
肥料，農薬，土づくりなど多くの効果がある石灰窒素は，
品質の良い野菜の生産する上で必要不可欠です。昨今，石灰
窒素に水を加えて造粒する石灰窒素水和造粒品の中に，メラ
ミンが副次的に生成され，含有量が高い製品があることが確
認されました。農作物が土壌からメラミンを吸収する可能性
があり，健康被害を引き起こす可能性が示唆されつつありま
す。例えば，メラミンとその関連物質であるシアヌル酸が同
時に生体内に取り込まれることで結晶が生じ，腎臓の機能に
障害を受けることが推定されています。１）

このことから，石灰窒素中のメラミン濃度の暫定許容値を
0.4 % と設定する旨が，農林水産省消費・安全局より，通知さ
れています。2）

ここでは，独立行政法人農林水産消費安全技術センター
（FAMIC）監修の肥料等試験法（2016，8.1.c）3）に準拠し，肥
料中のメラミン及びその関連物質であるアンメリン，アンメ
リド，シアヌル酸の前処理及び分析例をご紹介します 。4） 5）
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メラミン及びその関連物質の構造を Fig. 1 に示します。分析
条件を Table 1 に示します。また，メラミン及びその関連物質
の混合標準溶液（各 1 mg/L）のクロマトグラムを Fig. 2 に示
します。標準溶液と移動相の調製方法の詳細については，試験
法をご参照ください。Fig. 3 にメラミン及び関連物質の検量線
を示します。検量線の範囲は 0.05 ‒ 5 mg/L です。寄与率（R2）
は 0.9999 以上 と良好な直線性が得られました。
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Fig. 1　メラミン及びその関連物質の構造
 Chemical Structure of Melamine and Its Related Substances

Substance R1 R2 R3

Cyanuric
acid 

OH OH OH

Ammelide OH OH NH2

Ammeline OH NH2 NH2

Melamine NH2 NH2 NH2

Table 1　分析条件 
 Analytical Conditions

System : Prominence
Column : TOSOH, TSKgel Amide-80
   (250 mm L. × 4.6 mm I.D., 5 μm)
Guard Column : TOSOH, TSKgel guardgel Amide-80
   (15 mm L. × 3.2 mm I.D.)
Mobile Phase : (Sodium) phosphate buffer pH 6.7±0.2 / 
   Acetonitrile = 1/4  (v/v)
Flow Rate : 1.0 mL/min
Column Temp. : 40 ̊C
Injection Vol. : 10 μL
Detection : UV-VIS detector (SPD-20A) at 214 nm

Fig. 2　標準溶液（各 1 mg/L）のクロマトグラム
 Chromatogram of Standard Mixture (each 1 mg/L)
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■ Peaks
1) Cyanuric acid
2) Ammelide
3) Melamine
4) Ammeline

Fig. 3　直線性
 Linearity (0.05 ‒ 5 mg/L)
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標準溶液（0.1 mg/L）での 6 回繰り返し分析した際の面

積の相対標準偏差（%RSD）は，シアヌル酸が 0.41 %，アン

メリドが 0.42 %，メラミンが 0.52 %，アンメリンが 0.56 ％

と良好な結果でした。なお，標準溶液 0.1 mg/L は，Fig. 4

に従って前処理した場合，肥料中のメラミン等の濃度に換算

すると 0.02 % に相当します。

■再現性
Repeatability

分析試料（肥料）に，メラミンおよびその関連物質を標準添

加して試験法に従って前処理しました。前処理手順をFig. 4に，

分析した結果を Fig. 5 に示します。今回は，流通している石灰

窒素 2種，石灰窒素入り化成肥料，化成肥料，硫酸アンモニウ

ムの 5 種を試験用試料として採用しました。今回添加したメ

ラミンは質量分率（分析試料中のメラミンの量）に換算すると

約 0.035 ～ 2.8 ％，アンメリンは約 0.035 ～ 1.6 ％，アンメリ

ドは約 0.035 ～ 1.1 ％，シアヌル酸は約 0.037 ～ 1.2 ％に相当

します。農林水産消費・安全局より通知されている石灰窒素及

び石灰窒素を原料とする肥料中のメラミンの暫定基準値である

0.4 ％の測定は充分に可能であることが分かります。
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Fig. 4　前処理方法
 Pretreatment

Sample 0.50 g

Spike

Erlenmeyer flask with stopper 200 mL

Hydrochloric acid / water = 1/15 (v/v) 100 mL

Extraction Ultrasonic extraction for 30 minutes

Centrifugation 2000 × g  for 5 minutes

Supernatant

Dilution
Transfer 5 mL to a 50 mL volumetric flask,
add acetonitrile / phosphate buffer = 4/1 (v/v)
Up to the marked line

Centrifugation 8000 × g  for 5 minutes

Supernatant

Measurement HPLC

Fig. 5　試料溶液のクロマトグラム
 （Ⅰ）石灰窒素 A　（Ⅱ）石灰窒素 B　（Ⅲ）石灰窒素入り化成肥料　（Ⅳ）化成肥料　（Ⅴ）硫酸アンモニウム
 Chromatograms of fertilizers
 (Ⅰ) Nitrolime A  (Ⅱ) Nitrolime B  (Ⅲ) Compound fertilizer containing nitrolime  (Ⅳ) Compound fertilizer  (Ⅴ) Ammonium sulfate
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(Ⅴ) Ammonium sulfate
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