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誘 導 結合 プラズ マ 発 光分 析法 に よ る精米中の

無機 元素測定の 試験室間共同 試験

堀 田　 博
1

1　緒 言

　食 品 中の 主 な元 素類 （カ リウ ム ，カ ル シ ウ ム，マ グ ネシ

ウ ム ，鉄，ナ トリ ウ ム ．亜 鉛，マ ン ガ ン ，リ ン な ど〉 は，

基 本 的 な栄養素 と して，日本食 品 標 準 成 分表に個 々 の 成 分

含量 が記 載さ れ て い る．そ れ らの 日本 で の 公定的 な分析法

は，原 子 吸 光分 析法 （AAS 法）や 吸 光度の 測定 に よ る もの

とな っ て い る
1：1−4）

．こ れ らの 測定法で は個 々 の 元素を単独 で

測 定す る た め，複数 の 元 素 の 測 定 に は 元 素数 に比 例 す る 時

間 を必 要 とす る ．そ の た め，そ の 代替 法 と して 多数 の 元 素

を 同時 に測定 で き るマ ル チ タ イ プ の 誘導結合 プ ラ ズ マ 発光

分 析法 （ICP−OES 法）に よる 測 定 が 普 及 して い る．正APAS

lFood　Analydcal　Performance 　Assessment　Scheme ，英 国環

境食品農業部 Gentra1　Science　Lab ．（GSL ） が 実施 して い る

技能評価試験｝や 日本分析化学会 が 行 っ た技能試験 の 試験

報告書 に も，公 認 （accredited 　method ）され て い な くと も

ICP−OES 法 で 行 っ た 例が 多 い ．

　 しか し，現場で の 原材料や製品の 内部的な品質管理 に は

ICP −OES 法 で の 測定値が 使 え る が ，公 式 デ
ー

タ と して 外部

に提 出す る 場合 に は ，ICP−OES 法 に よ る元素測定 の 試験所

認定を取得 して も．公定法的な AAS 法 で 出さねば提出先が

納得 し な い 場合 もある ．こ れ は ，食品 中 の タ ン パ ク 質 を測

定す る 「全窒素測定法」 で，公定法で あ るが 手間と時 間 を

要す る 「ケ ル ダ
ー

ル 分析法」 と，簡易 ・迅速 に結果が 出て

内 部 的 な 品 質管 理 に 使 わ れ て い る が 公 定 法 で は な か っ た

「燃焼法」 との 関 係と類 似 して い る
S ）

．

　 食品中の 元 素類 の 測 定法 と して ，ICP−OES 法が AAS 法 の

代 替法 とな りうる か は，AAS 法 で 求 め た測 定値 と同 等性 が

あ る 測 定値 を ICP−OES 法が 出 せ る 妥 当 な 分 析法 で あ る こ

とが 重 要 で あ る
fi｝7〕．　 AAS 法 と IGP−OES 法 に よ る 定量 値が

統計 的 に
一

致する デ
ー

タ を示 せ る こ とが 望 ま しい が，日本

食品標準成分表に 載 っ て い る 8 元素 を AAS 法 で 測定す る こ

とは 参加試験室へ の 負担 が 大 きく，試験室間共同試験 （以

後，室 問共同試験 と略す）に よ る 両法 の 測定値 の 比 較まで

行 うこ と は，今 回 は 断念 した．

　そ こ で ，ICP −OES 法 に よ る元素類の 測定法 を 日本 で の 食

品 の 公 定分析 法 の
一

つ の 候補 とす る こ と を 目 標 と し て，

ICP−OES 法が食品中の 元素類 の 測定法 と して の 精度 や再現

性 が 高 く．多 くの 試験室で 適用可能で 妥当な 分析法 で あ る

こ と を示 す こ とが 重 要 で ある．そ の た め に ，同
一

試料 を使

っ た室間共同試験 に よ る精度の 調査を行 っ た．

　
一

般 的 な 測 定 法 で の 室 問 共 同 試 験 の AOAC

INTERNATIONAL （AOAC ）1こ よ る 基準
s〕
で は，配 布試料

は 5 以 上，統計的に 棄却後 の 試験室数 は 8 以上 が 必要とさ

れ る．また，HorRat 値
9｝』11｝

に よ り室 間共 同 試験 が 評 価 さ

れ，そ の 値 が O．5〜1．5 の 間に あ れ ば そ の 室 間共 同試験 は満

足 の 行 くも の と され る．

　今回 の 室 間 共1司試 験 は参加試験 室数 が 7 で あ り，上 記 の

基準 に満 た な か っ た が．IGP−OES 法 に よ る食 品 中の 7 元素

の 測定 に 関する 精度や 再現性 につ い て の デ
ータが 得 られ た

の で ，こ こ に 報告す る ．

2　実 験

　 2・1 試　料

　室問 共 同 試験 に配 付 した 試料 は．以 下 の 市販 の 白米 6 種

類，新潟県産 こ しひ か り （材料 1）．茨城県産 こ し ひ か り

（同 II），山 形県産 は えぬ き （同 III），秋 田 県産 あ きた こ ま

ち （1司 IV），北 海道産 な なつ ぼ し （1司 V ），タイ 国 産 の 長 粒

米 （同 VI） で ある．

　2・2　試料 調 製

　粉砕 は Retch 製の 超 遠 心 粉砕機 で 10000　rpm ，0．50　mm

の ス ク リーン を付けて 行 っ た．

　配 付用 小 分け容器 は，メ タル フ リー
の ポ リ プ ロ ピ レ ン 製

の 65mL 容 量 の デ ジ チ ュ
ーブ （ジ

ー
エ ル サ イ エ ン ス よ り

購入） を使用 した．

　粉砕試料 を試料縮分器 に よ る 縮分 を繰 り返 して 約 1kg
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 か くはん

まで 縮分 し，その 試料を撹拌 し て フ ッ 素樹脂 （パ
ー

フ ル オ

ロ ァ ル コ キ シ ア ル カ ン，PFA ）製 ス コ ッ プで 約 20　g ずつ 採

取 し，配付容器 に小分 け した．

1
独 立 行政 法 人 農 業 ・食 品 産業 技術 総 合研 究 機構 食品 総 合 研 究
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Table　 1Result 　of 　potassium　colltents 　in　milled 　rice 　for　interlaboratory　study

Material
〔milled 　rice）

1」aboraton ，

A B C D E F G

1

Il

III

rv

v

xq

872．7867
．6952

．5952
．71004994

、6893

、3888
．902000011645

．6643
．8

780．2783
、5848

．6841
．3927

．5926
．2815

，4808
．0938

．7900
．1575

．5573
．1

746．3770
．2839

、3852
．3890

．9924
．8793

．3803
．1891

． 
904．9575

．3566
．3

818．7835
．5944

．7907
．3960

、5985
，7874

．9871
．0955

．7971
．5638

．1628
、3

828，18
 2．59D3

，5903
．2950

．5967
、7884

．6850
．597S

．5943
，0607

．5599
．7

720．7732
，6792

．2815
．5862

．0861
．9760

．4750
．4860

．6841
．6

う24．3
う23．9

823．8804
．3889

．1914
．0997

．2949
．2918

．4845
．6937

．495L4603

．7587
、2

　Sample　　　A ；Microwave 　 A ；Microwav ε　 A 　；　Micl
・
owave

Preparation　　　 Digestion　　　　Digestion　　　　Digestion

B ；Wet 　 　 AlMicrowave 　 　 　 B ；Wet 　 　 A ；rVlicro“ vave

Digestion　　　　Digestion　　　　Digcstion　　　　Digestion

ICP−OES 　　 　 Varian　 　 　　 I．eeman 　Labs 　　 SII

　 used 　　　　　vista−PRO 　　　JIGP−　　　　　　 Technolog γ

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 PS3000UV 　　　　　SPS3 ユ00

　　　Wave 　length　used 　for　measuring ；766．491　nm

Varian725
−ES

Shimadzu

IGPE −9000VariallVista−PRO
VarianVista

−PRO

　2・3 無機成分 の 測定

　均質性 を調査す る 元素類測定用 の 試料溶液 は湿式分解法

で 調製 した
1）1！］．

　各無 機 成 分 の 測定 は ICP −OES （Vistz−PRO ，　Varian ，　lnc．，

CA ，　USA ）で 行 っ た．

　2・4　均質性 の 確 認

　6試料 そ れ ぞ れ に つ い て，各試験 室 に配 付前 に，小 分 け

した 10 の 容器 か ら試料を 2 点ずつ 計 20 点採取 し，試料調

製 後 ICP −OES に よ りそ れ らの カ リ ウ ム ，カ ル シ ウ ム ，マ

グ ネ シ ウ ム ，亜 鉛，マ ン ガ ン ，リ ン，銅 を 同 時に 測定 して，

文献 に従 っ て 統 計 処 理 し，均質性 を確 認 した
S）9 ）13 ）．

　2・5　参加 試験室

　参加 試 験室 は 7 で あっ た．同
一

研究所内 で も別 の 研究者

が 試料調 製 を 行い 異 な る機種 で 測定 した 場合 に は，別の 試

験室 と して 扱 っ た．カ リ ウ ム，カ ル シ ゥ ム，マ グ ネ シ ウ ム

の 測定 は 全 試験室か ら測定デ
ー

タ を 得た ．そ の 他 の 元 素 の

測定 は任意 と した た め ，5 〜6 試験室か ら デ
ー

タ が 得 ら れ

た 元素で 解析 を行 っ た．

　2・6　参加試験室の 測定機 器 と試料 調 製法

　測定 に 用 い た ICP−OES は，　 Varian社 4 機種 （Vista　PRO

が 8 試験 室 と 725−ES ），島 津 製 作 所 （IGPE −9000），　 Leeman

Labs 社 （JlcP−Ps3000 −
’
）と エ ス ア イ ア イ （sll）テ ク ノ

ロ ジー社 （SPS3 ユ00＞が各 1機種で あ り，試料 の 調製法 は

マ イ ク ロ 波 分 解 法 が 5 試 験 室 ，湿式分解法が 2 試 験 室 で あ

っ た （Table 　 l）．

　2・7　配付試料 の 測定方法

　 同
一

の 試料 を各試験室 に 二 つ ずつ 配付 し 各試料 を 1 回 だ

け測 定す る，非明示 反復 に よ り行 っ た
S）9〕ll ）．配付試料 に は

け た

S 桁 の ラ ン ダ ム な数字を付けた．

　2°8 　フ
゜
ロ ト：］一丿レ

　参加試験室 に は 試料の 取 り扱 い や 分析方法 に つ い て の プ

ロ トコ ール を付 け．そ れ に従 っ て 測 定 を行 っ た．そ の 要点

は 以 下 の 通 りで あ る．

　  配 付 試 料 は 白米 の 粉砕物約 20g ずつ 12 点．各容器 に

付 け た 3 桁 の 番 号 で ，結 果 は報 告 す る、

　  無機成分調製 を行 う試料量 は O．50g 以 上 使 用 す る．

　  測定は 各試料 に つ き
一

回 だ け 行い ，測定値 は，水分補

正 しな い 生 デ
ータ を，有 効 数 字 4 桁 ま で，単 位 は mg ／kg

（各元素／試料） で 報告する．

　  測定 は 同
一

の IGP−OES で 検 量 線 を 作成 した 同 じ 日

（同
一

の 校正 ） に 行 う．

　   測定元素 は，カ リ ウ ム ，カ ル シ ウ ム，マ グ ネ シ ウ ム は

必須 と し，そ の 他 に，リ ン，亜 鉛，マ ン ガ ン ，銅，銑 ナ

トリ ウ ム な ど測定 した な らば 報告す る．

　   上記 の 測定条件以外 は，各機関で 使 っ て い る機器 試

薬 を使 い ，通 常 の 測定手順
・
測定方法 で 測 定す る．

　  ICP−OES の 測定波長 は 指定 し な い が，そ の 波 長 を報 告

する．

　  試 料 調 製 方 法 につ い て ，乾 式分解 湿式分解 マ イ ク

N 工工
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Table　2Results 　of 　inter旦aborator γstudy 　for　determination　ofpotassium ，　magnesium 　and 　calcium 　content 　in　rice 　sam
−

ples　measured 　by　ICP−OES

　 　 　 　 　 Material　 　 No ．　 of

Eleme ” t
（mill 。d ，i。 。＞ L 。b ，．・｝

Mean ／

mgkg
−t 「S RSD 、．％ SR

　 　 　 　 　 Prcdicted
RSDR ，％　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 HorR且 t
　 　 　 　 　 RSDR ，％

K

Mg

Ga

IIIIIIM

「

vVIIIIIIIIvVVIIHmWv

刷

0000

 

00000

 

0

7777

ア

7777777

）

）

）

）

）

）

−

00110
（

（

（

（

（

（

6776

ρ
OH

ノ

799883961833934592S17353345314257

ユ5247

．448
．453
．944
．140
，042
．s

12141811166

．18

．89
．06
．57
．8163

． 

  ．6  

1．62
．20
．682
．41
．0

1．521
．601
．861
．321
．681
．032

．792
．561
．872
．506
．141
．981

．273
、394
．161
．555
．932
．40

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

66

ー

ユ

63

83930141466512322245455

窪

232221

6．046
．065
．086
．395
．396
．937

．488
．717
．028
，199
．999
．803

．405
．405
．784
．666
．465
．51

5．855
．765
．695
，81

う．716
．126

．726
．626
、646
．746
．947
．518

．958
．928
．789
、〔｝59
，189
，11

1，03
し  50

．891
．100
、941
．］31

ユ11

．321
．061
．221
．441
．310

．380
．610
．660
．rコ10
．70G
，60

a ）Retaiued 　number 　after 　outlier 　laboratoi）
’
　removed ，　and 　number 　ef 　outlier 　laboratory　in　parentheses

ロ 波分解等 の 条件，測定時の 希釈 の 有無な ど を報告する ．

　2・9　解析 データの 選択
S ）9）141／

　集計 した デ
ー

タ （Table　 1，カ リウ ム の み 例示 した） は，

コ ク ラ ン （Cochran ） の 検定 とグ ラ ッ ブ ス （Grubbs ）の 検

定 に よ り，外れ 値 の 検定 を行 っ た ．

　 2・10 デ ータ解 析

　集計 データ は，外 れ 値が な い 場合 に は そ の ま ま，外 れ 値

が あ っ た 場合 に は そ れ を 除 い た データ を，解 析 に使 用 し

た．

　解析は，Microsoft　Ex ⊂el で併行精度 （Repeatability） と

室 間再 現 精度 （Repr 。ducibi】ity） を 計 算 し，「併行相対標準

偏 差 ＝RSD ．」 や 「室 問相対 標 準偏差 ＝RSDR 」を求 め た
lc）．

同時に，数多 くの 共同分析試験 か ら得 られ た RSDR か ら経

験 的に 導き出 さ れ た PRSDRI5
）』17〕

もMicrosoft 　Excel で 求 め，

HorRat 値 （RSDR ／PRSDR ） を計算 した
9．）−11 〕．

3 結果及び 考察

　3 ・1 測定法の 妥当性 に つ い て

　報告 され た室 問 共同 試験 の データの 解析 に よ り，外 れ値

を検定 ・棄却 し，併行精度標準偏差 （S，）や 室 間再 現 精度

標 準偏 差 （SR）な ど を 求め た （Table　L　 2，3）．

　カ リ ウ ム の 室聞 共同 試 験 で は 全 試 料 で 7試 験 室の データ

が 残 り，そ れ らの 解析 に よ り得 られ た RSD ，と RSDR は 1．03
〜1．86％ と 5．08〜6．93％，HorRat 値 は O．89〜1．13 の 範囲

で あ っ た．

　 マ グ ネ シ ゥ ム で は全 試料で 7 試験室 の デ
ー

タ が 残 り，そ れ

らの RSD ．と RSDR は 1．87〜6．14％ と 7．02〜9．99 ％．　HorRat

値 は 1．06 〜1．44 の 範 囲 で あ っ た．

　 カ ル シ ウ ム で は ，検定で 各 1 試験室 が 棄却 さ れ た 3 試料

の 場合 に は棄却デ
ー

タ，その 他 の 3試料 は 7試験室の デ
ー

タ を使い 解析 し，RSD ，、と RSDR は 1．27〜5，93％ と 3．40〜

6．46％，HorRat 値 は O．38〜O．70の 範囲 で あ っ た ．

　亜 鉛 で は 6 試験室 の データで解析を行 い ，RSD 「と RSDR

が 1．21〜4．15％ と 3．53〜5．62％ ，HorRat 値 は 0．32〜O．54

の 範囲で あっ た．

　 マ ン ガ ン で は 5 試 験 室 の デ ータ で解 析 を行 い ，RSD ，と

RSDR が ］．06〜6．84 ％ と 3．49〜7．57％ T
　 HorRat 値 は O．30

〜O．65 の 範囲で あっ た．

　 銅 で は 5 試験室 の デ
ータで 解析 を行 い ，RSD ，と RSDR が

3．23〜209 ％ と 6．11〜23．3％ ，HorRat 値は 0，41〜1．49 の

範囲で あ っ た．

　リ ン で は 5 試験室 の デ
ー

タ で 解析 を行 い ，RSD ，と RSDR

が O．79〜1，79％ と 6．55〜7．85％，HorRat 値は L18 〜1．43

の 範 囲 で あ っ た．

　室問共同試験の HorRat 値が 0．5 〜2 まで は 許容範 囲 とさ

れ，O．5 〜1．5 の 間 に あ れ ばそ の 室 間共 同試 験 は満 足 の 行 く

も の，逆 に O．5 以 下 だ と測 定値 の 作 為 的 な操 作 が行わ れ た

の で は な い か，L5 〜2 の 場合 で は配 付試料 の 均質性 な ど何

らか の 理 由が あ る と見 な さ れ る
9）− 11），

　以 上 の 結果か ら．今回 の 室 間共同試験 の 7元素の HQrRat

値 は す べ て 1，5 以 内で あ り，ICP−OES 法 に よる 米 中 の 7 元

素 の 定量 法が 満足 の い くもの ，即ち，十分な測定精度 を有

す る妥当な測定法 で あ る こ とが確認 され た，
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Table　 3Results　of 　interlaboratorア study 　fbr　determination　of 　manganese ，　zinc ，　copper 　and 　phosph てエrus 　content 　in
rice 　samples 　measured 　by　ICP−OES

　 　 　 　 　 Material　 　 ND ．　of
Elernent
　　　　　（millcd 　ri⊂e ）　　 Labs．u〕

Mean ／

mgkg
−1 S RSDD ％ SR

　 　 　 　 　 Predicted
RSDR ，％　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 HorRat
　 　 　 　 　 RSDR ，％
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a ）Abbrevia 丘on 　was 　samc 　as 　Table　l

　 3・2　他 の 室 間共 同試験 との 比較

　 食 品 中の 無機成分 の 測定 に は ICP −OES 法が 多 くの 場合

に 使 わ れ て い る が
18 〕−20）

，食品中の 無機成分 の 室間共同試

験 で の 測定の 報告 は，ICP．OES 法 に よ る もの は 少な く
2L ）
一一25〕，

AAS 法 に よ る もの が ほ と ん どで あ っ た
E6）− 30）

．

　 こ れ ら の 中で ，R ．　Suddendofr らの 報告
2L’）

は 乳 児 用 調 合

乳 （lnfant 　Formula ） の Ca，　Cu ．　Fe，　Mg ，　Mn ，　P，　K 　Na ，

Zn の AOAC の 公 定法
5u

と して，　R ．　Isaacらの 報告
2St

は 植物

及 び ペ ッ トフ ード中 の B ，Ca，　 Cu ，　 K 　 Mg ，　 Mn ，　 P ，　 Zn

の AOAG の 公 定法
3E ｝

と して，　ICP”AES 法が 採 用 さ れ た もの

で あ る ．しか し，室 問共 同 試 験 の プ ロ トコ
ー

ル
11〕

が 出 る前

の 報告 で あ り，参加試 験 室 数 も 6，棄却方法 も異 な る が，

R．Suddendofr ら の 報告 の各元素の RSD ，と RSDR を まとめ

る と．G 乱 で は 1．1〜7．6％ と 4．5〜8．S％，　 Cu で は 2，6 〜7．9％

と 8．2〜］L6 ％，　K で は 1．5〜5．6％ と 4．O〜6．5％ ，　Mg で は

0．7 〜2．5％ と 3．9〜11．3％，Mn で は 1．4〜5．3％ と 2．5〜

15．5％ ，P で は 1．2〜7．4％ と 4．7 − 9．4％ ，　 Zn で は 1．7〜

13．0％ と 6．5〜15．9％ で あ っ た．

LJ ・ ・h ・ 皿 らの 報告
2‘）

は食品中の Pb ，　 cd ，　 z ・ ，　 cu ，　F ・

の AOAC の 公 定法
su）

と し て 採 用 さ れ て い る AAS 法 に よ る

報告 で，そ の 中 に 同 じ試料 を IGP −OES 法 と AAS 法 で 測定

した 結果を比較 した デ
ー

タ があ る．参加試験室数が 5 以下

と 少ない が，Zn の 含有量が 4．25〜189　mg ／kg （AAS 法 で

は 4．50〜182mg ／kg） で，　 RSD 艮 は 2．7〜18．7％ （同，2．04

〜9．8％ ），Cu の 含有 が O．263 〜107 皿 gfkg （同，0．241 〜

ユ08mg ／kg ） で，　 RSDR は 3．9 〜12．2％ （同，3．7〜39％ ） で

あ っ た．こ の データ は ，ICP−OES 法が AAS 法 と同等 の 精度

を持つ こ とも示 し て い る．

　 こ れ らの デ
ータ と今 回 の 室 問共 同 試験 の 結 果 を比 較する

と．各 元 素 の RSD 「と RSDR は ほ ぼ 同 じ範 囲 に あ り，今回 の

ICP−OES 法 に よ る精 米中 の 7元 素 の 定 量 法 も十 分 な測 定 精

度 を有す る 妥 当 な測 定法 で あ る こ と を示 して い る．

　また ，今 回 の 試 験 で，亜 鉛 とマ ン ガ ン で は 5 試 料，銅 で

も 1試料で HorRat 値 が，測 定値 を作 為 的 に操 作 し た と疑

わ れ る 0．5 以 下 の 値 とな っ た
9川 ．しか し，こ の よ う な 例 と

して ，全 窒 素 を測 定する ケ ル ダール 法 で は 室 間共同試験 の

HorRat 値が ほ ぼ 0．5 以 下 に な る
54 ）351 ．これ は，ケ ル ダール

法 が 異 な る 測 定 者 に よる 定 量 値 に 大 き な違 い が な い ，再 現

性の 高 い 分析法で ある こ とを示す値 で ある と考える の が 妥

当で あ る．今 回 の 室 間共 同試験 で 0．5 以 下 の HorRat 値 が 多

く出 て い る の は，値 の 操作 で は な く，ICP−OES 法 が ，測定

者が異なっ て も測定値 に 大 きな差が出ない ，再現性 の 高い

測定法 で あ る こ とを 示 して い る．

　 本試験 室間共 同試験 の 参加 し測 定値 を報 告 して 頂い た ，福 島県

農業 総合 セ ン タ
ー生産 環境部、〔独膿 業環 境技 術研 究所，財務 省

関税 中央 分析 所第 2 分析 室，  農林 水産 消費 安全技 術 セ ン タ ー

神戸 セ ン タ ー技術研 究課，  島津 製作所分析 計測事 業部 とマ イ ル

ス ト
ーン ゼ ネラ ル   ，東 海物 産  の 担 当者 の 皆様 方に 感謝 い た し

ます．
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ア ナ リ テ ィ カ ル レ ポート 堀 田 ： 誘導結合 プ ラ ズマ 発 光分析法 に よる 精米 中の 無機元素測 定の 試験室 間共同試験 1U

　 また，本 試験室 間共同 試験 の 実施 に 当た り，協 力 して 頂 い た バ

リア ン テ ク ノ ロ ジーズ ジャ パ ン リ ミテ ッ ドの 内田正美 様 に感謝 い

た し ます．
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Collaboratory Study fbr Determination of  Inorganic Elements in

              Milled  Rice Measured  by ICP-OES

Hiroshi  HORIIA]

i

 National Food  Research Institute                          ,

 [fsukuba-shi, Ibaraki 805-8642National
 Agricultura1 and  Food  Research Organization,2-1-12,  Kannondai,

(Received 19 Septernber 2008, Accepted  IS December  2008)

 The  potassiurn, calcium,  magnesium  zinc,  manganese,  copper  and  phosphorus contents  of  6
milled  rice  samples  were  measured  by the  ICP-OES  method  in cooperation  with 5 -' 7 laborato-
ries  inJapan.  According to the  protocol  that  determined  the  measuring  conditions  etc., 6
milled  blind replicate  rice  samples  were  measured,  and  single  result  of  the contents  (mg/kg, as
received)  of  seven  elements  were  reported.  The  data  from  which  the maximum  of  one  labora
tory]s  data were  removed  by Cochran  and  Grubbs outlier  test, and  an  analysis  of  the  variance

were  carried  out.  The  range  of  analysis  values  for six  samples  calculated  frorn collaborative  trial

was  as  fbllows, RSD,  (the relative  standard  deviation of  repeatability),  RSDR  (the relative  standard

deviation of  reproductibity)  and  HorRat  values  of  potassium were  l.08N  l.86%, 5.08N6.93%
and  O.89 

N
 1.IS, respectively  ; those  of  magnesium  were  1.87 nv 6.14%, 7.02 N9,99%  and  1.06 N

1.44, respectively  ; and  those  of  calcium  were  1.27N5.93%,  3.40N6.46%  and  O.S8 tvO.70,

respectively,  The  HorRat  values  of  zinc,  manganese,  copper  and  phosphorus were  O.32NO.54,
O.SONO.65, O.41 "v

 1.49 and  1.18N1.48,  respectively.  The  HorRat  values  of  all  the  elements

(potassiurn, calcium,  magnesium,  zinc,  manganese,  phosphorus and  copper)  being lower than
1.5, showed  that  the  measured  results  of  this collaborative  trial were  satisfying.  Moreove-  the
results  fbr RSDR  and  RSD,  of  this trial showed  the validity  of  the measuring  method  of  the  inoF

ganic element  content  in rnilled  rice  by  the  ICP-OES  method.

Kaywords : inorganic  element;ICP-OES;collaboratory  study;HorRat;  rice.


