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摘 要

本文叙述了标准蛋白水解分析前处理的一种改进方法
。

在水解液中直接加人中和溶掖使待

测样品的��值符合分析要求
，
然后

，
用氨基酸分析仪分析

。

实验结果表明
�

本法操作简便
、

峰保留时间稳定
、

分辨率良好
、

满足分析要求
。

与常规处理方法比较
，

省去了加热 �或冷

冻 �
、

减压蒸干等步骤
，
简化了仪器设备

，
练短了前处理时间

，
并且

，
氨基酸的回收率也有所

提高
。

引 言

在利用氨基酸分析仪进行样品测定时
，
所遇到的困难之一

，
就是将水解液浓缩蒸干的

去酸过程
。

在这一过程中
，
不仅需要必要的设备和苛刻的条件

，
而且

，
水解后产生的游离

氨基酸
，

在蒸干时
，
可能会相互反应或被氧化

，

使得某些氨基酸的回收率受到一定的影响
。

通过实验表明
，
上述问题可用氢氧化钠溶液中和水解液的方法来解决

。

该方法在实际

应用 中
，
得到了令人满意的结果

。

本文将从理论到实际应用上介绍对该项实验的研究结果
。

原 理

在一定条件下
，
洗脱液的��值和钠离子强度 �以下简写为�

� ‘

� 与氮基酸从柱上洗

脱的速度和氨基酸峰的保留时间有关
。

当洗脱液的��值降低时
，
氨基酸正电性增强

，
它

和树脂结合的越牢固
，
越不容易洗脱

，

使保留时间延后 � 当洗脱液 中� 。
‘
增强时

，
有更多

的钠阳离子与带正 电荷的氮基酸进行交换
，
使它们的洗脱速度加快

，
保留时间提前

。

根据

上述关系
，
笔者摸索了直接中和水解液上机测定的方法

。

当加碱 中和水解液后
，
上机液中钠离子浓度较大

，
影响了氨基酸与离 子交换树脂的结

合
，
使洗脱加速

，
保留时间提前

，
这一因素的影响

，
可采用降低上机液��值的方法抵消

，

使保留时间恢复正常
。
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�二 �操作步骤
�

�
�

样品水解
�

根据样品中蛋白质含量
，
称取适量的样品加酸水解井定容 �具体步骤见氮基酸分析仪

使用说明书 �
。

�
�

水解液的中和
�

取定容后的水解 液 �毫升滴入��毫升烧杯中 �烧杯底部浸在冰水 中 �
。

然后
，
加入 �

毫升中和液
，
此时总体积为 �毫升 �体积变化极小

，

可忽略 �
。

�
�

上机分析
�

将中和后的液体用定量
一

搏纸过滤或离心后上机分析
。

蛋白质含量
、

称样量
、

加酸量
、

�三 �样品中蛋白质含量
、

称样量
、

改 � 定容体积
、

中和液量关系

样品蛋 白质 。

含量 〔 男 〕

称样量

����

，

加酸量
�

一�����

�。 二�

定容体识加中扣液量

���，
�
�一 ��

加酸量及定容体积
，
加人中和液量的关系
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注
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上机 反的��值的参考值如下

�

用�浓中和后的上机液的�刊化为�
�

�左石 �

用�液中和后的上机液的��位为�
�

�左石
�

笔者用此方法对大 豆
、

玉米
、

小麦
、

谷子
、

松叶
、

花粉
、

人参
、

鱼粉
、

食品
、

饮

料和药品等十几个种类的�
，
���多份样 品

进行了测试分析
，
实用效果 良好

。

用此方

法所测色谱参数结果见表 �
。
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炙 � 不同小麦样品各熟基酸保留时间的变异系数
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注 般 �中沟深留时门 为测定十六个不同小麦 亏
，

耳隔一个样品选 取各氨某酸终的保留时间
�

我 门分别采用中和水解液法和��℃减压蒸干法处理 了 � 个不同的大豆样品 ， 测出氨基
酸 泳位

，

见表 �
。

表 �

同一样品不同处理方法的笼墓酸测定总位比较

〔 单位� 氛基酸克�百克样 �
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根据表 �的数据
，
我们做 了�检验

， �� �
�

工��
， �� �

。 � 。 。 �
��

。 � 。 。 ， � ，� ����
，
即

���
�

���
，
说明两种方法处理后

，
测出的氮基酸总值有非常显著的差异

，

中和水解液法

测定的值
，
平均比减压蒸干法高�

�

���
。

讨 论

从 以上的结果可以看出
，

采用中和水解液法
，
各氮基酸 出峰时间稳定

，
分离度 良好

，

能满足标准蛋白水解分析的要求
，

与改进前的 方法比较
，
完全省 去减压

、

加热 �或冷

冻 �
、

蒸发
、

再定容等等繁琐的步骤
，
从而使所需的仪器设备简单化了

。

而且
，
节省 了人

力
、

物力和时间
，
减少了去酸时游离氨基酸间的反应和被氧化的可能性

，

使得氨基酸的回

收率明显的提高
。

因而
，

此方法对工作条件尚未完善的中
、

小实验室尤为适用
。
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在使用此方法时
，
应该注意的是
�

由于不同厂家或批号的试剂质量不同
，
中和后的上

机液的��值可能会有很失 出入
，
这对分析的准确性影响很大

。

因此
，
对于同一批试剂所

配溶液的酸碱性要进行适当调整
。

参 考 文 献

�
�

���一��型氮基酸分析仪使甩说明
�

�
�

《 关于氛毖酸分析技太最新评述与发展 》
，

中国农科院综合分析室 ��，���
�

�
�

《 氨苹酸分析技术 》
，

北京理化测试技术学会 〔 ��“ �
�

�� �������� ������ ��� ���

������������ �� ����� ���� �� ������
�

� ������ 一 ������������� ������

�� ��� ���������� �������

����� ���� �� ������� �� �����

��� 夕���， 了俘 ��忿�“ ��
，
��乙工。 � ��‘ �水夕 �� � ����“ 乙。 “ � �� ����� ��� �

��������

�� ����� 、 �� ������ ��� ��������� ��� ��� ��� ���� � � �� �亡��
�

���� ����� �� ����������� ��������
。
���主�� �������� ��� � �����

�

������
一
������ ���� ���� ����������� ���� ���� ��� �� ����� ��

��� ����� ������ �� ������� �������� ���� ��� ������ �� �����
�

���
。
���� ��� ������ �� � � ������� ���� ��� ��主�� ���� �����

�

��� 。 �������� �� �� ���� ��������� ���� ����� ���� ������ ���

�� ��
一 �� ������ �
一 ���� ��� ����������

， ��� �� �������� �� � ���� ���

��� �� ������ ������� ��� ��� ���
�

����� ��� ���� ����������� ����

���������
。
�� ��� �������� ���几 �� � 犷�� ���� �� ��� ��� � � ��� � ���五��

，

��� ����� ��� � � � �� �������� ������������
。 ���������� �� ����� ��

�� ��� � ��������� ���� ���� � �� �� ���� �������
。
������ � ����

，

��� �� ���� ��� ������
， ��� ���� ��� ����� ��� ��� �� �� ���� � �

����� ����� ��� ����� � ��� ����������
�

����年第 �期 ��


