[image: image6][image: image7.wmf]F U L I

                      

浙江福立分析仪器有限公司

鱼粉中17种氨基酸分析报告

一、检测方法：

福立提供。
客户要求：

鱼粉样品中17种氨基酸外标法定量。

方法原理

试样用反相液相色谱分离，紫外检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性，外标法定量。
试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1  6mol/L的盐酸溶液：将盐酸溶液（36%-38%）与水等体积混合，混匀。
4.1.2  0.1mol/L的盐酸溶液：取830μL 6mol/L盐酸溶液，用水定容到100mL的容量瓶中，混匀。
4.1.3 含0.1%苯酚的0.1mol/L的盐酸溶液：称取0.0271g苯酚，加入27.1023g 0.1mol/L盐酸溶液中，混匀。
4.1.4 三乙胺溶液（1mol/L于乙腈）：准确移取1.4mL三乙胺至10mL容量瓶中，用乙腈定容，摇匀。
4.1.5 异硫氰酸苯酯溶液（0.2mol/L于乙腈）：准确移取250μL异硫氰酸苯酯至10mL容量瓶中，用乙腈定容，摇匀。

4.1.6 水：蒸馏水

4.1.7 正己烷：色谱纯
4.1.8 氯化铵和17种氨基酸标准品：不同浓度于0.1mol/L盐酸水溶液
4.1.9 乙腈：色谱纯
4.1.10 50mmol/L醋酸钠水溶液：取4.1g醋酸钠，加入1000mL水，配成混合溶液，用乙酸调至PH=6.5左右

4.2 材料与仪器

4.2.1 液相色谱仪: LC5090液相色谱仪（含LC5090在线脱气机+LC5090二元高压输液泵+LC5090自动进样器+LC5090柱温箱+LC5090双波长-紫外检测器）
4.2.2 分析天平
4.2.3 一次性注射器
4.2.4 0.22 μm有机滤膜

五、溶液制备

5.1 标样制备
准确量取氨基酸标准品200μL，分别加入三乙胺乙腈溶液100待进样μL和异硫氰酸苯酯100μL，摇匀室内静置衍生1小时，衍生结束后，加入400μL正己烷，密封后剧烈振荡10s，静置分层，弃去上层溶液，取200μL下层溶液与800μL水混合，0.22μm有机系针式过滤器过滤，待进样。
5.2 样品制备
取样品0.1050 g，加入10mL含含0.1%苯酚的0.1mol/L的盐酸溶液,,溶解，110℃条件下加热回流24h，反应完成后，冷却，转移到100mL容量瓶中，定容，量取50mL溶液蒸干，2mL水定容，待衍生。
准确量取水解后的样品溶液500μL，分别加入三乙胺乙腈溶液250待进样μL和异硫氰酸苯酯250μL，摇匀室内静置衍生1小时，衍生结束后，加入1mL正己烷，密封后剧烈振荡10s，静置分层，弃去上层溶液，取200μL下层溶液与800μL水混合，0.22μm有机系针式过滤器过滤，待进样。

六、仪器条件

a) 色谱柱: Sunniest RP-AQUA，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm

b) 流动相: 流动相A：乙腈
          流动相B：50mmol/L醋酸钠水溶液
	时间（min）
	A（%）
	B（%）

	0
	4
	96

	39
	39
	61


c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 254nm

e) 柱温: 40 ℃        

f) 进样量: 5 μL

七、分析结果

7.1 标样典型谱图及结果

[image: image1.png]wselal

vesze lail
2% BH
aisez il

vrez i
ez il

ozl %

T 20 22 26 25 28 W 2 4 B B 0 2 & b & 0

T 012 16 6

g




[image: image2.png]SHRERE

EF 2 REmR wE EEE zE
fain] Cuav] [uAUSs] a1

1 TRERR 6331 1062201 9072148 33206
2 raEE 7513 1136448 895699.6 36759
3 288 12903 173091 9906287 26283
4 e 13717 1162937 998068.2 18835
5 CEEE 4747 1274398 10275211 38852
6 LSRR 16.110 110176 8721851 43471
7 LEER 16.665 1108023 937269.0 29742
8 RER 17271 1222703 1029998 5 22022
9 REE 18.149 1202605 9546024 27780
10 CEEER 23.980 1398219 1339010 4512
1 s 25442 1339645 1136754.6 29270
12 rEER 26747 128073.9 10847379 37239
13 LHER 28916 81386.6 622003.1 29614
" L-axS® 30002 1282382 10256824 31069
15 EER 30388 128026.0 1081803.9 30878
% ERER 32,954 134816.9 11462306 39353
17 B 38717 204178.9 1782060.6 36519
it 2123765.1 17625361.6 55.6364



 

7.2 样品典型谱图及二针结果
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注:
以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。

 地址：浙江温岭经济开发区百丈南路95号                              邮编： 317500

 分析员：林露西、陈宇洋                                            审核：金迁

联系方式 15657600086                                               分析日期：2022.11.10
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