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测定食品中１６种氨基酸国家标准方法的改进

李巧琪,李洪燕,卢桂锋,周海练,许志彬
(广州检验检测认证集团有限公司 国家加工食品质量检验中心(广东),广州５１１４４７)

摘　要:对国家标准 GB５００９．１２４－２０１６测定食品中１６种氨基酸(天冬氨酸、苏氨酸、丝氨酸、
谷氨酸、脯氨酸、甘氨酸、丙氨酸、缬氨酸、蛋氨酸、异亮氨酸、亮氨酸、酪氨酸、苯丙氨酸、组氨酸、赖

氨酸、精氨酸)含量进行了方法改进.改进后的酸水解条件如下:称取样品１g于聚四氟乙烯管中,
加入含０．１％(质量分数)苯酚的６mol􀅰L－１盐酸溶液１０mL,充氮后封口,酸水解温度为１６５℃,
酸水解时间由原来的２２h缩短至１h.并提出了微波消解的前处理方法,其条件如下:称取样品约

０．１g于石英罐中,加入６mol􀅰L－１盐酸溶液１mL,将其放进装有６mol􀅰L－１盐酸溶液的聚四氟

乙烯罐中,充氮除氧,封盖后放入消解仪,微波消解温度为１６５ ℃,消解时间为１２min.以 LCA
K０６/Na色谱柱为固定相,按照优化后的柱升温程序和梯度洗脱程序对１６种氨基酸进行分离.结

果表明:１６种氨基酸的浓度在１０~２００μmol􀅰L－１内与其对应的峰面积呈线性关系,检出限为

０．０００１１％~０．００４２％;对猪瘦肉进行３个浓度水平的加标回收试验,１６种氨基酸的回收率为

９３．６％~１０１％,测定值的相对标准偏差(RSD,n＝６)为１．２％~７．２％;两种前处理方法用于实际样

品的测定,并与 GB５００９．１２４－２０１６的测定结果进行比对,P 值分别为０．８７０和０．６４３,说明这两种

前处理方法的测定结果与 GB５００９．１２４－２０１６的不存在显著性差异.
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　　自然界存在３００多种氨基酸,其中,构成人体蛋

白质的有２０多种,被称为基本氨基酸[１].从营养学

角度看,由于部分氨基酸人体无法直接合成,需要从

食品中摄取,并且食品中蛋白质的营养价值取决于

食品中所含氨基酸的种类和含量,因此测定食品中

多种氨基酸的含量对人体营养摄入评估具有一定意

义[２].
目前,食品中氨基酸的前处理方法主要采用酸

水解 法[３],但 是 该 方 法 前 处 理 时 间 较 长 (需 要

２２h左右).测定方法主要有液相色谱Ｇ质谱法[４Ｇ６]、
液相色谱法[７Ｇ９]、离子色谱法[１０Ｇ１２]等.其中液相色

谱Ｇ质谱法仪器成本较高;而液相色谱法中,样品经

柱前衍生反应后,部分产物受基体以及过量试剂的

影响,稳定性较差,并且衍生试剂的价格较高;阴离

子交换直接检测法易受细菌干扰,进而造成测定结

果重现性不理想.基于此,本工作首先对国家标准
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GB５００９．１２４－２０１６«食品安全国家标准 食品中氨

基酸的测定»中的酸水解法进行改进,并提出了微波

消解这一前处理方法,然后采用优化后的阳离子交

换色谱分离Ｇ柱后茚三酮衍生法测定食品中天冬氨

酸(Asp)、苏 氨 酸 (Thr)、丝 氨 酸 (Ser)、谷 氨 酸

(Glu)、脯氨酸(Pro)、甘氨酸(Gly)、丙氨酸(Ala)、
缬氨酸(Val)、蛋氨酸(Met)、异亮氨酸(Ile)、亮氨酸

(Leu)、酪 氨 酸 (Tyr)、苯 丙 氨 酸 (Phe)、组 氨 酸

(His)、赖氨酸(Lys)、精氨酸(Arg)等１６种氨基酸

的含量.该方法分析结果稳定,重现性好,为食品中

氨基酸的快速测定提供了参考.

１　试验部分

１．１　仪器与试剂

S４３３D型氨基酸分析仪;ED５３ 型精密烘箱;

TVEＧ１１００型试管浓缩仪;EthosMHP型微波蛋白

质水解系统;ME２０４E型电子天平.

１７种氨基酸的混合标准溶液:胱氨酸(Cys)的
浓度为１．２５mmol􀅰L－１,Asp、Thr、Ser、Glu、Pro、

Gly、Ala、Val、Met、Ile、Leu、Tyr、Phe、His、Lys、
􀅰７７􀅰
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Arg的浓度均为２．５０mmol􀅰L－１.
缓冲液 １:称 取 柠 檬 酸 三 钠 １１．８g、柠 檬 酸

６．０g于烧杯中,加入６５mL乙醇、５．６mL盐酸以及

适量水,溶解后用水定容至１L,用６mol􀅰L－１盐酸

溶液将溶液酸度调至pH３．４２.
缓冲液２:称取柠檬酸三钠１９．６g、硼酸５．０g、

氢氧化钠３．１g于烧杯中,用水溶解并定容至１L,
用２０％(质量分数)氢氧化钠溶液将溶液酸度调至

pH１０．８５.
再生液:称取氢氧化钠２０．０g于烧杯中,用水

溶解并定容至１L.
显色液:称取乙酸钾１９６g、三水合乙酸钠２７２g

于烧杯中,加入乙酸２００mL,用水溶解并定容至

１L,配制成钾钠缓冲液,备用;称取茚三酮２０g、苯
酚２g于另一烧杯中,加入甲醇６００mL和钾钠缓冲

液４００mL,溶解,配制成显色液,避光保存.
氮气的纯度不小于９９．９９９％;甲醇为色谱纯;

盐酸、柠檬酸三钠、氢氧化钠、硼酸、乙醇、柠檬酸、乙
酸钾、三水合乙酸钠、乙酸、苯酚、茚三酮均为分析

纯;试验用水为超纯水.

１．２　仪器工作条件

LCA K０６/Na 色 谱 柱 (１５０ mm×４．６ mm,

５μm);氮气增压６０~８０kPa.柱升温程序:初始温

度５８℃,保持２２．０min;２２．０~２７．０min,升温至

７３℃,保 持 １７．０ min;４４．０~４８．０ min,降 温 至

５８℃.流动相 A为缓冲液１,B为缓冲液２,C为再

生液,流量０．４５mL􀅰min－１,压力３~４MPa;衍生

体系为显色液,流量０．２５mL􀅰min－１,压力０．７~
１MPa;检测波长为４４０nm(Pro)和５７０nm(其余

１５种氨基酸);进样量 ５０μL.梯度洗脱程序见

表１.　
１．３　试验方法

１．３．１　常规酸水解法

参照 GB５００９．１２４－２０１６中的方法进行测定.

１．３．２　改进后的酸水解法

称取样品１g于聚四氟乙烯管中,加入含０．１％
(质量分数)苯酚的６mol􀅰L－１盐酸溶液１０mL,充
氮后封口,于１６５℃水解１h.水解结束后,取出,冷
却,用水定容至５０mL,取１mL减压浓缩至近干,
再用１０mL０．０２mol􀅰L－１盐酸溶液复溶,过滤,滤
液按照仪器工作条件进行测定.根据样品的实际情

况可进一步稀释.

表１　梯度洗脱程序

Tab．１　Gradientelutionprogram

时间/
min

φA/
％

φB/
％

φC/
％

０ １００ ０ ０

３．５ １００ ０ ０

１２．０ ８５ １５ ０

１８．０ ８０ ２０ ０

２４．０ ６７ ３３ ０

２８．０ ２０ ８０ ０

３０．０ ２０ ８０ ０

３１．０ ０ １００ ０

４２．０ ０ １００ ０

４２．１ ０ ０ １００

４５．１ ０ ０ １００

４５．２ １００ ０ ０

１．３．３　微波消解法

称取样品约０．１g于石英罐中,加入６mol􀅰

L－１盐酸溶液１ mL,充分湿润后,将其放入装有

６mol􀅰L－１盐酸溶液的聚四氟乙烯罐中,充氮除

氧,封盖后放入微波消解仪,设置微波输出功率为

１０００W,于１６５ ℃消解１２ min.消解结束后,取
出,冷却,将消解 液 转 移 至 ５０ mL 容 量 瓶 中,用

０．０２mol􀅰L－１盐酸溶液稀释至刻度,摇匀,过滤,滤
液按照仪器工作条件进行测定.根据样品实际情况

可进一步稀释.

２　结果与讨论

２．１　酸水解条件的优化

提高水解温度可使活化分子增多,水解效率提

高.为防止普通安培管在高温下难以承受盐酸蒸气

压而破裂,试验采用聚四氟乙烯管进行水解.以猪

瘦肉为研究对象,考察了不同酸水解条件对样品中

１６种氨基酸测定结果的影响,并与 GB５００９．１２４－
２０１６的测定结果进行比对,结果见表２.

结果表明:随着酸水解温度的升高,水解时间逐

渐缩短,酸水解效率逐渐提高;当酸水解温度为

１８０℃时,部分氨基酸分解,导致其测定值有所下

降.因此,试验选择酸水解温度为１６５℃,酸水解时

间为１h,此条件下与GB５００９．１２４－２０１６的测定结

果基本一致,且酸水解时间由２２h缩短至１h.

２．２　微波消解条件的优化

微波消解法是常见的样品前处理技术,其消解
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表２　不同酸水解条件下氨基酸的测定结果

Tab．２　Determinationresultsofaminoacidsunderdifferentacidhydrolysisconditions ％

氨基酸
本法 GB５００９．１２４－２０１６

１２０℃,１２h １３５℃,４h １５０℃,２h １６５℃,１h １８０℃,４０min １１０℃,２２h

Asp ２．０１ ２．０８ ２．０４ ２．０２ １．４７ ２．０５

Thr １．０２ ０．９８ １．０３ １．０４ ０．９６ １．０１

Ser ０．８７ ０．８９ ０．８２ ０．８５ ０．７７ ０．８５

Glu ３．２９ ３．３３ ３．２８ ３．３２ ２．９１ ３．３０

Pro ０．８２ ０．７７ ０．７９ ０．７９ ０．６７ ０．８０

Gly ０．９４ ０．９８ ０．９９ ０．９６ ０．８４ ０．９７

Ala １．２５ １．２８ １．２４ １．２５ ０．９９ １．２６

Val １．０９ １．０４ １．０７ １．０５ ０．９１ １．０６

Met ０．６１ ０．６４ ０．６１ ０．６４ ０．５２ ０．６３

Ile １．０２ １．０６ １．０３ １．０４ ０．９２ １．０５

Leu １．８３ １．７８ １．７７ １．８０ １．５５ １．７９

Tyr ０．７８ ０．８０ ０．７６ ０．８０ ０．６６ ０．７９

Phe ０．９１ ０．９０ ０．８７ ０．８８ ０．８２ ０．８９

His １．００ １．０３ １．０２ １．０１ ０．９１ １．０２

Lys １．８８ １．９２ １．９１ １．８６ １．６９ １．９０

Arg １．４４ １．４０ １．４３ １．３９ １．０９ １．４２

总量 ２０．７６ ２０．８８ ２０．６６ ２０．７０ １７．６８ ２０．７９

效率远远高于酸水解法.设置微波输出功率为

１０００W,以酸水解最佳温度１６５℃为消解温度,考
察了不同消解时间(６,９,１２,１５,１８min)对２．１节同

一猪瘦肉样品中１６种氨基酸测定结果的影响,并与

GB５００９．１２４－２０１６的测定结果进行比对,结果见

表３.

表３　不同消解时间下氨基酸的测定结果

Tab．３　Determinationresultsofaminoacidsunderdifferentdigestiontime ％

氨基酸 ６min ９min １２min １５min １８min 氨基酸 ６min ９min １２min １５min １８min

Asp １．９９ ２．０３ ２．０６ ２．０７ ２．０２ Ile ０．８４ １．０４ １．０６ １．０６ １．０１

Thr ０．９５ １．０３ １．００ ０．９９ １．０２ Leu １．５９ １．８１ １．７５ １．７７ １．８２

Ser ０．８１ ０．８４ ０．８６ ０．８７ ０．８６ Tyr ０．６１ ０．８１ ０．７７ ０．７８ ０．７６

Glu ２．９８ ３．２８ ３．３１ ３．２７ ３．２９ Phe ０．６７ ０．８８ ０．９１ ０．９ ０．８８

Pro ０．７７ ０．８１ ０．７８ ０．８２ ０．８２ His ０．９１ １．０１ １．０３ １．０４ ０．９９

Gly ０．８６ ０．９８ ０．９６ ０．９９ ０．９５ Lys １．７４ １．８９ １．９２ １．９１ １．８７

Ala １．１３ １．２７ １．２３ １．２３ １．２８ Arg １．２６ １．４１ １．３９ １．４４ １．４３

Val １．０１ １．０７ １．０５ １．０４ １．０６ 总量 １８．６０ ２０．７８ ２０．７１ ２０．７７ ２０．７２

Met ０．４８ ０．６２ ０．６３ ０．５９ ０．６６

　　由表３可知:当消解时间为６min时,蛋白质消

解不彻底,测定值比 GB５００９．１２４－２０１６的测定值

小;当 消 解 时 间 为 ９~１８ min 时,测 定 值 与 GB
５００９．１２４－２０１６的测定值基本一致.为避免因消

解时间过短而出现复杂基质样品消解不彻底现象,
同时提高分析效率,试验选择消解时间为１２min.

２．３　柱温的优化

参考 GB５００９．１２４－２０１６,采用阳离子交换色

谱分离Ｇ柱后茚三酮衍生法进行分析.试验发现,柱
温过低,色谱峰峰形变宽变矮.特别是 Asp对温度

十分敏感,当柱温不大于３０℃时,其色谱峰在 Thr
后面出峰;当柱温不小于４５℃时,其色谱峰在 Thr
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前面出峰;当柱温达到５８℃时,Asp和 Thr分离更

彻底.并且,随着柱温的继续升高,Thr和Ser出现

叠峰现象;但当柱温控制在５８℃时,Tyr和Phe出

现叠峰现象,需要进一步升温才能使两者完全分离,
经试验,当柱温达７３℃,两者才可分离完全.因此,
试验采用柱升温程序来分离各目标物,柱升温程序

见１．１节.

２．４　洗脱程序的优化

无论是酸水解法还是微波消解法,都会将部分

Cys转化为磺基丙氨酸,造成 Cys的测定值偏小.
并且试验过程中发现,Cys的保留时间与 Val相近,
流动相 A的酸度及流动相B的更换时间对 Cys的

保留时间影响较大.为避免Cys对Val测定结果的

影响,试验将Cys作为杂质,考察了流动相 A 的酸

度及流动相B的更换时间对各目标物分离效果的

影响.结果显示:当流动相 A的pH 小于３．３０或流

动相B的更换时间不小于１４．０min时,Cys的保留

时间较长,并且与 Val的色谱峰黏连在一起,造成

Val的测定值偏大;当流动相 A 的pH 大于３．５０或

流动相B的更换时间不大于１０．０min时,各目标物

的保留时间均提前,但 Thr与Ser、Leu与Ile分离

不完全;当流动相 A的pH 为３．４０~３．４５以及流动

相B的更换时间为１２．０min时,Cys与 Val分离效

果较好.因此,试验选择流动相 A 的酸度为 pH
３．４２,流动相B的更换时间为１２．０min,梯度洗脱程

序见表１.
在上述优化条件下对１７种氨基酸的混合标准

储备溶液进行测定,所得色谱图见图１.

１－Asp;２－Thr;３－Ser;４－Glu;５－Gly;６－Ala;７－Cys;８－Val;９－Met;１０－Ile;

１１－Leu;１２－Tyr;１３－Phe;１４－His;１５－Lys;１６－Arg
(a)　检测波长５７０nm

(b)　检测波长４４０nm
图１　色谱图

Fig．１　Chromatograms

２．５　标准曲线与检出限

移取适量的１７种氨基酸的混合标准溶液,用
０．０２mol􀅰L－１盐酸溶液逐级稀释,配制成１６种目

标物浓度为１０,２０,５０,１００,２００μmol􀅰L－１的混合

标准溶液系列.按照仪器工作条件对上述混合标准

溶液系列进行测定,以各目标物的浓度为横坐标,其
对应的峰面积为纵坐标绘制标准曲线.结果显示,
１６种氨基酸的浓度在１０~２００μmol􀅰L－１内与其

对应的峰面积呈线性关系,线性参数见表４.
通常情况下,食品中均含有氨基酸,无法采用阴

性样品进行检出限试验.因此,本工作分别按照改

进后的酸水解法和微波消解法对猪瘦肉进行处理,
采用２倍基线噪声峰高(峰底附近３０个数据点以内

的值)乘以样品含量(浓度乘以进样量),再除以目标

物峰高来计算检出限,并通过配对样本t检验法验

证上述两种方法检出限与 GB５００９．１２４－２０１６检出

限的差异性,结果见表４.
结果显示,改进后的酸水解法和微波消解法所

得检出限与GB５００９．１２４－２０１６的检出限相当[３],
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表４　线性参数和检出限

Tab．４　Linearityparametersanddetectionlimits

氨基酸 线性回归方程 相关系数
检出限w/％

改进后的酸水解法 微波消解法 GB５００９．１２４－２０１６

Asp y＝７４．５８x＋１０．８５ ０．９９９９ ０．０００１１ ０．０００１２ ０．０００１３

Thr y＝７６．１２x＋７．７０５ １．０００ ０．０００１３ ０．０００１１ ０．０００１４

Ser y＝７８．６６x－２３．２５ １．０００ ０．０００１９ ０．０００２２ ０．０００１８

Glu y＝７７．３９x＋４．２６０ １．０００ ０．０００２９ ０．０００２７ ０．０００２４

Pro y＝１８．８１x＋２３．９６ ０．９９９７ ０．００１９ ０．００２１ ０．００２６

Gly y＝７７．４０x－３４．６６ ０．９９９６ ０．０００２３ ０．０００２７ ０．０００２５

Ala y＝７９．９２x－６．９００ １．０００ ０．０００３７ ０．０００３７ ０．００２９

Val y＝８０．１０x＋５１．３１ ０．９９９８ ０．０００１９ ０．０００２２ ０．０００１２

Met y＝７２．６９x－１．２７６ ０．９９９７ ０．０００２４ ０．０００２９ ０．００２３

Ile y＝７８．８６x－３１．６６ ０．９９９８ ０．０００２９ ０．０００２７ ０．０００４３

Leu y＝７９．３１x＋３．９６２ ０．９９９８ ０．０００２８ ０．０００３１ ０．００１１

Tyr y＝７７．６１x－２５．４６ ０．９９９７ ０．０００４０ ０．０００３８ ０．００２８

Phe y＝７７．１５x－２０．１０ ０．９９９９ ０．０００３７ ０．０００３４ ０．００２５

His y＝７５．８６x＋１８．６９ ０．９９９８ ０．００２５ ０．００２４ ０．０００５９

Lys y＝８０．１０x＋５３．３８ ０．９９９５ ０．００３７ ０．００３９ ０．０００１３

Arg y＝７０．４１x＋１３．９５ ０．９９９４ ０．００４２ ０．００４１ ０．００２０

P 值依次为０．５８９,０．６２１,说明这两种方法与 GB
５００９．１２４－２０１６不存在显著性差异(P＞０．０５),能
够满足日常检测需要.

２．６　精密度和回收试验

分别按照改进后的酸水解法和微波消解法对猪

瘦肉进行低(２０μmol􀅰L－１)、中(５０μmol􀅰L－１)、
高(１００μmol􀅰L－１)等３个浓度水平的加标回收试

验,每个浓度水平平行测定６次,计算回收率和测定

值的相对标准偏差(RSD),结果见表５.
结果显示:采用改进后的酸水解法时,１６种氨

表５　精密度和回收试验结果(n＝６)

Tab．５　Resultsoftestsforprecisionandrecovery(n＝６)

氨基酸
加标量c/

(μmol􀅰L－１)

改进后的酸水解法 微波消解法

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

氨基酸
加标量c/

(μmol􀅰L－１)

改进后的酸水解法 微波消解法

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

Asp ２０ ９６．４ ２．７ ９７．３ ２．２ Met ２０ ９８．６ １．８ ９５．６ ２．５

５０ ９８．６ １．３ ９６．６ ２．７ ５０ ９７．９ ２．３ ９７．８ ３．４

１００ ９７．６ ３．０ ９７．１ １．９ １００ ９９．９ ２．６ ９６．３ ２．７

Thr ２０ ９８．７ ２．２ ９９．１ ３．１ Ile ２０ ９８．９ ３．４ ９８．６ ４．４

５０ ９５．９ １．８ ９６．８ ２．９ ５０ ９９．３ ２．４ ９７．８ ２．８

１００ ９９．６ ２．２ ９８．２ ２．４ １００ ９７．２ ３．１ ９９．３ ３．５

Ser ２０ ９７．３ ３．６ ９４．９ ３．５ Leu ２０ ９５．９ ２．６ ９４．１ ３．２

５０ ９４．９ ２．０ ９６．３ ２．８ ５０ ９８．６ １．９ ９８．３ ２．５

１００ ９８．９ ２．６ ９９．４ １．２ １００ ９７．７ ２．２ ９６．８ １．３

Glu ２０ ９４．３ １．９ ９６．９ ２．７ Tyr ２０ ９４．５ ３．０ ９７．９ ２．６

５０ １０１ ２．６ ９８．４ ３．９ ５０ ９８．８ １．９ ９６．８ ３．６

１００ ９８．９ １．６ ９４．９ ３．１ １００ ９３．９ ３．６ ９５．３ ２．０
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表５(续)

氨基酸
加标量c/

(μmol􀅰L－１)

改进后的酸水解法 微波消解法

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

氨基酸
加标量c/

(μmol􀅰L－１)

改进后的酸水解法 微波消解法

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

Pro ２０ ９７．３ ５．６ ９９．８ ２．８ Phe ２０ ９５．８ １．５ ９８．６ ２．７

５０ ９３．６ ２．９ ９６．８ ５．７ ５０ ９９．７ ２．３ ９７．３ １．３

１００ ９９．８ ３．３ ９８．６ ４．９ １００ ９８．５ １．８ ９８．２ ３．０

Gly ２０ ９６．９ ２．２ ９６．９ １．９ His ２０ ９６．８ ６．３ ９４．１ ４．３

５０ ９８．８ １．５ ９７．６ ２．９ ５０ ９７．３ ３．６ ９７．８ ３．３

１００ ９７．５ １．９ ９６．８ ２．３ １００ ９７．２ ４．２ ９６．２ ３．８

Ala ２０ ９６．８ ３．１ ９７．９ ３．１ Lys ２０ １００ ３．９ ９８．６ ６．５

５０ ９８．４ ２．５ ９８．５ ２．１ ５０ ９８．９ ４．９ ９７．９ ２．９

１００ ９６．４ １．８ ９４．９ ２．８ １００ ９９．４ ３．６ １００ ４．８

Val ２０ ９７．９ ４．０ ９９．４ ２．７ Arg ２０ ９６．８ ７．２ ９７．９ ４．８

５０ ９６．８ ２．９ ９８．６ ３．９ ５０ ９９．３ ５．９ ９６．８ ７．０

１００ ９９．０ ３．２ ９８．９ ２．８ １００ ９７．６ ６．０ ９８．９ ３．８

基酸的回收率为９３．６％~１０１％,测定值的 RSD为

１．３％~７．２％;采用微波消解法时,１６种氨基酸的回

收率为９４．１％~１００％,测定值的 RSD 为１．２％~
７．０％,两种方法的准确度和精密度均符合分析检测

要求[１３].

２．７　样品分析

按照改进后的酸水解法、微波消解法和 GB
５００９．１２４－２０１６,分别对不同食品中１６种氨基酸进

行测定,计算１６种氨基酸总量,并通过配对样本t
检验法分析改进后的酸水解法、微波消解法与 GB
５００９．１２４－２０１６是否存在显著性差异,结果见表６.

表６　样品分析结果

Tab．６　Analyticalresultsofsamples ％

样品
改进后的酸

水解法
微波消解法 GB５００９．１２４－２０１６

奶粉１ １１．８ １１．７ １１．８

奶粉２ １３．２ １３．３ １３．１

乳清蛋白粉１ ８０．６ ８０．７ ８０．８

乳清蛋白粉２ ８８．５ ８８．８ ８８．６

鸡肉１ ２１．７ ２１．６ ２１．８

鸡肉２ ２０．９ ２０．９ ２１．１

虾肉１ １５．２ １４．８ １５．０

虾肉２ １３．３ １３．２ １３．１

猪肉１ ２１．８ ２２．０ ２１．８

猪肉２ ２２．２ ２２．１ ２２．４

大豆肽粉 ７３．６ ７３．４ ７３．３

海参 １０．６ １０．５ １０．５

　　结果显示,改进后的酸水解法、微波消解法与

GB５００９．１２４－２０１６的测定结果基本一致,并且计

算得改进后的酸水解法与GB５００９．１２４－２０１６的P
值为０．８７０,微波消解法与GB５００９．１２４－２０１６的P
值为０．６４３,均大于０．０５,说明这两种方法的测定结

果与 GB５００９．１２４－２０１６的不存在显著性差异,进
一步验证了这两种方法的准确度较好.

本工作通过对 GB５００９．１２４－２０１６中的常规酸

水解法进行改进,将原来的前处理时间由２２h缩短

至１h(改进后的酸水解法)或１２ min(微波消解

法),并进一步优化柱温和洗脱程序,建立了阳离子

交换色谱法测定食品中１６种氨基酸含量的方法.
改进后的酸水解法和微波消解法大大提高了试验效

率,并且回收率高,精密度好,适用于食品中１６种氨

基酸的快速测定.
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ImprovementofNationalStandardMethodforDetermination
of１６KindsofAminoAcidsinFood

LIQiaoqi,LIHongyan,LUGuifeng,ZHOUHailian,XUZhibin
(NationalQualityTestingCenterforProcessedFood (Guangdong),GuangzhouInspection

andTestingCertificationGroupCo．,Ltd．,Guangzhou５１１４４７,China)

Abstract:ThenationalstandardmethodGB５００９．１２４－２０１６fordeterminationof１６kindsofaminoacids
(includingofasparticacid,threonine,serine,glutamicacid,proline,glycine,alanine,valine,methionine,

isoleucine,leucine,tyrosine,phenylalanine,histidine,lysine,arginine)infoodwasimproved．Improvedconditions
ofacidhydrolysiswereasfollowing．Sampleof１gwasplacedintoateflontube,and６mol􀅰L－１hydrochloricacid
solutioncontaining０．１％ (massfraction)phenolof１０ mL wasaddedforfillingnitrogenandsealing．Theacid
hydrolysistempreturewas１６５℃andtheacidhydrolysistimewasshortenedto１hfrom２２h．Microwavedigestion
wasproposed,andtheconditionswereasfollowing．Sampleof０．１gwasplacedintoaquartztank,and６mol􀅰L－１

hydrochloricacidsolutionof１mLwasadded．Theabovesolutionwasputintoateflontankcontaining６mol􀅰L－１

hydrochloricacidsolutionanddigestedat１６５℃for１２minafterfillingnitrogenfordeoxygenationandsealing．LCA
K０６/Nacolumnwasusedasstationaryphase,and１６kindsofaminoacidswereseparatedaccordingtooptimized
column heating program and gradient elution program．It was showed thatlinear relationships between
concentrationsof１６kindsofaminoacidsandtheirpeakareaswerekeptintherangeof１０－２００μmol􀅰L－１,with
detectionlimitsintherangeof０．０００１１％－０．００４２％．Recoverytestwasmadeonpigleanmeatat３concentration
levelsbystandardaddition method,givingresultsintherangeof９３．６％ －１０１％,andRSDs (n＝６)ofthe
determinedvalues wereintherangeof１．２％ －７．２％．Thetwopretreatment methodshavebeenusedfor
determinationofsubstantialsamples,andcomparedwiththedeterminationresultsofGB５００９．１２４－２０１６．Valuesof
P were０．８７０forimprovedacidhydrolysisand０．６４３for microwavedigestion,indicatingthatthere wasno
significantdifferencebetweenthedeterminationresultsofthesetwopretreatmentmethodsandGB５００９．１２４－２０１６．

Keywords:acidhydrolysis;microwavedigestion;aminoacid;methodimprovement
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