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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

ПРОДУКЦИЯ СОКОВАЯ

Определение свободных аминокислот методом ионообменной хроматографии

Juice products. Determination of free amino adds by ion-exchange chromatography

Дата введения — 2016— 01—01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на фруктовые и овощные соки, нектары, сокосодержащие 
напитки, фруктовые и овощные концентрированные соки, пюре и концентрированные пюре, морсы и 
концентрированные морсы, соковую продукцию из фруктов и овощей обогащенную и для детского пи­
тания (далее — соковая продукция) и устанавливает метод определения свободных аминокислот: аспа­
рагиновой кислоты, глутаминовой кислоты, аланина, изолейцина, фенилаланина, глутамина, лизина, 
треонина, пролина. валина, лейцина, серина, глицина, метионина, тирозина, амииомасляной кислоты, 
орнитина. аргинина, гистидина, аспарагина с применением ионообменной хроматографии.

Метод может быть использован в том числе для оПрыДьЛения атаниламина и аммиака.
Нижний предел измерений массовой (молярной) концентрации каждого из указанных выше ком­

понентов составляет 1 мг/дм3 (1 ммолы'дм3). Верхний предел измерений массовой (молярной) концен­
трации каждого из указанных выше компонентов 5000 мг/дм3 (5000 ммоль/дм3).

Настоящий стандарт может применяться для целей идентификации.

2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные 

стандарты:
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и 

общие требования безопасности
ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требова­

ния и номенклатура видов защиты
ГОСТ 61 Реактивы. Кислота уксусная. Технические условия 
ГОСТ 199 Реактивы. Натрий уксуснокислый 3-водный. Технические условия 
ГОСТ 1770 (ИСО 1042—63. ИСО 4788—80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 

мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия 
ГОСТ 5820 Реактивы. Калий уксуснокислый. Технические условия
ГОСТ 9245 Потенциометры постоянного тока измерительные. Общие технические условия 
ГОСТ 9656 Реактивы. Кислота борная. Технические условия 
ГОСТ 11311 Фенол каменноугольный. Технические условия 
ГОСТ 12026 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия 
ГОСТ 22280 Реактивы. Натрий лимоннокислый 5,5-водный. Технические условия 
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и 

размеры
ГОСТ 26313 Продукты переработки фруктов и овощей. Правила приемки и методы отбора проб

Издание официальное
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ГОСТ 26671 Продукты переработки фруктов и овощей, консервы мясные и мясорастительмые. 
Подготовка проб для лабораторных анализов

ГОСТ 29227 (ИСО 835-1—81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 
Общие требования

ГОСТ 31643—2012 Продукция соковая. Определение аскорбиновой кислоты методом высокоэф­
фективной жидкостной хроматографии

ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтомати­
ческого действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания

ГОСТ ISO 3696 Вода для лабораторного анализа. Технические требования и методы испытаний1 ' 
ГОСТ ИСО 5725-1—2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из­

мерений. Часть 1. Основные положения и определения2)
ГОСТ ИСО 5725-6 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. 

Часть 6. Использование значений точности на практике3)
ГОСТ ИСО/МЭК 17025—2009 Общие требования к компетентности испытательных и калибровоч­

ных лабораторий4)
П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч­

ных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандарти­
зации. метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в 
государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по 
стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий 
на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который 
дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия 
настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затра­
гивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если 
ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не 
затрагивающей эту ссылку.

3 Сущность метода

Метод основан на хроматографическом разделении смеси аминокислот на колонке с катионооб­
менным сорбентом и последующим ступенчатым элюированием буферными растворами.

Разделенные аминокислоты вступают в реакцию с нингидрином при температуре 100 °С — 135 °С. 
Окрашенный элюат, содержащий смесь свободных аминокислот, детектируют с помощью фотометри­
ческого детектора при длинах волн 570 и 440 нм.

4 Средства измерений, вспомогательное оборудование, посуда, реактивы 
и материалы
4.1 Анализатор аминокислот автоматический5', состоящий:
- из системы градиентного элюирования;
- системы постколоночной дериватизации;
- спектрофотометрического детектора для одновременного измерения оптической плотности при 

длинах волн 570 и 440 нм с проточной кюветой объемом 15 мм3, обеспечивающего предел детектиро­
вания аминокислот не более 1 пмоль;

- программно-аппаратного комплекса сбора и обработки результатов измерений;
- хроматографической колонки следующих размеров (внутренний диаметр * длина): 9 ><500 мм, 

6x200 мм. 4,6x200 или 270 мм. 4 *200  мм. 3 .2*140 мм. заполненной катионообменной смолой с

')  В Российской Федерации действует ГОСТ Р 52501—2005 «Вода для лабораторного анализа. Технические 
условия».

2) В Российской Федерации действует также ГОСТ Р ИСО 5725-1—2002.
3) в Российской Федерации действует также ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002.
4) Действует ГОСТ ISO 17025—2009.
5) Автоматический анализатор аминокислот фирмы Biochrom 30+ обеспечивает требуемую эффективность 

хроматографического разделения. Данная информация не является рекламой указанного прибора и не исключает 
возможности применения других анализаторов.
2

https://meganorm.ru/list1/580-0.htm
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привитыми сульфогруппами1*, пригодной для работы в диапазоне от 2,0 до 7,0 ед. pH и обеспечива­
ющей хроматографическое разделение аминокислот при использовании ступенчатого градиента pH 
подвижной фазы.

4.2 Комплект из семи готовых буферных растворов к анализатору аминокислот.
4.3 Весы неавтоматического действия по ГОСТ OIML R 76-1 специального (I) класса точности с 

наибольшим пределом взвешивания не более 150 г и пределом допускаемой абсолютной погрешности 
± 0,005 г.

4.4 Посуда лабораторная стеклянная по ГОСТ 25336:
- колбы П-2—1000—34:
- воронки лабораторные типа В;
- стаканы В или Н различной вместимости.
4.5 Пипетки градуированные с относительной погрешностью дозирования ± 1 % по ГОСТ 29227 

1-го класса точности или дозаторы пипеточные с аналогичными или изменяемыми объемами доз с от­
носительной погрешностью дозирования не более ± 1 % по технической документации изготовителя.

4.6 Микрошприцы для ВЭЖХ вместимостью 25. 100 и 250 мм3 с относительной погрешностью до­
зирования не более 1 %.

4.7 Посуда мерная лабораторная стеклянная по ГОСТ 1770:
- цилиндры 1—50—2 и 1— 1000—2;
- колбы мерные 2—25—2, 2—50—2, 2— 100—2, 2—500—2 и 2—1000—2;
- пробирки 1—25—0,1.
4.8 Емкости для жидких проб вместимостью 2—6 см3.
4.9 Фильтры мембранные с диаметром пор 0,22 и 0,45 мкм для фильтрования подвижной фазы и проб.
4.10 Фильтры обеззоленные.
4.11 Центрифуга лабораторная с величиной фактора разделения не менее 1000 g с адаптером 

для пробирок подходящей вместимости.
4.12 Установка лабораторная для вакуумной мембранной фильтрации с мини-насосом.
4.13 Иономер (pH-метр) по ГОСТ 9245 с погрешностью измерения не более 0,05 ед. pH, снабжен­

ный комбинированным стеклянным электродом.
4.14 Баня ультразвуковая.
4.15 Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
4.16 Цитрат лития2> 4-х водный Li3CeH50 7 ̂ K jO , массовой долей основного вещества не менее 98 %.
4.17 Хлорид лития1*. массовой долей не менее 98 %.
4.18 Гидроксид лития1* массовой долей не менее 98 %.
4.19 Фенол кристаллический по ГОСТ 11311, массовой долей основного вещества не менее 99 %.
4.20 Кислота соляная по ГОСТ 3118. х. ч.
4.21 Этилцеллозольв (моноэтиловый эфир этиленгликоля). С4Н10О2 для хроматографии, с массо­

вой долей основного вещества не менее 99.8 % и показателем преломления п0 в пределах 1,407—1.408.
4.22 Кислота борная, х. ч. по ГОСТ 9656.
4.23 Полиэтиленгликольмонолауириловый эфир С58Н,180 24, плотностью 1,03 r/см3 (CAS No 9002-92-0), 

водный раствор с массовой долей 30 %.
4.24 2.2-Тиодиэтанол. массовой долей основного вещества не менее 99 %.
4.25 Нингидрин (2,2-дигидрокси-1,3-икдандион), массовой долей основного вещества не менее 95 %.
4.26 Натрий уксуснокислый 3-водиый по ГОСТ 199 (или калий уксуснокислый по ГОСТ 5820), ч. д. а.
4.27 Кислота уксусная ледяная по ГОСТ 61, х. ч.
4.28 Хлорид титана (III) 6-водмый TiCI3 -6Н20 . 15 % раствор в соляной кислоте, ч.
4.29 Гидриндантин 2-водный С18Н10О6, с массовой долей основного вещества не менее 98 %.
4.30 Натрий лимоннокислый трехзамещенный (цитрат натрия) по ГОСТ 22280. ч. д. а.
4.31 Норлейцин, массовой долей основного вещества не менее 98 %.
4.32 Норвалин. массовой долей основного вещества не менее 99 %.
4.33 Вода по ГОСТ ISO 3696, 1-й степени чистоты.
4.34 Стандартная смесь аминокислот в комплекте к анализатору аминокислот или индивиду­

альные аминокислоты (в форме DL- или L-оптических изомеров): ц-аминомасляная, аспарагиновая.

’ * Смолы Biotronik BTC 3118 и LKB Ultropac 8 обеспечивают требуемую эффективность хроматографического 
разделения. Данная информация не является рекламой указанных сорбентов и не исключает возможности 
применения других смол.

2* Соли лития токсичны и влияют на центральную нервную систему.
3
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глутаминовая, аланин, изолейцин, фенилаланин, глутамин, лизин, треонин, пролин. валин, лейцин, се­
рин. глицин, метионин, тирозин, орнитин, аргинин, гистидин, аспарагин, с массовой долей основного 
вещества не менее 98 %.

Допускается применение других средств измерений, вспомогательного оборудования, не уступа­
ющих вышеуказанным по метрологическим и Техническим характеристикам, а Также Посуды, реакти­
вов. в том числе готовых наборов реактивов, по качеству не ниже перечисленных в настоящем разделе 
и материалов по качеству не хуже вышеуказанных.

5 Отбор и подготовка проб

Отбор проб — по ГОСТ 26313, подготовка проб — по ГОСТ 26671. Подготовка проб концентриро­
ванной соковой продукции и пюре — по ГОСТ 31643—2012 (раздел 6.2).

6 Подготовка к проведению измерений
Включение и подготовку анализатора к работе, вывод его на режим и выключение по окончании 

работы осуществляют в соответствии с руководством по эксплуатации.

6.1 Подготовка буферных растворов для анализатора аминокислот

При проведении определений применяют семь готовых буферных растворов, входящих в ком­
плект анализатора по 4.2, с кислотностью 2.2. 2.8. 3.0. 3,15, 3.50, 3,55 и 6 ед. pH.

Допускается приготовление буферных растворов с кислотностью 2.2. 2.8. 3.0. 3,15, 3.50. 3.55 
и 6 ед. pH в лабораторных условиях из компонентов по 4.16— 4.18 и воды в соответствии с инструкцией 
по использованию автоматического анализатора аминокислот.

Кислотность буферных растворов регулируют с помощью соляной кислоты, регистрируя показа­
ния pH-метра. Растворы консервируют добавлением 0.01 % по массе фенола (см. 4.19) или 2,2-тиоди- 
этанола (см. 4.24).

Условия и срок хранения буферных растворов — в соответствии с рекомендациями производите­
ля анализатора.

6.2 Подготовка дериватизирующего (красящего) реагента

Для проведения определения применяют готовый нингидриновый реагент, входящий в комплект 
анализатора по 4.1.

Допускается приготовление дериватизирующего реагента в лабораторных условиях из компонен­
тов по 4.25—4.30 и воды в соответствии с инструкцией по использованию автоматического анализатора 
аминокислот.

Условия и срок хранения дериватизирующего реагента — в соответствии с рекомендациями про­
изводителя анализатора.

6.3 Приготовление рабочих растворов

Рабочие растворы включают исходные растворы А. Б. В и градуировочный раствор из смеси ами­
нокислот.

6.3.1 Для приготовления исходного раствора А используют отдельные аминокислоты, указанные 
в таблице 1, либо стандартную смесь аминокислот, входящую в комплект анализатора, а также этано- 
ламин и аммиак.

Т а б л и ц а  1

№
пп Наименование аминокислоты Nt

пп Наименование аминокислоты

1 Аланин (Ala) 5 Валин (Val)
2 Л-Аминомасляная кислота (Abu) 6 Гистидин (His)

3 Аргинин (Arg) 7 Глицин (Gly)

4 Аспарагиновая кислота (Asp) 8 Глутаминовая кислота (Glu)

4
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Окончание таблицы  1

N1
пп Наименование аминокислоты №

пп Наименование аминокислоты

9 Изолейцин (lie) 14 Серин (Ser)
10 Лейцин (Leu) 15 Тирозин (Туг)

11 Лизин(Lys) 16 Треонин (Thr)
12 Орнитин (Огл) 17 Фенилаланин(Phe)
13 Пролин (Pro) 18 Метионин (Met)

6.3.2 Для приготовления исходного раствора Б используют аминокислоты аспарагин (Asn) и глу­
тамин (Gin) (см. 4.34).

6.3.3 Для приготовления исходного раствора В (раствора внутреннего стандарта) используют нор- 
лейцин (см. 4.31) или норвалин (см. 4.32).

6.3.4 Исходные растворы А. Б и В готовят путем растворения веществ, указанных в 6.3.1—6.3.3. 
в буферном растворе цитрата лития с кислотностью 2.0 ед. pH в мерных колбах вместимостью 25. 50 
или 100 см3.

Требуемую массу каждого вещества, используемого для приготовления исходных растворов т ,  мг. 
вычисляют по формуле

т  = с ~у, ^
(1)

где С — массовая концентрация вещества в градуировочном растворе, определяемая исходя из гра­
ниц установленного диапазона линейности аналитического сигнала детектора, мг/см3;

V, — объем градуировочного раствора, см3;
V7 — объем исходного раствора, см3;
У3 — объем исходного раствора, взятый для приготовления градуировочного раствора, см3.

Срок хранения исходных градуировочных растворов при температуре минус 18 °С — не более 6 мес.
6.3.5 Для приготовления рабочего градуировочного раствора в мерной колбе вместимостью 100 см3 

с помощью пипеток подходящей вместимости смешивают объемы от 2 до 10 см3 исходных растворов 
А. Б и В. соблюдая при этом следующее требование; массовая концентрация каждой аминокислоты, 
этаноламина или аммиака в градуировочном растворе должна находиться в границах диапазона ли­
нейности аналитического сигнала детектора, указанного в инструкции по эксплуатации анализатора.

Градуировочный раствор готовят непосредственно перед проведением измерений.

6.4 Построение градуировочной характеристики
Процедуры построения градуировочной характеристики и обработку хроматограмм выполняют в 

соответствии с руководством пользователя программным обеспечением анализатора.
Для каждого градуировочного раствора выполняют два параллельных измерения в условиях по­

вторяемости по ГОСТ ИСО 5725-1—2003 (подраздел 3.14). Компоненты идентифицируют по абсолют­
ным значениям времени удерживания.

Регистрируют площадь пика каждой аминокислоты, этаноламина и аммиака.
Градуировочный коэффициент к. для каждой аминокислоты, этаноламина и аммиака, вычисляют 

по результатам измерений градуировочных растворов с помощью программно-аппаратного комплекса 
сбора и обработки данных или при его отсутствии в составе хроматографа вручную методом внутрен­
него стандарта по формуле

/с. -■С > S ct

С -S,
( 2 )

где С(- — массовая концентрация r-й аминокислоты, этаноламина или амиака в градуировочном рас­
творе. определяемая по 6.3.4. мг/см3;

SCT — площадь пика норлейцина или норвалина (внутреннего стандарта) по результатам измерения 
градуировочного раствора. мВ с;

ССт — массовая концентрация норлейцина или норвалина (внутреннего стандарта) в градуировоч­
ном растворе, мг/см3;

S,- — площадь пика 6-й аминокислоты, этаноламина или аммиака по результатам измерений граду­
ировочного раствора. мВ с.
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Результаты вычисления градуировочного коэффициента считаются приемлемыми, если значение 
коэффициента корреляции составляет не менее 0.995 для каждого компонента градуировочного рас­
твора.

Градуировочную характеристику строят каждый раз при смене оборудования, колонок, условий 
измерений или при выявлении несоответствия метрологическим требованиям результатов оперативно­
го контроля или внутреннего аудита.

Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят ежедневно перед началом ра­
бот с применением одного рабочего градуировочного раствора по одной из аминокислот, чередуя их. 
В случае обнаружения отклонения результатов измерения массовой концентрации аминокислоты в 
градуировочном растворе более чем на 3.5 % проводят его повторное измерение.

В случае повторного отклонения градуировочную характеристику строят заново во всем диапазо­
не измерений.

7 Порядок проведения измерений

7.1 Условия проведения измерений

При подготовке к проведению и проведении измерений соблюдают следующие условия:
- температура окружающего воздуха — (25 ± 5) °С;
- атмосферное давление — (97 ± 10) кЛа;
- относительная влажность — не более 85 %;
- напряжение в питающей сети — (220 ± 20) В;
- частота тока в питающей сети — (50 ± 1) Гц.
Помещение, в котором проводят работы с реактивами, должно быть обеспечено приточно-вы­

тяжной вентиляцией.
Все операции с реактивами следует проводить в вытяжном шкафу.

7.2 Приготовление растворов проб для хроматографического измерения

7.2.1 При испытании соковой продукции, в которой объемная доля мякоти не превышает 10 %, 
пробу для измерения отбирают по объему. Предварительно, при наличии в пробе видимой мякоти или 
нерастворимых частиц, их удаляют центрифугированием при факторе разделения не менее 990 g в 
течение 15 мин или фильтруют через мембранный фильтр с размером пор 0,45 мкм или обеззоленный 
фильтр.

Фильтрат объемом от 5 до 25 см3 пипеткой подходящей вместимости переносят в мерную колбу 
вместимостью 50 см3. Объем пробы для измерения выбирают, исходя из ожидаемой массовой концен­
трации компонентов в пробе таким образом, чтобы массовая концентрация каждого из компонентов в 
растворе пробы для хроматографичесхого измерения находилась в границах диапазона линейности 
детектора, но была не менее трехкратной величины предела детектирования, указанного в инструк­
ции по эксплуатации анализатора. В колбу пипеткой вносят исходный раствор В (см. 6.3.3) (раствор 
внутреннего стандарта) в объеме, необходимом для получения массовой концентрации внутреннего 
стандарта в растворе пробы, максимально приближенной к массовой концентрации внутреннего стан­
дарта в градуировочном растворе. Объем содержимого в колбе доводят до метки буферным раствором 
цитрата лития с 2.0 ед. pH.

Полученный раствор используют для хроматографического определения.
7.2.2 При испытании соковой продукции с объемной долей мякоти 10 % и более пробу массой 

10.0 г помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3, объем содержимого в колбе доводят до метки 
водой, содержимое колбы тщательно перемешивают и центрифугируют при факторе разделения не ме­
нее 990 g в течение 15 мин. В случае неполного осаждения нерастворимых в воде частиц пробу филь­
труют в пробирку через мембранный или обеззоленный фильтр. Затем подготовленную пробу объемом 
от 5,0 до 25.0 см3 пипеткой подходящей вместимости переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3.

Объем пробы выбирают, исходя из ожидаемой массовой концентрации аминокислот в пробе та­
ким образом, чтобы массовая концентрация каждого из компонентов в растворе пробы для хромато­
графического измерения находилась в границах диапазона линейности аналитического сигнала детек­
тора, но была не менее трехкратной величины предела детектирования, указанного в инструкции по 
эксплуатации анализатора. В колбу пипеткой вносят исходный раствор В (см. 6.3.3) (раствор внутрен­
него стандарта) в объеме, необходимом для получения массовой концентрации внутреннего стандарта

6
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в растворе пробы, максимально приближенной к массовой концентрации внутреннего стандарта в гра­
дуировочном растворе. Объем содержимого в колбе доводят до метки буферным раствором цитрата 
лития с 2,0 ед. pH.

Полученный раствор используют для хроматографического определения.

8 Обработка и оформление результатов измерений

Обработку хроматограмм и определение массовой концентрации аминокислот проводят с исполь­
зованием программного обеспечения анализатора.

8.1 Массовую концентрацию каждой аминокислоты, этаиоламииа и аммиака С. мг/дм3. вычисляют 
по формуле

С = V е » - s .  - y i

Sct -V2 -1000 ' (3)

где к. — градуировочный коэффициент, мг/см3 (мВ с)*1;
Сст — массовая концентрация внутреннего стандарта (норлейцина или норвалина) в градуировоч­

ном растворе, мг/см3;
S- — площадь пика *-й аминокислоты, этаиоламииа или аммиака на хроматограмме. мВ с;
V, — вместимость мерной колбы, взятой для разбавления пробы, см3;

Scr — площадь пика внутреннего стандарта (норлейцина или норвалина) на хроматограмме. мВ-с; 
V2 — объем пробы, см3.

8.2 Молярную концентрацию X, ммоль/дм3, кахщой аминокислоты, этаноламина и аммиака вы­
числяют по формуле

где М — молярная масса >-й аминокислоты, гУмоль (см. приложение Г, таблицу Г.1).
За окончательный результат определения принимают среднеарифметическое значение результа­

тов двух параллельных определений Хср. округленное до второго десятичного знака, если абсолютная 
величина разности между результатами двух параллельных определений, выполненных в условиях по­
вторяемости по ГОСТ ИСО 5725-1, не превышает предела повторяемости (сходимости) г, приведенного 
в таблице Г.1 приложения Г.

Пример хроматограммы свободных аминокислот, этаноламина и аммиака в пробе свежеотжатого 
яблочного сока и значения молярных концентраций свободных аминокислот в свежеотжатом яблочном 
соке приведены в справочном приложении Б.

Метрологические характеристики метода приведены в справочном приложении Г.
Окончательный результат измерений регистрируют в протоколе испытаний согласно 

ГОСТ ИСО/МЭК 17025 с указанием метода определения и настоящего стандарта.

9 Контроль качества результатов измерений и процедуры контроля 
стабильности результатов измерений при реализации метода 
в лаборатории

9.1 Контроль качества результатов измерений при реализации метода в лаборатории предусма­
тривает:

- контроль исполнителем процедуры выполнения измерений (на основе оценки внутрилаборатор- 
ной прецизионности и погрешности при реализации отдельно взятой контрольной процедуры);

- контроль стабильности результатов измерений (на основе контроля стабильности среднеква­
дратического отклонения повторяемости, среднеквадратического отклонения внутрилабораторной 
(промежуточной) прецизионности, погрешности).

9.2 Оперативный контроль погрешности (точности) результатов измерений осуществляют в соот­
ветствии с рекомендациями [1].

9.3 Контроль стабильности результатов измерений при реализации метода в лаборатории осу­
ществляют по ГОСТ ИСО 5725-6 и (1). используя методы контроля стабильности стандартного откло­
нения промежуточной прецизониости и погрешности по ГОСТ ИСО 5725-6 с применением контрольных 
карт Шухарта.

7



ГОСТ 32799—2014

Периодичность контроля результатов измерений регламентируют в руководстве по качеству лабо­
ратории в соответствии с ГОСТ ИСО/МЭК 17025—2009 (подраздел 4.2).

10 Требования, обеспечивающие безопасность

10.1 Условия безопасного проведения работ

При выполнении измерений необходимо соблюдать требования техники безопасности при работе 
с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007. При подготовке проб и выполнении измерений с исполь­
зованием жидкостного хроматографа соблюдают правила по электробезопасности — по ГОСТ 12.1.019 
и инструкции по эксплуатации прибора.

10.2 Требования к квалификации оператора

К выполнению измерений, обработке и оформлению результатов допускаются инженер-химик, 
техник или лаборант, имеющие высшее или среднее специальное образование, опыт работы в химиче­
ской лаборатории и изучившие методику измерений с применением метода высокоэффективной жид­
костной хроматографии. Первое выполнение метода высокоэффективной жидкостной хроматографии 
в лаборатории следует проводить под руководством специалиста, владеющего теорией метода высоко­
эффективной жидкостной хроматографии и имеющего практические навыки в этой области.

8
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Приложение А 
(справочное)

Схема работы автоматического анализатора аминокислот

А.1 Приниципиальная схема работы автоматического анализатора аминокислот Biochrom приведена на ри­
сунке А.1.

J — пиния подачи буф ерны х растворов: 2 — пиния  подачи дериеатизирую щ сто реагента (ииигидрина): 3 — ионообменная 
колонка : 4 — ф отоэлектрический умножитель (детектору. 5  — реакционная петля

Рисунок А.1 — Принципиальная схема работы аминокислотного анализатора
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Приложение Б 
(справочное)

Хроматограмма свободных аминокислот в пробе свежеотжатого яблочного сока

Б.1 Пример хроматограммы свободных аминокислот в пробе свежеотжатого яблочного сока приведен на 
рисунке Б.11).

Б.2 Молярная концентрация свободных аминокислот в соответствии с параметрами хроматограммы свобод­
ных аминокислот в пробе свежеотжатого яблочного сока (рисунок Б.1) приведена в таблице Б.1.

Т а б л и ц а  Б.1 — Молярная концентрация свободных аминокислот

и»
п/п

Сокращенное
обозначение

Наименование
аминокислоты

Молярная
концентрация.

ииоль/дм3
№
пГп

Сокращенное
обозначение

Наименование
аминокислоты

Молярная
концентрация.

ммолы'ды3

1 PhSer Фосфосерин 0.03 19 Lie Изолейцин 0.01

2 Таи Таурин 0.01 20 Leu Лейцин 0.02

3 РЕА Фосфоэганоламин 0.03 21 Туг Тирозин 0.01

4 Urea Мочевина 0.12 22 bAla Бета-аланин 0.07

5 Asp Аспарагиновая
кислота

0.46 23 Phe Фенилаланин 0.04

6 Thr Треонин 0.12 24 HCys Гомоцистин 0.01

7 Ser Серин 0.14 25 GABA Гамма-
аминомаслянная
кислота

0.11

8 Asn Аспарагин 3.39 26 ЕА Этаноламин 0.09

9 Glu Глутаминовая
кислота

0.25 27 Amm Аммиак 0.17

10 Gin Глутамин 0.01 28 О т Орнитин 0.00

11 Sarc Саркозин 0.08 29 Lys Лизин 0.02

12 AAAA Альфа-
а миноадипиновая 
кислота

0.01 30 His Гистидин 0.01

13 Gly Глицин 0.13 31 Ans Ансерин 0.06

14 Ala Аланин 0.00 32 Car Карнитин 0.11

15 AABA Альфа-
ами помасленная 
кислота

0.01 33 Arg Аргинин 0.01

16 Val Валин 0.02 34 HyPro Гидроксипропин 0,10

17 Cys Цистин 0.01 35 Pro Пронин 0.02

18 Met Метионин 0.04

1 Измерение выполнено на аминокислотном анализаторе Biochrom 30+ производства компании Biochrom
(Великобритания).
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Приложение В 
(справочное)

Массовая (молярная) концентрация свободных аминокислот в яблочном соке
по данным AIJN

В.1 Значения показателей, определяемых Сводом правил для оценки качества фруктовых и овощных соков 
Ассоциации производителей соков Евросоюза (AIJN) приведены в таблице В.1.

Т а б л и ц а  В.1 — Массовая (молярная) концентрация свободных аминокислот в яблочном соке по данным [2J

Наименование аминокислоты Массовая концентрация. 
мг/дм3

Молярная концентрация. 
ммоль.1 дм3

Аспарагиновая кислота 30—300 0.23—2.26

Треонин 1—20 0.01—0.17

Серин 5—60 0.05—0.57

Аспарагин 100— 1500 0.76— 11.36

Глутаминовая кислота 10—200 0,07— 1.36

Глутамин Не более 25 Не более 0.17

Пролин Не более 20 Не более 0.17

Глицин Не более 10 Не более 0.13

Аланин 1—50 0.01—0.56

Валин Не более 40 Не более 0.34

Метионин Не более 30 Не более 0.2

Изолейцин Не более 10 Не более 0.08

Лейцин Не более 10 Не более 0.08

Тирозин Не более 10 Не более 0.06

Фенилаланин Не более 15 Не более 0,09

П-Аминомасляная кислота 1—30 0.01—0,29

Орнигин Не более 1 Не более 0,01

Лизин Не более 10 Не более 0.07

Гистидин Не более 10 Не более 0.06

Аргинин Не более 10 Не более 0,06
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Приложение Г 
(справочное)

Основные метрологические характеристики метода

Т а б л и ц а  Г.1 — Основные метрологические характеристики метода ИФУ 57:1989 (Rev. 2005) «Определение сво­
бодных аминокислот»

Н аименование показателя
Диапазон измерении, м м оль/дм 3

М енее 0.1 От 0.1 и выше

Стандартное отклонение повторяемости S, 
ммоль/дм3

0.005 0.01 32Х + 0.0026

Предел повторяемости (сходимости) г. ммоль/дм3 0.013 2.8S,

Стандартное отклонение воспроизводимости SH. 
ммоль/дм3

0.007 0.0473Х + 0.007

Предел воспроизводимости R. ммоль/дм3 0.019 2-8S*

где X  — результат измерений по разделу 8, ммоль/дм3 
Молярные массы анализируемых компонентов (М)\
Аланин: М  = 89 г/моль Этаноламин: М  = 61 г/моль
Аргинин: М = 174 г/моль Аммиак: М =  17 г/моль
Аспарагиновая кислота: М  = 133 г/моль 
Аспарагин: М  = 132 г/моль 
Валин: М  = 117 г/моль
Гамма-аминомасляная кислота: М =  103 г/моль
Гистидин: М  = 155 г/моль
Глицин: М  = 75 г/моль
Глутаминовая кислота: М  = 147 г/моль
Глутамин: М  = 146 г/моль
Иэолейцин: М  = 131 г/моль
Лейцин: М  = 131 г/моль
Лизин: М  = 146 г/моль
Метионин: М = 149 г/моль
Орнитин: М  = 132 г/моль
Пролин: М = 115 г/моль
Фенилаланин: М =  165 г/моль
Серин: М = 105 г/моль
Тирозин: М  = 181 г/моль
Треонин: М  = 119 г/моль
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