
离柱柱效损失为5～�66%，分开的连接型式柱效损失

可达10％左右。

表4 不同填料的保护柱对柱效的影响
参 考 文 献

[1]BTO-RAD Catalogue K 1985.
[2]HPLC Macherey-Nagel 1984.
[3]The Chrompack Guide to Chromatography

1984.

（收稿日期：1987年4月29日）

A Novel Guard Column for High Performance Liquid
Chromatography Yu Yinian,Li Ysan,Wu Lihua
and Lu Peichang,Dalian Institute oChemical
Physics,Academia Sinica,Dalian Chromato-
graphic R.＆D.Centre of China
The novel guard column can help to extend

the lifetime of an HPLC column without signi-
ficant loss in plate count.HPLC column with
the gurad column is suitable for the analysis of
biochemical samples,medicines,dyes and other
macromolecular compounds.

高效液相色谱荧光检测法分析氨基酸

常建华 宋正华 郭治安
（西北大学化学系，西安）

氨基酸的分析方法应用最普遍的是离子交换色

谱法[1]。在-SH存在下，邻苯二甲醛(OPA)与伯

氨基在柱后反应产生荧光物质进行被基酸的检测是

一种有效的微量分析法[]６而亚氨酸则须先用次

氯酸钠氧化再与OPA反应。整个系统如图1如示。

我们应用此法分析了谷物的总氨基酸和茶叶中的游

离氨基酸含量。

实 验 部 分

（一）仪器及试剂

1．仪器 岛津LC-6A HPLC仪；RF-535

荧光检测器；SCL-6A主机控制器；CR-3A数据

处理系统，手动进样。

2.往子 分析柱是Shim-pack ISC-07/

S1504Li柱，150 4mmid.,7μ蘭10％交联度的苯

乙烯-二乙烯基苯聚合物的阳离子交换树脂。

3.试剂 (1)流动相 A:42.3 二水柠檬酸

锂、210ml甲基溶纤素、40ml 60％HCIO，蒸馏水

稀释到3000ml,pH=2.65。＃�2）流动相B:28.2g二

水柠檬酸锂，12.4g硼酸，用4mol/LiOH调鱬pH=10.0,

稀释到 1000ml。(3)流动相 C:4.2gLiOH 配成

500ml水溶液，清洗柱子用。（4）反应液A：先配缓

冲液 无水Na2CO3 122.3g⑴硼酸40.7g硫酸钾

56.4g�溶后稀释到3000ml，pH=10.3。在1000ml

缓冲液中加入7％NaCIO 0.4ml即是反应液A。(5)

反应液B：在450ml缓冲液中加入400mgOPA,7ml

乙醇、10％CＨ(CH)HO(CHC2O )nH 溶液

2ml巯基乙醇1ml 以上用日本片山化学工业株

式会社的试剂。(6)37种氨基酸的标样，出自日本

和光纯药工业株式会社。

（二）色谱条件 总流速0.4ml/min；梯度洗

脱190分钟；荧光检测器Ex350nm，Em450nm恢柱

温3858℃妫，反应温度55。梯度曲线见图2。

（三）样品的准备

1．谷物水解样 在6mol/L HCI中110℃封
管水解24小时，用流动相A稀释样品。



2．茶叶样品 沸水泡三次，滤液合并，调

PH 2.65。
（四）定量方法 用已知浓度的37种氨基酸混

合标样作标准，用绝对标准曲线法定量。定量拷结果

由CR-3A自动给出。

表 1 茶叶中游离氨基酸含量

分 析 结 果

大米和茶叶中的氨基酸成分都有过报道[3-6]。
本文应用离子交换色谱荧光检测法分析了黑米等四

种谷物中氨基酸的总量和四种中国茶叶中的游离氨

基酸，确定了谷物中二十四种氨基酸和茶叶中三十

种氨基酸。黑米是中国特产，其氨基酸总量约是一

般大米的三倍，是已有报道的米类中含量最高的。

表 2 谷物中氨基酸总含量



（续表 2）
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The Analysis of Amino Acids by High Performance
Liquid Chromatography with Fluorescence Detection,
Chang Jianhu，Song Zhenhu and Go Zhian
Deartment oChemistry,Northwest University,
Xi’痑n

In the presence of -SH group-containing
compounds,OPA(o-phthalaldehyde)reacts with
a compound having -NH2 group to produce a
strongly fluorescent substance.If sodium hypoch-
lorite is added,amino acids such as proline also
react with OPA.This paper presents the analysis
of amino acids in several Chinese grains and teas
by HPLC with fluorescence detection.It was
found that there are 30 amino acids in Chinese

teas and 24 amino acids in grains,but the amino
acids content in black r1ce is the highest in
grains disclosed yet.

绿豆芽细胞中游离5'-UMP等的反相液相色谱分析

周春凤 谢明高 石慧萍*
（中南民族学院化学系，武汉）

生物体细胞中的游离核苷酸具有极其重要的生

理功能，若干年来对它们的研究一直相当活跃。近

几年，国外有人用离子交换色谱分离分析植物种

子、叶片、块茎等组织中的核苷酸或核苷酸糖，取

得了令人满意的结果[13]。本文采用反相色谱，

利用单核苷酸在结构和在不同pH值范围其pK值的

差异，通过控制pH实现它们之间的分离。初步实

验表明，在绿豆芽的细胞中，可能至少存在5'-

UMP等若干种游离核苷酸。

实 验 方 法

（一）主要仪器 日本岛津LC-4A高效液相

色谱仪；SPD-2AS紫外检测器 （日本岛津），C-

R2AX数据处理器（日本岛津）；WMK-02型培

养箱 （武昌实验仪器厂）：离心机，LD-6-4型

（大连医疗器械厂）；微型玻璃细胞破碎器 （本

系）；pH计，PHS-2型，上海产。

色谱柱：Shim pack CLC-ODS, 6.0(id.)

×150mm（日本岛津）；Nucleosil-C18，4.6(id.)

×250mm（中国大连色谱技术研究开发中心）。

（二）主要试剂 CH3OH、 KH2PO、
NH42O4CIO4 皆为分析纯，5'-UMP、Urd

为美国Sima公司产品；5'-AMP，5'-CMP为中国

科学院上海生化所产；5'-GMP、5'-IMP、3'(2')-
GMP为上海试剂二厂产。

（三）样品处理 豆芽组织的处理 方法在文

献[1]的基础上作了一些改动。将20粒绿豆加适量

自来水置于30℃的培养箱中，48小时后即长成3cm

左右长的豆芽。去壳去根须。然后将2g豆芽加

2ml冰冷的35％的高氯酸后放入-28℃的冰库中，

待冻成冰渣样后取出研磨，研至冰完全融化前再送

入冰库，再冻再研，如是者三。之后将少量样品从

研钵转移至微型玻璃细胞破碎器中，在4℃以下充

分匀浆，之后迅速离心5分钟 （4000转/min)，上

*本系1987届毕业生，现在湖南吉首州化验分析中
心工作。


