团体标准

含氨基酸水溶肥料 游离氨基酸

含量的测定—分光光度法
编制说明

2022年10月15日
团体标准

《含氨基酸水溶肥料 游离氨基酸含量的测定—分光光度法》

编制说明

1. 工作简况

1.1任务来源

根据《广西肥料协会关于下达 2022 年第二批团体标准项目计划的通知》（广肥协[2022]5号）的要求，团体标准《含氨基酸水溶肥料 游离氨基酸含量的测定—分光光度法》制定项目由广西肥料协会归口，项目周期为6个月，完成年限为2022年12月，标准起草单位为：广西壮族自治区分析测试研究中心、广西乐土生物科技有限公司、广西垂青生物科技有限公司、广西壮族自治区地质矿产测试研究中心、广西壮族自治区产品质量检验研究院、广西西大检测有限公司等。

1.2 项目概况

现有国家标准推荐使用的两种游离氨基酸检测方法，所使用的仪器价格昂贵（自动分析仪每台80万元以上，液相色谱仪及配套仪器10万元以上），标准溶液价格也很贵,检测成本高，而且检测周期长，结果滞后，不能及时指导生产。

现立项研究的《含氨基酸水溶肥料 游离氨基酸含量的测定—分光光度法》检测成本低，检测速度快，非常适合肥料生产工艺的管理和质量控制，大大节省了企业的成本。
1.3承担单位情况

 广西壮族自治区分析测试研究中心（以下简称“中心）为公益二类事业单位，成立于1978年，是广西科技厅直属的以分析测试技术研究、理化分析为主的省级综合分析测试研究机构，是广西质量技术监督局授权建立的“广西壮族自治区保健食品及生物产品质量监督检验站”，属于为社会公众服务、对外独立开展检验/检测业务的第三方检测研究机构。       

中心现有职工82人，其中高级职称18人，中级职称29人，硕士研究生17人，从事质检工作76人。中心拥有固定资产7809万元，仪器设备1402台套，其中50万元以上的大型仪器37台套，20万以上仪器92台套，如气相色谱/质谱联用仪（GC/MS）、液相色谱/质谱联用仪（LC/MS）、气相色谱/红外光谱联用仪（GC/RFX）、氨基酸分析仪、全自动遗传分析仪、高效液相色谱仪、全自动超高压液相色谱仪、等离子发射光谱仪（ICP）、等离子体质谱仪(ICP/MS)、离子色谱仪（IC）、X射线荧光光谱仪、原子荧光分光光度计、原子吸收分光光度计等。历年来中心承担多项省部级重要课题，获得科技成果27项，其中广西科技进步奖8项。中心承担各类产品质量技术标准的撰写起草工作，其中3项国家行业标准、22项广西地方标准和50项企业标准已通过有关主管部门认可发布实施。中心在生物样品有效成分分析、有益活性菌分析、保健食品功效成份分析、农药残留、兽药残留检测等领域处于广西领先水平。

1.4参编单位及主要起草人工作情况

广西壮族自治区分析测试研究中心负责统一样品的收集和分发，分析方法的实验研究，样品测试结果的收集和处理，标准文本、试验报告和编制说明的撰写。广西乐土生物科技有限公司、广西垂青生物科技有限公司、广西壮族自治区地质矿产测试研究中心、广西壮族自治区产品质量检验研究院、广西西大检测有限公司方法验证单位，负责对试验报告中的条件试验进行验证，并对标准文本提出修改意见。

标准主要起草人以及分工如表1所示。

表1  标准主要起草人及分工

	单位
	姓名
	分工

	广西壮族自治区分析测试研究中心
	黄一帆、陈桂鸾、潘扬昌、李义芬、班雁华、邓艺萍、黄殿贵、莫达松、陆云、陆银英、刘永强、陈海燕、唐小丽、许园园、陈艳、谭燚
	主起草单位

	广西乐土生物科技有限公司
	陆明光、吕贵升、邓多桓、滕丽娜、陈裕新
	共同起草单位、方法验证

	广西垂青生物科技有限公司
	韦晓社、贾虎成、陈小莉
	共同起草单位、方法验证

	广西壮族自治区产品质量检验研究院
	吉日文、陈海艳、陆章权
	共同起草单位、方法验证

	广西壮族自治区地质矿产测试研究中心
	刘辉庭、梁鑫佳、卢一叶
	共同起草单位、方法验证

	广西西大检测有限公司
	周权能、裴根、李辉宁
	共同起草单位、方法验证


1.5标准起草过程
广西壮族自治区分析测试研究中心接到《含氨基酸水溶肥料 游离氨基酸含量的测定—分光光度法》的制定任务后，立即组织相关工程技术人员成立了标准编制组，进行相关资料的查询与收集工作，制订工作计划和进度安排。编制组首先查阅大量材料，并根据NY/T1975—2010《水溶肥料 游离氨基酸含量的测定》中自动分析仪法（仲裁法）的原理，设计出一个初步的检测方案，然后再制定出实验的每一个具体操作步骤。通过大量的实验，不断完善实验步骤，优化检测方案，然后确定出一个检测结果稳定、操作简单的实验方法，再按照确定的实验方法进行大量的比对实验，根据比对实验的统计结果确定出一个矫正系数。在此基础上，于2022年10月形成了标准的讨论稿和编制说明。本标准讨论稿完成后，在编制组及单位内部进行了多次交流，广泛征求意见，对本标准讨论稿进行了认真的修改和完善，最后形成了该标准的征求意见稿。
标准的制订原则、主要内容与论据

2.1标准编制的原则

该标准按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定和要求编写。本文件坚持以生产实际的可操作性为前提，以满足其实践性、适应性、便捷性等需要为原则。
2.2确定标准的主要内容

2.2.1 标准题目与用途

本文件的立项名称为：“含氨基酸水溶肥料 游离氨基酸含量的测定—分光光度法”，在标准征求意见的过程中未提出其他建议，确定为此项标准的名称。

本标准规定了水溶肥中游离氨基酸含量测定的分光光度法的试验方法。本标准适用于液体或固体水溶肥料中游离氨基酸含量的测定。
2.2.2 试剂

表1 所需试剂

	名称
	规格
	所需浓度

	亮氨酸
	99%
	240mg/L

	茚三酮
	分析纯
	3%

	异丙醇
	分析纯
	10%

	抗坏血酸
	分析纯
	0.8g/L

	盐酸
	分析纯
	0.06mol/L

	乙二胺四乙酸二钠
	分析纯
	10g/L

	冰乙酸
	分析纯
	/

	乙酸钠
	分析纯
	/

	活性炭
	分析纯
	/


2.2.3 设备

分光光度计、分析天平
2.2.4 试验步骤

2.2.4.1   试样的制备

固体样品经多次缩分后，取出约100g，将其迅速研磨至全部通过0.50mm孔径筛（如样品潮湿，可通过1.00mm筛子），混合均匀，置于洁净、干燥容器中。液体样品经多次摇动后，迅速取出约200mL，置于洁净、干燥的容器中。

2.2.4.2  试样溶液的制备

   称取试样1g～5g（精确到0.001g），置于250mL容量瓶中，用水充分溶解后定容到刻度，摇匀后干过滤，弃去20mL初滤液。取约30mL滤液于小烧杯中，加入一勺（约2g）活性炭搅拌2min，静置5min后干过滤，再用0.45微米的微孔滤膜过滤滤液。准确移取0.50mL滤液于50mL容量瓶中，加入1.0mLEDTA-Na溶液（3.2.3）和1.0mL盐酸溶液（3.2.1），用酸-乙酸钠缓冲溶液定容，摇匀后干过滤，滤液备用待测。

2.2.4.3  标准曲线的绘制

空白溶液的制备：用移液管依次吸取2.00mL蒸馏水、1.00mL茚三酮溶液、0.50mL抗坏血酸溶液、1.50mL乙酸-乙酸钠缓冲溶液于具塞比色管中，在100℃的沸水中加热15min，取出冷却至室温，摇匀。

标准曲线的绘制：用移液管吸取1.00mL、2.00mL、3.00mL、4.00mL氨基酸标准溶液分别置于4个50mL容量瓶中，用10%异丙醇溶液定容，摇匀。分别用移液管依次吸取2.00mL上述溶液、1.00mL茚三酮溶液、0.50mL抗坏血酸溶、1.50 mL乙酸-乙酸钠缓冲溶液于具塞比色管中，在100℃的沸水中加热15min，取出冷却至室温，摇匀。以空白溶液为参比，于波长573nm出测定各吸光度。以氨基酸标准溶液的浓度为纵坐标，吸光度为横坐标绘制标准曲线。

2.2.4.4  样品的测定

   分别用移液管依次吸取2.00mL试样溶液（3.4.2）、1.00mL茚三酮溶液、0.50mL抗坏血酸溶液、1.50mL乙酸-乙酸钠缓冲溶液于具塞比色管中，在100℃的沸水中加热15min，取出冷却至室温，摇匀。以空白溶液为参比，于波长573nm处测定样品溶液吸光度，在标准曲线上查得相应的游离氨基酸质量。 
2.3 主要试验验证情况

（1）为验证本文件测试方法的适用性，由广西壮族自治区分析测试研究中心提供代表性的含氨基酸水溶肥料样品，统一分配样品并安排验证试验。除了使用分光光度法进行测试以外，广西壮族自治区分析测试研究中心还使用国标法—高效液相色谱法进行测试。各验证实验室将分光光度法的值与高效液相法的值相除即可得到矫正系数f，然后使用统计学原理—格拉布斯检验法对f进行评价，评判最小值或最大值是否离群。
表2 验证试验数据
	样品编号
	系数f
	平均值
	标准偏差
	相对标准偏差%
	最小值
	最大值
	Gmin
	Gmax

	
	实验室1
	实验室2
	实验室3
	实验室4
	
	
	
	
	
	
	

	220701
	2.08 
	2.06 
	1.96 
	1.85 
	1.99 
	0.11 
	5.3 
	1.85 
	2.08 
	1.29 
	0.87 

	220702
	2.01 
	1.98 
	2.04 
	2.00 
	2.01 
	0.02 
	1.2 
	1.98 
	2.04 
	1.12 
	1.26 

	220703
	1.95 
	1.92 
	2.01 
	1.96 
	1.96 
	0.04 
	2.0 
	1.92 
	2.01 
	1.14 
	1.28 

	220704
	1.85 
	1.82 
	1.77 
	1.92 
	1.84 
	0.06 
	3.5 
	1.77 
	1.92 
	1.16 
	1.24 

	220705
	1.57 
	1.61 
	1.51 
	1.60 
	1.57 
	0.05 
	3.0 
	1.51 
	1.61 
	1.41 
	0.76 

	220706
	1.53 
	1.57 
	1.44 
	1.50 
	1.51 
	0.05 
	3.6 
	1.44 
	1.57 
	1.24 
	1.15 

	220707
	1.76 
	1.81 
	1.69 
	1.61 
	1.72 
	0.09 
	5.1 
	1.61 
	1.81 
	1.22 
	1.06 

	220708
	1.48 
	1.42 
	1.45 
	1.51 
	1.46 
	0.04 
	2.8 
	1.42 
	1.51 
	1.11 
	1.23 

	220709
	1.62 
	1.58 
	1.67 
	1.59 
	1.62 
	0.04 
	2.5 
	1.58 
	1.67 
	0.92 
	1.33 

	220710
	1.77 
	1.81 
	1.79 
	1.85 
	1.81 
	0.03 
	1.8 
	1.77 
	1.85 
	0.96 
	1.31 

	220711
	1.53 
	1.51 
	1.44 
	1.35 
	1.46 
	0.08 
	5.7 
	1.35 
	1.53 
	1.35 
	0.84 

	220712
	1.93 
	1.84 
	1.89 
	1.78 
	1.86 
	0.06 
	3.5 
	1.78 
	1.93 
	1.24 
	1.08 

	220713
	1.85 
	1.87 
	1.94 
	1.92 
	1.89 
	0.04 
	2.2 
	1.85 
	1.94 
	1.15 
	1.06 

	220714
	1.81 
	1.85 
	1.77 
	1.67 
	1.78 
	0.08 
	4.3 
	1.67 
	1.85 
	1.37 
	0.98 

	220715
	2.08 
	2.08 
	2.04 
	2.16 
	2.09 
	0.05 
	2.3 
	2.04 
	2.16 
	0.92 
	1.42 

	220716
	2.03 
	1.98 
	1.90 
	1.96 
	1.96 
	0.05 
	2.8 
	1.90 
	2.03 
	1.25 
	1.15 

	220717
	1.40 
	1.48 
	1.44 
	1.56 
	1.47 
	0.07 
	4.5 
	1.40 
	1.56 
	1.07 
	1.30 

	220718
	1.44 
	1.39 
	1.50 
	1.50 
	1.46 
	0.05 
	3.8 
	1.39 
	1.50 
	1.29 
	0.79 

	220719
	2.29 
	2.20 
	2.18 
	2.45 
	2.28 
	0.12 
	5.5 
	2.18 
	2.45 
	0.84 
	1.37 

	220720
	2.12 
	2.00 
	2.00 
	1.88 
	2.00 
	0.10 
	4.8 
	1.88 
	2.12 
	1.22 
	1.22 

	220721
	1.41 
	1.45 
	1.51 
	1.59 
	1.49 
	0.08 
	5.2 
	1.41 
	1.59 
	1.01 
	1.29 

	220722
	1.38 
	1.42 
	1.49 
	1.34 
	1.41 
	0.06 
	4.5 
	1.34 
	1.49 
	1.05 
	1.28 

	220723
	1.94 
	1.88 
	1.82 
	1.74 
	1.85 
	0.09 
	4.6 
	1.74 
	1.94 
	1.22 
	1.09 

	220724
	1.81 
	1.93 
	1.98 
	1.85 
	1.89 
	0.07 
	3.9 
	1.81 
	1.98 
	1.07 
	1.14 

	220725
	12.75 
	12.19 
	12.63 
	12.00 
	12.39 
	0.35 
	2.9 
	12.00 
	12.75 
	1.10 
	1.01 

	220726
	2.63 
	2.54 
	2.79 
	2.71 
	2.67 
	0.11 
	4.0 
	2.54 
	2.79 
	1.16 
	1.16 

	220727
	2.07 
	1.97 
	1.90 
	1.94 
	1.97 
	0.07 
	3.8 
	1.90 
	2.07 
	1.00 
	1.36 

	220728
	2.15 
	2.21 
	2.06 
	2.01 
	2.11 
	0.09 
	4.1 
	2.01 
	2.21 
	1.10 
	1.15 

	220729
	2.20 
	2.13 
	2.00 
	2.10 
	2.11 
	0.08 
	4.0 
	2.00 
	2.20 
	1.31 
	1.10 

	220730
	1.94 
	2.03 
	1.86 
	1.77 
	1.90 
	0.11 
	5.9 
	1.77 
	2.03 
	1.19 
	1.16 

	220731
	2.09 
	1.96 
	2.06 
	2.26 
	2.09 
	0.12 
	6.0 
	1.96 
	2.26 
	1.07 
	1.33 

	220732
	2.25 
	2.15 
	2.06 
	1.97 
	2.10 
	0.12 
	5.7 
	1.97 
	2.25 
	1.14 
	1.18 

	220733
	2.31 
	2.29 
	2.29 
	2.25 
	2.28 
	0.02 
	1.1 
	2.25 
	2.31 
	1.45 
	0.84 

	220734
	1.60 
	1.57 
	1.52 
	1.46 
	1.54 
	0.06 
	4.0 
	1.46 
	1.60 
	1.27 
	1.05 

	220735
	1.40 
	1.44 
	1.44 
	1.48 
	1.44 
	0.03 
	2.2 
	1.40 
	1.48 
	1.17 
	1.28 

	22040025
	3.76 
	3.64 
	3.71 
	3.95 
	3.76 
	0.13 
	3.5 
	3.64 
	3.95 
	0.94 
	1.39 

	22040192
	4.11 
	4.02 
	3.95 
	3.84 
	3.98 
	0.11 
	2.9 
	3.84 
	4.11 
	1.22 
	1.13 

	22040236
	1.54 
	1.52 
	1.63 
	1.54 
	1.56 
	0.05 
	3.3 
	1.52 
	1.63 
	0.76 
	1.47 

	22040360
	3.43 
	3.56 
	3.50 
	3.31 
	3.45 
	0.11 
	3.1 
	3.31 
	3.56 
	1.30 
	1.04 

	22040728
	1.80 
	1.85 
	1.75 
	1.64 
	1.76 
	0.09 
	4.9 
	1.64 
	1.85 
	1.35 
	1.00 

	22050057
	1.57 
	1.55 
	1.48 
	1.43 
	1.51 
	0.06 
	4.1 
	1.43 
	1.57 
	1.20 
	0.99 

	22050208
	4.72 
	4.82 
	4.71 
	4.65 
	4.73 
	0.07 
	1.4 
	4.65 
	4.82 
	1.06 
	1.35 

	22050945
	1.64 
	1.56 
	1.52 
	1.70 
	1.61 
	0.08 
	4.9 
	1.52 
	1.70 
	1.05 
	1.17 

	22051437
	3.40 
	3.50 
	3.56 
	3.50 
	3.49 
	0.07 
	1.9 
	3.40 
	3.56 
	1.37 
	1.03 

	22051481
	1.69 
	1.63 
	1.57 
	1.66 
	1.64 
	0.05 
	3.1 
	1.57 
	1.69 
	1.25 
	1.11 

	22060347
	3.48 
	3.57 
	3.46 
	3.86 
	3.59 
	0.18 
	5.1 
	3.46 
	3.86 
	0.73 
	1.45 

	22050023
	1.38 
	1.46 
	1.42 
	1.56 
	1.46 
	0.08 
	5.5 
	1.38 
	1.56 
	0.93 
	1.38 

	22050024
	1.69 
	1.73 
	1.90 
	1.89 
	1.80 
	0.11 
	5.9 
	1.69 
	1.90 
	1.01 
	0.90 

	22050025
	1.51 
	1.53 
	1.40 
	1.65 
	1.52 
	0.10 
	6.6 
	1.40 
	1.65 
	1.18 
	1.26 

	22050026
	1.59 
	1.52 
	1.46 
	1.52 
	1.52 
	0.06 
	3.6 
	1.46 
	1.59 
	1.19 
	1.26 

	22050193
	2.00 
	1.98 
	1.90 
	1.82 
	1.92 
	0.08 
	4.4 
	1.82 
	2.00 
	1.28 
	0.94 

	22050194
	1.84 
	1.91 
	1.93 
	1.95 
	1.90 
	0.05 
	2.5 
	1.84 
	1.95 
	1.41 
	0.89 

	22050195
	1.95 
	1.92 
	1.86 
	1.85 
	1.89 
	0.05 
	2.6 
	1.85 
	1.95 
	0.98 
	1.15 

	22010475
	1.58 
	1.64 
	1.72 
	1.64 
	1.65 
	0.05 
	3.3 
	1.58 
	1.72 
	1.10 
	1.32 

	22010476
	1.55 
	1.54 
	1.59 
	1.67 
	1.59 
	0.06 
	3.6 
	1.54 
	1.67 
	0.81 
	1.41 

	22010670
	2.30 
	2.27 
	2.27 
	2.22 
	2.26 
	0.03 
	1.4 
	2.22 
	2.30 
	1.35 
	1.06 

	22030520
	2.83 
	2.88 
	2.79 
	2.88 
	2.84 
	0.04 
	1.4 
	2.79 
	2.88 
	1.31 
	0.78 

	22030526
	4.25 
	4.55 
	4.55 
	4.85 
	4.55 
	0.24 
	5.4 
	4.25 
	4.85 
	1.22 
	1.22 

	22030709
	2.03 
	2.08 
	2.15 
	2.35 
	2.15 
	0.14 
	6.6 
	2.03 
	2.35 
	0.87 
	1.40 

	22030710
	2.09 
	2.13 
	2.13 
	2.20 
	2.14 
	0.05 
	2.1 
	2.09 
	2.20 
	1.04 
	1.36 

	22031364
	2.35 
	2.35 
	2.40 
	2.60 
	2.43 
	0.12 
	4.9 
	2.35 
	2.60 
	0.63 
	1.47 

	22060347
	2.26 
	2.32 
	2.37 
	2.53 
	2.37 
	0.12 
	4.9 
	2.26 
	2.53 
	0.95 
	1.38 

	22030526
	3.35 
	3.25 
	3.25 
	3.55 
	3.35 
	0.14 
	4.2 
	3.25 
	3.55 
	0.71 
	1.41 

	22070582
	1.79 
	1.77 
	1.76 
	1.81 
	1.78 
	0.02 
	1.3 
	1.76 
	1.81 
	0.91 
	1.28 

	22071113
	3.00 
	2.83 
	2.80 
	2.65 
	2.82 
	0.14 
	5.1 
	2.65 
	3.00 
	1.18 
	1.26 

	22071269
	1.96 
	2.05 
	2.12 
	2.24 
	2.09 
	0.12 
	5.6 
	1.96 
	2.24 
	1.13 
	1.25 

	22071270
	2.14 
	2.20 
	2.33 
	2.39 
	2.26 
	0.11 
	5.0 
	2.14 
	2.39 
	1.08 
	1.08 

	22071308
	2.04 
	2.01 
	1.97 
	2.04 
	2.01 
	0.03 
	1.6 
	1.97 
	2.04 
	1.34 
	0.83 

	22071309
	2.10 
	2.01 
	2.07 
	2.08 
	2.07 
	0.04 
	1.7 
	2.01 
	2.10 
	1.43 
	0.89 

	22081693
	1.96 
	1.89 
	1.94 
	2.00 
	1.95 
	0.05 
	2.4 
	1.89 
	2.00 
	1.28 
	1.13 

	22081694
	1.70 
	1.78 
	1.83 
	1.85 
	1.79 
	0.07 
	3.7 
	1.70 
	1.85 
	1.33 
	0.86 


格拉布斯检验结果表明测定结果中无异常值（当n=4，α=0.05时临界值为1.481，α=0.01时临界值为1.496）。
各实验室试验数据

  表3 实验室一试验数据

	样品编号
	氨基酸含量（%）
	液相法%
	系数f

	
	测定值1
	测定值2
	平均值
	相对偏差
	
	

	220701
	15.29
	13.67
	14.48
	5.6
	6.96
	2.08

	220702
	26.64
	24.93
	25.78
	3.3
	12.81
	2.01

	220703
	23.39
	22.29
	22.84
	2.4
	11.69
	1.95

	220704
	17.85
	16.92
	17.39
	2.7
	9.38
	1.85

	220705
	16.32
	17.89
	17.11
	4.6
	10.88
	1.57

	220706
	13.00
	14.35
	13.67
	4.9
	8.97
	1.53

	220707
	14.11
	13.28
	13.70
	3.0
	7.77
	1.76

	220708
	14.05
	12.67
	13.36
	5.2
	9.05
	1.48

	220709
	25.83
	24.08
	24.96
	3.5
	15.37
	1.62

	220710
	24.60
	23.45
	24.03
	2.4
	13.54
	1.77

	220711
	11.22
	10.36
	10.79
	4.0
	7.06
	1.53

	220712
	18.60
	20.61
	19.60
	5.1
	10.16
	1.93

	220713
	20.64
	22.00
	21.32
	3.2
	11.55
	1.85

	220714
	21.18
	20.49
	20.84
	1.7
	11.52
	1.81

	220715
	22.25
	21.00
	21.63
	2.9
	10.42
	2.08

	220716
	25.97
	23.74
	24.85
	4.5
	12.26
	2.03

	220717
	9.24
	9.29
	9.27
	0.3
	6.63
	1.40

	220718
	10.67
	11.42
	11.04
	3.4
	7.67
	1.44

	220719
	0.45
	0.41
	0.43
	4.2
	0.19
	2.29

	220720
	0.55
	0.60
	0.58
	3.9
	0.27
	2.12

	220721
	10.80
	9.96
	10.38
	4.0
	7.35
	1.41

	220722
	13.24
	14.10
	13.67
	3.1
	9.90
	1.38

	220723
	17.04
	15.13
	16.09
	5.9
	8.29
	1.94

	220724
	16.85
	18.43
	17.64
	4.5
	9.72
	1.81

	220725
	8.89
	10.00
	9.45
	5.9
	0.74
	12.75

	220726
	3.00
	2.73
	2.86
	4.8
	1.09
	2.63

	220727
	18.71
	20.51
	19.61
	4.6
	9.47
	2.07

	220728
	23.55
	21.38
	22.46
	4.8
	10.47
	2.15

	220729
	25.32
	24.31
	24.82
	2.0
	11.28
	2.20

	220730
	15.64
	14.17
	14.91
	4.9
	7.68
	1.94

	220731
	17.09
	18.63
	17.86
	4.3
	8.55
	2.09

	220732
	22.69
	21.54
	22.11
	2.6
	9.84
	2.25

	220733
	24.67
	26.17
	25.42
	2.9
	11.03
	2.31

	220734
	22.70
	24.61
	23.66
	4.0
	14.78
	1.60

	220735
	18.45
	17.18
	17.82
	3.6
	12.73
	1.40

	22040025
	9.38
	10.09
	9.73
	3.7
	2.59
	3.76

	22040192
	30.57
	32.60
	31.59
	3.2
	7.69
	4.11

	22040236
	28.43
	30.33
	29.38
	3.2
	19.09
	1.54

	22040360
	2.29
	2.14
	2.21
	3.3
	0.65
	3.43

	22040728
	9.42
	9.17
	9.30
	1.3
	5.18
	1.80

	22050057
	25.03
	23.29
	24.16
	3.6
	15.40
	1.57

	22050208
	38.17
	34.58
	36.37
	4.9
	7.71
	4.72

	22050945
	15.12
	13.64
	14.38
	5.2
	8.76
	1.64

	22051437
	26.67
	29.92
	28.29
	5.7
	8.33
	3.40

	22051481
	21.21
	20.53
	20.87
	1.6
	12.33
	1.69

	22060347
	16.62
	15.50
	16.06
	3.5
	4.61
	3.48

	22050023
	16.39
	15.08
	15.74
	4.2
	11.39
	1.38

	22050024
	15.90
	17.38
	16.64
	4.4
	9.84
	1.69

	22050025
	17.42
	17.03
	17.23
	1.1
	11.41
	1.51

	22050026
	18.32
	16.47
	17.39
	5.3
	10.92
	1.59

	22050193
	31.91
	29.04
	30.48
	4.7
	15.22
	2.00

	22050194
	27.86
	27.06
	27.46
	1.5
	14.96
	1.84

	22050195
	30.35
	27.65
	29.00
	4.6
	14.87
	1.95

	22010475
	16.67
	15.28
	15.98
	4.3
	10.08
	1.58

	22010476
	16.26
	14.80
	15.53
	4.7
	10.00
	1.55

	22010670
	19.60
	20.81
	20.20
	3.0
	8.79
	2.30

	22030520
	2.94
	3.30
	3.12
	5.9
	1.10
	2.83

	22030526
	0.35
	0.33
	0.34
	3.5
	0.08
	4.25

	22030709
	0.37
	0.34
	0.35
	3.7
	0.17
	2.03

	22030710
	20.72
	19.44
	20.08
	3.2
	9.60
	2.09

	22031364
	2.42
	2.24
	2.33
	3.8
	0.99
	2.35

	22060347
	10.63
	10.23
	10.43
	1.9
	4.61
	2.26

	22030526
	0.25
	0.28
	0.27
	4.5
	0.08
	3.35

	22070582
	23.97
	26.59
	25.28
	5.2
	14.13
	1.79

	22071113
	0.58
	0.62
	0.60
	3.3
	0.20
	3.00

	22071269
	6.42
	6.00
	6.21
	3.4
	3.17
	1.96

	22071270
	6.38
	6.55
	6.47
	1.3
	3.02
	2.14

	22071308
	19.08
	18.32
	18.70
	2.0
	9.16
	2.04

	22071309
	17.50
	18.50
	18.00
	2.8
	8.58
	2.10

	22081693
	23.33
	25.56
	24.44
	4.5
	12.48
	1.96

	22081694
	26.64
	24.25
	25.44
	4.7
	14.96
	1.70


表4 实验室二试验数据

	样品编号
	氨基酸含量（%）
	液相法%
	系数f

	
	测定值1
	测定值2
	平均值
	相对偏差
	
	

	220701
	13.83
	14.90
	14.37
	3.7
	6.96
	2.06

	220702
	24.26
	26.47
	25.37
	4.3
	12.81
	1.98

	220703
	21.78
	23.05
	22.42
	2.8
	11.69
	1.92

	220704
	16.57
	17.62
	17.09
	3.1
	9.38
	1.82

	220705
	18.16
	16.84
	17.50
	3.8
	10.88
	1.61

	220706
	14.88
	13.27
	14.08
	5.7
	8.97
	1.57

	220707
	14.62
	13.52
	14.07
	3.9
	7.77
	1.81

	220708
	12.24
	13.45
	12.84
	4.7
	9.05
	1.42

	220709
	24.96
	23.61
	24.28
	2.8
	15.37
	1.58

	220710
	24.07
	25.04
	24.56
	2.0
	13.54
	1.81

	220711
	10.16
	11.22
	10.69
	4.9
	7.06
	1.51

	220712
	18.00
	19.42
	18.71
	3.8
	10.16
	1.84

	220713
	21.00
	22.27
	21.64
	2.9
	11.55
	1.87

	220714
	20.84
	21.82
	21.33
	2.3
	11.52
	1.85

	220715
	22.67
	20.58
	21.63
	4.8
	10.42
	2.08

	220716
	23.51
	25.03
	24.27
	3.1
	12.26
	1.98

	220717
	9.57
	10.03
	9.80
	2.3
	6.63
	1.48

	220718
	10.08
	11.17
	10.63
	5.1
	7.67
	1.39

	220719
	0.43
	0.39
	0.41
	4.5
	0.19
	2.20

	220720
	0.53
	0.56
	0.55
	3.3
	0.27
	2.00

	220721
	10.24
	11.08
	10.66
	3.9
	7.35
	1.45

	220722
	14.48
	13.71
	14.10
	2.7
	9.90
	1.42

	220723
	15.31
	15.95
	15.63
	2.0
	8.29
	1.88

	220724
	19.63
	17.87
	18.75
	4.7
	9.72
	1.93

	220725
	9.54
	8.52
	9.03
	5.6
	0.74
	12.19

	220726
	2.91
	2.64
	2.77
	4.9
	1.09
	2.54

	220727
	17.99
	19.37
	18.68
	3.7
	9.47
	1.97

	220728
	22.28
	23.91
	23.10
	3.5
	10.47
	2.21

	220729
	24.86
	23.21
	24.04
	3.4
	11.28
	2.13

	220730
	14.81
	16.37
	15.59
	5.0
	7.68
	2.03

	220731
	17.01
	16.41
	16.71
	1.8
	8.55
	1.96

	220732
	21.69
	20.59
	21.14
	2.6
	9.84
	2.15

	220733
	24.67
	25.89
	25.28
	2.4
	11.03
	2.29

	220734
	24.10
	22.17
	23.13
	4.2
	14.78
	1.57

	220735
	17.45
	19.09
	18.27
	4.5
	12.73
	1.44

	22040025
	9.91
	8.93
	9.42
	5.2
	2.59
	3.64

	22040192
	29.70
	32.16
	30.93
	4.0
	7.69
	4.02

	22040236
	30.50
	27.52
	29.01
	5.1
	19.09
	1.52

	22040360
	2.18
	2.42
	2.30
	5.3
	0.65
	3.56

	22040728
	9.82
	9.30
	9.56
	2.8
	5.18
	1.85

	22050057
	23.57
	24.05
	23.81
	1.0
	15.40
	1.55

	22050208
	35.19
	39.08
	37.14
	5.2
	7.71
	4.82

	22050945
	14.30
	13.06
	13.68
	4.5
	8.76
	1.56

	22051437
	28.17
	30.08
	29.13
	3.3
	8.33
	3.50

	22051481
	19.50
	20.58
	20.04
	2.7
	12.33
	1.63

	22060347
	17.34
	15.55
	16.45
	5.5
	4.61
	3.57

	22050023
	17.62
	15.57
	16.60
	6.2
	11.39
	1.46

	22050024
	17.46
	16.48
	16.97
	2.9
	9.84
	1.73

	22050025
	17.97
	16.88
	17.42
	3.1
	11.41
	1.53

	22050026
	15.88
	17.31
	16.60
	4.3
	10.92
	1.52

	22050193
	31.57
	28.61
	30.09
	4.9
	15.22
	1.98

	22050194
	29.91
	27.13
	28.52
	4.9
	14.96
	1.91

	22050195
	26.87
	30.17
	28.52
	5.8
	14.87
	1.92

	22010475
	17.32
	15.77
	16.54
	4.7
	10.08
	1.64

	22010476
	14.39
	16.42
	15.41
	6.6
	10.00
	1.54

	22010670
	20.56
	19.27
	19.92
	3.2
	8.79
	2.27

	22030520
	3.03
	3.30
	3.17
	4.3
	1.10
	2.88

	22030526
	0.38
	0.34
	0.36
	5.5
	0.08
	4.55

	22030709
	0.37
	0.36
	0.36
	1.2
	0.17
	2.08

	22030710
	21.28
	19.60
	20.44
	4.1
	9.60
	2.13

	22031364
	2.38
	2.28
	2.33
	2.1
	0.99
	2.35

	22060347
	11.17
	10.23
	10.70
	4.4
	4.61
	2.32

	22030526
	0.25
	0.27
	0.26
	4.6
	0.08
	3.25

	22070582
	26.27
	23.65
	24.96
	5.2
	14.13
	1.77

	22071113
	0.56
	0.57
	0.57
	0.9
	0.20
	2.83

	22071269
	6.83
	6.17
	6.50
	5.1
	3.17
	2.05

	22071270
	6.47
	6.81
	6.64
	2.6
	3.02
	2.20

	22071308
	17.82
	18.99
	18.40
	3.2
	9.16
	2.01

	22071309
	16.92
	17.67
	17.29
	2.2
	8.58
	2.01

	22081693
	22.56
	24.53
	23.55
	4.2
	12.48
	1.89

	22081694
	25.49
	27.61
	26.55
	4.0
	14.96
	1.78


表5实验室三试验数据

	样品编号
	氨基酸含量（%）
	液相法%
	系数f

	
	测定值1
	测定值2
	平均值
	相对偏差
	
	

	220701
	13.10
	14.16
	13.63
	3.9
	6.96
	1.96

	220702
	27.32
	24.94
	26.13
	4.5
	12.81
	2.04

	220703
	23.90
	23.14
	23.52
	1.6
	11.69
	2.01

	220704
	17.18
	15.95
	16.57
	3.7
	9.38
	1.77

	220705
	15.61
	17.19
	16.40
	4.8
	10.88
	1.51

	220706
	13.54
	12.28
	12.91
	4.9
	8.97
	1.44

	220707
	12.70
	13.52
	13.11
	3.1
	7.77
	1.69

	220708
	13.36
	12.84
	13.10
	2.0
	9.05
	1.45

	220709
	24.72
	26.62
	25.67
	3.7
	15.37
	1.67

	220710
	24.87
	23.54
	24.20
	2.7
	13.54
	1.79

	220711
	9.63
	10.76
	10.20
	5.5
	7.06
	1.44

	220712
	18.62
	19.78
	19.20
	3.0
	10.16
	1.89

	220713
	21.55
	23.18
	22.36
	3.7
	11.55
	1.94

	220714
	21.41
	19.45
	20.43
	4.8
	11.52
	1.77

	220715
	22.17
	20.42
	21.29
	4.1
	10.42
	2.04

	220716
	24.27
	22.24
	23.26
	4.4
	12.26
	1.90

	220717
	9.39
	9.75
	9.57
	1.9
	6.63
	1.44

	220718
	12.00
	11.00
	11.50
	4.3
	7.67
	1.50

	220719
	0.39
	0.42
	0.41
	3.4
	0.19
	2.18

	220720
	0.52
	0.57
	0.55
	5.0
	0.27
	2.00

	220721
	11.63
	10.52
	11.08
	5.0
	7.35
	1.51

	220722
	15.14
	14.38
	14.76
	2.6
	9.90
	1.49

	220723
	15.68
	14.49
	15.08
	3.9
	8.29
	1.82

	220724
	18.80
	19.63
	19.21
	2.2
	9.72
	1.98

	220725
	8.98
	9.72
	9.35
	4.0
	0.74
	12.63

	220726
	3.18
	2.91
	3.05
	4.5
	1.09
	2.79

	220727
	18.68
	17.22
	17.95
	4.1
	9.47
	1.90

	220728
	20.57
	22.65
	21.61
	4.8
	10.47
	2.06

	220729
	22.02
	23.03
	22.52
	2.2
	11.28
	2.00

	220730
	14.81
	13.81
	14.31
	3.5
	7.68
	1.86

	220731
	18.38
	16.75
	17.56
	4.6
	8.55
	2.06

	220732
	20.96
	19.50
	20.23
	3.6
	9.84
	2.06

	220733
	25.89
	24.67
	25.28
	2.4
	11.03
	2.29

	220734
	23.22
	21.73
	22.47
	3.3
	14.78
	1.52

	220735
	19.00
	17.55
	18.27
	4.0
	12.73
	1.44

	22040025
	10.00
	9.20
	9.60
	4.2
	2.59
	3.71

	22040192
	30.75
	29.93
	30.34
	1.4
	7.69
	3.95

	22040236
	32.07
	30.33
	31.20
	2.8
	19.09
	1.63

	22040360
	2.18
	2.34
	2.26
	3.6
	0.65
	3.50

	22040728
	9.47
	8.68
	9.08
	4.3
	5.18
	1.75

	22050057
	23.73
	21.90
	22.82
	4.0
	15.40
	1.48

	22050208
	37.63
	35.04
	36.34
	3.6
	7.71
	4.71

	22050945
	12.64
	14.05
	13.35
	5.3
	8.76
	1.52

	22051437
	30.50
	28.75
	29.63
	3.0
	8.33
	3.56

	22051481
	20.08
	18.75
	19.42
	3.4
	12.33
	1.57

	22060347
	16.09
	15.78
	15.94
	1.0
	4.61
	3.46

	22050023
	16.39
	15.90
	16.15
	1.5
	11.39
	1.42

	22050024
	19.18
	18.11
	18.65
	2.9
	9.84
	1.90

	22050025
	16.80
	15.23
	16.02
	4.9
	11.41
	1.40

	22050026
	16.81
	15.04
	15.92
	5.5
	10.92
	1.46

	22050193
	30.26
	27.57
	28.91
	4.7
	15.22
	1.90

	22050194
	27.91
	29.74
	28.83
	3.2
	14.96
	1.93

	22050195
	28.96
	26.35
	27.65
	4.7
	14.87
	1.86

	22010475
	16.67
	17.97
	17.32
	3.8
	10.08
	1.72

	22010476
	16.34
	15.37
	15.85
	3.1
	10.00
	1.59

	22010670
	19.60
	20.32
	19.96
	1.8
	8.79
	2.27

	22030520
	3.12
	3.03
	3.07
	1.5
	1.10
	2.79

	22030526
	0.37
	0.35
	0.36
	3.3
	0.08
	4.55

	22030709
	0.36
	0.39
	0.37
	4.7
	0.17
	2.15

	22030710
	21.12
	19.84
	20.48
	3.1
	9.60
	2.13

	22031364
	2.48
	2.28
	2.38
	4.2
	0.99
	2.40

	22060347
	11.41
	10.47
	10.94
	4.3
	4.61
	2.37

	22030526
	0.26
	0.25
	0.26
	1.5
	0.08
	3.25

	22070582
	23.73
	26.03
	24.88
	4.6
	14.13
	1.76

	22071113
	0.53
	0.59
	0.56
	5.4
	0.20
	2.80

	22071269
	7.00
	6.42
	6.71
	4.3
	3.17
	2.12

	22071270
	6.81
	7.24
	7.03
	3.1
	3.02
	2.33

	22071308
	17.48
	18.66
	18.07
	3.3
	9.16
	1.97

	22071309
	17.50
	18.08
	17.79
	1.6
	8.58
	2.07

	22081693
	24.96
	23.50
	24.23
	3.0
	12.48
	1.94

	22081694
	26.46 
	28.41 
	27.43 
	3.5
	14.96
	1.83


表6实验室四试验数据

	样品编号
	氨基酸含量（%）
	液相法%
	系数f

	
	测定值1
	测定值2
	平均值
	相对偏差
	
	

	220701
	13.59
	12.20
	12.89
	5.4
	6.96
	1.85

	220702
	24.43
	26.81
	25.62
	4.6
	12.81
	2.00

	220703
	22.37
	23.56
	22.97
	2.6
	11.69
	1.96

	220704
	18.58
	17.45
	18.02
	3.2
	9.38
	1.92

	220705
	16.67
	18.25
	17.46
	4.5
	10.88
	1.60

	220706
	12.82
	13.99
	13.40
	4.3
	8.97
	1.50

	220707
	13.16
	11.88
	12.52
	5.1
	7.77
	1.61

	220708
	14.31
	13.10
	13.71
	4.4
	9.05
	1.51

	220709
	25.43
	23.53
	24.48
	3.9
	15.37
	1.59

	220710
	25.84
	24.25
	25.04
	3.2
	13.54
	1.85

	220711
	9.96
	9.04
	9.50
	4.9
	7.06
	1.35

	220712
	18.98
	17.19
	18.09
	4.9
	10.16
	1.78

	220713
	21.36
	22.91
	22.14
	3.5
	11.55
	1.92

	220714
	18.63
	19.86
	19.24
	3.2
	11.52
	1.67

	220715
	21.67
	23.25
	22.46
	3.5
	10.42
	2.16

	220716
	24.52
	23.42
	23.97
	2.3
	12.26
	1.96

	220717
	10.49
	10.12
	10.31
	1.8
	6.63
	1.56

	220718
	12.08
	10.92
	11.50
	5.1
	7.67
	1.50

	220719
	0.44
	0.48
	0.46
	4.1
	0.19
	2.45

	220720
	0.53
	0.50
	0.51
	2.7
	0.27
	1.88

	220721
	12.01
	11.36
	11.68
	2.8
	7.35
	1.59

	220722
	13.71
	12.86
	13.29
	3.2
	9.90
	1.34

	220723
	14.95
	13.94
	14.45
	3.5
	8.29
	1.74

	220724
	18.80
	17.22
	18.01
	4.4
	9.72
	1.85

	220725
	9.26
	8.52
	8.89
	4.2
	0.74
	12.00

	220726
	2.82
	3.09
	2.95
	4.6
	1.09
	2.71

	220727
	17.47
	19.28
	18.38
	4.9
	9.47
	1.94

	220728
	22.01
	20.12
	21.07
	4.5
	10.47
	2.01

	220729
	24.13
	23.30
	23.72
	1.7
	11.28
	2.10

	220730
	14.17
	12.99
	13.58
	4.4
	7.68
	1.77

	220731
	18.89
	19.66
	19.27
	2.0
	8.55
	2.26

	220732
	20.14
	18.59
	19.36
	4.0
	9.84
	1.97

	220733
	25.42
	24.21
	24.81
	2.4
	11.03
	2.25

	220734
	20.58
	22.52
	21.55
	4.5
	14.78
	1.46

	220735
	19.45
	18.18
	18.82
	3.4
	12.73
	1.48

	22040025
	10.54
	9.91
	10.22
	3.1
	2.59
	3.95

	22040192
	28.96
	30.07
	29.51
	1.9
	7.69
	3.84

	22040236
	30.33
	28.51
	29.42
	3.1
	19.09
	1.54

	22040360
	2.02
	2.26
	2.14
	5.7
	0.65
	3.31

	22040728
	8.07
	8.95
	8.51
	5.2
	5.18
	1.64

	22050057
	21.19
	22.94
	22.06
	4.0
	15.40
	1.43

	22050208
	34.58
	37.18
	35.88
	3.6
	7.71
	4.65

	22050945
	15.54
	14.21
	14.88
	4.4
	8.76
	1.70

	22051437
	27.67
	30.67
	29.17
	5.1
	8.33
	3.50

	22051481
	21.33
	19.50
	20.42
	4.5
	12.33
	1.66

	22060347
	17.27
	18.28
	17.77
	2.9
	4.61
	3.86

	22050023
	18.52
	17.13
	17.83
	3.9
	11.39
	1.56

	22050024
	17.79
	19.34
	18.57
	4.2
	9.84
	1.89

	22050025
	19.53
	18.13
	18.83
	3.7
	11.41
	1.65

	22050026
	17.39
	15.88
	16.64
	4.5
	10.92
	1.52

	22050193
	26.43
	28.87
	27.65
	4.4
	15.22
	1.82

	22050194
	30.35
	27.91
	29.13
	4.2
	14.96
	1.95

	22050195
	26.09
	28.78
	27.43
	4.9
	14.87
	1.85

	22010475
	15.61
	17.40
	16.50
	5.4
	10.08
	1.64

	22010476
	17.15
	16.18
	16.67
	2.9
	10.00
	1.67

	22010670
	19.11
	19.92
	19.52
	2.1
	8.79
	2.22

	22030520
	3.03
	3.30
	3.17
	4.3
	1.10
	2.88

	22030526
	0.40
	0.37
	0.38
	5.2
	0.08
	4.85

	22030709
	0.43
	0.39
	0.41
	4.3
	0.17
	2.35

	22030710
	22.16
	20.08
	21.12
	4.9
	9.60
	2.20

	22031364
	2.67
	2.48
	2.57
	3.8
	0.99
	2.60

	22060347
	12.19
	11.17
	11.68
	4.3
	4.61
	2.53

	22030526
	0.27
	0.29
	0.28
	4.2
	0.08
	3.55

	22070582
	24.29
	26.90
	25.60
	5.1
	14.13
	1.81

	22071113
	0.55
	0.51
	0.53
	3.8
	0.20
	2.65

	22071269
	7.33
	6.83
	7.08
	3.5
	3.17
	2.24

	22071270
	7.16
	7.24
	7.20
	0.6
	3.02
	2.39

	22071308
	17.98
	19.33
	18.66
	3.6
	9.16
	2.04

	22071309
	17.08
	18.58
	17.83
	4.2
	8.58
	2.08

	22081693
	24.62
	25.30
	24.96
	1.4
	12.48
	2.00

	22081694
	26.55
	28.67
	27.61
	3.8
	14.96
	1.85


   从表4~表6的数据来看，各实验室的平行样精密度都比较好，相对偏差均在6%以内，满足检测要求。

综上所述，在标准要求范围内试验结果波动小，即误差均较小，一致性好，本文件的测试步骤具有适用性。
标准水平

3.1  与现有标准及修订中的标准协调配套情况

本文件与现有标准及修订中的标准协调配套，未发现冲突情况。

3.2  涉及国内外专利及处置情况

经查，本文件没有涉及国内外专利。

4.与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

本文件与有关现行法律、法规和强制性国家标准具有一致性，无冲突之处。

5. 重大分歧意见的处理经过和依据

无。

标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

无。
贯彻标准的要求和措施建议

无。

废止现行有关标准的建议

无。

其他应予以说明的事项

无。
十、预期效果

本团体标准涉及的检测方法操作简便、检测结果稳定、检测数据可靠、检测成本较低、使用范围较广的氨基酸检测方法，对各种含氨基酸原材料进行验收把关，及时的指导生产正常进行，稳定产品质量，降低企业生产成本。
《含氨基酸水溶肥料 游离氨基酸含量的测定—分光光度法》

                   标准编制组

2022年10月15日
