附件1
饮料中甜蜜素检测操作规程
    1.衍生化
    将试样溶液摇匀后称取样品25.0g（精确到0.1g），用水定容至于50 mL 容量瓶备用。准确移取试样溶液10.0 mL于50 mL 带盖离心管中。离心管置试管架上冰浴中5 min后，准确加入5.00 mL正庚烷，加入2.5 mL亚硝酸钠溶液，2.5 mL硫酸溶液，盖紧离心管盖，摇匀，在冰浴中放置30 min，其间振摇3次～5次；加入2.5g氯化钠，盖上盖后置旋涡混合器上振动1 min，低温（1℃～4℃）静置20min至澄清分层后取上清液进样用。

    2.标准溶液系列的制备及衍生化

    准确移取1.00 mg/mL 环己基氨基磺酸标准溶液0.50 mL、1.00 mL、2.50 mL、5.00 mL、10.0 mL、25.0mL依次置于50mL容量瓶中，加水定容。配成标准溶液系列浓度为：0.01mg/mL、0.02mg/mL、0.05mg/mL、0.10 mg/mL、0.20 mg/mL、0.50 mg/mL。准确移取标准系列溶液10.0 mL 同1衍生化。

    3.测定

分别吸取1μL 经衍生化处理的标准系列各浓度溶液上清液，注入气相色谱仪中，测得不同浓度被测物的响应值峰面积，以浓度为横坐标，以环己醇亚硝酸酯和环己醇两峰面积之和为纵坐标，绘制标准曲线。

在完全相同的条件下进样1μL 经衍生化处理的试样待测液上清液，保留时间定性，测得峰面积，根据标准曲线得到样液中的组分浓度；试样上清液响应值若超出线性范围，应用正庚烷稀释后再进样分析。平行测定次数不少于两次。

4.分析结果表述

    试样中环己基氨基磺酸含量按式（1）计算：
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式中：
X———试样中环己基氨基磺酸的含量，单位为克每千克（g/kg）；
c———由标准曲线计算出定容样液中环己基氨基磺酸的浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；
m———试样质量，单位为克（g）；
V———试样的最后定容体积，单位为毫升（mL）。

计算结果以重复性条件下获得的两次平行测定结果的算术平均值表示，结果保留三位有效数字。
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