附件2
饮料中咖啡因检测操作规程
1.标准溶液的配制

配制咖啡因标准曲线工作液：分别吸取咖啡因标准中间液（20μg/mL）0.5 mL、1.0 mL、2.0 mL、5.0 mL、10.0 mL依次放至10 mL容量瓶中，用水定容。

2.标准曲线的制作

将标准系列工作液分别注入液相色谱仪中，测定相应的峰面积，以标准工作液的浓度为横坐标，以峰面积为纵坐标，绘制标准曲线。在液相色谱仪使用工作软件编制进样序列表时要考虑试样溶液。

3.试样溶液的制备

    准确称取1 g（精确至0.001g）样品，加入三氯乙酸溶液定容至10 mL容量瓶，摇匀，静置，沉降蛋白，取上清液经微孔滤膜过滤，备用。

4.试样溶液的测定

    将试样溶液注入液相色谱仪中，以保留时间定性，同时记录峰面积，根据标准曲线得到待测液中咖啡因的浓度，平行测定次数不少于两次。

5.分析结果表述

试样中咖啡因含量按公式（1）计算：
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式中：
X———试样中咖啡因的含量，单位为毫克每千克（mg/kg）；
c———试样溶液中咖啡因的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
m———称取试样的质量，单位为克（g）；
V———被测试样总体积，单位为毫升（mL）；
1000——换算系数.

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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