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本标准代替GB/T 13112-1991《食品中环己基氨基磺酸钠的测定方法》。

本标准与GB/T 13112-1991相比主要修改如下:

— 修改了标准中文名称，标准中文名称改为《食品中环己基氨基磺酸钠的测定》;

— 按GB/T 20001. 4-2001《标准编写规则 第4部分:化学分析方法》对原标准的结构进行

    了修改。

本标准由中华人民共和国卫生部提出并归口。

本标准由广州市卫生防疫站、广东省卫生防疫站、卫生部食品卫生监督检验所负责起草。

本标准第一、二法主要起草人:张暖民、江月碧、吕澳生、粱立文、刘燕霞。

本标准第三法主要起草人:杨祖英、崔宏、蒋罗章、焦淑婷、易再明。

原标准于1991年首次发布，本次为第一次修订。
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食品中环己基氨基磺酸钠的测定

1 范围

本标准规定了食品中环己基氨基磺酸钠的三种测定方法— 气相色谱法、比色法、薄层层析法。

本标准气相色谱法及比色法适用于饮料、凉果等食品中环己基氨基磺酸钠的测定;薄层层析法适用

于饮料、果汁、果酱、糕点中环己基氨基磺酸钠的含量测定。

    本标准检出限为4 kg.

第一法 气相色谱法

2 原理

在硫酸介质中环己基氨基磺酸钠与亚硝酸反应，生成环己醇亚硝酸酷，利用气相色谱法进行定性和

定量。

3 试荆

3.1 正己烷。

3.2 氛化钠。

3.3 层析硅胶(或海砂)。

3.4  50 g/L亚硝酸钠溶液。

3.5  100 g/L硫酸溶液。

3.6 环己基氨基磺酸钠标准溶液(含环己基氨基磺酸钠，98%):精确称取1. 000 0 g环己基氨基磺酸

钠，加人水溶解并定容至100 mL，此溶液每毫升含环己基氨基磺酸钠10 mg,

4 仪器

4.1 气相色谱仪:附氢火焰离子化检测器。

4.2 旋涡混合器。

4.3 离心机。

4.4  10 pL微量注射器。

45 色谱条件

4.5. 1 色谱柱:长2。，内径3 mm,U形不锈钢柱。

4.5.2 固定相:Chromosorb W AW DMCS 80目~100目，涂以10%SE-30,

4.5.3 测定条件

    柱温:800C;汽化温度:1500C;检测温度:1500C。

    流速:氮气40 mL/min;氢气30 mL/min;空气300 mL/min,

5 试样处埋

5.1 液体试样:摇匀后直接称取。含二氧化碳的试样先加热除去，含酒精的试样加40 g/L氢氧化钠溶

液调至碱性，于沸水浴中加热除去，制成试样

5.2 固体试样:凉果、蜜饯类试样将其剪碎制成试样。
                                                                                                                                                                      6R9
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6 分析步致

6.1 试样制备

6.1.1 液体试样:称取20. 0 g试样于100 mL带塞比色管，置冰浴中。

6.1.2 固体试样:称取2. 0 g已剪碎的试样于研钵中，加少许层析硅胶(或海砂)研磨至呈干粉状，经漏

斗倒人100 mL容量瓶中，加水冲洗研钵，并将洗液一并转移至容量瓶中。加水至刻度，不时摇动，1h

后过滤，即得试样，准确吸取20 mL于100 mL带塞比色管，置冰浴中。

6.2 测定

6.2.1 标准曲线的制备:准确吸取1. 00 mL环己基氨基磺酸钠标准溶液于100 mL带塞比色管中，加

水20mL。置冰浴中，加人5 mL 50 g/L亚硝酸钠溶液，5 ml. 100 g/L硫酸溶液，摇匀，在冰浴中放置

30 min，并经常摇动，然后准确加人10 mL正己烷,5 g氯化钠，摇匀后置旋涡混合器上振动1 min(或振

摇80次)，待静止分层后吸出己烷层于10 mL带塞离心管中进行离心分离，每毫升己烷提取液相当

1 mg环己基氨基磺酸钠，将标准提取液进样1 ML-5叮 于气相色谱仪中，根据响应值绘制标准曲线。

6.2.2 试样管按6.2.1自“加人5 mL 50 g/L亚硝酸钠溶液⋯⋯”起依法操作，然后将试料同样进样

1 tAL̂  5 kL,测得响应值，从标准曲线图中查出相应含量。

7 结果计算

    见式(1)

m, X10X1 000    lom,
MXVX1000       MXV

··· .··。············....⋯ ⋯ ，⋯ (1)

    式中:

    X— 试样中环己基氨基磺酸钠的含量，单位为克每千克(g/kg);

    m— 试样质量，单位为克(9);

    V 进样体积，单位为微升(KL);

    10— 正己烷加人量，单位为毫升(mL) ;

    M,- 测定用试样中环己基氨基磺酸钠的质量，单位为微克(fig) o

    计算结果保留两位有效数字。

8 精密度

    在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10%,

                                    第二法 比色法

9 原理

在硫酸介质中环己基氨基磺酸钠与亚硝酸钠反应，生成环己醇亚硝酸酷，与磺胺重氮化后再与盐酸

蔡乙二胺偶合生成红色染料，在550 nn 波长测其吸光度，与标准比较定量。

10 试剂

10.1 三氯甲烷。

10.2 甲醇。

10.3 透析剂:称取0. 5 g二氯化汞和 12. 5 g氯化钠于烧杯中，以0. 01 mol/L盐酸溶液定容至

100 mL.

10.4  10 g/l亚硝酸钠溶液
  690
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10.5  100 g/ L硫酸溶液。

10.6  100 g/L尿素溶液(临用时新配或冰箱保存)。

10.7  100 g/L盐酸溶液。

10. S 10 g/L磺胺溶液:称取Ig磺胺溶于10%盐酸溶液中，最后定容至100 mL,

10. 9 1 g/L盐酸蔡乙二胺溶液。
10.10 环己基氨基磺酸钠标准溶液:精确称取。.1000g环己基氨基磺酸钠，加水溶解，最后定容至

100 mL，此溶液每毫升含环己基氨基磺酸钠1 mg，临用时将环己基氨基磺酸钠标准溶液稀释10倍。此

液每毫升含环己基氨基磺酸钠0. 1 mg

11 仪器

11.1 分光光度计。

11.2 旋涡混合器。

11.3 离心机。

11.4 透析纸

12 试样处理

    同第 5章。

13 分析步赚

13.1 提取

13.1.1 液体试样:称取 10. 0 g试样于透析纸中，加10 mL透析剂，将透析纸口扎紧。放人盛有

100 mL水的200 mL广口瓶内，加盖，透析20 h-24 h得透析液

13.1.2 固体试样:准确吸取10.0 mL经“6.1.2”处理后的试样提取液于透析纸中.以下操作按“13. 1. 1"

项下进行。

，3.2 测定

13.2.1 取2支50 mL带塞比色管，分别加人10 mL透析液和10 mL标准液，于。,r 3℃冰浴中，加人

1 mL10 g/L亚硝酸钠溶液，1 mL 100 g/L硫酸溶液，摇匀后放人冰水中不时摇动，放置Ih，取出后加

15 mL三抓甲烷，置旋涡混合器上振动1 min。静置后吸去上层液 再加15 mL水，振动I min,静止后

吸去上层液，加10 mL 100 g/L尿素溶液，2mL100g/L盐酸溶液，再振动5 min，静置后吸去上层液，

加15 mL水，振动1 min,静置后吸去上层液，分别准确吸出5 mL三氯甲烷于2支25 mL比色管中。

另取一支25 mL比色管加入5 ml三氯甲烷作参比管。于各管中加人15 mL甲醇，1mL10g/L磺胺，

置冰水中15 min，取出，恢复常温后加人1 mL 1 g/L盐酸蔡乙二胺溶液，加甲醇至刻度，在15 0C ̂-30 0C

下放置20 min-30 min，用1 cm比色杯于波长550 nm处测定吸光度，测得吸光度A及A�

13.2.2 另取2支50 ml带寒比色管，分别加人 10 m工_水和10 mL透析液，除不加10刃L亚硝酸钠

，其他按“13.2.1”项下进行，测得吸光度A,。及A-

结果计算

见式(2),

外

14

X =
c    A一A
一 x -
刀 八5一 八川

100+10、 1 、，1 000
~- 石井-- 六 ;一灭又灭 尹气 ;一二仄又

      V         1 VUV 1

................·.⋯⋯(2)

式中:

X— 试样中环己基氨基磺酸钠的含量，单位为克每千克(g/kg);

m— 试样质量，单位为克(9);
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    V一一一透析液用量，单位为毫升(mL);

    c— 标准管浓度，单位为微克每毫升(ICg/mL) ;

    A,— 标准液吸光度;

  A}— 水的吸光度;

    A— 试样透析液吸光度;

    Aa— 不加亚硝酸钠的试样透析液吸光度。

    计算结果保留两位有效数字。

15 精密度

    在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10%,

                                第三法 薄层层析法

16 原理

    试样经酸化后，用乙醚提取，将试样提取液浓缩，点于聚酞胺薄层板上，展开，经显色后，根据薄层板

上环己基氨基磺酸钠的比移值及显色斑深浅，与标准比较进行定性、概略定量。

17 试荆

17.1 异丙醇。

17.2 正丁醇。

17.3 石油醚:沸程30℃一600C。

17.4 乙醚(不含过氧化物)。

17.5 氢氧化胺。

17.6 无水乙醇。

17.7 氯化钠。

17日 硫酸钠。

17.9  6 mol/L盐酸:取50 mL盐酸加到少量水中，再用水稀释至100 mL,

17.10 聚酞胺粉(尼龙一6) :200目。

17.11 环己基氨基磺酸标准溶液:精密称取0. 020 0 g环己基氨基磺酸，用少量无水乙醉溶解后移入

10 mL容量瓶中，并稀释到刻度，此溶液每毫升相当于2 mg环己基氨基磺酸，二周后重新配制(环己基

氨基磺酸的熔点:1690C-1700C),

17. 12 展开剂

17. 12. 1 正丁醇一浓氨水一无水乙醇(20+1+1),

17.12.2 异丙醇一浓氨水一无水乙醇(20+1+1),

17. 13 显色剂:称耽。.040 g澳甲酚紫溶于100 mL 50%乙醉溶液，用1. 2 mL 0. 4 %氢氧化钠溶液调

至pH 80

仪器

吹风机。

层析缸。

玻璃板:5 cmX20 cm.

微量注射器:10 KL.
玻璃喷雾器。

18
18.1
服
旧
川
18.5



GB/T 5009.97-2003

分析步异

试样提取

  饮料、果酱:称取2.5 g(ml,)已经混合均匀的试样(汽水需加热去除二氧化碳)，置于25 mL带

19
19.1
19.1塞量筒中，加抓化钠至饱和(约1 g)，加0. 5 ml- 6 mol/I盐酸酸化，用15,10 mL乙醚提取两次，每次振
摇1 min,静止分层，用滴管将上层乙醚提取液通过无水硫酸钠滤人25 mL容量瓶中，用少量乙醚洗无

水硫酸钠，加乙醚至刻度，混匀。吸取 10. 0 mL乙醚提取液分两次置于 10 mL带塞离心管中，在约

40℃水浴上挥发至干，加人0. 1 ml无水乙醇溶解残渣，备用。

19.1.2 糕点:称取2. 5 g糕点试样，研碎，置于25 mL带塞量筒中，用石油醚提取3次，每次20 mL，每

次振摇3 min，弃去石油醚，让试样挥干后(在通风橱中不断搅拌试样，以除去石油醚)，加人0. 5 mL

6 mol/L盐酸酸化，再加约lg氛化钠，以下按19,1.1自“用15,10 ml乙醚提取两次⋯⋯”起依法操作。

19.2 侧定

19.2.1 聚酞胺粉板的制备:称取4g聚酞胺粉，加1. 0 g可溶性淀粉，加约14 mL水研磨均匀合适为

止，立即倒人涂布器内制成面积为5 cmX20 cm,厚度为。. 3 mm的薄层板6块，室温干燥后，于80℃干

燥lh，取出，置于干燥器中保存、备用。
19.2.2 点样:薄层板下端2 cm的基线上，用微量注射器于板中间点4川 试样液，两侧各点2 IL,

3 lal环己基氮基磺酸标准液。
19.2.3 展开与显色:将点样后的薄层板放人预先盛有展开剂(17,12.1或17.12.2)的展开槽内，展开

槽周围贴有滤纸，待溶剂前沿上展至10 cm以上时，取出在空气中挥干，喷显色剂其斑点呈黄色，背景为

蓝色。试样中环己基氨基磺酸的量与标准斑点深浅比较定量(用17.12.2展开剂时，环己基氨基磺酸的

比移值约为。.47，山梨酸。. 73，苯甲酸0.61,糖精0.31).

20 结果计X

见式(3)。

X =
m, X 1 000 X 1. 12     2. 8m, X V,

mX云X
              m x V,

..⋯。。..⋯。.，⋯⋯。..(3)

认
一VI

  式中:

  X— 试样中环己基氨基磺酸钠的含量，单位为克每千克(或克每升)仁g/kg(或g/L)];

  m,— 试样点相当于环己基氨基磺酸的质量，单位为毫克(mg) ;

  m— 试样质量，单位为克(9);

  V,— 加人无水乙醇的体积，单位为毫升(mL) ;

  V,- 测定时点样的体积，单位为毫升(ML);

  10 测定时吸取乙醚提取液的体积，单位为毫升(mL) ;

  25— 试样乙醚提取液总体积，单位为毫升(ML) ;

1. 12- 1. 00 g环己基氨基磺酸相当环己基氨基磺酸钠的质量，单位为克(g),

  计算结果保留两位有效数字。

21 精密度

    在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的28%.

    本标准可以同时测定山梨酸、苯甲酸、糖精等成分。


