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进出口化妆品中奎宁及其

盐的测定方法

"

!

范围

本标准规定了化妆品中洗发水和护发素中奎宁#奎宁盐酸盐#奎宁硫酸盐的液相色谱测定方法!

本标准适用于毛发清洁类和护理类化妆品中奎宁#奎宁盐酸盐#奎宁硫酸盐的测定!

!

!

原理

用甲醇提取化妆品中的奎宁及其盐$提取液经离心过滤后$用高效液相色谱进行测定!根据其保留

时间定性$外标法定量$液相色谱
#

质谱法确证!

&

!

试剂和材料

除非另有说明$所用试剂均为分析纯$水为二次去离子水或重蒸水!

&$"

!

甲醇"色谱纯!

&$!

!

磷酸氢二铵%&

%&

'

'

(

&)*

'

(!

&$&

!

奎宁标准物质"纯度
"

++,

!

&$'

!

磷酸氢二铵溶液"称取
-$.(

/

磷酸氢二铵用水稀释至
01123

!

&$(

!

奎宁标准储备溶液"准确称取适量奎宁&精确到
1$-2

/

'$以甲醇配制成浓度为
-111

"

/

)

23

的标

准储备溶液!

&$)

!

1$'0

"

2

滤膜!

'

!

仪器与设备

'$"

!

高效液相色谱仪$配有紫外检测器!

'$!

!

微量进样器$

-1

"

3

!

'$&

!

超声波清洗器!

'$'

!

离心机"大于
01114

)

256

!

'$(

!

溶剂过滤器!

(

!

测定步骤

($"

!

试样处理

称取化妆品试样约
1$0

/

&精确到
1$11-

/

'$置于
0123

具塞锥形瓶中$加入
(123

甲醇$在超声波

清洗器中超声提取
(1256

$将提取液移入
(023

容量瓶中$用甲醇稀释至刻度$混匀!取部分溶液放入

离心管中$在
01114

)

256

离心
-0256

$离心后的上清液经滤膜&

.$7

'过滤$所得滤液供液相色谱测定!

($!

!

测定

($!$"

!

色谱条件

8

'

!

色谱柱"

9

:

22;<4

:

=

->

$

(01?'$722

&内径'

0

"

2

&粒径'$或相当者*

@

'

!

流动相"

1$1(2AB

)

3

&

%&

'

'

(

&)*

'

C

甲醇
D(1C>1

&体积比'*

E

'

!

流速"

-$123

)

256

*

F

'

!

检测波长"

..'62

*

-
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'

!

柱温"

.1G

*

H

'

!

进样量"

-1

"

3

!

($!$!

!

标准工作曲线绘制

移取奎宁标准储备溶液配制成
1$0 2

/

)

3

#

-$1 2

/

)

3

#

0$1 2

/

)

3

#

-1$1 2

/

)

3

#

01$1 2

/

)

3

#

-11$12

/

)

3

标准工作溶液$取
-1

"

3

注入液相色谱仪$按色谱条件&

0$($-

'进行测定$以色谱峰的峰面

积为纵坐标$与其对应的浓度为横坐标作图$绘制标准工作曲线!奎宁标准物色谱图参见附录
!

!

($!$&

!

试样测定

用微量进样器准确吸取
-1

"

3

试样溶液&

0$-

'注入液相色谱仪$按色谱条件&

0$($-

'进行测定$记录

色谱峰的保留时间和峰面积!奎宁含量高的试样可取适量用甲醇稀释后进行测定!奎宁#奎宁盐酸盐#

奎宁硫酸盐三种物质在同一时间出峰$奎宁盐的含量以奎宁计算!需要时$可用液相
#

质谱法进行确证

&参见附录
"

'!

($&

!

空白试验

除不称取试样外$按上述步骤进行!

)

!

结果计算

结果&以奎宁计'按式&

-

'计算"

!

"

#

$

%

-111&

$

-11

++++++++++&

-

'

!!

式中"

!

,,,化妆品中奎宁的质量分数$

,

*

#

,,,从标准工作曲线上查出的试样溶液中奎宁的浓度$单位为毫克每升&

2

/

)

3

'*

%

,,,试样定容体积$单位为升&

3

'*

&

,,,试样的质量$单位为克&

/

'!

*

!

测定低限及精密度

*$"

!

测定低限

本方法对奎宁测定低限为
1I11-,

!

*$!

!

回收率和精密度

回收率和精密度见表
-

和表
(

!

表
"

!

毛发清洁类化妆品中奎宁回收率和精密度

名
!

称 添加浓度)
,

平均回收率)
,

相对标准偏差)
,

奎宁

1$11- +J$> '$.+

1$1(1 +>$> 1$77

1$(11 +>$7 1$7J

1$011 -11 1$0J

表
!

!

毛发护理类化妆品中奎宁回收率和精密度

名
!

称 添加浓度)
,

平均回收率)
,

相对标准偏差)
,

奎宁

1$11- ++$+ ($J.

1$1(1 +>$1 -$17

1$(11 -1- -$.-

1$011 ++$> 1$J7
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录
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&资料性附录'

奎宁标准物液相色谱图

图
$$"

!

奎宁标准物的液相色谱图
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确
!

证
!

试
!

验

%$"

!

液相色谱条件

8

'

!

色谱柱"

K<;448

#

L9=

->

柱$

-0122?(I-22

&内径'$

0

"

2

&粒径'$或相当者*

@

'

!

流动相"流动相梯度见表
"$-

$

!

"水$

"

"甲醇*

表
%$"

!

流动相梯度

时间)
256 1 - -$- -1 -- -0

流动相
! +1 +1 1 1 +1 +1

流动相
" -1 -1 -11 -11 -1 -1

!!

E

'

!

流速"

1I(23

)

256

*

F

'

!

柱温"室温*

;

'

!

进样量"

-1

"

3

!

%$!

!

质谱条件

8

'

!

离子源"

M9N

*

@

'

!

离子化模式"正离子模式*

E

'

!

毛细管电压"

.I1OP

*

F

'

!

锥孔电压"

(1P

*

;

'

!

萃取电压"

.I1P

*

H

'

!

射频透镜电压"

-I1P

*

/

'

!

离子源温度"

-11G

*

Q

'

!

脱溶剂气温度"

.11G

*

5

'

!

数据采集方式"选择离子监测&

LRL

'!

%$&

!

定性测定

进行试样测定时$将样液适当稀释$按液相色谱
#

质谱条件测定样液和标准工作溶液$如果检出色谱

峰的保留时间与标准物质相一致$并且在扣除背景后的样品质谱图中$所选择的离子均出现$而且所选

择的离子比与标准物质的相对丰度一致$相对丰度不超过表
"$(

规定的范围$则可判断样品中存在

奎宁!

表
%$!

!

监测离子

目标物 母离子&

2

)

S

' 子离子&

2

)

S

' 丰度比)
,

允许相对误差)
,

奎宁
.(0$-

-71$-

&

(+;P

'

-J($-

&

(>;P

'

-11

7> T(1

!!

奎宁标准物液相色谱
#

质谱总离子流图见图
"$-

$质谱图见图
"$(

!
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图
%$"

!

奎宁标准物液相色谱
&

质谱总离子流图

图
%$!

!

奎宁质谱图
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