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简介

为了满足我国化妆品监管实际的需要，结合行业发展和科

学认识的提高，在2015年国家食品药品监督管理总局组织对旧版

的卫生规范进行修订并推出了《化妆品安全技术规范》（2015

版），其中明确了米诺地尔等7组分被列为禁用组分。

本文主要针对于《化妆品安全技术规范》（2015版），目的

在于建立一个LC-MS/MS法检测化妆品中的米诺地尔等7组分的含

量。

本方法具有以下特点

1. 本方法涵盖了《化妆品安全技术规范》（2015版）中的全部7种

化合物，包括：米诺地尔、氢化可的松、螺内酯、雌酮、坎利

酮、醋酸曲安奈德、黄体酮。

2. 米诺地尔等7种化合物的定量下限完全满足《化妆品安全技术规

范》（2015版）的要求。

3. 该方法对于同分异构体螺内酯和坎利酮分离度可以达到基线分

离，可以进行定量分析。

4. 该方法简单、快速、灵敏度高，重现性好。

仪器设备

ExionLC™  液相系统

SCIEX Triple Quad™ 质谱系统
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Food and Environmental

色谱条件：

色谱柱 Phenomenex Kinetex C18 (50×3.0 mm, 2.6 µm )

流动相A 水（含0.2%甲酸） 

流动相B 甲醇 

流速 0.4 mL/min 

柱温 40 ℃ 

进样量  20 µL 

梯度洗脱  

Time（min） B%

0 15

1 15

2.5 60

5 60

6 95

7 95

7.1 15

10 15



p 2RUO-MKT-02-10671-ZH-A

The Power of Precision

从色谱图中可以看到为同分异构体的螺内酯和坎利酮分离度

可以达到基线分离，可以进行定量分析。

2. 米诺地尔等7种组分标准曲线如下，各化合物的线性关系良好

（r > 0.995），可用于实际样品的检测。

质谱条件：

离子源 ESI+

CUR  25 psi

CAD  Medium

IS  5500 V

TEM  550 ℃

GS1  55 psi

GS2  60 psi

MRM离子对信息如下：

化合物 Q1 Q3 DP CE

米诺地尔
210.1 193.2 75 22

210.1 164.1 75 34

氢化可的松
363.2 327.1 105 23

363.2 121 105 31

螺内酯
341.2 107.2 120 45

341.2 91 120 79

雌酮
271.2 253.3 95 18

271.2 132.9 95 30

坎利酮
341.2 107.2 120 45

341.2 91 120 79

醋酸曲安奈德
477 457.1 95 14

477 439 95 21

黄体酮
315.2 109.1 105 40

315.2 96.9 105 28

样品的前处理

称取样品1 . 0  g至于5 0  m L离心管中，加入1  m L饱和氯化

钠溶液，涡旋30 s，加入乙腈9 mL，涡旋30 s，超声30 min，

13000 r • min-1高速离心15 min后，取上清液进样分析。

实验结果

1. 米诺地尔等7种组分MRM典型色谱图：
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MRM 离子对信息如下： 

化合物 Q1 Q3 DP CE 

米诺地尔 
210.1 193.2 75 22 
210.1 164.1 75 34 

氢化可的松 
363.2 327.1 105 23 
363.2 121 105 31 

螺内酯 
341.2 107.2 120 45 
341.2 91 120 79 

雌酮 
271.2 253.3 95 18 
271.2 132.9 95 30 

坎利酮 
341.2 107.2 120 45 
341.2 91 120 79 

醋酸曲安奈德 
477 457.1 95 14 
477 439 95 21 

黄体酮 
315.2 109.1 105 40 
315.2 96.9 105 28 

 

样品的前处理： 

        称取样品 1.0 g 至于 50 mL 离心管中，加入 1 mL 饱和氯化钠溶液，涡旋 30 s，加入乙腈 9 mL，涡旋 30 s，
超声 30 min，13000 r•min-1 高速离心 15 min 后，取上清液进样分析。 

 
 
实验结果： 

1. 米诺地尔等 7 种组分 MRM 典型色谱图： 

 
图 1  米诺地尔等 7 种组分典型色谱图 

从色谱图中可以看到为同分异构体的螺内酯和坎利酮分离度可以达到基线分离，可以进行定量分析。 
图1. 米诺地尔等7种组分典型色谱图。
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2. 米诺地尔等 7 种组分标准曲线如下，各化合物的线性关系良好（r > 0.995），可用于实际样品的检测。 

 

 

3. 本方法的定量下限均优于现行技术规范，见表 1。 

表 1. 本方法与化妆品安全技术规范（2015 版）的测定下限 

化合物 英文名 
定量下限（ng/g） 

化妆品安全技术规范

（2015 版） 本方法 

米诺地尔 Minoxidil 5 0.025 
氢化可的松 Hydrocortisone 20 0.2 

螺内酯 Aldactone 20 1 
雌酮 Oestrone 100 2 
坎利酮 Canrenone 20 0.5 

醋酸曲安奈德 Triamcinolone 
Acetonide Acetate 5 1 

黄体酮 Progesterone 10 0.5 

 

4. 回收率实验和重现性考察：实际样品检测结果表明，米诺地尔等 7 种组分在 5.0 ng/g 和 20.0 ng/g 浓度下

的回收率（Accuracy）均大于 90%，表明该方法回收率良好；此外，两浓度水平下米诺地尔等 7 种组分

的 CV %值均小于 5 %，表明该方法的重现性良好，结果见表 2。 

 

 

米诺地尔 氢化可的松 螺内酯 雌酮

坎利酮 醋酸曲安奈德 黄体酮

3. 本方法的定量下限均优于现行技术规范，见表1。

表1. 本方法与化妆品安全技术规范（2015版）的测定下限。

化合物 英文名

定量下限（ng/g）

化妆品
安全技术

规范（2015版）
本方法

米诺地尔 Minoxidil 5 0.025

氢化可的松 Hydrocortisone 20 0.2

螺内酯 Aldactone 20 1

雌酮 Oestrone 100 2

坎利酮 Canrenone 20 0.5

醋酸曲安奈德 Triamcinolone 
Acetonide Acetate 5 1

黄体酮 Progesterone 10 0.5
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4. 回收率实验和重现性考察：实际样品检测结果表明，米诺地尔

等7种组分在5.0 ng/g和20.0 ng/g浓度下的回收率（Accuracy）

均大于90%，表明该方法回收率良好；此外，两浓度水平下米

诺地尔等7种组分的CV %值均小于5 %，表明该方法的重现性良

好，结果见表2。

总结

本文在SCIEX Triple Quad™ 质谱系统平台上建立了一套米诺地

尔等7种组分的LC-MS/MS定量分析方法，该方法对于同分异构体

螺内酯和坎利酮分离度能够达到基线分离，可以进行定量分析，

此外，该方法完全能够满足《化妆品安全技术规范》（2015版）

中米诺地尔等7种组分的定量检测要求，且该方法的定量下限优于

《化妆品安全技术规范》（2015版），该方法简单、快速、灵敏

度高，重现性好，适用于准确定量化妆品中米诺地尔等7种组分的

含量。

表2. 在5.0 ng/g和20.0 ng/g浓度下米诺地尔等7种组分的回收率和重现性。
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表 2  在 5.0 ng/g 和 20.0 ng/g 浓度下米诺地尔等 7 种组分的回收率和重现性 

 

总结： 

本文在SCIEX Triple Quad™ 质谱系统平台上建立了一套米诺地尔等7种组分的LC-MS/MS定量分析方法，该方法

对于同分异构体螺内酯和坎利酮分离度能够达到基线分离，可以进行定量分析，此外，该方法完全能够满足《化

妆品安全技术规范》（2015版）中米诺地尔等7种组分的定量检测要求，且该方法的定量下限优于《化妆品安全

技术规范》（2015版），该方法简单、快速、灵敏度高，重现性好，适用于准确定量化妆品中米诺地尔等7种组

分的含量。 
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