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简介

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

了地氯雷他定等15种组分被列为禁用组分。本文针对于该规范，

目的在于建立一个LC-MS/MS法检测化妆品中的地氯雷他定等15种

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15

种禁用组分，包括地氯雷他定、氯苯那敏、阿司咪唑、曲吡

那敏、溴苯那敏、苯海拉明、异丙嗪、羟嗪、奋乃静、西替利

嗪、氟奋乃静、氯丙嗪、氯雷他定、特非那定、赛庚啶。

2. 该15种禁用组分的定量下限完全满足《化妆品安全技术规范》

（2015版）的要求。

3. 该方法相对于《化妆品安全技术规范》（2015版）的方法更简

单快速、灵敏度更高，并且能够提供良好的重现性。

色谱条件：

色谱柱： C18, 150×3.0 mm , 3.0 μm

流动相A： 水（50 mM甲酸铵） 

流动相B： 甲醇 
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流速： 0.5 mL/min 

柱温： 40 ℃ 

进样量 ： 5 μL 

梯度洗脱：  
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Food and Environmental

时间 Time（min） B%

0 50

1 50

3 90

5.5 90

5.6 50

8.5 50

质谱条件：

离子源 ESI+离子源

气帘气 CUR 30 psi

碰撞气 CAD Medium

IS电压 5500 V

源温度 TEM 550 ℃

雾化气 GS1 55 psi

辅助气 GS2 60 psi
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MRM离子对信息如下：
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混合标准系列溶液的制备：

用甲醇稀释混合储备液配制得浓度为0.05、0.1、0.2、0.5、1、

2、5、10、20 ng /mL的系列浓度标准溶液。标准溶液现用现配。

样品的前处理：

称取样品0.2 g（精确到0.0001 g），置于具塞比色管中，加

化合物 Q1 Q3 去簇电压DP 碰撞能量CE 化合物 Q1 Q3 去簇电压DP 碰撞能量CE

地氯雷他定
311.2 259 100 21

奋乃静
404.1 171.1 130 58

311.2 294.1 100 42 404.1 143.3 130 27

氯苯那敏
275.2 230 65 39

西替利嗪
389.4 201.1 100 30

275.2 167 65 34 389.4 166.1 100 57

阿司咪唑
459.3 135.1 128 35

氟奋乃静
438.3 143.2 120 34

459.3 218.1 128 34 438.3 171.1 120 47

曲吡那敏
256.2 210.7 70 15

氯丙嗪
319.1 86 100 27

256.2 91.2 70 61 319.1 58.1 100 61

溴苯那敏
319.2 274.4 60 35

氯雷他定
383.2 337 117 35

319.2 167.2 60 54 383.2 267.1 117 42

苯海拉明
256 167 40 35

特非那定
472.4 436.4 125 50

256 165 40 39 472.4 454.3 125 37

异丙嗪
285.2 86.1 60 30

赛庚啶
288.2 96 108 38

285.2 198.1 60 27 288.2 191 108 31

羟嗪
375.2 201 67 63

375.2 166.1 67 27

入甲醇40 mL，涡旋振荡30 s，使试样与提取溶剂充分混匀，超声

提取20 min，用甲醇定容至50 mL，摇匀，13000 r • min-1高速离心

5  min。取上清液经0.22 mm滤膜过滤，取过滤液进样分析。

实验结果：

1. 地氯雷他定等15种组分MRM典型色谱图：

图1. 地氯雷他定等15种组分典型色谱图
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2. 地氯雷他定等15种组分标准曲线如下，见图1，结果表明：

线性范围在0.05 - 20.0 ng/mL时，各化合物线性关系良好（r2 > 

0.99），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。

4. 回收率实验考察：实际样品检测结果表明，地氯雷他定等15种

组分在2.0 ng/mL浓度下重复进样4次的平均回收率（Accuracy）

均大于95%，并且重复进样4针的CV %值均小于2 %，表明该方

法回收率良好，结果见表2。

图1  地氯雷他定等15种组分标准曲线

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
定量下限（ng/mL）

化妆品安全技术规范（2015版） 本方法

地氯雷他定 2 0.05

氯苯那敏 2 0.05

阿司咪唑 2 0.05

曲吡那敏 2 0.05

溴苯那敏 2 0.05

苯海拉明 2 0.05

异丙嗪 2 0.05

羟嗪 2 0.05

奋乃静 2 0.05

西替利嗪 2 0.05

氟奋乃静 2 0.05

氯丙嗪 2 0.05

氯雷他定 2 0.05

特非那定 2 0.05

赛庚啶 2 0.05

表2. 2.0 ng/mL浓度下地氯雷他定等15种组分的回收率

ng/mL ng/mL RSD% % 1 2 3 4
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5. 重复性实验考察：实际样品检测结果表明，地氯雷他定等15种

组分在0.2 ng/mL和10.0 ng/mL两个浓度下重复进样5次峰面积的

CV %值均小于2 %，表明该方法重复性良好，结果见表3。

总结：

本文在SCIEX Triple Quad™ 质谱系统平台上建立了一套地氯雷

他定等15种组分的LC-MS/MS定量分析方法，该方法完全能

够满足《化妆品安全技术规范》（2015版）中地氯雷他定等

15种组分的定量检测要求，且该方法的定量下限要优于《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地氯雷他定等15种

组分的含量。

SCIEX临床诊断产品线仅用于体外诊断。仅凭处方销售。这些产品并非在所有国家地区都提供销售。获取有关具体可用信息，请联系当地销售代表或查阅https://sciex.com.cn/diagnostics 。
所有其他产品仅用于研究。不用于临床诊断。本文提及的商标和/或注册商标，也包括相关的标识、标志的所有权，归属于AB Sciex Pte. Ltd. 或在美国和/或某些其他国家地区的各权利所有
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表3. 0.2 ng/mL和10.0 ng/mL两浓度下地氯雷他定等15种组分的重现性

ng/mL ng/mL RSD% 1 2 3 4 5


