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2 2 氧化型染发剂是广泛使用的永久性染发剂。因其多具
致敏性或致癌性，因此我国《化妆品卫生规范》对其作了限

量使用规定，并采用高效液相色谱法（89:;）测定其中 0 种
染料中间体［1］，但在实际应用中由于样品基体复杂，导致分

离效果不理想、定性困难等问题。《欧盟化妆品规程》采用

的薄层色谱法能很好地分离和鉴别各种染料组分，但对其进

行精确定量存在一定困难［!］。我国行业标准推荐的气相色

谱法只能测定其中对苯二胺一种组分［,］，故使用价值不高。

本文采用气相色谱 &质谱法（<; = >?）同时测定染发剂中的
（1）邻苯二胺、（!）对苯二胺、（,）对氨基酚、（.）间氨基酚、
（#）对苯二酚、（-）间苯二酚、（5）!，# &二氨基甲苯硫酸盐及
（0）. &甲胺苯酚硫酸盐等 0 种氧化型染料中间体，可满足化
妆品监督管理的需求。

!" 实验部分
! " !" 仪器、试剂与分析条件
2 2 岛津 @9#"#" 气相色谱 &质谱联用仪，配 %A?B 谱库。上
述 0 种氧化型染料中间体标准品为 ?3’-( 产品。乙醇（纯度
$#C）为分析纯；水为重蒸水。染发剂样品由生产厂家提供。
2 2 色谱条件：D7&!!# 气相色谱柱（," - D "E !# -- 3E 2E D

"E !# !-）；柱温为程序升温：1." E（! -34）
1"

$,,,,,
E = -34

!,"
E（, -34）；接口温度和进样口温度 !," E；载气为高纯氦
气，流速 "E 0 -: = -34；进样量 1 !:；分流比 1"F 1。
2 2 质谱条件：电离方式为电子轰击（FA）；电子能量 5" 1!；
扫描范围 ." G ,#" G。
! " #" 标准溶液的配制及样品的前处理
2 2 准确称取上述 0 种染料中间体标准品各约 "E 1 ’，除 5H

和 0H染料中间体用重蒸水稀释外，其余 - 种用乙醇溶液稀
释，均稀释到 1"" -:，作为标准储备液。
2 2 取上述标准储备液各 # -:，制成含 0 种组分各约 #""
-’ = : 的混合标准液。用乙醇 &水（体积比为 1 F 1，下同）溶液
将混合标准液逐级稀释为 !#"，1""，#" 和 !# -’ = : 系列质量
浓度。此标准系列现用现配。

2 2 准确称取染发剂样品约 "E ! ’，用乙醇 &水溶液定容至 1"
-:，混匀，用 "E .# !- 滤膜过滤，备用。

#" 结果与讨论
# " !" 线性范围及检出限
2 2 按选定分析条件进行测定，染发剂标准溶液的总离子流
色谱图见图 1。以标准系列质量浓度 !（-’ = :）为纵坐标、
峰面积 " 为横坐标绘制标准曲线，0 种染料中间体在 !# G

#"" -’ = : 范围内均有良好的线性关系。1H G 0H染料中间体

的线性方程、相关系数 # 和检出限（以 , 倍信噪比计算）依次
为 ! I 1E 15 D 1" J # " J ,E $$，" $ $$0 $，. -’ = :；! I 1E 1! D
1" J #" J #E #0，" $ $$$ .，. -’ = :；! I $ $ 0! D 1" J - " K !E .1，
" $ $$$ ,，# -’ = :；! I - $ ,# D 1" J - " J 1E ,$，" $ $$$ 1，, -’ = :；
! I -E $" D 1" J -" J 1E ",，" $ $$$ .，. -’ = :；! I 5 $ 50 D 1" J - "
K 1E .0，"E $$0 !，# -’ = :；! I 1 $ 0" D 1" J #" J " $ !-，"E $$$ .，.
-’ = :；! I 5 $ "0 D 1" J -" K ,E #.，" $ $$$ -，. -’ = :。

图 !" $ 种氧化型染料中间体混合标准溶液（#%& #$ % &）
的总离子流色谱图

峰序号对应染料中间体序号（见本文第一段所述）$

# " #" 精密度和回收率
2 2 对某企业提供的染发剂样品连续测定 - 次，考察方法的
精密度。结果表明，该样品含 !H，,H，.H，-H和 5H中间体，其含

量测定的相对标准偏差（ H?D）依次为 ,E !-C，!E -"C，
#E $"C，.E 5#C 和 1E ",C，基本能满足分析要求。
2 2 准确称取 , 份上述样品各约 "E ! ’，分别加标为 "，"E 1，
!E " -’，重复测定 - 次，结果表明，0 种染料中间体的回收率
为 0,E ,C G 1"$E $C。
# " ’" 样品测定
2 2 本实验测定了 - 种染发剂样品，同时考虑到配方的真实
性而用 89:; 进行核实。结果表明，其中 , 种样品的测定结
果与配方及 89:; 的结果基本吻合，误差小于 1#C；另 , 种
样品中部分物质与配方不符，但与 89:; 结果吻合，误差小
于 0C。经 % 检验，在 $#C的置信区间内，<; = >? 和 89:; 之
间不存在显著性差异，说明样品配方存在谎报的可能性。
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