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摘 　要

　　采用超声抽提法对化妆品中的苯甲醇进行了气相色谱测定的研究 ,建立了一种简单、快速、准确测定化妆品中苯甲醇的

测定方法。结果表明 ,该方法能够有效地提取化妆品中的苯甲醇 ,并可对其进行测定。苯甲醇加标回收率为 99 . 08 %～104 . 47 %

( n = 15) ,相对标准偏差 0 . 971 %～3 . 53 %( n = 15) ,检出限为 0 . 005 %。
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Abst ract 　Gas chromatography has been used to analyze benzyl alcohol in cosmetics. The result s indicated that ult rasonic ex2
t raction and gas chromatography have been used to analyze benzyl alcohol in cosmetics effectively. A simple , rapid and accurate

method for the determination of benzyl alcohol in cosmetics has been established. The result s showed that the method could ef2
fectively extract and determine benzyl alcohol in cosmetics. The mean recovery rate for cosmetic sample are 99 . 08 %～104 . 47 %

( n = 15) , the standard deviations are 0 . 971 %～3 . 53 %( n = 15) ,and the limit of detection was 0 . 005 %.
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　　苯甲醇又称苄醇 ( benzyl alcohol) ,是一种芳香

族醇 ,在多种化妆品中用作芳香族组分、防腐剂、溶

剂和降粘剂 ,是近几年来新增的防腐剂。由于苯甲

醇毒性较强 ,所以在某些方面已受到各国的限制。

化妆品中使用苯甲醇在我国标准《化妆品卫生标

准》( GB 791621987) 和欧盟化妆品指令中有相应的

规定 ,其最大允许浓度为 1 . 0 %。但目前还没有相

应的检测方法标准。因此 ,开展化妆品中苯甲醇的

检测方法研究具有重要的意义[ 123 ] 。

1 　实验部分

1 . 1 　原理

试样经无水乙醇超声提取 ,离心沉淀分离后 ,

以氮气为载气 ,采用毛细管气相色谱柱分离 ,FID 检

测器检测 ,外标法定量。

1 . 2 　试剂和材料

无水乙醇 ,分析纯 ;苯甲醇 ,色谱纯 ;标准储备

液 :准确称取苯甲醇标样 0 . 10 g (精确至 0 . 1 mg)于

100 mL 的容量瓶中 ,用乙醇溶解并定容至刻度 ,此

溶液 1 mL 相当于 1 . 0 mg 苯甲醇 ;化妆品。

1 . 3 　仪器和设备

分析天平 (精确度为 0 . 1 mg) ,M ET TL ER TO2
L EDO AL204 ;分析天平 (精确度为 0 . 01 g) ,Sarto2
rius BS2202S ;容量瓶 (10 mL 、100 mL ) ; 10 mL 具

塞离 心 刻 度 试 管 ; 超 声 振 荡 器 , 上 海 科 导

S K8210L HC ;气相色谱仪 (带氢火焰离子化检测

器) ,美国安捷伦 6890N ; 离心机 ,美国热电 CEN2
TRIFU GE CR3i MUL TIFUNCTION。

1 . 4 　分析步骤

1 . 4 . 1 　气相色谱条件
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①色谱柱 : HP25 60 m ×0 . 53 mm ×1 . 0μm 柱

温 :100 ℃保持 3 min ,以 10 ℃/ min 的速率升温至

240 ℃,后在 280 ℃运行 6 min ; ②汽化室温度 :

180 ℃; ③检测器温度 : 250 ℃; ④载气 : N2 ,纯度 ≥

99 . 99 % ; ⑤燃气 , H2 ,纯度 ≥99 . 99 % ; ⑥载气流速 :

4 . 0 mL/ min ; ⑦进样方式 :分流进样 ,分流比1 ∶20。

1 . 4 . 2 　标准系列溶液的配制

准确吸取标准溶液储备液 0 . 00、1 . 00、2 . 00、

3 . 00、4 . 00、5 . 00 mL 于 10 mL 容量瓶中 ,用乙醇稀

释至刻度。配制成浓度为 0、100、200、300、400、

500μg/ mL的标准系列溶液。

1 . 4 . 3 　试样处理

称取 1 . 00 g (精确至 0 . 01 g) 样品于 10 mL 容

量瓶中 ,加入 5 mL 无水乙醇 ,超声振荡 20 min。用

乙醇定容至刻度 ,充分混匀后 ,转移至 10 mL 刻度

离心管中 ,以 3 000 r/ min 离心 10 min。

1 . 4 . 4 　试样溶液的测定

按 1 . 4 . 1 的色谱条件 ,取上清液进样 ,得到试样

溶液的峰面积。从标准曲线上查得试样溶液中苯

甲醇的含量。

2 　结果与讨论

2 . 1 　方法的线性范围和检出限

按 1 . 4 . 1 色谱条件 ,用标准系列溶液各 1 . 0μL

进行进样检测。以标准系列溶液的浓度为横坐标 ,

对应的峰面积为纵坐标 ,作标准曲线 ,并进行线性

回归得到标准曲线方程 C = 0 . 670193 A + 1 . 371682

相关系数 : CV = 0 . 999994 (见图 1) 。以色谱峰响应

值是基线噪声的 3 倍计算检出限 , 检出限为

0 . 005 %。

图 1 　苯甲醇标样标准曲线

2 . 2 　方法的加标回收和精密度试验

准确称取 1 . 000 g 同一瓶润肤乳 75 份 ,加标水

平为 0 . 005 %、0 . 010 %、0 . 10 %、0 . 20 %、0 . 50 %。

按样品前处理方法制成待测溶液测定 ,每一水平平

行测定 15 次 ,进行精密度试验和计算回收率及相对

标准偏差 ,结果见表 2。

表 2 　样品中苯甲醇含量测定的加标

回收率及精密度 ( n = 15)

标准加

入量/ %

本底值

/ %

测定值

/ %

回收率

/ %

相对标准偏

差 RSD/ %

0 . 005 未检出 0 . 005106 102 . 26 0 . 971

0 . 010 未检出 0 . 01048 104 . 74 4 . 50

0 . 10 未检出 0 . 10404 104 . 04 3 . 53

0 . 20 未检出 0 . 20794 103 . 06 1 . 91

0 . 50 未检出 0 . 49534 99 . 08 2 . 61

2 . 3 　实际样品测定

用本方法测定了膏霜类、化妆水类、润肤乳液

类、洗面奶类、染发剂类等化妆品共近 100 份样品。

苯甲醇检出率为 30 %左右 ,含量范围在 0 . 022 %～

0 . 976 %之间 ,结果见表 3。苯甲醇标样及样品色谱

图见图 2、图 3。

表 3 　实际样品测定

序号 样品名称 苯甲醇含量/ %

1 芦荟润肤露 0 . 025

2 去痘水 0 . 976

3 雪肤亮白霜 0 . 034

4 珍珠霜 0 . 023

5 修护精华液 ND

6 　油染发霜 ND

注 :ND :未检测到

(下转第 13 页)
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反应温度控制在 45 ℃左右 ,物料摩尔比 (丁酮 :

溴酸钠) 为 1 ∶1 . 2 ,反应时间维持在 5 h ,考察不同

酸度对 32溴丁酮收率的影响 ,结果见表 2。

表 2 　酸液浓度对 32溴丁酮产率的影响

酸液浓度 5 % 10 % 15 % 20 % 30 %

产率/ % 57 . 6 74 . 2 74 68 66

从上表可以看出 ,随着酸度增加 ,收率上升 ,但

增加到一定程度反而有所下降 ,这与溴酸钠在酸液

中的电势有关 ,当达到一定的酸度 ,溴酸钠的氧化

性最强。

2 . 3 　温度对 32溴丁酮产率的影响

物料摩尔比 (丁酮 ∶溴酸钠) 为 1 ∶1 . 2 ,反应时

间维持在 5 h ,酸浓度 10 % ,考察温度对 32溴丁酮收

率的影响 ,结果见表 3。

表 3 　温度对 32溴丁酮产率的影响

温度/ ℃ 20 30 45 60 70

产率/ % 26 . 7 56 73 . 8 70 65

温度低 ,活化能不够 ,所以氧化能力减弱 ,随着

温度升高 ,收率逐步增加 ,但增加到一定程度 ,收率

反而下降 ,可能是由于丁酮自身发生了聚合等副

反应。

2 . 4 　反应时间对 32溴丁酮产率的影响

表 4 　反应时间对 32溴丁酮产率的影响

时间/ h 1 3 4 6 8

产率/ % 30 . 5 52 74 73 . 6 70 . 5

从表 4 看出 ,随着时间的延长 ,收率增加明显 ,

但过分延长 ,收率反而有所下降 ,可能是发生了深

度氧化生成多溴化物和其他的副反应。

2 . 5 　温度对反应时间的影响

表 5 　温度对反应时间的影响

温度/ ℃ 20 30 45 60 70

时间/ h 15 8 4 3 1 . 5

温度升高 ,反应时间大为缩短 ,这是由于反应

开始时所提供的活化能造成的 ,一般情况下 ,对于

氧化反应来说 ,初始活化能越高 ,进程就会越快 ,反

应所需的时间会越短。

3 　结论

综上所述 ,合成乙偶姻的合适条件为物料摩尔

比 (丁酮 ∶溴酸钠 ∶氢氧化钠) 为 1 ∶1 . 2 ∶1 ,酸浓

度 10 % ,反应温度 45 ℃,总反应时间 9 h。其益处

在于使用无溶剂的水体系 ,比较环保 ,易于分离纯

化 ,且产品收率较高 ,纯度很好。
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2 . 4 　小结

本方法测定化妆品中苯甲醇 ,方法简便、快速、

灵敏、回收率高、重现性好 ,对于化妆品生产过程控

制及实验室样品的检测具有相当的实用意义 ,适用

于大批量样品的测定。
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