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高效液相色谱法同时测定化妆品中的呋喃妥因和呋喃唑酮

张 ’ 庆!，’ 王 ’ 超，’ 王 ’ 星，’ 武 ’ 婷，’ 马 ’ 强
（中国检验检疫科学研究院工业品检验研究所，北京 (""(!$）

摘要：建立了一种同时检测化妆品中呋喃妥因和呋喃唑酮的高效液相色谱法（89:;）。乳液、膏霜、化妆水、散粉、
唇膏类等不同类型的化妆品样品由乙腈 -甲醇（体积比为 (. (）混合溶液超声提取后进行 89:; 分析。采用 <#’/"-
=0( ;() 色谱柱，以乙腈 -"/ ,> 乙酸溶液（体积比为 $" . %"）为流动相，流速 (/ " /: ? /01，采用二极管阵列检测器检
测，检测波长为 $+* 1/；采用外标法定量，呋喃妥因和呋喃唑酮检测的线性范围为 "/ ( & !" /5 ? :，相关系数为
"/ ### #，最低检出限为 (/ ! /5 ? @5；在 "/ !，(/ "，("/ " /5 ? : 加标水平下，平均回收率为 ))/ "> & (",/ +>，相对标准
偏差为 "/ *> & ,/ )>。该方法快速准确，可用于化妆品中呋喃妥因和呋喃唑酮的同时测定。
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’ ’ 呋喃妥因和呋喃唑酮属于人工合成的硝基呋喃
类广谱抗菌药物，早期曾被广泛地用作动物饲料添

加剂，后被发现具有较强的细胞诱变性和动物致癌

毒性，因而在饲料生产中遭到全面禁用，然而其作为

药物在临床上仍在使用。鉴于呋喃妥因和呋喃唑酮

有可能作为化妆品添加剂使用，为了避免含有此类

药物的化妆品给消费者带来健康危害，我国《化妆

品卫生规范》［(］中明确规定这两种药物在化妆品中

为禁用物质。

’ ’ 目前对于硝基呋喃类药物的检测主要是基于高
效液相色谱配以不同的检测方法，包括紫外［! 1 ,］、质

谱［* 1 %］以及电化学［)］检测等。然而国内外现有的报

道中针对的样品主要是饲料和动物源性食品，对于

化妆品中的硝基呋喃类药物检测还没有报道。鉴于

化妆品与消费者直接接触，因而建立一种快速准确

的硝基呋喃类药物的检测方法对于化妆品的风险预

警有着重要的意义。本文针对乳液、膏霜、化妆水、

散粉和唇膏等多种化妆品样品，建立了一种同时检
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测其中呋喃妥因和呋喃唑酮含量的高效液相色谱!
紫外检测法。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂
# # "#$%&’() *+!!$, 高效液相色谱仪，配 "-.!
/!$, 二极管阵列检测器（日本岛津公司）；/$00$!1
超纯水器（美国 /$00$2345 公司）；61!%$$7 型超声
波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；+8 !&9 型
高速冷冻离心机（日本 :$;&<#$ 公司）；呋喃妥因和
呋喃唑酮标准品（德国 .4= >#45?@;34A54 公司）；乙
腈、甲醇（色谱纯，美国 B$@#54 公司）；其他试剂均为
分析纯（北京化工厂）。

! ! #" 色谱条件
# # 色谱柱：643%&@$0 +&’ 柱（!($ %% ) *+ % %%，(
!%）；流动相：乙腈!$+ *C 醋酸溶液（体积比为 ,$ -
"$）；流速：&+ $ %* D %$?；检测波长：,%( ?%；进样量：
!$ !*。
! ! $" 标准溶液的配制
# # 准确称取呋喃妥因和呋喃唑酮标准品各 !$
%E，精确至 $+ & %E，用乙腈溶解并定容至 &$$ %*
棕色容量瓶中，得到质量浓度为 !$$ %E D * 的呋喃
妥因和呋喃唑酮混合标准储备液，在 * F下避光、密
封保存。将此标准储备液用流动相逐级稀释成质量

浓度分别为 $+ &，$+ !，$+ (，&+ $，(+ $，&$+ $ 和 !$+ $
%E D * 的标准工作溶液，在 * F下避光、密封保存。
# # 由于呋喃妥因和呋喃唑酮对光十分敏感，见光
容易变质分解，因而配制标准溶液一定要使用棕色

容量瓶，其他玻璃器皿也需进行避光处理，所有操作

都应在避光条件下进行。

! ! %" 样品前处理
# # 准确称取化妆品试样 $+ ( E，精确至 $+ $$& E，
置于 !$ %* 具塞比色管中，准确加入乙腈!甲醇（体
积比为 &- &）&( %*，充分混匀，在超声波清洗器中超
声提取 !$ %$?，然后用去离子水定容至 !$ %*，混
匀。取约 &$ %* 上述溶液置于离心管中，以 ( $$$
4 D %$? 转速离心 !$ %$?，上层清液经 $+ *( !% 微孔
滤膜过滤，滤液供液相色谱测定。

#" 结果与讨论

# ! !" 实验条件的选择
# ! ! ! !" 流动相和检测波长的选择
# # 流动相的选择：通过对比多种组成和不同比例
的流动相（甲醇!水（体积比为 .$ - &$ / !$ - ’$）、乙
腈!水（体积比为 .$ - &$ / !$ - ’$）、乙腈!$ = *C 乙酸
（体积比为 .$- &$ / !$ - ’$））的分离效果，确定选择

乙腈!$+ *C 乙酸作为流动相。在乙腈!$+ *C 乙酸的
体积比为 ($- ($ / !$- ’$ 时，呋喃妥因和呋喃唑酮均
可以得到有效的分离，且峰形比较好。综合考虑出

峰时间、分离度和干扰峰位置等因素，确定选择乙

腈!$+ *C 乙酸（体积比为 ,$- "$）作为流动相。
# # 检测波长的选择：呋喃妥因的两个较大吸收波
长是 !%( ?% 和 ,%( ?%，呋喃唑酮的两个较大吸收
波长是 !%$ ?% 和 ,%( ?%；,%( ?% 是两种物质相同
的较大吸收波长，且干扰较小，因此选择 ,%( ?% 作
为检测波长。

# ! ! ! #" 提取溶剂和提取时间的选择
# # 提取溶剂的选择：呋喃妥因和呋喃唑酮在乙腈
中的溶解度最好，微溶于甲醇，在水中则几乎不溶。

另外，对于某些种类的化妆品样品（如膏霜、乳液、

唇膏），其中加入一定量的甲醇有利于增强提取剂

的破乳效果，因此我们选择乙腈!甲醇作为提取剂。
实验中我们通过正交实验，比较各种比例的乙腈!甲
醇混合溶液的提取效果，最终选择体积比为 & - & 的
乙腈!甲醇混合溶液作为提取剂。

图 !" （"）呋喃妥因和呋喃唑酮标准溶液以及
（#）加标样品的色谱图

$%&! !" ’()*+",*&)"+- *.（"）+%/01 -,"21")1- *.
2%,)*.3)"2,*%2， .3)"4*5%1*20 "21 （ #） "
-6%701 8*-+0,%8 -"+650
& = ?$;43A)4&?;3$?；! = A)4&(30$’3?5=

# # 提取时间的选择：在化妆品中添加相同量的呋
喃妥因和呋喃唑酮，分别超声提取 &$，!$，,$，*$ 和
($ %$?，测定溶液中呋喃妥因和呋喃唑酮的含量，结
果发现当提取时间超过 !$ %$? 后，提取效率基本一
致，因此选用提取时间为 !$ %$?。
# # 优化的色谱条件下的标准溶液和加标样品的色
谱图如图 & 所示。
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! ! !" 标准溶液的稳定性
! ! 呋喃妥因和呋喃唑酮的光稳定性较差，见光容
易分解。因此对配制的标准溶液进行了稳定性实

验。结果发现，如果不避光，配制的标准溶液放置

# ! 后出现明显的变质（见图 "）。而对冷藏避光保
存的标准溶液进行为期一个月的稳定性实验，则没

有发现分解现象。

图 !" 呋喃妥因和呋喃唑酮混合标准溶液光照 # " 后的色谱图
#$%! !" &"’()*+(%’*) (, )$-./ 0+*1/*’/0 (,

1$+’(,2’*1+($1 *1/ ,2’*3(4$/(1. .-5
6(0./ +( 4$%"+ ,(’ # "

$ " #$%&’()&*#%’$#；" " ()&*+’,$-’#."

! ! #" 线性关系和检出限
! ! 移取质量浓度为 %& $，%& "，%& ’，$& %，’& %，$%，"%
/0 1 2 的混合标准工作溶液进样测定，以色谱峰面
积（!）对相应的质量浓度 "（/0 1 2）做图，结果表明
呋喃妥因和呋喃唑酮的质量浓度在 %& $% ( "% /0 1 2
范围内与其峰面积具有良好的线性关系，线性方程

和线性相关系数分别为：呋喃妥因 ! ) ’%& ’"" *
$& #’，# ) %& +++ +；呋喃唑酮 ! ) ,-& ’." * %& -.，# )
%& +++ +。
! ! 在本方法确定的实验条件下进行测定，分别以
# 倍信噪比和 $% 倍信噪比作为检出限和定量限，经
过实验确定本方法对呋喃妥因和呋喃唑酮的检出限

和定量限均分别为 $& " /0 1 30 和 , /0 1 30。
! ! $" 方法的回收率和精密度
! ! 实验中我们选择了不含有呋喃妥因和呋喃唑酮
的化妆品样品进行加标回收率和精密度实验，样品

种类包括乳液、膏霜、化妆水、散粉、唇膏类。设定

%& "，$ 和 $% /0 1 2 # 个添加水平，加入标样后充分
混匀并静置 "% /$#，使其被化妆品吸收。对每个添
加浓度进行/次平行实验，测得呋喃妥因的回收率

为 +" " ’4 ( $%% " -4，相对标准偏差为 $ " /4 ( " " /4；
测得呋喃唑酮的回收率为 +# " ’4 ( $%" " ,4，相对标
准偏差为 $& +4 ( #& %4（见表 $）。

表 %" 呋喃妥因和呋喃唑酮的添加回收率和精密度（! & ’）
7*84. %" 96$:./ ’.;(<.’$.0 *1/ 6’.;$0$(10 (, 1$+’(5

,2’*1+($1 *1/ ,2’*3(4$/(1.（! & ’）

5#*,6%.
5--.- 1
（/0 1 2）

7.8’9.&6 1
4

7:; 1
4

<$%&’()&*#%’$#（呋喃妥因） % " " +" " ’ " " /
$ " % +’ " + " " /

$% " % $%% " - $ " /
=)&*+’,$-’#.（呋喃唑酮） % " " +# " ’ " " /

$ " % +. " $ # " %
$% " % $%" " , $ " +

! ! (" 实际样品的测定
! ! 应用本方法对乳液、膏霜、化妆水、散粉、唇膏类
等不同类型的化妆品样品共 $% 件进行了分析测定，
测试结果经标准样品比对及二极管阵列检测器验

证，均没有检测到呋喃妥因和呋喃唑酮。

#" 结论

! ! 建立了高效液相色谱测定化妆品中两种硝基呋
喃类药物的检测方法。方法的回收率、检出限和精

密度等各项技术指标均符合要求，可作为检验检疫

标准用于化妆品中呋喃妥因和呋喃唑酮的检验。
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