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前　　言

　　本标准的附录Ａ、附录Ｂ、附录Ｃ均为资料性附录。

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口。

本标准起草单位：中国检验检疫科学研究院。

本标准主要起草人：郝楠、白桦、丁岩、陈伟、陈娟、马强。

本标准系首次发布的出入境检验检疫行业标准。
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化妆品中柠檬黄和桔黄等水溶性色素

的测定方法

１　范围

本标准规定了化妆品中八种水溶性色素樱桃红、食品红１７、柠檬黄、桔黄、苋菜红、胭脂红、靛蓝、亮

蓝的液相色谱测定方法。

本标准适用于皮肤护理类和眼部修饰类化妆品中水溶性色素的测定。

２　原理

用水提取化妆品中的水溶性色素，提取液经离心过滤后，用高效液相色谱法进行测定。根据其保留

时间定性，外标法定量。液相色谱质谱法确证。

３　试剂和材料

除非另有说明，所用试剂均为分析纯，水为二次去离子水或重蒸水。

３．１　甲醇：高效液相色谱级。

３．２　乙酸铵。

３．３　樱桃红标准物质：纯度≥９７％。

３．４　食品红１７标准物质：纯度≥９７％。

３．５　柠檬黄标准物质：纯度≥９７％。

３．６　桔黄标准物质：纯度≥９７％。

３．７　苋菜红标准物质：纯度≥９７％。

３．８　胭脂红标准物质：纯度≥９７％。

３．９　亮蓝标准物质：纯度≥９７％。

３．１０　靛蓝标准物质：纯度≥９７％。

３．１１　水溶性色素标准储备液：准确称取适量水溶性色素（精确到０．１ｍｇ），以水配制成浓度均为

１０００μｇ／ｍＬ的标准储备溶液。根据需要用水稀释成适用浓度的标准工作溶液。冰箱冷藏保存，有效

期１个月。

３．１２　０．４５μｍ水性滤膜。

４　仪器与设备

４．１　高效液相色谱仪：配有二极管阵列检测器。

４．２　微量进样器：１０μＬ。

４．３　超声波清洗器。

４．４　离心机：大于５０００ｒ／ｍｉｎ。

４．５　溶剂过滤器。

５　测定步骤

５．１　试样处理

５．１．１　液体样品

称取化妆品试样约１ｇ（精确到０．００１ｇ），置于５０ｍＬ具塞锥形瓶中，加入１５ｍＬ水，在超声波清洗

器中超声提取２０ｍｉｎ，提取液移入２５ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，经滤膜（３．１２）过滤，所得滤
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液供液相色谱测定。

５．１．２　固体样品

称取化妆品试样约１ｇ（精确到０．００１ｇ），置于５０ｍＬ具塞锥形瓶中，加入１５ｍＬ水，３ｇ氯化钠固

体，在超声波清洗器中超声提取２０ｍｉｎ，提取液过滤，用水定容至２５ｍＬ，经滤膜（３．１２）过滤，所得滤液

供液相色谱测定。

５．２　测定

５．２．１　色谱条件

ａ）　色谱柱：Ｋｒｏｍａｓｉｌ　Ｃ１８２５０ｍｍ×４．６ｍｍ（内径），５μｍ（粒径），或相当者；

ｂ）　流动相Ａ：甲醇；

ｃ）　流动相Ｂ：０．００５ｍｏｌ／Ｌ乙酸铵；

ｄ）　流动相梯度（见表１）；

表１　流动相梯度程序

时间／ｍｉｎ 流动相Ａ 流动相Ｂ

０ １０ ９０

２ ２０ ８０

６ ９８ ２

１０ ９８ ２

１３ １０ ９０

　　ｅ）　流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；

ｆ）　检测波长：樱桃红、食品红１７、柠檬黄、桔黄、苋菜红、胭脂红、靛蓝：２５４ｎｍ；亮蓝：６３０ｎｍ；

ｇ）　柱温：室温；

ｈ）　进样量：１０μＬ。

５．２．２　标准工作曲线绘制

用水溶性色素标准储备液（３．１１）分别配制成浓度为０．５ｍｇ／Ｌ、１．０ｍｇ／Ｌ、５．０ｍｇ／Ｌ、１０．０ｍｇ／Ｌ、

２０．０ｍｇ／Ｌ、５０．０ｍｇ／Ｌ、１００．０ｍｇ／Ｌ的混合标准工作溶液，分别取１０μＬ注入液相色谱仪，按色谱条件

（５．２．１）进行测定，以色谱峰的峰面积为纵坐标，与其对应的浓度为横坐标作图，绘制标准工作曲线。在

上述仪器条件下（５．２．１）柠檬黄的保留时间约为４．４ｍｉｎ，苋菜红的保留时间约为５．１ｍｉｎ，靛蓝的保留

时间约为５．９ｍｉｎ，胭脂红的保留时间约为６．２ｍｉｎ，桔黄的保留时间约为６．６ｍｉｎ，食品红１７的保留时

间约为６．９ｍｉｎ，亮蓝的保留时间约为７．３ｍｉｎ，樱桃红的保留时间约为８．４ｍｉｎ，水溶性色素标准物种

类表和色谱图参见附录Ａ、附录Ｂ。

５．２．３　试样测定

用微量进样器准确吸取１０μＬ试样溶液（５．１）注入液相色谱仪，按色谱条件（５．２．１）进行测定，记录

色谱峰的保留时间和峰面积。待测物质含量高，样液超过线性范围的，可用水稀释后进行测定。需要

时，用液相色谱质谱法进行确证（参见附录Ｃ）。

５．３　空白试验

除不称取试样外，均按上述步骤进行。

６　结果计算

结果按式（１）计算：

犡＝
犮×犞
犿

×１０００ ……………………………（１）
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　　式中：

犡———化妆品中待测物质的量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犮———从标准工作曲线上查出的试样溶液中水溶性色素的浓度，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

犞———试样定容体积，单位为升（Ｌ）；

犿———试样的质量，单位为克（ｇ）。

７　测定低限及精密度

７．１　测定低限

本方法对亮蓝测定低限为２．５ｍｇ／ｋｇ，对樱桃红、食品红１７、柠檬黄、桔黄、苋菜红、胭脂红和靛蓝

测定低限为１０ｍｇ／ｋｇ。

７．２　精密度

回收率和精密度见表２。

表２　水溶性色素回收率和精密度

名　　称 添加浓度／（ｍｇ／ｋｇ） 平均回收率／％ 相对标准偏差／％

柠檬黄

１０００ ９５．９ １．１８

１００ ９５．３ ２．３６

１０ ９９．８ ２．１６

苋菜红

１０００ ９５．９ １．２２

１００ ９２．５ ４．７４

１０ １０２ ２．４９

靛蓝

１０００ ９３．９ １．６４

１００ ８６．０ ４．８３

１０ ８２．９ ２．８８

胭脂红

１０００ ９５．２ ２．１４

１００ ９８．１ ３．５３

１０ １０１ ２．６１

桔黄

１０００ ９５．９ １．００

１００ ９０．５ ２．８９

１０ ８８．８ ２．４２

食品红１７

１０００ ９５．８ １．１５

１００ ８４．４ ２．３１

１０ ９０．０ ２．９８

樱桃红

１０００ ９５．２ ３．４１

１００ ８５．８ ４．４６

１０ １０４ ３．６９

亮蓝

１０００ ９５．２ １．２９

１００ ９４．５ ２．４６

２．５ １０２ ２．９６
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附　录　犃

（资料性附录）

八种水溶性色素种类表

表犃．１　八种水溶性色素种类表

序号 中文名称 英文名称
化学文摘号

ＣＡＳ

色号

Ｃ．Ｉ．
分子式

１ 柠檬黄 Ｔａｒｔｒａｚｉｎｅ １９３４２１０ １９１４０ Ｃ１６Ｈ９Ｏ９Ｎ４Ｓ２Ｎａ３

２ 桔黄 ＳｕｎｓｅｔＹｅｌｌｏｗ ２７８３９４０ １５９８５ Ｃ１０Ｈ１０Ｎ２Ｏ７Ｓ２Ｎａ２

３ 樱桃红 ＦｏｏｄＲｅｄ１４ ５６８６３８ ４５４３０ 　Ｃ２０Ｈ６Ｉ４Ｎａ２Ｏ５

４ 食品红１７ ＦａｎｃｙＲｅｄ ２５９５６１７６ １６０３５ Ｃ１８Ｈ１４Ｎ２Ｎａ２Ｏ８Ｓ２

５ 胭脂红 Ｐｏｎｃｅａｕ４Ｒ ２６１１８７２ １６２５５ Ｃ２０Ｈ１１Ｎ２Ｎａ３Ｏ１０Ｓ３

６ 苋菜红 Ａｍａｒａｎｔｈ ９１５６７３ １６１８５ Ｃ２０Ｈ１１Ｎ２Ｎａ３Ｏ１０Ｓ３

７ 亮蓝
Ｅｒｉｏｇｌａｕｃｉｎｅ

ｄｉｓｏｄｉｕｍｓａｌｔ
３８４４４５９ ４２０９０ Ｃ３７Ｈ３４Ｎ２Ｎａ２Ｏ９Ｓ３

８ 靛蓝 ＦｏｏｄＢｌｕｅ１ ８６０２２０ ７３０１５ 　Ｃ１６Ｈ８Ｎ２Ｎａ２Ｏ８Ｓ２
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附　录　犅

（资料性附录）

水溶性色素标准物液相色谱图

　　１———柠檬黄；

　　２———苋菜红；

　　３———靛蓝；

　　４———胭脂红；

　　５———桔黄；

　　６———食品红１７；

　　７———亮蓝；

　　８———樱桃红。

图犅．１　水溶性色素标准物的液相色谱图

５
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附　录　犆

（资料性附录）

确证试验

犆．１　液相色谱条件

ａ）　色谱柱：ＸＴｅｒｒａＭＳＣ１８柱，１５０ｍｍ×２．１ｍｍ（内径），５μｍ（粒径），或相当者；

ｂ）　流动相：流动相梯度见表Ｃ．１，Ａ：甲醇，Ｂ：０．０１ｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液；

表犆．１　流动相梯度洗脱程序

时间／ｍｉｎ ０ ６ １０ １４ １５

流动相Ａ １０ ８５ ９５ ９５ １０

流动相Ｂ ９０ １５ ５ ５ ９０

　　ｃ）　流速：０．２ｍＬ／ｍｉｎ；

ｄ）　柱温：３０℃；

ｅ）　进样量：５μＬ。

犆．２　质谱条件

ａ）　离子源：ＥＳＩ；

ｂ）　离子化模式：正离子模式；

ｃ）　毛细管电压：３．５ｋＶ；

ｄ）　萃取电压：３Ｖ；

ｅ）　射频透镜电压：０．５Ｖ；

ｆ）　离子源温度：１２０℃；

ｇ）　脱溶剂气温度：３５０℃；

ｈ）　数据采集方式：选择离子监测（ＭＲＭ）。

犆．３　定性测定

进行试样测定时，将样液适当稀释，按液相色谱质谱条件测定样液和标准工作溶液，如果检出色谱峰

的保留时间与标准物质相一致，并且在扣除背景后的样品质谱图中，所选择的离子均出现，而且所选择的

离子比与标准物质的相对丰度一致，相对丰度不超过表Ｃ．２规定的范围，则可判断样品中存在该色素。

表犆．２　监测离子

目　标　物 母离子（ｍ／ｚ） 子离子（ｍ／ｚ） 相对丰度／％ 允许相对误差／％

柠檬黄 ４６８．９（２０Ｖ）
４５１．２（１３ｅＶ）

２００．２（２５ｅＶ）

１００

８６
±２０

苋菜红 ５３８．９（２０Ｖ）
３４８．４（２５ｅＶ）

２２３．４（３０ｅＶ）

１００

９７
±２０

胭脂红 ５３９．０（２５Ｖ）
１５８．０（２８ｅＶ）

２２３．３（２０ｅＶ）

１００

５７
±２０

靛蓝 ４２３．１（２５Ｖ）
３１３．３（２５ｅＶ）

３４２．５（２８ｅＶ）

１００

６７
±２０

桔黄 ４０９．１（２０Ｖ）
１７３．１（２２ｅＶ）

２３６．２（２５ｅＶ）

１００

７６
±２０

６
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表犆．２（续）

目　标　物 母离子（ｍ／ｚ） 子离子（ｍ／ｚ） 相对丰度／％ 允许相对误差／％

食品红１７ ４５３．０（２２Ｖ）
２１７．２（２８ｅＶ）

２０２．１（３０ｅＶ）

１００

５１
±２０

亮蓝 ７４９．３（５０Ｖ）
１７１．２（５０ｅＶ）

３０６．２（４８ｅＶ）

１００

６５
±２０

樱桃红 ８３６．７（１８Ｖ）
５８２．８（５０ｅＶ）

３２９．２（５５ｅＶ）

１００

４４
±２５

　　标准物质的离子监测图见图Ｃ．１，质谱图见图Ｃ．２～图Ｃ．９。

图犆．１　选择离子监测图

图犆．２　柠檬黄质谱图 图犆．３　苋菜红质谱图

７
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图犆．４　胭脂红质谱图 图犆．５　靛蓝质谱图

图犆．６　桔黄质谱图 图犆．７　食品红１７质谱图
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图犆．８　亮蓝质谱图 图犆．９　樱桃红质谱图
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