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气相色谱-质谱联用法快速检测乳类化妆品中 

6 种合成麝香 

李  菊 1,2, 方  祥 1*, 谢建军 2, 黄雪琳 3, 黄  伟 3，王志元 2, 陈文锐 2 

(1. 华南农业大学, 广州  510642; 2. 广东出入境检验检疫局, 广州  510623; 
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摘  要: 目的  建立同时、快速测定化妆品中葵子麝香、佳乐麝香、二甲苯麝香、麝香酮、吐纳麝香和酮麝

香 6 种人造麝香的气相色谱-质谱联用分析方法。方法  以面霜、沐浴露、面膜等不同基质的化妆品为试样, 选

用乙酸乙酯进行提取, 固相萃取(solid phase extraction, SPE)小柱净化, 采用气相色谱-质谱联用外标法进行分

析。结果  葵子麝香、佳乐麝香、二甲苯麝香、麝香酮、吐纳麝香和酮麝香 6 种人造麝香在 0.02~0.50 μg/mL

浓度范围内线性良好, 相关系数为 0.9968~0.9992。空白样品添加水平分别为 0.20、0.40、2.00 mg/kg 时, 回

收率在 83.0%~110.38 %之间, 相对标准偏差在 2.8%～7.5%之间, 以上 6 种人造麝香的方法检出下限在 20.0～

40.0 μg/kg 之间。结论  本方法简单、快速、准确, 可满足化妆品中 6 种人造麝香的同时检测及确证需求。 
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Rapid determination of 6 kinds of artificial musk in cosmetics by gas 
chromatography-mass spectrometry 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method of determination of 6 kinds of artificial musk (musk ambrette, 

galaxolide, musk xylene, ketone musk, tonalid and musk ketone) in cosmetics by gas chromatography-mass 

spectrometry (GC-MS). Methods  Totally 6 kinds of artificial musk residues were extracted from the samples 

(cream, body wash, facial mask, etc) with ethyl acetate, cleaned up by solid phase extraction (SPE), then detected by 

GC-MS with external standard method. Results  The 6 kinds of artificial musk had good linear relationship in the 

range of 0.02~0.50 μg/mL with correlation coefficients of 0.9968~0.9992. The recoveries of all artificial musk were 

83.0%~110.38% at the spiked levels of 0.20, 0.40 and 2.00 mg/kg in cosmetics, and the relative standard deviations 

(RSD) were 2.8%~7.5%. The limits of detection (LODs) of 6 kinds of artificial musk were 20.0～40.0 μg/kg. 

Conclusion  This method is simple, rapid and accurate, which is suitable for the simultaneous determination of 6 

kinds of artificial musk in cosmetics. 
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1  引  言 

麝香由于具有香味浓郁, 经久、定香和提香效果好等

特性, 在香料工业和医药工业中有十分重要的使用价值。

由于资源有限[1], 自麝香的国际贸易被严厉禁止后, 人造

麝香应运而生。据专家研究发现, 人造麝香在给人们带来

感观愉悦的同时, 也将造成 2 方面危害: (1)对人类健康的

负面影响[1-4], 化妆品的使用接触是人工合成麝香进入生

物体的途径之一[1,2,4-7], 近年来在血液与母乳中检出人造

麝香说明人体已被污染 [8-11]; (2)对环境和生态的持久破坏
[1,2,4], 这与麝香具有较强的亲脂憎水性, 难降解, 且有较

强的生物富集作用等特性有关[1,4,12]。 

在环境监测行业, 关于人造麝香污染水质类阳性样

本与土壤类阳性样本的报道见多[12-14]。在食品行业, 在水

产品中也有检出佳乐麝香与吐纳麝香[15,16], 在各种环境介

质中均发现有麝香残留[4], 这都反映一个不容乐观的事实: 

环境、生物乃至人类都已严重被人造麝香污染。挪威气候

和污染局在《消费性产品中禁用特定有害物质》(PoHS 禁

令)中将二甲基麝香和麝香酮纳入禁用特定有害物质[1]。我

国《化妆品安全技术规范》[17] 将葵子麝香、伞花麝香与西

藏麝香规定为禁止添加的合成麝香, 将麝香酮与二甲苯麝

香规定为限制使用的麝香。人造麝香从结构方面考虑主要

分为 3 大类: 硝基麝香、多环麝香、大环麝香[1]。关于人

造麝香的检测研究, 国内外多集中在硝基麝香、多环麝香、

大环麝香三类中的 1 类或 2 类的研究。在化妆品检测中对

于 3 大类合成麝香的同时检测较少, 本方法通过选择人造

麝香中硝基麝香(葵子麝香、二甲苯麝香、麝香酮)、多环

麝香(吐纳麝香、佳乐麝香)和大环麝香(麝香酮)为研究代表, 

以面霜、沐浴露、面膜等不同基质的化妆品为试样, 选用

乙酸乙酯进行提取, 固相萃取(solid phase extraction, SPE)

小柱净化, 采用气相色谱-质谱联用(gas chromatography- 

mass spectrometry, GC-MS)外标法进行分析。建立一种同时

分析 3 类人造麝香的检测方法, 解决传统方法分次检测 3

类人造麝香的难题, 节省实验检测成本和检测时间, 提高

检测的效率。 

2  材料与方法 

2.1  材料与仪器 

Agilent 7890A-5975C 气相色谱质谱联用仪(美国安捷

伦公司); IKA 涡旋混合器(IKA 公司); Sigma 离心机(美国

Sigma 公司)。 

乙酸乙酯、二氯甲烷、甲醇(色谱纯, 上海安谱公司); 6

种人造麝香(葵子麝香、酮麝香、佳乐麝香、吐纳麝香、二

甲苯麝香、麝香酮)(标准品, 纯度≥98%, 德国 Dr.公司); 中

性氧化铝(2 g/6 mL,; 上海安谱公司) 

2.2  试验方法 

2.2.1  标准溶液的配制 

准确称取上述人造麝香标准品, 于乙酸乙酯溶液中

溶解, 准确定容至 10 mL, 配制成人造麝香标准储备溶液

(1000 μg/mL), 使用前根据需要配制成 0.02、0.03、0.05、

0.10、0.20、0.50 mg/L 系列浓度的标准溶液, 现配现用。 

2.2.2  样品前处理 

萃取: 取均匀化妆品样品准确称取约 1.0 g 均匀样品

于洁净的 15 mL 离心管中, 加入 10 mL 二氯甲烷:乙酸乙酯

(2:1, V:V)混合溶剂, 混匀后, 25 ℃超声 10 min, 然后置离

心机内(20 ℃)4000 r/min 离心 5 min, 取出, 吸取 5.0 mL 上

清液至试管中, 50 ℃氮吹浓缩约 1 mL 待净化;  

净化: 以 5 mL 二氯甲烷活化中性氧化铝柱(2 g/6 mL), 

将经步骤萃取处理浓缩后的样品上柱, 用 8 mL 二氯甲烷:

乙酸乙酯(2:1, V:V)混合溶剂分两次洗脱, 收集洗脱液, 缓

慢氮吹至近干, 用乙酸乙酯定容至 1 mL, 振荡混匀后, 过

0.22 μm 有机相滤膜, 装瓶待测。 

2.2.3  色谱条件 

(1)GC 色谱条件 

色谱柱: Agilent HP-5MS(30 mm×0.25 mm, 0.25 μm); 升

温程序: 90 ℃以 20 /min℃ 升至 182 ℃, 保持 3 min, 以

1.5 /min℃ 升至192 ℃, 再以25 /min℃ 升至280 ℃, 保持3 min; 

运行共 20.79 min。 进样口温度: 260 ℃; 流速 2.0 mL/min; 进

样体积: 1 μL (不分流); 载气: 高纯氦(≥99.999%)。 

(2)质谱条件 

离子化方式: 电子电离(electronic ionization, EI); 离子源

温度: 230 ℃; 电离能: 70 eV; 检测模式: 选择离子模式

(selected ion monitor, SIM)模式; 接口温度: 260 ℃。 

3  结果与讨论 

3.1  样品前处理条件的选择优化 

3.1.1  固相萃取净化柱的选择 

本实验通过选择中性氧化铝、硅胶柱以及弗罗里硅土进

行净化平行测试, 对葵子麝香、酮麝香、佳乐麝香、二甲苯

麝香、吐纳麝香及麝香酮的吸附情况进行分析。由实验所制

淋洗曲线得到, 硅胶柱对于葵子麝香、酮麝香、佳乐麝香、

二甲苯麝香、吐纳麝香及麝香酮这 6 种物质的保留较强, 难

以洗脱, 因此不作考虑; 弗罗里硅土与中性氧化铝对于这 6

种物质的净化回收率相近, 但考虑到化妆品类样品中含有油

脂成分较多, 对比弗罗里硅土以及中性氧化铝, 本实验选用
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中性氧化铝小柱作为样品的净化柱子, 并且对中性氧化铝的

用量也做了筛选实验。比较实验如图 1 所示。 
 

 
 

注: A 中性氧化铝小柱; B 硅胶小柱; C 佛罗里硅土小柱 

图 1  SPE 小柱的选择优化结果图 

Fig. 1  Optimization results of SPE column selection 

3.1.2  中性氧化铝克数的选择 

本实验选取中性氧化铝 1.0、1.5、2.0、2.5 g, 比较淋

洗溶液体积 2.0、4.0、6.0、8.0、10.0 mL 的加标回收情况, 

根据实验结果数据, 中性氧化铝在 1.0～2.0 g 之间对于 6

种麝香的保留基本可以用 8 mL 或 10 mL 洗脱液洗脱, 考

虑到化妆品样品中预期含有较多油脂成分, 为达到较好的

净化效果, 本方法选用 2.0 g 中性氧化铝作为样品的净化

柱。比较实验如图 2 所示。 

 

 
 

图 2  AL-N 克数的选择优化结果图 

Fig. 2  Optimization results of AL-N grams 
 

3.1.3  提取溶液的选择:  

选用一个不含目标物的某品牌宝宝润肤乳作为空白

样品, 添加 200 ng 的 6 种麝香混合标准溶液, 选用二氯甲

烷、二氯甲烷:乙酸乙酯(2:1, V:V)、乙酸乙酯、丙酮、正己

烷与甲苯 6 种有机溶剂对样品中添加的目标物进行提取回

收实验, 结果见图 3。 
 

 
 

图 3  提取溶剂的选择优化结果图 

Fig. 3  Optimization results of extraction solvent 
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分析实验数据, 发现采用这 6 种溶剂对 6 种人造麝香

的提取率均介于 81.15%~118.36%之间。所选择的 6 种有机

溶剂对于 6 种人造麝香的提取率, 二氯甲烷:乙酸乙酯(2:1, 

V:V)与甲苯能取得满意结果, 但是使用甲苯为萃取溶剂时, 

氮吹浓缩步骤耗时过长, 而且甲苯的毒性较大, 综合考虑, 

本方法选择二氯甲烷:乙酸乙酯(2:1, V:V)为实验方法的萃

取溶剂。 

3.2  色谱-质谱条件的选择优化 

3.2.1  色谱柱的选择 

用 AgilentHP-5MS(30 m×0.25 mm, 0.25 μm)色谱柱进

行混合目标物质的色谱分离时发现, 选用既定的色谱分析

条件, 6 种混合麝香物质各组分能很好的定性与定量, 故而

本方法选择 HP-5MS 为分析柱, 效果见图 4B。 

3.2.2  流速的选择 

参考文献, 本实验以 1.5、2.0、2.5 mL/min 3 个流速, 

在其他条件一致的情况下, 比较 0.20 μg/mL 混合待测物的

3 平行平均响应值, 分析实验数据发现, 流速升高, 目标物

的响应值下降, 在保证目标物不拖尾的情况下, 选用适合 

的流速, 本实验选择 2.0 mL/min 为测试方法的流速。 

3.2.3  定性筛选与定量检测方法的建立 

采用全扫描模式(scan)对质量浓度为 1.00 μg/mL 的 6

种人造麝香混合标准溶液进行分析, 得到质谱图, 选择其

中 3 个特征离子作为其定性分析的质谱条件(见表 1); 然后

分别采用选择 SIM 模式测定 6 种人造麝香混合标准溶液。 

3.3  线性关系和检出限 

在上述色谱质谱分析条件下对6种人造麝香浓度分别为

0.02、0.03、0.05、0.100、0.200、0.500 μg/mL 的标准溶液建

立标准曲线, 见表2。6种麝香的线性范围为0.02~0.500 μg/mL, 

相关系数大于 0.9968, 检出限为 20.0~40.0 μg/kg。 

3.4  回收率与精密度 

选用一个不含目标物的某品牌宝宝润肤乳作为空白

样品, 准确称取 1.0 g, 分别添加不同量的人造麝香标准品, 

GC-MS 测定方法的添加回收率, 结果见表 3。可以看出, 6

种人造麝香的添加回收率在 83.0%～110.38%之间, 相对

标准偏差(relative standard deviation, RSD)为 2.8%~7.5%。 

 
表 1  6 种人造麝香的特征离子 

Table 1  Characteristic ions of 6 kinds of artificial musks 

化合物 
特征离子(m/z) 

化合物 
特征离子(m/z) 

定性离子 定量离子 定性离子 定量离子 

葵子麝香 253,254 263 二甲苯麝香 297,265 282 

酮麝香 223,239 238 吐纳麝香 258,201 243 

佳乐麝香 213,258 243 麝香酮 294,128 279 

 
表 2  6 种人造麝香的标准曲线、线性相关系数及检出限(n=6) 

Table 2  Standard curves, linear correlation coefficients and detection limits of 6 kinds of artificial musk (n=6) 

化合物 线性范围(μg/mL) 线性方程 相关系数 r2 检出限(μg/kg) 

葵子麝香 0.02～0.500 Y=3.69×10X-3.765×102 0.9986 40.0 

酮麝香 0.02～0.500 Y=5.39×10X-4.53×102 0.9980 40.0 

佳乐麝香 0.02～0.500 Y=2.48×102X-2.55×103 0.9992 20.0 

二甲苯麝香 0.02～0.500 Y=1.69×102X-2.85×103 0.9979 40.0 

吐纳麝香 0.02～0.500 Y=2.35×102X-3.67×103 0.9968 20.0 

麝香酮 0.02～0.500 Y=3.55×10X-4.16×102 0.9987 40.0 

 
表 3  6 种人造麝香的回收率与 RSD(n=6) 

Table 3  Recoveries and RSD of 6 kinds of artificial musks (n=6) 

化合物 
0.20 mg/kg 0.40 mg/kg 2.00 mg/kg 

平均回收率(%) RSD (%) 平均回收率(%) RSD (%) 平均回收率(%) RSD (%) 

葵子麝香 83.0 7.5 91.7 4.3 93.4 5.7 

酮麝香 101.12 4.0 92.29 3.4 96.19 2.8 

佳乐麝香 92.25 4.6 100.29 6.9 101.53 4.4 

二甲苯麝香 96.00 3.5 92.10 4.2 100.23 5.8 

吐纳麝香 91.56 3.3 99.83 4.0 110.38 4.4 

麝香酮 101.26 6.8 106.81 4.7 109.08 5.6 
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3.5  实际样品检测 

采用本方法对本地商市场上 20 个乳类化妆品样品

进行检测分析。分析发现有 17 个样品检出含有合成麝

香 , 其中佳乐麝香阳性样品 17 个 , 吐纳麝香阳性样品

12 个。检出佳乐麝香最高含量达 2440.78 μg/kg, 吐纳麝

香最高含量达 570.17 μg/kg。图 4 为某品牌洗面乳样品与

标准溶液的总离子色谱图(total ion chromatogram, TIC)。 

 

 
 

注: A 样品; B 标准品 

图 4  人造麝香样品与标准溶液的 TIC 图 

Fig. 4  Total ion current chromatograms of artificial musk sample 
and standard solution 

 

4  结  论 

本方法采用二氯甲烷 :乙酸乙酯 (2:1,V:V)对乳类化

妆品中的合成麝香进行提取, GC-MS 外标法定量。结果

表明, 当添加水平为 0.20~2.00 mg/kg 时, 6 种人造麝香

(葵子麝香、酮麝香、佳乐麝香、二甲苯麝香、吐纳麝香

与麝香酮 )的回收率介于 83.0%~110.38%之间 , 葵子麝

香、酮麝香、二甲苯麝香与麝香酮的方法的测定下限为

40.0 μg/kg，吐纳麝香与佳乐麝香的测定下限为 20.0 

μg/kg, 相对标准差(n=6)小于 7.5%。该方法灵敏度高, 操

作简便快捷, 结果准确可靠, 可同时检测 6 种人造麝香, 

满足日常检测工作的需求, 值得推广应用。 
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