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超高效液相色谱法测定化妆品中对羟基苯 

乙酮含量 

刘玉玲, 潘小红, 殷  帅, 姜成君, 孟庆玉* 

(湖南省药品检验研究院, 长沙  410001) 

摘  要: 目的  建立超高效液相色谱法(ultra performance liquid chromatography, UPLC)测定化妆品中对羟基

苯乙酮含量的分析方法。方法  样品前处理以甲醇为溶剂, 超声 30 min, 采用色谱柱 Atlantis® d C18 分离, 以

甲醇-水(25:75, V:V)为流动相, 流速为 0.2 mL/min, 检测波长为 275 nm, 经 UPLC 检测; 同时对提取剂和提取

时间、流动相比例、检测波长等条件进行优化。结果  对羟基苯乙酮浓度在 0.4376~21.83 μg/mL 范围内呈良

好的线性关系, 相关系数为 0.9996, 膏霜、乳、液等不同剂型样品回收率高, 平均回收率分别为 99.89%、99.83%

和 100.24%, RSD 分别为 0.75%、0.65%和 0.46%。方法检出限为 1.38 μg/g。结论  该方法简单、快速、准确, 

可适用于化妆品中对羟基苯乙酮含量的测定。 
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Determination of 4-hydroxyacetophenone in cosmetics by ultra performance 
liquid chromatography 

LIU Yu-Ling, PAN Xiao-Hong, YIN Shuai, JIANG Cheng-Jun, MENG Qing-Yu* 

(Hunan Institute for Drug Control, Changsha 410001, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of 4-hydroxyacetophenone in cosmetics by 

ultra performance liquid chromatography (UPLC). Methods  Samples were extracted with methanol by ultrasonic 

extraction for 30 min, and separated by an Atlantis® d C18 column with methanol-water (25:75, V:V) as mobile phase 

at the flow rate of 0.2 mL/min, and then detected by UPLC under the detection wavelength of 275 nm. Meanwhile, 

extraction solvent and extraction time, mobile phase ratio and detection wavelength were optimized. Results  

4-Hydroxyacetophenone had a good linear relationship in the range of 0.4376~21.83 μg/mL with the correlation 

coefficient of 0.9996. The recovery rates of different dosage forms such as paste, emulsion and liquid preparation 

were high. The average recoveries of paste, emulsion and liquid preparation were 99.89%, 99.83% and 100.24%, and 

relative standard deviations (RSDs) were 0.75%, 0.65% and 0.46%, respectively. The limit of detection was 1.38 μg/g. 

Conclusion  The method is simple, rapid and accurate, which can be used for the determination of 

4-hydroxyacetophenone in cosmetics. 
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1  引  言 

对羟基苯乙酮是一种天然植物提取物, 天然存在于

菊科植物滨蒿的茎、叶, 茵陈蒿、萝藦科植物、人参娃儿

藤等植物的根中, 具有清利湿热、利胆退黄的作用, 对由

于肝炎等疾病导致的眼黄有很好的疗效, 对由于其他原因

导致的眼球发黄也有很好的辅助疗效, 常用于制造利胆药

及其他有机合成[1]。对羟基苯乙酮是一款防腐促进剂, 兼

具抗氧化、抗刺激性等多重功效。其抗氧化性及抑菌性都

来自于羟基基团, 是一种抗氧化剂(酚、酮特性), 对真菌有

效, 对黑曲霉的杀灭能力很强, 对铜绿假单胞菌也有一定

的抑制效果[2]; 高低 pH 和温度范围内都有优异的稳定性; 

能够在高温条件下延长其他物质有效成分的保质期, 能够

促进各种防腐剂功效; 与各种化妆品成分和包材都有很好

的兼容性[3]。因此可在各类配方, 包括防晒剂和香波等化

妆品中作为防腐剂使用。 

对羟基苯乙酮的测定方法主要有气相色谱法[4,5]、气

质联用色谱法 [6,7]和高效液相色谱法 (high performance 

liquid chromatography, HPLC) [8,9], 尤其高效液相色谱法具

有稳定性好、仪器成本较低且操作简单等优点, 常用于药

品中对羟基苯乙酮的测定。经与《化妆品安全技术规范》

(2015 年版) [10]、美国和加拿大限用的 72 种防腐剂、欧盟

《化妆品条例》(2009 年)[11]列出的 54 种防腐剂及日本《化

妆品标准》(2000 年)[12]列出的 48 种防腐剂比较, 对羟基苯

乙酮不是我国规范、欧盟、美国、加拿大、日本等国家防

腐剂使用范围。同时它也不在化妆品安全技术规范(2015

年版)禁用的 1290 种物质之列, 因此化妆品生产商推出无

添加防腐剂的概念, 吸引消费者, 事实上这个概念有失偏

颇。根据近年来国家化妆品监督抽检中防腐剂的检测情况

分析, 有不少化妆品中添加有对羟基苯乙酮作为防腐剂。 

动物实验表明, 对羟基苯乙酮可增加大鼠胆汁的分泌, 

同时也能增加胆汁中固体物、胆酸、胆红素的排出量, 对四氯

化碳引起的肝损伤也有同样作用。因此吞食本品有害, 接触对

眼睛、呼吸系统和皮肤有刺激作用[13,14]。由于检验方法和限量

缺失等原因, 化妆品中防腐剂的使用有待进一步规范。 

本研究采用超高效液相色谱法测定化妆品中防腐剂

对羟基苯乙酮的含量, 并对对羟基苯乙酮提取条件及色谱

条件进行研究, 为完善化妆品中对羟基苯乙酮含量的测定

提供参考, 进一步规范化妆品中防腐剂的使用, 有效控制

产品的内在质量。 

2  材料与方法 

2.1  实验材料 

超市、专柜购买标识中称含对羟基苯乙酮以及茵陈蒿

花提取物的化妆品(美迪惠尔、御泥坊等品牌)及其标识中

未标识有对羟基苯乙酮以及茵陈蒿花提取物的化妆品。 

2.2  仪器与试剂 

UHPLC LC-30A 超高效液相色谱仪(日本 Shimadzu 公

司); UV-2550 紫外可见分光光度计(日本 Shimadzu 公司); 

SBZS-12D 超声波清洗器(宁波新芝生物科技股份有限公

司); TB-215D 电子分析天平(美国 Denver 公司)。 

对羟基苯乙酮标准品: 由 stanford chemicals 提供, 批

号为 AL150209-18, 纯度 98.14%。 

2.3  实验方法 

2.3.1  色谱条件 

色谱柱: Atlantis® d C18 (2.1 mm×100 mm, 3 μm); 检

测器 : PDA; 流动相 : 甲醇 :水  (25:75, V:V); 流速 : 0.2 

mL/min; 扫描波长: 190~400 nm; 检测波长: 275 nm; 柱温: 

40 ℃; 进样量: 10 μL。 

2.3.2  标准溶液的配制 

取对羟基苯乙酮对照品适量, 加甲醇配制成 1 mg/mL

的对照品溶液。精密吸取对照品溶液 1、0.1、0.1、0.1、

0.02 mL 分别置于 50、10、25、50、50 mL 容量瓶中, 用

甲醇定容至刻度, 混匀, 作为标准系列工作溶液。 

2.3.3  样品前处理 

取样品混匀, 取样品约 1 g, 精密称定, 置于 25 mL 容

量瓶中, 加入甲醇 20 mL, 密塞, 超声处理(功率 300 W, 频

率 25 kHz) 30 min, 放冷, 用甲醇定容至刻度, 摇匀, 即得。

过 0.22 μm 滤膜, 供 UPLC 仪分析用。 

3  结果与分析 

3.1  提取条件的选择 

根据对羟基苯乙酮的结构以及理化性质, 分别对提

取方法进行考察, 筛选合理的提取方法。在实验过程中分

别考察了以不同浓度的甲醇、乙腈作为提取溶剂测定供试

品含量, 其中采用甲醇作为提取溶剂进行处理的, 含量测

定结果最高, 因此选取甲醇作为提取溶剂。以甲醇为提取

溶剂, 考察了超声 15、30、50 min 提取情况, 结果表明超

声 30 min 可提取完全。故选择以甲醇作为提取溶剂, 超声

30 min 作为前处理条件。 

3.2  色谱条件的选择 

3.2.1  检测波长的选择 

对羟基苯乙酮标准溶液在 190~400 nm 波长范围内进

行光谱扫描, 结果显示, 对羟基苯乙酮的最大吸收波长为

275 nm。 

3.2.2  流动相及流动相比例的确定 

对羟基苯乙酮测定时曾分别采用乙腈-0.3%醋酸溶液

为流动相, 出峰时间过早, 且前延严重。实验中曾采用甲

醇-0.3%醋酸溶液为流动相, 测定拖尾现象严重, 采用甲醇

-水为流动相时峰形良好。故选择甲醇-水作为流动相。当
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流动相比例为甲醇-水=15:85(V:V)时, 对羟基苯乙酮峰保

留时间约为 10 min, 有拖尾现象; 当流动相比例为甲醇-水

=25:75(V:V)时, 保留时间约为 7 min, 峰型较好(见图 1)。

因此, 采用甲醇-水(25:75, V:V)作为流动相进行等度洗脱。 

 

 

 
图 1  对羟基苯乙酮的标准色谱图 

Fig. 1  Standard chromatogram of 4-hydroxyacetophenone 

 
3.3  方法学考察 

3.3.1  线性结果分析 

经 UPLC 分析后得到标准曲线见图 2。结果表明, 该

方法在 0.4376~21.83 μg/mL 范围内呈现良好的线性关系。

回归方程为 Y=186789X+32938(r2=0.9996)。按 S/N=3 计算

得仪器检出限为 0.06 ng, 方法检出限为 1.38 μg/g。 

3.3.2  精密度考察 

取同一供试品溶液在相同条件下, 测量 6 次, RSD 为

0.39%。实验证明, 该方法精密度高。 

3.3.3  重复性考察 

平行配制 6 份供试品溶液, 在相同条件下上机测量, 

RSD 为 0.61%。实验证明, 该方法重复性好。 

 

 
 

图 2  对羟基苯乙酮标准曲线 

Fig. 2  Standard curve of 4-hydroxyacetophenone 
 

3.3.4  基质加标回收率考察 

取膏霜、乳、液 3 种不同基质的空白样品做高、中、

低 3 个浓度水平的加标回收实验, 按前文实验方法操作, 

结果见表 1~3。经计算膏剂平均回收率为 99.89%, RSD 值

为 0.75%; 乳剂平均回收率为 99.83%, RSD 值为 0.65%; 液

体制剂平均回收率为 100.24%, RSD 值为 0.46%, 结果表明

该方法准确可靠, 基质无干扰。 

3.4  样品测定结果分析 

市面上购买的标识中未标识有对羟基苯乙酮以及茵

陈蒿花提取物的化妆品未检出对羟基苯乙酮, 基质对对羟

基苯乙酮无干扰, 样品色谱图 3A。对标识中称含对羟基苯

乙酮以及茵陈蒿花提取物的化妆品的样品进行测定, 均能

检出对羟基苯乙酮, 样品色谱图见图 3B。样品结果见表 4。 

 
表 1  膏剂回收率结果 

Table 1  Recovery rates of paste preparation 

膏剂 
样品取样量 

(g) 
样品原含量 

(μg/mL) 
添加量 
(μg/mL) 

测定值 
(μg/mL) 

回收率 
(%) 

平均回收率 
(%) 

平均回收率 
(%) 

RSD
(%) 

低浓度 0.5001 0 0.523832064 0.52 99.27 

99.90 

99.89 0.75

低浓度 0.5029 0 0.523832064 0.522 99.65 

低浓度 0.5048 0 0.523832064 0.528 100.80 

中浓度 0.5017 0 4.3652672 4.365 99.99 

99.85 中浓度 0.5009 0 4.3652672 4.301 98.53 

中浓度 0.5026 0 4.3652672 4.41 101.02 

高浓度 0.5033 0 17.4610688 17.463 100.01 

99.92 高浓度 0.5024 0 17.4610688 17.397 99.63 

高浓度 0.5068 0 17.4610688 17.479 100.10 
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表 2  乳剂回收率结果 
Table 2  Recovery rates of emulsion preparation 

乳剂 
样品取样量 

(g) 

样品原含量 

(μg/mL) 

添加量 

(μg/mL) 

测定值 

(μg/mL) 

回收率 

(%) 

平均回收率 

(%) 

平均回收率 

(%) 

RSD
(%) 

低浓度 0.5015 0 0.523832064 0.521 99.46 

99.78 

99.83 0.65

低浓度 0.5046 0 0.523832064 0.519 99.08 

低浓度 0.5037 0 0.523832064 0.528 100.80 

中浓度 0.5007 0 4.3652672 4.32 98.96 

99.73 中浓度 0.5069 0 4.3652672 4.39 100.57 

中浓度 0.5026 0 4.3652672 4.35 99.65 

高浓度 0.5053 0 17.4610688 17.39 99.59 

99.99 高浓度 0.5014 0 17.4610688 17.51 100.28 

高浓度 0.5038 0 17.4610688 17.48 100.11 

 
 

表 3  液体制剂回收率结果 
Table 3  Recovery rates of liquid preparation 

液体制剂 
样品取样量 

(g) 
样品原含量 

(μg/mL) 
添加量 
(μg/mL) 

测定值 
(μg/mL) 

回收率 
(%) 

平均回收率 
(%) 

平均回收率 
(%) 

RSD
(%) 

低浓度 0.5044 0 0.523832064 0.526 100.41 

100.41 

100.24 0.46

低浓度 0.5005 0 0.523832064 0.522 99.65 

低浓度 0.5086 0 0.523832064 0.53 101.18 

中浓度 0.5067 0 4.3652672 4.36 99.88 

100.18 中浓度 0.5049 0 4.3652672 4.39 100.57 

中浓度 0.5062 0 4.3652672 4.37 100.11 

高浓度 0.5031 0 17.4610688 17.44 99.88 

100.11 高浓度 0.5024 0 17.4610688 17.397 99.63 

高浓度 0.5068 0 17.4610688 17.479 100.10 
 

 
A                                                      B 

 

注: A 为未标识有对羟基苯乙酮以及茵陈蒿花提取物的化妆品; B 为标识中称含对羟基苯乙酮以及茵陈蒿花提取物的化妆品。 

图 3  样品色谱图 

Fig. 3  Chromatograms of samples 
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表 4  样品中对羟基苯乙酮含量测定结果 
Table 4  Determination results of 4-hydroxyacetophenone in 

samples 

样品 

名称 

是否标识含有对

羟基苯乙酮 
剂型 

对羟基苯乙酮 

含量(μg/g) 

样品 1 否 膏剂 未检出 

样品 2 否 膏剂 未检出 

样品 3 否 乳剂 未检出 

样品 4 否 乳剂 未检出 

样品 5 否 液体制剂 未检出 

样品 6 否 液体制剂 未检出 

样品 7 是 膏剂 5.89 

样品 8 是 膏剂 21.46 

样品 9 是 膏剂 9.08 

样品 10 是 乳剂 46.49 

样品 11 是 乳剂 23.55 

样品 12 是 乳剂 17.63 

样品 13 是 液体制剂 5.36 

样品 14 是 液体制剂 92.78 

样品 15 是 液体制剂 38.03 

 

4  结  论 

对羟基苯乙酮是高温辅助活性稳定剂天然产物, 经

过多年的临床检验, 证明对羟基苯乙酮具有确切疗效和极

低毒性, 安全稳定性好, 在化妆品领域有着广泛的应用前

景。但我国未制定对羟基苯乙酮在化妆品中作为防腐剂使

用的限量, 亦未见相关的检验方法。本研究建立了超高效

液相色谱法测定化妆品中对羟基苯乙酮含量的测定方法。

该方法具有操作简便、回收率高、精密度高、重复性好和

灵敏度高等优点, 为化妆品中对羟基苯乙酮成分的检验提

供了参考。 
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