《口腔清洁护理用品 牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚含量的测定 高效液相色谱法》

编制说明
（征求意见稿）
一、工作简况

1 、任务来源

本项目是根据工业和信息化部2018年第一批行业标准制修订计划，计划编号2018-0072T-QB，项目名称“口腔清洁护理用品 牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚含量的测定 高效液相色谱法”进行制定，主要起草单位：上海美加净日化有限公司、广州薇美姿实业有限公司，计划完成时间2019年。

2、主要工作过程

（1）起草阶段：2018年1月，上海美加净日化有限公司按照全国口腔护理用品标准化技术委员会牙膏分技术委员会，转发的工信和信息化部2018年第一批行业标准制修订计划的要求，成立了标准起草工作组。

工作组对国内外“3-甲基-4-异丙基苯酚”在牙膏中应用现状与发展情况进行全面调研，同时广泛搜集和检索了国内外3-甲基-4-异丙基苯酚的分析测试技术资料，并进行了大量的研究分析、资料查证及方法的确认工作，在此基础上编制出《口腔清洁护理用品 牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚含量的测定 高效液相色谱法》的标准草案初稿。

3、主要参加单位和工作组成员及其所做的工作等

本标准由上海美加净日化有限公司负责起草。

主要成员：

所做的工作：工作组成员对国内外3-甲基-4-异丙基苯酚分析测试技术的现状与发展情况进行全面调研，同时广泛搜集和检索国内外3-甲基-4-异丙基苯酚的分析测试技术资料，并进行研究分析、资料查证等工作。

二、标准编制原则和主要内容
1、标准编制原则 
本标准的修订符合产业发展的原则，本着先进性、科学性、合理性和可操作性的原则以及标准的目标、统一性、协调性、适用性、一致性和规范性原则来进行本标准的修订工作。

本标准起草过程中，主要按GB/T 1.1－2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和GB/T 1.2－2002《标准化工作导则 第2部分：标准中规范性技术要素内容的确定方法》进行编写。本标准修订过程中，主要参考了以下标准或文件：
GB/T 1.1－2009  标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写

GB/T 1.2－2002  标准化工作导则 第2部分：标准中规范性技术要素内容的确定方法

GB/T 6682-2008  分析实验室用水规格和试验方法

2、标准主要内容

本标准规定了高效液相色谱法测定牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚的方法要点、试剂与标准物质、仪器、分析步骤、结果计算、回收率和标准偏差等技术内容。

2.1主要技术路线
称取牙膏试样→加入50%甲醇水溶液溶解→磁力搅拌萃取→超声提取→离心分离→上清液经微孔滤膜过滤→进行HPLC分析。

2.2 分析条件的选择与优化
2.2.1提取方式的选择

牙膏是由摩擦剂、保湿剂、表面活性剂、粘合剂、香料、甜味剂及其它特殊成分构成。采用离心分离的方式可以将牙膏浆液中不溶于提取溶剂的摩擦剂从溶液中分离出来。离心以后的上清液采用0.45μm水相滤膜过滤，去除溶液中的小颗粒，以避免堵塞色谱柱，造成色谱柱柱压升高。经过滤后的滤液就可以直接经液相色谱仪测定。

2.2.2提取溶剂的选择

3-甲基-4-异丙基苯酚不溶于水，而牙膏试样在水溶液中经磁力搅拌和超声萃取后，易于分散。若采用纯水作为本方法的提取溶剂，虽然可以将牙膏试样中的3-甲基-4-异丙基苯酚提取出来，但纯水不能起到完全溶解3-甲基-4-异丙基苯酚的目的；另外，由于牙膏试样遇到甲醇会在表面形成硬壳，很难萃取到牙膏内部，所以纯甲醇溶液也不适合作为本方法的提取溶剂。

所以，既要考虑到可以较好的溶解对照品，又要考虑到可以将牙膏试样分散并萃取其中3-甲基-4-异丙基苯酚的目的，本方法最终选用甲醇/水溶液体系作为本方法的提取溶剂。

(1) 提取溶剂浓度的确定

由于牙膏含有大量的增稠剂，用水分散时，水比例大时，一些增稠剂溶入水中，不利于微孔滤膜过滤；水比例小，又不利于牙膏分散均匀。为确定甲醇/水溶液最佳比例，称取1.0 g（精确至0.0001 g）牙膏试样于100mL容量瓶中，用0% ~ 100%甲醇水溶液溶解并定容至刻度，磁力搅拌至均匀，超声萃取10min后观察其溶解及分散情况。如表1所示，在50%甲醇水溶液中，3-甲基-4-异丙基苯酚对照品为略溶（1g“3-甲基-4-异丙基苯酚”在100mL的溶剂中溶解），且该溶剂也可将牙膏试样较好的分散开，实验结果较为理想。

表1 对照品及牙膏试样的溶解性
	甲醇比例
	0%
	10%
	20%
	50%
	70%
	100%

	对照品溶解性
	不溶
	极微

溶解
	极微

溶解
	略溶
	略溶
	溶解

	牙膏试样分散情况
	易分散
	易分散
	易分散
	易分散
	难分散
	难分散


 (2) 提取时间的确定

本方法采用磁力搅拌的方式将牙膏溶液搅拌至均匀，后放入超声波清洗器中进行超声萃取。用超声萃取5min，10min，20min，30min，60min，测定峰面积。实验结果表明，将试样溶液超声10min后，在本方法色谱条件下，3-甲基-4-异丙基苯酚的峰面积几乎没有变化，可以达到萃取平衡。

故最终确定超声萃取时间为10min。

 (3) 最终选择的前处理条件

牙膏试样先挤去大约20mm，再称取1g（精确至 0.0001 g）试样于100mL容量瓶中，用50%甲醇水溶解并定容至刻度，磁力搅拌至牙膏分散均匀，超声萃取10 min后，将试样溶液装入离心管中，4000r/min以上离心分离10min。冷却至室温后，上清液经0.45µm水相滤膜过滤，备用。

注：试样称取量可根据牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚的含量而定，此处3-甲基-4-异丙基苯酚含量的参考值为1.0mg/g。

2.2.3色谱柱及柱温的选择

反相色谱柱可以对非极性、弱极性、中等极性以及部分强极性化合物进行分离，是应用最广的色谱柱。反相色谱柱以“分配作用”保留分析物，主要以分析物在两相中的溶解性进行选择。在反相分析中，C18柱是首选的色谱柱。在本研究方法中，3-甲基-4-异丙基苯酚在C18柱上有较好的保留，牙膏中其它组分不干扰测定，所以，最终选用了250mm长的C18柱。

然而，由于实验被测样品成分较为复杂，实验过程中发现色谱柱使用寿命较短。所以建议使用保护柱以延长色谱柱使用寿命。

另外，实验结果表明，3-甲基-4-异丙基苯酚的出峰时间随着柱温的升高而提前，为了不使3-甲基-4-异丙基苯酚出峰的时间过快或过慢，以及延长色谱柱的使用寿命，本方法选择的色谱柱柱温为30℃。

2.2.4检测器及检测波长的选择

液相色谱连接的检测器有示差检测器、荧光检测器、质谱检测器、紫外检测器等。示差检测器通用性强、操作简单，凡是具有与流动相折光率不同的试样组分，均可使用示差折光检测器进行检测，但灵敏度低，流动相、环境温度的变化会引起折光率的变化，因此，它既不适用于衡量分析，也不适用于需要梯度洗脱试样的检测。质谱检测器灵敏度高，定性定量准确，但价格比较昂贵，难以在中小企业得到推广。荧光检测器只适用于具有荧光的有机化合物的检测，也不适合牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚的检测。

紫外检测器是一种比较普及的检测器，适用于对紫外光或可见光有吸收性能试样的检测。其特点：使用面广、灵敏度高（检测下限为10-10g／mL）、对温度和流速变化不敏感、线性范围宽、可检测梯度溶液洗脱的试样。

按照本方法的色谱条件，在190～400nm下进行紫外扫描，如图1所示，3-甲基-4-异丙基苯酚在195nm、216nm及279nm均有最大的吸收，由于195nm及217nm波长处其他物质吸收较多，出峰情况较为复杂，易对测定结果产生干扰。同时，考虑到牙膏试样组分复杂，为了能准确测定其含量，本方法选择279nm作为紫外检测器的检测波长。

[image: image1.emf]
图1 对照品3-甲基-4-异丙基苯酚的紫外扫描谱图

2.2.5 流动相条件的选择

（1）水相的选择
在反相色谱中，在流动相中加入磷酸二氢钾，能使流动相保持一定的离子强度，可改善峰型，减少拖尾。但盐浓度过高，又容易损伤色谱柱。基于文献资料，选择乙腈作为有机相，磷酸二氢钾缓冲溶液作为水相，比较不同浓度及pH条件磷酸二氢钾缓冲溶液对3-甲基-4-异丙基苯酚峰形的影响。

如表2所示，当磷酸二氢钾缓冲溶液浓度为10mmol/L时，目标峰的不对称度（0.99）已经达到了实验的要求；

如表3所示，在pH为3.5~4.7的范围内，磷酸二氢钾缓冲溶液对色谱峰与溶剂峰的分离度没有明显的影响，所以，实验过程中无需在对10mmol的磷酸二氢钾缓冲溶液的pH进行调整。
所以，综合表2及表3的实验结果，本方法流动相中最终选择的水相条件为：磷酸二氢钾缓冲溶液(10mmol/L)。

表2 磷酸二氢钾缓冲溶液浓度对3-甲基-4-异丙基苯酚色谱峰不对称度的影响

	磷酸二氢钾浓度
	0mmol/L 
	10 mmol/L 
	20 mmol/L 

	目标峰不对称度
	0.90
	0.99
	1.01 


表3 不同流动相pH对于实验结果的影响

	流动相pH
	3.0
	3.5
	4.0
	4.65（不调整pH）
	6.0

	目标峰不对称度
	0.98
	0.99
	0.99
	1.01
	1.14


（2）有机相的选择
固定水相为10 mmol/L磷酸二氢钾缓冲溶液，分别比较采用有机相乙腈和甲醇时的出峰情况。发现乙腈比甲醇有较好的洗脱性，出峰情况也更佳。故本方法选择乙腈作为流动相中的有机相。
（3）流动相比例的选择
调节流动相中有机相与水相的比例可改变“目标峰”出峰的时间及峰形。为此，考察了流动相体系中“乙腈”与“磷酸二氢钾缓冲溶液（10mmol/L）”的比例对3-甲基-4-异丙基苯酚出峰情况的影响。当流动相中乙腈：磷酸二氢钾缓冲溶液（10mmol/L）=38:62（V/V）时，3-甲基-4-异丙基苯酚色谱峰与溶剂峰的分离情况较好，3-甲基-4-异丙基苯酚的出峰时间约为14.8min左右。综合考虑各个因素，最终选择乙腈：磷酸二氢钾缓冲溶液（10mmol/L）=38:62（V/V）时，流速为1.5mL/min时，可以达到较理想的分离效果。

2.2.6 色谱条件的优化

按照2.2.1~2.2.4确立的色谱条件，对照品及阳性牙膏试样的色谱图如图2、图3所示。如图2所示，由于对照品的纯度较高（HPLC≧98%），分析一个3-甲基-4-异丙基苯酚对照品溶液所需要的时间仅为16min。

而由于牙膏配方体系复杂，在用以上色谱条件分析市售“阳性牙膏试样”时发现，在20min左右会有一个很大的“杂质峰”（如图3所示）；另外，通过分析市售的其他约40款阳性和阴性牙膏试样的色谱峰发现，在20min左右均会出现该“杂质”色谱峰，说明该“杂质”为牙膏体系中的主要成分，具有普遍性。在本方法中，若将“牙膏试样”的进样时间定为16min，则在“牙膏试样”连续进样的过程中，后面几针牙膏试样中3-甲基-4-异丙基苯酚的色谱峰会受到前面几针未出尽的“杂质峰”的影响，从而影响了方法的精密度；若将“牙膏试样”的进样时间定为60min以上，则分析时间太长，降低了工作效率。

[image: image2.emf]
图2 对照品液相色谱图

（等度洗脱10min）

[image: image3.emf]
图3 某含3-甲基-4-异丙基苯酚牙膏试样液相色谱图

（梯度洗脱35min）

所以，为了使组分复杂的样品不干扰下一个样品检测，同时，也为了加快分析样品的时间，使得“等度洗脱”时“20min”出现的“杂质峰”尽快走出色谱柱，我们采用梯度洗脱的方式（如表4所示），35min即可分析一个样品。

表4 梯度洗脱程序

	时间（min）
	流速/（mL/min）
	A:10mmol/L磷酸二氢钾(%)
	B:乙腈(%)

	0
	1.5
	62.0
	38.0

	16.00
	1.5
	62.0
	38.0

	17.00
	1.5
	30.0
	70.0

	27.00
	1.5
	30.0
	70.0

	28.00
	1.5
	62.0
	38.0

	35.00
	1.5
	62.0
	38.0


按照表4中的梯度洗脱程序，市售阴性牙膏试样及阳性牙膏试样的色谱图分别如图5、图6所示。
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图5 阴性牙膏试样液相色谱图

（梯度洗脱35min）
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图6阳性牙膏试样液相色谱图

（梯度洗脱35min）

2.2.7 最终仪器条件

液相色谱柱参数：Hypersil GOLD型C18色谱柱（4.6mm×250mm，5μm）及配套保护柱（4.0mm×10mm，5μm），或相当的色谱柱；

检测器：紫外检测器；
检测波长：279nm；

柱温：30℃；

进样量：20 µL；

3-甲基-4-异丙基苯酚对照品用等度洗脱方式分析，洗脱程序见表5。

表5 对照品洗脱程序
	流速
	1.5 mL/min

	流动相
	乙腈：10mmol/L磷酸二氢钾=38:62（V/V）


牙膏试样用梯度洗脱方式分析，洗脱程序见表6。

表6 牙膏试样洗脱程序

	时间（min）
	流速/（mL/min）
	A:10mmol/L磷酸二氢钾(%)
	B:乙腈(%)

	0
	1.5
	62.0
	38.0

	16.00
	1.5
	62.0
	38.0

	17.00
	1.5
	30.0
	70.0

	27.00
	1.5
	30.0
	70.0

	28.00
	1.5
	62.0
	38.0

	35.00
	1.5
	62.0
	38.0


2.3方法性能指标

2.3.1方法的线性关系

分别配制浓度为1.0μg/mL，2.5μg/mL，5.0μg/mL，7.5μg/mL，10.0μg/mL，12.5μg/mL，15.0μg/mL，在本方法的色谱条件下进样检测，并以3-甲基-4-异丙基苯酚对照品质量浓度(X)为横坐标，峰面积(Y)为纵坐标作图，同时用最小二乘法进行线性回归，得标准工作曲线及回归方程见表7，图7。实验结果显示，在0.98~14.7μg/mL的浓度范围内，对照品质量浓度与峰面积值具有良好的线性关系。

表7 对照品3-甲基-4-异丙基苯酚的回归方程、相关系数和线性范围

	物质名称
	回归方程
	相关系数R2
	线性范围（μg/mL）

	3-甲基-4-异丙基苯酚
	Y=0.10877X+0.00161
	0.99993
	0.98~14.7
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图7 对照品3-甲基-4-异丙基苯酚标准工作曲线

2.3.2 稳定性实验

配制浓度约为 10.0μg/mL 的3-甲基-4-异丙基苯酚对照品溶液，考察对照品浓度在10日内的稳定性。实验结果见表8。表8中的实验结果显示，对照品溶液中3-甲基-4-异丙基苯酚含量10日测定结果的RSD为0.75%，说明对照品溶液存放一周后其3-甲基-4-异丙基苯酚含量仍然比较稳定。
表8 3-甲基-4-异丙基苯酚对照品（10.0μg/mL）

10日稳定性实验
	进样

时间
	甲基-4-异丙基苯酚
	RSD

(%)

	
	实测浓度

(μg/ml)
	均值(μg/ml)
	

	DAY1
	9.95
	10.03
	0.75

	DAY2
	9.98
	
	

	DAY3
	9.98
	
	

	DAY4
	9.99
	
	

	DAY7
	10.03
	
	

	DAY8
	10.04
	
	

	DAY9
	10.13
	
	

	DAY10
	10.16
	
	


2.3.3方法的最低检出浓度和最低定量浓度的确定

将对照品溶液稀释进样，测定峰高信噪比为10∶1时3-甲基-4-异丙基苯酚浓度确定为方法的定量下限；测定峰高信噪比为3∶1时添加的3-甲基-4-异丙基苯酚浓度确定为方法的检出限。
向不含3-甲基-4-异丙基苯酚的阴性牙膏试样中定量添加标准溶液，按照前处理方法处理后，测定峰高信噪比为10∶1时3-甲基-4-异丙基苯酚浓度确定为方法的最低定量浓度；测定峰高信噪比为3∶1时添加的3-甲基-4-异丙基苯酚浓度确定为方法的检出浓度。

以上测定结果如表9所示。

表9 方法的检出限、定量限、检出浓度和定量浓度

	物质名称
	检出限

μg/mL
	定量限

μg/mL
	检出浓度

mg/kg
	定量浓度

mg/kg

	3-甲基-4-异丙基苯酚
	0.1
	0.3
	10
	30


2.3.4系统适用性实验

精密吸取同一浓度为 10.0μg/mL 的3-甲基-4-异丙基苯酚对照品溶液，连续7次进样（等度洗脱），测定其峰面积及保留时间。如表10所示，3-甲基-4-异丙基苯酚对照品的峰面积的RSD为0.20%，保留时间的RSD为0.06%。
表10 3-甲基-4-异丙基苯酚对照品精密度实验
	进样次数
	峰面积(mAU)
	保留时间(min)

	1
	1.0665
	14.67

	2
	1.0620
	14.68

	3
	1.0654
	14.69

	4
	1.0673
	14.69

	5
	1.0634
	14.68

	6
	1.0635
	14.69

	7
	1.0670
	14.68

	峰面积RSD%
	0.20
	

	保留时间RSD%
	
	0.06


2.3.5方法的精密度

精密称取某含3-甲基-4-异丙基苯酚的牙膏试样1份，每份约1g（精确至0.0001g），按前处理条件处理后，连续 6次进样（梯度洗脱），测定目标峰其峰面积及保留时间。如表11所示，牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚峰面积的RSD为0.91%，保留时间的RSD为0.36%，牙膏样品中含量的RSD为0.92%

表11 牙膏试样精密度实验
	进样次数
	峰面积(mAU)
	保留时间(min)
	牙膏样品中

3-甲基-4-异丙基苯酚含量（μg/g）

	1
	0.5286
	14.63
	433.906

	2
	0.5347
	14.62
	428.929

	3
	0.5359
	14.62
	439.917

	4
	0.5352
	14.54
	439.340

	5
	0.5413
	14.53
	444.363

	6
	0.5418
	14.52
	444.774

	RSD%
	0.91
	0.36
	0.92


精密称取某含3-甲基-4-异丙基苯酚的牙膏试样6份，每份约1g(精确至0.0001g)，按前处理条件处理后，按本方法确定的色谱条件进行测定，测得试样中3-甲基-4-异丙基苯酚的平均含量为440.1μg/g，RSD为1.63%，实验结果见表12。

表12 某牙膏试样中3-甲基-4-异丙基苯酚的测定结果（n=6）
	试样

编号
	牙膏样品中

3-甲基-4-异丙基苯酚含量
(μg/g)
	均值

（μg/g）
	RSD

（%）

	1
	445.6
	440.1
	1.63

	2
	449.2
	
	

	3
	437.9
	
	

	4
	430.3
	
	

	5
	443.2
	
	

	6
	434.5
	
	


2.3.6方法的加标回收率

选取三种具有代表性的阴性牙膏试样，分别进行低、中、高三个添加水平的加标回收率试验，按照本方法的前处理条件及色谱条件进行测定，计算回收率，实验结果见表13。阴性牙膏试样液相色谱图见图10。

从表13中的数据可以发现，3-甲基-4-异丙基苯酚在添加浓度100~400μg/g范围内，回收率在98.42%~101.39%之间。

表13 牙膏试样加标回收率试验结果
	牙膏名称
	添加水平
(µg/g)
	实际加标量
(μg/g)
	测得量
(μg/g)
	回收率
(%)

	阴性牙膏试样①
（碳酸钙基质）
	100
	96.83
	98.09
	101.30

	
	200
	193.66
	196.34
	101.39

	
	400
	387.32
	389.01
	100.44

	阴性牙膏试样②（二氧化硅基质）
	100
	96.83
	96.80
	99.97

	
	200
	193.66
	194.01
	100.18

	
	400
	387.32
	388.49
	100.30

	阴性牙膏试样③（磷酸氢钙基质）
	100
	96.83
	95.30
	98.42

	
	200
	193.66
	192.05
	99.17

	
	400
	387.32
	387.78
	100.12


2.3.7 干扰因素的排除

考虑到3-甲基-4-异丙基苯酚与麝香草酚（2-异丙基-5-甲基苯酚）为同分异构体，所以，在本方法色谱条件下，对以上两种物质进行了色谱分析，考察两种物质在同一色谱条件下的分离情况。

如图8所示，在本方法色谱条件下，3-甲基-4-异丙基苯酚与麝香草酚可以完全分离，所以，样品中麝香草酚的存在不会影响本方法中目标物质的检测。
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图8 本方法条件下目标物与麝香草酚的分离情况

2.3.8牙膏试样实测情况

使用本项目建立的分析方法，对市场上有代表性的41种牙膏产品进行检测（详见表15），其中有1份试样中检出3-甲基-4-异丙基苯酚，含量为440.1mg/g。
表14市售牙膏样品中3-甲基-4-异丙基苯酚含量测定结果

	牙膏编号
	摩擦剂
	3-甲基-4-异丙基苯酚测得量（mg/g）

	样品1
	水合硅石
	N.D

	样品2
	水合硅石
	N.D

	样品3
	水合硅石
	N.D

	样品4
	水合硅石
	N.D

	样品5
	水合硅石
	N.D

	样品6
	水合硅石
	N.D

	样品7
	水合硅石
	N.D

	样品8
	水合硅石
	N.D

	样品9
	水合硅石
	N.D

	样品10
	水合硅石
	N.D

	样品11
	磷酸氢钙
	N.D

	样品12
	水合硅石
	N.D

	样品13
	水合硅石
	N.D

	样品14
	碳酸钙
	N.D

	样品15
	磷酸氢钙
	N.D

	样品16
	水合硅石
	N.D

	样品17
	水合硅石
	N.D

	样品18
	水合硅石
	N.D

	样品19
	水合硅石
	N.D

	样品20
	水合硅石
	N.D

	样品21
	磷酸氢钙
	N.D

	样品22
	水合硅石
	N.D

	样品23
	水合硅石
	N.D

	样品24
	水合硅石
	N.D

	样品25
	水合硅石
	N.D

	样品26
	水合硅石
	N.D

	样品27
	水合硅石
	N.D

	样品28
	水合硅石
	N.D

	样品29
	水合硅石
	N.D

	样品30
	水合硅石
	N.D

	样品31
	水合硅石
	N.D

	样品32
	水合硅石
	N.D

	样品33
	水合硅石
	N.D

	样品34
	水合硅石
	N.D

	样品35
	水合硅石
	N.D

	样品36
	水合硅石
	N.D

	样品37
	水合硅石
	N.D

	样品38
	水合硅石
	N.D

	样品39
	水合硅石
	N.D

	样品40
	水合硅石
	N.D

	样品41
	水合硅石
	440.1


主要试验（或验证）情况

本方法邀请了上海市质量监督检验技术研究院、广州质量监督检测研究院、国家轻工业牙膏蜡制品检测中心3家权威检测机构及上海美加净日化有限公司分别进行了方法验证工作。结果见验证报告。
验证结果显示，在重复性实验条件下，四家实验室标准工作曲线的线性良好，R2在0.9997~0.9999之间；回收率均能满足标准文本的回收率要求，3-甲基-4-异丙基苯酚在添加浓度100mg/kg～400mg/kg范围内，本标准方法的回收率在96.3%~101.4%之间；方法的精密度良好，相对标准偏差（n=6）在0.41%~1.63%之间；对于同一款牙膏样品（含3-甲基-4-异丙基苯酚），四家实验室检测结果的相对标准偏差为2.06%；

四、标准中涉及专利的情况

本标准不涉及专利问题。

五、预期达到的社会效益、对产业发展的作用等情况

本标准为制定项目，采用先进的高效液相色谱技术，解决了牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚含量的测定问题。

GB22115《牙膏用原料规范》中规定，“3-甲基-4-异丙基苯酚（o-伞花烃-5-醇，IPMP）”作为一种防腐剂和抑菌成分在牙膏中使用，其最大的添加量为0.1%。然而，迄今为止，我国尚未建立有检测牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚含量的标准方法。为规范行业及企业对3-甲基-4-异丙基苯酚合理使用，并便于企业对含3-甲基-4-异丙基苯酚牙膏产品的日常品控，研究并制定检测牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚含量标准方法就显得十分迫切和必要。本次报批的《口腔清洁护理用品 牙膏中3-甲基-4-异丙基苯酚含量的测定 高效液相色谱法》，是对牙膏中现用成分检测方法的重要补充。通过制订该标准，可以更好地为行业、企业服务，有利于产业结构调整和升级。

六、与国际、国外对比情况

本标准没有采用国际标准。
本标准制定过程中未查到同类国际、国外标准。
本标准水平为国内先进水平。
七、在标准体系中的位置，与现行相关法律、法规、规章及标准，特别是强制性标准的协调性

本专业领域标准体系框图如下图。

本标准属于口腔清洁用品标准体系“牙膏”小类，“口腔护理用品”组，“方法标准”系列。

本标准与现行相关法律、法规、规章及相关标准协调一致。

标准体系框图

八、重大分歧意见的处理经过和依据

无。

九、标准性质的建议说明

建议本标准的性质为推荐性行业标准。

十、贯彻标准的要求和措施建议

建议本标准批准发布6个月后实施。

建议本标准由全国口腔护理用品标准化技术委员会牙膏分技术委员会组织宣贯实施，企业可按照行业标准的规定和要求对企业内部标准进行修订，或根据行业标准实施时间要求拟订企标整改过渡措施。

十一、废止现行相关标准的建议

无。

十二、其他应予说明的事项

无。
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