
《化妆品用原料 硬脂醇甘草亭酸酯》团体标准编制说明 
一、标准起草的基本情况（包括简要的起草过程、主要起草单位、起草人等）
甘草为豆科甘草属多年生草本植物，是我国101个药食同源性物种之一。在我国东北、内蒙、宁夏、甘肃、新疆以及俄罗斯、中亚五国均有生长。在我国有文字记载的使用历史已有2000多年，最早见于《神农本草经》——甘草味甘平。主五脏六府寒热邪气，坚筋骨，长肌肉，倍力，金创，解毒。久服轻身延年。生川谷。甘草起到：补脾益气、缓急止痛、润肺止咳、清热解毒、调和诸药的作用。在传统中医学方剂应用中有非常重要的地位及意义，有十方九草之说，也称“国老”。《中华人民共和国药典》2015版中甘草及甘草提取物限定使用原料为甘草（乌拉尔甘草）、胀果甘草、光果甘草。现代医学研究发现甘草中首要活性成分为甘草酸，具有抗炎、抗过敏、抗免疫、抗溃疡、抗肿瘤、抗病毒、抗胆碱酯酶、护肝、解毒、抗缺氧、抗心律失常等功效。
 自1954年甘草酸被发现以来，甘草酸及其衍生物被广泛用于医药、烟草、化妆品等行业，自上世纪九十年代日本率先将甘草酸、甘草酸铵、甘草酸二钾、甘草亭酸、硬脂醇甘草亭酸酯等甘草制品用于各类化妆品。
 甘草酸及其衍生物、甘草亭酸及其衍生物通过了2007年美国CIR安全性评价，认为在适当浓度条件下可以安全用于化妆品。
硬脂醇甘草亭酸酯加工工艺如下：
甘草提取物→冰醋酸水解→乙酰甘草亭酸→碱解纯化→甘草亭酸→酯化纯化→硬脂醇甘草亭酸酯
硬脂醇甘草亭酸酯是一种油溶性抗炎剂和皮肤调理剂，在日本厚生省注册的化妆品产品中，自1993年第一次使用硬脂醇甘草亭酸酯，截止2018年3月已经有1916种市售化妆品含有硬脂醇甘草亭酸酯，其中313件为医药部外品，1603件为普通化妆品。硬脂醇甘草亭酸酯可用于香皂、染发剂、洗发剂、面霜、唇膏等多种护肤品。
硬脂醇甘草亭酸酯作为一种酯溶性抗敏剂，是由天然抗敏抗炎舒缓成分甘草亭酸经过酯化衍生而得，其具有良好的安全性、有效性、合规性、稳定性和配伍相容性。亲酯基团的引入使得产品和皮肤的亲和能力增强，透皮吸收效果增加。所以近十多年来在国内化妆品行业广为应用，尤其是近几年关于糖皮质激素等药物严禁添加使用，加大查处力度之后，硬脂醇甘草亭酸酯在我国化妆品行业的用量逐年呈现上升趋势。然而没有较为完整和统一的质量规范去对原料市场进行约束，并且市场上出现假冒伪劣，以次充好的情况较多。因此，经甘肃泛植制药有限公司提案，中国香料香精化妆品工业协会提出制定《化妆品用原料 硬脂醇甘草亭酸酯》团体标准，经立项公示通过立项，组织制定工作。
由于现有《化妆品原料技术标准》1993年版中硬脂醇甘草亭酸酯含量检测为UV法，故市场上的原料存在鱼龙混杂的情况，本标准拟定对硬脂醇甘草亭酸酯含量检测实行HPLC法检，提供更准确的硬脂醇甘草亭酸酯含量检测方法。并与《化妆品安全技术规范》2015年版相关要求结合，有一定必要性和先进性。
1、任务来源
本标准经2018年4月中国香料香精化妆品工业协会会议讨论通过立项审议，并于2018年6月20日正式发布通知《关于2018年中国香料香精化妆品工业协会团体标准（第二批）立项公示的通知 》
2、主要工作过程
2018年6月21日相关起草单位甘肃泛植制药有限公司成立标准起草小组，赵富虎同志任组长，兰州大学教授、博士生导师、国家食品药品监督管理局化妆品审评专家陈保华任副组长、伏庆红、陈国宝等人为组员。
广泛收集国内外硬脂醇甘草亭酸酯相关标准及分析测试技术资料。并进行了大量的研究分析、资料查证及方法的确认工作，编制出《化妆品用原料 硬脂醇甘草亭酸酯》的标准工作组讨论稿。经进一步验证结合反馈的意见，对标准工作组讨论稿进行了认真的修改，于2019年1月形成了标准征求意见稿，由组长审核后报中国香料香精化妆品工业协会化妆品部。
3、主要参加单位和工作组成员及其所做的工作等
甘肃泛植制药有限公司、兰州大学、海南京润珍珠生物技术股份有限公司	
主要成员：
所做的工作：
-赵富虎任工作组组长，主持全面协调工作；
-伏庆红为本标准主要持笔人负责本标准的起草、编写；
-陈国宝负责对不同批次产品生产质量进行全面汇总和分析；
-陈保华负责广泛搜集和检索国内硬脂醇甘草亭酸酯的分析测试技术资料，进行研究分析、资料查证等工作；
-张凤凤主要进行高效液相色谱条件摸索验证。
2、  与我国有关法律法规和其他标准的关系
现有《化妆品原料技术标准》1993年版中硬脂醇甘草亭酸酯含量检测为UV法,标准要求硬脂醇甘草亭酸酯含量95.0-102.0%。
杂质指标和重金属、微生物指标参照标准国家药品标准WS-10001-(HD-0507)-2002,结合了《化妆品安全技术规范》2015年版，进行编制。
3、  国外有关法律、法规和标准情况的说明
     日本《医药部外品原料技术规范》中硬脂醇甘草亭酸酯质量标准与现有《化妆品原料技术标准》1993年版一致，后者为前者翻译版本。

四、标准的制（修）订与起草原则
本标准的制定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制定工作。
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》进行编写。本标准制定过程中，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 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 603 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备
GB/T 6678  化工产品采样总则
GB/T 6680 液体化工产品采样通则
GB/T 6682  分析实验用水规格和试验方法（ISO03696：1987, MOD）
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
JJF 1070 定量包装商品净含量计量检验规则
《中华人民共和国药典》（2015版）
《化妆品安全技术规范》（2015年版）
《化妆品原料技术标准》（1993年版）

五、各项技术内容确定依据
1、本标准设定参数和方法依据
 除高效液相色谱含量检测为本标准新增之外，其余均参照《化妆品原料技术标准》1993年版和《化妆品安全技术规范》2015年版中硬脂醇甘草亭酸酯标准与方法。
2、参数及标准设置说明（新增部分）
因尚无国家或国外硬脂醇甘草亭酸酯标准对照品，故本标准采用面积归一法进行进行含量表示方法，简介如下：
硬脂醇甘草亭酸酯含量（HPLC）法
色谱柱:苯基己基柱，长250 mm，内径4.6mm，粒径5μm，或等效分离效果的色谱柱；
流动相:乙腈:10mmol/L的醋酸氨溶液＝85:15（V/V）；
柱温:35℃；
检测波长:250nm；
流速：1.0 ml/min。	
进样量：10 μL。
方法提要：试样经95%乙醇溶解，过滤，用高效液相色谱仪测定，面积归一法计算含量。
流速：1.0 ml/min。	
验证过程:取大生产2016年，2018年1-3月，2018年12月不同时间段3批次产品，不同浓度条件进行HPLC检测，以对方法适用性及稳定性进行验证，验证数据如下：
	批号
	称样量
	积分面积
	面积归一法含量%
	最大杂质含量%

	16042301
	9.38mg
	1785138
	99.5
	0.22

	
	22.49mg
	4225180
	99.4
	0.31

	
	48.38mg
	9097270
	99.3
	0.29

	18021101
	9.63mg
	1841273
	98.8
	0.82

	
	19.57mg
	3684027
	98.6
	0.95

	
	49.24mg
	9238579
	98.5
	1.00

	18121301
	11.34mg
	2174488
	99.5
	0.25

	
	19.29mg
	3667861
	99.5
	0.30

	
	49.89mg
	9443986
	99.4
	0.32


由数据表可见称样量越大由于杂质峰响应增加，故面积归一法含量略有降低，但未超过偏差允许范围。且主峰面积与称样量线性关系良好。故本液相方法适用性验证结论可行。
本标准遵从在保证化妆品安全和原料有效的前提下兼顾国内实际生产状况的原则。
六、 征求意见的采纳情况（附《征求意见汇总处理表》、重大意见分歧的处理结果和依据）
七、 标准实施日期和实施建议
建议本标准批准发布 个月后实施。
八、 其他需要说明的事项（含涉及专利情况说明）
[bookmark: _GoBack]
4

