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Determination of alkyl (Gi~C) trimethyl ammonium salt in cosmetics —

High performance |liquid chromatography tandem mass spectrometry
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WilhmPEE (C~Crn) ZHEZREESE=RINZE
SRR T R AR

1 ek

ASCAFIRE T /o RO € 5 I5E B vk 5 Aok b e = SR . DU de gt = R
FoNKERE S LR AL L b\ S R AR . o R S AR A R L AR R AR A
ML, R E. PR SREE. TTFESENE.

ASCAEER T AR Al B OERRERIND 840dh .
2 HSEMsIAXH

TN B S A ) P9 AR I S A PRI 5 | T RA AR SCA A AN T ) Ak R, 33 H IR 51 S,
AZ H A B AR ASE B A SO ANy H IR 51 o, oA CREEITA s Scs) @& A
A

GB/T 6682 43 M2 = F /K WA AR LS 7 7%
3 AKNiEFMENX

KRS BA 75 BT B ARTE R E L.
4 [RIP

AR RS, S 8O il s BB I 58, AMbiZiE &

(6]

ElE S

/K, GB/T 6682, —%.

FfE. faikal,

ChE: ki,

FR: faikal,

LR it

.6 10 mmol/L ZFREL/KIEW (& 0.1% ) « HEMFREL 0.771 g L%k (5.5), A 1 mL HE (5.4),
7K (5.1) I ERZE 1000 mL, B2, £ 0.22 pm K RIEM3E )5 4 .

5.7 0.1%FFERMER: WM 1 mL FEZ (5.4) T 1000 mL F&EH, HAKE (5.3) 28£%
B, RIS

5.8 XTHERMIF: 4ifEKTET 95%. + st = I EL . IR =AU . N =
RS T\ = S, = S = RS R S RS UL A IR ALL.

o o o oo o
aOA W N =
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5.9 IRERERIAT, 1000 pg/mL: HEFFRIUE EEXTHRYIE (5.8) , HHIHFEE (5.2) BiftERE
10mL, T 4 °CFABARLT -

5.10 JRAPREME IR, 10.0 pg/mL: 7 BIHERAFE DR TS 2 A (5.9) 1.00 mL T~ 100 mL &5 &
o, FEEE (52) 4, EHRIKE N 10.0 pg/mL FES WM SIER, T 4 °C A IRARE.

5,11 JREARAEF AR, 1.00 pg/mL: AEFFEDURA ARSI (5.100 1.00 mL T 10 mL A=
v, FFEE (5.2) B2, BCHIRIKE A 1.00 pg/mL KRS AETRIER, T 4 °C A JRRAT .

5.12 IREHRE TAREW: 53 I HERR RS BUR A AR VA (5.11) 100 pL. 200 pL. 500 pL. 800 pL
F11000 pL F 10 mL F&IEH, FHHEE (5.2) B2, FCHIEHERE 7518 10.0 pg/Ly 20.0 pg/L 50.0 pg/L.
80.0 pg/L 1 100.0 pg/L IR A bR TAE

5.13 HHLIEMR: FL42 0.22 um, MFCAE .

6 UFEH

6.1 WA - = 5 PURAT S A (LC-MS/MS) = Bt HLi %5 55 7 (ESD .
6.2 TR EEN 0.001 g. 0.000 1 g.

6.3 IRIERY#8 .

6.4 AEPIETA: IEAMMET 250 W

7 MELSE

7.1 AR

FREGAFEL) 0.25 g GRS 0.001 ) T 25 mL HZELEE T, IIAL 20 mL HEE (5.2) , WaliE
30s, EAHEH 20 min, FEANEER, HPEE (5.2) EAZRZIE, B . BULFR 1 mL, HFE
(5.2) #BEZ 10mL, JBE, 4 0.22 pm AHLIERITIE, AL S RGRAR i 5 BT ik E .

7.2 MEFH
7.2.1 BABEFERY

TS0 = A R M 2R, R TT eSS o 26 AR 00 i S 4, SR R B 2 A B IE B
XFIAR A B3 1 -

a) ik CiskE, 100 mmx 2.1 mm (W) , 1.7 um, A2

b) ViEIAH: A: 10 mmol/L ZFREKIFM (F0.1%H L) , B: 0.1%HRZIERW, BREEVEm,
PSR 7 WA

c) FEif: 30°C;

d) HEFEAER: 2 pL.

7.2.2 FUEFH

FH TR 5 SR T BT P A RIS T RE 4R HE 20 A 2 A ) ke 2400, SR R A1 2% A
E BRI B0 1Y

a) M7 MBS HEE, EE TR

b) MWiZHJE: 5000 V;

c) TESJETI: 0.45 MPa;

d) AMAHEII: 0.2 MPa;
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e) A SEJI: 0.06 MPa;
) TR : 600 °C;
g) IR Z RN (MRM) B3, FMLHE (Ci~Crn) =W LM G SR,

® RERIERERRIEF

P[] Thud TLEIAHA BB
min mL/min % %
0 0.3 40 60
7 .3 25 75
8 0.3 5 95
13 0.3 5 95
13.1 0.3 40 60
16 0.3 40 60
72 AEMEE (Cr~Crn) =HEZRIMNRIESH
BB T EMEE T EEE il 42 FHL LAEHE
5 Rl B
m/z m/z m/z \Y% \Y%
60. 1 55
1 T = R 228.3 60. 1 80
57.1 28
60. 1 61
2 U e 3 = R SR 256. 3 60. 1 80
57.1 32
60. 1 73
3 FoNkEdk = LR ER 284. 3 60. 1 80
57.1 36
‘ 60. 1 70
4 + )\ e = FA L g £ 312. 4 60. 1 80
57.1 55
60. 1 75
5 T e = R 368. 4 60. 1 80
57.1 65

7.3 EMME

SRR BT 5 B T VR AE AT 000 26 O TR, SR REVEERE R DL 50 (R 1 5 e g
X AL R BN 1]~ CIRFEE2.5%2 1) 5 ELRE MBS T A = 1 e T B ME Y 0
L4 0 PE B T RORIRS AT LG, 3 AR RHURE IO, BT R A 1 L5

FAAEHE (CinCa) = FUREEEERAULC-MS/MS % I 7 L 38 1 55 T I BIY I 1«
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*3 EMWHIEFRENEFFEENRIHRE

W B T 1 SRR 2
% %
k>50 + 20
50=k>20 + 25
20=k>10 + 30
k<10 + 50

7.4 FEENE

B PRV T A bR e AR RAEAR R 26 AF NI SE , DAARHE IR BE R AA DR, X L AU T AR
NYPARRR, LehlbRiE A il 2k, RS T AR N HE A 28 bRV B & wREIm R Al 4
F1 0 S IS AE B AR 2 A ZRMEVE R P, R e i O S R I

7.5 ZTHEIRW

BRAIIAARRESS, 393%7.1~7 4347 €
7.6 HWHRFEZR

AR T dk (Cio~Co2) =W R SR B T7 A H PR I583.0 png/g, & B FR¥47910.0 pg/g.
8 ZRIHE

WFEREEEE (Cio~Co) =HIEEARM & &4 (D 1HEHAS:

o, = PPV XA, XL st (1)
1000 x m x M

O T PR (Ci~Cr) =HRERKEE, BT (ug/g)

P —— HITAEZATH BB B (Cio~Cap) = RSB HIIR I, B N Te BT Cug/L)
—— W LAEMMERAE B R FRA R P B3t (Cio~Co) = HREGULEL IR EE, SR N T
(ug/L)

—  FEBCERARIR, AT (ml)

—  MBOARER R, BT (@)

Btk (Ci~Car) =WIIEBLAR AYANS 731 o & s
—— etk (Ci~Cap) =W BIARXS 20T B
— WRAEE CARREIAD

THERE A AR B = A0 R

~ X R 3 0N
|
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HTRBE AR (CimCr) ZHUEBRIOA B, W () H52K7:

Y @)
SN

@, —— WP (C~Cn) ZHEESNEE, BACAMTER (pg/g) ;

@ T R (Ci~Co) ZHEEMIHN S E, BN (ug/g) s

M, —— R (Ci~Crn) =HIEARAIFNT 437 &

M, —— fdk (Ci~Cor) =HIIEEERMIARXS 7 T i &

R R B = R
0 EESEEE

T eIt (Cio~Cr) = H RGN EAE R IMNIKIE N10.0 pug/g~2.50x10* pg/gIyu N, FRICRTE
87.1%~113.4% 2 [8], FAXFrtEmZE/NT7.0% (n=6) .

10 fiFE

2 B RS AT TR FRAT I P AL RE 45 RN 20 Z(E A RO HAFA(E ) 10% .
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M X A
(ZERMMED
STRYRNES

T (Cio~Co) = WL M A SCA AR JESCA PR CAS 5y 073l AR SRS

DT HELER AL

FRA1 WRYMRPXER, BXER. CAS S, FX, HFHXERBERSFRE

=] > Y *BX‘ 4y
FE | s YR CAS 5 HFR LRI e
5=+
+ = hi 3 =H | Dodecyl trimethyl “
1 L , , 112-00-5 Ci5H34CIN NSNS | 263.89
A ammonium chloride N\
5 T VUkEdE = H | Tetradecyl trimethyl 4574043 | N a
o 574-04- Ci7H35CIN e~~~ | 291,94
A ammonium chloride T / h\
3 + 5k = H | Hexadecyl trimethyl 112007 - o
. -02- Ci9H42CIN NN NN NSNS NN 320.00
FEF ML ammonium chloride P N\
A T \BE=H | Octadecy trimethyl 112038 , N o
— N -03- C21Hs6CIN N N N N e N 348.05
A ammonium chloride 2 N\
Z =k = | Docosyl trimethyl .
5 17301-53-0 C25Hs4CIN D R e e A TN 404.16

FHEE S b ammonium chloride

N
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AfEE (Ci~Cxpn) =FAESRERY LC-MS/MS % K R M R = & igE

TiFh ki (Ci~Cr) = HRE ERIILC-MS/MS 22 37 Wa I o & (2 1 B L IEIB. 1.

+MRM(228.3/60.1)

+MRM(256.3/60.1)

i BB /cps

+MRM(284.3/60.1)

+MRM(312.4/60.1)

+MRM(368.5/60.1)

0 2 4
¥RSIFSiRER:
1 —— Tl = AR
2 —— T WUkedE =
3 —— TNk = R ER
4 —— T\ =
5—— T TheE =R

i 1]/min

B.l FIfEE (Ci~Cxpn) ZEHEEREH LC-MS/MS % M SN R E & iEE
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	化妆品中烷基（C12~C22）三甲基铵盐含量的测定                    高效液相色谱串联质谱法
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	2　 规范性引用文件
	3　 术语和定义
	4　 原理
	5　 试剂和材料
	5.1　 水，GB/T 6682，一级。
	5.2　 甲醇：色谱纯。
	5.3　 乙腈：色谱纯。
	5.4　 甲酸：色谱纯。
	5.5　 乙酸铵：分析纯。
	5.6　 10 mmol/L乙酸铵水溶液（含0.1%甲酸）：准确称取0.771 g乙酸铵（5.5），加入1 mL甲酸（5.4），用水（5.1）溶解并定容至1000 mL，混匀，经0.22 µm水系滤膜过滤后备用。
	5.6　 10 mmol/L乙酸铵水溶液（含0.1%甲酸）：准确称取0.771 g乙酸铵（5.5），加入1 mL甲酸（5.4），用水（5.1）溶解并定容至1000 mL，混匀，经0.22 µm水系滤膜过滤后备用。
	5.7　 0.1%甲酸乙腈溶液：准确移取1 mL甲酸（5.4）于1 000 mL容量瓶中，用乙腈（5.3）定容至刻度，混匀备用。
	5.7　 0.1%甲酸乙腈溶液：准确移取1 mL甲酸（5.4）于1 000 mL容量瓶中，用乙腈（5.3）定容至刻度，混匀备用。
	5.8　 对照物质：纯度均大于等于95%。十二烷基三甲基氯化铵、十四烷基三甲基氯化铵、十六烷基三甲基氯化铵、十八烷基三甲基氯化铵、二十二烷基三甲基氯化铵的相关信息参见附录A的表A.1。
	5.9　 标准储备溶液，1000 μg/mL：准确称取适量各对照物质（5.8），分别用甲醇（5.2）溶解并定容至10 mL，于4 ℃下冷藏保存。
	5.10　 混合标准储备溶液，10.0 μg/mL：分别准确移取标准储备溶液（5.9）1.00 mL于100 mL容量瓶中，用甲醇（5.2）定容，配制成浓度为10.0 μg/mL的混合标准储备溶液，于4 ℃下冷藏保存。
	5.11　 混合标准中间溶液，1.00 μg/mL：准确移取混合标准储备溶液（5.10）1.00 mL于10 mL容量瓶中，用甲醇（5.2）定容，配制成浓度为1.00 μg/mL的混合标准中间溶液，于4 ℃下冷藏保存。
	5.12　 混合标准工作溶液：分别准确移取混合标准中间溶液（5.11）100 μL、200 μL、500 μL、800 μL和1000 μL于10 mL容量瓶中，用甲醇（5.2）定容，配制成浓度分别为10.0 µg/L、20.0 µg/L、50.0 µg/L、80.0 µg/L和100.0 µg/L的混合标准工作溶液。
	5.12　 混合标准工作溶液：分别准确移取混合标准中间溶液（5.11）100 μL、200 μL、500 μL、800 μL和1000 μL于10 mL容量瓶中，用甲醇（5.2）定容，配制成浓度分别为10.0 µg/L、20.0 µg/L、50.0 µg/L、80.0 µg/L和100.0 µg/L的混合标准工作溶液。
	5.13　 有机滤膜：孔径0.22 μm，材质为尼龙。
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	6.2　 分析天平：感量为0.001 g、0.000 1 g。
	6.3　 涡旋振荡器。
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	称取试样约0.25 g（精确至0.001 g）于25 mL具塞比色管中，加入约20 mL甲醇（5.2），涡旋        30 s，超声提取20 min，静置冷却至室温，用甲醇（5.2）定容至刻度，混匀。取此样液1 mL，用甲醇（5.2）稀释至10 mL，混匀，经 0.22 μm有机滤膜过滤，滤液供高效液相色谱串联质谱仪测定。
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