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洗发水和沐浴液中 8#C@二
!

烷

含量测定溶剂的选择研究
赵田甜!席绍峰!李慧勇!王继才!谭建华!贾=芳!宋=伟

!广州市质量监督检测研究院"广东 广州 ?#"##"#

摘要!采用了顶空<b.<)G测定化妆品中的二
!

烷# 比较了不同质量分数的 ? 种盐溶液!碳酸钾'氯化钠'硫酸钠'硫酸铵

和硫酸镁溶液作为溶剂对二
!

烷产生的盐析效果# 实验结果表明"碳酸钾溶液有利于提高二
!

烷在顶空瓶中的浓度"具有较好

的盐析效果# 同时"比较了不同质量分数和体积的碳酸钾溶液对顶空瓶中二
!

烷浓度的影响"确定样品处理方法为!顶空瓶中

加入 $ F待测样品和 ! F碳酸钾固体"用水稀释定容至 #" 0d# 该方法对检测二
!

烷含量具有较高的准确度"回收率为 9ZWA[

Y##"W?["相对标准偏差为 !WZ?[ Y9W!@["检出限为 #W" 0FSJF#

关键词!二
!

烷$碳酸钾溶液$洗发水$沐浴液

中图分类号!:lA?Q= 文献标识码!>= 文章编号!"$?! <@!$"%$"#"&#$ <""9# <"$

>&"'2 *%-$)$3&.(.&2 *0-*)($%&0*#'$&$#,.%/&.*%*0

8"CE'.*F/%$.%-G/,+** /%'6/&G)*&.*%

J?"OP)38'2)38" G5>=3%'T189" :5?&)'C%89" -"#$7)'B3)" P"#7)38'=&3" 75"I389" >O#$-1)

%b52-Fh/*5 l523178G5H&,K161*- 2-+ :&671-F4-671757&" b52-Fh/*5 ?#"##"" ./1-2&

56-&#/3&! %&7&,01-271*- I17/ /&2+6H2'&PF26P'/,*027*F,2H/8P02666H&'7,*0&7,8C*,+1*̀2-&1- 6/20H**2-+ L27/

3*71*- 16+&K&3*H&+(O*7266150'2,L*-27&"6*+150'/3*,1+&"6*+150653C27&"200*-12653C27&2-+ L177&,62376*3571*-62,&

'*0H2,&+ 266*3K&-767*H,*+5'&62371-FP*57(:/&,&653761-+1'27&7/27H*7266150 '2,L*-27&6*3571*- 1-',&26&67/&

'*-'&-7,271*- *C+1*̀2-&1- /&2+6H2'&L*773&6(.*0H2,1-F7/&&CC&'7*C+1CC&,&-70266C,2'71*-62-+ K*350&6*CH*7266150

'2,L*-27&6*3571*- *- +1*̀2-&1- /&2+6H2'&L*773&6"7/&H,&7,&270&-70&265,&*C620H3&6166&3&'7&+!$ F*C620H3&2-+ !

F*CH*7266150'2,L*-27&I17/ I27&,7*#" 0d1- /&2+6H2'&L*773&(:/&,&'*K&,8,27&6*C+1*̀2-&2,&9ZWA[ <##"W?[(

:/&cG%6*C+1*̀2-&2,&!WZ?[ <9W!@[(:/&3*I+&7&'71*- 31017*C7/&0&7/*+ 16#W" 0FSJF(

7$2 4*#'-! +1*̀2-&$ H*7266150'2,L*-27&6*3571*-$ 6/20H**$ L27/ 3*71*-

=收稿日期!$"#" <"Q <$"

=作者简介!赵田甜%#9Q! <&"女"硕士"助理工程师"主要从事化妆品检测工作""$" <Q!!""?$9"6I&&78(h/2*R/*70213('*0#

==二
!

烷"又名 #"@<二氧杂环己烷"$"U时蒸发

相当快"是一种无色挥发性液体"溶于水及一般溶

剂# 香波'沐浴液等化妆品使用的表面活性剂主要

是脂肪醇聚氧乙烯醚硫酸盐%>;G&"二
!

烷是生产

该类表面活性剂时产生的副产物# 二
!

烷能通过蒸

汽形式被吸入人体"侵害人的肝'肾等多个器官"是

一种致癌物质"被国际癌症检测机构%4>c.&列为对

实验动物有致癌性的化学物质,# <$-

# 而中华人民共

和国国家标准化妆品卫生标准亦明确规定"二
!

烷

为化妆品组分中禁用物质#

现有研究多是对二
!

烷的检测方法进行研究选

择"而对于样品前处理的方法"尤其是对作为溶剂的

盐溶液"对实验结果的影响却少有报道,!-

# 故本文

比较了 ? 种常见的盐溶液!碳酸钾'氯化钠'硫酸钠'

硫酸铵和硫酸镁溶液"研究了其种类及质量分数对

二
!

烷检测的影响"以求得到了对二
!

烷具有较好

盐析效果的盐溶液#

研究结果表明"碳酸钾溶液对二
!

烷具有较好

的盐析效果"能很好地增加二
!

烷在顶空瓶中的浓

度# 经过比较不同质量分数'体积的碳酸钾溶液对

顶空瓶中二
!

烷浓度的影响"确定样品处理方法为!

顶空瓶中加入 $ F待测样品和 ! F碳酸钾固体"用水

稀释定容至 #" 0d"加盖待测# 此方法可以较为准确

地测定化妆品中的二
!

烷含量"检出限为 #W" 0FSJF#

89实验部分

8;89仪器与试剂

美国安捷伦公司 >F13&-7ZQ9">b.S?9Z?)G%$

顶空进样器!美国安捷伦公司产品$二
!

烷!纯度

99W?[$分析纯碳酸钾'氯化钠'硫酸钠'硫酸铵和硫

酸镁#

8;:9S!UB>条件

%D<?)G 毛细管柱 %!" 0r"W$? 00r"W$?

,

0&# 升温程序!初始温度 @"U"保持 ? 01-# 载气

N&%纯度为 99W999[&"#W" 0dS01-$进样口温度

$#"U"进样量 #W" 0d"分流比 #"o## 质谱接口温度

+#9+
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$Q"U$电子轰击%;4&离子源$电离能量 Z" &g$电子

倍增器电压 # $"" g$选择离子监测%G4)&方式#

8;?9顶空进样器条件

气化室温度为 Z"U$气液平衡时间为 @" 01-$

定量管温度为 #?"U$传导线温度为 $""U$进样时

间为 # 01-#

8;C9标准溶液的配制

准确称取二
!

烷标准品 "W"#""" F置于 #" 0d

容量瓶中%精确到 "W""""# F&"用水溶解定容"振荡

均匀"即得质量浓度为 # """" 0FSd的二
!

烷标准

储备液#

:9结果与讨论

:;89盐溶液类别比较

实 验 中 选 用 了 a

$

.\

!

' B2.3' B2

$

G\

@

'

%BN

@

&

$

G\

@

和)FG\

@

+ZN

$

\? 种盐进行了比较#

室温 $?U时"在 #"" 0d水中加入不同质量的

盐"配制成不同质量分数的盐溶液"取 Q 0d盐溶液

于顶空瓶中"加入 $"

,

F%取 #""

,

d$"" 0FS0d的

二
!

烷标准溶液&二
!

烷"按 8;:'8;? 所示条件进

样# 同时在 Q 0d纯水中加入等量二
!

烷检测进行

比较# 实验结果如表 # 所示#

表 89D 种盐溶液不同质量分数对应的二
!

烷峰面积

盐的种类
质量分数S[

? #" $" $? !" !? @" ?" A" Q"

a

$

.\

!

$"Z?? $ZZ9? ?$!!" ?A9$A QZ"@! ##@A## #Q#?9? !@??$@ ?QZ9"? *

B2.3 #9$@A $$9AQ $9Z#$ * @$""A

@@Q?$

(

* * * *

B2

$

G\

@

$$@AZ $ZQQQ @A$"$ *

AZ9!A

(

* * * * *

%BN

@

&

$

G\

@

* * !9#QA * * * ZAQ$" #"9$9A #A?A$Q

$$@$@9

(

)FG\

@

+ZN

$

\

* $"ZA? $#9A" * $@!!A * $ZZ$$ $9""$ * *

纯水 #@"#A

==注!所有数据均为 A 组平行数据的平均值"(

(

)表示为饱和溶液#

==实验结果表明"? 种盐溶液对二
!

烷的析出均

有一定促进作用"随着盐溶液质量分数的增加"二
!

烷析出量逐渐增大# 同时"盐的种类对实验结果有

较大的影响"随着)FG\

@

+ZN

$

\质量分数的增大"二

!

烷析出变化较小"盐析效果差$而在相同质量分数

的情况下"以 a

$

.\

!

溶液作为溶剂"最有利于二
!

烷的析出# 考虑到顶空瓶的体积及样品体积"在接

下来的实验中选用质量分数为 !"[a

$

.\

!

溶液作

为溶剂#

:;:9溶剂体积的选择

溶剂的体积对二
!

烷的检测也有影响!定容体

积太小时"样品混合不均匀'溶解不完全"影响检测

结果$定容体积太大时"二
!

烷被稀释到低于仪器检

测限"检测不出其含量#

图 #=溶剂体积与二
!

烷峰面积的关系

在顶空瓶中分别加入 A'Q'#"'#$ 0d和 #@ 0d

!"[ a

$

.\

!

溶液和 ?"

,

F二
!

烷# 实验结果表明"

随着溶剂体积的增加%见图 #&"顶空瓶中相同量的

二
!

烷的响应值逐渐降低"考虑到样品溶解均匀性

及较高的响应值"故采用 #" 0d作为定容体积#

:;?9S!UB>条件及线性关系

对质谱条件进行了研究"在进行全离子扫描时"

灵敏度较低$而选用选择离子扫描时"灵敏度提高"

且经谱库检索确认为二
!

烷# 应用 8;: 中 b.S)G

条件"选用的特征离子分别为!0ShQQ'?Q'@!"得到

G4)质谱图"见图 $# 二
!

烷在 !W?@ 01- 出峰"峰形

良好"与质谱库图基本一致#

图 $=二
!

烷标样的b.S)G选择离子图

在该检验方法所确定的实验条件下"取一系列

标准溶液 % 8 ]A&"质量浓度依次为!$"'?"'#""'

$""'?""'# """ 0FSd"进行顶空<气相色谱串联质谱

测定"以峰面积%!轴&对相应的二
!

烷含量%G轴&

==== !下转第 9! 页#
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国外动态

由废气生产丁二醇

新西兰新公司 d2-h2:&'/ 宣布"利

用其气体发酵技术生产化学原料 $"!<

丁二醇# 这家利用一氧化碳生产乙醇的

公司于 $""? 年成立"他们称 $"!<丁二

醇由工业废气生产而成# $"!<丁二醇非

常容易转化为丁烯'丁二烯以及甲基乙

基酮等中间体"用于制备碳氢燃料以及

一系列化学品"包括高聚物'合成橡胶'

塑料和纺织品#

d2-h2:&'/ 公 司 .;\ &̂--1C&,

N*30F,&-说"(新型商用路线的可行性

需要整合多种方法"这意味着我们的工

艺在销售高附加值产品的同时控制温室

气体排放" 获得可观的经济收益#

N*30F,&-在加入 d2-h2:&'/ 公司之前曾

在f\O可再生能源与化学品企事业单

位任职#

d2-h2:&'/公司称"该工艺可削弱化

学品对石油和珍贵食物资源的依赖"因

为该工艺使用的是非食物'低价值的气

体原料"包括工业废气如炼钢厂'炼油

厂'煤炭生产厂'垃圾填埋废弃物以及重

整天然气#

./&01'23T&&J"$"#" <"Q <$!

生产YG.-\$2的废弃物可用作

汽车的燃料

==英国苏格兰爱丁堡龙比亚大学

%;+1-L5,F/ B2H1&,f-1K&,6178&发明了一

种新的由 I/16J&8产生的废弃物生产生

物燃料的方法# 这种方法可用作石油的

替代物并且不需要改变摩托装置# 该技

术采用 $ 种主要的I/16J&8工业副产物!

酒糟以及谷物残渣# 研究组通过这些混

合物的发酵得到了一种比乙醇效率高

!"[的燃料#

欧盟的目标是到 $"$" 年年底使用

生物燃料的比例占到 #"["这项发明有

望很快在苏格兰的汽油泵应用方面普

及# 爱丁堡纳皮尔的大学生物燃料研究

中心的负责人 )2,71- :2-F-&8教授称!

(这是在苏格兰一个最大产业之后紧跟

着开发的一项更为环境友好'可持续发

展的工艺"可为苏格兰带来潜在的经济

利益#)

T/16J&8生产工业可为生物燃料制

造业提供丰厚的原料# 每年约产生 #A

亿d的酒糟和 #QZ J7的谷物残渣"这些

材料还可以用于生产生物化学品如丙

酮"用于家用清洁产品#

./&01'23T&&J"$"#" <"Q <#9

B$&/,/&$#./)用于生物传感器

波士顿大学%f-1K&,6178*CD*67*-&和

塔夫斯大学%:5C76f-1K&,6178&工程学院

的研究人员发明了首个基于生物相容性

丝的大面积 0&72027&,123结构# 这项新

发明有助于开发新型可植入生物传感器

和检测器#

这种 0&72027&,123是一种由高导电

金属制成的人工电磁物质"这种物质以

独特的方式对电磁波响应"其响应方式

与普通原子的作用方式大不相同# 它们

吸收全部光"然后发生反应"因此可用在

释放热能损伤组织的癌症治疗领域#

研究人员通过在预先用模板制备好

的丝绸膜上喷涂金基金属材料"得到一

种折叠到小微囊的复合材料# 含该结构

的材料在不同的响应频率下具有特定

用途#

塔夫斯大学研究组的负责人 M1*,&P

-h*\0&-&77*描述了该物质可以具有

(像天线一样的用途)"这是因为胶囊壳

植入到人体"并从人体内部传输医学

信息#

./&01'23T&&J"

'''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''

$"#" <"Q <#Q

==!上接第 9$ 页#

作图# 在 # Y# """ 0FSd内"二
!

烷的线性关系为!

!]#W?? r#"

$

G_9A"相关系数为 "W999Z# 最低检

测限为 #W" 0FSJF#

:;C9回收率和精密度

通过实验确定了样品的前处理方法为!顶空瓶

中加入 $ F待测样品和 ! F碳酸钾固体"用水稀释定

容至 #" 0d"因碳酸钾溶解放热"应立即加盖"以免

影响检测结果#

该方法回收率实验按通常化妆品中的添加情

况"选用不含二
!

烷的化妆品为基质"设定了 ! 个添

加质量浓度!?"'#""'?"" 0FSd"制成化妆品样品#

按该检验方法所确定的实验条件"对每个浓度样品

进行 A 次实验"测得二
!

烷的回收率为 9ZWA[ Y

##"W?["相对标准偏差为 !WZ?[ Y9W!@[#

:;D9实际样品的测定

采集样品主要为包括国产及外资企业生产的洗

发水和沐浴剂共 @" 种 Q" 件"其中国产品牌'外资品

牌各 $" 种# 使用该检验方法检验"其中国产品牌检

出率为 9?W"["质量含量为 #W! Y$"W" 0FSJF$外资

品牌检出率为 !"W"["含量为 #W$ YAWQ 0FSJF# 国

产洗发水'沐浴剂中的二
!

烷的检出率及含量明显

高于外资洗发水'沐浴剂"且前者二
!

烷较高含量所

占比例显著高于后者#

?9结论

通过比较 ? 种盐溶液不同质量分数对二
!

烷盐

析效果的影响"确定质量分数 !"[ a

$

.\

!

溶液对二

!

烷具有较好的盐析效果$同时对 a

$

.\

!

溶液体积

进行了比较选择# 建立了测定洗发水'沐浴液中二

!

烷的样品处理方法为!顶空瓶中加入 $ F待测样

品和 ! F碳酸钾固体"加水稀释定容至 #" 0d# 该方

法灵敏度高'回收率高"重现性好"二
!

烷的回收率为

9ZWA[ Y##"W?[" 相对标准偏差为 !WZ?[ Y

9W!@["最低检测限质量含量为 #W" 0FSJF#
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