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测 试 报 告  

样品信息 

样品名称 化妆水、乳液 编   号 
Z20220622-003 

样品重量 
/ 

剂   型 
/ 

收样日期 2022/6/22 测试期间 2022/11/11-11/14 

样品描述 / 

测试需求 

测试成分 
盐酸美满霉素、二水土霉素、盐酸四环素 

盐酸金霉素、盐酸多西环素、氯霉素和甲硝唑 

参考标准 

参考标准 化妆品安全技术规范 2015 版 标样 有 

仪器信息 

测试仪器 高效液相色谱仪 仪器型号 Thermo UltiMate 3000 

 

⚫ 色谱条件：  

色谱柱： 月旭 Ultimate® LP-AQ (4.6×250 mm,5 μm) 

流动相： 0.01 mol/L 草酸溶液（磷酸调节 pH 至 2.0）-甲醇-乙腈=67:11:22 

检测波长 268 nm； 

柱温: 30℃ 

流速: 0.8 mL/min 

进样量： 10 μL 

注意事项： / 

 

⚫ 流动相的配置： 

甲醇：量取 1000 mL 甲醇，经 0.45 μm 滤膜抽滤即得； 
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乙腈：量取 1000 mL 乙腈，经 0.45 μm 滤膜抽滤即得； 

0.01 mol/L 草酸溶液：称取草酸 0.90 g 加水至 1000 mL，磷酸调 pH 至 2.0，经 0.45 μm 滤膜抽

滤即得； 

量取 0.01 mol/L 草酸溶液 670 mL，加入甲醇 110 mL，再加入乙腈 220 mL，混匀，超声脱气即

得； 

⚫ 样品溶液的配置：  

溶剂：甲醇-0.1mol/L 盐酸=1:1 

盐酸美满霉素：精密称取盐酸美满霉素 0.0067 g，加入溶剂溶解稀释至浓度为 7 mg/mL 作为储

备液，取适量加流动相稀释至浓度约为 20 μg/mL，混匀即得； 

二水土霉素：精密称取二水土霉素 0.0140 g，加入溶剂溶解稀释至浓度为 7 mg/mL 作为储备液，

取适量加流动相稀释至浓度约为 20 μg/mL，混匀即得； 

盐酸四环素：精密称取盐酸四环素 0.0094 g，加入溶剂溶解稀释至浓度为 7 mg/mL 作为储备液，

取适量加流动相稀释至浓度约为 20 μg/mL，混匀即得； 

盐酸金霉素：精密称取盐酸金霉素 0.0077 g，加入溶剂溶解稀释至浓度为 7 mg/mL 作为储备液，

取适量加流动相稀释至浓度约为 20 μg/mL，混匀即得； 

盐酸多西环素：精密称取盐酸多西环素 0.0085 g，加入溶剂溶解稀释至浓度为 7 mg/mL 作为储

备液，取适量加流动相稀释至浓度约为 20 μg/mL，混匀即得； 

氯霉素：精密称取氯霉素 0.0186 g，加入溶剂溶解稀释至浓度为 7 mg/mL 作为储备液，取适量

加流动相稀释至浓度约为 20 μg/mL，混匀即得； 

甲硝唑：精密称取甲硝唑 0.0100 g，加入溶剂溶解稀释至浓度为 7 mg/mL 作为储备液，取适量

加流动相稀释至浓度约为 20 μg/mL，混匀即得； 

混标：分别取适量盐酸美满霉素、二水土霉素、盐酸四环素、盐酸金霉素、盐酸多西环素、氯

霉素和甲硝唑储备溶液，用流动相配制成浓度为 2.0 μg/mL、5.0 μg/mL、10.0 μg/mL、20.0 μg/mL

的混合标准系列溶液，混匀即得； 

样品处理：称取样品 1 g（精确到 0.001 g）于 10 mL 具塞比色管中，加入溶剂至刻度，振摇，

超声提取 20 min-30 min。经 0.45 μm 滤膜过滤即得； 
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⚫ 谱图和数据 

使用仪器：Thermo UltiMate 3000   月旭 Ultimate® LP-AQ (4.6×250 mm,5 μm) 

(1) 空白 

 

(2) 盐酸美满霉素 

 

(3) 二水土霉素 
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(4) 盐酸四环素 

 

(5) 盐酸金霉素 
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(6) 盐酸多西环素 

 

(7) 氯霉素 
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(8) 甲硝唑 

 

(9) 混标 2.0 μg/mL 
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(10) 混标 5.0 μg/mL 

 

(11) 混标 10.0 μg/mL 
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(12) 混标 20.0 μg/mL 

 

(13) 化妆水 
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(14) 化妆水+标 

 

(15) 乳液 
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(16) 乳液+标 

 

 

结论： 

该测定组分为禁用物质，产品中只要检出即不合格，使用月旭 Ultimate® LP-AQ (4.6×250 mm,5 

μm)色谱柱，在此条件下，能符合检测要求。 

 

 

 

 

                                                           报告日期：2022.11.15 


