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超高效液相色谱Ｇ三重四极杆质谱法同时测定
化妆品中１３种αＧ羟基酸的含量

高天阳,蒋亚奇,林钰镓,刘春霖,冉金凤,李启艳∗

(山东省食品药品检验研究院,国家药品监督管理局化妆品原料质量控制重点实验室,济南２５０１０１)

摘　要:提出了超高效液相色谱Ｇ三重四极杆质谱法(UHPLCＧMS/MS)同时测定化妆品中１３种

αＧ羟基酸含量的方法.样品０．２g经水超声提取３０min(不易分散样品经异丙醇分散均匀后用水

超声提取),提 取 液 经 离 心 过 滤 后 采 用 UHPLCＧMS/MS 分 析,１３ 种 目 标 物 在 AgilentZorbax
RRHDSBＧAqC１８色谱柱上分离,以不同体积比的０．１％(体积分数)甲酸溶液和乙腈混合液为流动

相进行梯度洗脱,质谱分析采用电喷雾离子源,负离子、多反应监测模式采集.结果表明:１３种αＧ
羟基酸的质量浓度在一定范围内与对应的峰面积呈线性关系,羟基辛酸、二苯乙醇酸、αＧ羟基癸酸

的检出限(３S/N)为０．０３０μg􀅰g－１,羟基乙酸、乳酸的检出限(３S/N)为３．０μg􀅰g－１,其余８种αＧ羟

基酸的检出限均为０．３０μg􀅰g－１.按照标准加入法进行回收试验,回收率为８５．１％~１１４％,测定

值的相对标准偏差(n＝６)均小于１０％.方法用于分析２０批样品,αＧ羟基酸检出总量为２０~
６８００mg/１００g,仅有１批αＧ羟基酸总量超标.
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　　αＧ羟基酸是一类羟基位于α 位的羧酸[１],包括

葡糖醛酸、羟基乙酸、扁桃酸等,它们可使皮肤光滑、
细嫩、柔软,具有除皱、保湿、抗衰老等作用[２Ｇ３],因而

被广泛应用于化妆品中.但过量使用αＧ羟基酸会

对皮肤产生较强的刺激性[４],还会减弱皮肤对紫外

线的抵抗力,甚至造成皮肤灼伤,因此αＧ羟基酸的

安全性逐渐受到重视.
为有效控制αＧ羟基酸的使用量,«化妆品安全

技术规范»(２０１５年版)明确规定化妆品中αＧ羟基酸

总量不得超过６％(质量分数)[５].随后,国家食品

药品监督管理局于２０１９年在第１２号通告中发布了

«化妆品中 １０ 种αＧ羟基酸的高效液相色谱测定

法»[６],并以此作为标准方法控制αＧ羟基酸的总量.
除标准方法外,文献报道中关于αＧ羟基酸的检测方

法有 液 相 色 谱 法[７Ｇ８]、气 相 色 谱 法[９]、离 子 色 谱

法[１０]、毛细管电泳法[１１]、液相色谱Ｇ质谱法[１２]等.
然而,现有的液相色谱Ｇ质谱法中仅测定了酒石酸、
苹果酸、乳酸、柠檬酸、乙醇酸５种αＧ羟基酸的含
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量[１３].葡萄糖酸、乳糖酸和αＧ羟基癸酸作为新一代

果酸,因具有刺激性小、保湿效果强等优点而被越来

越多的添加到化妆品中,增加对这些αＧ羟基酸的测

定有利于得到更准确的αＧ羟基酸总量测定结果.
目前,尚未见葡萄糖酸、乳糖酸和αＧ羟基癸酸的含

量测定方法的相关报道.鉴于此,本工作提出了超

高效液相色谱Ｇ三重四极杆质谱法同时测定化妆品

中葡萄糖酸、乳糖酸、αＧ羟基癸酸等１３种αＧ羟基酸

含量的方法,以期为化妆品中αＧ羟基酸的质量控制

提供参考.

１　试验部分

１．１　仪器与试剂

岛津 NexeraX２型超高效液相色谱仪和 LCＧ
MSＧ８０５０ 型 三 重 四 极 杆 质 谱 仪 联 用 系 统;

MS１０５DU型电子天平;A１０型超纯水仪;Universal
３２０R型高速冷冻离心机;XK９６ＧB型涡旋混匀器;

KQＧ５００DE型超声波清洗器.
单标准储备溶液:分别精密称取葡糖醛酸、葡萄

糖酸、乳糖酸、酒石酸、羟基乙酸、苹果酸、乳酸、柠檬

酸、２Ｇ羟基丁酸(由 DLＧ２Ｇ羟基丁酸钠折算)、扁桃
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酸、羟基辛酸、二苯乙醇酸、αＧ羟基癸酸标准品各

１０mg,用水溶解,分别转移至１０mL容量瓶中,用
水定容,配制成质量浓度均为１g􀅰L－１的单标准储

备溶液.
混合标准溶液:分别精密移取单标准储备溶液

适量,混匀,用水稀释,配制成羟基辛酸、二苯乙醇

酸、αＧ羟基癸酸的质量浓度为０．１mg􀅰L－１,羟基乙

酸、乳酸的质量浓度为１０mg􀅰L－１,其余８种αＧ羟

基酸的质量浓度为１mg􀅰L－１的混合标准溶液.
混合标准溶液系列:取混合标准溶液适量,用水

逐级稀释,配制成羟基辛酸、二苯乙醇酸、αＧ羟基癸

酸的质量浓度分别为２,５,１０,２０,５０,１００μg􀅰L－１,
羟基乙酸、乳酸的质量浓度分别为０．２,０．５,１,２,５,

１０mg􀅰L－１,其余８种αＧ羟基酸的质量浓度分别为

２０,５０,１００,２００,５００,１０００μg􀅰L－１为混合标准溶

液系列.
葡糖醛酸、葡萄糖酸、乳糖酸、酒石酸、羟基乙

酸、苹果酸、柠檬酸、DLＧ２Ｇ羟基丁酸钠、扁桃酸、羟
基辛酸、二苯乙醇酸、αＧ羟基癸酸标准品的纯度均大

于９７％;乳酸标准品的纯度大于９０％;甲醇、乙腈、
甲酸、乙酸铵均为色谱纯;异丙醇为分析纯;试验用

水为自制超纯水.

１．２　仪器工作条件

１．２．１　色谱条件

AgilentZorbax RRHD SBＧAq C１８ 色 谱 柱

(１００mm×２．１mm,１．８μm);柱温４０ ℃;进样量

５μL;流量０．３mL􀅰min－１;流动相 A 为０．１％(体
积分数,下同)甲酸溶液,B为乙腈.梯度洗脱程序:

０~４．０min时,B为０;４．０~１０．０min时,B由０升

至９５％,保持２．０min;１２．０~１２．１min,B由９５％跳

转至０,保持２．９min.

１．２．２　质谱条件

电喷雾离子(ESI)源,负离子扫描模式,多反应

监测(MRM)模式;雾化气流量３．０L􀅰min－１,加热

气流量 １０．０ L􀅰 min－１,干 燥 气 流 量 １０．０ L􀅰

min－１;接口温度３００ ℃,加热模块温度５００ ℃,脱
溶剂温度２５０℃;碰撞气为高纯氩气.１３种αＧ羟基

酸的其他质谱参数见表１,其中“∗”表示定量离子.

表１　质谱参数

Tab．１　MSparameters

化合物
保留时间/

min

质荷比(m/z)

母离子 子离子

Q１偏压/
V

碰撞能量/
eV

Q３偏压/
V

葡糖醛酸 ０．９６７ １９３．２ １１３．１∗ ,１３１．１ ２１,２１ １２,１２ １２,１４

葡萄糖酸 ０．９９０ １９５．１ ７４．９∗ ,１２９．０,９９．０ ２２,２１,２２ ２１,１５,１５ ２８,１４,１０

乳糖酸 １．００５ ３５７．３ １２９．０∗ ,１５９．１,７５．０ １７,１７,１７ ２４,２２,２６ １３,１１,１２

酒石酸 １．０５７ １４９．１ ８７．１∗ ,７３．０ １６,１５ １２,１７ １３,１１

羟基乙酸 １．０８０ ７５．２ ４７．１∗ ,４５．１ １３,１５ １３,１４ １２,１５

苹果酸 １．１８６ １３３．２ １１５．０∗ ,７１．２ １４,１４ １５,１６ １２,２６

乳酸 １．２５６ ８９．２ ４３．１∗ ,４５．１ １７,１５ １５,１４ １５,１５

柠檬酸 １．４３０ １９１．１ １１１．１∗ ,８７．１ ２１,１３ １３,１７ １１,１３

２Ｇ羟基丁酸 １．６８２ １０３．２ ５７．１∗ ,４５．１ １０,１０ １４,１４ ２２,１８

扁桃酸 ４．０４４ １５１．２ １０７．０∗ １６ １２ １１

羟基辛酸 ８．１４０ １５９．２ １１３．２∗ ,４５．０ １７,１１ １６,１５ １２,１５

二苯乙醇酸 ８．４０５ ２２７．１ １８３．１∗ ,１８０．９ １１,１１ １０,１８ １９,１８

αＧ羟基癸酸 ８．７３４ １８７．１ １４１．２∗ ,１３９．２ ２０,２０ １８,２３ １４,１４

１．３　试验方法

精密称取样品０．２g,置于１０mL具塞比色管

中,加水至１０mL(若样品不易在水中分散,先加

１mL异丙醇涡旋使分散均匀,再加水至１０mL),
涡旋混合３０s,于６０℃超声提取３０min,放冷至室

温后,以转速８０００r􀅰min－１离心５min,上清液经

０．２２μm 滤膜过滤,按照仪器工作条件测定.

２　结果与讨论

２．１　流动相的选择

试验分别以乙腈、甲醇为有机相,在水相中分别

添加０．１％甲酸溶液、０．０１mol􀅰L－１乙酸铵溶液,考
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察了不同流动相对１３种αＧ羟基酸的分离效果和质

谱响应的影响.结果显示:以乙腈为有机相时,

１３种αＧ羟基酸的分离效果较好;水相中添加乙酸铵

可改善大部分化合物的峰形和质谱响应,但乳糖酸、
羟基乙酸和乳酸的质谱响应低,乳酸的峰形较差;水

相中添加甲酸时,１３种αＧ羟基酸的分离效果和质谱

响应均较佳.因此,试验最终选用乙腈Ｇ０．１％甲酸

溶液为流动相.
在优化的仪器工作条件下,１３种αＧ羟基酸的提

取离子色谱图见图１.

图１　１３种αＧ羟基酸的提取离子色谱图

Fig．１　Extractedionchromatogramsofthe１３αＧhydroxyacids

２．２　质谱条件的选择

试验采用ESI源分别在正、负离子扫描模式下

对１３种αＧ羟基酸进行一级质谱全扫描,确定母离

子.对母离子进行二级质谱扫描,选择至少２个特

征碎片离子(除扁桃酸外,扁桃酸只有一个响应较高

的离子碎片),响应最高的碎片离子作为定量离子,
响应次高的碎片离子作为定性离子.结果表明,正
离子扫描模式下,大部分化合物的分子离子峰响应

较低,部分化合物无法找到二级特征碎片离子;负离

子扫描模式下,１３种化合物均可优选出丰度较高的
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离子.因此,试验选择负离子扫描模式.
选用质量浓度为１．０mg􀅰L－１的单标准溶液,

结合 LCMSＧ８０５０软件的 MRM 电压自动优化功

能,优化目标化合物的母离子、子离子、碰撞能量及

采集时间等.同时分析的目标化合物较多时,质谱

采集点数和离子对驻留时间均影响其响应和定量准

确度[１４],试验依据各化合物的保留时间±１．５min
进行分段,减少冗余采集通道的浪费,在兼顾质谱采

集点数的同时,保证各化合物的驻留时间,提高其响

应灵 敏 度 和 定 量 准 确 度.具 体 的 质 谱 条 件 见

１．２．２节.

２．３　样品前处理条件的选择

因为αＧ羟基酸易溶于水、难溶于非极性有机溶

剂,样品以水为溶剂进行超声提取,而对于油包水型

等在水中不易分散的样品,先加异丙醇分散样品,再
加水超声提取,此步骤与标准方法[６]一致,但在标准

方法中,样品先置于“９０℃水浴中３０min以去除挥

发性有机溶剂”,经考察发现,省去此步骤也不影响

质谱定量的准确度和精密度,故简化此步骤,可缩短

样品 前 处 理 时 间.具 体 的 样 品 前 处 理 条 件 见

１．３节.

２．４　基质效应

基质效应(ME)是指色谱分离时共洗脱的物质

改变了待测成分的离子化效率,进而引起信号的抑

制或增强[１５].在液质联用分析时,基质效应是普遍

存在的问题,往往会降低方法的灵敏度和影响方法

的准确度[１６Ｇ１７].
试验采用空白基质溶液工作曲线斜率与空白溶

剂标准曲线斜率的百分比来考察基质效应[１８Ｇ１９].
市售宣称美白祛斑、保湿滋润功效的化妆品的基质

类型以水剂、乳液和膏霜居多,因此选取上述３种基

质的阴性化妆品,按试验方法处理,制得空白基质溶

液.再分别以空白溶剂和空白基质溶液为稀释溶

剂,配制混合标准溶液系列,进样分析,绘制标准曲

线和工作曲线,得到线性回归方程,参照 ME＝k１/

k２(其中k１ 为空白基质溶液工作曲线的斜率,k２ 为

空白溶剂标准曲线的斜率)计算基质效应,结果见

图２.

图２　１３种αＧ羟基酸的基质效应

Fig．２　Matrixeffectsofthe１３αＧhydroxyacids

　　由图２可知,３种基质化妆品的基质效应为

８５．０％~１２０％,说明这３种基质对目标化合物的测

定干扰较小,因此试验方法中以空白溶剂稀释制备

混合标准溶液系列.

２．５　标准曲线、检出限和测定下限

按照仪器工作条件测定混合标准溶液系列,以

αＧ羟基酸的质量浓度为横坐标,以对应的峰面积为

纵坐标绘制标准曲线.１３种αＧ羟基酸的线性范围、
线性回归方程和相关系数见表２.

取样品０．２g,加水１０mL进行提取,离心过滤后

测定,分别以３倍信噪比(S/N)计算检出限(３S/N),
以１０倍信噪比计算测定下限(１０S/N),结果见表２.

表２　线性参数、检出限和测定下限

Tab．２　Linearityparameters,detectionlimitsandlowerlimitsofdetermination

化合物
线性范围ρ/
(μg􀅰L－１)

线性回归方程 相关系数
检出限w/
(μg􀅰g－１)

测定下限w/
(μg􀅰g－１)

葡糖醛酸 ２０~１０００ y＝３．８６２×１０２x＋２．５９１×１０３ ０．９９９５ ０．３０ １．０
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表２(续)

化合物
线性范围ρ/
(μg􀅰L－１)

线性回归方程 相关系数
检出限w/
(μg􀅰g－１)

测定下限w/
(μg􀅰g－１)

葡萄糖酸 ２０~１０００ y＝３．７３６×１０２x＋９．３５７×１０３ ０．９９９０ ０．３０ １．０

乳糖酸 ２０~１０００ y＝２．７１９×１０２x＋４．５８３×１０２ ０．９９９６ ０．３０ １．０

酒石酸 ２０~１０００ y＝２．００９×１０２x－４．２４４×１０３ ０．９９９７ ０．３０ １．０

羟基乙酸 ２００~１００００ y＝５．０５７×１０x＋２．１６０×１０３ ０．９９９０ ３．０ １０

苹果酸 ２０~１０００ y＝５．０８９×１０２x－４．１７４×１０３ ０．９９９８ ０．３０ １．０

乳酸 ２００~１００００ y＝２．６６３×１０x＋８．５０９×１０３ ０．９９９６ ３．０ １０

柠檬酸 ２０~１０００ y＝５．０１８×１０２x＋２．６２４×１０３ ０．９９９６ ０．３０ １．０

２Ｇ羟基丁酸 ２０~１０００ y＝２．１０７×１０２x－９．３５６×１０２ ０．９９９６ ０．３０ １．０

扁桃酸 ２０~１０００ y＝３．９９４×１０２x＋５．７９７×１０ ０．９９９８ ０．３０ １．０

羟基辛酸 ２~１００ y＝４．６２０×１０３x＋１．０９７×１０３ ０．９９９８ ０．０３０ ０．１０

二苯乙醇酸 ２~１００ y＝１．３１６×１０４x＋３．３５０×１０４ ０．９９９３ ０．０３０ ０．１０

αＧ羟基癸酸 ２~１００ y＝３．５１８×１０３x＋２．４６０×１０３ ０．９９９９ ０．０３０ ０．１０

　　结果表明:１３种αＧ羟基酸的质量浓度在一定范

围内与对应的峰面积呈线性关系,相关系数均不小

于０．９９９０;羟基辛酸、二苯乙醇酸、αＧ羟基癸酸的检

出限为０．０３０μg􀅰g－１,羟基乙酸、乳酸的检出限为

３．０μg􀅰g－１,其余 ８ 种αＧ羟基酸的检出限均为

０．３０μg􀅰g－１,该方法中αＧ羟基酸的检出限均低于

现行标准方 法 (葡 糖 醛 酸 １５０μg􀅰g－１、酒 石 酸

６０μg􀅰g－１、羟基乙酸４０μg􀅰g－１、苹果酸４０μg􀅰

g－１、乳酸１００μg􀅰g－１、柠檬酸４０μg􀅰g－１、２Ｇ羟基

丁酸 ８０μg􀅰g－１、扁桃酸 ２μg􀅰g－１、羟基辛酸

４０μg􀅰g－１、二苯乙醇酸１μg􀅰g－１)[６]和文献[２０]

报道(酒石酸２０μg􀅰g－１、苹果酸６０μg􀅰g－１、乳酸

９０μg􀅰g－１、柠 檬 酸 ４０ μg􀅰g－１、２Ｇ羟 基 丁 酸

４００μg􀅰g－１、扁桃酸２μg􀅰g－１、羟基辛酸２００μg􀅰

g－１、二苯乙醇酸１μg􀅰g－１)的检出限.

２．６　精密度和回收试验

分别以水剂、乳液、膏霜等３种基质的阴性化妆

品为研究对象,按各化合物的测定下限(低)、５倍测

定下限(中)和１０倍测定下限(高)等３个浓度水平

进行加标回收试验,每个浓度水平测定６个平行样

品,按试验方法进样测定,计算每种基质中各化合物

的回收率和相对标准偏差(RSD),结果见表３.

表３　精密度和回收试验结果(n＝６)

Tab．３　Resultsoftestsforprecisionandrecovery(n＝６)

化合物

水剂

低浓度水平

水剂

中浓度水平

水剂

高浓度水平

乳液

低浓度水平

乳液

中浓度水平

乳液

高浓度水平

膏霜

低浓度水平

膏霜

中浓度水平

膏霜

高浓度水平

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

回收率/

％

RSD/

％

葡糖醛酸 １１４ ８．０ １０９ ７．４ １１０ ６．２ １１３ ８．９ １０５ ６．６ １１１ ５．３ １０９ ９．０ １１２ ５．７ １０８ ４．２

葡萄糖酸 １１０ ８．６ １０９ ５．４ １０３ ４．２ １０８ ８．４ １１０ ７．２ １０５ ５．７ １１０ ９．７ １１０ ７．５ １０８ ５．６

乳糖酸 １１０ ８．３ １０７ ７．１ １０４ ４．４ １０５ ８．６ １０６ ５．８ １０６ ２．７ １１４ ７．４ １１１ ２．２ １０８ ３．４

酒石酸 １０５ ７．９ １０７ ７．７ １０８ ７．２ １０９ ９．５ １０７ ６．２ １０７ ３．６ １０４ ６．９ １０８ ４．４ １０４ ５．８

羟基乙酸 １１４ ８．５ １０７ ７．６ １０９ ３．７ １０８ ６．５ １０８ ８．３ １０５ ２．１ １１３ ７．４ １０９ ７．９ １０８ ６．３

苹果酸 ８７．５ ８．７ ９０．３ ６．６ ９３．４ ３．８ ９０．２ ７．３ ８８．３ ５．２ ９８．５ ４．６ ９２．２ ７．４ ９１．６ ４．５ ８９．５ １．８

乳酸 １０６ ２．５ １０５ ４．５ １１２ ３．１ １１１ ８．３ １１２ ６．７ １０６ ２．２ １０９ ７．７ １０４ ４．９ １１１ １．６

柠檬酸 ８５．７ ６．４ ９４．６ ５．１ ９３．０ ６．６ ８９．８ ９．２ ８７．３ ５．７ ９４．３ ３．０ ９４．２ ９．３ ９５．１ ２．４ ９９．４ ６．６

２Ｇ羟基丁酸 １１３ ８．５ １０９ ７．１ １０４ ３．６ １１１ ７．９ １０９ ６．０ １０７ ２．８ １１０ ９．１ １１０ ５．３ １０６ ３．３

扁桃酸 ９０．１ ２．８ ９３．６ ３．５ ９９．０ ２．７ ９１．１ ６．５ ９２．４ ５．２ ９６．９ ３．５ ９４．３ ８．０ ９７．６ ４．７ ９６．１ ３．６

羟基辛酸 ８５．７ ９．６ ９９．４ ５．５ ９０．５ ３．０ ８５．１ ８．７ ９２．２ ３．３ ９１．２ ０．８０ ９３．５ ９．２ ９５．４ ６．２ ９２．６ ５．６

二苯乙醇酸 ９０．０ ５．７ ９１．３ ３．２ ９５．６ ４．７ ９５．７ ８．７ ９０．３ ３．９ ８７．４ ２．７ ９４．６ ８．９ ９０．５ ３．７ ９６．０ ４．２

αＧ羟基癸酸 ９０．４ ８．２ ８８．１ ５．６ ９４．５ ４．４ ８８．７ ７．７ ９３．４ ５．２ ９３．２ ２．５ ９１．５ ６．８ ９３．６ ５．０ ９６．５ ３．３
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　　结果显示,１３种αＧ羟基酸的回收率为８５．１％~
１１４％,测定值的 RSD 为０．８０％~９．７％,表明方法

准确度和精密度能满足检测要求.

２．７　样品分析

随机选取２０批市售化妆品,按照试验方法测定

样品中１３种αＧ羟基酸的含量,结果见表４.

表４　样品分析结果

Tab．４　Analyticalresultsofthesamples

样品编号
测定值w/(mg/１００g)

葡糖醛酸 葡萄糖酸 乳糖酸 酒石酸 羟基乙酸 苹果酸 乳酸 柠檬酸 扁桃酸 总量

S２ － － － － － － － ２０ － ２０

S５ － － － ２２ ４０ － ８９ ６２ － ２１３

S８ － － － － － － － － ７０ ７０

S９ １０５ － － － － ５５４ ２６０ － － ９１９

S１０ － ４９ － － － － １２７１ － － １３２０

S１１ － － － － － － １１２７ － － １１２７

S１２ － １００１ １７ １２３１ － １８８５ １３４ ２５３２ － ６８００

S１３ － － － － － － １６７ － － １６７

S１４ － － － － － － ４０４ － － ４０４

S１５ － － － － － － １２１３ － － １２１３

S１６ － － － － － － ２２２ ８２ － ３０４

　　结果显示:２０批样品均未检出２Ｇ羟基丁酸、羟
基辛酸、二苯乙醇酸和αＧ羟基癸酸;９批样品中检出

乳酸,检出率最高;检出αＧ羟基酸的总量为２０~
６８００mg/１００g,有１批样品检出αＧ羟基酸总量占

比大于６％,超出«化妆品安全技术规范»(２０１５年

版)限值规定,该批样品检出了标准方法中未涉及的

葡萄糖酸和乳糖酸,若按标准方法中列出的１０种

αＧ羟基酸计算总量,该样品符合标准规定,该结果验

证了 标 准 方 法 以 １０ 种αＧ羟 基 酸 计 算 总 量 并 不

完善.
本工作提出了超高效液相色谱Ｇ三重四极杆质

谱法测定化妆品中１３种αＧ羟基酸含量的方法.该

方法克服了液相色谱法干扰多、灵敏度低的缺点,完
善了标准方法中αＧ羟基酸的测定种类,操作简便、
快速,精密度和准确度良好,可用于化妆品中１３种

αＧ羟基酸的含量测定.
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SimultaneousDeterminationof１３αＧHydroxyAcidsinCosmetics
byUltraＧHighPerformanceLiquidChromatography

TripleQuadrupoleMassSpectrometry
GAOTianyang,JIANGYaqi,LINYujia,LIUChunlin,

RANJinfeng,LIQiyan∗

(ShandongInstituteforFoodandDrugControl,NMPAKeyLaboratoryforQuality
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Abstract:A methodwasproposedforsimultaneousdeterminationof１３αＧhydroxyacidsincosmeticsby
ultraＧhighperformanceliquidchromatographytriplequadrupolemassspectrometry(UHPLCＧMS/MS)．Thesample
(０．２g)wasextractedfor３０mininwaterbyultrasonic,whiletheundispersedsamplesaddedisopropanolfirstly．
Aftercentrifugingandfiltering,theextractedsolution wasanalyzedby UHPLCＧMS/MS．Thesaparationof
１３targetcompoundswasperformedonaAgilentZorbaxRRHD SBＧAqC１８ column,using mixturesof０．１％
(volumefraction)formicacidsolutionandacetonitrileatdifferentvolumeratiosas mobilephasesforgradient
elution．Electrosprayion(ESI)sourcewithmultiplereactionmonitoring(MRM)modeinthenegativeionmode
wereadoptedinMSanalysis．Asshownbytheresults,linearrelationshipsbetweenvaluesofpeakareaandmass
concentrationof１３αＧhydroxyacidswerefoundindefiniteranges,withdetectionlimits(３S/N)of０．０３０μg􀅰g－１

forhydroxycaprylicacid,benzilicacid,andαＧhydroxyＧdecanoicacid,３．０μg􀅰g－１forglycolicacidandlacticacid,

and０．３０μg􀅰g－１fortheother８αＧhydroxyacids．Testforrecoverywasmadebystandardadditionmethod,giving
resultsintherangeof８５．１％－１１４％,withRSDs(n＝６)ofthedeterminedvalueslessthan１０％．Thismethodwas
appliedtotheanalysisof２０samples,withthetotalamountsofαＧhydroxyacidsintherangeof２０－６８００mg/

１００g,whichwereallinstandardpermissionscopeexceptanexceedingsample．

Keywords:αＧhydroxy acid; ultraＧhigh performance liquid chromatography triple quadrupole mass
spectrometry;cosmetics
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