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高效液相色谱法测定化妆品中聚硅氧烷 -15
温少楷，梁文耀，王继才，夏泽敏，谭焯针，席绍峰，郭长虹，谭建华
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摘要　建立高效液相色谱测定化妆品中聚硅氧烷 –15 含量的方法。样品用异丙醇超声提取，以异丙醇 – 乙腈 –

水为流动相梯度洗脱，经 Agilent Poroshell 120 EC–C18 型色谱柱（100 mm ×4.6 mm，4 μm）分离后，用二极管阵列

检测器进行检测。以保留时间和紫外吸收光谱定性，色谱峰面积外标法定量。聚硅氧烷 -15 的质量浓度在 3～1 000 

mg／L 范围内线性关系良好，相关系数为 0.999 8，检出限为 0.01%，定量限为 0.03%。测定结果的相对标准偏差为

2.06%（n=6），加标回收率为 96.3%～101.7%。该方法快速、高效、准确，适用于化妆品中聚硅氧烷 -15 含量的测定。
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Determination of polysilicone-15 in cosmetics by high performance liquid chromatography
Wen Shaokai, Liang Wenyao, Wang Jicai, Xia Zemin, Tan Zhuozhen, Xi Shaofeng, Guo Changhong, Tan Jianhua

［National Quality Supervision and Testing Center for Cosmetics (Guangzhou), Guangzhou Quality Supervision and Testing Institute, Guangzhou　511447, China］

Abstract　A high performance liquid chromatographic method was established for determining polysilicone-15 in 
cosmetics. The samples were extracted with 2-propanol, then separated on an Agilent Poroshell 120 EC–C18 column (100 
mm×4.6 mm, 4 μm) utilizing a mobile phase of 2-propanol–acetonitrile–water with gradient elution and detected by 
DAD. The qualitative analysis was based on retention time and ultraviolet absorption spectrum, while quantitative analysis 
was performed by the external standard method of chromatographic peak area. There was good linear relationship for 
polysilicone-15 in the mass concentration range of 3–1 000 mg／L with the correlation coefficient of 0.999 8. The limit of 
detection was 0.01%, and the limit of quantitation was 0.03%, respectively. The relative standard deviation of the detection 
results was 2.06% (n=6), and the recoveries were between 96.3% and 101.7%. The method is fast, efficient, accurate, and it 
can be applied for the determination of polysilicone-15 in cosmetics.
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聚硅氧烷 -15 是一种化学防晒剂，是将发色基

团连接在硅链骨架上所构成的聚合物户外紫外光滤

光剂，同时也是有效的光稳定剂［1］。聚硅氧烷 -15
为《化妆品安全技术规范》（2015 年版）［2］收载的

准用防晒剂，限量为 10%（质量分数）。《化妆品安

全技术规范》 （2015 年版）涉及的防晒剂检测方法

未包含聚硅氧烷 -15。过量使用化学防晒剂对皮肤

有一定的刺激性，因此国内外对防晒剂的使用种类

和使用量均有严格的管理和限制［3–6］。随着我国消

费升级，防晒化妆品日渐受到消费者的重视，使用量

不断增大，建立化妆品中聚硅氧烷 -15 的检测方法

对防晒化妆品的安全监控具有重要意义。

目前，文献报道化妆品中防晒剂的测定方法

主要有液相色谱法［5，7–12］、液相色谱 – 质谱联用 
法［6，13–15］和气相色谱 – 质谱联用法［16–17］等。聚硅

氧烷 -15 为聚合物防晒剂，其测定方法报道较少，主

要为凝胶渗透色谱法［18］，该方法采用凝胶渗透色谱

仪和凝胶渗透色谱柱，流动相为四氢呋喃，通用性不

佳，且溶剂毒性和挥发性较大，方法不便推广。

笔者建立了测定化妆品中聚硅氧烷 -15 含量的

高效液相色谱方法，采用异丙醇 – 乙腈 – 水为流动

相，C18 色谱柱为分析柱，通过优化提取溶剂、色谱条
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件等因素，建立快速、高效、准确、易于推广应用的测

定方法，可为化妆品中聚硅氧烷 -15 含量的测定提

供有效的技术手段，满足化妆品质量安全监测需要。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

高效液相色谱仪：Agilent 1260 型，配二极管阵

列检测器（DAD），美国安捷伦科技有限公司。

电子天平：CPA225D 型，感量为 0.01 mg，德国

赛多利斯集团。

涡旋振荡器：MS3 basic 型，德国 IKA 公司。

超声波清洗仪：KQ–250DV 型，昆山市超声仪

器有限公司。

尼龙滤膜：孔径为 0.45 μm，天津市津腾实验

设备有限公司。

纯水系统：Milli-Q 型，美国 Millipore 公司。

聚硅氧烷 -15 标准物质：纯度（质量分数）为

99%，德国 Dr. Ehrenstorfer 公司。

甲醇、乙腈、异丙醇、四氢呋喃：均为色谱纯，德

国默克公司。

实验用水为高纯水，由 Milli-Q 纯水系统（美国

密理博公司）制备。

1.2　实验方法

1.2.1　标准溶液的配制

称取聚硅氧烷 -15 标准物质 0.01 g（精确至 0.1 
mg），用异丙醇配制成 1 000 mg／L 标准储备溶液。

将标准储备溶液用异丙醇稀释成质量浓度分别为

3、5、10、50、100、500、1 000 mg／L 的系列标准工作

溶液。

1.2.2　样品处理

称取样品约 0.25 g（精确至 0.001 g）于 25 mL
比色管中，加入约 2 mL 异丙醇，涡旋分散均匀后，

加入异丙醇至近标线，超声提取 30 min，静置冷却至

室温，用异丙醇定容至标线，涡旋 30 s，经滤膜过滤，

滤液作为样品溶液。

1.3　色谱条件

色 谱 柱：Agilent Poroshell 120 EC–C18 柱（100 
mm×4.6 mm，4 μm，美国安捷伦科技有限公司）；

柱温：35 ℃；进样体积：10 μL ；检测波长：312 
nm ；流动相：A 为水，B 为异丙醇 – 乙腈（体积比为

95∶5），梯度洗脱程序为 0～5 min 85%～95% B，5～6 
min 95%～100% B，6～10 min 100% B，10～10.5 min 
100%～85% B，10.5～15 min 85% B ；流动相流量：1.0 
mL／min。

2　结果与讨论

2.1　检测波长的选择

采用二极管阵列检测器对聚硅氧烷 -15 进行紫

外吸收扫描光谱分析，发现其在 312 nm 附近有最大

吸收（见图 1），故选择检测波长为 312 nm。

250 300

波长

350 400

图 1　聚硅氧烷 -15 紫外吸收光谱图

2.2　流动相的选择

考察了乙腈 – 水、甲醇 – 水、异丙醇 – 水、异丙

醇 – 乙腈 – 水、异丙醇 – 甲醇 – 水 5 种流动相体系

对聚硅氧烷 -15 色谱行为的影响。结果显示，以乙

腈 – 水或甲醇 – 水为流动相时聚硅氧烷 -15 未出峰，

采用其余 3 种流动相体系，当异丙醇体积分数较大

时聚硅氧烷 -15 可出峰。在 90%～100% 范围内考

察有机相中异丙醇体积分数对色谱性能的影响，结

果表明有机相中异丙醇体积分数需达到 95% 聚硅

氧烷 -15 才能出峰，向流动相中加入乙腈有利于降

低柱压。通过优化，最终确定采用 95% 异丙醇 –5%
乙腈和水为流动相梯度洗脱，此时聚硅氧烷 -15 可

在 10 min 内获得良好的色谱峰形。

2.3　色谱柱的选择

考察了 3 种不同的 C18 色谱柱：X-bridge C18

柱（100 mm×4.6 mm，5 µm，美 国 沃 特 世 公 司）、

Poroshell 120 EC–C18 柱（100 mm×4.6 mm，4 µm，

美国安捷伦科技有限公司）和 Dimansil C18 柱（100 
mm×4.6 mm，5 µm，北京迪马科技有限公司）的

分离效果。结果显示，在同等色谱条件下，聚硅氧

烷 -15 在 3 种 C18 色谱柱上色谱峰形差别不明显，

Poroshell 120 EC–C18 型色谱柱上的色谱峰形最优，

且目标物与样品基质分离良好，因此选用 Poroshell 
120 EC–C18 型色谱柱进行检测。

2.4　样品处理条件的选择

分别选取含聚硅氧烷 -15 的膏霜、乳液、溶液样

品进行提取方法考察。聚硅氧烷 -15 在异丙醇、四

氢呋喃、乙腈、甲醇等有机溶剂中具有较高的溶解

度，故分别考察并比较了以上溶剂涡旋分散后超声

30 min 的提取效果，各溶剂提取效果见表 1。
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表 1　不同溶剂提取膏霜、乳液、溶液样品后

聚硅氧烷 -15 的质量分数测定结果

基质
类型

配方
添加

聚硅氧烷 -15 的质量分数／%
异丙醇 四氢呋喃 乙腈 甲醇

膏霜
乳液
溶液

2.00
1.50
1.50

1.91
1.43
1.48

1.93
1.45
1.48

0.12
0.13
0.13

0.08
0.09
0.10

由表 1 可知，异丙醇和四氢呋喃提取效果良

好，考虑到四氢呋喃挥发性和毒性较大，最终选用

异丙醇为提取溶剂。实验过程中，先加入少量溶剂

涡旋分散均匀，再加入剩余溶剂提取可以获得满

意的结果。

2.5　线性方程与检出限

在 1.3 色谱条件下，对 1.2.1 配制的系列标准

工作溶液进行测定，以目标物的色谱峰面积（Y）
对相应的目标物质量浓度（X，mg／L）进行线性

回归分析。以 3 倍信噪比计算检出限（LOD），以

10 倍信噪比计算定量限（LOQ）。得线性方程为

Y=11.835X+0.295，相关系数为 0.999 8，检出限为

0.01%，定量限为 0.03%。结果表明，聚硅氧烷 -15
的质量浓度在 3～1 000 mg／L 范围内线性关系良

好。方法的检出限和定量限均可满足化妆品中聚硅

氧烷 -15 含量的检测需要。

2.6　方法精密度

选取含聚硅氧烷 -15 的化妆品样品，用本法平

行测定 6 次，样品中聚硅氧烷 -15 的质量分数测定

结 果 分 别 为 1.52%、1.47%、1.53%、1.51%、1.45%、

1.49%，平均值为 1.50%，相对标准偏差为 2.06%，表

明该方法精密度较高。

2.7　加标回收试验

向空白样品（膏霜、乳液、溶液）基质中添加聚

硅氧烷 -15 标准物质，分别添加 3、100、1 000 mg／L 
3 个浓度水平，按 1.2.2 方法处理加标样品，在 1.3 仪

器工作条件下进行测定，记录色谱峰面积并计算加

标回收率，结果列于表 2。
表 2　不同基质化妆品聚硅氧烷 -15 的加标回收试验结果

基质
类型

浓度
水平

取样质量／
g

加标量／
mg

测得质量／
mg

回收率／
%

膏霜
低
中
高

0.249 6
0.252 1
0.250 8

0.075 0
2.71
24.37

0.072 2
2.64
23.79

96.3
97.4
97.6

乳液
低
中
高

0.251 3
0.250 7
0.249 2

0.075 0
2.51
25.26

0.072 4
2.44
24.83

96.5 
97.2
98.3

溶液
低
中
高

0.251 3
0.251 1
0.251 1

0.075 0
2.45
25.13

0.072 6
2.44
25.56

96.8
99.6

101.7

由表 2 可知，聚硅氧烷 -15 在不同基质中 3 个

加标浓度下的回收率为 96.3%～101.7%，表明该方

法有较高的准确度。

空白基质、基质加标及实际样品的典型高效液

相色谱图如图 2 所示。

t

-

-

(a) 空白基质；  (b) 基质加标；  (c) 某实际样品

图 2　空白基质、基质加标及实际样品的典型高效液相色谱图

3　结语

建立了高效液相色谱法测定化妆品中聚硅氧

烷 –15 的检测方法。该方法样品处理简便，灵敏度

高，精密度好，适用于防晒化妆品的检测。对实际化

妆品进行了测定，方法适用性好。该方法为防晒化

妆品的质量安全监测提供了有效的技术支持。
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