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化妆品用原料 四氢胡椒碱
[bookmark: _Toc20897][bookmark: _Toc26774]1 范围
本文件规定了化妆品用原料四氢胡椒碱的技术要求、检验方法、检验规则、标签、包装、运输、储存和保质期。
本文件适用于从胡椒（Piper nigrum L）.中提取、分离、纯化、合成得到的粉末状化妆品用原料四氢胡椒碱。
[bookmark: _Toc15062][bookmark: _Toc10911]2 规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 191 包装储运图示标志
GB 5009.3 食品安全国家标准 食品中水分的测定
GB 5009.4 食品安全国家标准 食品中灰分的测定
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 13531.6 化妆品通用检验方法 颗粒度(细度)的测定
GB/T 37625 化妆品检验规则
[bookmark: _Toc6029][bookmark: _Toc9140]3 术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
[bookmark: _Toc19000][bookmark: _Toc5620]4 基本信息
化学名称：5-(苯并[D][1,3]二氧杂环戊烯-5-基)-1-(哌啶-1-基)戊-1-酮
INCI名称：Tetrahydropiperine
分子式：C17H23NO3
CAS号：23434-88-0
相对分子质量：289.37
结构式：
[image: 图片1]

[bookmark: _Toc28750][bookmark: _Toc1936]5 技术要求
5.1 感官要求
四氢胡椒碱的感官要求详见表1。
表1 感官要求
	项目
	要求

	外观
	淡黄色至白色精细粉末

	气味
	轻微的特殊气味



5.2 理化要求
四氢胡椒碱的理化要求详见表2。
表2 理化要求
	项目
	要求

	水分/%
	≤5

	灰分/%
	≤5

	颗粒度（60目孔径筛）/%
	≥95

	含量/%
	≥95



5.3 微生物及有害物质指标要求
四氢胡椒碱的微生物及有害物质指标要求详见表3。
表3 微生物及有害物质指标
	项目
	要求

	微生物指标
	菌落总数/（CFU/mL）
	≤1000

	
	霉菌和酵母菌总数/（CFU/mL）
	≤100

	
	耐热大肠菌群/（CFU/mL）
	不应检出

	
	铜绿假单胞菌/（CFU/mL）
	不应检出

	
	金黄色葡萄球菌/（CFU/mL）
	不应检出

	有害物质指标
	铅（mg/kg）
	≤10

	
	汞（mg/kg）
	≤1

	
	砷（mg/kg）
	≤2

	
	镉（mg/kg）
	≤5


[bookmark: _Toc19019][bookmark: _Toc26371]6 检验方法
[bookmark: _Toc176199741]6.1　感官检验
启开试样后，立即嗅其气味；另取试样适量置于白色瓷盘中，在自然光线下，观察其外观色泽，并检查有无异物。
6.2　水分
按GB 5009.3第一法规定的方法测定。
6.3　灰分
按GB 5009.4第一法规定的方法测定。
6.4　颗粒度
按GB/T 13531.6规定的方法测定。
[bookmark: _Toc176199745]6.5　含量
按附录A规定的方法测定。
[bookmark: _Toc176199755]6.6　微生物
按《化妆品安全技术规范》（2015年版）中规定的方法检验。
[bookmark: _Toc176199756]6.7　有害物质
[bookmark: _Toc176199760]按《化妆品安全技术规范》（2015年版）中规定的方法检验。
[bookmark: _Toc10627][bookmark: _Toc7752]7 检验规则
[bookmark: _Toc176199762]7.1　抽样方案与抽样方法
按GB/T 37625的规定执行。
[bookmark: _Toc176199763]7.2　组批与抽样
[bookmark: _Hlk178428457]以同一批原料，同种工艺，连续生产的产品为同一批次。
[bookmark: _Toc176199764][bookmark: _Hlk178428467]7.3　出厂规则
7.3.1　出厂检验项目：外观、气味、水分、灰分、颗粒度、纯度、菌落总数、霉菌和酵母菌总数。
7.3.2　产品应批检验合格方可出厂。
[bookmark: _Toc176199765]7.4　型式检验
7.4.1　型式检验的项目为本文件中规定的全部项目。
7.4.2　型式检验每年不应少于1次。有下列情况之一时，也应进行型式检验。
a）当原料、工艺和设备发生重大改变时；
b）产品首次投产或停产6个月以上恢复生产时；
c）出厂检验与上一次型式检验结果有较大差异时；
d）生产场所改变时；
e）主管部门提出进行型式检验要求时。
[bookmark: _Toc176199766]7.5　判定规则
7.5.1　所检项目全部符合本文件规定，判定为合格品。
7.5.2　检验结果若有1项或1项以上不符合本文件规定，应重新从原批次留样中取样进行复验，复验结果仍有1项或1项以上指标不符合本文件规定，该批产品判定为不合格。
[bookmark: _Toc176199780][bookmark: _Toc3729][bookmark: _Toc176199767][bookmark: _Toc24633][bookmark: _Toc17570]8　标志、包装、运输、储存和保质期
[bookmark: _Toc176199768]8.1　标志
产品销售包装图示标志应按GB/T 191执行。
[bookmark: _Toc176199769]8.2　包装
直接接触化妆品的包装材料应当安全，不得与产品发生化学反应，不得迁移或释放对人体产生危害的有毒有害物质。产品装入适当的包装容器后应密封无泄漏。每件包装量可根据用户的要求而定。
[bookmark: _Toc176199770]8.3　运输
运输工具应清洁、卫生、干燥，运输时应防火、防热、防雨淋、防受潮，在运输过程中应轻装轻卸，严防挤压碰撞，不应与有毒、有害、有异味、有放射性的物质混运。
[bookmark: _Toc176199771]8.4　储存
产品贮存应保持清洁卫生、干燥通风、隔热、阴凉。产品应距地面不少于0.1 m、距墙壁不少于0.5 m。避免与有毒、有害、易腐、易污染等物品一起堆放。
[bookmark: _Toc176199772]8.5　保质期
在符合规定的运输和贮存条件下，产品在包装完整和未经启封的情况下，自生产之日起，在密封、干燥、避光、冷藏的条件下保质期不应低于36个月。
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[bookmark: _Toc30040][bookmark: _Toc31273][bookmark: _Toc11388][bookmark: _Toc179400413][bookmark: _Toc179400428]附录A
（规范性）
四氢胡椒碱纯度检验方法
[bookmark: _Toc179400414]A.1　一般规定
按照《中华人民共和国药典》四部附录通则0512高效液相色谱法中外标法测定。
本文件所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合 GB/T 6682 规定的实验用水。实验中所用溶液在未注明用何种溶剂配制时，均指水溶液。
A.2　四氢胡椒碱纯度检验方法
A.2.1　试剂和材料
a） 甲醇：（色谱纯）；
b） 超纯水；
c） 四氢胡椒碱标准品：含量不应低于98%。
[bookmark: _Toc179400415]A.2.2　仪器和设备
[bookmark: _Hlk193225929]a）分析天平：感量0.01 mg；
b）25 mL容量瓶；
c）针筒式过滤器；
d）0.22 μm有机相微孔滤膜；
e）超声波发生器；
f）具有梯度洗脱功能的高效液相色谱仪系统。
[bookmark: _Toc179400416]A.2.3　色谱条件
a）波长：288 nm；
b）流速：1 mL/min；
c）色谱柱：十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂的色谱柱（柱长 25 cm，内径 4.6 mm，粒径5 μm），或具有同等效果的液相色谱柱；
d）流动相A：甲醇；
e）流动相B：水；
f）流动相A：流动相B=77:23；
g）进样量：20 μL。
[bookmark: _Toc179400417]A.2.4　操作步骤
A.2.4.1　样品供试液的制备：精密称取四氢胡椒碱样品5 mg置于25 mL容量瓶中，加甲醇15 mL，超声处理，冷却至室温，加甲醇定容至刻度，混匀，用0.22 μL有机相微孔滤膜过滤，即得样品供试液。
A.3.2　标准品溶液的制备：精密称取四氢胡椒碱标准品5 mg置于25 mL容量瓶中，加甲醇15 mL，超声处理，冷却至室温，加甲醇定容至刻度，混匀，用0.22 μL有机相微孔滤膜过滤，即得标准品溶液。
[bookmark: _Toc179400418]A.2.4.2　结果计算
外标法计算目标成分的质量百分比，数值以%表示，按式（A.1）计算：
		(A.1)
式中：
X—目标成分质量百分比。
A样—样品图谱中目标成分的峰面积。
C标—目标成分对照品溶液的浓度（mg/mL）
A标—对照品图谱中目标成分的峰面积
C样—目标成分标准品溶液的浓度（mg/mL）


[bookmark: _Toc1413][bookmark: _Toc11921][bookmark: _Toc11243]附录B
（资料性）
四氢胡椒碱标准品高效液相色谱图谱和相对保留时间
B.1　四氢胡椒碱标准品的高效液相色谱图谱见图B.1。
[image: ]
四氢胡椒碱标准品的高效液相色谱图谱
B.2　四氢胡椒碱标准品的相对保留时间见表B.1。
四氢胡椒碱标准品的相对保留时间
	组分名称
	相对保留时间

	四氢胡椒碱
	5.080
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