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《纺织染整助剂 异噻唑啉酮类化合物的测定》 

化工行业标准编制说明 
 

1. 项目来源 

根据中华人民共和国工业和信息化部办公厅 2018年 11月下达的工信厅科函

〔2018〕73 号文《关于印发 2018 年第四批行业标准制修订计划的通知》，《纺织

染整助剂 异噻唑啉酮类化合物的测定》列入 2018 年化工行业标准制定计划，项

目编号为 2018-1903T-HG，该项目为基础公益类项目，由杭州传化精细化工有限

公司、福建省纤维检验局等负责起草，该标准由全国染料标准化委员会印染助剂

分技术委员会（SAC/TC 134/SCI）归口，要求 2020 年完成报批。 

2. 制订本标准的目的、意义 

异噻唑啉酮类化合物作为一类广谱高效杀菌剂，被广泛用于纺织品、皮革、

涂料、化妆品、玩具等领域[1]，用于提高产品的附加值。在纺织加工过程中，经

常使用大量各种纺织染整助剂诸如柔软剂、吸湿剂、着色剂及其复配助剂，这些

助剂本身很容易滋生各种微生物，加入杀菌剂，防止纺织染整助剂由于微生物作

用而改变物化性质。 

但毒理学研究[2-5]表明：1,2-苯并异噻唑-3-酮（BIT）、2-甲基-4-异噻唑啉-3-

酮（MI）、5-氯-2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮（CMI）、2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮（OIT）、

4,5-二氯-2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮（DCOIT）具有接触致敏性，能引发接触性

皮炎。 

因此，欧盟EN 71-9率先在纺织品、皮革、液体、黏土、粘合剂等玩具材料

中限用1,2-苯并异噻唑-3-酮（BIT）、2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮（MI）、5-氯-2-甲基

-4-异噻唑啉-3-酮（CMI），限量分别为：5 mg/kg、10 mg/kg、10 mg/kg，且2-甲

基-4-异噻唑啉-3-酮（MI）、5-氯-2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮（CMI）的总含量不得

高于15 mg/kg。欧盟国家部分企业要求进入欧盟市场的纺织品中2-正辛基-4-异噻

唑啉-3-酮（OIT）含量不得高于10 mg/kg。欧盟生物杀灭产品法规EU No.528/2012

则将4,5-二氯-2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮（DCOIT）列入管制范围。 
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纺织染整助剂作为上游产业，其品质不单影响纺织产品的生态安全，也易对

环境产生影响。但纺织染整助剂中异噻唑啉酮类化合物检测方法的研究尚未开

展，给终端纺织产品的安全性能埋下隐患，使消费者健康受到威胁，同时可能给

环境引入了污染源。本项目建立的方法适用于纺织染整助剂产品中异噻唑啉酮类

化合物的定性定量检测，填补了国内在该项目检测技术上的空白，有助于规范国

内助剂市场、提高行业产品质量，有利于保证终端纺织产品的生态安全性能；同

时，有效避免异噻唑啉酮类化合物的使用带来的环境污染。     

3. 标准制订工作过程简况及研究进度计划 

1）2017 年 6 月-2018 年 3 月，调研行业对此标准的需求，查阅国内外有关

文献和标准。 

2）2018 年 4 月-2019 年 10 月，对国内外的分析检测标准进行对比分析，与

合作单位进行技术交流确定实验方案，对方法的可行性进行了论证。 

3）2019 年 11 月-2020 年 5 月，根据实验方案，进行有关试验方法的条件选

择和系统试验验证工作，确定了试验方法，形成标准草案。 

4）2020 年 6 月，经各方的共同努力，对相关实验数据和验证结论进行整理

并形成标准草案征求意见稿和编制说明征求意见稿。 

4. 采用国际标准和国外先进标准情况  

目前，国内外尚无有关纺织染整助剂中异噻唑啉酮类化合物的测定的国家或

行业标准。 

5. 标准制订的主要内容和依据 

5.1 编写格式和原则 

本标准严格按照 GB/T1.1－2009《标准化工作导则 第 1 部分：标准的结构

和编写规则》进行编写。 

本标准按照先进性、科学性和实用性相结合的原则进行编制，在对纺织染整

助剂产品特性了解的基础上，广泛参考相关行业标准及文献资料，建立适用的分

析测试方法，征求行业内的专家、学者以及技术人员的意见和建议，密切联系实

际，注重科学性和可操作性的充分结合，以便于标准颁布后的推广和应用。 
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5.2 标准适用范围的确定 

本标准规定了采用液相色谱-二极管阵列检测器(LC-DAD)和液相色谱-串联

质谱仪（LC-MS/MS）测定纺织染整助剂中异噻唑啉酮类化合物含量的方法。 

本标准适用于液相色谱法和液相色谱-串联质谱法对纺织染整助剂产品中异

噻唑啉酮类化合物含量的测定。 

6. 实验方法的分析和验证 

6.1 方法原理 

试样经甲醇超声提取后，以异噻唑啉酮类化合物为目标分析物，用液相色谱

-二极管阵列检测器（LC-DAD）和液相色谱-串联质谱法（LC-MS/MS）进行定

性、定量测定。 

6.2 技术路线确定 

6.2.1 试验样品 

研制的标准是为了应用于实际样品检测。因此，为了保证本标准方法具有较

强的适用性，选用市场上商品化的纺织染整助剂作为试验样品。试验样品由浙江

传化股份有限公司提供的商品并进行了编号：抗菌整理剂（样品 1#）、防腐杀

菌剂（样品 2#）、专用杀菌剂（样品 3#）、抗菌整理剂（样品 4#）。 

    这些样品都为复配的染整助剂，其中含有的化学杂质和干扰物的种类及浓度

都不同。此外，这些染整助剂都具有不同的性能，用于印染整理的不同工艺中，

涵盖了包含异噻唑啉酮类化合物的大部分商品，具有广泛的代表性。 

6.2.2 标准物质 

1,2-苯并异噻唑-3-酮（BIT）：（99.5%，Dr.Ehrenstorfer） 

2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮（MI）：（98.6%，Dr.Ehrenstorfer） 

5-氯-2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮（CMI）：（98.4%，Dr.Ehrenstorfer） 

2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮（OIT）：（98.9%，Dr.Ehrenstorfer） 

4,5-二氯-2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮（DCOIT）：（97.0%，上海安谱） 

6.2.3 主要技术路线 

1）样品的前处理条件，包括：提取条件、净化条件的选择与优化； 
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2）色谱条件的建立，包括色谱柱、流动相、梯度洗脱条件等； 

3）光谱、质谱条件的建立，包括紫外光谱、检测波长，定量离子对和定性

离子对的建立、碰撞能量、解离电压等质谱参数等； 

4）方法验证。 

6.3 仪器方法的确定 

6.3.1 主要技术路线 

1,2-苯并异噻唑-3-酮（BIT）、2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮（MI）、5-氯-2-甲基-4-

异噻唑啉-3-酮（CMI）、2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮（OIT）、4,5-二氯-2-正辛基-4-

异噻唑啉-3-酮（DCOIT）等异噻唑啉酮类化合物的理化性质见表 1，适宜采用液

相色谱进行分离。 

表 1 异噻唑啉酮类化合物的理化性质 

化合物名称 缩略名 
化学文摘编号 

(CAS No.) 
分子式 相对分子质量

1,2-苯并异噻唑-3-酮 BIT 2634-33-5 C7H5NOS 151.18 

2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮 MI 2682-20-4 C4H5NOS 115.15 

5-氯-2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮 CMI 26172-500-7 C4H4CINOS 149.6 

2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮 OIT 26530-20-1 C11H19NOS 213.34 

4,5-二氯-2-正辛基-4-异噻唑啉-3-酮 DCOIT 64359-81-5 C11H17Cl2NOS 282.23 

 

常规的二极管阵列检测器（DAD），通过吸收光谱获得特定组分的结构信息，

有助于未知组分或复杂组分的结构确定。 

高效液相色谱-电喷雾电离-串联质谱联用技术是以 HPLC 为分离手段、

MS/MS 为检测器的分析技术，集 HPLC 的高分离能力与 MS 的高灵敏度、强定

性专属特异性于一体，为样品尤其是复杂基体样品分析及定量测定提供了可靠手

段。串联质谱（MS/MS）是将两个质量选择器串联，可对准分子离子进行多级

裂解，进而获得丰富的化合物碎片信息，确认目标化合物，对目标化合物定量等。

串联质谱与单级质谱相比，能明显改善信号的信噪比，具有更高的灵敏度及选择

性。 

因此，本研究选用高效液相色谱-二极管阵列检测器（DAD）、高效液相色谱

-电喷雾三重四极杆质谱联用（HPLC-ESI-MS/MS）作为检测仪器。 
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6.4 高效液相色谱-二极管阵列检测器法（HPLC-DAD） 

6.4.1 色谱条件的选择 

6.4.1.1 色谱柱的选择 

考察了 ZORBAX SB C18 柱(5μm，4.6*250mm)、Elipse plus C18 柱(5μm，

4.6*250mm)、Elipse XBD C18 柱(5μm，4.6*250mm)、ZORBAX SB-Phenyl 柱(5μm，

4.6*250mm)和 ZORBAX NH2 柱(5μm，4.6*250mm)的效果，如图 1 所示。可见：

同等条件下， ZORBAX NH2 柱(5μm，4.6*250mm)未能全部检测到 5 种目标物， 

ZORBAX SB C18 柱(5μm，4.6*250mm)虽能实现基本分离，但峰形不佳，Elipse 

plus C18 柱(5μm，4.6*250mm)、Elipse XBD C18 柱(5μm，4.6*250mm)和 ZORBAX 

SB-Phenyl 柱(5μm，4.6*250mm)则对 5 种异噻唑啉酮类化合物可实现基线分离，

且峰形对称尖锐，均可采用。 
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图 1 色谱柱对分离的影响 

1. MI；2.CMI；3.BIT；4.OIT；5.DCOIT 
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（甲醇(A)和超纯水(B）洗脱：0～2 min，20%A~40%，2～6 min，40%～90%A，6～10 min，

90% A，10～13 min，90%A～20%A，13～15 min，20%A  进样体积：10L；流速：1.0min，

柱温：35 ℃） 

6.4.1.2 流动相的选择 

为了实现目标化合物间良好的色谱分离及响应，分别考察了甲醇-水溶液和

乙腈-水溶液对 5 种异噻唑啉酮类化合物的影响。发现：甲醇流动相体系和乙腈

流动相体系均能较好的实现 5 种异噻唑啉酮类化合物的分离，但是如表 2 所示，

甲醇流动相体系目标化合物的响应显著大于乙腈流动相体系。所以，本实验选择

甲醇流动相体系。 

表 2 流动相体系对响应的影响 

流动相 
响应(峰面积) 

MI CMI BIT OIT DCOIT 

甲醇-水 440.4 288 194.4 208.3 146.7 

乙腈-水 276.3 274.3 182.9 191 129.2 

6.4.1.3 流速的选择 

分别考察了 0.5 mL/min、0.6 mL/min、0.7 mL/min、0.8 mL/min、1.0 mL/min

流速条件下的分离效果和响应，结果分别见图 2 和表 3。可见，当流速为 1.0 

mL/min 时，5 种异噻唑啉酮类化合物分离度较好；随着流速的增加，5 种异噻

唑啉酮类化合物的响应逐渐减小。所以，综合分离度和响应考虑，本实验选择

流速为 1.0 mL/min。  
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图 2 流速对分离度的影响，a 0.5 mL/min，b 0.6 mL/min，c 0.7 mL/min，d 0.8 mL/min，e 1.0 

mL/min 

（甲醇(A)和超纯水(B）洗脱：0～2 min，20%A~40%，2～6 min，40%～90%A，6～10 min，

90% A，10～13 min，90%A～20%A，13～15 min，20%A  进样体积：10L；柱温：35 ℃） 

表 3 流速对响应的影响 

流速, mL/min 
响应(峰面积) 

MI CMI BIT OIT DCOIT 

0.5 882.7 656.7 394 454.3 336.7 

0.6 737 550.8 327 380.6 280.9 

0.7 629.6 387 267.1 326.7 244.4 

0.8 550.4 340.9 236.5 283.3 213.2 

c 

b 

d 

f 
e 
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1.0 440 272.8 194.4 227.5 169.1 

6.3.3.4 柱温的选择 

本实验考察了室温、30℃、35℃、40℃、45℃和 50℃的不同柱温对目标化

合物的分析效果和峰面积响应值的影响。结果发现，在本实验考察的范围内，柱

温对目标物的峰形、分离度及峰面积响应值基本没有影响，故柱温选用实验室常

用的 35℃作为实验条件即可。 

进一步优化，以得到最优的分离分析效果，建立梯度洗脱程序为甲醇(A)和

超纯水(B），0～2 min，20%A~40%，2～6 min，40%～90%A，6～10 min，90% A，

10～13 min，90%A～20%A，13～15 min，20%A。 

6.4.1.5 检测波长的选择 

在 210~400 nm 波段分别对目标物 5 种异噻唑啉酮类化合物进行 DAD 光谱

扫描，光谱图见图 3~7。如图所示：5 种异噻唑啉酮类化合物的最强吸收峰对应

的波长分别为 275（MI）、275（CMI）、318（BIT）、278（OIT）、280（DCOIT），

选择最大吸收波长作为检测波长时，相应的吸光度最大，即响应值最高，有利于

提高目标物的检测灵敏度，试验选择 275 nm 作为 MI、CMI、OIT 的检测波长，

选择 280 作为 DCOIT 的检测波长，选择 318 作为 BIT 的检测波长。 
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*DAD1, 3.496 (37.7 mAU, - ) 参考值=3.183 & 3.790 为 MI.D

 

图 3 MI 的 DAD 光谱图 
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图 4 CMI 的 DAD 光谱图 
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*DAD1, 6.742 (112 mAU, - ) 参考值=6.555 & 6.995 为 BIT.D

 

图 5 BIT 的 DAD 光谱图 
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图 6 OT 的 DAD 光谱图 
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*DAD1, 11.478 (25.2 mAU, - ) 参考值=11.271 & 11.718 为 DCOI.D

 

图 7 DCOIT 的 DAD 光谱图 

 

6.5 高效液相色谱-串联质谱法（HPLC-MS/MS） 

6.5.1 质谱条件的优化 

取 5 mg/L 异噻唑啉酮类化合物混合标准工作溶液进样，采用三通阀自动进

样方式优化质谱条件。采用一级质谱全扫描（Fullscan）方式得到溶剂空白（图

8）、MI、CMI、BIT、OIT、DCOIT 标样质谱图（图 9-图 13），可见：除 BIT 在
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正、负离子模式下均有响应且相当外，其它 4 种在正离子模式下质谱响应明显，

因此选择在 ESI 正离子扫描模式下对异噻唑啉酮类化合物行分析。在该模式下，

所有分析物经 ESI 电离生成特征离子峰[M+H]+，将其选为母离子峰，确定 MI、

CMI、BIT、OIT、DCOIT 的准分子离子即母离子为 m/z 116、150、152、214 和

282。 

 

图 8 溶剂空白的全扫描质谱图，a)：负离子模式，b)：正离子模式 

 

图 9 MI 的全扫描质谱图，a)：负离子模式，b)：正离子模式 

a) 

b) 

a) 

b) 
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图 10 CMI 的全扫描质谱图，a)：负离子模式，b)：正离子模式 

图 11 BIT 的全扫描质谱图，a)：负离子模式，b)：正离子模式 

 

图 12 OIT 的全扫描质谱图，a)：负离子模式，b)：正离子模式 

a) 

b) 

a) 

b) 

a) 

b) 
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图 13 DCOIT 的全扫描质谱图，a)：负离子模式，b)：正离子模式 

 

以上述准分子离子为母离子，通过氮气碰撞产生碎片离子进行子离子扫描

（PI），如图 14 所示，选择丰度较高的碎片离子作为定性和定量特征离子。利用

Optimizer 优化软件，进一步细致优化碎裂电压（Fragmentor）和碰撞能量（Collision 

Energy），优化后的参数见表 4。 

 

a) 

b) 

a) 

b) 

c) 
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图 14 子离子扫描图，a）MI，b）CMI，c）BIT，d）OIT，e）DCOIT 

表4 质谱检测参数 

序号 化合物 母离子/（m/z） 子离子/（m/z） 碎裂电压/V 碰撞电压/V 
1 MI 116 71* 96 17 
   101 96 21 
2 CMI 150 87* 84 49 
   135 84 25 
3 BIT 152 134* 132 25 
   109 132 21 
4 OIT 214 102* 96 13 
   84 96 53 
5 DCOIT 282 169.9* 96 9 
   57 96 17 

注：“*”表示为定量离子。 

6.5.2 色谱条件的优化 

6.5.2.1 色谱柱的选择 

考察了 Zorbax Eclipse C18 柱（2.1*100 mm，3.5 μm）、Poroshell 120 EC-C18

柱（2.1*100 mm，2.7 μm）和 Poroshell 120 SB-C18 柱（2.1*100 mm，2.7 μm）

的效果，如图 15 所示。可见：同等条件下，3 种色谱柱均能实现异噻唑啉酮类

化合物的基线分离，Zorbax Eclipse C18 柱（2.1*100  mm，3.5 μm）峰型最优，

因此选择 Zorbax Eclipse C18 柱（2.1*100 mm，3.5 μm）作为分离柱。 

d) 

e) 
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图 15 色谱柱对分离的影响 

a) Zorbax Eclipse C18 柱，b) Poroshell 120 EC-C18 柱，c) Poroshell 120 SB-C18 柱 

6.5.2.2 流动相的选择 

为了实现目标化合物间良好的色谱分离及响应，分别考察了甲醇-水溶液、

甲醇-0.1%甲酸铵水溶液、甲醇-0.1%甲酸水溶液对 5 种异噻唑啉酮类化合物的影

响，如图 16、17 所示。可见：均能较好的实现 5 种异噻唑啉酮类化合物的分离，

对低响应的 MI、CMI 和 BIT，甲醇-水溶液的响应显著大于甲醇-0.1%甲酸铵水

溶液和甲醇-0.1%甲酸水溶液。所以，本实验选择甲醇-水流动相体系。 

 

图 16 流通相对分离的影响 

a) 甲醇-水，b) 甲醇-0.1%甲酸铵水溶液，c) 甲醇-0.1%甲酸水溶液 

a) 

b) 

c) 

a) 

b) 

c) 
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图 17 流通相对响应的影响 

 

进一步优化，以得到最优的 LC-MS/MS 色谱分离分析效果，建立梯度洗脱

程序为甲醇(A)和超纯水(B），0～2 min，10%A~40%，2～8 min，40%～100%A，

8～12 min，100% A，12～12.5 min，100%A～10%A，12.5～15 min，10%A。 

在最优的条件下，5 种异噻唑啉酮类化合物的 LC-DAD 色谱图和 LC-MS/MS

多反应监测色谱图示于图 18 和 19。 

 

图 18 5 种异噻唑啉酮类化合物的 LC-DAD 色谱图 

1 —MI 

2 —CMI 

3 —BIT 
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4 —OIT 

5 —DCOIT 
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图 19 5 种异噻唑啉酮类化合物的 LC-MS/MS 多反应监测质量色谱图 

 

6.6 样品前处理条件的优化 

6.6.1 前处理方法的选择 

超声方法常用于纺织染整助剂中有毒有害物质的提取，因此采用超声提取

方法进行萃取。影响超声波萃取效率的主要因素有提取温度、提取时间、提取

溶剂体积等。 

6.6.2 提取时间的选择 

准确称取0.2 g（精确至0.000 1g）自制阳性样品(液体样、固体样)，置于

提取器中，准确加入10.0 mL甲醇，密闭摇匀，在室温下分别超声提取10 min、

20 min、30 min、40 min、50 min，60 min用0.22 μm尼龙过滤头过滤到样品瓶中，

供仪器分析用。平行测定3个样品，考察提取时间对5种异噻唑啉酮类化合物提取

效率的影响，结果见图20和21。可见：对于液体样品，当超声提取时间为20 min

时提取效率最高，此后再延长提取时间，5种异噻唑啉酮类化合物的提取效率并

无明显增长，对于固体样品，当超声提取时间为30 min时提取效率最高，此后再

延长提取时间，5种异噻唑啉酮类化合物的提取效率并无明显增长。因此，选择

超声提取时间为30 min。 
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图20 提取时间对液体样品目标物响应值的影响 
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图21 提取时间对固体目标物响应值的影响 

6.4.3 提取温度的选择 

准确称取0.2 g（精确至0.000 1g）自制阳性样品(液体样、固体样)，置于

提取器中，准确加入10.0 mL甲醇，密闭摇匀，分别在常温、30 ℃、40 ℃、50 ℃、

60 ℃下超声提取30 min，用0.22 μm尼龙过滤头过滤到样品瓶中，供仪器分析用。

平行测定3个样品，考察提取温度对5种异噻唑啉酮类化合物提取效率的影响，结

果见图22、23。如图9/10所示，从常温到60 ℃，5种异噻唑啉酮类化合物的提取

效率均超过80%，随着温度的增加其提取效率并且无明显增长。因此，选择超声

提取温度为常温即可。 
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图22 提取温度对提取效率的影响（液体样品） 
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图23 提取温度对提取效率的影响（液体样品） 

6.4.5 提取体积的选择 

准确称取0.2 g（精确至0.000 1g）自制阳性样品(液体样、固体样)，置于

提取器中，准确加入5mL、10 mL、25 mL、50 mL甲醇，密闭摇匀，在常温下超

声提取30 min，用0.22 μm尼龙过滤头过滤到样品瓶中，供仪器分析用。平行测

定3个样品，考察提取体积对5种异噻唑啉酮类化合物提取效率的影响，结果见图

24、25。可见，提取体积10 mL时5种异噻唑啉酮类的提取效率基本上都较好，

随着提取体积的继续增加，提取效率无明显增长。因此，选择提取体积为10 mL。 
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图24 提取体积对提取效率的影响（液体样品） 
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图25 提取体积对提取效率的影响（固体样品） 

6.7 分析方法参数 

6.7.1 线性关系和测定低限 

在优化的条件下进行测定，以 5 种异噻唑啉酮类的峰面积( y )对相应的质量

浓度( c, mg/L )进行线性回归计算，得到线性回归方程和相关系数（R2），分别以

信噪比（S/N）为 3 和信噪比（S/N）为 10 时的质量浓度确定方法的检出限（LOD）

和测定低限（LOQ）。LC-DAD 法见表 5，LC-MS/MS 法见表 6。 

 

 
表 5  LC-DAD 方法的分析性能 

化合物 线性范围(mg/L) 线性回归方程 
线性相关

系数(R2)
检出限 
(mg/kg) 

测定低限 
 (mg/kg) 

MI 0.5~10.0 y=66.031 c + 1.7862 0.9998  7.5 25 
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CMI 0.5~10.0 y=41.26 c + 1.3785 0.9998 

BIT 0.5~10.0 y=27.607 c + 0.3337 0.9997 

OIT 0.5~10.0 y=31.886 c + 1.0615 0.9995 

DCOIT 0.5~10.0 y=21.524 c + 1.7208 0.9997 

 
 

表 6  LC-MS/MS 方法的分析性能 

化合物 线性范围(mg/L) 线性回归方程 
线性相关

系数(R2)
检出限 
(mg/kg) 

测定低限 
 (mg/kg) 

MI 0.05~0.5 y=91845 c +1138.7 0.9961 0.75 2.5 

CMI 0.05~0.5 y=76123 c +765.1 0.9991 0.75 2.5 

BIT 0.05~0.5 y=27246 c +317.52 0.9988 0.75 2.5 

OIT 0.01~0.2 y=505772 c +52.07 0.9993 0.15 0.5 

DCOIT 0.01~0.2 y=108324 c +1.0674 0.9997 0.15 0.5 

 

6.7.2 方法回收率和精密度 

采用以上优化的实验方法，选取了抗菌整理剂、柔化剂两种阴性纺织助剂，

分别添加检测低限、2 倍检测低限、10 倍检测低限 3 个浓度水平的异噻唑啉酮化

合物，每个浓度水平平行测定 6 次，计算平均加标回收率和相对标准偏差，结果

如表 5：在检测低限、2 倍检测低限、10 倍检测低限 3 个加标水平下，LC-DAD

法的回收率范围为 87.06 %~112.79%，相对标准偏差为 1.07 % ~8.14 %，

LC-MS/MS 法的回收率范围为 79.63 %~108.78 %，相对标准偏差为 1.46 % 

~8.24 %。可见在本实验条件下，本方法对纺织染整助剂中 5 种异噻唑啉酮类化

合物的测定具有较好的准确度和精密度。 

 

表7 LC-DAD法加标回收率和精密度（n=6） 

化合物 
加标量 
(mg/kg) 

抗菌整理剂 柔化剂 

平均回收率
(%) 

RSD(%) 
平均回收率

(%) 
RSD(%) 

MI 25  87.57 4.57 87.06 4.12 

 50  93.48 2.99 94.46 2.96 

 250 104.33 1.83 103.82 1.25 

CMI 25  90.76 8.14 96.04 4.02 

 50  95.48 3.11 99.38 1.91 
 250 103.68 2.37 103.95 2.06 
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BIT 25  102.36 5.73 112.79 4.18 
 50  96.83 2.97 100.34 3.27 
 250 103.50 1.96 103.26 2.06 
OIT 25  94.81 4.65 99.63 4.27 
 50  101.03 1.92 101.71 2.58 
 250 107.46 1.33 106.08 1.07 
DCOIT 25  90.82 4.04 90.60 4.41 
 50  95.22 3.72 93.90 3.42 
 250 103.13 2.96 103.62 1.80 

 

表8 LC-MS/MS法加标回收率和精密度（n=6） 

化合物 
加标量 
(mg/kg) 

抗菌整理剂 柔化剂 

平均回收率
(%) 

RSD(%) 
平均回收率

(%) 
RSD(%) 

MI 2.5  81.41 5.83 80.34 6.26 

 5  91.29 3.69 86.32 3.32 

 25 97.43 1.46 90.65 5.07 

CMI 2.5  81.22 6.89 86.54 4.56 

 5  79.63 3.32 89.22 5.23 
 25 88.82 2.02 83.25 5.65 
BIT 2.5  108.06 7.58 86.55 6.65 
 5  83.59 2.81 90.26 7.25 
 25 108.78 2.38 85.12 5.55 
OIT 0.5  79.72 7.31 87.32 6.37 
 1 97.90 4.28 103.76 8.24 
 5 102.44 4.45 99.82 3.55 
DCOIT 0.5  83.22 5.43 86.20 6.27 
 1 86.30 6.72 89.57 5.20 
 5 89.60 3.35 91.33 3.66 

 

6.8 实际样品的测定 

采用本方法对 10 个市场上商品化的纺织染整助剂样品进行检测，经

LC-DAD 和 LC-MS/MS 测定，其中一种防腐杀菌剂被检测出 2-甲基-4-异噻唑啉

-3-酮（MI）含量为 5000mg/kg、5-氯-2-甲基-4-异噻唑啉-3-酮（CMI）含量为 18314 

mg/kg，其 LC-MS/MS 检测 MRM 色谱图见图 26。 
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图26 样品LC-MS/MS检测MRM色谱图 

 

6.9 协同验证试验 

正在组织实验室对本标准方法进行验证。 

7. 标准中如果涉及专利，应有明确的知识产权说明 

标准起草人在接受标准起草任务时就曾对相关内容进行专利检索，未发现标

准内容涉及专利和知识产权。 
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8. 产业化情况、推广应用论证和预期达到的经济效果等情况 

本标准作为检测方法标准，可在全国的检测机构（实验室）内推广使用。本

标准提供了纺织染整助剂产品中异噻唑啉酮类化合物的液相色谱-二极管阵列检

测器（LC-DAD）和液相色谱-串联质谱（LC-MS/MS）测定方法。 

本标准可为纺织染整助剂中有害物质监控提供强有力的技术支撑，保证了我

国纺织染整助剂及后续加工的纺织产品的质量达到国内外的技术法规要求，推进

我国纺织印染企业推行绿色生产、使用环保的染整助剂，保护消费者身体健康和

我国的生态环境。 

9. 与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的

协调性 

本标准与我国现行相关的法律、法规、规章等保持协调一致，没有冲突。 

10. 贯彻标准的要求和措施建议 

建议本标准由全国染料标准化技术委员会印染助剂分技术委员会负责解释、

组织宣贯。 

11. 废止现行相关标准的建议 

本标准为首次制定，无废止其他相关标准建议意见。 

12. 其它应予说明的事项 

无。 
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