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摘要!建立化妆品中铬$砷$镉$钕$铅的 电 感 耦 合 等 离 子 体 质 谱 测 定 分 析 方 法&样 品 预 处 理 采 用 微 波 消 解$

以#!O/%’’%E0%!"(L-为内标作定量分析$对)种不同基质的化妆品进行测定$对照分析了参考标准物质&各元

素平均回收率为&&6&]!’"&]$相关系数均大于"6((($相对标准偏差"aAV#为’6’]!&6&]&
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!!化妆品在使用过程中直接接触人体相应的

部位$我国政府历来将化妆品列入强制性管理$
对化妆品质量和安全性实施严格的监管$其中$
对 化 妆 品 中 重 金 属 含 量 有 着 非 常 严 格 的 规 定&
欧 盟 以 及 我 国 化 妆 品 卫 生 标 准 "OL#(’M$
!""##(’)均把铬$砷$镉$钕$铅列为化妆品禁用物

质&但除砷%铅外$我国尚没有 化 妆 品 中 铬%镉%
钕测定的国家标准方法&

电感耦合等离子体质谱法"E=_$@A#应用于

化妆品检测有着广泛的前景&测定浓度线性动

态范围可达(个数量级$从BP*\F’到+P*\F’

直接测定&与 传 统 无 机 分 析 技 术 相 比$E=_$@A
测定化妆品中多元素具有快速%简便%线性范围

宽%检出限低%干扰小%灵敏度高等优点(!$K)&因

此$采用微波消解法进行样品预处理$应用E=_$
@A探讨 化 妆 品 中 铬%砷%镉%钕%铅 的 同 时 测 定

方法$对于保护人类健康$满足进出口商品检验

的需要$促进对外贸易有十分重要的现实意义&



A!实验部分

ABA!仪器与工作条件

*\JDM"""E=_$@A质谱仪!美国_*公司

产品"配 备 a23:+流 动 雾 化 器 和 喷 雾 室"仪 器

工作条件 列 于 表’#@\A$’!""@*OJ微 波 炉!
意大利 @-./?3:0/公司产品$

表A!5O0=+>工作条件

6#81&A!Z7&"#()’$,*’3)()*’./*"5O0=+>

项 目 要 求

射频功率 ’"""N

等离子体氩气流量 ’%\%+-0F’

雾化器氩气流量 "6&&\%+-0F’

透镜电压 #C

检测器模拟级电压 F!’%"C

检测器脉冲级电压 ’)""C

样品抽提速率 ’+\%+-0F’

扫描方式 峰跳扫

峰通道数 ’

每个峰停留时间 ’""+?

积分时间 ’6%?

重复次数 %

ABC!试剂

硝 酸 R_ 级#蒸 馏 水 经 @-.--B:;/ 公 司

@E\\E$Q’&%_\RA 纯 水 器&电 阻 率 为’&6!
@(%8+F’’制得#’"""+P%\F’铬(砷(镉(钕(
铅(锗(铋标 准 溶 液!国 家 标 准 物 质 研 究 中 心 制

备#’""+P%\F’铟 标 准 溶 液!国 家 标 准 物 质 研

究中心制备#对照标准样品为国家标准物质研究

中心制备的灌木枝叶标准物质&OLN"#M")’$

ABD!材料

实验用粉底液"面霜"爽肤水"精华素和粉饼

等均为卫生监督处送检样品$

ABE!样品处理

精确称取"6)!"6%P样品置于聚四氟乙烯

消化罐内"加入’+\水和%+\硝酸"密封$分

M个阶段 微 波 消 解!功 率!%"N"%+-0#"N"!
+-0#!%"N"%+-0#K""N"%+-0#%%"N"%+-0#

M%"N"%+-0$排风)+-0"将消解转动 器 置 于

冷却器内"用流动水冷却’"+-0$取出消化罐"
置于电热板上"’K"^赶酸’>"再将消解液转移

到%"+\刻度试管中"加入内标溶液"定容至刻

度$同时做试剂空白实验$

ABI!测定方法

ABIBA!测量同位素的选择!选用相对丰度值较

大"干 扰 较 小 的%)=;(#%J?(’’K=7(’K)D7(!"&_[作

为测量同位素$各元素的同位素选择"干扰以及

修正方程列于表!$

表C!铬!砷!镉!钕!铅的选择同位素!干扰及修正方程

6#81&C!5.*(*7&.&1&,()*’")’(&"/&")’$)*’.#’3,*""&,()*’&U<#()*’.*/#11&1&%&’(.

元素 质量数 相对丰度 干 扰 修 正 方 程

=; %) (6% GAHJ;=

O/ #! !& J;A

J? #% ’"" J;=. F)6’!&J;=.##f!6%#&A/&!

=7 ’’K ’) @:H

E0 ’’% (M A0@:H F"6"’K")&&A0’’&

D7 ’K) ’!

_[ !"& %!

L- !"( ’""
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A6I6C!分 析 方 法!定 量 分 析 采 用#!O/!’’%E0!
!"(L-作 内 标 的 校 正 方 式"实 验 中 使 用 浓 度 均 为

!"%P#\
F’$实 验 中 待 测 元 素 分 三 组%一 组

%)=;!#%J?"内 标#!O/&二 组’’K=7!’K)D7"内 标

’’%E0&三 组!"&_["内 标!"(L-$标 准 系 列 使 用 液 以

’]硝酸 稀 释 成 四 级 混 合 溶 液"=;!D7!_[浓 度

分别为"6"!’6"!’"6"!’""6"%P#\
F’&J?!=7

浓度分别为"6"!’6"!%6"!’"6"%P#\
F’$

C!结果与讨论

CBA!样品预处理

CBABA!消化试剂的选择!样品预处理采用微波

消解"实 验 中 针 对 化 妆 品 基 质"分 别 应 用 硝 酸$
水!硝酸$氢氟酸$水等消化试剂进行比对$实验

证明"硝酸$水消化试剂可以满足分析要求"不必

使用腐蚀性较强的氢氟酸$

C6A6C!消解压力和消解时间对消化效果的影响

若消解压力过高"反应剧烈而使消化罐压力

过大"易引起消化罐泄漏"影响消解效 果$本 实

验在消解 过 程 的 第 二 阶 段 增 加’"N(功 率)"!
+-0*程序"使 消 化 罐 内 样 品 在 低 温 消 解 过 程 产

生的氮!碳!氧气体的反应有缓冲时间"不使消化

罐内压力过大"再做进一步消解"以得到满意的

效果$

CBC!质谱的干扰与校正

CBCBA!质谱干扰!质谱干扰是指待测元素的离

子与其他离子或多原子离子的质谱峰之间的相

互重叠"这种干扰对于低分辨率的四极杆质谱仪

来说"需要认真判断$通过分析待测元素的丰度

值及其多原 子 分 子 的 干 扰 情 况"实 验 选 择%)=;!
#%J?!’’K=7!’K)D7!!"&_[作 为 分 析 元 素"并 对 需

要作多原子分子修正的元素列出修正方程"见表

!$值得一提的是"多数化妆品样品均含有相当

高浓度的=."其浓度随基体的不同变化较大"使

其检测结果误差较大$为解决这一问题"通过经

验以及理论计算"利用分子离子在待测元素质量

数处"与其在质量数处存在的一定理论相关关系

或经验相 关 关 系(如#%J?"受K"J;)%=.干 扰)"推

导出 一 些 修 正 方 程 来 扣 除 干 扰 分 子 离 子 的

影响+%,$

C6C6C!非谱干扰!非谱干扰主要指基体效应"
通过减少基体成分的绝对浓度(经过稀释)"把抑

制效应减少到无关紧要的水平$同时"选择适当

的内 标 元 素 可 较 好 地 校 正 基 体 效 应$实 验 选

择#!O/!’’%E0!!"(L-"有效补偿质量数%)!#K&’’K!

’K)&!"&的待测元素"由于基体效应引起的测量

偏差$

CBD!线性方程!相关系数!检出限!回收率和精

密度

铬!砷!镉!钕!铅的一元线性回归方程"相关

系数和仪器 检 出 限 列 于 表)$采 用 在 样 品 中 添

加标准溶液的方法"对化妆品溶液类!膏霜类和

粉饼等)种不同基质样品中铬!砷!镉!钕!铅含

量进行添加回收率实验"结果列于表K$可见")
种不同基质样品中铬!砷!镉!钕!铅各浓度点平

均回 收 率 在("]!’")]之 间"相 对 标 准 偏 差

(aAV)在!6’]!&6%]之间$以样品空白溶液

所产生信号响应的标准偏差(#))倍所对应的待

测元 素 浓 度 表 示 检 出 限"检 出 限 在"6""!!
"6"M’%P#\

F’之间$

表D!线性方程!相关系数和检出限

6#81&D!N)’&#"&U<#()*’.")’(&""&1#(&3

,*&//),)&’(.#’33&(&,()*’1)%)(.

元素 !-"
一元线性

方程

相关系数

-

检出限

-(%P#\F’)

=; %) Ee"F"’’#D "6(((#" "6")(

J? #% Ee"F")"(D "6(((M# "6"M’

=7 ’’KEe"F""K!!D "6(((&% "6""!

D7 ’K)Ee"F""K(%D "6(((&" "6""%

_[ !"&Ee"F"!(&%D "6(((#& "6"’K

CBE!标准物质对照实验

采用同样的样品前处理方法"对灌木枝叶标

准物 质 作 定 量 分 析"检 测 数 据 列 于 表%"结 果

较好$
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表E!溶液类!2"#膏霜类!H"#粉底类!O"样品各元素回收率和精密度

6#81&E!T&,*L&")&.#’37"&,).)*’&W7&")%&’(*/#11&1&%&’(.)’1)U<)3,*.%&(),.!2"$

,"&#%,*.%&(),.!H"#’3/*<’3#()*’.!O"!#SJ"

元素
原始含量!"%P#\F’$

J L =

加标量!"%P#\F’$

J L =

测得值!"%P#\F’$

J L =

回收率!]

J L =

aAV!]

J L =

=; % !6’ !! %6" %6" ’"6" %6’! M6%% )!6& ’"! &(6" ’"& &6& #6! %6K

J? % % ’" %6" %6" ’"6" %6’" K6KK !"6% ’"! &&6& ’"% %6! M6) K6!

=7 % % % %6" %6" ’"6" K6(! K6(" (6(" (&6K (&6" ((6" !6’ ’6’ )6’

D7 % % K! %6" %6" ’"6" K6(% %6’’ %!6) ((6" ’"! ’") !6! !6% )6!

_[ % K6) !K %6" %6" ’"6" K6(M (6’& )K6’ ((6! (#6M ’"’ !6) !6" !6&

!!!注&’F(表示未检出)方法检出限%"6’"+P#ZPF’

表I!标准物质中各元素的测定结果%!%$&V$[A"

6#81&M!2’#19(),#1"&.<1(.*/

"&/&"&’,&%#(&")#1.%!%$&V$[A"

元素 标准值 测定值 元素 标准值 测定值

=; !6Mg"6! !6Kg"6! D7 ’6"g"6’"6("g"6’’

J? ’6!%g"6’%’6’Kg"6’! _[ K#g) K&6Mg’6’

=7 "6)& "6K!g"6!

D!结!论

本实验 方 法 能 快 速*准 确 地 测 定 化 妆 品 中

铬*砷*镉*钕*铅 含 量)样 品 预 处 理 采 用 微 波 消

解)该方法简 便*快 捷*仪 器 分 析 灵 敏 度 高*检 出

限低)可满足化妆品卫生标准"OL#(’M$!""#$的

要求+回收率实验*标准物质对照实验均能说明

本方法行之有效)是一项值得向广大分析工作者

推荐的分析技术+
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