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摘要：为了对化妆品中铅含量的测定方法进行可行性验证，采用微波消解仪对样品进行消解，并使用石

墨炉原子吸收分光光度计测定化妆品中的铅含量．结果表明，铅含量在１０～４００ｎｇ／ｍＬ范围呈良好的
线性关系，相关系数ｒ为０９９９６，方法检出限００１９ｍｇ／ｋｇ，定量限００５７ｍｇ／ｋｇ，精密度为０７％，回收
率为９２８％～１０３８％，达到预期的研究目的．说明该方法具有良好的精密度、准确度和重现性，灵敏度
较好，可用于化妆品中铅含量的测定．
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　　分析方法确认是质量控制研究工作中的重要组
成部分，是确认所采用的方法在现有实验条件下所

得到的各项技术指标能否满足标准方法的要求，同

时也是证实该方法在实验中是否科学、可行的过

程，只有经过验证且确认可行的方法才能用于质量

控制．
铅在化妆品中的作用之一是美白，同时也可增

强护肤霜或粉底等在皮肤上的附和性．但是如果铅
含量过多就会导致皮肤产生暗疮、色斑，以及皮肤

灰黄、无活力、皱纹增多等，甚至中毒［１］．于是
《化妆品安全技术规范》［２］根据化妆品中有关重金

属及安全性风险物质的风险评估结果，将铅的限量

由原来的４０ｍｇ／ｋｇ调整为１０ｍｇ／ｋｇ，并新增了石
墨炉原子吸收分光光度法对铅含量进行检测．因
此，本研究的目的是拟证实某所在现有人员和仪器

的条件下，能否正确采用微波消解－石墨炉原子吸
收分光光度法检测化妆品中的铅含量，且各项技术

指标是否符合标准方法的相关要求．

１　材料与仪器

１１　试剂和材料
实验所用试剂均为分析纯或以上规格，水为

ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水；硝酸 （ρ２０＝１４２ｇ／ｍＬ，
优级纯，重庆川东化工 （集团）有限公司）；过氧



化氢 （ｗ＝３０％，优级纯，国药集团化学试剂有限
公司）；铅元素标准溶液 （中国计量科学研究院，

ＧＢＷ （Ｅ）０８０１２９—１５１０２，１００μｇ／ｍＬ）；样品
（某品牌化妆水，自购３批）．
１２　仪器和设备

２００Ｓｅｒｉｅｓ原子吸收分光光度计及其配件 （美

国安捷伦科技公司）；ＭｕｌｔｉｗａｖｅＰＲＯ微波消解仪
（奥地利安东帕公司）；ＡＬ２０４天平 （梅特勒公司，

万分之一）．

２　方法

２１　铅标准溶液的制备
精密量取质量浓度为１００μｇ／ｍＬ的铅元素标准

溶液１００ｍＬ，用２％硝酸溶液逐级稀释至质量浓
度为４０００ｎｇ／ｍＬ的铅标准溶液，并由仪器自动将
溶液稀释为 １００，５００，１０００，２０００，３０００，
４０００ｎｇ／ｍＬ６个不同的质量浓度．同时制备标准
空白溶液，分别进样分析，并绘制标准曲线．
２２　样品处理－微波消解法

精密量取液体供试品１０ｍＬ，置于聚四氟乙
烯消解罐内，加入硝酸５０ｍＬ，过氧化氢１０ｍＬ，
混匀，浸泡过夜，盖上内盖，旋紧外套，置于微波

消解仪中按设置条件进行消解．待消解罐冷却后开
盖，置于电热板低温１１０℃赶酸至近干，待冷却．
转移至２５ｍＬ容量瓶中，用２％硝酸清洗聚四氟乙
烯消解罐数次，并置入容量瓶中，用２％硝酸溶液
稀释至刻度，摇匀，即得．同法制备试样空白溶
液，然后用石墨炉原子吸收分光光度计测定．微波
消解程序见表１．

表１　微波消解程序

步骤 功率／Ｗ 爬坡时间／ｍｉｎ 保持时间／ｍｉｎ

１ ６００ １０ １０

２ ９００ １０ １５

３ ６０ １５ ０

２３　石墨炉原子吸收分光光度计的仪器条件
由于铅元素的性质稳定，温度选择不当，容

易对仪器造成污染，影响检测结果的准确性．因
此，根据仪器推荐条件对石墨炉的工作参数及升

温程序进行优化．原子吸收分光光度计的工作参
数见表２，在此工作条件下测量峰高．石墨炉升
温程序见表３．

表２　原子吸收分光光度计工作条件

波长／

ｎｍ

灯电流／

ｍＡ

狭缝／

ｎｍ

进样体

积／μＬ

扣背景

方式

２８３３ １００ ０５ ２００ 塞曼

表３　石墨炉升温程序

步骤
温度／
℃

时间／
ｓ

流量／
（Ｌ·ｍｉｎ－１）

气体

类型
读数

信号

储存

１ ８５ ５０ ０３ 氩气 否 否

２ １００ ４００ ０３ 氩气 否 否

３ １５０ ２００ ０３ 氩气 否 否

４ ４００ ５０ ０３ 氩气 否 否

５ ４００ １０ ０３ 氩气 否 否

６ ４００ ２０ ００ 氩气 否 是

７ ２１００ ０９ ００ 氩气 是 是

８ ２１００ ２０ ００ 氩气 是 是

９ ２３００ ２０ ０３ 氩气 否 是

３　结果与分析

３１　标准曲线
以铅标准溶液质量浓度为横坐标，吸光度值为

纵坐标，绘制标准曲线，则可得到样品的质量浓度

在１０～４００ｎｇ／ｍＬ之间，标准曲线方程为 ｙ＝
００１０４８ｘ＋０００５９４，相关系数ｒ＝０９９９６．ＧＢ／Ｔ
２７４０４—２００８［３］要求：方法确认相关系数 ｒ应大于
０９９，说明该曲线满足标准方法的要求．
３２　检出限与定量限

取试样空白溶液按检测方法重复测量 ２０次，
经计算得到检出限为 ００１９ｍｇ／ｋｇ，定量限为
００５７ｍｇ／ｋｇ．表明结果均符合且优于 ＧＢ／Ｔ
２７４０４—２００８［３］中给定的检出限与定量限的要求
（取样量为 ０５ｇ定容至 ２５ｍＬ时，检出含量为
００５ｍｇ／ｋｇ，最低定量含量为０１５ｍｇ／ｋｇ）．
３３　精密度实验

平行测定同一质量浓度的标准溶液６次，通过
计算得到其相对标准偏差ＲＳＤ为０７％，结果符合
ＧＢ／Ｔ２７４０４—２００８［３］的相关要求．
３４　加标回收实验

平行取样 ９份，按表 ４中的质量浓度分低、
中、高加入铅标准溶液，各质量浓度均取３份，按
上述微波消解－石墨炉原子吸收分光光度法进行回
收率 实 验．结 果 表 明，回 收 率 为 ９２８％ ～
１０３８％，均符合ＧＢ／Ｔ２７４０４—２００８［３］的规定 （回

收率应介于８０％～１１０％之间）．结果见表４．
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表４　加标回收实验结果

样品号
理论值／

（ｎｇ·ｍＬ－１）
实测值／

（ｎｇ·ｍＬ－１）
样品值／
（ｍｇ·Ｌ－１）

加标回收率／％ 平均回收率／％ ＲＳＤ／％

１１

１２

１３

２１

２２

２３

３１

３２

３３

４０００

６０００

８０００

４１０４

３８７３

４０５５

６１２５

５５６７

５７５６

７７３５

７９８０

８３０８

未检出

未检出

未检出

１０２６

９６８

１０１４

１０２１

９２８

９５９

９６７

９９８

１０３８

９９１ ３７

３５　样品测定
仪器工作条件同标准系列．分别制备９份供试

品溶液和试样空白液各２０μＬ，注入普通石墨管，
测定其吸光度值，代入铅标准曲线计算得到供试品

溶液中的铅含量，结果见表５．
表５　样品测定结果

样品

序号

取样

量／ｍＬ
定容体

积／ｍＬ
实测值／
（μｇ·Ｌ－１）

样品平均含量／
（ｍｇ·Ｌ－１）

１１ １０ ２５０ －０００９５

１２ １０ ２５０ －０００８９ 未检出

１３ １０ ２５０ －００１０５

２１ １０ ２５０ －０００４３

２２ １０ ２５０ －０００５４ 未检出

２３ １０ ２５０ －０００４７

３１ １０ ２５０ －０００７８

３２ １０ ２５０ －０００６６ 未检出

３３ １０ ２５０ －０００８１

样品空白 － ２５０ －０００４５ －

４　结论与讨论

４１　结论
采用微波消解法消解样品，可以最大限度减少

目标元素的损失．而石墨炉原子吸收分光光度法测
定铅含量具有良好的精密度、准确度和重现性．因
此，某所在现有人员和仪器的条件下，按方法要求

进行了化妆品中铅含量的测定方法研究，结果表

明，该化妆品铅含量质量浓度在１０～４００ｎｇ／ｍＬ
之间，标准曲线的相关系数 ｒ为０９９９６，方法检
出限为００１９ｍｇ／ｋｇ，定量限为００５７ｍｇ／ｋｇ，精密
度为０７％，回收率为９２８％ ～１０３８％，各项技
术指标均符合且优于 ＧＢ／Ｔ２７４０４—２００８［３］的相关

要求，达到了预期的验证目的．由此可见，该所在
现有实验条件下，可采用石墨炉原子吸收分光光度

法测定化妆品中的铅含量．
４２　讨论

１）在石墨炉原子吸收分光光度法测定铅含量
实验中，灯电流、灰化温度、原子化温度等因素对

测定结果均有一定的影响［４］．实验中发现，灯电
流采用推荐值就能得到较好的检测结果，而灰化温

度、原子化温度则需根据实验检测结果进行适当

优化．
２）实验中采用微波消解在高压、高温条件下

消解样品，具有快速、完全、低空白等优点．
３）在２０１５年版 《化妆品安全技术规范》中，

石墨炉原子吸收分光光度法和火焰原子吸收法是测

定铅含量的常用方法，但二者在检测样品的质量浓

度上不同．火焰原子吸收法主要用于检测较高单位
质量浓度 （μｇ级）的物质含量，而石墨炉原子吸
收分光光度法宜用于检测较低质量浓度 （ｎｇ级）
的物质含量．
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