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化妆品中总汞含量的测定
电热-塞曼效应原子吸收光谱法
1 [bookmark: _Toc20844361]范围
[bookmark: _Toc20844362]本文件描述了电热-塞曼效应原子吸收光谱法测定化妆品中总汞含量的方法。
本文件适用于液态水基类、膏霜类、乳液类、粉类、蜡基类化妆品中总汞的测定。
本方法对汞的检出限为0.02 ng，定量下限为0.06 ng；取样量为0.05g时，膏霜类、乳液类、粉类、蜡基类化妆品方法的检出浓度为0.4 ng·g-1，最低定量浓度为1.2ng·g-1，取样量为200μL时，液态水基类化妆品方法的检出浓度为0.1 ng· mL-1，最低定量浓度为0.3ng· mL -1。
2 [bookmark: _Toc20844364]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 6682  分析实验室用水规格和试验方法
3 规范性引用文件
    本文件没有需要界定的术语和定义。
方法原理
汞元素具有稳定的原子态，当通过电加热的方式分解试样时，可以将试样中的结合态汞释放出来，并随载气通过石英分析池，结合高频偏振塞曼效应背景校正技术，基于汞原子蒸汽对253.7nm共振谱线的特征吸收，对试样中的总汞含量进行测定。
仪器和设备
5.1 电热-塞曼效应原子吸收测汞仪；
5.2 分析天平；
5.3 样品舟包括石英舟、陶瓷舟或镍舟；
5.4 容量瓶；
5.5 移液器。
试剂
除非另有规定外，本方法所用试剂均为分析纯或以上规格，水为GB/T6682规定的一级水。
6.1 硝酸（HNO3）：优级纯；
6.2 重铬酸钾（K2Cr2O7）：优级纯；
6.3 体积分数5%硝酸（体积分数0.05%重铬酸钾）：将0.5 g重铬酸钾（5.2）溶于950 ml蒸馏水中，再加50 ml硝酸（5.1）；
6.4 汞标准溶液：ρ（Hg）=1000μg/mL。可直接购买市售有证标准溶液，或用标准物质配制；
6.5 汞标准工作溶液：ρ（Hg）=10 μg/ mL。取汞标准溶液（5.4）1.0 ml，置于100 ml容量瓶中，用体积分数5%硝酸（体积分数0.05%重铬酸钾）（5.3）定容至刻度，混匀；
6.6 活性炭：粒径2mm～3mm，使用前上机热解一次以排除吸附的汞；
6.7 无水碳酸钠（Na2CO3）：分析纯；
6.8 载气：不含汞的空气。
分析步骤
7.1 仪器准备
开启电热-塞曼效应原子吸收测汞仪电源开关，预热一段时间至基线稳定。测量前，把空白样品舟放入该仪器部件电热原子化器空烧至无汞信号出现。

7.2 仪器参考条件
参照电热-塞曼效应原子吸收测汞仪说明，选择最佳条件。推荐仪器参考条件见表1。

表1 电热-塞曼效应原子吸收测汞仪参考条件
	项目
	参数

	推荐运行加热模式
	液态水基类样品
	膏霜类、乳液类、粉类、蜡基类样品

	气体流速（L/min ）
	0.8~1.2
	0.8~1.2

	热裂解温度(蒸发室) ℃
	680~740
	370~430

	检测池温度（分析室）℃
	770~830
	580~730



7.3标准系列溶液的制备
[bookmark: OLE_LINK2]7.3.1 低浓度标准系列溶液：将汞标准工作溶液用体积分数5%硝酸（体积分数0.05%的重铬酸钾）依次稀释成0、2.5、5.0、10.0、25.0、50.0 ng/mL 标准系列溶液。 
7.3.2 中浓度标准系列溶液：将汞标准工作溶液用体积分数5%硝酸（体积分数0.05%的重铬酸钾）依次稀释成0、50、100、150、200、250 ng/mL标准系列溶液。
7.3.3 高浓度标准系列溶液：将汞标准工作溶液用体积分数5%硝酸（体积分数0.05%的重铬酸钾）依次稀释成0、500、1000、2000、3 000、4000 ng/mL 标准系列溶液。 

7.4 测定
7.4.1标准曲线的绘制：依次取低、中、高含量标准系列溶液各 100 μL 于放置于事先已铺有活性炭的样品舟中进行测定，每条曲线至少包含6个质量浓度，每个质量浓度平行测定2次。以吸光度（Y）为纵坐标、汞的质量浓度（X）为横坐标绘制低、中、高浓度标准曲线。
7.4.2 液态水基类化妆品样品的测定：移液器称取200 μL（精确到0.0001 g）样品放置于事先已铺有活性炭的样品舟中，按与绘制标准曲线相同的仪器条件进行样品的测定。取样量可根据样品浓度适当调整。
7.4.3 膏霜类、乳液类、粉类及蜡基类化妆品样品的测定：称取50 mg（精确到0.0001 g）样品放置于先已铺有活性炭的样品舟中，并记录质量（测定膏霜类、乳液类和蜡基类产品时可采用无水碳酸钠对样品进行覆盖），按与绘制标准曲线相同的仪器条件进行样品的测定。取样量可根据样品浓度适当调整。

7.5 空白试验
[bookmark: _Toc20844370]取与样品相同量的体积分数5%硝酸（体积分数0.05%重铬酸钾）放置于事先已铺有活性炭的样品舟中，按照与样品测定相同的测定步骤进行空白试验。

7.6 结果计算与表示
测得样品的峰面积，由软件依据所选择的标准曲线自动计算出样品中的汞含量。
(一) 膏霜类、乳液类、粉类及蜡基类化妆品
样品中总汞的含量ω1（Hg，µg/g）按公式（1）进行计算：
   [image: ]......................（1）
式中：
ω1——样品中总汞的浓度，µg/g；
m1——由标准曲线所得样品中总汞含量，ng；
m——称取样品的质量，g；
(二) 液态水基类化妆品样品中总汞的含量ω2（Hg，µg/L）按公式（2）进行计算：
[image: ]....................（2） 
式中：
ω2——样品中总汞的浓度，µg/L；
m2——由标准曲线所得样品中的总汞含量，ng；
[image: ]——样品的体积，µL；
结果表示：
当测定结果小于10.0 µg/kg时，保留小数点后一位；当测定结果大于等于10.0 µg/kg时，保留三位有效数字。
精密度
8.1重复性
在同一实验室，由同一操作者使用相同设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测对象相互独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的10%。
8.2再现性
在不同实验室，由不同操作者使用不同设备，按相同的测试方法，对同一被测对象相互独立进行测试获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的20%。
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