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摘 要

研究了原子荧光光度法同时测定化妆品中的砷和汞9并试验了硼氢化钠浓度 ~ 共存离子的影响9优化

了仪器条件 O 方法回收率分别在: AS 88. 7  1O1. O ~ ~g 97. O  1O7. 2 之间9砷和汞的检出限分别

为 O. O26pg/L 和 O. O2Opg/L;线性范围为 AS O. 5 1OOpg/L~ ~g O. 5 7Opg/L; RSD( n= 6)AS 1. 4 ~ ~g
2. 5 O 方法具有操作简便 ~快速 ~灵敏度高等优点9可用于化妆品中 AS~ ~g 的测定 O

关 键 词 砷9汞9原子荧光光度法9化妆品 O
中图分类号: 0 657. 31 文献标识码: B 文章编号: 1OO4-8138( 2OO3) O5-O735-O4

1 前言

砷和汞是化妆品中必检的有害元素9GB 7916-87 中规定化妆品中的砷和汞含量分别不得超过

1Opg/g~ 1pg/g[1]O现行 GB 7917. 2-87 中砷样品消化是湿式消解和干灰化法9检验方法有砷斑法 ~银
盐法[2];砷斑法只能半定量9银盐法灵敏度不高9分析步骤繁琐 ~时间长 O GB 7917. 1-87 中汞样品消

化是湿式消解和浸提法9采用冷原子吸收法测定[3]O 国标方法采用多次样品处理9分别应用两种不

同的分析方法测定化妆品中砷和汞的含量9检验周期长9难以满足商检快速分析的要求 O 氢化物发

生和原子荧光光谱法的联用技术已成为近几年发展较快的一种新的分析技术9广泛应用于各行各

业[4 12]O 在化妆品检验中9有人采用氢化物发生 ICP-AES法测定化妆品中 ~g~ AS~ Pb[13]O 本文应

用 AFS-23Oa 双道原子荧光光谱仪同时测定化妆品中的砷和汞9一次性密闭消化样品9同时测定;
本法具有样品处理简单快速 ~节省试剂 ~缩短检验周期等特点9可以满足商品快速检验的需要 O

2 实验部分

2. 1 仪器与试剂

AFS-23Oa 双道原子荧光光度计 (北京万拓仪器公司) 9压力消化罐 RD-1OO(石油化工科学研

究院) O
混合酸:将硝酸( p2O= 1. 42g/mL 优级纯)和高氯酸( 7O  72 优级纯)按 4+ 1 混合;
硫 脲-抗坏血酸混合液:称取 1Og 硫脲( A R) 91Og 抗坏血酸 ( A R) 9于 15OmL 烧杯中9再加入

8OmL 水溶解9现配现用;
硼氢化钠溶液:称取硼氢化钠 2g9溶于 1OOmL 5. Og/L 氢氧化钠溶液中9现配现用;



砷(汞)标准储备液( 1OOOMg/mL) :国家标准物质研究中心提供;
砷 (汞)标准使用液( 1Mg/mL) :分别吸取砷和汞标准储备液 1mL 定容至 1OOmL 容量瓶中 再

吸取该溶液 5. OOmL 于 5OmL 容量瓶中 定容至刻度(注:汞标液用 K2 r2O7/HNO3 溶液稀释 砷用

水稀释) ;
实验用水均为去离子水 将一次蒸馏水经离子交换所得 O

2. 2 实验方法

2. 2. 1 样品前处理

称取约 O. 5Og 混匀的化妆品样品 置于聚四氟乙烯内胆中 同时作试剂空白 O 若样品含较多乙

醇等溶剂 应预先于水浴上将溶剂挥发 O 加入 5mL 混合酸 加盖密闭 再放入不锈钢筒体内 于烘箱

中烘烤( 14O  4h)  冷却取出 加入 1OmL 硫脲-抗坏血酸混合液 放置 1h 后 用水定容至 5OmL 测
定 O
2. 2. 2 测定

以 2%硼氢化钠为还原剂 3% HNO3 为载流 设定好仪器最佳工作条件 并稳定 1O 2Omin 后

开始测量 连续用标准系列空白溶液进样 待读数稳定后 转入标准系列测量 绘制校准曲线 测定

样品 O

3 结果与讨论

3. 1 仪器工作参数的选择

试 验 表 明 砷 和 汞 的 荧 光 强 度 受

许 多 因 素 的 影 响 如 负 高 压 ~ 灯 电 流 ~
原子化器高度 ~ 载气流量等 通过优化

选择的参数见表 1O

表 1

==

仪器工作参数

负高压( V) 24O 加热温度== (  ) 2OO

A 道( Hg)灯电流(mA) 2O 载气流量(mL/min== ) 4OO
B道( AS)灯电流(mA) 6O 屏蔽气流量(mL/min== ) 1OOO
进样体积(mL) O. 5 == 测量方法 校准曲线法

读数方式 峰面积 读数时间( S== ) 1O
延迟时间( S) 1. O 测量重复次数 1

3. 2 酸介质的选择

氢化或还原反应宜在酸性介质中进行 实验证明 H 1~ HNO3 作为砷 ~ 汞同时测定的酸介质较

好 考虑样品消化的用酸情况 我们选择 HNO3 作介质 又因为硝酸的浓度如果太大 会与硫脲-抗
坏血酸产生激烈反应 实验中我们选用硝酸浓度为 3%左右 O

3. 3 硼氢化钠浓度的选择

试验表明:当 NaBH4 浓度为 O.  % 3%时 砷的荧光强度随着 NaBH4 浓度的增加而增加 当

NaBH4 浓度超过 3. O%时 砷的荧光强度随着 NaBH4 浓度的增加而减小 O 汞的荧光强度受 NaBH4
浓度的影响较小 与文献[1O]报道的一致 O 这是因为当 NaBH4 浓度较低时 还原能力较弱 灵敏度

低;当 NaBH4 浓度较高时 反应生成的大量氢气产生稀释作用 同时易引起液相干扰 O 在本实验条

件下 兼顾砷和汞的氢化和还原能力 选择 NaBH4 的浓度为 2% O

3. 4 预还原剂的影响

无机砷的形态以砷( I )和砷( )存在 而砷( )不易形成挥发砷化氢 直接用硼氢化钠还原不

完全 造成结果偏低 本文采用硫脲-抗坏血酸作为预还原剂 O 将高价态砷还原为三价砷需要一定的

反应时间 试验证明 室温下加入硫脲-抗坏血酸后 放置 3Omin 以上荧光强度趋于稳定 O

3. 5 共存离子的影响

试验表明 铁 ~ 钙 ~ 钠等离子为砷和汞的 4O 4OO 倍量时 未发现干扰;林燕奎等[1O]~ 崔海容[11]

等考察了磷 ~钙 ~铁 ~锶 ~镁 ~铅 ~锡 ~硒等离子对砷 ~汞的干扰 结果表明 在含有各种干扰离子的砷和

汞标准溶液中 加入硫脲-抗坏血酸的混合液后 不产生干扰;因此 加入硫脲-抗坏血酸的混合液 
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既作为预还原剂又作为掩蔽剂掩蔽一些离子的干扰 O

3. 6 检出限及线性范围

连续测定空白荧光值 11 次 得到方法的检

出限 ( DL)砷 为 0. 026Mg/L 汞 为 0. 020Mg/LO
砷和汞的浓度分别在 0. 5 100Mg/L(相关系数

为0. 9994) ~ 0. 5 70Mg/L(相关系数为 0. 9987)
有良好的线性关系 O

根据化妆品中的含量和取样量 配制砷和

汞标准系列进行测定(表 2)  绘制校准曲线 线
性 回 归 方 程 分 别 为 : [Hg]1f = 236 . 7030C+

表 2 砷和汞浓度与荧光强度的关系

序号
标准溶液浓度 C( Mg/L)

AS Hg

荧光强度 1f 值

AS Hg

1 5. 0 5. 0 67. 14 1068. 06
2 10. 0 10. 0 122. 66 2080. 46
3 20. 0 15. 0 260. 37 3120. 94
4 40. 0 20. 0 528. 18 4065. 28

注:标准溶液中含硫脲 抗坏血酸混合液 2%和 HNO3 3%  荧

光强度值为减去空白溶液荧光强度值后的差值 O

51. 5738( T= 0. 9998)  [AS]1f= 24. 6150C-5. 5622( T= 0. 9998) O

3. 7 精密度试验

为 考 察 该 方 法 的 精 密 度 
对 同 一 样 品 平 行 测 定 6 次 结

果见表 3O

3. 8 回收率试验

在样品中加入适量的 Hg~
AS 标 准 溶 液 测 定 加 标 回 收

率 结果见表 4O

3. 9 标准物质的测定

本方法测定了由国家标准

物质研究中心提供的蜜类化妆

表 3 精密度试验 ( ug/g)

元 素
测 定 值

1 2 3 4 5 6
平均值

RSD

(% )

Hg 0. 355 0. 368 0. 356 0. 373 0. 349 0. 357 0. 360 2. 5
AS 0. 650 0. 652 0. 646 0. 648 0. 652 0. 668 0. 652 1. 4

表 4 回收率试验 ( I= 3 ug/L)

样品名称
原含量

Hg AS

加标量

Hg AS

测定值

Hg AS

回收率( % )

Hg AS
指甲油 0. 001 0. 090 2. 800 7. 000 3. 002 6. 371 107. 2 89. 7
粉 饼 0. 265 0. 082 2. 800 7. 000 3. 159 6. 260 103. 4 88. 3
洗发液 0. 184 0. 011 4. 000 10. 00 4. 131 9. 462 98. 7 94. 5
护发素 0. 100 0. 000 4. 000 10. 00 3. 981 10. 100 97. 0 101. 0

品标准物质(GBW 09303)中的砷和汞 6 次测定结果见表 5O
表 5 标准物质的测定 ( ug/g)

标 准 值

Hg AS

测 定 值

Hg AS

平均值

Hg AS

RSD(% )

Hg AS

1. 57 0. 12 8. 77 0. 32 1. 52 1. 74 1. 48 8. 66 8. 78 8. 31 1. 56 8. 61 4. 4 2. 8
1. 54 1. 48 1. 61 8. 65 8. 34 8. 90
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