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电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定化妆品中
铍、铬、砷、镉、碲、钕、铊、铅
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摘　要　建立了化妆品中铍、铬、砷、镉、碲、钕、铊、铅８种 有 害 元 素 的 测 定 方 法，样 品 采 用 微 波 消 解，以

钇、锂、铟、铋为测定的内标元素，用电感耦合等离子体质谱法测定，结果表明，各元素和内标元素在一定

浓度范围内的质量数比值均与浓度呈良好的线性关系，线性方 程 的 相 关 系 数 均 大 于０．９９９　８，平 均 加 标

回收率为９５％～１０４％，相对标准偏差（ＲＳＤ）均小于３％。方法灵敏度高，准确，可为化妆品中上述元素

的限量检查提供参考。
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０　前言

化妆品能清除皮肤和毛发上的污垢、抵御风寒、
紫外线辐射、延缓皮肤衰老，具有清洁、消除不良气

味、护肤、美容和修饰等优点，已成为人们不可或缺

的日用品之一。某些重金属盐如氯化汞、碘化汞等

因能干扰皮肤中黑色素的酶转化而被用作化妆品增

白剂。因化妆品在使用过程中直接接触人体，超过

限量的重金属元素对人体有极大危害。各国政府对

化妆品中重金属含量有着非常严格的规定。欧盟和



我国化妆品 卫 生 标 准（ＧＢ７９１６—２００７）均 把 铬、砷、
镉、钕、铅列为禁用元素。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（ＩＣＰ－ＭＳ）是２０世纪

８０年代发展起来的一种将ＩＣＰ的高温电离特性与质

谱仪灵敏快速扫描的优点相结合的新型元素和同位

素分析技术。与传统无机分析技术相比，ＩＣＰ－ＭＳ法

具有快速、简便、线性范围宽（可达９个数量级，ｐｇ／Ｌ
到ｍｇ／Ｌ）、检出限低、干扰小、灵敏度高、可同时测定

多种元素等优点，已广泛应用于地质、医药、化妆品等

诸多领域的痕量分析［１－５］。实验建立了ＩＣＰ－ＭＳ法同

时测定化妆品中铍、镉、铊、铬、砷、碲、钕、铅８种元素

含量的方法，使用微波消解制备供试品，内标法定量。
该方法灵敏度高，准确，快速。可为企业生产和药检

部门对上述元素的限量检查提供参考。

１　实验部分

１．１　主要仪器

ＩＣＡＰ－ＱＣ型电感耦合等离子体质谱仪（赛默飞

世尔科技）；ＭＡＲＳ型微波消解仪（美国ＣＢＭ公司）；
电子分析天平（型号：ＡＥＵ－２１０，湘仪天平仪器设备有

限公司）；比色管（５０ｍＬ）；移液枪（１ｍＬ，５ｍＬ）。

１．２　试剂与药品

钇、钕 元 素 标 准 溶 液（１　０００μｇ／ｍＬ，批 号：

ＧＢＷ０８６５７、ＢＷ３１３４，中 国 计 量 科 学 研 究 院）；铟、
铋、碲元 素 标 准 溶 液（１００μｇ／ｍＬ，批 号：ＧＢＷ（Ｅ）

０８０２７０、ＧＢＷ（Ｅ）０８０２７１、ＧＢＷ（Ｅ）０８０５４８，中国计

量科学研究院）；锂元素标准溶液（１　０００μｇ／ｍＬ，批

号：１３Ｃ０７－１，国家有色金属及电子材料 分 析 测 试 中

心）；多元素标准溶液（１００．０μｇ／ｍＬ，批号：１３Ｂ０１，
国家有色金属及电子材料分析测试中心）；硝酸（优

级纯）；过氧化氢（３０％，优级纯）；分析用水（超纯水，
屈臣氏）；Ａ，Ｂ品牌护肤品（国家抽查样品）。

２　结果与讨论

２．１　ＩＣＰ－ＭＳ工作参数

仪器工作参数见表１。

表１　仪器工作参数

Ｔａｂｌｅ　１　ＩＣＰ－ＭＳ　Ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
参数 数值 参数 数值

等离子气流流速 １５．０Ｌ／ｍｉｎ 采样深度 ８ｍｍ
氩气流速 ０．７５Ｌ／ｍｉｎ 测点数 ３
射频功率 ８００Ｗ 分析时间 １ｓ

雾化室温度 ０℃ 重复次数 ３

２．２　内标溶液的配制

用移液枪准确移取钇、锂、铟、铋标准溶液适量，
置于１００ｍＬ容 量 瓶 中，以 硝 酸（１％）定 容 至 刻 度，
摇匀，制得浓度为２０μｇ／Ｌ的钇、锂、铟、铋混合内标

溶液。

２．３　标准溶液的配制

用移液枪准确移 取 铍、镉、铊、铬、砷、碲、钕、铅

标准溶 液 适 量，以 硝 酸（１％）稀 释 定 容，摇 匀，制 成

１０μｇ／ｍＬ的 铍、镉、铊、铬、砷、碲、钕、铅 混 合 标 准

溶液；取 上 述 混 合 标 准 溶 液 稀 释，分 别 制 成 １，

０．１μｇ／ｍＬ的混合标准溶液。

２．４　供试品溶液的制备

称取各样品０．３０～１．００ｇ（精确至０．０００　１ｇ），
置于微波消解仪的压力罐内，依表２加入消解试剂，
浸泡３０ｍｉｎ，以 表３微 波 消 解 程 序 消 解，消 解 程 序

完成后，将消化液移入５０ｍＬ比色 管，用 少 量 水 多

次洗涤内罐，洗 液 合 并 于 比 色 管 内，用 水 定 容 至 刻

度，混匀即得供试品溶液。

表２　不同基质化妆品的消解试剂

Ｔａｂｌｅ　２　Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｓｕｂｓｔｒａｔｅｓ　ｃｏｓｍｅｔｉｃｓ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

ｒｅａｇｅｎｔｓ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｓｕｂｓｔｒａｔｅｓ　ｉｎ　ｃｏｓｍｅｔｉｃｓ

类别 消解试剂 消解液

溶液 ３ｍＬ　ＨＮＯ３＋２ｍＬ　Ｈ２Ｏ２ 澄清

膏霜 ４ｍＬ　ＨＮＯ３＋２ｍＬ　Ｈ２Ｏ２ 澄清，有少许悬浮液

粉底 ５ｍＬ　ＨＮＯ３＋２ｍＬ　Ｈ２Ｏ２ 澄清，有少许悬浮液

表３　微波消解程序

Ｔａｂｌｅ　３　Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ　ｐｒｏｃｅｄｕｒｅ

程 序 温度／℃ 时间／ｍｉｎ

１　 ０～２００　 １０～１５

２　 ２００　 ２０

２．５　标准元素的线性关系

分别吸取０．１μｇ／ｍＬ铍、镉、铊、铬、砷、碲、钕、
铅的混合标准溶液０．５０ｍＬ；１μｇ／ｍＬ的混合标准

溶 液０．２５，０．５０ｍＬ；１０μｇ／ｍＬ的 混 合 标 准 溶 液

０．２５，０．５０ｍＬ于５０ｍＬ的容量瓶中，以硝酸（１％）
定容至刻度，混匀，依表１仪器工作条件测定。以各

元素的浓度为横坐标，各元素与相应内标元素的质

量数比值为纵坐标进行线性回归，得回归方程及相

关系数。结果见表４。

２．６　重复性实验

取Ｂ品牌的粉底０．５０ｇ，按２．４项方法操作，平
行制备供试品６份，测定，计算相对标准偏差ＲＳＤ，
结果见表５。
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表４　８种元素线性回归方程及相关系数

Ｔａｂｌｅ　４Ｌｉｎｅａｒ　ｅｑｕａｔｉｏｎｓ　ａｎｄ　ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ

ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ　ｏｆ　ｔｈｉｓ　ｍｅｔｈｏｄ

元素 质量数 回归方程 相关系数

Ｂｅ　 ９　 ｆ（ｘ）＝３　１３２．２４７ｘ＋７６．６６７　 １．０００
Ｃｒ　 ５２　 ｆ（ｘ）＝１７　８８５．６５３ｘ＋１５　９５３．６２６　 １．０００
Ａｓ　 ７５　 ｆ（ｘ）＝２　９７１．７０１ｘ＋３３３．３３９　 １．０００
Ｃｄ　 １１４　 ｆ（ｘ）＝１３　１９７．５８３ｘ＋２２　３１６．７８８　 １．０００
Ｔｅ　 １２５　 ｆ（ｘ）＝１１９．２８９ｘ＋４０．０００　 １．０００
Ｎｄ　 １４３　 ｆ（ｘ）＝９　６１３．９１３ｘ＋９９３．３７８　 １．０００
Ｔｌ　 ２０５　 ｆ（ｘ）＝２５　７１８．２８６ｘ＋１３３．３３５　 ０．９９９
Ｐｂ　 ２０８　 ｆ（ｘ）＝３４　００９．８７７ｘ＋３３　２９１．５７０　 １．０００

２．７　精密度实验

取上述线 性 关 系 测 定 的 浓 度 为０．００５μｇ／ｍＬ
的各元素标准溶液，按２．１项工作条件测定，计算各

元素测定结果的相对标准偏差（ＲＳＤ），结果见表５。

２．８　加标回收实验

选取已知各元素含量的Ａ品牌样品，加入一定

浓度的金属元素标准溶液（加入元素量为测定获知各

元素含量的８０％，１００％，１２０％），按２．４项方法操作，
制备供试品，测定，计算加标回收率，结果表５。

表５　各元素精密度、重复性、回收率结果

Ｔａｂｌｅ　５　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｉｌｉｔｙ　ａｎｄ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ
ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ （ｎ＝６）

元素 ＲＳＤ／％ 重复性／％ 回收率／％
９Ｂｅ　 ０．８１　 ２．８１　 ９５．６２
５２Ｃｒ　 ０．６２　 １．４２　 １０２．４５
７５　Ａｓ　 ０．７５　 ０．９６　 １０１．２７
１１４Ｃｄ　 ０．４３　 ２．１５　 ９８．４３
１２５　Ｔｅ　 ０．７９　 ０．８８　 １０３．５１
１４３　Ｎｄ　 １．５　 １．２３　 １０２．６６
２０５　Ｔｌ　 １．１　 １．０５　 １０２．９７
２０８Ｐｂ　 １．８　 １．０８　 ９９．６６

２．９　样品测定

取Ａ，Ｂ两个品牌化妆品的粉底和膏霜若干批，
按上述工作条件测定，计算两个品牌粉底和膏霜中

８种金属元素的含量，结果见表６。

３　结语

我国化妆品标准规定，化妆品中铍、铊、铬 元 素

的限量为０．１ｍｇ／ｋｇ，镉、碲、砷、钕、铅 元 素 的 限 量

为０．５ｍｇ／ｋｇ［６］。测 定 结 果 表 明，Ｂ品 牌 化 妆 品 中

镉、碲、铊等元素的含量未检出，铍、砷、钕、铅４种元

素的含量在 规 定 的 限 量 以 下。而 Ａ品 牌 化 妆 品 中

各种元素都有检出，除铬外，各种元素含量都在限量

以下。Ａ品牌 和Ｂ品 牌 化 妆 品 中 铬 元 素 的 含 量 都

超出了规定的限量值，虽然三价的铬元素对人体不

产生 毒害作用，但铬元素进入人体后被清除的速度

表６　样品中８种元素测定结果

Ｔａｂｌｅ　６　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　８ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ｉｎ

ｃｏｓｍｅｔｉｃｓ　ｓａｍｐｌｅｓ ／（ｍｇ·ｋｇ－１）

元素

含量

Ａ品牌

粉底 膏霜 平均值

Ｂ品牌

粉底 膏霜 平均值
９Ｂｅ　 ０．０３７　２　 ０．０３９　５　 ０．０３８　 ０．００７　４７　０．００７　１２　０．００７　３
５２Ｃｒ　 ０．４５６　 ０．４３０　 ０．４４　 ０．５４９　 ０．４３５　 ０．４９
７５Ａｓ　 ０．０７７　８　 ０．０７６　４　 ０．０７７　 ０．３２３　 ０．２９７　 ０．３１
１１４Ｃｄ　 ０．０１０　１　 ０．００８　１３　０．００９　１２ － －
１２５Ｔｅ　 ０．００７　９４　０．００８　３２　０．００８　１ － －
１４３Ｎｄ　 ０．１６１　 ０．１５２　 ０．１６　 ０．０００　６９　０．００１　１０　０．０００　９０
２０５Ｔｌ　 ０．０１０１　 ０．００８　８８　０．００９　５ － －
２０８Ｐｂ　 ０．２０８　 ０．１９３　 ０．２０　 ０．０１７　９　 ０．０１８　０　 ０．０１８

慢，其会存积于人体组织中。而六价铬有强氧化作

用，且能透过细胞膜，可对肝、肾、肺和内分泌腺造成

损害，化妆品中铬元素的超标有可能对人体产生损

害［７］。为保证使用人群的健康，化妆品中铬 元 素 超

标问题应引起相关部门的重视。
本实验建立了采用硝酸－双氧水体系微波消解化

妆品，ＩＣＰ－ＭＳ测定 化 妆 品 中８种 有 害 元 素 的 方 法。
方法精密度、加标回收率、重复性良好，能快速、准确

地测定出化妆品中铍、镉、铊、铬、砷、碲、钕、铅含量。
该法测定化妆品中有害元素既具有操作简单、快速，
结果可靠的特点，又克服了常规消解制样方法带来的

污染影响，符合绿色环保要求。可为企业生产和药检

部门监控市售化妆品的质量提供参考。
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