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摘　要　建立了火焰原子吸收光谱法间接测定痕量汞,并对铜 ( Cu)与汞( Hg )发生置换反应的条件及

仪器的操作条件分别进行了优化。该方法中, 汞在 0. 05—4. 0�g/ mL 范围内线性良好, 平均回收率在

85. 1%—100. 7%之间, RSD为 0. 6%—2. 2%。
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1　前言

Hg 因其特殊的用途(尤其在美白方面)被广泛应用于化妆品中。然而Hg 对人体的危害是众所

周知的,为了满足人们的爱美需求又要控制Hg 含量不能超标, 以免危害人们的身体健康,卫生标

准对此有严格的要求。因此, 化妆品中的Hg 元素含量分析是一项非常重要的工作,人们在这方面

做了大量的工作[ 1—3] ,但是一般都是冷原子吸收光谱法或原子荧光光谱法对汞进行测定,本文采用

铜富集和置换离子状态汞, 而溶液中产生的铜离子浓度在一定范围内与汞离子浓度呈线性关系,通

过测定铜的含量来间接测定汞的含量。该方法利用火焰原子吸收分光光度计进行痕量汞的分析测

定,减少了购买特殊仪器的费用,并且干扰比较少。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

WFX-1D 型原子吸收分光光度计(北京瑞利分析仪器公司) ;铜空心阴极灯(北京真空电子研

究所) ; 无噪音空气压缩机(北京市崇文区电子综合修配二厂) ; SZ-93 自动双重纯水蒸馏器(上海亚

荣生化仪器厂) ; KQ-1000DE型数控超声波清洗器(昆山市超声波仪器有限公司)。

硝酸( AR) ;高氯酸( AR) ;硫酸( GR) ; 1. 000mg/ mL Hg 标准溶液(国标物质, 国家钢铁材料测

试中心, 钢铁研究总院) ;洗发液、乌发液、养发液、去屑靓发液(市场上购买)。实验用水为二次蒸馏

水。



2. 2　器皿及样品处理

2. 2. 1　玻璃器皿处理

实验中所用到玻璃器皿均用( 1+ 1)的硝酸溶液浸泡24h,然后用二次蒸馏水洗干净, 晾干, 防

尘贮藏备用。

2. 2. 2　样品处理

取适量质量的样品于锥形瓶中, 在电热板上缓缓加热浓缩至约 1mL,加入 15. 00mL HNO 3、

2. 00mL HClO 4和 5. 00mL H2SO 4在电热板上加热消解。待棕色烟雾消失后, 继续加热浓缩至约

2mL, 将样品溶液移入25. 00mL 容量瓶中, 用二次蒸馏水定容, 待测。

2. 2. 3　铜片处理

铜片用0. 2mol/ L 的盐酸处理后,用二次蒸馏水、乙醇分别冲洗3次,然后晾干待用。

2. 2. 4　储备液的配制

取1. 00mL 浓度为1. 000mg / mL 的汞标准溶液于100mL 的容量瓶中,用2%的HNO 3定容至刻

度,浓度为10�g/ mL,待用。所用标准溶液用逐级稀释法配制。

3　结果与讨论

3. 1　仪器操作条件选择

　　配制0. 200�g/ mL 的Hg
标准溶液在 pH 为 5. 2条件

下, 与 Cu 反应后进行吸光

度测定( n= 3) , 对操作条件

表 1　操作条件的选择

波长

( nm)

灯电流

( mA)

狭缝

( mm)

空气流量

( L·min- 1)

乙炔流量

( L·min- 1)

燃烧器高度

( mm)

324. 7 20 2 6. 5 1. 0 6

进行选择实验(包括灯电流、燃烧器高度及燃气流量等) , 确定实验操作条件(见表1)。

3. 2　置换反应实验条件

以 0. 2�g/ mL 的汞标准溶液进行实
验,确定反应条件如表2。

3. 3　校准曲线的绘制

表 2　反应条件的选择

反应时间

( min)
缓冲溶液种类 缓冲溶液的 pH 值

缓冲溶液用量

( m L)

30 NaAc-HAc 5. 2 1. 5

图 1　Hg 校准曲线

　　移取25. 00mL 浓度为10. 00�g / mL 汞标准溶液

于100. 00mL 容量瓶中, 加入2%的HNO 3 溶液定容

至刻度, 此溶液浓度为 2. 50�g / mL。分别移取

2. 5�g / mL的汞标准溶液0、0. 50、1. 00、2. 00、3. 00、

4. 00mL 于25. 00mL 容量瓶中,用 2%的HNO 3溶液

定容至刻度。配成浓度为 0、0. 050、0. 100、0. 200、

0. 300、0. 400�g / mL 的汞标准溶液。将上述溶液定量

转移至50mL 小烧杯中,加入0. 1g 按2. 2. 3处理过的

铜片,置于电子搅拌器上搅拌30min,在pH 为5. 2条

件下分别与0. 1g Cu 反应, 然后分别测定其吸光度,

以Hg
2+ 浓度为横坐标, Cu

2+ 的吸光度为纵坐标绘制校准曲线,见图1。
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3. 4　加标回收率实验

准确称取约10g 样品,经2. 2. 2程序处理后,定量加入汞标准溶液, 在表 2条件下进行反应后,

进行吸光度测定(样品以吸光度空白扣除) ,计算回收率, 结果见表3。

3. 5　精密度测定

取10份浓度为0. 200�g/ mL的Hg 2+标准溶液在表2条件下进行置换反应,在表1所述操作条件
下进样分析, 计算相对标准偏差为0. 6%—2. 2%, 精密度符合定量分析要求。

表 3　回收率的测定结果

样品 样品含量( �g/ g) 加入量( �g/g ) 测得量( �g/ g) 加标回收率( % ) 平均加标回收率( % )

0. 40 0. 35 86. 0

洗发水 未检出 0. 60 0. 50 83. 3 85. 1±1. 8

0. 80 0. 68 86. 0

0. 20 0. 21 102. 0

养发液 0. 22 0. 40 0. 40 100. 0 100. 7±2. 2

0. 60 0. 59 97. 5

0. 70 0. 69 98. 6

去屑靓发液 0. 75 1. 40 1. 38 98. 6 98. 3±0. 6

2. 10 2. 05 97. 6

0. 20 0. 18 90. 0

乌发液 未检出 0. 40 0. 37 92. 5 91. 9±1. 9

0. 60 0. 56 93. 3

3. 6　样品测定

称取样品经2. 2. 2所述方法湿法消解后,按标准溶液与Cu 反应的条件进行处理,然后用原子

吸收分光光度计分别对样品原液和处理(与铜反应)后的溶液进行测定(将样品原液吸光度作为空

白扣除) ,计算汞含量, 结果见表4。

表 4　样品测定结果

样品名称 洗发水 养发液 去屑靓发液 乌发液

样品质量( g ) 10. 0740 9. 8841 12. 4781 7. 8770

测得汞质量(�g) 未检出 2. 17 9. 36 未检出

汞含量( �g/ g) 未检出 0. 22 0. 75 未检出

4　结论

GB 11432-89
[ 4]要求洗发液中汞含量小于1ppm (�g/ g ) , 测定结果表明各个样品中的汞含量都

没有超出标准要求。方法准确可靠能满足洗发、护发样品中痕量汞检验的要求。采用HNO 3-HClO 4-

H2SO 4湿法消解洗发护发样品时, 一定要进行浓缩,将有机溶剂挥发近干,否则会发生爆沸。笔者在

实验过程中经过多次实验确定将所取溶液蒸发至约1mL 再进行消解比较安全。
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Indirect Determination of Trace Mercury in Cosmetic by Flame AAS

CUI Xin-Ling　ZHANG Jin-Fang　M A Guo-Hua　L I Wei　L I Shan-M ao
( Chemical Def ense I nstitute of the P LA , B eij ing 102205, P . R. China)

Abstract　In this paper , a method o f indirect analysis o f trace Hg2+ has been developed. T he

condit ions of replacement react ion occurr ing within Hg 2+ and Cu2+ and operation of apparatus have

been opt imized respectively . The calibration curv e is linear in the range of 0. 05—4. 0�g / mL of
Hg

2+ . T he r ecovery is 85. 1%—100. 7%, and the RSD is 0. 6%—2. 2% .

Key words　FAAS, Indirect Determ inat ion, Mercury .
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