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微波消解 – 原子吸收光谱法测定口红中的铅、汞

贾晓琼，邱琳，黄深深
（温州市环境监测中心站，浙江温州　325000）

摘要　建立了微波消解 – 原子吸收光谱法测定口红中铅、汞的方法。以微波消解装置进行口红样品预处理，

以石墨炉原子吸收光谱法进行铅含量测定，以冷原子吸收光谱法进行汞含量测定。铅在 0.00～2.50 mg／L 范围

内的线性方程为 y=0.022 3x+0.000 8，r=0.999 3，检出限为 0.003 mg／L。汞在 0～500 ng／L 范围内的线性方程为

y=400.12x+52.3，r=0.999 9，检出限为 6 ng／L。铅、汞测定结果的相对标准偏差分别为 0.87%～2.6%，0.65%～2.41%

（n=6），加标回收率分别为 121%～126%，100%～102%。该方法以单消解方式进行样品前处理，再以该消解液分别进

行两种元素含量分析，可提高分析效率，适用于化妆品中金属含量分析。
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Determination of Pb and Hg in lipstick by microwave digestion–atomic absorption spectometry
JIA Xiaoqiong, QIU Lin, HUANG Shenshen

（Wenzhou Environmental Monitoring Center, Wenzhou　325000, China）

Abstract　The method of mocrowave digestion–atomic absorption spectrometry was established to determine the 
content of Pb and Hg in lopstick. Sample was pretreated in microwave digestion device, the content of Pb in lipstick was 
determined by atomic absorption spectrometry (GFAAS), and the content of Hg was determined by cold atomic absorption 
spectrometry, respectively. In the range of 0.00–2.50 mg／L, the linear equation for Pb was y=0.022 3x+0.000 8 with the 
coralation coefficient of 0.999 3, the detection limit of Pb was 0.003 mg／L. In the range of 0–500 ng／L, the linear equation 
for Hg was y=400.12x+52.3 with the coralation coefficient of  0.999 9, the detection limit of Hg was 6 ng／L. The relative 
standard deviations were 0.87%–2.6% and 0.65%–2.41% (n=6), and the recoveries were 121%–126% and 100%–102%, 

respectively. The sample pretreatment was carried out by a single digestion method, and the contents of Pb and Hg were 
separately determined with the digestion solution, which could improve the analysis efficiency and was suitable for metal 
content analysis in cosmetics.
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口红具有修饰容貌及护唇功能，是女性使用率

较高的化妆品之一，具有广大的市场需求［1–3］。口

红主要由蜡质、色素、防腐剂及香料等原料混合制

成，其中色素大部分是由煤焦油制成的人工合成色

素［4–6］。口红部分原料包含重金属等物质而难以在

加工过程中彻底清除，另外口红制造过程会造成部

分重金属污染，从而影响口红的品质，对使用者的健

康造成潜在威胁［7］。

目前，化妆品中重金属的检测方法较少［8–10］，有

些方法仅针对特定种类化妆品，而有些方法则灵敏

度不够理想。由于产品种类及型态各异，化妆品基

质成分非常复杂［11］。笔者建立了微波消解 – 原子

吸收光谱法，对多种常见口红化妆品中的重金属铅

和汞进行测试，并据此调查分析了市场抽检化妆品

口红样品与国家卫生标准的符合情况。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

原子吸收光谱仪：PinAAcle 900T 型，配有石墨

炉原子化装置与塞曼背景校正系统，美国铂金埃尔

默公司；
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微波消解仪：Mars 5 微波消解系统，美国 CEM
公司；

双光束数字测汞仪：F732–S 型，上海华光仪器

仪表有限公司；

17 种金属混合标准溶液：含有铝、砷、钡、钙、

镉、钴、铬、铜、铁、汞、钾、镁、锰、镍、铅、硒、锌，各

元素质量浓度均为 1 000 μg／mL，编号为 GNM–
M17184–2013，北京有色金属研究总院；

铅、汞单元素标准溶液：铅、汞质量浓度均为

100 μg／mL，编 号 分 别 为 GNM-SPB-002-2013，

GNM-SHG-002-2013，北京有色金属研究总院；

硝酸、双氧水：优级纯，国药集团化学试剂有限

公司；

聚偏氟乙烯（PVDF）滤膜：孔径为 0.45 μm，

上海君翼仪器设备有限公司；

口红样品：市售；

实验用水：超纯水，由 Milli-Q Academic 超纯水

仪 ( 美国密理博公司 ) 制得。

1.2　仪器工作条件

1.2.1　微波消解仪

功率：1 600 W ；升温程序：10 min 内由室温升

温至 210℃，保持 10 min，然后于 5 min 内升温至

230℃，保持 25 min。

1.2.2　原子吸收光谱仪

石墨炉原子吸收光谱仪与冷蒸汽原子吸收光

谱仪工作条件依据《化妆品卫生规范》［18］设置。

1.3　实验方法

1.3.1　样品前处理

精确称取适量口红样品于微波消解管中，加入

4.5 mL 硝酸，静置过夜，隔天再加入 1.5 mL H2O2，以

微波装置于 230℃进行样品消解，冷却后再加入 1.5 
mL 盐酸，于 230℃下再次以微波装置进行消解，消

解后以 PVDF 滤膜进行过滤，定容后待测。

1.3.2　铅、汞标准工作溶液配制

分别取适量铅、汞单元素标准溶液，以去离子

水定容至适当体积 ( 每 50 mL 溶液含 3 mL 浓硝酸

及 3 mL 浓盐酸 )，标准工作溶液需临用现配。

1.3.3　样品分析

以石墨炉原子吸收光谱法检测化妆品中铅的

含 量。 精 确 量 取 待 测 液 20 μL 及 基 质 修 饰 剂 5 
μL，分别注入石墨炉原子吸收光谱仪进行吸光度

测定，分析波长为 283.3 nm，测定系列浓度铅标准工

作溶液的吸光度，以溶液的质量浓度为自变量、吸光

度为因变量进行线性回归，计算线性方程、检出限和

测定下限，然后进行实际样品分析。

以冷蒸气生成原子吸收光谱法检测口红化妆

品中汞的含量。将空白溶液、样品溶液及汞标准溶

液分别导入冷蒸气生成原子吸收光谱仪中，分析波

长为 253.7 nm，以溶液的质量浓度为自变量、汞的吸

光度为因变量进行线性回归，计算线性方程、检出限

和测定下限，然后进行实际样品分析。

2　结果与讨论

2.1　样品处理

口红主要成分为羊毛脂、蜡质。根据相关文献

报道［12–14］，口红样品选用的消解方式多种多样，其

中微波消解操作简单，消解效果较好，可避免其它消

解方式（如湿法消解等）消解液用量偏大、实验人员

有健康风险等不利因素，选择微波消解口红样品更

具有实用性。同时，根据相关研究［15–17］，使用硝酸、

过氧化氢配制的消解液可彻底消解样品，使消解液

澄清。因此选择该组消解液对口红样品进行预处理。

2.2　微波消解与原子吸收光谱仪工作条件

样品质量分别选择 0.2，0.6，0.9 g，消解液用量

分别选择 3.0，6.0，10.0 mL，后段消解保持温度分别

选择 200，210，230℃，设计 3 因素 3 水平试验，绘制

响应曲面，确定了微波消解最佳工作条件：口红取

样量为 0.5 g，消解液体积为 8.0 mL，后段消解保持

温度为 230℃。

用 Design-expert V10 软 件 response-surface 法

分别确定微波消解石墨炉与冷蒸汽原子吸收光谱仪

的最佳测定条件。

2.3　干扰消除

采用与样品制备相同的方法配制标准溶液，用

以消除非光谱干扰。待测元素浓度超过或者接近标

准工作曲线最高点浓度时，用与配制标准溶液相同

的稀释剂稀释试样溶液，以消除基体干扰。

2.4　线性关系与检出限

采 用 原 子 吸 收 光 谱 法，按 照 浓 度 从 低 到 高

的 顺 序 依 次 测 定 铅、汞 系 列 标 准 工 作 溶 液 的 吸

光度，按照 1.3.3 试验并计算，得铅的线性方程为

y=0.022 3x+0.000 8，相关系数为 0.999 3，汞的线性方

程为 y=400.12x+52.3，相关系数为 0.999 9，铅、汞的

线性范围分别为 0.00～2.50 mg／L，0.00～500 ng／L。

结果表明，铅、汞线性关系较好，满足定性定量分析

的要求。

取 0.001 mg／L 的铅标准溶液连续测定 20 次，
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计算测定值的标准偏差 s，以 3s 作为方法检出限，得

铅的检出限为 0.003 mg／L。同法得汞的检出限为

6 ng／L。

2.5　精密度试验

分别取铅、汞标准溶液适量，在线性范围内配

制高、中、低 3 个不同浓度的标准试验溶液，铅试验

溶液的质量浓度分别为 0.09，1.50，2.00 mg／L，汞

试验溶液的质量浓度分别为 4.50，85.0，300 ng／L，

每种浓度的溶液分别测定 6 次，计算测定值的相对

标准偏差，测定结果分别见表 1、表 2。由表 1、表

2 可知，线性范围内低、中、高 3 种浓度铅、汞试验

溶液测定值的相对标准偏差分别为 0.87%～2.6%，

0.65%～2.41%，均小于 3%，表明本法测定铅、汞的精

密度较高。
表 1　铅精密度试验结果

元素 质量浓度／(mg · L–1) 测定值／(mg · L–1) 平均值／(mg · L–1) RSD／%

铅
0.09
1.50
2.00

0.087 2，0.091 2，0.086 9，0.085 4，0.090 6，0.899 1
1.501，1.470，1.486，1.506，1.497，1.487
1.992，1.997，2.010，2.015，2.040，1.988

0.088 5
1.491
2.009

2.6
0.87
0.88

表 2　汞精密度试验结果

元素 质量浓度／(ng · L–1) 测定值／(ng · L–1) 平均值／(ng · L–1) RSD／%

汞
4.50
85.0
300

4.42，4.48，4.51，4.51，4.48，4.49
85.3，81.3，84.6，82.6，86.2，84.3

300.2，301.4，298.3，304.1，301.9，300.2

4.482
84.1

301.0

0.72
2.41
0.65

2.6　加标回收试验

取 2 份口红样品，按照 1.3 实验方法，以石墨炉

原子吸收光谱法和冷蒸气原子吸收光谱法测定其中

铅、汞的含量，然后分别加入 1.0 mL 100 mg／L 铅标

准储备液及 50 μL 2 mg／L 的汞标准储备液，于 50 
mL 具塞比色管中定容，继续测定铅、汞的含量，计算

铅、汞的加标回收率，结果分别见表 3、表 4。由表 3、

表 4 可知，铅、汞的加标回收率分别为 121%～126%，

100%～102%，表明本法测定结果准确。
表 3　铅加标回收试验结果

元素
本底值／
(mg · L–1)

加入量／
(mg · L–1)

测定值／
(mg · L–1)

回收率／
%

铅
0.092
0.092

2.00
2.00

2.621
2.504

126
121

表 4　汞加标回收试验结果

元素
本底值／
(ng · L–1)

加入量／
(ng · L–1)

测定值／
(ng · L–1)

回收率／
%

汞
4.07
8.62

2.00
2.00

6.06
10.66

100
102

2.7　样品分析

选取 3 个不同厂家生产的口红样品，用本法测

定其中的铅、汞含量。测定结果表明 1# 样品中铅、

汞含量均超过国家食品药品监督管理总局颁布的标

准《化妆品安全技术规范》（2015 版）所规定的限值。
表 5　口红样品铅、汞含量测定结果

样品
铅含量／
(mg · kg–1)

汞含量／
(mg · kg–1) 评价 1）

1#

2#

3#

38.1
9.23
5.30

2.375
0.350
0.235

不合格
合格
合格

注：1）《化妆品安全技术规范》（2015 版）化妆品中铅限量为 10 

mg／kg，汞限量为 1 mg／kg。

3　结语

化妆品口红种类繁多且基质复杂，以硝酸、过

氧化氢及盐酸配合微波消解装置进行样品消化，

针对铅与汞两种元素，以石墨炉原子吸收光谱仪

(GFAAS) 与冷原子吸收光谱仪分别进行铅与汞含

量检测。方法的准确度、精密度、基质干扰效应、线

性范围、检出限、测定下限结果均在可接受的合理范

围。以单一消化方式进行样品前处理，再以该消解

液进行多种金属含量的同步分析，可提升分析效率，

因此本方法较适用于化妆品中金属铅与汞含量的分

析。
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