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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由中国轻工业联合会提出。

本标准由全国口腔护理用品标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ４９２）归口。

本标准起草单位：苏州世谱检测技术有限公司、广州华鑫检测技术有限公司、苏州绿叶日用品有限

公司、苏州质量检测科学研究院、广州质量监督检测研究院、黑龙江省轻工科学研究院、无限极（中国）有

限公司、江苏省产品质量监督检验研究院、河北省食品检验研究院、江苏省食品药品监督检验研究院、江

苏省药品监督管理局苏州检查分局、苏州市药品检验检测研究中心、常州市食品药品监督检验中心、常

州检验检测标准认证研究院。

本标准主要起草人：寻知庆、宋淑文、代丹、刘冬、李红玉、尚维、张征、刘文玉、叶竹洪、叶嘉荣、张岩、

周奇、孙红梅、褚叶果、王景、李颖怡、陈卫、曹志焰、何霜、侯向昶、刘群林、施兵、李冬亮、朱丹丹、高红影、

戴航、周晓媚、朱钇蓉、周飞、吴燕鹏、郭梦婷、卢剑。

Ⅰ

犌犅／犜３８７８９—２０２０



口腔清洁护理用品　牙膏中１０种元素

含量的测定　电感耦合等离子体质谱法

１　范围

本标准规定了牙膏和漱口水中铅、砷、汞、硒、铁、铜、锰、镉、铬和钛１０种金属元素的电感耦合等离

子体质谱测定方法的原理、试剂或材料、仪器设备、仪器设备、试验数据处理、检出限与定量限和精密度。

本标准适用于牙膏中铅、砷、汞、硒、铁、铜、锰、镉、铬和钛１０种元素的测定。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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／Ｔ３３０８７　仪器分析用高纯水规格及试验方法

３　原理

试样经消解后，用电感耦合等离子体质谱仪测定，以元素质荷比（犿／狕）定性，采用外标法，以待测元

素质谱信号与内标元素质谱信号的强度比与待测元素的浓度成正比进行定量分析。

４　试剂或材料

除另有说明外，所用试剂均为分析纯，用水为符合ＧＢ／Ｔ３３０８７规定的高纯水。

４．１　硝酸：优级纯或更高纯度。

４．２　３０％过氧化氢：优级纯。

４．３　氢氟酸：优级纯。

４．４　硝酸溶液（５％，体积分数）：准确量取５０ｍＬ硝酸（见４．１），缓慢加入９５０ｍＬ水中，混匀。

４．５　元素标准储备液（各为１０００ｍｇ／Ｌ）：铅、砷、汞、硒、铁、铜、锰、镉、铬和钛使用具备标准物质证书

的单元素或多元素标准储备液。

４．６　内标元素标准储备液（各为１０００ｍｇ／Ｌ）：钪、锗、铟、铑、铼、铋等使用具备标准物质证书的单元素

或多元素标准储备液。

４．７　混合标准工作溶液：吸取适量元素标准储备液（见４．５），用硝酸溶液（见４．４）逐级稀释配成混合标

准工作溶液系列，各元素质量浓度见附录Ａ中Ａ．１。

注：根据样品消解溶液中元素质量浓度水平，适当调整标准系列中各元素质量浓度范围。

４．８　内标工作溶液：取适量内标元素储备液（见４．６），用硝酸溶液（见４．４）配制合适浓度的内标工作溶

液，内标元素使用液参考浓度见附录Ａ中Ａ．２。

注：内标溶液既可在配制混合标准工作溶液和样品消化液中手动定量加入，亦可由仪器在线加入。

５　仪器设备

５．１　电感耦合等离子体质谱仪（ＩＣＰＭＳ）。
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５．２　分析天平：精密度为０．０００１ｇ。

５．３　微波消解仪：配有聚四氟乙烯消解罐。

５．４　可调式控温电热板：最高温度不低于１００℃。

５．５　离心机：最高转速不低于４０００ｒ／ｍｉｎ。

６　试验步骤

６．１　试样消解

准确称取０．１ｇ～０．３ｇ（精确至０．００１ｇ）试样于聚四氟乙烯消解罐中，加入６ｍＬ硝酸（见４．１），混

匀，然后加入２ｍＬ氢氟酸（见４．３），旋紧罐盖，按照微波消解仪标准操作步骤进行消解，微波消解参考

工作条件参见附录Ｂ中Ｂ．１。消解程序完成后，冷却至室温，打开消解罐，用５ｍＬ水冲洗内盖，将消解

罐置于控温电热板上，于１２０℃加热赶酸１ｈ，冷却后将消化液移至５０ｍＬ容量瓶中，用１５ｍＬ水分

３次洗涤消解罐，洗液合并于容量瓶中，用硝酸溶液（见４．４）定容至刻度，取部分溶液于离心管中，

４０００ｒ／ｍｉｎ离心２ｍｉｎ，上清液供电感耦合等离子质谱测定。

６．２　测定

６．２．１　仪器参考工作条件

仪器参考工作条件，应根据各自仪器性能调至最佳状态。仪器操作参考条件参见附录Ｂ中Ｂ．２，元

素分析模式参见附录Ｂ中Ｂ．３。

对没有合适消除干扰模式的仪器，应采用干扰校正方程对测定结果进行校正。铅、镉、砷、硒等元素

干扰校正方程参见附录Ｂ中Ｂ．４。

６．２．２　测定参考条件

测定参考条件，使用调谐液调整仪器各项指标，使灵敏度、氧化物、双电荷、分辨率等各项指标达到

测定要求后，编辑测定方法，根据待测元素的性质选择相应的内标元素，待测元素推荐选择的质荷比

（犿／狕）和内标元素见附录Ａ中Ａ．２。

６．２．３　标准曲线的制作

将混合标准工作溶液注入电感耦合等离子体质谱仪中，测定待测元素和内标元素的信号响应值，以

待测元素的浓度为横坐标，待测元素与所选内标元素响应信号值的比值为纵坐标，绘制标准曲线。

６．２．４　试样溶液的测定

将空白溶液和试样溶液分别注入电感耦合等离子体质谱仪中，测定待测元素和内标元素的信号响

应值，根据标准曲线得到消解液中待测元素的浓度。试样溶液中被测物的响应值均应在标准曲线的线

性范围之内，超出线性范围的试样溶液可用硝酸溶液（见４．４）稀释后进行测定。

６．３　空白实验

除不称取试样外，均按６．１～６．２进行测定。

７　试验数据处理

试样中待测元素的含量，计算见式（１）：
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犡犻＝
（ρ犻－ρ０）×犞×犳

犿×１０００
……………………（１）

　　式中：

犡犻　———试样中待测元素含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

ρ犻 ———试样溶液中被测元素质量浓度，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

ρ０ ———空白液中被测元素质量浓度，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犞 ———试样消化液定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———试样质量，单位为克（ｇ）；

犳 ———试样稀释倍数。

计算结果以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，结果保留三位有效数字。

８　检出限与定量限

牙膏样品以０．２ｇ定容体积至５０ｍＬ，本方法各元素的检出限和定量限见表１。

表１　方法检出限及定量限

序号 元素名称 元素符号
检出限

ｍｇ／ｋｇ

定量限

ｍｇ／ｋｇ

１ 钛 Ｔｉ ０．１ ０．３

２ 铬 Ｃｒ ０．１ ０．３

３ 锰 Ｍｎ ０．１ ０．３

４ 铁 Ｆｅ １ ３

５ 铜 Ｃｕ ０．１ ０．３

６ 砷 Ａｓ ０．０５ ０．２

７ 硒 Ｓｅ ０．１ ０．３

８ 镉 Ｃｄ ０．０５ ０．２

９ 汞 Ｈｇ ０．０５ ０．２

１０ 铅 Ｐｂ ０．０５ ０．２

９　精密度

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测定值，在以下给出的平均值的范围内，这两个测试结果的

绝对差值不超过重复性限（狉）。超过重复性限（狉）的情况不超过５％，重复性限（狉）按以下数据采用线性

内插法求得：

被测元素含量（ｍｇ／ｋｇ）：　　　　０．１　　　　１　　　　１００

狉（ｍｇ／ｋｇ）： ０．０２ ０．１５ １０

３
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附　录　犃

（规范性附录）

标准工作溶液以及内标使用液信息

犃．１　元素标准工作溶液系列质量浓度

元素标准工作溶液系列质量浓度见表 Ａ．１。

表犃．１　元素的标准工作溶液系列质量浓度

序号 元素 单位
标准系列质量浓度

系列１ 系列２ 系列３ 系列４ 系列５

１ Ｔｉ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

２ Ｃｒ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

３ Ｍｎ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

４ Ｆｅ μｇ／Ｌ ５０．０ ２５０ ５００ ２５００ ５０００

５ Ｃｕ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

６ Ａｓ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

７ Ｓｅ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

８ Ｃｄ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

９ Ｈｇ μｇ／Ｌ ０．５００ １．００ １．５０ ２．００ ５．００

１０ Ｐｂ μｇ／Ｌ １．００ ５．００ １０．０ ５０．０ １００

犃．２　内标元素使用液参考浓度、待测元素推荐选择的质荷比（犿／狕）和内标元素

由于不同仪器采用的蠕动泵管内径不同，当在线加入内标时，需考虑内标元素在样液中的浓度，样

液混合后的内标元素使用液参考浓度范围为２５．０μｇ／Ｌ～１００μｇ／Ｌ，低质量数元素可以适当提高使用

液浓度。待测元素推荐选择的质荷比（犿／狕）和内标元素见表Ａ．２。

表犃．２　待测元素推荐选择的质荷比（犿／狕）和内标元素

序号 元素 犿／狕 内标 序号 元素 犿／狕 内标

１ Ｔｉ ４８ ４５Ｓｃ／７２Ｇｅ ６ Ａｓ ７５ ７２Ｇｅ／１０３Ｒｈ／１１５Ｉｎ

２ Ｃｒ ５２／５３ ４５Ｓｃ／７２Ｇｅ ７ Ｓｅ ７８ ７２Ｇｅ／１０３Ｒｈ／１１５Ｉｎ

３ Ｍｎ ５５ ４５Ｓｃ／７２Ｇｅ ８ Ｃｄ １１１ １０３Ｒｈ／１１５Ｉｎ

４ Ｆｅ ５６／５７ ４５Ｓｃ／７２Ｇｅ ９ Ｈｇ ２００／２０２ １８５Ｒｅ／２０９Ｂｉ

５ Ｃｕ ６３／６５ ７２Ｇｅ／１０３Ｒｈ／１１５Ｉｎ １０ Ｐｂ ２０６／２０７／２０８ １８５Ｒｅ／２０９Ｂｉ
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附　录　犅

（资料性附录）

仪器参考条件

犅．１　微波消解参考工作条件

微波消解参考工作条件见表Ｂ．１。

表犅．１　微波消解升温程序

程序 温度／℃ 升温时间／ｍｉｎ 恒温时间／ｍｉｎ

１ ０～１３０ １０ １０

２ １３０～１６５ １０ ５

３ １６５～１８０ １０ ３０

犅．２　仪器操作参考条件

仪器操作参考条件见表Ｂ．２。

表犅．２　电感耦合等离子体质谱仪操作参考条件

参数名称 参数 参数名称 参数

射频功率／Ｗ １５５０ 雾化器 高盐／同心雾化器

等离子体气流量／（Ｌ／ｍｉｎ） １５ 采样锥／截样锥 镍／铂锥

载气流量／（Ｌ／ｍｉｎ） ０．８０ 采样深度／ｍｍ ８～１０

辅助器流量／（Ｌ／ｍｉｎ） ０．４０ 采样模式 跳峰

氦气流量／（ｍＬ／ｍｉｎ） ４～５ 检测方式 自动

雾化室温度／℃ ２ 每峰测定点数 １～３

样品提升速率／（ｒ／ｓ） ０．３ 重复次数 ２～３

犅．３　元素分析模式

元素分析模式参见表Ｂ．３。

表犅．３　电感耦合等离子体质谱仪１０种元素分析模式

序号 元素名称 元素符号 分析模式

１ 钛 Ｔｉ 碰撞反应池

２ 铬 Ｃｒ 碰撞反应池

５
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表犅．３（续）

序号 元素名称 元素符号 分析模式

３ 锰 Ｍｎ 碰撞反应池

４ 铁 Ｆｅ 碰撞反应池

５ 铜 Ｃｕ 碰撞反应池

６ 砷 Ａｓ 碰撞反应池

７ 硒 Ｓｅ 碰撞反应池

８ 镉 Ｃｄ 碰撞反应池

９ 汞 Ｈｇ 普通／碰撞反应池

１０ 铅 Ｐｂ 普通／碰撞反应池

犅．４　元素干扰校正方程

元素干扰校正方程参见表Ｂ．４。

表犅．４　元素干扰校正方程

同位素 推荐的校正方程

７５Ａｓ ［７５Ａｓ］＝ ［７５］－３．１２７８×［７７］＋１．０１７７×［７８］

７８Ｓｅ ［７８Ｓｅ］＝ ［７８］－０．１８６９×［７６］

１１４Ｃｄ ［１１４Ｃｄ］＝ ［１１４］－１．６２８５×［１０８］－０．０１４９×［１１８］

２０８Ｐｂ ［２０８Ｐｂ］＝ ［２０６］＋［２０７］＋［２０８］

　　注１：［犡］为质量数犡 处的质谱信号强度。

注２：对于同量异位数干扰能够通过仪器的碰撞／反应模式得以消除的情况下，除铅元素外，可不采用干扰校正

方程。

注３：低含量铬元素的测定采用碰撞／反应模式。
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