《化妆品中总汞含量的测定电热-塞曼效应原子吸收光谱法》

团体标准编制说明
一、标准起草的基本情况（包括简要的起草过程、主要起草单位、起草人等）

（一）背景
随着人们生活水平的提高和对美的追求，化妆品已成为人们日常生活中必不可少的一部分，其安全性也越来越受到人们的关注。化妆品的安全与其成分密切相关，但是有些生产商为了过分地追求经济利益，在化妆品中非法添加或超量使用危害人体的重金属。如含汞的化妆品短期使用可以达到快速美白祛斑的效果，那是由于化妆品中汞的化合物可以取代合成色素的酪氨酸酶中的铜原子，使该酶失去活性，黑色素暂时不能生成，但长期使用汞含量超标化妆品效果相反，汞离子与巯基结合后，可以解除对酪氨酸酶的抑制，引起黑色素快速增多，会对身体健康带来严重危害，因此，化妆品中汞含量限制变得十分重要。

每年国家及自治区药品监督管理局实施的化妆品抽样检验任务均要求按照《化妆品安全技术规范》（2015年版）对美白祛斑类、彩妆类等不同类别化妆品进行汞含量的检验且鼓励各地运用快检技术进行抽样预筛，提高抽样靶向性。
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为此，本团体标准所建方法为应用电热-塞曼效应原子吸收光谱法建立不同基质类型化妆品中总汞含量的快速检测方法，目前国内外无相关技术标准。所使用的电热-塞曼效应原子吸收测汞仪除了独特的技术特点外还符合当前绿色环保理念。仪器采用高频偏振塞曼效应背景校正技术，只对汞的253.7nm特征谱线有响应，抗干扰性强，选择性高，能有效去除酸碱性气体、水蒸气、灰尘或其它有机物和氯化物干扰。动态检测范围宽，适用于高低浓度汞含量的测定而不容易产生记忆效应及污染问题，操作便捷，分析快速，稳定性较高。同时，该设备采用空气做载气，无需使用氧气等载气，保证了一定的安全性，此外由于此设备无需齐化管、催化管、去湿管等耗材，进一步降低了后期运营成本，低耗绿色无污染的方法技术符合我国绿色环保的理念。

本团体标准的建立可为化妆品监督抽检工作提高现场抽样的靶向性，大大节约抽样及检验成本，为化妆品快检技术提出新思路和发展方向。

主要起草过程

 2020年6月1日，新疆维吾尔自治区药品检验研究院申报了自治区2020年度自然科学基金资助项目“化妆品中汞的快速检测方法的研究－LUMEX 电热-塞曼效应原子吸收光谱法”，获得立项，项目编号为2020D01A109。
2020年6月-2020年12月，期间查阅了大量的国内外相关文献资料，包括有关的法律、部门规定和环境标准，以及技术研究发展情况等。

2021年4月-2023年3月，结合《化妆品安全技术规范》方法，研究建立了化妆品中总汞含量的测定电热-塞曼效应原子吸收光谱法实验方案，并开展验证工作。

2024年1月，新疆维吾尔自治区药品检验研究院作为立项申请单位向中国香料香精化妆品工业协会提出《化妆品中总汞含量的测定电热-塞曼效应原子吸收光谱法》团体标准立项申请。
2024年4月17日，经中国香料香精化妆品工业协会初审并征求行业专家立项论证和审核，《化妆品中总汞含量的测定电热-塞曼效应原子吸收光谱法》团体标准正式获批立项，并在协会官方网站进行了为期20日的公示。

2024年4月-2024年7月，新疆维吾尔自治区药品检验研究院作为牵头单位，联合鲁美科斯仪器科技（天津）有限公司、湖南省药品检验检测研究院、国家环境分析测试中心、新疆维吾尔自治区生态环境监测总站、新疆生产建设兵团生态环境第一监测站成立团体标准起草小组。在充分整理和分析各实验室数据、收集国内外相关法律法规的基础上，经过多次深入研讨形成《化妆品中总汞含量的测定电热-塞曼效应原子吸收光谱法》标准征求意见稿和编制说明。

2024年7月-2024年8月，根据中国香料香精化妆品工业协会初审意见，修改完善《化妆品中总汞含量的测定电热-塞曼效应原子吸收光谱法》标准征求意见稿和编制说明。

起草单位与主要起草人
主要起草单位：新疆维吾尔自治区药品检验研究院。

协作起草单位：鲁美科斯仪器科技（天津）有限公司、湖南省药品检验检测研究院、国家环境分析测试中心、新疆维吾尔自治区生态环境监测总站、新疆生产建设兵团生态环境第一监测站。

主要起草成员：张明玥、古丽努尔∙塔西铁木尔、穆晓娟、余振喜、艾买提江∙阿衣甫别克、朱毅忠、陆玉坡、张超、李国英、潘小红、殷帅、刘岩、俞奔、马超、罗磊、王立彬、万卫国。

与我国有关法律法规和其他标准的关系

本团体标准为首次制定，是在参考了《化妆品安全技术规范》（2015年版）第四章理化检验方法1.2汞含量测定方法、DB44/T 1820-2016 《固体物中总汞含量的测定 电热-塞曼效应原子吸收光谱法》、GB 5009.17《食品安全国家标准 食品中总汞及有机汞的测定》等标准的基础上结合化妆品每年国家抽样检验工作的实际情况制定的，因此与现行法律、法规及强制性标准无冲突。

我国现行有效的《化妆品安全技术规范》（2015 年版）中规定汞含量不得超过 1mg/kg，检测方法有氢化物原子荧光光度法、汞分析仪法、冷原子吸收法、电感耦合等离子体质谱法四种方法。这些方法各有优缺点，但都无法实现快检并准确定量。一是均需要载气（氩气、氧气），无法外携，无法实现快检；二是样品需要进行预消解、消解、稀释等前处理过程，耗时长（一天或更长），且前处理过程控制的好坏直接影响到测定结果的准确性。汞分析仪法无需进行样品前处理，可直接测试，但仪器需要助燃气。三是在进行高浓度样品检测时易造成污染，而污染后仪器的清洗工作很难做到位，尤其是测汞仪需要更换金丝和催化管等配件，成本太高（上万元）。化妆品中汞的快检方法目前仍是以汞快筛试剂盒为主，利用免疫层析原理对化妆品中汞进行快速检测，该方法无需专用设备，携带方便、利于现场筛查，但无法准确定量。

2021年由中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究所牵头起草的《直接进样测汞分析方法通则》目前是征求意见稿，适用于指导各行业制定自己的具体方法标准，其中涉及电热-塞曼效应原子吸收光谱法。

广东省地方标准DB44/T1820-2016《固体物中总汞含量的测定》是应用电热-塞曼效应原子吸收光谱法测定固体试样中汞含量的方法。

GB5009.17-2021《食品安全国家标准食品中总汞及有机汞的测定》中第二法为直接测汞仪的方法，原理中明确高温燃烧后的样品通过金汞齐富集或直接通过载气进入原子吸收检测器的方法都是可以的。

HJ917-2017《固定污染源废气 气态汞的测定 活性炭吸附/热裂解原子吸分光光度法》中没有要求金丝富集的方法，也是高温燃烧直接进检测器方法，都解决了高浓度样品污染设备的问题，大大降低了使用成本，可以更快速的完成样品的检测。

国外有关法律、法规和标准情况的说明

ASTM D7622-2010(R2015)《原油中总汞含量测定塞曼校正冷原子吸收光谱法》和SNT4429.2-2016《原油中总汞含量的测定塞曼校正冷原子吸收光谱法》中均规定了塞曼校正的方法，无化妆品相关方法标准。

标准的制（修）订与起草原则
（一）制定标准的原则

团体标准编制遵循“先进性、实用性、统一性、规范性”的原则，符合国家现行法律法规及相关规定及要求，重点突出在适用范围，分析步骤上，注重团体标准的可操作性。

（二）制定标准依据

编写格式依据GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的规定而制定。

根据我国现有标准体系引用相关要求，参考的安全要求。以下为参考和引用标准：
《化妆品安全技术规范》（2015年版）

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

DB44/T 1820-2016 固体物中总汞含量的测定 电热-塞曼效应原子吸收光谱法

GB 5009.12  食品安全国家标准 食品中铅的测定

GB 5009.15  食品安全国家标准 食品中镉的测定

GB 5009.11  食品安全国家标准 食品中总砷及无机砷的测定

GB 5009.17  食品安全国家标准 食品中总汞及有机汞的测定

HJ917-2017《固定污染源废气 气态汞的测定 活性炭吸附/热裂解原子吸分光光度法》

确定各项技术内容（如技术指标、参数、公式、试验方法、检验规则等）的依据（与国际相关标准的对比情况，与国际标准不一致的，应当提供科学依据）

方法建立
基于塞曼效应电热原子吸收光谱仪在其他领域中的应用，建立了塞曼效应电热原子吸收光谱法测定化妆品中汞含量的方法。经过方法学验证，结果表明该方法线性范围宽、精密度和灵敏度高、准确性好，且快速便捷，能满足化妆品中总汞的测定要求。所使用的塞曼直接测汞仪除了独特的技术特点外，还符合当前绿色环保理念。仪器采用高频偏振塞曼效应背景校正技术，只对汞的253.7nm 特征谱线有响应，抗干扰性强、选择性高，能有效去除酸碱性气体、水蒸气、灰尘或其它有机物和氯化物干扰。 

方法的建立对《化妆品安全技术规范》（2015 年版）中汞的检测方法起到了很好的补充，可以用于化妆品现场抽检，提高问题靶向性，为抽检工作节约抽样及检验成本，同时也为化妆品检验检测领域的快检技术提出新的工作思路和发展方向。
方法验证
参照《化妆品中禁用物质和限用物质检测方法验证技术规范》指导原则中限用物质方法学验证的要求，开展“化妆品中汞的快速检测方法的研究-LUMEX电热-塞曼效应原子吸收光谱法”实验室间方法验证实验，对方法特异性、线性范围、检出限、精密度（日间、日内）、准确性、稳定性等指标进行方法学研究。

（1）特异性：对空白样品和空白样品加被测物质的样品，按照样品前处理方法处理后，进样检测分析，考察实验样品中除被测物质以外的其他组分对被测物质的测定有无干扰，表明该方法的专属性良好。

（2）线性范围：绘制低浓度标准曲线（0-5.0ng）、中浓度标准曲线（0-25.0ng）、高浓度标准曲线（0-150ng），每条曲线包含6个浓度，每个浓度平行测定2次。结果显示，该方法在低、中、高含量水平上均线性关系良好，相关系数（R）均在0.999 以上，线性范围宽。

（3）检出限：将体积分数5%硝酸（含体积分数0.05%的重铬酸钾）放置于事先已铺有活性炭的样品舟中进行空白试验。对空白试验溶液进行20次连续测定，计算各空白测定吸光度的标准偏差（SD），以3倍SD与标准曲线斜率的比值作为仪器检出限（LOD），以10倍SD与标准曲线斜率的比值作为仪器定量限（LOQ）。以样品取样量为 50 mg（膏霜类、乳液类、粉类、蜡基类化妆品）计，LOD和LOQ各实验室均值分别为0.46ng·g−1和1.64ng·g−1。以样品取样量为200μL（液态类化妆品）计，LOD和LOQ各实验室均值分别为0.23ng·mL-1和0.85ng·mL-1。
（4）精密度（日间、日内）：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，对高、中、低三个浓度水平的汞标准工作溶液进行测试，获得6次平行测试结果的相对标准偏差（RSD）不大于10%。

配制高、低两个浓度水平的汞标准工作溶液，在正常实验条件下，分别于0h、24h、48h、72h后进行测试，获得6次平行测试结果的相对标准偏差（RSD）不大于15%。
准确性：以有证标准物质作为测试对象，每个样品共测试6份平行样，结果表明，准确性好，能满足化妆品中总汞的测定要求。

稳定性：配制高、低两个浓度水平的汞标准工作溶液，在正常实验条件下，分别于0h、4h、8h、12h后进行测定，每个浓度共测试6份平行样，代入标准曲线计算被测物质的浓度，并计算其标准偏差和RSD值，考察被测物质在溶液中放置一天内的稳定性，结果的相对标准偏差（RSD）不大于15%。

方法适用性研究
选取 5 种不同基质 15 批次化妆品样品按所建立的方法进行测试，同时与《化妆品安全技术规范》（2015 年版）中的“第一法 氢化物原子荧光光度法”和“第二法 汞分析仪法”进行比较。结果表明，该方法与《规范》中的两种方法测定结果基本一致，同时有更低的检出浓度及最低定量浓度。 
综上，本研究所建方法无需进行样品前处理，测量范围宽，无需事先用金丝吸附富集汞，无污染，无需载气，仪器轻巧便携，检测速度快，安全性高，操作简单。对现有方法进行了有益的补充。可为化妆品监督抽检工作大大节约抽样及检验成本，提高现场抽样的靶向性，为化妆品检验检测领域的快检技术提出新思路和发展方向。

 征求意见的采纳情况（附《征求意见汇总处理表》、重大意见分歧的处理结果和依据）

 标准实施日期和实施建议

标准实施日期：标准发布之日即为标准实施日期。

实施建议：一是做好宣传培训，使从事化妆品抽样检验的监管和检验人员掌握标准的各项技术要求，使标准的应用真正落到实处，二是对《化妆品中总汞含量的测定电热-塞曼效应原子吸收光谱法》团体标准执行情况进行跟踪调查，及时发现标准中存在的问题，不断修订完善。
 其他需要说明的事项（含涉及专利情况说明）

课题组于2022年7月向国家知识产权局提交了“一种化妆品中汞含量的快速检测方法”发明专利申请，申请号：2023108497327，目前正在实审中。
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