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牙膏中过硬颗粒的检验方法（征求意见稿）
Test method for hard particles in Toothpaste
1  范围
本方法规定了牙膏中过硬颗粒的检验方法。
[bookmark: _Toc532369426]本方法适用于牙膏中过硬颗粒的检验。
2  方法提要
[bookmark: _Toc532369427]利用过硬颗粒测定仪作为测试仪器，载玻片作为代替牙齿的试验材料进行过硬颗粒检验，在一定的压力和摩擦次数下对牙膏试样进行往复摩擦，观察载玻片有无划痕。
3  试剂
除另有规定外，本方法所用水为GB/T 6682规定的一级水。
[bookmark: _Toc532369428]4  仪器和设备
4.1  过硬颗粒测定仪（摩擦铜块不歪斜，其表面应平整光滑，质量590 g±20 g，往复的距离40 mm±10 mm、往复的频率60次/min±2次/min，固定槽的尺寸应与载玻片的尺寸匹配）。
4.2  载玻片（75 mm×25 mm×1 mm，维氏硬度5.4 GPa±0.5 GPa）。
4.3  分析天平：感量为0.01 g。
4.4  直尺：分度值为1 mm。
[bookmark: _Toc532369429]5  分析步骤
5.1  载玻片的前处理
用水将载玻片冲洗干净，晾干或烘干后剔除有划痕的载玻片，备用。
5.2  测定
称取样品5 g（精确至0.01 g）于无划痕的载玻片中间，将载玻片放入测定仪的固定槽内，使铜块位置处于样品正上方，压上摩擦铜块，启动开关，使铜块往复摩擦100次后，停止摩擦，取出载玻片，用水将载玻片冲洗干净，晾干或烘干后置于黑色无光泽背景上，在恒定光照条件（色温5500~6500 K的日光灯管或LED光照），视线垂直于载玻片（在载玻片上不应观察到光源的反射），在距载玻片60 cm处，观察载玻片有无划痕（划痕长度≥2 mm时，判为有划痕）。如图1所示。划痕长度用直尺测量，精确至1 mm。
[image: C:\Users\JYHG\Documents\WeChat Files\wxid_fzarbl0pa6zg12\FileStorage\Temp\1710483838827.png]
图1  观察载玻片示意图
[bookmark: _Toc532369431]6  结果判定
测试6片载玻片，如均无划痕，符合要求；如2片或以上有划痕，不符合要求；如1片有划痕，则重新测试6片，重新测试后，如均无划痕，则符合要求，否则不符合要求。










[bookmark: bookmark0][bookmark: bookmark1][bookmark: bookmark2]牙膏中过硬颗粒的检验方法（征求意见稿）起草说明
为了加强牙膏的监督管理，进一步提高牙膏使用安全性，中国食品药品检定研究院（以下简称“中检院”）组织开展了“牙膏中过硬颗粒的检验方法”的研究制定工作。现就工作有关情况说明如下：
—、起草原则
本方法主要参考GB/T 8372-2017《牙膏》中“过硬颗粒”测定方法。在保证先进性和科学性的基础上，尽量采用目前化妆品实验室普遍具有的分析仪器，以便于方法的推广、执行；同时，方法选择准确、可行、便于实际操作的分析条件，保证了检测方法的可操作性和重现性。
二、起草过程
中检院于2023年9月委托开展“牙膏中过硬颗粒的检验方法”的建立和验证工作。通过查阅国内外文献资料，调研牙膏生产企业的生产工艺流程以及关于过硬颗粒的检验现状等措施，完善项目实施方案。在GB/T 8372-2017《牙膏》的基础上，搜集不同生产商和品牌的仪器设备参数，找出影响过硬颗粒项目的因素，分析市售牙膏产品过硬颗粒项目不合格的原因。通过多次方法调整、数据分析和大量的样品检测，建立了牙膏中过硬颗粒检验方法。通过六家机构开展实验室间方法学验证，最终形成了《牙膏中过硬颗粒的检验方法》。
三、与我国已有相关标准的关系
目前现行有效国家标准是GB/T 8372-2017《牙膏》，其中规定了牙膏的过硬颗粒检验方法以及指标要求。该方法是于1957年由地方工业部制订的第一份牙膏标准《皂型牙膏》中提供的，一直沿用至今，已有60多年的历史。然而，检验方法和判定要求从未进行过修订。由于该方法对仪器设备的参数没有统一要求；对分析步骤的操作细节没有明确规定；对检验结果判定没有明确要求，导致不同实验室之间因为仪器以及操作使检测结果产生差异。本方法在参考GB/T 8372-2017《牙膏》的基础上，以科学性和合理性为基本原则，综合考虑目前实验室实际检测条件和仪器设备，对仪器设备参数、分析步骤、结果判定进行统一和优化，以《化妆品安全技术规范》（2015年版）为编撰模板进行起草编写。
四、国际相关标准情况
目前国外未见公开发布的相关标准。
五、实验室验证情况
本实验室内部验证和六家实验室外部验证，完成了牙膏中过硬颗粒的检验方法的方法学验证。对于8个牙膏试样，六家实验室均得到一致的验证结果。
六、其他需说明的问题
本检测方法的体例主要参照《化妆品安全技术规范》的理化检验方法的体例要求，并参考国家药品监督管理局2021年第28号文《化妆品补充检验方法研究起草技术指南》的编写规则，便于化妆品检验领域相关检验人员的阅读和实际操作。
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