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摘要!建立了血中%"种滥用药物的快速溶剂萃取与气相色 谱$质 谱 联 用 的 分 析 方 法%取 一 定 量 的 三 氧 化 二

铝放入萃取池中作为吸附剂$通过快速溶剂萃取仪萃取血中的%"种滥用药物$经在线初步净化后$运用自动

凝胶渗透色谱净化仪进一步净化$样 品 用 气 相 色 谱$质 谱 联 用 仪 进 行 全 扫 描 和 选 择 离 子 模 式 分 析%结 果 表

明&’$-$亚甲基二氧基甲基苯丙胺’非那 西 汀’氯 胺 酮’曲 马 多’可 卡 因’蒂 巴 因’罂 粟 碱’那 可 汀 在%8!!&8!

/S(c^%范围内线性关系良好$杜冷丁在!8-!&8!/S(c^%范围内线性关系良好$海洛因在%8!!)/S(

c^%范围内线性关系良好%%"种滥用药物的回收率在#%b!#&b之间$相对标准偏差均小于%"b%
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中图分类号!J)(&8)’!!文献标识码&K!!文章编号&%""-$!##&"!"%"#"!$"%!($"-

U#*#.9’,)*’+,+-J+9%+,#,*7+-3’R#?U.;07+-$4;7#’,*"# &̂++?X7’,0
]J)38J+;%&#?>’*"$((#&#.)*#?8+&/#,*KR*.)(*’+,),?

]#&:#.9#)*’+,J".+9)*+0.)%"’(:;.’-’()*’+,

Re?1B$2B1%$PLH\?10;$I5!$cLR105$AB1!

"%@J6$2.#34O3.P$*0."&$L#34<6)9’%""(*$76.3#!

!@,9(D./!$/9*."&19*$#9)+L#34<6)9$L#34<6)9’%"""-$76.3##
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F409F15;"KE.#8W=BF04SBF0;02>FBC7B4BB<F409BFBU71F=G"BF=>209BF0FB#hG"9>925=B<$
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!!近几年药物滥用已由传统的阿片’海洛因发

展为兴奋剂’致幻剂’镇静催眠剂等精神药物(品
种繁多)常见于成瘾滥用’麻醉犯罪以及过量服

用(因此对血’尿等体液中该类药物其及代谢物

的检测在司法鉴定中具有重要的意义)血’尿中

该类药物和代谢物的筛选分析一般采用液液萃

取法*%$’+(固相 萃 取 法*-$&+(固 相 微 萃 取 法**$#+(微

波萃取*%"+等)但 这 些 方 法 操 作 程 序 较 为 复 杂’
自动化程度不高’仪器使用条件苛刻(方法的重

现性’精密度等完全依赖操作人员的水平(对分

析人员的要求较高(具有一定的局限性)快速溶

剂萃取法具有有机溶剂用量少’快速’基体影响

小’自动化程度高’萃取效率高’使用方便’安全

性好等特点(已被确认为美国.]K标准方法$编
号’(-(%)目前(国内快速溶剂萃取法多用于检

验农 药’鼠 药’石 油 类 等 物 质*%%$%!+(而 检 验 滥 用

药物的报道极少)本工作采用快速溶剂萃取(凝
胶色谱浓缩 净 化 与\+&DE结 合 分 析 国 内 常 见

的%"种滥用药物)

@!实验部分

@D@!仪器和试剂

T15;B<KE.%""型 快 速 溶 剂 萃 取 仪"美 国

戴安公司产 品#\]+GK[LJ 凝 胶 渗 透 色 谱 仪"
德国c+FB9=公司产品#安捷伦)*#"气 相 色 谱

仪$(#&(H质谱联用仪"美国安捷伦公司产品#安

捷伦&)*’自 动 进 样 器"美 国 安 捷 伦 公 司 产 品#

GZ$(石英毛细管色谱柱)环己烷’乙酸乙酯$均

为高效液相色谱级%"购自迪马公司#氧化铝$分

析纯(将氧化铝加热至’("f(%(=%#颗 粒 装 硅

藻土"购自美国戴安公司)
标准 对 照 品"’(-$亚 甲 基 二 氧 基 甲 基 苯 丙

胺$/U/0%’非 那 西 汀$3=B;09BF1;@/%’杜 冷 丁

$/B3B41U1;B%’氯胺 酮$YBF0/1;B%’曲 马 多$40/$
0U52%’吗 啡$/0AB1%’可 卡 因$95901;B%’蒂 巴 因

$F=BI01;B%’罂 粟 碱$3030XB41;B%’海 洛 因$=B41$
5;%’那可汀$;0495F1;B%均购自公安部物证鉴定

中心(上 述 标 样 均 用 甲 醇 配 制 成 浓 度 为%S,

c^%的储备液)

3O%"8*碳 酸 盐 缓 冲 液"(’8"S无 水 碳 酸

钠(-!8"S碳酸氢钠(加水溶解至(""/c)
空白血浆"购自杭州市中心 血 站(含 柠 檬 酸

钠抗凝剂)

@DA!样品处理

取’-/c的萃取池(依次加入(S三氧化二

铝和%S硅藻土)将硅藻土压紧(备用)
取(/c血液(加入"8(/c3O%"8*缓冲

液(混匀后倒入装有%"S硅藻土的蒸发皿中(再

倒入事先准备好的装有三氧化二铝和硅藻土的

萃取池中(置于快速溶剂萃取仪的样品卡口处(
按设定的提取程序运行"系统压力%!Y]0(加热

炉温度%!"f(加热时间(/1;(静态萃取时间(
/1;)萃取溶剂为G$乙酸乙酯%hG$环己烷%‘
%h%的 溶 液(用)"b溶 剂 冲 洗#氮 气 吹 扫 时 间

#"C(静态萃 取 次 数!次)萃 取 完 毕 后(将 萃 取

液倒入("/c试管中离心(取上清液供\]+浓

缩净化(定容至!/c(提取液待分析测定)

@DL!实验条件

@DLD@!气相色谱$质谱条件!色谱柱"弹性毛细

管柱GZ$($’"/_"8!(//_"8!(#/%#程序升

温"初温*"f(保持%/1;(以!"f,/1;^%升

至!*"f(保持%!/1;#流速%8"/c,/1;^%#
进样口温度!)"f#不分流进样(进样%#c#离

子源温度!’"f#四极杆温度%("f#辅助接口

温度!*"f#.2电压&"BG#扫描方式"E+KH和

ELD同时采集#溶剂延迟时间-8!/1;)

@8L8A!凝 胶 色 谱 条 件*%-+!\]+ 净 化 柱$!(
//_-""//%#填 料"("8"S,15$,B0UCE$R’
$,15$[0U%#流 动 相 为G$乙 酸 乙 酯%hG$环 己

烷%‘%h%的 溶 液#流 速(8"/c,/1;^%#杂 质

丢弃时间$\]+$Z54B4@;%%"!"C#主要收集时间

$\]+$/01;A09F15;%*!"C#高 位 激 光 真 空 度%*
Y]0(低位激光真空度!%Y]0)

A!结果与讨论

AD@!色谱条件的考察

根据%"种滥用药物在所选色谱条件下的"[
值和WL+图(确定各药物的选择监测离子(列于

表%)色谱图和选择离子图示于图%)

)!% 质 谱 学 报!!!!!!!!!!!!!!!!!第’%卷!



表@!@F种药物的823分析参数

!)4&#@!823),)&5*’()&%).)9#*#.7-+.@F9’R#??.;07

序号 "[!/1; 组分 选择离子!"-!<# 扫描范围

% (8&#- ’$-$亚甲基二氧基甲基苯丙胺 (**$%’($&& ("!!""

! &8&() 非那西汀 %"**$%’&$%&# ("!!""

’ *8"*) 杜冷丁 &%*$!%*$!-& ("!!("

- *8&-( 氯胺酮 %*"*$!"# ("!!("

( #8%&- 曲马多 (**$!)’ ("!’""

) %"8-!! 可卡因 %*!*$*!$’"’ ("!’("

& %%8#)-! 蒂巴因 ’%%*$!#) !""!’("

* %!8(*&# 蒂巴因 ’!&*$’)#$’%" ’""!-""

# %-8%((% 罂粟碱 ’’**$’!- ’""!-""

%" %*8()#" 那可汀 !!"*$!"( !""!!("

!!注%*为定量离子

注%%8’$-$亚甲基二氧基甲基苯丙胺&!8非那西汀&’8杜冷丁&-8氯胺酮&

(8曲马多&)8可卡因&&8蒂巴因&*8海洛因&#8罂粟碱&%"8那可汀

图@!@F种滥用药物的色谱图!)"和选择离子流图!4"

C’0D@!J".+9)*+0.)9!)"),?7#&#(*#?’+,9+,’*+.’,0(".+9)*+0.)9!4"+-@F9’R#??.;07+-)4;7#

ADA!萃取温度的选择

实验考察了萃取温度在%""’%%"’%%(’%!"’

%!(f条件下的萃取效果$结果证明$随 着 温 度

的升高$滥用药物的萃取率增大$温度越高$萃取

的杂质也相应增加(在%%(f条件下$可取得满

意效果$故萃取温度选为%%(f(

ADL!三氧化二铝重量的选择

实验发现$血液直接和硅藻土混合后经快速

溶剂萃取$提取液中含有的色素等杂质较多(氧

化铝具 有 吸 附 色 素’蜡 质’脂 肪 的 作 用)%-*$为 降

低杂质对后期检测结果的影响$在萃取池底部放

入一些氧化铝$以达到在线净化的目的(
取-份(/c待检测血液$分别与硅藻土混

匀后$装入底部加有’’-’(’)S三氧化二铝的萃

取池中进行比较实验(结果证明%加入(S三氧

化二铝的吸附效果较好$故选择(S三氧化二铝

作为吸附剂(

ADM!方法的回收率和线性范围

在优化的实验条件下$测定 了%"种 滥 用 药

物的线性范围’回归方程相关系数$结果列于表

!(对回收 率 测 定$取 空 白 试 样 添 加%#S分 析

物$测定’次(

ADN!讨论

本工作采用所建立的方法考察了3O 值 对

血中吗啡提取率的影响(结果发现$在3O%"8*
时比3O*8(时的提取率高$这与孟品佳等)%(*研

究的结果一致(
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表A!@F种滥用药物的线性范围!平均回收率和相对标准偏差

!)4&#A!Y’,#).’*5".#(+/#.’#7"*"#.#&)*’/#7*),?).??#/’)*’+,7+-@F9’R#??.;07+-)4;7#

"[!/1; 组分 回归方程
线性范围!

"/S#c^%$
*!

回收

率!b

[ET!b
"3‘’$

)8##! ’%-$亚甲基二氧基甲基苯丙胺 I‘)@!"_%"!Na#8*&_%"! %8!!&8! "8##’ #& ’

&8#( 非那西汀 I‘!@!!_%"-Na%8#’_%"- %8!!&8! "8##& #% -

*8!* 杜冷丁 I‘’@!*_%"-Na-8-%_%"- !8-!&8! "8##& #( #8(

*8#- 氯胺酮 I‘!@’#_%"-Na%8"!_%"- %8!!&8! "8##& #’ !

#8’& 曲马多 I‘)@))_%"-Na%’8* %8!!&8! "8##’ #! -

%"8)! 可卡因 I‘!@)"_%"-N &̂"8% %8!!&8! "8##- #) ’

%!8’% 蒂巴因 I‘!@&’_%"’Na!8’"_%"’ %8!!&8! "8### #) ’

%!8#% 蒂巴因 I‘’@%-_%"’Na!8"&_%"’ %8!!) "8##% #) ’

%-8)! 罂粟碱 I‘%@"&_%"-Na&8(!_%"’ %8!!&8! "8##( #) ’

%#8#)- 那可汀 I‘#@"-_%"’N &̂8*)_%"! %8!!&8! "8##’ #) ’

L!小!结

本工作采用KE.$\]+$\+!DE相结合同时

测定血中%"种滥用药物的方法%具有萃取效率

高&提取杂质少&精密度高&省时省力等特点’该

方法的回收率等各项方法学指标均符合微量分

析要求%简化了萃取过程%提高了滥用药物的提

取&净化等过程的自动化程度%防止了污染%减少

了损失’
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