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摘要：本文建立了岛津在线 GPC-GCMS 系统测定人体血液中 17 种有毒物质的方法。血样经乙腈简单提取后，经

过 GPC 系统进行净化，去除血液中的蛋白质、脂肪及色素等大分子物质后，大体积进样到 GCMS 进行分析。使用外

标法绘制 17 种有毒物质的校准曲线，线性良好，相关系数为 0.99 以上；标准溶液连续 6 次进样，测得结果保留时间

和峰面积的相对标准偏差分别在 0.06% 和 5.25% 以下，表明仪器精密度良好。
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近年来，随着人们工作和生活压力的增大，患各类

神经症和心理障碍的人群逐渐增加。因此使用安眠药和

镇静药的人也越来越多，这其中使用不当和服用安眠镇

静类药物成瘾者比较普遍存在着。

滥用药物是指连续使用后产生依赖性，并具有滥用

倾向的精神活性物质。随着药物滥用行为的日益泛滥，

以及药物滥用导致的犯罪事件日益增加，滥用药物分析

已经成为司法毒物鉴定不可或缺的重要部分；同时，有

机磷农药是常用的杀虫剂，急性中毒时有发生。在中毒

致死案件的司法鉴定中，有机磷农药作为常见致死物质，

其分析也是司法鉴定当中毒药物分析的项目之一。

在实际检测中，由于生物检材成分复杂，存在大量

的干扰物，因此在生物检材中进行定性定量分析具有较

大难度。目前检测   血液中此类物质，需根据检测的特

定物质调节 pH 值后进行提取、浓缩、检验，操作繁琐

且所需血液量大。本文采用乙腈简单提取样品，PSA 初

步净化后，再经 GPC 系统净化，大体积进样到 GCMS
进行分析，即简化了样品前处理方法，又提高了分析灵

敏度，可以很好地适应司法鉴定工作及刑事案件的原因

调查等，为毒物检测提供一个新的有效方法。

实验部分

1.1 仪器

GPC-GCMS 仪器

1.2 分析条件

GPC 条件：

色谱柱：Shodex CLNpak EV-200（2.1 mm×150 mm）

流动相：丙酮 / 环己烷（3/7，V/V）

流速：0.1 mL/min
柱温：40℃

进样量：20 µL
GCMS 条件：

色谱柱：惰性石英管：5 m×0.53 mm
预  柱：Rtx-5 MS，5 m×0.25 mm×0.25 μm
分析柱：Rtx-5 MS，25m×0.25 mm×0.25 μm  

柱温程序：82℃ (5 min)_8℃ /min_300℃ (9.75 min)

PTV 进样口温度程序：120℃（5 min）_100℃ /min-

250℃（35.7 min）

进样口压力程序：120kPa（0 min）_100kPa/min_

180 kPa（4.4 min）_49.9 kPa/min_120 kPa 
（35.8 min）

隔垫吹扫程序：5.0 mL/min—10 mL/min-0 mL/min
（6 min）-10 mL/min-5 mL/min（5 min）

不分流进样时间：7 min
溶剂切割时间：9 min
接口温度：280℃

离子源温度：210℃

采集方式：SIM
1.3 标准溶液配制

标准物质：共 17 种，分别为戊巴比妥、异戊巴比妥、

安定、硝甲安定、氯硝安定、阿普唑仑、利多卡因、三

唑仑、卡巴西平、苯佐卡因、眠尔通、乙酰甲胺磷、乐果、

对硫磷、苯巴比妥、氯氮平和舒乐安定。
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结果讨论

标准工作溶液配制：用乙醇配制 1 mg/mL 的混合标准储备溶液，用 GPC 流动相（丙酮：环己烷 =3:7，V/V）配

置成 10 ppm 的标准溶液中间使用液。用 GPC 流动相稀释为 0.1、0.2、0.4、0.6、0.8、1.0 mg/L 的标准溶液使用液。

1.4 样品前处理方法

移取 1 mL 血液样品，加入 3 mL 的乙腈溶液，震荡提取 5 min 后，加入 150 mg 的 MgSO4 和 50 mg 的 PSA，震

荡离心后，取上清液氮吹至 0.5 mL 以下，乙腈定容至 1 mL 后上 GPC-GCMS 分析。

1  0.6µg/mL 17 SIM
1 17

NO. (min) (m/z) (m/z)

2.1 标准谱图
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2.2 线性范围

将不同浓度的混合标准工作液按 1.2 中的分析条件进行测定，外标法定量。以浓度为横坐标，峰面积为纵坐标，

绘制校准曲线如图 2~18 所示；所得校准曲线线性关系良好，相关系数及检出限见表 2。
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2 17

No. r mg/ L

1 0.9995 0.004

2 0.9996 0.004

3 0.9993 0.002

4 0.9992 0.002
5 0.9995 0.003
6 0.9993 0.002
7 0.9992 0.002
8 0.9993 0.003
9 0.9987 0.007
10 0.9994 0.003
11 0.9996 0.002
12 0.9976 0.012
13 0.9985 0.011
14 0.9991 0.001
15 0.9992 0.001
16 0.9996 0.003
17 0.9996 0.006

2.3 精密度测试

对 0.8ppm 的混合标准工作液连续测定 6 次，考察仪器的精密度，保留时间和峰面积的重复性结果如表 3 所示。

结果显示：标准品保留时间和峰面积的相对标准偏差（RSD）分别在 0.01 % ~ 0.06 % 和 1.48 % ~ 5.25% 之间，仪

器精密度良好。

3 (n=6)

No. RSD%
R.T. Area

1 0.06 2.52
2 0.02 2.52
3 0.02 2.52
4 0.01 2.52
5 0.01 2.52
6 0.02 3.39
7 0.01 2.51
8 0.01 3.43
9 0.01 5.25
10 0.01 1.89
11 0.01 1.48
12 0.01 3.95
13 0.01 2.40
14 0.01 4.52
15 0.01 0.91
16 0.01 1.99
17 0.01 1.68
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2.4 基质加标实验

选用不含 17 种有毒物质的血样为空白样品，进行基质加标实验，加入 0.1 和 1.0 µg 的样品加标量，平行试验 3 次，

回收率见表 4

0.1µg µg
No.

1 85.3 3.58 91.0 3.30
2 72.4 1.72 75.3 3.34
3 110.7 2.27 99.0 4.04
4 103.7 3.10 97.3 1.57
5 82.7 2.52 89.0 3.37
6 71.4 3.57 76.7 2.00
7 77.3 3.25 80.0 3.30
8 87.7 1.32 89.3 1.71
9 78.0 1.28 79.0 2.53
10 98.3 1.55 97.7 3.25
11 86.0 2.01 89.0 2.25
12 99.0 1.01 99.3 3.24
13 110 1.57 102.0 2.94
14 111.7 1.37 104.3 2.41
15 103.3 1.48 103.7 2.01
16 87.3 1.75 92.3 1.65
17 81.3 2.56 84.7 2.97

结论

本文建立了在线 GPC-GCMS 系统测定人体血液中 17 种有毒物质的方法。该方法样品处理简单，快速，测定浓

度范围内线性良好；标准溶液连续 6 次测定结果峰面积相对标准偏差分别小于 5.25%，重现性良好。该方法可很好

地适应司法鉴定工作及刑事案件的原因调查等，为毒物检测提供了一个新的有效方法。


