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建立一种简便'快速'准确'可靠的方法检测生物检材中的苯巴比妥&方法
!

丙酮
j

水"

-j#

%对生物检材进行

浸泡!然后在
/

(

值为
%

&

!

条件下!采用乙酸乙酯进行提取分离!气相
<

质谱联用"

M*<XN

%对样品进行检测!使用总离子流图"

=V*

图%中苯巴比妥保留时间及质谱图中苯巴比妥的特征离子碎片定性!应用外标法进行定量&结果
!

该方法简单易操作!背景干扰

小!分离效果好!分析速度快!用于苯巴比妥定性的保留时间为
-&%-$09;

!苯巴比妥的特征离子碎片为
0

(

a#'!

和
0

(

a#%#

$以
0

(

a#'!

为定量离子碎片!采用外标法进行定量!回收率为
-6&%$7

!相对标准偏差
SNT

为
$&!%7

!最低检出限"

33IT

%为
'&''$0

F

(

03

&结论
!

该方法可用于法医毒物分析生物检材中苯巴比妥的检验!效果良好&

关键词"法医毒物分析$
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苯巴比妥又称鲁米那#在空气中稳定#微溶于水#溶于热

水和乙醇#显酸性*易溶于碱性溶液'

"<%

(

)苯巴比妥作为长效巴

比妥类药物#具有镇静*催眠*抗惊厥*抗癫痫作用)临床上常

用于儿童抗癫痫治疗#随着苯巴比妥的广泛使用#涉及苯巴比

妥中毒的案$事&件越来越多#因此建立一种简单*可靠#满足法

医毒物分析对生物检材中的苯巴比妥进行检验的方法具有较

好的现实意义)现根据苯巴比妥的理化性质及参考文献

'

!<-

(#采用气相
<

质谱联用$

M*<XN

&外标法检测生物检材中的

苯巴比妥#生物检材经过简单的样品前处理#使用
M*<XN

对

样品进行定性定量分析)报道如下)

B

!

材料与方法

B&B

!

仪器与试剂
!

M*

"

XN

!

+

F

92>;B6-.'+

"

$.6$*

气相色谱
<

质谱联用仪%配有电子轰击离子源$

)V

&及
Q>:B""&'

化学图谱

库)苯巴比妥标准溶液$

"&'0

F

"

03

&购自司法部司法鉴定科

学技术研究所%甲醇$色谱纯&%二次蒸馏水)

B&C

!

溶液配制
!

苯巴比妥标准工作溶液!准确移取一定量苯

巴比妥标准溶液置于
"'03

容量瓶中#应用色谱纯甲醇稀释

至刻度#使其浓度为
'&'"0

F

"

03

)待测样品!沙某心血*肝

脏*胃及胃内容物)

B&D

!

实验方法

B&D&B

!

M*

"

XN

仪器条件
!

离子源!

)V

源%离子化能量!

6'

>Y

%离子源温度!

#%']

%

!

极杆温度!

"$']

%色谱柱!

(P<$0:

%'0k'&#$00k'&#$

(

0

)进样口温度!

#-']

%传输线温

度!

#$']

%程序升温!初温
-']

保持
%09;

#以
%']

"

09;

的速

率升温至
%'' ]

#保持
-09;

%进样方式!分流进样%分流比!

"'j"

%载气!氦气%纯度!

%

..&..7

%流速!

"&'03

"

09;

)

B&D&C

!

样品前处理
!

分别取送检沙某心血
$03

#肝脏
"'

F

$剪碎&#胃及胃内容物
"'

F

$剪碎&#置于
$'03

具塞塑料离心
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管中#均加入
#'03

丙酮
j

水$

-j#

&浸泡约
%'09;

#然后
%'''

G

"

09;

离心机离心
%09;

#取出上清液分别放置于
%

个瓷坩埚

中#残渣仍然用
#'03

丙酮
j

水浸提
#

次#并把后
#

次的上清

液合并于同一个瓷坩埚中#把瓷坩埚放在
-$]

水浴锅上挥干#

取下瓷坩埚#冷却至室温)采用
"$03

/

(

值为
%

&

!

的盐酸

水溶液少量多次地洗涤瓷坩埚上的挥干物#并转移至
$'03

具塞塑料离心管#使用
$'03

乙酸乙酯萃取
%

次#

%

次萃取液

都置于同一瓷坩埚中#把瓷坩埚置
-$]

水浴锅上挥干#取下瓷

坩埚#冷却至室温#应用色谱纯甲醇少量多次地洗涤瓷坩埚中

的物质#并定容在
"03

色谱纯甲醇中#置于进样瓶中#分别得

到沙某待测心血*肝脏*胃及胃内容物)

B&D&D

!

分析检测
!

将空白对照样品$色谱纯甲醇&#

'&'"0

F

"

03

苯巴比妥标准工作液#沙某待测心血*肝脏*胃及胃内容

物#分别进样
"

(

3

#应用
M*

"

XN

在
"&%&"

条件下进行分离

分析)

C

!

结
!!

果

C&B

!

对照样品结果
!

空白对照样品在
=V*

图中
-&%-$09;

处

未出峰#说明色谱纯甲醇可作为空白试剂使用#不影响测定#可

排除假阳性干扰的可能)苯巴比妥标准工作液的
=V*

图表

明#

-&%-$09;

出现苯巴比妥的色谱峰#且峰形很好基本呈正

态分布#说明所建立的分离分析方法适用于苯巴比妥的检测)

苯巴比妥
=V*

图中色谱峰所对应的质谱图$

XN

图&显示苯巴

比妥的特征离子碎片为
0

"

a#'!

和
0

"

a#%#

#与
Q>:B""&'

化学

图谱库中苯巴比妥的匹配度较高$

%

.$7

&#进一步确证为苯巴

比妥#且
M*

"

XN

分离分析方法还提供苯巴比妥的分子结构#

使定性更加准确*可靠)

C&C

!

待测样品结果
!

沙某待测心血
=V*

图中
-&%-$09;

未出

现苯巴比妥的色谱峰#提示待测心血中未检出苯巴比妥)沙某

待测肝脏*胃及胃内容物的
=V*

图和所对应的
XN

图表明#

-&!6#09;

处出现苯巴比妥的色谱峰#但在
-&!,#09;

处出现

苯巴比妥的色谱峰#与苯巴比妥标准工作液中苯巴比妥的保留

时间$

-&%-$09;

&比较#两者均存在微小差异#其中相对误差最

大的为
"&'%7

#在定性过程中误差小于
%7

#不影响定性的准

确性)

XN

图显示待测肝脏*胃及胃内容物均说明苯巴比妥的

特征离子碎片为
0

"

a#'!

和
0

"

a#%#

#与
Q>:B""&'

化学图谱库

中苯巴比妥的匹配度较高$

%

.$7

&#将成为待测肝脏*胃及胃

内容物中检出苯巴比妥的直接依据)见图
"

)

图
"

!!

沙某待测心血的
=V*

图

C&D

!

定量结果

C&D&B

!

定量待测肝脏的制备
!

准确称取沙某肝脏
"'&%'!$'

F

$剪碎&#按
"&%&#

的方法进行样品前处理后#得到沙某定量待

测肝脏$

*g

&%将定量待测肝脏用
M*

"

XN

在
"&%&"

条件下进样

"

(

3

#得到以
0

"

a#'!

的特征离子碎片为定量离子的峰面积

$

+g

&)将
'&'"0

F

"

03

苯巴比妥标准工作液$

*N

&#用
M*

"

XN

在
"&%&"

条件下进样
"

(

3

#得到以
0

"

a#'!

的特征离子碎片为

定量离子的峰面积$

+N

&)

C&D&C

!

肝脏中苯巴比妥含量
!

按以下
#

个公式计算沙某肝脏

中苯巴比妥含量$

^g

&#式中
Y

表示定容体积$

03

&%

^

表示称

取检材的含量$

F

&)

!!

*

g

5

*

N

+

+

g

+

N

$

0

F

"

03

& $

"

&

!!

^

g

5

*

N

+

+

g

+

Y

+

N

+

^

$

0

F

"

F

& $

#

&

!!

由公式计算获得肝脏中苯巴比妥含量为
'&'',60

F

"

F

#未

超出临床用药的剂量#证实沙某不是死于苯巴比妥中毒)沙某

出生
%

个月后家属发现其出现无诱因抽搐#确诊为癫痫)

#'"$

年某日突发抽搐#急送医院救治#入院第
#

天
.

!

''

注射抗癫痫

药后出现面色青紫#呼吸不畅#经抢救无效死亡)其生前使用

过苯巴比妥#但用量未超出临床用药剂量#因为沙某心血中未

检出苯巴比妥#虽肝脏中检出但含量不高#符合临床用药规范%

胃及胃内容物中检出#可能是因为死后再分布所引起)

C&H

!

回收率
!

采用移液器精确吸取空白全血
'&..03!

份#

分别加入
'&'"03

浓度为
"0

F

"

03

的苯巴比妥标准溶液#使

空白全血中苯巴比妥的添加浓度均为
'&'"0

F

"

03

)再按

"&%&#

的方法对
!

份样品进行处理后#分别进样
"

(

3

#用
M*

"

XN

在
"&%&"

条件进行分离分析#以
0

"

a#'!

的特征离子碎片

作为定量离子碎片#可得到
!

份样品的峰面积)由公式$

"

&可

计算得到
!

份样品的实际浓度#从而获得
!

份样品的平均浓

度)因此
!

份样品的平均浓度除以添加浓度
'&'"0

F

"

03

#再

乘以
"''7

可计算得出回收率#所建方法的回收率为
-6&%$7

)

虽然回收率不高#但是所建方法简单#易操作#完全能够满足法

医毒物分析快速测定生物检材中苯巴比妥的要求)

C&I

!

精密度
!

将
'&'"0

F

"

03

苯巴比妥标准工作液#用
M*

"

XN

在
"&%&"

条件下#连续进样
$

次#每次进样
"

(

3

#可得到
$

次

进样
0

"

a#'!

的特征离子碎片的峰面积#由此可计算精密度#所

建方法的相对标准偏差$

1/;

&为
$&!%7

#

1/;

小于
"'7

说明所

建方法的精密度良好#能满足实际工作的检测需要)

C&J

!

稳定性
!

按
#&!

方法配制的空白血添加样品#分别在样

品处理前*后室温放置
"

*

%

*

,

*

"#

*

#!C

后#采用
"&%&#

方法进

行样品处理#用
M*

"

XN

在
"&%&"

色谱条件下进样进行测定#

分析结果相对误差均小于
"'7

)结果显示#所建方法稳定性

良好)

C&K

!

最低检测限$

33IT

&

!

分别将
'&'"0

F

"

03

苯巴比妥标

准工作液#用色谱纯甲醇梯度稀释配制成苯巴比妥含量为

'&''$

*

'&''"0

F

"

03

的标准工作液)用
M*

"

XN

在
"&%&"

色

谱条件下进行测定)苯巴比妥含量为
'&''$0

F

"

03

的标准工

作液
N

"

Q

%

%

#苯巴比妥含量为
'&''"0

F

"

03

的标准工作液

N

"

Q

$

%

#因此#所建方法的最低检出限为
'&''$0

F

"

03

#说明

所建方法灵敏度良好)

D

!

讨
!!

论

!!

采用
M*<XN

测定生物检材中的苯巴比妥是一种简便*快

速*准确*可靠的方法#具有许多优点)方法简单*易操作*生物

样品仅经过简单的样品前处理#检测结果显$下转第
#-"6
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预防液体聚集和体质量增加#达到保护呼吸功能*心脏功能的

作用'

"#<"!

(

)

M12@K

等'

"$

(研究发现#术中维持较高的
*IP

可降

低术后血乳酸水平及缩短机械通气时间#带来较好的临床效

果)本研究
*PO

组通过使用
+3O

预充*术后超滤等手段#提

高体外循环术后的
*IP

#致使
#

组患者在手术结束返回
V*4

时
*IP

差异无统计学意义$

!

%

'&'$

&)

#

组患者手术后低心

排综合征*急性肺损伤的发生率均为
'

#且急性肾损伤的发生

率比较#差异无统计学意义$

!

%

'&'$

&#

#

组患者的机械通气时

间*

V*4

时间差异也无统计学意义$

!

%

'&'$

&)

综上所述#心脏体外循环手术发展至今#技术已趋于成熟#

预充液成分的调整#超滤技术的改良使得体外循环造成的不良

反应减少#从而降低术后并发症#减少机械通气时间和
V*4

时

间#临床预后相较于非体外心脏手术#差异无统计学意义$

!

%

'&'$

&#是比较安全的手术)由于本研究样本量有限#有待进一

步收集更多数据以进行论证)
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示基质干扰小#分离效果好#特别适用于临床及司法鉴定中快

速测定的要求)所建方法以总离子流图苯巴比妥的保留时间

初步定性#并将质谱图与
Q>:B""&'

化学图谱库比较进行确证#

用单点外标法进行定量分析#方法定性定量准确)所建方法经

过方法学验证#分离度*回收率*

SNT

*

33IT

等指标都符合测

定要求)
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