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气相色谱!微池电子捕获器检测尿液中的三唑仑
覃华菁

（柳州市疾病预防控制中心，广西 柳州 $,$""*）

摘要：建立了气相色谱 )微池电子捕获检测器（67)!,78）检测尿液中三唑仑的方法。筛选了 9: 值、提取溶剂、涡
旋时间，优化了液 )液萃取条件。在 "- ! ( $" 23 ; -< 范围内，线性关系良好，相关系数为 "- ’’’ $；方法的检出限为
"- * 23 ; -<，日内和日间测定的相对标准偏差分别为 ,- *)= 和 $- &*=，平均回收率为 ’&- ’=。该方法操作简便、灵
敏度高、线性范围广、回收率高，完全能够满足日常检测工作的需要。
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. . 三唑仑是常用的安定类药物。除了正常服用
外，吸食毒品者也用其作为替代剂和抑制剂，犯罪嫌

疑人也常常利用三唑仑口服吸收快、催眠快的特点

进行麻醉抢劫。市售三唑仑药片中有效成分含量甚

微（每片仅有 "- !$ -3），有效成分经人体代谢后，尿
中三唑仑的浓度就更加低微，因此尿中三唑仑的检

验难度颇大。对尿中三唑仑的分析方法研究有气相

色谱)质谱法［*，!］、液相色谱)质谱法［&］、气相色谱
法［,］、高效液相色谱法［$］，但这些方法有的需要大

型仪器；有的对样品的前处理步骤过于繁琐，如酶水

解、衍生化等，且并非所有的实验室均具备相应的条

件；有的检出限过高，满足不了实际工作的要求。用

一种简便、快捷、灵敏的方法准确地检验出尿中的三

唑仑，对于确证人的中毒原因具有重要意义。

!" 实验部分

! : !" 标准品与试剂
. . 三唑仑标准品（M.3-" 公司提供），以甲醇为溶
剂，配制成 *"" !3 ; -< 的标准储备液，冰箱冷藏保
存，临用前稀释成实验所需标准工作液。甲醇为色

谱纯，乙醚、碳酸钠、盐酸等均为分析纯。

! : #" 仪器及色谱条件
. . ?3.&+2E %#’"( 气相色谱仪（67），微池电子捕
获检测器（!,78），7/+-ME"E.%2 化学工作站。
. . 色谱柱：:K)$ 毛细管柱（&" - 0 "- &! -- 0
"- !$ !-）。柱温采用程序升温：*$" N保持 * -.2，
以 !" N ; -.2 升至 &"" N，保持 $ -.2；进样口温度
!#" N；!,78 温度 &!$ N。载气为高纯氮气。进
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样量 # !"。进样方式：恒流模式，#$ % #" $ #%&；脉冲
不分流进样，在 &’( ’()（ "’ *+%）压力下保持
# #%&，’$ (% #%& 后打开分流阀，以 )’ #" $ #%& 吹
扫。尾吹气为高纯氮气，流速 "’ #" $ #%&。
! ! "# 样品处理
! ! 取尿液 # #"，用饱和碳酸钠溶液调 *, 值至 *，
加入乙醚 #$ % #"，涡旋振荡 & #%&，再以 + ’’’
- $ #%& 速率离心 ) #%&，吸出乙醚层，重复提取 # 次。
合并乙醚层后于 %’ .水浴中通氮气吹干，残渣加入
%’ !" 甲醇溶解，取 # !" 进样。
! ! $# 工作曲线的制作
! ! 取适量三唑仑标准工作液，用尿液配制成三唑
仑质量浓度为 ’$ # , #’’ &/ $ #" 的系列标准溶液，
按“#$ "”节所述方法操作。以峰面积（!）对质量浓
度（"）进行线性回归，制作工作曲线。
! ! %# 回收率与精密度
! ! 取适量空白尿液，分别加入适量三唑仑标准溶
液，使其质量浓度为 ’$ %，%，&’ &/ $ #"，每个浓度 %
份。按“#$ "”节所述方法操作，连续测定 " 0，计算
回收率、日内相对标准偏差（123）和日间 123。

&# 结果与讨论

& ! !# 色谱图
! ! 三唑仑标准溶液、空白尿液和加标尿液的色谱
图见图 #。微池电子捕获检测器的池体积仅为普通
的电子捕获检测器的 # $ #’，因此灵敏度约高 #’ 倍。

图 !# （"）三唑仑标准品、（#）空白尿液和（ $）加标
尿样的 %&’!(&) 图谱

& ! &# 工作曲线、检出限、回收率与精密度
! ! 三唑仑质量浓度为 ’$ & , %’ &/ $ #" 时呈良好
的线性关系：! - + &"($ . " / ()&$ %+，# - ’$ *** %。
以信噪比（$ % &）为 " 计，检出限为 ’$ # &/ $ #"。回
收率、日内 123 与日间 123 见表 #。

表 !# 三唑仑的回收率（! ’ %）、日内（! ’ %）与日间 *+)（! ’ !%）

加标量 $（&/ $ #"） 回收率 $ 4 日内 123 $ 4 日间 123 $ 4
’ 5 % *% 5 ( + 5 #. % 5 #)
% 5 ’ *" 5 " " 5 %& % 5 ""

&’ 5 ’ *& 5 ( + 5 .# % 5 ++
平均值 *" 5 * + 5 #( % 5 "#

& ! "# ,- 值的选择
! ! 根据三唑仑的化学结构式推断，碱性环境下比
较有利于三唑仑的提取，因此将考察范围定为 *, (
, ##。分别用 #’4 的盐酸溶液和饱和碳酸钠溶液，
将含三唑仑 & &/ $ #" 的尿液 *, 值调为 (，*，##，用
乙醚提取后测定，回收率分别是 ()$ %4，*)$ +4和
*"$ &4。当 *, 值为 * 时，回收率最高。
& ! $# 提取溶剂的选择
! ! 用含三唑仑 & &/ $ #" 的尿液，在 *, 值为 * 的
条件下按前述方法操作，比较了乙醚、乙酸乙酯、氯

仿、正己烷、环己烷和苯的提取回收率，结果分别是

*"$ "4，("$ %4，*.$ .4，&"$ )4，%+$ )4和 *%$ "4。其
中氯仿的回收率最高，但会带来较多的杂质，对检测

造成较大的干扰；苯的回收率比乙醚稍高，但对人体

的毒害较大；乙酸乙酯、环己烷的回收率相对较低，

正己烷最低。综合考虑，选择乙醚作提取溶剂。

& ! %# 涡旋时间的选择
! ! 用含三唑仑 & &/ $ #" 的尿液，调 *, 值至 *，均
用乙醚提取，按前述方法操作，对涡旋时间 #，&，"
#%& 作以比较，回收率分别为 .#$ &4，*"$ %4 和
*%$ )4。由此可见，涡旋时间 & #%& 与 " #%& 的回收
率相近，但随着涡旋时间的延长，会带入更多的杂

质，因此选择涡旋时间为 & #%& 较合适。

"# 检测实践案例

! ! &’’) 年 . 月 ( 日，受害人韦某在柳州市内某酒
吧内的包厢内昏迷，随身财物丢失。从韦某的尿液

中检出三唑仑的质量浓度为 &#$ ( &/ $ #"。韦某醒
后证明其被麻醉抢劫。
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