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法庭科学 生物检材中地西泮等 23 种药物检验                  

快速溶剂萃取气相色谱-串联质谱方法 

1  范围 

‰ ԅ ̂ ȁ ȁ ȁ ȁ ῤ ̃Ҭ 23

╕ -ұ ̂ASE -GC-MS/MS̃ Ȃ 

‰ ԍ Ҭ23 № № Ȃῒז Ҭ 23

№ № ᶏ Ȃ 

2  规范性引用文件 

Ҋ↓ ᴆ ԍ ᴆ Ҍ Ȃ₄ ᴆֽ̆ ԍ ᴆȂ

₄ Ҍ ᴆ̆ῒ ̂ ḱ ̃ ԍ ᴆȂ 

GB/T 6682 №  

GA/T 122 №  

3  术语和定义 

GA/T 122 ӈ ԍ ᴆȂ 

4  原理 

ץ ⱴ ᵬ ̆ ᵬ ̆ ╕ ASẼ̂ת

ȁ ̆ ̇ұ Ḡץ̆ ȁѿ ԋ

ү ᵬҹ ∞ ᶭ ץ̕ ҹᶭ ̆ Ҭ Ȃ 

5  试剂和仪器 

5.1  试剂 

GB/T 6682 Ҭ ҈ Ȃ ̆ № Ҭᶏ ╕ ҹ ̆

╕ ̔ 

a)   ̕ 

b)   Ә Ә ̕ 

c)   Ҙ ̕ 

d)   ԋ ̕ 

e)   ̕ 

f)   ̂№ ̃̕ 

g) pHṿ 10.0 ‖ ̔ 

1) 0.1 mol/L ̔ 0.4ğ 100mL̕ 

2) 0.4 mol/L ̔ 2.44ğ 100mL̕ 
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3) 0.4 mol/L ̔ 2.98ğ 100mL̕ 

4) 0.1 mol/L 43.7 mL̆ⱴ῀ 0.4 mol/L 12.5 mL̆Ῥⱴ῀ 0.4 

mol/L 12.5 mL̆ ̆ ⌠ pHṿ 10.0 ‖ ̕ 

h) pHṿ 6.0 ‖ ̔ ԋ 6.0ğ 450mL ̆ ̆ 1.0mol/L

pHṿ 6.0̆ 500mL̕ 

i) ‰ ̔ 

1) 1.0mg/mL ‰ ̔ 23 ‰ ̂23 Ḥ Ã

̆ ̆№≢ └ 1.0mg/mL ‰Ữ ̆ ԍ

— Ҭ‛ Ḡ Ȃ 12ҩ Ȃ ‰ ̕ 

2) 20.0µg /mL ‰ ᵬ ̔ 1.0 mg/mL ‰Ữ 1.0 mL̆

50mL ̆ └ ҹ 20.0µg /mL ‰ ᵬ ̆ ԍ— Ҭ‛ Ḡ

Ȃ 6ҩ Ȃ Ҭ ῒז ‰ ᵬ 1.0mg/mL ‰

⌠Ȃ 

注： ’Ҋ ᶏ ף ‰ Ȃ 

5.2  材料 

̔ 

a) ̕ 

b) Ҭ ҈ ԋ ̔̂ 100͘200̃ ̆ᶏ ╠ 130℃Ҋ 3h̆‛ 6% ᶛⱴ ̆

῀ ̆ 24h ̕ 

c) ╕̔̂80͘100̃ ̆ᶏ ╠ 130℃Ҋ 20h̆‛ 4% ᶛⱴ ̆

῀ ̆ 24h ̕ 

d) ΐ ̕ 

e) pH ̔ 1͘14Ȃ 

6  仪器和设备 

ת ̔ 

a)  -ұ ̔ת ₯ ̂EĨ ҈ № ̕ 

b)  ╕  ̕ת

c)  ₀   ̕ת

d)  ̕ 

e)  ̕ 

f)  ̕ 

g)  Ȃ 

7  操作方法 

7.1  定性分析 

7.1.1  样品提取 

7.1.1.1  快速溶剂萃取 

ᵣ 1.0mL͘3.0mL̆ ̂ ̃ ᵣ 1.0g͘3.0ğ

ⱴ῀pHṿ6.0 ‖ 0.5mL̆ ̆Ῥⱴ῀5g ̆ṕ῀ 5gҬ ҈ ԋ
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╕ Ҭ̆ 7.1.2.1.1 ᴆ ᵬȂ ̆ Ҭ̆

₮ ̆ 7.1.2.1.2 ᴆ ₀  ת 0.5mLᶫ№ ̆ ԍ ҉

40 ℃ ̆ 0.5mL ̆ᵬҹ ᶫת № Ȃ 

7.1.1.2  质控样品的制备 

ᵌ ̂ ᵌ ңᴍ̆ѿᴍᵬҹ̃ף ̆ѿ

ᴍ ⱴ 23 ̆ᵬҹ ⱴ ̂ ⱴ ҹ0.1µg/mL̃̆ҍ ᵬ̆ ⌠

ⱴ ᶫת № Ȃ 

7.1.2  仪器检测 

7.1.2.1  仪器条件 

7.1.2.1.1  快速溶剂萃取条件 

Ҋҹץ ᴆ̆ Ҍ ת Ҍ ’ ̔ 

a)   ⱬ̔10 MPa̕ 

b)   ̔110℃̕ 

c)   ̔6min̕ 

d)   ̔2 ̕ 

e)   ╕‖ ᵣ ̔ ᵣ 60%̕ 

f)   ̔100s̕ 

g)   ╕̔Ә Ә / /Ҙ ̂ᵣ 2ŧ2ŧ1̃ ╕ ԋ / /Ҙ ̂ᵣ

1ŧ1ŧ1̃ ╕Ȃ 

7.1.2.1.2  凝胶色谱净化浓缩联用仪条件 

Ҋҹץ ᴆ̆ Ҍ ת Ҍ ’ ̔ 

a)    ̔20mm×300mm̆ 50.0g Ҭ ֜ Ә ԋӘ ᵌ ̕ 

b)   ꜚ ̔ /Ә Ә ̂ᵣ 1:1̃ ╕̕ 

c)   ̔4.70mL/min̕ 

d)   ̔ 500s͘1400s ̕ 

e)   ̔40 ℃Ȃ 

7.1.2.1.3  气相色谱-串联质谱条件 

Ҋҹץ ᴆ̆ Ҍ ת Ҍ ’ ̔ 

a)   ̔VF-5MS ̂30m×0.25mm×0.25μm̃ ῒז ̕ 

注：VF-5MS Agilent Ὲ ֟ ̆ ₮ ѿḤ ҹԅ Ḃ ‰ ᶏ ̆ Ҍ ֟

Ȃ ῒז ֟ ΐ ̆↕ ᶏ ֓ ֟ Ȃ 

b)   ̔100 ℃Ḡ 1min̆ץ 20 ℃/min 280 ℃̆Ḡ 15min̕ 

c)   ̔280 ℃̕ 

d)   ̔ ̕ 

e)   ̔1.0mL/min̆ ̕ 

f)   ̔№ ̆№ 10̔1̕ 

g)   ᵣ ̔1µL̕ 

h)   ᴰ ̔280 ℃̕ 

i)   ̔230 ℃̕ 
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j)   ̔SCAN̕ 

k)   ̔45amu͘450amu̕ 

l)   EI ₯ ̔70eV̕ 

m) EDR ̔1300V̕ 

n)   ̔ ̆ ⱬҹ 1.8mtorr̕ 

o)   ̔EI+̕ 

p)   ̔ ̂MRM̃̕ 

q)   MS/MS ᴆ̂ ȁ ȁ ̃̔ 1Ȃ 

表 1  MS/MS 质谱条件 

   
 

eV 

 
141̘80 

156̘141 
15 

156̘141 10 

 
141̘80 

156̘141 
15 

156̘141 10 

 
141̘80 

156̘141 
15 

156̘141 10 

 
167̘124 

168̘153 
10 

168̘153 10 

 
204̘161 

204̘161 
10 

204̘115 25 

 
167̘139 

203̘167 
30 

203̘167 25 

Ҙ  
234̘217 

234̘217 
35 

280̘235 10 

Ҙ  
284̘72 

284̘72 
10 

284̘213 5 

 
193̘165 

236̘193 
25 

236̘193 10 

 
256̘221 

256̘221 
20 

283̘238 20 

 
221̘176 

221̘176 
30 

221̘189 25 

Ҙ  
272̘257 

318̘86 
20 

318̘86 15 

 ב
310̘257 

310̘257 
25 

310̘290 20 

 
285̘239 

312̘266 
15 

312̘266 15 

҈  
407̘113 

407̘141 
20 

407̘141 14 

 
206̘151 

280̘234 
25 

280̘234 15 
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表 1  MS/MS 质谱条件̂ ̃ 

 
235̘92 

235̘65 
25 

235̘65 30 

 
280̘234 

314̘268 
25 

314̘268 15 

 
243̘181 

243̘208 
15 

243̘208 15 

 ב
259̘205 

259̘205 
15 

294̘259 10 

 ב
204̘176 

279̘243 
15 

279̘243 15 

 
263̘248 

305̘262 
10 

305̘262 15 

҈  ב
313̘243 

342̘313 
25 

342̘313 15 

7.1.2.2  进样 

≢ ȁ ⱴ ‰ ᵬ ̆ 7.1.2.1 № ᴆ № Ȃ 

7.2  定量分析 

7.2.1  样品提取 

ᵣ 1.0mL͘3.0mL̆ ̂ ̃ ᵣ 1.0g͘3.0g

ңᴍ̆ 7.1.1 ᵬȂ 

҈ᴍ ῒ̆Ҭңᴍⱴ῀ ‰ ᵬ ̂ ⱴ Ҭ ҹ

Ҭ (100±50)%̃ ѿᴍᵬҹ ̆ҍ ᵬ̆ ⌠ ⱴ

ᶫת Ȃ 

注̔ ȁ ȁ ȁ ȁ ץ ̆ pHṿ 6.0 ‖

ҹ pHṿ 10.0 ‖ ̆ῒᵩ Ȃ 

7.2.2  仪器检测 

7.2.2.1  仪器条件 

7.1.2.1 ᴆ№ Ȃ 

7.2.2.2  进样 

№≢ ȁ ⱴ ‰ ᵬ ̆ 7.1.2.1 № ᴆ ҩ № 2͘

3 Ȃ Ҍ ̆ ҩ № Ҍ ԍ6 Ȃ 

7.2.2.3  计算 

7.2.2.3.1  计算含量 

2͘3 Ҭ ṿ̆ Ὲ ̂1̃ ̔ 
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 %100
M

³
³³

³³
=

VMA

VA
W  .............................................................. (1) 

Ҭ̔ 

Ẇ Ҭ ̆ ᵝҹ ᾥ ᾥ̂µg/g̃ ᾥ ̂µg/mL̃̕ 

A ̇ Ҭ ṿ̕ 

M ̇ ⱴ Ҭ ⱴ ̆ ᵝҹ ᾥ̂µg̃̕ 

V ̇ ᵣ ̆ ᵝҹ ̂mL̃̕ 

A ̇ ⱴ Ҭ ṿ̕ 

M ̇ ̆ ᵝҹᾥ̂g̃ ̂mL̃̕ 

V ̇ ⱴ ᵣ ̆ ᵝҹ ̂mL̃Ȃ 

7.2.2.3.2  相对相差计算 

ңᴍ ᵬ ᴆ ̆ Ὲ ̂2̃ Ȃ 

 %100
21
³

-
=

X

XX
RD  .......................................................................... (2) 

Ҭ̔ 

RḊ ̆ № ̂%̃ ̕ 

X1ȁX2̇ңҩ ṿ̕ 

Ẋңҩ ṿȂ 

8  结果评价 

8.1  定性结果评价 

8.1.1  阳性结果评价 

ᴆҊ ̆ Ҭ Ḡ ҍ ‰ ѿ ̂

±1%ӊῤ̃ȁ ̂ ң ̃ҍ ‰ ѿ ̆ғ ү ҍ

‰ ̆ Ẓ Ҍ 2 ̆ ̆↕ ∞ Ҭ ₮ Ȃ23

῏ BȂ 

表 2 离子丰度比的最大允许相对偏差范围 

ү  ̘50% ̘20˿͘50˿ ̘10˿͘20˿ ≤10% 

ᾛ Ẓ  ±20˿ ±25˿ ±30% ±50% 

8.1.2  阴性结果评价 

₮ ҍ ‰ ѿ ғ̆ ⱴ Ҭ₮ ҍ ‰ ѿ

̆ ̆↕ ∞ Ҭ ₮ Ȃ 23 ₮ CȂ 

8.2  定量结果评价 

RDŮ20%̆ ̆ῒ ңᴍ ṿ Ȃ Ҭ

RD̘ 20%̆ Ҍ Ȃ 7.2 Ȃ23 ₮

CȂ 
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附 录 A 

（资料性附录） 

23种药物的基本信息 

23 ῏Ḥ A.1Ȃ 

表 A.1 23种药物的相关信息 

 Ҭ  CAS   №  

1  57-44-3 Barbital C8H12N2O3 

2  57-43-2 Amobarbital C11H18N2O3 

3  76-74-4 Pentobarbital C11H18N2O3 

4  76-73-3 Secobarbital C12H18N2O3 

5  50-06-6 Phenobarbital C12H12N2O3 

6  113-92-8 Chlorpheniramine C16H19ClN2 

7 Ҙ  50-49-7 Imipramine C19H24N2 

8 Ҙ  60-87-7 Promethazine C17H20N2S 

9  298-46-4 Carbamazepine C15H12N2O 

10  439-14-5 Diazapam C16H13ClN2O 

11  113-59-7 Chlorprothixene C18H18ClNS 

12 Ҙ  50-53-3 Chlorpromazine C17H19ClN2S 

 Midazolam C18H13ClFN3 59467-64-0 ב 13

14  1622-62-4 Flunidazepam C16H12FN3O3 

15 ҈  117-89-5 Trifluoperazine C21H24F3N3S 

16  146-22-5 Nitrazepam C15H11N3O3 

17  82626-48-0 Zolpidem C19H21N3O 

18  1622-61-3 Clonazepam C15H10ClN3O3 

19  5786-21-0 Clozapine C18H19ClN4 

 Estazolam C16H11ClN4 29975-16-4 ב 20

 Alprazolam C17H13ClN4 28981-97-7 ב 21

22  151319-34-5 Zaleplon C17H15N5O 

23 ҈  Triazolam C17H12Cl2N4 28911-01-5 ב

 

 

 

 

 



GA/T XXXX—XXXX 

8 

附 录 B 

（资料性附录） 

23 种药物的相关谱图 

B.1 23种药物的保留时间 

23 Ḡ B.1Ȃ 

表 B.1  23种药物的保留时间 

 
Ḡ  

min 

 6.17 

 7.44 

 7.57 

 7.85 

 8.85 

 8.97 

Ҙ  10.05 

Ҙ  10.35 

 10.63 

 11.31 

 11.67 

Ҙ  11.70 

 12.40 ב

 12.59 

҈  12.97 

 14.35 

 14.45 

 15.36 

 15.63 

 16.27 ב

 16.86 ב

 17.48 

҈  18.62 ב

B.2 23种药物的MRM总离子流图和提取离子流图 

23 MRM B.1͘ B.24Ȃ 
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图B.1 23种药物的 MRM总离子流图 
 

 

图B.2 巴比妥的 MRM提取离子流图 

 

图B.3 异戊巴比妥的 MRM提取离子流图 
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图B.4 戊巴比妥的 MRM提取离子流图 

 

图B.5 司可巴比妥的 MRM提取离子流图 

 

图B.6 苯巴比妥的 MRM提取离子流图 
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图B.7 扑尔敏的 MRM提取离子流图 

 

图B.8 丙咪嗪的 MRM提取离子流图 

 

图B.9 异丙嗪的 MRM提取离子流图 
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图B.10 卡马西平的 MRM提取离子流图 

 

图B.11 地西泮的 MRM提取离子流图 

 

图B.12 氯普噻吨的 MRM提取离子流图 
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图B.13 氯丙嗪的 MRM提取离子流图 

 

图B.14 咪哒唑仑的 MRM提取离子流图 

 

图B.15 氟硝西泮的 MRM提取离子流图 
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图B.16 三氟拉嗪的 MRM提取离子流图 

 

图B.17 硝西泮的 MRM提取离子流图 

 

图B.18 唑吡坦的 MRM提取离子流图 



GA/T XXXX—XXXX 

15 

 

图B.19 氯硝西泮的 MRM提取离子流图 

 

图B.20 氯氮平的 MRM提取离子流图 

 

图B.21 艾司唑仑的 MRM提取离子流图 
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图B.22 阿普唑仑的 MRM提取离子流图 

 

图B.23 扎来普隆的 MRM提取离子流图 

 

图B.24 三唑仑的 MRM提取离子流图 
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附 录 C 

（资料性附录） 

23种药物的回收率和检出限 

23 ₮ C.1Ȃ 

表C.1  23种药物的回收率和检出限 

 

 

 

 

 

̂ ⱴ

0.1µg/mL̃ 

₮  

ng/mL 

 93.9% 5 

 88.4% 4 

 88.5% 2 

 91.8% 5 

 94.1% 8 

 85.6% 3 

Ҙ  71.7% 2 

Ҙ  65.0% 13 

 84.1% 32 

 86.0% 5 

 78.0% 30 

Ҙ  67.6% 4 

 20 85.5%% ב

 85.2% 5 

҈  73.9% 4 

 91.0% 15 

 87.5% 7 

 88.7% 40 

 80.3% 5 

 8 88.7% ב

 15 88.6% ב

 78.0% 16 

҈  20 76.4% ב

_________________________________ 


