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气质联用法快速检测中毒患者体液中毒鼠强 

罗达龙*, 陈学松, 刘慧妍 

(广西梧州食品药品检验所, 梧州  543002) 

摘  要: 目的  建立毒鼠强中毒患者的胃内容物、血液和尿液中快速检测毒鼠强的气质联用方法。方法  运用

C18 小柱对胃内容物与血液进行除杂、净化后, 通过气质联用仪上的大体积进样与程序升温进样, 并利用小口

径毛细管色谱柱 HP-5MS(0.18 mm×20 m, 0.18 μm)进行检测, 用选择离子模式对 m/z 92、132、212、240进行采

集。结果  从样品前处理到确证完成全过程耗时约 20 min。结论  该方法具操作简易快速、定性准确、灵敏

度高等特点, 能应用于应急检验, 为患者抢救工作节省了宝贵的时间。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a gas chromatography-mass spectrometry selected ion monitoring 

method for the determination of tetramine in the gastric content, the blood or the urine from the poisoned 

patients. Methods  The C18-solid phase extraction column was adopt to purify the substrate of the gastric 

contents or the blood. Large volume injection of samples with a programmed temperature vaporize (PTV) 

system were discussed. With the conditions of small diameter capillary chromatographic column (HP-5MS: 20 

m×0.18 mm, 0.18 μm), selected ion monitoring (SIM) acquired mode were selected for m/z 92, 132, 212, and 

240. Results  The whole process took about 20 min. Conclusion  This method is rapid, accurate, and 

sensitive. It can be applied to emergency inspection, and save precious time for the patient in the tetramine 

poisoning rescue work. 
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1  引  言 

毒鼠强(tetramine), 化学名为四亚甲基二砜四胺, 

为剧毒速效的灭鼠药, 无色、无味。它对所有温血动

物都有剧毒, 中国农业部、中华人民共和国国家卫生

和计划生育委员会(原卫生部)曾于 1982 年联合发文

严禁使用这些化合物作为灭鼠药, 但仍有人使用而

造成中毒事件[1-3]。为给毒鼠强中毒患者的诊断治疗

提供及时可靠的依据, 有必要建立一种操作简易快

速、定性准确、灵敏度高的检测方法。毒鼠强气质联

用法作为唯一确证方法, 没有统一国家标准, 传统前

处理过程复杂繁琐, 耗时过长, 通常需要几个小时, 

难以适应突发公共卫生事件的快速毒检要求。而且往

往会在分析复杂基质如: 人的胃内容物、血液、尿液
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等时, 由于净化不够, 杂质带入系统, 使仪器耗损严

重, 甚至引起结论判断错误。 

对于毒鼠强检测方法, 目前通过利用大口径柱

快速测定方法[4], 利用大体积进样测定[5], 以提高检

测灵敏度; 有利用液液萃取的方法[6], 达到减少前处

理的时间等研究 , 以及多种毒鼠强检测方法 [7-15]报

道。本研究是运用了固相萃取除杂技术作为前处理, 

结合大体积进样、程序升温气化 (programmed 

temperature vaporizer, PTV)进样、小口径毛细管柱, 

通过选择离子模式(selected ion monitoring, SIM)对中

毒病人体液(胃内容物、血液和尿液)中的毒鼠强进行

检测确证。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

安捷伦 7890A-5975C 气质联用仪 , 配有瑞士

CTC 多功能进样器、PTV 进样口; 超纯水器(ELGA 

PURELAB ClassicUVF); 超声波清洗器; 高速离心机; 

C18 固相萃取小柱(天津博纳艾杰尔科技有限公司) 

乙腈(HPLC 级, 美国 Fisher 公司), 其他试剂均

为分析纯(国药集团化学试剂有限公司)。实验用水为

经 ELGA PURELAB ClassicUVF净化系统过滤的去

离子水; 毒鼠强标准品购自国家标准物质中心。 

2.2  色谱条件 

色谱柱: HP-5MS(20 m×0.18 mm, 0.18 μm); 载气

为高纯氦气; 进样量: 50 μL; 在 PTV 进样期间(0.8 

min), 分流排空阀控制在 80 mL/min的流量, 进样完

成后, 分流排空阀关闭(1.0 min); PTV温度程序如下: 

40 ℃维持 1 min, 以 250 /min℃ 速率升至 250 ℃维持

2 min, 以 250 /min℃ 速率升至 300 ℃维持 7 min。柱

流速: 以恒流模式 0.5 mL/min。柱温箱: 90 ℃(2 min), 

以 100 /min℃ 速率升至 150 ℃, 以 50 /min℃ 速率升

至 280 ℃维持 4 min。 

2.3  质谱条件  

电子轰击(EI)离子源, 电子能量 70 eV; 扫描特

征离子(m/z): 92、132、212、240; GC/MS接口温度: 

280 ℃; 离子源温度: 230 ℃; 四级杆温度: 150 ℃。                     

2.4  标准溶液的制备 

准确称取毒鼠强标准品 5 mg, 置于 100 mL容量

瓶中, 用乙腈溶解并定容, 配成 50 μg/mL对照溶液。 

2.5  供试样品的制备 

取血液、胃内容物或尿液 2 mL, 加入 1 mol/L醋

酸铵(PH6) 4 mL漩涡混合 2 min, 混合液 4000 r/min

离心3 min, 取上清液(约4 mL)过C18-SPE小柱(3 mL

甲醇, 3 mL水活化), 弃去, 加水 3 mL洗脱, 弃去洗

脱液, 加入乙腈 3 mL 冲洗, 并收集冲洗液, 上气质

联用仪测定。  

3  结  果  

3.1  毒鼠强在胃内容物、血液和尿液中的回收率 

将毒鼠强加入空白胃内容物样品、血液样品和尿

液样品中, 采用本文“2.5”方法进行处理, 测定毒鼠

强在胃内容物、血液和尿液中的回收率, 每种添加量

水平测定 3次, 取平均值作为实际检出, 结果见表 1。 

表 1  胃内容物样品、血液样品和尿液样品的回收率试验

结果(n=3) 
Table 1  Recoveries of the gastric contents, the blood or 

the urine (n=3) 

基质 
添加量 
(μg/kg) 

检出量 
(μg/kg) 

回收率 
(%) 

RSD(%)

胃内容物

10.0 8.1 81.0 4.8 

25.0 20.6 81.2 3.7 

50.0 47.9 95.8 2.2 

血液 

10.0 8.0 80.0 4.2 

25.0 22.2 88.8 3.6 

50.0 46.4 92.8 2.5 

尿液 

10.0 8.5 85.0 4.7 

25.0 21.8 87.2 3.3 

50.0 47.6 95.2 2.4 

 

结果表明, 胃内容物回收率为 81%~96%, 血液

回收率为 80%~93%, 尿液回收率为 85%~96%, 方法

准确率高。 

3.2  样品提取方法的优化 

通过液液萃取法与固相萃取法比较两种提取方

法, 分别上气质联用仪, 用 SIM模式进行采集, 对比

基质净化效果。 

液液萃取法: 血液或尿液样品: 取血液或尿液 5 

mL置 15 mL离心管中, 加入 5 mL丙酮, 漩涡震荡 2 

min; 4000 r/min离心 5 min; 胃内容物样品: 取胃内

容物 5 mL置研钵中, 加入 5 mL丙酮与 2 g硫酸镁, 
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研磨 2 min后; 两种提取液分别取有机层 2 mL置 2 

mL离心管, 于 15000 r/min离心 1 min, 取上清液上

气质联用仪测定。 

固相萃取法: 按本文“2.5”供试样品的制备。 

3.3  色谱柱的选择 

文献[3,4]均采用 HP-5MS(30 m×0.25 mm, 0.25 μm)

或 DB-5MS(30 m×0.32 mm, 0.25 μm)等较大口径毛细

管柱, 可提高柱容量来增加检测灵敏度, 本研究用

PTV 进样口的溶剂吹扫功能与 HP-5MS(20 m×0.18 

mm, 0.18 μm), 可在保证灵敏度的基础上, 加快出峰

时间 , 从而减少分析时间。故本次研究选取了

HP-5MS(30 m×0.25 mm, 0.25 μm)与 HP-5MS(20 

m×0.18 mm, 0.18 μm)做比较。 

3.4  色谱条件的选择 

相对于普通进样器与普通的气相分流不分流进

样口, 一般有效进样量为1 μL; 但本次研究采用了大

体积进样(50 μL)与 PTV 进样模式, 为达到提取后不

需对提取液进行浓缩, 即可上样, 并在进样口端实现

溶剂吹扫, 使目标物聚焦后进入色谱柱, 大大节省了

前处理的时间。因之前有文献[5]对此作出研究, 说明

其可行性, 故本次研究均采用大体积进样。 

3.5  方法比较 

通过比较液液萃取法结合大口径色谱柱的 SIM

模式下的离子流图(图 1), 与固相萃取法结合小口径

色谱的 SIM模式下的离子流图(图 2)。 

 

图 1  液液萃取法结合大口径色谱柱的离子流图 

Fig. 1  Total ion chromatogram of Liquid-liquid extraction combined with large diameter chromatographic column 
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续图 1 

 

图 2  固相萃取法结合小口径色谱柱的离子流图 

Fig. 2  Total ion chromatogram of solid phase extraction combined with small diameter chromatographic column 
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续图 2 
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研究结果表明, 固相萃取法两者优化结合, 以

达到:  ① 提高了检验灵敏度, 从相同浓度的毒鼠强

标准溶液看出, 峰高约高出 1.3 倍, 从而能有效提高

检出率;  ② 缩短检验周期, 保留时间约缩短了 2 倍, 

从而为病人抢救节省时间;  ③ 减少污染物的影响, 

从图 3与图 6对比, 优化后的 SPE提取方法干扰峰明

显减少, 并减少了基质对目标物的影响, 降低了基质

效应, 能保护仪器。 

4  结  论 

本研究建立了运用固相萃取 C18 小柱对毒鼠强

中毒患者的体液(胃内容物、血液和尿液)进行净化前

处理, 结合大体积进样、PTV进样、小口径毛细管柱, 

通过 SIM 模式进行毒鼠强检测确证。从样品前处理

到确证完成全过程耗时约 20 min。该方法具操作简易

快速、定性准确、灵敏度高等特点, 能应用于应急检

验, 为患者抢救工作节省了宝贵的时间, 而且替代了

液液萃取中大量使用有机溶剂, 减少了高纯氦气的

使用, 既降低了成本, 又减少了废液排放, 具有重要

的环保意义。 
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