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"摘要#

!

目的
!

建立顶空气相色谱内标法测定血液中乙醇含量的快速分析方法&方法
!

取加入正丙醇%叔丁

醇内标液的待检测的全血样品
'%&'3)$

份和加入乙醇%正丙醇%叔丁醇混合内标液的空白全血
'%&'3)$

份!直

接顶空进样&在选定的色谱条件下!血中的乙醇能与样品中可能存在的主要干扰成分实现基线分离!空白全血中的

乙醇%正丙醇%叔丁醇分别作为对照(

&

)

&结果
!

顶空气相色谱内标法采用醇类的易挥发性!以叔丁醇作为内标!用顶

空气相色谱%火焰离子化检测器进行检测#经与平行操作的醇类标准品比较!以保留时间定性%峰面积定量来对醇类

进行分析!用内标法以醇类对内标物的峰面积比进行定量&在
'%#

"

/''%'3

2

'

#''3)

范围内线性良好!检出限为

'%#3

2

'

#''3)

&结论
!

顶空气相色谱内标法直接顶空进样!不受进样误差干扰!结果稳定!操作方便!分析时间短%

线性关系良好%灵敏度高!适用于全血中乙醇含量的测定&
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血液中乙醇含量的检测是法医鉴定和临床诊断的常规检

测项目*目前国内常用的方法主要有气相色谱法-干化学法-

速率法等#其中干化学法-速率法影响因素较多#结果不稳

定+

#

,

*气相色谱法是.中华人民共和国公共安全行业标准/

$

9+

"

8#'&!#..&

&中规定的检测方法*本文采用
9+

"

8#'&!

#..&

中要求的气相色谱法#采用样品直接顶空进样#中等极性

的毛细管气相色谱柱分离#叔丁醇作为内标物*顶空气相色谱

$内标法&优化了顶空进样器和气相色谱仪的各项工作参数#以

期建立一种快速简便-高效准确的分析方法#适用于批量样品

的测定*

$

!

材料与方法

$%$

!

仪器与试剂
!

$

#

&仪器*

-5.'N

型气相色谱仪$美国
+

2

!

<E>4@

公司&%氢火焰离子化检测器$

V(6

&%色谱柱!柱长
,'3

#内

径
'%&,33

#液膜厚
#

'

3

%具有中文软件操作的化学工作站%

-"./Q

型顶空进样器$美国
+

2

<E>4@

公司&%

$'3)

顶空瓶及配

套瓶盖*$

$

&试剂*标准物质!乙醇-正丙醇-叔丁醇均为分析

纯%其中叔丁醇用作为内标#使用前均配成
#3

2

"

3)

的工作液

$%/

!

仪器工作条件

$%/%$

!

顶空进样条件
!

$

#

&玻璃瓶
-'h

%$

$

&定量环温度
5'

h

%$

,

&传输管温度
.'h

%$

/

&气相循环时间
#&3<4

%$

&

&顶空瓶

平衡时间
#'3<4

%$

"

&加压时间
'%$3<4

%$

-

&填充定量环时间

'%$3<4

%$

5

&定量环平衡时间
'%'&3<4

%$

.

&进样时间
'%$3<4

*

$%/%/

!

色谱条件
!

$

#

&柱温
/'h

%$

$

&检测器
V(6,''h

%$

,

&

汽化室温度
$&'h

%$

/

&分流比
#'j#

%$

&

&载气流速#氮气为
$

3)

"

3<4

#氢气为
,'3)

"

3<4

#空气为
/''3)

"

3<4

*尾吹!

$,

3)

"

3<4

*

$%'

!

试验方法

$%'%$

!

样品制备
!

准确吸取待测全血
'%&3)$

份#分别加入

$

个
$'3)

样品瓶内#加
#''

'

)

$

#3

2

"

3)

&正丙醇-叔丁醇内

标液#用密封钳加封铝帽#混匀*另取空白全血
'%&3)$

份#

加入
#''

'

)

乙醇-正丙醇-叔丁醇混合内标液#乙醇-正丙醇-

叔丁醇浓度均为
#3

2

"

3)

#按上述方法平行操作+

$

,

*

$%'%/

!

检测
!

将空白瓶-样品瓶-标准瓶放入自动顶空进样

器后#在选定好的仪器工作条件下进行测定*乙醇-正丙醇-叔

)
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)

检验医学与临床
$'##

年
##

月第
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卷第
$$

期
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丁醇的保留时间分别为
#%$-

-

#%".

-

$%$,3<4

*

$%1

!

结果计算

$%1%$

!

计算公式
!

$

#

&计算相对校正因子$

H

&

^

$空白检材中

醇添加量
Y

内标物蜂面积平均值&"$空白检材中内标添加量
Y

醇蜂面积平均值&%$

$

&计算检材中醇含量$

[

&$

3

2

"

#''3)

&

^

+

HY

检材中的醇蜂面积平均值
Y

内标添加量$

'

2

&

Y#''

,"$检

材中内标物蜂面积平均值
Y

检材量
Y#'''

&%$

,

&相对相差

$

d

&

^

$

[

#

_[

$

&

Y#''

"

[

*

计算式中
[

#

-

[

$

为
$

份检材平行定量测定的结果#

[

为

$

份检材平均值*

$%1%/

!

将检测的蜂面积代入公式计算

/

!

结
!!

果

/%$

!

乙醇-正丙醇-叔丁醇的保留时间分别为
#%$-

-

#%".

-

$%$,3<4

*

/%/

!

取
,

种不同浓度的标准溶液$

$'

-

5'

-

/''3

2

"

3)

&进行分

析#在
'%'

"

/''%'3

2

"

#''3)

乙醇浓度范围内线性良好*根

据
,

倍基线噪声所对应的标准物质的浓度#计算出该方法的检

出限为
'%#3

2

"

#''3)

*

/%'

!

取混合的血样进行加标回收试验*加入的乙醇浓度为

5'3

2

"

3)

*每份血样分装成
/

份平行样品#其中
#

份用以测

定样品的本底值#其余
,

份加入乙醇标准溶液后进行测定#计

算其加标回收率为
.5%&d

#回收率良好+

,!/

,

*

/%1

!

取
#3

2

"

3)

的乙醇-叔丁醇混合标准溶液#加入
#'

个检

测瓶#连续测定
#'

次#以乙醇-叔丁醇的峰面积分别计算标准

差和变异系数#乙醇-叔丁醇的变异系数分别
$%&"d

-

$%-/d

*

在本精密度试验中得到的值均小于
#'d

#查相关文献得知#精

密度良好+

&

,

*

'

!

讨
!!

论

'%$

!

柱温的选择
!

柱温是影响气相色谱分离的重要因素之

一*本实验在
/'

"

5'h

范围内考察了柱温对分离的影响#并

在不同柱温下#对和乙醇结构近似的常见低级醇类#如甲醇-异

丙醇-正丙醇-叔丁醇配制了混合溶液进行了试验*结果表明#

与乙醇最接近的峰为甲醇和异丙醇#因此以它们的分离情况作

为考察指标#温度越高#乙醇与甲醇-异丙醇保留时间越接近#

分离不好*进行多次研究发现#在作者设定的色谱条件下#

/'

h

时乙醇与甲醇和异丙醇的分离情况和峰形最好#其余物质#

如正丙醇-叔丁醇亦不会产生干扰#因此试验最后选定柱温为

/'h

*甲醇-乙醇-异丙醇-正丙醇-叔丁醇的保留时间分别为

#%''

-

#%$-

-

#%/.

-

#%".

-

$%$,3<4

+

"!-

,

*

'%/

!

内标物质的选择
!

内标法可在一定程度上消除操作条件

$如进样量的变化-色谱条件的微小变化&的变化所引起的误

差#特别是在样品前处理加入内标物#可部分补偿待测组分在

样品前处理过程中的损失*血中乙醇的测定#文献中多以叔丁

醇-异丙醇和正丙醇为内标物#本方法选择叔丁醇作为内标物#

在选定的色谱条件下#它能和待测组分及干扰成分达到很好的

分离+

5

,

*

'%'

!

本法乙醇最低检出限为
'%#3

2

"

#''3)

*如果添加于空

白检材中
#''3)

$

#3

2

"

3)

&乙醇出现相应的色谱峰#而检材

中未出现相应的醇类色谱峰#可以认为检材中不含醇类#阴性

结果可靠*如果添加了乙醇的空白检材中未出现相应的色谱

峰#而检材中也未出现醇类色谱峰#属操作有误#阴性结果不可

靠#应重新检验+

.

,

*

'%1

!

$

份标本的相对相差若不超过
#&d

#结果按
$

份标本的

平均值计算#相对相差若超过
#&d

#需重新进行测定*
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