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药物分析与鉴定
‘

医 院 毒 物 分 析 简 介
第二军医大学药学系 孔庆洪

医院中毒病人经常有
,

根据文献报道有

的医院收治中毒病人 占 内科 住 院 总数 的

� � �‘�如涉及服药后毒副反应住院 的 病人

则所占比例更多一些 《“ � ,

但医院能立 即 化

验的不多
,

所以化验不及时是经常发生的问

题
。

今就医院怎样开展毒物分析工作谈一些

粗浅的体会
,

并就常见的安眠药与农药中毒

简要介绍
。

一
、

医院毒物分析特点

毒物分析是与体 内药物分析有关
,

但有

不同之处
,

有已知的分析检体
,

也有仅具备

一定线索的未知物测定
,

并且分析又要迅速

与正确
,

因此应注意三点
�

�
�

需与医生密切合作
,

了解病人中毒

经过
,

分析病人症状
,

收集适当检体
,

对可

能是什么中毒提供适当线索
,

但有时因病人

巳昏迷
,

家属又不太了解
,

提供的线索不一

定可靠
,

检素的范围应根据医生要求略为放

宽一些
。

�
�

医院开展毒物分析事先要有充分的

准备工作
� �� 了解与收集本地区常见 毒 物

的对照品
,

配成乙醇对照液 �每毫升含� �卜�

或 �卜� �
。

�� �熟悉有关的分析 方 法
,

如 紫

外
、

红外图谱
,

层析条件定量方法等都要事

先准备与练习
。

�� �准备各种常用试 剂
,

有

些要新配或冷藏
,

严防污染或 失 效
。

��� 对

分析的样品要从多方面考虑与准备
,

毒物分

析样品量有限
,

尽量一个检体能多次利用
。

� ,

医院毒物分析常用检材
�

�� �首 次

胃洗液 �不加高锰 酸 钾 � � � �一� ��� �与全

部呕吐物
。

�� �服药后� �小时尿 � � � � � � � �
。

�� �血液
、

已知药物验证 � � �� � �
、

未知毒

物探索� � �
。

��� 病人身旁的剩余药品或食

撇
。

二
、

分析方法

毒物分析分为提取分离与测试
、

定量三

部分
,

采用的方法可根据医院分析室实验条

件而定
,

本文重点介绍适用于基层医院开展

工作的一般方法与近代方法
。

�一 �提取分析

著名的 � �
� �一
�� �� 乙醇提取法 �� �对医院

毒物分析并不适用
,
� � � � � �� � � � � �

‘ �分析 �

十五万个中毒尿样总结出分析方法与�
。�� �

� � � � �� �  ! � �
“ �报道临床毒物系统分 析 法

都是取检体一定量
,

用有机溶剂提取分为酸

性
、

中性及碱性三个部分
,

然后用适当方法

进行试验
。

对于农药中毒分析
,

因农药种类极多
,

除

含氯杀虫剂已较少见外
。

有含磷杀虫剂中毒 ,

近年来尚有含氮杀虫剂中毒
,

如峡喃丹中毒

症状与含磷杀虫剂类似 � 有因误为有机磷中

毒 ,用解磷毒治疗无效而死亡 � 杀灭菊醋亦有

急性中毒报告
,

所以对于农药中毒的检体
,

霞有些农药极性较大
,

且农药本身易挥发损

失犷有其特殊的提取分离法
,

今将我们常用

的尿或宵内容物提取法介绍如下
�

丫 卜
、

尿
、

胃洗液中药物的提取分离 尿

或胃洗液� � � � � � �加 � 个当量�
� � �

‘

约 至

� � �
,

用 � � � 倍乙醚振摇 � 分钟
,

分 出

乙醚液
,

用 � � �水洗涤与检液合 并
,

乙 醚

液用�
�

� � � � � � � 液� � � �振摇�分钟
,
�石� � �

� � � � 液中含巴比妥弱酸性类药物
,

醚液蒸

干后
,

加乙醇 � � �溶解含中性药物
,

水溶液

加浓氨水至 � � � 用与检液等 量氯仿提取
,

分出氯仿液含碱性药物
。

�
。

尿或胃洗液中农药的提取分离 尿

或胃洗液 �� � � �� �用双倍量二氯甲 烷提 取

振霭 万分钾
,

分留二氯甲烷液
,

加无水谎酸钠
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产
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诊
一

�除去水份
,
‘�

。

水浴蒸发约至 � 一 � � 呐 含

有机磷杀虫剂
、

有机氮杀虫剂与杀灭菊醋等
。

�二 �检验方法
�

�

化学检验法 简单快速但灵敏度低
,

检体用量大
,

且应用化学检验出后的检材
,

大都已无法利用
,

所以仅有少数灵敏度高的

颜色厚应可作为某类药物的筛分反应
,

如尿

�二�加 � �三氯化铁 溶液 � 滴
、

浓硫酸 � 一

� 滴
、

苯并唾嚓类呈橙 色 或 红 紫 色
,

又

尿�� 功口��  氢氧化钠液与纯毗 咤 各�� �在

沸水浴加热 � 分钟
,

水合氯醛尿呈 粉 红 色

�同时进行空白试验 �
。

一氧化碳中毒
,

取检

血 � 滴
,

加水�� �稀释
,

再加入 � � �氢 氧 化

钠液 � � � 滴
,

一氧化碳血呈鲜红色
,

常血呈

草黄色
。

但化学检验法大部分仅用在检材中

含量高或经其他试验巳证明可能为某种剧毒

药物后作为样品检查的补充确证反应
。

在医

院毒物分析中最方便快速的是紫外法结合薄

层分析法
,

或单独用多种系统或显色剂的薄

层分析法
。

�
。

紫外分光光度法 紫外法测定灵敏

度有限
,

专一性不强
,

但适用于剧毒药物的分

类试验
,

也有许多药物的紫外吸收光谱结合

薄层层析可以作为确证方法
。

当然紫外无特殊吸收不能说无剧毒药物

存在
,

但紫外测定法是非破坏性的
。

将测定

的有机溶液直接浓缩至小量体积
,

或将水溶

浓可继续进行其他试验
。

测定紫外分光光度

法最好有自动扫描的紫外分析仪
,

如用�� � �

每 隔 � � � 测 定 一 次 数 据
,

绘 制 吸 收 曲

线
,

亦同样能达到 目的
。

如检材的酸性水溶

剂提取后
,

用 �
�

�� �氢氧化钠液振摇
,

分 出

水溶液
,

用紫外自动扫描仪绘制吸收曲线
,

即可了解巴比妥类药物是否存在 , 将此有机

溶剂蒸干后
,

加乙醇溶解
,

紫外扫描测定
,

即可了解是否有利眠宁
、

安眠酮存在 , 检材

的水溶液加氨水碱化后
,

用氯仿提 取 后 蒸

干
,

加 乙醇或
” �

� �硫酸溶解后经紫外 扫 描

测定
,

即可了解是否有氯丙嚓等碱性药物存

在

常 见安眠镇静药的紫外吸收峰

酸性提取物

巴比妥类药物

硫代巴比妥

中性提取物 �溶剂

利眠宁

安 定

安眠酮

硝基安定

碱性提取物 �溶剂

氯丙嗓

奋乃静

泰而登

可待因

�
�

薄层层析法

� � � � �� � � � � �

� � � � � � � � � � 末端

� �  � � � � �  � �

乙醇 �

� � � � � � � � � �

� � �� � � � � � �

� � � � � � � � � �

� �  � � � � � � �

乙醇�

� � � � � � � � � �

� � � � �� � � � � �

� � � � � � � � � � � � � � �

� � � � � � � � � � � � � � �

本法设备简单
,

灵敏度

高
,

不仅可测出各种不同极性的单个药物
,

对

近年来常发生的多种安眠镇静药中毒也可用

来分离检定
,

是适用于基层实验室的常用方

法
,

安眠镇静药通过一种展开剂可检出�� 种

常见药作为预初试验
,

再经二种层析系统的

分离显色作为补充或确证
。

薄层 板 硅 胶 �

�青岛� 制成。
�

�毫米薄层板活化� �� ℃储于

干燥器备用
。

经紫外测定的有机溶剂液置离心管中蒸

干后
,

加乙醇� �时溶解残渣后点样
,

如为尿

或胃洗液用乙醚或氯仿分别在酸性 中 性 碱

性条件下提取后 分别点样 �点样 量分�川与

�� 时两种浓度 �
,

在薄层板上用氯仿 一 丙酮

� � ‘ � � 展开
,

酸性部分用苯 巴比妥
、

速

可眠
、

异戊巴比妥与苯妥英作对照
,

喷雾硫

酸汞试剂呈现 白色斑
,

再喷二苯偶氮碳酞脐

呈兰紫色斑 � 中性部分用利眠宁
、

安定
、

安

眠酮作对照展开完毕
,

先在荧光灯下观察安

定呈现蓝色荧光
,

再喷碘化秘钾呈 现 棕 色

斑 , 碱性部分以氯丙嗓
、

泰尔登
、

奋乃静为

对照层析完毕
,

泰而登呈现蓝 色 荧 光
,

喷

�� � 乙醇硫酸试剂
,

氯丙嗓
、

奋乃静为粉红

色斑
,

泰尔登呈现棕黄色斑
。

一 � � 一



常 见安眠续静药薄层层析预 初试验

硅胶 � 展开剂
�

氯仿丙酮 ��
�

��

酸性部分 � � 中性部分 � � 碱性部分 � �

速 可 眠 �
�

�� 安眠酮 �
�

�� 泰尔登�
�

��

异戊巴比妥 �
�

� � 安 定 �
�

�� 氯丙嗓�
�

��

苯 巴 比 妥 �
�

� � 利眠弓
“ �

,

� � 奋乃静 �
,

��

苯 妥 英 、
·

� �

经预初试验发现可能有某类或某药物存

在
,

用适当层析系统点样展开并用更多的对

照药物
,

与显色剂验证酸性药物用苯
�
丙酮

� � , � �
,

氯仿
�

异丙醇
�

氨水 �� � � � � �

� �� 显色剂
,

除用硫酸汞试剂 一 苯偶氮碳酞

腆外
,

尚可用香芙醛硫酸试剂
,

中性药物用

苯
�
氯仿

� 无 水 乙 醇 � � , � , � � ,
氯

仿
� 乙醇 ��� , � � � 安宁用 � �二甲胺基

苯甲醛盐酸液或碘蒸气显色
�
碱性药物用氯

仿
�

异丙醇
�

乙二胺 �� � �
, � � �

�� �
,

苯
�

丙

酮
�

氨水 �� 通 � � � �
�

�� 展开
,

除 用 �� �

乙醇硫酸为显色剂外
,

尚可另用碘化秘钾试

剂显色
。

杀虫剂用正己烷 一 丙酮 �
,
� 为展开剂

展开后
,

薄层板经紫外灯 � � �
� � 照射�� 分钟

后
,

杀灭菊醋呈现蓝色荧光
,

用嗅刚果红为显

色剂
,

已知衣药作对照
,

乐果等硫代磷酸醋农

药
,

与映喃丹
、

杀灭菊醋为对照呈现红底蓝

色斑点
� 另一薄层板展开后以敌敌畏

、

敌百

虫为对照
,

喷间苯二酚 与 � ,

�氢氧化钠
,

敌

敌畏
、

敌百虫呈现红色斑点
。

常用农药薄层层析预初试 验 �� �值 �

层析板 硅胶 � 展开剂
�

正 己烷
�
丙酮卜 �

对硫磷 �
�

�� 敌敌畏 �
�

��

马拉硫磷 �
�

�� 敌百虫 �
�

��

异稻瘟净 �
�

如
一

杀灭菊醋 �
�

��

乐果 �
�

��
�

吠喃丹 �
·

� �

经预试验发现可能有某种农药存在
,

可

再用适当展开剂与显色剂对照试验 多 如硫代

磷酸醋及敌敌畏可用对硝基节基毗吮 一 乙二

胺喷雾呈现蓝色斑
,

也可用酶抑制薄层分析

试验法
,

但此法对各种农药灵敏度相差 很

远
,

适用于单个农药的检测
,

不 适用混合农

药的检测
。

本法在 10 毫升模拟胃洗液检体中
,

加入

敌敌畏
、

乐果
、

马拉硫磷
、

映喃丹各10 微克
,

经二氯甲烷提取后
,

如法进行薄层层析
,

均

能全部检出
。

农药中毒的分析除用薄层分析法
,

可鉴

别检体中存在什么农药外
,

我们还有一种快

速农药中毒预初试验法
,

对含磷农药中毒仅

须20 分钟即能得到结果
,

这方法的原理与试

验方法如下
:

有机磷农药中毒予试验原理
:
乙酞胆碱

与澳察香草酚蓝 (B T B ) 指 示 剂 调 成p H

乞 4~ 孔6后制成试纸
,

滴加血清后
,

因血清

中胆碱醋酶的作用
,

使乙酞胆碱水解成乙酸

与胆碱
, 正常人血清内酶活力高

,

水解出乙酸

多犷使B T B指示剂变成红 色; 反之 如 为 有

机磷农药中毒酶活力降低
,

水解出乙酸少
,

指示剂呈绿色或蓝色
,

乙酞胆碱B T B试纸的制备
: 称取嗅察香

草酚蓝二 14 克
,

澳化乙酞胆碱。
.
23 克

,

加无

水乙醇Zom l溶 解
,

以o
.
4 N N a O H 液 调 节

pH 7
.
4~ 7

.
6 ,

用优级定性滤纸浸入上述溶液

中
,

取出凉干
,

成桔黄色
,

剪成小片
,

储棕

色瓶中备用
。

‘

试验方 法
:
取 乙 酞 胆碱 B T B 试 纸

1
.
sc m ,

二方
,

分别滴加中毒病人血 清
,

滴

与正常人血清 1滴
,

用玻片夹紧在37 ℃放置

加分钟后
,

观察试纸变色情况
:

, ,

衅鲜
卜

正 常
_
轻度中毒

“

中度中毒

严重冲毒
‘

危
’

险

乙酸量
(酶活力)

十卜料
资它
;

、

指示剂色

铸 ”

桔 红

褐 色

浅 褐 色

褐 绿 色

绿 色

柑-H.+0

这种以紫外扫描与薄层分析为主
,

辅以

快速专一的颜色反应的分析方法
,

对常见毒

物
,

从提取开始
,

一般经过 2 小时可得到结



果
。

对不常见的剧毒物质的分析
,

首先找对

照品
,

了解提取方法
,

层析方法 与 检 测 试

剂
,

当然
,

时间要多一点
,

但大部分都能给

医师满意答复
。

( 三) 定量分析

经毒物分析确证病人为某种药物或农药

中毒物
,

必要时还须进行定量
,

如 胃洗液中发

现大量安眠药
,

必须建议医师继续洗胃
,

在每

次洗胃后可见到药物浓度下降情况
,

如胃洗

液中药物浓度不高
,

而血液中药物浓度很高
,

病人昏迷不醒
,

可建议医院利用人工肾
,

进

行血液体外循环排毒治疗
。

( 四 ) 其他仪器分析法

如医院中仪器设备较好
,

对病人的残留

药物或 口服大量药物胃液内容物
、

呕吐物
、

洗胃液等
,

经过纯化处理后用澳化钾压片可

得到红外光谱与标准图谱对比
,

作为鉴别用
。

对毒物分析中含量较低的检体可用气相色谱

或高效液相色谱法结合薄层层析根据对照品

的保留时间进行定性复核或定量 (
8
一

’ 。》 ,

尤

其是气质计算机联用或液质计算机联用在临

床毒物分析上的应用更有快速与正确的特点
(‘ ’

)
,

因为质谱灵敏度高检测限量可至微克

或甚至毫微克级
,

有机化合物在规定条件下

经电子流轰击裂解成一系列的质量碎片
,

与

其相对强度是一定的
,

通过某质谱的辨认即

可肯定为某一化合物
。

L
a
w

(
’“

) 首先提出了

根据五十种剧毒药物质谱的五个质量碎片的

强峰作为剧毒药物鉴定的方法
,

选用五个强

峰的方法很简便但不能区另lJ异构体
。

Fi

n
k le

件 “
) 提出了自质荷比34 起

,

按每隔14 个质 量

单位
,

将质谱分为30 片段
,

每个片段选出一个

强峰
,

由此可鉴定分子量小于453 的各个化合

物
。

以气相色谱仪质谱计算机联用
,

收集了各

种常见剧毒物质的按上述规定的质谱图置计

算机贮存库内
,

当毒物样品用有机溶剂提取

后
,

蒸去溶剂
,

用甲醇溶解后进样
,

产生气相

色i普山幸
,

进入质 谱仪经电子轰击产生按规定

列出谱中30 个数据后
,

立即由计算机自动搜

索
,

找出误差最少的几个标准化合物对比
,

一

般检体中待测物质与标准图谱比较
,

凡属同

一化合物碎片离子峰差异数 (M i
sm at ch es)

不会大于 3 个
,

再结合出峰时间即可作为确

证
,

例如检查某病人尿液是否服过美沙酮
,

尿

液经氯仿直接提取的蒸发残渣溶入无水甲醇

使成10o
n g/ 卜l

,

注入色谱 仪(2
.
5% se 30/

“
h
r “ m “ s r

b
G) 得色谱峰

,

进入质谱仪
,

得一

系列质量碎片峰
,

经计算机自动核对
,

证明

与美沙酮代谢物完全一致
,

问题迅速解决
。

当然有些仪器测试的效果虽好
,

但价格

昂贵
,

我们基层实验室惟有选择适当方法
,

才切实可行
。

(冯永求同志参加部份实验
,

表示谢意)
。
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