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腐败组织中毒鼠磷的 GC／NPD、GC／ECD检验 
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Abstract：This anticle preliminarily introduced a method．~ing procedure as extracting by mixed sol 

vent，puIging by neutral chromatograpng aluminum oxide and analyizing the phosazetin in putrefied bio 

l~cal sample bv GC／ECD and GC／NPD．The detection limit of GC／ECD was lng and GC／NPD was 

20rig． 
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摘 要： 本文初步建立了一套混合溶剂提取、中性层析氧化铝小拄净化及CC／ECD和 CC／NPD分析的腐败 

生物洋材中毒鼠磷的检验方法。CC／ECD的捡出限为 Ing；GC／NPD的检出限为20．g。 
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1 前言 

毒鼠磷 (Phosazetin)是 20世纪 60年代出现的 

一 种杀鼠药，近年来已极少遇到。毒鼠磷属硫代 

磷酰胺酯化合物。目前，有关腐败生物检材中毒 

鼠磷的检验还未见有报道。我们通过对 13倒毒鼠 

磷中毒者发病症状统计，出现最多的有恶心、呕 

吐、大汗、腹泻、瞳孔缩小、抽搐等，与资料介绍基 

本相符。该药虽属硫代磷酰胺酯化合物，与有机 

磷类农药有相似的结构。但它多无色，无明显的 

有机磷农药的特殊气味，被用于投毒等案件中，常 

常易被现场勘查人员及毒物分析人员所忽视。作 

者通过多次试验，建立了一套混合溶剂提取、中性 

层析氧化铝小柱净化及 GC／ECD和GC／NPD分析 

腐败生物检材中毒鼠磷的检验方法。该法可作为 

办案证据。 

2 实验部分 

2．1 仪 器与试剂 HP5890型 GC／NPD，配有 

HP3365化学工作站；HP6890型GC／NPD；HP6890 

型 GC／ECD：国产四孔恒温水浴锅 ：国产 802型离 

心沉淀器；国产超声波清洗器；浓缩装置；丙酮、 
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苯、乙酸乙酯(分析纯)；中性层析氧化铝 1(30～200 

目；国产中性层析氧化铝于 130℃下烘 4h，然后按 

6％加水混匀，24h后备用。 

2．2 提取净化 

2．2．1 取腐败检材残渣 2cg，加丙酮80mL浸泡， 

超声震荡 20rain，离心分出上清液。残渣用 50mL 

丙酮提取 1次，分出有机相合并，加 2tool／L的盐 

酸液5～6mL，水浴上挥发至约 30mL；加水 20mL 

震荡混匀，离心，除去残渣，再挥发丙酮，剩约 5mL 

水相。离心，上清液于分液漏斗中，用苯 一乙酸乙 

酯(I：I)l0rnL×3提取 ，每次震荡 5nfin，离心5min， 

分出有机相，过 中性层析氧化铝小柱净化，收 

集有机相，空气流下浓缩至约 0．2mL，加无水乙醇 

0．2mL，震荡，玲冻，离心，上清液供检 

2．2．2 取腐败空白肝组织 10g共 3份，分别添加 

5,Ug、l g、301Zg毒鼠磷标准品与2．2．1同步进行 

操作。最终制成无水乙醇液备检。 

2．3 色谱分析条件 

条件 I：色谱柱 DB一1 0．53ram×25m弹性石 

英毛细管柱；柱温：240℃(1 )一(1O℃／rain)280℃ 
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(15)；气化室温度280qC；检测器温度 300qC；载气 

(高纯 )6Psi 5mL／min；保留时间值 14．038 。 

条件I ：色谱柱 DB一17 0．25mm×25m弹性 

石英毛细管柱；柱温：250'13(1 )一 (10qC／rain) 

280qC (20 )；气化室温度 280'13；检测器温度 

300'13；载气 (高纯 )2．2toLdmin；保留时问值 

18．861 。 

条件III：色谱柱 HP—1 0．25ram ×25m弹性 

石英毛细管柱；柱温 150~C或 2OO℃(1 )一 (10qC／ 

mln)280'13(1O )；气化室温度 280qC；检测器温度 

320qC；载气(高纯 )2．2mL／min；保留时问：初始 

温度 150~C时为 10．714 、200'13时 9．438 ，检出限 

lng。 

3 结果与讨论 

3．1 以GC／ECD DB一1石英毛细管柱程序升温 

条件分析毒鼠磷，保留时问为 10．714 (150'13初始 

温度起)和 9．44’(200qC初始温度起)检出限 lng， 

分离效果较好，图形对称。在色谱条件下，空白腐 

败肝组织 10g添加 5Vg毒 鼠磷可获得很好的结 

果。可以满足办案需要。 

3．2 以GC／NPD法分析 ．色谱柱的极性对毒鼠磷 

保留时间影响较大。以DB一1毛细管柱分析时， 

保留时间为 14．038 ．以DB一17毛细管柱分析时， 

保留时间 18．86 。出峰时间较后，影响蜂形。故建 

议用弱极性柱分析较好。 

3．3 生物组织检材中的药、毒物成分往往随着检 

材的腐败程度而降解消失，药、毒物成分的浓度较 

之新鲜检材会大大降低。因此说腐败生物组织中 

提有效物、毒物仍是当今毒物分析界一大难题 

这里就腐败检材中毒鼠磷的检验问题，对其提取 

净化方法进行了试验，初步建立检材一丙酮浸泡 

提取一制成弱酸性水液一苯和乙酸乙酯混合溶剂 

提取一中性层析氧化铝小柱净化，获得了满意的 

效果。最终获取的纯净清亮检液，完全可以满足 

各种仪器条件分析要求，这一结论．通过实际办案 

已得到了充分验证。 

3．4 案例检验结果 ××省 ××市 x镇 自 

1996—2O0O年发生多起少年儿童中毒和死亡案 

件，发病症状相似。经调查．系他人投毒，故于 

2001年 8月对其中4例死者进行了开棺，取其腹 

部腐败组织或残渣进行检验，经本文建立的方法 

和条件分析，检出毒鼠磷成分。 
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