
学 报
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｉｎａＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ　２０１９，５０（２）：１８８－１９２

　收稿日期　２０１８１００９　　通信作者　　Ｔｅｌ：１８９８２４１２９１６　Ｅｍａｉｌ：ｓｄｙ０５０２＠１２６ｃｏｍ
Ｔｅｌ：１８９８９１２７１３７　Ｅｍａｉｌ：ｓｄｙ０５０２＠１６３ｃｏｍ

基金项目　四川省科技厅资助项目（Ｎｏ２０１５ＪＹ００２８）

ＳＰＭＥＨＰＬＣＭＳ同时检测尿液中氯胺酮与 ＭＤＭＡ及其
体内主要代谢物

刘　红１
，李华云

２
，龚　冶３

，孙　琴１，４
，代　勇３

（１西南医科大学药学院；２西南医科大学附属医院药学部；３四川警察学院刑事科学技术系；
４西南医科大学附属中医医院中西医结合药物研究中心，泸州 ６４６０００）

摘　要　建立尿液中氯胺酮和３，４亚甲二氧基甲基苯丙胺（ＭＤＭＡ）及其主要代谢物去甲氯胺酮和３，４亚甲二氧基苯丙胺
（ＭＤＡ）固相微萃取液相色谱质谱联用的含量测定方法。在添加定量氯胺酮、去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ和 ＭＤＡ对照品的尿液
试样中，调节ｐＨ１１，加入固体Ｎａ２ＣＯ３，６０℃下加热搅拌，用６０μｍ聚二甲基硅烷二乙烯基苯（ＰＤＭＳ／ＤＶＢ）共聚物萃取头
萃取１５ｍｉｎ，ＨＰＬＣＭＳ检测。在００３～１０μｇ／ｍＬ范围内线性关系良好，相关系数ｒ≥０９９９２，最小检测限为００１μｇ／ｍＬ，
平均回收率均在９７１９％～１０５４４％之间，ＲＳＤ均在１０％以内。该方法操作简单、安全性高、结果准确，可用于测定尿液中
氯胺酮与ＭＤＭＡ及其体内主要代谢物。
关键词　氯胺酮；ＭＤＭＡ；去甲氯胺酮；ＭＤＡ；固相微萃取；液质联用；尿液
中图分类号　Ｒ９１７　　文献标志码　Ａ　　文章编号　１０００－５０４８（２０１９）０２－０１８８－０５

ｄｏｉ：１０．１１６６５／ｊ．ｉｓｓｎ．１０００－５０４８．２０１９０２０９

引用本文　刘红，李华云，龚冶，等ＳＰＭＥＨＰＬＣＭＳ同时检测尿液中氯胺酮与 ＭＤＭＡ及其体内主要代谢物［Ｊ］．中国药科大学学报，
２０１９，５０（２）：１８８－１９２
Ｃｉｔｅｔｈｉｓａｒｔｉｃｌｅａｓ：ＬＩＵＨｏｎｇ，ＬＩＨｕａｙｕｎ，ＧＯＮＧＹｅ，ｅｔａｌＤｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｋｅｔａｍｉｎｅ，ＭＤＭＡａｎｄｔｈｅｉｒｍａｉｎｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓｉｎｕｒｉｎｅｓａｍｐｌｅｓｂｙＳＰＭＥ
ＨＰＬＣＭＳ［Ｊ］．ＪＣｈｉｎａＰｈａｒｍＵｎｉｖ，２０１９，５０（２）：１８８－１９２

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｋｅｔａｍｉｎｅ牞ＭＤＭＡａｎｄｔｈｅｉｒｍａｉｎｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓｉｎｕｒｉｎｅｓａｍｐｌｅｓｂｙ
ＳＰＭＥＨＰＬＣＭＳ
ＬＩＵＨｏｎｇ１牞ＬＩＨｕａｙｕｎ２牞ＧＯＮＧＹｅ３牞ＳＵＮＱｉｎ１牞４牞ＤＡＩＹｏｎｇ３
１ＳｃｈｏｏｌｏｆＰｈａｒｍａｃｙＳｏｕｔｈｗｅｓｔＭｅｄｉｃａｌＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ牷２ＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＰｈａｒｍａｃｙ牞ＡｆｆｉｌｉａｔｅｄＨｏｓｐｉｔａｌｏｆＳｏｕｔｈｗｅｓｔＭｅｄｉｃａｌＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ牷
３ＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＣｒｉｍｉｎａｌＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ牞ＳｉｃｈｕａｎＰｏｌｉｃｅＣｏｌｌｅｇｅ牷４ＤｒｕｇＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｏｆＩｎｔｅｇｒａｔｅｄＴｒａｄｉｔｉｏｎａｌＣｈｉｎｅｓｅａｎｄ
ＷｅｓｔｅｒｎＭｅｄｉｃｉｎｅＡｆｆｉｌｉａｔｅｄＣｈｉｎｅｓｅＭｅｄｉｃｉｎｅＨｏｓｐｉｔａｌｏｆｔｈｅＳｏｕｔｈｗｅｓｔＭｅｄｉｃａｌＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ牞ＳｉｃｈｕａｎＰｏｌｉｃｅＣｏｌｌｅｇｅ牞Ｌｕｚｈｏｕ
６４６０００牞Ｃｈｉｎａ

Ａｂｓｔｒａｃｔ　ＴｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｋｅｔａｍｉｎｅａｎｄＭＤＡａｎｄｔｈｅｉｒｍａｉｎｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓｉｎｕｒｉｎｅ
ｂｙｓｏｌｉｄｐｈａｓｅｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ．Ｉｎａｕｒｉｎｅｓａｍｐｌｅｓｕｐｐｌｅｍｅｎｔｅｄｗｉｔｈ
ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｋｅｔａｍｉｎｅ牞ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ牞ＭＤＭＡａｎｄＭＤＡｃｏｎｔｒｏｌ．ＴｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓａｄｊｕｓｔｅｄｐＨ１１牞ａｄｄｅｄｓｏｌｉｄ
Ｎａ２ＣＯ３牞ｈｅａｔｅｄａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔ６０°Ｃ．Ｔｈｅｎ牞ｔｈｅｓａｍｐｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｂｙＳＰＭＥｗｉｔｈ６０μｍｐｏｌｙｄｉｍｅｔｈｙｌｓｉｌｏｘａｎｅ
ｖｉｎｙｌｂｅｎｚｅｎｅｃｏｐｏｌｙｍｅｒ牗ＰＤＭＳ／ＤＶＢ牘牞ａｍｉｄｄｌｅｐｏｌａｒｃｏａｔｅｄｆｉｂｅｒｆｏｒ１５ｍｉｎｕｔｅｓａｎｄｔｈｅｎａｎａｌｙｚｅｄｂｙＨＰＬＣ
ＭＳＴｈｅｒｅｓｕｌｔｓｈｏｗｅｄｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｉｔｙｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｏｆ００３１０μｇ／ｍＬ牞ｒ≥０９９９２牞ａｎｄＬＯＤｗａｓ００１μｇ／ｍＬ牞ｔｈｅ
ｖａｌｕｅｏｆｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｗａｓｖａｒｙｉｎｇｆｒｏｍ９７１９％ １０５４４％牞ａｎｄＲＳＤｗａｓｗｉｔｈｉｎ１０％Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓ
ｓｉｍｐｌｅ牞ｓａｆｅａｎｄａｃｃｕｒａｔｅ牞ａｎｄｃａｎｂｅｕｓｅｄｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅｋｅｔａｍｉｎｅ牞ＭＤＭＡａｎｄｔｈｅｉｒｍａｉｎｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓｉｎｕｒｉｎｅ
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ　ｋｅｔａｍｉｎｅ牷ＭＤＭＡ牷ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ牷ＭＤＡ牷ＳＰＭＥ牷ＨＰＬＣＭＳ牷ｕｒｉｎｅ

ＴｈｉｓｓｔｕｄｙｗａｓｓｕｐｐｐｏｒｔｅｄｂｙｔｈｅＰｒｏｇｒａｍｏｆＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙｏｆＳｉｃｈｕａｎＰｒｏｖｉｎｃｅ牗Ｎｏ２０１５ＪＹ００２８牘

８８１



第５０卷第２期　　　　刘　红，等：ＳＰＭＥＨＰＬＣＭＳ同时检测尿液中氯胺酮与ＭＤＭＡ及其体内主要代谢物

　　“摇头丸”（３，４亚甲二氧基甲基苯丙胺为主
要成分）和“Ｋ粉”（氯胺酮）是吸毒人员经常混合
吸食的毒品，目前对混合毒品检测的报道主要集中

在对原料药和缴获毒品的分析测定方面［１］，对生

物检材中毒品的检测大多针对单一毒品及其代谢

物，其前处理通常采用液相萃取或固相萃取等方

式［２］。近年来，固相微萃取作为一种快速便捷的

提取方式，已广泛用于生物样品的前处理。在公安

机关打击毒品犯罪的实际工作中，尿液因其易于采

集、无损害且能反映毒品在体内代谢情况，已作为

一种重要的生物物证，成为公安机关判断吸毒嫌疑

人是否吸食毒品的首选检材［３］。目前，对混合毒

品的检测大多采用气质联用技术进行检测，对实验

条件有一定的要求。本研究采用固相微萃取液相
色谱质谱联用技术，为此类混合毒品及其代谢产
物的检测提供新的检测方法。

本研究以尿液中的氯胺酮与３，４亚甲二氧基
甲基苯丙胺（ＭＤＭＡ）及其主要代谢物去甲氯胺
酮、３，４亚甲二氧基苯丙胺（ＭＤＡ）为检测对象，以
固相微萃取作为样品前处理手段，并考察了其萃取

条件，确定了ＨＰＬＣＭＳ对尿液中氯胺酮、去甲氯胺
酮、ＭＤＭＡ和ＭＤＡ的检测方法，希望为公安机关
提供较为便捷、准确的生物检材中混合毒品的鉴别

方法，同时也为其他混合毒品及其体内代谢物的分

析与检测提供参考与借鉴。

#

　实验部分

１１　仪器及测试条件
仪器：Ａｇｉｌｅｎｔ１２００Ｓｅｒｉｅｓ液相色谱仪，配

Ｇ６１３０Ａ质谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；色谱柱为键
合ＥＣＣ１８柱（４６ｍｍ×１００ｍｍ，２７μｍ；美国 Ａｇｉ
ｌｅｎｔ公司）。萃取头：８５μｍ聚丙烯（ＰＡ）、１００μｍ
聚二甲基硅氧烷（ＰＤＭＳ）、６０μｍ聚二甲基硅烷二
乙烯基苯共聚物萃取头（ＰＤＭＳ／ＤＶＢ）、ＳＰＭＥ进样
器、ＣＯＲＮＩＮＧ固相微萃取采样台（美国 Ｓｕｐｅｌｃｏ公
司）；ＧＰＡ２２４Ｓ万分之一分析天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司）；ＫＨ３２００Ｅ型超声清洗仪（上海声源超声波
仪器设备有限公司）。

色谱条件：采用ＥＣＣ１８柱（４６ｍｍ×１００ｍｍ，
２７μｍ）色谱柱，以０１％甲酸水（Ａ）甲醇（Ｂ）作
为流动相，梯度洗脱：０～６ｍｉｎ，７０％Ａ→３０％Ａ，
６～７ｍｉｎ，３０％Ａ→１０％Ａ，保持 ３ｍｉｎ。流速

０２ｍＬ／ｍｉｎ，进样量１μＬ，柱温４０℃。
质谱条件：采用电喷雾电离源正离子扫描

（ＥＳＩ＋），ＳＩＭ监测模式；干燥气（Ｎ２）流速：１０Ｌ／
ｍｉｎ，干燥器温度：３５０℃，雾化电压３ｋＶ，数据采
集０～１０ｍｉｎ，待检测物的 ＳＩＭ监测离子和碰撞
能见表１。

Ｔａｂｌｅ１　ＳＩＭｏｆａｎａｌｙｔｅｍｏｎｉｔｏｒｉｏｎｓａｎｄｃｏｌｌｉｓｉｏｎｅｎｅｒｇｙ

Ｄｒｕｇ
Ｐａｒｅｎｔｉｏｎｓ／
（ｍ／ｚ）

Ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎｓ／
（ｍ／ｚ）

Ｃｏｌｌｉｓｉｏｎ
ｅｎｅｒｇｙ／ｅＶ

Ｋｅｔａｍｉｎｅ ２３８１ １７９ １８
Ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ ２２４１ ２０７ １５
ＭＤＭＡ １９４１ １６３ １５
ＭＤＡ １８０１ １６３１ １１
Ｑｕｏｔａｉｏｎ
ＭＤＭＡ：３，４Ｍｅｔｈｙｌｅｎｅｄｉｏｘｙｍｅｔｈａｍｐｈｅｔａｍｉｎｅ；ＭＤＡ：３，４Ｍｅｔｈｙｌｅｎｅｄ
ｉｏｘｙａｍｐｈｅｔａｍｉｎｅ

１２　药品与试剂
对照品氯胺酮、去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ、ＭＤＡ（均

为甲醇液，质量浓度为１００ｍｇ／ｍＬ）均由泸州市公
安局提供。甲醇、乙腈均为色谱纯，盐酸、碳酸钠和

氢氧化钠等其余试剂均为分析纯，水为纯化水。

对照储备溶液的制备：分别取氯胺酮、去甲氯

胺酮、ＭＤＭＡ、ＭＤＡ标准品甲醇液 １ｍＬ，稀释为
１００ｍＬ，置于４℃冰箱保存。
１３　实验动物

清洁级别大鼠，重量（２００±１０）ｇ，雌雄各半，
西南医科大学动物实验中心提供（使用许可证号：

ＳＣＸＫ（川）２０１８１７）。给药前禁食不禁水１２ｈ，灌
胃给药。

１４　尿液样品的制备
取健康人空白尿液１０ｍＬ，分别添加氯胺酮、

去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ和 ＭＤＡ对照储备液，配制成
氯胺酮、去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ、ＭＤＡ均为 １μｇ／ｍＬ
的毒品尿液样品，备用。

１５　操作方法
取尿液样品５ｍＬ于１０ｍＬ样品瓶中，用１２５

ｍｏｌ／ｍＬＨＣｌ和 ＮａＯＨ溶液调节 ｐＨ至 １１，加入
Ｎａ２ＣＯ３０５ｇ，放入磁搅拌子，拧紧瓶盖，将样品瓶置
于ＳＰＭＥ专用采样台上于６０℃下加热搅拌，同时将
经老化过的含６０μｍ聚二甲基硅烷二乙烯基苯共
聚物萃取头（ＰＤＭＳ／ＤＶＢ）的ＳＰＭＥ针管插入样品瓶
中，推出萃取纤维头，使之浸入样品液中萃取１５ｍｉｎ
后取出，再将 ＳＰＭＥ针管插入 ＳＰＭＥ／ＨＰＬＣ接口解
吸池中解析１ｍｉｎ后，进行数据采集。
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　结果与讨论

２１　色谱柱及流动相的考察
预实验中比较了 Ｃ１８柱（２１ｍｍ×５０ｍｍ，

１８μｍ）和Ｃ１８柱（４６ｍｍ×１００ｍｍ，２７μｍ）的检
测效果，发现因所检测的氯胺酮和 ＭＤＭＡ等物质
含有胺基和羰基等基团，为中等偏强极性物质，所

以其保留时间较短，均在０６ｍｉｎ左右出峰，为了
提高分离效果，最终选择了 ＥＣＣ１８柱（４６ｍｍ×
１００ｍｍ，２７μｍ）作为分析柱。

氯胺酮、去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ和 ＭＤＡ的保留

时间、分离度和峰行受流动相体系及其 ＰＨ的影
响。本实验分别考察了甲醇／乙腈水、甲醇／乙腈
甲酸水溶液、甲酸乙腈水溶液和甲酸乙腈甲酸溶
液体系等作为流动相。结果表明，在酸性条件下，

有助于化合物母离子的形成。比较甲酸体积分数

为０１％、０２％、０３％时，发现增大甲酸浓度对化
合物检测灵敏度影响不大，因此，最终选择甲醇和

０１％甲酸水溶液体系作为流动相。
按以上色谱柱与流动相对混合毒品进行检测，

氯胺酮、去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ和 ＭＤＡ的保留时间
分别为６５２、６６０、４９９、５０３ｍｉｎ，见图１。

Ｆｉｇｕｒｅ１　ＳＩＭｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆｋｅｔａｍｉｎｅ，ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ，ＭＤＭＡ，ａｎｄＭＤＡ
Ａ：Ｋｅｔａｍｉｎｅ，ｍ／ｚ２３８１；Ｂ：Ｋｅｔａｍｉｎｅ，ｍ／ｚ１７９；Ｃ：Ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ，ｍ／ｚ２２４１；Ｄ：Ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ，ｍ／ｚ２０７；Ｅ：ＭＤＭＡ，ｍ／ｚ１９４１；Ｆ：ＭＤＭＡ，ｍ／ｚ１６３；Ｇ：
ＭＤＡ，ｍ／ｚ１８０１；Ｈ：ＭＤＡ，ｍ／ｚ１６３１

２２　固相微萃取前处理影响因素考察
２２１　萃取纤维种类和萃取模式考察　在实验中
主要选择了３种不同极性且适合于ＨＰＬＣ进样分析
的萃取头进行考察：８５μｍ聚丙烯（ＰＡ）、１００μｍ聚
二甲基硅氧烷（ＰＤＭＳ）、６０μｍ聚二甲基硅烷二乙
烯基苯共聚物萃取头（ＰＤＭＳ／ＤＶＢ），在相同的萃取
条件下进行直接浸入式（ＤＩＳＰＭＥ）萃取，以峰面积
大小作为萃取效果的评价指标，结果表明，由于ＰＡ

萃取头对强极性的物质富集效果更好，ＰＤＭＳ萃取
头对弱极性物质的萃取效果更好，故这两种萃取头

的萃取效率略低。比较而言，ＰＤＭＳ／ＤＶＢ共聚物
极性介于前两者之间，且适合于对胺类化合物的提

取，故其萃取效率较前两者高。

固相微萃取分为直接浸入模式（ＤＩＳＰＭＥ）和
顶空模式（ＨＳＳＰＭＥ）两种方式，由于本次检测目
的是以ＨＰＬＣ为检测手段对两种毒品在体内的微
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量原型物和代谢物样品进行分析，故选用直接浸入

模式，提高萃取效率。

２２２　萃取溶液酸碱度考察　本次检测的４种物
质均为弱碱性，因此在碱性条件下，有利于减少其

在基质中的电离度和溶解度，促进其从基质中解析

出，提高萃取率。为此，本研究考察了ｐＨ为９，１０，
１１，１２，１３的不同条件下，对萃取效果的影响。随
着ｐＨ的增加，各物质的萃取率均存在不同程度的
上升，在 ｐＨ为１１以后时，４种物质的萃取率基本
保持恒定，且尿液基质中开始出现少许沉淀（可能

在较强碱性条件下，其中的蛋白质成分变性所

致），故选择萃取酸碱度为ｐＨ１１。
２２３　萃取温度和时间考察　查阅相关文献
［４］，发现温度对萃取效果有较大的影响，其机制
是通过改变目标成分在溶液与萃取介质间的分配

系数，从而影响萃取纤维对目标成分的吸附效率。

随着温度升高，溶液中目标成分的热运动增加，目

标成分的分子向萃取纤维扩散的概率大大提高，从

而达到富集目标成分的目的。但是，当温度过高

时，将导致萃取纤维中的目标成分向溶液中扩散，

破坏了分配平衡，这种反相扩散有可能导致萃取的

效率锐减。因此，在实验过程中，须筛选适宜的温

度，才能取得较好的萃取效果。

在３０～７０℃区间范围内，以１０℃递增进行萃
取温度条件考察，其结果如图２所示，４种目标物
质的萃取效率随着温度改变呈现先上升后下降的

现象，因各物质结构间存在差异，其最佳萃取温度

并不一致，综合考虑具体情况，选择萃取温度为

６０℃，同时，在萃取时加入搅拌子以增加待测物质
在基质溶液中的热运动，改善萃取平衡系数。

—●—ＭＩＤＭＡ；—■—ＭＤＡ；—◆—Ｋｅｔａｍｉｎｅ；—▲—Ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ
Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｔｏｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

目标物质在基质溶液与萃取介质间的平衡时

间受其物理化学性质（如化学结构、在两相间的分

配系数等）、基质条件和萃取介质吸附特性等多种

因素决定，萃取时间短，介质吸附不充分，未达到分

配平衡，目标物回收率较低，萃取时间过长，实验费

时，达不到优化实验条件的目的。

在５～２５ｍｉｎ区间内，以每 ５分钟为一检测
点，峰面积为检测指标，选择合适的萃取时间，其结

果如图３所示。由于４种目标物质相对分子质量
较小，在基质与萃取介质间的能较快地达到平衡，

故选择萃取时间为１５ｍｉｎ。

—●—ＭＩＤＭＡ；—◆—Ｋｅｔａｍｉｎｅ；—■—ＭＤＡ；—▲—Ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ
Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｉｍｅｔｏｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

２２４　盐效应考察　实验发现，无机盐可使溶液
中离子总浓度增大，离子强度增加，导致目标成

分在溶液中的电离程度降低和溶解减少，打破了

目标成分在溶液与萃取纤维中的原有平衡，萃取

纤维对目标成分的亲和性增大，提高了萃取纤维

的吸附效率。本实验考察了两种常见的无机盐：

ＮａＣｌ和 Ｎａ２ＣＯ３。将其加入尿液基质中，结果发
现添加 Ｎａ２ＣＯ３后，４种待测物的萃取率略有提
升，当 Ｎａ２ＣＯ３的量增加后，４种待测物的萃取效
果略有上升，而其加入量达到０６ｇ时，基质尿液
略微出现混浊现象，故将 Ｎａ２ＣＯ３的加入量确定
为０５ｇ。
２３　方法学考察
２３１　线性范围及检测限　取空白尿液检材
５份，添加氯胺酮、去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ、ＭＤＡ对照
品，用流动相稀释，配制成 ００３、０２０、０５０、０７５
和１０μｇ／ｍＬ系列质量浓度对照品的尿液样本，
按以上所述实验方法进行目标物提取与检测分析，

以待测物定量离子峰面积 Ｙ为纵坐标，以所配制
的系列对照品浓度 Ｘ为横坐标，汇制标准曲线，得
到４种待测物的线性方程、其各自的相关系数 ｒ和
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最低检出限（检测时信噪比为Ｓ／Ｎ＝３）见表２。结
果表明，４种待测物在００３～１０μｇ／ｍＬ范围内线

性关系良好。

Ｔａｂｌｅ２　Ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎｓ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔ（Ｓ／Ｎ，ｎ＝３）

Ａｎａｌｙｔｅ Ｌｉｎｅａｒｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ ｒ Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔ／（ｎｇ／ｍＬ）
Ｋｅｔａｍｉｎｅ Ｙ＝５５２７×１０４Ｘ－４１５０×１０－１ ０９９９２ １１２
Ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ Ｙ＝７７６９×１０４Ｘ－８９９８×１０－１ ０９９９１ １０８
ＭＤＭＡ Ｙ＝３０００×１０５Ｘ－６１０３×１０－２ ０９９８９ １３６
ＭＤＡ Ｙ＝３８５０×１０５Ｘ－１２６６×１０－２ ０９９８５ １４３

２３２　加样回收试验及精密度考察　取空白尿
液，分别加入高、中、低３个浓度的对照品，配制成
５个平行样品，按照“１１”、“１５”项下进行检测分
析，连续测定３ｄ，并记录色谱峰面积，计算氯胺酮、
去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ、ＭＤＡ的日内、日间精密度，结
果如下表３所示。

在４种待测物线性方程范围内，取高、中、低３
个浓度分别添加对照品，配制成 ５个平行样本检
材，然后按“１１”、“１５”项下进行样品处理、分析。
以所添加待测物的峰面积与相同浓度标准品的峰

面积之比值计算回收率（结果见表３）。

Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔ（ｎ＝５）

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ
ｃ／

（μｇ／ｍＬ）
ＲＳＤｗｉｔｈｉｎ
ｄａｙ／％

Ｉｎｔｅｒｄａｙ
ＲＳＤ／％

Ａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

Ｋｅｔａｍｉｎｅ ００５ ４２１ ５３５ １０３４４
０２０ １６５ ２３３ １０１２６
１００ ３７７ ４２６ １０２１８

Ｎｏｒｋｅｔａｍｉｎｅ ００５ ５６９ ６３２ １０１８５
０２０ ２３１ ３６６ ９９８６
１００ ４７８ ６４６ １０４３８

ＭＤＭＡ ００５ ６８０ ８１７ ９７１９
０２０ ３６８ ５０６ ９９３２
１００ ７３２ ８９６ １０２８８

ＭＤＡ ００５ ４７９ ６２８ ９８２７
０２０ ２９６ ３９５ １０１６３
１００ ８５５ ９１３ １０５４４

２４　样品分析
据文献文献［５－６］报道，大鼠以氯胺酮

２９０ｍｇ／ｋｇ灌胃给药后，出现急性中毒现象，大鼠
灌胃给药１５０ｍｇ／ｋｇＭＤＭＡ后，也同样出现急性
中毒。根据现在毒品的吸食模式，综合考虑动物生

命周期，取喂食“Ｋ粉”与“摇头丸”粉末（“摇头
丸”研磨成粉状）（氯胺酮按 ２８０ｍｇ／ｋｇ灌胃，
ＭＤＭＡ按１４０ｍｇ／ｋｇ灌胃）的急性中毒大鼠 ２４ｈ
内自然排泄尿液样品５ｍＬ，按以上所述试验方法
进行检验，检材中分别出现与对照品相对应的质谱

图，因此可认定检材中存在氯胺酮、去甲氯胺酮、

ＭＤＭＡ和ＭＤＡ４种成分。进一步测定得出该尿液
样本中的氯胺酮、去甲氯胺酮、ＭＤＭＡ和 ＭＤＡ的
含量分别为２０２、３０１、１０５、１９８μｇ／ｍＬ。

$

　结　论

本试验采用ＳＰＭＥＨＰＬＣＭＳ法对尿液中的“Ｋ
粉”与“摇头丸”混合毒品及其体内主要代谢产物

进行了定性和定量分析，本方法操作便捷，结果准

确，可为公安机关对吸毒嫌疑人的尿液等生物样品

进行检测提供新的方法，为公安机关打击毒品犯罪

提供法庭证据。
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ｔｒａｃｔｉｏｎｔｅｓｔｉｎｇｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙａｎｄａｎａｌｙｓｉｓｏｆｉｔｓｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇｆａｃｔｏｒｓ

［Ｊ］．ＣｈｉｎＪＰｕｂｌｉｃＨｅａｌｔｈ（中国公共卫生），２００５，２１（６）：７４６

－７４７

［５］　ＬｉａｎｇＭ，ＬｉＸＢ，ＺｈａｎｇＨＤ，ｅｔａｌ．Ｅｆｆｅｃｔｏｆｌｏｎｇｔｅｒｍｄｒｉｎｋｉｎｇｏｎ

ｐｏｓｔｍｏｒｔｅｍｒｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆＭＤＭＡｉｎａｃｕｔｅｐｏｉｓｏｎｅｄｒａｔｓ［Ｊ］．

ＣｈｉｎＪＦｏｒｅｎｓｉｃＭｅｄ（中国法医学杂志），２０１２，２７（１）：１－

４，８

［６］　ＪｉａＪ．Ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｎｄｐｏｓｔｍｏｒｔｅｍｒｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｋｅｔａｍｉｎｅｉｎ

ｒａｔｓ（氯胺酮在急性中毒大鼠体内的分布与死后再分布）

［Ｄ］．Ｔａｉｙｕａｎ：ＳｈａｎｘｉＭｅｄｉｃａｌＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，２００６
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