DB××××/T ××××-××××

鄂尔多斯市地方标准
                                  DB××××/T ××××-××××
	[image: image1.png]





疑似土制安钠咖气相色谱-质谱检验方法
GC-MS examination method for suspected home-made caffeine and sodium benzoate
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前    言 
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由鄂尔多斯市公安局提出并归口。

本标准起草单位：鄂尔多斯市公安局毒品检验鉴定中心。

本标准主要起草人：苏承轲 王瑞峰 胡玉龙 何丽 张维刚 赵磊 杨海军。
疑似土制安钠咖气相色谱-质谱检验方法

范围

本标准规定了安钠咖（苯甲酸钠咖啡因）的气相色谱-质谱（GC-MS）定性检验的方法。

本标准适用于疑似土制安钠咖（含固体和液体，以下相同）的定性检测。

规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 6682-2008 分析实验室用水规格和试验方法

GA/T 122 毒物分析名词术语

术语和定义

GA/T 122 界定的术语和定义适用于本文件。

原理

样品中的安钠咖使用有机溶剂溶解，过滤后用气相色谱-质谱分离检测，与标准物质比较，以保留时间和质谱特征离子进行定性。

试剂和材料

试剂

以下所用的试剂，除特别注明者外均为分析纯试剂。

氯仿（CHCl3）：色谱纯。

浓度为5% 的稀盐酸。

无水硫酸钠（Na2SO4）使用前需烘干。

标准品

可溯源标准物质：苯甲酸钠、咖啡因。

标准溶液配置

苯甲酸钠和咖啡因混合标准贮备液（1.0 mg/mL）：准确称取5 mg苯甲酸钠和5 mg咖啡因标准物质，将两者混合后，加入1 mL浓度为5% 的稀盐酸溶解并充分混匀，加入5 mL氯仿充分混合萃取后取有机相，加入适量无水硫酸钠（Na2SO4）干燥，用0.45 μm滤膜过滤，配成含量约为1.0  mg/mL的安钠咖标准贮备液，0～5 ℃冰箱中密封保存，有效期6个月。

苯甲酸钠和咖啡因混合标准工作液：用氯仿（5.1.1）稀释苯甲酸钠和咖啡因混合标准贮备液至约0.1 mg/mL，涡旋混匀，待分析用。

也可参照5.3.1方法分别配置苯甲酸、咖啡因标准贮备液1.0 mg/mL，分别稀释至0.1 mg/mL涡旋混匀，待分析用，保存条件与有效期与5.3.1相同。（配置咖啡因标准贮备液时，直接使用氯仿溶解，省去加盐酸，使用无水硫酸钠干燥，使用滤膜过滤三个步骤。）
仪器和设备

气相色谱-质谱联用仪（GC-MS）：配有电子轰击源（EI）。

分析天平：感量0.1 mg。

超声波清洗机。

漩涡混合器。

离心机：转速不低于5000 r/min。

移液器：量程10 μL～100 μL和100 μL～1000 μL。

有机系滤膜：0.45 μm。
操作方法

样品制备

固体样品：将固体样品用研钵研磨均匀，称取5 mg置于离心管中，加入1 mL稀盐酸超声溶解，涡旋混匀，加入10 mL氯仿，涡旋混匀，5000r/min离心5 min，取下层有机相3 mL，加入适量无水硫酸钠干燥，0.45 μm滤膜过滤，待分析用。如果样品中目标物浓度过低，可增加称样至50 mg。

液体样品：将液体样品混合均匀，吸取10 μL置于离心管中，加入1滴浓度为5%的稀盐酸，加入2 mL氯仿，超声溶解，涡旋混匀，加入适量无水硫酸钠干燥，5000 r/min离心5 min，0.45 μm滤膜过滤，待分析用。如果样品中目标物浓度过低，可增加称样至200 μL。

气相色谱-质谱参考条件

a) 色谱柱：DB-5MS毛细管柱（5%苯基和95%甲基聚硅氧烷，柱长30 m，内径0.25 mm，膜厚0.25 μm）或DM-35MS毛细管柱（35%苯基和65%甲基聚硅氧烷，柱长30 m，内径0.25 mm，膜厚0.25 μm），或相当者；

b) 柱温：初始温度60 ℃，以12 ℃/min的升温速率升温至300 ℃,保持15 min；

c) 载气：高纯氦气（He），流速1.0 mL/min；

d）进样口温度：280 ℃；

e）进样量：1 μL

f）进样方式：分流进样，分流比40:1，溶剂延迟3 min；

g）电离模式：EI；

h）电离能量：70 eV；

i）四级杆温度：150 ℃；

j）离子源温度：230 ℃

k）采集模式：全扫描，扫描范围35～500 amu。

空白实验

除不加样品外，采用完全相同的步骤做空白实验。应确认不含有干扰待测组分的物质。

参考图谱

安钠咖总离子流色谱图（苯甲酸：RT=6.768 min ， 咖啡因：RT=13.693 min），苯甲酸质谱图，咖啡因的质谱图，参见附录A。
结果评价与报告

将样品与苯甲酸钠标准物质（检出物质为苯甲酸）和咖啡因标准物质的色谱图和质谱图进行比对，同时满足如下两个条件时，判定为检出安钠咖；否则判定为未检出：

a）样品中目标物的保留时间与标准物质的保留时间的相对误差小于2 %；

b）样品中目标物扣除背景后的质谱图与标准物质扣除背景后的质谱图匹配度大于90 %。

附 录 A
（资料性附录）

安钠咖谱图


图 A.1  安钠咖总离子流色谱


图 A.2  苯甲酸参考EI质谱


图 A.3  咖啡因参考EI质谱图
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