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大麻中 ３ 种酚类成分测定专用固相萃取柱的设计与应用
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摘要：大麻中的主要成分大麻二酚（ＣＢＤ）、大麻酚（ＣＢＮ）和 Δ９⁃四氢大麻酚（Δ９⁃ＴＨＣ）的含量决定了其性质和应

用。 在液相色谱分析中，由于大麻提取液中含有较多杂质，需要净化。 该文基于大麻中 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 的

结构特征及样品基质组成，根据中性氧化铝、硅酸镁和石墨化炭黑的不同表面特征，考察了这 ３ 种吸附剂对大麻提

取液中叶绿素、多糖、高级脂肪酸酯及重金属离子的去除率和对 ３ 种大麻酚的回收率，确定了 ３ 种吸附剂的用量分

别为 １ ８０ ｇ、０ １５ ｇ、０ ０５ ｇ 混合装填成的 ２ ｇ ／ ６ ｍＬ 小柱为 ３ 种大麻酚类化合物测定的专用固相萃取柱。 该小柱

对大麻乙酸乙酯⁃甲醇提取液样品中 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 的回收率分别为 ９８ ９％， ９５ ７％ 和 ９９ ２％，对叶黄素、叶
绿素 ａ 和叶绿素 ｂ 的去除率分别为 ９６ ３％、９９ ２％ 和 ９５ ５％，对总糖的去除率为 ９８ ５％，对脂肪酸甘油酯的去除率

为 ９６ ９％，对重金属离子的平均去除率为 ８５ ４％。 优化了色谱分析条件，采用 Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 色谱柱（５０ ｍｍ×
２ １ ｍｍ， １ ８ μｍ），在 １％ 乙酸水溶液⁃乙腈（３０ ∶７０， ｖ ／ ｖ）流动相条件下等度洗脱，流速为 ０ ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为 ３０
℃，检测波长为 ２１０ ｎｍ，进样量为 １ μＬ，在 １０ ｍｉｎ 内可完成样品分析。 方法学考察表明，在 ０ ５～５０ ｍｇ ／ Ｌ 范围内，
ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 的液相色谱峰面积与其质量浓度呈良好的线性关系，相关系数（Ｒ２）分别为 ０ ９９８ ３、０ ９９９ ５
和 ０ ９９８ １，检出限分别为 ０ ４５ μｇ ／ Ｌ、０ ５３ μｇ ／ Ｌ 和 ０ ３８ μｇ ／ Ｌ，加标回收率为 ９０ ３％ ～ ９７ ０％、９３ ７％ ～ ９５ ６％、
９０ ８％ ～９６ １％，相对标准偏差（ＲＳＤ）分别为 ２ ２％ ～ ６ １％、４ １％ ～ ８ ０％、２ ４％ ～ ４ ８％。 研究结果表明，该文以中性

氧化铝、硅酸镁和石墨化炭黑制作的复合型大麻酚类成分测定专用固相萃取柱在大麻植物中 ３ 种酚类化合物的测

定中具有净化杂质、防止色谱柱污染的功能。 由于大麻不同部位的化学成分存在差异，在后续的研究中，还要进一

步考察小柱对其他杂质的去除情况，使得制备的固相萃取小柱更具有普适性。
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Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｕｌｔｒａ⁃ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ （ ＵＨＰＬＣ ）； ｃａｎｎａｂｉｄｉｏｌ；
ｃａｎｎａｂｉｎｏｌ； Δ９⁃ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｃａｎｎａｂｉｎｏｌ； ｈｅｍｐ； ｓｐｅｃｉａｌ ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｏｌｕｍｎ

　 　 大麻（Ｃａｎｎａｂｉｓ ｓａｔｉｖａ Ｌ．） 分为北亚种大麻

（Ｃａｎｎａｂｉｓ ｓａｔｉｖａ ｓｓｐ． ｓａｔｉｖａ ） 和 南 亚 种 大 麻

（Ｃａｎｎａｂｉｓ ｓａｔｉｖａ ｓｓｐ． ｉｎｄｉｃａ）；南亚种大麻具有

精神活性，为禁止种植品种；北亚种大麻具有较高的

经济利用价值，在造纸、纺织、功能保健食品、医药等

行业用途广泛［１－３］。 大麻酚类化合物是大麻植物中

特有 的 最 重 要 的 成 分， 其 中 主 要 是 大 麻 二 酚

（ＣＢＤ）、大麻酚 （ＣＢＮ） 和 Δ９⁃四氢大麻酚 （ Δ９⁃
ＴＨＣ） ［４，５］。 大麻二酚具有药理作用［６，７］， Δ９⁃四氢

大麻酚是使人致幻成瘾的主要成分［８］，大麻酚是具

有医疗用途的大麻素［８］。
　 　 国际上主要根据 Δ９⁃四氢大麻酚和大麻二酚的

含量及比值将大麻分为 ３ 种化学型：毒品型大麻、中
间型大麻和工业大麻［９］。 由于全球范围内已有多

个国家将医用大麻全面合法化，促进了行业增

长［１０－１２］。 品种不同、生长环境不同的大麻中大麻酚

类化合物的组成也不同，采取不同工艺条件获得的

提取物中的大麻二酚、大麻酚和 Δ９⁃四氢大麻酚的

含量也不一致［１３－１５］。 判定大麻及其提取物的性质

及应用对监管部门来说非常重要［１６］，这也给分析化

学工作者提出了重要的研究课题。
　 　 大麻中 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 含量检测的最合

适方法是液相色谱法。 在目前报道的大麻中 ３ 种大

麻酚测定的文献中，多数［１６－１９］ 是采用溶剂萃取、滤
膜过滤，直接进行高效液相色谱测定，这些方法存在

的主要缺点是没有对提取溶液进行很好的前处理。
大麻化学成分复杂［２０－２３］，提取液中含有一定量的叶

绿素、多糖、高级脂肪酸酯及重金属离子等成分。 如

果不对样品净化，大量的杂质峰会影响被测组分测

定结果的准确性；一些难溶于流动相的有机物、金属

盐以及某些过渡金属离子与流动相形成的配合物团

簇离子［２４］就会沉积在固定相中，杂质累积到一定程

度后会形成新的伪固定相，从而改变色谱柱的性能，
对色谱柱造成严重的损害［２５，２６］；有些杂质在紫外检

测波长下不出现明显的吸收峰，但仍会出现色谱基

线波动增加分析误差；为了防止有些杂质在柱中滞

留，需延长分析时间。 对大麻提取液进行净化是色

谱分析工作者重要的研究课题。 固相萃取（ＳＰＥ）是
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一种将分析物与干扰组分有效分离的色谱分析样品

前处理方法，是大麻化学成分分析中提取液净化的

首选方法，但目前还没有用于大麻中 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和

Δ９⁃ＴＨＣ 测定的专用固相萃取柱。 商品化的固相萃

取柱有多种类型，张旭等［２７］ 选用中性氧化铝（ ａｌｕ⁃
ｍｉｎａ⁃Ｎ）固相萃取小柱对大麻的甲醇提取液进行了

净化后液相色谱测定，并考察了 Ｆｌｏｒｉｓｉｌ、Ｃ８、Ｃ１８、ａ⁃
ｌｕｍｉｎａ⁃Ａ（酸性氧化铝）、ａｌｕｍｉｎａ⁃Ｎ、ａｌｕｍｉｎａ⁃Ｂ（碱
性氧化铝）不同填料的固相小柱对 ＣＢＤ、ＣＢＮ、Δ９⁃
ＴＨＣ 的吸附率；李航麒等［２８］ 对大麻的甲醇⁃正己烷

提取液进行了 ａｌｕｍｉｎａ⁃Ｎ 柱净化和 ＨＰＬＣ 测定。 尽

管以上文献均得出了经固相萃取净化处理后，提取

液的颜色（深绿色）明显淡化的结论，但没有考察色

素的去除率以及小柱对其他杂质的吸附性能。 综合

商品化固相萃取小柱填料的性能及有关文献的工作

可见，单一吸附剂的固相萃取小柱无法解决上述大

麻提取液中杂质的去除问题。
　 　 本文依据中性氧化铝、硅酸镁和石墨化炭黑的

分子结构和表面特征，将 ３ 种吸附剂按最佳用量混

合制成复合型专用固相萃取柱，呈现了极佳的吸附

杂质的效果，对 ３ 种大麻酚的回收率高。 净化后的

样品经超高效液相色谱法 （ＵＨＰＬＣ） 测定 ＣＢＤ、
ＣＢＮ、Δ９⁃ＴＨＣ 的含量，结果准确可靠，重现性好，方
法令人满意。

１　 实验部分

１．１　 主要仪器与试剂

　 　 １２９０ ＩｎｆｉｎｉｔｙⅡ型超高效液相色谱仪、Ｅｃｌｉｐｓｅ
Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 色谱柱（５０ ｍｍ×２ １ ｍｍ， １ ８ μｍ，美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； Ｖｉｓｉｐｒｅｐ ＤＬ ＳＰＥ 型固相萃取装置

（美国 Ｓｕｐｅｌｃｏ 公司）； ＤＨＧ⁃９１４５Ａ 型电热鼓风干

燥箱（上海一恒科学仪器有限公司）； ＳＫ２２００ＨＰ 型

超声波清洗仪（上海科导超声仪器有限公司）； ＩＫＡ
ＲＷ２０ Ｄｉｇｉｔａｌ 型电动搅拌机 （德国 ＩＫＡ 公司）；
Ａｄｖｅｎｔｕｒｅｒ系列 ＡＲ１１４０ 型电子分析天平（上海奥

豪斯仪器有限公司）； Ｌａｍｄａ３５ 紫外分光光度计、
ＮＥＸＩＯＮ⁃３５０Ｘ 电感耦合等离子体质谱联用仪（美
国 ＰＥ 公司）。
　 　 乙腈（色谱纯，国药集团化学试剂有限公司）；
乙酸、乙酸乙酯（分析纯，天津市凯通化学试剂有限

公司）；甲醇 （色谱纯，天津市光复精细化工研究

所）；大麻二酚标准溶液、大麻酚标准溶液、Δ９⁃四氢

大麻酚标准溶液（１ ０ ｍｇ ／ ｍＬ；美国 Ｓｉｇｍａ⁃Ａｌｄｒｉｃｈ

公司）；中性氧化铝（２００ ～ ３００ 目，国药集团化学试

剂有限公司海拓实验室）；硅酸镁（１００ ～ ２００ 目，国
药集团化学试剂有限公司）；石墨化炭黑（１００ ～ ２００
目，上海熹恒生物科技有限公司）。
　 　 大麻花叶粉末（使用前过 ６０ 目分样筛）由黑龙

江省农业科学院大庆分院提供。
１．２　 固相萃取小柱的制备

　 　 称取 １ ８０ ｇ 中性氧化铝、０ １５ ｇ 硅酸镁和 ０ ０５
ｇ 石墨化炭黑于圆底烧瓶中，加入 ５ ｍＬ 乙醇，用电

动搅拌机搅拌均匀，除去乙醇，将剩余物转移至瓷坩

埚中，于 １８０ ℃鼓风干燥箱中恒温干燥 ２ ｈ。 取 ６
ｍＬ 聚丙烯管，将多孔聚乙烯筛板装入硬管底部，通
过漏斗将填料加入垂直放置的聚丙烯管中，多次轻

敲管壁使填料密实，将另一片多孔聚乙烯筛板装入

聚丙烯管中并压实填料，填料上下表面平齐，制成 ２
ｇ ／ ６ ｍＬ 固相萃取小柱。
１．３　 标准溶液的配制

　 　 分别取大麻二酚、大麻酚和 Δ９⁃四氢大麻酚标

准溶液（１ ０ ｍｇ ／ ｍＬ）各 ５００ μＬ 于 １０ ｍＬ 容量瓶

中，用甲醇定容至刻度，制成质量浓度均为 ５０ ｍｇ ／ Ｌ
的储备液。 分别吸取标准储备液 ０ ０５、０ １、０ ５、
１ ０、３ ０ ｍＬ 至 ５ ｍＬ 容量瓶中，用甲醇定容，得到质

量浓度为 ０ ５、１ ０、５ ０、１０、３０、５０ ｍｇ ／ Ｌ 的大麻二

酚、大麻酚和 Δ９⁃四氢大麻酚系列标准溶液。
１．４　 大麻酚类化合物的提取

　 　 取 ０ ２ ｇ 大麻花叶粉末（精确至 ０ ０００ １ ｇ）于
２５ ｍＬ 玻璃试管中，加入 １０ ｍＬ 乙酸乙酯⁃甲醇混合

溶剂（９ ∶１， ｖ ／ ｖ），超声提取 ３０ ｍｉｎ，静置 １０ ｍｉｎ，待
净化。
１．５　 样品净化及分析

　 　 取 ５ ｍＬ 乙酸乙酯⁃甲醇混合溶剂（９ ∶１， ｖ ／ ｖ）活
化固相萃取小柱，在柱床湿润状态下，将 １ ｍＬ 提取

液以 ０ ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ 速度过自制固相萃取小柱，再用 １
ｍＬ 乙酸乙酯⁃甲醇混合溶剂洗脱残留的被测物，流
出液全部收集于玻璃试样瓶中，在 ４０ ℃水浴温度

下，用氮气将溶剂吹干，用 １ ｍＬ 甲醇溶解，经 ０ ２２
μｍ 有机滤膜过滤后进行 ＵＨＰＬＣ 分析。
１．６　 色谱分析条件

　 　 色谱柱为 Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ 柱（５０ ｍｍ × ２ １
ｍｍ， １ ８ μｍ，美国安捷伦公司），流动相为乙腈⁃１％
乙酸水溶液（７０ ∶ ３０， ｖ ／ ｖ），等度洗脱，流速为 ０ ５
ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温为 ３０ ℃，检测波长为 ２１０ ｎｍ，进样量

为 １ μＬ，运行时间 １０ ｍｉｎ。
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　 第 ５ 期 申书昌，等：大麻中 ３ 种酚类成分测定专用固相萃取柱的设计与应用

１．７　 固相萃取填料的吸附性能实验

　 　 将中性氧化铝、硅酸镁和石墨化炭黑 ３ 种吸附

剂按表 １ 中的填料量制备 ６ 只复合型固相萃取小

柱。 分别移取一定量的大麻提取液，过 ０ ２２ μｍ 有

机相滤膜后，按 １ ５ 节操作步骤净化样品。
表 １　 ＳＰＥ 柱中不同吸附剂的用量

Ｔａｂｌｅ １　 Ａｍｏｕｎｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｄｓｏｒｂｅｎｔｓ ｉｎ ＳＰＥ ｃｏｌｕｍｎｓ
Ｃｏｌｕｍｎ

Ｎｏ．
ｍ（Ｎｅｕｔｒａｌ
ａｌｕｍｉｎａ） ／ ｇ

ｍ（Ｍａｇｎｅｓｉｕｍ
ｓｉｌｉｃａｔｅ） ／ ｇ

ｍ（Ｇｒａｐｈｉｔｉｚｅｄ
ｃａｒｂｏｎ ｂｌａｃｋ） ／ ｇ

１ ０．６７ ０．６７ ０．６７
２ １．５０ ０．３０ ０．２０
３ １．６０ ０．３０ ０．１０
４ １．７０ ０．２０ ０．１０
５ １．８０ ０．１５ ０．０５
６ １．８５ ０．１２ ０．０３

１．８　 含量测定

　 　 色素 　 在 ４４６ ｎｍ（叶黄素）、６４９ ｎｍ（叶绿素

ｂ）和 ６６５ ｎｍ（叶绿素 ａ）波长［２９］下分别测定净化前

和净化后溶液的吸光度，计算小柱对色素的去除率。
　 　 糖　 分别移取一定量的大麻提取液和净化液，
减压真空将溶剂挥发后，用水溶解剩余物并定容，采
用硫酸⁃苯酚法［３０］测定净化前和净化后溶液中总糖

含量，计算小柱对糖类物质的去除率。
　 　 金属离子　 通过 ＩＣＰ⁃ＭＳ［３１］测定净化前和净化

后溶液中 Ｃｒ３＋、Ｍｎ４＋、Ｎｉ２＋、Ｃｕ２＋、Ｚｎ２＋、Ｐｂ２＋、Ａｓ３＋、
Ａｇ＋、Ｃｄ２＋的含量，计算小柱对样品中金属离子的去

除率。
　 　 脂肪酸甘油酯　 将净化前和净化后溶液通过减

压真空去除溶剂后，经氢氧化钾⁃甲醇溶液皂化、盐
酸酸化、提取、甲酯化后，利用气相色谱法测定脂肪

酸甲酯［３２］的含量，计算小柱对样品中脂肪酸甘油酯

的去除率。

２　 结果与讨论

２．１　 色谱条件的选择及样品净化的意义

　 　 由于检测器设定的波长为 ２１０ ｎｍ，乙腈截止使

用波长（１９０ ｎｍ）比甲醇的（２０５ ｎｍ）小，因此，乙腈

作流动相对被测组分定量干扰小。 考察不同比例乙

腈⁃１％ 乙酸水溶液（１０ ∶ ９０、３０ ∶ ７０、５０ ∶ ５０、７０ ∶ ３０，
ｖ ／ ｖ）作为流动相时的色谱分离效果，结果表明乙腈⁃
１％ 乙酸水溶液的体积比为 ７０ ∶３０ 时，峰形对称。
　 　 在 １．６ 节色谱条件下，首先对未经净化的样品

进行分析，操作过程中发现，随着进样次数的增加，
色谱柱压渐渐升高，基线波动较大，最后出现了色谱

峰拖尾、变宽、分叉的现象。 用甲醇、乙腈和水 ／甲醇

分别冲洗色谱柱后，基线波动减小，但柱压降低幅度

很小，色谱峰峰形基本未变。 采用新的色谱柱，将样

品净化然后进行分析，在与未净化样品的进样量及

分析次数相同的情况下，未出现上述现象，色谱图见

图 １。 实验结果说明：通过增加流动相洗脱时间可

以解决有些有机物杂质在柱中滞留时间长的问题；
但有些杂质与流动相形成沉淀，残留在色谱柱头堵

塞筛板，导致色谱柱无法再生。 因此，对大麻提取液

样品进行净化十分必要。

图 １　 （ａ）净化样品和（ｂ）未净化样品进样 １００ 次时的色谱图
Ｆｉｇ． １　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｔｈｅ １００ｔｈ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｏｆ （ａ）

ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｓａｍｐｌｅ ａｎｄ （ｂ） ｕｎｐｕｒｉｆｉｅｄ ｓａｍｐｌｅ
　

　 Ｐｅａｋ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ： １． ｃａｎｎａｂｉｄｉｏｌ （ＣＢＤ）； ２． ｃａｎｎａｂｉｎｏｌ
（ＣＢＮ）； ３． Δ９⁃ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｃａｎｎａｂｉｎｏｌ （Δ９⁃ＴＨＣ）； ４， ５， ６． ｉｍｐｕ⁃
ｒｉｔｉｅｓ．

２．２　 萃取溶剂的选择

　 　 大麻二酚、大麻酚和 Δ９⁃四氢大麻酚溶于甲醇、
乙酸乙酯、氯仿、乙醚等多种有机溶剂中。 甲醇为极

性有机溶剂，相对分子质量小、易挥发，与植物纤维

亲和力强，易于渗透到细胞结构中，萃取能力强。 乙

酸乙酯为弱极性有机溶剂，易挥发，毒性低，对有机

物溶解能力强，但在植物纤维中的渗透性比甲醇弱。
以甲醇单一溶剂提取大麻酚类化合物时，不利于吸

附剂对提取液中极性杂质的保留，因此采用乙酸乙

酯⁃甲醇混合溶剂（９ ∶１， ｖ ／ ｖ）作为萃取剂，萃取效率

高，固相萃取净化效果好。
２．３　 固相萃取填料的吸附性能

　 　 在使用固相萃取法对大麻的提取液样品净化

时，可以选择强极性的填料去除其中的极性分子，也
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可以选择非极性的填料去除其中的非极性分子，还
可以选择具有离子交换功能的填料去除金属离子及

物理吸附作用去除某些物质。
　 　 对于中性氧化铝、硅酸镁和石墨化炭黑复合固

相萃取小柱，３ 种吸附剂的用量和小柱的体积要依

据对样品的净化效果、被测组分的回收率和被测组

分的含量而确定。 如果其中 ２ 种填料的用量不变，
只改变 １ 种填料用量，将会出现以下结果：中性氧化

铝的用量增加，会大幅度提高小柱对糖类物质和脂

肪酸甘油酯的去除率，而其他杂质的去除率也会有

所增加，但不会降低小柱对 ３ 种大麻酚类化合物的

回收率；硅酸镁用量的改变对重金属离子的去除率

影响最大，其他杂质的去除率也有一定的变化，同时

对 ３ 种大麻酚类化合物的回收率也有一定的影响。
石墨化炭黑用量增加，色素的去除率迅速增加，同时

直链脂肪酸酯的去除率较快增加，３ 种大麻酚类化

合物的回收率也有较大的降低。
　 　 本文先设定总填料量为 ２ ｇ，将 ３ 种吸附剂按等

量配比（各 ０ ６７ ｇ）制成固相萃取小柱，净化实验结

果表明：３ 种大麻酚类化合物的回收率只有 ３０％ 左

右，叶黄素、叶绿素 ａ 和叶绿素 ｂ 的去除率高于

９７％，总糖的去除率只有 ５１％，总脂肪酸甘油酯的去

除率为 ６６％，重金属离子的吸附率为 ９０％ 左右。 因

此，本文设计了表 １ 中的 ６ 种填料配比，制备复合型

固相萃取小柱，考察各小柱的吸附性能。 固相萃取

小柱对 ３ 种大麻酚类及主要杂质的去除率见图 ２。

图 ２　 ６ 种不同配比复合填料固相萃取柱对 ３ 种大麻酚类化合
物、色素、总糖、总脂肪酸酯及金属离子的去除率

Ｆｉｇ． ２　 Ｒｅｍｏｖａｌ ｒａｔｅｓ ｏｆ ｔｈｒｅｅ ｃａｎｎａｂｉｎｏｉｄｓ， ｐｉｇｍｅｎｔｓ，
ｔｏｔａｌ ｓｕｇａｒ， ｔｏｔａｌ ｆａｔｔｙ ｇｌｙｃｅｒｉｄｅ， ａｎｄ ｍｅｔａｌ ｉｏｎｓ
ｂｙ ｓｉｘ ＳＰＥ ｃｏｌｕｍｎｓ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎ
ｆｉｌｌｅｒｓ

Ｆｏｒ ＳＰＥ ｃｏｌｕｍｎｓ， ｓｅｅ Ｔａｂｌｅ １．

　 　 实验发现，分层填装的小柱对提取液中组分去

除率的重现性比 ３ 种填料均匀混合差。 原因可能是

石墨化炭黑用量较少，分层填装时出现了柱内不同

位置的高度不一致所致。
　 　 由实验数据可知，中性氧化铝 １ ８０ ｇ、硅酸镁

０ １５ ｇ、石墨化炭黑 ０ ０５ ｇ 制成的 ２ ｇ ／ ６ ｍＬ 固相萃

取小柱性能最佳，确定为大麻中 ３ 种酚类成分测定

专用固相萃取柱。 该小柱对大麻乙酸乙酯⁃甲醇提

取液样品中 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 的回收率分别为

９８ ９％、９５ ７％、９９ ２％，对叶黄素、叶绿素 ａ 和叶绿

素 ｂ 的去除率分别为 ９６ ３％、９９ ２％ 和 ９５ ５％，对总

糖的去除率为 ９８ ５％，对脂肪酸甘油酯的去除率为

９６ ９％，对重金属离子的平均去除率为 ８５ ４％。
２．４　 商品固相萃取小柱的应用效果

　 　 分别选用迪科马科技有限公司制造的用于调味

品中苏丹红分析的商品 ＰｒｏＥｌｕｔ ＳＤＨ 复合型专用

固相萃取柱（１ ｇ ／ ６ ｍＬ）及天津艾杰尔⁃飞诺美公司

制造的用于茶叶和中草药农残分析的商品 Ｃｌｅａｎｅｒｔ
ＴＰＴ 和 Ｃｌｅａｎｅｒｔ ＴＰＨ 复合型专用固相萃取柱（１ ｇ ／
６ ｍＬ），对大麻提取液进行净化，实验数据见表 ２。

表 ２　 商品固相萃取小柱对 ３ 种大麻酚类化合物、色素、总糖、
总脂肪酸酯及金属离子的去除率

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｒｅｍｏｖａｌ ｒａｔｅｓ ｏｆ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｃａｎｎａｂｉｎｏｉｄｓ，
ｐｉｇｍｅｎｔｓ， ｔｏｔａｌ ｓｕｇａｒ， ｔｏｔａｌ ｆａｔｔｙ ｇｌｙｃｅｒ⁃
ｉｄｅ， ａｎｄ ｍｅｔａｌ ｉｏｎｓ ｂｙ ｔｈｒｅｅ ｋｉｎｄｓ ｏｆ
ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ ＳＰＥ ｃｏｌｕｍｎｓ

　

Ｃｏｌｕｍｎ
Ｒｅｍｏｖａｌ ｒａｔｅｓ ／ ％

Ｃａｎｎａｂｉｎｏｌｓ Ｐｉｇｍｅｎｔｓ
Ｔｏｔａｌ
ｓｕｇａｒ

Ｔｏｔａｌ ｆａｔｔｙ
ｇｌｙｃｅｒｉｄｅ

Ｍｅｔａｌ
ｉｏｎｓ

ＰｒｏＥｌｕｔ ＳＤＨ ６３．３２ ２６．８２ １８．９２ ８９．１３ ７．２３４
Ｃｌｅａｎｅｒｔ ＴＰＴ ７８．１７ ９６．２３ ９０．３５ ３６．１３ ４２．３６
Ｃｌｅａｎｅｒｔ ＴＰＨ ７９．０３ ９７．０３ ９０．６８ ３５．８３ ４３．５３

　 　 实验数据可见，３ 种小柱对大麻提取液的净化

效果均不够理想，同时对 ３ 种大麻酚也具有很强的

吸附作用，不能准确定量。
２．５　 标准曲线与样品检测结果

　 　 按照 １ ６ 节进行实验，以目标物的峰面积（ｙ）
对质量浓度 （ ｘ） 进行线性回归分析，在 ０ ５ ～ ５０
ｍｇ ／ Ｌ 的线性范围内，测得标准溶液 ＣＢＤ、ＣＢＮ、Δ９⁃
ＴＨＣ 的线性良好。
　 　 由色谱峰面积得到大麻提取液中 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和

Δ９⁃ＴＨＣ 的浓度，并计算大麻中 ３ 种大麻酚的含量。
按 ３ 倍噪声对应的样品浓度测定检出限。 实验结果

见表 ３。
　 　 取 ５ 份 ０ １ ｍＬ 大麻提取液（每份中 ＣＢＤ、ＣＢＮ
和 Δ９⁃ＴＨＣ 的质量均为 １ ６２４、 ０ ３９０ ０ 和 ５ １４４
μｇ）于 ５ 个试剂瓶中，分别加入 ０ ０２、０ ０５、０ １、
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０ ２、０ ４ ｍＬ 标准溶液（ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 含量

均为 １００ ｍｇ ／ Ｌ）；另取 ４ 份 ０ ５ ｍＬ 大麻提取液（每
份中 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 的质量均为 ８ １２５、
１ ９５０ 和 ２５ ７２ μｇ） 于 ４ 个试剂瓶中，分别加入

０ ０２、０ ０５、０ １、０ ２ ｍＬ 标准溶液 （ＣＢＤ、ＣＢＮ 和

Δ９⁃ＴＨＣ 含量均为 １００ ｍｇ ／ Ｌ），用提取溶剂定容至 １
ｍＬ。 按 １ ５ 节步骤操作，平行测定 ５ 次。 根据实验

数据计算加标回收率，实验结果见表 ４。
表 ３　 ＣＢＤ、ＣＢＮ 和 Δ９⁃ＴＨＣ 的线性回归方程和检出限

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｅｑｕａｔｉｏｎｓ ａｎｄ ＬＯＤｓ ｏｆ ＣＢＤ，
ＣＢＮ， ａｎｄ Δ９⁃ＴＨＣ

Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ
Ｌｉｎｅａｒ
ｒａｎｇｅ ／
（ｍｇ ／ Ｌ）

Ｌｉｎｅａｒ ｅｑｕａｔｉｏｎ Ｒ２ ＬＯＤ ／
（μｇ ／ Ｌ）

ＣＢＤ ０．５－５０ ｙ＝ ８．９９８ｘ－３．８９９ ０．９９８３ ０．４５
ＣＢＮ ０．５－５０ ｙ＝ ９．９１４ｘ－４．８１３ ０．９９９５ ０．５３

Δ９⁃ＴＨＣ ０．５－５０ ｙ＝ １３．１７９ｘ－１．５０５ ０．９９８１ ０．３８
　 ｙ： ｐｅａｋ ａｒｅａ； ｘ： ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ， ｍｇ ／ Ｌ．

表 ４　 ＣＢＤ、ＣＢＮ、Δ９⁃ＴＨＣ 的加标回收率和相对标准偏差（ｎ＝５）
Ｔａｂｌｅ ４　 Ｓｐｉｋｅｄ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ａｎｄ ＲＳＤｓ ｏｆ ＣＢＤ，

ＣＢＮ， ａｎｄ Δ９⁃ＴＨＣ （ｎ＝５）

Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ
Ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ ／

μｇ
Ａｄｄｅｄ ／

μｇ
Ｆｏｕｎｄ ／

μｇ
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／

％
ＲＳＤ ／
％

ＣＢＤ １．６２４ ２ ３．４６６ ９０．３ ５．３
５ ６．４８４ ９１．４ ４．９

１０ １１．５６ ９５．８ ３．９
２０ ２１．５７ ９６．５ ６．１
４０ ４１．５１ ９２．７ ５．５

８．１２５ ２ ９．３４９ ９２．３ ２．２
５ １２．１７ ９２．７ ３．０

１０ １７．５８ ９７．０ ２．７
２０ ２５．５７ ９０．９ ２．９

ＣＢＮ ０．３９００ ２ ２．３６５ ９３．７ ８．０
５ ５．３６６ ９３．９ ４．６

１０ １０．３７ ９５．６ ７．８
２０ ２０．３７ ９４．５ ７．５
４０ ４０．３７ ９４．３ ７．４

１．９５０ ２ ３．７３２ ９４．５ ４．５
５ ６．５５２ ９４．３ ５．３

１０ １１．２９ ９４．４ ５．６
２０ ２０．６４ ９４．０ ４．１

Δ９⁃ＴＨＣ ５．１４４ ２ ６．６７１ ９０．８ ３．４
５ ９．９３３ ９５．９ ３．１

１０ １４．７１ ９１．６ ４．８
２０ ２４．９３ ９６．１ ３．３
４０ ４４．８２ ９３．８ ３．４

２５．７２ ２ ２５．４１ ９１．６ ２．５
５ ２８．５１ ９２．８ ３．１

１０ ３３．３８ ９３．４ ２．７
２０ ４３．５８ ９５．３ ２．４

３　 结论

　 　 中性氧化铝、硅酸镁和石墨化炭黑具有不同的

表面特征，以 １ ８０ ｇ＋０ １５ ｇ＋０ ０５ ｇ 混合后装填成

２ ｇ ／ ６ ｍＬ 专用固相萃取小柱，对乙酸乙酯⁃甲醇溶

剂提取大麻花叶的混合液中的叶绿素、多糖、重金属

离子和脂肪酸酯具有优良的吸附性能，实现了对色

谱分析样品的净化，通过 ＵＨＰＬＣ 测定大麻二酚、大
麻酚和 Δ９⁃四氢大麻酚含量，分析时间短，测定结果

准确、灵敏度高。
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