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摘要

扩⼤使⽤由汉⿇来源的CBD⽣产的Δ8-四氢⼤⿇酚(Δ8-THC)在美国(US)引起了安全问题。将CBD转化为Δ8-THC会

产⽣多种反应副产物，需要表征这些副产物以帮助理解所产⽣的化学成分及其对消费者安全的潜在⻛险。

以下研究内容介绍了如何使⽤配备光电⼆极管阵列(PDA)检测器、单四极杆质谱(MS)检测器的⾼效液相⾊谱仪(

HPLC)，在Empower™⾊谱数据软件⼯具的⽀持下，通过分析Δ8-THC馏出物来辅助样品研究。

根据保留时间和UV谱图，我们已鉴定出馏出物分析样品中存在的⼏种已知⼤⿇素，例如Δ8-THC和Δ9-THC。但是

，在UV数据中也检测到⼏个未知峰。UV谱图表明，馏出物中的未知成分与主要化合物Δ8-THC之间可能存在结构

相似性。在MS分析中，软件将m/z 315突出显⽰为⼏种未知物的基峰。⼤⿇素谱图库中使⽤的均是确证标准品。

谱图和保留时间可以帮助鉴定⽬标组分，还可以通过谱图匹配突出潜在的结构相关未知物。 

优势

利⽤PDA和MS检测提⾼⼤⿇素检测的可信度■

PDA谱图库可提⾼化合物分配的可信度并有可能鉴定异构体■
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峰纯度分析有助于鉴定共洗脱组分■

可通过⺟离⼦到⼦离⼦的源内碎裂提供额外的结构信息■

简介

⼤⿇合法化的扩⼤推动了⼤⿇及其衍⽣产品消费机制的创新。由于各种摄⼊途径的安全性未知，⼤⿇素的准确鉴

定越来越重要。Δ-9四氢⼤⿇酚(Δ9-THC)是⼤⿇植物中的主要致幻成分，它的异构体Δ8-THC也同样具有致幻效果

，并以微量⽔平天然存在于⼤⿇植物中。消费品中的Δ8-THC是由汉⿇来源的⼤⿇⼆酚(CBD)产⽣的，这是⼀种不

具有致幻效果的⼤⿇素。在对美国《农业改进法案》（即2018年的美国《农业法案》）相关规定的解释中，关于

Δ8-THC的合法性引发了诸多争议；许多⼈认为Δ8-THC是合法的，这使得它在美国的销量稳步增⻓。由于对于汉⿇

来源的合成组分尚⽆明确法规监管其使⽤，因此Δ8-THC的⽣产和使⽤成为⼀个不断增⻓的市场。由CBD转化成Δ8

-THC的合成反应会产⽣多种反应副产物，需要表征这些副产物以更好地理解所得成分的化学性质及其安全性特征
1-7。

最近，有报道称Δ8-THC消费品存在产品标签不准确的问题，例如标签错误以及存在标签未提及的反应副产物，包

括异构体4-6。已知可能存在⼏种⽴体化学结构不同的Δ9-THC双键异构体，这可能会让分离难度⼤⼤增加。对于受

管制的Δ9-THC⽽⾔，这也可能⼲扰分析鉴定从⽽引起法律问题8。

以下研究内容介绍了如何使⽤配备PDA检测器、单四极杆MS检测器的HPLC，在Empower⾊谱数据软件⼯具的⽀

持下，通过分析Δ8-THC馏出物来辅助样品研究。 

结果与讨论

图2所⽰⾊谱图为使⽤PDA在228 nm处检测的10种中性⼤⿇素（图1）确证混标的分离结果。该混标含有Δ9-THC

的⼏种异构体，包括CBD、exo-THC、Δ8-THC、CBL和CBC。 
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图1.研究中所⽤⼤⿇素的结构
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图2.分离中性⼤⿇素的确证混标（12.5 μg/mL，5 μL）得到的UV⾊谱图(228 nm)

分析⼤⿇馏出物样品后，根据Empower处理⽅法中记录的保留时间(tR)鉴定出以下⼏种化合物：CBD、CBN、

exo-THC、Δ9-THC和Δ8-THC。有两种组分在Δ8-THC主峰之后洗脱，峰⾯积百分⽐值分别为2%和12%，已积分

但未根据处理⽅法鉴定。

经鉴定，主要成分为Δ8-THC（tR 5.351分钟），计算的峰⾯积百分⽐为66%（图3）。

图3.分析馏出物样品（1 μg/mL，5 μL）得到的UV⾊谱图(228 nm)
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在4.4~5.3分钟之间的⾊谱图区域（tR 5.351分钟处Δ8-THC峰之前的峰），未知组分峰的UV和MS谱图数据显⽰与

已鉴定组分的峰⾮常相似。在每个已鉴定组分（exo-THC、Δ9-THC和Δ8-THC）中均观察到质⼦化离⼦[M+H]+ 

m/z 315。每个未知组分峰在tR 4.512分钟、4.754分钟和5.229分钟处的基峰也是m/z 315（图4）。这些数据表明

，这些组分可能具有结构相关性，并且可能是异构体。

尽管基峰也为m/z 315，但在Δ8-THC主峰之后，tR 6.151分钟和6.530分钟洗脱的两种组分的UV谱图与图4中描述

的六种组分明显不同（图5）。

5辅助Δ-8 THC馏出物研究的⾊谱、检测和软件⼯具



图4.在Δ8-THC馏出物样品中检出并在规定⾊谱区域洗脱的已鉴定和未鉴定组分的PDA和质谱图对⽐。观察到相同

的UV谱图（左）和质谱图（右）。
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图5. 6.151分钟和6.530分钟处未知组分的UV谱图（右）和质谱图（右插图）对⽐

可以使⽤Empower谱图指数图在单个视图中⽐较所有积分峰的UV谱图（图6）。如图6所⽰，最后洗脱的两个组

分与前六个组分的谱图之间存在明显差异。

图6. 在4.0~7.0分钟之间洗脱的已鉴定和未鉴定组分的PDA谱图指数图对⽐

可利⽤Empower谱库搜索功能匹配未知峰的谱图与谱库中存储的PDA或质谱数据。⾸先采集确证标准品的谱图

，并保存在谱库中。⼤⿇素PDA谱库的编制使⽤了酸性和中性组分的可⽤确证标准品。谱库中记录了PDA谱图和保

留时间。⽤⼾可以通过处理⽅法⼿动或⾃动搜索谱库。
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当在处理⽅法中将保留时间窗⼝设置为5%⽤于搜索⼤⿇素谱库时，谱库为tR 6.151分钟和6.530分钟的每个未知组

分提供了⼀个匹配结果。

谱库匹配结果表明，6.151分钟处未知组分的最佳匹配是(6aR,9S)-Δ10-THC（在图7中⾼亮）。使⽤Empower中的

谱图对⽐算法，观察到匹配1⻆度⼩于匹配1阈值9‒13。匹配⻆度越⼩，匹配越好。在结果窗⼝中，PDA三重图显⽰

了未知组分的谱图以及可能的最佳谱图匹配，还显⽰了它们之间的差异（图7下图）。我们可以通过叠加谱图以突

出显⽰任何谱图差异，从⽽更好地对这些谱图进⾏⽬视检查。图8显⽰了6.151分钟处未知组分的叠加谱图和库谱

图，⼆者⾼度匹配。

通过谱库搜索发现，与6.530分钟处未知物最接近的匹配是(6aR,9R)-Δ10-THC。但是，在本例中，匹配1⻆度⼤于

匹配1阈值。此外，还有⼀个纯度标志需要进⼀步调查。

图7. PDA三重图显⽰了tR 6.151分钟和6.530分钟处未知物的谱库匹配结果。还显⽰了所选未知物的谱图、库推测谱

图以及⼆者之间的对⽐差异。
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图8.PDA匹配图显⽰tR6.151分钟处未知物的叠加谱图和最接近的谱库匹配结果。

峰纯度

纯度图可⽤于评估共洗脱组分14-15。 本研究评估了积分峰上的每个谱图。在纯度图（图9）中，纯度1⻆度⼤于纯

度1阈值，表明存在杂质。⽤字⺟M注释的垂直线表⽰峰中纯度⻆/纯度阈值之⽐最⼤值的点。在本例中为峰的前沿

。

(6aR,9S)-Δ10-THC和(6aR,9R)-Δ10-THC的确证标准品与馏出物样品中的未知成分的tR和UV谱图对⽐显⽰出密切的

相似性，进⼀步提⾼了鉴定结果的可信度。 
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图9. tR 6.530分钟处未知物的纯度图

源内碎裂

MS数据进⼀步提⾼了组分鉴定的可信度。⺟离⼦和⼦离⼦数据经常⼀起使⽤，以进⼀步提⾼未知物鉴定的可信度

。使⽤单四极杆质谱仪的源内碎裂实验可以提供额外的结构信息。然⽽，与串联质谱仪不同，这种碎裂模式是⾮

特异性的，如果发⽣化合物共洗脱，可能会得到包含多个组分的结果。

该⽅法可以配置为在两个不同的锥孔电压下使⽤两个MS扫描功能通道同时采集数据：低值(15 V)和⾼值(45 V)。由

于离⼦加速并与⽓态物质（包括脱溶剂⽓和溶剂蒸⽓）碰撞，⾼锥孔电压功能通道会导致碎裂。

在使⽤低锥孔电压实验分析馏出物样品期间，观察到峰的⺟离⼦[M+H]+ m/z 315被鉴定为(6aR,9R)-Δ10-THC。在

⾼锥孔电压实验中，观察到⼏种m/z符合典型Δ9-THC及其异构体的⼦离⼦，包括m/z 259、193、135和123。在⾼
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锥孔电压实验中，将(6aR,9R)-Δ10-THC的确证标准品与tR 6.530分钟处的样品峰⽐较发现，⼆者的碎⽚离⼦谱图

有很好的⼀致性（图10）。

图10.(6aR,9R)-Δ10-THC的确证标准品（左）与馏出物样品中相同tR处⾊谱峰（右）的低和⾼锥孔电压谱图对⽐。

观察到相同的⼦离⼦。

结论

在4.0~7.0分钟之间，观察到馏出物样品中有⼏个基峰为m/z 315的未鉴定组分洗脱。HPLC-PDA-MS数据表明

它们可能是Δ9-THC的结构异构体。

■

我们使⽤基于PDA谱图匹配来分配化合物的⼤⿇素PDA谱库，对未知组分进⾏了初步鉴定。■

纯度图可⽤于评估峰纯度，表明存在共洗脱组分。■

我们使⽤(6aR,9S)-Δ10-THC和(6aR,9R)-Δ10-THC确证标准品确认了基于tR、⺟离⼦和⼦离⼦的鉴定结果。■

在馏出物样品中检测到多种未知组分。我们有必要对具有未知⽣物活性或毒理学数据的组分进⾏表征，这对于

增进理解和确保消费者安全⾄关重要。

■
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