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固相萃取净化－超高效液相色谱－串联质谱法同时测定
食用植物油中大麻酚、大麻二酚和 Δ９－四氢大麻酚
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摘要：为有效提高食用植物油中大麻素类化合物的风险监测水平，建立一种固相萃取净化－超高效
液相色谱－串联质谱同时测定食用植物油中的大麻酚、大麻二酚和 Δ９－四氢大麻酚的方法，并通
过方法检出限、定量限、不确定度、加标回收率和精密度等对该方法的准确性进行了验证。结果表

明：在以５ｍＬ乙腈提取两次、ＥＭＲ－Ｌｉｐｉｄ固相萃取柱为净化柱、水和甲醇为流动相梯度洗脱、
ＡｇｉｌｅｎｔＰｕｒｓｕｉｔ３ＰＦＰ色谱柱（３μｍ，２．０ｍｍ×１５０ｍｍ）分离，负离子模式下电离、多反应模式监测、
基质标准曲线同位素内标法定量条件下，大麻酚、大麻二酚、Δ９－四氢大麻酚在５～２００ｎｇ／ｍＬ质
量浓度范围内均呈现良好的线性关系，检出限均为１０μｇ／ｋｇ，加标回收率为８４．２７％ ～１００．３０％，
相对标准偏差为１．２％～３．９％；实际样品测定中发现部分食用植物油中存在大麻素类化合物。该
方法操作简单、快速、准确度高，适用于食用植物油中大麻酚、大麻二酚、Δ９－四氢大麻酚的测定。
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　　大麻素是天然存在于大麻植物中的一类具有烷
基骨架的含氧芳香化合物，主要由羟基戊烯和单萜

组成，具有代表性的大麻素类化合物包括Δ９－四氢
大麻酚（Δ９－ＴＨＣ）、大麻二酚（ＣＢＤ）、大麻酚
（ＣＢＮ）等。Δ９－ＴＨＣ是对中枢神经系统作用最强
的精神活性物质，其因具有使人致幻成瘾的精神作

用，许多国家都对大麻食品中Δ９－ＴＨＣ含量制订了
严格的限量标准［１－２］。Δ９－ＴＨＣ在一定的环境因
素作用下可通过醚键的水解转化为 ＣＢＤ，其在空气
中还会被氧化成ＣＢＮ［３］，ＣＢＮ是一种吸食后令人精
神愉悦的大麻素类化合物。在我国，火麻仁虽被列

入药食同源产品，但大麻素类物质被列为毒麻药品

并禁止在食品工业中使用。一些不法商家为了追求

经济利益可能将未经处理的含有大麻素类化合物的

火麻油掺入到其他食用植物油中，从而造成食品安

全隐患。食用植物油是我国居民膳食的重要组成部

分，也是人体所需脂肪和能量的重要来源，对人体健

康发挥着重要作用［４］。同时，食用植物油的安全也

关系着国家粮食安全［５］，因此为保障我国食用植物

油的质量安全，针对食用植物油中大麻素类化合物

的检测尤为必要。

目前大麻素类化合物常用的检测方法包括高效

液相色谱法［６］、气相色谱 －质谱联用法［７］、液相色

谱－质谱联用法［８－９］等，但针对的检测对象多为毛

发［１０］、血液［１１］、尿 液［１２］、化 妆 品［１３］和 工 业 大

麻［１４－１５］，食用植物油中大麻素类化合物检测的相关

研究和方法较少。在常用的检测方法中，高效液相

色谱法［１６］灵敏度低，受样品干扰大，对痕量分析有

一定的局限性；气相色谱－质谱联用法［１７］需要将样

品进行衍生化，在此过程中有些大麻素类化合物如

ＣＢＤ因耐酸、耐热性差会分解而造成检测结果不准
确，而且操作烦琐耗时；液相色谱 －质谱联用法［１８］

不需要衍生化处理，对样品不会造成破坏，而且耗时

短、灵敏度高、准确性高，是目前用来定性定量大麻

素类化合物最为广泛的方法。液相色谱－质谱联用
法所采用的前处理方法多为普通固相萃取柱或分散

固相萃取的方式净化［１９－２０］，但食用植物油成分复

杂，常用的前处理方法不能起到很好的去脂除杂效

果，从而影响大麻素类化合物测定的准确性。

基于此，本研究采用脂质去除固相萃取柱对食

用植物油进行前处理，利用超高效液相色谱 －串联
质谱 法 测 定 食 用 植 物 油 中 的 ＣＢＮ、ＣＢＤ 和
Δ９－ＴＨＣ，建立了食用植物油中 ＣＢＮ、ＣＢＤ和 Δ９－
ＴＨＣ同时测定的检测方法，以期为食用植物油掺假
的风险防范提供技术支撑。

１　材料与方法
１．１　试验材料
１．１．１　原料与试剂

椰子油、牛油果油、葡萄籽油、大豆油、花生油、

菜籽油、葵花仁油、亚麻籽油、橄榄油、核桃油、食用

植物调和油、油茶籽油、黑芝麻香油、玉米油、火麻油

等食用植物油均来自市售或网购；大麻酚（ＣＢＮ）、
大麻二酚（ＣＢＤ）、Δ９－四氢大麻酚（Δ９－ＴＨＣ）标准
溶液（质量浓度为 １００μｇ／ｍＬ）及其同位素内标
ＣＢＮ－Ｄ３、ＣＢＤ－Ｄ３、Δ９－ＴＨＣ－Ｄ３标准溶液（质量
浓度为１０μｇ／ｍＬ），天津阿尔塔科技有限公司；甲
醇、乙腈（色谱纯），德国 Ｍｅｒｃｋ公司；乙酸铵（色谱
纯），阿拉丁试剂（上海）公司；ＥＭＲ－Ｌｉｐｉｄ固相萃
取柱（３００ｍｇ／３ｍＬ），美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司。
１．１．２　仪器与设备

ＡＢＳｃｉｅｘＴｒｉｐｌｅＱｕａｄＴＭ４５００超高效液相色谱－
串联质谱仪（配备可用于电喷雾电离的 ＴｕｒｂｏＶ离
子源和岛津 ＬＣ－３０Ａ液相色谱仪），美国 Ｓｃｉｅｘ公
司；Ｖｏｒｔｅｘ－Ｇｅｎｉｅ２涡旋振荡器，美国 Ｓｃｎｄ公司；
ＰＭ５－２０００ＴＬ超声波清洗器，普律玛仪器公司；
ＡｌｌｅｇｒａＸ－１５Ｒ高速冷冻离心机，美国 Ｂｅｃｋｍａｎ公
司；ＭＥ２０４电子天平，美国梅特勒公司；Ｎ－ＥＶＡＰ
水浴氮吹仪，美国 ＯＡ公司；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水系统，
德国Ｍｅｒｃｋ公司。
１．２　试验方法
１．２．１　标准溶液的配制

混合标准中间液：分别准确吸取 ＣＢＮ、ＣＢＤ、
Δ９－ＴＨＣ标准溶液各１ｍＬ于同一１００ｍＬ容量瓶
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中，用乙腈定容至刻度，混匀，制成质量浓度为

１μｇ／ｍＬ的混合标准中间液。
混合内标中间液：分别准确吸取 ＣＢＮ－Ｄ３、

ＣＢＤ－Ｄ３、Δ９－ＴＨＣ－Ｄ３标准溶液各１ｍＬ于同一
１０ｍＬ容量瓶中，用乙腈定容至刻度，混匀，制成质
量浓度为１μｇ／ｍＬ的混合内标中间液。

基质匹配标准系列工作溶液：选择与试样性质

相同或相似的不含待测化合物的食用植物油样品为

空白基质，与试样同法前处理，制得空白基质提取

液。用空白基质提取液将混合标准中间液稀释成质

量浓度分别为５、１０、２０、５０、１００、２００ｎｇ／ｍＬ的系列
工作溶液，其中内标质量浓度为２０ｎｇ／ｍＬ。
１．２．２　ＣＢＮ、ＣＢＤ和Δ９－ＴＨＣ的测定
１．２．２．１　样品前处理

称取１ｇ（精确至０．０１ｇ）样品于５０ｍＬ具塞离
心管中，加入４０μＬ１μｇ／ｍＬ的混合内标中间液，加
入５ｍＬ乙腈，涡旋混匀 ３０ｓ，超声 １０ｍｉｎ，１００００
ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，将上清液移入另一洁净试管中。
重复提取一次，合并两次上清液。将上清液于４０℃
下氮吹浓缩至２ｍＬ以下，用乙腈定容至２ｍＬ，待净
化。将待净化液转移至 ＥＭＲ－Ｌｉｐｉｄ固相萃取柱
中，收集全部流出液，过０．２２μｍ滤膜后待测定。

１．２．２．２　检测方法
采用超高效液相色谱－串联质谱法测定食用植

物油中的ＣＢＮ、ＣＢＤ和Δ９－ＴＨＣ。
色谱条件：ＡｇｉｌｅｎｔＰｕｒｓｕｉｔ３ＰＦＰ色谱柱（３μｍ，

２．０ｍｍ×１５０ｍｍ）；柱温３５℃；流速０．４ｍＬ／ｍｉｎ；进
样量５μＬ；流动相Ａ为水，Ｂ为甲醇；梯度洗脱程序
如表１所示。

表１　梯度洗脱程序

时间／ｍｉｎ 流动相Ａ／％ 流动相Ｂ／％
０ ６５ ３５
６ ５ ９５
７．４ ５ ９５
７．５ ６５ ３５
１０ ６５ ３５

　　质谱条件：离子化模式为电喷雾电离，负离子模
式；质谱扫描方式为多反应监测（ＭＲＭ）；气帘气压
力（ＣＵＲ）３５ｋＰａ；碰撞气压力（ＣＡＤ）９ｋＰａ；喷雾电
压（ＩＳ）－４５００Ｖ；离子源温度（ＴＥＭ）５００℃；雾化气
压力（ＧＳ１）５０ｋＰａ；辅助加热气压力（ＧＳ１）５０ｋＰａ；
射入电压（ＥＰ）－１０Ｖ；碰撞室射出电压（ＣＸＰ）－１１
Ｖ。ＣＢＮ、ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ及其对应的同位素内标化
合物的质谱参数见表２。

表２　ＣＢＮ、ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ及其对应的同位素内标化合物的质谱参数

化合物 母离子（ｍ／ｚ） 子离子（ｍ／ｚ） 去簇电压／Ｖ 碰撞能量／ｅＶ

ＣＢＮ ３０９．０
２７８．８ －１３０ －４３

２２１．８ －１３０ －６０
ＣＢＮ－Ｄ３ ３１２．１ ２８２．０ －１３０ －４４

ＣＢＤ ３１３．２
２４４．９ －１２０ －３２

１７８．７ －１２０ －２６
ＣＢＤ－Ｄ３ ３１５．９ ２４７．９ －１００ －３１

Δ９－ＴＨＣ ３１３．３
２４４．８ －１４０ －３７

２０３．２ －１４０ －４３

Δ９－ＴＨＣ－Ｄ３ ３１６．４ ２４７．９ －１３０ －３７

　注：表示定量离子

２　结果与讨论
２．１　超高效液相色谱条件的优化
２．１．１　色谱柱的选择

为选择合适的色谱柱实现有效分离，根据目标化

合物的结构特性，考察比较了 ＡｇｉｌｅｎｔＥｃｌｉｐｓｅＰｌｕｓ
Ｃ１８（５μｍ，２．１ｍｍ×１５０ｍｍ）、ＡｇｉｌｅｎｔＺＯＲＢＡＸＳＢ－
Ｐｈｅｎｙｌ（５μｍ，２．１ｍｍ×１５０ｍｍ）和ＡｇｉｌｅｎｔＰｕｒｓｕｉｔ３
ＰＦＰ（３μｍ，２．０ｍｍ×１５０ｍｍ）３种色谱柱的分离效
果。其中，采用ＰＦＰ色谱柱时，３种大麻素类化合物
的总离子流图如图１所示。

图１　３种大麻素类化合物的总离子流图

　　由图１可知，在 ＰＦＰ色谱柱上 ＣＢＮ、ＣＢＤ、Δ９－
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ＴＨＣ峰形、响应均较好，分离效果佳。采用 Ｃ１８色
谱柱时，ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ较难有效分离，而 ＰＦＰ、
ＳＢ－Ｐｈｅｎｙｌ色谱柱相比于普通直链 Ｃ１８色谱柱，更
加适合酚类化合物的分离，但在ＳＢ－Ｐｈｅｎｙｌ色谱柱
上的响应较 ＰＦＰ色谱柱差。因此，选择 Ａｇｉｌｅｎｔ
Ｐｕｒｓｕｉｔ３ＰＦＰ色谱柱（３μｍ，２．０ｍｍ×１５０ｍｍ）作为
大麻素类化合物的分离色谱柱。

２．１．２　流动相的选择
分别用甲醇、乙腈作为有机相，水、５ｍｍｏｌ／Ｌ乙

酸铵溶液、５ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液（含０．１％甲酸）作
为水相，对流动相组成进行选择。综合考虑 ＣＢＮ、
ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ及其对应同位素内标的分离度、保
留时间、响应值等因素，又因 ＰＦＰ色谱柱分离不需
要额外加盐作为流动相，最终确定水（Ａ）和甲醇
（Ｂ）为流动相，最佳梯度洗脱程序如表１所示。
２．２　样品前处理条件的优化
２．２．１　提取溶剂的选择

本研究以基质效应较强的玉米油作为典型食

用植物油基质，采用空白加标样的方式对样品前

处理条件进行优化。ＣＢＮ、ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ这３种
大麻素类化合物均难溶于水，易溶于有机溶剂。

因此，选用实验室常用的有机溶剂甲醇、乙腈、乙

醇、甲醇 －正己烷（体积比 ９∶１）提取食用植物油
中的３种大麻素类化合物，不同提取溶剂对大麻
素提取效率的影响如图２所示。

图２　不同提取溶剂对大麻素提取效率的影响

　　由图２可知：在４种提取溶剂中，甲醇对 ＣＢＮ
的提取效果最好，乙醇和甲醇 －正己烷对 ＣＢＮ的
提取效率明显低于甲醇和乙腈；４种提取溶剂对
ＣＢＤ的提取效率无明显差异；乙醇对 Δ９－ＴＨＣ的
提取效果最好；４种提取溶剂对３种目标化合物的
提取效率均大于７０％。但在实验过程中发现，当
提取溶剂为甲醇、乙醇时，油脂较多地分散于溶剂

层，而以乙腈为提取溶剂时，由于其能很好地沉淀

蛋白，同时油脂不易分散其中，提取液中所含的杂

质较少，且３种目标化合物均为苯酚类物质，乙腈
的官能团不易与其发生反应，可以较好地保持苯

酚类物质的稳定性，因此选择乙腈作为前处理提

取溶剂。

２．２．２　提取方式的选择
为充分提取食用植物油中３种大麻素类化合

物，以乙腈为提取溶剂，考察不同提取溶剂体积和

提取次数对大麻素提取效率的影响，结果如图 ３
所示。

图３　不同提取溶剂体积和提取次数对大麻素

提取效率的影响

　　由图３可知，随着乙腈体积的增大，３种目标化
合物的提取效率都相应增大，但采用５ｍＬ乙腈提取
两次时，ＣＢＮ和Δ９－ＴＨＣ的提取效率显著提高，因
此选择５ｍＬ乙腈提取两次的提取方式。
２．２．３　固相萃取柱的选择

食用植物油基质复杂，经乙腈提取后提取液含

有少量油脂，因大麻素类物质又易溶于有机溶剂，故

不能选用正己烷直接进行除脂。考察了不同固相萃

取柱的净化效果，固相萃取柱对目标化合物的保留

越强则回收率越低。不同固相萃取柱对大麻素净化

效果的影响如图４所示。

图４　不同固相萃取柱对大麻素净化效果的影响

　　由图４可知，ＰｒｉｍｅＨＬＢ柱对目标化合物的保
留最强，ＰＥＰ柱其次，ＥＭＲ－Ｌｉｐｉｄ柱最弱，因此
ＥＭＲ－Ｌｉｐｉｄ柱净化的回收率最高，并且用 ＥＭＲ－
Ｌｉｐｉｄ柱净化后的流出液颜色明显变淡，表明其对高
级脂肪酸酯等杂质起到良好的去除效果。在此基础

上对３００ｍｇ／３ｍＬ、６００ｍｇ／６ｍＬ两种规格的ＥＭＲ－
Ｌｉｐｉｄ柱的柱容量进行了比较。分别取 ２、５、１０ｍＬ
提取液上柱，实验过程中发现随着上柱提取液体积

的增加，收集液颜色逐渐加深，故选择将提取液浓缩
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至２ｍＬ再上柱，可在较好地去除杂质的同时保证了
稳定的回收率。这两种规格的柱子均可满足需求，

但从经济节能角度考虑，后续实验使用３００ｍｇ／３ｍＬ
的ＥＭＲ－Ｌｉｐｉｄ柱。
２．２．４　浓缩方式的选择

实验中比较了旋蒸和氮吹两种浓缩方式对目标

化合物回收率的影响。在控制两种浓缩方式的水浴

温度均为４０℃的条件下，这两种浓缩方式都能获得
较为理想的效果，各目标化合物的回收率均达到

８０％以上。为了实验简便且批量处理样品，最终确
定４０℃下氮吹的方式进行浓缩。
２．３　基质效应

基质会对目标化合物的响应值产生增强或抑制

的作用，合理评价基质效应从而选取适当的方法减

少或消除基质效应，可以提高目标化合物测定的准

确性。采用相对响应值法，即计算基质标准曲线斜

率和溶剂标准曲线斜率之比（ＭＥ），对基质效应进
行考察。一般来说，当 ＭＥ在０．８～１．２之间时，表
明基质效应在可接受范围内，实际测定中可以忽略，

反之则应考虑基质效应对实际测定结果的影响。３
种大麻素类化合物在各种食用植物油中的基质效应

见表３。
由表 ３可知，不同食用植物油基质中 ＣＢＮ、

ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ均存在不同程度的基质效应。除椰
子油和油茶籽油外，其他植物油中 ＣＢＮ的 ＭＥ均在
可接受范围内；葡萄籽油、食用植物调和油、菜籽油、

葵花仁油和玉米油中ＣＢＤ的ＭＥ在可接受范围内；
但绝大部分食用植物油基质中Δ９－ＴＨＣ的基质效

应较强，ＭＥ不在可接受范围内。因此，为减小基质
效应对目标化合物定量测定的影响，采用基质匹配

同位素内标标准系列工作溶液作为标准曲线进行定

量分析。

表３　３种大麻素类化合物在各种食用植物油中的
基质效应（ＭＥ）

食用植物油 ＣＢＮ ＣＢＤ Δ９－ＴＨＣ
椰子油 ２．５８ １．２３ ３．１２
葡萄籽油 ０．８６ ０．８８ ０．５３
食用植物调和油 １．０５ １．１８ ０．６７
大豆油 １．１１ １．２１ ０．７２
花生油 ０．９６ １．５５ ０．６２
菜籽油 １．０６ ０．９８ ０．７８
葵花仁油 １．０３ １．１８ ０．６８
亚麻籽油 １．０７ １．２９ ０．６３
油茶籽油 １．２３ １．２９ １．０４
橄榄油 ０．９２ ０．７７ ０．７６
玉米油 ０．９６ １．０６ ０．４８
牛油果油 １．０６ １．５０ ０．８２

２．４　方法学考察
２．４．１　线性范围、检出限和定量限

分别以基质匹配标准系列工作溶液的质量浓度

为横坐标，以目标化合物及其对应的同位素内标的

峰面积比值为纵坐标绘制标准工作曲线，并计算线

性回归方程及其相关系数。采用空白食用植物油基

质加标并逐级稀释的方式，分别以特征色谱峰的信

噪比为 ３和 １０时对应的加标水平确定检出限
（ＬＯＤ）和定量限（ＬＯＱ）。３种大麻素类化合物的线
性回归方程、相关系数及检出限和定量限见表４。

表４　３种大麻素类化合物的线性回归方程、相关系数及检出限和定量限

化合物 线性范围／（ｎｇ／ｍＬ） 线性回归方程 相关系数（ｒ） ＬＯＤ／（μｇ／ｋｇ） ＬＯＱ／（μｇ／ｋｇ）
ＣＢＮ ５～２００ ｙ＝０．０５３０ｘ＋０．０４２１ ０．９９９８ １０ ２０
ＣＢＤ ５～２００ ｙ＝０．０４５１ｘ＋０．０５５６ ０．９９９７ １０ ２０
Δ９－ＴＨＣ ５～２００ ｙ＝０．０４４８ｘ－０．０１５９ ０．９９９９ １０ ２０

　　由表 ４可知，Δ９－ＴＨＣ、ＣＢＤ、ＣＢＮ在 ５～
２００ｎｇ／ｍＬ质量浓度范围内线性关系良好，相关系
数均在 ０．９９９以上。食用植物油中 ＣＢＮ、ＣＢＤ、
Δ９－ＴＨＣ检出限均为１０μｇ／ｋｇ，定量限均为２０μｇ／ｋｇ，
该定量限能够满足世界各国对食品中大麻素类化合

物的限量要求。

２．４．２　加标回收率和精密度
分别向空白食用植物油样品中添加３种大麻素

类化合物，制成加标量分别为２０、４０μｇ／ｋｇ和 ２００
μｇ／ｋｇ的样品（一式６份），进行加标回收试验，计算
平均回收率和相对标准偏差（ＲＳＤ）。３种大麻素类
化合物的加标回收率和ＲＳＤ见表５。

表５　３种大麻素类化合物的加标回收率和ＲＳＤ

化合物 加标量／（μｇ／ｋｇ） 回收率／％ ＲＳＤ／％

ＣＢＮ
２０ ９８．１４ ３．３
４０ ９９．９８ １．２
２００ ９７．０４ ２．２

ＣＢＤ
２０ １００．３０ ２．２
４０ ９８．６９ １．９
２００ ９５．９２ １．９

Δ９－ＴＨＣ

２０ ９１．６３ ２．５

４０ ８８．５１ ３．９

２００ ８４．２７ ３．８

　　从表５可以看出，空白食用植物油基质中３种
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大麻素类化合物的加标回收率为 ８４．２７％ ～
１００．３０％，ＲＳＤ为１．２％ ～３．９％，可见该方法的准
确度和精密度良好，满足 ＧＢ／Ｔ２７４０４—２００８《实验
室质量控制规范 食品理化检测》的要求。

２．４．３　不确定度评定
在所建立的检测条件下，对食用植物油中

ＣＢＮ、ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ的含量进行测定，通过构建不
确定度评定数学模型，根据ＣＮＡＳ—ＧＬ００６：２０１９《化
学分析中不确定度的评估指南》及 ＪＪＦ１１３５—２００５
《化学分析测量不确定度评定》，对其不确定度的来

源进行分析和量化，计算各个影响因素的不确定度，

其中重复性相对不确定度与回收率相对不确定度中

取较大值代入标准不确定度的合成计算。不确定度

评定结果表明，取包含因子 ｋ＝２、９５％置信度下，当
食用植物油中 ＣＢＮ、ＣＢＤ和 Δ９－ＴＨＣ含量为 ４０
μｇ／ｋｇ时，其扩展不确定度分别为１６．４、１６．０、１４．８
μｇ／ｋｇ。３种大麻素类化合物的相对标准不确定度
见表６。

表６　３种大麻素类化合物的相对标准不确定度

不确定度来源 ＣＢＮ ＣＢＤ Δ９－ＴＨＣ
样品称量 ０．０００２９０．０００２９ ０．０００２９
样品定容 ０．００８２ ０．００８２ ０．００８２
内标体积 ０．００４ ０．００４ ０．００４
标准物质（标准储备液） ０．０５ ０．０５ ０．０５
混合标准中间液配制 ０．００４１ ０．００４１ ０．００４１
混合内标中间液配制 ０．００４３ ０．００４３ ０．００４３
标准系列工作溶液配制 ０．００９８ ０．００９８ ０．００９８
标准曲线拟合 ０．１９ ０．１９ ０．２０
测量重复性 ０．００５０ ０．００６６ ０．０１３
测量偏差（回收率） ０．００５０ ０．００６７ ０．０１５

　　由表６可知，不确定来源主要为标准溶液配制
及标准曲线拟合。在试验过程中，可考虑选用高等

级标准物质、对移液器等量具和仪器进行检定校准、

增加平行测定次数等手段来尽可能地降低测量不确

定度，提高检测结果的可信性。

２．５　实际样品的测定
采用所建立的方法测定２９个食用植物油样本

中ＣＢＮ、ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ的含量，结果如表７所示。
由表７可知，有１４个食用植物油样品不同程度

地检出３种大麻素类化合物，检出率为４８．３％，其
中火麻油因以火麻仁为原料，ＣＢＮ、ＣＢＤ、Δ９－ＴＨＣ
在火麻仁中天然存在，检出率达１００．０％，且含量较
高。除火麻油外，其他样品中均未检测出 ＣＢＮ。此
外，在葵花仁油中检出微量的 ＣＢＤ，在亚麻籽油、菜
籽油、食用植物调和油、玉米油、油茶籽油等食用植

物油中检出微量的 ＣＢＤ和 Δ９－ＴＨＣ，相比于火麻

油的检出结果，微量检出的食用植物油可能是原料

本底的带入，有待进一步对油料进行本底检测，积累

数据，开展调查研究，以确认食用植物油中是否存在

内源性大麻素类化合物。

表７　实际样品的测定结果 μｇ／ｋｇ

食用植物油 ＣＢＮ ＣＢＤ Δ９－ＴＨＣ
椰子油 － － －
牛油果油 － － －
葡萄籽油 － － －
食用植物调和油－１ － － －
食用植物调和油－２ － ４１．２ １０．４
食用植物调和油－３ － ２２．６ －
食用植物调和油－４ － － －
大豆油 － － －
花生油－１ － － －
花生油－２ － － －
菜籽油－１ － － －
菜籽油－２ － ８１．０ １９．９
菜籽油－３ － － －
葵花仁油－１ － １１．４ －
葵花仁油－２ － － －
亚麻籽油－１ － １０．１ １１．０
亚麻籽油－２ － － －
亚麻籽油－３ － ８８．３ ２３．７
玉米油 － ７０．３ １８．３
油茶籽油 － ４３．５ １１．４
黑芝麻香油 － － －
橄榄油 － － －
核桃油 － － －
火麻油－１ ７９８８０６．６ ３８８７８１７．０ ３４９４３８０．９
火麻油－２ ７２１．１ ９９４．４ ８８３２．１
火麻油－３ ２６３３．４ ３４５１．７ ９５１９．７
火麻油－４ １０７９．７ ４４１．７ ６５６９．１
火麻油－５ １２７８．５ １３９６．１ ４９６３．１
火麻油－６ １４１０．０ ４３９３．７ ７８１２．８

　注：－表示未检出

３　结　论
本文建立了脂质去除固相萃取净化－超高效液

相色谱－串联质谱同时测定食用植物油中大麻酚、
大麻二酚、Δ９－四氢大麻酚的检测方法。此分析方
法中大麻酚、大麻二酚、Δ９－四氢大麻酚在 ５～
２００ｎｇ／ｍＬ质量浓度范围内均呈现良好的线性关
系，检出限均为１０μｇ／ｋｇ，加标回收率为８４．２７％ ～
１００．３０％，相对标准偏差为１．２％ ～３．９％；该方法
前处理简单，方法学结果较好，填补了食用植物油中

大麻素类化合物检测的空白。根据实际样品的测定

结果，除火麻油外，在葵花仁油、亚麻籽油、菜籽油、

食用植物调和油、玉米油、油茶籽油等食用植物油中
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也检出了大麻素类化合物，可以通过进一步开展相

关油料检测研究为食用油掺假提供新的鉴别方式，

为开展食用油的安全性评价和本底调查研究提供新

思路。
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