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摘 　要 　研究了可待因、吗啡、罂粟碱、那可汀、大麻酚、大麻二酚、四氢大麻酚和二乙酰吗啡在大口径毛细管

柱上的色谱行为。采用程序升温 ,直接进样 ,在 HP21 色谱柱上 ,使所测 8 种组分及内标物均获得良好的分离。

据此建立了大口径毛细管气相色谱法同时对大麻、鸦片和海洛因毒品中多组分的快速测定方法。经样品测

定 ,其平均回收率为 95 %～102. 4 % ;最低检测限为 0. 10～0. 50 mgΠL ;相对标准偏差为 0. 9 %～2. 6 %。
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1 　引　　言

近年来 ,毒品的走私越来越猖獗。大麻、鸦片和海洛因是走私毒品中最常见的种类 ,为给司法部门

提供准确可靠的依据 ,建立快速准确的大麻、鸦片和海洛因毒品的定性定量分析方法显得尤为重要。有

关大麻、鸦片和海洛因毒品中各组分测定的方法已有较多文献报道。薄层色谱法 1 ,2 、毛细管电泳法 3

和高效液相色谱法 4 ～6 都能获得较好的分离 ,但其方法操作繁杂 ,分析周期较长。作者在前期工作 7 ～9

的基础上首次采用二阶程序升温 ,不经衍生化处理 ,建立了一种直接同时测定 3 类毒品中 8 种组分的快

速气相色谱分析方法。该方法具有简便、快速、准确和重现性好等特点 ,并成功地应用于实际的司法物

证检验工作。

2 　实验部分

2. 1 　仪器与试剂

HP25890 气相色谱仪 (美国 HP 公司) ;FID 检测器 ;HP23395 积分仪 ; KQ2200 超声波清洗器 (昆山市超

声仪器有限公司) 。大麻二酚、四氢大麻酚和大麻酚各为 1000 mgΠL 的标准储备液 ;罂粟碱和海洛因 (即

二乙酰吗啡)各为 2000 mgΠL 标准储备液 ;吗啡、可待因、那可汀各为 5000 mgΠL 的标准储备液。以上标

准品均由公安部物证鉴定中心提供。异三十烷为色谱纯 ,配成 1000 mgΠL 的内标储备液。甲醇和三氯

甲烷为分析纯。

2. 2 　色谱条件

石英毛细管色谱柱 HP21 (5 m ×0. 53 mm ×2. 65μm) (美国 HP 公司) , FID 检测器 ;空气流速 360

mLΠmin ; 氢气流速 40 mLΠmin ; 载气高纯氮气流速 10 mLΠmin ; 分流比为 1∶10 ; 柱箱采取程序升温 :180 ℃

(5 min)
1 ℃Πmin

185 ℃(10 min)
3 ℃Πmin

240 ℃(10 min) ,进样口的温度 250 ℃,检测器温度 260 ℃,进样量

1μL。

2. 3 　标样和样品的配制

21311 　标准溶液的制备 　分别精确移取大麻二酚、四氢大麻酚和大麻酚标准储备液 2. 0 mL ,置于 3 个

50 mL 容量瓶中 ;可待因、吗啡、罂粟碱、那可汀和海洛因标准储备液各 1. 0 mL ,置于 5 个 50 mL 容量瓶

中 ;分别用甲醇定容至刻度 ,配置单组分标准使用液 ,用于组分的定性。依次从标准储备液移取大麻二

酚、四氢大麻酚和大麻酚各 3. 0 mL ;罂粟碱和二乙酰吗啡各 2 mL ;吗啡、可待因和那可汀各 1 mL 于 1 个

20 mL 容量瓶中 ,配制成标准混合液。

21312 　供试品溶液的制备 　将大麻浸膏软性固体 0. 20 g ,海洛因样品 0. 10 g ,鸦片 0. 20 g ,加入内标溶

液异三十烷 0. 20 mL ,置于研钵中 ,加 15 mL 三氯甲烷和甲醇体积比为 3∶2 混合溶剂进行研磨 ,使其分散
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　图 1 　样品色谱图

Fig. 1 　Chromatogram of sample

1. 可待因 (codeine) ; 2. 大麻二酚 (cannabidiol) ; 3. 四氢大麻酚

(tetrahydrocannabinol ) ; 4. 吗 啡 ( morphine ) ; 5. 大 麻 酚

(cannabinol) ; 6. 二乙酰吗啡 (diacetyl morphine) ; 7. 内标异三十

烷 ( isotriacontane ) ; 8. 罂 粟 碱 ( papaverine ) ; 9. 那 可 汀

(narcotine) 。

均匀 ,置于 25 mL 聚四氟乙烯烧杯中超声萃取 ,提取

液经 0. 45μm 滤膜真空抽滤 ,收集滤液于 100 mL 蒸

发皿中 ,残渣再用三氯甲烷和甲醇混合溶剂超声提

取 3 次 ,每次 15 mL ,合并所有提取液 ,置于水浴上蒸

干 ,用甲醇将残渣定量稀释至 5 mL , 取 1μL 进样 ,样

品色谱图见图 1。

3 　结果与讨论

3. 1 　色谱柱的选择

采用 HP21、HP25、HP2101、HP21701、HP220M 等不

同固定相的大口径毛细管色谱柱对所测组分进行实

验 ,发现大孔径毛细管色谱柱 HP21、HP25 对试样均

有较高的色谱响应值。但 HP21 柱比 HP25 柱分离度

更好 ,不仅使所测组分达到基线分离 ,而且峰形对称

无拖尾。实验发现不同液膜厚度对色谱行为具有显

著的影响 ,液膜层较厚的色谱柱负荷大 ,但灵敏度

　图 2 　标样色谱图

Fig. 2 　Chromatogram of standard sample

1. 可待因 (codeine) ; 2. 大麻二酚 (cannabidiol) ; 3. 四氢大麻酚

(tetrahydrocannabinol ) ; 4. 吗 啡 ( morphine ) ; 5. 大 麻 酚

(cannabinol) ; 6. 二乙酰吗啡 (diacetyl morphine) ; 7. 内标异三

十烷 ( isotriacontane ) ; 8. 罂粟碱 ( papaverine ) ; 9. 那可汀

(narcotine) 。

低 ,且出峰时间长 ;而液膜厚度为 1. 0μm 的色谱柱虽

保留时间短 ,但分离效果差 ,固选用具有良好选择分

离性能的 HP21 (5 m ×0. 53 mm ×2. 65μm) 大口径毛

细管柱 ,取得满意的分离效果 ,样品色谱图见图 2。

3. 2 　柱温的选择

色谱定量的准确性和可靠性主要取决于色谱峰

分离的优劣 ,而组分分离的好坏与柱温密切相关。

样品中大部分组分在 185 ℃以前出峰 ,为让此温度段

的组分分离得更好 ,采用较小的升温速率 (1 ℃Πmin) 。

185 ℃以后出峰组分较少 ,且不紧凑 ,为了确保测试面

积的准确性 ,避免使保留时间过长 ,在 185 ℃以后采

用较快的升温速率 (3 ℃Πmin) 升至 240 ℃。实验结果

表明 :采用二阶程序升温不仅使毒品中 8 种组分达

到较好的分离 ,而且使基线漂移保持在误差范围之

内 ,结果令人满意。

3. 3 　内标物的选择

对烷烃类 20～34 碳烷及邻苯二甲酸酯类等多种化合物在确定的色谱条件下的色谱行为进行研究 ,

实验结果表明 :仅异三十烷符合内标物的要求 ,固选择异三十烷作为内标。

3. 4 　线性关系的测定

用标准系列溶液在选定的色谱条件下 ,取 1μL 进样 ,分别以各组分峰面积与异三十烷峰面积之比

( A iΠA s ) ,对各组分对照品与异三十烷浓度比 ( CiΠCs )做线性回归 ,其结果见表 1。

3. 5 　回收率及精密度实验

将一定量的纯样品加入已知量的样品中 ,按上述色谱操作条件平行测定 5 次 ,各组分平均回收率及

精密度列于表 2。
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表 1 　8 种组分的标准回归方程及检出限
Table 1 　Linear regression equation and detection limits of 8 kinds of compounds

化合物　　　
Compounds 　　　

回归方程
Linear regression

equation

线性范围
Linear range

(mgΠL)

相关系数
Correlation
coefficients

( r)

检出限
Detection limit

(mgΠL)

可待因 Codeine Y = 0. 6362 X - 0. 2390 5～200 0. 9990 0. 50

大麻二酚 Cannabidiol Y = 3. 0426 X - 0. 6503 3～120 0. 9980 0. 10

四氢大麻二酚 Tetrahydrocannbinol Y = 1. 9225 X - 0. 3458 6～120 0. 9999 0. 50

吗啡 Morphine Y = 0. 6915 X - 0. 5138 5～200 0. 9990 0. 50

大麻酚 Cannabinol Y = 2. 6120 X - 0. 4341 3～120 0. 9950 0. 25

二乙酰吗啡 Diacetyl morphine Y = 0. 9145 X - 0. 0260 4～160 0. 9980 0. 40

罂粟碱 Papaverine Y = 0. 6679 X - 0. 3470 4～160 0. 9990 0. 50

那可汀 Narcotine Y = 0. 6270 X - 0. 0870 5～200 0. 9970 0. 50

表 2 　回收率及精密度实验结果
Table 2 　The results of recovery and precision( n = 5)

化合物　　　
Compounds 　　　

加入量
Added
(mgΠL)

检出量
Found
(mgΠL)

回收率
Recovery

( %)

相对标准偏差
RSD
( %)

可待因 Codeine 50 49. 5 99. 0 1. 3

大麻二酚 Cannabidiol 50 48. 8 97. 6 1. 9

四氢大麻二酚 Tetrahydrocannabinol 50 47. 5 95. 0 2. 6

吗啡 Morphine 50 50. 1 100. 2 1. 6

大麻酚 Cannabinol 50 51. 2 102. 4 0. 9

二乙酰吗啡 Diacetyl morphine 50 48. 6 97. 2 1. 4

罂粟碱 Papaverine 50 48. 3 96. 6 1. 4

那可汀 Narcotine 50 49. 2 98. 4 1. 9
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Simultaneous Determination of 8 Kinds of Components in Cannabis ,

Opium and Heroine by Gas Chromatography

Xu Qingqin , Du Liming3 , Cao Ximin

( Center of Analysis and Testing , Shanxi Normal University , Linfen 041004)

Abstract 　A study on the chromatographic behaviours of codeine , morphine , papaverine , narcotine , cannabidiol ,

tetrahydrocannbinol , cannbinol and diacetyl morphine on wide bore capillary column in presented. A method for the

simultaneous determination of codeine , morphine , papaverine , narcotine , cannabidiol , tetrahydrocannabinol ,
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cannabinol and diacetyl morphine in cannabis , opium and heroine by gas chromatography with wide bore capillary

column is described. The major components were extracted with methanol and chloroform by supersonic extraction

and evaporation. The residue was dissolved in methanol . The resulting solution was used for analysis. The

conditions for determination were : flame ionization detector , HP21 capillary column , 5 m ×0. 53 mm ×2. 65μm ,

column temperature , 180 ℃(5 min)
1 ℃Πmin

185 ℃(10 min)
3 ℃Πmin

240 ℃(10 min) programmed temperature , the

injector temperature 250 ℃, the detector temperature 260 ℃, carrier gas , 10 mLΠmin N2 , split ratio 1∶10 , internal

standard , isotriacontane. All major components and internal standard were separated in 45 min. The average

recoveries of codeine , morphine , papaverine , narcotine , cannabidiol , tetrahydrocannabinol , cannabinol and

diacetyl morphine were 95 %～102. 4 %. The relative standard deviations were less than 2. 6 %. The advantages of

this method were simple , rapid , accurate and sensitive.

Keywords 　Gas chromatography , codeine , cannabidiol , cannabinol , tetrahydrocannabinol , morphine , diacetyl

morphine , papaverine , narcotine
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