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はじめに 

合衆国内におけるヘンプ生産の大幅な増加により、デルタ 9-テトラヒドロカンナビノール (Δ9-THC) 試験の標準化が全国的
に義務付けられるようになりました。1 ヘンプ、または繊維タイプの大麻は、合衆国政府により 2018 年に農産物の 1 つとし
て合法化されています。2 ヘンプには、低濃度の精神活性カンナビノイド Δ9-THC が含まれており、Δ9-THC の濃度レベルが 
0.3% を下回っていることを確認するための試験が義務付けられています。3 現在いくつかの州では、ヘンプ効能試験のための
独自の抽出法に加え、ガスクロマトグラフィー-水素炎イオン化検出 (GC-FID) メソッドが用いられています。これらのメソッ
ドは、国連薬物犯罪事務所が取りまとめた抽出プロトコルおよび大麻試験分析条件に沿うものとなっています。4 しかしなが
ら、大麻はさまざまな濃度の多様な化学物質からなる複雑な植物であるため、法的な要件という観点からすると、この種の分
析に用いるメソッドには選択性と感度が不可欠です。5 ガスクロマトグラフィー-質量分析装置 (GC-MS) は優れたクロマトグ
ラフィー分離能、感度、および強化された選択性を備えており、複雑な植物の定性分析および定量分析の手法として推奨され
ています。さらに、Microwave Assisted Extraction (MAE) により検出前に不活性 Δ9-THCA (酸性型の THC) が Δ9-THC に転
換 (脱炭酸) されるため、GC-MS による THC 総量の測定が可能となっています。デコンボリューション機能を備えた最新処
理ソフトウェアを活用した飛行時間型質量分析 (GC-TOFMS) によってより明瞭な信号を得ることができるため、近接して溶
出する化合物や複雑な試料マトリクスの干渉があっても、正確な同定および定量が可能です。この研究では、認証標準物質 
(CRM) として市販されているヘンプ、および市販されているその他のヘンプ試料を分析してそれぞれの Δ9-THC レベルを測
定し、合衆国の法律に基づく合法性を確認しました。図 1 に、CRM におけるトリベンジルアミン (TBA)、カンナビジオール 
(CBD)、Δ9-THC およびカンナビノール (CBN) のクロマトグラフピークを含む分析イオンクロマトグラム (AIC) を示します。
Δ9-THC の定量結果は図内の表に示すとおりです。TBA は Δ9-THC 定量の内部標準として使用しました。 

図 1：ヘンプ試料中の TBA、Δ9-THC、CBD、および CBN を示す AIC 拡大図。図内の表では、試験的な測定および製造元レポートによるヘンプ CRM 試料中の 
Δ9-THC パーセント当量 (% Eq.) を示している。 
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実験概要 

TBA 内部標準 (Cat. No. 90660) および HPLC グレードのエタノール (Cat. No. 459836) を Sigma-Aldrich 社から購入しまし
た。三成分のカンナビノイド標準 (Δ9-THC、CBD、および CBN を混合したメタノール溶液 1000 mg/mL) および 50 mL の遠
心分離管は Restek 社から、またカンナビノイド植物は地元の電子タバコ店から購入しました。ヘンプ CRM は Emerald 
Scientific 社から調達しました (Part No. 54999C)。 

内部標準溶液は、1 L 容量のフラスコに TBA 50 mg および エタノール 800 mL を入れて調製しました。フラスコを振とう
し、さらにエタノールを 1 L の目盛まで加えました。カンナビノイド標準混合原液 (120 ppm) は、Restek 社のカンナビノイ
ド標準 0.5 mL にメタノール 3.67 mL を混合して、総容量 4.17 mL となるように調製しました。7 つの検量線用標準試料 (1、
2、4、8、20、40、および 80 ng/µL) の調製では、適量の内部標準溶液、カンナビノイド原液、およびエタノールを混合しま
した。 

試料は、挽いたばかりのヘンプ試料を 0.05 g 秤量し、10 mL の反応管に入れて準備しました (図 2)。ここに 8 mL の内部標
準溶液を加え、N2 を使用して不均質な混合物をパージしたうえでマイクロ波反応器に入れ、180℃で 30 分間加熱しました。
この抽出処理により酸性型のカンナビノイドが脱炭酸 (活性化) され、図 3 の酸性 Δ9-THC-A に示すとおり、対応する中性型
が生成されました。次に、上清 (500 µL) を GC バイアルに移して 1 mL のエタノールで希釈し、1 分間撹拌しました。LECO 
PEGASUSBT を使用して、表 1 に示す条件で試料の分析を行いました。データ処理には ChromaTOF® ソフトウェアを使用し
ました。 

 

図 2：GC-TOFMS 分析で使用するヘンプ試料の調製手順。 
 

図 3：THCA から THC への転換。 



表 1：GC-TOFMS (Pegasus BT) 装置設定 

Gas Chromatograph Agilent 7890 with LECO L-PAL 3 Autosampler 

Injection 1 µL, Split 100:1 (250℃) 
Carrier Gas He @ 1.2 mL/min, Constant Flow 

Column Rxi-5 MS、30m x 0.25mm i.d. x 0.25µm (Restek、Bellefonte、PA、USA) 

Temperature Program 40℃ (1 min), ramped 10℃/min to 300℃ (3 min) 

Mass Spectrometer LECO Pegasus BT 

Ion Source Temperature 250℃ 
Ionization Mode EI 

Mass Range (m/z) 45-650 

Acquisition Rate 10 spectra/s 

結果および考察 
CRM および追加のヘンプ試料に関する包括的なデータを収集することができました。図 4 に、CBD、Δ9-THC、および 

CBN の Peak True (デコンボリューション済)、および対応するマススペクトルライブラリのデータを示します。3 つのカン
ナビノイドにおけるスペクトルシミラリティスコアは、それぞれ 921、900、および 810 でした。 

図 4：ヘンプ CRM における CBD、Δ9-THC、および CBN の Peak True および対応するマススペクトルライブラリのデータ。 

Δ9-THC の総含有量（Δ9-THCtot=Δ9-THC+Δ9-THCA）、および CBD と CBN の濃度について、いくつかの植物データセ
ットを調査しました。データ処理には、LECO 社製 ChromaTOF ソフトウェアに実装されている Target Analyte Finding 
(TAF) 機能を使用しました。TAF では全質量範囲データの高速処理が可能で、m/zの許容範囲および保持時間を指定して特定
のイオンの検出を行うことができます。各試料で特定のイオンの検出および定量を行うため、各カンナビノイドで 2つのイオ
ンを指定しました (図 5)。ChromaTOF を使用して、濃度範囲 1 ～ 80 ng/µL を示す Δ9-THC、CBD、および CBN の検量線を
作成し、ヘンプ試料中のそれぞれの濃度計算に使用しました。3 つのカンナビノイドのすべてで、良好な直線性 (R2 > 0.997) 
が得られました (図 6)。 

 

図 5：ヘンプ中の CBD、Δ9-THC、および CBN に関する定量分析の TAF メソッド。 



 
図 6：CBD、Δ9-THC、および CBN の検量線 (1 ～ 80 ng/µL)。 

GC-TOFMS を使用してヘンプ試料 1 ～ 3 を分析してそれぞれの Δ9-THC 濃度を定量し、合衆国の法律に基づく合法性を
確認しました。上記の TAF メソッドを使用して、これらの試料のデータを処理しました。TBA およびカンナビノイドの各タ
ーゲット成分のピークを含む AIC を以下に示します (図 7)。カンナビノイドの 3 文字略語、検量線濃度 (ng/µL)、および % 
Eq. 値を図 8 にまとめました。この研究で使用した検量線範囲を超える濃度は、簡潔に 2.4% 相当を超える (>2.4%) ものと
してレポートしています。この検量線範囲を下回る濃度については、0.04% 相当を下回る (<0.04%) としてレポートしていま
す。 

図 7：TBA (内部標準) および市販のヘンプ試料 1 ～ 3 の各ターゲット成分 (CBD、Δ9-THC、および CBN) を示す AIC 拡大図。 



 
図 8：ヘンプ試料 1 ～ 3 における CBD、Δ9-THC、および CBN の各濃度、試料重量および % Eq. 値。 

各試料を 2 回分析して Δ9-THC の平均濃度を算出し、それぞれの値を販売元のレポート値と比較しました (表 2)。試料 1 
で測定された Δ9-THC については分析証明書で報告されている値と合致していましたが、試料 2 および 3 の Δ9-THC 濃度は、
販売元がレポートしている値よりも高いものでした。試料 3 の Δ9-THC 値 (0.58 % Eq.) が合衆国の法的制限よりも大幅に高
かったのは興味深い点として注目できます。 

表 2：販売元レポートおよび TAF 処理で観測されたヘンプ試料 1 ～ 3 の Δ9-THC の % Eq. 値。 

GC-TOFMS によるデータ収集の主な利点は、包括的であること、およびデコンボリューションによるノンターゲットピー
ク検出処理が可能なことにあります。これにより、今回のような植物試料の多くの成分をより詳細に分析することや、キャ
ラクタリゼーションの向上が可能になります。図 9 にフィルター処理したクロマトグラムを示します。ノンターゲット分析
では、特定のターゲット成分に縛られることなく、ヘンプ試料に存在する非常に多くのカンナビノイド、テルペン、および
テルペノイドに関して追加情報を得ることができます。ヘンプ試料 3 の小規模な代表的化合物のセットの名前、組成式、保
持時間、およびスペクトルシミラリティスコアを表 3 に示します。スペクトルシミラリティスコアはデータベース (NIST な
ど) との比較により決定し、これらの化合物の平均値は 866/1000 となりました。当然のことながら、CBD がヘンプ試料中で
最も濃度の高い化合物でした。近年では、市場に出回る CBD 含有製品の数が劇的に増加しています。これには、塗り薬、オ
イル、および飲料などが含まれます。CBD がてんかんや慢性痛、および癌などに効果があるという証拠は増加しています。6 
さらに、CBD には Δ9-THC の使用に伴ういくつかの副作用を調整する働きがあります。7 今後は、大麻をより包括的に調査
し、投与の適量を見定め、長期的リスクを研究し、大麻中のその他のカンナビノイドやテルペンの潜在的な利点をさらに詳
しく説明することが重要になります。8 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 9：ヘンプ試料 3 で同定された化合物の代表的なサブセットを示した AIC。 

表 3：ヘンプ試料 3 の代表的化合物 

Name Formula R.T.(s) Similarity 
Diethyl succinate C8H14O4 586 845 
Coumaran C8H8O 621 847 
Methyl anthranilate C8H9NO2 731 838 
Caryophyllene C15H24 799 888 
Humulene C15H24 826 884 
Selina-3,7(11)-diene C15H24 890 906 
Olivetol C11H16O2 1025 867 
Neophytadiene C20H38 1079 849 
Palmitic acid C16H32O2 1151 777 
Phytol C20H40O 1237 875 
Cannabidivarol C19H26O2 1296 880 
CBD C21H30O2 1399 922 
Cannabichromene C21H30O2 1403 845 
Ο9-THC C21H30O2 1447 907 
Cannabigerol C21H32O2 1471 909 
Vitamin E C29H50O2 1713 821 

図 10 に、大麻化合物のスペクトルの例を 2 つ示します。図の上側はセスキテルペンカリオフィレンおよびカンナビノイド
カンナビゲロール (CBG) の Peak True (デコンボリューション済) マススペクトル、下側はそれぞれに対応する NIST ライブ
ラリのデータです。これらの化合物のスペクトルシミラリティスコアは、それぞれ 888/1000 および 909/1000、Mass delta
値 (MΔ= m/zobs – m/zcalc) は、それぞれ -0.01 および -0.04 でした。 
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図 10：ヘンプ試料 3 中のカリオフィレンおよび CBG の Peak True (デコンボリューション済) マススペクトルと対応するライブラリのデータ。 

まとめ 
GC-TOFMS は、ヘンプ試料中のカンナビノイドの定量分析に必要な感度と選択性を備えたツールと言えます。GC を使用

したシンプルな抽出手順と高性能 TOFMS および TAF による定量分析により、ヘンプ試料中の Δ9-THC に関する決定的な効
能試験結果を得ることができます。包括的 GC-TOFMS データを利用した ChromaTOF の自動デコンボリューションも、こ
れらの試料を使用した分析におけるより包括的なアプローチへの取り組みを可能にしています。これにより、大麻試料の詳
細な化学的プロファイルの作成が可能になります。日常のルーチン定量ワークフローを実現しながら、同時にノンターゲッ
トの分析結果も取得できる機能は、効率性向上によりオペレーションの合理化を図るラボの助けになるでしょう。 
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