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在线固相萃取/液相色谱-串联质谱法测定水中
合成大麻素及代谢物
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摘 要：建立了在线固相萃取/液相色谱-串联质谱（on-line SPE/LC-MS/MS）同时测定水中 71种合成大麻素和

16 种代谢物的分析方法。取 40 mL 水样配制成 20%的甲醇水溶液，加入乙酸铵与内标物后采用聚四氟乙烯

（PTFE）滤膜过膜。取 1 500 µL过滤样，经亲水-疏水平衡（HLB）固相萃取柱（30 mm×2. 1 mm，20 µm）净化和

富集，采用C18色谱柱（100 mm×2. 1 mm，1. 9 µm），以 1 mmol/L甲酸铵水溶液和甲醇-乙腈（体积比 1∶1）为流

动相进行洗脱分离，电喷雾电离源正离子方式和多反应监测（MRM）模式检测，内标法定量。结果表明，87
种目标物在 1~200 ng/L 范围内线性关系良好，相关系数均大于 0. 990，定量下限为 0. 03~0. 73 ng/L。以自来

水、地表水和生活污水为基质，在 2、75、150 ng/L 加标水平下，除 N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-吲

唑-3-甲酰胺和N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-（4-丁酸）-1H-吲唑-3-甲酰胺 2种物质外，其余 85种目

标物的加标回收率为 60. 4%~130%，相对标准偏差（RSD，n=6）为 0. 20%~9. 8%。该方法简单、快速，能满足

水样中85种痕量合成大麻素类物质的分析要求。
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Abstract：In this study，an analytical method was established for simultaneous determination of 71 
synthetic cannabinoids and 16 metabolites in water by on-line solid phase extraction/liquid chromatog⁃
raphy-tandem mass spectrometry（on-line SPE/LC-MS/MS）.  Through the optimization of instrument 
analysis and sample preparation， the best experimental conditions were obtained.  10 mL methanol 
was added into 40 mL water to prepare a solution containing 20%（by volume） methanol.  After adding 
ammonium acetate and internal standards，the solution was filtered through a PTFE filter.  1 500 µL of 
the filtered solution was injected into the HLB SPE columns（30 mm×2. 1 mm，20 µm） for purifica⁃
tion and enrichment.  The analytes were separated by using a C18 chromatographic column（100 mm×
2. 1 mm，1. 9 µm），with 1 mmol/L ammonium formate aqueous solution and methanol-acetonitrile
（1∶1） as the mobile phase for elution. The detection was carried out with electrospray ion source in 
positive ion mode under multiple reaction monitoring mode（MRM），and quantified with internal stan⁃
dard method. The results showed that in the linear range of 1-200 ng/L，the linear correlation coeffi⁃
cients of 87 target analytes were all greater than 0. 990，and the limits of quantification were 0. 03-
0. 73 ng/L.  Except of SC-0862 and ADB-BUTINACA N-butanoic acid metabolite，the recoveries of 
85 target analytes ranged from 60. 4% to 130% at the three spiked levels of 2，75，150 ng/L，while 
the relative standard deviations（RSDs，n=6） were between 0. 20% and 9. 8% in tap water，surface 
water and waste water.  The method is simple，rapid，and could meet the requirements for the quanti⁃
tative analysis of 85 synthetic cannabinoids and related metabolites in water samples.
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合成大麻素（SCs）是模拟大麻植物主要活性成分四氢大麻酚（Δ9-THC）的化学作用而合成的一类对

人体中枢神经系统具有强烈精神药理作用与成瘾性的化合物，其滥用可导致多种神经行为障碍［1］。

2021年 7月，我国开始对合成大麻素类物质进行整类列管。与其他药物一样［2-3］，合成大麻素类物质也

是通过与其生产、销售和消费相关的人类活动进入环境。合成大麻素类物质进入生物体后不能被完全

代谢，未被代谢的母体化合物或代谢产物可经尿液或粪便等排泄物进入污水系统［4-5］，进而随污水进入

自然水体，对水生生态系统和公众健康造成潜在威胁。水中合成大麻素及其代谢物的研究不仅有利于

环境监测与生态安全评价，而且可在合成大麻素类物质滥用监测和评估方面为禁毒工作提供精准线索，

在打击毒品犯罪与防治等方面发挥至关重要的作用，有利于社会稳定与进步。因此，开发简单、快速、

高效的水中合成大麻素类物质的检测方法具有重要实践意义。

液相色谱-串联质谱法（LC-MS/MS）不仅具有较高的灵敏度和选择性，而且操作简便、无需衍生化

处理，常用于测定高极性、低挥发性和热稳定性的化合物，其在合成大麻素类物质检测方面的应用十

分广泛［6-10］。由于水中合成大麻素类物质的浓度极低，仅为 ng·L-1级别，故常需对样品进行固相萃取

（SPE）后才能进样分析［11-13］，但离线 SPE前处理不仅步骤繁琐，而且耗时较长。与基于离线 SPE的液相

色谱-质谱联用技术相比，在线固相萃取/液相色谱-串联质谱技术不仅可以减少样品用量，提高样品利

用率，而且能够简化实验室分析工作，节约分析成本，在环保、毒物检验方面具有深远前景［14-17］。本

文基于在线Oasis HLB固相萃取柱，建立了水中 71种合成大麻素和 16种代谢物的液相色谱-质谱分析

方法。该方法操作简单、结果准确，可用于自来水、地表水及生活污水水样的分析。

1 实验部分 
1. 1　仪器与试剂　

AOE-LC-MS/MS-8060NX在线固相萃取分析系统与液相色谱-质谱联用仪（日本岛津公司）；Milli-
Q Reference 超纯水发生器（美国 Millipore公司）；KQ-500E超声波清洗器（昆山市超声仪器有限公司）；

SI-0246涡旋混合器（美国 Scientific Industries公司）。甲醇、乙腈、异丙醇、甲酸、甲酸铵和乙酸铵（色

谱纯），均购自美国 Thermo Fisher 公司。合成大麻素及其代谢物、氘代内标物均购于上海原思标物

公司。

1. 2　标准工作溶液制备　
混合标准工作溶液：分别移取 1. 0 mg·mL-1的合成大麻素及相关代谢物共 87种单一标准物质溶液，

用甲醇配制成 250 µg·L-1的混合标准储备液，密封，于 0~4 ℃下保存。使用时量取一定量的混合标准储

备液，用甲醇稀释成不同质量浓度的混合标准工作液。

氘代内标工作溶液：分别移取 1. 0 mg·mL-1的 2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-二甲基

丁酸甲酯-D5（5F-MDMB-PICA-D5）、2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-二甲基丁酸-D5（5F-

MDMB-PICA代谢物 7-D5）和N-（1-金刚烷基）-1-戊基吲唑-3-甲酰胺-D9（APINACA-D9）标准溶液，用甲醇

稀释成25 µg·L-1的标准内标工作溶液，密封，于0~4 ℃下保存。

1. 3　样品采集和保存　
使用玻璃瓶收集24 h混合水样500 mL，于-20 ℃条件下冷冻保存，使用时在室温下自然解冻。

1. 4　样品前处理　
量取 40 mL水样于离心管中，依次加入 10 mL甲醇和 500 µL质量分数为 30%的乙酸铵溶液，涡旋

振荡 30 s。加入 100 µL质量浓度为 25 µg·L-1的氘代内标工作溶液，涡旋振荡 30 s。将上述溶液过 0. 22 
µm滤膜，待进样分析。

1. 5　测定方法　
1. 5. 1　On-line SPE条件　在线固相萃取分析系统与液相色谱-质谱联用仪配有两根在线Oasis HLB固

相萃取柱（30 mm×2. 1 mm，20 µm）及两个泵。其中，低压四元泵（左泵）用于在线固相萃取，高压二元

泵（右泵）用于色谱分析。在 0~2. 8 min内，左泵流动相在低压四元泵的作用下将样品泵入到第一根在
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线固相萃取柱中，完成样品的上样和富集；在2. 8 min后，十通阀切换至分析流路，右泵流动相将富集

在第一根固相萃取柱上的目标物洗脱至色谱柱，完成样品的洗脱和分离，此时左泵流动相切换至另一

根在线固相萃取柱对其进行活化再生。流动相A为纯水，流动相B为甲醇-乙腈-异丙醇溶液（体积比1∶
1∶1），进样量为 1 500 µL。梯度程序：0~0. 01 min，100% A，0. 50 mL/min；0. 01~3. 0 min，100% A，

3. 0 mL/min；3. 0~7. 0 min，0% A，3. 0 mL/min；7. 0~13. 4 min，100% A，3. 0 mL/min；13. 4~20. 0 min，
100% A，0. 50 mL/min；切阀时间：2. 8 min。
1. 5. 2　色谱条件　C18色谱柱（100 mm×2. 1 mm，1. 9 µm）；柱温为 40 ℃；流动相A为 1 mmol/L甲酸铵

水溶液，流动相 B 为甲醇-乙腈（体积比 1∶1），流速为 0. 40 mL/min。梯度程序：0~2. 4 min，55% B；

2. 4~11. 2 min，55%~85%Ｂ；11. 2~16. 7 min，85%~100% B；16. 7~18. 7 min，100% B；18. 7~19. 0 min，
100%~55% B；19. 0~20. 0 min，55% B。

1. 5. 3　质谱条件　电喷雾电离源（ESI）：正离子模式（+）；监测方式：多反应监测（MRM）；雾化气：

3 L/min；干燥气：10 L/min；加热气：10 L/min；接口温度：350 ℃；接口电压：1 kV。

2 结果与讨论 
2. 1　质谱条件优化　

在m/z为 95~450范围内同时以正离子和负离子模式进行母离子扫描，找到每种分析物稳定的准分

子离子［M+H］＋或［M-H］-峰，然后分别以得到的分子离子作为母离子进行子离子扫描分析，选择最佳

子离子作为定量与定性子离子。通过优化碰撞能量等参数，确保每种化合物的特征碎片离子对效果达

到最好，优化的质谱条件见表1。
表1　87种目标物的质谱参数

Table 1　MS parameters for the 87 target analytes

1
2
3
4
5
6
7
8
9

10
11
12
13
14
15
16
17
18

3-甲基-2-［1-（4-氟丁基）吲唑-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

2-（1-（4-氟丁基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基）-3，3-二甲
基丁酸

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-氰基丁基）
吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-

（4-丁酸）-1H-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-氟丁基）
吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（4-戊烯-1-基）-1H-吲唑-3-甲酰
胺基］丁酸

3，3-二甲基-2-（1H-吲哚-3-甲酰氨基）丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（5-氟戊基）
吲哚-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（5-氟戊基）
吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-（5-戊酸
甲酯）-1H-吲哚-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-（1H-吲唑-3-甲酰氨基）丁酸甲酯

3，3-二甲基-2-［1-（4-丁醇）吲哚-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

N-（1-氨基-3-甲基-1-氧代丁-2-基）-1-

（4-氟苄基）-1H-吲哚-3-甲酰胺

［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-基］（吡啶-3-基）
甲酮

N-（1-金刚烷基）-1-（4-丁酸）吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［6-羟基-1-（5-氟戊基）
吲哚-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（5-氟戊基）
吲哚-3-甲酰胺

4F-MMB-BUTINACA
4F-MDMB-BUTINACA bu⁃

tanoic acid metabolite
SC-0862

4CN-AB-BUTINACA
ADB-BUTINACA N-buta⁃

noic acid metabolite
4F-AB-BUTINACA

MDMB-4en-PINACA buta⁃
noic acid metabolite

-
5F-ABICA

5F-AB-PINACA
-
-

4F-MDMB-BUTICA N-（4-

hydroxybutyl） metabolite
AB-FUBICA

5-Fluoropentyl-3-py ridi⁃
noylindole

4F-ABUTINACA N-butano⁃
ic acid metabolite

5F-MDMB-PICA metabolite 
9

5F-ADBICA

7. 99
4. 95
4. 71
4. 95
4. 40
5. 69
5. 84
6. 05
6. 06
6. 27
6. 26
6. 36
6. 33
6. 52
6. 79
6. 36
6. 67
6. 89

350. 4
350. 5
275. 3
342. 4
361. 2
335. 1
344. 5
289. 3
348. 2
349. 2
388. 5
290. 4
361. 5
368. 2
311. 3
382. 5
393. 5
362. 2

145. 1*/219. 0/177. 1
145. 1*/219. 0/177. 1

145. 0*/117. 1
226. 1*/145. 1

231. 0*/145. 0/213. 0
219. 1*/145. 1/177. 0

145. 1*/213. 0
144. 0*/116. 1

232. 1*/331. 2/144. 0
233. 1*/304. 2/213. 1

258. 1*/115. 0
145. 1*/117. 0

144. 1*/216. 0/116. 1
252. 1*/109. 1/351. 2

232. 0*/223. 1
135. 0*/107. 1/315. 2
248. 0*/160. 1/132. 1
232. 1*/345. 2/144. 0

39/24/33
41/22/33

30/40
26/43

26/40/32
24/41/35

37/21
19/44

21/10/39
24/16/32

21/31
29/46

34/17/55
19/40/10

31/26
20/41/11
20/38/53
23/11/41

No. Compound English acronym Retention
time/min

Parent ion
（m/z） Product ion（m/z） Collision 

energy/eV
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19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-戊烯基）
吲哚-3-甲酰胺

2-（1-（4-氟丁基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基）-3，3-二甲
基丁酸

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-氟苄基）
吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（5-戊醇）吲哚-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-（5-氟戊
基）-1H-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3-甲基-1-氧代丁-2-基）-1-（5-氯戊
基）-1H-吲唑-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸

1-（5-氟戊基）-1H-吡咯并［2，3-b］
吡啶-3-甲酸-8-喹啉酯

1-（5-氟戊基）-1H-吡咯并［2，3-b］吡啶-3-甲酸
（1H-苯并［d］［1-3］三唑-1-基）酯

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-

（4-氟苄基）-1H-吲哚-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（4-氰基丁基）吲唑-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-苄
基-1H-吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（5-氟戊基）-1H-吡咯并［2，3-b］
吡啶-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（4-氟苄基）
吲唑-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-N-（2-苯基丙-2-基）-1H-

吡咯［2，3-b］吡啶-3-甲酰胺

N-（1-羧基-2-甲基丙基）-1-（4-氟苄基）吲唑-3-甲酰
胺

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-

丁基吲唑-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3-甲基丁
酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-戊基吲唑-3-甲酰胺

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-氰基丁基）
吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（4-戊烯基）
吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（4-氟丁基）吲哚-3-甲酰氨基］丁
酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-戊基吲哚-3-

甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3-苯丙酸
甲酯

1-［（N-甲基-2-哌啶基）甲基］-3-（2-碘苯甲酰基）吲哚

3-甲基-2-（1-（4-戊烯-1-基）-1H-吲哚-3-甲酰胺基）
丁酸甲酯

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-四氢吡喃基甲基）
吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［6-甲氧基-1-（5-氟戊基）
吲哚-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-戊基吲唑-3-

甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-二甲
基丁酸甲酯

2-［1-（4-氟丁基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基］-3，3-二甲
基丁酸甲酯

AB-4en-PICA
4F-MDMB-BUTICA butano⁃

ic acid metabolite
AB-FUBINACA

5F-MDMB-PICA metabo⁃
lite2

5F-ADB-PINACA
5Cl-AB-PINACA

5F-MDMB-PICA metabo⁃
lite7

5F-QUP7AIC
5F-BTP7AIC

ADB-FUBICA
4CN-MDMB-BUTINACA

ADB-BINACA
5F-MDMB-P7AICA
ADB-FUBINACA

5F-CUMYL-P7AICA
AMB-FUBINACA metabo⁃

lite
ADB-BUTINACA

5F-AMB-PICA
AB-PINACA

4CN-CUMYL-BUTINACA
ADB-4en-PINACA
4F-MDMB-BUTICA

ADBICA
5F-MPP-PICA

AM-2233
AMB-4en-PICA

CUMYL-THPINACA
-

ADB-PINACA
5F-MDMB-PICA

4F-MDMB-BUTINACA

6. 74
6. 01
6. 75
6. 91
7. 15
7. 26
5. 28
8. 40
7. 89
7. 33
7. 60
7. 63
7. 62
7. 65
7. 88
6. 77
7. 89
7. 93
7. 91
8. 00
8. 07
8. 20
8. 52
8. 52
8. 47
8. 79
8. 85
8. 81
8. 96
8. 90
8. 95

328. 4
349. 5
369. 2
375. 5
363. 2
365. 2
363. 5
378. 2
368. 2
382. 2
371. 2
365. 2
378. 2
383. 2
368. 2
370. 4
331. 2
363. 2
331. 2
361. 2
343. 2
363. 2
344. 2
411. 2
459. 1
343. 2
378. 2
407. 5
345. 2
377. 2
364. 2

212. 1*/144. 0/158. 1
144. 0*/218. 1/116. 0
324. 1*/109. 0/253. 1
144. 0*/230. 1/116. 0

318. 2*/177. 1
213. 0*/249. 1

144. 1*/116. 0/232. 1
233. 1*/145. 0/117. 1

233. 1*/145. 1
252. 1*/109. 0
226. 1*/145. 0

235. 1*/320. 2/348. 2
318. 1*/298. 0/206. 1

253. 1*/338. 2
174. 1*/230. 1/348. 2

109. 0*/253. 0
201. 1*/145. 0/286. 2
232. 1*/144. 0/116. 0
215. 1*/286. 2/314. 2
226. 1*/243. 1/145. 0
213. 1*/298. 2/171. 1

218. 1*/116. 0
214. 1*/144. 0
232. 1*/144. 0

98. 1*/112. 1/362. 0
212. 1*/144. 0/158. 1
243. 1*/260. 1/119. 1
262. 1*/174. 0/146. 1
215. 1*/300. 2/328. 2

232. 1*/144. 0
219. 1*/304. 2/177. 0

19/36/32
38/17/55
16/44/24
34/19/53

16/36
33/25

39/53/19
20/39/55

16/34
22/42
28/44

25/15/10
29/32/37

26/16
32/24/23

39/21
27/41/15
19/38/54
24/15/10
22/12/42
24/16/39

19/55
22/39
19/42

27/24/21
17/37/31
22/12/25
19/40/49
26/15/10

19/39
24/16/36

（续表1）
No. Compound English acronym Retention

time/min
Parent ion

（m/z） Product ion（m/z） Collision 
energy/eV
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50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（环己基甲基）
吲唑-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-N-（萘-1-基）-1H-吲哚-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-N-（2-苯基丙-2-基）-1H-吲哚-3-甲酰胺

［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-基］（2-碘苯基）甲酮

3-甲基-2-［1-（4-氟苄基）吲唑-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-氟丁基）吲唑-3-甲酰胺

1-［2-（N-吗啉基）乙基］-3-（2，2，3，3-四甲基环
丙甲酰基）吲哚

N-（1-金刚烷基）-1-（4-丁醇）吲唑-3-甲酰胺

N-苄基-1-戊基-1H-吲哚-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-环己基
甲基-1H-吲哚-3-甲酰胺

（4-苄基哌嗪-1-基）［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-基］
甲酮

2-［1-（4-氟苄基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-二甲
基丁酸甲酯

3，3-二甲基-2-［1-（5-氟戊基）吲哚-3-甲酰氨基］
丁酸乙酯

3，3-二甲基-2-［1-（4-戊烯基）吲哚-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

1-［（N-甲基-2-哌啶基）甲基］-3-（1-萘甲酰基）吲哚

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（环己基甲
基）吲唑-3-甲酰胺

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-戊烯基）吲哚-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-N-（2-苯基丙-2-基）-1H-吲唑-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-3-（1-萘甲酰基）-1H-吲哚

1-戊基-3-（2-萘甲酰基）吡咯

N-（1-金刚烷基）-1-（4-氰基丁基）吲唑-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基］-3，3-二甲
基丁酸乙酯

3-甲基-2-［1-（环己基甲基）吲哚-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

2-（1-丁基-1H-吲唑-3-甲酰氨基）-3，3-二甲基丁酸
甲酯

3，3-二甲基-2-［1-（5-氯戊基）吲唑-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

3，3-二甲基-2-［1-（4-戊烯-1-基）-1H-吲唑-3-甲酰
氨基］丁酸甲酯

1-（5-氟戊基）-N-（萘-1-基）-1H-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（5-氯戊基）
吲唑-3-甲酰胺

N-（1-金刚烷基）-1-（5-氟戊基）吲哚-3-甲酰胺

1-戊基-3-（邻甲基苯乙酰基）吲哚

5-戊基-2-（2-苯基丙-2-基）-2，5-二氢-1H-

吡啶［4，3-b］吲哚-1-酮

N-（1-甲氧基羰基-2，2-二甲基丙基）-1-

（环己基甲基）吲哚-3-甲酰胺

N-（1-金刚烷基）-1-（4-氟丁基）吲唑-3-甲酰胺

N-（1-金刚烷基）-1-（4-戊烯基）吲哚-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-（1-戊基-1H-吲唑-3-甲酰氨基）
丁酸乙酯

2-［1-（环己基甲基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸乙酯

2-［1-（环己基甲基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸甲酯

N-（1-金刚烷基）-1-戊基吲唑-3-甲酰胺

AB-CHMINACA
5F-MN-24

5F-CUMYL-PICA
AM-694

AMB-FUBINACA
4F-CUMYL-BUTINACA

A-796，260
4F-ABUTINACA N-（4-hy⁃

droxybutyl） metabolite
SDB-006

ADB-CHMICA
5F-BEPIRAPIM
MDMB-FUBICA
5F-EDMB-PICA

MDMB-4en-PICA
AM-1220

ADB-CHMINACA
CUMYL-4en-PICA

5F-CUMYL-PINACA
AM-2201
JWH-030

4CN-ABUTINACA
5F-EDMB-PINACA

AMB-CHMICA
MDMB-BUTINACA

5Cl-ADB
MDMB-4en-PINACA

5F-MN-18
5Cl-CUMYL-PINACA

STS-135
JWH-251

CUMYL-PEGACLONE
MDMB-CHMICA
4F-ABUTINACA

-
EDMB-PINACA
EDMB-CHMICA

MDMB-CHMINACA
APINACA

9. 08
9. 01
9. 20
9. 21
9. 27
9. 33
9. 27
9. 44
9. 54
9. 59
9. 60
9. 36
9. 77
9. 78
9. 79

10. 10
10. 03
10. 11
10. 22
10. 35
10. 44
10. 56
10. 69
10. 68
10. 77
10. 82
10. 89
11. 19
11. 50
11. 49
11. 45
11. 68
11. 89
12. 36
12. 45
12. 44
12. 71
14. 47

357. 0
375. 2
367. 2
436. 0
384. 2
354. 4
355. 2
368. 5
321. 2
370. 2
408. 2
397. 2
391. 2
357. 1
383. 2
371. 2
347. 5
368. 2
360. 1
292. 1
377. 5
392. 2
371. 2
346. 2
394. 9
358. 2
376. 2
384. 9
383. 2
320. 2
373. 2
385. 2
370. 2
363. 5
374. 2
399. 3
386. 2
366. 2

241. 0*/312. 0
232. 1*/144. 0

249. 1*/232. 1/206. 1
231. 0*/203. 0/309. 2
253. 1*/324. 2/109. 0
219. 1*/119. 0/145. 1

125. 2*/114. 2
135. 0*/107. 0/216. 1
214. 1*/188. 1/278. 2
240. 1*/353. 2/144. 0

232. 1*/144. 0
252. 1*/109. 0

232. 2*/144. 0/116. 0
212. 1*/144. 1/158. 0
127. 1*/286. 2/155. 0
241. 1*/326. 2/354. 2
130. 0*/91. 0/212. 0

233. 1*/250. 1/213. 1
155. 1*/127. 1/232. 1

155. 0*/127. 0
135. 0*/107. 0

233. 1*/318. 2/213. 1
240. 1*/144. 0/116. 0
201. 1*/286. 2/145. 0
214. 0*/250. 0/145. 1
213. 1*/298. 2/145. 0
233. 1*/145. 0/213. 1
250. 0*/145. 0/214. 0
135. 1*/232. 1/107. 1

105*/214. 0/144. 0
255. 1*/185. 1/167. 0

240. 1*/144. 0
135. 1*/107. 1

135. 0*/107. 0/93. 0
215. 1*/300. 3/145. 0

240. 1*/144. 0
241. 1*/326. 2/354. 2

135. 1*/107. 1

26/17
23/41

16/28/25
28/48/22
23/16/44
21/24/41

20/27
22/45/15
20/20/18
23/11/41

25/43
17/37

19/40/55
17/38/32
53/20/27
27/17/11
36/50/27
20/11/30
25/49/24

19/39
21/47

25/17/33
16/36/55
24/16/39
33/25/42
24/16/41
17/38/28
22/42/31
31/24/44
24/24/36
17/40/46

19/38
20/44

28/42/45
26/17/42

20/40
25/17/13

22/42

（续表1）
No. Compound English acronym Retention

time/min
Parent ion

（m/z） Product ion（m/z） Collision 
energy/eV

*quantitative ion
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2. 2　液相色谱条件优化　
考察了使用甲醇、乙腈、甲醇-乙腈（1∶1）为有机相时对在线固相萃取柱上合成大麻素类物质的

洗脱效果。结果显示，以甲醇-乙腈（1∶1）为有机相时，超过 70种目标物的响应比单独使用乙腈或甲

醇为有机相时大。

考察了纯水、0. 1%甲酸、1 mmol/L甲酸铵和 0. 1%甲酸-1 mmol/L甲酸铵 4种溶液作为水相时的分

离效果，发现在纯水中加入甲酸或甲酸铵后，各物质的响应显著增强，峰形更好。4种流动相的分离

效果为：1 mmol/L 甲酸铵>0. 1%甲酸-1 mmol/L 甲酸铵>0. 1%甲酸>纯水。虽然采用正离子模式进行扫

描，但当使用 1 mmol/L甲酸铵溶液为水相时，有超过 80种目标物的响应优于在 0. 1%甲酸溶液中的响

应。这可能是由于随着流动相中水相比例不断降低，流动相中甲酸含量逐渐减少，且甲酸的电离能力

可能受有机溶剂抑制，使其促进目标物电离的能力减弱；当采用 1 mmol/L甲酸铵时，尽管甲酸铵在流

动相中浓度不断减少，但由于其本身为盐，有效离子浓度大于甲酸，因而其促进目标物电离的能力大

于甲酸，各物质在1 mmol/L甲酸铵溶液为水相时的响应反而更高。

综上，实验选择 1 mmol/L甲酸铵溶液为水相，甲醇-乙腈（1∶1）为有机相。图 1为国内流通较多的

6种合成大麻素的MRM色谱图。

2. 3　前处理条件的优化　
2. 3. 1　样品pH值的选择　有机物的存在形态受溶液 pH值的影响较大，不同的 pH值可能会使目标物

发生不同程度的电离。考虑到不同来源的水样pH值不固定，为了确保方法的准确度与重现性，本研究

选择在水样中加入30%的乙酸铵溶液以维持样品的酸碱度。

2. 3. 2　甲醇加入量的选择　由于合成大麻素类物质在水中的溶解度低且稳定性差，因此考虑在水中

加入一定量的有机溶剂。考察了含有不同体积分数甲醇的加标水样（50 ng·L-1）中 87种目标物的响应强

度。结果显示，当水样中甲醇体积分数由 10%增至 20%，有 42种物质的信号响应明显增强；甲醇体积

分数增至 40%时，有 13种物质的信号响应基本保持稳定，而其余 74种物质的信号响应均呈增强趋势；

但随着甲醇体积分数超过 40%，所有物质的色谱峰形变差，而且信号响应逐渐降低，说明它们在固相

萃取柱上的保留越来越少。由于甲醇的加入会稀释实际样品中目标物的浓度，且会增加经济成本，实

验最终选择甲醇的体积分数为20%。

2. 3. 3　过滤膜的选择　由于样品中可能存在大分子物质及微小颗粒，为避免污染和堵塞色谱柱，所

有样品均需经过微孔滤膜过滤后方可进入仪器。鉴于样品溶剂由水和甲醇组成，选择尼龙 66（Ny⁃

图1　6种常见合成大麻素的MRM色谱图
Fig. 1　MRM chromatograms for the 6 common synthetic cannabinoids
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lon66）、聚四氟乙烯（PTFE）及聚偏二氟乙烯（PVDF）3种常用的混合性过滤膜进行考察。结果表明，经

Nylon66膜过滤后有 1种目标物的响应较低，经 PVDF膜过滤后有 5种目标物的响应较低，而所有目标

物经PTFE膜过滤后均有良好响应。综合考虑，实验选用PTFE材质的微孔滤膜进行过滤。

2. 4　方法学评价　
2. 4. 1　基质效应　由于不同来源水的组成不定，某些干扰成分可能会与分析物共流出，影响电喷雾

效率，从而导致强烈的基质效应，影响分析结果的准确性。选取某地区自来水、地表水及实际生活污

水作为供试水样，加入一定浓度的混合标准工作溶液，采用相对响应值法评价基质效应［18］。结果表明，

自来水、地表水及实际生活污水的基质效应值分别为 12. 12%~213. 5%、50. 71%~280. 5%和 35. 22%~
258. 5%，且同一化合物在不同基质中的峰面积响应趋势不一致。由于存在一定程度的基质效应，本实

验采用内标法定量。鉴于合成大麻素类物质的同位素内标难获得，本研究仅选择 5F-MDMB-PICA-D5、

5F-MDMB-PICA 代谢物 7-D5及APINACA-D9 3种内标物为参考。

2. 4. 2　线性范围、检出限和定量下限　向 20%甲醇水溶液中加入不同体积的混合标准溶液和固定体

积的氘代内标溶液（100 µL）与 30%乙酸铵溶液（500 µL），得到质量浓度为 1~200 ng·L-1的系列混合工作

溶液，采用本方法进行分析。87 种目标物在 1~200 ng·L-1 范围内线性关系良好，相关系数均大于

0. 990。以信噪比（S/N）为 3和 10时对应的质量浓度分别确定检出限（LOD）与定量下限（LOQ），各物质

的检出限和定量下限分别为0. 01~0. 22 ng·L-1和0. 03~0. 73 ng·L-1（见表2），表明方法的灵敏度较高。

2. 4. 3　准确度及精密度　选取某地区自来水、地表水及实际生活污水（均未检出目标物），分别加入

不同体积混合标准溶液和 100 µL混合氘代内标工作溶液，在 2、75、150 ng·L-1 3个质量浓度下平行测

定 6次，进行加标回收率和精密度实验。结果显示，有 85种分析物的加标回收率在 60. 4%~130%之间，

相对标准偏差（RSD）为 0. 20%~9. 8%，表明本方法准确、可靠，能够满足自来水、地表水及实际生活污

水中上述 85种合成大麻素类物质的检测要求。鉴于污水基质最为复杂，表 2列出了各物质在污水中的

加标回收率。由于 N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-吲唑-3-甲酰胺和 N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代

丁-2-基）-1-（4-丁酸）-1H-吲唑-3-甲酰胺的回收率在 60%~130%范围外，故认为其可采用本方法进行定

性，但对其在水中的准确定量分析，建议采用相应氘代同位素内标或寻找其他合适内标物。

表2　87种目标物的检出限、定量下限以及在污水样品中的回收率和相对标准偏差
Table 2　LODs，LOQs of the analytes and their recoveries and RSDs in waste water sample

1
2
3
4
5
6
7
8
9

10
11
12
13
14
15

3-甲基-2-［1-（4-氟丁基）吲唑-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

2-（1-（4-氟丁基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基）-3，3-

二甲基丁酸

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-氰基丁基）
吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-

（4-丁酸）-1H-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-氟丁基）
吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（4-戊烯-1-基）-1H-吲唑-3-甲酰胺
基］丁酸

3，3-二甲基-2-（1H-吲哚-3-甲酰氨基）丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（5-氟戊基）
吲哚-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（5-氟戊基）
吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-

（5-戊酸甲酯）-1H-吲哚-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-（1H-吲唑-3-甲酰氨基）丁酸甲酯

3，3-二甲基-2-［1-（4-丁醇）吲哚-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨基-3-甲基-1-氧代丁-2-基）-1-（4-氟苄基）-1H-

吲哚-3-甲酰胺

［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-基］（吡啶-3-基）甲酮

0. 04
0. 19
0. 21
0. 01
0. 15
0. 02
0. 07
0. 05
0. 06
0. 03
0. 06
0. 05
0. 04
0. 08
0. 07

0. 14
0. 64
0. 69
0. 04
0. 48
0. 08
0. 24
0. 18
0. 19
0. 10
0. 19
0. 18
0. 12
0. 27
0. 23

90. 2
118
162

93. 1
24. 8
112

75. 1
127

96. 8
116

61. 7
101

79. 0
74. 8
98. 1

7. 7
6. 1
8. 9
5. 9
15

2. 4
5. 4
6. 4
2. 5
6. 1
4. 1
4. 4
4. 9
9. 4
3. 8

117
97. 9
152

96. 0
29. 6
120

81. 7
126

98. 1
119

68. 1
128

94. 0
85. 7
97. 3

5. 0
4. 5
5. 1
4. 0
5. 4

0. 70
2. 9
9. 2
8. 1
6. 4
5. 6
5. 9
5. 2
6. 4
7. 5

121
100
142

92. 3
29. 2
115

84. 7
113

90. 3
105

60. 4
123

83. 3
79. 0
102

1. 5
1. 4
2. 2
1. 8
9. 2

0. 30
4. 2
5. 0
4. 8
6. 2
6. 2
6. 9
5. 1
2. 5
4. 2

No. Compound LOD /
（ng·L-1）

LOQ /
（ng·L-1）

Added 2 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
Added 75 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
Added 150 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
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16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51

N-（1-金刚烷基）-1-（4-丁酸）吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［6-羟基-1-（5-氟戊基）
吲哚-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（5-氟戊基）
吲哚-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-戊烯基）吲哚-3-

甲酰胺

2-（1-（4-氟丁基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基）-3，3-

二甲基丁酸

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（4-氟苄基）吲唑-3-

甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（5-戊醇）吲哚-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）
-1-（5-氟戊基）-1H-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3-甲基-1-氧代丁-2-基）-1-（5-氯戊基）-1H-

吲唑-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸

1-（5-氟戊基）-1H-吡咯并［2，3-b］吡啶-3-甲酸-8-喹啉酯

1-（5-氟戊基）-1H-吡咯并［2，3-b］吡啶-3-甲酸（1H-苯
并［d］［1-3］三唑-1-基）酯

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-（4-氟苄
基）-1H-吲哚-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（4-氰基丁基）吲唑-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-苄基-1H-吲
唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（5-氟戊基）-1H-吡咯并［2，3-b］吡
啶-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（4-氟苄基）
吲唑-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-N-（2-苯基丙-2-基）-1H-吡咯［2，3-b］
吡啶-3-甲酰胺

N-（1-羧基-2-甲基丙基）-1-（4-氟苄基）吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-丁基吲唑-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3-甲基丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-戊基吲唑-3-甲酰胺

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-氰基丁基）吲唑-3-甲酰胺

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（4-戊烯基）
吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［1-（4-氟丁基）吲哚-3-甲酰氨基］
丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-戊基吲哚-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3-苯丙酸甲酯

1-［（N-甲基-2-哌啶基）甲基］-3-（2-碘苯甲酰基）吲哚

3-甲基-2-（1-（4-戊烯-1-基）-1H-吲哚-3-甲酰胺基）
丁酸甲酯

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-四氢吡喃基甲基）
吲唑-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-［6-甲氧基-1-（5-氟戊基）吲哚-3-

甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-戊基吲唑-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸甲酯

2-［1-（4-氟丁基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸甲酯

N-（1-氨甲酰基-2-甲基丙基）-1-（环己基甲基）
吲唑-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-N-（萘-1-基）-1H-吲哚-3-甲酰胺

0. 06
0. 05
0. 04
0. 03
0. 08
0. 03
0. 05
0. 03
0. 05
0. 19
0. 02
0. 06
0. 06
0. 02
0. 03
0. 04
0. 03
0. 03
0. 22
0. 04
0. 04
0. 06
0. 02
0. 04
0. 02
0. 03
0. 02
0. 02
0. 02
0. 01
0. 05
0. 05
0. 04
0. 03
0. 02
0. 02

0. 19
0. 18
0. 13
0. 11
0. 27
0. 09
0. 15
0. 11
0. 15
0. 64
0. 08
0. 21
0. 19
0. 08
0. 09
0. 13
0. 11
0. 09
0. 73
0. 14
0. 12
0. 21
0. 07
0. 13
0. 06
0. 10
0. 06
0. 07
0. 07
0. 03
0. 16
0. 17
0. 12
0. 10
0. 08
0. 08

75. 3
125

81. 0
89. 8
115
130

92. 2
68. 2
64. 2
82. 1
121
103

84. 8
95. 6
66. 0
61. 8
89. 1
75. 9
89. 1
71. 4
88. 2
90. 4
92. 8
70. 7
68. 8
84. 6
79. 5
127

68. 7
90. 6
85. 6
105

90. 6
100

75. 8
80. 7

7. 1
5. 2
3. 0
2. 6
7. 1
6. 6
1. 5
6. 8
5. 0
2. 6
2. 0
6. 6
3. 5
5. 4
1. 2
8. 4
1. 6
6. 4
9. 9
7. 9
9. 4
1. 8
6. 7
2. 2
2. 4
5. 2
3. 5
3. 8
3. 8
3. 6
2. 7
4. 7
2. 3
3. 4
8. 3
8. 6

81. 2
127

79. 5
87. 0
98. 1
128

88. 0
28. 9
60. 1
88. 9
126
112

63. 8
72. 2
69. 1
70. 9
76. 6
102

75. 8
95. 6
83. 8
111
114

84. 6
81. 3
86. 4
89. 3
127

85. 3
97. 0
90. 1
116
106
112

87. 7
93. 5

4. 2
9. 8
8. 9
7. 1
9. 4
8. 7
7. 9
7. 2
2. 1
9. 7
1. 0
1. 3
1. 9
2. 7
3. 5
2. 6
8. 5
4. 1
7. 2
2. 6
2. 7
5. 5
4. 1
1. 5
1. 3
2. 5
2. 1
2. 3
2. 8

0. 90
2. 5
4. 0
1. 7
3. 4
8. 7
3. 4

61. 1
114

79. 5
80. 1
88. 0
119

87. 9
64. 2
65. 2
81. 7
128
117

67. 2
73. 4
69. 1
75. 2
94. 2
109

81. 5
97. 7
92. 4
122
120

80. 9
78. 9
91. 8
95. 1
127

93. 0
96. 9
94. 9
110
105
112

84. 1
92. 4

3. 7
1. 2

0. 30
2. 0
5. 0
3. 6
1. 8
2. 9
1. 2
6. 1
2. 2

0. 70
4. 0
2. 1

0. 90
3. 2

0. 50
2. 5
6. 9
2. 8

0. 50
2. 6

0. 40
5. 7
7. 0
2. 8
2. 5
1. 1
3. 7

0. 70
0. 70
2. 4
0. 4
3. 8
9. 0
4. 6

（续表2）
No. Compound LOD /

（ng·L-1）
LOQ /

（ng·L-1）
Added 2 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
Added 75 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
Added 150 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
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52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87

1-（5-氟戊基）-N-（2-苯基丙-2-基）-1H-吲哚-3-甲酰胺

［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-基］（2-碘苯基）甲酮

3-甲基-2-［1-（4-氟苄基）吲唑-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-氟丁基）吲唑-3-甲酰胺

1-［2-（N-吗啉基）乙基］-3-（2，2，3，3-

四甲基环丙甲酰基）吲哚

N-（1-金刚烷基）-1-（4-丁醇）吲唑-3-甲酰胺

N-苄基-1-戊基-1H-吲哚-3-甲酰胺

N-（1-氨基-3，3-二甲基-1-氧代丁-2-基）-1-环己基
甲基-1H-吲哚-3-甲酰胺

（4-苄基哌嗪-1-基）［1-（5-氟戊基）-1H-吲哚-3-基］
甲酮

2-［1-（4-氟苄基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸甲酯

3，3-二甲基-2-［1-（5-氟戊基）吲哚-3-甲酰氨基］丁酸乙酯

3，3-二甲基-2-［1-（4-戊烯基）吲哚-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

1-［（N-甲基-2-哌啶基）甲基］-3-（1-萘甲酰基）吲哚

N-（1-氨甲酰基-2，2-二甲基丙基）-1-（环己基甲基）
吲唑-3-甲酰胺

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（4-戊烯基）吲哚-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-N-（2-苯基丙-2-基）-1H-吲唑-3-甲酰胺

1-（5-氟戊基）-3-（1-萘甲酰基）-1H-吲哚

1-戊基-3-（2-萘甲酰基）吡咯

N-（1-金刚烷基）-1-（4-氰基丁基）吲唑-3-甲酰胺

2-［1-（5-氟戊基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸乙酯

3-甲基-2-［1-（环己基甲基）吲哚-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

2-（1-丁基-1H-吲唑-3-甲酰氨基）-3，3-

二甲基丁酸甲酯
3，3-二甲基-2-［1-（5-氯戊基）吲唑-3-甲酰氨基］丁酸甲酯

3，3-二甲基-2-［1-（4-戊烯-1-基）-1H-吲唑-3-

甲酰氨基］丁酸甲酯

1-（5-氟戊基）-N-（萘-1-基）-1H-吲唑-3-甲酰胺

N-（1-甲基-1-苯基乙基）-1-（5-氯戊基）吲唑-3-甲酰胺

N-（1-金刚烷基）-1-（5-氟戊基）吲哚-3-甲酰胺

1-戊基-3-（邻甲基苯乙酰基）吲哚

5-戊基-2-（2-苯基丙-2-基）-2，5-二氢-1H-

吡啶［4，3-b］吲哚-1-酮

N-（1-甲氧基羰基-2，2-二甲基丙基）-1-（环己基甲基）
吲哚-3-甲酰胺

N-（1-金刚烷基）-1-（4-氟丁基）吲唑-3-甲酰胺

N-（1-金刚烷基）-1-（4-戊烯基）吲哚-3-甲酰胺

3，3-二甲基-2-（1-戊基-1H-吲唑-3-甲酰氨基）丁酸乙酯

2-［1-（环己基甲基）-1H-吲哚-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸乙酯

2-［1-（环己基甲基）-1H-吲唑-3-甲酰氨基］-3，3-

二甲基丁酸甲酯

N-（1-金刚烷基）-1-戊基吲唑-3-甲酰胺

0. 03
0. 02
0. 04
0. 02
0. 04
0. 04
0. 02
0. 02
0. 02
0. 03
0. 02
0. 02
0. 04
0. 03
0. 02
0. 02
0. 03
0. 03
0. 02
0. 02
0. 02
0. 02
0. 02
0. 03
0. 03
0. 04
0. 02
0. 03
0. 02
0. 02
0. 03
0. 03
0. 03
0. 02
0. 02
0. 06

0. 10
0. 08
0. 14
0. 05
0. 13
0. 13
0. 08
0. 07
0. 07
0. 09
0. 08
0. 06
0. 13
0. 09
0. 08
0. 08
0. 10
0. 09
0. 08
0. 08
0. 08
0. 07
0. 07
0. 11
0. 09
0. 12
0. 08
0. 09
0. 07
0. 08
0. 10
0. 09
0. 09
0. 08
0. 07
0. 19

114
127
106
108
125
107

72. 0
74. 2
112

85. 4
73. 5
75. 9
124

90. 6
96. 2
104
102
105
108
105

84. 8
105
101

95. 8
81. 5
114

80. 8
106
105

71. 0
101

93. 8
87. 6
72. 5
89. 7
84. 9

1. 5
4. 7
1. 7
2. 4
2. 9
7. 0
5. 4
7. 4
5. 7
4. 5
1. 6
2. 8
7. 6
6. 6
6. 2
8. 7
2. 4
5. 2
1. 9
3. 2
4. 9
4. 4
8. 0
3. 3
9. 4
1. 2
3. 8
7. 7
5. 4
6. 8
3. 4
1. 8
2. 2
1. 8
1. 1
5. 2

129
129
105
100
127

65. 3
64. 4
68. 9
83. 4
69. 1
62. 3
66. 6
106

96. 0
95. 4
115
111
126
122
119

96. 8
123
103
114

90. 4
116

91. 9
113
114

82. 0
105

94. 0
95. 1
79. 6
97. 3
92. 0

2. 3
4. 6
9. 1
7. 9
5. 9
8. 3
5. 4
4. 2
4. 6
6. 0
7. 0
7. 5
1. 0
4. 8
5. 2
1. 8
1. 9
2. 9
1. 3
4. 8
8. 3
6. 5
6. 9
8. 2
4. 3
2. 9
4. 8
3. 2
3. 3
6. 6
2. 6
3. 4
7. 5
9. 0
7. 0
2. 5

128
127
107

95. 8
130

75. 0
63. 5
64. 3
82. 7
70. 5
73. 9
78. 0
128

99. 8
103
122
121
127
126
121

96. 5
122
104
115

98. 2
128
102
128
124

96. 0
118
109
114

97. 5
117

92. 0

2. 8
4. 8
5. 8
9. 3
4. 2
5. 7
3. 9
7. 4
8. 2
5. 1
3. 1
9. 0
1. 2
3. 8
2. 8
1. 6
5. 6
3. 2
1. 0
3. 0
9. 1
3. 6
6. 8
6. 9
3. 4
5. 2
7. 0
8. 7
7. 1
7. 5
5. 6
6. 8
7. 0
7. 6
8. 3
2. 1

（续表2）
No. Compound LOD /

（ng·L-1）
LOQ /

（ng·L-1）
Added 2 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
Added 75 ng·L-1

Recovery/% RSD/%
Added 150 ng·L-1

Recovery/% RSD/%

2. 5　与其他方法的比较　
将本方法与其他文献方法进行对比，结果如表 3 所示。文献方法多使用离线固相萃取后再进行

LC-MS/MS分析［12，19-20，22］，不仅分析时间较长，而且分析的目标物质远少于本方法，不利于大量样品的

筛查与检测。虽然采用 LC-MS/MS直接进样的分析时间更短［21］，样品消耗量也更少，但所用分析仪器

（SCIEX Triple Quad™ 7500 LC-MS/MS）价格昂贵，且 7种目标物的定量下限也较高。本方法具有较低的

定量下限，不仅能同时实现水体中 87种目标物的检测，而且前处理简单，无需氮吹或真空浓缩等步

骤，可在 20 min内完成所有目标物的分析。总体而言，本方法方便省时，灵敏度高，是一种很有前景

的分析水中痕量大麻素的方法。
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2. 6　实际样品分析　
采用本方法对某地区随机抽取的 10份污水厂进口水样、10份地表水样及自来水样进行检测。结果

显示，本研究的87种目标物均未检出。

3 结 论 
本文建立的环境水样中 87种合成大麻素类物质的在线固相萃取/液相色谱-串联质谱分析方法，不

仅前处理简单，而且分析速度快、灵敏度高，可满足环境水样中 85种目标物的检测要求。与其他方法

相比，该方法样品、耗材等使用更少，在前处理操作步骤和分析时间等方面具有显著优势，具有较大

的实际应用前景。
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表3　本方法与其他方法的比较
Table 3　Comparison of the proposed method with other methods

Method
On-line/SPE-LC-MS/MS

SPE/LC-MS/MS
SPE/LC-MS/MS
SPE/LC-MS/MS

LC-MS/MS
MSPE/LC-MS/MS

Numbers of target compound
87
16
30
11
7
6

Volume of sample/mL
40
50
20

100
3

100

Time/min
20

>42. 5
>67. 1

>36
18. 5

26

LOQ/（ng·L-1）
0. 03~0. 73
0. 03~0. 17
1. 00~500

1. 00~58. 9
0. 50~18. 2
0. 10~1. 00

Reference
This work

［12］
［19］
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［21］
［22］
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