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はじめに

米国をはじめ世界各国で大麻の合法化が広まったことにより、テルペン濃縮物の定性と定量が、分析
業界において一段と重要度を増してきました。短時間で正確な結果が得られ、かつコストを抑えられる
ように、高速で効率的なメソッドを開発する必要があります。テルペンは蒸気圧が高く揮発性があるた
め、静的ヘッドスペース (HS) ガスクロマトグラフィー /質量分析 (GC/MS) が有効な手法と考えられま
す。この手法は、溶媒抽出や GC/FID と比べて次のような利点があります。

• 有機溶媒の使用が不要

• マトリックス干渉の共溶出なし

• スペクトルデータを用いた、ピーク同定と純度についての追加の測定手段となる。

大麻の花に含まれるテルペンを SPME で分析するこのアプリケーションは、主要な研究を実証し、複
雑な各種マトリックスの SPME 抽出能力を示すことが目的です。メソッドのさらなる開発と評価が実施
されるまで、大麻およびヘンプマトリックス中のテルペンのルーチン検査でこの分析法を使用することは
推奨されません。

Agilent DVB/CAR-WR/PDMS SPME 
ファイバによる選択されたテルペンの 
SPME-GC/MS
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実験方法

DVB/CAR-WR/PDMS ファイバでの 
再現性
10 μL の濃度 5 ppm のテルペン混合物 (部
品番号 TPM-100-1 および TPM-105-1) を、
20 mL ヘッドスペースバイアル中の 8 mL の 
Milli-Q 18.2 Ω 水に加えました。

サンプル
大麻の花のサンプルは、米国麻薬取締局 
(DEA) の許可を得てミシシッピ大学マリファナ
プロジェクトから入手しました。

各種大麻サンプルのテルペンの 
プロファイリング
8 mL の Milli-Q 18.2 Ω 水を、20 mL ヘッド
スペースバイアル中の約 0.1 g の均質化した
大麻植物に加えました。

固相マイクロ抽出 (SPME)
SPME では、サンプルマトリックス中、サンプ
ル上部のヘッドスペース、フューズドシリカファ
イバのポリマコーティングで、成分が平衡状
態となります。抽出された成分はファイバから
キャピラリー GC カラムへ熱脱着されます。表 
1 に SPME ヘッドスペースパラメータを示し
ます。

GC/MS 分析
選択されたテルペンの分析には、SPME ヘッ
ドスペースと PAL RTC レールシステムを、
Agilent 7890B GC システムおよび Agilent 
5977B 超高感度イオン源搭載 GC/MSD と組
み合わせて使用しました (図 2)。

表 1. SPME ヘッドスペースパラメータ

パラメータ 設定

品名 ARROW-STD-V2.0

ツール SPME 1

SPME ファイバ相 80/10 µm DVB/CAR-WR/PDMS (部品番号 5191-5874)

インキュベーション時間 5 分

スターラ Heatex Stirrer 1

Heatex Stirrer の速度 (撹拌) 1,000 rpm

Heatex Stirrer の温度 (抽出温度) 40 ° C

撹拌器 なし

サンプル抽出時間 20 分

抽出温度 40 ° C

サンプルバイアル貫入深さ 40 mm

サンプルバイアル貫入速度 20 mm/s

注入口貫入深さ 40 mm

注入口貫入速度 100 mm/s

注入信号モード ファイバ露出の前

サンプル脱着時間 3 分

コンディショニングポート SPMEArrowCond 1

脱着前コンディショニング時間 5 分 (分析実行)/60 分 (プレコンディション)

ファイバコンディショニングステーション温度 270 ° C

脱着後コンディショニング時間 0 分

GC サイクル時間 5 分 (シーケンスオーバラップ用にセット)

図 1. DVB/CAR-WR/PDMS SPME ファイバ (部品番号 5191-5874)

図 2. PAL RTC レールシステムと Agilent 7890B GC および 
Agilent 5977B GC/MSD との組み合わせ
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結果と考察

DVB/CAR-WR/PDMS ファイバでの 
再現性
単 一 バ ッ チ 内 で 3 つ の 異 な る 
DVB/CAR-WR/PDMS 100 µm ファイ
バを用いて、5 ppm 標準を 12 回繰り返
し注入しました。各ファイバのパーセント 
RSD を計算し、それらの平均を求めまし
た。各繰り返し分析で、%RSD は 20 % 
未満に維持されました。表 3 に平均値の
結果を示します。

表 2. Agilent 7890B GC の設定

パラメータ 設定値

注入口ライナ
注入口ライナ、ウルトライナート、スプリットレス、ストレート、内径 0.75 mm  
(部品番号 5190-4048)

注入口モード/温度 スプリットレス/270 ° C

オーブンプログラム
60 ° C (2 分間保持)  
5 ° C/min で 140 ° C まで上昇 (1 分間保持)  
15 ° C/min で 250 ° C まで上昇 (4 分間保持)

平衡化時間 0.5 分

コントロールモード 定流量 (1 mL/min)

カラム Agilent J&W DB-1ms、60 m、0.25 mm、0.25 µm GC カラム (部品番号 122-0162) 

セプタムパージ流量モード 標準、3 mL/min

スプリットベントへのパージ流量 0.35 分で 15 mL/min

Agilent 5977B GC/MS の設定

トランスファーライン 280 ° C

取り込みモード スキャン

溶媒ディレイ 8 分

チューニングファイル atune.u

ゲイン 1

MS イオン源温度 280 ° C

MS 四重極温度 150 ° C

表 3. 各 DVB/CAR-WR/PDMS ファイバでの化合物の %RSD の結果 

化合物 ファイバ 01 ファイバ 02 ファイバ 03 平均

カンフェン 4.77 3.54 1.79 3.37

サビネン 7.99 5.04 3.41 5.48

b-ピネン 5.94 3.77 2.93 4.21

3-カレン 7.09 2.41 3.17 4.22

(R)-(+)-リモネン 4.64 1.81 3.54 3.33

オシメン 16.60 5.57 4.84 9.00

γ-テルピネン 9.54 8.00 5.49 7.68

フェンコン 20.07 20.11 5.27 15.15

(–)-カンファー 9.73 4.83 5.18 6.58

(–)-イソプレゴール 8.96 7.18 4.68 6.94

イソボルネオール 16.46 10.55 6.93 11.31

テルピネオール 9.34 18.86 12.17 13.46

プレゴン 15.44 8.29 10.18 11.30

b-カリオフィレン 19.65 5.26 5.36 10.09

(–)-グアイオール 24.43 18.32 14.55 19.10

(+)-セドロール 17.85 12.90 10.69 13.81

(–)-アルファ -ビサボロール 22.31 18.24 13.84 18.13
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各種大麻サンプルのテルペンの 
プロファイリング
テルペンは大麻の花や抽出物の多種多様な匂
いや香りの源となり、多様な大麻種で際立つ
芳香を生成します。 

DVB/CAR-WR/PDMS SPME ファイバ (部品
番号 5191-5874) を用いて、さまざまな大麻
の花のサンプルをプロファイリングしました。
選択され同定されたテルペンを表 4 に挙げ、
代表的なクロマトグラムを図 3～ 13 に示し
ます。

リモネン 2

リモネンは、大麻の全品種において 2 番目に
多く存在するテルペンですが、すべての大麻の
品種に必ず含まれているわけではありません。
リモネンを含む品種はレモンに似たシトラス
類の匂いがあります。 
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図 3. 大麻の花のサンプル 1103 中で同定された (R)-(+)-リモネン

表 4. サンプル中の各テルペンの定量 (濃度 > 5 ppm)

化合物 1367 1330G THC000A 3486 3653 1103 2524 3401 3535 3648 3658 3812

カンフェン X X

サビネン X

b-ピネン X X X X X X X

3-カレン

(R)-(+)-リモネン X X X X X X X X

オシメン X

g-テルピネン X X X

フェンコン X X X X

(–)-カンファー X X X X X X X X

(–)-イソプレゴール X X X X X X X X X X X

イソボルネオール X X

テルピネオール X X X X X X X X X X X X

プレゴン

b-カリオフィレン X X X X X X X X X X X X

(–)-グアイオール X X X

(+)-セドロール X X X X X X X X X X

(–)-アルファ -ビサボロール X X X X X X X X X X X
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ガンマ-テルピネン (g-テルピネンまたは 
γ-テルピネン)2

g-テルピネンはハーブのようなシトラス類の甘
い芳香がします。商品としては、チャノキ油か
ら抽出されます。 

イソプレゴール 3、4

イソプレゴールは、メントールの化学前駆体
で、ミントの匂いでよく知られるテルペンです。
一般的に、食品の香味料や化粧品の芳香剤と
して使用されています。 
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図 4. 大麻の花のサンプル 3653 中で同定された g-テルピネン 

図 5. 大麻の花のサンプル 3535 中で同定された (–)-イソプレゴール
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テルピネオール 3

テルピオネールは、ライラック、松の木、ライ
ムの花、ユーカリの樹液に天然に存在してい
ます。せっけん、ローション、香水などの製品
に含まれる心地よい香りを作成するためによ
く使用されます。テルピネオールには人をリ
ラックスさせる特性があります。

カリオフィレン 2

カリオフィレンはカンナビノイド受容体に結合
する唯一のテルペンです。スパイシーでピリッ
とする風味が特によく知られています。カリオ
フィレンは、黒コショウ、シナモン、クローブの
ほか、オレガノ、バジル、ローズマリーのよう
なスパイス類に含まれています。 
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図 6. 大麻の花のサンプル 3658 中で同定されたテルピネオール
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図 7. 大麻の花のサンプル 2524 中で同定された b-カリオフィレン
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セドロール 5

セドロールは、針葉樹、特にイトスギやビャク
シンの精油 (セダー油) 中のセスキテルペンア
ルコールです。複数の研究から、セドロールに
は吸入時に深い鎮静効果があることが分かっ
ています。

アルファ -ビサボロール 2

アルファ -ビサボロールは、化粧品業界で主に
利用されてきており、最近は細菌感染症や傷
の治療で効果が示されました。この心地よい
フローラルの香気は、カモミールの花にも感
じることができ、抗炎症および鎮痛性のある
抗酸化物質です。

このように、特定のテルペンプロファイルを創
り出す独特の香気や香りを含む、さまざまな
種類の大麻が開発されてきました。
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図 9. 大麻の花のサンプル 3812 中で同定された (–)-アルファ-ビサボロール

図 8. 大麻の花のサンプル 3401 中で同定された (+)-セドロール
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図 10. 大麻の花のサンプル 1367 中で選択されたテルペン: (R)-(+)-リモネン、g-テルピネン、(–)-イソプレゴール、テルピネオール、b-カリオフィレン、(–)-アルファ-ビサボロール
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図 11. 大麻の花のサンプル 1330G 中で選択されたテルペン: (R)-(+)-リモネン、テルピネオール、b-カリオフィレン、(–)-アルファ-ビサボロール



9

×107

取り込み時間 (分)

カ
ウ
ン
ト

 

0.1
0.2
0.3
0.4
0.5
0.6
0.7
0.8
0.9
1.0
1.1
1.2
1.3
1.4
1.5
1.6
1.7
1.8 19.463

L-アルファ-テルピネオール

27.262

(–)-アルファ-
ビザボロール

18.067
(–)-イソプレゴール

15.664
ガンマ-テルピネン

16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27

図 12. 大麻の花のサンプル THC001A 中で選択されたテルペン: g-テルピネン、(–)-イソプレゴール、テルピネオール、(–)-アルファ-ビサボロール
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図 13. 大麻の花のサンプル 3648 中で選択されたテルペン: (–)-イソプレゴール、テルピネオール、b-カリオフィレン、(+)-セドロール



アジレントの製品および溶液は、大麻の品
質管理および安全性試験の目的のために、
州/国の法律で許可されているラボでの使用を
想定しています。

結論

テルペンは、蒸気圧が高くきわめて揮発しや
すいため、静的ヘッドスペース (HS) ガスクロ
マトグラフィー /質量分析 (GC/MS) が有効
な手法と考えられます。大麻の花に含まれる
テルペンを SPME で分析するこのアプリケー
ションは、主要な研究を実証し、複雑な各種マ
トリックスの SPME 抽出能力を示すことが目
的です。類似の SPME 抽出手法が、果実や野
菜などの植物ベースのマトリックスに含まれる
揮発性の植物性化学物質の測定にも有用で
ある可能性が示されました。
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