
简介

飞行时间（TOF）质谱仪可提供精确的质量信

息和高灵敏度及较宽的质量范围，因此可进行

未知化合物如杂质的鉴定。利用PerkinElmer 

AxION® 2 TOF MS的TrapPulse™技术具有提的

高准确质量的性能，使得我们的工作流程能够

发现杂质并进行鉴定。传统的扫描仪器，如四

级杆质谱仪，当进行较宽质量范围扫描时，会
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丢失大量的灵敏度。这种灵敏度丢失的情况不会发生在AxION 2 TOF质谱仪上，

因为该设备具有快速的样品采集速率，从而使得我们可以测定杂质，否则该类

杂质将被丢失。AxION 2 TOF MS的TrapPulse 创新的模式提高了分析灵敏度，在

此例中，捕集脉冲模式是在脉冲进入飞行管之前，收集密集的离子包来实现灵

敏度的提高。这使得我们很容易测定低浓度水平的未知化合物，这些化合物在

传统设计的TOF仪器中或许不能被发现。

除了很宽的动态范围灵敏度外，AxION 2 TOF MS可提供准确质量，能够进行实

时质量锁定，准确同位素测定，质量分辨率，所有这些都增加了杂质快速、准

确鉴定的信心。增加的质量精确度和测定同位素比率的能力使得AxION 2 TOF 

MS明显的减少了潜在的候选化合物，这些候选化合物需要利用分子式进行进一

步的鉴定。典型鉴定未知化合物分子式的工作流程包括利用基于元素准确质量
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和同位素模式进行的分子式计算。PerkinElmer AxION 

EC ID软件进一步减少了匹配化合物的可能性，该匹配

是通过准确质量和同位素比与数据库中存在的分子式

信息进行比较。然后对匹配的分子式进行排名，以获

得用户根据精确质量范围和同位素比确定最适合的分

子式。此功能大大提高了选择正确分子式的能力，无

需考虑含有的元素、能不能发生分子式断裂、或者运

行另外的试验。

在这里，我们提出了一种简化的筛选、鉴定杂质的方

法，以一种不受管制褪黑激素药片为例。褪黑激素已经

被发现在某些食物中，在美国，它可以作为一种膳食补

充剂在柜台被销售，并且其可能含有未知的杂质。

试验条件

LC条件：

LC系统：Flexar™ FX-10 HPLC

LC色谱柱：PerkinElmer Brownlee™ Supra C18色谱柱 

(1.9 μm, 2.1 x 50 mm)

色谱柱温度：25 °C

流速：0.4mL/min

流动相A：含有0.1%的甲酸水溶液

流动相B：含有0.1%甲酸的乙腈溶液

进样体积：2μL

梯度：5min内，B由20%增加到40%，然后在2min之

内B的量增加到70%。

质谱条件：

质谱仪：PerkinElmer AxION 2 TOF，ESI 阳离子扫描模式

离子源：PerkinElmer Ultraspray™ 2 (双 ESI 源)

毛细管出口电压：+100V

脉冲模式：m/z 100-700

捕集脉冲模式：m/z 100-700

样品制备

将含有1mg褪黑激素的几片褪黑激素药片用砂浆和杵

磨碎后溶解在10mL的水中，混合溶液进行涡旋，然后

6000rpm离心10min，收集上层溶液，注射进入色谱柱。

结果与讨论

利用Flexar FX-10 HPLC与AxION 2 TOF MS的联用仪进

行杂质分析

PerkinElmer Flexar FX-10 HPLC与AxION 2 TOF MS完全

集成，且由AxION数据系统控制。该集成的软件使得仪

器启动非常容易，包括AxION 2 TOF MS的自动调谐，

在一个页面中对所有仪器的参数进行方法编辑，通过

一个单独的界面进行样品分析。使用一个软件包来完

成仪器通讯，确保最短的停机时间。

灵敏度增加的AxION 2 TOF MS使用脉冲捕集模式给杂

质分析提供了更深入的鉴定信息。传统脉冲模式的分

析检测出了褪黑激素药片中很少量的杂质（图1a）。

然而当使用捕集脉冲模式分析时，杂质分析的灵敏度

几乎增加了8倍，这些杂质以前未能被明显的检测（图

1b）。由于该仪器较宽的动态范围，AxION 2 TOF MS

可以在一次分析中鉴定多个杂质。这种单次运行就可

测量整个质量范围的能力，使得方法的开发比通过仪

器扫描来实现更简单、更快速。

图1 （a）基峰强度色谱（BIC）m/z240-500，脉冲模式 (b) 
基峰强度色谱（BIC）m/z240-500，捕集脉冲模式，灵敏度
增加了8倍，褪黑激素药片中监测到的杂质标记为A-J，利
用ESI TOF阳离子扫描模式获得数据。
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鉴定未知杂质

AxION 2 TOF MS提供的准确质量和精确同位素比及

较宽的质量范围，利用AxION EC ID软件更容易的

鉴定未知杂质。杂质色谱峰A和D具有相同的准确质

量，但是具有不同的保留时间，质谱图表明该两种

物质可能是同分异构体（图2a,2b,和2d）。干净、

可重复性的毛细管出口CID提供准确的质谱片段提

供了进一步的确认，这两个峰有相同的分子式，但

其具有不同的结构。通过AxION EC ID进一步进行分

子式的确认（图3a和3b），AxION EC ID推出全自

动的PubChem数据库检索（图3c）。AxION EC ID

利用AxION 2 TOF MS提供的准确质量和同位素比进

行检索，仅获得唯一的匹配化合物反馈，从而可以

快速的鉴定未知色谱峰。N1-乙酰 - N2-甲酰-5-甲氧

基犬尿氨酸（AFMK）是PubChem数据库检索结果

之一，该化合物经体内研究表明是褪黑激素的代谢

产物。色谱峰D与在样品中加入AFMK标准品的保留

时间和质谱图匹配一致，从而结果得到进一步确认

（图2b和2d）。

Williamson等前期的研究利用了串联四级杆质谱

仪测定结果推测色谱峰D的结构是一个取代的吲

哚，Williamson提出吲哚元素的组成是（C14H20N2O3

），准确质量是265.15467。AxION 2 TOF MS提供

的更准确的分子质量表明，Williamson推测的分子

结构比实际准确质量大约高出140ppm（色谱峰D由

AxION 2 TOF MS获得），由此可以知道Williamson

推测是不正确的。

图2 （a）BIC (m/z265.132±0.050) ，褪黑激素药片中同分异
构体A和D。（b）BIC (m/z265.132±0.050)，在褪黑激素药
片中加入A F M K标准物质与色谱峰D共流出。（c）杂质A的
质谱图，[M+H]+离子的准确质量和峰A的碎片均小于理论值
2.0ppm。（d）色谱峰D的质谱图，[M+H] +离子的准确质量和峰
D碎片的阈值小于2.5ppm。



Conclusion

Improved and simplified analysis of impurities is achieved 
using the AxION platform consisting of the PerkinElmer 
Flexar FX-10 HPLC coupled to the AxION 2 TOF MS and 
innovative post processing software. The analysis is fast, 
easy, and accurate. The platform’s integrated software 
which combines all instrument functionalities in a single 
interface ensures reliable startup and robust sample analysis 
Further, the platform enables rapid and easy interpretation 
of results for confident identification of unknown impurities. 
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Figure 3.  (a) AxION EC ID with user defined mass accuracy and isotope 
pattern confidence. (b) Additional fit statistics of the experimental data versus 
the chosen formula match. (c) Automatic PubChem match of the chosen 
formula from AxION EC ID. 
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结论

利用PerkinElmer Flexar FX-10 HPLC与AxION 2 TOF MS

联用仪，及创新的后处理软件组成的AxION平台，可提

高和简化杂质分析。该分析快速、容易和准确。该平

台将所有仪器的功能结合在一个单一接口的集成软件

中，确保可靠启动和稳定的进行样品分析，此外，该

平台能够快速和容易的给出未知杂质鉴定结果。
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图3 （a）用户使用AxION EC ID定义准确质量和同位素模式的
确定性。（b）附加与选择分子式匹配的实验数据统计拟合。
（c）从AxION ECID自动PubChem匹配选择分子式。




