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摘要

Agilent 6140型单四极杆LC/MS高通量质谱仪用于对二甲氨基

苯甲酸辛酯(OD-PABA)中所含杂质的分析。Agilent 1200系列

快速分离液相色谱(RRLC)系统用于化合物中杂质的色谱分离，

色谱柱为直径2.1 mm、填料粒径1.8 µm的C-18柱。LC/MS

接口采用 G1948B 电喷雾离子化源(ESI)的正离子模式。大多

数化合物在 5400 amu/sec的标准扫描速度下进行分析，但有

一个杂质只能在 10,000 amu/sec的扫描速度下才能被明确检

测到，超快扫描速度是 6140系统的独特性能。该杂质被鉴定

为对二甲基苯甲酸，是对二甲氨基苯甲酸辛酯(OD-PABA)的

一种已知的降解产物。

Agilent 6140高通量液相色谱/质谱强化对二甲

氨基苯甲酸辛酯中杂质的鉴定

应用

引言

对氨基苯甲酸(PABA)传统上用作防晒配方中的紫外线

过滤成分。由于其使用增大了患皮肤癌的风险，目前

更广泛使用其衍生物对二甲氨基苯甲酸辛酯。然而，

因为 PABA 可能作为OD-PABA 的降解产物而生成，

监测其在OD-PABA标准物中的潜在含量变得尤为重

要。作为一种商品，OD-PABA的纯度无论是从安全还

是经济的角度讲对产商都是非常重要的。本文研究了

Agilent 6140单四级杆质谱仪用于检测杂质的性能，

杂质的含量高于紫外检测下OD-PABA吸光度的 0.1%

吸收水平。

本文分析的化合物对二甲氨基苯甲酸辛酯(OD-PABA)

的结构示于图1。

化学分析

图1. 对二甲氨基苯甲酸辛酯(OD-PABA)
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实验部分

样品制备

获得的OD-PABA为1 mg/mL的甲醇溶液。此浓度下

用于LC/MS分析的进样体积为5 µL。

LC/MS方法
LC条件

Agilent 1200系列二元泵SL，孔板自动进样器，柱温箱

色谱柱： Agilent ZORBAX SB-C18，3 x 30 mm，

1.8 µm (p/n 824975-302)
柱温： 45 °C
流动相： A = 0.1%甲酸水溶液；

B = 0.1%甲酸乙睛溶液
流速： 1.0 mL/min
进样体积： 5 µL
梯度： 时间(min) %B

0 25
7 75

停止时间： 7 min
后运行时间： 2 min

图2. 在320 nm紫外检测波长下的OD-PABA色谱图

色谱峰# 保留时间(min) 峰面积 峰高 峰面积%

1 0.707 76.4 44.1 0.4
2 5.184 176.6 50 0.925
3 6.005 18847.7 2911.3 98.676

表1. OD-PABA色谱图（图2）中三个主要色谱峰的积分结果

UV 条件

检测波长： 320 nm；带宽(Bw) 5 nm；参比波长：off

MS 条件

模式： ESI正离子模式，使用Agilent G1948B离子源
雾化器： 60 psig
干燥气流速： 12 L/min
干燥气温度： 350 °C 
Vcap： 3000 V
质谱扫描范围： m/z 100–450 

扫描周期(sec/cycle)：0.09标准快速扫描模式；0.04超快速扫描模式
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结果与讨论

图 2 表明在紫外检测下 OD-PABA 的保留时间为

6.005 min。各色谱峰面积的积分结果列于表1中。

在标准快速扫描模式(5,400 amu/sec)下的最高数据采

集速度是0.09 sec/cycle，相应的总离子流色谱图(TIC)

示于图 3A。超快速扫描模式(10,000 amu/sec)只能

在Agilent 6140质谱仪上实现，其相应的扫描周期为

0.04 sec/cycle。相应于超快速扫描模式下的总离子流

色谱图示于图3B。

虽然标准快速扫描适于检测紫外色谱图中保留时间为

5.184 min和6.005 min的色谱峰，并且还能多检测到

几个峰（在图3A的总离子色谱图中保留时间分别为

4.379、4.478、4.594和5.616 min），但紫外色谱图中

保留时间为0.707 min的色谱峰在图3B所示的超快速

扫描模式下更容易被检出。原因是在0.707 min处较

图3. 最高采集速度下的总离子流色谱图(TICs)，A：标准快速扫描模式；B：超快速扫描模式

早洗脱出来的色谱峰具有相对较窄的峰宽，所以扫描

速度必须加快以满足在如此窄的时间间隔内进行信号

检测的要求。

应当指出，虽然超快速扫描模式下更快的扫描速度使

总离子流色谱图能采集到更多的数据点，但多次扫描

间采集信号量的差异加大，因为采集信号所用的时间

减少了。每个周期收集的离子越少，一个周期与其下

一个周期间信号的差异越大。结果，图3B与图3A相

比，其基线信号波动更大。

图 4 是两种模式下总离子流色谱图在保留时间为

0.707 min（质谱图中为0.732 min）色谱峰附近的叠

加放大图。由于在Agilent 6140单四级杆质谱仪的超

快速扫描模式下采集了更多的数据点，杂质峰更容易

被检出。

A
0.09 sec/cycle
标准快速扫描

B
0.04 sec/cycle
超快速扫描
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图5. 超快速扫描模式总离子流色谱图中0.732 min（紫外色谱图中为0.707 min）色谱峰的背景扣除质谱图

图4. 两种模式下总离子流色谱图在紫外色谱图（图2）中保留时间为0.707 min附近的叠加放大图。色谱峰在超快速扫描模式下更容易检测

标准快速扫描

超快速扫描
峰更易检测
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根据表1中的积分结果，紫外色谱图中0.707 min处的

色谱峰面积占总峰面积的0.4%，因该认为是一种需要

进一步研究的杂质。该峰扣除背景的质谱图来自超快

速扫描模式下采集的数据并示于图5。

图6. 对二甲氨基苯甲酸结构，在ESI正离子模式下产生质荷比为
166.0的质子化离子[M + H]+

图5谱图中显示m/z 166.0峰无疑占据主导地位。与此

离子相对应的可能的化学结构示于图 6，即对二甲氨

基苯甲酸，此为OD-PABA的一种已知的降解产物。

结论

在质谱中采用较高的采集速度可以增强检测杂质的能

力。本文研究表明超快速扫描模式(10,000 amu/sec)

在OD-PABA标准物分析中能检测到色谱峰相对较窄

且洗脱较早(0.707 min)的杂质。该峰在紫外色谱图

中明显超过 0.1%峰面积阈值，易于在Agilent 6140

单四级杆质谱仪的超快速扫描模式下检测。经分析此

峰扣除背景后的质谱图，明确检测出m/z 166离子，

确认该杂质成分为对二甲氨基苯甲酸，此为化合物

OD-PABA的一种已知的降解产物。

更多信息

如需了解本公司产品和服务的更多信息，请访问本公

司网站：www.agilent.com/chem/cn。

欲了解本应用相关细节，请联系本公司Michael Zumwalt
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