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SCIEX X500R QTOF系统在OLED原料杂质分析中的应用
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前言

有机发光半导体（Organic Light-Emitting Diode，OLED），具

有色彩丰富、主动发光、宽视角、低功耗、可实现柔性显示等特

性，在信息显示和固态照明领域具有广阔的应用前景[1]。有机发光

材料（Luminescent Materials）是OLED的核心部分，是决定器件性

能的关键因素。由于有机发光材料的合成方法和反应机理的多样

性，生产过程极易产生副反应，生成的杂质由于结构的差异可能

具有不同的光物理和化学特性，这些特性可能影响OLED设备的性

能、稳定性和寿命。因此有必要对发光材料中的杂质进行研究，以

改善工艺，提高产品的产量和质量。

根据发光方式，可将发光材料分为荧光发光材料和磷光发光

材料。磷光金属配合物是小分子磷光材料中的一种。其中，金属铱

（Ir）配合物由于其激发态寿命短、效率高，以及宽色域，是目前

最常见的磷光材料[2]，本文以某未知含Ir配合物的杂质鉴定为例，

介绍SCIEX X500R QTOF系统在OLED原料质量控制中的应用。
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实验方法

1. 液相条件：

流动相：水-乙腈（13:87）

色谱柱：C18（2.7 μm, 4.6×50 mm）

流速：0.2 mL/min；

紫外检测波长：254 nm

2. 质谱方法：

离子源：ESI源，正离子模式

扫描模式：TOF MS-IDA-TOF MS/MS;

扫描范围：TOF MS: 100-1000 Da；TOF MS/MS: 50-1000 Da

碰撞能量：35±15 V        

3. 样品制备

取适量样品，加入四氢呋喃，80℃水浴超声约20 min，使溶

解。

结果与讨论

1. 数据质量

LC-UV为杂质发现的常规方式，图1显示了样品一针采集获得的

质谱总离子流图（TIC）和紫外吸收色谱图，紫外吸收色谱图中除

主成分峰外，主要在4.8 min和10.8 min发现两个杂质峰，这两个峰

在质谱TIC图中对应位置也能被发现。

The Power of Precision

For Research Use Only. Not for use in Diagnostic Procedures.

Food and Environmental

SCIEX X500R QTOF系统



p 2RUO-MKT-02-15250-ZH-A

The Power of Precision

考虑到紫外检测器灵敏度和特异性的局限性，部分含量相对较

低的杂质可能会被忽略，得益于SCIEX OS软件强大的未知物发现功

能，X500R QTOF系统可以在没有紫外检测器帮助的情况下进行杂质

的发现和解析。通过SCIEX OS的非靶向提峰功能，可快速获得质谱

数据中所有色谱峰，以及可用于该色谱峰结构解析的一级和二级质

谱图。

以杂质6（RT 6.5 min）为例，在紫外吸收色谱图上，该杂质浓

度较低，加上出峰恰好与主峰有重叠，因而被掩盖，无法被发现。

但通过SCIEX OS软件的提取，可发现该杂质有明显的质谱峰，且同

时得到了高质量的二级质谱图。同样的，通过Formula Finder功能

计算出该杂质的分子式为C39H29IrN3（图4）。

利用上述方式，本实验从发光材料样品中共发现了9个相关杂

质，其中7个为紫外吸收谱图上无法发现的，杂质详细信息见表1。
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图1

图1.  HPLC-UV-QTOF采集，同时获得质谱总离子流色谱图（上）与紫外吸

收色谱图（下）

图2. 杂质9质谱信息

图3. 杂质9分子式拟合结果：理论（红）和实际（蓝）质谱图分布高度一

致，质量误差仅0.2 ppm。

图4. 杂质6质谱信息及分子式拟合结果：理论（红）和实际（蓝）质谱图

分布高度一致，质量误差为0 ppm。

表1

以杂质9（RT 10.8 min）为例，双击质谱TIC图，可得到该保留

时间的一级质谱 (TOF MS) 图,单击质谱峰，可获得对应的二级质谱

图（图2）。在一级质谱图中，鼠标选中化合物的质谱峰（包括主

要同位素峰），使用Formula Finder功能，软件通过精确质荷比(m/

z)和同位素分布可快速计算出该化合物可能的分子式（图3）。杂

质9推测的分子式与实际质谱峰的质量误差仅0.2 ppm（一般要求

＜5 ppm），说明结果可靠。在已知主成分结构式的基础上，可通

过分子式推断杂质可能的结构，并利用软件的Fragments pane功能

结合已经获得的二级谱图对杂质的结构进行验证。
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图2
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图3
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图4

保留时间（min） 质荷比 分子式

杂质1 3.4 714.1738 C40H27IrN

杂质2 4.2 792.1844 C43H26IrN4

杂质3 4.8 776.1894 C45H29IrN

杂质4 5.8 760.1930 C38H26IrN6

杂质5 6.0 832.2519 C49H37IrN

杂质6 6.5 732.1987 C39H29IrN3

杂质7 6.9 746.2144 C40H31IrN3

杂质8 8.9 774.2462 C42H35IrN3

杂质9 10.8 836.2616 C47h37IrN3
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总结

本文介绍了利用SCIEX X500R QTOF 系统进行OLED发光材料杂质

鉴定的完整工作流程。SCIEX高分辨质谱系统仅需一针进样即可获

得化合物一级和二级质谱完整信息，SCIE OS软件可对采集的大量

数据进行快速智能处理，帮助进行杂质的发现和鉴定。该通用流程

可帮助用户进行材料的质量控制和合成工艺的优化。
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