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引言

碘帕醇，别名碘必乐，是一种非离子型水溶性造影剂，属影

像诊断用药，由于其含碘量高，可以让X射线衰减从而达到造影显

像的目的，适用于血管内注射用的X射线造影。临床上碘帕醇用于

各种血管造影，如脑动脉造影，心血管造影包括冠状动脉、胸腹

部动脉、周围动脉等，以及尿路、关节、瘘道、脊髓、脑池及脑

室、选择性内脏动脉造影等，应用广泛。

杂质2-硝基乙醇分子量较小，离子化效果偏差，但同时对其

灵敏度和限度又有较高检测需求，这都给其建立相应的液质检测

方法带来一定挑战，本文经过详细优化，最终建立了使用SCIEX 

Triple Quad™系统对碘帕醇中的杂质2-硝基乙醇的液质定量分析方

法，方法定量下限为0.2 ng/mL（限度0.04 ppm），能够很好的满

足其在碘帕醇中的定量需求。

本实验方法特点：

1. 使用三重四极杆质谱（SCIEX Triple Quad™系统）测定碘帕醇中

2-硝基乙醇，定量下限LLOQ为0.2 ng/mL（限度0.04 ppm），灵

敏度高，同时能实现较宽的线性范围和良好的重现性。

2. 考察不同浓度加标回收率，加标回收率结果在102.8%-108.72%

之间，方法准确可靠。

仪器设备

Exion LC™ AD 系统 + SCIEX Triple Quad™系统

p 1

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

Drug Discovery and Development

实验方法

液相方法

色谱柱： HSS T3 1.8 µm, 100 × 2.1 mm         

流动相：A相：水 (含0.2mM 氟化铵)；B相：甲醇

流速：0.3 mL/min

柱温：40℃；

流动相梯度：

Time(min) A (%) B (%)

0.00 98 2

1.50 98 2

4.50 10 90

5.50 10 90

5.60 10 2

7.00 90 2
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质谱方法

离子源：ESI源，负离子模式

离子源参数：

电喷雾电压IS: -4500 V 气帘气 CUR: 35 psi

雾化气 GS1: 70 psi 辅助加热气GS2: 55 psi

碰撞气 CAD: 8 源温度 TEM: 500℃       

各点准确度在 91.46%-104.33%之间。图3为2-硝基乙醇标准曲线和

相关系数。

3. 加标回收率结果：

分别取10 mg/mL碘帕醇水溶液500 µL，加入400 µL 水，分别

加入2, 5, 10 ng/mL 2-硝基乙醇溶液100 µL，配置成终浓度为0.2, 

0.5, 1 ng/mL的加标样品（供试品终浓度5 mg/mL）。0.2 ng/mL, 

0.5 ng/mL和1 ng/mL样品的加标回收率在99.10%-107.46%之间，

满足需求。结果见表2。

表1. 2-硝基乙醇的质谱参数

化合物名称 Q1 Mass Q3 Mass DP CE EP CXP

2-Nitroethanol_1 89.9 45.9 -10 -14 -10 -5

2-Nitroethanol_2 89.9 71.9 -10 -10 -10 -10

实验结果

1.灵敏度和重复性：

2-硝基乙醇的定量下限为0.2 ng/mL，典型色谱图见图1；定

量下限样品连续重复进样6针，RSD%<5.5%，重复性良好；该色

谱条件下，2-硝基乙醇与碘帕醇分离度良好，不存在相互干扰，

见图2。
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Time(min) A (%) B (%)
0.00 98 2
1.50 98 2
4.50 10 90
5.50 10 90
5.60 10 2
7.00 90 2

质质谱谱方方法法

离子源：ESI源，负离子模式

离子源参数：

电喷雾电压IS: -4500 V 气帘气 CUR: 35 psi

雾化气 GS1: 70 psi 辅助加热气GS2: 55 psi

碰撞气 CAD: 8 源温度 TEM: 500℃

表表1. 2-硝硝基基乙乙醇醇的的质质谱谱参参数数

化合物名称
Q1
Mass Q3 Mass DP CE EP CXP

2-Nitroethanol_1 89.9 45.9 -10 -14 -10 -5
2-Nitroethanol_2 89.9 71.9 -10 -10 -10 -10

实实验验结结果果

1.灵灵敏敏度度和和重重复复性性：：2-硝基乙醇的定量下限为0.2 ng/mL，典型色谱图见图1；定量下限样品连续重

复进样6针，RSD%<5.5%，重复性良好；该色谱条件下，2-硝基乙醇与碘帕醇分离度良好，不存在

相互干扰，见图2。

图图 1 2-硝硝基基乙乙醇醇定定量量下下限限色色谱谱图图
图1. 2-硝基乙醇定量下限色谱图

图4. 2-硝基乙醇不同加标浓度色谱图（从左到右依次，碘帕醇5 mg/mL，
0.2 ng/mL加标，0.5 ng/mL加标和1 ng/mL加标）
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图图 2 2-硝硝基基乙乙醇醇与与碘碘帕帕醇醇分分离离色色谱谱图图

22..线线性性范范围围：：取 2-硝基乙醇工作溶液用水稀释，分别配制 0.2，0.5，1，2，5，10，20，50，100
和 200 ng/mL溶液分别进样分析。以峰面积对浓度做标准曲线，在线性范围内线性关系良好，相关

系数 r大于 0.999，标曲各点准确度在 91.46%-104.33%之间。图 3为 2-硝基乙醇标准曲线和相关系

数。

图图3. 2-硝硝基基乙乙醇醇标标准准曲曲线线图图

3.加加标标回回收收率率结结果果：：分别取10 mg/mL碘帕醇水溶液500 µL，加入400 µL 水，分别加入2，5，10
ng/mL 2-硝基乙醇溶液100 µL，配置成终浓度为0.2，0.5，1 ng/mL的加标样品（供试品终浓度5
mg/mL）。0.2 ng/mL、0.5 ng/mL和1 ng/mL样品的加标回收率在99.10%-107.46%之间，满足需

求。结果见表2。

3

图图 2 2-硝硝基基乙乙醇醇与与碘碘帕帕醇醇分分离离色色谱谱图图

22..线线性性范范围围：：取 2-硝基乙醇工作溶液用水稀释，分别配制 0.2，0.5，1，2，5，10，20，50，100
和 200 ng/mL溶液分别进样分析。以峰面积对浓度做标准曲线，在线性范围内线性关系良好，相关

系数 r大于 0.999，标曲各点准确度在 91.46%-104.33%之间。图 3为 2-硝基乙醇标准曲线和相关系

数。

图图3. 2-硝硝基基乙乙醇醇标标准准曲曲线线图图

3.加加标标回回收收率率结结果果：：分别取10 mg/mL碘帕醇水溶液500 µL，加入400 µL 水，分别加入2，5，10
ng/mL 2-硝基乙醇溶液100 µL，配置成终浓度为0.2，0.5，1 ng/mL的加标样品（供试品终浓度5
mg/mL）。0.2 ng/mL、0.5 ng/mL和1 ng/mL样品的加标回收率在99.10%-107.46%之间，满足需

求。结果见表2。

图2. 2-硝基乙醇与碘帕醇分离色谱图

图3. 2-硝基乙醇标准曲线图
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图图4. 2-硝硝基基乙乙醇醇不不同同加加标标浓浓度度色色谱谱图图（（从从左左到到右右依依次次，，碘碘帕帕醇醇5 mg/mL，，0.2 ng/mL加加标标，，0.5
ng/mL加加标标和和1 ng/mL加加标标））

表表2. 2-硝硝基基乙乙醇醇不不同同浓浓度度加加标标回回收收率率结结果果

加标浓度

（ng/mL)
对应标准品

峰面积

加标样品峰

面加
加标回收率

0.2 ng/mL 1394 1498 107.46%
0.5 ng/mL 3665 3632 99.10%
1 ng/mL 7287 7601 104.31%

总总结结

本文使用SCIEX Triple QuadTM 系统建立了碘帕醇中2-硝基乙醇定量分析方法。该方法定量下限

为0.2 ng/mL，在线性范围0.2-200 ng/mL内线性关系良好，同时考察在不同浓度下的加标回收率结果

在99.10%-107.46%之间，方法准确可靠，能够很好的满足碘帕醇中2-硝基乙醇定量分析需求。

2.线性范围：

取2-硝基乙醇工作溶液用水稀释，分别配制0.2, 0.5, 1, 2, 5, 10, 

20, 50, 100和200 ng/mL溶液分别进样分析。以峰面积对浓度做标

准曲线，在线性范围内线性关系良好，相关系数r大于0.999，标曲
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总结

本文使用SCIEX Triple Quad™系统建立了碘帕醇中2-硝基乙

醇定量分析方法。该方法定量下限为0.2 ng/mL，在线性范围0.2-

200 ng/mL内线性关系良好，同时考察在不同浓度下的加标回收率

结果在99.10%-107.46%之间，方法准确可靠，能够很好的满足碘

帕醇中2-硝基乙醇定量分析需求。

加标浓度
（ng/mL)

对应标准品
峰面积

加标样品
峰面加

加标
回收率

0.2 ng/mL 1394 1498 107.46%

0.5 ng/mL 3665 3632 99.10%

1 ng/mL 7287 7601 104.31%

表2. 2-硝基乙醇不同浓度加标回收率结果
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