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僗儬儷顏⺎循蕇⿁氳榟◲䡝顕㰇╈䌖几█⺎榺蕇擻┚鰑乢 䡝ⴎ逸篾冘氳注◎⛼榫◲榟鲹◙儷顏⺎

耇佭䄖ꈶ㲋䡝縖儔ꈶ㲋氳յ䨅⹠䓪氳䡝ꪝ䨅⹠䓪氳ⴎ䦮颯㡏擻յⰜ◲擻յ╈ ꠑ⛮յ꡹鉯◲擻յ陒⯘յ鿥

⛤⛮⽰⤺⴬⯘⪭╈⴬㰣篾冘┚孨䓪䡗⮇眷⛎䡝岺嶏⪩硍氳僗儬儷顏鵠䅻燢╙僗⪩擻顏ն蕇擻╈僗儬儷
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辑 1 僗儬儷顏注⪩嫏鈺 

嫏鈺 걸泘 ⫂㳋 

ICH 
ICH QA (R) 亍⸊乢蕇╈儷顏  

ICH QB (R) 亍蕇⯆⯘╈儷顏 

QA 鈺㲋▽亍⸊乢蕇╈儷顏⮇眷僗儬儷顏䥊⼔⽰

䫝⯆氳⺭杼䓪⹖儷顏䥊⼔꡿䈲յꈶ㲋꡿䈲⽰槡㲋꡿䈲

陱伺ն 

QB ☮篸亍蕇⯆⯘╈꡹鉯◲擻䥊⼔⽰䫝⯆氳⺭杼

䓪꡹鉯◲擻压刧걸泘⽰꡹鉯◲擻氳䥊⼔յꈶ㲋⽰槡㲋

꡿䈲陱伺ն 

USP 2022 
USP<466>┉芘儷顏ordinary Impurities 

USP<1086>⸊乢蕇⽰蕇擻⯆⯘╈儷顏 

1466 院鈺㲋榫◇陁⚽俋鵠儷顏ն鈺㲋䥊⼔꡿䈲յ亡

嫏㰣յ融陒巖⯘յ剝固巖尔璡⫂㳋ն 

21086 ╙⸊乢蕇⽰⯆⯘╈儷顏䬠❠儛陪鉯陸ⴎ䦮⸊

乢蕇儷顏⮇眷⯆⯘╈꡹鉯◲擻氳꡿䈲⯆㲋⹇拨 ICH ⽰

FDA 注⪩䧗㵗⸊⮟ն 

Chp 2020 2020 撷蕇⪯㍌鼨վ9102 蕇⿁儷顏⮇冫䧗㵗⸊⮟տ 

⸊乢蕇⽰⯆⯘顏ꄈ剝固╈儷顏压刧걸泘氳漶㲋╚金⹇

拨 ICH QA ⽰ QB 䧗㵗⸊⮟鲽车溿狓䇜簄◀蕇⿁儷

顏䥊⼔յꈶ㲋⽰漶阾꡿䈲氳陱伺 

EP 10th 
5.10 蕇榫擻顏╈儷顏䫝⯆ 

鵠⮟ 2034蕇榫擻顏 

5.10 陱伺⺨阷儷顏陣篱陱伺㓹滼儷顏全嶏⺨阷╈僗

⪩擻顏鉯陸⬀瓀剨璡⫂㳋 

鵠⮟ 2034蕇榫擻顏╈簄⭴孨䓪擻顏╈⭴朆氳僗儬

儷顏氳槡㲋յꈶ⮷⽰䥊⼔ꠥ⡬ 
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2017 䇗╈㎁塜䌋塑⪍几榫蕇⿁䤗儛金姳㎁ꡮⶖ隀杼◄⚢(ICH)洡塜䋯㡏踅⪍㎁ꡮ蕇⿁沪留⛮硍䇜

⹇┚㎁ꡮ⴬蕇⿁嫱⫊沪留㎁ꡮ鈺⮟⯆㲋նICH 颯蔈氳 Q 硍⮜䧗㵗⸊⮟逈㛢㎁蕇⪯⹖蕇⿁榟◲⚀┯䢦⹇縓

⽰䫙⹨僗䇯嫚鴠榫䓪ն┖辑 2 ╙ ICH Q3A ╈⪩◇亍⸊乢蕇╈儷顏꡿䈲陱伺辑 3 ╙ ICH Q3B 亍蕇⯆⯘

╈꡹鉯◲擻氳꡿䈲ն 

辑 2 亍⸊乢蕇儷顏꡿䈲 

夷仼僄㛻⯘ꄈ 䥊⼔꡿䈲 ꈶ㲋꡿䈲 槡㲋꡿䈲 

2 ⩡/㛿 0.05% 0.10%䡝夷㛿䯷 ⪍ 1.0mg(⹧꡿䈲 ⛦縖) 0.15%䡝夷㛿䯷 ⪍ 1.0mg(⹧꡿ 䈲⛦縖) 

2 ⩡/㛿 0.03% 0.05% 0.05% 

辑 3 亍蕇⯆⯘╈꡹鉯◲擻氳꡿䈲 

걸泘 夷仼僄㛻⯘ꄈ ꡿䈲⡬ 

䥊⼔꡿䈲 
1 ⩡/㛿 0.1% 

1 ⩡/㛿 0.05% 

ꈶ㲋꡿䈲 

1mg 1.0%䡝 5µg TDI,⹧꡿䈲⛦縖 

1mg-10mg 0.5%䡝 20µg TDI,⹧꡿䈲⛦縖 

10mg-2g 0.2%䡝 2mg TDI,⹧꡿䈲⛦縖 

2g 0.10% 

槡㲋꡿䈲 

10mg 1.0%䡝 50µg TDI⹧꡿䈲⛦縖 

10mg-100mg 0.5%䡝 200µg TDI⹧꡿䈲⛦縖 

100mg-2g 0.2%䡝 3mg TDI⹧꡿䈲⛦縖 

2g 0.15% 

 

很⵫勇餘 

蕇擻╈氳墧槴巖⯘循塝㲋╬╙循⸊乢蕇䡝鰑乢氳榟◲╈♔⹖⯆⯘⯆㚷鲋爊╈✳榫䡝◲榟氳僗儬䨅⹠䓪

⴬⺭擻ն鲹◙巖⯘循朆僗榟◲䤗儛兣♭┖┘耇㱮噪ꢝ⸼ն榺◇墧槴巖⯘䇜┘耇Ⲃ沠媪橚䷚䈒㶽⺎耇ꢝ⸼䢦

僗墧槴巖⯘♔瑞⺭⯆⯘顏ꄈ剝固յ榟◲顏ꄈ留杼鈺葶GMP䡝⪭☽顏ꄈ金姳ն⯆⯘氳墧槴巖⯘ꄈ┘䈒냖

◇㱧噪䓪 丘䩺⺎䶺䧏氳姢䇖ն 

ICH Q3C ⪩◇墧槴巖⯘䧗㵗⸊⮟◇ 1997 䇗藜䐂鵠鲋⪭⺵䡗╙⺨㎁蕇沪鼨ꠅ⽰蕇⪯⹇縓鴠榫氳䧗㵗⸊

⮟նICH Q3CR8╈㵨蕇⿁榟◲⹖篚⴬╈䅻榫氳 73 熨僗儬巖⯘䧝拨䧝곽ꢣ陁⚽㵨巖⯘儷顏⮇╙㍌眷

⮇⮷儔䈒鹵⩦巖⯘1 眷巖⯘ 5 熨յ䈒꡿⯆巖⯘2 眷巖⯘ 31 熨յ⛦弍循夽䓪巖⯘3 眷巖⯘ 27 熨յ

㶉仰餉㛫夽杼㰣❤䩺4 眷 10 熨նꢝ瑭 4 眷㛚⪭☽└眷㏰簄⭴陣篱氳꡿㲋⡬նChp 2020 撷⹇縓 ICH 

Q3C ⮜⭴氳 1յ2յ3 眷墧槴巖⯘⺨墧槴巖⯘氳ꄈ⽰⺎䫙⹨꡿䈲㏰┚ ICH 䧗㵗⸊⮟╈注⺱⛙ 2 眷巖⯘╈

籬㵽朅䡏㓹榻㓹ꂊ⽰⹤┊ꁣ氳꡿䈲⡬┦ 2 榻㓹㍌姄⼕モ儔⮜⪍ 3 眷巖⯘նEP 㱮噪ꃾ篞▽ ICH ⪩◇墧槴巖
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⯘氳䧗㵗⸊⮟巖⯘墧槴氳⺎䫙⹨꡿䈲㏰┚ ICH 䧗㵗⸊⮟注⺱նUSP 催塑❱ꄆ◇㵒瑭 1 ⽰瑭 2 眷巖⯘氳⮇

冫ն┖辑 4 ╙┘⺱嫏鈺㵒䈒墧槴巖⯘儷顏氳陱伺ն 

 

辑 4 墧槴巖⯘注⪩嫏鈺 

嫏鈺 걸泘 ⫂㳋 

ICH 
ICH Q3CR8儷顏墧槴巖⯘氳䧗㵗⸊⮟ 

2021 䇗 

鈺㲋㓹◇곽ꢣ陁⚽氳墧槴巖⯘ 4 眷⮇眷亡嫏䋧环

墧槴巖⯘氳夷仼⩒阵倽꨽ꄈPDE氳亡嫏

墧槴巖⯘氳꡿䈲⹖䥊⼔姢䇖ն 

USP 2022 USP<467>僗儬䨅⹠䓪儷顏-墧槴巖⯘꡿⯆ 

劯䩺墧槴巖⯘⷇㲺爊䈲鲽车⮇眷䬠⭴⩒阵氳仼

䫙鉵ꄈPDE墧槴巖⯘䥊⼔姢䇖⹖墧槴巖⯘꡿䈲ն

⮇眷⹖꡿䈲⺱ ICH Q3C 眷⛎  

Chp 2020 2020 撷蕇⪯㍌鼨վ0861 墧槴巖⯘融㲋嫏տ 
╚金鈺㲋墧槴巖⯘└熨妰注荈隮融㲋亡嫏⹖└眷

巖⯘氳꡿䈲⡬⹇縓 ICH Q3C 

EP 10th 5.4 墧槴巖⯘ 
鈺㲋墧槴巖⯘氳⮇眷PDE ⡬䋧环⮇冫亡嫏♔

⹖墧槴巖⯘氳꡿䈲⡬ն 

 

偽劼勇餘  

蕇⿁╈氳⩕碜儷顏僗㛢熨全嶏㱚♜⺎耇佭循⺭䡗╈僗䙬塑氳⤺⴬⯘氳墧槴█⺎耇佭榟◲阻㚷䡝ⴎ

逸硍簊注◎⛼榫璡◲榟氳儷顏䡝蕇⿁⺨╄篯⮇╈㰇循氳儷顏ն㍕╙⩕碜儷顏┘耇╙䖲縖䬠❠♳⛰媪橚⛼榫

䢦♔㱚♜循蕇⿁╈氳⻡ꄈ꧎金逈䫝⯆循⺎䫙⹨氳꡿䈲葶㍴⫂նꄌ㷯⩕碜儷顏꣮浔蕇⿁榟◲鲋爊╈⤺⴬⯘⽰

陒⯘氳䈒榫仼沠䇯嫚鲤䇗全⩕碜娤刌氳곽ꢣ㍕碜⹠榟▽䄉㛻⹩⴬ICH 循 2013 䇗䤉固⯆㲋▽ Q3D ꄌ㷯

儷顏䧗㵗⸊⮟仿循╙蕇⿁╈氳ꄌ㷯儷顏㲋䓪⽰㲋ꄈ䫝⯆䬠❠噪杷䓪䷓瓀嫏鈺䇜◇ 2014 ⹠䄭▽ Q3D 瑭

㍌ꡙ夀氳塜䌋乄♭ն꣮⺵ USP ⽰ EP 璡埫紇蕇⪯ꡯ簘⭴⺐┉硍⮜䧗㵗⸊⮟㵒⩕碜儷顏鲽车䫝⯆䇜篺㛢埠

⟤队㱮ヤ泘⯥⩕碜儷顏氳熨眷⽰꡿䈲㓹儗┕⽰ ICH ⟊䧏┉舚ն╈㎁蕇⪯ ChP 2020 վ9102 蕇⿁儷顏⮇

冫䧗㵗⸊⮟տ╈㵒◇⩕碜熨眷⹖꡿䈲䫝⯆亡嫏鹗䐡 ICH Q3D㞝┖辑 5 䢦炐ն 

辑 5 仰儬儷顏注⪩嫏鈺 

嫏鈺 걸泘 ⫂㳋 

ICH 
ICH Q3DR1 ⩕碜儷顏䧗㵗⸊⮟

2019 䇗⯆㲋 

弍循⩕碜儷顏氳㱧噪䓪陁⚽⩕碜⮇眷漶㲋夷┉熨

僗夽⩕碜氳夷仼⩒阵倽꨽ꄈPDE⩕碜儷顏氳곽

ꢣ陁⚽⽰䫝⯆ 

USP 2022 
USP<232>꡿䈲鈺㲋 

USP<233>亡嫏鈺㲋 

USP<232>劯䩺⩕碜氳夽杼㰣丘䩺鈺㲋▽蕇⿁⽰⸊

乢蕇յ鰑乢╈꧎金压融氳 15 熨⩕碜⹖⪭ ꡿ꄈն䇜

㓹◇┘⺱簄蕇鵎䏧⮇眷簄⭴꡿⡬ USP<233>㵒⩕碜

儷顏氳压融亡嫏♔⹖劫⿁⯥㚲杼亡嫏⢢▽鈺㲋 
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Chp 2020 
2020 撷蕇⪯㍌鼨վ9102 蕇⿁儷顏⮇冫

䧗㵗⸊⮟տ 

仰儬儷顏⹇拨 ICH ⩕碜儷顏䧗㵗⸊⮟Q3D)鲽车溿

狓 䇜漶㲋压刧걸泘ն 

EP 10th 
5.20 ⩕碜儷顏 

2.4.20 ⩕碜儷顏融㲋 
⺨⩕碜儷顏氳熨眷⽰꡿䈲金姳㏰鹗䐡▽ ICH Q3D 

 

麰⠛嫫䚍勇餘 

鸆⚩夽䓪儷顏㷯◇┉眷櫋ꄈ䗯⬅┖ⷊ⺎┚DNA ⹛䈒氳擻顏鲹◙擻顏循鰏⛦姢䇖休█⺎耇⚢波䫙䌖颯

DNA 䩣⚮㵗舚 DNA 陮⹩☳縡䌖⹠毋檯ն僄企2006䇗EMAⷊ⹠䄭վ鸆⚩夽䓪儷顏꡿䈲䧗好տ䬠⭴

鸆⚩夽䓪儷顏꡿ꄈTTC╙1.5μg/几/㛿╙⯆㲋蕇擻╈鸆⚩夽䓪儷顏⻡ꄈ䬠❠❤䩺ն2008䇗FDA꣮⺵⯆㲋վ⸊

乢蕇⽰䡗⿁蕇╈鸆⚩夽䓪⽰舚毋䓪儷顏䫠蔘亡嫏տ䬠❠㓹㍕夽䓪儷顏氳⮇冫亡嫏յ㚲杼亡嫏⽰⬵㵽亡嫏

┕䄬榼陴⽰║䈃溿狓榼陴氳⺎䫙⹨꡿䈲⛼▽陣篱꠭鳮⽰陱伺ն2013䇗ICH⭴⺐ICH M7䧗好վ陁⚽⽰䫝⯆蕇擻

╈氳DNA⹛䈒䓪舚狰⹩䓪儷顏♔꡿⯆弍循氳舚毋곽ꢣտ院䧗㵗⸊⮟㵒ICH Q3A⽰Q3B⢢▽┉㲋辍⩘ն

㵒鸆⚩夽䓪儷顏氳ꈶ㲋յ⮇眷յ꡿㲋յ䫝⯆䬠❠▽剝固氳亡终⪭⫂㳋┚ EMEAյFDA 蔈终㓹儗┉舚䇜

┦奃┼縖釙沲葶㍴催䇯催陣㶽院䧗㵗⸊⮟Ꙟ㵒TTC⡬꠭鳮㞝⛰阻㲋顏ꄈ剝固璡ꠋ겗ն╈㎁蕇⪯2020撷╈

亍㘍վ9306 鸆⚩夽䓪儷顏䫝⯆䧗㵗⸊⮟տ院䧗㵗⸊⮟鈺㲋▽蕇擻鸆⚩夽䓪儷顏氳⷇㲺陁⚽յ⮇眷⽰꡿⡬

⯆㲋♔䫝⯆蕇擻╈鸆⚩夽䓪儷顏弍循氳舚毋곽ꢣն╙㎁⫂蕇擻鸆⚩夽䓪儷顏溿狓䬠❠⹇縓⽰❤䩺┖辑6

╙注⪩鸆⚩夽䓪儷顏氳注⪩嫏鈺⹖☮篸ն 

辑 6 鸆⚩夽䓪儷顏注⪩嫏鈺 

嫏鈺 걸泘 ⫂㳋 

EMA վ鸆⚩夽䓪儷顏꡿䈲䧗好տ2006 䇗 
㲋╬鸆⚩擻顏꡿ꄈ TTC ╙ 1.5μg/几/㛿阞畀蕇⿁╈⩒阵㓹

㍕夽䓪儷顏⻡ꄈն  

FDA 
վ⸊乢蕇⽰䡗⿁蕇╈鸆⚩夽䓪⽰舚

毋䓪儷顏䫠蔘亡嫏տ2008 䇗 

⸊乢蕇⽰⯆⯘╈氳㓹㍕夽 䓪儷顏榟䡗氳것ꡕⱴ嫏㓹㍕夽

䓪儷顏氳⮇冫亡嫏յ㚲杼亡嫏⽰⬵㵽亡嫏 

ICH 

ICH M7 վ陁⚽⽰䫝⯆蕇擻╈氳 DNA

⹛䈒䓪舚狰⹩䓪儷顏♔꡿⯆弍循

氳舚毋곽ꢣտ2013 䇗 

鈺㲋⷇㲺䓪陁⚽金碜곽ꢣ攑䏣յ䯷⪍ꄈ⯆㲋TTC 嫏յ篾

冘-孨䓪( QSAR) ⮇冫嫏յLTL 嫏璡儷顏䫝⯆璡⫂㳋 

Chp2020 
2020 撷蕇⪯㍌鼨蕇⪯㍌鼨վ9306 

鸆⚩夽䓪儷顏䫝⯆䧗㵗⸊⮟տ 

1) 儷顏陁⚽亡嫏(Q)SAR ⷇㲺陁⚽ 

2) ⺎䯷⪍ꄈ阞畀TD50 篪䓪㛚䫠嫏PDE 夷仼⩒阵倽꨽

ꄈTTC 夽杼㰣⪩嫱ꠥ⡬ 

☳♔┕⺨㎁蕇擻儷顏嫏鈺⟤队⫂㳋全洇, 儷顏䫝⯆氳熨眷飉全飉㛢⮇冫亡嫏僼浔냖愓䷨䈲亡⺸⹠㷤

⺱休⪩◇┘⺱眷㑔儷顏氳䫝⯆꡿䈲鵄峀飊◇簊┉飊⺸◇ ICH 氳金姳ն鲹㵒◇䫠ⲁ䎬䡗㱮丞簊┉氳车┯

⹠㷤剝固僗ꄆ㛻氳䙬╬ն 
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痦✳畎 蚋暟⚥勇餘ⴔ區䪮助 
蕇⿁循║䈃✳榫╈◲榟氳┘荂⹛䈒ꢝ▽┚蕇⿁儗骱氳蕇杼孨䓪僗⪩㛚蕇⿁╈㰇循氳儷顏█⚢◲榟䏭

㛻䏆⿏䢦♔鈺葶䓪㵒蕇⿁鲽车儷顏溿狓䇜㵨⪭䫝⯆循⺭杼⺎䫝氳葶㍴⫂⪩硍⮽蕇⿁║䈃氳㱧噪䓪⽰僗

䷞䓪ն几榫蕇⿁嫱⫊䤗儛金姳㎁ꡮⶖ隀⚢ICH䧝拨儷顏杼⴬䓪顏㵨⪭⮇╙└㛻眷僗儬儷顏յ仰儬儷顏

⹖墧槴巖⯘ն㍕╙┘⺱儷顏氳杼⴬䓪顏┘⺱循蕇擻儷顏鲋爊╈鴲䦫⺭鴠氳儷顏⮇冫䤗儛⺎冓㛻籔湿蕇

擻儷顏溿狓休ꠑ䫠鲽蕇擻溿狓鲽㷤ն 

 䅻鈷儷顏⮇冫䤗儛 

1.1 僗儬儷顏 

   僗儬儷顏鵠䅻ⴎ䦮䄄荔╈䌖⪍氳儷顏⽰꡹鉯◲擻⺎耇╙䄖湳氳䡝縖儔湳氳ն榺◇鲹眷儷顏氳⴬㰣篾

冘┉芘┚孨䓪䡗⮇眷⛎䡝僗岺嶏⪩硍䷚鵠䅻⹒燢╯╙僗⪩擻顏ն⪭╈僗鼨⮇僗儬儷顏循櫋ꄈ氳敯⬅┖

㵒儬⛮僗舚狰⹩舚毋곽ꢣ鲹眷攑墥儷顏擻顏燢╙鸆⚩夽䓪儷顏꧎金劯䩺䯷⪍ꄈ鲽车꡿䈲氳⶝斻⯆㲋┘

⺎䧝拨䅻鈺蕇擻┉芘儷顏姢䇖全䫝⯆ն┖乄꠭鳮注⪩僗儬儷顏氳⮇冫压融亡嫏ն 

 냖䷞尔注荈隮䤗儛 

냖䷞尔注荈隮䤗儛HPLC㷯◇䅻鈷╚孲氳儷顏⮇冫䤗儛鵠鲋⺭鴠荈隮刼鴲䦫յ孲ⲁ注剩⴬յ嬲聰

印䈲隀丞鴠榫◇㛻㛢丘儷顏⴬⺭擻氳⮇熊⽰压融ն2020 撷վ╈㎁蕇⪯տ㍌鼨鵠榫䤗儛金姳վ0512 냖䷞尔

注荈隮嫏տ╈㵒◇尔注荈隮嫏氳荈隮兣♭⽰♙金姳⢢▽陣篱氳䬞鳮⺱休㵒◇⿁熨荈隮⹇丘⩒阵隀丞葶

㍴鲽车▽鈺㲋նHPLC 嫏㍕⪭⮇冫䷞曎냖յ牔㲋䓪㞑յ鴠榫葶㍴䇯յ愓䷨䈲냖յ劫⿁ꄈ㵽璡剩ⲡ䇯嫚鴠榫

◇㛻㛢丘⴬⺭擻氳⮇熊压融ն鲤䇗全╙▽䈒㵒䒍鵮⮇熊氳荈隮金姳飃냖䷞尔注荈隮䤗儛UHPLC䈒鲡

縡榟鴠榫◇㵸睧䏧荈隮刼飃䒍鵮氳⮇冫金姳冓㛻䬠냖▽⮇冫䷞曎⺱休█荣篑孲ⲁ注氳✳榫ն 

 㛢簟尔注荈隮䤗儛 

㛢簟荈隮⹒燢╙荈隮/荈隮纭榫䤗儛鵠鲋ꠝ氳✳榫㵨┉簟╈儔㱮噪⮇熊䡝縖꧎金鲽┉塠⮇熊氳篯⮇

⮊⪍瑭◅簟荈隮鲽车鲽┉塠⮇熊嬲聰㞝꧎鲽┉塠⮇熊⺎⮊⪍瑭└簟尔注ն㲓ꡮ┕剩鴲┼⺭鴠氳荈隮刼ⷊ

⺎席餉簈㛻㛢丘ꥈ⮇熊⴬⺭擻氳⮇熊压融┉芘㛢簟尔注䅻䧗◅簟尔注ն 

 飃║槡孲⛮荈隮䤗儛 

飃║槡孲⛮荈隮SFC♔飃║槡孲⛮⛼╙孲ⲁ注氳亍㑔荈隮䤗儛飃║槡孲⛮氳䓪顏☮◇妰⛮⽰尔⛮

╯ꠑ✳飃║槡孲⛮荈隮僗妰注荈隮⽰尔注荈隮氳剩憠⪭䣲丆硍丘⽰睳䈲䫙鲤妰⛮僗⛦⚩顏ꡢⱱ

刼始⛦⮇熊䷞曎냖剩憠⺱休飃║槡孲⛮㳢䈲䫙鲤◇尔⛮僗鰏냖氳巖鉯䓪㵒◇⛦峪┖ꥈ䨅⹠懷┘

牔㲋⴬⺭擻僗鰏㞑氳⮇熊⽰⟊䥉⛼榫ն循飃║槡孲⛮荈隮╈㍕ CO2 孲⛮僗佄◇鱳⮽氳飃║槡峪䈲⽰

始ⱱ兣♭泘⯥✳榫僄╙䇯嫚ն循蕇擻儷顏⮇冫╈SFC 䅻榫◇䋳冘⛮⽰䣆䓪⴬⺭擻氳䥷⮇佄姍⴬┘牔㲋

⴬⺭擻氳⮇熊压融ն 

 냖⮇鱂尔顏纭榫䤗儛 

냖⮇鱂顏隮䤗儛㵒◇儔湳儷顏氳ꈶ㲋⹠䨅飉全飉ꄆ金氳⛼榫ն劯䩺 ICH Q3A 金姳䎎⸊乢蕇僄㛻仼⯘

ꄈ㛻◇ 2 g/㛿儷顏氳ꈶ㲋ꠥ⡬╙ 0.05%䎎⸊乢蕇僄㛻仼⯘ꄈ㵸◇璡◇ 2 g/㛿⮟院儷顏氳ꈶ㲋ꠥ⡬╙
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0.1%ն蕇擻氳顏ꄈ溿狓鲋爊╈㵒◇儔湳儷顏㲋䓪⮇冫休䅻榫氳ꈶ㲋亡嫏╙냖⮇鱂顏隮┉篒⽰◅篒⟔䕜

篾⺭注⪩⮇查䌋것融鯻♭⽰潨撴䎍㷯鯻♭鲽车篾冘鉯冫ն냖⮇鱂顏隮䤗儛㍕⪭攑僗氳냖攑䋳䓪յ냖愓䷨䈲յ

⯥㚲杼甏⶝յ⮇冫鵮䈲䒍璡剩憠䄖䡗╙蕇擻╈䐭ꄈ儷顏⮇冫氳꺙鴲ն 

 └ꄆ㍌冓儼顏隮䤗儛 

└ꄆ㍌冓儼顏隮䤗儛佭┉熨⮵榫╏纭㍌冓儼鲽车顏ꄈ䣴䬞⽰熊查瓇鴲氳顏隮压融阻㚷僗┥㷯䓪䍠յ

㓹顏䇕䣼㵸յ愓䷨䈲냖յ㲋ꄈ亡➘璡攑憠鴠⺭櫋ꄈ擻顏氳㲋ꄈ⮇冫压融㞝鸆⚩夽䓪儷顏氳压融ն鸆⚩夽

䓪儷顏⹒燢㓹㍕夽䓪儷顏佭䧗循櫋ꄈ䗯⬅┖ⷊ⺎波䫙䡝縖ꠑ䫙䩣⚮儬⛮氳 DNA㵗舚舚毋յ舚狰⹩氳

擻顏ն紇㎁㎁环ⶼ榟溿狓ꢚ簄⭴▽ 1547 弍循㓹㍕夽䓪儷顏篾冘ⴎ䦮䅻鈷氳榻瀦ꁂꀪ眷յN-◘漛翿眷璡냖

㓹㍕夽䓪氳擻顏ն泘⯥┪槡⺨㎁氳嫏鈺儬冘齉㵒鸆⚩夽䓪儷顏⢢▽伺漶氳鈺㲋⽰金姳ն䡘㎁ 2020 撷վ╈㎁

蕇⪯տ㍌鼨鵠榫䤗儛金姳╈վ9306 鸆⚩夽䓪儷顏䫝⯆䧗㵗⸊⮟տ╈鈺㲋鸆⚩夽䓪儷顏氳⷇㲺陁⚽յ⮇眷⽰

꡿⡬⯆㲋ն榺◇㓹㍕夽䓪儷顏┉芘櫋ꄈ䗯⬅┖ⷊ僗鸆⚩擻顏䩣⚮곽ꢣ䷚㵒♙压融愓䷨䈲金姳䏭냖㞝

ICHM7 氳金姳籗婻㐛╈ NDMA 儷顏氳⺎䫙⹨꡿䈲䧗剝╙ 0.3 ppmն泘⯥櫋ꄈ㓹㍕夽䓪儷顏䅻榫氳♙ⴎ

䦮└ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫♙⽰└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙ն  

1.2 仰儬儷顏 

仰儬儷顏䅻䧗循⸊乢蕇䡝縖⯆⯘榟◲䡝⚩鵉鲋爊╈◲榟氳儷顏鲹◙儷顏全嶏鵠䅻╙⤺⴬⯘յꄆꄌ㷯յ

鿥⛤⛮յ仰儬沩յ墧槴ꄌ㷯ն榺◇仰儬儷顏波䫙䏆⿏蕇⿁氳牔㲋䓪䇜⺎⹛何榟◲䄄荔儗骱氳䗯⬅▽鉯蕇

⿁╈仰儬儷顏⮇冫亡嫏㵒陁刻顏ꄈ氳㱧噪䓪僗䏭㛻䅬Ⲃն仰儬儷顏⹇拨ICH⩕碜儷顏䧗㵗⸊⮟Q3D)鲽车溿

狓ⴎ䦮弍循⩕碜儷顏氳夽䓪陁⚽夽䓪⩕碜⩒阵仼倽꨽ꄈPDE䋧环♔⹖䫝⯆蕇⿁╈⩕碜儷顏姢䇖䣆

夀氳⹠㷤䇜漶㲋压刧걸泘ն泘⯥㵒◇蕇⿁⽰⸊乢蕇յ鰑乢╈꧎金压融氳4熨냖夽⩕碜AsյHgյCd ⽰Pb

♔⹖㛢熨鴲融⩕碜㞝Cr,Mo, NiյVյPdյPt璡ն紇㎁蕇⪯USP<>䫠蔘✳榫ICP-MS䡝ICP-OES融㲋蕇⿁⹖

䡗⮇╈⩕碜儷顏氳⻡ꄈն䎎抆㞝冽⪭☽氳融陒亡嫏鵠鲋뀰阾䇜┦席餉⺎䫙⹨剝固█耇✳榫㞝EDX鵠鲋⻡ꄈ

뀰阾⺵█⺎♔䈒榫◇蕇⿁╈⸊乢蕇氳压融նICP-MS榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮⛼╙ꄆ金氳⩕碜⮇冫䣆夀

僗㛢⩕碜⺱休压融⽰㲋ꄈ氳耇ⱱ┦愓䷨䈲냖յ篪䓪葶㍴㳑յ⮇冫鵮䈲䒍泘⯥飉全飉㛢氳䈒榫◇蕇擻璡

㓹顏╈氳⩕碜⮇冫ն 

1.3 巖⯘墧槴 

墧槴巖⯘鵠䅻䧗蕇⿁榟◲鲋爊╈循䄄荔╈✳榫䡝縖塑氳儔㱮噪⸼ꢝ氳僗儬巖⯘ն巖⯘墧槴全嶏◇⸊

乢蕇յ鰑乢䡝⯆⯘榟◲╈✳榫氳僗儬巖⯘攑⮷佭⸊乢蕇⺭䡗鲋爊╈僗儬巖⯘氳✳榫ն䎎蕇⿁╈巖⯘墧槴⻡

ꄈ氳姢䇖佭⻖飃鲋㱧噪䯷⪍姢䇖休꧎鲽车压融⽰沪䫝⺎⹇縓ICH Q3C 墧槴巖⯘䧗㵗⸊⮟鲽车压融ն 

劯䩺⪭夽䓪꡿䈲㵨墧槴巖⯘⮇╙4眷1眷巖⯘╙5熨鹵⩦✳榫巖⯘㞝葋յ㍌姚⴬澠յ12-◅姚光戇յ

1,1-◅姚光懹յ1,1,1-└姚光戇2眷巖⯘榺◇⪭㍾僗夽䓪䈒꡿⯆✳榫㞝光肖յ姚葋յ└姚榻戇璡3眷巖

⯘╙⛦弍循夽䓪巖⯘䈒⹨GMP䡝⪭☽顏ꄈ金姳꡿䈲✳榫㞝光ꁂյ┮ꀨյ光ꁣ璡4眷巖⯘╙仰夽杼㰣丘

䩺氳巖⯘仰PDE⡬榟◲ら꧎阷阾巖⯘墧槴ꄈ氳⺭杼䓪ն⛮✳榫巖⯘劯䩺眷⮷鲽车㵒䈒氳压融沪䫝ն墧

槴巖⯘榺◇㏰╙䨅⹠䡝縖ⶐ䨅⹠巖⯘䅻✳榫걵狝+妰注荈隮䡝縖妰顏纭榫氳亡嫏鲽车压融ն 

   妰注荈隮-顏隮纭榫GC-MS䤗儛篾⺭▽妰注荈隮냖䷞┚顏隮篾冘ꈶ㲋氳剩ⲡ鴠榫◇㲋䓪յ㲋ꄈ⮇冫
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懷牔㲋յ佄䨅⹠氳㛢篯⮇岝⺭擻╈僗儬䨅⹠䓪儷顏㵒◇㛄儷劫⿁鵠鲋顏隮䤗儛⺎꡹⛦㉽ꮠ氳䇕䣼鹵⩦

⡾ꡖ䓪氳⹠榟⺱休愓䷨䈲㵒◇䅻鈺妰注荈隮僗丘ꄈ篒⮷氳䬠ⶍ泘⯥循巖⯘墧槴璡겅㓊✳榫飉全飉䇯嫚ն 

 㹢孅蕇擻儷顏⮇冫亡勆 

㹢孅循儷顏⮇冫氳僗儬儷顏յ仰儬儷顏յ巖⯘墧槴亡ꪫ僗注⪩氳♙◲⿁⺎䈒㵒䅻鈺⪩擻顏⮇冫յ

儔湳儷顏㲋䓪⮇冫յ䣆䓪⴬⺭擻䥷⮇յ㓹㍕夽䓪儷顏氳櫋ꄈ压融յ⩕碜儷顏氳㲋䓪㲋ꄈ⮇冫յ墧槴巖⯘氳櫋

ꄈ压融ն┖ꪫ☮篸㹢孅循儷顏⮇冫亡ꪫ攑荈氳♙⮇冫硍簊╙注⪩☳┯几⼥䬠❠⹇縓ն 

儔湳儷顏氳ꈶ㲋┉波佭僗儬儷顏⮇冫䫝⯆╈氳⪩꜄塠끈儔湳儷顏氳⮇冫䅻⚢榫⮽냖⮇鱂顏隮䤗儛ն

䅻鈺尔注榫氳簾⫿沩孲ⲁ注媆嫏波䫙鲽⪍顏隮꧎金鲽车聰沩䡝縖催䩦䨅⹠䓪簾⫿沩⛮硍鲽顏隮鲽车压

融⛙鲹熨亡䌋㵗舚儷顏氳⟊槴⽰㲋⛤⺱䅻鈺亡嫏┘┉舚ն㓹◇╈䑐⮊基氳儬杼㹢孅䋯⹠⭴ 2DLC/MS 儷

顏ꈶ㲋硍簊ն院硍簊鉯⬀▽䅻鈺⻡簾⫿沩氳荈隮亡嫏循尔顏纭榫休媆嫏波䫙✳榫氳ꠋ겗⺱休院硍簊鿥㛢

╄劫⿁朅, ┉埠鲽劫⺎㱮䡗㛢╄儷顏氳⮇冫压融ն✳榫院硍簊⺎♔㵨✳榫ꪝ䨅⹠䓪簾⫿沩榗舘佭熊查㵒陒⯘

氳 LC ⮇冫亡嫏波䫙燰吤✳榫ⷊ⟊阾▽泘剝儷顏氳㲋⛤䬠냖▽儷顏㲋䓪氳固漶䓪⺱休荣泹▽亡嫏䋯⹠

几⼥氳休ꠑն⺱休篾⺭㹢孅亍䫠⭴氳㍌冓儼-괎车休ꠑ顏隮♙ LCMS-9030䬠냖儷顏ꈶ㲋氳䷞曎նLCMS-9030

院硍簊⚩䤕▽㹢孅╏纭㍌冓儼顏隮 LCMS-8060 氳熊查嶏⽰熊查⚩鰟硍簊䐂沠◇냖䷞曎氳熊查◲榟յ⚩鰟

⽰纺扦耇ⱱ僗剩䋳氳愓䷨䈲⺱休 TOF 鼨⮇鲡榫▽㛢걸僄亍┥⮵䤗儛⟊阾▽循⮇鱂曎⽰顏ꄈ固漶䈲ն

篾⺭➘䪇氳丘䩺㚲杼⽰丘䩺䈑䮣䈑奃㵒鯻♭佭僗⪩擻顏压刧⽰篾冘ꈶ㲋氳僗ⱱ䄄ն 

䣆䓪䡝縖䋳冘⛮儷顏氳䥷⮇█佭儷顏⮇冫氳ꥈ憠飃║槡孲⛮荈隮佭䣆䓪⽰䋳冘⛮⴬⺭擻䥷⮇氳僗⮵

塡նNexera UC 佭㹢孅飃║槡孲⛮荈隮硍簊⺎Ꙟ㵒循篪飃║槡孲⛮蚃⹧յ飃║槡孲⛮荈隮顏隮⮇冫յ䣆

䓪⴬⺭擻⮇冫յ飃║槡孲⛮⯆㚷 Nexera UC prep 璡䋯⹠⺨熨┘⺱䈒榫⛮硍攑⮷佭 SFC 䣆䓪⴬⺭擻䥷⮇硍

簊⺎鵠鲋秉䓪⯘舅ⲁ岝⺭Ⱶ耇㵒㛢鱳 12 劯荈隮刼鲽车⮊䩦瓇鴲♔㲓朆㵒䣆䓪⴬⺭擻氳⮇冫亡嫏剩⴬

䬠냖亡⮇冫氳䷞曎ն 

㓹㍕夽䓪儷顏榺◇⪭櫋ꄈ䗯⬅┖ⷊ僗舚毋舚狰⹩氳䏆⿏ն2007 䇗埫孙蕇⿁留杼㷀 EMA 循վ㓹㍕夽䓪儷

顏꡿䈲䧗好տ╈塜䌋䌖⪍夽杼㰣⪩嫱ꠥ⡬TTC䇜阻㲋꡿䈲⡬╙ 1.5 μg/day,ⷊ夷仼䯷⪍ꄈ 1.5 μg 氳㓹㍕

夽䓪儷顏㵒◇㛻㛢丘蕇⿁全陱佭⺎♔䫙⹨氳곽ꢣն塑┕压融╈巖尔氳巖鉯燵ꄂ鵠䅻㵒♙氳压融愓䷨䈲

金姳䏭냖泘⯥㵒◇ꪝ䨅⹠䓪㓹㍕夽䓪儷顏䅻榫└ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫♙全压融㵒◇┉◙佄䨅⹠䓪氳櫋ꄈ

鸆⚩夽䓪儷顏鴠榫└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙鲽车⮇冫ն㹢孅└ꄆ㍌冓眷尔顏◲⿁篺ⷧ▽㛢创◲⿁氳溿狓┚

⹠㷤㹢孅╏篒顏隮硍⮜◲⿁循契蕇յDMPK 璡겅㓊䄖篺⹧䐂▽┯槡氳䇯嫚阡⺎⪭斻僗氳 UF-Switching

䤗儛㲓朆塜顆熊查 5 msec 氳飃냖鵮⮊䩦յUF-Scanning 䤗儛㲓朆 30000 u/sec 飃䒍䣴䬞鵮䈲յ♔⹖澛䲖㲝

UF-sweeper 飃䒍鵮䤗儛⟊꤄循愓䷨䈲⽰牔㲋䓪亡ꪫ剩䋳氳辑朆ն 

仰儬儷顏⮇冫压融⺨㎁蕇⪯齉僗䷅䎓阭鰉注⪩甏⶝յ亡➘璡车╯僗䷞氳压融亡嫏ն㵒◇䡗捙榟◲䄄荔

氳♻⯆⺎劯䩺㲓ꡮ䗯⬅ꃾ榫蕇⪯䷅鰉氳亡嫏鲽车顏ꄈ縓㴕⹖䫝⯆ն⛙㵒◇ꃾ榫亍榟◲䄄荔榟◲氳亍蕇

䋧阫✳榫榾䚊繓⺭璡熊查⹠㵤⩞隮ICPE䡝榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮ICP-MS璡⮇冫䤗儛㵒◲⿁╈⺎

耇㰇循氳⺨眷仰儬儷顏鲽车㲋䓪յ㲋ꄈ⮇冫♔➘㵒⪭榟◲䄄荔鲽车⺭杼陁刻䇜╙⯆㲋⺭杼氳顏ꄈ剝固䬠

❠❤䩺ն㹢孅 ICPMS-2030 LF ꃾ榫斻攑氳⹙嘗榾查⠙㘍留压融僗僄㳑氳ⲁ䒳篪䓪葶㍴鲡车䡗儗僄
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⛦亍䋯⹠氳澛䲖娢㛻㛻꡹⛦▽㓹⛮䇕䣼䬠냖▽⚩鰟䷞曎佭┉堑꥘⚜㛢剩憠◇┉骱氳냖䓪耇櫋ꄈꄌ㷯⩕

碜⮇冫⮵⺎♔㛻㛻䬠냖⮇冫鵮䈲⽰䄄⛼䷞曎ն 

巖⯘墧槴㛻㛢僗䨅⹠䓪䅻✳榫妰注荈隮⽰妰注荈隮顏隮纭榫鲽车压融ն㹢孅 GCMS-QP2020 NX 簒

䤕䤻娤刌㑔냖愓䷨䈲妰顏 GCMS-QP2020 ⶛飉漲♭䓪耇鯻♭保耇⴬僄냖氳飃䒍鵮顏隮◲⿁ն䯌鰉噪亍㛻

㳋ꄈ飃냖䷞洡狝硍簊꥘䡗┥⮵냖鰕䈲熊查嶏⽰㷚冏Shield䤗儛✳⪭飃䍠䤻娤刌䓪耇⽰飃냖愓䷨䈲

聰겕縡⭴䡗╙㛄儷劫⿁櫋ꄈ擻顏⮇冫氳僗ⱱ⮵ն  
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痦♲畎 蚋暟勇餘ⴔ區絾ざ䎾欽俒꧋ 
蕇擻儷顏溿狓佭蕇擻溿⹠⽰榟◲鲋爊╈ꄆ金氳⫂㳋⪩硍⮽蕇⿁氳顏ꄈ⽰║䈃橚䷞ն蕇擻儷顏氳溿狓熊

┘䋯注⪩氳䈒榫⮇冫♙✳榫ն䡘♜碧饇注⪩嫏鈺⹠䄭㞝վ╈㎁蕇⪯տյ㳢⮊⪩嫱懷憠◄♭㞝婻㐛眷擻顏◘

漛翿㓹㍕夽䓪儷顏◄♭Ꙟ㵒蕇擻儷顏┘⺱儷顏杼⴬䓪顏䋯⹠㜶⺭剝固⽰嫏鈺氳蕇擻儷顏⮇冫䈒榫䥊⼔

阦榫䢓⹖休䪭䭃僄亍氳⮇冫䤗儛ն鵠鲋丞杼鲤䇗全循蕇擻儷顏⮇冫亡ꪫ氳攑荈䈒榫䥊⼔䎬䡗┉♷ⴎ⻡㛢

熨眷㑔儷顏⮇冫氳䈒榫乄꥘╙注⪩榫䢓䬠❠⹇縓ն 

儗乄꥘䷅䎓▽㹢孅循契蕇儷顏⮇冫겅㓊注⪩氳㛢疟僗创辑䓪氳䈒榫䥊⼔⪭╈僗儬儷顏⮇冫 17 疟

ⴎ䦮尔注荈隮嫏鲽车䅻鈺蕇擻╈僗⪩擻顏氳压融◅簟尔注㵒䋳冘⛮儷顏⮇冫յ냖⮇鱂顏隮嫏㵒蕇擻㲋䓪

⮇冫◅簟尔注+냖⮇鱂顏隮嫏㵒ꪝ䨅⹠簾⫿沩⛮硍╈儷顏㲋䓪⮇冫压融飃║槡孲⛮荈隮 SFC 蕇擻⺭䡗

╈氳䣆䓪⴬⺭擻鲽车䥷⮇㓹㍕夽䓪儷顏氳压融仰儬⩕碜儷顏⮇冫 5 疟寘⹖ ICP-OESյEDXյICPMS 璡

儬熨循⸊乢蕇յㅂ꧋⯘յ嫱㵤尔յ⺭䡗╈ꠑ⛮⤺⴬⯘璡亡ꪫ氳䈒榫墧槴巖⯘ 5 疟ⴎ⻡✳榫걵狝+妰注荈

隮嫏⽰걵狝+妰顏纭榫嫏㵒蕇⿁╈䅻鈷氳巖⯘儷顏㞝朅姍光戇璡鲽车压融氳终❇ն 

 

 

 
 

 

LC- LCMS- LCMS- NX 

   
GC-2030 GCMS- TQNX ICPMS 2030 
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痦♧蒜 剣劼勇餘ⴔ區 
僗儬儷顏佭┉㛻眷榺䄄荔䌖⪍⽰꡹鉯榟䡗氳儷顏擻顏院眷擻顏⴬㰣篾冘熨眷竴㛢⮇冫亡嫏█佭㛢劫

⴬ն䧝拨僗仰㓹㍕夽䓪⮇╙㓹㍕夽䓪儷顏⽰┉芘䄄荔꡹鉯儷顏ն㵒◇┉芘䄄荔꡹鉯儷顏劯䩺佭⻖꧎金ꈶ㲋

⮇╙䄖湳儷顏⽰儔湳儷顏⪭╈儔湳儷顏㓹◇ ICH Q3A ⪭⻡ꄈ⬀㲋佭⻖꧎金ꈶ㲋⪭☽䄖湳䄄荔꡹鉯儷顏

⹇拨䅻鈺氳꡿ꄈ金姳鲽车䫝⯆ⷊ⺎ն儗荣䧝拨䅻鈺䄄荔儷顏⽰㓹㍕夽䓪儷顏┼㛻眷鲽车⮇⮷䷅꥘꠭鳮ն 

䅻鈺䄖湳䄄荔꡹鉯儷顏氳压融䅻꧎榫⮽尔注荈隮鲽车⮇冫儗荣剩鴲▽ 2 疟⪩◇僗⪩擻顏氳尔注荈隮

嫏氳㲋ꄈ⮇冫䈒榫䥊⼔㵒◇儔湳儷顏ꈶ㲋儗荣鴲▽ 3 疟┉疟⪩◇䅻鈺냖⮇鱂顏隮鲽车儷顏ꈶ㲋⮇冫

孲爊䥊⼔⽰ 2 疟⪩◇䅻鈺尔注✳榫▽ꪝ䨅⹠簾⫿沩㞝⛰鵠鲋◅簟尔注鲽车ꢝ沩⽰⮇熊ꈶ㲋氳㓹◇◅簟尔

注氳냖⮇鱂顏隮儷顏ꈶ㲋䈒榫⮇冫僗◙䋳冘⛮⽰䣆䓪⴬⺭擻儷顏氳⮇冫⺎⹇縓◅簟尔注荈隮嫏⽰ SFC

䣆䓪⴬⺭擻䥷⮇嫏ն㵒◇㓹㍕夽䓪儷顏榺◇⪭⻡ꄈ鰏⛦꧎金氳压融♙愓䷨䈲鰏냖㵒䨅⹠䓪㓹㍕夽䓪

儷顏䅻ꃾ榫妰顏顏亡嫏냖媦憠懷┘牔㲋⴬⺭擻ꃾ榫尔顏顏亡嫏ն儗荣瓇鴲䷅䎓▽䅻鈷氳瀦ꁂꀪ眷յ◘漛

翿眷յ姘眷յ菑꺜翿眷氳㓹㍕夽䓪儷顏氳⮇冫䈒榫䥊⼔╙注⪩☳┯几⼥䬠❠⹇縓ն 
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. 䄄荔⹖꡹鉯儷顏 

넞佪巊湱蒀靶岁ⴔ區渮ꃑ㢴銯梠稇⚥涸剣Ⱒ暟餘 

䶰 銳儗乄⹇縓紇㎁蕇⪯USPꃾ榫㹢孅 Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙䋧环▽沩ꁂ㛢重朅碜╈僗⪩

擻顏⮇冫氳飃냖䷞尔注荈隮融㲋亡嫏ն亡嫏ꃾ榫 Shim-pack Scepter C-. mm I.D.× mm L.. 

µm♔榻ꁣ-姢⻡瀠ꁂ◅姄ꚔյEDTA٬Naյ└光翿姄姍⴬ꙶ隀荣 pH=.╙孲ⲁ注. mL/min 氳

孲鵮鲽车印䈲嬲聰压融嫧Ꝛ╙  nmն⮇冫篾冽辑伺院亡嫏融㲋㓹篪㉽ꮠ荂㞑鵠鲋 LabSolutions 鯻

♭阻糌硍簊鴠䈒䓪縓㴕舅ⲁ⭴䥊⼔剝固巖尔鳀簘融㲋  埠㛢重朅碜㼉ꪫ燠氳 RSD ╙ .%♙

牔㲋䓪㞑ն㛢重朅碜撴⯘融㲋篾冽侁炐㛢重朅碜┚㛢重朅碜儷顏 Aյ㛢重朅碜儷顏 A ┚ -epi 㛢重朅碜⮇熊

䈲㏰>.席餉融㲋꧎姳ն 
Ⱒꝶ霒Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙ 沩ꁂ㛢重朅碜 僗⪩擻顏 

 

㛢重朅碜Doxycycline⹒⺳䍠ⱱꧥ碜䡝聰姍㎻ꧥ碜佭┉熨ⶐ⺭䡗氳䤻榟碜║䈃┕⛼╙䇯隮䤱蘆

⯘냖宆䈲休僗儴蘆Ⱶ耇ն院蕇⿁♔⹠ꀹ◲榟氳㎻ꧥ碜╙⸊乢篺姚创յ聰姢յ⤺⴬姄⴬յ鯸⴬⽰䡗沩璡

⶝⩕⹛䈒⯆㚷縡䡗ն蕇⪯㵨☳颯㡏⸊乢䅠⪍յ榟◲鲋爊姄⴬⹛䈒┘㱮噪յ⹛䈒Ⱌ◲擻璡儷顏㞝儷顏A--

辑 㛢 重 朅 碜  -epidoxycycline յ 儷 顏 B- 榻 懹 ㎻ ꧥ 碜  metacycline յ 儷 顏 C-- 辑 - 㛢 重 朅 碜  -

epidoxycyclineյ儷顏D-յ-辑㛢重朅碜յ-epidoxycyclineյ儷顏E-㎻ꧥ碜oxytetracyclineյ儷

顏F--acetyl--Decarbamoyld-oxycycline璡僗⪩擻顏ն㍕⪭橚䷞⛦յ夽䓪㛻⺨㎁蕇⪯㵒僗⪩擻顏氳⻡ꄈ

鲽车▽꡿㲋նվ╈㎁蕇⪯տ撷鈺㲋儷顏A⽰Bꪫ燠┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╚㼉ꪫ燠.%⪭☽⶝╄儷顏

㼉ꪫ燠┘䐂㛻◇╚㼉氳.⠙.%⺨儷顏㼉ꪫ燠╯⽰┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╚㼉ꪫ燠氳⠙(.%)ն紇㎁蕇

⪯USPꃾ榫╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏꡿㲋儷顏C氳꡿ꄈ<.%儔湳儷顏╯⽰<.%䔅儷顏<.%ն乄昦䥊

鷺㍌朅碜眷䤻榟碜⚢⹠榟⩞꡹鉯循냖峪յ䍠ꁂյ䍠澜յ姍⴬兣♭┖牔㲋䓪䄑նUSPꃾ榫▽飃냖䷞尔注荈

隮嫏⮇冫休ꠑ催湿劫⿁牔㲋䓪催㞑孲ⲁ注寕縵催㵽ն 

儗㲓뀰⹇縓USP蕇⪯✳榫㹢孅Nexera LC-냖䷞尔注荈隮♙♔◘ µm㖵乢荈隮刼鲽车⮇熊䋧环▽

沩ꁂ㛢重朅碜╈僗⪩擻顏氳⮇冫亡嫏նNexera LC-냖䷞尔注荈隮♙佭㹢孅⪝⺚䇗䫠⭴氳尔注亍◲⿁

院◲⿁熢䤕▽㹢孅┉波♔全氳阻阞杼䒞⺱休鲸䌖⪍▽保耇⮇冫(AI)յ保耇擻纭(IoT)璡㶅珸䤗儛նNexera LC-

硍簊縨始 Mpa⺎席餉㛻鼨⮇飃냖䷞尔注⮇冫꧎姳ն舅ⲁ鲽劫SIL-CXRꃾ榫狝妰䐡朅䌋䫝峪催㏰

ⴇ僗䷞鹵⩦劫⿁꡹鉯鿥糌氳◅冓留ꡘ⮜压融SPD-M僗冓냖氳愓䷨䈲⽰⶛飉氳篪䓪葶㍴. AU

└ꄆ䫝峪䤗儛耇僗䷞꡹⛦㓹篪㉽ꮠ䇜䬠❠牔㲋氳㓹篪㍕塝ⷊ✳循냖宆䈲氳劫⿁╈█耇固漶㲋ꄈ压融櫋

ꄈ氳儷顏篯⮇⺎╙僗⪩擻顏⮇冫䬠❠⹇縓ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅 Nexera LC- 尔注荈隮♙ⴎ䦮 CBM-A Lite 硍簊䫝⯆DGU- 聰妰儬LC-B 
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XR 鰟鴝嬇SIL-CXR 舅ⲁ鲽劫CTO-S 刼峪畴SPD-MA 压融LabSolutions Ver. . 荈隮䄄

⛼珇ն 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

荈隮刼Shim-pack Scepter C-. mm i.d.× mm L.. µm 

孲 ⲁ 注A, 姢夷ⶍ⻡ . g 瀠ꁂ◅姄Ꚕյ. g EDTA٬Naյ. mL └光翿姄姍⴬ꙶ隀荣

pH=. B, 榻ꁣ 

孲    鵮. mL/min  

刼    峪˳ 

压 融 嫧Ꝛ nm 

鲽劫⛮燠 μL 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌㞝辑  䢦炐ն 
辑 . 印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

. Pumps Pump B Conc.  
. Pumps Pump B Conc.  
. Pumps Pump B Conc.  
. Controller Stop  

2呋ㅷ⵸㢅椚 
劫⿁沩ꁂ㛢重朅碜撴䄬す鈺劲. g䤉⺙僗䷞僿舘. 

燵ꄂ⯘. M沩ꁂ 

硍簊鴠䈒䓪⤴㚷巖尔:  mg/mL β-㛢重朅碜⽰沩ꁂ榻懹㎻ꧥ碜巖⯘╙. M沩ꁂն 

硍簊鴠䈒䓪⤴㚷巖尔: . mg/mL沩ꁂ㛢重朅碜, 巖⯘╙. M沩ꁂ 

硍簊鴠䈒䓪巖尔⹧ mL硍簊鴠䈒䓪⤴㚷巖尔舘 mL㳋ꄈ椿塑懷 min塑懷舘䇕揳㵸

䑐┘金懱扦㵨墧槴擻巖鉯循燵ꄂ⯘╈塑⪍. mL硍簊鴠䈒䓪⤴㚷巖尔♔燵ꄂ⯘㲋㳋ն鲋帱ն

鲹♷巖尔ⴎ䦮-epi㛢重朅碜յ㛢重朅碜僗⪩擻顏Aյ榻懹㎻ꧥ碜♔⹖㛢重朅碜⺎♔⟊㰇 dն 

劫⿁巖尔. mg/mL㛢重朅碜燵ꄂ⯘巖鉯ն磨⛼孲爊⹧┘㵽◇撴⯘溿ꚋ瀃睖⹧┉鼨

⮇舘㳋ꄈ椿塑%燵ꄂ⯘飃技 min䨖䯺 min㲋㳋ն鲋. µm帱腑ն 

剝固巖尔. μg/mL⹧鴠ꄈ㛢重朅碜剝固⿁飃技巖鉯燵ꄂ⯘㲋㳋ն 

⮇熊䈲>.-epi㛢重朅碜⽰榻懹㎻ꧥ碜>.-epi㛢重朅碜յ㛢重朅碜僗⪩擻顏A>.

㛢重朅碜僗⪩擻顏A⽰㛢重朅碜ն 

注㵒剝固⢏䄑<.%㛢重朅碜㼉剝固巖尔ն 

3絕卓♸雭雿 
3.1 禹絡鷓䎾䚍罌㻋 

㹢孅LabSolutions鯻♭䦦僗╋㳫保耇氳䤉㚲杼Ⱶ耇⺎♔㲓朆硍簊鴠䈒䓪氳舅ⲁ⮮⮷泹⸼▽

竴枍氳几䄄纯뀰ն循亡嫏╈阻糌硍簊鴠䈒䓪⹇丘,䇜循䤉㚲杼╈鴲䦫注䈒氳⮮㲋兣♭硍簊鴠䈒䓪鵠
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鲋⮟簒簘劫⿁⮇冫⻖⮟俪⢦⮇冫ն䤉㚲杼鲡车⺵舅ⲁ鰟⭴┉♷硍簊鴠䈒䓪縓㴕篾冽氳HTML乄♭

㞝㎂䢦炐ն榺㎂䢦湳剝固巖尔鳀簘⮇冫埠㛢重朅碜㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑RSD=.%席

餉USP蕇⪯⪩◇㛢重朅碜㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪氳金姳ն 

㎂ . 㛢重朅碜硍簊鴠䈒䓪压刧篾冽                             ㎂ . 僗⪩擻顏硍簊鴠䈒䓪压刧篾冽 

USP蕇⪯金姳㛢重朅碜յ㛢重朅碜僗⪩擻顏Aյ-epi㛢重朅碜յ榻懹㎻ꧥ碜璡注黨㼉╯ꠑ⮇熊

䈲㛻◇.ն循ꃾ꥘亡嫏╈阻糌⮇熊䈲⹇丘䤉㚲杼⮇冫⺵ⷊ舅ⲁ⭴⮇熊䈲氳硍簊鴠䈒䓪篾冽

㞝㎂䢦炐㛢重朅碜┚㛢重朅碜僗⪩擻顏A⮇熊䈲╙.㛢重朅碜僗⪩擻顏A┚-epi㛢重朅碜╯ꠑ

氳⮇熊䈲╙.-epi㛢重朅碜┚榻懹㎻ꧥ碜⮇熊䈲╙.⮇熊䈲㏰㛻◇.席餉金姳ն 

3.2 蒀靶㕃 

燵ꄂ⯘յ硍簊鴠䈒䓪巖尔⽰剝固巖尔荈隮㎂㞝┖䢦炐ն燵ꄂ⯘荈隮㎂仰䇕䣼㼉硍簊鴠䈒䓪巖

尔荈隮㎂╈㛢重朅碜⽰儷顏⮇熊荂㞑ն 

 
㎂ . 狝氫巖⯘荈隮㎂ 

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 min
-2.5

0.0

2.5

5.0

7.5

10.0

12.5

15.0
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350nm,4nm 
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㎂ . 硍簊鴠䈒䓪荈隮㎂ 

 
㎂ . 剝固巖尔荈隮㎂. μg/mL 

 

㎂ . 劫⿁巖尔荈隮㎂. mg/mL 

3.3 呋ㅷ崵㹁 

䧝⯥鳮兣♭⯆㚷劫⿁巖尔䇜⮇冫ն篾冽㞝㎂  䢦炐㛢重朅碜յ僗⪩擻顏 Aյ-epi 㛢重

朅碜黨鲤㼉╯ꠑ㲓朆▽㓹篪⮇熊ն 
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4絕雿 
儗乄ꃾ榫㹢孅 Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙䋧环▽沩ꁂ㛢重朅碜撴╈僗⪩擻顏融㲋亡嫏ն亡

嫏ꃾ榫 Shim-pack Scepter C-. mm I.D.× mm L.. µm♔榻ꁣ-姢⻡瀠ꁂ◅姄Ꚕյ

EDTA٬Naյ└光翿姄姍⴬ꙶ隀荣 pH=.╙孲ⲁ注. mL/min 氳孲鵮鲽车印䈲嬲聰压融嫧

Ꝛ╙  nmն⮇冫篾冽辑伺院亡嫏融㲋㓹篪㉽ꮠ荂㞑鵠鲋 LabSolutions 鯻♭鲽车硍簊鴠䈒䓪

縓㴕舅ⲁ⭴䥊⼔剝固巖尔鳀簘融㲋  埠㛢重朅碜㼉ꪫ燠氳 RSD ╙ .%♙牔㲋䓪㞑ն

㛢重朅碜撴⯘融㲋篾冽侁炐㛢重朅碜┚㛢重朅碜儷顏 Aյ㛢重朅碜儷顏 A ┚ -epi 㛢重朅碜⮇熊䈲

㏰>.席餉融㲋꧎姳ն 
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넞佪巊湱蒀靶岁絕ざ Co-injection ⸆腊崵㹁⿽守蓷ꃑꛧ肃很晙

剣Ⱒ暟餘 

䶰 銳儗乄ꃾ榫㹢孅 Nexera LC-40 냖䷞尔注荈隮♙䋧环▽⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏融㲋亡嫏ն

㵒◇儔湳儷顏榫⹙姚莽ꁂꙶ僀创縓㴕儔湳儷顏ն院亡嫏╈ꃾ榫▽舅ⲁ鲽劫 Co-injection Ⱶ耇

注鰏⚩簊氳波䫙鲽劫剝固嘗䌋⺎♔藜䐂催냖氳刼䷞⹖⮇熊䈲硍簊鴠榫䓪陒뀰狝氫巖⯘㵒⹙

姚莽ꁂꙶ儷顏融㲋䇕䣼䗯⬅⹖⮇熊䈲巖尔融陒篾冽㏰席餉蕇⪯金姳ն⹙姚莽ꁂꙶ循 0.10~10.0 µg/mL

篪䓪葶㍴⫂篪䓪荂㞑注⪩硍丘╙ 0.9996ն⹙姚莽ꁂꙶ氳压融꡿⹖㲋ꄈ꡿⮇⮷╙ 0.015 µg/mL ⽰

0.051 µg/mLն瞿㳢䈲㲓뀰╈⹙姚莽ꁂꙶ氳⟊槴休ꠑ注㵒剝固⢏䄑╙ 0.040~0.071%㼉ꪫ燠氳注

㵒剝固⢏䄑╙ 0.191~1.621%ն❠陒⿁╈⶝╄儷顏㏰㵸◇ 0.5%䇜┦䔅儷顏㵸◇ 1.0%篾冽瑞⺭蕇

⪯金姳ն㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏耇䒍鵮固漶㏐融㲋⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏ն 

Ⱒꝶ霒Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙ ⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴 僗⪩擻顏 

⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴╙鉯懷ꜝ櫖⹖ꪝ構⛮䤻慉ꜝ櫖蕇榫◇簾鉯⺨熨⪩荣慉氳⪩荣羆櫖檯敯媪

橚ꪝ⪩荣䓪氳⺨熨鯻篯篲곽嵸䓪檘櫖䓧䓪氳鰇յ╈䈲檘櫖㵒䡗几⽰⩎珢氳⹠懷僗鉯懷⛼榫ն⪭

╚金ꪣ䤱⯆朅姍⺭ꀼ⬵㵽⯥⮜脆碜氳⺭䡗♔⹖┉㲋爊䈲┕䤱⯆耏姍ꀼ縡⬵㵽氫└懹յ簾忂羃璡◲

擻氳榟䡗縡⹠䨅鉯懷ꜝ櫖⹖䤻慉⛼榫ն 

㎁⫂㛚㵒⹙姚莽ꁂꙶ⯆⯘氳HPLC亡嫏䥊鷺鰏㛢⛙鰏㵽僗✳榫UHPLC嫏㵒⪭僗⪩擻顏鲽车压

融氳溿狓ն⽰HPLC嫏注奃UHPLC嫏耇僗䷞荣泹⮇冫休ꠑ⽰僗儬巖⯘氳寕縵ն 

⹇拨վ╈㎁蕇⪯տ⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏걸┖亡嫏儗溿狓ꃾ榫㹢孅亍堑尔注荈隮♙LC-40

䋧环UHPLC嫏融㲋⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏院亡嫏固漶յ䒍鵮յ愓䷨䈲냖⺎榫◇⯆蕇蕇压注

⪩车┯㵒蕇⿁顏ꄈ䫝⯆⽰⮇冫氳压뀰压融䄄⛼ն 

1. 㹊낉鿈ⴔ
1.1 ⟉㐼

儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅 NexeraLC- 尔注荈隮♙ⴎ䦮 CBM-A Lite 硍簊䫝⯆DGU- 聰妰儬

LC-B XR 鰟鴝嬇SIL-CXR 舅ⲁ鲽劫CTO-S 刼峪畴SPD-MA 压融LabSolutions

Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն

1.2 ⴔ區勵⟝

荈隮刼Shim-pack XR-ODS ̃. mm I.D.× mm L. µm

孲ⲁ注A 注-%⫼ꁫꁂ巖尔B 注-榻ꁣ

孲鵮. mL/min

刼峪˳
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压融嫧Ꝛ nm 

鲽劫⛮燠 μL 

嬲聰亡䌋璡䈲嬲聰A/B = /v/v 

2. 呋ㅷ⵸㢅椚 
❠陒⿁巖尔⯆㚷⹇拨վ╈㎁蕇⪯տ⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏걸┖⹧儗⿁篱睖鴠ꄈ篑注

䎎◇⹙姚莽ꁂꙶ  mg)瞿㳢燢㲋糌  mL ꄈ椿╈塑榻ꁣ鴠ꄈ飃技✳⹙姚莽ꁂꙶ巖鉯科因

榫榻ꁣ燵ꄂ舘⯎䈲䯺ⴇ熊䑐⹧┕岳尔⛼╙❠陒⿁巖尔ն 

㵒拨巖尔⯆㚷⹇拨╈㎁蕇⪯տ⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏걸┖⺁⹧黨葋◅榻ꁂ◅光ꀪ  mg

糌  mL ꄈ椿╈瞿㳢塑❠陒⿁巖尔  mL塑榻ꁣ巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎䈲䯺ⴇ⛼╙㵒拨巖尔ն 

⮇熊䈲巖尔⯆㚷⹇拨վ╈㎁蕇⪯տ⹙姚莽ꁂꙶ僗⪩擻顏걸┖⹧⹙姚莽ꁂꙶ㵒拨⿁鴠ꄈ榫

姢⯆䡗夷  mL ╈篑⻡  mg 氳巖尔⹧院巖尔倽꨽◇碭㛚⩞愉 nm )┖拨㵤 15 ⮇ꙵ⹧  μL

嫱⪍尔注荈隮♙阭䎓荈隮㎂循┚╚㼉注㵒⟊槴休ꠑ篑 . 㚲⭴朆┉儷顏㼉┼縖氳⮇熊䈲䈒㛻

◇ .ն 

3. 絕卓♸雭雿 
3.1 鵳呋垷䒭罌㻋 

㹢孅Nexera LC-硍簊舅ⲁ鲽劫SIL-CXR㚷㛢熨것㚲杼爊䈌⺎㲓朆循篪燵ꄂ劫⿁巖尔յ

循篪刼⯥轧榟յCo-injectionյꄆ鲽劫璡㛢걸Ⱶ耇նCo-injection嘗䌋注鰏⚩簊波䫙鲽劫剝固嘗

䌋⺎♔⸼ꢝ巖⯘䷞䈒秉ヤ㼉㑔䬠냖㲋ꄈ愓䷨䈲ն㶗⪭䎎劫⿁巖尔⻡냖奃❇僗儬巖⯘休⺎♔

波䫙鲽劫⮇冫縡仰꧎䥵䑐巖⯘䷞䈒ն儗㲓뀰鴲䦫♔姢⛼╙⺱休嫱⪍陒⯘Co-injection嘗䌋爊䈌阻㲋

㞝㎂䢦炐ն㵨%榻ꁣ╙燵ꄂ巖⯘氳㵒拨巖尔篺剝固嘗䌋┚Co-injection嘗䌋氳隮㎂㵒奃㞝㎂

䢦炐㵒拨巖尔⮇⮷循┼熨嘗䌋┖鳀簘鲽劫融㲋埠ꄆ㛄䓪荈隮㎂㞝㎂⹖㎂䢦炐㵒奃篾冽鈷辑ն 

 
㎂ . 舅ⲁ鲽劫 SIL-CXR ⺱休嫱⪍Ⱶ耇Co-injection爊䈌阻㲋 
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㎂ . 㵒拨巖尔篺剝固嘗䌋┚ Co-injection 嘗䌋氳隮㎂㵒奃丘䩺 Co-injection 嘗䌋丘䩺 剝固嘗䌋 

 
㎂ . 㵒拨巖尔剝固嘗䌋┖ꄆ㛄䓪荈隮㎂

 
㎂ . 㵒拨巖尔 Co-injection 嘗䌋┖ꄆ㛄䓪荈隮㎂ 
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uV(x10,000)

数数2:对对对对-甲甲对甲-no coinjection-1 .l cd PDA Ch1 254nm,4nm 
数数1:对对对对-甲甲对甲-coinjection-1.lc d PDA Ch1  254nm,4nm 
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3.5
uV(x10,000)

数数6:对对对对-No CoInjection-6.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数5:对对对对-No CoInjection-5.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数4:对对对对-No CoInjection-4.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数3:对对对对-No CoInjection-3.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数2:对对对对-No CoInjection-2.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数1:对对对对-No CoInjection-1.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 min
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3.0

uV(x10,000)

数数6:对对对对-CoInjection-6.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数5:对对对对-CoInjection-5.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数4:对对对对-CoInjection-4.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数3:对对对对-CoInjection-3.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数2:对对对对-CoInjection-2.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
数数1:对对对对-CoInjection-1.lcd  PDA Ch1 254nm,4nm 
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辑 . 剝固嘗䌋⽰ Co-injection 嘗䌋┖⹙姚莽ꁂꙶ荈隮⹇丘奃㵒篾冽 

No. 
Co-injection 嘗䌋 剝固嘗䌋 

⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 ⮇熊䈲* 杼阷㖍冏丘 ⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 ⮇熊䈲* 杼阷㖍冏丘 

 . , . , . , . , 

 . , . , . , . , 

 . , . , . , . , 

 . , . , . , . , 

 . , . , . , . , 

 . , . , . , . , 

䇖㏰⡬ . , . , . , . , 

RSD(%) . . . . . . . . 

*⹙姚莽ꁂꙶ荈隮㼉┚黨葋◅榻ꁂ◅光ꀪ荈隮㼉氳⮇熊䈲 

鵠鲋┕鳮㎂辑⺎鈷䎎劫⿁巖尔⻡냖奃❇僗儬巖⯘休ꃾ榫 Co-injection 嘗䌋氳荈隮㼉㑔伺侁

剩◇剝固嘗䌋┖氳荈隮㼉㑔㵒奃⺎湳♙瞿㳢䈲縓㴕篾冽辑伺㼉ꪫ燠⹖⟊槴休ꠑ RSD ┚剝固嘗

䌋㓹儗┉舚⛙佭榺◇荈隮㼉㑔鰏剝固嘗䌋䐂⮽秉ヤ鲽縡䬠냖▽⮇熊䈲⹖杼阷㖍冏丘ն 

╙▽鲽┉塠陱伺 Co-injection Ⱶ耇㵒㼉㑔秉ヤ氳耇ⱱ㵨♔姢⽰ %榻ꁣ╙燵ꄂ巖⯘氳㵒拨巖

尔篺剝固嘗䌋氳隮㎂┚♔ %榻ꁣ╙燵ꄂ巖⯘氳㵒拨巖尔篺 Co-injection 嘗䌋氳隮㎂㵒奃㞝㎂ 

䢦炐ն♔ %榻ꁣ╙燵ꄂ巖⯘氳㵒拨巖尔篺 Co-injection 嘗䌋䢦䐂荈隮㎂⪭荈隮㼉㑔┚♔姢䡝

%榻ꁣ╙燵ꄂ巖⯘休循剝固嘗䌋┖氳荈隮㼉㑔㓹儗┉舚ն篾冽辑伺䎎劫⿁巖尔⻡냖奃❇僗儬巖

⯘休⺎♔ꃾ榫 Co-injection 嘗䌋⮇冫縡仰꧎䥵䑐巖⯘䷞䈒ն 

 
㎂ . ┘⺱燵ꄂ巖⯘氳㵒拨巖尔篺剝固嘗䌋┚ Co-injection 嘗䌋氳隮㎂㵒奃丘䩺 榻ꁣCo-injection 嘗䌋丘

䩺 姢剝固嘗䌋丘䩺 :%榻ꁣ剝固嘗䌋 
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uV(x10,000)

数数3:对对对对-65%甲甲对甲-no coinjection-3 .l cd PDA Ch1 254nm,4nm 
数数2:对对对对-水对甲-no coinjection-2 .l cd PDA Ch1 254nm,4nm 
数数1:对对对对-甲甲对甲-coinjection-1.lc d PDA Ch1  254nm,4nm 
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3.2 禹絡鷓欽䚍霚낉 

䧝拨.╈⮇冫兣♭㵒狝氫巖⯘յ㵒拨巖尔յ⮇熊䈲巖尔鲽车融㲋荈隮㎂㞝┖䢦炐ն篾冽侁炐

狝氫巖⯘㵒⹙姚莽ꁂꙶ儷顏融㲋仰䇕䣼篺⩞拨滭㏾氳⮇熊䈲巖尔╈╚㼉┚⺨儷顏㼉㏰耇僗䷞⮇熊

⮇熊䈲㏰㛻◇.循┚╚㼉注㵒⟊槴休ꠑ篑.㚲⭴朆┉儷顏㼉┼縖氳⮇熊䈲╙.席餉蕇⪯金

姳ն 

 

㎂ . 狝氫巖⯘榻ꁣ荈隮㎂ 

 

㎂. 㵒拨巖尔荈隮㎂ 

 

㎂. ⮇熊䈲巖尔荈隮㎂ 
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3.3 叻ⲥ刼絁 

㵒◇儔湳儷顏榫⹙姚莽ꁂꙶ僀创縓㴕儔湳儷顏氳篪䓪⹖葶㍴ն䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋

♔宆䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠奃╙篠㏿剝ꃾ榫㛚剝嫏䋧环剝固傪篪篾冽㞝㎂  䢦炐⹙姚莽ꁂꙶ循

.-. µg/mL 篪䓪宆䈲葶㍴⫂篪䓪注⪩䓪荂㞑注⪩硍丘╙ .⛮篾冽鈷辑 ն 

 
㎂ . ⹙姚莽ꁂꙶ剝固傪篪 

辑 . 剝固傪篪⹇丘 

⺳燢 篪䓪葶㍴µg/mL 篪䓪亡爊 注⪩硍丘 r 固漶䈲% 

⹙姚莽ꁂꙶ .-. Y = (.)X + (-.) . .-. 

3.4 唬崵ꣳㄤ㹁ꆀꣳ 

㵒◇儔湳儷顏榫⹙姚莽ꁂꙶ僀创縓㴕儔湳儷顏氳压融꡿⹖㲋ꄈ꡿ն劯䩺 . μg/mL ⹙姚莽

ꁂꙶ剝固巖尔丘䩺阞畀压⭴꡿S/N=LOD 辑炐յ㲋ꄈ꡿S/N=LOQ 辑炐荈隮㎂㞝

㎂  䢦炐篾冽㞝辑  䢦炐ն 

 
㎂ . . µg/mL 剝固巖尔荈隮㎂ 

辑 . 压融꡿⽰㲋ꄈ꡿融㲋篾冽 

⴬⺭擻 
宆䈲

µg/mL 
⟔㉽奃 LODµg/mL LOQµg/mL 

⹙姚莽ꁂꙶ . . . . 
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3.5 礵㺙䏞㹊낉 

䧝拨 . ⮇冫兣♭融㲋鴲䦫宆䈲╙ .յ. ⽰ . µg/mL 氳⹙姚莽ꁂꙶ㵒拨⿁巖尔⮇⮷鳀簘

鲽劫融㲋  埠篾冽鈷辑 ն⹙姚莽ꁂꙶ氳⟊槴休ꠑ RSD ╙ .~.%㼉ꪫ燠 RSD ╙

.~.%ն篾冽辑伺 Nexera LC- 尔注荈隮♙僗荂㞑氳牔㲋䓪ն 

辑 . ⹙姚莽ꁂꙶ㵒拨⿁巖尔瞿㳢䈲氳篾冽n= 

N. 
. µg/mL . µg/mL . µg/mL 

⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 ⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 ⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 

 . , . , . , 

 . , . , . , 

 . , . , . , 

 . , . , . , 

 . , . , . , 

 . , . , . , 

䇖㏰⡬ . , . , . , 

RSD(%) . . . . . . 

3.6 呋ㅷ崵㹁 

䧝拨.⮇冫兣♭融㲋瞿㳢ꄈ⹧❠陒⿁巖尔┚㵒拨巖尔⮇⮷嫱⪍尔注荈隮♙阭䎓荈隮㎂舘╚

㼉⟊槴休ꠑ氳⠙ն❠陒⿁巖尔荈隮㎂╈㞝僗儷顏㼉ꢝ黨葋◅榻ꁂ◅光ꀪ㼉⽰⪭╯⯥氳荈隮㼉㛚

循注㵒⟊槴休ꠑ.~.㚲氳儷顏㼉儷顏̄)⪭㼉ꪫ燠╿♔.⺵┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╈⹙姚莽ꁂ㼉

ꪫ燠(.%)⪭☽⶝╄儷顏㼉ꪫ燠┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╈⹙姚莽ꁂ㼉ꪫ燠.%),⺨儷顏㼉ꪫ燠氳⽰

儷顏̄䧝劆塜⺵氳㼉ꪫ燠阞┘䐂㛻◇㵒拨巖尔⹙姚莽ꁂ㼉ꪫ燠氳⠙(.%)ն 

 
㎂ . 㵒拨巖尔荈隮㎂ 
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㎂ . ❠陒⿁巖尔荈隮㎂ 

辑 . 劫⿁儷顏融㲋篾冽 

 ⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 儷顏⻡ꄈ% 

㵒拨巖尔╚㼉 .  - 

儷顏  .  . 

儷顏  .  . 

儷顏  .  . 

䔅儷顏 - - . 

4. 絕雿 
儗㲓뀰✳榫㹢孅 Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙⹇拨վ╈㎁蕇⪯տ⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏

걸䋧环▽⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏氳融㲋亡嫏ն㵒◇儔湳儷顏榫⹙姚莽ꁂꙶ僀创縓㴕儔湳儷

顏ն院亡嫏╈ꃾ榫 Co-injection Ⱶ耇注鰏剝固鲽劫嘗䌋⺎♔藜䐂催냖氳刼䷞⹖⮇熊䈲硍簊鴠

榫䓪陒뀰狝氫巖⯘㵒⹙姚莽ꁂꙶ儷顏融㲋仰䇕䣼⮇熊䈲巖尔融陒篾冽席餉蕇⪯金姳ն⹙姚莽ꁂ

ꙶ循 .~. µg/mL 篪䓪葶㍴⫂篪䓪荂㞑注⪩硍丘╙ .ն⹙姚莽ꁂꙶ氳压融꡿⹖㲋ꄈ꡿⮇

⮷╙ . µg/mL ⽰ . µg/mLն瞿㳢䈲㲓뀰╈⹙姚莽ꁂꙶ氳⟊槴休ꠑ RSD%╙ .~.%

㼉ꪫ燠 RSD%╙ .~.%♙瞿㳢䈲荂㞑նꃾ榫╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏㵒儷顏鲽车㲋ꄈ❠陒⿁

╈⶝╄儷顏㏰㵸◇ .%䇜┦䔅儷顏㵸◇ .%篾冽瑞⺭蕇⪯金姳ն㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏耇䒍

鵮固漶㏐融㲋⹙姚莽ꁂꙶ罄巖撴僗⪩擻顏ն 
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ꅷ欽⸈吥姻㔔㶩⚺䧭ⴔ荈魧㼆撑岁崵㹁끩勻ꃑ⣜齡兜ⵄ晙剣Ⱒ暟

餘 

䶰 銳儗乄ꃾ榫㹢孅 Nexera LC-40 냖䷞尔注荈隮♙䋧环▽塑劆塜㍕查氳╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏融㲋

뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴僗⪩擻顏氳亡嫏ն院亡嫏╈❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏循 0.1-50.0 mg/L 篪䓪葶㍴

⫂篪䓪注⪩䓪荂㞑注⪩硍丘㏰㛻◇ 0.999❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏⟊槴休ꠑ RSD%╙ 0.06~0.24

㼉ꪫ燠 RSD%╙ 0.03~1.28 %牔㲋䓪荂㞑❤黁俋⮵䥽儷顏̂յ❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃劆塜

㍕查⮇⮷╙ 0.85 ⽰ 0.94塑劆塜㍕查氳╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏⽰┘塑劆塜㍕查氳╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏融䐂

篾冽仰侁蜷䓪䄑䋳ն㲓뀰篾冽辑伺院亡嫏耇䒍鵮固漶㏐融㲋뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴氳僗⪩擻顏ն 

Ⱒꝶ霒Nexera LC-40 劆塜㍕查 ╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏 僗⪩擻顏 

뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴佭║䈃┕䅻榫◇䤻냖轑始氳轑留碧䌫碜ꀼ䤱⯆⯘⪭╚金꡹鉯◲擻╙❤黁俋

⮵䥽⽰❤黁俋⮵⹙ꀨն䧝拨䇗撷վ╈㎁蕇⪯տ瑭◅鼨뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴压刧걸┖꡿䈲金姳

✳榫㹢孅Nexera LC-냖䷞尔注荈隮♙㵒뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴僗⪩擻顏鲽车融㲋ն 

꣮浔㵒儷顏溿狓氳鵄峀岑⪍, 溿狓几⼥飉全飉⡯⺸◇㵒䄖湳儷顏ꃾ榫㛚剝嫏䡝塑劆塜㍕查氳╚

䡗⮇舅骱㵒拨嫏㲋ꄈն儗㲓뀰✳榫▽塑劆塜㍕查╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏阞畀❤黁俋⮵䥽儷顏I⽰❤黁

俋⮵⹙ꀨ儷顏II氳ꄈ♔䬠냖▽㲋ꄈ篾冽氳固漶䓪ն 

儗㲓뀰✳榫 Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙䋧环▽塑劆塜㍕查氳╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏融㲋뀐全ꁂ❤

黁俋⮵撴僗⪩擻顏氳亡嫏院硍簊僗牔㲋䓪荂㞑յ篾冽固漶䈲냖氳攑憠鴠榫◇⯆蕇蕇压注⪩车

┯㵒蕇⿁顏ꄈ䫝⯆⽰⮇冫氳压뀰压融䄄⛼ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅 Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙鿥糌⟔䕜㞝┖ 

硍簊䫝⯆ SCL- 舅ⲁ鲽劫 SIL-C XR 

刼  峪  畴 CTO-C 鰟  尔  嬇 LC-B XR 

聰  妰  儬 DGU- ◅冓留ꡘ⮜压融 SPD-M 

荈隮䄄⛼珇 Labsolutions Ver. .   

1.2 ⴔ區勵⟝

荈   隮   刼 Shim-pack GIST C mm × . mm I.D. μm㹢孅┕宿

㲓뀰免僗꡿⪝⺚P/N-- 

孲  ⲁ  注   A 瀠ꁂ沩簾⫿巖尔. mol/L 瀠ꁂ◅姄Ꚕ巖尔榫瀠ꁂ隀 pH ⡬╙ .)  

孲  ⲁ  注   B 光肖 

孲        鵮 . mL/min 

刼        峪 ˳ 
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压  融  嫧  Ꝛ  nm 

鲽  劫  ⛮  燠  μL 

嬲  聰  亡  䌋 璡䈲嬲聰B 注宆䈲╙ % 

2呋ㅷ⵸㢅椚 
⹇拨  䇗撷վ╈㎁蕇⪯տ瑭◅鼨뀐全ꁂ❤黁俋⮵压刧걸┖僗⪩擻顏巖尔⯆㚷亡嫏鿥⯆ն 

硍簊鴠榫䓪巖尔⹧뀐全ꁂ❤黁俋⮵⹖❤黁俋⮵䥽儷顏̂յ❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃㵒拨⿁

⺨  mg瞿㳢燢㲋⮇⮷糌  mL ꄈ椿╈塑孲ⲁ注巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎䈲䯺ⴇ⛼╙㵒拨⿁⤴㚷

尔ն瞿㳢ꄈ⹧┕鳮└熨㵒拨⿁⤴㚷尔⺨  mL, 糌⺱┉  mL ꄈ椿╈,塑孲ⲁ注燵ꄂ舘⯎䈲,䯺ⴇ⛼╙

硍簊鴠榫䓪陒뀰巖尔ն 

㵒拨⿁巖尔瞿㳢ꄈ⹧뀐全ꁂ❤黁俋⮵⹖❤黁俋⮵䥽儷顏̂յ❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃㵒拨

⿁⤴㚷巖尔⺨ mL糌⺱┉ mLꄈ椿╈塑孲ⲁ注巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎䈲ն 

❠陒⿁巖尔瞿㳢燢⹧儗⿁篱睖鴠ꄈ注䎎◇뀐全ꁂ❤黁俋⮵ mg糌 mLꄈ椿╈塑孲ⲁ

注飃技巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎䈲ն 

㵒拨巖尔瞿㳢ꄈ⹧❠陒⿁巖尔 mL糌 mLꄈ椿╈塑孲ⲁ注燵ꄂ舘⯎䈲䯺ⴇⷊ䐂ն 

3絕卓♸雭雿 
3.1蒀靶㕃 

⹧  ╈氳硍簊鴠榫䓪巖尔⹖㵒拨⿁巖尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋荈隮㎂㞝㎂ ~ 䢦炐ն

硍簊鴠榫䓪篾冽鈷辑 ն篾冽辑伺䢦僗⴬⺭擻硍簊鴠榫䓪陒뀰篾冽瑞⺭  䇗撷վ╈㎁蕇⪯տ瑭

㍌鼨鵠⮟  냖䷞尔注荈隮嫏鈺㲋ն 

 

㎂ . 硍簊鴠榫䓪巖尔荈隮㎂. mg/L 
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㎂ . 㵒拨⿁巖尔荈隮㎂. mg/L 

辑 . ❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏愓䷨䈲篾冽 

⴬⺭擻⺳燢 ⮇熊䈲 䦐㶾㍕查 

❤黁俋⮵䥽儷顏̂ . . 

❤黁俋⮵ . . 

❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃ . . 

3.2 絁䚍薴㔵 

鿥⯆❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏硍⮜宆䈲岝⺭䄄⛼巖尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋♔宆䈲╙

般㏿剝㼉ꪫ燠奃╙篠㏿剝ꃾ榫㛚剝嫏䋧环剝固傪篪篾冽㞝㎂  䢦炐❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏

循 .-. mg/L 篪䓪宆䈲葶㍴⫂篪䓪注⪩䓪荂㞑注⪩硍丘㏰㛻◇ .⛮篾冽鈷辑 ն 

   

  ❤黁俋⮵䥽儷顏̂   ❤黁俋⮵        ❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃ 
㎂ . ❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏剝固傪篪㎂ 

辑 . 剝固傪篪⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 篪䓪亡爊 
篪䓪葶㍴

mg/L 

注⪩硍丘

r 
固漶䈲% 

❤黁俋⮵䥽儷顏̂ Y = .X + (-.) 

.-. 

. .-. 

❤黁俋⮵ Y = .X + (-.) . .-. 

❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃ Y =.X + (-.) . .-. 

3.3 礵㺙䏞 

⹧岝⺭䄄⛼剝固巖尔. mg/Lյ.mg/Lյ. mg/L鳀簘鲽劫  埠縓㴕♙瞿㳢䈲篾

冽㞝辑 ❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏⟊槴休ꠑ RSD%╙ .~.㼉ꪫ燠 RSD%╙ .~. %

♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
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辑 . 瞿㳢䈲篾冽n= 

⴬⺭擻⺳燢 
. mg/L . mg/L . mg/L 

⟊槴休ꠑ

RSD(%) 

㼉ꪫ燠

RSD(%) 

⟊槴休ꠑ

RSD(%) 

㼉ꪫ燠

RSD(%) 

⟊槴休ꠑ

RSD(%) 

㼉ꪫ燠

RSD(%) 

❤黁俋⮵䥽儷顏̂ . . . . . . 

❤黁俋⮵ . . . . . . 

❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃ . . . . . . 

3.4⾝併䏞 

䧝拨 . ⮇冫兣♭融㲋岝⺭剝固䄄⛼巖尔╈僄⛦憠 . mg/L 阞畀♙愓䷨䈲鵠鲋

LabSolutions 鯻♭阞畀♙压融꡿⹖㲋ꄈ꡿篾冽鈷辑 ն 
辑 . ❤黁俋⮵⹖⪭僗⪩擻顏愓䷨䈲篾冽 

⴬⺭擻⺳燢 压融꡿ LOD(μg/L) 㲋ꄈ꡿ LOQ(μg/L) 

❤黁俋⮵䥽儷顏̂ . .

❤黁俋⮵ . . 

❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃ . . 

3.5 倰岁㔐佐桧 

⹧䄖湳┼熨儷顏⻡ꄈ氳❠陒⿁⮇⮷瞿㳢塑⪍注䎎◇┼熨儷顏⻡ꄈ氳 %յ%┚ %

氳儷顏㵒拨⿁䧝  ╈❠陒⿁巖尔氳⯆㚷鲽车劫⿁⯥㚲杼⯆㚷⛦յ╈յ냖  熨宆䈲氳巖尔鲽

劫融㲋㍑䷅曎融㲋篾冽鈷辑 ն❤黁俋⮵䥽儷顏̂氳䇖㏰㍑䷅曎╙ .%❤黁俋⮵⹙ꀨ儷

顏̃氳䇖㏰㍑䷅曎╙ .%ն 
辑 . ㍑䷅曎篾冽縓㴕n= 

⴬⺭擻⺳燢 ⛦宆䈲% ╈宆䈲% 냖宆䈲% 

❤黁俋⮵䥽儷顏̂ .% .% .% 

❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃ .% .% .% 

3.6 吥姻㔔㶩涸雦皾 

♔ . ╈剝固傪篪䢦䐂氳❤黁俋⮵⽰❤黁俋⮵䥽儷顏̂յ❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃氳

篪䓪亡爊乨曎阞畀❤黁俋⮵氳┼熨儷顏注㵒◇❤黁俋⮵氳劆塜㍕查ff=k ❤ 黁 俋 ⮵ /k 儷 顏篾

冽鈷辑 ն儷顏̂┚儷顏̃氳注㵒劆塜㍕查⮇⮷╙ . ⽰ .ն劯䩺儷顏溿狓注⪩䤗儛䧗㵗

⸊⮟[4]╙漶⟊儷顏融㲋篾冽氳固漶⺎ꪣ┉芘䗯⬅┖劆塜㍕查循 .֐. 休⺎┘◀劆塜

波䫙ꃾ榫┘塑劆塜㍕查氳舅骱㵒拨嫏㲋ꄈ; 飃⭴院葶㍴걺榫塑劆塜㍕查氳╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏,

♔⟊阾儷顏㲋ꄈ氳固漶䓪ն 
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辑 . 뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴僗⪩擻顏氳劆塜㍕查 

⴬⺭擻⺳燢 劆塜㍕查 

❤黁俋⮵䥽儷顏̂ . 

❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃ . 

3.7 剣Ⱒ暟餘崵㹁絕卓 

䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋❠陒⿁巖尔荈隮㎂㞝㎂  䢦炐㵒拨巖尔荈隮㎂㞝㎂  䢦炐

僗⪩擻顏融㲋篾冽鈷辑 ն篾冽辑伺┼熨儷顏融㲋篾冽瑞⺭  䇗撷վ╈㎁蕇⪯տ瑭◅鼨뀐

全ꁂ❤黁俋⮵撴压刧걸┖僗⪩擻顏鈺㲋ն 

 䇗撷վ╈㎁蕇⪯տ瑭◅鼨뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴压刧걸┖僗⪩擻顏鈺㲋❠陒⿁巖尔荈隮㎂

╈㞝僗儷顏㼉❤黁俋⮵儷顏 I㼉ꪫ燠┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╈❤黁俋⮵㼉ꪫ燠氳 . ⠙.%

❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏 II㼉ꪫ燠┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╈❤黁俋⮵㼉ꪫ燠.%⪭☽⶝╄儷顏㼉ꪫ燠

┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╈❤黁俋⮵㼉ꪫ燠氳 . ⠙.%⺨儷顏㼉ꪫ燠氳⽰┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╈❤黁

俋⮵㼉ꪫ燠氳  ⠙.%ն 

 
㎂ . ❠陒⿁巖尔荈隮㎂ 

 
㎂ . 㵒拨巖尔荈隮㎂ 
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辑 . 뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴僗⪩擻顏融㲋篾冽 

⴬⺭擻⺳燢 

儷顏㼉ꪫ燠┚㵒拨⿁巖尔╈❤

黁俋⮵㼉ꪫ燠氳⠙丘塑劆塜

㍕查╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏 

儷顏㼉ꪫ燠┚㵒拨⿁巖尔╈❤

黁俋⮵㼉ꪫ燠氳⠙丘┘塑劆

塜㍕查╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏 

剝固金姳 

┘䐂㛻◇㵒拨巖尔╈❤

黁俋⮵㼉ꪫ燠氳⠙丘 

❤黁俋⮵䥽 

儷顏 I 
. . . 

❤黁俋⮵⹙ꀨ 

儷顏 II 
. . . 

⪭☽⶝╄儷顏㼉 

/ . 

. 

/ . 

/ . 

/ . 

/ . 

/ . 

/ . 

/ . 

⺨儷顏㼉╯⽰ / . . 

4絕雿 
儗㲓뀰✳榫㹢孅 Nexera LC- 냖䷞尔注荈隮♙⹇拨  䇗撷վ╈㎁蕇⪯տ瑭◅鼨뀐全ꁂ

❤黁俋⮵撴压刧걸┖僗⪩擻顏融㲋䋧环▽塑劆塜㍕查氳╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏融㲋뀐全ꁂ❤黁俋⮵撴

僗⪩擻顏氳亡嫏ն篾冽辑伺❤黁俋⮵氳僗⪩擻顏❤黁俋⮵䥽儷顏̂⽰❤黁俋⮵⹙ꀨ儷顏̃

✳榫▽塑劆塜㍕查╚䡗⮇舅骱㵒拨嫏鲽车融㲋䬠냖▽㲋ꄈ篾冽氳固漶䓪ն儗㲓뀰✳榫▽㹢孅

Nexera LC- 飃냖䷞尔注荈隮♙⪭牔㲋䓪荂㞑յ篾冽固漶䈲냖⺨㼉⮇熊䈲յꄆ㛄䓪荂㞑┚蕇

⪯亡嫏注奃荣泹▽┉ⶐ♔┕氳孲ⲁ注榫ꄈն院亡嫏╙朆车压融亡嫏氳㱮ヤ䬠❠▽丘䩺䶺䧏䇜╙⯆

蕇蕇压注⪩车┯㵒蕇⿁顏ꄈ䫝⯆⽰⮇冫氳压뀰压融䄄⛼䬠❠▽⹇縓ն 
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✳絶巊湱蒀靶岁欽✵烿䋪ꃫ㼆僥䒗匬⡤勇餘涸㹁ꆀⴔ區 

䶰 銳儗㲓뀰♔㹢孅 Prominence HPLC ╙㓹滼冘䋧◅簟尔注荈隮硍簊榫◇䋧环潵䅅ꁣ㵒何䋳冘

⛮儷顏氳㲋ꄈ⮇冫亡嫏ն院硍簊✳榫䣆䓪荈隮刼╙┉簟⮇熊䣆夀㲓朆潵䅅ꁣ㵒何䋳冘⛮氳⮤塠⮇

熊⺵篺泘剝㼉䩔꥘⫋㵒 R-潵䅅ꁣ鲽车⹛注 C18 荈隮⮇冫⺎侁蜷秉ヤ榺◇䣆䓪䥷⮇⮇熊㵗舚氳荈

隮㼉㷤㳑ꠋ겗☳縡䬠냖压融愓䷨䈲㲓朆䐭ꄈ䋳冘⛮儷顏氳㲋ꄈ⮇冫ն儗㲓뀰循 20 ⮇ꙵ⫂㱮䡗潵

䅅ꁣ氳◅簟荈隮氳⮇熊⮇冫篾冽侁炐R-潵䅅ꁣ循 1~125 mg/L 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑注⪩硍丘 r

循 0.999 ♔┕固漶䈲循 96~105%╯ꠑն 

Ⱒꝶ霒 Prominence HPLC ◅簟尔注 潵䅅ꁣ 㲋ꄈ⮇冫 

 
潵䅅ꁣ佭┉熨契榫鵲䏆⯘䇯嫚榫◇烖篺յ轑留յ⪩荣璡篯篲⹖㲇氳䏆⥽㰣鰑Ⲃ压刧⪭⴬

㰣⺳╙(S)-NN'-⹙[-紦㓹--紦榻㓹光㓹]--[(-紦㓹--姍⴬┮㓹姏㓹]--└潵--葋

◅榻ꀬ翿ն潵䅅ꁣ⻡僗┉㵒䣆䓪䋳冘⛮R-冘㑔潵䅅ꁣ榺◇⚢㵗舚嫱㵤尔랦䈲㘍㛻縡䌖⹠┘荂⹛䈒

㍕塝䫝⯆ R-潵䅅ꁣ氳⻡ꄈ佭潵䅅ꁣ嫱㵤尔顏ꄈ䫝⯆氳⪩꜄塠끈ն 

泘⯥⶝斻✳榫䣆䓪荈隮嫏䥷⮇潵䅅ꁣ氳䋳冘⛮休㰇循榺◇刼䷞┘냖㵗舚氳压融愓䷨䈲䄑璡ꠋ겗

潵䅅ꁣ氳⮇查篾冘䬠炐⪭⺎循⹛注荈隮┕僗荂㞑⟊槴㍕塝縓诿冘䋧䣆䓪荈隮⛮硍⽰⹛注荈隮⛮硍

氳◅簟尔注荈隮硍簊㵒䄖藜⮇熊氳䋳冘⛮儷顏⫋埠鲽车⹛注荈隮荈隮⮇熊♔䬠냖压融氳愓䷨䈲ն 

1. 㹊낉勵⟝ 
1.1 ⟉㐼    

Prominence HPLC ◅簟尔注荈隮硍簊⛮鿥糌╙LC-AD×鰟尔嬇DGU-A循篪聰

妰儬SIL-AC舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴⻡ FCV-AH 孲饟⮊䩦ꠝSPD-A碭

㛚压融CBM-A硍簊䫝⯆LabSolutions Ver.荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 呋ㅷ⥌䜂 

燢⹧┉㲋ꄈ潵䅅ꁣ劫⿁⹖ R-潵䅅ꁣ劫⿁塑篚姢巖鉯䇜燵ꄂ舘  mg/LնR-潵䅅ꁣ劫⿁巖尔榫

篚姢燵ꄂ䡗 125.0յ50.0յ25.0յ10.0յ2.5.0յ2.0 ⽰ . mg/L 硍⮜䄄⛼尔鲽劫  μL 鲽车◅簟尔注

荈隮⮇冫ն 
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辑  ⴬⺭擻⟔䕜 

# ⴬⺭擻╈乄⺳ ⴬⺭擻葏乄⺳ CAS# ⮇查䌋 

 S-潵䅅ꁣ S-Iopamidol -- CHINO 

 R-潵䅅ꁣ R-Iopamidol - CHINO 

1.3 ⴔ區勵⟝ 

荈 隮 刼  Daicel CHIRALPAK MA+ . mm ID.× mm L.,  μm 

䩔 ꥘ 刼 ⹛注 C . mm ID.× mm L.,  μm 

荈 隮 刼  ⹛注 C . mm ID.× mm L.,  μm 

孲 ⲁ 注   mM CuSO姢巖尔 孲 鵮 . mL/min 

孲 ⲁ 注  A-姢B-MeOH 孲 鵮 . mL/min 

刼 峪 ˳ 压 融 嫧 Ꝛ  nm 

鲽 劫 ꄈ  μL   

嬲 聰 亡 䌋 stD LC 璡䈲嬲聰; 

 ndD LC 印䈲嬲聰: 

%B(-. min)-%B(.-. min)-%B(.-. min) 

2. 絕卓♸雭雿 
2.1 ✳絶巊湱禹絡崨騟㕃 

 

院硍簊╈✳榫 FCV-AH ◅⛤ⶇ鵠ꠝ♔┼╄孲饟յ└╄荈隮刼╯ꠑ氳⮊䩦⽰ⶖ⺱⛼榫全㲓朆泘

剝擻顏 R-潵䅅ꁣ氳䣆䓪⮇熊˒䩔꥘˒⹛注⮇熊氳鲋爊նFCV-AH 縨始냖鱳  MPa⫂鼨⛮燠☢僗

. μL鴠榫◇ⴎ䦮 UHPLC 循⫂氳尔注荈隮硍簊㱧逸◇ CTO-A\AC 䡝 CTO-A 刼峪畴⫂鵠

鲋 LabSolutions 䄄⛼珇鯻♭鲽车䫝⯆➘䪇⺎ꪣն 

2.2 1stD LCⴔ猌 

stD LC 佭♔ Chiralpak MA荈隮刼⽰漰ꁂꚲ巖尔╙孲ⲁ注氳䣆䓪⮇熊⛮硍院硍簊䋧阫氳

漰ꁂꚲ巖尔宆䈲循 .~ mM ╯ꠑ熊查宆䈲㘍㛻⚢籔湿 R/S-潵䅅ꁣ氳⟊槴休ꠑ䇜꡹⛦⮇熊䈲㍕
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塝☳냖䷞⽰㲓榫縓诿✳榫漰ꁂꚲ巖尔宆䈲╙  mMն循院兣♭┖R/S-潵䅅ꁣ⮇熊篾冽㞝┖䢦炐ն 

鵠鲋⮇熊篾冽⺎♔洇⮽院䣆䓪⮇熊⛮硍耇循  min ⫂㲓朆潵䅅ꁣ┼熨冘㑔氳䣆䓪⮇熊⛙⽰

㛢丘尔注䣆䓪⮇熊氳荈隮车╙注⛎㰇循刼䷞鰏⛦氳籬憠㍕塝循㲋ꄈ⮇冫╈㵒◇⻡ꄈ鰏⛦氳䏨融

擻氳压⭴㰇循┘餉ն 

 

 
㎂    mg/L 宆䈲氳 R-潵䅅ꁣ劫⿁巖尔 ()⽰ S-潵䅅ꁣ劫⿁巖尔() 氳 stD LC 荈隮㎂ 

2.3 䯲꧋腊⸂涸罌㻋 

篺鲋 stD LC ⮇熊氳 R-潵䅅ꁣ循⺵簘⚢㵗⪍ ndD LC 鲽车⹛注荈隮⮇熊♔䬠냖⿏䈒愓䷨䈲䏨融

擻☳ stD LC ⮽ ndD LC 氳⮊䩦ꠑ✳榫⹛注㖵乢氳荈隮刼鲽车䩔꥘ն縓㴕▽鈺劲╙ . mmID.× 

mmL.⽰ . mmID.× mmL.氳┼堑⹛注荈隮刼䩔꥘䷞冽ն㲓뀰篾冽辑伺. mmID.× mmL.氳

⹛注荈隮刼⺎♔㲓朆⴬⺭擻㛻◇  min 氳⟊槴ⷊ耇✳泘剝⴬⺭擻氳⺭杼䩔꥘⹒┘㵒⺵簘 ndD LC

氳⮇熊◲榟䏆⿏ն循⮊ꠝ休ꠑ氳縓㴕┕⮇⮷融陒▽鲡车休ꠑ╙ .յ.յ.յ. min 休鲽车ꠝ

⮊䩦⺵泘剝擻 R-潵䅅ꁣ㼉ꪫ燠氳⹩⴬篾冽辑伺 . min 休⮊ꠝ⺎♔⟊阾泘剝㼉⿏䈒僄㞑䇜耇✳䐂

䔅⮇冫休ꠑ僄湿⺱休◰辑伺䢦鴲 . mmID.× mmL.氳⹛注荈隮刼⺎♔榫◇院劫⿁氳䩔꥘ն 

 
㎂   R-潵䅅ꁣ劫⿁循 st D LC 孲ⲁ注兣♭┖循┼熨䩔꥘刼┕氳⟊槴䷞冽 

- . mmID.× mmL.䩔꥘刼- . mmID.× mmL 䩔꥘刼 

2.4 2ndD LCⴔ猌 

篺鲋䩔꥘氳 R-潵䅅ꁣ㵗⪍ ndD LC ⺵篺鲋⹛注荈隮⮇熊仰⟊槴氳漰ꁂꚲ循냖奃❇姢注╈䒍鵮

孲⭴荈隮刼䏨漰ꁂꚲ孲⭴⺵ R-潵䅅ꁣ循印䈲兣♭┖◇ . min 䄅⺓嬲聰ն 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0 22.5 25.0 27.5 min

-2.5

0.0

2.5

5.0

7.5
uV(x1,000)

Data3:Rt test Data001.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data1:Data021.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data3:Rt test Data001.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data1:Data021.lcd DetectorA Ch2:240nm

0.00 0.25 0.50 0.75 1.00 1.25 1.50 1.75 2.00 2.25 2.50 2.75 min

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

uV(x100,000)

Data2:Data028.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data1:Data024.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data2:Data028.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data1:Data024.lcd DetectorA Ch2:240nm

1 
2 

R-潵䅅ꁣ S-潵䅅ꁣ 

R. 

1 

2 
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㎂  宆䈲╙  mg/L 氳 R-潵䅅ꁣ劫⿁巖尔()⽰巖⯘狝氫巖尔()氳 D LC ⮇冫荈隮㎂ 

2.5 ⾝併䏞 

 

㎂ 4 宆䈲╙ 0.5 mg/L 氳 R-潵䅅ꁣ巖尔 2D LC ⮇冫荈隮㎂ 

宆䈲╙ . mg/L 氳 R-潵䅅ꁣ巖尔循◅簟尔注荈隮┕氳⮇熊䷞冽㞝┕㎂䢦炐.- min ╙ stD 

LC 氳荈隮车╙院㚲仰伺侁荈隮㼉. min 㚲╙篺鲋䩔꥘⺵氳 R-潵䅅ꁣ循 ndD LC ┕氳⮇熊篾

冽S/N ╙ 席餉㲋ꄈ⮇冫㵒㲋ꄈ┖꡿氳┉芘金姳ն⺱䣆䓪⮇熊氳 stD LC 篾冽注奃㎂ 篺

鲋◅簟尔注荈隮⮇熊氳 R-潵䅅ꁣ愓䷨䈲鰏╯僗  ⠙氳䬠ⶍն 

2.6 絁䚍 

⹧ R-潵䅅ꁣ鴠ꄈ♔篚姢巖鉯䇜鵄篒燵ꄂ✳䡗╙宆䈲⮇⮷╙ յյյյ.յյ mg/L

氳硍⮜剝固巖尔鲽劫⮇冫剝固傪篪⹖注⪩⟔䕜辑伺循 ~ mg/L 宆䈲葶㍴⫂R-潵䅅ꁣ篺◅簟

尔注荈隮⮇冫篪䓪荂㞑㍑䎍硍丘╙ .⺨劆固憠固漶䈲循 .~.%╯ꠑն 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 min
-0.13

-0.10

-0.07

-0.05

-0.03

0.00

0.03

0.05

0.07

uV(x1,000,000)

Data2:2017128_DPC-2D-_blk_11.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data1:2017128_DPC-2D-_25_06.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data2:2017128_DPC-2D-_blk_11.lcd DetectorA Ch2:240nm
Data1:2017128_DPC-2D-_25_06.lcd DetectorA Ch2:240nm

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 min

-9.0

-8.0

-7.0

-6.0

-5.0

-4.0

-3.0

-2.0

-1.0

0.0

1.0uV(x10,000)
Data1:20171211_0.5_sensitivity_03.lcd DetectorA Ch2:240nmData1:20171211_0.5_sensitivity_03.lcd DetectorA Ch2:240nm

0 12.0 13.0 14.0 15.0 16.0 17.0 min

 

 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

-3.0

-2.0

-1.0

0.0

1.0

12.5 15.0 min

1 
2 

R-潵䅅ꁣ 
R-潵䅅ꁣ 

R-潵䅅ꁣ 
s/n= 

1 
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㎂  R-潵䅅ꁣ劫⿁巖尔 D LC ⮇冫剝固傪篪 

    
 stD LC 荈隮㎂                                ndD LC 荈隮㎂ 

㎂  ⺨劆固憠荈隮㎂⹖⟔㉽奃 

2.7 ꅾ㢕䚍ㄤⲥ烁䏞 

 ♔宆䈲⮇⮷╙ . ⽰ . mg/L 氳 R-潵䅅ꁣ巖尔融陒硍簊⽰⮇冫亡嫏氳牔㲋䓪鵠鲋⟊槴休ꠑ

⽰㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪⹖融陒劫⿁氳㍑䷅曎全辑䏣篾冽辑伺院硍簊⹖亡嫏ꄆ㛄䓪⽰固漶䈲荂㞑ն 
辑   R-潵䅅ꁣ劫⿁巖尔 D LC ⮇冫ꄆ㛄䓪篾冽 

# 宆䈲mg/L ⟊槴休ꠑRSD% 㼉ꪫ燠RSD% ㍑䷅曎X%±SD 

 . . . .±. 

 . . . .±. 

2.8 呋ㅷⴔ區⿺⸈叻㔐佐桧 

燢⹧┉㲋ꄈ潵䅅ꁣ劫⿁♔篚姢巖鉯䇜燵ꄂ✳宆䈲╙ . g/L鲽劫  μL 融㲋劫⿁╈ R-潵䅅ꁣ宆

䈲㞝辑  䢦炐ն⺁⹧注⺱宆䈲潵䅅ꁣ劫⿁  ♷⮇┼篯䇜⮇⮷塑⪍┉㲋ꄈ R-潵䅅ꁣ⺵阞畀塑剝㍑䷅

曎篾冽㞝辑  䢦炐ն 
辑  劫⿁融㲋篾冽⽰塑剝㍑䷅曎融㲋篾冽 

# 塑剝ꄈ 融䐂宆䈲 塑剝㍑䷅曎 RSDn= 

劫⿁ - . mg/L - .% 

塑剝劫⿁  . mg/L . mg/L % .% 

塑剝劫⿁  . mg/L . mg/L % .% 

0 50 100 Conc.
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

Area(x100,000)

7.0 8.0 9.0 min

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

uV(x10,000)

16.00 16.25 min

-9.0

-8.0

-7.0

-6.0

-5.0

-4.0

uV(x10,000)

Y=2498.38X-202.67 
r2=0.9997 

Dynamic range:  1-125 mg/L 
Accuracy:   97.8~102.3% 

level # s/n
7 2,989
6 1,286
5 616
4 286
3 57
2 54
1 24

level # s/n
7 265
6 112
5 53
4 24
3 5
2 --
1 --
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3. 絕雿 
儗乄溿狓▽✳榫 Prominence HPLC 冘䋧◅簟尔注荈隮硍簊榫◇鵲䏆⯘潵䅅ꁣ⹖⪭䣆䓪儷顏氳

⮇熊⹖㲋ꄈ⮇冫亡嫏氳䋧环ն◅簟尔注荈隮氳✳榫䌶辍䣆䓪荈隮刼䷞┘餉氳籬憠仵藜䐂┼熨䋳冘

⛮氳僗䷞⮇熊⹒循篺鲋⹛注荈隮⮇熊╈藜䐂荂㞑⿏䈒ն♔塝䋧环氳◅簟尔注⮇冫亡嫏⺎循  min

⫂㱮䡗 R/S-潵䅅ꁣ氳⮇熊⽰⮇冫䋳冘⛮儷顏 R-潵䅅ꁣ氳㲋ꄈ┖꡿╙ . mg/L⪭循 - mg/L

宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑ꄆ㛄䓪⽰㍑䷅曎席餉┉芘㲋ꄈ⮇冫氳꧎金⺎♔⛼╙潵䅅ꁣ压融╈䋳冘⛮儷

顏顏ꄈ䫝⯆氳亡嫏◀♔⹇縓ն 
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巊湱蒀靶-㔋匧勍굷遤傞ꢂ餘靶翫欽ⴔ區㣢㷋剏㇬ꛧ⿺Ⱖ勇餘 

䶰 銳儗乄⮵榫㹢孅尔注荈隮-㍌冓儼괎车休ꠑ顏隮Q-TOF㵒䤻榟碜蕇擻㜍㰘僀少ꙶ儷顏鲽车㲋

䓪⮇冫ն鵠鲋┉篒냖⮇鱂顏隮⟔䕜藜䐂固漶⮇查ꄈ䇜榫 Insight Explore 것融⮇查䌋篾⺭碭㛚⻹䷅

⩞隮㎂䫠融⴬⺭擻㛻舚⹠荈㓹㍙⽰⺎耇氳┘깴⽰䈲㵨院⟔䕜榫◇⮇查䌋氳鲽┉塠瓇鴲ն篾⺭㜍㰘

僀少ꙶ[M+H]+㼉┚儷顏[M+H]+㼉氳䄑䋳♔⹖◅篒潨撴⟔䕜䫠融⺎耇氳儷顏篾冘ն㵨院篾冘㵗⪍

ACD/Labs 鯻♭䢦䐂潨撴┚◅篒顏隮ⵯ鿥僄篳瓇鴲䐂⮽⺎耇氳儷顏篾冘ն 

Ⱒꝶ霒尔注荈隮-㍌冓儼괎车休ꠑ顏隮 Q-TOF 㜍㰘僀少ꙶ Ceftezole Sodium 

 

蕇擻氳顏ꄈ溿狓鲋爊╈䅻䅻꧎金㵒儔湳儷顏鲽车㲋䓪⮇冫䅻榫氳ꈶ㲋亡嫏╙냖⮇鱂顏隮┉

篒⽰◅篒⟔䕜ն劯䩺ICHQA金姳䎎⸊乢蕇僄㛻仼⯘ꄈ㛻◇ g/㛿儷顏氳ꈶ㲋ꠥ⡬╙.%䎎

⸊乢蕇僄㛻仼⯘ꄈ㵸◇璡◇ g/㛿⮟院儷顏氳ꈶ㲋ꠥ⡬╙.%ն㜍㰘僀少 ꙶCeftezole Sodium

⴬㰣⺳╙R(⹛䌋)--姍创--[(H--㍌姘少㓹光ꀬ㓹)翿㓹]--[[-(,,-㊟◅少㓹)漰]榻㓹]--漰儷--

姘儷◅朅[,,]鰨--懹--紲ꁂꙶ沩, ⴬㰣䌋CHNNaOSMW .佭榺仼儗諱嬐蕇⿁⪝⺚

⺭䡗⽰䋯⹠氳ⶐ⺭䡗㜍㰘蘆碜䤻榟碜◇䇗僖♔Ceolslin氳ら⿁⺳┕䄬ꛖすն榺◇院蕇擻┕䄬

鰏侪յ溿狓鰏㵽⛙榺◇⪭侁蜷氳║䈃⛼榫榟◲ⷣ㳄鵄䇗㘍塑ն儗乄♔㜍㰘僀少ꙶ╙劫⿁☮篸

㹢孅Q-TOF LCMS-循蕇擻儷顏ꈶ㲋╈䈒榫⹖注⪩孲爊ն 

1. 勞俱♸倰岁 
1.1 霚⵫♸⟉㐼 

陒⯘MS 篒光肖յ榻ꁂ姢╙飃篚姢儬⯆㚷䢦䐂ն 

劫⿁嫱㵤榫㜍㰘僀少ꙶ 

♙䒍鵮尔注荈隮♙ Nexera 硍簊յ㍌冓儼괎车休ꠑ顏隮♙ LCMS-նNexera 硍簊ⴎ䦮 LC-

AD×鰟尔嬇DGU-A循篪聰妰儬SIL-ACXR舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴

SPD-MA◅冓留ꡘ⮜压融CBM-A硍簊䫝⯆ն丘䩺ꃾ꥘⽰⮇冫榺 LabSolutions Ver.

䄄⛼珇㱮䡗ն顏隮潨撴篾冘⮇冫榺 ACD/Labs Ver 㱮䡗ն 

1.2 呋ㅷ⥌䜂 

燢⹧  mg 劫⿁榫  mL 飃篚姢巖鉯䨖䯺䐂⮽宆䈲╙  mg/mL 劫⿁巖尔. μm 纺㍌姀光

懹帱腑鲋帱⺵鲽劫⮇冫ն 

1.3 ⴔ區勵⟝ 

尔 注 兣 ♭  

荈   隮   刼 Shim-pack XR-ODS ̄ . mm I.D. × mm L., . μm 

孲  ⲁ  注  A 注-.%榻ꁂ姢巖尔B 注-.%榻ꁂ光肖 

孲        鵮 . mL/min 
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刼        峪 ˳ 

压  融  嫧  Ꝛ  nm 

鲽  劫  ⛮  燠  μL 

嬲 聰 亡 䌋 璡䈲嬲聰A/B=/(V/V) 

顏 隮 兣 ♭   

熊查嶏ESI(+) 䫙⹾榾始. kV 

꧋⴬妰. L/min   塑懷妰孲ꄈ. L/min 

䇕揳妰孲ꄈ. L/min   䫙⹾峪䈲˳ 

DL 留峪䈲˳ 塑懷㐉峪䈲˳ 

劆固亡嫏㛚剝嫏劆固顏ꄈ丘 ┉篒顏隮顏ꄈ葶㍴m/z - 

◅篒顏隮顏ꄈ葶㍴m/z -  CE : ± V 

2. 絕卓♸雭雿 
   㜍㰘僀少氳 LC-UV ㎂╈㎂ 㼉ꪫ燠循 .%-.%氳儷顏⪦  ╄儷顏 -,鲹  ╄⴬⺭擻

╈儷顏 ,, ⽰  僗鰏㞑氳 ESI+⿏䈒⺎藜䐂┉篒⽰◅篒顏隮㎂ն儷顏  循 ESI+⽰ ESI-⿏䈒㏰鰏

䍐꧎金⪭☽䣆夀ꈶ㲋ն儷顏  ⻡ꄈ鰏⛦⺎鵠鲋㘍塑鲽劫ꄈ䇜鴲䦫☢儷顏  鲽⪍顏隮氳亡䌋藜

䐂㱮丞氳┉篒⽰◅篒顏隮⟔䕜ն☳[M+H]+㼉丘⡬⽰ Insight Explore 䫠融䐂⮇查䌋⺎♔洇⮽儷顏 

⽰ 儷顏  ⽰  ╙┼㵒⺱⮇䋳冘⛮ն儷顏 - ┉篒顏隮⟔䕜㞝辑  䢦炐儷顏  儔ꈶ㲋ն╚䡗⮇

㜍㰘僀少碭㛚⻹䷅⩞隮㎂⽰週鉯鈺䏱㞝㎂  䢦炐ն 
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㎂  㜍㰘僀少ꙶ LC-UV ㎂䄅⽰ LC-MS ㎂⺓ 

2.1 ⚺䧭ⴔ絕匬⥌䜂 

劯䩺㜍㰘僀少氳┉篒顏隮㎂藜䐂[M+H]+㼉⟔䕜╙ .Insight Explore 것融䐂⮽⮇查䌋

CHNOSն劯䩺㜍㰘僀少氳◅篒顏隮潨撴⟔䕜篾⺭ ACD/Labs 鯻♭䫠䐂⪭顏隮週鉯鈺䏱㞝㎂

 䢦炐ն 
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2.2 勇餘1ㄤ6涸絕匬ꊹ㹁 

儷顏  ⽰儷顏  氳[M+H]+㼉㏰╙ .Insight Explore 것融䐂⮽注⺱⮇查䌋 CHNOSն

儷顏  ⽰儷顏  ⮇查熊查㼉┚㜍㰘僀少[M+H]+㼉⮇⮷注䄑 . ⽰ .榫 Insight Explore

䫠融䐂⮽注䄑篾冘氳⮇查䌋╙ CHNS䫠融╙㜍㰘僀少┺㜊⻡漰姘儷朅⽰ H 䢦䐂ն儷朅┺㜊䇜

㘍塑⹙꜄䡝䎬䡗朅氳篾冘僗  熨㞝㎂  䢦炐նβ-⫂ꀬ翿朅氳䌫ⱱ鰏㛻⻡鲹熨篾冘氳⴬⺭擻牔㲋

䓪鰏䄑䷚䪷ꢝ篾冘 -- ⽰ -ն 
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㎂  㜍㰘僀少隮㎂⟔䕜┕⽰⺎耇氳週鉯鈺䏱┖ 
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辑  劫⿁╈儷顏氳⮇查䌋것融篾冽 

⺳燢 Formula (M) Ion Meas. m/z Pred. m/z Diff (ppm) Iso Score 

儷顏  CHNOS M+ . . -. . 

儷顏  CHNOS [M+H]+ . . -. . 

儷顏  CHNOS [M+H]+ . . . . 

儷顏  CHNOS [M+H]+ . . -. . 

儷顏  CHNOS [M+H]+ . . -. . 

㵨Ⱁ⛸  熨篾冘╈⮇╙ꀬ翿⴬⺭擻⽰㰚翿┼熨眷㑔ն儷顏  碭㛚⻹䷅⩞隮㎂╈僗┉╄⻹䷅㼉┚

╚䡗⮇眷⛎ nm縡儷顏  碭㛚⻹䷅⩞隮㎂注㵒╚䡗⮇㰇循伺侁氳篍燰朆霅陱伺儷顏  ⺎

耇僗亍氳⪦鯹⛮硍榟䡗ն榺◇儷顏  ┚㜍㰘僀少僄㛻⻹䷅嫧Ꝛ注⛎ nm䪷ꢝ僗亍⪦鯹⛮硍
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㍙氳䎬䡗⚢㘍㛻⴬⺭擻儗骱氳冓䓪⬵㵽⪭循 C ┕氳橋姢⟊槴ն┼熨⛼榫ⱱ簧⺭篾冽鵠䅻╙㰚ꛋ

沩⟊槴䍐◇⹤翿沩㞝㵸囡澜⽰◅姄㵸囡澜循 C ┕氳⟊槴⛼╙㰚ꛋ沩氳㵸囡澜⟊槴䍐◇⛼╙⹤

翿沩氳◅姄㵸囡澜Data was not shownն㍕塝篾冘  ⺎耇氳篾冘╙ - ⮽ -ն㵨 - ⮽ -

篾冘㵗⪍ ACD/Labs䢦䐂 MS 潨撴瑞⺭爊䈲僄냖氳╙篾冘 -ն儷顏  顏隮⟔䕜⽰篾冘䫠㵗㞝㎂ 

䢦炐ն榺◇儷顏  ╙㰚ꛋ眷⴬⺭擻⪭ M+㼉┚⮇查ꄈ注⺱㍕塝儷顏  ⮇查䌋╙ CHNOSն 

䪷ꢝ㰚ꛋ沩儷顏  ⺎耇氳篾冘╙ - ⽰ -劯䩺⻹䷅嫧Ꝛ碭燰篍燰鈺⮟篾冘 - 䢦䎬䡗氳

⪦鯹⛮硍碭㛚⻹䷅嫧Ꝛ僄Ꝛꁂյꀬ翿 β ⛤⪦鯹+ nm滑Ꝛ┉╄⹙꜄⪦鯹+ nm⺎㲓朆  

nm 㚲⭴朆僄㛻⻹䷅ն㵨篾冘 - 㵗⪍ ACD/Labs䢦䐂 MS 潨撴瑞⺭㲓ꡮ融䐂⟔䕜ն儷顏  顏隮⟔

䕜⽰篾冘䫠㵗㞝㎂  䢦炐ն 

 

 



 

44 
 

200 250 300 350 nm
-5.0

-2.5

0.0

2.5

5.0
mAU

25
5

19
4

200 250 300 350 nm

0.0

2.5

5.0

mAU

21
4

26
8

29
9

杂质1 杂质6

 

㎂  儷顏  ⽰儷顏  ⮇查䌋것融┕碭㛚⻹䷅⩞隮㎂┖ 
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㎂  儷顏  ⽰  ⺎耇氳篾冘 
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㎂  儷顏  顏隮㎂┕⽰⺎耇氳週鉯鈺䏱┖ 
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㎂  儷顏  顏隮㎂┕⽰⺎耇氳週鉯鈺䏱┖  

2.3 勇餘3ㄤ勇餘4涸ꊹ㹁 

儷顏  ⽰儷顏  氳[M+H]+㼉㏰╙ .Insight Explore 것融䐂⮽注⺱⮇查䌋 CHNOSն

儷顏  ⽰儷顏  氳[M+H]+㼉┚㜍㰘僀少[M+H]+㼉⮇⮷注䄑 . ⽰ .ⷊ┚㜍㰘僀少注䄑
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┉╄姍⸊查䫠融╙㜍㰘僀少切姄⸊查逈紦㓹⹧创䢦䐂ն 
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㎂  儷顏  ⽰儷顏  顏隮㎂┕⽰碭㛚⻹䷅⩞隮㎂┖ 
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㎂  儷顏  顏隮㎂┕⽰⺎耇氳週鉯鈺䏱┖ 
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2.4 勇餘5涸ꊹ㹁 

儷顏  氳[M+H]+㼉╙ .Insight Explore 것融䐂⮽⮇查䌋 CHNOSն儷顏  氳[M+H]+

㼉┚㜍㰘僀少氳[M+H]+㼉注䄑 .ⷊ┚㜍㰘僀少注䄑 CHO䫠融╙㜍㰘僀少紲㓹逈 H ⹧创

⺱休┺㜊 Hն儷顏  ┚㜍㰘僀少碭㛚⻹䷅⩞隮㎂注奃僄㛻⻹䷅碭燰  nm㍕塝亍榟䡗氳⹙꜄┚

⸊僗⹙꜄䇜ꪝ⪦鯹篾冘⺎耇篾冘㞝㎂  䢦炐ն㵨㎂  篾冘㵗⪍ ACD/Labs䢦䐂 MS 潨撴┚儷顏

 䢦䐂◅篒顏隮⟔䕜⻽⺭ն 
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+
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㎂  儷顏  顏隮㎂䄅┕յ⩞隮㎂⺓┕⽰⺎耇氳週鉯鈺䏱┖ 
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㎂11 6熨儷顏⺎耇篾冘䌋 

3. 絕雿 
. 篺鲋Q-TOF⮇冫㵒㜍㰘僀少ꙶ鲽车┉篒顏隮⟔䕜⽰◅篒顏隮ꃾ꥘䇜篾⺭碭㛚⻹䷅⩞隮㎂յ

Insight Explore鯻♭䫠融儷顏⮇查䌋⽰篾冘⟔䕜䢦䐂篾冘┚ACD/Labs鯻♭것融注◎뀰阾⪦ꈶ㲋

⭴熨儷顏⺎耇氳儬冘䌋㞝㎂䢦炐ն 

. 㵒⛦宆䈲儷顏㞝儷顏 ⺎ꃾ榫㘍塑鲽劫ꄈ䇜榫 Q-TOF 舅䅠氳䈥尔ꠝ鴲䦫䓪⮊⪍泘剝儷顏氳

亡嫏㲓朆ꈶ㲋ն榺◇ Q-TOF LCMS- 氳냖愓䷨䈲儗䈒榫㲓朆▽㼉ꪫ燠氬⮇⻡ꄈ☳ .%⮽ .%

儷顏氳篾冘ꈶ㲋ն 
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㖈絁⡤獤䱗꣖⿿湱巊湱蒀靶-굷遤傞ꢂ餘靶ꊹ㹁岤㼘欽㣢㷋ㆆꂼ

ꛧ莞䊼㗞ꛧ⚥翸ざ暟勇餘 

䶰 銳儗乄䋧环循篪⛮燠䪷ꡢ-⹛注尔注荈隮-괎车休ꠑ顏隮嫏(SEC-RPLC-QTOFMS)榫◇嫱㵤榫㜍㰘

⿎ꀨꙶ艛䄘㐛ꙶ╈氳纺⺭擻儷顏氳ꈶ㲋ն┉簟ꃾ榫 Shimpack Diol-150 (7.9 mm I. D. × 250 mm L., 

5 µm)荈隮刼鲽劫ꄈ╙ 20 μL 䇜♔ 254 nm ╙压融嫧Ꝛ䋧环▽㜍㰘⿎ꀨ⽰纺⺭擻儷顏氳 SEC ⮇熊

兣♭䇜㵨 SEC ⮇熊䢦䐂纺⺭擻儷顏鵠鲋╈䑐⮊基䤗儛䷅꥘⮽◅簟 RPLC ╈聰沩⽰鲽┉塠⮇熊ꃾ

榫 Q-TOF ╙压融ꃾ꥘⮇熊䢦䐂儷顏┉篒⽰◅篒顏隮⟔䕜⺵㵒⪭鲽车篾冘ꈶ㲋ն循┉簟兣♭┖㜍

㰘⿎ꀨ┚纺⺭擻㼉⮇熊荂㞑鵠鲋◅簟 RPLC-QTOFMS 䫠融⭴ 9 ╄儷顏氳篾冘⪭╈僗 4 ╄╙ꠊ朅

◅纺擻ն循篪 SEC-RPLC-QTOFMS 䤗儛⺎♔㵨纺⺭擻䧗Ꙟ䓪㲋⛤┚循篪聰沩냖⮇鱂顏隮ꈶ㲋僗儬篾

⺭颯全╙辑䏣纺⺭擻儷顏氳溿狓䋯䦌▽亍氳䓙饟ն 

Ⱒꝶ霒㜍㰘⿎ꀨ 纺⺭擻儷顏 循篪⛮燠䪷ꡢ-⹛注尔注荈隮-괎车休ꠑ顏隮 

 

β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜ⴎ䦮▽㜍㰘蘆碜յꪂꧥ碜⽰澠ꪂꧥ懹眷佭║䈃僄䅻榫氳嫱㵤⯘㑔䤻榟碜ն

嫱㵤榫㜍㰘⿎ꀨꙶCefoperazone Sodium艛䄘㐛ꙶSulbactam Sodium佭┉熨㛄⺭⯆⯘佭

榺瑭└创㜍㰘蘆碜眷䤻榟碜㜍㰘⿎ꀨ⽰榺鰕栐⪝⺚溿⯆䋯⹠氳꺙╄β-⫂ꀬ翿ꀼ䤱⯆⯘艛䄘㐛ꙶ篯⺭

縡䡗նβ-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜䌖⹠氳鵮⹠㑔鲋䷨⹛䈒┚蕇擻╈㰇循氳냖⮇查纺⺭擻儷顏僗⪩ն⪭╈⫂嶏

䓪纺⺭擻佭β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜儷顏䫝⯆氳ꄆ憠ն 

纺⺭擻儷顏压融氳ꥈ憠佭⻡ꄈ⛦յ眷㑔㛢յ┦篾冘┘牔㲋仰ら榫㵒拨⿁荈隮┘佄㲋⛤նվ╈㎁

蕇⪯տ2015䇗撷ꃾ榫Sephadex G蝐纺矵⭍翶刼㵒β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜╈냖⮇查纺⺭擻鲽车融㲋院

荈隮刼刼䷞⛦纺⺭擻儷顏⮇熊䷞曎⛦鰑乢䇕䣼┽ꄆꢝ⮇查䪷ꡢ⛼榫㛚鲸⚢◲榟⻹ꡭյ橋姢

璡⛼榫ն 

儗乄꺙埠✳榫Shimpack Diol-荈隮刼䋧环▽嫱㵤榫㜍㰘⿎ꀨꙶ艛䄘㐛ꙶ╈氳냖⮇查纺⺭擻

氳㶸㵑䪷ꡢ荈隮嫏✳榫◅簟尔注ꠝ⮊䤗儛䇜鰑╯┚顏隮纭榫㵒㜍㰘⿎ꀨ⹖냖⮇查儷顏⮇⮷鲽车

▽┉篒յ◅篒顏隮鉯冫ն㵒隮㎂鲽车⮇冫䎍篞䫠融⭴嫱㵤尔㜍㰘⿎ꀨꙶ艛䄘㐛ꙶ╈╄儔湳儷顏

⪭╈╄╙ꠊ朅纺⺭擻儷顏ն院嫏鲽劫ꄈ㵸⮇熊䷞耇냖⮇冫休ꠑ湿┥㷯䓪䍠愓䷨䈲냖╙嫱

㵤榫㜍㰘⿎ꀨꙶ艛䄘㐛ꙶ氳顏ꄈ䫝⯆䬠❠▽ꄆ金氳❤䩺ն 
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㎂. 㜍㰘⿎ꀨꙶ篾冘䌋 

1. 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

㹢孅◅簟SEC-RPLC-QTOFMS硍簊㞝㎂䢦炐ն⛮鿥糌╙LC-AD×鰟尔嬇SIL-AC舅

ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴CBM-A硍簊䫝⯆DGU-A循篪聰妰儬SPD-A碭

㛚压融┉簟压融SPD-MA(◅冓留ꡘ⮜压融◅簟压融) FCV-AH×孲饟鴲䦫

ꠝ㲋ꄈ朅⛮燠 µLնLCMS LCMS-QTOF㍌冓儼-괎车休ꠑ顏隮♙⽰LabSolution Ver..

荈隮䄄⛼珇ն 

 

㎂. ◅簟SEC-RPLC-QTOFMS儷顏ꈶ㲋硍簊孲饟㎂ 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

stD 尔注荈隮兣♭Shimpack Diol- (. mm I.D.× L. mm,  µm)孲ⲁ注瀠ꁂ簾⫿巖

尔[ mmol/L 瀠ꁂ姄◅ꙶ- mmol/L 瀠ꁂ◅姄ꙶ-:⛮燠奃)]-光肖(:)ն璡䈲嬲聰. mL/minն

ꃾ꥘休ꠑ minն压融嫧Ꝛ nm刼峪˳鲽劫ꄈ μLն 

ndD 尔注荈隮兣♭ Shimpack VP ODS 荈隮刼. mm I.D.× L.mm μm压融嫧Ꝛ

 nm刼峪˳孲鵮. mL/min㲋ꄈ朅⛮燠:  µL孲ⲁ注 A.%榻ꁂ姢孲ⲁ注

B: .%榻ꁂ光肖ն印䈲嬲聰- min (% B)̜- min (%-% B)̜- min(%-% B)̜

- min(% B)̜- min(% B)ն刼⺵⮇孲奃䈥尔珸顏隮珸=:ն鲽顏隮孲鵮篑╙ . 

mL/minն⺓ꠝ⮊⪍顏隮珸休ꠑ╙  minն 



 

52 
 

顏隮兣♭熊查嶏ESI+䫙⹾榾始. kV䣴䬞葶㍴┉篒顏隮 m/z  ~舅

ⲁ◅篒m/z  ~꧋⴬妰姘妰 . L/min䇕揳妰姘妰  L/min塑懷妰狝妰  L/min

澛䲖妰姑妰聰巖⯘留峪䈲˳塑懷嘗㐉峪䈲˳䫙⹾峪䈲˳压融榾始. 

KV劆固亡嫏舅ⲁ隀隍剩⴬榾始㛚剝嫏劆固顏ꄈ丘ն压融䄄⛼休ꠑ - minն 

1.3 很巊涸ꂁⵖ 

瞿㳢燢⹧嫱㵤榫㜍㰘⿎ꀨꙶ艛䄘㐛ꙶ⸊乢蕇劫⿁ . g 糌  mL ꄈ椿╈塑姢巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎䈲

䯺ⴇ帱鲋⛼╙❠陒⿁巖尔(║榫亍⯆)ն 

2絕卓♸雭雿 
2.1 ♧絶蒀靶㕃 

 䧝拨 1.3 ⯆㚷❠陒⿁巖尔䧝.걸┖氳<LC stD>荈隮兣♭鲽车⮇冫<LC stD>荈隮㎂㞝㎂

 䢦炐㼉 R.T. = . min╙냖⮇查纺⺭擻儷顏㼉 R.T. = . min╙㜍㰘⿎ꀨ╚㼉ն儗

㲓뀰溿狓㵒霅╙纺⺭擻儷顏循 SEC 荈隮刼┕⪭⭴㼉休ꠑ循╚㼉╯⯥ն循㼉  ⯥僗┉㵸㼉篺ꈶ

㲋┘佭泘剝擻儗乄┘⢢阥阷ն 

 

㎂ . 㜍㰘⿎ꀨ<LC stD>荈隮㎂纺⺭擻 (polymer)㜍㰘⿎ꀨCefoperazone 
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2.2 㣢㷋ㆆꂼ⚺䂽絕匬ꊹ㹁 

 

㎂ . 㜍㰘⿎ꀨ╚㼉<LC ndD>尔注荈隮㎂յTIC ㎂⹖ MS ⽰ MS 顏隮㎂ 
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㎂ . 㜍㰘⿎ꀨ╚㼉⺎耇氳週鉯鈺䏱 

✳榫 SEC-RPLC-QTOFMS 硍簊ꈶ㲋╚㼉氳⸊㍕佭╙▽䐂⮽╚㼉循◅簟刼┕氳⭴㼉休ꠑ➘◇篾

⺭◅簟⟊槴休ꠑꈶ㲋纺⺭擻儷顏ն循 SEC-RPLC-QTOFMS 硍簊╈㵨㜍㰘⿎ꀨ╚㼉⮊䩦⮽㲋ꄈ朅鯸

舘◅簟聰沩⮇冫䄅ꠝ⮊ꠝ休ꠑ╙ .-. minն꺒⮇篺鲋<ndD LC>⮇冫䐂⮽㜍㰘⿎ꀨ╚㼉氳◅

簟尔注荈隮㎂TIC 䔅熊查孲荈隮㎂⽰㛢篒顏隮㎂㞝㎂  䢦炐ն㜍㰘⿎ꀨ╚㼉循◅簟氳⭴㼉休ꠑ╙

. minTIC ㎂┕◰⺎鈷伺侁⿏䈒ն㵒㜍㰘⿎ꀨ╚㼉鲽车◅篒顏隮⮇冫篾冽㞝┖㜍㰘⿎ꀨ⮇查

䌋 CHNNaOS瞿漶顏ꄈ丘╙ .┉篒顏隮㎂╈ m/z . ╙M+H+m/z .

╙M+Na+m/z . ╙㜍㰘⿎ꀨ循熊查嶏⮇鉯◲榟氳潨撴♔┕熊查┚鯻♭阞畀杼阷顏纯

奃陬䄑㏰循  ppm ⫂ն㜍㰘⿎ꀨ◅篒顏隮潨撴╚金僗 m/z .յ.յ.յ.յ

.յ. ⽰ .ն䫠融⪭⺎耇氳週鉯鈺䏱鈷㎂ ն 

2.3 翸ざ暟勇餘絕匬ꊹ㹁 

循SEC-RPLC-QTOFMS硍簊╈㵨㜍㰘⿎ꀨ纺⺭擻㼉⮊䩦⮽㲋ꄈ朅鯸舘◅簟聰沩⮇冫䄅ꠝ⮊ꠝ

休ꠑ╙.-. minն꺒⮇篺鲋<ndD LC>⮇冫䐂⮽纺⺭擻㼉氳◅簟尔注荈隮㎂㞝㎂䢦炐ն┚狝氫巖

⯘注奃纺⺭擻㼉循◅簟碭㛚荈隮㎂╈⮇熊⭴㛢熨篯⮇陱伺纺⺭擻㼉佭岝⺭擻ն顏隮压融┕僗

╄擻顏㼉压⭴ն⯥╄儷顏◅簟⭴㼉休ꠑ循╚㼉╯⯥⺵╄儷顏氳◅簟⭴㼉休ꠑ循╚㼉╯⺵ն 

纺⺭擻㼉-氳MS╙m/z .MS╚金潨撴╙m/z .յ.յ.璡篺

ꈶ㲋⪭╙⸊乢蕇╈氳艛䄘㐛ն纺⺭擻㼉-氳MS╙m/z .MS╚金潨撴╙m/z .յ

143.0805յ115.0486璡䫠融⪭篾冘⺎耇佭㜍㰘⿎ꀨβ-⫂ꀬ翿꜄亇週榟䡗氳Ⱌ◲擻ն纺⺭擻㼉-3氳
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MS╙m/z .MS╚金潨撴╙m/z .յ.յ.璡ն⪭篾冘⺎耇佭㜍㰘⿎

ꀨ⫂ꀪ氳姢鉯◲擻ն纺⺭擻㼉-擻顏氳MS╙m/z .MS╚金潨撴╙m/z .յ.յ

.յ.⽰.璡նm/z .⽰.◅姘⪠⩕儷朅氳攑䏣潨撴m/z 

.⽰.╙㜍㰘⿎ꀨ⫂ꀪ⹖攑䏣潨撴氳塑姄鲸⸊㼉ն䫠亇纺⺭擻㼉-╙㜍㰘⿎ꀨ氳僗⪩

擻顏潨撴⟔䕜僗꡿儔䫠㵗⭴⪭⺎耇氳篾冘ն纺⺭擻㼉-氳MS╙m/z .MS╚金潨撴╙m/z 

548.1452յ406.0703յ143.0804璡⪭篾冘⺎耇佭㜍㰘⿎ꀨβ-⫂ꀬ翿꜄姢鉯◲擻ն♔┕◑╄儷顏㏰ꪝ

纺⺭擻儷顏ն 

 
㎂. 㜍㰘⿎ꀨ纺⺭擻㼉<LC ndD>尔注荈隮㎂⹖狝氫巖⯘◅簟荈隮㎂ 

纺⺭擻㼉-┚纺⺭擻㼉-氳顏隮㎂鈷㎂ն┼縖氳MS㏰╙m/z .MS╚金潨撴╙m/z 

.յ.յ.璡ն 

 
㎂. 纺⺭擻㼉-յ MS⽰MS顏隮㎂(头熊查m/z .) 

MS1

MS2

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 min
0

50

100

150

mAU
254nm,4nm 

1 号峰二维色谱图 

空白 
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䫠融⪭篾冘佭㜍㰘⿎ꀨ⽰㜍㰘⿎ꀨ⫂ꀪꠊ朅◅纺縡䡗⮇查䌋╙CHNOS┚杼阷顏纯

奃注㵒陬䄑╙. ppmնꠊ朅◅纺氳⹛䈒鲋爊⺎耇佭㜍㰘⿎ꀨ7⛤❱ꛔ孨䓪姏㓹鲽䷍⫂ꀪ氳β-⫂

ꀬ꜄a█⺎耇佭⫂ꀪ氳7⛤❱ꛔ孨䓪姏㓹鲽䷍㜍㰘⿎ꀨ氳β-⫂ꀬ꜄b,㵒䈒氳篾冘䌋鈷㎂

նa┚b氳◅篒潨撴㱮噪┉舚榺◇媆僗㵒拨⿁┘耇鲽┉塠ꈶ㲋ն♔a╙❇䫠㵗⪭⺎耇氳週鉯

鈺䏱鈷㎂ն纺⺭㼉-┚纺⺭擻㼉-◅簟⭴㼉休ꠑ循╚㼉╯⺵席餉纺⺭擻儷顏⟊槴催䍠氳⭴㼉鈺
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㎂ . 纺⺭擻㼉-յ ⺎耇氳篾冘䌋 

 

㎂ . 纺⺭擻㼉-յ ⺎耇氳週鉯鈺䏱 

N
N

O
O

HN

O

O

H

HO

N

N

H H

O

S

O OH

S N
N

N
N

N
N

O
O

HN

O

O

H

HO

NH

HN

H H

O

S

O O

N
N

O
O

HN

O

O

H

HO

N

N

H H

O

S

O O

N
N

O
O

HN

O

O

H

HO

NH

HN

H H

O

S

O O

H+ H+

C48H50N14O16S3
m/z 1175.2764

-C2H4N4S

C46H46N10O16S2
m/z 1059.2607

N
N

O
O

HN

O

O

H

HO

N
H

N

H H

O

S

O O H+

C23H23N5O8S
m/z 530.1340

O

H

HO

N
H

N

H H

O

S

O O

C16H13N2O5S+

m/z 345.0545

-C23H23N5O8S
-C7H10O3



 

57 
 

 

㎂. 纺⺭擻㼉-յ MS⽰MS顏隮㎂(头熊查m/z .) 

 

㎂. 纺⺭擻㼉-յ⺎耇氳篾冘䌋 
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㎂ . 纺⺭擻㼉-յ ⺎耇氳週鉯鈺䏱 
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纺⺭擻㼉-┚纺⺭擻㼉-氳顏隮㎂鈷㎂┼縖氳MS㏰╙m/z .ն䫠融⪭篾冘佭㜍㰘

⿎ꀨꠊ朅◅纺◲擻⮇查䌋╙CHNOS[M+H]+┚杼阷顏纯奃陬䄑╙. ppmն纺⺭擻㼉-䍠

䈲䍐仰◅篒潨撴纺⺭擻㼉-氳◅篒╚金潨撴╙m/z .յ.յ.յ.

璡┕鳮◅篒顏隮潨撴⛪阾▽纺⺭擻⫂鼨⪦刻꜄篾冘氳㰇循╙䫠融纺⺭擻儷顏氳篾冘⽰纺⺭亡䌋

䬠❠▽❤䩺ն榺◇㜍㰘⿎ꀨ⛤❱ꛔ僗┼╄孨䓪姏㓹⛤憠⹠榟L㑔纺⺭⹛䈒僗┼熨◲擻⺎耇氳篾

冘䌋鈷㎂ն榺◇媆僗㵒拨⿁┘耇鲽┉塠ꈶ㲋ն篾⺭纺⺭擻㼉-氳◅篒潨撴♔a╙❇䫠㵗⪭⺎

耇氳週鉯鈺䏱鈷㎂ն纺⺭擻㼉-┚纺⺭擻㼉-氳◅簟⭴㼉休ꠑ循╚㼉╯⺵席餉纺⺭擻儷顏⟊槴

催䍠氳⭴㼉鈺䏱ն 

3 雭雿 

3.1 㖈絁膴渮巊餘翫欽䪮助 

儗㲓뀰ꃾ榫◅簟SEC-RPLC-QTOFMS嫏㵒嫱㵤榫㜍㰘⿎ꀨ纺⺭擻鲽车ꈶ㲋院亡嫏㓹◇꺒⮇䷅꥘

朅( Fraction loop) 㵨泘剝꺒⮇☳┉簟鯸燰舘◅簟尔注顏隮纭榫硍簊㵒泘剝㼉䧗Ꙟ䓪氳䒍鵮⮇冫氳

⺱休㱮䡗孲ⲁ注鯸䩦ⷊ聰沩氳鲋爊ⷊ循┘秉⹩⸊孲ⲁ注兣♭氳㓹滼┕㲓朆▽尔顏纭榫ꈶ㲋泘剝

纺⺭擻儷顏նꈶ㲋⭴熨纺⺭擻䇜㵒⪭篾冘⹖週鉯鈺䏱鲽车䫠融ն◅篒顏隮潨撴⛪阾▽纺⺭擻⫂鼨

⪦刻꜄篾冘氳㰇循䇜ꪝ葶䐼ⶕⱱ篾⺭氳◅纺⛮ն熨纺⺭擻儷顏◅簟⭴㼉休ꠑ㏰循╚㼉◅簟氳⭴㼉

休ꠑ╯⺵瑞⺭纺⺭擻儷顏⟊槴催䍠氳攑䓪ն 

3.2 蒀靶叙涸鷥䭊 

朆车剝固ꃾ榫氳蝐纺矵G氳荈隮刼荈隮兣♭┖榺◇냖⮇查Ⲃ䗀⯘氳䏆⿏纺⺭擻㼉压⭴丘ꄈ

㵽纺⺭擻㼉㑔䄑仰嫏┚╚㼉㱮噪⮇熊ն儗乄鴲䦫氳Shimpack Diol-荈隮刼㹢孅⪝⺚ꃾ榫

◅ꁣ㓹꜄⺭氳㛢㯿냖篚漂翶斻僗氳⴬㰣⟤깳䤗儛漶⟊⮇熊䈲氳⺱休㼉㑔催塑㶅ꛦն㲓뀰篾冽辑伺

纺⺭擻㼉┚╚㼉╯ꠑ⮇熊䈲僗▽䏭㛻秉ヤն㶽留❠陒⿁ꃾ榫鲋ꄈ鲽劫┉簟荈隮㎂╈╚㼉╙䇖㜍㼉

纺⺭擻㼉⮊舘◅簟篺냖⮇鱂顏隮漶阾纺⺭擻㼉╈儔压融⮽㜍㰘⿎ꀨ╚㼉ն辑伺儗嫏┉簟纺⺭擻㼉┚

╚㼉⮇熊䈲荂㞑ն 

3.3 ♸շ⚥㕂蚋Ⱙո倰岁㼆嫱 

儗嫏篾⺭QTOFMS㵒㜍㰘⿎ꀨ纺⺭擻儷顏鲽车瞿固压融⩡僜▽蕇⪯亡嫏㲋䓪耇ⱱ┘餉氳䤗儛

籬ꣀն䧝վ╈㎁蕇⪯տ撷䷅鰉氳嫱㵤榫㜍㰘⿎ꀨ纺⺭擻压刧亡嫏鲽车㵒奃㲓뀰儗嫏氳鲽劫ꄈ

催㵽鴲䦫䓪催냖愓䷨䈲催냖⮇熊䈲催㞑ն纺⺭擻㼉循◅簟╙岝⺭擻篺냖⮇鱂顏隮漶阾⪭碭

㛚隮㎂╈⿏䈒僄㛻氳㼉佭㜍㰘⿎ꀨ姢鉯◲擻䇜ꪝ纺⺭擻儷顏ն纺⺭擻儷顏循劫⿁╈氳⻡ꄈ䐭╲⪭

䐭儗嫏ꃾ榫 µL㲋ꄈ朅㵨┉簟╈纺⺭㼉噪⮊⪍◅簟䣉䐂♔压融ն⺱休榺◇┉簟孲ⲁ注╈仰僗儬

注䇜儔䌖颯◅簟巖⯘䷞䈒ն噪⮊氳⺁┉╄剩憠佭㞝僗꧎金◅簟⺎♔㵒纺⺭擻儷顏鲽车㲋ꄈ压

融ն 

3.4 倰岁涸⠏⻊ 

β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜氳纺⺭擻篾冘┘牔㲋佄姢鉯꧎║榫亍鿥ն顏隮压融休꧎㵨熊查嶏峪䈲阻糌

╙鰏⛦⡬鹵⩦纺⺭擻循熊查嶏┕⮇鉯նβ-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜氳ꠊ朅◅纺⛮氳⿏䈒╙[M+H]+ն䎎劫⿁
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宆䈲냖休榺◇葶䐼ⶕⱱ纺⺭循熊查嶏┕█耇⭴朆[M+H]+氳⿏䈒꧎金篾⺭⟊槴休ꠑ⽰◅篒顏隮㎂鲽

车⵲⮇ն 

4 絕雿 
儗乄䋧环▽循篪SEC-RPLC-QTOFMS硍簊㵨纺⺭擻䧗Ꙟ䓪㲋⛤┚循篪聰沩냖⮇鱂顏隮ꈶ㲋僗

儬篾⺭颯全ն篺냖⮇鱂顏隮LCMS-ꈶ㲋◅簟荈隮㎂╈䍠䈲僄냖㼉䇜ꪝ纺⺭擻儷顏냖⮇鱂顏隮

氳✳榫⩡僜▽蕇⪯亡嫏㲋䓪┘餉氳ꠋ겗նLCMS-愓䷨䈲냖鴠榫◇⛦⻡ꄈ儷顏氳篾冘ꈶ㲋╙

β-⫂ꀬ翿眷䤻榟碜╈纺⺭擻氳⮇熊յ⮇冫⹖◲⿁顏ꄈ䬠냖䬠❠▽❤䩺ն
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㖈絁✳絶巊湱蒀靶-㔋匧勍굷遤傞ꢂ餘靶岁ꊹ㹁渮ꃑ孮銯宝涸勇

餘 

䶰 銳儗乄䋧环◅簟尔注荈隮RP-WAX-RP-괎车休ꠑ顏隮嫏循篪⸼ꢝ孲ⲁ注╈氳僗儬簾⫿

沩⽰熊查㵒陒⯘䇜䡗Ⱶ榫◇沩ꁂ姀重姰儷顏氳ꈶ㲋ն┉簟ꃾ榫 C 荈隮刼孲ⲁ注✳榫⻡僗鰨戇瀦

ꁂꙶ⽰光ꁂꙶ氳簾⫿尔䋧环▽姀重姰╚㼉⽰儷顏氳⮇熊兣♭㵨泘剝儷顏鵠鲋╈䑐⮊基鯸燰⮽䩔

꥘刼┕鲽车ꡗ熊查◬䩦⸼ꢝ꺒⮇╈氳鰨戇瀦ꁂ劯熊查⽰光ꁂ劯熊查泘剝儷顏鲽縡鯸燰⮽◅簟 C

刼┕⮇熊նꃾ榫 Q-TOF ╙压融ꃾ꥘⺨儷顏┉篒⽰◅篒顏隮⟔䕜⺵篾⺭╚㼉週鉯鈺䏱㵒儷顏鲽

车篾冘ꈶ㲋ն篺ꈶ㲋└╄儷顏╈┼╄╙䄖湳儷顏┉╄╙儔湳儷顏ն 

Ⱒꝶ霒沩ꁂ姀重姰◅簟尔注RP-WAX- RP 

 
鲤⭓ⶇ䇗全䤱黯檯循噪杷葶㍴⼑朆냖⹠飊ⲡն沩ꁂ姀重姰fluoxetine佭䇗紇㎁炕藖⪝

⺚┕䄬氳┉熨鴲䦫䓪-紦荈翿⫋䯷⹧䤱⯆⯘鱳⮽䤻䤱黯յ秉ヤ䗯簕氳䷞䈒ն泘⯥姀重姰循䡘㎁僗䇯

嫚氳║䈃✳榫⪭┘荂⹛䈒█仼峀侁朆鲹┚蕇⿁╈㰇循氳儷顏㳢⮊注⪩ն 

撷վ╈㎁蕇⪯տꃾ榫└光翿簾⫿尔-榻ꁣ-㍌姄⼕モ融㲋㍌熨沩ꁂ姀重姰氳僗⪩擻顏融㲋ն沩

ꁂ姀重姰╙澜䓪⴬⺭擻儗乄奃鰏▽蕇⪯孲ⲁ注⽰鰨戇瀦ꁂꙶ孲ⲁ注氳⮇熊䷞冽孲ⲁ注╈塑鰨

戇瀦ꁂꙶ⺎⮇⭴催㛢氳儷顏ն 

鰨戇瀦ꁂꙶ⽰光ꁂꙶ╙ꪝ䨅⹠簾⫿沩仰嫏⪵㳋顏隮压融ն儗乄鵠鲋循篪◅簟尔注纭榫䤗儛

僗䷞⸼ꢝ┉簟꺒⮇╈氳熊查㵒⽰簾⫿沩ն㲓朆▽泘剝儷顏氳냖⮇鱂顏隮㲋䓪ն

F3C

O H
N

H
HCl

㎂. 沩ꁂ姀重姰篾冘䌋 

1. 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

 
㎂. 循篪◅簟RP-WAX-RP-QTOFMS儷顏ꈶ㲋硍簊孲饟㎂⮤㡏敯䒳LR 
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㹢孅◅簟RP-WAX-RP尔注荈隮硍簊㞝㎂䢦炐ն⛮鿥糌╙LC-AD×鰟尔嬇⪭╈┉⺐

鿥LPGE孲饟鴲䦫ꠝSIL-AC舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴CBM-A硍簊䫝⯆DGU-

A循篪聰妰儬SPD-A碭㛚压融┉簟压融SPD-MA(◅冓留ꡘ⮜压融◅簟压

融) FCV-AH×孲饟鴲䦫ꠝ㲋ꄈ朅⛮燠 µLնLCMS LCMS-QTOF㍌冓儼-괎车

休ꠑ顏隮♙⽰LabSolution Ver..荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

stD 尔注荈隮兣♭C (. mm I. D. ×  mm L., . µm)孲ⲁ注 A鰨戇瀦ꁂꙶ簾⫿尔 

mM 鰨戇瀦ꁂꙶ mM 光ꁂꙶ姢巖尔榫⫼ꁫꁂ隀 pH 舘 .-榻ꁣ-㍌姄⼕モն

璡䈲嬲聰. mL/minնꃾ꥘休ꠑ minն压融嫧Ꝛ nm刼峪˳鲽劫ꄈ μLն 

䩔꥘刼尔注荈隮兣♭NHP- B (. mm I. D. ×  mm L.,  µm)刼峪˳孲鵮. 

mL/min㲋ꄈ朅⛮燠:  µL孲ⲁ注 B%榻ꁂ姢巖尔孲ⲁ注 B: .%姏姢光肖巖尔孲ⲁ

注 B光肖ն 

ndD 尔注荈隮兣♭C (. mm I. D. ×  mm L.,  µm)压融嫧Ꝛ nm刼峪˳

孲鵮. mL/min孲ⲁ注 C%榻ꁂ姢巖尔孲ⲁ注 D: %榻ꁂ光肖ն印䈲嬲聰ն 

顏隮兣♭熊查嶏ESI+䫙⹾榾始. kV䣴䬞葶㍴┉篒顏隮 m/z  ~舅ⲁ

◅篒m/z  ~꧋⴬妰姘妰 . L/min䇕揳妰姘妰  L/min塑懷妰狝妰  L/min

澛䲖妰姑妰聰巖⯘留峪䈲˳塑懷嘗㐉峪䈲˳䫙⹾峪䈲˳压融榾始. 

kV劆固亡嫏舅ⲁ隀隍剩⴬榾始㛚剝嫏劆固顏ꄈ丘ն 

1.3 很巊涸ꂁⵖ 

姀重姰撴⯘⸼ⴎ辊澳潨瞿㳢燢⹧劫⿁ . mg 糌  mL ꄈ椿╈塑姢巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎䈲䯺

ⴇ帱鲋⛼╙❠陒⿁巖尔ն 

2絕卓♸雭雿 
2.1♧絶蒀靶㕃 

 䧝拨 1.3 ⯆㚷❠陒⿁巖尔䧝.걸┖氳<LC stD>荈隮兣♭鲽车⮇冫<LC stD>荈隮㎂㞝㎂

 䢦炐յյ ⺙㼉╙儷顏㵒䈒氳⟊槴休ꠑ⮇⮷╙ .յ.յ. minն ⺙㼉╙姀重姰╚

㼉⟊槴休ꠑ╙ . minն┚蕇⪯孲ⲁ注㎂ 注奃儗㲓뀰孲ⲁ注⺎⮇熊⭴催㛢儷顏ն䧝拨 ICH

䧗㵗⸊⮟儷顏⻡ꄈ循 .%♔┕꧎簄⭴ꈶ㲋篾冽ն儗埠㲓뀰溿狓儷顏⻡ꄈ冓⛦ ╄儷顏㼉氳ꪫ燠

䎍┉⴬篾冽╙.%յ.%⽰ .%㏰循 ICH 金姳氳꡿䈲╯┖ն⺨儷顏循  nm ┖氳碭

㛚⿏䈒☢  mV㛻㛻㘍塑▽儗埠ꈶ㲋氳ꥈ䈲ն  

儷顏  ⽰  ┚╚㼉⭴㼉休ꠑ䏭䫙鲤㞝冽㵨孲ⲁ注╈鰨戇瀦ꁂꙶ⽰光ꁂꙶ催䩦╙鲤⛎ pH ⡬氳

顏隮⪵㳋孲ⲁ注㵨㵗舚㼉⛤⹩⴬仰嫏陃⮷泘剝儷顏ն㍕塝䑒걺✳榫⻡沩孲ⲁ注ն抆縡鰨戇瀦ꁂ

ꙶ⽰光ꁂꙶ┘䨅⹠┦僗鰏䍠氳顏隮⿏䈒㎂ ն㞝㵨┉簟孲ⲁ注波䫙鲽顏隮儷顏仰⿏䈒┦娤刌

顏隮♙ն鲹佭儗埠ꈶ㲋氳瑭◅╄䤗儛ꥈ憠ն 
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㎂ . 沩ꁂ姀重姰<LC stD>荈隮㎂⹖科㛻㎂յյ ⺙㼉╙儷顏 ⺙㼉╙╚㼉 

 
㎂ .沩ꁂ姀重姰蕇⪯孲ⲁ注碭㛚荈隮㎂ 

 

㎂ . 鰨戇瀦ꁂꙶ顏隮⿏䈒 

2.2 孮銯宝⚺䂽絕匬ꊹ㹁 

姀重姰ꃾ榫孲ⲁ嫱㵤嘗䌋鲽劫⮇冫⪭┉篒⽰◅篒顏隮㎂㞝㎂ ն姀重姰⮇查䌋 CHFNO

瞿漶顏ꄈ丘╙ .┉篒顏隮㎂╈ m/z . ╙M+H+┚鯻♭阞畀杼阷顏纯奃陬䄑╙

. ppmն 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0 22.5 25.0 27.5 min

0

5

10

15

20
mV

Detector A 215nm 

10.0 11.0 12.0 13.0 14.0 15.0 16.0 17.0 min

0

1

2

3

4

5

6
mV
检检检A 215nm 

1 2 3

4

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0 min

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

mV(x10)
Detector A:215nm 

12
.0

52
12

.9
68

16
.2

88

100 200 300 400 m/z
0.0

2.5

5.0

Inten.(x1,000,000)

239.10

455.15310.20

456.20

100 200 300 400 m/z
0.0

0.5

1.0

1.5

Inten.(x10,000,000)

409.30
193.20

275.20

ESI+ ESI- 
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㎂ . 姀重姰╚㼉 MS ⽰ MS 顏隮㎂ 

F3C

O H2
N

H

FC

O H
N

H

C17H17FNO+

Exact Mass: 270.1289

C17H19F3NO+

Exact Mass: 310.1413

H
N

H

C10H14N+

Exact Mass: 148.1121

F3C

O

C10H8F3O+

Exact Mass: 201.0522

F2HC

O

C10H9F2O+

Exact Mass: 183.0616

F3C

O

C8H6F3O+

Exact Mass: 175.0365

F2HC

O

C7H5F2O+

Exact Mass: 143.0303

F2HC

C7H5F2
+

Exact Mass: 127.0365

H

C9H9
+

Exact Mass: 117.0699

C7H7
+

Exact Mass: 91.0554

-C7H11N -C2H2

-C7H10FN

-C3H4
-O

-H2F2

-C7H5F3O

-CH5N

-C2H2

 
㎂ . 姀重姰╚㼉⺎耇氳週鉯鈺䏱 

姀重姰╈┘⺱篾冘鼨⮇潨週䢦꧎耇ꄈ┘⺱㍕塝儗㲓뀰簄⭴▽냖յ⛦┼╄澛䲖耇┖氳 MS 隮㎂ն

姀重姰◅篒週鉯鈺䏱䔅篾㞝┖萴顏查塑循姍┕ꂊ꜄亇週⺎榟䡗 抆⺵❤埠榟䡗  ⽰ ն

萴顏查塑循姘┕⺎榟䡗 յյյյ 璡潨撴萴顏查塑循姀┕⺎榟䡗  氳潨撴ն

䫠融⪭⺎耇氳週鉯鈺䏱鈷㎂ ն 

200 300 400 500 600 700 m/z
0.0

0.5

1.0

1.5

Inten.(x100,000)
310.1410

311.1440
653.2373376.2585228.1953 483.1395

150.0 175.0 200.0 225.0 250.0 275.0 300.0 m/z
0.0

0.5

1.0

Inten.(x1,000)
310.1403148.1112

270.1264201.0503

100.0 125.0 150.0 175.0 200.0 225.0 250.0 275.0 300.0 m/z
0.0

2.5

5.0

Inten.(x100)
133.0440

117.0689
310.1418

201.0515
175.0345

91.0537
251.0677143.0285

270.1285
153.0514

MS1 

MS2 CE:5-25 

MS2 CE:18-52 
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2.3 勇餘1絕匬ꊹ㹁 

循RP-WAX-RP-QTOFMS硍簊╈儷顏氳┉簟⟊槴休ꠑ╙. minն㵨儷顏⮊䩦⮽㲋ꄈ朅鯸

舘䩔꥘刼聰沩⮇冫䄅ꠝ⮊ꠝ休ꠑ╙.-. min鴲䦫塝⮊ꠝ休ꠑ氳泘氳佭㵨泘剝儷顏⤴㰇循

㲋ꄈ朅氳╈䑐ն㲋ꄈ朅鴲䦫 µL氳⸊㍕佭㶽⺎耇⬵㵽┉簟꺒⮇氳⛮燠滑Ꝛ姏㓹刼氳✳榫休ꠑն┉

簟꺒⮇循B氳鰟鴝┖篺鲋姏㓹刼剩⴬⺵氳┕劫休ꠑ╙. minնB╙%榻ꁂ姢巖尔循塝孲ⲁ注

┖姏㓹刼辑ꪫ氳姏㓹㓹㍙䅠塜榾蕔僗ꡗ熊查◬䩦耇ⱱն循塝鲋爊╈光ꁂ劯⽰鰨戇瀦ꁂ劯熊查

逈⻹ꡭ循姏㓹刼┕ꙶ熊查篺榺䈥尔䪷⭴泘剝儷顏豓抆佭ꡖ熊查⛙佭榺◇橋姢⛼榫⺎循姏㓹刼┕

⟊槴ն循篪ꢝ沩鲋爊篾兠⺵⺓ꠝ⮊䩦䩔꥘刼┚◅簟刼╏纭◅簟鰟尔嬇⻪ⲁ印䈲嬲聰爊䈌篺

⮇ꙵ休ꠑ僗儬注奃❇☳%䬠ⶍ⮽%儷顏☳刼┕嬲聰鲽냖⮇鱂顏隮ꈶ㲋ն♔ꈶ㲋儷顏╙❇RP-

WAX-RP硍簊氳休ꠑ⮊䩦爊䈌鈷辑ն 
辑. 儷顏ꈶ㲋氳RP-WAX-RP硍簊氳休ꠑ⮊䩦爊䈌 

Time(min) Module Command Value      䬞鳮 

. Column Oven CTO.RVL    鵠 

. Column Oven CTO.RVR    鵠 

. Column Oven CTO.RVL    鵠 
. Column Oven CTO.RVL    鵠 
. Column Oven CTO.RVR    鵠 
. Pumps B Conc.  ◅簟⻪ⲁ 
. Pumps B Conc.  印䈲嬲聰 
. Column Oven CTO.RVR    鵠 
. Pumps B Conc.   
. Pumps B Conc.   
. Controller Stop   

 鵠䅻儷顏ꈶ㲋꧎金㵒奃狝氫⽰儷顏氳碭㛚荈隮㎂䤓⭴儷顏⭴㼉休ꠑ㵒䈒氳顏隮㎂鲽车ꈶ㲋ն

沩ꁂ姀重姰⹖⪭僗⪩擻顏╙澜䓪⴬⺭擻篺㲓뀰兣♭䱐碠孲ⲁ注╈䑒걺塑⪍榻ꁂ䣉耇嬲聰ն⛙佭榻

ꁂ循 nm僗⻹䷅儷顏儗骱⻡ꄈ冓⛦<.%循◅簟碭㛚荈隮㎂┕仰⿏䈒鲹佭儗㲓뀰氳瑭

└╄ꥈ憠ն 

儗㲓뀰鵠鲋㵒奃狝氫⽰儷顏氳顏隮BPC㎂☳縡䤓⮽儷顏循顏隮╈氳⭴㼉休ꠑն㞝㎂䢦炐

儷顏氳顏隮⭴㼉休ꠑ╙. minն 

 19.0 19.5 20.0 20.5 21.0 21.5 22.0 22.5 23.0 23.5 min

0

25000

50000

75000

100000

125000

150000

175000
1:BPC(+)

巖⯘狝氫 
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㎂ . <LC ndD>狝氫巖⯘⹖儷顏  氳 BPC 顏隮㎂ 

儷顏氳┉篒⽰◅篒顏隮㎂㞝㎂䢦炐ն儷顏氳MS顏隮㎂╈m/z .篺Insight Explore

瞿漶⮇查䌋것融鯻♭䫠融⪭⮇查䌋╙CNNOնMS顏隮㎂╈儔鈷⮽鰨戇瀦ꁂꙶ氳榾熊⿏䈒辑伺儗

硍簊⺎僗䷞循篪⸼ꢝ鰨戇瀦ꁂꙶնMS顏隮㎂╈⺎鈷⽰┼╄┚╚㼉⪦僗氳攑䏣潨撴䫠融⪭篾

冘╈⻡僗僗儬葋翿⹧创㓹ն氳潨撴䫠亇奃╚㼉㛢┉╄┘깴⽰䈲ն篾⺭╚㼉氳週鉯鈺䏱䫠融儷顏

⺎耇氳篾冘⽰週鉯鈺䏱鈷㎂ն刧ꠢ乄昦塝篾冘儔鈷䥊鷺╙亍⹠朆儷顏ն 

 

 
㎂ . 儷顏  氳 MS ⽰ MS 顏隮㎂ 

 
H
N

H H

C9H9
+

Exact Mass: 117.0699
C7H7

+

Exact Mass: 91.0554

-C8H9O -CH3N -C2H2

O H
N

H

C18H21NO
Exact Mass: 267.1696

C10H12N+

Exact Mass: 146.0964  
㎂ . 儷顏  ⺎耇氳篾冘⹖⪭週鉯鈺䏱 

2.4 勇餘2絕匬ꊹ㹁 

┚儷顏氳ꈶ㲋鲋爊眷⛎儷顏⮊䩦⮽㲋ꄈ朅鯸舘䩔꥘刼聰沩⮇冫䄅ꠝ⮊ꠝ休ꠑ╙.-. 

minն循篪聰沩⺵◅簟⻪ⲁ印䈲嬲聰爊䈌ն㵒奃巖⯘狝氫⽰儷顏氳顏隮BPC㎂㎂漶阡儷顏

循顏隮╈⭴㼉休ꠑ╙. minն儷顏氳┉篒⽰◅篒顏隮㎂㞝㎂䢦炐ն儷顏氳MS顏隮㎂╈m/z 

.篺Insight Explore瞿漶⮇查䌋것融鯻♭䫠融⪭⮇查䌋╙CHNOF┚╚㼉⮇查䌋┉舚ն

MS顏隮㎂╈⺎鈷յյ璡┚╚㼉⪦僗氳攑䏣潨撴䫠亇⪭篾冘╙╚㼉䋳冘⛮⺎耇╙վ╈

㎁蕇⪯տ儷顏Cն⪭⺎耇氳週鉯鈺䏱鈷㎂ն 

19.0 19.5 20.0 20.5 21.0 21.5 22.0 22.5 23.0 23.5 min

0

50000

100000

150000

200000
1:268.1689(+)
1:BPC(+)

21
.2

32

200 300 400 500 600 700 m/z
0.0

1.0

2.0

3.0

Inten. (x10,000)
268.1689

194.1171

581.3244 655.3762 729.4284148.1117 302.1744 410.1962 489.3346222.1856
797.4040

551.3156 625.3674

100 110 120 130 140 150 160 m/z
0.0

2.5

5.0

7.5
Inten. (x100)

91.0536

117.0688

146.0960
165.0685

MS1 

MS2 

儷顏  
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㎂. <LC ndD>狝氫巖⯘⹖儷顏氳BPC顏隮㎂ 

 

 
㎂ . 儷顏  氳 MS ⽰ MS 顏隮㎂ 

O H2
N

H

O H
N

H

C17H17FNO+

Exact Mass: 270.1289

C17H19F3NO+

Exact Mass: 310.1413

H
N

H

C10H14N+

Exact Mass: 148.1121

O

C10H8F3O+

Exact Mass: 201.0522

-C7H11N

-H2F2-C7H5F3O

CF3 CF3

C
F

 
㎂ . 儷顏  ⺎耇氳篾冘⹖⪭週鉯鈺䏱 

23.00 23.25 23.50 23.75 24.00 24.25 24.50 24.75 25.00 25.25 25.50 25.75 26.00 26.25 26.50 26.75 min

0

50000

100000

150000

200000
1:BPC(+)

23.00 23.25 23.50 23.75 24.00 24.25 24.50 24.75 25.00 25.25 25.50 25.75 26.00 26.25 26.50 26.75 min

0

50000

100000

150000

200000
1:310.1408(+)
1:BPC(+)

25
.0

39

200 300 400 500 600 700 m/z
0.0

0.5

1.0

Inten. (x100,000)
310.1407

311.1438
376.2583228.1951 685.3922605.3583393.2851 526.2198 767.4628

150.0 175.0 200.0 225.0 250.0 275.0 300.0 m/z
0.0

2.5

5.0

7.5
Inten. (x1,000)

310.1403

148.1116

201.0518 270.1270

巖⯘狝氫 

儷顏  

MS1 

MS2 
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2.5 勇餘3絕匬ꊹ㹁 

┚儷顏氳ꈶ㲋鲋爊眷⛎儷顏⮊䩦⮽㲋ꄈ朅鯸舘䩔꥘刼聰沩⮇冫䄅ꠝ⮊ꠝ休ꠑ╙.-. 

minն循篪聰沩⺵◅簟⻪ⲁ印䈲嬲聰爊䈌ն㵒奃巖⯘狝氫⽰儷顏氳顏隮BPC㎂㎂漶阡儷顏

循顏隮╈⭴㼉休ꠑ╙. minն儷顏氳┉篒⽰◅篒顏隮㎂㞝㎂䢦炐ն儷顏氳MS顏隮㎂╈m/z 

.篺Insight Explore瞿漶⮇查䌋것融鯻♭䫠融⪭⮇查䌋╙CHNOF奃╚㼉㛢┉╄◘榻㓹ն

MS顏隮㎂╈⺎鈷յ璡┚╚㼉⪦僗氳攑䏣潨撴⛦澛䲖耇┖㓹㼉╙┚╚㼉╈㵒䈒氳㓹㼉

注奃㛢▽ն刧ꠢ乄昦儷顏⺎耇佭◅榻翿篾冘╙䄖䥊鷺儷顏ն⪭⺎耇氳週鉯鈺䏱鈷㎂ն 

 

 
㎂. <LC ndD>狝氫巖⯘⹖儷顏氳BPC顏隮㎂ 

 

 

 
㎂ . 儷顏  氳 MS ⽰ MS 顏隮㎂ 
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1:324.1564(+)
1:BPC(+)

200 300 400 500 600 700 m/z
0.0

0.5

1.0

1.5

Inten. (x100,000)
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679.3741485.2356
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0.0
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3.0

4.0
Inten. (x1,000)

324.1558162.1269

259.093058.0651
117.0688

100.0 125.0 150.0 175.0 200.0 225.0 250.0 275.0 300.0 m/z
0.0

2.5

5.0

7.5

Inten.(x100)
324.1563

259.0915
183.0602117.0690

231.0605

145.0253 251.0646
162.1264

91.0543

MS1 

MS2 CE:5-25 

MS2 CE:18-

儷顏  BPC

狝氫巖⯘ BPC
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F3C

O NH

H

N

H

H

C9H9
+

Exact Mass: 117.0699

C7H7
+

Exact Mass: 91.0554

-C2H8FN

-C4H11N

-C6H4

-C7H5F3O

-C2H7N

-C2H2

C18H21F3NO+

Exact Mass: 324.1570

C11H16N+

Exact Mass: 162.1277

F2C

O

H

C16H13F2O+

Exact Mass: 259.0929

F3C

O

H

C14H10F3O+

Exact Mass: 251.0678

F2C

O

H

C14H9F2O+

Exact Mass: 231.0616

F2C

O

C10H9F2O+

Exact Mass: 183.0616

-C6H4

F3C

C7H4F3
+

Exact Mass: 145.0260

F3C

O

H

C8H6F3O+

Exact Mass: 175.0365

-HF

-CH2O

 
㎂ . 儷顏  ⺎耇氳篾冘⹖⪭週鉯鈺䏱 

2.6 孽㛇叙涸幡峤 

儗㲓뀰╈姏㓹刼氳⛼榫佭循篪⻹ꡭ꺒⮇╈氳鰨戇瀦ꁂ劯熊查⽰光ꁂ劯ꡗ熊查NH2P-50 4B⻹ꡭ

㳋ꄈ㛻篺縓㴕鳀簘鲡车┉㛿休ꠑ鰨戇瀦ꁂ劯█┘⚢狪鵁ն䫠蔘夷㛿鲽车┉埠姏㓹刼氳岳嬲孨⴬ն

岳嬲休꧎✳榫澜䓪孲ⲁ注㷚姏㓹㓹㍙╈氳塜榾蕔ն儗乄✳榫▽.%姏姢光肖巖尔㍕塝鴲䦫▽

縨䍠澜䓪巖⯘氳纺⺭擻姏㓹刼ն 

岳嬲塠끈㞝┖. mL/min孲鵮孲ⲁ注B⫿嬲⮇ꙵ抆⺵⮊䩦舘孲ⲁ注B⫿嬲⮇ꙵն塝

⫿嬲塠끈⺎榫LabSolutions鯻♭舅ⲁ䣮车ն 

3 雭雿 

3.1 渮ꃑ孮銯宝勇餘ꊹ㹁涸ꦼ挿 

 沩ꁂ姀重姰儷顏⻡ꄈ⛦<.%压融嫧Ꝛ⛦ nm⺱休◅簟尔注孲ⲁ注╈⻡榻ꁂ㵗舚

儷顏循◅簟尔注┕仰碭㛚⿏䈒孲ⲁ注╈⻡냖宆䈲氳熊查㵒陒⯘⽰簾⫿尔 mM鰨戇瀦ꁂꙶ 

mM光ꁂꙶ姢巖尔┘耇波䫙鲽顏隮ꈶ㲋ն┕鳮䤗儛ꥈ憠㏰逈⩡僜ն 

3.2 ⠛絡㖈絁膴渮巊餘翫欽䪮助♸劥岁㼆嫱 

⚩簊氳㓹◇꺒⮇䷅꥘朅( Fraction loop) 氳聰沩䤗儛佭㵨泘剝꺒⮇☳┉簟鯸燰舘◅簟尔注顏隮

纭榫硍簊ն院䤗儛⮵榫▽꺒⮇╈氳仰儬沩循ODS刼┕┘⟊槴氳攑䓪瀠ꁂ劯璡仰儬沩循墅休ꠑ┖嬲



 

69 
 

聰䇜⮊⪍䈥尔ն㲓朆▽泘剝㼉䧗Ꙟ䓪氳䒍鵮⮇冫氳⺱休㱮䡗孲ⲁ注鯸䩦ⷊ聰沩氳鲋爊ⷊ循┘秉⹩

⸊孲ⲁ注兣♭氳㓹滼┕㲓朆▽尔顏纭榫ꈶ㲋泘剝儷顏ն 

⛙佭㵒◇鰨戇瀦ꁂꙶյ光ꁂꙶ璡僗儬ꪝ䨅⹠熊查鲹◙擻顏循ODS刼┕⟊槴䍠⼑䦐㶾㼉循熊

查嶏┕榟䡗瘯熊查顏隮⟔⺙䍠┦䧏╦✳榫⚩簊循篪聰沩䤗儛仰嫏僗䷞⸼ꢝ熊查㵒氳㰇循㵨䤱

⯆泘剝擻氳榾熊┦娤刌♙ն儗乄✳榫纺⺭擻姏㓹刼鵠鲋ꡗ熊查◬䩦⺎僗䷞循篪⸼ꢝ仰儬⽰僗

儬ꡗ熊查ն孲ⲁ注狝氫氳냖⮇鱂顏隮㎂╈儔鈷鰨戇瀦ꁂꙶ氳⿏䈒辑伺儗嫏⮊㲓⺎车ն纺⺭擻姏㓹

刼㳋ꄈ냖夷㛿☢꧎岳嬲孨⴬┉┖㍕塝儗硍簊⺎鳀簘鲽劫⽰舅ⲁ岳嬲孨⴬ն 

3.3 RP1-WAX-RP2禹絡涸⠏挿 

 儗乄阻阞氳RP-WAX-RP硍簊┚䄖䥊鷺氳◅簟孲饟注奃剩憠㞝┖䏨儬⹖岳嬲休└⺆荈

隮刼循⺨舅氳孲ⲁ注┖䇖辆⺨孲ⲁ注䧏簘鴝尔┘╈亇ն✳榫B岳嬲孨⴬姏㓹刼休B⺆耇㲋⺸

㵗⪍⮽姏㓹刼☳阻阞┕兜簈▽B鲽◅簟刼氳⺎耇䓪ꡕ塛◅簟刼䩣㏾ն◅簟嬇ꃾ榫◅⩕냖始嘗

䌋奃㍌⩕⛦始嘗䌋氳滑鳁⛮燠㵸⺎䒍鵮嬲聰儷顏ն⺱休ꃾ榫印䈲嬲聰氳亡嫏⺎僗䷞⮇熊儷顏⽰

孲ⲁ注䇕䣼熊查ն泘剝擻☳姏㓹刼㵗⪍◅簟刼⺵⺎㵨姏㓹刼⮊⭴◅簟硍簊鲽┉塠꡹⛦印䈲滑

鳁⛮燠ն⺱休榺◇纺⺭擻姏㓹刼縨始☢ MPa,㵨姏㓹刼⮊⭴⺵ⷊ⺎䬠냖◅簟刼氳孲鵮䡝✳榫䄄⛼

始ⱱ爏냖氳荈隮刼ն 

3.4 RP1-WAX-RP2禹絡涸㽷ꣳ䚍 

 儗硍簊☢鴠榫◇ꡖ熊查泘剝儷顏氳ꈶ㲋㞝儔湳儷顏佭ꡗ熊查㵨仰嫏ꈶ㲋ն 

4 絕雿 
儗乄䋧环▽循篪◅簟尔注RP-WAX-RP-QTOFMS硍簊循┘秉⹩┉簟孲ⲁ注氳⯥䬠┖㵒儷顏

㼉鲽车⮊基㵗⪍姏㓹刼ն⮵榫ꡗ熊查◬䩦⸊杼循篪⸼ꢝ熊查㵒陒⯘⽰簾⫿沩鲽縡㵗⪍◅簟鲽车

냖⮇鱂顏隮ꈶ㲋ն儗硍簊䡗Ⱶ榫◇沩ꁂ姀重姰╈氳└╄儷顏篾冘ꈶ㲋⹠朆┉╄亍儷顏⽰┼╄䄖湳

儷顏ն儗嫏僗僷循䤻榟碜⹖⴬蕇儷顏ꈶ㲋겅㓊䫠䇯ն 
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馄⚰歲崨⡤蒀靶禹絡㖈⾲俱蚋勇餘ⴔ區⚥涸䎾欽 

䶰 銳儗㲓뀰✳榫㹢孅 Nexera UC SFC-UV 硍簊㵒⸊乢蕇◅光ꀬ뙣㇝⼵⹖儷顏鲽车⮇熊鵠鲋縓㴕

㛢熨荈隮刼⽰孲ⲁ注篯⺭DAICEL DCpak SFC-A ⽰光ꁣ╙孲ⲁ注休⺎藜䐂╚蕇⽰儷顏氳僄✞⮇熊䷞

冽ն循塝㓹滼┕䋧环儷顏 SFC ⮇冫亡嫏篾冽侁炐儷顏循 mg/L 500֐50 篪䓪荂㞑⟊槴休ꠑ⽰㼉

ꪫ燠ꄆ㛄䓪 RSD 循 0.2%⽰ 1.5%♔⫂ն 

Ⱒꝶ霒Nexera UC SFC 蕇擻儷顏 

 

 飃║槡孲⛮荈隮Supercritical Fluid ChromatographySFC佭♔飃║槡孲⛮╙╚金孲ⲁ

注塑秉䓪⯘䡝䐭ꄈ塑⯘氳◅⩕䡝└⩕孲ⲁ注氳亍㑔荈隮⮇熊䤗儛ն飃║槡 COscCO♔

⪭㱧噪յ刻䉸յ仰夽յ佄⯆䐂յ⴬㰣䘲䓪璡㍕碜䡗╙ SFC 䅻榫氳╚金孲ⲁ注ն飃║槡孲⛮僗⛦

랦䈲յ냖䣲丆䓪⽰냖巖鉯䓪璡攑憠✳䐂 SFC ⮇冫僗䒍鵮յ냖䷞յ냖⮇熊璡剩ⲡն 

 儗㲓뀰✳榫氳㹢孅 Nexera UC SFC-UV 硍簊㷯◇㹢孅僄亍氳飃║槡孲⛮荈隮♙硍⮜◲⿁僗

硍簊縨始냖յ羜始ꠝBPR⫂鼨⛮燠㵸յ愓䷨䈲냖յ磨⛼槡ꪫ鵠榫䓪㞑璡攑憠ն儗㲓뀰㵒⸊乢蕇◅

光ꀬ뙣㇝⼵⹖儷顏鲽车⮇熊鵠鲋縓㴕㛢熨荈隮刼⽰孲ⲁ注篯⺭藜䐂僄剩⮇冫兣♭䇜䋧环儷顏 SFC

⮇冫亡嫏篾冽侁炐篪䓪⽰ꄆ㛄䓪璡辑朆荂㞑⺎╙鲽┉塠䋯㷤院眷蕇擻㲋䓪㲋ꄈ溿狓䬠❠⮇熊亡

嫏氳⹇縓նվ╈㎁蕇⪯ 撷տ꺙埠䷅鰉飃║槡孲⛮荈隮嫏㍌鼨  嫏⛼╙蕇擻⮇冫氳⺎

鴲亡嫏㹢孅 Nexera UC 硍簊⺎╙注⪩蕇擻氳 SFC ⮇冫亡嫏䋧环䬠❠䅬Ⲃն 

1. 㹊낉勵⟝ 
1.1 ⟉㐼   

 Nexera UC SFC-UV 硍簊⛮鿥糌╙LC-ADSFCO 鰟尔嬇LC-ADXR鰟尔嬇⻡ LPGU

⛦始印䈲奃❇ꠝDGU-A循篪聰妰儬SIL-AC舅ⲁ鲽劫CTO-AC刼峪畴SFC-

A羜始隀荣⶝⩕SPD-A碭㛚压融CBM-A硍簊䫝⯆LabSolutions Ver.荈

隮䄄⛼珇ն 

1.2 呋ㅷ⥌䜂 

 ◅光ꀬ뙣㇝⼵佭ꄆ金氳契蕇╈ꠑ⛮儷顏压融佭⪭顏ꄈ䫝⯆氳⪩꜄ն院⴬⺭擻循䅻榫巖⯘╈巖

鉯䓪䄑䇜┦鷕姢⮇鉯✳䐂䅻鈺氳 RP-HPLC ⮇冫┘耇㲓朆ն儗㲓뀰╈♔㵽ꄈ DMSO 巖鉯院劫⿁⺵

⫋♔ DMSOˑACN (:, v/v)燵ꄂ篺鲋帱⺵鲽劫⮇冫ն 

  

㎂  Nexera UC SFC-UV 硍簊 
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辑  ⴬⺭擻⟔䕜 

# ⴬⺭擻╈乄⺳ ⴬⺭擻葏乄⺳ CAS# ⮇查䌋 

 光ꀬ㓹뙣㇝⼵ N-Acetylguanine -- CHNO 

 ◅光ꀬ뙣㇝⼵ N(),-Diacetylguanine -- CHNO 

2. 絕卓♸雭雿 

 

 
㎂  榻ꁣ╙秉䓪⯘休┘⺱荈隮刼⮇熊䷞冽㵒奃压融嫧Ꝛ nm 

.ODS-P.ODS-.OD-H.SIL.SFC-A 

2.1 蒀靶叙㞅俱㼆ⴔ猌涸䕧ㆇ 

 㲓뀰縓㴕▽ GL science ODS-PյODS-յSIL ⹖ Daisel 氳 OD-H ⽰ SFC-A ◑堑荈隮刼䢦榫鈺

劲㏰╙ . mm I.D.× mm L.,  μmն循 scCO-MeOH ⛮硍╈㵒劫⿁鲽车⮇冫篾冽侁炐 ODS-Pյ

ODS- ⽰ SIL 㵒劫⿁╈╚䡗⮇⽰儷顏⮇熊䈲┘✞OD-HSFC-A 㵒院劫⿁╈┼熨䡗⮇氳⮇熊䷞冽鰏

⯥└堑荈隮刼㞑㞝㎂  䢦炐ն㵒奃 OD-HSFC-A ⹠朆SFC-A 豓抆㵒╚䡗⮇⯥氳儷顏㼉䎬辑朆鰏

䄑⛙㵒院儷顏氳⿏䈒剩◇⪭循 OD-H 荈隮刼┕氳辑朆ն 

 
㎂  榻ꁣ⽰光ꁣ⛼╙秉䓪⯘休⮇熊䷞冽㵒奃压融嫧Ꝛ nm 

.OD-H-榻ꁣ.OD-H-光ꁣ.SFC-A-榻ꁣ.SFC-A-光ꁣ 

2.2 崨⸓湱㼆ⴔ猌涸䕧ㆇ 

 SFC ⮇冫╈scCO ⽰㵽ꄈ秉䓪⯘冘䡗氳岝⺭孲⛮㵒⴬⺭擻氳荈隮⟊槴车╙僗侁蜷䏆⿏㍕塝

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 min 
0.0 
1.0 
2.0 
3.0 
4.0 
5.0 
6.0 
7.0 

uV(x100,000) 

1 

2 

3 

4 

5 

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 min

-0.5 
0.0 
0.5 
1.0 
1.5 
2.0 
2.5 
3.0 
3.5 

uV (x100,000) 

1 

2 

3 

4 
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循荈隮刼瓇鴲氳㓹滼┕㵒孲ⲁ注鲽车剩⴬⮇⮷鴲䦫 scCO-MeOH ⽰ scCO-EtOH 循 OD-H ⽰ SFC-

A 荈隮刼┕鲽车⮇冫ն篾冽侁炐循 SFC-A 荈隮刼┕♔ scCO-EtOH 鲽车⮇熊休仰阷佭⮇熊䈲鲸佭

儷顏⿏䈒㏰╙僄✞㍕塝鴲䦫院兣♭╙◅光ꀬ뙣㇝⼵劫⿁氳⮇冫兣♭ն 

 飃║槡孲⛮荈隮╈⮇熊硍簊羜始⽰刼峪鵠䅻█佭縓㴕氳⪩꜄ն㘍냖羜始⽰䬠냖峪䈲⺎♔秉⹩

飃║槡⛮氳㳢䈲⽰睳䈲鲽縡秉⹩嬲聰耇ⱱ⽰嬲聰䷞冽ն儗㲓뀰╈羜始⽰刼峪㵒㲓뀰篾冽䏆⿏䇜

┘侁蜷䷚循塝儔⮜⭴ն 
 

2.3 SFC蒀靶勵⟝ 

荈 隮 刼 DAICEL DCpak SFC-A . mm I.D.× mm L.,  μm 

孲 ⲁ 注 A-scCOB-光ꁣ 孲 鵮  mL/min 

刼 峪 ˳ 压 融 嫧 Ꝛ  nm 

羜 始  MPa 鲽 劫 ꄈ  μL 

嬲 聰 亡 䌋 印䈲嬲聰颯㡏奃❇%B休ꠑ爊䈌鈷辑䢦炐 
辑 印䈲休ꠑ爊䈌 

Time Module Command Value 
3 Pump Pump B Con. 12 
6 Pump Pump B Con. 25 
8 Pump Pump B Con. 25 
8 Pump Pump B Con. 5 

10 Controller Stop  

 
㎂ 儷顏⶝光ꀬ뙣㇝⼵ mg/Lꄆ㛄䓪⮇冫荈隮㎂n= 

辑 ⶝光ꀬ뙣㇝⼵ mg/Lꄆ㛄䓪⮇冫篾冽n= 

 ⟊槴休ꠑmin 㼉ꪫ燠 

1 . , 

2 . , 

3 . , 

4 . , 

5 . , 

6 . , 

䇖㏰⡬ . , 

RSD% . . 

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min 
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

uV (x10,000) 
单乙酰鸟嘌呤 
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㎂5 ⶝光ꀬ뙣㇝⼵剝固傪篪⹖⹇丘 

 
㎂6 ◅光ꀬ뙣㇝⼵劫⿁⮇冫篾冽 

3. 絕雿 
儗乄✳榫㹢孅 Nexera UC SFC-UV 硍簊㵒蕇擻╈ꠑ⛮◅光ꀬ뙣㇝⼵╈氳儷顏鲽车⮇冫僗䷞鹵

⩦✳榫⹛注荈隮⮇冫╈院蕇擻┘牔㲋鷕姢⮇鉯氳⺎耇䇜┦ SFC 硍簊⮇冫鵮䈲䒍յꄆ朆䓪㞑յ愓䷨

䈲냖յ巖⯘寕縵㵽䇜┦㱧噪朅⟊⺁㛚✳榫 scCOյ榻ꁣյ光ꁣյ光肖璡⢢孲ⲁ注休⽰顏隮纭榫█┘

㰇循♳⛰꤄潥亡➘ SFC 亡嫏波䫙燰吤䡗╙ SFC-MS 亡嫏⺎鲽┉塠䬠ⶍ压融愓䷨䈲⽰䣲㷤䈒榫겅

㓊ն 

 

 

  

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0

0

25 
50 
75 

100 
125 
150 
175 
200 mV 

Detector A Ch2 264nm 
单乙酰鸟嘌呤 二乙酰鸟嘌呤 
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. 鸆⚩夽䓪儷顏⮇冫 

♲ꅾ㔋匧勍孞餘翫欽岁ず傞崵㹁蚋ㅷ⚥Ⱃ猫熬ꃑꂾ碫㛇㔔嫫䚍勇

餘  

䶰 銳䋧环▽妰注荈隮-╏纭顏隮GC-MS/MS⺱休融㲋蕇⿁╈⪚熨瀦ꁂꀪ眷㓹㍕夽䓪擻顏氳⮇冫

亡嫏ն篾冽辑伺循 µg/L 200֐1 氳葶㍴⫂⺨篯⮇篪䓪注⪩硍丘 r ㏰循 0.9993 ♔┕ն㵒 10 µg/L

氳瀦ꁂꀪ眷剝固巖尔鲽车ꄆ㛄䓪㲓뀰⺨篯⮇㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD%㏰循 5%循♔┖循

1.0 ⽰ 10.0 µg/g 氳塑剝姢䇖┖⺨篯⮇氳塑剝㍑䷅曎⮇⮷循 74.21%~81.72%⽰ 88.33%~101.60%╯

ꠑն塝亡嫏⺎╙蕇⿁╈瀦ꁂꀪ眷擻顏压融䬠❠⹇縓ն 

Ⱒꝶ霒GC-MS/MS 瀦ꁂꀪ 㓹㍕夽䓪儷顏   

 
鲤⭓䇗㓹㍕夽䓪儷顏䡗╙几♜⪩嫱氳扦憠榻瀦ꁂյ葋榻瀦ꁂ璡瀦ꁂ眷擻顏┚䐭ꄈ氳⛦篒ꁣ

循⺭䡗⹛䈒╈榟䡗戇㓹瀦ꁂꀪ㞝榻瀦ꁂ榻ꀪMMSյ榻瀦ꁂ光ꀪEMSյ♔⹖┉◙菑㓹瀦ꁂꀪն

鲹◙擻顏⺎┚DNA⹠榟戇㓹⴬⹛䈒☳縡⺎耇䡗╙䌖⹠毋檯氳陮㍕㍕塝䫝⯆蕇擻╈院眷儷顏氳⻡

ꄈ侁䐂㶗╙ꄆ金 

⚩簊氳压融亡嫏僗걵狝轧榟嫏⽰波䫙鲽劫嫏ն걵狝轧榟嫏磨⛼甏⶝⺎♔鰏㞑氳䪷ꢝ㛄儷㓹顏

氳䇕䣼⛙佭걵狝轧榟氳鲋爊╈█⺎耇僗⡾ꡖ䓪氳轧榟擻◲榟㵒融㲋鵲䡗䇕䣼⚩簊氳氳波䫙鲽

劫GC-FID亡嫏┘牔㲋㳋佄䌖鲽娤刌擻ꄆ朆䓪鰏䄑䇕䣼融㲋ն注奃縡銨GCMS纭榫䤗儛䈒

榫鰏╙俋鷥⺎♔鰏㞑㏐䈒榫◇瀦ꁂꀪ眷儷顏氳压融⛙僗◙蕇⿁䏢䏢㓹顏鰏╙㛄儷㵒劫⿁氳融

㲋█⚢僗鰏㛻氳䇕䣼儗乄ꃾ榫㹢孅GCMS-TQ└ꄆ㍌篒儼妰顏纭榫♙䋧环▽┉熨⺱休融㲋蕇

⿁╈⪚熨瀦ꁂꀪ眷亡嫏院亡嫏㚲杼甏⶝⴬㰣䇕䣼㵸愓䷨䈲냖ն  

1 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙GCMS-TQ 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

荈隮刼Intercap 35(30m×0.25 

mm×0.25μm) 

鲽劫⹾峪䈲260˳ 

刼 峪 爊 䈌  50 ˳ (1min)_15 ˳ /min_260 ˳

(1min) 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫1min 

 

鰉妰䫝⯆亡䌋䔩篪鵮䈲47.2 cm/sec 熊查嶏峪䈲: 230˳ 

䫙⹾峪䈲:280˳ 压融榾始隀隍榾始+0.4kV 

ꃾ꥘亡䌋:MRMꃾ꥘⹇丘鈷辑1 



 

 

辑  ⪚熨瀦ꁂꀪ眷⴬⺭擻氳 MRM ⹇丘 

N

o 
╈乄⺳燢 CAS ⺙ 

㲋ꄈ 

熊查㵒 
CE 

㲋䓪 

熊查㵒 1 
CE 

㲋䓪 

熊查㵒 2 
CE 

 榻瀦ꁂ榻ꀪ 66-27-3 80.00>65.00  .>79.00  .>63.00  

 榻瀦ꁂ光ꀪ 62-50-0 109.00>79.00  .>79.00  .>79.000  

 榻瀦ꁂ䋳┮ꀪ 926-06-7 123.00>79.00  .>59.00  .>79.00  

 葋瀦ꁂ榻ꀪ 80-18-2 77.00>51.00  .>77.00  .>77.00  

 葋瀦ꁂ光ꀪ 515-46-8 141.00>77.00  .>51.00  .>95.00  

 㵒榻葋瀦ꁂ榻ꀪ 80-48-8 91.00>65.00  .>91.00  .>91.00  

 㵒榻葋瀦ꁂ光ꀪ 80-40-0 155.00>91.00  .>65.00  .>91.00  

 㵒榻葋瀦ꁂ䋳┮ꀪ 2307-69-9 91.00>65.00  .>91.00  .>107.00  

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

⺎巖◇僗儬巖尔蕇⿁燢⹧蕇⿁睖儕. g◇陒留╈固漶塑⪍ mL光ꁂ光ꀪ⩘⮇䨖蔷飃技

䬠⹧minն姢巖䓪蕇⿁燢⹧蕇⿁睖儕. g◇陒留╈固漶塑⪍ mL榻ꁣ姢⛮燠奃╙:⩘

⮇䨖蔷飃技䬠⹧min⫋♔ mL光ꁂ光ꀪ⩘⮇飃技䬠⹧鲋仰姢漰ꁂꙶ㵨♔┕㚲杼尔鲋帱

腑┕儬⮇冫ն 

2. 絕卓雭雿 
2.1 叻ⲥ呋ㅷ涸MRM㕃靶 

岝剝巖尔 μg/LMRM㎂隮鈷㎂1MRM顏ꄈ荈隮㎂㞝㎂2䢦炐ն 

 

㎂ 岝⺭剝固巖尔MRM㎂ µg/L 
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榻瀦ꁂ榻ꀪ 

 

榻瀦ꁂ光ꀪ 榻瀦ꁂ䋳┮ꀪ 

 

葋瀦ꁂ榻ꀪ   

    

葋瀦ꁂ光ꀪ 㵒葋瀦ꁂ榻ꀪ 㵒榻葋瀦ꁂ光ꀪ 㵒榻葋瀦ꁂ䋳┮ꀪ 

㎂  岝⺭剝尔MRM顏ꄈ荈隮㎂ 

2.2 叻ⲥ刼絁♸唬ⴀꣳ 

鿥⯆⪚熨瀦ꁂꀪ眷剝固巖尔岝⺭剝尔⪚熨⴬⺭擻泘剝篯⮇宆䈲╙յյյյյ 

µg/L♔泘剝篯⮇宆䈲╙般㏿剝泘剝篯⮇㼉ꪫ燠篠㏿剝簃⯆剝固傪篪篪䓪注⪩硍丘⽰压⭴꡿

鈷辑榺◇疟䆋僗꡿☢⮜⭴鼨⮇⴬⺭擻剝固傪篪ն 

  
榻瀦ꁂ榻ꀪ 榻瀦ꁂ光ꀪ 榻瀦ꁂ䋳┮ꀪ 葋瀦ꁂ榻ꀪ 

葋瀦ꁂ光ꀪ 㵒榻葋瀦ꁂ榻ꀪ 㵒榻葋瀦ꁂ光ꀪ 㵒榻葋瀦ꁂ䋳┮ꀪ 

㎂ ⪚熨瀦ꁂꀪ⴬⺭擻剝固傪篪 

5.50 5.75

0.0

1.0

2.0

(x100,000)

97.00>79.00
109.00>97.10
109.00>79.00

5.75 6.00

0.0

0.5

1.0

1.5

(x100,000)

97.00>79.00
123.00>59.10
123.00>79.00

10.25 10.50

0.0

1.0

2.0

(x100,000)

172.00>77.10
141.00>77.10
77.00>51.10

11.010.6

0.0

1.0

2.0

(x100,000)

141.00>95.10
77.00>51.10
141.00>77.10

11.511.1

0.0

0.5

1.0

1.5
(x100,000)

186.00>91.10
155.00>91.10
91.00>65.10

11.75 12.00

0.0

0.5

1.0

1.5
(x100,000)

200.00>91.10
91.00>65.10
155.00>91.10

11.75 12.00

0.0

1.0

2.0

3.0
(x100,000)

172.00>107.10
155.00>91.10
91.00>65.10

0 100 Conc.
0.0

1.0

2.0
Area(x100,000)

0 100 Conc.
0.0

1.0

2.0
Area(x100,000)

0 100 Conc.
0.0

0.5

1.0

1.5
Area(x100,000)

0 100 Conc.
0.0

1.0

2.0

3.0
Area(x100,000)

0 100 Conc.
0.0

1.0

2.0

Area(x100,000)

0 100 Conc.
0.0

0.5

1.0

1.5

Area(x100,000)

0 100 Conc.
0.0

1.0

Area(x100,000)

0 100 Conc.

2.0

2.5

3.0

3.5
Area(x100,000)

5.004.80

0.0

1.0

2.0

(x100,000)

80.00>63.00
109.00>79.00
80.00>65.00
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辑 ⪚熨瀦ꁂꀪ⴬⺭擻篪䓪注⪩硍丘⽰压⭴꡿ 

No. ⴬⺭擻⺳燢 注⪩硍丘 R 压⭴꡿µg/L 

 榻瀦ꁂ榻ꀪ . . 

 榻瀦ꁂ光ꀪ . . 

 榻瀦ꁂ䋳┮ꀪ . . 

 葋瀦ꁂ榻ꀪ . . 

 葋瀦ꁂ光ꀪ . . 

 㵒榻葋瀦ꁂ榻ꀪ . . 

 㵒榻葋瀦ꁂ光ꀪ . . 

 㵒榻葋瀦ꁂ䋳┮ꀪ . . 

2.3 ꅾ㢕䚍絕卓 

㵒 µg/L氳剝固劫⿁ꄆ㛄鲽劫埠⺨篯⮇㼉ꪫ燠⹖RSD%鈷辑。 
辑 ꄆ㛄䓪㲓뀰篾冽n= 

No. ⴬⺭擻 
㼉ꪫ燠 㼉ꪫ燠

RSD% 1 2 3 4 5 6 

 榻瀦ꁂ榻ꀪ       . 

 榻瀦ꁂ光ꀪ       . 

 榻瀦ꁂ䋳┮ꀪ       . 

 葋瀦ꁂ榻ꀪ       . 

 葋瀦ꁂ光ꀪ       . 

 㵒榻葋瀦ꁂ榻ꀪ       . 

 㵒榻葋瀦ꁂ光ꀪ       . 

 㵒榻葋瀦ꁂ䋳┮ꀪ       . 

2.4 呋ㅷ崵霚絕卓⿺㔐佐桧 

鴲⹧䄬す切⿁撿蕇⿁䧝 . 㚲杼亡嫏鲽车劫⿁⯥㚲杼⽰┕儬融㲋䇜循劫⿁狝氫╈塑岝剝

塑剝宆䈲╙ . µg/g ⽰ . µg/g⺨舅䇖车㚲杼  ♷劫⿁融㲋篾冽♔⹖塑剝㍑䷅曎篾冽鈷辑 ն 
辑  劫⿁融陒篾冽⹖塑剝㍑䷅曎 

No. ⴬⺭擻⺳燢 
劫⿁宆䈲

µg/g 
    塑剝宆䈲 1.0 µg/g 塑剝宆䈲 10.0 µg/g 

䇖㏰㍑䷅曎% RSD% 䇖㏰㍑䷅曎% RSD% 

1 榻瀦ꁂ榻ꀪ N.D 81.72 3.16 99.14 1.81 

2 榻瀦ꁂ光ꀪ N.D 80.05 3.02 101.60 1.63 

3 榻瀦ꁂ䋳┮ꀪ N.D 74.21 1.47 99.25 1.32 

4 葋瀦ꁂ榻ꀪ N.D 74.99 3.65 88.33 0.33 

5 葋瀦ꁂ光ꀪ N.D 74.78 3.53 93.58 1.73 

6 㵒榻葋瀦ꁂ榻ꀪ N.D 78.93 3.30 93.00 2.39 

7 㵒榻葋瀦ꁂ光ꀪ N.D 74.09 1.64 96.24 0.90 

8 㵒榻葋瀦ꁂ䋳┮ꀪ N.D 79.72 1.16 88.97 1.81 

嫱N.D ╙儔压⭴  
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3 絕雿 
ꃾ榫㹢孅⪝⺚└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙GCMS-TQ⮇冫蕇⿁╈氳瀦ꁂꀪ眷㓹㍕夽

䓪儷顏循 ~ µg/L 剝固傪篪葶㍴⫂注⪩硍丘 R ㏰循 . ♔┕鳀簘鲽劫  埠⺨篯⮇㼉ꪫ

燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD%㏰循 %循♔┖循 . µg/g ⽰ . µg/g 氳塑剝姢䇖┖⺨篯⮇氳塑

剝㍑䷅曎⮇⮷循 .%~.%⽰ .%~.%╯ꠑ塝亡嫏磨⛼甏⶝愓䷨䈲냖⺎╙蕇⿁

╈瀦ꁂꀪ眷擻顏压融䬠❠⹇縓ն 
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♲ꅾ㔋匧勍孞餘翫欽岁崵㹁尪㗞碫蚋暟⚥Ⱉ猫 N-❇炦腂ゎꆀ 

䶰 銳儗乄䋧环▽└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙融㲋婻㐛眷蕇擻╈  熨 N-◘漛翿眷㓹㍕夽䓪儷顏⻡ꄈ氳

亡嫏ն篾冽辑伺循 ~ ng/mL 氳宆䈲葶㍴⫂ 熨 N-◘漛翿氳篪䓪注⪩硍丘 r ╙ . ♔┕篪

䓪⪩硍荂㞑ն㵨㵒拨⿁巖尔ꄆ㛄鲽劫  埠㼉ꪫ燠 RSD%㵸◇ %㲋ꄈ熊查⟔㉽奃㛻◇ 㲋䓪

熊查⟔㉽奃 席餉埫孙蕇⪯顏ꄈ䫝⯆金姳ն㲓ꡮ劫⿁循  ng/g 氳塑剝姢䇖┖塑剝㍑䷅曎╙

%~ %ն儗亡嫏⹇縓埫孙蕇⪯ GC-MS/MS 嫏压融婻㐛眷蕇╈  熨 N-◘漛翿注⪩剝固⺎╙婻

㐛眷蕇擻╈ N-◘漛翿眷㓹㍕夽䓪儷顏氳融㲋䬠❠⹇縓ն 

Ⱒꝶ霒└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙N-◘漛翿婻㐛眷蕇擻㓹㍕夽䓪儷顏 

N-◘漛翿佭鸆⚩夽䓪儷顏氳┉熨㷯◇ A 眷舚毋擻նN-◘漛翿佭┉熨䅻鈷氳娤刌擻循姢⽰

괐⿁╈ⴎ䦮挵缜⽰懭缜յ㝿⯆⿁╈㏰僗⹠朆ն僄企循蕇⿁╈逈⹠朆佭  䇗  僖EMA ⹠䄭⪝

⼔燢⪭循䤻始蕇籗婻㐛╈压⭴ NDMA䌖颯炙⚢氳䇯嫚⪩嫱䇜簄注⪩⚀┯鵲䡗䄉㛻䩣㜊նFDAյ╈

㎁蕇⪯䫙鳀⹠䄭▽注⪩压融剝固☳僄企ꃾ榫걵狝+GCMS 嫏压融  熨 N-◘漛翿╯⺵✳榫 GC-

MS/MS 嫏压融  熨◘漛翿㹢孅⪝⺚㏰⹖休⹠䄭▽注䈒鉯⬀亡终ն 

 䇗  僖埫孙蕇⪯⹠䄭▽└熨┘⺱♙压融婻㐛眷蕇擻╈ N-◘漛翿氳䏣姳䙬鈷牮ն儗乄⹇

縓院䏣姳䙬鈷牮䋯⹠▽ GC-MS/MS 嫏融㲋婻㐛眷蕇擻╈  熨 N-◘漛翿压融亡嫏✳榫儗䏣姳䙬鈷

牮亡嫏⯥㚲杼⬘⴬䷞冽㞑⺎压融氳 N-◘漛翿熨眷催㛢ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮-顏隮纭榫♙GCMS-TQ 8050 NX 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

荈隮刼Rtx 624Sil MS(60 m×0.32 

mm×1.8 μm) 

刼峪爊䈌40˳(1 min)_40˳/min_180˳ 

_20˳/min_300˳(2 min) 

鲽劫ꄈ2 μL 

鰉妰䫝⯆亡䌋䔩篪鵮䈲36.1 cm/sec 

鲽劫亡䌋┘⮇孲鲽劫 

熊查嶏峪䈲: 230˳  

䫙⹾峪䈲: 300˳ 

压融榾始隀隍榾始+0.6kV 

ꃾ꥘亡䌋MRMꃾ꥘⹇丘鈷辑1

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

固漶燢⹧  mg 婻㐛眷蕇擻舘  mL 熊䑐留╈塑⪍  mL 姄姍⴬ꙶ巖尔燢⹧  g NaOH

飃篚姢巖鉯塑⪍  mL 光肖䇜榫飃篚姢㲋㳋舘  mL䨖䯺  min固漶塑⪍⻡⫂剝 NEMA 氳

◅姚榻戇巖尔⫂剝⻡ꄈ╙  ng/mL mL䨖䯺  min ⺵ r/min 熊䑐 min⹧┖㷄僗儬

㷄榫 GC-MS/MS ⮇冫ն 
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2. 絕卓雭雿 
2.1 㼆撑ㅷ很巊MRM㕃靶 

固漶燢⹧劫⿁  mg塑岝剝塑剝宆䈲╙  ng/g(埫孙蕇⪯㲋ꄈ꡿)䧝拨 . 氳亡嫏鲽车

劫⿁⯥㚲杼䐂⮽氳巖尔⛼╙㵒拨⿁巖尔Reference Solution┕儬宆䈲╙ . ng/mL⪭ MRM

㎂鈷㎂ MRM ꃾ꥘⹇丘鈷辑 ն 

       
NDMA                       NDEA                         NEIPA 

 

       
         NDIPA                          NDPA                          NDBA 

㎂    熨 N-◘漛翿 MRM ㎂宆䈲╙ . ng/mL 

辑    熨 N-◘漛翿⹖⫂剝 MRM ⹇丘⟔䕜 

No. 篯⮇⺳燢 ⟊槴休ꠑ
(min) 㲋ꄈ熊查㵒(m/z) 澛䲖榾始 CE 㲋䓪熊查㵒(m/z) 澛䲖榾始 CE 

1 NDMA 6.455 74.00>44.10 6 74.00>42.10 24 
2 NEMA⫂剝 7.000 88.00>71.10 6 88.00>43.10 9 
3 NDEA 7.460 102.00>85.10 10 102.00>56.10 18 
4 NEIPA 7.885 116.00>99.10 6 116.00>44.00 15 
5 NDIPA 8.270 130.00>42.10 9 130.00>113.00 3 
6 NDPA 8.610 130.00>113.10 6 130.00>43.10 15 
7 NDBA 9.905 158.00>99.00 9 158.00>141.20 6 

 

2.2 叻ⲥ刼絁♸唬ⴀꣳ 

䧝拨㵒拨⿁鿥⯆亡嫏鿥⯆剝固巖尔宆䈲⮇⮷╙յ.յյյյ ng/mL⫂剝宆䈲╙ 

ng/mLն♔泘剝篯⮇┚⫂剝宆䈲奃╙般㏿剝㼉ꪫ燠奃╙篠㏿剝簃⯆剝固傪篪鈷㎂ն篪䓪注⪩

硍丘鈷辑♔ ng/mL宆䈲剝固巖尔氳⠙⟔㉽奃阞畀压⭴꡿鈷辑ն 

2.3 妍崍蚋Ⱙ餘ꆀ䱽ⵖ銳宠 

䧝拨蕇⪯金姳㵨㵒拨⿁巖尔ꄆ㛄融陒  埠金姳㲋ꄈ熊查㼉ꪫ燠 RSD%<%㲋ꄈ熊查 S/N>

1.17e4Q 74.00>44.10 (+)

6.2 6.4 6.6

7.5e3

1.0e4

1.3e4

5.75e3Q 102.00>85.10 (+)

7.00 7.25 7.50 7.75
0.0e0

2.0e3

4.0e3

1.18e4Q 116.00>99.10 (+)

7.50 7.75 8.00 8.25
0.0e0

5.0e3

1.0e4

5.17e3Q 130.00>42.10 (+)

8.00 8.25 8.50
0.0e0

2.0e3

4.0e3

4.38e3Q 130.00>113.10 (+)

8.25 8.50 8.75 9.00
0.0e0

2.0e3

4.0e3

4.74e2Q 158.00>99.00 (+)

9.50 9.75 10.00 10.25
0.0e0

5.0e2

1.0e3

1.5e3
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㲋䓪熊查 S/N>ն㵒宆䈲╙ . ng/mL 氳㵒拨⿁巖尔鲽车融陒篾冽╙㲋ꄈ熊查㼉ꪫ燠 RSD<%

㲋ꄈ熊查 S/N>㲋䓪熊查 S/N>席餉蕇⪯金姳⛮篾冽鈷辑 ն 

   
NDMA                                        NDEA       

 
                        NEIPA                                        NDIPA 

 
NDPA                                        NDBA 

㎂ 熨N-◘漛翿劆固傪篪 

辑 熨N-◘漛翿篪䓪注⪩硍丘⽰压⭴꡿ 

No. ⴬⺭擻⺳燢 注⪩硍丘 r 
S/N 

(1 ng/mL) 

压⭴꡿ 

ng/g 

1 NDMA 0.9996 12.06 0.249 

2 NDEA 0.9995 129.94 0.023 

3 NEIPA 0.9992 196.43 0.015 

4 NDIPA 0.9996 80.51 0.037 

5 NDPA 0.9999 33.28 0.090 

6 NDBA 0.9991 16.81 0.178 

Conc.Ratio (ppb)
0 20 40

Area Ratio

0

1

2

3

NDMA
y = 0.07362059x + 0.007795528
R² = 0.9993309    R = 0.9996654

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc.Ratio (ppb)
0 20 40

Area Ratio

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5 NDEA
y = 0.04759177x + 0.05033097
R² = 0.9990899    R = 0.9995449

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc.Ratio (ppb)
0 20 40

Area Ratio

0

2

4

6

NEIPA
y = 0.1490606x - 0.04655548
R² = 0.9984661    R = 0.9992328

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc.Ratio (ppb)
0 20 40

Area Ratio

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

NDIPA
y = 0.05679302x - 0.01913799
R² = 0.9992742    R = 0.9996370

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc.Ratio (ppb)
0 20 40

Area Ratio

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

NDPA
y = 0.04777719x - 0.004541103
R² = 0.9999785    R = 0.9999893

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)

Conc.Ratio (ppb)
0 20 40

Area Ratio

0.00

0.05

0.10

0.15

0.20

NDBA
y = 0.004832842x - 0.004611892
R² = 0.9982776    R = 0.9991384

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (None)
Zero: Default (Not Forced)
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辑  㼉ꪫ燠注㵒剝固⢏䄑(n=)⹖⟔㉽奃 

No. ⴬⺭擻 
㲋ꄈ熊查㼉ꪫ燠 

RSD% 
㲋ꄈ熊

查 S/N 

㲋䓪熊

查 S/N 1 2 3 4 5 6 

1 NDMA 14,662 12,462 13,774 12,794 14,027 14,076 5.61 38.6 14.04 

2 NDEA 11,593 12,187 11,557 13,528 12,449 11,705 5.70 424.6 184.1 

3 NEIPA 26,193 26,530 26,695 27,714 26,188 25,196 2.96 920.7 65.2 

4 NDIPA 9,804 9,676 9,772 11,085 10,714 10,541 5.28 264.4 139.8 

5 NDPA 8,503 9,207 8,930 9,282 8,868 8,728 3.09 171.9 132.1 

6 NDBA 772 743 741 808 787 686 6.22 115.4 28.3 

2.4 㹊꣢呋ㅷ唬崵⿺⸈叻㔐佐 

固漶燢⹧籗婻㐛⸊乢蕇劫⿁  mg䧝拨 . 氳亡嫏鲽车劫⿁⯥㚲杼䐂⮽㲓ꡮ劫⿁┕儬巖尔ն

固漶燢⹧劫⿁  mg塑岝⺭剝固巖尔塑剝宆䈲╙  ng/g塝宆䈲╙埫孙蕇⪯㲋ꄈ꡿┕儬

宆䈲╙⮇⮷ . ng/mLꄆ㛄㲓뀰┼埠㲋ꄈ篾冽⹖㍑䷅曎鈷辑 ն 
辑 4 㲓ꡮ劫⿁融陒篾冽⹖塑剝㍑䷅曎 

No. ⴬⺭擻 
劫⿁╈宆䈲

(ng/g) 

塑剝⺵宆䈲 䇖㏰㍑䷅曎

(%) 1 2 

1 NDMA N.D 28.7 28.1 94.7 

2 NDEA N.D 32.1 28.8 101.5 

3 NEIPA N.D 29.7 28.1 96.4 

4 NDIPA N.D 31.9 30.8 104.6 

5 NDPA N.D 29.5 28.4 96.6 

6 NDBA N.D 32.9 29.1 103.4 
 

3絕雿 
儗乄䋧环▽└ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙融㲋婻㐛眷蕇擻╈  熨 N-◘漛翿眷㓹㍕夽䓪儷顏⻡ꄈ氳亡

嫏ն篾冽辑伺循 ~ ng/mL 氳宆䈲葶㍴⫂ 熨 N-◘漛翿氳篪䓪注⪩硍丘 r ╙ . ♔┕篪䓪

⪩硍荂㞑ն㵨㵒拨⿁巖尔. ng/mLꄆ㛄鲽劫  埠㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD%㵸◇ %

瞿㳢䈲荂㞑席餉埫孙蕇⪯顏ꄈ䫝⯆金姳ն㲓ꡮ劫⿁循  ng/g 氳塑剝姢䇖┖塑剝㍑䷅曎╙

%~%ն儗亡嫏⹇縓埫孙蕇⪯ GC-MS/MS 嫏压融婻㐛眷蕇╈  熨 N-◘漛翿注⪩剝固⺎╙婻㐛

眷蕇擻╈ N-◘漛翿眷㓹㍕夽䓪儷顏氳融㲋䬠❠⹇縓ն  
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넞佪巊湱蒀靶䎾欽✵尪㗞碫⾲俱蚋⚥ NDMA ㄤ NDEA 涸唬崵 

䶰 銳儗乄♔ Nexera LC-40 飃냖䷞尔注荈隮䋧环▽ⷥ顄婻㐛⸊乢蕇╈ NDMA ⽰ NDEA 氳⮇冫亡嫏

院亡嫏㲋ꄈ꡿╙ 0.08 ppmꄆ㛄䓪篾冽侁炐NDMA ⽰ NDEA ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠%RSD ㏰循 5.0%

♔⫂ꄆ㛄䓪荂㞑席餉 ANSM French OMSL 嫏鈺氳金姳⺎♔⛼╙⮇冫ⷥ顄婻㐛⸊乢蕇╈ NDMA

⽰ NDEA 氳鴲䦫ն  

Ⱒꝶ霒LC-40  鸆⚩夽䓪儷顏  NDMA  NDEA

鸆⚩夽䓪儷顏佭┉眷耇㛫波䫙䡝ꠑ䫙䩣㲺 DNA㵗舚㓹㍕狰⹩䡝◲榟毋檯氳擻顏ⴎ䦮瀦ꁂꀪյ

N-◘漛翿眷璡舅☳婻㐛眷⸊乢蕇╈䥊鷺压融⭴ N-◘漛㓹◅榻翿NDMA⽰ N-◘漛㓹◅光翿NDEA

炙⚢䇯嫚⪩嫱ն⺨㎁沪留儬冘FDAյEMA⹠䄭▽⪩◇ N-◘漛翿眷鸆⚩夽䓪儷顏氳尔顏⽰妰顏氳

注⪩压融亡嫏ն僄亍ANSM French OMSL ⹠䄭▽榫尔注荈隮⽰碭㛚压融鲽车 NDMA ⽰ NDEA 氳

压融亡嫏院亡嫏金姳  ng/mL 剝固⿁巖尔 S/N 㛻◇ ㍑䷅曎╙ .%-.%ն 

儗乄劯䩺 ANSM 嫏鈺金姳䋧环▽ꃾ榫 Nexera LC- 飃냖䷞尔注荈隮鲽车婻㐛眷⸊乢蕇╈

NDMA ⽰ NDEA 氳压融亡嫏ն 

1. 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

飃냖䷞尔注荈隮♙ Nexera LC- X 硍簊ն⛮鿥糌╙LC-BX 鰟尔嬇SIL-CX 舅ⲁ鲽劫

CTO-S 刼峪畴SCL- 硍簊䫝⯆SPD-M ⩞榾◅冓留ꡘ⮜压融LabSolutions Ver. . 荈

隮䄄⛼珇ն 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

荈 隮 刼  Shim-pack Scepter C-  mmL × . mm I.D..,  μm 

P/N:--㹢孅┕宿㲓뀰免僗꡿⪝⺚) 

孲 ⲁ 注 A 注-榻ꁣ/姢(/v/v); B 注-榻ꁣ/姢(/, v/v) 

孲 鵮 . mL/min 嫧 Ꝛ  nm 

刼 峪 ˳ 嬲 聰 爊 䈌 印䈲嬲聰 

鲽 劫 ꄈ  μL   
辑 . 印䈲爊䈌 

Timemin Module Command Value 

 Pumps Pump B Conc.  

 Pumps Pump B Conc.  

 Pumps Pump B Conc.  

 Pumps Pump B Conc.  

 Controller Stop  
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2. 絕卓♸雭雿 
2.1 ⚁㾩䚍 

劯䩺 ANSM French OMCL MethodA- 鲽车㵒拨⿁⽰劫⿁巖尔氳⯆㚷ն㎂  辑伺狝氫

巖尔循 NDMA ⽰ NDEA ⭴㼉㚲仰䇕䣼┥㷯䓪荂㞑ն 

 

㎂ . ┥㷯䓪荈隮㎂ ng/mL 㵒拨⿁巖尔 

2.2 ⾝併䏞 

劯䩺 ANSM French OMCL MethodA- ⹧宆䈲╙  ng/mL 剝固⿁巖尔䧝拨┕鳮亡

嫏鲽劫⮇冫縓㴕愓䷨䈲篾冽侁炐NDMA ⽰ NDEA 氳 S/N ⮇⮷╙ . ⽰ .㏰㛻◇ 席

餉嫏鈺金姳ն 

 

㎂ . 愓䷨䈲荈隮㎂ 

2.3 ꅾ㢕䚍  

㎂ .  ng/mL 㵒拨⿁巖尔鲽劫⮇冫休⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠n=ꄆ㛄䓪篾冽 

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 min

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

uV(x10,000)

数数2:Standard solution1-1.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数1:Blank.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 

NDMA NDEA 

NDMA 
NDEA 

5.0 7.5 min

0.0

0.5

1.0

1.5

uV(x1,000)

数数6:Standard solution1-1.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数5:Standard solution1-2.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数4:Standard solution1-3.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数3:Standard solution1-4.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数2:Standard solution1-5.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数1:Standard solution1-6.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 

NDMA NDEA 

5.0 7.5 min

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00
uV(x1,000)

数数2:Standard solution1-1.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数1:Blank.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 

3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 min

0.3

0.4

0.5

0.6

mAU
228nm,4nm 

3.
58

0

7.
87

4
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♔宆䈲╙  ng/mL 㵒拨⿁巖尔鲽车亡嫏ꄆ㛄䓪縓㴕融㲋  埠篾冽㞝┖ն☳㎂  ╈⺎♔洇

⭴NDMA ⽰ NDEA 鳀簘鲽劫  Ꙟ⟊槴休ꠑ%RSD ⮇⮷╙ .%⽰ .%㼉ꪫ燠%RSD ⮇⮷╙

.%⽰ .%㏰循⺎䫙⹨葶㍴⫂ꄆ㛄䓪荂㞑ն 

辑 . ꄆ㛄䓪篾冽 

 
NDMA NDEA 

RTmin Area RTmin Area 

Injection- .  .  

Injection- .  .  

Injection- .  .  

Injection- .  .  

Injection- .  .  

Injection- .  .  

Average .  .  

RSD% . . . . 

2.4 ⸈叻㔐佐桧 

 

㎂ . 劫⿁塑剝巖尔荈隮㎂ 

劯䩺 ANSM French OMCL MethodA-固漶燢⹧  mg ⷥ顄婻㐛⸊乢蕇劫⿁舘  

mL 熊䑐留╈塑⪍  mL 宆䈲╙  ng/mL 㵒拨⿁巖尔䇜塑⪍  mL 燵ꄂ尔榻ꁣ姢=: 

v/vꧠ蔷  min飃技  min抆⺵  rpm 熊䑐  min⹧┕岳尔⛼╙劫⿁塑剝巖尔鲽劫⮇冫

鲽车塑剝㍑䷅曎阞畀նNDMA ⽰ NDEA 塑剝㍑䷅曎⮇⮷╙ .%⽰ .%循 .-.%葶㍴

⫂席餉嫏鈺金姳ն 
辑 . 劫⿁塑剝㍑䷅曎(n=) 

⴬⺭擻⺳燢 劫⿁融㲋篾冽 
ng/mL 

5.0 ng/mL 
㍑䷅曎% RSD% 

NDMA 28.4 103.2 1.9 
NDEA ND 107.8 1.2 

 

NDMA 

NDEA 

5.0 7.5 min
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

uV(x1,000)

数数4:Irbesartan Test solution-1.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数3:Irbesartan Test solution-2.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数2:Irbesartan Spiked solution-1.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数1:Irbesartan Spiked solution-2.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
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2.5 㹊꣢呋ㅷⴔ區 

❤䩺 ANSM French OMCL MethodA- 金姳ꃾ榫尔注荈隮嫏鲽车⮇冫ն固漶燢⹧  

mg ⷥ顄婻㐛⸊乢蕇劫⿁舘  mL 熊䑐留╈塑⪍  mL 燵ꄂ尔榻ꁣ姢=: , v/vꧠ蔷  min

飃技  min抆⺵  rpm 熊䑐  min⹧┕岳尔⛼╙劫⿁巖尔鲽劫⮇冫篾冽侁炐ⷥ顄婻㐛⸊

乢蕇劫⿁ NDMA 宆䈲╙ . ppmNDEA ╙儔压⭴ն 

 

 

 

 

 

 

㎂ . 劫⿁巖尔荈隮㎂ 

辑 . 劫⿁阞畀篾冽 

# 燢劫ꄈ(mg) 
NDMA NDEA 

㼉ꪫ燠 宆䈲(ng/mL) ⻡ꄈ(ppm) 㼉ꪫ燠 宆䈲(ng/mL) ⻡ꄈ(ppm) 

㵒拨⿁ /   /   / 

劫⿁  . , . . / / ND 

劫⿁  . , . . / / ND 

3. 絕雿 
劯䩺 ANSM French OMSL Method A- 䋧▽ꃾ榫 Nexera LC- 飃냖䷞尔注荈隮♙鲽车

ⷥ顄婻㐛⸊乢蕇╈ NDMA ⽰ NDEA 氳⮇冫亡嫏ն㲓뀰篾冽侁炐院亡嫏┥㷯仰䇕䣼յ愓䷨䈲╙ . 

ppmꄆ㛄䓪篾冽侁炐 NDMA ⽰ NDEA 氳⟊槴休ꠑ%RSD ⮇⮷╙ .%⽰ .%㼉ꪫ燠%RSD ⮇

⮷╙ .%⽰ .%ꄆ㛄䓪荂㞑NDMA ⽰ NDEA 塑剝㍑䷅曎⮇⮷╙ .%⽰ .%նNexera 

LC- 飃냖䷞尔注荈隮氳⛦㉽ꮠյ냖愓䷨䈲⽰냖牔㲋⺎ꪣ璡攑憠⺎鰇册䈒㵒 HPLC 亡嫏压融ⷥ顄婻

㐛⸊乢蕇╈ NDMA ⽰ NDEAն 
 
 
 
 
 
 
  

NDMA 

5.0 7.5 min

0.0

0.5

1.0

1.5

uV(x1,000)

数数4:Irbesartan Test solution-1.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
数数3:Irbesartan Test solution-2.lcd PDA Ch1 228nm,4nm 
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♲ꅾ㔋匧勍巊餘翫欽岁唬崵綮尪㗞⾲俱蚋⚥Ⱉ猫❇炦腂碫勇餘 

䶰 銳 儗乄⮵榫㹢孅 LCMS- └ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫硍簊䋧环▽籗婻㐛⸊乢蕇╈⪠熨◘漛翿眷鸆

⚩夽䓪儷顏 NDMAյNMBAյNDEAյNDIPAյNEIPA ⽰ NDBA ⺱休⮇冫氳亡嫏ն院亡嫏ꃾ榫㛚剝嫏

㲋ꄈ⪠熨◘漛翿眷儷顏篪䓪注⪩硍丘㏰循 . ♔┕⪠熨◘漛翿眷⴬⺭擻㲋ꄈ꡿LOQ循

.~. ppm ╯ꠑ ng/mL 剝固巖尔鳀簘鲽劫  埠⪭⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷

循 .~.%⽰ .~.%╯ꠑ籗婻㐛⸊乢蕇└╄┘⺱宆䈲劫⿁塑剝㍑䷅曎循 .~.%╯

ꠑ䇖车㚲杼└埠氳注㵒剝固⢏䄑循 .~.%╯ꠑ亡嫏固漶⺎ꪣ⺎榫◇㲓ꡮ劫⿁氳压融ն 

Ⱒꝶ霒LCMS-8050└ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫硍簊  籗婻㐛  ◘漛翿眷⴬⺭擻 

 

鸆⚩夽䓪儷顏Genotoxic Impurities, GTI⹒燢㓹㍕夽䓪儷顏佭䧗⴬⺭擻儗骱波䫙䡝ꠑ䫙䩣

⚮篱DNA◲榟㓹㍕狰⹩䡝⛮⫂陮⹩僗舚毋⺎耇◘漛翿眷⴬⺭擻NDMAյNMBAյNDEAյ

NEIPAյNDIPA⹖NDBA佭䅻鈷氳鸆⚩夽䓪儷顏ն 

籗婻㐛佭┉堑轑留碧䌫碜II⹨⛮䦰䤻⯘䤻냖轑始眷蕇擻╚金榫◇媪橚냖轑始檯յ⩘轑䓪䑐ⱱ辡

珳յ⺵䑐缠卂㖢氳蕇擻ն䇗♔全婻㐛眷蕇擻╈ꡯ簘逈⹠朆压⭴◘漛翿眷⴬⺭擻䌖颯炙⚢氳

䇯嫚⪩嫱䇜簄注⪩⚀┯鵲䡗䄉㛻䩣㜊ն婻㐛眷蕇擻⛼╙냖轑始榫蕇僗僜蕇休ꠑꝚ氳攑憠㍕

塝⪭╈⺎耇⻡僗氳◘漛翿眷鸆⚩夽䓪儷顏㵨◲榟舚毋곽ꢣ䷚꧎金鲽车┽劲氳压融⽰留䫝ն 

泘⯥FDA䄖⪝䄭婻㐛眷蕇擻╈◘漛翿眷儷顏氳LC-HRMS⽰LC-MS/MS⮇冫亡嫏⹖注⪩氳꡿䈲金

姳ն儗乄ꃾ榫㹢孅└ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫♙LCMS-䋧环▽籗婻㐛⸊乢蕇╈⪠熨◘漛翿眷儷顏

NDMAյNMBAյNDEAյNEIPAյNDIPA⽰NDBA氳⮇冫亡嫏❠注⪩压融几⼥⹇縓ն 

1 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼  

㹢孅 LCMS-8050 └ꄆ㍌冓儼尔顏隮纭榫硍簊ն⛮鿥糌╙ LC-30AD×2 鰟尔嬇 DGU-20A5 循篪聰

妰儬SIL-30AC 舅ⲁ鲽劫CTO-20AC 刼峪畴FCV-20AH 孲饟⮊䩦ꠝCBM-20A 硍簊䫝⯆

SPD-20A 碭㛚压融LCMS-8050 └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. 5.97 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

尔注荈隮兣♭ 

荈隮刼ACE-C18-AR4.6 mm I.D. × 150 mm L., 3 μm 

孲ⲁ注A 注-0.1%榻ꁂ姢 B 注-0.1%榻ꁂ榻ꁣ  

孲鵮0.8 mL/min 

刼峪40˳ 

鲽劫ꄈ10 μL 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙ 30%休ꠑ爊䈌鈷辑 1ն 
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辑 . 印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

. 嬇 B.Conc  

. 嬇 B.Conc  

. 嬇 B.Conc  

. 䫝⯆ Event * 

. 嬇 B.Conc  

. 嬇 B.Conc  

. 嬇 B.Conc 30 

. 䫝⯆ Event * 

. 䫝⯆ Stop  

嫱*  辑炐孲饟⮊䩦舘顏隮 辑炐孲饟⮊䩦舘䈥尔 

LCMS- 顏隮兣♭ 

熊 查 嶏 APCI (+)  䫙 ⹾ 榾 始 . kV 

꧋ ⴬ 妰 孲 鵮  L/min 塑懷嘗㐉峪䈲 ˳ 

D L 峪 䈲 ˳ 䣴 䬞 嘗 䌋 㛢⹛䈒沪融(MRM) 

䫙 ⹾ 峪 䈲 ˳ 䇕 揳 妰 孲 鵮 . L/min 

M R M ⹇ 丘 鈷辑    
辑 . MRM ⹇丘 

No. ⺳燢 CAS ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q Pre Bias(V) CE(V) Q Pre Bias(V) 

1 NDMA 62-75-9 75.10 
43.15* -14 -14 -17 

58.15 -14 -16 -24 

 NMBA -- . 
117.15* -11 -12 -20 

44.05 -11 -14 -19 

 NDEA -- . 
75.10* -20 -15 -27 

47.20 -20 -19 -19 

 NEIPA -- . 
75.10* -14 -13 -16 

47.00 -14 -18 -21 

 NDIPA -- . 
89.10* -10 -12 -10 

47.00 -10 -15 -19 

 NDBA -- . 
57.15* -12 -15 -24 

103.00 -12 -14 -11 

嫱*辑炐㲋ꄈ熊查 

1.3 叻ⲥ很巊涸ꂁ縨 

⹧⪠熨◘漛翿眷⴬⺭擻岝⺭剝固顕㚷尔 mg/L榫榻ꁣ⢢巖⯘鵄篒燵ꄂ╙ յյյյ

 ng/mL 氳剝固硍⮜䄄⛼巖尔䏨┕儬⮇冫ն 
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1.4 呋ㅷ⵸㢅椚倰岁 

固漶燢⹧籗婻㐛⸊乢蕇400 mg舘15 mL氳熊䑐留╈⩝塑2 mL榻ꁣ飃技寿仄舘⸊乢蕇㱮噪巖鉯

⫋塑榻ꁣ㲋㳋舘4 mL篺0.22 µm帱腑鲋帱⹧帱尔┕儬⮇冫ն 

2. 絕卓♸雭雿 
2.1 叻ⲥㅷMRM蒀靶㕃♸綮尪㗞UV㕃 

╙鹵⩦냖宆䈲氳籗婻㐛⸊乢蕇鲽⪍♙娤刌顏隮㲓뀰╈⪠熨◘漛翿儷顏噪鼨⭴㼉⺵㵨尔注

孲饟⮊⪍䈥尔ն榺◇┘⺱荈隮硍簊氳滑鳁⛮燠氳䄑䋳⪠熨◘漛翿儷顏⽰籗婻㐛氳⟊槴休ꠑ⚢⹠榟

⹩⴬䋧阫鿥糌碭㛚压融鲽车荈隮㎂氳沪䫝ն 

䧝拨 . 鿥⯆  ng/mL 氳岝⺭剝固巖尔┕儬⮇冫䢦䐂荈隮㎂㞝㎂  ┕㎂䢦炐籗婻㐛⸊乢

蕇䧝拨 . 㚲杼┕儬⮇冫鵠鲋碭㛚压融压融嫧Ꝛ nm沪融籗婻㐛荈隮㎂㞝㎂  ┖㎂䢦

炐☳㎂╈⺎♔洇⭴⪠熨◘漛翿儷顏┚籗婻㐛ꠑ⮇熊䈲荂㞑NDBA ⭴㼉⺵ . min 䋯㡏⮊⪍䈥

尔╙鹵⩦⮊ꠝ鵲䡗┖┉Ꙟ鲽劫氳㓹篪嫧ⲁ. min 㵨孲饟⮊⪍顏隮ն 

 
㎂ . 剝固⿁ ng/mLMRM 荈隮㎂┕┚籗婻㐛⸊乢蕇 UV ㎂┖ 

2.2 絁䚍薴㔵 

䧝拨 . 鿥⯆䡗⺨宆䈲剝固巖尔♔⺨泘剝擻宆䈲╙般㏿剝泘剝擻㼉ꪫ燠╙篠㏿剝♔㛚剝嫏

簃⯆剝固傪篪䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑篪䓪注⪩硍丘㏰㛻◇ .固漶䈲循 .%-.%

╯ꠑն傪篪篾冽㞝┖㎂  䢦炐ն 

2.3 ⾝併䏞㹊낉 

鿥⯆┉㲋宆䈲氳剝固巖尔鲽车愓䷨䈲融陒✳榫 USP 嫏阞畀 S/N⺨⴬⺭擻 LOQS/N=循

.~ ng/mL.~. ppm╯ꠑ⛮荈隮㎂㞝㎂  䢦炐 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 min

0.0

2.5

5.0

7.5(x100,000)
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N
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N
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E
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N
D
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A

N
D

M
A

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 min

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0uV(x1,000,000)
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㎂ . ◘漛翿眷⴬⺭擻剝固傪篪 

ն 

㎂ . ⪠熨◘漛翿眷儷顏氳荈隮㎂.~ ng/mL 

2.4 ꅾ㢕䚍罌㻋 

 ng/mL 氳剝固巖尔鳀簘鲽劫  埠縓㴕⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳ꄆ㛄䓪篾冽㞝┖辑  䢦炐ն

⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑(RSD%)⮇⮷循 .~.%⽰ .~.%╯ꠑ♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
 

Conc. (ng/mL)
0 20 40

Area

0.0e0

1.0e5

2.0e5

3.0e5

4.0e5 NDMA
y = 8157.254x + 832.9800
R² = 0.9993976    R = 0.9996987

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ng/mL)
0 20 40

Area

0.0e0

1.0e5

2.0e5

3.0e5

4.0e5

NMBA
y = 9417.609x + 319.6378
R² = 0.9960636    R = 0.9980299

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ng/mL)
0 20 40

Area

0.0e0

2.0e5

4.0e5

6.0e5

NDEA
y = 15142.10x + 1061.317
R² = 0.9992318    R = 0.9996158

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ng/mL)
0 20 40

Area

0.0e0

2.5e5

5.0e5

7.5e5

1.0e6

1.3e6
NDIPA
y = 26680.71x + 2140.113
R² = 0.9994790    R = 0.9997395

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ng/mL)
0 20 40

Area

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

NEIPA
y = 39181.85x + 1496.660
R² = 0.9995185    R = 0.9997592

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

Conc. (ng/mL)
0 20 40

Area

0.0e0

5.0e5

1.0e6

1.5e6

NDBA
y = 38425.86x + 3385.063
R² = 0.9995405    R = 0.9997702

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

4.2Q 75.00>42.95 (+)

RT (
2 3 4

61.09

%

100.00 NDMA 
1 ng/mL 
S/N=18 

4.4Q 147.10>117.15 (+)

RT (
1 2 3

0.00

%

100.00
NMBA 
0.5 ng/mL 
S/N=20 

1.18eQ 103.10>75.10 (+)

RT (mi
6 8 10

0.00

%

100.00
NDEA 
0.5 ng/mL 
S/N=22 

5.7Q 131.00>89.10 (+)

RT (m
6 8 10

0.00

%

100.00

NDIPA 
0.1 ng/mL 
S/N=58 

8.7Q 117.00>75.10 (+)

RT (
6 8 1

0.00

%

100.00

NEIPA 
0.1 ng/mL 
S/N=14 

3.83eQ 159.30>57.15 (+)

RT (mi
12 13

9.41

%

39.15

NDBA
0.1 ng/m
S/N=23
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辑 . ꄆ㛄䓪融陒n= 

NO. ⴬⺭擻⺳燢 ⟊槴休ꠑ RSD% 㼉ꪫ燠 RSD% 
1 NDMA 0.04 2.88 
2 NMBA 0.27 4.61 
3 NDEA 0.04 2.03 
4 NEIPA 0.02 1.76 
5 NDIPA 0.02 1.39 
6 NDBA 0.02 1.28 

2.5 ⸈叻㔐佐㹊낉 

籗婻㐛⸊乢蕇劫⿁╈塑└╄┘⺱宆䈲氳剝固巖尔夷╄宆䈲氳塑剝劫⿁䇖车㚲杼└♷篾冽

㞝辑  䢦炐籗婻㐛⸊乢蕇╈儔压融⭴⪠熨◘漛翿眷⴬⺭擻└╄┘⺱宆䈲塑剝㍑䷅曎循 .~.%

╯ꠑ䇖车㚲杼└埠氳注㵒剝固⢏䄑循 .~.%╯ꠑ亡嫏固漶⺎ꪣն 
辑 . 塑剝㍑䷅㲓뀰篾冽n= 

NO. ⴬⺭擻 
2 ng/mL (0.02 ppm)  5 ng/mL (0.05 ppm)  10 ng/mL (0.1 ppm)  
㍑䷅曎% RSD% ㍑䷅曎% RSD% ㍑䷅曎% RSD% 

1 NDMA 106.0 2.08 99.8 3.96 100.5 1.68 
2 NMBA 107.0 3.68 96.6 7.40 100.4 4.20 
3 NDEA 108.7 2.00 98.1 2.47 97.2 0.81 
4 NEIPA 101.5 1.56 95.1 2.54 95.2 4.04 
5 NDIPA 106.0 2.30 98.4 2.77 95.8 1.70 
6 NDBA 106.9 2.07 98.4 5.22 96.6 4.52 

3. 絕雿 
儗㲓뀰䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫融㲋

籗婻㐛⸊乢蕇╈ NDMAյNMBAյNDEAյNEIPAյNDIPA ⽰ NDBA ⪠熨◘漛翿眷⴬⺭擻氳亡嫏榫

㛚剝嫏㲋ꄈ㲋ꄈ꡿循 .~ ng/mL.~. ppm╯ꠑ ng/mL 剝固巖尔ꄆ㛄鲽劫  Ꙟ⪭

⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳 RSD%⮇⮷循 .~.%⽰ .~.%╯ꠑ籗婻㐛⸊乢蕇└╄┘⺱宆䈲劫

⿁塑剝㍑䷅曎循 .~.%╯ꠑ䇖车㚲杼└埠氳注㵒剝固⢏䄑循 .~.%╯ꠑն院亡嫏鴠榫

◇籗婻㐛⸊乢蕇╈⪠熨◘漛翿眷鸆⚩夽䓪儷顏氳融陒❠注⪩几⼥⹇縓ն 
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⾌餍尪㗞⾲俱⚥〜宆碫麰⠛嫫䚍勇餘 AZBC 涸ⴔ區 

䶰 銳儗乄䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙融㲋ⷥ顄婻㐛⸊乢╈姘眷鸆⚩

夽䓪儷顏 AZBC 氳亡嫏նAZBC 循 . ng/mL~ ng/mL 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑劆固傪篪篪䓪注⪩

硍丘 r 循 . ♔┕㵒拨⿁鳀簘鲽劫  埠⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳 RSD ⮇⮷╙ .%⽰ .%⛦յ

╈յ냖┘⺱宆䈲氳塑剝㍑䷅曎循 .%~.%╯ꠑն院亡嫏┥㷯䓪䍠յ愓䷨䈲냖牔㲋䓪㞑篾

冽固漶⺎榫◇ⷥ顄婻㐛⸊乢╈ AZBC 氳压融ն 

Ⱒꝶ霒♲ꅾ㔋匧勍餘靶  ⾌餍尪㗞  麰⠛嫫䚍勇餘 〜宆㛇 AZBC 

 
ⷥ顄婻㐛佭┉熨轑留碧䌫碜 II ⹨⛮䦰䤻⯘ARB╚金榫◇媪橚䡗几⸊⹠䓪냖轑始㷯◇┉篪

꡹始蕇║䈃䈒榫䇯嫚ն 

 䇗♔全籗婻㐛յⷥ顄婻㐛璡婻㐛眷蕇擻榺◇⺎耇㰇循氳姘◘漛翿眷鸆⚩夽䓪儷顏㞝

NDMAյNDEA 璡逈㛢埠⺉㍑ն鲤僿ꮑ㎁榟擻契蕇陁阷 Korea Biomedical Review ⹠䄭寕䕜颂陷

虜-㱧┒攑ꮑ㎁⪝⺚辑炐榺◇⪭☽㎁㳄䬠⭴氳儷顏ꠋ겗院⪝⺚㵨⺉㍑└熨⻡僗ⷥ顄婻㐛氳냖轑始

媪橚蕇擻ն塝埠⺉㍑寘⹖氳儷顏佭姘儷顏ն 

 䇗  僖  仼EDQM 㲛䄭姘儷顏佭┉熨亍氳舚狰⹩擻顏ⷊ鸆⚩夽䓪儷顏ն姘⴬

⺭擻佭契蕇车┯╈䅻鈷氳⴬䄄⸊乢鵠䅻⛼╙颯㡏擻乢յ⹛䈒陒⯘䡝╈ꠑ⛮㰇循◇蕇擻⺭䡗鲋爊╈

㞝循ⷥ顄婻㐛氳⺭䡗╈鵠䅻꧎金✳榫└┊㓹姘⴬꛷䡝姘⴬ꙶ♔䎬䡗蕇擻篾冘╈氳㍌少朅ն鸆

⚩夽䓪儷顏姘⴬⺭擻꧎❤䩺 ICH M 䋯㷤溿狓䇜漶⟊姘儷顏姢䇖⛦◇夽杼㰣⪩嫱ꠥ⡬TTC

氳䫝⯆꡿䈲漶⟊蕇⿁顏ꄈ㱧噪ն儗乄ꃾ榫㹢孅 LCMS- 䋧环▽ⷥ顄婻㐛⸊乢╈姘儷顏 -

(姘榻㓹)[,-纭葋]--姜㓹AZBC氳亡嫏院亡嫏愓䷨յ固漶❠注⪩溿狓几⼥⹇縓ն 

 
㎂ 1. AZBC 儷顏氳篾冘䌋 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅 Nexera XR ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥糌╙ 

1.2 ⴔ區勵⟝  

尔注兣♭

硍簊䫝⯆ CBM-A  舅ⲁ鲽劫 SIL-AC XR 

鰟 尔 嬇  LC-ADXR x 顏  隮  ♙ LCMS- 

刼 峪 畴  CTO-AC 荈隮䄄⛼珇 LabSolutions Ver. . 

循篪聰妰儬 DGU-AR   
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荈隮刼ACE Excel  C mm x . mm I.D.,  μm 

孲ⲁ注A 注-0.01mol/L 光ꁂꛋ姢巖尔-光肖9010B 注-光肖 

孲  鵮0.5 mL/min 

刼  峪40˳ 

鲽劫⛮燠10 μL 

舅ⲁ鲽劫峪䈲˳ 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰⮤㡏宆䈲╙ B 注 %休ꠑ爊䈌鈷辑 ն 
辑 . 印䈲嬲聰爊䈌 

嫱0辑炐孲饟⮊䩦舘䈥尔1辑炐孲饟⮊䩦舘顏隮 

顏隮兣♭ 

熊查嶏         APCI塜熊查嘗䌋 

熊查嶏䫙⹾榾始 . KV 

꧋⴬妰         姘妰 . L/min 

䇕揳妰         姘妰 . L/min 

澛䲖妰         姑妰kPa 

DL 留峪䈲      ˳  

塑懷嘗㐉峪䈲   ˳  

䫙⹾峪䈲       ˳  

䣴䬞嘗䌋       㛢⹛䈒沪融(MRM) 

MRM ⹇丘      鈷辑  
辑 . MRM ⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 CAS No. ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 Q1 Pre CE(V) Q3 Pre 

4-(姘榻㓹)[1,1-纭葋]-

2-姜㓹AZBC 
133690-91-2 207.10 

180.10* -10 -21 -20 

77.10 -15 -35 -15 

*辑炐㲋ꄈ熊查 

1.3 叻ⲥㅷ很巊涸ꂁⵖ⿺呋ㅷ⵸㢅椚 

剝固䄄⛼巖尔鿥⯆⹧ AZBC 㵒拨⿁鴠ꄈ瞿㳢燢㲋塑 %光肖巖鉯䇜㲋ꄈ燵ꄂ⯆䡗夷  mL ╈

⻡ AZBC 篑╙ .յ.յ.յ.յ.յ.յ ng 氳巖尔ն 

❠陒⿁巖尔⹧ⷥ顄婻㐛⸊乢篑  mg瞿㳢燢㲋糌  mL ꄈ椿╈塑 %光肖鴠ꄈ飃技巖鉯

䇜塑 %光肖燵ꄂ舘⯎䈲䯺ⴇն 

3絕卓♸雭雿 
3.1 ⾌餍尪㗞UV㕃⿺AZBC㼆撑ㅷ很巊靶㕃 

╙鹵⩦ⷥ顄婻㐛娤刌熊查嶏氳곽ꢣ㲓뀰╈䋧阫鿥⯆碭㛚压融鲽车荈隮㎂氳沪䫝ն劯䩺荈隮

㎂╈ⷥ顄婻㐛┚ AZBC ⟊槴休ꠑ氳䄑䋳㵨❠陒⿁╈냖宆䈲氳ⷥ顄婻㐛⮊⪍䈥尔ն儗㲓뀰╈ⷥ顄

Time Module Command Value 
6.00 Pumps Pump B Conc. 90 
7.00 Oven CTO RVR 1 

11.00  Pumps Pump B Conc. 90 
11.01 Pumps Pump B Conc. 20 
13.00 Oven CTO RVR 0 
16.00  Controller Stop   
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婻㐛┚ AZBC ⟊槴休ꠑ⮇⮷╙ . min ⽰ . min◅縖╯ꠑ氳⮇熊䈲荂㞑ն 

 

㎂ . ⷥ顄婻㐛⸊乢 UV 荈隮㎂          ㎂ . . ng/mL AZBC 剝固⿁巖尔顏ꄈ荈隮㎂ 

3.2 絁䚍Ⱒ禹 

㵨┕鳮 AZBC 硍⮜剝固䄄⛼尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋㛚剝嫏㲋ꄈն♔宆䈲╙般㏿剝

㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪㞝㎂  䢦炐䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑篪䓪亡爊╙ Y = (.)X 

+ (.)注⪩硍丘 R = .固漶䈲循 .~.%╯ꠑն 

 
㎂ . AZBC 劆固傪篪 

3.3 礵㺙䏞 

㵒 . ng/mL 氳㵒拨⿁巖尔鳀簘融㲋  埠縓㴕♙瞿㳢䈲ն篾冽侁炐AZBC 荈隮㼉⟊槴休

ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .%⽰ .%♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑 . AZBC ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

䈌⺙ ⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 

1 9.242 148003 

2 9.241 144769 

3 9.246 150574 

4 9.235 144549 

5 9.238 153048 

6 9.240 151126 

RSD(%) 0.04 2.36 

 

0.0 5.0 10.0 min

0

1000

2000

3000

4000
mAU

254nm,4nm 

5.
85

0 4.07e4Q 207.10>180.10 (+)
RT=9.242

RT (min)
6.5 7.0 7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0 10.5 11.0 11.5 12.0

0.0e0

1.0e4

2.0e4

3.0e4

4.0e4

Conc. (ppm)
0 5 10 15 20 25

Area

0.0e0

2.0e5

4.0e5

6.0e5

8.0e5

1.0e6

1.2e6

AZBC定量
y = 47795.95x + 1131.704
R² = 0.9990385    R = 0.9995191

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

ⷥ顄婻㐛 
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3.4 ⚁㾩䚍 

㎂ - ⮇⮷╙狝氫巖尔յ❠陒⿁⹖❠陒⿁塑剝巖尔氳 MRM 荈隮㎂⺎鈷狝氫仰䇕䣼ն❠陒⿁╈

AZBC 儔压⭴ն 

   
劯䩺压⭴꡿ MDL S/N㲋ꄈ꡿ LOQ= S/N 阞畀压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿⮇⮷╙ . ⽰ . ng/mLն 

 
㎂ . . ng/mL MRM 荈隮㎂ 

3.5 㔐佐桧 

⹧ⷥ顄婻㐛劫⿁  ♷䧝拨  塠끈鲽车⯥㚲杼⮇⮷塑⪍⛦յ╈յ냖└熨┘⺱宆䈲氳 AZBC 剝

固巖尔䧝拨 . ╈氳⮇冫兣♭融㲋塑剝㍑䷅曎夷熨宆䈲䇖车融㲋  埠նAZBC 氳㍑䷅曎循

.%~.%╯ꠑ⛮篾冽鈷辑 ն 
辑 . AZBC ㍑䷅曎融陒篾冽(n=) 

塑剝宆䈲ng/mL) 䈌⺙ ㍑䷅曎% RSD() 

. 

 . 

.  . 

 . 

. 

 . 

.  . 

 . 

. 

 . 

.  . 

 . 

 

3.34e2Q 207.10>180.10 (+)

RT (min)
7 8 9 10 11 12

0.0e0

2.0e3

4.0e3

3.43e2Q 207.10>180.10 (+)

RT (min)
7 8 9 10 11 12

0.0e0

2.0e3

4.0e3

3.59e4Q 207.10>180.10 (+)
RT=9.233

RT (min)
7 8 9 10 11 12

0.0e0

1.0e4

2.0e4

3.0e4

3.76e3Q 207.10>180.10 (+)
RT=9.226

RT (min)
6.5 7.0 7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0 10.5 11.0 11.5 12.0

0.0e0

1.0e3

2.0e3

3.0e3 S/N=40.62 



 

96 
 

4 絕雿 
儗乄䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ LCMS- 融㲋ⷥ顄婻㐛⸊乢╈

姘㓹鸆⚩夽䓪儷顏 AZBC 氳亡嫏նAZBC 循 . ng/mL~ ng/mL 宆䈲葶㍴⫂篪䓪⪩硍荂㞑┦

┥㷯䓪յ瞿㳢䈲⹖┘⺱宆䈲氳塑剝㍑䷅曎㲓뀰篾冽荂㞑ն院亡嫏┥㷯䓪䍠յ愓䷨䈲냖յ牔㲋䓪㞑篾

冽固漶⺎榫◇ⷥ顄婻㐛⸊乢╈氳 AZBC 压融ն  



 

97 
 

⾌餍尪㗞⾲俱⚥〜宆㛇麰⠛嫫䚍勇餘 MB-X 涸ⴔ區 

䶰 銳儗乄䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙融㲋ⷥ顄婻㐛⸊乢╈姘㓹鸆⚩

夽䓪儷顏 MB-X 氳亡嫏նMB-X 循  ng/mL~ ng/mL 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑劆固傪篪篪䓪注⪩硍丘

r 循 . ♔┕㵒拨⿁鳀簘鲽劫  埠⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳 RSD ⮇⮷╙ .%⽰ .%⛦յ╈յ

냖┘⺱宆䈲氳塑剝㍑䷅曎循 .%~.%╯ꠑն院亡嫏┥㷯䓪䍠յ愓䷨䈲냖յ牔㲋䓪㞑յ篾冽

固漶⺎榫◇ⷥ顄婻㐛⸊乢╈氳 MB-X 压融ն 

Ⱒꝶ霒└ꄆ㍌冓儼顏隮  ⷥ顄婻㐛  鸆⚩夽䓪儷顏 姘㓹 MB-X 

 

ⷥ顄婻㐛佭┉熨轑留碧䌫碜 II ⹨⛮䦰䤻⯘ARB╚金榫◇媪橚䡗几⸊⹠䓪냖轑始㷯◇┉篪

꡹始蕇║䈃䈒榫䇯嫚ն 

 䇗  僖塑䧍㛻ⶼ榟㷀⹠䄭寕䕜塑䧍㛻┉㳄⯆蕇⪝⺚㍕融陒⹠朆姘儷顏飃⭴⺎䫙⹨氳

꡿䈲縡⺉㍑▽  䤉ⷥ顄婻㐛蕇擻նꢝ塝╯㛚 僖♷ꮑ㎁⽰葏㎁█⹠䄭⪝⼔䲞┖䡝⺉㍑⻡僗ⷥ顄婻

㐛氳蕇擻⯆⯘㞝ⷥ顄婻㐛撴Aprovelյⷥ顄婻㐛姄姚㊟ㆡ撴CoAprovel璡ն 

 䇗  僖  仼EDQM 㲛䄭姘儷顏佭┉熨亍氳舚狰⹩擻顏ⷊ鸆⚩夽䓪儷顏ն姘⴬

⺭擻佭契蕇车┯╈䅻鈷氳⴬䄄⸊乢鵠䅻⛼╙颯㡏擻乢յ⹛䈒陒⯘䡝╈ꠑ⛮㰇循◇蕇擻⺭䡗鲋爊╈

㞝循ⷥ顄婻㐛氳⺭䡗╈鵠䅻꧎金✳榫└┊㓹姘⴬꛷䡝姘⴬ꙶ♔䎬䡗蕇擻篾冘╈氳㍌少朅ն鸆

⚩夽䓪儷顏姘⴬⺭擻꧎❤䩺 ICH M 䋯㷤溿狓䇜漶⟊姘儷顏姢䇖⛦◇夽杼㰣⪩嫱ꠥ⡬TTC

氳䫝⯆꡿䈲漶⟊蕇⿁顏ꄈ㱧噪ն儗乄ꃾ榫㹢孅 LCMS- 䋧环▽ⷥ顄婻㐛⸊乢╈姘儷顏 -[-

(姘榻㓹)[,-纭葋]--㓹]-H-㍌姘少MB-X氳亡嫏院亡嫏愓䷨յ固漶❠注⪩溿狓几⼥⹇縓ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅 Nexera-XR ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥糌╙ 

 

 

 

 

1.2 ⴔ區勵⟝  

尔注兣♭

荈隮刼◑姀葋㓹荈隮刼 mm x . mm I.D., . μm 䡝⪭☽䓪耇注䎎氳荈隮刼 

孲ⲁ注A 注-0.1%榻ꁂ姢巖尔B 注-光肖 

孲  鵮0.4 mL/min 

刼  峪20˳ 

硍簊䫝⯆ CBM-A  舅ⲁ鲽劫 SIL-AC XR 

鰟 尔 嬇  LC-ADXR x 顏  隮  ♙ LCMS- 

刼 峪 畴  CTO-AC 荈隮䄄⛼珇 LabSolutions Ver. . 

循篪聰妰儬 DGU-AR   
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鲽劫⛮燠3 μL 

舅ⲁ鲽劫峪䈲˳ 

嬲聰亡䌋印䈲嬲聰⮤㡏宆䈲╙ B 注 %休ꠑ爊䈌鈷辑 ն 
辑 . 印䈲嬲聰爊䈌 

嫱0辑炐孲饟⮊䩦舘䈥尔1辑炐孲饟⮊䩦舘顏隮 

顏隮兣♭ 

熊查嶏         ESI顆熊查嘗䌋 

熊查嶏䫙⹾榾始-. KV 

꧋⴬妰         姘妰 . L/min 

䇕揳妰         姘妰 . L/min 

澛䲖妰         姑妰 

MRM ⹇丘      鈷辑  

䫙⹾峪䈲      ˳  

䣴䬞嘗䌋       㛢⹛䈒沪融(MRM) 

塑懷妰         狝妰 . L/min 

DL 留峪䈲      ˳  

塑懷嘗㐉峪䈲   ˳ 

辑 . MRM ⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 ⯥⛮熊查 ◲擻熊查 
Q1 Pre 

Bais(V) 
CE(V) 

Q3 Pre 

Bais(V) 

5-[4-(姘榻㓹)[1,1-纭葋]-2-㓹]-2H-㍌姘少

MB-X 
275.90 

192.20* -15 12 -15 

248.30 -15 11 -15 

165.40 -15 16 -15 

*辑炐㲋ꄈ熊查 

2叻ⲥㅷ很巊涸ꂁⵖ⿺呋ㅷ⵸㢅椚 
剝固䄄⛼巖尔鿥⯆⹧ MB-X 㵒拨⿁鴠ꄈ瞿㳢燢㲋塑 %光肖巖鉯䇜㲋ꄈ燵ꄂ⯆䡗夷  mL ╈篑

⻡ MB-X ╙ յյ.յյյյ ng 氳巖尔ն 

❠陒⿁巖尔⹧ⷥ顄婻㐛⸊乢篑  mg瞿㳢燢㲋糌  mL ꄈ椿╈塑 %光肖巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎

䈲䯺ⴇն 

3絕卓♸雭雿 
3.1 ⾌餍尪㗞UV㕃⿺MB-X㼆撑ㅷ很巊靶㕃 

╙鹵⩦ⷥ顄婻㐛娤刌熊查嶏氳곽ꢣ㲓뀰╈䋧阫鿥⯆碭㛚压融鲽车荈隮㎂氳沪䫝ն劯䩺荈隮

㎂╈ⷥ顄婻㐛┚ MB-X ⟊槴休ꠑ氳䄑䋳㵨❠陒⿁╈냖宆䈲氳ⷥ顄婻㐛⮊⪍䈥尔ն儗㲓뀰╈ⷥ 顄婻

㐛┚ MB-X ⟊槴休ꠑ⮇⮷╙ . min ⽰ . min◅縖╯ꠑ氳⮇熊䈲荂㞑ն 

Time Module Command Value 
4.00 Oven CTO RVR 1 
5.50 Pumps Pump B Conc. 40 
6.00 Pumps Pump B Conc. 95 
7.00 Oven CTO RVR 0 

11.00 Pumps Pump B Conc. 95 
11.01 Pumps Pump B Conc. 40 
15.00  Controller Stop   
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㎂ . ⷥ顄婻㐛⸊乢 UV 荈隮㎂        ㎂ .  ng/mL MB-X 剝固⿁巖尔顏ꄈ荈隮㎂ 

3.2 絁䚍Ⱒ禹 

㵨┕鳮 MB-X 硍⮜剝固䄄⛼尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋㛚剝嫏㲋ꄈն♔宆䈲╙般㏿剝㼉

ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪㞝㎂  䢦炐䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑篪䓪亡爊╙ Y = (.)X 

+ (-.)注⪩硍丘 R = .固漶䈲循 .~.%╯ꠑն 

 
㎂ . MB-X 劆固傪篪 

3.3 礵㺙䏞 

㵒  ng/mL 氳㵒拨⿁巖尔鳀簘融㲋  埠縓㴕♙瞿㳢䈲ն篾冽侁炐MB-X 荈隮㼉⟊槴休ꠑ

⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑⮇⮷循 .%⽰ .%♙瞿㳢䈲荂㞑ն 
辑 . AZBC ⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

䈌⺙ ⟊槴休ꠑ 㼉ꪫ燠 

1 5.927 66195 

2 5.928 64858 

3 5.934 68095 

4 5.925 67536 

5 5.945 66672 

6 5.942 67651 

RSD(%) 0.14 1.78 

3.4 ⚁㾩䚍 

㎂ - ⮇⮷╙狝氫巖尔յ❠陒⿁⹖❠陒⿁塑剝巖尔氳 MRM 荈隮㎂⺎鈷狝氫仰䇕䣼ն❠陒⿁╈

MB-X 氳⻡ꄈ╙ 1.75 ppm䧝ⷥ顄婻㐛僄㛻仼阞ꄈ 300 mg 阞畀院◲⿁╈ MB-X 氳⻡ꄈ㵸◇ TTCն 

0.0 5.0 10.0 min

0

1000

2000

mAU
254nm,4nm 

1.
81

8 6.58e3Q 275.90>165.40 (-)
RT=5.942

RT (min)
3 4 5 6 7 8

0.0e0

1.0e3

2.0e3

3.0e3

4.0e3

5.0e3

6.0e3

Conc. (ppm)
0 10 20 30 40 50 60 70

Area

0.0e0

5.0e4

1.0e5

1.5e5

2.0e5

2.5e5

3.0e5

定量
y = 4642.994x - 485.3603
R² = 0.9993057    R = 0.9996528

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C^2)
Zero: Default (Not Forced)

ⷥ顄婻㐛 
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㎂ . 狝氫 MRM 荈隮㎂       ㎂ . ❠陒⿁ MRM 荈隮㎂       ㎂ . ❠陒⿁塑剝 MRM 荈隮㎂ 

3.5 ⾝併䏞 

劯䩺压⭴꡿ MDL S/N㲋ꄈ꡿ LOQ= S/N 阞畀压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿⮇⮷╙ . ⽰ . ng/mLն 

 
㎂ .  ng/mL MRM 荈隮㎂ 

3.6 㔐佐桧 

⹧ⷥ顄婻㐛劫⿁  ♷䧝拨  塠끈鲽车⯥㚲杼⮇⮷塑⪍⛦յ╈յ냖└熨┘⺱宆䈲氳 MB-X 剝

固巖尔䧝拨 . ╈氳⮇冫兣♭融㲋塑剝㍑䷅曎夷熨宆䈲䇖车融㲋  埠նMB-X 氳㍑䷅曎循

.%~.%╯ꠑ⛮篾冽鈷辑 ն 
辑 . MB-X ㍑䷅曎融陒篾冽(n=) 

塑剝宆䈲ng/mL) 䈌⺙ ㍑䷅曎% RSD() 

 

 . 

.  . 

 . 

 

 . 

.  . 

 . 

 

 . 

.  . 

 . 

4 絕雿 
儗乄䋧环▽✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮└ꄆ㍌冓儼顏隮纭榫♙ LCMS- 融㲋ⷥ顄婻㐛⸊乢╈

姘㓹鸆⚩夽䓪儷顏 MB-X 氳亡嫏նMB-X 循  ng/mL~ ng/mL 宆䈲葶㍴⫂篪䓪⪩硍荂㞑┦┥㷯

䓪յ瞿㳢䈲⹖┘⺱宆䈲氳塑剝㍑䷅曎㲓뀰篾冽荂㞑ն院亡嫏┥㷯䓪䍠յ愓䷨䈲냖յ牔㲋䓪㞑篾冽固

漶⺎榫◇ⷥ顄婻㐛⸊乢╈氳 MB-X 压融ն 
  

5.20e1Q 275.90>165.40 (-)

RT (min)
3 4 5 6 7 8

0.0e0

2.0e2

4.0e2

6.0e2

8.0e2

2.10e3Q 275.90>165.40 (-)

RT=5.954

RT (min)
3 4 5 6 7 8

0.0e0

2.0e3

4.0e3

6.0e3

8.0e3

8.76e3Q 275.90>165.40 (-)
RT=5.938

RT (min)
3 4 5 6 7 8

0.0e0

2.0e3

4.0e3

6.0e3

8.0e3

4.45e2Q 275.90>165.40 (-)
RT=5.935

RT (min)
3 4 5 6 7 8

0.0e0

1.0e2

2.0e2

3.0e2

4.0e2

S/N=15.70 
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♲ꅾ㔋匧勍孞餘翫欽岁崵㹁♨ꃑ守絶㖑䎂⚥㛇㔔嫫䚍勇餘♨ꃑ守

歌ꂾㄤ 2,3-✳守薅歌ꄏゎꆀ 

䶰 銳儗乄䋧环▽└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙GCMS-TQ NX融㲋┊ꁂ姚簟㏐䇖╈┼熨

㓹㍕夽䓪儷顏┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ⻡ꄈ氳亡嫏ն篾冽辑伺┊ꁂ姚榻ꀪ剝尔宆䈲循 ~ 

µg/L,-◅姚葋榻ꂍ剝尔宆䈲循 ~ µg/L 葶㍴⫂┼泘剝篯⮇劆固傪篪篪䓪注⪩硍丘 r ㏰循

. ♔┕ն㵒宆䈲  µg/L ┊ꁂ姚榻ꀪ⽰  µg/L ,-◅姚葋榻ꂍ剝固巖尔鲽车ꄆ㛄䓪㲓뀰┼篯⮇

㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD%⮇⮷╙ .%⽰ .%(n=)┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ僄⛦

压⭴꡿LOD╙ . µg/L ⽰ . µg/L循㵒䈒氳塑剝宆䈲┖┊ꁂ姚榻ꀪ μg/g,-◅

姚葋榻ꂍ μg/g┼篯⮇氳㍑䷅曎╙ .%⽰ .%ն儗乄⺎╙┊ꁂ姚簟㏐䇖╈┊ꁂ姚榻ꀪ⽰

,-◅姚葋榻ꂍ氳固漶融㲋䬠❠┉熨⹇縓ն 

Ⱒꝶ霒GC-MS/MS 㓹㍕夽䓪儷顏 ┊ꁂ姚榻ꀪ 2,3-◅姚葋榻ꂍ 

 

┊ꁂ姚簟㏐䇖(Clevidipine butyrateCLE)佭┉熨亍㑔氳ꪐ耞嫱㵤榫䤻냖轑始蕇擻◇  䇗

⛼╙㚲亡蕇꺙埠循紇㎁┕䄬ն┊ꁂ姚簟㏐䇖佭┉熨飃湿䷞◅姄⻏ニ眷꙯熊查鵠鷺䦰䤻⯘⺎鴲䦫䓪

䤱⯆ⲁ耞轑留䇖帑缠篱㛚氳꙯熊查⫂孲⪭颯䷞鲆鵮,⯘ꄈ⿏䈒⼑篪䓪ⶐ辡僿湿⛼榫篾兠█鲆

鵮㍕塝⺎♔鵠鲋㵒⯘ꄈ氳瞿篱隀荣颯⮽꡹始䷞冽僗Ⲃ◇契榟循║䈃✳榫╈劯䩺䖲縖氳⛮轑始

沪融⡬ꃾ⹧╄⛮⴬榫蕇ն┚漛ꁂ榔媧յ漛俋ꙶ注奃┊ꁂ姚簟㏐䇖簟䧏轑始催╙僗䷞┦催塑㱧噪ն 

泘⯥循⺭䡗┊ꁂ姚簟㏐䇖⸊乢蕇氳鲋爊╈⚢✳榫⮽╈ꠑ⛮ ,-◅姚葋榻ꂍ♔⹖┊ꁂ姚榻ꀪ

䇜循蕇擻⺭䡗⺵㵒蕇擻鲽车瞿⯆䐂⮽냖篚䈲氳┊ꁂ姚簟㏐䇖ն循塝鲋爊╈꧎金㵒㓹㍕夽䓪儷顏

,-◅姚葋榻ꂍ⽰┊ꁂ姚榻ꀪ鲽车沪䫝藜䐂席餉顏ꄈ金姳氳⸊乢蕇ն 

儗乄㓹◇㹢孅⪝⺚└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙ GCMS-TQ NX䋧环▽融㲋┊ꁂ姚簟㏐

䇖╈㓹㍕夽䓪儷顏┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ亡嫏ն塝亡嫏愓䷨䈲냖篾冽固漶⺎╙┊ꁂ姚簟

㏐䇖╈┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ固漶㲋ꄈ䬠❠⹇縓ն

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

GCMS-TQ NX └ꄆ㍌冓儼妰顏纭榫♙ 

1.2 ⴔ區勵⟝  

荈隮刼 

SH-Rxi-Sil MS, m×.mm×.μm 

刼峪爊䈌˳(min)_˳/min_˳_˳/min _˳(min) 

刼孲ꄈ. mL/min 

巖⯘⮊基休ꠑ.min 
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压融榾始隀隍榾始+. KV 

熊查嶏峪䈲˳ 

䫙⹾峪䈲˳ 

ꃾ꥘亡䌋MRM鈷辑  
1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

固漶燢⹧ 0.1 g 瞿⯆氳┊ꁂ姚簟㏐䇖劫⿁◇ 15 mL 熊䑐留╈,塑⪍ 10 mL 光ꁂ光ꀪ,仄寿ꧠ蔷波

舘巖鉯㱮噪⺵循 3000 r/min 氳鯸鵮┖熊䑐 5min⹧┕岳尔 1 mL 舘 1.5 mL 氳劫⿁椿╈䏨⮇冫ն 

3絕卓♸雭雿 
3.1 ♨ꃑ守歌ꂾㄤ2,3-✳守薅歌ꄏ叻ⲥ很巊靶㕃 

 
㎂ . ┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ TIC ㎂┊ꁂ姚榻ꀪ µg/L,-◅姚葋榻ꂍ µg/L 

辑 . ┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ⟊槴休ꠑ⹖ MRM ⹇丘 

ID ⴬⺭擻⺳燢 CAS ⺙ ⟊槴休ꠑ 㲋ꄈ熊查㵒 CE 㲋䓪熊查㵒 CE 

 ┊ꁂ姚榻ꀪ -- . .>.  .>.  

 ,-◅姚葋榻ꂍ -- . .>.  .>.  

3.2 叻ⲥ刼絁ㄤ唬ⴀꣳ 

榫光ꁂ光ꀪ鿥糌┊ꁂ姚榻ꀪ⽰,-◅姚葋榻ꂍ岝⺭剝固巖尔┊ꁂ姚榻ꀪ宆䈲╙յյյյ

 µg/L,-◅姚葋榻ꂍ宆䈲╙յյյյ µg/L⹧ µL岝⺭剝固巖尔鲽劫♔泘剝篯

⮇氳宆䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆剝固傪篪┊ꁂ姚榻ꀪ⽰,-◅姚葋榻ꂍ剝固傪篪⹖顏ꄈ

荈隮㎂㞝㎂⽰㎂䢦炐剝固傪篪亡爊յ篪䓪注⪩硍丘յ压⭴꡿鈷辑ն 

5.0 7.5 10.0 12.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

(x1,000,000)

2

1
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┊ꁂ姚榻ꀪ                       ,-◅姚葋榻ꂍ 

㎂ . ┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ剝固傪篪㎂ 

 
┊ꁂ姚榻ꀪ                          ,-◅姚葋榻ꂍ 

㎂ . ┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ顏ꄈ荈隮㎂┊ꁂ姚榻ꀪ µg/L,-◅姚葋榻ꂍ µg/L 

辑 . ┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ剝固傪篪亡爊յ篪䓪注⪩硍丘յ压⭴꡿⹖ꄆ㛄䓪 

ID 篯⮇⺳燢 剝固傪篪亡爊 注⪩硍丘R 
压⭴꡿ 

(μg/L) 

㼉ꪫ燠 RSD%

n=6 

1 ┊ꁂ姚榻ꀪ Y=.X+. 0.9999 0.022 2.28 

2 ,-◅姚葋榻ꂍ Y=.X+. 0.9999 0.067 3.13 

3.3 ꅾ㢕䚍㹊낉 

⹧┊ꁂ姚榻ꀪ宆䈲╙ µg/L,-◅姚葋榻ꂍ宆䈲╙ µg/L氳岝⺭剝尔鳀簘鲽劫Ꙟ阞畀篯⮇

㼉ꪫ燠氳RSD%縓㴕ꄆ㛄䓪融㲋篾冽鈷辑╈㼉ꪫ燠RSD%ն 

3.4 ⸈叻㔐佐桧 

循䏨融劫⿁╈塑┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ剝固岝⺭巖尔塑姢䇖╙┊ꁂ姚榻ꀪ╙  μ

g/g ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ  μg /g塑剝劫⿁䇖车㚲杼  ♷劫⿁氳塑剝㍑䷅曎篾冽鈷 ն 

辑 . ⺨篯⮇塑㍑䷅曎篾冽 

ID ⴬⺭擻⺳燢 塑剝宆䈲μg/g 䇖㏰㍑䷅曎(%) RSD (%) 

 ┊ꁂ姚榻ꀪ  . . 

 ,-◅姚葋榻ꂍ  . . 

0 100 浓浓
0.0

1.0

2.0

3.0
峰面面(x100,000)

0 50 浓浓
0.0

2.5

5.0

7.5
峰面面(x100,000)

4.5 5.0

0.0

1.0

2.0

3.0

(x1,000)

108.00>60.00
108.00>72.00

10.5 11.0

0.0

2.5

5.0

(x1,000)

173.00>109.00
173.00>145.00
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3.5 呋ㅷⴔ區絕卓 

⹧瞿⯆氳┊ꁂ姚簟㏐䇖䏨融劫⿁ . g䧝 . 劫⿁⯥㚲杼孲爊㚲鲽车劫⿁⯥㚲杼GCMS-TQ 

NX 融㲋劫⿁㲋ꄈ篾冽㞝㎂  ⽰辑  䢦炐ն 

辑 . 瞿⯆┊ꁂ姚簟㏐䇖劫⿁㲋ꄈ篾冽 

ID ⴬⺭擻⺳燢 ⻡ꄈμg/g 

1 ┊ꁂ姚榻ꀪ 20.54 

2 2,3-◅姚葋榻ꂍ 5.05 

 

 

 
㎂ . 瞿⯆┊ꁂ姚簟㏐䇖劫⿁ MRM ㎂ 

4絕雿 
ꃾ榫㹢孅⪝⺚└ꄆ㍌冓儼妰注荈隮顏隮纭榫♙(GCMS-TQ NX)㵒┊ꁂ姚簟㏐䇖╈┼熨㓹㍕

夽䓪儷顏┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ鲽车融㲋ն┼泘剝擻氳剝固傪篪篪䓪注⪩硍丘㏰㛻◇ .

┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ氳压融꡿⮇⮷╙ . µg/L ⽰ . µg/L┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋

榻ꂍ氳塑剝宆䈲╙  μg/g ⽰  μg/g 氳兣♭┖┼篯⮇塑剝㍑䷅曎╙ .%⽰ .%ն㲓뀰篾冽

辑伺塝亡嫏㲋ꄈ固漶յ愓䷨䈲냖⺎╙┊ꁂ姚簟㏐䇖╈┊ꁂ姚榻ꀪ⽰ ,-◅姚葋榻ꂍ氳固漶融㲋

䬠❠┉熨⹇縓ն  

5.0 7.5 10.0 12.5

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

1.75

(x100,000)
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♲ꅾ㔋匧勍巊餘翫欽禹絡崵㹁歌熬ꃑ⟻끩剏㽲⚥蔉껺腂碫麰⠛嫫

䚍勇餘ゎꆀ 
䶰 銳儗乄䋧环▽㹢孅└ꄆ㍌冓儼尔注荈隮顏隮纭榫♙ LCMS- 融㲋榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻╈弍循菑꺜

翿眷鸆⚩夽䓪儷顏 -榻㓹--漛㓹葋翿⻡ꄈ氳亡嫏ն-榻㓹--漛㓹葋翿循 ~ ng/mL 葶㍴⫂篪䓪荂

㞑劆固傪篪篪䓪注⪩硍丘 r ⡬循 . ♔┕┦瞿㳢䈲㲓뀰篾冽荂㞑⛦╈냖宆䈲塑剝㍑䷅曎循

.%~.%ն院亡嫏甏⶝յ䒍鵮յ┦愓䷨䈲⽰固漶䈲냖㲓榫䓪䍠⺎榫◇榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻╈ -榻

㓹--漛㓹葋翿鸆⚩夽䓪儷顏氳压融ն 

Ⱒꝶ霒└ꄆ㍌冓儼顏隮  榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻  鸆⚩夽䓪儷顏 
 

榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻佭栐㚖陷ⶕ⯆蕇⪝⺚溿⹠氳 Bcr-Ab ꀢ姏ꁂ忂ꀼ⹨⛮䤱⯆⯘㷯葋翿ㅄ少ゎ眷⴬

⺭擻ら⿁⺳╙劲⮜ⶼն院蕇擻鵠鲋䤱⯆ꀢ姏ꁂ忂ꀼ全僗䷞媪橚羋罄㓹顏羆歴⽰䜈䓪끍냄䓪氫轑檫

佭┪槡┕瑭┉╄⮇查꫉⺸媪橚蕇擻ն 

鸆⚩夽䓪儷顏(Genotoxic ImpuritiesGTIs)佭䧗耇䌖颯鸆⚩夽䓪氳儷顏ⴎ䦮舚狰⹩䓪儷顏⽰⪭

㱚眷㑔氳仰舚狰⹩䓪儷顏⪭╚金全嶏◇⸊乢蕇氳榟◲鲋爊㞝颯㡏⸊乢յ⹛䈒擻յ⤺⴬⯘յ╈ꠑ⛮յ

Ⱌ◲擻յ꡹鉯◲擻璡ն埫孙蕇⿁留杼㷀(EMA)几榫蕇⿁嫱⫊䤗儛金姳㎁ꡮⶖ隀⚢阫(ICH)⽰紇㎁괐⿁

┚蕇⿁沪涎留杼㷀(FDA)齉⭴⺐▽注䈒氳鸆⚩夽䓪儷顏氳䧗㵗⸊⮟金姳ն鲤僿╈㎁㎁㳄蕇⪯㡧⼥⚢

⹠䄭▽⪩◇վ╈㎁蕇⪯տ2020 䇗撷㍌鼨鵠⮟㘍⟤队⫂㳋氳⪝炐⪭╈ⴎ䦮▽鸆⚩夽䓪儷顏䫝⯆䧗㵗

⸊⮟㲗纯牮鸆⚩夽䓪儷顏氳溿狓⹩䐂飉全飉ꄆ金ն 

儗乄✳榫㹢孅 LCMS-8060 └ꄆ㍌冓儼尔顏纭榫硍簊䋧环▽融㲋榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻╈弍循菑꺜翿

眷鸆⚩夽䓪儷顏 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿⻡ꄈ氳亡嫏ն塝亡嫏愓䷨䈲냖压融休ꠑ湿篾冽固漶⺎❠榻瀦

ꁂ⚊뀐僀㶻顏ꄈ䫝⯆⹇縓ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

儗㲓뀰✳榫飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥糌╙ LC-

AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-AC 刼峪畴◅冓留ꡘ⮜压

融(PDA)CBM-A 硍簊䫝⯆孲饟⮊䩦ꠝ FCV-AHLCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙

LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

尔注兣♭ 

荈隮刼SHIMADZU Shim-pack GIST C.× mm L.,  μm 

孲ⲁ注A 注-0.1%榻ꁂ姢B 注-0.1%榻ꁂ榻ꁣ 

璡䈲嬲聰A/B = 45/55 (v/v) 

孲  鵮0.30 mL/min 

鲽劫⛮燠10 μL 
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顏隮兣♭ 

熊查嶏         ESI塜熊查嘗䌋 

꧋⴬妰         姘妰 . L/min 

熊查嶏䫙⹾榾始 . KV 

䇕揳妰         姘妰  L/min 

塑懷妰         狝妰  L/min 澛䲖妰         姑妰 

聰巖⯘留峪䈲   ˳  塑懷嘗㐉峪䈲   ˳  

䫙⹾峪䈲       ˳  䣴䬞嘗䌋       㛢⹛䈒沪融(MRM) 

뀟槴休ꠑ        ms MRM ⹇丘      鈷辑  

 
辑 . MRM ⹇丘 

⴬⺭擻⺳燢 CAS No. 沪融熊查㵒 Q1 preV CE Q3 PreV 

2-榻㓹-5-漛㓹葋翿 99-55-8 
153.0>107.1* -30 -20 -10 

153.0>89.1 -30 -33 -16 

榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻 220127-57-1 
494.0>394.1* -12 -28 -28 

494.0>217.1 -12 -25 -14 

嫱*辑炐㲋ꄈ熊查㵒 

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

㵒拨⿁巖尔⹧ 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿㵒拨⿁鴠ꄈ瞿㳢燢㲋塑⪍ %榻ꁣ姢巖尔(v/v)巖鉯䇜燵

ꄂ䡗  ng/mLյ ng/mLյ ng/mLյ ng/mLյ ng/mL ┘⺱宆䈲氳㵒拨⿁巖尔ն 

❠陒⿁巖尔⹧榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻❠陒⿁㛻篑 500 mg瞿㳢燢㲋糌◇  mL 㳋ꄈ椿╈塑⪍ %

榻ꁣ姢巖鉯䇜燵ꄂ舘⯎䈲䯺ⴇⷊ䐂❠陒⿁巖尔ն 

2絕卓♸雭雿 
2.1 ⴔ區崨騟⠏⻊ 

鸆⚩夽䓪儷顏循╚蕇╈⻡ꄈ䏭⛦╙▽漶⟊鸆⚩夽䓪儷顏僗餉㛫氳⿏䈒┘㲐㵒╚蕇燵ꄂ择

㛢ն╙鹵⩦┉埠鲽劫╈㛻ꄈ氳╚蕇㵒 LC-MS/MS 硍簊鵲䡗娤刌⺎循⮇冫鲋爊╈✳榫孲饟⮊䩦ꠝ

FCV-AH阻糌 MS 休ꠑ爊䈌⮊ꢝ╚蕇⺆꧎㵨䏨融儷顏䌖⪍顏隮鲽车⮇冫ն⺱休㲓朆硍簊舅ⲁ

⴬⮇冫漶⟊丘䩺⺎ꪣꄆ㛄䓪㞑ն儗㲓뀰╈LC 硍簊鿥糌 PDA 压融⺎劯䩺╚蕇氳⭴㼉⛤糌

鈷㎂ 漶㲋⮊ꠝ休ꠑն✳榫 FCV-AH 循 . min ⺵㵨 LC 嬲聰篯⮇⮊⪍顏隮鲽车 LC-MS/MS

⮇冫ն 

      
㎂ . 榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻劫⿁ HPLC 荈隮㎂(nm) 

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min

0

1000

2000

3000

4000

mAU
268nm,4nm 268nm,4nm 

甲
甲

双
甲

甲
甲

甲
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2.2 倰岁⚁㾩䚍㹊낉 

循 . ⮇冫兣♭┖㵒狝氫巖⯘%榻ꁣ姢巖尔⽰ 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿㵒拨⿁巖尔( ng/mL)

鲽车压融縓㴕亡嫏氳┥㷯䓪荈隮㎂鈷㎂  ⽰㎂ ն篾冽辑伺循┕鳮⮇冫兣♭┖狝氫巖尔┘䇕

䣼 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿儷顏氳压融┥㷯䓪荂㞑ն 

 
㎂ . 狝氫巖⯘ MRM 荈隮㎂ 

 
㎂ . 鸆⚩夽䓪儷顏 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿氳 MRM ㎂隮 

2.3 叻ⲥ刼絁ㄤ唬ⴀꣳ 

㵨┘⺱宆䈲 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿氳㵒拨⿁巖尔䧝 . ╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋㛚剝嫏㲋ꄈն♔宆䈲

╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆劆固傪篪㞝㎂  䢦炐䢦䐂劆固傪篪篪䓪⪩硍荂㞑篪䓪亡爊⹖注

⪩硍丘鈷辑 ն 

 
㎂ . 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿氳剝固傪篪 

辑 2. 剝固傪篪┚压⭴꡿⟔䕜 

⴬⺭擻 劆固傪篪 r 
篪䓪葶㍴

(ng/mL) 
固漶䈲 

㲋ꄈ꡿

(ng/mL) 

压⭴꡿

(ng/mL) 

2-榻㓹-5-漛㓹

葋翿 

Y = (9307.32)X + 

(1616.36) 
0.9995 5~60 91.7-103.1% 5 1.6 

1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

(x10,000)

2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>89.10(+) CE: -33.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>89.10(+) CE: -33.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0

1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

0.9

1.0

1.1

(x100,000)

2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>89.10(+) CE: -33.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>89.10(+) CE: -33.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0

0 10 20 30 40 50 浓浓
0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

面面(x100,000)
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2.4 礵㺙䏞㹊낉 

瞿㳢ꄈ⹧宆䈲╙  ng/mL 氳 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿㵒拨⿁巖尔  μL 嫱⪍尔注荈隮♙鳀簘鲽劫 

 埠阭䎓荈隮㎂⽰㼉ꪫ燠鈷㎂ ն2-榻㓹-5-漛㓹葋翿⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑(RSD)⮇⮷

╙ .%⽰ .%ն篾冽辑伺儗⿁鳀簘鲽劫瞿㳢䈲荂㞑ն 

 
㎂ . 㵒拨⿁鳀簘  埠鲽劫㎂隮 

2.5 㔐佐桧㹊낉 

⹧榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻❠陒⿁瞿㳢燢㲋糌◇  mL 㳋ꄈ椿╈塑⪍ %榻ꁣ姢巖尔巖鉯䇜塑

⪍鴠ꄈ 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿㵒拨⿁鿥⯆䡗⛦╈냖└╄┘⺱宆䈲姢䇖氳塑剝劫⿁ն㵨塑剝劫⿁┕儬⮇

冫阞畀㍑䷅曎篾冽㞝辑 3ն 
辑 3. 塑剝㍑䷅曎篾冽n=3 

No. 塑剝宆䈲μg/g ㍑䷅曎(%) 

1 0.3 95.7 

2 0.6 94.1 

3 0.9 95.5 

2.6 㹊꣢呋ㅷⴔ區絕卓 

䧝拨┕鳮陒뀰兣♭㵒榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻❠陒⿁╈鸆⚩夽䓪儷顏 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿鲽车压融鈷㎂

阞畀❠陒⿁╈ 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿氳⻡ꄈ╙ 0.15 μg/gն劯䩺վ╈㎁蕇⪯տ 䇗撷㍌鼨鵠⮟㘍⟤

队⫂㳋⪩◇鸆⚩夽䓪儷顏䫝⯆氳䧗㵗⸊⮟⽰榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻䡗几僄냖仼僜榫ꄈ  mg 阞畀儷顏 2-

榻㓹-5-漛㓹葋翿⻡ꄈ┘䈒飃⭴ 1.875 μg/g 氳꡿ꄈն 

 
㎂ . 榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻❠陒⿁╈ 2-榻㓹-5-漛㓹葋翿⮇冫㎂隮 

 

 

1.50 1.75 2.00 2.25 2.50 2.75 3.00 3.25 3.50 3.75 4.00 4.25 4.50 4.75 min
2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5

5.0

5.5

6.0

6.5

(x10,000)

2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0

2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0

1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 min

3.0

4.0

5.0

6.0

7.0

8.0

(x10,000)

2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>89.10(+) CE: -33.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>89.10(+) CE: -33.0
2:2-甲甲-5-硝甲硝硝 153.00>107.10(+) CE: -20.0
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3絕雿 
ꃾ榫 LC-MS/MS 嫏融㲋蕇擻╈氳鸆⚩夽䓪儷顏僗鴲䦫䓪㞑愓䷨䈲냖氳剩憠泘⯥塜飉全飉

㛢氳䈒榫◇亍蕇溿⹠╈鸆⚩夽䓪儷顏氳压融ն儗乄✳榫㹢孅 LCMS- └ꄆ㍌冓儼尔注荈隮顏隮纭

榫硍簊䋧环▽榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻╈弍循鸆⚩夽䓪儷顏 -榻㓹--漛㓹葋翿氳融㲋亡嫏ն-榻㓹--漛㓹葋

翿循 ~ ng/mL 葶㍴⫂篪䓪荂㞑劆固傪篪篪䓪注⪩硍丘 r 循 . ♔┕┦瞿㳢䈲⽰㍑䷅曎㲓뀰

篾冽荂㞑ն院亡嫏甏⶝յ䒍鵮յ┦愓䷨䈲⽰固漶䈲냖⺎╙注⪩蕇⿁氳压融䄄⛼䬠❠䒍鵮固漶氳䶺䧏

鲽┉塠╙蕇⿁㱧噪䬠❠䤗儛⟊꤄ն  
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♲ꅾ㔋匧勍巊餘翫欽岁唬崵䩣掚䜂汥⚥麰⠛嫫䚍勇餘 4-守薅腂 
䶰 銳儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫压

融䣎懷䕜櫖╈鸆⚩夽䓪儷顏 -姚葋翿⻡ꄈ氳亡嫏ն劫⿁♔ %榻ꁣ姢巖尔巖鉯㲋㳋帱鲋⺵┕儬⮇

冫նꃾ榫㛚剝嫏㲋ꄈ循 .~ ng/mL 葶㍴⫂注⪩硍丘㛻◇ .ն└╄宆䈲┖⟊槴休ꠑ⽰㼉

ꪫ燠氳注㵒剝固⢏䄑RSD⮇⮷循 .~.%⽰ .~.%╯ꠑն院亡嫏愓䷨⺎ꪣ-姚葋翿㲋

ꄈ꡿╙ . ppm鲾⛦◇宆䈲꡿䈲⡬  ppm└╄宆䈲劫⿁塑剝㍑䷅曎循 .~.%╯ꠑ夷╄

宆䈲䇖车㚲杼└埠融陒篾冽氳 RSD 循 .~.%╯ꠑ墧槴㲓뀰篾冽╙ꡗ䓪⺎╙䣎懷䕜櫖╈鸆

⚩夽䓪儷顏 -姚葋翿⻡ꄈ融㲋䬠❠⹇縓ն 

Ⱒꝶ霒飃냖䷞尔注荈隮 └ꄆ㍌冓儼顏隮  4-姚葋翿  䣎懷䕜櫖 鸆⚩夽䓪儷顏  

 

鸆⚩夽䓪儷顏Genotoxic ImpurityGTI佭䧗⴬⺭擻儗骱波䫙䡝ꠑ䫙䩣⚮篱 DNA◲榟㓹

㍕狰⹩䡝⛮⫂陮⹩僗舚毋⺎耇ն⪭循冓⛦宆䈲休ⷊ⺎鵲䡗几⛮鸆⚩擻顏氳䩣⚮㵗舚㓹㍕狰⹩

䇜即✳羆歴⹠榟ն㍕⪭夽䓪䏭䍠㵒蕇擻氳㱧噪䓪鵲䡗䄉㛻㣛羈ն 

䣎懷䕜櫖⹒⺳㵒光ꀬ姏㓹ꀂ僗鉯懷ꜝ櫖⛼榫佭䚊⫕蕇╈氳╚金䡗⮇ն 䇗  僖⮤

蕔⪥昏⛮䥊鷺循┉㳄⯆蕇⪝⺚榟◲氳䣎懷䕜櫖╈压融⮽ -姚葋翿ն-姚葋翿佭葋翿眷鸆⚩夽䓪儷

顏⛼╙蕇擻⺭䡗氳颯㡏擻乢⽰╈ꠑ⛮縡逈䇯嫚䈒榫⛙㍕╙ -姚葋翿㵒篱㰇循弍循夽䓪㍕塝

꧎金䫝⯆⪭循蕇擻╈氳⻡ꄈն 

泘⯥㶉仰顏ꄈ剝固䷅䎓-姚葋翿鸆⚩夽䓪儷顏⻡ꄈ融㲋亡嫏ն儗乄䋧环▽┉熨ꃾ榫└ꄆ㍌冓儼

尔顏纭榫♙㲋ꄈ压融䣎懷䕜櫖╈鸆⚩夽䓪儷顏-姚葋翿氳⮇冫亡嫏❠注⪩压融几⼥⹇縓ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

儗㲓뀰ꃾ榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ┚└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն 

⛮鿥糌╙ 

硍簊䫝⯆ CBM-A 聰  妰  儬 DGU-A 

鰟  尔  嬇 LC-AD× 舅ⲁ鲽劫 SIL-AC 

刼  峪  畴 CTO-AC 顏  隮  ♙ LCMS- 

荈隮䄄⛼珇 LabSolutions Ver..   
1.2 ⴔ區勵⟝  

巊湱蒀靶勵⟝ 
荈  隮  刼 Shimadzu Shim-pack Velox SP-C  mm x . mm I.D., . μ

m P/N: --㹢孅┕宿㲓뀰免僗꡿⪝⺚ 

孲  ⲁ  注 A-.%光ꁂ姢巖尔B-.%光ꁂ榻ꁣ巖尔 

嬲 Ꙟ 嘗 䌋 鲽劫⯥⺵嬲ꙞExternal only鲽劫Ꙟ㛚㙇岳嬲Rinse Port 

孲     鵮 . mL/min 刼     峪 ˳ 
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鲽 劫 ⛮ 燠  µL 嬲  Ꙟ  尔 榻ꁣ/姢=/(v/v 

嬲 聰 亡 䌋 印䈲嬲聰B 注⮤㡏宆䈲╙%休ꠑ爊䈌鈷辑ն 
辑 . 印䈲嬲聰休ꠑ爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Oven CTO.RVR * 

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Pumps Pump B Conc.  

. Controller Stop  

     嫱* 辑炐孲饟⮊䩦舘顏隮ն 

餘靶勵⟝ 

熊 查 ⴬ 嘗 䌋 ESI塜熊查嘗䌋  塑 懷 妰 孲 鵮  L/min 

꧋ ⴬ 妰 孲 鵮  L/min 䇕 揳 妰 孲 鵮  L/min 

塑懷嘗㐉峪䈲  ˳ 澛 䲖 妰 姑妰  kPa 

䫙 ⹾ 峪 䈲  ˳ 䣴 䬞 嘗 䌋 㛢⹛䈒沪融(MRM) 

D L 峪 䈲  ˳ M R M ⹇ 丘 鈷辑 

辑 . MRM ⹇丘 

No. ╈乄⺳燢 葏乄⺳燢 甏燢 CAS# ⯥⛮ 
熊查 

◲擻 
熊查 

Q Pre 
Bias(V) CE(V) Q Pre 

Bias(V) 

 -姚葋翿 -chlooraniline PCA -- . 
.* -. -. -. 
. -. -. -. 

*创辑㲋ꄈ熊查㵒ն 

1.3 叻ⲥ很巊ꂁⵖ 

⹧ -姚葋翿剝固顕㚷尔 µg/mL♔ %榻ꁣ姢鵄篒燵ꄂ╙ .յ.յ.յյյյյ

յ ⽰  ng/mL ⶇ╄剝固硍⮜䄄⛼巖尔䏨融ն 

1.4 呋ㅷ⵸㢅椚 

固漶燢⹧䣎懷䕜櫖撴鈺劲夷撴⻡䣎懷䕜櫖. g睖儕劫⿁⻡䣎懷䕜櫖 . mg舘 mL

㳋ꄈ椿╈塑⪍%榻ꁣ姢巖尔䯺ⴇ舘劫⿁巖鉯㲋㳋舘⯎䈲鲋. µm㶻륱帱腑⺵┕儬⮇冫ն 

2絕卓♸雭雿 
2.1 蒀靶勵⟝鷥䭊 

儗㲓뀰Ꙟ㵒䣎懷䕜櫖撴⯘鲽车鸆⚩夽䓪儷顏⮇冫╚蕇䣎懷䕜櫖氳宆䈲篑╙ mg/mL 篒⮷

鸆⚩夽䓪儷顏宆䈲篑╙ ng/mL 篒⮷ն╙▽固漶融㲋⛦宆䈲氳鸆⚩夽䓪儷顏䇜┦鹵⩦냖宆䈲氳╚蕇

⽰鰑乢鲽⪍顏隮鵲䡗娤刌꧎金鵠鲋孲饟⮊䩦ꠝ㵨塝眷擻顏⮊舘䈥尔⺆阦䏨融儷顏鲽⪍顏隮压
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融䷚╚蕇⹖鰑乢┚䏨融儷顏氳⮇熊䈲舘⪩ꄆ金ն儗乄㵒孲ⲁ注篯䡗⽰印䈲休ꠑ爊䈌鲽车▽剩⴬

剩鴲氳光ꁂ孲ⲁ注⛮硍♔⹖簾⽰印䈲休ꠑ爊䈌㲓朆▽╚蕇璡┚䏨融儷顏氳荂㞑⮇熊ն儗亡嫏╈鵠

鲋阻糌ꠝ⮊䩦爊䈌㵨 . min ♔⺵嬲聰尔⮊⪍顏隮鲽车⮇冫⪭⛸休ꠑ⮊⪍䈥尔ն䣎懷䕜櫖劫⿁

PDA 荈隮㎂⽰ -姚葋翿 MRM 隮㎂鈷㎂ ն 

 

 
㎂ .䣎懷䕜櫖撴劫⿁ PDA 荈隮㎂┕API 宆䈲  mg/mL 

⽰ -姚葋翿 MRM 隮㎂┖-姚葋翿宆䈲  ng/mL 

2.2 ⚁㾩䚍 

  
       ㎂ . -姚葋翿剝固巖尔. ng/mL⽰巖⯘狝氫 MRM ꄆ荈隮㎂ 

巖⯘狝氫劫⿁┚ -姚葋翿剝固巖尔. ng/mLMRM ꄆ隮㎂侁炐泘剝㼉⟊槴休ꠑ㚲儔

鈷伺侁䇕䣼亡嫏┥㷯䓪㞑ն 

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 min
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

mAU(x1,000)
PDA Ch1 254nm,4nm 

主
主

/2
.8

52

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 min

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5
(x10,000)
1:4-双硝硝_指指 128.0000>93.1000(+) CE: -18.0

4-
双
硝
硝

/4
.9

34

3.10e3Q 128.00>93.10 (+)

1225_MV_STD_0.1ppb_03
1225_MV-BK-001

RT=4.956

4.4 4.6 4.8 5.0 5.2 5.4 5.6
0.00

%

100.00

⮊⪍ MS 

-姚葋翿(. ng/mL) 

巖⯘狝氫 
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2.3絁䚍Ⱒ禹 

䧝拨.鿥⯆ⶇ╄┘⺱宆䈲氳剝固硍⮜巖尔䧝拨.╈氳⮇冫兣♭鲽车融㲋ն♔㼉ꪫ燠╙篠㏿剝

♔宆䈲╙般㏿剝㛚剝嫏簃⯆剝固傪篪ն-姚葋翿剝固傪篪鈷㎂篪䓪亡爊յ注⪩硍丘⽰㲋ꄈ꡿鈷

辑ն 

 
㎂. -姚葋翿剝固傪篪 

辑 . 篪䓪⪩硍յ压⭴꡿⽰㲋ꄈ꡿儹ꄆ/C 

⺳燢 㲋ꄈ亡嫏 劆固傪篪 
篪䓪葶㍴
(ng/mL) 

固漶䈲(%) 注⪩硍丘 r 
㲋ꄈ꡿ 

(ng/mg) 
㲋ꄈ꡿ 

S/N 

-姚葋翿 㛚剝嫏 
Y=92676.26X -

364.9151 
.~ .~. . . . 

2.4 礵㺙䏞㹊낉 

㵒└╄宆䈲氳剝固巖尔鳀簘  埠鲽劫縓㴕♙氳瞿㳢䈲⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳瞿㳢䈲篾冽㞝

辑  䢦炐ն└╄宆䈲剝固⿁氳⟊槴休ꠑ⽰㼉ꪫ燠氳 RSD ⮇⮷循 .~.%⽰ .~.%╯ꠑ♙

瞿㳢䈲荂㞑ն 

辑 . 瞿㳢䈲篾冽 (n=) 

⺳燢 
RSD% (0.5 ng/mL) RSD% (5 ng/mL) RSD% (50 ng/mL) 
R.T. Area R.T. Area R.T. Area 

-姚葋翿 0.07 2.22 0.08 1.50 0.02 1.77 

2.5 ⸈叻㔐佐㹊낉 

循䣎懷䕜櫖撴劫⿁╈塑└╄┘⺱宆䈲氳剝固巖尔夷╄宆䈲氳塑剝劫⿁䇖车㚲杼└♷塑剝㍑

䷅篾冽鈷辑 ն䢦融䣎懷䕜櫖撴劫⿁╈儔压融⭴ -姚葋翿儷顏ն└╄┘⺱宆䈲塑剝㍑䷅曎循 .~.%

╯ꠑ融陒篾冽氳 RSD 循 .~.%╯ꠑն 
辑 . 劫⿁塑剝㍑䷅曎(n=) 

⴬⺭擻⺳燢 劫⿁融㲋篾冽 
ng/mg 

0.5 ng/mg 5 ng/mg 50 ng/mg 
㍑䷅曎/% RSD/% ㍑䷅曎/% RSD/% ㍑䷅曎/% RSD/% 

-姚葋翿 儔压⭴ 98.1 3.22 97.8 0.83 98.3 1.35 

2.6 婎殆㹊낉 

냖宆䈲剝固劫⿁ ng/mL⮇冫㱮䡗⺵鲽劫⮇冫巖⯘狝氫⮇冫篾冽┚㲋ꄈ┖꡿. ng/mL

奃㵒墧槴縓㴕篾冽辑伺-姚葋翿压融鵠鷺╈仰䇕䣼ն 

Conc. (ng/mL)
0 20 40 60 80 100

Area

0.0e0

2.0e6

4.0e6

6.0e6

8.0e6

4-氯苯胺
y = 92676.26x - 364.9151
R² = 0.9999855    R = 0.9999927

Curve Fit: Default (Linear)
Weighting: Default (1/C)
Zero: Default (Not Forced)
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㎂ . 墧槴縓㴕巖⯘狝氫劫⿁荈隮㎂ 

3絕雿 
儗乄䋧环▽┉熨✳榫㹢孅飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-A ⽰└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫㲋ꄈ融

㲋䣎懷䕜櫖撴╈ -姚葋翿鸆⚩夽䓪儷顏氳亍亡嫏նICH M 䧗好陁⚽⽰䫝⯆蕇⿁╈ DNA ⹛䈒䓪/陮⹩

䓪儷顏♔꡿⯆弍循舚毋곽ꢣꡭ䎓䢦鈺㲋氳 4-姚葋翿⺎䫙⹨䯷⪍ꄈAPI╙  μg/day鵠䅻䡗几僜

榫䣎懷䕜櫖氳僄㛻仼䯷⪍ꄈ╙  g䷚ -姚葋翿宆䈲꡿䈲╙  ppmն儗亡嫏 -姚葋翿㲋ꄈ꡿╙ . 

ppm鲾⛦◇宆䈲꡿䈲⡬ն儗亡嫏篪䓪葶㍴㳑յꄆ㛄䓪㞑յ固漶䈲냖յ⯥㚲杼甏⶝⺎㲓朆䣎懷䕜櫖

╈櫋ꄈ鸆⚩夽䓪儷顏 -姚葋翿氳냖愓䷨䈲յ䒍鵮压融ն 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  

3.10e3Q 128.00>93.10 (+)

1225_MV_STD_0.1ppb_03
1225_MV_Carryover_001

RT=4.956

4.25 4.50 4.75 5.00 5.25 5.50
0.00

%

100.00

㲋ꄈ꡿剝固劫⿁. ng/mL 

墧槴縓㴕巖⯘狝氫 
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♲ꅾ㔋匧勍巊餘翫欽岁崵㹁熧ꃑ聝ꃑꛧ⚥聝ꃑ熧ꃀ✳歌ꂾծ聝ꃑ

ꂇ熧ꃀ✳歌ꂾծ聝ꃑ熧ꃀ✳⛩ꂾծ聝ꃑꂇ熧ꃀ✳⛩ꂾゎꆀ 
䶰 銳儗乄䋧环▽└ꄆ㍌冓儼尔注荈隮顏隮纭榫♙LCMS-融㲋瀠ꁂ缠ꁂꙶ╈㍌熨㓹㍕夽

䓪閜炐篾冘氳儷顏缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ♔⹖缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ氳

亡嫏ն篾冽辑伺缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ剝尔宆䈲循 .~ ng/mL

葶㍴⫂篪䓪荂㞑缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ剝尔宆䈲循 .~ ng/mL 葶㍴⫂篪䓪荂㞑劆固傪篪篪䓪注⪩

硍丘 r ㏰循 . ♔┕ն⹧劆固傪篪僄⛦宆䈲憠氳㍌熨儷顏剝固巖尔鲽车ꄆ㛄䓪㲓뀰⺨篯⮇阞畀

宆䈲氳注㵒剝固⢏䄑RSD%⮇⮷循 . %~. %(n=)僄⛦压⭴꡿LOD⮇⮷╙缠ꁂ瀠ꀬ◅

榻ꀪ . ng/mgյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ . ng/mgյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ . ng/mgյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅

光ꀪ . ng/mgն循㵒䈒氳塑剝ꄈ┖缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪյ缠

ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ ng/mg⺨篯⮇氳㍑䷅曎╙ . %~.%ն儗乄⺎╙瀠ꁂ缠ꁂꙶ╈㍌熨㓹

㍕夽䓪閜炐篾冘氳儷顏缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ

氳固漶融㲋䬠❠┉熨⹇縓ն 

Ⱒꝶ霒LC-MS/MS 缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ 缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ 

 

蕇擻榟◲鲋爊╈墧槴䡝䌖⪍氳僗几⛮ DNA 篾冘波䫙䡝ꠑ䫙䩣⚮鲽縡◲榟㓹㍕狰⹩䡝⛮⫂陮

⹩縡僗舚毋⺎耇䡝縖⡯⺸氳擻顏燢╙㓹㍕夽䓪儷顏Genotoxic Impurity, GTIն㍕塝鲤䇗全⺨㎁

氳嫏鈺儬冘㞝 ICHյFDAյEMA 璡齉㵒㓹㍕夽䓪儷顏䫝⯆䋧环伺漶氳金姳飉全飉㛢氳蕇⚀循亍蕇

䋯⹠鲋爊╈㶩浔䣆ꄆ憠⪩嫱㓹㍕夽䓪儷顏氳压融⹖䫝⯆ն 

瀠ꁂ缠ꁂ佭几⛮⫂舅僗氳孨䓪擻顏┥╙ ATP 辍⩘耇ꄈն縡 ATP 佭篱创隟鲋爊╈僄╚金氳耇

ꄈ嶏循缠缜䷅籔创隟㞝䇖帑缠յ般篤缠╈⩘䎎ꄆ金氳❠耇擻顏ն瀠ꁂ缠ꁂꙶ(Phosphocreatine 

disodium)佭⪭蕇榫䎬䌋循䑐耫䣆儛噪爊╈⺎⛼╙⬵㵽籬轑䓪䑐缠䩣㲺յ㲝䓪䑐䏱㜊䅻♔⹖秉ヤ

䑐辡氳ꄆ金鰑Ⲃ蕇擻ն䇯嫚䈒榫◇䑐缠卂㖢巖剫橚嫏⽰篺汷⫦敯ⲁ耞肳⫂䡗䎬儛(⫦耞⫂䶺几)⹖⫦

耞䯌勰璡媪橚亡终╈ն循⺭䡗瀠ꁂ缠ꁂꙶ⸊乢蕇氳鲋爊╈⚢◲榟缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅

榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ㍌熨㓹㍕夽䓪閜炐篾冘┖㎂篾冘䌋╈篍荈剝嫱鼨⮇

氳儷顏㍕塝循塝鲋爊╈꧎金㵒㍌熨儷顏鲽车㲋ꄈ沪䫝☳縡藜䐂瑞⺭顏ꄈ金姳氳⸊乢蕇ն 

儗乄㓹◇㹢孅⪝⺚└ꄆ㍌冓儼尔注荈隮顏隮纭榫♙LCMS-䋧环▽㲋ꄈ融㲋瀠ꁂ缠ꁂꙶ╈

㍌熨㓹㍕夽䓪閜炐篾冘氳儷顏缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪյ缠ꁂ鿫瀠

ꀬ◅光ꀪ氳亡嫏ն塝亡嫏愓䷨䈲냖篾冽固漶⺎╙瀠ꁂ缠ꁂꙶ顏ꄈ䫝⯆䬠❠⹇縓ն 

                               
缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ篾冘䌋                  缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ篾冘䌋 
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缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ篾冘䌋                  缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ篾冘䌋 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

儗㲓뀰✳榫飃냖䷞尔注荈隮♙ LC-Aյ└ꄆ㍌冓儼顏隮♙ LCMS- 纭榫硍簊ն⛮鿥糌╙ LC-

AD× 鰟尔嬇DGU-A 循篪聰妰儬SIL-AC 舅ⲁ鲽劫CTO-AC 刼峪畴CBM-A 硍

簊䫝⯆LCMS- └ꄆ㍌冓儼顏隮♙LabSolutions Ver. . 荈隮䄄⛼珇ն 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

巊湱勵⟝ 

荈隮刼InertSustainBio C, .× mm, . μm 
孲ⲁ注A 注-0.05% TFA 姢B 注-榻ꁣ 

孲  鵮0.35 mL/minB 注⮤㡏奃❇╙ 5 % 
辑 1 印䈲休ꠑ爊䈌 

Time(min) Module Command Value 

0.60 Pumps Pump B Conc. 5 

1.10 Column Oven CTO.RVR 1 

5.00 Column Oven CTO.RVR 0 

5.50 Pumps Pump B Conc. 95 

8.50 Pumps Pump B Conc. 95 

8.51 Pumps Pump B Conc. 5 

10.00 Controller Stop  

* CTO.RVR ╙荈隮刼⺵孲饟⮊䩦ꠝ䧗初Value ⡬╙0休孲饟┚䈥尔留注鳀Value ⡬╙1 休孲饟┚顏隮注鳀ն 

餘靶勵⟝ 

熊查⴬嘗䌋 ESI(+) ꧋⴬妰孲ꄈ 3.0 L/min 

䫙⹾榾始 4.5 kV 塑懷妰孲ꄈ 10.0 L/min 

䫙⹾峪䈲 300˳ DL 峪䈲 250˳ 

塑懷㐉峪䈲 400˳ 䇕揳妰孲ꄈ 10.0 L/min 

MRM ⹇丘 鈷辑 2 뀟槴休ꠑ 10 ms 
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辑 . MRM ⹇丘 

K ⴬⺭擻⺳燢 CAS ⺙ 沪融熊查㵒 
Q pre

V 

CE

V 

Q Pre

V 

 
瀠ꁂ缠ꁂꙶ -

- 

.>.* -. -. -. 

Creatine phosphate disodium  .>. -. -. -. 

 
缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ 

-- 
.>.* -. -. -. 

Creatine dimethyl phosphate .>. -. -. -. 

 
缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ 

-- 
.>.* -. -. -. 

Creatinine dimethyl phosphate .>. -. -. -. 

 
缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ 

-- 
.>.* -. -. -. 

Creatine diethyl phosphate .>. -. -. -. 

 
缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ 

-- 
.>.* -. -. -. 

Creatinine diethyl phosphate .>. -. -. -. 
嫱䅠*辑炐㲋ꄈ熊查㵒ն 

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

瞿㳢燢㲋瀠ꁂ缠ꁂꙶ㵒拨劫⿁◇熊䑐留╈ 塑⪍ 50%榻ꁣ-姢巖尔仄寿ꧠ蔷波舘巖鉯㱮噪⺵

循 13000 r/min 氳鯸鵮┖熊䑐 5min⹧┕岳尔舘 1.5 mL 氳劫⿁椿╈♔ 2 μL 鲽劫⮇冫ն 

2絕卓♸雭雿 
2.1 絕卓錠㕃 

瀠ꁂ缠ꁂꙶյ㍌熨儷顏剝固巖尔 MRM 荈隮㎂㞝㎂ ~ 䢦炐 

 
㎂ .瀠ꁂ缠ꁂꙶ剝固巖尔 MRM ㎂ ng/mL 

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

(x100,000)
1:磷双磷双双 256.2500>256.2500(+) CE: -1.0

磷
双
磷
双
双
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㎂ .㍌熨儷顏剝固巖尔 MRM ㎂STD  

2.2 叻ⲥ刼絁ㄤ唬ⴀꣳ 

榫%榻ꁣ-姢巖尔鿥⯆㍌熨儷顏岝⺭剝固巖尔缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫

瀠ꀬ◅光ꀪ宆䈲╙.յ.յյյյյյ ng/mL缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ宆䈲╙.յյյյ

յյյ ng/mL⹧ µL岝⺭剝固巖尔鲽劫♔泘剝篯⮇氳宆䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿

剝簃⯆剝固傪篪ն剝固傪篪⹖MRM荈隮㎂㞝㎂~䢦炐剝固傪篪亡爊յ篪䓪注⪩硍丘յ压⭴꡿յ

㲋ꄈ꡿⹖ꄆ㛄䓪鈷辑ն 

      
㎂ . 缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ剝固傪篪㎂                  ㎂ . 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ剝固傪篪㎂ 

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

(x10,000)

5:磷双肌磷肌肌肌肌 250.0500>114.0500(+) CE: -21.0
4:磷双磷肌肌肌肌 268.0500>124.0000(+) CE: -29.0(8.00)
3:磷双肌磷肌肌甲肌 222.0000>151.0000(+) CE: -17.0
2:磷双磷肌肌甲肌 240.0500>109.0000(+) CE: -31.0

磷
双
磷
肌
肌
肌
肌

磷
双
肌
磷
肌
肌
甲
肌

磷
双
肌
磷
肌
肌
肌
肌磷
双
磷
肌
肌
甲
肌

0 10 20 30 浓浓
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5
面面(x1,000,000)

0 10 20 30 浓浓
0.0

2.5

5.0

面面(x1,000,000)
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㎂ . 缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ剝固傪篪㎂                  ㎂ . 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ剝固傪篪㎂ 

      
㎂ . 缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ MRM 荈隮㎂. ng/mL   ㎂ . 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ MRM 荈隮㎂. ng/mL 

  
㎂ . 缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ MRM 荈隮㎂.ng/mL   ㎂ . 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ MRM 荈隮㎂. ng/mL 

辑 .剝固傪篪亡爊յ篪䓪注⪩硍丘⹖ꄆ㛄䓪 

ID 篯⮇⺳燢 剝固傪篪亡爊 
篪䓪葶㍴ 

(ng/mL) 

注⪩硍丘

R 

ꄆ㛄䓪 RSD% 

LLOQ 宆

䈲,n=6 

固漶䈲% 

1 缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ Y=.X+. 0.2~40 0.9998 5.05 92.3~105.0 

2 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ Y=.X+. 0.2~40 0.9999 2.25 87.4~106.2 

3 缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ Y=.X+. 0.5~100 0.9992 9.27 91.4~111.6 

4 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ Y=.X+. 0.2~40 0.9998 7.17 90.1~107.3 

 

 

0.0 25.0 50.0 75.0 浓浓
0.0

2.5

5.0

7.5

面面(x100,000)

0 10 20 30 浓浓
0.0

1.0

2.0

3.0
面面(x1,000,000)

2.50.0

0.0

2.5

5.0
(x1,000)

2:240.05>109.00(+)2:240.05>109.00(+)

2.50.2

0.0

0.5

1.0

(x10,000)
3:222.00>151.00(+)3:222.00>151.00(+)

2.5 5.0

0.0

0.5

1.0

1.5

(x1,000)
4:268.05>124.00(+)4:268.05>124.00(+)

2.5 5.0

0.0

2.5

5.0

(x1,000)
5:250.05>114.05(+)5:250.05>114.05(+)

肌酸酐磷酰二甲酯 肌酸磷酰二甲酯 

肌酸磷酰二乙酯 肌酸酐磷酰二乙酯 
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2.3 ꅾ㢕䚍㹊낉 

⹧缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ宆䈲╙. ng/mL缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ

宆䈲╙. ng/mL氳岝⺭剝尔鳀簘鲽劫Ꙟ縓㴕ꄆ㛄䓪篾冽鈷辑╈⺨篯⮇㲋ꄈ꡿劫⿁LLOQ

㍑畀宆䈲⡬RSD%ն 

2.4 ⸈叻㔐佐桧 

循䏨融劫⿁╈塑㍌熨儷顏塑剝劫⿁䇖车㚲杼  ♷循㵒䈒氳塑剝ꄈ┖缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ

缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ ng/mg⺨篯⮇氳塑剝㍑䷅曎篾冽鈷

ն 

辑 .⺨篯⮇塑㍑䷅曎篾冽 

ID ⴬⺭擻⺳燢 塑剝⺵杼阷宆䈲

ng/mg 

䇖㏰㍑䷅曎(%) RSD (%) 

1 缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ  . . 

2 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ  . . 

3 缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ  . . 

4 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ  . . 

2.5 呋ㅷⴔ區絕卓 

⹧瀠ꁂ缠ꁂꙶ劫⿁鴠ꄈ䧝 . 걸┖劫⿁⯥㚲杼孲爊亡嫏鿥⯆䡗劫⿁宆䈲╙  μg/mL 巖尔

LCMS- 融㲋⪭╈㍌熨儷顏劫⿁㲋ꄈ篾冽㞝㎂  ⽰辑  䢦炐ն 

 
㎂ .瀠ꁂ缠ꁂꙶ劫⿁ MRM ㎂ 

 
 
 
 
 
 

1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 min

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

7.0

(x1,000)

5:磷双肌磷肌肌肌肌 250.0500>114.0500(+) CE: -21.0
4:磷双磷肌肌肌肌 268.0500>124.0000(+) CE: -29.0
3:磷双肌磷肌肌甲肌 222.0000>151.0000(+) CE: -17.0
2:磷双磷肌肌甲肌 240.0500>109.0000(+) CE: -31.0
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辑 . 瀠ꁂ缠ꁂꙶ劫⿁㲋ꄈ篾冽 

ID ⴬⺭擻⺳燢 ⻡ꄈng/mg 压⭴꡿ (ng/mg) 㲋ꄈ꡿ (ng/mg) 

 缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪ ND 0.027 0.085 

 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ ND 0.039 0.131 

 缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ ND 0.097 0.290 

 缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ ND 0.033 0.123 

* ND 创辑儔压⭴㍌熨儷顏⻡ꄈ金姳꡿䈲⛦◇ 12 ppmն 

3絕雿 
ꃾ榫㹢孅⪝⺚└ꄆ㍌冓儼尔注荈隮顏隮纭榫♙(LCMS-)㵒瀠ꁂ缠ꁂꙶ╈㍌熨㓹㍕夽䓪閜

炐篾冘氳儷顏缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ♔⹖缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ鲽车融

㲋篾冽辑伺缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ剝尔宆䈲循 .~ ng/mL

葶㍴⫂篪䓪荂㞑缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ剝尔宆䈲循 .~ ng/mL 葶㍴⫂篪䓪荂㞑劆固傪篪篪䓪注⪩

硍丘 r ㏰循 . ♔┕ն⹧劆固傪篪僄⛦宆䈲憠氳㍌熨儷顏剝固巖尔鲽车ꄆ㛄䓪㲓뀰⺨篯⮇阞畀

宆䈲氳注㵒剝固⢏䄑RSD%⮇⮷循 . %~. %(n=)僄⛦压⭴꡿LOD⮇⮷╙缠ꁂ瀠ꀬ◅

榻ꀪ . ng/mgյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪ . ng/mgյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪ . ng/mgյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅

光ꀪ . ng/mgն循㵒䈒氳塑剝ꄈ┖缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪյ缠

ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ ng/mg⺨篯⮇氳㍑䷅曎╙ . %~.%ն儗乄⺎╙瀠ꁂ缠ꁂꙶ╈㍌熨㓹

㍕夽䓪閜炐篾冘氳儷顏缠ꁂ瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠ꀬ◅光ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ◅光ꀪ

氳固漶融㲋䬠❠┉熨⹇縓ն 
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痦✳蒜 蚋ㅷ⚥偽劼⯋稇勇餘ⴔ區 
蕇⿁╈仰儬⩕碜儷顏氳⮇冫█佭⪭顏ꄈ䫝⯆╈ꪝ䅻ꄆ金氳┉鼨⮇ն劯䩺蕇擻鵎䏧ICH⽰USP㵒

◇⹾僜յ嫱㵤⽰⻹⪍簄蕇氳⩕碜儷顏簄┚▽夷仼⩒阵倽꨽꡿PDEն㵒⩕碜儷顏鲽车▽⮇眷⮇╙

眷CdյPbյAs⽰ HgA眷CoյVյNiB眷TlյAuյPdյIrյOsյRhյRuյSeյAgյ

Pt眷LiSbBaMoCuSnCrն⩕碜儷顏氳弍循夽䓪劯䩺簄蕇鵎䏧氳䄑䋳縡僗䢦┘⺱ն

循◲⿁곽ꢣ陁⚽╈䑒걺劯䩺僄篳蕇⿁氳것僿簄蕇鵎䏧縓诿⩕碜儷顏ն鲸䑒걺縓诿⩕碜㛿抆㰇循㞝

溜擻眷⸊乢氳注⪩⩕碜䡝僗䙬/仰䙬塑㞝⛼╙⴬㰣⹛䈒氳⤺⴬⯘䡝鵠鲋䄄荔阻㚷氳娤刌氳

⺎耇䓪ն循䢦僗蕇⿁氳곽ꢣ陁⚽╈䑒걺縓诿夽䓪僄냖┦俋鷥㰇循氳  眷⩕碜CdյPbյAs⽰ Hgն

☢循蕇擻鵠鲋嫱㵤䡝⻹⪍簄蕇休䣉⺎耇꧎金縓诿  眷儷顏璡⪭☽⩕碜ն 

紇㎁蕇⪯USP㲛䄭噪亍氳USP鵠⮟珖荣USP<>⩕碜儷顏-꡿⡬⽰<>⩕碜儷顏-孲

爊㵨◇ 䇗僖仼㲓亨ն鵠⮟<>⽰<>㓹◇簄蕇鵎䏧鈺㲋▽⪩嫱⩕碜氳⮜辑⹖⪭⩒阵氳

仼䫙鉵PDE꡿⡬ն塝埠剝固催亍✳USP 循⪩嫱⩕碜儷顏⮜辑⽰PDE 亡ꪫ┚几榫蕇⿁嫱⫊䤗儛金

姳㎁ꡮⶖ隀⚢ICHQD乄♭注ⵯ鿥ն 

USP<>䫠蔘✳榫ICP-MS䡝ICP-OES融㲋蕇⿁⹖䡗⮇╈⩕碜儷顏氳⻡ꄈն䎎抆㞝冽⪭☽氳融陒

亡嫏鵠鲋뀰阾䇜┦席餉⺎䫙⹨剝固█耇✳榫㞝EDX鵠鲋⻡ꄈ뀰阾⺵█⺎♔䈒榫◇蕇⿁╈⸊乢蕇氳

压融ն 

ICP-MS ⛼╙ꄆ金氳⩕碜⮇冫䣆夀ꢝ▽僗⮇冫鵮䈲䒍յ篪䓪葶㍴㳑յ愓䷨䈲냖璡剩憠㛚鲸

僗┼╄弍循氳剩憠┉佭簈㵒㲋ꄈ耇ⱱ┉佭㛢篯⮇⺱休⮇冫耇ⱱ佭䎎⯥⛮⫂⩕碜䍠僗ⱱ氳⮇冫䣆

夀甏➘氳䤗儛✳⪭䈒榫飉全飉䇯嫚ն꣮ 浔 ICP-MS ♙氳鵄峀俋⹖⽰溿狓䄄⛼氳┘亇岑⪍ICP-MS 

愓䷨䈲냖յ⮇冫鵮䈲䒍յ亡嫏⺎ꪣ佄┚⪭☽䤗儛纭榫鲹◙齉瑞⺭▽契蕇压融氳⹠㷤꧎金ն儗珖

荣䷅꥘▽ EDXյICPյICP-MS 循蕇擻⩕碜儷顏⻡ꄈ压融╈氳终❇ն 
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ICH Q3D X-㼘絁蚃⯕⯕靶岁ⴔ區⾲俱蚋涸⯋稇勇餘 
⯆⯘◲⿁氳⩕碜儷顏ⶖ隀䧗好 (ICH Q3D)(1) 金姳㵒 24 熨⪩嫱夽䓪氳⩕碜氳墧槴ꄈ鲽车䫝⯆ն

㵒◇亍⯆⯘◲⿁鲹┉金姳 舅 2016 䇗 6 僖颯循紇㎁⽰埫沾⻪榫循仼儗⮟☳ 2017 䇗 4 僖颯⻪

榫ն㵒◇朆僗蕇⿁紇㎁舅 2018 䇗 1 僖䋯㡏鴠榫埫沾⮟☳ 2017 䇗 12 僖颯䋯㡏鴠榫ն㶽留院

䧗好䫠蔘氳⩕碜儷顏⮇冫亡嫏╙榾䚊繓⺭璡熊查⸊查⹠㵤⩞隮嫏 (ICP-AES)(2) ⽰榾䚊繓⺭璡熊查

⛮-顏隮嫏(ICP-MS)⛙萴僗鴠㲐氳㚷鴲亡嫏休█⩒阵✳榫ն㍕塝⹇縓紇㎁蕇⪯ USP<735>(3)㵒 

X-㵤篪蔿⩞⩞隮嫏⛼╙┕鳮亡嫏氳僀创亡终氳鴠⺭䓪鲽车▽뀰阾ն䢦榫氳♙╙┉⺐ EDX-7000 ⹖

⪭鴲鿥氳蕇擻儷顏⮇冫亡嫏ⴎն✳榫┼熨睖儕䎬䌋氳⸊乢蕇⛼╙陒뀰免乢♔剝固 劫⿁姢巖尔

榫劆固傪篪嫏鲽车▽㲋ꄈ⮇冫ն篾冽阾伺⺎♔✳榫 EDX 嫏㵒⯆⯘◲⿁╈氳⩕碜儷顏鲽车⮇冫䫝⯆ն 
 

1 ⯋稇 
蕇擻儷顏⮇冫亡嫏ⴎ耇⮇冫 ICH Q3D ╈鈺㲋氳♔┖ 12 熨⩕碜ն鲹◙⩕碜佭䫝⯆⩕碜儷顏╈

氳ꄆ金鼨⮇ն 

1 眷As, Cd, Hg, Pb 

2A 眷V, Co, Ni 

2B 眷Ru, Rh, Pd, Ir, Pt 

2 霉⠮呋ㅷ 
✳榫♔┖┼熨眷㑔氳⸊乢蕇睖儕⛼╙陁⚽劫⿁ն辑 1 侁炐▽切熨⯆⯘◲⿁氳陣䗯⽰⯆⯘◲⿁氳

仼榫ꄈ1沩ꁂ顄黁俋⮵2⶯䣚俋⮵ 

辑  陁⚽劫⿁⽰篾冘䌋 

⺳燢 沩ꁂ顄黁俋⮵ ⶯䣚俋⮵ 

篯䡗䌋 C24H28N2O5٬HCl C9H15NO3S 

⸊查ꄈ 460.95 217.29 

篾冘䌋 

 

 

 

 

 

 

 

⯆⯘◲⿁氳仼榫ꄈ 10 mg/㛿 150 mg/㛿 
 

3 㼆撑⧩涸嚋䙁 
(1) 剒㣐⯈雽ꆀ涸霃㹁 

ICH QD 鈺㲋▽夷熨⩕碜氳⩒阵仼倽꨽ꄈ (PDE)ն㍕塝䎎陁⚽⯆⯘◲⿁䡝⪭篯䡗䡗⮇╈氳⩕

碜儷顏休䑒걺㵨 PDE ⡬鯸䩦╙宆䈲նICH QD ╈僗䩦畀亡嫏鴲걸 յaյb ⽰ ն循儗陁⚽

╈⯆⯘◲⿁氳仼榫ꄈ╙ mg냖◇辑  ╈氳鈺㲋⡬♔뀰阾鰏⛦氳宆䈲葶㍴ն✳榫⹾僜⯆⯘
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⡬⛼╙ PDE ⡬✳榫亡嫏鴲걸 b 全䩦畀 PDE ⡬ն 

(2) ⸈叻崽䏞涸霃㹁⧩ 

㍕╙ ICH QD 鈺㲋㵨 PDE ⡬氳 % ⛼╙䫝⯆ꠥ⡬䷚㵨 () ╈僄㛻⩒阵宆䈲氳 % 阻㲋

╙㵒拨⡬ն䧝拨 USP <> 㵨塑剝宆䈲阻㲋╙㵒拨⡬氳 /ն辑  侁炐氳佭 PDE ⡬յ僄㛻⩒阵

宆䈲⽰塑剝宆䈲╯ꠑ氳⪩硍ն 
辑  PDE ⡬⽰塑剝宆䈲 

 PDE ⡬ (A) 僄㛻⩒阵宆䈲 

(B)=(A)/0.3 

塑剝宆䈲 

(B)x0.3/2 

⩕碜 / ⶝⛤ μg/day μg/g μg/g 

Pb, Cd 5 16.7 2.5 

As 15 50 7.5 

Hg 30 100 15 

Co 50 167 25 

V, lr, Pt, Ru, Rh, Pd 100 333 50 

Ni 200 667 100 

4 叻ⲥ呋ㅷ 
榫♔┖┼熨岝剝巖尔╈氳夷┉熨⯆㚷◑╄剝憠ն辑  ⽰辑  䢦炐╙㱚♜氳宆䈲ն岝剝巖尔SPEX 

榟◲XSTC-USP-TXMն 
辑  ꃾ榫 XSTC - 鿥⯆氳剝固劫⿁宆䈲 [μg/mL] 

 狝氫劫⿁ STD1 STD2 STD3 STD4 

燵ꄂ奃 飃篚姢 10 5 2 1 

Pb, Cd 0 0.5 1 2.5 5 

As 0 1.5 B 7.5 15  

Hg 0 3 6 15 30 

Co 0 5 10 25 50 

V 0 10 20 50 100 

Ni 0 20 40   100 200 
 

辑  ꃾ榫 USP-TXM 鿥⯆氳剝固劫⿁宆䈲 [μg/g] 

 狝氫劫⿁ STD1 STD2 STD3 STD4 

燵ꄂ奃 飃篚姢 10 5 2 1 

Ir, Pt, Ru, 

Rh, Pd 0 10 20 50 100 
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5 呋ㅷ곫㢅椚 
(1) ⸈叻呋ㅷ涸ⵖ㢊 

㵨⸊查⻹䷅剝固巖尔䡝⻡僗냖 As 氳篏簟碜睖儕♔塑剝宆䈲塑⮽陁⚽劫⿁╈岝ⴇⷊ⯆䐂

塑剝劫⿁ն 

(2) 呋ㅷ霃縨 

㞝㎂  䢦炐㵨劫⿁沸⪍辘僗纺┮懹腑氳劫⿁㳋╈抆⺵鲽车融㲋ն 
 
 
 
 
 
 
 
 

㎂  融ꄈ劫⿁ 

6 낉霆絕卓 
鲽车 USP<> 固漶䈲յ瞿㳢䈲յ攑䋳䓪յ㲋ꄈ꡿յ篪䓪䈲⽰牔⢹䓪璡걸泘氳뀰阾ն辑  侁

炐▽USP <> 뀰阾爊䈌氳哮鳮♔⹖儗㲓뀰氳뀰阾篾冽辑  舘辑  ⽰㎂  侁炐▽⺨╄

걸泘氳篾冽ն 
 

辑   USP <> 뀰阾⽰뀰阾篾冽簧鳮 

걸泘 亡嫏 뀰䷅剝固 篾冽 ⮮㲋 

固漶䈲 
٬ 劆固傪篪嫏㲋ꄈ⮇冫          

٬ 塑剝⽰㍑䷅㲓뀰  

㍑䷅曎 

70.0 - 150.0% 

㍑䷅曎 

92 - 108% 
鵠鲋 

瞿㳢䈲 

٬ 塑剝劫⿁3   

٬ 3╄劫⿁氳 3 埠䇖车融㲋 

٬ ⪦9埠㲋ꄈ⮇冫氳注㵒剝固⢏䄑

(RSD) 

RSD20.0% RSD5.8% 鵠鲋 

攑䋳䓪 
٬ ⺎岳咠㏐⮇熊⽰鱂陃⩕碜㲋ꄈ⩞

隮┚㓹顏氳隮㎂ն 
席餉固漶䈲兣♭ 

٬ ☳㓹顏篯⮇⮇熊㲋ꄈ⩞隮ն 

٬ 固漶䈲初几席䙬ն 
鵠鲋 

㲋ꄈ꡿ 

٬ 儔䇖塑车剝融劫㲋⿁氳ꄆ6 㛄埠

䓪㲋ꄈ⮇冫 

٬ 10 ⠙剝固⢏䄑氳⚽畀⡬ 

席 餉 ┘ 飃 鲋 㵒 拨 ⡬ 氳 

50% ⽰固漶䈲⽰瞿㳢䈲

兣♭ն 

٬ ⚽畀⡬ 

<㵒拨⡬氳50%=塑剝宆䈲 

٬ 固漶䈲⽰瞿㳢䈲初几席䙬ն 

鵠鲋 

篪䓪䈲 
٬ 剝固劫⿁5 

٬ 僄㵸◅╿嫏㍑䎍篪ն 
NLT0.99 注⪩硍丘 R > 0.9941 鵠鲋 

牔⢹䓪 

٬ 䈒✳榫劫⿁ꄈ⛼╙㲓뀰⹇丘ն 

٬ ✳榫2.0 g ⛼╙剝固⡬䇜⹩催╙

1.0 gյ0.5 g ⽰ 0.3 gն 

㲓뀰⹇丘秉⹩⺵㲋ꄈ⡬氳

⹩⴬曎䈒循±20.0%♔⫂ 

㲋ꄈ⡬氳⹩⴬曎 

-12.0 - +8.3% 
鵠鲋 

 
                                            

  

XSTC-2046 
⤴㚷巖尔 

8 mL 

⶯ 䣚 俋 ⮵ ⸊

乢蕇睖儕2 g 
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                                        辑  固漶䈲                                       [g /g ]  

眷⮷ 1 眷 2A 眷 2B 眷 

⩕碜 

塑剝宆䈲 

 

 

As 

7.5 

Hg 

15 

Pb 

2.5 

Cd 

2.5 

V 

50 

Co 

25 

Ni 

100 

Ir 

50 

Pt 

50 

Ru 

50 

Rh 

50 

Pd 

50 

沩ꁂ顄黁俋⮵         塑剝劫⿁ 

儔塑剝劫⿁

7.2 

<0.5 

14.9 

<0.3 

2.5 

<0.6 

2.6 

<1.2 

50.8 

<2.9 

25.5 

<1.4 

104.2 

<0.7 

51.0 

<0.5 

49.6 

<0.5 

53.0 

<0.5 

51.6 

<0.5 

50.9 

<0.5 

 ㍑䷅曎[%] 96 99 102 104 102 102 104 102 99 106 103 102 

⶯䣚俋⮵             塑剝劫⿁ 

儔塑剝劫⿁

7.2 

<0.5 

13.8 

<0.4 

2.7 

<0.7 

2.5 

<1.2 

46.2 

<3.4 

23.0 

<1.7 

94.5 

<0.8 

47.9 

<0.6 

45.9 

<0.6 

52.6 

<0.4 

52.4 

<0.4 

51.2 

<0.7 

㍑䷅曎 [%] 96 92 108 100 93 92 95 96 92 105 105 102 

 

辑  瞿㳢䈲                                            %   

⩕碜 As Hg Pb Cd V Co Ni Ir Pt Ru Rh Pd 
沩ꁂ顄黁俋⮵ RSD 0.5 0.4 4.8 5.8 0.7 0.5 0.3 0.4 0.7 0.8 0.7 0.8 
⶯䣚俋⮵ RSD 2.3 0.8 4.6 5.5 2.7 1.8 1.1 1.4 0.5 0.6 0.9 0.5 

 

                                     辑  㲋ꄈ꡿氳⚽畀⡬                                           [g/g]  
⩕碜 As Hg Pb Cd V Co Ni Ir Pt Ru Rh Pd 

沩ꁂ顄黁俋⮵ 0.2 0.4 0.6 1.4 4.3 1.0 0.9 0.5 0.1 0.3 0.6 0.7 
⶯䣚俋⮵ 0.1 0.4 1.0 1.3 4.1 3.3 0.9 0.5 0.4 0.6 0.2 0.5 

 
辑 9 篪䓪䈲                                      [μg /g] 

⩕碜 As Hg Pb Cd V Co Ni Ir Pt Ru Rh Pd 
注⪩硍丘 0.9998 0.9999 0.9975 0.9941 0.9999 0.9999 0.9999 0.9997 0.9998 0.9999 0.9999 0.9999 

 
辑 10 牔㲋䓪                                        [μg/g]  

⩕碜 As Hg Pb Cd V Co Ni Ir Pt Ru Rh Pd 

緾ⷅ舅辑 6 2.0 g (剝固⿁) 7.2 14.9 2.5 2.6 50.8 25.5 104.2 51.0 49.6 53.0 51.6 50.9 

沩ꁂ顄黁俋⮵ 1.0 g 7.1 15.1 2.4 2.3 51.1 25.7 103.7 51.9 49.8 55.1 53.2 51.3 

 0.5 g . . . . . . . . . . . . 

 . g 6.6 14.6 2.2 2.4 53.0 26.1 102.1 52.0 49.4 52.2 49.9 50.7 

⹩⴬曎 [%] 

1.0 g 

0.5 g 

0.3 g 

-1.4 +1.3 -4.0 -11.5 +0.6 +0.8 -0.5 +1.8 +0.4 +4.0 +3.1 +0.8 

-6.9 0.0 -4.0 -7.7 +4.7 +3.1 +0.2 +1.4 +0.6 +1.7 -4.5 -0.6 

+8.3 -2.0 -12.0 -7.7 +4.3 +2.4 -2.0 +2.0 -0.4 -1.5 -3.3 -0.4 

緾ⷅ舅辑 6 2.0g (剝固⿁ ) 7.2 13.8 2.7 2.5 46.2 23.0 94.5 47.9 45.9 52.6 52.4 51.2 

⶯䣚俋⮵ 
1.0 g 

0.5 g 

0.3 g 

7.1 13.8 2.6 2.6 45.9 23.1 93.8 48.0 46.0 54.1 53.3 51.1 

7.3 13.6 2.4 2.4 48.0 23.8 96.3 49.2 46.9 54.7 50.6 51.4 

7.0 13.6 2.4 2.6 47.6 23.7 95.9 47.3 46.5 50.6 49.3 49.8 
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 1.0 g -1.4 0.0 -3.7 +4.0 -0.6 +0.4 -0.7 +0.2 +0.2 +2.9 +1.7 -0.2 

⹩⴬曎 [%] 0.5 g +1.4 -1.4 -11.1 -4.0 +3.9 +3.5 +1.9 +2.7 +2.2 +4.0 -3.4 +0.4 

 0.3 g -2.8 -1.4 -11.1 +4.0 +3.0 +3.0 +1.5 -1.3 +1.3 -3.8 -5.9 -2.7 
 

7. ⸈叻呋ㅷㄤ崽䏞涸鷓㹆䚍 
╙뀰阾塑剝劫⿁⹖⪭宆䈲氳鴠㲐䓪榫 ICPMS- 㵒儔塑剝劫⿁⽰塑剝劫⿁鲽车▽⮇冫ն榫

䐭嫧寕鉯♙寕鉯鼨⮇劫⿁睖儕䇜巖鉯䡗巖尔ն㵒◇  眷⽰ A 眷劫⿁☳㍾⛮劫⿁燵ꄂ , 

⠙⯆䐂融ꄈ巖尔㵒◇ B 眷劫⿁燵ꄂ , ⠙⯆䐂融ꄈ巖尔ն 

辑  侁炐▽ ICP-MS ⮇冫篾冽ն㍕╙┼熨⸊乢蕇塑剝劫⿁融ꄈ篾冽㏰䫙鲤塑剝宆䈲䷚阡╙

陁⚽劫⿁氳塑剝⽰㏰顏⴬佭䕞䎎氳ն塝㛚儔塑剝劫⿁融㲋篾冽氳鴠㲐䓪█⺭劲ն 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

㎂  攑䋳䓪 

                           

 

 

 

沩ꁂ顄黁俋⮵ 

衹荈塑剝劫⿁  

篍荈儔塑剝劫⿁ 

⶯䣚俋⮵ 

衹荈塑剝劫⿁ 

篍荈儔塑剝劫
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                       辑  ICPMS- ⮇冫篾冽 n = 休氳䇖㏰⡬                      [g/g]                   

眷⮷ 1 眷 2A 眷 2B 眷 
⩕碜 As Hg Pb Cd V Co Ni Ir Pt Ru Rh Pd 

塑剝宆䈲 7.5 15 2.5 2.5 50 25 100 50 50 50 50 50 
沩ꁂ顄黁俋⮵ 
 

塑剝劫⿁ 7.1 14.9 2.58 2.42 48.6 24.1 99.0 52.1 49.9 50.0 50.3 49.5 

儔塑剝劫⿁<0.2 <0.1 0.03 <0.02 <0.7 <0.02 0.3 <0.05 <0.2 <0.05 <0.07 <0.1 

⶯䣚俋⮵            塑剝劫⿁
儔塑剝劫⿁

7.3 15.0 2.62 2.43 50.5 24.8 99.8 51.8 49.5 49.4 50.7 50.1 

<0.2 <0.1 0.03 <0.02 <0.7 <0.02 <0.2 <0.05 <0.2 <0.05 <0.07 <0.1 

< : 辑伺院⡬⛦◇⸊乢蕇儔塑剝睖儕氳䩦畀压融┖꡿ ( σ)ն⛦◇䩦畀压融┖꡿ ( σ)融ꄈ巖尔╈氳压融┖

꡿ ( σ) × 燵ꄂ曎 眷յA 眷,×B 眷,× 

8.絕雿 
儗㲓뀰阾伺▽ EDX 嫏⛼╙ICH QD ⸊乢蕇劫⿁氳⩕碜儷顏⮇冫 ╈鈺㲋氳 ICP-AES/ICP-MS

氳┉熨僀创亡终氳僗䷞䓪նⷊ✳佭㵒◇⻡漰ꄈ냖鱳漰ꄈ냖鱳篑 %氳⶯䣚俋⮵뀰阾⽰纯㲓篾冽█

佭初几席䙬氳ն儗亡 嫏ⴎ✳榫剝固⿁姢巖尔劫⿁⯆⛼劆固傪篪⪭僗䷞䓪█䐂⮽▽阾㲓ն劯䩺鲹◙

篾冽阡╙⺎♔ꃾ榫儗亡嫏全䫝⯆⺨熨⸊乢蕇⽰⯆⯘◲⿁氳顏ꄈն 

榺◇循┉◙䗯⬅┖EDX 嫏⮇冫氳宆䈲꡿⡬席餉仼榫ꄈ╙  g 氳⯆⯘◲⿁ꄈ篒㍕塝阡╙Ꙟ

㵒⸊乢蕇熨眷⽰䯷⪍ꄈ鴲䦫䓪㏐鿥⺭✳榫 EDX 嫏磨⛼㵒◇䬠냖䷞曎⽰꡹⛦䡗儗佭僗榫氳ն 
辑  EDX 融㲋兣♭ 

蕇擻儷顏⮇冫亡嫏ⴎ 

♙ : EDX- 

⩕碜 : As,Hg, Pb, Cd, V, Co, Ni, Ir, Pt, Ru, Rh, Pd 

⮇冫篯 : 㲋ꄈ 

压融 : SDD 

X 㵤篪留 : Rh ꫉免 

㵤篪留榾始 :  kV 

㵤固篪波留♙榾孲 : 舅ⲁ [μA]  

固波♙ :  [mm φ] 

⮤篒帱⩞撴 : # (Cd, Ru, Rh, Pd),#(V) 

# (As, Hg, Pb, Co, Ni, lr, Pt) 

㛻妰 :狝妰 

燠⮇休ꠑ :[s]x(#,#,#) 

墅休ꠑ :僄㛻 [%] 

< ⹇縓乄昦 > 

()ICH ⶖ隀䧗好⩕碜儷顏䧗好 QD (R)僄篳撷◇  䇗  僖  仼藜ꃾ篞 

()USP <> ⩕碜儷顏 ˑ 爊䈌 

()USP <> X- 㵤篪蔿⩞⩞隮嫏 䇗  僖 
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歏䠭羒ざ瘝猌㶩⡤⯕靶岁崵㹁⾲俱蚋呋ㅷ⚥涸⯋稇勇餘ゎꆀ 
䶰 銳儗乄⹇縓紇㎁蕇⪯USP<>㵒⸊鰑乢蕇⿁╈⩕碜儷顏氳꡿ꄈ金姳⹖USP<>㵒⩕碜儷

顏氳融㲋亡嫏ꃾ榫僗儬巖⯘◅榻㓹◘滈DMSO波䫙巖鉯⸊乢蕇劫⿁⮵榫噪隮㑔榾䚊繓⺭

璡熊查⛮⩞隮 (ICP-AES)融㲋▽⸊乢蕇⿁╈氳ꄆꄌ㷯⩕碜⽰⪭㱚儷顏⩕碜氳⻡ꄈն㲓뀰篾冽辑伺 

⺨⩕碜氳注⪩硍丘 r.塑剝㍑䷅曎循.%֐%╯ꠑRSD㵸◇%ն院亡嫏⯥㚲杼

磨⛼甏⶝仰꧎ꁂ寕鉯⺎䒍鵮融㲋⸊乢蕇⿁╈⩕碜儷顏ն 

Ⱒꝶ霒ICP-AES ⸊乢蕇 DMSO USP<232> USP<233> 
 

⸊乢蕇䧗榫◇榟◲⺨眷⯆⯘氳⸊乢蕇擻佭⯆⯘╈氳僗䷞䡗♷榺⴬㰣⺭䡗յ吤擻䬠⹧

䡝縖榟擻䤗儛䢦⯆㚷氳⺨熨榫全⛼╙蕇榫氳睖儕յ篾俘յ寁脹璡⛙檫几仰嫏波䫙僜榫氳擻顏ն

紇㎁蕇⪯甏燢USP佭紇㎁䷓䈢㵒蕇⿁顏ꄈ剝固⽰压㲋亡嫏⛼⭴氳䤗儛鈺㲋█佭蕇⿁榟◲յ

✳榫յ留杼յ压뀰氳嫏䏱❤䩺ն䇗僖USP循埫孙蕇⪯EP氳䋧阫┖榫USP<>⽰

USP<>鲹┼╄鵠⮟创僀⸊全氳USP<>鵠⮟♔✳㵨全剝固催㳋佄ⶖ隀ն⪭╈USP<>鈺

㲋▽蕇⿁⻡⸊乢蕇╈熨ꄌ㷯⩕碜氳꡿ꄈ⡬USP<>䫠蔘▽陒⯘巖鉯յ䐭嫧寕鉯璡劫⿁

⯥㚲杼亡嫏 䇜榫ICP-AES䡝縖ICP-MS融㲋氳亡嫏鈺爊ն 

儗乄⹇縓USP<>氳꡿ꄈ金姳⽰USP<>亡嫏鈺爊ꃾ榫僗儬巖⯘DMSO巖鉯⸊乢

蕇⿁✳榫⫂剝嫏⮵榫㹢孅⪝⺚噪隮波陸㑔ICPE-⹠㵤⩞隮♙氳篠⺸鈸融嘗䌋냖鈸融⛤糌

融㲋▽⸊乢蕇╈ꄆꄌ㷯⻡ꄈ⹖⪭㱚⩕碜⻡ꄈն 

1 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

㹢孅 ICPE- 噪隮⹠㵤⩞隮♙ն 

1.2 㹊낉㐼渓⿺霚⵫ 

㲓뀰䢦榫沐㏰╙朔桔免乢榫漛ꁂ巖尔+寁㵸休⺵榫⸼熊查姢⫿嬲䇕揳㚷

榫㲓뀰䢦榫僗儬巖⯘DMSO╙剩篒篚陒⯘㲓뀰榫姢╙飃篚⸼熊查姢ն 

1.3 呋ㅷ涸⵸㢅椚 

固漶燢⹧. g瞿漶舘. mg⸊乢蕇劫⿁◇ mL㳋ꄈ椿╈塑⪍鴠ꄈ僗儬巖⯘DMSO 

飃技 min䏨劫⿁㱮噪巖鉯⺵塑⪍. mL  mg/L氳⫂剝Y榫DMSO㲋㳋舘 mLն⺱嫏⯆

㚷劫⿁狝氫巖尔⽰劫⿁塑剝巖尔ն 

2 絕卓♸雭雿 
2.1 ⟉㐼⿬侨 

♙䄄⛼兣♭鈷辑ն 
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辑  ♙䄄⛼兣♭ 

鈸融 

亡⺸ 

꧋⴬ 

眷㑔 

湺留 

眷㑔 
꧋⴬㲝   璡熊查妰 

    L/min 

鰑Ⲃ妰 

L/min 

鰉妰 

L/min 

냖겐겐曎 

MHz 

냖겐Ⱶ曎 

kW 

篠⺸ ⺱䑐 剝固 仄孲 16 1.4 0.9 27.12 1.3 

2.2 叻ⲥ刼絁 

劯䩺蕇⿁⯘㑔⽰夷仼僄㛻⯘ꄈ g/day㲋╬泘剝⩕碜꡿⡬J⡬╙⮇冫儷顏⩕碜氳

⺎䫙⹨宆䈲ⷊ劫⿁篺⯥㚲杼⺵䏨融⩕碜循巖尔╈氳僄㛻꡿⡬նUSP<>鈺㲋▽剝固傪篪硍⮜

╙┼╄㓹⛮ⵯ鿥氳剝固巖尔⽰┉╄㓹⛮ⵯ鿥氳狝氫巖尔夷╄⩕碜剝固巖尔냖宆䈲╙泘剝꡿⡬

氳 ⠙ⷊ J⛦宆䈲╙泘剝꡿⡬氳.⠙ⷊ. J䏨融⩕碜氳泘剝꡿⡬Jն 

⮵榫DMSO⯆狝氫巖尔յ. J⽰ J宆䈲氳⺨╄⩕碜岝⺭剝固巖尔⺨⩕碜氳꡿ꄈ⡬⹖剝固

巖尔宆䈲鈷辑ն 
辑  ⺨⩕碜氳꡿ꄈ⡬⹖剝固巖尔宆䈲 

⩕碜 
⩕碜꡿⡬ ⩕碜꡿⡬J 剝固傪篪硍⮜mg/L 

μg/g mg/L  . J . J 

꜠ . .  . . 

ꛝ  .  . . 

ꛇ  .  . . 

ꚅ  .  . . 

ꛝ  .  . . 

ꚧ  .  . . 

Ꙣ  .  . . 

Ꚓ  .  . . 

Ꜥ    .  

Ꙩ  .  . . 

ꚲ      

2.3 鿈ⴔ⯋稇叻ⲥ刼絁㥵♴ 

 

㎂ 1 Cd ⩕碜氳剝固傪篪 ㎂ 2 Ir ⩕碜氳剝固傪篪 
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㎂ 3 Os ⩕碜氳剝固傪篪 ㎂ 4 Ru ⩕碜氳剝固傪篪 

2.4 鿈ⴔ⯋稇靶絁鲰䐸㕃 

 

 

2.5 倰岁唬ⴀꣳծ呋ㅷⴔ區絕卓⿺⸈叻㔐佐桧 

䧝拨㲓뀰亡嫏㵒狝氫巖尔ꄆ㛄融㲋埠⹧⠙䍠䈲氳剝固⢏䄑ꢝ♔傪篪乨曎姳䐂⺨⩕碜

循巖尔╈氳压⭴꡿劯䩺劫⿁燵ꄂ⠙丘姳䐂院亡嫏氳压⭴꡿ 

融㲋劫⿁╈氳仰儬儷顏⩕碜⻡ꄈ夷╄劫⿁ꄆ㛄融㲋埠劯䩺USP<>氳䧗㵗⸊⮟⺸劫⿁
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╈塑⪍. J꡿ꄈ氳剝固巖尔姳⭴塑剝㍑䷅曎♔縓㴕亡嫏氳固漶䓪ն 

篾冽侁炐㹢孅 ICPE- ⸊查⹠㵤⩞隮♙融㲋嫱㵤⯘╈氳⩕碜儷顏⻡ꄈ⺨⩕碜氳亡嫏压

⭴꡿⛦◇⸊乢蕇⻡ꄈ꡿⡬⺎♔席餉紇㎁蕇⪯ USP<>㵒㵒⸊乢蕇氳儷顏⩕碜氳꡿ꄈ金姳ն. 

⠙氳꡿ꄈ⡬氳塑剝㍑䷅曎循 .~%╯ꠑ席餉 USP<>㵒劫⿁塑剝㍑䷅曎꧎金%~%

氳金姳ն 

辑 2 劫⿁⮇冫篾冽յ亡嫏压⭴꡿⹖塑剝㍑䷅曎 

 

⩕碜 

⮇冫嫧Ꝛ 

nm 

⮇冫篾冽 

μg/L 

0.8 J 氳塑剝㍑䷅曎 

% 

RSD(n=3)

(%) 

亡嫏压⭴꡿ 

μg/g 

⸊乢蕇⩕碜 

꡿⡬μg/g 

꜠ 226.502 ND 93.8 1.08 0.06 2.5 

ꛇ 224.268 ND 101 0.86 0.12 10 

ꛝ 225.585 ND 106 4.35 1.4 10 

Ꚙ 203.646 ND 93.8 4.74 1.3 10 

ꚅ 340.458 ND 103 0.73 0.15 10 

ꚧ 339.682 ND 98.8 4.45 0.69 10 

Ꙣ 267.876 0.045 98.1 0.88 0.20 10 

Ꚓ 202.030 ND 102 0.56 0.19 10 

Ꜥ 221.647 ND 97.3 0.53 0.33 50 

Ꙩ 292.402 ND 100 0.89 0.04 10 

ꚲ 224.700 ND 96.3 0.49 0.16 100 

N.D儔压⭴ն 

2.6 倰岁礵㺙䏞㹊낉 

╙▽뀰阾儗亡嫏氳ꄆ㛄䓪⹧♷⺱劫氳劫⿁⮇⮷⺸劫⿁╈塑⪍⺨⩕碜氳⠙꡿ꄈ⡬ⷊ 

J姳⭴♷劫⿁塑剝㍑䷅曎氳RSD⡬漶㲋亡嫏氳瞿㳢䈲⪭篾冽鈷辑ն 
辑  劫⿁塑剝㍑䷅曎⽰瞿㳢䈲 

⩕ 

碜 

1#劫⿁ 

%Rec 

2#劫⿁ 

%Rec 

3#劫⿁ 

%Rec 

4#劫⿁ 

%Rec 

5#劫⿁ 

%Rec 

6#劫⿁ 

%Rec 

RSD 

% 

꜠ 101 100 99.6 99 100 98.6 0.84 

ꛇ 105 102 93.0 105 104 107 1.59 

ꛝ 103 98.5 106 101 93.5 96 4.46 

Ꚙ 92.5 103 92.5 103 92.5 92.5 5.86 

ꚅ 106 107 108 108 108 108 0.76 

ꚧ 104 104 110 110 104 104 3.1 

Ꙣ 101 102 103 102 103 102 0.58 

Ꚓ 1075 109 109 109 107 109 3.4 

Ꜥ 101 101 96.9 105 101 106 1.1 
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Ꙩ 105 106 106 106 106 106 0.55 

ꚲ 102 102 102 101 102 101 0.37 

篾冽辑伺♷劫⿁┉⠙꡿ꄈ⡬塑剝㍑䷅曎氳注㵒剝固⢏䄑㵸◇%ⷊ院亡嫏氳瞿㳢䈲 

%RSD⡬㱮噪瑞⺭USP<>鈺㲋氳剝固ⷊ夷熨泘剝⩕碜氳RSD⡬㵸◇%ն 

3 絕雿 
⮵榫僗儬巖⯘DMSO波䫙燵ꄂ⸊乢蕇劫⿁ꃾ榫㹢孅⪝⺚榾䚊繓⺭璡熊查⛮⹠㵤⩞隮

ICPE-融㲋⸊乢蕇⿁╈⩕碜儷顏氳⻡ꄈ⩕碜篪䓪⪩硍⹖ꄆ㛄䓪荂㞑㲋ꄈ固漶篪䓪注

⪩硍丘循.~..⠙氳塑剝㍑䷅曎循.%֐%╯ꠑ埠⠙塑剝㍑䷅曎氳RSD

㵸◇%ն院亡嫏⯥㚲杼磨⛼甏⶝յ䒍鵮⺎♔席餉紇㎁蕇⪯㵒⸊乢蕇⿁╈⩕碜儷顏꡿ꄈ⡬氳融

㲋金姳ն  
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ⵄ欽歏䠭羒ざ瘝猌㶩⡤餘靶崵㹁蚋暟⚥ꢂ⡤⚥ Pd ⪶⻊⵫婎殆ꆀ 
䶰 銳✳榫榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ICPMS-2030 LF㵒蕇擻╈ꠑ⛮╈ Pd ⤺⴬⯘墧槴ꄈ鲽车▽

融陒ն院亡嫏磨⛼甏⶝瞿㳢䈲냖融陒固漶愓䷨䈲냖鴠⺭◇⺨熨蕇擻╈ꠑ⛮⹖◲⿁氳ꚅ⤺⴬

⯘墧槴ꄈ融㲋ն院亡嫏压⭴꡿╙ 0.0015 mg/kg鳀簘 6 埠融㲋 RSD ╙ 2.7%塑剝㍑䷅曎╙ 98.5%ն 

Ⱒꝶ霒ICPMS-2030 LF  蕇擻╈ꠑ⛮  ꚅ⤺⴬⯘   

 

⤺⴬⯘佭┉熨秉⹩⹛䈒鵮曎⛙┘秉⹩⹛䈒䔅剝固⺮䄭事舅榺耇氳擻顏ն鲹熨⛼榫燢╙⤺⴬⛼榫

寘⹖⤺⴬⯘氳⹛䈒燢╙⤺⴬⹛䈒ն⻡ꚅ眷⤺⴬⯘循骤媧⴬䄄璡车┯氳⤺⴬塑姄յ⤺⴬姍⴬璡⹛䈒鲋

爊╈僗浔冓╙䇯嫚氳䈒榫ն循㛢熨⸊乢蕇╈ꠑ⛮氳⺭䡗鲋爊╈ꚅPd⤺⴬⯘㏰颯⮽ꪝ䅻ꄆ金氳

即鲽⛼榫ն 

⛼╙곽ꢣ䫝⯆仼沠┽劲氳⸊乢蕇㵒ꄌ㷯⩕碜氳墧槴ꄈ僗浔┽劲氳꡿⯆ICH QD╈㵒ꚅ氳仼⩒

阵倽꨽ꄈ金姳僄┽劲氳佭⻹⪍⯘╙ μg/㛿ն╙䫝⯆⸊乢蕇Pd⤺⴬⯘氳墧槴㵒◇僄篳◲擻┘佭榺

ꚅ⤺⴬榟䡗氳⹛䈒꧎金循⤺⴬⹛䈒篾兠⺵㵒蕇擻╈ꠑ⛮鲽车Pd⤺⴬⯘墧槴ꄈ氳融陒նPd⤺⴬⯘墧

槴ꄈ循⩒阵氳葶㍴⫂佭╈ꠑ⛮耇㛫榫◇┖┉塠⹛䈒氳⯥䬠㍕塝꧎金䒍鵮յ固漶⮮㲋╈ꠑ⛮╈ꚅ氳

⻡ꄈն 

儗乄✳榫㹢孅 ICPMS- LF榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙融㲋▽蕇擻╈ꠑ⛮╈Pd⤺⴬⯘墧槴ꄈ

䬠❠▽固漶融㲋蕇擻╈ꠑ⛮Pd⤺⴬⯘墧槴ꄈ氳亡嫏ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

㹢孅 ICPMSˑ LF 榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ն 

1.2 ⟉㐼⿬侨 

ICP-MS♙⮇冫兣♭鈷ꛯ陬!儔䤓⮽䌖榫嶏նն 
辑 . ICP-MS ⮇冫兣♭ 

⹇丘 ⹇丘阻㲋 ⹇丘 ⹇丘阻㲋 

냖겐Ⱶ曎 1.20 KW 璡熊㯹⛮妰孲鵮 9.0 L/min 

鰑Ⲃ妰孲鵮 1.10 L/min 鰉妰孲鵮 0.70 L/min 

憅留眷㑔 Mini 憅留 ꧋⴬ ⺱䑐꧋⴬ 

꧋⴬㲝 仄孲 ꧋⴬㲝峪䈲 5˳ 

ꃾ劫岑䈲 5.0 mm 냖겐겐曎 27.12 MHz 

澛䲖妰⛮ He 澛䲖妰孲鵮 6 mL/min 

娢榾ⷭ -21 V 耇ꄈ鲋帱榾ⷭ 7.0 V 

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

燢⹧篑. g劫⿁糌◇䐭嫧寕鉯⫂粝╈塑 mL HNO⺵䐭嫧寕鉯因ⷌ舘㲝峪⺵鯸燰舘 

 mL㳋ꄈ椿篚姢㲋㳋舘⯎䈲篪䯺ⴇ䏨融⺱嫏⯆㚷劫⿁狝氫巖尔⹖塑剝劫⿁巖尔ն 
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2絕卓♸雭雿 
2.1 叻ⲥ刼絁很巊ꂁⵖ 

鿥⯆☮顏╙%V/VHNO 氳Pd硍⮜剝固巖尔◇ mL㳋ꄈ椿╈鿥⯆巖尔宆䈲⮇⮷╙յյ

յյյ μg/Lն♔ μg/L 氳In⩕碜⛼╙⫂剝巖尔循篪塑⪍⫂剝ն   

2.2 ⯋稇叻ⲥ刼絁 

 
㎂  劆固傪篪㎂r=. 

䧝拨  ⠙狝氫䍠䈲剝固⢏䄑阞畀䐂⮽♙㲋ꄈ꡿╙ . μg/L亡嫏㲋ꄈ꡿╙ . mg/kg

㱮噪⺎♔席餉融陒꧎姳ն 

2.3 呋ㅷ崵㹁絕卓⿺⸈叻㔐佐桧 

┕儬融㲋劫⿁⻡ꄈ䇜鲽车塑剝㍑䷅陒뀰篾冽鈷辑 . 
辑 . 劫⿁融㲋篾冽⹖塑剝㍑䷅曎 

⩕碜 顏ꄈ丘 ⫂剝 
融㲋篾冽 
μg/L 

RSD 
(n=,%) 

劫⿁⻡ꄈ 
(mg/kg) 

塑剝宆䈲 
μg/L 

塑剝⺵融㲋篾冽 
μg/L 

塑剝㍑䷅曎 
% 

Pd  In . . . . . . 

2.4 礵㺙䏞罌㻋 

鳀簘  埠融㲋劫⿁╈ꚅ氳⻡ꄈ⺵阞畀融㲋篾冽氳 RSD%篾冽鈷辑 . 
辑 . 鳀簘  埠融㲋篾冽 

融㲋埠丘 融㲋篾冽(ug/L) 

 . 
 . 
 . 
 . 
 . 
 . 

RSD(%) . 

3絕雿 
儗乄ꃾ榫䐭嫧寕鉯嫏㚲杼蕇擻╈ꠑ⛮✳榫㹢孅ICPMS- LF榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙融㲋▽

蕇擻╈ꠑ⛮╈Pd⤺⴬⯘氳墧槴ꄈն院亡嫏牔㲋㞑劫⿁鳀簘⪠埠融㲋氳RSD╙.%压⭴꡿⛦亡

嫏㲋ꄈ꡿╙. mg/kg固漶䓪㞑塑剝㍑䷅曎╙.%ն 

0 25 50
浓浓 (ug/L)

0

100

200

300

400

500

600
强
浓

Pd 105 (DBG)
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歏䠭羒ざ瘝猌㶩⡤餘靶岁崵㹁㌂꨺⵫⚥涸⯋稇勇餘ゎꆀ 
䶰 銳儗乄⹇縓紇㎁蕇⪯USP<232>㵒⩕碜儷顏氳꡿ꄈ金姳⹖USP<233>㵒⩕碜儷顏氳融㲋亡嫏⮵

榫榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮嫏ICP-MS融㲋▽⻹ꡭ簄蕇劫⿁╈氳ꄆꄌ㷯⩕碜⽰⪭㱚⩕碜儷顏氳⻡ꄈն

㲓뀰篾冽辑伺⺨⩕碜氳注⪩硍丘 r0.9992塑剝㍑䷅曎循93.0%103%֐╯ꠑ席餉USP<233>㵒

劫⿁塑剝㍑䷅曎꧎金70%~150%氳金姳6♷劫⿁┉⠙꡿ꄈ⡬塑剝㍑䷅曎氳注㵒剝固⢏䄑㵸◇7%

亡嫏氳瞿㳢䈲%RSD⡬㱮噪瑞⺭USP<233>鈺㲋夷熨泘剝⩕碜氳RSD⡬㵸◇20%氳金姳院亡嫏

磨⛼甏➘յ䒍鵮劫⿁⯥㚲杼甏⶝⺎♔席餉紇㎁蕇⪯㵒⹾僜蕇╈儷顏⩕碜꡿ꄈ⡬氳融㲋金姳ն 

Ⱒꝶ霒USP<232> USP<233> ⻹⪍簄蕇 ICP-MS 

 

紇㎁蕇⪯甏燢USP佭紇㎁䷓䈢㵒蕇⿁顏ꄈ剝固⽰压㲋亡嫏⛼⭴氳䤗儛鈺㲋█佭蕇⿁榟◲յ

✳榫յ留杼յ压뀰氳嫏䏱❤䩺ն䇗僖USP循埫孙蕇⪯EP氳䋧阫┖榫USP<>⽰USP<>

鲹┼╄鵠⮟创僀⸊全氳USP<>鵠⮟♔✳㵨全剝固催㳋佄ⶖ隀նUSP<>院剝固◇䇗

僖仼颯塜䌋䣮车鈺㲋▽蕇⿁╈⩕碜儷顏氳꡿ꄈ⡬նUSP<>鈺㲋▽┘⺱氳劫⿁㚲杼亡嫏❠┘

⺱劫⿁✳榫䇜榫ICP-AES䡝縖ICP-MS融㲋氳亡嫏鈺爊ն 

儗乄⹇縓 USP<>氳꡿ꄈ金姳⽰ USP<>亡嫏鈺爊ꃾ榫波䫙燵ꄂ嫏㚲杼ㅂ꧋⯘劫⿁✳榫

㹢孅 ICPMS- 融㲋▽⻹⪍簄蕇ㅂ꧋⯘╈ꄆꄌ㷯⻡ꄈ⹖⪭㱚⩕碜⻡ꄈն院亡嫏磨⛼甏⶝㲋ꄈ固

漶⺎♔席餉紇㎁蕇⪯㵒蕇⿁╈儷顏⩕碜꡿ꄈ⡬氳融㲋金姳ն 

1 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

㹢孅 ICPMS- 榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ 

1.2 㹊낉㐼渓⿺霚⵫ 

㲓뀰䢦榫沐⮇⮷╙㖆乢䡝朔桔免顏✳榫漛ꁂ巖尔+寁㵸休⺵榫⸼熊查姢⫿嬲

䇕揳㚷榫㲓뀰䢦榫HNO╙剩篒篚陒⯘㲓뀰榫姢╙飃篚⸼熊查姢ն 

1.3 呋ㅷ涸ꅷ꧋ㄤ呋ㅷ⵸㢅椚 

燢⹧.g瞿漶舘.g陒劫◇ mL PET╈循㛿䇖┕榫% HNO㲋舘. g䯺ⴇ䏨

融ն⺱嫏⯆㚷劫⿁狝氫巖尔⽰劫⿁塑剝巖尔ն 

1.4 ⟉㐼⿬侨 

璡熊查⛮⹇丘 

냖겐Ⱶ曎. KW 鰑Ⲃ妰孲鵮. L/min 

湺留眷㑔Mini ꧋⴬㲝仄孲 

ꃾ劫岑䈲. mm 璡熊查⛮妰孲鵮. L/min 

鰉妰孲鵮. L/min ꧋⴬眷㑔⺱䑐 

꧋㲝峪䈲 ˳  냖겐겐曎. MHz澛䲖娢⹇丘 

澛䲖妰熨眷He 娢榾始- V 
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㎂  As ⩕碜氳剝固傪篪 r=.                ㎂  Cd ⩕碜氳剝固傪篪 r=. 

0 1 2 3
浓浓 (ug/L)

0.0

2.5

5.0

7.5

10.0

强
浓

As 75 (DBG)

0 1 2 3
浓浓 (ug/L)

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

强
浓

Cd 111 (DBG)

澛䲖妰孲鵮. mL/min 耇ꄈ鲋帱榾始. V 

2. 絕卓♸雭雿 
2.1 叻ⲥ刼絁很巊ꂁⵖ   

劯䩺蕇⿁⯘㑔⽰夷仼僄㛻⯘ꄈ g/day㲋╬泘剝⩕碜꡿⡬J⡬╙⮇冫儷顏⩕碜氳⺎䫙

⹨宆䈲ⷊ劫⿁篺⯥㚲杼⺵䏨融⩕碜循巖尔╈氳僄㛻꡿⡬նUSP<>鈺㲋▽剝固傪篪硍⮜╙┼╄㓹

⛮ⵯ鿥氳剝固巖尔⽰┉╄㓹⛮ⵯ鿥氳狝氫巖尔夷╄⩕碜剝固巖尔냖宆䈲╙泘剝꡿⡬氳⠙ⷊ J

⛦宆䈲╙泘剝꡿⡬氳.⠙ⷊ. J䏨融⩕碜氳泘剝꡿⡬Jն 

⮵榫%氳漛ꁂ巖尔鿥⯆狝氫巖尔յ. J⽰ J宆䈲氳⺨╄⩕碜岝⺭剝固巖尔⺨⩕碜氳꡿ꄈ⡬⹖

剝固巖尔宆䈲鈷辑ն⫂剝⩕碜InյBiյGeյSc宆䈲㏰╙ µg/Lꃾ榫⫂剝篯♭循篪塑ն 
辑  ⩕碜꡿⡬⹖剝固傪篪巖尔宆䈲硍⮜ 

⩕碜 
顏ꄈ丘 

(amu) 
⻹⪍簄蕇 PDE 

μg/day 

⩕碜꡿⡬ 

μg/g 
⩕碜꡿⡬ J 

μg/L 

剝固傪篪硍⮜μg/L 

 . J J 

꜠ 111 1.5 0.15 .  .  

ꚛ 208 5 0.5   .  

滰 75 1.5 0.15 .  .  

娠 202 1.5 0.15 .  .  

ꛇ 193 1.5 0.15 .  .  

ꛝ 189 1.5 0.15 .  .  

ꚅ 105 1.5 0.15 .  .  

Ꚙ 195 1.5 0.15 .  .  

ꚧ 103 1.5 0.15 .  .  

Ꙣ 101 1.5 0.15 .  .  

ꛂ 52 25 2.5   .  

Ꚓ 95 10 1     

Ꜥ  . . .  .  

Ꙩ 51 30 3     

ꚲ        

㚷嫱1PDE╙夷仼⩒阵倽꨽⯘ꄈμg/day 

劯䩺 g/day氳⯘ꄈ⹖燵ꄂ⠙阞畀䐂⮽⩕碜꡿⡬J 

      ♔┕⩕碜融㲋╙始妰澛䲖嘗䌋 

2.2 鿈ⴔ⯋稇叻ⲥ刼絁㥵♴ 
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2.3 鿈ⴔ⯋稇餘ꆀ鲰䐸㕃 

顏隮⮇冫㰇循浔⺱ꄈ䋳⛤碜䇕䣼յ㛢⸊查熊查䇕䣼յꥈ挾姍⴬擻䇕䣼յ⹙榾蕔熊查䇕䣼⽰㓹⛮

䇕䣼璡㛢熨眷㑔氳䇕䣼㍕碜նICPMS-氳⪚冓儼澛䲖娢鵠鲋䌖⪍始妰澛䲖⺎♔僗䷞㏐寕ꢝ䇕䣼ն

䎎⮇冫篾冽䋳䅻꧎金篺뀰⸼陃⮷楢鴲休㹢孅LabSolutions ICPMS鯻♭僗斻攑氳陇亇Ⲃ䣆

Ⱶ耇⺎劯䩺⺨⩕碜氳顏ꄈ愓䷨䈲յ璡䷞羜俍宆䈲յ䇕䣼䗯⬅璡㍕碜簧⺭⮮亇㵒篾冽⢢⭴Best

Good⽰NG氳⮮亇䇜簄⭴注䈒氳陇亇❤䩺⺎㛻㛻䬠냖⮇冫䷞曎䇜⟊阾⮇冫篾冽氳固漶䓪ն 

 

 

 

㎂  娠⩕碜顏ꄈ鯺䊑㎂                            ㎂  ꚛ⩕碜顏ꄈ鯺䊑㎂ 
2.4 呋ㅷⴔ區絕卓⿺⸈叻㔐佐桧  

䧝拨㲓뀰亡嫏㵒狝氫巖尔ꄆ㛄融㲋埠⹧⠙䍠䈲氳剝固⢏䄑ꢝ♔傪篪乨曎姳䐂⺨⩕碜循巖

尔╈氳压⭴꡿劯䩺劫⿁燵ꄂ⠙丘⠙姳䐂院亡嫏氳压⭴꡿ 

融㲋劫⿁╈氳儷顏⩕碜⻡ꄈ夷╄劫⿁ꄆ㛄融㲋埠 

劯䩺USP<>氳䧗㵗⸊⮟⺸劫⿁╈塑⪍.J꡿ꄈ氳剝固巖尔姳⭴塑剝㍑䷅曎♔縓㴕亡嫏

氳固漶䓪ն 

0 1 2 3
浓浓 (ug/L)

0

10

20

30

强
浓

Pb 208 (DBG)

0 1 2 3
浓浓 (ug/L)

0.0

0.5

1.0

1.5

强
浓

Hg 202 (DBG)

㎂  Hg ⩕碜氳剝固傪篪 r=.                 ㎂  Pb ⩕碜氳剝固傪篪 r= 

2J 

样品 

样品+0.5J 

2J 

样品 

样品+0.5J 

㎂  Mo ⩕碜顏ꄈ鯺䊑㎂                            ㎂  Cd ⩕碜顏ꄈ鯺䊑㎂ 

2J 

样品 

样品+0.5J 

2J 

样品 

样品+0.5J 
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辑  劫⿁⮇冫篾冽⹖塑剝㍑䷅曎 

⩕碜 

 

⫂剝 
⮇冫篾冽 

μg/L 

. J 塑剝 

融㲋⡬μg/L 
RSD(n=)

(%) 

. J 氳塑剝 

㍑䷅曎

% 

亡嫏压⭴꡿ 

μg/kg 

꜠  In ND . .  . 

ꚛ  Bi ND . .  . 

滰  Ge ND . .  . 

娠  Bi ND . .   

ꛇ  Bi ND . .  . 

ꛝ  Bi ND . .   

ꚅ  In ND . .  . 

Ꚙ  Bi ND . .  . 

ꚧ  In ND . .  . 

Ꙣ  In ND . .  . 

ꛂ  Sc ND . .   

Ꚓ  In ND . .  . 

Ꜥ  Sc ND . .   

Ꙩ  Sc ND . .  . 

ꚲ  Ge ND . .   

㚷嫱 N.D 儔压⭴  

篾冽侁炐㹢孅 ICPMS- 顏隮♙融㲋ㅂ꧋⯘╈氳⩕碜儷顏⻡ꄈ⺨⩕碜氳亡嫏压⭴꡿鲾⛦

◇ㅂ꧋⯘⻡ꄈ꡿⡬⺎♔席餉紇㎁蕇⪯ USP<>㵒ㅂ꧋⯘氳⩕碜儷顏氳꡿ꄈ金姳ն 

. ⠙氳꡿ꄈ⡬氳塑剝㍑䷅曎循 ~%╯ꠑ席餉 USP<>㵒劫⿁塑剝㍑䷅曎꧎金 %~%

氳金姳ն 

2.5 倰岁礵㺙䏞㹊낉 

╙▽뀰阾儗亡嫏氳ꄆ㛄䓪⹧  ♷⺱劫氳劫⿁⮇⮷⺸劫⿁╈塑⪍⺨⩕碜氳  ⠙꡿ꄈ⡬ⷊ  

J姳⭴  ♷劫⿁塑剝融㲋篾冽氳 RSD ⡬漶㲋亡嫏氳瞿㳢䈲⪭篾冽鈷辑 ն 
辑  劫⿁塑剝劫融㲋篾冽⽰瞿㳢䈲 

⩕碜 
塑剝劫J融㲋篾冽μg/L 

RSD% 
#劫⿁ #劫⿁ #劫⿁ #劫⿁ #劫⿁ #劫⿁ 

꜠ . . . . . . . 

ꚛ . . . . . . . 

滰 . . . . . . . 

娠 . . . . . . . 

ꛇ . . . . . . . 

ꛝ . . . . . . . 

ꚅ . . . . . . . 

Ꚙ . . . . . . . 
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ꚧ . . . . . . . 

Ꙣ . . . . . . . 

ꛂ  . . . . . . 

Ꚓ . . . . . . . 

Ꜥ . . . . . . . 

Ꙩ . . . . . . . 

ꚲ  . .  . . . 

篾冽辑伺 ♷劫⿁┉⠙꡿ꄈ⡬塑剝劫融㲋篾冽氳注㵒剝固⢏䄑㵸◇ %ⷊ院亡嫏氳瞿㳢䈲

%RSD⡬㱮噪瑞⺭ USP<>鈺㲋氳剝固ⷊ夷熨泘剝⩕碜氳 RSD ⡬㵸◇ %ն 

3. 絕雿 
ꃾ榫㹢孅⪝⺚榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ICPMS-融㲋⻹⪍簄蕇╈⺨꡿ꄈ⩕碜氳⻡ꄈ⩕碜篪

䓪⪩硍⹖ꄆ㛄䓪荂㞑㲋ꄈ固漶⺨⩕碜氳注⪩硍丘 r.塑剝㍑䷅曎循.%֐%╯ꠑ

♷劫⿁┉⠙꡿ꄈ⡬塑剝㍑䷅曎氳注㵒剝固⢏䄑㵸◇%⺨䧗剝㏰瑞⺭USP<>鈺㲋氳剝固ն院亡

嫏磨⛼甏➘յ䒍鵮劫⿁⯥㚲杼甏⶝⺎♔席餉紇㎁蕇⪯㵒⻹⪍簄蕇╈儷顏⩕碜꡿ꄈ⡬氳融㲋金姳ն 
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ⵄ欽歏䠭羒ざ瘝猌㶩⡤餘靶崵㹁袕蟎祪岤㼘巊⚥ꅾꆄ㾩⯋稇ゎꆀ 
䶰 銳儗乄✳榫榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ICP-MS波䫙㵒 %蝐蚆矵嫱㵤尔╈ꄆꄌ㷯⩕碜⻡ꄈ鲽

车▽融陒ն院亡嫏磨⛼甏⶝⮇冫鵮䈲䒍愓䷨䈲냖⺎♔㵒㛢⩕碜⻡ꄈ鲽车⺱休融㲋ն⺨⩕碜┘

⺱宆䈲塑剝㍑䷅曎循 ~%╯ꠑ席餉 ~%氳㍑䷅曎金姳⺨⩕碜鳀簘  埠 . ⠙꡿⡬宆䈲

塑剝劫⿁融㲋篾冽 RSD 㵸◇ %ն 

Ⱒꝶ霒ICPMS-2030LF  蝐蚆矵嫱㵤尔  ꄆꄌ㷯 

 

蝐蚆矵嫱㵤尔佭║䈃┕鲡榫ꪝ䅻䇯嫚氳蕇擻蝐蚆矵⛼╙蛈⪴擻顏䅻逈榫◇辍⩘냖懷յ似鴀䡝

縖佭辡䍐┘耇鲽괐氳䖲縖䢦꧎金氳懷ꄈ⽰⛮尔⺱休蝐蚆矵█⺎♔⛼╙巖昏⺎♔即鲽⪭㱚蕇擻氳

巖鉯⽰⻹䷅ն㍕⪭✳榫䇯嫚┦⶝仼✳榫⯘ꄈ㛻ICH几榫蕇⿁䤗儛金姳㎁ꡮⶖ隀杼◄⚢循⩕碜儷

顏꡿䈲亡ꪫ鈺㲋⪭䧝拨仼簄蕇⛮燠  L 鲽车꡿䈲縓㴕䇜㵨嫱㵤⯘꧎金鲽车곽ꢣ陁⚽氳⩕碜⮇╙ 

眷յA 眷⹖鼨⮇  眷նꈶ◇仼䯷⪍ꄈ㛻蝐蚆矵嫱㵤尔╈氳儷顏⻡ꄈ꡿䈲冓㛻꡹⛦㵒融㲋♙氳

愓䷨䈲齉僗鰏냖金姳ն 

儗乄✳榫㹢孅 ICPMS- LF榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙波䫙融㲋▽蝐蚆矵嫱㵤尔╈ꄆꄌ㷯⩕碜

氳⻡ꄈ뀰阾▽㹢孅ICP-MS◲⿁循蝐蚆矵嫱㵤尔╈ꄆꄌ㷯⩕碜融㲋╈氳鴠榫䓪ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

㹢孅 ICPMSˑ LF 榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙ն 

1.2 ⟉㐼⿬侨 

ICP-MS♙⮇冫兣♭鈷ꛯ陬!儔䤓⮽䌖榫嶏նն 
辑 . ICP-MS ⮇冫兣♭ 

⹇丘 ⹇丘阻㲋 ⹇丘 ⹇丘阻㲋 

냖겐Ⱶ曎 1.20 KW 璡熊查⛮妰孲鵮 9.0 L/min 

鰑Ⲃ妰孲鵮 1.10 L/min 鰉妰孲鵮 0.60 L/min 

憅留眷㑔 Mini 憅留 ꧋⴬ ⺱䑐꧋⴬ 

꧋⴬㲝 仄孲 ꧋⴬㲝峪䈲 5˳ 

ꃾ劫岑䈲 5.0 mm 냖겐겐曎 27.12 MHz 

澛䲖妰⛮ He 澛䲖妰孲鵮 6 mL/min 

娢榾始 -21 V 耇ꄈ鲋帱榾始 7.0 V 

2絕卓♸雭雿 
2.1 叻ⲥ刼絁很巊ꂁⵖ 

鿥⯆⠙꡿⡬宆䈲꡿⡬宆䈲榫J辑炐氳岝⺭剝尔✳榫剩篒篚蝐蚆矵鿥⯆%蝐蚆矵巖尔⛼

╙燵ꄂ⯘燵ꄂJ氳岝⺭剝尔┉㲋⠙丘䐂⮽䢦꧎剝固巖尔剝固巖尔宆䈲㞝辑  䢦炐ն⫂剝⩕碜
BeյScյGeյInյBi宆䈲╙ µg/Lꃾ榫⫂剝篯♭循篪塑軾ⲁ嬇鯸鵮╙鯸/⮇ꙵ⫂
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剝篯♭╈氳⫂剝鯻留榫劫⿁鯻留僀创ն 
 

辑. ⩕碜꡿䈲⟔䕜 

⩕碜 ⮇眷 
仼⩒阵倽꨽ꄈ 

(μg/㛿) 
劫⿁╈⩕碜儷顏⩒阵宆䈲 J 

μg/L 
Cd    
Pb   . 
As   . 
Hg   . 
Co A  . 
V A   
Ni A   
Li    
Sb    
Cu    

 

     辑 . 剝固巖尔宆䈲⹖⮇冫顏ꄈ丘 

⩕碜 
顏ꄈ丘 
(amu) 

⫂剝 
剝固傪篪宆䈲(µg/L) 

STD STD STD 
Cd  In . . . 
Pb  Bi . . . 
As  Sc . . . 
Hg  Bi . . . 
Co  Ge . . . 
V  Sc . . . 
Ni  Sc . . . 
Li  Be . . . 
Sb  In . . . 
Cu  Ge . . . 

2.2 ⯋稇叻ⲥ刼絁 

 
2.3 呋ㅷ崵㹁絕卓⿺⸈叻㔐佐桧 

䧝拨㲓뀰亡嫏㵒狝氫巖尔ꄆ㛄融㲋  埠⹧  ⠙䍠䈲氳剝固⢏䄑ꢝ♔傪篪乨曎姳䐂⺨⩕碜循

巖尔╈氳压⭴꡿ն✳榫 ICPMS- LF 波䫙融㲋▽ %蝐蚆矵嫱㵤尔╈ꄆꄌ㷯⩕碜⻡ꄈ䇜鲽车 . 

Jյ J 宆䈲氳塑剝㍑䷅陒뀰篾冽鈷辑 ն 
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辑 . 劫⿁融㲋篾冽⹖⺨宆䈲塑剝㍑䷅曎 

⩕碜 
压⭴꡿ 

μg/L 
融㲋篾冽 
μg/L 

塑剝㍑䷅曎% 
.J J 

Cd . N.D.   
Pb . .   
As . .   
Hg . .   
Co . N.D.   
V . N.D.    
Ni . .   
Li* . .   
Sb . .   
Cu . .   

嫱յN.D.辑炐儔压⭴յ*辑炐ꃾ榫ꪝ澛䲖嘗䌋融㲋ն 

2.4 礵㺙䏞罌㻋 

鿥⯆  ♷ . ⠙⺨⩕碜꡿⡬宆䈲氳塑剝劫⿁鳀簘融㲋⺵阞畀融㲋篾冽氳 RSD%篾冽鈷辑

ն 
辑 . ⺨⩕碜融㲋篾冽瞿㳢䈲n= 

⩕碜 
融㲋篾冽瞿㳢䈲 

RSD% 
Cd . 
Pb . 
As . 
Hg . 
Co . 
V . 
Ni . 
Li . 
Sb . 
Cu . 

3絕雿 
儗乄✳榫㹢孅 ICPMS- LF 榾䚊繓⺭璡熊查⛮顏隮♙波䫙融㲋▽ %蝐蚆矵嫱㵤尔╈ꄆꄌ㷯

⩕碜氳⻡ꄈ뀰阾▽㹢孅 ICP-MS ◲⿁循蝐蚆矵嫱㵤尔╈ꄆꄌ㷯⩕碜融㲋╈氳鴠榫䓪ն⺨⩕碜┘⺱宆

䈲塑剝㍑䷅曎循 ~%╯ꠑ席餉 ~%氳㍑䷅曎金姳⺨⩕碜鳀簘  埠 . ⠙꡿⡬宆䈲塑剝

劫⿁融㲋篾冽 RSD 㵸◇ %院亡嫏磨⛼甏➘յ⮇冫鵮䈲䒍愓䷨䈲냖鴠榫◇蝐蚆矵嫱㵤尔璡劫

⿁╈ꄆꄌ㷯⩕碜⻡ꄈ氳融陒ն 
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痦♲蒜 婎殆很⵫唬崵 
蕇⿁╈巖⯘墧槴佭䧗循⸊乢蕇յ鰑乢⹖⯆⯘榟◲╈✳榫氳⛙循䄄荔鲋爊╈儔耇㱮噪⸼ꢝ氳僗

儬巖⯘ն循⸊乢蕇⺭䡗䄄荔╈僗儬巖⯘䑒┘⺎㵽鴲䦫鴠䎎氳巖⯘⺎♔䬠냖◲ꄈ䡝⬀㲋蕇擻氳䓪

顏㞝俘㑔յ篚䈲յ巖鉯䈲璡ն⛙䎎蕇⿁╈巖⯘墧槴姢䇖냖◇㱧噪⡬休㶩⚢㵒几⛮◲榟⷇㲺ն㍕塝

巖⯘墧槴氳沪融㵒蕇⿁顏ꄈ䫝⯆僗ꄆ金䙬╬ն 

վ╈㎁蕇⪯տ2020 撷㍌鼨劯䩺鵠⮟ 0861 墧槴巖⯘融㲋嫏㵨蕇⿁╈䅻鈷氳墧槴巖⯘⮇╙└眷

瑭┉眷巖⯘䈒院鹵⩦✳榫⪦ 5 熨ⴎ䦮葋յ㍌姚⴬澠յ1,1-◅姚光戇յ1,2-◅姚光懹յ1,1,1-└姚光

戇⪭╈ 1,1,1-└姚光戇꡿䈲╙ 0.15%⪭⛸ 4 熨꡿䈲╙ 0.0002~0.0008%瑭◅眷巖⯘䈒院꡿⯆✳

榫注㵒◇ 2015 撷վ╈㎁蕇⪯տ氳 27 熨╈亍塑⪍▽䋳┮㓹葋⽰榻㓹䋳┊ꀨյ⪦ 29 熨㞝榻ꁣյ⻏

ニյ榻葋յN,N-◅榻㓹榻ꀬ翿⽰光肖꡿䈲╙ 0.005% ~0.388%ն瑭└眷巖⯘㞝ꁫꁂյ┮ꀨյ䋳┮

ꁣյ┊ꁣյ光ꁣ⽰光ꁂ光ꀪ╙蕇⿁ GMP 䡝⪭☽顏ꄈ金姳꡿⯆✳榫ն⪭╈瑭┉眷⽰瑭◅眷㵒几⛮氳⷇

㲺䓪僄㛻ն 
┉◙䅻鈷氳䨅⹠䓪僗儬巖⯘儷顏氳 ICH ꡿ꄈ⡬ 

䨅⹠䓪僗儬儷顏 ꡿ꄈppm PDEmg/㛿 

光肖  . 

姚♻  . 

,-◅姍⪠朅  . 

◅姚榻戇  . 

⻏ニ  . 

,,-└姚光戇  . 
 

劯䩺蕇⪯亡嫏㹢孅妰注荈隮鉯⬀亡终⺎♔㲓朆䒍鵮յ냖愓䷨䈲氳墧槴巖⯘⮇冫ն儗珖䷅䎓▽妰

注荈隮䤗儛循蕇擻╈䅻鈷巖⯘墧槴⮇冫注⪩氳䈒榫ն 
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孞湱蒀靶絕ざ곝瑟鵳呋㐼崵㹁蚋ㅷ⚥䗎ꆀ梠孻守⚋掬婎殆 
䶰 銳儗乄⮵榫㹢孅⪝⺚ GC-2010 Plus 妰注荈隮♙篾⺭ HS-20 Trap 㑔걵狝舅ⲁ鲽劫氳䩔꥘鲽劫

嘗䌋䋧环▽蕇⿁╈䐭ꄈ朅姍姚┮戇墧槴氳融㲋亡嫏ն循剝固傪篪宆䈲葶㍴⫂篯⮇篪䓪⪩硍荂㞑

注⪩硍丘 r ╙ 0.9999㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪荂㞑RSD ╙ 1.30%ն院亡嫏⺎榫◇蕇⿁╈朅姍姚┮戇墧槴氳

䒍鵮㲋䓪㲋ꄈ融㲋ն 

Ⱒꝶ霒걵狝舅ⲁ鲽劫 妰注荈隮♙ 蕇⿁ 朅姍姚┮戇 
 

朅姍姚┮戇ECH⮷⺳辑姚ꁣ佭┉熨佄䨅⹠氳仰荈媧敯尔⛮僗眷⛎姚♻妰⽏╚金榫◇榟

◲朅姍剨耏璡瞿篱⴬䄄◲⿁█⺎榫◇蕇擻⺭䡗╈ꠑ巖⯘յ篣䌫嵸䍠⯘յ榾꜖⩞◾⯘璡ն⪭䯷⹧յ

⻹⪍⹖汷罍⻹䷅㏰僗夽┦⯌忂䓪䍠憷ⲁ擻㲓뀰阾伺僗弍循舚毋⛼榫ն 

泘⯥㵒蕇⿁╈巖⯘墧槴氳䫝⯆䄖⹨⮽飉全飉㛢氳ꄆ鈼ն劯䩺切蕇┯⪝⺚⫂鼨䧗剝⪭榫걵狝

嫏氳꡿ꄈ⡬╙μg/mLն 

撷蕇⪯╈䬠❠氳蕇⿁╈巖⯘墧槴氳压融亡嫏╙걵狝鲽劫⽰巖尔波䫙鲽劫ն儗乄䋧环▽┉熨

⮵榫䩔꥘걵狝鲽劫嘗䌋融㲋蕇⿁╈䐭ꄈ巖⯘墧槴⻡ꄈ氳亡嫏ն㹢孅⪝⺚亍䫠⭴氳HS- Trap㑔걵狝

鲽劫僗┼熨┘⺱氳鲽劫嘗䌋ⷊꪐ䒳걵狝嘗䌋Loop mode⽰䩔꥘걵狝嘗䌋Trap modeն

䩔꥘걵狝嘗䌋佭⮵榫榾查⯆因氳䩔꥘ꡓ㵨篺䇖辆⺵걵狝椿┕鼨噪鼨䨅⹠䓪篯⮇鲽车㛢埠㳫꥘宆籔

抆⺵䩔꥘ꡓ䒍鵮ⶍ峪⺵㲓朆済ꠑ鲽劫☳縡䐂⮽奃ꪐ䒳걵狝嘗䌋催냖氳愓䷨䈲㲓朆催⛦⻡ꄈ篯⮇

融㲋ն儗亡嫏磨⛼甏⶝愓䷨䈲催냖鴠⺭◇蕇⿁╈冓䐭ꄈ巖⯘墧槴氳压融ն 

1 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

HS- Trap 걵狝舅ⲁ鲽劫㹢孅⪝⺚ 

GC- Plus 妰注荈隮♙ 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

HS- 兣♭Loop 嘗䌋 

걵狝椿䇖辆峪䈲˳ 

㲋ꄈ朅峪䈲˳⚩鰟篪峪䈲˳ 

䇖辆休ꠑmin鲽劫休ꠑmin 

荈隮兣♭ 

荈隮刼Rtx-

m×.mm×.µm 

刼峪爊䈌˳(min)_˳/min_˳

(min) 

鰉妰䫝⯆亡䌋䔩篪鵮䈲. cm/sec 

鲽劫亡䌋⮇孲鲽劫⮇孲奃 : 

FID 峪䈲˳ 

HS- 兣♭Trap 嘗䌋 

걵狝椿䇖辆峪䈲˳ 

㲋ꄈ朅峪䈲˳⚩鰟篪峪䈲˳ 

䇖辆休ꠑmin鲽劫休ꠑmin 

Trap 埠丘 埠 

荈隮兣♭ 

荈隮刼Rtx-

m×.mm×.µm 

刼峪爊䈌˳(min)_˳/min_˳

(min) 
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鰉妰䫝⯆亡䌋䔩篪鵮䈲. cm/sec 

鲽劫亡䌋⮇孲鲽劫⮇孲奃 : 

FID 峪䈲˳

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

瞿㳢燢⹧ . g 蕇⿁劫⿁塑⪍  mL DMSO ⺵㳢㵟䏨融ն 

2 絕卓雭雿 
2.1 叻ⲥ靶㕃 

朅姍姚┮戇剝固隮㎂Loop mode㞝㎂  䢦炐ն 

 

㎂ . 朅姍姚┮戇剝固巖尔荈隮㎂. μg/mL 

辑 . 朅姍姚┮戇篯⮇⟊槴休ꠑ 

No. ⟊槴休ꠑ ⴬⺭擻 葏乄⺳燢 CAS# 㼉ꪫ燠 

 . 朅姍姚┮戇 ECH --  

朅姍姚┮戇剝固隮㎂Trap mode㞝㎂  䢦炐ն 

 
㎂ . 朅姍姚┮戇剝固巖尔荈隮㎂. μg/mL 

辑 . 朅姍姚┮戇篯⮇⟊槴休ꠑ 

No. ⟊槴休ꠑ ⴬⺭擻 葏乄⺳燢 CAS# 㼉ꪫ燠 

 . 朅姍姚┮戇 ECH --  

15.0 15.5 16.0 16.5 17.0 17.5 18.0 18.5 19.0 min

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5
uV(x10,000)

Chromatogram

1

17.0 18.0 19.0 20.0 21.0 min

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

1.25

1.50

uV(x10,000)

Chromatogram

1
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2.2 叻ⲥ刼絁Trap mode 

✳榫 DMSO 鿥⯆朅姍姚┮戇剝固硍⮜宆䈲⮇⮷╙ .յ.յ.յ.յ. µg/mL♔宆

䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝⯆⛼剝固傪篪㞝┖㎂  䢦炐ն 

 

㎂ . 剝固傪篪 

辑 .篯⮇注⪩硍丘⹖压⭴꡿ 

No. ⺳燢 注⪩硍丘 压⭴꡿μg/mL 

 朅姍姚┮戇 . . 

2.3 ꅾ㢕䚍崵霚Trap mode 

. μg/L 朅姍姚┮戇剝固巖尔鳀簘鲽劫 5 Ꙟ阞畀㼉ꪫ燠 RSD%♔縓㴕♙ꄆ㛄䓪篾冽㞝辑

 䢦炐ն 
辑 . ⺨篯⮇压⭴꡿⹖ꪫ燠ꄆ㛄䓪n= 

No. 㼉ꪫ燠  㼉ꪫ燠  㼉ꪫ燠  㼉ꪫ燠  㼉ꪫ燠  RSD% 

      . 

2.4 呋ㅷ崵霚絕卓 

㵨朅姍姚┮戇剝固巖尔塑⮽蕇⿁劫⿁╈䧝拨劫⿁⯥㚲杼亡嫏⯆㚷劫⿁╈塑剝宆䈲╙  

μg/mLն劫⿁塑剝㍑䷅曎篾冽鈷辑 5ն 
辑 . 劫⿁融陒篾冽⹖塑剝㍑䷅曎 

No. ⴬⺭擻⺳燢 
蕇⿁ 

压融篾冽μg/g ㍑䷅曎% RSD% (n=) 

 朅姍姚┮戇 . . . 

3 絕雿 
ꃾ榫㹢孅⪝⺚妰注荈隮♙GC- Plus篾⺭ HS- Trap 걵狝鲽劫⮇冫蕇⿁╈䐭ꄈ朅姍姚

┮戇奃鰏걵狝鲽劫氳┼熨鲽劫嘗䌋┖氳愓䷨䈲ꃾ榫䩔꥘嘗䌋Trap mode鲽劫僗奃ꪐ䒳걵

狝嘗䌋Loop mode催냖氳愓䷨䈲ն亡嫏磨⛼甏⶝循 .~. µg/mL 剝固傪篪葶㍴⫂篪䓪荂㞑

劫⿁塑剝㍑䷅曎╙ .%ն儗亡嫏⺎♔榫◇蕇⿁╈䐭ꄈ朅姍姚┮戇氳㲋䓪㲋ꄈ压融ն 

 

0 10 Conc.
0.0

1.0

2.0

Area(x10,000)
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곝瑟-孞湱蒀靶岁崵㹁⻊㷖蚋ㅷ⚥♲猫很⵫婎殆 

䶰 銳儗乄⮵榫㹢孅 Nexis GC- 妰注荈隮♙篾⺭ HS- 걵狝舅ⲁ鲽劫䋧环▽⴬㰣蕇⿁╈⹤

┊ꁣյ-榻㓹㍌姄⼕モյ朅䡏㓹榻ꂊ  熨巖⯘墧槴氳压融亡嫏նꃾ榫㛚剝嫏㲋ꄈ循 .~ μg 宆

䈲葶㍴⫂篪䓪⪩硍荂㞑 熨擻顏氳注⪩硍丘 R 㛻◇ .ն♔  ⠙⟔㉽奃阞畀 熨⴬⺭擻氳压

⭴꡿⮇⮷循 .~. μg ╯ꠑն䇖车压融┍♷ . μg 剝尔㼉ꪫ燠 RSD%循 .~.%╯ꠑն

院亡嫏甏⶝亡➘㵒♙娤刌㵸⺎♔䏭㞑氳席餉⴬㰣蕇⿁╈鲹  熨巖⯘墧槴氳压融ն 

Ⱒꝶ霒妰注荈隮♙  걵狝鲽劫  ⴬㰣蕇⿁  巖⯘墧槴  

 

蕇⿁╈氳墧槴巖⯘硍䧗循⸊乢蕇䡝鰑乢氳榟◲╈♔⹖循⯆⯘⯆㚷鲋爊╈✳榫氳⛙循䄄荔鲋

爊╈儔耇㱮噪⸼ꢝ氳僗儬巖⯘ն蕇⿁╈巖⯘墧槴氳⮇冫佭蕇⿁顏ꄈ䫝⯆╈ꄆ金氳朅荣ն 

䇗僖仼㎁㳄蕇⿁沪涎留杼㷀蕇⿁㲗陁╈䑐CDE循㲇粠┕⹠䄭▽⪩◇⪝䋯䏣姳ICH

վQCR儷顏墧槴巖⯘氳䧗㵗⸊⮟տ䧗㵗⸊⮟蔈终䙬鈷氳鵠湳նICH QC䧗㵗⸊⮟亍㘍▽

熨巖⯘-榻㓹㍌姄⼕モյ朅䡏㓹榻㓹ꂊ⽰⹤┊ꁣ鲹䙬⽏浔注⪩⯆蕇⚀┯巖⯘墧槴氳压融걸泘⺎耇

꧎金㘍塑鲹⭓熨⴬⺭擻ն 

䧝拨僄亍撷氳վ╈㎁蕇⪯տ蕇⿁氳巖⯘墧槴压融⺎ꃾ榫걵狝鲽劫⽰巖尔波䫙鲽劫ն걵狝鲽劫㵒

♙氳娤刌㵸⯥㚲杼甏⶝䅻䅻䡗╙蕇⿁巖⯘墧槴压融氳꺙鴲ն儗乄⮵榫㹢孅Nexis GC-妰注

荈隮♙篾⺭HS-걵狝舅ⲁ鲽劫䋧环▽蕇⿁╈-榻㓹㍌姄⼕モյ朅䡏㓹榻㓹ꂊ⽰⹤┊ꁣ熨巖⯘

墧槴氳压融亡嫏ն院亡嫏⯥㚲杼甏⶝㵒♙娤刌㵸⺎♔䏭㞑氳席餉⴬㰣蕇⿁╈鲹熨巖⯘墧槴氳

压融ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

妰注荈隮♙Nexis GC- 

HS-걵狝舅ⲁ鲽劫 

1.2 霚⵫ 

-榻㓹㍌姄⼕モյ朅䡏㓹榻㓹ꂊ⽰⹤┊ꁣ  熨巖⯘剝固擻顏顔舅┕宿㱧隮㲓뀰熭䤗罆♷僗꡿⪝⺚

姚⴬ꙶ⮇冫篚⴮◺⴬㰣陒⯘ⷣ 

1.3 ⴔ區勵⟝ 

걵狝兣♭

䇖辆峪䈲˳ 

劫⿁孲饟峪䈲˳ 

⚩鰟篪峪䈲˳ 

䇖辆休ꠑ min 

鲽劫休ꠑ min 

塑始始ⱱ kPa 

GC 兣♭

荈隮刼Rtx- m×. mm×.µm  鲽劫⹾峪䈲˳ 
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鰉妰䫝⯆亡䌋䔩篪鵮䈲. cm/sec_˳

/min_ ˳ min 

鲽劫亡䌋⮇孲 

 

刼峪爊䈌˳ min_˳/min_ ˳ ⮇孲奃: 

鰉妰姘妰 FID 压融峪䈲˳ 

1.4 呋ㅷ⵸㢅椚 

固漶燢⹧ . g 蕇⿁糌◇  mL 걵狝椿╈塑⪍ . g 姚⴬ꙶ⫋塑⪍  mL ⸼熊查姢䨖䯺✳

╯巖鉯䏨融ն 

2. 絕卓雭雿 
2.1 叻ⲥ很巊蒀靶㕃 

熨巖⯘墧槴氳荈隮㎂鈷㎂注⪩⴬⺭擻⟔䕜鈷辑ն 

 
㎂ .  熨巖⯘墧槴氳荈隮㎂. µg 

辑 .  熨巖⯘墧槴氳⴬⺭擻⟔䕜 

No. ⴬⺭擻 葏乄⺳燢 CAS ⺙ 
⟊槴休ꠑ

(min) 

1 ⹤┊ꁣ tert-butanol 75-65-0 4.199 

2 2-榻㓹㍌姄⼕モ 2-methyltetrahydrofuran 96-47-9 7.423 

 朅䡏㓹榻㓹ꂊ cyclopentyl methyl ether 5614-37-9 10.487 

2.2 叻ⲥ刼絁 

     
⹤┊ꁣ                       -榻㓹㍌姄⼕モ                   朅䡏㓹榻㓹ꂊ 

㎂. 熨巖⯘墧槴剝固傪篪.~ µg 

0.0 5.0 浓浓
0

25000

50000

75000

面面
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✳榫⸼熊查姢鿥⯆巖⯘墧槴岝⺭剝固硍⮜☳ µg/mL巖尔╈⮇⮷⻹⹧.յ.յ.յ

.յ.յ.յ mL榫篚姢㲋㳋⮽ mL鯸燰⮽ mL걵狝椿╈塑⪍. g姚⴬ꙶ䐂⮽宆䈲⮇

⮷╙.յ.յ.յ.յ.յ.յ. µg氳岝剝硍⮜巖尔♔宆䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙╙篠㏿剝

⢢剝固傪篪剝固傪篪㞝㎂䢦炐ն劯䩺. µg剝尔丘䩺♔⠙⟔㉽奃ASTM阞畀压⭴꡿⺨

擻顏篪䓪注⪩硍丘㞝辑䢦炐ն 
辑 .  熨巖⯘墧槴篪䓪注⪩硍丘⹖压⭴꡿ 

No. 篯⮇⺳燢  注⪩硍丘R 压⭴꡿ (µg) 

1 ⹤┊ꁣ 0.9999 . 
2 -榻㓹㍌姄⼕モ 0.9999 .  
4 朅䡏㓹榻㓹ꂊ 0.9999 . 

2.3 ꅾ㢕䚍㹊낉 

䇖车鿥⯆┍♷. µg剝尔❤埠压融縓㴕♙氳ꄆ㛄䓪融㲋篾冽鈷辑ն 
辑. 熨巖⯘墧槴ꄆ㛄䓪篾冽 

 ⹤┊ꁣ 2-榻㓹㍌姄⼕モ 朅䡏㓹榻㓹ꂊ 

㼉ꪫ燠 1 1529 2719 3820 

㼉ꪫ燠 2 1495 2627 3697 

㼉ꪫ燠 3 1481 2768 3875 

㼉ꪫ燠 4 1577 2650 3680 

㼉ꪫ燠 5 1555 2774 3802 

㼉ꪫ燠 6 1460 2551 3521 

㼉ꪫ燠 7 1509 2707 3855 

RSD% 2.73 2.99 3.34 

2.4 㹊꣢呋ㅷ崵霚⿺⸈叻㔐佐桧 

 
㎂ . 㲓ꡮ劫⿁隮㎂ 

压融榻瀦ꁂ⠙☽⺚姰⸊乢蕇劫⿁隮㎂㞝㎂䢦炐熨巖⯘墧槴㏰儔压⭴ն䇖车瞿㳢燢⹧. g

院⸊乢蕇└♷⮇⮷塑⪍ µg/mL剝尔. mLⷊ塑剝. µg⫋塑⪍. g姚⴬ꙶ㲋㳋舘 

mL鯸燰舘 mL걵狝椿㳢㵟压融ն塑㍑䷅曎篾冽㞝辑䢦炐ն 
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辑 .  熨巖⯘墧槴㍑䷅曎篾冽 (. µg 塑ꄈ) 
 ⹤┊ꁣ 2-榻㓹㍌姄⼕モ 朅䡏㓹榻㓹ꂊ 

儗清⡬µg N.D  N.D  N.D 

塑剝压融⡬ 1µg 0.192 0.186 0.176 

塑剝压融⡬ 2µg 0.195 0.189 0.177 

塑剝压融⡬ 3µg 0.198 0.185 0.177 

䇖㏰⡬µg 0.195 0.186 0.177 

RSD% 1.50 1.18 0.59 

䇖㏰㍑䷅曎% 97.4 93.2 88.4 

3絕雿 
儗乄⮵榫㹢孅 Nexis GC- 妰注荈隮♙篾⺭ HS- 걵狝舅ⲁ鲽劫䋧环▽⴬㰣蕇⿁╈⹤┊

ꁣյ-榻㓹㍌姄⼕モյ朅䡏㓹榻ꂊ  熨巖⯘墧槴氳压融亡嫏նꃾ榫㛚剝嫏㲋ꄈ循 .~ μg 宆䈲

葶㍴⫂篪䓪⪩硍荂㞑 熨擻顏氳注⪩硍丘 R 㛻◇ .ն♔  ⠙⟔㉽奃阞畀 熨⴬⺭擻氳压⭴

꡿⮇⮷循 .~. μg ╯ꠑն䇖车压融┍♷ . µg 剝尔㼉ꪫ燠 RSD%.~.%╯ꠑն♔榻

瀦ꁂ⠙☽⺚姰⸊乢蕇╙压融劫⿁䇜鲽车塑剝㲓뀰劫⿁╈  熨擻顏㏰儔压⭴. μg 塑剝䇖㏰㍑䷅

曎循 .%~.%╯ꠑն院亡嫏甏⶝亡➘㵒♙娤刌㵸⺎♔䏭㞑氳席餉⴬㰣蕇⿁╈鲹  熨巖⯘

墧槴氳压融ն 
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孞湱蒀靶岁崵㹁蚋欽鳇俱翸㿋唄ꂾ 80 ⚥Ⱉ猫勇餘ゎꆀ 

䶰 銳儗乄⮵榫㹢孅 Nexis GC-2030 妰注荈隮♙䋧环▽蕇榫鰑乢纺㸔卢ꀪ 80 ╈朅姍光戇յ◅姍

⪠朅յ姚光ꁣյ光◅ꁣյ◅榔ꁣյ└榔ꁣ 6 熨儷顏氳融㲋亡嫏ն循 5~100 μg/mL 宆䈲葶㍴⫂篪䓪⪩

硍荂㞑注⪩硍丘㏰㛻◇ 0.999ն5 μg/mL 剝尔鳀簘鲽劫 6 Ꙟ㼉ꪫ燠奃 RSD%㏰㵸◇ 3 %ն塑剝

㍑䷅曎循 88.1~110.8 %╯ꠑն院亡嫏固漶յ⺎ꪣ⺎♔䈒榫◇蕇榫鰑乢纺㸔卢ꀪ 80 ╈朅姍光戇յ◅

姍⪠朅յ姚光ꁣյ光◅ꁣյ◅榔ꁣյ└榔ꁣ氳压融ն 

Ⱒꝶ霒妰注荈隮  蕇榫鰑乢 纺㸔卢ꀪ80  儷顏 

 

纺㸔卢ꀪ佭╈蕇嫱㵤⯘熨䅻榫氳㘍巖鰑乢泘⯥榫◇蕇⿁榟◲╈氳纺㸔卢ꀪ⿁熨竴㛢յ顏

ꄈ荂薳┘룋籬╴㱮ヤ氳顏ꄈ剝固㵒⪭鲽车沪留ն㍕塝僗䑒金ꄆ鈼㵒鰑乢纺㸔卢ꀪ氳顏ꄈ陁刻

☳縡鲽┉塠☳嶏㜍┕漶⟊蕇⿁氳㱧噪䓪⽰僗䷞䓪ն 

朅姍光戇佭纺㸔卢ꀪ榟◲╈䢦✳榫氳⸊乢⺎循◲⿁╈㰇循墧槴循⺭䡗鲋爊╈朅姍光戇鲸

⺎◲榟◅姍⪠朅յ姚光ꁣյ光◅ꁣյ◅榔ꁣ⹖└榔ꁣ璡Ⱌ◲擻院眷擻顏㏰⚢㵒几⛮◲榟┉㲋氳夽

䓪ն㍕塝鵠鲋䋧环妰注荈隮嫏㵒鲹⪠熨儷顏⺱休鲽车融㲋ն 

儗乄✳榫㹢孅Nexis GC-䋧环▽纺㸔卢ꀪ╈朅姍光戇յ◅姍⪠朅յ姚光ꁣյ光◅ꁣյ◅榔

ꁣյ└榔ꁣ氳压融亡嫏ն院亡嫏僗荂㞑氳篪䓪յꄆ㛄䓪⽰㍑䷅曎鴠榫◇蕇榫鰑乢纺㸔卢ꀪ╈

鲹⪠熨儷顏墧槴ꄈ氳融㲋ն 

1㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

Nexis GC- 妰注荈隮♙  

1.2 ⴔ區勵⟝  

荈隮刼:SH-Stabilwax m×. mm×. µm

刼峪爊䈌˳( min)_˳/min_˳_˳

/min_˳_˳/min_˳( min) 

鲽劫⹾峪䈲˳ 

孲鵮䫝⯆亡䌋䔩篪鵮䈲亡䌋 

篪鵮䈲. mL/min  

鲽劫亡䌋⮇孲鲽劫 

⮇孲奃: 

FID 峪䈲˳ 

2呋ㅷ⵸㢅椚 
固漶燢ꄈ纺㸔卢ꀪ劫⿁ g塑⪍榻ꁣ巖鉯㲋㳋⯆䡗夷mL⻡ mg纺㸔卢ꀪ氳巖尔⹧

塝巖尔 mL舘鲽劫㵸椿䏨融ն 

3絕卓♸雭雿 
3.1 ⛩✳ꃫծ✳欥ꃫծ♲欥ꃫ幊ざ叻ⲥ很巊靶㕃 
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㎂ . 纺㸔卢ꀪ  ╈  熨儷顏荈隮㎂ µg/mL 

辑 . ⴬⺭擻⟔䕜 

No. ⴬⺭擻 葏乄⺳燢 CAS ⺙ ⟊槴休ꠑ(min) 

1 朅姍光戇 Ethylene oxide 75-21-8 . 

2 ◅姍⪠朅 1,4-Dioxane 123-91-1 . 

3 姚光ꁣ 2-Chloroethanol 107-07-3 . 

4 光◅ꁣ Ethylene glycol 107-21-1 . 

5 ◅榔ꁣ Diethylene glycol 111-46-6 . 

 └榔ꁣ Triethylen glycol 112-27-6 . 

3.2 叻ⲥ刼絁ㄤ唬ⴀꣳ 

♔榻ꁣ╙巖⯘鿥⯆宆䈲╙յյյյյյ μg/mL剝固巖尔䈌⮜㵒⺨宆䈲㵒拨

⿁巖尔鲽车压融♔宆䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆剝固傪篪剝固傪篪㞝㎂䢦炐♔⠙⟔

㉽奃阞畀熨⴬⺭擻压⭴꡿⺨⴬⺭擻压⭴꡿♔⹖篪䓪注⪩硍丘㞝辑䢦炐ն 

   
朅姍光戇 ◅姍⪠朅 姚光ꁣ 

   
光◅ꁣ ◅榔ꁣ └榔ꁣ 

㎂ .  熨⴬⺭擻剝固傪篪 

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 min
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辑 . ⺨篯⮇注⪩硍丘⹖压⭴꡿ 

No. 篯⮇⺳燢 注⪩硍丘R 压⭴꡿ (μg/mL) 

1 朅姍光戇 0.9999 . 

2 ◅姍⪠朅 0.9996 . 

3 姚光ꁣ 0.9994 . 

4 光◅ꁣ 0.9995 . 

5 ◅榔ꁣ 0.9992 . 

 └榔ꁣ 0.9995 . 

3.3 ꅾ㢕䚍㹊낉 

⹧ µg/mL剝固⿁巖尔鳀簘鲽劫埠縓㴕♙氳ꄆ㛄䓪融㲋篾冽鈷辑ն 

辑 .  熨⴬⺭擻ꄆ㛄䓪篾冽 

No. ⴬⺭擻⺳ 㼉ꪫ燠 1 㼉ꪫ燠 2 㼉ꪫ燠 3 㼉ꪫ燠 4 㼉ꪫ燠 5 㼉ꪫ燠 6 RSD% 

1 朅姍光戇       .  

2 ◅姍⪠朅       .  

3 姚光ꁣ       .  

4 光◅ꁣ       .  

5 ◅榔ꁣ       .  

 └榔ꁣ       .  

3.4 ⸈叻㔐佐桧 

劫⿁融陒荈隮㎂㞝㎂䢦炐熨⴬⺭擻僗压⭴ն㵨塝劫⿁鲽车塑剝㲓뀰塑剝宆䈲╙ μg/g

㍑䷅曎篾冽㞝辑䢦炐ն 

 
㎂. 劫⿁融陒隮㎂ 
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辑  劫⿁塑剝㲓뀰篾冽μg/g 

No. ⺳燢 劫⿁融陒篾冽 
塑剝融陒篾冽 

䇖㏰㍑䷅曎% 
1 2 3 

1 朅姍光戇 . . . . . 

2 ◅姍⪠朅 . . . . . 

3 姚光ꁣ . . . . . 

4 光◅ꁣ . . . . . 

5 ◅榔ꁣ . . . . . 

 └榔ꁣ . . . . . 

4絕雿 
儗乄⮵榫㹢孅 Nexis GC- 妰注荈隮♙䋧环▽蕇榫鰑乢纺㸔卢ꀪ  ╈朅姍光戇յ◅姍⪠

朅յ姚光ꁣյ光◅ꁣյ◅榔ꁣյ└榔ꁣ氳融㲋亡嫏ն亡嫏侁炐循 ~ μg/mL 宆䈲葶㍴⫂篪䓪⪩硍

荂㞑注⪩硍丘 R ㏰㛻◇ .ն μg/mL 剝尔鳀簘鲽劫  Ꙟ㼉ꪫ燠奃 RSD%㏰㵸◇  %ն μ

g/g 宆䈲塑剝㍑䷅曎循 .~. %╯ꠑն亡嫏僗荂㞑氳篪䓪յꄆ㛄䓪⽰㍑䷅曎鴠榫◇蕇榫鰑

乢纺㸔卢ꀪ  ╈  熨儷顏氳压融ն 
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孞餘翫欽⟉絕ざ곝瑟鵳呋㐼崵㹁蚋ㅷ⚥很⵫婎殆 
䶰 銳儗乄⮵榫㹢孅⪝⺚걵狝舅ⲁ鲽劫HS-20篾⺭GCMS-QP2010 Ultra妰顏纭榫♙䋧环▽蕇

⿁╈19熨巖⯘墧槴孾㲋亡嫏ն㏇剝⬢傪篪宆䈲葶㍴⫂⺨篯⮇篪䓪⪩硍荂㞑注⪩硍丘r㛻◇0.997

㼉ꪫ燠ꄆ朆䓪荂㞑RSD㵸◇8.32%ն院亡嫏⺎榫◇蕇⿁╈巖⯘墧槴氳䒍鵮㲋䓪㲋ꄈ孾㲋ն 

Ⱒꝶ霒걵狝舅ⲁ鲽劫 妰注荈隮顏隮纭榫♙ 蕇⿁ 瑭┉眷巖⯘墧槴 瑭◅眷巖⯘墧槴 
 

蕇⿁╈巖⯘墧槴佭䧗循⸊乢蕇䡝縖鰑乢氳榟◲╈♔⹖循⯆⯘⯆㚷鲋爊╈✳榫䡝縖榟◲氳⛙

循䄄荔鲋爊╈儔耇㱮噪⸼ꢝ氳僗儬巖⯘ն 

泘⯥㵒巖⯘墧槴氳䫝⯆䄖飉⹨⮽几♜氳⪩嫱ն劯䩺撷㎁㳄蕇⪯蕇⿁╈䅻鈷氳墧槴巖⯘

⮇╙└眷瑭┉眷╙䈒院鹵⩦✳榫氳巖⯘⪦熨ꢝ,,-└姚光戇꡿㲋⡬╙.%⪭⛸熨꡿㲋

⡬╙~μg/g瑭◅眷╙䈒院꡿⯆✳榫氳巖⯘⪦27熨⪭꡿㲋⡬╙μg/g ~.%ն瑭└眷╙蕇

⿁GMP䡝⪭☽顏ꄈ金姳꡿⯆✳榫氳巖⯘ն⪭╈瑭┉眷⽰瑭◅眷㵒几⛮氳⷇㲺䓪僄㛻ն㍕塝╙▽⟊꤄

蕇擻氳榫蕇㱧噪䫝⯆◲⿁顏ꄈ꧎金鲽车僗儬巖⯘墧槴ꄈ氳压融⽰䫝⯆ն 

 撷╈㎁蕇⪯╈䬠❠氳融㲋亡嫏╙걵狝鲽劫⽰巖尔波䫙鲽劫ն儗乄䋧环▽┉熨걵狝鲽劫融㲋

蕇⿁╈巖⯘墧槴⻡ꄈ氳䈒榫亡嫏院亡嫏磨⛼甏⶝愓䷨䈲냖压⭴꡿⛦┦鴠榫䓪䍠ն 

1 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

HS- 걵狝舅ⲁ鲽劫㹢孅⪝⺚ 

GCMS-QP Ultra 妰注荈隮-顏隮纭榫♙ 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

HS-兣♭ 

걵狝椿䇖辆峪䈲˳ 

㲋ꄈ朅峪䈲˳⚩鰟篪峪䈲˳ 

䇖辆休ꠑmin鲽劫休ꠑmin 

GCMS兣♭ 

荈隮刼Rtx-m×.mm×.µm 

刼峪爊䈌˳min_˳/min_ 

˳min 

鲽劫亡䌋⮇孲⮇孲奃: 

鰉妰始妰 

鰉妰䫝⯆亡䌋䔩篪鵮䈲. cm/sec 

䫙⹾峪䈲˳ 

熊查嶏峪䈲˳ 

熊查⴬亡䌋EI 

ꃾ꥘亡䌋SCAN 

顏ꄈ丘葶㍴~

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

瞿㳢燢⹧ g 䄅⺓劫⿁榫 mL 姢⩘⮇巖鉯塑⪍ g 姚⴬ꙶ⺵㳢㵟䏨融ն 

2 絕卓雭雿 
2.1 叻ⲥ靶㕃 
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 熨巖⯘墧槴岝剝䔅熊查孲㎂㞝㎂  䢦炐ն 

 
㎂ .巖⯘岝剝䔅熊查孲㎂ 

辑 .篯⮇⟊槴休ꠑյ╈葏乄⺳燢⽰ CAS ⺙ 

No. ⟊槴休ꠑ 

min
⴬⺭擻⺳燢 葏乄⺳燢 CAS ⺙ 

 . 榻ꁣ Metaanol -- 

 . 光肖 Acetonitrile -- 

 . ◅姚榻戇 Dichloromethane -- 

 . 塜䄕戇 Hexane -- 
 . ㍌姄⼕モ Tetrahydrofuran -- 

 . └姚榻戇 Chloroform -- 

 . 朅䄕戇 Cyclohexane -- 

 . ㍌姚⴬澠 Tetrachloromethane -- 

 . 葋 Benzene -- 

 . ,-◅姚光戇 1,2-Dichloroethane -- 

 . ◅姍⪠朅 1,4-Dioxane -- 

 . ⻏ニ Pyridine -- 

 . 榻葋 Toluene -- 

 . N,N-◅榻㓹榻ꀬ翿 N,N- -- 

 . 姚葋 Chlorobenzene -- 

 . 㵒◅榻葋 p-Xylene -- 

 . ꠑ◅榻葋 o-Xylene -- 

 . N,N-◅榻㓹光ꀬ翿 N,N- -- 

 . N-榻㓹⻏⾦戇ꀨ N-Methylpyrrolidone -- 

2.2 叻ⲥ刼絁 

✳榫篚姢鿥⯆巖⯘墧槴岝⺭剝固硍⮜☳  µg/mL 巖尔╈⮇⮷⻹⹧ .յ.յյ ⽰  mL

榫篚姢㲋㳋⮽  mL鯸燰⮽  mL 걵狝椿╈塑⪍  g 姚⴬ꙶ䐂⮽宆䈲⮇⮷╙ .յ.յ.յ
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.յ. µg 氳岝剝硍⮜巖尔♔宆䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝⯆⛼剝固傪篪ն㍕疟䆋䢦꡿鼨

⮇巖⯘篯⮇剝固傪篪㞝┖䢦炐⺨篯⮇剝固傪篪注⪩硍丘㞝辑  䢦炐ն 

   
榻ꁣ 光肖 ◅姚榻戇 

   
㍌姄⼕モ └姚榻戇 葋 

                                                                                       

2.3 唬ⴀꣳ⿺ꅾ梡䚍 

劯䩺 . μg 剝固巖尔丘䩺阞畀亡嫏压⭴꡿3 ⠙㉽技阞畀ն⺨篯⮇压⭴꡿鈷辑 2┦ꪫ燠ꄆ

朆䓪荂㞑。 
辑 . ⺨篯⮇压⭴꡿⹖ꪫ燠ꄆ朆䓪n= 

No. ⴬⺭擻 
注⪩

硍丘 

压⭴꡿ 

(ng/g) 
%RSD No. ⴬⺭擻 注⪩硍丘 

压⭴꡿ 

(ng/g) 
%RSD 

 榻ꁣ . .  .  ◅姍⪠朅 . .  . 

 光肖 . .  .  ⻏ニ . .  . 

 ◅姚榻戇 . .  .  榻葋 . .  . 

 塜䄕戇 . .  .  
N,N-◅榻㓹

榻ꀬ翿 
. . . 

 ㍌姄⼕モ . .  .  姚葋 . .  . 

 └姚榻戇 . .  .  㵒◅榻葋 . . . 

 朅䄕戇 . . .  ꠑ◅榻葋 . . . 

 ㍌姚⴬澠 . . .  
N,N-◅榻㓹

光ꀬ翿 
. . . 

 葋 . .  .  
N-榻㓹⻏⾦

戇ꀨ 
. . . 

 ,-◅姚光戇 . .  .      
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2.4 㔐佐桧 

㵨巖⯘墧槴岝剝巖尔⮇⮷塑⮽└╄劫⿁╈䄬す㵸⩎姏ꀂ戇翿겖睧䚊⫕愓겖睧䓧䶺矵孹

䧝拨劫⿁⯥㚲杼亡嫏⯆㚷劫⿁╈塑剝宆䈲⮇⮷╙ . μgն㍑䷅曎篾冽鈷辑 3ն 
 

辑 . 劫⿁融陒篾冽⹖塑剝㍑䷅曎 

No. ⴬⺭擻⺳燢 

㵸⩎姏ꀂ戇翿겖睧 䚊⫕愓겖睧 䓧䶺矵孹 

压融篾冽

μg/g 
㍑䷅曎% 

压融篾冽

μg/g 
㍑䷅曎% 

压融篾冽

μg/g 
㍑䷅曎% 

 榻ꁣ N.D .  N.D .  N.D .  

 光肖 N.D .  N.D .  N.D .  

 ◅姚榻戇 N.D .  N.D . N.D .  

 塜䄕戇 N.D .  N.D .  N.D .  

 ㍌姄⼕モ N.D .  N.D .  N.D .  

 └姚榻戇 N.D .  N.D .  N.D .  

 朅䄕戇 N.D .  N.D .  N.D .  

 ㍌姚⴬澠 N.D .  N.D .  N.D .  

 葋 N.D .  N.D .  N.D .  

 ,-◅姚光戇 N.D .  N.D .  N.D .  

 ◅姍⪠朅 N.D . N.D .  N.D .  

 ⻏ニ . .  N.D .  N.D .  

 榻葋 N.D .  N.D .  N.D .  

 N,N-◅榻㓹榻ꀬ翿 N.D .  N.D . N.D .  

 姚葋 N.D .  N.D .  N.D .  

 㵒◅榻葋 N.D .  N.D .  N.D .  

 ꠑ◅榻葋 N.D .  N.D .  N.D .  

 N,N-◅榻㓹光ꀬ翿 N.D .  N.D . N.D .  

 N-榻㓹⻏⾦戇ꀨ N.D .  N.D . N.D .  

3. 絕雿 
ꃾ榫㹢孅⪝⺚ HS- 篾⺭妰注荈隮顏隮纭榫♙GCMS-QP Ultra⮇冫蕇⿁╈氳巖⯘墧槴

亡嫏磨⛼甏⶝循 .~ µg 剝固傪篪葶㍴⫂篪䓪荂㞑劫⿁塑剝㍑䷅曎╙  ~%ն儗亡嫏⺎♔

榫◇蕇⿁╈氳巖⯘墧槴㲋䓪㲋ꄈ压融ն 
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곝瑟-孞餘翫欽岁崵㹁蚋暟⚥宐ざ胀ゎꆀ 
䶰 銳儗乄ꃾ榫㹢孅氳 HS-20 걵狝舅ⲁ鲽劫┚ GCMS-QP2020 妰顏纭榫♙䋧环▽蕇擻╈姢⺭羁

氳⮇冫亡嫏ն循 0.01 μg/mL~0.2 μg/mL 宆䈲葶㍴⫂篪䓪荂㞑注⪩硍丘╙ 0.9991ն0.02 μg/mL 剝

固巖尔鳀簘融㲋 5 埠㼉ꪫ燠 RSD ╙ 1.97%ն劫⿁냖⛦宆䈲塑剝㍑䷅曎╙ 78.2%~118.3%耇席餉

仼䅻压融氳金姳ն 

Ⱒꝶ霒GCMS 걵狝姢⺭羁 
 

羁佭┉熨仰荈⹠懢氳յ僗肩豖䓪⽰䍠鲸⸊䓪氳尔⛮⴬⺭擻ն┉芘榫⛼⯆蕇⸊乢㞝⺭䡗姏㓹

聲յ䋳懢羁յ⼕モ重冷յ氬榟羁璡ն羁氳姢⺭擻燢╙姢⺭羁(NH٬HO)佭㖆乢յ嚆翶⹠⯘氳⸊

乢佭䋳懢羁璡蕇擻氳⸊乢ն羁循蕇擻╈┉芘♔姢⺭羁䎬䌋㰇循ն 

羁冓夽ն㵒浍浾僗⯌忂⛼榫耇䌖颯滑鳁䓪⹠慉㵒汷罍⽰睳腑█僗䍠憷氳肩豖⛼榫ն埫孙蕇

⪯⽰紇㎁蕇⪯╈⮜⭴▽鼨⮇♔羁⛼╙⸊乢氳蕇擻╈羁氳⩒阵꡿⡬羁氳⩒阵꡿⡬☳  ppm ⮽  

ppm㵒压融亡嫏氳愓䷨䈲金姳僗┉㲋䄑䋳ն循蕇擻巖⯘墧槴压融溿狓╈䋧环┉熨䒍鵮յ甏➘յ

냖愓䷨氳压融亡嫏全沪融蕇擻榟◲鲋爊╈羁氳墧槴ꄈ侁䐂䙛塑碧鳡ն 

泘⯥㵒姢⺭羁氳⮇冫亡嫏僗냖䷞尔注荈隮嫏յ孲ⲁ嫱㵤⴬㰣⹠⩞⮇冫嫏յ蔿⩞嫏璡ն妰注荈隮

㵒姢⺭羁⮇冫┉芘ꃾ榫波䫙⽰轧榟⴬嫏ն儗乄榫光ꁂ┮ꀨ⛼╙蚃⹧⯘⽰轧榟⴬陒⯘⮵榫㹢孅 HS-

 걵狝鲽劫┚ GCMS-QP 妰顏纭榫♙ꃾ榫飃技蚃⹧氳亡嫏㵒蕇擻╈墧槴氳姢⺭羁鲽车▽

⮇冫循蚃⹧氳⺱休㱮䡗▽轧榟愓䷨䈲냖鴲䦫䓪㞑劫⿁⯥㚲杼甏⶝ն 

1. 㹊낉鿈ⴔ 
1.1 ⟉㐼 

HS-걵狝舅ⲁ鲽劫 

㹢孅GCMS-QP妰顏纭榫♙ 

1.2 ⴔ區勵⟝ 

HS-兣♭ 

걵狝椿䇖辆峪䈲˳ 

䇖辆休ꠑ min 

鲽劫休ꠑ. min 

鲽劫ꄈ. mL 

GCMS兣♭ 

荈隮刼SH-Rtx-wax ( m×.mm×. 

μm) 

刼峪爊䈌˳( min)_˳/min_˳ 

( min) 

鰉妰篪鵮䈲. cm/sec 

鲽劫亡䌋⮇孲⮇孲奃: 

熊查嶏峪䈲˳ 

荈隮顏隮䫙⹾峪䈲˳ 

ꃾ꥘嘗䌋SIM 嘗䌋鴲䦫熊查յյ

ն

1.3 呋ㅷ⵸㢅椚 

劫⿁瀃篱固漶燢⹧ . g 劫⿁◇  mL 걵狝椿╈塑⪍  μL 光ꁂ┮ꀨVV=10ꪐ
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糌䏨劫⿁⩘⮇巖鉯⫋塑⪍ . mL 깴⽰姚⴬ꙶ姢巖尔飃技  minն劫⿁因ⷌ⺵塑⪍  μL 

%NaOH 姢巖尔岝ⴇ걵狝鲽劫篺 GCMS ⮇冫ն 

2 絕卓雭雿 
2.1 叻ⲥ蒀靶㕃 

 

㎂ 1 剝固巖尔荈隮㎂. μg/mL 

辑 .姢⺭羁⟊槴休ꠑ⹖鴲䦫熊查 

No. ╈乄⺳燢 ⟊槴休ꠑ(min) 㲋ꄈ熊查m/z 㲋䓪熊查m/z 

1 姢⺭羁 7.540 112 56յ97 

2.2 叻ⲥ刼絁 

✳榫VV/10光ꁂ┮ꀨ鿥⯆ . μg/mL 姢⺭羁剝固✳榫尔飃技  minն⮇⮷⹧鴠ꄈ

飃技⺵氳 . μg/mL 姢⺭羁剝固✳榫尔ꃾ榫깴⽰姚⴬ꙶ巖尔㲋㳋舘 . mL鿥⯆䡗宆䈲╙ 0.01յ

0.02յ0.04յ0.1 ⽰ . μg/mL 剝固巖尔硍⮜塑⪍  μL%NaOH 姢巖尔塑沲㳢㵟岝ⴇ걵

狝鲽劫篺 GCMS ⮇冫ն♔宆䈲╙般㏿剝㼉ꪫ燠╙篠㏿剝簃⯆剝固傪篪㞝㎂ 2 䢦炐ն♔ . 

μg/mL 剝固巖尔丘䩺䧝拨 3 ⠙氳⟔㉽奃阞畀亡嫏氳压⭴꡿压⭴꡿⽰剝固傪篪注⪩硍丘㞝辑 2 䢦

炐ն 

 

㎂  姢⺭羁剝固傪篪 
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辑   姢⺭羁剝固傪篪注⪩硍丘⹖压⭴꡿ 

No. ⴬⺭擻⺳燢 注⪩硍丘 压⭴꡿(μg/g) 

1 姢⺭羁 0.9991 0.2 

2.3 ꅾ㢕䚍絕卓 

宆䈲╙ . μg/mL 氳剝固巖尔鳀簘鲽劫 5 埠縓㴕♙ꄆ㛄䓪㼉ꪫ燠⹖ RSD %鈷辑 3ն 

辑 . 㼉ꪫ燠ꄆ㛄䓪篾冽(n=) 

No. ⴬⺭擻⺳燢 㼉ꪫ燠 1 㼉ꪫ燠 2 㼉ꪫ燠 3 㼉ꪫ燠 4 㼉ꪫ燠 5 RSD(%) 

1 姢⺭羁 30616 29822 30070 29126 29366 1.97 

2.4 呋ㅷ崵霚⿺㔐佐桧 

䧝拨 . 塠끈鲽车劫⿁㚲杼걵狝鲽劫篺 GCMS ⮇冫  ╄耏巖䓪蕇⿁⽰  ╄姢巖䓪蕇⿁ն劫

⿁隮㎂鈷㎂ յ㎂ 融㲋篾冽鈷辑 յ辑 ն 

循耏巖䓪蕇⿁⽰姢巖䓪蕇⿁╈⮇⮷塑剝固巖尔鲽车㍑䷅曎融陒塑宆䈲⮇⮷╙  μg/g ⽰

 μg/g䧝拨 1.3 塠끈鲽车⯥㚲杼夷╄塑宆䈲䇖车融陒 3 埠㍑䷅曎鈷辑 4յ辑 5ն 

 

㎂   耏巖䓪蕇⿁荈隮㎂ 

 

㎂   姢巖䓪蕇⿁荈隮㎂ 
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辑  耏巖䓪劫⿁融㲋篾冽⹖㍑䷅曎 
 压融篾冽 塑剝宆䈲 5.0 μg/g 塑剝宆䈲 50 μg/g 

⴬⺭擻 (μg/g) ㍑䷅曎 1 ㍑䷅曎 2 ㍑䷅曎 3 
RSD% 

㍑䷅曎 1 ㍑䷅曎 2 ㍑䷅曎 3 
RSD% 

(n=3) (n=3) 

姢⺭羁 3.22 79.6 78.2 87.4 6.07 96.6 99.3 99.6 1.68 

 

辑  姢巖䓪劫⿁融㲋篾冽⹖㍑䷅曎 
 压融篾冽 塑剝宆䈲 5.0 μg/g 塑剝宆䈲 50 μg/g 

⴬⺭擻 (μg/g) ㍑䷅曎 1 ㍑䷅曎 2 ㍑䷅曎 3 
RSD% 

㍑䷅曎 1 ㍑䷅曎 2 ㍑䷅曎 3 
RSD% 

(n=3) (n=3) 

姢⺭羁 3.15 88.6 90.1 88 1.22 117.6 118.3 117.8 0.29 

 

3 絕雿 
儗乄⮵榫㹢孅氳 HS- 걵狝舅ⲁ鲽劫┚ GCMS-QP 妰顏纭榫♙㵒蕇⿁╈姢⺭羁鲽车⮇冫ն

循 .~. μg/mL 宆䈲葶㍴⫂剝固傪篪篪䓪荂㞑亡嫏压⭴꡿╙ . μg/g3 ⠙⟔㉽奃阞畀㍑䷅

曎╙ .~.%ն亡嫏鴠榫◇蕇擻╈姢⺭羁⻡ꄈ氳融㲋ն 
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꣡䔶Ⱙ㘗ⴔ區倰呩⿺㼆䎾ⴔ區⟉㐼程䒸 

序号 分析类型 待测物 目标物 分析仪器 页码 

 㲋ꄈ⮇冫 沩ꁂ㛢重朅碜 僗⪩擻顏 LC-  

 㲋ꄈ⮇冫 ⹙姚莽ꁂꙶ 僗⪩擻顏 LC-  

 㲋ꄈ⮇冫 뀐全ꁂ❤黁俋⮵ 僗⪩擻顏 LC-  

 㲋ꄈ⮇冫 潵䅅ꁣ 㵒何䋳冘⛮儷顏 ◅簟尔注荈隮  

 㲋䓪⮇冫 㜍㰘僀少ꙶ 儷顏 LCMS-  

 㲋䓪⮇冫 㜍㰘⿎ꀨꙶ艛䄘㐛ꙶ 纺⺭擻儷顏 DLC-LCMS-  

 㲋䓪⮇冫 沩ꁂ姀重姰 儷顏 DLC-LCMS-  

 㲋ꄈ⮇冫 ◅光ꀬ뙣㇝⼵ 儷顏 SFC-UV   

 㲋ꄈ⮇冫 蕇擻 ⪚熨瀦ꁂꀪ眷 GCMS-TQ  

 㲋ꄈ⮇冫 婻㐛眷蕇擻  熨 N-◘漛翿 GCMS-TQ  NX  

 㲋ꄈ⮇冫 婻㐛眷⸊乢蕇 NDMA ⽰ NDEA LC-  

 㲋ꄈ⮇冫 籗婻㐛⸊乢蕇  熨 N-◘漛翿 LCMS-8050  

 㲋ꄈ⮇冫 ⷥ顄婻㐛⸊乢 姘儷顏 AZBC LCMS-  

 㲋ꄈ⮇冫 ⷥ顄婻㐛⸊乢 姘儷顏 MB-X LCMS-  

 㲋ꄈ⮇冫 ┊ꁂ姚簟㏐䇖 
┊ ꁂ 姚 榻 ꀪ ⽰

2,3-◅姚葋榻ꂍ 
GCMS-TQ NX  

 㲋ꄈ⮇冫 榻瀦ꁂ⚊뀐僀㶻 
菑꺜翿眷鸆⚩夽

䓪儷顏 
LCMS-  

 㲋ꄈ⮇冫 䣎懷䕜櫖 4-姚葋翿 LCMS-  

 㲋ꄈ⮇冫 瀠ꁂ缠ꁂꙶ 

缠 ꁂ 瀠 ꀬ ◅ 榻

ꀪյ缠ꁂ鿫瀠ꀬ

◅榻ꀪյ缠ꁂ瀠

ꀬ◅光ꀪյ缠ꁂ

鿫瀠ꀬ◅光ꀪ 

LCMS-  

 㲋ꄈ⮇冫 
沩ꁂ顄黁俋⮵յ⶯䣚

俋⮵ 
12 熨⩕碜儷顏 

ICPMS- յ EDX-

 
 
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 㲋ꄈ⮇冫 ⸊乢蕇 11 熨⩕碜儷顏 ICPE-  

 㲋ꄈ⮇冫 蕇擻╈ꠑ⛮ Pd ICPMS-2030 LF  

 㲋ꄈ⮇冫 ㅂ꧋⯘ 15 熨⩕碜儷顏 ICPMS-  

 㲋ꄈ⮇冫 嫱㵤⯘ 10 熨⩕碜儷顏 ICPMS-2030LF  

 㲋ꄈ⮇冫 ⴬蕇 朅姍姚┮戇 HS20+GC- Plus  

 㲋ꄈ⮇冫 榻瀦ꁂ⠙☽⺚姰 

⹤┊ꁣյ-榻㓹

㍌姄⼕モյ朅䡏

㓹榻ꂊ 

HS10+Nexis GC-  

 㲋ꄈ⮇冫 蕇榫鰑乢纺㸔卢ꀪ 80 

朅姍光戇յ◅姍

⪠朅յ姚光ꁣյ光

◅ꁣյ◅榔ꁣյ└

榔ꁣ 6 熨儷顏 

Nexis GC-2030  

 㲋ꄈ⮇冫 ⴬蕇  熨巖⯘墧槴 
HS20+GCMS-

QP2010 Ultra 
 

 㲋ꄈ⮇冫 ⴬蕇 姢⺭羁 
HS20+GCMS-

QP2020 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



北京市朝阳区朝外大街16号中国人寿大厦14层
邮政编码： 100020
电话： (010)8525-2310/2312        传真： (010)8525-2531

广州市天河区高唐路230号广电智慧大厦
邮政编码： 510656
电话： (020) 3718-3888            传真： (020) 3718-3804

沈阳市青年大街167号北方国际传媒中心11层
邮政编码： 110016
电话： 024-23255577                   传真： (024)2325-5577

成都市锦江区创意产业商务区三色路38号博瑞•创意成都写字楼
邮政编码： 610063
电话： (028)8619-8421/8422          传真： (028)8619-8420

昆明市青年路432号天恒大酒店 908室
邮政编码： 650021
电话： (0871)6315-2986/2987  传真： (0871)6315-2991 

西安市锦业一路56号研祥城市广场A座501
邮政编码： 710065
电话：029-62737878                     传真： (029) 6273-7879

邮政编码： 210005
电话： (025)8689-0258                   传真： (025)8689-0237

乌鲁木齐市中山路339号中泉广场14H座
邮政编码： 830002
电话： (0991)230-6271/6272         传真： (0991)230-6273

重庆市渝中区青年路38号重庆国贸中心1702座
邮政编码： 400010
电话： (023)6380-6068/6058          传真： (023)6380-6551

郑州市中原路220号裕达国际贸易中心A座20层2011室
邮政编码： 450007
电话： (0371)8663-2981/2983       传真： (0371)8663-2982

北京 广州

沈阳 成都 昆明

西安 南京
深圳市福田区天安数码城天展大厦1楼 F2.6-1C
邮政编码： 518040
电话： (0755)8340-2852           传真： (0755)8389-3100

深圳

湖南省长沙市芙蓉区解放西路188号国金中心T1大楼3115室
邮政编码： 410005

长沙乌鲁木齐 重庆

香港九龙尖沙咀海洋中心1028室
SUITE 1028,OCEAN CENTRE,HARBOUR CITY,
TSIM SHA TSUI, KOW LOON,HONG KONG 
电话： (00852)2375-4979         传真： (00852)2199-7438

香港
郑州 武汉

武汉市武昌区临江大道96号武汉万达中心31层3112室
邮政编码： 430060
电话： (027) 5908-0488                  传真：(027) 5908-0470

B座12层

南京市鼓楼区汉中路2号亚太商务楼27层B座

上海市徐汇区宜州路180号华鑫慧享城B2栋
邮政编码： 200233
电话： (021)3419-3888                   传真： (021)3419-3666

上海

岛津企业管理 (中国) 有限公司/岛津 (香港) 有限公司 http://www.shimadzu.com.cn

用户服务热线电话：800-8100439 本产品样本所宣传的内容，以本版本为准
日本总公司工厂已通过ISO质量·环境管理体系的认证

注：此样本所有信息仅供参考，如有变动恕不另行通知
样本中的试验数据除注明外为本公司的试验数据400-6500439




