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摘要

使⽤Xevo G3 QTof系统简化为甲氧基封端的聚⼄⼆醇(mPEG-OH)样品开发分析⽅法的过程，并测定聚合物的分⼦

量分布(MWD)。

简介

由于多分散性极低的PEG应⽤⼴泛，⽣物制药⾏业近来对这种物质的关注度越来越⾼。分⼦量是PEG的⼀个重要特

性，它决定了材料的特性。研究已经证明，⾼分辨率质谱(HRMS)是适合⽤于测定PEG⽣物治疗药物MWD的优选⽅

法。使⽤电喷雾电离(ESI)质谱分析PEG样品的难度极⼤，这是因为ESI形成的聚合物⼤分⼦离⼦会产⽣彼此重叠的

电荷态分布。这通常会将聚合物的数据处理复杂化，导致分⼦量和电荷态分布之间产⽣叠加峰，进⽽需要借助去

卷积程序进⾏处理。为了帮助解决PEG分析⾯临的挑战，本研究将Xevo G3 QTof质谱仪平台与ACQUITY™ UPLC™ 

I-Class PLUS系统联⽤，并配合waters_connect™ UNIFI™软件⽤于分析mPEG-OH样品的MWD和多分散性。

UPLC-HRMS系统配合现代化软件的优势在于可以分离和简化数据，提⾼解析结果的可信度。

实验结果显⽰，对于三种不同范围（30k Da、40k Da和50k Da）的mPEG-OH样品，优化后的⽅法能够有效地测
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定其分⼦量并简化电荷态分布。

图1A.添加TEA（⼀种电荷剥离剂）之前(1A)和之后(1B)的mPEG-OH 30k Da质谱图
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图1B.添加TEA（⼀种电荷剥离剂）

实验

采⽤UPLC-MS⽅法在ESI正离⼦模式下测定PEG样品的分⼦量分布和多分散性，该⽅法的运⾏时间不到3 min，运

⾏条件为带柱后添加的等度条件。分析样品前，使⽤正离⼦模式校准溶液校准仪器。使⽤代表性PEG样品优化仪

器参数、⾊谱条件和离⼦源设置。样品洗脱条件如下：⾊谱柱为ACQUITY UPLC BEH 300 Å C4 2.1 x 50 mm, 1.7 

µm⾊谱柱，流动相(A)为0.1% TFA⽔溶液，流动相(B)为0.1% TFA的⼄腈溶液，流速为0.1 mL/min，流动相与柱

后添加的电荷剥离剂三⼄胺(TEA)混合。柱后添加的实施⽅式是通过Xevo G3 QTof质谱仪的机载流路系统注⼊⽤⼄

腈:⽔溶液(50:50)制备的2% TEA。通过调整由软件控制的事件设置将TEA液流调节⾄合适的浓度。图1展⽰了使⽤

和不使⽤TEA剥离电荷的影响。使⽤waters_connect UNIFI平台处理获得的原始数据，该平台提供定义好的处理

步骤和⾃动化⼯作流程。该⽅法定义了去卷积参数和⾃定义字段，是⼀种⾼效且易操作的MWD测定⽅法。

在去卷积质谱图中，可以轻松观察到代表不同⼄⼆醇单体重复单元数(44 Da)和不同聚合度的PEG的分⼦量分布。

提⾼TEA溶液浓度后得到的mPEG-OH电荷态分布很均匀。每种电荷态代表样品的分⼦量分布。图2显⽰了30k Da 

mPEG-OH样品的代表性多电荷和去卷积质谱图。

实验数据使⽤waters_connect UNIFI软件做了进⼀步处理，以确定mPEG-OH样品的数均分⼦量(Mn)、重均分⼦
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量(Mw)和多分散性（PDI或σ）。通常将Mw/Mn值作为聚合物多分散性的指标。表1详细列出了三个样品的Mn、

Mw和PDI计算结果。分布较窄的单官能化线性mPEG的Mw/Mn值⼤体上约为1.02~1.05。mPEG-OH样品的多分散

性计算值⼏乎接近1.00（PDI约为1.0009~1.0018），这清楚地表明其聚合度达到了⾮常⾼的纯度。

表1.三个样品的Mn、Mw和PDI计算结果
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图2.柱后添加TEA的30k Da mPEG-OH质谱图(2A)和去卷积后的30k Da mPEG-OH质谱图(2B)。使⽤

waters_connect UNIFI软件处理质谱图，获得(2C) Mn、Mw和PDI。
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图2.柱后添加TEA的30k Da mPEG-OH质谱图(2A)和去卷积后的30k Da mPEG-OH质谱图(2B)。使⽤

waters_connect UNIFI软件处理质谱图，获得(2C) Mn、Mw和PDI。

图2.柱后添加TEA的30k Da mPEG-OH质谱图(2A)和去卷积后的30k Da mPEG-OH质谱图(2B)。使⽤

waters_connect UNIFI软件处理质谱图，获得(2C) Mn、Mw和PDI。

结论
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本研究提供了⼀种快速⽅法，该⽅法将Xevo G3 QTof平台与ACQUITY UPLC I-Class PLUS系统联⽤，并配合

waters_connect UNIFI软件⽤于PEG样品的常规分析，扩展了这套联⽤系统的应⽤范围。

实验证明，这种组合⼯作流程⾮常适合这种复杂的样品分析⽅案■

除了能提供快速分析⽅法解决⽅案以外，Xevo G3 QTof平台还能改善去卷积质谱图分布模式，降低谱图复杂性■

使⽤waters_connect UNIFI平台能够⾼效测定Mn、Mw和PDI值■

特⾊产品

ACQUITY UPLC I-Class PLUS系统 <https://www.waters.com/134613317>

Xevo G3 QTof <https://www.waters.com/nextgen/global/products/mass-spectrometry-systems/xevo-g3-

qtof.html>

waters_connect <https://www.waters.com/waters/nav.htm?cid=135040165>

UNIFI科学信息系统 <https://www.waters.com/waters/nav.htm?cid=134801648>

720007958ZH，2023年6⽉

© 2024 Waters Corporation. All Rights Reserved.
使⽤条款 隐私 商标 招聘 危险化学品⽣产经营许可证 Cookie Cookie设置
沪ICP备06003546号-2 京公⽹安备 31011502007476号

7使⽤Xevo™ G3 QTof系统测定mPEG-OH的分⼦量分布

https://www.waters.com/134613317
https://www.waters.com/nextgen/global/products/mass-spectrometry-systems/xevo-g3-qtof.html
https://www.waters.com/waters/nav.htm?cid=135040165
https://www.waters.com/waters/nav.htm?cid=134801648
https://www.waters.com/#
https://www.waters.com/1000245
https://www.waters.com/1000241
https://www.waters.com/1000238
https://www.waters.com/nextgen/cn/zh/about-waters/careers.html
https://www.waters.com/webassets/cms/library/docs/hazardous_chemicals_license.pdf
https://www.waters.com/134982469
https://www.waters.com/#
https://www.waters.com/#
https://wap.scjgj.sh.gov.cn/businessCheck/verifKey.do?showType=extShow&serial=9031000020200228152634000005597226-SAIC_SHOW_310000-20140123145114966013&signData=MEQCIE8rXJWygB4HVffdbWKhJLsithVUKPaD9kE/PSYC3ojVAiA8l4C7gyUCEjCDDeVBKCLsg27sASmWGvtqG2t/nHKGtQ==
https://wap.scjgj.sh.gov.cn/businessCheck/verifKey.do?showType=extShow&serial=9031000020200228152634000005597226-SAIC_SHOW_310000-20140123145114966013&signData=MEQCIE8rXJWygB4HVffdbWKhJLsithVUKPaD9kE/PSYC3ojVAiA8l4C7gyUCEjCDDeVBKCLsg27sASmWGvtqG2t/nHKGtQ==
https://wap.scjgj.sh.gov.cn/businessCheck/verifKey.do?showType=extShow&serial=9031000020200228152634000005597226-SAIC_SHOW_310000-20140123145114966013&signData=MEQCIE8rXJWygB4HVffdbWKhJLsithVUKPaD9kE/PSYC3ojVAiA8l4C7gyUCEjCDDeVBKCLsg27sASmWGvtqG2t/nHKGtQ==
https://wap.scjgj.sh.gov.cn/businessCheck/verifKey.do?showType=extShow&serial=9031000020200228152634000005597226-SAIC_SHOW_310000-20140123145114966013&signData=MEQCIE8rXJWygB4HVffdbWKhJLsithVUKPaD9kE/PSYC3ojVAiA8l4C7gyUCEjCDDeVBKCLsg27sASmWGvtqG2t/nHKGtQ==
http://www.beian.gov.cn/portal/registerSystemInfo?recordcode=31011502007476

