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概述 

多肽是由多个氨基酸通过肽键连接而形成的一类化合物，

通常由10~100个氨基酸分子组成，其连接方式与蛋白

质相同，相对分子质量低于10000。多肽普遍存在于生

物体内，迄今在生物体内发现的多肽已达数万种，其广

泛参与和调节机体内各系统、器官、组织和细胞的功能

活动，在生命活动中发挥重要作用。 
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化合物信息 

表1. 化合物信息 

名称 CAS号 分子量 

血管紧张素I 70937-97-2 1296.48 

奥曲肽 79517-01-4 1079.3 

血管紧张素II 4474-91-3 1046.18 

去氨加压素 62288-83-9 1129.28 

加压素 11000-17-2 1056.22 

神经加压素 145781-92-6 1269.41 

戈舍瑞林 145781-92-6 1269.41 

门冬胰岛素 116094-23-6 5824.60 

 

实验部分 

3.1仪器、试剂与材料 

3.1.1主要仪器设备 

液相色谱串联质谱仪(AB SCIEX Triple 

Quad
TM

5500)，配有电喷雾离子源(ESI)； 

孔正压装置(Agela Cleanert M96)； 

氮吹浓缩仪(Agela Cleanert V96)。 

3.1.2试剂材料 

96孔板：Peptide-3-MW 

屈臣氏蒸馏水，甲醇、甲酸、乙酸铵、乙腈、

氨水均为色谱级。 

3.1.3样品基质 

EDTA抗凝大牛血浆 

 

3.2样品前处理方法 

预处理：200 µL血浆加入200 µL甲醇涡旋，加入

200µL水涡旋，8000g/5min 离心取上清，待净

化；  

活化：96孔板依次使用 200 µL甲醇、200 µL水

活化；  

上样：加载预处理后的血浆至活化后微孔板；  

淋洗：依次使用500 µL水、200 µL水淋洗微孔

板； 

洗脱：用100 µL洗脱液（乙醇：100mM乙酸铵

水溶液=3:1）洗脱2次，涡旋混合； 

氮干复溶：37 ℃氮气干燥20 min后，加入150 

µL水涡旋混合，待检测。 

 

3.3仪器检测条件 

3.3.1色谱条件 

色谱柱： Luna Omega Polar C18（2.1×50 mm, 

1.6 μm, 100 Å）；P/N: 00B-4748-AN 

流动相A相：0.1%甲酸5 mM乙酸铵水溶液； 

流动相B相：0.1%甲酸乙腈溶液； 

流  速：0.3 mL/min； 

柱  温：40 ℃； 

进样量：10 μL； 

梯度程序见表2： 

表2. 梯度条件 

时间 (min) 流速 (mL/min) B (%) 

应用编号：AB10029 

 

 



 

 

0 0.3 20 

0.5 0.3 20 

3.0 0.3 50 

3.2 0.3 98 

4.1 0.3 98 

4.3 0.3 20 

6.0 0.3 20 

 

3.3.2质谱条件 

离子源类型：电喷雾离子源（ESI+） 

扫描方式：多反应监测正负离子模式（MRM） 

喷雾针电压：5500 V 

离子源温度：500 ℃ 

加热器（GS1）：60 psi 

辅助加热气（GS2）：60 psi  

气帘气（CUR）：40 psi 

碰撞气（CAD）：10 psi 

为获得较好的稳定和灵敏度，各化合物监测离

子对的去簇电压（DP）和碰撞电压（CE），目

标化合物定量离子对以及内标监测离子对等参

数均需经过系统优化。本案例参数仅供参考不

具备法律效力。 

表3. 化合物定性、定量离子和质谱分析参数 

化合物 Q1 Q3 DP/V CE/V 

血管紧张素I 
433.1 619.4 80 30 

433.1 647.6 80 24 

奥曲肽 
510.3 501.4 100 22 

510.3 872.5 100 25 

血管紧张素II 
524.0 619.4 120 38 

524.0 534.3 120 38 

去氨加压素 
535.4 328.3 100 30 

535.4 680.3 100 30 

加压素 
543.0 534.2 100 20 

543.0 328.3 100 30 

神经加压素 
558.6 643.5 100 33 

558.6 725.5 100 33 

戈舍瑞林 
635.6 607.4 100 24 

635.6 435.3 100 34 

门冬胰岛素 
1162.3 652.1 100 45 

968.8 354.3 100 50 

 

3.4结果与讨论 

       由表4可知，大部分肽类在该模式下的外标法回

收率均在80%~120%之内，相对标准偏差RSD小于10%

可以满足分析需求。 

表4. 加标回收实验结果 

化合物 外标法相对回收率 %     RSD %  （n=5） 

血管紧张素I 75.6 7.6 

奥曲肽 83.5 6.3 

血管紧张素II 93.0 8.6 

去氨加压素 92.1 3.7 

加压素 84.6 6.4 

神经加压素 83.0 5.1 

戈舍瑞林 96.3 3.7 

门冬胰岛素 96.4 3.3 

 

 

3.5实验谱图 

 

图1. 空白血浆总XIC色谱图 

 

 

图2. 血管紧张素I 50ng/ml加标回收色谱图 

XIC of +MRM (37 pairs): 433.100/619.400 Da ID: AngI1 from Sample 3 (Pep2XMbk) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 150.0 cps.
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XIC of +MRM (37 pairs): 433.100/619.400 Da ID: AngI1 from Sample 5 (Pep2XAdd1) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 2.8e5 cps.
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图3. 奥曲肽 50ng/ml加标回收色谱图 

 

 

图4. 血管紧张素II 50ng/ml加标回收色谱图 

 

 

图5. 去氨加压素50ng/ml加标回收色谱图 

 

 

 

图6. 加压素 50ng/ml加标回收色谱图-0.47为干扰 

 

 

图7. 神经加压素 50ng/ml加标回收色谱图 

 

 

图8. 戈舍瑞林 50ng/ml加标回收色谱图 

 

 

 

XIC of +MRM (37 pairs): 510.300/501.400 Da ID: Octreotide1 from Sample 5 (Pep2XAdd1) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 1.2e6 cps.
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XIC of +MRM (37 pairs): 524.000/619.400 Da ID: AngII1 from Sample 5 (Pep2XAdd1) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 8.4e4 cps.
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XIC of +MRM (37 pairs): 535.400/328.300 Da ID: Desmopressin1 from Sample 5 (Pep2XAdd1) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 1.8e6 cps.
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XIC of +MRM (37 pairs): 543.000/534.200 Da ID: Vasopressin1 from Sample 8 (Pep2XAdd4) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 1.9e5 cps.
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XIC of +MRM (37 pairs): 558.600/643.500 Da ID: Neurotensin1 from Sample 8 (Pep2XAdd4) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 8.8e5 cps.
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XIC of +MRM (37 pairs): 635.600/607.400 Da ID: Goserelin1 from Sample 8 (Pep2XAdd4) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 2.0e7 cps.
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图9. 门冬胰岛素 50ng/ml加标回收色谱图 

 

结论 

       本实验建立了血浆中小肽类药物的检测方法。 

 

XIC of +MRM (37 pairs): 1162.300/354.300 Da ID: Insulin1 from Sample 8 (Pep2XAdd4) of 2022Jun24.wiff (Turbo Spray) Max. 5451.0 cps.
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