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基于 ＵＦＬＣＱＴＯＦＭＳ／ＭＳ技术的盐酸克林霉素
棕榈酸酯分散片杂质的研究

黄　昕１，张　超２，周翠兰２，邹　威１，苏薇薇１，彭　维１

（１．中山大学生命科学学院，广东 广州５１０２７５；
２．广州一品红制药有限公司，广东 广州５１０７６０）

摘　要：采用ＵＦＬＣＱＴＯＦＭＳ／ＭＳ技术，在正离子模式下，根据各物质的质谱裂解规律，研究鉴定出盐酸克林
霉素棕榈酸酯分散片中１６种杂质，其中克林霉素九酸酯、克林霉素十酸酯、克林霉素十一酸酯、克林霉素十三
酸酯为首次检到，本研究为其质量监控提供了实验依据。

关键词：盐酸克林霉素棕榈酸酯分散片；杂质；液质联用分析
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　　盐酸克林霉素棕榈酸酯，化学名为６－（１－甲
基－反－４－丙基－Ｌ－２－吡咯烷甲酰氨基）－１－
硫代－７（Ｓ）－氯－６，７，８三脱氧－Ｌ－苏氏 －α－Ｄ
－半乳辛吡喃糖苷 －２－棕榈酸酯盐酸盐，是克林
霉素的衍生物，体外无抗菌活性，在体内经酯酶水

解形成克林霉素而发挥抗菌活性［１］。其在合成过

程中会产生一些副产物及降解产物，产生的杂质会

导致其抗菌活性降低、毒性增加，影响临床使用效

果［２］。因此，有必要对这些杂质进行鉴定和控制。

目前对于盐酸克林霉素棕榈酸酯杂质的研究，

主要采用高效液相色谱法 （ＨＰＬＣＵＶ）和液质联
用技术 （ＬＣＭＳ）［１－３］。其中液质联用技术结合了

色谱强大的分离能力与质谱优越的定性功能，对药

物杂质分析具有无可比拟的优越性。Ｂｈａｒａｔｈｉ等［３］

首次分离鉴定了盐酸克林霉素棕榈酸酯中的１０种
杂质，王建等［２］采用 ＨＰＬＣＥＳＩＭＳｎ法鉴定了国产
盐酸克林霉素棕榈酸酯原料药中的３个新杂质。但
是，由于药物中某些杂质含量极低，迫切需要一种

更灵敏、更精确的手段对其进行检测，以确保药物

的安全性。目前新一代的超快速高效液相色谱串联

时间飞行质谱技术 （ＵＦＬＣＱＴＯＦＭＳ／ＭＳ），集快
速有效的分离能力和高分辨、高质量精度的定性能

力为一体，已成为研究微量药物杂质的最有效手段

之一［４］，笔者采用该技术对盐酸克林霉素棕榈酸
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酯分散片中的杂质进行了鉴定，共检出１６种杂质，
其中４种杂质为首次检出。本研究对确保药品安全
性、质量可控性具有重要意义，为国内药品质量控

制提供了示范。

１　仪器与试药
超快速高效液相色谱仪 （ＬＣ２０ＡＤＸＲ二元

泵，ＳＩＬ２０ＡＤＸＲ自动进样器，ＣＴＯ２０Ａ柱温箱，
日本岛津公司）；四级杆 －飞行时间质谱仪 （ＡＢ
ＳＣＩＥＸＴｒｉｐｌｅＴＯＦ５６００，美国应用生物系统公司）；超
纯水系统 （ＳｉｍｐｌｉｃｉｔｙＳＩＭＳ０００００，美国密理博公司）。

盐酸克林霉素棕榈酸酯对照品 （ＣＡＴ．ＮＯ．
１１３７００５ＵＳＰＲＯＣＫＶＩＬＬＥ，ＭＤＬＯＴＨ０１０３７，以克
林霉素计含５９５μｇ／ｍｇ或 ｗ＝５９５％）；克林霉素
Ｂ棕榈酸酯对照品 （浙江海翔药业股份有限公司，

批号１０１０２５）；盐酸克林霉素棕榈酸酯分散片 （规

格７５ｍｇ／片，广州一品红制药有限公司，批号
２０１３０３０１，２０１３０３０２，２０１３０３０３）；甲 醇 （色 谱 纯，

Ｂｕｒｄｉｃｋ＆Ｊａｃｋｓｏｎ）、乙腈 （光谱纯，Ｂｕｒｄｉｃｋ＆Ｊａｃｋ
ｓｏｎ）、醋酸铵 （ＨＰＬＣ级，Ｆｌｕｋａ，１７８３６－５０Ｇ）。

２　方法与结果
２１　供试品溶液的制备

取盐酸克林霉素棕榈酸酯分散片细粉适量，加

甲醇溶解并稀释制成每１ｍＬ中约含克林霉素０５７

ｍｇ溶液，滤过，作为供试品溶液；取盐酸克林霉
素棕榈酸酯对照品，精密称定，置１０ｍＬ量瓶中，
加甲醇溶解并稀释成每 １ｍＬ中含克林霉素 ２２２
ｍｇ的溶液，作为对照品溶液。取克林霉素 Ｂ棕榈
酸酯对照品，精密称定，置５ｍＬ量瓶中，加甲醇
溶解并稀释成每１ｍＬ中含克林霉素０５０ｍｇ的溶
液，作为杂质对照品溶液。

２２　液相色谱分析条件［２］

色谱柱：ＺＯＲＢＡＸＥｃｌｉｐｓｅＸＤＢＣ８（３×１５０
ｍｍ，３５μｍ），流动相Ａ为５ｍｍｏｌ／Ｌ醋酸铵溶液
－乙腈 （体积比为５０∶５０），流动相 Ｂ为乙腈 （洗

脱梯度见表 １），流速：０４ｍＬ／ｍｉｎ；柱温：３０
℃；进样量：２μＬ。

表１　液相色谱流动相梯度洗脱条件
Ｔａｂｌｅ１　 ＨＰＬＣｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

ｔ／ｍｉｎ φ（流动相Ａ）／％ φ（流动相Ｂ）／％
０ １００ ０
３０ ０ １００
４０ ０ １００

２３　质谱条件
选用ＥＳＩ作为电离源。采用正离子模式同时进

行一级和二级扫描。离子喷雾电压：１５００Ｖ；离
子源气体：６０ｐｓｉ；离子源温度：５５０℃；碰撞器
压力：８ｐｓｉ。检测结果见表２。

表２　盐酸克林霉素棕榈酸酯分散片中的杂质
Ｔａｂｌｅ２　　Ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓｉｎｃｌｉｎｄａｍｙｃｉｎｐａｌｍｉｔａｔｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅｄｉｓｐｅｒｓｉｂｌｅｔａｂｌｅｔｓ

编号 ｔＲ／ｍｉｎ 分子离子峰［Ｍ＋Ｈ］＋ 主要碎片离子（ＭＳ／ＭＳ） 杂质

１ ０１２４ ４２５１８７２ ３７７１８３１［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２７６［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素

２ ０２２８ ４６５２１８０ ４１７２１８７［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２７４［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
丙叉克林霉素

３ ０６９８ ５６５３０７３
５１７３２４８［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］

＋，４８１３６１１，
１２６１２８９［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋，８９０２０６
克林霉素九酸酯

４ ０７５５ ５７９３２２９ ５３１３２０７［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２６８［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素十酸酯

５ ０７７９ ６７９４１１７ ６１５４１３３［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２８３［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
亚砜克林霉素棕榈酸酯

６ ０８０７ ５９３３３８６ ５４５３３３１［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，２６１１３０６，１２６１２８４［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素十一酸酯

７ ０８３４ ６４５４５０７ ５９７４４８３［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２８０［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
林可霉素棕榈酸酯

８ ０８５２ ６０７３５４２ ５５９３５０５［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２７７［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素十二酸酯

９ ０９００ ６２１３６９９ ５７３３６５３［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２８１［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素十三酸酯

１０ ０９０９ ２８５２７８８
２４０１５２７［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＣＨ２Ｏ］

＋，

８９０５９５ ［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ２ ＣＨ（ＣＨ２）１１ＣＨ３］ ＋ 棕榈酸乙酯

１１ ０９２８ ６３５３８５５ ５８７３８８１［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２７８［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素十四酸酯

１２ ０９５８ ６６３４１６８ ６１５４１１７［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２７８［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素棕榈酸酯异构体

１３ ０９７２ ６４９４０１２ ６０１３９４１［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１１２１１１５［Ｃ７Ｈ３Ｎ］

＋
克林霉素Ｂ棕榈酸酯

主成分 １０００ ６６３４１６２ ６１５４０８５［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２７０［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素棕榈酸酯

１４ １０３２ ６７７４３２５ ６２９４２９６［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２７８［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素十七酸酯

１５ １０５５ ６９１４４８１ ６４３４４５１［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２８２［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
克林霉素十八酸酯

１６ １０８１ ７０３４４８１ ６５５３２９６［Ｍ＋Ｈ－ＣＨ３ＳＨ］
＋，１２６１２８１［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋
丙叉克林霉素棕榈酸酯

２０１
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２４　杂质解析
杂质 １：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

４２５１８７２。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ３７７１８３１
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２７６为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为 （图１）和参考文献 ［２
－３］，故鉴定该化合物为克林霉素，分子式为
Ｃ１８Ｈ３３ＣｌＮ２Ｏ５Ｓ。

图１　 克林霉素正模式下一级扫描图 （ａ）、
二级碎片质谱图 （ｂ）及断裂途径 （ｃ）

Ｆｉｇ１　 （ａ）ＭＳａｎｄ（ｂ）ＭＳ／ＭＳｓｐｅｃｔｒａｉｎｐｏｓｉｔｉｖｅｍｏｄｅ
ｏｆｃｌｉｎｄａｍｙｃｉｎ，ａｎｄ（ｃ）ｔｈｅｍａｓｓｆｒａｇｍｅｎｔａｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙｓ

杂质 ２：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
４６５２１８０。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ４１７２１８７
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２７４为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为 （图 ２）和参考文献
［２］，故鉴定该化合物为丙叉克林霉素，分子式为
Ｃ２１Ｈ３７ＣｌＮ２Ｏ５Ｓ。

杂质 ３：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
５６５３０７３。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ５１７３２４８
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２８９为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２－３］，故
可鉴定该化合物为克林霉素九酸酯，分子式为

Ｃ２７Ｈ４９ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。
杂质 ４：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

５７９３２２９。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ５３１３２０７
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２６８为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２－３］，故
可鉴定该化合物为克林霉素十酸酯，分子式为

Ｃ２８Ｈ５１ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。

图２丙叉克林霉素正模式下一级扫描图 （ａ）、
二级碎片质谱图 （ｂ）及断裂途径 （ｃ）

Ｆｉｇ２　（ａ）ＭＳａｎｄ（ｂ）ＭＳ／ＭＳｉｎｐｏｓｉｔｉｖｅｍｏｄｅｏｆａｎｉｓｙｌｉｄｅｎｅ
ｃｌｉｎｄａｍｙｃｉｎ，ａｎｄ（ｃ）ｔｈｅｍａｓｓｆｒａｇｍｅｎｔａｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙｓ

杂质 ５：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
６７９４１１７。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ　６１５４１１８
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＯＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２７７为克林霉素吡咯环
的特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精

确相对分子质量、质谱行为 （图 ３）和参考文献
［２］，故鉴定该化合物为亚砜克林霉素棕榈酸酯，
分子式为Ｃ３４Ｈ６３ＣｌＮ２Ｏ７Ｓ。

杂质 ６：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
５９３３３８６。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ５４５３３３１
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
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ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２８４为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２－３］，故
可鉴定该化合物为克林霉素十一酸酯，分子式为

Ｃ２９Ｈ５３ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。

图３　亚砜克林霉素棕榈酸酯正模式下一级扫描图 （ａ）、
二级碎片质谱图 （ｂ）及断裂途经 （ｃ）

Ｆｉｇ３　 （ａ）ＭＳａｎｄ（ｂ）ＭＳ／ＭＳｓｐｅｃｔｒａｉｎｐｏｓｉｔｉｖｅ
ｍｏｄｅｏｆｓｕｌｆｏｘｉｄｅｓｃｌｉｎｄａｍｙｃｉｎｐａｌｍｉｔａｔｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

ａｎｄ（ｃ）ｔｈｅｍａｓｓｆｒａｇｍｅｎｔａｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙｓ

杂质 ７：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
６４５４５０７。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ５９７４４８３
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２８０为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为 （图 ４）和参考文献
［３］，故可鉴定该化合物为林可霉素棕榈酸酯，分
子式为Ｃ３４Ｈ６４Ｎ２Ｏ７Ｓ。

杂质 ８：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
６０７３５４２。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ５５９３５０５
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２７７为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２］，故可

图４　 林可霉素棕榈酸酯正模式下一级扫描图 （ａ）、
二级碎片质谱图 （ｂ）及断裂途径 （ｃ）

Ｆｉｇ４　 （ａ）ＭＳａｎｄ（ｂ）ＭＳ／ＭＳｓｐｅｃｔｒａｉｎｐｏｓｉｔｉｖｅｍｏｄｅｏｆ
Ｌｉｎｃｏｍｙｃｉｎｐａｌｍｉｔａｔｅ，ａｎｄ（ｃ）ｔｈｅｍａｓｓｆｒａｇｍｅｎｔａｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙｓ

鉴定该化合物为克林霉素十二酸酯，分子式为

Ｃ３０Ｈ５５ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。
杂质 ９：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

６２１３６９９。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ５７３３６５３
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２８１为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２］，故可
鉴定该化合物为克林霉素十三酸酯，分子式为

Ｃ３１Ｈ５７ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。
杂质 １０：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

２８５２７８８。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ２４０１５２７
为准分子离子峰经裂解脱去一分子 ＣＨ３ＣＨ２Ｏ产
生，ｍ／ｚ８９０５９５为准分子离子峰经裂解脱去一分
子 ＣＨ２ ＣＨ（ＣＨ２）１１ＣＨ ３ 产生。根据该化合物的

精确相对分子质量、质谱行为 （图５）和参考文献
［２］，故可鉴定该化合物为棕榈酸乙酯分子式为
Ｃ１８Ｈ３６Ｏ２。

杂质 １１：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
６３５３８５５。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ５８７３８８１
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２７８为克林霉素吡咯环的
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图５　棕榈酸乙酯正模式下一级扫描图 （ａ）、
二级碎片质谱图 （ｂ）及断裂途径 （ｃ）

Ｆｉｇ５　 （ａ）ＭＳａｎｄ（ｂ）ＭＳ／ＭＳｓｐｅｃｔｒａｉｎｐｏｓｉｔｉｖｅｍｏｄｅ
ｏｆｅｔｈｙｌｐａｌｍｉｔａｔｅ，ａｎｄ（ｃ）ｔｈｅｍａｓｓｆｒａｇｍｅｎｔａｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙｓ

图６　克林霉素Ｂ棕榈酸酯正模式下一级扫描图 （ａ）、
二级碎片质谱图 （ｂ）及断裂途径 （ｃ）

Ｆｉｇ６　 （ａ）ＭＳａｎｄ（ｂ）ＭＳ／ＭＳｓｐｅｃｔｒａｉｎｐｏｓｉｔｉｖｅｍｏｄｅ
ｏｆｅｔｈｙｌｐａｌｍｉｔａｔｅ，ａｎｄ（ｃ）ｔｈｅｍａｓｓｆｒａｇｍｅｎｔａｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙｓ

特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］
＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２］，故可
鉴定该化合物为克林霉素十四酸酯，分子式为

Ｃ３２Ｈ５９ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。

杂质 １２：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

６６３４１６８。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ６１５４１１７
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２７８为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２－３］，故
可鉴定该化合物为克林霉素棕榈酸酯异构体，分子

式为Ｃ３４Ｈ６３ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。
杂质 １３：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

６４９４０１２。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ６０１３９４１
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１１２１１１５为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ７Ｈ３Ｎ］

＋。该化合物的保留时间、

精确相对分子质量、质谱行为 （图６）与对照品一
致 ［２－３］，故可鉴定该化合物为克林霉素 Ｂ棕
榈酸酯，分子式为Ｃ３３Ｈ６１ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。

杂质 １４：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ
６７７４３２５。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ６２９４２９６，
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２７８为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２－３］，故
可鉴定该化合物为克林霉素十七酸酯，分子式为

Ｃ３５Ｈ６５ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。
杂质 １５：准分子离子峰 ［Ｍ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

６９１４４８１。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ６４３４４５１
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２８２为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２－３］，故
可鉴定该化合物为克林霉素十八酸酯，分子式为

Ｃ３６Ｈ６７ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。
杂质 １６：分子离子峰 ［Ｍ ＋Ｈ］＋为 ｍ／ｚ

７０３４４８１。对其进行子离子解析，ｍ／ｚ　６５５３２９６
推测为准分子离子峰经裂解脱去 １个中性分子
ＣＨ３ＳＨ产生，ｍ／ｚ１２６１２８１为克林霉素吡咯环的
特征碎片离子 ［Ｃ８Ｈ５Ｎ］

＋。根据该化合物的精确

相对分子质量、质谱行为和参考文献 ［２］，故可
鉴定该化合物为丙叉克林霉素棕榈酸酯，分子式为

Ｃ３７Ｈ６７ＣｌＮ２Ｏ６Ｓ。

３　讨　论
在本研究中，检测出盐酸克林霉素棕榈酸酯分

散片中的１６种杂质，其中克林霉素九酸酯、克林
霉素十酸酯、克林霉素十一酸酯、克林霉素十三酸
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酯为首次检到。经二级质谱分析指认，所检测到的

杂质均为脂肪酸类物质或克林霉素与脂肪酸的结合

物，他们是盐酸克林霉素棕榈酸酯合成过程中所产

生的副产物，在产品的质量控制中，必须对其进行

监控。

本文采用 ＵＦＬＣＱＴＯＦＭＳ／ＭＳ技术对盐酸克
林霉素棕榈酸酯分散片中的杂质进行鉴定，将液相

色谱的高效在线分离能力与质谱的高选择性、高灵

敏度的检测能力相结合，具有分辨率高、灵敏度

高、分析时间短的特点［５－７］，能检测到更多的杂

质，为进一步加强药品生产工艺过程的质量控制提

供了依据。在有关物质的分离与鉴定中，具有巨大

的优越性，值得推广应用。
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