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多面体低聚八硝基苯基硅倍半氧烷纯度分析 
范海波    杨荣杰*    李向梅 

(北京理工大学材料学院 阻燃材料研究国家专业实验室  北京 100081) 

摘要  使用高效液相色谱-电喷雾四级杆飞行时间质谱(HPLC-ESI-Q-TOF MS)联用技术对八硝基苯基硅倍半氧烷

(ONPS)纯度进行分析, 从而判定ONPS产物峰及杂质峰的位置, 根据ONPS峰和杂质峰的面积比计算ONPS的纯度. 通
过改变 HPLC 的洗脱梯度和测试时间, 将 ONPS 产物中的杂质峰完全分开, 测得硝基苯基硅倍半氧烷(NPS)质量分数为

97.55%, 其中 ONPS 的纯度约为 92.42%, 产物中含有九硝基八苯基硅倍半氧烷(9-NPS)约 5.13%, 其它杂质含量约为

2.45%. 通过对 ONPS 高效液相色谱图峰形和同分异构体极性情况分析, 进一步证明 ONPS 分子中硝基取代发生于对位

和间位. 使用超高效液相色谱(UPLC)对ONPS进行分析, 以更高的分离效率验证了HPLC的结果. 该方法可作为ONPS
纯度的分析方法.  
关键词  八硝基苯基硅倍半氧烷; 纯度分析; 高效液相色谱-质谱; 超高效液相色谱 

 

Purity Analysis of Polyhedral Oligomeric Octa(nitrophenyl)silsesquioxane 
Fan, Haibo    Yang, Rongjie*    Li, Xiangmei     

(School of Materials, Beijing Institute of Technology, National Laboratory of Flame Retardant Materials, Beijing 100081) 

Abstract  The purity of polyhedral oligomeric octa(nitrophenyl)silsesquioxane (ONPS) was analyzed using high perform-
ance liquid chromatography/ESI-Q-TOF MS (HPLC-ESI-Q-TOF MS). The peaks of ONPS and impurities could be distin-
guished and the purity of ONPS could be calculated. The impurity peaks of HPLC were separated completely through 
changing the analytical conditions. The best HPLC conditions in the testing were obtained. The analytical time under these 
conditions was longer than under others. It was obtained that nitrophenylsilsesquioxane (NPS) was in 97.55 wt%. According 
to the analytical results from MS and the extracted ion chromatogram (EIC) HPLC-MS for ONPS, it could be found that in 
ONPS there is a little of nonanitro-octaphenylsilsesquioxane (9-NPS), but no 7-NPS and 10-NPS. It was supposed that ONPS 
and 9-NPS had the same ionization degree because of their very similar chemical structures. It was obtained that ONPS was 
in a purity of 92.42%, while the 9-NPS was in an amount of 5.13%, and impurities were in 2.45%. It was confirmed that nitro 
groups on the phenyl groups were at either para- or meta-position in ONPS according to the results of HPLC and the polarity 
analysis of different isomers. Compared to centrosymmetric structure of octaphenylsilsesquioxane (OPS), ONPS could be 
non-centrosymmetric due to difference of -NO2 substitution position on the phenyl groups. All of the possible polarity distri-
butions were analyzed for the ONPS. It was pointed that there are seven kinds of different polarity distributions on ONPS 
molecules, and they are correspondent to the particular peaks of HPLC results, respectively. As well, the purity of ONPS was 
analyzed using ultra performance liquid chromatography (UPLC) and it provided consistent results with HPLC in high sepa-
ration efficiency. It is suggested that the HPLC-ESI-Q-TOF MS method can be used to analyze the purity of ONPS.  
Keywords  octa(nitrophenyl)silsesquioxane; purity analysis; HPLC-MS; UPLC 

   
1  引言 

多面体低聚硅倍半氧烷 (polyhedral oligomeric 
silsesquioxane, 简称 POSS)是由 Si 与O 组成内部无机骨

架, 外部连接有机基团的纳米级三维结构体系, 分子为

笼型结构, 其有机取代基可为惰性有机基团或活性官能

团[1,2]. POSS 同时具备有机聚合物和无机陶瓷的基本特

征, 因此被称为新一代高性能聚合物材料[3].  
笼形八苯基硅倍半氧烷[(C6H5SiO1.5)8, octaphenyl-

silsesquioxane, 缩写为 OPS]常作为制备多种芳香基

POSS 的原料, 但由于其较高的化学稳定性, 使其衍生

物的制备并非容易. OPS 最重要的一个衍生化学反应是

对苯环进行的硝化反应, 制备八硝基苯基硅倍半氧烷

[(NO2C6H4SiO1.5)8, octa(nitrophenyl)silsesquioxane, ONPS][1], 
ONPS 结构式如图 1. ONPS 由 Laine 等[4]在 2001 年首次

合成, 到目前为止, 很多研究者都按照 Laine 的方法对

OPS 硝化合成 ONPS[5～10]. 通过对 ONPS 中硝基的还原, 
可制备八氨基苯基硅倍半氧烷 [octa(aminophenyl)- 
silsesquioxane, OAPS][11]. OAPS 由于其良好的热稳定性

及化学反应性, 可以与多种化学基团进行反应, 已经应

用于环氧树脂、聚氨酯和聚酰亚胺等聚合物中, 使聚合

物具有更好的热性能和介电性能等[12～16].  
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图 1  ONPS 的化学结构 
Figure 1  Chemical structure of ONPS 

理论上每个 ONPS 分子含有八个硝基, 文献中主要

通过元素分析和 1H NMR证明每个ONPS分子中含有八

个硝基, 但这两种测试方法都有一定的误差, 并不能从

微观上证明所得产物每个 ONPS 分子中含有八个硝基. 
飞行时间质谱(TOF MS)可对化合物分子量进行准确定

量, 通过测定 ONPS 的准确分子量可以有效地测定每个

ONPS 分子中硝基的个数, 所有文献均未对 ONPS 分子

量进行测定, 可能原因是硝基在离子化的过程中容易碎

裂 , 如 基 质 辅 助 激 光 解 吸 电 离 飞 行 时 间 质 谱

(MALDI-TOF MS)不适合于带硝基物质的测定. 电喷雾

四级杆飞行时间质谱(ESI-Q-TOF MS)对样品要求低, 
与其他离子化法相比, 电喷雾离子化具有分子量测定范

围广、灵敏度高、离子化过程中不易造成化学结构碎裂、

在大气压下操作简单等优点[17]. 且它能直接分析具有

极性的液体样品, 非常适合与低流速的液相色谱联用, 
因此, 可以通过高效液相色谱-质谱联用技术对 ONPS
的纯度和硝基取代个数进行准确测定.  

2  结果与讨论 

2.1  ONPS 的质谱表征 

在 ESI-Q-TOF MS 正离子扫描测试条件下, 当分子

中的原子拥有孤对电子时可被电离化, 由于分子在电离 

化的过程中可以加合不同类型的正离子, 故同一个分子

在测试中会出现不同质荷比的峰, 如 M＋H＋, M＋NH 4
＋ , 

M＋Na＋, M＋K＋等, 且有时两个分子不能被完全电离, 
会带上一个正离子, 出现 2M 加合正离子的峰.  

图 2 是OPS的 ESI-Q-TOF MS 测试结果. 在图 2 中, 
1050.08 是 OPS 分子离子化后加合 NH 4

＋后出现的峰

(MOPS＋NH 4
＋ ), 1055.04 是 MOPS＋Na＋的峰, 1071.01 是

MOPS＋K＋的峰, 2089.09 是两个 OPS 分子离子化后加合

Na＋出现的峰(2MOPS＋Na＋), 2106.06 是 2MOPS＋K＋的峰. 
图 3是ONPS的ESI-Q-TOF MS测试结果, 在图 3中, 上
述 OPS 的电离峰完全消失 , 取而代之的是 1409.98 
(MONPS＋NH 4

＋ ), 1414.94 (MONPS＋Na＋), 1430.92 (MONPS

＋K＋), 2809.91(2MONPS＋Na＋), 这些峰都是由于 ONPS
分子被电离化之后出现的峰. 此外, 在图 3 中, 发现在

质荷比 1414.94 峰的右边有一个质荷比为 1459.92 的峰, 
此峰为九硝基八苯基硅倍半氧烷 (9-NPS)的电离峰

(M9-NPS＋Na＋). 在 ONPS 合成过程中, 刚开始硝酸浓度

比较大, 具有二硝化的能力, 出现副产物 9-NPS. 在图 3
中, 没有发现 7-NPS 和 10-NPS 的电离峰, 因此认为在

合成过程中, 只出现 ONPS 和 9-NPS 两种硝化产物. 由
于 ONPS 和 9-NPS 分子结构相似, 因此其电离程度大致

相当, 根据 1414.94 峰高 5.4×104和 1459.92 峰高 0.3×
104可推算出ONPS约占硝化产物总量的 94.74%, 9-NPS
约占 5.26%.  

大部分元素在自然界中都存在同位素, 元素及其同

位素拥有相同的质子数, 但却含有不同的中子数, 因此

不同同位素的同种分子在离子化后会出现不同的质荷

比. 每种元素的同位素在自然界中丰度一定, 因此根据

各种元素的丰度比, 可以推算出每种化合物的同位素分

布模式. 图 4(b)为使用Bruker公司 IsotopePattern软件模

拟得到 ONPS 理论同位素峰形, 图 4(a)为实验所得

ONPS 的同位素峰形(图 3 放大). 从图 4 可以看出, 实验

值和理论值结果一致, 证明质谱测试所得 1414.94 处的

一组峰确为 ONPS 的同位素峰. 另一方面, 实验所得

MONPS＋Na＋峰值为 1414.9398, 理论值为 1414.9372, 误
差为 1.8×10－6, 低于系统误差 5×10－6.  

 

图 2  OPS 的 ESI-Q-TOF MS 结果 
Figure 2  ESI-Q-TOF MS results of OPS 
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图 3  ONPS 的 ESI-Q-TOF MS 结果 
Figure 3  ESI-Q-TOF MS results of ONPS 

 
图 4  ONPS 的同位素分布模式. (a)实验结果, (b)理论结果 
Figure 4  Isotope patterns of ONPS. (a) experimental result, (b) theoretical result 

2.2  HPLC-MS 联用分析 ONPS 纯度 

图 5 为使用 HPLC-MS 联用技术对 ONPS 测试所得

高效液相色谱图, 测试条件如 4.2 节所述, 流动相梯度

洗脱程序为: Condition 1: 0～120 s, 90% A; 120～240 s, 
90% A 线性减至 10% A; 240～960 s, 10% A; 960～1020 
s, 10% A 线性增至 90% A; 1020～1200 s, 90% A. 在图 5
中, 30 s 附近出现的峰为进样峰, 对此峰所在时间段提

取质谱发现没有出现任何峰. 对于其它峰, 根据出峰时

间段可分为 396～438 s, 510～546 s, 570～588 s, 600～
612 s, 618～636 s, 642～708 s, 918～960 s 这 7 个峰, 通
过与 HPLC 相连的 ESI-Q-TOF MS, 可提取每一时间段

的离子峰, 对上述 7 个峰所在时间段分别提取离子后, 
发现 510～546 s 和 918～960 s 这两个时间段没有 ONPS
在质荷比 1414.9附近的峰, 而其余五个时间段出现质荷

比为 1414.9 的峰, 且其均为最主要的峰. ONPS 在此测

试条件下, 液相色谱图出现如此多的峰的主要原因是硝

基在苯环上的取代位置不确定. ONPS 的 29Si NMR 结果

(见 supporting information)表明硝酸对 OPS 的硝化主要

发生在间位和对位[1,8～10], 由于每个 ONPS 分子中有八

个取代基, 故其同分异构体种类很多, 且不同同分异构

体极性不同, 因此高效液相色谱测试结果出现多个位置

的峰. 将 396～438 s, 510～546 s, 570～708 s, 918～960 
s这四个时间段提取离子流后, 结果如图6所示, 故在此

条件下 , 产物中硝基苯基硅倍半氧烷所占比例约为

(S510～546 s＋S918～960 s)/S*100%＝92.1%.  

 

图 5  HPLC 条件 1 时 ONPS 测试结果 
Figure 5  HPLC results of ONPS at condition 1  

使用ESI-Q-TOF MS数据处理软件可对一定质荷比

的离子进行提取离子色谱(Extracted ion chromatogram, 
简称 EIC, 提取离子质荷比宽度为±0.5), 根据离子强

度可以得到一定离子的色谱图. 图 7 为在 Condition 1 的

洗脱梯度程序下, 对图 5 所得高效液相色谱图提取离子

色谱之后的结果. 在图 7 中, 我们分别对 7-NPS (M＝

1369.9)、ONPS (M＝1414.9)、9-NPS (M＝1459.9)和
10-NPS (M＝1504.9)进行提取离子色谱. 从图 7 可以看

出, 产物中基本没有 7-NPS 和 10-NPS, 但含有少量的

9-NPS. 对 ONPS 和 9-NPS 的离子色谱积分后, 各峰积

分面积见表 1, 可得 ONPS 的含量约占硝基苯基硅倍半

氧烷总量的 92.8%, 剩余为 9-NPS.  
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图 6  条件 1 时不同时间段的质谱结果 
Figure 6  MS results of different time slots at condition 1 

 
图 7  条件 1 时的 EIC 结果 
Figure 7  EIC results at condition 1 

表 1  ONPS 和 9-NPS 的 EIC 峰面积 
Table 1  EIC peak areas of ONPS and 9-NPS 

Number 1 2 3 4 5 6 
Area 7714 3991 4340 9230 97460 5011

 

2.3  HPLC 分析条件优化 

从图 5 中可发现ONPS所有的离子峰都出现在 10% 
A 的流动相阶段, 因此试想通过增加 HPLC 的分离时间

和改变流动相比例来更好地分析 ONPS 的纯度. 将流动

相梯度洗脱程序设定为: Condition 2: 0～120 s, 90% A; 
120～210 s 90% A 线性减至 40% A; 210～810 s, 40% A; 
810～840 s 40% A 线性减至 10% A; 840～1440 s, 10% 
A; 1440～1560 s, 10% A 线性增至 90% A; 1560～1800 s, 
90% A. Condition 3: 0～120 s, 90% A; 120～210 s 90% A
线性减至 40% A; 210～810 s, 40% A; 810～840 s 40% A
线性减至 30% A; 840～1440 s, 30% A; 1440～1470 s 
30% A 线性减至 20% A; 1470～2070 s, 20% A; 2070～
2100 s 20% A 线性减至 10% A; 2100～2700 s, 10% A; 
2700～2760 s, 10% A 线性增至 90% A; 2760～3000 s, 

90% A. 图 8 和图 9 为分别按照 Condition 2 和 Condition 
3 测试所得高效液相色谱图以及提取离子色谱图.  

 

图 8  HPLC 条件 2 时 ONPS 测试结果       
Figure 8  HPLC results of ONPS at condition 2        

 

图 9  HPLC 条件 3 时 ONPS 测试结果   
Figure 9  HPLC results of ONPS at condition 3 

在图 8 中, 对液相色谱图每个有峰的时间段提取质

谱结果后发现, 仍然只有两个时间段没有 ONPS 在质荷

比 1414.9 附近的峰, 这两个时间段为 1098～1158 s 和

1404～1440 s. 值得注意的是, 根据提取 410～490 s 时
间段的质谱图及 EIC: 1414.9 的谱图可以发现, 此段时

间峰的主要物质为 ONPS. 其出峰位置靠前, 说明极性

比较大, 原因可能是部分 ONPS 的同分异构体分子在多

个中心对称位置上硝基取代位置不同, 造成分子极性较

大, 因此其出峰位置靠前. 此外, 根据图 8 中各峰的面

积可计算出在 Condition 2 下测得硝基苯基硅倍半氧烷

纯度为 93.3%, 根据提取离子色谱的峰面积可计算出

ONPS 在硝基苯基硅倍半氧烷中比例为 96.1%.  
在图 9 中, 仍然只有两个时间段没有 ONPS 在质荷

比 1414.9 附近的峰, 这两个时间段为 1008～1254 s(杂
质 1)和 2490～2580 s(杂质 2). 在此条件下, 杂质 1 的峰
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被完全分离出来, 根据图 9 中各峰的面积可计算出硝基

苯基硅倍半氧烷纯度约为 97.55%, 由于在 Condition 1
和 Condition 2 的条件下, 液相色谱图中杂质 1 的峰与相

邻的ONPS峰没有完全分开, 故在积分面积上误差较大, 
所以在Condition 3测试条件下所得结果更可靠, 认为产

物中硝基苯基硅倍半氧烷纯度为 97.55%. 另外, 在图 9
中基本没有 EIC: 1459.9 的峰, 其原因是随着分析时间

的延长, ONPS和 9-NPS的出峰时间都变长, 所以 9-NPS
的峰高变低. 根据图 3 得, ONPS 约占硝化产物总量的

94.74%, 因此 ONPS 的纯度约为 97.55%×94.74%＝

92.42%, 产物中含有 9-NPS 约 5.13%, 其它杂质含量约

为 2.45%.  
图 9 中测得 ONPS 不同极性的峰已基本分开, 从图

中可观察到 7 个主要的 ONPS 的不同极性的峰, ONPS
的同分异构体虽然很多, 但极性不同的种类只有 7 种. 
ONPS 中硝基取代位置为对位和间位, 由于 POSS 笼子

的对称结构, 当中心对称的位置上硝基取代位置均一致

时, 认为此时 ONPS 分子偶极矩为 0, ONPS 分子没有极

性. 而当 ONPS 分子中心对称位置上硝基取代位置不一

致时, 则此时 ONPS 分子具有偶极矩, 偶极矩越大, 其
极性也越大. 同时, 由于 POSS 笼子的中心对称结构, 
如 5 个对位取代 3 个间位取代的 ONPS 分子和 3 个对位

取代 5 个间位取代的 ONPS 分子具有相同的极性, 所以

对于所有 ONPS 分子的极性分布情况, 只需分析对位取

代个数为0～4个(剩余取代位置均为间位)的ONPS分子

即可. 我们将图 1 中的苯环定位为 a～h 号, 分析其所有

的同分异构体, 并且计算出每个同分异构体中心对称位

置的苯环上硝基取代位置不同的组数(Numbers of dif-
ferent substitutions at central symmetry positions, 简称

NDSCSP), 列于表 2. 在表 2 中 , Numbers of para-  
substitution 指 ONPS 分子中对位取代的个数; Serial 
number 指对位取代个数一定时, 不同同分异构体的序

号; Para-substitution positions 指在该序号时, 硝基对位

取代苯环的编号. 如表 2 中序号为 3-II 的同分异构体, 
有 3 个对位取代硝基, 5个间位取代硝基, 硝基对位取代

于苯环 a, b, g 号, 其 NDSCSP 为 1(因为 a 和 g 处于中心

对称位置上, 故中心对称位置上只有苯环 b 和 h 硝基取

代位置不同).  
当NDSCSP为0时, ONPS分子无极性; 当NDSCSP

为 1 时, 这些同分异构体的极性相似, 如同分异构体 1-I
和3-II极性相似; 当NDSCSP为2时, 极性分为两种, 同

分异构体 2-I 和 4-III 具有相同的极性, 而 2-II 和 4-IV 具

有相同的极性; 当 NDSCSP 为 3 时, 极性也分为两种, 
同分异构体 3-I 和 3-III 具有不同的极性; 当 NDSCSP 为

4时, 对于同分异构体 4-VI, 虽然NDSCSP为 4, 但分子

受力方向相反, 偶极矩为 0, 所以分子没有极性, 而同

分异构体 4-I 和 4-II 具有不同的极性, 并且由于同分异

构体 4-I 和 4-II 分子对称性最差, 所以它们的极性在所

有同分异构体中极性最大, 相应的在 HPLC 谱图中出峰

最早, 故在图 9 中, 1 号峰为同分异构体 4-I 和 4-II 的峰. 
2～6 号峰对应于 NDSCSP 为 1, 2, 3 时的五种不同极性

的同分异构体, 7 号峰对应于没有极性的不同种类同分

异构体. 综上所述, ONPS 高效液相色谱图峰形进一步

证明 ONPS 分子中硝基取代发生于对位和间位.  
综上所述, 我们使用 HPLC-MS (ESI-Q-TOF MS) 

联用方法, 测定出合成产物 ONPS 的纯度为 92.42%, 产
物中含有 9-NPS 5.13%, 其它杂质含量为 2.45%, 基于

原料 OPS 纯度为 97%, 合成的 ONPS 纯度是很高的. 同
时, 该方法可作为测试ONPS纯度的分析方法: HPLC梯

度为 Condition 3, 剩余测试条件如 4.2 节所述.  

2.4  UPLC 与 HPLC 测试结果对比 

超高效液相色谱(UPLC)比高效液相色谱(HPLC)具
有更高的分离效率, 为了更好地分析 ONPS 的纯度, 我
们使用 UPLC 对 ONPS 进行了纯度分析. 图 10 是使用

UPLC 对 ONPS 进行测试之后的色谱图, 与图 5 相对比, 
两图峰形相似, 但 UPLC 出峰时间更早. 在图 10 中, 当
流动相中水组分稳定在 10%后, 2.615 min 之后色谱图峰

值达到最大值, 相比 HPLC, 7.55 min 之后色谱图峰值才

达到最大值. 对比图 10 和图 5 的结果, 认为在图 10 中, 
4.2～4.3 min和7.5～7.8 min两个时间段为杂质峰, 根据

峰面积比可计算得硝基苯基硅倍半氧烷纯度约为

96.2%. 

 

图 10  ONPS 的 UPLC 测试结果 
Figure 10  UPLC result of ONPS 

表 2  ONPS 不同异构体的极性分析 
Table 2  Polarity analysis of different ONPS isomers 

Numbers of para-substitution 0 1 2 3 4 

Serial number 0-I 1-I 2-I 2-II 2-III 3-I 3-II 3-III 4-I 4-II 4-III 4-IV 4-V 4-VI
Para-substitution positions — a a,b a,c a,g a,b,c a,b,g a,c,h a,b,c,d a,b,c,f a,b,c,g a,b,c,h a,b,g,h a,c,f,h
NDSCSP 0 1 2 2 0 3 1 3 4 4 2 2 0 4 

注: Numbers of para-substitution: ONPS 分子中对位取代的个数(剩余为间位取代); serial number: 对位取代个数一定时, 不同同分异构体的序号; a～h: ONPS
分子中苯环编号, 见图 1; Para-substitution positions: 在该序号时, 硝基对位取代苯环的编号; NDSCSP: 中心对称位置苯环上硝基取代位置不同的组数.   
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3  结论 

以 OPS 为原料, 合成 ONPS, 使用 ESI-Q-TOF MS 
microTOF-Q II 质谱仪对 OPS 及 ONPS 的分子量进行测

试, 结果证明 OPS 完全转化为 ONPS 或 9-NPS, 且
ONPS 比例约为 94.74%, 剩余为 9-NPS. 通过分析 ONPS
加合 Na ＋的同位素分布模式 , 证明质谱测试所得

1414.94 处的峰确为 MONPS＋Na＋的峰. 使用高效液相色

谱-质谱(HPLC-MS)联用技术对 ONPS 的纯度进行了分

析, 通过改变 HPLC 的洗脱梯度和测试时间, 可以将硝

化产物中的杂质峰完全分开, 测定得产物中 POSS 的纯

度约为97.55%, 因此ONPS纯度约为92.42%, 产物中含

有 9-NPS约 5.13%, 其它杂质含量约为 2.45%, 同时, 该
方法可作为测试 ONPS 纯度的分析方法. 分别对 7-NPS, 
ONPS, 9-NPS 和 10-NPS 提取离子色谱后, 进一步证明

产物中没有 7-NPS 和 10-NPS, 但含有少量的 9-NPS. 通
过对ONPS高效液相色谱图峰形和同分异构体极性情况

分析, 进一步证明 ONPS 分子中硝基取代发生于对位和

间位. 使用超高效液相色谱(UPLC)对 ONPS 进行测试, 
UPLC 具有更高的分离效率, 其色谱图峰形与高效液相

色谱图峰形一致, 计算得硝基苯基硅倍半氧烷纯度约为

96.2%.  

4  实验部分 

4.1  八硝基苯基硅倍半氧烷(ONPS)的制备 

文献中合成 ONPS 一般均采用 Laine 等[4]给出的条件, 
我们对其进行改进, 按照文献[18]合成 ONPS. 1H NMR 
(DMSO-d6, 500 MHz) δ: 8.7～8.5 (1.0H), 8.5～8.0 (5.5H), 
8.0～7.7 (2.5H); 29Si solid NMR δ: －78.9, －82.3; FT-IR 
ν: 3072 and 1608 (C—H), 1526 and 1348 (NO2), 1085  
(Si—O) cm－1; ESI-Q-TOF MS: 1409.98 (M＋NH 4

＋ ), 
1414.94 (M＋Na＋), 1430.92 (M＋K＋), 2809.91 (2M＋ 
Na＋). Anal. calcd for ONPS: C 41.34, H 2.30, N 8.04; 
found C 41.30, H 2.51, N 8.04.  

4.2  仪器条件 

HPLC为Agilent 1260 Infinity LC高效液相色谱, 美
国 Agilent 公司, Variable Wavelength Detector 检测器, 色

谱柱型号为 Agilent ZORBAX SB-C18 色谱柱, 尺寸为

2.1 mm×50 mm, 填料粒径为 5 μm; MS 为电喷雾四级

杆飞行时间质谱(ESI-Q-TOF MS) micrOTOF-Q II 质谱

仪, 德国 Bruker 公司; Waters 超高效液相色谱(UPLC), 
美国 Waters 公司, Photodiode Array 紫外检测器, 色谱柱

型号为 ACQUITY UPLC BEH C18 Column, 尺寸为 2.1 
mm×50 mm, 填料粒径 1.7 µm.  

HPLC-MS条件: 色谱条件: 流动相A为水, 流动相

B 为乙腈, 紫外检测波长 260 nm, 流速为 0.3 mL/min, 
进样体积为 10 μL, 样品浓度约 1 mg/mL; 质谱条件: 
ESI 离子源, 正离子扫描, 扫描范围 m/z＝500～3000, 
雾化器压力 40000 Pa, 干燥气温度 180 ℃、流速 4 
L/min.  

UPLC 条件: 流动相 A 为水, 流动相 B 为乙腈, 紫
外检测波长 260 nm, 流速为 0.35 mL/min, 进样体积为

10 μL, 样品浓度约 0.8 μg/mL.  
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