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"摘要#

!

目的
!

探讨质谱技术在促甲状腺激素释放激素"

9*P

#检测中的应用$方法
!

将样品用电喷雾电离

源在正离子模式下电离!然后置入飞行时间质谱仪检测$先使用利血平甲醇溶液观察仪器状况!再用稀释好的

9*P

溶液进样$结果
!

9*P

产生
/

个明显的信号峰!分别位于
I

'

L.872#68!

%

"5"2$"!.

%

"!/2$$$7

%

8#$2####

%

65"2."8/

!其中
I

'

L.872#68!

为
9*P

的特征性碎片峰$结论
!

该研究建立了电喷雾电离
(

飞行时间质谱技术鉴

定
9*P

的方法!其特异性高及检测速度快!为下一步研究
9*P

的定量质谱检测方法奠定了基础$
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促甲状腺激素释放激素$

9*P

%是最早被发现的促垂体激

素#其相对分子质量较小#仅为
$

个三肽$

<

)F=(PA>(%&'(0P

.

%#

主要产生于下丘脑)

$

*

+近年来研究发现#

9*P

并不仅表达于

脑内#其在肌体内广泛分布#发挥多种多样的生理功能+

9*P

除了调控促甲状腺激素$

9+P

%从垂体前叶释放#还具有抗抑

郁,抗癫痫,神经修复,升血压#抗休克,降血糖,免疫调节,促进

头发生长和变黑等作用)

.(8

*

+在已有的
9*P

检测方法中#电

化学荧光和高压液相色谱$

P%-,

%法的操作十分繁琐#放射免

疫法灵敏度很高但特异性较低)

/

*

+这些方法的缺点限制了在

实际工作中的应用#尤其满足不了临床检验和药学研究的需

要+为此#本研究尝试建立一种利用质谱仪检测
9*P

的新方

法#报道如下+

$

!

材料与方法

$2$

!

仪器与试剂
!

$

$

%仪器!电喷雾电离源$广州禾信分析仪

器有限公司自主研制%(大气压电离飞行时间质谱仪$广州禾信

分析仪器有限公司自主研制#型号
4%M9YZ/###

%(

#2/I-

注

射器$

PDIFA@'G

%(兰格实验室用注射泵
-+%#$($4

(喷针$内径

./#

)

I

,外径
$

"

$5

英寸%,喷雾毛细管$内径
$##

)

I

,外径
$7#

)

I

%+$

.

%试剂!促甲状腺激素释放激素$

+A

H

ID(DF3&AE:

#

%$"$7(

/#I

H

%(利血平$阿拉丁试剂上海有限公司#

P%-,

级*(甲醇

$

RANID

公司#

P%-,

级%(纯净水$广州屈臣氏食品饮料有限公

司#屈臣氏%+

$2/

!

方法
!

首先使用
$26h$#

^6

I'F

"

-

利血平甲醇溶液)溶

剂为甲醇
i

水
W!#i.#

$

U

"

U

%*#观察仪器状况#然后取
$##

)

-9*P

水溶液$

/h$#

^8

I'F

"

-

%与
.I-

溶剂)甲醇
i

水
W

!#i.#

$

U

"

U

%*混匀#获得浓度为
.2/h$#

^/

I'F

"

-

的
9*P

溶

液#上样+第
$

步使用电喷雾电离源将样品电离#第
.

步利用

质谱仪进行分析+电喷雾离子化模式!正离子模式(

9YZ

运行

模式!

U

模式(分辨率!

8###

&

/###

(扫描范围!

I

"

L!#

&

"###

(离子源电压
"2/NU

(毛细管电压$

,D

<

AFFD&

B

%!

$/#U

(毛

细管温度!

$/#_

(四极杆接口电压
$/#U

<<

(调谐溶液!利血平

$

I

"

L5#72.6"

%#

"#

<H

"

)

-

+辅气为
#2/S%D

高纯氮气#进样流

速为
6

)

-

"

IAG

+质谱检测与分析软件为禾信自主研发的
9R,

数据采集处理软件#版本号
9R,(U$2$

+

/

!

结
!!

果

/2$

!

利血平溶液$

$26h$#

^6

I'F

"

-

%实验结果
!

利血平相对
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分子质量为
5#!25!

#质谱图上显示的数据与之相符#表明仪器

状况正常#可用于后续的样品检测+见图
$

+

图
$

!

利血平溶液&

$26h$#

^6

I'F

'

-

(实验

/2/

!

9*P

样品的检测结果
!

将稀释好的
9*P

溶液$

.2/h

$#

^/

I'F
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%进样#一共产生
/
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+见

图
.

+

图
.

!

9*P

样品的检测结果

'

!

讨
!!

论

$76#

年
)=AFF;IAG

小组首次报道了
9*P

这一参与调节垂

体激素释放的物质#但后来的相关研究表明#该三肽的生理功

能远不止于此#而且在某些疾病时其含量会发生变化+这些新

发现要求建立一种检测
9*P

的特异而敏感的方法+目前已

有的检测方法均存在各种缺陷#如放射免疫测定法由于仅针对

免疫表位从而缺乏分子的特异性#导致定性与定量的不准确(

荧光定量
%,*

技术则由于
I*04

水平不总是反映实际的基

因表达量而造成检测结果也不准确#因此有必要研发更高特异

性的定性与定量手段检测
9*P

+

质谱技术被公认为是一种检测和分析蛋白质及小分子的

重要方法+有学者研究报道#可用质谱法检测的生物活性多肽

包括视紫质,

,(

反应蛋白,

'

(

内啡肽等)

5(!

*

+本研究建立了一种

基于质谱的快速而敏感的
9*P

检测方法#本实验数据显示#

I

"

L.872#68!

为
9*P

电离后产生的特异性碎片峰#相当于

0

端焦谷氨酸
(

组氨酸二肽#与
,:DIK;&

B

等)

7

*用质谱方法检测

的结果一致+

9*P

的相对分子质量为
"5.2"!

#因此其分子离

子峰$

SXP

X

%理论上应在
I

"

L"5"2"!

+而本组实验的测定

值为
"5"2$"!.

#与理论值略有差异#可能是由于样品浓度过

高,相应的峰过于饱和导致实验误差+

I

"

L"!/2$$$7

为
9*P

与
0D

X

$

SbW."

%络合形成的峰$

SX0D

X

%#

I

"

L8#$2####

为
9*P

与
f

X

$

SbW"7

%络合形成的峰$

SXf

X

%#

I

"

L

65"2."8/

为
.

个
9*P

分子与
$

个
f

X络合形成的峰$

.SX

f

X

%+图谱中这些
0D

X

,

f

X的掺入可能是由于原液在玻璃瓶

中浸泡时间过长所导致+

综上所述#本研究方法用于检测
9*P

具有高度的特异

性#而且操作简便#耗时少#从上样到取得结果仅需数分钟+下

一步本组将研究
9*P

定量分析的质谱技术#最终达到检测生

物体液和组织
9*P

含量的目标+
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