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摘要

使用 0.25 mm 内径和 0.18 mm 内径的安捷伦 J&W DB-UI 8270D 色谱柱分析具有挑战

性的半挥发性分析物可获得极佳的峰形和色谱性能。通过采用 20 m × 0.18 mm，0.36 µm 

DB-UI 8270D 毛细管气相柱在 16 min 内完成了对 29 种半挥发性分析物混标的分析，充

分证明了该色谱柱的实用性。另外，对在 0.18 mm 内径高效气相柱上使用带有玻璃棉的

超高惰性衬管的优势也进行了验证。

前言

世界各地的水源存在大量以多种途径进入的挥发性和半挥发性污染物。在美国（US），这

些污染物依据针对半挥发性有机物的US-EPA 8270 方法进行分析 [1]。在欧盟（EU），这类

化合物中的大部分被认为是挥发性有机物，其沸点低于 250 °C，并按照 European Water

Framework Directive 2000/60EC 进行分析 [2]。虽然这些目标分析物从监管的角度看

检测方法各不相同，但很显然，在全球范围内对水质进行监测是十分必要的。现代高灵

敏度的 GC/MS 仪器，使用惰性验证的耗材部件，为这些化合物的监测提供了便利而可

靠的分析手段。
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很多 US EPA 8270 列表上的同类化合物作为优先物质或者倍受关

注的化学品也同时出现在 European Water Framework Directive

里 [3]，其沸点和化学性质各异。大量的活性化学基团包括碱性、

酸性和含磷官能团，都会对实现准确色谱分析形成挑战 [4]。含

活性官能团的分析物可能会吸附在流路中的任何活性位点上，造

成峰拖尾、检测限升高，或者出现最糟糕的情况：未检测到目标

分析物。

为满足这些活性物质和问题组分的分析要求，使用特殊设计的色

谱柱对实现持久的惰性非常重要。惰性验证测试对于获得尖锐

的峰形、低检测限和分析者所追求的可靠系统性能都非常必要

[5]。每根安捷伦 J&W DB-UI 8270D 气相柱在出厂时都已使用强

活性测试混标进行测试，以确保分析活性半挥发性分析物时获得

尖锐峰形和低检测限。

超高惰性测试

使用严格的半挥发物测试混标特殊设计了一种半挥发超高惰性

混标专门用于 DB-UI 8270D 色谱柱测试。测试混标包括丙酸、

吡啶、间二甲苯、对二甲苯和 1-氯-2-氟苯。使用这些混标同时评

价了酸碱行为、芳香族异构体和卤素的选择性等。为彻底探查惰

性效果，测试同时在低浓度（色谱柱上各组分 5-10 ng）和低温

（45 °C 恒温）的苛刻条件下进行。图 1 为 DB-UI 8270D 色谱柱

典型的测试谱图。包括测试色谱图在内的每根色谱柱检测结果为

其出厂提供了惰性性能支持。

图 1. 采用安捷伦 J&W DB-UI 8270D 色谱柱测试半挥发性样品的色谱图
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进样口衬管的去活处理是分析半挥发物时获得最可靠系统性能的

另一个关键因素。安捷伦超高惰性衬管同样采用了严格的测试混

标进行测试，以保证比常规去活处理的衬管持久地获得更高惰性

性能和更尖锐的峰形。新型去活技术可以保证采用填装了玻璃棉

的超高惰性衬管实现活性酸、碱和有机磷等分析物的完美分析。

总工作流程解决方案

先进的软件特性如同步 SIM/SCAN、保留时间锁定、反吹计算

器，以及半挥发物数据库等作为工具可帮助加速半挥发物分析并

获得最终结果。一整套半挥发物分析系统出厂前经过了测试，提

供的总工作流程解决方案可在装机第一天就立即投入运行。

实验部分

GC/MS 系统 1 是一套由安捷伦 7890 系列气相色谱仪和带三轴检

测器的 5975C 系列 GC/MSD 组成的联用系统。该系统使用的色

谱柱为 30 m × 0.25 mm，0.25 µm DB-UI 8270D（表 1)。使用包

含各分析物标称浓度均为 10 ng/µL 的 78 种分析物的混标来评价

所用色谱柱的色谱性能。

GC/MS 系统 2 也是一套 7890/5975C 气质联用系统，但色谱柱

为 20 m × 0.18 mm，0.36 µm DB-UI 8270D（表 2）。使用的混

标包含了 29 种组分，各组分的标称浓度均为 10 ng/µL。

表 3 列出了用于两个 GC/MS 系统的流路耗材。

表 1. 系统 1 的色谱条件

色谱柱： 安捷伦 J&W DB-UI 8270D，30 m × 0.25 mm，0.25 µm
（部件号 122-9732）

载气： 氦气，1.2 mL/min 恒流，隔垫吹扫 3 mL/min，吹扫时间

0.7 min 50 mL/min，载气节省关闭

柱温箱： 30 °C（保持 1.0 min），以 15 °C/min 升至 100 °C，以

20 °C/min 升至 240 °C（保持 0.5 min），以 15 °C/min 
升至 325 °C（保持 6.7 min）

进样口： MMI，非脉冲不分流模式，1 µL，275 °C
进样口衬管： 双锥形直接连接衬管（部件号 G1544-80700）

MSD： 传输线 325 °C，离子源 280 °C，四极杆 150 °C
质量范围 35-500 AMU

GC/MSD： Agilent 7890 系列 GC/5975C 系列 GC/MSD
进样器： Agilent 7693，10.0 µL 进样针（部件号 G4513-80216）

表 2. 系统 2 的色谱条件

色谱柱 1： 安捷伦 DB-UI 8270D，20 m × 0.18 mm，0.36 µm
（部件号 121-9723）

色谱柱 2： 1.0 m × 0.15 mm 内径去活熔融石英管（部件号 160-1625-10）

载气： 氦气，恒流1.58 mL/min，40 °C
柱温箱： 40 °C（保持 2.5 min），以 25 °C/min 升至 320 °C

（保持 4.8 min）

进样口： S/SL 1 µL 脉冲不分流；300 °C，44 psi 脉冲 1.4 min，

1.42 min 时吹扫流量 50 mL/min，载气节省关闭

进样口衬管： 安捷伦超高惰性单锥衬管，内装玻璃棉（部件号 5190-2293）

MSD： 传输线 325 °C，离子源 300 °C，四极杆 150 °C，

质量范围 30-550 AMU

GC/MSD： Agilent 7890 系列 GC/5975C 系列 GC/MSD
进样器： Agilent 7683B，5.0 µL 进样针（部件号 G4513-80206）

Aux EPC： 运行期间 5 mL/min 时 2 psi
反吹： 后运行 3.5 min，75 psi Aux EPC，进样口压力 2 psi 

表 3. 流路耗材

样品瓶： 琥珀色硅烷化螺纹口样品瓶（部件号 5183-2072）

样品瓶盖： 蓝色螺口盖（部件号 5185-5820）

样品瓶内插管：250 µL 带玻璃/聚合物支脚（部件号 5181-8872）

注射器： 5 µL（部件号 5181-1273）

进样口隔垫： 高级绿色隔垫（部件号 5183-4759）

进样口衬管： 超高惰性单细径锥衬管（部件号 5190-3162）

分流平板： 带垫圈的进样口分流平板（10/包，部件号 5190-2209）

垫圈： 0.4 mm 内径，短型；85/15 Vespel/石墨（部件号 5181-3323）

PCT 接头： 内部螺母（部件号 G2855-20530）

PCT 垫圈： SilTite 垫圈，0.25mm 内径（部件号 5188-5361）

放大器： 20 倍放大器环（部件号 430-1020）

标准溶液制备

含 78 种组分，单组分标称浓度均为 10 ng/µL 的 EPA-83270 混

标购于 AccuStandard 公司（New Haven，CT），移取至样品

瓶中进样。

含 29 种组分，单组分标称浓度为 10 ng/µL 的 GC/MS 半挥发物

分析仪校检混标来自安捷伦科技有限公司（Santa Clara，CA）

（部件号 5190-0473），移取至样品瓶中直接进样，或用 Ultra

Resi-analyzed 级的二氯甲烷（J. T. Baker，Phillipsburg，NJ）

稀释后进样，Ultra Resi-analyzed 级的二氯甲烷也用于清洗进

样针。
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结果和讨论

图 2 为进样 1 µL 标称浓度为 10 ng/µL 的 78 种半挥发物混标时

获得的色谱图。在该载样量下（色谱柱上 10 ng），可清晰分辨

出各组分峰形，SCAN 信号足够用于谱库检索。24 min 内所有目

标组分均峰形良好，并完成了定性和定量分析。此条件下酸性组

分五氯苯酚峰形良好，USP 峰拖尾因子小于 1.3。

图 3 显示了图 2 总离子流图中苯并 [b] 荧蒽和苯并 [k] 荧蒽同分

异构体共流出的放大部分。上述两峰的分辨率为 1.20，显示了优

异的分离效果。
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图 2. 78 种半挥发性组分混标的总离子流图。每个组分进样后的柱上载样量均为

10 ng。分析条件见表 1

图 3. 苯并 [b] 荧蒽和苯并 [k] 荧蒽异构体的分离。分析条件见

表 1
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图 4 展示了 29 种半挥发性混标中组分的分离，各组分峰形完

美。该分离采用安捷伦 J&W DB-UI 8270D，20 m × 0.18 mm，

0.36 µm 色谱柱，16 min 内即可获得结果。该混标包含了沸点范

围跨度很大的不同化合物，从 N-亚硝基二甲胺到苝-d 12。无论

是最早出峰的 N-亚硝基二甲胺还是最晚出峰的苝-d 12 均获得了

尖锐而对称的峰形。

29 种组分混标中包含了多种化学活性的分析物，如酸性酚类、

有机碱、有机磷和有机氯农药。在使用 DB-UI 8270D，20 m ×

0.18 mm，0.36 µm 毛细管气相柱和填充了玻璃棉的超高惰性衬

管的这一系统上，2,4-二硝基苯酚、4-硝基苯酚和五氯苯酚均获

得了良好的峰形和响应。碱类分析物如 N-亚硝基二甲胺、苯胺

和 3,3'-二氯联苯胺的响应和峰形也非常良好。DDT 和异狄氏剂

等有机氯农药易和表面活性位点反应发生分解，尤其易发生在进

样口处。经过上百次溶剂空白和标准品进样后，异狄氏剂和 DDT

的分解产物才分别降至各自总峰面积的 1.5% 以下。有机磷农

药，如速灭磷、西玛津、阿特拉津和特丁硫磷，由于其与衬管相

互作用，故峰形也会有些拖尾。但使用带有玻璃棉的超高惰性衬

管分析这些具有挑战性的农药，可获得极佳的峰形。

从监管的角度来看，这 29 种组分代表了欧盟 Directive 76/464/

EEC 附录列表 1 或 Directive 2008/105/EC 附录 II，以及针对半

挥发物分析的 US-EPA 8270D 方法中一大批重要的目标分析物。

水质的确是全球范围关注的问题，需要使用可靠的分析方法严格

监控。
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图 4. 采用安捷伦 J&W DB-UI 8270D 20 m × 0.18 mm，0.36 µm 色谱柱（部件号 121-

9723）分析 29 种组分混标的色谱图。分析条件见表 2

峰鉴定

1 N-亚硝基二甲胺 11 4-硝基苯酚 21 菲-d10

2 苯胺 12 2,4-二硝基甲苯 22 艾氏剂

3 1,4-二氯苯-d4 13 芴 23 环氧七氯

4 异佛尔酮 14 4,6-二硝基-2-甲基苯酚 24 异狄氏剂

5 1,3-二甲基-2-硝基苯 15 三氟硝胺 25 4,4'-DDT

6 萘 16 西玛津 26 3,3'-二氯联苯胺

7 六氯环戊二烯 17 阿特拉津 27 -d12

8 速灭磷 18 五氯苯酚 28 苯并[b]荧蒽

9 二氢苊-d10 19 特丁硫磷 29 苝-d12
10 2,4-二硝基苯酚 20 百菌清



结论

本文展示了使用内径分别为 0.25 mm 和 0.18 mm 两种规格的安

捷伦 J&W DB-UI 8270D 色谱柱分析半挥发性有机物的显著效

果。活性组分如酸性酚类、有机碱、异狄氏剂、DDT 和有机磷农

药等在两种色谱柱上均获得了良好的峰形。在 0.18 mm 内径的

色谱柱上结合使用了带有玻璃棉的超高惰性衬管，发现异狄氏剂

和 DDT 的分解程度大幅降低，同时 29 种半挥发性测试混标中的

有机磷农药也获得了尖锐对称的峰形。

含 29 种组分的半挥发性测试混标对于 EU 和 US 监控实验室进行

水质检验系统性能评价非常有效。混标中包含了两种监管体系中

的分析物，它们中的大多数进行色谱分析时具有相当的挑战性，

制成混标后可作为一个整体快速方便地评估系统性能。

6

图 5 展示了图 4 中保留时间从 9.3 min 到 9.8 min 内的放大色谱

图。2,4-二硝基苯酚是特别具有挑战性的化合物，经常表现为峰

扭曲和低响应。而此处可观察到一个尖锐对称、响应强度大的色

谱峰。
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图 5. 2,4-二硝基苯酚的放大色谱图。分析条件见表 2
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客户致谢

“在我 30 年的经历中，我几乎运行过所有 USEPA 半挥发物分析

方法，如方法 608、625、508、525.2，当然，还有 8270 系列。

安捷伦 J&W DB-UI 8270D 气相柱的性能使半挥发有机物的分析

提升到了一个新的高度。无论是采用传统的进样口技术（分流/

不分流和 LVI 进样口）还是柱上直接进样，都充分证明了 DB-UI

8270D 具有以下优势：

• 更高的色谱分离度（分析 PAHs 时尤其明显！）

• 更高的惰性（具有低 pKa 值的酸性组分如 2,4-二硝基苯酚和

4-硝基苯酚的反应活性极小）

• 更佳的防降解特性（4,4'-DDT 和异狄氏剂的降解率低于所有

方法要求，在多种情况下均低于 5%!）

• 更好的防五氯苯酚和联苯胺峰拖尾特性（联苯胺峰形完全符

合高斯分布）

在我以后针对客户的研究和工作中，采用 USEPA 方法进行半挥

发性有机物分析时，安捷伦 J&W DB-UI 8270D 气相柱会成为我

继续工作的首选，同时也是我向客户推荐使用的色谱柱首选。”

Jeffery S. Hollis

所有人/顾问

AnalySense - Sacramento, CA
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