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摘要

本文就活性分析物的色谱行为对安捷伦 J&W DB-5ms 超惰性色谱柱和其它三个色谱柱厂

商的类似柱子进行了比较。碱性化合物在 DB-5ms UI 柱上获得了良好的分析结果。描绘

了峰形特征的色谱图显示，卓越的惰性使活性碱性化合物的峰拖尾显著减少，可以得到

更准确、可靠的分析结果。包括氯代苯酚、有机磷农药和芳香位置异构体在内的各种化

合物均获得了良好的色谱性能，表明 DB-5ms UI 柱具有广泛的应用性。

前言

如果气相色谱仪的流路对强活性化合物惰性不足，那么使用气相色谱仪对这类型的化合

物进行色谱分析是一项极具挑战性的工作。稳定的非反应性气相色谱柱对流路的惰性有

很大影响，因为其具有很大的表面积且没有与样品化合物发生不利反应的活性位点。低

柱流失和低惰性对最大化灵敏度至关重要，而且惰性也是使色谱柱对苛刻分析物保持最

佳柱性能的核心。要得到尖锐而对称的色谱峰，特别是在痕量水平上，色谱柱需要具有

高度的惰性。气相色谱柱是色谱系统的重要组成部分，分析工作者非常希望拥有最具惰

性的色谱柱以持续获得高质量数据 [1-5]。
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非惰性色谱柱的不良影响表现在活性化合物峰变形（拖尾和不可

逆吸附）上的差异。色谱柱可能具有酸性特征，导致其与碱性化

合物发生不良相互作用。我们用安捷伦 J&W DB-5ms UI 柱和具

有相同化学性质的三根不同来源的色谱柱，对一组活性碱性化合

物进行了分析，以检测这些色谱柱对碱性化合物的惰性，评估其

酸性。采用了定性（峰形）和定量（拖尾因子，Tf
值）数据来评

价色谱柱的活性。

材料与方法

本实验采用 Agilent 6890N网络化气相色谱系统，配置 Agilent

7683B 自动液体进样器和火焰离子化检测器 (FID)。样品通过分流/

不分流单进样口导入。表 1 列出了本研究使用的色谱柱。

表 1. 研究使用的色谱柱

色谱柱 1: Agilent J&W DB-5ms 超惰性柱, 30 m x 0.25 mm, 0.25 µm (部件

号 122-5532UI) 

色谱柱 2: Restek Rxi-5Sil MS, 30 m x 0.25 mm, 0.25 µm 

色谱柱 3: Phenomenex Zebron ZB-5MSi, 30 m x 0.25 mm, 0.25 µm 

色谱柱 4: GL Sciences InertCap 5MS/Sil, 30 m x 0.25 mm, 0.25 µm 

对各供应商的两根色谱柱进行了检测，以确证结果的重现性。所

有色谱柱都安装在相同的气相色谱系统中，以同样方式进行分析。

进样 0.2% 十一烷甲醇溶液，确保获得对称峰，证明已正确安装。

碱性测试混合物中含有表 2 所列的六种化合物，用表 3中的色谱条

件进行分析。碱性标准化合物购自 Sigma-Aldrich公司（纯度 ¡

98%），并用甲醇（Burdick & Jackson 高纯溶剂）配制成混合

物。每根色谱柱至少注入 5 次相同的标准混合物。

表 2. 碱性测试混标溶于甲醇

1. 三乙胺 0.2% 

2. 吡啶 0.2% 

3. 4-甲基吡啶 0.2% 

4. N,N-二甲基乙酰胺 0.5% 

5. 2,4-二甲基苯胺 0.1% 

6. 二环己胺 0.15% 

表 3. 碱性测试混标的色谱条件

GC: Agilent 6890N

进样器： Agilent 7683B，10 µL 进样针（部件号 5181-3360）

载气： 氦气，恒流模式，1.5 mL/min

进样口： 250 °C 分流/不分流，分流比 50:1，进样量 0.2 µL

进样口衬管： 单细径锥，MS 验证的衬管，其收口可以固定玻璃毛（部件号

5188-6576）

柱温箱： 以 5 °C/min 的速度从 30 °C（0.5 分钟）升温至 60 °C（1 分钟），

然后以 50 °C/min 的速度升温 150 °C（5 分钟）

检测器： FID ，250 °C，氢气 40 mL/min，空气 450 mL/min，

氮气尾吹气 45 mL/min

表 4 和 5 列出了在 DB-5ms UI 柱上测试的不同浓度酸性和有机磷

农药化合物。氯酚购自 Sigma-Aldrich公司（纯度¡ 98%），有

机磷农药从 ChemService 获得。芳香位置异构化合物包括对二甲

苯，间二甲苯和邻二甲苯，均购自 Sigma-Aldrich公司（纯度¡

98%），配制成 0.2% 甲醇溶液。表 6 包含了分离各种酸性化合物、

农药和芳香异构体的色谱条件。

表 4. 酸性测试混标的甲醇溶液

1. 2,4-二氯苯酚 0.5% 

2. 2,4,6-三氯苯酚 0.5% 

3. 五氯苯酚 0.5% 

表 5. 有机磷农药测试混标的甲醇溶液

1. 敌敌畏 100 ppm 

2. 乐果 139 ppm 

3. 甲基对硫磷 109 ppm 

4. 马拉硫磷 100 ppm 

5. 毒死蜱 109 ppm 

6. 对硫磷 100 ppm 
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表 6. 酸性化合物、农药和芳香异构体的色谱条件

氯酚

进样： 0.2 µL, 分流比 100:1

进样口温度 250 °C

载气： 氦气，1.5 mL/min，恒流模式

柱温箱： 50 °C （1 分钟），30 °C 至 300 °C（5 分钟）

检测器： FID，250 °C，氢气 40 mL/min，空气 450 mL/min，
氮气尾吹气 45 mL/min

有机磷农药

进样： 1 µL，分流比 10:1

进样口温度 250 °C

载气： 氦气，恒压模式，25 psi

柱温箱： 30 °C（0.2 分钟），30 °C/min 至 240 °C（4 分钟）

检测器： FID，250 °C，氢气 40 mL/min，空气 450 mL/min，
氮气尾吹气 45 mL/min

芳香异构体（邻二甲苯、间二甲苯和对二甲苯, 0.2% 甲醇溶液）

进样： 0.2 µL，分流比 300:1

进样口温度： 250 °C

载气： 氦气，1.5 mL/min，恒流模式

柱温箱： 30 °C 恒温

检测器： FID，250 °C，氢气 40 mL/min，空气 450 mL/min，
氮气尾吹气 45 mL/min

结果与讨论

从碱性化合物组的分离结果可以看出色谱柱惰性存在显著差异，

表明这些色谱柱的酸性明显不同。在 Restek、Phenomenex和

GL Sciences柱的色谱图中，前四个峰有明显的拖尾，如图 1所

示。而目标化合物在 DB-5ms UI 柱上都得到了良好的峰形。用美

国药典 Tf 测量了峰的拖尾因子。计算公式如下 [6]。

Tf = W5.0/(Tw × 2)

式中：Tw = 5% 峰高处的保留时间 (TR) 与峰顶点至峰前沿的距离

比，单位与W5.0 
相同。

W5.0 = 5% 峰高处的峰宽

图 1. 碱性化合物在安捷伦和非安捷伦柱上分离所得到的色谱图，使用安捷伦 DB-5ms 超惰性 GC 柱分离这些化合物得到了良好峰形色谱条件如表 3 中所示
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所有碱性化合物的 Tf
列于表 7，并将前四个峰的 Tf

值标记在图 2

的色谱图上。与其他色谱柱相比，四种碱性化合物的拖尾因子在

DB-5ms UI柱上明显降低。4-甲基吡啶和 N,N二甲基乙酰胺在

Restek Rxi-5Sil MS 和 Zebron ZB-5MSi 柱上的色谱图中未能完

全分离。这一现象说明了缺乏惰性的色谱柱会对分离度以及选择

性产生不良影响，因为分离度是衡量两种化合物分离程度（选择

性）的标准。由于色谱柱活性的影响，在所用实验条件下，非

安捷伦色谱柱的选择性不足以分离 4-甲基吡啶和 N,N-二甲基乙

酰胺。

表 7. 碱性化合物在 5ms 柱上分离所得的拖尾因子 (Tf)

拖尾因子 (Tf)

DB-5ms
超高惰性柱

Zebron 
ZB-5MSi

InertCap 
5MS/Sil

Restek 
Rxi-5Sil MS

三乙胺 1.5 7.1 7.7 44

呲啶 2.4 17 5.1 10

4-甲基吡啶 1.7 4.2 4.7 6.1

N,N 二甲基乙酰胺 0.95 3.9 4.6 1.5

2,4-二甲基苯胺 0.95 1.0 1.0 0.99

二环己胺 0.87 0.98 1.1 1.0
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图 2. 四种碱性化合物在安捷伦和非安捷伦柱上的 Tf
值，安捷伦 J&W DB-5ms 超高惰性色谱柱超强的惰性明显降低了 Tf

值。

色谱条件如表 3 中所示
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我们用 DB-5ms UI柱对包括酸性化合物（氯酚）、有机磷农药和

芳香位置异构体在内的几组化合物进行了分析。除碱性化合物

外，其他化合物都得到了非常好的色谱分析结果。对芳香异构体

的分离表明，该色谱柱对异构体具有独特选择性，没有因提高了

惰性而受到影响。图 3中的色谱图显示不同组别的化合物都获得了

非常有利的色谱分析结果，表明 DB-5ms UI 柱具有应用多样性。

图 3. 用安捷伦 J&W DB-5ms 超惰性色谱柱分离碱性化合物、氯酚、有机磷农药和二甲苯异构体所得的色谱图，各组化合物均获得了卓越的

色谱分析结果。色谱条件见表 3 和 6
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结论

在对同类碱性化合物的分析中，安捷伦 J&W DB-5ms超惰性气

相色谱柱优于非安捷伦色谱柱。高度惰性使活性化合物具有更好

的峰形，通过计算拖尾因子 (Tf)可以明显看出来并得以验证。由

于用高度惰性的 DB-5ms UI柱获得了良好峰形，降低了检测限，

从而提高了灵敏度。结果清楚地证明了该色谱柱对包括氯酚、芳

香异构体和农药在内各组化合物具有卓越的色谱性能。
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更多信息

这些数据仅代表典型的结果。有关我们的产品与服务的详细信

息，请访问我们的网站 www.agilent.com/chem/cn


