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摘要

安捷伦 6890 系列气相色谱 (GC) 的
一种新型电子捕获检测器 (ECD) 对硝

基芳烃化合物具有皮克水平的超灵敏

的检测能力，线性响应跨越了三个数 

量级。

应用配有安捷伦 6890 微型电子捕获器的毛细管
气相色谱分析硝基芳烃和硝基多环芳烃

应用

气相色谱

1997 年 3 月

这篇应用指南介绍了新 6890 系列微型电

子捕获检测器 (Micro-ECD) 对两种类型

硝基芳烃化合物 — 炸药和硝基多环芳烃 
(nitro-PAH) 的分析性能。 

前言 

电子捕获检测器是检测卤化物最常用的

检测工具，具有很高的灵敏度和选择

性。然而一些其他种类的化合物也具有

电子捕获特性，因此也可以使用电子捕

获检测器 (ECD) 进行低水平检测。具有

硝基官能团的化合物尤其是硝基芳烃是

很强的电子捕获分子。对于痕量水平的

这类物质，ECD 是很灵敏的分析工具。

这篇应用指南表明，应用 6890 系列微

型电子捕获检测器 (Micro-ECD) 分析

硝基多环芳烃 (nitro-PAH) 和炸药，检

测灵敏度要明显优于典型的氮磷检测器 

(NPD) 或质谱检测器 (MS)1,2。

实验部分

使用 6890 GC 进行分析，进样方式为

不分流模式，自动进样器型号为安捷

伦 7673。分析炸药和硝基多环芳烃 

(nitro-PAH) 的仪器配置和分析条件见

表 1。

结果与讨论

ECD 的灵敏度受尾吹气流速影响。

在分析 nitro-PAH 过程中，对 6890 

Micro-ECD 的氩气/5% 甲烷尾吹气流

速进行了优化。选取硝基芘作为测试

物。尾吹气流速在 10 到 80 mL/min 

之间；每个流速进行 5 次重复。

以平均峰面积和尾吹气流速对应关系作

图，见图 1。最佳流速在 20 到 30 mL/

min 之间。在更低流速条件下峰面

积降低，检测器稳定性变差，表现为

测定峰面积的标准偏差升高。在更高

流速条件下检测器稳定（标准差很

小），但是灵敏度会大大降低。



表 1. 仪器配置和分析条件

色谱系统 

气相色谱 	 6890 系列 
进样口	 分流/不分流 
检测器 	 微型 ECD 
自动进样器	 7673 系列

衬管	 单细径锥，脱活 (零件号 5181-3316)
数据分析	 化学工作站软件 (DOS Series)
色谱柱	 30 m x 0.25 mm 内径 x 0.25 μm HP-5 MS (部件号19091S-433)

实验条件

进样口温度 	 250 °C 
进样体积	 1 μL
进样模式	 不分流

吹扫时间	 0.75 min 
吹扫流速	 50 mL/min 
载气	 氢气

柱前压 	 50 °C，58 kPa 
载气模式	 恒流

流速, 速度	 1.4 mL/min，40 cm/s
柱温箱 	 初始 50 °C, 保持 1 min, 20 °C/min 程序升温至 320 °C，保持 0.5 min
检测器温度	 320 °C
检测器气体	 氩气/5% 甲烷：20 mL/min

图 1.	 1- 硝基芘峰面积与氩气 /5% 甲烷尾吹气流速关系图

氮气也可以作为电子捕获检测器的尾

吹气，通常可以和 Ar/CH4 互换；氮气

作为尾吹气时其流速的影响也应有相

似的结果。

接下来，使用硝基芘测定了检测器响

应值的线性关系，标准溶液的浓度为 

1、10、50、100 和 1000 ppb。此化

合物的标准曲线见图 2，相关系数非

常好 (r=0.99996) 

硝基多环芳烃

硝基多环芳烃是一类重要的环境污染

物。多环芳烃化合物形成于有机材料

的不完全燃烧过程3。在氮氧化合物的

作用下 (NOX)，中性多环芳烃（例如

萘或芘）被转化为硝基多环芳烃3-5。

硝基多环芳烃与中性多环芳烃相比有

更高的致突变和致癌活性。但是由于

它们在环境样本，尤其是空气微粒中

浓度极低（测定单位为 pg/m3），很

难被监测，因此就需要非常灵敏的检

测手段。

本文采用优化的 GC 色谱条件，分析

测定了 11 种 nitro-PAH（硝基多环芳

烃），每种物质的测定浓度为 40 pg/mL 

(40 ppb)，这些分析物的色谱图见图 3。

所有化合物峰型良好。不同 PAH 的检

出限范围在 0.1 到 1pg 之间，这比氮

磷检测器 (NPD)、质谱 (MS) 或者二级

质谱 (MS-MS)2 的检出限至少低了 1 个

数量级。因此，与其它检测方法相比，

6890 Micro-ECD 对硝基多环芳烃的检

测可以提供更高的灵敏度。

炸药

炸药以痕量水平存在于化学废物场或爆

炸点附近。在环境治理和法庭取证过程

中，分析监测这些物质需要灵敏、快速

的分析方法。

虽然炸药常用高效液相色谱法（EPA 

方法 8330）分析，但是毛细管气相色

谱法 (CGC) 配合使用 NPD 或 MS 对

大多数溶质是很好的替代方法。EPA 

8090 和 8270 (CGC-MS) 方法中列出的

目标化合物清单中就包括了一些硝基芳

烃物质。

炸药比如 TNT（2,4,6-三硝基甲苯）包

括一个或多个硝基官能团。CGC-ECD 

为检测这些化合物提供了一个非常灵敏

和快速的筛查方法。

图 4 是按照表 1 的分析方法测定炸药

标准混合溶液的色谱图。如不考虑作为

杂质的 1，2-二硝基苯，待测溶液的浓

度为 100 pg/mL (100 ppb)。
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图 2.	 从 1 到 1,000 ppb 的 1- 硝基芘标准曲线

色谱峰

1.	 1- 硝基萘

2.	 2- 硝基萘

3.	 2- 硝基联苯

4.	 3- 硝基联苯

5.	 1, 5- 二硝基萘

6.	 1, 3- 二硝基萘

7.	 2, 2- 二硝基苯

8.	 9- 硝基蒽

9.	 1,8- 二硝基萘

10.	 1- 硝基芘

11.	 2, 7- 二硝基芴

图 3.	 硝基多环芳烃的 CGC-ECD 分析色谱图（溶质浓度：40 ppb）
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如色谱图所示，不同的硝基，二硝基、

三硝基和氨基-硝基化合物得到了很好

的分离，洗脱色谱峰峰型也很好。

ECD 的响应值与硝基数量有关。对于

单硝基芳烃来说，检出限在 10 pg 左

右，而对于二硝基或三硝基芳烃检出限

小于 1 pg。这个例子说明在分析炸药

化合物时 CGC-ECD 可以作为一种快速

筛查方法。

结论 

安捷伦 6890 系列微型 ECD 检测硝基

芳烃化合物具有很高的灵敏度。此检

测器成功用于检测硝基多环芳烃和炸

药。检出限小于 1 pg，而且检测器线

性响应范围跨越了三个数量级。



色谱峰

1. 硝基苯

2. 2- 硝基甲苯

3. 3- 硝基甲苯

4. 4- 硝基甲苯

5. 1,3- 二硝基甲苯

6. 2,6- 二硝基甲苯

7. 1,2- 二硝基苯 ( 杂质 )
8. 2,4- 二硝基甲苯

9. 1,3,5- 三硝基苯

10. 2,4,6- 三硝基甲苯

11. 4- 氨基 -2,6- 二硝基甲苯

12. 2- 氨基 -4,6- 二硝基甲苯

图 4.	 炸药的 CGC-ECD 分析图（溶质浓度：100 ppb）
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