
采用安捷伦低热容气相色谱仪和双塔进
样超快速分析总石油烃

摘要

本应用的目标是在环境实验室中超大分析量地分析总石油烃(TPH)。安捷伦低热容技术

(LTM) 被用于实现气相色谱的快速分离。LTM 技术使用由可加热的石英毛细管柱和在它周

围围绕的温度敏感部件组成的 LTM柱模块。在本应用中，C10
至 C44

间洗脱的烃族分析速

率比传统方法相比，可增加 13倍。此外，LTM模块的超快速冷却功能可将气相色谱总

分析时间降至 5.1 分钟。安捷伦的双塔同时进样可使分析量加倍。LTM系统和双塔进样的

最终方案可以 5.1 分钟的速率分析两个样品的总石油烃含量。总石油烃分析效率的最终结

果是每两个样品需 5.1分钟。
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前言

总石油烃(TPH)是一个用于描述大量的来自原油中的几百种化合

物的术语。世界上许多环境实验室正在某处分析总石油烃的总量，

以评价总石油烃如原油，汽油，柴油等对水和土壤的污染情况。

安捷伦低热容（LTM)系统（外部电源除外)，被嵌装在可更换的气

相色谱炉箱门上，这个炉箱门是安捷伦 7890A GC的一个选件。这

个系统也可应用于安捷伦 6890 GC上。LTM 系统的关键部件是由

可加热的石英毛细管柱和在它周围围绕的温度敏感部件组成的

LTM柱模块。LTM系统可有效地对色谱柱加热和冷却，同传统的

高热容空气浴气相色谱炉温技术相比，可明显缩短分析周期时间。

安捷伦气相色谱方法转换软件是在相同或增加速度的不同柱尺

寸间转换方法的计算软件。在本应用中，首先不采用 LTM 技术，将

30米色谱柱上 40分钟的分离转换成 15米色谱柱上 20分钟分离。

然后方法转换成使用 LTM的在 5米色谱柱上 3.1分钟之内的分离。

作为 LTM系统的基础，安捷伦 7890A 可提供双通道全分析。配备

双进样塔，单样品盘，双分流/不分流进样口和双检测器，除使用

LTM取得的速度之外，可实现总石油烃的同时双倍分析效率。

实验部分

标准物制备

定制的溶于正己烷的正癸烷(C10)至正四十四烷(C44)的烷烃混合物

(cus-908) 购自 Ultra Scientific （North Kingstown, Rhode Island,

U.S.），浓度见表 1。用二氯甲烷稀释，制备 1.0, 5.0, 10.0, 50.0, and

100.0 µg/mL浓度的样品。

样品制备

用硫酸钠混合土壤样品，以除去过量水分，然后加入 60 mL 的二氯

甲烷超声波处理三次。水样放置在 2 L 分离漏斗中。加入 100 mL

二氯甲烷，自动摇动 2分钟。液液萃取重复两次以上。对两种基

质，萃取物用蒸汽浴浓缩，土壤样品至 5 mL，水样至 1 mL。没有

说明，萃取物不用硅胶常规处理。

仪器和条件

表 1.     自制的烷烃混合物

组分 浓度, mg/mL 组分 浓度, mg/mL

正癸烷 0.2 正二十四烷 0.1

正十二烷 0.1 正二十六烷 0.1

正十四烷 0.2 正二十八烷 0.1

正十六烷 0.1 正三十烷 0.1

正十八烷 0.1 正三十二烷 0.1

正二十烷 0.1 正三十六烷 0.1

正二十二烷 0.1 正四十烷 0.1

正二十三烷 0.2 正四十四烷 0.1

配有 LTM系统的安捷伦 7890A 气相色谱仪，包括：

G3440A 7890A 气相色谱系统

#112 配备 EPC的分流/不分流进样口 (2)

#211 配备 EPC的适用毛细管的 FID (2)

自动进样塔模块 (2)

自动进样器样品盘

G6579A 2通道的 LTM 操作的 LTM 系统包，采用标准尺寸的 LTM 柱模

块(100–2000LTM DB-5 5 M × 0.32 mm id, 1.0 µm 标准 5英寸

LTM柱模块)
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表 2.     气相色谱条件

原始 1X 方法 2X 方法 LTM 方法

气相色谱

安捷伦科技 7890A

进样口 EPC分流/不分流 EPC 分流/不分流 EPC 分流/不分流

模式 恒压模式 恒压模式 程序升压

进样类型 分流 分流 分流

进样量(µL) 1.0 1.0 1.0

进样口温度 (ºC) 300 300 300

进样压力 (psig) 30 14.319 13.1 (0.1 min), 11.27 psi/min to 30 
(1.5 min)

衬管 螺旋衬管, 开口端 , 螺旋衬管, 开口端, 螺旋衬管, 开口端, 
脱活(部件号 5188-5396) 脱活(部件号 5188-5396) 脱活(部件号 5188-5396)

分流比 2:1 2:1 2:1

气体节省 2min后，20 mL/min 2min后，20 mL/min 2min后，20 mL/min

载气类型 氦气 氦气 氦气

重复取样 GC运行结束后，2min GC运行结束后，2min GC运行结束后，2min

柱温 GC 炉温 GC 炉温 LTM module (部件号 G6579A)
with GC oven 300 ºC for 3.1 min

初始柱温 (ºC) 40 40 40

初始柱温保持时间 (min) 1 0.5 0.1

升温速率 (ºC/min) 10 20 200

终温 (ºC) 320 320 340

终温保持时间 (min) 11 6.5 1.5

运行时间 (min) 40 21 3.1

冷却时间 (min) 5.4 5.4 2

运行时间 (min) 45.4 25.4 5

柱子

类型 DB-5 (部件号 123-5032) DB-5 (部件号 123-5012) DB-5 (部件号*)

柱长 (m) 30 15 5

内径 (mm) 0.32 0.32 0.32

液膜厚度 (um) 0.25 0.25 1.0

FID

温度 (ºC) 300 300 300

H2
流速 (mL/min) 30 30 30

空气流速 (mL/min) 400 400 400

尾吹气流速 (mL/min) 25 25 25

采样速率 (Hz) 50 50 50

*100–2000LTM DB-5 5M x 0.32 mm id, 1.0 µm标准 5英寸 LTM 柱模块。
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结果与讨论

采用 LTM系统和气相色谱方法转换软件正构烷烃混合物的超快速

分离

本应用首先分析包含 n-C10, n-C12, 至 n-C44
的正构烷烃的标准混

合物。图 1比较了采用三种不同方法在相同时间量程下标准混合

物的色谱图。采用 LTM 系统的气相色谱运行时间比传统方法快 10

倍。在冷却方面，经典的气相色谱炉温，如 7890 快速炉箱从 320

至 40 ºC，需 5.4min。相对而言，LTM系统有更低的热容，可快速

冷却。这种情况下， LTM 系统从 340 至 40 ºC，对双通道的 LTM

模块需 2min。另外，7890样品盘的样品叠加进样功能，可在上一

次气相色谱运行结束后和炉箱降温同时准备样品。LTM的运行时

间为 5.1分钟，这意味着比传统的方法快大约 9倍。

快速分析，也关注分离度。图 2是图 1正常时间量程的放大图，甚

至 9倍快的 LTM方法( 按总时间计算速度)，表明所有的正构烷烃

峰都是基线分离。结果以总石油烃的总量而不是以各个峰的量计

算，使用化学工作站中的“峰组”。通过进从 1至 100 µg/mL不

同浓度的标准混合物样品，绘制校正曲线。用“峰组”的平均正

构烷烃响应因子的 LTM 方法校正曲线见图 3。

40 min + 5.4 min

21 min + 5.4 min

3.1 min + 2 min

1X

2X

LTM

图 1.    传统方法和 LTM方法的比较
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安捷伦双塔进样的双通道同时分析

安捷伦 7890A 和 6890气相色谱仪配备单样品盘和双进样塔，进样

口，色谱柱和检测器，使双通道分析成为可能。通常，通过双通

道配置气相色谱的一次运行，根据不同极性色谱柱的不同保留时

间，来定性目标化合物。这里的目的是用双通道使样品分析量加

倍，同两台单通道仪器相比，成本低得多。化学工作站可提供最

终生成数据文件的不同选择。图 4显示了双塔分别进样生成两个

单独文件的双通道检测器信号设置的一种。图 5为双塔同时进样，

两个实际样品的色谱图。
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图 3.     经“峰组”后 LTM方法的校正曲线
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图 4.     双塔进样生成两个单独文件的信号设置

图 5.     双塔同时进样，两个实际样品的色谱图
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总石油烃分析的另一个需求是通过定量 n-C10
至 n-C44

间整个洗

脱时间范围，来计算不只正构烷烃的总石油烃量。化学工作站积

分事件表的“Baseline-holding ”和峰“总和”可满足这种需求。

相关的设置见图 7。例如，实际样品的积分结果见图 8。

采用“峰组”和“峰加和”总石油烃的定量分析

峰组用于平均每一个正构烷烃的响应因子。采用这个平均响应因

子，可用名义上的校正曲线定量包含从 n-C10
至 n-C44

间每一个未

定性的洗脱峰。在该情况下，化合物详细分组和未定性峰的校正

设置见图 6。

图 6.     化学工作站中化合物分组和未定性峰的校正设置

图 7.     化学工作站积分事件表的“基线保持”和峰“加和”
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实际样品分析

在用峰组和积分功能通过峰加和校正之后，定量结果作为实际

样品的总石油烃总量报告。三种不同采集方法定量结果的比较，

表 3显示了使用超快速 LTM方法的实际样品分析结果与传统方法

相似。
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图 8.    “基线保持”和峰“加和”之后的实际样品的积分结果

表 3.      三种不同采集方法的定量结果比较

TPH 浓度
(µg/mL)

传统方法 (30 m) 1097
2X 方法 (15 m) 920
LTM 方法 (5 m) 909

结论

安捷伦 LTM 系统的低热容系统可有效地加热和冷却色谱柱，这里

用于开发了一种超快速分析总石油烃的方法，以适应实验室大分

析量的需求。使用双塔进样也进一步以低得多的成本，使分析量

加倍。LTM系统和双塔进样的最终方案可以 5.1 分钟的速率分析两

个样品的总石油烃含量。同单通道系统的传统分析相比，总分析

量增加 18倍。


