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摘要

对配备安捷伦惰性流路组件和另一供应商流路产品的 Agilent 7890/5975C 气质联用系统

的比较结果显示，采用安捷伦惰性流路能够使半挥发性化合物分析获得更优异的结果。

对诸如五氯酚、特丁硫磷、百菌清、西玛津和莠去津等半挥发性分析物而言，采用安捷

伦惰性流路系统能够获得更高的峰面积响应、更尖锐的峰形和更高的分离度。

前言

半挥发性分析物类包括大量具有化学活性的物质，其往往会吸附于当前气质联用系统流

路的任何活性位点上。在气相分析中，分析物必须能够顺利通过从进样到检测的通路。

但当目标化合物为活性分析物、含量很低且当流路表面具有活性时，将很难实现这一分

析。实验室采用 GC/MS分析复杂基质样品时，通常使用极少的样品前处理步骤，并需

要获得极低的检测限，因此有必要采用一系列惰性流路组件作为分析物经过的通路。流

路中的任何活性位点均可导致峰形和定量分析结果变差，或者分析物的丢失。
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过去主要采用色谱柱和衬管去活来消除流路中的活性位点 [1,2]。

这些策略业已开始重点关注流路中的附加部件，下一步理想的目

标是实现完全惰性的流路。用于气体密封连接的进样口焊接件、

分流平板和密封垫圈都是与目标分析物接触的流路部件 [3]。了解

用于安捷伦 J&W超高惰性色谱柱、衬管和惰性 MS离子源部件

设计的表面去活策略，可以为进一步提高惰性性能打下良好的基

础。采用这些策略可以进一步提高流路的惰性，包括使分流/不分

流进样口顶部和外层焊接件、超高惰性分流平板和 UltiMetal

Plus可塑金属密封圈成为惰性组件。本应用简报展示了用于半挥

发性化合物检测的最新版安捷伦惰性流路 (Agilent IFP)解决方案

的初步评估结果。

分别将半挥发性分析物混标注入至 Agilent IFP 和同样配备分流/

不分流进样口的另一供应商的同类产品中，所得的示例性色谱图

突出显示了 Agilent IFP 对具有化学活性的半挥发性化合物分析结

果的巨大影响。为了便于对比，采用另一供应商的优质组件（包

括 5% Sil MS 色谱柱、带经过处理的玻璃毛的衬管、经过处理的

进样口密封垫和去活的顶部和外层的焊接件）组成另一种流路。

实验部分

用于比较进样口惰性的气质联用系统由配备三轴检测器的 Agilent

5975C MSD与 Agilent 7890气相色谱仪串接而成。使用一个

Agilent 7683B 自动进样器，并在前后分流/不分流进样口之间进行

切换。将前进样口设置为安捷伦惰性流路进样口，后进样口配备另

一供应商的同类组件。前后进样口实验条件尽可能地保持一致。

标准溶液的制备

一个包含 29种成分、标示浓度为 10 ng/µL的气质联用半挥发性

化合物分析仪校验混标来自安捷伦科技有限公司（加利福尼亚州

圣克拉拉市）（部件号 5190-0473）。采用 A级容量玻璃器皿和容

积式注射器转移该混合物并对其进行逐级稀释。超低残留分析级

二氯甲烷购自 VWR International。

条件—安捷伦惰性流路

色谱柱： Agilent J&W DB-UI 8270D，20 m × 0.18 mm，0.36 µm
（部件号 121-9723）

载气： 氦气，32 °C 下流速 48.5 cm/s (1.2 mL/min)，EPC 恒定流速

柱温箱： 32 °C 保持 2.5 min，以 25 °C/min 的速率升至 320 °C
（保持 4.8 min）

进样： 0.5 µL，不分流进样，230 °C，在 1.42 min 时开启吹扫

检测器： MSD 扫描模式，扫描范围 40 至 450 amu，离子源温度 300 °C，
四极杆温度 150 °C，传输线温度 320 °C

气体净化器： GC/MS 气体净化套件，1/8 英寸（部件号 CP17974）

进样口： 带有惰性外层和顶部焊接件（部件号分别为 G3452-60570 和
G3452-60586）的分流/不分流进样口

进样口衬管： 安捷伦单锥形超高惰性衬管，带玻璃毛（部件号 5190-2293）

分流平板： 安捷伦超高惰性分流平板（部件号 5190-6144 UI）

进样针： 5 µL，蓝线（部件号 G4513-80206）

密封垫圈： 进样口采用 UltiMetal Plus 可塑金属密封垫圈
（部件号 G3188-27501），MS 接口密封垫圈（部件号 5188-5361）

色谱柱螺帽： 通用色谱柱螺帽，1/16 英寸内六角，2 件装
（部件号 5181-8830），用于进样口

MS 螺帽： MS 接口色谱柱螺帽（部件号 05988-20066）

MSD 密封圈： 85/15 Vespel/石墨密封圈（部件号 5062-3508）

条件—另一供应商的流路

色谱柱： Rxi-5Sil MS, 20 m × 0.18 mm, 0.36 µm

载气： 氦气，32 °C 下流速 48.5 cm/s (1.2 mL/min)，EPC 恒定流速

柱温箱： 32 °C 保持 2.5 min，以 25 °C/min 的速率升至 320 °C
（保持 4.8 min）

进样： 0.5 µL，不分流进样，230 °C，在 1.42 min 时开启吹扫

检测器： MSD 扫描模式，扫描范围 40 至 450 amu，离子源温度 300 °C，
四极杆温度 150 °C，传输线温度 320 °C

气体净化器： 气体净化 GC/MS，1/8 英寸套件（部件号 CP17974）

进样口： 带有钝化外层和顶部焊接件的分流/不分流进样口

进样口衬管： 带玻璃毛的 Sky 单细径锥衬管

分流平板： 经 Siltek 钝化处理的进样口密封垫

进样针： 5 µL，蓝线（部件号 G4513-80206）

密封垫圈： 进样口采用安捷伦 UltiMetal Plus 可塑金属密封垫圈
（部件号 G3188-27501），MS 接口密封垫圈（部件号 5188-5361）

色谱柱螺帽： 通用色谱柱螺帽，1/16 英寸内六角，2 件装
（部件号 5181-8830），用于进样口

MS 螺帽： MS 接口色谱柱螺帽（部件号 05988-20066）

MSD 密封圈： 85/15 Vespel/石墨密封圈，0.4 mm，经过预老化
（部件号 5062-3508）

其他安捷伦配件

样品瓶： 琥珀色硅烷化螺口盖样品瓶（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，玻璃/聚合物底部（部件号 5181-8872）

隔垫： 11 mm，高级绿色不粘连隔垫（部件号 5183-4759）

进样口密封圈：安捷伦 UltiMetal Plus 可塑金属密封圈，10 个/包
（部件号 G3188-27501）

放大器： 20 倍放大器环（部件号 430-1020）

进样针： 可替换针头，PTFE 推杆，1 mL（部件号 5190-1539），
0.5 mL（部件号 5190-1525）
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结果与讨论

图 1显示了采用安捷伦和非安捷伦流路得到的半挥发性化合物校

验混标的示例性色谱图比较，每种成分的柱上量为 0.25 ng。考虑

到该混标中存在活性酸性酚类、碱类和活性农药，所得到的峰形

和响应已经比较优异。
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图 1. 利用 Agilent IFP（蓝色迹线）与另一供应商流路（黑色迹线）得到的总离子流色谱图的叠加
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图 2为分析物响应的总离子流色谱图迹线的叠加，其中使用

Agilent IFP 组件得到的结果以蓝线表示，使用另一供应商组件得

到的结果以黑线表示。从中可以看出，采用 Agilent IFP 能够使酸

性酚类得到更强的信号强度和更尖锐的峰形。
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图 2. 利用 Agilent IFP（蓝色迹线）使酸性酚类表现出更优异的结果，具有更高的信号强度和更尖锐的峰形



5

图 3显示了总离子流色谱图的叠加，其中突出显示了更强的信号

强度和更尖锐的峰形对色谱图分离度的影响。五氯酚与特丁硫磷

只有在 Agilent IFP 进样口上才能得到分离（蓝色迹线）。采用配

备 Agilent IFP 的进样口和 DB-8270D UI 色谱柱能够提高百菌清

和菲-d10 的色谱峰分离度。还可以使三嗪类除草剂西玛津和莠去

津获得更强的信号和更尖锐的峰形。
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图 3. 利用 Agilent IFP（蓝色迹线）使五氯酚得到了更强的信号并改善了复杂农药的分离度
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必须尽量减少硅氧烷色谱柱高温下的流失才可充分发挥惰性流路

的优势。图 4 显示了相对于另一供应商进样口而言，配备 Agilent

IFP 的进样口能够使后洗脱化合物获得更强的分析物信号，且在

高达 320 ºC 时仍具有低流失性。
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图 4. 利用 Agilent IFP（蓝色迹线）在高温下获得了更强的信号和更低的柱流失
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结论

配备安捷伦惰性流路的 Agilent 7890/5975C 气质联用仪与配备另

一供应商流路的系统相比，表现出更高的信号响应、更尖锐的峰

形和更低的柱流失。更高的信号强度和更好的峰形对五氯酚和特

丁硫磷的分离效果具有显著影响。这些化合物的色谱峰只有在配

备 Agilent IFP 的进样口上才可得到分离，而在配备另一供应商产

品的进样口上将发生共洗脱。

结果表明使用配备 Agilent IFP 组件的安捷伦气质联用仪能够使半

挥发性化合物轻松实现更优异的检测和定量分析。彻底去活处理

的超高惰性衬管、超高惰性分流平板、进样口焊接件、超高惰性

色谱柱和惰性MS离子源组件均对活性分析物获得最佳的分析结

果具有重要作用。
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