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摘要

本应用简报展现了 Agilent J&W DB-Wax 超高惰性气相色谱柱在牙膏中二醇类化合物的

分析中的优异惰性性能。与其它的 PEG 固定相气相色谱柱相比，DB-Wax UI 色谱柱耐

用性更好，分析结果更加一致。

前言

典型的牙膏配方由多种成分组成，包括研磨剂、氟化物、清洁剂以及一系列 US-FDA 批
准的香料和甜味剂。牙膏中的保湿剂和甜味剂通常采用丙二醇、山梨醇和甘油。

二甘醇 (DEG) 是常用于防冻剂中的一种有机溶剂 [1,2]，与丙二醇和甘油的化学性质相似。

相关机构将 DEG 归类为有毒材料，事实表明它引起的多种系统性疾病可导致急性肾衰甚

至死亡 [3]。DEG 的理化性质与甘油和丙二醇的性质非常接近。在商业上，甘油和丙二

醇均比 DEG 昂贵。这使得一些国家中有人非法将 DEG 假冒甘油使用，将其作为止咳糖

浆和牙膏中的一种成分进行销售。

DEG 是通过环氧乙烷与乙二醇的合成反应得到的。因此，DEG 中可能包含乙二醇 (EG) 
这种毒性杂质 [4]。US-FDA 担心的是 DEG 长期接触带来的潜在风险。另外一个担心是

对某些人群患有肾脏或肝脏疾病的儿童和个体与 DEG 的接触。牙膏中的 DEG 毒性和身

体损伤的风险虽然较低，但影响深远。US-FDA 已经发布了测定牙膏中 DEG 和 EG 浓度

的推荐方法 [5]。
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性能测试样品

采用 50% (v/v) 乙腈水溶液制备的低浓度标准品，每种分析物的浓

度均为 0.1 mg/mL，包括 1,2-丙二醇、1,3-丙二醇（内标）、DEG、 
EG 和甘油。

样品前处理

基质空白

称取约 1.0 g 牙膏，置于 15 mL 聚丙烯离心管中。

加入 5 mL 水，涡旋混合 1 min。刚开始出现泡沫时，加入 2 × 
2.5 mL 乙腈抑制泡沫的产生。将样品充分混匀，并以 4000 rpm 
的转速离心 10 min。然后将 0.50 mL 上清液转移至自动进样器

样品瓶中，再加入 0.05 mL 内标。

加标样品

称取约 1.0 g 牙膏，置于 15 mL 聚丙烯离心管中。然后加入 0.20 mL 
混合标准品。余下步骤按前述内容进行。

仪器

表 1 列出了仪器和分析条件，表 2 列出了流路消耗品备件。

该方法可测定低浓度的 DEG、EG、1,2-丙二醇、1,3-丙二醇和甘

油。鉴于这些化合物的化学性质，尤其是多个活性羟基 (-OH) 官
能团，当采用传统聚乙二醇 (PEG) 固定相气相色谱柱进行分析时，

它们的峰时常拖尾。色谱柱的惰性对于获得一致和可靠的结果非

常重要。Agilent J&W DB-Wax 超高惰性色谱柱为提供更好的

峰形而设计，并经过最严格的测试混标测试以验证其一流的惰性。

本文展示了在 GC/MSD 中使用 J&W DB-Wax 超高惰性色谱柱

分析牙膏中的活性化合物。本文还将其与其他供应商的 PEG 色谱

柱性能进行了比较。

实验部分

样品前处理按照 US FDA 方法进行 [5]。牙膏样品购自当地的一

家超市。

化学品与试剂

所有试剂和溶剂均为 HPLC 或分析纯级。乙腈 (ACN) 购自北京百

灵威科技有限公司。水来自 J. T. Baker。包括 1,2-丙二醇、1,3-
丙二醇、乙二醇 (EG)、二甘醇 (DEG) 和甘油在内的化学品均购自

上海安谱科学仪器有限公司。

溶液与标准品

内标 (IS)

用 50% (v/v) 的乙腈水溶液制备浓度为 5.0 mg/mL 的 1,3-丙二

醇溶液。

混合标准品

用 50% (v/v) 的乙腈水溶液制备 DEG 和 EG 溶液，每种成分的浓

度均为 5.0 mg/mL。

低浓度标准品

将混合标准品稀释至每种分析物的浓度均为 0.1 mg/mL，并将 
0.50 mL 该标准品转移至自动进样器样品瓶中，然后加入 0.05 mL 
内标。

高浓度标准品

将混合标准品稀释至每种分析物的浓度均为 0.5 mg/mL，并将 
0.50 mL 该标准品转移至自动进样器样品瓶中，然后加入 0.05 mL 
内标。

表 1. 分析条件

参数 值

气相色谱系统 Agilent 7890B GC 与 Agilent 5977A 系列 GC/MSD 系统的 
联用

色谱柱 Agilent J&W DB-Wax UI, 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm 
 （部件号 122–7032UI）

其他供应商的 Wax 色谱柱，30 m × 0.25 mm, 0.25 µm

管线 Agilent Ultimate Plus 去活熔融石英管线，5 m × 0.25 mm 
 （部件号 CP802505）

自动进样器 Agilent 7683B 自动进样器和样品盘，5 µL 进样针 
 （部件号 G4513-80213），进样量 1 µL

载气 氦气，流速 35 cm/s，恒流模式 

进样口 分流/不分流，250 °C，分流比 20:1

柱温箱 100 °C (1 min)，以 10 °C/min 升至 250 °C（保持 4.00 min） 

MSD Agilent 5977A 系列 GC/MSD 系统

溶剂延迟 4.0 min

质谱温度 230 °C（离子源），150 °C（四极杆）

传输线 250 °C

MS EI，扫描模式，扫描范围 29 – 400 amu
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是此次分析的目标化合物，因为它们是众所周知的有毒物质，常

作为工业溶剂以及防冻剂中的成分。DEG 和 EG 不应用于牙膏配

方中。1,2-丙二醇是一种相关化合物，而甘油是牙膏中的常见成

分。根据 US-FDA 方法，1,3-丙二醇用作内标 (IS)。由于这些化

合物中存在多个活性羟基 (-OH) 官能团，一般情况下难以获得良

好的峰形。图 1 展示了这些活性化合物在 0.1 mg/mL 浓度时得

到的对称峰形。这种对称性表明 J&W DB-Wax 超高惰性气相色

谱柱具有极高惰性。 

US-FDA 方法使用了一根连有 5 m 保护柱的 30 m × 0.25 mm, 
0.25 µm Wax 色谱柱，用于测定 1 mg/g（质量浓度 0.1%）及

更高浓度的 DEG 和 EG。本应用中采用 5 m × 0.25 mm Agilent 
Ultimate Plus 去活熔融石英管线作为保护柱，与 Agilent DB-Wax  
超高惰性 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm 气相色谱柱相连。研究通过 
GC/MSD，采用 Agilent J&W DB-Wax UI 气相色谱柱以及连有 
5 m 保护柱的 DB-Wax UI 气相色谱柱在全扫描模式下对低浓度 
(0.1 mg/mL) 和高浓度 (0.5 mg/mL) 标准品进行了分析。当分析

低浓度和高浓度标准品时，连有保护柱的 DB-Wax UI 气相色谱柱

表现出了与单独使用 DB-Wax UI 气相色谱柱时类似的对称峰形以

及 EG 和 DEG 的响应强度。这归功于先进的安捷伦惰性流路技术。

虽然 1,3-丙二醇是一种棘手的化合物，但采用连有保护柱的 DB-
Wax UI 气相色谱柱分析时，其色谱峰仅表现出相对较小的拖尾。

结果与讨论

这些测试的目的是通过典型的牙膏分析评估 Agilent J&W DB-Wax 
超高惰性色谱柱与相对的其他供应商的 Wax 色谱柱的惰性性能。

牙膏分析

甘油和丙二醇 (PG) 广泛用于牙膏中。甘油、PG、DEG 和 EG 的
甜度和黏度等物理性质相似，这为掺假提供了便利。DEG 和 EG 

表 2. 流路备件

参数 值

样品瓶 棕色，带书写签，经认证，2 mL，螺口盖样品瓶套装 
 （部件号 5182–0554）。

隔垫 不粘连 BTO 隔垫（部件号 5183–4757） 

柱螺帽 手拧式，进样口/检测器（部件号 5190–6194） 
手拧式，用于 MS 接口（部件号 5190–5233）

内螺帽 CFT 毛细管接头（部件号 G2855-20530）

两通 Ultimate 两通（部件号 G3182-60581）

密封垫 15% 石墨: 85% Vespel，短型，0.4 mm 内径， 
用于 0.1 - 0.25 mm 色谱柱（10/包，部件号 5181–3323）； 
UltiMetal Plus 可塑金属，用于 0.1 - 0.25 mm 色谱柱 
 （10/包，部件号 G3188-27501）

衬管 带玻璃毛的安捷伦超高惰性分流衬管（部件号 5190–2295）

进样口密封垫 超高惰性，镀金，带垫圈（部件号 5190–6144）

图 1. 浓度为 0.1 mg/mL 的分析物和有关物质的 GC/MS 总离子流色谱图。采用 Agilent J&W DB-Wax  
超高惰性, 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm 气相色谱柱进行分析 
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图 2 比较了在安装与不安装保护柱的情况下，DB-Wax 超高惰性 
30 m × 0.25 mm, 0.25 µm 气相色谱柱获得的分析结果。
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图 2. 低浓度标准品 (0.1 mg/mL) 和高浓度标准品 (0.5 mg/mL) 在连有保护柱的 Agilent DB-Wax 超高惰性气相色谱柱以及未

连有保护柱的 Agilent DB-WAX 超高惰性气相色谱柱上得到的 GC/MS 总离子流色谱图
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使用连有保护柱的 DB-Wax UI 气相色谱柱分析 DEG 和 EG 加标

浓度为 1 mg/g 的牙膏样品。图 3 显示了基质空白和加标样品的

色谱图。牙膏基质空白样品中不存在 DEG 和 EG。虽然样品中鉴

定出了乙酸薄荷酯、1,2-丙二醇、薄荷醇、甘油、麝香草酚和尼

泊金甲酯等许多成分，但它们均不会对 DEG 和 EG 的分析结果产

生干扰。如图 3 所示，所有这些活性化合物都表现出了良好的峰形。

图 3. 加标 1.0 mg/g EG 和 DEG 的牙膏样品以及牙膏基质空白的 GC/MS 总离子流色谱图
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与其他 Wax 色谱柱的比较

使用性能测试样品对所有色谱柱进行测试。其中每种分析物的浓

度均为 0.1 mg/mL，包括 1,2-丙二醇、1,3-丙二醇、DEG、EG 和
甘油，采用 50% (v/v) 乙腈水溶液制备该测试样品。必要时在每

次测试前对系统进行检查与仔细清洗。为保持一致性，每次测试

均使用新的分流平板和衬管。

通常每根 Wax 色谱柱上的首次分析均可得到可接受或良好的峰形。

几次进样之后，EG、DEG 和 1,2-丙二醇的峰形几乎没有变化。

然而，由于每根 Wax 色谱柱具有不同的惰性和热稳定性，1,3-丙
二醇（峰 3）和甘油（峰 5）的峰形质量存在不同程度的下降。

根据 US-FDA 方法得知，此次应用的最终柱温箱温度为 250 °C。
在对色谱柱进行 2 h 以上的活化以获得满意基线后，其他供应商 
Wax 色谱柱的惰性性能均有不同程度的下降。

图 4 和 5 显示了比较结果。在开始的几次进样中，来自供应商 A 
和 B 的 Wax 色谱柱最初表现出与 DB-Wax UI 色谱柱基本相当的

性能。而在 10 次进样后，供应商 A 和 B 的色谱图上就出现了明

显的拖尾，且 1,3-丙二醇的响应降低。

与所评估的其他 Wax 色谱柱获得的结果相比，DB-Wax UI 色谱

柱因其高惰性和更出色的热稳定性可提供更好的峰形和更一致的

分析结果。
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图 5. 采用 Agilent DB-WAX UI 和供应商 B 的 Wax 色谱柱得到的性能测试混标的色谱图
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图 4. 采用 Agilent DB-WAX UI 和供应商“A”的 Wax 色谱柱得到的性能测试混标的色谱图
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更多信息

这些数据仅代表典型的结果。有关我们产品与服务的详细信息，

请访问我们的网站 www.agilent.com 。

结论

通过采用 GC/MSD 分析牙膏样品中的二醇类物质评估了 Agilent 
J&W DB-Wax 超高惰性气相色谱柱的惰性性能。

与其他供应商的 Wax 色谱柱相比，J&W DB-Wax 超高惰性气相

色谱柱可获得更好的峰形以及更稳定、更一致的分析结果。与作

为保护柱的 Agilent Ultimate Plus 去活熔融石英管线等所有惰性

流路部件相结合，这款色谱柱可确保用户在活性化合物分析中获

得优异的性能和可靠的结果。
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