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摘要

市场对高灵敏度、高重现性且可靠的活性分析物分析法的需求日益增长，因
此，对气相色谱的柱技术要求也越来越高。活性分析物之所以难以分析，是
因为可能被气相色谱流路中的活性位点所吸附。安捷伦科技最近推出了一款 
Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱。这种惰性极高的毛细管柱涂覆
了一层创新型聚乙二醇 (PEG) 固定相。本应用简报展示了该固定相在分析含
极性官能团的化合物时出色的惰性。结果表明该色谱柱适用于多种棘手的工
业应用。

前言

对于气相色谱分析，色谱柱是该系统的核心，分析物与固定相之间相互作用
从而实现组分的分离。采用聚乙二醇 (PEG) 固定相的气相色谱柱广泛用于分
析含极性官能团的化合物。基于氢键和酸碱相互作用的独特分离机制，PEG 
固定相可轻松应对许多复杂的工业应用。同时也是为 GC-GC 或 GC×GC 等
技术提供固定相正交分离的一项良好选择。但 PEG 类色谱柱不太稳定、耐
用性较差，并且与大部分聚硅氧烷键合色谱柱相比，其最高操作温度较低。
而且，PEG 类色谱柱的寿命短，也更易因过热或氧气暴露而导致损坏。
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样品、化学品和试剂
三种测试混标：DRO/ORO 范围校准标样、极性 ISO 测试
混标和 Grob 测试混标，均购自 Restek 公司 (Bellefonte,  
Pennsylvania)。用环己烷为溶剂配制八组分的酚类混
标。使用活塞式萃取装置并按 1:1 的比例用环己烷萃
取工艺用水中的氯代烃 [5]。以己烷为溶剂配制浓度为 
100 μg/mL 的丁基苯基醚、苯二甲醚和三甲氧基苯溶
液。标准品和样品前处理所使用的化学品和溶剂购自 
Sigma-Aldrich。

结果与讨论

测试方法和标准品
为评估新固定相的整体性能，本研究分析了三种测试 
混标。

• 12 组分 DRO/ORO 范围校准标样：使用 DB-WAX 超
高惰性色谱柱分析碳原子数在 10 到 32 之间的 12 组
分 DRO/ORO 范围校准标样，以评估该色谱柱的烃类
分析范围。图 1 的色谱图表明所有烃类化合物均以对
称尖峰的形式洗脱

传统 PEG 色谱柱由于固定相的总体惰性较差，尤其在分
析醇类、醛类以及有机酸类等活性极性化合物时就有局
限性 [1]。这些极性化合物的分子会吸附或吸收到固定相
的活性位点上，导致响应降低并形成拖尾峰，从而影响
系统的可靠性和性能。

表面去活技术领域的最新进展以及高效的静电喷涂技术
促成了升级版 PEG 色谱柱的开发、商业化和应用。这些
色谱柱中就包括了惰性极高的 Agilent J&W DB-WAX 超
高惰性气相色谱柱 [1-4]。

本应用简报针对多个棘手的工业应用，从柱效、反应
性以及总体惰性的角度对 Agilent DB-WAX 超高惰性色
谱柱进行了评估。使用含有难处理化合物（包括醇类、
醛类以及有机酸类在内）的指定测试标样对柱进行了检
验，结果表明该色谱柱的惰性性能极为出色。

实验部分

仪器
本研究采用配有  Agi lent  7693 自动进样器、两个 
分流/不分流进样口和一个火焰离子化检测器的 Agilent 
7890A+ 网络化气相色谱系统。表 1 汇总了仪器和分析
条件。色谱数据由 Agilent ChemStation 软件（B.04.03.
SP 版）获取。

表 1. 气相色谱条件
参数 值

气相色谱系统： Agilent 7890A+/FID

色谱柱： Agilent J&W DB-WAX 超高惰性柱， 
20 m × 0.18 mm, 0.3 µm（部件号 121-7023UI）

自动进样器： Agilent 7693，1.0 µL 进样量
载气： 氢气，恒流模式，28 cm/s

进样口： 分流/不分流，250 °C，分流比 25:1，配有安捷伦
超高惰性进样口衬管（部件号 5190–2294）

柱温箱升温程序： 40 °C（1 分钟），然后以 20 °C/min 的速率升至 
250 °C

FID 250 °C，H2 30 mL/min，空气 350 mL/min， 
N2 30 mL/min（恒定色谱柱气流 + 尾吹气流）

图 1. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
析碳原子数在 10 到 32 之间的烃类混标
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• Grob 测试混标（12 组分）：除极性 ISO 色谱柱测试
混标外，还使用更加严苛的测试混标 Grob 进行分
析，以进一步评估 DB-WAX 超高惰性色谱柱的惰性
性能。该混标包含更有挑战性的测试标样，例如 2,3-
丁二醇、二环己胺和 2-乙基己酸。如图 3 所示，该
新型色谱柱表现出了绝佳的分离性能和效率。据文献
报道，二环己胺、2,3-丁二醇和 2-乙基己酸这类化合
物的色谱分析效果均不太理想。但图 3 表明，使用 
DB-WAX 超高惰性色谱柱分析这些化合物时均得到
了出色的对称峰

• 极性 ISO 色谱柱测试混标：利用极性 ISO 色谱柱测
试混标检测色谱柱活性。该混标包含多种含不同极性
官能团（包括苯胺、氯苯酚、醇、酯和带有长烃链的
酮）的代表性化合物。图 2 显示了包括碱性化合物苯
胺（峰 3）在内的全部活性化合物的对称峰形，这表
明 DB-WAX 超高惰性色谱柱具有极高的惰性

图 2. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
离极性 ISO 测试混标
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图 3. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
离 Grob 测试混标得到的 GC/FID 色谱图
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水解和溶胀研究
部分传统 PEG 固定相在进水溶液样时会变得不稳定，进
而导致色谱柱降解、使用寿命缩短以及重现性变差。为
评估该 DB-WAX 超高惰性色谱柱在进水溶液样时的性
能，本研究以极性 ISO 测试混标为样品重复进样，两次
进样之间进样 30 次水，每次 1 µL。结果表明，重复进
样水不会导致保留时间稳定性漂移问题。即使重复进样 
150 次水，分离度和峰形仍然保持良好（图 4）。DB-
WAX 超高惰性色谱柱在水溶液进样时表现出绝佳的惰性
和固定相稳定性。对水的高度耐受使得直接进水溶液样
品成为可能，也因省去了繁琐的样品预处理步骤而实现
了快速分析。

图 4. 在 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱上
重复分析极性 ISO 混标，并在两次进样之间重复进样 
30 次水，每次 1 µL
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图 5. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
离工艺用水中的氯代烃化合物
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应用
工艺用水中的氯代烃 

氯代烃参与了包括工业溶剂和农药生产在内的多种工业
应用。这些化合物如处置不当或意外泄漏则可能对环境
健康构成威胁。因此，这些污染物的有效监控至关重
要。图 5 展示了对工艺用水中氯代烃的分析结果。检出
五种氯代烃化合物，并且洗脱出的所有化合物均是对称
尖峰的峰形。
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非放射性批量传递标记物

非放射性批量传递标记物可作为独特的产品标记物添加
到产品中，用于防伪和产品鉴别。上述化合物可添加至
复杂基质中，用于评估样品完整性以及进行来源鉴定。
通常来说，这些化合物都带官能团，由于分析物会与流
路表面发生相互作用，从而使分析具有挑战性。图 7 所
示为丁基苯基醚、苯二甲醚和三甲氧基苯的分离结果。
这些化合物常作为石油烃以及其他燃料和石油的标记
物。DB-WAX 超高惰性气相色谱柱能全部分离出三种化
合物，峰形尖锐且对称。三次重复进样的保留时间和峰
形一致，如丁基苯基醚插图所示，这表明 DB-WAX 超高
惰性色谱柱具有稳定性和惰性。

燃料和润滑剂中的酚类物质分析

现已发现，燃料和润滑剂的抗氧化添加剂中均存在多种
酚类化合物，包括苯酚和叔丁基苯酚。图 6 是对含八种
常见酚类化合物（浓度均为 100 ppm w/w，溶剂为环己
烷）的酚类混标进行分离得到重复三次的叠加色谱图。
这些化合物得到了不错的分离度和峰不对称性。三次重
复进样得到的叠加色谱图表明所有组分的保留时间均具
有出色的重现性。上述酚类化合物在许多工业生产（例
如纸浆与纸张、染料以及纺织品的生产）过程中也十分
常见。

图 6. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
析燃料和润滑剂中的酚类物质
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图 7. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
析燃料标记化合物
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局限性 ― 强碱性化合物

强碱性化合物（例如胺类）自身反应性高，还易于吸附
到活性表面，因此这类化合物的色谱分析相当棘手。如
图 9 所示，单乙醇胺 (MEA) 和甲基二乙醇胺 (MDEA) 均
因分析物和固定相之间的相互作用而出现了明显的峰 
拖尾。 

选择挥发性有机化合物

工业上重要的轻质烃可能既具有活性又具有吸附性，对
这些分子进行分析非常困难，会出现拖尾峰和响应损
失。要想准确定量，惰性色谱柱至关重要，而痕量组分
分析更是如此。图 8 表明新型固定相对挥发性化合物具
有高度的惰性，即使分析的是乙醛（峰 6）这类高活性化
合物。使用该惰性色谱柱可以得到出色的峰形，即使在
低浓度条件下（0.5–1 ppm，蓝色迹线）也是如此，这
使得低浓度化合物的峰积分更容易，定量也更为可靠。

图 8. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
析挥发性有机化合物。浓度对应红色色谱迹线。蓝色迹
线是稀释 1 至 10 倍的气体标样（范围：0.5–1 ppm）
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图 9. 使用 Agilent J&W DB-WAX 超高惰性气相色谱柱分
析强碱性化合物。LFGA：低凝固点胺，MEA：单乙醇
胺，MDEA：甲基二乙醇胺
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结论

Agilent DB-WAX 超高惰性色谱柱的性能在经典 PEG 固
定相的基础上得到了进一步的提升，能够获得更好的峰
形，活性化合物分析的灵敏度也更高。惰性的提升得益
于整体均采用惰性流路。在进水溶液样时对固定相水解
和溶胀的评估结果表明，未出现惰性降低的现象，因此
能够直接分析水溶液样品。研究结果显示，DB-WAX 超
高惰性色谱柱因出色的惰性而适用于多种重要工业应用
中的极性化合物分析。这些应用包括测定燃料和润滑剂
中作为抗氧化剂使用的苯酚及烷基化酚类物质、非放射
性批量传递标记物（例如燃料标记化合物）和挥发性有
机化合物。该色谱柱固定相还可用于多维和全二维气相
色谱，能够显著增强选择性和单位时间内色谱系统的峰
容量。
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