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摘要
本应用简报介绍了使用 Agilent 8890B 气相色谱系统对高纯度对二甲苯中的痕量间二
甲苯进行分析。实验中使用了两种不同的色谱柱：一种用于实现高分离度分离（分
析时间 19.3 分钟），优先考虑系统的稳定性和稳健性；另一种用于快速分析（分析
时间 13.8 分钟），通过使用内径更窄的色谱柱，以牺牲部分稳健性为代价，将运行
时间缩短了 40%。间二甲苯在 10–50 ppm 浓度范围内线性关系良好，高分离度方法
与快速分析方法的 R2 分别为 0.99950 和 0.99975。使用 50 ppm 间二甲苯样品连续
进样 200 次，评估方法精密度：高分离度方法和快速分析方法的峰面积相对标准偏
差 (RSDs) 分别为 1.68%、2.88%；平均信噪比 (S/N) 分别为 98.5、27.7。此外，本
文还展示了 8890B 气相色谱仪内置的早期维护反馈 (EMF) 计数器及峰评估功能的配
置与使用。

高纯度对二甲苯中间二甲苯的常规
痕量分析 

利用 Agilent 8890B 气相色谱系统
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前言
Agilent 8890B 气相色谱系统在 Agilent 8890A 气相色谱卓越性
能的基础上，新增了多项旨在提升用户体验的功能，无论对新
手还是资深操作人员均适用。本应用简报探讨了这些功能在一
项具有挑战性的气相色谱纯度测定方法中的应用案例 — 即定
量对二甲苯 (PX) 中的痕量间二甲苯 (MX)。该分离需要仔细平
衡多项关键色谱参数：速度、分离度与灵敏度。利用 Agilent 
GC Assist 功能，包括集成于 8890B GC 中的早期维护反馈 
(EMF) 计数器和自动峰评估功能，有助于大幅提高方法稳健性
并增加仪器正常运行时间。

尽管从概念上讲，分离和检测对二甲苯中少量间二甲苯十分简
单，但实际上这非常具有挑战性，需要精确的仪器控制以及高
品质的 GC 部件和消耗品。由于这两种化合物是位置异构体，
沸点几乎相同，传统上一直使用强极性的长色谱柱（例如聚
乙二醇“WAX”固定相）来实现分离。ASTM D7504 推荐使
用尺寸为 60 m × 0.320 mm、固定相膜厚 0.25 µm 的 WAX 色
谱柱。也可以使用 0.50 µm 的固定相膜厚以获得更高的分离
度[1]。使用含有约 1000 ppm 间二甲苯的对二甲苯标准品对该
分离方法进行验证。若要测定更低浓度水平的间二甲苯，则需
要提高 MX 与 PX 之间的分离度，这可以通过增加色谱柱固定
相膜厚来实现，但代价是峰展宽加剧。峰展宽会对 MX 的检出
限 (LOD) 和定量限 (LOQ) 产生负面影响，因此必须通过减小色
谱柱内径来抵消，以使峰形重新变尖锐。本应用简报展示了使
用内径 0.200 mm 和 0.100 mm 的 WAX 色谱柱，获得优化的
分离效果，并介绍了两种分离方法相应的优势和局限性。

实验部分
8890B GC 配置了一台 Agilent 7650A 自动液体进样器 (ALS)、
一个分流/不分流 (SSL) 进样口以及火焰离子化检测器 (FID)。
实验选用了两根色谱柱，以考察两种不同的分离速度：一根是 
Agilent J&W DB-WAX FF 色谱柱（20 m × 100 µm, 0.2 µm，部
件号 127-7023FF），用于实现更快的分离速度，但样品容量
较小；另一根是 Agilent J&W HP-INNOWax 色谱柱（50 m × 
200 µm, 0.4 µm，部件号 19091N-205I），用于实现更高分离
度，且具有更大的样品容量。两种方法均采用氢气作为载气，

并使用 Agilent Gas Clean 气体净化过滤器去除载气和 FID 氢
气中的水分、烃类和氧气。FID 所用空气也经过水分和烃类过
滤。GC 配置和方法详细参数分别见表 1 和表 2。

高纯度对二甲苯由试剂级对二甲苯（部件号 134449，Sigma- 
Aldrich）按照 ASTM D7504 中概述的重结晶程序制备而成。
低浓度间二甲苯标样则使用纯化后的对二甲苯和 99% 间二甲
苯（部件号 296325，Sigma-Aldrich）通过重量法配制。数据
采集与分析使用 Agilent OpenLab CDS v2.8 软件完成。

进样口消耗品的选型综合考虑了惰性、使用寿命及成本。安捷
伦高级绿色隔垫（部件号 5183-4759）在本实验条件下、进样
口温度低于 300 °C 时，流失极低且使用寿命长。5 µL 安捷伦
蓝色系列自动进样器进样针（部件号 G4513-80206）采用锥
形针头，可减少隔垫碎屑，进一步延长隔垫使用寿命。安捷伦
惰性分流进样口衬管（部件号 5183-4647）内含有玻璃毛，可
截留隔垫碎屑并擦拭进样针针头，从而提高进样体积的精度。

配置
高分离度方法 快速分析方法

进样器 7650A 自动液体进样器 (ALS) 7650A 自动液体进样器 (ALS)

进样口 高压分流/不分流 高压分流/不分流

色谱柱 HP-INNOWax 50 m × 0.200 mm, 
0.4 µm（部件号 19091N-205I）

DB-WAX FF 20 m × 0.100 mm, 
0.2 µm（部件号 127-7023FF）

检测器 FID FID

载气 氢气 氢气

消耗品

进样口隔垫 不粘连高级绿色隔垫（部件号 5183-4759）

进样口衬管 惰性低压降分流衬管，带玻璃毛（部件号 5183-4647）

ALS 进样针 蓝色系列，5 µL，固定针头，23–26s/42/锥形针尖（部件号 
G4513-80206）

载气过滤器 用于载气的 Agilent Gas Clean 气体净化器套件，1/8 英寸 
（部件号 CP17976）

FID 氢气过滤器 用于载气的 Agilent Gas Clean 气体净化器套件，1/8 英寸 
（部件号 CP17976）

FID 空气过滤器 Agilent Gas Clean 水分净化器（部件号 CP17971）和 Agilent Gas 
Clean 烃类净化器（部件号 CP17972）

表 1. Agilent 8890B GC 配置
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高分离度方法 快速分析方法

运行时间 19.3 分钟 13.83 分钟

ALS 和进样口

载气 氢气，1.5 mL/min，恒流模式 氢气，0.5 mL/min，恒流模式

隔垫吹扫 6 mL/min 6 mL/min

进样量 0.3 µL 0.3 µL

模式 分流，250:1 分流，750:1

温度 250 °C 240 °C

柱温箱升温程序

初始温度 40 °C 40 °C

初始保持时间 0 分钟 0 分钟

温阶 1 升温速率 3 °C/min 3 °C/min

温阶 1 设定值 85 °C 65 °C

温阶 1 保持时间 – –

温阶 2 升温速率 50 °C/min 50 °C/min

温阶 2 设定值 250 °C 240 °C

温阶 2 保持时间 1 分钟 2 分钟

检测器

数据采集速率 10 Hz 10 Hz

温度 260 °C 240 °C

空气 300 mL/min 300 mL/min

氢气 30 mL/min 30 mL/min

尾吹气 (N2) 25 mL/min 25 mL/min

表 2. 方法条件 结果与讨论
为确保该方法长期稳定运行，需要保护色谱柱固定相，这要求
限制系统中的氧气含量。虽然载气污染通常是氧气的主要来
源，但进样口隔垫也可能因连续进样产生针孔而导致氧气渗
入，因此需要定期更换隔垫。安捷伦的消耗品与备件产品组合
提供了多种专门应对这些挑战的解决方案。Gas Clean 净化系
统配备的载气过滤器可去除氧气、水分和烃类，并带有变色视
觉指示剂以指示过滤器寿命，该指示器还可通过可选的光学
传感器由 8890B GC 进行远程监控。高级绿色隔垫经过精心设
计，具有低流失和长使用寿命；搭配带有锥形针头的蓝色系
列自动进样器进样针，可减少隔垫掉屑，进一步提升隔垫耐
用性。定期维护这些部件可大幅延长仪器的正常运行时间。
8890B GC 具有多项功能，可提醒用户何时需要进行维护，并
在维护时提供协助，并追踪维护完成情况。

图 1. 早期维护反馈 (EMF) 计数器追踪前进样口的累计运行时间和进样次数
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8890B GC 可基于进样次数与运行时间计数器，智能追踪各类
消耗品的使用时长。这些 EMF 计数器设有两个可选的警告阈
值 —“维护预警”和“维护到期”— 可由用户自行配置，其
工作方式类似于汽车仪表盘上的机油指示灯，提示用户即将进
行维护。EMF 计数器可直接通过气相色谱仪触摸屏访问，也
可经由 GC Assist 界面查看。图 1 为前进样口 EMF 计数器总
览；图 2 展示了隔垫维护的详细历史记录，包含当前隔垫的
累计进样次数。通过触摸屏或 GC Assist 界面上的引导式维护
流程对 8890B GC 执行维护时，流程结束后 EMF 计数器会自
动重置，也支持手动重置。本应用将探讨针对隔垫、衬管、进
样针、色谱柱、进样口分流平板以及载气过滤器的 EMF 计数
器及相应警告阈值的设置。

色谱柱性能
分离 MX 和 PX 时的一个重要难点在于：由于 PX 峰处于过载
状态，随着进样量的变化，两个峰的保留时间都会发生偏移。
8890B GC 搭载安捷伦第七代电子气路控制 (EPC) 模块，其具
备出色的气路控制精度与先进的控制能力，能够在进样过程
中对 GC 周围局部温度和大气压条件变化进行校正，确保进样
口内样品分流的一致性。最终可获得卓越的 MX 保留时间精密
度，如图 3 和图 4 所示，这两张图是使用 OpenLab CDS 中的 
Peak Explorer 生成的。Peak Explorer 有助于快速识别大型数
据集中不同色谱图之间的差异。该工具将每次运行的色谱峰简
化为水平时间轴上的圆形标记，并按垂直方向逐次堆叠各次运
行，首次进样位于最上方，末次进样位于最底部。这种可视化
形式使用户能够轻松快速识别异常运行并观察色谱行为的变化
趋势。 

图 3 和图 4 展示了两根色谱柱连续 200 次进样 50 ppm MX 的
条件下，PX（左侧圆点）和 MX（右侧圆点）的长期保留行
为。100 µm 内径的 DB-WAX FF 色谱柱分离 PX 和 MX 的保留
时间分别约为 7.63 分钟和 7.68 分钟；总运行时间为 13.83 分
钟，分析周期约为 17.5 分钟。200 µm 内径的 HP-INNOWax 
色谱柱的保留时间比 100 µm DB-WAX FF 更长，PX 和 MX 的
保留时间分别为 12.90 分钟和 13.04 分钟。HP-INNOWax 色谱
柱的总运行时间为 19.3 分钟，分析周期约为 23.25 分钟。关
键性能指标汇总见表 3。 

保留时间 (min) 峰面积 分离度 (USP) S/N

快速 高分离度 快速 高分离度 快速 高分离度 快速 高分离度

平均值 7.6018 13.0410 0.2951 1.3736 0.4966 1.2758 27.65 98.47

标准偏差 0.0049 0.0010 0.0085 0.0231 0.0085 0.0147 2.36 9.86

%RSD 0.06 0.01 2.88 1.68 1.71 1.15 8.55 10.02

表 3. 两种方法对 50 ppmw MX 标样连续 200 次进样的关键性能指标

图 2. EMF 计数器详细历史记录，显示当前及上一前进样口隔垫的进样次数
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图 3. 使用 Agilent J&W DB-WAX FF 色谱柱，200 次进样条件下 PX 基质中 50 ppm MX 的保留时间精密度：(A) Peak Explorer 视图，(B) Agilent OpenLab CDS 中的
色谱叠加图

第 1 次进样

第 100 次进样

第 200 次进样

第 1 次进样

第 100 次进样

第 200 次进样

保留时间 (min)

7.67.57.4 7.7 7.8
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D 
响
应

进
样
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数

对二甲苯 间二甲苯

A

B
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图 4.使用 Agilent J&W HP-INNOWax 色谱柱，200 次进样条件下 PX 基质中 50 ppm MX 的保留时间精密度：(A) Peak Explorer 视图，(B) Agilent OpenLab CDS 中的
色谱叠加图

13.0012.9012.80 13.10 13.20
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正如预期，小内径的 DB-WAX FF 色谱柱比宽内径的  
HP-INNOWax 色谱柱分离速度更快，但分离度更低，在 
OpenLab CDS 中计算得到的 USP 分离度约为 0.49。导致分
离度较低的一个主要因素是 DB-WAX FF 的固定相更薄，这显
著降低了色谱柱的样品容量，并进一步加宽了 PX 基质峰。
这一点通过使用更大的分流比（750:1，而 HP-INNOWax 为 
250:1）得到了部分补偿；然而，这也导致 S/N 下降，进而使 
LOD 和 LOQ 以大致相同的比例升高。 

HP-INNOWax 色谱柱为 MX 提供了优异的分离度，在 OpenLab 
CDS 中计算得到的 USP 分离度约 1.28。尽管 PX 基质峰仍处
于过载状态，但由于较厚固定相带来了更大的样品容量，色谱
峰明显更尖锐。尽管会造成 MX 一定程度峰展宽，但更高的分
离度允许增加进样量，以此改善 LOD 和 LOQ。图 5 展示了增
加进样量对 10 ppm MX 的分离度和信噪比的影响。需要注意
的是，随着色谱柱老化损耗，分离度会下降，因此该配置下，
用户仅需调整进样量，即可在灵敏度与稳健性之间实现所需
平衡。 

图 5. 叠加色谱图，展示了使用 Agilent J&W HP-INNOWax 色谱柱时，进样量对 PX 基质中 10 ppmw MX 分离度及信噪比的影响

1.5 µL 进样量
分离度：0.314
S/N：190

1.2 µL 进样量
分离度：0.405
S/N：122

0.9 µL 进样量
分离度：0.543
S/N：93

0.6 µL 进样量
分离度：0.784
S/N：63

0.3 µL 进样量
分离度：1.259
S/N：29
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痕量水平线性
以纯化的对二甲苯为溶剂，通过重量法配制了目标浓度分别为 
10、20、30、40 和 50 ppmw 的间二甲苯低浓度标样，其实
际浓度分别为 9.98、20.01、30.34、42.23 和 49.75 ppmw。
每个标样均进行三次重复分析，并采用忽略原点的线性最佳拟

合模型进行绘图。两款色谱柱所得模型分别如图 6 和图 7 所
示，R2 分别为 0.99975 和 0.99950。这些结果突显了 8890B 
GC 先进的气路与温度控制的优势，证明间二甲苯在接近 LOD 
与 LOQ 浓度下，可获得稳定的色谱性能与线性响应。 

图 6. 使用 Agilent J&W DB-WAX FF 色谱柱的快速分析方法中，MX 在 10、20、30、40 和 50 ppmw 浓度下的校准模型

图 7. 使用 Agilent J&W HP-INNOWax 色谱柱的高分离度方法中，MX 在 10、20、30、40 和 50 ppmw 浓度下的校准模型
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降低噪声
计算 LOD 和 LOQ 的方法多种多样，但大多数方法都直接或间
接地与测量噪声相关。降低噪声对于痕量分析十分有利，可
通过在 FID 气体管路上加装过滤器并将 FID 数据采集速率降至 
10 Hz 来实现。 

图 8 对比了过滤器在启用与旁路两种情况下 10 ppm 间二甲苯
的分析结果：在启用过滤器时，使用 OpenLab CDS 计算得到
的 ASTM 噪声[2] 降低了约 45%。需要注意的是，过滤器的效
果可能因用户实际情况而异，具体取决于气体质量以及从气源
到气相色谱仪管路的洁净程度。

图 8. 色谱图显示了载气和检测器 Agilent Gas Clean 气体净化过滤器对 10 ppmw MX 的峰高、噪声和信噪比的影响

气体过滤器：旁路
峰高：0.1432 pA
ASTM 噪声：0.0146 pA
S/N：19.5

气体过滤器：启用
峰高：0.1375 pA
ASTM 噪声：0.0101 pA
S/N：27.2

对二甲苯

10 ppmw
间二甲苯
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8890B GC FID 支持 5–1000 Hz 的数据采集速率，可适配超
快速色谱分析，但较高的采集速率会导致噪声增加。因此，
痕量分析应选用满足分析需求的最低采集速率。图 9 展示了 
10 ppm 间二甲苯样品分别以 50 Hz、20 Hz、10 Hz FID 采集
速率得到的谱图，以及不同速率对峰形、ASTM 噪声的影响。

图 9 中三条数据曲线来自同一次进样的同步采集；用户只需在 
OpenLab CDS 的采集方法中增加额外信号曲线，即可轻松评
估数据采集速率对结果的影响。最终选择 10 Hz 作为 200 µm 
HP-INNOWax 和 100 µm DB-WAX FF 两种色谱柱配置的最佳
采集速率。

图 9. FID 数据采集速率对 10 ppmw MX 的峰高、噪声和信噪比的影响

FID 数据采集速率：20 Hz
峰高：0.1403 pA
ASTM 噪声：0.0154 pA
S/N：18.2

FID 数据采集速率：10 Hz
峰高：0.1375 pA
ASTM 噪声：0.0101 pA
S/N：27.2

FID 数据采集速率：50 Hz
峰高：0.1456 pA
ASTM 噪声：0.0267 pA
S/N：10.9

对二甲苯

10 ppmw
间二甲苯
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GC Assist：EMF 计数器阈值
8890B GC 配备了实用的 EMF 计数器，可通过追踪仪器消耗
品状态，并在部件超过用户设定的进样次数或运行时间阈值、
即将需要维护时发出提醒，从而帮助客户尽可能延长仪器正常
运行时间。每个 EMF 计数器均设有 Service Warning（维护预
警）和 Service Due（维护到期）两级阈值，帮助用户主动掌
控仪器维护，而非等问题发生后再被动维修。仪器出厂已预设
默认阈值；然而，最佳值因方法和仪器配置而异，并受多种因
素影响。本节针对本应用简报所涉及的消耗品说明了合适的阈
值设定，为用户提供可靠的初始设置参考。用户可能需要根据
自身的具体情况、样品通量以及公用设施质量对这些数值进行
调整。影响这些阈值的一些主要因素包括：

 – 样品洁净度：与成品样品相比，过程控制样品更可能含有
会降低消耗品寿命的污染物

 – 气体洁净度：气体品质差以及受污染的输送系统（管道、
管线、阀门等）会更快地损坏过滤器和固定相

进样口隔垫
维护预警：250–300 次进样。高级绿色隔垫最终会因为进样
器针头的反复穿刺而失效。使用 23/26 号锥形针头可减缓这
一过程。应在隔垫失效前更换，以减少氧气进入色谱柱。

进样口衬管
维护预警：500–1000 次进样。衬管的主要污染物包括隔垫碎
屑以及过程样品中的污染物，会造成色谱图出现杂峰。建议每
更换三到四次隔垫时更换一次衬管，或视需要进行更换。

气体过滤器维护
维护到期：365 天。Gas Clean 气体净化过滤器应每年更换一
次，或在指示剂变色时更换。气体品质会显著影响其更换频
率。选配的 Gas Clean 气体净化过滤器传感器可监测过滤器寿
命，并在过滤器饱和时通知用户；安装新过滤器后，该传感器
会自动重置 EMF 计数器。 

进样针进样
维护预警：2000 次进样，或视需要。进样针故障较难预判，
很大程度取决于样品洁净程度。PX 样品一般不会缩短进样针
寿命，按需更换即可。可结合峰评估功能监测 PX 峰高，辅助
判断进样针当前损耗状态。

距上次色谱柱切割后的进样次数
维护预警：10000 次进样。样品中的重污染物最终会污染柱
头，导致 MX 与 PX 之间的分离度下降。应根据需要切割色谱
柱。对于进样高纯度样品并使用高纯度气体的系统，这是一项
不常需要进行的操作。 

进样口分流平板
使用默认阈值，或视需要。PX 样品通常不含会损坏分流平板
的物质。每次更换衬管时均可对分流平板进行目视检查，若发
现变色或残留污染物则应更换。

GC Assist：峰评估
除了 EMF 计数器之外，8890B GC 还配备了一套名为 GC Assist 
的自监控与评估功能。峰评估是 GC Assist 的一项功能，可使 
GC 依据用户设定的参考色谱图，对一个或多个峰的色谱性能
进行监测。当样品产生的数据与参考色谱图存在显著差异时，
系统会通知用户。峰评估在概念上类似于质量控制图，但它是
用于评估气相色谱仪本身的性能，而非评估方法的性能。本节
将讨论如何利用峰评估功能，支持 8890B GC 长期开展对二甲
苯中痕量间二甲苯的分析工作。

启用峰评估需要生成用于比对的参考色谱图，为所需的对比指
标设定上下相对百分比阈值，并将这些设置应用到采集方法
中。对于 MX 和 PX 的分离，将峰评估配置为监测两峰之间的
分离度，可提前预警色谱柱即将需要维护。此外，通过监测 
PX 峰高可以提醒用户进样过程中是否存在问题。
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表 4 列出了用于监测 PX 峰高、MX 分离度以及两种化合物保
留时间的推荐峰评估阈值。 

化合物名称 指标 下限 (%) 上限 (%) 比对峰

对二甲苯
保留时间 5 5 –

峰高 5 5 –

间二甲苯
保留时间 5 5 –

分离度 10 10 对二甲苯

表 4. MX 和 PX 色谱性能监测的推荐初始峰评估阈值

每一次进样都可以对上述指标进行监测，但需注意，过程控制
样品组分易发生非预期波动，有可能导致误报（假阳性）。由
于峰评估所使用的参考色谱图与特定的采集方法绑定，因此可

通过为不同样品类型创建不同名称的采集方法，来监测各自不
同的特征。例如，一家同时分析过程控制样品和产品认证样品
的生产现场实验室，可以在质量控制样品上监测 MX 与 PX 之
间的分离度，同时在所有样品上监测 PX 峰高。在该示例中，
峰评估既能利用组成稳定的质量控制样品对分离性能进行长期
监测，又能针对所有 PX 样品，在出现进样异常时立即发出警
告。图 10 显示了 GC Assist 界面中 PX 峰高的趋势图，使用
的是 5% 的阈值。可对 8890B 气相色谱仪进行编程设置，当超
出峰评估阈值时，使其中止序列运行或继续运行。通过这种方
式，色谱性能监测可以根据用户需求进行高度自定义。

图 10. Agilent GC Assist 界面中的峰评估报告，显示了 PX 峰高趋势图，阈值设为 5%（红色线）



结论
Agilent 8890B 气相色谱系统，搭配安捷伦高品质色谱柱与备
件，可为测定对二甲苯 (PX) 中的痕量间二甲苯 (MX) 提供稳定
可靠、高灵敏度的解决方案。Agilent J&W HP-INNOWax 色谱
柱实现了超高分离度和卓越的保留时间稳定性，50 ppm MX 
的 S/N 达到 98.5。内径更窄的 Agilent J&W DB-WAX FF 色谱
柱将运行时间缩短了 40%，但代价是分离度和保留时间稳定
性有所降低，50 ppm MX 的 S/N 为 27.7。仪器内置的 Agilent 
GC Assist 功能，包括峰评估与早期维护反馈 (EMF) 计数器，
能够对系统状态与分离性能开展智能化自动监测，大幅延长仪
器正常运行时间，保障常规痕量分析长期稳定运行。
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