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摘要
精油、香精和香水的质量控制通常采用 GC-FID 进行。重要的气相色谱性能标准包
括分离度、保留时间和保留指数的稳定性以及样品通量。本应用简报介绍了将在 
Agilent 7890 GC 上开发的参考方法转移至 Agilent Intuvo 9000 GC 上，同时比较了分
析典型香精样品和精油样品获得的数据。结果证明，Intuvo 9000 GC 保持了出色的
数据质量，同时使用较短的窄径色谱柱可以提高样品通量。 

采用 GC-FID 对香精样品进行质量控
制：将方法从 Agilent 7890 GC 转移 
至 Agilent Intuvo 9000 GC
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前言
香精香料行业中的质量控制 (QC) 通常采
用气相色谱 (GC) 完成 [1,2]。对于指纹图
谱分析和研发，通常使用气相色谱-质谱 
(MS) 联用系统。但是，在 QC 环境中，
GC-FID 分析是首选方法 [3]。将得到的精
油、香水或香精油生产样品的 GC-FID 谱
图与组分已知的批准样品的参比谱图进行
比较。相对样品组成（峰面积 %）以及存
在的污染物或杂质均得到验证。产品真伪
和原产地真伪可以通过标记化合物是否存
在或其相对浓度来控制。

香精是精油和合成香料化合物的混合物，
因此产品中通常含有 100 多种化学成分。
为了实现准确分析，需要使用高分离度气
相色谱方法。色谱分离度以及保留时间或
保留指数 (RI) 的重现性是最重要的系统
适用性标准 [4]。在 QA/QC 环境中，效率
和样品通量也同样重要，因此使用了多种
方法来缩短气相色谱的运行时间，包括采
用较短的窄径色谱柱、氢气载气和快速的
程序升温。但是，无论采用何种方法都应
保留足够的色谱分离度[5]。

香精和精油还有一个特征，就是成分
的浓度范围很宽，某些成分含量较高  
( 1 % – 5 0 % )，而某些溶质的含量则在 
0.01%–0.1% 水平。由于这些痕量化合物
对于香精质量可能十分重要，因此高分离
度气相色谱方法还应具备较宽的动态范
围，且所选的气相色谱柱必须具有足够的
溶质容量。

因此，用于香精、香水和精油 QA/QC 的
高性能 GC-FID 方法的色谱分离度、分析
速度（样品通量）和溶质容量（灵敏度）
之间需要微妙的平衡。使用最先进的气相
色谱柱技术可以实现这一目标，该技术采
用 150–250 µm 内径的色谱柱，并以氢
气作为载气。将其用于最先进的气相色谱
仪，可实现快速加热和冷却循环，使实验
室在保持方法性能的同时提高效率。 

本应用简报介绍了使用 Intuvo 9000 GC 
对某些典型的香精和精油样品进行气相
色谱分析。首先在 7890 GC 上使用标准
方法分析样品，然后将方法转移至 Intuvo 
9000 GC。此外，利用仪器的快速加热功
能，通过方法转换将分析速度提高至原来
的 2–4 倍。

实验部分

样品前处理
香精油购自家用产品生产商，两种精油样
品购自当地药店。从香水商店购买了一款
市售香水样品。采用丙酮稀释样品，浓度
在 25–100 mg/mL 之间，具体取决于初
始稀释度。用于生产家用产品（如洗涤剂
和表面清洁剂）的香精油成分非常复杂，
通常超过 100 种。为了进行气相色谱分
析，将这种香精油稀释  40 倍（浓度为 
2.5%，用丙酮稀释）。市售香水样品成分
较为复杂，采用丙酮稀释 10 倍。

两种精油样品为柠檬油（产地：美国加利
福尼亚），主成分为柠檬烯；以及复杂檀
香油，主成分为倍半萜类。精油样品采用
丙酮稀释至 5%。

上述样品仅用于仪器和方法验证。未尝试
对上述样品进行完整表征，也未验证其产
地、质量和组成。

气相色谱参数
采用 7890B GC 和 Intuvo 9000 GC 进行 
GC-FID 分析。两种系统均配有分流/不分 
流进样口、火焰离子化检测器以及配备 
10 µL 进样针的 Agilent 7693 自动液体进
样器 (ALS)。
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在参考方法中，使用 Agilent J&W  
DB-HeavyWAX 色谱柱 (30 m × 0.25 mm, 
0.25 µm)。该极性色谱柱比经典 PEG 或 
WAX 色谱柱具有更高的热稳定性，尤其
适用于分析在庚烷 (RI 700) 和三十烷 (RI 
3000) 之间洗脱的香精成分。表 1 汇总了
参考方法的参数。

在 Intuvo 9000 GC 上使用了两种高通量方
法，速度增益因子分别为 1.79 和 4.27。
表 2 中列出了使用方法转换软件（用于采
集和数据分析的 Agilent OpenLab 2.2 软件
的一部分）获得的方法参数（未修改的参
数没有列出）。

结果与讨论

将方法从 7890 GC 转移至 Intuvo 9000 
GC

图 1A 和 1B 分别展示了在 7890 GC 和 
Intuvo 9000 GC 上使用参考方法获得的结
果。如图所示，色谱分离度得到保持，在
两台仪器上获得了相同的谱图。对于选定
成分，在每台仪器上确定 RI 和峰面积 % 
（排除溶剂峰后进行归一化）。表 3 为汇
总的结果，表明两台仪器的  RI  值相同
（∆RI < 2 RI 单位）。如果要比较在不同仪
器上采集的数据，RI 值很重要。结果还
表明，Intuvo 9000 GC 中的芯片式保护柱
不会影响相对溶质保留值。表 3 中的相
对峰面积 % 数据表明，采用两种仪器获
得的定量结果相差无几。

表 1. Agilent 7890 GC 和 Agilent Intuvo 9000 GC 上参考方法的 GC-FID 参数

参数 值

进样口 分流 (1/50) - 250 °C，超高惰性分流衬管（部件号 5190-2295）

进样量 1 µL

色谱柱 Agilent J&W DB-HeavyWAX, 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm  
（部件号 122-7132 或 122-7132-INT）

色谱柱流速 1.8 mL/min 氢气，恒流模式

柱温程序 50 °C (1 min) – 5 °C/min – 250 °C (10 min)

Intuvo 芯片式保护柱温度 柱温箱跟踪模式

Intuvo 总线温度 250 °C

Intuvo 检测器尾部 300 °C

检测器 火焰离子化检测器 300 °C，40 mL/min 氢气，400 mL/min 空气

表 2. Agilent Intuvo 9000 GC 的高通量 GC-FID 参数

速度增益 1.79

参数 值

色谱柱 Agilent J&W DB-HeavyWAX, 20 m × 0.18 mm, 0.18 µm（部件号 121-7122）

色谱柱流速 1.3 mL/min 氢气，恒流模式

柱温程序 50 °C (0.56 min) – 8.93 °C/min – 250 °C (5.6 min)

速度增益 4.27

参数 值

色谱柱 Agilent J&W DB-HeavyWAX, 10 m × 0.18 mm, 0.18 µm（部件号 121-7112）

色谱柱流速 1.3 mL/min 氢气，恒流模式

柱温程序 50 °C (0.23 min) – 21.37 °C/min – 250 °C (2.34 min)

表 3. 在 Agilent 7890 GC 和 Agilent Intuvo 9000 GC 上采用参考方法测得的香精油
成分的 RI 和峰面积 %

化合物

Agilent 7890 GC Agilent Intuvo 9000 GC

RI 峰面积 % RI 峰面积 %

乙酸芳樟酯 1559 4.02 1559 3.92

乙酸异冰片酯 1579 3.12 1579 3.04

乙酸苄酯 1699 2.22 1699 2.14

乙酸二甲基苄基原酯 1764 3.47 1765 3.43

α-异甲基紫罗兰酮 1843 2.70 1841 2.71

苯乙醇 1898 3.59 1897 3.55

反式-β-紫罗兰酮 1921 4.70 1921 4.71

β-甲基紫罗兰酮 2039 7.86 2038 7.75

水杨酸己酯 2194 2.87 2193 2.86

戊基肉桂醛 2237 3.38 2236 3.42

4-己烯基苯 2293 2.76 2293 2.85

牡丹腈 2516 1.93 2518 1.95

水杨酸苄酯 2753 2.32 2751 2.37
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檀香油样品的分析结果证明了这两种系统
的等效性。檀香油是通过对各种檀香树
（例如檀香和澳洲檀香）的木片进行水蒸
汽蒸馏而获得的。檀香油主要为倍半萜
醇，包括 α-檀香醇和 β-檀香醇。油的成
分取决于树种、产地、树龄、季节和提取
工艺。檀香醇异构体和其他倍半萜类的相
对浓度常用于真伪鉴定和 QC 验证[6]。

图 1A. 在配备 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent 7890 GC 上使用参考
方法进行香精油 GC-FID 分析
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图 1B. 在配备 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent Intuvo 9000 GC 上使
用参考方法进行香精油 GC-FID 分析
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图 2A 和 2B 分别显示了采用 7890 GC 和 
Intuvo 9000 GC 分析市售檀香油样品获得
的 GC-FID 谱图。在将方法从 7890 转移
到 Intuvo 之后，获得了相似的谱图，RI 
保持不变。

图 2A. 在配备 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent 7890 GC 上使用参考
方法进行檀香油 GC-FID 分析
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图 2B. 在配备 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent Intuvo 9000 GC 上使
用参考方法进行檀香油 GC-FID 分析
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不影响分离度的方法转换
接下来，将使用 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm 
DB-HeavyWAX 色谱柱的参考方法转
换为使用  20 m × 0.18  mm, 0.18  µm 
DB-HeavyWAX 色谱柱。使用较短的窄径
色谱柱，可以在保持色谱分离度的同时
缩短气相色谱运行时间[5]。使用 OpenLab 
GC 软件内置的方法转换计算器，计算出
更快速的气相色谱方法的方法参数。计算
器预测速度增益因子为 1.79。

通过分析市售香水样品对方法转换加以
说明。图 3A 和 3B 分别显示了在 30 m ×  
0.25 mm, 0.25 μm DB-HeavyWAX 色谱柱和 
20 m × 0.18 mm, 0.18 μm DB-HeavyWAX 
色谱柱上获得的 GC-FID 谱图。

两幅谱图相似，且色谱分离度保持不变。
在 30 m 色谱柱上使用参考方法时，最后
一个峰在 36.85 分钟处洗脱，而在 20 m  
色谱柱上使用转换后的方法时，该峰在 
21.15 分钟处洗脱。实测速度增益因子 
1.74 与预测速度增益因子 (1.79) 非常接
近。另外发现，峰的 RI 非常相似，差值
在 10 个 LRI 单位内，考虑到使用的是极
性 WAX 色谱柱，这一结果非常不错[4]。
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图 3A. 在配备 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent Intuvo 9000 GC 上使
用参考方法进行香水 GC-FID 分析
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图 3B. 在配备 20 m × 0.18 mm, 0.18 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent Intuvo 9000 GC 上使
用转换后的方法进行香水 GC-FID 分析。
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将方法转换为快速气相色谱方法，分离
度降低
最后，采用高通量筛选方法分析柠檬油
样品。图 4A 所示为在 7890 GC 上使用 
30 m × 0.25 mm, 0.25 μm DB-HeavyWAX 
色谱柱获得的参比谱图。图 4B 所示为在 
Intuvo 9000 GC 上使用 10 m × 0.18 mm, 
0.18 μm DB-HeavyWAX 色谱柱从相同样品
获得的谱图。使用方法转换工具计算高通
量方法的方法参数，预测速度增益因子为 
4.27。表 4 所示为主峰归属以及实测 RI 和
峰面积 %（排除溶剂峰后进行归一化）。

图 4A 和 4B 所示的 GC-FID 曲线十分相
似。使用短色谱柱降低了色谱分离度，如
α-蒎烯/α-侧柏烯（快速气相色谱方法为 
0.69 分钟，图 4B）和 β-红没药烯/香叶醛
（快速气相色谱方法为 2.50 分钟，图 4B）
的分离度有所降低。对于大多数其他溶
质，包括重要的质量标记物，例如 β-月
桂烯、对异丙基甲苯、橙花醛、香叶醛和
β-红没药烯，都可以保持足够的色谱分离
度，从而可以准确定量[7]。使用参考方法
时，香叶醛在 10.47 分钟洗脱；在 Intuvo 
9000 GC 上使用 10 m 色谱柱的快速气相
色谱方法时在 2.51 分钟洗脱。实测速度
增益因子为 4.17，与预测速度增益因子
很接近。气相色谱运行时间为 3 分钟，
因此分析周期小于 5 分钟。

图 4A. 在配备 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent 7890 GC 上使用参考
方法进行柠檬油 GC-FID 分析
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图 4B. 在配备 10 m × 0.18 mm, 0.18 µm Agilent J&W DB-HeavyWAX 色谱柱的 Agilent Intuvo 9000 GC 上使
用转换后的方法进行柠檬油 GC-FID 分析
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所选的 180 µm 内径色谱柱还提供了足够
高的溶质容量，能够避免严重的前延峰和
高丰度柠檬烯峰过载（柠檬烯的相对浓 
度 = 60%）。进一步减小色谱柱直径（例
如减小为 100 µm 内径色谱柱）将需要减
少进样量或增加分流比，这可能会降低微
量溶质的可检测性，并降低分析准确性和
稳定性。因此，150–180 µm 内径色谱柱
可在分离度、分析速度和定量分析之间取
得最佳平衡。

结论
可将用于香精、香水和精油质量控制的
高分离度 GC-FID 方法从 Agilent 7890 GC 
转移到 Agilent Intuvo 9000 GC，同时保
持色谱图谱和分离度、RI 和峰面积 % 保
持不变。使用长径比与参比柱相似的较短
窄径色谱柱可以将气相色谱运行时间缩短
一半，同时保持原有的色谱分离度。使用
较短的气相色谱柱和 Intuvo 9000 GC 的
快速加热和冷却功能，可以进一步提高样
品通量，从而实现分析周期仅 5 分钟的
快速筛选方法。

表 4. 在 Agilent 7890 GC 上使用参考方法以及在 Agilent Intuvo 9000 GC 上采用快速气相色谱方法
测得的柠檬油成分的 RI 和峰面积 %

化合物

Agilent 7890 GC 参考方法 Agilent Intuvo 9000 GC 快速方法

RT (min) RI 峰面积 % RT (min) RI 峰面积 %

 α-蒎烯 2.25 1021 2.78 0.69 1021 2.82

 α-侧柏烯 2.30 1027 0.65 0.69 1021 –

β-蒎烯 3.05 1109 16.40 0.85 1107 16.63

桧烯 3.19 1120 2.09 0.88 1119 2.11

β-月桂烯 3.68 1165 1.13 0.98 1167 1.19

柠檬烯 4.12 1204 59.43 1.08 1200 60.65

γ-松油烯 4.64 1243 6.52 1.19 1241 6.65

对异丙基甲苯 4.95 1267 3.08 1.26 1266 3.16

橙花醛 9.91 1683 0.83 2.38 1679 0.81

β-红没药烯 10.43 1720 1.34 2.50 1718 1.40

 香叶醛 10.47 1725 2.00 2.51 1722 2.13
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