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摘要
聚乳酸 (PLA) 是一种无定形到半结晶态的生物基聚合物，因具有生物降解性而被应
用于包装和医疗等领域。结晶度相对较高的样品需要使用六氟异丙醇 (HFIP) 等氟
化溶剂才能溶解。本应用简讯介绍了使用安捷伦 PFG 色谱柱以 HFIP 作为流动相对 
PLA 进行 GPC/SEC 表征。 

聚(L-乳酸) 的表征
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前言
PLA（又称聚乳酸或聚丙交酯）是一种可
生物降解的生物基热塑性半结晶态脂肪族
聚酯，来源于玉米淀粉或甘蔗等可再生资
源。尽管 PLA 在一个多世纪前就为人所
知，但近年来才因可生物降解性引起商业
关注。 

PLA 的重复单元乳酸存在两种对映体形
式：L-乳酸和 R-乳酸。聚(L-乳酸) (PLLA) 
和聚(R-乳酸) 仅由其中一种对映体组成。
PLA 的立体化学组成会影响结晶度，进而
影响其在不同溶剂中的溶解度。纯 PLLA 
的结晶度约为 37%，玻璃化转变温度为 
50–80 °C，解链温度为 173–178 °C。
PLLA 可以像大多数热塑性塑料一样加工
成纤维和薄膜[1]。

PLA 易于水解，在加工过程中也会发生
降解。由于摩尔质量会影响材料的特性，
特别是在医疗应用中，因此有效的摩尔质
量控制方法至关重要。

示差折光检测器 (RI) 和多角度光散射检
测器  (MALLS) 的检测基于折射率增量 
(dn/dc)，同时还受到所用溶剂的影响。
三氯甲烷 (TCM) 通常是大多数聚乳酸样
品的良好溶剂。然而，TCM 中的 dn/dc 
相对较低，因此在使用 RI 或 MALLS 检
测，特别是通过 GPC/SEC-MALLS 分析
低分子量样品时，需要更高的浓度才能
达到理想的信噪比 (S/N)。在四氢呋喃 
(THF) 中，dn/dc 更高，更容易达到理想

图 1. 5 个不同聚(L-乳酸) 样品的 RI 曲线叠加图

表 1. 仪器和样品条件

的 S/N。但并非所有 PLA 样品都能溶于 
THF，这取决于具体的立体化学组成。因
此，人们对于 GPC/SEC 方法极为关注，
无论结晶度如何，该方法均可提供较高的 
RI 和溶解度。 

HFIP 或四氟乙醇 (TFE) 等氟化溶剂通常
可以溶解各种（非交联）聚乳酸样品，
并为 PLAs 提供理想的 dn/dc，从而实现 
GPC/SEC-MALLS 分析。氟化溶剂成本较
高，即便使用内径较小 (4.6 mm) 的微径
柱可减少溶剂消耗量。

结果与讨论
在两根串联的 PFG 7 µ m 线性 XL 色谱柱
上，通过 HFIP 对各种窄分布聚(L-乳酸) 
样品进行了分析。PFG 色谱柱基于改性
的硅胶颗粒填料，与聚合物型颗粒相比，
其在氟化溶剂中更稳定，并表现出优异的
压力稳定性。 

图 1 显示了 RI 检测器曲线的叠加图。尽
管浓度为 1 mg/mL，进样量为 20 µL，但
所有样品均获得了良好的 S/N。

实验部分

条件

泵
等度泵 
流速：1 mL/min 
流动相：六氟异丙醇，0.05 mol/L 三氟乙酸钾

进样系统
自动进样器 
进样量：50 µL

色谱柱
PFG 7 µm 预柱，8 × 50 mm（货号 PFA080507） 
PFG 7 µm 线性 XL，8 × 300 mm（货号 PFA083007LXL） 
PFG 7 µm 线性 XL，8 × 300 mm（货号 PFA083007LXL）

温度 23 °C 

样品浓度 1 mg/mL

校准 安捷伦高分子量聚(L-乳酸) 校准试剂盒（货号 PSS-PLAKITH）

检测器 示差折光 (RI) 检测器

软件 Agilent WinGPC
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相应的分子量分布 (MWD) 叠加显示于
图 2 中。使用窄分布聚(L-乳酸) 标准物质 
（货号 PSS-PLAKITH）进行常规校准。该
分析设置可用于宽摩尔质量范围内聚乳酸
样品的分析。

结论
使用 PFG 色谱柱可通过 HFIP 等氟化溶剂
成功表征聚乳酸。在应用 RI 和 MALLS 检
测时，使用氟化溶剂进行 PLAs 分析的优
势在于可提供高 dn/dc 值，从而获得理
想的信噪比。此外，氟化溶剂通常可以溶
解所有的聚乳酸样品。
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图 2. 分子量分布比较（基于使用高分子量聚(L-乳酸) 校准试剂盒进行的校准，货号 PSS-PLAKITH）
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