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摘要

在ACQUITY APC系统结合p-QSM和ACQUITY BEH⾊谱柱技术的加持下，研究⼈员能够使⽤100%强溶剂进⾏

分离，该解决⽅案具有开箱即⽤的性能，可直接兼容有机溶剂。p-QSM泵可灵活地在等度模式或梯度模式下运

⾏2。 GPEC使⽤梯度洗脱程序根据溶解度和化学性质区分化合物。此梯度洗脱技术不可与反相分离或体积排

阻GPC分离混淆，因为聚合物是故意随“不良”溶剂沉淀到⾊谱柱上，其不与⾊谱柱发⽣相互作⽤，然后在梯

度条件下随“良好”的溶剂浓度从⾊谱柱上洗脱。GPEC需要⼀款能够检测可变流动相中的聚合物以及可能不

含发⾊团的聚合物的检测器。在这些条件下，ELSD⾮常适合与GPEC技术配合使⽤3-5。本应⽤简报的⽬的是利

⽤梯度聚合物洗脱⾊谱(GPEC)法，以ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱(APC)系统结合聚合物四元溶剂管理器(p-

QSM)和蒸发光散射检测器(ELSD)，根据溶解度区分各种⽴体化学异构的聚乳酸样品。

优势

开箱即⽤的强溶剂兼容性，安装简单，可节省时间■

⽅法开发速度快，运⾏时间更短■

使⽤ACQUITY BEH⾊谱柱技术实现快速溶剂切换■

简介

制造商和化学品供应商提供了许多不同的聚乳酸(PLA)。PLA差异可包括分⼦量、⽴体化学结构、端基和结晶

度1。 为⽣产PLA样品并控制这些可变特性，需要对原料、合成过程以及合成后的处理过程进⾏控制。因此需

要快速、简单的分析技术以准确测量在研究、检测和成品形成过程中的聚合物；图1的PLA⼯作流程中展⽰了

这⼀过程。为使研究⼈员能够确认⼀致的聚合物质量和性能，需要在整个⼯作流程中进⾏频繁的分析测量。



图1.聚合物分析⼯作流程⽰例

本应⽤简报展⽰ACQUITY APC系统结合p-QSM和ELS检测器如何以⾼溶剂兼容能⼒为研究⼈员提供⼀套快速

、稳定的解决⽅案，使他们能够应⽤GPEC技术区分PLA的⽴体化学结构。

结果与讨论

本实验中的PLA样品购⾃Millipore Sigma。选择分⼦量处于相似范围内但⽴体化学结构不同的样品，如图2所

⽰。该过程的第⼀步是测定聚合物样品的溶解度。使⽤PLA凝胶渗透⾊谱(GPC)实验作为溶解聚合物样品的起

点，完成表1所⽰的溶解度研究4。聚合物溶解度可能与分⼦对称性以及形成缔合（导致结晶）的能⼒有关（图

3）。PLLA形式的对称性⽐PLDLA形式更⾼，⽽对称性有助于缔合并阻碍溶解。



图2.购⾃Millipore Sigma的PLA样品

表1.PLA的溶解度研究热图。 

绿⾊=可溶；红⾊=不可溶



图3.PLA的结构，以(a) PLLA和(b) PLDLA⽴体化学形式呈现。虚线表⽰

Na+-氧相互作⽤1。

将PLA样品溶于氯仿中，制得浓度为5 mg/mL的储备液；然后在单独的样品瓶中进⼀步稀释⾄1 mg/mL，并

通过PTFE 0.2 μm、13 mm针式过滤器（部件号：WAT200556 <https://www.waters.com/nextgen/us/en/

search.html?category=Shop&isocode=en_US&keyword=WAT200556&multiselect=true&page=1&rows=25&sort=most-

relevant> ）进⾏过滤。将过滤后的样品置于带预开⼝隔垫盖的沃特世2 mL液相⾊谱样品瓶（部件号：

186005666CV <https://www.waters.com/nextgen/us/en/search.html?category=Shop&isocode=en_U

S&keyword=186005666CV&multiselect=true&page=1&rows=25&sort=most-relevant> ）中。

制得样品后，安装⾊谱柱（部件号：186006046 <https://www.waters.com/nextgen/us/en/search.html?

category=Shop&isocode=en_US&keyword=186006046&multiselect=true&page=1&rows=25&sort=most-

relevant> ），将流动相置于仪器顶部，并在Empower仪器控制软件中输⼊仪器设置。实验详情⻅表2，

Empower科学软件中ACQUITY APC系统仪器设置的屏幕截图⻅图3-图5。 

实验详情

系统： 配备p-QSM的APC（部件号：176015030）

⾊谱柱： XBridge BEH C8 XP, 130Å, 2.5 µm, 3 mm x 75 

mm

流动相A/B： 氯仿

流动相C/D： 甲醇
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梯度： 参⻅屏幕截图

流速： 0.7 µL/min

运⾏时间： 10 min

进样体积： 1 µL

样品浓度： 1 mg/mL

检测器： ELS

图4.p-QSM GPEC⽅法的梯度表



图5.GPEC⽅法的样品管理器和⾊谱柱管理器设置



图6.GPEC⽅法的ELS检测器设置

通过选择%A梯度、PLA(L)和PLA(D,L)，对实验得到的数据进⾏审查。选择叠加视图并将各个图堆叠，所得⾊

谱图如图7所⽰。梯度斜率为2，因为“良好”溶剂氯仿的添加以⾮常陡峭且快速的⽅式进⾏。通过快速添加氯

仿，聚合物迅速从⾊谱柱上洗脱，产⽣⼀个窄峰。由于PLA样品的溶解度、梯度溶剂⽐率和⽴体化学结构不同

，因此在不同时间洗脱。



图7.数据通道%A、空⽩氯仿、PLA(L)和PLA(D,L)以堆叠视图显⽰的叠加⾊谱图

结论

将ACQUITY APC系统与p-QSM和ELSD结合使⽤，通过GPEC技术使具有不同⽴体化学结构的两种PLA样品按

溶解度实现⾊谱分离并在不同的保留时间处洗脱。本GPEC⽰例属于PLA实验系列中的第⼀个，这些实验将在

更详细的报告中进⾏分享。该详细⽂档将讨论与各种PLA⽴体化学样品相关的结构和性质。
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