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摘要

在聚合物添加剂的反相液相⾊谱(RPLC)分离中，使⽤四氢呋喃(THF)作为流动相对于许多LC系统和检测器⽽⾔可

能并⾮易事。LC系统和检测器与⽤于溶解聚合物样品的THF和其他有机溶剂通常不相容。本应⽤展⽰了六种聚合

物添加剂的分离，其中包括两组已知的共洗脱添加剂：Tinuvin 327和328以及Irganox 1010和10761,2。使⽤⽅法

转换计算器⼯具和⼀系列C18⾊谱柱，将六种聚合物添加剂的分离⽅法从⾼效液相⾊谱(HPLC)改为超⾼压液相⾊谱

(UHPLC)，再从UHPLC改为超⾼效液相⾊谱(UPLC)。选择蒸发光散射检测(ELSD)是因为它能够兼容有机溶剂、灵

敏度出⾊并能检测可能没有紫外活性的样品3,4。

优势

6种聚合物添加剂实现3分钟RPLC分离■

系统与THF相容■

耐⽤且不溶胀的BEH⾊谱柱技术■

使⽤⽅法转换计算器软件⼯具直观完成⽅法开发■
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ELSD与THF相容且不依赖于紫外活性 

 

■

简介

我们很早便已得知，聚合物会因⾼温合成、加⼯、天⽓和光照⽽降解5。使⽤聚合物添加剂尽可能减少聚合物降解

是⼀种常⻅做法6。⼀开始，聚合物和聚合物添加剂混合物的⾊谱分离采⽤⼤粒径⾊谱柱，并且需要较⻓的分析时

间。多年来，⾊谱技术有所改进，分离所⽤的粒径更⼩，分析时间显著缩短7。使⽤HPLC的旧分离⽅法基本已更

新为更先进的LC系统，以获得更⾼质量或加快分析速度。聚合物⾏业通常使⽤强有机溶剂（如THF）来溶解样品

，但许多LC系统不适合与这些强溶剂⼀起使⽤。

本⽂档介绍了⼀系列⽤于分离六种聚合物添加剂混合物的⾊谱⽅法，展⽰了使⽤⼀套溶剂相容系统和⼀种⾊谱柱

系列将⽅法从旧的HPLC技术更新为更先进的UHPLC和UPLC技术的能⼒，使⽤的系统和⾊谱柱为：配备聚合物四

元溶剂管理器(p-QSM)和ELSD的ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱(Advanced Polymer Chromatographic, APC)系统

以及ACQUITY BEH C18⾊谱柱8,9。

实验

本⽂档包括三个实验，⽤于计算从5 µm⾊谱柱到2.5 µm⾊谱柱以及从2.5 µm⾊谱柱到1.7 µm⾊谱柱的⽅法。每

个⾊谱柱实验都有⼀组独特的仪器参数。

样品前处理包含表1中列出的六种聚合物添加剂，将它们分别溶解在THF中，浓度为1.0 mg/mL，然后将每种溶液

取100 µL加⼊2 mL LC样品瓶（部件号：186005660CV <

https://www.waters.com/nextgen/us/en/shop/vials-containers--collection-plates/186005660cv-truview-

lcms-certified-clear-glass-12-x-32-mm-screw-neck-vial-wi.html> ），⽤600 mL THF稀释得到最终浓度0.5 

mg/mL。实验1、2和3分别使⽤相应的⾊谱柱分析相同的样品和样品盘。根据⽅法转换计算器软件⼯具的结果

（图1、2）调整每个实验的梯度、进样体积和流速10。
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表1.聚合物添加剂样品

实验1：液相⾊谱条件

液相⾊谱系统： 配备p-QSM的ACQUITY APC系统

检测器： 配备⼰烷/THF套件的ACQUITY ELSD

⾊谱柱： XBridge C18 5 µm, 4.6 × 150 mm（部件号

：186003116）
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柱温： 25 °C

样品温度： 20 °C

进样体积： 14 µL

流速： 0.68 mL/min

流动相A： THF（不含稳定剂）

流动相B： 去离⼦⽔

洗针液： 50/50，v/v，THF/⽔

密封清洗溶剂： 异丙醇

ELS喷雾器温度： 冷却

ELS漂移管温度： 60 °C

ELS增益： 500

ELS⽓体流速： 60 psi

梯度表1
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使⽤5 µm⾊谱柱完成第⼀个实验后，使⽤⽅法转换计算器⼯具计算2.5 µm⾊谱柱实验的参数（图1）。

图1.将5 µm⾊谱柱⽅法转换为2.5 µm⾊谱柱⽅法的⽅法转换计算器⼯具

实验2：液相⾊谱条件

液相⾊谱系统： 配备p-QSM的ACQUITY APC系统

检测器： 配备⼰烷/THF套件的ACQUITY ELSD

⾊谱柱： XBridge C18 2.5 µm, 3.0 × 75 mm（部件号

：186006034）

柱温： 25 °C
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样品温度： 20 °C

进样体积： 3 µL

流速： 0.58 mL/min

流动相A： THF（不含稳定剂）

流动相B： 去离⼦⽔

洗针液： 50/50，v/v，THF/⽔

密封清洗溶剂： 异丙醇

ELS喷雾器温度： 冷却

ELS漂移管温度： 60 °C

ELS增益： 500

ELS⽓体流速： 60 psi

梯度表2

使⽤2.5 µm⾊谱柱完成第⼆个实验后，使⽤⽅法转换计算器⼯具计算1.7 µm⾊谱柱实验的参数（图2）。
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图2.将2.5 µm⾊谱柱⽅法转换为1.7 µm⾊谱柱⽅法的⽅法转换计算器⼯具

实验3：液相⾊谱条件

液相⾊谱系统： 配备p-QSM的ACQUITY APC系统

检测器： 配备⼰烷/THF套件的ACQUITY ELSD

⾊谱柱： XBridge C18 1.7 µm, 2.1 × 50 mm（部件号

：186002350）

柱温： 25 °C

样品温度： 20 °C
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进样体积： 1 µL

流速： 0.42 mL/min

流动相A： THF（不含稳定剂）

流动相B： 去离⼦⽔

洗针液： 50/50，v/v，THF/⽔

密封清洗溶剂： 异丙醇

ELS喷雾器温度： 冷却

ELS漂移管温度： 60 °C

ELS增益： 500

ELS⽓体流速： 60 psi

梯度表3

数据管理

控制ACQUITY APC系统和处理数据所⽤的数据管理系统为Empower⾊谱数据系统(CDS) 3，FR 5。本⽂档“结果
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与讨论”部分提供的⾊谱图和峰质量表均在Empower CDS中创建，未使⽤第三⽅软件。 

结果与讨论

实验1、2和3的⾊谱图⻅下⾯的图3、4和5。达到可接受标准的⾊谱分离度应⼤于1，每张⾊谱图下的Empower 

CDS⽣成表代表数据质量11。 在反相⽅法中洗脱的第⼀个峰通常是标记物峰，⽽许多峰质量的计算均不使⽤标记

物峰的数据。本实验不使⽤标记物峰。因此，Tinuvin 328标题下的表空间为空⽩。

图3显⽰了实验1中六种聚合物添加剂混合物在12分钟内的分离情况，该混合物六次单独进样的分离度值⻅表2。注

意，Tinuvin 328和Tinuvin 327以及Irganox 1010和Irganox 1076均实现基线分离。 

图3.HPLC实验1的⾊谱图
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表2.实验1的Empower峰分离度表

图4显⽰了实验2中六种聚合物添加剂混合物在6分钟内的分离情况，该混合物六次单独进样的分离度值⻅表3。注

意，Tinuvin 328和Tinuvin 327以及Irganox 1010和Irganox 1076均实现基线分离。

图4.UHPLC实验2的⾊谱图
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表3.实验2的Empower峰分离度表

图5显⽰了实验3中六种聚合物添加剂混合物在3分钟内的分离情况，该混合物六次单独进样的分离度值⻅表4。注

意，Tinuvin 328和Tinuvin 327实现了基线分离，且⽤于积分的峰分离度值⼤于1，这是⾊谱分离度的可接受质量

标准。Irganox 1010和Irganox 1076虽未实现基线分离，但每个峰的分离度都超过了可接受标准。

图5.UPLC实验3的⾊谱图
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表4.实验3的Empower峰分离度表

结论

六种聚合物添加剂混合物的分离⽅法运⾏时间成功从19分钟(HPLC)缩短为3分钟(UPLC)，每⼩时进样次数增加⾄

五倍。由于系统、检测器和⾊谱柱颗粒的良好耐⽤性，配备p-QSM、ELSD和ACQUITY BEH C18⾊谱柱技术的

ACQUITY APC系统可以使⽤四氢呋喃梯度作为流动相。使⽤⽅法转换计算器软件⼯具和⼀系列专为各种液相⾊谱

分离⽅法设计的⾊谱柱，可以直观地将使⽤5 µm粒径⾊谱柱的传统HPLC⽅法更新为1.7 µm⾊谱柱⽅法。
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特⾊产品

ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱系统 <https://www.waters.com/134724426>

ACQUITY UPLC ELS检测器 <https://www.waters.com/waters/nav.htm?cid=514219>

Empower⾊谱数据系统 <https://www.waters.com/10190669>
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