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摘要

难溶性聚合物（例如焦油、柏油和沥⻘等⽯油类产品）的凝胶渗透⾊谱(GPC)分析可能⽐较困难，⽽⼆甲苯是这些

GPC应⽤中的常⽤流动相。⼆甲苯通常以三种构象的混合物形式出售：邻位、对位和间位。每种⼆甲苯异构体都

有其独特的性质，并⾮都适⽤于液相⾊谱(LC)。在压⼒上限为15,000 psi的⾼压系统（例如Waters™ ACQUITY™ 

APC系统）中使⽤⼆甲苯作为流动相时，需要对⽅法进⾏⼀些调整。此款低扩散性系统具有专为保持Waters BEH

⼩颗粒⾊谱柱的⾼分离度⽽设计的特定功能。ACQUITY APC系统已成功⽤于使⽤邻⼆甲苯流动相进⾏聚合物体积

排阻分离，本⽂还包含如何实现⾼效⽅法开发和缩短分析时间的⽰例。

优势

邻⼆甲苯可兼容⽤于⽯油类样品的GPC分析系统■

使⽤ GPC 时，分析时间只需 10 分钟，从⽽减少有害废液和有机溶剂消耗量2■

APC等度溶剂管理器(ISM)系统可与⼆甲苯成功配合应⽤■
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简介

ACQUITY APC系统与邻⼆甲苯兼容，使⽤该流动相之前必须完成⼀些实验前注意事项。⼆甲苯可溶性聚合物（例

如⽯油类样品）通常不溶于常⽤的GPC溶剂（如THF），许多⼆甲苯可溶性聚合物通常具有复杂的基质，可能需要

⼀些额外的处理步骤才能使样品溶液可⽤于LC进样。向系统中添加新的流动相之前，需要先从系统中去除之前⽤

于分析的流动相和样品类型。LC中先前的样品发⽣沉淀可能会导致柱压问题。流动相制备会影响⾊谱系统性能

，同样地，样品制备的质量也会对⾊谱系统性能产⽣影响。在仪器设置范围内，聚合物样品需要在溶液中保持稳

定。研究⼈员在使⽤APC分析⼆甲苯可溶性聚合物时详细记录了⼆甲苯聚合物溶出度和GPC的所有相关调整，并随

附包含了⼀些实验条件的技术简报参考。参考资料中单独提供了使⽤APC系统时切换溶剂的指南1。 涵盖的主题列

表包括：

系统溶剂兼容性■

流动相注意事项■

仪器设置注意事项■

使⽤邻⼆甲苯的APC应⽤■

总结和参考资料■

实验

系统溶剂兼容性

 

在本节中，沃特世对APC使⽤邻⼆甲苯的⽀持摘⾃下⽅的⽂档链接。本节中有关在APC中使⽤邻⼆甲苯的信息摘⾃

下⽅的⽂档链接。使⽤异丙醇作为密封清洗液，使⽤邻⼆甲苯作为针清洗溶剂和清除溶剂。针清洗溶剂和清除溶

剂中从不使⽤添加剂。

总评：沃特世未测试过⼆甲苯，也没有评估该溶剂的计划。但有客⼾已成功使⽤⼆甲苯作为溶剂在ACQUITY 

APC系统上进⾏试验

■

尽管我们没有进⾏⼤量的使⽤寿命测试，从材料兼容性的⻆度来看，⼆甲苯与甲苯相似，预计APC系统可以兼■
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容该溶剂

如果您选择使⽤邻⼆甲苯，建议使⽤异丙醇作为密封清洗液■

如果您选择使⽤邻⼆甲苯，建议使⽤邻⼆甲苯作为针清洗溶剂和清除溶剂■

请注意，与THF等其他典型GPC溶剂（在25 ℃下为0.48 cP）相⽐，邻⼆甲苯（在20 ℃下为0.81 cP）是⼀种粘

度更⾼的溶剂，但其粘度不如DMSO和IPA（在25 ℃下为1.9 cP）

■

由于对⼆甲苯的熔点(Mp)接近室温并且在⾼压下可能冻结，因此被认为不是⼀个好的选择■

不得使⽤⼆甲苯混合物，因为其中含有对⼆甲苯。对⼆甲苯可能对溶剂的整体属性产⽣不利影响 ■

https://www.waters.com/waters/support.htm?lid=135084097&lcid=135084096&type=USRM <

https://www.waters.com/waters/support.htm?lid=135084097&lcid=135084096&type=USRM>

流动相注意事项

⼆甲苯具有三种不同的构象：邻位、间位和对位（图1，表1）。沃特世仅针对将邻⼆甲苯⽤于APC系统提供有限

⽀持。间⼆甲苯也是不错的选择，但它的价格可能过⾼。对⼆甲苯的熔点接近室温，因此必须避免使⽤这种构象

的⼆甲苯。⼆甲苯混合物中含有对⼆甲苯；因此，APC不⽀持使⽤⼆甲苯混合物3。
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图1.⼆甲苯的三种异构体。
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表1.⼆甲苯物理性质表。

仪器设置注意事项

邻⼆甲苯的粘度略低于⽔，因此针吸取速率可保留为⾃动设置，或提⾼⾄230 µL/min。⾊谱分析在洗脱开始时可

能会产⽣⼲扰，可调整针吸取速率来减少此⼲扰（表2）。样品管理器中的温度设置会影响样品进样过程中流动相

的粘度。
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表2.相应溶剂的APC注射器针吸取速率表。

结果与讨论

使⽤邻⼆甲苯的APC应⽤

沃特世、⽣物⽆机分析和环境化学实验室（Laboratory of Bioinorganic Analytical and Environmental 

Chemistry，法国波城）以及道达尔炼油和化学品公司（TOTAL Refining and Chemicals，法国哈弗勒尔）合作

，开发了使⽤APC和⼆甲苯分析⽯油类样品的⽅法。本应⽤纪要介绍了使⽤邻⼆甲苯作为流动相进⾏APC分析的情

况。采⽤125 Å和450 Å的两根ACQUITY APC XT⾊谱柱(4.6 x 150 mm, 2.5 µm)进⾏分离操作。样品稀释160倍后

，进样10 µL。使⽤聚苯⼄烯(PS)校准标准品，运⾏时间为10 min（图2）。样品前处理是使⽤THF、⼆甲苯或氯

仿通过⼿动稀释⽅式将样品简单稀释160倍4。
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表3.⽤于分析⽯油类样品的APC仪器⽅法。

结论

ACQUITY APC系统⽀持使⽤邻⼆甲苯，具体取决于溶剂的粘度和熔点特性，本⽂档还介绍了⼀些关键注意事项

。

■

可溶于邻⼆甲苯的聚合物通常不溶于典型的GPC溶剂（如THF），对于⽯油类样品，每次分析只需10分钟即可

完成，从⽽减少了有害废液和有机溶剂的使⽤量。

■

本⽂档、参考⽂档以及协作性应⽤介绍了使⽤邻⼆甲苯作为流动相时的APC调整。■
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