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摘要

ACQUITY Premier固定定量环(FL)系统是⼀款超⾼效液相⾊谱(UPLC)系统，采⽤了MaxPeak™⾼性能表⾯(HPS)

技术和FL进样器以提⾼性能。ACQUITY Premier FL系统的定位是不锈钢ACQUITY UPLC和ACQUITY UPLC I-

Class PLUS FL系统的替代品。本研究通过峰拖尾、峰⾼、峰⾯积重现性和保留时间精密度等关键性能特征进⾏评

估，对⽐了使⽤ACQUITY Premier FL和ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统分析⾦属敏感和⾮⾦属敏感化合物

的⾊谱性能。与ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统相⽐，ACQUITY Premier FL系统对⾦属敏感分析物表现出

更⾼的性能，⽽对⾮⾦属敏感分析物表现出相当的性能。

优势

采⽤MaxPeak⾼性能表⾯(HPS)技术的ACQUITY Premier固定定量环(FL)系统可减少LC流路中的⾦属相互作⽤■

ACQUITY Premier FL系统可以改善⾦属敏感分析物的峰形和峰⾯积重现性■

对于⾮⾦属敏感⽬标分析物，ACQUITY Premier FL系统提供与ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL相当的性能■
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简介

在使⽤不锈钢液相⾊谱系统进⾏分析时，可以与⾦属表⾯发⽣相互作⽤的化合物是⼀⼤难题。⾦属敏感分析物可

能吸附到流路中裸露的⾦属表⾯，影响⾊谱分离，并表现为峰拖尾增加、峰⾼降低和峰⾯积重现性变差1‒5 。减少

⾦属相互作⽤的常⽤⽅法包括使⽤流动相添加剂、化学钝化和系统灌注或⽼化2‒4,6。 虽然这些⽅法能够成功获得

理想的系统性能，但部署耗时⻓，并且通常需要定期重复以保持性能，最终导致实验室通量受到影响3,6。

ACQUITY Premier固定定量环(FL)是⼀种超⾼效液相⾊谱仪(UPLC)，其FL进样器的流路中采⽤了MaxPeak⾼性能

表⾯(HPS)技术，可提⾼⾦属敏感分析物的分析性能。固定定量环是⼀种常⻅的⾃动进样器设计，先将样品吸⼊样

品定量环，再进样⾄⾊谱柱 7。FL具有三种进样模式：带针溢出的部分定量环、部分定量环和满定量环，可根据分

析需求进⾏选择。FL设计可实现更短的进样周期、低柱外扩散性能以及低样品消耗量 7。MaxPeak HPS技术通过

形成⼀道屏障进⾏了强化，可避免⾦属表⾯上可能发⽣的任何相互作⽤，⽆需使⽤添加剂，也不必进⾏钝化或⽼化 
4‒5,8。  

本研究⽐较了采⽤MaxPeak HPS技术的ACQUITY Premier FL与不锈钢ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统的性

能，以评估系统设计对⾦属敏感和⾮⾦属敏感分析物的影响。在MaxPeak HPS和不锈钢系统上运⾏包含⾦属敏感

和⾮⾦属敏感化合物的样品溶液，分析关键峰属性以评估⾊谱性能，包括USP拖尾因⼦、绝对峰⾼、峰⾯积重现性

和保留时间标准偏差。 

实验

样品描述

磷酸氢化可的松三⼄胺购⾃美国药典(USP)委员会（⻢⾥兰州罗克维尔）。地塞⽶松磷酸钠、醋酸地塞⽶松和地塞

⽶松购⾃Sigma-Aldrich（美国密苏⾥州圣路易斯）。使⽤50:50⽔/⼄腈制备每种化合物的单标储备液，浓度为2 

mg/mL。

使⽤50:50⽔/⼄腈配制含有全部四种化合物（磷酸氢化可的松、磷酸地塞⽶松、醋酸地塞⽶松和地塞⽶松）的混合

样品溶液，浓度分别为1 µg/mL和25 µg/mL（数据未显⽰）。 

流动相和清洗溶剂均为每次运⾏新鲜制备。 

液相⾊谱条件
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液相⾊谱系统： 1. 配备CH-A和BSM的ACQUITY Premier固

定定量环系统

2. 配备CH-A的ACQUITY UPLC I-Class PLUS

固定定量环系统

检测： 1. ACQUITY UPLC PDA eλ检测器

2. ACQUITY UPLC PDA eλ检测器

样品： 1 µg/mL的混合样品溶液，其中包含磷酸氢

化可的松、磷酸地塞⽶松、醋酸地塞⽶松和

地塞⽶松

⾊谱柱： 1. ACQUITY Premier BEH C18⾊谱柱2.1 x 

50 mm, 1.7 µm (P/N: 186009452)

2. ACQUITY UPLC BEH C18⾊谱柱2.1 x 50 

mm, 1.7 µm (P/N: 186002350)

柱温： 40 °C

样品温度： 10 °C

进样体积： 10 µL（满定量环进样模式）

流速： 0.600 mL/min

流动相A： 10 mM 甲酸铵 (pH 3.0)

流动相B： ⼄腈

弱洗针液(WNW)： 90:10⽔/⼄腈

强洗针液(SNW)： 50:50⽔/⼄腈
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密封清洗液： 90:10⽔/⼄腈

波⻓： 260 nm

采集速率： 20点/秒

数据管理

软件： Empower 3.6.1

本研究使⽤了五套ACQUITY Premier FL系统和三套ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统。两种系统设置之间的

常⽤模块包括CH-A柱温箱和PDA eλ检测器。ACQUITY Premier FL系统可配备四元或⼆元溶剂管理器，⽽

ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统仅⽀持配备⼆元溶剂管理器。为达到同等性能，本研究使⽤ACQUITY 

Premier⼆元溶剂管理器和ACQUITY UPLC I-Class⼆元溶剂管理器。ACQUITY Premier FL系统安装了ACQUITY 

Premier BEH C18⾊谱柱(P/N: 186009452 <

https://www.waters.com/nextgen/global/shop/columns/186009452-acquity-premier-beh-c18-column-

17--m-21-x-50-mm-1-pk.html> )，ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统安装了不锈钢ACQUITY UPLC BEH C18

⾊谱柱(P/N: 186002350 <https://www.waters.com/nextgen/global/shop/columns/186002350-acquity-

uplc-beh-c18-column-130a-17--m-21-mm-x-50-mm-1-pk.html> )。

结果与讨论

本研究评估了ACQUITY Premier FL和ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统的⾊谱性能。如Lauber等⼈(2021)所

述，在不锈钢液相⾊谱系统（例如ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL）中，⾦属敏感分析物可能通过路易斯酸碱反

应吸附到流路中裸露的⾦属表⾯上。⾦属表⾯通常都覆盖有⾦属氧化物薄层。由于缺少电⼦，这个薄层中的⾦属

离⼦可充当路易斯酸。⾦属敏感化合物通常携带富电⼦基团（例如磷酸基团和羧酸基团），可充当路易斯碱。基

于这些属性，⾦属敏感化合物可以与不锈钢LC流路表⾯的⾦属离⼦结合。这种相互作⽤在⾊谱分析中表现为峰拖

尾增加、绝对峰⾼降低和峰⾯积重现性降低。ACQUITY Premier FL系统的MaxPeak HPS技术可减少分析物与⾦

属表⾯的相互作⽤，从⽽⼤幅减少分析物通过系统时的谱带展宽。
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为了⽐较ACQUITY Premier FL和ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统的性能，我们使⽤反相⾊谱柱C18⾊谱柱分

析了混合样品溶液的6个样品组6次重复进样，包括⾦属敏感化合物和⾮⾦属敏感化合物。图1显⽰了分析样品中四

个⽬标峰的代表性⾊谱图。⾦属敏感化合物为磷酸氢化可的松（HCP；标记为峰1）和磷酸地塞⽶松（DMP；峰

2）。这些化合物携带富电⼦磷酸基团，可与裸露⾦属表⾯的⾦属离⼦结合。⾮⾦属敏感化合物为地塞⽶松（峰

3）和醋酸地塞⽶松（DAC；峰4）。选择这些化合物⽤于确认相当的性能。

图1.ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL（橙⾊）和ACQUITY Premier FL（蓝⾊）系统分析混合样品溶液得到的代表

性⾊谱图。对⾦属敏感和⾮⾦属敏感的⽬标化合物进⾏了分析，并⽐较了峰特征。峰标签：1 ‒ 磷酸氢化可的松

，2 ‒ 磷酸地塞⽶松，3 ‒ 地塞⽶松，4 ‒ 醋酸地塞⽶松。

最初选择1 µg/mL和25 µg/mL两个浓度⽔平（数据未显⽰）来检查⽼化对系统的影响。传统LC系统通过灌注或⽼

化来阻断流路中暴露的活性位点并恢复系统性能。本研究通过25 µg/mL样品清晰地观察到了这种⽼化作⽤，样品

中⼤量的⾦属敏感分析物竞争可⽤的活性位点，从⽽有效地灌注了不锈钢系统，并缩⼩了不锈钢与MaxPeak HPS

系统之间的性能差异。在1 µg/mL样品中，⽼化不⾜以恢复系统性能，因为被阻断的活性位点较少，因此⾦属吸附

对⾊谱的影响更明显。因此，本研究将重点关注⽆法通过⽼化有效解决⾦属吸附问题的低浓度样品。

提升⾦属敏感分析物分析性能

⾦属敏感分析物由于会在不锈钢流路中产⽣⾦属相互作⽤，因此其峰形会畸变。吸附⾄裸露⾦属表⾯的⾦属敏感

化合物更不对称，⻓拖尾导致峰延⻓。随着⾊谱峰洗脱时间延⻓，在整个洗脱过程中通过检测器的化合物量会变

少，导致峰⾼降低。

如图2所⽰，由于与ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统的⾦属表⾯发⽣相互作⽤，HCP和DMP洗脱为不对称峰

，拖尾⻓且峰⾼降低。MaxPeak HPS技术旨在通过消除流路中任何可能与⾦属结合的活性位点，保持峰尖锐和对

称，从⽽防⽌这些峰形畸变。在采⽤MaxPeak HPS技术的ACQUITY Premier FL系统上，⾦属敏感化合物不再受到

⾦属相互作⽤的影响，可以获得拖尾更少，峰⾼更⾼的峰。使⽤以下三种峰属性作为评估⾦属灵敏度的指标：峰拖
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尾、峰⾼和峰⾯积重现性。

图2.磷酸氢化可的松（HCP；峰1）和磷酸地塞⽶松（DMP；峰2）在ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL和ACQUITY 

Premier FL上进样得到的叠加图

为分析峰形，我们测定了样品组HCP和DMP的USP拖尾因⼦以及绝对峰⾼（分别为图3和图4）。USP拖尾因⼦反

映了峰的不对称性，等于1表⽰峰完全对称。MaxPeak HPS系统上HCP和DMP的平均USP拖尾因⼦低于不锈钢系

统（图3）。MaxPeak HPS系统上HCP和DMP的平均绝对峰⾼⾼于不锈钢系统（图4）。这两个因素都表明，

ACQUITY Premier FL系统流路中发⽣的⾦属相互作⽤较少。

6ACQUITY™ Premier固定定量环与ACQUITY UPLC™ I-Class PLUS固定定量环系统性能⽐较



图3.浓度为1 µg/mL的磷酸氢化可的松和磷酸地塞⽶松的平均USP拖尾因⼦。⾸先计算每个样品组中的平均值

（6次进样），然后计算在每个系统上运⾏的样品组的平均值（ACQUITY Premier FL为5组，ACQUITY UPLC I-

Class PLUS FL为3组）。
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图4.浓度为1 µg/mL的磷酸氢化可的松和磷酸地塞⽶松的平均绝对峰⾼。⾸先计算每个样品组中的平均值（6次进

样），然后计算在每个系统上运⾏的样品组的平均值（ACQUITY Premier FL为5组，ACQUITY UPLC I-Class PLUS 

FL为3组）。

除峰形外，峰⾯积重现性也是评估⾦属灵敏度的指标。在系统完全⽼化之前，⾦属敏感化合物的进样间重现性通常

较差，峰⾼和峰⾯积差异很⼤。峰⾯积重现性较差的分析物的峰⾯积%相对标准偏差(RSD)较⼤。这也体现在图5的

HCP和DMP的平均峰⾯积%RSD中。在ACQUITY Premier FL系统上分析化合物得到的平均峰⾯积%RSD值低于

0.5%，但在ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统上得到的结果超过2.9%。ACQUITY Premier FL系统上良好的峰

重现性表明发⽣的⾦属相互作⽤较少。 
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图5.浓度为1 µg/mL的磷酸氢化可的松和磷酸地塞⽶松的平均峰⾯积重现性。⾸先计算每个样品组中的平均值

（6次进样），然后计算在每个系统上运⾏的样品组的平均值（ACQUITY Premier FL为5组，ACQUITY UPLC I-

Class PLUS FL为3组）。

对⾮⾦属敏感分析物具有相当的分析性能

相⽐之下，⾮⾦属敏感分析物极少与流路中的⾦属表⾯发⽣相互作⽤。因此，这些化合物可⽤于评估ACQUITY 

Premier FL与ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL系统之间相当的性能，因为MaxPeak HPS强化并不是区分因素。

作为对⽐，将峰⾯积重现性和保留时间标准偏差作为指标，⽤于衡量针对⾮⾦属敏感化合物（地塞⽶松和醋酸地

塞⽶松）的性能⼀致性。

如前所述，峰⾯积重现性差表明存在⾦属相互作⽤。⾮⾦属敏感化合物不受这些相互作⽤的影响。在这⼀点上，如

图6所⽰，⾮⾦属敏感化合物在所有系统上表现出良好的峰⾯积重现性，峰⾯积%RSD值较低(%RSD < 0.5%)。

MaxPeak HPS与不锈钢系统之间未观察到明显的性能差异。

本研究评估的另⼀项指标是保留时间重现性，这是衡量性能⼀致性的指标。随着不锈钢系统的⽼化，⾦属敏感分析

物的保留时间通常会随时间⽽变化。相反，与⾦属表⾯相互作⽤极少的⾮⾦属敏感分析物不会表现出这种保留时间

偏移。如图7所⽰，地塞⽶松和DAC的平均保留时间标准偏差(SD)在不同系统上相当，均为0.040 s，表明MaxPeak 

HPS系统与不锈钢系统之间⽆明显性能差异。
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图6.浓度为1 µg/mL的地塞⽶松和醋酸地塞⽶松的平均峰⾯积重现性。⾸先计算每个样品组中的平均值（6次进样

），然后计算在每个系统上运⾏的样品组的平均值（ACQUITY Premier FL为5组，ACQUITY UPLC I-Class PLUS 

FL为3组）。
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图7.浓度为1 µg/mL的地塞⽶松和醋酸地塞⽶松的平均保留时间标准偏差。⾸先计算每个样品组中的平均值（6次

进样），然后计算在每个系统上运⾏的样品组的平均值（ACQUITY Premier FL为5组，ACQUITY UPLC I-Class 

PLUS FL为3组）。

性能总结

总体⽽⾔，ACQUITY Premier FL对⾦属敏感分析物表现出更出⾊的⾊谱性能，对⾮⾦属敏感分析物表现出相当的

性能。⾦属敏感分析物HCP和DMP在MaxPeak HPS系统上的峰形和峰⾯积重现性均有改善。对于⾮⾦属敏感分析

物地塞⽶松和DAC，两套系统在峰⾯积重现性和保留时间SD⽅⾯⽆明显性能差异。综上所述，这些结果表明

ACQUITY Premier FL在分析⾦属敏感⽬标化合物⽅⾯的性能优于ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL，在分析⾮⾦

属敏感⽬标化合物⽅⾯表现出相当的⾊谱性能。

结论

对传统不锈钢液相⾊谱系统⽽⾔，⾦属敏感化合物的分析颇为棘⼿，通常需要⼤量耗时的流动相添加剂制备、系

统钝化或⽼化才能获得理想性能，然⽽这些做法会影响通量。此类化合物由于会与流路中的⾦属相互作⽤，因此

⾊谱分析结果通常较差，可能包括峰形畸变（例如峰拖尾增加和峰⾼降低），并导致检测器响应较低和峰⾯积重
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现性差。本研究⽐较了采⽤MaxPeak HPS技术的ACQUITY Premier FL与不锈钢材质的ACQUITY UPLC I-Class 

PLUS FL的⾊谱性能。对于⾦属敏感分析物，ACQUITY Premier FL始终提供峰拖尾减少、峰⾼更⾼且峰⾯积重现

性更出⾊的结果，⽆需进⾏系统⽼化。此外，对于⾮⾦属敏感分析物，ACQUITY Premier FL在峰⾯积重现性和保

留时间标准偏差⽅⾯的性能与ACQUITY UPLC I-Class PLUS FL相当。采⽤MaxPeak HPS技术的ACQUITY 

Premier FL是⼀种通⽤且便捷的解决⽅案，可解决⾦属敏感化合物的问题，并且⽆需在⾮⾦属敏感化合物分析性

能⽅⾯做出妥协。
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