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摘要

本应⽤简报展⽰了ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱(APC)系统与Waters 2414⽰差折光(RI)检测器和Waters ACQUITY 

QDa质谱检测器联⽤，如何凭借⼀套系统同时实现聚合物分⼦量分布和添加剂的准确测定，从⽽加快聚合物分析

速度。

优势

将ACQUITY APC系统与2414⽰差折光(RI)检测器和ACQUITY QDa质谱检测器的优势合为⼀体，⼤幅提升实验室效

率。

简介

所有特定聚合物的功能均取决于聚合物基本结构、分⼦量(MW)分布以及聚合过程所使⽤添加剂的类型和⽐例。过

1使⽤⼀套系统完成对聚合物分⼦量分布和添加剂的表征

http://www.waters.com


去，聚合物分析需要使⽤两套⾊谱系统；⼀套⽤于研究聚合物分⼦量(MW)分布，另⼀套⽤于确定添加剂浓度。传

统GPC系统通常分辨率较低、运⾏时间⻓并且⽆法检出或测定聚合物添加剂。虽然在此类系统中增加质谱检测器

可提供⾼灵敏度的定性和定量信息，但质谱检测⼀般不能与MW分布分析所使⽤的正相溶剂相容。将ACQUITY 

APC系统与2414⽰差折光(RI)检测器和ACQUITY QDa质谱检测器的优势合为⼀体，⼤幅提升实验室效率。

本研究展⽰了如何将ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱(APC)系统与2414⽰差折光(RI)检测器和ACQUITY QDa质谱检测

器联⽤，以实现聚合物分⼦量分布和添加剂的同时测定。

结果与讨论

实验的系统配置如图1所⽰，其中将ACQUITY APC系统与2414⽰差折光(RI)检测器和ACQUITY QDa质谱检测器联

⽤以获得预期结果。⾊谱分析在THF等度洗脱条件下进⾏，流速0.6 mL/min。使⽤分流器将液流分流(99:1)⾄

2414 RI检测器和ACQUITY QDa质谱检测器，以便同时进⾏MW测定和添加剂分析。分流后，以0.3 mL/min的流

速为流向ACQUITY QDa质谱检测器的洗脱液提供补偿液（5 mM甲酸铵的甲醇溶液），⽬的是确保洗脱液既能够

相容于ACQUITY QDa质谱检测器，⼜能够促进分析物电离。 

图1.实验的系统配置。前1~7 min将阀切换⾄废液，然后在7~9 min切换⾄ACQUITY QDa质谱检测器

。

在分析的前7分钟，利⽤切换阀将流向ACQUITY QDa质谱检测器的液流导向废液，同时利⽤2414 RI检测器对聚合

物进⾏监测。之后，利⽤切换阀恢复流向ACQUITY QDa质谱检测器的液流进⾏添加剂分析。分析过程中使⽤的⾊

谱柱包括ACQUITY APC XT - 温度范围扩展⾊谱柱, 450Å, 2.5 μm, 4.6 mm x 150 mm（20,000~400,000，部件号
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：186007010）、ACQUITY APC XT - 温度范围扩展⾊谱柱, 125Å, 2.5 μm, 4.6 mm x 150 mm（1,000~30,000，

部件号：186007000）和ACQUITY APC XT - 温度范围扩展⾊谱柱, 45Å, 1.7 μm, 4.6 mm x 150 

mm（200~5,000，部件号：186006995）。本研究采⽤这种独特的⾊谱柱组合可防⽌较⼤的聚合物进⼊

ACQUITY QDa质谱检测器，避免在利⽤2414 RI检测器监测聚合物时造成污染。随后进样MW校准品、添加剂浓度

校准品和样品。

图2展⽰了表征聚合物MW分布时所⽤标准品（ACQUITY APC聚苯⼄烯⾼分⼦量校准试剂盒，部件号

：186007541）的⾊谱图。⾊谱柱适⽤的质量范围是0.2~40 KDa，因此排除前两个分⼦量(MW)最⾼的标准品，如

图3所⽰。三阶拟合结果表明标准曲线的线性良好，R2> 0.9996。相较于传统GPC系统，APC系统对低MW标准品

(<1K)的分辨率更⾼，并且在标准曲线的低MW范围内存在可鉴定峰以提供额外的数据点1。所⽤样品为0.1% (w/v)

的聚苯⼄烯706a (NIST) THF溶液，样品⾊谱图如图4a所⽰。图4b中的分⼦量分布曲线和表格汇总了样品的分析

结果。该结果与聚苯⼄烯706a的理论质量数相当，充分表明超⾼效聚合物⾊谱(APC)系统的分辨率优于传统GPC。

图2.使⽤2414 RI检测器得到的聚合物标准品⾊谱图
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图3.使⽤2414 RI检测器得到的聚合物标准品⾊谱图
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图4.样品的MW分析结果；a)样品（聚苯⼄烯706a）的RI⾊谱图，b)分⼦量分布。

图5进⼀步强调了ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱(APC)系统与2414⽰差折光(RI)检测器和ACQUITY QDa质谱检测器联
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⽤时所能提供的附加功能，即能够同时分析聚合物中的添加剂浓度。将不同的抗氧化剂（Irganox和Irgafos）和光

稳定剂(Tinuvin)加标到聚合物样品中，通过单次进样与聚合物MW测定同时进⾏分析。ACQUITY QDa质谱检测器

可运⾏SIR或全扫描模式以进⾏定量和定性分析。356-1177 Da质量范围内的添加剂在聚苯⼄烯后流出。图5显⽰

了聚苯⼄烯中加标0.5 ppm添加剂得到的SIR (M+H)⾊谱图叠加图。添加剂按质量数降序的顺序流出，8种添加剂

全都均匀分布在2 min保留时间内。这些结果有效证明了AQUITY APC系统分离低分⼦量化合物的出⾊性能。

图5.0.5 ppm添加剂的质量⾊谱图叠加图，及其按质量数降序排列的洗脱顺序。

表1汇总了添加剂的定量分析结果。除Irganox 1010外，0.5~25 ppm浓度范围内标准品的相关系数均⼤于0.993。

所有添加剂的信噪⽐(S/N)均⼤于20。加标浓度为1 ppm的聚合物回收率⼤于90%，3次重复进样的% RSD⼩于

3%。
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表1.添加剂分析结果汇总

上述结果表明，ACQUITY QDa质谱检测器⽤于添加剂分析可提供出⾊的灵敏度，即使聚合物样品中的添加剂含量

不⾜0.1%也能够轻松检出。

结论

综上所述，超⾼效聚合物⾊谱系统与2414⽰差折光(RI)检测器和QDa质谱检测器联⽤可在9 min内同时完成聚合物

MW和添加剂浓度的准确测定，从⽽有效缩短分析⽤时。经证明，加装补偿泵和分流器能够将液流有效分流⾄

2414⽰差折光(RI)检测器进⾏聚合物MW测，并同兼容溶剂⼀起输送⾄ACQUITY QDa质谱检测器。ACQUITY APC

系统相对传统GPC系统⽽⾔，之所以能够对低MW化合物提供更⾼的分离能⼒，关键在于采⽤了先进的⾊谱柱技术

。ACQUITY QDa质谱检测器可提供添加剂的定性和定量信息。⽆需再为添加剂分析额外使⽤反相HPLC分析系统

。
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