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失 效 的 高 分 子 多 孔 小 球 GDX-102

柱 内 在 线 氧 化 改 质 再 生

汤 国 安

（湖南省常德地区安乡县卫生防疫站）

应用高分子多孔小球GDX-102作固定相，以

气相色谱法来测定酒中的甲醇、杂醇油及乙醇含量

等卫生学指标，已是比较成熟的分析方法。我们发

现，一般在直接进样100次 （每次0.5-1.0 l）

后，柱效有所降低；超过150次后，柱效明显降

低；进样200次以上，则因乙醇峰拖尾严重而不易

作杂醇油等微量成份的分析，只能测定乙醇浓度。

参照有关文献[3]，我们对失效的GDX-102柱

进行柱内在线氧化改质再生，经反复试验比较，得

满意结果。分离效果好，柱效比失效柱高，也比原

柱高。

实 验 部 分

（一）仪器：SP-2305全型气相色谱仪，氢焰

离子化检测器。

（二）试剂：GDX-102，60-80目（天津化学

试剂二厂）。

醇标准液：用色谱纯试剂配制含甲醇、异丙醇、

正丙醇、异丁醇、正丁醇、异戊醇、正戊醇均为

0.5mg/ml的50％(V/V20 )乙醇溶液。

（三）色谱条件：3mm 2m玻璃柱，固定

相GDX-102(在180 通N2,100ml/min老化10

hr)。N290ml/min，H240ml/min，空气500ml/

min。柱温145 ，检测温度210 ，汽化温度200。

静电计1010 (3档)衰减1/8，记录仪纸速300mm

/r醇标准液进样量0.5 。

实 验 结 果

使用新装GDX-102柱分析醇标准液，得色谱

图1。新柱分析样品154次（白酒77次、果酒49次、

啤酒12次及汽酒16次）后，进醇标准液得色谱图

2。



将载气改为空气，10ml/min，柱温�1 180，检

测室温度、汽化温度不变，使柱内GDX-102氧化

改质10hr，然后将载气恢复为N2100ml/min，冲洗

老化8hr 再将仪器调回原色谱条件进醇标准液，

得图 3。

另制备一根进各种酒样160次后而失效的同规

格GDX-102柱，通高纯氮(N2＞99.999％)100ml/

min，在柱温180 /10hr后和柱温200/10hr后分

别按上述色谱条件进醇标准液。发现柱效与分离

效果无明显改变，说明单纯的热力学作用与氮气冲

洗不易使此失效的柱再生。

表 1 再生前后保留时间(tR)，半峰宽(t1/2)及柱效(N)比较

按文献[3]制备 GDX-102-1、GDX-102-2、

GDX-102-3以上述色谱条件分别装柱对醇标准液

进行分析，结果GDX-102-1柱与再生柱相一致，而

GDX-102-2与GDX-102-3柱因乙醇峰拖尾较严

重，影响异丙醇和正丙醇的定量测定，效果 不及

GDX-102-1柱。

小 结 与 讨 论

（一）失效的GDX-102经过柱内在线氧化改

质再生，获得满意结果，大大提高了GDX-102柱的

使用寿命，并有利于提高工作效率。

（二）再生后的GDX-102柱，保留时间较

长，经提高柱温和载气流速 (165 、N2  100ml/

min)后，保留时间与新柱接近，且各组份仍然分离

良好。

（三）失效的GDX-102柱经氧化改质能够再

生，且柱效比新柱还高。除文献[3]所讨论的因素

外，我们认为吸附在固定相中的一些酒中杂质，氧

化后断裂成小分子，易于随气流冲洗出柱外，使固

定相更为净化而提高柱效。
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洗脱后，结合比色或紫外分光光度法等进行定量。
虽然准确度有所提高，但操作复杂，效率很低。因
此，多年来薄层色谱法只能停留在分离鉴定和半定
量的阶段。七十年代后各国学者结合薄层色谱的特
点，相继设计了各种型号的薄层扫描仪 （即薄层光
密度计）。如采用双波长扫描消除薄层板分布不均匀

对定量的影响，用背景校正技术消除背景污染，用
锯齿形扫描消除斑点的 “分布误差”，用电路或微
处理机使定量标准曲线线性化面提高定量准确度。
备有多种光源检测器以增加定量的灵活性，因而，薄
层色谱法不仅是分离鉴定的有效工具，而且成为微
量、快速定量分析的有力手段。 （待续）


