
经验交流

高效微填充柱—毛细管柱直接联接性能考察
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理论和实践已证明填充柱一毛细管柱系统在

多维切换系统中匹配较为合理〔�1 1,〕。从公式可以

出柱效利用率对分离性能起重要的影响。如果匹配

不合理，柱效利用率仅达30％，甚至更低，这时双

柱的分离效能比单柱还低。我们研制了适于与高效

毛细管柱匹配的高效、高速微填充柱〔3〕常� 顾�

直接联接成为可能。本文对此流程的柱效利用率及

定量康的淖准既范群和途精ǘ冉� 锌疾欤� 橹て浜侠硇浴� i

实 验 部 分

（一）仪器   上分諫GC-10改装的双柱系统

无阀切换装置：C-RIB微处理机。

（二）色谱柱   主柱 ：篊Chrompk  Sl  5C

26m�0 .21mm（1.5×15塔�片数）；微填充柱1cme

×2mm�1 1.2�1 03塔� � � � �

结 果 与 讨 论

（一）主柱柱效利用率   分别以分流比、⒃

柱温这二个影响预柱峰扩张的重要因素来考察柱效

的损失。

1．分流比对柱效利用率的影响，在主柱线速

固定的条件下，测分流比对主柱塔片高度H及爸� �

利用率η的影响，见表1。

由表1可以看出：分流比＜27，H明飨显变大，

表�1 1    至鞅榷灾髦柱H和η的

当分流比＞27时，H趋向稳定，η且灿邢嗤�

势。这可从η�==W22/W12 ＋W22＋玏W2来唇馐汀Ｆ渲�

W、� W2直鹞Tぁ⒅髦� 姆謇┱拧� 外馕AS靡� �

的柱外峰扩张。由于预柱柱效为104/姿� � � � � �

速率系数为 2.2�1 0-3sec〔�33〕常� � 苑至鞅雀哂�2 2

时，η蔷涂梢源锏�8 80ィ� 饔诙ㄖ怠

2．柱温对η堑挠跋 �  � 露对H挺堑挠跋旒�

由表2可以看出：当柱温高 于 250℃妫，无论

表 2 主、预柱柱温对主柱H和η堑挠跋欤ǚ至鞅任�2 27：�1

*� 呈� 脱г�8 5届炻畚纳� �



nC10恪还是nC13的η都趋向90。数据波动较大
是因为半峰宽小于3"，手动进样和读数误差可达

0.1，对 产生±8％的误差。

（二）定量精度和准确度的考察 测nC6溶液

中的n12-17的定量数据，计算精度和准确度见表

34

表 3 分 流 比 对 定 量 的 影 响
T主二160 ，T预=270 ；进样0.21，内标uC14。

表4 定量误差的测定
T主二160 ，T预=200 ，分流比2001：
进样0.41；内标nC14。

以上是 7组以上数据的平均值，当分流不是太

小时，定量的准确度优于5％，精度在0.5—0.6 。

不同进样技术的定量数据见表5。

表 5 不同进样技术的相对标准偏差（RSD％）

以上数据是以nC13做内标，取 ，n 10,12,11,13,

5个烃的RSD平均值〔4。

综上所述：高效微填充柱一毛细管往流程在预

住往温高于250 ，分流高于27时，柱效利用率可

高于80 ，在适当选择条件下，定量的相对误差小

于3.2 ，相对标准偏差优于0.5 ，达到国外柱上

进样的水平。
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The performance of the high efficiency system
of capillary column with directly connected
precolumn has been examined.The utilization
ratio of the efficiency of the main colvmn is
more than 80％when keeping the precolumn at
or above 250 and the split ratio more than 27.
This system guarantees the precision and accuracy
of quantitative analysis as compared with that of
on-column injection.

向编辑部补订1990年 《色谱》优惠办法

优惠办法与1989年相同。单位订购八折收费，全年每套12.48元，个人订购七折收费，

全年每套10.92元 （不开报销用收据）。三份以上单位订购七折收费，个人订购六折收费

（全年每套9.36元）。需订者请从邮电局汇款，寄116011，大连市100号信箱《色谱》编辑

部，务必写明订户邮政编码及详细地址。


