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大口径毛细管柱拟柱上进样衬管的研制
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, , 进样口衬管 是 气 相 色 谱 仪 进 样 口 的 重 要 部 件，样 品 的

分离效果、定量的可靠性与重现性都与进样方法及进样口衬

管息息相关。岛津 >?))$@ 所 配 的 大 口 径 毛 细 管 柱 的 直 接

进样衬管死体积较大，为克服衬管死体积引起进样谱带展宽

的缺点，厂商建议使用的线速度远高于大口径平均最佳线速

度，由于国内大多数色谱用户使用 (! 作载气，这就必然是在

牺牲更多柱效的情况 下 进 行 色 谱 分 析。柱 上 进 样 方 式 是 弥

补上述缺点的 有 效 方 法。但 无 论 是 柱 上（ &3 5&#"-3）进 样

或改进的柱上（.6 5&#"-3）进样［) - ’］装置均较复杂。我们研

制了一种简易的（ 热）拟 柱 上 进 样 衬 管，可 以 直 接 安 装 在 色

谱仪器的填充柱进样 口，在 最 佳 线 速 度 下 分 析 样 品，充 分 发

挥大口径柱的柱效，分离效果基本与分流进样一样。

!" 实验部分

! ! !" 仪器和试剂

, , 岛津 >?))$@ 气 相 色 谱 仪，配 氢 火 焰 离 子 化（ABC）检 测

器、?D@EE)>?)" 工作站。色谱柱：C=)& 柱（’" - . "/ &’ --

// 4/ . )/ & !-）。正十二烷，沸程为 ’" 0 #" F的石油醚。

! ! #" 衬管的结构及制作

, , 图 ) 是所研制的 拟 柱 上 进 样 玻 璃 衬 管 剖 面 图。该 衬 管

是用外径 %/ * --，内 径 "/ $& -- 的 厚 壁 硬 质 玻 璃 管 制 作

的。主要是在管的两端拉制两个收口（ 收口 ) 和 !）。收口 )

的孔径是 "/ %* --，仅仅能通过微升注射针。收口 ) 与注射

针之间的缝隙应尽可能的小，以防止样品气化时短暂的压力

增大引起“ 反冲”。收口 ! 的最细部位孔径是 "/ %( --，即注

射针不能穿过。大口径柱从下面的扩口伸入，直至紧密卡在

收口 ! 逐渐变细的部位。鉴于大口径柱的弹性，足以使柱与

衬管之间密封。制作 时 必 须 保 持 管 的 外 径 不 变。所 设 计 的

衬管与 >?))$@ 直接进样衬管长度要严格控制为一致，以便

于安装。收口 ) 和 ! 的 距 离 应 根 据 仪 器 而 定。理 想 的 设 计

是注入样品时，注射针 的 针 尖 刚 好 落 在 收 口 ! 的 最 细 部 位，

即大口径柱之上 ) -- 处，所以我们称之为拟柱上进样。对

没有玻璃衬管的色谱仪的填充柱进样口，可通过一个固定玻

璃衬管的固定底座和 一 个 与 进 样 口 连 接 的 螺 母 方 便 地 将 玻

璃衬管安装在色谱仪的填充柱进样口上（ 见图 !），不同的仪

器只需改变与进样口连接的螺帽（ 图 ! 中的螺帽 #）。

#" 结果与讨论

, , 为检验拟柱上进 样 的 效 果，以 正 十 二 烷 为 样 品，对 同 一

根大口径毛细管 柱 分 别 以 拟 柱 上 进 样（ 自 制 玻 璃 衬 管 ）、直

图 !" 拟柱上进样衬管剖面图

) ’ 扩口；! ’ 收口 )；’ ’ 收口 ! ’

图 #" 玻璃衬管与固定底座及色谱仪进样口的剖面图

) ’ 进样帽；! ’ 硅胶垫；’ ’ 导向垫片；% ’ 进样器；& ’ 玻璃插件；

# ’ G)! 螺帽；$ ’ A)$"% 石墨垫；( ’ G)" 螺帽；* ’ 过渡接头；)" ’ G&
螺帽；)) ’ A)$" 石墨垫；)! ’ 毛细管；)’ ’ 收口处 ’

接进样（>?))$@ 原配直 接 进 样 玻 璃 衬 管）和 分 流 进 样（>?)

)$@ 原配分流进 样 玻 璃 衬 管 ）’ 种 进 样 方 法 测 定 !"# 曲 线

（ 图略），从 !"# 曲线可 以 看 出 拟 柱 上 进 样 和 分 流 进 样 两 条

曲线的 H,*I 值（ 理 论 塔 板 高 度 ）非 常 接 近，而 直 接 进 样 的

H,*I 值几乎高一倍，这是因为衬管死体积过大引起谱 带 展

宽导致柱效损失约 &"J。用 ’ 种 进 样 方 法 以 相 同 分 析 条 件

分析石油醚，结果进一步说明 >?))$@ 直接进样分离效果明

显较差，特别是对那些质量比较轻、保留较弱的物质。

, , 我们曾试图缩短收口 ) 和 ! 之间的距离，同时放宽收口

! 的孔径，使微升 注 射 针 能 够 插 入 大 口 径 柱 内，即 做 到 真 正

的柱上进样。多次实验说明，拟柱上进样和柱上进样对分离

并无明显差异。但这种 柱 上 进 样 方 法 常 会 发 生 注 射 针 戳 破

大口径柱管管壁的情 况，甚 至 导 致 原 本 密 封 之 处 漏 气，而 拟

柱上进样不存在此问题。
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