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摘要

在进样前对样品进行浓缩，可以大幅提高安捷伦 490 微型色谱的检出限。首先使用带有富

集和解吸单元（EDU）的样品浓缩仪将样品吸附到多孔的介质中，然后将被吸附的组分解

吸并转移进入到微型气相色谱进行分离和检测。本应用报告介绍了一种使用 EDU 样品浓

缩仪分析 BTEX 的方法，可以将检出限提高 140 到 200 倍。
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前言

一般情况下，根据化合物和色谱柱的不同，TCD 检测器在安捷伦

490 微型色谱上的检出限通常在 1-10 ppm 范围内。在进入色谱前

通过一个多孔的介质对样品进行浓缩，可以提高分析的检出限。

样品中的分析组分被多孔介质吸附后，再对其加热解吸，最后转

移进入到微型气相色谱实现分离和分析。

仪器、条件和样品信息

本应用使用的是配置单根色谱柱的双通道的 490 Micro 气相色谱。使

用EDU 进行样品浓缩和富集。仪器条件和样品信息参见表 1 和表 2。

• 安捷伦 490 微型气相色谱

• 4 m CP-Sil 5 CB 色谱柱

• EDU 样品浓缩仪

• Tenax TA 吸附管

• 安捷伦 EZChrom 3.3.2 软件控制气相色谱

• EDU 软件控制样品浓缩过程

EDU 样品浓缩仪 — 操作原理

表 1. 仪器条件

安捷伦 490 Micro 气相色谱

色谱柱 CP-Sil 5 CB, 4 m

色谱柱温度 100 °C

载气 氦气，150 kPa

进样口温度 110 °C

进样时间 255 ms

样品流模式 连续

微型气相色谱进样时间 优化为 7 s

样品传输线温度 110 °C

EDU — 样品浓缩仪

传输气体 氦气，85 kPa

上样 240 s，450 mL/min，30 °C

解吸 120 s，180 °C

进样 30 s，180 °C

吹扫 90 s， 220 °C

冷却 100 s

表 2. 样品信息

组分 浓度（ppm）

氮气 平衡气体

苯 1.42

甲苯 1.46

乙苯 1.59

间二甲苯 1.63

对二甲苯 1.53

邻二甲苯 1.72

丙苯 1.38

异丁基苯 2.35

正丁基苯 2.79

 

 490 
Micro 

  

在上样过程中，通过一根加热的样品管线，在设定的时间和流量条

件下将气体样品从容器（如 Tedlar 采气袋）或环境空气中泵入到吸

附管中，如图 1 所示。下一步，解吸阶段，吸附管在“流量停止”

模式下被加热。进样过程中，吸附管被设定在反吹模式下，同时

载气通过加热的传输线将组分传递到微型气相色谱。为了吹扫仪

器，在高温下通入零气体对吸附管进行淋洗。在冷却至设定温度

后，仪器开始准备进行下一个样品的富集。

结果和讨论

使用图 1 和表 2 所示的仪器和条件获得的色谱图，见图 2。分离所

有目标组分耗时仅需 3 min，不同运行间的间隔时间（包括 EDU

循环在内），大约为 10-12 min。

图 1. EDU 样品浓缩仪—操作原理
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在每个应用中都需要对系统进行方法优化，需要特别注意的是：

• 样品从 EDU 样品浓缩仪到微型气相色谱的传输延迟时间

• 吸附管的吸附材料和吸附容量

图 3 所示为选定组分的峰面积与微型气相色谱进样时间的关系

图。注意，在进样时间小于 4 s 时，微型气相色谱未检测到任何

色谱峰。在 4 s 到 5 s 后，所有化合物都获得了最大的色谱峰，

但 7 s 及 7 s 以后，加之方法的稳定性，个别组分峰形明显趋于

平坦。

在本研究中，优化了的微型气相色谱进样时间为 7 s，进行重复性

实验。图 4 为 30 次连续进样的重复性结果，RSD% 在 1.0% 到

1.9% 的范围内。发现在稍短的进样时间（5s）下形成的峰面积

略高，但重复性也略差（RSD 1.2% - 3.6%）。对大多数方法而

言，分析者必须要权衡所期望的检出限水平和所需要的性能之间

的关系。

图 2. CP-Sil 5 CB 色谱柱分离 BTEX 谱图
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图 3. 样品从 EDU 到 490 微型气相色谱传输时间
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图 4. 30 次连续进样的重复性结果

方法优化的另一个重要内容是确定吸附材料的吸附容量。为了评估

该指标，将 1 ppm 样品以相同的速度（450 mL/min）分不同时间

泵入到吸附管中，再以相同的加热温度和时间解吸进入到微型气相

色谱，测定峰面积。如图 5 所示，穿透体积有很大的差别，范围从

苯的 700 mL 到甲苯的 1400 mL，其他组分容量更高。
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图 5. 上样时间— 吸附管的穿透体积
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图 6. 1 ppm 浓度水平样品直接进样和经富集后进样的谱图叠加

表 3. 富集因子和估算检出限

为了测定富集因子，比较了低 ppm 浓度的样品（1-2 ppm，见

表 2）的直接进样和使用样品浓缩仪（总体积 1800 mL）进样的

结果，图 6 为此两种进样的叠加谱图。

如表 3 所列，实际情况中不同组分的富集因子也不尽相同。苯的

富集因子约为 150，在本文中是最低的，采样体积超过了吸附管

的穿透体积。依此设置，通过直接进样和经富集浓缩进样的峰面

积计算得到的富集因子范围在 150 到 240 间。浓缩进样检出限估

算值在 4 到 7 ppb，而未经浓缩的直接进样，检出限为 1-2 ppm。
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组分
原始浓度

(ppm) 富集因子
估算检出限

(ppb)

苯 1.42 146 7

甲苯 1.46 237 4

乙苯 1.59 234 4

间/对二甲苯 3.16 243 4

邻二甲苯 1.72 192 5

丙苯 1.38 230 4

异丁苯 2.35 171 6

正丁苯 2.79 226 4

结论

本报告中的实验数据清楚地表明，在进样前对样品进行浓缩可以显

著降低安捷伦 490 微型气相色谱对常规检测的检出限浓度。

EDU 样品浓缩仪和 490 微型气相色谱联用，为快速气相色谱分析提

供了一个可以获得更低检出限的工具。根据被测组分和色谱条件的

不同，富集因子可以高达 240 倍。本研究中，经浓缩后，某些芳香

烃类化合物的检出限可以从 1-2ppm（未经浓缩）提高到 4-7 ppb 的

水平。

重复性实验得到的峰面积的 RSD% 均低于 2%，这充分说明了系统

卓越的稳定性和重复性。

安捷伦随时随地为您提供实验室品质的检测仪器。490 微型气相色

谱和EDU 浓缩仪小巧经济的组合为移动实验室进行低浓度的有机气

体分析提供了理想的解决方案。

更多信息

此数据仅代表实验的典型结果。有关我们产品和服务的更多信息，

请访问：www.agilent.com/chem/cn。



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /All
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (None)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Warning
  /CompatibilityLevel 1.5
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.1000
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams true
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage false
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo false
  /PreserveFlatness true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings false
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
    /FuturaBal-Bold
    /FuturaBal-Book
    /FuturaBal-BookItalic
    /FuturaBal-Heavy
    /FuturaBal-Light
    /FuturaBal-Medium
    /FuturaBal-MediumItalic
    /Futura-Bold
    /Futura-BoldOblique
    /Futura-Book
    /Futura-BookItalic
    /FuturaCE-Bold
    /FuturaCE-Book
    /FuturaCE-BookItalic
    /FuturaCE-Heavy
    /FuturaCE-Light
    /FuturaCE-Medium
    /FuturaCE-MediumItalic
    /FuturaGrk-Bold
    /FuturaGrk-Book
    /FuturaGrk-BookItalic
    /FuturaGrk-Heavy
    /FuturaGrk-Light
    /FuturaGrk-Medium
    /Futura-Heavy
    /FuturaL5-Bold
    /FuturaL5-Book
    /FuturaL5-BookItalic
    /FuturaL5-Heavy
    /FuturaL5-Light
    /FuturaL5-Medium
    /FuturaL5-MediumItalic
    /Futura-Light
    /Futura-Medium
    /HelveticaNeue-Bold
    /HelveticaNeue-BoldItalic
    /HelveticaNeue-Italic
    /HelveticaNeue-Roman
    /ITC-Zapf-Dingbats-SWA
    /KM-Symbolnew
    /MinoltaSymbols-Normal
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages true
  /ColorImageMinResolution 150
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 200
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.00000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages true
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.76
    /HSamples [2 1 1 2] /VSamples [2 1 1 2]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.76
    /HSamples [2 1 1 2] /VSamples [2 1 1 2]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 15
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 15
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages true
  /GrayImageMinResolution 150
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 200
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.00000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages true
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.76
    /HSamples [2 1 1 2] /VSamples [2 1 1 2]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.76
    /HSamples [2 1 1 2] /VSamples [2 1 1 2]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 15
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 15
  >>
  /AntiAliasMonoImages true
  /CropMonoImages true
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 300
  /MonoImageDepth 8
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.00000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile (None)
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName (http://www.color.org)
  /PDFXTrapped /False

  /CreateJDFFile false
  /SyntheticBoldness 1.000000
  /Description <<
    /JPN <FEFF3053306e8a2d5b9a306f300130d330b830cd30b9658766f8306e8868793a304a3088307353705237306b90693057305f00200050004400460020658766f830924f5c62103059308b3068304d306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103057305f00200050004400460020658766f8306f0020004100630072006f0062006100740020304a30883073002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d30678868793a3067304d307e30593002>
    /DEU <>
    /FRA <>
    /PTB <>
    /DAN <>
    /NLD <>
    /ESP <>
    /SUO <>
    /ITA <>
    /NOR <>
    /SVE <>
    /ENU <>
    /CHS ()
  >>
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [600 600]
  /PageSize [612.000 792.000]
>> setpagedevice


