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摘要
本应用简报重点介绍了 Agilent 8850 单通道气相色谱仪应用于 ASTM D7504 中所
述的常见芳烃污染物的常规分离（39 分钟）和快速分离（6.05 分钟）的速度和精
度[1]。此外，还展示了使用安捷伦方法转换软件将常规方法转换为快速方法的过程，
供有兴趣探索 ASTM D7504 更多变化的用户使用。分别通过 20 次连续重复进样分析
三种不同的外购混标，对两种方法的精度进行了评估。对于两种方法，该系统均获
得了出色的精度，所有非痕量级化合物的计算浓度 RSD 均低于 1.0%。快速方法中对
二甲苯标准品中苯的浓度为 14 ppmw 时，平均 (n = 20) RMS 信噪比 (S/N) 为 60，
表明苯的 MDL 约低于 1.0 ppmw。

基于 ASTM D7504 方法使用 Agilent 
8850 气相色谱系统分析单环芳烃

使用氦气或氢气载气的常规方法和快速方法
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前言
ASTM D7504 是全球化学品行业中具有里程碑意义的方法，可
用于成品的质量控制以及来料和中间产物流的过程控制。该方
法可确定最简单的单环芳烃物质（包括苯、甲苯、乙苯和二甲
苯异构体）的纯度。这些化合物被广泛用于燃料、溶剂以及生
产更专业的化学品和材料的基础材料。ASTM D7504 的关键挑
战在于如何在以对二甲苯为主成分的样品中将较小的乙苯峰和
间二甲苯峰与较大的对二甲苯峰分离。

本应用简报探讨了按照 ASTM D7504 使用 Agilent 8850 气相
色谱系统通过两种不同的方法对单环芳烃进行的分析。第一种
方法是遵循常规应用，使用氦气载气和填充厚聚乙二醇固定相
的长色谱柱，总运行时间为 39 分钟。这种方法和其他类似的
方法，已经在 Agilent 6850、8860、8890 和 9000 气相色谱

系统上做过相应的研究并发表应用简报[2–5]。第二种方法是一
种更快的方法，它使用氢气载气和长度更短内径更窄的 Wax 
柱，总运行时间为 6.05 分钟。该快速方法可在不影响方法精
度的情况下，保持对乙苯/对二甲苯/间二甲苯三重峰的充分
分离。 

Agilent 8850 气相色谱系统沿用 Agilent 6850 气相色谱系统的
经典设计，但采用最新的技术，以相同的小体积配备功能强大
的单通道。芳香族溶剂纯度方法在 6850 中广泛应用，该系统
体积小巧，实验室可以在提高样品通量的同时拥有备用仪器。
在本应用简报的开发过程中，一开始使用 6850 气相色谱系统
开发常规分离，然后使用 8850 气相色谱系统进一步改进，
图 1 显示了对二甲苯校验标准品（如实验部分所述）在这两
种仪器上的分离情况。

图 1. 使用 Agilent 6850 气相色谱系统 (A) 和 Agilent 8850 气相色谱系统 (B) 分析对二甲苯校验标准品获得的色谱图

Agilent 6850 气相色谱系统
对二甲苯校验标准品
HP-INNOWax
60 m × 0.32 mm, 0.5 µm

Agilent 8850 气相色谱系统
对二甲苯校验标准品
HP-INNOWax
60 m × 0.32 mm, 0.5 µm
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8850 气相色谱系统将小体积柱温箱与驱动旗舰产品 8890 气
相色谱系统的第六代电子气路控制 (EPC) 技术相结合。热敏性
和气动精度的结合使 8850 气相色谱系统能够大大加快常规方
法的速度。它还具有 Agilent 8890 和 9000 Intuvo 气相色谱的
全套气相色谱智能功能，包括空白评估和峰评估（可帮助警告
用户色谱条件被破坏），以及早期维护反馈 (EMF) 计数器（可
追踪上次维护后的进样次数和间隔时间）。这些功能不仅能帮
助用户取得成功，还能保持性能，延长仪器的正常运行时间。 

8850 气相色谱系统上的 EMF 计数器尤其适用于快速方法，在
该方法中，由于通量提高，进样口消耗品（如隔垫和衬管）在
一定时间内会经历更严重的磨损。图 2 显示了 EMF 计数器追
踪衬管进样的情况，以及可启用在达到时间或进样限值时通过
气相色谱仪弹出警告的选项。这些计数器预先设置了安捷伦品
牌消耗品的推荐限值，用户可根据特定需求进行更改。可通过
气相色谱仪前触摸屏、浏览器界面和 OpenLab CDS 访问 EMF 
趋势图。 

图 2. EMF 计数器根据 Agilent 8850 气相色谱系统上次更换衬管后的进样次数追踪进样口衬管的使用时长
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除了提供仪器性能信息外，8850 气相色谱系统还可追踪能源
和气体消耗情况。图 3 和图 4 所示为本应用简报开发过程中
每天氦气消耗量和功耗情况的趋势图示例。对于运行 ASTM 

D7504 的质量控制实验室而言，将多台气相色谱仪专用于提
高储备量和通量的方法并不少见，每台气相色谱仪的功耗和气
体消耗数据有助于快速识别潜在的异常行为，以便进行调查。

图 3. 开发本应用简报期间使用的 Agilent 8850 气相色谱系统的每日气体消耗量（氦气）。2024-03-13 的结果表明，随着方法开发转换为重点关注 H2 
载气，He 消耗量下降。

图 4. 开发本应用简报期间使用的 Agilent 8850 气相色谱系统的每日功耗
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实验部分
8850 气相色谱系统配备  Ag i lent  7650A 自动进样器、
分流/不分流 (SSL) 进样口和火焰离子化检测器 (FID)。常规
方法使用 Agilent HP-INNOWax, 60 m × 0.32 mm, 0.5 µm 色
谱柱（部件号  19091N-216IE）和氦气载气；快速方法使用  
20 m × 0.18 mm, 0.18  µm HP-INNOWax 色谱柱（部件号  
19091N-577IE）和氢气载气。两种方法的仪器配置和消耗品
见表 1；两种方法的方法参数见表 2。

含有苯、甲苯和对二甲苯常见污染物的校验标准品购自 
Spectrum Quality Standards（部件号分别为 7504CK-BZ、
7504CK-T 和 7504CK-PX）；其组成如表 3 所示。对常规和快
速方法进行精度研究，包括对每个校验标准品进行 20 次连
续重复进样。使用 Agilent OpenLab CDS 2.7 执行数据采集
和分析。 

配置

常规方法 快速方法

进样器
Agilent 7650A 自动液体 
进样器 (ALS)

Agilent 7650A 自动液体 
进样器 (ALS)

进样口 分流/不分流 分流/不分流

色谱柱
Agilent HP-INNOWax, 
60 m × 0.32 mm, 0.5 µm 
（部件号 19091N-216IE）

Agilent HP-INNOWax, 
20 m × 0.18 mm, 0.18 µm 
（部件号 19091N-577IE）

检测器 FID FID

载气 氦气 氢气

消耗品

进样口隔垫 安捷伦不粘连高级绿色隔垫（部件号 5183-4759）

进样口衬管 安捷伦超高惰性低压降分流衬管，带玻璃毛（部件号 5190-2295）

ALS 进样针
安捷伦蓝色系列，5 µL，固定针头，23-26s/42/锥形针尖 
（部件号 G4513-80206）

载气过滤器
用于载气的 Agilent Gas Clean 气体净化器套件，1/8 英寸 
（部件号 CP17976）

FID 气体过滤器
用于 FID 的 Agilent Gas Clean 气体净化器套件，1/8 英寸 
（部件号 CP736530）

表 1. 常规方法和快速方法的仪器配置和消耗品

常规方法 快速方法

运行时间 39 分钟 6.05 分钟

ALS 和进样口

载气 氦气，2.1 mL/min，恒流 氢气，1.5 mL/min，恒流模式

隔垫吹扫 3 mL/min 6 mL/min

进样量 0.6 µL 0.2 µL

模式 分流，100:1 分流，500:1

温度 260 °C 260 °C

柱温箱升温程序

初始温度 60 °C 50 °C

初始保持时间 10 分钟 1 分钟

温阶 1 速率 5 °C/min 40 °C/min

温阶 1 设定值 150 °C 100 °C

温阶 1 保持 – –

温阶 2 速率 50 °C/min 50 °C/min

温阶 2 设定值 200 °C 240 °C

温阶 2 保持 10 分钟 1 分钟

检测器

数据采集速率 20 Hz 50 Hz

温度 260 °C 260 °C

空气 400 mL/min 400 mL/min

氢气 30 mL/min 30 mL/min

尾吹气 (N2) 25 mL/min 25 mL/min

表 2. 常规方法和快速方法的方法参数

苯校验标准品 甲苯校验标准品
对二甲苯校验 
标准品

浓度 (ppmw)

正己烷 502 – 27

苯 平衡气 159 14

甲苯 102 平衡气 320

1,4-二氧六环 10 – –

乙苯 – 205 85

对二甲苯 50 97 平衡气

间二甲苯 50 108 1251

异丙苯 10 – –

邻二甲苯 30 10 296

丙基苯 202 24 –

丁苯 100 – 74

表 3. 苯、甲苯和对二甲苯校验标准品的成分剖析
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结果与讨论

常规 D7504 方法
图 5 显示了使用常规方法配置和 60 m × 320 µm, 0.5 µm   
HP-INNOWax 色谱柱对所有三种校验标准品进行的分离。该
方法在约 23 分钟内成功洗脱苯、甲苯和对二甲苯标准品中的
所有化合物。由于对二甲苯在空气中容易缓慢氧化，因此在对
二甲苯色谱图的末端会出现两个额外的峰。如果在下一次进样
前没有完全洗脱，这些氧化产物会与样品中的其他潜在污染物
一起，以“鬼峰”的形式出现在下一次的谱图中。为帮助消除

潜在的交叉污染，柱温箱的温度逐渐升高，超过了常规方法
的最终温度 150 °C。具体做法是取消在 150 °C 下保持 10 分
钟的步骤，改为以 50 °C/min 将柱温箱从 150 °C 快速升温至 
200 °C，并在 200 °C 下保持 10 分钟。请注意，本应用简报
使用 120 V 8850 气相色谱系统开发；230 V 型号气相色谱系
统的柱温箱升温速率更快。尽管存在这种差异，120 V Agilent 
8850 气相色谱系统仍能以出色的精度实现快速升温，31 分
钟时较大污染物峰的保留时间重现性印证了这一点（0.0018% 
RSD，n = 20）。

图 5. 苯 (A)、甲苯 (B) 和对二甲苯 (C) 校验标准品的常规方法分离
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为评估该方法的重现性，通过连续 20 次重复进样每种校验标
准品，并在每组重复进样之间加入空白进样，进行了精度研
究。精度研究结果如表 4 所示。由于轻质芳烃分子的蒸气压
力相对较高，并且易受当地环境条件波动的影响，因此难以实
现高精度分析。这可能会导致自动进样器注入样品量的可变性

增加，与甲苯和对二甲苯校验标准品相比，苯校验标准品中
化合物的峰面积 %RSD 结果较高印证了这一点。ASTM D7504 
采用归一化定量过程，有助于克服这一挑战，在对所有三种标
准品中的所有非痕量分子进行 n = 20 次重复测量时，计算得
到的浓度 %RSD 值低于 1.0%。

苯校验标准品 (n = 20)

浓度 (ppmw) 平均 RMS 信噪比 RT 平均值 (min) RT %RSD 峰面积 %RSD %质量数 %RSD

正己烷 502 17235 3.8885 0.011 2.88 0.72

苯 平衡气 9721787 8.0008 0.0274 2.85 0.00

甲苯 102 1304 11.8929 0.0158 2.81 0.32

1,4-二氧六环 10 44 12.9036 0.0277 2.37 2.73

对二甲苯 50 739 16.1223 0.0087 2.81 0.37

间二甲苯 50 729 16.407 0.008 2.68 0.55

异丙苯 10 152 17.7228 0.0073 2.19 1.40

邻二甲苯 30 459 18.2612 0.0067 2.61 0.81

丙基苯 202 3187 20.5218 0.0046 2.82 0.64

丁苯 100 1711 22.9378 0.0033 2.87 0.77

甲苯校验标准品 (n = 20)

浓度 (ppmw) 平均 RMS 信噪比 RT 平均值 (min) RT %RSD 峰面积 %RSD %质量数 %RSD

苯 159 2506 7.9078 0.008 1.54 0.41

甲苯 平衡气 5376842 12.1279 0.0123 1.57 0.00

乙苯 205 2919 15.7896 0.0059 1.66 0.29

对二甲苯 97 1404 16.1265 0.0067 1.65 0.28

间二甲苯 108 1568 16.4113 0.0062 1.65 0.33

邻二甲苯 10 165 18.2643 0.0059 1.36 0.77

丙基苯 24 388 20.5246 0.0035 1.73 0.73

对二甲苯校验标准品 (n = 20)

浓度 (ppmw) 平均 RMS 信噪比 RT 平均值 (min) RT %RSD 峰面积 %RSD %质量数 %RSD

正己烷 27 921 3.8885 0.0166 1.00 0.94

苯 14 199 7.906 0.0123 0.84 0.81

甲苯 320 4130 11.8959 0.0099 0.78 0.49

乙苯 85 732 15.8226 0.0196 0.75 0.17

对二甲苯 平衡气 4600116 16.3998 0.0122 0.76 0.00

间二甲苯 1251 21670 16.5071 0.0061 0.78 0.10

邻二甲苯 296 4258 18.2729 0.0044 0.77 0.10

丁苯 74 1164 22.9403 0.0023 0.84 0.29

表 4. 常规方法的精度研究结果
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快速 D7504 方法
尽管 8850 气相色谱系统为常规 D7504 方法带来了价值，但当
应用于更具挑战性的分离时，其真正的潜力才得以体现。通过
提高柱温箱升温速率、缩短柱温箱温度保持时间以及使用氢气
代替氦气作为载气，可以大大加快 ASTM D7504 分离速度。较
快的柱温箱升温速率会降低分离度，为了确保乙苯/对二甲苯
/间二甲苯区域的分离效果满足要求，必须抵消这种降低。为
此，我们将色谱柱内径从 320 µm 减至 180 µm，这大大提高
了分离效率（色谱峰更加尖锐），进而提高了整体分离度。更
尖锐的色谱峰会对分离度的提高产生显著影响，因此也可以减
短色谱柱柱长，从而进一步加快分析方法的速度。 

为了帮助用户了解改变色谱柱和方法参数的影响，安捷伦在每
套气相色谱系统中都提供了方法转换软件以及其他实用的气相
色谱计算器，这些工具也可以在线下载。方法转换软件（图 6）
允许用户输入现有的方法参数、色谱柱属性、载气和柱温箱
程序步骤，并计算适当的参数，以便在使用不同色谱柱和载
气时获得几乎相同的分离效果。除了原始转换外，方法转换
软件还可以输出方法参数以获得所需的速度增益或大幅提高
分离效率（峰尖锐度）。图 6 显示了利用方法转换软件如何将
常规 D7504 方法参数转换为使用氢气载气和 20 m × 0.18 mm, 
0.18  µm HP-INNOWax 色谱柱的快速方法。

图 6. 安捷伦方法转换软件将常规方法参数转换为使用不同色谱柱和氢气载气进行相同分离的参数
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方法转换软件显示新的总运行时间为  3.82 分钟，比常规 
D7504 快约 10 倍。通过将转换后的柱温箱升温速率修约
至 50 °C/min，将初始和最终保持时间分别修约至 1 分钟，
并将新的升温速率从 511.47 °C/min 降回 50 °C/min，可将
柱温箱升温程序简化，得到 4.8 分钟的新的总运行时间。通

过减缓对二甲苯/间二甲苯洗脱窗口期间的升温梯度，以提高
分离效果。此外，将最终柱温箱温度升至 240 °C，以帮助洗
脱潜在的污染物。最终的方法参数如表 2 所示，所得到的校
验标准品分离结果如图 7 所示。

图 7. 苯 (A)、甲苯 (B) 和对二甲苯 (C) 校验标准品的快速方法分离
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方法转换软件输出的关键参数是转换后的色谱柱容量。该参数
对于成功分离对二甲苯样品中的乙苯/对二甲苯/间二甲苯三重
峰至关重要。在这种情况下，方法转换软件显示新色谱柱的
容量是常规方法色谱柱容量的 9%，这意味着必须调整快速方
法的进样口和 ALS 参数，以减少约 90% 的进样量。为此，我
们将进样量从 0.6 µL 减少到 0.2 µL，并将分流比从 100:1 增至 
500:1，使载样量减少 93%。 

对常规方法进行的精度研究同样适用于快速方法（耗费 1/5 的
时间）；结果如表 5 所示。除痕量化合物外，每种化合物的浓
度 %RSD 值均低于 1.0%。与常规方法（洗脱窗口为 41.1 s）
相比，第六代 EPC 和灵活的柱温箱控制的直接影响体现在快
速方法的保留时间精度上，其中乙苯、对二甲苯和间二甲苯的
洗脱窗口为 4.3 s。 

苯校验标准品 (n = 20)

浓度 (ppmw) 平均 RMS 信噪比 RT 平均值 (min) RT %RSD 峰面积 %RSD %质量数 %RSD

正己烷 502 3263 0.6327 0.0078 1.82 0.19

苯 平衡气 3010035 1.1953 0.0313 1.76 0.00

甲苯 102 458 1.6127 0.0221 1.76 0.88

1,4-二氧六环 10.1 15 1.7117 0.0442 6.31 6.70

对二甲苯 50.3 241 2.0527 0.0179 1.84 1.00

间二甲苯 50.3 237 2.0824 0.0167 1.75 0.97

异丙苯 10.1 49 2.2278 0.0176 3.59 4.13

邻二甲苯 30.2 145 2.2792 0.0154 1.74 1.90

丙基苯 202 1026 2.5258 0.0167 1.68 0.37

丁苯 99.7 548 2.7848 0.0171 1.87 0.62

甲苯校验标准品 (n = 20)

浓度 (ppmw) 平均 RMS 信噪比 RT 平均值 (min) RT %RSD 峰面积 %RSD %质量数 %RSD

苯 159 707 1.1837 0.024 2.09 0.46

甲苯 平衡气 2150591 1.6349 0.0451 2.48 0.00

乙苯 205 952 2.0171 0.0205 2.35 0.26

对二甲苯 97.3 452 2.0527 0.0187 2.34 0.42

间二甲苯 108 502 2.0824 0.0181 2.36 0.39

邻二甲苯 10 50 2.279 0.0184 2.15 1.88

丙基苯 24.2 122 2.5257 0.0135 2.47 0.97

对二甲苯校验标准品 (n = 20)

浓度 (ppmw) 平均 RMS 信噪比 RT 平均值 (min) RT %RSD 峰面积 %RSD %质量数 %RSD

正己烷 27 169 0.633 0.0099 2.06 1.57

苯 14 60 1.1838 0.0338 2.12 2.03

甲苯 319.9 1484 1.6126 0.023 2.05 0.22

乙苯 84.6 254 2.0216 0.0271 1.61 0.76

对二甲苯 平衡气 1857116 2.0812 0.0422 2.06 0.00

间二甲苯 1251.4 7495 2.0938 0.0254 1.99 0.67

邻二甲苯 296.2 1400 2.2797 0.0173 2.00 0.16

丁苯 73.9 385 2.7845 0.0136 2.08 0.48

表 5. 快速方法的精度研究结果
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快速方法的一大亮点是对二甲苯校验标准中的苯，其含量为 
14 ppmw，平均 RMS 信噪比为 60。在柱上进样量减少了 93% 
的前提下，苯的方法检出限约为 0.7 ppmw（信噪比 = 3），方
法定量限为 2.3 ppmw（信噪比 = 10）。图 8 显示了对二甲苯

校验标准品的 20 次连续重复进样的苯峰叠加图。对于痕量化
合物灵敏度要求较高的用户，可以降低进样口分流比以增加进
样量，但这会降低乙苯/对二甲苯/间二甲苯三重峰的分离度。

图 8. 快速方法对二甲苯校验标准品的 20 次连续重复进样的叠加图，显示苯的含量为 14 ppmw，平均 RMS 信噪比为 60

保留时间 (min)

1.150 1.190 1.230 1.2701.110

FI
D 
信
号

 (p
A)

2.75

2.85

2.95

3.05
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结论
结果表明，Agilent 8850 气相色谱系统在应用于常规方法和 
ASTM D7504 优化的快速方法时，均可提供出色的稳定性和精
度。在连续 20 次重复进样中，采用两种方法分析所有三种标
准品中的所有非痕量组分得到的浓度 %RSD 值均低于 1.0%。
苯的浓度为 14 ppmw 时，使用常规方法时，平均 RMS 信噪
比为 199，使用快速方法时为 60，表明这两种方法的近似方
法检出限均低于 1.0 ppmw。Agilent 8850 气相色谱仪的宽度
仅为 Agilent 8890 气相色谱仪的一半，在占地面积相同的情况
下使用两台 Agilent 8850 气相色谱仪可为单通道测试方法提供
了真正的备用仪器。Agilent 8850 气相色谱仪的全套气相色谱
智能功能有助于增强仪器的远程监控和诊断，早期维护反馈计
数器有助于大幅延长仪器的正常运行时间。 
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