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摘要

许多液相⾊谱分析都已经使⽤填充有表⾯多孔颗粒的⾊谱柱改善峰形并提⾼样品通量。只要考虑到适当的粒径和

⾊谱柱尺⼨配对，⽆论使⽤何种液相⾊谱系统，均可获得这些益处。本⽂介绍的研究展⽰了表⾯多孔CORTECS C

18⾊谱柱相⽐于采⽤类似键合技术的全多孔⾊谱柱在Agilent 1290液相⾊谱系统上的优势。此外，还测试了竞争⼚

商的表⾯多孔⾊谱柱。峰容量的⽐较表明，与类似键合的表⾯多孔和全多孔颗粒技术相⽐，CORTECS C18⾊谱柱

能够在保持选择性的同时提供更⾼的分离度。

优势

与全多孔CSH C18相⽐，使⽤CORTECS C18+⾊谱柱使峰容量提⾼了10%以上■

表⾯多孔材料与全多孔材料之间的选择性相当，可⼤幅减少⽅法的重新开发需求■

在Agilent 1290液相⾊谱系统上，CORTECS C18+⾊谱柱相⽐竞争⼚商的表⾯多孔C18⾊谱柱峰容量有所提⾼■
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表⾯多孔颗粒(SPP)已成为液相⾊谱领域常⽤的⼀种技术，由不可渗透的中⼼与全多孔外层组成。这种颗粒设计最

初由Horvath在20世纪60年代中期推出，⽤于离⼦⾊谱1。 ⾃那时起，这些材料的⽣产经历了巨⼤的改进，包括对

多孔层厚度的严格控制、将多孔层粘附到实⼼核的⽅法以及多孔层和⾮多孔层的化学性质。与全多孔颗粒对应产

品相⽐，这种颗粒技术改善了van Deemter⽅程的A项（涡流扩散）和B项（纵向扩散），从⽽提⾼了⾊谱柱效率

。与全多孔颗粒相⽐，A项受到SPP的均匀粒径的直接影响。均匀的粒径导致更紧密的填充床，颗粒周围的流动通

道与通过颗粒的流动通道相似。B项受实⼼核的影响，其限制了颗粒的整体渗透性，并减少了分析物扩散可及的⾊

谱柱体积。

这些材料的效率提升有助于分离棘⼿分析中的关键分析物对2。此外，使⽤填充有表⾯多孔颗粒的⾊谱柱对过时的

专论⽅法进⾏现代化改造，可以在⽅法转换⽅⾯提供更⾼的通⽤性。USP专论⽅法转换受到USP通则<621>的严格

控制，其中新⾊谱柱的L/dp（柱⻓与粒径⽐）或N（理论塔板数）必须保持在原始参⽐⾊谱柱的⼀定范围内。这可

能会限制⽅法转换中新⾊谱柱的柱⻓和尺⼨。然⽽，对于表⾯多孔颗粒，通常可以采⽤N转换⽅法，以通过缩短运

⾏时间来改善分离，从⽽提⾼通量并尽量减少溶剂消耗3-5。

本研究考察了表⾯多孔CORTECS C18⾊谱柱对六种磺胺类药物的分离效果。本研究将该⾊谱柱与竞争⼚商的表⾯

多孔颗粒⾊谱柱和填充有全多孔颗粒的⾊谱柱进⾏对⽐评估，各种⾊谱柱均使⽤C18键合相进⾏了官能化。⽐较使

⽤Agilent 1290液相⾊谱系统进⾏，其中CORTECS C18⾊谱柱表现出更⾼的峰容量，甚⾄优于竞争⼚商的表⾯多孔

⾊谱柱。此外，CORTECS C18⾊谱柱与测试的替代⾊谱柱具有相似的选择性，由此可以简化⾊谱柱之间的⽅法转

换。 

实验

样品描述

使⽤⽔作为样品稀释剂，制得浓度为13 µg/mL的磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺⼆甲嘧啶、磺胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒

嗪和磺胺异恶唑纯标样。 

液相⾊谱条件

液相⾊谱系统： Agilent 1290 Infinity II

检测： UV检测（波⻓254 nm），使⽤DAD
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样品瓶： TruView LCMS认证样品瓶透明玻璃样品瓶（

P/N：186005668CV）

⾊谱柱： CORTECS C18+, 2.1 × 50 mm, 2.7 

µm（P/N：186007395）

XSelect CSH C18, 2.1 × 50 mm, 2.5 

µm（P/N：186006101）

竞争⼚商表⾯多孔C18, 2.1 × 50 mm, 2.7 µm

柱温： 30 °C

样品温度： 室温

进样体积： 1 µL

流速： 0.33 mL/min

流动相A： 0.1%甲酸⽔溶液

流动相B： 0.1%甲酸的⼄腈溶液

梯度： 参⻅下表

梯度
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数据管理

⾊谱软件： Empower 3 Feature Release 5

信息学软件： Empower 3 Feature Release 5

图1.六种磺胺类药物的化学结构

结果与讨论

表⾯多孔颗粒为UHPLC分离提供了许多优势，与同等尺⼨的全多孔颗粒相⽐，其在系统反压相当的情况下获得了

更⾼的效率。表⾯多孔颗粒的⼀项优势在于，其⽣产⽅式得到的颗粒尺⼨更均匀，因此可以更⾼效地填充到⾊谱

柱中1。 优化的填料对柱效具有显著影响，如表⾯多孔与全多孔颗粒的van Deemter⽅程和曲线图所述6-8。 这是

由于表⾯多孔颗粒填充床的均匀性提⾼，直接影响柱效。

van Deemter⽅程⽤于衡量⾊谱柱中扩散的经验附加来源，该⽅程包含三项因素，A：涡流扩散，B：纵向扩散，

C：传质。通过在⾊谱柱内创建均匀的流动通道，填充表⾯多孔颗粒的进步减⼩了与A项相关的对扩散的影响。在
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最佳线速度下，当使⽤表⾯多孔颗粒时，B项也显著减⼩，因为不可渗透的实⼼核减⼩了扩散可及的体积。对于⼩

分⼦，C项或传质并⾮⼀个重要影响因素，但是在⼤分⼦分析中，C项确实具有更显著的影响9。

使⽤两种不同的表⾯多孔颗粒⾊谱柱和⼀种全多孔颗粒⾊谱柱分析六种磺胺类药物时，可以观察到这些优势的⽰例

。测试的所有⾊谱柱尺⼨均为2.1 × 50 mm（粒径2.x µm）。表⾯多孔颗粒为2.7 µm，全多孔颗粒为2.5 µm。所

⽤的流动相为各⾃包含0.1%甲酸的⽔和⼄腈溶液。所⽤的流速为0.33 mL/min，柱温为30 °C。梯度详细信息如⽅

法部分所述。 

图2.六种磺胺类药物在三种⾊谱柱上的分离：XSelect CSH C18、CORTECS C18+和竞争⼚商表⾯多孔(SPP) C18⾊谱

柱。峰鉴定结果：1)磺胺嘧啶、2)磺胺噻唑、3)磺胺⼆甲嘧啶、4)磺胺甲氧哒嗪、5)磺胺氯哒嗪和6)磺胺异恶唑。 

初看三种⾊谱柱之间的分离似乎相当。与磺胺嘧啶相⽐的相对保留时间如表1所⽰，证实这三种材料具有⾮常相似

的选择性。与全多孔颗粒⾊谱柱相⽐，两种表⾯多孔颗粒⾊谱柱均具有更⾼的相对保留时间，但与竞争⼚商的SPP

⾊谱柱相⽐，CORTECS C18和XSelect CSH C18⾊谱柱的值彼此更接近。这可能是由于三种固定相之间的⾊谱柱填

料差异所致。然⽽，尽管观察到相对保留存在差异，在⾊谱图中仍然观察到相似的总体选择性。 
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表1.使⽤磺胺嘧啶作为参⽐峰得到的相对保留时间（α值）

通过检查六种分析物在4.4%峰⾼处的峰宽并使⽤这些值来确定峰容量，可以观察到该分离中最显著的差异。峰容

量的计算⽅法如公式1所述。峰容量结果如表2所⽰。 

公式1.峰容量计算，其中Pc为峰容量

，Wavg为4.4%峰⾼处的平均峰宽，t

g为梯度时间。 
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表2.每种⾊谱柱上各分析物的平均峰宽(n=3)，以及使⽤梯度时间6.30 min

计算出的峰容量。

与全多孔颗粒⾊谱柱相⽐，表⾯多孔颗粒⾊谱柱可实现更⾼的峰容量。竞争⼚商SPP⾊谱柱的峰容量⽐XSelect 

CSH C18⾊谱柱⾼3%，⽽CORTECS C18⾊谱柱的峰容量则⾼约11%。需要注意的是，与其他表⾯多孔颗粒⾊谱柱

相⽐，CORTECS⾊谱柱能够将分离峰容量提⾼近7%。这些⾊谱柱之间的差异可归因于两种⾊谱柱的装填程序不

同或颗粒填料不同。虽然不代表所有分析，但磺胺类药物的分析可作为分析⼈员使⽤CORTECS⾊谱柱能够获得的

益处的⼀个⽰例。 

结论

采⽤表⾯多孔硅胶基质颗粒制成的CORTECS液相⾊谱柱是任何液相⾊谱系统的理想⾊谱柱选择。通过减少van 

Deemter⽅程中A项和B项引起的附加扩散来源，可以提⾼表⾯多孔颗粒⾊谱柱的分离性能和柱效。值得注意的是

，表⾯多孔颗粒可以更均匀地填充在⾊谱柱中，从⽽为减⼩谱带展宽和提⾼柱效创造理想的条件。通过查看表⾯

多孔颗粒与全多孔颗粒的van Deemter图，可以更全⾯地检查所有这些益处。从磺胺类药物的梯度分离中，可以

看出表⾯多孔颗粒改善分离效率的⼀个⽰例。与全多孔颗粒⾊谱柱相⽐，CORTECS C18⾊谱柱改善了分离的峰容

量，同时保留了分离的选择性。即使与竞争⼚商SPP⾊谱柱相⽐，CORTECS C18⾊谱柱也表现出更⾼的峰容量。
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