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摘要

本应⽤简报展⽰了Waters ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱(Advanced Polymer Chromatography™, APC)系统在聚酰

胺GPC分析中的运⽤，该分析使⽤HFIP，与传统分离技术相⽐，是⼀种更具可持续性的替代⽅法。

优势

针对可溶于HFIP的聚合物的⾼温凝胶渗透⾊谱(GPC)应⽤的替代分析⽅法■

每个样品的分析时间为15 min，⽽传统GPC的运⾏时间为45 min■

与聚酰胺GPC相⽐，能减少危险废物和有机溶剂消耗量■

APC等度溶剂管理器(ISM)系统多年来⼀直成功地与HFIP配合使⽤■

简介

聚酰胺是我们⽇常⽣活中不可或缺的⼀部分，尽管我们不容易看到它们如何发挥作⽤。尼⻰6,6是⼀种聚酰胺商品

，以其六碳单体原料⼰⼆酸和六甲基⼆胺⽽得名。尼⻰产品的两个例⼦是汽⻋零件和电线，它们需要具有耐热和

耐化学腐蚀性1。由于聚酰胺的耐腐蚀性，将该聚合物溶于有机溶剂中进⾏GPC分析具有挑战性。许多制造商使⽤
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⾼温GPC (>100 °C)来确定这些尼⻰聚合物的分⼦量分布，该分析通常使⽤间甲酚或N-甲基吡咯烷酮作为流动相2,3

。

另⼀种对难溶解的聚酰胺尼⻰6,6进⾏GPC分析的⽅法是使⽤六氟异丙醇(HFIP)作为流动相。HFIP在室温下是⼀种

粘性溶剂：20 °C时的粘度为1.65 cP。与四氢呋喃的粘度（25 °C时为0.48 cP）相⽐，以HFIP作为流动相时需要考

虑液相⾊谱系统的操作参数，分析时间为45 min，需要使⽤数升⾮常昂贵的溶剂并产⽣危险废物4-7。

HFIP⽤作⾼压系统中的流动相，例如压⼒上限为15,000 psi的超⾼效聚合物⾊谱(APC)系统，为这⼀常规分析增加

了新的优势。该低扩散系统具有专为保持Waters BEH⼩颗粒⾊谱柱的⾼分离度⽽设计的独特能⼒。可以设想使粘

性流动相在⾼压下通过⼩颗粒⾊谱柱的挑战，并且需要⼀些额外的考虑来克服HFIP的物理限制。许多科学家发现

UPLC在⾼效⽅法开发和加快分析时间⽅⾯的优势是⼀个强⼤的动⼒，他们在实验中使⽤HFIP取得成功并发表了结

果8。

实验

本APC分析利⽤包含盐添加剂的HFIP流动相对各种聚酰胺进⾏体积排阻分离，仪器参数列于液相⾊谱条件表中。

在闪烁瓶中⽤HFIP过夜溶解样品，浓度为1 mg/mL，然后转移到仪器样品瓶中。 

液相⾊谱条件

系统： 配备ISM的ACQUITY超⾼效聚合物⾊谱(APC)系统

泵： 等度

流动相： 六氟异丙醇，含0.1%三氟⼄酸钠(NaTFA)

清洗/清除： 六氟异丙醇

密封清洗液： 80/20⽔/异丙醇

密封清洗速率： 2.00 min间隔
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流速： 0.45 mL/min

运⾏时间： 15 min

样品温度： 20 °C

注射器吸取速率： ⾃动

样品浓度： 1 mg/mL

进样体积： 20 µL

柱温： 50 °C

⾊谱柱组： ACQUITY APC XT™：

900 Å, 450 Å (2.5 µm, 4.6 × 75 mm), P/N: 

186007253

200 Å (2.5 µm, 4.6 × 150 mm), P/N: 186007005

125 Å (2.5 µm, 4.6 × 75mm), P/N: 186006998

45 Å (1.7 µm, 4.6 × 75mm), P/N: 186006993

检测器： RI(50 °C)

⾊谱柱组装置

注意⾊谱柱组选择了五根⾊谱柱，这是⼀种创造性的解决⽅案，使通常只能容纳三根150 mm⻓⾊谱柱的空间可以

容纳五根⾊谱柱。图1所⽰的⾊谱柱组⽰例中不包括涵盖3K‒70K Da分⼦量范围的150 mm 200 Å⾊谱柱。柱温箱

具有四个可追溯的eCord™连接。第五根⾊谱柱不会连接e-cord磁铁，因此在Empower™软件中不会被捕获，这

根⾊谱柱有助于筛选未知样品的分⼦量范围。⼀旦确定范围，即可将⾊谱柱组优化为四根⾊谱柱。

此处所⽰为⼀个四⾊谱柱组⽰例图。为在所⽰的900 Å⾊谱柱（150 mm⻓）的空间中安装两根75 mm⻓的⾊谱柱

，必须移除预柱过滤器，且接头的形状必须适合压⼊柱温箱中。将⾊谱柱组优化为四根⾊谱柱后，可以重新安装
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预柱过滤器。

图1.ACQUITY APC XT⾊谱柱的四⾊谱柱配置⽰例

数据管理

仪器控制以及数据采集和处理均由Empower 3⾊谱数据系统FR5完成 

结果与讨论

将⾊谱柱组和⽅法优化⾄每次进样15 min后，运⾏聚甲基丙烯酸甲酯(PMMA)校准标准品以确定图2中的分⼦量范

围和相对校准曲线（图3）9。
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图2.PMMA校准标准品的叠加⾊谱图

最⾼分⼦量点在校准曲线的弯曲处，这是由于分离路径和⾊谱柱较短导致分离度较低，但这并不影响未知聚酰胺

样品分析的质量，因为它们会在曲线的线性范围内洗脱。使⽤5阶曲线获得了理想的R2值0.998453（图3）。
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图3.Empower计算出的PMMA校准曲线

使⽤相对校准PMMA标准曲线对未知聚酰胺样品进⾏积分和计算（图4）。
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图4.四个未知聚合物样品的Empower 3叠加⾊谱图，峰分⼦量范围为128K~288K。

结论

所述实验的结果证明，APC能够分析溶于HFIP中的聚酰胺，校准曲线的R2值为0.9985。

该分析⽅法提供结果的速度是传统GPC⽅法的三倍，每次进样的分析时间仅为15 min。运⾏时间的缩短使每次进

样所⽤的HFIP溶剂不到7 mL，⽽传统GPC在每次进样时需要使⽤超过22 mL的溶剂10。

总⽽⾔之，本⽂所述的该⽅法有可能提⾼实验室样品通量，提供更具可持续性、成本效益⾼的分离选择，可⽤作

⾼温GPC的替代⽅法。  
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