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随着毛细管色谱越来越广泛地应用于各种分析

工作中，毛细管色谱柱的制备技术，成为一个值得

重视和研究的问题。而制备毛细管柱是一个复杂且

不易掌握的技术。近年来，我们研究了非极性交联

毛细管色谱柱，已经取得了一些进展。比如容易制

做，容易掌握，成活率比较高。在此基础上，我们

又对甲基硅橡胶系列固定液中带有苯基的硅橡胶交

联柱进行了研制，也获得了良好的效果。新选的固

定液因含有苯基对引发剂形成的初级游离基有消耗

作用，给交联制备带来很大的难度。但是苯基取代

的硅氧烷在高温空气中的安定性比甲基硅氧烷好，

这是由于苯核的共振稳定化，苯基不象脂肪族基团

那样容易受到氧化。事实证明苯基交联柱的柱温可

达360 370℃妗。

本工作的主要目的是对苯基交联柱的制备重复

性及性能做进一步考察，以便确定其生产应用的可

行性。

实 验 结 果

使用硬质玻璃毛细管柱，0.25mm 左右内径，

长度在20m以上。玻璃毛细管柱经盐酸预处理后，

一步交联法制备。

（一）柱制备的重复性见表l 从表1看出辛

醇的k'值都在1以上，每米塔片在2000以上，这不

表1 苯基交联柱制备重复性考察

但说明毛细管柱对醇有保留及分离能力，而且也说

明含苯基固定液在柱内进行了交联，柱子的制备重

复性良好。

（二）柱性能 1.柱的酸碱性：在SP-501型

色谱仪上，进2,6-二甲基苯酚及2,6-二甲基苯胺的

等量混合样，其峰面积之比为 S/S胺�==0.89，表

明此柱为偏碱性。2．甲基苯基交联柱对正十烷的拖

尾因子为1.0，对正辛醇的拖尾因子为1.2。可见对

烷烃基本不拖尾，对醇稍有拖尾，表明柱子仍具有
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表 2 交联苯基柱麦氏常数 活性。其极性和聚氯苯基硅氧烷相似。3．热稳定性

考察见图1

图1为原油分析色谱图，柱箱温度 120—

360妫，程升速率5�//min，基线无漂移，可分析到

C46。

4．交联甲基硅酮与交联苯基硅酮柱的γj.s



表 3 R/L与胕i.s/L的 比较

R值对比。

从表3数据可以看出，在2,6-二 甲基苯 酚和

2,6-二甲基苯胺样品中，苯基柱的R/L和 i.s值都

高于甲基柱，这说明苯基交联柱对这二种化合物的

选择性分离比甲基交联柱更好些。

（三）应用 图2是使用26m甲基苯基交联柱

分析皮匠鱼中脂肪酸甲脂的色谱图，柱温从180℃

开始至280℃妫，基线平稳，无漂移，谱图分离清

晰。

（五）结论 甲基苯基交联柱属弱碱性、弱极

性柱，可灾重复制备，可用于醇、脂、酚、胺等样

品的分离。
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用离子交换法预处理的高效液相色谱—电化学检测法
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用高效液相色谱—电化学检测法测定尿中儿茶

酚胺 (CAs)需对尿样进行预处理。预处理方法很

多，其中有氧化铝吸附法，各种有机溶剂提取法、

双柱双泵直接进样法和离子交换法等[13]。我们

采用一种弱阳离子交换树脂对尿样进行预处理。实

验证明，与其它预处理法比较本法操作简便快速，

回收率高，对CAs提取的专一性强，适用于临床和

实验室的分析和研究。

实 验 部 分

（一）试剂 标准品：NE(SERVA),E和

DA(Fluka)；内标：3,4-二羟基苄胺 (DHBA,

Sigma);Bio-Rex 70阳离子交换树脂（Biored）；

离子对色谱试剂 (IPR-B7，天津试剂二厂）；五

硼酸铵（北京化工厂），乙腈（中国科学院上海脑研

究所）等；实验用水为超纯水。

（二）操作条件 贝克曼 110B型高效液相色

谱仪，BAS公司LC-4B/17型电化学检测器。�44.6

×250mm不锈钢柱，内填Ultrasphere ODS(5μ�))；

流动相为乙酸-乙酸钠缓冲液 （含有0.68％ NaAc,

0.01％EDTA,1％IPR-B7,7％乙腈，用乙酸调
PH至4.0�。流量为1.0ml/min，电化学检测工作

电压650mV，检测灵敏度10nA。

（三）操作步骤 取尿样5ml(pH23)于具塞

试管内，加200ngDHBA,5ml 0.03mol/L醋酸铵，

0.3m 10.5mol/L NaOH，旋涡振荡30s，用0.5mol/L

NaOH和1mol/L HAC调pH67�摇匀，注入阳

离子交换柱内，流出液弃去，加5ml0.03mol/L醋

酸铵洗去杂质，再加5ml 0.4mol/L五硼酸铵，收集

洗脱液，取20μ蘬l进样。每个试样预处理过程为10min


