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, , 在气相色谱 +质谱（9:+;<）联用分析中，除氦气外，迄今

尚未见到有用其 他 气 体 作 载 气 的 报 道。本 实 验 对 氢 气 替 换

氦气作为气相色谱 +质谱联用仪的载气情况进行了考察。

!" 实验部分

! " !" 仪器与试剂

, , AB #)(" 气相 色 谱 仪，AB &(+’ 台 式 质 谱 仪，AB+& 色 谱

柱（’" % - ". !& %% /* C* ，& !%）。

, , 混合样品：正 戊 烷、正 己 烷、正 庚 烷、正 辛 烷、正 壬 烷、环

己烷、叔丁醇、苯、二 甲 苯、硝 基 苯、苯 胺、邻 二 硝 基 苯、苯 酚、

萘、乙酸苄酯、二 甲 亚 砜、溴 代 丁 烷、苯 乙 酮、吡 啶、甲 醛、乙

腈、异戊二烯（ 西安化学试剂厂）均为分析纯。

, , 供试液制备：移取液体试剂各 $ %D，固体试剂 ". ! 0，超

声混合均匀保存于容量瓶中备用。

! " #" 分析条件

, , 9: 条件：柱前压范围为 %. ) / $+ * ! EB.，汽化 室 温 度 为

!&" F ，载 气 为 氦 气 或 氢 气；柱 温 程 序：%" F（ # %/4）

$&
#&&&&&

F G %/4
!%" F（$" %/4），分流比为 $&"0 $。

, , ;< 条件：传输杆温度 !&" F ；质谱分辨率 )""；电子轰击

电离源（-H ）温度 !’" F ；电 子 轰 击 能 量 +" $(；四 极 杆 温 度

$&" F ；倍增器电压 $. # E(；<5.4 全扫描方式，质量扫描范围

$" / %"" 1，无溶剂延时。

! " $" 实验操作

, , 用氦气或氢气作载气，在恒压条件下改变柱前压分别为

%. )，+. #，$$. "，$%. &，$+. ! EB.。混 合 样 品 每 次 进 样 ". $ !D，

邻二硝基苯单独进样 ". $ !D，记录分析数据。

#" 结果与讨论

# " !" 载气替换对峰宽以及分离度的影响

, , 选取色谱图中保留时间最接近的正壬烷和邻二甲苯，采

用恒压模式，分别 在 不 同 压 力 下 比 较 其 半 峰 宽（! & ）和 分 离

度（" =）。结果表明，在 相 同 条 件 下 用 氢 气 作 载 气，正 壬 烷 和

邻二甲苯的峰形窄，分离度高。正壬烷的分离情况见表 $。

表 !" 正壬烷在不同载气及压力下峰宽及分离度的比较
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# " #" 载气替换对保留因子及保留时间的影响

, , 选择压力为 $$. " EB.，在不同的载气条件下比较各物质

的保留因子 $，结果显示，氢 气 作 载 气 时，保 留 时 间 短 的 组 分

其 $ 值基本不变，而二甲苯等的 $ 值显著增大（ 见图 $）。

图 !" 相同压力、不同载气条件下各物质

保留因子及保留时间的比较

, , $ * 戊烷；! * 己 烷；’ * 苯；% * 庚 烷；& * 甲 苯；# * 辛 烷；+ * 二 甲

苯；) * 壬烷；( * 苯胺；$" * 硝基苯 *

# " $" 载气替换对质谱峰的影响

, , 对用氦气和氢气 作 载 气 条 件 下 混 合 物 中 各 物 质 的 质 谱

图（ 图略）进行分析 对 比 发 现，除 硝 基 类 化 合 物 外，其 他 化 合

物在不同载气下的质谱图几乎完全相同，说明这些物质不受

载气性质的影响。硝 基 类 化 合 物 在 用 氢 气 作 载 气 时 其 质 谱

图与标准质谱图有较大差异，分析原因可能是在氢气载送样

品（ 如硝基苯）的过 程 中，对 其 进 行 了 部 分 还 原，导 致 最 终 质

谱图为硝基苯和 苯 胺 两 种 纯 物 质 质 谱 裂 解 碎 片 的 叠 加。故

对硝基类化合物的定性检测不宜用氢气作载气。

# " %" 氢气作载气时硝基苯色谱图拖尾现象分析

, , 氢气作载气时硝基苯、邻二硝基苯的色谱图出现拖尾现

象，并且在色谱图的不同部位其质谱棒图也不相同。分析原

因可能是由氢气的 还 原 作 用 引 起，生 成 了 新 的 物 质，使 得 色

谱柱对各物质保留作 用 有 差 异 以 及 检 测 器 对 该 物 质 的 响 应

均发生了变化；其 次 拖 尾 现 象 是 含 有 孤 对 电 子 物 质 的 特 性。

从硝基苯和苯胺的质谱图中也可看出，硝基苯的碎片丰度逐

渐减少甚至消失，苯胺的碎片丰度增大，一直到成为最强峰，

说明硝基苯在被载送的过程中被氢气部分还原为苯胺。

$" 结论

, , 氢 气 作 载 气 时，样 品 出 峰 快，分 析 时 间 短，经 济 成 本 低，

具有一定的实用性。氢气与氦气相比分子扩散项大，而传质

阻力项小，在范氏方 程 中 总 的 效 果 是 柱 效 得 到 提 高，因 而 对

非氧化性化合物的 9:+;< 分析，氢气是理想的载气；虽然用

氢气作载气对氧化性物 质（ 如 硝 基 化 合 物 ）的 分 析 有 一 定 的

影响，却为催化氢化 以 及 催 化 剂 的 研 究 提 供 了 新 的 途 径：将

待研究的催化剂装入 9: 进样口衬 管，用 氢 气 作 载 气 载 送 样

品，使样品在进样口衬管内进行氢化反应。这种装置便于更

换条件，实现在线监测。


