
应⽤纪要

使⽤Arc™ HPLC系统、强溶剂兼容性试剂盒
和⽰差折光(RI)检测器对聚苯⼄烯-四氢呋喃
溶液进⾏准确的分⼦量测定

Margaret Maziarz

Waters Corporation

摘要

实现准确、可重现的分⼦量测定对于聚合物的正确表征⾄关重要。本应⽤纪要介绍了使⽤Arc HPLC系统、强溶剂

兼容性试剂盒和⽰差折光(RI)检测器准确测定聚苯⼄烯分⼦量的⽅法。使⽤四氢呋喃(THF)溶剂制备窄分布分⼦量

的聚苯⼄烯标准溶液和样品。使⽤带有凝胶渗透⾊谱(GPC)选项的Empower™软件计算分⼦量。

优势

Arc HPLC系统搭配强溶剂兼容性试剂盒，可准确测定聚苯⼄烯的分⼦量并获得出⾊的重现性■

在聚合物分析中使⽤Styragel HR⾊谱柱实现⾼分离度分离■

使⽤带有GPC选项的Empower软件快速、简便地测定聚合物的分⼦量分布■

简介

凝胶渗透⾊谱(GPC)是⼀种表征聚合物（包括分⼦量测定和分⼦量分布）的常⽤技术。GPC基于体积排阻⾊谱(
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SEC)原理，可根据溶液中分⼦的流体动⼒学半径进⾏分离1。 分⼦量较⼤的聚合物先洗脱，分⼦量⼩的聚合物后洗

脱。在聚合物⾏业中，分⼦量分布可⽤于预测机械强度和弹性等聚合物特性2。 聚合物的分⼦量通常以数均分⼦量

(Mn)、重均分⼦量(Mw)、Z均分⼦量(Mz)和多分散性指数(PDI)表⽰。PDI是Mw/Mn的⽐值，是分⼦量分布范围的

量度。

虽然GPC是⽤于聚合物分析的强⼤⼯具，但据报道，准确定量分析分⼦量分布仍是⼀项主要挑战1。⼤多数聚合物

在UV下检测效果不佳，通常使⽤的检测器包括⽰差折光(RI)和蒸发光散射(ELSD)等检测器。

本应⽤纪要介绍了使⽤Arc HPLC系统和强溶剂兼容性试剂盒对聚苯⼄烯溶液进⾏准确分⼦量测定的⽅法。强溶剂

兼容性试剂盒⽀持在Arc HPLC系统中使⽤强溶剂，例如四氢呋喃(THF)和⼆甲基甲酰胺(DMF)3。 本研究中使⽤⼀

组⽤四氢呋喃溶剂制备的窄分布聚苯⼄烯标准品进⾏了分⼦量校准。根据标准曲线定量聚苯⼄烯样品，确定分⼦

量分布。GPC分析表明，校准效果出⾊，聚苯⼄烯样品分⼦量测定结果准确。

实验

四氢呋喃，HPLC级，⽆防腐剂，购⾃Fisher Chemicals，货号：T425‒4。

⽤于APC的聚苯⼄烯标准品，Ready Cal PS试剂盒（P/N：186007223 <

https://www.waters.com/nextgen/global/shop/standards--reagents/186007223-readycal-ps-kit-for-

apc.html> ）：包含⼀组（三个）窄分布标准品和未知样品：

⿊⾊样品瓶瓶盖：每瓶含2.25 mg聚苯⼄烯，分⼦量为66K、21.5K、4.92K和2.28K■

蓝⾊样品瓶瓶盖：每瓶含2.25 mg聚苯⼄烯，分⼦量为44.2K、15.7K、3.47K和1.25K■

绿⾊样品瓶瓶盖：每瓶含2.25 mg聚苯⼄烯，分⼦量为28K和9.13K■

⽩⾊样品瓶瓶盖：含2.25 mg聚苯⼄烯样品，分⼦量为34.8K，标记为未知，⽤于分⼦量确认■

样品描述

标准品溶液

向每个样品瓶中加⼊1.5 mL四氢呋喃，静置数⼩时使其溶解，制得聚苯⼄烯窄分布标准品和样品。浓度为1.5 

mg/mL。
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⽅法条件

系统： Arc HPLC系统，配备四元溶剂管理器(QSM)、流通

针式(FTN)和强溶剂兼容性试剂盒（

P/N：715009279）

流动相： 四氢呋喃

分离： 等度

流速： 1.0 mL/min

⾊谱柱： 所有⾊谱柱(7.8 × 300 mm, 5 µm)均使⽤随附的连

接管（P/N：WAT084080）串联连接。

1. Styragel™ HR 4, 10,000 Å，分⼦量范围

：5,000〜600,000，P/N：WAT044225

2. Styragel HR 2, 500 Å，分⼦量范围

：500〜20,000，P/N：WAT044237

3. Styragel HR 1, 100 Å，分⼦量范围

：100〜5,000，P/N：WAT044234

柱温： 35 °C

检测： ⽰差折光检测器(RI)

· 采样速率：10 pts/s

· 极性：正离⼦

· 流通池温度：35 °C

进样体积： 50 µL

LCMS最⼤回收样品瓶，容积2 样品瓶：

3使⽤Arc™ HPLC系统、强溶剂兼容性试剂盒和⽰差折光(RI)检测器对聚苯⼄烯-四氢呋喃溶液进⾏准确的分⼦量测定



mL，P/N：600000670CV

样品温度： 15 °C

清洗溶剂： 样品/灌注清洗液：四氢呋喃

洗针液：异丙醇

数据管理

⾊谱软件： Empower 3 Feature Release 5Service Release 5 

(FR5 SR5)。GPC选项⽤于数据处理与报告。

结果与讨论

为确保聚合物的正确表征，重要的是使⽤适当的标准品建⽴标准曲线，建⽴⼀组测试⾊谱柱的分离。本研究选择

了⼀组三根⾊谱柱，以覆盖聚苯⼄烯窄分布标准品的分⼦范围。此外，还选择了不同孔隙率的⾊谱柱，以提供⾜

够的分离度，从⽽准确测定分⼦量。⾊谱柱使⽤连接管路，从最⼤孔径开始串联连接，以尽可能降低反压。由于

⽰差折光检测器的响应可能受洗脱液组分变化的影响，因此未使⽤梯度洗脱1。运⾏溶于THF溶剂中的标准品溶液

和样品溶液，使⽤THF作为流动相进⾏等度分离。该⽅法可成功分离聚苯⼄烯窄分布标准品，并⽀持样品分析（图

1）。 
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图1.使⽤Arc HPLC系统、强溶剂兼容性试剂盒和RI检测器分析

聚苯⼄烯标准品和样品溶液获得的⾊谱分离结果。

聚苯⼄烯校准和样品分析

使⽤Empower软件的GPC选项进⾏数据分析并⽣成报告4。 GPC标准曲线通过分析⼀组窄分布聚苯⼄烯标准品⽣

成。利⽤各标准品的峰位分⼦量(Mp)绘制分⼦量与保留时间的关系曲线。采⽤三阶拟合⽅法，拟合曲线能够良好

地描述分⼦量(Mp)的对数与保留时间之间的关系，相关系数(R2)⼤于0.9997（图2）。

5使⽤Arc™ HPLC系统、强溶剂兼容性试剂盒和⽰差折光(RI)检测器对聚苯⼄烯-四氢呋喃溶液进⾏准确的分⼦量测定



图2.使⽤聚苯⼄烯窄分布标准品⽣成的GPC标准曲线。

根据标准曲线定量聚苯⼄烯样品，计算出分⼦量信息。GPC测量结果包括峰均分⼦量(Mp)、重均摩尔质量(Mw)、

数均摩尔质量(Mn)和摩尔质量分布的多分散性（图3）。样品溶液六次重复进样获得的相对标准偏差(RSD)范围为

0.20%~0.67%。此外，将计算出的分⼦量与Mp、Mw和Mn的⽬标值（分别为34,500、34,000和33,200 (Da)）进

⾏⽐较。结果显⽰，分⼦量测定的准确度分别为100.6%、100.0%和98.9%。此外，Empower GPC选项中的分布

图可显⽰聚合物样品的分⼦量信息。图中显⽰了分⼦量分布情况（图4），有助于正确、准确地表征聚合物。 
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图3.分析聚苯⼄烯宽分⼦量样品的分⼦量分布。六次重复进样。

图4.聚苯⼄烯样品的分⼦量分布图。

⽇间性能
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该⽅法的⽇间性能可确保在相同分析中⽣成⼀致的结果，这对于准确表征聚合物⾄关重要。为了验证性能，我们

在不同⽇期分析了聚苯⼄烯标准品和样品，以评估标准曲线和分⼦量测定的准确性。在研究的这些天中，该⽅法

在分⼦量测定⽅⾯表现出了出⾊的校准效果和准确性。

表1.聚苯⼄烯分析（包括标准曲线和样品分析）的⽇间性能。样品的⽬标分

⼦量：Mp = 34,000 Da，Mw = 34,000 Da，Mn = 33,200 Da。

结论

本研究使⽤Arc HPLC系统和强溶剂兼容性试剂盒分析了⼀组窄分布聚苯⼄烯标准品和聚苯⼄烯样品，并使⽤带有

GPC选项的Empower软件进⾏数据处理。该⽅法在聚苯⼄烯溶液分析中展⽰出优异的重现性和准确的分⼦量测定

结果。Empower软件GPC选项可实现快速的数据分析，从⽽有效表征聚合物的分⼦量测定和分⼦量分布。 
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