
高分子分子量分布的测定是在体积排除模式下进行
的 HPLC 分析中的一个领域，一直以来被称为 GPC (gel 

permeation chromatography) 。近来提高已建立的 GPC 分析
方法的分析通量受到越来越多关注。在本文中，我们将介绍一
种全新的 GPC分析模式，采用重叠进样和聚合物添加剂的同时
定量测定，提高分析效率。

Y. Watabe, K. Nakajima, H. Terada

■利 用 重 叠 进 样 的 GPC 分 析 与 同
时分析多种聚合物添加剂
计算高分子化合物平均分子量、分散性的 GPC分析当中，

多采用示差折射光检测器（RID），分析具有抗氧化作用的添
加剂时，由于多为具有双键的化合物，因而多采用 UV检测器。
因此本研究中串联使用上述两种检测器。GPC分析当中，排除
极限以前几乎没有成分洗脱。连续分析时，将前一针的色谱洗
脱过程与当前样品中无洗脱成分流出的过程重叠，以此缩短分
析时间，即提高通量。但是，多种添加剂共存时，即使使用排
阻极限较小的色谱柱，低分子添加剂之间也很难完全分离，难
以获得正确的定量分析结果。但是，UV检测器中采用可同时
获得光谱信息的二极管阵列检测器（PDA），利用色谱峰解卷
积功能提高未分离添加剂之间的分离，实施定量。图 1所示为
此次研究用的聚苯乙烯和 GPC分析三种添加剂后获得的色谱
图，表 1所示为分析条件。

表 1 分析条件

■利用重叠进样的高通量分析
在图 1所示的色谱图中，由于在 0-15.5分钟间隔内没有洗

脱成分，因此作为重叠区域进行重叠进样分析。有无重叠进样
模式的连续分析的色谱图比较结果如图 2所示。节省接近 50%

的分析时间可实现 GPC序列分析的高通量化。

高效液相色谱法

利用 Nexera™ GPC 系统提高分析通量：
重叠进样与同时分析多种聚合物添加剂～
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图 2 利用重叠注入提高效率的实例（RID）

（上图 常规 GPC 分析中的连续色谱图；下图 进行重叠进行时的连续色谱图）
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图1 聚苯乙烯和三种添加剂的色谱图（RID）
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表 2 聚苯乙烯样品中添加剂的分析结果（n=6）
Additive Ir ganox 1010 Tinuvin 144 Tinuvin 120 

Linearity of calibration  
curve (r 2) 0.999 0.995 0.998 

Determined content  
(mg/g) 49.2 23.1 27.4 

%RSD 1.28 1.93 1.47 

 

表 3 聚苯乙烯样品的分析结果（GPC, n=6）

 
Number average 
molecular weight 

Mn 

Weight average 
molecular weight 

Mw 

Polydispersity 
Mw/Mn 

Polystyrene 2.63×10 4 4.89x104 1.86 

%RSD 1.41 0.89 0.52 

■关于 i-PDeA II  1 谱峰解卷积功能
根据检测时使用 PDA获得的光谱信息，进行未分离色谱峰

分离的 LabSolutions™（工作站）功能包括 i-PDeA 及 i-PDeA II

等两种。前者为使用微分光谱将 2种组分中的一种抵消，后者
为适用于两种或更多种组分，根据 PDA获得的三维信息模拟求
出各成分的单一色谱图近似值。本文中将进行三种组分添加剂
的定量，因此采用 i-PDeA II 。以下图 3所示为三种组分的解卷
积操作的示意图。
＊ 1 岛津 技术报告 C191-0078

■高分子样品中未分离添加剂的解
卷积
图 4所示为在聚苯乙烯样品中添加的 3种防氧化剂的结构

式。图 5所示为 PDA中使用 UV240 mm提取的色谱图和使用
解卷积功能获得的单一成分色谱图的重叠图，图 6所示为各添
加剂的 UV光谱。仅通过 UV检测只能确认到 2个色谱峰，而
通过 i-PDeA II 的处理可确认 3个色谱峰。另外，本功能中通过
解卷积获得的色谱峰面积直接表示未分离的原始数据中各成分
的比例，可直接用于定量计算。

■解卷积后的计算结果（总结）
针对三种添加剂，在 0.01~0.1% (w/v)的范围内制作校准

曲线，用其进行聚苯乙烯样品中添加剂定量计算。各自校准曲
线的线性及 6次重复分析的定量结果如表 2所示。另外，利用
RID的聚苯乙烯 GPC计算结果如表 3所示。通过重叠和使用补
充 GPC色谱柱低分子领域分离性能的 i-PDeA II进行定量计算，
通过以上方式提高 GPC分析效率。
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图 3 利用 i-PDeA II 的谱峰解卷积示意图

 

图 4 聚苯乙烯样品中添加的三种添加剂结构
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图 5 三种添加剂的解卷积结果（PDA）

 

图 6 通过解卷积获得的三种添加剂的 UV 光谱
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