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摘要：建立以亲水作用色谱法对强极性化合物甲基丙烯酰氧乙基三甲基氯化铵（ＤＭＣ）及 其 杂

质进行 分 离 分 析 的 方 法．使 用Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ和Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ两 种 不 同 的 亲 水 作 用 色 谱

柱，以乙腈和水为流动相进行梯度洗脱，高效快速地实现了ＤＭＣ及其所含杂质 的 分 离 分 析．通

过这两种色谱柱，共可以分离出甲基丙烯酸二甲氨基乙酯（ＤＭ）、甲基丙烯酸（ＭＡＡ）、三甲基羟

乙基氯化铵（ＣＣ）和对羟基苯甲醚（ＭＱ）４种杂质．该方法具有较好的实用价值，能有效地应用于

强极性化合物的分离和分析中．
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ｗｅｒｅ　ｓｅｐａｒａｔｅｄ，ｓｕｃｈ　ａｓ　ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｅｔｈｙｌ　ｍｅｔｈａｃｒｙｌａｔｅ（ＤＭ），ｍｅｔｈａｃｒｙｌｉｃ　ａｃｉｄ（ＭＡＡ），ｃｈｏ－
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ｖａｌｕｅ，ｗｈｉｃｈ　ｃａｎ　ｂｅ　ｕｓｅｄ　ｅｆｆｅｃｔｉｖｅｌｙ　ｉｎ　ｓｅｐａｒａｔｅｄ　ｈｉｇｈｌｙ　ｐｏｌａｒ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ．

Ｋｅｙ　ｗｏｒｄｓ：　ｈｙｄｒｏｐｈｉｌｉｃ　ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ　ｌｉｑｕｉｄ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＨＩＬＩＣ）；　ｍｅｔｈａｃｒｙｌｏｙｌｏｘｙｅｔｈｙｌ
ｔｒｉｍｅｔｈｙｌ　ａｍｍｏｎｉｕｍ　ｃｈｌｏｒｉｄｅ（ＤＭＣ）；　ｈｉｇｈｌｙ　ｐｏｌａｒ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ；　ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ

０　引　　言

甲基丙烯酰氧乙基三甲基氯化铵（Ｍｅｔｈａｃｒｙｌｏｙｌｏｘｙｅｔｈｙｌ　Ｔｒｉｍｅｔｈｙｌ　Ａｍｍｏｎｉｕｍ　Ｃｈｌｏ－
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ｒｉｄｅ，ＤＭＣ）是一种具有碳碳双键和季铵基的双官能团化合物．它可以作为单体通过均聚或

与其它乙烯基单体共聚反应来合成各种阳离子型功能聚合物，被广泛应用于污水处理、造纸

和石油开采等领域［１］．
ＤＭＣ的合成方法如图１所示，一般是以甲基丙烯酸甲酯（ＭＭＡ）为原料，通过和Ｎ，Ｎ－

二甲基氨基乙醇（ＤＭＡＥ）的酯交换反应得到甲基丙烯酸二甲氨基乙酯（ＤＭ），进一步经季

铵化反应得到ＤＭＣ．为防止聚合等副反应的发生，通常会在反应中加入少量的如对羟基苯

甲醚（ＭＱ）等阻聚剂．两步反应为连续过程，因此最终产物中往往会含有少量上述物质及在

反应过程中产生的一些如甲基丙烯酸（ＭＡＡ）、三甲基羟乙基氯化铵（ＣＣ）等其他杂质．这些

杂质对ＤＭＣ在下步 的 聚 合 反 应 中 影 响 很 大，因 此 ＤＭＣ及 其 杂 质 的 分 离 分 析 方 法 对 于

ＤＭＣ的合成、生产及质量监控等有重要意义．

图１　ＤＭＣ的合成

Ｆｉｇ．１　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ　ｏｆ　ＤＭＣ

液相色谱分析对易聚合的ＤＭＣ来说是优选的分析方法．但由于ＤＭＣ及其所含的杂质

大都是强极性物 质，而 且 性 质 极 其 相 似．以Ｃ１８为 代 表 的 反 相 液 相 色 谱（Ｒｅｖｅｒｓｅｄ　Ｐｈａｓｅ
Ｌｉｑｕｉｄ　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，ＲＰＬＣ）分析是当前分离分析中应用最为广泛和常规的色谱模式．
ＲＰＬＣ能对弱极性和中等极性化合物进行高效分离分析，但对于如ＤＭＣ这样存在多种强

极性物质的分析对象却难以得到满意的结果［２］．因为强极性化合物分子中的极性基团易与

流动相形成偶极矩作用，而与非极性的固定相则缺乏这种作用，导致样品难以或不被固定相

保留，通常在死时间流出而无法达到彼此间的有效分离［３］．
强极性有机小分子在天然产物、合成药物和各种有机中间体中广泛存在．由于其强极性

部分在分子中所占的比例高，因此彼此间相似度高，分离难度很大．用亲水作用色谱法（Ｈｙ－
ｄｒｏｐｈｉｌｉｃ　Ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ　Ｌｉｑｕｉｄ　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，ＨＩＬＩＣ）来分离强极性化合物是近年来色谱研

究的热点领域之一．ＨＩＬＩＣ是一种以极性固定相（如硅胶或修饰氨基、氰基和羟基等极性基

团的硅胶柱等），极性有机溶剂或含水极性有机溶剂为流动相的色谱模式［４］．与传统正相液

相色谱（Ｎｏｒｍａｌ　Ｐｈａｓｅ　Ｌｉｑｕｉｄ　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，ＮＰＬＣ）相似，化合 物 的 保 留 时 间 随 化 合 物

极性的增强而增加，但其所用的溶剂又与ＲＰＬＣ相似，采用与水互溶的极性有机溶剂（通常

为乙腈），这样就可以解决正相色谱中水溶性物质不溶于流动相的问题．ＨＩＬＩＣ作为一种非

常适合于强极性化合物定性定量分析的液相色谱新技术，自１９９０年被Ａｌｐｅｒｔ［５］提出以来，

就广受重视，并在天然产物的分离分析、药物分析和蛋白质组学等领域得到广泛的应用［６－８］．
本文尝试采用 ＨＩＬＩＣ方法，通过比较不同的色谱柱，选择合适的流动相及其它相关色

谱条件，辅以高分辨质谱联用（ＨＩＬＩＣ－ＨＲＭＳ）等方法，展开对强极性化合物ＤＭＣ及其杂质

的分离方法研究，提出了它的一种新的分离分析方法，也希望对类似的强极性有机小分子的

分离提供参考．
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１　实验部分

１．１　仪器与试剂

色谱仪　Ｗａｔｅｒｓ高效液相色谱仪，包括 Ｗａｔｅｒｓ　２４８７　ＤｕａｌλＡｂｓｏｒｂａｎｃｅ　Ｄｅｔｅｃｔｏｒ、Ｗａ－
ｔｅｒｓ　Ｂｉｎａｒｙ　ＨＰＬＣ　Ｐｕｍｐ、Ｗａｔｅｒｓ　Ｂｒｅｅｚｅ工作站．

色谱柱　美国Ｓｅｐａｘ公司赛分Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ（４．６　ｍｍ×２５０　ｍｍ，５μｍ）色谱柱；美

国 Ｗａｔｅｒｓ公司Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ（４．６　ｍｍ×１５０　ｍｍ，３．５μｍ）色谱柱．
质谱 仪　Ａｇｉｌｅｎｔ　１１００　ＬＣ－ＭＳＤ液 质 联 用 仪．选 用 Ｗａｔｅｒｓ公 司 ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣ

（ＢＥＨ　ＨＩＬＩＣ）（２．１　ｍｍ×５０　ｍｍ，１．７μｍ）超高效液相色谱柱，并与质谱联用．
试剂　水为超纯水（艾科浦超纯水系统），乙腈为色谱纯，二丁胺、磷酸、乙酸铵和乙酸均

为市售分析纯试剂，流动相使用前用０．４５μｍ滤膜过滤，并经超声脱气．ＭＱ、ＭＡＡ、ＤＭ 和

ＣＣ均为市售分析纯试剂，ＤＭＣ样品（８０％水溶液，某公司提供）．
１．２　色谱条件

１．２．１　使用Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ（４．６　ｍｍ×２５０　ｍｍ，５μｍ）色谱柱　参考了文献［９］的色谱分

析条件，流动相Ａ为超纯水（０．０１　ｍｏｌ／Ｌ二丁胺，用磷酸调节ｐＨ至３），流动相Ｂ为乙腈，
流速为１　ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为室温，进样量为２０．０μＬ，检测波长为２２４　ｎｍ，梯度洗脱条件为如

表１所示．

表１　Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ柱的梯度洗脱条件

Ｔａｂ．１　Ｇｒａｄｉｅｎｔ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｗｉｔｈ　Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ　ｃｏｌｕｍｎ
时间／ｍｉｎ 流速／（ｍＬ·ｍｉｎ－１） 流动相Ａ／％ 流动相Ｂ／％ 峰数

０　 １　 ８０　 ２０　 ６
３　 １　 ８０　 ２０　 ６
２０　 １　 ２０　 ８０　 ６
２５　 １　 ２０　 ８０　 ６
３５　 １　 ８０　 ２０　 ６

１．２．２　使用Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ（４．６　ｍｍ×１５０　ｍｍ，３．５μｍ）色谱柱　流动相 Ａ为乙腈（取

３００　ｍＬ加入０．１２　ｍＬ乙 酸），流 动 相 Ｂ为 乙 腈（０．００５　ｍｏｌ／Ｌ乙 酸 铵，取３００　ｍＬ加 入

０．１２　ｍＬ乙酸），流速为０．８　ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为室温，进样量为２０．０μＬ，检测波长为２２４　ｎｍ，
梯度洗脱条件如表２所示．

表２　Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ柱的梯度洗脱条件

Ｔａｂ．２　Ｇｒａｄｉｅｎｔ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｗｉｔｈ　Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ｃｏｌｕｍｎ
时间／ｍｉｎ 流速／（ｍＬ·ｍｉｎ－１） 流动相Ａ／％ 流动相Ｂ／％ 峰数

０ ０．８　 ９５　 ５　 ６
５　 ０．８　 ６０　 ４０　 ６
７　 ０．８　 ９５　 ５　 ６

１．２．３　质谱联用的色谱条件　使用 ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣ（ＢＥＨ　ＨＩＬＩＣ）（２．１　ｍｍ×５０　ｍｍ，

１．７μｍ）超高效液相色谱柱，流动相Ａ为乙腈，流动相Ｂ为含１０　ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵的乙腈，流
速为０．４　ｍＬ／ｍｉｎ，柱温为室温，进样量为５．０μＬ，检测波长为２２４　ｎｍ，梯度洗脱条件如表３
所示．
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表３　ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣ（ＢＥＨ　ＨＩＬＩＣ）柱的梯度洗脱条件

Ｔａｂ．３　Ｇｒａｄｉｅｎｔ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｗｉｔｈ　ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣ（ＢＥＨ　ＨＩＬＩＣ）ｃｏｌｕｍｎ
时间／ｍｉｎ 流速／（ｍＬ·ｍｉｎ－１） 流动相Ａ／％ 流动相Ｂ／％ 峰数

０ ０．４　 ９５　 ５　 ０
５　 ０．４　 ６０　 ４０　 ６
７　 ０．４　 ９５　 ５　 １

１．３　溶液的制备

用微量移液器准确移取ＤＭＣ样品１　ｍＬ于１００　ｍＬ容量瓶中，加入流动相Ａ定量稀释

至刻度后摇匀，经超声脱气处理后待用．液体样品均用此法配置．
取 ＭＱ等各对照品适量，精密称定，加入流动相 Ａ溶 解 并 定 量 稀 释 成１　ｍｇ／ｍＬ的 溶

液，经超声脱气处理后待用．其他固体样品均用此法配置．

２　结果与讨论

首先，我们尝试采用美国Ｓｅｐａｘ公司的赛分 ＨＰ－Ｃｙａｎｏ（４．６　ｍｍ×２５０　ｍｍ，５μｍ）柱作

为 ＨＩＬＩＣ色谱柱．由于该柱的硅胶填料上键合了强极性的氰基柱，理论上它可以加强极性

化合物与固定相的作用，提高极性化合物的保留时间，增强极性化合物的分离效果．
考虑到ＤＭＣ及其大多数杂质只有低波长的紫外吸收，选择２２４　ｎｍ作为检测波长，在

相应的色谱条件下对 ＭＤＣ样品进行检测，分离得到５个主要的色谱峰（见图２）．用标准样

品的叠加法或根据与各标准样品的色谱图的比较，确定了其中４个峰的归属：２．７２　ｍｉｎ处

为甲基丙烯酸二甲氨基乙酯（ＤＭ）峰；３．３９　ｍｉｎ处为ＤＭＣ主峰；５．３１　ｍｉｎ处为甲基丙烯酸

（ＭＡＡ）峰；７．９５　ｍｉｎ处为阻聚剂对羟基苯甲醚（ＭＱ）峰．

注：ｃｏｌｕｍｎ　Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ（４．６　ｍｍ×２５０　ｍｍ，５μｍ），ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　２２４　ｎｍ；

ｆｌｏｗ　ｒａｔｅ　１．０ｍＬ／ｍｉｎ，ｃｏｌｕｍｎ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｒ．ｔ．

图２　８０％ＤＭＣ样品溶液的Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ柱检测图（检测波长２２４　ｎｍ）

Ｆｉｇ．２　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｔｈｅ　８０％ＤＭＣ　ｓａｍｐｌｅ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ　ｗｉｔｈ　ＵＶ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ

采用Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ柱的ＨＩＬＩＣ分析方法，在８０％ＤＭＣ样品中，除了ＤＭＣ之外，还
成功地分离检测到３个 微 量 的 强 极 性 杂 质：甲 基 丙 烯 酸 二 甲 氨 基 乙 酯（ＤＭ）、甲 基 丙 烯 酸

（ＭＡＡ）和对羟基苯甲醚（ＭＱ）．７．４９　ｍｉｎ峰与上述在反应中可能产生的各杂质样品无一重

叠，无法归属．为了考察其它类型亲水色谱柱的分离分析效果，本文又尝试了另一种新型的

亲水色谱柱Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ．
Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ柱是 Ｗａｔｅｒｓ公司近年来推出的新产品，由于其在硅胶骨架上引进了
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部分亚乙基桥，即有机－无机杂化硅胶，亚乙基桥的存在使硅氧键不易被水解，从而使该色

谱柱对高ｐＨ值的碱性物质具有极好的耐受性和机械强度，提高了分析条件的稳定性及柱

子的使用寿命．Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ柱可以为强极性化合物提供合适的保留，如强极性碱或含

胺的极性有机物等，同时又和多种检测器，尤其是质谱（ＭＳ）有良好的兼容性．和ＲＰＬＣ－ＭＳ
相比，ＨＩＬＩＣ－ＭＳ的灵敏度较 高，对 含 大 量 组 分 的 复 杂 样 品 的 分 析 能 力 可 与 ＲＰＬＣ－ＭＳ互

补，适用于分析那些在ＲＰＬＣ柱上无法保留的强极性代谢物组分．
采用Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ（４．６　ｍｍ×１５０　ｍｍ，３．５μｍ）柱，选择２２４　ｎｍ作为检测波长．按

实验部分所述的色谱条件对 ＭＤＣ样品进行检测，分离得到了５个主要的色谱峰（见图３）．
用标准样品的叠加法或根据与各标准样品的色谱图的比较，我们分别确定了４个峰的归属：

１．３６　ｍｉｎ处为甲基丙烯酸二甲氨基乙酯（ＤＭ）峰；２．５１　ｍｉｎ处为ＤＭＣ主峰；４．０９　ｍｉｎ处为

三甲基羟乙基氯化铵（ＣＣ）峰；８．１７　ｍｉｎ处为对羟基苯甲醚（ＭＱ）峰．

注：ｃｏｌｕｍｎ　Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ（４．６　ｍｍ×１５０　ｍｍ，３．５μｍ），ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　２２４　ｎｍ；

ｆｌｏｗ　ｒａｔｅ　０．８　ｍＬ／ｍｉｎ，ｃｏｌｕｍｎ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｒ．ｔ．

图３　８０％ＤＭＣ样品溶液的Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ柱检测图（检测波长２２４　ｎｍ）

Ｆｉｇ．３　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｔｈｅ　８０％ＤＭＣ　ｓａｍｐｌｅ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ　ｗｉｔｈ　ＵＶ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ

在此 基 础 上，选 用 Ｗａｔｅｒｓ公 司 与 Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ柱 同 类 型 的 ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣ
（ＢＥＨ　ＨＩＬＩＣ）（２．１　ｍｍ×５０　ｍｍ，１．７μｍ）超高效液相色谱柱，并与高分辨质谱仪联用，对

ＤＭＣ样品进行 ＨＩＬＩＣ－ＨＲＭＳ的分离与分析，得到的色谱图如图４所示．

注：ｃｏｌｕｍｎ　ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣ（ＢＥＨ　ＨＩＬＩＣ，２．１　ｍｍ×５０　ｍｍ，１．７μｍ），ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　２２４　ｎｍ；

ｆｌｏｗ　ｒａｔｅ　０．４　ｍＬ／ｍｉｎ，ｃｏｌｕｍｎ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｒ．ｔ．

图４　８０％ＤＭＣ样品溶液的ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣ柱检测图 （检测波长２２４　ｎｍ）

Ｆｉｇ．４　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｔｈｅ　８０％ＤＭＣ　ｓａｍｐｌｅ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ　ｗｉｔｈ　ＵＶ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ

由图４可知，分别在１．１６，２．６１，３．２２，３．６３和４．５０　ｍｉｎ处分离出５个峰，各分出的峰

进行联机高分辨质谱检测．１．１６　ｍｉｎ的质谱图如图５所示，因为甲基丙烯酸二甲氨基乙酯
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（ＤＭ）的分子量计算值为１５７．１１０　３，其 ［ＤＭ＋Ｈ］＋ 分子量计算值为１５８．１１８　１，推测该化合

物为ＤＭ；２．６１　ｍｉｎ的质谱图如图６所示，因［ＤＭＣ－Ｃｌ］＋ 分子量计算值为１７２．１３３　８，推测

该物为ＤＭＣ；３．２２　ｍｉｎ和３．６３　ｍｉｎ的 质 谱 图 如 图７所 示，因［ＣＣ－Ｃｌ］＋ 分 子 量 计 算 值 为

１０４．１０７　５，推测该物为ＣＣ；４．５０　ｍｉｎ的质谱图如图８所示，因［ＭＱ＋Ｈ］＋ 分子量计算值为

１２５．０６０　３，推测该物为 ＭＱ．

图５　ｔ＝１．１６　ｍｉｎ峰的质谱图

Ｆｉｇ．５　Ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　１．１６　ｍｉｎ

图６　ｔ＝２．６１　ｍｉｎ峰的质谱图

Ｆｉｇ．６　Ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　２．６１　ｍｉｎ

图７　ｔ＝３．２２　ｍｉｎ和ｔ＝３．６３　ｍｉｎ的质谱图

Ｆｉｇ．７　Ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　３．２２　ｍｉｎ　ａｎｄ　３．６３　ｍｉｎ

图８　ｔ＝４．５０　ｍｉｎ峰的质谱图

Ｆｉｇ．８　Ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　４．５０　ｍｉｎ

ＨＩＬＩＣ－ＨＲＭＳ的分析结果和用Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ柱的 ＨＩＬＩＣ的分析结果大体相符．也得到了

较好的分离效果，高分辨质谱检测确认了ＤＭ、ＤＭＣ、ＣＣ及 ＭＱ４种成分．

３　结　　论

ＤＭＣ及其杂质均为强极性化合物，用常规的反相液相色谱法分离分析，较难取得好的
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分离分析效果．而采用亲水色谱柱Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ柱和Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ柱对ＤＭＣ及强

极性其杂质进行 ＨＩＬＩＣ分析，都取得了较好的分离分析效果．除了ＤＭＣ之外，都各自可分

离检测到３个微量的强极性杂质．同为亲水色谱柱，Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ柱和Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ
柱由于柱子填充物结构的不同，其分离效果也略有不同．Ｓｅｐａｘ　ＨＰ－Ｃｙａｎｏ柱可有效地同时

分离出甲基丙烯酸二甲氨基乙酯（ＤＭ）、甲基丙烯酸（ＭＡＡ）和对羟基苯甲醚（ＭＱ）３种微量

的强极性杂质；而Ｘ－Ｂｒｉｄｇｅ　ＨＩＬＩＣ柱则可分离出甲基丙烯酸二甲氨基乙酯（ＤＭ）、三甲基

羟乙基氯化铵（ＣＣ）和对羟基苯甲醚（ＭＱ）３种微量的强极性杂质．两种不同的色谱柱的交

替使用，可以对ＤＭＣ及其可能所含的４种杂质进行有效的分离分析．该方法具有较好的实

用价值，也为强极性有机小分子化合物的亲水作用色谱分离方法提供参考．

致谢：沃特世科技（上海）有限公司白旭先生协助进行色质联用分析．
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ｏｎ　ｐｏｌａｒ　ｓｔａｔｉｏｎａｒｙ　ｐｈａｓｅｓ　ｉｎ　ｈｙｄｒｏｐｈｉｌｉｃ　ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ：ａ　ｒｅｖｉｅｗ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ａｎｄ　Ｂｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌ

Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２００９，３９３（１）：１３７－１５３．
［８］　ＮＧＵＹＥＮ　Ｈ　Ｐ，ＳＣＨＵＧ　Ｋ　Ａ．Ｔｈｅ　ａｄｖａｎｔａｇｅｓ　ｏｆ　ＥＳＩ－ＭＳ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｉｎ　ｃｏｎｊｕｎｃｔｉｏｎ　ｗｉｔｈ　ＨＩＬＩＣ　ｍｏｄｅ　ｓｅｐａｒａｔｉｏｎｓ：

ｆｕｎｄａｍｅｎｔａｌｓ　ａｎｄ　ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｓ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ　Ｓｃｉｅｎｃｅ，２００８，３１（９）：１４６５－１４８０．
［９］　ＨＵＮＫＥＬＥＲ　Ｄ，ＮＩ　Ｈ，ＨＥＲＮＡＮＤＥＺ－ＢＡＲＡＪＡＳ　Ｊ，ｅｔ　ａｌ．ＨＰＬＣ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｏｆ　ｍｉｘｔｕｒｅｓ　ｏｆ　ａｃｒｙｌａｍｉｄｅ　ａｎｄ　ｃａｔｉｏｎｉｃ

ｑｕａｔｅｒｎａｒｙ　ａｍｍｏｎｉｕｍ　ｍｏｎｏｍｅｒｓ［Ｊ］．Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｍｅｒ　Ａｎａｌｙｓｉｓ　ａｎｄ　Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ，１９９６，２（４）：

４０９－４２３．

８３１


