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在日常色谱分析中，有时会出现色谱峰形异变或鬼峰，这
不但严重影响定量精度，甚至使分析工作无法进行。色谱峰
形异常主要有拖尾、负峰、尖峰、前延峰等。前延峰在色谱中
是比较少见的变形峰，在各种书籍和资料中介绍的也不多［1］。

在气相色谱法测定工作场所空气中二甲基甲酰胺时，
FFAP 毛细管色谱图中出现了前延峰。根据色谱常识，我们通
过大量的试验和反复的验证，最终解决了色谱图出现的前延
峰情况，并对其理论进行了初步探讨。

1 材料与方法
1． 1 仪器与试剂

GC － 2010 型气相色谱仪( 日本岛津) ，AOC － 20i 型自动
进样器，氢火焰离子化检测器( FID) ，FFAP 毛细管柱( 30 m ×
0． 32 mm，0． 25 μm，) ，二甲基甲酰胺标准品( 色谱纯，中国标
准物质研究中心，用时配制成 30 mg /L ～ 60 mg /L 的标准溶液。
1． 2 色谱条件

进样口温度: 200℃，柱温: 130℃，检测器 160℃，柱流量
1． 5 L /min，尾吹 30 ml /min，进样量 3． 0 μl，分流比: 1∶ 10。
1． 3 色谱峰异常现象

按《GBZ/T160． 62 －2004 工作场所空气中酰胺类化合物的
测定方法》测定空气中二甲基甲酰胺，色谱图见图 1，与正常谱
图比较后，第一个峰溶剂峰( 水峰) 后多了一个杂峰，第三个峰
为目标峰( 二甲基甲酰胺) 前沿平缓后沿陡峭，典型的前延峰。

图 1 色谱图中出现前延峰

2 解决过程
2． 1 排除污染
2． 1． 1 更换衬管 取出衬管，发现衬管壁有黄色污渍，石英
棉略呈黑色，用浸过无水乙醇的脱脂棉擦去衬管内壁的可见
物质，用丙酮∶ 甲醇( 1∶ 1 ) 溶液超声 10 min 间歇 5 min，重复 3
次，最后用纯水清洗衬管，105℃烘干备用。重新进样测定，空
白基线平稳，说明仪器、气体正常，但溶剂峰明显拖尾了，标准

谱图( 柱流量增至 3． 0 ml /min) 的目标峰前延性没得到改善，
反而更严重了。
2． 1． 2 割去柱头 为防毛细管柱头污染，割掉进样口柱子约
10 cm，重新进样测定，谱图仍然没有改善。
2． 2 更换标液

重新配制二甲基甲酰胺标液( 标液浓度低于前者 30% 左
右) ，在上述色谱条件下，色谱图中前延峰依然如故。
2． 3 更换柱子

将柱子换为 PEG － 20M( 30 m × 0． 25 mm，0． 25 μm) ，按
上述色谱条件，色谱图的前延性还是如前。
2． 4 改变色谱条件
2． 4． 1 升高柱温 仍然使用 FFAP 柱，按上述色谱条件，柱温
升高至 150℃，流量降至 1． 5 ml /min，却出来一个与图 1 相似
的谱图，但目标峰的前延更甚。
2． 4． 2 降低柱温 其他色谱条件不变，柱温降至 110℃，柱流
量增至 4． 0 ml /min，谱图中目标峰终于消除了前延现象，恢复
正常，见图 2。

图 2 色谱图中前延峰消失

3 讨论
在相关论坛与专业文献［1］中，出现气相前延峰的大致原

因有: 进样量过载、柱子极性不适宜、气化温度与柱温过低、二
个化合物共洗脱、样品分解等。关于前延峰的处理，相关报道
较少，参考文献［1］，结合实际工作条件，进行了逐一对照验证，
但前延峰并没有得到改善，说明文献［1］方法此次出现的前延
峰情况不适用。而我们通过降低柱温，有效地消除了前延峰，
这在文献中从未见报。原因可能是: 虽然柱温 110℃低于二甲
基甲酰胺的沸点( 150℃ ) ，但经汽化室汽化后的微量二甲基甲
酰胺被载气带入色谱柱中后，还是呈气态的，稍低的柱温有利
于其在固定液中的溶解，易于被吸附，从而能得到充分的分
离，消除了峰的前延。
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