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 TN210    加速溶剂萃取在线选择性除去干扰物的技术 

 

简介 

在萃取的过程中有时一些干扰物质会被一起萃取出来，这些共萃取物可能会干扰分析或使分析

仪器的性能降低降。过去通常通过色谱技术比如凝胶色谱（GPC）、或在玻璃柱中装入特殊的吸附材

料比如固相萃取的方式在分析前对萃取液进行净化，最近有多篇已经发表的论文
1，3－10，12－17

讨论了

ASE 技术的新进展：在萃取的同时除去干扰物－萃取和净化一步完成。 

本技术注解汇总了 ASE 从 7 种不同基质中除去多种共萃取物的方式：从富含脂肪的样品中选择性萃

取极性组分和从生物样品中分馏脂肪。 

本技术注解仅作为对 ASE 方法开发的指导，需要更详细的信息，请参考每个方法下面注明的参考文

献原文，或与戴安公司联系。 

 

 

非极性组分的选择性萃取 

 

为省去萃取后的净化步骤，戴安公司及 ASE 的使用者曾经研究了各种可直接放到萃取池中的吸

附材料。对于多种样品形式已有很多成功的证据证明这样产生的干净的萃取液可以直接进行分析。

例如非极性脂肪在萃取鱼肉组织时经常被共萃取出来，向萃取池中加样品或样品混合物前在萃取池

中先加入氧化铝（氧化铝 Al2O3，酸化，放到干燥烘箱内 350℃， 活化 15 分钟），其结果证实干扰

分析的脂肪没有被萃取出来。如果将样品与 C18 树脂（1：2）混合后萃取，结果证明 C18 树脂可以

将有机干扰物保留在萃取池中（硅胶基质的 C18，直径 35-70µm，孔径 60 Å, Alltech，其它品牌的

相同产品也可以使用）。 

 

在ASE萃取同时进行在线净化，溶剂的选择往往会影响干扰物的保留。例如，正己烷/丙酮（1：

1）混合溶液通常被用来萃取动物组织中的有机氯杀虫剂，萃取后经常需要经过净化过程除去共萃

取出的脂肪，如果在萃取池底部预先加入氧化铝并用正己烷萃取就可以避免干扰物的影响，但是，

如果使用正己烷/丙酮（1：1）做萃取溶剂，几乎没有脂肪被保留在氧化铝上。表1列出了两种脂肪

保留剂在使用非极性溶剂时保留脂肪的比例，表2 列出的是用ASE选择性萃取时常用吸附剂 

 

表1，使用非极性溶剂萃取时不同脂肪保留剂对每克脂肪的比率 

脂肪保留剂名称 脂肪保留剂脂肪 g/g 

氧化铝 20-25  

酸化硅胶 45.5  

*结果最好的非极性溶剂是正己烷或庚烷， 增加萃取的温度或增加萃取溶剂的极性可以降低脂肪保留剂保留脂肪的

能力 

表 2，针对不同干扰物的吸附剂 

吸附剂* 干扰分析物 

炭 除去有机物（用于二恶英分析）
1
 

铜 除去硫磺 
2
 

离子交换树脂
**
 

除去有机物、影响离子色谱和 IC/MS 分析的

离子干扰物
3
 

C18 树脂 除去有机物、极性组分、脂肪、色素
4
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酸化硅胶
**
 除去脂肪

5, 6
 

氧化铝
**
 除去非极性脂肪、色素

7, 8, 9
 

Florisil（一种硅酸

镁载体） 除去非极性脂肪油
10, 11

 

硅胶 除去非极性脂肪
12
 

注：*戴安不建议将硫酸钠和硫酸镁做为在线吸附剂，因为会引起潜在的堵塞问题，这些化合物还

会损坏 ASE 静态阀等关键部件。 

**这些选择性技术在下面详述 

 

对各种非极性组分选择性在线净化的技术 

 

利用酸化硅胶从鱼肉组织样品中选择性萃取多氯联苯（PCBs）
5、6

 

吸附剂和分散剂 
硅胶 
ASE Prep DE（硅藻土）（戴安 P/N 062819） 

硫酸钠
*
 

Ottawa 砂子 

*硫酸钠仅在正己烷或庚烷做萃取溶剂时使用，如果使用其他溶剂，请特别注意使用硅藻土替代。 
40％酸化硅胶的准备 
600克硅胶在200℃下加热至少12小时后冷却，

将400克硫酸加入到冷却的硅胶中，搅拌4小时。 
ASE萃取条件： 
萃取溶剂：正己烷 

压力：1500psi. 

温度：100°C 

静态萃取时间：5 分钟 

静态循环次数：2 次 

冲洗体积： 60% 

吹扫时间： 90 秒 

萃取池体积：33 毫升 

 
萃取池准备  

33 毫升萃取池在底部加入两片纤维素滤膜，然

后如图 1 所示从底部到顶部依次加入未酸化硅

胶、酸化硅胶，加入间隔用纤维素过滤膜，加入按下面步骤准备的样品混合物，将上部空间用砂子

填满（可选择在最上层加上一片滤膜） 

样品准备 

取 2 克硫酸钠、2 克砂子与 2 克鱼肉一起在研钵中混合研磨，按照图 1 的方式将样品混合物加到萃

取池中，将装有样品的萃取池放到萃取仪上并按照上面列出的萃取条件进行萃取。将萃取液浓缩至

1 毫升，然后用正己烷稀释至 2 毫升，根据 EPA8020 方法进行分析  

 

利用铝粉从鱼肉组织中选择性萃取多氯联苯
7
 

吸附剂和分散剂 
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ASE Prep DE 硅藻土（戴安 P/N062819） 

硫酸钠
*
(Fisher Scientific) 

氧化铝，60-325 目 Brockman activity I, acidic (Fisher Scientific) 

*硫酸钠仅在正己烷或庚烷做萃取溶剂时使用，如果使用其他溶剂，请使用硅藻土替代。 
 

氧化铝的活化准备 

将氧化铝加热 350°C，15 小时 

ASE 萃取条件 

萃取溶剂：正己烷 

压力：1500psi 

温度：100°C 

静态萃取时间：5 分钟 

静态循环次数：2 次 

冲洗体积：60% 

吹扫时间：120 秒 

萃取池体积：33 毫升  

萃取池准备（图 2） 

如图 2 萃取前在 33 毫升萃取池中底部加入一片

滤膜，滤膜上加入活化的氧化铝粉。 

样品准备 

3 克鱼肉与 15 克硫酸钠在研钵中混合研磨，将混合物加入到 33 毫升萃取池中（如图 2），用 2 毫升

正己烷淋洗研钵后加到萃取池中，将装有样品的萃取池放到仪器上按照上面的萃取条件萃取。萃取

液用 EPA8082 方法进行分析。 

氧化铝的量取决于鱼肉组织所含的脂肪量以及被萃取鱼肉组织样品的量（表 1）。 

 

从极性样品基质中选择性萃取极性组分 

 

利用离子交换树脂选择性萃取蔬菜组织中的高氯酸盐
3
 

离子交换树脂和吸附剂 

戴安 OnGuard II Sample Pretreatment Cartridges 

  Ag (戴安 P/N 057089) 

  Ba (戴安 P/N 057093)  

  H (戴安 P/N 057085) 

  RP (戴安 P/N 057083) 

ASE Prep DE (戴安 P/N 062819) （硅藻土） 

碱性氧化铝 (Fisher Scientific Cat No. ) 

ASE 萃取条件 

萃取溶剂：水（HPLC 级） 

压力：1500psi 

温度：80°C 

静态萃取时间：5 分钟 

静态循环次数：3 次 

冲洗体积：30% 

吹扫时间：120－240 秒 
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萃取池体积：33 毫升或 100 毫升 

萃取池准备 

萃取前在 100 毫升萃取池底部放置 2片玻璃纤维滤膜，将 OnGuard 树脂柱底部切断将树脂颗粒分别

放入烧杯备用，从底部至顶部如图 3 依次放入各种离子交换树脂，铝粉和玻璃纤维膜，上部空间用

硅藻土填满，如果采用 33 毫升萃取池，按照同样的步骤相应减少树脂的用量 

为确保树脂的干净，在正式萃取样品前用上述 ASE 条件对装有树脂和吸附剂的萃取池进行萃取. 

 

样品的准备 

从上述的萃取池中取 10 克干净的硅藻土与 5 克蔬菜样品混合研磨，混合物填回到萃取池中，将萃

取池放到 ASE 上并用上面列出的 ASE 条件进行萃取，将萃取液最终调节到 40 毫升（使用 33 毫升萃

取池时）或 100 毫升（使用 100 毫升萃取池时） 

 

从牛肝中选择性萃取皮质类固醇
13
 

本方法是一种分馏萃取的方法，第一步萃取（脱脂步骤）除去非极性的甘油三酸酯，第二步萃取（萃

取步骤）回收感兴趣的待分析物
 

 

ASE 萃取条件 

   脱脂              萃取 

溶剂   正己烷          正己烷- 乙酸乙酯(1:1, v/v) 

温度    60°C    50°C 

压力         1500 psi   1500 psi 

静态萃取时间 5 min    5 min 

冲洗体积  100%    60% 

吹扫时间  100 s    100 s 

静态循环次数  3    1 

萃取池体积  22 mL    22 mL 

 

样品的准备 
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5克牛肝组织与7.5克硅藻土混合后放入22毫升萃取池，萃取池底部加入一片纤维素滤膜，用上述的

条件对同一萃取池第一步脱脂，第二步萃取分析物。第二步的萃取液蒸发至干燥后用4毫升无水乙

醇溶解，4000 rpm离心机离心，取出乙醇层，将乙醇蒸发至干燥，剩余物用500微升甲醇溶解后用

LC/MS进行分析。 

 

从动物组织中选择性萃取磺胺类药物
4，14 

本方法描述了在萃取过程中用 C18 树脂除去大部分非极性脂肪的过程。共萃取出的极性脂肪通过冷

却沉淀后离心分离，含有感兴趣待分析物的上层液用 HPLC/MS/MS 分析。 

ASE 萃取条件 

萃取溶剂 ：  HPLC 级水 

压力：       1500psi. 

温度：       160°C 

静态萃取时间：5 分钟 

静态循环次数：1 次 

冲洗体积：  60% 

吹扫时间：  60 s 

萃取池体积：   11 mL 

样品准备： 

用任一标准化的匀浆器将肉样品匀浆，匀浆时需加入 HPLC 级去离子水，将匀浆机设定到 5000 转/

分，达到 5000 转/分后逐步升至 25000 转/分，15 分钟。将过量的水蒸发掉，称重 2 克左右匀浆组

织与 4 克 C18 树脂充分混合直至匀质，将其转移到预先加入玻璃纤维滤膜的 11 毫升萃取池中，将

萃取池放到 ASE200 上，按照上述的 ASE 条件萃取，萃取后将萃取液在-18°C 下冷冻 1 小时沉淀脂

肪
14
，取上层萃取液 10000 rpm 离心机离心 5 分钟，取上清液按照参考文献 4 中的条件 LC-MS/MS

分析。 

 

用在线净化法萃取可可和咖啡中的丙烯酰胺
15
 

将 Florisil(硅酸镁载体)加入到萃取池中可以极大地简化分析复杂的食品样品如可可、咖啡等中的

丙烯酰胺的过程，图 4展示了实验的结果，咖啡样品通过在萃取池中预先装入不同量的 Flonsil 后

萃取，然后将萃取液放入 Isolute Multimode 固相萃取柱（如图 4），可以看到随着萃取池中 Flosil

量的增加，共萃取出的物质明显减少，实验发现萃取池中加入 6 克 Florisil 可以得到足够净化的萃

取物 

更详细的 ASE 萃取条件和样品的准备过程请见戴安公司应用注解 AN358
16
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图4，咖啡样品ASE萃取后残留的共萃取物被Isolute Multi-mode固相萃取柱捕获的情况  从左至右ASE萃取池中加入

的硅酸镁量：1、没有； 2、2克； 3、4克；4、6克 

生物样品的脂肪分馏法
16，17

 

下面的发展的 ASE 方法是用分馏法从生物样品中萃取非极性的脂肪和极性的磷脂，在 ASE 萃取

池中预先加入特殊的吸附剂，在萃取非极性脂肪时磷酸酯被吸附到吸附剂上，当非极性脂肪被完全

萃取后，样品用极性稍强的溶剂再次萃取，可以得到极性的磷脂，每次萃取的萃取液直接进入不同

的接收瓶，使得两种不同极性的脂肪分离开。由于 ASE 的垂直设计使得这个分馏方式变得切实可行，

溶剂控制器可以连续地变换萃取溶剂，例如：一个 ASE 萃取程序可以按照下面的方式连续编程：正

己烷/丙酮（9：1）萃取出甘油三酸脂，接着用氯仿/甲醇（1：4）萃取出磷脂或羟基脂肪酸。进一

步详细的情况请见参考文献 16 和 17。 

 

5、结论 

垂直流动设计的 ASE 允许系统在萃取的过程中结合各种在线净化过程，省略后面的净化步骤，减少

溶剂的使用和倾倒，节省操作者的时间和劳动力，这使得 ASE 成为整个样品准备总过程的有力工具。 
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