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加速溶剂萃取的原理及应用

牟世芬
�中国科学院生态环境研究中心

,

肠
� 中国有限公司应用研究中心

,

北京
,

�加佣�

复杂样品的前处理
,

常常是现代分析方法的薄弱环节
,

在以往的数年中
,

人们做了多种尝试以期

找到一种高效
、

快捷的方法以取代传统的萃取法
,

例如
,

自动索氏萃取
、

微波消解
、

超声萃取和超临

界萃取等
�

值得注意的是
,

以上各法无论是自动索氏萃取
,

还是超临界流体萃取⋯⋯等
,

都有一个共

同点
,

即与温度有关
�

在萃取过程中
,

通过适当提高温度
,

可以获得较好的结果
�

例如
,

在自动索氏

萃取中
,

由于萃取时是将样品浸人沸腾的溶剂之中
,

因此
,

其萃取速度和效率较常规索氏萃取法快且

溶剂用量少
�

超临界流体萃取可通过提高萃取时的温度使其回收率得到改善
�

而微波萃取则是利用一

种可 以施加压力的容器
,

将溶剂加热到其沸点之上
,

来提高其萃取的效率
�

虽然以上各法与经典的索

氏法相比已有了很大的进步
,

但有机溶剂的用量仍然偏多
,

萃取时间较长
,

萃取效率还不够高〔’〕
�

近几年来
,

胶址
� �

等介绍了一种全新的称之为加速溶剂萃取的方法 �� �
� � ��面司 黝�

� � � � ��  !∀
��� ��

,

简称 ��� ���, �了
�

该法是一种在提高温度和压力的条件下
,

用有机溶剂萃取的自动化方法
�

与前几种方

法相比
,

其突出的优点是有机溶剂用量少
、

快速
、

回收率高
�

该法已被美国 � �� �环保局 � 选定为推

荐的标准方法 �标准方法编号 ���� ��, ,’�
�

� 加速溶剂苹取的原理

加速溶剂萃取是在较高的温度 ��� ℃一么刃℃ � 和压力 ��仪睁一刃的声�或 ��
�

�一加
�

� �田�� 下用溶

剂萃取固体或半固体样品的新颖样品前处理方法
�

�
�

� 在提高的温度下萃取

提高温度使溶剂溶解待测物的容量增加
�

马比浅 等�� 报导
,

当温度从 �� ℃升高至 ��� ℃后
,

葱的

溶解度提高了约 �� 倍 � 烃类的溶解度
,

如正二十烷
,

可以增加数百倍
�

� ���� 等同报导水在有机溶剂

中的溶解度随着温度的增加而增加
�

在低温低压下
,

溶剂易从
“

水封微孔
”

中被排斥出来
,

然而当温

度升高时由于水的溶解度增加
,

则有利于这些微孔的可利用性
�

在提高的温度下能极大地减弱由范德

华力
、

氢键
、

溶质分子和样品基体活性位置的偶极吸引力所引起的溶质与基体之间的很强的相互作用

力
�

加速了溶质分子的解析动力学过程
,

减小解析过程所需的活化能
,

降低溶剂的粘度
,

因而减小溶

剂进人样品基体的阻力
,

增加了溶剂进人样品基体的扩散能力
�

已报导温度从 �� ℃增至 ��� ℃
,

其扩

散系数大约增加 �� �� 倍
,

降低溶剂和样品基体之间的表面张力
,

溶剂更好地
“
浸润

”

样品基体
,

有

利于被萃取物与溶剂的接触
�

�
�

� 在加压下萃取

液体的沸点一般随压力的升高而提高
�

例如丙酮在常压下的沸点为 ��
、

�℃
,

而在 � 个大气压下
,

其沸点高于 ��� ℃
�

液体对溶质的溶解能力远大于气体对溶质的溶解能力
�

因此
,

欲在提高的温度下

仍保持溶剂在液态
,

则需增加压力
�

另在加压下
,

可将溶剂迅速加到萃取池和收集瓶
�

�
�

� 热降解

由于加速溶剂萃取是在高温下进行
,

因此
,

热降解是一个令人关注的问题
�

加速溶剂萃取是在高

压下加热
,

高温的时间一般少于 �肠‘ � ,

因此
,

热降解不甚明显
�

凡
�

硫砰习曾试验以 � �� 和艾氏剂为
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例研究了加速剂萃取过程中对易降解组分的降解程度
�

� � � 在过热状态下将裂解为 � � � 和 � ��
�

艾

氏剂裂解为
� �面

� 目�� ��� � 和
�以州�

�� �� !
�

实验结果表明
,

在 ��� ℃下
,

对加人萃取池内的 � � � 和艾

氏剂标准进行萃取 �这些组分的正常萃取温度为 ��� ℃ �
�

萃取物用气相色谱分析
,

� �� 的三次平均回

收为 �仍�
,

相对标准偏差为 �
�

� �
�

艾氏剂三次平均回收为 ��� �
,

相对标准偏差为 �
�

� �
�

在测定

�� � 时未发现有 �� � 或 � �� 〕存在
�

测定艾氏剂时亦未发现有 �址场� 日� �� ��� 或
��

�� �� ���� � � 的存在
�

试验了温度为印℃
,

压力为 ��
�

���,�
,

氛甲烷作为溶剂时
,

预加人法对极易挥发的 翻陀� 化合物 �苯
、

甲苯
、

乙苯
、

二甲苯� 的回收�� 
�

结果表明
,

四次萃取的平均回收在 卯
�

�一 ��� �之间
,

相对标准偏

差为 �
�

�一�
�

� �
�

在同样的试验条件下
,

戊烷的 ��
�

� �� ℃ � 回收为卯
�

� �
,

相对标准偏差为 �
�

� �
�

以上实验结果可以看出
,

加速溶剂萃取法可用于样品中易挥发组分的萃取
�

� 加沈溶荆革取仪

加速溶剂萃取仪中由溶剂瓶
、

泵
、

气路
、

加温炉
、

不锈钢萃取池和收集瓶等构成
,

见图 �
�

其工

作程序如下
�

第一步是手工将样品装人萃取池
,

放到圆盘式传送装置上
,

以下步骤将完全 自动先后进

行
�

圆盘传送装置将萃取池送人加热炉腔并与相对编号的收集瓶连接
,

泵将溶剂输送到萃取池 ��任一

印 ��
,

萃取池在加热炉被加温和加压 ��一�而
�

�
,

在设定的温度和压力下静态萃取 �而
� ,

多步小量向

萃取池加人清洗溶剂 �以卜刊刃
�

�
,

萃取液 自动经过滤膜进人收集瓶
,

用 眺 吹洗萃取池和管道 �日卜
�

��� ��
,

萃取液全部进人收集瓶待分析
�

全过程仅需 ��一巧而�
�

溶剂瓶共 � 个
,

每个瓶可装人不同的

溶剂
,

可选用不同溶剂先后萃取相同的样品
,

也可用同一溶剂萃取不同的样品
�

可同时装人 �� 个萃

取池和 �� 个收集瓶
�

� ��双�� 型萃取仪
,

其萃取池的体积可从 �� � 到 �� �
�

冉� � ��  ! 型萃取仪的萃取池

体积可选用 ��
,

砧 和 ��� � �
�

装装样人萃取池池

萃萃取池加注溶剂剂

萃萃取池加热
、

加压压

样样品处于高温
、

高压下下

分分步向萃取池加注溶剂剂

用用 姚 吹洗萃取他他

萃萃取物待分析析

排气孔

收集瓶

圈 � 加速溶剂萃取仪流程图

� 加速溶荆苹取的突出优点

与索氏提取
、

超声
、

微波
、

超临界和经典的分液漏斗振摇等公认的成熟方法相比
,

加速溶剂萃取
的突出优点如下

�

有机溶剂用量少
,

�飞样品仅需 巧� 溶剂 � 快速
,

完成一次萃取全过程的时间一般

仅需 �� 而�� 基体影响小
,

对不同基体可用相同的萃取条件 � 萃取效率高
,

选择性好
,

已进人美国

��� 标准方法
,

标准方法编号 ��� � � 方法发展方便
,

已成熟的用溶剂萃取的方法都可用加速溶剂萃取

法作 � 使用方便
、

安全性好
,

自动化程度高
�

� 加速溶剂萃取的应用

尽管加速溶剂萃取是近年才发展的新技术
,

但 由于其突出的优点
,

已受到分析化学界的极大关

注
�

加速溶剂萃取已在环境
、

药物
、

食品和聚合物工业等领域得到广泛应用
�

特别是环境分析中
,

已

广泛用 于土壤
、

污泥
、

沉积物
、

大气颗粒物
、

粉尘
、

动植物组织
、

蔬菜和水果等样品中的多抓联苯
、

多环芳烃
、

有机磷 �或氮�
、

农药
、

苯氧基除草剂
、

三嗓除草剂
、

柴油
、

总石油烃
、

二恶英
、

峡喃
、

炸药 �叨丫�
, ,

� � �
,

�价�� � 等的萃取
�


