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利用Waters MV-10 ASFE和ACQUITY UPC2系统
简化目前的萃取物分析方法
Baiba Cabovska, Andrew Aubin 和 Michael D. Jones
沃特世公司(美国马萨诸塞州米尔福德)

简介

制药和食品包装行业中的萃取物分析技术已非常完善1-3。分析工作

流程会涉及多种技术，同样，对密封容器系统的评估也会包含多项

提取技术。ACQUITY UPC2®系统可兼容各种提取过程中使用的常规溶剂，

从而简化分析工作流程4。其中超临界流体在分析工作流程的改进中

起着重要作用，那么：“样品提取过程是否也能采用同一技术使其简

化，即超临界流体提取法？”

在萃取物的分析过程中，可采用多种技术提取样品。具有代表性的

方法包括索氏提取法、微波法或超临界流体萃取法(SFE)。提取溶剂

涵盖的极性范围必须很宽，以确保非极性和极性分析物都能够从包

装材料中被提取出来。索氏提取器价格相对便宜，因此极具吸引力。

但若考虑到萃取溶剂及其废液处理的成本，微波法和SFE法因可减少

溶剂消耗量和废液处理量而具有节约成本的优势，同时还可以缩短

分析时间短。

在本应用中，我们对4种不同类型的包装材料进行了提取，包括：

高密度聚丙烯药瓶(HDPE)、低密度聚丙烯瓶(LDPE)、聚乙烯乙酸乙烯

酯血浆袋(EVA)和聚氯乙烯吸塑包装(PVC)。提取完成后，采用配有

PDA和单四极杆(SQD)质谱检测器的超高效合相色谱(UltraPerformance 

ConvergenceTM Chromatography ，UPC2)系统对所得提取液中的14种常见

聚合物添加剂进行了快速筛查。分别使用微波提取法和索氏提取法

制备异丙醇和己烷提取物，同时使用不同比例的异丙醇作为助溶剂

进行SFE萃取。然后，对应用不同技术得到的提取物进行了比较。
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应用优势

■ SFE比微波提取法更加灵活，与索氏

提取法相比能够节省大量的溶剂和

运行时间。

UPC2®可通过简化工作流程改善萃取物

的分析

■
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实验

方法条件

 UPC2条件

系统：  ACQUITY UPC2，

  配有PDA和SQD检测器

色谱柱： ACQUITY UPC2 BEH 2-EP

  3.0 x 100 mm, 1.7 µm

改性剂： 1:1甲醇/乙腈

流速：  2 mL/min

梯度：  1%流动相B保持1 min，

  然后在2.5 min内增加至20%，

  保持30 s，然后降回1%

  并平衡系统

柱温：  65 °C

APBR：  1800 psi

进样体积： 1.0 µL

运行时间： 5.1 min

波长：  220 nm

MS扫描范围： 200-1200 m/z

毛细管电压： 3 kV

锥孔电压： 25 V

补偿泵液流速： 含0.1%甲酸的甲醇溶液，

  0.2 mL/min

数据管理： Empower 3软件

样品信息

微波提取法

取HDPE、LDPE、EVA和PVC样品2 g，切割成1x1 cm碎片，然后置于10 mL
异丙醇或10 mL己烷中，在50 °C下提取3小时。

 

 

索氏提取法

将材料(PVC 3 g，HDPE、LDPE或EVA各 5 g)切成碎片(大约1x1 cm)置于

Whatman 33 x 94 mm纤维提取滤筒中进行索氏提取。然后将提取滤筒

放在传统索氏提取装置中，该装置包括冷凝管、索氏腔室和提取烧

瓶。在索氏提取器中加入提取剂(己烷或异丙醇)约175 mL。所有样

品在沸腾的混合溶剂中提取8 h。提取完成后，蒸发提取溶剂至提取

物基本干燥，然后用15 mL己烷或异丙醇复溶。分析前，用0.45 µm

玻璃注射器针头过滤器过滤提取物溶液，以除去所有颗粒物质。

SFE 

采用Waters® MV-10 ASFE系统进行超临界流体萃取(SFE)。在各SFE实验

中，将材料(PVC 2 g，HDPE、LDPE或EVA各3 g)切成碎片(大约1x1 cm)

置于10 mL不锈钢萃取管中。利用上述每种材料制备出两种不同的提

取物：第一种采用5.0 mL/min二氧化碳加入0.10 mL/min异丙醇助溶剂

提取，第二种采用4.0 mL/min二氧化碳加入1.0 mL/min异丙醇助溶剂提

取。所有提取操作均在50 °C和300 bar反压条件下进行，提取程序为：

30 min动态，20 min静态，10 min动态，循环两次。异丙醇作为补偿

溶剂，流速0.25 mL/min。提取完成后，对高比例异丙醇的萃取液收

集后蒸发溶剂(助溶剂和补偿溶剂的混合溶液)至提取物基本干燥，

然后用异丙醇(PVC中加入10 mL，HDPE、LDPE和EVA各加入9 mL)复溶。

对于低比例异丙醇的萃取液收集后直接定容至相应体积。分析前，

用0.45 µm玻璃注射器针头过滤器过滤提取物溶液，以除去所有颗粒

物质。每个样品的总提取时间为2 h。
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结果与讨论

比较不同提取方式的提取时间，采用索氏提取法提取一次样品的时间为8 h；微波法可同时

提取16个样品，提取时间为3 h；采用SFE法每次提取耗时2 h，样品盘可容纳10个样品。即使

同时使用多台索氏提取器，总提取时间仍明显长于微波法或SFE法所用时间。

就耗费溶剂而言，索氏提取法所需溶剂达175 mL，提取结束后需要蒸发溶剂，减少样品体积。

微波提取法所用溶剂为10 mL，如果要提高检测灵敏度，则需将其蒸干。SFE法在样品预富集

方面体现了极大的灵活性。在低比例异丙醇萃取条件下，最终的收集液大约为5 mL，然后定

容到一定的体积，其浓度与微波法和索氏提取法所得的样品浓度相当。在高比例异丙醇萃取

条件下，收集液总体积约30 mL，需将其蒸发才可获得目标浓度。

对微波法提取的样品进行分析后发现，从PVC和EVA样品中获得的提取物数目最少。以己烷或

异丙醇为提取剂时从LDPE样品中获得的提取物最多，如图1所示。
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色谱柱名称：2-EP样品名：PET己烷微波采集时间：9/6/2012 4:10:57 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2014

色谱柱名称：2-EP样品名：EVA己烷微波采集时间：9/6/2012 3:59:11 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2003

色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE己烷微波采集时间：9/6/2012 3:47:25 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 1992

色谱柱名称：2-EP样品名：HDPE己烷微波采集时间：9/6/2012 3:35:37 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 1981
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色谱柱名称：2-EP样品名：PET己烷索氏采集时间：9/6/2012 4:58:01 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2058

色谱柱名称：2-EP样品名：EVA己烷索氏采集时间：9/6/2012 4:46:16 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2047

色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE己烷索氏采集时间：9/6/2012 4:34:30 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2036 6 

色谱柱名称：2-EP样品名：HDPE己烷索氏采集时间：9/6/2012 4:22:43 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2025  
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色谱柱名称：2-EP样品名：PET IPA微波采集时间：9/6/2012 6:14:33 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2129

色谱柱名称：2-EP样品名：EVA IPA微波采集时间：9/6/2012 6:02:46 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2118

色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE IPA微波采集时间：9/6/2012 5:50:59 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2107

色谱柱名称：2-EP样品名：HDPE IPA微波采集时间：9/6/2012 5:39:12 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2096
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色谱柱名称：2-EP样品名：PET IPA索氏采集时间：9/6/2012 7:01:40 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2173

色谱柱名称：2-EP样品名：EVA IPA索氏采集时间：9/6/2012 6:49:54 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2162

色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE IPA索氏采集时间：9/6/2012 6:38:07 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2151  

色谱柱名称：2-EP样品名：HDPE IPA索氏采集时间：9/6/2012 6:26:20 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2140  

图1. 采用微波提取技术得到的己烷和异丙醇提取物色谱图。

图2. 采用索氏提取方法得到的己烷和异丙醇提取物色谱图。

己烷

己烷

异丙醇

异丙醇

采用索氏提取法所得的PVC色谱图中出现若干个额外峰，如图2所示，而这些峰在采用微波法

提取的样品中并未出现。这种显著差异的存在可能是由于索氏提取法的提取时间更长、温度

更高所致。

 

[ 应用纪要 ]

利用Waters MV-10 ASFE和ACQUITY UPC2系统简化目前的萃取物分析方法



4

将SFE提取分析结果与其他两种技术的结果进行直观比较可发现，SFE提取法得到的分析物含

量与索氏提取法相近，针对PVC的提取量高于微波提取法，如图3所示。在异丙醇LDPE的提取

试验中，高比例异丙醇提取所得的提取量高于低比例异丙醇的提取量。此结果证明了SFE法

的灵活性，它能够轻松调节并确定各种塑料所需助溶剂的最佳比例，成功实现对可提取物

的分析。
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色谱柱名称：2-EP样品名：PET低浓度IPA SFE采集时间：9/6/2012 9:05:18 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2288

色谱柱名称：2-EP样品名：EVA低浓度IPA SFE采集时间：9/6/2012 8:53:32 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2277

色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE低浓度IPA SFE采集时间：9/6/2012 8:41:45 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2266

色谱柱名称：2-EP样品名：HDPE低浓度IPA SFE采集时间：9/6/2012 8:29:57 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2255
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色谱柱名称：2-EP样品名：EVA高浓度IPA SFE采集时间：9/6/2012 9:40:39 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2321

色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE高浓度IPA SFE采集时间：9/6/2012 9:28:52 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2310

色谱柱名称：2-EP样品名：HDPE高浓度IPA SFE采集时间：9/6/2012 9:17:05 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2299

低比例异丙醇 高比例异丙醇

以异丙醇为溶剂时，所有提取技术对LDPE样品提取所得的色谱图相似，如图4所示。微波法

和索氏提取法可通过延长提取时间和提高温度来增加提取物浓度，而SPE法则可通过提高异

丙醇比例来实现。本文未在SFE法中采用己烷进行提取，因为CO2是一种与己烷化学性质相似

的非极性溶剂；因此分析结果会很相似。

图3. 低比例和高比例异丙醇助溶剂条件下的SFE提取物色谱图。

图4. LDPE的IPA提取物色谱图。
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色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE IPA索氏采集时间：9/6/2012 6:38:07 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2151  

色谱柱名称：2-EP样品名：LDPE IPA微波采集时间：9/6/2012 5:50:59 PM EDT仪器方法Id：1953进样Id： 2107
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LDPE己烷提取物中的已鉴定化合物示例，如图5所示。
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图5. 采用SFE提取法所得的LDPE提取物成分鉴定。

总的来说，所有技术在提取的化合物类型方面效果相当。但可以确定的是，当时间和资源条

件都非常苛刻时，SFE法相比其它提取技术更具优势。MV-10 ASFE系统由软件控制，可实现方法

开发自动化。可使用的助溶剂多达四种，并可在方法中进行设置不同的助溶剂比例和提取时

间。采用索氏提取法和微波提取法时，在方法开发的每个步骤中均需要手动更换溶剂，这在

基于“质量源于设计”(QbD)理念的研究中会非常耗时。
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结论

与索氏提取法相比，SFE法可节省80%-97%的溶剂消耗，

以及75%的提取时间。通过控制SFE系统的软件能够自动

完成方法的开发，以确定最佳的助溶剂种类和比例。

此外，与微波提取法相比，SFE在样品预富集方面更具

灵活性。
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