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摘要 
本文以麦芽中的前花色素（proanthocyanidines）为例，描述了在线加速溶剂萃取（ASE）、自动固相萃取

（ASPEC）及高效液相色谱（HPLC）的应用。首先用 ASE 对固体麦芽样品进行萃取，然后自动将萃取物转移到 ASPEC

固相萃取系统进行固相萃取纯化及浓缩，最后直接将 ASPEC 处理好的样品进样于 HPLC 进行分析。从样品的萃取
到给出色谱报告，整个过程都是自动完成的。高通量的样品处理节省了时间及人力，同时增加了检测灵敏度及

重现性。本文描述了采用自动样品处理及分析的优点。 
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在分析实验室中，样品的前处理常常是费时、费力的工作。自动化能够减少人工介入，同时可以增加样品

处理的通量及增进分析的重现性。戴安公司生产的加速溶剂萃取仪（ASE）对于固体、糊状物的萃取，提供了

一个很好的解决方法[1-4]。在自动固相萃取系统中，吉尔森的 ASPEC XLi 能够直接与色谱系统连接[5]。 

 
    图 1 展示了将现有的方法进行必要的改进后将 ASE、ASPEC XLi、HPLC 连接在一起的全自动系统。我们

用麦芽中前花色素的分析证明了这套全自动样品处理及分析系统的好处。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

前花色素（proanthocyanidines）属于多聚酚中的一大类。存在于水果、果汁、麦芽、啤酒及其它蔬菜食品

的代谢物中。这些前花色素具有的存在既有利，也有弊。例如，在啤酒的生产及储存过程中，前花色素与蛋白

质共同影响浊度。然而，其抗氧化剂的性质起到稳定香味及发泡的作用[6-8]。人们对多聚酚对健康的好处的讨

论已经有一段时间了，比如多聚酚作为绿茶及红酒的成份对人体健康的好处就是一个例子。目前生产中使用的

分析方法一般仅仅测定总的参数。因为单项参数的分析太复杂、太费时。本文提供的方法包括了从固体样品的

萃取、纯化浓缩到色谱定量分析每个化合物整个自动化过程。将 ASE、APSEC XLi 及 HPLC 连接在一起，大大

降低了人工操作的程度，同时也增加了样品处理的通量及分析检测的灵敏度和重现性。 
 

 图 1. 在线样品处理及分析系统仪器配置, 从左至右:ASE、ASPEC XLi、HPLC 
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仪器 
 
ASE—加速溶剂萃取  

用 ASE200（加速溶剂萃取仪，Dionex GmbH, Idstein, Germany）进行加压液体萃取。ASE200 使用常用的溶

剂在升高温度及压力下对固体及糊状物体进行萃取。在这种条件下，能够增加溶剂对样品的渗透力，同时有助

于萃取的动力学过程，从而减少萃取的时间。另外，与传统的技术比较，这种技术使用的溶剂也少。ASE200 可

以连续处理 24 个样品，因此可以与自动化的 ASPEC XLi 固相萃取及色谱系统连接起来使用。我们在建立方法

的过程中，优化了基于常规方法的不同的萃取条件。 
 
ASPEC—自动固相萃取 

自动化固相萃取是通过吉尔森 ASPEC XLi（Gilson/Abimed*）完成的。该仪器将 ASE 萃取物转移到 1、3、
或 6 mL 固相萃取柱上进行纯化及浓缩。该仪器还可以自动进行许多液体处理工作，如稀释、混合、衍生化及添

加内标物等等。在本试验中其混合功能尤为重要。如图 3 所示对 ASE 萃取物进行混合，因为萃取物常常是不均

匀的。固相萃取柱用专用的盖子密封，只有一个小孔能够让移液针通过。这样就能够产生一个压力将液体压过

固相萃取柱。这种方法与减压的方法不同，能够有效、平稳地控制流速。残留在萃取柱里的液体通过空气压力

全部通过萃取柱。ASPEC XLi 自动完成固相萃取过程：对 SPE 萃取柱进行预处理、样品添加、柱子洗涤及馏分

收集。馏份收集可以使用不同的溶剂分多步进行，并且收集在不同的收集管中。这种“multi-collect”功能（见图

2）使我们能够使用不同的溶剂或收集不同的馏份。例如，得到一个洗脱曲线。(*Abimed 是吉尔森公司在德国总代理) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
连接 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

图 2. ASPEC XLi—自动

固相萃取。 

ASPEC 系统的多步收集

功能将固相萃取中的分

组收集简单化。 

为了尽可能地提高这套系统的通量，系统中的每个部分同时进行工作：

ASE200 进行萃取的同时，ASPEC XLi 进行 SPE 柱子预处理。一旦萃取完

成，ASPEC XLi 将萃取物转移到固相萃取柱上（图 3 所示）。当萃取物转

移的工作完成后，ASE 接到信号进行下一个样品的萃取，而 ASPEC XLi
则进行固相萃取步骤并将最后得到的洗脱物通过本身的进样阀打入 HPLC
柱。这时候，ASE 萃取的下一个样品已经处理完毕，马上可以转入 ASPEC 
XLi 的固相萃取程序。 

 
检测麦芽中的前花色素 
     
溶剂萃取 

ASE 的萃取条件优化是基于图 5 的手工萃取方法[9]。将萃取的温度提

高到 60℃可以缩短萃取时间。ASE 萃取在 10 分钟之内就完成了，而手工 

 
图 3.连接—ASPEC XLi对ASE萃取

物进行自动混合、转移。 
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的方法则要 2 小时。在使用相同体积的溶剂时，ASE 可以将样品的处理量由 1 克提高到 4 克，并且没有影响回

收率。同时萃取物中分析物的浓度也增加了。传统的研磨麦芽方法得不同粒度的粉末，然后进行萃取。与传统

的方法比较，ASE 对麦芽萃取的优势有明显的优势。当使用手工方法时，样品研磨的越细越好。而在样品可以

很粗，因此不需要向手工操作时要求在液氮冷却的条件下进行研磨，这样操作起来就方便的多。 

 
固相萃取 

在进行加速溶剂萃取的过程中必须考虑使用对分析物溶解度大的溶剂。这种溶剂的存在对固相萃取是十分

不利的。因为在固相萃取样品载样过程中要求将分析物吸附在萃取柱上。而这种溶剂会使分析物在载样步骤时

就被洗脱流失。在 ASE 萃取的优化过程得到的萃取溶剂是 80%的丙酮水溶液。这个溶度的丙酮对固相萃取来说

是太高了。将 14mL 的萃取物用 24mL 水稀释后，丙酮的比例降低使之能够达到 98%的回收率。这个结果证明，

与传统的萃取方法不同，固相萃取时，样品中可以有部份有机溶剂。因此，在进行固相萃取前的样品浓缩步骤

就可以省略。 

 
洗脱步骤的优化是通过上述的多步收集“multi-collect”的功能完成的。85%DMF 水溶液是最佳的洗脱溶剂。

我们分别收集 5 个 1 mL 的洗脱馏份，然后分别进行分析。图 4 显示馏份 2、3 含有全部可以被洗脱的前花色素。

优化结果证明可以减少洗脱剂的用量，这样可以增加分析物在馏份中的浓度。从而，可以不需要进一步浓缩就

直接将样品注射到 HPLC 中。最后的结果是：简化了分析过程、节省了时间、减少了溶剂的消耗、得到更好的

重现性。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
手工方法与自动化方法的比较 
 

比较手工方法及自动化的方法[9]，我们可以十分明显地看到自动化的优势。虽然两者得到的分析结果都一

样，但自动化样品前处理及分析技术对每个样品所需的时间明显地减少。这样，自动化就增加了样品分析的通

量。图 5 展示了两种方法的比较：高效率的溶剂萃取(ASE)及固相萃取（ASPEC XLi）消除了蒸发浓缩步骤，节

省了大量的时间。另外，自动化系统可以每天运行 22 小时，分析 20 个样品。而手工方法每天只能分析 8 个样

品。与我们预期的一样，自动化的方法提高了结果的重现性，同时也提高了整个过程的分析灵敏度。整个样品

处理及分析过程的缩短也减轻了分析人员的压力，从而也降低了人为错误的风险。 

 

图 4. 利用 ASEPC XLi 的

多组份收集功能优化固相

萃取的洗脱条件。 
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. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
结论 
 

对包括萃取、纯化及色谱全过程在内的固体样品全自动前处理及分析的研究证明能够提高实验室的工作效

率。特别是在人工介入较多的样品处理过程中，不但要求操作人员的实验素质较高，而且十分花时间。而自动

化使得这一切都变得简单了。这项研究初期投入的人力及时间较高，但实验证明这套系统能够增加样品的通量，

增进分析结果，并且能够很好地控制整个分析过程。 
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丙酮+水（3+1），2x1 小时           丙酮+水（4+1） 
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纯化、分馏          纯化、浓缩、洗脱 2 mL 
 

 
    甲醇 
    DMF 
 
 
 
 
 
 

研 磨 节省的时间 研  磨 

室温下操作 液氮冷却操作 

萃  取 ASE 萃取 

浓  缩 

120 分钟 

15 分钟 

聚氨柱萃取 聚氨柱萃取 60 分钟 

HPLC 分析 HPLC 分析 

浓缩、再溶解 60 分钟 

图 5. 手工方法及自动化方法在花费时间上的比较。 
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