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第九十八期 SPE 入门指南 

固相萃取的定义  

SPE 通常是一种使用装在柱芯型装置内的固体颗粒和色谱填充材料对样品中的不同组分进行化学分离的样

品制备技术。样品几乎始终呈液态，但特殊应用项目可能使用气相中的某些样品进行。图 1 显示出一份样品（图

示为黑色）正在使用 SPE 装置进行处理，以使组成该样品的每种染色组分通过色谱分析实现分离。 

 

 

图 1 SPE 方法示例 

色谱床可以用来分离一份样品中的不同组分，从而使后续的分析测试更容易成功。例如，SPE 常用来选择性

地除去干扰物。 

从技术角度对此项技术给出的准确命名应该是“液相-固相萃取”；这是因为色谱颗粒是固体，而样品则呈

液态。此处所用液相色谱的基本色谱原理与高效液相色谱相同，只是使用形式与使用原因存在差异。此处使用色

谱是为了在将样品提交分析测试之前对其进行较好的制备。 

在样品制备方面，样品的来源非常广泛。它们可能是生物样本（如：血浆、唾液或尿液）、环境样品（如：

水、空气或土壤）、食品（如：谷物、肉和海鲜）、药品、营养添加剂、食品、饮料或工业产品等。甚至蚊虫的

头部也可能是样品！当科学家需要分析从蚊虫脑部提取出的神经肽时，SPE 是首选的样品制备方法。 

使用 SPE 的四种主要优势 

使用 SPE 可带来许多优势，但有四种主要优势值得特别关注。 

1. 复杂样品基质的净化及化合物纯化 

分析人员所面临的最棘手的难题之一就是目标化合物包含在一种复杂样品基质中（如：谷物中的毒枝菌素，

虾中的抗生素残留物或者血浆、血清或尿液中的药物代谢物）的情况。样品基质中的大量干扰性组分或物质与目

标化合物混杂在一起会使得分析操作举步维艰。 

需要解决的首要问题是：为了对目标化合物进行定性和定量分析，必须将其与众多的干扰物质分离开来，从

而增加了分析本身的复杂性。参见图 2。 
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图 2 复杂样品示例 

此项测定可能存在稳定性差的问题，这是因为任何微小的改变都可能会影响难分离物质间的分辨率。 

另一种考虑是存在于样品基质中的各种干扰物在每次进样时可能会蓄积导致仪器停机。如果这些干扰物能在

样品制备期间被除去，那么目标化合物就能使用一种更简单、更稳定的方法进行分析（图 3）。此图将位于靠上

位置的原始样品与位于靠下位置的经 SPE 制备后的新样品进行了比较。 

 
图 3 比较样品基质的复杂性 

净化样品基质所带来的一个额外的优势是定量准确度得以提高。图 4 顶部所示的化合物 1 的蓝色谱图最初看

起来似乎是可以接受的。然而，当与其正下方用红色显示出的空白样品基质谱图对比时可以发现，其中的确存在

源自样品基质中的某些污染物。靠下的谱图通过采用一种适当的 SPE 试验方案而得出，表明同样的化合物不存

在干扰问题，从而使得定量准确度显著提高。 



 

 

北京慧德易科技有限责任公司    www.prep-hplc.com 

4 

 
图 4 使用更好的样品制备方法可提高定量分析水平 

图 5 给出了另一个示例。靠上的谱图表明化合物#1 和#2 均受到样品基质引起的明显干扰。靠下的谱图表明

使用 SPE 进行适当样品制备后可显著提高结果质量（基线干净）。请注意，一条明显更干净的基线可提高分析

结果的准确度。如果该样品需要对化合物进行分离和纯化，那么也可以获得一种纯度明显更高的萃取物。 

 

图 5 使用 SPE 技术显著改善基线质量 

2. 减少质谱应用中的离子抑制或离子增强现象 

复杂样品基质带来的第二种问题在我们观察质谱输出图谱（LC/MS 或 LC/MS/MS）时可以看到。为了获得

适当的质谱响应信号（灵敏度），必须使该化合物离子化。如果该化合物离子的形成因样品基质干扰物而受阻，

那么相应的信号强度也会大大减弱。 

我们可以在图 6 中看到这种效应。靠上的质谱图代表了目标化合物以生理盐水作为溶剂进样时所获得的信号。

靠下的图谱表明当相同的化合物在人血浆中进行分析时引起信号响应显著降低（抑制比例>90%）。在靠下的图
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谱中，只进行了一个常见的蛋白沉淀步骤。这种技术不能清除可引起离子抑制的基质干扰物，从而导致信号响应

差。 

 

图 6 关于样品基质引起的离子抑制示例 

图 7 给出了关于这种抑制效应的另一个较好示例。在质谱图的靠上图谱中（血浆样品仅经过蛋白沉淀处理），

我们可以看到 80%的特非那定峰受到抑制。在靠下的图谱中（相同的样品使用 SPE 方法处理），我们所观察到

的离子抑制极小。去除样品基质中的干扰物有利于该化合物离子得以正确形成，从而获得了较好的信号。 

 

图 7 适当的 SPE 可减少离子抑制 

在有些情况下，源自样品基质的干扰物可能会增加某种化合物的信号，这叫做离子增强，可导致响应值偏高。

适当的 SPE 方法可通过将干扰物与该化合物分离开来而最大限度减弱这种效应，从而使响应值更准确。 

  

3. 能够通过样品基质分馏而对化合物进行分类分析 
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分析人员可能会面对一种包含多种化合物的样品，这时需要对其进行分类分离以确保后续分析效果事半功倍。

例如，一种软饮料在其配方中包含种类多样的化合物。这时可以开发出一种 SPE 方法，以对不同类别的化合物

进行分离，例如可根据其极性进行分离。极性化合物可作为一种分离后的馏分而从非极性更强的化合物中收集得

到。然后，可通过一种更加高效的方式分别对这两种馏分进行分析，因为它们的化合物更为相似。 

图 8 给出了关于 SPE 分馏效力的一个示例。在这里，一种复杂的干粉样品（紫葡萄混合饮品）被轻易分离

成 4 种馏分：1 种完全由极性化合物组成的馏分、1 种纯化型红色化合物、1 种纯化型蓝色化合物和 1 种包含所

有其余非极性化合物的馏分。 

 

图 8 通过 SPE 进行样品制备  

4. 对极低浓度组分进行痕量浓缩（富集） 

分析师如今常常需要报告具有前所未有更低浓度的化合物，浓度低至万亿分位（ppt）并且甚至更低。这些

化合物在纯净样品中的浓度通常低于分析仪器的灵敏度范围。 

分析环境样品中的痕量污染物或者代谢物在生物液体内随时间的变化情况就是一个可以说明这一点的较好

例子。图 9 中靠上的图谱表明使用原始纯样品进行分析时，目标化合物的信号响应差。通过以 SPE 作为痕量浓

缩策略制备样品后再使用相同的分析条件进行分析后所获得的靠下的图谱表明这种化合物的信号强度显著提高。

根据这一结果，我们可以准确计算出纯样品中的原始化合物浓度。 
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图 9 痕量浓缩示例 

如果没有 SPE 内色谱填充材料的保留性能，那么即便是有可能采用其他样品制备方法，也很难对特定化合

物进行痕量浓缩。  

  

总结 

正如我们所看到的，一根带有色谱床的 SPE 柱具有四种可促进样品分析顺利进行的重要功能。参见图 10。 

 

 

图 10 SPE 的强大功能 
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