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摘要!应用固相微萃取技术提取可燃液体$将萃取纤维在("#M的非水性溶剂中脱附为适合气质联用自动分

析的溶液$由此提供从传统在线进样的热脱附模式扩展到非在线进样的溶剂洗脱模式%这种方法既保留了

CcB.原有的简便性及热解吸的高效性$同时也增进了它的适应性%通过该模式提取(种可燃液体"汽油’

煤油和柴油#检材的效能分析$确定了CcB.$K+(BC分析可燃液体的最优化实验条件%
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!!固相微萃取"CcB.#技术是一种提取检材
的新方法*&+$在火场残留物中提取可燃液体时$
配合气质联用仪进行分析$与常用的活性炭片萃
取法"I+C#相比$不仅灵敏’可靠*!$-+$而且简便$
无需使用昂贵’有毒的溶剂%根据待测物性质的

不同$可选择萃取头的材料和涂层的厚度$常见
的有聚二甲基硅氧烷"c‘BC#’聚丙烯酸酯
"cI#’二乙烯苯等%尽管如此$CcB.仍受到萃
取头纤维的寿命’定量分析的复杂及不易控制吸
附量等缺点的影响%因此$有文献报道了一种非



在线进样的溶剂洗脱法!)$’"#即用CcB.方法从
火场残留物检材中萃取#然后将萃取纤维浸入

("#M有机溶剂中进行脱附$与 I+C需要’""

#M有机溶剂相比#此方法避免了与大量有毒溶
剂接触#同时也提高了萃取物的利用率$火场分
析专家可以在&@之内看到分析结果#剩余的检
材样本能够贮存起来#并可在宽裕的时间内用于
实验室分析$本工作提出的可燃液体改进方法#
结合了I+C与CcB.两者的优点#也解决了两
者的局限性$

=!实验部分
=>=!实验器材

Yc-"-"I气相色谱$质谱联用仪%日本岛津
公司产品&CcB.手动进样器以及萃取头纤维
’包括’#/c‘BC(&""#/c‘BC纤维(#-#/
cI纤维)%美国C?DA274公司产品$活性炭纤
维(棉纱%购于北京八方公司&用于检材样品的汽
油(煤油和柴油%购于本地的加油站和化学试剂
商店$

=>?!实验条件
色谱条件%\c$-毛细管色谱柱’("/f

"6!-//f"6!-#/)&升温程序%%"Z保持(
/19#以 % Z * /19_&升至 &"" Z#再以 &"
Z* /19_&升至!#"Z#保持(/19&采用分流进
样#分流比!"%&&传输线温度!("Z#进样口温
度!-"Z$
质谱条件%.N源#电子能量’"AF#质量扫描

范围(+@%"!%""#扫描时间&8$

=>@!实验步骤

=>@>=!CcB.萃取和解吸!首先将!#M待测
的可燃液体’汽油(柴油或煤油)均匀滴在棉纱
上#再把作为载体的棉纱置于容量为&M的密封
样品瓶中$用CcB.萃取时#将已活化的萃取
头伸入载物的顶空#在一定温度下#按预定时间
进行萃取#然后收回萃取头#并分别在气相色谱
仪进样口处热解吸#或在装有("#M+C! 溶剂的
毛细管中脱附&/19#余下的溶液密封冷藏保
存$在溶剂脱附后#其中一小部分样品’如&

#M)以溶液形式通过 K++BC的进样口手动注
入仪器$

=6@6?!I+C萃取!用 I+C萃取时#使用前根
据ICRB中.&%&!的活化条件!)"#经%""Z烘
焙%@活化#活性炭片取出置于干燥器中#自然

冷却#备用$将活性炭片裁成尺寸为)//f
)//f!//的小片#悬挂于样品瓶内#样品按

=6@6=方法制备#加热至)"Z#维持&)@$室温
下冷却#取出活性炭片#在’""#M+C! 溶液中脱
附#取其中&#M进样分析$

?!结果与讨论
?>=!:Q97萃取条件的选择

?>=>=!CcB.萃取时间!通过萃取过程的优化
以及实验结果对照#对CcB.萃取可燃液体的
时间得到一个初步的结论$例如使用&""#/
c‘BC对含有!#M柴油的棉纱进行顶空萃取
时#将温度控制在%"Z#萃取结束后立即进行

K++BC分析#被测物的量与萃取时间存在一定
关系#示于图&$综合各种萃取纤维的萃取时间
以及对待测物的敏感度’以总离子流表示)#在柴
油(汽油以及煤油的实验中#&"/19为最适合的
萃取时间$

图=!柴油样品:Q97吸附时间!=NN&1Q29:"

B’C>=!:Q97#*&(+4-’("-’13(.

*’3&3$.03$!=NN&1Q29:"

?6=6?!CcB.溶剂洗脱时间!在CcB.溶剂
脱附的优化实验中#用+C! 对萃取头进行洗脱$
考虑到+C! 的沸点#将温度控制在室温到%"Z
之间#而且在每个温度下选择%个不同时间’分
别是"6-(&(-6"(&"6"/19)进行脱附#并通过

K++BC分析对比其实验结果$最后发现#在室
温下#&/19就可以把全部的待测物洗脱完全$

?>?!:Q97与!L:的萃取效果比较

CcB.在分析火场残留物方面很有潜力#同
时可以通过CcB.与K++BC联用法对可燃液
体进行分析#以确定其效能$图!(图(为分别
使用(种方法萃取’I+C(CcB.热解吸(CcB.
+C! 脱附)的 K++BC分析的柴油和煤油样品$
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从图中可见!CcB.溶剂脱附完全适用于柴油"
煤油的萃取#尽管CcB.溶剂脱附的分析信号
比热解吸少!但反映柴油"煤油存在的主要信息
并无丢失#
在室温下!I+C"CcB. 热解吸与 CcB.$

+C! 溶剂脱附对燃烧后的复合地板上萃取的汽
油之间比较示于图%#从信号强度来看!CcB.
方法明显优于I+C#尽管CcB.溶剂脱附的信
号强度低于CcB.热脱附!但反映汽油存在的
主要信息并不受影响#

?>@!:Q97E溶剂脱附法选用的萃取头
目前CcB.已拥有数种商品化的萃取纤

维!且有不同萃取头的涂层厚度!其效能决定于
组成#图-!’是不同纤维萃取汽油"煤油和柴

油在 K+$BC分析中的效能比较!分别使用了

&""#/c‘BC"’#/c‘BC以及#-#/cI等
固定相#其中!&""#/c‘BC对汽油和煤油的
萃取效果在敏感度上明显优于其他两者%对于汽
油!#-#/cI产生的色谱响应只是略低于&""

#/c‘BC%而’#/c‘BC纤维由于其较低的
吸附量!不适合+C! 溶剂脱附法#

!!+C! 溶剂常被用于火场残留物的萃取剂!主
要是其在氢火焰离子检测&K+$LN‘’中表现出较
小的干扰!易挥发!以及对可燃液体有非常好的
溶解性#随着火场残留检测技术的发展!K+$

BC已经逐步取代了 K+$LN‘!氯仿"甲醇"戊烷
等其他有机溶剂也开始用于 I+C萃取过程和

CcB.溶剂脱附技术())#

图?!提取柴油的XL!9:总离子流色谱图

06I+C%36CcB.热解吸%76CcB.$+C!脱附

B’C>?!K(-#$’("/F+(1#-(C+#1&(.

3D-+#/-’("(.*’3&3$.03$6%XL!9:
06I+C%36CcB.V1E@E@A</02SA84<DE149%

76CcB.V1E@842XA9ESA84<DE149

图@!提取煤油的XL!9:总离子流色谱图

06I+C%36CcB.热解吸%76CcB.$+C!脱附

B’C>@!K(-#$’("/F+(1#-(C+#1&(.

3D-+#/-’("(.53+(&3"36%XL!9:
06I+C%36CcB.V1E@E@A</02SA84<DE149%

76CcB.V1E@842XA9ESA84<DE149
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图A!提取复合地板上汽油的总离子流色谱图

06I+C!36CcB.热解吸!76CcB.$+C!脱附!

B’C>A!K(-#$’("/F+(1#-(C+#1&(.3D-+#/-’("(.

C#&($’"3("-(/(14(&’-3.$((+
06I+C!36CcB.V1E@E@A</02SA84<DE149!

76CcB.V1E@842XA9ESA84<DE149

图G!:Q97提取汽油的总离子流色谱图

06&""#/c‘BC!36#-#/cI!76’#/c‘BC

B’C>G!K(-#$’("/F+(1#-(C+#1&

(6-#’"3*.($$(<’"C3D-+#/-’("(.C#&($’"3
06&""#/c‘BC!36#-#/cI;13A<8!76’#/c‘BC

@!结!论
使用溶剂脱附CcB.分析可燃液体残留

物"与传统的 I+C和CcB.热脱附方法相比"
萃取样品的时间从 I+C所需的&)@减少到使
用CcB.溶剂脱附的&"/19#用于脱附的有机
溶剂量大为减少"可以在获取检材后很短的时间
得到火场分析结果"剩余样品可保存起来做复证
或进一步分析#此方法既保留了CcB.原有的
简便性及热解吸的高效性"同时也增进了它的适
应性"具有潜在的应用前景#
在国内外火场分析的实践中"热解吸CcB.

分析技术未替代I+C萃取法"原因是多方面的#

首先CcB.的萃取纤维昂贵"且萃取后须立即
通过K+$BC分析!其次"溶剂脱附CcB.萃取
法对于火场残留物的敏感度稍差#对于前者"可
尝试通过使用溶剂脱附的方法加以改善"将样品
置于微细管中保存"需要时再注入仪器进行分
析!对于后者"完全可以通过改变脱附溶剂的体
积来调节#实验结果显示"利用溶剂脱附CcB.
萃取分析得到的信息其可靠性并不比CcB.热
脱附差#需要指出"与CcB.热脱附法一样"

CcB.溶剂脱附法的效能也同样取决于被分析
的成分%萃取温度和寿命等"同样有定量分析的
问题#
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图H!:Q97提取煤油的总离子流色谱图

06&""#/c‘BC!36#-#/cI!76’#/c‘BC

B’C>H!K(-#$’("/F+(1#-(C+#1&(.

3D-+#/-’("(.53+(&3"3
06&""#/c‘BC!36#-#/cI!76’#/c‘BC

图O!:Q97提取柴油的总离子流色谱图

06&""#/c‘BC!36#-#/cI!76’#/c‘BC

B’C>O!K(-#$’("/F+(1#-(C+#1&(.

3D-+#/-’("(.*’3&3$.03$
06&""#/c‘BC!36#-#/cI!76’#/c‘BC
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