
利用 ACQUITY UPC2 系统对双键顺反异构进行分离

实验条件  

分析条件

仪器系统： ACQUITY UPC2

检测器： ACQUITY UPC2 PDA

检测波长： 2D 通道 220 nm

色谱柱： Viridis® SFC 2-Ethylpyridine （4.6×150 mm，5 μm）

柱温： 35 ℃

ABPR： 1500 psi

流速： 4 mL/min

流动相： CO2：MeOH=85:15

制备条件

仪器系统： SFC 80

检测器： UV Detector

检测波长： 220 nm

色谱柱： Viridis Silica 2-Ethylpyridine （19×250 mm，5 μm）

柱温： 35 ℃

ABPR： 100 bar

流速： 40 mL/min

流动相： CO2：MeOH=85:15

实验背景

一样品中包含双键的顺反异构（比例约为 1:9），需要将其主产物提纯。此样品在反相色

谱条件下分离制备困难，其分析图谱见图 1，故利用 ACQUITY UPC2TM 系统对其进行方法开发，

以达到制备要求。
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图1. LC分析图

图2. ACQUITY UPC2分析色谱图

图3. SFC 80制备色谱图

图4. UPC2色谱柱筛选结果

	  

由于在 2-EP色谱柱上，主峰出在异构体杂质峰之前，便于纯化，故继续在 2-EP上进行优化，

同时结合实验室条件，我们采用了 Viridis SFC 2-Ethylpyridine （4.6×150 mm，5 μm）色谱柱

继续进行方法优化，获得最终的分离方法。

和反相色谱相比，ACQUITY UPC2 的方法分析时间更短。将 UPC2 方法放大到制备型 SFC，采

用 CO2 作为主要流动相，大幅度降低实验成本和馏分溶剂后处理时间，提高了整体的工

作效率。

双键顺反异构等同分异构体的分离一般难度比较大，可以尝试用 ACQUITY UPC2 进行分离

可以得到比较好的结果。

分析条件：色谱柱：Sunfire® C18（3.0×100 mm，3.5 μm）；流动相：A- 水（0.05 % TFA），B- 甲醇；

梯度：30 % B 在 12 min 内提高至 75 % B；流速：0.8 mL/min；波长：254 nm。

结果与讨论

我们系统性地筛选了四种 UPC2® 色谱柱，测试何种分离效果最佳，筛选结果如图 4 所示，

此色谱柱筛选过程在 30 min 内快速完成。在我们设定的筛选条件下，BEH 和 BEH 2-EP 色

谱柱表现了较好的分离度，其中 BEH 的分离度最佳，但顺反异构体在这两根色谱柱上的

出峰顺序不同。

筛选分析条件

仪器系统： ACQUITY UPC2

检测器： ACQUITY UPC2 PDA

检测波长： 2D 通道 220 nm

色谱柱： ACQUITY UPC2 BEH (3.0×100 mm，1.7 μm)

         ACQUITY UPC2 BEH 2-EP (3.0×100 mm，1.7 μm)

         ACQUITY UPC2 HSS C18 SB (3.0×100 mm，1.8 μm)

         ACQUITY UPC2 CSH Fluoro-Phenyl (3.0×100 mm，1.7 μm)

流动相 A： CO2

流动相 B： MeOH

梯度： 4 min 内从5 % B% 变化至 40 % B%，40 % B% 洗脱1 min，后在 0.1 min 内返回 5 % B

柱温： 35 ℃

ABPR：  1500 psi

流速： 1.5 mL/min
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Analog Channel 1
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