
【应用合集】No.10 | SiliaBond Carbonate（四甲基碳酸铵）清除

应用案例

典型应用:

• TFA去除

• 清除 HOBt (广泛用于酰胺偶联反应)

• 清除硼酸 (主要用于偶联反应，如 Suzuki偶联)

图 1: SiliaBond Carbonate 结构

注：只能在无水非质子溶剂中使用 为了方便您的各种操作需求，

SiliCycle除了提供粉末的产品外，还提供了 SPE小柱 (SiliaPrep)

的形式。SPE可进行自动化的操作从而提高操作速度。

应用一：除 TFA

三氟乙酸(TFA)无疑是反相色谱分离多肽中最常用的离子对试

剂。这是因为 TFA 易挥发，更容易去除，并且在检测波长内吸附低。

TFA的作用是作为缓冲溶剂 (保留分析物上的电荷，避免其沉淀)，

赋予氨基一些疏水性。



通常在高效液相色谱分离和溶剂蒸发后，肽是以 TFA 盐的形式分

离出来，众所周知，以这种方式保存的肽稳定性低。因此，有必要使

用一种方法将这些肽在保存之前脱盐。下面的研究中，则对此情况阐

述了一种利用 SiliaBond Carbonate 的高效便捷的解决方法。

图 2：使用 SiliaBond Carbonate 清除 TFA

使用 SiliaPrep Carbonate (SPE 小柱)： SPE 不保留多肽，

会在上样和冲洗步骤中直接洗脱，而 TFA会保留在 SPE中。

图 3：使用 SiliaPrep Carbonate SPE 分离 TFA 过程

注：CV=柱体积

图 4：使用 SiliaPrep Carbonate SPE 分离 TFA 结果



应用二：催化剂和偶联试剂清除

固载二氧化硅的使用不仅大大简化了有机合成，也简化了纯化操

作。如下面的例子所示，SiliaBond Carbonate可以在进一步简化酰

胺偶联反应中发挥关键作用。

例一：先清除 HOBt，再脱铵盐

在一个酰胺合成反应中研究了先清除 HOBt，再脱铵盐的有效方

法。反应细节见下图。

图 5：使用 SiliaBond Carbonate 分离 HOBt 和 TFA 过程

在这个特殊的例子中，用 SiliaBond Carbodiimide作为偶联剂，

然后用 SiliaBond Carbonate去除 HOBt(催化剂)。由于去除 Boc保

护基团形成了酰胺的 TFA盐，第二次使用 SiliaBond Carbonate将其



去除。上图中的收率是指分离产物的质量，纯度由 GC-FID测定。

例二：对不同催化剂的清除

在本例中，研究了 SiliaBond Carbonate对各种催化剂的清除效率。

图 6：使用 SiliaBond Carbonate 分离催化剂过程

图 7：对不同催化剂清除效果结果

表格中所显示的高纯度说明了 SiliaBond Carbonate 在对不同

催化剂的清除上都有比较好的效果。

例三：与聚合物基质比较

针对例二继续进行清除效率测试，将 SiliaBond Carbonate与来

自不同制造商的三种聚合物基质的Carbonate(Mp-carbonate)进行了

比较，以检测它们清除以下偶联剂的能力:五氟苯酚，N-羟基丁二酰



亚胺 (HOSu)，对硝基酚，羟基苯并三唑 (HOBt) 和 1-羟基-7-偶

氮苯并三氮唑(HOAt)。

图 8：对不同偶联试剂清除过程

图 9：对不同偶联试剂清除效果结果比较

在所有条件相同的情况下，与三种聚合物基质的清除剂样品相比，

硅胶基质的被证明是最有效的清除剂。从表 4可以看出，SiliaBond

Carbonate 在五种反应中获得的偶联试剂残留浓度都是最低的。在

使用高效的 SPE时尤其如此。使用硅胶基质的 SiliaBond Carbonate

具有显著优势。


