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模板法制备大孔硅胶微球及其在高效液相色谱
蛋白质分离中的应用
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摘要：以弱阳离子交换聚合物微球（ＷＣＸ）为模板、Ｎ⁃三甲氧基硅基丙基⁃Ｎ，Ｎ，Ｎ⁃三甲基氯化铵（ＴＭＳＰＴＭＡ）为结

构导向剂、四乙氧基硅烷（ＴＥＯＳ）为硅胶前驱体，在三乙醇胺弱碱催化作用下，水解缩合形成有机聚合物与二氧化

硅复合微球，将此复合微球煅烧后得到大孔二氧化硅微球。 探索了不同反应条件对二氧化硅微球的形貌、表面结

构和分散性的影响；当 ＴＭＳＰＴＭＡ、ＴＥＯＳ 与三乙醇胺的体积比为 １ ∶２ ∶２ 时可以得到孔径在 ５０～ １５０ ｎｍ 之间、粒径

在 ２ μｍ 左右的硅胶微球。 对所制备的大孔硅胶微球表面进行 Ｃ１８（十八烷基二甲基氯硅烷）键合修饰，然后将键

合的填料装填到 ５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ 的色谱柱中，考察了其对常见的几种标准蛋白质和市售大豆分离蛋白质的分离

效果，结果显示这种填料在高效液相色谱蛋白质分离中具有一定的潜力。
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　 　 高效液相色谱（ＨＰＬＣ）已发展成为生物医学、
化学化工、食品卫生、环境保护等领域中最常用的分

离分析手段之一。 色谱柱和色谱柱填料常常被认为

是 ＨＰＬＣ 的核心，它决定着色谱分析分离的最终效

果。 以硅胶为基质的固定相是目前应用最为广泛的

高效液相色谱填料［１－３］。 这主要是因为硅胶具有良

好的机械强度，稳定的形貌、孔结构和比表面积，以
及其表面含有丰富的硅羟基可以很容易地进行表面

化学键合和修饰等特点。 硅胶的粒径大小、孔径分

布、比表面积等是影响 ＨＰＬＣ 分离效果的重要因素；
色谱填料的孔径尤其会影响色谱填料对不同大小分

子的分离性能。 近年来，高压液相色谱填料的发展

主要集中在 ５ μｍ 以下甚至亚微米（１􀆰 ５ ～ ２ μｍ）级
多孔［４－８］和核壳结构硅胶微球［９－１１］ 以及毛细管整体

柱［１２，１３］等方面，这些色谱填料在生物大分子的分离

分析方面由于其快速和高效的特点而受到青睐。 使

用小粒径填料和较长的毛细管柱可以极大地提高色

谱柱对多肽分子和蛋白质的峰容量［１４，１５］。 整体柱

由于其通透性好以及传质速率快等优点而在蛋白质

组学中的应用备受关注［１６，１７］。 大孔核壳结构硅胶

微球用于蛋白质分离既有传质速率快的优点又避免

了小粒径填料柱压过大的问题［１８］。 粒度为 １ ～ ３
μｍ 的无孔硅胶填料可用于快速分析生物大分

子［１９－２２］；这类固定相由于表面无孔，消除了溶质在

固定相上的滞留流动，因而分离速率明显加快；但它

的不足之处在于柱容量较小。 一般来讲，针对蛋白

质、核酸等生物大分子的分离，在填料设计上除了采

用上述最新发展的某些策略外，还应该使其具有较

大的孔径［２３，２４］，使这些生物大分子容易扩散到孔内

与其中的固定相发生作用，达到较高的分离度。 另

外，目前常用的用于蛋白质分析的高效凝胶渗透色

谱（ＳＥＣ）填料主要是基于大孔硅胶［２５，２６］。 鉴于此，
本研究着力探索制备 ２ μｍ 左右大孔二氧化硅

（ＳｉＯ２）微球的有效方法，以满足日益增长的生物医

药大分子高效液相色谱分离分析的需求。
　 　 模板法在合成形貌可控的无机材料方面具有非

常广泛的应用。 在合成介孔二氧化硅材料领域，使
用的模板主要有离子型表面活性剂［２７－３０］、非离子型

表面活性剂［３１，３２］、有机聚合物微球［３３，３４］ 等。 模板法

结合不同的结构导向剂，将无机氧化物前驱体引入

模板内进行水解聚合等反应可以形成结构可控的无

机材料。 用模板法制备的有机无机复合材料通过不

同的方法除去模板剂，保留无机骨架，可得到不同孔

结构的无机材料。 Ｍｅｙｅｒ 等［３５］ 用经过亲水改性的

多孔聚苯乙烯⁃二乙烯苯微球做模板合成了二氧化

钛和二氧化硅微球。 Ｈｅ 等［３６］以乙二胺修饰的聚甲

基丙 烯 酸 酯 微 球 ［ ｐｏｌｙ （ ｇｌｙｃｉｄｙｌ ｍｅｔｈａｃｒｙｌａｔｅ⁃
ｅｔｈｙｌｅｎｅ ｇｌｙｃｏｌ ｄｉｍｅｔｈａｃｒｙｌａｔｅ） （ＰＧＭＡ⁃ＥＤＭＡ）］作模

板，利用在四正丁基溴化铵作用下产生的硅溶胶反

应，制备了直径为 ６ ～ ７ μｍ 的单分散多孔硅胶微

球，所得硅胶微球基本保持了原来聚合物微球的尺

寸。 最近，Ｘｉａ 等［３７］对 Ｈｅ 等［３６］ 的方法进行了一些

修改，他们用四乙烯五胺代替乙二胺，得到较大孔

（５２ ｎｍ）硅胶微球，并且在十八烷基二甲基氯硅烷

（Ｃ１８）键合修饰后得到了较好的蛋白质分离效果。
　 　 上述工作所采用的模板微球都是大孔微球，这
样形成的硅胶微球反而具有较小的孔径和较大的粒

径。 在本工作中，我们采用了高交联度的弱阳离子

交换聚甲基丙烯酸酯类微球，这种微球几乎是无孔

的，但是仍然可以溶解有机物并存在一定程度的溶

胀。 同时，这种微球含大量羧基基团，可以利用带正

电的硅烷与模板微球中羧基的静电吸附，从而使其

更容易渗透到模板微球内部，同时有助于引入四乙

氧基硅烷，通过水解和缩合等硅溶胶反应制备聚合

物与硅胶的复合微球。 在这些复合微球的煅烧过程

中由于硅胶骨架网络的塌陷和缩聚，会形成比原来

聚合物模板粒径小很多的大孔硅胶微球。 在新制备

的硅胶微球表面键合 Ｃ１８ 后，通过考察其对蛋白质

的分离效果来评价其在高效液相色谱上的适用性。

１　 实验部分

１．１　 材料与设备

　 　 弱阳离子交换聚合物微球（ＷＣＸ）购自郑州英

诺生物科技有限公司。 甲基三乙氧基硅烷（９９％）和
Ｐｌｕｒｏｎｉｃ Ｆ１２７（美国 Ｓｉｇｍａ⁃Ａｌｄｒｉｃｈ 公司）；四乙氧

基硅烷（ＴＥＯＳ， 纯度＞９９％）、三乙醇胺（分析纯）和
异丙醇（分析纯）购自上海阿拉丁生化科技股份有

限公司；甲苯、盐酸、咪唑、三氯甲烷、乙醇、氨水、十
二烷基三甲基溴化铵、四甲基氯化铵、三乙胺（以上

均为分析纯）、四甲基氢氧化铵（２５％，质量分数）和
十六烷基三甲基氯化铵（化学纯）购自国药集团化

学试剂有限公司； Ｎ⁃三甲氧基硅基丙基⁃Ｎ，Ｎ，Ｎ⁃三
甲基氯化铵（ＴＭＳＰＴＭＡ， ５０％ ，甲醇溶液）和 Ｃ１８
购自美国 Ｇｅｌｅｓｔ 公司。
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　 　 Ｐ２３０ＩＩ 高压恒流泵，ＵＶ２３０ＩＩ 紫外⁃可见检测

器，ＥＣ２００６ 色谱数据处理工作站（大连依利特分析

仪器有限公司）；ＶＥＧＡ３ 扫描电子显微镜（ ＳＥＭ）
（泰思肯贸易上海有限公司）， ＳＢＣ⁃１２ 离子溅射仪

（北京中科仪器股份有限公司）， ＴＧＡ⁃５０ 热重分析

仪（日本岛津公司）， ＡＳＡＰ ２４６０ 孔径分析仪（上海

麦克默瑞提克仪器有限公司）， ５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ 色

谱柱管和液相色谱装柱机（深圳正大流体机电设备

有限公司）， ＫＳＬ 箱式高温烧结炉（合肥科晶材料技

术有限公司）， ＫＱ⁃３００ＤＥ 型数控超声波清洗器（昆
山市超声仪器有限公司），高速台式离心机（德国

ＮＵＡＩＲＥ 公司）。
１．２　 实验方法

１．２．１　 大孔二氧化硅微球的制备

　 　 在 ５００ ｍＬ 三角瓶中，加入 １５ ｇ ＷＣＸ、１２􀆰 ５ ｍＬ
ＴＭＳＰＴＭＡ、２５ ｍＬ 三乙醇胺、２００ ｍＬ 去离子水和

１２５ ｍＬ 乙醇，超声 １ ｈ；然后放入恒温水浴锅中于

３０ ℃磁力搅拌 １０ ｍｉｎ，之后，在搅拌状态下用滴液

漏斗逐滴加入 ２５ ｍＬ ＴＥＯＳ 和 ７５ ｍＬ 乙醇的混合溶

液，控制滴加速度，于 ３０ ｍｉｎ 内滴加完毕，继续搅拌

２４ ｈ；反应完毕后，取出三角瓶，静置，待颗粒自然沉

降后，过滤除去清液，并用乙醇离心洗涤固体颗粒 ３
次，８０ ℃干燥 １２ ｈ 后在空气气氛中以 １ ℃ ／ ｍｉｎ的
升温速率升温到 ６００ ℃，并维持在 ６００ ℃煅烧 １０ ｈ。

图 １　 大孔二氧化硅微球的制备过程示意图
Ｆｉｇ． １　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｔｈｅ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｏｆ ｌａｒｇｅ⁃ｐｏｒｅ ｓｉｌｉｃａ ｍｉｃｒｏｓｐｈｅｒｅｓ

１．２．２　 表面键合

　 　 取 ２ ｇ 所得 ＳｉＯ２ 微球，用 １ ｍｏｌ ／ Ｌ 盐酸浸泡搅

拌 ２ ｈ，并分别用水和乙醇离心洗去盐酸，于 ８０ ℃干

燥；称取酸化并干燥的 ＳｉＯ２ 微球 １􀆰 ５ ｇ，研磨后置于

２５０ ｍＬ 三颈圆底烧瓶中，并加入 １００ ｍＬ 干燥甲苯，
于油浴锅中磁力搅拌，升温至 １２０ ℃使甲苯回流 １０
ｍｉｎ 除水，然后加入 ０􀆰 ６ ｇ 咪唑，搅拌 １０ ｍｉｎ 后用滴

液漏斗在 １５ ｍｉｎ 内加入 １􀆰 ３ ｇ Ｃ１８ 和 ５０ ｍＬ 甲苯

的混合溶液，继续回流搅拌悬浮液 ８ ｈ。 冷却至室

温，待沉降后，过滤除去清液，加入 １５０ ｍＬ 新鲜甲

苯洗涤固体颗粒，再用甲醇，甲醇 ／水混合液和乙醇

分别离心洗涤。 最后，于 ６０ ℃真空干燥 １２ ｈ，得到

键合 Ｃ１８ 的硅胶固定相。
１．２．３　 装柱及测试

　 　 配制体积比为 １ ∶１ 的异丙醇和三氯甲烷的混合

液 ２００ ｍＬ，作为匀浆液备用；取上述键合好的硅胶

１􀆰 ２ ｇ，加入适量匀浆液，超声 ３ ｍｉｎ，然后在液压为

３􀆰 ４５×１０７ Ｐａ 下装入 ５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ 色谱柱中，并
进行蛋白质的分离测试。
　 　 标准蛋白质的色谱分离条件：流动相 Ａ 相为

９０％ 水⁃１０％ 乙腈⁃０􀆰 １％ 三氟乙酸（均为体积分数）；
Ｂ 相为 ９０％ 乙腈⁃１０％ 水⁃０􀆰 １％ 三氟乙酸（均为体积

分数）；流速为 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长为 ２２０ ｎｍ；梯
度洗脱程序：０ ～ １５􀆰 ０ ｍｉｎ， ５％ Ｂ ～ ６５％ Ｂ； １５􀆰 ０ ～
３０􀆰 ０ ｍｉｎ，６５％ Ｂ。
　 　 大豆分离蛋白的色谱分离条件：流动相 Ａ 相为

９０％ 水⁃１０％ 乙腈⁃０􀆰 １％ 三氟乙酸（均为体积分数）；
Ｂ 相为 ９０％ 乙腈⁃１０％ 水⁃０􀆰 １％ 三氟乙酸（均为体积

分数）；流速为 ０􀆰 ６ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长为 ２８０ ｎｍ；梯
度洗脱程序：０ ～ ２０􀆰 ０ ｍｉｎ， ０ ～ ７０％ Ｂ； ２０􀆰 ０ ～ ３０􀆰 ０
ｍｉｎ，７０％ Ｂ。 把市售大豆蛋白粉与流动相 Ａ 按 １ ∶１
（质量比）混合，超声 ５ ｍｉｎ，用 ０􀆰 ４５ μｍ 亲水过滤膜

（针头注射器）滤出清液，进样分析。

２　 结果与讨论

２．１　 大孔硅胶微球的制备过程和反应机理

　 　 本研究制备的大孔二氧化硅微球的形成过程见

图 １。 以弱阳离子交换聚合物微球为模板，ＴＭＳＰＴ⁃
ＭＡ 为结构导向剂，ＴＥＯＳ 为硅胶前驱体，在三乙醇

胺弱碱催化作用下，水解缩合形成有机聚合物与二

氧化硅的复合微球，然后通过煅烧得到大孔二氧化

硅微球。
　 　 本文所使用的 ＷＣＸ 模板的形貌如图 ２ａ 所示，
可以看出，这些模板微球虽然表面有些塌陷，但基本
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色 谱 第 ３５ 卷

图 ２　 微球的扫描电子显微镜（ＳＥＭ）照片
Ｆｉｇ． ２　 Ｓｃａｎｎｉｎｇ ｅｌｅｃｔｒｏｎ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ （ＳＥＭ） ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｓｐｈｅｒｅｓ

　 ａ． ｔｅｍｐｌａｔｉｎｇ ｐｏｌｙｍｅｒ ｍｉｃｒｏｓｐｈｅｒｅｓ （ＷＣＸ）； ｂ． ｐｏｌｙｍｅｒ ／ ｓｉｌｉｃａ ｈｙｂｒｉｄ ｍｉｃｒｏｓｐｈｅｒｅｓ ｂｅｆｏｒｅ ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎ； ｃ． ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎ ｕｎｄｅｒ Ｎ２ ａｔ ４００
℃； ｄ． ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎ ｕｎｄｅｒ ａｉｒ ａｔ ６００ ℃．

是无孔的。 所形成的聚合物⁃二氧化硅杂化微球煅

烧之前的形貌如图 ２ｂ 所示，与原来 ＷＣＸ 微球比

较，复合微球体积增大并且表面变得粗糙。 图 ２ｃ 是

复合微球在氮气保护下 ４００ ℃煅烧后的结果，此时

有机聚合物经过碳化和硅胶骨架塌陷，颗粒粒径缩

小，表面出现皱褶结构，微球呈现黑色。 当在空气气

氛中煅烧温度为 ６００ ℃时（见图 ２ｄ），微球进一步缩

小，并呈现白色，说明有机聚合物都已经去除。
　 　 以 ＴＭＳＰＴＭＡ 作为结构导向剂，分子一端带正

电，可以与聚合微球中的羧基阴离子通过静电引力

结合，进入有机聚合物内部；另一端有三甲氧基硅

基，水解后形成硅羟基，可以与进入微球内的 ＴＥＯＳ
在水解后产生相互缩聚反应，形成聚合物与二氧化

硅的复合微球。 图 ３ 为所涉及的化学反应方程。

图 ３　 制备中所涉及的反应方程
Ｆｉｇ． ３　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｅｑｕａｔｉｏｎｓ ｉｎ ｔｈｅ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ

２．２　 大孔硅胶微球的制备及条件优化

　 　 首先，我们考察了不同碱性催化剂的影响，图 ４
为所得到的硅胶产物的 ＳＥＭ 照片，各硅胶产物所对

应的碱性催化剂如下：Ａ１，三乙胺；Ａ２，四甲基氢氧

化铵；Ａ３，氨水；其他（Ｂ１、Ｂ２、Ｂ３、Ｃ１ 和 Ｃ２），三乙

醇胺。 从图 ４ 可以看出，只有三乙醇胺作催化剂才

能形成均匀的硅胶微球。 使用其他几种催化剂时均

生成多种纳米级的细小颗粒，这些纳米颗粒的一部

分附着于已经形成的相对较大的颗粒上，使得样品

黏结在一起，不利于微米级二氧化硅成球。 据文

献［３８，３９］报道，三乙醇胺会与硅羟基作用，限制硅羟

基之间的缩合反应，降低其反应速率，有利于均匀球

形结构的形成。
　 　 其次，我们考察了不同结构导向剂的影响。 Ｂ１
所用的结构导向剂为四甲基氯化铵（ＴＭＡＣ）和十二

烷基三甲基溴化铵（ＤＴＡＢ）的混合表面活性剂，Ｂ２
是 Ｆ１２７ 和十六烷基三甲基氯化铵（ＣＴＡＣ）的混合

表面活性剂；Ｂ３ 为 ＴＭＳＰＴＭＡ。 Ｂ１、Ｂ２ 使用了体积

较大的阳离子表面活性剂分子，其结果都是产生壳

层结构。 可能有两种解释： 一种是由于 Ｆ１２７、
ＤＴＡＢ 和 ＣＴＡＣ 等分子疏水链较长，不容易进入聚

合物内部，导致其在聚合物表面形成硅胶涂覆层；另
一种是阳离子表面活性剂在溶液里形成胶束，ＴＥＯＳ
水解产物在胶束中共同缩聚，然后吸附到 ＷＣＸ 表
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图 ４　 合成的硅胶产物的 ＳＥＭ 照片
Ｆｉｇ． ４　 ＳＥＭ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｔｈｅ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ｏｆ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ

　 Ｂａｓｅ ｃａｔａｌｙｓｔｓ： Ａ１， ｔｒｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｅ； Ａ２， ｔｅｔｒａｍｅｔｈｙｌａｍｍｏｎｉｕｍ ｈｙｄｒｏｘｉｄｅ； Ａ３， ＮＨ３ ·Ｈ２Ｏ； Ｂ１， Ｂ２， Ｂ３， Ｃ１ ａｎｄ Ｃ２， ｔｒｉｅｔｈａｎｏ⁃
ｌａｍｉｎｅ． Ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｄｉｒｅｃｔｉｎｇ ａｇｅｎｔｓ： Ａ１， Ａ２， Ａ３， Ｃ１， Ｃ２ ａｎｄ Ｂ３， ＴＭＳＰＴＭＡ； Ｂ１， ＴＭＡＣ ａｎｄ ＤＴＡＢ； Ｂ２， Ｆ１２７ ａｎｄ ＣＴＡＣ． Ｓｉｌｉｃａ ｐｒｅｃｕｒ⁃
ｓｏｒｓ： Ａ１， Ａ２， Ａ３， Ｂ１， Ｂ２， Ｂ３ ａｎｄ Ｃ１， ＴＥＯＳ； Ｃ２， ｍｅｔｈｙｌｔｒｉｅｔｈｏｘｙｓｉｌａｎｅ （ＭＴＥＯＳ） ．

面，因此只能在表面形成壳层结构的硅球。 而

ＴＭＳＰＴＭＡ本身带正电且分子较小，可以进入 ＷＣＸ
内部，与其中的羧基作用的同时，形成二氧化硅骨

架；这样更有利于 ＴＥＯＳ 及其水解产物进入到聚合

物微球内部，进一步在其内部和表面缩聚形成聚合

物⁃硅胶复合微球。
　 　 最后，我们考察了不同硅胶前驱体的影响。 Ｃ１
为 ＴＥＯＳ， Ｃ２ 为甲基三乙氧基硅烷（ＭＴＥＯＳ）。 从

图 ４ 可以看出，使用 ＭＴＥＯＳ 得到的硅胶微球分散

性好，所得颗粒表面较光滑；而使用 ＴＥＯＳ 所得的硅

胶微球有较深的表面皱褶和大孔结构。 我们推测四

乙氧基硅烷形成刚性硅胶骨架，煅烧时原位塌陷使

其表面出现皱褶结构。 甲基三乙氧基硅烷形成较柔

性骨架，加热过程中不断收缩，最终形成比较致密的

结构而使其表面比较光滑。 我们通过孔径分析仪测

定 Ｃ１ 硅胶的孔径，没有发现明显的孔径峰值，只是

在 ５０～１５０ｎｍ 区间有一个鼓包，说明其孔径分布不

规则。 另外，测得的 ＢＥＴ 比表面积为 ２３０ ｍ２ ／ ｇ。
　 　 对实验条件进行进一步的优化后发现：当

ＴＭＳＰＴＭＡ作为结构导向剂，ＴＥＯＳ 作为硅胶前驱

体，三乙醇胺作为催化剂，并且控制他们之间的体积

比为 １ ∶２ ∶２ 时，可以重复得到均匀、大孔、２ μｍ 左右

的硅胶微球。
２．３　 大孔硅胶微球的色谱性能评价

　 　 本研究的目标是制备 ２ μｍ 左右的大孔硅胶微

球，用于高效液相色谱蛋白质的分离。 图 ５ 是几种
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图 ５　 标准蛋白质的色谱图
Ｆｉｇ． ５　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ａ ｓｔａｎｄａｒｄ ｐｒｏｔｅｉｎ ｍｉｘｔｕｒｅ

　 １． ｔｒｙｐｓｉｎ ｉｎｈｉｂｉｔｏｒ； ２． ｉｎｓｕｌｉｎ； ３． ｃｙｔｏｃｈｒｏｍｅ ｃ； ４． ｌｙｓｏｚｙｍｅ；
５． α⁃ｌａｃｔａｌｂｕｍｉｎ．

标准蛋白质的色谱图，可以看出所合成的硅胶微球

经 Ｃ１８ 表面键合修饰后，可以高效分离蛋白质。 需

要指出的是本方法所制备的液相色谱填料为表面多

皱褶，属于大孔深孔型，并且孔径分布不规则，这些

孔在一定程度上会产生涡流扩散项和溶质的滞留效

应，对色谱柱的柱效产生不利影响；但对于大分子化

合物的分离，这些效应有所减缓，并且大孔对大分子

化合物的渗透具有一定的优势。

图 ６　 大豆分离蛋白样品的色谱图
Ｆｉｇ． ６　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ａ ｓｏｙｂｅａｎ ｐｒｏｔｅｉｎ

ｉｓｏｌａｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅ

　 　 大豆分离蛋白 （ ｓｏｙｂｅａｎ ｐｒｏｔｅｉｎ ｉｓｏｌａｔｉｏｎ，
ＳＰＩ）是将大豆除去大豆油和水溶性非蛋白质成分

后得到的一种高蛋白质含量的混合物［４０］；它既可作

为营养食品，又可以用来制备环境友好的天然高分

子材料［４１］。 由于其组分复杂，加上不同的原料来源

以及不同的加工过程，导致大豆原蛋白降解的程度

不同，大豆分离蛋白的组成也不尽相同。 图 ６ 为市

面上一种大豆分离蛋白的色谱分离结果。 这种分离

虽然不能给出完全的分离和各组分的定性分析，但
是可以给出部分组成和含量分布信息，从而对其质

量控制有一定的参考意义。

３　 结论

　 　 本研究发展了一种利用模板法制备均匀、大孔

和粒径为 ２ μｍ 左右硅胶微球的方法。 以扫描电子

显微镜为表征方法对所制备的新型硅胶微球进行了

测试表征和制备条件的优化，提出了硅胶微球形成

的机理。 并对所制备的硅胶微球进行了 Ｃ１８ 键合

修饰和高效液相色谱蛋白质分离评价。 本工作的意

义在于揭示了可以采用高度交联的聚合物微球模板

来合成亚微米级大孔硅胶微球。 可以设想，通过对

聚合物模板进行质量控制和使用更均匀的聚合物模

板，以及对所制备的大孔硅胶微球进行筛分精制和

水热后处理，完全可以制备出高质量的高效液相色

谱用硅胶微球；使用不同尺寸、不同交联度和含不同

官能团的聚合物微球可以制备出不同粒径、不同孔

径和不同形貌的硅胶基质微球以及相应的色谱固定

相，从而满足不同高效液相色谱分离分析应用的需

要和促进高效液相色谱固定相的发展。
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