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Crude2Pure 系统的工作方式介绍 

摘要：全自动纯化系统（Crude2Pure 系统）是利用化合物极性和疏水性特点，自动实现溶液

中目标化合物富集和溶剂回收全过程的高度自动化系统。实验证明，该系统方便可靠、操作

简便、省时省力，适用于大多数化合物的粉末化操作。

关键词：全自动纯化系统 C2P 制备 纯化 粉末化 

全自动纯化系统，即 Crude2Pure 系统

（以下简称 C2P 系统）是一种全新的制备分

离所得馏分后处理方式，其特点是可在短暂

的时间内完成从馏分溶液到目标物固体粉

末的获得。并且在这一过程中，有效地除去

了流动相中加入的添加剂，即便是已经和化

合物结合成盐的，也可以通过置换的手段得

到满足后续实验要求的盐的形态，由于不像

旋转蒸发需要升高温度，所以该方式有效降

低了目标化合物分解的危险。直接生成在样

品瓶中的固体粉末，免去了转移等操作，极

大程度的降低了由于多步骤操作而引入杂

质或损失产物的风险。

C2P 系统由捕集和回收两个子系统构

成（图 1）。捕集系统根据化合物的极性和疏

水特性通过一定比例和组成的流动相将馏

分溶液输送通过 C2P 捕集柱，目标化合物将

被保留在捕集柱中。将该捕集柱转移至回收

系统，选择需要的化合物形态（盐，游离碱

等）后，回收系统通过冲洗 C2P 捕集柱去除

多余的流动相添加剂，转化成盐形态，除水

等步骤后，以二氯甲烷-甲醇溶剂洗脱目标

化合物，同时辅以加热和氮气干燥，进而在

3 小时内得到目标化合物的固体粉末。 

图 1 C2P 系统的捕集系统（左）和回收系统（右） 

1. 工作方式介绍

1.1 基本工作流程 

C2P 系统由两个子系统构成，分别为捕集系统和回收系统。下图简要说明了该系统的工

作流程。通过制备液相色谱获得的化合物目标馏分，根据在通用色谱方法下测定其保留时间
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1 A 2.0 0 2 0.5 0 0.5

2 B 6.0 2 8 1.5 0.5 2

3 C 4.0 8 12 1.0 2 3

4 D 4.0 12 16 1.0 4 4

5 E - 16 - - 4 -

1.4 捕集系统流动相组成 

捕集系统准备了 4 种流动相用于目标化合物在 C2P 捕集柱上的捕集，流动

相类型同表 1 中的时间区带相对应关系如表 3。 
表 2 捕集系统流动相组成 

上样

流动相

A Water/TFA = 1000 / 1 

B (Water/TFA = 1000 / 1) / (DMSO/Acetonitrile = 9/1) = 73 / 27 

C (Water/TFA = 1000 / 1) / (DMSO/Acetonitrile = 9/1) = 60 / 40 

D (Water/TFA = 1000 / 1) / (DMSO/Acetonitrile = 9/1) = 44 / 56 

补偿

流动相

A Water/TFA = 1000 / 1 

B (Water/TFA = 1000 / 1) / (DMSO/Acetonitrile = 9/1) = 73 / 27 

C (Water/TFA = 1000 / 1) / (DMSO/Acetonitrile = 9/1) = 60 / 40 

D (Water/TFA = 1000 / 1) / (DMSO/Acetonitrile = 9/1) = 44 / 56 

在捕集操作时，输入所需捕集的化合物保留时间，捕集程序根据表 1 中保留

时间的预先设置获得该化合物所在的区带信息，然后根据表 3 中设定自动选择对

应的上样泵和补偿泵的溶剂及流速，完成对该样品的捕集操作。

表 3 捕集系统流动相比例和流速 

区带 输液泵 流动相 流速（mL/min）  

A  
上样泵 A 10  
补偿泵 A 30  

B  
上样泵 B  10  
补偿泵 B  50  

C  
上样泵 C  10  
补偿泵 B  40  

1.5 回收过程 

捕集进程结束后，开始样品回收过程。回收过程准备了前处理、后处理和洗脱三个过程

多种流动相（见表 4）。前处理泵以前处理流动相 A 对已捕集过样品的捕集柱进行清洗，除

去流动相中的背景物质后，再根据待测化合物粉末形态要求选择对应的流动相。

前处理结束后，洗脱泵输送洗脱流动相 A，利用极性差别而不能混溶的原理，顶替去除

捕集柱中的前处理流动相，然后再使用洗脱流动相 A 洗脱目标样品于样品管中，在同步加

热和氮吹作用下迅速挥干溶剂形成目标化合物固体粉末。
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表 4 回收系统流动相类型 

输液泵 流动相 流动相组成（V/V） 

前处理泵

A 水

B 水/乙腈 = 98/2 
C 2M 氨水溶液 (-> 水/(28%氨水)=865/135) 
D 水

后处理泵
A 水

B 乙腈

洗脱泵
A 水

B 1M 氢氧化钠的水-甲醇(3/7)溶液 

2. 操作过程简要介绍

2.1 捕集过程 

捕集柱安装入专用的捕集柱架后，置入捕集系统中。通过软件 Open Solution C2P 设置

捕集柱位置和对应化合物信息等内容后，启动捕集过程，单个样品的捕集在半小时之内完成。 

图 3 捕集系统准备 

图 4 Open Solution C2P 捕集操作 

2.2 回收过程 

捕集结束后，将捕集柱架放置入回收系统的相应位置，启动 Open Solution C2P，系统进
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行自动化溶剂回收处理，3 小时以内结束回收操作，最终粉末化结果如图 2 所示。 

图 5 回收系统准备 图 6 粉末化结果 

3 结论 
岛津 Crude2Pure 系统可以在 3 小时内快速完成目标化合物馏分的自动粉末化操作，比传统

的样品分离纯化后处理方法节省处理时间 3 倍以上，并且该对样品的处理过程不受样品结构

特点和性质的影响，实验证明可以适合大多数化合物的处理；操作方式快捷简便，易于掌握，

因此，该系统在天然产物提取分离纯化和合成有机化合物的研究中有广泛的应用前景。
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应用 C2P 系统对某甾体化合物纯化馏分的自动粉末化处理 

摘要：岛津全自动纯化系统（Crude2Pure 系统）是利用化合物极性和疏水性特点，自动将已

分离的目标化合物馏分溶液富集于 C2P 捕集柱上，并在线实现目标化合物粉末化的制备分

离后处理系统。本实验对某甾体类化合物的制备纯化馏分进行处理，实验结果表明证明，50 

mg 的该化合物可在 3 个小时内完成自动粉末化过程，并且回收率在 95%以上。 

关键词：全自动纯化系统 C2P 制备 纯化 粉末化 甾体

制备液相色谱所收集馏分的后处理方

式一般常用的有减压旋转蒸发和低温冷冻

干燥，两种方法各有特点，但都需要消耗大

量的时间和人力，另外还具有样品污染、样

品损耗等风险，在处理大规模样品数量时将

尤为明显。

全自动纯化系统，即 Crude2Pure 系统

（以下简称 C2P 系统）提供了一种全新的制

备分离所得馏分后处理模式，可在短暂的时

间内完成从馏分溶液到目标物固体粉末的

获得。并且在这一过程中，有效地除去了流

动相中加入的添加剂，即便是已经和化合物

结合成盐的，也可以通过置换的手段得到满

足后续实验要求的盐的形态，有效降低了目

标化合物分解的危险。由于可以直接生成固

体粉末，免去了转移等操作，极大程度的降

低了由于多步骤操作而引入杂质或损失产

物的风险。

本实验对制备分离后的某甾体化合物

进行粉末化处理，在 3 小时内得到目标化合

物的固体粉末。

图 1 C2P 系统的捕集系统（左）和回收系统（右） 

1. 实验部分

1.1 仪器配置 

1.1.1 捕集系统 

LC-20AP×2（上样泵和补偿泵），FCV-230AL×2（溶剂选择阀），SIL-10AP（自动进样

器），FCV-20AH2（流路切换阀），Trapping Module（捕集模块），CBM-20A（系统控制

器），Trapping Controller（捕集控制器） 

1.1.2 回收系统 
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LC-20AP×2（前处理泵和后处理泵），FCV-230AL×3（溶剂选择阀），FCV-14AH×2（流

路切换阀），Recovery Module（回收模块），Option Box（辅助控制器） 

1.2 实验条件 

捕集柱：Shim-pack C2P 20 mm id×30 mm L, 40 μm 

流动相和溶剂：超纯水；乙腈（色谱纯）；甲醇（色谱纯）；二氯甲烷（色谱纯）；

三氟乙酸（色谱纯）；甲酸（色谱纯）；氨水；二甲基亚砜（色谱纯）

1.3 实验过程 

1.3.1 捕集过程 

根据待处理化合物的的极性与疏水特性特点，确定在捕集过程中选择使用的捕集流动相

如表 1 所示。  

表 1 捕集系统流动相组成类型 

输液泵 流动相组成（V/V） 流速（mL/min）

上样泵 (Water/TFA = 1000/1)/(DMSO/ACN = 9/1) = 73/27 10 
补偿泵 (Water/TFA = 1000/1)/(DMSO/ACN = 9/1) = 73/27 50 

1.3.3 回收过程 

捕集进程结束后，开始样品回收过程。回收过程由前处理、后处理和洗脱三个过程组成。

前处理泵以前处理流动相A对已捕集过样品的捕集柱进行清洗，除去流动相中的背景物质。

前处理结束后，洗脱泵输送洗脱流动相 A，利用极性差别而不能混溶的原理，顶替去除捕集

柱中的前处理流动相，然后再使用洗脱流动相 A 洗脱目标样品于样品管中，在同步加热和

氮吹作用下迅速挥干溶剂形成目标化合物固体粉末。

后处理泵的多种流动相用于 C2P 色谱柱的使用后清洗和日常维护。 
表 2 回收系统流动相类型 

输液泵 流动相 流动相组成（V/V） 

前处理泵 A Water

后处理泵

A Water 

B Acetonitrile 100% 

C 1M NaOH in (Water/MeOH = 3/7) 

D Water/Acetonitrile = 1/1 

洗脱泵
A DCM/Methanol = 9/1 
B Acetonitrile 100% 

2. 实验结果

本实验对约 50 mg 的某甾体类化合物的制备纯化馏分溶液

进行溶剂回收及粉末化处理，在 3 小时内完成自动化全过程，

回收率为 96%。样品粉末化形态如图 1 所示。 

表 3 回收率测试结果 

样品名称 处理量 回收量 回收率

T-HC-01 50 mg 48 mg 96% 图 2 粉末化效果 
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3. 结论

岛津 Crude2Pure 系统提供了一种快速、安全、有效的全新分离制备后处理方法。本实验使

用该系统，对某甾体化合物进行了溶剂回收及固体粉末化处理，实验可在 3 小时内快速完成，

同传统的样品分离纯化后处理方法相比，节省处理时间 3 倍以上；粉末直接生成于标准的样

品瓶中，减少转移操作，避免了相互污染的产生，最终得到高纯度的化合物粉末，为合成产

物的制备纯化后处理操作提供一种简便、实用和可靠的方式。本实验中所涉及的甾体化合物

是含有环戊烷骈多氢菲母核的一类中等极性化合物，多数会含有多个羟基，从极性和疏水性

考虑，在上样和补偿液均含有一定比例的有机相以增大溶解性防止捕集过程中析出损失；由

于分离纯化过程中往往在流动相中加入了甲酸等挥发性酸来改善峰形和分离度，在溶剂回收

和粉末化时以纯水洗除流动相中的添加剂，获得高纯度目标样品。
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应用 C2P 系统自动粉末化处理功能实现化合物溶剂置换 

摘要：岛津全自动纯化系统（Crude2Pure 系统）是利用化合物极性和疏水性特点，自动将已

分离的目标化合物馏分溶液富集于 C2P 捕集柱上，并在线实现目标化合物粉末化的制备分

离后处理系统。本实验对某酸性有机化合物溶液进行处理，实验结果表明证明，10 mg 的该

化合物可在 3 个小时内完成自动粉末化过程，并且回收率在 95%以上。 

关键词：全自动纯化系统 C2P 制备 纯化 粉末化 溶剂置换

溶液中溶剂如果需要更换，一般需要通

过减压旋转蒸发或低温冷冻干燥除去原有

溶剂而得到溶质，再以另外合适的溶剂溶解。

上述传统的方法存在处理时间长，旋蒸过程

由于温度升高可能导致样品分解，溶剂中不

挥发性添加剂不能去除等缺点，另外处理的

过程中还具有样品污染、样品损耗等风险，

在处理大规模样品数量时和含量微小的样

品时这些不足显得尤为明显。

全自动纯化系统，即 Crude2Pure 系统

（以下简称 C2P 系统）提供了一种全新的制

备分离所得馏分后处理模式，可在短暂的时

间内完成从馏分溶液到目标物固体粉末的

获得。并且在这一过程中，有效地除去了流

动相中加入的添加剂，即便是已经和化合物

结合成盐的，也可以通过置换的手段得到满

足后续实验要求的盐的形态，有效降低了目

标化合物分解的危险。由于可以直接生成固

体粉末，免去了转移等操作，极大程度的降

低了由于多步骤操作而引入杂质或损失产

物的风险。

本实验对某酸性有机化合物溶液进行

粉末化干燥处理以实现溶剂置换的后续要

求，通过实验样品在 3 小时内得到目标化合

物的固体粉末。

1. 实验部分

1.1 仪器配置 

1.1.1 捕集系统 

LC-20AP×2（上样泵和补偿泵），FCV-230AL×2（溶剂选择阀），SIL-10AP（自动进样

器），FCV-20AH2（流路切换阀），Trapping Module（捕集模块），CBM-20A（系统控制

器），Trapping Controller（捕集控制器） 

1.1.2 回收系统 

LC-20AP×2（前处理泵和后处理泵），FCV-230AL×3（溶剂选择阀），FCV-14AH×2（流

路切换阀），Recovery Module（回收模块），Option Box（辅助控制器） 

1.2 实验条件 

捕集柱：Shim-pack C2P 20 mm id×30 mm L, 40 μm 

流动相和溶剂：超纯水；乙腈（色谱纯）；甲醇（色谱纯）；二氯甲烷（色谱纯）；

三氟乙酸（色谱纯）；甲酸（色谱纯）；氨水；二甲基亚砜（色谱纯）
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1.3 实验过程 

1.3.1 捕集过程 

根据待处理化合物的的极性与疏水特性特点，确定在捕集过程中选择使用的捕集流动相

如表 1 所示。 

表 1 捕集系统流动相组成类型 

输液泵 流动相组成（V/V） 流速（mL/min）

上样泵 (Water/TFA = 1000/1) 10
补偿泵 (Water/TFA = 1000/1) 50

1.3.3 回收过程 

捕集进程结束后，开始样品回收过程。回收过程由前处理、后处理和洗脱三个过程组成。

前处理泵以前处理流动相A对已捕集过样品的捕集柱进行清洗，除去流动相中的背景物质，

如 TFA 等。前处理结束后，洗脱泵输送洗脱流动相 A，利用极性差别而不能混溶的原理，

顶替去除捕集柱中的前处理流动相，然后再使用洗脱流动相 A 洗脱目标样品于样品管中，

在同步加热和氮吹作用下迅速挥干溶剂形成目标化合物固体粉末。

图 1 安置在回收系统中的 C2P 色谱柱及样品回收瓶 

后处理泵的多种流动相用于 C2P 色谱柱的使用后清洗和日常维护。 
表 2 回收系统流动相类型 

输液泵 流动相 流动相组成（V/V） 

前处理泵 A Water 

后处理泵

A Water 
B Acetonitrile 100% 
C 1M NaOH in (Water/MeOH = 3/7) 
D Water/Acetonitrile = 1/1 

洗脱泵
A DCM/Methanol = 9/1 
B Acetonitrile 100% 

2. 实验结果

本实验对约 10 mg 的某酸性化合物溶液进行溶剂回收及粉末化处理，

在 3 小时内完成自动化全过程，回收率为 99%。样品粉末化形态如图 2

所示。

表 3 回收率测试结果 

样品名称 处理量 回收量 回收率

CS-01 10 mg 9.9 mg 99% 图 2 粉末化效果 
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3 结论 
Crude2Pure 自动纯化系统提供了一种快速、安全、有效的全新分离制备后处理方法。本实验

使用该系统对某酸性化合物溶液进行溶剂回收实验以方便之后的更换溶剂溶解。实验在 3

小时内快速完成目标化合物馏分的自动粉末化操作，同传统的样品分离纯化后处理方法相比，

节省处理时间 3 倍以上；粉末直接生成于标准的样品瓶中，减少转移操作，避免了相互污染

的产生，最终得到高纯度的化合物粉末，为合成产物的制备纯化后处理操作提供一种简便、

实用和可靠的方式。
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利用 C2P 系统快速获得游离碱形态有机合成产物 

摘要：本实验利用岛津全自动纯化系统 Crude2Pure 对 4 种制备分离的样品进行溶剂回收固

体粉末化处理，根据化合物极性和疏水性特点，该系统以自动方式将馏分溶液中的目标化合

物富集于 C2P 捕集柱上，并在线实现目标化合物粉末化过程。实验表明，使用该系统可以

快速对样品馏分溶液进行回收处理，避免传统方式中交叉污染的可能。

关键词：全自动纯化系统 C2P 制备 纯化 粉末化 游离碱

全自动纯化系统，即 Crude2Pure 系统

（以下简称 C2P 系统）提供了一种全新的制

备分离所得馏分后处理模式，可在短暂的时

间内完成从馏分溶液到目标物固体粉末的

获得。并且在这一过程中，有效地除去了流

动相中加入的添加剂，即便是已经和化合物

结合成盐的，也可以通过置换的手段得到满

足后续实验要求的盐的形态，有效降低了目

标化合物分解的危险。由于可以直接生成固

体粉末，免去了转移等操作，极大程度的降

低了由于多步骤操作而引入杂质或损失产

物的风险。

C2P 系统由捕集系统和回收系统组成

（图 1）。捕集系统根据化合物的极性和疏水

特性通过一定比例和组成的流动相将馏分

溶液输送通过 C2P 捕集柱，目标化合物将被

保留在捕集柱中。将该捕集柱转移至回收系

统，选择需要的化合物形态（盐，游离碱等）

后，回收系统通过冲洗 C2P 捕集柱去除多余

的流动相添加剂，转化成盐形态，除水等步

骤后，以二氯甲烷-甲醇溶剂洗脱目标化合

物，同时辅以加热和氮气干燥，进而在 3 小

时内得到目标化合物的固体粉末。

1. 实验部分

1.1 仪器配置 

1.1.1 捕集系统 

LC-20AP×2（上样泵和补偿泵），FCV-230AL×2（溶剂选择阀），SIL-10AP（自动进样

器），FCV-20AH2（流路切换阀），Trapping Module（捕集模块），CBM-20A（系统控制

器），Trapping Controller（捕集控制器） 

1.1.2 回收系统 

LC-20AP×2（前处理泵和后处理泵），FCV-230AL×3（溶剂选择阀），FCV-14AH×2（流

路切换阀），Recovery Module（回收模块），Option Box（辅助控制器） 

1.2 实验条件 

捕集柱：Shim-pack C2P 20 mm id×30 mm L, 40 μm 

流动相和溶剂：超纯水；乙腈（色谱纯）；甲醇（色谱纯）；二氯甲烷（色谱纯）；

三氟乙酸（色谱纯）；甲酸（色谱纯），氨水

1.3 实验过程 
1.3.1 保留时间测定 

利用化合物的极性与疏水特性，C2P 系统根据待测化合物的在反相高效液相（超快速液
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相）色谱分析的保留时间划分区带（见表 1），区带按照保留时间由小到大分布。 
表 1 保留时间区带划分 

区带
保留时间范围（min） 乙腈浓度范围（%）

起始 终止 起始 终止

A 0.00 0.75 5.00 53.21

B 0.75 1.15 53.21 78.93

C 1.15 1.40 78.93 95.00

测试色谱条件

色谱柱：C18，2.1 mm ID×5 mm L，2.5 μm 

流动相：A 相-0.075%TFA   B 相-乙腈 

梯度：  B% 0 min(5%)——1.4 min(95%) 

1.3.2 捕集过程 

捕集系统使用的上样泵和补偿泵分别准备了 3 种不同极性和酸碱性的捕集用和稀释用

溶剂（见表 2），以满足不同保留特性样品的捕集需求。 
表 2 捕集系统流动相组成类型 

输液泵 流动相类别 流动相组成（V/V） 

上样泵

A Water/NH3 = 100/1 
B Water/TFA = 1000/1
C Water/Acetonitrile/TFA = 700/300/1 

补偿泵

A Water/NH3 = 100/1 
B Water/TFA = 1000/1
C Water/Acetonitrile/TFA = 900/100/1 

系统根据化合物保留时间匹配化合物所在的区带信息，然后根据表 3 中设定自动选择对

应的上样泵和补偿泵的溶剂及流速，完成对该样品的捕集操作。

表 3 捕集系统流动相比例和流速 

区带 输液泵 流动相 流速（mL/min）  

A  
上样泵 A 10  
补偿泵 A 30  

B  
上样泵 B  10  
补偿泵 B  50  

C  
上样泵 C  10  
补偿泵 B  40  

1.3.3 回收过程 

回收过程包含前处理、后处理和洗脱三个过程，所用流动相见表 4。 
表 4 回收系统流动相类型 

输液泵 流动相 流动相组成（V/V） 

前处理泵
A Water 
B Water/TFA = 1000/1 
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C Water/NH3 = 100/1 
D Water/Formic=100/1 

后处理泵
A Acetonitrile 100% 
B Water/Acetonitrile/NH3=186/800/14 

洗脱泵
A DCM/Methanol = 9/1 
B Acetonitrile 100% 

2. 实验结果与讨论

2.1 样品粉末化结果 

本实验共对 4 种有机合成化合物进行了全自动粉末化操作，根据目标化合物在反相液相

色谱中保留时间特点将其划分为 A、B、C 三个区带，样品溶剂回收过程选择游离碱形态，

系统自动选择为前处理泵 C 路流动相，各区带中样品的化合物形态和粉末化结果如表 5 所

示。

表 5 样品测试结果 

化合物# 保留时间（min） 区带 化合物形态 粉末化结果

1 0.39 Band A Free-base Success
2 0.47 Band A Free-base Success
3 1.12 Band B Free-base Success

4 1.17 Band C Free-base Success

图 1 粉末化结果 

3. 结论

本实验使用岛津 Crude2Pure 系统对 4 种化合物进行溶剂回收粉末化处理。该系统根据化合

物 HPLC 保留时间划分区带，自动确定各区带对应捕集使用的流动相组成，根据需要得到

的化合物游离碱形态确定 1%氨水溶液为回收系统的前处理流动相，单个样品在 3h 内完成

粉末化处理过程。该系统提供了一种快速、安全、有效的全新分离制备后处理方法，同传统

的样品分离纯化后处理方法相比节省处理时间 3 倍以上，节省人力，可以成为化学合成和天

然产物分离等行业和领域高纯产品获得的一种有效手段。
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Crude2Pure系统在有机合成化合物纯化中的应用 

摘要：岛津全自动纯化系统（Crude2Pure 系统）是利用化合物极性和疏水性特点，自动将已

分离的目标化合物馏分溶液富集于 C2P 捕集柱上，并在线实现目标化合物粉末化的制备分

离后处理系统。实验证明，该系统适用于大多数化合物的粉末化操作，并且全部过程可在 3

个小时内完成，处理过程避免传统方式中交叉污染的可能，除去流动相添加剂的影响顺利实

现粉末化并得到高纯度的样品，回收率在 90%以上。 

关键词：全自动纯化系统 C2P 制备 纯化 粉末化

制备液相分离技术广泛应用于合成化

合物分离纯化，天然产物制备，代谢产物研

究和生物制品纯化等领域。目前一般的操作

流程是待分离的样品溶液经过高效液相制

备系统，以紫外吸收特性或者质谱响应作为

触发信号，在信号超过设定参数时引起馏分

收集器收集，得到含有目标产物的溶液，后

续通过旋转蒸发或者冷冻干燥等手段使得

含有目标化合物的溶液浓缩、干燥，最终得

到目标产物的固体状态。这种传统的工作流

程在相关领域得到广泛使用。

然而，相对于前期的制备纯化工作，目

标馏分的后处理经常是费时又费力的过程。

含有大量水的样品往往需要 12-24 小时甚至

更长的时间进行处理。流动相中加入的甲酸、

三氟乙酸、氨水、乙酸铵等添加剂会与化合

物上的官能团成盐或者以游离态存在而不

能完全去除进而影响目标产物的纯度和后

续生物活性实验的结果。并且更为严重的是，

由于化合物的结构特性和制备色谱柱的柱

效影响，在制备纯化过程中往往需要在流动

相中添加易挥发的酸或者碱来调节流动相

的 pH 值以改善色谱峰峰形进而提高分离效

率。但在分离完成后对馏分进行旋转蒸发或

者冷冻干燥的过程中，随着溶剂的逐渐去除，

剩余溶液中的酸或碱的浓度相对提高，当

pH 变化到超过目标化合物能够稳定存在的

条件时，化合物结构发生变化，造成目标产

物损失，使得前期的分离工作功亏一篑。

全自动纯化系统，即 Crude2Pure 系统

（以下简称 C2P 系统）提供了一种全新的制

备分离所得馏分后处理模式，可在短暂的时

间内完成从馏分溶液到目标物固体粉末的

获得。并且在这一过程中，有效地除去了流

动相中加入的添加剂，即便是已经和化合物

结合成盐的，也可以通过置换的手段得到满

足后续实验要求的盐的形态，有效降低了目

标化合物分解的危险。由于可以直接生成固

体粉末，免去了转移等操作，极大程度的降

低了由于多步骤操作而引入杂质或损失产

物的风险。

C2P 系统由捕集系统和回收系统组成

（图 1）。 

1. 实验部分

1.1 仪器配置 

1.1.1 捕集系统 

LC-20AP×2（上样泵和补偿泵），FCV-230AL×2（溶剂选择阀），SIL-10AP（自动进样

器），FCV-20AH2（流路切换阀），Trapping Module（捕集模块），CBM-20A（系统控制
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器），Trapping Controller（捕集控制器） 

图 1 C2P 系统的捕集系统（左）和回收系统（右） 

1.1.2 回收系统 

LC-20AP×2（前处理泵和后处理泵），FCV-230AL×3（溶剂选择阀），FCV-14AH×2（流

路切换阀），Recovery Module（回收模块），Option Box（辅助控制器） 

1.2 实验条件 

捕集柱：Shim-pack C2P 20 mm id×30 mm L, 40 μm 

流动相和溶剂：超纯水；乙腈（色谱纯）；甲醇（色谱纯）；二氯甲烷（色谱纯）；

三氟乙酸（色谱纯）；甲酸（色谱纯）；氨水

1.3 实验过程 
1.3.1 实验流程 

1.3.2 捕集过程 

利用化合物的极性与疏水特性，C2P 系统根据待测化合物在反相高效液相（超快速液相）

色谱分析的保留时间划分区带（见表 1），区带按照保留时间由小到大分布。 

表 1 保留时间区带划分 

区带
保留时间范围（min） 乙腈浓度范围（%）

起始 终止 起始 终止

A 0.00 0.75 5.00 53.21

B 0.75 1.15 53.21 78.93

C 1.15 1.40 78.93 95.00

测试色谱条件

色谱柱：C18，2.1 mm ID×5 mm L，2.5 μm 

液相分析 制备纯化 捕集 回收

保留时间

保留时间
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流动相：A 相-0.075%TFA   B 相-乙腈 

梯度：  B% 0 min(5%)——1.4 min(95%) 

根据保留时间划分的各区带在一定程度上反映了保留时间在该区带内的化合物的极性

和疏水特性，据此，捕集系统使用的上样泵和补偿泵分别准备了 3 种不同极性和酸碱性的捕

集用和稀释用溶剂（见表 2），以满足不同保留特性样品的捕集需求。 

表 2 捕集系统流动相组成类型 

输液泵 流动相类别 流动相组成（V/V） 

上样泵

A Water/NH3 = 100/1 
B Water/TFA = 1000/1
C Water/Acetonitrile/TFA = 700/300/1 

补偿泵

A Water/NH3 = 100/1 
B Water/TFA = 1000/1
C Water/Acetonitrile/TFA = 900/100/1 

在捕集操作时，输入所需捕集的化合物保留时间，捕集程序根据表 1 中保留时间的预先

设置获得该化合物所在的区带信息，然后根据表 3 中设定自动选择对应的上样泵和补偿泵的

溶剂及流速，完成对该样品的捕集操作。

表 3 捕集系统流动相比例和流速 

区带 输液泵 流动相 流速（mL/min）  

A  
上样泵 A 10  
补偿泵 A 30  

B  
上样泵 B  10  
补偿泵 B  50  

C  
上样泵 C  10  
补偿泵 B  40  

1.3.3 回收过程 

捕集进程结束后，开始样品回收过程。回收过程准备了前处理、后处理和洗脱三个过程

共计 8 种流动相（见表 4）。前处理泵以前处理流动相 A 对已捕集过样品的捕集柱进行清洗，

除去流动相中的背景物质后，再根据待测化合物粉末形态要求选择对应的流动相，选择前处

理流动相 B 形成 TFA 盐，前处理流动相 C 形成游离碱，前处理流动相 D 形成甲酸盐。 

前处理结束后，洗脱泵输送洗脱流动相 A，利用极性差别而不能混溶的原理，顶替去除

捕集柱中的前处理流动相，然后再使用洗脱流动相 A 洗脱目标样品于样品管中，在同步加

热和氮吹作用下迅速挥干溶剂形成目标化合物固体粉末。

表 4 回收系统流动相类型 

输液泵 流动相 流动相组成（V/V） 化合物形态

前处理泵 A Water
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B Water/TFA = 1000/1 AS IS 
C Water/NH3 = 100/1 Free-base 
D Water/Formic=100/1 Acidic 

后处理泵
A Acetonitrile 100% 
B Water/Acetonitrile/NH3=186/800/14

洗脱泵
A DCM/Methanol = 9/1 
B Acetonitrile 100% 

2. 实验结果与讨论

2.1 样品粉末化结果 

本实验共对 35 种有机合成化合物进行了全自动粉末化操作，根据目标化合物在反相液

相色谱中保留时间特点将其划分为 A、B、C 三个区带，各区带中样品的化合物形态和粉末

化结果如表 5-表 7 所示。 
表 5 样品测试结果（区带 A） 

化合物名称 保留时间（min） 区带 化合物形态 粉末化结果

A-01-LIB-Y123 0.39 Band A Free-base Success

A-02-LIB-2044 0.69 Band A Free-base Success

A-03-LIB-Y017 0.72 Band A Free-base Success
A-04-FTE-DMP 0.30 Band A Free-base Success 
A-05-LIB-V126 0.36 Band A Acidic Success 
A-06-LIB-V130 0.50 Band A Acidic Success 
A-07-LIB-Y096 0.47 Band A Free-base Success 
A-08-FTE-LWJ 0.69 Band A Free-base Success 
A-09-LIB-X111 0.59 Band A Free-base Success 
A-10-LIB-MS117 0.35 Band A Free-base Success 
A-11-FTE-LYL 0.20 Band A Free-base Success 
A-12-LIB-Y021 0.45 Band A Acidic Success 
A-13-LIB-Y140 0.63 Band A Acidic Success 

A-14-LIB-X081 0.72 Band A 
Free-base Success

Acidic Success

A-15-FTE-FR216 0.25 Band A
Free-base Success

AS IS Failure 

A-16-FTE-EPZ-1 0.45 Band A
Free-base(Line1) Success 
Free-base(Line2) Success 

A-17-FTE-EPZ-2 0.45 Band A Free-base Failure

表 6 样品测试结果（区带 B） 

化合物名称 保留时间（min） 区带 化合物形态 粉末化结果

B-01-LIB-Y087 1.12 Band B Free-base Success 
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B-02-LIB-X146 0.85 Band B Free-base Success 
B-03-LIB-SBYL 1.00 Band B Free-base Success 
B-04-LIB-Y043 0.94 Band B Free-base Success 
B-05-LIB-Y038 1.11 Band B Free-base Success 
B-06-LIB-4575 0.78 Band B Free-base Success 
B-07-FTE-ZLP 1.10 Band B Free-base Success 
B-08-LIB-3167 0.79 Band B Free-base Success 

B-09-LIB-Z34 1.02 Band B 
Acidic Failure

Free-base Failure
B-10-LIB-X063 0.78 Band B Acidic Success 

B-11-LIB-065 0.95 Band B AS IS Success 
B-12-LIB-810 1.07 Band B AS IS Success 

B-13-LIB-Y001 0.90 Band B Acidic Success

B-14-LIB-Y004 0.89 Band B Acidic Success
B-15-LIB-7818 0.82 Band B Acidic Success 

表 7 样品测试结果（区带 C） 

化合物名称 保留时间（min） 区带 化合物形态 粉末化结果

C-01-LIB-1592 1.17 Band C
Free-base Success

Acidic Success
C-02-LIB-Y024 1.16 Band C Acidic Success

C-03-LIB-N16 1.17 Band C AS IS Success 

35 个样品共计进行捕集-回收测试 40 次，整体粉末化成功率为 90%，位于三个区带中

的样品粉末化成功率分别为 90%，87.5%和 100%。在未能成功粉末化的样品中，样品

A-15-FTE-FR216 选择回收化合物形态为 TFA 盐（AS IS）时，未能生成固体粉末，而选择

游离碱（Free-base）的形态则可完成粉末化过程；样品 A-17-FTE-EPZ-2 和 B-09-LIB-Z34 均

是由于回收过程中溶解性原因未能实现粉末化过程。对于大多数的化合物而言，在不考虑样

品成盐形态和溶解性等因素时均能实现顺利粉末化。

部分样品粉末化形态如图 2 所示 

图 2 粉末化结果 

2.2 回收率测定结果  

为考察 C2P 系统对样品回收粉末化处理的回收率，选择了四种样品进行测定，结果如

表 8 所示。 
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表 8 回收率测试结果 

样品名称 一次回收结果 二次回收结果 回收率

A-01-LIB-Y123 2.04 mg 2.02 mg 99% 
B-03-LIB-SBYL 5.13 mg 5.08 mg 99% 
B-04-LIB-Y043 10.09 mg 8.44 mg 84%
B-05-LIB-Y038 13.21 mg 13.16 mg 99% 

表 8 中，一次回收结果是该样品分离后的目标馏分经过 C2P 系统粉末化后所得固体粉

末质量，对于化学合成样品在定量投料后由于反应产率受较多因素影响而难于计算实际产物

质量，所以需要一次捕集并回收后进行二次回收测定；二次回收结果是一次回收所得固体粉

末以溶剂复溶后再次捕集和回收后所得粉末质量；以二次回收结果比上一次回收结果作为该

样品的回收率表示。

实验结果表明，A-01-LIB-Y123，B-03-LIB-SBYL 和 B-05-LIB-Y038 这三种样品的回收

率高达 99%，样品 B-04-LIB-Y043 在回收时表现为部分粉末附着于样品瓶“聪明帽”及喷

嘴之上，使测试回收率较其他三者相差较大，但总的来看，回收率的平均测定结果为 90%

以上。

3 结论 
岛津 Crude2Pure 系统提供了一种快速、安全、有效的全新分离制备后处理方法。使用

Crude2Pure 系统，可以在 3 小时内快速完成目标化合物馏分的自动粉末化操作，同传统的样

品分离纯化后处理方法相比，节省处理时间 3 倍以上；该系统对样品的处理过程不受样品结

构特点和性质的影响，实验证明可以适合大多数化合物的处理；样品回收过程是针对每个样

品的独立过程，减少转移操作，避免了相互污染的产生；待制备样品被捕集的同时，馏分溶

液中的流动相添加剂在回收过程中被有效的去除，不仅可以消除阻碍粉末化的因素并且可以

根据样品最终回收形态的需要选择前处理溶剂，最终得到高纯度的化合物粉末，平均回收率

在 90%以上。基于以上特点，C2P 系统在天然产物提取分离纯化和合成有机化合物的研究

中有广泛的应用前景。
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