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Synthesis and modification of monodisperse silica microspheres 
for UPLC separation of C60 and C70† 
Bing Yu,* Hailin Cong,* Lei Xue, Chao Tian, Xiaodan Xu, Qiaohong Peng and Shujing Yang 

 

Monodisperse  silica microspheres with  average diameters  from 1  μm  to 2  μm were  synthesized by  a modified  Stöber 
method,  in  which  an  ethanolic  solution  of  tetraethyl  orthosilicate  (TEOS)  was  continuously  supplied  to  the  reaction 
mixture  containing  KCl  electrolyte,  water,  ethanol  and  ammonia.  The  effects  of  reactant  amounts,  supply  rate,  and 
reaction  temperature  on  the  microsphere  morphology  were  investigated.  After  surface  modification  with  octadecyl 
trichlorosilane,  the obtained monodisperse C18‐silica microspheres with an average diameter of 1.5 μm were applied  to 
ultra  performance  liquid  chromatography  (UPLC)  separation  of  fullerenes.  For  having  smaller  size,  the  1.5  μm 
monodisperse C18‐silica UPLC stationary phase shows ultra high efficiency compared with  the commercial C18‐silica HPLC 
stationary phase with average diameters from 5 to 50 μm. 

Introduction 
Silica particles with uniform size, shape and composition have 
a  wide  range  of  applications  in  the  field  of  antireflective 
coating  materials,1,2  drug  release,3,4  catalysts,5  stabilizers,6,7 
and  chromatography.8,9  The  size  and  surface  properties  of 
colloidal spheres are highly  important for their applications  in 
these fields.10,11 The demand for well‐defined silica particles is 
constantly  increasing.12,13  Since  the  physical  and  optical 
properties  of  silica  particles  depend  on  their  sizes,  special 
attention  has  been  paid  to  the  controlled  synthesis  of  silica 
particles with defined size. 
     The  Stöber  method  is  known  as  a  classical  method  to 
produce  monodisperse  silica  spheres.14,15  In  this  method, 
silicon  alkoxide  such  as  tetraethyl  orthosilicate  (TEOS)  is 
hydrolyzed  in alcohol  in  the presence of a basic catalyst such 
as ammonia. The  concentrations of TEOS and ammonia have 
been  examined  as  parameters  that  control  the  size  of  silica 
particles. The size of silica spheres obtained  in this method  is 
usually less than 1 μm. Silica particles larger than 1 μm can be 
commonly  prepared  by  a  seeded‐growth  technique  using 
monodisperse  submicrometer‐sized  particles  as  seeds.16 
However, this technique involves multiple growth steps to get 
the  targeted  size  of  silica  particles.17  Besides,  during  the 
reaction,  high  TEOS  concentration  may  cause  seed  particle 
aggregation and secondary particle generation, which result in 

polydisperse particles and affect the properties of the material. 
Silica  surfaces  are  rich  in  silanol  groups,  which  are  very 

important  adsorption  and  reactive  points.18,19  By  chemical 
modification of the silica surface with various types of organic 
reagents,  the  obtained  silica microsphere  could  be  used  for 
various  applications.  An  ideal  separation  system  in  liquid 
chromatography  (LC)  is  one  that  is  highly  efficient,  provides 
fast  separations  with  low  back  pressure.20‐24  Monodisperse 
silica particles with smaller diameters have been used  in ultra 
performance  liquid  chromatography  (UPLC)  which  is 
concomitant with considerable back pressure. 
UPLC was first described as the use of nano‐columns packed 

with  none‐porous  1.0‐1.5  μm  silica‐based  particles  on  a 
prototype  system  compatible  with  very  high  pressure  by 
Jorgenson and co‐workers.25 The use of smaller particles could 
significantly reduce the height equivalent of a theoretical plate 
(HETP) generated in a separation. As particle diameter reduced, 
the  analyte  diffusion  distance  to  reach  the  particle  surface 
decreased,  which  facilitated  the  speeds  of  Eddy  diffusion, 
longitudinal  diffusion  and mass  transfer,  and  resulted  in  the 
high efficiency of separation.26  
In  this work, monodisperse silica particles with diameter of 

1‐2  μm  were  successfully  synthesized  by  a modified  Stöber 
method,  in  which  an  ethanolic  solution  of  tetraethyl 
orthosilicate (TEOS) was continuously supplied to the reaction 
mixture  containing  KCl  electrolyte,  water,  ethanol  and 
ammonia.  The  effects  of  reaction  conditions  to microsphere 
morphology as well as the modification and application of the 
obtained microspheres to UPLC separation of  fullerenes were 
studied and discussed. 

Experimental 
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Synthesis and modification of monodisperse silica microspheres for 

UPLC separation of C60 and C70† 

Bing Yu,* Hailin Cong,* Lei Xue, Chao Tian, Xiaodan Xu, Qiaohong Peng and Shujing Yang 

 

Using a modified Stöber method, monodisperse silica microspheres with average 

diameters from 1 μm to 2 μm are synthesized as UPLC column fillers. With a column 

as short as 50 mm, the 1.5 μm C18-modified silica stationary phase can separate C60 

and C70 in 7 minutes with ultra high efficiency. 
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