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Определение органических примесей в воде одна из фундаменталь-
ных проблем, особенно при изучении загрязнений окружающей среды.
Газовая хроматография является самым подходящим аналитическим
методом для решения этой задачи благодаря возможностям разделения и
высокой чувствительности. Но прямой ввод пробы с водой в газовый
хроматограф связан с трудностями, так как вода в больших количествах

Рис. 1. Хроматограмма мо-
дельного раствора аромати-
ческих веществ в воде; 1
нитробензол, 2 анилин,
3 фенол, 4 лг-толуи-

дин.

приводит к искажению базовой линии и
отделению (или разрушению) жидкой
фазы от твердого носителя. В тех слу-
чаях, когда чувствительность метода ока-
зывается недостаточно высокой для опре-
деления следовых концентраций, прихо-
дится прибегать к концентрированию, а
это процесс трудоемкий и иногда приво-
дящий к дополнительным систематиче-
ским ошибкам.

В адсорбционной газовой хроматогра-
фии применение водяного пара в качестве
подвижной фазы позволяет получать хо-
рошо разделяемые пики органических
веществ ['] и, таким образом, во многом
устраняет отмеченные трудности. В ка-
честве стационарной фазы работает ад-
сорбированный на твердом носителе слой
воды, что до некоторой степени ограни-
чивает рабочие температуры колонки, но
это компенсируется уменьшением времен
выхода. Пламенно-ионизационный детек-
тор малочувствителен к воде и работает
стабильно, когда газоносителем в колон-
ке является водяной пар. В таком случае
введение большого количества воды не
оказывает заметного воздействия на ну-
левую линию.

м. коэль
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В настоящей работе мы изучили возможности газоадсорбционной
хроматографии, используя пар в качестве газоносителя для определения
и разделения органических веществ в водных растворах. Объектами
были водные растворы спиртов и некоторых ароматических соединений.
Сочетание корреляционной техники [2] с паровым газоносителем позво-
лило увеличить чувствительность анализа на порядок. Использовали
набивные стеклянные колонки с материалом Spherosil и Porasil на хро-
матографе «Perkin-Elmer 900». Интервал температуры для колонок от
125 до 150 °С.

Пробы вводили посредством пневматического клапана,.который пере-
ключал поток пара-газоносителя и поток пара с пробой. Пневматическим

Рис. 2. Пример использования корреляционной техники для увеличения чувствительно-
сти. Декоррелированные хроматограммы (А) и полученные при одиночном вводе проб
(Б). Остальные условия одинаковы. I смесь спиртов (5-10~ б г/л): 1 этанол, 2

н-пропанол, 3 «-бутанол; II раствор фенола (10~ 4 г/л).

Результаты исследования водных растворов углеводородов

Вещество Время удерживания (при темпе- Предел обнару-
ратуре колонки 140°С) жения, г/л

Нитробензол 1 мин 42 с ю- 4
Анилин 2 мин 23 с
Фенол 3 мин
.и-Толуидин 4 мин 28 с
Этанол 30 с 1Ö-6
н-Пропанол 45 с
Изопропанол 50 с
н-Бутанол 1 мин 27 с ,,
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клапаном управляли электромагнитные клапаны, которые получали свой
управляющий сигнал от микро-ЭВМ*.

Таким методом удалось определить углеводороды в водных раство-
рах на уровне следовых концентраций при прямом вводе пробы без
предварительного концентрирования (таблица).

Так как вводом пробы и декорреляцией управляет микро-ЭВМ, полу-
чается автоматизированный цикл анализа начиная с ввода пробы и
кончая обработкой данных и выводом протокола анализа.

Учитывая простоту и чувствительность метода, который можно на-
звать корреляционной пароадсорбционной хроматографией, есть все
основания думать, что он найдет широкое применение при определении
качества воды в процессе ее обработки.
* Программное обеспечение для корреляционной хроматографии подготовил М. Калью-
ранд.
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	Fig. 4. Separation of cloprostenol from its 15R-isomer. Column Zorbax SIL (4.6X150 mm); mobile phase benzene—acetonitrile—water = 60:38.8:1.2 v/v/v; flow rate— 0.6 ml/min; UV-spectrophotometer 280 nm; absorbance 0.16 AUFS; column temperature 35°; ~30 jag injected; peaks, see Fig. 1. Fig. 5. Separation of PGE2 from PGEi. Column Zorbax SIL (4.6X150 mm); mobile phase hexane—isopropanol—water = 90:9.6:0.4 v/v/v; flow rate 0.6 ml/min; UV-spectrophotometer 211 nm; absorbance 0.64 AUFS; RI-detector 0.05ХЮ3 RI units full scale; column temperature 35°; 310 jig of PGE2 and 250 p.g of PGEi injected; peaks, see Fig. 1.
	Рис. 1. Схема ионного хроматографа: 1 емкость с элюентом, 2 насос, 3 дозатор, 4 разделяющая колонка, 5 компенсационная колонка, 6 детектор.
	Рис. 2. Хроматограмма модельной, смеси ионов; 1 фторид (:8 мг/дм3), 2 хлорид (10 мг/дм3), 3 нитрат (30 мг/дм3), 4 фосфат (30 мг/дм3), 5 сульфат (40 мг/дм3). Элюент: 2,4 мМ Na2C03-f1,5 мМ ХаНСОз, скорость подачи элюента 90 см3/ч.
	Рис. 3. Хроматограммы экстрактов; а салатного (2 хлорид 6,1 мг/дм3, 3 нитрат 39 мг/дм3, 5 сульфат-f оксалат); б огуречного {I фторид-Ьнеидентифицированный анион, 2 хлорид 6,2 мг/дм3, 3 нитрат Г4 мг/дм3, 4 фосфат + неидентифицнрованный анион, 5 сульфат + оксалат). Состав элюента и скорость его подачи см. в подписи к рис. 2.
	Рис. 1. Хроматограмма модельного раствора ароматических веществ в воде; 1 нитробензол, 2 анилин, 3 фенол, 4 лг-толуидин.
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	Рис. 1. 13С-ЯМР-спектр улактона 3,5-диоксабицикло [4.3.0]-8-эндо-гидрокси-1-уксусной кислоты (лактондиоксана (4)).
	Рис. 2. ИК-спектр улактона 3,5-дноксабицикло [4.3.0]-8-эндо-гидрокси-1-уксусной кислоты (лактондиоксана (4)).
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