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ХРОМАТОГРАФИЯ В СУХОЙ КОЛОНКЕ.
СОСТАВ СМОЛЫ ПОЛУКОКСОВАНИЯ ЛИПТОБИОЛИТА

Хроматография в сухой колонке (dry column chromatography) явля-
ется аналогом препаративной тонкослойной хроматографии, но позво-
ляет разделить большее количество исследуемых веществ. Если на
тонкослойной хроматографии (ТСХ) навески пробы порядка 0,5 а,
то для сухой колонки количество пробы около 5 г. Сущность метода
сухой колонки состоит в том, что шихта адсорбента в колонке только
заполняется элюирующим растворителем, проходящим через слой
адсорбента с исследуемым веществом (через старт). Хроматографи-
рование заканчивают за несколько миллиметров до достижения фрон-
том элюента конца шихты. Таким образом, элюент из адсорбента не
выходит, в колонке остается и исследуемое вещество, распределенное
элюентом теперь уже по всей длине колонки в зависимости от поляр-
ности отдельных компонентов исследуемой смеси. После хроматогра-
фирования адсорбент с веществом извлекают по зонам из колонки и
после испарения элюента адсорбированные фракции выделяют экс-
тракцией подходящим растворителем.

Первый вариант метода сухой колонки (нисходящий элюирующий
поток) был разработан в 1965 году ['], и вскоре он нашел широкое
применение в биохимических исследованиях для разделения липидов,
алкалоидов и т. д. [2-4]. Стали применять и способ восходящим пото-
ком элюента с использованием небольшого вакуума [5 - 6].

Экспериментальная часть

При разработке метода сухой колонки для исследования состава жид-
ких продуктов переработки твердых топлив в основу взяли разрабо-
танный для группового анализа тех же продуктов вариант препаратив-

Таблица 1
Хроматографические методы препаративного разделения

жидких продуктов переработки твердых топлив

Показатели Тонкослойная Сухая
хроматография колонка

Навеска пробы, г до 0,5 до 5
Весовое отношение проба/абсорбент (сред-

нее) 1:150 1:50
Длина пробега элюента, см 20 50
Время элюирования, ч 0,75—1,25 6—9
Температура элюирования, °С +20 + 1—+5
Выход, % 90-96 94—9-8
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Рис. 1. Слева: схематическое изображение сухой колонки. Справа: располо-
жение зон и концентрация веществ в зонах после хроматографирования
смолы рабдописсита; номера зон (1 —18) соответствуют фракциям (под-

группам) в табл. 2.

ной ТСХ [ 7]. Адсорбентом служил силикагель L (Chemapol) с величи-
ной зерен 40—100 или 100—160 мкм. Применяли и другие адсорбенты.
В качестве растворителя-элюента использовали н-гексан. Для иссле-
дования была взята смола полукоксования дальневосточного липто-
биолита (рабдописсита) верхне-суйфунского месторождения. Выход
смолы полукоксования
фенолов в смоле

Хроматографирование проводилось в режиме восходящего потока,
причем аппаратурное оформление было предельно простым анало-
гично [B ]. Некоторые характеристики метода представлены в табл. 1.
Колонка стеклянная трубка длиной 63 см, с внутренним диамет-
ром 2,5 см. Для загрузки такой колонки требуется 180—190 г сили-
кагеля. Использованный рабочий слой шихты, представляющий собой
длину разделения, в такой колонке —• 50 см. Стеклянный резервуар
для элюента, по существу, большая пробирка, внутренний диаметр
резервуара на 3—4 мм больше внешнего диаметра колонки. Для раз-
мещения всего нужного количества растворителя к верхней части
резервуара была припаяна расширенная часть (рис. 1). Расход раство-
рителя около 250 мл.

В большинстве случаев адсорбент загружали в колонку в сухом
виде [ B], т. е. пробу в колонку на шихту (колонка заполняется в пере-
вернутом виде) наносили вместе с адсорбентом, что обеспечило равно-
мерное распределение исследуемого вещества на старте. Для этого
проба смешивалась с адсорбентом до рассыпчатого состояния этой
смеси; количество силикагеля 6—12 г. Маловязкие жидкие пробы мож-
но наносить на шихту по каплям, распределяя равномерно по поверх-
ности шихты адсорбента. В обоих случаях на слой пробы (старт)
наносили еще слой чистого адсорбента (1,5—2 см). Конец колонки
плотно затыкали гидроскопической ватой. Для предотвращения изомС'
ризации олефинов и полимеризации нестабильных соединений хрома-
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тографирование проводили в холодильнике. Заполненную адсорбентом
колонку вместе с резервуаром, а также растворитель предварительно
выдерживали в холодильнике до полного их охлаждения. В случае
активного адсорбента (силикагель L) подъем элюента происходит в
основном в силу адсорбции. Для замедления процесса уровень раство-
рителя в резервуаре можно держать значительно ниже высоты фронта
элюента. Элюирование оканчивают, когда высота фронта достигнет
s—lo5—10 мм от верха шихты. По окончании элюирования колонку выни-
мают из резервуара, и на основе осмотра как при дневном, так и при
ультрафиолетовом свете на колонке отмечают расположение зон.
Rf различаемых зон меньше 0,4. Эти зоны соответствуют отдельным
группам, а также подгруппам полициклических ароматических углево-
дородов и кислородных соединений. Визуального различия не наблю-
дается в верхней части колонки, т. е. при группах соединений с боль-
шим Rf (парафины —олефины—алкилбензолы). Переходы между зона-
ми этих групп устанавливают аналогично приемам ТСХ: проводят
цветные реакции с небольшим количеством адсорбента с веществом,
взятым из соответствующей зоны колонки. Шихта извлекалась из
колонки по отдельным зонам с помощью согнутого металлического
шпателя. Вещество экстрагировали эфиром на стеклянном фильтре.
Эфир отгоняли на водяной бане с применением дефлегматора.

Данные разделения смолы полукоксования липтобиолита в сухой
колонке и на пластинке ТСХ приведены в табл. 2. Распределение
соединений в сухой колонке такое же, как и на пластинке ТСХ с дву-
или трехкратным элюированием пластинки тем же растворителем

Разделение смолы полукоксования рабдописсита
Таблица 2

Тонкослойная
s Сухая колонка хроматография

Соединения
c5 подгруппы группы группы

OI

R f
* % R f

* % R f
* %

i Алканы 1,0 13,1 1,0 ] 1,0
2 Алкены 0,93 1,6
3 0,87 2,1 > 18,7 16,6
4 0,80 1,6
5 „ 0,74 0,3 J

6 Алкилбензолы 0,72 1,2 0,72 I 0,56
7 0,64 1,3
8 и 0,55 1,1 7> 5,1
9 0,46 1,1

10 ,< 0,44 2,4
11 Пол ициклическ а я

ароматика 0,39 4,3 0,39 0,34
12 0,32 6,4 > 15,3 14,5
13 „ 0,27 4,6 i
14 Кислородные

соединения 0,23 8,4 0,23 0,16
15 0,20 0,5 } 10,5 19,3
16 „ 0,16 1.6 Jf
17 Фенолы 0,09 8,0 0,09 8,0
18 Старт 0 38,8 0 38,8 0 37,9

Выход 98,4 98,4 93,4
* Rf — максимальный для данной фракции.
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(гексаном). Фенолы наиболее полярная группа, подвергшаяся раз-
делению в сухой колонке при элюировании с гексаном; часть фенолов
(8% от смолы) передвигается дальше от старта. Самые полярные
соединения остаются в зоне старта. Из эфирного экстракта старта
карбоновые кислоты (1,4% от смолы) извлекли 8%-ным раствором
бикарбоната натрия, азотистые основания (0,65%)
кислотой, фенолы (17,5%)
дуальный состав отдельных фракций определяли газо-жидкостной хро-
матографией на «Хром-4» с применением колонок различной полярно-
сти. Фракции характеризовали также ИК- и Щ-ЯМР-спектроскопией.

Обсуждение результатов

Суммарная парафино-олефиновая фракция (табл. 2) содержит в основ-
ном я-углеводороды С 8—Сзь с максимумами при СB —Сю и С22—Сг?-
Представлены также изопреновые структуры t'Ci 4—/Сю (отсутствует
/Сю). Внутригрупповое разделение парафинов и олефинов в сухой ко-

P- 2 ' Газовые хроматограммы первых трех фракций, разделенных хромато-графированием в сухой колонке смолы рабдописсита. 1 алканы 2 алка-
~ аЛКеНЫ ' ЦифР

г
Ы (' 8~3°) указывают число атомов углеродав цепи я-алкана или я-алкена-1. На хроматограмме фракций линией соединеныпики я-алканов. Колонка 3,6 м х 3 мм, 7% Е3Ol на целите 545.
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Рис. 3. ИК- и ! Н- ЯМР-спектры фракций полициклической ароматики
смолы рабдописсита. Номера (11 — 13) соответствуют фракциям на рис. 1

и в табл. 2.

лонке показано на рис. 2. Переходная фракция 2 составляет только
8,5% суммы парафинов и олефинов, причем в этой фракции сконцент-
рированы короткоцепочечные парафины и длинноцепочечные олефины
с близкой полярностью. Интересно, что н-\ -олефины адсорбируются
немного слабее, чем остальные изомеры, хотя по их конфигурации
можно ожидать противоположного. Фракции алкилбензолов неболь-
шие, в них четко представлены только самые нпзкокипящие гомологи,
сосредоточенные во фракции 10 (табл. 2). Разделение в группе поли-
циклической ароматики (фракции 11— 13) происходит в основном по
величине молекулярной массы, что соответствует здесь также увели-
чению количества циклов в молекуле. В смоле полукоксования рабдо-
пнссита практически отсутствуют незамещенные нафталин, антрацен и
другие конденсированные ароматические соединения, характерные для
большинства смол термической переработки топлив. По данным ИК-
и 'Н-ЯМР-спектров (рис. 3), полициклическая ароматика содержит
довольно много алифатических структурных элементов боковых от-
ветвлений и алицпклических структур, т. е. полициклическая ароматика
имеет гибридный характер.
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Рис. 4. Газовые хроматограммы фенолов смолы рабдописсита. Слева:
фракция 17, выделенная в сухой колонке; справа: фенолы, выделен-
ные из экстракта стартовой линии. Соединения: 1 фенол, 2
о-крезол, 3 м- и п-крезолы, 4 2,5-ксиленол, 5 З-метил-5-этил-
фенол. Колонка: 3,6 м X 3 мм, 8% апиезона L на хроматоне

N-AW-HMDS.

Из кислородных соединений в смоле рабдописсита, во фракциях
14—16 (табл. 2) идентифицированы я-алканоны С 9—С l9, присутствуют
2-изомеры и изомеры с центральным расположением карбонильной
группы. Фракцию 17 составляют фенолы. Как было уже отмечено,
фенолы элюируются из старта неполностью: на рис. 4 приведены хро-
матограммы фенолов фракции 17 и фенолов, выделенных из экстракта
старта. Различия в этих хроматограммах небольшие, поскольку длина
пробега мала {Rf зоны фенолов 0—0,09). Хроматограммы показывают,
что вследствие экранирования гидроксильной группы 2-метилфенол
адсорбируется немного слабее других изомеров.

Разработанным методом сухой хроматографической колонки были
проанализированы еще несколько смол полукоксования сланцев. Ре-
зультаты показали, что, несмотря на весьма низкое соотношение адсор-
бента и пробы, достигается разделение парафинов и олефинов, частично
разделяются также изомеры кислородных соединений и соединения с
различным молекулярным весом. Требует усовершенствования техника
эксперимента, например, определение границы алкилбензолы—олефины.
Целесообразно было бы использовать вместо стеклянных колонок
нейлоновые.
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Silvia KIVIRÄHK. I. KLESMENT

KUIVKOLONNKROMATOGRAAFIA. LIPTOBIOLIIDI UTTETÕRVA KOOSTIS

Artiklis esitatud meetod on oma põhimõttelt lähedane õhukese kihi kromatograafiale, kuid
selle abil saab ühendirühmadeks lahutada kuni 5 g õli. On võimalik ka rühmasisene jao-
tus, kusjuures saab eraldada näit. parafiine ja olefiine. Liptobioliidi uttetõrvale on iseloo-
mulikud pika ahelaga parafiinid ja olefiinid, mitmeid kõrvalahelaid ja alitsüklilisi struk-
tuure sisaldavad polütsüklilised aromaatsed süsivesinikud ja ühealuselised fenoolid.

Silvia KIVIRÄHK. /. KLESMENT

DRY COLUMN CHROMATOGRAPHY. THE COMPOSITION OF LIPTOBIOLITH
SEMICOKING TAR

In principle, the method presented by the authors approaches thin-layer chromatography,
but with its aid only oil samples not exceeding 5 g can be separated into compound
groups. An intragroup separation is likewise possible, at which, for example, paraffins and
olefins can be separated. Characteristic properties of liptobiolith semicoking tar are long-
chain paraffins and olefins, polycyclic aromatic hydrocarbons containing various side chains
and alicyclic structures, as well as monobasic phenols.
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	ХРОМАТОГРАФИЯ В СУХОЙ КОЛОНКЕ. СОСТАВ СМОЛЫ ПОЛУКОКСОВАНИЯ ЛИПТОБИОЛИТА
	Рис. 1. Слева: схематическое изображение сухой колонки. Справа: расположение зон и концентрация веществ в зонах после хроматографирования смолы рабдописсита; номера зон (1 —18) соответствуют фракциям (подгруппам) в табл. 2.
	P- 2' Газовые хроматограммы первых трех фракций, разделенных хроматографированием в сухой колонке смолы рабдописсита. 1 алканы 2 алка~ аЛКеНЫ' ЦифРгЫ ('8~3°) указывают число атомов углерода в цепи я-алкана или я-алкена-1. На хроматограмме фракций линией соединены пики я-алканов. Колонка 3,6 м х 3 мм, 7% Е3Ol на целите 545.
	Рис. 3. ИК- и !Н- ЯМР-спектры фракций полициклической ароматики смолы рабдописсита. Номера (11—13) соответствуют фракциям на рис. 1 и в табл. 2.
	Рис. 4. Газовые хроматограммы фенолов смолы рабдописсита. Слева: фракция 17, выделенная в сухой колонке; справа: фенолы, выделенные из экстракта стартовой линии. Соединения: 1 фенол, 2 о-крезол, 3 м- и п-крезолы, 4 2,5-ксиленол, 5 З-метил-5-этилфенол. Колонка: 3,6 м X 3 мм, 8% апиезона L на хроматоне N-AW-HMDS.
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	ХАРАКТЕРИСТИКА БИТУМОИДОВ ГОРЮЧЕГО СЛАНЦА ЧАГАНСКОГО МЕСТОРОЖДЕНИЯ ОРЕНБУРГСКОЙ ОБЛАСТИ
	Рис. 1. Хроматограммы парафинов (/) и метиловых эфиров монокарбоновых кислот (//) битумоида А. Номера означают количество углеродных атомов в соединениях, i 16—i2O изопреноиды. Колонка 3,6 м х 3 мм. 7% Н 301 на целите 545 (0,125—0,16 мм).
	Рис. 2. 'Н-ЯМР- и ИК-спектры суммарных битумоидов А и С.
	Рис. 3. Хроматограммы пиролизатов нейтральных сильнополярных гетероатомных соединений (/) и высокомолекулярных кислот (//). Обозначения и условия хроматографирования рис. 1.
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	ВЫСОКОСКОРОСТНОЕ ПОЛУКОКСОВАНИЕ КУКЕРСИТА
	Untitled
	Рис. 1. Распределение по длине цепи н-алкаиов (I) и н-1-алкенов (2) в смоле высокоскоростного полукоксования кукерсита (% их суммарного содержания) и зависимость величины отношения н-1-алкены : н-алканы от числа атомов углерода в молекуле углеводорода (5). Рис. 2. Распределение по длине цепи метил-н-алкилкетонов (/) и симметричных или близких к ним н-алканонов (2) в смоле высокоскоростного полукоксования кукерсита (% их суммарного содержания).
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	АНАЛИЗ ПРОСТАГЛАНДИНОВ ПРИ ПОМОЩИ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ, ТОНКОСЛОЙНОЙ И ВЫСОКОЭФФЕКТИВНОЙ ЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ
	Рис. 1. Хроматограммы разделения с помощью ГЖХ на OV-17 смеси ПГ А2, В2, D2, Е2 и В2а в виде ТМС-производных, полученных смесями: а БСТФАпиперидин (1:1), б ТСИМ-пиперидин (1:1). I (ТМС)4 ПГ F2a, 2 (ТМС)4-9-енол-ПГ £2, 3 (ТМС)4-11- енол-ПГ D2, 4,2',5-(ТМС)2 ПГ В2, 5 (ТМС)з(ПИП) ПГ А2.
	Рис. 2. Хроматограммы анализа смесей ПГ группы Е (а) и группы F (б) с помощью ВЭЖХ на «Партисиле» в виде л-бромофенациловых эфиров: а элюент хлористый метилен : ацетонитрил (20 : 80). / ПГ £3, 2 ПГ Еъ 3 ПГ б элюент хлористый метилен : метанол (95:5). 1 ПГ Е3а, 2- ПГ f2a> 5- ПГ Гзр, 4-ПГ F Iа> 5_ ПГ Г2р) б- ПГ Гlр.
	Рис. 3. Хроматограммы разделения смесей ПГ D2, Е2, Е2а (а) и ПГ А2, В2 (б) с помощью ВЭЖХ на «Партисиле» в виде /г-бромофенадиловых эфиров, а элюент хлористый метилен : ацетонитрил (20:180). 1— ПГ 02, 2 ПГ E2l 3 ПГ Г2а; б элюент н-гексан ; хлористый метилен : ацетонитрил (70: 20:10); 1 ПГ В2>
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	THE DETERMINATION OF DIFFERENT PHASES OF PANCREATITIS BY ISOELECTRIC FOCUSING
	Fig. 1. pH gradient of a polyacrylamide plate following isoelectric focusing for 3 h.
	Fig. 2. Isoelectric focusing of four human serum samples on an ampholine PAG plate pH 4.1—9.0. Plate stained with coomassie brilliant blue. (Figs 2 and 3 drawn from the plate.)
	Fig. 3. Isoelectric focusing of different blood groups on an ampholine PAG plate, pH 4.1—9.0. Plate stained with coomassie brilliant blue.
	Fig. 4. Determination of antibodies against the tissue extract of pancreas and diagnostics of pancreatitis by affinity chromatography, using columns with a «Lahema» synthetic hydrogel Spheron P—-1000, bound to a tissue extract of pancreas with 2-amino-4.6-dichlortriazine. The specific proteins were washed out with a physiological solution at pH 3.2. healthy person; —Л—Л— acute phase of chronic pancreatitis; —О—О— chronic pancreatitis; —ф—#— pancreatitis of slight cause,

	ЭЛЕКТРОХИМИЧЕСКОЕ ПОВЕДЕНИЕ АНИОНИТОВЫХ МЕМБРАН В РАСТВОРАХ ПОВЕРХНОСТНО-АКТИВНЫХ ОРГАНИЧЕСКИХ ВЕЩЕСТВ
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	Рис. 2. Влияние природы и концентрации ПАВ на электропроводность мембран: I—31—3 МА-41; I'—3' МА-41П; 1"—3" растворы ПАВ; 1, 1' и 1" натриевая соль додецилового эфира сульфоуксусной кислоты; 2, 2' и 2" н-1-октилбензолсульфонат натрия; 3, 3' и з" _ NaDS. Рис. 1. Зависимость проницаемости анионитовых мембран от концентрации равновесного раствора децилсульфата натрия; 1 МА-4'l; 2 МА-4ГИ; 3 МА-41 П.
	Рис. 3. Поляризационные кривые мембраны МА-4'lИ, выдержанной в растворах: 1 0.05 н. Na2S04 и 0,05 н. Na2S04 + + s'lo"4 моль/л ПАВ; 2 додецнлсульфат натрия; 3 NaDS; 4 натриевая соль додецилового эфира сульфоуксусной кислоты.
	Рис. 4. Поляризационные кривые анионитовых мембран, выдержанных в растворе; I—31—3 0.05 н. Na2S04 +5 – Шl-4 моль/л NaDS и Г—3' 0,05 н. Na2S04 + + 5-10-3 моль/л NaDS: /, Г МА-4'lИ; 2, 2' МА-41П; 3, 3'— МА-41.

	POLYCYCLIC ARENES IN THE BALTIC WATERS
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	ПРЕДВАРИТЕЛЬНЫЙ РАСЧЕТ ГОДОВОГО БАЛАНСА ПОЛИХЛОРИРОВАННЫХ БИФЕНИЛОВ ДЛЯ БАЛТИЙСКОГО МОРЯ
	ОПТИМИЗАЦИЯ УСЛОВИЙ ИЗОЭЛЕКТРОФОКУСИРОВАНИЯ В ПОЛИАКРИЛАМИДНОМ ГЕЛЕ
	Рис. 1. За-висимость буферной емкости от величины pH для сфокусированных амфолитов-носителей. 1 «Мурсилайт Т»; 2 «Сервалит».
	Рис. 2. Зависимость электропроводности от величины pH для сфокусированных амфолитов-носителей. 1 «Мурсилайт Т»; 2 «Сервалит»; 3 «Фармалит».
	Рис. 3. График изменения тока и напряжения в процессе ИЭФ (характер изменения напряжения для расстояния между электродами 10 см всегда один и тот же, характер изменения тока зависит от объема геля). 1 напряжение; 2 ток.
	Рис. 4. Зависимость градиента pH от концентрации электролитов NaOH и Н3Р04. 1 концентрации электролитов NaOH и Н3РО4 соответственно равны 1,5 М и 1,5 М; 2 1,0 М и 1,0 М; 3 0,1 М и 0,1 М; 4 0,06 М и 0,05 М; 5 0,05 М и 0,025 М- 6 0,05 М и 0,01 М. Кривые сдвинуты по оси абсцисс относительно друг друга на 1 см.
	Рис. 5. Зависимость градиента pH от состава электролита. 1 электролиты 0,1 М NaOH и 0,1 М Н3Р04; 2 0,5%-ный ТЕМЕД и 0,5%-ная лимонная кислота; 3 1%-ный ТЕМЕД и 1%-ная лимонная кислота; 4 0,5%-ный ТЕМЕД и 0,5%-ная лимонная кислота; 5 0,5%-ный ТЕМЕД и 0,05 М Н3Р04. Кривые сдвинуты вдоль оси абсцисс относительно друг друга на 1 см.
	Рис. 6. Зависимость градиента pH от концентрации амфолитов-носителей в геле. 1 концентрация амфолитов-носителей в геле 0,5%; 2 —1%; 3 3%; 4 —5%; 5 10%. Кривые сдвинуты вдоль оси абсцисс относительно друг друга на 1 см.
	Рис. 7. Зависимость градиента pH от концентрации раствора для насыщения. 1 концентрация раствора для насыщения 0,5%; 2 1%; 3 —2%; 4 -3%; 5 —5%; 6 10%.
	Рис. 8. Становление градиента pH во времени. 1 характер изменения pH после 30 мин ИЭФ; 2 после 1 ч ИЭФ; 3 после 2 ч ИЭФ.
	Рис. 9. Влияние аргинина и лизина в геле на градиент pH. 1 градиент pH без присутствия добавок; 2 гель содержит 1 % лизина; 3 гель содержит 1 % аргинина.

	КОМПЛЕКСООБРАЗОВАНИЕ ВАНАДИЯ (IV) С ВАНАДИЕМ (V) В СИЛЬНОКИСЛОЙ СРЕДЕ
	Рис. 1. Изменение оптической плотности в зависимости от состава изомолярной серии в системе: Cv(iV) + Cv(V) = =O,l моль/л, А, = 506 нм, /=(5,0 см. 1 0,5 моль/л H2S04, ц=l,o; 2 1 моль/л H2S04, ц=s,B; 3 3 моль/л H2S04, {.I = 5,8; 4 5 моль/л H2S04, ц = 5,8; 5 5 моль/л НСIO4, ц = 5,8. Фоновый электролит NaClO4.
	Рис. 2. Спектры поглощения ванадил-ванадатов при различной кислотности. Номера кривых от I до 5 соответствуют номерам серий в таблице; 6 раствор NH4VO3 и 7 раствор VOSO4 в 5 моль!л H2S04 при ц = 5,8'.
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	СОДЕРЖАНИЕ НЕКОТОРЫХ ТОКСИЧЕСКИХ ВЕЩЕСТВ В ПЛАНКТОНЕ БАЛТИЙСКОГО МОРЯ
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	Унифицированные хроматограммы тетра- и пентациклов горючих сланцев различного возраста и степени углефикацни. Современные сапропеля: I озера Спигас, II озера Олеру; ГШ озера Тауне. Горючие сланцы: IV байсунский (Б3), V сузакский (Б3), VI кашпирский (Б2), VII сланец провинции Альберта (Канада). м-28-—н-Зб места хроматографического элюировавня н-алканов с соответствующим числом атомов углерода в молекуле; Тп пентациклы с соответствующим числом атомов углерода в молекуле; Sn стераны с соответствующим числом атомов углерода в молекуле.
	Рис. 1. Хроматограмма выделенной в тонком слое парафино-олефиновой фракции смолы. Длина колонки 50 м; внутренний диаметр 0,25 мм; скорость подъема температуры 2 град/мин; неподвижная фаза OV-101. Цифры на хроматограмме обозначают число атомов углерода в молекуле н-алкенов и н-1-олефинов. Пики олефинов соединены штриховой линией, пики парафинов сплошной,
	Рис. 2. Хроматограммы полициклических ароматических углеводородов, разделенных ТСХ на окиси алюминия. / исходная группа, выделенная из смолы. Фракции, выделенные на окиси алюминия; II антрацен-фенантреновая; 111 флуоренаценафтеновая. Длина колонки 50 м\ внутренний диаметр 0,25 мм\ скорость подъема
	Рис. 1. Кривые, характеризующие выход и распределение МКК (/) и ДКК (2) в I—VII ступенях окисления керогена кукерсита.
	Рис. 2. Масс-спектр метилового эфира тридекановой кислоты, М—22B.
	Untitled
	Рис. 3. Масс-спектр диметилового эфира тридекандикарбоновой кислоты, М—3oo.
	Рис. 4. Кривые распределения прямоцепочечных фрагментов структурных единиц керогена кукерсита в виде кислот (/), парафинов и олефинов конверсии с водным формиатом натрия (2) и парафинов и олефинов полукоксования (5),
	Рис. 1. Слева: схематическое изображение сухой колонки. Справа: расположение зон и концентрация веществ в зонах после хроматографирования смолы рабдописсита; номера зон (1 —18) соответствуют фракциям (подгруппам) в табл. 2.
	P- 2' Газовые хроматограммы первых трех фракций, разделенных хроматографированием в сухой колонке смолы рабдописсита. 1 алканы 2 алка~ аЛКеНЫ' ЦифРгЫ ('8~3°) указывают число атомов углерода в цепи я-алкана или я-алкена-1. На хроматограмме фракций линией соединены пики я-алканов. Колонка 3,6 м х 3 мм, 7% Е3Ol на целите 545.
	Рис. 3. ИК- и !Н- ЯМР-спектры фракций полициклической ароматики смолы рабдописсита. Номера (11—13) соответствуют фракциям на рис. 1 и в табл. 2.
	Рис. 4. Газовые хроматограммы фенолов смолы рабдописсита. Слева: фракция 17, выделенная в сухой колонке; справа: фенолы, выделенные из экстракта стартовой линии. Соединения: 1 фенол, 2 о-крезол, 3 м- и п-крезолы, 4 2,5-ксиленол, 5 З-метил-5-этилфенол. Колонка: 3,6 м X 3 мм, 8% апиезона L на хроматоне N-AW-HMDS.
	Рис. 1. Хроматограммы парафинов (/) и метиловых эфиров монокарбоновых кислот (//) битумоида А. Номера означают количество углеродных атомов в соединениях, i 16—i2O изопреноиды. Колонка 3,6 м х 3 мм. 7% Н 301 на целите 545 (0,125—0,16 мм).
	Рис. 2. 'Н-ЯМР- и ИК-спектры суммарных битумоидов А и С.
	Рис. 3. Хроматограммы пиролизатов нейтральных сильнополярных гетероатомных соединений (/) и высокомолекулярных кислот (//). Обозначения и условия хроматографирования рис. 1.
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	Рис. 1. Распределение по длине цепи н-алкаиов (I) и н-1-алкенов (2) в смоле высокоскоростного полукоксования кукерсита (% их суммарного содержания) и зависимость величины отношения н-1-алкены : н-алканы от числа атомов углерода в молекуле углеводорода (5). Рис. 2. Распределение по длине цепи метил-н-алкилкетонов (/) и симметричных или близких к ним н-алканонов (2) в смоле высокоскоростного полукоксования кукерсита (% их суммарного содержания).
	Рис. 1. Хроматограммы разделения с помощью ГЖХ на OV-17 смеси ПГ А2, В2, D2, Е2 и В2а в виде ТМС-производных, полученных смесями: а БСТФАпиперидин (1:1), б ТСИМ-пиперидин (1:1). I (ТМС)4 ПГ F2a, 2 (ТМС)4-9-енол-ПГ £2, 3 (ТМС)4-11- енол-ПГ D2, 4,2',5-(ТМС)2 ПГ В2, 5 (ТМС)з(ПИП) ПГ А2.
	Рис. 2. Хроматограммы анализа смесей ПГ группы Е (а) и группы F (б) с помощью ВЭЖХ на «Партисиле» в виде л-бромофенациловых эфиров: а элюент хлористый метилен : ацетонитрил (20 : 80). / ПГ £3, 2 ПГ Еъ 3 ПГ б элюент хлористый метилен : метанол (95:5). 1 ПГ Е3а, 2- ПГ f2a> 5- ПГ Гзр, 4-ПГ F Iа> 5_ ПГ Г2р) б- ПГ Гlр.
	Рис. 3. Хроматограммы разделения смесей ПГ D2, Е2, Е2а (а) и ПГ А2, В2 (б) с помощью ВЭЖХ на «Партисиле» в виде /г-бромофенадиловых эфиров, а элюент хлористый метилен : ацетонитрил (20:180). 1— ПГ 02, 2 ПГ E2l 3 ПГ Г2а; б элюент н-гексан ; хлористый метилен : ацетонитрил (70: 20:10); 1 ПГ В2>
	Fig. 1. pH gradient of a polyacrylamide plate following isoelectric focusing for 3 h.
	Fig. 2. Isoelectric focusing of four human serum samples on an ampholine PAG plate pH 4.1—9.0. Plate stained with coomassie brilliant blue. (Figs 2 and 3 drawn from the plate.)
	Fig. 3. Isoelectric focusing of different blood groups on an ampholine PAG plate, pH 4.1—9.0. Plate stained with coomassie brilliant blue.
	Fig. 4. Determination of antibodies against the tissue extract of pancreas and diagnostics of pancreatitis by affinity chromatography, using columns with a «Lahema» synthetic hydrogel Spheron P—-1000, bound to a tissue extract of pancreas with 2-amino-4.6-dichlortriazine. The specific proteins were washed out with a physiological solution at pH 3.2. healthy person; —Л—Л— acute phase of chronic pancreatitis; —О—О— chronic pancreatitis; —ф—#— pancreatitis of slight cause,
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	Рис. 2. Влияние природы и концентрации ПАВ на электропроводность мембран: I—31—3 МА-41; I'—3' МА-41П; 1"—3" растворы ПАВ; 1, 1' и 1" натриевая соль додецилового эфира сульфоуксусной кислоты; 2, 2' и 2" н-1-октилбензолсульфонат натрия; 3, 3' и з" _ NaDS. Рис. 1. Зависимость проницаемости анионитовых мембран от концентрации равновесного раствора децилсульфата натрия; 1 МА-4'l; 2 МА-4ГИ; 3 МА-41 П.
	Рис. 3. Поляризационные кривые мембраны МА-4'lИ, выдержанной в растворах: 1 0.05 н. Na2S04 и 0,05 н. Na2S04 + + s'lo"4 моль/л ПАВ; 2 додецнлсульфат натрия; 3 NaDS; 4 натриевая соль додецилового эфира сульфоуксусной кислоты.
	Рис. 4. Поляризационные кривые анионитовых мембран, выдержанных в растворе; I—31—3 0.05 н. Na2S04 +5 – Шl-4 моль/л NaDS и Г—3' 0,05 н. Na2S04 + + 5-10-3 моль/л NaDS: /, Г МА-4'lИ; 2, 2' МА-41П; 3, 3'— МА-41.
	Рис. 1. За-висимость буферной емкости от величины pH для сфокусированных амфолитов-носителей. 1 «Мурсилайт Т»; 2 «Сервалит».
	Рис. 2. Зависимость электропроводности от величины pH для сфокусированных амфолитов-носителей. 1 «Мурсилайт Т»; 2 «Сервалит»; 3 «Фармалит».
	Рис. 3. График изменения тока и напряжения в процессе ИЭФ (характер изменения напряжения для расстояния между электродами 10 см всегда один и тот же, характер изменения тока зависит от объема геля). 1 напряжение; 2 ток.
	Рис. 4. Зависимость градиента pH от концентрации электролитов NaOH и Н3Р04. 1 концентрации электролитов NaOH и Н3РО4 соответственно равны 1,5 М и 1,5 М; 2 1,0 М и 1,0 М; 3 0,1 М и 0,1 М; 4 0,06 М и 0,05 М; 5 0,05 М и 0,025 М- 6 0,05 М и 0,01 М. Кривые сдвинуты по оси абсцисс относительно друг друга на 1 см.
	Рис. 5. Зависимость градиента pH от состава электролита. 1 электролиты 0,1 М NaOH и 0,1 М Н3Р04; 2 0,5%-ный ТЕМЕД и 0,5%-ная лимонная кислота; 3 1%-ный ТЕМЕД и 1%-ная лимонная кислота; 4 0,5%-ный ТЕМЕД и 0,5%-ная лимонная кислота; 5 0,5%-ный ТЕМЕД и 0,05 М Н3Р04. Кривые сдвинуты вдоль оси абсцисс относительно друг друга на 1 см.
	Рис. 6. Зависимость градиента pH от концентрации амфолитов-носителей в геле. 1 концентрация амфолитов-носителей в геле 0,5%; 2 —1%; 3 3%; 4 —5%; 5 10%. Кривые сдвинуты вдоль оси абсцисс относительно друг друга на 1 см.
	Рис. 7. Зависимость градиента pH от концентрации раствора для насыщения. 1 концентрация раствора для насыщения 0,5%; 2 1%; 3 —2%; 4 -3%; 5 —5%; 6 10%.
	Рис. 8. Становление градиента pH во времени. 1 характер изменения pH после 30 мин ИЭФ; 2 после 1 ч ИЭФ; 3 после 2 ч ИЭФ.
	Рис. 9. Влияние аргинина и лизина в геле на градиент pH. 1 градиент pH без присутствия добавок; 2 гель содержит 1 % лизина; 3 гель содержит 1 % аргинина.
	Рис. 1. Изменение оптической плотности в зависимости от состава изомолярной серии в системе: Cv(iV) + Cv(V) = =O,l моль/л, А, = 506 нм, /=(5,0 см. 1 0,5 моль/л H2S04, ц=l,o; 2 1 моль/л H2S04, ц=s,B; 3 3 моль/л H2S04, {.I = 5,8; 4 5 моль/л H2S04, ц = 5,8; 5 5 моль/л НСIO4, ц = 5,8. Фоновый электролит NaClO4.
	Рис. 2. Спектры поглощения ванадил-ванадатов при различной кислотности. Номера кривых от I до 5 соответствуют номерам серий в таблице; 6 раствор NH4VO3 и 7 раствор VOSO4 в 5 моль!л H2S04 при ц = 5,8'.
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