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Влияние кислотной и щелочной обработки 
твердых носителей на эффективность колонок 

при разделении соединений различных полярностей
' Q А. Мелконян и С. А. Вартанян

Исследовано влияние кислотной и щелочной обработки твердых носителей 
ТА։, ТАа и ТАа на эффективность колонок при разделении соединений различных 
полярностей.

Показано, что при обработке носителей кислотой, и щелочью наблюдается от­
носительное ухудшение эффективности колонок при разделении неполярных соеди­
нений. При применении носителей ТА, и ТА։ для разделения полярных соединений 
лучшие результаты получаются в их обработанном состоянии. Исключение состав­
ляет носитель ТА3, который как в обработанном, так и в необработанном виде пока­
зывает высокий коэффициент разделения. Данный носитель не нуждается в спе­
циальной обработке и рекомендуется для разделения сильнополярных соединений.

Инертность твердого носителя в газо-жидкостной хромато­
графии является одним из основных требований, предъявляемых 
к твердому носителю. Почти все общеизвестные твердые носители 
жидкой фазы, такие как шамотная мука (огнеупорный кирпич), стер­
хамол, кизельгур (целит 545) и т. д., в той или иной мере адсорби­
руют исследуемые вещества. Как показали исследования [1],. эти 
носители даже сквозь слабополярные жидкие фазы все еще адсорби­
руют сильнополярные вещества. Вследствие этого пики полярных 
веществ оказываются несимметричными. Для устранения этого недо­
статка различные авторы предлагают обрабатывать твердый носитель 
кислотой [2] или щелочью [3]. Другие авторы предлагают применять 
в качестве твердых носителей кристаллы NaCl [4], спирали из сталь­
ной проволоки [5], тонкий стеклянный порошок [6] и т. д.

Нами в качестве твердых носителей были применены туфы 
Анийского (TAJ, Аванского (ТА2) и Артикского (ТА։)՝ месторождений 
Армянской ССР, которые, как было показано [7], вполне инертны.

Интересно было выяснить, как влияют кислотная и щелочная 
обработки на разделение соединений различных полярностей, на ко­
лонках, заполненных этими тремя твердыми носителями.

Для исследования были взяты две смеси: 1.. циклогексан,, бен­
зол, н-октан и толуол; 2. метанол, этанол и пропанол.

Экспериментальная часть

Работа проводилась на ранее описанном приборе [7];.. Измере­
ния проводились при 50 и 75°С. Скорость газа-носителя — азота
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80 жл/мин. В качестве неподвижной фазы применялся диоктил­
фталат.

Приготовление твердого носителя.

Обработка кислотой. В круглодонной колбе взято 200 мл цар­
ской водки, в нее всыпали 50 г соответствующего носителя, при пе­
ремешивании нагревали на водяной бане в течение 4 часов, в ин­
тервале 40—50°, после чего вылили слой кислоты, а оставшуюся 
густую массу промыли водой (10—15 раз) до нейтральной реакции. 
Промытый носитель высушили при 300° в течение 4 часов. После 
этого отобрали нужную фракцию.

Обработка щелочью. Обработанный, кислотой вышеописанным 
методом и высушенный носитель перед употреблением обработали 
5%-ным раствором едкого натра в метаноле (200 мл) в течение 
15 минут. Смесь перенесли на воронку из пористого стекла и отстаи­
ванием удалили растворитель. После этого носитель высушили в. 
течение 2 часов при 100°.

Рис. 1. Разделение углеводородной смеси. Колонка 200 X 0,4 см. 
Скорость газа носителя 80 лл/мин. 75°С. а — ТАг (необработан­
ный); 1 — циклогексан, 2— бензол, 3— н-октан, 4 — толуол. Ь — ТА! 
(обр. кислотой); 1 — циклогексан, 2 — бензол, 3 — октан, 4 — то­
луол, с — ТАХ (обр. кислотой и щелочью); 1 — циклогексан, 2—бен­

зол, 3 — октан, 4 — толуол.

Во всех случаях отбиралось 40 г твердого носителя (фракция՜ 
0,1—0,2 мм), который пропитывался 2 г диоктилфталата.

Для сравнения характеристик колонок, наполненных обработан­
ными и необработанными носителями, было измерено время удержи­
вания (6г), число теоретических тарелок (Л/), высота теоретической 
тарелки (И) и коэффициент разделения (б) для циклогексана, бен­
зола, октана, толуола и нормальных спиртов Сх—С3; полученные дан­
ные суммированы в таблицах 1 и 2.

Результаты. Сравнение измеренных величин для необработан­
ных и обработанных носителей показывает, что, хотя во всех случаях 
имеет место четкое разделение, обработка данных носителей кисло-



Значения t^, N, Н и й для циклогексана, бензола, и-октана и толуола 75*С
Таблица 1

Носитель

Время удерживания, 
tff сек.

1

Число теоретических тарелок, Высота теоретической тарелки, см
Коэффициент 
разделения, й5,54-
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гексан бензол н-октан толуол цикло­

гексан бензол н-октан толуол
цикло­
гексан, 
бензол

н-октан, 
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Значения Ы, Н н о для нормальных спиртов С3—С3, 50’С
Таблица 2?

* ---- :—; ;-------------_

Носитель

Время выдерживания, 
'/?■ сек.

Число теоретических
/ т \2 

тарелок, М — 5,54 ч
\ со '* /

Высота теоретической

тарелки, см Н = — 
Ы

Коэффициент разделения
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той или щелочью приводит к относительному ухудшению раздели­
тельной способности колонок при разделении неполярных углеводо­
родов (см. табл. 1 и рис. I а, б, с), что, вероятно, можно объяснить 
изменением поверхностных структур данных носителей.

Рис. 2. Разделение нормальных спиртов С։—С3. Колонка՛ 
200 X 0,4 см. Скорость газа-носителя 80 мл/чин. 75°С. 
а — ТА։ (необработанный); 1 — метанол, 2—этанол, 3 — 
пропанол. Ь — ТА3 (обр. кислотой и щелочью); 1 — мета­

нол, 2—этанол, 3—пропанол,

Рис. 3. Разделение углеводородных и спиртовых сме­
сей. Колонка 200 X 0,4 см. Скорость газа-носителя 
80 жл/мин. а — ТА3 (обр. кислотой); 1 — циклогексан, 
2— бензол. 3 —октан, 4 — толуол. Ь — ТА3 (обр. 

кислотой); 1 — метанол, 2 — этанол, 3 — пропанол.

При разделении полярных соединений на колонках с обработан­
ными носителями ТАХ и ТА8, наблюдается обратное явление, т.е. от­
носительное улучшение разделительной способности данных колонок 
(см. табл. 2 и рис. 2 а, в).

Особое место в этом ряду занимает носитель ТА3. Заполненные 
им колонки, как обработанные так и необработанные, одинаково хо­
рошо делят полярные соединения (см. табл. 2 и рис. 3 а, в), и, ве­
роятно, нет необходимости в специальной обработке этого носителя.
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Из приведенных таблиц и хроматограмм видно, что при разде­
лении как углеводородов, так и нормальных спиртов С^—Са во всех 
случаях при небольшом числе теоретических тарелок наблюдается 
четкое разделение.

Как показывают данные таблиц 1 и 2, при применении обрабо­
танных носителей значительно уменьшается время удерживания 
всех анализируемых веществ.

Институт органической химии
АН АрмССР Поступило 21 IV 1965

«ՈՒՆԴ ԿՐՈՂ.Ւ ԹԹՎԱՅԻՆ ԵՎ ՃԽՄՆԱՅԽՆ Ս՜ՇԱԿՍԱՆ ԱՋԴԵՑՈԻԹՅՈԻՆԸ 
ՔՐՈՄՍԼՏՈԴՐԱՖԽԱԿԱՆ ՍՅՈՒՆԱԿՆԵՐԻ ԷՖԵԿՏհՎՈԽՔՅԱՆ ՎՐԱ 

ՏԱՐՐԵՐ ԱՍՏԻՃԱՆԻ ՊՈԼՅԱՐՈհԹՅԱՆ ՄԻԱՑՈՒԹՅՈՒՆՆԵՐ ԲԱԺԱՆԵԼԻՍ

O. U». IFbjfnßjmfi և O. է,. Վարզա6յւս8

Ամփոփում
•: •• «

Ուսումնասիրված է TAlf TA2 ե TA3 կրողների թ թվա լին և հիմ֊ 
նալին մշակման ազդե ցութ լունր նրանցով լցված քրոմատոդրաֆիական սլու.֊ 
նակների էֆեկտիվութլան վրա, տարբեր աստիճանի պոլյարության միացու­
թյուններ բաժանելիս։

8ույց է տրված, որ մշտկված պինդ կրողներով ոչ պոլյար միացու­
թյուններ բաժանելիս նկատվում է սյունակների էֆեկտիվութլան հարաբե­
րական նվազում։ Մշակված TAa և TA2 ս{է^,Գ կրողների դեպքում, պոլյար 
միացություններ բաժանելիս, տեղի է ունենում էֆեկտիվության մեծացում։

Բացասություն է կազմում TAj “էի^՚Ղ ^ԼՈՂԸ' пГ(1 ինչպես չմշակված, 
այնպես էլ մ շտկված վիճակում հավասարապես բարձր էֆեկտիվությամբ բա­
ժանում է և պոլյար և ոչ պո լյա ր միացությունները։ Տվյալ կրողը ^արիք 
չունի հատուկ մշակման և հանձնարարվում է ուժեղ պոլյարության միացու­
թյուններ բաժանելու համար։
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