Фожазит как сорбент для ВЭЖХ
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Цеолиты – широкий класс нанопористых соединений, структура которых определяет их молекулярно-ситовые, адсорбционные свойства, а также способность к ионному обмену с катионом, удерживаемом в порах с размером 0.5 – 1.2 нм. Эти свойства обеспечивают чрезвычайно высокую селективность цеолитов, которая определяется значениями кинетических диаметров сорбатов. Применение цеолитов в качестве наполнителей колонок широко используется в газо-адсорбционной хроматографии газов и низкомолекулярных органических соединений. Существенно меньше известно о применении этих сорбентов в ВЭЖХ. Трудности использования цеолитов в этой области связаны с сольватацией внутренней поверхности цеолита элюентом, что изменяет эффективный размер пор в стенках цеолитов, затрудняет диффузию разделяемых соединений в нанопористой структуре сорбента. Представляет интерес изучение адсорбционных свойств широкопористых цеолитов в качестве сорбентов для ВЭЖХ.
В работе использовали колонки из нержавеющей стали размером 100×4.6 мм и 50×4,6 мм, заполненные цеолитом 13X со средним размером частиц 5 мкм. В качестве наполнителя колонок использовали образец Ц-202-98 13X (ВНИИНП, Москва). Данный сорбент был охарактеризован с использованием методов низкотемпературной адсорбции азота (BET), рентгенофлуоресцентной спектроскопии и сканирующей электронной микроскопии. Методом рентгеновской дифракции подтверждено, что данный сорбент имеет структуру типичную для фожазита (FAU).
В условиях ВЭЖХ изучено удерживание ряда модельных соединений. На первом этапе был изучен молекулярно-ситовой эффект для цеолита. В качестве сорбатов для этой цели использовали соединения с различными значениями кинетических диаметров. На втором этапе изучали удерживание низкомолекулярных соединений с кинетическими диаметрами в диапазоне от 0.23 до 0.70 нм в метаноле в зависимости от их полярности. Порядок элюирования соответствует возрастанию полярности соединений, при этом наиболее сильно удерживается вода.
В оптимальных условиях показана возможность прямого определения содержания примесей воды в различных органических растворителях с использованием рефрактометрического и спектрофотометрического детекторов. Построен градуировочный график и найдены пределы линейности и обнаружения содержания воды в различных полярных органических растворителях. 
Работа выполнена при поддержке Российского Фонда Фундаментальных Исследований (грант № 20-03-00584а).
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