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Смешанный режим ВЭЖХ − перспективный вариант жидкостной хроматографии, позволяющий одновременно определять соединения разной гидрофильности и заряда на одной колонке. В качестве неподвижных фаз в смешанном режиме ВЭЖХ используют многофункциональные сорбенты, обеспечивающие разделение аналитов разных классов за счет реализации широкого круга взаимодействий сорбат-сорбент: распределение, адсорбция, электростатические эффекты, π-π взаимодействия. Особое внимание привлекают ионообменники низкой емкости на основе полистирол-дивинилбензола за счет большей термической и гидролитической стабильности по сравнению с силикагелем, а также благодаря новым возможностям модифицирования матрицы функциональными слоями разных состава и архитектуры. Для дизайна сорбентов под конкретные аналитические задачи необходимо соотносить их структуру или способ получения и хроматографические свойства.
В работе проводили сравнение свойств колонок со схожим функциональным слоем, но с разной матрицей с целью выявить влияние последней на хроматографические параметры. Использовали две колонки, полученные в НИЛ хроматографии путем ковалентного закрепления конденсационных слоев, синтезированных по реакции 1,4-бутандиол диглицидилового эфира, N-метилглицина и диметиламина на поверхности 3‑аминопропилсиликагеля (диаметр частиц 5 мкм, поры 11 нм) и ПС-ДВБ (степень сшивки 50 %, диаметр частиц 5.5 ± 0.5 мкм, площадь поверхности 650 м2/г, поры 4 нм) по методике [1]. Свойства неподвижных фаз в гидрофильном режиме охарактеризовали с помощью тестов Танака и Люси [2].
Сорбент на основе силикагеля продемонстрировал вдвое большую гидрофильность (k’(U) ≈ 4) по сравнению с полимерным аналогом. Параметр анионообменной селективности сорбента на матрице ПС-ДВБ, определенный по относительному удерживанию 4-толуолсульфоната, в 4 раза превышал таковой для фазы на основе силикагеля, тогда как факторы удерживания метансульфоновой кислоты на обеих колонках были сопоставимы между собой.
Согласно простому тесту Люси, колонки проявили наибольшее сходство с аминофазами фирм-производителей. С использованием аммонийно-формиатного и аммонийно-ацетатного буферных растворов получили зависимости удерживания модельных аналитов от концентрации в области 5−25 мМ и рН в диапазоне 3.7−6.8. Снижение рН и уменьшение концентрации приводило к увеличению анионообменной емкости на обеих колонках. Полученные данные позволили оценить разделяющую способность новых неподвижных фаз, определить влияние матрицы на их свойства, выбрать оптимальные условия разделения смесей соединений разных классов, а также могут быть полезными для корректировки структуры функционального слоя на этапе синтеза новых сорбентов.
Работа выполнена при поддержке Российского научного фонда, грант № 25-13-00132.
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