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В настоящее время важной задачей аналитической химии является определение следовых количеств летучих соединений в органических растворах. Это является актуальным как при анализе объектов окружающей среды в связи с низкими предельно-допустимыми концентрациями определяемых компонентов, так и для определения чистоты летучих органических веществ из-за их широкого использования в качестве стандартов и растворителей в аналитических целях. Для решения данной задачи было предложено использовать хромадистилляцию для концентрирования и разделения с последующим анализом методом ГХ/МС. Хромадистилляция (ХД) – метод разделения веществ в результате многократных актов перераспределения разделяемых компонентов между насыщенным паром и пленкой конденсированной жидкости при испарении этой жидкости в колонке потоком газа-носителя.

В работе применяли хромадистилляционную колонку (полый капилляр без неподвижной фазы, диаметром 0,32 мм, длиной от 1 до 15 м), соединенную с капиллярной колонкой газового хроматографа. Хромадистилляционный эффект достигался при низкой температуре термостата (5 – 20°C), для создания которой использовали специальную охлаждающую установку. Ввод жидкой пробы осуществляли в испаритель хроматографа в режимах с делением потока и без деления потока. За счет выхода основного компонента в виде хромадистилляционной ступени возможна регистрация полной хроматограммы методом ГХ/МС без выключения катода и электронного умножителя на момент выхода основного компонента при вводе 
0,1 – 2 мкл пробы в режиме без деления потока. 

За счет дополнительного хромадистилляционного разделения перед хроматографической колонкой предложенный подход позволяет анализировать пробу, количество которой приводит в обычных ГХ условиях к превышению емкости колонки, сохраняя при этом степень разделения, приемлемую для детектирования как более летучих, так и менее летучих, чем основной компонент, примесей. Сочетание хромадистилляции в предложенном варианте с ГХ/МС и ГХ/ПИД расширяет возможности как качественного, так и количественного определения примесей в чистых летучих органических веществах, и повышает правильность определения чистоты летучих веществ за счет одновременной регистрации примесей в широком диапазоне содержаний (0,001 – 1%). Изучено влияние отрицательного программирования температуры термостата на отделение и определение более летучих компонентов, чем основной компонент. Экспериментальные данные для 10 растворителей в подобранных условиях позволили оценить качественный и количественный состав примесей.
На примере раствора модельной смеси BTEX (бензол, толуол, этилбензол, ксилолы) в воде с последующей экстракцией МТБЭ и вводом 1 мкл в ХД режиме показана принципиальная возможность определения компонентов на уровне 0,1ПДК за 7-8 мин.
Также показана принципиальная возможность использования внешнего устройства–колонки для хромадистилляционного ввода больших проб (10 – 100 мкл) органических растворителей с возможностью удаления растворителя вне ГХ системы, контролируемого концентрирования менее летучих компонентов и переноса концентрата в ГХ систему термодесорбцией с последующей «перефокусировкой» на предколонке также за счет хромадистилляционного эффекта. Достигнуто снижение предела обнаружения в 10 – 40 раз для ряда модельных соединений по сравнению с обычным вводом 1мкл в испаритель при сохранении приемлемой воспроизводимости.
