Использование метода термофокусирования в колонке при проведении хромато-масс-спектрометрического определения полихлорированных бифенилов в воде

Савельева Ольга Александровна, Мосягин Павел Валерьевич
Магистрант,                       к.х.н., ассистент
Нижегородский государственный университет имени Н.И.Лобачевского, 
химический факультет, Нижний Новгород, Россия
E–mail: ola_saveleva@mail.ru

Полихлорированные бифенилы (ПХБ) представляют собой класс ароматических соединений, которые широко использовались во второй половине прошлого века в качестве технического продукта в большинстве стран мира. Данные соединения отнесены к стойким органическим загрязнителям, которые, несмотря на запрет их промышленного производства и использования, до сих пор присутствуют в объектах окружающей среды вследствие их высокой стабильности и способности к аккумуляции. Полихлорированные бифенилы характеризуются гидрофобностью и липофильностью, что приводит к их накоплению в жировых тканях. Поступление этих веществ в организм инициирует множество клеточных, тканевых и системных ответов, в результате чего возникают необратимые патологические изменения.
В связи с этим, содержание ПХБ в объектах окружающей среды, в том числе в различных водах, необходимо контролировать на очень низких уровнях – для многих полихлорированных бифенилов ПДК не превышают 10-7 масс.%. Возникают сложности с прямым определением столь низких концентраций. 

Для снижения относительного предела обнаружения нами впервые в отечественной практике разработан подход, основанный на термическом фокусировании ПХБ на начальном участке капиллярной колонки. Метод термофокусирования в капиллярной колонке может быть использован благодаря существенному различию в температурах кипения ПХБ и основного компонента (экстрагента, в качестве которого использовались октан, изооктан, четыреххлористый углерод).
Нами установлены оптимальные условия проведения газохроматографического разделения ПХБ при введении больших объемов проб в колонку (нескольких мкл). Для 2,2’,3,4,4’,5,5’-геплахлорбифенила эффективность хроматографической колонки находилась в диапазоне от 16500 до 13000 тт/м при варьировании объема пробы, поступающей в колонку, от 1 до 10 мкл.
Начальная температура колонки должна быть намного ниже, чем температура кипения наиболее летучего ПХБ (2,4,4’-трихлорбифенила). В течение первой минуты после введения пробы деление потока газа-носителя было отключено. За это время вся проба перемещалась из испарителя в колонку. При этом ПХБ, будучи труднолетучими веществами, оставались на начальном участке колонки, а основной компонент (органический растворитель) уносился газом-носителем далее по колонке, не мешая хроматографическому разделению ПХБ. Через 1 мин начинался программируемый нагрев колонки, благодаря чему происходило хроматографическое разделение сконцентрированных на начальном участке колонки ПХБ. Обычно объем вводимой в колонку пробы не превышает 0.1 мкл. Благодаря использованию метода термического фокусирования нам удалось увеличить объем пробы, поступающей в колонку, до 10 мкл. Это позволило снизить относительный предел обнаружения примесей в несколько десятков раз и, таким образом, существенно повысить чувствительность хромато-масс-спектрометрического определения ПХБ в воде.
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