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ТСХ долгое время была полуколичественным методом анали­
за. За сравнительно короткий промежуток времени в результате 
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скорость и воспроизводимость результатов количественного хро-
матографического анализа. 
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В этом отношении планарная хроматография не имеет себе равных 
среди других разновидностей хроматографии, чем и объясняется ее 
необычайная популярность у исследователей и аналитиков. 
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П Р Е Д И С Л О В И Е 

С о в р е м е н н о е п р о м ы ш л е н н о е п р о и з в о д с т в о , а н а л и т и ч е с к а я х и м и я , 
м е д и ц и н а , м о н и т о р и н г о к р у ж а ю щ е й с р е д ы п р е д ъ я в л я ю т о ч е н ь в ы ­
с о к и е т р е б о в а н и я к м е т о д а м о п р е д е л е н и я состава р а з л и ч н ы х о б ъ е к ­
т о в . М е т о д ы и п р и н ц и п ы G L P (good l a b o r a t o r y p r a c t i c e ) ш и р о к о во­
ш л и в п о в с е д н е в н у ю п р а к т и к у а н а л и т и ч е с к и х л а б о р а т о р и й . П р и э т о м 
а н а л и т и к у ч а щ е всего п р и х о д и т с я о т в е ч а т ь на д в а в о п р о с а : к а к и е со­
е д и н е н и я н а х о д я т с я в и с с л е д у е м о й пробе и в к а к и х к о л и ч е с т в а х д а н ­
ное с о е д и н е н и е п р и с у т с т в у е т в а н а л и з и р у е м о й с м е с и . О п р е д е л и т ь со­
с т а в м н о г о к о м п о н е н т н о й смеси , в ы я в и в п р и с у т с т в и е м и к р о к о л и ч е с т в 
п р и м е с е й , п о л ь з у я с ь к а к и м - л и б о о д н и м методом, о б ы ч н о не у д а е т с я . 
К а к п р а в и л о , п р и р е ш е н и и п о д о б н ы х з а д а ч п р и х о д и т с я и с п о л ь з о в а т ь 
г р у п п у методов и р а з у м н у ю их к о м б и н а ц и ю . Т а к и е к о м б и н и р о в а н н ы е , 
и л и , п о о б р а з н о м у в ы р а ж е н и ю а к а д е м и к а Р А Н Ю . А . З о л о т о в а , 
г и б р и д н ы е , м е т о д ы ш и р о к о и с п о л ь з у ю т с я в а н а л и т и ч е с к о й х и м и и 
(Золотое Ю. А. О ч е р к и а н а л и т и ч е с к о й х и м и и . М . : Х и м и я , 1 9 7 7 ) . 
С о в р е м е н н а я а н а л и т и ч е с к а я х и м и я - это х и м и я г и б р и д н ы х м е т о д о в . 

В п о с л е д н и е д е с я т и л е т и я д л я и з у ч е н и я о р г а н и ч е с к и х и н е о р г а н и ­
ч е с к и х с м е с е й ш и р о к о и с п о л ь з у ю т с я х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е м е т о д ы . 
В н а с т о я щ е е в р е м я х р о м а т о г р а ф и я - основной а н а л и т и ч е с к и й гиб­
р и д н ы й м е т о д . В н е м м о ж н о в ы д е л и т ь д в а э л е м е н т а с р а з л и ч н ы м и 
ф у н к ц и я м и , т а к и м и к а к р а з д е л е н и е ( х р о м а т о г р а ф и ч е с к а я к о л о н к а , 
т о н к и й с л о й с о р б е н т а и т . д . ) и к о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е (детек ­
т о р , д е н с и т о м е т р и т . д . ) . 

Со в р е м е н и о т к р ы т и я т о н к о с л о й н о й х р о м а т о г р а ф и и Н . А . И з м а й ­
л о в ы м и М . С. Ш р а й б е р п р о ш л о более 6 0 л е т . О д н а к о за этот п е р и о д 
о н а з а н я л а особое м е с т о среди м е т о д о в р а з д е л е н и я и а н а л и з а в е щ е с т в 
б л а г о д а р я п р о с т о т е и с п о л н е н и я , д о с т у п н о с т и о б о р у д о в а н и я , в ы с о к о й 
э ф ф е к т и в н о с т и и г и б к о с т и самого м е т о д а , ч т о п о з в о л я е т л е г к о м о д и ­
ф и ц и р о в а т ь его в с о о т в е т с т в и и с п о с т а в л е н н о й з а д а ч е й . 

Т о н к о с л о й н а я х р о м а т о г р а ф и я п р е д с т а в л я е т собой р а з н о в и д н о с т ь 
ж и д к о с т н о й х р о м а т о г р а ф и и , в к о т о р о й р о л ь п о д в и ж н о й ф а з ы в ы п о л ­
н я е т э л ю е н т , а р а з д е л е н и е п р о и с х о д и т на слое сорбента , т о л щ и н а к о ­
т о р о г о во м н о г о р а з м е н ь ш е его ш и р и н ы . В к л а с с и ч е с к о м в а р и а н т е 
т о н к о с л о й н о й х р о м а т о г р а ф и и с л о й сорбента о т к р ы т , а д в и ж е н и е под­
в и ж н о й ф а з ы о с у щ е с т в л я е т с я п о с р е д с т в о м к а п и л л я р н ы х с и л . 

С п о м о щ ь ю с о в р е м е н н о й т о н к о с л о й н о й ( п л е н а р н о й ) х р о м а т о г р а ­
ф и и в ы п о л н я ю т с я а н а л и з ы п р о д у к т о в х и м и ч е с к о г о и м и к р о б и о л о г и ­
ч е с к о г о с и н т е з а , п р и р о д н ы х и ф и з и о л о г и ч е с к и а к т и в н ы х с о е д и н е н и й , 
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ф а р м а ц е в т и ч е с к и х п р е п а р а т о в . М е т о д п р и м е н я е т с я д л я э к о л о г и ч е ­
с к о г о м о н и т о р и н г а ( н а п р и м е р , к о н т р о л ь с о д е р ж а н и я п е с т и ц и д о в в 
п о ч в е , воде и в п и щ е в ы х п р о д у к т а х , а т а к ж е в р е д н ы х о р г а н и ч е с к и х и 
н е о р г а н и ч е с к и х в е щ е с т в в с т о ч н ы х водах ) ; о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я 
н а р к о т и ч е с к и х и о д у р м а н и в а ю щ и х в е щ е с т в в р а з л и ч н ы х о б ъ е к т а х 
( н а р к о л о г и ч е с к а я с л у ж б а , к р и м и н а л и с т и ч е с к а я и т а м о ж е н н а я экс ­
п е р т и з а ) ; п р и д и а г н о с т и к е в р о ж д е н н ы х м е т а б о л и ч е с к и х з а б о л е в а н и й 
у д е т е й ( р а з л и ч н ы е а м и н о а ц и д о н у р и и ) , а т а к ж е п р и а н а л и з е м и н е ­
р а л ь н о г о с ы р ь я и м н о г и х д р у г и х о б ъ е к т о в . 

Н е о б х о д и м о с т ь н а п и с а н и я н а с т о я щ е й к н и г и б ы л а о б у с л о в л е н а 
д в у м я п р и ч и н а м и . В о - п е р в ы х , к н и г и , п о с в я щ е н н ы е м е т о д а м к о л и ч е ­
с т в е н н о й т о н к о с л о й н о й х р о м а т о г р а ф и и , в ы п у щ е н н ы е в С С С Р , а п о т о м 
в Р о с с и и , в н а с т о я щ е е в р е м я с т а л и б и б л и о г р а ф и ч е с к о й р е д к о с т ь ю . Во 
в т о р ы х , в Р о с с и и 8 0 % а н а л и з о в , в ы п о л н е н н ы х м е т о д о м ж и д к о с т н о й 
х р о м а т о г р а ф и и , б ы л о п р о в е д е н о с п о м о щ ь ю п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ­
ф и и ; этот м е т о д и с п о л ь з у е т с я более ч е м в 2 0 0 0 к о н т р о л ь н о - а н а л и т и ­
ч е с к и х л а б о р а т о р и й с т р а н ы , не с ч и т а я о т р а с л е в ы х и н с т и т у т о в , и н ­
с т и т у т о в А к а д е м и и н а у к и вузов (Беленький Б. Г. П р и м е н е н и е Т С Х в 
э к о л о г и и : М а т е р и а л ы Р о с с и й с к о г о Н а у ч н о - п р о и з в о д с т в е н н о г о с е м и ­
н а р а . М о с к в а , 1 9 9 5 ) . 

К н и г а о х в а т ы в а е т ш и р о к и й к р у г вопросов , и з л о ж е н н ы х в доступ­
ной ф о р м е и с в я з а н н ы х с п о д в и ж н ы м и и н е п о д в и ж н ы м и ф а з а м и , ис­
п о л ь з у е м ы м и в п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и , о б о р у д о в а н и е м д л я н а н е ­
с е н и я р а с т в о р о в о б р а з ц о в н а х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю п л а с т и н к у , к л а с ­
с и ф и к а ц и е й м е т о д о в р а з д е л е н и я , с о в р е м е н н о й м е т о д о л о г и е й в ы б о р а 
э л ю е н т а , п о з в о л я ю щ е г о о с у щ е с т в и т ь р а з д е л е н и е м н о г о к о м п о н е н т н о й 
смеси с в ы с о к о й э ф ф е к т и в н о с т ь ю и с е л е к т и в н о с т ь ю , а т а к ж е обнару­
ж и в а ю щ и м и р е а г е н т а м и и способами н а н е с е н и я и х н а х р о м а т о г р а м м ы . 

П о д р о б н о р а с с м о т р е н ы вопросы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я со­
д е р ж а н и я в е щ е с т в в х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н а х ; п р е д с т а в л е н а и н ф о р ­
м а ц и я о способах с к а н и р о в а н и я , о п и с а н ы м о д е л и р я д а с к а н и р у ю щ и х 
д е н с и т о м е т р о в и в и д е о д е н с и т о м е т р о в , в к л ю ч а я в и д е о с и с т е м у " D e n S c a n 
0 4 " ( Н Т Ц " Л е н х р о м " , С а н к т - П е т е р б у р г , Р о с с и я , 2 0 0 2 г . ) . П р е д с т а в л е н 
а н а л и з п р и ч и н п о г р е ш н о с т е й , к о т о р ы е м о г у т в о з н и к н у т ь в п р о ц е с с е 
н а н е с е н и я р а с т в о р о в проб н а п л а с т и н к и , х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о разде­
л е н и я и к о л и ч е с т в е н н о г о ( д е н с и т о м е т р и ч е с к о г о ) о п р е д е л е н и я со­
д е р ж а н и я в е щ е с т в н а х р о м а т о г р а м м а х ; п р и э т о м т а к ж е з а с л у ж и ­
в а ю т в н и м а н и я м а т е р и а л ы о в а л и д а ц и и а н а л и т и ч е с к и х м е т о д о в , 
в к л ю ч а я п л а н а р н у ю х р о м а т о г р а ф и ю . 

С л е д у е т о т м е т и т ь п р а к т и ч е с к и й х а р а к т е р к н и г и , п о с к о л ь к у в н е й 
с п е ц и а л ь н о р а с с м о т р е н р я д п р и м е р о в р а з д е л е н и я и к о л и ч е с т в е н н о г о 
о п р е д е л е н и я б о л ь ш о г о ч и с л а с о е д и н е н и й , п р и н а д л е ж а щ и х к р а з л и ч ­
н ы м к л а с с а м ( а н т и б и о т и к и , а м и н о к и с л о т ы , с и н т е т и ч е с к и е л е к а р с т ­
в е н н ы е п р е п а р а т ы , н а р к о т и ч е с к и е в е щ е с т в а и т . д . ) , и п р е д с т а в л е н ы 
м е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и э т и х м е т о д и к . 
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УСЛОВНЫЕ ОБОЗНАЧЕНИЯ И СОКРАЩЕНИЯ 

CHIRTLC 

F F P L C 

G L P 

H P P L C (OPLC) 

IEXCHTLC 

LCS 
OPTLC 
RPLC 

АМХЭ (AMD) 

Б Х (PC) 
В Э Ж Х (HPLC) 
ВЭТСХ (HPTLC) 
ГХ (GC) 
Ж Х (LC) 

К Ж Х (CLC) 
Н Т Д 

Н Ф 
ОФ (RP) 
ПТСХ-А-П 

ПТСХ-А-АФ 

ПТСХ-А-АФ-УФ 

тонкослойная хроматография на энантиомер-селек-
т и в н ы х фазах 
плоскостная ж и д к о с т н а я х р о м а т о г р а ф и я при при­
нудительном потоке ж и д к о с т и 
good labora to ry prac t ice 
плоскостная ж и д к о с т н а я х р о м а т о г р а ф и я под давле­
нием 
тонкослойная хроматография на ионообменных фа­
зах 
твердо-жидкостная хроматография 
тонкослойная хроматография под давлением 
плоскостная ж и д к о с т н а я х р о м а т о г р а ф и я при вра­
щ е н и и п л а с т и н к и 

автоматическое многократное хроматографическое 
элюирование 
б у м а ж н а я хроматография 
высокоэффективная ж и д к о с т н а я х р о м а т о г р а ф и я 
высокоэффективная тонкослойная х р о м а т о г р а ф и я 
газовая хроматография 
ж и д к о с т н а я хроматография ( в к л ю ч а я колоночную и 
тонкослойную) 
колоночная ж и д к о с т н а я х р о м а т о г р а ф и я 
н о р м а т и в н о - т е х н и ч е с к а я д о к у м е н т а ц и я Т С Х - п л а с -
т и н к и "Сорбфил" 
н о р м а л ь н а я фаза 
обращенная фаза 
ТСХ-пластинки аналитические ; п о д л о ж к а - поли-
этилентерефталат 
ТСХ-пластинки аналитические ; п о д л о ж к а - алюми­
ниевая фольга 
ТСХ-пластинки аналитические ; п о д л о ж к а - алюми­
ниевая фольга; в сорбент введен флуоресцентный 
и н д и к а т о р (к = 254 нм) 

А в т о р н а д е е т с я , ч т о д а н н а я к н и г а с т а н е т п о л е з н о й д л я х р о м а т о ­
г р а ф и с т о в , б и о х и м и к о в , ф а р м а ц е в т о в , х и м и к о в - о р г а н и к о в , биотех­
н о л о г о в , с т у д е н т о в с т а р ш и х к у р с о в , а с п и р а н т о в и н а у ч н ы х с о т р у д н и ­
к о в , и с п о л ь з у ю щ и х м е т о д п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и в своей п р а к т и ­
ч е с к о й р а б о т е . 

А в т о р с б л а г о д а р н о с т ь ю п р и м е т к р и т и ч е с к и е з а м е ч а н и я и п о ж е ­
л а н и я . 
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ПТСХ-А-П-УФ 

ПТСХ-В-АФ 

ПТСХ-В-АФ-УФ 

ПТСХ-В-П 

ПТСХ-В-П-УФ 

П Х (PC) 
ТСХ (TLC) 
т. т. ( teoretical plate) 
УТСХ (UTLC) 

Щ 
^ ( r e l a t i v e to f ron t ) 

Л„ ( re la t ive to s t an ­
d a r d ) 

S / N 
8, 

ТСХ-пластинки аналитические ; п о д л о ж к а - поли-
этилентерефталат ; в сорбент введен флуоресцентный 
индикатор (X = 254 нм) 
ТСХ-пластинки высокоэффективные ; п о д л о ж к а -
а л ю м и н и е в а я фольга 
Т С Х - п л а с т и н к и в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы е ; п о д л о ж к а -
а л ю м и н и е в а я фольга; в сорбент введен флуоресцент­
н ы й индикатор (X = 254 нм) 
Т С Х - п л а с т и н к и в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы е ; п о д л о ж к а -
полиэтилентерефталат 
ТСХ-пластинки высокоэффективные ; п о д л о ж к а -
полиэтилентерефталат ; в сорбент введен флуорес­
центный индикатор (X = 254 нм) 
п л е н а р н а я хроматография 
тонкослойная хроматография 
теоретическая т а р е л к а 
тонкослойная хроматография на сверхтонких моно­
л и т н ы х слоях с и л и к а г е л я 
величина Rf, у м н о ж е н н а я на 100 
величина , х а р а к т е р и з у ю щ а я п о л о ж е н и е хромато-
графической зоны анализируемого вещества относи­
тельно фронта элюента после проведения разделения 
величина , определяемая к а к отношение подвижно­
сти анализируемого соединения к подвижности ве­
щества , выбранного в качестве стандарта 
соотношение с и г н а л / ш у м 

величина силы растворителя согласно Л . Снайдеру 

В В Е Д Е Н И Е В Т О Н К О С Л О Й Н У Ю 
( П Л А Н А Р Н У Ю ) Х Р О М А Т О Г Р А Ф И Ю 

Тонкослойная хроматография была открыта в 1938 г. М. С. Шрай-
бер и Н. А. Измайловым [1] . В 50-х годах благодаря работам 
Э. Шталя этот метод занял одно из ведущих мест в качественном и 
полуколичественном анализе сложных смесей, таких как природ­
ные соединения, фармпрепараты, продукты химического и мик­
робиологического синтеза и многие другие объекты. Однако в на­
чале 70-х годов развитие высокоэффективной жидкостной хрома­
тографии несколько потеснило тонкослойную хроматографию, 
особенно в области количественного анализа и при разделении 
многокомпонентных смесей. 

Применение силикагелей с диаметром частиц 5 - 7 мкм, разра­
ботка высокоэффективных пластинок, начатые также в 70-х годах, 
методы многократного элюирования, работы Г. Йорка и Р. Кайзера 
в области денситометрии сделали классическую тонкослойную хро­
матографию высокоэффективным количественным методом [2, 3]. 

1.1. П Л А Н А Р Н А Я ХРОМАТОГРАФИЯ 

Современная пленарная хроматография (ПХ) представляет со­
бой метод для разделения, качественного и количественного опре­
деления органических и неорганических соединений. ПХ являет­
ся разновидностью жидкостной колоночной хроматографии, в 
случае которой разделение веществ происходит на открытом слое 
сорбента, т. е. как бы на колонке с частично удаленной передней и 
задней стенкой - "открытой колонке". 

Хроматографический процесс в тонком слое сорбента обеспе­
чивается передвижением подвижной фазы (элюента) посредством 
капиллярных сил. В результате передвижения элюента и смеси 
исследуемых веществ происходит разделение анализируемой сме­
си на компоненты, основанное на различной скорости их переме­
щения в слое сорбента. 

В ПХ важной характеристикой степени разделения исследуе­
мых соединений является величина Rf (relative to front), которая 
определяет или характеризует положение хроматографической зо­
ны анализируемого вещества относительно фронта элюента после 



1 4 Глава 1. ВВЕДЕНИЕ В ТОНКОСЛОЙНУЮ ХРОМАТОГРАФИЮ 

Фронт 
элюента 

Вещество 

Старт 

Стандарт 

Вещество 

Старт V t 

Р и с . 1.1. Схема , и л л ю с т р и р у ю щ а я о п р е д е л е н и е в е л и ч и н Rf и К„, 

п р о в е д е н и я р а з д е л е н и я . В е л и ч и н а Rf о п р е д е л я е т п о д в и ж н о с т ь 
в е щ е с т в а и р а с с ч и т ы в а е т с я к а к о т н о ш е н и е р а с с т о я н и я о т ц е н т р а 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н ы и с с л е д у е м о г о с о е д и н е н и я д о л и н и и с т а р ­
т а (Ь) к р а с с т о я н и ю ( а ) , к о т о р о е п р о ш е л э л ю е н т о т л и н и и с т а р т а д о 
л и н и и ф р о н т а ( р и с . 1.1): 

В е л и ч и н а Rf я в л я е т с я х а р а к т е р и с т и к о й п о д в и ж н о с т и д а н н о г о 
с о е д и н е н и я , х р о м а т о г р а ф и р у е м о г о н а д а н н о м с о р б е н т е , в д а н н о м 
э л ю е н т е и в д а н н ы х к о н к р е т н ы х у с л о в и я х о п ы т а . В е л и ч и н а Rf  

м о ж е т в а р ь и р о в а т ь в п р е д е л а х о т 0 д о 1 ,0 . В н е к о т о р ы х р а б о т а х 
и с п о л ь з у е т с я в е л и ч и н а hRf, к о т о р а я р а в н а Rf, у м н о ж е н н о й н а 1 0 0 . 

В р я д е с л у ч а е в в П Х п о д в и ж н о с т ь и с с л е д у е м о г о с о е д и н е н и я 
х а р а к т е р и з у е т с я в е л и ч и н о й Rsl ( r e l a t i v e t o s t a n d a r d ) , к о т о р а я о п ­
р е д е л я е т с я к а к о т н о ш е н и е п о д в и ж н о с т и а н а л и з и р у е м о г о с о е д и н е ­
н и я (Ь) к п о д в и ж н о с т и в е щ е с т в а , в ы б р а н н о г о в к а ч е с т в е с т а н д а р т а 
( а ) , к о т о р о е э л ю и р у е т с я н а о д н о й и т о й ж е п л а с т и н к е в м е с т е с и с ­
с л е д у е м ы м с о е д и н е н и е м ( р и с . 1 .1) : 

Rst = - (2) 
о 

В е л и ч и н а Rst, к а к м о ж н о в и д е т ь и з р и с . 1 . 1 , м о ж е т п р и н и м а т ь 
з н а ч е н и я к а к м е н ь ш е , т а к и б о л ь ш е е д и н и ц ы . 

М е т о д П Х , к а к п р а в и л о , н е у с т у п а е т д р у г и м х р о м а т о г р а ф и ч е -
с к и м м е т о д а м п о т о ч н о с т и , ч у в с т в и т е л ь н о с т и и в о с п р о и з в о д и м о ­
с т и [4] . 

1.1. И Л АН АРНАЯ ХРОМАТОГРАФИЯ 

С и н о н и м а м и т е р м и н а " п л а н а р н а я х р о м а т о г р а ф и я " я в л я ю т с я : 
- т о н к о с л о й н а я х р о м а т о г р а ф и я ( Т С Х ) ; 
- в ы с о к о э ф ф е к т и в н а я т о н к о с л о й н а я х р о м а т о г р а ф и я ( В Э Т С Х ) ; 
- с о в р е м е н н а я т о н к о с л о й н а я х р о м а т о г р а ф и я ; 
- и н с т р у м е н т а л ь н а я т о н к о с л о й н а я х р о м а т о г р а ф и я ; 
- п л а н а р н а я ж и д к о с т н а я х р о м а т о г р а ф и я ( П Ж Х ) ; э т о т т е р м и н 

в л и т е р а т у р е и с п о л ь з у е т с я р е д к о [ 5 ] . 
Н е о б х о д и м о о т м е т и т ь , ч т о м е т о д и ч е с к и е п р и е м ы , и с п о л ь з у е ­

м ы е в с о в р е м е н н о й П Х , с у щ е с т в е н н о о т л и ч а ю т с я о т п р и е м о в , 
п р и м е н я в ш и х с я в к л а с с и ч е с к о й , т р а д и ц и о н н о й т о н к о с л о й н о й х р о ­
м а т о г р а ф и и , п о э т о м у в к н и г е б у д у т и с п о л ь з о в а н ы т е р м и н ы П Х 
и л и Т С Х / В Э Т С Х . 

В н а с т о я щ е е в р е м я н а ч а л р а з в и в а т ь с я е щ е о д и н в и д п л а н а р н о й 
х р о м а т о г р а ф и и - у л ь т р а т о н к о с л о й н а я х р о м а т о г р а ф и я ( У Т С Х ) [ 5 ] . 
О с н о в н о е о т л и ч и е п л а с т и н о к д л я У Т С Х от к л а с с и ч е с к и х с т а н д а р т ­
н ы х с и л и к а г е л е в ы х п л а с т и н о к з а к л ю ч а е т с я в т о м , ч т о в м е с т о м е л ­
к о д и с п е р с н ы х ч а с т и ц с и л и к а г е л я , к о т о р ы е ф и к с и р у ю т с я н а п о д ­
л о ж к е с п о м о щ ь ю с в я з у ю щ и х м а т е р и а л о в , т а к и х к а к с и л и к а г е л ь , 
к р а х м а л , г и п с и д р . , и с п о л ь з у е т с я с в е р х т о н к и й м о н о л и т н ы й с л о й 
с и л и к а г е л я , н е п о с р е д с т в е н н о с и н т е з и р о в а н н ы й н а п о в е р х н о с т и . 
Э л е к т р о н н о - м и к р о с к о п и ч е с к а я ф о т о г р а ф и я м о н о л и т н о г о с и л и ­
к а т н о г о с л о я п л а с т и н к и д л я У Т С Х п р и в е д е н а н а р и с . 1 .2 . 

У л ь т р а т о н к о с л о й н а я х р о м а т о г р а ф и я п о з в о л я е т п р о в о д и т ь э к с ­
п р е с с - а н а л и з ы с м и н и м а л ь н ы м и р а с х о д а м и э л ю е н т а и а н а л и з и ­
р у е м ы х в е щ е с т в , б л а г о д а р я у н и к а л ь н о й с т р у к т у р е п о р и ч у в с т в и ­
т е л ь н о с т и ( т а б л . 1 . 1 , р и с . 1 .3) . 

Р и с . 1.2. Э л е к т р о н н о - м и к р о с к о п и ч е с к а я ф о т о г р а ф и я (поперечное се­
чение) монолитного слоя с и л и к а г е л я п л а с т и н к и У Т С Х [5] 
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ТАБЛИЦА 1.1 

Сравнение р а з л и ч н ы х типов пластинок д л я планарной х р о м а т о г р а ф и и [5] 

УТСХ- ВЭТСХ- ТСХ-
пластинки пластинки пластинки 

С и л и к а г е л ь С монолитной Ч а с т и ц ы Ч а с т и ц ы 

Связующее 
структурой 

Связующее Отсутствует Органическое Органическое 

Т о л щ и н а слоя , м к м 
полимерное полимерное 

Т о л щ и н а слоя , м к м 10 1 0 0 - 2 5 0 1 0 0 - 2 5 0 
Д л и н а пробега фронта 1-3 3 - 7 1 0 - 1 5 
элюента , см 
Время разделения , мин 1-6 5 - 3 0 1 5 - 2 0 0 
Количество п о д в и ж н о й 1-4 20 100 
ф а з ы , мл 

100 

Предел детектирования, пг 10 100 1000 

X, нм 

L, мм 

Р и с . 1.3. Р а з д е л е н и е смеси пестицидов (денситограмма) , в р е м я а н а л и з а 
менее 5 м и н [5 ] 

1.2. ПОЧЕМУ ВЫБИРАЮТ ПЛАНАРНУЮ ХРОМАТОГРАФИЮ? 1 7 

Другие области 

15% 

Анализ 

неорганических 

соединений 

/ 5% 

Охрана окружающей 

среды 

15% 

Биохимия, 

клиническая химия 

25% 

Пищевая 

промышленность и 

у косметика 

10% 

Фармацевти­

ческая 

промышленность 

30% 

Рис . 1.4. Области п р и м е н е н и я п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и 

ПХ широко используется во многих областях науки и техни­
ки. На рис. 1.4 представлена диаграмма, из которой видно, что 
метод нашел наибольшее применение в фармацевтической про­
мышленности [6] . 

Начало XXI века было ознаменовано появлением большого 
количества работ по использованию ПХ в биохимии, клинической 
химии, фармацевтической, пищевой промышленности и космето­
логии [7] . 

1 .2. ПОЧЕМУ ВЫБИРАЮТ П Л А Н А Р Н У Ю 
ХРОМАТОГРАФИЮ? 

Как уже было отмечено выше, ПХ является разновидностью 
жидкостной хроматографии, реализуемой на плоскости, иначе 
говоря, пластинка представляет собой открытую колонку, хотя 
термин "жидкостная хроматография" в повседневной ж и з н и 
обычно ассоциируется с колоночной жидкостной хроматографи­
ей (КЖХ) или высокоэффективной жидкостной хроматографией 
(ВЭЖХ). Какому методу - ПХ или ВЭЖХ - следует отдавать 
предпочтение? 

Следует знать, что выбор того или иного хроматографического 
метода зависит от конкретно поставленной задачи. В настоящее 
время ни один из хроматографических методов не может быть 
полностью заменен любым другим. Если в поставленной задаче 
изучаемый образец состоит из многих компонентов (включая 
"тяжелый матрикс", т. е. неидентифицированные примеси, со­
держащиеся в большом количестве), то, как правило, хромато-

2—1647 
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графические методы дополняют друг друга. Так, в ряде случаев 
использование ТСХ/ВЭТСХ является более предпочтительным, 
чем разделение на колонках, а в других случаях очевидно пре­
имущество ВЭЖХ. 

Необходимо отметить, что ПХ и ВЭЖХ имеют существенные 
различия: 

• С помощью метода ПХ одновременно можно анализировать 
несколько образцов (72 образца на одной хроматограмме: 
горизонтальная камера фирмы "Camag" (Швейцария)) [5 ] . 
В случае ВЭЖХ — только одну пробу. 

• Система разделения в ПХ - открытая, в случае ВЭЖХ - за­
крытая. 

• В случае ПХ используется "статическое" обнаружение ком­
понентов разделяемой смеси, имеющее более широкие воз­
можности, чем в случае В Э Ж Х , где применяется "динами­
ческое" детектирование, ограниченное выбором детекторов. 
ВЭЖХ также требует использования растворителей высшей 
степени очистки. 

К достоинствам ПХ можно отнести следующие: 
• Стоимость оборудования для ВЭЖХ (прецизионные плун­

жерные насосы, детекторы, колонки, заполненные разнооб­
разными дорогостоящими сорбентами) намного превосходит 
стоимость оборудования, которое требуется для выполнения 
анализов методом ПХ. 

• Возможность одновременного разделения нескольких образ­
цов в условиях однократного или многократного элюирова-
ния (при различных условиях). 

• Возможность одновременного разделения одного и того же 
образца с помощью различных элюентов (6 элюентов: ВЭТСХ -
вариокамера фирмы "Camag") (см. рис. 1.27) [5] . 

• Универсальность хроматографического разделения: 
- л е г к а я и быстрая смена элюента, что необходимо для оп­

тимизации селективности; 
- широкий выбор растворителей; 
- отсутствие проблем с необратимо адсорбированными веще­

ствами, поскольку все компоненты разделяемой пробы ос­
таются на слое сорбента и полученные результаты разделе­
ния легко оценить визуально. 

• Возможность оптимизации разрешающей способности хро-
матографической системы при разделении сложной смеси по 
одним лишь интересующим нас компонентам за счет подбора 
условий элюирования, благодаря чему существенно эконо­
мится время. 

1.2. ПОЧЕМУ ВЫБИРАЮТ ПЛАНАРНУЮ ХРОМАТОГРАФИЮ?  

• Возможность сохранения хроматограммы с разделенными 
образцами с последующим их детектированием (независимо 
от места и времени процедуры разделения) [8] . 

• Возможность количественной обработки хроматограмм, по­
лученных в различных лабораториях на одном и том же ден­
ситометре. 

• Возможность осуществлять спектральную идентификацию 
хроматографических зон после разделения в любом диапазо­
не длин волн, включая ИК [5]. 

• Возможность планирования сроков выполнения отдельных 
операций (нанесение пробы, элюирование, обнаружение и 
количественная обработка), поскольку они могут быть вы­
полнены вне зависимости от продолжительности перерывов 
между ними. 

• Стоимость количественного анализа составляет лишь 35 % 
от затрат, требуемых на проведение анализа методом ВЭЖХ 
[9, 10] . 

• Невысокая стоимость единичного рутинного анализа также 
обусловлена и тем, что имеется возможность разделения 
большого количества образцов на одной хроматограмме за 
сравнительно короткое время. Так, в некоторых случаях 
продолжительность разделения составляет 30 с [11] . 

• В отличие от ВЭЖХ в ПХ можно использовать в качестве 
сорбентов оксид алюминия, целлюлозу, полиамид и другие 
сорбенты. 

К недостаткам метода ПХ можно отнести следующее: 
• ограниченная разрешающая способность из-за сравнительно 

небольшой длины разделяющей зоны - 3 - 1 0 см (исключени­
ем является разделение в системе "Хромпресс" [12] , а также 
"непрерывное и проточное элюирование"); 

• в ряде случаев чувствительность ниже, чем в случае ВЭЖХ [3]; 
• зависимость от окружающей среды: относительная влаж­

ность, температура, а также наличие загрязняющих веществ 
в воздухе; 

• трудности в работе с образцами, имеющими высокую лету­
честь, а также с веществами, чувствительными к кислороду 
воздуха или свету. 

Если приходится сталкиваться с неудовлетворительной раз­
решающей способностью и(или) низкой чувствительностью, что 
зачастую характерно для ПХ, то используют метод ВЭЖХ. Пре­
имущества В Э Ж Х давно известны (о чем свидетельствует боль­
шая популярность этого метода), а о ее недостатках обычно забы­
вают, полагая, что не существует других подходов для решения 
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Т А Б Л И Ц А 1.2 

Выборка статистических данных по использованию 
хроматографических методов в аналитической лаборатории 

одной из европейских химических компаний [13] 

Метод Хроматограммы, 
количество 

Приборы, 
количество 

Ч и с л о 
сотруд ­

ников 

Ч и с л о 
хроматограмм 
на 1 с о т р у д н и ­

ка 

Суммарное 
капитало ­

в л о ж е н и е , 
м л н . нем. марок 

Г Х 
Ж Х * 
тех 

*в 
** В] 

160 ООО 
130 ООО 
35 ООО 

-слючая приборы, о£ 
<лючая два сканиру 

70 
28 

4 р а б о ч и х 
м е с т а * * 

еспечивающи 
ющих денситс 

25 
18 
5 

е разделе1­

метра. 

6400 
7200 
7000 

ие под низким д 

3,5 
1,5 
0,15 

авлением. 

поставленной задачи. Именно в этом случае таким иным подхо­

дом может оказаться ПХ; и если следовать ему, можно устранить 
многие затруднения, характерные для ВЭЖХ, особенно при ре­

шении поисковых задач. В табл. 1 .2 представлена выборка стати­

стических данных, с помощью которых можно проиллюстриро­

вать ситуацию, отмеченную в конце XX века в аналитической ла­

боратории одной из крупных европейских химических компаний. 

1.3. ФАКТОРЫ, ВЛИЯЮЩИЕ НА КАЧЕСТВО Р А З Д Е Л Е Н И Я 
В ПЛАНАРНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ 

На качество разделения в ПХ влияют факторы, которые мож­

но расположить в ряд по степени их значимости [14]: 
­ сорбент; 
­ элюент; 
­ тип разделительной камеры; 
­ предварительное насыщение камеры; 
­ предварительное насыщение камеры и слоя; 
­ средний диаметр частиц сорбента и их форма; 
­ стартовый размер (диаметр) пятна; 
­ расстояние от старта до нижнего края пластинки; 
­ активный слой; 
­ относительная влажность воздуха лабораторного помеще­

ния; 
­ равномерность нанесения слоя; 
­ скорость элюирования; 
­ интервал величин Rf; 

1.4. ОСНОВНЫЕ МЕХАНИЗМЫ РАЗДЕЛЕНИЯ 2 1 

1.4. ОСНОВНЫЕ МЕХАНИЗМЫ Р А З Д Е Л Е Н И Я 
В ПЛАНАРНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ 

Как было отмечено, в ПХ движение элюента в пористом слое 
сорбента, находящегося на поверхности пластинки, вызвано дей­

ствием капиллярных сил. Так, проникая в капиллярные полости 
слоя, элюент стремится уменьшить площадь своей поверхности, 
что сопровождается снижением его свободной энергии поверхно­

сти ( Е т ) . Изменение энергии А Е т прямо пропорционально поверх­

ностному натяжению а, а также молярному объему элюента и об­

ратно пропорционально радиусу капилляра г. При этом посту­

пающий элюент сначала заполняет более узкие поры, а более 
крупные поры, находящиеся на пути его движения, остаются на 
какое­то время пустыми, однако и они также заполняются элюен­

том, выходящим (вытекающим) из более мелких пор [15] . Ско­

рость движения компонентов разделяемой смеси определяется 
соотношением времен движения (в токе элюента) и удерживания 
поверхностью за счет сорбции. При этом молекулы каждого из 
компонентов участвуют в многочисленных актах сорбции и де­

сорбции. В конце процесса элюирования каждый из разделяемых 
компонентов смеси проходит соответствующее расстояние, опре­

деляемое положением центра хроматографической зоны, которая, 
надо отметить, размывается (как по X , так по Y координате) за 
счет флуктуации средней скорости индивидуальных молекул в 
процессе движения по слою. Б. Г. Беленьким с сотрудниками бы­

ло установлено, что ПХ является двумерным, "неидеальным" и 
неравновесным хроматографическим процессом [16] . 

­ температура в камере; 
­ объем растворителя в камере; 
­ тип вещества, связывающего сорбент; 
­ микроповреждения слоя; 
­ толщина слоя; 
­ направление элюирования (восходящее элюирование или 

элюирование в горизонтальной камере); 
­ длина пути разделения; 
­ величина рН элюента; 
­ величина рН слоя; 
­ наличие примесей в элюенте; 
­ конвекция в газовой фазе внутри камеры. 
Вопросы, связанные с подвижными и неподвижными фазами, 

типами камер и их насыщением, более подробно будут рассмотре­

ны в следующих главах. 
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К а к б ы л о у к а з а н о в ы ш е , П Х я в л я е т с я р а з н о в и д н о с т ь ю Ж Х , 
п о э т о м у и о с н о в н ы е м е х а н и з м ы р а з д е л е н и я , п р и с у щ и е Ж Х , т а к ­
ж е р е а л и з у ю т с я в с л у ч а е П Х [ 1 7 ] : 

- а д с о р б ц и о н н ы й , 
- р а с п р е д е л и т е л ь н ы й , 
- и о н - п а р н ы й , 
- и о н о о б м е н н ы й , 
- э к с к л ю з и о н н ы й ( г е л ь - п р о н и к а ю щ и й ) , 
- э н а н т и о м е р - с е л е к т и в н ы й ( х и р а л ь н ы й ) . 
П р и в е д е н н а я к л а с с и ф и к а ц и я о с н о в а н а н а р а з л и ч и и в п р и р о д е 

с и л , д е й с т в у ю щ и х м е ж д у р а з д е л я е м ы м и в е щ е с т в а м и , н е п о д в и ж ­
н о й и п о д в и ж н о й ф а з а м и , с к о т о р ы м и р а з д е л я е м ы е в е щ е с т в а в с т у ­
п а ю т в о в з а и м о д е й с т в и я п р и п р о в е д е н и и х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о 
п р о ц е с с а . В р е а л ь н о м э к с п е р и м е н т е р а з д е л е н и е о с у щ е с т в л я е т с я 
о д н о в р е м е н н о з а с ч е т д в у х и л и н е с к о л ь к и х м е х а н и з м о в . Т а к , а д ­
с о р б ц и о н н а я х р о м а т о г р а ф и я с о п р о в о ж д а е т с я р а с п р е д е л и т е л ь н о й 
п р и р а з д е л е н и и н а с л а б о а к т и в н ы х с о р б е н т а х и л и п р и н а л и ч и и 
в о д ы в с о с т а в е э л ю е н т а . Р а с п р е д е л и т е л ь н а я и и о н о о б м е н н а я х р о ­
м а т о г р а ф и я , к а к п р а в и л о , с о п р о в о ж д а е т с я а д с о р б ц и о н н ы м и п р о ­
ц е с с а м и [ 1 8 ] . 
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В н а с т о я щ е е в р е м я в П Х , к а к и в к л а с с и ч е с к о й Т С Х , в б о л ь ­
ш и н с т в е с л у ч а е в э л ю и р о в а н и е х р о м а т о г р а м м о с у щ е с т в л я е т с я в 
о д н о м е р н о м в е р т и к а л ь н о м и л и г о р и з о н т а л ь н о м в а р и а н т а х . Н а 
р и с . 1.5 п о к а з а н ы р а з л и ч н ы е с п о с о б ы о д н о м е р н о г о в а р и а н т а р а з ­
д е л е н и я , к о т о р ы е т а к ж е м о ж н о р а з д е л и т ь н а о д н о - и м н о г о с т у ­
п е н ч а т ы е . В с л у ч а е б и н а р н о г о э л ю и р о в а н и я (без и з м е н е н и я с о с т а ­
в а э л ю е н т а ) ф р о н т э л ю е н т а м н о г о к р а т н о п е р е с е к а е т х р о м а т о г р а -
ф и ч е с к у ю з о н у и с к а ж д ы м р а з о м в с е б о л ь ш е и б о л ь ш е с ж и м а е т ее 
в н а п р а в л е н и и д в и ж е н и я р а с т в о р и т е л я . Это п р о и с х о д и т в с л е д с т ­
в и е т о г о , ч т о п о д в и ж н а я ф а з а с н а ч а л а с о п р и к а с а е т с я с н и ж н и м 
к р а е м п я т н а , и м о л е к у л ы п р о б ы , с о д е р ж а щ и е с я в э т о й ч а с т и п я т ­
н а , н а ч и н а ю т д в и г а т ь с я в п е р е д р а н ь ш е т е х м о л е к у л , к о т о р ы е в с е 
е щ е н а х о д я т с я в п е р е д и ф р о н т а р а с т в о р и т е л я . П р и э т о м х р о м а т о -
г р а ф и ч е с к а я з о н а ф о к у с и р у е т с я . О д н а к о , к а к т о л ь к о э т а з о н а ос­
т а н е т с я з а ф р о н т о м р а с т в о р и т е л я , о н а н а ч и н а е т д в и г а т ь с я в п е р е д 
и у ш и р я е т с я з а с ч е т д и ф ф у з и и ( р и с . 1 .6) . 

Д л я р е а л и з а ц и и р а з д е л е н и я м е т о д о м м н о г о с т у п е н ч а т о г о э л ю и ­
р о в а н и я ф и р м о й " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) б ы л с к о н с т р у и р о в а н п р и ­
б о р , у п р а в л я е м ы й к о м п ь ю т е р о м , A M D [ а в т о м а т и ч е с к о е м н о г о к р а т ­
н о е х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е э л ю и р о в а н и е ( А М Х Э ) ] . В т о р а я ( п о с л е д н я я ) 
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Рис . 1.5. Методы э л ю и р о в а н и я в план арной х р о м а т о г р а ф и и 

АР 

I I 
Рис . 1.6. М е х а н и з м с ж а т и я з о н ы при бинарном э л ю и р о в а н и и : 
а - ф р о н т э л ю е н т а (обозначен черной л и н и е й ) касается н и ж н е й г р а н и ц ы з о н ы ; 
б - фронт элюента проходит через зону, с ж и м а я ее в направлении своего д в и ж е ­
н и я ; в - зона д в и ж е т с я далее, уширяясь за счет д и ф ф у з и и 



Рис . 1.7. В н е ш н и й вид установки AMD-2 

м о д е л ь э т о г о п р и б о р а п о к а з а н а н а р и с . 1.7 [ 5 ] . Д а н н ы й п р и б о р п о ­
з в о л я е т о с у щ е с т в л я т ь к а к с т у п е н ч а т о е и з о к р а т и ч е с к о е , т а к и с т у ­
п е н ч а т о е г р а д и е н т н о е э л ю и р о в а н и е , ч т о д а е т в о з м о ж н о с т ь с у щ е ­
с т в е н н о у в е л и ч и т ь р а з р е ш е н и е п р и х р о м а т о г р а ф и ч е с к о м р а з д е л е ­
н и и . Т а к , п р и п р о в е д е н и и 6 8 ц и к л о в з а 72 ч б ы л а р е а л и з о в а н а 
э ф ф е к т и в н о с т ь , э к в и в а л е н т н а я 1 0 0 ООО т . т . [ 1 6 ] . Н а р и с . 1.8 и 1.9 
п р е д с т а в л е н ы с х е м ы м н о г о с т у п е н ч а т о г о р а з д е л е н и я с п о м о щ ь ю 
А М Х Э и э ф ф е к т а ф о к у с и р о в а н и я . 

П о м и м о о д н о м е р н о г о в а р и а н т а р а з д е л е н и я и с п о л ь з у е т с я е щ е и 
д в у м е р н ы й . П р и е г о р е а л и з а ц и и в о з м о ж е н п о в о р о т н а 9 0 ° и л и 
1 8 0 ° д л я п р о в е д е н и я п о в т о р н о г о э л ю и р о в а н и я ( р и с . 1 . 1 0 , 1 . 1 1 ) . 

А 

0 5 10 15 20 0 5 10 15 

Р и с . 1.8. П р и н ц и п р а б о т ы у с т а н о в к и а в т о м а т и ч е с к о г о м н о г о к р а т н о г о 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о э л ю и р о в а н и я 
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Рис . 1.9. Э ф ф е к т ф о к у с и р о в а н и я 

Д в у м е р н а я П Х п о в о р о т о м п л а с т и н к и 
н а 9 0 ° и с п о л ь з у е т с я , к а к п р а в и л о , 
д л я т о г о ч т о б ы о т л и ч и т ь и с т и н н о е 
с о д е р ж а н и е к о м п о н е н т о в в с м е с и о т 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х а р т е ф а к т о в (на ­
п р и м е р , п о я в л е н и е д о п о л н и т е л ь н ы х 
з о н н а х р о м а т о г р а м м е з а с ч е т д е с т ­
р у к ц и и р а з д е л я е м ы х в е щ е с т в в п р о ­
ц е с с е х р о м а т о г р а ф и и ) . П р и э т о м э л ю и р о в а н и е п р о в о д я т в о д н о й и 
т о й ж е п о д в и ж н о й ф а з е н а о д н о и т о ж е р а с с т о я н и е . Е с л и и с х о д ­
н а я п р о б а с о д е р ж и т н е с к о л ь к о с о е д и н е н и й , т о п о с л е э л ю и р о в а н и я 
в о в т о р о м н а п р а в л е н и и о н и д о л ж н ы р а с п о л а г а т ь с я п о д и а г о н а л и 
х р о м а т о г р а м м ы ( р и с . 1 .10 ) . Е с л и п р о и с х о д и т д е с т р у к ц и я о д н о г о 
и л и н е с к о л ь к и х к о м п о н е н т о в с м е с и н е п о с р е д с т в е н н о н а п л а ­
с т и н к е , т о п я т н а , с о о т в е т с т в у ю щ и е э т и м с о е д и н е н и я м , б у д у т 
н а х о д и т ь с я в н е д и а г о н а л и х р о м а т о г р а м м ы ( р и с . 1 . 1 0 ) . Н е д о с т а ­
т о к э т о г о в а р и а н т а в т о м , ч т о в о з м о ж н о р а з д е л е н и е т о л ь к о о д н о й 
п р о б ы н а п л а с т и н к е . О д н а к о н а в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы х п л а с т и н к а х 
м о ж н о п о л у ч и т ь ч е т ы р е д в у м е р н ы е х р о м а т о г р а м м ы ; п р и э т о м н а ­
н е с е н и е п р о б ы п р о в о д и т с я в ч е т ы р е х у г л а х п л а с т и н к и . 

В а р и а н т " д в у м е р н о г о " э л ю и р о в а н и я с п о в о р о т о м п л а с т и н к и н а 
1 8 0 ° п р и п о в т о р н о м э л ю и р о в а н и и ( р и с . 1 .11) ш и р о к о и с п о л ь з у е т ­
с я п р и р а з д е л е н и и с м е с е й , к о т о р ы е и с х о д н о с и л ь н о з а г р я з н е н ы и 
с о д е р ж а н и е " т я ж е л о г о м а т р и к с а " ( п р и м е с е й ) с у щ е с т в е н н о в ы ш е , 
ч е м к о н ц е н т р а ц и я к о м п о н е н т о в р а з д е л я е м о й с м е с и [ 1 9 ] . С л е д у е т 
о т м е т и т ь , ч т о в о в с е х у к а з а н н ы х в ы ш е с п о с о б а х э л ю и р о в а н и я 
( к р о м е А М Х Э ) н е в о з м о ж н о р е а л и з о в а т ь в ы с о к у ю э ф ф е к т и в н о с т ь 

а б 

Фронт 

Старт 

Рис . 1.10. Д в у м е р н о е ра зд еление (1, 2 - н а п р а в л е н и я э л ю и р о в а н и я ) 
Поворот хроматограммы на 9 0 ' и разделение в том ж е самом растворителе ( д л и н а 
пробега фронта растворителя в первом и втором направлениях одинакова) 
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I I [ 1 1 в • о ® • 1 а © 

/ 

180° 

Г 2 

• • • « 
j0 1 

1 1 1 1 

Р и с . 1.11. " Д в у м е р н о е " ра зделение (а - отделение " т я ж е л о г о м а т р и к -
са ; б - р а з д е л е н и е пробы) 
Поворот хроматограммы на 180° и разделение пробы в д р у г о м растворителе после 
обрезания п л а с т и н к и по л и н и и А -Б д л я у д а л е н и я части хроматограммы с " т я ж е ­
л ы м м а т р и к с о м ' 

(N > 1 0 ООО т . т . [ 1 7 ] ) , п о с к о л ь к у д в и ж е н и е э л ю е н т а о с у щ е с т в л я ­
е т с я з а с ч е т к а п и л л я р н ы х с и л . 

В а р и а н т П Х с п р и н у д и т е л ь н ы м д в и ж е н и е м э л ю е н т а п о з в о л я е т 
с н я т ь э т и о г р а н и ч е н и я . М е т о д п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и п о д д а в ­
л е н и е м б ы л р а з р а б о т а н Е. Т и х а к о м [ 1 2 ] , б ы л и с к о н с т р у и р о в а н ы 
п р и б о р ы " Х р о м п р е с с 1 0 " и " Х р о м п р е с с 2 5 " ; ф и р м а " L a b o r " ( В е н г ­
р и я ) . В н а с т о я щ е е в р е м я п р и м е н я е т с я т а к ж е а н а л о г и ч н а я у с т а н о в ­
к а ф и р м ы " C a m a g " , Ш в е й ц а р и я ( р и с . 1 .12) . И с п о л ь з у я э т и п р и б о ­
р ы , м о ж н о о с у щ е с т в л я т ь р а з н о о б р а з н ы е в а р и а н т ы э л ю и р о в а н и я : 

77 : 

Рис . 1.12. В н е ш н и й вид установки с п р и н у д и т е л ь н ы м д в и ж е н и е м элю­
ента ф и р м ы " C a m a g " , Ш в е й ц а р и я (а) и блок х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х кас ­
сет д л я этой установки (б) 
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- о д н о м е р н о е л и н е й н о е , 
- о д н о м е р н о е к р у г о в о е , 
- о д н о м е р н о е а н т и к р у г о в о е , 
- п р е п а р а т и в н о е о д н о м е р н о е л и н е й н о е , 
- д в у м е р н о е л и н е й н о е . 
Э л ю и р о в а н и е м о ж е т б ы т ь п р о в е д е н о к а к п р и н и з к о м , т а к и 

п р и в ы с о к о м д а в л е н и и н а п л а с т и н к а х р а з н о г о р а з м е р а , и м е ю щ и х 
р а з н ы е п о д л о ж к и . В о з м о ж н о и с п о л ь з о в а н и е п л а с т и н о к , п о к р ы ­
т ы х с о р б е н т о м с д и а м е т р о м ч а с т и ц м е н е е 5 м к м , и э л ю е н т о в с в ы ­
с о к о й в я з к о с т ь ю . Н а р и с . 1 .12 п о к а з а н ы у с т а н о в к а с п р и н у д и ­
т е л ь н ы м д в и ж е н и е м э л ю е н т а , в ы п у с к а е м а я ф и р м о й " C a m a g " , и 
б л о к х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х к а с с е т . 

1.6. НЕПОДВИЖНЫЕ Ф А З Ы 

В н а с т о я щ е е в р е м я с о г л а с н о д а н н ы м C a m a g B i b l i o g r a p h y S e r ­
v i c e [ 2 0 ] з а 1 9 8 2 - 2 0 0 0 г г . в П Х и с п о л ь з о в а л и с ь 3 4 с т а ц и о н а р н ы е 
ф а з ы , п р и ч е м 9 2 , 4 % р а б о т в ы п о л н е н о н а с и л и к а г е л е . К о в с е м 
с о р б е н т а м п р е д ъ я в л я ю т с я с л е д у ю щ и е т р е б о в а н и я [ 2 1 ] : 

- д о л ж н ы о б р а з о в ы в а т ь х и м и ч е с к и и ф и з и ч е с к и с т а б и л ь н ы е 
с л о и ; 

- н е д о л ж н ы о б р а з о в ы в а т ь к о в а л е н т н ы е с в я з и с р а з д е л я е м ы ­
м и в е щ е с т в а м и ; 

- н е д о л ж н ы р а с т в о р я т ь с я в п о д в и ж н о й ф а з е и л и п е р е м е щ а т ь ­
с я в м е с т е с н е й п о п л а с т и н к е ; 

- н е д о л ж н ы с о д е р ж а т ь к о м п о н е н т о в , м е ш а ю щ и х р а з д е л е н и ю 
и л и д е т е к т и р о в а н и ю ; 

- н е д о л ж н ы и м е т ь с о б с т в е н н о й о к р а с к и ; 
- н е д о л ж н ы н а б у х а т ь и л и с ж и м а т ь с я п о д д е й с т в и е м п о д в и ж ­

н о й ф а з ы . 
В к а ч е с т в е п о д л о ж к и д л я с о р б е н т а и с п о л ь з у ю т с я с т е к л о , а л ю ­

м и н и е в а я ф о л ь г а , п о л и м е р н ы е п л е н к и ( г л а в н ы м о б р а з о м , п о л и -
э т и л е н т е р е ф т а л а т ) . 

Д л я п р и д а н и я с т а б и л ь н о с т и с л о я с о р б е н т а н а п о д л о ж к е и с ­
п о л ь з у ю т с я р а з л и ч н ы е с в я з у ю щ и е в е щ е с т в а : г и п с ( 5 - 1 0 % ) , с и -
л и к а з о л ь , с и л и к а т ы щ е л о ч н ы х м е т а л л о в , п о л и а к р и л а м и д , п о л и ­
а к р и л о в ы й э ф и р , к р а х м а л . 

К а д с о р б е н т у ч а с т о д о б а в л я ю т ф л у о р е с ц е н т н ы й и н д и к а т о р д л я 
д е т е к т и р о в а н и я в е щ е с т в , п о г л о щ а ю щ и х в У Ф - о б л а с т и с п е к т р а . 
Н а и б о л е е ч а с т о и с п о л ь з у ю т с м е с ь с и л и к а т о в Z n и M g и с м е с ь 
с у л ь ф и д о в Z n и C d . 

Э т и и н д и к а т о р ы , в о з б у ж д а я с ь У Ф - с в е т о м (А = 2 5 4 и л и 3 6 6 н м ) , 
в ы з ы в а ю т с в е ч е н и е п л а с т и н к и ж е л т о - з е л е н ы м с в е т о м ( F 2 5 4 и л и 
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U V 2 5 4 , а т а к ж е F 3 8 6 и л и U V 3 e e ) . Е с л и н е о б х о д и м ы к и с л о т о у с т о й ч и в ы е 
ф л у о р е с ц е н т н ы е и н д и к а т о р ы , т о д л я э т о й ц е л и и с п о л ь з у ю т в о л ь -
ф р а м а т ы щ е л о ч н о з е м е л ь н ы х м е т а л л о в , к о т о р ы е в ы з ы в а ю т с в е ч е ­
н и е п л а с т и н к и п р и о б л у ч е н и и У Ф - с в е т о м с к = 2 5 4 н м в г о л у б о й 
о б л а с т и ( F 2 5 4 S ) . В ы п у с к а ю т с я т а к ж е п л а с т и н к и , в с л о й к о т о р ы х 
в в е д е н ы д в а и н д и к а т о р а , в ы з ы в а ю щ и х с в е ч е н и е п л а с т и н о к п р и 
о б л у ч е н и и У Ф - с в е т о м (к = 2 5 4 и 3 6 5 н м ) , ( F 2 5 4 / 3 6 5 и л и U V 2 5 4 / 3 e 5 ) . 

К а к у ж е б ы л о о т м е ч е н о в ы ш е , т а к и е х а р а к т е р и с т и к и с о р б е н ­
т о в , к а к д и а м е т р ч а с т и ц , с р е д н е е р а с п р е д е л е н и е ч а с т и ц п о р а з м е ­
р а м и р а з м е р п о р , и м е ю т в а ж н о е з н а ч е н и е в о в с е х в и д а х ж и д к о с т ­
н о й х р о м а т о г р а ф и и ; П Х п р и э т о м н е я в л я е т с я и с к л ю ч е н и е м . Т а к , 
ч а с т и ц ы с р а з м е р о м 5 - 2 0 м к м и с п о л ь з у ю т с я д л я п р о и з в о д с т в а 
п л а с т и н о к в к л а с с и ч е с к о й Т С Х , в т о в р е м я к а к д л я В Э Т С Х н е ­
о б х о д и м с о р б е н т , д и а м е т р ч а с т и ц к о т о р о г о с о с т а в л я е т 5 - 7 м к м 
( р и с . 1 . 1 3 , т а б л . 1 .3) . В п о с л е д н е е в р е м я и м е ю т с я к о м м е р ч е с к и 
д о с т у п н ы е п л а с т и н к и , п о к р ы т ы е с ф е р и ч е с к и м с и л и к а г е л е м с д и а ­
м е т р о м ч а с т и ц 3 м к м [ 2 2 ] . О д н а к о о н и е щ е н е п о л у ч и л и ш и р о к о г о 
р а с п р о с т р а н е н и я [ 2 0 ] . 

Н а р и с . 1 .14 п р е д с т а в л е н о р а з д е л е н и е м о д е л ь н о й с м е с и L - а м и -
н о к и с л о т , в ы п о л н е н н о е н а в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы х ( а ) и а н а л и т и ч е ­
с к и х (б) п л а с т и н к а х . И з р и с у н к а в и д н о , ч т о в с л у ч а е и с п о л ь з о в а ­
н и я В Э Т С Х - п л а с т и н о к р а з д е л е н и е с м е с и в ы п о л н е н о с б о л е е в ы с о ­
к и м р а з р е ш е н и е м [ 2 2 ] . 

Д и а м е т р п о р у с о р б е н т о в , и с п о л ь з у е м ы х в П Х , в а р ь и р у е т в и н ­
т е р в а л е от 4 д о 1 5 н м . Н а и б о л е е ш и р о к о е р а с п р о с т р а н е н и е п о л у ч и л и 
с и л и к а г е л и с д и а м е т р о м п о р 6 н м ( 6 0 А) , н а п р и м е р "S i l i ca ge l 6 0 " , 
х о т я и м е ю т с я к о м м е р ч е с к и д о с т у п н ы е п л а с т и н к и , н а п о в е р х н о с т ь 
к о т о р ы х н а н е с е н с и л и к а г е л ь с д и а м е т р о м п о р 4 и 1 0 н м [ 5 ] . 

Размер частиц, мкм 

Рис . 1.13. Т и п и ч н о е распределение ч а с т и ц по р а з м е р а м сорбента "Си­
л и к а г е л ь 6 0 " д л я ТСХ и ВЭТСХ 
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Т А Б Л И Ц А 1.3 

Н е к о т о р ы е х а р а к т е р и с т и к и ТСХ- и ВЭТСХ-пластинок [18] 

Х а р а к т е р и с т и к и Т С Х В Э Т С Х 

С р е д н и й р а з м е р ч а с т и ц , м к м 
Т о л щ и н а с л о я , м к м 
К о л и ч е с т в о п р о б 
Д л и н а п р о б е г а ф р о н т а р а с т в о р и т е л я , м м 
В р е м я , т р е б у е м о е д л я р а з д е л е н и я , м и н 
К о л и ч е с т в о р а с т в о р и т е л я , м л 
П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я , н г : 

п о г л о щ е н и е 
ф л у о р е с ц е н ц и я 

5 - 2 0 
250 

М а к с . 12 
1 0 0 - 1 5 0 

3 0 - 2 0 0 
50 

1 0 0 - 1 0 0 0 
1 - 1 0 0 

5 - 7 
100, 200 

3 6 - 7 2 
3 0 - 5 0 

3 - 2 0 
5 - 1 0 

1 0 - 1 0 0 
0 , 1 - 1 0 

1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 

Рис . 1.14. Х р о м а т о г р а м м а р а з д е л е н и я L -аминокислот [22]: 
/ - л е й ц и н ; 2 - метионин ; 3 - фенилаланин ; 4 - в а л и н ; 5 - смесь аминокислот 1-4. 
Нанесение: а п п л и к а т о р "L inomat V " фирмы "Camag" (Швейцария) ; скорость нане­
сения 0,009 мкл/с ; содержание аминокислот - 0,05 мкг . Элюент : хлороформ -
96 % - й этанол - лед , у к с у с н а я к и с л о т а - вода, бинарное элюирование: /[ = 55 мм, 
12 = 75 мм. Детектирование: нингидриновый реактив. н g 

а - п л а с т и н к и " С о р б ф и л " , высокоэффективный вариант; б - п л а с т и н к и "Сорбфил , 
а н а л и т и ч е с к и й вариант 



3 0 Глава 1. ВВЕДЕНИЕ В ТОНКОСЛОЙНУЮ ХРОМАТОГРАФИЮ 

Н е о б х о д и м о о т м е т и т ь , ч т о ч а с т и ц ы , д и а м е т р п о р к о т о р ы х м е ­
н е е 1 н м , н е и с п о л ь з у ю т с я в П Х , п о с к о л ь к у м о л е к у л ы р я д а с о е д и ­
н е н и й ( н а п р и м е р , т о л у о л а и л и ч е т ы р е х х л о р и с т о г о у г л е р о д а ) н е 
м о г у т п р о н и к н у т ь в н и х [ 8 ] . 

Р а с п р е д е л е н и е ч а с т и ц п о р а з м е р а м ( г о м о г е н н о с т ь ) т а к ж е я в ­
л я е т с я с у щ е с т в е н н ы м ф а к т о р о м , в л и я ю щ и м н а э ф ф е к т и в н о с т ь 
р а з д е л е н и я ; п р и д е н с и т о м е т р и ч е с к о м а н а л и з е в с л у ч а е б о л е е у з ­
к о г о р а с п р е д е л е н и я у м е н ь ш а е т с я с о о т н о ш е н и е S / N ( с и г н а л / ш у м ) , 
п р и э т о м с н и ж а е т с я т а к ж е п р е д е л д е т е к т и р о в а н и я , ч т о п р и в о д и т 
к у в е л и ч е н и ю ч у в с т в и т е л ь н о с т и п р и и з м е р е н и и [ 8 ] . 

Т о л щ и н а с л о я с о р б е н т а н а п л а с т и н к е т а к ж е в л и я е т н а э ф ф е к ­
т и в н о с т ь р а з д е л е н и я и п р е д е л д е т е к т и р о в а н и я . В н а с т о я щ е е в р е м я 
у п л а с т и н о к в к л а с с и ч е с к о й Т С Х т о л щ и н а с л о я с о с т а в л я е т 2 0 0 
и л и 2 5 0 м к м ; В Э Т С Х - п л а с т и н к и и м е ю т т о л щ и н у с л о я 2 0 0 , 1 0 0 и 
5 0 м к м . Н а п л а с т и н к а х д л я п р е п а р а т и в н о г о р а з д е л е н и я с з а к р е п ­
л е н н ы м с л о е м т о л щ и н а с л о я м о ж е т д о с т и г а т ь 2 , 0 м м [ 1 4 ] . Д л я 
к о м м е р ч е с к и д о с т у п н ы х п л а с т и н о к в а р и а ц и я т о л щ и н ы с л о я в 
п р е д е л а х 10 % с ч и т а е т с я п р и е м л е м о й [ 1 4 ] . 

С о р б е н т ы , и с п о л ь з у е м ы е в П Х , м о ж н о р а з д е л и т ь н а т р и г р у п п ы 
п о с т е п е н и п о л я р н о с т и : п о л я р н ы е , с р е д и е п о л я р н ы е , н е п о л я р н ы е . 

Р а с с м о т р и м н е к о т о р ы е и з н и х в п о с л е д о в а т е л ь н о с т и , к о т о р а я 
с о о т в е т с т в у е т с т е п е н и и х п р а к т и ч е с к о г о и с п о л ь з о в а н и я . 

1. Силикагель. П о в е р х н о с т ь с и л и к а г е л я с о д е р ж и т а к т и в н ы е 
г е м и н а л ь н ы е и в и ц и н а л ь н ы е с и л а н о л ь н ы е г р у п п ы , я в л я ю щ и е с я 
д о н о р а м и п р о т о н о в . К р о м е с и л а н о л ь н ы х г р у п п н а п о в е р х н о с т и 
с и л и к а г е л я и м е ю т с я с и л о к с а н о в ы е г р у п п ы , о б л а д а ю щ и е п р о т о н о -
а к ц е п т о р н ы м и с в о й с т в а м и ( р и с . 1 .15) [ 1 8 ] . С и л и к а г е л ь я в л я е т с я 
п о л я р н ы м с о р б е н т о м с г и д р о ф и л ь н ы м и с в о й с т в а м и . С л е д у е т а к ­
ц е н т и р о в а т ь в н и м а н и е н а т о м , ч т о м о л е к у л ы в о д ы и з в о з д у х а л е г ­
к о з а х в а т ы в а ю т с я с и л и к а г е л е м , о б р а з у я м н о г о с л о й н у ю о б о л о ч к у . 
У д а л е н и е п о с л е д н е й (до н и ж н е г о а д с о р б ц и о н н о г о с л о я ) о с у щ е с т в ­
л я е т с я а к т и в и р о в а н и е м : н а г р е в а н и е п л а с т и н к и п р и 1 2 0 °С в т е ч е н и е 
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Рис . 1.15. Т и п ы с и л а н о л ь н ы х групп: 
о - свободные силанольные группы; б - геминальные (парные) силанольные груп­
пы; в - вицинальные (соседние) силанольные группы; г - силоксановые группы 
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Р и с . 1.16. Р а з д е л е н и е о р г а н и ч е с к и х соединений с р а з л и ч н ы м и ф у н к ­
ц и о н а л ь н ы м и г р у п п а м и на слоях с и л и к а г е л я 

3 0 м и н [ 2 3 ] . П о с л е а к т и в и р о в а н и я п л а с т и н к и с л е д у е т х р а н и т ь в 
э к с и к а т о р е . Н а р и с . 1 .16 п р е д с т а в л е н о п р и м е н е н и е с и л и к а г е л я 
д л я р а з д е л е н и я о р г а н и ч е с к и х с о е д и н е н и й р а з л и ч н ы х к л а с с о в . 

2. Оксид алюминия - в т о р о й п о с т е п е н и и с п о л ь з о в а н и я в П Х 
п о л я р н ы й с о р б е н т . О н , к а к и с и л и к а г е л ь , с п о с о б е н о б р а з о в ы в а т ь 
в о д о р о д н ы е с в я з и ; о д н а к о , в о т л и ч и е от с и л и к а г е л я , п р о т о н о а к -
ц е п т о р н ы е с в о й с т в а у н е г о в ы р а ж е н ы с и л ь н е е [ 2 4 ] . 

О к с и д а л ю м и н и я в з а в и с и м о с т и от с п о с о б а п р и г о т о в л е н и я 
м о ж е т о б л а д а т ь н е й т р а л ь н ы м и , к и с л о т н ы м и и о с н о в н ы м и с в о й с т ­
в а м и . В ы п у с к а ю т с я д в а т и п а о к с и д а а л ю м и н и я , р а з л и ч а ю щ и е с я 
п о р а з м е р у п о р ч а с т и ц . Т а к , ч а с т и ц ы о к с и д а а л ю м и н и я м а р к и Е 
и м е ю т р а з м е р п о р 6 н м , а о к с и д а а л ю м и н и я м а р к и Т - 1 5 н м . Об­
л а с т ь п р и м е н е н и я - р а з д е л е н и е а р о м а т и ч е с к и х у г л е в о д о р о д о в , 
а л к а л о и д о в , х л о р у г л е в о д о р о д о в , с т е р о и д о в [ 2 4 ] . 

3 . Флорисил - о с н о в н о й с и л и к а т м а г н и я - п о п о л я р н о с т и з а ­
н и м а е т п р о м е ж у т о ч н о е п о л о ж е н и е м е ж д у о к с и д о м а л ю м и н и я и 
с и л и к а г е л е м [ 1 4 ] . О б л а с т ь п р и м е н е н и я - р а з д е л е н и е ф л а в о н о и -
д о в , с т е р о и д о в и а ц е т и л и р о в а н н ы х у г л е в о д о в . 

4. Полиамиды - г р у п п а п о л я р н ы х с о р б е н т о в , р а з д е л е н и е в е ­
щ е с т в н а к о т о р ы х о с у щ е с т в л я е т с я к а к п о а д с о р б ц и о н н о м у , т а к 
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и п о р а с п р е д е л и т е л ь н о м у м е х а н и з м у [25, 26] . К а р б о к с а м и д н а я 
г р у п п а о т в е т с т в е н н а з а а д с о р б ц и о н н ы й м е х а н и з м р а з д е л е н и я н а 
э т и х с о р б е н т а х , ч т о п о з в о л я е т и с п о л ь з о в а т ь и х д л я р а з д е л е н и я 
п и щ е в ы х к р а с и т е л е й , ф л а в о н о и д о в , т а н и н о в , н и т р о ф е н о л о в , с п и р ­
т о в , к и с л о т . А м и д н ы е г р у п п ы в м о л е к у л а х э т и х с о р б е н т о в р а з д е ­
л е н ы " л и н к е р о м " , с о с т о я щ и м и з ш е с т и м е т и л е н о в ы х з в е н ь е в , 
б л а г о д а р я к о т о р ы м р е а л и з у е т с я р а с п р е д е л и т е л ь н ы й м е х а н и з м 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о р а з д е л е н и я [14] . 

5. Кизельгур, и л и д и а т о м и т о в а я з е м л я , п р и м е н я е т с я г л а в н ы м 
о б р а з о м д л я р а з д е л е н и я с и л ь н о п о л я р н ы х с о е д и н е н и й п о а д с о р б ­
ц и о н н о м у м е х а н и з м у . Э т о т ж е с о р б е н т м о ж е т п р о я в л я т ь и р а с п р е ­
д е л и т е л ь н ы е с в о й с т в а , е с л и е г о п о в е р х н о с т ь и м п р е г н и р о в а т ь п а ­
р а ф и н о м [14] . 

6. Импрегнированные слои силикагеля. И м п р е г н и р о в а н и е 
с л о е в с и л и к а г е л я о б ы ч н о п р о в о д я т п у т е м о п р ы с к и в а н и я и л и п о ­
г р у ж е н и я п л а с т и н о к в р а с т в о р в ы б р а н н о г о р е а г е н т а . В к а ч е с т в е 
и м п р е г н и р у ю щ и х р е а г е н т о в в П Х ш и р о к о и с п о л ь з у ю т с я к а т и о н ы 
р а з л и ч н ы х м е т а л л о в , б о р н а я к и с л о т а , к о ф е и н и д р . [14] . В п р о ­
ц е с с е х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о р а з д е л е н и я э т и с о е д и н е н и я о б р а з у ю т 
к о м п л е к с ы , и м е ю щ и е р а з л и ч н ы е к о н с т а н т ы н е с т о й к о с т и , с к о м ­
п о н е н т а м и р а з д е л я е м о й с м е с и , ч т о и п р и в о д и т к у в е л и ч е н и ю э ф ­
ф е к т и в н о с т и р а з д е л е н и я [27] . Т а к , Б х у ш а н о м [28] в ы п о л н е н о 
б о л ь ш о е к о л и ч е с т в о р а б о т п о р а з д е л е н и ю н е з а м е щ е н н ы х а м и н о ­
к и с л о т , а т а к ж е и х п р о и з в о д н ы х н а с и л и к а г е л я х , с о д е р ж а щ и х 
к а т и о н ы и а н и о н ы р а з л и ч н ы х м е т а л л о в ; п р и э т о м п о л у ч е н о в ы с о ­
к о е к а ч е с т в о р а з д е л е н и я . 

7. Ионообменные слои. В ы п у с к а ю т с я п л а с т и н к и н а п о л и м е р ­
н о й п о д л о ж к е , к о т о р а я п о к р ы т а к а т и о н о - и л и а н и о н о б м е н н ы м и 
с м о л а м и ( н а п р и м е р , ф и р м ы " C h r o m a t r o n i x , F i x i o n " , В е н г р и я ) . 
Э т и п л а с т и н к и п р и м е н я ю т д л я р а з д е л е н и я а м и н о к и с л о т , н у к л е о -
т и д о в , п е п т и д о в и д р у г и х с о е д и н е н и й , о б р а з у ю щ и х в р а с т в о р а х 
и о н н ы е ф о р м ы . О д н а к о в п о с л е д н и е г о д ы и с п о л ь з о в а н и е э т и х п л а ­
с т и н о к д л я п р а к т и ч е с к о й р а б о т ы с у щ е с т в е н н о с о к р а т и л о с ь [20] . 

8. Модифицированные силикагели. В П Х п о м и м о п о л я р н ы х 
и с п о л ь з у ю т с я н е п о л я р н ы е н е п о д в и ж н ы е ф а з ы , а т а к ж е ф а з ы 
с р е д н е й п о л я р н о с т и , к о т о р ы е п о л у ч а ю т х и м и ч е с к о й м о д и ф и к а ц и ­
е й с и л и к а г е л я к а к к - а л к и л ь н ы м и р а д и к а л а м и р а з л и ч н о й д л и н ы 
(п = 2, 8 и 18), т а к и а л к и л ь н ы м и р а д и к а л а м и , и м е ю щ и м и в к о н ­
ц е м е т и л е н о в о й ц е п и ф у н к ц и о н а л ь н ы е г р у п п ы , т а к и е к а к [29, 30]: 

— N H 2 ; — C N и — С Н — С Н 2 

амино- циано-
ОН о н 

диол-
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И с п о л ь з у е м ы е м о д и ф и ц и р о в а н н ы е ф а з ы м о ж н о р а з м е с т и т ь в 
р я д п о у м е н ь ш е н и ю п о л я р н о с т и р а д и к а л а : 

А м и н о - > циано- > диол- > R P - 2 > R P - 8 > R P - 1 8 

Э т и ф а з ы ( с м . р и с . 1.17) п о з в о л я ю т т а к ж е о с у щ е с т в л я т ь : 
- и о н н ы й о б м е н н а — 1 Ч Н 2 - ф а з а х ; 
- и о н - п а р н у ю х р о м а т о г р а ф и ю н а — C N - и R P - с л о я х ; 
- р а с п р е д е л и т е л ь н у ю х р о м а т о г р а ф и ю н а R P - ф а з а х ; 
- р а з д е л е н и е о п т и ч е с к и х и з о м е р о в н а э н а н т и о м е р - с е л е к т и в н ы х 

с л о я х . 
М о д и ф и ц и р о в а н н ы е ф а з ы п о п о л я р н о с т и з а н и м а ю т п р о м е ­

ж у т о ч н о е п о л о ж е н и е м е ж д у н е м о д и ф и ц и р о в а н н ы м с и л и к а г е -
л е м и R P - с л о я м и . Ф у н к ц и о н а л ь н ы е г р у п п ы в т а к и х с о р б е н т а х 
о т д е л е н ы о т м а т р и ц ы л и н к е р о м , с о с т о я щ и м и з н е с к о л ь к и х 
м е т и л е н о в ы х г р у п п , б л а г о д а р я ч е м у э т и с о р б е н т ы м о ж н о и с ­
п о л ь з о в а т ь к а к в п р я м о ф а з о в о й , т а к и о б р а щ е н н о ф а з о в о й П Х 
( р и с . 1 .17). 

он 

Si Si—СН3 /С н 2 

н 

.С Н 2 

о 

н 

H2^.Si 
'С \ 

см, т ь 

Si 
\ 

о 
1 н 

Si _ н г 
J с - с - 3 

Н2С 
о н 2 

н е ; о н 
9 

; 6 н 

I 
СН, 
I нгс 
I 
сн, 
I 
с 
N 

'СН2 

н2с 
сн2 

н2 н2 

2 \ 

сн2 

н 

сн2 

н> 
сн2 

н2с 
сн 2 

сн2 

Н2С 
СН2 

Рис. 1.17. Силикагель и его модификации (схема) [18]: 
* - п л а с т и н к и с энантиомер-селективными фазами; + - возможность 
п о л у ч е н и я новых модифицированных фаз н 

СН2 

3—1647 



Глава 1. В В Е Д Е Н И Е В Т О Н К О С Л О Й Н У Ю Х Р О М А Т О Г Р А Ф И Ю 

А м и н о ф а з ы . м - П р о п и л а м и н о - ф а з ы ( — N H 2 ) о б л а д а ю т ос­
н о в н ы м и с в о й с т в а м и и и с п о л ь з у ю т с я д л я р а з д е л е н и я а м и н о в , 
а м и д о в , а л к а л о и д о в , б е н з д и а з е п и н о в . Э т и с о р б е н т ы в п р о т о н и р о -
в а н н о й ф о р м е ( — N H 3 ) ' р а б о т а ю т к а к с л а б ы е а н и о н о о б м е н н и к и 
[ 1 4 ] и и с п о л ь з у ю т с я п р и р а з д е л е н и и н у к л е о т и д о в , к а р б о н о в ы х 
к и с л о т , н е к о т о р ы х в и т а м и н о в и С а х а р о в [ 1 4 ] . П р и м е н я я R - N H 2 -
ф а з ы , м о ж н о о с у щ е с т в и т ь р а з д е л е н и е н е з а р я ж е н н ы х м о л е к у л п о 
а д с о р б ц и о н н о м у м е х а н и з м у , и с п о л ь з у я п о д в и ж н ы е ф а з ы , н е с о ­
д е р ж а щ и е в о д ы . 

Ц и а н о п р о п и л ь н ы е ф а з ы . Ц и а н о п р о п и л ь н ы е с л о и , 
я в л я я с ь н е й т р а л ь н ы м и , м о г у т б ы т ь и с п о л ь з о в а н ы д л я п р о в е д е н и я 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х р а з д е л е н и й к а к в п р я м о ф а з о в о м , т а к и в 
о б р а щ е н н о ф а з о в о м в а р и а н т а х . М е т и л е н о в ы е л и н к е р ы д а ю т в о з м о ж ­
н о с т ь п р о в е д е н и я х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о р а з д е л е н и я п о р а с п р е д е ­
л и т е л ь н о м у м е х а н и з м у [ 2 9 ] . О б л а с т ь п р и м е н е н и я э т и х ф а з - р а з ­
д е л е н и е ф е н о л о в , н е к о т о р ы х г о р м о н о в , к о н с е р в а н т о в и р я д а п р е ­
п а р а т о в , в ы п у с к а е м ы х ф а р м а ц е в т и ч е с к о й п р о м ы ш л е н н о с т ь ю [ 1 4 ] . 

Д и о л ь н ы е ф а з ы . Х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е с в о й с т в а э т и х 
с л о е в о п р е д е л я ю т с я н е п о л я р н ы м и а л к и л ь н ы м и " л и н к е р а м и " и 
г и д р о к с и л ь н ы м и г р у п п а м и , к о т о р ы е п о с в о е й п р и р о д е с х о д н ы с 
в и ц и н а л ь н ы м и с и л а н о л ь н ы м и г р у п п а м и с и л и к а г е л я , н о и м е ю ­
щ и м и м е н ь ш у ю п о л я р н о с т ь . Д и о л ь н ы е ф а з ы и с п о л ь з у ю т с я д л я 
р а з д е л е н и я с м е с е й к а к в п р я м о ф а з о в о м ( а д с о р б ц и о н н ы й м е х а ­
н и з м ) , т а к и в о б р а щ е н н о ф а з о в о м ( р а с п р е д е л и т е л ь н ы й м е х а н и з м ) 
в а р и а н т а х . Э т и ф а з ы п р и м е н я ю т с я п р и р а з д е л е н и и с т е р о и д о в , а н ­
т и б и о т и к о в . 

О б р а щ е н н о ф а з о в ы е с л о и ( R P - с л о и ) . П о д R P ( r e -
v e r s e d - p h a s e ) - ^ O H M H о б ы ч н о п о н и м а ю т с л о и с и л и к а г е л я , к о т о р ы е 
м о д и ф и ц и р о в а н ы э т и л ь н ы м и ( R P - 2 ) , о к т а л ь н ы м и ( R P - 8 ) и о к т а -
д е ц и л ь н ы м и ( R P - 1 8 ) р а д и к а л а м и [ 3 2 , 3 3 ] . Т а к а я м о д и ф и к а ц и я 
п р и в о д и т к у м е н ь ш е н и ю р е а к ц и о н н о с п о с о б н ы х с и л а н о л ь н ы х г р у п п 
н а п о в е р х н о с т и с и л и к а г е л я [ 1 4 ] . R P - с л о и и с п о л ь з у ю т , к а к п р а в и ­
л о , д л я р а с п р е д е л и т е л ь н о й х р о м а т о г р а ф и и с м е с е й , п р и м е н я я г и д ­
р о ф и л ь н ы е п о д в и ж н ы е ф а з ы . К о м п о н е н т ы р а з д е л я е м о й с м е с и 
у д е р ж и в а ю т с я н а с л о е з а с ч е т г и д р о ф о б н ы х с и л . С т е п е н ь м о д и ф и ­
к а ц и и п о в е р х н о с т и R P - с л о я о п р е д е л я е т с я к а к с о о т н о ш е н и е п р о ­
р е а г и р о в а в ш и х и н е п р о р е а г и р о в а в ш и х с и л а н о л ь н ы х г р у п п [ 2 9 ] . 
М а к с и м а л ь н а я с т е п е н ь м о д и ф и к а ц и и н е м о ж е т п р е в ы ш а т ь 5 0 % , 
ч т о о п р е д е л я е т с я с т е р и ч е с к и м и ф а к т о р а м и [ 3 2 ] . Г и д р о ф о б н о с т ь 
с л о е в у в е л и ч и в а е т с я с в о з р а с т а н и е м д л и н ы ц е п и р а д и к а л а и с т е ­
п е н и м о д и ф и к а ц и и . Н е о б х о д и м о о т м е т и т ь , ч т о с м а ч и в а е м о с т ь R P -
с л о е в п о л я р н о й ф а з о й , с о д е р ж а щ е й в о д у , н е з н а ч и т е л ь н а , п о с к о л ь ­
к у п р и у в е л и ч е н и и с о д е р ж а н и я в о д ы в п о д в и ж н о й ф а з е г и д р о ф о б -
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н ы е с и л ы п р о т и в о д е й с т в у ю т к а п и л л я р н ы м с и л а м . Т а к , в с л у ч а е 
R P - 2 - с л о е в м о ж н о и с п о л ь з о в а т ь э л ю е н т , с о д е р ж а щ и й 7 0 - 8 0 % 
в о д ы , в т о в р е м я к а к д л я R P - 8 и R P - 1 8 э т а в е л и ч и н а у ж е с о с т а в ­
л я е т 5 0 - 6 0 % . У в е л и ч е н и е к о л и ч е с т в а в о д ы в э л ю е н т е п р и в о д и т к 
в о з р а с т а н и ю в р е м е н и р а з д е л е н и я . П р а к т и ч е с к о е и с п о л ь з о в а н и е 
R P - с л о е в в е с ь м а р а з н о о б р а з н о , о д н а к о к о л и ч е с т в о р а б о т , в ы п о л ­
н е н н ы х с и с п о л ь з о в а н и е м н а и б о л е е р а с п р о с т р а н е н н ы х п л а с т и н о к 
R P - 1 8 , с о с т а в л я е т л и ш ь 1,8 % (по о т н о ш е н и ю к о б щ е м у ч и с л у 
р а б о т , в к о т о р ы х и с п о л ь з о в а л с я м е т о д П Х ) [ 2 0 ] , ч т о , в о з м о ж н о , 
о б у с л о в л е н о и х в ы с о к о й с т о и м о с т ь ю [ 2 2 , 3 4 ] . 

И о н - п а р н о е р а з д е л е н и е н а R P - с л о я х . R P - с л о и 
м о ж н о т а к ж е и с п о л ь з о в а т ь д л я р а з д е л е н и я п о л я р н ы х з а р я ж е н ­
н ы х с о е д и н е н и й п о с р е д с т в о м и о н - п а р н о й х р о м а т о г р а ф и и . Т а к и е 
р а з д е л е н и я п р о в о д я т п у т е м д о б а в л е н и я и о н - п а р н о г о р е а г е н т а (ор ­
г а н и ч е с к а я с о л ь ) к п о д в и ж н о й ф а з е , с о с т о я щ е й и з в о д ы и б у ф е р ­
н о г о р а с т в о р а . Р а з д е л я е м ы е в е щ е с т в а ф о р м и р у ю т и о н н ы е п а р ы -
" с о л е п о д о б н ы е а с с о ц и а т ы " , к о т о р ы е в е д у т с е б я к а к н е з а р я ж е н н ы е 
( н е й т р а л ь н ы е ) в е щ е с т в а , и л и , и н ы м и с л о в а м и , н е и о н н ы е к о м п о ­
н е н т ы [ 3 5 , 3 6 ] . В к а ч е с т в е и о н - п а р н ы х р е а г е н т о в и с п о л ь з у ю т : ч е т ­
в е р т и ч н ы е и т р е т и ч н ы е а м и н ы , н а т р и е в ы е с о л и а р и л - и л и а л к и л -
с у л ь ф о н о в о й к и с л о т ы , а т а к ж е н а т р и е в ы е с о л и м о н о э ф и р о в с е р ­
н о й к и с л о т ы . 

9. Слои на основе целлюлозы и с п о л ь з у ю т д л я р а з д е л е н и я 
г и д р о ф и л ь н ы х с о е д и н е н и й ; р а з д е л е н и е о с у щ е с т в л я е т с я п о р а с ­
п р е д е л и т е л ь н о м у м е х а н и з м у . 

В н а с т о я щ е е в р е м я р а з р а б о т а н ы м о д и ф и ц и р о в а н н ы е ц е л л ю л о з ы , 
к о т о р ы е п р е д с т а в л я ю т собой и о н о о б м е н н и к и , н а п р и м е р : А Е ( а м и н о -
э т и л ) ц е л л ю л о з а , D E A E ( д и э т и л а м и н о э т и л ) ц е л л ю л о з а и P E I ( п о л и -
э т и л е н и м и н ) ц е л л ю л о з а , п р е д н а з н а ч е н н ы е д л я а н и о н н о г о о б м е н а . 

Д л я к а т и о н н о г о о б м е н а и с п о л ь з у ю т с я : С М ( к а р б о к с и м е т и л ) - ц е л -
л ю л о з а , Р ( ф о с ф о ) - ц е л л ю л о з а и Р о 1 у - Р ( п о л и ф о с ф о ) - ц е л л ю л о з а [ 1 4 ] . 

10. Энантиомер-селективные фазы. П р и н ц и п ы , л е ж а щ и е в ос ­
н о в е э н а н т и о м е р - с е л е к т и в н о й л и г а н д о о б м е н н о й х р о м а т о г р а ф и и , 
б ы л и р а з р а б о т а н ы В . А . Д а в а н к о в ы м с с о т р у д н и к а м и д л я В Э Ж Х и 
в д а л ь н е й ш е м и с п о л ь з о в а н ы д л я Т С Х [ 3 7 ] . В к а ч е с т в е н е п о д в и ж ­
н ы х ф а з в н а с т о я щ е е в р е м я ш и р о к о и с п о л ь з у ю т с я : ц е л л ю л о з а , 
а ц е т и л ц е л л ю л о з а , ц и к л о д е к с т р и н , с в я з а н н ы й с с и л и к а г е л е м [ 3 5 ] ; 
R P - с л о и , м о д и ф и ц и р о в а н н ы е L - 4 - о к с и п р о л и н о м , к о т о р ы й , в с в о ю 
о ч е р е д ь , с в я з а н с и о н а м и м е д и . Р а з д е л е н и е н а п о д о б н ы х с л о я х 
о б у с л о в л е н о р а з л и ч и е м в с т а б и л ь н о с т и о б р а з о в а в ш и х с я д и а с т е р е -
о м е р н ы х к о м п л е к с о в , п р и в о д я щ и м к р а з л и ч и ю в у д е р ж и в а н и и 
э н а н т и о м е р о в ( с м . т а к ж е р и с . 1 .17) . О б л а с т ь п р и м е н е н и я э т и х ф а з -
р а з д е л е н и е о п т и ч е с к и х и з о м е р о в с о е д и н е н и й р а з л и ч н ы х к л а с с о в . 
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1 1 . С л о и н а о с н о в е м о н о л и т н ы х с о р б е н т о в [ 3 8 ] . М о н о л и т н ы е 
с о р б е н т ы п р е д с т а в л я ю т с о б о й н о в о е п о к о л е н и е с т а ц и о н а р н ы х ф а з , 
к о т о р ы е м о г у т б ы т ь и с п о л ь з о в а н ы в ж и д к о с т н о й , п л а н а р н о й и 
г а з о в о й х р о м а т о г р а ф и и , к а п и л л я р н о й э л е к т р о х р о м а т о г р а ф и и , н о ­
с и т е л е й д л я т в е р д о ф а з н о г о б и о к а т а л и з а и х и м и ч е с к о г о с и н т е з а . 
М о н о л и т н ы е н е п о д в и ж н ы е ф а з ы п о л у ч а ю т п р я м о й с о п о л и м е р и -
з а ц и е й м е т а к р и л о в ы х п о л и м е р о в , н а п р и м е р с о п о л и м е р а г л и ц и н -
м е т а к р и л а т а и э т и л е н д и м е т а к р и л а т а . М о н о л и т н ы е н е п о д в и ж н ы е 
ф а з ы н е с о д е р ж а т ч а с т и ц , а р о л ь р а з д е л и т е л ь н о г о п р о с т р а н с т в а 
в ы п о л н я ю т п о в е р х н о с т ь и о б ъ е м п р о т о ч н ы х к а н а л о в ( п о р ) . М а к ­
р о п о р и с т а я с т р у к т у р а м о н о л и т н ы х с о р б е н т о в с о д е р ж и т к а к м и ­
н и м у м д в а в и д а п о р : м а к р о - и м е з о п о р ы . П р е и м у щ е с т в а п о д о б н ы х 
т в е р д ы х н о с и т е л е й з а к л ю ч а ю т с я в р е з к о м п о в ы ш е н и и е м к о с т и , 
с к о р о с т и и э ф ф е к т и в н о с т и р а з д е л е н и я , п о с к о л ь к у в д а н н о м с л у ­
ч а е п р а к т и ч е с к и о т с у т с т в у ю т о б ы ч н ы е д и ф ф у з и о н н ы е о г р а н и ч е ­
н и я м е ж ф а з о в о г о м а с с о о б м е н а . П о р о в ы е х а р а к т е р и с т и к и м о н о л и ­
т о в о б е с п е ч и в а ю т в ы с о к у ю п р о н и ц а е м о с т ь д л я б о л ь ш и х м о л е к у л . 
Э т и с о р б е н т ы м о г у т б ы т ь и с п о л ь з о в а н ы д л я р а з д е л е н и я б е л к о в , 
о л и г о н у к л е о т и д о в , п л а з м и д н ы х Д Н К и н а н о ч а с т и ц ( в и р у с ы ) . 
Ф и р м о й " M e r c k " [ 5 ] о с в о е н в ы п у с к Т С Х - п л а с т и н о к н а о с н о в е с и -
л и к а г е л я , и м е ю щ е г о м о н о л и т н у ю с т р у к т у р у . 

В т а б л . 1.4 п р и в е д е н ы ф и з и ч е с к и е с в о й с т в а с и л и к а г е л е й и т и п 
с в я з у ю щ и х в е щ е с т в д л я п л а с т и н о к , н а и б о л е е ч а с т о и с п о л ь з у е м ы х 
в П Х , а в т а б л . 1.5 - х а р а к т е р и с т и к и п л а с т и н о к с м о д и ф и ц и р о ­
в а н н ы м и с и л и к а г е л я м и [ 1 6 ] . 

Т А Б Л И Ц А 1.4 

Х а р а к т е р и с т и к и с и л и к а г е л е й д л я ТСХ 

Характеристики 
"Merck" Германия "Whatman", 

США 
"Macherey-

Nagel", 
Германия Характеристики 

TLC-Si-60 HPTLC-Si-60 LK5-HP-K SiLG-25 

Д и а м е т р пор , н м 6 6 8 6 
Объем пор, м л / г 0 ,82 0 ,82 0 ,70 0 ,75 
Удельная поверх­ 550 550 300 500 
ность, м 2 / г 
Ф р а к ц и о н н ы й состав, 5 - 2 0 5 - 1 0 5 - 1 0 5 - 2 5 
м к м 
Т о л щ и н а слоя , м к м 250 200 200 250 
С в я з у ю щ и е Органическое полимерное Гипс 

(конкретно не указано) 
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Продолжение 

Характеристики 

"Kaval ier" , 
Ч е х и я 

"Арм-
сорб", 

Армения 

"Лайне Калур" , 
Эстония "Сорбфил", Россия 

Характеристики 

"Силуфол" "Реахром" А Т С Х В Э Т С Х А Т С Х В Э Т С Х 

Д и а м е т р п о р , н м 6 6 120-150 120-150 120-150 120-150 
О б ъ е м п о р , м л / г 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8 
У д е л ь н а я п о в е р х ­ 500 300 350 350 350 350 
н о с т ь , м 2 /г 
Ф р а к ц и о н н ы й со­ 5 -40 10-20 5 -20 8 - 1 2 5 - 1 7 8 - 1 2 
с т а в , м к м 
Т о л щ и н а с л о я , м к м 100 100 130±10 130±10 100±10 100+10 
С в я з у ю щ и е К р а х м а л С и л и к а з о л ь 

Т А Б Л И Ц А 1.5 

Х а р а к т е р и с т и к и п л а с т и н о к с м о д и ф и ц и р о в а н н ы м и с и л и к а г е л я м и [16] 

Фирма-
производи­

тель, страна 
Обозначение 
пластинок 

Модифицирующая 
функциональная 

группа 

Диаметр 
частиц, 

мкм 
Примечание 

"Merck" , TLC R P - 2 c2 1 1 - 1 3 
Г е р м а н и я TLC R P - 8 c 8 

1 1 - 1 3 
T L C R P - 1 8 1 1 - 1 3 
H P T L C R P - 2 c 2 

5 - 7 
R P - 8 c 8 

5 - 7 Неполное сила-
R P - 1 8 5 - 7 низирование 
- N H 2 н-аминопропил 5 - 7 
- C N -циано 5 - 7 
- D I O L -диол 5 - 7 
RP-2(S) , RP-8(S), 5 - 7 С п о в ы ш е н н о й 
RP-18(S) смачиваемостью 

CHIR L-4-оксипро- 5 - 7 С х и р а л ь н о й 
лин + Си 2 фазой [22] 

"Macherey- SILC 18-100 5 - 1 0 ] Степень сила-
N a g e l " , SILC 18-75 5 - 1 0 ^ н и з и р о в а н и я 
Германия SILC 18-50 V 1 J 5 - 1 0 j 100 , 7 5 , 50 % 

" W h a t m a n " , KC-2 с 2 10-141 Полное силани-
С Ш А KC-8 с 8 

1 0 - 1 4 \ зирование (end-
KC-18 1 0 - 1 4 J capped) 
Mul t i KCS 5 Cl8 1 0 - 1 4 Д в у х ф а з н ы е 

(С^/силикагель) 
-biphenyl Д и ф е н и л м е т и л 1 0 - 1 4 
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В н а с т о я щ е е в р е м я п л а с т и н к и " С и л у ф о л " , " А р м с о р б " и " Л а й -
н е К а л у р " н е в ы п у с к а ю т с я . 

Н и ж е п р и в е д е н ы х а р а к т е р и с т и к и п л а с т и н о к с с и л и к а г е л е м , 
и м е ю щ и м м о н о л и т н у ю с т р у к т у р у , ф и р м а " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) [ 5 ] : 

Р а з м е р пластинок , мм 60 х 36 
Т о л щ и н а слоя , м к м 10 
Д и а м е т р мезопор, нм 3 - 4 
Д и а м е т р макропор , м к м 1-2 
Удельная поверхность, м 2 / г 350 
Объем пор, м л / г 0 ,3 

В Р о с с и и с 1 9 8 8 г . н а ч а т о п р о м ы ш л е н н о е п р о и з в о д с т в о х р о м а -
т о г р а ф и ч е с к и х п л а с т и н о к " С о р б ф и л " н а б а з е с и л и к а г е л я К С К Г , 
р а з р а б о т а н н ы х И Б С А Н С С С Р и Н Т Ц " Л е н х р о м " ( Р о с с и я ) [ п а т е н т 
№ 1 7 3 6 5 4 1 Р Ф , 1 9 9 3 ] и в ы п у с к а е м ы х З А О " С о р б п о л и м е р " ( Р о с ­
с и я ) [ 4 0 ] . Э т и п л а с т и н к и в ы п у с к а ю т с я к а к в а н а л и т и ч е с к о м в а р и ­
а н т е ( р а з м е р ч а с т и ц 5 - 1 7 м к м - П Т С Х - А ) , т а к и в ы с о к о э ф ф е к т и в ­
н о м ( р а з м е р ч а с т и ц 8 - 1 2 м к м - П Т С Х - В ) . С л о й с и л и к а г е л я н а н е ­
с е н н а п о л и э т и л е н т е р е ф т а л а т н у ю п о д л о ж к у ( П Т С Х - А ( В ) - П ) и л и 
н а а л ю м и н и е в у ю ф о л ь г у ( П Т С Х - А ( В ) - Щ А Ф ) - У Ф ) ; с ф л у о р е с ц е н т ­
н ы м и н д и к а т о р о м и л и б е з н е г о ( П Т С Х - А ( В ) - П ( А Ф ) ) . Т о л щ и н а 
с л о я с и л и к а г е л я с о с т а в л я е т 1 0 0 + 1 0 м к м ; с о р б е н т н а н е с е н н а п о д ­
л о ж к у р а в н о м е р н о , ч т о п о з в о л я е т п р о в о д и т ь д е н с и т о м е т р и ч е с к и е 
и з м е р е н и я . 

Б ы л о п о к а з а н о , ч т о м е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к 
( п р и к о л и ч е с т в е н н о м о п р е д е л е н и и р я д а с о е д и н е н и й ) н а э т и х п л а ­
с т и н к а х м а л о о т л и ч а ю т с я от х а р а к т е р и с т и к , п о л у ч е н н ы х п р и 
р а з д е л е н и и т е х ж е о б ъ е к т о в п р и и с п о л ь з о в а н и и а н а л о г и ч н ы х п о 
к л а с с у п л а с т и н о к ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) [ 4 1 - 4 3 ] . О д н а к о н е ­
о б х о д и м о о т м е т и т ь , ч т о д л я п о л у ч е н и я м а к с и м а л ь н о й э ф ф е к т и в ­
н о с т и р а з д е л е н и я н а п л а с т и н к а х " С о р б ф и л " и ф и р м ы " M e r c k " н е ­
о б х о д и м и н д и в и д у а л ь н ы й п о д б о р п о д в и ж н о й ф а з ы , п о с к о л ь к у 
т о л щ и н а и х и м и ч е с к и й с о с т а в с л о е в у э т и х п л а с т и н о к н е о д и н а ­
к о в ы . И с п о л ь з о в а н и е п о д в и ж н ы х ф а з , р е к о м е н д о в а н н ы х д л я 
п л а с т и н о к ф и р м ы " M e r c k " и " С и л у ф о л " ( " K a v a l i e r " , Ч е х и я ) , д л я 
п л а с т и н о к " С о р б ф и л " , к а к п р а в и л о , н е п р и е м л е м о и п р и в о д и т к 
р е з к о м у у м е н ь ш е н и ю э ф ф е к т и в н о с т и р а з д е л е н и я и п а д е н и ю се­
л е к т и в н о с т и . 

Р я д ф и р м в ы п у с к а е т д в у х ф а з н ы е п л а с т и н к и , п о к р ы т ы е д в у м я 
а д с о р б е н т а м и ( р и с . 1 .18) . К н и м о т н о с я т в п е р в у ю о ч е р е д ь п л а с т и н ­
к и с з о н о й д л я к о н ц е н т р и р о в а н и я п р о б , у к о т о р ы х п о л о с а ш и р и н о й 
2 - 2 , 5 с м п о к р ы т а а д с о р б ц и о н н о - н е а к т и в н ы м а д с о р б е н т о м ( о б ы ч ­
н о с и л и к а г е л ь с д и а м е т р о м п о р 5 0 0 н м и л и д и а т о м и т ) - т а к н а з ы ­
в а е м ы й п р е д а д с о р б ц и о н н ы й с л о й , а о с т а л ь н а я ч а с т ь п л а с т и н к и -

1.6. Н Е П О Д В И Ж Н Ы Е Ф А З Ы 

Слой силикагеля 

Концентрационная 
зона 

3 9 

Рис . 1.18. Р а з д е л е н и е стандартной смеси п и щ е в ы х к р а с и т е л е й н а ТСХ-
п л а с т и н к е ф и р м ы " M a c h e r e y - N a g e l " с п р е д а д с о р б ц и о н н ы м слоем: 
а - внешний вид п л а с т и н к и ; б - нанесение образцов; в - концентрирование (фоку ­
сирование); г - разделение [34] 

о б ы ч н ы м с и л и к а г е л е м . Т а к и е п л а с т и н к и н а х о д я т ш и р о к о е п р и ­
м е н е н и е в б и о х и м и и , к л и н и ч е с к о й х и м и и и д л я к о н т р о л я к а ч е с т ­
в а ф а р м а ц е в т и ч е с к и х п р е п а р а т о в . У п л а с т и н о к у к а з а н н о г о т и п а 
к а ч е с т в о р а з д е л е н и я п р а к т и ч е с к и н е з а в и с и т о т р а з м е р а с т а р т о ­
в о г о п я т н а , о б ъ е м а и к о л и ч е с т в а н а н е с е н н о й п р о б ы в е щ е с т в а , т а к 
к а к н а н е с е н н ы е з о н ы к о н ц е н т р и р у ю т с я в в и д е у з к и х п о л о с н а 
г р а н и ц е а д с о р б е н т о в и д а л е е х р о м а т о г р а ф и р у ю т с я в в и д е п о л о с . 
Это п о в ы ш а е т э ф ф е к т и в н о с т ь р а з д е л е н и я , э к о н о м и т в р е м я , п о ­
з в о л я е т п р е д в а р и т е л ь н о о ч и щ а т ь о б р а з ц ы в з о н е н е а к т и в н о г о а д ­
с о р б е н т а . Д в у х ф а з н ы е п л а с т и н к и п о з в о л я ю т т а к ж е к о н ц е н т р и р о ­
в а т ь о ч е н ь р а з б а в л е н н ы е п р о б ы . В ч а с т н о с т и , ф и р м а " M e r c k " в ы ­
п у с к а е т т р и р а з н о в и д н о с т и п л а с т и н о к с з о н о й к о н ц е н т р и р о в а н и я : 
о б ы ч н ы е , в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы е и д л я п р е п а р а т и в н о й Т С Х . 

В д в у х ф а з н ы х п л а с т и н к а х д р у г о г о т и п а ( ф и р м а " W h a t m a n " ) 
п о л о с а ш и р и н о й 3 с м ( 2 с м - д л я В Э Т С Х ) п о к р ы т а с и л и к а г е л е м , 
м о д и ф и ц и р о в а н н ы м ф а з о й R P - 1 8 , а о с т а л ь н а я ч а с т ь п л а с т и н к и -
о б ы ч н ы м с и л и к а г е л е м . Н а т а к и х п л а с т и н к а х м о ж н о р е а л и з о ­
в а т ь д в у м е р н у ю Т С Х с л о ж н ы х м н о г о к о м п о н е н т н ы х с м е с е й с 
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р а з д е л е н и е м к о м п о н е н т о в в о б о и х н а п р а в л е н и я х п о р а з н ы м м е ­
х а н и з м а м . 

П р е д л о ж е н а д в у х п л а с т и н о ч н а я ( " g r a f t i n g " ) Т С Х - с и с т е м а д л я 
э т и х ц е л е й , к о г д а р а з д е л е н и е п р о в о д я т с н а ч а л а н а о д н о й п л а с т и н ­
к е в о д н о м н а п р а в л е н и и , а з а т е м п л а с т и н к и с о е д и н я ю т т а к и м об­
р а з о м , ч т о б ы п р и х р о м а т о г р а ф и р о в а н и и во в т о р о м н а п р а в л е н и и 
в е щ е с т в а п е р е х о д и л и н а д р у г у ю п л а с т и н к у , п о с л е ч е г о о с у щ е с т в ­
л я е т с я х р о м а т о г р а ф и р о в а н и е в д р у г о м н а п р а в л е н и и с и с п о л ь з о в а ­
н и е м и н о г о м е х а н и з м а м е ж м о л е к у л я р н ы х в з а и м о д е й с т в и й . П р е ­
и м у щ е с т в о э т о й с и с т е м ы з а к л ю ч а е т с я в в о з м о ж н о с т и п е р е н о с а 
в е щ е с т в а с о д н о й п л а с т и н к и н а д р у г у ю д л я д а л ь н е й ш е г о а н а л и з а 
б е з и з в л е ч е н и я , э л ю и р о в а н и я и п о в т о р н о г о н а н е с е н и я [ 1 6 ] . 

1.7. ПОДВИЖНЫЕ Ф А З Ы 

В о с н о в е х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о р а з д е л е н и я л е ж и т в з а и м о д е й ­
с т в и е м о л е к у л к о м п о н е н т о в р а з д е л я е м о й с м е с и с н е п о д в и ж н о й и 
п о д в и ж н о й ф а з а м и . О д н а к о д а л е к о н е в с е р а с т в о р и т е л и м о г у т 
б ы т ь и с п о л ь з о в а н ы в к а ч е с т в е п о д в и ж н о й ф а з ы . Э л ю е н т ы , и с ­
п о л ь з у е м ы е в П Х , д о л ж н ы у д о в л е т в о р я т ь о п р е д е л е н н ы м т р е б о в а ­
н и я м : б ы т ь м а л о т о к с и ч н ы м и и с о д е р ж а т ь м и н и м у м к о м п о н е н т о в 
[ 4 4 , 4 5 ] . Р е з у л ь т а т ы , п о л у ч а е м ы е п р и и с п о л ь з о в а н и и м н о г о к о м ­
п о н е н т н ы х (4 и б о л е е ) э л ю е н т о в , к а к п р а в и л о , т р у д н о в о с п р о и з в о ­
д и м ы . И н д и в и д у а л ь н ы е к о м п о н е н т ы п о д в и ж н ы х ф а з д о л ж н ы 
б ы т ь о ч и щ е н ы . П о д в и ж н а я ф а з а н е д о л ж н а в с т у п а т ь в х и м и ч е ­
с к и е р е а к ц и и н и с с о р б е н т о м , н и с к о м п о н е н т а м и р а з д е л я е м о й 
с м е с и . Ч а с т о в е с ь м а ж е л а т е л ь н о д о б а в л е н и е к п о д в и ж н о й ф а з е 
м о д и ф и к а т о р о в — в е щ е с т в к и с л о г о и л и о с н о в н о г о х а р а к т е р а д л я 
п о д а в л е н и я д и с с о ц и а ц и и м о л е к у л к о м п о н е н т о в р а з д е л я е м о й с м е ­
с и . П о д в и ж н а я ф а з а д о л ж н а б ы с т р о и с п а р я т ь с я с п о в е р х н о с т и 
х р о м а т о г р а м м ы п о с л е п р о в е д е н и я р а з д е л е н и я . 

П р и и с п о л ь з о в а н и и э л ю е н т о в , и м е ю щ и х н е з н а ч и т е л ь н у ю в я з ­
к о с т ь , н е о б х о д и м о п р о в о д и т ь р а з д е л е н и я в м и н и м а л ь н о к о р о т к и е 
с р о к и , ч т о б ы п р е д о т в р а т и т ь у ш и р е н и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н 
з а с ч е т д и ф ф у з и и . К о м п о н е н т ы п о д в и ж н о й ф а з ы н е д о л ж н ы су ­
щ е с т в е н н о р а з л и ч а т ь с я п о п о л я р н о с т и в о и з б е ж а н и е р а с с л о е н и я 
э л ю е н т а н е п о с р е д с т в е н н о н а с л о е с о р б е н т а [ 4 5 ] . Р а с с м о т р и м э т о 
я в л е н и е н а к о н к р е т н о м п р и м е р е : и м е е т с я ч е т ы р е х к о м п о н е н т н а я 
п о д в и ж н а я ф а з а А + В + С + D ( к - г е к с а н + м е т а н о л + э т и л а ц е т а т + 
4- у к с у с н а я к и с л о т а ) ( р и с . 1 .19) . 

Н а н а ч а л ь н о м э т а п е х р о м а т о г р а ф и р о в а н и я к о м п о н е н т D а д с о р ­
б и р у е т с я н а н е п о д в и ж н о й ф а з е ; п о м е р е п р о д о л ж е н и я э л ю и р о в а ­
н и я т о ж е с а м о е п р о и с х о д и т с к о м п о н е н т о м С и с к о м п о н е н т о м В . 
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А 
а - Ф Р О Н Т 

А + В 
Р - ф р о н т 

А + В + С 
У-фронт 

А + В + С + D 
5-ФРОНТ 

Рис. 1.19. Расслоение смешанной подвижной фазы во время хромато­
графического разделения, приводящее к образованию вторичных фрон­
тов 

В р е з у л ь т а т е т о л ь к о к о м п о н е н т А д в и ж е т с я с ф р о н т о м . Т а к о й 
с т у п е н ч а т ы й г р а д и е н т , к а к п р а в и л о , к о н ц е н т р и р у е т о т д е л ь н ы е 
к о м п о н е н т ы с м е с и в в и д е у з к и х з о н в о б л а с т я х , г д е р е а л и з у е т с я 
и з м е н е н и е п о л я р н о с т и п о д в и ж н о й ф а з ы , в ы з в а н н о е а д с о р б ц и е й 
с л о е м с о р б е н т а ее и н д и в и д у а л ь н ы х к о м п о н е н т о в . 

Д л я п р а к т и ч е с к о г о в ы б о р а п о д в и ж н о й ф а з ы н а н а ч а л ь н о м 
э т а п е р е к о м е н д у е т с я и с п о л ь з о в а т ь т р е у г о л ь н и к Ш т а л я [ 4 6 ] . О н 
п о з в о л я е т п р о и з в е с т и о р и е н т и р о в о ч н ы й в ы б о р п о д в и ж н о й и н е ­
п о д в и ж н о й ф а з ы д л я р а з д е л е н и я и с с л е д у е м ы х о б р а з ц о в ( к а к 
п о л я р н ы х , т а к и н е п о л я р н ы х ) с у ч е т о м м е х а н и з м а х р о м а т о г р а ­
ф и ч е с к о г о р а з д е л е н и я ( а д с о р б ц и о н н ы й и л и р а с п р е д е л и т е л ь н ы й ) 
( р и с . 1 . 2 0 ) . 

Адсорбция Распределение 

Активная Полярная Липофильная Неполярная 

Неподвижная фаза 

Неактивная 

Липофильная 

Подвижная фаза Неподвижная фаза 

Неполярная 

Гидрофильная Липофильная 

Подвижная фаза 

Полярная 

Гидрофильная 

Рис. 1.20. Треугольная диаграмма по Шталю 
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И з р и с у н к а в и д н о , ч т о о д и н и з у г л о в в р а щ а ю щ е г о с я т р е у г о л ь ­
н и к а у к а з ы в а е т н а х а р а к т е р н ы е о с о б е н н о с т и о б р а з ц о в ( л и п о ф и л ь -
н о с т ь и л и г и д р о ф и л ь н о с т ь ) , а х а р а к т е р и с т и к и н е о б х о д и м ы х д л я 
р а з д е л е н и я н е п о д в и ж н о й и п о д в и ж н о й ф а з с ч и т ы в а ю т с я н а п р о ­
т и в д р у г и х у г л о в т р е у г о л ь н и к а . 

В н а с т о я щ е е в р е м я с у щ е с т в у е т р я д к л а с с и ф и к а ц и й п о д в и ж ­
н ы х ф а з , к о т о р ы е о с н о в ы в а ю т с я , г л а в н ы м о б р а з о м , н а ф и з и ч е ­
с к и х с в о й с т в а х и х к о м п о н е н т о в . О д н а к о и з н а ч а л ь н ы е п р е д п о с ы л ­
к и , л е ж а щ и е в о с н о в е э т и х к л а с с и ф и к а ц и й , р а з л и ч н ы , п о э т о м у и х 
п р я м о е с о п о с т а в л е н и е к р а й н е з а т р у д н е н о [ 4 7 ] . 

В н а с т о я щ е м р а з д е л е б у д у т р а с с м о т р е н ы д в е к л а с с и ф и к а ц и и , 
п о л у ч и в ш и е н а и б о л е е ш и р о к о е р а с п р о с т р а н е н и е . 

Элюотропные ряды. Т е р м и н " э л ю о т р о п н ы е р я д ы " б ы л в п е р ­
в ы е и с п о л ь з о в а н В . Т р а п п е [ 4 8 ] . Р а с т в о р и т е л и б ы л и р а з м е щ е н ы в 
р я д п о м е р е в о з р а с т а н и я с и л ы э л ю и р о в а н и я (е°). Э л ю и р у ю щ а я с и ­
л а р а с т в о р и т е л я я в л я е т с я б е з р а з м е р н о й в е л и ч и н о й , з а в и с я щ е й 
т о л ь к о от в я з к о с т и и п о в е р х н о с т н о г о н а т я ж е н и я р а с т в о р и т е л я . 
Э л ю и р у ю щ а я с и л а к - п е н т а н а б ы л а у с л о в н о п р и н я т а з а н у л ь . Э л ю и ­
р у ю щ а я с и л а , с о г л а с н о п р е д с т а в л е н и ю Т р а п п е , с о о т в е т с т в у е т э н е р ­
г и и а д с о р б ц и и м о л е к у л р а с т в о р и т е л я н а е д и н и ц у п л о щ а д и п о в е р х ­
н о с т и с о р б е н т а в з а в и с и м о с т и от е г о а к т и в н о с т и п о о т н о ш е н и ю к 
" ж и д к о й п о д в и ж н о й ф а з е " . У ч и т ы в а я э т о , в п о л н е п о н я т н о , ч т о 
э л ю и р у ю щ а я с и л а р а з л и ч н а д л я к а ж д о й к о м б и н а ц и и с о р б е н т -
п о д в и ж н а я ф а з а . 

Н и ж е п р и в е д е н о с р а в н е н и е э л ю о т р о п н ы х р я д о в д л я с и л и к а г е -
л я и о к с и д а а л ю м и н и я в п о р я д к е в о з р а с т а н и я э л ю и р у ю щ е й с и л ы : 

С и л и к а г е л ь 

Пентан 
н-Гексан 
Ц и к л о г е к с а н 
Ч е т ы р е х х л о р и с т ы й углерод 
Толуол 
Хлороформ 
Д и х л о р м е т а н 
Д и э т и л о в ы й эфир 
У к с у с н а я кислота 
Ацетон 
Этанол 
Метанол 
П и р и д и н 
Вода 

А 1 2 0 3 

я-Пентан 
н-Гексан 
Ц и к л о г е к с а н 
Ч е т ы р е х х л о р и с т ы й углерод 
Толуол 
Диэтиловый э ф и р 
Хлороформ 
Дихлорметан 
Ацетон 
Уксусная кислота 
П и р и д и н 
Этанол 
Метанол 
Вода 

Н а р и с . 1 . 2 1 п о к а з а н о р а з д е л е н и е с м е с и а н т и б и о т и к о в т и л о -
з и н а , д е з м и к о з и н а и р е л о м и ц и н а , п р о д у ц и р у е м ы х к у л ь т у р о й 

1.7. ПОДВИЖНЫЕ ФАЗЫ 4 3 

Рис. 1.21. Разделение антибиотиков, содержащихся в культуральной 
жидкости Str. fradiae (1 - тилозин; 2 - дезмикозин; 3 - реломицин) в 
бинарных смесях растворителей. Элюирующая сила растворителя для 
бинарной системы е°ь = 0,18 [43]: 
а - 7,1 % этилацетата в гексане; б - 9,53 % ацетона в гексане; в - 29,9 % т о л у о л а в 
гексане 

Str. fradiae, в ы п о л н е н н о й н а Т С Х - п л а с т и н к а х " С о р б ф и л " ( П Т С Х -
П - В - У Ф ) п р и 2 2 "С, о т н о с и т е л ь н о й в л а ж н о с т и 6 4 % в т р е х б и н а р ­
н ы х э л ю е н т а х , и м е ю щ и х о д н у и т у ж е э л ю и р у ю щ у ю с и л у (е° а Ь -
= 0 , 1 8 ) . К а к в и д н о и з р и с у н к а , в с л у ч а е к а ж д о г о р а з д е л е н и я э ф ­
ф е к т и в н о с т ь и с е л е к т и в н о с т ь б ы л и р а з л и ч н ы . Р а н е е п о л у ч е н н ы е 
д а н н ы е [ 1 4 , 1 8 , 4 9 ] т а к ж е у к а з ы в а ю т н а о г р а н и ч е н н о с т ь в и с п о л ь ­
з о в а н и и э т о й к л а с с и ф и к а ц и и н а п р а к т и к е . 

Классификация Снайдера. В п р о т и в о п о л о ж н о с т ь э л ю о т р о п -
н ы м р я д а м Л . С н а й д е р р а с п р е ­
д е л и л [ 5 0 , 5 1 ] б о л ь ш и н с т в о 
р а с т в о р и т е л е й , и с п о л ь з у е м ы х в 
П Х , н а в о с е м ь г р у п п с у ч е т о м 
и х д и п о л ь н ы х , п р о т о н о д о н о р н ы х 
и п р о т о н о а к ц е п т о р н ы х с в о й с т в . 
Э т и г р у п п ы б ы л и р а з м е щ е н ы 
в н у т р и п р а в и л ь н о г о т р е у г о л ь ­
н и к а , к а ж д а я и з с т о р о н к о т о ­
р о г о о т р а ж а е т у в е л и ч е н и е ( и л и 

Рис. 1.22. Треугольник селектив­
ности по Снайдеру[50, 51] Дипольные свойства 
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Т А Б Л И Ц А 1.6 

Значения силы растворителя S, для нормальных 
неподвижных фаз 

Г р у п п а Растворитель Щ 
«-Гексан 0 
к -Бутиловый эфир 2,1 
Изопропиловый эфир 2,4 
Метил-тре /п -бутиловый эфир 2 ,7 
Диэтиловый эфир 2 ,8 
1-Бутан ол 3,9 
2-Пропанол 3,9 
1 -Пропанол 4 
Этанол 4 ,3 
Метанол 5,1 
Тетрагидрофуран 4 
П и р и д и н 5,3 
Метоксиэтанол 5,5 
Д и м е т и л ф о р м а м и д 6,4 
Л е д я н а я уксусная кислота 6 
Ф о р м а м и д 9,6 
Д и х л о р м е т а н 3,1 
1,2-Дихлорэтан 3,5 
Этилацетат 4 ,4 
Метилэтилкетон 4 ,7 
Д и о к с а н 4 ,8 
Ацетон 5,1 
Ацетонитрил 5,8 
Толуол 2 ,4 
Нитробензол 4 ,4 
Хлороформ 4,1 
Нитрометан 6 
Вода 10,2 

II 

III 

IV 

V 

VI 

VII 

VIII 

Т А Б Л И Ц А 1.7 

Значения силы растворителя S f для обращенных 
неподвижных фаз 

Г р у п п а Растворитель 

II 

III 
IV 

Вода 
Метанол 
Этанол 
2-Пропанол 
Тетрагидрофуран 
Ацетонитрил 

0 
2,6 
3,9 
4 ,2 
4 , 5 
3,2 
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у м е н ь ш е н и е ) п р о т о н о д о н о р н ы х с в о й с т в , а т а к ж е с и л у д и п о л ь н ы х 
в з а и м о д е й с т в и й ( р и с . 1 . 2 2 ) . Н а о с н о в а н и и х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х 
х а р а к т е р и с т и к к а ж д о м у э л ю е н т у б ы л а п р и п и с а н а о п р е д е л е н н а я 
с и л а р а с т в о р и т е л я . З н а ч е н и я с и л ы р а с т в о р и т е л я (S,) д л я н о р м а л ь -
н о ф а з о в о й и о б р а щ е н н о ф а з о в о й х р о м а т о г р а ф и и п р е д с т а в л е н ы в 
т а б л . 1 .6 и 1 .7 . В п р я м о ф а з о в о й х р о м а т о г р а ф и и с и л а р а с т в о р и т е л я 
д л я к - г е к с а н а у с л о в н о б ы л а п р и н я т а з а н у л ь , ч т о и с п о л ь з у е т с я в 
п р а к т и ч е с к о й р а б о т е п р и п о д б о р е э л ю и р у ю щ и х с и с т е м . В с л у ч а е 
о б р а щ е н н о ф а з о в о й х р о м а т о г р а ф и и ( т а б л . 1.7) з а 0 б ы л а п р и н я т а 
с и л а р а с т в о р и т е л я д л я в о д ы , п о э т о м у и м е н н о е е и с п о л ь з у ю т д л я 
р е г у л и р о в а н и я с и л ы э л ю е н т о в , п р и м е н я е м ы х д л я р а з д е л е н и я с м е ­
с е й н а R P - ф а з а х . С и л у р а с т в о р и т е л я с м е с и (S{) р а с с ч и т ы в а ю т н а 
о с н о в а н и и с и л ы р а с т в о р и т е л я и н д и в и д у а л ь н ы х к о м п о н е н т о в (Sf) и 
о б ъ е м н ы х д о л е й э т и х к о м п о н е н т о в в с м е с и (Qt) [ 5 2 ] : 

1.8. М Е Т О Д Ы П О Д Б О Р А И О П Т И М И З А Ц И И 
П О Д В И Ж Н Ы Х Ф А З 

Д л я п о д б о р а П Ф в п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и о б ы ч н о и с п о л ь ­
з у ю т : 

- л и т е р а т у р н ы е и с т о ч н и к и ; 
- с т а н д а р т н ы е п о д в и ж н ы е ф а з ы ; 
- м е т о д " э л ю и р о в а н и я п я т н а " ; 
- с х е м у , п р е д л о ж е н н у ю ф и р м о й " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
- м о д е л ь " П Р И З М А " ; 
- в а р и о к а м е р ы . 
1. В п р а к т и ч е с к о й р а б о т е п р и и с п о л ь з о в а н и и п о д в и ж н ы х ф а з , 

п о л у ч е н н ы х и з л и т е р а т у р н ы х и с т о ч н и к о в , д л я р а з д е л е н и я о п р е ­
д е л е н н о й г р у п п ы с о е д и н е н и й н е о б х о д и м о у ч и т ы в а т ь : 

- т и п с о р б е н т а ; 
- м а р к у с о р б е н т а ; 
- т о л щ и н у с л о я с о р б е н т а ; 
- у с л о в и я п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а с т и н о к п е р е д р а ­

б о т о й ; 
- т и п к а м е р ы , в к о т о р о й о с у щ е с т в л я л о с ь э л ю и р о в а н и е ; 
- н а с ы щ е н и е к а м е р ы ; 
- в р е м я н а с ы щ е н и я к а м е р ы , а в н е к о т о р ы х с л у ч а я х и п л а ­

с т и н к и ; 
- т е м п е р а т у р у и о т н о с и т е л ь н у ю в л а ж н о с т ь в о з д у х а л а б о р а ­

т о р н о г о п о м е щ е н и я ; 



Глава 1. В В Е Д Е Н И Е В Т О Н К О С Л О Й Н У Ю Х Р О М А Т О Г Р А Ф И Ю 

- н а л и ч и е и с о д е р ж а н и е с т а б и л и з а т о р о в в р а с т в о р и т е л я х , т а ­
к и х к а к х л о р о ф о р м , м е т и л е н х л о р и д и д р . , е с л и п о с л е д н и е 
в х о д я т в с о с т а в п о д в и ж н ы х ф а з . 

Т о л ь к о п р и у ч е т е в с е х п е р е ч и с л е н н ы х в ы ш е ф а к т о р о в м о ж н о 
в о с п р о и з в е с т и р а з д е л е н и е с п р и е м л е м ы м р а з р е ш е н и е м и с е л е к ­
т и в н о с т ь ю . 

2 . Ф и р м а " C a m a g " п р е д л а г а е т и с п о л ь з о в а т ь с т а н д а р т н ы е д в у х -
( т р е х ) к о м п о н е н т н ы е п о д в и ж н ы е ф а з ы д л я а д с о р б ц и о н н о й и р а с ­
п р е д е л и т е л ь н о й х р о м а т о г р а ф и и [ 7 ] . С о о т н о ш е н и я к о м п о н е н т о в в 
э т и х с и с т е м а х н е о б х о д и м о в ы б и р а т ь , в з я в в к а ч е с т в е к р и т е р и я 
м а к с и м а л ь н о в ы с о к у ю э ф ф е к т и в н о с т ь р а з д е л е н и я и с е л е к т и в ­
н о с т ь . П р е д с т а в л е н ы с л е д у ю щ и е с т а н д а р т н ы е с и с т е м ы д л я а д ­
с о р б ц и о н н о й П Х : 

- х л о р о ф о р м - м е т а н о л ; 
- х л о р о ф о р м - а ц е т о н ; 
- д и э т и л о в ы й э ф и р - т о л у о л ; 
- д и э т и л о в ы й э ф и р - к - г е к с а н - у к с у с н а я к и с л о т а ; 
- э т и л а ц е т а т - м е т а н о л ; 
- э т и л а ц е т а т — т о л у о л . 
Д л я р а с п р е д е л и т е л ь н о й П Х : 
- х л о р о ф о р м - м е т а н о л - в о д а ; 
- х л о р о ф о р м - м е т а н о л - в о д а - в о д н ы й а м м и а к ; 
- х л о р о ф о р м - м е т а н о л - в о д а - у к с у с н а я к и с л о т а ; 
- б у т а н о л - 1 - у к с у с н а я к и с л о т а - в о д а ; 
- б у т а н о л - 1 - п и р и д и н - в о д а ; 
- э т и л а ц е т а т - м у р а в ь и н а я к и с л о т а - в о д а . 
3 . М е т о д " э л ю и р о в а н и я п я т н а " ( " S p o t t e s t " ) о с н о в а н н а р а з д е ­

л е н и и и с с л е д у е м о й с м е с и с п о м о щ ь ю м и к р о к р у г о в о й х р о м а т о г р а ­
ф и и м е т о д о м " п р о б и о ш и б о к " [ 5 3 ] . И с с л е д у е м у ю с м е с ь р а с т в о р я ­
ю т в м и н и м а л ь н о м о б ъ е м е р а с т в о р и т е л я , и м е ю щ е г о н е в ы с о к у ю 
п о л я р н о с т ь , н а н о с я т н е с к о л ь к о п я т е н н а п л а с т и н к у , в ц е н т р к а ж ­
д о г о и з п я т е н в в о д я т р а с т в о р и т е л и ( - 2 0 м к л ) с р а з л и ч н о й с и л о й 
( п о Л . С н а й д е р у ) , о с у щ е с т в л я я к р у г о в у ю х р о м а т о г р а ф и ю к а ж д о г о 
и з п я т е н ( р и с . 1 . 2 3 ) . П р и п о л у ч е н и и п о л о ж и т е л ь н ы х р е з у л ь т а т о в 
р а з д е л е н и я к о м п о н е н т о в с м е с и з а т е м п о д б и р а ю т о п т и м а л ь н ы й 
с о с т а в п о д в и ж н о й ф а з ы . К р и т е р и е м т а к о г о в ы б о р а я в л я е т с я м а к ­
с и м а л ь н о е к о л и ч е с т в о р а з д е л е н н ы х к о м п о н е н т о в . В н а ш е м п р и ­
м е р е т а к и м р а с т в о р и т е л е м я в л я е т с я б е н з о л . П р е и м у щ е с т в а м и д а н ­
н о г о м е т о д а я в л я ю т с я е г о п р о с т о т а в и с п о л н е н и и и э к с п р е с с н о с т ь , 
ч т о д а е т в о з м о ж н о с т ь и с п о л ь з о в а т ь е г о п р и м а с с о в о м с к р и н и н г е 
д а ж е в п о л е в ы х у с л о в и я х [ 5 4 ] . 

4 . С х е м а о п т и м а л ь н о г о в ы б о р а п о д в и ж н о й ф а з ы , п р е д л о ж е н ­
н а я ф и р м о й " C a m a g " , п р е д с т а в л е н а н а р и с . 1 .24 [ 5 5 ] . О н а в к л ю ч а е т 
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• — Гексан 

ф 

— Четыреххлористый 
углерод 

Бензол 

Возрастание 
силы растворителя 

© — Метиленхлорид 

О — Хлороформ 

1 1 

2.5 см 

Р и с . 1.23. П р и м е н е н и е метода " э л ю и р о в а н и я п я т н а " ( "Spot t e s t " ) д л я 
в ы б о р а подходящего р а с т в о р и т е л я д л я р а з д е л е н и я к о м п о н е н т о в л а в а н ­
дового м а с л а [53] 

ч е т ы р е с т у п е н и ( у р о в н я ) : и с с л е д у е м а я с м е с ь н а п е р в о м э т а п е п о д ­
в е р г а е т с я р а з д е л е н и ю в 12 р а с т в о р и т е л я х , и м е ю щ и х р а з л и ч н у ю 
с и л у и п р и н а д л е ж а щ и х к 1 - 3 и 5 - 8 г р у п п а м с е л е к т и в н о с т и С н а й -
д е р а ( р и с . 1 . 2 4 , а) [ 5 0 ] . 

Н а в т о р о м э т а п е п р о и з в о д и т с я у в е л и ч е н и е и л и у м е н ь ш е н и е 
с и л ы р а с т в о р и т е л я , в с л у ч а е и с п о л ь з о в а н и я к о т о р о г о н а б л ю д а л о с ь 
р а з д е л е н и е к о м п о н е н т о в с м е с и с п о м о щ ь ю д о б а в л е н и я в о д ы и л и 
к - г е к с а н а ( р и с . 1 . 2 4 , б). Н а э т о м э т а п е о с у щ е с т в л я е т с я р а з д е л е н и е 
в п о д в и ж н о й ф а з е , с о с т а в л е н н о й и з д в у х н а и б о л е е с е л е к т и в н ы х 
э л ю е н т о в , в з я т ы х в с о о т н о ш е н и и 5 / 5 . Н а т р е т ь е м э т а п е в с л у ч а е 
н е о б х о д и м о с т и д о б а в л я е т с я м о д и ф и к а т о р к и с л о й и л и о с н о в н о й 
п р и р о д ы в т р е х к о м п о н е н т н у ю с и с т е м у ( р и с . 1 . 2 4 , в). Н а ч е т в е р т о м 
э т а п е п р о и з в о д и т с я в ы б о р о п т и м а л ь н о й п о с е л е к т и в н о с т и э л ю и -
р у ю щ е й с и с т е м ы п о с р е д с т в о м в а р и а ц и и к о м п о н е н т о в п о д в и ж н о й 
ф а з ы , п о л у ч е н н о й н а т р е т ь е м э т а п е ( р и с . 1 .24 , г). Т а к и м о б р а з о м , 
с о г л а с н о п р и м е р у , п р и в е д е н н о м у н а р и с . 1 .24 , о п т и м а л ь н а я п о д ­
в и ж н а я ф а з а п р е д с т а в л я е т с о б о й с м е с ь г е к с а н а , х л о р и с т о г о м е т и ­
л е н а и э т а н о л а . 

5 . М о д е л ь " П р и з м а " ( р и с . 1 .25) б ы л а р а з р а б о т а н а Ш . Н е й р е д и 
д л я п о д б о р а и о п т и м и з а ц и и э л ю и р у ю щ и х с и с т е м в п р я м о ф а з о -
в о й и о б р а щ е н н о ф а з о в о й П Х [ 5 6 ] . Э т а м о д е л ь п р е д с т а в л я е т с о б о й 



4 8 Глава 1. В В Е Д Е Н И Е В Т О Н К О С Л О Й Н У Ю Х Р О М А Т О Г Р А Ф И Ю 

I I II II III III V VI VI VI VII VIII 

ВМЕ E t 2 0 EtOH МеОН THF DMF CH 2 CI 2 EtAc ACN MEK Toluene CHCIg 

MEK 9 
H 2 0 1 

Рис. 1.24. Схема подбора и оптимизации подвижной фазы, предложен­
ная фирмой "Сатау"(Швейцария): 
а - первый уровень: индивидуальные растворители ; б - второй уровень: уменьше­
ние содержания гексана и л и увеличение содержания воды с целью повышения 
с и л ы элюента; в - т р е т и й уровень: создание трехкомпонентной п о д в и ж н о й фазы 
(возможно добавление модификатора к и с л о т н о й и л и основной природы, в случае 
необходимости) ; г - четвертый уровень: выбор оптимальной п о д в и ж н о й фазы. 
I В М Е - м е т и л б у т и л о в ы й эфир; I E t 2 0 - д и з т и л о в ы й эфир ; I I Е Ю Н - э т и л о в ы й 
с п и р т ; I I М е О Н - метиловый спирт ; I I I T H F - тетрагидрофуран ; I I I D M F - диме-
тилформамид ; V С Н 2 С 1 2 - х л о р и с т ы й метилен ; V I E t A c - э тилацетат ; V I A C N -
ацетонитрил ; V I М Е К - м е т и л э т и л к е т о н ; V I I - т о л у о л ; V I I I СНС1 3 - хлороформ 

т р е х м е р н ы й в а р и а н т т р е у г о л ь н и к а Л . С н а й д е р а , к о т о р ы й я в л я е т ­
с я о с н о в а н и е м п р и з м ы . М о д е л ь " П р и з м а " д а е т п р и н ц и п и а л ь н у ю 
в о з м о ж н о с т ь , к о м б и н и р у я с о с т а в о м 2 - 5 - к о м п о н е н т н о г о э л ю е н т а , 
о с у щ е с т в и т ь р а з д е л е н и е и с с л е д у е м ы х с м е с е й с в ы с о к и м р а з р е ш е ­
н и е м и с е л е к т и в н о с т ь ю . 

У г л ы т р е у г о л ь н и к а , л е ж а щ е г о в о с н о в а н и и (1, 2, 3), с о о т в е т ­
с т в у ю т с е л е к т и в н о с т и т р е х р а с т в о р и т е л е й , в х о д я щ и х в с о с т а в 
к о н с т р у и р у е м о й п о д в и ж н о й ф а з ы . Э т и р а с т в о р и т е л и , к а к п р а в и ­
л о , п р и н а д л е ж а т к р а з л и ч н ы м г р у п п а м с е л е к т и в н о с т и ; п р и ч е м в 
п р е д в а р и т е л ь н ы х о п ы т а х у с т а н а в л и в а е т с я , ч т о к а ж д ы й и з э т и х 
р а с т в о р и т е л е й в т о й и л и и н о й с т е п е н и п р и г о д е н д л я р а з д е л е н и я 
и с с л е д у е м о й с м е с и . В е р ш и н ы п р и з м ы ( т о ч к и 4, 5, 6) с о о т в е т с т в у ­
ю т с и л е р а с т в о р и т е л я , а п о с к о л ь к у и с п о л ь з у е м ы е р а с т в о р и т е л и 
о т л и ч а ю т с я д р у г о т д р у г а п о с и л е , п о с т р о е н н а я п р и з м а и м е е т н е ­
п р а в и л ь н у ю ф о р м у . " И з о э л ю о т р о п н о е с е ч е н и е " ( т о ч к и 6, 7 и 8) и 
п р и в о д и т к п р а в и л ь н о й п р и з м е , п р и ч е м в т о ч к а х 6, 7 к 8 с и л а в с е х 
т р е х р а с т в о р и т е л е й о д и н а к о в а . С и л у р а с т в о р и т е л е й 3 и 2 п р и э т о м 
у м е н ь ш а ю т , д о б а в л я я н - г е к с а н (б олее с л а б ы й р а с т в о р и т е л ь ) . В та ­
к о м с л у ч а е п р и р а с с м о т р е н и и р е б е р п р и з м ы 2-7 и 3-8 м ы п о л у ч а ­
е м б и н а р н у ю ф а з у , с о с т о я щ у ю и з о д н о г о р а с т в о р и т е л я и к - г е к -
с а н а . Е с л и р а с с м а т р и в а т ь г р а н ь п р и з м ы , т о п о л у ч а е т с я э л ю е н т , 
с о с т о я щ и й и з д в у х р а с т в о р и т е л е й и г е к с а н а . П р о с т р а н с т в у в н у т р и 
п р и з м ы с о о т в е т с т в у е т п о д в и ж н а я ф а з а , с о с т о я щ а я и з т р е х р а с т в о ­
р и т е л е й и к - г е к с а н а . 

Е с л и к п о л у ч е н н о й т а к и м о б р а з о м э л ю и р у ю щ е й с и с т е м е д о ­
б а в л я е т с я м о д и ф и к а т о р , к о т о р ы й с к о н с т р у и р о в а н п о д о с н о в а н и е м 
п р и з м ы в в и д е п ь е д е с т а л а ( р и с . 1 .25) , т о к о л и ч е с т в о и н д и в и д у ­
а л ь н ы х р а с т в о р и т е л е й в э л ю е н т е б у д е т р а в н о п я т и . 

В п р а к т и ч е с к о й р а б о т е п е р в о н а ч а л ь н о и с п ы т ы в а е т с я с м е с ь р а с ­
т в о р и т е л е й , в з я т а я в с о о т н о ш е н и и ( 1 : 1 : 1 ) ( т о ч к а 9 в ц е н т р е т р е ­
у г о л ь н и к а 6, 7 и 8), и в т о м с л у ч а е , е с л и в е л и ч и н ы Rf к о м п о н е н т о в 

4 — 1647 
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и с с л е д у е м о й с м е с и л е ж а т в д и а п а з о н е в ы ш е 0 , 7 , т о к ч е т ы р е х к о м -
п о н е н т н о м у э л ю е н т у ( р а с т в о р и т е л и 1, 2, 3 и к - г е к с а н ) д о б а в л я ю т 
д о п о л н и т е л ь н о н - г е к с а н , а в с л у ч а е Rf < 0 , 2 - к э л ю е н т у д о б а в л я ­
е т с я в о д а . З а т е м п е р е х о д я т к н е п р а в и л ь н о м у т р е у г о л ь н и к у ( в е р х ­
н я я г р а н ь п р и з м ы — р и с . 1 .25 и 1 .26 , т о ч к и 4, 5 и 6) и п р о в е р я ю т 
с е л е к т и в н о с т ь в т о ч к а х 8 : 1 : 1 ; 1 : 8 : 1 и 1 : 1 : 8 в н у т р и т р е у г о л ь ­
н и к а 4-5-6. Н е о б х о д и м о о т м е т и т ь , ч т о е с л и в э л ю и р у ю щ у ю с и с ­
т е м у б ы л в в е д е н м о д и ф и к а т о р , т о в п о с л е д у ю щ и х э к с п е р и м е н т а х 
е г о н у ж н о д о б а в л я т ь в т е х ж е к о л и ч е с т в а х . Е с л и п о л у ч е н н ы е р е ­
з у л ь т а т ы п о р а з д е л е н и ю с м е с и б у д у т у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м и , п р о ­
в е р я ю т с е л е к т и в н о с т ь р а з д е л е н и я в т о ч к а х 7 : 2 : 1 ; 2 : 7 : 1 и 
1 : 2 : 7 , а т а к ж е в и х о к р е с т н о с т я х , д о б и в а я с ь н а и л у ч ш е й с е л е к ­
т и в н о с т и и э ф ф е к т и в н о с т и р а з д е л е н и я . П о с л е н а х о ж д е н и я о п т и ­
м а л ь н о г о с о о т н о ш е н и я к о м п о н е н т о в э л ю е н т а м о ж н о п р о в е с т и д о ­
п о л н и т е л ь н у ю о п т и м и з а ц и ю ( п о с е л е к т и в н о с т и и р а з р е ш е н и ю ) , 
у в е л и ч и в а я и л и у м е н ь ш а я с и л у э л ю е н т а и ( и л и ) к о л и ч е с т в о м о д и ­
ф и к а т о р а . 

5 

Рис . 1.26. С п о м о щ ь ю т р е х з н а ч н ы х чисел о п и с ы в а ю т с я точки селек­
тивности в в е р х н е м треугольнике модели " П р и з м а " [56] 

Рис . 1.27. В н е ш н и й вид В Э Т С Х - в а р и о к а м е р ы ф и р м ы " C a m a g " (Швей­
ц а р и я ) [5] 

Д о с т о и н с т в а м и м о д е л и " П р и з м а " я в л я ю т с я : 
- л е г к о с т ь в и с п о л ь з о в а н и и ; 
- б ы с т р о е п о л у ч е н и е в о с п р о и з в о д и м ы х р е з у л ь т а т о в ; 
- п р и м е н и м о с т ь к о в с е м в и д а м Ж Х . 
К н е д о с т а т к а м м о ж н о о т н е с т и с л е д у ю щ е е : 
- о т с у т с т в и е у ч е т а г а з о в о й ф а з ы в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й к а ­

м е р е ; 
- т р у д н о с т и п р и р а з д е л е н и и с и л ь н о п о л я р н ы х с о е д и н е н и й ; 
- р а с х о ж д е н и е м е ж д у р а с ч е т н ы м и д а н н ы м и и р е з у л ь т а т а м и , 

п о л у ч е н н ы м и н а п р а к т и к е . 
6 . Ф и р м о й " C a m a g " б ы л а р а з р а б о т а н а В Э Т С Х - в а р и о к а м е р а , 

п р е д с т а в л я ю щ а я с о б о й р а з н о в и д н о с т ь г о р и з о н т а л ь н о й S - к а м е р ы 
( р и с . 1 . 2 7 ) , к о т о р а я п р е д н а з н а ч е н а д л я р а з д е л е н и я и с с л е д у е м о й 
с м е с и с п р и м е н е н и е м ш е с т и р а з л и ч н ы х э л ю е н т о в о д н о в р е м е н н о . 
Э л ю и р о в а н и е п р о в о д и т с я н е з а в и с и м о п о ш е с т и д о р о ж к а м н а с т е к ­
л я н н о й п л а с т и н к е р а з м е р о м 1 0 х 1 0 с м . Д о р о ж к и р а з д е л е н ы бо­
р о з д к а м и ( 3 м м ) , к о т о р ы е в ы р е з а ю т с я в с л о е с о р б е н т а с п о м о щ ь ю 
с п е ц и а л ь н о г о п р и с п о с о б л е н и я . " У р а в н о в е ш и в а н и е " к а ж д о й и з 6 д о ­
р о ж е к в п а р а х и н д и в и д у а л ь н о г о э л ю е н т а о с у щ е с т в л я е т с я в п р е д е ­
л а х о т 3 д о 5 м и н , п о с л е ч е г о п р о и с х о д и т э л ю и р о в а н и е н а к а ж д о й 

4* 
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Рис. 1.28. Разделение кортико-
стероидов в ВЭТСХ-вариокамере 
с помощью шести различных 
элюентов. Относительная влаж­
ность 72 %. Элюенты: хлоро­
форм, хлороформ — метанол: 
93 : 7; 95 : 5; 90 : 10; 85 : 15 и 
80 : 20 [5] 

и з д о р о ж е к . Н а р и с . 1 .28 п о к а з а н п р и м е р п о д б о р а о п т и м а л ь н о й 
ф а з ы д л я р а з д е л е н и я к о р т и к о с т е р о и д о в [ 5 ] . К н е д о с т а т к у в а р и о -
к а м е р ы м о ж н о о т н е с т и т о , ч т о п р и р а б о т е с н е й т р е б у ю т с я т о л ь к о 
В Э Т С Х - п л а с т и н к и р а з м е р о м 1 0 x 1 0 с м , в ы п о л н е н н ы е н а с т е к л я н ­
н о й п о д л о ж к е . 

1.9. МЕТОДЫ НАНЕСЕНИЯ ПРОБ 

К а к у ж е б ы л о и з л о ж е н о в ы ш е , э ф ф е к т и в н о с т ь х р о м а т о г р а ф и -
ч е с к о г о р а з д е л е н и я и м е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и р е з у л ь т а ­
т о в , п о л у ч е н н ы х п о с л е к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и х р о м а т о г р а м м , 
з а в и с я т от м н о г и х ф а к т о р о в , в т о м ч и с л е и с п о с о б а н а н е с е н и я п р о ­
б ы н а п л а с т и н к у . Т а к , е с л и д и а м е т р ы с т а р т о в ы х з о н в е л и к и , т о 
р а з р е ш е н и е п р и р а з д е л е н и и с у щ е с т в е н н о у х у д ш и т с я и з н а ч и т е л ь ­
н о в о з р а с т е т о ш и б к а п р и к о л и ч е с т в е н н о м о п р е д е л е н и и [ 4 4 ] . П о ­
в р е ж д е н и е с т а р т о в о й з о н ы п р и н а н е с е н и и п р о б ы н е д о п у с т и м о 
[ 1 4 ] . П р и н а н е с е н и и п р о б ы н е о б х о д и м о [ 2 9 ] : 

- л е г к о е у д а л е н и е р а с т в о р и т е л я со с т а р т о в о й з о н ы ; 
- р а с т в о р и т е л ь д о л ж е н р а с т в о р я т ь н е м е н е е 1 г и с с л е д у е м о г о 

в е щ е с т в а в 1 0 0 м л ; 
- р а с т в о р и т е л ь н е д о л ж е н и м е т ь в ы с о к у ю п о л я р н о с т ь ( р и с . 1 .29) ; 
- д л я у д а л е н и я р а с т в о р и т е л я со с т а р т о в о й з о н ы п р и р а б о т е с 

т е р м о л а б и л ь н ы м и в е щ е с т в а м и н е с л е д у е т н а г р е в а т ь п л а ­
с т и н к у . Н е р е к о м е н д у е т с я и с п о л ь з о в а н и е п о т о к а г о р я ч е г о 
в о з д у х а ( ф е н и л и т е р м о в е н т и л я т о р ) , т а к к а к э т о п р и в о д и т к 
з а г р я з н е н и ю п л а с т и н к и ; 

- п р о м ы т у ю и а к т и в и р о в а н н у ю х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю п л а с т и н ­
к у р е к о м е н д у е т с я н а к р ы в а т ь с т е к л я н н о й п л а с т и н к о й , о с ­
т а в л я я с в о б о д н о й л и ш ь с т а р т о в у ю з о н у ; 
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н-Гексан Толуол Хлороформ Ацетон 
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Рис. 1.29. Влияние растворителя на диаметр пятна в стартовой зоне 
при нанесении одного и того же объема вещества, растворенного в раз­
личных растворителях при одинаковой концентрации растворов 

- д и а м е т р с т а р т о в о й з о н ы д л я В Э Т С Х - п л а с т и н о к н е д о л ж е н 
п р е в ы ш а т ь 1,0—1,5 м м , в с л у ч а е Т С Х - п л а с т и н о к о н м о ж е т 
в а р ь и р о в а т ь от 2 д о 4 м м [ 5 7 ] . 

С у щ е с т в у ю т т р и с п о с о б а н а н е с е н и я в е щ е с т в а н а п л а с т и н к у : и з 
р а с т в о р а , н а н е с е н и е с у х о г о о б р а з ц а и к о н т а к т н о е н а н е с е н и е р а с ­
т в о р о в с о е д и н е н и й , и м е ю щ и х в ы с о к у ю в я з к о с т ь [ 4 6 ] . 

Н а п р а к т и к е о б ы ч н о и с п о л ь з у е т с я п е р в ы й с п о с о б . Н а н е с е н и е 
п р о б ы н а п л а с т и н к у и з р а с т в о р а о с у щ е с т в л я е т с я в т о ч к у в в и д е 
п я т н а и л и в в и д е п о л о с ы . М н о г о ч и с л е н н ы е и с с л е д о в а н и я п о к а з а л и , 
ч т о п р и н а н е с е н и и п о л о с о й с э ж е к т и р о в а н и е м э ф ф е к т и в н о с т ь р а з ­
д е л е н и я в ы ш е , ч е м в с л у ч а е н а н е с е н и я в в и д е п я т н а п р и о д и н а к о ­
в о м с о д е р ж а н и и в е щ е с т в а в п р о б е и ее о б ъ е м е . Н а р и с . 1 .30 п о к а з а ­
н а э ф ф е к т и в н о с т ь р а з д е л е н и я м о д е л ь н о й с м е с и к р а с и т е л е й п р и 
н а н е с е н и и в т о ч к у 1 и 2 д о р о ж к и , в т о ч к у с э ж е к т и р о в а н и е м - 3 и 
4 д о р о ж к и , п о л о с о й б е з э ж е к т и р о в а н и я - 5 и 6 д о р о ж к и и п о л о с о й 
с э ж е к т и р о в а н и е м - 7 и 8 д о р о ж к и . И з р и с у н к а в и д н о , ч т о п р и 
н а н е с е н и и в т о ч к у б е з э ж е к т и р о в а н и я н а н е с е н и е с о п р о в о ж д а е т с я 
к р у г о в о й х р о м а т о г р а ф и е й с м е с и к р а с и т е л е й . 

Р а с с м о т р и м п р и б о р ы , к о т о р ы е п р е д н а з н а ч е н ы д л я н а н е с е н и я 
п р о б ы в т о ч к у . 

Н а н е с е н и е п р о б ы н а п л а с т и н к у о с у щ е с т в л я е т с я : 
- к а л и б р о в а н н ы м и к а п и л л я р а м и с т у п ы м к о н ц о м ; 
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Рис. 1.30. Влияние различных методов нанесения на разрешение при 
разделении модельной смеси красителей. Растворитель — метанол (5 и 
10 мкл). Стационарная фаза — ВЭТСХ-пластинки "Kieselgel 60". Под­
вижная фаза — толуол 
Слева направо: нанесение в т о ч к у без эжектирования - 1 и 2 д о р о ж к и (5 и 10 м к л ) , 
нанесение в т о ч к у с эжектированием 3 и 4 д о р о ж к и (5 и 10 м к л ) , нанесение в виде 
полосы без эжектирования 5 и 6 д о р о ж к и (5 и 10 м к л ) и нанесение в виде полосы с 
эжектированием - 7 и 8 д о р о ж к и (5 и 10 м к л ) ; 
а - зоны нанесения смеси красителей до проведения разделения; б - разделение 
смеси красителей [7] 

- м и к р о ш п р и ц а м и ( п о р ш н е в ы м и ) с т у п ы м к о н ц о м и г л ы ; 
- с п е ц и а л ь н ы м и а п п л и к а т о р а м и . 
К а л и б р о в а н н ы е с т е к л я н н ы е и л и п л а т и н о - и р и д и е в ы е к а п и л ­

л я р ы , и с п о л ь з у е м ы е д л я н а н е с е н и я п р о б ы , о б ы ч н о и м е ю т с л е ­
д у ю щ и е о б ъ е м ы : 0 , 5 ; 1,0; 2,0 и 5 , 0 м к л ; п р и э т о м п о г р е ш н о с т ь в 
д о з и р о в а н и и н е п р е в ы ш а е т 5 % [ 5 ] . Д л я к о л и ч е с т в е н н ы х и з м е р е ­
н и й р е к о м е н д у ю т и с п о л ь з о в а т ь о д и н и т о т ж е к а п и л л я р д л я н а н е ­
с е н и я р а с т в о р о в п р о б и с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в , п р о м ы в а я е г о м е ж ­
д у н а н е с е н и я м и . К а п и л л я р ы и м е ю т с у щ е с т в е н н ы й н е д о с т а т о к -
р а с т в о р и т е л ь с в ы с о к о й л е т у ч е с т ь ю м о ж е т ч а с т и ч н о и с п а р и т ь с я 
и з к а п и л л я р а е щ е д о н а н е с е н и я п р о б ы , п о э т о м у в о з н и к а е т н е о б ­
х о д и м о с т ь в и с п о л ь з о в а н и и п о р ш н е в ы х ш п р и ц е в . 

П о р ш н е в ы е ш п р и ц ы р а б о т а ю т п о п р и н ц и п у " з а м е щ е н и я о б ъ ­
е м а " , и н е т н е о б х о д и м о с т и к а с а т ь с я с л о я с о р б е н т а п р и н а н е с е н и и 
о б р а з ц а . О б ъ е м д о з и р о в а н и я п р и н а н е с е н и и п р о б ы ш п р и ц е м (в 
о т л и ч и е о т м и к р о к а п и л л я р о в ) н е л и м и т и р о в а н . Д л я п о л у ч е н и я 
х о р о ш е й в о с п р о и з в о д и м о с т и р е з у л ь т а т о в п р и н а н е с е н и и р а с т в о р а 
ш п р и ц е м н а п л а с т и н к у н е о б х о д и м о и с п о л ь з о в а т ь ш п р и ц ы с т у ­
п ы м и к о н ц а м и и г л . В э т о м с л у ч а е о б р а т н ы й х о д ж и д к о с т и в 
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ш п р и ц д о л ж е н б ы т ь з а т р у д н е н . О б р а т н ы й х о д м о ж н о с в е с т и к м и ­
н и м у м у п о с р е д с т в о м п о к р ы т и я и г л ы , н а п р и м е р , м и к р о п л е н к о й 
ф т о р о п л а с т а - 4 [ 1 4 ] . П о р ш е н ь д о л ж е н и м е т ь х о р о ш е е у п л о т н е н и е 
н а к о н ц е , н а п р и м е р , в ы п о л н е н н о е и з ф т о р о п л а с т а - 4 , ч т о б ы н а н о ­
с и м ы й р а с т в о р н е м о г п р о х о д и т ь м е ж д у п о р ш н е м и с т е к л я н н ы м 
к о р п у с о м . П о р ш е н ь ш п р и ц а д о л ж е н б ы т ь в с е г д а в к о н т а к т е с п р и ­
в о д о м , ч т о б ы н е п р о и з о ш л о с п о н т а н н о е п а д е н и е п о р ш н я . К о р п у с 
ш п р и ц а н е д о л ж е н д в и г а т ь с я во в р е м я н а н е с е н и я . 

Д л я у м е н ь ш е н и я п о г р е ш н о с т и , к о т о р а я в о з н и к а е т п р и н а н е с е ­
н и и ш п р и ц е м в т о ч к у , р е к о м е н д у е т с я п р и м е н я т ь р у ч н ы е ш а г о в ы е 
д о з а т о р ы и л и а п п л и к а т о р ы т и п а " N a n o m a t Ш " ф и р м ы " C a m a g " . 
П р о б а в в и д е п о л о с ы н а н о с и т с я с п о м о щ ь ю а п п л и к а т о р о в м е т о д о м 
э ж е к т и р о в а н и я . П р и э т о м и с п о л ь з у е т с я а з о т и л и с ж а т ы й в о з д у х ' . 
О д н о в р е м е н н о п р о и с х о д и т у д а л е н и е р а с т в о р и т е л я и з с т а р т о в о й 
з о н ы . И з в ы п у с к а е м ы х и н а и б о л е е ш и р о к о и с п о л ь з у е м ы х в н а ­
с т о я щ е е в р е м я а п п л и к а т о р о в с л е д у е т о т м е т и т ь : " L i n o m a t I V " , 
" L i n o m a t V " , A T S - 4 ( с н а б ж е н а в т о с а м п л е р о м ) ф и р м ы " C a m a g " и 
A S - 3 0 ф и р м ы " D e s a g a " ( Г е р м а н и я ) [ 5 8 ] . Н а н е с е н и е о с у щ е с т в л я е т ­
с я п р и в о з в р а т н о - п о с т у п а т е л ь н о м д в и ж е н и и с т о л и к а а п п л и к а т о р а 
(по о с и X ) , н а к о т о р о м з а к р е п л е н а п л а с т и н к а . У п р а в л е н и е э т и м и 
п р и б о р а м и ( к р о м е " L i n o m a t I V " , и м е ю щ е г о в с т р о е н н ы й п р о ц е с ­
с о р ) п р о и з в о д и т с я с п о м о щ ь ю к о м п ь ю т е р а . В с л у ч а е а п п л и к а т о р а 
" L i n o m a t V " с к о р о с т ь н а н е с е н и я у с т а н а в л и в а е т с я а в т о м а т и ч е с к и в 
з а в и с и м о с т и о т в ы б р а н н о г о р а с т в о р и т е л я и в а р ь и р у е т в п р е д е л а х 
от 3 0 д о 5 0 0 н л / с [ 5 9 ] . В а п п л и к а т о р а х " L i n o m a t V " и A S - 3 0 в к а ­
ч е с т в е д о з а т о р а и с п о л ь з у ю т с я ш п р и ц ы о б ъ е м о м 1 0 0 и л и 5 0 0 м к л , 
в т о в р е м я к а к в с л у ч а е A T S - 4 и с п о л ь з у ю т с я ш п р и ц ы о б ъ е м о м 1 0 , 
2 5 и 1 0 0 м к л с с и с т е м о й а в т о м а т и ч е с к о й п р о м ы в к и [ 6 0 ] . 

В Р о с с и и в н а с т о я щ е е в р е м я в ы п у с к а ю т с я н а б о р ы м и к р о к а ­
п и л л я р о в с т у п ы м к о н ц о м о б ъ е м о м 0 , 5 ; 0 , 1 ; 2 , 0 и 5 , 0 м к л , м и к ­
р о ш п р и ц ы о б ъ е м о м 1,0 и 1 0 , 0 м к л , а т а к ж е ш а г о в ы е д о з а т о р ы 
д л я э т и х ш п р и ц е в . Э т о о б о р у д о в а н и е в ы п у с к а е т с я ф и р м а м и 
Н Т Ц " Л е н х р о м " ( г . С а н к т - П е т е р б у р г ) [ 6 1 ] и З А О " С о р б п о л и м е р " 
(г . К р а с н о д а р ) . З А О " С о р б п о л и м е р " в ы п у с к а е т р у ч н о й а п п л и к а т о р 
" С о р б ф и л " д л я н а н е с е н и я п р о б в в и д е п я т н а , с н а б ж е н н ы й м и к р о ­
ш п р и ц е м М Ш - 1 0 М и с т о л и к о м с э л е к т р о п о д о г р е в о м п о в е р х н о с т и 
д л я у д а л е н и я р а с т в о р и т е л я с х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х п л а с т и н о к п р и 
н а н е с е н и и п р о б [ 6 2 ] . В 2 0 0 3 г . З А О " С о р б п о л и м е р " о с в о е н в ы п у с к 
а в т о м а т и ч е с к о г о а п п л и к а т о р а " С о р б ф и л " . Э т о т п р и б о р п о з в о л я е т 
о с у щ е с т в и т ь н а н е с е н и е 1 0 п р о б н а п л а с т и н к у ш п р и ц е м о б ъ е м о м 
10 м к л с а в т о м а т и ч е с к о й с и с т е м о й п р о м ы в к и . П р и б о р у п р а в л я е т ­
с я с п о м о щ ь ю к о м п ь ю т е р а , п р о г р а м м а " С о р б ф и л " в ы п о л н е н а н а 

С ж а т ы й воздух д о л ж е н быть т щ а т е л ь н о о ч и щ е н . 
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русском языке. Аппликатор способен наносить пробы как в виде 
пятна, так и в виде полосы; нанесение пробы производится мето­
дом эжектирования [62] . 

1.10. ПОДГОТОВКА ХРОМАТОГРАФИЧЕСКИХ КАМЕР 
К РАЗДЕЛЕНИЮ 

В настоящее время в практической работе для элюирования 
хроматограмм используют вертикальный и горизонтальный спо­
собы, а также проявление на установках AMD и "Хромпресс" (см. 
разд. 1.5). Круговой и антикруговой способы элюирования сейчас 
не применяются. Для вертикального элюирования выпускаются 
камеры конструкции Петрина, имеющие в середине дна перего­
родку (рис. 1.31) [63] и "классические" камеры (рис. 1.32). 

В отличие от жидкостной хроматографии, в ПХ при разделе­
нии важную роль играет газовая фаза [ 6 4 - 6 7 ] . Слой сорбента об­
ладает способностью насыщаться перед началом элюирования при­
сутствующими в газовой фазе молекулами растворителей. Более 

Фильтровальная 
бумага 

Элюент 

Фильтровальная 
бумага 

Элюент 

Рис. 1.31. Хроматографическая камера с перегородкой в центре дна: 
а - элюирование п л а с т и н к и (без насыщения) ; б - предварительное насыщение пла ­
с т и н к и (в свободном от элюента резервуаре камеры) в насыщенной камере; в - за­
полнение растворителем свободного резервуара камеры д л я проведения элюирова­
н и я п л а с т и н к и посредством наклона камеры; г - элюирование п л а с т и н к и , про­
шедшей стадию предварительного насыщения в насыщенной камере 

Рис. 1.32. Этапы работы с нормальной насыщенной камерой для ТСХ: 
/ - нормальная камера д л я Т С Х ; II - внутренние стенки камеры обложены ф и л ь т ­
ровальной бумагой; III - хроматографическая камера заполнена элюентом (начало 
стадии насыщения) ; IV - установка Т С Х - п л а с т и н к и в камеру и начало элюирова­
н и я ; V - элюирование д в у х пластинок в камере (вид сбоку) 

того, молекулы элюента, поднимающиеся по слою, тоже взаимо­
действуют с молекулами газовой фазы. Молекулы компонентов 
разделяемой смеси, находясь во взаимодействии с молекулами 
подвижной и неподвижной фаз, также вовлекаются в контакт с 
молекулами газовой фазы. Перечисленные процессы в большин­
стве случаев протекают одновременно, и их прохождение нельзя 
трактовать по отдельности. 
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Т а к , п о м н е н и ю Ф . Г е й с а , в о п р о с о н а с ы щ е н и и в П Х т а к ж е 
с т а р , к а к и с а м м е т о д [ 6 7 ] . П о н я т и ю " н а с ы щ е н и е " в л и т е р а т у р е 
п р и д а е т с я н е в с е г д а о д и н и т о т ж е с м ы с л , п о э т о м у н е о б х о д и м о 
р а с с м о т р е т ь и к о н к р е т и з и р о в а т ь и с п о л ь з у е м ы е о п р е д е л е н и я и 
т е р м и н ы , и м е ю щ и е о т н о ш е н и е к э т о м у п р о ц е с с у . 

П о д н а с ы щ е н и е м х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й к а м е р ы п о д р а з у м е в а ­
е т с я т а к о е ее с о с т о я н и е , к о г д а в с е к о м п о н е н т ы п о д в и ж н о й ф а з ы 
н а х о д я т с я в д и н а м и ч е с к о м р а в н о в е с и и со в с е м и к о м п о н е н т а м и 
г а з о в о й ф а з ы к а к д о э л ю и р о в а н и я х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й п л а с т и н ­
к и , т а к и в о в р е м я э л ю и р о в а н и я . 

П о д п р е д в а р и т е л ь н ы м н а с ы щ е н и е м ( с и н о н и м ы - ч а с т и ч н о е 
н а с ы щ е н и е , п р е д в а р и т е л ь н а я а д с о р б ц и я , п р е д в а р и т е л ь н о е к о н д и ­
ц и о н и р о в а н и е , п а р о в о е и м п р е г н и р о в а н и е , п р е д в а р и т е л ь н о е н а ­
с ы щ е н и е с л о я с о р б е н т а х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й п л а с т и н к и г а з о в о й 
ф а з о й ) п о н и м а е т с я с о р б ц и я м о л е к у л г а з о в о й ф а з ы и з а т м о с ф е р ы 
к а м е р ы н е с м о ч е н н ы м у ч а с т к о м х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й п л а с т и н к и 
н е з а в и с и м о от с т е п е н и н а с ы щ е н и я к а м е р ы . 

С о р б ц и о н н о е н а с ы щ е н и е к а м е р ы - э т о т а к о е е е с о с т о я н и е , к о ­
г д а н е с м о ч е н н а я ч а с т ь х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й п л а с т и н к и н а х о д и т с я 
в р а в н о в е с и и со в с е м и к о м п о н е н т а м и г а з о в о й ф а з ы в а т м о с ф е р е 
к а м е р ы , н а с ы щ е н н о й в с е м и к о м п о н е н т а м и э л ю и р у ю щ е й с и с т е м ы . 
И н ы м и с л о в а м и , с о р б ц и о н н о е н а с ы щ е н и е - э т о э к с т р е м а л ь н ы й 
с л у ч а й п р е д в а р и т е л ь н о г о н а с ы щ е н и я , к о г д а с т е п е н ь п р е д в а р и ­
т е л ь н о г о н а с ы щ е н и я д о с т и г л а в е р х н е г о п р е д е л а . 

В р е м я н а с ы щ е н и я с т а н д а р т н о й к а м е р ы ( д л я п л а с т и н о к 2 0 х 
х 2 0 с м ) с о с т а в л я е т - 2 , 0 - 2 , 5 ч в з а в и с и м о с т и о т с о с т а в а п о д в и ж ­
н о й ф а з ы . О д н а к о э т о т п р о ц е с с м о ж н о с у щ е с т в е н н о у с к о р и т ь 
( д о 0 , 5 - 1 , 0 ч ) , в ы л о ж и в в н у т р е н н и е с т е н к и к а м е р ы ф и л ь т р о в а л ь ­
н о й б у м а г о й , с м о ч е н н о й э л ю е н т о м . Э т о т п р и е м б ы л р а з р а б о т а н 
Э. Ш т а л е м в 1 9 5 9 г . [ 4 6 ] . 

В с е и з в е с т н ы е к о н с т р у к ц и и в е р т и к а л ь н ы х к а м е р в П Х д е л я т ­
с я н а 2 к л а с с а ( п о о б ъ е м у ) и л и , т о ч н е е , н а 4 к л а с с а , е с л и п р и н я т ь 
в о в н и м а н и е н е т о л ь к о о б ъ е м , н о и н а л и ч и е н а с ы щ е н и я . Т а к , со ­
г л а с н о Э. Ш т а л ю [ 4 6 ] к а м е р ы с г л у б и н о й г а з о в о г о п р о с т р а н с т в а 
н а д с л о е м с о р б е н т а с в ы ш е 3 м м п р и н я т о н а з ы в а т ь н о р м а л ь н ы м и 
( N - к а м е р ы ) ; к а м е р ы , у к о т о р ы х э т а в е л и ч и н а м е н е е 3 м м , п р и н я т о 
н а з ы в а т ь с э н д в и ч - к а м е р а м и ( S - к а м е р ы ) . Н е о б х о д и м о о т м е т и т ь , 
ч т о в п о с л е д н и е г о д ы в е р т и к а л ь н ы е S - к а м е р ы и с п о л ь з у ю т с я в е с ь ­
м а р е д к о [ 2 0 ] . О с н о в н ы м н е д о с т а т к о м " к л а с с и ч е с к и х " N - к а м е р 
я в л я е т с я т о , ч т о н е в о з м о ж н о о с у щ е с т в и т ь с о р б ц и о н н о е н а с ы щ е ­
н и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х п л а с т и н о к п е р е д э л ю и р о в а н и е м , н е п о ­
м е с т и в и х н а н е с м о ч е н н у ю э л ю е н т о м п о д с т а в к у н а д н е к а м е р ы . 
И с п о л ь з о в а н и е к а м е р с п е р е г о р о д к о й п о з в о л я е т у с т р а н и т ь э т о т 

н е д о с т а т о к . Т а к , р а с т в о р и т е л ь з а л и в а е т с я в о д и н и з о т с е к о в д н а , 
з а т е м к а м е р а н а с ы щ а е т с я , в с в о б о д н ы й о т с е к п о м е щ а е т с я х р о м а -
т о г р а ф и ч е с к а я п л а с т и н к а ( р и с . 1 . 3 1 , 6 ) . П о с л е д о с т и ж е н и я с о р б -
ц и о н н о г о н а с ы щ е н и я (~30 м и н ) с в о б о д н ы й о т с е к з а п о л н я е т с я 
э л ю е н т о м п у т е м п о в о р о т а к а м е р ы н а 4 5 - 6 0 ° ( р и с . 1 . 3 1 , в) с п о с л е ­
д у ю щ и м в о з в р а т о м в и с х о д н о е п о л о ж е н и е , п о с л е ч е г о н а ч и н а е т с я 
п р о ц е с с э л ю и р о в а н и я ( р и с . 1 . 3 1 , г). К а м е р ы с п е р е г о р о д к о й и м е ю т 
и д р у г о е с у щ е с т в е н н о е п р е и м у щ е с т в о п е р е д к л а с с и ч е с к и м и к а м е ­
р а м и : р а с х о д э л ю е н т а в 2 - 3 р а з а м е н ь ш е . 

Д л я г о р и з о н т а л ь н о г о л и н е й н о г о э л ю и р о в а н и я п р и м е н я ю т с я S-
к а м е р ы ( р и с . 1 . 3 3 ) , в ы п у с к а е м ы е ф и р м о й " C a m a g " [ 5 ] . Э л ю и р о в а -
н и е в т а к и х к а м е р а х м о ж н о о д н о в р е м е н н о о с у щ е с т в л я т ь с д в у х 
с т о р о н , ч т о у в е л и ч и в а е т ее п р о и з в о д и т е л ь н о с т ь в 2 р а з а п о с р а в ­
н е н и ю с а н а л о г и ч н ы м и к а м е р а м и в е р т и к а л ь н о г о э л ю и р о в а н и я . 
Т а к , и с п о л ь з у я т а к у ю к а м е р у д л я э л ю и р о в а н и я В Э Т С Х - п л а с т и н к и 
( 2 0 х 2 0 с м ) м о ж н о п р о в е с т и р а з д е л е н и е 72 о б р а з ц о в п р и р а с х о д е 
э л ю е н т а 2 , 5 м л ( н а к а ж д ы й р е з е р в у а р ) и в р е м е н и н а с ы щ е н и я к а ­
м е р ы 3 - 5 м и н . Е щ е о д н о й о с о б е н н о с т ь ю э т о й к а м е р ы я в л я е т с я т о , 
ч т о д в и ж е н и е р а с т в о р и т е л я п о п л а с т и н к е п р о и с х о д и т т о л ь к о з а 
с ч е т к а п и л л я р н ы х с и л . В к л а д г р а в и т а ц и и , в о т л и ч и е о т к а м е р 
в е р т и к а л ь н о г о э л ю и р о в а н и я , о т с у т с т в у е т . Э л ю и р о в а н и е о с т а н а в ­
л и в а е т с я в т о т м о м е н т , к о г д а ф р о н т ы п е р в о г о и в т о р о г о э л ю е н т о в 
в х о д я т д р у г с д р у г о м в к о н т а к т [ 1 4 ] . 

Т а к и м о б р а з о м , д л я п о л у ч е н и я в о с п р о и з в о д и м ы х р е з у л ь т а т о в 
н е о б х о д и м о с т р о г о у ч и т ы в а т ь с л е д у ю щ и е ф а к т о р ы : 

- т и п к а м е р ы ; 
- е е р а з м е р ; 
- н а с ы щ е н и е к а м е р ы ; 
- с о р б ц и о н н о е н а с ы щ е н и е ; 
- т е м п е р а т у р у ; 
- о т н о с и т е л ь н у ю в л а ж н о с т ь . 

1 2 5 

Р и с . 1.33. К а м е р а д л я горизонтального э л ю и р о в а н и я ф и р м ы " C a m a g " 
( Ш в е й ц а р и я ) : 
1 - хроматографическая п л а с т и н к а ; 2 - с теклянная п л а с т и н к а ; 3 - резервуар д л я 
растворителя ; 4 - с теклянные з а ж и м ы ; 5 - к р ы ш к а камеры 
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1 • : 
I 

а б в г д е 
Рис. 1.34. Разделение двух растительных экстрактов (дорожка 1 -
Schisandra chinensis, дорожка 2 — Schisandra spenanthera). Стацио­
нарная фаза: ВЭТСХ-пластинки «Silica gel 60» F254 фирмы 
"Merck" (Германия). Подвижная фаза: толуол - этилацетат -
уксусная кислота (70 : 30 : 3,0, v/v). Обнаруживающий реагент: конц. 

серная кислота - метанол (10 : 90, v/v): 
а - камера с перегородкой в центре дна, насыщенная; б - ненасыщенная; в - гори ­
зонтальная камера, насыщенная; г - горизонтальная камера, ненасыщенная; д -
горизонтальная сэндвич-камера (S-камера), насыщенная; предварительное насы­
щение п л а с т и н к и в парах элюента в течение 10 мин ; е - горизонтальная сэндвич-
камера (S-камера), ненасыщенная 

Н а р и с . 1 .34 в к а ч е с т в е п р и м е р а п р е д с т а в л е н о р а з д е л е н и е д в у х 
р а с т и т е л ь н ы х э к с т р а к т о в : д о р о ж к а 1 - Schisandra chinensis и д о ­
р о ж к а 2 - Schisandra spenanthera, - п р о в е д е н н о е в к а м е р а х р а з ­
л и ч н о г о т и п а . Н а э ф ф е к т и в н о с т ь р а з д е л е н и я с у щ е с т в е н н ы м о б р а ­
з о м в л и я ю т т и п к а м е р ы и н а л и ч и е н а с ы щ е н и я . 

В Р о с с и и Н Т Ц " Л е н х р о м " [ 6 1 ] и ЗАО " С о р б п о л и м е р " [ 6 2 ] в ы ­
п у с к а ю т с я к л а с с и ч е с к и е N - к а м е р ы д л я э л ю и р о в а н и я п л а с т и н о к 
р а з м е р о м 1 0 х 1 0 , 1 0 х 1 5 , 1 0 х 2 0 и 2 0 х 2 0 с м . В ЗАО " С о р б п о ­
л и м е р " н е д а в н о о с в о е н в ы п у с к к а м е р , и м е ю щ и х п е р е г о р о д к у в 
с е р е д и н е д н а д л я э л ю и р о в а н и я п л а с т и н о к р а з м е р о м 1 0 x 1 0 и 
1 0 х 1 5 с м . 

1.11. ВЛИЯНИЕ ВЛАЖНОСТИ И ТЕМПЕРАТУРЫ В О З Д У Х А 
НА ЭФФЕКТИВНОСТЬ Р А З Д Е Л Е Н И Я 

М о л е к у л ы в о д ы с о р б и р у ю т с я н а п о в е р х н о с т и с л о я с о р б е н т а и 
и н а к т и в и р у ю т е г о . Н а р и с . 1 .35 п р е д с т а в л е н о р а з д е л е н и е п о л и -
к о н д е н с и р о в а н н ы х а р о м а т и ч е с к и х у г л е в о д о р о д о в ( э л ю е н т к - г е к -
с а н ) . П л а с т и н к и б ы л и п р о м ы т ы , а к т и в и р о в а н ы , н а н и х б ы л о 
н а н е с е н о о д и н а к о в о е к о л и ч е с т в о о б р а з ц а , в ы д е р ж а н ы в т е ч е н и е 
3 0 м и н в к а м е р а х с о п р е д е л е н н о й о т н о с и т е л ь н о й в л а ж н о с т ь ю , п о с л е 
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Относительная влажность, % 

см 72 64 58 47 37 31 24 18 

1 
1 

Mil \ % % ^ 
I 1 1 | fs 

О о о о о 
• Л 1 

© • о а 
Рис. 1.35. Влияние относительной влажности на разделение поликон-
денсированных ароматических углеводородов 

ч е г о п р о э л ю и р о в а н ы в о д и н а к о в ы х у с л о в и я х . И з р и с . 1 .35 в и д н о , 
ч т о п о в ы ш е н и е в л а ж н о с т и п р и в о д и т к у м е н ь ш е н и ю у д е р ж и в а н и я 
и у х у д ш е н и ю э ф ф е к т и в н о с т и р а з д е л е н и я к о м п о н е н т о в и с с л е д у е ­
м о й с м е с и [ 6 8 , 6 9 ] . 

В п р а к т и ч е с к о й р а б о т е п е р е д н а н е с е н и е м о б р а з ц а н а с л о й с о р ­
б е н т а н е о б х о д и м о : 

- п р о м ы т ь и а к т и в и р о в а т ь п л а с т и н к у ; 
- п р е д о х р а н я т ь р а б о ч у ю о б л а с т ь п л а с т и н к и о т в л и я н и я а т м о ­

с ф е р н о й в л а г и в о в р е м я н а н е с е н и я , н а п р и м е р , с п о м о щ ь ю 
п о к р о в н о й с т е к л я н н о й п л а с т и н к и ; 

- х р а н и т ь а к т и в и р о в а н н у ю п л а с т и н к у в в а к у у м - э к с и к а т о ­
р е и л и и с п о л ь з о в а т ь к а м е р у с к о н т р о л и р у е м о й в л а ж н о ­
с т ь ю . 

С э т о й ц е л ь ю и с п о л ь з у ю т в о д н ы е р а с т в о р ы с е р н о й к и с л о т ы 
и л и н а с ы щ е н н ы е р а с т в о р ы р я д а с о л е й ( т а б л . 1 .8 ) . 

В л и я н и е т е м п е р а т у р ы в у с л о в и я х о д и н а к о в о й о т н о с и т е л ь н о й 
в л а ж н о с т и н а э ф ф е к т и в н о с т ь р а з д е л е н и я в п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ­
ф и и с р а в н и т е л ь н о н е в е л и к о . В и д и м о , э т и м и о б ъ я с н я е т с я с р а в н и ­
т е л ь н о н е б о л ь ш о е к о л и ч е с т в о р а б о т , п о с в я щ е н н ы х д а н н о м у в о п р о с у . 
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ТАБЛИЦА 1.8 
З н а ч е н и я относительной в л а ж н о с т и над р а с т в о р а м и серной к и с л о т ы 

и н а с ы щ е н н ы м и р а с т в о р а м и солей [67] 

Массовая д о л я 
серной к и с л о т ы , % 

Относительная 
влажность , % 

Соль , насыщенный 
раствор 

Относительная 
в л а ж н о с т ь , % 

10 96 P b ( N 0 3 ) 2 96 
20 8 8 К В г 84 
30 75 N a N 0 2 66 
40 56 N a H S 0 4 • Н 2 0 52 
50 35 K F 31 
60 16 НСООК 21 
70 3 ZnCl 2 - 1 , 5Н 2 0 10 

Т а к , б ы л о п о к а з а н о [ 6 7 ] , ч т о и з м е н е н и е т е м п е р а т у р ы в п р е д е л а х 
± 5 °С в ы з ы в а е т к о л е б а н и я в в е л и ч и н а х ARf ± 0 , 0 2 д л я б о л ь ш о г о 
р я д а с о е д и н е н и й , п р и н а д л е ж а щ и х к р а з л и ч н ы м к л а с с а м , ч т о н а ­
х о д и т с я в п р е д е л а х в о с п р о и з в о д и м о с т и и с п о л ь з у е м ы х м е т о д о в 
р а з д е л е н и я . О д н а к о п р и р а з д е л е н и и L - ф е н и л а л а н и н а и L - т и р о -
з и н а п р и 2 0 °С и 6 0 °С б ы л а о б н а р у ж е н а р а з н и ц а в в е л и ч и н а х ARf  

0 , 1 5 ± 0 , 0 3 п р и и с п о л ь з о в а н и и п о д в и ж н о й ф а з ы , с о с т о я щ е й и з 
б у т а н о л а - 1 , у к с у с н о й к и с л о т ы и в о д ы ( н а с ы щ е н и е к а м е р ы 4 5 м и н ) 
[ 7 0 ] . В о з м о ж н о , э т о о б у с л о в л е н о п о в ы ш е н и е м р а с т в о р и м о с т и 
L - т и р о з и н а п р и 6 0 °С. 

Р а з д е л е н и е п р и т е м п е р а т у р е н и ж е к о м н а т н о й п р о в о д я т в т о м 
с л у ч а е , е с л и и с с л е д у е м ы е с о е д и н е н и я н е с т о й к и и л и о б л а д а ю т в ы ­
с о к о й л е т у ч е с т ь ю . 

1.12. ОБНАРУЖЕНИЕ СОЕДИНЕНИЙ 
НА ХРОМАТОГРАММАХ 

О д н и м и з п р е и м у щ е с т в П Х п о с р а в н е н и ю с В Э Ж Х я в л я е т с я 
в о з м о ж н о с т ь в а р ь и р о в а н и я д е т е к т и р у ю щ и м и м е т о д а м и и о б н а ­
р у ж и в а ю щ и м и р е а г е н т а м и ( с и н о н и м ы - в и з у а л и з и р у ю щ и й , п р о ­
я в л я ю щ и й ( р а н е е ) ) д л я в и з у а л и з а ц и и и с с л е д у е м ы х с о е д и н е н и й н а 
х р о м а т о г р а м м а х . 

Б ы л а п р е д л о ж е н а с л е д у ю щ а я к л а с с и ф и к а ц и я м е т о д о в д е т е к ­
т и р о в а н и я в П Х [ 7 0 - 7 3 ] : 

- ф и з и ч е с к и е м е т о д ы ; 
- м и к р о б и о л о г и ч е с к и е и б и о х и м и ч е с к и е м е т о д ы ; 
- х и м и ч е с к и е м е т о д ы . 

1.12. ОБНАРУЖЕНИЕ СОЕДИНЕНИЙ НА ХРОМАТОГРАММАХ 

1.12.1. Ф ИЗ ИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ 
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К ф и з и ч е с к и м м е т о д а м о т н о с я т с я : 
- с о б с т в е н н о е п о г л о щ е н и е ; 
- г а ш е н и е ф л у о р е с ц е н ц и и ; 
- ф л у о р е с ц е н ц и я ; 
- р а д и о а к т и в н ы е м е т о д ы . 
О н и и с п о л ь з у ю т с я п о с л е х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о р а з д е л е н и я . 
Д е т е к т и р о в а н и е н а х р о м а т о г р а м м а х п я т е н б о л ь ш о г о к о л и ч е ­

с т в а с о е д и н е н и й , и м е ю щ и х п о г л о щ е н и е в У Ф - о б л а с т и , о б ы ч н о 
о с у щ е с т в л я е т с я п р и и с п о л ь з о в а н и и п л а с т и н о к , с л о й с о р б е н т а к о ­
т о р ы х с о д е р ж и т ф л у о р е с ц е н т н ы й и н д и к а т о р ( л ю м и н о ф о р ) , в о з ­
б у ж д а е м ы й п р и о б л у ч е н и и У Ф - с в е т о м ( о б ы ч н о п р и X = 2 5 4 и л и 
А, = 3 6 5 н м ) . П я т н а и с с л е д у е м ы х с о е д и н е н и й в э т о м с л у ч а е м о ж н о 
н а б л ю д а т ь в в и д е т е м н ы х з о н н а ж е л т о - з е л е н о м и л и г о л у б о м ф о н е 
(в з а в и с и м о с т и о т т и п а л ю м и н о ф о р а ) . 

Ф л у о р е с ц е н ц и я я в л я е т с я н а и б о л е е ч у в с т в и т е л ь н ы м м е т о д о м . 
Е е м о ж н о н а б л ю д а т ь п р и о б л у ч е н и и х р о м а т о г р а м м ы У Ф - с в е т о м 
( с о р б е н т н е д о л ж е н с о д е р ж а т ь л ю м и н о ф о р а ) . Д л я у в е л и ч е н и я и н ­
т е н с и в н о с т и ф л у о р е с ц е н ц и и х р о м а т о г р а м м у о б р а б а т ы в а ю т р а с т в о ­
р о м с е н с и б и л и з а т о р а и л и н а к о р о т к о е в р е м я п о г р у ж а ю т в ж и д к и й 
а з о т [ 7 1 ] . 

Д е т е к т и р о в а н и е п я т е н н а х р о м а т о г р а м м а х в у с л о в и я х п р и м е ­
н е н и я ф и з и ч е с к и х ( п о г л о щ е н и е и л и ф л у о р е с ц е н ц и я ) и х и м и ч е ­
с к и х м е т о д о в о с у щ е с т в л я е т с я в и з у а л ь н о и л и с п о м о щ ь ю ф о т о у м ­
н о ж и т е л я ( с к а н е р ) . П р о с т е й ш и й м е т о д в и з у а л и з а ц и и - н е в о о р у ­
ж е н н ы й г л а з [ 1 8 ] . Ф л у о р е с ц и р у ю щ и е и л и о к р а ш е н н ы е в е щ е с т в а , 
а т а к ж е и х п р о и з в о д н ы е и л и к о м п л е к с ы , п о л у ч а е м ы е в р е з у л ь т а т е 
д е р и в а т и з а ц и и , м о г у т б ы т ь о ц е н е н ы в и з у а л ь н о п о и н т е н с и в н о с т и 
ф л у о р е с ц е н ц и и и л и и н т е н с и в н о с т и о к р а с к и х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х 
з о н . П р и п р о в е д е н и и п о д о б н ы х п о л у к о л и ч е с т в е н н ы х и с с л е д о в а ­
н и й о б у ч е н н ы й л а б о р а т о р н ы й п е р с о н а л д о л ж е н у м е т ь д е л а т ь 
о ц е н к у с т о ч н о с т ь ю д о ± 1 , 0 % [ 7 3 ] . Э т о т м е т о д д о с и х п о р ш и р о к о 
п р и м е н я е т с я в о т е ч е с т в е н н о м ф а р м а н а л и з е [ 7 4 ] . 

Р а д и о а к т и в н ы е м е т о д ы в ы н е с е н ы н а м и в о т д е л ь н ы й п о д р а з ­
д е л 1 . 1 2 . 2 . 

1.12.2. РАДИОАКТИВНЫЕ МЕТОДЫ 

Р а д и о а к т и в н ы е м е т о д ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я в П Х 
о с н о в а н ы н а д е т е к т и р о в а н и и э л е м е н т а р н ы х ч а с т и ц , и с п у с к а е м ы х 
в о в р е м я с а м о п р о и з в о л ь н о г о р а с п а д а ( а - , ( 3 + - р а с п а д , fe-захват, 
у - и з л у ч е н и е и с п о н т а н н о е д е л е н и е т я ж е л ы х я д е р ) н е у с т о й ч и в ы х 
и з о т о п о в [ 4 6 , 4 7 , 7 5 , 7 6 ] . 
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В р а д и о х р о м а т о г р а ф и и о б ы ч н о и с п о л ь з у ю т с я с о е д и н е н и я , в 
с о с т а в м о л е к у л к о т о р ы х в х о д я т и з о т о п ы с л е д у ю щ и х э л е м е н т о в : 
3 Н , И С , 1 8 F , 3 2 Р , И 1 1 п и ш 1 . 

Р а д и о а к т и в н ы е м е т о д ы м о ж н о и с п о л ь з о в а т ь н е т о л ь к о п р и м е ­
н и т е л ь н о к р а д и о а к т и в н ы м в е щ е с т в а м , н о и д л я к о л и ч е с т в е н н о г о 
а н а л и з а н е р а д и о а к т и в н ы х с о е д и н е н и й п о с р е д с т в о м в в е д е н и я в и х 
м о л е к у л ы р а д и о а к т и в н ы х " м е т о к " и л и п р е в р а щ е н и я н е р а д и о а к ­
т и в н ы х в е щ е с т в в р а д и о а к т и в н ы е [ 7 7 ] . 

Р а д и о а к т и в н ы е м е т о д ы д е т е к т и р о в а н и я о б л а д а ю т в ы с о к о й се­
л е к т и в н о с т ь ю . Р я д д е т е к т о р о в ч у в с т в и т е л е н к в и д у и з л у ч е н и я и 
е г о э н е р г и и , ч т о п о з в о л я е т с е л е к т и в н о д е т е к т и р о в а т ь о т д е л ь н ы е 
и з о т о п ы . Р а д и о а к т и в н ы е м е т о д ы в П Х х а р а к т е р и з у ю т с я в ы с о к о й 
ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ю , х о р о ш е й в о с п р о и з в о д и м о с т ь ю и о ч е н ь н и з к и м 
п р е д е л о м о б н а р у ж е н и я , к о т о р ы й з а в и с и т о т э н е р г и и э л е м е н т а р ­
н ы х ч а с т и ц , у с л о в и й р а з д е л е н и я и с и с т е м ы д е т е к т и р о в а н и я . 

В о с п р о и з в о д и м о с т ь р е з у л ь т а т о в п р и и с п о л ь з о в а н и и р а д и о а к ­
т и в н ы х м е т о д о в з а в и с и т от в о с п р о и з в о д и м о с т и н а н е с е н и я п р о б ы 
н а п л а с т и н к у , с к о р о с т и с к а н и р о в а н и я , в о с п р о и з в о д и м о с т и у с л о ­
в и й р а з д е л е н и я , ч и с т о т ы м а т е р и а л о в , и с п о л ь з у е м ы х в к о н с т р у к ­
ц и я х д е т е к т о р о в , а т а к ж е от р я д а д р у г и х ф а к т о р о в , х а р а к т е р н ы х 
д л я в с е х м е т о д о в д е т е к т и р о в а н и я в Т С Х . В э т и х м е т о д а х в о с п р о ­
и з в о д и м о с т ь о п р е д е л е н и я м о ж е т б ы т ь а н а л о г и ч н о й в о с п р о и з в о д и ­
м о с т и р е з у л ь т а т о в в о п т и ч е с к и х м е т о д а х д е т е к т и р о в а н и я . С л е д у е т 
у ч и т ы в а т ь , ч т о р а д и о а к т и в н ы й р а с п а д - с т а т и с т и ч е с к и й п р о ц е с с , 
п о э т о м у , п р и п р о ч и х р а в н ы х у с л о в и я х , д л и т е л ь н о с т ь п р о ц е с с а 
д е т е к т и р о в а н и я в ы ш е в я д е р н о ф и з и ч е с к и х м е т о д а х п о с р а в н е н и ю 
с о п т и ч е с к и м и м е т о д а м и . В с в я з и с н и з к о й с к о р о с т ь ю с к а н и р о в а ­
н и я р а д и о х р о м а т о г р а м м п о т р е б н о с т ь в т а к о й х а р а к т е р и с т и к е д е ­
т е к т о р о в , к а к п о с т о я н н а я в р е м е н и , п р а к т и ч е с к и о т п а д а е т . 

С т а б и л ь н о с т ь п о к а з а н и й д е т е к т и р у ю щ е й с и с т е м ы п р и к о л и ч е ­
с т в е н н о м о п р е д е л е н и и р а д и о а к т и в н ы х в е щ е с т в з а в и с и т н е т о л ь к о 
от э л е к т р о н н о й с х е м ы с а м о г о д е т е к т о р а , н о и в з н а ч и т е л ь н о й с т е ­
п е н и о т у с л о в и й х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о р а з д е л е н и я . З а г р я з н е н и е 
с о р б е н т а р а д и о а к т и в н ы м и в е щ е с т в а м и п р и в о д и т к с у щ е с т в е н н о м у 
и с к а ж е н и ю р е з у л ь т а т о в а н а л и з а . П р и н а л и ч и и р а д и о а к т и в н о с т и у 
с о р б е н т а , п о д л о ж к и , э л ю е н т а и л и с в я з у ю щ е г о м а т е р и а л а п о я в л я ­
е т с я ф о н , м е ш а ю щ и й д е т е к т и р о в а н и ю и п р и в о д я щ и й к в о з н и к н о ­
в е н и ю д р е й ф а н у л е в о й л и н и и п р и с к а н и р о в а н и и . 

В н а с т о я щ е е в р е м я к о л и ч е с т в е н н у ю о б р а б о т к у р а д и о х р о м а т о ­
г р а м м п р о в о д я т с л е д у ю щ и м и м е т о д а м и : 

• Р а д и о а в т о г р а ф и я . 
• М е т о д Ф . С н а й д е р а . 
• А в т о с ц и н т и л л о г р а ф и я . 

1.12. О Б Н А Р У Ж Е Н И Е С О Е Д И Н Е Н И Й Н А Х Р О М А Т О Г Р А М М А Х 

• Э л ю и р о в а н и е в е щ е с т в а с х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н с п о с л е ­
д у ю щ и м и з м е р е н и е м р а д и о а к т и в н о с т и с п о м о щ ь ю ж и д к и х 
с ц и н т и л л я т о р о в . 

• М е т о д с ж и г а н и я . 
• С к а н и р о в а н и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х п о л о с с п о м о щ ь ю д е н ­

с и т о м е т р о в , с н а б ж е н н ы х р а з л и ч н ы м и д е т е к т о р а м и ( д е т е к ­
т о р ы Г е й г е р а - М ю л л е р а , н а ф о т о э л е м е н т а х и э л е к т р о н ­
н ы х ф о т о у м н о ж и т е л я х ; д е т е к т о р ы н а и о н и з а ц и о н н ы х и 
и о н и з а ц и о н н о - и с к р о в ы х к а м е р а х и т . д . ) [ 7 8 - 8 7 ] ( с м . г л а ­
в у 2 ) . 

Радиоавтография 

Р а д и о а в т о г р а ф и ч е с к и е м е т о д ы д е т е к т и р о в а н и я и о н и з и р у ю щ е г о 
и з л у ч е н и я и с п о л ь з у ю т , в о с н о в н о м , д л я п о л у ч е н и я н е п о с р е д с т в е н ­
н о й и л и к о с в е н н о й к а р т и н ы л о к а л ь н ы х р а с п р е д е л е н и й р а д и о а к ­
т и в н ы х з о н н а Т С Х - п л а с т и н к е . Р а д и о а в т о г р а ф и я о с у щ е с т в л я е т с я 
н а л о ж е н и е м р е н т г е н о в с к о й п л е н к и н а г о т о в у ю х р о м а т о г р а м м у . 
Э т о д о л ж н о о б е с п е ч и в а т ь р а з р е ш е н и е , с р а в н и м о е с р а з р е ш е н и е м 
и с х о д н о й х р о м а т о г р а м м ы , н о в р е м я э к с п о з и ц и и , в з а в и с и м о с т и о т 
у р о в н я р а д и о а к т и в н о с т и , м о ж е т и з м е н я т ь с я о т н е с к о л ь к и х ч а с о в 
д о н е с к о л ь к и х д н е й и л и д а ж е н е д е л ь . К о л и ч е с т в е н н ы й а н а л и з 
о с у щ е с т в л я е т с я с к а н и р о в а н и е м п р о я в л е н н о й п л е н к и с п о м о щ ь ю 
д е н с и т о м е т р а . 

Метод Ф. Снайдера 

В э т о м м е т о д е д е т е к т и р у ю т р а з д е л е н н ы е н а т о н к о м с л о е с о р ­
б е н т а р а д и о а к т и в н ы е в е щ е с т в а п о с л е д о в а т е л ь н ы м и л и в ы б о р о ч ­
н ы м о т б о р о м з о н в е щ е с т в а и п е р е н е с е н и е м и х в м е с т е с с о р б е н т о м в 
ж и д к и й с ц и н т и л л я т о р [ 8 8 ] . 

В э т о м м е т о д е п о м и м о к о л и ч е с т в е н н о й и н ф о р м а ц и и о к а ж д о й 
и з з о н м о ж н о п о л у ч и т ь р а с п р е д е л и т е л ь н у ю к р и в у ю ( г и с т о г р а м ­
м у ) , н а н о с я н а г р а ф и к з н а ч е н и я р а д и о а к т и в н о с т и с м е ж н ы х з о н 
в д о л ь т р а е к т о р и и с к а н и р о в а н и я . С п о м о щ ь ю э т о г о м е т о д а м о ж н о 
к о л и ч е с т в е н н о о п р е д е л я т ь в е щ е с т в а в с м е ж н ы х з о н а х , з н а ч и т е л ь ­
н о р а з л и ч а ю щ и х с я п о у р о в н ю р а д и о а к т и в н о с т и , т а к к а к р а з р е ­
ш а ю щ а я с п о с о б н о с т ь э т о г о м е т о д а с о с т а в л я е т 1 - 2 м м . В с е о п е р а ­
ц и и м о г у т б ы т ь п о л н о с т ь ю а в т о м а т и з и р о в а н ы , ч т о и с к л ю ч а е т 
к о н т а к т о п е р а т о р а с р а д и о а к т и в н ы м и в е щ е с т в а м и . П р е и м у щ е с т в а 
м е т о д а м о ж н о о ц е н и т ь , с р а в н и в а в т о г р а м м у с м е с и р а д и о а к т и в н ы х 
в е щ е с т в п о с л е е е о п т и ч е с к о г о с к а н и р о в а н и я и г и с т о г р а м м у , п о л у ­
ч е н н у ю п о м е т о д у Ф . С н а й д е р а ( р и с . 1 .36) [ 8 1 , 8 9 , 9 0 ] . 

5—1647 
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а 

10 см 12 см 

Р и с . 1.36. С р а в н е н и е результатов д е т е к т и р о в а н и я Т С Х - х р о м а т о г р а м м 
а в т о р а д и о г р а ф и ч е с к и м методом (о) и методом Ф. С н а й д е р а (б). Автора ­
д и о г р а м м у количественно о б р а б а т ы в а л и с п о м о щ ь ю д е н с и т о м е т р и и [81] 

Автосцинтиллография 

М е т о д а в т о с ц и н т и л л о г р а ф и и о т л и ч а е т с я о т а в т о р а д и о г р а ф и и 
т е м , ч т о в с о с т а в с о р б и р у ю щ е г о м а т е р и а л а в в о д я т с ц и н т и л л я т о р , 
и в р е з у л ь т а т е э т о г о п р о и с х о д и т д о п о л н и т е л ь н а я з а с в е т к а ф о т о ­
э м у л ь с и и п о д в о з д е й с т в и е м в о з н и к а ю щ е г о с в е т о в о г о и з л у ч е н и я . 
О с о б е н н о с т ь ю а в т о с ц и н т и л л о г р а ф и и я в л я е т с я в о з р а с т а н и е ч у в с т ­
в и т е л ь н о с т и и э ф ф е к т и в н о с т и с п о н и ж е н и е м т е м п е р а т у р ы п р и 
и с п о л ь з о в а н и и ф о т о э м у л ь с и й , ч у в с т в и т е л ь н ы х в в и д и м о й о б л а с т и 
с п е к т р а . И н т е р е с н ы м п р и е м о м , п о з в о л я ю щ и м с о х р а н я т ь х р о м а -
т о г р а м м у д л я д а л ь н е й ш и х и с с л е д о в а н и й , я в л я е т с я п р о п и т к а с л о я 
с о р б е н т а б е н з о л о м , о х л а ж д е н и е Т С Х - п л а с т и н к и д о т е м п е р а т у р ы 
ж и д к о г о а з о т а ( п р и к о т о р о й б е н з о л я в л я е т с я х о р о ш и м с ц и н т и л -
л я т о р о м ) с п о с л е д у ю щ и м д е т е к т и р о в а н и е м и н а г р е в о м х р о м а т о -
г р а м м ы д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы с о д н о в р е м е н н ы м и с п а р е н и е м 
б е н з о л а , т а к ч т о х р о м а т о г р а м м а о с т а е т с я без и з м е н е н и й и п р и г о д ­
н а д л я д а л ь н е й ш е г о и с с л е д о в а н и я . М е т о д а в т о с ц и н т и л л о г р а ф и и 
х а р а к т е р и з у е т с я б о л е е н и з к и м п р е д е л о м д е т е к т и р о в а н и я , ч е м р а ­
д и о а в т о г р а ф и я . 

Измерение радиоактивности с помощью жидких сцинтилляторов 
после элюирования хроматографических зон 

Д л я и з м е р е н и я р а д и о а к т и в н о с т и с п о м о щ ь ю ж и д к и х с ц и н ­
т и л л я т о р о в о т д е л ь н ы е з о н ы с о р б е н т а с х р о м а т о г р а м м ы п е р е н о с я т 
в р а с т в о р , с о д е р ж а щ и й л ю м и н е с ц и р у ю щ е е в е щ е с т в о , к о т о р о е п о ­
м е щ а е т с я в и з м е р и т е л ь н у ю к ю в е т у . Р а з р е ш е н и е э т о г о м е т о д а о п ­
р е д е л я е т с я ш и р и н о й у ч а с т к о в х р о м а т о г р а м м ы , о т о б р а н н ы х д л я 
и з м е р е н и я , и е с л и и с п о л ь з у е т с я н е б о л ь ш о е ч и с л о у ч а с т к о в , т о 
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р а з р е ш е н и е б у д е т н е д о с т а т о ч н ы м . П е р е н е с е н и е х р о м а т о г р а ф и ч е ­
с к и х з о н с п л а с т и н к и в л ю м и н о ф о р - в е с ь м а м е д л е н н а я и т р у д о ­
е м к а я о п е р а ц и я , х о т я в л и т е р а т у р е о п и с а н п р и б о р д л я в ы п о л н е ­
н и я э т о й п р о ц е д у р ы а в т о м а т и ч е с к и [ 8 1 ] . 

Метод сжигания 

Х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е з о н ы с ж и г а ю т в а т м о с ф е р е к и с л о р о д а , 
г а з о о б р а з н ы е п р о д у к т ы с ж и г а н и я п р о п у с к а ю т н а д о к с и д о м меди(1) , 
ч т о б ы п р е в р а т и т ь у г л е р о д и в о д о р о д в о к с и д у г л е р о д а ( 1 У ) и в о д у , 
с о о т в е т с т в е н н о . Э т и з о н ы з а т е м с о б и р а ю т и и з м е р я ю т и х р а д и а к -
т и в н о с т ь с п о м о щ ь ю ж и д к и х с ц и н т и л л я т о р о в . В н а с т о я щ е е в р е м я 
э т о т м е т о д п р а к т и ч е с к и н е и с п о л ь з у е т с я . 

1.12.3. МИКРОБИОЛОГИЧЕСКИЕ И БИОХИМИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ 

К н и м о т н о с я т с я : 
- б и о а в т о г р а ф и я ; 
- ф е р м е н т - с у б с т р а т н а я р е а к ц и я . 
Э т и м е т о д ы и с п о л ь з у ю т с я т о л ь к о п о с л е х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о 

р а з д е л е н и я . 
М и к р о б и о л о г и ч е с к и е и б и о х и м и ч е с к и е м е т о д ы р а з д е л е н и я 

и м е ю т о ч е н ь в ы с о к и е (по с р а в н е н и ю с д р у г и м и м е т о д а м и ) ч у в с т в и ­
т е л ь н о с т ь и и з б и р а т е л ь н о с т ь [ 9 1 ] . Т а к , б и о а в т о г р а ф и я п р и м е н я е т с я 
п р и с к р и н и н г е н о в ы х а н т и б и о т и к о в [ 9 2 ] . Ф е р м е н т - с у б с т р а т н а я 
р е а к ц и я и с п о л ь з у е т с я д л я и д е н т и ф и к а ц и и к а к и н д и в и д у а л ь н ы х 
о т р а в л я ю щ и х в е щ е с т в , т а к и и х с м е с е й в с л у ч а е о д н о в р е м е н н о г о 
п р и м е н е н и я п о с л е д н и х [ 9 3 - 9 5 ] . 

1.12.4. ХИМИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ 

К х и м и ч е с к и м м е т о д а м о т н о с я т с я : 
- и с п о л ь з о в а н и е " у н и в е р с а л ь н ы х " р е а г е н т о в ; 
- п р и м е н е н и е р е а г е н т о в , к о т о р ы е и з б и р а т е л ь н о в з а и м о д е й с т ­

в у ю т с о п р е д е л е н н ы м и ф у н к ц и о н а л ь н ы м и г р у п п а м и и с с л е ­
д у е м ы х с о е д и н е н и й . 

Э т и м е т о д ы п о з в о л я ю т : 
- о б е с п е ч и т ь о б н а р у ж е н и е п я т е н с о е д и н е н и й , н е и м е ю щ и х п о ­

л о с п о г л о щ е н и я к а к в в и д и м о й , т а к и в У Ф - о б л а с т и ; 
- с н и з и т ь п р е д е л о б н а р у ж е н и я ; 
- о с у щ е с т в и т ь о б н а р у ж е н и е н е т о л ь к о о с н о в н о г о п р о д у к т а в 

с м е с и , н о и м и н о р н ы х п р и м е с е й ; 
- п р о в е с т и и з б и р а т е л ь н о е о б н а р у ж е н и е о т д е л ь н о г о к о м п о н е н ­

т а ( к о м п о н е н т о в ) р а з д е л я е м о й с м е с и ; 
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- и н и ц и и р о в а т ь ф л у о р е с ц е н ц и ю к о м п о н е н т о в р а з д е л я е м о й 
с м е с и ; 

- о с у щ е с т в и т ь д е р и в а т и з а ц и ю б л и з к и х п о с т р у к т у р е и л и п о ­
л я р н о с т и с о е д и н е н и й с ц е л ь ю и х р а з д е л е н и я . 

А н а л и з л и т е р а т у р ы п о к а з а л , ч т о в п о д а в л я ю щ е м б о л ь ш и н с т в е 
р а б о т о б н а р у ж е н и е п я т е н с о е д и н е н и й , н е и м е ю щ и х с о б с т в е н н ы х 
п о л о с п о г л о щ е н и я в в и д и м о й и л и У Ф - о б л а с т и с п е к т р а , п р о в о д и т ­
с я с п о м о щ ь ю х и м и ч е с к о й м о д и ф и к а ц и и ( д е р и в а т и з а ц и и ) , в з а в и ­
с и м о с т и от п о с т а в л е н н о й з а д а ч и - д о и л и п о с л е х р о м а т о г р а ф и ч е -
с к о г о р а з д е л е н и я с м е с и [ 2 0 ] . 

З а д а ч е й д о х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й д е р и в а т и з а ц и и я в л я е т с я н е 
т о л ь к о в в е д е н и е х р о м о ф о р н о й г р у п п ы в м о л е к у л ы к о м п о н е н т о в 
р а з д е л я е м о й с м е с и , н о и у л у ч ш е н и е с е л е к т и в н о с т и и э ф ф е к т и в н о ­
с т и р а з д е л е н и я п р о и з в о д н ы х , п о л у ч е н н ы х в р е з у л ь т а т е м о д и ф и к а ­
ц и и . Д е р и в а т и з а ц и ю в з а в и с и м о с т и о т з а д а ч и о с у щ е с т в л я ю т д о н а ­
н е с е н и я н а п л а с т и н к у и л и н е п о с р е д с т в е н н о н а п л а с т и н к е {in situ). 

О с н о в н ы м и т р е б о в а н и я м и к р е а к ц и я м д о х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й 
м о д и ф и к а ц и и я в л я ю т с я [ 7 2 ] : 

- к о л и ч е с т в е н н ы й в ы х о д п р о д у к т о в р е а к ц и и д е р и в а т и з а ц и и в 
ш и р о к о м д и а п а з о н е к о н ц е н т р а ц и й и с х о д н ы х к о м п о н е н т о в 
с м е с и ; 

- п о л у ч е н и е и н д и в и д у а л ь н ы х и с т а б и л ь н ы х п р о д у к т о в ; 
- п р о с т о т а и с п о л н е н и я и в ы с о к а я с к о р о с т ь х и м и ч е с к о й р е а к ­

ц и и . 
К д о с т о и н с т в а м д о х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й д е р и в а т и з а ц и и м о ж н о 

о т н е с т и : 
- н а л и ч и е к о н т р о л я у с л о в и й п р и п р о в е д е н и и р е а к ц и и ; 
- в о з м о ж н о с т ь у в е л и ч е н и я с т а б и л ь н о с т и а н а л и з и р у е м ы х с о ­

е д и н е н и й ; 
- в о з м о ж н о с т ь у м е н ь ш е н и я п о л я р н о с т и и л е т у ч е с т и р а з д е ­

л я е м ы х с о е д и н е н и й ; 
- п р е д о т в р а щ е н и е п о я в л е н и я ф о н а н а х р о м а т о г р а м м е . 
Д о х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю д е р и в а т и з а ц и ю п е р в и ч н ы х и в т о р и ч ­

н ы х с п и р т о в п р о и з в о д я т о б ы ч н о п е р е в о д о м п о с л е д н и х в к с а н т а т ы 
и л и 2 , 4 - д и н и т р о б е н з о а т ы [ 9 6 ] . П о л у ч е н н ы е п р о и з в о д н ы е и м е ю т 
и н т е н с и в н ы е п о л о с ы п о г л о щ е н и я в в и д и м о й о б л а с т и и м о г у т б ы т ь 
л е г к о о б р а б о т а н ы с п о м о щ ь ю д е н с и т о м е т р и и . Д л я в и з у а л и з а ц и и 
и п о с л е д у ю щ е г о к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я к а р б о н и л ь н ы х со­
е д и н е н и й и с п о л ь з у е т с я к л а с с и ч е с к а я р е а к ц и я с 2 , 4 - д и н и т р о ф е н и л -
г и д р а з и н о м [ 9 7 ] , а в е щ е с т в а , с о д е р ж а щ и е к а р б о к с и л ь н у ю г р у п п у , 
п е р е в о д я т в с о о т в е т с т в у ю щ и е д и н и т р о б е н з и л о в ы е э ф и р ы , п о с л е 
ч е г о о б р а з е ц н а н о с я т н а п л а с т и н к у [ 9 8 ] . Д л я р а з д е л е н и я а м и н о ­
к и с л о т п р е д в а р и т е л ь н о п о л у ч а ю т и х 2 , 4 - д и н и т р о ф т о р ф е н и л ь н ы е , 
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д а н с и л ь н ы е и л и о р т о ф т а л е в ы е п р о и з в о д н ы е [ 9 9 - 1 0 0 ] . О б р а б о т к а 
с м е с и к о р р и н о и д о в в о д н о - с п и р т о в ы м р а с т в о р о м ж е л т о й к р о в я н о й 
с о л и п р е д о т в р а щ а е т и х о к и с л е н и е н а с л о е с и л и к а г е л я [ 1 0 1 - 1 0 2 ] . 

О д н а к о п о л у ч е н и е п е р е ч и с л е н н ы х в ы ш е п р о и з в о д н ы х т р е б у е т 
к о н д е н с и р у ю щ и х а г е н т о в и б о л ь ш о г о к о л и ч е с т в а о п е р а ц и й , в ы ­
п о л н я е м ы х в р у ч н у ю . 

Д о х р о м а т о г р а ф и ч е с к а я д е р и в а т и з а ц и я in situ, к а к п р а в и л о , 
л и ш е н а э т о г о н е д о с т а т к а , о н а в ы п о л н я е т с я н е п о с р е д с т в е н н о н а 
п л а с т и н к е . Р а с т в о р ы и с с л е д у е м ы х в е щ е с т в и м о д и ф и ц и р у ю щ и х 
а г е н т о в н а н о с я т с я п о с л е д о в а т е л ь н о в о д н у и т у ж е х р о м а т о г р а ф и -
ч е с к у ю з о н у с п о м о щ ь ю о д н и х и т е х ж е д о з и р у ю щ и х у с т р о й с т в 
( м и к р о ш п р и ц ы , р у ч н ы е и п о л у а в т о м а т и ч е с к и е а п п л и к а т о р ы ) . 

Н и ж е в к а ч е с т в е п р и м е р о в п р и в е д е н ы н е к о т о р ы е р е а к ц и и ( гид ­
р о л и з , н и т р о в а н и е , д и а з о т и р о в а н и е , о к и с л е н и е - в о с с т а н о в л е н и е , п о ­
л у ч е н и е г и д р а з о н о в и д а н с и л ь н ы х п р о и з в о д н ы х и д р . ) , к о т о р ы е 
и с п о л ь з у ю т с я д л я м о д и ф и к а ц и и к а к о т д е л ь н ы х к л а с с о в с о е д и н е ­
н и й , т а к и и н д и в и д у а л ь н ы х в е щ е с т в н е п о с р е д с т в е н н о н а с л о е с и ­
л и к а г е л я . Н е о б х о д и м о с т ь п у б л и к а ц и и э т о г о э к с п е р и м е н т а л ь н о г о 
м а т е р и а л а о б у с л о в л е н а е щ е и т е м , ч т о о н п р а к т и ч е с к и о т с у т с т в у е т 
в о т е ч е с т в е н н ы х и з а р у б е ж н ы х м о н о г р а ф и я х , к р о м е [ 7 2 ] , в т о в р е ­
м я к а к р е а г е н т ы д л я п о с т х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й д е р и в а т и з а ц и и и 
у с л о в и я п р о в е д е н и я ц в е т н ы х р е а к ц и й п р е д с т а в л е н ы в е с ь м а ш и ­
р о к о [ 4 6 , 7 2 ] . 

Г и д р о л и з 

а ) К и с л о т н ы й 
1. С у л ь ф а н и л а м и д ы - к о н ц . с о л я н а я к и с л о т а , н а г р е в а н и е 

1 0 0 °С, 3 0 м и н [ 1 0 3 ] . 
2 . Э п о к с и д ы - 1 0 % - я о р т о ф о с ф о р н а я к и с л о т а , 2 0 °С, 3 0 м и н 

[ 1 0 4 ] . 
3 . К у м а р и н - 1 2 % - я с о л я н а я к и с л о т а , о б р а б о т к а в а т м о ­

с ф е р е о к с и д а азота (ГУ) [ 1 0 5 ] . 
б) Щ е л о ч н о й 

1. Э ф и р ы а - а м и н о б е н з о й н о й к и с л о т ы - 7 % - й э т а н о л ь н ы й 
р а с т в о р г и д р о к с и д а к а л и я , 5 5 °С, 4 , 0 ч [ 1 0 6 ] . 

2 . Г л и к о з и д ы н а п е р с т я н к и - в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м -
м ы , п р е д в а р и т е л ь н о с м о ч е н н о й в о д о й , в п а р а х а м м и а к а 
4 8 ч [ 1 0 7 ] . 

в) Ф е р м е н т а т и в н ы й 
1. Ц и т и д и н - 5 ' - м о н о ф о с ф а т - о б р а б о т к а р а с т в о р о м ф о с ф о -

м о н о э с т е р а з ы , 2 0 °С, 2 ч [ 1 0 8 ] . 
2 . Г л и к о з и д ы н а п е р с т я н к и - р а с т в о р л и з о ц и м а , и н к у б и р о ­

в а н и е в з а к р ы т о й к а м е р е п р и 5 0 "С в т е ч е н и е 2 - 5 ч [ 1 0 9 ] . 
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Реакции с ар(алкил)гидразинами 
1. А л ь д е г и д ы и к е т о н ы - о б р а б о т к а 0 , 2 % - м р а с т в о р о м 2 , 4 - д и н и т р о -

ф е н и л г и д р а з и н а в л е д я н о й у к с у с н о й к и с л о т е , о п р ы с к и в а н и е л е д я ­
н о й у к с у с н о й к и с л о т о й , в ы д е р ж и в а н и е п р и 5 5 °С в з а к р ы т о й к а м е ­
р е в т е ч е н и е 1,5 ч , з а т е м н а г р е в а н и е в т е ч е н и е 2 , 0 ч п р и 8 0 С [ 1 1 0 ] . 

2 . С т е р о и д н ы е к е т о н ы - о б р а б о т к а 0 , 1 % - м р а с т в о р о м а ц е т и л г и д р а -
з и н а в 1 0 % -й у к с у с н о й к и с л о т е с п о с л е д у ю щ и м в ы д е р ж и в а н и е м в 
з а к р ы т о й к а м е р е в а т м о с ф е р е у к с у с н о й к и с л о т ы в т е ч е н и е 1 5 ч , а 
з а т е м н а г р е в а н и е м п р и 8 0 "С в т е ч е н и е 2 , 0 ч [ 1 1 1 ] . 

3 . А ц е т о ф е н о н и м е н т о н - 0 , 2 % - й р а с т в о р 4 - н и т р о ф е н и л г и д р а з и н а 
и л и 2 , 4 - д и н и т р о ф е н и л г и д р а з и н а в л е д . у к с у с н о й к и с л о т е с п о с л е ­
д у ю щ и м в ы д е р ж и в а н и е м в з а к р ы т о й к а м е р е в т е ч е н и е 1 0 ч , а з а ­
т е м н а г р е в а н и е м п р и 8 0 °С в т е ч е н и е 2 , 0 ч [ 1 1 2 ] . 

4 . З - М е т о к с и б е н з а л ь д е г и д и е г о п р о и з в о д н ы е - 0 , 5 % - й р а с т в о р 2 , 4 -
д и н и т р о ф е н и л г и д р а з и н а в л е д . у к с у с н о й к и с л о т е , в ы д е р ж и в а н и е 
в з а к р ы т о й к а м е р е в т е ч е н и е 1 0 ч п р и 6 0 °С с п о с л е д у ю щ и м н а г р е ­
в а н и е м п р и 8 0 "С в т е ч е н и е 1,0 ч [ 1 1 3 ] . 

Этерификация 

1. А ф л о т о к с и н ы - т р и ф т о р у к с у с н ы й а н г и д р и д , в ы д е р ж и в а н и е п р и 
к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е 4 5 м и н [ 1 1 4 ] . 

2 . М е н т о л ( л и н а л о л ) - у к с у с н ы й а н г и д р и д , н а г р е в а н и е 1 0 0 °С в т е ч е ­
н и е 1 5 м и н [ 1 1 5 ] . 

3 . П а т у л и н - с м е с ь у к с у с н о г о а н г и д р и д а и п и р и д и н а (9 + 1 ) , в ы д е р ­
ж и в а н и е в т е ч е н и е 5 м и н п р и 2 0 °С, з а т е м 1 5 м и н п р и 4 0 "С [ 1 1 6 ] . 

4 . С п и р т ы - с у с п е н з и я а ц е т а т а н а т р и я в с м е с и : у к с у с н ы й а н г и д р и д -
л е д . у к с у с н а я к и с л о т а ( 3 + 1) , в ы д е р ж и в а н и е п р и 5 0 °С в т е ч е н и е 
3 ч в з а к р ы т о й к а м е р е , у д а л е н и е и з б ы т к а у к с у с н о г о а н г и д р и д а в 
в а к к у м е [ 1 1 7 - 1 1 8 ] и л и п о т о к о м т е п л о г о в о з д у х а ( ф е н ) . 

5 . В т о р и ч н ы е с п и р т ы ( с т е р о л ы ) - а ц е т и л х л о р и д , 5 м и н п р и 2 0 °С с 
п о с л е д у ю щ и м у д а л е н и е м и з б ы т к а р е а г е н т а п о т о к о м т е п л о г о в о з ­
д у х а ( ф е н ) [ 1 0 2 ] . 

6 . К а р б о н о в ы е к и с л о т ы — о б р а б о т к а р а с т в о р о м д и а з о м е т а н а в д и э т и -
л о в о м э ф и р е [ 1 1 9 ] . 

7 . Ф е н о л ы - н а с ы щ е н н ы й р а с т в о р м е т и л а т а н а т р и я в д и э т и л о в о м э ф и ­
р е с п о с л е д у ю щ е й о б р а б о т к о й 4 % -м р а с т в о р о м 2 , 4 - д и н и т р о ф т о р б е н -
з о л а в а ц е т о н е и в ы д е р ж и в а н и е м п р и 1 9 0 "С в т е ч е н и е 4 0 м и н [ 1 2 0 ] . 

Дансилирование 

1. Г е р б и ц и д ы н а о с н о в е ф е н и л м о ч е в и н ы - о б р а б о т к а 1,0 н . р а с т в о ­
р о м г и д р о к с и д а н а т р и я и в ы д е р ж и в а н и е в т е ч е н и е 4 0 - 3 0 м и н п р и 
8 0 °С с п о с л е д у ю щ и м д о б а в л е н и е м 0 , 2 % - г о р а с т в о р а д а н с и л х л о -
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р и д а в а ц е т о н е , в ы д е р ж и в а н и е м в т е м н о м м е с т е п р и 2 0 °С в т е ч е ­
н и е 6 0 м и н ( х р о м а т о г р а м м а д о л ж н а б ы т ь н а к р ы т а п о к р о в н о й 
с т е к л я н н о й п л а с т и н к о й ) [ 1 2 1 ] . 

2 . Г е р б и ц и д ы н а о с н о в е м о ч е в и н ы ( д и у р о н , м е т о к с и у р о н и л и н у р о н ) — 
х р о м а т о г р а м м у н а к р ы в а ю т с т е к л я н н о й п л а с т и н к о й и н а г р е в а ю т в 
т е ч е н и е 2 5 м и н п р и 1 6 0 °С, н а о х л а ж д е н н у ю х р о м а т о г р а м м у н а н о ­
с я т 0 , 2 % - й р а с т в о р д а н с и л х л о р и д а в а ц е т о н е , н а к р ы в а ю т с т е к ­
л я н н о й п л а с т и н к о й и в ы д е р ж и в а ю т 1 ч в т е м н о м м е с т е [ 1 2 2 ] . 

3 . М о р ф и н и 6 - а ц е т и л м о р ф и н - о б р а б о т к а 0 , 2 % - м р а с т в о р о м д а н ­
с и л х л о р и д а в а ц е т о н е , з а т е м 8 % - м в о д н ы м р а с т в о р о м б и к а р б о н а ­
т а н а т р и я , в ы д е р ж и в а н и е п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е в т е ч е н и е 
1 0 м и н , с п о с л е д у ю щ и м в ы с у ш и в а н и е м п р и 7 0 °С [ 1 2 3 - 1 2 4 ] . 

А. ( З - Б л о к а т о р ы (в п р о б а х м о ч и ) - о б р а б о т к а 0 , 1 % - м р а с т в о р о м д а н ­
с и л х л о р и д а в а ц е т о н е и 8 % - м в о д н ы м р а с т в о р о м б и к а р б о н а т а н а ­
т р и я с п о с л е д у ю щ и м н а г р е в а н и е м п р и 1 2 0 °С в т е ч е н и е 1 5 м и н [ 1 2 5 ] . 

5 . С ы в о р о т о ч н ы е б е л к и ( а л ь б у м и н ) - о б р а б о т к а 0 , 0 5 % - м р а с т в о р о м 
д а н с и л х л о р и д а в а ц е т о н е , в ы с у ш и в а н и е и в ы д е р ж и в а н и е в т е ч е ­
н и е 1 0 ч в п а р а х ( з а к р ы т а я е м к о с т ь ) 0 , 1 М т р и э т и л а м м о н и й б и -
к а р б о н а т н о г о б у ф е р а , р Н = 8 , 5 [ 1 2 6 ] . 

6 . К о н с е р в а н т ы ( б е н з о й н а я и п р о п и о н о в а я к и с л о т ы ) - о б р а б о т к а 
0 , 2 % - м р а с т в о р о м д а н с и л х л о р и д а в а ц е т о н е и 0 , 4 % - м р а с т в о р о м 
N , N ' - д и ц и к л о г е к с и л к а р б о д и и м и д а в а ц е т о н е [ 1 2 6 ] . 

Окисление 

1. Х о л е с т е р и н - о б р а б о т к а 4 - н и т р о н а д б е н з о й н о й к и с л о т о й , в ы д е р ­
ж и в а н и е п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е 5 - 1 0 м и н [ 1 2 7 , 1 2 8 ] . 

2 . П о л и к о н д е н с и р о в а н н ы е а р о м а т и ч е с к и е у г л е в о д о р о д ы - о б р а б о т к а 
р а с т в о р о м т р и ф т о р у к с у с н о й к и с л о т ы с п о с л е д у ю щ и м н а г р е в а н и е м 
п р и 1 0 0 °С в т е ч е н и е 5 м и н [ 1 2 9 ] . 

3 . С т р и х н и н и б р у ц и н - о б р а б о т к а н а с ы щ е н н ы м в о д н ы м р а с т в о р о м 
б и х р о м а т а к а л и я , в ы д е р ж и в а н и е п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е в 
т е ч е н и е 1 0 м и н [ 1 3 0 ] . 

4. А л к а л о и д ы н а п е р с т я н к и - о б р а б о т к а 1 0 % - м р а с т в о р о м х р о м о в о й 
к и с л о т ы в л е д . у к с у с н о й к и с л о т е , в ы д е р ж и в а н и е п р и к о м н а т н о й 
т е м п е р а т у р е 5 м и н и в ы с у ш и в а н и е [ 1 3 1 ] . 

Восстановление 

1. С т е р о и д ы - о б р а б о т к а с м е с ь ю 1 0 % - г о э т а н о л ь н о г о р а с т в о р а б о р -
г и д р и д а н а т р и я и 0 , 1 н . в о д н о г о р а с т в о р а г и д р о к с и д а н а т р и я 
(1 + 1) , в ы д е р ж и в а н и е 3 5 м и н п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е с п о ­
с л е д у ю щ е й н е й т р а л и з а ц и е й и з б ы т к а р е а г е н т а 0 , 1 н . с о л я н о й к и ­
с л о т о й [ 1 3 2 ] . 
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2 . А л к а л о и д ы н а п е р с т я н к и - о б р а б о т к а с м е с ь ю 1 0 % - г о э т а н о л ь н о г о 
р а с т в о р а б о р г и д р и д а н а т р и я , в ы д е р ж и в а н и е в т е ч е н и е 1 0 м и н п р и 
к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е [ 1 3 3 ] . 

3 . Д и с у л ь ф и д ы - о б р а б о т к а 0 , 4 % - м э т а н о л ь н ы м р а с т в о р о м б о р г и д ­
р и д а н а т р и я , в ы д е р ж и в а н и е п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е в т е ч е ­
н и е 1 5 - 2 0 м и н [ 1 3 4 ] . 

4 . Н а с ы щ е н н ы е к а р б о н о в ы е к и с л о т ы - о б р а б о т к а к о л л о и д н ы м в о д ­
н ы м р а с т в о р о м п а л л а д и я , в ы д е р ж и в а н и е в т е ч е н и е 1 ч п р и 8 0 -
9 0 °С, о х л а ж д е н и е и в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы п р и к о м н а т ­
н о й т е м п е р а т у р е в т е ч е н и е 1 ч в э к с и к а т о р е , з а п о л н е н н о м в о д о р о ­
д о м [ 1 3 5 ] . 

5 . Н и т р о с о е д и н е н и я - о б р а б о т к а 1 5 % - м р а с т в о р о м х л о р и д а ц и н к а в 
0 , 0 1 н . с о л я н о й к и с л о т е , в ы д е р ж и в а н и е п р и к о м н а т н о й т е м п е р а ­
т у р е в т е ч е н и е 1 0 м и н и в ы с у ш и в а н и е [ 1 3 6 ] . 

Нитрование 

1. П о л и к о н д е н с и р о в а н н ы е а р о м а т и ч е с к и е у г л е в о д о р о д ы - в ы д е р ж и ­
в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в т е ч е н и е 2 0 м и н в з а к р ы т о й к а м е р е с п е р е ­
г о р о д к о й в ц е н т р е д н а ( d o u b l e t h r o u g h ) , с о д е р ж а щ е й 2 г о к с и д а 
ф о с ф о р а ( У ) , к к о т о р о м у д о б а в л е н о 2 - 3 м л к о н ц . а з о т н о й к и с л о ­
т ы [ 1 3 7 ] . 

2 . Ф е н о л ы - в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в т е ч е н и е 1 0 м и н , п р и 
к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е в з а к р ы т о й к а м е р е в п а р а х к о н ц . а з о т н о й 
к и с л о т ы [ 1 3 8 ] . 

3 . а - и ( З - Н а ф т о л ы - о б р а б о т к а 9 0 % - й а з о т н о й к и с л о т о й с п о с л е ­
д у ю щ и м в ы д е р ж и в а н и е м п р и 1 0 5 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н [ 1 3 9 ] . 

4 . К с а н т о к с и н - в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в з а к р ы т о й к а м е р е в 
т е ч е н и е 1,0 ч п р и 5 5 °С в п а р а х с м е с и к о н ц . а з о т н а я к и с л о т а - л е д . 
у к с у с н а я к и с л о т а ( 3 + 1) [ 1 4 0 ] . 

5 . Б р у ц и н - о б р а б о т к а к о н ц . а з о т н о й к и с л о т о й и в ы д е р ж и в а н и е в 
т е ч е н и е 1 5 м и н п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е [ 1 4 1 ] . 

6 . Э с т р о г е н ы — в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в з а к р ы т о й к а м е р е 
в п а р а х о к с и д а а з о т а ( 1 У ) п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е в т е ч е н и е 
1 5 м и н с п о с л е д у ю щ е й с у ш к о й п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е [ 1 4 2 ] . 

Диазотирование и азосочетание 

1. о-, м- и ге-Анизидины - о б р а б о т к а 10 % -м р а с т в о р о м н и т р и т а н а т р и я 
в 1,0 н . с о л я н о й к и с л о т е и в ы д е р ж и в а н и е в т е ч е н и е 5 м и н п р и 
1 0 5 "С. П о с л е о х л а ж д е н и я о б р а б о т к а 5 % - м р а с т в о р о м а - н а ф т о л а в 
э т и л о в о м с п и р т е [ 1 4 3 ] . 

2 . 2 , 5 - Д и м е т о к с и а н и л и н - о б р а б о т к а п л а с т и н к и р а с т в о р о м х л о р и д а 
ф е н и л д и а з о н и я , з а т е м 5 % - м р а с т в о р о м а - н а ф т о л а в э т и л о в о м 
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с п и р т е с п о с л е д у ю щ и м в ы д е р ж и в а н и е м п р и к о м н а т н о й т е м п е р а ­
т у р е в т е ч е н и е 2 м и н [ 1 4 4 ] . 

3 . Э с т р о н - х р о м а т о г р а м м у п о г р у ж а ю т н а 1 с в н а с ы щ е н н ы й р а с т в о р 
п р о ч н о г о ч е р н о г о ( F a s t B l a c k ) , к а л и е в а я с о л ь , в ы с у ш и в а ю т , н а н о ­
с я т п р о б у . П о в т о р н о п о г р у ж а ю т н а 1 с в э т о т ж е р а с т в о р , в ы с у ш и ­
в а ю т , з а т е м п о г р у ж а ю т н а 1 с в 4 % - й р а с т в о р п и р и д и н а в ц и к л о -
г е к с а н е , в ы с у ш и в а ю т и в ы д е р ж и в а ю т в т е ч е н и е 10 м и н п р и т е м п е ­
р а т у р е 1 0 0 ° С [ 1 4 5 ] . 

Иодирование 

1. П и р и д и н , п и р р о л , а л к а л о и д ы , с о д е р ж а щ и е и н д о л ь н о е к о л ь ц о , -
в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в з а к р ы т о й к а м е р е в п а р а х и о д а в 
т е ч е н и е 1 8 ч , с п о с л е д у ю щ и м у д а л е н и е м и з б ы т к а и о д а с п л а с т и н ­
к и с п о м о щ ь ю в е н т и л я т о р а [ 1 4 6 ] . 

2 . П о л и к о н д е н с и р о в а н н ы е а р о м а т и ч е с к и е у г л е в о д о р о д ы , н а ф т и л а м и -
н ы - в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в з а к р ы т о й к а м е р е в п а р а х и о д а 
в т е м н о м м е с т е в т е ч е н и е н е с к о л ь к и х ч а с о в с п о с л е д у ю щ и м у д а л е ­
н и е м и з б ы т к а и о д а с х р о м а т о г р а м м ы с п о м о щ ь ю в е н т и л я т о р а [ 1 4 7 ] . 

3 . Ф е н о л с о д е р ж а щ и е с т е р о и д ы — в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы 
( Т С Х - п л а с т и н к и т о л ь к о н а о с н о в е о к с и д а а л ю м и н и я ) в з а к р ы т о й 
к а м е р е в п а р а х и о д а 1,0 ч с п о с л е д у ю щ и м у д а л е н и е м и з б ы т к а и о ­
д а с х р о м а т о г р а м м ы с п о м о щ ь ю в е н т и л я т о р а [ 1 4 8 - 1 4 9 ] . 

Хлорирование 

1. К о ф е и н , к о д е и н ф о с ф а т - в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в з а ­
к р ы т о й к а м е р е в а т м о с ф е р е х л о р а в т е ч е н и е 5 м и н с п о с л е д у ю щ и м 
у д а л е н и е м и з б ы т к а х л о р а н а г р е в а н и е м п л а с т и н к и п р и 1 0 5 °С в 
т е ч е н и е 5 м и н . О п р ы с к и в а н и е с м е с ь ю 0 , 5 % - г о р а с т в о р а б е н з и д и -
н а в э т и л о в о м с п и р т е и 1 0 % -го в о д н о г о р а с т в о р а й о д и с т о г о к а л и я 
(v/v = 4 9 / 1 ) [ 1 5 0 ] . 

2 . А ц е т а н и л и д , n - х л о р а ц е т а н и л и д , 2 , 5 - д и х л о р а ц е т а н и л и д - в ы д е р ­
ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в з а к р ы т о й к а м е р е в а т м о с ф е р е х л о р а в 
т е ч е н и е 2 0 с, с п о с л е д у ю щ и м у д а л е н и е м и з б ы т к а х л о р а в в е н т и ­
л и р у е м о м т е р м о с т а т и р о в а н н о м ш к а ф у п р и 6 0 °С в т е ч е н и е 5 м и н 
[ 1 5 1 ] . 

3 . Х о л е с т е р и н - о б р а б о т к а х р о м а т о г р а м м ы б е з в о д н ы м б е н з о л о м с 
п о с л е д у ю щ и м в ы д е р ж и в а н и е м в з а к р ы т о й к а м е р е в п а р а х с м е с и 
х л о р и с т ы й т и о н и л - б е н з о л (v/v = 1 /1 ) [ 1 5 2 ] . 

Бромирование 

1. Б е н з о й н а я к и с л о т а - о б р а б о т к а х р о м а т о г р а м м ы в з а к р ы т о й к а м е ­
р е в п а р а х б р о м а п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е в т е ч е н и е 10 м и н с 
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п о с л е д у ю щ и м у д а л е н и е м и з б ы т к а б р о м а с п л а с т и н к и с п о м о щ ь ю 
в е н т и л я т о р а [ 1 5 3 ] . 

2 . Ф л у о р е с ц и н - п о г р у ж е н и е х р о м а т о г р а м м ы в 0 , 1 % - й р а с т в о р 
б р о м а в х л о р о ф о р м е н а 1 с с п о с л е д у ю щ и м у д а л е н и е м и з б ы т к а 
б р о м а с п л а с т и н к и [ 1 5 4 ] . 

3 . Х о л е с т е р и н - п о г р у ж е н и е х р о м а т о г р а м м ы в 0 , 1 % - й р а с т в о р 
б р о м а в х л о р о ф о р м е н а 1 с с п о с л е д у ю щ и м в ы с у ш и в а н и е м н а в о з ­
д у х е и в ы д е р ж и в а н и е м п р и 6 0 °С в т е ч е н и е 1 0 м и н [ 1 5 5 ] . 

В м е с т е с т е м д о х р о м а т о г р а ф и ч е с к а я д е р и в а т и з а ц и я и м е е т и 
р я д н е д о с т а т к о в : 

- о б н а р у ж и в а ю щ и й р е а г е н т в б о л ь ш и н с т в е с л у ч а е в в с т у п а е т в 
р е а к ц и ю н е т о л ь к о с к о м п о н е н т а м и р а з д е л я е м о й п р о б ы , н о и 
с п о с т о р о н н и м и п р и м е с я м и ; 

- и с п о л ь з о в а н и е о б н а р у ж и в а ю щ и х р е а г е н т о в , м о л е к у л ы к о т о ­
р ы х с о д е р ж а т о б ъ е м н ы е р а д и к а л ы , м о ж е т п р и в е с т и к у т р а т е 
с п о с о б н о с т и к р а з д е л е н и ю к о м п о н е н т о в и с с л е д у е м о й с м е с и ; 

- с у щ е с т в е н н о е у м е н ь ш е н и е в ы х о д а р е а к ц и и п р и б о л ь ш о м с о ­
д е р ж а н и и в п р о б е п о с т о р о н н и х п р и м е с е й ; 

- у в е л и ч е н и е в р е м е н и п р о б о п о д г о т о в к и . 
Ц е л ь п о с т х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й д е р и в а т и з а ц и и - д е т е к т и р о в а ­

н и е р а з д е л е н н ы х н а х р о м а т о г р а м м е п я т е н к о м п о н е н т о в и с с л е д у е ­
м ы х с м е с е й ; к е е д о с т о и н с т в а м м о ж н о о т н е с т и : 

- н е з а в и с и м о с т ь о т п р о ц е с с а р а з д е л е н и я ; 
- о д н о в р е м е н н о е о б н а р у ж е н и е п я т е н в с е х с о е д и н е н и й н а х р о ­

м а т о г р а м м е . 
Н е д о с т а т к а м и д а н н о г о м е т о д а я в л я ю т с я : 
- о б р а з о в а н и е о к р а ш е н н о г о ф о н а н а х р о м а т о г р а м м е ; 
- н е в о з м о ж н о с т ь д е т е к т и р о в а н и я п я т е н с о е д и н е н и й з а с ч е т и х 

с о б с т в е н н о г о п о г л о щ е н и я и л и ф л у о р е с ц е н ц и и ; 
- т е х н и ч е с к и е т р у д н о с т и , с в я з а н н ы е с п р о ц е д у р о й н а н е с е н и я 

р а с т в о р о в о б н а р у ж и в а ю щ и х р е а г е н т о в н а х р о м а т о г р а м м у ( с м . 
н и ж е ) . 

В н а с т о я щ е е в р е м я и с п о л ь з у е т с я р я д м е т о д о в о б р а б о т к и х р о ­
м а т о г р а м м ы о б н а р у ж и в а ю щ и м и р е а г е н т а м и [ 7 2 ] : 

- в ы д е р ж и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы в з а к р ы т о й к а м е р е , г д е п р и ­
с у т с т в у ю т п а р ы о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а ( и о д , а м м и а к , 
х л о р , х л о р и с т ы й в о д о р о д и д р . ) ; 

- т е р м и ч е с к а я о б р а б о т к а х р о м а т о г р а м м ы ; 
- в н е с е н и е о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а в п о д в и ж н у ю ф а з у ; 
- и с п о л ь з о в а н и е с п е ц и а л ь н о г о п р е с с а ( 2 0 х 2 0 с м ) , п о р и с т а я 

п о д л о ж к а к о т о р о г о о б р а б о т а н а р а с т в о р о м о б н а р у ж и в а ю щ е г о 
р е а г е н т а ( п о д л о ж к а в ы п о л н е н а и з п о л и м е р н о г о м а т е р и а л а , у с ­
т о й ч и в о г о к б о л ь ш и н с т в у о р г а н и ч е с к и х р а с т в о р и т е л е й ) [ 1 5 6 ] ; 
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Рис. 1.37: о - Опрыскивание хроматограммы с помощью специаль­
ного "спрея"; б - траектория движения струи "спрея" при опрыски­
вании хроматограммы; схема Д. Вальди [46] 

- о п р ы с к и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы р а с т в о р о м о б н а р у ж и в а ю щ е г о 
р е а г е н т а ; 

- п о г р у ж е н и е х р о м а т о г р а м м ы в р а с т в о р о б н а р у ж и в а ю щ е г о 
р е а г е н т а . 

О д н а к о и з в ы ш е п е р е ч и с л е н н ы х м е т о д о в т о л ь к о д в а п о с л е д н и х 
н а ш л и с в о е п р и м е н е н и е в к о л и ч е с т в е н н о й Т С Х / В Э Т С Х . 

Т а к , о п р ы с к и в а н и е ( s p r a y i n g ) х р о м а т о г р а м м р а с т в о р о м о б н а ­
р у ж и в а ю щ и х р е а г е н т о в о б ы ч н о о с у щ е с т в л я е т с я с п о м о щ ь ю м е л -
к о д и с п е р г и р у ю щ и х п у л ь в е р и з а т о р о в [ 5 , 6 1 , 6 2 , 1 5 7 ] и л и г о т о в ы х 
" с п р е е в " ( р и с . 1 . 3 7 , а ) [ 5 , 1 4 , 1 5 8 ] . П о м н е н и ю Ж . Т о у ч с т о н а [ 2 9 ] , 
о п р ы с к и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы я в л я е т с я и с к у с с т в о м , а н е р у т и н ­
н о й и н с т р у м е н т а л ь н о й о п е р а ц и е й . О б ы ч н о д л я р а в н о м е р н о г о о п ­
р ы с к и в а н и я х р о м а т о г р а м м ы и с п о л ь з у е т с я с х е м а , п р е д л о ж е н н а я 
Д . В а л ь д и ( р и с . 1 . 3 7 , б) [ 4 6 ] . Т р у д н о с т и , с к о т о р ы м и с т а л к и в а ю т с я 
и с с л е д о в а т е л и п р и в ы п о л н е н и и о п е р а ц и и о п р ы с к и в а н и я , о б у с л о в ­
л е н ы м н о г и м и ф а к т о р а м и : с к о р о с т ь п о д а ч и в о з д у х а , д а в л е н и е , 
с р е д н и й р а з м е р ( д и а м е т р ) к а п е л ь , р а с п р е д е л е н и е д и а м е т р а к а п е л ь 
п о р а з м е р а м , р а с с т о я н и е от п у л ь в е р и з а т о р а д о п л а с т и н к и и у г о л , 
п о д к о т о р ы м п р о и з в о д и т с я р а с п ы л е н и е . 

Б ы л и с д е л а н ы п о п ы т к и а в т о м а т и з а ц и и о п е р а ц и и о п р ы с к и ­
в а н и я [ 1 5 9 - 1 6 1 ] , о д н а к о , н е с м о т р я н а у д о в л е т в о р и т е л ь н ы е р е ­
з у л ь т а т ы , с к о н с т р у и р о в а н н ы е у с т а н о в к и н е п о л у ч и л и ш и р о к о ­
г о п р и м е н е н и я . О с н о в н ы м н е д о с т а т к о м м е т о д а о п р ы с к и в а н и я 
я в л я е т с я н е р а в н о м е р н о с т ь н а н е с е н и я о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а ­
г е н т а н а р а з л и ч н ы е у ч а с т к и х р о м а т о г р а м м ы д а ж е в п р е д е л а х 
п л о щ а д и о т д е л ь н ы х п я т е н . К д р у г и м н е д о с т а т к а м м о ж н о о т н е ­
с т и : 
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Рис. 1.38. Прибор для нанесения об­
наруживающего реагента на хрома-
тограмму методом погружения [5] 

- в ы б р о с в о к р у ж а ю щ у ю с р е д у аэро ­
з о л я о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н ­
т а , к а к п р а в и л о , в е с ь м а т о к с и ч ­
н о г о ; 

- н а л и ч и е ф р е о н а в " г о т о в ы х с п р е ­
я х " . 

М е т о д п о г р у ж е н и я х р о м а т о -
г р а м м ы в р а с т в о р о б н а р у ж и в а ю ­
щ е г о р е а г е н т а ( d i p p i n g , i m m e r s i ­
o n ) л и ш е н э т и х н е д о с т а т к о в . П р и 
д е н с и т о м е т р и р о в а н и и х р о м а т о -
г р а м м , о б р а б о т а н н ы х м е т о д о м п о ­
г р у ж е н и я , к а к п р а в и л о , п о л у ч а ­
ю т с я р е з у л ь т а т ы с л у ч ш и м и м е т р о ­

л о г и ч е с к и м и х а р а к т е р и с т и к а м и , ч е м в с л у ч а е и с п о л ь з о в а н и я 
о п р ы с к и в а н и я [ 4 1 , 7 2 , 1 6 2 ] . М е т о д л е г к о п о д д а е т с я а в т о м а т и з а ­
ц и и . Т а к , ф и р м а " C a m a g " [5 ] м н о г о л е т в ы п у с к а е т п р и б о р ы , п р е д ­
н а з н а ч е н н ы е д л я п о г р у ж е н и я х р о м а т о г р а м м в р а с т в о р о б н а р у ж и ­
в а ю щ е г о р е а г е н т а ( р и с . 1 .38) ; м и н и м а л ь н о е в р е м я э к с п о з и ц и и т а ­
к о г о п р и б о р а - 1 с ; с е р и й н о п р о и з в о д я т с я т а к ж е и к а м е р ы д л я 
р у ч н о г о п о г р у ж е н и я х р о м а т о г р а м м [ 5 , 6 1 , 6 2 ] . К н е д о с т а т к а м м е ­
т о д а п о г р у ж е н и я м о ж н о о т н е с т и : 

- и з м е н е н и е с о с т а в а и з а г р я з н е н и е р а с т в о р а о б н а р у ж и в а ю щ е ­
г о р е а г е н т а п р и д л и т е л ь н о м и с п о л ь з о в а н и и ; 

- р а з м ы в а н и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н п р и б о л ь ш и х в р е м е н а х 
э к с п о з и ц и и ( б о л е е 1 м и н ) и ( и л и ) и с п о л ь з о в а н и и с и л ь н о п о ­
л я р н ы х р а с т в о р и т е л е й . 

П о с л е д н и й н е д о с т а т о к л е г к о у с т р а н и м п у т е м п р е д в а р и т е л ь ­
н о г о п о г р у ж е н и я х р о м а т о г р а м м ы в w - б у т а н о л ( 5 с) с п о с л е д у ю ­
щ и м в ы с у ш и в а н и е м [ 4 1 , 7 2 , 1 6 2 ] . Д л я п р и г о т о в л е н и я р а с т в о ­
р о в о б н а р у ж и в а ю щ и х р е а г е н т о в , п р е д н а з н а ч е н н ы х д л я о б р а ­
б о т к и х р о м а т о г р а м м м е т о д о м п о г р у ж е н и я , и с п о л ь з у е т с я м е н е е 
п о л я р н ы й р а с т в о р и т е л ь , и к о н ц е н т р а ц и я э т и х р а с т в о р о в , к а к 
п р а в и л о , в 2 - 4 р а з а м е н ь ш е , ч е м у р а с т в о р о в т е х ж е р е а г е н ­
т о в , к о т о р ы е и с п о л ь з у ю т с я п р и о п р ы с к и в а н и и х р о м а т о г р а м м 
[ 2 0 , 7 2 ] . 

Д а н н ы е об о б н а р у ж и в а ю щ и х р е а г е н т а х , м е т о д а х н а н е с е н и я , 
у с л о в и я х п р о в е д е н и я ц в е т н ы х р е а к ц и й б о л е е п о д р о б н о с м . [ 4 6 , 7 2 , 
1 6 3 , 1 6 4 ] . 
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К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н А Я О Б Р А Б О Т К А 
Р Е З У Л Ь Т А Т О В И З М Е Р Е Н И Й 

Р а н е е д л я к о л и ч е с т в е н н о й о ц е н к и с о д е р ж а н и я в е щ е с т в а в х р о м а -
т о г р а ф и ч е с к и х з о н а х и с п о л ь з о в а л и с ь д в а с п о с о б а . П е р в ы й с п о с о б 
( 2 . 1 ) - э т о п е р е н о с х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н ы с п л а с т и н к и в п р и ­
е м н и к с п о с л е д у ю щ и м э л ю и р о в а н и е м в е щ е с т в а с с о р б е н т а и о п р е ­
д е л е н и е м е г о с п о м о щ ь ю к л а с с и ч е с к и х м е т о д о в к о л и ч е с т в е н н о г о 
а н а л и з а - к о л о р и м е т р и ч е с к и х , с п е к т р о ф о т о м е т р и ч е с к и х и д р . ; 
в т о р о й с п о с о б ( 2 . 2 ) - о ц е н к а р е з у л ь т а т о в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о 
р а з д е л е н и я н е п о с р е д с т в е н н о н а п л а с т и н к е без и с п о л ь з о в а н и я д е н -
с и т о м е т р и и . 

В н а с т о я щ е е в р е м я к о л и ч е с т в е н н а я о б р а б о т к а х р о м а т о г р а м м 
о с у щ е с т в л я е т с я с п о м о щ ь ю д е н с и т о м е т р о в ( 2 . 3 ) . 

2 .1. КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ С УДАЛЕНИЕМ 
ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЙ З О Н Ы С ПЛАСТИНКИ 

Э т о о п р е д е л е н и е м о ж н о о с у щ е с т в л я т ь д в о я к о : п е р е н о с о м х р о ­
м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н ы в м е с т е с с о р б е н т о м (1 ) л и б о э к с т р а г и р о в а ­
н и е м х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н ы со с л о я с о р б е н т а ( 2 ) . 

И з в л е ч е н и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н а н а л и з и р у е м ы х в е щ е с т в 
с о т б о р о м с о р б е н т а п р о и з в о д и л о с ь в р у ч н у ю с п р и м е н е н и е м ш п а ­
т е л е й , н о ж е й и д р у г и х п р и с п о с о б л е н и й . З о н у с о р б е н т а , с о д е р ж а ­
щ у ю и с с л е д у е м о е в е щ е с т в о , у д а л я ю т т а к ж е с п о м о щ ь ю в а к у у м а . 

Н а р и с . 2 . 1 п р е д с т а в л е н о у с т р о й с т в о , п р е д с т а в л я ю щ е е с о б о й 
в о р о н к у с п о р и с т ы м с т е к л я н н ы м ф и л ь т р о м ( № 4 ) , в к о т о р у ю в с т а в ­
л е н а п р о б к а с и з о г н у т о й т р у б к о й ; н и ж н и й к о н е ц в о р о н к и п р и с о е ­
д и н е н к в о д о с т р у й н о м у н а с о с у . С о р б е н т , с о д е р ж а щ и й з о н у а н а л и ­
з и р у е м о г о в е щ е с т в а , в с а с ы в а е т с я с х р о м а т о г р а м м ы ч е р е з т р у б к у 
з а с ч е т в а к у у м а . З а т е м а н а л и з и р у е м о е в е щ е с т в о э л ю и р у е т с я с с о р ­
б е н т а р а с т в о р и т е л е м , и п о л у ч е н н ы й р а с т в о р у п а р и в а е т с я д о к о н ­
ц е н т р а ц и и , п р и г о д н о й д л я д е т е к т и р о в а н и я ( н а п р и м е р , с п е к т р о -
ф о т о м е т р и ч е с к и м м е т о д о м ) [ 1 ] . 

Г . К а з а н г [ 2 ] п р е д л о ж и л у с т а н о в к у д л я у д а л е н и я х р о м а т о г р а ­
ф и ч е с к и х з о н и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а с т о н к о г о с л о я с о р б е н т а в 
з а р а н е е п р и г о т о в л е н н ы е с п е ц и а л ь н ы е е м к о с т и ; д а н н о е у с т р о й с т в о 
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ш 1 
Рис. 2.1. Устройство для отсоса сорбента: 
1 - ш л а н г вакуумной л и н и и ; 2 - с т е к л я н н ы й ф и л ь т р ; 3 • 
с теклянная трубка 

воронка; 4 - пробка; 5 

п о з в о л я л о п р о в о д и т ь э т у п р о ц е д у р у о д н о в р е м е н н о д л я н е с к о л ь к и х 
п р о б ( р и с . 2 . 2 ) . Д л я о п т и м и з а ц и и п р о ц е с с а п е р е н о с а у ч а с т к а с о р ­
б е н т а , с о д е р ж а щ е г о а н а л и з и р у е м о е в е щ е с т в о , х р о м а т о г р а м м у з а ­
к р е п л я л и н а ш т а т и в е н а к л о н н о т а к , ч т о б ы ч а с т и ц ы с о р б е н т а м о г л и 
п а д а т ь п о д д е й с т в и е м с о б с т в е н н о г о в е с а . У г о л н а к л о н а х р о м а т о -
г р а м м ы в д е р ж а т е л е п о о т н о ш е н и ю к в е р т и к а л и м о г в а р ь и р о в а т ь ­
с я о т 2 0 д о 4 0 ° . Н а ш т а т и в е у с т а н о в л е н ы д в е н а к л о н н ы е н а п р а в ­
л я ю щ и е , п о к о т о р ы м п е р е м е щ а е т с я д е р ж а т е л ь с к р е б к о в ; ч и с л о 
с к р е б к о в м о ж н о и з м е н я т ь о т 6 д о 2 0 . П о д д е р ж а т е л е м с к р е б к о в 

Рис. 2.2. Установка Казанга для удаления части сорбента с подложки: 
1 - с танина; 2 - д е р ж а т е л ь ; 3 - п р и ж и м ы хроматограмм; 4 - направляющие; 5 -
д е р ж а т е л ь скребков; 6 - скребок; 7 - ш т а т и в д л я воронок; 8 - приемные сосуды 
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у с т а н о в л е н ш т а т и в д л я в о р о н о к , н а п р а в л я ю щ и х с о р б е н т , у д а л е н ­
н ы й с п о д л о ж к и , в е м к о с т и , к о л и ч е с т в о к о т о р ы х с о о т в е т с т в у е т 
ч и с л у с к р е б к о в . Ф и р м о й " A n a l a b " ( С Ш А ) б ы л а в ы п у щ е н а у с т а ­
н о в к а , р а б о т а ю щ а я п о т а к о м у ж е п р и н ц и п у и у п р а в л я е м а я с п о м о ­
щ ь ю к о м п ь ю т е р а [ 3 ] . В о с п р о и з в о д и м о с т ь р е з у л ь т а т о в а н а л и з а со­
с т а в л я л а 6 - 8 % . 

В с л у ч а е п р и м е н е н и я с п о с о б а (2) н а и б о л ь ш е е р а с п р о с т р а н е н и е 
п о л у ч и л и д в а м е т о д а и з в л е ч е н и я в е щ е с т в а и з х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й 
з о н ы : н е п о с р е д с т в е н н о в э л ю е н т и п е р е н о с н а п р о м е ж у т о ч н ы е к а ­
п и л л я р н ы е м а т е р и а л ы , н а п р и м е р х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю б у м а г у . 

Н а и б о л е е п р о с т о й в а р и а н т п р я м о г о э л ю и р о в а н и я з а к л ю ч а е т с я 
в в ы р е з а н и и у ч а с т к о в х р о м а т о г р а м м ы ( п о д л о ж к а : ф о л ь г а и л и п о ­
л и м е р н ы й м а т е р и а л ) , к о т о р ы е п о м е щ а л и в п р о б и р к и с р а с т в о р и ­
т е л е м д л я и з в л е ч е н и я а н а л и з и р у е м ы х с о е д и н е н и й . Н а э т о м п р и н ­
ц и п е б ы л а о с н о в а н а р а б о т а у с т а н о в к и " Э л ю к в и к " , к о т о р а я р а н е е 
в ы п у с к а л а с ь ф и р м о й " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) . В р е м я а н а л и з а с о ­
с т а в л я л о 3 0 - 6 0 м и н , а в о с п р о и з в о д и м о с т ь р е з у л ь т а т о в 5 - 8 % [ 4 ] . 

С л е д у ю щ и м ш а г о м к у с о в е р ш е н с т в о в а н и ю м е т о д а п р я м о г о э л ю ­
и р о в а н и я б ы л п р и б о р , п р и н ц и п р а б о т ы к о т о р о г о з а к л ю ч а л с я в 
с о з д а н и и г е р м е т и ч н о й п о л о с т и в о к р у г х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н ы 
а н а л и з и р у е м о г о с о е д и н е н и я и п р о к а ч и в а н и я ч е р е з э т у п о л о с т ь 
с о о т в е т с т в у ю щ е г о р а с т в о р и т е л я , п о с т у п а ю щ е г о п о с л е и з в л е ч е н и я 
о п р е д е л я е м о г о в е щ е с т в а в д е т е к т о р . С х е м а я ч е й к и д л я э л ю и р о в а ­
н и я п о к а з а н а н а р и с . 2 . 3 . Р е ж и м р а б о т ы я ч е й к и п о д б и р а л и т а к и м 
о б р а з о м , ч т о б ы в о в р е м я и з в л е ч е н и я в е щ е с т в а н е р а з р у ш и т ь з а ­
к р е п л е н н ы й с л о й с о р б е н т а и т е м с а м ы м и з б е ж а т ь с т а д и и ф и л ь т р о ­
в а н и я и л и ц е н т р и ф у г и р о в а н и я . С о х р а н е н и е ц е л о с т н о с т и с л о я с о р ­
б е н т а п о з в о л я л о к о н т р о л и р о в а т ь п о л н о т у э л ю и р о в а н и я и с с л е д у е ­
м ы х с о е д и н е н и й п о с р е д с т в о м о б р а б о т к и 
э т и х у ч а с т к о в х р о м а т о г р а м м ы о б н а р у ­
ж и в а ю щ и м р е а г е н т о м . 

Ф и р м о й " C a m a g " б ы л с к о н с т р у и р о ­
в а н п р и б о р " Э л ю х р о м " , с о с т о я щ и й и з 
р е а к т о р а с ш е с т ь ю я ч е й к а м и д л я и з ­
в л е ч е н и я , в к о т о р ы й м о ж н о д о б а в л я т ь 
о б н а р у ж и в а ю щ и е р е а г е н т ы д л я д е р и в а -
т и з а ц и и о п р е д е л я е м ы х с о е д и н е н и й , и 
п р о т о ч н о г о с п е к т р о ф о т о м е т р а ( р и с . 2 .4 ) 
[ 5 ] . И с п о л ь з у я у с т а н о в к у " Э л ю х р о м " , 

Рис. 2 . 3 . Ячейка для элюирования: 
1 - п р и ж и м н о е устройство ; 2 - корпус я ч е й к и ; 3 -
ввод растворителя ; 4 - хроматограмма; 5 - вывод 
раствора 
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Рис. 2.4. Внешний вид установки " Э л ю х р о м " 
ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) 

м о ж н о б ы л о д о с т и ч ь в е л и ч и н ы с т а н д а р т ­
н о г о о т к л о н е н и я м е н е е 1,5 % в з а в и с и ­
м о с т и о т о п р е д е л я е м о г о с о е д и н е н и я , од­
н а к о в р е м я а н а л и з а м о г л о д о х о д и т ь д о 
н е с к о л ь к и х ч а с о в . 

П р и э л ю и р о в а н и и в е щ е с т в и з с л о я 
с о р б е н т а о р г а н и ч е с к и м и р а с т в о р и т е л я ­
м и и с с л е д у е м ы е р а с т в о р ы , к а к п р а в и л о , 
с о д е р ж а л и м е л к и е ч а с т и ц ы с о р б е н т а , об­
р а з у ю щ и е у с т о й ч и в ы е с у с п е н з и и , ч т о п р и ­

в о д и л о к с у щ е с т в е н н ы м о ш и б к а м п р и с п е к т р о ф о т о м е т р и ч е с к и х 
и з м е р е н и я х . 

Д л я у с т р а н е н и я э т и х п р о б л е м В . Д е Д е й н о м б ы л п р е д л о ж е н 
с п о с о б , п о з в о л я ю щ и й с к о н ц е н т р и р о в а т ь , а з а т е м в ы д е л и т ь х р о м а -
т о г р а ф и ч е с к и е з о н ы с п о м о щ ь ю п р о т о ч н о г о э л ю и р о в а н и я [ 6 ] . Н а 
п е р в о м э т а п е п р о в о д и л и о б ы ч н о е э л ю и р о в а н и е с м е с и в о д н о м н а ­
п р а в л е н и и , з а т е м а н а л и з и р у е м ы е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е з о н ы ос­
т а в л я л и н а п л а с т и н к е в в и д е н е б о л ь ш и х в ы с т у п о в , у д а л я я с л о й 
с о р б е н т а с п л а с т и н к и ( р и с . 2 . 5 , а ) Н а в т о р о м э т а п е н а в ы с т у п ы с 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к и м и з о н а м и н а к л а д ы в а л и п о л о с к и х р о м а т о г р а -
ф и ч е с к о й б у м а г и , п р и ж и м а л и и х п о к р о в н ы м и с т е к л а м и и о с у щ е ­
с т в л я л и э л ю и р о в а н и е в н а п р а в л е н и и , п е р п е н д и к у л я р н о м п е р в о ­
н а ч а л ь н о м у ( р и с . 2.5, б). П о с л е т о г о к а к а н а л и з и р у е м ы е в е щ е с т в а 
д о с т и г а л и в е р ш и н ы у г л а н а л и с т е б у м а г и и к о н ц е н т р и р о в а л и с ь т а м , 

а Адсорбент g 

Бумажные 
t полоски 

Рис . 2 .5 . К о н ц е н т р и р о в а н и е п я т е н и перенесение их н а полоски бумаги : 
а - хроматограмма с частично удаленным слоем сорбента после разделения в одном 
направлении; б - элюирование в направлении, перпендикулярном первому, и пе­
ренесение пятен на полоски бумаги 

2.2. МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ АНАЛИЗИРУЕМЫХ СОЕДИНЕНИЙ g g 

Г р а в и м е т р и я 100 
Т и т р и м е т р и я 10 
П о л я р о г р а ф и я 100 
С п е к т р о ф о т о м е т р и я 10 
И К - с п е к т р о м е т р и я 100 
М а с с - с п е к т р о м е т р и я 100 
Ф л у о р е с ц е н т н ы е 0 ,05 
Б и о л о г и ч е с к и е 0,01 

2 . 2 . М Е Т О Д Ы О П Р Е Д Е Л Е Н И Я А Н А Л И З И Р У Е М Ы Х 
С О Е Д И Н Е Н И Й Н Е П О С Р Е Д С Т В Е Н Н О Н А П Л А С Т И Н К Е 

Д л я о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я а н а л и з и р у е м ы х с о е д и н е н и й н а 
х р о м а т о г р а м м а х и с п о л ь з у ю т м е т о д в и з у а л ь н о г о с р а в н е н и я р а з м е ­
р о в п л о щ а д е й п я т е н и и н т е н с и в н о с т е й и х о к р а с к и с с о о т в е т с т ­
в у ю щ и м и п а р а м е т р а м и п я т е н с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в . К а к п р а в и л о , 
н а п л а с т и н к у н а н о с я т р я д п я т е н с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в д л я т о г о , 
ч т о б ы п о в о з м о ж н о с т и о х в а т и т ь о б л а с т ь п р е д п о л а г а е м о й к о н ц е н ­
т р а ц и и а н а л и з и р у е м о г о с о е д и н е н и я ; п р и э т о м н е о б х о д и м о , ч т о б ы 
п р и н а н е с е н и и п я т е н с т а н д а р т н ы х и и с с л е д у е м ы х о б р а з ц о в и с ­
п о л ь з о в а л и с ь о д и н а к о в ы е о б ъ е м ы [ 1 , 1 2 - 1 4 ] . 

Н а р а з м е р п я т н а и , с л е д о в а т е л ь н о , н а т о ч н о с т ь п р о в е д е н н о г о 
а н а л и з а в л и я е т р я д ф а к т о р о в . В ч а с т н о с т и , н е о б х о д и м о , ч т о б ы : 

1) а д с о р б е н т б ы л г о м о г е н н ы м ; 
2) т о л щ и н а с л о я б ы л а р а в н о м е р н о й ; 
3 ) р а з м е р ы с т а р т о в ы х п я т е н б ы л и о д и н а к о в ы м и ; 
4 ) м и к р о ш п р и ц ы и л и к а п и л л я р н ы е п и п е т к и б ы л и т о ч н о о т к а -

л и б р о в а н ы ; 
5) д а в л е н и е п а р о в э л ю е н т а в к а м е р е д л я р а з д е л е н и я б ы л о п о ­

с т о я н н ы м ; 
6 ) п р и м е н я е м ы е э л ю е н т ы о б е с п е ч и в а л и ч е т к о е р а з д е л е н и е с о ­

е д и н е н и й ; 
7) о п р ы с к и в а н и е х р о м а т о г р а м м ы о б н а р у ж и в а ю щ и м и р е а к т и ­

в а м и б ы л о р а в н о м е р н ы м ; 
8 ) р а з д е л е н и е с т а н д а р т н ы х р а с т в о р о в и р а с т в о р о в п р о б п р о в о ­

д и л о с ь о д н о в р е м е н н о ; 

з о н у б у м а г и с о п р е д е л я е м ы м с о е д и н е н и е м в ы р е з а л и , в е щ е с т в о 
э к с т р а г и р о в а л и и п о д в е р г а л и д а л ь н е й ш е й и д е н т и ф и к а ц и и . В р е м я 
а н а л и з а с о с т а в л я л о н е с к о л ь к о ч а с о в , а в о с п р о и з в о д и м о с т ь р е з у л ь ­
т а т о в в а р ь и р о в а л а в п р е д е л а х 6 - 1 0 % . 

Н и ж е п р и в е д е н ы п р е д е л ы д е т е к т и р о в а н и я ( м к г ) р я д а а н а л и ­
з и р у е м ы х с о е д и н е н и й п о с л е э л ю и р о в а н и я с х р о м а т о г р а м м с п о ­
м о щ ь ю р а з л и ч н ы х м е т о д о в [ 7 - 1 1 ] : 
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9) о б н а р у ж и в а ю щ и е р е а к т и в ы б ы л и п о д о б р а н ы т а к , ч т о б ы обес ­

п е ч и т ь ч е т к о е к о н т р а с т и р о в а н и е п я т е н . 
П р и о д и н а к о в о м п р е д е л е о б н а р у ж е н и я п р е д п о ч т е н и е о т д а е т с я 

о б н а р у ж и в а ю щ е м у р е а г е н т у , в с л у ч а е и с п о л ь з о в а н и я к о т о р о г о р е ­

а к ц и я п р о в о д и т с я в о д н у с т а д и ю . П р и э т о м с о к р а щ а е т с я в р е м я 
а н а л и з а и у м е н ь ш а е т с я в е р о я т н о с т ь о ш и б к и , в о з н и к а ю щ е й н а д о ­

п о л н и т е л ь н о й с т а д и и . 
Л у ч ш е в с е г о и с п о л ь з о в а т ь о б н а р у ж и в а ю щ и е р е а г е н т ы , к о т о ­

р ы е п о с л е п р о в е д е н и я ц в е т н о й р е а к ц и и о к р а ш и в а ю т п я т н а и с с л е ­

д у е м ы х с о е д и н е н и й в ч и с т ы е ц в е т а , т а к и е к а к к р а с н ы й и г о л у б о й , 
ч е м с м е ш а н н ы е ( ф и о л е т о в ы й и о р а н ж е в ы й ) . С р а в н е н и е и н т е н с и в ­

н о с т и к о р и ч н е в ы х ц в е т о в , п о л у ч е н н ы х , н а п р и м е р , с п о м о щ ь ю м е ­

т о д а о б у г л и в а н и я , п р е д с т а в л я е т н а и б о л ь ш у ю т р у д н о с т ь . 
Е с л и п я т н а и с с л е д у е м ы х с о е д и н е н и й и м е ю т п о л о с ы п о г л о щ е н и я 

в У Ф ­ о б л а с т и с п е к т р а и л и о б л а д а ю т ф л у о р е с ц е н ц и е й , о п р е д е л е н и е 
с о д е р ж а н и я в е щ е с т в а в п я т н е п р о в о д я т п у т е м с р а в н е н и я п л о щ а д е й 
и и н т е н с и в н о с т е й п о г л о щ е н и я и л и ф л у о р е с ц е н ц и и п р и о б л у ч е н и и 
х р о м а т о г р а м м ы У Ф ­ с в е т о м (с д л и н а м и в о л н 2 5 4 , 3 0 2 и л и 3 6 5 н м ) . 

П р и и с с л е д о в а н и и р я д а с о е д и н е н и й б ы л о у с т а н о в л е н о , ч т о су ­

щ е с т в у е т л и н е й н а я з а в и с и м о с т ь м е ж д у к в а д р а т н ы м к о р н е м и з 
п л о щ а д и п я т н а и л о г а р и ф м о м м а с с ы с о е д и н е н и я . П л о щ а д и п я т е н 
и з м е р я л и , н а к л а д ы в а я л и с т к а л ь к и н а х р о м а т о г р а м м у и с р и с о в ы ­

в а я к о н т у р п я т е н . И з о б р а ж е н и е х р о м а т о г р а м м ы п о м е щ а л и з а т е м 
н а д и а г р а м м н у ю м и л л и м е т р о в у ю б у м а г у , ч т о б ы м о ж н о б ы л о о п р е ­

д е л и т ь п л о щ а д ь п я т е н . П р и э т о м и с с л е д у е м ы е с о е д и н е н и я и с т а н ­

д а р т н ы е о б р а з ц ы э л ю и р о в а л и с ь н а о д н о й и т о й ж е п л а с т и н к е [ 1 , 1 5 ] . 
Н . Н а й б о м [ 1 6 ] и с с л е д о в а л з а в и с и м о с т ь п л о щ а д ь ­ м а с с а и н а ­

ш е л , ч т о н а х а р а к т е р э т о й з а в и с и м о с т и в л и я е т т о л щ и н а с л о я . Т а к , 
д л я с л о я ц е л л ю л о з ы т о л щ и н о й 0 , 2 м м о б н а р у ж е н а л и н е й н а я з а ­

в и с и м о с т ь м е ж д у л о г а р и ф м о м м а с с ы и п л о щ а д ь ю , а д л я с л о я 
т о л щ и н о й 1,0 м м ­ л и н е й н а я з а в и с и м о с т ь м е ж д у м а с с о й и к о р н е м 
к в а д р а т н ы м и з п л о щ а д и п я т н а . Б ы л о т а к ж е п о к а з а н о , ч т о н а в и д 
з а в и с и м о с т и м а с с а ­ п л о щ а д ь в л и я е т п р и р о д а о б н а р у ж и в а ю щ е г о 
р е а г е н т а . Т а к , е с л и п я т н а ( 3 ­ а л а н и н а о б р а б а т ы в а ю т с я и з а т и н о м , 
з а в и с и м о с т ь л о г а р и ф м п л о щ а д и ­ л о г а р и ф м к о л и ч е с т в а в е щ е с т в а 
л и н е й н а я , е с л и э т и ж е п я т н а о б р а б а т ы в а ю т с я н и н г и д р и н о м , н а ­

б л ю д а е т с я л и н е й н а я з а в и с и м о с т ь п л о щ а д ь п я т н а ­ l g к о л и ч е с т в а 
в е щ е с т в а . 

Б . Г. Б е л е н ь к и м с с о т р у д н и к а м и [ 1 7 ] б ы л п р е д л о ж е н 
м е т о д к о л и ч е с т в е н н о й о ц е н к и а н а л и з и р у е м ы х с о е д и н е н и й п о 
р а з м е р а м х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н . К . Ф и ш е р [ 1 8 ] д л я к о л и ч е с т ­

в е н н о г о о п р е д е л е н и я у ч и т ы в а л н е т о л ь к о м а к с и м а л ь н ы й и м и н и ­

м а л ь н ы й д и а м е т р ы п я т е н , н о и о п т и ч е с к у ю п л о т н о с т ь в ц е н т р е 

2.2. М Е Т О Д Ы О П Р Е Д Е Л Е Н И Я А Н А Л И З И Р У Е М Ы Х С О Е Д И Н Е Н И Й д-£ 

п я т н а . П р и э т о м р а с ч е т к о л и ч е с т в а и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а п р о в о ­

д и л с я п о ф о р м у л е : 

x = kADd (1) 
где х ­ количество исследуемого вещества; k ­ к о э ф ф и ц и е н т пропорцио­

нальности; А ­ о п т и ч е с к а я плотность в центре пятна ; D и d ­ м а к с и м а л ь ­

н ы й и м и н и м а л ь н ы й д и а м е т р ы пятна . 
Э т о т м е т о д о с н о в а н н а д о п у щ е н и и , ч т о м а к с и м а л ь н а я о п т и ч е ­

с к а я п л о т н о с т ь л о к а л и з о в а н а в ц е н т р е п я т н а и п р я м о п р о п о р ц и о ­

н а л ь н а к о л и ч е с т в у и с с л е д у е м о г о с о е д и н е н и я . Д л я п р о в е д е н и я и з м е ­

р е н и й с п о м о щ ь ю э т о г о м е т о д а б ы л и с п о л ь з о в а н с п е к т р о ф о т о м е т р , 
с о е д и н е н н ы й с и с т о ч н и к о м с в е т а и м и к р о с к о п о м [ 1 8 ] . П о г р е ш н о с т и 
п р и и с п о л ь з о в а н и и м е т о д о в с и з м е р е н и е м п л о щ а д и и р а з м е р о в х р о ­

м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н о б ы ч н о с о с т а в л я л и 5 ­ 8 % ; п р и э т о м н а в е л и ­

ч и н у о ш и б к и м о г у т о к а з ы в а т ь в л и я н и е н е р а в н о м е р н о с т ь р а с п р е д е ­

л е н и я в е щ е с т в а в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е и н е к о т о р ы е д р у г и е 
ф а к т о р ы [ 1 7 ­ 1 8 ] . С. П у р д и и Е . Т р у т е р о м б ы л п р е д л о ж е н м е т о д к о ­

л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я в е щ е с т в а без п о с т р о е н и я 
к а л и б р о в о ч н ы х к р и в ы х . Д л я э т о й ц е л и б ы л и п р и г о т о в л е н ы : р а с т в о р 
с м е с и , п о д л е ж а щ и й а н а л и з у , р а з б а в л е н н ы й р а с т в о р т о й ж е с м е с и и 
с т а н д а р т н ы й р а с т в о р [ 1 9 ­ 2 0 ] . О д и н а к о в ы е о б ъ е м ы э т и х р а с т в о р о в 
н а н о с и л и н а о д н у п л а с т и н к у , э л ю и р о в а л и , и п о с л е р а з д е л е н и я о п р е ­

д е л я л и п л о щ а д и п я т е н с т а н д а р т н о г о и а н а л и з и р у е м ы х о б р а з ц о в . 
С о д е р ж а н и е а н а л и з и р у е м о г о о б р а з ц а о п р е д е л я л и п о ф о р м у л е : 

lgW*tgW,+ £-^L\gKd (2) 

где W и А ­ масса и п л о щ а д ь п я т н а из раствора а н а л и з и р у е м о й пробы; 
W, и А, ­ масса и п л о щ а д ь п я т н а из стандартного раствора; Аа и Kd ­ пло­

щ а д ь п я т н а из разбавленного раствора анализируемой пробы и коэффи­

циент разбавления соответственно. 

П о г р е ш н о с т ь о п р е д е л е н и я п р и и с п о л ь з о в а н и и э т о г о м е т о д а с о ­

с т а в л я л а 3 ­ 6 % . 
П р е д е л ы д е т е к т и р о в а н и я ( м к г ) р я д а а н а л и з и р у е м ы х с о е д и н е ­

н и й п о с л е у д а л е н и я с о о т в е т с т в у ю щ и х х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н 
б е з э л ю и р о в а н и я с п о м о щ ь ю р а з л и ч н ы х м е т о д о в п р е д с т а в л е н ы 
н и ж е [ 7 , 9 , 1 1 , 2 1 ] : 

О т р а ж а т е л ь н а я спектрометрия 10~ 3 

Масс­спектрометрия 10 
ИК­спектрометрия 10 
Атомно­эмиссионный 10" 6 

Атомно­абсорбционный 10" 3 

Р а д и о а к т и в а ц и о н н ы й 10" 6 
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2.3. КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ А Н А Л И З МЕТОДОМ 
ДЕНСИТОМЕТРИИ 

2.3.1. ОСНОВЫ ДЕНСИТОМЕТРИИ 

К о л и ч е с т в е н н ы е о п р е д е л е н и я , в ы п о л н е н н ы е с в ы с о к о й т о ч н о ­
с т ь ю , с т а л и д о с т у п н ы м и т о л ь к о п о с л е п о я в л е н и я в 1 9 6 2 г . п р я м о ­
г о с к а н и р о в а н и я х р о м а т о г р а м м в в и д и м о м и У Ф - с в е т е с п о м о щ ь ю 
" х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х с п е к т р о ф о т о м е т р о в " ( д е н с и т о м е т р о в ) . П р и ­
б о р д л я п р я м о й с п е к т р о ф о т о м е т р и и х р о м а т о г р а м м в т о н к о м с л о е 
б ы л р а з р а б о т а н ф и р м о й " С . Z e i s s " ( Г е р м а н и я ) с о в м е с т н о Э. Ш т а -
л е м и Г . Й о р к о м [ 2 2 , 2 3 ] ( р и с . 2 . 6 ) . О н с о с т о я л и з с п е к т р о ф о т о м е т р а 
P M Q I I , с н а б ж е н н о г о д о п о л н и т е л ь н о й с и с т е м о й з е р к а л и с к а н и ­
р у ю щ е й п л а т ф о р м о й . Х р о м а т о г р а м м ы п о м е щ а л и г о р и з о н т а л ь н о н а 
с к а н и р у ю щ у ю п л а т ф о р м у , к о т о р а я д в и г а л а с ь с п о с т о я н н о й с к о р о ­
с т ь ю в н а п р а в л е н и и о с и о р д и н а т с п о м о щ ь ю с е р в о м о т о р а . С в е т с 
о п р е д е л е н н о й д л и н о й в о л н ы , п р о х о д я щ и й ч е р е з м о н о х р о м а т о р , 
п о п а д а л н а с л о й с о р б е н т а в е р т и к а л ь н о , а к р у г о в а я а п е р т у р а и л и 
щ е л ь ч е т к о ф и к с и р о в а л а с ь н а д х р о м а т о г р а м м о й с п о м о щ ь ю с и с ­
т е м ы л и н з . Д л я к о л и ч е с т в е н н о й о ц е н к и с о д е р ж а н и я а н а л и з и р у е ­
м о г о в е щ е с т в а в х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н а х к с п е к т р о ф о т о м е т р у 
б ы л о п о д к л ю ч е н о с ч е т н о е у с т р о й с т в о - с ч е т ч и к и л и и н т е г р а т о р . 
А в т о м а т и ч е с к а я р е г у л и р о в к а п а р а м е т р о в щ е л и с п о с о б с т в о в а л а 
у м е н ь ш е н и ю в р е м е н и п о л у ч е н и я д е н с и т о г р а м м ы . 

П е р в ы й с е р и й н ы й Т С Х - с к а н е р б ы л в ы п у щ е н в 1 9 6 5 г . ф и р м о й 
" C a m a g " , Ш в е й ц а р и я ( р и с . 2 . 7 ) [ 2 4 ] . 

Д е н с и т о м е т р ы п о з в о л я ю т и з м е р я т ь п о г л о щ е н и е с в е т а в е щ е с т ­
в о м н а х р о м а т о г р а м м е в р е ж и м е п р о п у с к а н и я и л и о т р а ж е н и я , а 
т а к ж е ф л у о р е с ц е н ц и ю и л и ее г а ш е н и е . Р е ж и м п р о п у с к а н и я д о с т у ­
п е н , е с л и т о л ь к о и с с л е д у е м о е в е щ е с т в о и м е е т п о л о с ы п о г л о щ е н и я , 
л е ж а щ и е в в и д и м о й о б л а с т и с п е к т р а . В У Ф - о б л а с т и р е г и с т р а ц и ю 

Рис . 2.6. Спектрофотометр д л я х р о м а т о г р а м м 
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Рис . 2 .7 . " C a m a g T L C - S c a n n e r " [24] 

в р е ж и м е п р о п у с к а н и я о с у щ е с т в и т ь н е л ь з я в в и д у с о б с т в е н н о г о 
п о г л о щ е н и я с и л и к а г е л я и п о д л о ж к и х р о м а т о г р а м м ы . П о э т о м у 
п о г л о щ е н и е с в е т а в э т о й о б л а с т и р е г и с т р и р у е т с я в р е ж и м е о т р а ­
ж е н и я . Е с л и р а з д е л я е м ы е в е щ е с т в а ф л у о р е с ц и р у ю т , т о к о л и ч е с т ­
в е н н ы е и з м е р е н и я п р о в о д я т п о в е л и ч и н е и н т е н с и в н о с т и ф л у о р е с ­
ц е н ц и и . 

К а к у к а з ы в а л о с ь в ы ш е , р е г и с т р а ц и я п о г л о щ е н и я в р е ж и м е 
п р о п у с к а н и я с в е т а н а х р о м а т о г р а м м а х , и м е ю щ и х с т е к л я н н у ю п о д ­
л о ж к у , о с у щ е с т в л я е т с я т о л ь к о в в и д и м о й о б л а с т и с п е к т р а . П р и 
э т о м н е о б х о д и м о у ч и т ы в а т ь , ч т о в в е л и ч и н у п о г л о щ е н и я п я т н о м 
и з м е р я е м о г о о б р а з ц а в н о с и т с я с у щ е с т в е н н ы й в к л а д з а с ч е т п о ­
г л о щ е н и я , о б у с л о в л е н н о г о н е р а в н о м е р н о с т ь ю ч а с т и ц с о р б е н т а н а 
с л о е , н а л и ч и е м м е л к и х т р е щ и н и д а ж е " к р а т е р о в " , в о з н и к ш и х и з -
з а л о п н у в ш и х м и к р о п у з ы р ь к о в в о з д у х а , о б р а з о в а в ш и х с я п р и и з ­
г о т о в л е н и и п л а с т и н о к [ 2 5 ] . В с л у ч а е и з м е р е н и я п о г л о щ е н и я н а 
с л о е в р е ж и м е о т р а ж е н и я з а к о н Б у г е р а - Л а м б е р т а - Б э р а [ 2 6 ] н е 
в ы п о л н я е т с я , п о с к о л ь к у п р и э т о м с в е т н е т о л ь к о п о г л о щ а е т с я 
п я т н о м , н о и р а с с е и в а е т с я м н о г о ч и с л е н н ы м и ч а с т и ц а м и с о р б е н т а 
( п о д р а з л и ч н ы м и у г л а м и ) , п р е л о м л я е т с я , а т а к ж е п р е т е р п е в а е т 
д и ф р а к ц и ю ( р и с . 2 . 8 ) . 

С в е т , п а д а ю щ и й н а п о в е р х н о с т ь х р о м а т о г р а м м ы в о б л а с т и л о ­
к а л и з а ц и и п я т н а и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а , в з н а ч и т е л ь н о й с т е п е н и 
п о г л о щ а е т с я п я т н о м , п о э т о м у и н т е н с и в н о с т ь о т р а ж е н н о г о с в е т а 
у м е н ь ш а е т с я . В о с н о в у п р и н ц и п а р а б о т ы щ е л е в о г о д е н с и т о м е т р а 
п о л о ж е н о и з м е р е н и е р а з н и ц ы м е ж д у и н т е н с и в н о с т ь ю о т р а ж е н н о г о 
с в е т а , п а д а ю щ е г о н а у ч а с т о к х р о м а т о г р а м м ы , к о т о р ы й н е с о д е р ­
ж и т п я т н а и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а , и и н т е н с и в н о с т ь ю с в е т а , о т р а ­
ж е н н о г о о т з о н ы х р о м а т о г р а м м ы , с о д е р ж а щ е й п я т н о и с с л е д у е м о ­
г о с о е д и н е н и я ( р и с . 2 . 9 ) . К с о ж а л е н и ю , д л я о п и с а н и я п р о ц е с с о в 



Р и с . 2 .8 . Схема , и л л ю с т р и р у ю щ а я процессы, п а р а л л е л ь н о п р о т е к а ю ­
щ и е при облучении светом слоев с и л и к а г е л я : 
а - рассеяние; б - преломление; в - д и ф р а к ц и я 

п о г л о щ е н и я , р а с с е я н и я , п р е л о м л е н и я и д и ф р а к ц и и с в е т а , п р о т е ­
к а ю щ и х о д н о в р е м е н н о н а с л о е , д о н а с т о я щ е г о в р е м е н и н е с у щ е с т ­
в у е т ч е т к о й м а т е м а т и ч е с к о й б а з ы . П р е д л о ж е н а л и ш ь ф е н о м е н о ­
л о г и ч е с к а я т е о р и я п о г л о щ е н и я и р а с с е я н и я с в е т а в д и ф ф у з н о -
р а с с е и в а ю щ и х с л о я х , р а з р а б о т а н н а я К у б е л к о й и М у н к о м [ 2 7 , 2 8 ] . 

( 1 - Д м ) 2 _ 2,303 
2Д„ ~ S 

а„,С (3) 

где Д м - коэффициент о т р а ж е н и я непрозрачного слоя бесконечной тол­
щ и н ы ; ат - к о э ф ф и ц и е н т молярного поглощения пробы; С - м о л я р н а я 
к о н ц е н т р а ц и я пробы; S - коэффициент рассеяния на е д и н и ц у т о л щ и н ы . 

Э т о у р а в н е н и е н е л ь з я п р и м е н я т ь д л я к о л и ч е с т в е н н ы х и з м е ­
р е н и й , т а к к а к е г о п а р а м е т р ы з а в и с я т о т м н о г и х в з а и м о с в я з а н ­
н ы х ф а к т о р о в , т а к и х к а к п о г л о щ е н и е , р а с с е я н и е , п р е л о м л е н и е и 
д и ф р а к ц и я с в е т а . П о э т о м у и с п о л ь з у ю т л и н е а р и з о в а н н ы е ф у н к ­
ц и и , о п и с ы в а ю щ и е з а в и с и м о с т ь п о г л о щ е н и я п я т н а от с о д е р ж а н и я 

Рис . 2.9. Схема , и л л ю с т р и р у ю щ а я работу денситометра п р и регистра­
ц и и п о г л о щ е н и я в р е ж и м е о т р а ж е н и я света 

2 .3. К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н Ы Й А Н А Л И З М Е Т О Д О М Д Е Н С И Т О М Е Т Р И И 

Фильтр Фильтр | 

Рис . 2 .10. Схема , и л л ю с т р и р у ю щ а я работу денситометра п р и регистра­
ц и и ф л у о р е с ц е н ц и и в р е ж и м е о т р а ж е н и я света 

в е щ е с т в , и м е ю щ и е л и н е й н ы й у ч а с т о к в в е с ь м а у з к о м д и а п а з о н е 
к о н ц е н т р а ц и й ( н а п р и м е р , т а к и е , к а к л и н е й н а я р е г р е с с и я , п о л и ­
н о м и а л ь н а я р е г р е с с и я , а т а к ж е р е г р е с с и я М и х а э л и с а - М е н т е н 
п е р в о г о и в т о р о г о п о р я д к а - с м . н и ж е ) [ 2 8 ] . 

М н о г и е с о е д и н е н и я о б л а д а ю т ф л у о р е с ц е н ц и е й п р и в о з б у ж д е ­
н и и У Ф - с в е т о м . Д л и н а в о л н ы и с п у с к а е м о г о с в е т а б о л ь ш е , ч е м 
д л и н а в о л н ы , п р и к о т о р о й п р о и с х о д и т в о з б у ж д е н и е и п о г л о щ е н и е 
с в е т а . П о э т о м у д л я и з м е р е н и я ф л у о р е с ц е н ц и и б о л ь ш и н с т в о д е н ­
с и т о м е т р о в о с н а щ е н о о т с е к а ю щ и м и ф и л ь т р а м и ( р и с . 2 . 1 0 ) , к о т о ­
р ы е у с т а н о в л е н ы п о х о д у л у ч а м е ж д у х р о м а т о г р а м м о й и ф о т о у м ­
н о ж и т е л е м . Э т о т ф и л ь т р п р о п у с к а е т л и ш ь с в е т , и с п у с к а е м ы й м о ­
л е к у л а м и и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а . Ф л у о р и м е т р и ч е с к и е и з м е р е н и я 
в П Х и м е ю т с л е д у ю щ и е п р е и м у щ е с т в а п е р е д и з м е р е н и я м и п о ­
г л о щ е н и я , в ы п о л н е н н ы м и в р е ж и м е о т р а ж е н и я и п р о п у с к а н и я : 

- н а л и ч и е л и н е й н о с т и в б о л е е ш и р о к о м д и а п а з о н е к о н ц е н т р а ­
ц и й ; 

- н е з а в и с и м о с т ь с и г н а л а д е н с и т о м е т р а от ф о р м ы п я т н а ; 
- с н и ж е н и е п р е д е л а д е т е к т и р о в а н и я в 1 0 - 1 0 0 р а з [ 2 9 ] . 
К н е д о с т а т к у э т о г о м е т о д а м о ж н о о т н е с т и в л и я н и е г а с и т е л е й 

ф л у о р е с ц е н ц и и ( н а п р и м е р , к а т и о н ы т я ж е л ы х м е т а л л о в , а н и о н ы 
и о д а и л и б р о м а ) , к о т о р ы е м о г у т п р и с у т с т в о в а т ь в с л о е с о р б е н т а . 

2.3.2. П Р И Б О Р Ы Д Л Я СКАНИРУЮЩЕЙ ДЕНСИТОМЕТРИИ 

П р и б о р ы д л я с к а н и р у ю щ е й д е н с и т о м е т р и и и м е ю т м н о г о с х о д ­
н о г о . Д л я т о г о ч т о б ы о х в а т и т ь в е с ь д и а п а з о н У Ф и в и д и м о г о и з л у ­
ч е н и я в п р е д е л а х 2 0 0 - 8 0 0 н м , в к а ч е с т в е и с т о ч н и к о в с в е т а и с п о л ь ­
з у ю т с я л а м п ы р а з л и ч н ы х т и п о в . В и д и м о е и з л у ч е н и е п о л у ч а ю т с 
п о м о щ ь ю г а л о г е н о в ы х и л и в о л ь ф р а м о в ы х л а м п , а У Ф - и з л у ч е н и е -
с п о м о щ ь ю д е й т е р и е в ы х л а м п . Д л я ф л у о р е с ц е н т н о г о а н а л и з а и с ­
п о л ь з у ю т с я в ы с о к о и н т е н с и в н ы е р т у т н ы е и л и к с е н о н о в ы е д у г о в ы е 
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Р и с . 2 . 1 1 . С х е м а т и ч е с к о е и з о б р а ж е н и е 
х р о м а т о г р а м м ы , п о к а з ы в а ю щ е е ориен­
т а ц и ю щ е л и по о т н о ш е н и ю к н а п р а в л е ­
н и ю с к а н и р о в а н и я 

л а м п ы . В ы б о р д л и н ы в о л н ы о с у щ е с т ­
в л я ю т с п о м о щ ь ю м о н о х р о м а т о р а и л и 
ф и л ь т р а . В д е н с и т о м е т р а х с ф и л ь т ­
р а м и о б ы ч н о и с п о л ь з у ю т с я р т у т н ы е 
л а м п ы и у з к о п о л о с н ы е ф и л ь т р ы , к о ­
т о р ы е п р о п у с к а ю т т о л ь к о и з л у ч е н и е , 
с о о т в е т с т в у ю щ е е о т д е л ь н ы м д л и н а м 
в о л н . П р е и м у щ е с т в о э т и х п р и б о р о в 
з а к л ю ч а е т с я в и х н и з к о й ц е н е . Д л я 
и з м е р е н и я в е л и ч и н ы с и г н а л о в 
о б ы ч н о и с п о л ь з у ю т с я ф о т о у м н о ­
ж и т е л и и л и ф о т о д и о д ы . 

В П Х с у щ е с т в у ю т д в а т и п а с к а ­
н е р о в , р а з л и ч а ю щ и х с я г е о м е т р и е й 
с в е т о в о г о л у ч а . 

Щ е л е в ы е д е н с и т о м е т р ы - п р и б о р ы , в к о т о р ы х р а з м е р ы л у ч а 
з а д а ю т с я п а р а м е т р а м и щ е л и ( ш и р и н а и в ы с о т а ) ( р и с . 2 . 1 1 ) . К н и м 
о т н о с я т с я с л е д у ю щ и е с е р и й н о в ы п у с к а е м ы е п р и б о р ы : P M Q I I , 
К М З , ф и р м а " Z e i s s " ( Г е р м а н и я ) ; C S - 9 0 0 , ф и р м а " S h i m a d z u " 
( Я п о н и я ) , C a m a g I I и 3 , ф и р м а " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) . Д в и ж е н и е 
х р о м а т о г р а м м ы , з а к р е п л е н н о й н а п л а т ф о р м е , - л и н е й н о е ( о с ь у) 
( р и с . 2 . 1 2 , а). 

Д р у г о й т и п д е н с и т о м е т р о в и м е е т п о с т о я н н ы е р а з м е р ы щ е л и ; 
п р и э т о м л у ч м о ж е т п е р е м е щ а т ь с я в д в у х н а п р а в л е н и я х (ж и у). 
В о з м о ж н ы т р и т р а е к т о р и и п е р е м е щ е н и я л у ч а п о х р о м а т о г р а м м е : 

- п о м е а н д р у ( C S - 9 2 0 ( 3 0 0 ) , ф и р м а " S h i m a d z u " ) ( р и с . 2 . 1 2 , б); 
- з и г з а г о о б р а з н о е с к а н и р о в а н и е ( C S - 9 0 0 0 , ф и р м а " S h i m a d z u " ) 

( р и с . 2 . 1 2 , в); 
- с к а н и р о в а н и е " б е г у щ и м л у ч о м " с т р а е к т о р и е й с и н у с о и д ы 

( Т С Х - с к а н е р , ф и р м а " V i t a t r o n " , Г е р м а н и я ) ( р и с . 2 . 1 2 , г). 
Д е н с и т о м е т р ы п е р в о г о т и п а к л а с с и ф и ц и р у ю т с я т а к ж е п о о п ­

т и ч е с к о й с х е м е с к а н и р о в а н и я . В ы п у с к а ю т с я о д н о л у ч е в ы е , д в у х -
л у ч е в ы е и д в у х в о л н о в ы е с к а н е р ы , а т а к ж е п р и б о р ы , и м е ю щ и е д в а 
и л и с р а з у т р и р е ж и м а р а б о т ы . 

Н а и б о л е е п р о с т ы п о к о н с т р у к ц и и и н е д о р о г и е о д н о л у ч е в ы е 
д е н с и т о м е т р ы , к о т о р ы е м о г у т о б е с п е ч и в а т ь и з м е р е н и е ф л у о р е с ц е н ­
ц и и и п о г л о щ е н и я ( п р о п у с к а н и е и о т р а ж е н и е ) . О д н а к о о н и в е с ь м а 
в о с п р и и м ч и в ы к н е р а в н о м е р н о с т и с л о я с о р б е н т а и з а г р я з н е н и ю 
х р о м а т о г р а м м ы , н а п р и м е р , в о б л а с т и ф р о н т а э л ю е н т а , н е р а в н о м е р -

х-направление 

у-направление 
(направление 
элюирования и 
сканирования) 

О 
Высота 
щели 

Ширина 
щели 

Q Старт 

Рис . 2 .12 . Геометрические р а з м е р ы сечения светового луча и способы 
с к а н и р о в а н и я х р о м а т о г р а м м [67]: 
а - сканирующее устройство со щелью; б, в, г - устройства , обеспечивающие ска­
нирование л у ч о м с малым сечением (б - сканирование по меандру; в - зигзагооб­
разное сканирование; г - сканирование бегущим л у ч о м ) ; 1 - ш и р и н а щ е л и ; 2 -
высота щ е л и ; горизонтальная стрелка указывает направление сканирования 

н о с т и р а с п р е д е л е н и я п о с т о р о н н и х п о г л о щ а ю щ и х п р и м е с е й , п р и ­
с у т с т в у ю щ и х в с л о е с о р б е н т а ( р и с . 2 . 1 3 , а). 

Ф л у к т у а ц и и в ы х о д н о г о с и г н а л а м о г у т б ы т ь б о л е е с и л ь н ы м и 
в с л у ч а е и с п о л ь з о в а н и я Т С Х - п л а с т и н о к , п р и г о т о в л е н н ы х в л а ­
б о р а т о р и и и з с о р б е н т а с ч а с т и ц а м и б о л ь ш е г о р а з м е р а , ч е м д л я 
Т С Х / В Э Т С Х - п л а с т и н о к , и м е ю щ и х с я в п р о д а ж е . 

Ф о н о в ы е п о м е х и м о ж н о д о н е к о т о р о й с т е п е н и с к о м п е н с и р о ­
в а т ь п р и и с п о л ь з о в а н и и д в у х л у ч е в о й с х е м ы . Д в а л у ч а м о ж н о л и б о 
р а з д е л и т ь в о в р е м е н и н а о д н о й и т о й ж е т о ч к е п л а с т и н к и , л и б о 
р а з д е л и т ь в п р о с т р а н с т в е и з а р е г и с т р и р о в а т ь п р и п о м о щ и д в у х 
д е т е к т о р о в . В д в у х л у ч е в о й о п т и ч е с к о й с х е м е с р а з д е л е н и е м в 
п р о с т р а н с т в е о д и н л у ч м о н о х р о м а т и ч е с к о г о с в е т а р а з д е л я е т с я н а 
д в а л у ч а , к о т о р ы м и с к а н и р у ю т р а з н ы е у ч а с т к и х р о м а т о г р а м м ы 
( р и с . 2 . 1 3 , б). О д н и м л у ч о м с к а н и р у ю т у ч а с т о к п л а с т и н к и с п р о б о й , 
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Глава 2. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ 

в т о в р е м я к а к д р у г о й п р о х о д и т п о о б л а с т и х р о м а т о г р а м м ы , н е 
с о д е р ж а щ е й п р о б ы . О б а л у ч а п о с л е д о в а т е л ь н о д е т е к т и р у ю т с я п р и 
п о м о щ и с п а р е н н ы х ф о т о у м н о ж и т е л е й , р а з н о с т н ы й с и г н а л п о д а е т ­
с я н а д е т е к т о р , и т а к и м о б р а з о м к о м п е н с и р у ю т с я ф л у к т у а ц и и в ы ­
х о д н о г о с и г н а л а и с т о ч н и к а . Х о т я д в а л у ч а п а д а ю т н а р а з н ы е об­
л а с т и х р о м а т о г р а м м ы , т е м н е м е н е е н е б о л ь ш и е н е о д н о р о д н о с т и н а 
п о в е р х н о с т и п л а с т и н к и и н е ж е л а т е л ь н ы й ф о н , о б у с л о в л е н н ы й 
п р и м е с я м и , с о д е р ж а щ и м и с я в с л о е с о р б е н т а , м о г у т п р и в о д и т ь к 
у в е л и ч е н и ю п о г р е ш н о с т е й п р и и з м е р е н и я х . К н е д о с т а т к а м т а к и х 
п р и б о р о в о т н о с я т с я у м е н ь ш е н и е р а б о ч е й п о в е р х н о с т и х р о м а т о ­
г р а м м ы в 2 р а з а и в ы с о к а я с т о и м о с т ь . 

П р и и с п о л ь з о в а н и и о д н о л у ч е в о й д в у х в о л н о в о й с х е м ы ф л у к т у а ­
ц и и , в ы з в а н н ы е р а с с е я н и е м и з л у ч е н и я с д л и н о й в о л н ы п о г л о щ е н и я 
А,, к о м п е н с и р у ю т с я п р и п о м о щ и в ы ч и т а н и я ф л у к т у а ц и и , обра ­
з у ю щ и х с я п р и о б л у ч е н и и с в е т о м с д р у г о й д л и н о й в о л н ы А 2 , к о т о ­
р ы е н е п о г л о щ а ю т с я п я т н а м и , н о п р е т е р п е в а ю т т а к о е ж е р а с с е я ­
н и е , к а к и п р и о б л у ч е н и и А,. Д в а л у ч а м о д у л и р у ю т с я п р и п о м о щ и 
о б т ю р а т о р а и о б ъ е д и н я ю т с я в о д и н л у ч д л я п о д а ч и р а з н о с т н о г о 
с и г н а л а н а д е т е к т о р . П о с к о л ь к у к о э ф ф и ц и е н т р а с с е я н и я з а в и с и т 
от д л и н ы в о л н ы , к о р р е к ц и я ф о н а б у д е т л у ч ш е , к о г д а в е л и ч и н ы Хх 

и А 2 б у д у т п о в о з м о ж н о с т и б л и з к и м и ( р и с . 2 . 1 3 , в) [ 3 0 , 3 1 ] . 
Ч у в с т в и т е л ь н о с т ь с к а н и р у ю щ е г о щ е л е в о г о д е н с и т о м е т р а з а ­

в и с и т от к а ч е с т в а э л е к т р о н н ы х и о п т и ч е с к и х у з л о в п р и б о р а . Н а 
р и с . 2 . 1 4 п о к а з а н а з а в и с и м о с т ь в е л и ч и н ы с и г н а л а п о г л о щ е н и я от 
р а з м е р о в щ е л и . П о м е р е у в е л и ч е н и я ш и р и н ы щ е л и в е л и ч и н а с и г ­
н а л а с н и ж а е т с я н е з н а ч и т е л ь н о , т о г д а к а к п р и и з м е н е н и и в ы с о т ы 
щ е л и н а б л ю д а е т с я б о л е е з а м е т н о е у м е н ь ш е н и е в ы х о д н о г о с и г н а ­
л а . К о г д а в ы с о т а щ е л и в е л и к а п о с р а в н е н и ю с д и а м е т р о м п я т н а , 
п о т о к с в е т а , о т р а ж а е м ы й о т у ч а с т к о в п л а с т и н к и , н е с о д е р ж а щ и х 

Рис. 2.13. Оптические схемы, используемые в щелевых денситометрах: 
а - однолучевая ; б - одноволновая д в у х л у ч е в а я с разделением в пространстве; в -
двухволновая однолучевая с разделением во времени. 
L - и с т о ч н и к о б л у ч е н и я ; МС - монохроматор; РМ - ф о т о у м н о ж и т е л ь ; СН - обтю­
ратор; Р - хроматограмма 

0 , 0 5 0 , 1 0 , 2 0 , 3 0 , 4 0 , 5 0 , 6 0 , 7 0 , 8 1,0 1,2 1,4 0 , 2 0 , 5 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1 0 

Ширина щели, мм Высота щели, мм 

Рис. 2.14. Изменение сигнала детектора в зависимости от параметров 
щели для щелевого сканирующего денситометра при измерении погло­
щения в режиме отражения [31] 

а н а л и з и р у е м о й п р о б ы , в е л и к п о с р а в н е н и ю с в к л а д о м п о г л о щ е н и я 
с в е т а , о б у с л о в л е н н о г о п р и с у т с т в и е м п я т н а . С и г н а л в э т о м с л у ч а е 
б у д е т с л а б ы м . П о м е р е т о г о к а к в ы с о т а щ е л и у м е н ь ш а е т с я д о в е ­
л и ч и н ы , б л и з к о й к д и а м е т р у п я т н а , н а б л ю д а е т с я с у щ е с т в е н н о е 
у в е л и ч е н и е с и г н а л а . Это о б ъ я с н я е т с я т е м , ч т о с в е т о в о й п о т о к , от­
р а ж е н н ы й ч а с т ь ю п л а с т и н к и , н е с о д е р ж а щ е й а н а л и з и р у е м о й п р о ­
б ы , у м е н ь ш а е т с я , в т о в р е м я к а к к о л и ч е с т в о с в е т а , п о г л о щ е н н о г о 
п я т н о м , в э т и х у с л о в и я х о с т а е т с я п о с т о я н н ы м [ 3 1 ] . 

М а к с и м у м ч у в с т в и т е л ь н о с т и о б е с п е ч и в а е т с я , к о г д а в ы с о т а 
щ е л и м е н ь ш е д и а м е т р а п я т н а н а 2 0 - 3 0 % [ 3 0 ] . О д н а к о н а п р а к т и ­
к е н е р е к о м е н д у е т с я и с п о л ь з о в а т ь м а л ы е в ы с о т ы щ е л и , т а к к а к 
е с л и п у т ь , п о к о т о р о м у п е р е м е щ а л а с ь п р о б а , н е с о в с е м л и н е е н , т о 
в э т о м с л у ч а е п р и с к а н и р о в а н и и р а з л и ч н ы х з о н б у д у т п о л у ч е н ы 
о ш и б о ч н ы е р е з у л ь т а т ы . В э т о м о т н о ш е н и и д л я т о ч н о г о о п р е д е л е ­
н и я ц е н т р а к а ж д о г о п я т н а н а т р е к е р е а л ь н о е п р е и м у щ е с т в о и м е е т 
п о з и ц и о н н о е с к а н и р о в а н и е п о д у п р а в л е н и е м к о м п ь ю т е р а . 

В Р о с с и и в 1 9 6 8 г . Л е н и н г р а д с к о е о п т и к о - м е х а н и ч е с к о е о б ъ е д и ­
н е н и е с о в м е с т н о с И н с т и т у т о м в ы с о к о м о л е к у л я р н ы х с о е д и н е н и й А Н 
С С С Р р а з р а б о т а л и с к а н и р у ю щ у ю у с т а н о в к у м и к р о а б с о р б ц и о м е т р -
ф л ю о р и м е т р М Ф Т Х - 1 д л я Т С Х , р е г и с т р и р у ю щ у ю и н т е н с и в н о с т ь 

7* 
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Рис. 2.15. Микроабсорбциометр-флюориметр МФТХ-1 для ТСХ 

п о г л о щ е н и я и л и о т р а ж е н и я м о н о х р о м а т и ч е с к о г о п у ч к а с в е т а , а 
т а к ж е и н т е н с и в н о с т ь ф л у о р е с ц е н ц и и и л и г а ш е н и е ф л у о р е с ц е н ц и и 
а н а л и з и р у е м ы х о б р а з ц о в ( р и с . 2 . 1 5 ) . И с п о л ь з у е м ы й д и а п а з о н д л и н 
в о л н с о с т а в л я л 2 4 0 - 7 0 0 н м . П р и ф о т о м е т р и ч е с к и х и з м е р е н и я х 
п р и б о р р а б о т а л п о о д н о - и д в у х л у ч е в о м у п р и н ц и п у . В о с п р о и з в о ­
д и м о с т ь р е з у л ь т а т о в к о л и ч е с т в е н н ы х и з м е р е н и й с о с т а в л я л а м е н е е 
1 % [ 3 2 , 3 3 ] . 

П р и м е р о м с о в р е м е н н о г о д е н с и т о м е т р а м о ж е т с л у ж и т ь " C a m a g 
T L C - S c a n n e r 3 " [ 3 4 , 3 5 ] ф и р м ы " C a m a g " ( р и с . 2 . 1 6 ) . Э т о м н о г о ­
ц е л е в о й п р и б о р , о б е с п е ч и в а ю щ и й к о л и ч е с т в е н н у ю о б р а б о т к у 
Т С Х / В Э Т С Х х р о м а т о г р а м м и э л е к т р о ф о р е г р а м м р а з м е р о м д о 
2 0 х 2 0 с м . Н а п р и б о р е м о ж н о и з м е р я т ь ф л у о р е с ц е н ц и ю и л и г а ш е ­
н и е ф л у о р е с ц е н ц и и , а т а к ж е п о г л о щ е н и е и с с л е д у е м ы х о б ъ е к т о в , 

Рис. 2.16. Денситометр "Camag TLC-Scanner 3" [5] 
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И с т о ч н и к с в е т а : 
- в о л ь ф р а м о в а я л а м п а 
- д е й т е р и е в а я л а м п а М о н о х р о м а т о р , вогнутая 
- р т у т н а я л а м п а топографическая решетка 

С и с т е м а л и н з д л я 
сканирования Т С Х -
и В Э Т С Х - п л а с т и н о к 
(макро - и микропозиции) 

( ^ У ^ Е + • М ( B J - T L I ! - ^ 4 

Z. „ V j HTPLC 
С и с т е м а Д и с к I , 

входных щелевых 

л и н з апертур 

Ф о т о у м н о ж и т е л ь 

PW 

Т С Х - п л а с т и н к а 

Рис. 2.17. Оптическая схема денситометра "Camag TLC-Scanner 3" 

и с п о л ь з у я р е ж и м о т р а ж е н и я и л и п р о п у с к а н и я . С п е к т р а л ь н ы й 
д и а п а з о н п р и б о р а л е ж и т в о б л а с т и от 1 9 0 д о 8 0 0 н м ; м а к с и м а л ь н а я 
с к о р о с т ь с к а н и р о в а н и я - 1 0 0 м м / с . Д е н с и т о м е т р с н а б ж е н т р е м я 
л а м п а м и - д е й т е р и е в о й , в о л ь ф р а м о в о - г а л о г е н о в о й и р т у т н о й , к о ­
т о р ы е , в з а в и с и м о с т и о т з а д а ч и , п е р е к л ю ч а ю т с я а в т о м а т и ч е с к и . 
О п т и ч е с к а я с х е м а с к а н е р а п р е д с т а в л е н а н а р и с . 2 . 1 7 . 

К о н т р о л ь з а р а б о т о й в с е х э л е к т р о н н ы х у з л о в с к а н е р а о с у щ е с т ­
в л я е т с я а в т о м а т и ч е с к и . " S c a n n e r 3 " п о л н о с т ь ю у п р а в л я е т с я с п о ­
м о щ ь ю к о м п ь ю т е р а ; п о с л е д н я я в е р с и я п р о г р а м м ы - " w i n C A T s " , 
в е р с и я 1 . 0 3 . Д а н н а я п р о г р а м м а п о з в о л я е т : 

• О с у щ е с т в л я т ь с к а н и р о в а н и е д о р о ж е к в ш и р о к о м д и а п а з о н е 
с к о р о с т е й о т 0 , 5 д о 1 0 0 м м / с . Т а к , в р е м я с к а н и р о в а н и я 1 8 д о ­
р о ж е к ( 8 0 м м к а ж д а я ) со с к о р о с т ь ю 2 0 м м / с , с п о с л е д у ю щ и м 
и н т е г р и р о в а н и е м , к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к о й и в ы д а ч е й д о ­
к у м е н т а ц и и с о с т а в л я е т 8 м и н . 

• П р о и з в о д и т ь и н т е г р и р о в а н и е к а к с р у ч н о й , т а к и с а в т о м а ­
т и ч е с к о й к о р р е к ц и е й н у л е в о й л и н и и . 

• В ы б и р а т ь к а л и б р о в о ч н ы е ф у н к ц и и : о д н о у р о в н е в у ю и м н о г о ­
у р о в н е в ы е ( л и н е й н а я и п о л и н о м и а л ь н а я р е г р е с с и я ) п р и р а ­
б о т е к а к с в н е ш н и м , т а к и с в н у т р е н н и м с т а н д а р т о м , с п о ­
с л е д у ю щ е й в ы д а ч е й р е з у л ь т а т о в и м е т р о л о г и ч е с к и х х а р а к ­
т е р и с т и к . 

• Р а с с ч и т ы в а т ь с о д е р ж а н и е п р и м е с е й в л е к а р с т в е н н ы х п р е п а ­
р а т а х в с о о т в е т с т в и и с т р е б о в а н и я м и Е в р о п е й с к о й и л и А м е ­
р и к а н с к о й ф а р м а к о п е и . 

П р о г р а м м а п о з в о л я е т т а к ж е о с у щ е с т в л я т ь : 
• Д в у х в о л н о в о е с к а н и р о в а н и е ; 
• М н о г о в о л н о в о е с к а н и р о в а н и е ( к о л и ч е с т в о д л и н в о л н м о ж е т 

в а р ь и р о в а т ь о т 3 д о 3 1 ) . 
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Рис . 2 .18 . З Б - И з о б р а ж е н и е д е н с и т о г р а м м ы (разделение модельной сме­
си красителей) , в ы п о л н е н н о е при 3 1 д л и н е волны 
Ось х - д л и н а у ч а с т к а разделения (мм); ось у - д л и н ы волн (нм) ; ось г - оптическая 
плотность (о тн . ед.) [36] 

• М н о г о к р а т н о е с к а н и р о в а н и е д о р о ж е к . 
• И с п о л ь з о в а н и е з а л о ж е н н о й и с о з д а н и е н о в о й б и б л и о т е к и 

с п е к т р о в д л я р е ш е н и я в о п р о с а об и д е н т и ф и к а ц и и н е и з в е с т ­
н ы х с о е д и н е н и й . 

Н а р и с . 2 . 1 8 п р е д с т а в л е н о т р е х м е р н о е и з о б р а ж е н и е д е н с и т о ­
г р а м м ы ; р а з д е л е н и е с м е с и к р а с и т е л е й , в ы п о л н е н н о е п р и 3 1 д л и н е 
в о л н ы . 

" C a m a g T L C - S c a n n e r 3 " с п р о г р а м м о й " w i n C A T s " , в е р с и я 1 . 0 3 , 
а т а к ж е а в т о м а т и ч е с к и е а п п л и к а т о р ы " L i n o m a t V " и " A T S - 4 " у с ­
п е ш н о и с п о л ь з у ю т с я в р а м к а х т р е б о в а н и й G L P ( G o o d L a b o r a t o r y 
P r a c t i c e ) . 

2.3.3. ВИДЕОДЕНСИТОМЕТРИЯ 

В и д е о д е н с и т о м е т р и я - с р а в н и т е л ь н о н о в ы й м е т о д д л я к о л и ­
ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и х р о м а т о г р а м м . П р и н ц и п в и д е о д е н с и т о м е т -
р и и о с н о в а н н а в в е д е н и и и з о б р а ж е н и я х р о м а т о г р а м м ы в к о м п ь ­
ю т е р с п о м о щ ь ю в и д е о к а м е р ы ( ц в е т н о й и л и ч е р н о - б е л о й ) и л и 
ц и ф р о в о й к а м е р ы с п о с л е д у ю щ и м с р а в н е н и е м и н т е н с и в н о с т е й 

2.3. КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ АНАЛИЗ МЕТОДОМ ДЕНСИТОМЕТРИИ -j 

Рис . 2 .19 . К о м п л е к т денситометра " Д е н С к а н - 0 4 " 

п я т е н с т а н д а р т н ы х и и с с л е д у е м ы х с о е д и н е н и й . О п ы т н а я п а р т и я 
д е н с и т о м е т р о в " Д е н С к а н - 0 1 " б ы л а в ы п у щ е н а в 1 9 8 9 г. Н Т Ц " Л е н -
х р о м " ( г . Л е н и н г р а д ) . Д а н н а я с и с т е м а б ы л а п р е д н а з н а ч е н а д л я 
к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и х р о м а т о г р а м м и э л е к т р о ф о р е г р а м м 
р а з м е р о м 1 0 х 1 0 с м в в и д и м о й о б л а с т и с п е к т р а [ 3 7 , 3 8 ] . В 1 9 9 0 -
1 9 9 1 г г . б о л ь ш а я п а р т и я э т и х п р и б о р о в б ы л а у с т а н о в л е н а в Ц З Л 
р я д а о т е ч е с т в е н н ы х к р у п н ы х з а в о д о в х и м и ч е с к о й и м и к р о б и о л о ­
г и ч е с к о й п р о м ы ш л е н н о с т и , ч т о п о л н о с т ь ю р е ш и л о п р о б л е м у к о ­
л и ч е с т в е н н о г о а н а л и з а п р о д у к т о в , в ы п у с к а е м ы х э т и м и п р е д п р и ­
я т и я м и п о н о р м а т и в н о - т е х н и ч е с к о й д о к у м е н т а ц и и , в к о т о р о й б ы л 
з а л о ж е н м е т о д П Х . 

С 1 9 7 5 п о 1 9 8 9 г . б ы л о о п у б л и к о в а н о л и ш ь ч е т ы р е р а б о т ы , в 
к о т о р ы х и с п о л ь з о в а л и с ь с м о н т и р о в а н н ы е в л а б о р а т о р н ы х у с л о ­
в и я х ( " h o m e m a d e " ) в и д е о с и с т е м ы д л я к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т ­
к и х р о м а т о г р а м м в в и д и м о й о б л а с т и с п е к т р а [ 3 9 - 4 2 ] . З а р у б е ­
ж о м с е р и й н ы е п р и б о р ы а н а л о г и ч н о г о к л а с с а б ы л и в ы п у щ е н ы 
ф и р м а м и " S h i m a d z u " ( Я п о н и я ) и " Z e i s s " ( Г е р м а н и я ) т о л ь к о в 
1 9 9 5 г . [ 4 3 ] . 

С о в р е м е н н а я м о д е л ь в и д е о д е н с и т о м е т р а - " Д е н С к а н - 0 4 " п р е д ­
с т а в л е н а н а р и с . 2 . 1 9 [ 4 4 ] . Д е н с и т о м е т р " Д е н С к а н " в к л ю ч а е т : о с ­
в е т и т е л ь н ы й б о к с , ч е р н о - б е л у ю л и б о ц в е т н у ю в и д е о к а м е р у с п л а ­
т о й в и д е о в в о д а ( в и д е о б л а с т е р а ) , и л и с к а н е р - п е р с о н а л ь н ы й к о м ­
п ь ю т е р с у с т а н о в л е н н о й о п е р а ц и о н н о й с и с т е м о й " W i n d o w s " - и 
п р о г р а м м н ы м о б е с п е ч е н и е м " D e n s " . 
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Рис. 2.20. Денситометр "ДенСкан-04": 
1 — установочный с т о л и к ; 2 - тумблер включения прибора; 3 - тумблер включения 
дневного света; 4 - т у м б л е р в к л ю ч е н и я У Ф - 2 5 4 ; 5 - т у м б л е р в к л ю ч е н и я У Ф - 3 6 5 ; 
6 - р у ч к а ус тановки светофильтров; 7 - ручка регулировки диафрагмы; 8 - р у ч к а 
регулировки видеокамеры 

О с в е т и т е л ь н ы й б о к с в ы п о л н е н в в и д е б л о ч н о й к о н с т р у к ц и и , 
в к л ю ч а ю щ е й с л е д у ю щ и е о с н о в н ы е у з л ы : и с т о ч н и к и с в е т а в и д и ­
м о г о ( 4 0 0 - 8 0 0 н м ) и У Ф д и а п а з о н а ( 2 1 0 - 4 0 0 н м ) , н а б о р к о р р е к т и ­
р у ю щ и х с в е т о ф и л ь т р о в , у с т а н о в о ч н ы й с т о л и к д л я х р о м а т о г р а м м 
р а з м е р о м н е б о л е е 1 5 0 х 1 5 0 м м , к а б е л ь с в я з и с б л о к о м в в о д а и з о ­
б р а ж е н и я ( р и с . 2 . 2 0 ) . 

В т и п о в о й к о м п л е к т а ц и и и с п о л ь з у е т с я ч е р н о - б е л а я м а л о г а б а ­
р и т н а я в и д е о к а м е р а O S - 4 5 D ( Я п о н и я ) и л и а н а л о г и ч н а я е й с ч у в ­
с т в и т е л ь н о с т ь ю н е м е н е е 0 , 0 2 л ю к с с р у ч н о й ф о к у с и р о в к о й и р е ­
г у л и р о в к о й д и а ф р а г м ы ( р и с . 2 . 2 0 ) , л и б о ц в е т н о й с к а н е р с р а з р е ­
ш е н и е м от 2 0 0 d p i и в ы ш е с и н т е р ф е й с о м , с о о т в е т с т в у ю щ и м 
T W A I N с т а н д а р т у . 

П р о г р а м м а о б р а б о т к и х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х д а н н ы х " D e n s " ( н а 
р у с с к о м я з ы к е ) п о з в о л я е т в ы п о л н я т ь с л е д у ю щ и е ф у н к ц и и : 

• В в о д и т ь и з о б р а ж е н и я х р о м а т о г р а м м : а) с п о м о щ ь ю т е л е к а м е ­
р ы - д л я х р о м а т о г р а м м , а н а л и з и р у е м ы х к а к в в и д и м о м с в е т е , 
т а к и п р и у л ь т р а ф и о л е т о в о м о б л у ч е н и и , б) п о с р е д с т в о м с т а н ­
д а р т н о г о с к а н е р а ( д л я б о л ь ш и н с т в а т и п о в х р о м а т о г р а м м , 
э л е к т р о ф о р е г р а м м , р а д и о а в т о г р а м м и б л о т о в , а н а л и з и р у е м ы х 
в в и д и м о м с в е т е ) . В в е д е н н ы е и з о б р а ж е н и я м о ж н о с о х р а н и т ь . 

С и с т е м а п о з в о л я е т у с т а н о в и т ь н е с к о л ь к о в и д е о б л а с т е р о в и 
с к а н е р о в . 

В р е м я в в о д а и з о б р а ж е н и я х р о м а т о г р а м м ы п о с р е д с т в о м т е л е ­
к а м е р ы с о с т а в л я е т н е с к о л ь к и х с е к у н д , а п р и и с п о л ь з о в а н и и с т а н ­
д а р т н о г о с к а н е р а м о ж е т д о с т и г а т ь н е с к о л ь к и х м и н у т . П р и э т о м 
о б е с п е ч и в а е т с я б о л е е в ы с о к о е р а з р е ш е н и е и к а ч е с т в о р е г и с т р а ц и и . 
П р и и с п о л ь з о в а н и и т е л е к а м е р ы д л я в в о д а и з о б р а ж е н и я и м е е т с я 
в о з м о ж н о с т ь п о д б о р а с в е т о ф и л ь т р а д л я п о л у ч е н и я б о л е е к о н -
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т р а с т н о г о и з о б р а ж е н и я . Н а р и с . 2 . 2 1 , а и б п р е д с т а в л е н ы т р е х ­
м е р н о е и з о б р а ж е н и е х р о м а т о г р а м м ы ( 3 D ) и д в у м е р н о е ( 2 D ) . 

• С ч и т ы в а т ь р а н е е в в е д е н н ы е и з о б р а ж е н и я х р о м а т о г р а м м с 
ж е с т к о г о д и с к а л и б о з а п и с ы в а т ь в в е д е н н ы е и з о б р а ж е н и я н а 
ж е с т к и й д и с к . 

• В ы д е л я т ь н а в в е д е н н о м и з о б р а ж е н и и х р о м а т о г р а м м ы р а б о ­
ч и й у ч а с т о к , в к о т о р о м б у д е т п р о и з в о д и т ь с я д а л ь н е й ш а я об­
р а б о т к а и з о б р а ж е н и я . 

• П р о и з в о д и т ь а в т о м а т и ч е с к и й и л и р у ч н о й п о и с к п я т е н . 
• В ы п о л н я т ь и з м е р е н и е с о д е р ж а н и я в е щ е с т в а в а н а л и з и р у е ­

м ы х п я т н а х (в о т н о с и т е л ь н ы х е д и н и ц а х ) . 
• В в о д и т ь з н а ч е н и я к о н ц е н т р а ц и й ( с о д е р ж а н и е в е щ е с т в а ) д л я 

п о с т р о е н и я к а л и б р о в о ч н ы х з а в и с и м о с т е й . В п р о г р а м м е п о ­
с т р о е н и е к а л и б р о в о ч н о й з а в и с и м о с т и м о ж е т б ы т ь в ы п о л н е н о : 
а ) л и н е й н о й и н т е р п о л я ц и е й ; б) л и н е й н о й а п п р о к с и м а ц и е й 
б о л е е ч е м ч е р е з д в е т о ч к и ; в ) к в а д р а т и ч н о й и н т е р п о л я ц и е й . 

с*|н| #|.t|yj tPiaj 

l r = T i r = l 

Сгладить | 

Рис. 2.21. а - Трехмерное (3D) и б - двумерное (2D) изображения хро­
матограммы 
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Рис. 2.22. Итоговая таблица результатов количественной обработки хро-
матограммы: 
а - полутоновое монохромное изображение рабочей области хроматограммы; б -
т а б л и ц а результатов анализа; е - калибровочная зависимость с указанием метода 
ее построения 

• А в т о м а т и ч е с к и в ы ч и с л я т ь с о д е р ж а н и е в е щ е с т в а в а н а л и з и ­
р у е м ы х п я т н а х п о в в е д е н н ы м к а л и б р о в о ч н ы м з н а ч е н и я м . 

• П р е д с т а в л я т ь р е з у л ь т а т ы а н а л и з о в в в и д е п е ч а т н ы х д о к у ­
м е н т о в . 

И т о г о в а я т а б л и ц а р е з у л ь т а т о в п р е д с т а в л е н а н а р и с . 2 . 2 2 . 
К о л и ч е с т в е н н а я о б р а б о т к а п я т н а в в и д е о д е н с и т о м е т р и и п р о ­

в о д и т с я п о д в у м х а р а к т е р и с т и к а м : п о п л о щ а д и п я т н а и е г о " о б ъ е ­
м у " в п р о с т р а н с т в е , п р и э т о м в к а ч е с т в е т р е т ь е й к о о р д и н а т ы и с ­
п о л ь з у е т с я я р к о с т ь ( и н т е н с и в н о с т ь о к р а с к и ) п я т н а ( р и с . 2 . 2 3 ) . 

О п р е д е л е н и е к а к " о б ъ е м а " , т а к и п л о щ а д и п я т н а з а в и с и т о т 
т о г о , к а к п р о в е д е н а " б а з о в а я п о в е р х н о с т ь " , о б р а з у ю щ а я н и ж н ю ю 
г р а н и ц у о ц е н и в а е м о г о " о б ъ е м а " . П р о г р а м м а о б р а б о т к и п я т е н в и ­
д е о д е н с и т о м е т р о м " Д е н С к а н " ф о р м и р у е т б а з о в у ю п о в е р х н о с т ь , а н а ­
л и з и р у я в е л и ч и н ы я р к о с т и х р о м а т о г р а м м ы в л о к а л ь н о й о б л а с т и 
в о к р у г п я т н а . 

Д л я к а ж д о г о п я т н а п р о г р а м м а ф о р м и р у е т локальные грани­
цы т а к и м о б р а з о м , ч т о б ы п л о щ а д ь л о к а л ь н о й о б л а с т и п р е в ы ш а л а 
п р о г н о з и р у е м у ю п л о щ а д ь п я т н а н е м е н е е ч е м в 8 - 1 0 р а з . П о ф о н о ­
в ы м т о ч к а м ( т . е . н е п р и н а д л е ж а щ и м п я т н у ) н а х о д я т п о л о ж е н и е 
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Приблизительный 

Рис. 2.23. Вид пространственного распределения яркости в области 
пятна: 
А у - значение уровня я р к о с т и т о ч к и пятна ; Вц - значение уровня яркости т о ч к и на 
базовой поверхности 

б а з о в о й п о в е р х н о с т и . В н а с т о я щ е е в р е м я в к а ч е с т в е б а з о в о й п о ­
в е р х н о с т и в п р о г р а м м а х к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и п я т е н в с и с т е ­
м а х " Д е н С к а н " и с п о л ь з у е т с я п л о с к о с т ь . П р и о б р а б о т к е п я т н а о п ­
р е д е л я е т с я с у м м а п р е в ы ш е н и й ф о т о м е т р и ч е с к и х о т с ч е т о в п я т н а 
AVj н а д с о о т в е т с т в у ю щ е й т о ч к о й б а з о в о й п о в е р х н о с т и В у : 

^ = 1 ( А , - А , ) - (4) 
i.jeS 

В в и д е о д е н с и т о м е т р а х с е р и и " Д е н С к а н " м о ж е т б ы т ь и с п о л ь з о ­
в а н а о б р а б о т к а двумерных и з о б р а ж е н и й , и э т и м о н и с у щ е с т в е н н о 
о т л и ч а ю т с я о т щ е л е в ы х д е н с и т о м е т р о в , к о т о р ы е о с у щ е с т в л я ю т 
одномерное с к а н и р о в а н и е п о п р я м о л и н е й н о й т р а е к т о р и и , п е р е с е ­
к а ю щ е й х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е з о н ы . В и д е о д е н с и т о м е т р о б е с п е ч и ­
в а е т " р а с т р о в о е " с к а н и р о в а н и е п р и о б р а б о т к е х р о м а т о г р а ф и ч е -
с к и х з о н и с п о с о б е н у ч е с т ь все т о ч к и о б ъ е к т а . 

Д е н с и т о м е т р " Д е н С к а н - 0 4 " в н е с е н в Г о с у д а р с т в е н н ы й Р е е с т р 
с р е д с т в и з м е р е н и я ( н о м е р г о с . р е г и с т р а ц и и 1 9 8 3 4 - 0 0 ) . 

Н е д а в н о ф и р м о й " C a m a g " б ы л в ы п у щ е н в и д е о д е н с и т о м е т р 
" V i d e o S t o r e / V i d e o S c a n " , к о т о р ы й п о н а з н а ч е н и ю и х а р а к т е р и ­
с т и к а м м а л о о т л и ч а е т с я от о т е ч е с т в е н н о г о п р и б о р а " Д е н С к а н - 0 4 " 
[ 3 4 , 4 4 ] . В н е ш н и й в и д э т о г о п р и б о р а п р е д с т а в л е н н а р и с . 2 . 2 4 . 

О с н о в н ы м п р е и м у щ е с т в о м в и д е о д е н с и т о м е т р о в п о с р а в н е н и ю с 
к л а с с и ч е с к и м и с к а н е р а м и я в л я е т с я в ы с о к а я с к о р о с т ь к о л и ч е с т в е н -
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н о й о б р а б о т к и х р о м а т о г р а м м , э л е к т р о ф о р е г р а м м , р а д и о а в т о г р а м м и 
б л о т о в , а т а к ж е в о з м о ж н о с т ь о б р а б о т к и д в у м е р н ы х х р о м а т о г р а м м . 

Р а з в и т и е э л е к т р о н н ы х ц и ф р о в ы х п р и б о р о в , п е р е в о д я щ и х и з о ­
б р а ж е н и е и з а н а л о г о в о й в ц и ф р о в у ю ф о р м у , п о з в о л и л о у н и ф и ц и ­
р о в а т ь в ы п у с к а е м о е о б о р у д о в а н и е . Е с л и в п е р в ы х м о д е л я х р о с ­
с и й с к и х в и д е о д е н с и т о м е т р о в ( в к л ю ч а я о д и н и з п е р в ы х в м и р е 
" Д е н С к а н - 0 1 " ) П З С - м а т р и ц а с х о л о д и л ь н и к о м П е л т ь е ( у м е н ь ш а е т 
" ш у м ы " ) и з г о т о в л я л а с ь п о с п е ц з а к а з а м , т о в п о с л е д н е й в е р с и и 
" Д е н С к а н " д л я х р а н е н и я и з о б р а ж е н и й у ж е и с п о л ь з у ю т с я с т а н ­
д а р т н ы е в и д е о с и с т е м ы ( ц и ф р о в ы е а п п а р а т ы , в и д е о к а м е р ы , ф л э ш -
к а м е р ы и т . д . ) . 

Ч у в с т в и т е л ь н о с т ь в и д е о с и с т е м , и с п о л ь з у е м ы х в к а ч е с т в е п р и ­
е м н и к а и з о б р а ж е н и я , в р а з н ы х с п е к т р а л ь н ы х д и а п а з о н а х и г р а е т 
о п р е д е л я ю щ у ю р о л ь . 

Все в и д е о с и с т е м ы ( и с п о л ь з у е м ы е к а к в н а ш е й с т р а н е , т а к и з а 
р у б е ж о м ) , к а к ц в е т н ы е , т а к и н е ц в е т н ы е , п р и о б р а б о т к е и з о б р а ж е ­
н и й ( х р о м а т о г р а м м , э л е к т р о ф о р е г р а м м ) и с п о л ь з у ю т п р и е м п е р е в о ­
д а и з о б р а ж е н и й в д в у х р о м н у ю ( ч е р н о - б е л у ю ) ф о р м у и и м е н н о в та ­
к о м р е ж и м е п р о в о д я т к о л и ч е с т в е н н у ю о б р а б о т к у , п о с к о л ь к у п р и 
п р о ч и х р а в н ы х у с л о в и я х ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ч е р н о - б е л ы х к а м е р в ы ­
ш е , ч е м ц в е т н ы х . 

В 2 0 0 2 г . ф и р м о й " J . М . A n a l y t i s c h e u n d R e g e l t e c h n i k G m b H " 
( Г е р м а н и я ) б ы л в ы п у щ е н в и д е о д е н с и т о м е т р " T I D A S T L C 2 0 1 0 " , 
с н а б ж е н н ы й ф о т о д и о д н о м а т р и ч н ы м д е т е к т о р о м ( р и с . 2 . 2 5 ) . Д е ­
т е к т о р о б е с п е ч и в а е т р е г и с т р а ц и ю с п е к т р о в х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х 
з о н и с с л е д у е м ы х с о е д и н е н и й в и н т е р в а л е д л и н в о л н о т 1 9 0 д о 
1 0 0 0 н м б е з и с п о л ь з о в а н и я ф и л ь т р о в . П р и б о р о с у щ е с т в л я е т в ы в о д 
с п е к т р о в н а э к р а н и п о з в о л я е т н е т о л ь к о с о х р а н и т ь и х в п а м я т и 
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Рис. 2.25 Видеоденситометр "TIDAS TLC 2010" с фотодиодноматрич­
ным детектором 

к о м п ь ю т е р а , н о и с р а в н и т ь со с п е к т р а м и с о е д и н е н и й , и м е ю щ и х с я в 
б а з е с п е к т р а л ь н ы х д а н н ы х - " с п е к т р а л ь н о й б и б л и о т е к е " . Д е н с и т о ­
м е т р м о ж е т о с у щ е с т в л я т ь к о л и ч е с т в е н н у ю о б р а б о т к у х р о м а т о ­
г р а м м , в ы п о л н е н н ы х н а Т С Х - , В Э Т С Х - и У Т С Х - п л а с т и н к а х [ 4 5 ] . 
Н а р и с . 2 . 2 6 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а ( а ) и т р е х м е р н о е и з о б р а ­
ж е н и е ( 3 D ) х р о м а т о г р а м м ы , п о л у ч е н н ы е п р и к о л и ч е с т в е н н о м о п ­
р е д е л е н и и к о д е и н а в б и о л о г и ч е с к и х ж и д к о с т я х с п о м о щ ь ю в и д е о ­
д е н с и т о м е т р а " T I D A S T L C 2 0 1 0 " . 

Преимущества: 
Высокая чувствительность 
Полный спектр, высокая чувствитель­
ность 
Максимальная частота контроля 
Спектральная база, он-лайн сравнение 
Диапазон длин волн 200-1000 нм 

0 10 20 30 40 45 мм 
Рис. 2.26 Определение кодеина (К, = 13,6 мм) в биологических жидко­
стях. Видеоденситометр "TIDAS TLC 2010". УТСХ-пластинка с силика-
гелем, имеющим монолитную структуру 36 х 6,0 см, фирмы "Merck": 
а - денситограмма (двумерное изображение по осям х-у); б - двумерное изображе­
ние по осям x-z 
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2.3.4. ДЕНСИТОМЕТРИЯ С П Л А Н Ш Е Т Н Ы М СКАНЕРОМ 

Д л я к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и х р о м а т о г р а м м в в и д и м о й об­

л а с т и с п е к т р а м о ж н о и с п о л ь з о в а т ь п л а н ш е т н ы е с к а н е р ы . П р о ­

г р а м м н о е о б е с п е ч е н и е д л я о б р а б о т к и х р о м а т о г р а м м п р а к т и ч е с к и 

Денситометр 

1 
'7 : 

в 

Рис . 2 .27 . Х р о м а т о г р а м м ы , п о л у ч е н н ы е при р а з д е л е н и и к р а с и т е л е й 
азорубина (1) и а м а р а н т а (2) с п р и м е н е н и е м с и с т е м ы ввода и з о б р а ж е ­

н и я с п о м о щ ь ю видеоденситометра " Д е н С к а н ­ 2 " (слева) и п л а н ш е т н о г о 
с к а н е р а " M u s t e k S c a n E x p r e s s " (справа) : 
а - полутоновое изображение рабочей области ; б - денситограммы; в - 3£)-изо-

бражение рабочей области ; г ­ 3.0 -изображение области разделения пиков 
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2.3.5. ВИДЕОДЕНСИТОМЕТРИЯ С К О М П Ь Ю Т Е Р Н Ы М 
" С П Е К Т Р А Л Ь Н Ы М " АНАЛИЗОМ 

В с л у ч а е р е а л и з а ц и и м о н о х р о м н о й ( ц в е т н о й ) в и д е о д е н с и т о м е т ­

р и и м о ж н о п р и м е н и т ь и н т е р е с н ы й п р и е м к о м п ь ю т е р н о г о " с п е к ­

т р а л ь н о г о " а н а л и з а ц в е т н о й Э В М ­ о б р а б о т к и в с т а н д а р т н о м р е ж и ­

м е C M Y K п о ш к а л а м С ( с и н и й ц в е т ) , М ( к р а с н ы й ) , Y ( ж е л т ы й ) и К 
( ш к а л а я р к о с т и ) , и с п о л ь з у я в о з м о ж н о с т и в в о д а и з о б р а ж е н и й 
х р о м а т о г р а м м в о п р е д е л е н н ы х ц в е т о в ы х д и а п а з о н а х . Т а к о й п р и ­

е м б ы л п р и м е н е н п р и а н а л и з е п и щ е в ы х к р а с и т е л е й [ 4 8 , 4 9 ] . П о ­

с к о л ь к у и н т е н с и в н о с т ь о к р а с к и з а в и с и т о т к о н ц е н т р а ц и и к р а с и ­

т е л я в п р о б е , д л я а н а л и з а п р и м е н я ю т з н а ч е н и я с р а в н и т е л ь н о й 
и н т е н с и в н о с т и / (С : М : Y ) . Д л я э т о г о м а к с и м а л ь н у ю и н т е н с и в ­

н о с т ь о к р а с к и п р и н и м а ю т п о о т д е л ь н ы м ш к а л а м з а 1 0 0 % и о т н о ­

с и т е л ь н о э т о й и н д и в и д у а л ь н о й ш к а л ы п е р е с ч и т ы в а ю т и н т е н с и в ­

н о с т и о с т а в ш и х с я д в у х ш к а л . Т а к о й п о д х о д п о з в о л я е т н а б л ю д а т ь 
и н д и в и д у а л ь н о е в е щ е с т в о в р а з л и ч н ы х " с п е к т р а л ь н ы х " р е ж и м а х 
( р и с . 2 . 2 8 ) . 

н и ч е м н е о т л и ч а е т с я от с т а н д а р т н ы х п р о г р а м м , п р и м е н я е м ы х д л я 
в и д е о д е н с и т о м е т р о в . С т о и м о с т ь п л а н ш е т н ы х с к а н е р о в г о р а з д о н и ­

ж е с т о и м о с т и с е р и й н ы х в и д е о д е н с и т о м е т р о в . 
Б ы л о п о к а з а н о , ч т о р е з у л ь т а т ы , п о л у ч е н н ы е п р и о б р а б о т к е 

х р о м а т о г р а м м с п о м о щ ь ю п л а н ш е т н о г о с к а н е р а и в и д е о д е н с и т о ­

м е т р а , х о р о ш о к о р р е л и р у ю т д р у г с д р у г о м [ 4 6 ] . П р и э т о м с к а н и р о ­

в а н и е х р о м а т о г р а м м с п о м о щ ь ю п л а н ш е т н о г о с к а н е р а д а е т б о л е е 
ч е т к о е и з о б р а ж е н и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н , ч т о м о ж н о о б ъ я с ­

н и т ь п о н и ж е н н ы м в л и я н и е м н е р а в н о м е р н о с т и о с в е щ е н и я и с с л е ­

д у е м ы х о б ъ е к т о в , ч е м в с л у ч а е в и д е о д е н с и т о м е т р а , т р е б у ю щ е г о 
с п е ц и а л ь н о г о п р о г р а м м н о г о о б е с п е ч е н и я д л я у в е л и ч е н и я с о о т н о ­

ш е н и я с и г н а л / ш у м . Н а р и с . 2 . 2 7 п р е д с т а в л е н ы д а н н ы е , п о л у ч е н ­

н ы е п р и с к а н и р о в а н и и х р о м а т о г р а м м ( р а з д е л е н и е с м е с и к р а с и т е ­

л е й ) с п о м о щ ь ю п л а н ш е т н о г о с к а н е р а и в и д е о д е н с и т о м е т р а . 
С о в р е м е н н ы е п л а н ш е т н ы е с к а н е р ы м о г у т о б е с п е ч и т ь р а з л и ч ­

н у ю с т е п е н ь р а з р е ш е н и я п р и с к а н и р о в а н и и . Б ы л о у с т а н о в л е н о , 
ч т о с т е п е н ь р а з р е ш е н и я н е с у щ е с т в е н н о в л и я е т н а т о ч н о с т ь п о л у ­

ч е н н ы х р е з у л ь т а т о в . П р и э т о м п о в ы ш е н и е с т е п е н и р а з р е ш е н и я 
т р е б у е т у в е л и ч е н и я в р е м е н и о б р а б о т к и х р о м а т о г р а м м и о б ъ е м а 
п а м я т и Э В М , н е о б х о д и м о г о д л я с о х р а н е н и я х р о м а т о г р а м м ы . О п ­

т и м а л ь н ы м р а з р е ш е н и е м с к а н и р о в а н и я п р и о б р а б о т к е х р о м а т о ­

г р а м м п л а н ш е т н ы м с к а н е р о м я в л я е т с я д и а п а з о н 1 5 0 ­ 3 0 0 d p i [ 4 7 ] . 
Н е д о с т а т о к п л а н ш е т н ы х с к а н е р о в ­ о т с у т с т в и е в о з м о ж н о с т и р а ­

б о т а т ь в р е ж и м а х ф л у о р е с ц е н ц и и и г а ш е н и я ф л у о р е с ц е н ц и и . 
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Рис. 2.28. ЗС-изображение хроматографического пятна, содержащего 
0,12 мкг амаранта Е123 в синей (С), красной (М) и желтой (Y) цветовой 
области. Стрелкой указано направлениие движения элюента. Интен­
сивность окраски по отдельной шкале принимается за 100 %, интен­
сивности оставшихся двух шкал пересчитывают относительно этой ин­
дивидуальной шкалы (СМ) 

К а ж д о е о к р а ш е н н о е с о е д и н е н и е о б л а д а е т с в о и м и н д и в и д у а л ь ­
н ы м н а б о р о м с р а в н и т е л ь н о й и н т е н с и в н о с т и с н е к о т о р ы м р а з б р о ­
с о м и н т е н с и в н о с т е й о к р а с к и в о т н о с и т е л ь н о н е б о л ь ш о м д и а п а з о н е 
(С : М : Y ) , з а в и с я щ е м в о с н о в н о м от к о н ц е н т р а ц и и а н а л и з и р у е м о ­
г о в е щ е с т в а . 

О с н о в ы в а я с ь н а д а н н ы х х а р а к т е р и с т и к а х , м о ж н о п р о в о д и т ь 
к а к к а ч е с т в е н н ы й , т а к и к о л и ч е с т в е н н ы й а н а л и з , в ы б и р а я м а к ­
с и м а л ь н ы е ч у в с т в и т е л ь н о с т и п о ш к а л е (С : М : Y ) . Д а н н ы й п о д х о д 
п о л е з н о п р и м е н я т ь в с л у ч а е н е д о с т а т о ч н о ч е т к о г о р а з д е л е н и я 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х п я т е н , н е п р и б е г а я к с л о ж н ы м п р о ц е д у р а м 
о б с ч е т а н е д о с т а т о ч н о х о р о ш о р а з д е л е н н ы х п и к о в . 
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Рис. 2.29. Внешний вид хроматограммы разделения пяти красителей 
(а) и денситограммы, полученные при ее компьютерной обработке (б) в 
синей (С), красной (М) и желтой (Y) областях спектра. J — интенсив­
ность окраски 
Краситель : 1 - ж е л т ы й солнечнозакатный; 2 - б р и л л и а н т о в ы й г о л у б о й ; 3 - азору-
б и н ; 4 - понсо 4R; 5 - тартразин 
в - Денситограмма разделения смеси из п я т и красителей, п о л у ч е н н а я на п р о м ы ш ­
ленном денситометре 
Краситель : 1 - ж е л т ы й солнечнозакатный + бриллиантовый г о л у б о й ; 2 - азорубин; 
3 - понсо 4R + тартразин 

П р е и м у щ е с т в а д а н н о г о м е т о д а м о ж н о п р о и л л ю с т р и р о в а т ь с р а в ­
н е н и е м п о л у ч е н н ы х п р и к о м п ь ю т е р н о й о б р а б о т к е р е з у л ь т а т о в 
( р и с . 2 . 2 9 , б) с д е н с и т о г р а м м о й т о й ж е п л а с т и н к и в у с л о в и я х и с ­
к у с с т в е н н о н е р а з д е л е н н ы х п я т е н н а х р о м а т о г р а м м е ( р и с . 2 . 2 9 , а) 
и п о л у ч е н н о й н а д е н с и т о м е т р е ( р и с . 2 . 2 9 , в). И з д е н с и т о г р а м м ы , 
п р е д с т а в л е н н о й н а р и с . 2 . 2 9 , м о ж н о в и д е т ь , ч т о с м е с ь с о с т о и т т о л ь ­
к о и з т р е х п л о х о р а з д е л е н н ы х к о м п о н е н т о в . П р и э т о м с и л ь н о 
р а з м ы т ы й п и к о т р а ж а е т с о д е р ж а н и е ж е л т о г о с о л н е ч н о з а к а т н о г о 
и б р и л л и а н т о в о г о г о л у б о г о , п и к 2 с о о т в е т с т в у е т п о н с о 4 R и т а р -
т р а з и н у . В ц е л о м п о д а н н ы м р и с . 2 . 2 9 , а, в о д н о з н а ч н о и д е н т и ф и ­
ц и р о в а т ь и к о л и ч е с т в е н н о р а с с ч и т а т ь (не п р и м е н я я с л о ж н ы е п р о ­
ц е д у р ы о б р а б о т к и н е р а з д е л е н н ы х п и к о в ) м о ж н о т о л ь к о а з о р у б и н , 
в т о в р е м я к а к р а з р а б о т а н н ы й п о д х о д п о з в о л я е т с д е л а т ь в ы в о д о 
н а л и ч и и в с е х п я т и к р а с и т е л е й , к о т о р ы е м о ж н о и д е н т и ф и ц и р о ­
в а т ь и к о л и ч е с т в е н н о о б р а б о т а т ь [ 5 0 ] . 

2.3.6. РАДИОДЕНСИТОМЕТРИЯ 

М е т о д с к а н и р о в а н и я р а д и о х р о м а т о г р а м м о с н о в а н н а п е р е м е ­
щ е н и и х р о м а т о г р а м м ы н а д д е т е к т о р о м , ч у в с т в и т е л ь н ы м к р а д и о ­
а к т и в н о м у и з л у ч е н и ю . В н а с т о я щ е е в р е м я в ы п у с к а е т с я ц е л ы й р я д 
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д е н с и т о м е т р о в с д е т е к т о р а м и , п р е д с т а в л я ю щ и м и с о б о й и о н и з а ц и ­
о н н ы е с ч е т ч и к и р а з л и ч н о й к о н с т р у к ц и и . Т а к , ф и р м ы " D e s a g a " и 
" B e r t o l d " ( Г е р м а н и я ) в ы п у с к а ю т с к а н е р ы , в к о т о р ы х в к а ч е с т в е 
д е т е к т о р а и с п о л ь з у е т с я г а з о в ы й п р о т о ч н ы й с ч е т ч и к [ 5 1 - 5 3 ] . Д е ­
т е к т о р з а п о л н е н с м е с ь ю г а з о в , с о с т о я щ е й и з 9 0 % а р г о н а и 10 % 
м е т а н а . Он п о з в о л я е т о п р е д е л я т ь п р а к т и ч е с к и в с е Р - ч а с т и ц ы , п о ­
к и д а ю щ и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю з о н у н а п о в е р х н о с т и с о р б е н т а . 

В с л у ч а е п р и м е н е н и я н е с к о л ь к и х м е т о к о д н о в р е м е н н о в д е ­
т е к т о р е и с п о л ь з у ю т с п е ц и а л ь н ы е д и а ф р а г м ы д л я р а з д е л ь н о г о с ч е т а 
р а з л и ч н ы х и з о т о п о в ( р и с . 2 . 3 0 ) . 

С к а н и р о в а н и е р а д и о х р о м а т о г р а м м п р о в о д я т б е з к а к и х - л и б о 
п о д г о т о в и т е л ь н ы х о п е р а ц и й . О б щ е е в р е м я а н а л и з а с м о м е н т а н а н е ­
с е н и я п р о б ы д о п о л у ч е н и я к о л и ч е с т в е н н ы х р е з у л ь т а т о в с о с т а в л я е т 
1 - 3 ч . С к а н и р о в а н и е м о ж н о п р о и з в о д и т ь п о з а р а н е е з а д а н н о й т р а ­
е к т о р и и , п р и н я т о й з а о п т и м а л ь н у ю д л я д а н н о й з а д а ч и ( р и с . 2 . 3 1 ) . 
С к а н и р о в а н и е м о ж н о о с у щ е с т в л я т ь п р и н е п р е р ы в н о м п е р е м е щ е н и и 
х р о м а т о г р а м м ы о т н о с и т е л ь н о д е т е к т о р а и л и п р и п о с л е д о в а т е л ь н о м 
ее п е р е м е щ е н и и н а о п р е д е л е н н ы е р а с с т о я н и я , м и н и м а л ь н о е и з к о ­
т о р ы х р а в н о - 2 , 5 м м . Д л я д о с т и ж е н и я в о с п р о и з в о д и м о с т и р е з у л ь ­
т а т о в р а с с т о я н и е м е ж д у д е т е к т о р о м и п о в е р х н о с т ь ю с о р б е н т а п о д ­
д е р ж и в а ю т с т р о г о п о с т о я н н ы м . П р и б о р п о з в о л я е т с к а н и р о в а т ь х р о ­
м а т о г р а м м ы с т о л щ и н о й с л о я о т 0 , 1 д о 1 0 м м . П р и с к о р о с т и 
с к а н и р о в а н и я 3 0 м м / ч п о л н ы й а н а л и з х р о м а т о г р а м м ы р а з м е р а м и 
2 0 0 х 2 0 0 м м с в о с е м ь ю п р о б а м и з а н и м а е т 4 0 ч (5 ч д л я о д н о й п р о б ы ) . 

Рис. 2.30. Схема ионизационного сканирующего детектора [52]: 
а - счетчик Гейгера - М ю л л е р а : / - проволочный анод; 2 - диафрагма; 3 - с л о й 
сорбента; 4 — п о д л о ж к а хроматограммы; 
б - детектор: / - основа; 2 - п о д л о ж к а хроматограммы; 3 - с лой сорбента; 4 - кар­
кас -держатель ; 5 - счетчик Гейгера - М ю л л е р а ; 6 - апертура; 7 - диафрагма; 8 -
с т о л и к д л я хроматограммы 
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Рис. 2.31. Схема траектории сканирования хроматограммы (а) и соот­
ветствующий сигнал детектора (б) [52]: 
/ - траектория сканирования; 2 - зона анализируемого вещества; 3 - фоновый 

Д л я п о л у ч е н и я о п т и м а л ь н ы х р е з у л ь т а т о в н а э т и х п р и б о р а х 
н е о б х о д и м о с о б л ю д а т ь с л е д у ю щ и е п р а в и л а : 

- п р и м е н я т ь н и з к у ю с к о р о с т ь с к а н и р о в а н и я , ч т о б ы и м е т ь в о з ­
м о ж н о с т ь р е г и с т р и р о в а т ь м а к с и м а л ь н о е ч и с л о и м п у л ь с о в ; 

- н а п р я ж е н и е , п о д а в а е м о е н а н и т ь а н о д а с ч е т ч и к а , д о л ж н о 
б ы т ь д о с т а т о ч н о в ы с о к и м . 

В е л и ч и н а в ы х о д н о г о с и г н а л а с ч е т ч и к а и , с л е д о в а т е л ь н о , э ф ­
ф е к т и в н о с т ь с ч е т ч и к а з а в и с я т о т н а п р я ж е н и я н а э л е к т р о д а х . О п ­
т и м а л ь н о е з н а ч е н и е н а п р я ж е н и я н а э л е к т р о д а х м о ж н о о п р е д е ­
л и т ь , е с л и п о м е с т и т ь с ч е т ч и к н а д р а д и о а к т и в н ы м п р е п а р а т о м и 
п о с т р о и т ь к р и в у ю з а в и с и м о с т и с к о р о с т и с ч е т а о т н а п р я ж е н и я 
( р и с . 2 . 3 2 ) . Ч и с л о и м п у л ь с о в в с е к у н д у в о з р а с т а е т с у в е л и ч е н и е м 
н а п р я ж е н и я д о т е х п о р , п о к а н е д о с т и г а е т с я п л а т о . П р и д а л ь н е й ­
ш е м у в е л и ч е н и и н а п р я ж е н и я и з - з а р а з р я д а в д е т е к т о р е п о я в л я е т ­
с я н е с т а б и л ь н о с т ь . Д л я п о л у ч е н и я м а к с и м а л ь н о й э ф ф е к т и в н о с т и 
и с т а б и л ь н о с т и с ч е т а с л е д у е т в ы б р а т ь н а п р я ж е н и е , с о о т в е т с т ­
в у ю щ е е ц е н т р а л ь н о м у у ч а с т к у п л а т о . Н а п р я ж е н и е , п р и к о т о р о м 
п о я в л я е т с я н е с т а б и л ь н о с т ь , з а в и с и т , п о - в и д и м о м у , от у р о в н я р а ­
д и о а к т и в н о с т и п р о б ы , п р и ч е м д л я п р о б с в ы с о к о й а к т и в н о с т ь ю 
о н о н и ж е . 

Р а с с т о я н и е м е ж д у х р о м а т о г р а м м о й и д е т е к т о р о м д о л ж н о б ы т ь 
м и н и м а л ь н ы м , ч т о б ы у в е л и ч и т ь р а з р е ш е н и е и п о в ы с и т ь э ф ф е к ­
т и в н о с т ь д е т е к т о р а [ 5 4 ] . 

Д л я и з у ч е н и я в л и я н и я в ы с о т ы д е т е к т о р а , т . е . р а с с т о я н и я 
м е ж д у х р о м а т о г р а м м о й и д е т е к т о р о м , н а ф о р м у п и к а п р о в о д и л и 
с к а н и р о в а н и е р а д и о а к т и в н о й п р о б ы п р и в ы с о т а х д е т е к т о р а в и н ­
т е р в а л е о т 0 , 2 5 д о 2 , 0 0 м м . П р о б у г о т о в и л и с л е д у ю щ и м о б р а з о м : 

8 * 
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Рис. 2 .32 . Кривая зависимости скорости счета от напряжения для де­
тектора, наполненного смесью газов, состоящей из 9 0 % аргона и 10 % 
метана [53] 
Скорость диаграммной л е н т ы 30 см/ч; отклонение на п о л н у ю ш к а л у 300 имп/с; 
постоянная времени 3 с. Скорость возрастания напряжения 40 В/мин 

н а п о в е р х н о с т и Т С Х - п л а с т и н к и в ы д е л я л и у ч а с т о к с и л и к а г е л я р а з ­
м е р о м 5 x 2 м м и н а н е г о н а н о с и л и р а д и о а к т и в н ы й р а с т в о р . С п о ­
м о щ ь ю ш а г о в о г о м е х а н и з м а у с т а н а в л и в а л и в ы с о т у д е т е к т о р а . 
К р и в ы е с к а н и р о в а н и я д л я в ы с о т д е т е к т о р а 0 , 2 5 и 2 м м п р е д с т а в ­
л е н ы н а р и с . 2 . 3 3 , а и б. В л и я н и е в ы с о т ы д е т е к т о р а н а в ы с о т у и 
п о л у ш и р и н у п и к а п о к а з а н о н а р и с . 2 . 3 4 и 2 . 3 5 . И з э т и х д а н н ы х 
в и д н о , ч т о д л я п о л у ч е н и я п и к а с м а к с и м а л ь н о й в ы с о т о й и м и н и ­
м а л ь н о й ш и р и н о й д е т е к т о р с л е д у е т р а с п о л о ж и т ь н а с т о л ь к о б л и з ­
к о к х р о м а т о г р а м м е , н а с к о л ь к о э т о в о з м о ж н о . О д н а к о , ч е м б л и ж е 
к п л а с т и н к е н а х о д и т с я д е т е к т о р , т е м б о л ь ш е о п а с н о с т ь з а г р я з н е ­
н и я д е т е к т о р а с о р б е н т о м с п о в е р х н о с т и х р о м а т о г р а м м ы . 

Э ф ф е к т и в н о с т ь с ч е т ч и к а е с т ь о т н о ш е н и е ч и с л а и м п у л ь с о в , з а ­
р е г и с т р и р о в а н н ы х в е д и н и ц у в р е м е н и , к ч и с л у Р - ч а с т и ц , п о п а ­
д а ю щ и х в ч у в с т в и т е л ь н ы й о б ъ е м д е т е к т о р а з а т о ж е в р е м я . Э ф ­
ф е к т и в н о с т ь з а в и с и т от к о н с т р у к ц и и д е т е к т о р а и п о с т о я н н а п р и 
д а н н о м н а п р я ж е н и и и в ы б р а н н о й д л я з а п о л н е н и я с ч е т ч и к а с м е ­
с и г а з о в . Е с л и п р и с к а н и р о в а н и и х р о м а т о г р а м м д е й с т в у е т х о т я 
б ы о д и н и з ф а к т о р о в , у м е н ь ш а ю щ и х ч и с л о Р - ч а с т и ц , п о п а д а ю щ и х 
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Рис. 2 . 3 3 . Влияние расстояния между хроматограммой и детектором на 
высоту и ширину пика. Площадь над диаграммами соответствует вели­
чине радиоактивной пробы [53] 
Скорость сканирования 12 см/ч, скорость диаграммной л е н т ы 30 см/ч ; отклонение 
на п о л н у ю ш к а л у 300 имп/с; постоянная времени 3 с. Расстояние м е ж д у хромато­
граммой и детектором составляет 0,25 (а) и 2,00 мм (б) 

в д е т е к т о р , т о к а ж у щ а я с я э ф ф е к т и в н о с т ь б у д е т м е н ь ш е , ч е м и с ­
т и н н а я . Н а п р и м е р , с у в е л и ч е н и е м в ы с о т ы д е т е к т о р а е г о э ф ф е к ­
т и в н о с т ь п о н и ж а е т с я п р и б л и з и т е л ь н о н а 1 % н а к а ж д ы е 0 , 0 5 м м 
в и н т е р в а л е 0 , 5 - 2 , 0 м м . 

Расстояние между хроматограммой и Расстояние между хроматограммой 
детектором, мм и детектором, мм 

Рис. 2 . 3 4 . Зависимость высоты пика от расстояния между хромато­
граммой и детектором [53] 

Рис. 2 .35 . Зависимость полуширины пика от расстояния между хрома­
тограммой и детектором [53] 
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Д л я у в е л и ч е н и я с к о р о с т и к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и р а д и о -
х р о м а т о г р а м м б ы л а р а з р а б о т а н а у с т а н о в к а , п о л у ч и в ш а я н а з в а н и е 
( 3 - к а м е р ы [ 5 4 , 5 5 ] . У с т а н о в к а п о з в о л я е т о с у щ е с т в и т ь с к а н и р о в а ­
н и е в с е й п о в е р х н о с т и х р о м а т о г р а м м ы ( 2 0 х 2 0 с м ) , в к о т о р о й д е ­
т е к т о р с о с т о и т и з 1 6 2 2 м и н и а т ю р н ы х с ч е т ч и к о в Г е й г е р а - М ю л ­
л е р а н а п л о щ а д и 2 0 х 2 0 с м , с о о т в е т с т в у ю щ е й р а з м е р а м с т а н д а р т ­
н о й Т С Х - п л а с т и н к и . С п о м о щ ь ю э т о й у с т а н о в к и м о ж н о п о л у ч и т ь 
р е з у л ь т а т ы , а н а л о г и ч н ы е р е з у л ь т а т а м а в т о р а д и о г р а ф и ч е с к о г о д е ­
т е к т и р о в а н и я , н о в 1 0 4 р а з б ы с т р е е . Р а з р е ш а ю щ а я с п о с о б н о с т ь 
у с т а н о в к и с о с т а в л я е т 1—2 м м . 

Б о л е е с о в е р ш е н н ы м п о с р а в н е н и ю с ( 3 - к а м е р а м и я в л я е т с я у с т ­
р о й с т в о д л я д е т е к т и р о в а н и я р а д и о х р о м а т о г р а м м и р а д и о ф о р е -
г р а м м м о д е л и " C h r o m e l e x 1 0 1 " , в ы п у с к а е м о е ф и р м о й " N u m e l e x " 
( Ф р а н ц и я ) [ 5 6 ] . В э т о м у с т р о й с т в е в к а ч е с т в е д е т е к т о р а и с п о л ь з у ­
ю т п р о п о р ц и о н а л ь н ы й с ч е т ч и к , в к о т о р ы й д о п о л н и т е л ь н о в в е д е н а 
л и н и я з а п а з д ы в а н и я в в и д е с п и р а л и . П р и п о п а д а н и и э л е к т р о н а н а 
а н о д в л и н и и з а п а з д ы в а н и я и н д у ц и р у е т с я з а р я д , с ч и т ы в а н и е 
к о т о р о г о с о б о и х к о н ц о в л и н и и з а п а з д ы в а н и я п о з в о л я е т о п р е д е ­
л и т ь п о л о ж е н и е з о н ы р а д и о а к т и в н о г о в е щ е с т в а н а х р о м а т о г р а м м е . 
В с в я з и с т е м ч т о б л о к д е т е к т и р о в а н и я н а к р ы в а е т в с ю х р о м а т о -
г р а м м у и ч у в с т в и т е л ь н ы е э л е м е н т ы д е т е к т о р а н а х о д я т с я н а д в с е м 
с л о е м с о р б е н т а , о т п а д а е т н е о б х о д и м о с т ь в п е р е м е щ е н и и с ч е т ч и к а 
и л и х р о м а т о г р а м м ы . 

И с к р о в ы е к а м е р ы т а к ж е ш и р о к о и с п о л ь з о в а л и с ь в л а б о р а т о р ­
н о й п р а к т и к е [ 5 4 , 5 7 ] . В ы п у с к а л и с ь д в а в и д а и с к р о в ы х к а м е р : с 
п л о с к о п а р а л л е л ь н ы м и э л е к т р о д а м и и со с п и р а л ь н ы м к а т о д о м . 

В к а м е р е с п л о с к о п а р а л л е л ь н ы м и э л е к т р о д а м и о б а э л е к т р о д а 
ч у в с т в и т е л ь н ы к и з л у ч е н и ю р а д и о а к т и в н ы х в е щ е с т в , р а з д е л е н н ы х 
н а х р о м а т о г р а м м е ( р и с . 2 . 3 6 ) . В к а м е р е со с п и р а л ь н ы м к а т о д о м 
р а з м е щ е н р я д и н д и в и д у а л ь н ы х и о н и з а ц и о н н ы х э л е м е н т о в , в к а ж ­
д о м и з к о т о р ы х к а т о д о м с л у ж и т с п и р а л ь и з п р о в о л о к и , а а н о д о м -
т о н к а я п р о в о д я щ а я н и т ь , н а т я н у т а я в д о л ь о с и к а ж д о й с п и р а л и . 

Р а д и о х р о м а т о г р а м м у п о м е щ а ю т в к а м е р у с п л о с к о п а р а л л е л ь ­
н ы м и э л е к т р о д а м и т а к и м о б р а з о м , ч т о б ы ее а к т и в н а я п о в е р х н о с т ь 
н а х о д и л а с ь в б л и з и н и т е й к а т о д а . П о с л е э т о г о к а м е р у з а п о л н я ю т г а ­

з о м , н а п р и м е р с м е с ь ю а р г о н а и м е т а н а 
2 ( 9 : 1 ) . Э л е к т р и ч е с к а я с х е м а к а м е р ы 

п р о с т а : п о л о ж и т е л ь н ы й п о л ю с в ы с о ­
к о в о л ь т н о г о и с т о ч н и к а п р и с о е д и н е н 

Р и с . 2 . 36 . С х е м а и с к р о в о й к а м е р ы с 
п л о с к о п а р а л л е л ь н ы м и э л е к т р о д а м и : 
1 - анод; 2 - катод; 3 - хроматограмма 

2.3. К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н Ы Й А Н А Л И З М Е Т О Д О М Д Е Н С И Т О М Е Т Р И И f j Q 

Т А Б Л И Ц А 2.1 

С р а в н е н и е возможностей методов д е т е к т и р о в а н и я р а д и о а к т и в н ы х 
веществ , р а з д е л е н н ы х на тонком слое сорбента 

Метод Эффектив­
ность счета, % 

Предел 
детектиро­

вания, кюри 
Время 

анализа 
Разре­
шение, 

мм 
Лите­
ратура 

Авторадиография 60( 1 4С) Ю - М О " 8 Ч а с ы , 1-6 [58] 
дни 

Использование ж и д ­ 55( 3 Н), ю - 7 - 1 о - 9 М и н у т ы , 1-2 [59] 
к и х сцинтилляторов 85( 1 4 С) д е с я т к и 2-6 

м и н у т 
С к а н и р у ю щ и е сцин- 20 -25 1 0 - 8 _ 1 0 - ю Д е с я т к и [60] 
т и л л я ц и о н н ы е детек­ (Р-излучение) минут , 
торы часы 
С к а н и р у ю щ и е иони­ 3( 3 Н) То ж е 2 - 5 [61] 
зационные детекторы 
К а м е р ы 5( 3 Н) , 44( 1 4 С) 10~8 М и н у т ы 2 - 5 [62] 
Электронные каналь ­ 5( 3 Н), 47( 1 4 С) 1 0 е М и н у т ы , 1-2 [63] 
ные у м н о ж и т е л и ч а с ы 

ч е р е з с о п р о т и в л е н и е к а н о д у к а м е р ы , а к а т о д з а з е м л е н . К а ж д а я 
и с к р а р а з р я ж а е т е м к о с т ь к а м е р ы , п о с л е ч е г о н а п р я ж е н и е в о с с т а ­
н а в л и в а е т с я с " п о с т о я н н о й в р е м е н и " , о п р е д е л я е м о й п о с л е д о в а ­
т е л ь н о в к л ю ч е н н ы м и с о п р о т и в л е н и е м и е м к о с т ь ю к а м е р ы . П р и 
е м к о с т и к а м е р ы в 1 5 0 п ф м и н и м а л ь н о е с о п р о т и в л е н и е д л я с т а ­
б и л ь н о й р а б о т ы д о л ж н о с о с т а в л я т ь 10 М о м . " М е р т в о е " в р е м я п р и 
э т и х п а р а м е т р а х б л и з к о к 5 • 10~ 3 с , а с т а б и л ь н а я р а б о т а к а м е р ы 
с т а н о в и т с я в о з м о ж н о й п р и н а п р я ж е н и и н а 2 0 0 В в ы ш е п о р о г а 
о б р а з о в а н и я и с к р ы . П р и э т о м к а м е р а ф у н к ц и о н и р у е т н о р м а л ь н о в 
и н т е р в а л е н а п р я ж е н и й от 3 3 0 0 д о 3 5 0 0 В . Х р о м а т о г р а м м у ф о т о ­
г р а ф и р у ю т в п о л я р и з о в а н н о м с в е т е с п о м о щ ь ю с п е ц и а л ь н о г о п о -
л я р о и д н о г о ф о т о а п п а р а т а . В з а в и с и м о с т и от а к т и в н о с т и а н а л и з и ­
р у е м ы х в е щ е с т в в р е м я э к с п о з и ц и и м о ж е т и з м е н я т ь с я о т 1 0 с д о 1 ч . 

П р и д е т е к т и р о в а н и и р а д и о х р о м а т о г р а м м и с к р о в ы м и к а м е р а ­
м и в о з н и к а е т о с л о ж н е н и е , с в я з а н н о е с т р у д н о с т ь ю к о л и ч е с т в е н ­
н о г о о п р е д е л е н и я з о н (в о с о б е н н о с т и с м е ж н ы х ) с с и л ь н о р а з л и ­
ч а ю щ и м с я у р о в н е м р а д и о а к т и в н о с т и . В э т о м с л у ч а е п о с л е э к с п о ­
з и ц и и , д о с т а т о ч н о й д л я д е т е к т и р о в а н и я з о н с в ы с о к и м у р о в н е м 
р а д и о а к т и в н о с т и , н а д э т и м и з о н а м и с л е д у е т п о м е щ а т ь п о г л о ­
щ а ю щ и й ф и л ь т р и л и у д а л я т ь и х с п л а с т и н к и , а з а т е м п р о д о л ж а т ь 
п р о ц е с с д е т е к т и р о в а н и я з о н с н и з к и м у р о в н е м р а д и о а к т и в н о с т и . 

В т а б л . 2 . 1 п р е д с т а в л е н о с р а в н е н и е в о з м о ж н о с т е й м е т о д о в к о ­
л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и р а д и о х р о м а т о г р а м м . 
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Рис. 2.37. Внешний вид радиоденситометра "Mini-Scan MS 100F" 

П р и м е р о м с о в р е м е н н о г о р а д и о д е н с и т о м е т р а я в л я е т с я с к а н е р 
" M i n i - S c a n M S 1 0 0 F " , в ы п у щ е н н ы й ф и р м о й " B i o s c a n " ( С Ш А ) . 
Э т о т п р и б о р п о з в о л я е т д е т е к т и р о в а т ь б о л ь ш о е к о л и ч е с т в о р а д и о ­
а к т и в н ы х и з о т о п о в , в к л ю ч а я 3 Н , 1 4 С , 1 8 F , 3 2 Р , l u I n , 1 2 5 1 и ш 1 ; в р е м я 
к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и о д н о й х р о м а т о г р а м м ы 5 х 2 0 с м с о ­
с т а в л я е т м е н е е 1 0 0 с [ 6 4 ] . О б щ и й в и д э т о г о п р и б о р а п р е д с т а в л е н 
н а р и с . 2 . 3 7 . 

И с п о л ь з о в а н и е э т о г о с к а н е р а о б е с п е ч и в а е т в ы с о к у ю с т е п е н ь 
с т а н д а р т и з а ц и и п р и к о м п ь ю т е р н о й о б р а б о т к е р а д и о х р о м а т о г р а м м , 
с о х р а н е н и е р е з у л ь т а т о в а н а л и з а в э л е к т р о н н о м в и д е , а т а к ж е 
п о з в о л я е т с в е с т и к м и н и м у м у р а д и а ц и о н н ы е н а г р у з к и н а п е р ­
с о н а л . 

2.4. КАЛИБРОВОЧНЫЕ ФУНКЦИИ, ИСПОЛЬЗУЕМЫЕ В П Х 
Д Л Я КОЛИЧЕСТВЕННОЙ ОБРАБОТКИ РЕЗУЛЬТАТОВ 

ДЕНСИТОМЕТРИЧЕСКИХ ИЗМЕРЕНИЙ 

П р и с к а н и р о в а н и и и н д и в и д у а л ь н ы х п я т е н н а х р о м а т о г р а м м а х 
в ы х о д н о й с и г н а л д е н с и т о м е т р а и м е е т ф о р м у п и к а . В с о в р е м е н н ы х 
д е н с и т о м е т р а х к о л и ч е с т в е н н а я о б р а б о т к а м о ж е т о с у щ е с т в л я т ь с я 
п о в ы с о т е и л и п л о щ а д и п и к а , а т а к ж е п о д в у м э т и м п а р а м е т р а м 

2.4. О Б Р А Б О Т К А Р Е З У Л Ь Т А Т О В И З М Е Р Е Н И Й 

о д н о в р е м е н н о . К а к п р а в и л о , д л я к о л и ч е с т в е н н о г о а н а л и з а и с ­
п о л ь з у ю т с я п л о щ а д ь и в ы с о т а п и к а ( " о б ъ е м п и к а " ) . Д л я с в е д е н и я 
к м и н и м у м у п о г р е ш н о с т е й , о б у с л о в л е н н ы х д р е й ф о м б а з о в о й л и ­
н и и и л и н е п о л н ы м р а з р е ш е н и е м п и к о в , п р и б е г а ю т к к о м п ь ю т е р ­
н о м у а н а л и з у , з а л о ж е н н о м у в п р о г р а м м н о м о б е с п е ч е н и и д е н с и т о ­
м е т р а [ 3 4 , 4 5 , 6 5 - 6 8 ] . 

П р и п р о в е д е н и и к о л и ч е с т в е н н ы х и з м е р е н и й н е о б х о д и м о , 
ч т о б ы т о ч к и , с о о т в е т с т в у ю щ и е к о л и ч е с т в у в е щ е с т в а в и с с л е ­
д у е м ы х х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о н а х , н а х о д и л и с ь в ц е н т р е к а ­
л и б р о в о ч н о й ф у н к ц и и , к о т о р а я с н и з у о г р а н и ч е н а п р е д е л о м д е ­
т е к т и р о в а н и я [ 6 5 ] . К а л и б р о в о ч н ы е з а в и с и м о с т и м о г у т б ы т ь 
п о с т р о е н ы п о м е т о д у в н у т р е н н е г о и л и в н е ш н е г о с т а н д а р т а . Н е ­
о б х о д и м о о т м е т и т ь , ч т о п р и п о с т р о е н и и к а л и б р о в о к п о в н у т ­
р е н н е м у с т а н д а р т у х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е и с п е к т р а л ь н ы е х а р а к ­
т е р и с т и к и в н у т р е н н е г о с т а н д а р т а и и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а 
м о г у т б ы т ь н е и д е н т и ч н ы , е с л и о т с у т с т в у е т н о р м и р о в о ч н ы й к о ­
э ф ф и ц и е н т , а э т о , в к о н е ч н о м с ч е т е , м о ж е т п р и в е с т и к о ш и б о ч ­
н ы м р е з у л ь т а т а м [ 6 5 - 6 8 ] . 

В з а в и с и м о с т и от п о с т а в л е н н о й з а д а ч и к а л и б р о в к и м о г у т б ы т ь 
о д н о у р о в н е в ы м и и м н о г о у р о в н е в ы м и . В с л у ч а е о д н о у р о в н е в ы х 
к а л и б р о в о к и с п о л ь з у е т с я с т а н д а р т , в з я т ы й т о л ь к о в о д н о й к о н ­
ц е н т р а ц и и , а т о ч к и , с о о т в е т с т в у ю щ и е к о н ц е н т р а ц и и и с с л е д у е м о ­
г о в е щ е с т в а , д о л ж н ы л е ж а т ь в н е п о с р е д с т в е н н о й б л и з о с т и о т т о ­
ч е к с т а н д а р т а [ 6 5 , 6 8 ] . 

М н о г о у р о в н е в ы е к а л и б р о в к и д о л ж н ы б ы т ь в ы п о л н е н ы н е 
м е н е е ч е м н а п я т и у р о в н я х , о т в е ч а ю щ и х р а з н ы м к о н ц е н т р а ц и ­
я м с т а н д а р т а [ 6 5 ] . К а л и б р о в о ч н ы е к р и в ы е м о г у т б ы т ь в ы р а ж е н ы 
к а к л и н е й н ы м и , т а к и п о л и н о м и а л ь н ы м и ф у н к ц и я м и . Л и н е й н ы е 
к а л и б р о в к и в д е н с и т о м е т р и и ( у р а в н е н и е у = а0+ ах) м о г у т б ы т ь 
в ы п о л н е н ы в с т р о г о о г р а н и ч е н н о м д и а п а з о н е к о н ц е н т р а ц и и 
( р и с . 2 . 3 8 , а). О н и и с п о л ь з у ю т с я п р и с р а в н и т е л ь н о н е в ы с о к о м со­
д е р ж а н и и в е щ е с т в а в п р о б е . К а к п р а в и л о , э т о т д и а п а з о н н е п р е ­
в ы ш а е т о д н о г о п о р я д к а п о к о н ц е н т р а ц и и . В с л у ч а е и з м е р е н и я 
ф л у о р е с ц е н ц и и п р е д е л д е т е к т и р о в а н и я в 1 0 - 1 0 0 р а з м е н ь ш е , 
ч е м в с л у ч а е и з м е р е н и я п о г л о щ е н и я , и п о э т о м у л и н е й н ы й д и а п а ­
з о н у в е л и ч и в а е т с я н а 2 - 3 п о р я д к а [ 2 9 , 6 8 - 7 0 ] . 

И с п о л ь з о в а н и е п о л и н о м и а л ь н ы х ф у н к ц и й з н а ч и т е л ь н о р а с ш и ­
р я е т д и а п а з о н к о н ц е н т р а ц и й и с с л е д у е м ы х с о е д и н е н и й . Н а п р а к т и ­
к е п р и м е н я ю т с я : 

а ) п о л и н о м и а л ь н а я ф у н к ц и я ( р и с . 2 . 3 8 , б) ( у р а в н е н и е у = а 0 + 
+ а^х + а2х2), и с п о л ь з у е м а я п р и н и з к о м с о д е р ж а н и и в е щ е с т в а , н о 
в б о л е е ш и р о к о м д и а п а з о н е к о н ц е н т р а ц и и , ч е м в с л у ч а е л и н е й н о й 
з а в и с и м о с т и [ 7 1 , 7 2 ] ; 



1 2 2 Глава 2. О Б Р А Б О Т К А Р Е З У Л Ь Т А Т О В И З М Е Р Е Н И Й 

б) к а л и б р о в о ч н а я з а в и с и м о с т ь , в ы р а ж е н н а я ф у н к ц и е й М и х а -
э л и с а - М е н т е н ( у р а в н е н и е у = а0(агх/а2 + х) [ 7 3 ] , к а к и п о л и н о м и ­
а л ь н а я ф у н к ц и я , п о з в о л я е т р а б о т а т ь н е т о л ь к о в б о л е е ш и р о к о м 
д и а п а з о н е с о д е р ж а н и я и с с л е д у е м ы х в е щ е с т в в х р о м а т о г р а ф и ч е -
с к о й з о н е , н о и с б о л е е в ы с о к о й к о н ц е н т р а ц и е й о п р е д е л я е м о г о 
в е щ е с т в а , ч е м в с л у ч а е п о л и н о м и а л ь н о й ф у н к ц и и ( а ) . 

К а к у ж е о т м е ч а л о с ь в ы ш е , н е о д н о р о д н о с т ь с л о я н а х р о м а т о -
г р а м м е я в л я е т с я о д н и м и з и с т о ч н и к о в о ш и б о к п р и д е н с и т о м е т р и -
р о в а н и и . Д л я т о г о ч т о б ы м и н и м и з и р о в а т ь этот ф а к т о р , б ы л п р е д л о ­
ж е н м е т о д п а р н о г о н а н е с е н и я п р о б н а п л а с т и н к у ( р и с . 2 . 3 9 ) [ 6 5 , 7 4 ] . 
Т а к , с т а н д а р т н ы е о б р а з ц ы S , - S 5 и и с с л е д у е м ы е в е щ е с т в а а, Ь , с , d 
и е р а с п о л а г а ю т с я к а к н а о д н о й , т а к и н а д р у г о й п о л о в и н е х р о м а -
т о г р а м м ы . 

S, S2 

S, a S2 b S3 с S4 d S5 ei a S2 b S3 с S4 d S5 e 

Рис. 2 .39 . Схема, иллюстрирующая метод парного нанесения [ 65 , 74] 
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2 .5. А Н А Л И З ПОГРЕШНОСТЕЙ 
В ПЛАНАРНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ 

(ДЕНСИТОМЕТРИЯ И ВИДЕОДЕНСИТОМЕТРИЯ) 

С о г л а с н о м н е н и ю Р . К а й з е р а п о г р е ш н о с т ь в к о л и ч е с т в е н н о й 
В Э Т С Х п р и и с п о л ь з о в а н и и д е н с и т о м е т р и и не д о л ж н а п р е в ы ш а т ь 
2 , 0 % [ 6 5 ] . О с н о в н ы м и и с т о ч н и к а м и п о г р е ш н о с т е й в д е н с и т о м е т ­
р и и я в л я ю т с я : 

хи — в о с п р о и з в о д и м о с т ь н а н е с е н и я п р о б ы ; 
хс - в о с п р о и з в о д и м о с т ь у с л о в и й э л ю и р о в а н и я ; 
хр - в о с п р о и з в о д и м о с т ь у с т а н о в к и щ е л и д е н с и т о м е т р а в ц е н т р е 

и з м е р я е м о й х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н ы ; 
хт — в о с п р о и з в о д и м о с т ь р е з у л ь т а т о в и з м е р е н и й ; 
хр1 - в о с п р о и з в о д и м о с т ь , с в я з а н н а я с н е о д н о р о д н о с т ь ю с л о я 

х р о м а т о г р а м м ы [ 6 6 ] . 
В с о о т в е т с т в и и с з а к о н о м о р а с п р е д е л е н и и п о г р е ш н о с т е й об­

щ а я о ш и б к а х, в ы ч и с л я е т с я п о у р а в н е н и ю : х\ = х\ + х\ + х\ + х2

т + 
+ х% [ 6 6 , 7 5 - 7 7 ] . 

П о г р е ш н о с т ь , в о з н и к а ю щ у ю п р и и з м е р е н и и (хт), м о ж н о о п р е ­
д е л и т ь п о с р е д с т в о м п о в т о р н о г о с к а н и р о в а н и я о д н о й и т о й ж е д о ­
р о ж к и н а х р о м а т о г р а м м е без и з м е н е н и я п а р а м е т р о в с к а н и р о в а ­
н и я . О н а с о с т о и т и з п о г р е ш н о с т е й э л е к т р о н н о г о у с и л е н и я , о п т и ­
ч е с к и х и з м е р е н и й и п о г р е ш н о с т е й р е г и с т р и р у ю щ е г о у с т р о й с т в а . 
В е л и ч и н а хт н е я в л я е т с я п о с т о я н н о й д л я д а н н о г о п р и б о р а , т а к 
к а к о н а и з м е н я е т с я в з а в и с и м о с т и о т о т н о ш е н и я S / N ( с и г ­
н а л / ш у м ) и р е з к о в о з р а с т а е т , к о г д а с к а н и р о в а н и е о с у щ е с т в л я е т с я 
в р е ж и м е с п р е д е л ь н о й ч у в с т в и т е л ь н о с т ь ю . 

У с т о й ч и в ы е р е з у л ь т а т ы и з м е р е н и й п о л у ч а ю т с т а к и м и к о л и ­
ч е с т в а м и п р о б , п р и к о т о р ы х н е т о щ у т и м о г о в л и я н и я у р о в н я ш у м а 
н у л е в о й л и н и и . В с л у ч а е п р а в и л ь н о н а с т р о е н н о г о п р и б о р а хт 

о б ы ч н о н а х о д и т с я в д и а п а з о н е 0 , 2 - 0 , 5 % [ 6 6 , 7 8 ] . 
П о г р е ш н о с т ь хр п р и п о з и ц и о н и р о в а н и и п я т н а в ц е н т р е и з м е ­

р и т е л ь н о г о л у ч а о п р е д е л я ю т т а к ж е п р и п о м о щ и п о в т о р н о г о с к а ­
н и р о в а н и я о д н о й и т о й ж е д о р о ж к и . О б щ а я п о г р е ш н о с т ь в э т о м 
с л у ч а е в к л ю ч а е т х и хт и в ы ч и с л я е т с я п о у р а в н е н и ю : хр = (х2 --*1)1/2-

П о г р е ш н о с т ь х„, о б у с л о в л е н н у ю н а н е с е н и е м п р о б ы , м о ж н о 
о п р е д е л и т ь п о с р е д с т в о м с к а н и р о в а н и я х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н ы , 
и м е ю щ е й н а и м е н ь ш у ю в е л и ч и н у Rf, в с л у ч а е к о т о р о г о н е в о з н и ­
к а е т о ш и б к и з а с ч е т у с л о в и й э л ю и р о в а н и я . В с в о ю о ч е р е д ь п о ­
г р е ш н о с т ь з а с ч е т н а н е с е н и я п р о б ы м о ж н о р а с с ч и т а т ь п о у р а в е -
н и ю : xt = (х\ - хр - х2

т)1/2 [ 7 9 ] . Э т у п о г р е ш н о с т ь п р а к т и ч е с к и м о ж н о 
и с к л ю ч и т ь п о с р е д с т в о м и с п о л ь з о в а н и я в н у т р е н н е г о с т а н д а р т а . 
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П о с л е о п р е д е л е н и я хт, хр и х„ м о ж н о в ы ч и с л и т ь п о г р е ш н о с т ь , 
с в я з а н н у ю с н е п о с т о я н с т в о м у с л о в и й э л ю и р о в а н и я : хс = (xf - хг

т-
- xl - д ф 1 / 2 [ 8 0 ] . Э т а в е л и ч и н а м о ж е т д а в а т ь н а и б о л ь ш и й в к л а д , и 
у м е н ь ш и т ь е е м о ж н о т о л ь к о з а с ч е т с в е д е н и я к м и н и м у м у п о ­
г р е ш н о с т и п а р а м е т р о в п р о ц е с с а э л ю и р о в а н и я . Д л я т о г о ч т о б ы с в е ­
с т и к м и н и м у м у п о г р е ш н о с т и , о б у с л о в л е н н ы е и з м е н е н и я м и п о д ­
в и ж н о с т и и з - з а к р а е в ы х э ф ф е к т о в , н е о д н о р о д н о с т и , т о л щ и н ы с л о я 
с о р б е н т а и о б р а з о в а н и я (3- и у - ф р о н т о в , м о ж н о и с п о л ь з о в а т ь м е т о д 
п а р н о г о н а н е с е н и я п р о б [ 6 5 , 7 4 ] . 

В в и д е о д е н с и т о м е т р и и п о р е з у л ь т а т а м э к с п л у а т а ц и и н е с к о л ь ­
к и х р а з л и ч н ы х в е р с и й в и д е о с и с т е м ы " Д е н С к а н " б ы л п р о в е д е н 
а н а л и з п р и ч и н в о з н и к н о в е н и я с о с т а в л я ю щ и х с у м м а р н о й п о г р е ш ­
н о с т и н а р а з л и ч н ы х э т а п а х о б р а б о т к и п я т е н . 

П р и ч и н а м и в о з н и к н о в е н и я с о с т а в л я ю щ и х с у м м а р н о й п о г р е ш ­
н о с т и в в и д е о д е н с и т о м е т р и и я в л я ю т с я : 

- н е р а в н о м е р н о с т ь с л о я Т С Х / В Э Т С Х - п л а с т и н к и ; 
- н е р а в н о м е р н о с т ь о с в е щ е н и я х р о м а т о г р а м м ы п о п о л ю ; 
- н е о д и н а к о в о с т ь у г л а , п о д к о т о р ы м н а б л ю д а ю т с я р а з н ы е ч а с ­

т и х р о м а т о г р а м м ы ; 
- р а з л и ч и е в х а р а к т е р и с т и к а х в о с п р и н и м а ю щ и х э л е м е н т о в 

( п и к с е л е й ) м а т р и ч н о г о ф о т о п р и е м н и к а в т е л е к а м е р е ( и л и 
л и н е й н о г о ф о т о п р и е м н и к а в с к а н е р е ) ; 

- п о г р е ш н о с т и , о б у с л о в л е н н ы е н е с т а б и л ь н о с т ь ю с и г н а л а у с и ­
л и т е л я и а н а л о г о ц и ф р о в о г о п р е о б р а з о в а т е л я в о в р е м е н и ; 

- п о г р е ш н о с т и , в о з н и к а ю щ и е и з - з а н е к о р р е к т н о г о о п р е д е л е ­
н и я п о л о ж е н и я б а з о в о й п о в е р х н о с т и д л я к а ж д о г о п я т н а ; 

- п о г р е ш н о с т и , в о з н и к а ю щ и е и з - з а н е к о р р е к т н о г о о п р е д е л е ­
н и я п о л о ж е н и я г р а н и ц п я т н а ; д л я н е к о н т р а с т н ы х , н е и н т е н ­
с и в н ы х , " р а з м ы т ы х " п я т е н з н а ч и т е л ь н а я ч а с т ь о б ъ е м а п я т ­
н а м о ж е т б ы т ь с о с р е д о т о ч е н а в е г о п е р и ф е р и й н ы х ч а с т я х , и х 
и с к л ю ч е н и е м о ж е т п р и в е с т и к с у щ е с т в е н н о й п о г р е ш н о с т и 
о ц е н к и " о б ъ е м а " ; 

- п о г р е ш н о с т ь , в о з н и к а ю щ а я к а к с л е д с т в и е в ы б о р а т о г о и л и 
и н о г о в и д а а п п р о к с и м а ц и и к а л и б р о в о ч н о й з а в и с и м о с т и ; 

- п о г р е ш н о с т и о п р е д е л е н и я п а р а м е т р о в к а л и б р о в о ч н о й з а в и ­
с и м о с т и и з - з а н е т о ч н о с т е й н а н е с е н и я о б р а з ц о в и и з м е р е н и я 
" о б ъ е м о в " п я т е н . 

И з м е р е н и е к о н ц е н т р а ц и й ( с о д е р ж а н и я ) в е щ е с т в п о с р е д с т в о м 
к о л и ч е с т в е н н о г о а н а л и з а х р о м а т о г р а м м - типичный пример кос­
венного измерения , к о г д а р е з у л ь т а т о п р е д е л я е т с я р а с ч е т о м п о 

Д а н н о е о п р е д е л е н и е косвенного и з м е р е н и я соответствует ГОСТ 
2 6 . 2 0 3 - 8 1 . 
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з а р а н е е и з в е с т н о й ф у н к ц и и , а р г у м е н т а м и к о т о р о й я в л я ю т с я р е ­
з у л ь т а т ы п р я м ы х и з м е р е н и й . 

В т е р м и н а х р а б о т ы [ 8 1 ] р а с т р о в ы й в и д е о д е н с и т о м е т р я в л я е т с я 
" и з м е р и т е л ь н о - в ы ч и с л и т е л ь н ы м к о м п л е к с о м " ( И В К ) , в к о т о р о м 
о с у щ е с т в л е н и е к о с в е н н ы х и з м е р е н и й я в л я е т с я т и п о в ы м с п о с о б о м 
п р о в е д е н и я и з м е р е н и й , а р е з у л ь т а т и з м е р е н и я о п р е д е л я е т с я а в ­
т о м а т и ч е с к и (в р е з у л ь т а т е р а б о т ы п р о г р а м м ы , в ы п о л н я е м о й н а 
в х о д я щ е м в с о с т а в И В К к о м п ь ю т е р е ) . 

В с л у ч а е р а с т р о в о г о в и д е о д е н с и т о м е т р а р е з у л ь т а т а м и п р я м ы х 
и з м е р е н и й я в л я ю т с я о п р е д е л е н и я в е л и ч и н в о т д е л ь н ы х т о ч к а х 
х р о м а т о г р а м м ы . А л г о р и т м ( ф о р м у л а ) д л я в ы ч и с л е н и я к о н ц е н т р а ­
ц и и ( с о д е р ж а н и я в е щ е с т в а ) в к л ю ч а е т в к а ч е с т в е в х о д н ы х з н а ч е ­
н и й ( а р г у м е н т о в ) м н о г и е т ы с я ч и о п р е д е л е н и й я р к о с т и и с с л е д у е ­
м ы х п я т е н и , т а к и м о б р а з о м , о к а з ы в а е т с я д о с т а т о ч н о с л о ж н ы м . 

З а д а ч а о п р е д е л е н и я п о г р е ш н о с т и к о с в е н н о г о и з м е р е н и я я в л я ­
е т с я в е с ь м а н е т р и в и а л ь н о й , т а к к а к в л и я н и е п о г р е ш н о с т е й от ­
д е л ь н ы х р е з у л ь т а т о в п р я м ы х и з м е р е н и й н а р е з у л ь т и р у ю щ у ю п о ­
г р е ш н о с т ь з а в и с и т к а к о т в и д а ф о р м у л ы д л я в ы ч и с л е н и я р е з у л ь ­
т а т а , т а к и о т с о о т н о ш е н и я м е ж д у с о б о й р е з у л ь т а т о в п е р в и ч н ы х 
и з м е р е н и й [ 8 1 ] . П о г р е ш н о с т и р е з у л ь т а т о в к о с в е н н ы х и з м е р е н и й , 
в ы п о л н я е м ы х И В К , н е м о г у т б ы т ь з а р а н е е н о р м и р о в а н ы , п о э т о м у 
в И В К н о р м и р у ю т с я л и ш ь п о г р е ш н о с т и и х и з м е р и т е л ь н ы х к а н а ­
л о в , в ы п о л н я ю щ и х п р я м ы е и з м е р е н и я [ 8 1 ] . В р а с т р о в о м в и д е о ­
д е н с и т о м е т р е п о л о ж е н и е у с у г у б л я е т с я т е м , ч т о р я д п а р а м е т р о в 
а л г о р и т м а в ы ч и с л е н и я р е з у л ь т а т а д о л ж е н о п р е д е л я т ь с я д л я к а ж ­
д о г о к о н к р е т н о г о о б ъ е к т а ( п я т н а ) . А л г о р и т м ( ф о р м у л а р а с ч е т а р е ­
з у л ь т а т а ) о п р е д е л я е т с я л и ш ь п р е д в а р и т е л ь н ы м а н а л и з о м и з о б р а ­
ж е н и я х р о м а т о г р а м м ы , з а ф и к с и р о в а н н ы м в п а м я т и к о м п ь ю т е р а 
п о д с и с т е м о й в в о д а и з о б р а ж е н и я . С о о т в е т с т в е н н о и о п р е д е л е н и е 
п о г р е ш н о с т и д л я к о н к р е т н о г о р е з у л ь т а т а к о л и ч е с т в е н н о г о х р о м а -
т о г р а ф и ч е с к о г о а н а л и з а , в ы п о л н я е м о г о с п о м о щ ь ю в и д е о д е н с и ­
т о м е т р а , м о ж е т б ы т ь п р о и з в е д е н о л и ш ь п о с л е о п р е д е л е н и я п а р а ­
м е т р о в а л г о р и т м а д л я к о н к р е т н о г о и з о б р а ж е н и я . 

Е д и н с т в е н н ы м п р и е м л е м ы м р е ш е н и е м э т о й п р о б л е м ы б ы л а 
р а з р а б о т к а м е т о д и к и и н д и в и д у а л ь н о г о р а с ч е т а п о г р е ш н о с т и р е ­
з у л ь т а т а каждого к о с в е н н о г о и з м е р е н и я к о н ц е н т р а ц и и ( с о д е р ж а ­
н и я ) , п р о и з в о д и м о г о п р и о б р а б о т к е к о н к р е т н о й х р о м а т о г р а м м ы , 
и р е а л и з а ц и я э т о й м е т о д и к и в в и д е п р о г р а м м н ы х к о м п о н е н т , 
в к л ю ч а е м ы х в п р о г р а м м н о е о б е с п е ч е н и е в и д е о д е н с и т о м е т р а [ 8 1 ] . 

В ы в о д ф о р м у л ы о ц е н к и п о г р е ш н о с т и к о с в е н н о г о и з м е р е н и я 
с о д е р ж а н и я в е щ е с т в а р а с т р о в ы м в и д е о д е н с и т о м е т р о м о с н о в а н н а 
м е т о д и к е , и з л о ж е н н о й в р а б о т е [ 8 1 ] . Д л я э т о г о н е о б х о д и м о с н а ч а ­
л а п о л у ч и т ь ф о р м у л у д л я в ы ч и с л е н и я э к с п е р и м е н т а л ь н о й к о н -
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С = С | ° Ы ~ Ckl ,у V)_(Y2-Vx )3й + <У* - У 1 ' 

* к1 V2-Vl * l) Vz-Vl Э т а ф о р м у л а о п р е д е л я е т р е з у л ь т а т к о с в е н н о г о и з м е р е н и я . 
В ы в е д е м т е п е р ь р а с ч е т н у ю ф о р м у л у д л я п о г р е ш н о с т и к о с в е н ­

н о г о и з м е р е н и я , и с п о л ь з у я м е т о д ч а с т н ы х п р о и з в о д н ы х , о п и с а н ­
н ы й в [ 8 1 ] . Д л я у п р о щ е н и я в ы к л а д о к с н а ч а л а н е с к о л ь к о п р е о б р а ­
з у е м в ы р а ж е н и е ( 6 ) : 

Vk2-Vx=V2x; Vx-Vkl=Vxl; Vk2-Vk]=V21 ( 7 ) 
Т о г д а в ы р а ж е н и е (6) м о ж н о п р е о б р а з о в а т ь к в и д у : 

сх=ск1^+ск2^ (8) 

П о л н ы й д и ф ф е р е н ц и а л о т в ы р а ж е н и я (8) в п р е д п о л о ж е н и и , 
ч т о к о н ц е н т р а ц и и С, з а д а н ы т о ч н о , и м е е т в и д : 

dC _с V21dV2x-V2xdV2l у21 dVxl -VxX dVn 

у21 У2\ 

_ CtlV2ldV2x-CklV2xdV21+Ck2V2ldVxi~Ck2VxidV2i 

V2 

V2\ 
Т е п е р ь , з а м е н и в д и ф ф е р е н ц и а л ы н а м а л ы е п р и р а щ е н и я , с 

у ч е т о м (7 ) , п о л у ч и м р а с ч е т н у ю ф о р м у л у д л я о ц е н к и а б с о л ю т н о й 
п о г р е ш н о с т и к о с в е н н о г о и з м е р е н и я : 

С„{УпЬУг - У 2 1 Д У Х - V 2 x A V 2 +V2AVi)+Ch2(v21AVx - К 2 1 А У , - V x l A V 2 + Ух1АУ1) _ 
v г\ 

_ A r j t o , + С и У х 1 -Ck2V2l)+A(Ck2V2l-CklV21)+AV2{CklV2l-CklV2x-Ck2Vxl) 
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2.6. GLP* И В А Л И Д А Ц И Я МЕТОДА ИНСТРУМЕНТАЛЬНОЙ 
ПЛАНАРНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ 

2.6 .1. В А Л И Д А Ц И Я А Н А Л И Т И Ч Е С К И Х 
( В К Л Ю Ч А Я Х Р О М А Т О Г Р А Ф И Ч Е С К И Е ) М Е Т О Д О В [ 8 2 - 9 5 ] 

С о г л а с н о т р е б о в а н и я м , и з л о ж е н н ы м в U S P 2 4 ( " V a l i d a t i o n of 
c o m p e n d i a l m e t h o d s " ) , и п р а в и л а м G L P н е о б х о д и м о , ч т о б ы х р о м а т о -
г р а ф и ч е с к и е м е т о д ы а н а л и з а , к о т о р ы е и с п о л ь з у ю т с я д л я о ц е н к и со­
о т в е т с т в и я к а ч е с т в а и с с л е д у е м ы х в е щ е с т в т р е б о в а н и я м н о р м а т и в н о й 
д о к у м е н т а ц и и , у д о в л е т в о р я л и с т а н д а р т а м т о ч н о с т и и д о с т о в е р н о с т и , 
к о т о р ы е п о д т в е р ж д а ю т в а л и д н о с т ь д а н н о г о м е т о д а . Т е р м и н о л о г и я , 
и с п о л ь з у е м а я в н а с т о я щ е й работе , м а к с и м а л ь н о п р и б л и ж е н а к т е р ­
м и н а м , и с п о л ь з у е м ы м в ф а р м а к о п е я х в е д у щ и х с т р а н м и р а [ 8 2 - 9 5 ] . 

Валидация - э т о п о д т в е р ж д е н и е о б о с н о в а н н о с т и в ы б о р а м е т о ­
д а д л я о п р е д е л е н и я п о к а з а т е л е й и н о р м к а ч е с т в а и с с л е д у е м о г о 
п р о д у к т а . 

В а л и д а ц и и п о д в е р г а ю т с я х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е м е т о д и к и , п р и ­
м е н я е м ы е д л я : 

- и д е н т и ф и к а ц и и и с с л е д у е м ы х в е щ е с т в ; 
- у с т а н о в л е н и я п р е д е л о в с о д е р ж а н и я п р и м е с е й , р о д с т в е н н ы х 

с о е д и н е н и й и о с т а т о ч н ы х к о л и ч е с т в о р г а н и ч е с к и х р а с т в о р и ­
т е л е й ; 

- к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я : а ) о с н о в н о г о п р о д у к т а , б) и н ­
д и в и д у а л ь н ы х п р о д у к т о в в с о с т а в е р а з д е л я е м ы х с м е с е й ; 
в ) и н д и в и д у а л ь н ы х п р и м е с е й и и х с у м м ы . 

В а л и д а ц и я л ю б о г о а н а л и т и ч е с к о г о м е т о д а , в к л ю ч а я х р о м а т о -
г р а ф и ч е с к и й , п р е д п о л а г а е т его о ц е н к у п о с л е д у ю щ и м х а р а к т е р и ­
с т и к а м : 

Good L a b o r a t o r y P r a c t i c e . 

ц е н т р а ц и и п о к а л и б р о в о ч н ы м т о ч к а м . Р а с с м о т р и м н а и б о л е е р а с ­
п р о с т р а н е н н ы й с л у ч а й , к о г д а и с к о м у ю к о н ц е н т р а ц и ю Сх п о л у ч а ­
ю т п о д в у м к а л и б р о в о ч н ы м к о н ц е н т р а ц и я м См и Ск2, и с п о л ь з у я 
р е з у л ь т а т ы и з м е р е н и я о б ъ е м о в д в у х к а л и б р о в о ч н ы х п я т е н Vkl и 
Vk2, э к с п е р и м е н т а л ь н о г о п я т н а Vx и л и н е й н у ю и н т е р п о л я ц и ю п о 
к а л и б р о в о ч н ы м т о ч к а м . 

У р а в н е н и е п р я м о й , п р о х о д я щ е й ч е р е з к а л и б р о в о ч н ы е т о ч к и , 
и м е е т в и д : 

c x - c k l _ v x - v 1 

о т к у д а м о ж е м п о л у ч и т ь в ы р а ж е н и е д л я и с к о м о й к о н ц е н т р а ц и и Сх: 

(б) 

AVjfai-С к 2)(У 2-V X)+AV X(V 2-У,)(с к 2-С к 1) + АУ2(Ск1 -Ск2)(Ух-V,) _ 
(У2~УгГ 

AV -(ck2-ckl)(v2-K). AV ск2-ск1 Ack2-ckl)(vx-vl)_ 
1 fa-vj >,-п7 2 (v2-vj 

= Bj AVX + Bx AVX + B2 AV2 ( 
г д е В ц Bx, B2 - о б о з н а ч е н и я д л я к о э ф ф и ц и е н т о в п р и з н а ч е н и я х п о г р е ш ­
н о с т е й о ц е н о к о б ъ е м о в Д Т ^ , AVX, AV2. 

П о с к о л ь к у п о г р е ш н о с т и о б ъ е м о в о ц е н и в а ю т с я к а к с л у ч а й н ы е 
в е л и ч и н ы , т о с у м м и р о в а н и е в ф о р м у л е ( 1 0 ) с л е д у е т п р о и з в о д и т ь 
" г е о м е т р и ч е с к и " , т . е . с у м м и р у я д и с п е р с и и . 
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- с п е ц и ф и ч н о с т ь ; 
- л и н е й н а я з а в и с и м о с т ь ; 
- а н а л и т и ч е с к а я о б л а с т ь м е т о д и к и ; 
- п р а в и л ь н о с т ь ; 
- в о с п р о и з в о д и м о с т ь ; 
- п р е д е л о б н а р у ж е н и я ; 
- п р е д е л к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я ; 
- п р и г о д н о с т ь с и с т е м ы . 
Специфичность а н а л и т и ч е с к о г о м е т о д а о п р е д е л я е т с я е г о с п о ­

с о б н о с т ь ю д о с т о в е р н о о п р е д е л я т ь и с с л е д у е м о е в е щ е с т в о в п р и с у т ­
с т в и и п р и м е с н ы х в е щ е с т в . С п е ц и ф и ч н о с т ь о ц е н и в а е т с я п р и в а л и -
д а ц и и м е т о д о в , п р и м е н я е м ы х д л я и д е н т и ф и к а ц и и и с с л е д у е м ы х 
в е щ е с т в , о п р е д е л е н и я п р и м е с е й , к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я со­
д е р ж а н и я о с н о в н о г о в е щ е с т в а в о б р а з ц е . С п е ц и ф и ч н о с т ь д о с т и г а ­
е т с я и с п о л ь з о в а н и е м с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в , а т а к ж е м о ж е т б ы т ь 
д о п о л н и т е л ь н о п о д т в е р ж д е н а м е т о д о м д о б а в о к с о о т в е т с т в у ю щ и х 
к о л и ч е с т в и с с л е д у е м о г о п р о д у к т а и ( и л и ) п р и м е с е й . В т е х с л у ч а ­
я х , к о г д а п р и м е с н ы е с о е д и н е н и я н е и д е н т и ф и ц и р о в а н ы , с п е ц и ­
ф и ч н о с т ь п р е д л а г а е м о г о м е т о д а д о л ж н а б ы т ь о б о с н о в а н а р е з у л ь ­
т а т а м и о п р е д е л е н и й д р у г и м н е з а в и с и м ы м в а л и д н ы м м е т о д о м . 

Линейная зависимость у с т а н а в л и в а е т с я н а о с н о в а н и и р е з у л ь ­
т а т о в и с с л е д о в а н и й , к о т о р ы е п р о п о р ц и о н а л ь н ы к о н ц е н т р а ц и и а н а ­
л и з и р у е м о г о в е щ е с т в а в о б р а з ц е в п р е д е л а х а н а л и т и ч е с к о й о б л а с т и 
м е т о д и к и . В П Х л и н е й н о с т ь р е з у л ь т а т о в м о ж е т б ы т ь п р е д с т а в л е ­
н а г р а ф и ч е с к и в в и д е з а в и с и м о с т и в е л и ч и н д е н с и т о м е т р и ч е с к и х 
с и г н а л о в с к а н е р а от к о н ц е н т р а ц и и и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а ( н е м е ­
н е е 5 ) . А н а л и т и ч е с к а я м е т о д и к а д о л ж н а б ы т ь о х а р а к т е р и з о в а н а 
с л е д у ю щ и м и п а р а м е т р а м и д л я п о д т в е р ж д е н и я л и н е й н о с т и [93]: 

- к о э ф ф и ц и е н т р е г р е с с и и ; 
- у г о л н а к л о н а л и н и и р е г р е с с и и ; 
- о с т а т о ч н а я с у м м а п л о щ а д е й . 
Аналитическая область м е т о д и к и , в п р е д е л а х к о т о р о й с о б л ю ­

д а е т с я л и н е й н а я з а в и с и м о с т ь , о х в а т ы в а е т и н т е р в а л м е ж д у в е р х ­
н и м и н и ж н и м п р е д е л а м и с о д е р ж а н и я а н а л и з и р у е м о г о в е щ е с т в а 
( в к л ю ч а я э т и п р е д е л ы ) , в к о т о р о м д а н н а я м е т о д и к а о б е с п е ч и в а е т 
е г о о п р е д е л е н и е с т р е б у е м о й в о с п р о и з в о д и м о с т ь ю и п р а в и л ь н о ­
с т ь ю . А н а л и т и ч е с к а я о б л а с т ь о б ы ч н о в ы р а ж а е т с я в т е х ж е е д и н и ­
ц а х , ч т о и р е з у л ь т а т ы и с с л е д о в а н и й , п о л у ч е н н ы е с п о м о щ ь ю д а н ­
н о й м е т о д и к и : п р о ц е н т а х , м и л л и о н н ы х д о л я х . 

Правильность (точность) а н а л и т и ч е с к о г о м е т о д а х а р а к т е р и ­
з у е т б л и з о с т ь р е з у л ь т а т о в и с с л е д о в а н и й , п о л у ч е н н ы х д а н н ы м м е ­
т о д о м , к и с т и н н о м у з н а ч е н и ю . П р а в и л ь н о с т ь м е т о д а д о л ж н а у с ­
т а н а в л и в а т ь с я в п р е д е л а х а н а л и т и ч е с к о й о б л а с т и . П р и к о л и -
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ч е с т в е н н о м о п р е д е л е н и и и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а э т о т п а р а м е т р 
м о ж е т б ы т ь у с т а н о в л е н п у т е м п р и м е н е н и я х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о 
м е т о д а к а н а л и з и р у е м о м у о б ъ е к т у с и с п о л ь з о в а н и е м с т а н д а р т а 
и з в е с т н о й с т е п е н и ч и с т о т ы и л и п у т е м с р а в н е н и я р е з у л ь т а т о в , п о ­
л у ч е н н ы х п р е д л а г а е м о й а н а л и т и ч е с к о й м е т о д и к о й , с р е з у л ь т а т а ­
м и , к о т о р ы е п о л у ч е н ы д р у г о й н е з а в и с и м о й м е т о д и к о й , п р а в и л ь ­
н о с т ь к о т о р о й и з в е с т н а . П р а в и л ь н о с т ь м е т о д и к и к о л и ч е с т в е н н о г о 
о п р е д е л е н и я и д е н т и ф и ц и р о в а н н ы х п р и м е с н ы х с о е д и н е н и й у с т а ­
н а в л и в а е т с я п о р е з у л ь т а т а м а н а л и з а м е т о д о м д о б а в о к . П р и о т с у т ­
с т в и и о б р а з ц о в п р и м е с н ы х с о е д и н е н и й и л и в т е х с л у ч а я х , к о г д а 
с т р у к т у р а и х н е у с т а н о в л е н а , п р а в и л ь н о с т ь п р е д л а г а е м о й м е т о ­
д и к и и х о п р е д е л е н и я д о л ж н а б ы т ь п о д т в е р ж д е н а р е з у л ь т а т а м и 
а н а л и з а д р у г о й а н а л и т и ч е с к о й м е т о д и к и с о х а р а к т е р и з о в а н н о й 
п р а в и л ь н о с т ь ю . П р а в и л ь н о с т ь д о л ж н а б ы т ь о ц е н е н а н а о с н о в а н и и 
н е м е н е е ш е с т и о п р е д е л е н и й м и н и м у м н а т р е х у р о в н я х к о н ц е н ­
т р а ц и и в п р е д е л а х а н а л и т и ч е с к о й о б л а с т и ( н а п р и м е р , т р и п о в т о р -
н о с т и о п р е д е л е н и я д л я д в у х к о н ц е н т р а ц и й ) . 

В о с п р о и з в о д и м о с т ь а н а л и т и ч е с к о г о м е т о д а х а р а к т е р и з у е т с т е ­
п е н ь с о в п а д е н и я и н д и в и д у а л ь н ы х и с п ы т а н и й п р и м н о г о к р а т н о м 
е г о и с п о л ь з о в а н и и . О н а в ы р а ж а е т с я в е л и ч и н о й с т а н д а р т н о г о от ­
к л о н е н и я , к о э ф ф и ц и е н т о м в а р и а ц и и и д о в е р и т е л ь н ы м и н т е р в а ­
л о м и у с т а н а в л и в а е т с я п р и к о л и ч е с т в е н н о м а н а л и з е н е м е н е е 
9 о б р а з ц о в , п о з в о л я ю щ е м с т а т и с т и ч е с к и р а с с ч и т а т ь э т и п а р а м е т ­
р ы [94-97]. В о с п р о и з в о д и м о с т ь о п р е д е л я е т с я в п р о ц е с с е р а з р а ­
б о т к и м е т о д и к и и х а р а к т е р и з у е т н а д е ж н о с т ь а н а л и з а в в ы б р а н ­
н ы х п а р а м е т р а х м е т о д а . Е с л и и з м е р е н и я п о д т в е р ж д е н ы в а р и а ­
ц и я м и в у с л о в и я х а н а л и з а , в м е т о д и к у д о л ж н о б ы т ь в к л ю ч е н о 
с о о т в е т с т в у ю щ е е п р и м е ч а н и е . В о с п р о и з в о д и м о с т ь х р о м а т о г р а ф и -
ч е с к и х м е т о д о в д о л ж н а г а р а н т и р о в а т ь с я п а р а м е т р а м и п р и г о д н о ­
с т и с и с т е м ы . 

Межлабораторная воспроизводимость м е т о д а п о к а з ы в а е т с т е ­
п е н ь в о с п р о и з в о д и м о с т и р е з у л ь т а т о в и с п ы т а н и й , в ы п о л н е н н ы х в 
р а з л и ч н ы х л а б о р а т о р и я х н а о б о р у д о в а н и и о д и н а к о в о г о к л а с с а 
р а з н ы м и а н а л и т и к а м и в р а з н о е в р е м я . Д а н н а я х а р а к т е р и с т и к а 
п о з в о л я е т о ц е н и т ь в о с п р о и з в о д и м о с т ь р е з у л ь т а т о в и с п ы т а н и й в 
у с л о в и я х , о п р е д е л е н н ы х д а н н о й м е т о д и к о й и п о л у ч е н н ы х в р а з ­
л и ч н ы х л а б о р а т о р и я х р а з н ы м и с п е ц и а л и с т а м и . 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я в ы р а ж а е т с я м и н и м а л ь н ы м с о д е р ж а н и ­
е м а н а л и з и р у е м о г о в е щ е с т в а в о б р а з ц е , к о т о р о е м о ж е т б ы т ь о б н а ­
р у ж е н о с п о м о щ ь ю д а н н о й м е т о д и к и . Э т а в е л и ч и н а х а р а к т е р и з у е т 
с п о с о б н о с т ь м е т о д и к и о п р е д е л я т ь к о н ц е н т р а ц и ю в е щ е с т в а в ы ш е и 
н и ж е т р е б у е м о г о у р о в н я . П р е д е л о б н а р у ж е н и я о б ы ч н о в ы р а ж а е т ­
с я к а к к о н ц е н т р а ц и я и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а ( н а п р и м е р , в п р о -
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ц е н т а х и л и д о л я х н а м и л л и о н - р р т ) в о б р а з ц е и и с п о л ь з у е т с я 
г л а в н ы м о б р а з о м д л я и с п ы т а н и й н а ч и с т о т у . 

Д л я н е и н с т р у м е н т а л ь н ы х м е т о д о в п р е д е л о б н а р у ж е н и я у с т а ­
н а в л и в а е т с я в и з у а л ь н о . В с л у ч а е и с п о л ь з о в а н и я и н с т р у м е н т а л ь ­
н ы х , н а п р и м е р х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х , м е т о д о в , и м е ю щ и х ф о н о в ы й 
с и г н а л , у с т а н а в л и в а е т с я м и н и м а л ь н о е с о д е р ж а н и е в е щ е с т в а в х р о -
м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е , п р и к о т о р о м а н а л и з и р у е м о е в е щ е с т в о м о ­
ж е т б ы т ь д о с т о в е р н о о б н а р у ж е н о . В т а к и х с л у ч а я х с о о т н о ш е н и е 
в ы х о д н о г о с и г н а л а д е т е к т о р а а н а л и з и р у е м о й п р о б ы и ф о н а д о л ж ­
н о с о с т а в л я т ь 2 : 1 и л и 3 : 1 . П р е д е л о б н а р у ж е н и я д л я и н с т р у м е н ­
т а л ь н ы х м е т о д о в м о ж е т б ы т ь у с т а н о в л е н р а с ч е т н ы м п у т е м с и с ­
п о л ь з о в а н и е м в е л и ч и н ы с т а н д а р т н о г о о т к л о н е н и я и у г л а н а к л о н а 
к а л и б р о в о ч н о й к р и в о й . 

Предел количественного определения - э т о м и н и м а л ь н о е с о ­
д е р ж а н и е и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а , к о т о р о е м о ж е т б ы т ь к о л и ч е с т ­
в е н н о о п р е д е л е н о с п р и е м л е м о й п р а в и л ь н о с т ь ю и в о с п р о и з в о д и ­
м о с т ь ю . П р е д е л к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я в ы р а ж а е т с я к а к 
к о н ц е н т р а ц и я и с с л е д у е м о г о в е щ е с т в а в п р о б е ( н а п р и м е р , в п р о ­
ц е н т а х , р р т ) . Д а н н ы й п а р а м е т р х а р а к т е р и з у е т м е т о д и к у к о л и ч е ­
с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я н и з к и х к о н ц е н т р а ц и й в е щ е с т в а в о б р а з ц е , 
н а п р и м е р п р и м е с е й . У с т а н о в л е н и е п р е д е л а к о л и ч е с т в е н н о г о о п ­
р е д е л е н и я м о ж е т п р о в о д и т ь с я в и з у а л ь н о к а к д л я и н с т р у м е н т а л ь ­
н ы х , т а к и д л я н е и н с т р у м е н т а л ь н ы х м е т о д о в , а т а к ж е р а с ч е т н ы м 
п у т е м н а о с н о в а н и и в е л и ч и н ы с т а н д а р т н о г о о т к л о н е н и я и у г л а 
н а к л о н а к а л и б р о в о ч н о й к р и в о й . 

Пригодность системы - э т о и н т е г р а л ь н а я х а р а к т е р и с т и к а 
м н о г и х а н а л и т и ч е с к и х м е т о д и к , к о т о р а я п о к а з ы в а е т н а д е ж н о с т ь 
а н а л и з а в з а д а н н ы х у с л о в и я х е г о п р о в е д е н и я . П а р а м е т р ы п р и г о д ­
н о с т и с и с т е м ы о б е с п е ч и в а ю т с о б л ю д е н и е в а л и д н о с т и м е т о д а в т е х 
с л у ч а я х , к о г д а в п р о ц е с с е а н а л и з а в о з н и к а ю т н е к о т о р ы е в н у т р и -
л а б о р а т о р н ы е и з м е н е н и я у с л о в и й а н а л и з а . Н а п р и м е р , д л я м е т о д а 
п л е н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и в н а и б о л ь ш е й с т е п е н и м о г у т п о д в е р ­
г а т ь с я и з м е н е н и я м с т а б и л ь н о с т ь а н а л и з и р у е м ы х р а с т в о р о в , р Н 
п о д в и ж н о й ф а з ы , е е с о с т а в , р а з л и ч н ы е с е р и и п л а с т и н о к , о т н о с и ­
т е л ь н а я в л а ж н о с т ь в о з д у х а , с к о р о с т ь д в и ж е н и я э л ю е н т а п о с л о ю 
с о р б е н т а и т . п . 

2.6.2. П Р Е Д В А Л И Д А Ц И О Н Н Ы Е ТЕСТЫ 

И с с л е д о в а н и е у с т о й ч и в о с т и ц е л е в о г о п р о д у к т а в а н а л и з и р у е ­
м о м о б р а з ц е д о л ж н о п р е д ш е с т в о в а т ь п р о ц е д у р е в а л и д а ц и и [ 9 4 , 9 5 , 
9 8 - 1 0 1 ] . Ц е л е в о й п р о д у к т м о ж е т б ы т ь н е с т а б и л ь н ы м . П р и ч и н а м и 
м о г у т б ы т ь : 

2.6. GLP И ВАЛИДАЦИЯ МЕТОДА 

- в о з д е й с т в и е р а с т в о р и т е л я н а и с с л е д у е м о е в е щ е с т в о ; 
- д е с т р у к ц и я в е щ е с т в а в р а с т в о р е , о б у с л о в л е н н а я д е й с т в и е м 

с в е т а и л и к и с л о р о д а в о з д у х а [ 1 0 2 ] ; 
- д е с т р у к ц и я в е щ е с т в а , о б у с л о в л е н н а я р а з л о ж е н и е м н а а к ­

т и в н о й п о в е р х н о с т и с л о я с и л и к а г е л я [ 1 0 3 ] . 
Д л я д о к а з а т е л ь с т в а у с т о й ч и в о с т и ц е л е в о г о п р о д у к т а н е о б х о ­

д и м о о с у щ е с т в и т ь с л е д у ю щ и е т е с т ы : 
- п р о в е с т и д в у м е р н у ю х р о м а т о г р а ф и ю ; 
- п р о в е с т и х р о м а т о г р а ф и ю р а с т в о р а о д н о й и т о й ж е п р о б ы ч е ­

р е з с л е д у ю щ и е п р о м е ж у т к и в р е м е н и : 0 , 1 ; 0 , 5 ; 1,0; 4 , 0 и 2 4 ч ; 
- п р о в е с т и н а н е с е н и е о д н о й и т о й ж е п р о б ы с п о с л е д у ю щ е й 

х р о м а т о г р а ф и е й ч е р е з 0 , 1 ; 0 , 5 ; 1,0 и 4 , 0 ч ; 
- п р о в о д и т ь к о л и ч е с т в е н н у ю о б р а б о т к у х р о м а т о г р а м м ы п о с л е 

в ы с у ш и в а н и я , н а н е с е н и я н а е е п о в е р х н о с т ь о б н а р у ж и в а ю ­
щ е г о р е а г е н т а и п р о в е д е н и я ц в е т н о й р е а к ц и и ( е с л и э т о н е о б ­
х о д и м о ) с р а з у ж е , а з а т е м ч е р е з 0 , 5 ; 2 , 0 и 4 , 0 ч . 

Т р е б о в а н и я , п р е д ъ я в л я е м ы е к а н а л и з и р у е м о м у о б р а з ц у : 
- с т а б и л ь н о с т ь в е щ е с т в а в р а с т в о р е н е м е н е е 1,0 ч ; 
- с т а б и л ь н о с т ь в е щ е с т в а н а с л о е с о р б е н т а н е м е н е е 3 0 м и н ; 
- с т а б и л ь н о с т ь в е щ е с т в а н а х р о м а т о г р а м м е п о с л е п р о я в л е н и я 

п о с л е д н е й н е м е н е е 1,0 ч . С л е д у е т о т м е т и т ь , ч т о р а з л о ж е ­
н и е в е щ е с т в а в р а с т в о р е м о ж н о п р е д о т в р а т и т ь д о б а в л е н и е м 
а н т и о к с и д а н т а , а п р и н а н е с е н и и п р о б ы и д е н с и т о м е т р и р о -
в а н и и и с п о л ь з о в а т ь а т м о с ф е р у а з о т а и л и д р у г о г о и н е р т н о г о 
г а з а . 

2.6.3. GLP В П Л А Н А Р Н О Й ХРОМАТОГРАФИИ 

М е т о д ы и п р и н ц и п ы G L P в н а с т о я щ е е в р е м я в х о д я т в п о в с е ­
д н е в н у ю ж и з н ь а н а л и т и ч е с к и х л а б о р а т о р и й . С о г л а с н о п р и н ц и п а м 
G L P а н а л и з д о л ж е н б ы т ь в ы п о л н е н в с о о т в е т с т в и и с т р е б о в а н и я м и 
в а л и д а ц и и , и е г о р е з у л ь т а т ы д о л ж н ы б ы т ь п о л н о с т ь ю з а д о к у м е н ­
т и р о в а н ы [ 6 5 , 1 0 4 - 1 0 6 ] . 

Д о к у м е н т а ц и я и г р а е т в а ж н у ю р о л ь в П Х . Т а к , в с е с т а д и и 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о п р о ц е с с а , н а х о д я щ и е с я п о д к о н т р о л е м к о м ­
п ь ю т е р а , д о к у м е н т и р у ю т с я . В д о к у м е н т е о т р а ж а ю т с я с л е д у ю щ и е 
п а р а м е т р ы : 

- к в а л и ф и к а ц и я в е щ е с т в а - с т а н д а р т а ; 
- ф и р м а и з г о т о в и т е л ь и н о м е р п а р т и и в е щ е с т в а - с т а н д а р т а ; 
- т и п и с п о л ь з у е м ы х п л а с т и н о к , ф и р м а - и з г о т о в и т е л ь и н о м е р 

п а р т и и ; 
- у с л о в и я п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а с т и н о к ; 
- у с л о в и я н а н е с е н и я с т а н д а р т а и п р о б ы н а п л а с т и н к у ; 

9* 
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- у с л о в и я э л ю и р о в а н и я ( п о д в и ж н а я ф а з а , т и п к а м е р ы , н а с ы ­
щ е н и е ) ; 

- у с л о в и я с у ш к и х р о м а т о г р а м м ы ; 
- к в а л и ф и к а ц и я , ф и р м а - и з г о т о в и т е л ь , н о м е р п а р т и и о б н а р у ­

ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а ; 
- к о н ц е н т р а ц и я р а с т в о р а о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а ; 
- с п о с о б н а н е с е н и я о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а н а х р о м а т о -

г р а м м у ; 
- у с л о в и я п р о в е д е н и я ц в е т н о й р е а к ц и и ; 
- у с л о в и я п р о в е д е н и я к о л и ч е с т в е н н о й о ц е н к и р е з у л ь т а т о в 

( с к а н и р о в а н и е , и н т е г р и р о в а н и е , р е г и с т р а ц и я с п е к т р о в ) [ 7 5 -
7 8 , 1 0 7 - 1 1 0 ] . 

В р а м к а х м е т о д о л о г и и G L P т р е б у е т с я и с п о л ь з о в а н и е с о в р е ­
м е н н ы х п р и б о р о в . В с е п р и б о р н о е о б о р у д о в а н и е д о л ж н о п р о й т и 
к о н т р о л ь н ы е т е с т ы п е р е д п р о в е д е н и е м а н а л и з а . Т а к , в с л у ч а е и с ­
п о л ь з о в а н и я а п п л и к а т о р о в н е о б х о д и м к о н т р о л ь з а ф и к с и р о в а н и е м 
у с т а н о в к и ш п р и ц е в и к а ч е с т в о м р а б о т ы э л е м е н т о в у з л а , о с у щ е с т ­
в л я ю щ е г о р а с п ы л е н и е ; д л я д е н с и т о м е т р а н е о б х о д и м к о н т р о л ь н ы й 
т е с т о п т и ч е с к и х и э л е к т р о н н ы х с и с т е м , б л о к а у с т а н о в к и д л и н ы 
в о л н ы и х а р а к т е р и с т и к и с т о ч н и к о в с в е т а [ 1 0 7 ] . 

Т а к и м о б р а з о м , с о г л а с н о п р а в и л а м G L P в П Х н е о б х о д и м о в ы ­
п о л н я т ь с л е д у ю щ и е т р е б о в а н и я : 

- о д н о к р а т н о е и с п о л ь з о в а н и е п о д в и ж н о й ф а з ы ; 
- п р и г о т о в л е н и е к о м п о н е н т о в п о д в и ж н о й ф а з ы в и н д и в и д у ­

а л ь н о й е м к о с т и : Хроматографическая камера не является 
коктейлъ-шейкером! [ 1 0 5 ] ; 

- с о б л ю д е н и е т о ч н ы х о б ъ е м о в к а ж д о г о р а с т в о р и т е л я , в х о д я ­
щ е г о в с о с т а в э л ю е н т а ; 

- п р о м ы в к а и а к т и в и р о в а н и е п л а с т и н о к п е р е д э к с п е р и м е н т о м ; 
- и с п о л ь з о в а н и е т о л ь к о б о к о в ы х г р а н е й п л а с т и н о к п р и и х 

р у ч н о м п е р е н о с е ; 
- н е д о п у щ е н и е с у ш к и х р о м а т о г р а м м с п о м о щ ь ю т е р м о в е н т и ­

л я т о р о в и л и п р о м ы ш л е н н о г о с ж а т о г о в о з д у х а . 
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ГЛАВА 

К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е 
С О Е Д И Н Е Н И Й Р А З Л И Ч Н Ы Х К Л А С С О В 
С П О М О Щ Ь Ю П Л А Н А Р Н О Й 
Х Р О М А Т О Г Р А Ф И И 

В н а с т о я щ е й г л а в е п р е д с т а в л е н ы п р и м е р ы п р и м е н е н и я П Х д л я 
к о л и ч е с т в е н н о г о а н а л и з а б и о л о г и ч е с к и а к т и в н ы х о р г а н и ч е с к и х 
с о е д и н е н и й р а з л и ч н ы х к л а с с о в , т а к и х к а к а н т и б и о т и к и , а м и н о ­
к и с л о т ы , в и т а м и н ы , г о р м о н ы , с и н т е т и ч е с к и е л е к а р с т в е н н ы е с р е д ­
с т в а и т . д . ; а т а к ж е к а т и о н о в щ е л о ч н о з е м е л ь н ы х и н е к о т о р ы х 
т я ж е л ы х м е т а л л о в . Д л я р а з д е л е н и я э т и х с о е д и н е н и й б ы л и и с ­
п о л ь з о в а н ы с т а ц и о н а р н ы е ф а з ы р а з л и ч н о й п р и р о д ы , а д л я к о л и ­
ч е с т в е н н ы х и з м е р е н и й - р а з н ы е м о д е л и с к а н е р о в , в к л ю ч а я в и ­
д е о д е н с и т о м е т р ы . 

В п р и в е д е н н ы х п р и м е р а х п р е д с т а в л е н ы : 
• у с л о в и я р а з д е л е н и я ; 
• у с л о в и я в и з у а л и з а ц и и п я т е н н а х р о м а т о г р а м м а х ; 
• х р о м а т о г р а м м ы р а з д е л я е м ы х с м е с е й и л и в е л и ч и н ы Rf к о м ­

п о н е н т о в , в х о д я щ и х в э т и с м е с и ; 
• у с л о в и я с к а н и р о в а н и я х р о м а т о г р а м м и д е н с и т о г р а м м ы ; 
• п р е д е л ы о б н а р у ж е н и я и д е т е к т и р о в а н и я . 
В н е к о т о р ы х п р и м е р а х п р и в е д е н ы р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н ­

н ы х и з м е р е н и й и с с л е д о в а н н ы х с о е д и н е н и й и м е т р о л о г и ч е с к и е 
х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к . 

К к а ж д о м у п р и м е р у п р е д с т а в л е н с п и с о к и с п о л ь з о в а н н о й л и ­
т е р а т у р ы и р и с у н к и . 

3 .1 . КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ АНТИБИОТИКОВ 

3.1.1. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МОЕНОМИЦИНА 
В К У Л Ь Т У Р А Л Ь Н О Й ЖИДКОСТИ 

М о е н о м и ц и н ( ф л а в о м и ц и н ) ш и р о к о и с п о л ь з у е т с я в в е т е р и ­
н а р н о й п р а к т и к е д л я л е ч е н и я и н ф е к ц и о н н ы х з а б о л е в а н и й б а к ­
т е р и а л ь н о г о п р о и с х о ж д е н и я [ 1 , 2 ] . М о е н о м и ц и н п о л у ч а ю т с п о ­
м о щ ь ю м и к р о б и о л о г и ч е с к о г о с и н т е з а ( ш т а м м п р о д у ц е н т - Strep-
tomyces bambergiensis). К у л ь т у р а л ь н а я ж и д к о с т ь ( К Ж ) с о д е р ж и т 
т р и а н т и б и о т и к а - м о е н о м и ц и н ы А , В и С; м о л е к у л я р н ы е м а с ­
с ы м о е н о м и ц и н о в н а х о д я т с я в п р е д е л а х о т 6 8 д о 7 3 к Д а [ 2 , 3 ] . 

3.1. К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е А Н Т И Б И О Т И К О В 

Н а и б о л ь ш е й а н т и м и к р о б н о й а к т и в н о с т ь ю о б л а д а е т м о е н о м и ц и н А : 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я и н ­
д и в и д у а л ь н ы х к о м п о н е н т о в К Ж . В а ж н е й ш а я п р о б л е м а , с т о я щ а я 
п р и и с п о л ь з о в а н и и П Х , к а к и д р у г и х х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х и ф и ­
з и к о - х и м и ч е с к и х м е т о д о в , - п о л у ч е н и е в е щ е с т в - с т а н д а р т о в . В е ­
щ е с т в а - с т а н д а р т ы м о е н о м и ц и н ы А , В и С ( о т с у т с т в у ю щ и е к а к н а 
в н е ш н е м , т а к и н а в н у т р е н н е м р ы н к е ) п о л у ч а л и и з К Ж с п о м о ­
щ ь ю м е м б р а н н ы х м е т о д о в , ж и д к о с т н о й к о л о н о ч н о й х р о м а т о г р а ­
ф и и н и з к о г о д а в л е н и я н а с и л и к а г е л е с п о с л е д у ю щ е й о ч и с т к о й 
м е т о д о м о б р а щ е н н о ф а з о в о й ( С 1 8 ) п р е п а р а т и в н о й В Э Ж Х . Ч и с т о т а 
п о л у ч е н н ы х п р е п а р а т о в д о с т и г а л а 9 8 , 0 % [ 4 ] . 

Условия хроматографирования 
В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 

в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 °С. 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " С о р б ф и л " П Т С Х - А Ф - В , 1 0 x 1 5 с м 

( Р о с с и я ) , п р о м ы т ы е н е п о с р е д с т в е н н о п е р е д а н а л и з о м с м е с ь ю х л о ­
р о ф о р м - м е т а н о л (1 + 1 , v / v ) , в ы с у ш е н н ы е п р и 2 0 °С в т е ч е н и е 
1 5 м и н и а к т и в и р о в а н н ы е п р и 1 1 0 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н . 

П о д в и ж н а я ф а з а : п р о п а н о л - 2 - 2 5 % - й в о д н ы й а м м и а к ( 6 5 + 
+ 3 5 , v / v ) ; ф р о н т э л ю е н т а 7 ,0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 4 5 - 5 0 м и н ; 
т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен моеномицинов на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у ( 1 5 м и н ) в ы д е р ж и в а ю т 
п р и 1 2 0 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н , о х л а ж д а ю т до к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы 
и п о г р у ж а ю т н а 1 0 с в к а м е р у с р а с т в о р о м о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н ­
т а ( 5 0 м л х л о р с у л ь ф о н о в о й к и с л о т ы + 2 5 м л л е д . у к с у с н о й к и с л о т ы ) , 
в ы с у ш и в а ю т в т е ч е н и е 1 5 м и н п р и 2 0 °С, з а т е м в ы д е р ж и в а ю т в т е ­
ч е н и е 10 м и н п р и П О °С. Н а б л ю д а ю т к р а с н ы е п я т н а м о е н о м и ц и н о в 
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Рис. 3 .1 . Денситограмма раз­
деления моеномицинов А ( / ) , 
В (2) и С (3) 

н а б е л о м ф о н е . П р е д е л ы 
о б н а р у ж е н и я м о е н о м и ц и ­
н о в А , В и С с о с т а в л я ю т 
0 , 1 м к г / п я т н о . 

В е л и ч и н ы Rf м о е н о м и ­
ц и н о в А , В и С с о с т а в л я ю т : 

А 0 ,33+0 ,03 
В 0 ,42±0 ,03 

_С 0 ,55+0 ,03 
п = 5; Р = 0 ,95 

Количественное 
определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C 
S c a n n e r П " ф и р м ы " C a m a g " 
( Ш в е й ц а р и я ) ; р е ж и м р а ­
б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а 

в о л н ы 5 1 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 4 x 3 , 0 м м ( ш и р и н а х в ы с о т а ) . 
Э т и о б о з н а ч е н и я б у д у т и с п о л ь з о в а н ы в п о с л е д у ю щ и х р а з д е л а х . 

Д е н с и т о г р а м м а р а з д е л е н и я м о е н о м и ц и н о в п р и в е д е н а н а р и с . 3 . 1 . 
П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я 0 , 2 м к г / п я т н о . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а ­
л а 0 , 2 - 1 , 0 м к г / п я т н о . 

Т А Б Л И Ц А 3.1 

Р е з у л ь т а т ы количественного определения м о е н о м и ц и н а А ( м г / м л ) 
в р а з л и ч н ы х п р о б а х КЖ и метрологические х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и 

-0,200 
0,0 50,0 hR, 

Номер пробы X * ±рх Е, % Номер пробы X* ± p x е, % 

1 1,31 0 ,04 3,2 6 1,56 0 ,04 2 ,4 
2 1,75 0 ,07 4 ,1 7 1,00 0 ,03 3 ,00 
3 1,86 0 ,04 2,00 8 1,94 0 ,09 4 ,6 
4 1,05 0 ,03 3,1 9 1,73 0 ,03 1,5 
5 1,79 0 ,03 3,8 

п = 3; Р = 0 ,95 

* х- среднее значение концентрации (содержания) анализируемого вещества, по­
лученное по результатам п независимых измерений (доверительная вероятность Р = 
= 0,95); ± р ж - стандартное отклонение; е, % - коэффициент вариации. (Эти обозначе­
ния будут использованы в последующих разделах.) 

3.1. КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ АНТИБИОТИКОВ 1 4 1 

В т а б л . 3 . 1 п р е д с т а в л е н ы р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я 
м о е н о м и ц и н а А в р а з л и ч н ы х о б р а з ц а х КЖ [ 4 ] . 

Д а н н а я м е т о д и к а п о с л е с о о т в е т с т в у ю щ е й п р о б о п о д г о т о в -
к и м о ж е т б ы т ь и с п о л ь з о в а н а д л я о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я 
м о е н о м и ц и н а в к о р м а х , к о р м о в ы х д о б а в к а х и п р е м и к с а х , а 
т а к ж е п р и в е т е р и н а р н о м к о н т р о л е м я с а д о м а ш н и х ж и в о т н ы х 
и п т и ц ы . 
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3.1.2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ АНТИБИОТИКА 
В И Р Д Ж И Н И А М И Ц И Н А 

ОН 

I 
с н ч — с н — с н — с — N H — с н -

н 2 

0 с й 2

х с н 2 

- N - C H . 

н 
- C - N - -С—ОН 

С = 0 
I I 

N - R 2 

о Н 2 < / С Н 2 о с н 2 . е - с н 
R 3 

Антибиотики V[S] семейства 

R, Ho R 3 R 5 

V[S,] C 2H 5 CH3 H H 0 

V[S 2] C 2H 5 H H H 0 

V[S 3] C 2H 5 CH3 OH H 0 

V[S 4] CH3 CH3 H H 0 

V[S 5] CH3 H OH H 0 



Глава 3. КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОЕДИНЕНИЙ 

2 7 2 8 

V [ M 2 ] - 2 4 , 3 7 - д е г и д р о - У [ М 1 ] 

О О Н M e 
3 3 3 2 3 1 

Антибиотики V[Mj] семейства 

А н т и б и о т и к в и р д ж и н и а м и ц и н , п р о д у ц и р у е м ы й к у л ь т у р о й 
Streptomyces virginiae, ш и р о к о п р и м е н я е т с я в в е т е р и н а р н о й п р а к ­
т и к е . Этот а н т и б и о т и к а к т и в е н п о о т н о ш е н и ю к г р а м п о л о ж и т е л ь -
н ы м м и к р о о р г а н и з м а м [ 1 - 3 ] ; о н с о с т о и т и з с м е с и к о м п о н е н т о в , 
о б ъ е д и н я е м ы х в д в а с е м е й с т в а - V[M] и V[S]. 

О с н о в н ы м и к о м п о н е н т а м и к у л ь т у р а л ь н о й ж и д к о с т и ( К Ж ) Str. 
virginiae я в л я ю т с я VfMJ и V[S,], д о л я к о т о р ы х с о с т а в л я е т в с у м м е 
90 % . В и р д ж и н и а м и ц и н о б л а д а е т с и н е р г и ч е с к и м д е й с т в и е м , п р о ­
я в л я я м а к с и м у м б а к т е р и ц и д н о й а к т и в н о с т и п р и с о д е р ж а н и и в 
с м е с и к о м п о н е н т о в V[S] с е м е й с т в а 3 0 - 4 0 % [1]. 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я и н д и ­
в и д у а л ь н ы х в и р д ж и н и а м и ц и н о в в К Ж . К о м м е р ч е с к и е п р е п а р а т ы 
о б р а з ц о в - с т а н д а р т о в ( к р о м е V[Mj]) о т с у т с т в о в а л и , п о э т о м у и х п о л у ­
ч а л и и з К Ж с п о м о щ ь ю м е м б р а н н ы х м е т о д о в , ж и д к о с т н о й к о л о н о ч ­
н о й х р о м а т о г р а ф и и н и з к о г о д а в л е н и я н а с и л и к а г е л е с п о с л е д у ю щ е й 
о ч и с т к о й м е т о д о м о б р а щ е н н о ф а з о в о й ( С 1 8 ) п р е п а р а т и в н о й В Э Ж Х . 
Ч и с т о т а п о л у ч е н н ы х с т а н д а р т о в с о с т а в л я л а 98,0 % и б о л е е [4]. 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е х р о м а т о г р а ф и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й 
к а м е р е ; в р е м я н а с ы щ е н и я 30 м и н п р и 20 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " С о р б ф и л " П Т С Х - П - В - У Ф , 
10x15 с м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а ­
с т и н о к о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 .1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : х л о р о ф о р м - м е т а н о л (92 + 8, v/v); ф р о н т 
э л ю е н т а 9 ,0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 1 2 - 1 5 м и н , т е м п е р а т у р а 20 °С. 

Визуализация пятен вирджиниамицинов на хроматограмме 

В ы с у ш е н н у ю п р и 20 °С х р о м а т о г р а м м у (10 м и н ) п р о с м а т р и в а ю т 
п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м п р и д л и н е в о л н ы 254 н м ; н а б л ю д а ю т т е м ­
н ы е п я т н а н а з е л е н о м ф о н е . Н а р и с . 3 .2 п р е д с т а в л е н о р а з д е л е н и е 

3 . 1 . КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ АНТИБИОТИКОВ 1 4 3 

Рис. 3 .2. Хроматографическое разделение вирджиниамицинов: 
I - VrMl; II - V[S]; III - смесь V[M] и V[S]; IV - образец К Ж ; 
1 - V[S,]; 2 - V[S 2]; 3 - V[S 3]; 4 - V[S„]; 5 - V[S 5]; 6 - 7 - V[M2]; 8-14 - неиз­
вестные компоненты, присутс твующие в К Ж 

в и р д ж и н и а м и ц и н о в - с т а н д а р т о в , п р и н а д л е ж а щ и х к V[M] и V[S] 
с е м е й с т в а м , и х с м е с и и о б р а з ц а К Ж . 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я V[MJ и ЧЩй в и р д ж и н и а м и ц и н о в -
0 ,02 м к г / п я т н о . 

Т А Б Л И Ц А 3.2 

Результаты количественного определения вирджиниамицинов 
V[MJ и V[S,] (мг/мл) в различных пробах КЖ 

Номер пробы X ± p j c E , % 

1 V [ M J 3,4 0,085 2,5 
V[SJ 1,3 0,05 3,9 

2 V [ M , ] 2,8 0,05 1,9 
V[SJ 1,0 0,036 3,6 

3 V [ M , ] 4,4 0,097 2,2 
V [ S J 1,3 0,034 2,6 

4 V [ M J 4,0 0,144 3,6 
v [s , ] 1,4 0,039 2,8 

5 V [ M , ] 3,7 0,074 2,0 
1,2 0,04 3,3 

Номер пробы X ±px E, % 

3,9 0,156 4,0 
1,1 0,044 4,0 
2,6 0,091 3,5 
1,0 0,031 3,1 
2,5 0,052 2,1 
0,8 0,024 3,0 
4,3 0,12 2,8 
1,4 0,036 2,6 
3,8 0,144 3,8 
1,2 0,025 2,1 

n = 3; P 

6 

7 

8 

9 

10 

= 0 

VTMJ 
V [ S J 
VIM,] 

VIM,] 
V[SJ 
VJM,] 
V[SJ 
VTMJ 
VLSJ 

95 
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К о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е 

Д е н с и т о м е т р " Ш и м а д з у " , м о д е л ь C S - 9 2 0 ф и р м ы " S h i m a d z u " 
( Я п о н и я ) ; р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы д л я V [ M ] ] 
и V f S J - 2 3 5 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 4 x 0 , 4 м м . П р е д е л д е т е к ­
т и р о в а н и я 0 , 0 5 м к г / п я т н о . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а 0 , 0 5 -
2 , 0 м к г / п я т н о . Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я в и р д -
ж и н и а м и ц и н о в У [ М , ] и V f S j ] в о б р а з ц а х К Ж п р е д с т а в л е н ы в 
т а б л . 3 . 2 . 
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3 .1 .3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ Т И Л О З И Н А 
В ПРОЦЕССЕ БИОСИНТЕЗА 

О 

Остаток микарозы 

Hi R 2 R 3 

Т и л о з и н - С Н О - С Н з - остаток микарозы 
Дезмикозин - С Н О - С Н 3 - Н 
Р е л о м и ц и н - С Н 2 О Н - С Н з - остаток микарозы 
М а к р о ц и н - С Н 0 - Н - остаток микарозы 

3.1. К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е А Н Т И Б И О Т И К О В 

Т и л о з и н - м а к р о л и д н ы й а н т и б и о т и к в е т е р и н а р н о г о н а з н а ч е ­
н и я - п р о д у ц и р у е т с я к у л ь т у р о й Streptomyces fradie. К у л ь т у р а л ь -
н а я ж и д к о с т ь ( К Ж ) Str. fradie п о м и м о т и л о з и н а с о д е р ж и т м а к -
р о л и д н ы е а н т и б и о т и к и д е з м и к о з и н , р е л о м и ц и н и м а к р о ц и н , 
к о т о р ы е я в л я ю т с я п р е д ш е с т в е н н и к а м и т и л о з и н а [ 1 , 2 ] . Б а к т е ­
р и ц и д н а я а к т и в н о с т ь э т и х а н т и б и о т и к о в с о с т а в л я е т 2 0 - 4 0 % п о 
о т н о ш е н и ю к а к т и в н о с т и т и л о з и н а , п р и э т о м о н и н е т о к с и ч н ы . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я т и ­
л о з и н а и с о п у т с т в у ю щ и х е м у в К Ж а н т и б и о т и к о в . И с п о л ь з о в а л и 
с т а н д а р т н ы й о б р а з е ц т и л о з и н а ф и р м ы " S i g m a " ( С Ш А ) , C a t . N o . 
Т 6 1 3 4 . О б р а з ц ы - с т а н д а р т ы д е з м и к о з и н а и р е л о м и ц и н а п о л у ч а л и 
и з т и л о з и н а с о г л а с н о м е т о д и к а м , о п и с а н н ы м р а н е е [ 3 ] , с п о с л е ­
д у ю щ и м в ы д е л е н и е м с п о м о щ ь ю к о л о н о ч н о й х р о м а т о г р а ф и и н и з ­
к о г о д а в л е н и я н а с и л и к а г е л е . О б р а з е ц - с т а н д а р т м а к р о ц и н а б ы л 
в ы д е л е н и з К Ж Str. fradie с п о м о щ ь ю п р е п а р а т и в н о й Т С Х н а с и ­
л и к а г е л е [ 4 ] . Ч и с т о т а п о л у ч е н н ы х с т а н д а р т о в 9 3 - 9 5 % . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 
в р е м я н а с ы щ е н и я 3 0 - 4 0 м и н п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " С о р б ф и л " П Т С Х - П - В - У Ф , 
1 0 x 1 5 с м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а ­
с т и н о к о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : э т и л а ц е т а т - д и э т и л а м и н ( 9 5 + 5 , v / v ) ; ф р о н т 
э л ю е н т а 9 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 2 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен тилозина и сопутствующих ему в КЖ 
антибиотиков на хроматограмме 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о -
м а т о г р а м м у ( 1 0 м и н ) п р о с м а т р и ­
в а ю т п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м п р и 
д л и н е в о л н ы 2 5 4 н м ; н а б л ю д а ю т 
т е м н ы е п я т н а н а з е л е н о м ф о н е . 
Н а р и с . 3 . 3 п р е д с т а в л е н о р а з ­
д е л е н и е т и л о з и н а , д е з м и к о з и н а , 

Рис . 3 .3 . Х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е раз ­
д е л е н и е образцов-стандартов и про­
б ы К Ж Str. fradie: 
1 - т и л о з и н ; 2 - дезмикозин; 3 - реломи­
ц и н ; 4 - макроцин; 5 - смесь веществ-
стандартов; 6 - проба К Ж 

0 о 0 
о о • 

о о • 
О О 

• • • • • { } 
1 2 3 4 5 6 

10— 1647 
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Рис. 3.4. Денситограмма КЖ Str. fradie 
По оси абсцисс отложено расстояние от верхнего края хроматограммы; по оси ор­
динат - величина денситометрического сигнала; 
1 - тилозин; 2- дезмикозин; 3 - реломицин; 4 - макроцин 

р е л о м и ц и н а и м а к р о ц и н а - о б р а з ц о в - с т а н д а р т о в и п р о б ы К Ж . 
П р е д е л о б н а р у ж е н и я а н т и б и о т и к о в - 0 , 2 5 м к г / п я т н о . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " Ш и м а д з у " , м о д е л ь C S - 9 2 0 ( Я п о н и я ) ; р е ж и м 
р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 2 4 8 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 
0 , 4 x 0 , 4 м м . П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я 0 , 5 м к г / п я т н о . О б л а с т ь л и ­
н е й н о г о с и г н а л а 0 , 5 - 3 , 0 м к г / п я т н о . Н а р и с . 3 . 4 п р е д с т а в л е н а д е н ­
с и т о г р а м м а о б р а з ц а К Ж ш т а м м а п р о д у ц е н т а т и л о з и н а . 

Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я т и л о з и н а в К Ж 
п р е д с т а в л е н ы в т а б л . 3 . 3 . 

ТАБЛИЦА 3.3 

Результаты количественного определения тилозина (мкг/мл) 
в различных пробах КЖ Str. fradie и метрологические характеристики 

методики 

Номер 
пробы X ±рх Е, % 

Номер 
пробы X ±рх е, % 

1 5500 200 3,5 5 4100 160 4,4 
2 5200 210 4,1 6 4800 190 3,9 
3 4800 130 2,8 7 4200 80 1,8 
4 6000 190 2,1 

га = 5; Р = 0,95 

3.1. К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е А Н Т И Б И О Т И К О В 

Д а н н а я м е т о д и к а п о с л е с о о т в е т с т в у ю щ е й п р о б о п о д г о т о в к и 
м о ж е т б ы т ь и с п о л ь з о в а н а д л я о п р е д е л е н и я т и л о з и н а в к о р м а х , 
к о р м о в ы х д о б а в к а х и п р е м и к с а х , а т а к ж е п р и в е т е р и н а р н о м к о н ­
т р о л е м я с а д о м а ш н и х ж и в о т н ы х и п т и ц ы . 
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3.1.4. Р А З Д Е Л Е Н И Е И К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е 

Т Е Т Р А Ц И К Л И Н О В Ы Х А Н Т И Б И О Т И К О В 

Х л о р т е т р а ц и к л и н , т е т р а ц и к л и н и о к с и т е т р а ц и к л и н - а н т и б и о ­
т и к и и з г р у п п ы т е т р а ц и к л и н о в , к о т о р ы е с и н т е з и р у ю т с я р а з л и ч ­
н ы м и ш т а м м а м и а к т и н о м и ц е т о в р о д а Streptomyces и о б л а д а ю т 
ш и р о к и м с п е к т р о м а н т и м и к р о б н о г о д е й с т в и я [1]. С м е с ь э т и х а н т и ­
б и о т и к о в и с п о л ь з у е т с я в н е к о т о р ы х л е к а р с т в е н н ы х п р е п а р а т а х [ 2 ] . 

ОН О ОН 

в, R 2 R3 

Тетрациклин н СН3 Н 
Окситетрациклин ОН СН3 н 
Хлортетрациклин н СН3 С1 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я и н ­
д и в и д у а л ь н ы х т е т р а ц и к л и н о в . В к а ч е с т в е с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в 
и с п о л ь з о в а л и п р е п а р а т ы ф и р м ы " S i g m a " ( С Ш А ) , C a t . N o . Т 3 3 8 3 . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н е н а с ы щ е н н о й к а ­
м е р е . 
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Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " R P - 1 8 W 2 5 4 " н а с т е к л я н н о й 
п о д л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , ф и р м ы " M e r c k " , A r t . 1 3 1 2 4 ( Г е р м а н и я ) . 

П о д в и ж н а я ф а з а : 0 , 5 М в о д н ы й р а с т в о р щ а в е л е в о й к и с л о т ы -
м е т а н о л - а ц е т о н и т р и л ( 6 + 2 + 2 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 8 , 5 с м ; в р е ­
м я р а з д е л е н и я 2 5 - 3 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 2 "С. 

Визуализация пятен тетрациклинов на хроматограммах 

П я т н а т е т р а ц и к л и н о в н а х р о м а т о г р а м м а х и м е ю т ж е л т ы й ц в е т 
н а б е л о м ф о н е . 

П р е д е л ы о б н а р у ж е н и я т е т р а ц и к л и н о в 0 , 2 м к г / п я т н о . 
В е л и ч и н ы R; т е т р а ц и к л и н о в : 

Хлортетрациклин 0,33±0,03 
Тетрациклин 0,42±0,03 
Окситетрациклин 0,55±0,03 

п = 3; Р = 0,95 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " Ш и м а д з у " , м о д е л ь C S - 9 0 0 0 ( Я п о н и я ) ; р е ж и м 
р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д в у в о л н о в а я с х е м а с к а н и р о в а н и я , Я,) = 4 5 0 н м , 
Х2 = 6 0 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 4 х 0 , 4 м м . П р е д е л д е т е к т и р о в а ­
н и я т е т р а ц и к л и н о в 0 , 4 5 м к г / п я т н о . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а о т 
0 , 4 5 д о 3 , 0 м к г / п я т н о . 

Н а р и с . 3 . 5 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а с м е с и т е т р а ц и к л и ­
н о в . 

Д а н н а я м е т о д и к а п о с л е с о о т в е т с т в у ю щ е й п р о б о п о д г о т о в к и м о ­
ж е т б ы т ь и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я т е т р а ­
ц и к л и н о в В К,Ж> в п р о ц е с с е б и о с и н т е з а , а т а к ж е в к о м б и н и р о в а н ­
н ы х ф а р м п р е п а р а т а х . 

ЛИТЕРАТУРА 
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Рис. 3.5. Денситограмма модель­
ной смеси тетрациклинов: 
1 - хлортетрациклин; 2 - тетрациклин; 
3 - окситетрациклин 

3.2. А Н А Л И З С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х Л Е К А Р С Т В Е Н Н Ы Х С Р Е Д С Т В 

3 .2. ХРОМАТОГРАФИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ СИНТЕТИЧЕСКИХ 
ЛЕКАРСТВЕННЫХ СРЕДСТВ 

3.2.1. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е С А Л И Ц И Л О В О Й К И С Л О Т Ы В П Р Е П А Р А Т А Х , 
С О Д Е Р Ж А Щ И Х А Ц Е Т И Л С А Л И Ц И Л О В У Ю К И С Л О Т У 

А ц е т и л с а л и ц и л о в а я к и с л о т а ( А С К ) о к а з ы в а е т п р о т и в о в о с п а ­
л и т е л ь н о е , ж а р о п о н и ж а ю щ е е , а т а к ж е а н а л ь г е з и р у ю щ е е д е й с т ­
в и е . П р о т и в о в о с п а л и т е л ь н о е и а н а л ь г е з и р у ю щ е е д е й с т в и е А С К 
в з а и м о с в я з а н ы , п о с к о л ь к у а н а л ь г е з и р у ю щ и й к о м п о н е н т с п о с о б ­
с т в у е т о б л е г ч е н и ю т е ч е н и я в о с п а л и т е л ь н о г о п р о ц е с с а , а у м е н ь ш е ­
н и е я в л е н и й в о с п а л е н и я с л у ж и т п р и ч и н о й б о л е у т о л я ю щ е г о э ф ­
ф е к т а [ 1 ] . С а л и ц и л о в а я к и с л о т а ( С К ) я в л я е т с я п р о д у к т о м г и д р о ­
л и з а А С К , и п о э т о м у о н а п р а к т и ч е с к и в с е г д а п р и с у т с т в у е т в 
п р е п а р а т а х - а н а л ь г е т и к а х , с о д е р ж а щ и х А С К . 

Ацетилсалициловая кислота Салициловая кислота 

С о г л а с н о д а н н ы м Б р и т а н с к о й и А м е р и к а н с к о й ф а р м а к о п е и со­
д е р ж а н и е С К в п р е п а р а т а х , с о д е р ж а щ и х А С К , м о ж е т в а р ь и р о в а т ь в 
п р е д е л а х о т 0 , 3 д о 3 , 0 % [ 2 , 3 ] . Д л я к о н т р о л я ч и с т о т ы п р е п а р а т о в -
а н а л ь г е т и к о в , с о д е р ж а щ и х А С К , и с п о л ь з о в а л и Т С Х и В Э Ж Х [ 4 , 5 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я а н а л и т и ч е с к о г о к о н т р о л я с о д е р ­
ж а н и я С К в т а б л е т к а х а с п и р и н а , в ы п у с к а е м о г о р а з л и ч н ы м и ф и р ­
м а м и . В к а ч е с т в е с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в и с п о л ь з о в а л и А С К и С К 
ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) , C a t . N o . 8 5 . 1 0 0 0 и 8 2 1 0 6 4 . 0 2 5 с о о т ­
в е т с т в е н н о . 

Д л я к о н т р о л я ч и с т о т ы и с п о л ь з о в а л и А С К с л е д у ю щ и х ф и р м : 
1) " A c e t i g a l " ( " P a n f a r m a " , B e l g r a d e ) ; 2) " A s p i r i n " ( " B a y e r P h a r m " , 
L u b l i a n a ) ; 3 ) " A s p i r i n " ( " S t e r l i n g D r u g s I n c . " , M e x i c o ) - 5 0 0 м г А С К 
к а ж д а я ; а т а к ж е 4 ) " A s p i r i n " ( " 3 M L a b o r a t o r i e s " , M a l a k o f f , C e d e x ) и 
5) " A c e t i s a l " ( " I C N G a l e n i k a " , B e l g r a d e ) - 3 0 0 м г к а ж д а я . Т а б л е т к и 
р а с т в о р я л и в э т а н о л е , с о д е р ж а щ е м 5 % л и м о н н о й к и с л о т ы , и э т о т 
р а с т в о р и с п о л ь з о в а л и д л я о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я А С К и С К . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е х р о м а т о г р а ф и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й 
к а м е р е ; в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы е п л а с т и н к и " K i e s e l -
g e l 6 0 , F 2 5 4 " , н а с т е к л я н н о й п о д л о ж к е , 10 х 1 0 с м , ф и р м ы " M e r c k " 
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( Г е р м а н и я ) , A r t . 5 6 3 1 . П е р е д э к с п е р и м е н т о м п л а с т и н к и п р о м ы ­
в а л и м е т а н о л о м и а к т и в и р о в а л и п р и 1 2 0 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н . 

П о д в и ж н а я ф а з а : ц и к л о г е к с а н - п р о п а н о л - 2 - х л о р о ф о р м -
л е д . у к с у с н а я к и с л о т а (6 + 0 , 5 + 0 , 5 + 1 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 7 ,0 с м ; 
в р е м я р а з д е л е н и я 2 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

В и з у а л и з а ц и я п я т е н А С К и С К н а х р о м а т о г р а м м а х 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у ( 1 5 м и н ) п р о с м а т р и в а ­
ю т п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м ф и р м ы " U V P " ( С Ш А ) п р и д л и н е в о л н ы 
3 0 2 н м ; н а б л ю д а ю т т е м н ы е п я т н а н а с в е т л о - з е л е н о м ф о н е . 

В е л и ч и н ы Rf А С К и С К с о с т а в л я ю т 0 , 5 9 и 0 , 6 1 с о о т в е т с т в е н н о . 
П р е д е л ы о б н а р у ж е н и я д л я А С К и С К с о с т а в л я ю т 4 0 и 1 0 0 н г в 

х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е с о о т в е т с т в е н н о . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r 3 " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 4 x 3 , 0 м м ; д л и ­
н а в о л н ы 3 0 0 н м . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 
д л я А С К - 1 0 0 - 5 0 0 н г / п я т н о и д л я С К - 2 0 0 - 1 4 0 0 н г / п я т н о . Н а 
р и с . 3 . 6 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а п р е п а р а т а " А с п и р и н " ( 2 ) . 

В т а б л . 3 . 4 п р и в е д е н ы р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я 
А С К и С К в т а б л е т к а х п р е п а р а т о в - а н а л ь г е т и к о в , в ы п у с к а е м ы х 
р а з л и ч н ы м и ф и р м а м и . 

10 20 30 40 50 60 70 80 90 

L, мм 

Рис. 3.6. Денситограмма пре­
парата "Аспирин"(2) 
Д л и н а в о л н ы - 300 нм . П о оси абс­
цисс о т л о ж е н о расстояние от н и ж ­
него края хроматограммы, по оси 
ординат - величина денситометри-
ческого сигнала 
1 - салициловая к и с л о т а ; 2 - аце­
т и л с а л и ц и л о в а я к и с л о т а 

3.2. АНАЛИЗ СИНТЕТИЧЕСКИХ ЛЕКАРСТВЕННЫХ СРЕДСТВ 

Т А Б Л И Ц А 3.4 

Результаты количественного определения ацетилсалициловой 
и салициловой кислоты (мг) в таблетках препаратов-анальгетиков [6] 

Номер 
пробы 

А ц е т и л с а л и ц и л о в а я кислота С а л и ц и л о в а я к и с л о т а 
Номер 
пробы масса 

т а б л е т к и , мг содержание А С К , мг содержание С К , мг %* 

1 
2 
3 
4 
5 

* С о 

500 
500 
500 
300 
300 

держание С К в п 

4 8 5 , 6 ± 1 , 5 
4 9 9 , 2 ± 0 , 7 9 
4 9 0 , 7 ± 0 , 5 2 
3 0 5 , 1 ± 0 , 9 0 
2 9 5 , 0 ± 1 , 2 0 

п = 10; Р = 0,9 

эоцентах по отношеник 

2 ,73 
1,17 
1,59 
7 ,55 
7 ,25 

5 

к А С К . 

0 ,55 
0 ,23 
0 ,32 
2 ,51 
2 ,41 
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3.2.2. А Н А Л И З ДИАЗЕПАМА И НОРДИАЗЕПАМА 

Д и а з е п а м и н о р д и а з е п а м я в л я ю т с я т р а н к в и л и з а т о р а м и б е н -
з о д и а з е п и н о в о г о р я д а , н а ш е д ш и м и ш и р о к о е п р и м е н е н и е в м е ­
д и ц и н с к о й п р а к т и к е . Э т и п р е п а р а т ы с н и м а ю т э м о ц и о н а л ь н о е 
н а п р я ж е н и е , у м е н ь ш а ю т ч у в с т в о с т р а х а , т р е в о г и , б е с п о к о й с т ­
в а ; о к а з ы в а ю т м и о р е л а к с а н т н о е , п р о т и в о с у д о р о ж н о е и у м е р е н ­
н о е с н о т в о р н о е д е й с т в и е ; у с и л и в а ю т д е й с т в и е с н о т в о р н ы х , н а р ­
к о т и ч е с к и х , н е й р о л е п т и ч е с к и х и а н а л ь г е з и р у ю щ и х п р е п а р а ­
т о в [ 1 , 2 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я 
д и а з е п а м а и н о р д и а з е п е м а . В к а ч е с т в е с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в 
и с п о л ь з о в а л и д и а з е п а м и н о р д и а з е п а м ф и р м ы " H o f f m a n - L a -
R o c h e " ( С Ш А ) . С т а н д а р т н ы е р а с т в о р ы б ы л и п р и г о т о в л е н ы в 
м е т а н о л е . 
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Диазепам 

Условия хроматографирования [3] 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 , F 2 5 4 " , 10 х 2 0 с м , 

A r t . 5 7 2 9 , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) . П е р е д э к с п е р и м е н т о м п л а ­
с т и н к и п р о м ы в а л и с м е с ь ю э т и л а ц е т а т - х л о р о ф о р м ( 2 5 + 7 5 , v / v ) , 
в ы с у ш и в а л и п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е и а к т и в и р о в а л и п р и 
1 2 0 "С в т е ч е н и е 1 5 м и н . 

П о д в и ж н а я ф а з а : э т и л а ц е т а т - х л о р о ф о р м ( 2 5 + 7 5 , v / v ) , ф р о н т 
э л ю е н т а 6 , 0 с м , в р е м я р а з д е л е н и я 1 0 м и н , т е м п е р а т у р а 2 2 °С. 

В и з у а л и з а ц и я п я т е н д и а з е п а м а и н о р д и а з е п а м а 
н а х р о м а т о г р а м м а х 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 5 м и н , 2 0 °С) п р о с м а т р и в а ю т п о д 
у л ь т р а х е м и с к о п о м п р и д л и н е в о л н ы 2 5 4 н м и н а б л ю д а ю т т е м н ы е 
п я т н а н а с в е т л о - з е л е н о м ф о н е . 

В е л и ч и н ы Rf д и а з е п а м а и н о р д и а з е п а м а с о с т а в л я ю т 0 , 7 9 и 
0 , 6 2 с о о т в е т с т в е н н о . 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я д и а з е п а м а и н о р д и а з е п а м а с о с т а в л я е т 
3 н г в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r П " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 2 6 5 н м ; п а р а м е т р ы щ е ­
л и 0 , 3 x 3 , 0 м м . П р е д е л к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я 1 0 н г в х р о ­
м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

Н а р и с . 3 . 7 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а д и а з е п а м а и н о р д и а ­
з е п а м а ( м о д е л ь н а я с м е с ь ) . 

Д а н н а я м е т о д и к а п о с л е с о о т в е т с т в у ю щ е й п р о б о п о д г о т о в к и 
м о ж е т б ы т ь и с п о л ь з о в а н а д л я о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я д и а з е п а м а 
и н о р д и а з е п а м а в л е к а р с т в е н н ы х п р е п а р а т а х , в с о с т а в к о т о р ы х 
в х о д я т э т и с о е д и н е н и я . 

3.2. А Н А Л И З С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х Л Е К А Р С Т В Е Н Н Ы Х С Р Е Д С Т В 1 5 3 

Рис. 3 .7 . Денситограмма диазепа­
ма (/) и нордиазепама (2) 
П о оси абсцисс о т л о ж е н ы значения hRf, 
по оси ординат - величина денситомет-
рического сигнала 

hR, 50 
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3.2.3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ТИНИДАЗОЛА 
В КОМБИНИРОВАННОМ ПРЕПАРАТЕ "TINIGYN" 

Т и н и д а з о л [ 1 - ( 2 - э т и л с у л ь ф о н и л э т и л ) - 2 - м е т и л - 5 - н и т р о и м и д а з о л ] 
и м е т р о н и д а з о л [ 1 - ( 2 - о к с и э т и л ) - 2 - м е т и л - 5 - н и т р о и м и д а з о л ] о б л а ­
д а ю т ш и р о к и м с п е к т р о м д е й с т в и я в о т н о ш е н и и п р о с т е й ш и х . Э т и 
п р е п а р а т ы п р и м е н я ю т п р и т р и х о м о н о з е у ж е н щ и н и м у ж ч и н , а 
т а к ж е п р и л я м б л и о з е и а м е б н о й д и з е н т е р и и [ 1 , 2 ] . В с о с т а в п р е п а ­
р а т а " T i n i g y n " ф и р м ы " F a m o s G r o u p " ( Ф и н л я н д и я ) в к л ю ч е н ы к а к 
т и н и д а з о л , т а к и м е т р о н и д а з о л [ 3 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я т и -
н и д а з о л а в т а б л е т к а х " T i n i g y n " . 

Д л я п р и г о т о в л е н и я р а с т в о р о в с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в и с п о л ь ­
з о в а л и с у б с т а н ц и и т и н и д а з о л а и м е т р о н и д а з о л а ф и р м ы " F a m o s 
G r o u p " ( Ф и н л я н д и я ) . Д л я п р и г о т о в л е н и я и с п ы т у е м о г о р а с т в о р а 
о д н у т а б л е т к у п р е п а р а т а " T i n i g y n " п о м е щ а л и в м е р н у ю к о л б у 
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Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 
в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 , F 2 5 4 " , 1 0 х 2 0 с м , 
A r t . 5 7 2 9 , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) . П л а с т и н к и п е р е д а н а л и з о м 
б ы л и п р о м ы т ы с м е с ь ю : 5 м л 1 2 , 5 % - г о в о д н о г о а м м и а к а + 1 0 0 м л 
м е т а н о л а , в ы с у ш е н ы п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е и а к т и в и р о в а н ы 
п р и 1 2 0 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н . 

П о д в и ж н а я ф а з а : б у т а н о л - 1 - э т а н о л - 1 2 , 5 % - й в о д н ы й а м ­
м и а к (4 + 1 + 2 , 2 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 7 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 
1,0 ч ; т е м п е р а т у р а 2 0 "С. 

Визуализация пятен тинидазола и метронидазола 
на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 3 0 м и н , 2 0 °С) п р о с м а т р и в а ю т 
п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м п р и д л и н е в о л н ы 2 5 4 н м ; н а б л ю д а ю т 
т е м н ы е п я т н а н а с в е т л о - з е л е н о м ф о н е . В е л и ч и н ы Rf т и н и д а з о л а 
и м е т р о н и д а з о л а с о с т а в л я ю т 0 , 8 3 и 0 , 3 8 с о о т в е т с т в е н н о . П р е д е л 
о б н а р у ж е н и я к а ж д о г о п р е п а р а т а - 0 , 5 м к г н а х р о м а т о г р а ф и ч е -
с к у ю з о н у . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r П " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 2 9 3 н м ; п р е д е л д е т е к т и ­
р о в а н и я 1,0 м к г н а х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю з о н у ; п а р а м е т р ы щ е л и 
0 , 3 x 3 , 0 м м . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 1 , 0 - 1 0 , 0 м к г 
н а х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю з о н у д л я к а ж д о г о п р е п а р а т а . 

Н а р и с . 3 . 8 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а м о д е л ь н о й с м е с и с т а н ­
д а р т о в т и н и д а з о л а и м е т р о н и д а з о л а . 

3.2. А Н А Л И З С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х Л Е К А Р С Т В Е Н Н Ы Х С Р Е Д С Т В 1 5 5 

70 

60 

50 

40 
о 
с ; 

30 

20 

10 

о 

1 

'о 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1 Щ 

Рис. 3.8. Денситограмма тинидазола (7) и метронидазола (2). Модель­
ная смесь 
П о оси абсцисс о т л о ж е н ы значения R„ по оси ординат - величина денситометриче-
ского сигнала 

Н и ж е п р и в е д е н ы р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я т и н и ­
д а з о л а в п р е п а р а т е " T i n i g y n " : 

Т и н и д а з о л , мг 

1,00 
1,00 
1,25 
1,25 
1,50 
1,50 
1,75 
1,75 
2 ,00 

Денситометрическии 
сигнал , о т н . ед. 

26 ,96 
27 ,20 
31 ,03 
31 ,09 
3 5 , 6 3 
36 ,67 
4 0 , 6 1 
4 1 , 3 8 
4 7 , 7 3 

Т и н и д а з о л , мг 

2,00 
2,25 
2,25 
2,50 
2,50 
2,75 
2 ,75 
3,00 
3,00 

К о э ф ф и ц и е н т к о р р е л я ц и и г 
Коэффициент в а р и а ц и и , % 
И с п ы т у е м ы й раствор (препарат "T in igyn" , по ре-_ 
зультатам п я т и измерений) , денситометрическии 
сигнал , отн. ед. 
К о э ф ф и ц и е н т в а р и а ц и и , % 

Содержание т и н и д а з о л а в препарате "T in igyn" , 
м г / т а б л е т к а 

Денситометрическии 
с и г н а л , о т н . ед. 

48 ,20 
51 ,89 
52 ,30 
56 ,63 
58 ,91 
6 2 , 9 0 
6 3 , 2 0 
6 4 , 9 8 
6 5 , 4 5 

0 , 9 9 7 9 
± 2 , 4 
58 ,22 

± 2 , 7 

250 

в м е с т и м о с т ь ю 1 0 0 м л , д о б а в л я л и 2 0 м л с м е с и м е т а н о л - в о д а 
(1 + 1, v/v) и в ы д е р ж и в а л и в т е ч е н и е 1 0 м и н в у л ь т р а з в у к о в о й ба­
н е , з а т е м о б ъ е м к о л б ы д о в о д и л и д о м е т к и м е т а н о л о м и т щ а т е л ь н о 
п е р е м е ш и в а л и . 

А к Л к 
0 2 N N С Н 3 0 2 N N С Н 3 

C H 2 C H 2 S 0 2 C H 2 C H 3 С Н 2 С Н 2 О Н 
Тинидазол Метронидазол 
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ОСН 2 СООН 

, C O N H 2 

С Н 3 

Теофиллин о-Карбамилфеноксиуксусная кислота 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я а н а л и т и ч е с к о г о к о н т р о л я с о д е р ж а ­
н и я т е о ф и л л и н а в п р е п а р а т е " S o l o s i n " ( к а п л и ) ф и р м ы " H o f f m a n -
L a R o c h e " ( С Ш А ) . В к а ч е с т в е с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в и с п о л ь з о в а л и : 
т е о ф и л л и н ф и р м ы " A l d r i c h " , N o . 2 6 , 1 4 0 - 8 ( С Ш А ) , о - к а р б а м и л ­
ф е н о к с и у к с у с н у ю к и с л о т у и " S o l o s i n " ф и р м ы " C a s e l l a - R i e d e l P h a r -
m a " ( И т а л и я ) . 

Д л я п р и г о т о в л е н и я и с п ы т у е м о г о р а с т в о р а о б р а з ц а 5 0 м к л п р е ­
п а р а т а " S o l o s i n " п о м е щ а л и в м е р н у ю к о л б у в м е с т и м о с т ь ю 1 0 0 м л , 
р а с т в о р я л и в с м е с и э т а н о л - в о д а ( 9 0 + 1 0 , v / v ) , д о в о д и л и о б ъ е м 
д о м е т к и , т щ а т е л ь н о п е р е м е ш и в а л и . 

Условия хроматографирования [3 ] 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы е Т С Х - п л а с т и н к и H P T L C 

N H 2 F 2 5 4 , ф и р м ы " M e r c k " , A r t . 5 6 4 7 ( Г е р м а н и я ) , 1 0 x 1 0 с м . 

3.2. А Н А Л И З С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х Л Е К А Р С Т В Е Н Н Ы Х С Р Е Д С Т В ^57 

-5 I 1 1 1 1 1 1 1 J 1 1 ; 

19,0 21,0 23,0 25,0 27,0 29,0 31,0 33,0 35,0 37,0 40,0 L, ММ 
Рис. 3 .9. Денситограмма препарата "Solosin": 
1 - о -карбамилфеноксиуксусная кислота ; 2 - т е о ф и л л и н 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от нижнего края хроматограммы, по оси ор­
динат - величина денситометрического сигнала 

П о д в и ж н а я ф а з а : э т и л о в ы й с п и р т - 5 % -й в о д н ы й р а с т в о р д и -
э т и л а м и н а ( 9 5 + 5 , v / v ) ; ф р о н т э л ю е н т а 6 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 
1 5 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 2 "С. 

Визуализация пятен теофиллина 
и о-карбамилфеноксиуксусной кислоты на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 1 0 м и н , 2 0 °С) п р о с м а т р и в а ю т 
п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м , д л и н а в о л н ы 2 5 4 н м , и н а б л ю д а ю т т е м н ы е 
п я т н а н а б е л о м ф о н е . 

В е л и ч и н ы R; т е о ф и л л и н а и о - к а р б а м и л ф е н о к с и у к с у с н о й к и ­
с л о т ы с о с т а в л я ю т 0 , 4 6 и 0 , 3 8 с о о т в е т с т в е н н о . 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я т е о ф и л л и н а и о - к а р б а м и л ф е н о к с и у к с у с ­
н о й к и с л о т ы с о с т а в л я е т 4 , 0 н г в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " D e s a g a " , м о д е л ь 6 0 ф и р м ы " D e s a g a " ( Г е р м а ­
н и я ) ; р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 2 7 5 н м ; п а р а м е т ­
р ы щ е л и 0 , 1 x 2 , 1 м м . П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я т е о ф и л л и н а 1 0 н г 

150 -

135 -
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3.2.4. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е Т Е О Ф И Л Л И Н А В А Н Т И А С Т М А Т И Ч Е С К О М 
П Р Е П А Р А Т Е " S O L O S I N " 

Т е о ф и л л и н - а л к а л о и д , с о д е р ж и т с я в л и с т ь я х ч а я и к о ф е ; в 
н а с т о я щ е е в р е м я п о л у ч а ю т с и н т е т и ч е с к и м п у т е м . Т е о ф и л л и н 
в л и я е т н а р а з л и ч н ы е ф у н к ц и и о р г а н и з м а . О н о к а з ы в а е т с т и м у л и ­
р у ю щ е е д е й с т в и е н а Ц Н С , у с и л и в а е т с о к р а т и т е л ь н у ю д е я т е л ь ­
н о с т ь м и о к а р д а , р а с ш и р я е т п е р и ф е р и ч е с к и е , к о р о н а р н ы е и п о ­
ч е ч н ы е с о с у д ы . О с о б е н н о в а ж н о й ф у н к ц и е й я в л я е т с я с п о с о б н о с т ь 
т е о ф и л л и н а о к а з ы в а т ь б р о н х о р а с ш и р я ю щ и й э ф ф е к т . Т е о ф и л л и н 
в ч и с т о м в и д е п р и м е н я ю т к а к б р о н х о л и т и ч е с к о е с р е д с т в о , с н и ­
м а ю щ е е б р о н х о с п а з м [ 1 ] . Т е о ф и л л и н м а л о р а с т в о р и м в в о д е 
( 1 : 1 8 0 ) , п о э т о м у д л я у в е л и ч е н и я р а с т в о р и м о с т и и с п о л ь з у ю т 
о - к а р б а м и л ф е н о к с и у к с у с н у ю к и с л о т у , к о т о р у ю в в о д я т в р а с т в о р 
л е к а р с т в е н н ы х п р е п а р а т о в в к а ч е с т в е с о л ю б и л и з а т о р а [ 2 ] : 
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в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . Н а р и с . 3 . 9 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о -
г р а м м а п р е п а р а т а " S o l o s i n " . 

Н и ж е п р и в е д е н ы р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я т е о -
ф и л л и н а в к а п л я х " S o l o s i n " . 

Т е о ф и л - Денситометри-
л и н % г ческии сигнал , 

о т н . ед. 

20 
20 
30 
30 
40 
40 
50 
50 
60 
00 
70 
70 

4 4 , 4 4 
4 6 , 9 8 
6 6 , 7 7 
66 ,72 
8 4 , 0 8 
8 2 , 5 8 

104 ,34 
103 ,79 
119 ,60 
121 ,93 
140 ,21 
138 ,40 

Коэффициент к о р р е л я ц и и г 
Относительное стандартное 
отклонение 
И с п ы т у е м ы й раствор (капли "Solos in" , 
по результатам трех измерений) , денси-
тометрический сигнал , отн. ед. 
Коэффициент в а р и а ц и и , % 
Содержание теофиллина 
в испытуемом растворе, н г / м к л 

0 ,9991 
± 1 , 7 3 

103 ,99 

± 3 , 2 
50 ,99 
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3.2.5. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е К О Ф Е И Н А В К О М Б И Н И Р О В А Н Н О М П Р Е П А Р А Т Е 
" T Y L E M I N " С И С П О Л Ь З О В А Н И Е М П Л А С Т И Н О К С У Л Ь Т Р А Т О Н К И М 

М О Н О Л И Т Н Ы М С Л О Е М С И Л И К А Г Е Л Я 

К о ф е и н ( 1 , 3 , 7 - м е т и л к с а н т и н ) и п а р а ц е т а м о л ( 4 - а ц е т и л а м и н о -
ф е н о л ) в х о д я т в с о с т а в к о м б и н и р о в а н н о г о п р е п а р а т а " T y l e m i n " . 

9 сн 3 

Н 3 С II | 

• [ „ С Н - Н 2 0 

I 

сн я 

Н О — f V - N H — С ' 
3 _ С Н 3 

Кофеин Парацетамол 

К о ф е и н о к а з ы в а е т с т и м у л и р у ю щ е е в л и я н и е н а ф у н к ц и и г о ­
л о в н о г о м о з г а и а к т и в и р у е т п с и х и ч е с к у ю и ф и з и ч е с к у ю д е я -

3.2. А Н А Л И З С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х Л Е К А Р С Т В Е Н Н Ы Х С Р Е Д С Т В 

т е л ь н о с т ь о р г а н и з м а , п о в ы ш а е т в ы н о с л и в о с т ь к ф и з и ч е с к о й р а б о ­
т е . П а р а ц е т а м о л о б л а д а е т ж а р о п о н и ж а ю щ и м и б о л е у т о л я ю щ и м 
д е й с т в и е м [ 1 ] . С о д е р ж а н и е к о ф е и н а в к о м б и н и р о в а н н о м п р е п а р а ­
т е " T y l e m i n " ф и р м ы " I C N B i o m e d i c a l " ( В е л и к о б р и т а н и я ) с о с т а в л я ­
е т 2 2 м г / т а б л е т к а [ 2 ] . 

П Х н а у л ь т р а т о н к и х с л о я х с и л и к а г е л я ( У Т С Х ) , и м е ю щ и х м о ­
н о л и т н у ю с т р у к т у р у , б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п ­
р е д е л е н и я к о ф е и н а в п р е п а р а т е " T y l e m i n " . 

Х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е п л а с т и н к и н а о с н о в е у л ь т р а т о н к о г о с л о я 
с и л и к а г е л я с м о н о л и т н о й с т р у к т у р о й б ы л и в ы п у щ е н ы в 2 0 0 1 г . 
ф и р м о й " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) [ 3 ] . 

Э т и п л а с т и н к и т а к ж е б ы л и и с п о л ь з о в а н ы д л я р а з д е л е н и я и 
к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я н е к о т о р ы х к р а с и т е л е й , с т е р о и д о в , 
а м и н о к и с л о т и п е с т и ц и д о в [ 4 , 5 ] . 

Ф и з и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и п л а с т и н о к н а о с н о в е у л ь т р а т о н ­
к и х с л о е в с и л и к а г е л я , и м е ю щ е г о м о н о л и т н у ю с т р у к т у р у , и с р а в ­
н е н и е э т и х п л а с т и н о к с в ы п у с к а е м ы м и в н а с т о я щ е е в р е м я п л а ­
с т и н к а м и д л я п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и п р е д с т а в л е н ы в г л а в е 1 , 
с . 1 5 - 1 6 . 

Д л я п р и г о т о в л е н и я с т а н д а р т н ы х р а с т в о р о в к о ф е и н а и п а р а ц е ­
т а м о л а и с п о л ь з о в а л и с у б с т а н ц и и э т и х п р е п а р а т о в ф и р м ы " I C N 
B i o c h e m i c a l " ( В е л и к о б р и т а н и я ) . Д л я п р и г о т о в л е н и я р а с т в о р а о д н у 
т а б л е т к у п р е п а р а т а " T y l e m i n " п о м е щ а л и в м е р н у ю к о л б у в м е с т и ­
м о с т ь ю 1 0 0 0 м л , д о б а в л я л и 2 0 0 м л м е т а н о л а и в ы д е р ж и в а л и в 
т е ч е н и е 2 0 м и н н а у л ь т р а з в у к о в о й б а н е , з а т е м о б ъ е м к о л б ы д о ­
в о д и л и д о м е т к и м е т а н о л о м и т щ а т е л ь н о п е р е м е ш и в а л и . 1 м л 
п о л у ч е н н о г о р а с т в о р а п о м е щ а л и в м е р н у ю к о л б у в м е с т и м о с т ь ю 
1 0 0 0 м л , д о в о д и л и д о м е т к и и т щ а т е л ь н о п е р е м е ш и в а л и . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 
в р е м я н а с ы щ е н и я 1 0 м и н п р и 2 5 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : у л ь т р а т о н к и е Т С Х - п л а с т и н к и н а о с н о в е 
с и л и к а г е л я с м о н о л и т н о й с т р у к т у р о й ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) 
н а с т е к л я н н о й п о д л о ж к е , 6 0 х 3 6 м м , A r t . 1 . 0 5 0 0 7 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : э т и л а ц е т а т - м е т а н о л ( 9 , 9 + 0 , 1 , v / v ) ; ф р о н т 
э л ю е н т а 1 5 м м ; в р е м я р а з д е л е н и я 2 м и н 3 0 с; т е м п е р а т у р а 2 5 °С. 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r П " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы - 2 1 5 н м ; п р е д е л д е т е к ­
т и р о в а н и я 1 0 н г н а х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю з о н у ; п а р а м е т р ы щ е л и 
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Рис . 3 .10. Д е н с и т о г р а м м а к о ф е и н а ( / ) и п а р а ц е т а м о л а (2). М о д е л ь н а я 
смесь 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от н и ж н е г о края хроматограммы, по оси ор­
динат - величина денситометрического сигнала 

0 , 3 х 2 , 0 м м . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 1 0 - 6 0 н г 
к о ф е и н а . Н а р и с . 3 . 1 0 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а м о д е л ь н о й 
с м е с и с т а н д а р т о в к о ф е и н а и п а р а ц е т а м о л а . 

Р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я к о ф е и н а в и с п ы т у е м о м 
р а с т в о р е п р е п а р а т а " T y l e m i n " , р а с с ч и т а н н ы е п о п л о щ а д и и в ы с о т е 
п и к а , п р и в е д е н ы н и ж е : 

Содержание кофеина в испытуемом растворе, нг , со- 22 ,00 
гласно требованиям фарм. статьи [2] 
Содержание кофеина в испытуемом растворе 

(рассчитано по п л о щ а д и п и к а , результаты п я т и 2 1 , 7 1 
и з м е р е н и й , Р = 0 ,95) , нг 

Относительное стандартное отклонение 1,81 
К о э ф ф и ц и е н т в а р и а ц и и , % 8,50 
Содержание к о ф е и н а в испытуемом растворе 

(рассчитано по высоте п и к а , результаты п я т и 21 ,94 
и з м е р е н и й , Р = 0 ,95) , нг 

Относительное стандартное отклонение 0 ,78 
К о э ф ф и ц и е н т в а р и а ц и и , % 3,50 

Л И Т Е Р А Т У Р А 

1. Машковский М. Д. Лекарственные средства. М. : Н о в а я волна , 2 0 0 0 . 
Т. 1. С. 143 . 

2. B r i t i s h P h a r m a c o p e i a . HMSO. London, 1993 . 776 p . 

3.2. А Н А Л И З С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х Л Е К А Р С Т В Е Н Н Ы Х С Р Е Д С Т В j g j 

3 .2.6. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е М У Ж С К И Х П О Л О В Ы Х Г О Р М О Н О В 
( А Н Д Р О Г Е Н О В ) И И Х С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х А Н А Л О Г О В 

А н д р о г е н ы - м у ж с к и е э н д о г е н н ы е п о л о в ы е г о р м о н ы - в ы р а ­
б а т ы в а ю т с я в п о л о в ы х ж е л е з а х ; о н и н е о б х о д и м ы д л я ф о р м и р о в а ­
н и я п о л о в ы х о р г а н о в и р а з в и т и я в т о р и ч н ы х п о л о в ы х п р и з н а к о в у 
м у ж ч и н . П о м и м о а н д р о г е н н о г о д е й с т в и я м у ж с к и е п о л о в ы е г о р ­
м о н ы о к а з ы в а ю т в л и я н и е и н а д р у г и е ф у н к ц и и о р г а н и з м а , в ч а с т ­
н о с т и д е й с т в у ю т н а а з о т н ы й и ф о с ф о р н ы й о б м е н [ 1 - 3 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я с м е ­
с и м у ж с к и х п о л о в ы х г о р м о н о в - м е т и л т е с т о с т е р о н а , м е т а н д р о -
с т е н о л о н а и т е с т о с т е р о н а . 

С Н 3 С Н 3 ОН 
С И , 

Тестостерон Метилтестостерон 

СНз СНз 
ОН 

Метандростенолон 

И с п о л ь з о в а н ы с т а н д а р т ы а н д р о г е н о в ф и р м ы " H o f f m a n - L a 
R o c h e " ( Ш в е й ц а р и я ) . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и R P - 1 8 W / U V , н а с т е к л я н н о й 

п о д л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , C a t . N o . 8 1 1 0 7 5 , ф и р м ы " M a c h e r e y - N a g e l " 
( Г е р м а н и я ) . 

П о д в и ж н а я ф а з а : а ц е т о н - в о д а (1 + 1 , v / v ) ; ф р о н т э л ю е н т а 
7 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 2 5 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 1 °С [ 4 - 6 ] . 

II — 1647 

3 . Hauck Н. Е., Bund О., W. Fisher W., Schulz M. / / J . P l a n a r C h r o m a t o g r . 
2 0 0 1 . V. 14. P . 2 3 4 - 2 3 6 . 

4 . Hauck H. E., Schulz M. P l a n a r C h r o m a t o g r a p h y 2002 / / P roceed ings of 
t he I n t e r n a t i o n a l Sympos ium on P l a n a r Sepa ra t i ons . May 1 1 - 1 3 2002 . 
H a v i z . H u n g a r y , 2 0 0 2 . P . 2 3 - 2 9 . 

5. w w w . m e r c k . d e 

http://www.merck.de
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Рис . 3 .11. Д е н с и т о г р а м м а анд-
рогенов: 
1 — метилтестостерон; 2 — метандро-
стенолон; 3 - тестостерон 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние 
от нижнего края хроматограммы, по 
оси ординат - величина денситомет-
рического сигнала 

Визуализация андрогенов 
на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о -
г р а м м у ( 2 0 м и н , 2 0 °С) п р о ­
с м а т р и в а ю т п о д у л ь т р а х е м и -
с к о п о м , д л и н а в о л н ы 2 5 4 н м ; 
н а б л ю д а ю т т е м н о - с и н и е п я т н а 
н а с в е т л о - г о л у б о м ф о н е . 

П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я 
0 , 3 м к г / п я т н о . 

В е л и ч и н ы Rf а н д р о г е н о в : 

Метилтестостерон 0,31 
Метандростенолон 0,44 
Тестостерон 0 ,55 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " Ш и м а д з у " , м о д е л ь C S - 9 0 0 0 , ф и р м а " S h i m a d z u " 
( Я п о н и я ) ; р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д в у в о л н о в а я с х е м а с к а н и ­
р о в а н и я , Xt = 2 5 4 н м , Х2 = 3 7 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 4 x 0 , 4 м м . 
П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я 0 , 5 5 м к г / п я т н о . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г ­
н а л а д е н с и т о м е т р а 0 , 5 5 - 3 , 5 м к г / п я т н о . 

Н а р и с . 3 . 1 1 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а м е т и л т е с т о с т е р о н а , 
м е т а н д р о с т е н о л о н а и т е с т о с т е р о н а . 
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3.2. АНАЛИЗ СИНТЕТИЧЕСКИХ ЛЕКАРСТВЕННЫХ СРЕДСТВ 

3.2.7. И З У Ч Е Н И Е СТАБИЛЬНОСТИ НАЛИДИКСОВОЙ КИСЛОТЫ 

Н а л и д и к с о в а я к и с л о т а ( 1 - э т и л - 7 - м е т и л - 1 , 8 - н а ф т и р и д и н - 3 - к а р -
б о н о в а я к и с л о т а ) я в л я е т с я с и н т е т и ч е с к и м а н т и б а к т е р и а л ь н ы м 
п р е п а р а т о м [ 1 - 3 ] . 

О 

СООН 

С 2 Н б 
Налидиксовая кислота 

Э т о т п р е п а р а т э ф ф е к т и в е н п р и и н ф е к ц и я х , в ы з в а н н ы х г р а м -
о т р и ц а т е л ь н ы м и б а к т е р и я м и . Д е й с т в у е т б а к т е р и о с т а т и ч е с к и и 
б а к т е р и ц и д н о , э ф ф е к т и в е н в о т н о ш е н и и м и к р о о р г а н и з м о в , у с ­
т о й ч и в ы х к а н т и б и о т и к а м и с у л ь ф а н и л а м и д а м . 

П р и м е н я ю т г л а в н ы м о б р а з о м п р и и н ф е к ц и о н н ы х з а б о л е в а н и ­
я х п о ч е к и м о ч е в ы в о д я щ и х п у т е й , в ы з в а н н ы х ч у в с т в и т е л ь н ы м и к 
п р е п а р а т у м и к р о о р г а н и з м а м и ; п р е п а р а т н а и б о л е е э ф ф е к т и в е н 
п р и о с т р ы х и н ф е к ц и я х [ 1 ] . Н а л и д и к с о в а я к и с л о т а р а з л а г а е т с я 
п р и в о з д е й с т в и и с в е т а , м е х а н и з м и к о н е ч н ы е п р о д у к т ы р а с п а д а в 
н а с т о я щ е е в р е м я н е и з в е с т н ы [ 4 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я и з у ч е н и я ф о т о х и м и ч е с к о г о р а з л о ­
ж е н и я н а л и д и к с о в о й к и с л о т ы . 

В к а ч е с т в е с т а н д а р т н о г о о б р а з ц а и с п о л ь з о в а л и н а л и д и к с о в у ю 
к и с л о т у ф и р м ы " S i g m a " , C a t . № 4 3 8 2 ( С Ш А ) , а в к а ч е с т в е и с с л е ­
д у е м о г о о б р а з ц а - т а б л е т к и " N e g r a m " , с о д е р ж а щ и е 1,0 г н а л и ­
д и к с о в о й к и с л о т ы ф и р м ы " W i n t h r o p L a b o r a t o r e s " ( Ф р а н ц и я ) . 
Т а б л е т к и и з м е л ь ч а л и , с у с п е н д и р о в а л и в х л о р о ф о р м е , с у с п е н з и ю 
в ы д е р ж и в а л и в у л ь т р а з в у к о в о й б а н е и ф и л ь т р о в а л и . А л и к в о т ы 
ф и л ь т р а т а в ы д е р ж и в а л и н а д р т у т н о й л а м п о й в ы с о к о г о д а в л е н и я в 
т е ч е н и е 1,0; 2 , 0 ; 3 , 0 ; 4 , 0 ; 5 , 0 ; 6 , 0 ; 1 0 и 15 ч п р и т е м п е р а т у р е 4 0 °С, 
з а т е м и с п о л ь з о в а л и д л я р а б о т ы [ 5 ] . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 , F 2 5 4 " , 1 0 х 2 0 с м , 

A r t . 5 7 2 9 , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) . П е р е д а н а л и з о м п л а с т и н ­
к и д в а ж д ы п р о м ы в а л и м е т а н о л о м и в ы с у ш и в а л и п р и к о м н а т н о й 
т е м п е р а т у р е . 

П о д в и ж н а я ф а з а : 1 0 % - й в о д н ы й а м м и а к - х л о р о ф о р м - э т а ­
н о л ( 1 , 5 + 3 , 0 + 5 , 3 , v / v ) ; ф р о н т э л ю е н т а 7 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е ­
н и я 2 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 "С. 

1 1 * 
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Визуализация пятен налидиксовой кислоты 
на хроматограммах 

Высушенную хроматограмму просматривают под ультрахеми­

скопом при длине волны 254 нм, наблюдают темные пятна на 
светло­зеленом фоне. Предел обнаружения 10 нг в хроматографи­

ческой зоне. На рис. 3.12 представлена хроматограмма налидик­

совой кислоты, растворы которой были подвергнуты облучению. 
Из рисунка видно, что облучение раствора налидиксовой кислоты 
в течение 6 ч и более приводит к ее распаду. 

Количественное определение 
Денситометр "TLC Scanner П" фирмы "Camag" (Швейцария); 

режим работы ­ отражение; длина волны 257 нм; параметры ще­

ли 0,4x4,0 мм. Предел детектирования 15 нг в хроматографиче­

ской зоне. 
В табл. 3.5 представлены результаты фотохимического раз­

ложения раствора налидиксовой кислоты в зависимости от вре­

мени при 40 °С. 

Т А Б Л И Ц А 3.5 

Зависимость содержания налидиксовой кислоты (% ) от времени 
при облучении раствора ртутной лампой высокого давления 

при температуре 40 °С 

Номер 
пробы 

Время 
о б л у ч е н и я , ч 

Содержание 
налидиксовой 

к и с л о т ы , % 

Номер 
пробы 

Время 
о б л у ч е н и я , ч 

Содержание 
налидиксовой 

к и с л о т ы , % 

1 0 100,00 5 4 2 4 , 0 0 
2 1 8 4 , 0 0 6 5 17,00 
3 2 6 9 , 0 0 7 6 М е н е е 1,0 
4 3 4 9 , 0 0 

Рис. 3 .12. Хроматограмма фотохи­
мического разложения раствора на­
лидиксовой кислоты; 70 нг в на­
чальной хроматографической зоне 
Время облучения , ч : 1 - 0; 2 - 1,0; 3 -

2,0; 4 - 3,0; 5 - 4,0; 6 - 5,0; 7 - 6,0; 8 -
10; 9- 15 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 

3.2. А Н А Л И З С И Н Т Е Т И Ч Е С К И Х Л Е К А Р С Т В Е Н Н Ы Х С Р Е Д С Т В 
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3 .2 .8 . К О Н Т Р О Л Ь Ч И С Т О Т Ы L - Д О Ф А 

L­ДОФА (£­3,4­дигидроксифенилаланин), а также его произ­

водные используются для лечения болезни Паркинсона [1] . 

н о — f \— сн2—сн—соон 
N H 3 

t­ДОФА 

Согласно требованиям Европейской фармакопеи 2000 г. пре­

парат как стереоизомер может содержать примесь оптических 
изомеров L и D. £>­ДОФА может находиться в количествах, не 
превышающих 0,25 %, поскольку D­ДОФА токсичен [2] . 

П Х была использована для аналитического контроля оптиче­

ской чистоты препарата L­ДОФА с помощью модельных смесей. 
Образцы L­ДОФА, D­ДОФА и DL­ДОФА ­ фирмы "Sigma", 

Cat. No. 9040 (США). 

Условия хроматографирования 

Восходящее, одномерное элюирование. 
Неподвижная фаза: ТСХ­пластинки "Chiralplate", Cat. No. 

809047 , фирмы "Macherey­Nagel" (Германия). 
Подвижная фаза: метанол ­ вода ­ ацетонитрил (50 + 50 + 30, 

v / v ) ; фронт элюента 9,0 см; время разделения 50 мин; температу­

ра 22 °С [3] . 

Визуализация пятен L­ДОФА и D­ДОФА на хроматограммах 

Хроматограмму высушивают при комнатной температуре 
в течение 30 мин и опрыскивают раствором нингидринового 
реагента (100 мг нингидрина + 100 мл бутанола­1), высушивают 
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с 
О 

Рис. 3.13. Хроматограмма разделения энантиомерных форм ДОФА: 
1 - L-ДОФА; 2 - D, L-ДОФА; 3 - D-ДОФА; 4 - примесь Х-ДОФА (3 % ) в В-ДОФА; 
5 - примесь D-ДОФА (3 % ) в L-ДОФА 

Рис. 3.14. Денситограмма L-ДОФА (/) и D-ДОФА (2). Модельная смесь 
П о оси абсцисс о т л о ж е н ы значения Rf, по оси ординат - величина денситометриче-
ского сигнала 

п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е ( 3 0 м и н ) , з а т е м в ы д е р ж и в а ю т 1 0 м и н 
п р и 8 5 °С, п о с л е ч е г о н а б л ю д а ю т м а л и н о в ы е п я т н а L - Д О Ф А , 
Г>-ДОФА н а б е л о м ф о н е ( р и с . 3 . 1 3 ) . П р е д е л о б н а р у ж е н и я L - Д О Ф А -
0 , 0 5 м к г / п я т н о . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r П " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 4 x 5 , 0 м м ; д л и н а 
в о л н ы 5 3 5 н м . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 0 , 1 -
2 , 0 м к г / п я т н о . 

Н а р и с . 3 . 1 4 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а L - Д О Ф А и D-
Д О Ф А [ 3 ] . 
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3 . 3 . КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ АМИНОКИСЛОТ 
И ПЕПТИДОВ 

3.3.1. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е L - Г О М О Л Е Й Ц И Н А - А М И Н О К И С Л О Т Ы 
Н Е Б Е Л К О В О Г О П Р О И С Х О Ж Д Е Н И Я В К У Л Ь Т У Р А Л Ь Н О Й Ж И Д К О С Т И 

Ш Т А М М А - П Р О Д У Ц Е Н Т А L - Л Е Й Ц И Н А 

В н а с т о я щ е е в р е м я м и к р о б и о л о г и ч е с к и й с и н т е з я в л я е т с я е д и н ­
с т в е н н ы м м е т о д о м п о л у ч е н и я н е з а м е н и м ы х а м и н о к и с л о т , а н т и ­
б и о т и к о в , н е к о т о р ы х в и т а м и н о в и р я д а д р у г и х ф и з и о л о г и ч е с к и 
а к т и в н ы х с о е д и н е н и й [ 1 , 2 ] . 

L - А м и н о к и с л о т ы и с п о л ь з у ю т с я в к а ч е с т в е л е к а р с т в е н н ы х 
с р е д с т в , с ы р ь я д л я п о л у ч е н и я л е к а р с т в е н н ы х п р е п а р а т о в , и х с м е ­
с и п р и м е н я ю т с я д л я о б е с п е ч е н и я б е л к о в о г о п и т а н и я о р г а н и з м а 
( п а р е н т е р а л ь н о е п и т а н и е ) [ 3 ] , а т а к ж е в х о д я т в с о с т а в п и щ е в ы х и 
к о р м о в ы х д о б а в о к . 

Н е з а м е н и м а я а м и н о к и с л о т а L - л е й ц и н в х о д и т в с о с т а в р я д а 
п р е п а р а т о в д л я п а р е н т е р а л ь н о г о п и т а н и я [ 3 ] . 

С о г л а с н о д а н н ы м , п о л у ч е н н ы м н а а м и н о к и с л о т н о м а н а л и з а ­
т о р е , и с п о л ь з у е м ы е в н а с т о я щ е е в р е м я п р о м ы ш л е н н ы е ш т а м м ы -
п р о д у ц е н т ы л е й ц и н а п о м и м о ц е л е в о г о п р о д у к т а с п о с о б н ы с и н т е ­
з и р о в а т ь L - л и з и н , г л и ц и н , L - а л а н и н , L - г л у т а м и н о в у ю к и с л о т у , 
L - в а л и н , L - и з о л е й ц и н и L - г о м о л е й ц и н : 

Н 8С. 
/ С Н — С Н 2 — С Н 2 — C H ( N H 2 ) — с о о н 

н с 
3 Гомолейцин 

н 3с 
С Н — С Н 2 — C H ( N H 2 ) — с о о н 

н 3с 
° Лейцин 

н 3с—сн 2 н 3 с ч 

/ С Н — C H ( N H 2 ) — С О О Н ^ Н — C H ( N H 2 ) — С О О Н 
Н 3 С „ „ Н 3 С 

Л Изолейщш ° Валин 
H 2 N — С Н 2 — С О О Н С Н 3 — C H ( N H 2 ) — С О О Н 

Глицин Алании 

Н О О С — С Н 2 — С Н 2 — C H ( N H 2 ) — С О О Н 
Глутаминовая кислота 

H 2 N — С Н 2 — С Н 2 — С Н 2 — С Н 2 — C H ( N H 2 ) — С О О Н 
Лизин 
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L - Г о м о л е й ц и н - а м и н о к и с л о т а н е б е л к о в о г о п р о и с х о ж д е н и я , 
о н а с и н т е з и р у е т с я р е к о м б и н а н т н ы м и ш т а м м а м и - п р о д у ц е н т а м и 
л е й ц и н а и в а л и н а и з - з а в о з н и к а ю щ е г о д и с б а л а н с а в р а б о т е ф е р ­
м е н т н ы х с и с т е м ( с и н т а з ы и т р а н с м и н а з ы ) к л е т к и [ 2 , 4 ] . 

П р и м е с ь L - г о м о л е й ц и н а п р и б и о с и н т е з е L - л е й ц и н а к р а й н е н е ­
ж е л а т е л ь н а , п о с к о л ь к у в п р о ц е с с е в ы д е л е н и я L - г о м о л е й ц и н с о к р и -
с т а л л и з у е т с я с ц е л е в ы м п р о д у к т о м , ч т о с у щ е с т в е н н о о с л о ж н я е т е г о 
о ч и с т к у . В э т о й с в я з и Н Т Д н а п р е п а р а т " L - л е й ц и н к р и с т а л л и ч е ­
с к и й " ( к в а л и ф и к а ц и и " х . ч . " ) д о п у с к а е т с о д е р ж а н и е L - г о м о л е й ­
ц и н а м е н е е 0 , 1 % п о о т н о ш е н и ю к ц е л е в о м у п р о д у к т у [ б ] . П р и 
с т о л ь м а л о м с о д е р ж а н и и п р и м е с и , п р и ч е м б л и з к о й п о с в о й с т в а м к 
ц е л е в о м у п р о д у к т у , м е т о д ы а н а л и з а , в к л ю ч а ю щ и е п р е д в а р и т е л ь ­
н у ю п р о б о п о д г о т о в к у , к а к п р а в и л о , п р и в о д я т к з а н и ж е н и ю р е ­
з у л ь т а т о в а н а л и з а . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я L -
л е й ц и н а , L - г о м о л е й ц и н а и д р у г и х а м и н о к и с л о т - п р и м е с е й в к у л ь -
т у р а л ь н ы х ж и д к о с т я х ( К Ж ) п р о м ы ш л е н н о г о ш т а м м а - п р о д у ц е н т а 
L - л е й ц и н а . 

М е т о д в ы с о к о э ф ф е к т и в н о й ж и д к о с т н о й х р о м а т о г р а ф и и ( В Э Ж Х ) 
б ы л и с п о л ь з о в а н в к а ч е с т в е р е ф е р е н с н о г о [ 6 ] . 

Д л я п р и г о т о в л е н и я с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в а м и н о к и с л о т и с ­
п о л ь з о в а л и н а б о р а м и н о к и с л о т ф и р м ы " S i g m a " C a t . N o . L - A A - 2 1 
( С Ш А ) . L - Г о м о л е й ц и н - л а б о р а т о р н ы й п р е п а р а т ; ч и с т о т а п р е п а р а т а 
9 8 % . П р о б ы К Ж р а з б а в л я л и 3 0 % -м в о д н ы м э т а н о л о м , ц е н т р и ф у ­
г и р о в а л и , и п о л у ч е н н ы й с у п е р н а т а н т и с п о л ь з о в а л и д л я р а б о т ы . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е , б и н а р н о е э л ю и р о в а н и е (1Х =7,5 с м , 
12 = 8 , 5 с м ) в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х - п л а с т и н к и " С о р б ф и л " П Т С Х - П - В , 
1 0 x 1 5 с м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а ­
с т и н о к о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : п р о п а н о л - 2 - э т и л а ц е т а т - 2 5 % - й - в о д н ы й 
а м м и а к - в о д а ( 3 0 + 1 0 + 3 , 5 + 1 0 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 1Х = 7 , 5 с м ; 
в р е м я р а з д е л е н и я 3 5 м и н . Д а л е е х р о м а т о г р а м м у в ы с у ш и в а ю т в те ­
ч е н и е 1 5 м и н п р и 2 0 "С, в ы д е р ж и в а ю т п р и 1 1 0 °С ( 3 0 м и н ) , о х л а ж д а ­
ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы и п о в т о р н о э л ю и р у ю т в э т о й ж е п о д ­
в и ж н о й ф а з е ; ф р о н т э л ю е н т а 12= 8 ,5 с м , в р е м я р а з д е л е н и я 4 5 - 5 0 м и н . 

Визуализация пятен аминокислот на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у ( - 2 0 м и н ) в ы д е р ж и в а ­
ю т п р и 1 1 0 "С в т е ч е н и е 3 0 м и н , о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а ­
т у р ы и п о г р у ж а ю т в к ю в е т у с р а с т в о р о м н и н г и д р и н о в о г о р е а к т и в а 
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Рис . 3 .15 . Х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е ра зд еление аминокислот : 
1 - л и з и н ; 2 - г л и ц и н ; 3 - аланин ; 4 - г лутаминовая к и с л о т а ; 5 - треонин ; 6 - ва-
л и н ; 7 - л е й ц и н и и золе й цин ; 8 - гомолейцин; 9 - смесь аминокислот 1-8; 10 - К Ж 
штамма-продуцента л е й ц и н а 

( 0 , 3 г н и н г и д р и н а + 9 7 м л а ц е т о н а + 3 , 0 м л л е д . у к с у с н о й к и с л о ­
т ы ) н а 2 0 с, в ы с у ш и в а ю т п р и 2 0 °С в т е ч е н и е 5 м и н , з а т е м в ы ­
д е р ж и в а ю т 3 0 м и н п р и 6 5 °С. Н а б л ю д а ю т м а л и н о в ы е п я т н а а м и н о ­
к и с л о т L - л е й ц и н а и L - г о м о л е й ц и н а н а б е л о м ф о н е ( р и с . 3 . 1 5 ) . П р е ­
д е л о б н а р у ж е н и я 0 , 0 2 м к г / п я т н о . 

Определение аминокислот методом высокоэффективной 
жидкостной хроматографии [6] 

М е т о д в ы с о к о э ф ф е к т и в н о й ж и д к о с т н о й х р о м а т о г р а ф и и б ы л 
и с п о л ь з о в а н в к а ч е с т в е м е т о д а с р а в н е н и я [ 6 ] . 

Д л я а н а л и з а и с п о л ь з о в а л и ж и д к о с т н о й х р о м а т о г р а ф " D e l t a 
P r e p 3 0 0 0 " , с н а б ж е н н ы й с п е к т р о ф о т о м е т р и ч е с к и м д е т е к т о р о м 
" L a m b d a М а х 4 8 1 " , с к о л о н к о й и з н е р ж а в е ю щ е й с т а л и 4 , 6 x 2 5 0 м м , 
з а п о л н е н н о й с о р б е н т о м " ц - B o n d a p a k С 1 8 " ( 5 , 0 м к м ) и и н ж е к т о р о м 
" R h e o d y n e - 7 1 2 5 " с д о з и р у ю щ е й п е т л е й о б ъ е м о м 1 0 , 0 м к л , ф и р ­
м а " W a t e r s " ( С Ш А ) . П р о б ы в в о д и л и м и к р о ш п р и ц е м о б ъ е м о м 
5 0 , 0 м к л , ф и р м а " H a m i l t o n " ( С Ш А ) . 

В к а ч е с т в е п о д в и ж н о й ф а з ы и с п о л ь з о в а л и р а с т в о р 2 0 % - г о 
в о д н о г о а ц е т о н и т р и л а , с о д е р ж а щ е г о 1 0 3 М с у л ь ф а т а м е д и ( П ) . 
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С к о р о с т ь п о т о к а э л ю е н т а ­ 0 , 5 м л / м и н . Д е т е к т и р о в а н и е о с у щ е с т ­

в л я л и п о п о г л о щ е н и ю п р и д л и н е в о л н ы 2 4 0 н м . В р е м я р а з д е л е н и я 
о д н о й п р о б ы с о с т а в л я л о 1 0 ­ 1 5 м и н . В р е м я п р о м ы в а н и я к о л о н к и 
э л ю е н т о м ­ 1 5 м и н . 

О б р а б о т к у д а н н ы х п р о в о д и л и с п о м о щ ь ю с и с т е м ы н а б а з е п е р ­

с о н а л ь н о г о I B M ­ с о в м е с т и м о г о к о м п ь ю т е р а с и н т е р ф е й с н о й п л а т о й 
и п р о г р а м м н ы м о б е с п е ч е н и е м Н Т К " А м п е р с е н д " ( М о с к в а ) . 

Количественное определение [7—10] 

В и д е о д е н с и т о м е т р " Д е н С к а н ­ 0 4 " ( Н Т Ц " Л е н х р о м " , Р о с с и я ) . 
О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а ­ 0 , 0 4 ­ 0 , 3 м к г L ­ л е й ­

ц и н а и L ­ г о м о л е й ц и н а в п я т н е . Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п ­

р е д е л е н и я L ­ л е й ц и н а и L ­ г о м о л е й ц и н а в о б р а з ц а х К Ж и м е т р о ­

л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и п р е д с т а в л е н ы в т а б л . 3 . 6 . 
В э т о й ж е т а б л и ц е п р и в е д е н ы д а н н ы е , п о л у ч е н н ы е м е т о д о м 
В Э Ж Х . 

Т А Б Л И Ц А 3.6 

Определение содержания L­лейцина и L­гомолейцина 
в различных партиях КЖ методами хроматоденситометрии (ДенСкан­04) 

и ВЭЖХ (только гомолейцин) 

А н а л и з и ­
Содержание лейцина , г/л Содержание гомолейцина, мг/л 

А н а л и з и ­

руемая Хроматоденситометрический Хроматоденситометрический Метод 
проба 

т > « \ т у « 
метод метод В Э Ж Х проба 

т > « \ т у « 
X ±рх £, % X ±рх Е , % X 

1 12,6 0,31 2,5 2,7 0,11 3,9 2,6 
2 15,2 0,29 1,9 2,0 0 ,09 4,6 2,4 
3 11,4 0 ,35 3,1 1.0 0 ,03 2,9 1,1 
4 20 ,3 0,37 1,8 1,3 0 ,025 1,9 1,5 
5 13,4 0,31 1,6 2,2 0,06 2,7 2,0 
6 18,1 0,43 2,4 2,9 0,07 2,3 3,1 
7 13,2 0,26 2,0 3,3 0,1 2,9 3,3 

п = 5; Р = 0,95 га = 9; Р = 0 ,95 
г = 0 ,9854 
j / = 0 ,79x + 0,09 

И з т а б л и ц ы в и д н о , ч т о р е з у л ь т а т ы х а р а к т е р и з у ю т с я к о э ф ф и ­

ц и е н т о м в а р и а ц и и м е н ь ш е 5 % , а д а н н ы е п о с о д е р ж а н и ю г о м о ­

л е й ц и н а в К Ж , п о л у ч е н н ы е м е т о д а м и П Х и В Э Ж Х , х о р о ш о к о р ­

р е л и р у ю т д р у г с д р у г о м , г = 0 , 9 8 5 4 . 
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Н а д а н н о м п р и м е р е с п о м о щ ь ю м е т о д а П Х п о к а з а н а в о з м о ж ­

н о с т ь о п р е д е л е н и я п р и м е с е й в с л о ж н ы х с м е с я х , к о г д а с о д е р ж а н и е 
п р и м е с ь / ц е л е в о й п р о д у к т с о с т а в л я е т 1 / 1 0 0 0 и м е н е е , д о с т о в е р н о , 
б ы с т р о и с п р и е м л е м о й т о ч н о с т ь ю . 
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3.3.2. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е L­СЕРИНА В К У Л Ь Т У Р А Л Ь Н Ы Х Ж И Д К О С Т Я Х 

И з в е с т н о , ч т о а м и н о к и с л о т а L ­ с е р и н ( S E R ) в х о д и т в с о с т а в 
п р е п а р а т о в д л я п а р е н т е р а л ь н о г о п и т а н и я , к о м п о н е н т а м и к о т о р ы х 
я в л я ю т с я н е з а м е н и м ы е L ­ а м и н о к и с л о т ы , п о л у ч е н н ы е с п о м о щ ь ю 
м и к р о б и о л о г и ч е с к о г о с и н т е з а [ 1 ] . К у л ь т у р а л ь н а я ж и д к о с т ь ( К Ж ) 
ш т а м м а ­ п р о д у ц е н т а S E R с о д е р ж и т т а к ж е г л и ц и н , L ­ п р о л и н , L ­

л и з и н , L ­ а л а н и н , L ­ т р е о н и н , L ­ г л у т а м и н о в у ю и у ­ а м и н о м а с л я н у ю 
к и с л о т у ( р е д к о ) , п о э т о м у о с н о в н а я п р о б л е м а к о л и ч е с т в е н н о г о 
а н а л и з а S E R п р и к о н т р о л е п р о и з в о д с т в а ­ е г о о т д е л е н и е о т п е р е ­

ч и с л е н н ы х а м и н о к и с л о т ­ п р и м е с е й . Б ы л а и с п о л ь з о в а н а П Х д л я 
к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я S E R и с о п у т с т в у ю щ и х е м у в К Ж 
а м и н о к и с л о т . 

Н О — С Н , — С Н — С О О Н 
I 

N H 2 

Серии 
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Треонин Глутаминовая кислота 

Д л я п р и г о т о в л е н и я с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в а м и н о к и с л о т и с ­

п о л ь з о в а л и н а б о р а м и н о к и с л о т ф и р м ы " S i g m a " , C a t . N o . L ­ A A ­ 2 1 
( С Ш А ) . П р о б ы К Ж р а з б а в л я л и 3 0 % ­м в о д н ы м э т а н о л о м , ц е н т р и ­

ф у г и р о в а л и , и п о л у ч е н н ы й с у п е р н а т а н т и с п о л ь з о в а л и д л я р а б о т ы . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е , б и н а р н о е э л ю и р о в а н и е = 7 , 5 с м , 
12 = 8 , 5 см) в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х ­ п л а с т и н к и " С о р б ф и л " П Т С Х ­ П ­ В , 
1 0 x 1 5 с м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а ­

с т и н о к о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 
П о д в и ж н а я ф а з а : п р о п а н о л ­ 2 ­ а ц е т о н ­ э т и л а ц е т а т ­ 2 5 % ­й 

в о д н ы й а м м и а к ­ в о д а ( 2 0 + 1 5 + 7 + 9 + 5 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 
^ = 7 , 5 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 3 5 м и н . Д а л е е х р о м а т о г р а м м у в ы ­

с у ш и в а ю т в т е ч е н и е 1 5 м и н п р и 2 0 °С, в ы д е р ж и в а ю т п р и 1 1 0 °С 
( 3 0 м и н ) , о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы и п о в т о р н о э л ю и ­

р у ю т в э т о й ж е п о д в и ж н о й ф а з е , ф р о н т э л ю е н т а 12 = 8 , 5 с м , в р е м я 
р а з д е л е н и я 4 5 ­ 5 0 м и н [ 2 ­ 6 ] . 

Визуализация пятен аминокислот на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у ( ­ 2 0 м и н ) в ы д е р ж и в а ­

ю т п р и 1 1 0 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н , о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е ­

р а т у р ы и п о г р у ж а ю т в к ю в е т у с р а с т в о р о м н и н г и д р и н о в о г о р е а к ­

т и в а ( 0 , 3 г н и н г и д р и н а + 9 7 м л а ц е т о н а + 3 , 0 м л л е д . у к с у с н о й 
к и с л о т ы ) н а 2 0 с , в ы с у ш и в а ю т п р и 2 0 °С в т е ч е н и е 5 м и н , з а т е м 
в ы д е р ж и в а ю т 3 0 м и н п р и 6 5 °С. Н а б л ю д а ю т м а л и н о в ы е п я т н а 
а м и н о к и с л о т ( п я т н а L ­ п р о л и н а о к р а ш е н ы в ж е л т ы й ц в е т ) н а бе­

л о м ф о н е ( р и с . 3 . 1 6 ) . П р е д е л о б н а р у ж е н и я S E R 0 , 0 2 м к г / п я т н о . 

3.3. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е А М И Н О К И С Л О Т И П Е П Т И Д О В 1 7 3 

Рис . 3.16. Х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е 
р а з д е л е н и е а м и н о к и с л о т : 
/ - у - а м и н о м а с л я н а я к и с л о т а ; 2 -

L - а л а н и н ; 3 - г л и ц и н ; 4 - L - г л у т а м и -

новая к и с л о т а ; 5 - L - л и з и н ; 6 - L-ce-

р и н ; 7 - L - т р е о н и н ; 8 - смесь стан­

д а р т н ы х образцов аминокислот ; 9 -

К Ж штамма-продуцента L-серина 

0,8 -

0,6 

0,4 

0,2 

О О О 

О О 
О о 

. 1 * 
7 8 9 

Количественное определение 

В и д е о д е н с и т о м е т р " Д е н С к а н ­ 0 4 " ( Н Т Ц " Л е н х р о м " , Р о с с и я ) . 
О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а ­ 0 , 0 4 ­ 0 , 3 м к г S E R в п я т ­

н е . Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я S E R в о б р а з ц а х К Ж и 
м е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и п р е д с т а в л е н ы в т а б л . 3 . 7 . 

ТАБЛИЦА 3.7 
Р е з у л ь т а т ы количественного определения L­серина ( м г / м л ) 

в о б р а з ц а х К Ж и метрологические х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и 

Номер 
пробы X ±рх £, % Номер 

пробы 
X ±рх Е, % 

1 9,8 0 ,3 3,3 6 2,4 0,62 5,0 
2 6,8 0,31 4,6 7 2,2 0 ,48 3,9 
3 2,8 0 ,24 1,9 8 1,0 0,29 2,6 
4 1,4 0,52 4,6 9 3,6 0 ,64 4,7 
5 2,0 0,26 2,2 10 8,4 0 ,66 3,6 

п = 3; Р = 0,95 
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4 . Малахова И. И. Количественная в ы с о к о э ф ф е к т и в н а я тонкослойная 

х р о м а т о г р а ф и я а м и н о к и с л о т : Д и с с . ... к а н д . х и м . н а у к . СПб, 2 0 0 3 . 
165 с. 

5. Krasikov V. £>., Malakhova I. I., Degterev E. V., Tyaglov B.V. // J . Pla­

n a r С h r o m a t o g r . 2 0 0 4 . V. 17. P . 1 1 3 ­ 1 2 1 . 
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3.3.3. А Н А Л И З L - Т Р И П Т О Ф А Н А , П О Л У Ч Е Н Н О Г О С П О М О Щ Ь Ю 

М И К Р О Б И О Л О Г И Ч Е С К О Г О С И Н Т Е З А 

Н е з а м е н и м а я а м и н о к и с л о т а L ­ т р и п т о ф а н ( T R P ) и с п о л ь з у е т с я 
в м е д и ц и н с к о й п р а к т и к е в с о с т а в е р я д а л е к а р с т в е н н ы х п р е п а р а ­

т о в [ 1 ] . К у л ь т у р а л ь н а я ж и д к о с т ь ( К Ж ) ш т а м м а ­ п р о д у ц е н т а т р и п ­

т о ф а н а с о д е р ж и т т а к ж е L ­ ф е н и л а л а н и н , L ­ т и р о з и н , L ­ л е й ц и н , 
L ­ и з о л е й ц и н , L ­ т р е о н и н , L ­ в а л и н , L ­ г и с т и д и н , L ­ с е р и н , L ­ л и з и н , 
L ­ г л у т а м и н о в у ю к и с л о т у и L ­ а с п а р а г и н . 

— | — С Н 2 — С Н — С О О Н 

N J Ан 2 
Н 

i­Триптофан 

Д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я T R P б ы л а и с п о л ь з о в а н а П Х 
с п р и м е н е н и е м м о д и ф и ц и р о в а н н о г о р е а к т и в а Э р л и х а д л я в и з у а ­

л и з а ц и и п я т е н ц е л е в о г о п р о д у к т а [ 2 ­ 4 ] . Р е а к т и в Э р л и х а и м е е т 
в ы с о к у ю и з б и р а т е л ь н о с т ь п о о т н о ш е н и ю к с о е д и н е н и я м , с о д е р ­

ж а щ и м и н д о л ь н ы й ц и к л [ 5 ] . 
С т а н д а р т н ы е р а с т в о р ы T R P п р и г о т о в л я л и и з L ­ т р и п т о ф а н а ; 

н а б о р L ­ а м и н о к и с л о т ф и р м ы " S i g m a " C a t . N o . L ­ A A ­ 2 1 ( С Ш А ) . 
П р о б ы К Ж р а з б а в л я л и 3 0 % ­ м в о д н ы м э т а н о л о м , ц е н т р и ф у г и р о ­

в а л и , и п о л у ч е н н ы й с у п е р н а т а н т и с п о л ь з о в а л и д л я р а б о т ы . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 
в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х ­ п л а с т и н к и " С о р б ф и л " , П Т С Х ­ П ­ В , 
1 0 x 1 5 с м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а ­

с т и н о к о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

3.3. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е А М И Н О К И С Л О Т И П Е П Т И Д О В 
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П о д в и ж н а я ф а з а : п р о п а н о л ­ 2 ­ 2 5 % ­ й в о д н ы й а м м и а к (7 + 3 , 
v/v); ф р о н т э л ю е н т а 7 , 5 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 5 5 ­ 6 0 м и н ; т е м п е ­

р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен триптофана на хроматограм мах 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у ( ­ 2 0 ­ 2 5 м и н ) в ы д е р ­

ж и в а ю т п р и 1 1 0 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н , о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й 
т е м п е р а т у р ы и п о г р у ж а ю т в к ю в е т у с б у т а н о л о м ­ 1 н а 5 с д л я п р е ­

д о т в р а щ е н и я р а з м ы в а н и я п я т е н п р и п р о в е д е н и и с л е д у ю щ е й 
о п е р а ц и и [ 6 ] . Х р о м а т о г р а м м у 2 0 м и н в ы с у ш и в а ю т п р и к о м н а т н о й 
т е м п е р а т у р е , з а т е м 1 0 м и н п р и т е м п е р а т у р е 1 2 0 °С, о х л а ж д а ю т д о 
к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы и п о г р у ж а ю т в к ю в е т у с р а с т в о р о м м о д и ­

ф и ц и р о в а н н о г о р е а к т и в а Э р л и х а ( 0 , 5 г 4 ­ д и м е т и л а м и н о б е н з а л ь ­

д е г и д а + 9 5 м л 9 5 % ­ г о э т а н о л а + 5 м л к о н ц . с е р н о й к и с л о т ы ) н а 
4 5 ­ 5 0 с, в ы с у ш и в а ю т п р и к о м н а т н о й т е м п е р а т у р е ( 1 5 м и н ) и в ы ­

д е р ж и в а ю т в т е ч е н и е 1 0 м и н п р и т е м п е р а т у р е 1 1 0 °С. Н а б л ю д а ю т 
т е м н о ­ с и н и е п я т н а н а с е р о м ф о н е . П р е д е л о б н а р у ж е н и я 0 , 0 5 м к г . 

Количественное определение 

В и д е о д е н с и т о м е т р " Д е н С к а н ­ 1 " ( Н Т Ц " Л е н х р о м " , Р о с с и я ) , об­

л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а н а х о д и т с я в п р е д е л а х 0 , 1 ­

1,0 м к г . Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я T R P в о б р а з ­

ц а х К Ж и м е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и п р е д с т а в ­

л е н ы в т а б л . 3 . 8 . 

ТАБЛИЦА 3.8 
Р е з у л ь т а т ы количественного определения L ­ т р и п т о ф а н а ( м г / м л ) 

в о б р а з ц а х К Ж и метрологические х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и [7—9] 

Номер 
пробы X ±рх е, % Номер 

пробы X ±рх Е, % 

1 
2 

9,8 
11,4 

0 ,34 
0,38 

3,5 
3,3 

3 
4 

13,6 
5,6 

0 ,37 
0 ,17 

2,7 
3,0 

га = 3 ; Р = 0 ,95 
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х р о м а т о г р а ф и я аминокислот : Дисс . ... к а н д . х и м . н а у к . СПб, 2 0 0 3 . 
165 с. 

8 . Krasikov V. D., Malakhova I. I., Degterev E. V., Tyaglov В. V. / / J . Pla­
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3.3.4. А Н А Л И З АМИНОКИСЛОТ В БИОЛОГИЧЕСКИХ Ж И Д К О С Т Я Х 

О д н о й и з п р о б л е м с о в р е м е н н о й м е д и ц и н ы я в л я е т с я э к с п р е с с -
д и а г н о с т и к а н а с л е д с т в е н н ы х д е ф е к т о в о б м е н а у ч е л о в е к а . Т а к , 
р я д а м и н о а ц и д о н у р и й м о ж е т б ы т ь д и а г н о с т и р о в а н п о н а л и ч и ю 
в п л а з м е к р о в и и з б ы т о ч н о г о с о д е р ж а н и я н е к о т о р ы х а м и н о к и с ­
л о т . 

^^>—сн 2—сн—соон СЦ̂Х J 
- с н 2 — С Н — С О О Н 

I 
N H 2 

N H 2 Н 

Фенилаланин Триптофан 

н о — Л Л - с н 2 - с н - с о о н C T L C O O H 
\ = / N 

N H 2 Н 

Тирозин Пролин 

Р а н е е д и а г н о с т и к у ф е н и л к е т о н у р и и и д р у г и х а м и н о а ц и д о н у ­
р и й о с у щ е с т в л я л и м е т о д о м д в у м е р н о й х р о м а т о г р а ф и и н а п л а ­
с т и н к а х ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) н а о с н о в е ц е л л ю л о з ы ; п р о ­
д о л ж и т е л ь н о с т ь т а к и х а н а л и з о в с о с т а в л я л а б о л е е 6 ч , а и х с т о и ­
м о с т ь б ы л а к р а й н е в ы с о к о й [ 1 ] . Р а з р а б о т а н а м е т о д и к а р а з д е л е н и я 
2 0 а м и н о к и с л о т н а о т е ч е с т в е н н ы х В Э Т С Х - п л а с т и н к а х " С о р б ф и л " 
[ 2 , 3 ] . 

Д л я п р и г о т о в л е н и я с т а н д а р т н ы х р а с т в о р о в L - а м и н о к и с л о т 
и с п о л ь з о в а л и L - а м и н о к и с л о т ы и з н а б о р а ф и р м ы " S i g m a " , C a t . N o . 
L A A - 2 1 ( С Ш А ) . В к а ч е с т в е о б ъ е к т о в а н а л и з а и с п о л ь з о в а л и п р о б ы 
п л а з м ы к р о в и и м о ч и п а ц и е н т а . 

3.3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ АМИНОКИСЛОТ И ПЕПТИДОВ 

Условия хроматографирования 

1 7 7 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е , б и н а р н о е э л ю и р о в а н и е (lt = 7 , 5 с м , 
12 = 8 , 5 см) в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; в р е м я н а с ы щ е н и я 3 0 м и н п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х - п л а с т и н к и " С о р б ф и л " , П Т С Х - П - В , 
1 0 x 1 5 с м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а ­
с т и н о к о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : х л о р о ф о р м - 9 5 % -й э т а н о л - л е д . у к с у с н а я 
к и с л о т а - в о д а [ ( 2 3 , 0 - 2 7 , 0 ) + ( 1 3 , 5 - 1 6 , 0 ) + ( 4 , 0 - 6 , 5 ) + ( 1 , 3 - 1 , 5 ) , 
v/v]; ф р о н т э л ю е н т а Z, = 7 ,5 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 2 5 м и н . Д а л е е 
х р о м а т о г р а м м у в ы с у ш и в а ю т в т е ч е н и е 10 м и н п р и 2 0 °С и в ы д е р ж и ­
в а ю т п р и 1 2 0 °С ( 3 0 м и н ) , о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы , 
з а т е м п о в т о р н о э л ю и р у ю т в э т о й ж е п о д в и ж н о й ф а з е ; ф р о н т э л ю е н т а 
12 = 8 , 5 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 3 5 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 - 2 2 °С [ 4 - 7 ] . 

Визуализация пятен аминокислот на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 1 0 м и н , 2 0 °С) п о г р у ж а ю т в 
к ю в е т у с р а с т в о р о м н и н г и д р и н о в о г о р е а к т и в а ( 0 , 3 г н и н г и д р и н а + 
+ 9 7 м л а ц е т о н а + 3 , 0 м л л е д . у к с у с н о й к и с л о т ы ) н а 2 0 с, в ы с у ш и ­
в а ю т в т е ч е н и е 5 м и н , з а т е м в ы д е р ж и в а ю т 3 0 м и н п р и 6 5 °С, п о с л е 
ч е г о н а б л ю д а ю т м а л и н о в ы е п я т н а а м и н о к и с л о т ( к р о м е п р о л и н а ) 
н а б е л о м ф о н е . 

Интерпретация результатов 

П р и д и а г н о с т и к е ф е н и л к е т о н у р и и п р е д е л о б н а р у ж е н и я L - ф е -
н и л а л а н и н а 0 , 0 5 м к г / п я т н о . 

И н т е р п р е т а ц и ю р е з у л ь т а т о в р а з д е л е н и я а м и н о к и с л о т б и о л о ­
г и ч е с к и х ж и д к о с т е й п а ц и е н т о в п р о в о д и л и с р а в н е н и е м л и б о с х р о -
м а т о г р а м м а м и с т а н д а р т н о й с м е с и а м и н о к и с л о т , л и б о с х р о м а т о -
г р а м м о й , п о л у ч е н н о й а н а л и з о м б и о ж и д к о с т е й з д о р о в о г о ч е л о в е к а 
( р и с . 3 . 1 7 ) . 

Рис . 3.17. Х р о м а т о г р а м м а образцов плаз ­
м ы к р о в и человека , больного ф е н и л к е -
тонурией , и здорового человека : 
/ - образец плазмы крови человека, больного 
фенилкетонурией (Sam 1); 2 - смесь аминокис­
л о т ( M i x ) : L - ф е н и л а л а н и н а (Phe) , L - триптофана 
( T r p ) , L - тирозина ( Т у г ) и L - п р о л и н а (Pro ) ; 3 -
образец плазмы крови здорового человека (Sam 2) 

Sam1 Mix Sam2 

2 
— Phe 

mm Trp 

•» Tyr 

Pro 

12 — 1647 



1 7 8 Глава 3. К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е С О Е Д И Н Е Н И Й 

Л И Т Е Р А Т У Р А 

1. Краснопольская К. Д., Цукерман Г. Л. Методические р е к о м е н а ц и и по 
в ы я в л е н и ю наследственных дефектов обмена. М.: Медицина , 1990 . 
С. 1 4 - 2 1 . 

2 . Малахова И. И., Красиков В. Д., Тяглое Б. В., Дегтерев Е. В., Помо-
занов В. В. Способ разделения аминокислот в биологических ж и д к о ­
с т я х . Патент № 2 0 9 5 8 0 8 Р Ф с приоритетом от 2 7 . 0 7 . 1 9 9 4 . 

3 . Malakhova 1.1., Tyaglov В. У., Degterev Е. V., Krasikov V. D. // Proceed­
ings of 8 t h I n t e r n a t i o n a l P l a n a r C h r o m a t o g r a p h y , 5 - 7 A p r i l 1995 . 
I n t e r l aken , Swi t ze r l and , Q-9. 

4 . Малахова И. И., Тяглое В. В., Дегтерев Е. В., Красиков В. Д. Тезисы 
докладов Российского научно-производственного семинара "Примене­
ние ТСХ в э к о л о г и и " , 1 9 - 2 0 я н в а р я 1995 , Москва. С. 2 7 - 3 0 . 

5. Малахова И. И. Количественная высокоэффективная тонкослойная 
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3.3.5. ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ИНСУЛИНОВ 

И н с у л и н я в л я е т с я п е п т и д о м и о т н о с и т с я к г о р м о н а м , в ы р а б а ­
т ы в а е м ы м Р - к л е т к а м и п о д ж е л у д о ч н о й ж е л е з ы ч е л о в е к а и ж и в о т ­
н ы х . И н с у л и н - о с н о в н о е с п е ц и ф и ч е с к о е с р е д с т в о т е р а п и и с а х а р ­
н о г о д и а б е т а [ 1 ] . О н н е т о л ь к о п о н и ж а е т у р о в е н ь с а х а р а в к р о в и и 
с о д е р ж а н и е г л и к о г е н а в п е ч е н и , н о и о д н о в р е м е н н о п о в ы ш а е т с о ­
д е р ж а н и е п о с л е д н е г о в м ы ш ц а х [ 2 ] . Н и ж е п р е д с т а в л е н а п е р в и ч ­
н а я п о с л е д о в а т е л ь н о с т ь и н с у л и н а I [ 3 ] . 

е п ь А : N H 2 S S NH 2 N H 2 N H 2 

- G l y - H e u - V a l - G l u - G l u - C y s - C y s - A l a - S e r - V a l - C y s - S e r - L e u - T y r - G l u - L e u - G l u - A s p - T y r - C y s - A s p - O H 
1 2 3 4 5 б 1 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 ^ 21 

епь В: N H a N H j s S 

- P h e - V a l - A s p - G l u - H i B - L e u - C y s - G l y - S e r - H i s - L e u - V a l - G l u - A l s - U u - T y r - L e u - V a l — C y s - G l y - G l u -
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 

H O — A l a - L y s - P r o — T h r - T y r - P h e - P h e - G t y - A r g J 

30 29 28 27 26 25 24 23 22 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я и н с у л и н а 
I и I I в п о д ж е л у д о ч н о й ж е л е з е к р ы с ы . С т а н д а р т ы б ы л и п р и г о т о в ­
л е н ы и з п р е п а р а т о в и н с у л и н а I и I I ф и р м ы " N o v o " ( С Ш А ) . В к а ч е ­
с т в е и с с л е д у е м о г о о б р а з ц а и с п о л ь з о в а л и о ч и щ е н н ы й э к с т р а к т и з 
п о д ж е л у д о ч н о й ж е л е з ы к р ы с ы [ 4 ] . 

3.3. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е А М И Н О К И С Л О Т И П Е П Т И Д О В 1 7 9 

Условия хроматографирования 
В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 

в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 "С. 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : Т С Х - п л а с т и н к и н а с т е к л я н н о й п о д л о ж к е 

н а о с н о в е ц е л л ю л о з ы , A r t . 5 7 1 8 , ф и р м а " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) . 
П о д в и ж н а я ф а з а : п и р и д и н - б у т а н о л - 1 - а м и л о в ы й с п и р т -

б у т а н о л - 2 - м у р а в ь и н а я к и с л о т а - л е д . у к с у с н а я к и с л о т а - в о д а 
( 2 5 + 2 0 + 1 5 + 1 0 + 3 + 3 + 2 5 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 1 5 с м ; в р е м я 
р а з д е л е н и я 1,5 ч . 

Визуализация пятен инсулинов на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 2 0 °С, 3 0 м и н ) о п р ы с к и в а ю т 
0 , 5 % - м р а с т в о р о м к р а с и т е л я К и с л о т н ы й ф и о л е т о в ы й 6 В ( A c i d 
V i o l e t 6 В ) в 9 5 % - м э т а н о л е и в ы д е р ж и в а ю т в т е ч е н и е 3 0 м и н п р и 
6 5 °С. Н а б л ю д а ю т т е м н о - к р а с н ы е п я т н а н а ж е л т о м ф о н е . 

Н а р и с . 3 . 1 8 п р е д с т а в л е н о х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е р а з д е л е н и е 
э к с т р а к т а и з п о д ж е л у д о ч н о й ж е л е з ы к р ы с ы и с т а н д а р т о в : и н с у ­
л и н а I и П . 

Количественное определение 
Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r I I " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 

р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 5 3 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е ­
л и 0 , 3 x 8 , 0 м м . П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я 5 м к г в п я т н е . 

И с п о л ь з о в а н и е д е н с и т о м е т р а в к о н к р е т н о м с л у ч а е п о к а з а л о , 
ч т о о т н о ш е н и е с о д е р ж а н и я и н с у л и н а I к и н с у л и н у I I в э к с т р а к т е 
п о д ж е л у д о ч н о й ж е л е з ы к р ы с ы с о с т а в л я е т 1 , 5 : 1 [ 3 ] . 

L, см 
Л И Т Е Р А Т У Р А 

0 
1. Машковский М. Д. Лекарственные 

средства. М. : Н о в а я волна, 2000 . Т. 2 . 1 
С . 1 3 - 1 7 . 

2. Штрауб Ф. Б. Б и о х и м и я . Будапешт : 2 
И з д . А Н Венгрии , 1965 . 772 с. 

3 . Шредер Э., Любке К. П е п т и д ы . М. : 3 

М и р , 1969 . Т. 2 . С. 4 6 8 - 4 8 0 . 
4. De Gasparo М., Faupel М. / / J . Chro- 4  

m a t o g r . 1986 . V. 3 5 7 . P . 1 3 9 - 1 4 6 . 
о 

Рис . 3.18. Х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е разделе- д 
ние с т а н д а р т о в (А) (1 - инсулин I; 2 -
и н с у л и н II) и э к с т р а к т а и з поджелудоч- 7 
ной ж е л е з ы к р ы с ы (В) 
Но оси ординат о т л о ж е н о расстояние от л и н и и 8 
старта 

12* 
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Тимидин Азид тимидина 

Микробиологический способ получения тимидина представ­
ляется более выгодным, чем прямой химический синтез, с эконо­
мической и экологической точек зрения. 

Культуральная жидкость (КЖ) штамма продуцента тимидина 
также содержит: тимин, аденозин, 2'-дезоксиуридин, цитозин, 2'-
дезоксицитидин, уридин, цитидин и инозин. Поэтому основная 
проблема количественного анализа тимидина при контроле про­
изводства - его отделение от перечисленных выше нуклеиновых 
оснований и нуклеозидов. 

ПХ была использована для аналитического контроля процесса 
биосинтеза тимидина [3] . Для приготовления стандартных рас­
творов использовали препараты фирмы "Sigma", Cat. No. В100 . 

Пробы К Ж разбавляли 30 % -м водным этанолом, центрифу­
гировали (12 ООО об/мин) в течение 10 мин, супернатант исполь­
зовали для работы. 

Условия хроматографирования 

Восходящее, одномерное, бинарное элюирование (1г = 7,0 см, 
12 = 8,0 см) в насыщенной камере; время насыщения 1,0 ч при 
20 "С. 

Неподвижная фаза: ВЭТСХ-пластинки "Сорбфил", ПТСХ-П-В-
УФ, 1 0 x 1 5 см (Россия). Процедура промывания и активирования 
пластинок описана в примере 3 .1 .1 . 

3.4. А Н А Л И З Н У К Л Е О З И Д О В . Н У К Л Е О Т И Д О В . Ф Р А Г М Е Н Т О В Д Н К 1 8 1 

Подвижная фаза: хлороформ - метанол - вода (30 + 1 5 + 3, v/v); 
фронт элюента tt = 7,0 см; время разделения 25 мин. Далее хрома-
тограмму высушивают в течение 15 мин при 20 °С, выдерживают 
30 мин при температуре 70 °С, охлаждают до комнатной темпера­
туры и повторно элюируют в этой ж е подвижной фазе; фронт элю­
ента 12 = 8,0 см; время разделения 30 мин при температуре 20 "С. 

Визуализация пятен нуклеозидов на хроматограммах 
Высушенную хроматограмму (15 мин, 20 °С) просматривают 

под ультрахемископом при длине волны 2 5 4 нм, наблюдают 
темные пятна на зеленом фоне. Предел обнаружения тимидина 
0,2 мкг/пятно. 

Величины Rf тимидина и сопутствующих ему в К Ж примесей: 
Т и м и д и н 
Т и м и н 
2 ' -Дезоксиуридин 
Аденозин 
Ц и т о з и н 
2 ' -Дезоксицитидин 
У р и д и н 
Ц и т и д и н 
И н о з и н 

0 , 6 7 1 0 , 0 3 
0 ,7510 ,04 
0 ,5610 ,03 
0 , 6 2 1 0 , 0 3 
0 , 5 1 1 0 , 0 3 
0 ,42+0 ,04 
0 , 3 6 1 0 , 0 3 
0 ,2610 ,04 
0 , 1 8 1 0 , 0 3 

/г = 5; Р = 0 , 9 5 

1500 

500 -

60 50 40 _1 
20 L, мм 

Рис. 3 .19 . Разделение смеси оснований и нуклеозидов, содержащихся в 
К Ж штамма-продуцента тимидина: 
/ - т и м и н ; 2 - т и м и д и н ; 3 - аденозин; 4 - 2 ' -дезоксиуридин; 5 - ц и т о з и н ; 6 - 2'-
д е з о к с и ц и т и д и н ; 7 - у р и д и н ; 8 - ц и т и д и н 9 - инозин 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от верхнего края хроматограммы, по оси ор­
динат - величина денситометрического сигнала 

3.4. АНАЛИЗ НУКЛЕОЗИДОВ, НУКЛЕОТИДОВ 
И ФРАГМЕНТОВ ДНК 

3.4.1. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е Т И М И Д И Н А В К У Л Ь Т У Р А Л Ь Н Ы Х Ж И Д К О С Т Я Х 

Нуклеозид тимидин является сырьем для синтеза лекарствен­
ного препарата азида тимидина [1-(3'-азидо-2'-дезоксирибозил)ти-
мидин], который используется для ингибирования роста вируса 
иммунодефицита человека (СПИДа) [1 , 2 ] . 
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К о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е 

Д е н с и т о м е т р " Ш и м а д з у " , м о д е л ь C S - 9 2 0 ( Я п о н и я ) ; р е ж и м 
р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 2 6 7 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 
0 , 4 x 0 , 4 м м . Н а р и с . 3 . 1 9 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а т и м и д и н а и 
с о п у т с т в у ю щ и х е м у в К Ж н у к л е и н о в ы х о с н о в а н и й и н у к л е о з и -
д о в . П р е д е л д е т е к т и р о в а н и я т и м и д и н а 0 , 4 м к г / п я т н о . О б л а с т ь 
л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 0 , 4 - 3 , 5 м к г / п я т н о . 

Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я т и м и д и н а в п р о б а х 
К Ж и м е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и п р е д с т а в л е н ы в 
т а б л . 3 . 8 . 

Т А Б Л И Ц А 3.8 

Результаты количественного определения тимидина (мг/мл) 
в образцах КЖ и метрологические характеристики методики 

Номер 
пробы X ±рх Б , % 

Номер 
пробы X +рх Е , % 

1 2 ,86 0 ,06 2,1 6 1,51 0 ,04 2 ,4 
2 3 ,31 0 ,1 3,0 7 2 ,13 0 ,09 4 ,2 
3 1,20 0 ,03 2,8 8 1,95 0 ,04 1,9 
4 1,41 0 ,03 1,9 9 3 ,15 0 ,10 3,2 
5 1,0 0 ,03 3,2 10 4 ,20 0 ,11 2,7 

я = 3 ; Р = 0 ,95 
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3.4.2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ А Д Е Н О З И Н - 5 ' Т Р И Ф О С Ф А Т А 

А д е н о з и н - 5 ' - т р и ф о с ф а т ( А Т Ф ) я в л я е т с я е с т е с т в е н н о й с о с т а в ­
н о й ч а с т ь ю т к а н е й о р г а н и з м а ч е л о в е к а и ж и в о т н ы х . О н о б р а з у е т ­
с я п р и р е а к ц и я х о к и с л е н и я и в п р о ц е с с е г л и к о л и т и ч е с к о г о р а с п а ­
д а у г л е в о д о в . А Т Ф у ч а с т в у е т в о м н о г и х п р о ц е с с а х о б м е н а в е ­
щ е с т в . П р и в з а и м о д е й с т в и и с а к т о м и о з и н о м о н р а с п а д а е т с я д о 
а д е н о з и н - 5 ' - д и ф о с ф а т а ( А Д Ф ) и н е о р г а н и ч е с к о г о ф о с ф а т а , п р и 
э т о м о с в о б о ж д а е т с я э н е р г и я , з н а ч и т е л ь н а я ч а с т ь к о т о р о й и с п о л ь ­
з у е т с я м ы ш ц а м и д л я о с у щ е с т в л е н и я м е х а н и ч е с к о й р а б о т ы , а 
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т а к ж е р я д а с и н т е т и ч е с к и х п р о ц е с с о в ( с и н т е з б е л к а , м о ч е в и н ы и 
п р о м е ж у т о ч н ы х п р о д у к т о в о б м е н а в е щ е с т в ) [ 1 , 2 ] . Д л я м е д и ц и н ­
с к и х ц е л е й А Т Ф п о л у ч а ю т л и б о г и д р о л и з о м м ы ш е ч н ы х т к а н е й 
к р у п н о г о р о г а т о г о с к о т а , л и б о ф е р м е н т а т и в н ы м с и н т е з о м и з а д е -
н о з и н - 5 ' - ф о с ф а т а ( А М Ф ) , п о л у ч е н н о г о г и д р о л и з о м Р Н К [ 2 , 3 ] . 

Н и ж е п р и в е д е н ы с т р у к т у р н ы е ф о р м у л ы с о е д и н е н и й , к о т о р ы е 
м о г у т п р и с у т с т в о в а т ь в р е а к ц и о н н о й м а с с е п р и ф е р м е н т а т и в н о м 
с и н т е з е А Т Ф и з А М Ф : 

N H 

Э 

в 
о 
1 

он он 
1 Р - -о—Р—о 1 

— р — • \ 
0 о о 

О—НоС 

AT4>-Na2 

Н О ОН J 

2Na 
© 

Э 
О 

G 
О 

N H 2 

I X N > 

о—р—о—р—о—Н 2 С 
О О 

но он_ 

3 N a 

АДФ-Ыа3 

N H 2 " ш 0 
О 

е I 
о—р—о—Н 2 С 

• - о о 

но он. 

N H 2  

N N 

2Na 
© 

Н О Н 2 С 

AMO>-Na2 

HO он 
Аденоэин 

N H 2 

ГО 
Аденин 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я А Т Ф , 
п о л у ч е н н о г о ф е р м е н т а т и в н ы м с и н т е з о м . 
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В к а ч е с т в е с т а н д а р т о в и с п о л ь з о в а л и н у к л е о т и д ы и з н а б о р а 
ф и р м ы " S i g m a " , C a t . N o . К 1 0 0 - 2 5 А ( С Ш А ) . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы е Т С Х - п л а с т и н к и " N a n o -

S i l N H 2 / U V " , 1 0 x 1 0 с м , C a t . N o . 8 1 1 1 1 1 , ф и р м ы " M a c h e r e y - N a g e l " 
( Г е р м а н и я ) . 

П о д в и ж н а я ф а з а : а ц е т о н - 0 , 2 М в о д н ы й р а с т в о р с у л ь ф а т а 
а м м о н и я ( 3 + 7 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 6 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 
2 5 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 2 °С [ 4 , 5 ] . 

Визуализация пятен на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 2 5 м и н , 2 0 °С) п р о с м а т р и в а ю т 
п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м ; д л и н а в о л н ы 2 5 4 н м ; н а б л ю д а ю т т е м н ы е 
п я т н а н а з е л е н о м ф о н е . П р е д е л о б н а р у ж е н и я А Т Ф 0 , 2 м к г / п я т н о . 

В е л и ч и н ы Rf н у к л е о т и д о в с о с т а в л я ю т : 

А Т Ф 0 ,28 
А Д Ф 0 ,40 
А М Ф 0 ,60 
Аденозин и аденин 0 ,92 

Количественное определение 

4 

1 
0 50 L, мм 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r 
И " ф и р м а " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
д л и н а в о л н ы 2 6 0 н м ; п а р а м е т р ы 
щ е л и 0 , 3 x 4 , 0 м м . П р е д е л д е т е к ­
т и р о в а н и я А Т Ф 0 , 4 м к г / п я т н о . 

Н а р и с . 3 . 2 0 п р е д с т а в л е н а 
д е н с и т о г р а м м а А Т Ф , А Д Ф , А М Ф 
и а д е н о з и н а + а д е н и н а . О б л а с т ь 
л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 
от 0 , 4 д о 5 , 0 м к г / п я т н о . 

Р и с . 3 .20 . Д е н с и т о г р а м м а к о м п о ­
нентов реакционной смеси при фер­
м е н т а т и в н о м синтезе А Т Ф : 
/ - А Т Ф ; 2 - А Д Ф ; 3 - А М Ф ; 4 - адено­
зин + аденин 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от 
н и ж н е г о края хроматограммы, по оси 
ординат - величина денситометрического 
сигнала 

3.4. А Н А Л И З Н У К Л Е О З И Д О В . Н У К Л Е О Т И Д О В . Ф Р А Г М Е Н Т О В Д Н К ] gg 
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3.4.3. К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е PCR Ф Р А Г М Е Н Т А Г Е Н О В 
16S Р Н К Е. COLI К12 С М О Л Е К У Л Я Р Н О Й М А С С О Й 60 к Д а 

П р и п р о в е д е н и и р а б о т в о б л а с т и м о л е к у л я р н о г о к л о н и р о в а н и я 
т р е б у е т с я и н ф о р м а ц и я о м о л е к у л я р н ы х м а с с а х ф р а г м е н т о в Д Н К 
( р е с т р и к т о в ) , п о л у ч е н н ы х п р и г и д р о л и з е п о с л е д н е й с п о м о щ ь ю 
с п е ц и ф и ч е с к и х р е с т р и к ц и о н н ы х э н д о н у к л е а з ( р е с т р и к т а з ) . М о ­
л е к у л я р н а я м а с с а Д Н К и е е ф р а г м е н т о в в г е н н о й и н ж е н е р и и в ы ­
р а ж а е т с я в д а л ь т о н а х ( Д а ) и к и л о д а л ь т о н а х ( к Д а ) и л и у к а з ы в а е т ­
с я д л и н а Д Н К ( и л и е е ф р а г м е н т а ) , и з м е р я е м а я к о л и ч е с т в о м о с н о ­
в а н и й [ " b a s e " ( b ) и л и " k i l o b a s e " ( k b ) ] [ 1 , 2 ] . П Х , к с о ж а л е н и ю , н е 
м о ж е т б ы т ь и с п о л ь з о в а н а д л я р а з д е л е н и я в ы с о к о м о л е к у л я р н ы х 
ф р а г м е н т о в Д Н К [ 2 ] , п о э т о м у д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я 
ф р а г м е н т о в Д Н К б ы л и с п о л ь з о в а н э л е к т р о ф о р е з в а г а р о з н о м г е л е . 

Э л е к т р о ф о р е з в а г а р о з н о м г е л е - с т а н д а р т н ы й м е т о д , и с п о л ь ­
з у е м ы й д л я р а з д е л е н и я , и д е н т и ф и к а ц и и и о ч и с т к и ф р а г м е н т о в 
Д Н К [ 3 ] . С п о м о щ ь ю э л е к т р о ф о р е з а м о ж н о б ы с т р о р а з д е л и т ь с м е ­
с и ф р а г м е н т о в Д Н К р а з л и ч н о й м о л е к у л я р н о й м а с с ы , к о т о р ы е н е 
м о г у т б ы т ь р а з д е л е н ы д р у г и м и м е т о д а м и ( н а п р и м е р , ц е н т р и ф у г и ­
р о в а н и е м в г р а д и е н т е п л о т н о с т и х л о р и д а ц е з и я ) . В и з у а л и з а ц и я 
п о л о с ф р а г м е н т о в Д Н К в г е л е о с у щ е с т в л я е т с я о б р а б о т к о й г е л я 
р а с т в о р о м ф л у о р е с ц и р у ю щ е г о , и н т е р к а л и р у ю щ е г о в д в о й н у ю с п и ­
р а л ь к р а с и т е л я - б р о м и с т о г о э т и д и я . П р е д е л о б н а р у ж е н и я в У Ф -
с в е т е (X = 3 0 2 н м ) - 1,0 н г Д Н К [ 3 ] . 

С к о р о с т ь м и г р а ц и и Д Н К ч е р е з а г а р о з н ы й г е л ь п р и э л е к т р о ф о ­
р е з е о п р е д е л я е т с я п я т ь ю п а р а м е т р а м и : 
1. Р а з м е р м о л е к у л Д Н К . М о л е к у л ы л и н е й н о й д в у х ц е п о ч е ч н о й 

Д Н К п е р е м е щ а ю т с я в г е л е со с к о р о с т я м и , о б р а т н о п р о п о р ц и о ­
н а л ь н ы м и л о г а р и ф м у и х м о л е к у л я р н ы х м а с с [ 4 ] . 

2 . К о н ц е н т р а ц и я а г а р о з ы . Ф р а г м е н т ы Д Н К о д и н а к о в о й м о л е к у ­
л я р н о й м а с с ы п е р е м е щ а ю т с я в г е л е , с о д е р ж а щ е м р а з н ы е к о н ­
ц е н т р а ц и и а г а р о з ы , с р а з н ы м и с к о р о с т я м и . П р и м е н я я г е л и р а з -
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н ы х к о н ц е н т р а ц и й , м о ж н о р а з д е л и т ь б о л ь ш о й н а б о р ф р а г м е н ­
т о в Д Н К , р а з л и ч а ю щ и х с я п о м о л е к у л я р н о й м а с с е . 

3 . К о н ф о р м а ц и я Д Н К . Д Н К , и м е ю щ и е о д и н а к о в у ю м о л е к у л я р ­
н у ю м а с с у , н о р а з н ы е к о н ф о р м а ц и и , н а п р и м е р к о л ь ц е в а я н е ­
п о в р е ж д е н н а я , к о л ь ц е в а я с о д н о ц е п о ч е ч н ы м р а з р ы в о м и л и ­
н е й н а я ф о р м а , д в и ж у т с я в а г а р о з н о м г е л е с р а з н ы м и 
с к о р о с т я м и [ 5 ] . 

4 . Н а п р я ж е н н о с т ь э л е к т р и ч е с к о г о п о л я . С к о р о с т ь п е р е д в и ж е н и я 
ф р а г м е н т о в л и н е й н о й Д Н К п р о п о р ц и о н а л ь н а п р и л о ж е н н о м у 
н а п р я ж е н и ю . М а к с и м а л ь н о е р а з р е ш е н и е п р и р а з д е л е н и и ф р а г ­
м е н т о в Д Н К д о с т и г а е т с я п р и н а п р я ж е н н о с т и 2 - 5 В / с м [ 3 ] . 

5 . С о с т а в о с н о в а н и й . Э л е к т р о ф о р е т и ч е с к о е п о в е д е н и е Д Н К в а г а -
р о з н ы х г е л я х м а л о з а в и с и т от с о с т а в а о с н о в а н и й Д Н К [ 6 ] . 

В и д е о д е н с и т о м е т р и я б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о 
о п р е д е л е н и я р е с т р и к ц и о н н о г о P C R ф р а г м е н т а г е н о в 1 6 S Р Н К 
Е. Coli К12 с м о л е к у л я р н о й м а с с о й 6 0 к Д а , п о л у ч е н н о г о п о с л е 
п р о в е д е н и я э л е к т р о ф о р е з а [ 7 , 8 ] . 

У с л о в и я п р о в е д е н и я э л е к т р о ф о р е з а 

0 , 6 % - й а г а р о з н ы й г е л ь [ 1 ] , 2 0 0 x 2 0 0 x 5 м м ; к о л и ч е с т в о т р е ­
к о в 1 8 . С о д е р ж а н и е ф р а г м е н т о в Д Н К в с т а р т о в о й з о н е к а ж д о г о 
т р е к а - 8 0 н г . 

Б у ф е р н ы й р а с т в о р : 0 , 0 4 М т р и с - а ц е т а т н ы й б у ф е р , с о д е р ж а ­
щ и й 0 , 0 0 2 М Э Д Т А . 

П р и б о р д л я э л е к т р о ф о р е з а : " M u l t i p h o r e " ф и р м ы " L K B " ( Ш в е ­
ц и я ) . 

Н а п р я ж е н н о с т ь э л е к т р и ч е с к о г о п о л я : 4 , 0 В / с м . В р е м я р а з д е ­
л е н и я - 1,5 ч , т е м п е р а т у р а 0 °С. 

В и з у а л и з а ц и я з о н ф р а г м е н т о в Д Н К 
н а э л е к т р о ф о р е г р а м м а х [ 8 ] 

Э л е к т р о ф о р е г р а м м у п о г р у ж а ю т в 10~ 3 М р а с т в о р б р о м и с т о г о 
э т и д и я и в ы д е р ж и в а ю т в т е ч е н и е 1 0 м и н , п о с л е ч е г о п р о м ы в а ю т 
в о д о й 3 р а з а . П р о м ы т у ю в о д о й э л е к т р о ф о р е г р а м м у п р о с м а т р и в а ­
ю т п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м ф и р м ы " U V P " ( С Ш А ) п р и д л и н е в о л н ы 
3 0 2 н м ; н а б л ю д а ю т т е м н ы е п я т н а н а с в е т л о - г о л у б о м ф о н е . Н а р и с . 
3 . 2 1 п р е д с т а в л е н а э л е к т р о ф о р е г р а м м а р е с т р и к т о в P C R ф р а г м е н ­
т о в г е н о в 1 6 S Р Н К р а з л и ч н ы х б а к т е р и й ; т р е к 1 с о д е р ж и т м а р к е ­
р ы ( с т а н д а р т ы ) - ф р а г м е н т ы Д Н К , р а з л и ч а ю щ и е с я п о м о л е к у ­
л я р н о й м а с с е , в ы р а ж е н н о й в к Д а . П р е д е л о б н а р у ж е н и я - 2 н г 
Д Н К . 

3.4. А Н А Л И З Н У К Л Е О З И Д О В . Н У К Л Е О Т И Д О В . Ф Р А Г М Е Н Т О В Д Н К -\ ft7 

Р и с . 3 . 2 1 . Э л е к т р о ф о р е г р а м м а рестриктов P C R ф р а г м е н т о в генов 16S 
Р Н К р а з л и ч н ы х б а к т е р и й . Видеоизображение э л е к т р о ф о р е г р а м м ы . Ви­
деоденситометр " G D S 8 0 0 0 " , д л и н а в о л н ы 302 н м 
Т р е к 1 - реперные ( с т а н д а р т н ы е ) т о ч к и : / - 10 к Д а , 2 - 2 0 к Д а , 3 - 5 0 к Д а , 4 -
70 к Д а и 5 - 90 к Д а 

i а 

б 

Р и с . 3 . 2 2 . Д е н с и т о г р а м м а (а ) и э л е к т р о ф о р е г р а м м а (б) т р е к а 4 ( р и с . 
3.21). Видеоденситометр "GDS 8 0 0 0 " , д л и н а в о л н ы 302 нм 
П о оси абсцисс о т л о ж е н а величина молекулярной массы P C R фрагментов генов 16S 
Р Н К (Е. Сой К12); по оси ординат - величина денситометрического сигнала ( А ) 
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Количественное определение 

В и д е о д е н с и т о м е т р " G D S 8 0 0 0 " ф и р м ы " U V P " ( С Ш А ) ; р е ж и м 
р а б о т ы - п р о п у с к а н и е ; д л и н а в о л н ы 3 0 2 н м . П р е д е л д е т е к т и р о в а ­
н и я - 5 н г Д Н К в п о л о с е . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т ­
р а 5 - 1 0 0 н г . 

Н а р и с . 3 . 2 2 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а ( а ) и в и д е о и з о б р а -
ж е н е (б) т р е к а 4 ( с м . р и с . 3 . 2 1 ) . 

П л о щ а д ь и в ы с о т а п и к а (4 ) , с о о т в е т с т в у ю щ а я ф р а г м е н т у Д Н К 
с м о л е к у л я р н о й м а с с о й 6 0 к Д а , с о с т а в л я е т 1 7 % о т о б щ е й п л о щ а д и 
п о д п р о ф и л е м т р е к а . О б щ е е к о л и ч е с т в о Д Н К , в н е с е н н о й в с т а р т о ­
в у ю з о н у т р е к а 4 , с о с т а в л я е т 8 0 н г . К о л и ч е с т в о ф р а г м е н т а Д Н К с 
м о л е к у л я р н о й м а с с о й 6 0 к Д а с о с т а в л я е т 8 0 н г х 0 , 1 7 = 1 3 , 6 н г . 
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3.5. КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВОДО-
И ЖИРОРАСТВОРИМЫХ ВИТАМИНОВ 

3.5 .1 . ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНОВ Г Р У П П Ы В 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я в и ­
т а м и н о в В ц В 6 и В 1 2 , к о т о р ы е в х о д я т в с о с т а в м н о г и х п о л и в и т а ­
м и н н ы х к о м п л е к с о в [ 1 , 2 ] ; с т р у к т у р н ы е ф о р м у л ы в и т а м и н о в э т о й 
г р у п п ы п р е д с т а в л е н ы н и ж е : 

С Н 2 О Н 

_Н 3 С | Витамин Bi 

3.5. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е В О Д О - И Ж И Р О Р А С Т В О Р И М Ы Х В И Т А М И Н О В \ ftfl 

Л ^ 
Н 3 С N 

С Н ^ . С Н з 

© К X 
N H 3 S С Н 2 — С Н 2 О Н 

Витамин В 6 

2С1 0 

С Н 2 — С Н 2 — С — N H 2 

НОН 2 С ~ В и т а м и н B i 2 

С т а н д а р т н ы е р а с т в о р ы в и т а м и н о в В ц В в и В 1 2 б ы л и п р и г о т о в ­
л е н ы и з п р е п а р а т о в В 1 ( В 6 и В 1 2 ф и р м ы " S i g m a " ( С Ш А ) , C a t . N o . 
V - 1 . И с с л е д у е м ы й п р е п а р а т с о д е р ж а л в и т а м и н ы В , , В 6 и В ] 2 п р о ­
и з в о д с т в а Б е л г о р о д с к о г о в и т а м и н н о г о к о м б и н а т а ( Р о с с и я ) . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 
в р е м я н а с ы щ е н и я к а м е р ы 4 5 м и н п р и 2 0 "С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х - п л а с т и н к и " С о р б ф и л " , П Т С Х - А Ф -
В-УФ, 1 0 x 1 5 с м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а ­
н и я п л а с т и н о к о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : б у т а н о л - 1 - х л о р о ф о р м - м е т а н о л - л е д . у к ­
с у с н а я к и с л о т а - в о д а ( 8 , 0 + 1,5 + 2 , 0 + 0 , 5 + 2 , 5 , v/v); ф р о н т э л ю -
е н т а 8 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 4 5 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С [ 3 , 4 ] . 

Визуализация пятен витаминов на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 2 5 м и н , 2 0 °С), п р о с м а т р и в а ю т 
п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м п р и д л и н е в о л н ы 2 5 4 н м ; н а б л ю д а ю т т е м ­
н ы е п я т н а н а з е л е н о м ф о н е . 
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Фронт 

Рис. 3 .23 . Денситограмма водорастворимых витаминов группы В: 

/ - В 0 ; 2 - В, 2 ; 3 - В, 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от н и ж н е г о края хроматограммы, по оси ор­
д и н а т - величина денситометрического сигнала 

В е л и ч и н ы Rf в и т а м и н о в : 

В, 0 , 37 В 6 0 ,48 В 1 2 0 ,86 

К о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r 3 " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
д л и н а в о л н ы 2 4 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 2 x 5 , 0 м м . 

Н а р и с . 3 . 2 3 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а в и т а м и н о в В 6 и В 1 2 . 
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3.5.2. ЭКСПРЕСС-МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ р -КАРОТИНА 
И АСТАКСАНТИНА В К У Л Ь Т У Р А Л Ь Н Ы Х Ж И Д К О С Т Я Х PHAFFIA RHODOZYMIA 

Р - К а р о т и н ( Р - К ) и а с т а к с а н т и н (А) о т н о с я т с я к г р у п п е ж и р о р а ­
с т в о р и м ы х в и т а м и н о в . О н и п р и м е н я ю т с я в к а ч е с т в е п и щ е в о й д о ­
б а в к и к а к о б щ е у к р е п л я ю щ е е и и м м у н о с т и м у л и р у ю щ е е с р е д с т в о 
д л я п р о ф и л а к т и к и п р о с т у д н ы х з а б о л е в а н и й , п р и с е р д е ч н о - с о с у -

3.5. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВО ДО- И ЖИРОРАСТВОРИМЫХ ВИТАМИНОВ f Q 1 

д и с т ы х и ж е л у д о ч н о - к и ш е ч н ы х з а б о л е в а н и я х ( я з в а х , г а с т р и т а х ) , 
а т а к ж е п р и к а т а р а к т е [ 1 ] . А н т и о к с и д а н т н о е д е й с т в и е Р - К и А п о ­
з в о л я е т и с п о л ь з о в а т ь и х п р и л е ч е н и и л у ч е в ы х п о р а ж е н и й к о ж н ы х 
п о к р о в о в [ 2 ] . Э т и с о е д и н е н и я п о л у ч а ю т с п о м о щ ь ю э к с т р а к ц и и и з 
о в о щ е й , н а п р и м е р м о р к о в и , с т р у ч к о в п е р ц а , т о м а т о в и д р . [ 2 ] . 

В н а с т о я щ е е в р е м я р а з р а б о т а н ы п р о м ы ш л е н н ы е ш т а м м ы п р о ­
д у ц е н т ы Р - К и А . В к а ч е с т в е м е т о д а к о н т р о л я с у м м а р н о й ф р а к ц и ­
е й к а р о т и н о и д о в и с п о л ь з о в а л а с ь с п е к т р о ф о т о м е т р и я [ 2 ] . О д н а к о 
д л я п р о в е д е н и я г е н е т и к о - с е л е к ц и о н н ы х р а б о т п о с о в е р ш е н с т в о ­
в а н и ю ш т а м м о в п р о д у ц е н т о в э т и х к а р о т и н о и д о в в о з н и к л а н е о б ­
х о д и м о с т ь о п р е д е л е н и я к а ж д о г о и з к о м п о н е н т о в , н а х о д я щ и х с я в 
э к с т р а к т а х к у л ь т у р а л ь н ы х ж и д к о с т е й . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я о п р е д е л е н и я Р - К и А в а ц е т о н о в ы х 
э к с т р а к т а х д е з и н т е г р и р о в а н н о й б и о м а с с ы , в ы д е л е н н о й и з к у л ь ­
т у р а л ь н ы х ж и д к о с т е й п р о м ы ш л е н н о г о ш т а м м а п р о д у ц е н т а Phaf-
fia rhodozymia. К Ж Phaffla rhodozymia п о м и м о Р - К и А с о д е р ж а т 
т а к ж е ф о е н и к о к с а н т и н ( 5 - 1 0 % в о ф р а к ц и и Р - К и А ) и д р у г и е к а -
р о т и н о и д ы , т а к и е к а к л е й к о п и н , р - к р и п т о с а н т и н , е х и н е о н и 3 ' -
г и д р о к с и е х и н е о н , п р и ч е м и х к о л и ч е с т в о н е п р е в ы ш а е т 4 % п о 
о т н о ш е н и ю к с у м м а р н о й ф р а к ц и и р -К и А . 

И з в е с т н о , ч т о к а р о д и т и н о и д ы л е г к о о к и с л я ю т с я к и с л о р о д о м 
в о з д у х а ; р е а к ц и я о к и с л е н и я у с к о р я е т с я н а с в е т у и в п р и с у т с т в и и 
б о л ь ш о г о р я д а к а т а л и з а т о р о в , о д н и м и з к о т о р ы х я в л я е т с я с и л и -
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к а г е л ь . Б ы л о у с т а н о в л е н о , ч т о Р - К и А в к о л и ч е с т в а х 1 0 - 1 0 0 м к г 
у с т о й ч и в ы н а с л о е с и л и к а г е л я ( В Э Т С Х - п л а с т и н к и " С о р б ф и л " ) в 
т е ч е н и е 1 5 м и н [ 3 ] , п о э т о м у к о л и ч е с т в е н н ы й х р о м а т о г р а ф и ч е с к и й 
а н а л и з к а р о т и н о и д о в ( н а н е с е н и е , э л ю и р о в а н и е и д е н с и т о м е т р и р о -
в а н и е ) д о л ж е н б ы т ь в ы п о л н е н з а в р е м я м е н е е ч е м 1 5 м и н . Д л я со­
к р а щ е н и я в р е м е н и а н а л и з а б ы л и с п о л ь з о в а н в ы с о к о с к о р о с т н о й 
в и д е о д е н с и т о м е т р " Д е н С к а н - 2 " [ 4 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я о п р е д е л е н и я с о д е р ж а н и я Р - К и А в 
К Ж Phaffia rhodozymia. В к а ч е с т в е с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в и с п о л ь ­
з о в а л и Р - К и А ф и р м ы " S i g m a " ( С Ш А ) , C a t . N o . С 4 5 8 2 и А 9 3 3 5 
с о о т в е т с т в е н н о . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е х р о м а т о г р а ф и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й 
к а м е р е ; в р е м я н а с ы щ е н и я 3 0 м и н п р и 2 0 'С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х - п л а с т и н к и " С о р б ф и л " П Т С Х - П - В -
УФ, 1 0 x 1 5 м м ( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р ы п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я 
п л а с т и н о к о п и с а н ы в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : г е к с а н - м е т а н о л ( 9 8 + 2 , v/v) [ 5 ] , ф р о н т 
э л ю е н т а 6 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 4 , 5 ^ 5 , 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен р-К и А на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у (2 м и н ) п р о с м а т р и в а ю т 
п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м п р и д л и н е в о л н ы 2 5 4 н м ; н а б л ю д а ю т т е м ­
н ы е п я т н а н а з е л е н о м ф о н е . 

В е л и ч и н ы Rf Р - К , А и ф о е н и к о к с а н т и н а : 

Р - К 0 , 2 8 ± 0 , 0 3 
А 0 , 4 3 ± 0 , 0 3 
Ф о е н и к о к с а н т и н 0 , 5 5 ± 0 , 0 3 

га = 5 ; Р = 0 , 9 5 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я Р - К и А с о с т а в л я е т 5 , 0 м к г в х р о м а т о -
г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

Количественное определение 

В и д е о д е н с и т о м е т р " Д е н С к а н - 2 " ( Н Т Ц " Л е н х р о м " , Р о с с и я ) ; 
д л и н а в о л н ы 2 5 4 н м . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 
н а х о д и т с я в п р е д е л а х о т 1 0 д о 8 0 м к г . В р е м я к о л и ч е с т в е н н о й об­
р а б о т к и х р о м а т о г р а м м ы 2 ,0—2,5 м и н . Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о ­
г о о п р е д е л е н и я Р - К и А в о б р а з ц а х К Ж и м е т р о л о г и ч е с к и е х а р а к ­
т е р и с т и к и м е т о д и к и п р е д с т а в л е н ы в т а б л . 3 . 9 . 

3.6. К А Р Б О Н О В Ы Е К И С Л О Т Ы . И Х Э Ф И Р Ы И У Г Л Е В О Д Ы 

ТАБЛИЦА 3.9 
Результаты количественного определения Р-каротина (мкг/мл) 

и астаксантина (мкг/мл) в ацетоновых экстрактах 
дезинтегрированной биомассы, выделенной из К Ж Phaffia rhodozymia, 

и метрологические характеристики методики 

Номер 
пробы 

Р-Каротин Астаксантин Номер 
пробы 

X ±рх Е, % X ±рх Е, % 

1 350 11 3,1 240 10 4 ,3 
2 380 9 2,3 250 8 3,3 
3 260 4 1.6 180 4 1,9 
4 300 7 2 ,4 200 6 2 ,8 
5 300 10 3,3 210 4 1,7 
6 320 15 4 ,8 240 3 1,1 
7 230 3 1,5 190 5 2,6 

га = 5; Р = 0,95 

В р е м я а н а л и з а ( о д н а х р о м а т о г р а м м а ) , в к л ю ч а я п р о б о п о д г о -
т о в к у , н а н е с е н и е , э л ю и р о в а н и е , в ы с у ш и в а н и е и к о л и ч е с т в е н н у ю 
о б р а б о т к у , с о с т а в л я е т 12—12,5 м и н . 
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3.6. КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 
КАРБОНОВЫХ КИСЛОТ, ИХ ЭФИРОВ И УГЛЕВОДОВ 

3.6.1 . ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАРБОНОВЫХ КИСЛОТ 

ПХ б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я р а з д е л е н и я и к о л и ч е с т в е н н о г о о п ­
р е д е л е н и я с м е с и к а р б о н о в ы х к и с л о т . 

С т а н д а р т н ы е р а с т в о р ы к а р б о н о в ы х к и с л о т б ы л и п р и г о т о в л е ­
н ы и з н а б о р а к а р б о н о в ы х к и с л о т ф и р м ы " S i g m a " ( С Ш А ) , C a t . N o . 
F - 0 6 7 7 . 

13—1647 
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Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 " н а с т е к л я н н о й 

п о д л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) , A r t . 5 6 2 6 . 
П о д в и ж н а я ф а з а : д и и з о п р о п и л о в ы й э ф и р * - м у р а в ь и н а я к и ­

с л о т а - в о д а ( 9 0 + 7 + 3 , v/u); ф р о н т э л ю е н т а 9 , 0 с м ; в р е м я р а з д е ­
л е н и я 3 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С [ 1 , 2 ] . 

Визуализация пятен карбоновых кислот на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 2 0 м и н , 2 5 °С) в ы д е р ж и в а ю т в 
т е ч е н и е 1 0 м и н п р и 1 0 0 °С, о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы 
и н а 1 с п о г р у ж а ю т в р а с т в о р с о б н а р у ж и в а ю щ и м р е а г е н т о м ( 4 0 м г 
н а т р и е в о й с о л и 2 , 6 - д и х л о р и н д о ф е н о л а + 1 0 0 м л 9 5 % - г о э т а н о л а ) , 
в ы с у ш и в а ю т н а в о з д у х е 5 м и н п р и 2 0 °С и н а г р е в а ю т в т е ч е н и е 
1 5 м и н п р и 1 0 0 °С; н а б л ю д а ю т т е м н о - к р а с н ы е п я т н а н а с в е т л о -
ф и о л е т о в о м ф о н е . П р е д е л о б н а р у ж е н и я 3 - 5 м к г / п я т н о . 

В е л и ч и н ы Rf к а р б о н о в ы х к и с л о т : 

В и н н а я кислота 0 , 1 5 - 0 , 2 0 
Малоновая кислота 0 , 2 5 - 0 , 3 0 
Молочная кислота 0 , 4 5 - 0 , 5 0 
Я н т а р н а я кислота 0 , 6 0 - 0 , 6 5 
Ф у м а р о в а я кислота 0 ,80 
Стеариновая кислота 0 , 9 5 - 1 , 0 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r П " 
ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) . Р е ­
ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а 
в о л н ы 5 5 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 3 х 
х 4 , 0 м м . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а ­
л а д е н с и т о м е т р а - 5 , 0 - 6 0 , 0 м к г [ 3 ] . 

Н а р и с . 3 . 2 4 п р е д с т а в л е н а д е н -
с и т о г р а м м а с м е с и к а р б о н о в ы х к и ­
с л о т . 

Рис . 3.24. Д е н с и т о г р а м м а смеси к а р ­
боновых кислот ( с о д е р ж а н и е к а ж д о ­
го компонента 2 0 м к г ) [3]: 
1 - винная к и с л о т а ; 2 - малоновая к и с л о ­
т а ; 3 - молочная к и с л о т а ; 4 - янтарная 
к и с л о т а ; 5 - фумаровая к и с л о т а ; 6 - стеа­
риновая кислота 

* Обязателен тест на н а л и ч и е пероксидов . 

8.6. КАРБОНОВЫЕ КИСЛОТЫ. ИХ ЭФИРЫ И УГЛЕВОДЫ 
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3.6.2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОНСЕРВАНТОВ - ПРОИЗВОДНЫХ 
4-ГИДРОКСИБЕНЗОЙНОЙ КИСЛОТЫ 

4 - Г и д р о к с и б е н з о й н а я к и с л о т а и ее э ф и р ы ( м е т и л о в ы й , э т и л о ­
в ы й и п р о п и л о в ы й ) ш и р о к о и с п о л ь з у ю т с я в п и щ е в о й п р о м ы ш ­
л е н н о с т и в к а ч е с т в е к о н с е р в а н т о в п р и п р о и з в о д с т в е ф р у к т о в ы х 
с о к о в и о в о щ н ы х к о н с е р в о в [ 1 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я с л е ­
д у ю щ и х к о н с е р в а н т о в : п р о п и л о в о г о э ф и р а 4 - г и д р о к с и б е н з о й н о й 
к и с л о т ы ( П Г Б ) , э т и л о в о г о э ф и р а 4 - г и д р о к с и б е н з о й н о й к и с л о т ы 
( Э Г Б ) , м е т и л о в о г о э ф и р а 4 - г и д р о к с и б е н з о й н о й к и с л о т ы ( М Г Б ) и 
4 - г и д р о к с и б е н з о й н о й к и с л о т ы ( Г Б ) : 

Н О — С 6 Н — С О О Н НО—С 6 Н 4 —СООСНз 
ГБ МГБ 

но—с6н4— соосн2—сн3 но—С 6Н 4—СООСН 2—сн 2—сн 3 

ЭГБ ПГБ 

И с п о л ь з о в а л и с т а н д а р т ы П Г Б , Э Г Б , М Г Б и Г Б ф и р м ы " E l a n k o " 
( С Ш А ) . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и R P - 1 8 W / U V " , н а с т е к л я н н о й 

п о д л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , C a t . N o . 8 1 1 0 7 5 , ф и р м ы " M a c h e r e y - N a g e l " 
( Г е р м а н и я ) . 

П о д в и ж н а я ф а з а : а ц е т о н - в о д а ( 4 0 + 6 0 , v/v); ф р о н т э л ю е н т а 
7 ,5 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 3 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 1 8 - 2 0 °С [ 2 - 4 ] . 

Визуализация пятен консервантов на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 2 0 м и н , 2 0 °С) п р о с м а т р и в а ю т 
п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м , д л и н а в о л н ы 2 5 4 н м ; н а б л ю д а ю т т е м ­
н о - с и н и е п я т н а н а с в е т л о - г о л у б о м ф о н е . П р е д е л о б н а р у ж е н и я 
0 , 3 м к г / п я т н о . 

В е л и ч и н ы R/ к о н с е р в а н т о в : 

ПГБ 0,24 МГБ 0,42 
ЭГБ 0,32 ГБ 0,60 

I T 
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Рис. 3.25. Денситограмма модель­
ной смеси консервантов-производ­
ных 4-гидроксибензойной кисло­
ты: 
1 - П Г Б ; 2 - Э Г Б ; 3 - М Г Б ; 4 - Г Б 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от 
н и ж н е г о края хроматограммы, по оси 
ординат - величина денситометриче-
ского сигнала 

К о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r I I " ф и р м а " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) ; 
д л и н а в о л н ы 2 5 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 3 x 3 , 0 м м . П р е д е л д е т е к ­
т и р о в а н и я э т и х с о е д и н е н и й 0 , 5 м к г / п я т н о . 

Н а р и с . 3 . 2 5 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а : П Г Б , Э Г Б , М Г Б и Г Б . 
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3.6.3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ УГЛЕВОДОВ 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я с м е ­
с и у г л е в о д о в - л а к т о з ы , ф р у к т о з ы , а р а б и н о з ы , к с и л о з ы и р а м н о -
з ы [ 2 ] : 

н н 

н он н о он 
Ксилоза Рамноза 

3.6. К А Р Б О Н О В Ы Е К И С Л О Т Ы . И Х Э Ф И Р Ы И У Г Л Е В О Д Ы 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х - п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 " н а с т е к ­

л я н н о й п о д л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) , A r t . 
5 6 3 1 . П е р е д э к с п е р и м е н т о м п л а с т и н к и п р о м ы в а л и и а к т и в и р о в а ­
л и , к а к о п и с а н о в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : п р о п а н о л - 2 - 0 , 7 5 % - й в о д н ы й р а с т в о р б о р ­
н о й к и с л о т ы — л е д . у к с у с н а я к и с л о т а ( 4 0 + 5 + 1 , v/v), ф р о н т э л ю -
е н т а 8 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 1 ч 2 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен углеводов на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у п р и 2 0 °С ( 3 0 м и н ) н а 1,0 с п о ­
г р у ж а ю т в к ю в е т у с р а с т в о р о м о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а ( 5 0 0 м г 
4 - а м и н о г и п п у р о в о й к и с л о т ы + 5 0 м л 9 5 % -го э т а н о л а + 5 0 м л т о ­
л у о л а ) , в ы с у ш и в а ю т ( 1 0 м и н , 2 5 °С), н а г р е в а ю т в т е ч е н и е 8 - 1 0 м и н 
п р и 1 4 0 "С, о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы и п р о с м а т р и ­
в а ю т п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м , д л и н а в о л н ы 3 6 5 н м ; н а б л ю д а ю т 
п я т н а г е к с о з и п е н т о з в в и д е я р к о - о р а н ж е в ы х ф л у о р е с ц и р у ю щ и х 
з о н н а б е л о м ф о н е [ 3 ] . 

Н а р и с . 3 . 2 6 п р е д с т а в л е н о х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е р а з д е л е н и е п я ­
т и м о н о с а х а р и д о в . 

4 

/ 2 3 

Рис. 3.26. Хроматографическое разделение пяти моносахаридов: 
/ - л а к т о з а ; 2 - ф р у к т о з а ; 3 - смесь моносахаридов; 4 - арабиноза; 5 - ксилоза ; 6 -
рамноза 

Рис. 3.27. Денситограмма смеси пяти моносахаридов (содержание каж­
дого моносахарида в пятне 4,0 мг): 
/ - л а к т о з а ; 2 - ф р у к т о з а ; 3 - арабиноза; 4 - ксилоза; 5 - рамноза 
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К о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r I I " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) . 
Р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; и з м е р е н и е и н т е н с и в н о с т и ф л у о р е с ­
ц е н ц и и , д л и н а в о л н ы в о з б у ж д е н и я 3 1 3 н м ; д л и н а в о л н ы ф л у о р е с ­
ц е н ц и и 4 8 0 н м ; ф и л ь т р F L - 4 6 ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 2 x 4 , 0 м м . 

П р е д е л ы д е т е к т и р о в а н и я у г л е в о д о в в х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х з о ­
н а х , н г : 

Ксилоза 10-20 
Фруктоза, арабиноза и рамноза . 50-100 
Лактоза 1,0-2,0 

Н а р и с . 3 . 2 7 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а с м е с и п я т и м о н о с а ­
х а р и д о в . 
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3.7. АНАЛИЗ ГЕРБИЦИДОВ, ПЕСТИЦИДОВ, 
ПОЛИЦИКЛИЧЕСКИХ АРОМАТИЧЕСКИХ УГЛЕВОДОРОДОВ 

И ФОСФОРОРГАНИЧЕСКИХ ОТРАВЛЯЮЩИХ ВЕЩЕСТВ 

3.7.1. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЭКОЛОГИЧЕСКИ ЧИСТОГО ГЕРБИЦИДА 
БИАЛОФОСА В КУЛЬТУРАЛЬНОЙ ЖИДКОСТИ 

О 
k 

сн 3—р—сн 2сн 2—C H C O N H —сн—C O N H —сн—соон 
ОН NH 2 СН 3 СН 3 

Биалофос 

о 

t 
с н 3 — р — с н 2 с н 2 — с н —С О О Н 

ОН NH 2 

Фосфинотрицин 

П е п т и д н ы й г е р б и ц и д б и а л о ф о с ( В А ) : - 4 - ( г и д р о к с и м е т и л ф о с -
ф о н о и л ) - Ь - 2 - а м и н о б у т и р и л - Ь - а л а н и л - Ь - а л а н и н . П р о д у ц и р у е м ы й 

3.7. АНАЛИЗ ГЕРБИЦИДОВ. ПЕСТИЦИДОВ, ПАУ И ФОВ 

к у л ь т у р о й Streptomyces hygroscopicus, о н н е т о л ь к о о б л а д а е т ш и ­
р о к и м с п е к т р о м г е р б и ц и д н о й а к т и в н о с т и , н о и с о в р е м е н е м х о р о ­
ш о р а з р у ш а е т с я п о д в о з д е й с т в и е м ф е р м е н т о в , в ы д е л я е м ы х п о ч ­
в е н н ы м и м и к р о о р г а н и з м а м и [ 1 - 3 ] . К у л ь т у р а л ь н а я ж и д к о с т ь Str. 
hygroscopicus п о м и м о В А с о д е р ж и т : ф о с ф и н о т р и ц и н ( F T ) , L - а л а -
н и н , 1 , - а л а н и л - 1 ; - г л у т а м и н о в у ю к и с л о т у , а т а к ж е н е к о т о р ы е к о ­
р о т к и е п е п т и д ы . Ф о с ф и н о т р и ц и н ( Ь - 2 - а м и н о - ( 4 - г и д р о к с и м е т и л -
ф о с ф о н о и л ) - м а с л я н а я к и с л о т а ) я в л я е т с я б л и ж а й ш и м п р е д ш е с т ­
в е н н и к о м В А , о б л а д а е т г е р б и ц и д н о й а к т и в н о с т ь ю [ 3 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я В А 
и F T в КЖ. В к а ч е с т в е с т а н д а р т о в и с п о л ь з о в а л и к о м м е р ч е с к и е 
п р е п а р а т ы ф и р м ы " M e j j i S e i k a K a i s h a " ( Я п о н и я ) . П р о б ы КЖ Str. 
hygroscopicus р а з б а в л я л и 3 0 % - м э т и л о в ы м с п и р т о м , т щ а т е л ь ­
н о п е р е м е ш и в а л и , ц е н т р и ф у г и р о в а л и ( 1 2 0 0 0 о б / м и н ) в т е ч е н и е 
1 0 м и н , и н а д о с а д о ч н у ю ж и д к о с т ь и с п о л ь з о в а л и д л я р а б о т ы . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 
в р е м я н а с ы щ е н и я 1,0 ч п р и 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " С о р б ф и л " П Т С Х - П - В , 1 0 х 1 5 с м 
( Р о с с и я ) . П р о ц е д у р а п р о м ы в а н и я и а к т и в и р о в а н и я п л а с т и н о к 
о п и с а н а в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : п р о п а н о л - 2 - 2 5 % - й в о д н ы й а м м и а к ( 3 + 1 , 
v/v); ф р о н т р а с т в о р и т е л я 9 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 6 0 - 6 5 м и н ; 
т е м п е р а т у р а 2 0 "С. 

Визуализация пятен ВА и F T на хроматограмме 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у в ы д е р ж и в а ю т п р и 1 2 0 °С 
в т е ч е н и е 3 0 м и н , о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы и п о ­
г р у ж а ю т н а 1 7 - 2 0 с в к ю в е т у с р а с т в о р о м о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а ­
г е н т а ( 0 , 3 % - й р а с т в о р н и н г и д р и н а в а ц е т о н е , к о т о р ы й с о д е р ж и т 
3 , 0 % л е д . у к с у с н о й к и с л о т ы ) , в ы с у ш и в а ю т п р и 2 0 °С в т е ч е н и е 1 5 
м и н , з а т е м в ы д е р ж и в а ю т п р и 7 0 °С в т е ч е н и е 2 0 м и н , н а б л ю д а ю т 
м а л и н о в ы е п я т н а н а б е л о м ф о н е . П р е д е л ы о б н а р у ж е н и я В А и F T 
с о с т а в л я ю т 0 , 5 и 0 , 1 м к г / п я т н о с о о т в е т с т в е н н о [ 4 ] . 

Х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е р а з д е л е н и е к о м п о н е н т о в КЖ Str. hygro­
scopicus п р е д с т а в л е н о н а р и с . 3 . 2 8 . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " Ш и м а д з у " , м о д е л ь C S - 9 2 0 ; р е ж и м р а б о т ы - о т р а ­
ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 5 3 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 4 x 0 , 4 м м . О б л а с т ь 
л и н е й н о г о с и г н а л а д л я В А 0 , 8 - 4 , 0 и д л я F T 0 , 2 - 2 , 0 м к г / п я т н о . 
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о о 

О 0 с * 

с? 
0 

0 
0 0 0 

0 
1 * * 1 1 о 
1 2 3 4 5 6 

Р и с . 3 . 2 8 . Х р о м а т о г р а ф и ч е с к о е 
разделение компонентов К Ж Str. 
hygroscopicus: 
1 - биалофос; 2 - ф о с ф и н о т р и ц и н ; 3 -
L - а л а н и н ; 4 - £ - а л а н и л - 1 , - а л а н и н ; 5 -
смесь веществ стандартов; 6 - К Ж Str. 
hygroscopicus 

Н а р и с . 3 . 2 9 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а К Ж Str. hygro­

scopicus. 
Р е з у л ь т а т ы к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я В А и F T и м е т р о л о ­

г и ч е с к и е х а р а к т е р и с т и к и м е т о д и к и п р и в е д е н ы в т а б л . 3 . 1 0 . 

3000 

90 80 70 60 50 40 30 20 10 L, мм 

Рис . 3.29. Д е н с и т о г р а м м а К Ж Str. hygroscopicus: 
1 - биалофос; 2 - фосфинотрицин ; 3 - L - а л а н и н ; 4 - £ - а л а н и л - £ - а л а н и н ; 5 - не-
идентифицированный п р о д у к т 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от верхнего края хроматограммы, по оси ор­
динат - величина денситометрического сигнала 

3.7. АНАЛИЗ ГЕРБИЦИДОВ, ПЕСТИЦИДОВ, ПАУ И ФОВ 
2 0 1 

ТАБЛИЦА 3.10 
Количественное определение ВА и F T ( м г / м л ) в К Ж Str. hygroscopicus 

и метрологические х а р а к т е р и с т и к и методики 

Номер 
образца X ±рх е, % Номер 

образца X ±рх 

1 ВА 3,1 0 ,127 4 Д 6 ВА 3,7 0 ,126 3,4 
F T 2,2 0 ,066 3,0 FT 1,6 0,032 2,0 

2 В А 3,4 1,105 3,1 7 ВА 4,0 0 ,148 3,7 
FT 2,0 0 ,056 2,8 FT 2,3 0,08 3,5 

3 ВА 3,7 0 ,144 3,9 8 ВА 3,0 0,062 2,1 
FT 1,8 0 ,04 2,1 FT 1,5 0 ,047 3,1 

4 В А 3,0 0 ,74 3,2 9 ВА 2,9 0 ,096 3,3 
F T 1,3 0,38 2,9 FT 1,6 0 ,023 1,4 

5 ВА 3,1 0 ,117 3,8 10 ВА 3,4 0 ,121 3,6 
FT 1,8 0 ,065 3,6 FT 2,0 0,046 2,3 

п = 5; Р = 0,95 
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3.7.2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПЕСТИЦИДОВ В ПИТЬЕВОЙ ВОДЕ 

В с о о т в е т с т в и и с п о л о ж е н и е м Е в р о п е й с к о г о С о ю з а п о к о н т р о ­

л ю и к а ч е с т в у п и т ь е в о й в о д ы с 1 9 8 0 г . в о в с е х е в р о п е й с к и х с т р а ­

н а х ­ ч л е н а х Е С в в о д я т с я п р е д е л ь н о д о п у с т и м ы е н о р м ы н а о б щ е е 
с о д е р ж а н и е п е с т и ц и д о в и п р о д у к т о в и х м е т а б о л и з м а в п и т ь е в о й 
в о д е н а у р о в н е 5 0 0 н г / л и 1 0 0 н г / л о т д е л ь н о г о в е щ е с т в а . О п р е д е ­

л е н и ю п о д в е р г а ю т с я о к о л о 3 0 0 р а з р е ш е н н ы х к п р и м е н е н и ю п е с ­

т и ц и д о в и и х о с н о в н ы х м е т а б о л и т о в [ 1 , 2 ] . 
П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я о п р е д е л е н и я п я т и п е с т и ц и д о в 

т р и а з и н о в о г о р я д а . 
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С 1 

СНз N ^ N О 

Н С — H N N N H 2 N N 

С Н 3 С 2 Н 5 — N H N N H — С 2 Н 5 

Десетилатаразин Симазин 

С1 

Н С — N H N N H — С 2 Н 5 

I 
С Н 3 

Атразин 

С т а н д а р т н ы е о б р а з ц ы п е с т и ц и д о в : д е с е т и л а т а р а з и н а , г е к с а з и -
н о н а , с и м а з и н а , а т р а з и н а и к р и м и д и н а п р о и з в о д с т в а ф и р м ы 
" S i g m a " ( С Ш А ) . П е с т и ц и д ы э к с т р а г и р о в а л и и з п и т ь е в о й в о д ы 
р а в н ы м о б ъ е м о м х л о р о ф о р м а 3 р а з а , х л о р о ф о р м н ы е в ы т я ж к и 
о б ъ е д и н я л и , у п а р и в а л и д о с у х а ( п р и п о н и ж е н н о м д а в л е н и и ) , и 
о с т а т о к р а с т в о р я л и в х л о р о ф о р м е ( м и н и м а л ь н ы й о б ъ е м ) [ 3 ] . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н о й к а м е р е ; 
в р е м я н а с ы щ е н и я 3 0 м и н п р и 2 5 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " N a n o - D u r a s i l - 2 0 U V 2 5 4 " , C a t . 
N o . 8 1 2 0 1 0 , 1 0 x 1 0 с м н а с т е к л я н н о й п о д л о ж к е ф и р м ы " M a c h e r e y -
N a g e l " ( Г е р м а н и я ) . 

П о д в и ж н а я ф а з а : х л о р о ф о р м - а ц е т о н ( 9 5 + 5 , v/v); ф р о н т э л ю -
е н т а 9 , 8 м м ; в р е м я р а з д е л е н и я 2 5 м и н п р и 2 0 °С. 

Визуализация пятен пестицидов на хроматограмме 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у ( 1 0 м и н ) п р о с м а т р и в а ­
ю т п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м п р и д л и н е в о л н ы 2 5 4 н м и н а б л ю д а ю т 
т е м н ы е п я т н а н а с в е т л о - з е л е н о м ф о н е . 

В е л и ч и н ы Rf п е с т и ц и д о в : 

Десетилатаразин 0,26 А т р а з и н 0 ,50 
Гексазинон 0 ,35 К р и м и д и н 0 ,65 
Симазин 0 ,43 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я п е с т и ц и д о в 0 , 0 5 м к г / п я т н о . 

3.7. А Н А Л И З Г Е Р Б И Ц И Д О В . П Е С Т И Ц И Д О В . П А У И Ф О Б 2 0 3 

Р и с . 3 . 3 0 . Д е н с и т о г р а м м а с м е с и 
п я т и п е с т и ц и д о в т р и а з и н о в о г о 
р я д а : 
/ - десетилатаразин; 2 - гексазинон; 3 -
симазин; 4 - атразин; 5 - к р и м и д и н 
П о оси абсцисс о т л о ж е н о расстояние от 
нижнего края хроматограммы, по оси 
ординат - величина денситометриче-
ского сигнала 

Количественное определение 

4 
О) 

о ш 
т 

Д е н с и т о м е т р " D e s a g a " C D - 6 0 
ф и р м ы " D e s a g a " ( Г е р м а н и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; 
п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 3 x 4 , 0 м м ; 
д л и н а в о л н ы 2 4 0 н м . О б л а с т ь 
л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т ­
р а д л я п е с т и ц и д о в т р и а з и н о в о г о 
р я д а л е ж и т в и н т е р в а л е от 0 , 1 
д о 0 , 4 м к г / п я т н о . 

Н а р и с . 3 . 3 0 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а с м е с и п я т и 
ц и д о в т р и а з и н о в о г о р я д а . 

L, мм 

п е с т и -

Л И Т Е Р А Т У Р А 

1. Werner G. U n t e r s u c h u n g e n z u r Ana ly t ik und z u m V o r k o m m e n von Tr iaz -
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P . 4 0 - 4 5 . 

3.7.3. О П Р Е Д Е Л Е Н И Е П О Л И Ц И К Л И Ч Е С К И Х АРОМАТИЧЕСКИХ 
УГЛЕВОДОРОДОВ В ПИТЬЕВОЙ ВОДЕ (ГЕРМАНИЯ) 

П о л и ц и к л и ч е с к и е а р о м а т и ч е с к и е у г л е в о д о р о д ы ( П А У ) о б л а ­
д а ю т к а н ц е р о г е н н о й а к т и в н о с т ь ю и в с л е д о в ы х к о л и ч е с т в а х п р и ­
с у т с т в у ю т в в о д е , в о з д у х е , п о ч в е , а т а к ж е в п и щ е в ы х п р о д у к т а х . 
Н о р м а с о д е р ж а н и я П А У в п и т ь е в о й в о д е в Г е р м а н и и с о с т а в л я е т 
0 , 2 ± 0 , 0 4 м к г / л ( р а с с ч и т а н о н а у г л е р о д ) [ 1 ] . В д а н н о м п р и м е р е р а с ­
с м о т р е н о к о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е б е н з о ^ Ы ) п е р и л е н а , и н д е -
н о ( 1 , 2 , 3 - с с 1 ) п и р е н а , б е н з о ( Ь ) ф л ю о р а н т е н а , б е н з о ( к ) ф л ю о р а н т е н а 
и ф л ю о р а н т е н а с п о м о щ ь ю м е т о д а П Х в п и т ь е в о й в о д е в Г е р м а ­
н и и [ 2 , 3 ] . 
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B e H 3 o ( g h i ) n e p i w e H С 2 2 Н 1 2 

М = 2 7 6 , 3 4 г / м о л ь 9 5 , 6 % С 

Индено(1,2,3-сс1)пирен С 2 2 Н 1 2 

М = 2 7 6 , 3 4 г / м о л ь 9 5 , 6 % С 

Бензо(а )пирен С 2 0 Н 1 2 

М = 2 5 2 , 3 2 г / м о л ь 9 5 , 2 % С 

Бензо(Ь)флюорантен С 2 0 Н 1 2 

М = 252 ,32 г / м о л ь 9 5 , 2 % С 

Б е н з о ( к ) ф л ю о р а н т е н С 2 0 Н 1 2 

М = 2 5 2 , 3 2 г / м о л ь 9 5 , 2 % С 

Ф л ю о р а н т е н C 1 6 H i „ 

М = 2 0 2 , 2 5 г / м о л ь 9 5 , 0 % С 

С т а н д а р т н ы е р а с т в о р ы о б р а з ц о в П А У б ы л и п р и г о т о в л е н ы и з 
п р е п а р а т о в ф и р м ы " E h r e n d o r f e r " ( Г е р м а н и я ) , ч и с т о т а п р е п а р а т о в 
- 9 8 % . И с с л е д у е м ы е о б ъ е к т ы - о б р а з ц ы п и т ь е в о й в о д ы п о с л е п р о -
б о п о д г о т о в к и , в ы п о л н е н н о й п о м е т о д и к а м [ 2 , 3 ] . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е п р и т е м п е р а т у р е 2 0 °С. 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " N a n o - S i l - P A H " н а с т е к л я н н о й 

п о д л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , ф и р м ы " M a c h e r e y - N a g e l " ( Г е р м а н и я ) , C a t . 
N o . 8 1 1 0 5 0 [ 4 - 6 ] . 

П о д в и ж н а я ф а з а : х л о р и с т ы й м е т и л е н ; ф р о н т э л ю е н т а 8 , 0 с м ; 
в р е м я р а з д е л е н и я 2 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

3.7. А Н А Л И З Г Е Р Б И Ц И Д О В , П Е С Т И Ц И Д О В . П А У И Ф О В 

Визуализация пятен П А У на хроматограммах 
В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 5 м и н , 2 0 °С) н а 2 с п о г р у ж а ю т в 

к ю в е т у с с м е с ь ю п а р а ф и н - к - г е к с а н (1 + 2 , v/v), ч е р е з 1 0 м и н 
п р о с м а т р и в а ю т п о д у л ь т р а х е м и с к о п о м , д л и н а в о л н ы 3 6 5 н м , и 
н а б л ю д а ю т ф л у о р е с ц и р у ю щ и е п я т н а П А У . 

В е л и ч и н ы hRf и с с л е д у е м ы х П А У : 
BeH3o[ghi ]nepmieH 27 Бензо[Ь]флюорантен 41 
Индено[1,2,3-сс1]пирен 3 4 Бензо[к ]флюорантен 4 5 
Бензо[а]пирен 37 Ф л ю о р а н т е н 49 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я 2 0 - 4 0 н г / п я т н о . 

Количественное определение 
Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r П " ф и р м ы " C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) . 

Р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; и з м е р е н и е и н т е н с и в н о с т и ф л у о р е с ц е н ­
ц и и , д л и н а в о л н ы в о з б у ж д е н и я 3 6 5 н м , д л и н а в о л н ы ф л у о р е с ц е н ц и и 
4 5 0 н м ; ф и л ь т р F L - 3 9 ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 , 2 x 4 , 0 м м . Н а р и с . 3 . 3 1 
п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а с м е с и ш е с т и и с с л е д о в а н н ы х П А У . 

Л И Т Е Р А Т У Р А 

1. B e k a n n t m a c h u n g d e r N e u f a s s u n g d e r 
T r i n k w a s s e r v e r d u u n g Vom 5 . 1 2 . 9 1 
(BGBL IS 2612) u n d (BGBL IS 2613) . 

2. R ich len ie des R a t e s uber die Qua l i t a t 
des W a s s e r f u r menschl ichen Gebrauch 
Vom 15 .07 .80 ( A m t s b l a t t der EG N r . 
L 2 2 9 / 1 1 ) . 

3 . W o r l d H e a l t h O r g a n i z a t i o n " G u i d e ­
l ines for D r i n k i n g W a t e r Qual i ty" . V. 1 
and 2 . G e n t . 1984 . 

4 . Slifkin M. A., Lin S. H. // J . Chroma-
tog r . 1983.V. 2 6 9 . P . 1 0 3 - 1 0 7 . 

5. Slifkin M. A., Singh H. / / J . Chroma-
tog r . 1984.V. 3 0 3 . P . 1 0 9 - 1 9 2 . 

6. Funk W., Gluck V., Donnevert G. / / J . Pla­
na r Chromatogr . 1992. V. 5. P . 2 8 - 3 2 . 

Рис . 3 . 3 1 . Д е н с и т о г р а м м а П А У (содер­
ж а н и е к а ж д о г о к о м п о н е н т а 2 0 нг в 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й зоне) : 
1 - б е н з о ^ М ] п е р и л е н ; индено[1 ,2,3-с(1]пирен; 
2 - бензо[а]пирен; 3 - бензо[Ь]флюорантен; 
4 - бензо[к]флюорантен; 5 - флюорантен 
П о оси абсцисс о т л о ж е н ы значения hRf, по 
оси ординат - в е л и ч и н а денситометрического 
сигнала 
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3.7.4. АНАЛИЗ ФОСФОРОРГАНИЧЕСКИХ ОТРАВЛЯЮЩИХ ВЕЩЕСТВ 

Ф о с ф о р о р г а н и ч е с к и е о т р а в л я ю щ и е в е щ е с т в а ( Ф О В ) д о с и х п о р 
с о с т о я т н а в о о р у ж е н и и а р м и й м н о г и х г о с у д а р с т в [ 1 ] . Э т и с о е д и н е ­
н и я о б л а д а ю т н е р в н о - п а р а л и т и ч е с к и м д е й с т в и е м и х а р а к т е р и з у ­
ю т с я в ы с о к о й т о к с и ч н о с т ь ю . Т а к , с м е р т е л ь н а я к о н ц е н т р а ц и я п р и 
д е й с т в и и ч е р е з о р г а н ы д ы х а н и я ч е л о в е к а в т е ч е н и е 1 0 м и н со­
с т а в л я е т 7 x 1 0 3 - 1 , 5 х 1 0 2 м г в 1 л в о з д у х а [ 2 ] . Т о к с и ч н о е д е й с т в и е 
Ф О В с в я з а н о с о с п о с о б н о с т ь ю и н г и б и р о в а т ь р а з л и ч н ы е ф е р м е н т ы , 
г л а в н ы м о б р а з о м х о л и н э с т е р а з у - ф е р м е н т , о т в е т с т в е н н ы й з а п е ­
р е д а ч у н е р в н ы х и м п у л ь с о в [ 3 ] . 

В т а б л . 3 . 1 1 п р е д с т а в л е н ы с т р у к т у р н ы е ф о р м у л ы р я д а н а и б о ­
л е е р а с п р о с т р а н е н н ы х Ф О В . 

Т А Б Л И Ц А 3.11 

Структурные формулы, названия и аббревиатуры 
наиболее распространенных ФОВ 

Соединение Структурная формула Название 
(общепринятое) 

Аббре­
виатура 

Этил-N.N'-
диметилциано-
фосфат 

с н 3 с н 2 о ч О 
р 

( C H 3 ) 2 N / \ N 

Табун GA 

Метилизопропил-
фторфосфат 

(сн 3) 2сно ч О 

X 
Н 3 С F 

Зарин GB 

Метилпинако-
лилфторфосфат 

(СН 3) 3ССН(СН 3)О х о X 
Н 3С F 

Зоман GD 

Диизопропил-
фторфосфат 

[сн 3) 2сно х о 
р 

(СН 3) 2СНО / \ 

Диизопро-
пилфтор-
фосфат 

PF-3 

Метил-О-этил-8-2- < 
диизопропилами-
нофосфотиолат 

:н 3сн 2о х о 
, \ / C H ( C H 3 ) 2  

Н 3 С S C H 2 C H 2 N 

Ч С Н ( С Н 3 ) 2 

VX VX 

* Данные аббревиатуры используются в армии С Ш А . 

3.7. А Н А Л И З Г Е Р Б И Ц И Д О В . П Е С Т И Ц И Д О В . П А У И Ф О В 

П Х , а т а к ж е П Х с п р и н у д и т е л ь н ы м д в и ж е н и е м э л ю е н т а 
( O P L C ) б ы л и и с п о л ь з о в а н ы д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я 
с м е с и т а б е л ь н ы х Ф О В в в о з д у х е , в о д е , п о ч в е и п р о б а х р а с т и т е л ь ­
н о г о и ж и в о т н о г о п р о и с х о ж д е н и я [ 4 , 5 ] . 

П р о б о п о д г о т о в к а о с у щ е с т в л я л а с ь с о г л а с н о м е т о д и к а м , п р е д ­
с т а в л е н н ы м в р а б о т е [ 5 ] . 

С т а н д а р т н ы е р а с т в о р ы т а б е л ь н ы х Ф О В в к о н ц е н т р а ц и я х 1 0 ~ 7 -
1 0 " 8 % б ы л и п р и г о т о в л е н ы в х л о р о ф о р м е [ 4 ] . 

Условия хроматографирования [4] 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 " , 1 0 x 1 0 с м , A r t . 

5 6 2 6 , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) . П е р е д э к с п е р и м е н т о м п л а с т и н ­
к и п р о м ы в а л и м е т а н о л о м , в ы с у ш и в а л и п р и к о м н а т н о й т е м п е р а ­
т у р е и а к т и в и р о в а л и п р и 1 3 0 С в т е ч е н и е 2 0 м и н . 

П о д в и ж н а я ф а з а : д и и з о п р о п и л о в ы й э ф и р * - б е н з о л - т е т р а -
г и д р о ф у р а н - н - г е к с а н ( 1 0 + 7 4 - 5 + 1 1 , v/u); ф р о н т э л ю е н т а 6 , 0 с м ; 
в р е м я р а з д е л е н и я 1 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Условия хроматографирования 
с принудительным движением элюента [4] 

Г о р и з о н т а л ь н о е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 " , 2 0 x 2 0 с м , A r t . 

5 7 2 1 , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) . П е р е д э к с п е р и м е н т о м п л а с т и н ­
к и п р о м ы в а л и м е т а н о л о м , в ы с у ш и в а л и п р и к о м н а т н о й т е м п е р а ­
т у р е и а к т и в и р о в а л и п р и 1 3 0 °С в т е ч е н и е 2 0 м и н . 

П о д в и ж н а я ф а з а : д и и з о п р о п и л о в ы й э ф и р - б е н з о л - т е т р а г и д -
р о ф у р а н - н - г е к с а н ( 1 0 + 7 + 5 + 1 1 , v/v). 

У с т а н о в к а " C h r o m p r e s s " , м о д е л ь 2 5 , с н а б ж е н н а я " с э н д в и ч -
к а м е р о й " д л я г о р и з о н т а л ь н о г о э л ю и р о в а н и я , ф и р м ы " O P L C - N i t , 
L t d . " ( В е н г р и я ) . В х о д н о е д а в л е н и е 5 0 а т м , в н у т р е н н и й д и а м е т р 
о т в е р с т и я п о д а ч и э л ю е н т а 0 , 2 5 м м ; с к о р о с т ь п о д а ч и э л ю е н т а 
0 , 4 5 м л / м и н ; в р е м я р а з д е л е н и я 7 , 5 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен ФОВ на хроматограммах [5] 

В ы с у ш е н н у ю п р и 2 0 °С х р о м а т о г р а м м у в ы д е р ж и в а ю т п р и 
1 0 0 °С в т е ч е н и е 3 0 м и н , о х л а ж д а ю т д о к о м н а т н о й т е м п е р а т у р ы и 
о п р ы с к и в а ю т р а с т в о р о м о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а ( н а с ы щ е н ­
н ы й в о д н ы й р а с т в о р х л о р и д а к о б а л ь т а ( Ш ) , с о д е р ж а щ и й 1 ,0 % 

Обязателен тест на пероксиды. 
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TLC 

2,000 

1 ЗВ Ш 

vx, vx2 

0,000 - 0,000-

OPLC 

Рис. 3.32. Денситограмма (а) и хроматограмма (б) VX 1 ; VX 2 , GB, GA, 
GD и PF-3 [4] . Получены с помощью ПХ (TLC) и ПХ с принудительным 
движением элюента (OPLC) 

3 0 % - г о п е р о к с и д а в о д о р о д а и 5 , 0 % г и д р о к с и д а н а т р и я ) ; н а б л ю ­
д а ю т г о л у б ы е п я т н а н а б е л о м ф о н е . П р е д е л о б н а р у ж е н и я Ф О Б 1 5 -
2 0 н г в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

К о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е [ 4 ] 

Д е н с и т о м е т р " S h i m a d z u C S 9 0 0 " ф и р м ы " S h i m a d z u " ( Я п о н и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 5 8 5 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 
0 , 2 х 2 , 0 м м . О б л а с т ь л и н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а 3 0 - 1 0 0 н г 
Ф О Б в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

Н а р и с . 3 . 3 2 п р е д с т а в л е н ы д е н с и т о г р а м м ы и х р о м а т о г р а м м ы 
п я т и т а б е л ь н ы х Ф О Б , п о л у ч е н н ы е с п о м о щ ь ю П Х ( T L C ) и П Х с 
п р и н у д и т е л ь н ы м д в и ж е н и е м э л ю е н т а ( O P L C ) . 
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3.8. А Н А Л И З Н А Р К О Т И Ч Е С К И Х В Е Щ Е С Т В 

3 . 8 . ПРИМЕНЕНИЕ ПЛАНАРНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ 
В АНАЛИЗЕ НАРКОТИЧЕСКИХ ВЕЩЕСТВ 

2 0 9 

В н а с т о я щ е е в р е м я в о в с е м м и р е и н т е н с и ф и ц и р у е т с я н е з а к о н ­
н о е п р о и з в о д с т в о и о б о р о т н а р к о т и ч е с к и х , п с и х о т р о п н ы х и с и л ь ­
н о д е й с т в у ю щ и х о д у р м а н и в а ю щ и х в е щ е с т в . 

В э т о й с в я з и у с и л и в а е т с я к о н т р о л ь з а п р о и з в о д с т в о м , р а с п р о ­
с т р а н е н и е м и у п о т р е б л е н и е м л ю б о г о н а р к о т и ч е с к о г о в е щ е с т в а . А н а ­
л и з н а р к о т и ч е с к и х , п с и х о т р о п н ы х , с и л ь н о д е й с т в у ю щ и х о д у р м а ­
н и в а ю щ и х в е щ е с т в и м е е т с п е ц и ф и ч е с к и е о с о б е н н о с т и , г л а в н о й и з 
к о т о р ы х я в л я е т с я с к р и н и н г о б ъ е к т о в н е и з в е с т н о г о с о с т а в а [ 1 - 3 ] . 

П Х б ы л а и с п о л ь з о в а н а д л я р а з д е л е н и я и о п р е д е л е н и я с о д е р ­
ж а н и я о п и а т о в в н е к о т о р ы х в и д а х р а с т и т е л ь н о г о с ы р ь я и с и н т е ­
т и ч е с к и х п р е п а р а т о в . 

R , = H (морфин) 
R ! = M e C O (героин) 
Н 
=МеСО ( 6 - а ц е т и л м о р ф и н ) 
Me 
=Н (кодеин) 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х - п л а с т и н к и " K i e s e l g e l 6 0 " н а с т е к ­

л я н н о й п о д л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) , A r t . 
5 6 3 1 . П е р е д э к с п е р и м е н т о м п л а с т и н к и п р о м ы в а л и и а к т и в и р о в а ­
л и , к а к о п и с а н о в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : м е т а н о л - х л о р о ф о р м - в о д а ( 1 2 + 8 + 2 , v/v); 
ф р о н т э л ю е н т а 6 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 2 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен опиатов на хроматограммах 

В ы с у ш е н н у ю х р о м а т о г р а м м у ( 1 0 м и н , 2 0 °С) п о г р у ж а ю т н а 4 с 
в р а с т в о р с о б н а р у ж и в а ю щ и м р е а г е н т о м ( 1 0 0 м г н а т р и е в о й с о л и 
1 , 2 - н а ф т о х и н о н - 4 - с у л ь ф о к и с л о т ы + 4 0 м л 9 5 % - г о э т а н о л а + 2 0 м л 
7 0 % - й х л о р н о й к и с л о т ы и 2 , 0 м л р а с т в о р а ф о р м а л ь д е г и д а ) , в ы ­
с у ш и в а ю т ( 1 5 м и н , 2 0 °С) и н а г р е в а ю т в т е ч е н и е 1 0 м и н п р и 7 0 °С; 
н а б л ю д а ю т с и н и е п я т н а н а с в е т л о - з е л е н о м ф о н е . 

В е л и ч и н ы Rf о п и а т о в с о с т а в л я ю т [ 4 ] : 

Морфин 0 , 2 5 - 0 , 3 0 6 -Ацетилморфин 0 , 4 0 - 0 , 4 5 
Кодеин 0 , 3 0 - 0 , 3 5 Героин 0 , 5 0 - 0 , 5 5 

П р е д е л о б н а р у ж е н и я 1 0 - 2 0 н г / п я т н о . 

14—1647 
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Рис. 3 . 3 3 . Денситограмма смеси четырех 

( опиатов при содержании 50 нг/пятно: 
1 - морфин; 2 - кодеин; 3 - 6 -ацетилморфин; 4 -

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " T L C S c a n n e r II" ф и р м ы 
" C a m a g " ( Ш в е й ц а р и я ) . Р е ж и м р а б о т ы -
о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 6 1 0 н м , п а р а ­
м е т р ы щ е л и 0 , 2 х 3 , 0 м м . П р е д е л д е т е к ­
т и р о в а н и я 2 5 - 3 0 н г / п я т н о . О б л а с т ь л и ­
н е й н о г о с и г н а л а д е н с и т о м е т р а о т 2 5 - 3 0 

д о 2 0 0 - 2 5 0 н г в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 
Н а р и с . 3 . 3 3 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а м о д е л ь н о й с м е с и 

ч е т ы р е х о п и а т о в [ 4 ] . Э т и д а н н ы е м о ж н о и с п о л ь з о в а т ь д л я о п р е ­
д е л е н и я с о д е р ж а н и я о п и а т о в к а к в п р е п а р а т а х , в ы д е л е н н ы х и з 
р а с т и т е л ь н о г о с ы р ь я , т а к и в с м е с я х , п о л у ч е н н ы х с и н т е т и ч е ­
с к и м п у т е м . 
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3 .9. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПРИМЕСЕЙ ПОЛИСТИРОЛОВ 
В ПРЕПАРАТАХ БЛОКСОПОЛИМЕРОВ 

(ПОЛИСТИРОЛ-ПОЛИМЕТИЛМЕТАКРИЛАТ) 

И с с л е д о в а н и я п о л и м е р о в и б л о к с о п о л и м е р о в с п о м о щ ь ю м е т о ­
д а ж и д к о с т н о й х р о м а т о г р а ф и и в п е р в ы е б ы л о н а ч а т о в 7 0 - 8 0 - х г о ­
д а х в И Б С А Н С С С Р [ 1 - 6 ] . М е т о д о м п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и 
б ы л о о с у щ е с т в л е н о р а з д е л е н и е о л и г о с т и р о л о в р а з л и ч н о й м о л е ­
к у л я р н о й м а с с ы . П р о в е д е н о м и к р о п р е п а р а т и в н о е в ы д е л е н и е и н ­
д и в и д у а л ь н ы х о л и г о м е р г о м о л о г о в , а з а т е м с п о м о щ ь ю д е н с и т о -
м е т р и и - к о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е с о д е р ж а н и я о т д е л ь н ы х 
ф р а к ц и й [ 7 ] в с м е с и о л и г о с т и р о л о в с р а з л и ч н о й м о л е к у л я р н о й 
м а с с о й [ 8 ] . 

3.9. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПРИМЕСЕЙ ПОЛИСТИРОЛОВ 2 1 1 

П Х б ы л а т а к ж е и с п о л ь з о в а н а д л я к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е ­
н и я п р и м е с е й п о л и с т и р о л о в ( P S ) , и м е ю щ и х р а з л и ч н у ю м о л е к у ­
л я р н у ю м а с с у в б л о к с о п о л и м е р а х (ВС) п о л и с т и р о л - п о л и м е т и л -
м е т а к р и л а т ( P S - Р М М А ) [ 1 ] . В к а ч е с т в е с т а н д а р т н ы х о б р а з ц о в 
и с п о л ь з о в а л и P S ф и р м ы " A t l e x " ( С Ш А ) ; б л о к с о п о л и м е р ы P S -
Р М М А - л а б о р а т о р н ы е п р е п а р а т ы . 

Условия хроматографирования [1] 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е . 
Н е п о д в и ж н а я ф а з а : в ы с о к о э ф ф е к т и в н ы е Т С Х - п л а с т и н к и н а 

с т е к л я н н о й п о д л о ж к е , 1 0 х 1 0 с м , п о к р ы т ы е с л о е м с и л и к а г е л я 
К С К Г ( д и а м е т р п о р - 1 2 0 А , р а з м е р ч а с т и ц 8 - 1 2 м к м , т о л щ и н а 
с л о я 1 2 0 - 1 3 0 м к м , с в я з у ю щ и й м а т е р и а л - с и л и к а з о л ь ( И В С А Н 
С С С Р ) [ 8 ] . П е р е д а н а л и з о м п л а с т и н к и п р о м ы в а л и и а к т и в и р о в а л и 
т а к ж е , к а к в п р и м е р е 3 . 1 . 1 . 

П о д в и ж н а я ф а з а : ц и к л о г е к с а н - т о л у о л - м е т и л э т и л к е т о н ( 9 1 + 
+ 1 0 + 8 , v/v), ф р о н т э л ю е н т а 9 , 0 с м ; в р е м я р а з д е л е н и я 2 0 м и н ; 
т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен полистиролов и блоксополимеров 
(полистирол — полиметаметилакрилат) на хроматограммах 

В ы с у ш е н н ы е х р о м а т о г р а м м ы ( 1 5 м и н , 2 0 °С) о п р ы с к и в а ю т 
р а с т в о р а м и о б н а р у ж и в а ю щ и х р е а г е н т о в ( а ) и л и (6"). 

а ) Х р о м а т о г р а м м у о п р ы с к и в а ю т 3 % -м р а с т в о р о м м а р г а н ц о ­
в о к и с л о г о к а л и я в к о н ц . с е р н о й к и с л о т е и в ы д е р ж и в а ю т в т е ч е н и е 
5 - 1 0 м и н п р и т е м п е р а т у р е 1 8 0 °С. Н а б л ю д а ю т ч е р н ы е п я т н а п о ­
л и м е р о в н а с е р о м ф о н е . П р е д е л о б н а ­
р у ж е н и я P S 0 , 2 м к г в х р о м а т о г р а ф и ч е ­
с к о й з о н е . 

б) Х р о м а т о г р а м м у о п р ы с к и в а ю т 
1 0 % - м в о д н ы м р а с т в о р о м г и д р о к с и д а 
к а л и я и в т е ч е н и е 1 0 - 1 5 м и н в ы д е р ж и ­
в а ю т п р и т е м п е р а т у р е 1 5 0 °С. Н а б л ю ­
д а ю т т е м н ы е п я т н а п о л и м е р о в н а с е р о м 
ф о н е . П р е д е л о б н а р у ж е н и я п о л и м е р о в 
1 м к г в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

Рис. 3 .34. Хроматограмма: 
а - P S B l с мол. массой, Д а : 2 • 10" (1); 5 • 10 4 (2); 
1,11 • 10 s (3) и 2 • 10 4 (4); б - P S с мол. массой 
б 10 4 Д а ; в - В С , содержащего примеси PS 
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а 
2000-

0,1 0,3 0,5 0,7 Rf 

Рис. 3.35. Денситограмма: 
а - P S , t ; б - примеси полистиролов , содержащиеся в В С 

Н а р и с . 3 .34 п р е д с т а в л е н а х р о м а т о г р а м м а п о л и с т и р о л ь н ы х 
с т а н д а р т о в ( P S S ( ) 2,5 м к г в к а ж д о м и з п я т е н ( а ) , п о л и с т и р о л а ( P S ) 
(б) и б л о к с о п о л и м е р а (ВС) п о л и с т и р о л - п о л и м е т и л м е т а к р и л а т , 
с о д е р ж а щ е г о п р и м е с и г о м о п о л и м е р а п о л и с т и р о л а ( в ) . 

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " S h i m a d z u CS -910" ф и р м ы " S h i m a d z u " ( Я п о н и я ) ; 
р е ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д в у в о л н о в о е с к а н и р о в а н и е Х1 = 450 н м 
и Х2 = 570 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 0 ,12x0,12 м м . П р е д е л ы д е т е к т и р о ­
в а н и я P S и В С P S - Р М М А 0,5 м к г в х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й з о н е . 

Н а р и с . 3 .35 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а : P S — с т а н д а р т н а я 
с м е с ь ( а ) и В С P S - Р М М А , с о д е р ж а щ е г о п р и м е с и P S (б). 
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лабораторией или в ней работаете, то мы 
откроем Вам заново все возможности ТСХ: 
экономичность, экспрессность, минимум 
пробоподготовки и наглядность в сочетании 
с современным швейцарским оборудованием 
и 50-летним опытом компании в стандартизации 
метода. 
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ЛЕНХРОМ 

КОЛИЧЕСТВЕННАЯ ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ РАЗДЕЛЕНИЯ 

(ДЕНСИТОМЕТРИЯ) 

Оптический денситометр "ДенСкан-04" (гос. реестр № 19834-00). 
Д е н с и т о м е т р для ТСХ с п р о г р а м м н ы м о б е с п е ч е н и е м - н а и б о л е е 

э ф ф е к т и в н а я С и с т е м а для д е н с и т о м е т р и и . П р и б о р р а з р а б о т а н для 
к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к и объектов ТСХ и э л е к т р о ф о р е з а р а з м е р о м 
д о 15 х 15 с м . 

С к а н и р о в а н и е выполняется в р е ж и м е о т р а ж е н и я 
С п е к т р а л ь н ы е х а р а к т е р и с т и к и : Хтах = 2 5 4 н м , Х т а х = 3 6 5 нм 
и X = 4 0 0 - 8 0 0 нм 
В р е м я ввода кадра и з о б р а ж е н и я - не более 1 с 
В р е м я о б м е р а х р о м а т о г р а м м ы - в с р е д н е м 2 - 5 м и н 
О т н о с и т е л ь н о е С К О п л о щ а д и пятен , % - не б о л е е 5 
О т н о с и т е л ь н а я п о г р е ш н о с т ь о ц е н к и к о о р д и н а т (Я,), % - не 
б о л е е 2 

П р о г р а м м н о е о б е с п е ч е н и е позволяет выполнить п о л н ы й цикл п р о ц е ­
д у р , с в я з а н н ы х с к о л и ч е с т в е н н о й о б р а б о т к о й х р о м а т о г р а м м , инте г ­
р и р о в а н и е , к а л и б р о в к у , к о л и ч е с т в е н н ы е расчеты , в ы в о д результата 
на п р и н т е р в виде и з о б р а ж е н и й о б р а б а т ы в а е м о й п л а с т и н ы , т а б л и ц ы 
результатов и к а л и б р о в о ч н ы х кривых . 

КОМПЬЮТЕРНАЯ ОБРАБОТКА ТСХ АНАЛИЗА 
И ЭЛЕКТРОФОРЕГРАММ. 

ПРОГРАММА "DENS" ДЛЯ WINDOWS 

Ввод изображений хроматограмм 

ЛЕНХРОМ 

1ервичный ввод п р о и з в о д и т с я : 
I) с п о м о щ ь ю с п е ц и а л и з и р о ­
в а н н о й в и д е о к а м е р ы - для 
ф о м а т о г р а м м , а н а л и з и р у е м ы х 
как в в и д и м о м с в е т е , так и п р и 
ультрафиолетовом облучении, а 
а к ж е 2) п о с р е д с т в о м с т а н -
1артного с к а н е р а (для боль ­

ш и н с т в а т и п о в т о н к о с л о й н ы х 
ф о м а т о г р а м м , а н а л и з и р у е м ы х 
в в и д и м о м с в е т е ) . В в е д е н н о е 
и з о б р а ж е н и е м о ж н о н а б л ю ­
дать не т о л ь к о в п р я м о м , но и 
и н е г а т и в н о м о т о б р а ж е н и и . 

Отображение рельефа 
хроматограммы 

Окно т р е х м е р н о г о и з о б р а ж е н и я 
м о ж н о в ы н е с т и на печать , нажав 
кнопку 
ю в . 

на панели инструмен-

Главное окно с введенным изобра­
жением хроматограммы 

Автоматическое и ручное 
детектирование пятен 

Количественная о ц е н к а пятна п р о ­
и с х о д и т по д в у м х а р а к т е р и с т и к а м : 
по п л о щ а д и пятна и е г о " о б ъ е м у " в 
п р о с т р а н с т в е , в к а ч е с т в е третьей 
к о о р д и н а т ы и с п о л ь з у е т с я я р к о с т ь 
(степень о к р а ш е н н о с т и ) пятна. 

ШМ1_ 
Яркость Приблизительный 

центр пятна 

Наблюдение профилей хрома­
тограммы 

Локальные границы на базовой 
поверхности вокруг пятна 

mailto:lenchrom@ha.macro.ru
http://lenchrom.spb.ru
http://lenchrom.ru


ЛЕНХРОМ 

РАСЧЕТ КОЛИЧЕСТВ ВЕЩЕСТВ 
С ПОМОЩЬЮ ВСТРОЕННОГО МОДУЛЯ 

ПРОГРАММЫ "DENS" 

О 0.5 1.0 1.5 2.0 

Результаты расчета встроенным алгоритмом 

ОПТИЧЕСКАЯ СХЕМА ДЕНСИТОМЕТРА "ДЕНСКАН-04' 

Лампа видимого излучения 

Лампа У Ф - 2 5 4 

Лампа УФ-365 

П З С - матрица 

Диафрагма регулируемая 

Лампа видимого излучения 

Лампа У Ф - 2 5 4 

Лампа УФ-365 

БАЗОВЫЙ НАБОР ДЛЯ ТСХ 

| ̂ прей-камера (коррозионностойкая) 
/ф-кабинет 254 /365 
Столик для нанесения образцов (с подогревом) 
1ульверизатор для агрессивных жидкостей 
1ульверизатор с резиновой грушей 
чамера хроматографическая средняя (для пластин 15x15 см) 
Камера хроматографическая малая (для пластин 10x10 см) 
М и к р о ш п р и ц 1/= 1 мкл 
М и к р о ш п р и ц 1/= 10 мкл 
Сушильный шкаф ШСУ 
Гепловентилятор" Ветерок -2С" 
Капилляры (стеклянные) V= 1 мкл 
Микрокап (держатель капилляров) 

ТСХ-пластины 
- силикагель фр. 5 - 2 0 м к м , стекл. подложка 10x10 с м , 

связующее силиказоль 
- "Сорбфил" ПТСХ-П-А, фр. 5 - 1 7 м к м , полимерная 

подложка 10x10 с м , связующее силиказоль 
- "Сорбфил" ПТСХ-П-А-УФ, фр. 5 - 1 7 м к м , полимерная 

подложка 10x10 с м , связующее силиказоль, У Ф - 2 5 4 
- "Сорбфил" ПТСХ-АФ-А-УФ, фр. 5 - 1 7 м к м , полимерная 

подложка 10x10 с м , связующее силиказоль, У Ф - 2 5 4 
- "Сорбфил" ПТСХ-П-В-УФ, фр. 8 - 1 2 м к м , полимерная 

п о д л о ж к а ! 0 x 1 0 с м , связующее силиказоль У Ф - 2 5 4 

ЛЕНХРОМ 
1 ШТ. 
1 ШТ. 
1 шт. 
1 шт. 
1 шт. 
2 шт. 
2 шт. 
1 шт. 
1 шт. 
1 шт. 
1 шт. 

50 шт. 
1 шт. 

20 шт. 

50 шт. 

50 шт. 

50 шт. 

50 шт. 



А 
ЛЕНХРОМ 

ПЛАСТИНЫ ДЛЯ тех 

Пластины для тонкослойной хромато­
графии аналитические и высокоэффек­
тивные на полимерной, стеклянной и 
алюминиевой подложке разных разме­
ров (5x10, 10x10, 10x15 и 20x20 см), 
произведенные в России и за рубежом 
(Merck, Германия). В ассортимент вхо­
дят пластины из силикагеля с прямой и 
обратной фазой, а также из целлюлозы 
и оксида алюминия. 
Пластины на стеклянной подложке из 
силикагеля, произведенные по техно­

логии "Ленхром", выдерживают регенерацию в концентрированной хромовой 
смеси до 15 раз, что позволяет их многократно использовать. 

ОБОРУДОВАНИЕ ДЛЯ НАНЕСЕНИЯ ОБРАЗЦОВ 
Торрированные стеклянные Микрошприцы для жидкостной, 

капилляры газовой и тонкослойной хроматографии 

Столик для нанесения образцов на 
пластины (с подогревом) 

Использование для нанесения проб на 
пластины столика с подогревом дает 
возможность получения пятен стартовых 
зон минимального размера (2-3 мм), 
что необходимо для более эффективно­
го разделения многокомпонентных сме­
сей при хроматографии. 

ПОСТХРОМАТОГРАФИЧЕСКАЯ 
ДЕРИВАТИЗАЦИЯ А 

ЛЕНХРОМ 
Пульверизатор 

для агрессивных жидкостей 
Б л а г о д а р я к о н с т р у к т и в н ы м 
особенностям п у л ь в е р и з а т о р 
б е з о п а с е н п р и р а б о т е с аг ­
р е с с и в н ы м и ( н - р , к о н ц е н т р и ­
р о в а н н ы е к и с л о т ы и щ е л о ч и ) 
ж и д к о с т я м и . П у л ь в е р и з а т о р 
может работать как с и с п о л ь -
ю в а н и е м р е з и н о в о й г р у ш и 
м а л о в я з к и е ж и д к о с т и ) , так и 
; и с п о л ь з о в а н и е м с ж а т о г о 
ю з д у х а , что п о з в о л я е т рас­
пылять в я з к и е ж и д к о с т и . 

Пульверизатор 
для маловязких жидкостей 
П у л ь в е р и з а т о р р а б о т а е т с и с ­
п о л ь з о в а н и е м р е з и н о в о й гру ­
ш и . 
Пульверизатор и с п о л ь з у ю т для 
р а с п ы л е н и я м а л о в я з к и х и н е ­
а г р е с с и в н ы х ж и д к о с т е й , т. е . 
водных и с п и р т о в ы х р а с т в о ­
ров . 

Спрей-камера 
Устойчивая к а г р е с с и в н ы м с р е ­
дам с п р е й - к а м е р а п р е д н а з н а ­
чена для о к р а ш и в а н и я х р о м а -
г о г р а м м м е т о д о м о р о ш е н и я 
( о п р ы с к и в а н и я ) р а з л и ч н ы м и 
д е т е к т и р у ю щ и м и р е а г е н т а м и . 
К а м е р а г а р а н т и р у е т б е з о п а с ­
н о с т ь п р о ц е с с а р а с п ы л е н и я 
в р е д н ы х д л я о р г а н и з м а чело­
века в е щ е с т в . 
К а м е р а , по ж е л а н и ю , м о ж е т 
быть у к о м п л е к т о в а н а г и б к о й 
г р у б о й для с о е д и н е н и я с вы­
тяжной в е н т и л я ц и е й . 



КОНТРОЛЬ ЭФФЕКТИВНОСТИ РАЗДЕЛЕНИЯ 

инет 254/365 

)-254 

Для идентификации тонкослойных хромато-
грамм требуется ультрафиолетовое освеще­
ние двух типов: 
-длинноволновое, с длиной волны 365 нм - под 

которым разделенные вещества на пласти­
нах флюоресцируют яркими пятнами, часто 
разного цвета, на темном фоне. Чувстви­
тельность детектирования в таком свете 
увеличивается с ростом интенсивности об­
лучения; 

- коротковолновое, с длиной волны 254 нм - под 
которым вещества, адсорбируя свет, стано­
вятся видимыми. Эти вещества выглядят как 
темные пятна на ярком зеленом фоне пла­
стины. 

УФ-кабинеты фирмы НТЦ "Ленхром" разработа­
ны специально для лабораторий ТСХ. Однако 
они могут использоваться и для решения других 
задач: проверки подлинности документов и де­
нежных знаков, в минералогии, археологии, 
криминалистике и др. 
Лампы помещены в защитный кожух, не про­
пускающий видимый свет, что позволяет ис­
следовать хроматограммы в незатененных 
помещениях, сохраняя при этом высокую 
чувствительность. Выпускаются УФ-кабинеты 
двух типов: УФ-кабинет 254/365, УФО-254. 

ПОРТАТИВНЫЙ НАБОР ДЛЯ ТСХ 

Фен "Ведуга" 1 шт. 
Камера хроматографическая для 1 шт. 
пластин 10x10 см 
Пульверизатор для агрессивных 1 шт. 
жидкостей 
Пульверизатор с резиновой 1 шт. 
грушей 
Пластины "Сорбфил" 10x10 см 1 шт. 
(50 шт./уп.) 

Капилляры, V= 1 мкл 25 шт. 
УФО-254 1 шт. 
Микрокап(держатель капилляров) 1 шт. 
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3 . Vilenchik L. Z. Mode rn l i q u i d C h r o m a t o g r a p h y of Macromolecu les . 
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3.10. ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАТИОНОВ МЕТАЛЛОВ 

В н а с т о я щ е е в р е м я П Х ш и р о к о п р и м е н я е т с я и в н е о р г а н и ч е ­
с к о м а н а л и з е [ 1 ] . В д а н н о м п р и м е р е р а с с м а т р и в а е т с я р а з д е л е н и е и 
к о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е к а т и о н о в щ е л о ч н о з е м е л ь н ы х м е т а л ­
л о в , а т а к ж е м е д и и н и к е л я [ 2 - 5 ] . 

Условия хроматографирования 

В о с х о д я щ е е , о д н о м е р н о е э л ю и р о в а н и е в н а с ы щ е н н ы х к а м е ­
р а х ; в р е м я н а с ы щ е н и я 3 0 м и н ; т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Н е п о д в и ж н а я ф а з а : В Э Т С Х - п л а с т и н к и н а с т е к л я н н о й п о д ­
л о ж к е , 1 0 x 1 0 с м , " C e l l u l o s e " , ф и р м ы " M e r c k " ( Г е р м а н и я ) , A r t . 
5 7 8 7 . П е р е д э к с п е р и м е н т о м п л а с т и н к и б ы л и п р о м ы т ы п о д в и ж ­
н ы м и ф а з а м и , в ы с у ш е н ы и а к т и в и р о в а н ы п р и 1 1 0 ° С в т е ч е н и е 
3 0 м и н . 

П о д в и ж н ы е ф а з ы : 
а ) а ц е т о н - 2 5 % - й р а с т в о р а з о т н о й к и с л о т ы ( 3 5 + 1 5 , v/v) д л я 

о п р е д е л е н и я к а т и о н о в н и к е л я , м е д и и б е р и л л и я ; 
б) м е т а н о л - 2 5 % - й р а с т в о р с о л я н о й к и с л о т ы ( 8 0 + 2 0 , v/v) 

д л я о п р е д е л е н и я к а т и о н о в щ е л о ч н о з е м е л ь н ы х м е т а л л о в [6] . 
Ф р о н т э л ю е н т а (а ) и (б) - 7 , 0 с м , в р е м я р а з д е л е н и я 2 5 м и н , 

т е м п е р а т у р а 2 0 °С. 

Визуализация пятен катионов на хроматограммах 

В ы с у ш е н н ы е х р о м а т о г р а м м ы ( 2 0 м и н , 2 0 °С) п о г р у ж а ю т н а 1 с 
в к ю в е т у с р а с т в о р о м о б н а р у ж и в а ю щ е г о р е а г е н т а ( 1 0 0 м г 
а л и з а р и н а + 1 0 0 м л 9 5 % - г о э т а н о л а ) , в ы с у ш и в а ю т н а в о з д у х е и 
н а 1,0 м и н п о м е щ а ю т в х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю к а м е р у с п е р е г о р о д ­
к о й в ц е н т р е д н а , в о д н о м и з о т с е к о в к о т о р о й с о д е р ж и т с я р а с т в о р 
2 5 % -го в о д н о г о а м м и а к а . Н а б л ю д а ю т : 
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Рис . 3.36. Д е н с и т о г р а м м а смеси к а т и о н о в ще­
л о ч н о з е м е л ь н ы х м е т а л л о в ; с о д е р ж а н и е к а ж ­
дого компонента — 2,0 м к г 
П о д в и ж н а я фаза (б): 1 - В а + 2 ; 2 - S r + 2 : 3 - С а + 2 : 4 -
M g + 2 ; 5 - В е + Т 

п о д в и ж н а я ф а з а ( а ) : 
N i + 2 - б л е д н о - ф и о л е т о в ы е п я т н а , R, = 

= 0 , 4 5 - 0 , 5 0 ; 
С и + 2 - ф и о л е т о в ы е п я т н а , R, = 0 , 5 5 -

0 , 6 0 ; 
В е + 2 

0 , 8 5 ; 
п о д в и ж н а я ф а з а (б) : 
В а + 2 - с в е т л о - ф и о л е т о в ы е п я т н а , Rt = 

= 0 , 1 5 - 0 , 2 0 ; 
S r + 2 - с в е т л о - ф и о л е т о в ы е п я т н а , Rf = 

= 0 , 3 0 - 0 , 3 5 ; 
С а + 2 - ф и о л е т о в ы е п я т н а , R; = 0 , 5 0 - 0 , 5 5 ; 
M g + 2 - ф и о л е т о в ы е п я т н а , R, = 0 , 7 5 - 0 , 8 0 ; 
В е + 2 - ф и о л е т о в ы е п я т н а , Rf = 0 , 9 3 - 0 , 9 8 . 
П р е д е л о б н а р у ж е н и я 3 0 - 5 0 н г . 

ф и о л е т о в ы е п я т н а , Rf = 0 , 8 0 -

Количественное определение 

Д е н с и т о м е т р " D e s a g a " C D - 6 0 ф и р м ы " D e s a g a " ( Г е р м а н и я ) ; р е ­
ж и м р а б о т ы - о т р а ж е н и е ; д л и н а в о л н ы 5 5 0 н м ; п а р а м е т р ы щ е л и 
0 , 3 x 4 , 0 м м . Н а р и с . 3 . 3 6 п р е д с т а в л е н а д е н с и т о г р а м м а к а т и о н о в 
щ е л о ч н о з е м е л ь н ы х м е т а л л о в . 
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КРАТКИЙ 
АНГЛО-РУССКИЙ СЛОВАРЬ ТЕРМИНОВ, 
ИСПОЛЬЗУЕМЫХ В ПЛАНАРНОЙ 
ХРОМАТОГРАФИИ 

О д н о й и з о т р а с л е й н а у к и с н а и б о л е е б ы с т р ы м и т е м п а м и р а з ­
в и т и я я в л я е т с я х р о м а т о г р а ф и я , с ф о р м и р о в а в ш а я с я в с а м о с т о я ­
т е л ь н у ю н а у ч н у ю д и с ц и п л и н у н а с т ы к е а н а л и т и ч е с к о й , ф и з и ч е ­
с к о й , о р г а н и ч е с к о й х и м и и , х и м и и п о в е р х н о с т и и м а к р о м о л е к у л и 
п р и б о р о с т р о е н и я . 

В н а с т о я щ е е в р е м я к о л и ч е с т в о ж у р н а л о в п о х р о м а т о г р а ф и и , 
и з д а в а е м ы х з а р у б е ж о м , п р е в ы с и л о д е с я т ь , п р и ч е м э т а ц и ф р а 
у в е л и ч и в а е т с я с к а ж д ы м г о д о м з а с ч е т б о л е е у з к о й с п е ц и а л и з а ­
ц и и . П о д а в л я ю щ а я ч а с т ь н а у ч н ы х р а б о т п у б л и к у е т с я н а а н г л и й ­
с к о м я з ы к е , к о т о р ы й с т а л т а к ж е о б щ е п р и з н а н н ы м я з ы к о м м е ж ­
д у н а р о д н ы х с и м п о з и у м о в и к о н ф е р е н ц и й . 

П р е д л а г а е м ы й " К р а т к и й а н г л о - р у с с к и й с л о в а р ь т е р м и н о в , 
и с п о л ь з у е м ы х в п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и " , п р е д н а з н а ч е н д л я 
с т у д е н т о в , а с п и р а н т о в и н а у ч н ы х с о т р у д н и к о в , с п е ц и а л и з и р у ю ­
щ и х с я в о б л а с т и х р о м а т о г р а ф и и . 
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Absorb t ion 
Absorb t ion capac i ty 
Ac t ive carbon 
Ac t ive solid 
Adhes ion 
Adsorbab i l i ty 
A d s o r b a t e 
A d s o r b e n t 
Adsorb t ion 
Adso rb t ion capac i ty 
Adso rb t ion c h r o m a t o g r a p h y 
Af f in i ty c h r o m a t o g r a p h y 
A l u m i n i a 
AMD-sys tem 

Anion-exchange res in 
Appl ica t ion 

Appl i ca to r 

Ascend ing c h r o m a t o g r a p h y 
A u t o s a m p l e r 

В 
B a c k g r o u n d noise 
Band 
Band b roaden ing 
Band ta i l ing 
Base l ine 
Base l ine d r i f t 
B ina ry phase 
B i n d e r 
BN-chamber 

Bonded phase 
Broaden ing 
Buffe r so lu t ion 

С 
Cal ibra t ion 
Cal ib ra ton c u r v e 
Cal ibra t ion fac to r 
Cal ibra t ion s t a n d a r t s k i t 

Capaci ty 
Capaci ty fac to r 

поглощение (абсорбция) 
абсорбционная емкость 
активированный уголь 
адсорбент 
адгезия 
адсорбционная способность 
адсорбированное вещество 
адсорбент 
адсорбция 
адсорбционная емкость 
адсорбционная хроматография 
аффинная хроматография 
оксид алюминия 
прибор для проведения многократного хро-
матографического элюирования в автома­
тическом режиме, используемый в пленар­
ной хроматографии 
анионообменник 
нанесение пробы на хроматографическую 
пластинку 
устройство для нанесения пробы на хро­
матографическую пластинку 
восходящая хроматография 
автоматический дозатор 

фоновый шум 
зона, полоса 
размывание зоны 
размывание нижней границы зоны 
нулевая (базовая) линия 
дрейф нулевой линии 
бинарная фаза 
связующее вещество 
БН-камера (ТСХ-камера для непрерывно­
го элюирования) 
привитая фаза 
размывание (уширение) 
буферный раствор 

калибровка (градуировка) 
калибровочная (градуировочная) кривая 
калибровочный коэффициент 
набор веществ-стандартов для проведения 
градуировки(калибровки) 
емкость 
коэффициент емкости 

АНГЛО-РУССКИЙ СЛОВАРЬ ТЕРМИНОВ 2 

Capi l lary c h r o m a t o g r a p h y 
Capi l la ry e lec t rophores i s 
Carbon black 
Cat ion e x c h a n g e 
Ca t ion-exchange paper 
Ca t ion-exchange res in 
Cellulose 
Cen t r i fuga l c h r o m a t o g r a p h y 
Chamber 
Chamber s a t u r a t i o n 
Charcoal 
C h r o m a t o g r a m m 
C h r o m a t o g r a p h i c ana lys i s 
C h r o m a t o g r a p h i c pape r 
C h r o m a t o g r a p h i c peak 
C h r o m a t o g r a p h i c sepa ra t ion 
C h r o m a t o g r a p h i c zone 
C h r o m a t o g r a p h y 

adso rb t ion 
a f f in i ty 
a scend ing 
h igh perf omance 
cap i l la ry 
co lumn 
c o n t i n u o u s 
c o n t i n u o u s flow 
descend ing 
d i r ec t (normal ) phase 
e lu t ion 
ex lus ion , size ex lus ion 
f ron ta l 
gas 
gas- l iquid 
ge l -pe rmea t ion 
g r a d i e n t 
g r a d i e n t t h in - l aye r 
ho r i zon t a l 
ion 
ion-exchange 
ion-pa i r 
i socra t ic 
l igand-exchange 
l iquid (HPLC) 
low t e m p e r a t u r e 
micel la r 
mic ro 
m u l t i - d i m e n t i o n a l 
mu l t i p l e th in - l aye r 

капиллярная хроматография 
капиллярный электрофорез 
сажа 
катионный обмен 
катионообменная бумага 
катионообменник 
целлюлоза 
центробежная хроматография 
камера (хроматографическая) 
насыщение камеры 
древесный уголь 
хроматограмма 
хроматографический анализ 
хроматографическая бумага 
хроматографический пик 
хроматографическое разделение 
хроматографическая зона 
хроматография 

адсорбционная 
аффинная 
восходящая 
высокоэффективная 
капиллярная 
колоночная 
непрерывная 
проточная 
нисходящая 
нормальнофазовая 
проявительная 
эксклюзионная 
фронтальная 
газовая 
газо-жидкостная 
гельпроникающая (ситовая) 
градиентная 
градиентная тонкослойная 
горизонтальная 
ионная 
ионообменная 
ионпарная 
с изократическим элюированием 
лигандообменная 
жидкостная (ВЭЖХ) 
низкотемпературная 
мицеллярная 
микро 
многомерная 
тонкослойная с многократным эл 
рованием 

16—1647 
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one-dimens ional 
over p r e s s u r e 
pape r 
pa r t i t i on 
p l a n a r 
p r e p a r a t i v e 
rad ia l 
r eve r sed-phase 
s tepwise 
t h i n layer 
two-d iment iona l 

Coa t ing 
Cohesion 
Color r e a g e n t 
Coloress 
Complexation chromatography 
Complex ing res in 
C o n t a m i n a t i o n 

D 
Date hend l ing s y s t e m 
Dead t i m e 
Dead vo lume 
Degree of loading 
D e n s i t o m e t e r 
Der iva t i za t ion 
Desorb t ion 
Detec t ion 
Detec t ion l imi t 
De tec to r 
De tec to r i n p u t 
De tec to r l inea r i ty 
De tec to r noise 
De tec to r o u t p u t 
De tec to r response 
De tec to r t ime-cons t an t 
De tec to r sens ib i l i ty 
De tec to r s tab i l i ty 
Deve lopment 
Deve lopment r a t e 
Development sandwich chamber 
Deve lopment so lvent 
Deve lopment t echn ique 
Development two-dimentional 
Diffusion coefficient 
Dip 
D i p p i n g chamber 

одномерная 
при повышенном давлении 
бумажная 
распределительная 
планарная 
препаративная 
радиальная (круговая) 
обращеннофазовая 
ступенчатая 
тонкослойная 
двумерная 

нанесение сорбента (на подложку) 
когезия 
обнаруживающий реагент 
бесцветный 
хроматография с комплексообразованием 
комплексообразующий ионит 
загрязнение 

система обработки данных 
"мертвое время" 
"мертвый объем" 
степень пропитки 
денситометр (сканер) 
дериватизация (синтез производного) 
десорбция 
детектирование (обнаружение) 
предел детектирования 
детектор 
входной сигнал детектора 
область линейного сигнала детектора 
шум детектора 
выходной сигнал детектора 
отклик (сигнал) детектора 
постоянная времени детектора 
чувствительность детектора 
стабильность детектора 
элюирование, проявление (хроматограмм) 
скорость элюирования 
хроматографическая сэндвич-камера 
подвижная фаза (элюент) 
способ элюирования (проявления) 
двумерное элюирование (проявление) 
коэффициент диффузии 
погружать (хроматограмму) 
камера, предназначенная для погружения 
хроматограмм в раствор обнаруживающе­
го реагента 
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Dipp ing t echn ique 
Disp lacement 
Displacer 
D i s t r i bu t ion coefficient 
Doub le - th rough c h a m b e r 

E 
Edge (of p la te) 
E l e c t r o c h r o m a t o g r a p h y 
E lec t rophores i s 
Electrophoret ic chromatography 
E lec t rophore t i c mobi l i ty 
E l e c t r o p h o r e g r a m m 
Elua te 
E luen t 
E lu t ion b e h a v i o u r 
E r r o r sources 
E x t r a c t 

метод погружения 
вытеснение (замещение) 
вытеснительный агент 
коэффициент распределения 
хроматографическая камера с перегород­
кой в центре дна 

край (пластинки) 
электрохроматография 
электрофорез 
электрофоретическая хроматография 
электрофоретическая подвижность 
электрофореграмма 
элюат 
элюент (подвижная фаза) 
особенности (закономерности) элюирования 
источники погрешностей 
экстракт (экстрагировать) 

Fi lm th i cknes s 
Fixed phase 
Flow d i rec t ion 
Flow r a t e 
F luorescence de tec to r 
F rac t i on col lector 
F rac t i on p u r i t y 
F r o n t i n g 

G 
Gra in s ize (par t ica l size) 
G u a r d co lumn 

H 
H a r d d a t e h a n d l i n g 
H e a r t c u t t i n g 

H e i g h t equ iva len t to a theo­
re t ica l p l a t e (HEPT) 
H i g h p r e s s u r e p u m p 
Hold-up t i m e 

Hor i zon t a l c h r o m a t o g r a p h y 
Hydrophob ic i ty 

толщина пленки 
неподвижная фаза 
направление потока 
скорость потока 
флуоресцентный детектор 
коллектор фракции 
чистота фракции 
размывание фронта 

размер частиц 
предколонка 

оборудование систем обработки данных 
"вырезание" части хроматогафического 
пика 
высота, эквивалентная теоретической та­
релке (ВЭТТ) 
насос высокого давления 
время удерживания несорбирующегося 
компонента ("мертвое время") 
горизонтальная хроматография 
гидрофобность 

Immers ion 
I m m e r s i o n device (Dip t ank) 

16* 

погружение 
прибор, предназначенный для погруже­
ния хроматограммы в раствор (обнаружи­
вающего реагента) 
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In jec t ion vo lume 
In jec tor 
I n t e g r a t o r 
In t e r f ace 
I n t e r p a r t i c a l poros i ty 
Ion c h r o m a t o g r a p h y 
Ion-exchange 
Ion-exchange capac i ty 
Ion-exchange pape r 
Ionic s t r e n g h t 

J 
J a r ( t ank , vessel) 

К 
K i e s e l g u h r 

L 
L a m p power supp ly 
Layer equ i l ib ra t ion 
Layer t h i ckness 
L igh t sources 
L imi t of de tec t ion 
L imi t of d e t e r m i n a t i o n 
L i n i a r i t y r a n g e 
L iqu id-adsorb t ion 
c h r o m a t o g r a p h y 
Liquid phase 
Liquid sample in jec tor 

M 
Macroporous po lymer so rben t 
M a r k ( t empla t e for m a r k i n g and 
sample appl ica t ion) 
M a r k e r ( reference subs tance) 
Mic roporous 
Mic rosyr inge 
M i x e r 
M i x t u r e 
Modified ac t ive solid 
Molecular m a s s ca l ib ra t ion 
Molecular s ieve 
Molecular s ize d i s t r i b u t i o n 
Monolayer 
Mul t ip le e lu t ion 
Mul t i -wave l eng th s c a n n i n g 

N 

объем вводимой пробы 
и н ж е к т о р 
интегратор 
поверхность раздела (интерфейс) 
пористость слоя 
и о н н а я хроматография 
и о н н ы й обмен 
ионообменная емкость 
ионообменная бумага 
ионная сила 

к а м е р а (хроматографическая ) 

кизельгур 

блок п и т а н и я л а м п 
равновесное н а с ы щ е н и е слоя 
т о л щ и н а слоя 
источники света 
предел детектирования 
предел о б н а р у ж е н и я 
диапазон линейности 
ж и д к о с т н а я адсорбционная 
хроматография 
ж и д к а я фаза 
дозатор д л я ж и д к и х проб 

макропористый п о л и м е р н ы й сорбент 
разметка (линейка д л я р а з м е щ е н и я 
и нанесения проб) 
маркер (вещество-стандарт) 
м и к р о п о р и с т ы й 
м и к р о ш п р и ц 
смеситель 
смесь 
м о д и ф и ц и р о в а н н ы й сорбент 
калибровка по м о л е к у л я р н ы м массам 
молекулярное сито 
распределение молекул по р а з м е р а м 
монослой 
многократное элюирование 
сканирование , выполненное при различ­
н ы х в е л и ч и н а х длин волн 

Noise level 
Non polar 

уровень ш у м а 
н е п о л я р н ы й 
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Non specific adso rben t неспецифический адсорбент 
N o r m a l p h a s e нормальная фаза 
N u m b e r of theore t i ca l p la tes 

о 
число теоретических тарелок 

"Off- l ine" c h r o m a t o g r a p h y хроматография в р е ж и м е с разделением 
времени 

"On-l ine" c h r o m a t o g r a p h y хроматография в р е ж и м е реального вре­
мени 

"On-l ine" connec t ion непосредственное соединение денситомет­
of dens i tomete r and compute r р а с компьютером (работа в р е ж и м е ре­

ального времени) 
O p e r a t i n g condi t ions рабочий р е ж и м 
Opt ical ly ac t ive s t a t i o n a r y оптически активная (энантиомер-селектив-
phase ная) н е п о д в и ж н а я фаза 
Oven с у ш и л ь н ы й ш к а ф 
Over lapped peaks п е р е к р ы в а ю щ и е с я п и к и 
Over load ing p la te перегруженная п л а с т и н к а 
Out l e t p r e s s u r e 
p 

выходное давление 

i 
P a p e r e lec t rophores i s электрофорез на бумаге 
Pa r t i c l e s ize размер ч а с т и ц 
Pa r t i c l e s ize d i s t r i b u t i o n распределение ч а с т и ц по р а з м е р а м 
P a r t i t i o n coefficient коэффициент распределения 
Peak п и к 
Peak a r e a площадь п и к а 
Peak a s y m m e t r y асимметрия п и к а 
P e a k base основание п и к а 
P e a k b r o a d e n i n g р а з м ы в а н и е (уширение) п и к а 
P e a k G a u s s i a n model гауссова форма п и к а 
P e a k h e i g h t высота п и к а 
P e a k inve r s ion инверсия п и к а 
P e a k m a x i m u m м а к с и м у м п и к а 
P e a k s h a p e форма п и к а 
P e a k t a i l i n g р а з м ы в а н и е н и ж н е й г р а н и ц ы п и к а 
P e a k w i d t h a t base ш и р и н а п и к а у основания 
P e a k w i d t h a t half h i g h t п о л у ш и р и н а п и к а ( ш и р и н а п и к а на поло­

вине высоты) 
P e a k s reso lu t ion разрешение п и к о в 
Pe r fomance эффективность 
P h a s e r a t i o отношение объемов фаз 
P h o t o d o c u m e n t a t i o n фотодокументирование 
P l a t e тарелка (теор.) . п л а с т и н к а хроматографи­

ч е с к а я 
P l a t e box контейнер д л я ТСХ-пластинок 
P l a t e coa te r устройство д л я н а н е с е н и я сорбента н а 

п л а с т и н к у (подложку) 
P l a t e h i g h высота теоретической т а р е л к и 
P la t e n u m b e r число теоретических тарелок 
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P o l a r i t y 
Po lyd i spe r s i ty 
P o r e d i a m e t e r 
P o r e s ize 
P o r e s ize d i s t r i bu t i on 
P o s t c h r o m a t o g r a p h i c 
de r iva t i z a t i on 
P recoa ted layers 
P r o d u c t i v i t y 

Q 
Qua l i t a t i ve c h r o m a t o g r a p h i c 
ana lys i s 
Quan t i t a t i ve ch romatograph ic 
ana lys i s 

R 
R a n g e of ca l ibra t ion 
R e a g e n t sp raye r (a tomizer ) 
Recoder 
Res in layer 
Reso lu t ion 
R e t e n t i o n 
R e t e n t i o n t i m e 
Reversed phase 
Reversed phase h igh perf o-
mance l iquid ch roma tog raphy 

полярность 
полидисперсность 
диаметр пор 
размер пор 
распределение по размерам пор 
дериватизация соединений на пластинке 
после проведения элюирования 
готовые пластинки 
производительность 

качественный хроматографический анализ 

количественный хроматографический ана­
лиз 

диапазон калибровки (градуировки) 
мелкодиспергирующий пульверизатор 
самописец 
ионообменный слой 
разрешение 
удерживание 
время удерживания 
обращенная фаза 
обращеннофазовая высокоэффективная 
жидкостная хроматография 

Sample 
Sample appl ica t ion (Sample 
dosage) 
Sample pads 

Sample prec is ion 
Sample r ep roduc ib i l i ty 
Sample s ize 
Sample so lubi l i ty 
Sample sy r inge 
Sampl ing device 
Scale up 
Select ive e lu t ion 
Selec t iv i ty 
Selec t iv i ty coefficient 
Sens i t iv i ty 
Sepa ra t ion 
Separa t ion coefficient 
Sepa ra t ion efficiency 

проба (образец) 
нанесение проб 

листы фильтровальной бумаги (определен­
ного размера) для выкладывания стенок 
хроматографической камеры для улучше­
ния насыщения 
правильность (точность) дозирования пробы 
воспроизводимость дозирования (пробы) 
размер (объем) пробы 
растворимость пробы 
шприц для нанесения проб 
приспособление для ввода пробы 
масштабирование 
селективное элюирование 
селективность 
коэффициент селективности 
чувствительность 
разделение 
коэффициент разделения 
эффективность разделения 

АНГЛО-РУССКИЙ СЛОВАРЬ ТЕРМИНОВ 2 2 3 

Sepa ra t ion fac to r 
Sepa ra t ion n u m b e r 
Sepa ra t ion power 
Sieve c h r o m a t o g r a p h y 
S igna l /no i se r a t io (S /N) 
Sil ica 
Sil ica gel 
Silica gel p la tes 

S i m u l a t i o n 
S l u r r y 
Sof tware d a t a h a n d l i n g 
Solid sample 
Solid s u p p o r t 
Solubi l i ty 
Solvent f ron t 
Solvent m i g r a t i o n d i s t ance 
Solvent select ion 
Sorben t 
Sorb t ion 
Sorb t ion equ i l i b r ium 
Sorb t ion p rope r t i e s 
Spec imen 
Spot 
S t a r t i n g po in t (line) 
S t a t i o n a r y phase 
Stepwise c h r o m a t o g r a p h y 
Stepwise e lu t ion 
S u p p o r t 
Sur face modif ica t ion 

степень разделения 
число разделения 
разделительная способность 
хроматография на молекулярных ситах 
соотношение сигнал/шум 
кремнезем 
силикагель 
хроматографические пластинки на основе 
силикагеля 
моделирование 
суспензия 
математическое обеспечение 
твердая проба 
твердый носитель 
растворимость 
фронт элюента 
расстояние, пройденное элюентом 
выбор растворителя 
сорбент 
сорбция 
сорбционное равновесие 
сорбционные свойства 
образец 
пятно 
стартовая точка (линия) 
неподвижная фаза 
ступенчатая хроматография 
ступенчатое элюирование 
твердый носитель 
модификация поверхности 

Tai l ing 

Tes t so lu t ion (mix tu r e ) 
Theore t ica l p l a t e 
T h i n layer c h r o m a t o g r a p h y 
T h i n layer c h r o m a t o g r a p h y 
over p r e s s u r e (OPTLC) 
TLC basic k i t 

TLC p la t e box 
TLC p la t e coa te r 

TLC p la t e h e a t e r 

TLC s p r a y cabine t 

образование "хвоста" в нижней части 
пятна 
исследуемый раствор (смесь) 
теоретическая тарелка 
тонкослойная хроматография, ТСХ 
тонкослойная хроматография при избы­
точном давлении 
набор принадлежностей для проведения 
ТСХ 
контейнер для хранения ТСХ-пластинок 
прибор для нанесения слоя сорбента на 
пластинки 
столик с электроподогревом поверхности 
для нанесения проб на ТСХ-пластинку 
или сушки хроматограмм 
мини-вытяжной шкаф для опрыскивания 
хроматограмм растворами обнаруживаю­
щих реагентов 
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TLC sprayer 

Tool kit 
Trace analysis 
Trace enrichment 
Trace isolation 
Twin through chamber 

и 
Ultraviolet spectrophoto­
meter 

UV/VIS spectrophotometer 

UV-cabinet 

Universal capillary holder 
UV-indicator 
UV-inspection 

V 
Validation 

Video densitometer (CCD-
device) 
Videoscan 
Viscosity effects 
Void volume 
Volume of the stationary phase 

w 
Weight-average molecular 
weight 
Wetting of packing 

Y 
Yield 

z 

мелкодиспергирующии пульверизатор д л я 
о п р ы с к и в а н и я хроматограмм 
набор инструментов 
следовой анализ 
обогащение по п р и м е с я м 
выделение примеси 
хроматографическая к а м е р а с перегород­
кой в центре дна 

ультрафиолетовый спектрофотометр 

спектрофотометр д л я работы в У Ф и ви­
димой областях спектра 
ультрахемископ , с н а б ж е н н ы й л а м п а м и на 
254 и 365 н м 
держатель д л я к а п и л л я р о в различной вме­
стимости 
флуоресцентный и н д и к а т о р 
просмотр хроматограммы в УФ-свете 

в а л и д а ц и я - подтверждение обоснованно­
сти выбора аналитического (хроматогра-
фического) метода д л я определения пока­
зателей и норм качества анализируемого 
объекта (продукта) согласно нормативной 
документации 
видеоденситометр 

видеосканирование (хроматограмм) 
вязкостные э ф ф е к т ы 
"мертвый объем" 
объем неподвижной ф а з ы 

усредненная м о л е к у л я р н а я масса 

смачивание сорбента 

выход , производительность 

Zona зона 

КРАТКИЙ СЛОВАРЬ ТЕРМИНОВ, 
НЕПОСРЕДСТВЕННО СВЯЗАННЫХ 
С ПОНЯТИЕМ ВАЛИДАЦИИ 

1. П р а в и л ь н о с т ь ( т о ч н о с т ь ) - accuracy. П р а в и л ь н о с т ь а н а л и т и ч е ­
с к о г о м е т о д а - п р и б л и ж е н н о с т ь р е з у л ь т а т о в , п о л у ч е н н ы х д а н ­
н ы м м е т о д о м , к и с т и н н ы м з н а ч е н и я м . Т о ч н о с т ь д о л ж н а у с т а ­
н а в л и в а т ь с я в п р е д е л а х а н а л и т и ч е с к о й о б л а с т и и б ы т ь с в я з а н а 
т о л ь к о со с л у ч а й н ы м и о ш и б к а м и . В п л е н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и 
э т у в е л и ч и н у о п р е д е л я ю т с п о м о щ ь ю ш е с т и и б о л е е и з м е р е н и й 
п р о б ы , в з я т о й п р и т р е х и б о л е е к о н ц е н т р а ц и я х , в ы п о л н е н н ы х 
м е т о д о м п а р н ы х а н а л и з о в . 

2 . П о г р е ш н о с т ь с р е д н е г о з н а ч е н и я , с в я з а н н а я со с и с т е м а т и ч е с к и ­
м и о ш и б к а м и , а т а к ж е п р а в и л ь н о с т ь ю п о л у ч е н н о г о р е з у л ь т а ­
т а , - trueness (accuracy of the mean). 

3 . Р а з б р о с , в е л и ч и н а , у к а з ы в а ю щ а я н а с л у ч а й н ы е о ш и б к и , -
precision. О п р е д е л я е т с я п о в т о р е н и е м к а к м и н и м у м ш е с т и и н ­
д и в и д у а л ь н ы х а н а л и з о в о д н о й и т о й ж е п р о б ы , п р и э т о м р е к о ­
м е н д у е т с я и с п о л ь з о в а т ь ш е с т ь и н д и в и д у а л ь н ы х н а в е с о к ( т о ч ­
н о е в з в е ш и в а н и е ! ) ( с м . с х е м у ) . 

4. П о в т о р я е м о с т ь , в е л и ч и н а , у к а з ы в а ю щ а я н а в н у т р и л а б о р а т о р -
н ы й р а з б р о с р е з у л ь т а т о в , - repeatability. И н ы м и с л о в а м и , 
р е з у л ь т а т ы а н а л и з а с х о д и м ы , к о г д а о д и н и т о т ж е а н а л и т и к 
п р о и з в е л а н а л и з т о й ж е п р о б ы н а т о м ж е с а м о м р а б о ч е м м е с т е , 

Схема, иллюстрирующая влия­
ние величины разброса и по­
грешности среднего значения 
на конечный результат изме­
рения: 
1 - величина разброса и погрешности 
большая ; 2 - величина разброса вы­
ражена малым значением, величина 
погрешности большая ; 3 - величина 
разброса большая, величина погреш­
ности незначительная, несколько л у ч ­
ше, чем в случае 2; 4 - величина раз­
броса и погрешности выражены малы­
ми значениями, величина конечного 
результата измерения близка к ис­
т и н н о м у значению 
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с л е д у е м ы й п р о д у к т м о ж е т б ы т ь н а д е ж н о о б н а р у ж е н . О б ы ч н о 
п р и е м л е м ы м с ч и т а е т с я с о о т н о ш е н и е с и г н а л / ш у м н а у р о в н е 
2 : 1 и л и 3 : 1. 

11. П р е д е л к о л и ч е с т в е н н о г о о п р е д е л е н и я ( П К О ) - limit of de­
termination - п а р а м е т р , и с п о л ь з у е м ы й в к о л и ч е с т в е н н о м а н а ­
л и з е д л я о п р е д е л е н и я м и н и м а л ь н о г о к о л и ч е с т в а и с с л е д у е м о г о 
в е щ е с т в а в п р о б е , к о т о р о е м о ж е т б ы т ь о п р е д е л е н о с н е о б х о д и ­
м о й п р а в и л ь н о с т ь ю и в о с п р о и з в о д и м о с т ь ю в д а н н ы х э к с п е р и ­
м е н т а л ь н ы х у с л о в и я х . П К О в ы р а ж а е т с я в е д и н и ц а х к о н ц е н ­
т р а ц и и . В и н с т р у м е н т а л ь н ы х м е т о д а х а н а л и з а ( в т о м ч и с л е и в 
к о л и ч е с т в е н н о й п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и ) , в к о т о р ы х с у щ е ­
с т в е н н о е з н а ч е н и е и м е е т у р о в е н ь ш у м а б а з о в о й л и н и и , к а к 
п р а в и л о , в е л и ч и н а П К О в 2 - 3 р а з а в ы ш е , ч е м п р е д е л о б н а р у ­
ж е н и я . Е с л и и з м е р я е м а я к о н ц е н т р а ц и я и с с л е д у е м о г о в е щ е с т ­
в а б о л ь ш е , ч е м п р е д е л о б н а р у ж е н и я , н о м е н ь ш е , ч е м П К О , 
н е л ь з я с ч и т а т ь р е з у л ь т а т ы и з м е р е н и й д о с т о в е р н ы м и . В с л у ­
ч а е , к о г д а и з м е р я е м а я к о н ц е н т р а ц и я п р е в ы ш а е т П К О , м о ж н о 
о с у щ е с т в л я т ь к о л и ч е с т в е н н о е о п р е д е л е н и е . 

и с п о л ь з у я о д н у и т у ж е а п п а р а т у р у . В о с п р о и з в о д и м о с т ь а н а ­
л и т и ч е с к о г о м е т о д а о б ы ч н о в ы р а ж а е т с я в в и д е с т а н д а р т н о г о 
о т к л о н е н и я и л и о т н о с и т е л ь н о г о с т а н д а р т н о г о о т к л о н е н и я 
( к о э ф ф и ц и е н т в а р и а ц и и ) д л я с е р и и н е м е н е е д е в я т и н е з а в и с и ­
м ы х и з м е р е н и й в п р е д е л а х а н а л и т и ч е с к о й о б л а с т и , ч т о н е о б ­
х о д и м о п р и р а з р а б о т к е н о в о й а н а л и т и ч е с к о й м е т о д и к и . 

5 . В е л и ч и н а , у к а з ы в а ю щ а я н а м е ж л а б о р а т о р н ы й р а з б р о с р е з у л ь ­
т а т о в , - reproducibility. А н а л и з о д н о й и т о й ж е п р о б ы д о л ж е н 
б ы т ь в ы п о л н е н н а р а з н о м о б о р у д о в а н и и и л и в р а з н ы х л а б о р а ­
т о р и я х р а з л и ч н ы м и а н а л и т и к а м и в р а з н о е в р е м я ( н е с к о л ь к о 
д н е й ) . 

6. Л и н е й н а я з а в и с и м о с т ь и а н а л и т и ч е с к а я о б л а с т ь м е т о д и к и — 
linearity. Л и н е й н а я з а в и с и м о с т ь а н а л и т и ч е с к о г о м е т о д а - э т о 
е г о с п о с о б н о с т ь п р и в е с т и к р е з у л ь т а т а м и с п ы т а н и й , к о т о ­
р ы е п р я м о и л и с и с п о л ь з о в а н и е м м а т е м а т и ч е с к и х п р е о б р а з о ­
в а н и й п р о п о р ц и о н а л ь н ы к о н ц е н т р а ц и я м ц е л е в о г о п р о д у к т а в 
п р о б е в п р е д е л а х а н а л и т и ч е с к о й о б л а с т и м е т о д и к и ( А О М ) . О н а 
х а р а к т е р и з у е т с я к о э ф ф и ц и е н т о м р е г р е с и и , у г л о м н а к л о н а л и ­
н и и р е г р е с и и . А О М - и н т е р в а л м е ж д у в ы с ш е й и н и з ш е й к о н ­
ц е н т р а ц и е й а н а л и з и р у е м о г о в е щ е с т в а , к о т о р ы й о п р е д е л я е т с я 
с в ы с о к о й п р а в и л ь н о с т ь ю , в о с п р о и з в о д и м о с т ь ю и с о б л ю д е н и ­
е м л и н е й н о й з а в и с и м о с т и д л я р а с с м а т р и в а е м о г о м е т о д а . А О М 
о б ы ч н о в ы р а ж а е т с я т а к ж е , к а к и р е з у л ь т а т ы и с п ы т а н и й 
( к о н ц е н т р а ц и я в % , р р т и д р . ) 

7. С е л е к т и в н о с т ь , в е л и ч и н а , о т р а ж а ю щ а я т о , ч т о и з м е р е н и е со­
д е р ж а н и я о с н о в н о г о к о м п о н е н т а в п р о б е м о ж е т б ы т ь в ы п о л н е ­
н о н е з а в и с и м о о т п р и с у т с т в у ю щ и х п р и м е с е й , - selectivity. 

8 . В е л и ч и н а , о т р а ж а ю щ а я п о т е р и а н а л и з и р у е м о г о в е щ е с т в а в 
п р о ц е с с е п р о б о п о д г о т о в к и , - recover (recovery rate). 

9. В е л и ч и н а , х а р а к т е р и з у ю щ а я с п о с о б н о с т ь а н а л и т и ч е с к о г о м е ­
т о д а о с т а в а т ь с я н е и з м е н н ы м п р и н е з н а ч и т е л ь н ы х , н о п р е д н а ­
м е р е н н ы х и з м е н е н и я х п а р а м е т р о в м е т о д а и о т р а ж а е т н а д е ж ­
н о с т ь э т о г о м е т о д а п р и и с п о л ь з о в а н и и в о б ы ч н ы х у с л о в и я х , -
robustness (ruggedness). 

10. П р е д е л о б н а р у ж е н и я , в е л и ч и н а , о т р а ж а ю щ а я н а и м е н ь ш у ю 
к о н ц е н т р а ц и ю , к о т о р у ю п р и з а д а н н о й в е р о я т н о с т и ( о б ы ч н о 
Р = 0,95) м о ж н о о б н а р у ж и т ь , - limit of detection. П р е д е л об­
н а р у ж е н и я о б ы ч н о в ы р а ж а е т с я в е д и н и ц а х к о н ц е н т р а ц и и и с ­
с л е д у е м о г о в е щ е с т в а . 

В с л у ч а е и с п о л ь з о в а н и я и н с т р у м е н т а л ь н ы х а н а л и т и ч е с к и х 
м е т о д о в (в т о м ч и с л е и п л а н а р н о й х р о м а т о г р а ф и и ) с у щ е с т в е н ­
н о е з н а ч е н и е и м е е т у р о в е н ь ш у м а б а з о в о й л и н и и . П р и э т о м у с ­
т а н а в л и в а е т с я м и н и м а л ь н а я к о н ц е н т р а ц и я , п р и к о т о р о й и с -
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А в т о г р а ф и я 64 
А в т о с ц и н т и л л о г р а ф и я 64 
Агарозные гели 185 
А д е н и н см. А Т Ф и Т и м и д и н 
Аденозин см. А Т Ф и Т и м и д и н 
Аденозин-5 ' - трифосфат ( А Т Ф ) 183 сл . 
Адсорбционный механизм разделения 21 
Адсорбция 21, 40 
Азеотропные подвижные фазы 46 
Азотистые основания 180 сл . 
Активирование с л о я сорбента 30 
А л а н и и 167 сл . 

А л к а л о и д ы наперстянки 71, 72 
А л к а л о и д ы опия 71, 209 сл . 
А л ь б у м и н сывороточный 71 
А л ь д е г и д ы 68, 70 
А м и н о к и с л о т ы 

модифицированные 68, 69 
дансильные производные 68,69 
динитрофенильные производ­

ные 68 
незамещенные (свободные) 

количественное определение 
170, 173, 175 

н е п о д в и ж н а я фаза 29, 170, 
173, 175 

обнаружение 168,172,175,177 
подвижная фаза 168, 172, 175, 

177 
А н д р о г е н ы 161 сл . 
о-, м- и л - А н и з и д и н ы 72 
Арабиноза см. У г л е в о д ы 
А с т а к с а н т и н 189 
А ф л о т о к с и н ы 70 
А ц е т и л с а л и ц и л о в а я кислота 149 сл . 
Ацетофенон 70 

Биалофос 198 
Биоавтография 67 
Бензойная кислота 67, 73, 195 сл . 

производные 195 
Блоксополимеры (полистирол -полиме-

т и л м е т а к р и л а т ) 209 сл . 
Б р у ц и н 72 

В а л и д а ц и я 127 
В а л и н 167 сл . , 169 
Вариокамера см. Хроматографические 

камеры 
Видеоденситометрия 102 
Видеоденситометры 103, 108 сл . 
В и н н а я к и с л о т а с м . Карбоновые к и ­

с л о т ы 
В и р д ж и н и о м и ц и н о в ы е а н т и б и о т и к и 

141 с л . 
В и т а м и н ы г р у п п ы А 190 сл . 
Витамины г р у п п ы В 188 сл . 
Водородные связи 31 
Воспроизводимость методов 129 сл . 
Высокоэффективная ж и д к о с т н а я хро­

м а т о г р а ф и я ( В Э Ж Х ) 17, 18, 19, 
169 

Высокоэффективная тонкослойная хро ­
матография ( В Э Т С Х ) 17, 18, 19, 
28, 29 

Высота детектора 115 с л . 

Гербициды 
на основе мочевины 71 
на основе фенилмочевины 70 
пептидные 198 

Героин см. А л к а л о и д ы о п и я 
Г л и к о з и д ы наперстянки 69 
Г л и ц и н 167, 169, 170, 172 
Глутаминовая кислота 167, 169, 172 
Гомолейцин 167 с л . 

2 ' -Дезоксиуридин см. Т и м и д и н 
2 ' -Дезоксицитидин см. Т и м и д и н 
Дезмикозин см. Тилозиновые антибио­

т и к и 
Денситометрия (основы) 92 
Денситометры 92, 95 

видеоденситометры 102 
двуволновые 97 
двулучевые с разделением в про­

странстве 98 
одноволновые 97 
однолучевые 92, 95, 96 
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однолучевые с разделением во 
времени 98 

радиоденситометры 106 
сканирование 97 
щелевые 

с переменными параметрами 
щ е л и 96 

с постоянными параметрами 
щ е л и 96, 97 

Дериватизация 67 
дохроматографическая 67 
постхроматографическая 74 

Д е т е к т и р о в а н и е х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х 
зон см. Денситометрия 

Диазепам 152 
Диизопропилфторфосфат см. Фосфорор-

ганические отравляющие вещества 
Д Н К и ее фрагменты 185 

Зарин см. Фосфорорганические отрав­
л я ю щ и е вещества 

Зоман см. Фосфорорганические отрав­
л я ю щ и е вещества 

Импрегнированные слои с и л и к а г е л я 32 
И з о л е й ц и н см. Гомолейцин 
Инозин 180 
Инструментальная пленарная хромато­

графия 15 
И н с у л и н 15, 178 сл . 
Ионообменные слои 32, 34 

Калибровочные г р а ф и к и 120 
л и н е й н а я регрессия 120 
полиномиальная регрессия 122 
ф у н к ц и и М и х а э л и с а - Ментем 122 

Р-Камеры 118 
Камеры д л я п о г р у ж е н и я хроматограм-

мы 77 
Камеры ионизационные 118, 119 
Камеры искровые 119 
Камеры хроматографические см. Х р о ­

матографические камеры 
о -Карбамилфеноксиуксусная кислота 

см. Т е о ф и л л и н 
Карбоновые к и с л о т ы 192 с л . 
К а р о т и н о и д ы 190 сл . 
К а т и о н ы металлов 213 сл . 
К е т о к и с л о т ы 68 
К е т о п ы 68, 70 
К и з е л ь г у р 32 
К л а с с и ф и к а ц и я растворителей 

по Л . Снайдеру 43, 44 
по В. Траппе 42 

2 2 9 

Консервирующие вещества 195 
Кофеин 158 с л . 
Ксантоксин 68, 72 
Ксилоза см. У г л е в о д ы 
Кумарин 69 

Л а к т о з а см. У г л е в о д ы 
Л е й ц и н 167 с л . 
Л и а н о л 70 
Л и з и н 167 сл . 
Л и н е й н а я зависимость аналитического 

метода 121, 122 

Макроцин см. Тилозиновые антибио­
т и к и 

Межлабораторная воспроизводимость 
аналитического метода 129 

Ментол 70 
М е н т о н 70 
Метандростенолон см. А н д р о г е н ы 
Метод парного нанесения 122 
Метол Ф . Снайдера 65 
М е т о д ы обнаружения 62 сл . 

биологические 67 
физические 63 
химические 67 

М е т о д ы подбора и оптимизации под­
в и ж н ы х фаз 45 

вариокамеры см. Хроматографи­
ческие камеры 

литературные и с т о ч н и к и 45, 46 
метод "элюирования п я т н а " 46 
модель " П Р И З М А " 47 
стандартные п о д в и ж н ы е фазы 46 
схема фирмы "Camag" 47, 48 

Метронидазол см. Тинидазол 
Механизмы разделения 

адсорбционный 21, 22, 31 
ионообменный 21, 22, 32 
ион-парный 21, 22, 33, 34 
распределительный 21, 22, 32 
эксклюзивно - гель -проникающий 

21, 22 
энантиомер-селективный (хираль -

ный) 35 
Модель " П Р И З М А " см. М е т о д ы подбо­

ра и оптимизации п о д в и ж н ы х фаз 
Модифицированные слои силикагеля 32 
Моеномициновые а н т и б и о т и к и 138 
Молочная кислота см. Карбоновые к и ­

с л о т ы 
М о н о л и т н ы е сорбенты 15, 36, 158 
Моносахариды (углеводы) 196 
М о р ф и н с м . А л к а л о и д ы опия 
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Н а л и д и к с о в а я кислота 163 
Нанесение растворов образцов на хро-

матографическую пластинку 52 
в виде полосы 53, 54 
в виде п я т н а 53, 54 
с помощью калиброванного капил ­

ляра 53 
с помощью микропипетки 54 
с помощью микрошприца 54 
с помощью р у ч н ы х и автоматиче­

с к и х аппликаторов 55 
Насыщение хроматографической камеры 

предварительное 56, 57 
сорбционное 57, 58 

Н а ф т о л ы 72 
Непрерывное элюирование 22 
Нитросоединения 72 
Нордиазепам см. Диазепам 
Н у к л е о з и д ы 180 
Н у к л е о т и д ы 180 

Обнаруживающие (визуализирующие) 
реагенты 67 

приготовление 68, 74 
обработка хроматограммы 74, 75 

Оксид алюминия 31 
О к с и т е т р а ц и к л и н см. Тетрациклиновые 

антибиотики 

Парацетамол см. Кофеин 
П а т у л и н 70 
П и р и д и н 73 
Пиримидиновые основания см. Н у к ­

л е о т и д ы , Н у к л е о з и д ы и Азотистые 
основания 

П и р р о л 73 
П л а н ш е т н ы й сканер 110 
Погрешности 

в видеоденситометрии 124 
в денситометрии 123 

П о л и а м и д 31 
Поликонденсированные ароматические 

углеводороды ( П А У ) 72, 203 
П о л и с т и р о л 210 
П о д в и ж н ы е фазы см. М е т о д ы подбора и 

оптимизации п о д в и ж н ы х фаз 
Правильность (точность) аналитическо­

го метода 128 
Предвалидационные т е с т ы 130 
Предел количественного определения 130 
Предел обнаружения 130 
Пригодность системы 130 
Программы количественной обработки 

хроматографических данных 

Dens 104 
winCats , версия 1.03 101 

П р о л и н 177 сл . 
Пропорциональный счетчик 118 
Проточное элюирование 22 

Радиоавтография 65 
Радиоденситометрия 113 
Радиохроматограммы 63 

автоматическая аппаратура д л я от­
бора зон с п л а с т и н к и 66 

продолжительность экспозиции 65, 
66 

расчет методом авторадиоавтогра-
ф и и 65, 66 

с ц и н т и л л я ц и о н н ы й метод 66 
счетчики Гейгера - М ю л л е р а 114 

Радиохроматография в топком слое 63 
Рамноза см. У г л е в о д ы 
Распределительная хроматография 22; 

см. т а к ж е Механизмы разделения 
Реактивы д л я обнаружения см. Обна­

руживающие реагенты 
Реломицин см. Тилозиновые антибио­

т и к и 

Салициловая кислота см. А ц е т и л с а л и ­
циловая кислота 

Связующие вещества д л я приготовле­
ния закрепленных слоев 27 

Серии 170 сл . 
С и л а растворителя по Л . Снайдеру 43 
С и л и к а г е л и 30 

диаметр пор 28 
модифицированные 32 
размер частиц 28 
распределение частиц по размерам 

28 
силапольные г р у п п ы 30 
силоксановые г р у п п ы 30 

С и л у ф о л 37 
С л о и па основе м о н о л и т н ы х сорбентов 

см. М о н о л и т н ы е сорбенты 
Сорбфил 37 
Специфичность аналитического метода 

128 
С п и р т ы 68, 70 
Стеариновая кислота см. Карбоновые 

к и с л о т ы 
Стероидные кетоны 70 
С т р и х н и н 71 
С у л ь ф а н и л а м и д ы 69 
Схема В а л ь д и 75 
Счетчик Гейгера - М ю л л е р а 114 

ПРЕДМЕТНЫЙ УКАЗАТЕЛЬ 2 3 1 

Т а б у н см. Фосфорорганические отрав­
л я ю щ и е вещества 

Т е о ф и л л и н 156 сл . 
Тетрациклиновые антибиотики 147 сл. 
Тилозиновые антибиотики 144 сл . 
Т и м и д и н 180 сл . 
Тинидазол 153 сл . 
Т и р о з и н 176 сл . 
Т о л щ и н а слоя сорбента 29, 37, 38 
Тонкослойная хроматография 13 
Треонин 172 сл . 
Т р е у г о л ь н и к Э. Ш т а л я 41 
Т р и п т о ф а н 174 сл . 

У г л е в о д ы 196 
У р и д и н с м . Т и м и д и н 
У с т а н о в к и 

A M D - 2 24 
AS -30 55 
A T S - 4 55 
Казанга 86 
М Ф Т Х - 1 99 
ХромПресс 26 
Э л ю х р о м 87 

У ш и р е н и е хроматографических зон 22, 
23 

Ф е н и л а л а ш ш 176 сл . 
Ф е н и л к е т о н у р и я , д и а г н о с т и к а 176, 

177 
Ф е н о л ы 72 сл . 
Фермент-субстратная реакция см. Ме­

т о д ы обнаружения 
Ф л ороси л 31 
Фокусировка хроматографических зон 

25 
Фосфат кодеина 73 
Ф о с ф и н о т р и ц и н см. Биалофос 
Фосфорорганические отравляющие ве­

щества 206 сл . 
Ф р у к т о з а см. У г л е в о д ы 
Фумаровая кислота см. Карбоновые к и ­

с л о т ы 

Х л о р т е т р а ц и к л и п см. Тетрациклино ­
вые антибиотики 

Холестерин 71, 73 

Хроматографические камеры 56 
вариокамеры 51, 52 
классические 57 
к о н с т р у к ц и и П е р и н а (с перегород­

кой в центре дна) 56 
насыщенные парами элюента 56, 

57, 58 
N-камеры 58 
S-камеры 58 

Хроматографический спектрофотометр 
92 

Ц е л л ю л о з а 35 
Ц е л л ю л о з а модифицированная 35 
Ц и т и д и н см. Т и м и д и н 
Ц и т о з и н см. Т и м и д и н 

Щелевые денситометры см. Денсито­
метры 

Электрофорез в агарозном геле с после­
дующей количественной обработ­
кой с помощью видеоденситомет­
рии 186 

Элюирование 22 сл . 
антикруговое 23 
градиентное 23 
двумерное 25 
круговое 23 
многократное 22, 24 
многоступенчатое 23 
непрерывное 22 
одноступенчатое 23 
под действием в ы н у ж д а ю щ е й си ­

л ы 23, 26 
проточное 22 

Э л ю и р у ю щ а я сила 42 
Элюотропные ряды 42 
Энантиомер-селективные неподвижные 

фазы 35, 37 
Эстрогены 72 
Эстрон 73 

Янтарная кислота см. Карбоновые к и ­
с л о т ы 


