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Ароматические азотсодержащие гетероциклы и их производные являются важным 

классом органических соединений для анализа. С одной стороны, благодаря полезным 
свойствам они находят применение в фармацевтике, сельском хозяйстве и металлургии, с 
другой – являются канцерогенами. Поэтому важным представляется разработка подходов 
для их определения, основанных на применении чувствительного и многокомпонентного 
метода хромато-масс-спектрометрии. В первую очередь необходимо изучение 
особенностей удерживания данных соединений, на основании которых можно делать выбор 
условий разделения.  

Азотсодержащие гетероциклы являются более полярными, чем соответствующие 
ароматические соединения без гетероатомов, и проявляют основные свойства, т.е. в 
условиях элюирования могут находиться в протонированной форме. Это приводит к тому, 
что определение гетероциклов с помощью хорошо разработанного метода обращенно-
фазовой ВЭЖХ представляет сложность в силу их слабого удерживания. Учитывая 
свойства этих соединений, смешанный режим жидкостной хроматографии (mixed-mode), к 
которому относится гидрофильная хроматография, может быть более подходящим.  

Поскольку взаимодействие оснований с силанольными группами может приводить к 
размыванию заднего фронта хроматографического пика, то в качестве неподвижной фазы 
выбрали гибридную полярную фазу BEH Amide (Waters), характеризующуюся пониженной 
кислотностью силанольных групп и наличием привитых амидных групп. Подвижная фаза 
представляла смесь водного раствора и ацетонитрила с высоким содержанием последнего. 
В таких условиях наряду с механизмом распределения в приповерхностный водный слой 
может реализовываться механизм адсорбции, затрудняя прогнозирование порядка 
элюирования на основании только оценки гидрофильности сорбатов. 

В данной работе были рассмотрены пяти- и шестичленные ароматические 
гетероциклы с числом атомов азота от одного до трёх: пиразолы, имидазолы, триазолы, 
пиридины, пиразины, пиримидины. Использование большого набора соединений, 
отличающихся количеством гетероатомов, их расположением в цикле, размером цикла, 
структурой заместителей позволило установить связь их удерживания со структурными 
особенностями. Варьирование рН элюента – ещё один инструмент, позволяющий делать 
выводы о характере удерживания соединений, константы диссоциации которых в среде с 
высоким содержанием ацетонитрила существенно отличаются от таковых в водных 
растворах. В качестве факторов, благоприятствующих удерживанию азотсодержащих 
гетероциклов в условиях гидрофильной хроматографии, были отмечены сила оснований 
(рКа(ВН+)>7) и кислый рН водной компоненты элюента. Это указывало на 
преимущественное удерживание аналитов в протонированной форме. Благодаря 
использованию масс-спектрометрии высокого разрешения для детектирования была 
достигнута высокая достоверность результатов. 
Данная работа выполнена при поддержке Министерства науки и высшего образования 
Российской Федерации в рамках госбюджетной темы № 124041900012-4. 
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Сельскохозяйственная деятельность является одним из самых активных эмитентов 
СО2, что обусловливает необходимость разработки стратегии измерения и снижения 
эмиссии парниковых газов в результате сельскохозяйственного землепользования. 
Применение портативных комплексов для количественного определении СО2 позволяет 
сократить время анализа и измерять газовые потоки непосредственно в полевых условиях 
(in situ), кроме того оптимальным является совмещение в одном цикле анализа 
определение широко спектра загрязняющих веществ, что в свою очередь способствует 
снижению погрешностей эксперимента и экономически облегчает мониторинг эмиссии 
парниковых газов и загрязнителей атмосферы. При этом важным показателем для 
верификации данных служит содержание общего углерода в почве.  

В работе представлен комплексный подход по организации системного 
мониторинга парниковых газов и общего углерода почвы на территории аграрного 
карбонового полигона «Агро Инженерия». Проведена системная оценка общего углерода 
в образцах почвы методом сухого сжигания (EMA502 VELP, Италия), показана 
корреляция данных с результатами, полученными независимыми методами 
(гиперспектральный метод, метод ИК-Фурье). Погрешность составила не более 10 %.  

Разработаны и апробированы импортонезависимая система и  методика оценки 
эмиссии парниковых газов методом газовой хроматографии с использованием 
портативных микрофлюидных газоаналитических систем, и адаптированная к полевым 
исследованиям конфигурации газохроматографического микрофлюидного оборудования 
и устройств, для отбора проб анализируемых газов, а также метрологические 
сопровождение, включая апробацию методики в полевых условиях и проведение 
калибровки прибора с использованием Государственных стандартных образцов. Прибор 
оснащен системой автономного газоснабжения, питания и автоматического отбора 
анализируемых проб газа. Габариты исследованного комплекса: 40x20x40 см, вес – 10 кг, 
время автономной работы – 20 часов, мощность 150 Вт, пердел определения по CO2 – 
0,0005 % oб., предел определения по метану – 0,00001 % об. По сравнению с импортными 
аналагами (DX4015, Италия (принцип работы FTIR); LI-7810 CH4/CO2/H2O Trace Gas 
Analyzer, США, (принцип работы NDIR)) метрологические и технические характеристики 
аналогичны, габаритные размеры меньше на 2-5 кг, себестоимость меньше в 4-6 раз. 
Преимуществом газохроматографического микрофлюидного комплекса является 
возможность определения самого широкого спектра дополнительных соединений, в том 
числе предельные, непредельные углеводороды, летучие полярные органические 
соединения.  
 
Работа выполнена при поддержке Министерства образования и науки Российской 
Федерации, проект FSSS-2024-0022 (регистрационный номер: 1023112900147-4 от 
31.01.24). 
  


