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Мезопористые силикагели привлекают внимание в качестве адсорбентов благодаря 
высокой удельной поверхности, термической и химической стабильности, а также 
возможности модификации поверхности. Перспективным направлением является 
иммобилизация на их поверхности металлокомплексов, в частности, фталоцианинов 
металлов. Фталоцианин никеля обладает уникальными координационными и 
электронными свойствами, что позволяет рассматривать материалы на его основе в 
качестве эффективных адсорбентов. 

Целью работы являлся синтез мезопористого силикагеля, модифицированного 
фталоцианином никеля, и изучение его адсорбционных свойств методом обращенной 
газовой хроматографии. 

Мезопористый силикагель, модифицированный фталоцианином никеля (NiPc/MC), 
был синтезирован темплатным методом с последующей иммобилизацией 
металлокомплекса на его поверхности. Адсорбционные свойства полученного материала 
исследованы методом обращенной газовой хроматографии с использованием 
хроматографа, оснащенного детектором по теплопроводности. В качестве газа-носителя  
использовали гелий. Исследования проводили в интервале температур 150–1700С. 
Структура и морфология синтезированных образцов изучены методами сканирующей 
электронной микроскопии, низкотемпературной адсорбции-десорбции азота и ИК-
спектроскопии. 

Согласно данным сканирующей электронной микроскопии, частицы NiPc/MC 
имеют сферическую форму, характеризуются однородностью и средним размером 200 нм. 
Методом низкотемпературной адсорбции-десорбции азота установлено, что полученный 
материал обладает развитой удельной поверхностью и мезопористой структурой. Данные 
ИК-спектроскопии подтверждают наличие характерных полос поглощения, 
соответствующих фталоцианиновому кольцу, что свидетельствует об успешной 
иммобилизации металлокомплекса на поверхности силикагеля. 

Адсорбционные характеристики NiPc/MC оценивали по теплотам адсорбции 
углеводородов, рассчитанным на основе температурных зависимостей констант Генри. Для 
линейных алканов наблюдается закономерное увеличение теплоты адсорбции с ростом 
числа атомов углерода в молекуле. Для циклических углеводородов установлено, что 
теплота адсорбции зависит от числа π-связей и природы заместителей. Введение 
заместителей в ароматическое кольцо бензола приводит к увеличению теплоты адсорбции, 
что объясняется усилением электронодонорных взаимодействий с активными центрами 
модифицированной поверхности. 

Полученные результаты свидетельствуют о том, что модифицирование 
мезопористого силикагеля фталоцианином никеля позволяет получить адсорбент с 
селективными свойствами по отношению к различным классам углеводородов. 
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Стандартные газовые среды широко используются в экологической практике для 

обеспечения единства измерений, контроля качества, а также создания атмосфер для 
ускоренных испытаний. Ассортимент аттестованных государственных стандартных 
образцов достаточно широк и коммерчески доступен, однако их недостатком кроме 
высокой стоимости, является также громоздкость коммерческих ГСО и установок для их 
получения, что ограничивает их применение во внелабораторных условиях. Для решения 
этих задач используют динамические методы получения газовых смесей [1-2].  

В работе показана возможность применения хромато-десорбционных систем для 
получения калибровочных смесей, что является перспективным методом для получения 
ЛГОС в диапазоне менее 10 ppm. Выявлено, что буферная ёмкость в значительной степени 
определяется градиентом концентрации в начальной части системы, при этом градиент 
концентрации может быть обеспечен не только количеством нанесенного аналита, но и 
геометрическими особенностями системы: для цилиндрической секционной системы, 
используемой в динамическом режиме, буферная ёмкость формируется за счет разности 
масс сорбента, что по эффективности аналогично 25% градиенту концентрации в начальной 
части системы при равной массе аналита и сорбента.  

ХДС инъекционного типа, эксплуатируемые в дискретном режиме, показывают 
большую эффективность (больше стабильность поддержания квазипостоянства 
концентрации и меньшее СКО квазипостоянной концентрации) – чем меньше разница  
между диаметром системы и выходным патрубком, что обусловлено формированием 
мертвого объема в пристеночном пространстве, тем медленнее и неравномерно происходит 
перераспределение аналита, что в свою очередь определяет эффективность подпитки 
аналита на последней теоретической тарелке, отвечающей за концентрацию на выходе из 
системы. В таких системах оптимальным является не более, чем двукратное превышение 
диаметра трубчатой проточной системы и выходного патрубка является.  

Апробация предложенных подходов при выполнении количественного определения 
ЛГОС по методике «введено-найдено» на примере четыреххлористого углерода (в 
диапазоне концентраций 8-1 ppm) показала эффективность применения хромато-
десорбционных систем в динамическом режиме и иъекционных систем в дискретном 
режиме с автоматическим дозированием. Отклонение от опорного значения не превышает 
20-24%. Аналогичные зависимости были получены для фторорганического соединения 
перфтор-1,3-диметилциклогексан (для диапазона концентраций от 1 до 0,1 ppm). 
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