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В нашей научной группе ведутся исследования по применению перспективных сорбционных материалов для концентрирования и ВЭЖХ разделения. Один из таких материалов – пористый графитированный углеродный сорбент Hypercarb. Его давно применяют для ВЭЖХ разделения гидрофильных веществ, однако механизм удерживания аналитов на этом сорбенте мало изучен. Для анионов механизм разделения напоминает ионный обмен, хотя по утверждению производителя, анионообменных групп на поверхности сорбента нет. Выяснение механизма и закономерностей удерживания гидрофильных, в том числе отрицательно заряженных, аналитов на углеродном сорбенте представляет большой интерес – как в фундаментальном смысле, так и для решения практических задач.
В литературе описан метод управления удерживанием гидрофильных аналитов на углеродных сорбентах, названный авторами «электромодулированная жидкостная хроматография» (ЭМЖХ, electromodulated liquid chromatography) [1]. Сущность этого метода заключается в том, что к углеродному сорбенту, используемому в качестве неподвижной фазы в ВЭЖХ, прикладывают электрический потенциал, который приводит к изменению сорбционных свойств его поверхности. Этот метод применяли в небольшом числе работ, и, как правило, авторов интересовали прежде всего базовые хроматографические характеристики разделения. С нашей точки зрения, изучение закономерностей удерживания широкого круга гидрофильных аналитов в условиях ЭМЖХ, позволит получить данные для установления механизма.
Описанные в литературе конструкции колонок для ЭМЖХ достаточно сложны и не могут быть собраны из коммерчески доступных элементов ВЭЖХ систем [1]. В связи с этим первоначальным этапом исследований, которому и посвящен настоящий доклад, стала разработка упрощенной конструкции колонки для ЭМЖХ.
На основании изучения литературных данных, мы выбрали двухэлектродную конструкцию колонки, с совмещенными вспомогательным электродом и электродом сравнения [2]. В качестве такого комбинированного электрода использовали серебряную проволоку, покрытую хлоридом серебра. Для отделения вспомогательного электрода от рабочего (т.е. от сорбента) использовали разделение потоков подвижной фазы с помощью тройника. Использовали короткую стальную колонку (30*2.1 мм), заполненную сорбентом Hypercarb с размером частиц 30 мкм.
Для проверки работоспособности предложенной конструкции в ходе предварительных экспериментов изучали удерживание ряда ароматических сульфонатов (динатриевой соли нафталин-1,5-дисульфоновой кислоты и бензолсульфоната натрия) в подвижной фазе, содержащей 4% ацетонитрила, а также 0,1 М перхлората лития и 0,15 М хлорида лития. Показано, что при приложении потенциала в диапазоне от +50 до +300 мВ, происходит увеличение времен удерживания аналитов в 1,2-2,5 раза, что свидетельствует об изменении сорбционных свойств поверхности пористого графитированного углерода.
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