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Одним из приоритетных направлений раз-
вития  технологии  и техники  контроля  над 
состоянием  окружающей  среды  является  со-
вершенствование  хроматографического  ана-
лиза.  Эти  исследования  должны  выполняться 
оперативно  и в самых  разных  местах,  порой 
весьма  удалённых  от  крупных  аналитических 
лабораторий. В таких условиях использование 
наиболее  совершенного  метода  ГХ-МС,  соче-
тающего  разделение  с помощью  капиллярной 
хроматографии  и детектирование  с помощью 
масс-спектрометрии  проблематично  из-за  ма-
лой мобильности подобных систем. Их всё ещё 
высокая  стоимость  в сочетании  с длительным 
временем  выхода  прибора  на  рабочий  режим 
и потерей  эффективности  молекулярным  на-
сосом  при  повышенной  температуре  окру-
жающего  воздуха,  диктует  стационарное  ис-
пользование  в условиях  хорошо  оснащённой 
лаборатории. 

Альтернативным методом, обеспечивающим 
достоверную идентификацию,  является  двумер-
ная хроматография. Для его реализации достаточ-
но наличия капиллярного газового хроматографа 
со  специальным  дополнительным  оборудовани-
ем. Такой прибор мобилен, неприхотлив и может 
быть оперативно запущен в работу. Анализ осу-
ществляется  следующим  образом:  после  разде-
ления  на  колонке  первой  ступени,  часть  потока 
переносится  на  параллельные  колонки  второй 
ступени, разделяется и детектируется. Даже при 
использовании на второй ступени всего двух ко-
лонок,  обладающих  различной  селективностью 
по  отношению  к загрязнителям,  обеспечивается 
значительное  повышение  достоверности  иден-
тификации  в сравнении  с обычной  капиллярной 
хроматографией. 

Помимо этого, использование двухступенча-
той схемы позволяет очистить представляющие 
интерес соединения от растворителя, примесей 
и балластных  компонентов  пробы.  Избавление 
от  растворителя  сочетает  концентрирование 
с хроматографированием, а удаление ненужных 
компонентов пробы с большим временем удер-
живания существенно ускоряет анализ.

Для  первой  ступени  оптимальна  широкая 
кварцевая капиллярная колонка высокой ёмкости. 
Её использование позволяет получить на выходе 
первой ступени достаточный объём пробы для до-
зирования без разбавления в несколько капилляр-
ных колонок второй ступени обычного диаметра. 
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Неподвижная фаза колонки первой ступени долж-
на быть универсальной, а длина достаточной для 
эффективного  разделения  пика  анализируемого 
компонента  и его  достоверного  детектирования 
перед дозированием на вторую ступень. 

Самым  ответственным  элементом  схемы  яв-
ляется устройство дозирования пробы на вторую 
ступень. Обычно узел состоит из пневматического 
переключателя  Динса,  дополненного  делителем 
потоков  в случае  наличия  более  одной  колонки 
на второй ступени. Для стабильной работы такой 
системы  необходимо  добиться  устойчивого  про-
порционального деления потока газа-носителя на 
несколько  потоков,  подаваемых  в капиллярные 
колонки  с различными  детекторами,  чьё  общее 
пневматическое  сопротивление,  как  правило,  от-
личается. Для  этого схему дополняют пневмосо-
противлениями и производят их настройку, весь-
ма  трудоёмкую  из-за  характерной  для  открытых 
колонок  малой  скорости  потока  газа-носителя. 
Наиболее удобны схемы, в которых пневмосопро-
тивления  размещены  снаружи  хроматографа  на 
каждом  выходе  газа-носителя  из  детектора.  При 
анализе  токсичных  веществ,  полезно  дополнить 
схему  адсорбционными  фильтрами  с активиро-
ванным углём и пропускать газ через них газ перед 
сбросом в атмосферу для защиты персонала. 

Если  предполагается  частая  смена  хрома-
тографических  колонок  или  периодическое 
отключение  части  колонок  второй  ступени, 
переключатель Динса может быть заменён мно-
гоходовым  краном  с малым  мёртвым  объёмом, 
из числа специально разработанных, для соеди-
нения  с кварцевыми  капиллярными  колонками. 
Проба изолируется в петле из кварцевого капил-
ляра, соединённой с краном, а система за точкой 
деления  потока  конструируется  с достаточным 
буферным  объёмом  для  уменьшения  флуктуа-
ций  давления  при  переключении  крана.  Объём 
петли рассчитывается исходя из объёма целевого 
пика на выходе из колонки первой ступени, и за-
висит  от  её  диаметра. После  настройки,  произ-
водится  оценка  качества  хроматографической 
системы с использованием смеси углеводородов 
гомологического  ряда,  имеющих  температуры 
кипения  немного  выше  температур  кипения  за-
грязнителей,  для  анализа  которых  она  предна-
значена.  Полезно  ввести  в стандартную  смесь 
спирт, например гексанол-1, для контроля отсут-
ствия в системе нежелательной адсорбции. Если 
полученная  эффективность  на  первой  ступени 
недостаточна,  скорость  газа-носителя  немного 
изменяют и повторяют тестирование. Для нахож-
дения оптимума обычно достаточно двух – трёх 
испытаний внутри оптимального для данной ко-
лонки диапазона скоростей. Когда хроматографи-
ческие пики всех компонентов стандартной сме-
си симметричны и обеспечена требуемая степень 
разделения, система готова к работе. 

В обычной схеме с предколонкой на вторую 
ступень направляют неподелённые компоненты 

пробы  для  их  дальнейшего  разделения  на  ко-
лонке  с иной полярностью неподвижной фазы. 
В результате  исследователь  получает  лишь 
одну  характеристику  удерживания  и вынужден 
подтверждать  обнаружение  загрязнителя  МС 
или  ИК-детектированием.  При  использовании 
двумерной  хроматографии  с последователь-
но-параллельным  соединением  колонок,  даже 
при  использовании  на  выходе  второй  ступени 
одинаковых  детекторов,  например,  пламенно-
ионизационных, достоверность идентификации 
повышается  благодаря  получению  нескольких 
характеристик  удерживании  целевого  компо-
нента на разных колонках второй ступени с не-
подвижными фазами различной селективности.

Если  чувствительность  детектора  по  те-
плопроводности  или  иного  недеструктивного 
детектора  позволяет  использовать  его  для  об-
наружения  целевого  компонента  пробы  после 
колонки первой ступени, это упрощает газовую 
схему. Кроме того, на вторую ступень дозируют 
весь  целевой  пик,  что  особенно  полезно,  если 
исследователь  изучает  следовый  компонент, 
сбор которого потребовал значительных усилий. 
При использовании на первой ступени деструк-
тивного детектора, подключённого через допол-
нительный делитель потока, на вторую ступень 
естественно  направляется  лишь  часть  компо-
нента, что необходимо учитывать при расчётах 
в количественном анализе. 

Оптимальная  длина  колонок  второй  ступе-
ни зависит от сложности анализируемой смеси. 
Если целевой пик полностью разделён на пер-
вой  ступени  и не  содержит  примесей,  то  воз-
можно их укорочение ради сокращения общего 
времени анализа. 

Таким  образом,  двумерная  хроматография 
с последовательно-параллельным  соединением 
колонок является достаточно простым в реализа-
ции методом анализа загрязнений воздуха, воды 
и почвы, позволяющим наилучшим образом ис-
пользовать  разделительную  способность  хрома-
тографических колонок, повысить достоверность 
идентификации  загрязняющих  веществ,  упро-
стить пробоподготовку, сократить продолжитель-
ность и удешевить анализ сложных смесей. Всё 
это  позволяет  использовать  данный  метод  как 
альтернативу  ГХ-МС  анализу  для  целей  опера-
тивного мониторинга окружающей среды.
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