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Аннотация
Предложен метод определения примесей 3,3´,4,4´-дифенилоксид-тетракарбоновой и 3,3´,4,4´-бензофенонтетракарбоновой кислот в ангидридах соответствующих кислот. Метод основан на использовании алкилирующего реагента для получения летучих производных кислот и хроматографировании с использованием масс-селективного детектора. В ходе исследования оптимизированы условия дериватизации бензолтетракарбоновых кислот триметилсилилдиазометаном, установлены особенности формирования масс-спектров дериватов в условиях электронной ионизации. Метод позволяет определять бензолтетракарбоновые кислоты в ангидридах в диапазоне от 0,5 до 5,0 %. Относительная погрешность не превышает 16 и 14 % для 3,3´,4,4´-дифенилоксидтетракарбоновой и 3,3´,4,4´-бензофенонтетракарбоновой кислот, соответственно.
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Ускоренная экстракция под давлением в определении хлорорганических пестицидов в почве методом газовой хроматографии с масс-спектрометрическим детектированием
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Аннотация

Проведено сравнение эффективности извлечения хлорорганических пестицидов (ХОП) из различных типов почвы (песок, торф, грунт) методами ускоренной экстракции под давлением (УЭД) и жидкостной экстракции под действием ультразвука (УЗВ). Степени извлечения ХОП (гексахлорбензола и изомеров гексахлорциклогексана) из песка и грунта составили 87–99 % и 57–69 % в случае УЭД и УЗВ, соответственно. Извлечение ХОП из торфа, вследствие сильного матричного эффекта, было значительно меньше: методом УЭД экстрагировали 52–65 %, а с помощью УЗВ – 18–28 % соединений. При этом продолжительность подготовки пробы в варианте УЭД сокращалась в четыре раза по сравнению с УЗВ. Оптимальные результаты извлечения ХОП получены за один цикл УЭД гексаном в течение 5 минут при температуре 90°С, давлении 1500 psi (10,3 МПа) и использовании сульфата натрия в качестве осушающего агента. Оптимизация параметров испарителя газового хроматографа позволила

увеличить чувствительность определения следовых количеств ХОП в ~2 раза. Наиболее эффективный перевод пробы в колонку достигается в режиме без деления потока с выдерживанием в течение 1 мин и использованием импульсного режима при давлении 35 psi (0,241 МПа) в течение 0,5 минут. Пределы обнаружения ХОП в песке в режиме мониторинга выделенных ионов составили: для гексахлорбензола – 30 нг/кг (m/z 284), для изомеров гексахлорциклогексана – 1,3 мкг/кг (m/z 181). Линейная градуировочная зависимость получена для растворов ХОП в интервале концентраций от 5 до 500 нг/мл. Показана возможность определения в одной пробе также изомеров дихлордифенилтрихлорэтана, дихлордифенилдихлорэтана и дихлордифенилдихлорэтилена.
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О теоретическом описании хроматографического пика
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Аннотация
В статье анализируются методы описания хроматографического пика и делается вывод о том, что до настоящего времени предложено множество модификаций теоретически ожидаемого нормального закона распределения для описания хроматографических пиков, отклоняющихся, зачастую существенно, от него. Показано, что искажение нормального закона происходит в результате

непрерывно протекающих процессов сорбции и десорбции вещества в хроматографической колонке, поэтому в рассмотрение вводится функция плотности распределения вещества, десорбированного из неподвижной фазы в момент времени t´ и достигшего точки детектирования в момент времени t. Это позволило получить общее интегральное уравнение для теоретического описания хроматографического пика, которое в работе названо основным уравнением хроматографии. Был выдвинут ряд гипотез о виде введенного в рассмотрение закона распределения и получены соответствующие свертки для предполагаемой формы хроматографического пика. Обработка реальных пиков для различных веществ по методу наименьших квадратов позволила установить, что наилучшую сходимость с экспериментальными данными дает свертка нормального и экспоненциального законов.
Ключевые слова: хроматографический пик, закон распределения, параметры закона распределения, композиция законов распределения, основное уравнение хроматографии, асимметрия и эксцесс пика.
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Сравнительный анализ и обоснование перспективных для промышленной реализации подходов к синтезу β-галогенстиролов из коричной кислоты
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Аннотация
Проведена сравнительная оценка двух подходов к синтезу β-галогенстиролов: дегидрогалогендекарбоксилирование 2,3-дигалоген-3-фенилпропановой кислоты с последующим воздействием на нее основания и напрямую из коричной кислоты реакцией галогендекарбоксилирования. Определены условия

протекания стереоселективного процесса с образованием (Z)-изомера β-бромстирола. Экспериментальным путем показано, что наиболее перспективным для получения β-бромстирола является двухстадийный синтез, в то время как β-хлорстирол может быть получен с высоким выходом и чистотой одностадийным способом.
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О кинетике химических реакций
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Аннотация
Предложен универсальный подход для описания кинетики химических реакций, основанный на моделировании доли вещества, вступившего в реакцию (образовавшегося в процессе реакции) к моменту времени t после ее начала. Проиллюстрировано использование данного подхода для описания кинетики различных химических реакций.
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Аннотация
Основным способом утилизации отходов электронной промышленности является их сжигание или захоронение (более 70 % отходов утилизируется без переработки). Это создает глобальную проблему ввиду токсичности как металлических, так и неметаллических компонентов печатных плат. Кроме этого, утилизируются дорогостоящие металлы, входящие в состав электронной аппаратуры. В статье приведен обзор современных методов биологического выщелачивания и биологической сорбции для утилизации отходов электронной промышленности.
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