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Монолитные диски и капиллярные монолитные колонки на основе органических полимеров успешно применяют в жидкостной хроматографии для экспрессного разделения смесей биологических макромолекул в режиме градиентного элюирования. В то же время, синтез полимерных монолитов для изократического разделения смесей низкомолекулярных органических веществ является актуальной задачей. Другая важная проблема — получение высокоэффективных полимерных монолитных колонок стандартного аналитического диаметра (2–4.6 мм). Одной из причин, затрудняющих получение таких колонок, является усадка монолитного стержня в процессе полимеризации, ведущая к образованию неоднородностей в месте контакта полимера со стенкой колонки.
В данной работе синтезированы монолитные сорбенты для обращенно-фазовой хроматографии на основе сополимеров дивинилбензола с винилэтилбензолом и различными гидроксиалкилметакрилатами. Монолиты получали термоинициируемой свободнорадикальной полимеризацией внутри стеклянных и стальных трубок размерами 150 ( 3 мм и 100 ( 4.3 мм. Для того чтобы компенсировать усадку полимера в ходе синтеза и предотвратить отрыв монолита от стенки трубки, полимеризацию проводили под давлением азота.

Показано, что синтез под давлением улучшает форму хроматографических пиков и эффективность колонок по сравнению с синтезом в закрытой трубке. Оптимальное давление азота составляет 3 бар. Введение гидроксиалкилметакрилатов в состав полимеризационной смеси позволяет регулировать гидрофобность и структуру образующихся сорбентов. Установлено, что увеличение молярной доли 2‑гидроксиэтилметакрилата (ГЭМА) в исходной смеси мономеров с 10.5 до 14.7% приводит к уменьшению гидродинамической проницаемости монолитов на два порядка (с 1.1 ( 10–12 до 1.8 ( 10–14 м2). При этом эффективность колонок со стеклянным корпусом при разделении низкомолекулярных ароматических соединений возрастает с 2000–5000 до 13000–19000 ТТ/м. Эффективность колонки со стальным корпусом достигает 38000 ТТ/м. Использование смеси 2‑гидроксибутилметакрилата с 1‑гидроксибут-2-илметакрилатом вместо ГЭМА позволило в 1.5–2.5 раза повысить проницаемость колонок без снижения эффективности разделения.
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