Применение метода газовой хроматографии к исследованию гетерогенных равновесий в системах соль – S - H2O (S – ДМСО, ДМФА, 1,4-диоксан)
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Установление закономерностей влияния конкурирующей сольватации ионов в жидкой фазе на равновесие раствор – твердая фаза в многокомпонентных солевых водно-органических системах представляет существенный интерес для разработки методов неорганического жидкофазного синтеза новых материалов. К настоящему времени число работ, посвященных данной проблеме, весьма ограничено. В значительной степени это связано с проблемой выбора адекватных методов аналитического определения компонентов в системах данного типа. Возникающие затруднения обусловлены способностью ионов металлов координировать органический компонент, что в ряде случаев приводит к неадекватным результатам при использовании стандартных методов анализа. 
Для определения содержания солевого компонента в большинстве случаев вполне пригоден метод комплексонометрического титрования. Однако применение рекомендуемых титриметрических методов для определения содержания органического компонента в солевых системах сопряжено со значительными трудностями.
Именно поэтому актуальной представлялась работа, целью которой было установление истинного содержания органического компонента в вышеуказанных системах методом газовой хроматографии. Основными достоинствами данного метода являются экспрессность анализа, возможность его автоматизации, а также точность анализа (значения относительной погрешности проведенных экспериментов лежат в пределах от 2 до 5%).
Количественный газохроматографический анализ смесей состоял из двух основных этапов: 
1) Подбор условий для разделения двухкомпонентных смесей вода – органический растворитель с последующей обработкой полученных данных (расчет проводился по площадям пиков) и построением калибровочного графика для данных смесей. Подбор условий заключался в экспериментальном определении температуры, давления и скорости газа-носителя, оптимальных для разделения смесей, о чем свидетельствуют два четко различимых на хроматограмме пика, относящихся к воде и органическому растворителю. 

Газохроматографический анализ проводился на насадочной колонке 3 мм*3 м с фазой Carbowax-20M на инертоне и детектора по теплопроводности – катарометра.
2) Проведение хроматографического анализа для трехкомпонентных смесей, отличающихся от вышеописанных наличием определенного солевого компонента. Обработка полученных данных, позволяющая получить адекватные значения растворимости в исследуемых системах, и построение на их основе изотерм растворимости в системах соль – вода – органический растворитель.
Данный метод был отработан на следующих системах: CoCl2 – ДМФА - H2O; CoCl2 – 1,4-диоксан - H2O; CuSO4 – ДМСО - H2O.
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