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Аннотация. Необходимость оптимизировать различные способы получения стандартных газовых сме-
сей обусловлена повышением точности и экспрессности при проведении калибровки аналитических 
приборов. В аналитической практике существует множество способов получения газовых смесей, со-
держащих летучие органические соединения, соответствующих существующим стандартам для метро-
логического обеспечения газового анализа, в частности – хромато-десорбционный метод. Целью ра-
боты являлось изучение процессов, протекающих в хромато-десорбционной системе на основе нано-
структурированного полимерного сорбента Полисорб-1, для оптимизации хромато-десорбционного 
способа получения стандартных газовых смесей. Объектом исследования являются хромато-десорбци-
онные системы, представляющие собой металлические трубки различной длины, заполненные нано-
структурированным полимерным сорбентом Полисорб-1.  
В данной работе для увеличения экспрессности процесса получения СГС предложено исключить хро-
мато-сорбционную стадию. Вместо нее в начальный участок системы с помощью автоматического до-
затора вносили некоторый объем летучего компонента (гексана) в жидком состоянии объемом 10 – 500 
мкл, после этого ХДС подключали к компрессору воздуха.  
Экспериментальное изучение полученных ХДС заключалось в варьировании скорости потока газа, 
проходящего через систему, длины ХДС и количества гексана, помещенного в систему. Установлено, 
что уменьшение скорости потока газа, проходящего через ХДС, приводит к увеличению времени под-
держания квазипостоянной концентрации аналита в газовой фазе, при этом среднее значение концен-
трации меняется незначительно. Увеличение количества гексана внесенного в систему приводит к уве-
личению концентрации аналита в получаемой смеси и увеличению времени поддержания постоянной 
концентрации. Однако, при достижении определённого количества вносимого гексана (в исследован-
ной системе оно составило 100 мкл) концентрация летучего компонента в получаемой газовой смеси 
не изменяется, при этом увеличивается время поддержания постоянной концентрации. 
Ключевые слова: стандартные газовые смеси, полимерные сорбенты, летучие органические соедине-
ния, хромато-десорбционная система, аналитический контроль. 
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Abstract. The optimization of various methods for obtaining standard gas mixtures is required due to increased 
accuracy and speed when calibrating analytical instruments. In analytical practice, there are many methods for 
obtaining gas mixtures containing volatile organic compounds that meet existing standards for metrological 
support of gas analysis, in particular, the chromatography-desorption method. 
The purpose of the study was investigation of the processes occurring in a chromatography-desorption system 
based on the nanostructured polymer sorbent Polysorb-1, in order to optimize the chromatography-desorption 
method for producing standard gas mixtures.  
The object of the study was chromatography-desorption systems, metal tubes of various lengths filled with 
nanostructured polymer sorbent Polysorb-1. In this study, it was proposed to eliminate the chromatography-
sorption stage to increase the speed of the process of obtaining SGM. Instead, a certain volume of a volatile 
component (hexane) in a liquid state with a volume of 10–500 μl was added to the initial section of the system 
using an automatic dispenser. After this, the CDS was connected to an air compressor.  
The experimental study of the resulting CDS consisted of varying the gas flow rate passing through the system, 
the length of the CDS, and the amount of hexane placed in the system.  
It has been established that a decrease in the flow rate of gas passing through the CDS led to an increase in the 
time of maintaining a quasi-constant concentration of the analyte in the gas phase, while the average concen-
tration changed slightly. An increase in the amount of hexane introduced into the system led to an increase in 
the concentration of the analyte in the resulting mixture and an increase in the time of maintaining a constant 
concentration. However, when a certain amount of introduced hexane was reached (in the studied system it 
was 100 μl), the concentration of the volatile component in the resulting gas mixture did not change, and the 
time to maintain a constant concentration increased. 
Keywords: standard gas mixtures, polymer sorbents, volatile organic compounds, chromatography-desorption 
system, analytical control. 
For citation: Platonov I.A., Novikova E.A., Kolesnichenko I.N., Karsunkina A.S., Margaryan A.E. A study 
of sorption processes in chromato-desorption systems based on nanostructured polymer sorbent Polysorb-1. 
Sorbtsionnye i khromatograficheskie protsessy. 2023. 23(4): 495-503. (In Russ.). 
https://doi.org/10.17308/sorpchrom.2023.23/11543 

 
Введение 

Анализ газовых смесей различного 
происхождения играет важную роль в та-
ких областях, как мониторинг окружаю-
щей среды, промышленная безопасность, 
здравоохранение, контроль технологиче-
ских процессов и т.п. [1]. 

В связи с увеличением количества ан-
тропогенных факторов загрязнения окру-
жающей среды возникает потребность в 
точном и экспрессном анализе воздуха 
для контроля содержания примесей ток-
сичных веществ. Развитие нанотехноло-
гий и микроэлектронномеханических си-
стем позволило создать портативные ана-
литические приборы, которые с успехом 

справляются с этой задачей. Но оптими-
зации требует не только инструменталь-
ное, но и методическое обеспечение хро-
матографического анализа [2, 3]. 

Одной из стадий анализа газовых сред, 
непосредственно влияющих на точность 
и экспрессность анализа, является прове-
дение калибровки прибора, поэтому со-
вершенствование способов получения 
стандартных газовых смесей продолжает 
оставаться актуальной задачей аналити-
ческой химии [4]. В аналитической прак-
тике существует много способов получе-
ния газовых смесей, содержащих летучие 
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органические соединения (ЛОС), отвеча-
ющим существующим стандартам для 
метрологического обеспечения газового 
анализа, которые являются альтернати-
вой использованию сертифицированных 
сжатых газов [5-9]. Одним из таких мето-
дов является хромато-десорбционный 
метод, который основан на равновесном 
насыщении ЛОС потоком инертного газа, 
проходящего через хромато-десорбцион-
ную систему (ХДС), представляющую из 
себя трубчатый проточный контейнер, за-
полненный сорбентом с известным коли-
чеством ЛОС [10-12]. С помощью ХДС 
можно получать газовые потоки с микро-
концентрациями алифатических и арома-
тических углеводородов, галогенсодер-
жащих органических соединений [13]. 

Целью работы являлось изучение 
сорбционных процессов, протекающих в 
хромато-десорбционной системе на ос-
нове наноструктурированного полимер-
ного сорбента Полисорб-1, для оптимиза-
ции процесса получения газовых смесей 
хромато-десорбционным способом.  

Экспериментальная часть 
Объектом исследования являлись хро-

мато-десорбционные системы, представ-
ляющие собой металлические трубки раз-
личной длины, заполненные полимерным 
сорбентом Полисорб-1. Характеристики 
исследуемых систем представлены в таб-
лице 1. Перед экспериментальным иссле-
дованием система подвергалась кондици-
онированию в динамическом режиме при 
температуре 120°С непрерывно в течение 
5 часов для удаления летучих примесей. 

Количественный анализ газовых сме-
сей на выходе из хромато-десорбционной 
системы проводился газохроматографи-
ческим методом на газовом хромато-
графе «Кристалл 2000» с пламенно-иони-
зационным детектором и насадочной ко-
лонкой 1 м×3 мм, заполненной сорбентом 
Хроматон с 10%-ой пропиткой диизоно-
нилфталата. 

Работа ХДС осуществлялась следую-
щим образом: создавался поток воздуха 
компрессором, расход которого устанав-
ливался регулятором расхода газа. Полу-
чаемый поток воздуха с определенной за-
данной скоростью направлялся в ХДС. 
На выходе из ХДС устанавливался капил-
ляр с силиконовой трубкой 5, из которой 
осуществлялся отбор пробы объемом 0.5 
см3 каждые 5 минут. Перед началом ра-
боты проводился количественный анализ 
создаваемого компрессором потока воз-
духа для подтверждения отсутствия фо-
нового содержания гексана. 

Калибровочная смесь производится в 
два этапа [13].  

1. Первая стадия – приготовление 
сорбента, заполнение трубчатой си-
стемы, равновесное насыщение сорбента 
микропримесями ЛОС при температуре, 
превышающей рабочие температуры де-
сорбции системы.  

2. Вторая стадия включает десорб-
цию ЛОС потоком газа при температуре 
десорбции ниже температуры насыще-
ния. 

Таким образом, путем регулирования 
температуры десорбции, изменяется кон-

Таблица 1. Характеристики хромато-десорбционных систем 
Table 1. Characteristics of chromatography-desorption systems 

Параметр Номер ХДС 
1 2 3 

Длина системы, см 12 24 11 
Диаметр поперечного сечения 

системы, мм 3 3 7 

Масса сорбента, г 0.2117 0.4369 0.9071 
Объем системы, занятый сор-

бентом, см3 0.8 1.6 4.2 

Плотность набивки, г/см3 0.271 ± 0.003 
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станта распределения для веществ в си-
стеме сорбент-газ и обеспечивают полу-
чение газовой смеси с заданным содержа-
нием ЛОС, при этом не требуется допол-
нительное разбавление газовой смеси и 
изменения других параметров системы. 
Особенности работы и закономерности 
функционирования хромато-десорбцион-
ных систем описывает теория адсорбци-
онного равновесного концентрирования 
[14]. 

Для увеличения экспрессности про-
цесса получения газовых смесей исклю-
чали хромато-сорбционную стадию. Вме-
сто этого насыщение проводили следую-
щим образом: в начальный участок си-
стемы с помощью автоматического доза-
тора вносили калиброванный объем лету-
чего компонента (гексана) в жидком со-
стоянии объемом 10-500 мкл. После этого 
ХДС подключали к компрессору воздуха, 
после чего сразу проводили отбор первой 
пробы газовой смеси.  

Получение стандартной газовой смеси 
летучего органического соединения с 
концентрацией гексана 0.65 мг/дм3 для 
проведения калибровки газового хрома-
тографа осуществляли статическим объе-
мометрическим методом в газонепрони-
цаемых инертных мешках «Tedlar» объе-
мом 1 дм3. 

Для определения сорбционной ёмко-
сти ХДС проводили концентрирование 
летучего соединения до полного насыще-
ния сорбента, то есть до выравнивания 
исходной концентрации летучего органи-
ческого соединения и концентрации на 
выходе из системы. Количество сорбиру-
емого гексана оценивали по разнице масс 
в исходной и полученной газовой смеси. 

Сорбционную емкость ас (мг/г) рас-
считывалась по формуле: 

𝑎𝑎с = ��(𝐶𝐶0 − 𝐶𝐶ГФ𝑖𝑖) × 𝑉𝑉ал × 10−3
𝑛𝑛

𝑖𝑖=1

� 𝑚𝑚сорб,�    

где 𝑉𝑉ал – объем аликвоты отбираемой га-
зовой фазы, см3; 𝑚𝑚сорб – масса сорбента, 
внесенная в ХДС, г; n – количество алик-
вот. 

Время поддержания постоянной кон-
центрации 𝜏𝜏5% (мин) определяли как 
время, в течение которого СКО концен-
трации гексана в газовой смеси невыходе 
из ХДС не превышает 5%. 

Расчет объема получаемой газовой 
смеси с постоянной концентрацией ана-
лита VГФ проводился по формуле: 

𝑉𝑉ГФ = 𝜏𝜏5% × 𝐹𝐹   
где 𝜏𝜏5% – время поддержания постоянной 
концентрации, мин; 𝐹𝐹 – объемная ско-
рость потока газа, пропускаемого через 
систему, дм3/мин. 

Обсуждение результатов 
В ходе экспериментального исследо-

вания хромато-десорбционных систем 
варьировали следующие параметры: 

– объемная скорость потока газа, про-
ходящего через систему, см3/мин; 

– длина хромато-десорбционной си-
стемы (количество эквивалентных теоре-
тических тарелок); 

– количество гексана, помещенного в 
систему на хромато-сорбционной стадии. 

Экспериментально полученные зави-
симости концентрации гексана в газовых 
смесях от скорости пропускания газа че-
рез ХДС 1-3 показано на рисунках 1-3. 
Результаты оценки рабочих характери-
стик системы 1 представлено в таблице 1. 
Как видно из представленных данных, 
увеличение скорости газового потока с 
100 до 400 см3/мин приводит к снижению 
концентрации гексана в газовой смеси с 
0.061 до 0.042 мг/дм3, но при этом прак-
тически отсутствует период поддержания 
постоянства концентрации. Такое состоя-
ние системы обусловлено интенсивным 
процессом перераспределения аналита в 
системе сорбент-газ при скорости потока 
400 см3/мин, при этом большая часть ана-
лита десорбируется в первые 5-10 минут. 
Снижение скорости газа до 100 см3/мин 
приводит к тому, что система медленнее 
выходит на рабочий режим, но при этом 
время поддержания квазипостоянной 
концентрации увеличивается с 15 до 50 
мин. Для практического использования 
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ХДС может быть рекомендовано регули-
рование скорости потока газа через си-
стему: на начальном этапе работы ХДС 
необходимо применять более высокую 
скорость 400 см3/мин для ускорения рас-
пределения компонента по сорбционной 
системе, затем снижение скорости 
до 100 см3/мин для увеличения времени 

поддержания квазипостоянной концен-
трации.  

В таблице 3 представлены характери-
стики работы систем 1-3, при различных 
объемах вносимого в ХДС жидкого гек-
сана на хромато-сорбционной стадии, 
аликвота которого варировалась в диапа 

  
Рис. 1. Зависимость концентрации гексана в 

газовой фазе от времени пропускания потока 
воздуха через ХДС № 1 

Fig. 1. Dependence of hexane concentration in 
the gas phase on the time of passing the air flow 

through the CdS No. 1 

Рис. 2. Зависимость концентрации гек-
сана в газовой фазе от времени пропуска-

ния воздуха через систему № 1 
Fig. 2. Dependence of hexane concentration 
in the gas phase on the time of air passing 

through system No. 1 

  
Рис. 3. Зависимость концентрации гексана в 

газовой фазе от времени пропускания воздуха 
через систему № 2 

Fig. 3. Dependence of hexane concentration in 
the gas phase on the time of air passing through 

system No. 2 

Рис. 4. Зависимость концентрации гек-
сана в газовой фазе от времени пропуска-

ния воздуха через систему № 3 
Fig. 4. Dependence of hexane concentration 
in the gas phase on the time of air passing 

through system No. 3 
 

Таблица 2. Результаты хромато-десорбционного анализа системы № 1 при различной ско-
рости потока инертного газа (объем гексана 50 мкл) 
Table 2. Results of chromatography-desorption analysis of system No. 1 at different inert gas flow 
rates (hexane volume 50 μl) 

F, мл/мин Средняя кон-
центрация, мг/л 

ОСКО, 
% 

Время выхода си-
стемы на рабочий 

режим, мин 
𝜏𝜏5%, мин 𝑉𝑉ГФ, л 

100 0.061 9.5 35 50 5.0 
400 0.042 13.8 20 15 6.0 
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зоне 10-200 мкл. Зависимости концентра-
ции гексана в газовой смеси на выходе из 
ХДС, отличающихся длиной и, соответ-
ственно, количеством эквивалентных та-
релок, представлены на рисунках 1-4. 
Установлено, что в ряде случаев (система 
1-2) наблюдается две области с квазипо-
стоянной концентрацией гексана, причем 
концентрация гексана в каждой из них 
различается в 2 раза: первый период ква-
зипостоянства концентрации для обеих 
систем характеризуется величиной сред-
ней концентрации 0.151 мг/дм3 с 
ОСКО=1.2%, второй период квазипосто-
янства концентрации для обеих систем 
характеризуется величиной средней кон-
центрации 0.068 мг/дм3 с ОСКО=9.7%. 
Справедливо предположить, что наблю-
даемая закономерность связана с буфер-
ным эффектом, характерным для гетеро-
генных систем [15], так как добавленное 
количество гексана в несколько раз пре-
вышает рассчитанное исходя из сорбци-
онной ёмкости сорбента Полисорб-1 по 
отношению к гексану и создает избыток 
аналита в начальной части трубчатой 
проточной системы, который выступает в 
роли буфера и компенсирует динамиче-
ски десорбирующийся гексан с конечной 
части системы, тем самым обеспечивая 
квазипостоянство концентрации аналита 

в газовом потоке на выходе из ХДС. По-
сле истощения буфера происходит сме-
щение равновесия в сторону расходова-
ния аналита, что проявляется экспонен-
циальным участком на кривой десорбции 
(рис. 3), после чего устанавливается рав-
новесие в системе, отвечающего новому 
перераспределению зоны буфера, кото-
рая постоянно смещается к конечной ча-
сти проточной системы, до полного исто-
щения буферной зоны.  

При дальнейшем увеличении объема 
вносимого гексана для системы № 3 уве-
личения концентрации компонента в га-
зовой фазе не наблюдается: концентра-
ция остается постоянной в пределах 
ОСКО=5%. Это обусловлено тем, что при 
данных количествах гексана в системе 
происходит полное насыщение сорбента. 
Стоит отметить, что до момента насыще-
ния сорбента летучим компонентом он 
частично выходит из системы, что харак-
теризуется временем выхода системы на 
режим. Следовательно, для полного 
насыщения системы необходим избыток 
летучего компонента, который создает 
буферный эффект.  

При сравнении систем различной 
длины установлено, что при увеличении 
длины системы в 2 раза (системы 1 и 2) 

Таблица 3. Результаты исследования хромато-десорбционных систем 
Table 3. Results of the study of chromatography-desorption systems 

№ си-
стемы 

Сорбционная 
емкость, мг/г 

Количество 
гексана, мкл 

Средняя постоян-
ная концентрация, 

мг/дм3 
СКО, % 𝑉𝑉ГФ, 

дм3 

1 
(l=12 см) 20 

50 0.051 5 3.5 
100 0.067 5 3.5 

200 0.150 5 3.0 
0.081 4 2.5 

2 
(l=24 см) 28 

50 0.051 5 4.5 

100 0.155 5 2.5 
0.092 4 4.5 

200 0.149 5 4.0 
0.067 4 4.0 

3 
(l=11 см) 35 

10 0.102 3 5.0 
20 0.124 4 9.0 
50 0.167 5 10.0 

100 0.241 4 15.0 
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объем получаемой газовой смеси увели-
чивается в среднем в 1.4 раза, что может 
быть использовано для расширения ре-
сурса ХДС, при планировании работ в по-
левых условиях или при внелаборатор-
ном анализе. 

Заключение 
Таким образом, в работе показа воз-

можность создания хромато-десорбцион-
ных систем, отличающихся массой сор-
бента и конфигурацией. 

Экспериментально изучены ХДС на 
основе полимерного сорбента Полисорб-
1, отличающиеся длиной, при варьирова-
нии скорость пропускания газа через хро-
мато-десорбционную систему и количе-
ства гексана, используемого для насыще-
ния системы.  

Установлено, что уменьшение скоро-
сти потока газа, проходящего через ХДС, 
приводит к увеличению времени поддер-
жания квазипостоянной концентрации 
аналита в газовой фазе, при этом среднее 
значение концентрации меняется незна-
чительно. Увеличение числа теоретиче-
ских тарелок за счет увеличения длины 
системы приводит к увеличению времени 
поддержания квазипостоянной концен-
трации аналита в газовой фазе, при этом 

среднее значение концентрации меняется 
незначительно.  

Увеличение количества гексана, вне-
сенного в систему, не приводит к суще-
ственному изменению концентрации гек-
сана в получаемой смеси и объёма полу-
чаемой газовой смеси, но при этом возни-
кает два периода поддержания квазипо-
стоянной концентрации летучего компо-
нента в газовой фазе, средние концентра-
ции которого различаются примерно в 
два раза. При варьировании количества 
вносимого жидкого гексана в диапазоне 
10-200 мкл можно варьировать концен-
трацию гексана в получаемой газовой 
смеси в диапазоне 0.05-0.24 мг/дм3, при 
дальнейшем повышении количества вно-
симого гексана концентрация сохраня-
ется постоянной в пределах 
0.23 мг/дм3±5%.  

Конфликт интересов  
Авторы заявляют, что у них нет из-

вестных финансовых конфликтов интере-
сов или личных отношений, которые 
могли бы повлиять на работу, представ-
ленную в этой статье. 
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