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Аннотация. Алкилбензолсульфонаты натрия (АБС) являются наиболее распространенными анион-

ными синтетическими поверхностно-активными веществами (АСПАВ) и загрязнителями вод, способ-

ными вызывать как острое так и хроническое токсическое воздействие на гидробионты. Cелективное 

определение алкилбензолсульфонатов натрия как отдельного класса АСПАВ в сложных природных 

матрицах возможно методом газовой хроматографии с масс-спектрометрическим детектированием 

(ГХ-МС) в форме метиловых эфиров алкилбензолсульфокислот (МЭ АБСК). С целью очистки экстрак-

тов и концентрирования аналитов изучено поведение АБС и МЭ АБСК в условиях восходящей высо-

коэффективной тонкослойной хроматографии (ТСХ) с использованием пластин «Kieselgel 60 F254» и 

«Sorbfil». В качестве подвижной фазы предложено использование смеси растворителей н-гексан : ме-

танол в соотношении 23 : 1 (по объему). В указанных условиях алкилбензолсульфонаты натрия оста-

ются на линии старта, в то время как их производные (МЭ АБСК), полученные метилированием три-

метилортоформиатом в присутствии трифторуксусной кислоты (выход η=98%), образуют зоны, харак-

теризующиеся значениями коэффициентов удерживания Rf = 0.62 и Rf = 0.71 на пластинах «Kieselgel 

60 F254» и «Sorbfil» соответственно. Повторяемость оценки значений Rf охарактеризована среднеквад-

ратичным отклонением 6.1 и 5.9% соответственно (n=16). Отмечена полнота экстракции (95.0-100.0%) 

аналитов с пластин методом нисходящей ТСХ ацетонитрилом. Показана применимость метода ТСХ 

для концентрирования аналитов и доочистки экстрактов на примере реальных проб воды. С помощью 

метода ГХ-МС с ионизацией электронным ударом найдены концентрации алкилбензолсульфонатов 

натрия в воде, отобранной в южной котловине озера Байкал с глубины 400 м (0.24±0.02 мкг/дм3) и в воде, 

полученной при таянии снега, отобранного со льда р. Крестовка в месте впадении ее в оз. Байкал в районе пос. 

Листвянка (31.1±1.0 мкг/дм3). 
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Abstract. Sodium alkylbenzenesulphonates (SABS) are the most common anionic synthetic surfactants (ASS). 

They can cause both acute and chronic toxic effects on hydrobionts. Selective determination of sodium al-

kylbenzenesulphonates as a separate class of ASS is possible using gas chromatography with mass spectromet-

ric detection (GC-MS) in the form of methyl esters of alkylbenzenesulphonic acids (ME ABSA). In order to 

purify the extracts and concentrate the analytes, we studied the behaviour of these compounds by ascending 

high-performance thin-layer chromatography using Kieselgel 60 F254 and Sorbfil plates. A mixture of n-hexane 

and methanol solvents in a ratio of 23:1 (by volume) was used as the mobile phase. Under these conditions, 

sodium alkylbenzenesulphonates remain on the start line, while their derivatives (ME ABSC), obtained by 

methylation with trimethyl orthoformate in the presence of trifluoroacetic acid (with a yield of η=98%), form 

zones characterised by retention coefficient values of Rf = 0.62 and Rf = 0.71 on Kieselgel 60 F254 and Sorbfil 

plates, respectively. The repeatability of the Rf values was characterised by a standard deviation of 6.1 and 5.9 

%, respectively (n=16). The completeness of extraction (95.0–100.0 %) of analytes from the plates by descend-

ing TLC with acetonitrile was noted. The applicability of the TLC method for the concentration of analytes 

and pretreatment of extracts on the example of real water samples was shown. Using GC-MS with electron 

impact ionisation, we determined the concentrations of sodium alkylbenzenesulphonates in water sampled in 

the southern basin of Lake Baikal from a depth of 400 m (0.24±0.02 µg/dm3) and in snowmelt water from the 

ice of the Krestovka River where it flows into Lake Baikal near the village of Listvyanka (31.1 ± 1.0 µg/dm3). 

Keywords: thin layer chromatography, TLC, silica gel, ASS, sodium alkylbenzenesulphonates, methyl esters 

of alkylbenzenesulphonic acids, GC-MS, ASS in water, Lake Baikal. 
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Введение 

На долю алкилбензолсульфонатов 

натрия (АБС), широко известных в миро-

вой литературе под названием Linear Al-

kylbenzene Sulfonates (LAS), приходится 

порядка 80% производства всех анион-

ных поверхностно-активных веществ [1-

3]. Использование АБС в быту в качестве 

основы моющих средств и стиральных 

порошков, в сельском хозяйстве в каче-

стве эмульгаторов для инсектицидов и 

гербицидов, в текстильной промышлен-

ности, в сфере рекреации, в частности 

при производстве искусственного снега 

на горнолыжных курортах, в нефтяной и 
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металлургической промышленности при 

извлечении остаточной нефти и обогаще-

нии пород приводит к загрязнению вод 

данными веществами [1-4]. 

Согласно Программе ООН по окружа-

ющей среде алкилбензолсульфонаты 

натрия отнесены к веществам, «опас-

ным» для водных экосистем [4] и к веще-

ствам, «особо опасным» для озера Байкал 

согласно приказу № 83 Минприроды Рос-

сии [5]. В РФ ПДК алкилбензолсульфона-

тов в воде водоемов рыбохозяйственного 

значения составляет 30 мкг/дм3 [6]. Их 

острое и хроническое токсическое дей-

ствие на рыб и водных животных [7-10], 

растения и фитопланктон [7, 11-13] про-

является уже при концентрациях 5- 

20 мкг/дм3. Кроме того, АБС токсичны 

для человека, являются аллергенами, ин-

дуцируют развитие респираторных забо-

леваний [14], экспрессию белков и проли-

ферацию раковых клеток [15]. Поэтому 

контроль алкилбензолсульфонатов в воде 

является важной задачей. 

В отличие от методов спектрофото-

метрии и флуориметрии, которые позво-

ляют определять суммарное содержание 

анионных синтетических поверхностно-

активных веществ (АСПАВ) разных 

классов, селективное определение ал-

килбензолсульфонатов натрия как от-

дельного класса анионных сурфактантов 

в воде возможно методом газовой хрома-

тографии с масс-спектрометрическим де-

тектированием (ГХ-МС) [2, 16-20]. Этот 

метод обладает максимальной чувстви-

тельностью, позволяя разделять отдель-

ные изомеры в отличие от метода высо-

коэффективной жидкостной хроматогра-

фии (ВЭЖХ). Тем не менее метод ГХ не 

нашел широкого развития в связи с рядом 

трудностей при дериватизации алкилбен-

золсульфонатов натрия. Так основным 

недостатком десульфирования данных 

соединений являются жесткие условия 

реакции и образование побочных продук-

тов, искажающих результаты анализа. 

Алкилирование или хлорирование зача-

стую дает недостаточный выход продук-

тов реакции либо требует использования 

высокотоксичных реагентов, таких как 

диазометан, трифторэтанол, метилфтор-

сульфонат, четвертичные соединения ам-

мония, тионил хлорид, пентахлористый 

фосфор [21]. В 2023 г. предложен новый 

способ дериватизации АБС малотоксич-

ным триметилортоформиатом, обеспечи-

вающий хороший выход (η=98%) метило-

вых эфиров алкилбензолсульфокислот и 

возможность их определения методом 

ГХ-МС [16]. Развитие метода ГХ-МС 

требует развития способов подготовки 

проб. Как показывает практика, степень 

очистки экстрактов АБС методом ТФЭ на 

патронах с полимерными сорбентами [2], 

графитизированным углеродом [18, 19], 

обращенно-фазными сорбентами с при-

витыми группами С8 и С18 [20, 22], а 

также с нанопористым углеродистым 

сорбентом с кристаллической структу-

рой, недостаточна для ГХ-МС анализа 

[22]. 

Тонкослойная хроматография (ТСХ) 

может быть одним из потенциально-воз-

можных методов очистки экстрактов 

природных проб от компонентов мат-

рицы. В литературе говорится о возмож-

ности разделения стандартных растворов 

алкилбензолсульфонатов натрия и сур-

фактантов других классов в тонких слоях 

оксида алюминия при элюировании изо-

пропанолом, и в тонких слоях  закреплен-

ного целлюлозой полиамида при элюиро-

вании сложным элюентом, включающим 

смесь 0.1 М раствора аммиака и пиридина  

в соотношении 15 : 1, а также смесь 0.1 М 

раствора аммиака, пиридина и метанола 

при соотношении растворителей от 15 : 1: 

0 до 15 : 1 : 15 [23]. Показана возможность 

разделения стандартных растворов ал-

килбензолсульфонатов, алкилсульфатов, 

сульфатов и сульфоэтоксилатов жирных 

спиртов на пластинах «Силикагель 60» с 

использованием подвижных фаз слож-

ного состава [24]. 

Работ, касающихся применения ТСХ 

при анализе анионных ПАВ в природных 



 

Сорбционные и хроматографические процессы. 2024. Т. 24, № 2. С. 268-280. 

Sorbtsionnye i khromatograficheskie protsessy. 2024. Vol. 24, No 2. pp. 268-280. 
 

ISSN 1680-0613_____________________________________________________________ 
 

 

 
 

271  

объектах практически не найдено в миро-

вых базах данных, включая Scopus и Sci-

ence Direct. В обзоре Римцма [21] упоми-

нается использование ТСХ при анализе 

алкилбензолсульфонатов в форме их вто-

ричных дериватов в поверхностных во-

дах методом инфракрасной (ИК) спектро-

скопии. В другом обзоре говорится о при-

менении ТСХ для анализа катионных по-

верхностно-активных веществ методом 

ИК-спектроскопии [25]. Известно приме-

нение ТСХ на пластинах с обращенной 

фазой «Whatman KC-18» для оценки чи-

стоты синтезированных додецилбензол-

сульфоната и его изотопномеченного 

аналога, а также для разделения этих со-

единений и их метаболитов в экстрактах 

клеток печени рыб (гепатоцитов) при 

изучении биотрансформации данных 

токсикантов. Детектирование проведено 

с использованием сканера радиоактив-

ного излучения (радио-ТСХ) [26]. Подоб-

ные исследования проведены для оценки 

биодеградации додецилбензолсульфо-

ната в почвах методом радио-ТСХ на пла-

стинах с силикагелем (0.25 мкм, 

Macherey-Nagel, Германия) с оценкой 

остаточной радиации посредством жид-

костного сцинтилляционного счетчика 

[27]. Также для анализа алкилбензолсуль-

фонатов могут быть использованы пла-

стины с силикагелем, импрегнированным 

раствором сульфата аммония с добав-

ками метилизобутилкетона, уксусной 

кислоты и ацетонитрила [28]. 

Тонкослойная хроматография продук-

тов дериватизации алкилбензолсульфо-

натов натрия практически не изучена. От-

мечено, что продукты десульфирования 

алкилбензолсульфонатов могут быть 

хроматографированы на пластинах, мо-

дифицированных нитратом серебра с по-

следующей экстракцией и анализом ме-

тодом ГХ-МС с ионизацией электронным 

ударом [28]. 

Целью данной работы является подбор 

условий хроматографирования метило-

вых эфиров алкилбензолсульфокислот с 

длиной алкильной цепи С10-С13 мето-

дами восходящей и нисходящей ТСХ на 

пластинах с силикагелем для доочистки 

экстрактов проб воды (природной, снего-

вой, сточной) и концентрирования фрак-

ции аналитов с их последующим анали-

зом методом ГХ-МС. 

Экспериментальная часть 

Стандартные образцы, реагенты, раство-

рители. В работе использован государ-

ственный стандартный образец ГСО 8578-

2004 состава алкилбензолсульфонат (ООО 

«АНАЛИТИК-ХИМ», Россия), представля-

ющий собой водный раствор натриевых со-

лей 20-ти изомеров алкилбензолсульфоната 

натрия, входящих в состав 4-х гомологиче-

ских групп, с общей концентрацией 

С=100.2±0.1 мг/см3 и долей гомологов С10-

С13 13.8±0.9%, 31.9±0.7%, 30.4±0.9% и 

23.9±1.2% соответственно. Метилирующий 

реагент – триметилортоформиат (ТМОФ) 

(≥99.0% «КЕМСТОР», Россия). Катализа-

тор – трифторуксусная кислота (ТФУ) без-

водная с содержанием воды ≤0.05% и чи-

стотой ≥99.5% (Fluka BioChemika, США). В 

качестве растворителей использованы вода 

дистиллированная; ацетонитрил ХЧ (ООО 

«Криохром», Россия), метанол СТХ (ООО 

«Экросхим», Россия), этанол ЧДА (АО 

«ВЕКТОН», Россия), н-гексан ОСЧ (ООО 

«Криохром», Россия). Все растворители 

подвергались перегонке перед примене-

нием. Для проведения ТСХ использованы 

пластины с силикагелем, закрепленным на 

алюминиевой подложке, двух типов: 

1) «Kieselgel 60 F254» (Merck, Германия) с 

толщиной слоя сорбента 210-270 мкм, с раз-

мером частиц 9.5-11.5 мкм, размером пор 

60Å, с добавлением флуоресцентного инди-

катора, возбуждаемого при λ=254 нм; 

2) «Sorbfil» ПТСХ-АФ-В высокоэффек-

тивные (ООО «ИМИД», Россия) с толщи-

ной слоя 90-120 мкм и размером частиц 5.0-

17.0 мкм. 

Синтез летучих производных алкилбен-

золсульфонатов натрия. Рабочий раствор 

алкилбензолсульфоната натрия в метаноле 
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с концентрацией С=10.0±0.1 мг/см3 гото-

вили разбавлением стандартного раствора 

ГСО 8578-2004. Все растворы хранили без 

доступа света при +4°С. Метилирование ал-

килбензолсульфонатов натрия проводили с 

использованием триметилортоформиата 

(ТМОФ) в присутствии ТФУ (схема 1) как 

описано нами ранее [16]. Избыток реаген-

тов удаляли в токе аргона при температуре 

термостата 90°С. Сухой остаток перерас-

творяли в н-гексане в случае анализа мето-

дом ГХ-МС или в метаноле в случае ана-

лиза методом высокоэффективной жид-

костной хроматографии (ВЭЖХ-УФ). Вы-

ход продуктов реакции, а именно, метило-

вых эфиров алкилбензолсульфокислот (МЭ 

АБСК) 98% оценен методом ВЭЖХ-УФ на 

хроматографе Милихром™ А-02 (ООО 

«Эконова», Россия) с микроколонкой 2×75 

мм, заполненной сорбентом Nucleosil 

100-5 С18. Условия хроматографирования 

описаны ранее [16]. 

Оценка количественных характеристик 

при восходящей ТСХ. Хроматографирова-

ние алкилбензолсульфонатов натрия и их 

метилированных производных проводили 

методом восходящей ТСХ. Раствор АБС в 

метаноле или раствор МЭ АБСК в н-гек-

сане, либо смеси АБС и МЭ АБСК в мета-

ноле (10-100 мкл) наносили на стартовую 

линию хроматографической пластины при 

комнатной температуре в токе воздуха. 

Пластины высушивали при 40°С в течение 

10 мин, охлаждали до комнатной темпера-

туры, помещали в герметичную камеру, 

насыщенную парами подвижной фазы в те-

чение 20 мин в случае пластин «Sorbfil» или 

без насыщения в случае пластин «Kieselgel 

60 F254». Пятна на пластинах «Kieselgel 60 

F254» визуализировали при длине волны 254 

нм с использованием УФ-облучателя VIL-

BER LOURMAT (Vilber, Франция). Визуа-

лизацию пятен на пластинах «Sorbfil» про-

водили с использованием йодной камеры. 

Измеряли и рассчитывали следующие хро-

матографические параметры: l (мм) – рас-

стояние, пройденное аналитами от точки 

нанесения пробы до центра зоны; lmin и lmax 

(мм) – нижнюю и верхнюю границы зоны 

МЭ АБСК; L (мм) – расстояние, пройденное 

элюентом от линии старта до линии фронта; 

коэффициенты удерживания 𝑅𝑓 =
𝑙

𝐿
; раз-

мывание зоны w (мм) в направлении движе-

ния элюента; эффективность, определяе-

мую числом теоретических тарелок  (т.т.) 

𝑁 = 16 (
𝑙

𝑤
)
2

= 16 (
𝐿⋅𝑅𝑓

𝑤
)
2

 и высоту экви-

валентную т.т. 𝐻 =
𝐿

𝑁
=

𝑤2

16⋅𝑅𝑓⋅𝐿
 [29]. 

Нисходящая ТСХ метиловых эфиров ал-

килбензолсульфокислот. После проведения 

восходящей ТСХ метиловые эфиры ал-

килбензолсульфокислот элюировали с пла-

стин методом нисходящей ТСХ. Для этого 

из пластины вырезали фрагмент, соответ-

ствующий зоне МЭ АБСК, пластину разво-

рачивали на 90°, к верхнему краю пластины 

на сорбент подводили мостик из фильтро-

вальной бумаги ~ 3×7 см («белая лента», 

ООО «Экросхим»). Нижний край пластины 

срезали под углом в 15°. Мостик помещали 

в чашку с элюентом. Элюирование прово-

дили 20 см3 ацетонитрила. Элюат собирали 

 

Схема 1. Схема получения метиловых эфиров алкилбензолсульфокислот при обработке ал-

килбензолсульфонатов натрия триметилортоформиатом в присутствии безводной трифторук-

сусной кислоты. 

Scheme 1. Scheme for the preparation of methyl esters of alkylbenzenesulphonic acids by 

treating sodium alkylbenzenesulphonates with trimethyl orthoformate in the presence of anhy-

drous trifluoroacetic acid 
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в сердцевидную колбу, растворитель отго-

няли на роторном испарителе. Сухой оста-

ток перерастворяли в ~1 см3 метанола и ко-

личественно переносили в стеклянный фла-

кон вместимостью 1.5 см3. Растворитель от-

гоняли в токе аргона. Сухой остаток пере-

растворяли в 190 мкл н-гексана, добавляли 

10 мкл раствора внутреннего стандарта 

(раствор в н-гексане эйкозановой, генэйко-

зановой и докозановой кислот с концентра-

циями 3.43, 1.72 и 3.47 нг/мкл соответ-

ственно при условии отсутствия данных ве-

ществ в анализируемых экстрактах) и пере-

носили в микропробирку вместимостью 

200 мкл. Анализ проводили методом ГХ-

МС с ионизацией электронным ударом (ЭИ 

70 эВ) с использованием хромато-масс-

спектрометра «7890В GC System, 7000С 

GC/MS Triple Quad» (Agilent, США) с ка-

пиллярной колонкой HT8 30 м, 0.25 мм 

(SGE Analytical Science, Австралия). 

Условия анализа описаны [16]. 

Подготовка проб воды. Пробы природ-

ной и снеговой воды объемом ~1.0 дм3 и 

сточную воду объемом ~0.05 дм3 пропус-

кали через фильтр из ацетата целлюлозы 

с диаметром пор 0.45 мкм («Владисарт», 

Россия) с использованием фильтр-аппа-

рата (Duran Group, Германия). Экстрак-

цию АСПАВ с фильтра проводили 2 см3 

этанола в ультразвуковой ванне дважды в 

течение 2 мин. Экстракты центрифугиро-

вали 3 мин при 13400 об/мин. Суперна-

тант объединяли с профильтрованной 

пробой воды. При необходимости хране-

ния пробы воды во время пробоотбора 

консервировали этанолом с концентра-

цией ≤10.0%. Воду пропускали через па-

троны «Discovery® DSC-18 SPE» с поли-

мерно-сшитой фазой, модифицированной 

концевыми группами С18 (18%) (Supelco, 

США) в условиях вакуума от -0.05 до -1.0 

МПа при скорости 30 см3/мин. Аналиты 

элюировали 10 см3 метанола. Растворитель 

отгоняли на роторном испарителе до объ-

ема ~0.5 см3. Экстракт количественно пере-

носили в стеклянный флакон вместимостью 

1.5 см3. Растворитель отгоняли в токе ар-

гона. Сухой остаток метилировали ТМОФ, 

перерастворяли в н-гексан (100 мкл), нано-

сили на пластины и хроматографировали 

методом ТСХ как описано выше.  

Обсуждение результатов 

Проведена восходящая ТСХ алкилбен-

золсульфонатов натрия и метиловых эфи-

ров алкилбензолсульфокислот на пластинах 

с силикагелем «Kieselgel 60 F254» в системе 

апротонный : протонный растворители. Ви-

зуализация пластин в УФ при 254 нм пока-

зала, что АБС остаются на линии старта при 

использовании в качестве подвижной фазы 

смеси растворителей н-гексан : метанол в 

соотношении 23 : 1 по объему. В отличие от 

АБС (рис. 1, зоны «1») их метилированные 

производные (20 изомеров, принадлежащих 

к четырем гомологическим группам С10-

С13) перемещаются на пластинах с силика-

гелем разными типами подвижных фаз, об-

разуя общую для всех гомологических 

групп симметричную зону (рис. 1, зоны 

«2»). Изомеры и гомологи не разделяются в 

указанных условиях. Аналогично ведут 

себя указанные соединения на пластинах 

«Sorbfil». Концентрация суммы аналитов в 

пробе свидетеля, достаточная для визуали-

зации в УФ, составляет 25-200 мкг.  

Для зон МЭ АБСК установлены сред-

ние значения коэффициентов удержива-

ния (n=16) на пластинах «Kieselgel 60 

F254» (Rf=0.62) и «Sorbfil» (Rf=0.71) с по-

вторяемостью, характеризующейся зна-

чениями относительного стандартного 

отклонения (ОСО) 0.04 для обоих типов 

пластин и среднеквадратичного отклоне-

ния (СКО) 6.1 и 5.9% соответственно 

(табл.). Из таблицы видно, что эффектив-

ность разделения N на пластинах «Sorbfil» 

(~ 700 т.т.) почти вдвое выше, чем на пла-

стинах «Kieselgel 60 F254». Тем не менее, 

пластины «Kieselgel 60 F254» обладают ря-

дом преимуществ, обеспечивая более про-

стую и быструю подготовку проб. Это свя-

зано с их меньшей чувствительностью к из-

менению внешних условий, относительной 

влажности. Пластины «Kieselgel 60 F254» не 

требуют предварительного насыщения ка 
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меры парами растворителя, имеют одно-

родный слой сорбента по всей пластине в 

отличие от бороздчатой структуры слоя на 

пластинах «Sorbfil», обеспечивая ровную 

линию фронта подвижной фазы по всей ши-

рине пластины. Так повторяемость оценки 

Rf двух параллельных проб на одной пла-

стине оценена значениями коэффициен-

тов вариации Vr 0.6 и 2.4% для «Kieselgel 

60 F254» и «Sorbfil» соответственно. Время 

хроматографирования t на пластинах 

«Sorbfil» варьируется в зависимости от 

степени насыщения камеры (табл.).  

С использованием метода ГХ-МС пока-

зано, что нисходящая ТСХ ацетонитрилом 

обеспечивает количественное (95.0-100.0 

%, n=6) элюирование зоны метиловых эфи-

ров алкилбензолсульфокислот с пластин. 

На рисунке (рис. 2) представлены масс-хро-

матограммы (m/z 199) раствора МЭ АБСК 

до проведения ТСХ (суммарное содержа-

ние аналитов в пробе 1.53±0.02 мкг) и после 

(1.57±0.08 мкг, n=6). Показано, что экстрак-

ция аналитов с пластин ацетонитрилом, ме-

танолом, этанолом, ацетоном при облуче-

нии ультразвуком или при нагревании до 

 
Рис. 1. Восходящая ТСХ алкилбензолсульфонатов натрия (зоны «1») и метиловых эфиров ал-

килбензолсульфокислот (зоны «2») на пластинах «Kieselgel 60 F254». Подвижная фаза – смесь н-

гексана с протонными растворителями. Каждая проба нанесена на пластину в двух повторно-

стях (n=2). Визуализация  в УФ при 254 нм. 

Fig. 1. Ascending TLC of sodium alkylbenzenesulphonates (zones “1”) and methyl esters of 

alkylbenzenesulphonic acids (zones “2”) on Kieselgel 60 F254 plates. Mobile phase – mixture of 

n-hexane with protic solvents. Each sample was applied to the plate in duplicate (n=2). 

Manifested under UV at 254 nm. 

 

Таблица 1. Качественные и количественные характеристики, полученные при тонкослой-

ной хроматографии метиловых эфиров алкилбензолсульфокислот 

Table 1. Qualitative and quantitative characteristics obtained by thin layer chromatography of 

methyl esters of alkylbenzenesulphonic acids 

Параметр 

(среднее значение, n = 16) 

Тип пластины 

«Kieselgel 60 F254» «Sorbfil» 

L, мм 70.0 60.0 

l, мм 42.8 42.4 

lmin, мм 34.0 35.0 

lmax, мм 52.5 51.0 

w, мм 8.88 6.48 

Rf±Δ, P=0.95 0.62±0.2 0.71±0.2 

ОСО оценки Rf 0.04 0.04 

СКО оценки Rf, % 6.07 5.87 

N, т.т. ~ 400 ~ 700 

H, мм 0.183 0.087 

t, мин 10 10-30 

Vr, % (m=20, n=2) 0.6 2.3 
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температуры кипения растворителя обеспе-

чивает десорбцию аналитов ~25-70%. Это 

объясняется микропористой структурой 

сорбента. Элюирование метанолом и этано-

лом дает плохие результаты в связи с их 

меньшей (до трех и до восьми раз) подвиж-

ностью по сравнению с MeCN . 

Поведение метиловых эфиров алкилбен-

золсульфокислот на пластинах «Kieselgel 60 

F254» (Merck) и «Sorbfil» (ИМИД) позволило 

использовать метод ТСХ для доочистки 

экстрактов проб воды. Первая стадия 

очистки реальных проб происходит парал-

лельно с концентрированием алкилбензол-

сульфонатов из воды на патронах с обра-

щено-фазным сорбентом «Discovery® DSC-

18 SPE». Для исключения систематической 

погрешности при фиксации проб воды эта-

нолом было предварительно приготовлено 

6 растворов АБС (С 200 мкг/дм3) в дистил-

лированной воде объемом 1.0 дм3 с содер-

жанием этанола 0.0, 1.0, 3.0, 5.0, 7.0 и 10.0%. 

Каждый раствор готовили в восьми повтор-

ностях (m=24, n=8). Растворы (по две парал-

лельных пробы каждого) пропускали через 

патроны с сорбентом со скоростью 10, 15, 

25 и 30 см3/мин. Анализ методом ВЭЖХ-

УФ показал, что АБС полностью удержива-

ются сорбентом из водно-спиртовых рас-

творов и могут быть количественно элюи-

рованы метанолом (100±3%). Вторая стадия 

очистки заключается в селективной экс-

тракции неполярных и слабополярных ве-

ществ при перерастворении метилирован-

ных экстрактов воды в н-гексан. Резуль-

таты, полученные при проведении ТСХ гек-

сановых экстрактов (третья стадия очистки) 

представлены на рисунке (рис. 3). 

Из рисунка 3 видно, что очистка методом 

ТСХ позволяет выделять фракцию МЭ 

АБСК, очищенную как от пигментирован-

ных компонентов пробы, которые можно 

определить невооруженным глазом (рис. 3 

Г, Е, З), так и от большей части примесей, 

видимых в УФ-области (рис. 3, Д, Ж, И). На 

рисунке (рис. 4) в качестве примера пред-

ставлены масс-хроматограммы гомологов 

С10-С13 метиловых эфиров алкилбензол-

сульфокислот, идентифицированных в 

пробе сточной воды, а также гомологов 

 
Рис. 2. Масс-хроматограммы (m/z 199) стандартной смеси метиловых эфиров алкилбензол-

сульфокислот, полученные на хромато-масс-спектрометре «6890В GC System / 7000С GC/MS 

Triple Quad» с колонкой HT8 30 м: а – до проведения ТСХ; б – после восходящей и нисходя-

щей ТСХ на пластине «Kieselgel 60 F254». В качестве хроматографических стандартов исполь-

зованы метиловые эфиры эйкозановой (St 1), генэйкозановой (St 2) и докозановой (St 3) кислот. 

Концентрация суммы АБС в анализируемых пробах – 7.65 мкг/ см3. Масса АБС, введенных в 

инжектор – 22.95 нг. 

Fig. 2 Mass chromatograms (m/z 199) of standard mixture of methyl esters of 

alkylbenzenesulphonic acids, obtained using a gas chromatograph coupled to mass-spectrom-

eter 6890В GC System, 7000С GC/MS Triple Quad with an HT8 30 m column: a – before TLC; 

b – after ascending and descending TLC on a Kieselgel 60 F254 plate. Methyl esters of eicosa-

noic (St 1), heneicosanoic (St 2), and docosanoic (St 3) acids were used as chromatographic 

standards. The concentration of the total linear alkylbenzenesulfonates (LAS) in the analysed 

samples was 

7.65 μg cm−3. The mass of LAS injected into the GC system was 22.95 ng.. 
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С10-С12, идентифицированных в пробе 

глубинной воды (глубина отбора 400 м), 

отобранной в южной котловине озера Бай-

кал на центральной пелагической станции 

 
Рис. 3. Восходящая ТСХ на пластинах «Kieselgel 60 F254» метилированных экстрактов проб воды 

из оз. Байкал, отобранной батометром на центральной станции разреза р. Солзан – ст. Маритуй с 

глубины 400 м (Б) и с глубины 0.0–1.0 м (В); поверхностной воды из оз. Байкал, отобранной в рай-

оне впадения в озеро реки Тыя (Г, Д); снеговой воды (снег отобран в районе пос. Байкал со льда 

озера) (Е, Ж); имитированной неочищенной сточной воды (З, И). Визуализация в видимой области 

спектра (Б, В, Г, Е, З) и в УФ при 254 нм (А, Д, Ж, И). Раствор свидетеля (А, зона «2»). Розовым вы-

делены области, соответствующие зоне метиловых эфиров алкилбензолсульфокислот. 

Fig. 3 Ascending TLC of methylated extracts of water samples on Kieselgel 60 F254 plates: 

Lake Baikal water sampled from with a bathometer at the central station of the transect of Solzan 

River – Marituy railway station from a depth of 400 m (B) and from a depth of 0.0–1.0 m (C); 

surface water from Lake Baikal, sampled in the area where the Tyya River flows into the lake 

(D, E); snow water (snow collected in the area of the village of Baikal from the ice of the Lake 

Baikal) (F, G); simulated untreated wastewater (H, I). Visualisation in the visible region of the 

spectrum (B, C, D, F, H) and in the UV at 254 nm (A, E, G, I). Tracking solution (A, zone “2”). 

The areas corresponding to the zone of methyl esters of alkylbenzenesulphonic acids are 

highlighted in pink. 
 

 
Рис. 4. Масс-хроматограммы гомологов (пики выделены) метиловых эфиров алкилбензолсуль-

фокислот с длиной алкильной цепи С10 (m/z 312), С11 (m/z 326), С12 (m/z 340), С13 (m/z 354), иден-

тифицированные в пробах глубинной воды оз. Байкал (глубина отбора 400 м) и сточной воды. 

Объем анализируемых проб – 1 см3. Объем пробы, вводимой в инжектор – 3 мкл. Хроматограммы 

получены на хромато-масс-спектрометре «6890В GC System / 7000С GC/MS Triple Quad» с ко-

лонкой HT8 30 м, 0.25 мм. 

Fig. 4. Mass chromatograms of homologues (peaks highlighted) of methyl esters of alkylben-

zenesulphonic acids with a C10 alkyl chain length (m/z 312), C11 (m/z 326), C12 (m/z 340), C13 

(m/z 354), identified in samples of deep water from Lake Baikal (sampling depth was 400 m) and 

waste water. The volume of analysed extracts was 1 cm3. The sample volume injected into the injec-

tor was 3 µl. Chromatograms were obtained using a 6890B GC System / 7000C GC/MS Triple Quad 

gas chromatograph coupled to mass spectrometer with an HT8 30 m, 0.25 mm column. 
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разреза от поселка Солзан на восточном по-

бережье до села Маритуй на западном. В 

сточной воде идентифицировано 18 пиков 

метиловых эфиров алкилбензолсульфокис-

лот, а в пробе глубинной воды – 13 пиков. 

Отмечено, что содержание гомологов С13 в 

глубинной воде оз. Байкал ниже пределов 

обнаружения, содержание отдельных изо-

меров, отнесенных к гомологическим груп-

пам С11-С12 ниже пределов их определе-

ния, суммарное содержание гомологов С10 

оценено значением 0.24±0.02 мкг/дм3. Кон-

центрация АБС в воде, полученной при тая-

нии снега, отобранного со льда р. Крестовка 

в месте впадении ее в оз. Байкал (район пос. 

Листвянка, N 51◦51.3′, E 104◦51.5′, время от-

бора февраль 2023 г.) оценена значением 

31.1±1.0 мкг/дм3. Внутрилабораторная пре-

цизионность определения гомологов С10 

охарактеризована коэффициентом вариа-

ции V=7.6% (m=33, n=2). 

 

 

 

Заключение 

Установлены значения коэффициен-

тов удерживания Rf=0.62 и Rf=0.71 зон 

метиловых эфиров алкилбензолсульфо-

кислот на пластинах «Kieselgel 60» 

(Merck, Германия) и «Sorbfil» (ИМИД, 

Россия) соответственно при использова-

нии в качестве подвижной фазы смеси 

растворителей гексан : метанол 23 : 1 (по 

объему). На примере реальных проб при-

родной, снеговой и сточной воды пока-

зана возможность использования указан-

ных пластин в анализе АСПАВ для выде-

ления и концентрирования узкой фрак-

ции метиловых эфиров алкилбензолсуль-

фокислот методом восходящей ТСХ. 

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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