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Предложена автоматизированная онлайн-система для динамического извлечения и концентрирова-
ния бисфенола А, октилфенола и нонилфенола из водных растворов. Система включает в себя три 
перистальтических насоса и колонку с магнитным сорбентом, который удерживается неодимовыми 
магнитами. Переключение потоков осуществляется при помощи шестиходового крана. В автома-
тизированном режиме также проводится регенерация сорбента и возвращение его в колонку для 
концентрирования. Наночастицы Fe3O4, функционализированные гуматами (Fe3O4@SiO2-НА), исполь-
зованы в качестве сорбентов. Распределенный по колонке сорбент удерживали двумя неодимовыми 
магнитами и пропускали через слой Fe3O4@SiO2-НА раствор, содержащий фенолы. Изучено влияние 
взаимного расположения магнитов на распределение сорбента по сечению колонки. Установлено, 
что наиболее полно сечение колонки заполняется при использовании двух магнитов, отведенных на 
расстояние 0.2–0.3 мм от колонки.  Максимальные коэффициенты концентрирования (2071–2100) 
после десорбции метанолом и упаривания получены при скоростях пропускания 0.5 см3·мин–1.  
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Магнитные сорбенты благодаря своим свойствам 
(магнетизм, большая  удельная площадь поверхности, 
уникальная структура пор, химическая и термическая 
стабильность, способность эффективно отделяться 
от смеси с помощью внешнего магнитного поля) 
применяются для выделения и концентрирования 
различных соединений [1, 2].

Динамическое концентрирование — подход, ко-
торый может использоваться как для аналитических 
целей, так и препаративного выделения целевых ком-
понентов. К недостаткам данного метода следует 
отнести относительно большой объем пробы, к су-
щественным преимуществам — достижение высоких 
коэффициентов концентрирования [3]. 
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В последнее время значительное развитие полу-
чили проточные, или «online» методы. Они подра-
зумевают непрерывный циклический процесс сорб-
ции, десорбции и регенерации сорбента. Подобные 
процессы можно легко автоматизировать. Системы 
динамического онлайн-концентрирования с приме-
нением магнитных сорбентов — современный под-
ход к извлечению и концентрированию, начавший 
развиваться с конца 2000-х годов [4]. Однако такой 
способ извлечения и концентрирования имеет ряд 
проблем: сорбент необходимо не только иммобили-
зовать, но и обеспечить равномерное распределение 
по продольному и поперечному сечению колонки. 
Взаимодействие в системах магнитная наночасти-
ца–неодимовый магнит и управление магнитными 
частицами достаточно хорошо изучено в области 
медицины и биотехнологий [5], но задачи, решае-
мые в данных областях, совершенно другие — пе-
ремещение наночастиц или их фокусировка около 
органа-мишени. Для сорбционного концентрирова-
ния в поточных системах такой подход не подходит, 
поскольку не формируется слой сорбента определен-
ной толщины. 

В настоящее время широкое распространение 
получают миниатюризированные микропоточные 
системы на основе микрочипов и микроплат [6]. 
Они очень эффективны, но характеризуются крайне 
ограниченной областью применения (в основном в 
аналитической химии) из-за высоких требований к 
предварительной очистке пробы. Пробы или образ-
цы, которые невозможно очистить до определенных 
стандартов, не могут быть использованы в таких 
системах, поскольку они существенно снижают сорб-
ционную емкость колонки при пропускании раствора. 
Также требуется применение высокого давления для 
прохождения пробы, микрочипы относительно доро-
ги в изготовлении и не могут масштабироваться для 
использования в препаративных целях. Указанных 
недостатков лишены системы, в которых извлече-
ние и концентрирование происходит в колонке. При 
меньшей эффективности они обладают большей уни-
версальностью и позволяют значительно снизить тре-
бования к чистоте пробы, сорбент может быть легко 
регенерирован. Наибольшие трудности представля-
ет упаковка таких колонок, а именно равномерное 
распределение в них сорбента [7]. Упаковка должна 
обеспечить стабильный слой определенной толщины, 
характеризующийся относительной равномерностью 
и отсутствием каналов в глубине сорбента и в при-
стеночном слое. Обычно распределение сорбента по 
колонке устанавливается экспериментальным путем. 
Проводится серия опытов с различным расположени-

ем магнитов: одиночный — с одной стороны колонки, 
два — с каждой из сторон, расположенных парал-
лельно, перпендикулярно или в иных положениях 
относительно друг друга.  

Цель работы — оценить возможность применения 
автоматизированной системы для динамического 
концентрирования бисфенола А, нонилфенола и ок-
тилфенола с применением магнитного сорбента на 
основе гуматов и провести оценку характеристик 
динамического концентрирования, а также разра-
ботать установку для автоматического управления 
магнитным сорбентом. 

Экспериментальная часть

Для сборки установки для онлайн-магнитной 
твердофазной микроэкстракции использовали авто-
матические перистальтические насосы BT600LC-S 
(Baoding chuangrui precision pump Co.) с возмож-
ностью управление персональным компьютером, 
трехходовые и шестиходовые краны Valco (внутрен-
ний диаметр 1.3 мм, EUDF-L10UW, Valko). Колонки 
для размещения сорбента с внутренним диаметром 
1.3 мм, длиной 50 см выполняли на заказ из боро-
силикатного стекла марки Pyrex (Arc International). 
Для удержания сорбента использовали неодимовые 
магниты (4.5 × 2.5 × 1.8 мм, 1.47 Тл, ПО «Альт»). 
Соединение всех частей системы для динамического 
концентрирования осуществляли при помощи си-
ликоновых трубок с внутренним диаметром 1.4 мм 
(Siliconium). Для отвода и подвода магнитов к ко-
лонке использовали сервомотор Powerful Nylon Gear 
Servo Motor SG-5010, плату на контроллере Arduino, 
источник питания для контроллера Arduino (9 В), 
источник питания для сервомотора (6 В), потенцио-
метр 10 кВ (все — ООО «Амперка»). 

В качестве цифрового регулятора стендовой уста-
новки использовали компактное программируемое 
реле для локальных систем автоматизации ПР100 
(ООО «Производственное объединение «ОВЕН»). 
В качестве автоматизированного рабочего места 
оператора, являющегося источником задающих воз-
действий для цифрового регулятора, использовали 
персональный компьютер с предустановленным 
специализированным программным обеспечением 
Owen Process Manager (ООО «Производственное объ-
единение «ОВЕН»), которое позволяет осуществлять 
связь между приборами и персональными компью-
терами посредством соответствующих преобразо-
вателей интерфейсов. Для вывода и редактирования 
текстовых и цифровых параметров системы при-
меняли компактную символьную панель с управля-
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емой логикой ИПП 120 (ООО «Производственное 
объединение «ОВЕН») совместно с контроллерами 
или модулями ввода и вывода, подключенными по 
сети через интерфейс RS-485. Схема подключения 
устройств представлена на рис. 1.

Перемешивание и центрифугирование раство-
ров осуществляли верхнеприводной мешалкой 
MXB-S3500L (YOTEC Instruments Co.) и центри-
фугой ОЛЦ-3п (ООО «ЕС-Лаб») соответственно. 
Взвешивание проводили на весах лабораторных 
ВЛТЭ-510Т (ООО «Весовые Технологии») и анали-
тических Vibra AF 225DRCE (Vibra). Упаривание кон-
центратов выполняли на испарительном концентрато-
ре в токе азота EvaPor (ООО «Компания Пущинские 
лаборатории»). Для газохроматографического анализа 
с масс-спектрометрическим детектированием приме-
няли хроматограф Agilent 7890B GC System с детек-
тором масс Agilent 5977A MSD (Agilent Technologies). 
Магнитные характеристики синтезированного сор-
бента изучали с помощью магнитометра VSM-7410S 
(Lake Shore). рН раствора контролировали с помощью 
pH-150M (АО «Аквилон»).

Растворители квалификации х.ч. (н-гексан, диэти-
ловый эфир, ацетон, ацетонитрил, метиловый спирт, 
все — АО «ЭКОС-1») применяли без дополнительной 
очистки. Для десорбции использовали метиловый 
спирт (для газовой хроматографии, 99.9% чистого 
вещества, ООО ТД «ХИММЕД»). Систему промыва-
ли деионизированной водой, полученной с помощью 
системы водоподготовки RiOs-DI (Merck Millipore), 
HCl и NaOH (ч.д.а., АО «ЛенРеактив»). Для приго-
товления растворов бисфенола А, нонилфенола, ок-
тилфенола (наиболее распространенные фенольные 
ксеноэстрогены [8]) применяли стандартные образцы 
для ГХ/ВЭЖХ с содержанием чистого вещества не 
менее 97% (ООО ТД «ХИММЕД»).

Для синтеза сорбента применяли гуминовые кис-
лоты, выделенные из сапропеля, отобранного из озе-

ра Чистое, Воронежский биосферный заповедник, 
Воронежская область. Выделение проводили с при-
менением HCl, НF и NaOH (ч.д.а., АО «ЛенРеактив») 
по алгоритму [9]. Основной недостаток гуминовых 
кислот — их частичная растворимость в органиче-
ских растворителях, которая мешает проведению 
десорбции [10]. Необходимо удаление растворимой 
в органических растворителях составляющей гу-
миновых кислот. Для этого 10 г гуминовых кислот, 
выделенных из сапропеля, помещали в сосуд, до-
бавляли 150 мл воды, 30 мин интенсивно перемеши-
вали (1000 об·мин–1), далее 20 мин воздействовали 
ультразвуком (ультразвуковая ванна ПСБ-1322-05, 
ЗАО НПО «Техноком»), отделяли надосадочную жид-
кость, осадок промывали деионизированной водой. 
Повторяли перемешивание, обработку ультразву-
ком и промывку (двухкратно). Промытый осадок 
переносили в экстрактор Сокслета (ООО «ЦНТС 
ХимБиоБезопасность»), в котором последователь-
но проводили экстракцию н-гексаном, диэтиловым 
эфиром, смесью ацетон–вода (12:1, об.), метиловый 
спирт–вода (12:1, об.) и ацетонитрил–вода (12:1, об.). 
После каждой экстракции проводили промывание 
деионизированной водой, далее осадок высушива-
ли при 50°С. Порции 0.05 г препарата помещали в 
полипропиленовую пробирку типа Эппендорф, до-
бавляли 1 мл воды, н-гексана, диэтилового эфира, 
ацетона, метилового спирта или ацетонитрила, за-
тем ее помещали в центрифугу, перемешивали 1 мин 
при 4000 об·мин–1 и отстаивали в течение 30 мин. 
Отбирали пробу и проводили анализ методом га-
зохроматографического анализа с масс-спектроме-
трическим детектированием.

Отсутствие хроматографических пиков или их 
малая интенсивность, за исключением пиков раство-
рителей, свидетельствовала об удалении растворимой 
в воде и органических растворителях фракции гуми-
новых кислот.

Рис. 1. Схема подключения устройств управления автоматизированной установкой для онлайн-концентрирования 
с применением магнитных сорбентов.



Управление магнитными сорбентами в системах динамического онлайн-концентрирования...� 55

Синтез сорбента на основе гуматов (Fe3O4@
SiO2‑HA) приводили по методике, изложенной в рабо-
те [11]. Fe3O4 получены с использованием FeCl3·6H2O 
(Merck), FeSO4·7H2O (99.9%, АО «ЛенРеактив») и 
NH3·H2O (ч.д.а., АО «ЛенРеактив»). Сорбенты син-
тезированы с использованием тетраэтилортосиликата 
(99%, Acros Organics), цитрата натрия (ч.д.а., АО 
«ЛенРеактив»), диметилформамида (х.ч., АО 
«ЛенРеактив») и тионилхлорида (не менее 99.5% 
основного вещества, Acros Organics).

Система для онлайн-магнитной твердофазной 
микроэкстракции состоит из трех емкостей Е1–Е3 
(рис. 2). В одну заливали раствор фенолов, в дру-
гую — суспензию магнитного сорбента. Для подачи 
раствора или суспензии сорбента применяли пери-
стальтический насос ПН1. В емкости Е3 содержит-
ся деионизированная вода.  Колонка К1 служит для 
сорбционного концентрирования. Для равномерного 
распределения сорбента по колонке предложена уста-
новка собственного изготовления, состоящая из двух 
магнитов, помещенных на раму (рис. 3). Эмульсия 
магнитного сорбента в воде перемещалась со ско-
ростью 0.5 см3·мин–1 по колонке и перемешивалась 
двумя магнитами за счет поступательных движений 
вверх-вниз, осуществляемых с помощью эксцентри-
ка. После прекращения подачи суспензии магнитного 
сорбента в колонку и равномерного распределения 
магниты прижимались к колонке с применением ма-
нипулятора, управляемого сервомотором. Для де-
сорбции растворитель из емкости Е3 направляется в 
реверсном режиме с помощью перистальтического 
насоса ПН2 в колонку К1. В колонке К2 проводили 
регенерацию сорбента. Петля П1 служит для вы-
равнивания потоков при неравномерности подачи. 
Емкости Е4, Е5 и Е6 содержали соответственно воду, 
н-гексан и смесь метиловый спирт–вода (10:1, об.). 
Сорбент сначала промывается н-гексаном, затем ме-
тиловым спиртом с добавлением воды (10:1, об.) и 
после водой. По окончании промывки магниты от-
водятся от колонки К2, и вода из емкости Е4 уносит 
регенерированный сорбент обратно в колонку К1. 
Управление потоками осуществляется с примене-
нием шестиходового крана и четырех трехходовых 
кранов.

Установка работает в шести режимах. На первом 
(рис. 2, а) происходит заполнение колонки сорбентом. 
Для этого суспензия сорбента подается насосом ПН1 
в колонку К1 со скоростью не более 0.5 см3·мин–1. 
В колонке из потока суспензии магнитами отделяется 
сорбент Fe3O4@SiO2-HA, который распределяется 
за счет работы устройства для периодического воз-
действия постоянными магнитами (рис. 3), затем 

фиксируется магнитами, закрепленными на мани-
пуляторе. Вода после колонки направляется через 
шестиходовой кран.

Далее через колонку из емкости Е2 пропускают 
раствор фенолов для сорбционного концентрирова-
ния (рис. 2, б) с заданной скоростью пропускания, 
которая автоматически устанавливается оператором. 
В колонке К1 происходит их сорбционное концентри-
рование. Маршрут потока после колонки К1 аналоги-
чен предыдущему этапу.

В ходе третьего режима проводится десорбция 
фенолов (рис. 2, в). Для этого 1 мл метилового спирта 
перистальтическим насосом ПН2 подается в систе-
му из емкости Е4. Через шестиходовой кран ШК 
(положение 3-2) направляется в колонку К1, где про-
исходит десорбция. Далее поток метилового спирта 
вместе с десорбированным фенолом направляется 
через ШК и далее на анализ.

Затем сорбент отправляется на регенерацию в ко-
лонку К2 (рис. 2, г). Для этого деионизированная 
вода из емкости Е3 с большой скоростью подается 
в колонку К1. Магниты отводятся манипулятором 
от колонки К1, и сорбент потоком воды через ШК 
попадает в колонку К2, где улавливается двумя маг-
нитами, приводимыми в движение манипуляторами. 
Вода направляется через ШК на слив.

Далее начинается промывка сорбента (рис. 2, д). 
Сначала происходит промывка водой из емкости Е4, 
затем 1 мл смеси метиловый спирт–вода (10:1, об.) 
из емкости Е6, затем 1 мл н-гексана из емкости Е5, 
снова 1 мл смеси метиловый спирт–вода (10:1, об.). 
Завершается процесс переносом сорбента из колонки 
К2 обратно в колонку К1 (рис. 2, е). Для этого отводят 
магниты манипулятором от колонки К2, подают с 
большой скоростью деионизированную воду из Е4. 
Для улавливания магнитного сорбента в колонке К1 
включают устройство для периодического воздей-
ствия постоянными магнитами (рис. 3).

Для установления характеристик сорбции в ди-
намических условиях пропускали 1 дм3 раствора 
(рН 3) из емкости Е2 со скоростью пропускания рас-
творов 0.5, 1, 2, 3, 5, 7, 10 см3·мин–1 через колонку 
К1. После колонки К1 раствор фенолов отправляли 
на анализ, переводя ШК в положение 5-4. Колонку 
заполняли 1 см3 сорбента (в пересчете на сухое ве-
щество). Десорбцию проводили 2 см3 метилового 
спирта. Строили выходные кривые сорбции в коорди-
натах с/с0 = f(V), где с и с0 — концентрации фенолов  
(мкг·мл–1) на выходе и входе в систему соответствен-
но; V — объем пробы, прошедший через колонку 
(см3). По выходным кривым находили объем до про-
скока (см3) и коэффициент концентрирования в ди-
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Рис. 2. Схема стендовой автоматизированной установки для онлайн-концентрирования с применением магнитных 
сорбентов.

Е — емкости, ПН — перистальтический насос, М — магниты, К — колонки, П — петля, ШК — шестиходовой кран, 
ТК – трехходовой кран.

Работа стендовой установки в различных режимах: заполнение колонки К1 сорбентом (а), сорбционное концентриро-
вание (б), элюирование фенолов (в), перенос сорбента в колонку К2 для регенерации (г), промывка сорбента водой и 
растворителями (д), перенос регенерированного сорбента обратно в колонку К1 для сорбционного концентрирования 

(е); оранжевым цветом показаны действующие потоки в каждом режиме.
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намических условиях K согласно уравнениям (1), (2) 
[12]: 

	 K = сс/с0,	 (1)

где с0 и сс — концентрация аналита в исходном вод-
ном растворе и в объеме сорбента (мг·мл–1) в момент 
10%-ного проскока соответственно. 

	 cтв = m/Vтв,	 (2)

где Vтв — объем сухого сорбента в колонке (см3); 
m = с0V10% — масса аналита (мг), сорбированного 
твердой фазой из объема, соответствующего 10%-но-
му проскоку.

Также рассчитывали коэффициент концентриро-
вания (EF) как отношение исходной концентрации 
фенолов до сорбции к концентрации после сорбции, 
десорбции метанолом и упаривания метанольного 
концентрата. Концентрацию фенолов устанавли-
вали методом газохроматографического анализа с 
масс-спектрометрическим детектированием.

Для оптимизации распределения сорбента в ко-
лонке К1 выполнялось моделирование распределе-
ния магнитного сорбента. Для этого 0.5 г сорбента 
помещали в колонку и фиксировали с помощью од-

ного, двух магнитов, двух магнитов в положении, 
перпендикулярном относительно друг друга, и двух 
магнитов, находящихся на небольшом расстоянии 
(0.3 мм) друг от друга. Распределение магнитного 
сорбента изучали с помощью микрофотографий. Для 
этого использовали зеркальную камеру Nikon D5200 
с макрообъективом AF-S Micro-Nikkor 105mm f/2.8G 
IF-ED VR и макрофильтром KnightX. По полученным 
фотографиям выбирали наиболее равномерно распре-
деленный вариант по продольному и поперечному 
сечению колонки. Также визуально с применением 
микрофотографий устанавливали предельный расход 
жидкости в колонке, при котором происходит унос 
сорбента, удерживаемого магнитом, в диапазоне ско-
ростей 0.5–12.0 см3·мин–1.

Обсуждение результатов

Для удержания наночастиц сорбента в колонке 
при динамических условиях концентрирования на-
ми применены магниты с постоянной силой 1.47 Тл. 
Перед сорбцией магнитный сорбент необходимо от-
носительно равномерно распределить по сечению 
колонки. Такая задача не решается простой уста-
новкой магнитов с одной или обеих сторон колонки. 

Рис. 3. Устройство для периодического воздействия постоянными магнитами на концентрирующий патрон.
1 — направляющие оси, 2 — неодимовые магниты, 3 — эксцентрик, 4 — рамка, 5 — колонка, 6 — двигатель, 7 — маг-
нитный сорбент, 8 — сервомотор, 9 — манипулятор, 10 — неодимовые магниты на манипуляторе для фиксации сорбента 

в колонке.
Положение с опущенной рамой (а), поднятой рамой (б), вид сбоку (в), соответствующий положению с опущенной рамой 
(показан без сервомоторов с манипуляторами), и положение с подведенными манипуляторами с магнитами для фиксации 

сорбента в колонке (г).
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Если пропустить суспензию магнитного сорбента в 
воде через колонку, с двух сторон которой установ-
лены два магнита, то магнитный сорбент образует в 
колонке узкую полосу в самом начале зоны воздей-
ствия магнитов и практически не распределяется по 
сечению колонки и не формирует слой, необходимый 
для сорбции.

Магниты поднимаются вверх и вниз с заданной 
частотой и попеременно воздействуют на сорбент в 
колонке. Эмульсия магнитного сорбента в воде пе-
ремещается с небольшой скоростью по колонке и 
перемешивается двумя магнитами за счет поступа-
тельных движений вверх-вниз, осуществляемых с 
помощью эксцентрика. При этом на магнитные ча-
стицы попеременно воздействует скорость течения 
воды и неодимовые магниты, что позволяет сорбенту 
медленно двигаться вдоль колонки, распределяясь 
в продольном сечении. В то же время сорбент рас-
пределяется в поперечном сечении за счет движения 
вверх и вниз под действием магнитов, что приводит 
к равномерному распределению Fe3O4@SiO2-НА, 
который формирует относительно однородный слой. 
Как только такой слой сформировался, магниты на 
раме отводятся, и равномерно упакованный в колон-
ке слой сорбента фиксируется другими магнитами, 
приводимыми в движение с помощью манипулятора, 
управляемого сервомотором.

Для оптимизации условий распределения были 
проведены эксперименты с одним и двумя магнита-
ми, а также рассмотрены различные варианты рас-
положения двух магнитов. При установке магнита с 
одной стороны образуется зона сорбента, покрываю-
щая приблизительно 50–70% площади поперечного 
сечения колонки (рис. 4, а). Сорбент распределяется 
внутри колонки в виде игольчатых структур, вытяну-
тых по магнитным линиям.

При установке двух магнитов формируется зо-
на магнитного сорбента по всей высоте колонки 
(рис. 4, б). Слой сорбента образует столб в попе-
речном сечении, оставляя незаполненными области 
около боковых стенок колонки. По длине колонки 
образуется длинная зона сорбента, удерживаемая маг-
нитами, которая находится посередине колонки. Она 
касается дна и верхней части колонки, но не касается 
боковых стенок.

Расположение магнитов перпендикулярно друг 
другу позволяет сорбенту практически полностью 
заполнить все сечение колонки (рис. 4, в). Ранее [13] 
было показано, что такой вариант наиболее эффек-
тивен. Однако на практике, вероятно, распределение 
сорбента зависит от силы магнита, намагниченности 
насыщения и разброса размера частиц магнитного 

сорбента. По бокам колонки в поперечном сечении 
формируются небольшие зоны, не занятые сорбен-
том, либо плотность сорбента в этих зонах значитель-
но ниже, чем в центральной, верхней и нижней части 
колонки. При проведении сорбционного концентри-
рования это способствует возникновению пристеноч-
ных эффектов и уносу сорбента. Наиболее эффек-
тивным вариантом оказалось отведение магнитов от 
колонки на расстояние 0.2–0.3 мм (рис. 4, г). В таком 
случае сечение колонки относительно равномерно 
заполняется сорбентом, формируя слой длиной, соот-
ветствующей зоне влияния приближенных к колонке 
магнитов. Эффективность сорбции в таком случае 
оказалась максимальной. 

Еще одним важным критерием стабильной ра-
боты колонки в динамических условиях является 
неподвижность слоя сорбента. Поскольку сорбент 
иммобилизован только за счет магнита, основными 
параметрами, определяющими унос, являются на-
магниченность насыщения и скорость потока (рас-
ход пропускаемого раствора). Установлена скорость 
потока при постоянной силе магнита 1.47 Тл, при 
котором не происходит унос сорбента (рис. 5). При 
небольших значениях намагниченности насыще-
ния (8–15 э.м.е·г–1) скорость пропускания сорбента, 
при которой происходит унос сорбента, составляет 
2–4 см3·мин–1, при значительной намагниченности 
насыщения (64 э.м.е·г–1), которая характерна для 
немодифицированного Fe3O4, может достигать зна-
чительных величин (12 см3·мин–1).

Сорбция в основном происходит за счет обра-
зования водородных связей, поскольку исходные 
гуминовые кислоты содержат большое количество 
гидроксильных, карбоксильных и азотсодержащих 
групп. В меньшей степени извлечение возможно за 
счет гидрофобных взаимодействий и образования 
ионных ассоциатов [14]. 

Изучение концентрирования в динамических усло-
виях показало высокую эффективность в отношении 
всех исследуемых веществ. Необходимо отметить, 
что в интервале скоростей пропускания раствора 
0.5–3.0 см3·мин–1 происходит лишь незначительное 
снижение сорбционных характеристик (см. таблицу), 
что позволяет ускорить проведение динамического 
концентрирования, увеличив скорость пропускания 
до 3.0 см3·мин–1 без существенного снижения эффек-
тивности. Объемы растворов до проскока составля-
ют 840–990 см3, что соответствует коэффициентам 
концентрирования 745–916. Упаривание концентрата 
в токе азота увеличивает коэффициенты концентри-
рования в 2.5–3 раза. Коэффициенты концентриро-
вания с учетом упаривания составляют 2100, 2090 и 
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2071 для бисфенола А, нонилфенола и октилфенола 
соответственно.

Повышение   скоростей   пропускания   до  
5.0 см3·мин–1 показывает снижение объема до про-
скока на 40%, но в целом позволяет достигать от-
носительно высоких показателей — коэффициенты 
концентрирования без учета упаривания концентрата 
составляют 362–478. Дальнейшее увеличение ско-
рости пропускания до 7.0 см3·мин–1 вызывает об-
разование каналов и ухудшение условий сорбции. 
Коэффициенты концентрирования существенно сни-

жаются, а при скорости 8.0 см3·мин–1 начинается 
унос сорбента.

Магнитные свойства сорбента позволяют управ-
лять сорбентом и полностью автоматизировать про-
цесс сорбции, начиная от подачи сорбента и заканчи-
вая его регенерацией. Автоматизация также улучшает 
воспроизводимость результатов, не ухудшая коли-
чественные характеристики сорбции, и позволяет 
управлять процессом полностью дистанционно. 
Полученные коэффициенты концентрирования на 
10–15% выше, чем ранее установленные при исполь-

Рис. 4. Распределение сорбента по колонке (внутренний диаметр 1 мм) при его иммобилизации одним неодимовым 
магнитом (а), двумя магнитами (б), двумя магнитами в перпендикулярном положении относительно друг друга (в) 

и двумя магнитами, отведенными от колонки на 0.3 мм (г).
На фото слева представлено поперечное сечение колонки в аналогичных условиях (внутренний диаметр 2.5 мм).
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зовании аналогичной технологии без автоматизации 
процесса путем пропускания через колонку с уста-
новленными по обе стороны магнитами [11].

Выводы

Применение магнитных сорбентов и управление 
ими за счет использования магнитных свойств позво-
лило полностью автоматизировать все стадии процес-
са концентрирования (сорбция, десорбция и регенера-
ция сорбента) фенольных ксеноэстрогенов из водных 

растворов при использовании проточной системы. 
Получены высокие коэффициенты концентрирования 
(2100, 2090 и 2071 для бисфенола А, нонилфенла и 
октилфенола соответственно). Разработанная система 
может стать прототипом для других систем извле-
чения и концентрирования с использованием маг-
нитных сорбентов как в аналитической химии, так и 
для применения в препаративных целях в различных 
отраслях химической и химико-фармацевтической 
промышленности.  
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Объемы до проскока и коэффициенты концентрирования при динамической сорбции фенолов в зависимости 
от скоростей пропускания растворов (объем сухого сорбента 1.0 см3)

Характеристика Фенол
Скорость пропускания растворов, см3·мин–1

0.5 1.0 2.0 3.0 5.0 7.0

Объем до проскока, см3 Бисфенол А 990 960 900 820 570 230
Коэффициент концентрирования в динамических ус-

ловиях*
916 884 817 728 478 147

Коэффициент концентрирования 2100 2082 2061 2005 1740 430
Объем до проскока, см3 Нонилфенол 960 920 870 800 520 190
Коэффициент концентрирования в динамических ус-

ловиях*
889 829 774 714 430 100

Коэффициент концентрирования 2090 2070 2051 1994 1618 295
Объем до проскока, см3 Октилфенол 930 900 840 780 450 120
Коэффициент концентрирования в динамических ус-

ловиях*
832 814 745 709 362 64

Коэффициент концентрирования 2071 2053 2016 1989 1435 137

* Коэффициенты концентрирования вычислены с учетом расхода метилового спирта (1 см3) на десорбцию без упа-
ривания концентрата.

Рис. 5. Максимальные скорости потока, при которых не 
происходит уноса сорбентов с различной намагничен-

ностью насыщения.
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