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Настоящая	 работа	 проводилась	 с	 целью	
определения	 подбора	 оптимального	 режима	
проведения	хроматографического	анализа	фтор-

содержащих	газов	высокой	чистоты	на	примере	
тетрафторида	 углерода	 (CF

4
)	 и	 гексафторида	

серы	(SF
6
).	

В	 данный	 момент	 одним	 из	 актуальных	
направлений	 в	 разработке	 и	 конструировании	
высоковольтных	 распределительных	 устройств	
и	 других	 электронных	 компонентов	 является	
использование	фторсодержащих	 газов.	 Это	 об-

условлено	 большим	 количеством	 преимуществ	
оборудования,	в	основе	которого	лежит	их	при-

менение	 [1].	При	 этом	необходимо	проведение	
тщательного	контроля	по	анализируемому	ком-

поненту,	так	как	фторсодержащие	газы,	выпуска-
емые	 различными	 предприятиями	 химической	
отрасли,	могут	содержать	примеси,	присутствие	
которых	будет	негативно	сказываться	на	процес-
се	эксплуатации	оборудования.

Определение	оптимального	температурного	
режима	 позволяет	 добиться	 лучшей	 разделяе-
мости	компонентов	в	смеси	газов,	так	как	газы	
имеют	различные	скорости	движения	по	хрома-
тографической	колонке	ввиду	разницы	в	их	тем-

пературе	кипения	[2–5].
В	 ходе	 проведенных	 экспериментов	 иссле-

довано	 влияние,	 оказываемое	 изменением	 тем-

пературного	 режима	 работы	 хроматографиче-
ских	колонок	при	анализе	двух	газовых	смесей	
методом	 ГХ,	 имеющих	 в	 своем	 составе	 такие	
газы,	 как	 водород	 (H2),	 аргон	 (Ar),	 кислород	
(O2),	азот	(N2),	метан	(CH4

),	окись	углерода	(CO),	
углекислый	 газ	 (CO2)	 и	 тетрафторметан	 (CF4

),	
диоксид	диазота	(N2O),	гексафторид	серы	(SF6

).
В	 качестве	 основного	 устройства	 при	 про-

ведении	 экспериментов	 и	 анализов	 методом	
ГХ	 выступал	 газовый	 хроматограф	 «Кристалл	
5000.2»,	 оборудованный	 специальными	 клапа-
нами	для	автоматического	ввода	пробы	и	блоком	
захолаживания.

В	 процессе	 исследований	 применялись	 ка-
пиллярные	 колонки	 двух	 типов:	 CR-Q-BOND	
PLOT	 30	м	 ×	 0,53	мм	×	 20	мкм	 (CR-Q)	 и	CR-
Msieve	 5	 Å	 30	 м	 ×	 0,53	 мм	 ×	 50	 мкм	 (CR-M)	
производства	 ЗАО	 СКБ	 «ХРОМАТЭК».	 При	
проведении	 экспериментов	 изменялся	 только	
температурный	режим	работы	колонок	в	интер-

вале	от	–5	°С	до	+40	°С.	Газом	носителем	высту-

пал	гелий	(He),	подача	которого	осуществлялась	
с	 расходом	 7	 мл/мин.	 В	 качестве	 детектирую-

щего	 устройства	использовался	пульсирующий	
разрядный	детектор	(ПРД).	

Анализ	 результатов	 проведенных	 экспери-

ментов	показал,	что	с	увеличением	температуры	
происходит	 смещение	 времени	 удерживания	 в	

Рис. 1.  Графики зависимости времени удерживания от температуры
а,	в	–	при	совместном	использовании	колонок	CR-Q	и	CR-M;	б	–	при	использовании	колонки	CR-Q

а б в
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сторону	его	уменьшения.	Различия	в	динамике	
изменения	времени	удерживания	при	варьирова-
нии	температурными	диапазонами	отображены	
на	рис.	1.	

Приведенные	 графики	 позволяют	 сделать	
вывод	о	том,	что	при	данных	условиях	экспери-

мента	гексафторид	серы	подвержен	наибольше-
му	влиянию	температуры	при	проведении	хро-

матографического	разделения	методом	ГХ.	

Полученные	результаты	анализа	подтверди-

ли	общую	тенденцию	по	сдвигу	времени	удер-

живания	в	меньшую	сторону	для	компонентов	в	
составе	газовой	смеси	при	повышении	темпера-
туры	 в	 ходе	 хроматографического	 анализа,	 что	
потенциально	 позволяет	 сократить	 его	 общее	
время	с	целью	повышения	экспресности	процес-
са.	Полученные	данные	позволяют	осуществить	
подбор	наиболее	оптимального	режим	анализа	в	
схожих	условиях	эксперимента.	
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На	данный	момент,	выращивание	монокри-

сталлов	высокого	качества	является	сложной	ин-

женерной	проблемой	требующего	комплексного	
подхода	 к	 ее	 решению.	В	основном	кристаллы	
выращивают	из	растворов	и	из	расплавов.	При	
выращивании	из	расплавов	чаще	всего	исполь-

зуют	методы:	Вернейля,	Чохральского.
	Одной	из	основных	частей	таких	установок	

является	кристаллизационное	оборудование,	ко-

торое	обеспечивает	стабильность	температуры,	
контроль	раствора	и	его	давления,	а	также	рав-

номерность	 распределения	 частиц	 в	 растворе.	
Кристаллизационное	оборудование	может	быть	
выполнено	 в	 виде	 специальных	 кристаллиза-
торов	 или	 биореакторов,	 в	 которых	 создаются	
оптимальные	 условия	 для	 роста	 монокристал-

лов.	Важной	частью	установок	являются	также	
системы	 контроля	 и	 автоматизации,	 которые	
обеспечивают	мониторинг	и	регулирование	всех	
параметров	 процесса	 выращивания.	 Такие	 си-

стемы	 включают	 в	 себя	 датчики	 температуры,	
давления,	 pH-уровня	 раствора	 и	 других	 пара-
метров,	 а	 также	 программируемые	 логические	

контроллеры,	 которые	 позволяют	 контролиро-

вать	 работу	 установок	 и	 производить	 необхо-

димые	настройки.	В	этой	работе	осуществлено	
выращивание	 монокристаллов	 за	 счет	 испаре-
ния	растворителя	с	введением	ряда	улучшений	и	
воздействия	внешних	факторов:	Использования	
метода	 паразитного	 наращивания	 с	 добавлени-

ем	кристалла	протектора,	а	также	выращивание	
монокристаллов	в	сильном	однородном	магнит-
ном	поле.	Для	проведения	опытов	впоследствии	
была	 сконструирована	 установка,	 для	 выращи-

вания	 монокристаллов	 с	 протектором	 и	 внеш-

ним	испарителем.
Выращивание	осуществлено	из	следующих	

солей:
CuSO

4
	•	5H2O,K4

[Fe(CN)
6
]	•	3H2O,KCl,	

K
3
[Fe(CN)

6
],KCr(SO

4
)2	•	12H2O,

KNaC
4
H

4
O

6
	•	4H2O.

Установка	 для	 выращивания	 монокристал-

лов,	представляющая	собой	емкость,	с	широким	
горлом,	 снабженным	 термостатом	 и	 внешним	
испарителем	с	улавливанием	побочных	поверх-


