


















ՄԱՆԳԱՍԱՐՅԱՆ ԼՈՒՍԻՆԵ ԳԱԳԻԿԻ

Выводы

1. Нанесённый на поверхность широкопористого силикагеля полимер обладает
собственной пористостью. Пористость полимерного слоя увеличивается в ряду: поли-
ОДМА, поли-ОДМА-ММА, поли-ОДМА-ММА-ДВБ. При <<сухой полимеризации>> ад-
сорбционного слоя смеси мономеров ОДМА и MMA с применением сшивающего аген-

та ДВБ, получаются более структурированые полимерные покрытия.
2. Ковалентное связывание БСА на поверхности широкопористого силикагеля,

покрытого полиакриламидным полимерным слоем, делает возможным приготовление
эффективных <<сее ограниченного доступа>>.

3. На основе бифункциональных полимерных слоев на поверхности широкопо-

ристого силикагеля получены эффективные сорбенты для ТФЭ, частности, для про-
боподготовки при анализе циклоспорина и диклофенака в физиологических растворах.

4. Путем нанесения кремнеземного покрытия на поверхность оксида алюминия
получены упаковочные материалы для ОФ-ВЭЖХ. Это создает благоприятные условия
для дополнительного модифицирования поверхности этих систем различными орга-
ническими соединениями, в частности силанами Св и C18.
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Քրոմատոգրաֆիական անալիզում հուսալի ճշգրիտ արդյունքների ստացումը

պայմանավորված է անալիզվող նյութերի ճիշտ նմուշառումից և նմուշապատրաս-

տումից: Ներկայումս պինդ ֆազային լուծահանումը նմուշապատրաստման առավել
կիրառվող եղանակներից մեկն է: ՊՖԼ-ը արդյունավետ եղանակ է, օգտագործում է
օրգանական լուծիչների փոքր քանակներ: Հնարավոր է միաժամանակ և արագ իրա-

կանացնել տարբեր նմուշների անալիզ:
Առանց նախնական մաքրման և համապատասխան նմուշապատրաստման

անալիզվող նմուշների ուղղակի ներմուծումը քրոմատոգրաֆիական աշտարակ կա-

րող է շարքից դուրս բերել աշտարակը: Ներկայումս քրոմատոգրաֆիական աշտար-
ակների կյանքի տևողությունը մեծացնելու համար կիրառում են <<մուտքը սահմանա-

փակողմիջավայրեր>> ՄՍՄ:
Դրանք կոչված են կանխելու սպիտակուցային և բարձրամոլեկուլային նյութե-

րի մուտքը քրոմատոգրաֆիական աշտարակ նմուշի ուղղակի ներմուծման ժամա-

նակ: Որոշ դեպքերում ՄՍՄ համակարգերի մակերևույթին կարված են մեկից ավելի

ֆունկցիոնալ խմբեր:
Ատենախոսական աշխատանքի նպատակն է նմուշապատրասման համար

հիբրիդային հանքապոլիմերային նոր սորբենտների ստացումը: Ուսումնասիրվել են

սիլիկահողի մակերևույթին պոլիմերների նստեցման գործընթացները:
Պարզվել է պոլիմերային շերտի բաղադրության ու քանակի ազդեցությունը

ստացվող հիբրիդային համակարգերի կառուցվածքային և քրոմատոգրաֆիական

հատկությունների վրա:

Մշակվել են բարձրամոլեկուլային մոդիֆիկատորներով ձևափոխված լայնա-

ծակոտկեն սիլիկաժելերի հիման վրա նմուշապատրասման համար նոր հանքապո-

լիմերային սորբենտների ստացման եղանակներ: Ուսումնասիրվել են <<չոր պոլիմեր-
մամբ>> սիլիկահողի մակերևույթի մոդիֆիկացման առանձնահատկությունները: Ցույց
է տրվել, որ լայնածակոտկեն սիլիկաժելի մակերևույթին նստեցված պոլիմերն օժտ-

ված է սեփական ծակոտկենությամբ:

Պոլիմերային շերտի ծակոտկենությունն աճում է պոլի-ՕԴՄԱ, պոլի-ՕԴՄԱ-
ՄՄԱ, պոլի-ՕԴՄԱ-ՄՄԱ-ԴՎԲ շարքում:
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Հաստատվել է, որ ՕԴՄԱ և ՄՄԱ մոնոմերների խառնուրդից բաղկացած ադ-
սորբումային շերտի <<չոր պոլիմերման>> ժամանակ կարող ագենտի (ԴՎԲ) ներմուծ-
մամբ ստացվում են առավել կառուցվածքայնացված պոլիմերային շերտեր:

Ուսումնասիրվել է պոլիմերով մոդիֆիկացված կլանիչի մակերևույթին ցլի շի-
ճուկային ալբումինի իմոբիլացման գործընթացը: Պարզվել են գլուտարալդեհիդով
կլանիչի պոլիմերային բաղադրիչի ակտիվացման օպտիմալ պայմանները: Ուսում-

նասիրվել է կլանիչների մակերևույթին ցլի շիճուկային ալբումինի սորբումը:
Մշակվել է ՊՖԼ-ի համար միաձույլ աշտարակների ստացման նոր եղանակ,

որը պաշտպանված է ՀՀ արտոնագրով:
Առաջին անգամ կլանիչ նյութերի ֆունկցիոնալության ապահովման համար

միաձույլ աշտարակների մեջ ներմուծվել են տարբեր ֆունկցիոնալ խմբերով ծակոտ-

կեն համարգեր հիդրոֆիլ և հիդրոֆոբ ֆունկցիոնալ խմբերով հիբրիդային պոլիմեր
պարունակող սիլիկահողեր:

Ուսումնասիրվել է ցիկլասպորինի և դիկլոֆենակի նմուշապատրաստումը մի-
աձույլ ՊՖԼ աշտարաներով:

Մակերևույթին բիֆունկցիոնալ պոլիմերային շերտեր պարունակող լայնա-
ծակոտկեն սիլիկահողերի հիման վրա ստացվել են պինդ ֆազային լուծահանման
համար արդյունավետ կլանիչներ: Մասնավորապես ֆիզիոլոգիական լուծույթներում
ցիկլասպորինի և դիկլոֆենակի անալիզի ընթացքում նմուշապատրաստման համար:

Լայնածակոտկեն սիլիկահողի մակերևույթին ցուլի շիճուկային ալբումինի կո-

վալենտային ամրացումաը հնարավուրություն է տալիս արդյունավետ մուտքն արգե-
լափակող միջավայրերի պատրաստման համար:

Մրջնալդեհիդով նատրիումի ալյումինատի լուծույթներից նստեցվել է ալյու-
մինի հիդրօքսիդ, որի շիկացումից ստացվել է ալյումինի ակտիվ օքսիդ: Որոշվել են

դրա տեքստուրային բնութագրերը: Ստացված ալյումինի օքսիդի մակերևույթին սիլի-
կահողային շերտի նստեցման միջոցով պատրաստվել են շրջված ֆազերով բարձր-
արդյունավետ հեղուկային քրոմատոգրաֆիայի համար արդյունավետ փաթեթավոր-
ման նյութեր: Սիլիկահողային շերտի նստեցումը բարենպաստ պայմաններ է ստեղ
ծել տարբեր օրգանական միացություններով, մասնավորապես Св և С18 սիլաններով
կլանիչի մակերեսի լրացուցիչ ձևափոխման համար:

Ստացված բազմաբաղադրիչ հիբրիդային կլանիչները փորձարկվել են բարձր-
արդյունավետ հեղուկային քրոմատոգրաֆիայի եղանակով մի քանի խառնուրդների
բաժանումն իրականացնելու համար:

MANGASARYAN LUSINE

POLYMER-COATED SORBENTS FOR SOLID-PHASE EXTRACTION

DURING THE ANALYSIS OF SOME DRUG SUBSTANCES

SUMMARY

The obtaining of reliable accurate results in chromatographic analysis is
conditioned by correct probe collection and probe preparation of the analytes.
Recently solid-phase extraction (SPE) is one of the most widely used probe pre-

paration method. SPE is efficient method, one need to use small volumes of orga-
nic solvent. It is possible to realize quickly and simultaneously the analysis of dif-

ferent samples.
Direct loading of the analyte into the chromatographic column without

preliminary cleaning and appropriate probe preparation may cause column <<col-

lapse>>. Recently so called <<restricted access media>> systems are used to prolongate
columns lifetime. The latter are appealed to prevent the acces of albuminous and

high-molecular substances durings the analysis. Sometimes more than one functi-
onal group may be graft to the surface of such systems.

The goal of the dissertation is the obtaining of new hybrid polymer-mineral
sorbents for probe preparation.

The polymer layer deposition onto the silica gel surface has been studied.

The influence of the polymer layer amount and its composition on structural and

chromatographic properties of the hybrid systems has been revealed.

New methods for obtaining series of new polymer-mineral sorbents is-

sueing from wide-porous silica gels modified by high-molecular substances has be-

en developed. The peculiarirties of silica surface modification by means of <<dry ро-
lymerization>> method are studied. We demonstrated that the polymer layer depo-
sited onto the wide-porous silica layer possesses its own porosity. The porosity of
the polymer layer increases whithin the following row: poly-ODMA, poly-ODMA-
MMA, poly-ODMA-MMA-DVB. We stated also that the introducing of cross-lin-

king agent during the <<dry polymerization>> layers composed by ODMA and MMA

monomers alows obtaining of more structured polymer layers.
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The process of immobilizing BSA onto the surface of polymer-modified
silica surface has been studied. Optimal conditions for the activation of the surface

polymer component by means of glutaric aldehyde have been determined, and the

sorption of BSA onto the surface of obtained sorbents has been determined.
A new method for obtaining monolithic columns for SPE has been elabo-

rated. The elaborated method has been asserted by RA patent.
For the first time porous systems containing various functional groups (hyb-

rid polymer containing silicas with hydrofobic and hydrophylic groups) were in-
troduced to the composition of sorbents to provide proper functionality.

Efficient new sorbents for solid-phase extraction have been prepared on the
base of wide-porous silicas containing bi-functional polymer layers (hydrophobic
and hydrophilic as well) on the surface. Particularly highly efficient monolith со-
lumns have been prepared for probe preparation during the analysis of cyclospo-
rine and diclofenac in various physiological liquids.

The covalent bonding of the bovine serum albumene onto the surface of
wide-porous silicas has been realized. This phenomenon creates possibility to pre
pare highly efficient <<restricted access media>>.

We obtained aluminum hydroxide samples by means of adding formalde-

hyde to the sodium aluminate solutions. Further baking of the obtained hydroxide
leads to the active aluminum oxide. Texture parameters of the aluminum oxide ha-
ve been detrmined.

By means of deposition of silica layer onto aluminum oxide surface highly
efficient packing materials for reversed-phase high performance liquid chroma-
tography were obtained. Deposition of porous silica layer secures favorable con-
ditions for additional modification of the sorbent surface by various organic sun-
stances, particularly Св and Cis silanes.

The multi-component sorbents obtained by the mentioned technique have
been testified during the separation of several mixtures by means of high perfor-
mance liquid chromatography method. LIMUSH
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