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Актуальпость исследования
Интерес к природным полифенольньrм соединенIбIм природ}lого проис-

хожденIIJI является тенденцией последних лет в науке, поскольку они, в отли-
чие от синтетических веществ, не имеют непредсказуемоrо последействия.

Многие из IIID( в составе сложных смесей давно использовilпись в традицион-
ных народных медицинах, что позволяет расширить базу биологиsески актив-
ных веществ, не прибегая к сложным и часто экологически неблагоприятньпr.r

техЕологIr{м органического синтеза. Биосинтез необходимых веществ в при-

роде сопровождается биосинтезом бопьшого числа соIrутств)лощих соедине-
ний, поэтому использование человеком этих соединений требует технологий
очистки от ба.лластных соединений. Важным способом отделенIIJI целевых со-
единений из многокомпонентных смесей является твердофазная экстракцшI с
последующей флэш-хроматографией. Но в данньIх технологиях определяю-

щими качество разделенIfi являются сорбенты, ю< сорбционная емкость и се-
лективность к сорбции веществ близкого строения. В этом отношении объекты
исследованиJl в настоящей работе - мезопористые сипикагели со стр}ктуриро-
ванными мезопораNlи выгодно выделяются огромной удельной поверхностью,
обеспечиваюпц,то эффективность сорбции. I'Ix синтез в условIбIх поJryченшI



<шолекулярньтх отпечатков) позволит существенно изменить селективность

разделения, что и определяет бесспорную актуальность настоящего исследо-

BaHI]JI.

IIаучная новизна
Автором впервые разработан способ синтеза мезопористьгх силикагелей

с молекуJuIрными отпечатками кверцетина и дигидрокверцетина. При этом

установлено влиJIние температуры синтеза, концентрации флавоноидов в ис-

ходньD( растворах, что позволило добиться максимальной полноты извлечение

флавоноидов.
Разработаны критерии оценки сорбционньлх свойств мезопористьIх си-

ликагелей на основе анализа ИК-спектров Bа;IеHTHьж колебаний силоксановых

групп силикагелевой матрицы. Смещение максимума полос этих колебаний в

область меньших волновых чисел пред.rожено автором к использованию дJU{

оценки структурированности.
Представлены результаты влиllния содержаниJI воды в ацетонитрильньгх

растворах на сорбцию и послед/ющее извлечение полифенольньп< веществ.

Только в качестве пожеланиJI автору на дальнейпцrю работу и развитие тема-

тики )л{есть возможность сорбции по механизму гидрофильной сорбции на й
ýilи генерированному на поверхности сlлликагеля обогащенного водой слоя.

Показано, что использование параметра эффективности СД позволило

повысить полноту извлечения и коэффициентов конценlрироваrrия флавонои-
дов с близкой струкryрой из модельных растворов, обеспечивая точЕость и

прzrвильность определеншI аJ{аIитов. При этом достигается максимlUIьнм сте-

пень использования сорбционноЙ емкости }.порядоченных анаIогов SBA-I5 в

дин:lмиtIескID( условиях, особенно дJuI упорядоченных кремЕеземов с молеку-

лярными отпечатками анапита в сиJIикагелевой матрице.

Показана возможность использования полгленньж упорядоченных си-

ликагелей в пробоподготовке дJUI селективного извлечения, очистки и концен-

трированш1 флавоноидов в новых вариантах твердофазной эксц)акции: в мат-

ричном твердофазном диспергировании; в дисперсионной твердофазной экс-

тракции.
Показана высокая эффективность упорядоченном кремнеземе с молеку-

JIярными отпечатками в спектрофотометрическом определении бпrзких по
свойствам полифенольньж веществ в мЕогокомпонеЕтItых смесях после пред-

варительного разделеЕиJI компонентов пробы на потенциапьного анапита.

Наиболее значимые результаты
К наиболее значимым результатам данной работы

пол)ление и высок1то эффективность аморфньгх

можно отнести
силикагепеи со

структ}?ированием мезопор, усr,rленных эффектом молекулярньIх отпечатков.



,Щля настоящей работы это - не простой вопрос, поскольку поJryченные

следстъия а priori не очевидно, поскольку темплат, крайне малорастворимый в

воде может находиться внутри мицелл структlрообразутощего компонента. И
удивительно, что его добавление привепо к нужному результату. В данном
случае под примененЕым автором термином (<стр}кт}?ированносты),

возможно, следует предполагать не традиционное дlrя силикагелей или

кристаплических sio2 чередование кремнекислородных тетрilэдров: (...
вершиной вниз вершиной вверх - вершиной вниз - вершиной вверх ...)), а у
двух соседних тетраэдров вершиной вверх - для образования двух водород{ых
связей с одной молекулой сорбата с двумJr орто-гид)оксильЕыми группами.

Важным является также и подробное описание синтеза довольно HoBbIx

структурированньж мезопористьж силикагелей (обязательное требование к
серьезным работам) дJul полrIения анаJIоги.Iных материалов в других
лабораториях.

Можно предполагать, что потенци:lпьным развитием данной работы
может быть концентрирование акцента на исследование сорбции аналитов по
механизму гидрофильной хроматографии, которая должна привести к высокой
степени разделения агликонов флавоноидов и их гликозидов.

Вопросы и замечания.
1. Сорбцлrя полифенольных соединений на сиJIикагеле обычно эффективна из

растворов в н-гексане с полярными добавками. Почему авторы выбрали
вариант сорбции из водньш растворов с органическими модификаторами?

2, Общее замечание: напомним, что в химии имеется раздел, называемый
кристаллохимией. В нем однозначно определены поIIJIтIб{ гексагонtшьньIх,
тетрагональных и др. структур кристаллических тел. Этот термиЕ Ее
применим к аморфным структ}рам. Поэтому в харiжтеристике
мезопористых силикагелей следует использовать термин <<гексаlональный>>

с осторожностью. Например, доIryстимо: мезопористые аморфные
сипикагели имеют гексагональное расположение ципинд)ических мезопор.

3, Метод дин:lмического рассеиваншI света хорош для сферических частиц, а
насколько он щ)иемлем для мицеJuI с цIлJIиндрическим строением?

4. Как удаляли сорбированнlто на силикагеле вод,/ и как контролировали этот
процесс, если по литерат}рЕым данным дJuI этого может потребоваться до
500"с?

5. На поверхности полностью гидроксилированного силикагеJuI по
литерацфным дzrнным содержится 4.8 силанольньtх групп на 1 нм2.
Полглали ли Вы тацпо харzжтеристику дJuI синтезированных Ва.пли

сорбентов?



6.к способу опредеJIенш{ хроматографической эффективности,
использованному в работе необходимо относиться с осторожностью - он
применим только для сорбции в области изотермы Генри,

7, ,Щля сравнения сорбции на ршличных сорбентах желательно приводить
данные в пересчете не на 1 г, а на 1 м2.

В работе обнаружены и неудачные вырiDкеншI, среди которых:
1. Стр. 15: <...Неупорядоченность традиционньIх силикагелей может

приводить к недостаточIJой воспроизводимости... )). Это спорное

утверждение, поскольку обычный силикагель - традиционный и
эффективный сорбент при правильном использовании.

2. Стр. 17 (( ,.. и прис}.тствию полифенольньж групп ...> - таких групп в
химии нет.

3. Стр, З2 <<...Поверхность кремЕеземов образована силоксаЕовыми и
силанольными групп:rми ...> Лlчше, например: Поверхность кремнеземов
содержит силоксановые и силанольЕые...>>.

4. Стр. З4 <...Модификация наностр}кт}?ированного оксида кремнш{
гр}цпами С18 способствует реализадии расщ)еделительного механизма

удерживания анzlпитов...)> В этом слlпrае может быть как адсорбционньтй,
так и абсорбционный мехлlизм сорбции.

однако, обнаруженные недостатки не снижают положительного
восприJIтия вьшолненной работы, напислlной в целом лоIично и хорошим
языком.

,Щостоверность и обосноваrrность наушьIх положений
диссертации Зава:поевой А.С. обеспечены использованием
методов исследования. Полуленные результаты проIIIJIи
апробацию на Всероссийских и Международных конференциях.

МатериалЫ диссертации изложены в 5 статьях, опубликованньтх в

рецензируемьж наrrных жypнtulax, входящих в перечень ВАк и
индексируемых в scopus, из них 3 статьи, индексируемых в web of science.

Диссертация Зава.:поевой А, С. изложена на 191 странице, содержит 57
рисунков и 35 таблиц. Работа состоит из введенш{, пяти глав, закпюченIбI и
списка литерат}т)ы, включающего 2l0 наименований.

,Щиссертационная работа соответствует паспорту спеrца.тtьности 1.4,2.
Аналитическая химIrI, в частности, п. 7 Теория и прахтика пробоотбора и
пробоподютовки в аналитической химии, п. 8 Методы маскиров:rншL

14 Анализ природных веществ, п. 15разделенш{ и концентрирования, п.
Алализ лекарственных препаратов.

Считаем, что диссертация Завалюевой Алины Сергеевны

и выводов
современных

достаточЕ},Iо
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упорядоч9нных кремЕеземах SBA-I5 в вариаI]тах твердофазпой эксц)акции и

rкидкостной хроматографии пизкого давпеIllш удовJIетворяет требоваrrиям п. 9-1l,

1З-14 (Положения о цорядке tlрисуждениJI уtеных степеней)l (Постаношение

Правlfiепьства Российской Федерации Ns 842 от 24.09.20lЗ г. в действlTощей

редакции), предъявJIJ{емым к к lдидатским диссертацшIм как на)лно-

квалификациовная работа, в которой содержится решение научЕой задачи,

имеющей зЕачеЕие для развитшл методов пробоподгmовки для последдощего

оцроделеIlиJ{ полифепольных соединений в фармацевтических препаратах и

растительЕом сырье. Автор работы, Зава.lпоева Алина Сергеевна, достоин

присуждеЕIхI учеЕой степеци кандидата хими!Iеских Еаук по специадьности |.4.2.

АЕалитическая химия.

Отзыв рассмотрен и утвержден ца расширеЕном заседании кафедры общей

химии инстит}"та фармации, химии и биологии федерального государствеIlного

автоtlомного образовательного утежденIш высшего образования (Белгородский

государствеЕЕый нациоЕальный исследовательский унивсрситет> < 1 8> оюября 2025

г., протокол М 3.

Отзыв составил гlрофессор кафедры общей химии инстLmута фармации, химии и

биологии, доктор химическик наук (05.11.1l - хроматография и хроматографические

приборы), профессор
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Заведующая кафедрой общей химии фармации, химии и биологии, доктор

химических наук (02,00.15 - Кицетика и катализ), профессор
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обрабоmку u размеlценuе в uнформацuонно-пелекоммунuкацuонной сеtпu в Инпернепll
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