


воспроизводимость аналитических измерений. Небольшие размеры

различных блоков микрофлюидных систем позволяют одновременно

использовать несколько детекторов, что расишряет возможность

комбинированных методов анализа.

Исходя из вьпиеизложенного настоящая диссертационная работа

является актуальной, поскольку направлена на решение вопросов, связанных

с дальнейшим развитием, микрофлюидных, микро- и электронно-

механических систем, а также нанотехнологий в области совершенствования

аналитических методов контроля газовых сред на основе создания

отечественных портативных газохроматографических приборов с целью

проведении экспрессного on-line мониторинга воздушгш1х и газовых сред.

Достоверность результагов и выводов.

Цель данного диссертационного исследования заключается в разработке

методического и инструментального обеспечения для высокоскоростного

on-line определения летучих соединений в газовых средах с использованием

газохроматографических микрофлюидных систем. Для достижеш1я

поставленной ucjni Горюновым М.Г. разработан способ создания

газохроматографических микро([)люидных систем, для разделения и

концентрирования летучих соединений в ус;ювиях газовой хроматографии.

Исследованы их аналитические возмож1ЮСТи, усовершенствована система

пробоподготовки при определении микропримесей в газовых средах, а также

проведена метрологическая оценка аналитического комплекса. В выводах

диссертации отражены основные научные положения, полученные в ходе

выполнения пастоятцей работы. Достоверность полученных автором

результатов подтверждается проведением экспериментальных исследований

с метрологической обработкой результатов, а также путем сравнительной

оценки собственных вьшодов и сравнения их с известными результатами,

полученными другими исследователями и опубликованными в научно-

технической литературе. Диссертационное исследование выполнено

в логической последовательности и хорошо изложено.

Научная новизна проведенных исследований.

Научная тювизна диссертационной работы Горюнова М.Г. заключается

в разработке нового подхода к созда[1ию аналитических приборов

и устройств, а тат<же методов контроля газовых сред на основе технологии

микрофлюидных систем. Впервые определеш:.! аналитические

харак-теристики газохроматофафических микрофлюидных систем

и создантюго на их основе аналитического комплекса. Показано, что

использование технологии создания \гакрофлюидных систем позволяет

сущесгвенно уменьшить габариты и массу аналитических приборов,

повысить экспрессность, чувствительность и точность проведения



газохроматографического анализа исследуемых летучих компонентов

в газовой среде.

Практическая значимость.

Горюновым Мак'симом Глебовичем в настоящее работе предложены

новые методические и технические решения при проведении

газохромагографического анализа легкокипящих газообразных веществ

органической и неорга1н1ческой природы с использованием аналитической

микрофлюидной системы. В резульгаге этих исследований создано новое

поколение портативных аналитических приборов для анализа газовых сред.

От известных аналогов эти приборы отличаются небольшими габаритами и

массой, уменьшенным ресурсо- и энергопотреблением, экспрессностью

анализа газообразных объектов, доступностью оборудования, возможностью

эксплуатации с более низкой квалификацией обслуживающего персонала.

Все это позволяет существенно уменьшить стоимость одного аналх^за,

особенно в тех случаях, когда необходимо обеспечивать проведение

аналитических измерений в системе локального экологического мониторинга

атмосферного воздуха, природного и сжиженного газа, а также в области

использования в различных технологических системах промышленных

предприятий.

Замечание по работе:

1. В литературном обзоре на стр. 17 отсутствуют ссылки

на литературные источники [16-18], в то время как в списке литературы они

присутствую!. Кроме того в табл.3 описываются неорганические вещества

в выдыхаемом воздухе как монооксид углерода и диоксид углерода, а

в тексте диссертации эти же соединения называют как угарный газ и

углекислый газ.

2. На рис.7, (стр.34), где приведена хроматограхмма разделе1шя

органических растворите;юй на планарной газохроматографической колонке,

новсрхносгь которой модифицирована триметилалюминием, отсутствует

нумерация порядка выхода aHajHi3HpyeMbix компонентов, что не позволяет

хотя бы качественнооценить селективностьих разделения.

3. На рис.4 (стр.31), рис. 6 (стр. 33), рис.8 (стр.35), рис.13 (стр. 44)
приведены фогографии микрофлюидной системы. Однако ни на одной из них

нет условий приведения экспериме1гга. Неизвестна марка микроскопа, и

при каком увеличении получены экспериментальные результаты. Например,

на рис.4, (стр. 31) приведена фотофафия каналов с адсорбентами и общий

вид трехступенчатого концентратора органических веществ из воздуха

с использованием в качестве сорбента «Карбопака». Однако в тексте

диссертации отсутствуют данные о химических, физико-химическргх и

хроматографических свойствах этого сорбента, а также его структурные и

эксплуатационные характеристики.



4. В рукописи диссертации (стр. 45) говорится, что «модифицирование

слоя оксида алюминия хлор-диметил-октадецилсилаиом приводит

к увеличению селективности хроматографического разделения с повышение

сорбциоиной емкости и увеличение эффективности микрофлюидной

системы». Однако в данной работе физико-химический механизм этого

влияния не оиисаи. Эти вещества относятся к неполярным соединениям и

поэтому, не вполне понятно каким образом может повыситься селективность

разделения анализируемых компонентов, laK как в данном случае

их удерживание сорбентом будет осуществляться в основном

по дисперсионному механизму.

5. На стр. 57 приведены результаты эффективности

хромагофафического разделения, где указано, что диапазон линейной

скорости газа-носителя составляет от 4 до 10 см/сек, и на стр.58 (рис.22)

приведена зависимость разрешения пика от объемной скорости газа-носителя

см7мин. В этом случае необходимо придерживаться требованиям ГОСТа

17567-81 «Термины и определения в газовой хроматофафии».

6. В таблицах 11-16 представлены результаты сравнительной оценки

хроматографических характеристик исследуемых сорбентов и коммерчески

доступных соединений. В качестве таких сорбентов используются различные

как импортные, так и отечественные материалы. Однако химический состав

этих сорбентов, их физико-химические и хроматографические свойства,

описание механизма хроматографического разделения на указанных

сорбентах в материалах диссертации не рассмотрен.

7. В таблице 7 приведены результаты концентрирования н.-Пентана

с использованием различных сорбентов, торговые названия которых

не расшифрованы. Это необходимо выполнить, так как в данном случае

реализуются разные механизмы хроматофафического разделения, газо

адсорбционный и газо-жидкостной. Кроме того в данной таблице

не приведены метрологические характеристики исходной концентрации

н.-Пентана.

8. Результаты сравнительной оценки инерционности различных типов

детекторов, приведенные в таблице 23 (стр. 85) свидетельствуют о снижении

инерционности детектора МТХД по сравнению с МДТП и ДИПом. Однако

в тексге диссертации указано, что «использование разработанного МТХД для

газовой хроматографии позволяет повысигь инерционность по сравнению

с МДТП на 11% и приблизится по инерционности к практически

без инерционному ДИПу», ч то является противоречием.

9. В Ta6jnniax 30-31 представленырезультаты оценки метрологических

характеристик определения углеводородов с использования модельных

смесей методом «введено-найдено», однако в этих таблицах указанные

рсзуль та ты O Iсу тствую т.

10. В выводах, приведенных в диссертации по пункту 3 (стр.96) неверно

сформулирована часть предложения, заключающаяся в следующем:

«позволяет учесть пофешность, вносимые погрешности, вносимые на стадии

отбора и концентрирования пробы и уменьшить пофешность анализа с 53 до



12%». ')ia часть предложения в выводах ие necei никакой смысловой

нагрузки.

Заключение

Прицеленные замечания не снижают общей положительной оценки

выполненной диссертанионной работы, которая представляет собой

закопченный научный труд, вносящий определенный вклад в развитие

георегическлх и практических аспектов микрофлюилиой хроматоорафии.

Резхльгагы диссерганпотюй рабогы апробированы на Международных и

Всероссийских конферспниях, достаточно hojhio опубликованы в научно-

технических журналах из перечня ВАКа, защищены патентами России на

предполагаемы с изобретеиия.

/и1сссргация выполнена на высоком профессиональном уровне, она

.\арак1ериз\е1ся как научной новизной, так и пракгической значимостью и

cooiBeiciByei требованиям, усгановленным н.9. «Положения о порядке

присуждения ученых сгепеней» утвержденных постановлением

правигельсгва Российской Федерации от 24 сенгября 2013 г.. №842, а её

авгор 1орюнов Максим Глебович заслуживает присуждения ученой степени

кандидата химических наук по специальносги 02.00.02- .Аналитическая

ХП%и1Я.
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