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Оценка актуальности темы диссертационного исследования.  

 Диссертационная работа Андреева Ю.А. является законченным научным 

исследованием, выполненным на актуальную тему – определение 

полихлорфенолов в воде. Специалисты Всемирной организации 

здравоохранения утверждают, что в воде потенциально содержится тринадцать 

тысяч токсичных элементов, а посредством воды передаётся 80 % заболеваний. 

От них по всему миру ежегодно страдает 25 млн человек. Химическое 

загрязнение воды очень сильно отражается на здоровье человека. Наиболее 

часто встречаются нитраты, тяжёлые металлы, пестициды и радионуклиды. 

Фенолы - одни из наиболее распространенных загрязнителей, поступающих в 

поверхностные воды со стоками предприятий. В процессе водоподготовки (при 

хлорировании воды) из них могут образовываться хлорпроизводные фенола. 

Полихлорфенолы  могут попадать в воду также в результате разложения ряда 

хлорорганических веществ (например, пестицидов). К содержанию фенолов в 

поступающей на обработку воде предъявляются высокие требования, 

допустимая концентрация фенолов в питьевой воде составляет 1мкг/л. 

Анализу фенола и его производных посвящено немалое количество 

работ. Тем не менее, в связи с низкими значениями ПДК в воде для этих 

соединений, задача разработки способов их концентрирования или получения 

производных, обеспечивающих повышение чувствительности используемых 

для анализа методик, является, несомненно, актуальной.  



 2 

Целью работы стал анализ возможностей определения полихлорфенолов 

в воде без ацилирования, а также возможность использования ангидрида 

монохлоруксусной кислоты для ацилирования полихлорфенолов вместо 

ангидрида уксусной кислоты. 

Степень обоснованности научных положений, выводов и практических 

рекомендаций, сформулированных в диссертации. 

Диссертационная работа Андреева Ю.А. изложена на 176 страницах 

печатного текста и состоит из введения, экспериментальной части, обсуждения 

полученных результатов, выводов, списка цитированной литературы, 

включающего 135 наименований, и приложений.  

В ведении сформулированы актуальность, цель работы, научная новизна, 

практическая значимость. В диссертации представлен хороший обзор по 

методам анализа полихорфенолов, способам дериватизации соединений 

фенольного типа, в библиографическом списке присутствует достаточно 

большое количество первоисточников, причем не только отечественных, но и 

зарубежных.  

Научные положения, выводы и практические рекомендации, 

сформулированные в обсуждении полученных результатов и выводах 

диссертации, теоретически и метрологически обоснованы. В работе полностью 

представлена первичная аналитическая информация: хроматограммы, масс-

спектры дериватов хлорфенолов и т.д. 

Достоверность и новизна научных положений, выводов и практических 

рекомендаций. 

В научном отношении диссертационное исследование Андреева Ю.А. 

отличается новизной и оригинальностью решения поставленной задачи по 

увеличению чувствительности методики определения полихлорфенолов.  

Достоверность экспериментальных результатов подтверждается  

выполнением работы в аккредитованной лаборатории с использованием 

современной инструментальной базы: спектрофотометры СФ-46 и Varian Cary 
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100, газовые хроматографы с электронозахватным детектором 10 

«Кристаллюкс-4000М» и «Кристалл-2000М», газовый хроматограф с масс-

селективным детектором Agilent Technologies 6850/5975C. Полученные 

экспериментальные данные согласуются с данными, приведенными в 

литературе. 

К основным достижениям диссертации Андреева Ю.А. можно отнести 

следующее: 

- впервые предложено для определения полихлорфенолов в воде 

переводить их в монохлорацетилпроизводные действием ангидрида 

монохлоруксусной кислоты; 

- определены оптимальные условия конверсии полихлорфенолов в 

процессе дериватизации; образование монохлорацетатов при ацилировании 

полихлорфенолов ангидридом монохлоруксусной кислоты доказано методом 

хромато-масс-спектрометрии; 

- показано, что предложенный способ пробоподготовки воды позволяет 

снизить пределы обнаружения полихлорфенолов газохроматографическим 

методом с электронозахватным детектированием, поскольку введение 

дополнительного атома хлора приводит к увеличению сигнала детектора. 

Практическая значимость работы однозначно подтверждается наличием 

разработанных и аттестованных методик определения полихлорфенолов в воде 

без ацетилирования и после дериватизации ангидридом монохлоруксусной 

кислоты с пределами определения ниже установленных нормативов качества 

воды, утвержденных Росгидрометом в виде руководящих документов. 

Методики внедрены для использования в мониторинге загрязнения 

поверхностных вод и включены в Федеральный перечень методик выполнения 

измерений, допущенных к применению при выполнении работ в области 

мониторинга загрязнения окружающей природной среды и Федеральный 

реестр методик выполнения измерений, применяемых в сферах 

распространения государственного метрологического контроля и надзора.  
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Оценка содержания диссертации, ее завершенность, подтверждение 

публикаций автора. 

Содержание диссертации соответствует паспорту заявленной 

специальности, это завершенный научный труд, выполненный на высоком 

уровне, имеющий большое практическое значение,  оформленный в 

соответствии с требованиями, предъявляемыми к кандидатской диссертации. 

Автор диссертационной работы справился с поставленными задачами. 

Полученные автором результаты не вызывают сомнения и отражены в виде 3 

публикаций в журналах, рекомендованных ВАК (всего по теме исследования 

опубликовано 14 научных работ), представлены на 9 профильных 

конференциях. 

Автореферат и публикации в полной мере отражают основное 

содержание диссертации. 

Замечания по диссертации и автореферату.  

Принципиальных недостатков в представленной работе нет. Вместе с тем 

по диссертации можно сделать несколько замечаний: 

1. Замена прекурсора ангидрида уксусной кислоты на ангидрид 

хлоруксусной кислоты - несколько надуманный повод с точки зрения 

актуальности проблемы при усовершенствовании методики, т.к. анализ 

хлорфенолов осуществляется, как правило, в специализированных 

лабораториях, где организован учет и другие меры применения прекурсоров.  

2. Применение в качестве экстрагентов полихлорфенолов гексана без 

добавок гидрофильных модификаторов является заведомо неэффективным. 

Даже минорные добавки более полярного сольвента, чем гексан или 

ароматический углеводород, взаимодействующего с фенольным гидроксилом, 

существенно увеличивает коэффициент распределения фенолов; еще больший 

эффект имеют добавки высаливателя в экстракционную систему. Т.е. у 

разработанной автором методики есть резерв усовершенствования на стадии  

пробоподготовки методом жидкостно-жидкостной экстракции. К сожалению, 
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диссертант не обратил внимания на исследования в этом направлении, 

выполненные, например, Ермолаевой Т.Н. и Подолиной Е.А. 

3. В работе не приведены научно обоснованные доводы выбора толуола в 

качестве среды при проведении ацелирования хлорфенолов. Утверждение, что 

подобраны оптимальные условия реакции, подразумевает проведение процедур 

оптимизации. Например, планирование эксперимента и т.п. 

4. Ни в положениях, выносимых на защиту, ни в выводах не отражены 

весьма важные результаты исследования протолитического равновесия 

исседованных полихлорфенолов. Вместе с тем в диссертации этим 

исследованиям посвящено 29 страниц.  

5. В работе не предприняты ни литературные, ни расчетные, ни 

экспериментальные исследования растворимости полихлорфенолов в 

органических растворителях потенциально пригодных в качестве экстрагентов 

и в качестве среды для проведения реакции ацелирования. 

6. В обзорной и экспериментальной главах не сделаны критические или 

результирующие заключения и обобщения, позволяющие лучше понять 

обоснованность основных выводов работы. 

7.  Утверждение автора работы, что полученные им масс-спектры 

позволяют проводить однозначную идентификацию полихлорфенолов в пробах 

сложного состава, представляется слишком категоричным. Как правило, в 

хромато-масс-спектрометрии принято характеризовать результаты 

идентификации в  той или иной степени вероятности соответствия той или 

иной структуре. Существует практика для идентификации веществ по данным 

хромато-масс-спектрометрии проведения анализа на двух МС-ГХ с колонками, 

отличающимися своей полярностью, что не было сделано диссертантом. 

8. Для обозначения детектора электронного захвата многие 

хроматографисты для большего благозвучия и легкости произношения чаще 

используют сокращение ДЭЗ, а не ЭЗД. 

Заключение о соответствии диссертации требованиям Положения о 
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