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О присуждении Фадеевой Щарье Анатольевне, цра)кданке РФ, ученой

степени кандидата химиЕIеских наук.

.Щиссертацпя <<Анализ стекол систем As-S, As-Se, Ge-Se-Te и их

прекурсоров методом отомнотэмиссионной спекц)ометрии с индуктивно

овязанной плазмой>>, в виде рукописи, по специапьности 1.4.2

Аналитическая химия (химические науки) принята к защите 02.08.2022

(протокол заседания J\b 1 З ) диссертационным советом 24.2.З 40. 04, созданным

на базе ФГАОУ ВО <<Национаrrьный исследователъский НижегородскиЙ

государственный университет им. Н.И. Лобачевского) по ад)есу: б03022,.г.

Нижний Новгород, пр. Гагарина, д. 23, приказ Министерства науки и высшего

образования Российской Федерации J',lЪ 561/нк от 03.06.2021.

Соискатель Фадеева,Щаръя Анатолъевна, 18 июля 1991 года рождения.

В 2013 году окончила специаJIитет химического факультета Федерального
'.государственного автономного образовательного учреждения высшего

образовани1 <<Национальпый исследователъский Нижеюродский

государственный университет им. Н.И. Лобачевского)> по специ€rльности

<<Химическая технология монокристаплов, матери€lпов и изделий электронной

техники>. В период с 2013 по 2018 гг. освоила програмIпry подготовки научно-

педагогических кадров в аспирантуре очной формы обучения федерапьного

государствеЕного бюджетного учреждения науки <Инстиryт химии

,



работает в должности инженера-технолога в филиале РФЯЦ-ВНИИЭФ

<<I*fufoТС им. Ю.Е. Седакова>.

,,Щиссертацпя выполЕена в лаборатории анаJIитической химии

высокочистых веществ IЛ(BB РАН.

старшии

научный сотрудник, ведущий паучный сотрудник лаборатории

анапитиIIеской химии высокочистых веществ ФГБ)rН <<Инстптут химии

высокочпстых веществ им. Г.Г. ,Щевятых РАЬ>, Пименов Вл4димир

Георгиевич.

Официальные оппоненты :

Сапрыкин Анатолий Ильич, доктор техниtIеских наук, главныЙ

научный сотрудник, руководитель центра коллективного пользовЕlния

Федерапьного государственIIого бюджетного учреждения науки <Институт

неорганической химии им. А.В. Николаева Сибирского отделения Российской

академии наую) (г. Новосибирск),

Захаров Юрий Анатольевич, кандидат физико-математшIеских цау\ {

образовательЕого уIреждения высшего образования кКазанский

(Приволжский) федеральный университет>) (г. Казань)

дали положительные отзывы на диссертацию.

Ведущая организация Федера-тrьное государственное бюджетное

учреждение науки <Институт проблем технологии микроэлектроники и

особочистых матери€lлов Российской академии наую) в своем положительном

ОТЗЫВе, : ПОДПИСаННОМ ВеДУЩИМ НаУЧНЫМ СОТРУДНИКОМ, КаНДИДаТОМ

химических наук Карандашевым Василием Константиновичем, указала, что

диссертационн€t I работа Д.А. Фадеевой <<Анаrrиз стекол систем As-S, As-Se,

Ge-Se-Te и их прекурсоров методом атомно-эмиссионной спектрометрии с

индуктивно связанной плазмой>> является научно-квалификационной работой,

удовлетворяющей всем требованиям, предъявляемым <<Положением о порядке



присуждения rlеньrх степенеи>, утвержденным постановлением

Правительства Российской Федерации от 24 сентября 20tЗ г. j\b 842 (в

действующей редакции), к кандидатским диссертациr[м, а ее автор, Фадеева

,Щарья Анатольевна, заслуживает присуждения степени кЕlндидата химических

наук по специ€lJIьности t.4.2 - Анаrrитическаrl химия.

Соискатель имеет 22 научнъгх работы, в том числе 5 статей в научных

журнапtu(, входящих в перечень ВАК при Минобрнауки России и

индексируемьгх международными реферативно-библиографическими базами

на}чного цитирования, и 17 тезисов докJIадов международных, всероссийских

и регионапьных конференций. Указанные работы посвящены разработке

методик оIIределения матриIIных элементов х€lпькогенидных стекол с высокой

точностью и гlримесей в прекурсорa>( стекол с низкими цределами'

определения.

Недостоверные сведения о списке трудов, опублпкованных

соискателем ученой степени, в которых изложены основные шаучные

результаты дпссертацип, в диссертации Фадеевой Д.А. отсутствуют.

1. Евдокимов И.И., Пименов В.Г., Фадеева Д.А. АЭС-ИСП а"-иi
высокочистого мышьяка // Аналитика и контроль. 2015. Т. 19. ]ф 1. Ь.

1 3_20.

2. Evdokimov I.I., Fadeeva D.A., Pimenov V.G. Determination of matrix

elements of As-S glasses Ьу inductively coupled plasma atomic emission

spectrometry //,Jоцца1 of Non-Crystalline Solids. 2018. V. 480. Р.34-З7.

3. Fвдокимов И.И., Пименов В.Г., Фqдеева Д.А. Возможности определениrt

матричньtх элементов высокочистьtх стекол систем As-Se и As-S

методом атомно-эмиссионной спектрометрии с индуктивно-связанной

плазмой // Журнап аналитической химии. 2018. Т. 73. J\Э 2. С.2616.
4. Velmuzhov А.Р., EvdoНmov I.I., Sukhanov М.V., Fadeeva D.A., Zernova

N.S., Kurganova А.Е. Distribution of elements in Ge-Se bulk glasses and

optical fibers detected Ьу inductively coupled plasma atomic emission

3



:,
spectrolnetry llJournal of physics and chemistry of solids. 2020. V. 142. Р.

1_5.

5. Евдокимов И.И., Пименов в.г., Фадеева д.А. Определение матршIного

состава хапъкогенидных стекол системы Ge-Se-Te методом Аэс-исп //

Анаirитика и контроль. 2020 . Т. 24. Jф 4. С. 277-286.

На диссертацию и автореферат поступили отзывы:

1. отзыв доImора технических наук, главного нау{ного сотрудника,

руководитеJIя центра коллективного пользования Федерального

государственного бюджетного уIреждения науки <<Институт неорганической

химии им. д.в. Николаева Сибирского отделения Российской академии наую),

официаrrьного оппонента Сапрыкпна Анатолия Ильича. отзыв на

диссертацию положителъный.

В качестве замечаний указано:

1) Почему в главе 1 не приведены требования к содержанию примеСеЙ

элементов, концентрации которъD( опредеJIяли в работе?

2) В <научной Еовизне> и (вывод€lю) автор отдельным пунктом выдеJIяет

разработку комплектов ((первичньж градуировочЕых растворов систем As-S,

дs-Sе и Ge-Se-Te на основе особо чистых простых веществ)>. В чем состоиi'
".

принципиальнаrt новизна, если методики кислотного р€Lзложения простых

веществ давно известны?

3) В главе 3 п. 3 излишне подробно описаны источники поцрешностеЙ,

многие из которых, очевидно, незначимы. Возможно, не стоило приВоДитъ их

подробную оценку, а вцделить только значимые.

4) В этой же главе утверждается, что нмлучшм прецизионностЬ

достигается при максимапьной мощности ИСП - 1З50 Вт, однако известно, ЧТО

в пределъном для ВЧ генератора режиме работы наиболее вероятНы

(краткосрочные изменения относительньIх интенсивностей анапитических

линий>>.
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5) Хотелось бы уточнить, почему суммарные концентрации элементов в

растворе (ryE) (составили: 5 - 250 мкг/мл - дJIя систем As-S As-Se, и 10 - 150

мкг/мл * для системы Ge-Se-Te>?

6) В главе 4 п. 3 подробно рассматрив€lются матричные помехи при

ДЭС-ИСП анапизе мышьяка. .Щля остапьных систем подобные исследования

проведены менее подробно, что затрудuIет анализ поJIученных результатов.

2. Отзыв кандидата физико-математиtIеских наук, доцента кафедры

общей физики Федерапьного государственного

образовательного учреждения высшего образования

(Приволжский) федеральный университет>), официального

Захарова Юрия Анатольевпча. Отзыв на диссертацию положительный.

В качестве замечаний указано:

1) На стр. 64, 84 в табл. 3.8 и З.17 приведены условия определения

матричньtх элементов в ХГ стекJIа>(. При этом часть rrараNIетров

оптимизироваJIи экспериментаJIьно (например, время интегрирования

сигнаJIа, время стабилизации спекц)ометра, мощность пл€lзмы, концентрация

макрокомпонентов в распыJIяемых в IIлазму pacTBopmr), а такие параiчIетры?

как вспомогательный поток аргона, давление аргона на входе в распылитель,

скорость подачи раствора в пневматиIIеский распылитель, способ обзора

пл€лзмы выставпяли, исходя из рекомендаций фирмььпроизводитеJIя

спектрометра. Насколько обоснован выбор пар€Ii\dетров по умолчанию, и

каково ID( влияние на точЕость результатов?

2) В п. 3.1.3.4 на qтр. 57 представлено исследование дрейфа отношения

интенсивностей спектралъньD( линий анапита во времени. Так, на рис. 3.4

видно, что, стабилизация этого отношениrI дJIя мышьяка происходит не

синхронно. Одному достаточно 20 минут, а другому требуется до 40 мин. Чем

это обусловлено?

3) В п. З.2.I приведены условия приготовления первиIIных

градуировочньIх растворов системы Ge- S е-Те. Совместно растворяли налески

особо чистьIх простых веществ в смеси азотноЙ и фтористоводородной кислот.

автономного

<<Казанский

оппонента

*.
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Однако, германий при взаимодействии с фтористоводородной кислотой можеТ

образовывать летуlий фторид GеF+. Насколько значимы были потери

германия в виде летучего фторила?

3. Отзыв ведущей организации,. федерагlьного государственного

бюджетного учреждения науки <<Институт проблем технологип

микроэлектроIIики и особочпстых материалов Росспйской акаДемии

наую>. Отзыв на диссертацию положительньй.

В качестве замечаний указано:

1) В таблице 2.1. (стр. 42) приведены результаты анЕLпиза очищенноЙ

воды, азотной и фтористоводородной кислот. В сrгуlае FIF непонятно, каким

образом опредеJIяли кремний и бор. ,Щля определения кремния требуется

совсем другие системы ввода в спектрометры, а не описанные в'

экспериментапьной части, а дJIя оцределения бора, который нш<одится, по-

видимому, в виде тетрафторида бора нужны соответствующие стандарты

бора.

2) В таблица( 4.1. (стр. 110) и 4.2 (стр 111) приведены условия перевода

в раствор прекурсоров и с€lN,Iих хапъкогенидных стекол. В большинств9,

примеров цриведены процедуры упаривания, однако условия ни в таблице, ни

в тексте не приведены.

3) В таблицil( 4.3 (стр.|23),а также таблице А 7 (стр. 1б1) и таблице Б 1

(стр.164) приведены данные по пределам определения и результатов проверки

правильности полrIенньж резулътатов методом ((введено-найдено>> при

определении примеснgIо состава Ge-Se-Te, при растворении которого

исполъзуется фтористоводороднаrt кислота. С учетом этого должны быть даны

пояснения, каким образом оцредеJIяются элементы, образующие летучие F-

содержащие соединения (В, Si) или плохорастворимые фториды (А1, РЗЭ, Y).

4. Отзыв к.ф.-м.н., научного сотрудника На1..tно-исследовательского

физико-технического института ННГУ им. Н.И. Лобачевского, Болдина

Максима Сергеевпча. Отзыв на диссертацию положительный.

Замечания отсутствуют.

+



:,l5. отзыв к.х.н., старшего научного сотрудника Федерального

государственного бюджетного г1реждения науки <<инстиryт химии

высокочистых веществ им. Г.Г. ,Щевятых рА}D>, Вельмужова Александра

Павловича. Отзыв на диссертацию положительный.

В качестве замечаний указано:

1) Важнейшим этапом разработаннъIх методик аIIапиза стекол явJIяется

растворение образцов в кислотах. В автореферате необходимо было ук€вать

химические реакции, которые протекают или моryт протекать при

растворении хаIIькогенидных стекол.

6. отзыВ к.т.н., 'доцента, доцента кафедры <<Технический сервис)

государственного бюджетного образователъного учреждения высшего

образования <<нижегородский государственный инженерно-экономический'

университеп> Крупина Александра Евгеньевича и старшего преподавателя

кафедры <<Технический сервис) государственного бюджетного

образователъного учреждения высшего образования <<НижегОРОдсКиЙ

государственный инженерно-экономический университет) Калашова

Длександра Длексашдровпча. Отзыв на диссертацию положительный.

В качестве замечаний указано: 
:, ,

1) Дтп анапиза растворов, содерЖащю( Ge и Те, автор использовал

фтористоводородную кислоту. Однако действие НF приводит к разрушению

кварцевого стекJIа, из которого состоит горелка. Почему использовапи именнО

эry кислоry?

7. отзыв Д:*.",, ведущего научного сотрудника Федерального

государственного бюджетного учреждения науки <Федерагlьный

исследовательский центр Институт прикJIадной физики Российской академии

наую), Родченкова Владпмшра Ильича. Отзыв

положительный.

В качестве замечаний указано:

1 ) Недостатком rтредставленного реферата является некоторztя гryтаница

в буквенных обозначениях: в разнъш частях автореферата буквой ((М)

7
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количество параплельных измерений;

1) В тексте автореферата отсутствуют бюджеты неопределенности

,
ведущей оргаЕизации обосновывается их

и компетентностью в соответствующих

буквой <<Ь - коэффициент чувствителъности и коэффициент охвата.

8. Отзыв д.т.н., директора Уральского научно-исследовательскоГО

института метрологии - филиала Федерального государственного унитарного

предприятия <Всероссийский научно-исследовательский институт

отзыв наметрологии им. д.и. Менделеево> Собины Егора Павловича.

диссертацию положительный.

В качестве замечаний указано:

измерений содержаний матричных элементов и примесей и демонстрация

значимости кa)кдого вкJIада, а также как учитывапасъ неопределенность

чистоты простьIх веществ, взятых дIя цриготовления градуировочньIх

растворов.

Поступившие отзывы положителъные, их авторы отмечают, что

диссертационнаrI работа в полной мере соответствует требованиям полоЖеНИЯ

<<О порядке присуждения ученых степенеЙ), утвержденного постаноВленИеМ

Правительства Российской Федерации NЬ 842 от 24 сентября 20|З г. (в

действующей редакции).

Выбор оппонентов и

высоким профессион€шIизмом

отрасJIях науки, н€lпичием у оппонентов и сотрудников ведущеЙ оРГаНИЗаЦИИ

современных гryбликаций в рецензируемьtх журналil(. Оппоненты и

сотрудники ведущей организации явJIяются высококвалифицированными

специаJIистами в научных областях, связанных с тематикой диссертации.

,Щиссертацпонный совет отмечает, что на основании выполненных

соискателем исследований :

разработашы методики определения в стекJIах систем As-S, As-Se, Ge-

Se-Te матричньгх элементов с высокой точностью и шцрокого круга примесеЙ

в стекJIах и их прекурсорa)( с Еизкими пределами определения;

.}



предложены способы приготовления образцов сравнения на основе

особо чистьfх цростых веществ дJIя повышения точности результатов аналиЗа;

доказапа цринципиапьнаrI возможность определения в р€tмках метода

атомно-эмиссионной спектрометрии с. индуктивно связанпой ПЛазМОЙ

макрокомпонентов хаJIькогенидных стекол с высокоЙ точностью и приМеСеЙ С

низкими пределаI\dи оцределения;

новых понятий и терминов не введено.

Теоретическая значимость исс.педования обоснована тем, что:

доказано, что использование образцов сравнения, приготовленныХ на

основе особо чистых простъD( веществ, оптимизаци[ параметров ан€LпиЗа,

построение градуировочных характеристик с использованием относительньD(

концентраций позволяют значитепьно повысить точность резулъТаТОВ'

определения матричных элементов х€Lпькогенидных стекол;

применительно к проблематике диссертации результативно

(эффекгивноr, то есть с получением обладающих новпзной результатов)

использован комплекс современных физико-химиIIеских методов

исследования, таких как атомно-эмиссионнаrI спектрометрия с индуктивно

с индуктивно

связанной плазмой, рентгенофлуоресцентный ан€Lпиз, атомно-эмиссионнЕuI

спектрометрия с дуговым разрядом, атомно-абсорбционная спектрометрия с

электротермической атомизацией, масс-спектрометриrI

связанной плазмой;

пзложены положения о способЕж повышения точности резупьтатов

анапиза при определении матричньD( элементов стекол и способах снижения

пределов определения цримесей в них;

раскрыты цричины снижения точности измерений при проведении

анЕLлиза стекол методом атомно-эмиссионной спектрометрии с индуктивно

связанной плазмой;

изучены факторы, влияющие на неопределенность результатов при

определении макрокомпонентов х€шькогенидЕых стекол и факторы,

влияющие на пределы ощ)еделения примесей в cTeKJIElx и их прекурсорa)q
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различных источников неопределенности (образцы сравнеНия, СПОСОб

построения црадуировочной зависимости, параметры измерений) на

результаты атомно-эмиссионного с индуктивно связанноЙ плазмоЙ анапиЗа.

Значения полученных соискателем результатов исследования ДлЯ

практпки подтверждается тем, что:

разработаны экспериментальные методики оцределения в стекJIах

систем As-S, As-Se, Ge-Se-Te матричных элемеЕтов с высокой точностью

(неопределенность результаюв не более 0.1 - 0.2 мол. Уо, Р: 0.95) и широКОГО

круга примесей в стекJIil( и их прекурсорах с низкими пределаNIи определения

(t0-' - 10-5 мас. %);

определены оптимапьные параметры анализа дjIя достижения'

максим€lпьной прецизионности результатов измерений при КОНТРОЛе

содержания матричньгх элементов стекол и оптимЕtльные условия аналиЗа ДлЯ

достижения Еизких пределов оцределениrI - при исследовании примеснОгО

состава стекол и исходньгх веществ дJIя их поJIучения;

создан методшIеский подход по применению метода атомно-.
i.',

эмиссионной спекцрометрии с индуктивно связанной плазмой для,

требуемымианаJIитического контроJIя стекол и их прекурсоров с

метрологическими характеристиками;

представлены рекомендации по использованию разработанных

методик анапиза для исследования изменения макросостава по длине слитков

х€LIIъкогенидных стекол и изготовленных из них оптических волокон, Для

определения матриIIных элементов в пробшс малой массы (30-50 мг),

например, в изотопно-обогащенных стекJI€lх;

Оцепка достоверности результатов исследования выявпла:

для эксперпментальных работ была установлена достоверность

результатов, основанн€ш на исполъзовании современных физико-химических

методов исследования состава веществ, а также на воспроизводимости

экспериментальных данных;
10

.?



ранее ошубликованными в литературе резулътатами по теме диссертации;

идея базируется на анапизе и обобщении литературных данных и на

накопленном к настоящему времени в лаборатории аналитической химии

высокочистых веществ Iд(BВ рАН опыте работы в области анаJIиза особо

чистых веществ и материалов;

пспользован комплексный подход к оценке неопределенности

обеспечиваlощиЙ поJryчениевлияющих на результат факторов,

использованы современные методы физико-химического анапиза:'

атомно-эмиссионная спектрометрия с индуктивно связанноЙ пЛазмОЙ,

рентгенофlryоресцентный анаIIиз, атомно-эмиссионншt спектроМеТРиЯ С

масс-спектрометрия с индуктивно

дуговым рuврядом, атомно-абсорбционная спектрометрия

электротермической атомизацией,

связанной плазмой.

изложенных в работе эксперимент€lJIъных исследований, анаJIизе, обрабОтке и

интерпретации поJryченньж резулътатов, в анапизе литературных данных,

планировании экспериментов, оценке метрологических характеристик

поJIученных результатов. Обсуждение полученных резулътатов и оформление

публикаций проводились при непосредственном участии автора.

,Щиссертация охватывает основные вопросы поставленной научной

задачи (проблемы) и соответствует крптерию внутреннего едпнства, что

подтверждается н€tличием обоснованного и целенаправленного плана

исследовшlий, формулировки цели работы и выводов на основании

полученных резуJIьтатов.,Щиссертационн€lя работа по своей цели, решаемым

задачам и достигнутым результатам соответствует п. 2 <<Методы химического

анаIIиза (химические, физико-химические, атомн€lя и молекулярная
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спектроскоrrия, масс-спектрометрия, ядерно-физические методы и др.)>, п. 4

(Методическое обеспечение химического €lн€Lпизa>), П. 6 (Метрологическое

обеспечение химического анапиза) и п. 9 ((Анапиз неорганлшеских материапов

и исходньж цродуктов для их получения) паспорта специальности |.4.2

((АнапитиtIескаrI химия) .

в ходе защиты дпссертации были заданы вопросы п высказапы

замечания. Сопскатель Фадеева д.А. согласилась с замечаниямп,

ответила на задаваемые ей в ходе заседашия вопросы и прпвела

собственную арryментацию.

На заседании 27 октября 2022 года диссертационный совет принrIл

решение за разработку методик определения в халькогенидных стеклах систем

Дs-S, As-Se, Ge-Se-Te матриtIнъгх элементов с высокой точностью'

(неопределенность результатов не более 0.1 - 0.2 мол. Уо, Р: 0.95) и ШИРОКОГО

круга примесей в стекJID( и их прекурсорах с низкими пределами определения

(to-' - 10-5 мас. %) присудить Фадеевой Д.А. учеЕую степень кандидата

химических наук.

При проведении тайного голосования диссертационныЙ соВеТ Р

колиIIестве 19 человек, из них 7 докторов наук (по специалъности |.4.2 L'
a

Дна.гrитическая химия), участвовавших в заседании, из 22 челавек, входяЩих

в состав совета2 проголосов€лпи: за - 19, против - 0, недействительньIх

бюллетеней * 0.

Председатель диссертационного

доктор химических наук,

Ученый секретарь диссертацио

кандидат химиIIеских наук

Князев Александр

Владимирович

Буланов Евгений
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