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Tematyka pracy dotyczy wystepowania, toksycznosci i okreslenia poziomow
zawartosci wybranych farmaceutykow w srodowisku morskim. Jako obiekt badan
Doktorantka wybrata strefe przybrzeznej potudniowego Battyku.

Opiniowana rozprawa doktorska liczy 114 stron i sktada sie z Przedmowy,
Wprowadzenia, Celéw badan, Opisu stosowanych metod badawczych, Wynikow
i wnioskéw, Podsumowania. Na koncu pracy umieszczono ponadto Spis cytowanej
literatury oraz w zatgczniku opublikowang w Journal of Hazardous Materials, prace,
ktorej Doktorantka jest wspdétautorka.

W rozdziale =zatytutowanym ,Introduction”, Doktorantka podata informacje
o wystepowaniu, wiasciwosciach, toksycznosci oraz metodach analitycznych
stosowanych do oznaczania zawarto$ci wybranych farmaceutykéw w préobkach
srodowiskowych. Zaprezentowane sg w tej czesci dane literaturowe, ktére zapewne
podane sg przez Doktorantke w zapisie wiernym z cytowanej literatury, jednak
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informacja ,<detection limit” (Tabela 1) bez podania wartosci LOD jest informacjg
niepetna.

Czy zdaniem Doktorantki, cytowany w pracy rysunek 3, jest zupetnie
jednoznaczny? Z analizy jego tresci wynikatoby, ze proces walidacji jest zrodtem
niepewnosci. Gdyby zatem literalnie przyjgc¢ to co jest na rysunku, to mozna by nie
wykonywaé procesu walidacji i zmniejszatoby to warto$¢ niepewnos$ci, chociaz
wiadomym jest, ze jest zupetnie odwrotnie. W diagramie tym, moim zdaniem bardziej
poprawne bytoby umieszczenie materiatdw odniesienia jako sktadowej wtasnie
wyznaczenia parametréw walidacyjnych. Jakie jest zdanie Doktorantki?

W Celu pracy mgr Marta Borecka wymienita podstawowe cele badawcze, na
ktore sktadajg sie z jednej strony opracowanie miarodajnych procedur analitycznych,
a z drugiej, okreslenie z ich wykorzystaniem wifasciwosci oznaczanych
farmaceutykow.

Czes¢ doswiadczalna pracy to bardzo szczegoétowy opis stanowiska
badawczego - stosowanych odczynnikdéw, aparatury, charakterystyka probek
pobranych wod, opis wyznaczania optymalnych parametréw wykorzystywanych
procedur analitycznych, ich walidacja oraz metodologia prowadzenia pomiarow.

Otrzymane wyniki badan i ich interpretacja zostalty zawarte w kolejnym
rozdziale dysertacji. Aby uzyskane wyniki pomiaréw mogty stanowi¢ podstawe do
wyciggania wnioskéw i w konsekwencji by¢ zrédtem informacji o stanie badanego
obiektu muszg by¢ przede wszystkim miarodajne. Tylko wtedy mozliwa jest rzetelna
ich analiza. Na podkres$lenie zastuguje fakt, iz Doktorantka w petni $wiadoma wagi
miarodajnego wyniku pomiaru oszacowata dla nich wartos¢ niepewnosci. Bardzo
przejrzysty jest przedstawiony w pracy budzet niepewnosci. Jednak zauwazytem
pewne niekonsekwencje z tym zwigzane. W Tabeli 18 Doktorantka zestawita
wartosci odzysku w postaci podania ich przedziatow, np. w przypadku TMP sg to
wartosci 91,23-110,01 [%]. Gdyby przyjac, iz jest to wartos¢ odzysku przedstawiona
z niepewnoscig to zapis ten bylby réwnowazny zapisowi 100,62 +9,39[%], a
wiasciwie przy poprawnym zapisie 100,6£9,4 [%]. Oszacowanie wartosci
niepewnosci to nie tylko wymog udowodnienia miarodajnosci otrzymanego wyniku.
Jej konsekwencjg jest takze poprawny zapis otrzymanych wartosci. Tego typu
nieprawidtowosci znalaztem takze w przypadku kilku wynikow zestawionych
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w tabelach 21, 22, 23. Maksymalna liczba cyfr znaczacych podawana w przypadku
niepewnosci to 2.

Doktoranta podaje opis wyznaczania tzw. efektu matrycowego, ktérego miarg
jest wartos¢ odzysku. Ta wartos¢ z kolei stuzyta to oszacowania wartosci
standardowej niepewnosci zwigzanej z poprawnoscig stosowanej procedury
analitycznej. Z powodu niedostepnosci odpowiednich CRM, Doktorantka stosowata
jako alternatywe metode dodatku wzorca. Z tg czescig badan i obliczen mam
zwigzanych kilka pytan:

1. Co bylo stosowane jak substancja dodawana do probki? Czy byt to ten
sam (taki sam) wzorzec jaki byt wykorzystywany w przypadku
sporzadzenia roztworéw kalibracyjnych, czy nie bylo zaleznosci miedzy
tymi dwoma wzorcami?

2. W oparciu o dane zestawione w tabeli 20, w przypadku podanych wartosci
odzyskéw (101,2; 94,8 i 98,2 [%]) obliczona warto$¢ RSD jest réwna 0,033
i rozni sie od tej podanej w tabeli (0,067). Prosze o wyjasnienie.

Kolejna moja wuwaga dotyczy wyznaczenia liniowosci. Doktorantka
wykorzystata w tym celu metode regresiji liniowej, czyli dane otrzymane na etapie
kalibracji stosowanego detektora. Podawanie wartosci R (wspotczynnika regresji) —
a nie r? (strona 56), chociaz w spisie stosowanych skrétéw Doktorantka poprawnie
podata R? jako wspotczynnik determinacji — jest poprawne, ale tylko w takim
wypadku, gdy spetnione sg wymagania dotyczgce ilosci punktow na krzywej
wzorcowej oraz bardzo restrykcyjne dotyczgce ich rozmieszczenia w zakresie
stezen, zawartosci. Tych informaciji niestety zabrakto mi w pracy. Znane sg bowiem
przypadki, gdy bardzo wysoka warto$¢ wspétczynnika regresji R, nawet rzedu
0,9999, moze nie odzwierciedla¢ liniowego charakteru funkcji kalibracyjne;.

W ramach realizacji pracy mgr Marta Borecka rozwigzata caty szereg
probleméw badawczych. Do Jej podstawowych osiggnie¢ nalezy zaliczyc¢:

1. opracowanie procedur oznaczania wybranych farmaceutykow

z wykorzystaniem techniki LC-MS/MS,

2. opracowanie metody ekstrakcji w celu izolacji i wzbogacenia pozostatosci
farmaceutykdéw w prébkach wody morskiej,

3. przeprowadzenie charakterystyki metrologiczng opracowanej procedury
analitycznej,
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4. zastosowanie opracowanej procedury w badaniu probek srodowiskowych
(rzeczywistych),

5. okreslenie toksycznosci wybranych farmaceutykow,

6. okreslenie wptywu zasolenia na toksycznos¢ badanych zwigzkéw — wyniki
tych badan zostaty opublikowane czasopismie Journal of Hazardous Materials
(IF=6,06).

Wymienione powyzej uwagi krytyczne nie zmieniajg mojej pozytywnej oceny
merytorycznej pracy.

Praca w mojej ocenie spetnia aktualne wymagania merytoryczne
i formalne Ustawy o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach
i tytule w zakresie sztuki (Dz. U. Nr 65, poz. 595, z p6zn. zm.), z dnia 14 marca
2003 r.; wnosze wiec o dopuszczenie mgr Marty Anny Boreckiej do kolejnych
etapow przewodu doktorskiego.
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