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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr Anny Marii Kietbasy pt.:

"Nowej generacji materialy odniesienia do analizy wielopierscieniowych
weglowodoréw aromatycznych w réznych matrycach srodowiskowych
i biologicznych"

Promotor pracy: Prof. dr hab. Bogustaw Buszewski

Tematyka pracy dotyczy certyfikowanych materiatdbw odniesienia, ktore
stanowig niezbedne narzedzie w systemie zapewnienia i kontroli jakosci wynikow
pomiaréw. Jako przedmiot badan Doktorantka, zgodnie z tytutem dysertacji, wybrata
materiaty, w ktérych wilasciwosci bedgce parametrami je charakteryzujgce, dla
ktorych  podano  wartosci  certyfikowane, stanowig anality z  grupy
wielopierscieniowych weglowodorow analitycznych.

Opiniowana rozprawa doktorska liczy 102 strony i sktada sie z Wprowadzenia,
okreélenia problemow i zadann badawczych, podania celow badan, zatgcznika
zawierajgcego publikacje naukowe wspotautorstwa Doktorantki, ktdre sg podstawg
dysertacji, Podsumowania i wnioskéw. Na koricu pracy umieszczono ponadto Spis
cytowanej literatury, streszczenia w jezyku polskim i angielskim, spis dorobku
naukowego mgr Anny Marii Kietbasy oraz oswiadczenia wspotautoréw Jej prac
naukowych.

Pierwsza mojg watpliwoscig jest juz sam tytut rozprawy. Zastanawia mnie
stwierdzenie: ,Nowej generacji materiaty odniesienia....”. Nie bardzo jestem w stanie

zrozumie¢ zaproponowany przez Doktorantke podziat CRM na materiaty nowej
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i starej generacji — bo taki nalezatoby wyciggnac wniosek z tytutu dysertacii.
Prositbym o komentarz w tej kwestii. C6z bowiem stanowi podstawe do takiego
stwierdzenia? Czy nie wystarczytoby stwierdzenie: Nowe materiaty odniesienia...."?.

Doktorantka opiera swojg rozprawe na 5 opublikowanych pracach naukowych.
Skoro w tytule pracy wyspecyfikowana jest grupa analitbw, ktorych dotyczy
dysertacja, nie znajduje uzasadnienia,w by wsrod prac bedacych podstawg rozprawy
umieszczona zostata praca dotyczaca oznaczania analitbw z grupy PCB. Przeciez,
w zupelnoéci wystarczylo pozostawi¢ 4 z wymienionych prac. By¢ moze istniejg inne
przestanki, niezauwazone przeze mnie, ktore uzasadniajg jednak wybor i tej pracy.
Doktorantka co prawda tHumaczy to na stronie 19 dysertagii, jednak juz
w opublikowanej pracy nie znajduje zadnego odzwierciedlenia takiego przetozenia.
Prosze o komentarz.

Poniewaz wymienione prace zostaly juz opublikowane w recenzowanych
czasopismach, zatem zostaly juz poddane ocenie. Z tego powodu, nalezatoby
przyjaé zatozenie, ze moja recenzja powinna ograniczyc sie jedynie do tresci
rozdziatéw: Problemy i zadania badawcze, Cele badawcze oraz Podsumowanie i
whioski. Jednak z racji tego, iz dysertacja wpisuje si¢ w szeroko pojeta tematyke
jakosci wynikow pomiaréw analitycznych, biorac pod uwage podstawowe zasady
metrologii, szczegdlnie chemicznej, musze odnies¢ sie do pewnych niejasnosci
w prezentowaniu wynikow zestawionych w tych pracach.

1. W pracy umieszczonej w podrozdziale jako 4.2., podawane sg w Tabelach

2 i 7 (str. 37 i 39 dysertacji) i 3, 4 i 6 (str. 38 i 39) wartoci odzysku
w % oraz dodatkowo wartosci odchylen standardowych SD. Dziwi mnie
fakt, ze wartosci SD przedstawione w tych tabelach tak bardzo odbiegaja
od siebie — w Tabelach 2 i 7 sg na poziomie kilku (domysla¢ si¢ moge
jedynie, ze sg to wartosci w %) natomiast w kolejnych Tabelach na
poziomach ponizej wartoéci 1 — czesto 0,1). W jakich jednostkach
podawane sg te wartoéci? Tak niskie wartosci SD zestawione w Tabelach
3, 4 i 6 moga S$wiadczy¢ o wrecz doskonatej powtarzalnosci uzyskanych
wynikow.

2. W tej samej pracy w Tabeli 5 (str. 38) zestawione sg wartosci LOD i LOQ,

oszacowane dla techniki HPLC/FLD. Z kolei w Tabeli 8 (str. 39) zestawiono
wartosci  wynikow oznaczen analittw z grupy WWA uzyskane dla
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badanych kandydatbw na CRM. Skoro wartos¢ LOQ dla np.
benzo(a)antracenu wynosi 0,096 ng/g (Tabela 5) to jak wyttumaczy¢ wyniki
oznaczenia tego zwigzku w probkach tkanki $ledzia (0,0752 ng/g) i tkanki
dorsza (0,063 ng/g)? Bardzo prosze o wyjasnienie.

3. Prositboym takze o komentarz dotyczgcy sposobu prezentacji (zapisu)
wartosci  liczbowych LOD, LOQ i SD. W pracy umieszczonej
w podrozdziale 4.2 wartosci te podawane sg z dwiema cyframi
znaczgcymi, podczas gdy w pracach umieszczonych w podrozdziatach 4.3
i 4.4, wwiekszosci przypadkéw z trzema cyframi znaczgcymi. Jaki jest
powod tej niekonsekwencji? Ktory z zapisow jest zdaniem Doktorantki
metrologicznie uzasadniony?

Wracajgc do pozostalych rozdziatdbw rozprawy, razg mnie takze zargonowe

stwierdzenia pojawiajace sie w tych rozdziatach, a takze pewne niescistosci:
str. 12 ,....materiatéw odniesienia z matryc...”
str. 12 ,...producenci (...) oferujg do$¢ ograniczony wybér materiatow
odniesienia do tkanek,”
str. 17 ,...8D od 11%...", czy to faktycznie jest wartoS¢ odchylenia
standardowego? Czy jednak wspolczynnika zmiennosci (CV)?

str. 17 ,Niestety obydwie metody nie daly satysfakcjonujgcych wynikow...."

str. 18 ,...wskazujg, ze najlepszg metodg ekstrakcji....”, najlepszg????

str. 18 ,....w ekstrakcie tkanki sledzia...”

str. 22 ,...materialy referencyjne...”

str. 22, ...zastosowanych metod ekstrakcyjnych...”, metoda czy technika?
Prosze o wyjasnienie roznicy.

str. 22 ,...optymalizacje techniki QUuEChERS...” Jakie z narzedzi
statystycznych byly przez Doktorantke wykorzystywane w procesie
optymalizacji? A moze wykonano jedynie wyznaczenie optymalnych
parametrow procesu ekstrakciji? Nie znalaztem informacji na ten temat
w zatgczonych pracach.

str. 83 ,zwiekszenie w sposob znaczgcy stanu wiedzy ....", Czy to jest
wniosek? Czy to stwierdzenie nie jest zbyt na wyrost?

Brakuje mi takze w pracy informacji dotyczgcej zgodnosci otrzymanych przez

Doktorantke wynikow oznaczen analitow z grupy WWA w ramach badan
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certyfikacyjnych ~ (poréwnania  miedzylaboratoryjne) z  wartosciami

certyfikowanymi.

W ramach realizacji pracy mgr Anna Maria Kietbasa rozwigzata caly szereg
problemow badawczych. Do Jej podstawowych osiggnie¢ nalezy zaliczyé:

1. opracowata metody ekstrakcji analitow z grupy WWA =z probek
srodowiskowych i biologicznych z zastosowaniem technik QuEChERS,
HPLC/FLD i GC/MS,

2. okreslita jednorodnos¢ dla, wytworzonych w ramach projektu MODAS, nowych
CRM,

3. zastosowata opracowane procedury analityczne w badaniach certyfikacyjnych
wytworzonych CRM.

Wymienione powyzej uwagi nie zmieniajg mojej pozytywnej oceny
merytorycznej pracy.

Praca w mojej ocenie spelnia 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 wigc o dopuszczenie mgr Anny Marii Kietbasy do kolejnych
etapow przewodu doktorskiego.
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