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Pracy doktorskiej mgr Doroty Bajek pt.,, Oznaczanie zawartosci
wybranych skladnikéw mineralnych w prébkach produktéow spozywcezych
metoda plomieniowej absorpcyjnej spektroskopii atomowej (FAAS)”,
wykonanej w Instytucie Chemii, na Wydziale Nauk Scistych,
Przyrodniczych i Technicznych Uniwersytetu Humanistyczno-
Przyrodniczego im. Jana Dlugosza w Czestochowie pod Kierunkiem prof. dr

hab. Cezarego Kozlowskiego

Opiniowana rozprawa doktorska liczy 117 stron maszynopisu. Sktada sie
z dwoch zasadniczych czesci- wstepnej zatytutowanej, ,, Czes¢ literaturowa” i
»Czesci eksperymentalnej” zawierajacej tezy i cel pracy, metodyke badan,
wyniki 1 ich omoéwienie oraz podsumowanie i wnioski. Cze$¢ wstepng
poprzedza streszczenie w jezyku polskim i angielskim, spis tresci, wykaz
stosowanych symboli i oznaczen w tekscie pracy oraz krétkie wprowadzenie
informujace o tematyce pracy. Na koncu rozprawy jest zamieszczona literatura
liczaca 80 cytowanych pozycji zrédtowych (w tym 16 odnos$nikoéw z ostatnich
dziesieciu lat), wykaz rysunkéw i tabel oraz dorobek naukowo-badawczy
Doktorantki (wykaz publikacji i1 komunikatow prezentowanych na
konferencjach krajowych, uczestnictwo w seminariach oraz udzial w licznych

szkoleniach). Doktorantka uzyskala pierwszy stopien specjalizacji w zakresie
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analityki sanitarnej, Zaktad Analityki Farmaceutycznej, Studium Farmacji,
CMKP, Bydgoszcz 1998.

Cze$é literaturows rozprawy zawarta w szesciu rozdziatach na stronach 8-
29 rozpoczyna omoéwienie zrédet wybranych skladnikéw mineralnych
wystepujacych w organizmie czlowieka w postaci réznych zwigzkow
nieorganicznych i organicznych oraz ich roli w funkcjonowaniu organizmu
ludzkiego. Ilosci te sg rézne, wynosza od ok. kilku graméw do kilkudziesigciu
miligramdéw i stanowia podstawe podzialu na makro- i mikroelementy.
Makroelementy sa to sktadniki mineralne takie jak wapn, fosfor, magnez, potas,
sod, chlor i siarka. Do mikroelementéw natomiast zalicza si¢ zelazo, cynk,
miedz, kobalt, jod, mangan i selen. Doktorantka omdwila fizjologiczng rolg
wapnia, magnezu, potasu i sodu w organizmie cztowieka. Wapnf nalezy do
najwazniejszych makroelementow. Jego zdecydowana wigkszos¢ zgromadzona
jest w kosciach w postaci apatytow, a okoto 1% wystepuje w roztworze gtéwnie
w ptynie $rédkomoérkowym i pozakomérkowym. Stopien biodostepnosci
wapnia(ll) przyjmowanego z pozywieniem zalezy m.in. od czynnikéw takich
jak: formy w jakiej waph(Il) jest podawany, zwigzkow towarzyszgcych w
pozywieniu oraz stanéw fizjologicznych. Wchtanianie wapnia(Il) utatwia przede
wszystkim witamina D i laktoza. Jak wynika z danych literaturowych
podawanie suplementow wapnia réwnoczesnie z hydrolizatem hordeiny
(biatkiem wystepujacym w jeczmieniu) wielokrotnie zwigksza przyswajanie
tego pierwiastka. Peptydy zawarte w tym hydrolizacie kompleksujg jony wapnia
co ulatwia jego wchianianie. Jego dziatanie fizjologiczne polega na
aktywowaniu wydzielania wielu hormondéw, enzyméw oraz neotransmiterow.

Rola wapnia w organizmie ludzkim polega m.in. na zapewnieniu prawidlowego
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wzrostu 1 rozwoju organizmu, prawidlowej pobudliwosci synaps ukladu
migsSniowo-nerwowego, opoznieniu wystepowania zmeczenia miesni oraz
zapewnieniu prawidlowej czynnosci serca i krzepliwosci krwi.

Magnez odgrywa bardzo wazna role w regulowaniu cyklu komdrkowego,
wigkszos¢ rozpuszczonych jondw Mg?* wystepujacych w organizmach zywych
znajduje si¢ w przestrzeniach wewnatrzkomérkowych. Magnez aktywuje ponad
300 enzymow 1 hormonéw w tym enzymdéw zwigzanych z metabolizmem biatek
cukrow, lipidow 1 kwaséw nukleinowych. Stabilizuje rybosomy i lizosomy oraz
bierze udzial w tworzeniu biatka. Magnez jest nazywany pierwiastkiem zycia
lub spokoju. Jego rola w organizmie czlowieka m.in. polega na udziale w
procesach syntezy 1 rozpadu zwigzkéw wysokoenergetycznych przede
wszystkim ATP, zapewnieniu kurczliwosci miesni, zwigzana jest z
mechanizmami termoregulacji oraz z dzialaniem synaps nerwowomiesniowych.

Potas w organizmie ludzkim wystepuje gldwnie w plynie
wewnatrzkomorkowym, tylko 2% potasu znajduje sie w plynach
pozakomorkowych. Jego rola w organizmie czlowieka m.in. polega na wptywie
na gospodarke wodno-elektrolitowg ustroju, regulacji rdwnowagi kwasowo-
zasadowe] 1 cisnienia osmotycznego, zwickszeniu przepuszczalnosci blony
komorkowej, podniesienie napiecia miesni oraz zwickszeniu czynnosci
gruczotow wydzielniczych. Rozdziat ten konczg informacje na temat sodu.

Jony sodu wystgpuja glownie w plynach pozakomoérkowych i sa
wykorzystywane w organizmach zywych do utrzymywania wiasciwego
potencjatu elektrycznego bton komoérkowych. Z wnetrza komoérek nadmiar
jonéw sodowych usuwany jest przez pompy sodowo-potasowe, bedace
bialkkowymi elementami wbudowanymi w blony komérkowe. Jego rola w
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organizmie ludzkim m.in. polega na zapewnieniu réwnowagi osmotycznej w
ptynach ustrojowych oraz udziale w procesach kurczliwosci migsni i
przewodnictwie nerwéw. W nastepnym rozdziale oméwita wzbogacanie
zywnos$ci skladnikami mineralnymi w $wietle obowiazujacego ustawodawstwa.
Zywno$¢ jest produktem przetworzonym, czesciowo przetworzonym, wzglednie
nieprzetworzonym przeznaczonym do jedzenia przez ludzi. Warunkiem
zapewnienia prawidlowego funkcjonowania organizmu ludzkiego jest
dostarczenie niezbednych sktadnikéw odzywczych w tym skiadnikéw
mineralnych ktérych zrédtem jest zywnosé, woda pitna oraz suplementy diety.
Zawarto$é sktadnikéw mineralnych w produktach zywnosciowych jest bardzo
zroznicowana 1 uzalezniona m.in. od rodzaju produktu, sposobu jego
przechowywania oraz od poziomu zanieczyszczenia Srodowiska naturalnego.
Jak wynika z danych literaturowych niewtasciwe wzbogacanie Zywnosci w
sktadniki mineralne moze prowadzi¢ do zaburzen proporcji miedzy nimi, co ma
niekorzystny wptyw na organizm ludzki. Przykladowo istotnym dla bilansu
wapnia w organizmic jest odpowiedni stosunck Ca(Il) do Mg(II), ktory
powinien wynosi¢ 2:1. Ponadto stwierdzono, ze sod i potas majg niekorzystny
wplyw na organizm ludzki w przypadku niedoboru jednego z nich oraz
nadmiaru drugiego. W technologiach przetwarzania zywnosci zawartoS¢ potasu
zmniejsza sie, natomiast zwigksza si¢ zawarto$¢ sodu. W rozdziale czwartym
Doktorantka przedstawita techniki instrumentalne takie jak plomieniowa
absorpcyjna  spektroskopia atomowa (FAAS), plomieniowa emisyjna
spektroskopia atomowa (FAES), spektrometria mas z jonizacja w plazmie
indukcyjnie sprzezonej (ICP-MS), atomowa spektrometria emisyjna ze

wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie  sprzezonej (ICP-OES), emisyjna
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spektrometria plomieniowa z wykorzystaniem obrazu cyfrowego (DIB-FES),
wstrzykowa analiza przeptywowa (FIA), fotometria plomieniowa oraz
chromatografia jonowa (IC) stosowane do oznaczania skladnikoéw mineralnych
w zywnosci. Podala liczne przyklady oznaczania makro- i mikroelementow za
pomoca w/w technik ze szczegdlnym uwzglednieniem plomieniowej
absorpcyjnej spektrometrii atomowej. W badaniach miedzylaboratoryjnych
(zorganizowanych przez niemieckie laboratorium Kempten Muva) bieglosci w
zakresie oznaczania zawartosci wapnia, magnezu, potasu i sodu w produktach
mlecznych wigkszos¢ uczestnikéw stosowato tag technike. FAAS stosowano do
oznaczenia szeregu pierwiastkbw w probkach jaj kurzych, mleka krowiego,
miodu, czekolady o rdznej zawartosci kakao oraz w mieszankach
modyfikowanych przeznaczonych dla niemowlat i matych dzieci. W rozdziale
pigtym omowita najczesciej stosowane sposoby przygotowania probek zywnosci
do analizy jakimi sa mineralizacja sucha i mokra. Mineralizacja sucha polega na
spopielaniu czg¢sci organicznej matrycy w atmosferze powietrza w temperaturze
673-873K. Nastepnie otrzymany popiét jest roztwarzany w odpowiednim
kwasie lub mieszaninie kwaséw. Mineralizacja mokra polega na rozkladzie
czescl organicznej probki za pomoca utleniaczy takich jak np. kwas azotowy 1
siarkowy. Wiekszoé¢ procedur analitycznych wymaga rozpuszczalnych w
wodzie matryc. Z tego tez wzgledu czgsto konieczne jest wyizolowanie
sktadnikéw mineralnych z matrycy organicznej. Rozklad czesci organicznej
prowadzi si¢ na sucho lub mokro w uktadach otwartych lub zamknigtych
stosujac okreslone warunki termiczne, ultradzwieki, ultrafiolet lub mikrofale.
Doktorantka podata przyktady mineralizacji na sucho lub mokro réznych

produktow spozywczych. Rozdziat szosty poswiecony jest oméwieniu walidacji
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metod oznaczania sktadnikéw mineralnych w zywnosci. Walidacja metody ma
na celu okreslenie takich parametrow jak: specyficznos¢/selektywnosé, granica
wykrywalno$ci, granica oznaczalnoéci, zakres liniowosci, zakres pomiarowy,
czutos$é, powtarzalno$é/precyzja posrednia/odtwarzalnos¢, poprawnos¢ metody
oraz niepewno$¢ pomiaru. Autorka scharakteryzowata poszczegdlne parametry.
Czesé literaturowg rozprawy koficzy rozdziat siodmy poswigcony wplywowi
rodzaju matrycy na oznaczanie zawartosci sktadnikéw mineralnych. Pomimo
stosowania coraz nowoczesniejszych i czulszych technik instrumentalnych,
oznaczanie mikroskladnikéw, a niekiedy takze makrosktadnikéw w ztozonych
prébkach spozywczych jest nadal bardzo trudnym problemem z powodu tzw. ,,
efektu matrycy” oraz réznego typu interferencji. Zjawiska powyzsze wptywaja
nickorzystnie na czuto$¢ i doktadno$¢ oznaczen skladnikéw mineralnych.
Najbardziej uniwersalnym sposobem unikniecia tego rodzaju trudnosci jest
zastosowanie odpowiednich metod fizykochemicznych koncentracji i
rozdzielania sktadnikdw mineralnych oraz zastosowanie modyfikatorow matryc.

Celem rozprawy bylo okreslenie wplywu zastosowanych warunkow
mineralizacji na wyniki analiz przeprowadzonych metoda plomieniowe;
absorpcyjnej spektroskopii atomowe;j.
Zakres pracy obejmowat

v Oznaczanie zawartoéci wapnia, magnezu, potasu i sodu w probkach

rzeczywistych zywnosci nalezacych do rdéznych grup produktow

spozywczych poddanych suchemu spopielaniu i zmineralizowanych

mikrofalowo,

v Wyznaczanie podstawowych parametréw walidacyjnych metody na

podstawie analizy materialu odniesienia z certyfikowang zawartoscia
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danych sktadnikéw 1 probek rzeczywistych fortyfikowanych dodatkiem
roztwordw wzorcowych oznaczanych pierwiastkow, poddanych suchemu
spopielaniu oraz zmineralizowanych mikrofalowo
v’ Préby okreSlenia wptywu stanu skupienia probek zywnosci, ich
ztozonosci, wielkosci i1 stanu jednorodnosci odwazek oraz sposobu
mineralizacji na wyniki uzyskanych badan
Materiatem do badan byly probki zywnosci nalezace do rdéznych grup
produktow spozywczych (rzeczywiste i fortyfikowane dodatkiem roztwordw
wzorcowych oznaczanych pierwiastkow) takich jak: suplementy diety o niskiej
zawartosci oznaczanych pierwiastkéw, tabletki musujace PLUSSSZ, tabletki
musujace Zdrowit MM witaminy i mineraty + luteina, tabletki musujace o
smaku limonkowo-cytrynowym Vita Plus ISOSPORT, suplement diety o
wysokie] zawartosci oznaczanych pierwiastkow — tabletki WMC Wapn-
Magnez-Cynk, srodki specjalnego przeznaczenia zywieniowego o konsystencji
statej: mleko dla niemowlat NAN2 i kaszka mleczno-ryzowa NESTLE, srodki
specjalnego przeznaczenia zywieniowego o konsystencji ptynnej: sok z marchwi
1 jablek BOBOFRUT i modyfikowane mleko w ptynie dla dzieci powyzej 1 do 3
roku zycia Bebiko Junior 3, mig¢so surowe — topatka wieprzowa bez kosci,
produkty mleczne: mleko Mlekovita Plus 2% thuszczu i mleko UHT HEJ 2%
tluszczu, produkt zbozowy- otreby owsiane, owoc swiezy — jabtko Kortland,
napdj niegazowany o smaku grejpfrutowym Veroni Mineral oraz probki
materialu odniesienia z certyfikowang zawartosciag danych sktadnikow BCR-
O63R Skim Milk Powder IRRM 1 soku pomaranczowego analizowanego w
ramach badan bieglosci zorganizowanych przez LGC Standards, Program QBS

(Quality in Beverages Scheme), probka nr 510, runda BV250. Probki produktow
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zywno$ciowych poddata spopielaniu w piecu muflowym oraz mineralizacji
mikrofalowej (na mokro). Procedure postepowania zmodyfikowata w oparciu o
dane literaturowe, badania wtasne oraz Polskg Normg.

Doktorantka dla kazdego z badanych produktéw zywnosciowych okreslita
optymalng wielko$¢ odwazki (zalezna od stopnia jednorodnosci i zastosowanego
sposobu mineralizacji). Wykazata, ze w przypadku suchego spopielania wartosci
odzysku wapnia, magnezu, potasu i sodu zblizone lub mieszczace si¢ w
granicach 90-110% uzyskano dla odwazek o masie 0.05g probek suplementow
diety, 1.0g probek srodka specjalnego przeznaczenia Zywieniowego — matrycy
ptynnej, mleka, jabtka Kortland i napoju o smaku grejpfrutowym, 0.10g probek
érodka specjalnego przeznaczenia zywieniowego — matrycy statej i 0.50g probek
miesa surowego i otrebOw owsianych. Stwierdzita, ze w przypadku
mineralizacji mikrofalowej wielkosci odwazek dla ktérych otrzymano
zadawalajaca warto$¢ odzysku wynosity odpowiednio: 0.025g probek
suplementéw diety, 0.10g $rodkéw specjalnego przeznaczenia Zywieniowego,
miesa surowego, produktu zbozowego i jabtka Kortland, 0.25g micka oraz 1.0g
napoju grejpfrutowego. Okreslita optymalne warunki procesu mineralizacji w/w
probek rzeczywistych i wzbogaconych dodatkiem roztworéw wzorcowych
oznaczanych pierwiastkéw. Wykazata, ze w przypadku suchego spopielania
badanych prébek wartosci odzysku wapnia, magnezu, potasu i sodu zblizone lub
mieszczace sie w przedziale 90-110% uzyskano dla srodka specjalnego
przeznaczenia Zzywieniowego -matrycy pltynnej, jabtka Kortland i napoju
grejpfrutowego juz w temperaturze 773K po 3 godzinach mineralizacji.
Pozostate probki wymagaly wyzszej temperatury i dtuzszego czasu spopielania.

Maksymalny czas mineralizacji w temperaturze 873K wynosit 16 godzin dla
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srodka spozywczego specjalnego przeznaczenia zywieniowego — matryca stata,
natomiast czas mineralizacji pozostatych probek w tej temperaturze byt znacznie
krotszy. Zbadala réwniez skutecznos¢ stosowania modyfikatorow matrycy
takich jak chlorek lantanu(IIl) w przypadku oznaczania wapnia i magnezu oraz
chlorek cezu(I) przy oznaczaniu zawartosci potasu i sodu. Wykazala w
wigkszosci przypadkow korzystny wptyw modyfikatora na wyniki oznaczen
wapnia, magnezu, potasu i sodu w badanych matrycach. Okreslita zakresy
stezen, wartosci Srednie wynikdw oznaczen wapnia, magnezu, potasu i sodu w
w/w  spopielonych lub mineralizowanych mikrofalowo matrycach z
uwzglednieniem standardowych rozszerzonych niepewnosci pomiarOw oraz
wartosci roztepéw w odniesieniu do wartosci $rednich uzyskanych wynikdw.
Stwierdzita, ze w przypadku oznaczen wapnia, magnezu, potasu i sodu w
zywnosci po spopielaniu roztep pomiedzy wynikami oznaczen poszczegdlnych
pierwiastkOw stanowit wigcej niz 50% wartosci Sredniej wyniku dla 7 z 9
analizowanych matryc: wapnia i potasu — jednej, magnezu — dwoch oraz sodu
czterech. Roztep pomiedzy wynikami oznaczen wszystkich czterech
pierwiastkéw stanowil mniej niz 50% w przypadku matryc takich jak:
suplementy diety o niskiej i wysokiej zawartosci oznaczanych pierwiastkow,
srodka specjalnego przeznaczenia zywieniowego - matrycy stalej oraz mleka.
Natomiast rozstgp pomig¢dzy wynikami wszystkich czterech pierwiastkow
stanowit wiecej niz 50% wartosci $redniej wyniku dla napoju grejpfrutowego.
Stwierdzila, ze w przypadku oznaczania: wapnia najnizszg warto$¢ roztepu
odnotowano w suplemencie diety -9% a najwyzszg w migsie surowym -182%,
magnezu najnizsza warto$¢ roztepu odnotowano w Srodku specjalnego

przeznaczenia zywieniowego- matryca stata- 3% a najwyzszg w napoju
LT,
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grejpfrutowym -67%, potasu najnizszg warto$¢ roztgpu odnotowano w srodku
specjalnego przeznaczenia- matrycy ptynnej - 10% a najwyzsza. w napoju
grejpfrutowym -200% oraz sodu najnizsza warto$¢ roztgpu odnotowano w
suplemencie diety -26% a najwyzsza w napoju grejpfrutowym -200%.
Wykazata, ze roztep pomiedzy wynikami oznaczen pierwiastkéw byt mniejszy
w przypadku suchego spopielania (niz mineralizacji mikrofalowej) matryc bez
wzgledu na wielkosé probki poddanej badaniu. Doktorantka w  celu
poréwnawczym wykonata oznaczenia zawartosci wapnia, magnezu, potasu 1
sodu w probkach materiatu odniesienia (z certyfikowang zawartoscig danych
sktadnikow) poddanyéh suchemu spopielaniu lub mineralizacji mikrofalowe;.
Wykazata, ze wartosci certyfikowane mieszcza si¢ w okreslonych na etapie
walidacji granicach niepewnosci pomiaréw oznaczef zawartosci wapnia, potasu
i sodu w probkach poddanych zaréwno suchemu spopielaniu jak i mineralizacji
mikrofalowej oraz zawartosci magnezu w prébkach spopielonych. Stwierdzita,
7e zawarto$é magnezu oznaczona w probkach zmineralizowanych mikrofalowo
odbiega od wartosci certyfikowanej. Na podkreslenie zastuguja oznaczenia
zawartodci wapnia, magnezu, potasu i sodu wykonane w probce soku
pomarafnczowego w ramach badan biegtosci organizowanych przez LGC
Standards, Program QBS, probka nr 510, runda BV250. Zawartos¢ skladnikéw
mineralnych oznaczyta w probkach zakwaszonych nie poddanych mineralizacji
oraz zmineralizowanych ,, na sucho” z dodatkiem kwasu chlorowodorowego i ,,
na mokro” z dodatkiem kwasu azotowego technika mikrofalowa. Do analiz
zastosowata dwie wielkosci odwazek, tj. 0.50g i 1,0g. Wykazata, ze oznaczanie
zawartosci magnezu i sodu w probce nie stanowilo wigkszego problemu

analitycznego. Stwierdzita, ze zawarto$¢ potasu oznaczona w probkach
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poddanych suchemu spopielaniu znacznie odbiegata od zawartosci w probkach
zakwaszonych 1 zmineralizowanych mikrofalowo, przy czym obliczona wartos¢
odzysku byla zadawalajaca. Wykazala, ze oznaczanie wapnia byto klopotliwe
bez wzgledu na wielkos¢ odwazki i sposob przygotowania probek. Otrzymane
wyniki oznaczeh wapnia znacznie réznily sie miedzy sobg, a wyznaczone
wartosci odzysku nie byly zadawalajace. Potwierdzita dane literaturowe
dotyczace zwigkszenia czulosci oznaczania wapnia w obecnosci sodu i potasu,
oraz ze wartos¢ absorbancji tego pierwiastka wzrasta przy zastosowania buforu
dejonizujacego. Dodatek cezu jest szczegdlnie korzystny. Doktorantka w
przypadku wapnia przeprowadzita dodatkowe oznaczanie jego zawartosci w
soku pomaranczowym rozcienczonym 10% roztworem HNQO;. Do badan
wykorzystata odwazki o réznych wielkosciach, rozny sktad mieszaniny gazdéw
palnych oraz rézny sposob wyznaczania krzywej wzorcowej (metods regresji
liniowej lub metoda najmniejszych kwadratéw). Wykazata, ze zar6wno sktad
mieszaniny gazéw doprowadzonych do palnika jak i sposéb wyznaczania
krzywej wzorcowe] nie mial istotnego wpltywu na oznaczang warto$¢ wapnia.
Koordynator badan bieglosci poréwnal wyznaczone zawartosci skladnikow
mineralnych z wartosciami przypisanymi tj. medianami wynikéw uzyskanych
przez poszczegdlne laboratoria uczestniczace w badaniach i obliczyl wartosci
parametrow z —score lub z’ - score. Wykazal, ze zawartos¢ oznaczanego wapnia
stanowila mediang wynikéw uzyskanych przez wszystkie laboratoria
uczestniczgce w badaniach bieglosci. W przypadku oznaczania zawarto$ci sodu
nie wyznaczyt wartosci przypisanej i nie obliczyt wartosci parametru z-score lub
z'- score. W podrozdziale 10.3 przedstawila wyniki obliczen parametréw
walidacyjnych metody takich jak specyficznosé, selektywnos$¢, granica
i
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wykrywalnosci, granica oznaczalnosci, powtarzalno$¢ i odtwarzalnosc, zakres
liniowosci, zakres pomiarowy, czulos¢ i poprawnos¢ metody oraz rozszerzona
standardowa niepewno$é pomiaru. Przyjela nastepujace kryteria walidacji:
warto$¢ granicy wykrywalnosci < 0.5mg/l, wartos¢ granicy oznaczalnosci <
1.5mg/l, wartoé¢ wspoélczynnika korelacji liniowej r > 0.996, wartos¢

wspbtczynnika zmiennosci wzorcowania < 10%, srednia wartos¢ wspotczynnika
odzysku 0.9 + 1.1, warto$¢ wspdlczynnika zmiennosci powtarzalnosci/ precyzji

posredniej <10% oraz warto$¢ rozszerzonej standardowej niepewnosci pomiaru
< 30%. Doktorantka omdwita podstawowe parametry walidacji metody.
Wykazata, ze ich wnikliwa analiza pozwolita na poré6wnanie obu sposobow
przygotowania probek do badan. Wyznaczyta wartosci wspotezynnikow
odzysku i wspolczynnikéw zmiennosci odzysku na podstawie wynikow
oznaczen w/w sktadnikéw mineralnych w zywnosci fortyfikowanych na trzech
réznych poziomach wzbogacania poddanych suchemu spopielaniu lub
mineralizacji mikrofalowej. Okreslita ponadto zakresy pomiarowe krzywych
wzorcowania i zakresy robocze metod, precyzje metody, szacowania
niepewnosci pomiaru dla wapnia, magnezu, potasu i sodu. Wnikliwa analiza
parametréw walidacyjnych metody wykazata, ze sposob mineralizacji probek
zardwno rzeczywistych jak i fortyfikowanych na zawarto$¢ sktadnikow
mineralnych oznaczonych technikg instrumentalng FAAS miat niewielki wplyw.

Moim zdaniem Doktorantka kontynuujac ta tematyke powinna
zastosowaé w celu poréwnawczym do oznaczenia skladnikéw mineralnych w
prébkach statych zywnosci absorpcyjna spektrometri¢ atomowa z atomizacja
elektrotermiczna w kuwecie grafitowej (GFAAS) GFAAS jest obecnie jedna z

najbardziej popularnych technik instrumentalnych stosowanych do oznaczania
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sktadnikéw mineralnych m.in. w probkach srodowiskowych, geochemicznych,
pochodzenia medycznego, w roslinach oraz zywnosci. Oznaczanie mikro-i
makroilosci pierwiastkow bezposrednio z ciata stalego z zastosowaniem tej
techniki w/w stwarza mozliwosci skrocenia czasu przygotowania probki,
eliminacji strat lotnych form pierwiastkdw przed oznaczaniem, zmniejszenie
ewentualnych dodatkowych zanieczyszczen probki oraz unikni¢ciem bledow
spowodowanych niecatkowitym roztworzeniem probki. Analiza ciala stalego
technika GFAAS poprzez wprowadzenie zawiesiny do atomizera
elektrotermicznego jest aktualnie znacznie dynamicznie rozwijajacym si¢
podejsciem analitycznym w pordwnaniu z bezposrednig analizg ciata statego.
Gléwny nurt badawczy, dotyczacy tej metody koncentruje si¢ na poszukiwaniu
nowych rozwigzan takich jak: sposéb stabilizacji zawiesin, poszukiwaniu
skutecznych metod redukcji tta i eliminacji efektéw interferencyjnych oraz
zastosowania technik chemometrii do optymalizacji catego procesu
analitycznego.

Z obowigzku recenzenta musze zwrdci¢ uwage na usterki natury
nomenklaturowej, niektdre z nich przyktadowo przytaczam:
I tak:
Str. 7: FASS — powinno by¢ FAAS
Str 8: wystepuja w postaci jedno-, dwu lub wiecej wartosciowych jonow —
powinno by¢ w postaci jedno-, dwu lub wiecej dodatnich (ujemnych) jonéw
Str. 14: 1 inne pierwiastki alkaliczne 1 ziem alkalicznych — powinno by¢ litowce
1 berylowce
Str. 28 i inne certyfikowanych materiatdow odniesienia — powinno by¢

materiatow odniesienia z certyfikowang zawartoscig danego sktadnika wg E.
R
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Bulska, J. Namieénik, P. Bienkowski, Terminologia 2- Pieta Achillesowa
Analitykéw, Biblioteka Analityka, Malamut, Warszawa 2008.

Opiniowana rozprawa dotyczy aktualnego i waznego dla praktyki
problemu jakim jest poszukiwanie szybkich, prostych i tanich metod oznaczania
sktadnikéw mineralnych w zywnoéci. Prace mgr Doroty Bajek nalezy oceni¢
pod katem dobrze opracowanych eksperymentalnych danych, ktére wraz z
przedstawiong interpretacja przyczynia si¢ zapewne do dalszego rozwoju
analityki zywnosci. Z tresci rozprawy wynika, ze Doktorantka swobodnie
porusza sie w tematyce pracy i potrafi wyttumaczy¢ zaobserwowane fakty i
uzyskane wyniki. Z tego powodu mogg stwierdzi¢, ze rozprawa posiada, obok
aplikacyjnych takze naukowe walory.

Reasumujac przedstawiona mi do oceny rozprawa doktorska spelnia
wymogi stawiane przez art. 227 ust.] ustawy z dnia 20 lipca 2018r. prawo o
szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz. U. z 2018r. poz. 1668 ze zm.) dotyczacej
trybu i warunkéw przeprowadzania czynnosci w przewodzie doktorskim,
postepowaniu habilitacyjnym oraz w postgpowaniu o nadanie tytutu profesora.

Biorac powyzsze pod uwage stawiam wniosek Radzie ds. Nadawania
Stopni Naukowych i Stopni z Zakresu Sztuki Uniwersytetu Humanistyczno-
Przyrodniczego w Czestochowie o dopuszczenie Pani mgr Doroty Bajek do
dalszych etapéw przewodu doktorskiego.

=z, FHecbrelee
Lublin, 22.04.2021 Prof. dr hab. Zbigniew Hubicki
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