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Juz w starozytnosci zdawano sobie sprawe z ogromnego wplywu Zywnosci na kondycje i
zdrowie czlowieka. Wazng sprawg jest zatem rodzaj 1 jako$¢ zywnosci, ktéra zalezy zar6wno
od warunkéw produkcji jak i przetworstwa oraz stosowanych w przetworstwie dodatkéw do
zywnosci. Informacji na temat fizycznych, chemicznych i biologicznych wiasciwosci
sktadnikow zywnosci, dodatkéw do zywnosci oraz przemian sktadnikéw zywnosci w trakcie
przechowywania' i przetwarzania surowcoéw zywnosciowych dostarcza analiza zywnosci.
Zadaniem analizy zywnosci jest bowiem, oprécz oznaczania jakosciowego 1 iloSciowego
podstawowych jej skladnikéw, czyli bialek, lipidéw, sacharydéw, witamin i sktadnikéw
mineralnych, oznaczanie dodatkow funkcjonalnych oraz wykrywanie zafalszowan 1
zanieczyszczen produktow spozywezych. Z tego tez powodu opracowywanie i weryfikowanie
skutecznych procedur analizy zywnosci, w tym skladnikéw mineralnych, jest ciggle aktualng
tematyka badan realizowana w wielu o$rodkach badawczych na catym Swiecie. Przy czym

niezwykle istotnym elementem kazdej procedury analitycznej jest sposob przygotowania



prébek o ztozonym sktadzie do analizy, a takimi sa probki zywnosci. W przypadku
oznaczania najwazniejszych skladnikéw mineralnych, takich jak wapn, magnez, potas i sod,
wymagana jest wstepna mineralizacja probki. Problem ten jest bardzo istotny, gdyz warunki
przeprowadzenia mineralizacji, zaréwno suchej (spopielanie) jak i mokrej (mikrofalowej)
maja istotny wplyw na wyniki oznaczania tych sktadnikéw z wykorzystaniem ptomieniowe;j
absorpcyjnej spektroskopii atomowej (FAAS). Autorka recenzowanej pracy doktorskiej
wpisuje si¢ w wyzej przedstawiony nurt badan. Mgr Dorota Bajek zajmuje si¢ zatem
tematyka nie tyle istotng naukowo, ile pozwalajaca na praktyczne wykorzystanie rezultatow
badan do weryfikacji i modyfikacji stosowanych powszechnie procedur oznaczania
sktadnikéw mineralnych zywnosci i suplementéw diety. Jest to wazny problem zwigzany
zaréwno z globalizujgcym sie rynkiem Zzywnosci, jak i ciagle rosngcym rynkiem produkc;ji i
sprzedazy roznorodnych suplementéw diety. Tak wigc praktyczny aspekt ocenianej pracy
doktorskiej jest godny podkreslenia.

Praca doktorska zostala wykonana w Instytucie Chemii Wydzialu Nauk Scistych,
Przyrodniczych i Technicznych Uniwersytetu Humanistyczno-Przyrodniczego im. Jana
Dlugosza w Czgstochowie, pod kierunkiem prof. dr. hab. Cezarego Koztowskiego.

Rozprawa doktorska mgr Doroty Bajek liczy 117 stron, zilustrowana jest 7 rysunkami i
25 tabelami. Napisana jest w uktadzie klasycznym, z podziatem na nast¢pujgce rozdziaty:

e wykaz stosowanych symboli i oznaczen (2 strony)

o cze$é literaturowa z wprowadzeniem (23 strony);

e tezy, cel i zakres pracy (2 strony);

e metodyka badan (12 stron);

e wyniki badan i dyskusja wynikéw badan (56 stron)

e podsumowanie i wnioski (3 strony).

Nastepnie Autorka zamieszcza spis cytowanej literatury (80 pozycji) oraz wykaz rysunkow i
tabel. Dysertacja koficzy si¢ wykazem dorobku naukowego oraz wykazem szkolefi i
seminariow, w ktérych uczestniczyla.

Na poczatku Doktorantka przedstawila streszczenie w jezyku polskim i angielskim,
wykaz stosowanych skrétow i oznaczen, a nastepnie krotkie wprowadzenie czytelnika w
tematyke badan. Kolejna czes$é to, liczaca 23 strony czes$¢ literaturowa z 80 cytowanymi

pozycjami literaturowymi, po ktorej nastepuje cel pracy.



Oméwienie literatury przedmiotu Autorka rozpoczyna od opisu zrédet wystepowania
sktadnikéw mineralnych w zywnosci ze szczegdlnym uwzglednieniem wapnia, magnezu,
potasu i sodu, oraz ich roli w funkcjonowaniu organizmu czlowieka. Nastgpnie krétko
przedstawia zalecenia ustawowe dotyczace wzbogacania zywnosci w skladniki mineralne
oraz opisuje metody oznaczania tych skladnikéw w prébkach zywnosci, w tym technik
spektroskopowych. Po czym omawia techniki przygotowania prébek zywnosci do oznaczania
tych sktadnikéw. Wreszcie dosyé szczegélowo opisuje sposob walidacji metodyki oznaczania
sktadnikéw mineralnych w zywnosci. Cze$¢ literaturowg konczy krotkie omoéwienie wplywu
rodzaju matrycy na dokladnos$é oznaczania tych skladnikéw. Tg cze$¢ pracy oceniam jako

poprawng, chociaz mam kilka istotnych uwag:

o Po pierwsze Autorka omowita jedynie 80 prac z zakresu realizowanej pracy i
nie uwzglednilta niektérych istotnych publikacji z tej tematyki, na przyktad:
Microwave  assisted sample preparation in  sequentil injection:
Spectrophotometric determination of magnesium, calcium and iron in food
(Oliveira, C. C. i inni, Analytica Chimica Acta, 413 (2000), 41-48), czy
Determination of metals in medicinal plants highly consumed in Brazil (Leal,

A. S.1iinni Brazilian Journal of Pharmaceutical Sciences, 49 (2013), 599-607).

e Po drugie duze fragmenty tej czedci, to w zasadzie krotkie streszczenia prac
bez niezbednego komentarza i krytycznej analizy. Dotyczy to szczegdlnie
omoéwienia technik przygotowania probek do badan i wplywu rodzaju matrycy

na oznaczanie zawartosci skladnikéw mineralnych.

e Do trzecie wreszcie, brakuje mi przedstawienia wnioskéw wynikajacych z
danych dostepnych w literaturze, ktére wyrazniej uzasadniatyby celowos¢

podjetych badan.

Po tej czesci mgr D. Bajek przedstawia tezy, cel i zakres realizowanej pracy
doktorskiej. Podstawowym celem pracy bylo okreslenie wptywu stosowanych warunkow
mineralizacji probek zywnosci na wyniki analiz metoda plomieniowej absorpcyjnej
spektrometrii atomowej (FAAS). Aby zrealizowa¢ zalozony cel pracy konieczne bylo
oznaczenie wybranych skladnikéw mineralnych w probkach roznych produktow

spozywezych zmineralizowanych mikrofalowo i poddanych suchemu spopieleniu. Nastgpnie



przeprowadzenie walidacji metody z wykorzystaniem probek rzeczywistych wzbogaconych
roztworami wzorcowymi oznaczanych pierwiastkow oraz certyfikowanego materiatu
odniesienia. Wreszcie okre$lenie wpltywu sposoby mineralizacji i stanu skupienia probek

zywnos$ci na wyniki oznaczen.

W kolejnym rozdziale zatytulowanym ,,Metodyka badan™ Autorka zamiescita informacje
na temat stosowanych materiatéw, odczynnikow i roztwordw, wykorzystanego materiatu
badawczego, ktdrym byly prébki réznego rodzaju zywnosci, migdzy innymi surowego migsa,
produktéw zbozowych, mleka i mleka dla niemowlat, owocdéw, napojow niegazowanych,
sokéw oraz suplementow diety. Szczegélowo omoéwita wykorzystywane sposoby
mineralizacji prébek i warunki ich przeprowadzenia, podajac jednoczesnie wielkosci odwazek
i poziomy wzbogacenia poszczegélnych pierwiastkow w probkach poddanych danej
mineralizacji. Te cze$¢ konczy opis sposobu wykonania krzywych wzorcowych oraz
obliczenia zawarto$ci danych pierwiastkéw w probkach.

Rozdzial zatytulowany ,,Wyniki badan i dyskusja wynikéw badan” zostat podzielony na
trzy podrozdziaty. W pierwszym (10.1) Doktorantka skoncentrowala si¢ na prezentacji
wynikow badan dotyczacych optymalizacji stosowanej procedury analitycznej, w tym
optymalizacji wielko$ci nawazki, optymalizacji warunkéw mineralizacji oraz ocenie
skutecznosci zastosowania modyfikatoréw matryc. Na tej podstawie dobrata odpowiednie
wielkosci prébek dla danego rodzaju zywno$ci. Dobrata optymalne temperatury i czasy dla
poszczegolnych sposobéw mineralizacji oraz wykazala, ze uzyskane odzyski dla obydwu
sposobéw mineralizacji sa na wymaganym poziomie i mieszczg si¢ w zakresie 90%-110%.
Ocenita réwniez skutecznosé dodatku modyfikatorow matryc przy oznaczaniu wybranych
sktadnikéw mineralnych w prébkach zywnosci.

W drugim podrozdziale (10.2) opisuje wyniki oznaczen zawarto$ci wapnia, magnezu,
potasu i sodu w prébkach zywnosci i probkach materiatow certyfikowanych po spopieleniu
suchym i mineralizacji mikrofalowej uzyskane w okreSlonych wczesniej optymalnych
warunkach procedury analitycznej. Nastgpnie omawia wyniki oznaczania tych pierwiastkow
w probkach materiatu kontrolnego przeprowadzonych w ramach badan bieglosci. Przy czym
oznaczenia tych pierwiastkéw w ramach badafn bieglosci (Program QBS; Quality in
Beverages Scheme) organizowanych przez LGC Standards, przeprowadzono wykorzystujac
sok pomaranczowy. W przypadku oznaczania tych pierwiastkéw w soku pomarafiiczowym

uzyskano zadowalajace wyniki dla wapnia, potasu i magnezu. Natomiast dla sodu wyniki



uzyskane przez rézne laboratoria roéznily si¢ znaczaco, w zwigzku z czym organizator badan
bieglosci nie wyznaczyl wartosci przypisanej i nie okreslit parametru reszty standaryzowanej

(z lub z’). W tym miejscu mam nastgpujace uwagi i pytania:

- Omowienie wynikéw oznaczen poszczegélnych skladnikéw mineralnych w
probkach CRM po mineralizacji mikrofalowe;j jest niejasne i niejednoznaczne (str. 60). Brak
wyjasnienia powodu duzego rozrzutu wynikdéw, wigkszego niz 50%, i jak to si¢ ma do
stwierdzenia Autorki na koncu tej strony: ,Zawarto§¢ magnezu oznaczona w probkach
zmineralizowanych mikrofalowo po uwzglednieniu granic niepewnosci pomiaru odbiega od

wartosci certyfikowanej.” Prosz¢ o wyjasnienie.

- Dlaczego dla nawazek 1,0 g nie uwzgledniono wynikéw $redniej zawartosci wapnia
w probkach soku pomaranczowego zmineralizowanych mikrofalowo, jak i spopielonych w

piecu muflowym? (Tabela 10.8 str. 62)

- Jaki byt powod nieuwzglednienia wynikéw $redniej zawartosci potasu w probkach

soku pomaranczowego zmineralizowanych w piecu muflowym? (Tabela 10.10, str. 64)

Natomiast w podrozdziale trzecim (10.3) Autorka przedstawia i omawia wyniki
obliczen parametréw walidacyjnych stosowanej procedury analitycznej, takich jak
selektywnos$¢ i specyficznosé, granice wykrywalnosci (LOD) i oznaczalnosci (LOQ), zakresy
liniowosci, poprawno$¢ metody, zakresy robocze i precyzje metody, wreszcie szacowanie

niepewnosci. Do tej czgsci roOwniez mam kilka pytan 1 uwag:

.- Dla jakiej matrycy (probki) wyznaczone zostaly granice wykrywalnosci i

oznaczalnosci (Tabela 10.14 str.70);

- Ile wykonano oznaczefi, z ktérych uwzglgdniono po 6 wynikéw dla kazdego

poziomu wzbogacenia i dla jakiej matrycy, jakiej probki zywnosci (str. 72);

- Jakiego rodzaju byla probka ,,$rodka specjalnego przeznaczenia zywieniowego” (str.

82).

Pomimo wymienionych wyzej uwag, musz¢ zaznaczy¢, ze jestem pod wrazeniem

przedstawionego w recenzowanej pracy materiatu, ktory jest bardzo obszerny. Mysle, ze



tysigce wynikéw oznaczen przedstawionych w pracy bylo powodem pewnych trudnosci w

opisie 1 interpretacji uzyskanych wynikdw.

Po oméwieniu wynikéw badan i dyskusji wynikéw badan nastepuje rozdziat
zatytulowany ,,Podsumowanie 1 wnioski”, w ktdrej Autorka przedstawila wnioski ogdlne

dobrze uzasadnione przedstawionymi wynikami badan.

Na podstawie analizy wynikow i zaprezentowanych wnioskéw za najwazniejsze

dokonania Doktorantki uznaje:

- szczegOlows weryfikacje 1 zoptymalizowanie procedury oznaczania wybranych

sktadnikéw mineralnych w réznych prébkach zywnosci;

- wykazanie wplywu warunkéw mineralizacji na wielkos¢ stosowanej nawazki probki

Zywnosci;

- wykazanie, ze sposOb mineralizacji probek ma niewielki wplyw na wyniki oznaczen,
a granice wykrywalnosci i oznaczalnodci sa zblizone dla obydwu metod mineralizacji, przy

czym 0siagajg nieco wyzsze wartosci przy suchym spopieleniu probek;

- wykazanie, ze wyniki oznaczen zawarto$ci wapnia, magnezu, potasu i sodu w

prébkach zywnoscei zaleza przede wszystkim od stanu skupienia i jednorodnosci probki.

Podsumowujgc opisane powyzej elementy stwierdzam, ze Pani mgr Dorota Bajek
zrealizowala bardzo interesujacy i majgcy duze znaczenie aplikacyjne program badawczy i co
wazne osiagnela postawione sobie cele badan. Niestety czuj¢ pewien niedosyt zwigzany,
moim zdaniem, z nie do konca wykorzystanych mozliwosci interpretacji i wnioskowania z tak

ogromne;j liczby wynikéw analiz.

‘Recenzowana rozprawa zawiera troch¢ bledéw gramatycznych, stylistycznych i

redakcyjnych oraz niefortunnych lub zargonowych sformutowan, ktérych czgs¢ przedstawiam
ponize;j.
Streszczenie: powtorzenie ,,...zawartosci wapnia, magnezu, potasu i sodu..”

str. 8: znowu powtorzenie, dwa razy : ,,...fosfor...”

str. 9: powinno by¢: ,,...czynnosci serca...” i dalej .»...przepuszczalnosci naczyn” jakich?



str. 13: powinno by¢: ,,...ze zrédia......
str. 22: ,, .. liofilizacji i homogenizacji mineralizacji mikrofalowej” ?

str. 41 i w wielu innych miejscach np. str. 67, czy 70, 71: ,,...krzywe wzorcowania ..”? powinno by¢
»Krzywe wzorcowe”

str. 61 i inne: brak informacji o liczbie powtdrzen
str.65: powinno by¢: ,,...zadowalajace...”

str. 66: ,,...przy czym metoda ta moze by¢ stosowana tylko wtedy, gdy nie powoduje obnizenia czulosci
metody...”?

str. 80: powinno by¢: ,,... we wzbogaconych...”
str. 100: powinno by¢: ,,...reprezentatywne ilo$ci probek.”

str. 102: powinno by¢: ,,...1,92 1 3,04 %...” i dalej tak samo

Te usterki redakcyjne i drobne bledy nie utrudniajg jednak zrozumienia tekstu i nie

wplywaja na moja pozytywng oceng recenzowanej rozprawy.

Podsumowujac stwierdzam, ze przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska zawiera
pewne elementy nowosci naukowej. Zakres badan, zawarte w niej wyniki do$wiadczalne,
sposob interpretacji oraz wnioskowania wskazuja, ze mgr Dorota Bajek wykazala
podstawowa umiejetno$¢ samodzielnego prowadzenia badan naukowych i wniosta istotny
wklad w rozwdj badan z chemii analitycznej, w zakresie oznaczenia wybranych skladnikow
mineralnych w probkach réznych produktéw spozywezych. Po zapoznaniu si¢ z rozprawa
mgr Doroty Bajek stwierdzam, Ze przedstawiona rozprawa spelnia podstawowe
wymagania ustawowe stawiane rozprawom doktorskim i wnosz¢ o jej dopuszczenie do

dalszych etapéw przewodu doktorskiego.
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