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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr. inz. Piotra Scigalskiego
pt. ,Nowe materialy sorpcyjne do izolowania ksenobiotykéw organicznych
i nieorganicznych z matryc srodowiskowych”

Podstawg opracowania recenzji jest pismo Pana dr. hab. inz. Przemystawa
Kosobuckiego, prof. PBS, Przewodniczacego Rady Dyscypliny Nauki Chemiczne
Politechniki Bydgoskiej im. Jana i Jedrzeja Sniadeckich z dnia 28.11.2024 r., dotyczace
wykonania recenzji wspomnianej rozprawy doktorskie;j.

Ocena wyboru tematyki badawczej

Przedtozona do recenzji rozprawa doktorska Pana mgr. inz. Piotra Scigalskiego
zostata wykonana w Zaktadzie Analityki Zywnosci i Inzynierii Chemicznej, na Wydziale
Technologii i Inzynierii Chemicznej Politechniki Bydgoskiej pod kierunkiem Pana
dr. hab. Przemystawa Kosobuckiego, prof. PBS.

Tematyka rozprawy doktorskiej skupia sie na poszukiwaniu nowych sorbentow,
pozwalajgcych na efektywne wydzielanie wybranych ksenobiotykéw z prébek
Srodowiskowych. W przewazajacej ilosci préobki srodowiskowe nie nadajg sie do
bezposredniego poddania analizie, bez wczesniejszego procesu ich przygotowania.
Waznym zagadnieniem jest zatem izolacja analitéw z badanych materiatéw, czesto
o ztozonych matrycach. Szeroko stosowang procedurg przygotowania badanego
materiatu do analizy jest ekstrakcja do fazy statej (SPE), ktdrej alternatywa jest
dyspersyjna ekstrakcja do fazy statej (d-SPE). Niewystarczajgca skutecznos¢ dSPE
w kontekscie szerokiej gamy ksenobiotykéw, warunkuje konieczno$¢ poszukiwania
nowych materiatéw sorpcyjnych.

W Swietle tych informacji tematyka badawcza podjeta w rozprawie doktorskiej
mgr. inz. Piotra Scigalskiego jest jak najbardziej uzasadniona i aktualna.
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Ocena formalna i merytoryczna rozprawy

Rozprawe doktorskg przedtozong w jezyku polskim stanowi zbiér czterech
powigzanych ze sobg tematycznie artykutéw naukowych. Cykl publikacji poprzedza
47-stronicowy komentarz, na ktéry sktada sie 7 rozdziatéw, obejmujgcych m.in.
Wprowadzenie, Cze$¢ literaturowg, Hipoteze i cele naukowe, Uzasadnienie spéjnosci
tematycznej cyklu publikacji rozprawy, Podsumowanie, Literature. Spis literatury
obejmuje 46 gtéwnie anglojezycznych pozycji naukowych. Ponadto w przedstawionym
do recenzji materiale dotgczono streszczenie w jezyku polskim i angielskim oraz wykaz
pozostatych osiggnieé¢ naukowych Doktoranta. Sktada sie na to 9 publikacji naukowych,
6 wystgpien konferencyjnych prezentowanych w formie komunikatéw i 5 posterdow.
Dorobek publikacyjny oraz wystgpienia konferencyjne wskazujg na zaangazowanie
mgr. inz. Piotra Scigalskiego w dziatalno$¢ naukowa. Artykuty bedace podstawa cyklu
doktorskiego zostaty opublikowane w dobrych czasopismach, w dwdch z nich
Doktorant jest pierwszym autorem. Zatgczone oswiadczenia wspotautorow wskazuja
na udziat Doktoranta w przygotowaniu wszystkich prac, a szczegélnie pracy P1 oraz P4.

Cykl publikacji rozpoczyna artykut przeglagdowy, w ktorym przedstawiono
metodyki analityczne wykorzystujgce dyspersyjng ekstrakcje do fazy statej na etapie
przygotowania probek. Praca ta stanowi doskonate wprowadzenie literaturowe do
zagadnien zwigzanych z charakterystyka sorbentéw i problemami zwigzanymi z ich
doborem. Rzetelny przeglad literatury pozwolit na zgromadzenie licznych przyktadéw
zastosowania tego rozwigzania metodycznego na etapie przygotowania prébek.

Po wstepie literaturowym zamieszczone zostaly artykuty eksperymentalne
poswiecone zastosowaniu nowych sorbentéw do wydzielania kwasu salicylowego
(praca P2), kwasu salicylowego i mieszaniny wielopierscieniowych weglowodoréw
aromatycznych (praca P3) oraz niesteroidowych lekéw przeciwzapalnych (praca P4).

Do wydzielania kwasu salicylowego (praca P2) Doktorant zastosowat nowy
materiat wykazujgcy witasciwosci magnetyczne, nalezacy do grupy zelazianéw cynku
i magnezu o réznych stosunkach zawartosci cynku i magnezu w strukturze krystalicznej.
Badania opisane w pracy P2 obejmujg synteze materiatu sorpcyjnego, jego
charakterystyke za pomocg metod spektralnych, opis izoterm adsorpcji i kinetyki jondw
Sr(ll) oraz kwasu salicylowego. Z oswiadczenia Doktoranta wynika, ze zakres jego
obowigzkéw obejmowat opracowanie metodyki ekstrakcji i oznaczania kwasu
salicylowego. Do oznaczania zastosowatl chromatografie cieczowag sprzezong
z detektorem fluorescencyjnym. Wyznaczyt krzywag kalibracyjng oraz granice
wykrywalnosci i oznaczalnosci. Na podstawie otrzymanych wynikéw Pan mgr inz. Piotr
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Scigalski wskazat, iz najlepsza pojemnoscig sorpcyjng charakteryzuje sie sorbent
Mgo,2Zno,sFe204, na ktérym zaadsorobowato sie az 90% analitu w czasie 24 h. Jest to
niewatpliwie nowatorskie rozwigzanie, ktére w przysztosci moze znalez¢ zastosowanie
np. w badaniach srodowiskowych.

W dalszej czesci pracy eksperymentalnej Doktorant opracowat metodyke
wydzielania i oznaczania wybranych WWA oraz kwasu salicylowego z prébek wodnych.
Do oznaczania zastosowat opracowang metode HPLC-FL, dla ktérej wyznaczyt zakres
liniowosci, LOD i LOQ. W celu izolacji analitéw wykorzystat ponownie technike dSPE.
W badaniach opisanych w pracy P3 zastosowat porowaty nanomateriat spinelowy —
glinian magnezu (MgAl>O4). Badany materiat okazat sie by¢ odpowiedni do wydzielania
jedynie kwasu salicylowego. Z kolei niepolarne WWA charakteryzowaty sie stabym
powinowactwem do sorbentu o wtasciwosciach jonowych, ich zdolnos¢ do adsorpciji
byta bardzo niska (ok. 5%).

Zwienczeniem pracy eksperymentalnej byto opracowanie procedury analitycznej
do oznaczania pieciu wybranych niesteroidowych lekéw przeciwzapalnych (NLPZ).
W tym celu Doktorant zastosowat HPLC-UV w dobranych warunkach
chromatograficznych, ktére zapewniaty iloSciowe oznaczanie anlitéw. Doktorant
wyznaczyt rowniez wybrane parametry walidacyjne. Nadrzednym celem badan byta
synteza oraz zastosowanie nowego, hybrydowego materiatu porowatego MA-BDDE na
etapie ekstrakcji dSPE. Sorbent ten zbudowany byt z dendromerycznie rozgateziajgcego
sie kopolimeru metyloaminy i eteru 1,4-butanodiologlicerydylowego osadzonego na
nosniku krzemionkowym. Doktorant scharakteryzowat sorbent stosujgc m.in. NMR
oraz FTIR, a nastepnie przeprowadzit badania efektownosci sorpcji wybranych NLPZ.
Otrzymane wyniki poréwnane z pojemnoscia sorpcyjng niemodyfikowanej krzemionki,
wskazujg na jej ponad dwudziestokrotny wzrost po modyfikacji. Doktorant podjat
réwniez prébe desorpcji analitow z sorbentu, odnoszgc sukces po zastosowaniu do
desorpcji roztwoér 1% kwasu octowego w metanolu. Ostatecznie sprawdzit mozliwos¢
aplikacji opracowanej procedury do wydzielania wybranych NLPZ z prébek wody
rzecznej.

Za najbardziej wartosSciowe w przedstawionej do recenzji pracy doktorskiej uwazam:

- Literaturowe poszukiwania nowych rozwigzan analitycznych do izolowania
kseboniotykéow z ciektych probek S$rodowiskowych — rzetelnie przygotowany
przeglad literatury.

- Opracowanie procedury wydzielania wybranych NLPZ 2z zastosowaniem
dyspersyjnej ekstrakcji do fazy statej — zaproponowanie nowego materiatu
o dobrych wtasciwosciach sorpcyjnych i duzym potencjale aplikacyjnym.
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- Zaproponowanie prostych, szybkich, niskoodpadowych metod przygotowania
probek, niewymagajgcych zaawansowanej aparatury badawczej.

Pod wzgledem redakcyjnym rozprawa zostata przygotowana poprawnie i na ogot
starannie. W mojej ocenie komentarz do publikacji napisany zostat poprawnym
jezykiem, cho¢ pojawiajg sie pewne potkniecia jezykowe i terminologiczne, z ktérych
najistotniejsze to: str. 42 ,rozdziat i oznaczenie”, str. 20 ,izolacja”, str. 20 , limity
wykrywalnosci”, str. 30 ,nawazka”, str. 24-25 zakres liniowosci podany w ng/ml, a LOQ
ug/ml — czy to pomytka?

Zasadnicze uwagi, pytania oraz watpliwosci, ktére nasunety mi sie podczas czytania
niniejszej rozprawy doktorskiej sy nastepujgce:

- Czy stosowana technika dSPE pozwala na odpowiednie dla probek srodowiskowych
zatezenie analitow?

- Prosze o wyjasnienie, dlaczego wartosci granic oznaczalnosci dla wszystkich
opisanych w pracy metod (Tabela 1, str. 24; Tabela 2, str. 30; komentarz str. 25) sg
wyzsze niz najnizszy punkt na krzywej kalibracyjnej. W jaki sposdb zostato oznaczone
najnizsze stezenie do przygotowania krzywej kalibracyjnej, skoro granica
oznaczalnosci jest w wiekszosci przypadkow kilkakrotnie wyzsza?

- Czy podjeto prébe wyznaczenia innych parametréw walidacyjnych np. precyzji,
doktadnosci?

- Na stronie 19 Doktorant podaje, ze do oznaczania kwasu salicylowego stosowat
technike HPLC-UV/Vis, podczas gdy na stronie 24 oraz w publikacji P2 pisze, ze
detekcje przeprowadzit z wykorzystaniem detektora fluorescencyjnego. Podobna
sytuacja ma miejsce dla publikacji P3. Prosze o wyjasnienie.

- Czy Doktorant podjat prébe zastosowania elucji gradientowej w celu lepszego
rozdzielenia ketoprofenu i naproksenu (rysunek 10, strona 29)?

- Prosze o wyjasnienie dlaczego dodatek 1% kwasu octowego do metanolu powoduje
zwiekszenie odzyskéw w niektérych przypadkach nawet o 90% w pordéwnaniu do
czystego metanolu zastosowanego na etapie desorpcji analitow?

- Prosze o wskazanie zalet zaproponowanej procedury d-SPE-HPLC-UV do wydzielania
wybranych NLPZ? Z tabeli 6 w publikacji P4 wynika, ze jest ona ok. 10-krotnie mniej
czuta w poréwnaniu do dwéch innych procedur opisanych w literaturze, w ktérych
stosowano ten sam sposoéb detekgji.

- Rysunek 5 — czy brak stupkdéw btedéw na wykresie sugeruje, ze eksperyment
wykonany byt jednokrotnie?
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Podsumowujgc czes¢ eksperymentalng przeprowadzong przez Pana mgr. inz.
Piotra Scigalskiego, pragne podkresli¢, ze badania zostaty zaplanowane
i przeprowadzone w sposdb metodycznie poprawny. Wybodr odpowiedniej metody
przygotowania probek do izolowania wybranych analitow oraz techniki ich oznaczania
nie budzg zastrzezen. Rowniez w odniesieniu do sposobu przedstawienia oraz
interpretacji wynikdw analiz, mozna zauwazy¢, ze zostaty one w wiekszosci przypadkow
poprawnie zinterpretowane i logicznie opisane.

Whiosek koricowy

Stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pana mgr. inz. Piotra Scigalskiego jest
oryginalnym i autorskim opracowaniem naukowym. Recenzowana praca prezentuje
dobry poziom naukowy, zawiera elementy nowosci naukowej, a wymienione powyzej
krytyczne spostrzezenia i pytania nie umniejszajg mojej pozytywnej oceny, majg jedynie
na celu zwrécenie uwagi Doktoranta na aspekty wymagajace gtebszego przemyslenia.

Podsumowujac, przedtozona mi do recenzji rozprawa doktorska Pana mgr. inz.
Piotra Scigalskiego pt. ,Nowe materiaty sorpcyjne do izolowania ksenbiotykéw
organicznych i nieorganicznych z matryc srodowiskowych” spetnia wymagania
stawiane pracom doktorskim zawarte w Ustawie. W zwigzku z powyzszym wnioskuje
o przyjecie rozprawy przez Rade Dyscypliny Nauki Chemiczne Politechniki Bydgoskiej
im. Jana i Jedrzeja Sniadeckich i dopuszczenie Doktoranta do kolejnych etapéw
przewodu doktorskiego.
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