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Recenzja

rozprawy doktorskiej mgr inz. Bartosza Kowalskiego pt.
»Oznaczanie wybranych lekéw z réznych grup terapeutycznych w wodach
powierzchniowych z zastosowaniem technik chromatograficznych™

promotor pracy: prof. dr hab. Irena Staneczko - Baranowska

Celem rozprawy doktorskiej mgr inz. Bartosza Kowalskiego byto opracowanie
metod chromatograficznych pozwalajgcych na monitorowanie stopnia zanieczyszczenia
wod powierzchniowych wybranymi farmaceutykami. Analiza raportu Europejskigj
Agencji Srodowiska (European Environmental Agency - EEA] prezentowana na
spotkaniu komisji EUREAU ds. wody, ktore odbyto sie w Barcelonie w lutym 2010 r
wskazata na konieczno$¢ opracowania Srodowiskowego Symbolu  Jako$ci
(Environmental Quality Symbol - EQS) dla farmaceutykow. Wyniki dostepne w skali UE
wskazujg, ze w Srodowisku obecnych jest szereg farmaceutykdw, w tym najczesciej
diklofenak, karbamazepina i S$rodki kontrastowe do przeswietlen. Prezentowana
rozprawa wpisuje sie w aktualny trend badan jakosci srodowiska, zaréwno w aspekcie
opracowania metod analitycznych o granicach wykrywalnosci i oznaczalnosci na
poziomie $ladowym i ultrasladowym, jak i dostarcza wstepnych informacji o skali

zanieczyszczenia farmaceutykami wod powierzchniowych w Polsce.

W rozprawie Doktorant skoncentrowat uwage na iloSciowym oznaczaniu
wybranych farmaceutykdw z czterech grup terapeutycznych tj. niesteroidowych lekow
przeciwzapalnych, (J-blokeréw, kortykosteroidow oraz lekéw przeciwdrgawkowych.

W czesci teoretycznej Doktorant przedstawit aktualny stan wiedzy z zakresu
metod oznaczania lekow w Srodowisku wodnym metodami wysokosprawnej
chromatografii cieczowej oraz chromatografii gazowej. W formie tabelarycznej zebrat

procedury przygotowania prébek do analizy, warunki analizy oraz precyzje metod.



Cze$¢ literaturowa zostata opracowana na podstawie 154 pozycji literaturowych,

gtownie angielskojezycznych.

Czes$¢ dosSwiadczalna pracy obejmuje dwa obszary badawcze: (i) opracowanie i
walidacje  metodyk oznaczania wybranych farmaceutéw z zastosowaniem
wysokosprawnej chromatografii cieczowej (HPLC) oraz techniki szybkich analiz
chromatograficznych (Ultra HPLC) dla roztwordw modelowych o okreslonym skiadzie,
(i) weryfikacje opracowanych metodyk na podstawie analizy prébek rzeczywistych.
Badania w ramach pierwszego obszaru badawczego prowadzono z zastosowaniem
roznych detektoréw, tj. detektora spektrofotometrycznego UV z matrycg diodowsg i
detektora fluorescencyjnego. W ramach pracy przebadano réwniez wptyw roznych
sktadéw fazy ruchomej oraz faz stacjonarnych o zréznicowanych witasciwosciach
fizykochemicznych na rozdzielanie analitow. Jako kryterium poprawnosci metody
przyjeto: dobre rozdzielenie lekdw i krotki czas analizy. Przyjete kryteria sg niezmiernie
istotne w przypadku wdrozenia opracowanych metod do badanh z zakresu monitoringu
srodowiska. Realizacja tej czeSci pracy pozwolita na opracowanie metodyk
jednoczesnego oznaczania lekéw z rdéznych grup terapeutycznych wystepujgcych
réownolegle w prébkach. Jedna z opracowanych metod pozwala na oznaczenie lekow z
trzech grup terapeutycznych: niesteroidowych lekéw przeciwzapalnych, (J-blokeréw
oraz kortykosteroidéw przy uzyciu jednego ukladu chromatograficznego, co stanowi
niewatpliwy aspekt nowosci. W drugim obszarze badawczym przydatnos¢
opracowanych metodyk =zostalta zweryfikowana na podstawie analiz probek
rzeczywistych charakteryzujgcych sie skomplikowang matryca. Realizacja badan w tym
obszarze wymagata wprowadzenia do procedury analitycznej etapéw wydzielania i
wzbogacania analitow. W tym celu Doktorant wykonat serie badan, w ktdérych
ekstrahowat anality metodami ekstrakcji do fazy statej (badaniami objeto rézne typy
wypetnien) oraz przy pomocy dyskow ekstrakcyjnych. Jako kryterium przydatnosci typu
ekstrakcji przyjeto wartos¢ odzysku. Rezultatem realizacji tego obszaru badawczego
byto opracowanie metodyk analitycznych umozliwiajgcych oznaczanie wybranych
farmaceutykow w probkach wod powierzchniowych o objetosci 1 1 a odzysk analitow
osiggat wartos¢ powyzej 90 %. Ponadto na podstawie analiz probek pobranych z
roznych rejonéw Polski uzyskano wstepne informacje o poziomie zanieczyszczenia

Srodowiska wodnego w Polsce wybranymi lekami.



Niemniej jednak, Doktorant nie ustrzegt sie bteddw edycyjnych i jezykowych.

W czesci literaturowej brak jest odniesien numerow tabel w tekscie, uwaga ta
dotyczy gtéwnie tabel 2.1 i 2.2, w ktoérych zestawiono procedury wydzielania
farmaceutykdw z wdd i metody ich oznaczania. W tabeli 2.2 przedstawiono metodyKi
oznaczania lekéw w wodach metodami chromatografii gazowej, Doktorant zwrocit
uwage, ze procedury oznaczania lekdw za pomocg tej metody wymagajg derywatyzacji
analitow, jednak w zadnym przypadku nie podat nazw stosowanych odczynnikow
derywatyzujgcych. W tej czesci pracy uzywane sg rowniez akronimy nie wyjasnione w
tekscie, np. ekstrakcja POCIS, ekstrakcja HF-LPME, badZ tez najpierw stosowany jest
akronim, a pozniej petna nazwa np. ekstrakcja SBSE (strl9), wyjasnienie akronimu

strona 32.

W rozdziale Cel pracy wystepujg btedy jezykowe, poszczegodlne akapity rozdziatu
pisane sg w czasie przesztym oraz przysztym, co moze budzi¢ u czytelnika watpliwosci

czy Doktorant wykonat badania, czy zostang one dopiero wykonane.

Btedy stylistyczne pojawiajg sie rowniez w innych rozdziatach niniejszej pracy,
np. ,technika Ultra HPLC-UV w badaniach do réwnoczesnego oznaczania mieszanin
lekéw?”, czy nie lepiej brzmi ,technika Ultra HPLC-UV w badaniach réwnoczesnego
oznaczania mieszanin lekow"?. Ponadto czytajac tekst pracy miejscami odnosi sie
wrazenie, ze Doktorant myli pojecia kolumny i wypetnienia kolumny - fazy stacjonarnej,

np. str 50 ,,Jako fazy stacjonarne stosowano dwie kolumny chromatograficzne....".

W moim odczuciu przy opisie wyznaczania zakresu liniowos$ci metody brak jest
informacji o stezeniach analitéw w roztworach, na podstawie ktérych wyznaczono
zakres liniowosci. Sadze rowniez, ze przyktadowe, graficzne przedstawienie zaleznosci

stezenia w funkcji odpowiedzi detektora bytoby celowe.

Reasumujac, opracowane w ramach pracy nowe metodyki oznaczania
farmaceutykow w probkach wéd powierzchniowych przy zastosowaniu techniki HPLC i
Ultra HPLC stanowia istotny wkiad w rozwdéj chemii analitycznej, a opracowana
procedura réwnoczesnego oznaczania 10 lekéw jest nowatorska w tym zakresie.
Opracowane metody stanowig doskonale narzedzie w badaniach jakos$ci sSrodowiska,
zwiaszcza pod katem ich wykorzystania w monitoringu wo6d powierzchniowych.

Uzyskane, w ramach pracy, dane dotyczace poziomu stezeh Ilekbw w wodach



powierzchniowych pobranych z réznych punktéw obszaru Polski stanowi¢ mogg
przyczynek do stworzenia sieci monitoringu jakosci wéd. Na uwage zastuguje réwniez
dorobek Doktoranta z zakresu tematyki niniejszej rozprawy, jest on wspotautorem 3
artykutéw opublikowanych w czasopismach o zasiegu miedzynarodowym o tgcznym IF
rownym 3,717 oraz wspodtautorem 8 doniesienn konferencyjnych.

W mojej ocenie rozprawa doktorska przygotowana przez mgr inz. Bartosza
Kowalskiego posiada walory poznawcze. Doktorant wykazat umiejetnos¢ planowania i
prowadzenia prac badawczych.

Uwazam, ze praca wykonana przez mgr inz. Bartosza Kowalskiego spetnia
wymagania stawiane pracom przy ubieganiu sie o stopien naukowy doktora i wnioskuje

o dopuszczenie Doktoranta do dalszych etapdéw przewodu doktorskiego.



