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RECENZJA

rozprawy doktorskiej Pani mgr Joanny Matys pt.: ,, HS-SPME w ocenie jakosci

olejkodajnych materialéw ro§linnych”

Przedlozona do recenzji rozprawa doktorska Pani mgr Joanny Matys jest efektem
badan przeprowadzonych przez Kandydatke w Zakladzie Metod Chromatograficznych na
Wydziale Chemii, Uniwersytetu Marii Curie-Skiodowskiej w Lublinie. Promotorem rozZprawy
jest Pan prof. dr hab. Andrzej L. Dawidowicz. Temat pracy wpisuje sic w zagadnienia, ktdre
sg aktualne zaréwno z poznawezego punkiu widzenia jak i majace duze znaczenie prakiyczne.

Olejki  eteryezne  bedace  wicloskladnikowg  mieszaning  lotnych  zwiazkow
organicznych pozyskuje si¢ z roélin, przy czym skiad ich uzalezniony jest od wielu czynnikow
(potozenie geo-kiimatyczne, warunki wzrostu, sezonu czy nawet pory dnia zbioru rogliny) co
powoduje, ze stale wymagana jest analiza ich skladu, wykonywana przez laboratoria zwigzane
2 przemystem farmaceutycznym, spozywezym czy kosmetycznym. Stosowane powszechnie
procedury analityczne sg malterialo- i czasochlonne, a wspolczesna chemia analityczna
dysponuje wieloma rozwigzaniami obnizajacymi koszly, skracajgcymi czas analizy |
wpisujacymi si¢ w wymogi zielonej chemii. Wykorzystanie tych zalet wymaga jednak
sprawdzenia i uwierzytelnienia nowych procedur analitycznych by méc zaproponowaé ich
zamiang.

Tym wilasnie zagadnieniom poswiecona jest praca doktorska Pani mgr Joanny Matys.
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Dane o pracy

Praca napisana bardzo starannie, poprawnym jezykiem zawarta jest na 133 stronach i
obejmuje wszystkie niezbedne informacje wymagane od tego typu opracowan. Uktad pracy
jest klasyczny i rozpoczyna sie od Wstepu, po ktdrym doktorantka przedstawia na 54 stronach
(Czgs¢ teoretyezna) w bardzo kompetentny i szczegolowy a Jednoczeénie bardzo przystepnie
przeglad danych literaturowych dotyczacych gléwnych zagadnien, ktérym poswiecona jest
praca: a wige wysigpowaniu i whasciwosciom olejkdw eterycznych, procesom ekstrakeji i
mikroekstrakeji ze szezegdlnym uwzglednieniem techniki HS-SPMI,

Autorka sporo miejsca po$wigeila na szczegdlowe oméwienie stosowanych, w
odniesieniu do materiatu roslinnego, technik izolacji olejkow eterycznych (destylacja z parg

wodna, ekstrakcja rozpuszezalnikiem z uwzglednieniem czynnikow wspomagajacych procesy

ckstrakeji takich jak ultradzwigki czy mikrofale) wskazujac na ich zalety jak i wady. Jest to
bardzo kompetenine i wartosciowe opracowanie wskazujgce na bardzo dobre przygotowanie
literaturowe Kandydatki do badat w tym zakresie. Cze$é literaturowa zostata oparta na
lieznych  publikacjach 1 odniesieniach do  stron  internetowych  (100)  dobrze
wyselekcjonowanych i stanowi bezcenne #rédlo informacji o stanie wiedzy w obszarze
dotyczgcym zagadnien, ktérymi kandydatka zajmowala sie w swoiej pracy badawcze.

Kolejna cz¢s¢ pracy to Cel Pracy, ktory Doktorantka definiuje w drugim akapicie w

nastepujacy sposob: ,,Ze wzgledu na to, ze jako$¢ materiatu rodiinnego determinuje jakos¢
oraz ilo$¢ produktu finalnego, konieczne staje sie opracowywanie procedur pozwalajgeych na
szybkg i wiarygodng ocen¢ wykorzystywanego surowca, nie tylko pod katem ilosci
pozyskiwanego olejku, ale takze pod katem poszczegélnych skladnikéw...”. W tym celu Pani
mgr Joanna Matys wypunktowala zagadnienia, kiérymi zamierzata zajaé sie w swoich
badaniach, a ktore mozna strescié w nastepujgey sposéb. Byto to:

- sprawdzenie czy prosta i tania technika izolacji HS-SPME jest réwnie

efektywna jak powszechnie stosowana technika z destylacja z parg wodna.

~ Ustalenie warunkéw procedury HS-SPME z wykorzystaniem ukiadu zawierajacego
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zawiesing prébki roslinnej w cieczy o takim samym charakterze fizykochemicznym co

charakter widkna sorpeyjnego.

- Sprawdzenie, czy mozliwe jest dobranie warunkdw procedury HS-SPME

wykorzystujgeej zawiesine probki roslinnej w PEG i widkno Carbowax 7 uwagi na

inny rodzaj oddzialywan (specyficzne w migjsce dyspersyjnych).

- Okreslenie na ile jest istotna w ilodciowym oznaczeniu technika HS-SPME réznica w

preznosci par poszezegdinych sktadnikow.

Kolejny rozdzial rozprawy to - Cze¢§¢ Doswiadezalna, zawarty na stronach 68-74, w
ramach ktérego Doktorantka zamieszcza spis stosowanych odezynnikéw i materiatow,
wykorzystywang aparaturg i opisuje w sposdb bardzo doktadny procedury stosowane w
prowadzonych badaniach, a takze informacje dotyczace analizy statystycznej uzyskiwanych
wynikow.

Kolegjne strony rozprawy doktorskiej poswiecone sg uzyskanym wynikom i ich
dyskusjg. Wyniki s3 dobrze udokumentowane, przedstawione w postaci tabel i wykresow (nie
zawsze czytelnyeh) z kompetentnym komentarzem.

Ta najwazniejsza czed¢ pracy napisana jest z duzym wyczuciem wagi poszezegdlnych
ctapéw badan, potwierdzajge jednoczesnie wiedze i doswiadczenie Pani mgr Joanny Matys w
tym zakresie, a takze konsekwencje w realizowaniu postawionych przed soba zadan.

Rozprawe konczg: Podsumowania w jezyku polskim i angielskim — zawarte kazde na

dwoch stronach - omawiajace wyniki przeprowadzonych badafn z naciskiem na rezultaty
majgce warto$¢ nowosci naukowej. Spis literatury obejmujacy 121 publikacji i odnoénikéw
do stron infernetowych, a nalezy przy tym zaznaczy¢, ze dobdr cytowanych prac zawiera
zardwno nanowsze doniesienia jak 1 wezednicjsze prace majgce kluczowe znaczenic w danym
obszarze badan. Oddzielnie zamieszezone s {rzy prace w renomowanych czasopismach o
znaczgce] wartosci IF (takich jak Talanta, Anal. Chim. Acta 1 J.Sep. Sci., w ktorych mer
Joanna Matys jest wspolautorka, co potwierdza wartoéé 1 waznoséé przeprowadzonych przez
Nig badan.

Rozprawe zamyka Spis akronimow.
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Merytoryczna ocena pracy

Ocena jakosei roslinnych olejkéw eferycznych prowadzona jest w oparciu o analize
oleju pozyskiwanego najezesciej na drodze destylacji z parg wodng. Niestety ta procedura nie
spelnia oczekiwain wspoiczesnef chemil analitycznej z uwagi na czaso- i pracochionnosé, duze
tloder rozpuszezalnikow, a tym samym nie spetnia wymogdw zielonej chemii. Z tego powodu
podj¢te przez Panig mgr Joanng Matys badania nad zastosowaniem bezrozpuszezalnikowe;]
techniki HS-SPME sg jak najbardzicj uzasadnione zaréwno z poznawezego jak i praktycznego
punktu widzenia. Jednak pierwsze eksperymenty wykazaly, ze istnieja istotne réznice
ilosciowe pomigdzy sktadnikami olejku eterycznego uzyskane klasyczng technika HS-
SPMIE” a wynikami otrzymanymi z wykorzystaniem metody opartej na destylacjii. W tym
momencie rozpoczyna si¢ tworcze podejscie Doktorantki do rozwigzania tego problemu.
Biorge pod uwage fakt, ze ilosciowe relacje pomiedzy skladnikami probki zaleza od szeregu
czynnikow, takich jak: temperatura, czas ekstrakcji czy masa probki, przeprowadzono szereg
eksperymentow na bazie ziela tymianku pospolitego oraz widkna PDMS. Potwierdzily one, ze
zaleznosei takie istnicjg jednak nie udalo sie zoptymalizowaé warunkéw analizy. W celu
rozwigzania tego problemu Pani mgr Joanna Matys zastosowala nowatorskie podejécie i
przygotowala zawiesing probki w cieczy o tym samym charaklerze co widkno czyli oleju
silikonowym. Okazato si¢ to dobrym rozwigzaniem, bowiem uzyskane w tym przypadku
wartoscl analizy ilosciowe] byly zgodne » wynikami dla obu metod, co potwierdzila analiza
statystyczna. Dalszym etapem badan sprawdzajagcym zalety takiego postepowania byty analizy
innych suroweéw roélin olejkodajnych, takich jak: micta, szatwia, czaber czy majeranck, dla
ktorych uzyskano rownies pozytywne rezultaty.

Poniewaz w badaniach korzystano z komercyjnego widkna (PDMS) logicznym  bylo
sprawdzenie czy inne szeroko stosowane i dostepne wiokna bedg mogly zostaé zastosowane w
tego typu procedurze analitycznej. Majac juz duze doSwiadczenie w tym obszarze badan
Doktorantka  wybrata do  dalszych  eksperymentéw  wilokne  Carbowax 1 PEG

(polietylenoglikol) jako ciecz do przygotowania zawiesiny. Przeprowadzone badania dla kitku
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roslin olejkodajnych — czgbru, szalwii, migty i tymianku wykazaly przydatnoié takiego

sposobu analizy z pewnym ograniczeniem de niskoczasteczkowych zwigzkéw tlenowych.
Nalezy zaznaczy¢, ze te dwa podejscia rdznigce sic stosowanym widknem bazujg na dwoch
roznych oddzialywaniach: w oleju silikonowym byly to oddziatywania dyspersyjne, a w PEG
oddzialywania specyficzne.

Kontynuujgc badania nad tymi nowymi rozwigzaniami Doktorantka sprawdzila na ile
tlosciowe relacje pomicdzy skiadnikami olejku wyznaczone technikg HS-SPME zaleza od
preznosct pary poszezegolnych sktadnikow. Uzyskane rezultaty (przeprowadzone dla
mieszanin alkoholi, estréw i eteréw) wskazuja jednoznacznie, ze dia ukladu Carbowax-PEG
réznice te nie sg tak znaczace jak dla klasycznego uktadu HS-SPME.

Koncowa konkluzja wynikajgea z przeprowadzonych badani jednoznacznie wskazuyje,
ze procedury oparte na nowatorskim podejsciu do analizy olejkéw eteryeznych sa duzo lepsze,
wydajniejsze jak i tansze. Ponadto sg mmiej czasochlonne w odniesieniu do klasycznych
metod z destylacjg z parg wodna. Nalezy w tym miejscu podkresli¢, ze wszystkie wynikajace 7
przeprowadzonych badafn  wnioski sg  bardzo dobrze opisane, udokumentowane i
uwiarygodnione statystycznie.

W trakcie lektury tej bardzo interesujgcej pracy pod wzgledem ilosci wykonanych i
dyskutowanych eksperymentéw zwrécilem uwage na kilku drobnych bledéw, kiérych
przyktady podaje ponizej:

Str. 49, 7 wiersz od géry — jest ,,...pobiera gazowego” zabraklo ,,sie probke”

Str. 52, Ostatni wiersz — jest ,,...zachodzi ich rozdzial” a poprawnie powinno by¢ ,.zachodzi
ich rozdzielenie”. Podobnie stowo ,rozdzial” uzyte jest na stronie 70-tej i 73-ciej.

Str. 54. W ostatnim wierszu po ,,oraz” proponuje sfowo ,,odpornoscig”.

Str. 61, Trzeci wiersz od gory — jest ,,.. liczby odpadéw”. A moze powinno byc ilosci
odpadow™?

Str. 74, W pierwszym zdaniu Rozdziatu 5.6 albo ,;s9” albo ,,zostaty”™ oba wyrazy uzyte
jednoczesdnie sa bledem.

Str. 78. W tabeli jest ,,% pikowski” Co to znaczy?
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Str. 123, Pozycja literaturowa [24] — brak jest Nnazwy ¢zasopisma.

Te przykiadowe uchybienia maja minimalny wplyw na wysoka ocene pracy.

Podsumowanie

Jak wynika z wcezesniej podanych informacji, podejscie do rozwigzywanego
zagadnienia byto szerokie i wymagato od Doktorantki przyswojenia i opanowania warsztatu
analitycznego we wszystkich aspektach procedury analitycznej: od przygotowania prébki,
poprzez analize probki rzeczywistej, po opracowanie wynikdw i ich interpretacje i oceng
statystyczng. 7 zadan tych Pani mgr Joanna Matys wywigzala si¢, udowadniajge tym samym,
Ze jest do$wiadczonym, pelnym inicjatywy analitykiem posiadajacym umiejetnosei
projektowania badan. Wnioski wynikajace z przeprowadzonych badan sg bardzo szczegdlowe
i dobize udokumentowane. Doktorantka potrafi takze, w sposob przystepny i zarazem
kompetentny, zaprezentowa¢ wyniki swoich badan, czego najlepszym przylkdadem jest jej
rozprawa doktorska. Calos¢ oceniam bardzo pozytywnie | uwazam, ze uwzglednia 1 spelnia
wymagania stawiane rozprawom doktorskim. Jednoczednie proponuje, by opis tych
sprawdzonych i nowoczesnych procedur analitycznych, opublikowaé w  krajowych
czasopismach analitycznych tak by byly dostepne dla analitykéw  szerokie] gamy
laboratoriéw, zwigzanych z analizg surowcéw zielarskich nastawlonych na badania olejkow
eterycznych,

Biorge pod uwage wyzcj wymienione cechy i walory recenzowane] rozprawy
doktorskiej Pani mgr Joanny Matys stwierdzam, ze zostaly spetnione wszystkie wymagania
LUstawy o tytule i stopniach naukowych...” i wnosze do Wysokiej Rady Wydziatu Chemii,

Uniwersytetu Marii Curie-Sklodowskiej w Lublinie o dopuszezenie Kandydatki do dalszych
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