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Diplomová práce je zaměřena na problematiku přípravy vzorku ke stanovení křemíku

a boru na mokré cestě pomocí spektroskopických metod, které jsou v praxi v jejich analýze

r're.jrozšířenější. Mikrovlnným polem asistovaná extrakce se nabízí jako zajímavá, rychlá a

levná alternativa k běŽně pouŽívaným klasickým rozkladům kyselinami, hydroxidy'

alkalickému tavení, slinování i tlakovým rozkladům. Fluorid amonný můŽe oproti kyselině

fluorovodíkové podpořit a zrychlit rozpouŠtění některých prvků. Navíc je neutrální, méně

korozivní a vykazuje niŽší toxicitu neŽ v geochemtcké analýze běŽně pouŽívaná kyselina

chlorovodíková. Ztohoto pohledu je mikrovlnná extrakce fluoridem amonným významným

krokem směrem k environmentálně šetrným postupům prosazovaným konceptem zelené

anaiytické chemie.

Teoretická část této práce řeší v širokém záměru problematiku přípravy vzorku ke

stanovení křemíku a boru spektroskopickými metodami i samotné stanovení těchto prvků

lrmotnostní a optickou spektrometrií s buzením v indukčně vázaném plazmatu a atomovou

absorpční spektrometrií s atomizací elektrotermickou a v plameni. Neobvykle vysoký počet

citovaných prací svědčí o obtíŽnosti rutinního zv1ádnutí studovaného problémr-r. stálé

aktuáinosti tématu a ovšem vysvětluje spíše povrchní zpracování literární části neŽ vyúrstění

do hlubšího rozboru térnatu.

V praktické části je představen a zrealizován experimentální plán postavený na dvor"r

modelech, které zahrnují faktory významné při mikrovlnné extrakci: naváŽka vzorku.

mnoŽství extrakčního činidla' teplota a doba extrakce' Na základě statistického vyhodnocení

optimalizačního experimentu je navrŽen postup extrakce, který je ověřen analýzou

certifikovaných referenčních rnateriálů. Výsledková část je logicky členěna a nezbytně

cloplněna velmi kvalitním sta1istickým zpracovánim dat a názornou grafickou příiohou.

Komentáře výsledků a závěry jsou jasné.

K práci mám tyto připomínky a dotazy:



2.

1. V práci se vyskytují drobné chyby, zvláště v psaní mezer mezi čísly a jednotkami. JíŽ

v úvodní kapitole (strana 9,2. Ťádek 3. odstavce) je citována literatura nechronologicky

(|24, 44-48l). Lze se také domnívat, že v prácí chybí poslední stránky, nebot' posledrrí

uvedená citace je [183] a poslední odkaz vtextu je [188]. Malé a nepříliš čitelné jsou

popisy vobrázcích (obr. 12 *26). obrázky 23 *26 se skládají kaŽdý ze 3 částí, které

nejsou označené a lze se jen domnívat, co je jejich obsahem. Navíc není jasné, čeho se

týká barevná škála - jde patrně o koncentrace prvků v extraktu? Došlo také k rozdělení

obr. 20 ajeho popisu na 2 stránky.

V tabulce 2 (str. 26) nejsou uvedeny nejistoty cer1ifikovaných hodnot standardních

roztoků. K tabulce 5 (str. 36) jsou připojeny nejasné vysvětlivky týkající se teplotního

pro gramu mikrovinné extrakce'

Práce je zdaÍi|ým příkladem praktického využití laktorové analýzy a metod plánování

experimentu' Chybí ovŠem hlubŠí pohled na chemickou podstatu věci. na souvislosti mezi

sledovanými faktory a extrakční účinností, coŽ by zvýšilo kvalitu práce.

.Iaká je moŽnost praktického pouŽití postupů DoE v rutinní laboratorní praxi? Je

ekonomick.v výhodné tyto postupy pouŽívat? Za jakých podmínek či pro jaké účely?

Na základě čeho lze usuzovaÍ, Že směrnice vodné kalibrace, kalibrace s fluoridem a

standardního přídavku jsou shodné (obr' 27, str.57)? Byl proveden nějaký statistický test?

Podle jakých kritérií bylo provedeno hodnocení výsledků analýzy certifikovaných

referenčních materiálů? Ačkoliv je v práci konstatováno, že nalezené koncentrace isou

v dobré shodě s certifikátem, V případě křemíku 3 ze 7 materiálů nevyhovují podnrínoe, Že

uvedená hodnota patří do intervalového odhadu nalezené koncentrace (tab' 8, str. 59).

Dále není uvedeno, Že u 3 materiálů se jedrrá (u obou prvků) o indikativní, nikoliv

certifikované hodnoty.
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Vzhledem k obsahu práce mohu konstatovaÍ, Že Bc. Tereza Cahová splnila úkoiy

vyplývající ze zadání diplomové práce. Doporučuji k obhajobě a hodnotím známkou

VÝborně - m

Ing. Anna Krejčová' Ph.D

4.

Pardubice. 28' května 2014

,h.** lr;*


