Posudek oponenta na diplomovou préci Bc. Dominiky Suhajové s ndzvem

VYUZITi MIKROEXTRAKCE TUHOU FAZi PRO ANALYZU AROMAPROFILU PIVA

Cilem predloZené diplomové préce bylo charakterizovat profily tékavych latek vybranych druht
piv. Diplomantka se zaméfila hlavné na optimalizaci podminek mikroextrakce tékavych latek
z headspace (HS-SPME). Ziskané extrakty byly nasledné separovany pomoci plynové chromatografie
(GC) a detekovany pomoci hmotnostniho spektrometru (MS) a plamenové-ionizaéniho detektoru
(FID). Diplomova prace je po experimentalni i obsahové strance pfimérené rozsahla.

V teoretické Césti diplomantka zpracovala resersi tykajici se mikroextrakce tékavych latek tuhou
fazi, a to fyzikdlné-chemickych principl extrakce, experimentdiniho uspofadani, pouzivanych
sorbentd, extrakénich médu, a také jednotlivych parametrd ovliviiujicich extrakéni proces. Dale jsou
v teoreticke Casti popsany rozdily v profilech tékavych latek raznych druhl piv, co? je déno vlivem
technologie vyroby piva a pouZitymi surovinami. Re3erse je pfehlednd a srozumitelnd s dostate¢nym
vyltem citaci odborné literatury.

V praktické &asti diplomantka prezentuje nejprve vysledky optimalizace mikroextrakce tékavych
slou€enin a dale také profily tékavych latek deseti vzorkd piv. Optimalizovany byly tyto parametry
extrakce: teplota inkubace vzorku, teplota a doba extrakce, moznost pouZiti vice extrakénich krokd
pfi rznych teplotdch, pfidavek NaCl, pH a doba desorpce. Bylo vyusito také statistického planovani
experimentu a vyhodnoceni optimalnich podminek nékterych parametri bylo provedeno metodou
odezvové plochy. Optiméini podminky extrakce byly aplikovany pfi extrakci tékavych slougenin ze
vzork piv. Analyzy extraktl byly realizovdny pomoci GC-MS, pticemi identifikace jednotlivych
slouCenin byla provedena porovndnim naméFenych hmotnostnich spekter s knihovnami, a zérover
také s vyuZitim retencnich index(. Procentudini zastoupeni jednotlivych slozek bylo vypoéteno
z chromatografickych zaznam ziskanych pomoci GC-FID.

K praci mam nasledujici pfipominky, ndméty pro diskuzi a dotazy:
- Str. 35, 2. odstavec: tady soudim, Ze se nejednd o neridol, ale nerolidol.

- Str. 42, kapitola 1.5, 2. odstavec: NIST 14 je pomérné nova verze (r. 2014) databdze NIST/EPA/NIH,
Stein a Scott publikovali své vysledky v roce 1994, ur¢ité ji jesté neméli k dispozici.

- Str. 42: popisek t u vzorce (3) — jedna se o redukovany retenéni ¢as.

- Str. 48, obr. 5: jak si vysvétlujete pokles plochy pikil pfi dobé desorpce t=2 min oproti t=1 min a t=3
min?

- Str. 49, kapitola 3.1.2: jak byla volena koncentrace standardi? Dle mého, pfi zjistovani, zda ma
vyznam opakovana extrakce by mél byt experiment proveden se vzorkem, ne se standardy, nebot se
mUZe stat, Ze pfipravena koncentrace standardl mize byt pfili§ vysoka, &imz by bylo mozno provést
nékolik extrakci se stejnym vysledkem nebo naopak nepfimé¥fené nizka.

- Str. 50, kapitola 3.1.3: optimalizace teploty extrakce na smési standardii se mi vtomto pfipadé
nezda vhodné z dlivodu kompetice dalSich tékavych sloZek o aktivni centra pfi extrakci redlného
vzorku.



- Str. 51, 2. odstavec: jaka byla teplota v laboratofi a jak byla kontrolovana teplota 20°C v kolonovém
prostoru GC? Termostat je chlazen okolnim vzduchem, teplota laboratofe by tedy méla byt realné
cca 0 5°C ni¥éi ne? nastavend teplota termostatu, cca 15°C v laboratofi se mi nezda jako redlna
teplota.

- Str. 51, 5. odstavec: nezda se mi vhodné volit teplotu inkubace nizsi, neZ je teplota extrakce, logicky
pak ustavovani rovnovahy trva del$i dobu a za stejnou dobu pak mlZe dojit k extrakci nizsiho
mno¥stvi slou€enin. Naopak bych zvolil porovnani s extrakei p¥i vy3si teploté (80°C) a zarovefi kratSim

extrakénim ¢asem (10-20 min) s inkubaci pfi teploté extrakce.

- Str. 52, 1. odstavec, komentaF k Obrazku 1/2 v PFiloze I: na chromatogramu pro extrakeni teplotu
80°C jsou na prvni pohled vyssi piky tékavéjsich ldtek a na chromatogramu pro teplotu 30°C zase vyssi
piky vy$evroucich latek. Jaké byla zvolena hranice mezi tékavymi a stfedné tékavymi latkami?

- Str. 55 a 56, obr. 25 a 27: porovnanim plochy pikd mi vychazi, Ze poutziti doby extrakce 15+15 min
(obr. 25) je nejvhodnéj3i, ale nekoreluje to s hodnotami na obr. 27. Cim je to dané?

- Str. 59 a 60: Podle Paretova grafu na obr. 31 vpravo je patrné, Ze zména pH je na hranici
vyznamnosti pro proménnou ,polet pikd“, kdeito pro proménnou ,plocha pikd“ je zména pH
nevyznamna. Pro¢ byl tedy dal3i experiment se zménou pH na obr. 33 vyhodnocovén podle plochy
pikd a ne podle poctu pikd?

- Str. 67, posledni odstavec, komentat pro ¢cerné vldkno: jak je definovana ,prvni  ¢dst
chromatogramu“? Na piislusném obr. v pfiloze (Obr. I/4) je vidét na chromatogramu pro extrakci pfi
dvou teplotach pouze 2 piky vy3$i neZ na chromatogramu pro extrakci pfi jedné teploté (do 20
minuty, tj. poloviny chromatogramu). Bylo porovnani obou chromatogramii vyjédfeno i Ciselné
(pocet pikl, celkova plocha pikd)? Stejné tak na Obr. 1/6 se mi na prvni pohled nezd3, Ze poutiti dvou
teplot pfi extrakci ma lepdi vysledky neZ pouZiti jedné teploty. Celkové by bylo vhodné uvddét i
&iselné porovnéni chromatogram v pfilohach.

- Str. 70, Tabulka 5: rozdil Rl 20-30 jednotek u nékterych sloucenin je velky na to, aby se mohlo jednat
o potvrzeni identifikace latky.

Rozsah diplomové préce je pfiméfeny. Formalni Groveri prace je velmi dobré, ojedinéle se vyskytuji
gramatické chyby a preklepy, chyby formdtovani se prakticky neobjevuji. Po odborné strance se
vyskytuji nékteré vySe popsané nedostatky, hlavné z dlvodu nezkuSenosti diplomantky sdanou
tématikou. P¥edloZend préce i ptes uvedené nedostatky splriuje pozadavky kladené na diplomove

prace.
Navrieny stupen hodnoceni: - velmi dobie —
Zavéreéné stanovisko: doporucuji k obhajobé — :
V Pardubicich dne 22. kvétna 2017 Ing. Tomas Bajer, Ph.D.

Oponent diplomové prace



