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Diplomova prace byla zamérena na problematiku multiprvkové analyzy lidskych vlas
a zyifecich srsti metodami hmotnostni spektrometrie s ionizaci v indukéné vazaném plazmatu
na spektrometru s prilletovym analyzatorem s ortogondlni akceleraci iontli (0TOF-ICP-MS) a
optické emisni spektrometrii s ionizaci v indukéné vazaném plazmatu (ICP-OES). Navrzen
byl postup povrchového ¢&isténi a mikrovinné mineralizace uvedenych typti vzorki. Byla
provedena optimalizace zakladnich parametri mikrovinného rozkladu s cilem dosaZeni
maximalni uCinnosti mineralizace z hlediska omezeni nasledné tvorby polyatomickych
asociatli interferujicich pfi analyze s ICP-MS. Optimalizovany byly parametry nastaveni ICP-
OES a oTOF-ICP-MS spektrometru s cilem dosahnout maximalni detekéni schopnosti a
citlivosti navrzené metody. Pozornost byla rovnéZ vénovana optimalizaci kalibrainich
rozsahli a eliminaci spektrilnich a nespektralnich interferenci uplatiiujicich se pfi analyze
uvedenych typt vzorki.

Literarni &ast prace byla vénovana problematice analyzy lidskych vlast, koriskych Zini
a zvifecich srsti, v experimentélni ¢asti byl zpracovan piehled pouzité instrumentace, uveden
seznam pouzitych chemikalii, analyzovanych vzorkl, postup pfipravy vzorku a uvedeny
optimalizované parametry méfeni. V kapitole vysledky a diskuze jsou zachyceny optimalizace
vyvijenych postupi. Navrzeny byly vhodné podminky mikrovinné mineralizace.
Optimalizovany byly podminky analyzy na ICP-OES a oTOF-ICP-MS spektrometru.
Studovan byl vliv matrice na stanoveni vybranych elementli. Pozornost byla vénovina
moznosti kompenzace nespektralni interference pomoci porovnavacich prvki. Provedena byla
optimalizace povrchového &isténi srsti pro spravné stanoveni exogennich a endogennich
prvki. Ureny byly analytické charakteristiky metody. Spravnost a pfesnost stanoveni byla
oveéfena na zdkladé analyzy certifikovaného referenéniho materidlu. NavrZzena metoda byla
pouzita pro stanoveni 14 prvki (Al, P, Na, Mg, S, Fe, Mn, Si, Ba, Zn, Ca, Sr, Cu, Ti) metodou
ICP-OES a 15 prvka (Ag, As, B, Ba, Be, Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Mn, Ni, Pb, Se, Sr) pomoci
ICP-MS ve vzorcich kofiskych Zini. V zavéru price jsou shrnuty dosaZené vysledky a
uvedeny vyhody a nevyhody pouzité metody z hlediska moznosti jejiho vyuziti pro potieby
rutinni analyzy.

K praci mam zejména nasledujici pfipominky:
[1]  Str. 33-34: Uvedené principy analytickych metod pouzivanych pro prvkovou analyzu
jsou podle mého nazoru obecné znamé a jejich uvadéni zde je nadbyteéné.

[2]  Str. 49, kap. 3.1.1: Tlakové pojistky pro mikrovinné systémy Speedwave MWS-3" a
MWS-2" nejsou hlinfkové, ale titanové!

[3]  Str. 5455, kap. 3.5.2: Z jakého divodu vyzadoval rozklad pro oba typy mikrovinného
zarizeni odlisné mnozZstvi rozkladného ¢inidla?



[4]

(3]
(6]

[7]

(8]

[9]

[10]

[11]

(12]

Str. 59, tabulka 9: Nazev tabulky neni korektni a nevystihuje jeji obsah. Piehledng)si
by bylo v tabulce uvést téZ miru tésnosti souhlasu mezi nalezenymi a deklarovanymi
hodnotami, napf. pomoci ndvratnosti (R, %). V tabulce by mél byt rovnéz uveden
pocet méfeni, kterym pfislusi stfedni hodnota a uvedena nejistota.

Str. 60, tabulka 11: Co znaci zapis hodnota .,I** pro monochromator?

Str. 62-65, obr. 5-6: Lépe by bylo pro uvedené obrizky zvolit popis: Zavislost
relativni intenzity signalu vybranych prvki na koncentraci kyseliny dusi¢né. Dalsi
oznaceni obrazki pismeny je nadbytecné.

Str. 66, kap. 4.2.3: Detekéni limit neni definovan jako trojnasobek smérodatné
odchylky signalu, ktery je ziskan méfenim slepého vzorku (vzorku o nulové
koncentraci analytu), ale jako Kkoncentraci nebo mnoZstvi analytu odpovidajici
trojnasobku smérodatné odchylky uréené na zdkladé opakovaného méfeni signalu
slepého vzorku (norma IUPAC).

Str. 67, kap. 4.3: Intenzita signalu 22000 impulzii pro izotop “*U" pravdépodobné
neodpovidd hodnoté pro dobu integrace 1s, ale hodnoté vyssi. Optimalizované
parametry nastaveni I[CP-MS spektrometru by bylo lepsi uvést v experimentalni ¢asti
prace.

Str. 68, kap. 4.3.1: Pfi volbé pracovnich izotopt neni vhodné spoléhat se pouze
na interpretaci usecek pfifazenych v hmotnostnim spektru pro jednotlivé izotopy
atomu na zdkladé hodnot odpovidajicich poméru z hlediska pfirozeného zastoupeni.
V software pfistroje je toto oznafeni ve spektru zavislé na pofadi volby daného
izotopu. Nezbytné je spoléhat se na experimentalni hodnoty, tj. skute¢né hodnoty
izotopickych pomérti ziskanych pfi redlné analyze. Identifikaci spektralni interference
dané vznikem piisludného polyatomického iontu je mozné téZ provést na zaklade série
méfeni modelovych roztoki prislusnych matriénich prvk.

Str. 69, tabulka 14: Bylo by téZ vhodné zminit pfipadny vliv monoizotopickych
interferenci, napf. pii stanoveni rtuti na hmot& 198 (interference '**Pt 7.2 %), niklu
na hmoté 58 (interference **Fe" 0.28 %), kadmia na hmoté 114 (interference ''*Sn
0.65 %) apod.

Str. 70, kap. 4.3.3, tabulka 15: Jak si vysvétlujete nizké hodnoty analytickych
navratnosti dosaZzenych pro nékteré prvky v pfitomnosti Rh, tj. prvku se stredni
hodnotou ionizacniho potencidlu a hmoty?

Str. 72-73, tabulka 17 a 18: Na rozdil od uvedeného textu je ziejmé, Ze hodnota
stanoveni Al v certifikovaném referenénim materidlu (CRM), uréend pomoci navrZené
metody, byla v souladu s hodnotou deklarovanou. Nalezena hodnota spadé do intervalu
spolehlivosti dané¢ho vyrobecem CRM. V pripadé stanoveni Ti je vyrobcem udana
pouze hodnota indikovana, tj. bez intervalu spolehlivosti. Nalezena hodnota je pak
blizk4 hodnoté indikované. Pro analyty jejichZ obsah neni certifikovan, by bylo vhodné
oveFit spravnost stanoveni téZ jinym zpusobem, napf. pomoci analytickych navratnosti
¢i jiné analytické metody. Naopak stanoveni Sr pomoci metody ICP-OES v souladu
s deklarovanou hodnotou neni. Nicméné hodnota nalezend pomoci metody ICP-MS
dobfe koresponduje s hodnotou danou vyrobcem CRM. Jak si vysvétlujete rozdil mezi
deklarovanou a nalezenou koncentraci pii stanoveni Hg? Jak pro tabulku 17 i 18 by



bylo vhodné uvést hodnoty navratnosti, vyjadfujicich miru souhlasu mezi nalezenou a
deklarovanou koncentraci.

[13] Str. 74-80, tabulka 20 a 22: Pro urleni vyznamnosti mezi jednotlivymi postupy by
bylo mozné pouzit nékteré ze statistickych metod, napf. analyzy rozptylu. V tabulkich
nejsou uvedeny smérodatné odchylky jednotlivych odhadii. V uvedenych tabulkach
rovnéz neni nutné uvadét hodnoty analytickych ¢ar zvolenych pro stanoveni.

[14] Str. 81, kapitola 4.6: Pokud jsou nalezené hodnoty koncentraci vybranych elementil
diskutovany vzhledem k tdajiim literdrnim, bylo by vhodné uveden¢ intervaly uvést.

Zavérem je mozné konstatovat, Ze predlozena diplomovié prace je po obsahové strance
zajimava a uvedené pripominky nijak zasadn& nesniZuji jeji kvalitu. Jelikoz Be. Katefina
Niemezykova splnila viechny body zadéni své diplomové prace, doporucuji praci k obhajobe
a hodnotim ji znamkou:

Velmi dobre.

V Pardubicich 26.5. 2011 Ing. Lenka Husdkova, Ph.D.
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