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Diplomova prace byla zaméfena na problematiku stanoveni Tl ve vzorcich jehli¢i
metodou hmotnostni spektrometrie s ionizaci v indukéné vazaném plazmatu s priletovym
analyzatorem s ortogondlni akceleraci iontll a elektrotermickym vypatrovanim (ETV-0-TOF-
ICP-MS). Pozornost byla soustfedéna zejména na vyvoj metody pfimého ddvkovani suspenzi
jako alternativni, ekologicky 3etrné a ¢asové usporné metody ke standardnim postupiim
zaloZenym na mineralizaci na mokré cesté.

Teoretickd ¢éast prace byla vénovana problematice vnaSeni kapalnych i pevnych
vzorkil do ICP plazmatu za vyuziti elektrotermického vypafovani. Diskutovany byly principy
a teoretické zdklady systému ETV-ICP-MS a moZnosti vyuZiti v oblasti stopové
environmentdlni analyzy. V experimentdlni ¢asti byl zpracovan piehled pouzZité
instrumentace, uveden seznam pouzitych chemikélii, analyzovanych vzork a postup pfipravy
vzorkd. V kapitole vysledky a diskuze jsou zachyceny optimalizace vyvijenych postupt,
ureny analytické charakteristiky stanoveni Tl a provedena validace vypracované metody.
Piesnost a preciznost byly ovéfeny na zékladé analyzy dvou certifikovanych referenénich
materidlii z environmentdlni oblasti, pomoci analytickych ndvratnosti a na zékladé srovnani
vysledkl analyzy redlnych vzorkil ddvkovanych ve formé suspenzi a vzorkli po mikrovinné
mineralizaci a to jak pro systém s ETV, tak pro konvenéni zptsob vnaSeni vzorkii pomoci
peristaltické pumpy a pneumatického zmlZovani.

K praci mam zejména nasledujici pfipominky:

[11  Préce obsahuje ptehlednou, zdanlivé kvalitné zpracovanou a obsahlou teoretickou ¢ast.
Nicméné, tato je do znalné miry piekladem prace Aramendia M., Resano M.,
Vanhaecke F., Electrothermal vaporization-inductively coupled plasma-mass
spectrometry: A versatile tool for tackling challenging samples. A critical review.
Anal. Chim. Acta 648 (2009) 23., coz je $koda. Autor jist¢ mohl zmifované prace
vyuZit jako nosného pilife pro stavbu literarni reSerSe, nicméné, bylo by vhodné
vénovat piipravé teoretické ¢asti veétSi pozornost. Uvedend problematika nabizi
v dostupnych pramenech vice zdroji nez je celkovych 30 praci citovanych v seznamu
pouzité literatury. Praktické piiklady vyuziti ETV-ICP-MS by bylo pro lepsi
piehlednost rovnéz vhodné uspoiéadat do tabulky.

[2]  Str. 16, kap. 2.4: Pouziti externi kalibrace s vodnymi standardy s pfidavkem vnitiniho
standardu jist¢ nezajisti potladeni spektrélnich interferenci. Tento pfistup je vyuzivan
pro eliminaci nespektralnich vlivi!

[3]  Str. 16, kap. 2.4: ,Dynamicka reakéni cela je umisténa mezi ICP a kvadrupol ...*
Presnéji by mélo byt uvedeno, Ze dynamickéd reakéni cela, podobné jako i ostatni
multipély, je umisténa mezi iontovou optiku a kvadrupél.
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Str. 28-35, kap. 3: V experimentalni  ¢&4sti by mély byt uvedeny vysledné
optimalizované parametry metody. Jednd se konkrétng o teplotni program ETV
Jednotky, parametry nastaveni ICP-MS spektrometru, teplotni program mikrovinné
mineralizace, atd.

Str. 30, kap. 3.3.1: Skute¢né jsou vSechny tii kénusy interface vyrobeny z niklu?

Str. 32, kap. 3.4.2: Postup piipravy kyseliny dusiéné pouzivané pro CiSténi nadobi je
neobvykly. Skute¢ne bylo pro pfipravu roztoku kyseliny dusi¢né o koncentraci
2mol L' ke 138.7 mL 65% HNO; pfidéno 861.3 mlL vody, anebo byl podil HNO,
v odmérné bance doplnén na celkovy objem 1 L?

Str. 33, kap. 3.4.3 a str. 34, kap. 3.4.4: Postup piipravy realnych vzorkt a vzorkii CRM
Je identicky a neni jej tedy nutné opakovang uvadét ve dvou samostatnych kapitolach.

Str. 33, kap. 3.4.3: Pro program mikrovlnné mineralizace by bylo vhodné doplnit i
daje tykajici se doby néristu jednotlivych kroki a pocet nadob, pro ktery byl postup
optimalizovan,

Str. 37-38, kap. 4.1.2 a dale v textu: Pokud byla hlavnim cilem prace optimalizace
ETV-ICP-MS pro stanoveni TI v jehli¢f za vyuziti pfimého ddvkovéni suspenzi, neni
pouzZiti CRM pitné vody (EnviroMAT™ Drinking Water-High, SCP Science) pro
validaci navrzené metody vhodné navzdory zminéné skuteénosti tykajici se omezené
dostupnosti vhodnych matricovych referen¢nich materialg s certifikovanym obsahem
TL. Vtomto ohledu se Jevi lepsi pristup, ktery byl rovnéZ pii validaci pouzit, a to
srovnani vysledkii piimé analyzy suspenzi s vysledky vzorki po mikrovinné
mineralizaci. A&kolj by jisté bylo lepsi takové srovnani provést pomoci principialné
odli$né instrumentalni metody. Pro tento ucel se nabizi napt. metoda ETAAS.

Pro pouziti nezavislé metody stanoveni Tl svedei i skute¢nost, Ze ve vsech pfipadech
byly vysledky stanoveni TI vCRM GBW 1005 nizsi oproti certifikované hodnots.
Tento problém byl spojen nejen s vyuZitim pfimého dévkovéni suspenzi, ale i
mineralizovanych vzorkd za vyuziti TOF-ICP-MS instrumentace s ETV vypatovanim,
a také s konvenénim systémem vnaseni vzorki (viz str. 38, tab. 5, str. 46 tab. 11). Pro¢
nebyly prezentovény rovnez vysledky stanoveni T] vyhodnocené za vyuziti
izotopického iontu 2310

Str. 43, kap. 4.2.2.1: 7 jakého divodu byla jako optimalni teplota pyrolyzy zvolena
teplota 900 °C? Z grafu 1 je ziejmé, Ze Tl je stabilizovéno v ETA do vy3sich teplot, pfi
kterych lze predpokladat ucinnéjsi odstranéni matri¢nich slozek. Bylo by té2 vhodné
k jednotlivym experimentalnim bodim doplnit nejistoty méen.

Str. 44, kap. 4.2.2.3: Kromé vlivu objemu pfiddvaného modifikatoru na plochu piku by
bylo zajimavé demonstrovat viiv na hodnotu slepého pokusu. Davkované optimdln{
mnozstvi modifikatoru (8 uL) odpovidé piiblizng 4000 pg kyseliny citronové do ETA,
pro které jiZ existuje vyznamné riziko mozné kontaminace. Ovlivnilo vnaseni kyseliny
citronové vyznamné charakter ICP-MS spektra z hlediska tvorby polyatomickych ionti
s uhlikem? Byl napf. pozorovin narist signdlu na hmoté 52 v dusledku tvorby ArC*
iontd, apod.? Kromg vyhod pouzitého modifikétoru by mély byt zminény i mozné
nevyhody, pokud byly ve spojeni s navrzenym modifikatorem pozorovany. Napt,
vznik spektrélni interference na hmoté 52 maze predstavovat problém z hlediska
kvantifikace chromu, apod.
2



[13] Jednou z hlavnich vyhod TOF-ICP-MS instrumentace je moznost simultanni multi-
prvkové analyzy. Pro¢ byla Pozornost soustfedéna pouze na problematiku stanoven;
T1? Lze o&ekavat moznost VyuZiti navrzené metody i pro stanoveni dalsich prvki?

PfedloZena diplomovi prace, Je pséna srozumitelné a Po obsahové strance je zajimava.
Je tfeba zdiraznit, Ze prace byla realizovéna na zatizeni, které je komer¢ng dostupné teprve
krdtce, dosud nebyly publikovany vysledky praktického vyuziti, tudiZ z hlediska problematiky
redlnych aplikaci nejsou v literatufe dostupné praktické zkusenosti. V tomto ohledu vysledky
ziskané v ramci fedeni diplomové prace predstavuji dobry zaklad pro navazujici studie, pro
nez lze otekavat vyznamny publikaéni potencial.

JelikoZ Be. Jan Patocka splnil vSechny body zadani své diplomové préce, doporuéuji
préci k obhajobé a hodnotim ji znamkou:

Velmi dobre.

V Pardubicich 25. 5. 2015




