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»Analyza vzorki s vysokym obsahem kfemiku metodu HR-CS-ET-AAS*

Diplomova prace je zaméfena na problematiku testovani moznosti pimé analyzy
suspenzi vzorkd pid a sedimentii s vysokym podilem kfemi¢itanti pomoci HR-CS-ET-AAS.
Klasicky postup analyzy na mokré cesté¢ po komplikovaném rozkladu silikitové matrice
s pouZitim agresivnich ¢inidel, jako je kyselina fluorovodikova, je nahrazen v praxi ne prilis
rutinné  rozsifenou suspenzni technikou. Préce je vyznamnym krokem smérem
k environmentalné Setrnym postuptim prosazovanym konceptem zelené analytické chemie i
z duvodu efektivntho vyuziti statistickych metod planovani experimentu, jez spole¢né
s diskutovanou alternativni metodou prispivaj{i ke sniZeni &asové narocnosti, omezeni
mnoZstvi pouzitych nebezpecnych chemikalii i produkce odpadi.

Teoreticka cast prace fe$i problematiku silikatové matrice pid a sedimentii jednak
vzhledem k moZnostem piipravy vzorkt k analyze, jednak z pohledu praktickych obtizi, které
zpusobuje ve formé spektralnich a nespektralnich interferenci v atomové absorpcni
spektrometrii s elektrotermickou atomizaci. Vysoky podet citovanych praci svédéi o
obtiznosti rutinntho zvladnuti studovaného problému, stalé aktudlnosti tématu a oviem
vysvétluje spiSe povrchni zpracovani literdrni ¢asti nez vyusténi do hlubsiho rozboru tématu.

Praktickd ¢ast mySlenkové kopiruje teoretickou. Cestou matematické korekce jsou
feSeny konkrétni projevy spektralnich interferenci spojené se silikdtovou matrici. Dale je
postaven a prakticky realizovén a statisticky zpracovan experimentalni plan zaloZeny na
sedmi sledovanych parametrech: velikost ¢astic analyzovaného materialu, obsah glycerolu a
kyseliny dusi¢né v suspenzi, doba sonifikace suspenze, teplota pyrolyzy, teplota atomizace a
mnozstvi modifikatoru. Vysledkové cast je logicky ¢Elenéna a nezbytné doplnéna velmi
kvalitnim statistickym zpracovdnim dat a ndzornou grafickou piilohou. Prace je zdafilym
prikladem praktického vyuziti faktorové analyzy a metod planovani experimentu.

Komentare vysledki a zavery jsou jasné.



K praci mam tyto ptipominky a dotazy:
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V préci se bohuzel vyskytuje celd tada gramatickych chyb, zvla§té v psani mezer mezi
¢isly a jednotkami a v interpunké&nich znaménkéch. Nevhodné pouziti nebo absence ¢arek
ve vétach Cini text misty obtizngji srozumitelny. Zejména v literarni &asti se autorka
nevyhnula vlivu anglického slovosledu puvodnich praci.

V kapitole 2.3.2.1 autorka uvadi vyhody a nevyhody alkalické fuze jako pripravy vzorku
k analyze. Zna¢né mnozstvi reagencii pouZivanych v téchto postupech muze byt zdrojem
rozmanitych interferenci v nésledujici analytické koncovee. Je z tohoto pohledu alkalicka
faze vhodnou metodou pripravy vzorku pied analyzou atomovou absorpéni spektrometrii
s elektrotermickou atomizaci?

V teoretické kapitole 2.4 (str. 36) je zminén i dale pak ve vysledkové ¢asti (kapitola 4.2,
str. 58) prakticky pouZit ke korekei pozadi algoritmus nejmensich ¢tvercii. Teoretické
vychodisko tohoto postupu neni v préci uvedeno. Jakym zplisobem je korekce konkrétné
provadéna?

Obrazek 4, str. 51 uvadi schéma tzv. ~Multi Tube* systému. Obrazek by bylo vhodné
doplnit o Ceské popisky. Navic je toto usporddani v praci nejednotné oznacovano jako
»Multi-tube®, , Multi-tubes® i , Multitubes.

Obrazek 10, str. 61 predstavuje XRD spektra certifikovanych referen¢nich material a
vybranych analyzovanych vzorkd. Je doplnén komentafem na str. 60, e , realné vzorky se
li8f nejen z hlediska obsahu kiemigitand, ale i z hlediska chemické formy... Tuto situaci
dobre dokumentuje obr. 10, ktery zachycuje XRD spektra.... Obrazek je velmi Spatng
Citelny a bez podrobngjstho komentaie je obtizné viibec posoudit jeho obsah, zmifiované
rozdily v matrici, a takto ztrdci svoji hodnotu.

Jakou informaci nese prvni véta prvniho odstavee kapitoly 4.3.1?

Jakym zpisobem byly voleny kone¢né optimédlni hodnoty parametru, kdyz nejsou patrné
zadné extrémy (maxima ¢i minima) ani z diagramu profild, odezev a vhodnosti (obrazek
15, str. 74), ani z responsnich ploch (obr. 16, str. 75)?

Jakd je informace, kterou méd nést obr. 17, str. 762 Tato informace se patrné z divodu
velikosti zobrazenych 3D spekter CRM a absence popisu 0s ztraci.

V kapitole 4.6 autorka uvadi dva zpusoby urceni limity detekce a limity stanovitelnosti
jednak z kalibra¢ni primky, jednak dle TUPAC jako koncentrace odpovidajici nasobku
smérodatné odchylky. 7 tabulky 17, str. 79 oviem neni jasné, kjakému zptsobu

vyhodnoceni LOD a LOQ patii.



Vzhledem k obsahu prace mohu konstatovat, ze Bc. Michaela Safrankova splnila ukoly

vyplyvajici ze zadani diplomové prace. Doporucuji k obhajobé a hodnotim znamkou
Vyborné - m

Pardubice, 25. kvétna 2015 doc. Ing. Anna Krej¢ova, Ph.D
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