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„Optimalizace mikrovlnného rozkladu potravinových vzorků pro potřeby multielementární analýzy technikou o-TOF-ICP-MS“


Diplomová práce byla zaměřena na optimalizaci přípravy potravinářských vzorků, zejména složení směsi rozkladných činidel pomocí mikrovlnného rozkladu při současném dosažení maximální účinnosti rozkladu a minimálních omezeních pro následující analýzu pomocí ortogonální „time of flight“ hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem.

Teoretická část práce je věnována jednak popisu instrumentace, jednak problematice interferencí v ICP MS, zejména spektrálních. Na základě rešerše byl navržen vhodný postup pro mikrovlnnou mineralizaci, který byl optimalizován a hodnocen podle obsahu zbytkového uhlíku. Byla provedena studie vlivu spektrálních interferencí projevujících se v ICP-MS a podán návrh možných korigujících rovnic. Postupy byly prakticky ověřeny analýzou referenčních materiálů

Práce obsahuje kvalitně zpracovanou literární rešerši přehledně shrnutou ve formě tabulek. Výsledková část je logicky členěna a doplněna názornou grafickou přílohou. Z velkého množství experimentálních dat je vybráno to podstatné, komentáře výsledků a závěry jsou jasné. 
K práci mám tyto připomínky:

1. V práci se vyskytují značnou měrou drobné chyby v interpunkci, které ovšem nijak nesnižuji její kvalitu. Větší péče mohla být věnována popiskám schématu ICP MS (obr. 2, str. 41), které jsou prakticky nečitelné. Zápis jednotek není jednotný, např. na str. 26 jsou uváděny mg.kg-1 i mg kg-1, apod.
2. V seznamu vzorků (str. 35) bylo vhodné uvést, o jaký se jedná materiál, zda je to potravina zakoupená na trhu či materiál určité metrologické hodnoty – např. kontrolní materiál z mezilaboratorního porovnání, referenční materiál, certifikovaný referenční materiál. Některé vzorky nejsou blíže určeny, jsou uvedeny pouze jako „med“ apod.
3. V experimentální části chybí údaje o průtocích argonu v ICP-OES metodě (str. 39), které jsou nezbytné pro případné reprodukování práce.

4. Nepřesně je interpretován význam křivek na obr. 7: „růžová“ křivka není „celkovým“ teplotním průběhem, ale představuje průběh teploty v nejvíce zahřáté nádobě.
5. V kapitole 4.2 věnované studiu spektrálních interferencí je pouze uveden výsledný tvar korekčních rovnic. Postup, jakým byl získán, by mohl být popsán detailněji.

6. V práci jsou duplicitně interpretovány výsledky v tabelární a zároveň grafické podobě (např. tabulky XI – XIII a obrázky 12 – 15).  Číselné hodnoty (průměr, směrodatná odchylka) nejsou uváděny na jednotný počet platných cifer  (viz stejné tabulky)!!!
7. V kapitole 4.5 „Ověření přesnosti a správnosti vypracované metodiky“ není respektována v současné době platná terminologická úprava daná normou ČSN ISO 5725, která vymezuje základní zásady hodnocení přesnosti metod a výsledků a platné názvosloví statistických pojmů včetně zkratek. Přesnost je vyjádřena dvěma pojmy: správnost, což je těsnost shody odhadu střední hodnoty výsledku zkoušky a pravé nebo přijaté referenční hodnotou, a shodnost, která vyjadřuje těsnost shody mezi výsledky zkoušek za podmínek opakovatelnosti (tatáž metoda, identické vzorky, táž laboratoř, tentýž operátor, totéž vybavení, krátké časové rozpětí mezi opakovanými pozorováními) nebo reprodukovatelnosti (tatáž metoda, identické vzorky, různé laboratoře, různí operátoři, různé vybavení). Relativní směrodatné odchylky v tabulce XVI jsou opakovatelností pouze analytické koncovky a nevypovídají o shodnosti celého analytického postupu včetně přípravy vzorku. Představu o hodnotě očekávané relativní směrodatné odchylky si lze udělat např. z Horowitzova vztahu: RSD = 2(1 - 0,5*logx) , kde x je koncentrace analytu vyjádřená jako hmotností zlomek. Požadavky na shodnost ve stopové analýze upravuje i Codex Alimentarius, který vytváří potravinářské standardy, směrnice a kódy pro praxi s cílem chránit zdraví spotřebitelů


 Vzhledem k obsahu práce a k minimálnímu množství nedostatků mohu konstatovat, že Iva Nedělková splnila úkoly vyplývají ze zadání diplomové práce. Doporučuji k obhajobě a hodnotím známkou
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