Oponentsky posudek na diplomovou praci Be. Jany Dvorakové
»Vyvoj a optimalizace HPLC metod s vyuzitim kolon s pevnym jadrem”

Ukolem diplomantky bylo zpracovat literdrni resersi zabyvajici se novymi trendy v oblasti
HPLC se zaméfenim na kolony spevnym jadrem. Cilem experimentalni &asti prace bylo
optimalizovat dvé HPLC stanoveni a aplikovat ji na redlné vzorky. Déle bylo pozadovano provést
validaci jedné z metod.

V teoretické ¢asti diplomantka zpracovala zékladni informace tykajici kapalinové
chromatografie, jeji instrumentace a pouzivanych kolon. Je zde zbyteéné podrobné popsana
teoreticka Cast kapalinové chromatografie, instrumentace a zékladnich kolon. Toto jsou tdaje
znamé jiz n€kolik desetileti. Postradam zde praktické aplikace pro stanoveni latek, které
diplomantka zkoumala. Pti zadani kli¢ovych slov Cymoxanil a HPLC je na WOS k nalezeni 13
védeckych odbornych praci v mezinarodnich ¢asopisech. Podobné to bude nejspi§ u Famoxadonu a
u pentachlorfenolu to bude zajisté jest¢ mnohem vétsi pocet praci. Cislovani literarnich odkazi
neodpovida smérnici 9/2012 Univerzity Pardubice, kterd fika, ze &islovani odkazti musi byt
postupné. V této praci jsou ¢isla ndhodné vloZena.

V experimentalni ¢asti prace jsou uvedeny podminky pro optimalizaci HPLC stanoveni
Cymoxanilu, Famoxadonu a pentachlorfenolu. Dale zde jsou uvedeny kalibraéni zavislosti a
namefend data. V piiloze je uveden valida¢ni protokol pro stanoveni Cymoxanilu.

Prace ma obvyklé €lenéni a svym usporadanim jeji teoreticka ¢ast pusobi veelku pehlednym a
ucelenym dojmem. Ve vysledkové ¢asti je mnozstvi nepfesnosti a v ¢asti tykajici se stanoveni
pentachlorfenolu v sedimentech jsou dle mého nazoru nepfesnosti. Tato ¢4st je pomémé tézko
srozumitelna a nepfehlednd. Za nevhodné povazuji v psaném textu pouZivat slangové oznadeni
»injektdz" vzorku. Slovo injektdZ znamena uplné néco jiného, neZ davkovani vzorkd pfi
chromatografické analyze.

K prdci mam ndsledujici dotazy, pfipominky a ndaméty pro diskuzi:

- Str. 17, kap. 1.2.2: je uveden pratok mobilni faze v jednotkach ml, spravné musi byt
uvedeno za jaky Casovy interval; kap. 1.2.4 ma byt spravné kolonovy termostat a ne prostor

- Str. 18: je zde $patné uvedeno, Ze hmotnostni detektor je selektivni a vodivostni
detektor je univerzalni. Ve skute¢nosti je to naopak

- Str. 22: nezda se mi pravdépodobné, Ze by jedna véta byla citovdna ze dvou
literarnich zdrojt, jak je uvedeno v kapitole 2.4 hned u tii po sobé jdoucich vét

- Str. 23 1. Odstavec: Pro¢ maji dvé po sobé jdouci véty stejny literarni zdroj 39?

- Str. 26 kap 2.4.3 fikd, ze se kolon spevnym jadrem pouzivd v primyslovych
aplikacich. S timto tvrzenim nesouhlasim a domnivam se, Ze se jednd o analyzy vzorkl
z téchto oblasti.

- Str. 29: skute¢né se pentachlorfenol fadi mezi VOC, kdyz ma bod varu 310°C?

- Str. 31 a 32: neni uvedeno, v jakych rozpoustédlech se pfipravovaly standardy a
vzorky

- str. 33 kap. II. sediment: Neni uvedeno kolik sedimentu bylo analyzovano

- Str. 38 kap 4.1 prvni véta: Skute¢né se jednd o kvalitativni hodnoceni. Nema byt
spiSe kvantitativni? Pokud je to uvedeno spravné, tak nevidim divod, pro¢ vlastné byla
délana cela kvantifikace a validace.

- Str. 42: Volbu teploty na zdkladé domnénky, Ze by se latka mohla rozkladat
nepovazuji za spravnou. Bylo to ovéfeno v literatufe nebo experimentalné? Pokud by k tomu
dochazelo, tak by se to pravdépodobné projevilo na chromatogramu.

. Str. 44, tabulka 2: Chybi zde tidaj o tom, co bylo fazi A a co fazi B. Totéz plati pro
tabulku 5 na str. 48



Str. 49, graf 1: na ose y musi byt uvedeny jednotky. TotéZ plati pro graf 1 na str. 75.
Povazuji za nevhodné, aby v praci byly dva grafy se stejnym &islem. Stejné tak jsou
zdvojena ¢isla tabulek ve validaénim protokolu a v préci dfive.

Str. 49, tabulka 6: Chybi udaj o potu méfeni a SD nebo RSD. Doufam, Ze kalibra¢ni
zavislost nebyla ziskdna jednim méfenim. Za nevhodné povazuji vytviret kalibraéni
zavislost davkovanim ruzného objemu jednoho roztoku.

Str. 50: chybi Gdaj o vlhkosti vzorku, kdyz je zde operovdno se vzorkem véetnd
vlhkosti a susinou

Str. 51: v tabulkach 7 a 8 opét chybi udaj o poétu opakovani, SD nebo RSD.

Str. 53, tabulky 10 a 11: lepsi by bylo uvést jednotku posledniho sloupce véetné
hmotnosti sedimentu. V tabulce 11 chybi v 1. sloupci 6. fadku asi slovo: odstFedovani)

Str. 53 dole: Vypocet G¢innosti extrakce je dle mého nazoru nestandardni.

str. 53, tabulky 10 a 11: Dle postupu zpracovani vzorku v kapitole 3.4.5 je uvedeno,
ze k sedimentu bylo pfidano 20ml acetonitrilu. Jak je tedy mozné, ze bylo ziskano 37 nebo
42ml kapalné fize? Z analytického hlediska je nepfipustné kvantifikovat latky, kdyz
presahuji nejvyssi bod kalibraéni zavislosti, jako u hodnot v tabulce 11. Jiz nemusi platit
linearita zavislosti plochy na koncentraci.

Str. 54 tabulka 12: Neni zde uvedeno, v jakych jednotk4ch jsou uvedené hodnoty.
Dle hodnot v této tabulce se znaéné mnozstvi pentachlorfenolu nékde ztraci, kdyZ nenf
piftomno ani v kapalné fazi ani v sedimentu. Kam se pentachlorfenol mohl ztratit?

Pfes vySe uvedené pfipominky Ize konstatovat, Ze prace pfinasi uZitedné poznatky z oblasti
vyuziti kolon s pevnym jadrem pii stanoveni herbicidd. Jeji stavba je logicka s odpovidajicim
poctem experimentélnich vysledkd. K ¢asti tykajici se optimalizace a validace stanoveni
Cymoxanilu nemém zéasadnich vyhrad. Cést tykajici se stanoveni pentachlorfenolu je dle mého
nazoru neprehlednd a téZko se v ni orientuje.

Zavérem konstatuji, Ze pfedlozend diplomova prace spliiuje pozadavky kladené na diplomovou
praci, doporucuji ji k obhajobé a navrhuji hodnoceni:

— velmi dobre —

V Pardubicich dne 30. kvétna 2014 Ing. 4@3 Eisner, Ph.D.

Oponent diptomové prace



