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STANOVENí uualooLu V PNU s VYUŽffíM MoDERNícH MIKRoExTRAKčNícH TEcHNIK

Cí|em předložené diplomové práce bylo prověřit možnosti stanovenílinaloolu v pivech za účelem
rozlišení piv klasických a piv chmelených za studena. Práce je zaměřena hlavně na optimalizaci
podmínek extrakce linaloolu metodami mikroextrakce tuhou fází (SPME) a mikroextrakce jednou

kapkou (sDME)' Získané extrakty byly rozseparovány pomocí plynové chromatografie s plamenově-

ionizačním detektorem. Diplomová práce je po experimentální i obsahové stránce přiměřeně

rozsáh|á.

V teoretické části diplomantka zpracovala rešerši týkající se rnýroby piva, složení profilu těkavých
látek obsažených v pivu se zaměřením na linalool, dále jednotlirr,ých modifikací SPME a SDME a jejich

využití pro stanovení těkavých složek potravin. Rešerše je přehledná a srozumitelná s dostatečným
výčtem citací odborné literatury'

V praktické části diplomantka prezentuje nejprve výsledky optimalizace mikroextrakce těkavých
sloučenin a dále také obsah linaloolu ve čtrnácti vzorcích piv. U obou extrakčních metod byly

optimalizovanými parametry objem vzorku pro extrakci, extrakční čas a intenzita míchání vzorku.

optimální podmínky extrakce byly aplikovány pro extrakci linaloolu ze vzorků piv. obsah linaloolu
v jednotlivých vzorcích byl vyhodnocen metodou standardního přídavku.

K práci mám následující připomínky, náměty pro diskuzi a dotazy:

- V práci se ojediněle vyskytují chyby a překlepy, někdy ale na místech, kde to významně ztěžuje
pochopení textu či principu metodiky, např. str. 36, druhý odstavec: Dvojné vazby a hydroxylová

skupina znemožňuií další úpravu linaloolu, včetně derivatizace atd... domnívám se, že právě umožňuií
chemickou transformaci; dále na str. 39, obr. 14 - šipka označující org. rozpouštědlo je nesprávně

umístěna a ukazuje na místo, kde se nachází parní prostor.

- Str' 39: použití kapalinové chromatografie je při vhodném uspořádání možné i pro vzorky

s objemem nižším než 5 pl.

- Str. 50: při použití SPME by volba desorpčníteploty podle teploty Varu nejméně těkavého analytu
byla v mnoha případech obtížná, ne-li nemožná. Není to ani nutné, např' některé monoterpenoidy

mají teploty varu okolo 230 'c a lze je desorbovat i při nižších teplotách, seskviterpeny s body varu

vyššími než 250 "C lze desorbovat i při 200 'C. Stejně jako teplota extrakce Hs-sPME nemusí b'it nad

teplotou varu analytu (a běžně není), tak i teplota desorpce může být niŽší.

- Str. 66 a 67, optimalizace extrakcí: vzhledem ke skupenství vzorku se optimalizace extrakcí nabízí
provést přímo se vzorkem piva (případně směsným vzorkem nebo obohaceným vzorkem) a ne pouze

na roztoku standardu. Vzhledem k finálnímu vyhodnocení obsahu linaloolu pomocí metody

standardního přídavku (nevhodnost externíkalibrace kvůli matricovému efektu)vyvstává otázka, zda

výsledky optimalizací nemohly být tímto ovlivněny. Pravděpodobně byl také zbytečně proveden velký
počet experimentů při optimalizaci SDME, neboť bylo zjištěno, že extrakce linaloolu kapkou p-xytenu

z reálné matrice piva nenívhodná vzhledem k působenímatrice na kapku.



- Str. 71: jak si vysvětlujete, že kalibrace pomocí přímého nástřiku standardního roztoku má nižší
hodnotu spolehlivosti než kalibrace sestrojené z naměřených hodnot po extrakci linaloolu pomocí
SPME a SDME? Dále se neshodujíkoncentrace kalibračních roztoků vtabulce 11 a vgrafech na obr.
31 a 32.

- Str. 73, obr' 34, 35: doba extrakce 25 minut a intenzita míchání450 ot/min jsou z hlediska plochy
píku linaloolu nejvhodnější podmínky SDME. Proč tedy byly zvoleny podmínky 40 minut při 350
ot/min?

- Str. 75, poslední věta: ,,Nev' hodou vyšších objem

uspo ádá n í i menší ričin nost extra kcí." Jed ná se o
chemikálií? A také horší uspo ádání (vždyť sPME
experimentu také není uvedena doba extrakce.

(asi vzorku) by|a vyšší spot eba chemikálií, horší

sPME - jak je tady myšlena ta vyšší spot eba

probíhá porád Ve stejné nádobce)? U tohoto

- Str. 76: vyhodnocení doby a intenzity míchání vzorku piva p i SPME - proč nebyly dodrženy
p vodně vyhodnocené podmínky, tj. doba 60 minut a intenzita míchání 1000 ot/min? Tvrzení, že
změna činnosti extrakce od doby 30 minut není v znamná, není pravdivé _ na obrázku tl. 20 je vidět
z eteln' rozdíl mezi extrakční dobou 30 a 60 minut p i intenzitě míchání 1000 ot/min (plocha píku

linaloolu se zv' šila z cca 2300 na cca 2800 jednotek). Plocha píku linaloolu p i následně zvolen' ch
podmínkách (30 minut, 600 ot/min)je nižší (cca 2400 jednotek) než u privodně zvolen' ch (cca 2800
jednotek).

- Str. 80 a 82, obrázky 44 a 45: lze nějak vysvětlit rozdíly v obsahu linaloolu (graf na obr. 45) mezi pivy
Bakalá - za studena chmelen' a Bakalá - nealkoholick' , když vgrafu na obr. 44 má pík linaloolu
v chromatogramech extraktťr témě stejnou plochu? Podobně je tomu u piv Primátor - Premium a

Primátor- lPA. Na druhou stranu není pozorován p íliš velk' rozdílvobsahu linaloolu u piv Bakalá -
nealkoholick' a Krušovice - ležák za studena chmelenri, a|e plocha píku linaloolu je u Krušovic cca
dvakrát vyšší než u Bakalá e.

Rozsah diplomové práce je p imě en' , formální rirove práce je velmi dobrá. Po odborné stránce se
vyskytují některé v' še popsané nedostatky, hlavně z drjvodu nezkušenosti diplomantky s danou
tématikou. P edložená práce i p es uvedené nedostatky spl uje požadavky kladené na diplomové
práce.
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