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Analýza silikátových materiálů pomocí XRF

(téma)

     Předmětem diplomové práce je využití instrumentální techniky ED-XRF pro stanovení obsahu oxidů popř. prvků v materiálech obsahujících silikáty. Práce podává informace o sestavení kalibrace, zjištění vzájemného ovlivňování jednotlivých prvků mezi sebou a v neposlední řadě na zjištění chemického složení dvou referenčních a čtyř reálných vzorků.
     V teoretické části práce podává autor stručný přehled o vybraných destruktivních i nedestruktivních metodách analýzy silikátů. Nicméně, teoretická část diplomové práce postrádá logickou strukturu, což je patrné z řazení jednotlivých odstavců i kapitol. Autor se nejprve zmiňuje o metodách nedestruktivních (WD/ED-XRF a neutronové analýze), následně přechází k metodám destruktivním (vážková analýza) a vrací se opět k problematice rentgenové fluorescence, kterou se zabývá podrobněji. Bohužel v této části práce nejsou zmiňovány další instrumentální metody, ať již destruktivní nebo nedestruktivní, které lze použít k analýze silikátových materiálů. Část práce zabývající se rentgenovou fluorescencí podává již ucelenější přehled o podstatě metodiky, jejím instrumentálním provedení a posledních trendech vývoje této metody. Avšak i zde se projevuje poněkud chabá návaznost prezentovaných faktů a uspořádání jednotlivých odstavců (např. smysl odstavce 1.2.3). Je zřejmé, že autor nevěnoval velkou pozornost literární rešerši, neboť jsou často používány zdroje z oblasti „šedé literatury“. 
     Experimentální část práce je již přehledněji rozdělena a jsou zde popsány suroviny i metody použité pro sestavení kalibrace, zjištění vzájemných vlivů jednotlivých prvků nebo souboru prvků při sestavování kalibrace a analýze silikátových materiálů. Nicméně, i této části práce lze vytknout některé formální nedostatky. V popisu reálných vzorků chybí přesnější charakterizace odběrového místa i odebraných materiálů. Jako příklad lze uvést strohé konstatování: „Žlutý jíl – žlutý materiál odebraný z vrchní vrstvy nad cihlářskou hlínou.“ (viz str. 29), které je nedostačující. Při základním popisu odebraného vzorku půdního materiálu je potřeba jednoznačně určit typ horniny (sedimenty, spraše, vápnité jíly a nebo marinní pískovce), které se v dané lokalitě (Vážany u Kroměříže) vyskytují. Pro předběžný popis vzorků, lze použít např. některou z dostupných metod termogravimetrické analýzy (DTA, DSC, DTG), rentgenovou difrakci (XRD) nebo alespoň infračervenou spektrometrii (FT-IR). Uvedené analytické metody jsou dostupné na FT UTB popř. přímo na UIOZP. 
     Kapitola „Výsledky a diskuze“ se zaměřuje na tři oblasti, vzájemné ovlivňování spekter prvků, přípravu a výsledky kalibrace, a v neposlední řadě analýzu referenčních a reálných vzorků. Autor zde vyvozuje správné závěry o zeslabování odezvy některých prvků v přítomnosti prvků lehčích, avšak odstavce 3.3.1 a 3.3.2 se svým obsahem řadí spíše do experimentální části. Rozměrné tabulky             (Tab. 6 – 9) a obrázky (str. 48 - 56) by měly být součástí příloh, protože čtenář se jinak ztrácí v záplavě údajů, které musí také sám a pracně interpretovat. Jako zavádějící se jeví tvrzení ze str. 46, kde je řečeno: „Pro uhlík a kyslík se volily koeficienty záměrně automaticky, …“, ale popis Tab. 10. neobsahuje v názvu zmínku o automatickém zvolení regresních koeficientů. 
Při analýze referenčních vzorků schází statistické vyhodnocení, a to především s ohledem na metodiku, kdy by mělo být zřejmé jak velkou chybou je daná metodika zatížena a zda jsou naměřené hodnoty odlehlé či nikoliv, k čemuž by mohla být využita prázdná str. 61.
     Bohužel, navržení optimálních podmínek pro měření ED-XRF na přístroji Elvax nebylo v práci nalezeno. Autor se patrně spokojil s konstatováním, že metoda fundamentálních parametrů není vhodná pro sestavení prvkové kalibrace a následnou analýzu vzorků. Taktéž návrhy pro vylepšení pracovních postupů při použití této techniky, tak aby byly odstraněny zjištěné problémy, nejsou v závěru práce nastíněny.
     V práci chybí „Seznam symbolů a zkratek“, což čtenáři z jiného vědeckého oboru znesnadňuje četbu a nutí jej hledat významy těchto zkratek v jiných zdrojích. Tím se může stát, že dojde lehce ke zkreslení původního významu zkratek.

     I přes výše uvedené skutečnosti lze konstatovat, že předložená diplomová práce svým obsahem pokrývá zadání, a proto ji lze doporučit k obhájení.
Otázky:

1) Které analytické metody mimo XRF jsou používány pro analýzu silikátových materiálů?

2) Vysvětlete popsané závislosti intenzity Al a Si na koncentraci (obr. 8. a 9.).
3) Jak se ověřuje přesnost a správnost analytických metod?
                                            E - dostatečně     
Návrh na klasifikaci diplomové práce:
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