
oponentský posudek Ing. Petta Cesly, Ph.D. na ďplomovou ptáci Bc. I{dsqýny Dědové

Moorr'rKACE PovRcHU MoNoLITI CICfCH STACI oNÁRN icrr r izÍ
A JEJICH PoUŽITÍv sEPARAcÍcH MALÝCH MoLEKUL

V předkládané dir'lomové práci se Bc. I{risqina Dědová zaměn1a na příptar,'u monolitických
kaptlátntch kolon s vázaným B-cyklodexftinem, kteté by byly vhodné pro chtální SepaÍace.

Diplomantka ptoveďa detivaťlzaci p-cylrlodextdnu vinylbenzyl chloddem a vznibý produkt
posloužil jednak jako monomeÍ vstupující do tadikálové polymerace při přípravě monolitické
stacíonárnt fáze nz bázi styrcn-ďvinylbenzeflU a poté také jako činiďo pÍo post-polymerační
modifikaci kolon upravených Friedei_Ctaftsovou akylací. Dále byly pÍo poÍovnán chltátn
selektivity připtavených kolon ptovedeny SepaÍace s B-cyklodexftinem přidaným do mobilrrí fáze'

Diplomová práce má obr,ryklé členění, v úvodu a teotetické části jsou shtnuty postupy přípny,
monolitických kapt7árntch kolon od prvních praci poažíva1ícicb tuto techniku až po současnost.
Tato část c]iplomové ptáce je psána čtivou formou, neobsahuje překlepy a až na qÍiimlq. ani
neobratné a nejasné formulace. Rovněž odkazy do vědecké literatury jsou uvedeny v dostatečné
rntÍe a počtu. I( této části mám powze drobné věcné připomínky a dotazy:

o ý 1g)tu diplomantka operuje s pojmy rr'aIé póry, prrrtočné póry, příp. mezopóry. Bylo by
dobré uvést alespoň přiblizně' o jak velké uwaty se jedná.

o Na stt. 11 v posledním odstavci uvádí ďplomantka nesptávně poažiý termín ,,zýšení
rýkonu při separaci". Z ýztká1ně_chemického hlediska je qikon definován jako ptáce
lrykonaná zaurčiý čas, což asi není pÍo tento případ přiliš vhodné.

o Na některých místech Se v textu lyskytuje špatné skloňování' např. 
''miktoglobu1ech"

místo sptávného ',mikrog1obulích", ,,mezopór'< namísto ,,mezopórů". Také terrnín

,'gráftováni" by by1o vhodnější uvádět jako ,,graftování".
o Na stt. 13, ptvní odstavec - fotmulace ,,přechodných nebo jiných jevů" není jasná. Jaké

je:,ry má dir'lomantka na mysli?

I{ teoretické části ptáce bych dáIe ráď uveď, že by si llteráni rešerše jistě zasloužila alespoň
ktátkou zmínku o monoliticlých kolonách pÍiptavovaných pro chiráIrrí SepaÍace' ovšem je také
nutÍlo podotknout, že tento bod není součástí zadánt rliFlomové práce.

V experimentálÍll čási púce je podáván přehled chemikálií, pomůcek a instrumentace
a zátoveň' jsou zde shrnuty postupy piiptalry kolon. Drobným fotmálním ptohřeškem této čáSti ie
pouze označeni chtomatografického čerpaďa jako ,,pumpy". V závěru experimentá|ní čási
v podkapitole 3.3.5 diplomantka uvádi, že z ptovedených separací byly odečítány retenční časy
a plochy enantiometů v pÍocentech, tyto hodnoty jsem však nikde v ďplomové práci nenašel.
I(této části bych rád vznesl dotaz, zda uvedené posťupy vyvíjela 5262 diplomantka' či zda jsou

pÍevzaté z l7teÍa;tufy. Tato skutečnost není z text:u zŤejmá.

Část ýsledků a diskuse je na tozdíJ' od teoretické části méně obsáhlá, podobně jako teoretická
část ie však psána s minimem překlepů a přehlednou gtafickou úpravou. Z forlrrálnfrlo hleďska
kazi dojem z této části posun v číslování obrázků, kdy odkazy v textu jsou od obt. 3 posunuté,



což zflesnadňuje odentaci ve rýsledcích. I( věcnému obsahu této čáSti bych však tád vznesl
něko]ik připomínek zásadněj šího chatakteru:

o ý kapitole věnované cLtaraktenzaci připtaveného dedvátu vinylbenzyl-B_cyklodextrinu
není uvedeno, jaký tip NTMR techniky byl použit. Z přl7ožených spekter předpokiádám,
že se jednalo o 'H_NMR. Jak byl utčen uváděný stupeň konverze? Dle mého tázoru se

1edná pouze o odečtenou integrálrrí intenzitu pro vodíkové ptotony ve vinylu, ktetá
ovšem nemůže přímo odpovídat pomětu počtu navázaných vinylo1ých skupin na

molekulu cyklodextdnu. Pto v.ýpočet konvetze by bylo nutné uvažovat poměr celkového
počtu vodíků v molekule cyklodextinu ku celkovému počtu vodíků ve vinylovém (příp.

vinylbenzylovém) zbytku molekuly.
o Při opúmatizaci složení mobilní fáze se jeví použití pufru o ďnné koncenttaci, pH

a přídavku triethylaminu značně nahodilé bez jakéhokoliv systematického přístupu. Např.
na StÍ. 32 v podkapitole 4.2.1 je používána mobi]rrí fáze s 5 mM pu&em o pH B,02

s tdethylaminem, která je vzápěú (podkapitola 4.2.2) r,ryměněna za 20 mM puft o pH 5

bez ttiethylami'nu a násiedně za 50 mM puft pH 7.PÍi změně více než jednoho paÍametfu
současně je obúžné, ne_li nemožné postihnout konktétní vliv použiých podmínek na
separaci.

o ý podkapitole 4.2.3 je uváděno, že použité r,rybavení neumožňovalo rltžší prutok mobilní
fáze než 0,63 si/mn (viz. legenda k obt. 9' níkoliv s jak je zde uvedeno). Yzápětt se ale

čtenáI dozvídá, že pii daiších sepatacích byl použit ptutok 0,42 sl\/mn (obr. 12) a poté
dokonce 0,211t1/mn (obr. 13).

o I{apitola 4'4 je věnována přídavku cyklodextdnu přímo do mobilní fáze. Ze zvoleného
tozsahu 1_5 o/o není jasné' o jaká pfocenta se iedná. Pokud jde o hmotnostrrí ptocenta, tád

bych se dotázal na Íozpustnost cyklodexttinu v mobi]ní fází. Prc B-cyklodextdn je

ÍoŽpustnost ve vodě pŤi 25 oC cca 18 mmol/l, pÍ1čemž 5%o (m/m) toztok by znamena|
koncentraci 44 mmol/I.

o |I obúzků v pi:.loze je svis1á osa označena jako AU, předpoldádám, že by se mělo jednat

v lepším případě o mAU (tedy mi1iabsotbanční jednotky), případně by bylo nejvhodnější

označeniÁ.103, tedy absotbance v měřítku tisícin.

o odkazy 11 a 52 v Seznamu literatury jsou stejné. Za odkazy chybí tečky, u někteqích
ptamenů nejsou uvedeny koncové stránlry (odkazy 1-3,79_22,42-44 a 69).

Závěrem musím konstatovat, že ýše uvedené připomínky zásadnibo chatakteru zbytečně
snžu1í celkowý dojem z ďplomové ptáce. I přes tyto nedostatky se domnívám, že zadáni
diplomové ptáce bylo splrrěno, ovšem s přihlédnutím k malému tozsahu lrysledků, ďskuse
a množstyi věcných nejasností a nedostatlď hodnotím ďplomovou práci známkou

velmi dobře_m

ing. Pett Čes1a, Ph.D.
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