Oponentsky posudek Ing. Petra Cesly, Ph.D. na diplomovou praci Be. Kristyny Dédové

MODIFIKACE POVRCHU MONOLITICKYCH STACIONARNICH FAZI
A JEJICH POUZITi V SEPARACICH MALYCH MOLEKUL

V piedkladané diplomové praci se Be. Kristyna Dédova zaméfila na pipravu monolitickych
kapilarnich kolon s vazanym B-cyklodextrinem, které by byly vhodné pro chiralni separace.
Diplomantka provedla derivatizaci B-cyklodextrinu vinylbenzyl chlotidem a vznikly produkt
poslouzil jednak jako monomer vstupujici do radikilové polymerace pii piipravé monolitické
stacionarni fize na bazi styren-divinylbenzenu a poté také jako cinidlo pro post-polymeracni
modifikact kolon upravenych Friedel-Craftsovou alkylaci. Dale byly pto porovnini chiralni

selektivity pfipravenych kolon provedeny separace s B-cyklodextrinem pfidanym do mobilni faze.

Diplomova prace ma obvyklé clenéni, v tivodu a teoretické ¢isti jsou shrnuty postupy ptipravy
monolitickych kapilarnich kolon od prvnich praci pouzivajicich tuto techniku a7 po soucasnost.
Tato cast diplomové prace je psana ctivou formou, neobsahuje pieklepy a a2 na vyjimky ani
neobratné a nejasné formulace. Rovnéz odkazy do védecké literatury jsou uvedeny v dostatecné
mife a poctu. K této ¢asti mam pouze drobné vécné pripominky a dotazy:

® V textu diplomantka operuje s pojmy malé péry, pritocné pory, ptip. mezopéry. Bylo by
dobré uvést alespon pfiblizné, o jak velké utvary se jedna.

® Na str. 11 v poslednim odstavei uvadi diplomantka nesprivné pouZity termin ,,zvyseni
vykonu pit separaci®. Z fyzikalné-chemického hlediska je vykon definovan jako prace
vykonana za urcity cas, coz asi neni pro tento piipad piilis vhodné.

® Na nékterych mistech se v textu vyskytuje Spatné skloflovani, napf. ,,mikroglobulech*
misto spravného ,,mikroglobulich®, , mezop6r namisto ,,mezopér. Také termin
»graftovani® by bylo vhodnéjsi uvadét jako ,,graftovani®.

® Na str. 13, prvni odstavec — formulace ,,pfechodnych nebo jinych jevii neni jasna. Jaké
jevy ma diplomantka na mysli?

K teoretické casti prace bych dale rad uvedl, Ze by si literarni reSerse jisté zaslouzila alesponi
kratkou zminku o monolitickych kolonach pfipravovanych pro chirilni separace, oviem je také

nutno podotknout, ze tento bod neni soucasti zadani diplomové price.

V experimentalni casti prace je podavan piehled chemikalii, pomiicek a instrumentace
a zaroven jsou zde shrnuty postupy piipravy kolon. Drobnym formilnim prohfeskem této ¢asti je
pouze oznaceni chromatografického cerpadla jako ,,pumpy“. V zavéru experimentalni casti
v podkapitole 3.3.5 diplomantka uvadi, ze z provedenych separaci byly odeditiny retencni casy
a plochy enantiomert v procentech, tyto hodnoty jsem vsak nikde v diplomové praci nenasel.
K této casti bych rad vznesl dotaz, zda uvedené postupy vyvijela sama diplomantka, & zda jsou
pfevzaté z literatury. Tato skutecnost neni z textu zfejma.

Cast vysledkd a diskuse je na rozdil od teoretické ¢asti méné obsahld, podobné jako teoreticka
Cast je vsak psana s minimem pieklept a piehlednou grafickou tUpravou. Z formalniho hlediska

kazi dojem z této Casti posun v Cislovani obrazkd, kdy odkazy v textu jsou od obr. 3 posunuté,



coz znesnadfiuje otientaci ve vysledcich. K vécnému obsahu této &asti bych vsak rad vznesl

nckolik pfipominek zasadnéjsiho charakteru:

V kapitole vénované charakterizaci pfipraveného derivatu vinylbenzyl-B-cyklodextrinu
neni uvedeno, jaky typ NMR techniky byl pouzit. Z piiloZzenych spekter ptedpokladam,
ze se jednalo o 'H-NMR. Jak byl uréen uvadény stupeni konverze? Dle mého nizoru se
jednd pouze o odectenou integralni intenzitu pro vodikové protony ve vinylu, ktera
ovSem nemutze pfimo odpovidat poméru poctu navizanych vinylovych skupin na
molekulu cyklodextrinu. Pro vypocet konverze by bylo nutné uvazovat pomér celkového
poctu vodikt v molekule cyklodextrinu ku celkovému poctu vodika ve vinylovém (piip.
vinylbenzylovém) zbytku molekuly.

Pii optimalizaci slozeni mobilni faze se jevi pouZiti pufri o rizné koncentraci, pH
a pfidavku triethylaminu znacné nahodilé bez jakéhokoliv systematického pfistupu. Napf.
na str. 32 v podkapitole 4.2.1 je pouzivana mobilni fize s 5 mM puftem o pH 8,02
s triethylaminem, ktera je vzapéti (podkapitola 4.2.2) vyménéna za 20 mM pufr o pH 5
bez triethylaminu a nasledné za 50 mM pufr pH 7. Pfi zméné vice neZ jednoho parametru
soucasné je obtizné, ne-li nemozné postihnout konkrétni vliv pouzitych podminek na
separaci.

V podkapitole 4.2.3 je uvadéno, Ze pouzité vybaveni neumozniovalo nizsi priitok mobilni
faze nez 0,63 pl/min (viz. legenda k obr. 9, nikoliv 8 jak je zde uvedeno). Vzapéti se ale
ctenat dozvida, Ze pfi dalsich separacich byl pouzit priitok 0,42 pl/min (obr. 12) a poté
dokonce 0,21 pl/min (obr. 13).

Kapitola 4.4 je vénovana pfidavku cyklodextrinu piimo do mobilni fize. Ze zvoleného
rozsahu 1-5 % neni jasné, o jaka procenta se jedna. Pokud jde o hmotnostni procenta, rad
bych se dotazal na rozpustnost cyklodextrinu v mobilni fizi. Pro P-cyklodextrin je
rozpustnost ve vodé pfi 25 °C cca 18 mmol/l, pficemz 5% (m/m) roztok by znamenal
koncentraci 44 mmol/1.

U obrazkd v pfiloze je svisli osa oznacena jako AU, pfedpokladiam, ze by se mélo jednat
v lepsim piipadé o mAU (tedy miliabsorbancni jednotky), pifpadné by bylo nejvhodnéjs
oznaceni A-10°, tedy absorbance v méfitku tisicin.

Odkazy 11 a 52 v seznamu literatury jsou stejné. Za odkazy chybi tecky, u ncktetych
prament nejsou uvedeny koncové stranky (odkazy 1-3, 19-22, 42-44 a 69).

Zavérem musim konstatovat, Ze vyse uvedené piipominky zasadniho charakteru zbytecné

snizuji celkovy dojem z diplomové prace. I pfes tyto nedostatky se domnivam. Ze zadani
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diplomové prace bylo splnéno, ovsem s pithlédnutim k malému rozsahu vysledkd, diskuse

a mnozstvi vécnych nejasnosti a nedostatkd hodnotim diplomovou prici znimkou

velmi dobie-m
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