Posudek oponenta Ing. Petra Cesly. Ph.D. na diplomovou praci Be. Magdy Staiikové

PRIPRAVA A TESTOVANI VLASTNOSTI KAPILARNICH MONOLITICKYCH
KOLON PRO SEPARACE NIZKOMOLEKULARNICH LATEK

Cilem predlozené diplomové priace bylo vypracovani optimdlniho postupu pripravy
monolitickych kapilarnich kolon na bazi metakrylatovych polymeri. Diplomantka studovala vlivy
slozeni polymeracnich smési na vlastnosti pfipravenych kolon. Struktura pripravenych monoliti
byla zkoumana pomoci elektronového mikroskopu a kolony byly déle charakterizovany pomoci
separace smési alkylbenzent, fenolickych kyselin a flavonoidi na zakladé méreni permeability.
porozity a acinnosti separace. Dale byly pfipraveny kolony sulfobetainového typu vhodné pro
separace polarnich latek chromatografii hydrofilnich interakci. Nejlep$i monolitické kolony byly
v posledni ¢asti experimentl aplikovany v prvni dimenzi dvourozmérnc¢ho separacniho systému
v metodé vhodné pro déleni prirodnich antioxidanti.

Predkladana diplomova prace zpracovava aktudlni téma. které je v popredi védeckého zajmu
v oboru kapalinové chromatografie. Priace je peClivé zpracovdna. prestoze se v textu objevuje
nékolik preklepi. Clenéni do jednotlivych kapitol je logické. umisténi obrazki a tabulek
v piilohové ¢asti a jejich oznaCeni v seznamech na zacatku priloh zlepSuje orientaci v textu.
V teoretické ¢asti podava diplomantka piiméfeny popis principti mikrokolonové kapalinové
chromatografie a pripravy monolitickych staciondrnich fazi. V experimentlni ¢asti poté uvadi
chemikalie, laboratorni vybaveni a pracovni postupy pouZité pfi vypracovani prace. K témto ¢astem
diplomové prace mam nasledujici drobné pfipominky:

e Na str. 11 nahofe popisuje diplomantka tok mobilni faze kolonou a uvadi, Ze
v monolitickych kolonach nedochazi k difuzi analyti a rozmyvani pik@. V tom pfipadé
by ovSem separace na monolitickych kolonach bylo mozné oznacit jako ..idealni
chromatografii* — je tomu tak?

e Str. 22 a 23, u rovnic (1) az (7) az na vyjimky chybi popis pouzitych veli¢in (objemovy
prutok — F},, délka kolony - /, koncentrace analvtu v mobilni a stacionarni fazi — ¢,, a ¢
atd.).

e Str. 29 — zkratky EB i BB jsou uvedeny pro oznaceni ethylbenzenu.

e Str. 30 — déli¢ toku je jednou oznacovian jako ..splitr™. podruhé jako ..splitter, nestastné
Jje také voleno oznaceni ..splittrovaci kapilara™.

e Vexperimentdlni ¢asti neni uveden postup povrchovou polymeraci pfi modifikaci
pripravenych kolon.

Vysledkova ¢&ast je rovnéz peclivé zpracovana., diskuze nad dosazenymi vysledky je
vycerpavajici. K této ¢asti diplomové prace vznasim nasledujici pripominky a dotazy do diskuse:
e Tabulka I je dle mého ndzoru nadbyte¢nd, zkratky jednotlivvch monomerti jsou uvedeny
v seznamu zkratek na zaCatku prace. U dalSich tabulek postradam slovni popis veli¢in,
které jsou v nich uvedeny.
eV diskuzni ¢asti jsou na nékterych strankach nespravné odkazy na tabulky (str. 35, 36 a
37 nahore).



Str. 35. 2. odstavec a tabulka 3 — kolona 12 méla, jak uvadi diplomantka, neméFitelng
nizkou permeabilitu. Presto by bylo dobré pro tplnost tuto kolonu v tabulce 3 uvést
s dostupnymi tdaji (délka kolony, geometricky objem prazdné kapilary).

Tabulka 9 — ¢im si diplomantka vysvétluje pokles tlaku na kolon& pri pritoku
10.5 pl/min ve srovnani s trendem stoupajiciho tlaku s rostoucim objemovym priitokem?
Tabulky v prilohové &asti uvadi vzdy pouze jednu hodnotu retenénich charakteristik
stanovenych ze separaci alkylbenzent (s vyjimkou stanoveni opakovatelnosti pripravy
kolon — tab. 19-21). Kolikrat byly analyzy pfi stejnych podminkich opakovany a jak
byla ziskana data statisticky vyhodnocena?

Kapitola 4.4 a dale v textu, str. 38 — je zde uvedeno, ze pro kolonu 21 byla ovéfovana
opakovatelnost/reprodukovatelnost. Mezi obéma terminy je v3ak diametrdlni rozdil.
Ktery je spravné? Ddle je zde oznatena RSD jako relativni standardni odchylka,
presn€jsi a Castéji uzivané oznaCeni v Ceském jazyce je v3ak relativni smérodatna
odchylka.

Na str. 38, posledni odstavec diplomantka uvadi, 7e charakterizovala kolony pomoci
faktoru asymetrie piki, ktery v3ak Ize vypocitat vice zpiisoby. Jak byl faktor asymetrie
vypocitan?

Na obr. 21 a 22 — v &asti obrazk chybi pFifazeni pikil jednotlivym slougeninam.

Str. 42, 1. odstavec — uvedené vyjadfeni celkové pikové kapacity dvourozmérného
systému plati pouze teoreticky. V realnych podminkach je celkova pikova kapacita vzdy
mensi nez nasobek pikovych kapacit ziskanych v obou separa¢nich dimenzich.

Odkazy na literdrni prameny by mély byt v souladu s normou CSN 1SO 690 ukon&eny
teCkami. U odkazu 77 by mélo byt misto anglického ..in press™ uvedeno ..v tisku*.

Ve dvourozmémém systému pii spojeni HILIC chromatografie (mobilni fize s vysokym
obsahem organickych rozpoustédel) schromatografii v RP systému (mobilni fize
s vyS8im obsahem vody) je Casto separace v druhé dimenzi vyrazné ovlivnéna mobilni
fazi z prvni dimenze, které méd zde vy3si elu¢ni silu a mize pisobit vyrazng
nesymetrické, nebo rozstépené piky. Byly podobné problémy pozoroviny v tomto
pripadé?

Zaveérem mohu konstatovat, ze vy3e uvedené pfipominky jsou prevazné drobného charakteru a
nikterak nesnizuji vysokou odbornou droveii predklddané diplomové prace. Prici doporuduji
k obhajob¢ a zdroveii bych ji vzhledem k nesporné kvalité vysledki a provedeni doporucil také
k nominaci na cenu dékana FChT za nejlepsi diplomovou praci. Diplomovou praci hodnotim
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V Pardubicich dne 26. kvétna 2011 Ing. Petr Cesla, Ph.D.



