Posudek oponenta na diplomovou praci Bc. Petra Veleckého s ndzvem

”

Moznosti NIR spektrometrie pfi analyzach pribézné vyrobni kontroly
Nicergolinu

Hlavnim cilem pFedloZené diplomové préce bylo vyvinout postup pro kontrolu vyroby Nicergolinu
ve spolecnosti Teva Czech Industries s.r.o. pomoci infraervené spektrometrie, a tim nahradit dosud
pouZivané konvenéni metody. MéFeni vzorkl byla provadéna v blizké infraervené oblasti (NIR), poté
byla vytvofena databdze infraervenych spekter, k nimz byly pfifazeny vysledky z konvenénich metod
analyz (titracni a chromatografické techniky) a nasledné byly pomoci programu TQ Analyst vytvofeny
chemometrické modely, které by mély slouzit ke kontrole kvality v riznych stupnich vyroby.

V teoretické asti diplomant zpracoval resersi tykajici se teorie NIR spektrometrie a aplikaci NIR
spektrometrie v rGznych technologickych procesech. Dale byl zminén princip tvorby kalibragnich
modeld pomoci metody nejmensich ¢tverch (PLS) a zakladni popis separaénich metod pouZitych
v experimentdlni Casti prace. Dale je uvedeno zdkladni schéma vyroby Nicergolinu. Re3ere je
prehlednd a srozumitelnd s dostate¢nym vyctem citaci odborné literatury.

V experimentalni ¢asti jsou popsany podminky analyz jednotlivymi technikami, poté jsou v dalsi
Casti prezentovény vysledky. Zdvérem je konstatovéno, Ze vytvofené kalibraéni modely jsou
dostateCné pfesné a mohou byt vyuZity jak ke kontrole jednotlivych vyrobnich krokd, tak diky detailni
kontrole pribéhu fotochemické reakce i k navyseni kapacity vyroby Nicergolinu.

K praci mam nasledujici pfipominky, naméty pro diskuzi a dotazy:

- Zkratky, které jsou v textu pouZity, by mély byt vysvétleny pfi prvnim vyskytu v textu, nestaéi jen
udélat seznam zkratek na zacatku celé prace.

- Str. 18, 1. odstavec: tvrzeni, Ze symetrickd valenéni vibrace se v infraéerveném spektru neprojevi
absorpci zéfeni, neni spravné.

- Str. 18, kapitola 2.1.2, 1. odstavec: spravné je Tyndalldv jev, ne TandalGv.

- Str. 20, Obr. 1: zde jsou texty ponechany v angli¢tiné. Dle mého nédzoru by v éeské préci mély byt
obrazky doplnény ¢eskymi popisky. Stejné tak obrazek 7 na str. 39.

- Str. 21, 1. odstavec: jak je my3leno, Ze ,Méfeni Cirych gelll nebo tekutin se nedoporuéuje.”, kdy? je
hned v nésledujici vété uvedeno, Ze kapalné vzorky Ize méfit v kyvetovém prostoru? Vztahuje se to
pouze na automaticky podavac vzork(? Jestlize ano, proc¢?

- Str. 41, kapitola 4.1: spravny nazev dodavatele je EURO-Sarm spol. s r.o.

- Str. 44, 2. odstavec: co je to DH-MeOKL? Vedlejsi produkt reakce (tabulka 5) nebo neéistota (text)?
Je nutno si ujasnit terminologii. VtémZe odstavci se piSe: do MF se pfidavd p-DABA. Za jakym
Ucelem?

- Str. 44, Tabulka 5: Vyhodnoceni TLC analyzy — ,,MeOKL < DH-MeOKL", bylo by vhodné specifikovat,
co to znamena, z obrazku 9 usuzuji, Ze by se mohlo jednat o velikosti zén.



- Str. 45, Obrazek 9: co znamenaji popisky ANO, NE? Chybi vysvétleni.

- Str. 45: z Ceho se vzala ,necistota a,a MeLUOL"? Neni to opét né&jaky vedleji produkt? Chybi také
vysvétleni, proc je stanovovana. Z Obrazku 10 jsem také nepochopil vyhodnoceni analyzy...2% roztok
ukazuje pomérné velkou zénu, 1% naopak Zadnou (v té samé vzdélenosti od startu). Je 1% u? pod
mezi detekce?

Str. 46, Tabulka 6: nesrovnalosti v ndzvech slougenin: roztok [B] je 2% a,a MeLUOL, jeho naredénim
vznikd roztok [C], ktery uZ je oznaden jako 1% B,a MeLUOL, resp. 4% B,a MeLUOL. Déle k této tabulce
patfi Obrazek 10 — ale nenfi z néj patrné, které zaznamy pat¥i k roztok(im [A] aZ [C].

- Str. 47, Tabulka 7: zapis gradientu je zmateny. Podle zépisu je v ase 15 minut skokovd zména
2100% A na 100% B. Domnivém se, Ze na druhém Fadku by mélo byt 15516 min: 0->100% B. Stejné
tak Ctvrty radek.

- Str. 48, Tabulka 8: Je soucasti této tabulky Tabulka 9? JestliZe ne, pak v Tabulce 8 chybi informace o
objemu nastfiku, také jestli se jednd o nastik kapaliny nebo plynu (s tim souvisi typ pouzitého lineru).
Jestlize ano, bylo by vhodnéjsi informace z obou tabulek dat do jedné.

- Str. 50, kapitola 4.3.5, Tabulka 11: co je to NIR roztok?

- Str. 50, kapitola 4.3.6: ,,Jednd se o stanoveni obsahu titraci...“ Stanoveni obsahu ¢eho? Vody nebo
LUME? Z Tabulky 12 je pak patrné, Ze se jedna o nepfimé stanoveni LUME, ale véta samotnd bez
tabulky nedava smysl.

- Str. 50, kapitola 4.3.6, Tabulka 12: jak byla uréena hodnota titra¢niho ekvivalentu?

- Str. 55: vznik sraZeniny po ochlazeni vlednici mdZe naznalovat, 7e reakce probihala b&hem
ochlazovani a dokonce i po ochlazeni, a to za jinych podminek ne? v reaktoru. Byla zméfena spektra
vzorkl a ty, které obsahovaly srazeninu i po vytemperovéni na teplotu laboratofe, mély posunutou
na IC spektru zakladni linii. Tato spektra (40% spekter) byla vyfazena z kalibraéniho souboru.
Zinformaci uvedenych na str. 54-55 mi vyplyva, Ze uchovavani vzorkd v lednici podstatnym
zplsobem ovliviiuje sloZeni vzork( v dobé méfeni. Byla zbyvajici spektra (ta ,vyhovujici“) zafazena do
nového modelu? Jestli ano, jak bylo ovéfeno, Ze také u téchto vzork(i nedoslo pfi ochlazovani,
pfipadné temperovéni na teplotu laboratore, ke zménam, které mohly ovlivnit tvar spekter?

- Str. 62, posledni odstavec: nenf specifikovéno, co je ,silné kysely methanol”.

- Str. 60, kapitola 5.1.7: jestlize byl methanol jednou ze stanovovanych slozek, pro¢ byl vzorek fedén
smeési kyselina octovd + methanol? Pak pfece musi dojit k ovlivnéni vysledku...

Obcas se objevuji nevhodna vyjadrent, jako napf. na str. 52: ,Dle TLC analyz byly vzorky, témé¥ vidy
ukonéeny”. Tady ma autor nejspis na mysli, Ze byla ukonéena reakce.



Rozsah diplomové prace je pfiméfeny. Experimentalni &ast zahrnuje méreni velkého mnozstvi vzorkd
riznymi analytickymi metodami. Stylisticka Grover prace neni nejlepsi, v textu se nachdzi pomérné
velké mnoistvi jak pfeklepd, tak i nespravné formulovanych vét. Pro pfi§té bych autorovi doporuéil
vyuZit v textovém editoru funkci pro kontrolu pravopisu.

PfedloZend prace i pfes vySe uvedené nedostatky splfiuje poZadavky kladené na diplomové préce.

NavrZeny stupefi hodnoceni: - velmi dobfe —
Zavérecné stanovisko: doporucuji k obhajobé
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