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Elektrochemické chovani prirodniho alkaloidu synefrin a jeho mozné stanoveni na
uhlikovych pastovych elektrodach

Piedlozena diplomova prace se vénuje vypracovani elektrochemické metody ke
stanoveni piirodniho alkaloidu synefrinu v modelovych a redlnych vzorcich s vyuzitim
riznych uhlikovych pastovych elektrod. Diplomantka v teoretické ¢asti podrobné a &tivé
referuje o vyskytu a vlastnostech tohoto alkaloidu v¢etné jeho ptisobeni na lidsky organismus.
Uvodni &ast uzavira piehled dosud pouzitych analytickych metod ke stanoveni synefrinu a
informuje o jeho elektrochemickych vlastnostech. V teorii v8ak chybi alespon kratké shrnuti
moznosti elektrochemie pii studiu pfirodnich organickych latek na tuhych elektrodach, jak je
uvedeno v zadani diplomové prace.

V praktické casti autorka podrobné€ testuje vliv experimentalnich podminek na
oxidatni signdl synefrinu na uhlikovych pastovych elektrodach s vyuZitim cyklické
voltametrie v nékolika zakladnich elektrolytech a rizném pH. Analytické parametry stanoveni
pak byly ur¢eny pomoci diferen¢ni pulzni a square wave voltametrie. Pozornost byla rovnéz
vénovana rezimu obnoveni povrchu elektrody k zajisténi opakovatelné odezvy signalu
analytu. Zavérem byly provedeny analyzy modelovych vzorkii a komeréniho preparatu
Synefrin.

Diplomovéa prace je sepsdna piehledn¢ a jasné, zvlasté pak vuvodni Casti bez
jazykovych chyb, a je podpofena dostatecnym mnozstvim citovanych odbornych zdroju.
Obcas se vyskytnou stylistickd zavahani, napf. ,,...ponorena do slepého roztoku...” (str. 36)
nebo ,,...stanoveni ve vzorku komercniho spalovace” (str. 46). Vysledky nékterych
experimentt, zvlasté studium elektrochemického chovani synefrinu na uhlikovych pastovych
elektrodach, by bylo vhodné diskutovat podrobnéji. Dal$i poznamky k praci a dotazy jsou
uvedeny nize:

- Co znamend zkratka MPI-A u systému kapilarni elektroforézy s elektrochemi-
luminiscenéni detekei (str. 28)?

- 3 M H,SO4 nemuze mit pH 2 (str. 28). Nebylo to pH vzorki mo¢i po smichani
S HzSO4?

- Spravné Brittonova-Robinsonova pufru (str. 36, 3. odst. a dale), skloriuji se obé& jména.

-V zapisu koncentraci 1:10° mol/l se nepiSou mezery (str. 36 a dale).

- Nadpis ,,Stanoveni synefrinu® (str. 38) nema pfifazené ¢islovani.

- Celé prazdné strany 40 a 48.

- Vlegendach obrazkd neni nutné potfad psat pomocnou a referentni elektrodu, které jsou
pro vSechna méfeni stejné.

- K doplnéni studia vlivu pH na oxidac¢ni signal synefrinu postradam zavislost potencialu
maxima piku na pH, ze které¢ je mozno ze smérnice zavislosti usoudit na pocet
ptechazejicich elektront a protontl.

- Obr. 20, 22 a 23: na nékterych cyklickych voltamogramech je pii potencidlu
0,8 V patrny proudovy skok, kfivka nenavazuje, pfitom méfeni probihalo od



pocatecniho potenciilu 0 V do kone¢ného potencialu 1,3 V (podle parametri v kap.
2.4 se ale uvadi koncovy potencial 1,2 V). Je pro to néjaké vysvétleni?

Vyse zminéne proudové skoky 1ze pozorovat i na obrazcich 25, 26 a 27 pti méfeni s jinou
pracovni elektrodou.

Str. 61: na konci prvniho odstavce autorka piSe, Ze .,Voltamogramy byly ddle
zobrazoviny od hodnoty potencidlu 0,6 V, protoie vrozsahu 0-0,6 V nedochdzelo
k Zadnym pozorovatelnym déjitm. Toto konstatovani vSak plati pouze pro méfeni v této
studii, kterd byla provadéna v reZimu LSV.*“. Na obrazcich 41 — 44 je ale jasné vidét
pik oxidace pri potencialu cca +0,35 V a redukce pri +0,25 Vv obou ¢astech
cyklického voltamogramu (dva ziaznamy linedrni voltametrii, kazdy s opaénym
smérem skenu). Cemu tyto signaly prislusi?

Nerozumim tomu, pro¢ byly sledovany cyklické voltamogramy aZ do konecného
potencialu +1 V, kdyzZ signal synefrinu je nejintenzivnéjsi tésné za touto mezi pri
zvoleném pH.

Kap. 3.2.1: jakym zplisobem byla realizovana akumulace synefrinu? V rozpojeném
obvodu (open-circuit) nebo pri néjakém zvoleném potencidlu? Na obrazcich 45, 46 a
50 nejsou jednotky ¢asu akumulace.

Kolik méreni bylo provedeno pro kazdy bod kalibracni zavislosti? Méla by byt
zobrazena i prisluSna smérodatna odchylka z minimalné tfi méfeni jako chybova
tisetka kazdého bodu. Cty¥i body Kkalibraci jsou viak prili§ malo pro relevantni
vypocet meze detekce a stanovitelnosti synefrinu na raznych elektrodach. Smérnice
kalibracni primky je vétsi a tésnost linearniho proloZeni je lepsi na klasické CPE
nez na GCPE, presto byly pro GCPE urceny nékolikanasobné mensi hodnoty meze
detekce a stanovitelnosti. Jsou tyto hodnoty realné?

Je evidentni, Ze kalibrace na obr. 53 a 54 nelze prokladat piimkou, zavislosti jsou
nelineérni.

V kap. 3.7 by bylo vhodné u redlného vzorku v tab. 2 uvadét deklarované mnozstvi misto
skutetné mnozstvi. Je Skoda, ze autorka neuvedla k modelovym vzorkim a ke
komer¢nimu vzorku také piislusné grafy standardnich pfidavki pro vypocet koncentrace
synefrinu.

Zavérem mohu konstatovat, zZe diplomantka Be. Jana NetusSilova splnila hlavni tkoly

zadani diplomové prace a tuto pro elektrochemika zajimavou diplomovou praci s netradi¢nim
analytem doporucuji k obhajobé a hodnotim znamkou

velmi dobre.

V Pardubicich 1. 6. 2016 Ing. Radovan Metelka, Ph.D.



