OPONENTSKY POSUDOK

na bakalarsku pracu Jozefa Kristeka s nazvom:

»Monitorovanie vzniku makrocyklickych ligandov pomocou nuklearnej
magnetickej rezonancie*

PredloZzena bakalarska praca s rozsahom 56 stran, ktora obsahuje 54 obrazkov, 4 tabulky, 4
schémy a 28 literarnych odkazov, je ¢lenend na osem hlavnych kapitol (Uvod, Ciele prdce, Teoretickd
Cast, Prakticka cast, Vysledky a diskusia, Zaver, Zdroje pouzitej literatury a Prilohy).

V Gvodnych dvoch kapitolach (,,Uvod a ,,Ciele prdice”) je uvedena motivacia pre §tidium
cykliza¢nej reakcie a si definované ciele prace, medzi ktoré patri vypracovanie reSerSe na tému
15-¢lennych makrocyklickych ligandov, syntéznych postupov ich pripravy a oboznamenie sa
s nukledrnou magnetickou rezonanciou (NMR). Hlavnym cielom bolo experimentalne overenie
vhodnosti NMR spektroskopie na monitorovanie priebehu reakcii pri priprave 15-¢lenného
pyridinového makrocyklického ligandu (15-pyN;O,).

V kapitole ,,Teoreticka cast™ st popisané zaklady nuklearnej magnetickej rezonancie a struéne
su zhrnuté vysledky resSerSe na tému makrocyklickych ligandov a ich spdsobov pripravy.

Stvrta kapitola ,,Prakticka Gast* obsahuje zoznam pouzitych chemikalii a analytickych metéd,
syntézne postupy a postupy priprav vzoriek na meranic NMR.

V piatej kapitole ,,Vysledky a diskusia“ si diskutované vysledky monitorovania cyklizacnej
reakcie pomocou 'H NMR spektroskopie a hmotnostnej spektrometrie.

V kapitole ,,Zaver je stru¢né zhrnutie jednotlivych kapitol, zhodnotenie naplnenia jednotlivych
cielov a namety na d’alSiu pracu. Praca je zakon¢ena kapitolou ,,Pouzita literatura™ a ,,Prilohy™.

Mozno konstatovat’, ze ciele definované v ivode prace boli naplnené. Kladne hodnotim to, Ze sa
bakalarand oboznamil s NMR spektroskopiou a zvladol technikou merania a spracovania NMR
spektier.

V predloZenej praci sa nachadza viacero preklepov a prehreSkov voci gramatike slovenského
jazyka (napr. str. 8 ,,vypracovat’ reSerSi“ namiesto ,,vypracovat’ reSer§*; str. 12 ,,u benzénovho jadra“
namiesto ,,v pripade benzénového jadra®; str. 21 ,,reakéné schéma* namiesto ,,reakéna schéma*; str. 31
,paramgnetickym“ namiesto ,,paramagnetickym‘), prehreskov voci slovenskému chemickému
nazvosloviu (napr. str. 12 ,tetrametylsilan“ namiesto ,tetrametylsilan“; str. 19 ,pyridin-2,6-
dikarbaldehyd* namiesto ,,pyridin-2,6-dikarbaldehyd) a men$i pocet chyb formalneho charakteru
(napr. pri popise obrazkov 9, 35-40 chyba tdaj o aky typ NMR spektra sa jedna ('H, "°C, prip. iné); na
str. 21 a 23 sa nachadza viacero prazdnych riadkov vramci jedného odseku). V zozname pouzitej
literatiry je nejednotny format uvadzania mien autorov (raz st uvedené celé mend, a potom len
inicialy; poradie krstné meno a priezvisko je nejednotné).

K predlozenej praci by som mal nasledujuce otazky:

1. Pri pokusoch boli pouzité soli prechodnych prvkov. V zozname pouzitych chemikalii (str. 19)
je uvedeny bezvody chlorid Zeleznaty, ale v tabulke navazkov reaktantov je uz uvedeny
tetrahydrat chloridu Zeleznatého. V praci je tiez uvedené, ze pocas pokusov bol pouzity
tetrahydrat chloridu kobaltnatého. Mohli by ste prosim uviest’ aké hydraty soli boli pouzité?



2. Pri popise syntéznych postupov s pouzitim jednotlivych templatujicich ionov st uvedené
mnozstva reaktantov, ale nie su uvedené vytazky jednotlivych reakcii. Mohli by ste prosim
uviest’ aké boli vytazky syntéz pri pouziti jednotlivych teplatujicich idnov?

3. Vsyntéznom postupe pripravy makrocyklického ligandu je uvedené, Ze k roztoku
pyridin-2,5-dikarbaldehydu a soli templatujaceho i6nu bol po malych davkach pridany roztok
aminu. Uvedeny krok je kritickym z hl'adiska zloZenia produktu. Mohli by ste uviest’ akym
spdsobom bol roztok aminu pridavany?

4. Na strane 15 je uvedena schéma 1 s popiskom ,,Kineticky templatovy efekt”. K uvedenej
schéme je priradena nespravna citacia (cit. 15 — Blinn, E. L.; Busch, D. H. J. Am. Chem. Soc.
1968, 90, 4280-4285). Mohli by ste uviest’ spravny literarny odkaz? V reakénej schéme je ako
reaktant uvedeny neutralny komplex niklu. Podla vzorca vSak vypliva, Ze sa jedna o
katiénovy komplex. Mohli by ste prosim vysvetlit' tuto nejednotnost’ a uviest’ celi reaként
schému aj produktom obsahujicim brém?

5. Vdiskusii uvadzate, 7¢ v 'H NMR spektrach reakénej zmesi obsahujucej
pyridin-2,6-dikarbaldehyd, amin a kademnaté kationy mozno pozorovat signal v oblasti
0=28,1-8,4 ppm, ktory zodpoveda jadru vodika nachadzajuceho sa v skupine CH=N.
V uvedenom spektre sa v oblasti aromatickych vodikov nachadzaju tri signaly s porovatel'nou
intenzitou pri 8.34; 8,62 a 8,83 ppm. Mohli by ste prosim uvedené signaly priradit™?

Zaverom mozno konStatovat, Ze predlozend bakalarska praca i napriek uvedenym
pripomienkam spiia poziadavky kladené na tento typ prace, a preto ju k obhajobe
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Navrhnuté hodnotenie bakalarskej prace: B
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