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Dizertatna praca Ing. Hanky Kampové, je venovana syntéze a reaktivite komplexnych zlic¢enin
vyuzitim 2-(N,N-dimetylaminometyl)anilinového ligandu a jeho derivatov.

Z hladiska $truktury je dizertatna praca spracovana konvendne a odpoveda poziadavkam, ktoré sa
na dizertatné prace kladf. Vlastna praca o rozsahu 137 stran je doplnené prilohou, ktorad obsahuje képiu
jednej prace priamo suvisiacej s témou dizertadnej prace a stipisom d’al3ej publikacnej Einnosti dizertantky.

Predmetom skumania v ramci dizertaénej prace bola priprava a stadium reaktivity Mg, Al, Zna Sn
koordina¢nych zlu¢enin a jednej heterometalickej organokovovej Sn-Fe zlugeniny. Pripravené latky boli
Studované a charakterizované pomocou monokry3talovej RTG $trukturnej analyzy, elementarnou analyzou,
bodom tuhnutia, multinuklearnou NMR spektroskopiou, NMR spektroskopiou v tuhej faze a DFT
vypoé¢tami. Produkty polymeriza¢nych reakcii boli tiez charakteroyované. Problematiku dizertacnej prace
povazujem za vysoko aktudlnu a zaujimawii, pricom dizertantka zvolila vhodné met6dy spracovania. Za
najvyznamnej3i prinos dizertacnej prace povaZzujem samotni pripravu a charakterizaciu mnoZstva
zriedkavych komplexnych zlu¢enin obsahujucich derivaty 2-(N,N-dimetylaminometyl)anilinového ligandu.

Experimenty priniesli mnozstvo vysledkov predstavujici solidny ziklad pre intepreticiu a
diskusiu. Z4asadné pripomienky k posudzovanej nemdm, uvediem iba niektoré poznamky a otazky na
diskusiu: J

=V praci sa pouZiva skratka XRD, o spdsobuje urgiti nejednoznaCnost pre Citatela. Uvedena
skratka sa skor bezne pouZiva pre praskovii RTG difraként analyzu a pre monokry3talova RTG
$truktiimu analyzu je vhodnejsie pouzit' skratku SCXRD (alebo SC-XRD) (Single Crystal X-Ray

Diffraction). V pripade prac kde sa pouZivaju obe tieto metddy, tak si tieto techniky rozlidené

pomocou skratick SCXRD a PXRD (Powder X-Ray Diffraction).

=V pripade obrazku 33 je zndzornena molekulova $truktira komplexu 15 a nie 16.

=  Na dizertantku mam nasledujice otazky. Aky je rozdiel medzi obrazkami 24 a 25 na strane 87?

= Vysvetlite v reak&nych schémach pripravy zlugenin 15, 16, 17, 18 a 19 preo odchadzaji molekuly
butanu (BuH)?



=  Zdbvodnite vyber centralnych atémov v $tudovanych komplexoch.

=  Heterometalickd zligenina 53 bola pripravena cielene alebo je to neotakavanym vysledkom 3tidia
reaktivity? {

»  Je mo#né vyuzit vami $tudované ligandy aj na pripravu komplexov prechodnych kovov?

= Bolo by mozné charakterizovat alebo Studovat vaSe pripravené¢ komplexy pomocou

vysokorozlifenej hmotnostnej spektroskopie?
Zaverom s uspokojenim konstatujem, e dizertadna praca Ing. Hanky Kampovej predstavuje

vyznamny prinos pre anorganicki chémiu. Na zaklade dosiahnutych vysledkov jednozna¢ne sithlasim po

iispe$nej obhajobe dizerta&nej prace s udelenim akademického titulu “doktor” “philosophiae doctor”

-PhD.
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Bratislava, 05. 09. 2014 doc. L_/bhoncol PhD.
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Posudek

Na disertacni praci Ing. Hany Kampové

VyuZiti amino-amidd jako hybridnich ligandi pro kovy hlavnich skupin

Predlozena disertaéni prace je sepsana v klasickém formatu v délce 190 stran véetné pfiloh,
které tvofi publikace vztahujici se k tématu disertacni prace véetné pfiloh a souhrn
publika&ni &innosti a pfispévky na konferencich. Prace je pifehledné rozdélena na teoretickou
¢ast seznamuijici Etendfe se sou¢asnym stavem poznani v problematice dotykajicim se
disertaéni prace. Nasleduje experimentalni ¢ast s podrobnym popisem provedenych
experimentt &lenéna podle pouzitych kovl hlavnich skupin. Zavérem jsou vysledky
diskutovany a shrnuty. Pro lepsi orientaci v obsahu, i déle v textu, by se hodila pfenosna
prehledna tabulka slouéenin s jejich &iselnym oznaéenim, ktera je na za¢atku experimentalni
¢asti na stran& 47. Teoretickd ¢ast je sepsana prehledné a ¢tivé a nemam k ni zadné
poznamky. V experimentalni &asti a v ¢asti popisujici vysledky a diskuzi jsem viak nasel
nékolik nedostatk(. PFedné se autorka nedokdzala oprostit od pouzivani v laboratofi véitych
a aZ slangovych vyraz(, které mohou byt nezasvécenému ¢tenafi nesrozumitelné. Uvadim
zde nékolik pFikladli: Youngliv zasobnik (str. 47), rozpoustédla byla zdestilovana (str. 51),
smés byla zahu&téna pomoci vakua na polovi¢ni objem (str. 60), roztok byl opatrné pfidan
(str. 61), suchy tlakovy vzduch (str. 74), smés byla vyextrahovdna (str. 76), sloucCenina je

pond&kud nerozpustna & pomérné nestald (str. 90), pfi zahfevu na 110 °C (str. 121).

K experimentdlni ¢asti mam dale nasledujici poznamky. Pokud se uvadi, ze byly
ziskany monokrystaly &i krystalicky materidl mélo by byt vidy uvedeno z jakého rozpoustédla
(napf. str 62), méla by byt vidy uvedena barva krystald a to i tabulce 2 kde jsou uvedena
krystalograficka data (str. 53). Na strané& 64 byl pfi pfipravé slouceniny 17 po promyti
suchého produktu petroletherem obdrzen olej, jak se oddéloval petrolether s nelistotami? V
alternativni pfipravé slou¢eniny 19 postradam vytézek reakce. V popisu alternativni pfipravy
slouéeniny 37 na strané 70 a 71 je ve schématech uvedeno Spatné Cislovani sloucenin. Cisla
ve schématech neodpovidaji textu. V ptipravé slouceniny 39 je uvedeno, ze k roztoku

slougeniny 2 je pfidana slouéenina 1, jde zfejmé o chybu. Ve schématu na strané 80 dole jsou



methylové skupiny oznacovany odlisné, ma to ve schématu né&jaky vyznam? V pasazi
vénované vysledkim a diskuzi neni na obrazku 25 struktura slouéeniny 1, ale struktura
totozna se strukturou na obrazku 24. U obrazk( molekulovych struktur na strané 88
zavadgjici "nékteré atomy vodik{ nejsou pro prehlednost zobrazeny". Mé&lo by byt napsano,
ktere to jsou, pfipadné které jsou zobrazeny. V popiscich k obrazkdim a schématim bych
obecné nedoporucoval pouZivat centrovani textu na stfed, nebot nékdy zbyvaji uprostied
strdnky osamocena Cisla bez zjevného vyznamu. Popis vysledkd polymerizaénich reakci
pasobi dosti chaoticky, neuspofadané. V tabulkach chybi vysvétleni, co znamena index d u
nékterych pokus( (tabulka 7, str. 99) a index b v tabulce 8 na strané 100. Na strané 100
vibec nerozumim dolnimu odstavci pod tabulkou 8. Jaké iniciatory jsou zcela neaktivni?
Pokusy 13-16 se provadély s kaprolaktonem a ne s L-laktidem? V tabulce 9 tplné chybi
legenda popisujici indexy a a d. Umisténi odstavce pod tabulkou 9 také nerozumim, véty
nenavazuji na predesly text. Jedna se o zavér? Ve struktufe slouéeniny 36 na strané 114
chybi oznadeni atom{, které jsou uvadéné ve vybranych vazebnych ahlech (C1, C2, C7...).
Stejné je tomu na strané 124 u struktury slouceniny 50. Ve schématu 26 je dvakrat uvedena
slouéenina 42 pokazdé u jiného obrazku, jednou se pravdépodobné jednd o slouéeninu 40.

Navic chybi popis, s ¢im sloucenina 3 v danych reakcich reaguje.

Pfes viechny uvedené nedostatky bych chtél konstatovat, Ze Ing. Hana Kampova
zvladla velké mnoistvi experiment(l, podafilo se ji skloubit nékolik experimentalnich technik
a diky jejich vyuzZiti ziskat a charakterizovat fadu novych sioucenin, které byly publikovany.
Pfedlozena disertacni prace splfiuje vsechny poZadavky kladené na disertaéni praci a

jednoznacneé ji doporucuji k obhajobé.

Otdzky do diskuze:

- V pasazi 3.5 vénované polymerizacnim reakcim se objevuje oznadeni inicidtor pro
slouéeniny pouzité pro katalytické polymerizacni reakce. Pro€ nepouzivate oznaéeni

katalyzator, a jaky je rozdil mezi iniciatorem a katalyzatorem pro Vami popsané reakce?



-V tabulce 7 na stran& 99 u pokusu ¢islo 5 je konverze monomeru velmi odlina od ostatnich
vysledkd. Mizete komentovat tento vysledek, a proC pouze v tomto pfipadé byl roztok fedén

toluenem?

-V tabulce 10 na stran& 105 jsou uvedeny zméfené a vypoctené vazebné vzdalenosti
vybranych slouéenin. Nékteré vzdalenosti jsou dosti odlisné. Jaka je optimalizovana struktura

u téchto slougenin, je stejna jako v pfipadé experimentéln& zmé&fenych sloucenin ¢&i se lisi?

-V pfipadé cinatych aglomeratQ vznikaji polymorfy 40 a 41. V pfipadé slouéeniny 40 byly v
molekulové struktufe pozorovany vodikové vazby. Proc tomu tak neni u struktury 41? Jedna

se jen o smésné krystaly? Jsou vodikové interakce pozorovatelné i v roztoku?

i/
Mgr. Michal Horacek, Ph.D.

V Praze dne 15. 9. 2014 //
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Posudek oponenta na disertaéni praci Ing. Hany Kampové. roz. Vankatové s nazvem

.Vyuziti amino-amidu jako hybridnich liganda pro kovy hlavnich skupin‘

Piedkladana disertaéni prace je zamétena piedevsim na syntézu, charakterizaci a studium
reaktivity sloucenin hof¢iku, hliniku, zinku a t€Z$ich prvkl 14. skupiny s ligandy odvozenymi
od 2-(N,N-dimethylaminomethyl)anilinu. Vybrané pfipravené slouceniny hot¢iku, hliniku a
zinku byly nésledn€ studovany jako nadé&jné katalyzatory pro ROP polymeracni reakce
vedouci k biodegradovatelnym polymerim. V neposledni fadé¢ byla autor¢ina pozornost
zamdéfena na detailni studium rcaktivity dvojice pfipravenych trimethylsilyl-substituovanych
stannylenti. Celkem bylo v praci s vyuzitim pokro€ilych syntetickych postupti pfipraveno vice
nez 50 novych sloucenin a k jejich strukturni charakterizaci byla pfedev§im pouZivana
kombinace NMR spektroskopie a monokrystalové RTG difrakce. Experimentalni vysledky
byly v tadé piipad srovnavany i s DFT vypocdty.

Diserta¢ni prace Ing. Hany Kampové, je klasicky ¢lenéna a jeji soudasti je ptiloZzena
publikace v prestiznim periodiku Inorganic Chemistry z roku 2011, kterd jenom potvrzuje
aktualnost studované tématiky. Prace je po odborné strance ¢tiva, logicky zpracovana,
obsahuje minimum forméalnich chyb a ma odpovidajici grafickou uroven. Velmi vydafenou
kapitolou je jiz ,,Teoreticka ¢ast™, ktera na cca 30-ti stranach velmi ucelené seznamuje Ctenare
s cilovou problematikou. V celé praci se objevuje témér 300 odkazi na piivodni literaturu, coz
jednozna¢n€ svédéi o odborné erudici a orientaci autorky ve studované oblasti. Ziskané

vysledky jsou adekvatnim zpiisobem prezentovany a diskutovany.

K predkiadané praci mam nékolik (pfevazné formalnich) ptipominek ¢i dotazi:

1) Vyrazy typu ..Schlenkova technika®, ,,Schiffova baze*, ,Lewisovska kyselina“... je
zvykem psat s velkymi pismeny.

2) U hodnot prezentovanych v ramei vysledk RTG strukturni analyzy bych osobné¢

upiednostnil format vychazejici z odhadu smérodatné odchylky jako jednociferného é&isla.



3) Jakou vyhodu p¥inasi pii upfestiovani krystalové struktury umisténi ,.kyselych™ vodiku
N-H a O-H skupin do idealnich pozic?

4) V odstavcich shrnujicich charakterizaci slougenin by bylo vhodné na mnoha mistech
Iépe kombinovat pouzivani Carek a stfednik@. Uvital bych i explicitni uvedeni barvy
ziskanych monokrystal.

5) Jaka je redoxni stalost (piipadné zmény v barvé) slouceniny 44 ziskané zreakce
slou¢eniny 29 se selenem?

6) Ptekvapuje mne absence ¢islovani jednotlivych atomt v Piiloze 2.

7) V Piiloze 3 je netplna druha citace v pfehledu publikaci v impaktovanych ¢asopisech

mimo diserta¢ni praci a ponékud mne mate zptsob oznaovani autort u ptednasek a postera.

Uvedené ptipominky viak nikterak nesnizuji vysokou kvalitu pfedklddané disertaini prace
Ing. Hany Kampové s nazvem ,,VyuZiti amino-amidu jako hybridnich ligandu pro kovy

hlavnich skupin*, kterou jednoznaéné doporucuiji k obhajobg.

V Praze dne 10.9.2014 Doc. RNDr. Ivan Némec, Ph.D.
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