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PredloZzena diplomova praca sa zaobera in-situ XRD a UV-vis ako aj dalSou charakterizaciou
transformacie ZnAl hydrotalcitov na zmesné oxidy, ich aktivitou v aldolovej kondenzacii furfuralu
a vzajomnym vztahom Struktiry a aktivity.

Teoreticka éast obsahuje informacie o $truktire hydrotalcitovych materialov, ich priprave a pouziti
ako aj struény prehlad literattry a obsiahlej$i popis vyuzitych experimentalnych technik.

V éasti ,Vysledky a diskusia“ je postupne diskutovana priprava ZnAl materialov pripravenych
dvomi réznymi metédami aich charakterizacia $kalou experimentalnych technik, ktoré
napomahaju objasneniu $truktury pripravenych materialov. Dalej je logicky diskutovana katalyticka
aktivita v aldolovej kondenzacii furfuralu a acetonu a jej vztah so struktirou danych materialov.
Myslim si Ze praca je pomerne obsiahla (69 stran od Gvodu po zaver) a obsahuje velké mnozstvo
grafov atabuliek, ¢o odpoveda mnozZstvu pouzitych experimentalnych technik a pripravenych
materialov. Cenim si snahu dodrzat farby v grafoch, ktoré zodpovedaju Specifickym materidlom, o
ufahéuje porovnanie. Text je napisany zrozumitelne, je plynuly a jednotlivé sekcie a ¢asti na seba
logicky nadvé&zuju, ¢o poukazuje na schopnost $tudentky porozumiet textu a vhodne ho podat.

Aj ked' véacésina charakterizacie bola experimentalne vykonana tretou stranou (napr. XRF, XRD,
TGA, SEM, fyzisorpcia dusiku), ocernujem snahu Studentky porozumiet danym technikam (ako je
to vidiet v experimentalnej Casti), spracovat data z nich a diskutovat vysledky z nich ziskane,
a toto vSetko je na vysokej Urovni (napriklad fazova analyza in-situ XRD).

VSeobecne si cenim pracu s literatirou ako zaklad kazdého vedeckého skumania ato mi tak
trochu v praci chyba, hlavne popis ,state of the art” ako najddlezitejSie vysledky z literatury ako
napriklad konkrétne aktivity katalyzatorov alebo popis najdélezitejSich Strukturnych parametrov
ktoré ovplyviiuju reakciu a ako ju ovplyviiuju. Kapitola 1.4.1, ktora je aktivite venovana je jeden
odstavec obsahujlci 7 referencii, z ktorych 3 sl publikacie skupiny alebo ich spolupracovnikov.
Rychle vyhladanie poskytne viac ako 20 nezavislych &lankov (prikladom >5 zo skupiny prof.
Ordofiez Garcia), pricom vacsina tychto ¢lankov je z obdobia 2008-2014 ale predpokladam ZzZe
dostupnej literatiry je este viac. Podobne by som uvital priklad, kde in-situ XRD alebo UV-vis
pomohlo rozlustit vedecky problém, najlepsie v oblasti blizkej praci ak je to mozné, €o je aj jednym
z bodov zadania. Naopak, praca s literattirou vo vysledkovej ¢asti je na tom lepSie a toto beriem
ako navrh na zlep$enie do budlcnosti a zaroven si myslim, Ze lepsi prehlad &lankov mohol
poskytnut diskusiu este viac prepojenu s literattirou. Celkovo praca obsahuje 55 referencii, ktore
su v drvivej vacsine v anglickom jazyku a vazim si snahu Lady porozumiet im a zaélenit ich do
prace.

Rozsah popisu najdolezitejSej literatiry v teoretickej ¢asti véak moéze byt vyvazeny mnozstvom
a hibkou prace s a diskusiou experimentalnych dat.

Zaverom by som zhrnul Ze praca podla méjho nazoru splnila zadanie a je kvalitne spracovana ako
obsahovo tak aj kompoziéne. V nasledujuicom texte predkladam najprv technicke
poznamky/pripomienky/chyby (oznacené pismenami), ktoré vSak vo vacsine pripadov nemaju
vplyv na kvalitu diskusiu. Dalej uvadzam é&islované otazky/komentare, ktoré dufam prispeju
k plodnej diskusii.
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Technické poznamky/pripomienky/chyby:

a)
b)
c)

d)
e)

f)

V obr. 13 by pomohlo vidiet priradenie difrakénych linii jednotlivym fazam ako je tomu

v predchadzajucim XRD grafom.

V obrazkoch 29 (SEM) chyba mierka, ktora by napomohla odhadnutiu velkosti zobrazenych
Castic, pretoze hodnota zvaésenia x10000 mierku nenahradi.

V popise obrazku 42 je spomenuta plna a preruSovana ciara ale v obrazku su vsetky Ciary
piné a lisia sa farbou.

Chyby v popise osy Y v obr. 35 a 37.

Velakrat je uvedena obsiahla ¢ast textu a az potom nasleduje smrst grafov/tabuliek. Kde je to
mozné by som osobne striedal text s grafmi/tabulkami na ulahéenie orientacie.

Na strane 37 je uvedeny rozsah vinovych dizok 200-800 nm, ktoré zodpovedaju energiam 6.2-
1.55 eV, nie 1.55-6.2 eV, pretoze vinova dizka je nepriamo Umerna energii (najvacésia vinova

Cislované otazky/komentare:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)
8)

9)

Viete vyslvetlit preco velkost Castic hydrotalcitu alebo zmesného oxidu (ZnO) rastie s rastucou
teplotou?

Mate teédriu pre¢o sa v niektorych pripadoch Zn-Al-J-1.5 a Zn-Al-L-2.4 az -3.5 lisi teoreticka
hodnota Zn/Al od realnej viac ako v ostatnych pripadoch? Méze to byz kvalitou zrazania alebo
existuje limit v rdmci jednotlicych metod? Napriklad v L vzorkach su vSetky realne hodnoty
nizsie ako teoretické. Efekt mocoviny a pH?

Aky je dévod merania in-situ UV-vis pre J vzorky aZ po 550 °C a L len po 400 °C, ked oboje
boli pre reakciu kalcinované len na 400 °C?

Preco vzorky s najnizsim Zn/Al stracaju v TGA analyze najviac hmotnosti? Méze to mat nieco
spolo¢né s rozdielmi v molarnom pomere kovu a krystalickej vody aich mnozZstvam
v pripravenom materiale? (Zn prekurzor — 6 H20, Al — 9)

XRD: Zmesny oxid je zmes oxidov, v tomto pripade ZnO a Al:O;. AlO; ale nikde v texte
spomenuta nie je. Pre¢o? Nevznika? Ak ano, ktort fazu by ste ocakavali a preco? (a, v, 6, n)
Je mi jasné, zZe pritomnost aluminy by vyznamne ztazilo fazovu analyzu (3-zloZkovy systém
vyznamne nad ramec diplomovej prace), ale ak sa tvori a vidite ju, osobne by som uvital
zmienku a mozno kratke vysvetlenie preco ste sa nou nezaoberali.

Comu by sa dali priradit neidentifikované difrakéné maxima, napr. 33-34°, 38°, 46-47°, 53-54°,
pricom niektoré z nich nie su zanedbatelne malé?

Difrakcie 34-35° uvadzate aj pre hydrotalcit aj ZnO. Ktorému ste ich priradili vo fazovej analyze
a na zaklade ¢oho?

Mohli by byt niektoré difrakéné linie priradené hydrotalcitu alebo ZnO priradené aj Al20z?

10) Méze byt rozdiel medzi XRD a obsahom ZnO (obr. 11, 12 a 13) spdsobeny rozdielom

v kalcinacii? Napriklad ex-situ v muflovej peci (€asto byva spalovacia s laminarnym nutenym
prietokom vzduchu, tzv. ,ashing furnace"), zatial ¢o v n-situ UV-vis je popisana atmosféra He
a pre in-situ XRD atmosféra nie je spomenuta. V akej atmosfére a na aku teplotu kalcinoval
vzorky v praci Easto spominany Jiang et al. [47]?

11) Je mozné ze XRD profily v obr. 11 a 12 vyzeraju podobne ako in-situ XRD v obr. 13 pri teplote

cca. 150 °C? Ak sa mi to nezda, viete preco?



12) SEM (obr. 29): Aky je rozdiel medzi platmi (vlavo) a ,malymi* &asticami obklopujucimi ZnO
ty&inku (vpravo)?

13) Su snimky SEM reprezentativne (platy viavo versus Castice vpravo) alebo su ¢astice vpravo
mzhluky malych platov?

14) Viete porovnat kyselost Vasich materidlov s inymi v literature, napriklad typicky zaeolitmi ako
napr. v citacii [37]?

15) Je zaujimavé, Ze so zniZzujucim sa Zn/Al pomerom rastie $pecificky povrch. Je toto dane
kvalitou zrazania? Bolo by zaujimavé vidiet & by sa dal pripravit material zaroven s vysokym
Zn/Al aj povrchom a ako by to ovplyvnilo katalyticku aktivitu. Poskytuje napovedu literatura?

16) Mohol by byt predchadzajici bod spojeny s mnozstvom aluminy ktora by mohla vznikat?
A viete povedat aké su typické Specifické povrchy pre ZnO v porovnani s aluminou? Je
pravda, Ze vaé&sina modifikacii aluminy ma relativne vyssi Specificky povrch nez ZnO?

17) V poslednom odstavci kapitoly 3.2.4 na strane 81 (PDF verzia) piSete, Ze ste dosiahli 81 %
konverzie furfuralu v porovnani s literaturou Studujicou ZnAl materialy (40 %). Je toto
porovnanie za rovnakych podmienok reakcie, napr. teplota, ¢as a hlavne molarny pomer
furfuralu a katalyzatoru? Inymi slovami, bola by hodnota TOF (reakéného obratu; mol
zreagovaného furfuralu na mol aktivnych centier (napr. kyslych alebo kyslych + bazickych
centier) za jednotku ¢asu) vo Vasom pripade stale vy$sia ako spomenuta literatura?

18) V préaci nie je uvedena hmotnostna bilancia reakcie. Viete odhadnut jej hodnotu? Klesa pocas
reakcie? Inymi slovami, vznikaju pocas reakcie produkty, ktoré bud v chromatograme nevidite
alebo neviete &o su? Napriklad dehydrataéné produkty? Alebo dostanete na konci pocet
mélov produktov a nezreagovaného furfuralu, ktoré zodpovedaju stechiometrii reakcie?

19) Aj ked to nie je zadané, vedeli by ste navrhnit o by mohlo byt obsahom prace v buducnosti,
ktora by nadviazala na Vasu suéasnu pracu?

Na zaklade splneného zadania, rozsahu a kvality textu tuto pracu doporuéujem k obhajobe
a hodnotim znamkou
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