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Vybrané boron ketimindity s tetrafenylethylenovym metivem
Autor: Be. Hana Frgalova

Diplomové price Be. Hany Frgalové je zaméfena na syntézu a studium luminiscen&nich vlastnosti oxazaborinii
obsahujicich tetrafenylethylenovy fragment, ktery je kli¢ovy pro nekonvenni luminofory vykazujici AIE efekt.
Téma je konzistentni s problematikou studovanou ve skupiné doc. Siminka, vychazi z vysledki pfedchoziho

vyzkumu a piina$f nové poznatky. Celkovy rozsah prace je 109 stran, z ¢ehoZ 14 stran tvoii pfilohy. Diplomova
prace obsahuje viechny naleZitosti.

V uvodu autorka nastifiuje rozdéleni modernich luminoford v souvislosti s ACQ (agregaci zpusobené zhdseni)
a AIE (agregaci indukovana emise) efekty.

Zagatek reSerSni Casti je vénovan obecné teorii tykajici se luminiscence. Déle se autorka zabyva pfedevsim AIE
efektem, vysvétluje jeho podstatu, uvadi nékolik piikladii AIE luminofort a jejich aplikaci. Posledni ¢ast je
zaméfena na sloudeniny, které jsou vhodné pro pFipravu AlEgent — bérové heterocykly a tetrafenylethylen,
resp. latky pfipravené jejich spojenim. Teoretickd ¢ast je zpracovéna v souladu se zaddnim, obsahuje podstatné
informace tykajici se dané tématiky a je logicky uspofédddna. Bohuzel, velké mnoZstvi chyb v textu plsobi
rusivym dojmem, znaéné zt&Zuje orientaci &tendfe v textu a sniZuje jeho piehlednost. Uprava neni konzistentni.

V experimentalni &asti aspirantka nejprve popisuje technické parametry, daldi st je pak v€novéna vlastnim
syntetickym postupiim. Claisenovou kondenzaci byly ziskdny tfi diketony, které byly podrobeny reakei
s pfipravenym 4-aminotetrafenylethylenem za vzniku enaminonii. Navic byly syntetizovany dalsi tii enaminony
z komeréné dostupnych diketont. Na zdvér byl do molekuly enaminonti zaveden fragment BF2. Celkem bylo
pfipraveno $est oxazaborind. Z jednoho diketonu byl také pfipraven dioxaborin. Slou€eniny byly
charakterizovany fyzikalng-chemickymi metodami (b. t., 'H a 1°C, !B, 'F NMR a HRMS (MALDI)).

V kapitole Vysledky a diskuze je zhodnocena syntéza viech slou¢enin. V nékterych piipadech bylo nutné reakce
optimalizovat a to se autorce po fadé neasp&snych pokusti podafilo. Dalsi ¢dst je vénovina charakterizaci
pfipravenych oxazaborind pomoci rentgenové difrakce, elektronové spektroskopie, NMR spektroskopie a byly
provéfeny i elektrochemické viastnosti jednotlivych slouenin. AIE Efekt a luminiscence v pevné fazi byla
studovana jen kvalitativné z divodu poruchy pfistroje. VSechny studované slouCeniny vyjma jedné jsou velice

nad&jnymi AIEgeny, proto vé&fim, Ze bude v budoucnu provedeno kvantitativni vyhodnoceni AIE.

V zévéru je struéné shrnut obsah diplomové préce. V souladu s cilem préce bylo pfipraveno Sest oxazaborind
(boron ketiminatd), z nichZ pét vykazovalo AIE efekt a jeden dioxaborin, ktery byl naopak ACQforem.

Price je z hlediska obsahového velmi zajimavé a p¥ipravené slouceniny jsou slibnymi luminofory vykazujici
AIE. BohuZe! autorka pravdépodobn& neprovedla zavéreénou korekei textu. V celé kvalifika¢ni préci je velké
mnoZstvi méné i vice zavaznych chyb a nepfesnosti:

1) Faktické chyby:
Na str. 41 je p&tivazny uhlik: sloudenina 40 obsahuje allylskupinu, sprévné tedy —CHa-CH=CHb>, nikoliv
,—CH>=CH,*; Slou¢enina 49 ma obsahovat substituent dimethylamino, nikoliv =N(CHs)..

Ve vypisu 'H NMR spektra sloudeniny XIIf (u vzorce nespravné oznaeno VIIf) neni uveden pocet vodikii:
8 = 7,94 ppm (str. 58). Ve vypisu 'H NMR spektra oxazaborinu XIIIb (u vzorce nespravn€ oznaceno VIIIb) je
jeden vodik navic.

Sloucenina &. 11 (str. 31) rozhodné neni ,,boron avobenzon®, jak je uvedeno na str. 34. Na str. 44 je uveden
produkt 62, to viak neni o-karboran, jak je uvedeno v textu.




Cislovani sloudenin v experimentalni &4sti a kapitole vysledky a diskuze je chaotické. Pro ilustraci uvadim tyto
priklady: Kapitola 2.2. ,,Pfiprava diketonti (VIIa—Vlic)“ obsahuje pfipravu diketoné Xa—Xc, v kapitole 2.3.6. je
pfiprava enaminonu XIIf, ale struktura je ocislovana VIIf. Slou¢enina XI byla vynechéna.

Pfi nitraci TFE bylo dle postupu pouZito téméF 2,5 ekv. dymavé kyseliny dusiéné, uvedeny 2 ekv. (str. 48
a str. 66).

V kapitole Vysledky a diskuze je opét fada chyb: Na str. 67 je uvedeno ,,Diketon XIla popsany literaturou [89]
byla piipraven cyklizaéni reakci 4-(diethylamino)-2-hydroxybenzaldehydu (VII), 4-hydroxy-2H-pyran-2-onu
(IX).” Sloucenina XIIa je ale enaminon, 4-hydroxy-2H-pyran-2-on (IX) ma byt 4-hydroxy-6-methyl-2 H-pyran-
2-on a ve schématu je opét nespravna struktura vysledného produktu. Na str. 67 je uvedeno, Ze vedlej$im
produktem p¥i Claisenové kondenzaci byla 4-(9H-karbazol-9-yl) karboxylova kyselina. Neméla by to byt 4-(9H-
karbazol-9-yl)benzoova kyselina? Na str. 68 je uveden diketon XIIlc, ale sloudenina XIIIc je oxazaborin.

Na str. 51 je chybné uvedena struktura produktu Xa (obsahuje navic methylskupinu) a ndzev tohoto produktu
(-4-hydroxy- je chybné). V postupu je $patné pojmenovan vychozi pyran. Spravné je 4-hydroxy-6-methyl-2H-
pyran-2-on, nikoli ,,4-hydroxy-2H-pyran-2-on*

V kapitole 2.3. je uveden obecny postup pfipravy enaminond. Bylo by vhodné uvést ekvivalenty vychoziho
diketonu Xa, resp, Xbp-f. Zavadgjici je mnoZstvi pouZitého rozpoustédla: ,,DMF (3 ml/0,5 mmol)“,
pravdépodobné mélo byt uvedeno 3 mi/ 0,5 mmol diketonu. MnoZstvi toluenu je uvedeno ,,1 mmol/15 ml*,
opét pfedpokladam, Ze autorka méla na mysli 15 ml/ 1 mmol diketonu. Pro pfesnost bych u obecného vzorce
enaminonti XIla—f navrhovala uvést polohu navazaného TFE, tedy 4-TFE. Analogicky se tyto nepfesnosti
vyskytuji i v kapitole 2.4, ve které navic chybi v obecném schématu (str. 59) poznidmka k vyjimce tykajici se
ptipravy slou¢eniny XIIIf (misto DCM byl pouZit toluen a teplota byla zvySena na 80 °C).

V kapitole 2.4.7. (str. 64) ma byt uvedena piiprava dioxaborinu XIV. Chybi zde schéma reakce diketonu Xa
s BF3-E0O. postup a struktura produktu XIV je Spatné (obsahuje navic methylskupinu). Predpokladam, Ze
reakce byla provedena stejnym zpilisobem jako v piipadé oxazaborini XIIla-g, aviak bylo by vhodné uvést
alespoii odkaz na tento postup. Navic ve vypisu '"H NMR spektra dioxaborinu XIV chybi signaly tfi vodikd.

2) Formaélni dprava textu

Rada odstavcii neni zarovnina do bloku (nejednotné) pf. str. 14, 33, 35 38, 39 V celém textu nebyly pouZity
pevné mezery, jednotky velmi ¢asto za¢inaji na novém Fadku (%, g, ml, atd. (str. 41, 50, 52 atd.)) nebo fadek
dokonce zadiné &arkou (str. 32), vinovkou (pf. str. 24) apod.

Popisky obrazkd s jejich pfislu$nymi odkazy v textu by mély byt jednotné — v n&kterych pfipadech je uvedeno
Obr. &., jindy Obrazek &. (str. 27), nékdy tuéné, v jinych piipadech nikoli (str. 16 vs. str. 20).

Autorka se n&kolikrat odkazuje na vice literarnich d&1 jdoucich po sob& v Seznamu pouZité literatury. Citace
v textu by méla byt uvedena rozmezim, je naprosto zbytetné vypisovat kazdé ¢islo odkazu zvlast, pf. ,,[15],
[16], [17], [18], [19]* (str. 21), spravng m4 byt [15-19] ,.[34L[35LI36LI371“ (str. 29), spravné ma byt [34-37]
atd.

Odkazy na ilustrace (pf. obrizky) v textu neodpovidaji skutecnosti, pf. na str. 22 je odkaz na ,.obr. 2%, ale jedna
se 0 ,,Obrazek 4“. Nékdy naprosto chybi popisek Schématu nebo Obrézku (pf. str. 22, 24, aj). Na str. 76 je

dokonce odkaz na neexistujici kapitolu 3.1.2.

Autorka sice uvedla seznam ilustraci, ale bohuzel tento neodpovida obsahu, pf. Obrazek €. 1 je na str. 16, ale
i na str. 39.

V popisku Obrazku &. 6 by mélo byt uvedeno, Ze v &asti B je zobrazen mechanismus AIE, &ast A na obrazku
ani neni oznadena.

Posledni odstavec v kapitole 1. 2. by bylo vhodngjsi zafadit do kapitoly 1. 3.
V nékterych pFipadech by bylo vhodné preloZit text z anglického jazyka do Seského, pt. na Obrazku¢. 4, 5,9 aj.




Rozmezi hodnot se piSe s dlouhou pomickou, nékdy uvedeno spravné, chybi sjednoceni, pt. str. 27, 39 atd.

V nékolika piipadech byly pouZity nepfili§ vhodné vyrazy: pt. ,roste rodina AIEgeni“ nebo ,.elektronicka
interakce® (str. 27), ,,TLC chromatografie* (str. 49)

Velké mnoZstvi zkratek neni uvedeno v seznamu pi. CIP, ISC, RIE, CTE, IQE, RISC, DCM, THF, DMSO,
NIR, LE, MFC, Me, TEBAC, TEA, Et, atd. Mnoho z nich neni vysvétleno ani v textu. Seznam zkratek neni
v abecednim poftadi.

Nepfiesnosti ve zkratkach — pro tetrafenylethylen se v celé préci pouZivaji dvé zkratky: TPE a TFE (v seznamu
zkratek je uvedena jen zkratka TFE). Pro mechanoluminiscenci je jednou pouZita zkratka MR, jindy MRL
(str. 30, 31). Zkratka MFC na str. 42 je na str. 43 uvedena jako MCF.

Kapitola Vysledky a diskuze viibec neni o¢islovana a tudiZ chybi v obsahu, navic viechny jeji podkapitoly tedy
spadaji do Experimentalni ¢4sti (viz obsah a str. 65).

3) Gramatické chyby

Nespravné sklofiovéni a asovani, slovo ve vét€ chybi nebo je naopak navic, chybi interpunkéni znaménka nebo
jsou navic, Spatny slovosled aj. Pro ilustraci uvadim nékolik pfikladii: ,N&které vyskytuji v pfirod€ at’ uz...*
(str. 14), ,.Luminiscence dgj, kdy...“ (str. 15), ,,Zde si mizeme nastinit piiklad na GFP (green fluorescent
protein) proteinu nachézejici se v meduzach...“ (str. 17) ,,U konvenénich fluorofort maji poskytuji vy33i...«
(str. 18), ,.Velikost clusteru... (str. 28), ,,...byl pomoci PL spekter bylo prokazéno...* (str. 37), ,,U II 40
dochazi...” (str. 41), ,,...TICT emisi a AIE vlastnosti obé& latky...“ (str. 42), ,,...produkt odd&leny oddéleny
promytim...“ (str. 67) atd.

Nekteré véty nedavaji smysl, pf. ,,Tento jev byl popsdn v roce 1954 bylo Férstem Kasperem, pfi zvySovani
koncentrace pyrenu v roztoku.

Preklepy, pt. ,,karbonanii® ma byt karboranii (str. 40), ,.karbazylovy substituent mé byt karbazolovy substituent
(str. 68). Na str. 26 ma byt misto zkratky RIM (omezeni intramolekuldrniho pohybu) zkratka RIR (omezeni
intramolekularni rotace).

Fenylskupina se pie dohromady, nikoli zvlast (str. 27, 27)
K oponované diplomové praci méam tyto dotazy a piipominky:

° Vytézek tetrafenylethylenu 1I neni 89 %, ale téméf 180 %. Stechiometrie reakce je 2:1. V kapitole
vysledky a diskuze je uvedeno, Ze byl produkt po reakci dostatedné &isty. Prosim vysvétlete.
Ke zchlazeni smé&si na —15 °C jste pouZila chladici sm&s led / aceton. Jak se Vam to podafilo?
Naznadte mechanismus p¥ipravy diketonu Xa.
Diketon Xb byl pfipraven Claisenovou kondenzaci s vytéZkem pouze 16 %. K esteru byla piiddna baze
a nasledné byl piikapan aceton. Vyzkousela jste také postup, kdy si nejprve pfipravite enolét acetonu
a nasledné pfikapete roztok esteru?

Téma diplomové price ma obrovsky potencial, ale bohuZel jej autorka nevyuZila. A&koli spinila viechny body
zadani, zpracovani predloZené diplomové price vyrazng sniZilo jeji celkovou kvalitu. Obsah a ziskané vysledky
v3ak hodnotim kladn€ a proto doporucuji tuto préaci k obhajob€ a hodnotim stupném
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