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Véc: Posudek oponenta diplomové préce.

Nazev prace: Dusi¢nany bis(1-amidino-2-alkylisomoc¢ovina) a bis(1-alkylbiguanidin)
méd’naté

Autor prace: Bc. Ondiej Némec
Vedouci préace: Ing. Zdenék Jalovy, Ph.D.
Formulace a splnéni cili, iplnost vypracovani

Naplni a cilem prace Ondieje Némce byla syntéza a charakterizace dusi¢nant bis(1-amidino-
2-alkylisomoc¢ovina) a bis(1-alkylbiguanidin) médnatych. Tyto latky jsou ve spolupraci
Ustavu energetickych materidla, Vyzkumného ustavu primyslové chemie a firmou Indet
Safety Systems dlouhodobé zkoumany jako netoxické komponenty pyrotechnickych sloZi pro
plynové generatory (airbagy, piitahovace past). Cile zadani prace byly autorem splnény,
rozsah prace odpovida pozadavkim kladenym na diplomovou préci.

Z. Zvoleny zpisob FeSeni, jeho originalita a provedeni

Autor k charakterizaci dusi¢nant bis(1-amidino-2-alkylisomocovina) a bis(1-alkylbiguanidin)
m&d’natych vyuZil analytické metody dostupné nejen na Ustavu energetickych materiald, ale i
na dal8ich pracovistich FChT. K prokézani struktury latek byly zvoleny vhodné dostupné
analytické metody. Autor se pii feSeni prace pokusil i o vypracovani metody ke stanoveni
Cistoty produkth pomoci kapalinové a tenkovrstvé chromatografie. V této snaze bohuzel nebyl
Uspesny, nicméné z prace je patrné velké usili, které autor vynaloZil tomuto cili. Postup a
zpusob feseni, kterym se o vypracovani metodiky snazil, je spravny.

3. ObtiZznost a spravnost FeSeni, dosazené vysledky

Jednim z hlavnich cild zadani prace bylo ovéfeni mozZnosti analyzy a charakterizace noveé
syntetizovanych latek. Autorovi se podafilo shromazdit zna¢né mnoZstvi analytickych dat
zkoumanych latek. Ziskané vysledky, spektra a termogramy jsou soucasti prace. Bohuzel
v pfipadé infraCervenych spekter autor Zadné z nich neinterpretuje a uvadi je ve formé, jak
byly naméfeny. Pfitom jejich interpretace by napomohla potvrdit ¢i vyvratit ofekdvanou
strukturu syntetizovanych latek, navic charakter latek neni pro interpretaci zvlast’ obtizny.
Takto se jedna jen o surové zaznamy, které ¢lovéku nezvyklému spektra interpretovat, nic
nefeknou.

Za zasadni omyl povaZuji prokdzani tvorby dusi¢nant ptislusnych amind metodou DTA (viz
termogram na obr. 36). Tento termogram nevypovida nic o charakteru vedlej$tho produktu,
kterym v tomto pfipadé ma byt dusiénan methylaminu. V dal$im textu neni uvedena Zadna
dal$i analytickd metoda, kterd by byla k identifikaci vedlej$ich produkti pouZita a pfesto autor
v diskusi a zaveéru prace uvadi, Zze soli odpovidajicich amint byly na zdkladé provedenych
analyz navrZeny jako vedlej$i produkty reakce.

Ustav energetickych material(, TP Doubravice 41,532 10 Pardubice, telefon 466 038 023, fax 466 038 024,
e-mail iem.feht@upce.cz, bankovni spojeni KB Pardubice 37030561/0100, ICO 00216275, DIC CZ00216275



Univerzita

Pardubice

Fakulta
chemicko-technologicka

Za zésadni chybu povazuji spalnd a sluovaci tepla, uvedena v tabulce 19. Napt. u dusi¢nanu
bis(dikyandiamid) mé&dnatého jsou spalna tepla, stanovena autorem a pracovniky firmy
Explosia prakticky stejné a pfitom dopoctena sludovaci tepla jsou znacné rozdilnd. U dalSich
komplexii se autorovi hodnoty a vysledky z Explosie vyrazné 1ii (napf. u dusi¢nanu bis(1-
amidino-2-methylisomo&ovina) méd'natého je autorova hodnota 8,5 kJ/g zatimco hodnota
z Explosie je 16,5 kJ/g; pfi¢emz dopoctene hodnoty tepel slu¢ovacich jsou prakticky shodne).
V préaci navic chybi naméfena data ze spalného kalorimetru a vzorovy vypocet, bez nichz
nelze zjistit, kde autor udélal chybu a které hodnoty vyslednych tepel jsou spravné a ktere
nikoliv.

Nejvyznamngjsim vysledkem snaZeni autora bylo ziskani molekularnich struktur dvou
komplexii — dusi¢nanu bis(1-methylbiguanidin) médnatého a dusi¢nanu  bis(1-
butylbiguanidin) méd'natého metodou rentgenové strukturni analyzy. Je tfeba ocenit Uspéiné
zavreni snahy o vypéstovani vhodnych krystalii obou latek, které jsou pro RTG analyzu
nezbytné. Vzhledem k charakteru latek se jedné o Cinnost velmi obtiZznou a ¢asove naronou;
péstovani krystalil tohoto druhu latek na UEnM navic dlouhou dobu nevedlo k pozadovanému
cili. Za nedostatek povazuji neuvedeni presné metodiky pripravy monokrystalu. Autor jen
uvadi rozpoustédlo a srazedlo, konkrétni podminky vSak neuvadi (teplotni rezim, koncentrace
roztoku, mnozstvi srazedla, podminky sraZeni atd.). Pfitom uvedeni piesnych podminek je pro
ptipadnou reprodukci naprosto kli€ové, péstovani krystali je doslova alchymii, kdy i malé
odchylky od ovéfeného postupu nemusi vést k uspésnému cili. Pfitom se jednd o vyznamny
vysledek, kterym by se autor mél pochlubit.

V syntézni ¢asti mam zasadni vyhradu k neuvedeni mnozstvi rozpoustédla, vnémz byla
reakce dikyandiamidu s dusi¢nanem médnatym provadéna. Tato informace chybi u vSech
syntetizovanych komplext (kapitola 3.2.1 az 3.2.7). Ptitom v daldi &asti (konkrétné kapitole
3.5) autor zkouma vliv mnozstvi rozpoustédla na vytéZek reakce u dusi¢nanu bis(1-
butylbiguanidin) méd’natého a dochazi k zavéru, zZe mnoZstvi rozpoustédla na vytézek reakce
mé pomérné nezanedbatelny vliv (rozdily cca. 10%).

4. Formalni a jazykova aroven prace

Ve formalni strénce prace shledavam pomérné znaény nedostatek v zahrnovani jednotlivych
informaci do piisludnych &asti prace. Autor v diskusni ¢asti u jednotlivych analytickych
metod uvadi experimentélni podminky méfeni a zplisob vyhodnoceni. Tyto informace patii do
experimentalni ¢asti, v diskusi by mely byt jen diskutovéna zjisténi a vysledky, k nimZ autor
dospél. Dale dochézi k prekryvu a rozsekavani informaci v nékterych kapitolach, informace je
v jedné kapitole nakousnuta, v dal3i doplnéna a v jiné dokoncena. To ¢ini obtiZe pfi sledovani
autorovy myslenky, kdy Ctenaf musi v préci stale listovat mezi jednotlivymi kapitolami. Prace
rovnéz obsahuje n&kolik chyb ve vzorcich (p&tivazny dusik na obr. 26, 29), oxida¢nich
stavech aniontil (na str. 18 u t¥{ aniontl z deseti), pouzivani desetinné teCky namisto ¢arky
(tabulka 16, 17), nesjednoceny styl citaci literatury nebo lajdacké oznacovani sulfoxidu
namisto spravného nazvu dimethylsulfoxid.

Jazykové troved diplomové prace je dobra, formulace vét srozumitelna. Pieklepy se v praci
prakticky viibec nevyskytuji.
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5. Dotazy, pfipominky, namitky

1) Jak je to ve skuteénosti se spalnymi a slu¢ovacimi teply komplexti (viz. tabulka 19),
jak jste obe tepla pocital?

2) Jaka analyticki metoda by byla vhodna ke kvalitativnimu a kvantitativnimu
stanoveni dusi¢nant alifatickych amin®, které vznikaji jako vedlejsi produkty
dusi¢nand bis(1-alkylbiguanidin) méd’'natych.

6. Celkové zhodnoceni

I pfes uvedené chyby a nedostatky autor plné splnil zadani. Na zakladé vySe uvedeno praci
doporucuji k obhajobé a hodnotim ji zndamkou velmi dobfre.

bolord 1y’

V Pardubicich dne 20. kvétna 2010. Ing. Robert Matyas, Ph.D.
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