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Syntéza a charakterizace heterocyklickych slouéenin s atomem boru vychazejici
z B-enaminoamidu

Autor: Bc. Monika Petrova

Bc. Monika Petrova se ve své diplomové praci zabyva syntézou a charakterizaci bicyklickych
heterocyklickych slou¢enin obsahujicich fragmenty BPh, a BF.. Aspirantka studovala reakci
3-aminobut-2-enamidu s 4-methylbenzendiazonium-tetrafenylforatem a pfipravila tak triazaborinon a dva
izomerni  bicyklické heterocykly, oxazaborin-triazaborin (OZB-TZB) a diazaborin-oxadiazaborin
(DZB-ODZB). OZB-TZB vznikal i reakei triazaborinonu (TZB) nebo oxazaborinu (OZB) s kyselinou
difenylborinovou. Izomerni slou¢enina DZB-ODZB byla ziskana reakci kyseliny difenylborinové
s diazaborinonem (DZBon). Diplomantka optimalizovala reakéni podminky a pfipravila fadu dosud
nepopsanych bicyklickych heterocyklickych sloucenin. Zkoumala i vliv pfitomnosti baze na sloZeni
produktl. Reakci 3-aminobut-2-enamidu s diazoniovou soli dale pfipravila azokopulaéni produkt a produkt
hydrolyzy. Azokopulaéni produkt nasledné podrobila reakci s kyselinou difenylborinovou nebo s etheratem
fluoridu boritého. Téma je konzistentni s problematikou studovanou ve skupiné Ing. Markéty Svobodové,
Ph.D., navazuje na vysledky pfedchoziho vyzkumu a pfinasi nové poznatky. PredloZzena diplomova prace
obsahuje v8echny nalezitosti a je ¢lenéna standardnim zplsobem. Rozsah prace je 110 stran, z éehoz
17 stran tvofi pfilohy (+ 3 pfilozené listy).

V Uvodu jsou struéné predstaveny slouc¢eniny boru, jejich vlastnosti a vyuziti.

V Teoreticka Casti autorka popisuje reakce vedouci k Sesti¢lennym kondenzovanym heterocyklickym
slou€eninam obsahujicich fragment BRo, a to pfedevs§im tzv. BOPHY (bis(difluorbor)-1,2-bis(1H-pyrrol-
2-yl)methylen)hydrazinim). V zavéru této kapitoly jsou zmifiovany pripravy bicyklickych borovych derivata
s uspofadanim O-B—-N a N-B-N. Autorka precizné popisuje nejen jednotlivé syntézy, ale i vilastnosti
zminovanych slouc¢enin. ReSers$ni Cast je zpracovana v souladu se zadanim, obsahuje podstatné
informace tykajici se dané problematiky a je logicky uspofadana. Uprava je konzistentni.

V Experimentalni &asti jsou nejprve uvedeny technické parametry, dal$i ¢ast je pak vénovana vlastnim
syntetickym postuptm. Aspirantka optimalizovala reakéni podminky a zkoumala reakce vedouci k riznym
borovym derivatim. V této kapitole se objevuje fada nepresnosti, které budu diskutovat nize. V nékolika
pfipadech byly ziskany smési strukturné podobnych produktl, jejichz analyza byla komplikovana.
Diplomantce se vS8ak podafilo jednotlivé produkty ze smési izolovat. V ramci diplomové prace byla
pfipravena Siroka S$kala sloucenin, které byly charakterizovany dostupnymi fyzikalné-chemickymi
metodami (NMR spektroskopii, body tani a u dosud nepopsanych sloucenin i elementarni analyzou). TFi
bicyklické heterocyklické slouc¢eniny boru byly charakterizovany rentgenostrukturni analyzou. Zde mirné
postradam charakterizaci slou¢enin pomoci HRMS.

Na zacatku kapitoly Vysledky a diskuze jsou zminény vysledky predchoziho vyzkumu reaktivity
B-enaminoamidu s 4-methylbenzendiazonium-tetrafenylboratem, na néz navazuje vlastni prace. Autorka
poté diskutuje vysledky viastniho badani a znaénou ¢ast této kapitoly tvofi rozsahla diskuze tykajici se
NMR analyzy vSech pfipravenych borovych heterocyklt. Jejich struktura byla podrobné analyzovana
pomoci 'H, N, "B a '°F NMR spektroskopie a vyuzita bylai 2D NMR technika '"H-""N HMBC. Interpretace
ziskanych NMR dat méa vysokou uroveri. Aby se ¢tenar Iépe orientoval v textu, byly k praci pfilozeny ftfi
listy obsahujici tabulky s chemickymi posuny borovych heterocykll a také seznam vybranych struktur
pfipravenych slou€enin. Bohuzel, tento seznam neni Uplny a Ué&el pfiloh tak neni pfili§ spinén. Cela tato
kapitola by mohla byt dle mého nazoru Iépe usporadana (zvlast syntetickeé pristupy a NMR analyza) tak,
aby byly vysledky vyzkumu prehlednéji shrnuty. Zavér této kapitoly je pak vénovan diskuzi tykajici
se UV--vis analyzy vybranych slouéenin. Diplomantka prostudovala zavislost polohy absorp&nich maxim
téchto derivatd na polarité rozpoustédla.

V kapitole Zavér jsou stru¢né shrnuty a zhodnoceny vysledky vyzkumu. VSechny cile prace byly napinény.
Diplomantka pfipravila slou¢eniny obsahujicich fragmenty oxazaborinu, diazaborinu, triazaborinu,
oxadiazaborinu, diazaborinonu a triazaborinonu. Na atomu boru byly navazany fenyly a/nebo atomy fluoru.



Odkazy na literaturu a citace jsou zapisovany ve spravném formatu. Pfiloha, ktera je sou&asti prace
obsahuje NMR spektra pfipravenych sloucenin a tabulku s chemickymi posuny.

NiZe uvadim nékolik vybranych nepfesnosti a chyb, které se v praci vyskytuiji:

1) Autorka v praci uvadi, Ze provadéla reakce azokopulaéniho produktu 103 s etheratem fluoridu boritého
ve stechiometrickém pomeéru 1:1 a 1:2 (viz. ndzvy kapitol 2.2.19 a 2.2.20). Nicméné, dle moll etheratu
fluoridu boritého uvedenych v experimentalni ¢asti byl pouZzit pomér 1:2 a 1:4. Dle pouzitého objemu
48% roztoku byl pomér opravdu 1:1 a 1:2. Z uvedenych postupd tudiz neni jasné, v jakém poméru
latky skute¢né reagovaly.

2) Ve Schématu 43 chybi produkt 96 ziskany metodou A, vytézek 45 %; viz Tabulka 1).

3) Soucasti Pfilohy 35 je tabulka s chemickymi posuny sloucenin pfipravenych v ramci této diplomové
prace a slouéenin publikovanych v lit. [28]. Pro pfehlednost by bylo vhodné uvést oznaéeni slouéenin
pouzivané v diplomové praci (napf. ,Triazaborinon a“ je TZBon 96; ,Oxazaborin a“ je OZB 98;
,Diazaborinon a“ je DZBon 99). Také zde chybi odkaz na literaturu.

4) V nazvu prace v AJ je misto ,on"“ uvedeno ,od" (str. 2).

5) V textu Casto nejsou uvedeny cisla slou¢enin nebo odkazy na pfislusna schémata (str. 43, 44, 48 atd.)

6) Na zacatku kapitoly 3.1.1 autorka popisuje reakci 3-aminobut-2-enamidu 95 s diazoniovou soli
93 v poméru 1:1 a 1:2. Pro lepSi orientaci by bylo vhodné znazornit zmifiované reakce ve schématu
jesté pred diskuzi tykajici se NMR analyzy izolovanych produktl (str.64).

7) Formalni chyby/nepfesnosti: Citace jsou v celé praci uvadény v zavorce v hornim indexu, ale
nespravné s mezerou pred hranatou zavorkou (citace je mnohdy na prazdném radku, napf. str. 18, 35
atd.).

8) V celé praci autorka pouziva nazev ,fenylborinova kyselina®, ale spravné je ,kyselina fenylborinova®;

9) Zvlastni formulace ,zisk produktu” se objevuje v celé praci (napf. str. 34,); usmévnym dojmem pUsobi
véta ,V témze roce byl publikovan dals$i ¢lanek s obdobnou substituci.” (str. 34).

10) Gramatické chyby: mnohdy je ve vété vypustén pfisudek, napf. filtraéni kola¢ (octan sodny) promyt...*
(chybi ,byl“, str. 49 apod.)

11) Zkratky uvedené v seznamu zkratek mnohdy nejsou pouzity, napf. ,ekv.“ vs. ,ekvivalent’, ,DCM*
vs. ,dichlormethan® apod.; chybi sjednoceni.

12) V Seznamu zkratek nejsou nékteré zkratky uvedeny: napt. Ph, AP, ACN atd.

K oponované diplomové praci mam tyto dotazy:

e Upresnéte, v jakych pomérech probihaly reakce azokopulaéniho produktu 100 s etheratem fluoridu
boritého (2.2.19 a 2.2.20).

e Na str. 86 uvadite, ze vSechny derivaty podrobené UV-Vis analyze vykazuji fluorescenci v pevné
fazi. Studovala jste u téchto slouéenin luminiscenéni chovani v roztoku (napf. agregaci
indukovanou emisi)?

Diplomovou praci Bc. Moniky Petrové povazuji z hlediska obsahového za velmi zdafilé dilo, doporucuji ji
k obhajobé a hodnotim stupném
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