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Komentare k diplomové praci:

Studentka Lucie Ovsikova sepsala diplomovou praci zabyvajici se syntézou
bis(benzimidazoliovych) soli symetricky substituovanych adamantylovym zbytkem
pfipojenym k heterocyklickému atomu dusiku methylenovym mistkem a studiem jejich
inkluznich komplext s B-CD a CB[7].

Cel¢ dilo je klasicky roz€lenéno do tfi hlavnich oddili, a to na Teoretickou Ccast,
Experimentalni ¢ast a na oddil nazvany Vysledky a diskuze.

V teoretické cCasti, kterd je zpracovana na 12 stranach a zahrnuje 16 relevantnich
primarnich zdroji (v seznamu pouzité literatury uvadi 17, nicméné v textu se odkaz na lit. 17
nevyskytuje), nejprve velmi povrchné (na 2,5 strandch) uvadi syntézu bibenzimidazola
ajejich soli. Ve zbylé a soucasné zdafilejsi Casti sméfuje svoji pozornost na deskripci
makrocyklickych sloucenin, konkrétné¢ ctyt CB a tii CD a jejich komplexti s derivaty
imidazolu.
vypadé velmi hezky a uhlazené. V této Casti po deskripci pfistrojového vybaveni a podminek
méfeni, jsou zahrnuty c¢asto az mnoho detailni popisy zplusoby piipravy vsech
syntetizovanych latek. Laboratorni postupy vedouci k titulnim slou¢enindm jsou relativné
srozumitelné presentovany, ovsem je mi zdhadou podle jakého klice studentka selektuje jaka
experimentalni data zde uvadét, ¢i je pouze komentovat v diskusi. Jak je v dilech tohoto typu
obvyklé, mély by byt vysledky a pribéhy jednotlivych experimentii nasledné logicky
a prehledné diskutovany. AvSak komentafe k samotné syntéze vedouci k pozadovanym
latkhm ve mé budi pouze dojem zestru¢néného textu popisujici v predchozi kapitole
laboratorni postupy. V této €asti ocefiuji zejména obrazky ESI-MS spekter, které doprovazi
zdafilé komentate a v jednom ptipad¢ i grafické zndzornéni navrzené fragmentace sloueniny
6 (str. 40, Schéma 10). Nasledna diskuse pfipravenych supramolekularnich komplext je pro
mne, po dostudovani tématiky tykajici se izotermalni titraéni kalorimetrie, dostatené
srozumitelna. Nicméné si myslim, ze by bylo pro ¢tenafe, ktery se touto problematikou
nezabyva, vhodné, zaclenit do reSerSni ¢asti kapitolu pojednavajici o principech této metody.

Uroven diplomové prace vyrazné snizuje obrovské mnozstvi vice i méné zavaznych
pochybeni vyskytujicich se v priibéhu celého obsahu. JelikoZ neni v mych silach vSechny
detailné popisovat, uvedu pouze nékolik.

Na str. 11 v komentati ke Schématu 1 chybné oznacuje reakci 3,3'-diaminobenzidinu
s kyselinou mravenci jako alkylaci. Obdobné¢ je tomu i na str. 23.

Na str.11 ve Schématu2 je misto kyseliny isoftalové uveden vzorec 1,1'-(1,3-
fenylen)diethenolu.

Na str. 14 uvadi, e vodné roztoky CB je mozné piipravit o koncentraci 2-3 x 10 mol/l,
a ze rozpustnost -CD je srovnatelnd, nacez vzapéti uvadi molaritu jejich vodnych roztokt
tadove 10* vyssi.

Na str. 15 se zminuje o izolaci CB v zavislosti na typu aplikovaného hosta schopného
selektivni komplexace s danym typem makrocyklu. Pfi snaze ptibliZit pouZzivané molekuly
vystupujici vroli hosta uvadi ,Konkrétn¢ se jedna o alkyl-methylimidazol a aryl-
methylimidazol.*

Na str. 151 16 kde se zabyva tvorbou komplexii CB a riznych sloucenin vyskytujicich se
V praci pouze pod obecnym nazvem, ktery pokud chce studentka piiblizit, tak vysledek je
znané pro mne nepochopitelny (napf. ,,bisimidazoliovd sil vdzana na oktylovy fetézec*).
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Daleko vhodnéjsi by bylo uvést strukturni vzorce a v textu se na né¢ pouze vhodnym
zpusobem odkazat.

Studentka ¢asto pouziva nevhodné formulace jako jsou napt. primarni hydroxyly (str. 19),
etherické kysliky (str. 19).

Na str. 18 Obr. 4 jsou chybné uvedeny strukturni vzorce ABZ a CBZ. Slouceniny jsou
derivaty kys. karbamové (NH,COOH), resp. jejich estery (Casto oznaCované obecnym
pojmem urethany) a tudiz v nakreslenych strukturach chybi karbonylovy kyslik a navic
U ABZ ma byt atom vodiku vazany na druhém heterocyklickém atomu dusiku.

Na str. 28 se v popisu lab. experimentu dopoustite nevhodnych formulaci, jako je ,,reakéni
smes se zbarvila do bila“ nebo ,,filtrat byl promyt 3 x DEE®“. Déle pak si myslim, ze neni
vhodné uvadét navazky reaktantli nebo pouzitych cinidel s pfesnosti na 4 desetinnd mista
auz vibec ne objemy tekutin s pfesnosti na 2 desetinnd mista (bylo pfidano 99,3 ml DEE
nebo 50,12 ml vody, ...).

Na str. 29 je u znazornéné slouceniny Spatné uvedena Mr (spravné 276,1572).

Na str. 30 (v dolni poloving) je Spatny ndzev uvedené struktury. Dle struktury se jedna
pouze 0 N-(1-adamantylmethyl)-3,3'-bibenzimidazol. U téze latky je Spatné uveden jeji
sumarni vzorec (spravne CysHsNy) 1 Mr (spravné 382,5007).

Na str.31 je u znazornéné slouceniny Spatné uveden sumdrni vzorec (spravné
CosHas12Ny).

Na str. 32 je Spatny nazev uvedené struktury. U téze latky je Spatné uveden jeji sumarni
vzorec (spravné CaoHsgloNyg) 1 Mr (spravng 870,7298).

Na str. 37 Obr. 9 je uvedeno ESI-MS spektrum slouceniny 2 a nikoli slouceniny 1.

Na str. 41 véta ,,Reakci slouCeniny 6 s methyljodidem pfi teploté¢ 30—40 °C pod argonovou
atmosférou (Schéma 11).* nema sloveso.

Na str. 43 postradam vyznam Tab. 3, ktera je udajné uvedena z divodu hledani vhodného
rozpoustédla pro rekrystalizaci slou€eniny 7, o niZ neni v praci Zadné zminky. Z tabulky neni
patrné jaké mnozstvi latky 7 a Vvjakém objemu rozpoustédla byly testy rozpustnosti
provedeny a ani z tabulky nevyvozuje zadné zavéry.

Na str.44 ve Schématul2 i na str.32 neni mozné uvadét strukturni vzorec
diisopropylového derivatu bisimidazoliové soli 8, ktery neni podloZeny Zadnymi dikazy
béZné pouzivanych metod strukturni analyzy.

Prakticky ve vSech schématech (mimo Schémata 1 a 7) studentka stfida bezpatkové pismo
s patkovym. Tento neSvar se vyskytuje i Vv nékolika obrazcich (Obr. 3,4). V n&kolika
pripadech strukturnich vzorct také ledabyle deformuje vazebné uhly (Schéma 2, 6, 8;
Obr. 4).

Dale by méla studentka béhem psani vénovat vice pozornosti pii tvorbé nazvi
jednotlivych sloucenin. Tim mam na mysli, ze prefixy ,,H“ resp. ,,N“ se v nazvech pisi
kurzivou (v celé praci jsem to spravné nevidél ani jednou). Déle také je v nazvoslovi zazité,
ze se mezi lokanty a textem piSi pomlCky. Napf. na str. 15 je uveden ndzev
,,2,6-bis(4,5dihydro-1H-imidazol-2yl)naftalen®, ve kterém se vyskytuji téi chyby. Spravné by
m¢él byt 2,6-bis(4,5-dihydro-1H-imidazol-2-yl)naftalen. Naproti tomu se posledni substituent
od nazvu zakladni slouc¢eniny poml¢kou neoddéluje (napf. na str. 21 ,,2-amino-5,6-dimethyl-
benzimidazolem*). Déle pak na str. 16 se domnivam, Ze je v textu uvedeny pouze ¢ast ndzvu
slouceniny, a to z toho divodu, ze Zadny ndzev slou¢eniny nemuize koncit koncovkou ,,-yl*
(,,4,5-dihydro-1H-imidazol-2-yl*).
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Celkové bych diplomovou praci zhodnotil jako primérné dilo. Myslim si, ze vysledky

Lucie Ovsikové jsou piinosem k dlouhodobé studované problematice odborné skupiny
Dr. Vichy, ale jejich presentace utrpéla na kvalité z divodu nepfili§ v€asného zapoceti jejich
sumarizace.

Otazky oponenta diplomové prace:

1.

Na str. 16 v Tab. 1 komentujete nékolik ptikladi supramolekularnich komplextt CB[7] se
sedmi riznymi ligandy. Jak vysvétlite vyrazny rozdil v konstantach stability host-
hostitelskych komplexti, kde jako hosté vystupuji IAD* a BIAD?, popi. mezi BIP*
a BIAD*"?

Na str. 18 diskutujete zmény pK, Vv zavislosti na komplexaci CB[7] s péti
benzimidazolovymi derivaty uvedenymi na Obr.4 a to jak Vvjejich neutralni, tak
i v protonované form¢. Mohla by jste nam prosim vysvétlit jakym zpisobem je
v komplexech CB-benzimidazoly host poutan (a to jak neutralni, tak i nabity), ¢im je
zpisobena zména pK; a na cem zavisi stabilita dané¢ho komplexu?

Na str. 27 uvadite vypis z 'H a B3C NMR spekter. Ve vypisu B3C NMR spektra mate jeden
signdl o hodnoté 163,9 ppm navic a ten jste ptisoudila, ze pochazi z residualni
kys. mravenci, kterou jste pouzivala pro syntézu 3,3'-bibenzimidazolu. OvSem ve vypisu
'H NMR spektra se zadny signal z této kyseliny neprojevil. Jak je to mozné? Myslim, Ze
je soucasn¢ chybné pfifazeni jednotlivych hodnot signdli k danym typim uhlika
vyskytujicich se v molekule. Mohla by jste nam prosim *C NMR spektrum ukézat a Fici
jak jste jednotlivé signaly ptitadila?

Jak je mozné, Ze slouCenina se sumarnim vzorcem CgzsHgsoNg ma ve vypisu Bc NMR
spektra pouhou tietinu signald a celkovy integralni poget *H je 32?

Na str. 41 v komentéfi k reakci sméfované k vytvotreni bis(benzimidazoliové) soli 7 ze
vafenim slouceniny 6 V nadbytku Mel presentujete, Ze jste ziskali n&jaky produkt, ktery
pti naméfeni ESI-MS spektra vykazoval signdl o hodnoté m/z 575,4 z ¢ehoz jste usoudila,
Ze by se mohlo jednat o jednou nabity trimethylovany nezadouci produkt, jehoz struktura
je uvedena na Obr. 11. OvSem na Obr. 11 mate dvakrat nabitou slou¢eninu. Mohla by jste
nam tyto skutecnosti bliZze objasnit?

Na str. 41 uvadite, Ze jste m¢li problémy s ptfipravou slouceniny 7. V ptipadech, kdy jste
vychozi latku 6 vafili s Mel, pravdépodobné dochdzelo k zavedeni vice jak dvou
methylovych skupin do molekuly substratu. Casteéné feSeni jste nasli snizenim reakéni
teploty a mnoZstvi Mel. Vytézek z této uspésné reakce Cinil 54 %. Neni mi zcela jasné,
z jakého divodu jste pouzili pouze 1,20 ekvivalentu Mel vicéi vychozi latce 6, kdyz
stechiometricky je pro 100% konverzi nutny minimaln€ dvou molarni nadbytek Mel.
Mohla by jste nam prosim sd¢lit, jaké skutecnosti vas k tomu vedly?

Na str. 42 v komentafi ke ctyfem signalim ziskanych ESI-MS analyzou jsou dva z nich
ch%/bné presentovéany a to dvakrat nabity ion o m/z 280 nebude, jak uvadite, [M+H*]**, ale
M. Déle uvadite, ze signal o hodnoté m/z 383 je [M-AdCH], coz hned na prvni pohled
neni spravng, protoze v hmotnostnim spektru neni mozné vidét elektroneutralni molekuly.
Mohla by jste prosim tuto hrubou chybu opravit i v€etné tstniho komentéie?

Ve Zliné dne 3. 6. 2014

podpis oponenta diplomové prace
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