Oponentsky posudek na diplomovou prici Zuzany Jandurové

Cilem predlozené diplomové prace byla syntéza tii tetrafosforovych makrocyklickych ligandi a
studium vlastnosti jejich komplexi s lanthanoidy. Téma je souasti dlouhodobého vyzkumu potencialnich
kontrastnich latek pro tomografii magnetické rezonance na $kolitelském pracovisti diplomantky a
s ohledem k tomuto moZznému vyuziti bylo pFistupovano i ke slouéeninam pfipravenym v této praci.
Zvolenymi metodami studia byly potenciometrické titrace, rentgenostrukturni analyza, elektronova
paramagneticka rezonance a nukledrni magnetick4 rezonance. Po predteni celé prace véetné zavérecného
podekovani je zcela ziejmé, Ze se jednd o praci tymovou. Diplomantka pracovala predevsim na syntéze a
velké casti NMR studie, coZ mi potvrdil i jeji $kolitel. Obecné povazuji za nespravné, aby bylo
v diplomové praci prezentovano vétSi mnozstvi vysledku, které nepochazeji od autora prace, byt’ tyto
vysledky jisté slouzi k utvofeni ucelen&j$iho pohledu na studovany objekt. Diplomova prace ma jednoho
autora a neméla by, podle mého nazoru, byt sebranym spisem vysledkd vice badateli a pracovist. Uvitala
bych tedy cile price formulované mnohem konkrétnéji a predeviim realn& vzhledem k casovym
moznostem studenta na magisterském stupni. Tuto moji zdsadni vyhradu k predlozené praci vsak pFi¢itam
na vrub — vazeny Skolitel promine — vyhradné $koliteli. Podil diplomantky na prezentované praci povazuji
za zcela dostateCny a ve svém dal$im komentafi se tedy zamé¥im piedevsim na jeji vysledky.

Teoreticky Gvod price je, podle mého nézoru, ptili§ obsahly. Nepatfi¢na je napt. kapitola o
principech nuklearni magnetické rezonance nebo kapitoly popisujici na mnoha strankach metody, jejichz
vysledky dodali do préce jini autofi. V popsanych syntetickych postupech postraddam molarni mnozstvi
reaktantd. Charakterizace pripravenych latek je netipln, zapis NMR spekter je nepfesny, u tiech ze &tyf
pfipravenych sloucenin nejsou uvedena *C NMR data, ktera povazuji za velmi dilezit4, zcela chybi IC
spektra a hmotnostni spektra.

V piipadé popisu teplotni zavislosti *'P NMR spekter komplexi povazuji zvolenou formu vynosu
pozorovanych chemickych posunii do grafu za nepresnou. Z grafii Ize usoudit, e nékteré signaly méni
v zavislosti na teploté sviij posun, zatimco jiné jakoby pii ur¢ité teplot€ zmizely, k éemuZ pochopitelné pii
koalescenci signalii nedochézi. V této kapitole jsou porovnavany koalescenéni teploty pro vybrané
komplexy, ale pfitom je zde uveden pouze jeden konkrétni udaj. Je zifejmé a pochopitelné, ze u takto
komplikovanych systémi je obtizné teplotni zavislost vyhodnotit pfesnym matematickym zplisobem, a
proto bych byla pfi porovnavéni jednotlivych komplex@i opatrnéjsi. Volila bych napf. pfimou prezentaci
teplotné zavislych *'P NMR spekter.

V piipadé rozboru *'P EXSY spekter bych rada vidéla obrazky pro viechny mérené komplexy a
ne pouze jeden ilustraéni. U vypotitanych rychlostnich konstant postradam jakykoli komentaf nebo

alesponi srovnani s literaturou.



Ke kapitolam tykajicim se lanthanoidy indukovanych posunt a relaxometrickych studii nemam
zadné vetsi vyhrady. Vzhledem k tomu, Ze se jednd o prvni pokusy detailniho popisu lanthanoidovych
komplext makrocyklickych ligandli bez piimo vézané molekuly vody, neni pro mé velkym piekvapenim,
ze zvoleny model pro matematické vyhodnoceni neposkytl rozumné vysledky. Tento fakt v8ak rozhodng
necitim jako selhani diplomantky. Ocekévala bych viak alespoil minimélni statistické zpracovani nebo
vyjadreni o reprodukovatelnosti vysledki.

Formalni stranka prace je na dobré tirovni, nékteré konkrétni nedostatky jsem vyznaéila piimo do
textu. Vzhledem k jejich zanedbatelnému vyznamu a malému mnoZstvi nepovazuji za dilezité je zde
Jjmenovat. Zminim pouze snad ponékud nepiehledny obsah prace, ktery je na nékolika pilstrankéach, takze
Ctenaf je znovu a znovu prekvapen, ze obsah stale nekonéi. Zasadn&jsi pripominku mam k formé citaci
pouzité literatury, kde je uveden pouze prvni autor. U obrazki 15 a 16 postraddm citaci na zdroj,
vzhledem k tomu, Ze jsem se s nimi setkala jiz v praci jiného autora.

V ramci obhajoby predlozené prace prosim diplomantku o vyjadieni k nasledujicim otdzkdm:

1. ProC neni charakterizace pfipravenych ligandi uplnéjsi ? Vyskytly se n&jaké problémy napf. pii
méfeni C NMR spekter nebo hmotnostnich spekter ?

2. Pfi popisu struktury komplexd vroztoku uvadite moznou tvorbu vodikovych vazeb mezi
fosforovymi rameny komplexi s ligandem obsahujicim hydroxymethylové skupiny jako
vysvétleni silné preference pro vznik symetrického izomeru. Pokusila jste se tedy n&jakym
vhodnym zpiisobem dokazat pritomnost vodikové vazby v téchto komplexech ?

3. Pro€ jste vybrala pro studium komplexii v roztoku a termodynamické studie pravé europité a

ytterbité komplexy ?

Pres zde uvedené vyhrady si myslim, ze pfedlozena diplomové prace spliluje viechny pozadavky na ni

kladené, a proto ji doporucuji k dal$imu fizeni.

V Praze, dne 21.5. 2006. RNDr. Iva Tislerova, Ph.D.



