Posudek oponenta na diplomovou praci Pavliny Kreckové
»Palladiové katalyzatory deponované na novych silikatovych
materialech,,

Diplomovéa prace Pavliny Kieckové spadd svym zamétenim do oblasti vyvoje,
pripravy a aplikacniho testovani tzv. heterogenizovanych katalyzatori vyuzivajicich
anorganické porézni nosie. Zadani prace zahrnovalo (i) pfipravu delaminovaného
dvoudimenzionalniho zeolitu ITQ-2, (ii) dvoustupiiovou povrchovou modifikaci tohoto
zeolitu  reakci s (3-chloropropyl)triethoxysilanem a  nasledné¢ s 2-(N,N-
diethylamino)ethylaminem, (iii) naneseni palladia (z roztoku octanu palladnatého) na
povrch modifikovaného ITQ-2, (iv) aplikacni testovani katalyzatoru pii Heckové reakei
n-butyl akrylatu s brombenzenem, (v) studium mechanismu putsobeni katalyzatoru
v daném modelovém systému a (vi) charakterizaci pouzit¢ho katalyzatoru s ohledem na
moznost jeho recyklace.

Zadany komplexni tkol autorka splnila. Byl pfipraven a vramci moznosti
charakterizovan novy palladiovy katalyzator na bazi 2D zeolitu ITQ-2. Je zfejmé, ze pro
ptipadnou publikaci vysledkii by bylo tfeba nékteré charakterizace doplnit (zejména
adsorpéni isotermy dusiku pro vSechny materialy postupné rezultujici pfi vicestupniové
modifikaci ITQ-2), tak aby bylo mozné Iépe diskutovat napf. vyrazny pokles
specifického povrchu doprovazejici prechod od nemodifikovaného ITQ-2 k findlnimu
katalyzatoru. Oponent si je nicméné védom, ze absence téchto dat v pfedkladané praci
velmi pravdépodobné odrazi nedostatek méficitho Casu na aparaturdch pro méfeni
adsorpce plyni. Ptipraveny katalyzator se ukazal jako aktivni pfi vySe zminéné Heckové
reakci, pfi¢emz optimalizaci reakéniho systému se podafilo dosdhnout jak vysokého
vytézku tak potlaceni nezadouci nasledné reakce. Analyza katalyzatoru po pouziti i test
na katalytickou aktivitu filtratu prokézaly, ze v prubéhu reakce dochazi k castecnému
vymyvani palladia znosi¢e a ze sledovana Heckova reakce probiha zcasti jako
homogenné katalyzovany proces. Toto zjisténi nikterak nesnizuje piinos presentované
optimalizacni studie.

Vlastni prace je ve své textové casti piehlednd a ¢tivd s minimem pisaiskych
pieklepii a nazvoslovnych chyb (napft. str. 20 struktura na Obr. 1.10 neni derivatem
dekalinu). V této souvislosti chci zejména ocenit uvodni ¢ast, kde se autorce velmi dobie
podafilo seznamit Ctenaie s dilezitymi aspekty mikro/mesoporéznich materidlti a jejich
aplikaci v oboru heterogenizovanych katalyzatorti. Vyhrady vSak mam k nékterym
obrazktim a jejich popiskiim:

1. IR spektra na Obr. 3.7 a 3.8 (str. 42 a 43) jsou nevhodné presentovana (spektra
splyvaji dohromady) Autorkou diskutovana oblast 680 — 730 cm™ neni ve
spektrech dostate¢né Citelna.

2. Popisky pod jednotlivymi soubory konverznich kiivek jsou nepiesné (napf.
»stupen konverze v modelové Heckovée reakci®, na str. 47). Domnivam se, ze Obr.
3.10, 3.11, 3.12 a 3.13 ukazuji ,,stupeit konverze n-butyl akrylatu na n-butyl
cynnamat v zavislosti na reakénim Case* Obr. 3.14 pak ukazuje ,,stupen konverze
n-butyl akrylatu na n-butyl 3,3-difenylakrylat v zavislosti na reakénim case®.
Specifikace konvertované slozky a produktu je nezbytna ztéchto davodi: (i)
reakéni nasada nekopirovala stechiometrii reakce a (ii) studovany proces



pfedstavuje soubor naslednych reakci pfi kterych autorka analyzovala Casovy
nartst zastoupeni (Zadaného) meziproduktu a (nezddouciho) finalniho produktu.
Navrhuji, aby autorka provedla opravu popiskl ke konverznim kiivkdm na vyse
uvedenych obrazcich formou opravného listku.

Naméty do diskuse:

e Autorka kratce zminuje Ze v pripad¢ ITQ-2 byla dosazena vyrazné€ vyssi u€innost pfti
modifikaci pomoci 2-(N,N-diethylamino)ethylaminu nez v pfipad¢ sita SBA-15. Jaka
je pricina tohoto experimentalniho zjisténi?

e Pti katalytickych experimentech autorka pozorovala zhruba desetiprocentni vyluh Pd
do kapalné faze reakeni soustavy. Byla studovéna dlouhodoba stabilita katalyzatoru i
v systémech bez reakcnich slozek (t.j. katalyzator/rozpoustédlo)?

Pies vySe uvedené spiSe formdlni nedostatky prace Pavliny Kieckové jednoznacné
spliluje naroky kladené na diplomovou praci, a proto ji doporucuji k piijeti.
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