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OCENA MERYTORYCZNA

Projektowanie. wytwarzanie i ocena w warunkach zaréwno laboratoryjnych. jak i
rzeczywistych nowych systemow katalitycznych wpisuje si¢ w aktualne trendy badawcze wielu
renomowanych zespotow na $wiecie. Ponadto szczegdlnym wyzwaniem w odniesieniu do procesow
katalitycznych od szeregu dekad cieszy si¢ idea zagospodarowania strumieni procesow ubocznych.
Trend ten jest jednym z kierunkow rozwojowych w Grupie Azoty Zaklady Azotowe Ke¢dzierzyn
(Grupie Azoty ZAK) S.A. wchodzacej w sklad koncernu Grupa Azoty. Oprdcz wytwarzania
nawozow azotowych Spoélka specjalizuje sie w produkeji alkoholi OXO. aldehydow oraz
plastyfikatoréw i jest jedynym producentem produktow OXO w Polsce i czolowym w UE. Posiada
instalacje OXO. jedng z najbardziej zaawansowanych technologicznie w regionie. Aldehyd
izomaslowy. produkt o niskiej wartosci handlowej i o niewielkim potencjale aplikacyjnym. stanowi
w Kedzierzynie okoto 10% wytwarzanych aldehydow mastowych - gtownych potproduktow syntezy
OXO na bazie propylenu. Wykorzystanie aldehydu izomastowego do wytwarzania nowych wysoko
przetworzonych produktow jest zgodne ze strategia Grupy Azoty ZAK S.A. na najblizsza dekade i
moze doprowadzi¢ do poszerzenia jej oferty produktowej oraz usprawnienia efektywnosci
ekonomicznej wytworni OXO. Aktualnie producenci sektora chemicznego wykorzystujg go do
wytwarzania glikolu neopentylowego (2.2-dimetylo-1.3-propanodiol. NPG), ktory jest cennvm

produktem handlowym. a pozostala cze$é przerabia si¢ na alkohol izobutylowy. ktory aktualnie
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niestety nie ma zadowalajacego popytu. Produktem przejsciowym w syntezie NPG jest aldehyd
hydroksypiwalowy (AHP). na ktory aktualnie jest zapotrzebowanie albo na obrét handlowy. albo
Jjako potprodukt do dalszego przetwarzania. NPG daje szereg mozliwosci wydtuzania tancuchow
produktowych w Spotee, gdyz mozna z niego wyprodukowa¢ nowe produkty specjalistyczne typu
estrow NBP. o podwyzszonej wartosci rynkowe;j.

Tematyka pracy doktorskiej mgr inz. Edyty Monasterskiej. dotyczaca badan nad
opracowaniem w skali laboratoryjnej i wielkolaboratoryjnej nowych katalizatorow do efektywnej
syntezy aldehydu hydroksypiwalowego i estrow glikolu neopentylowego. doktadnie wpisuje sie w
wyze] zasygnalizowany obszar aktywnosci badawczej. Recenzowana praca o charakterze jawnym i
tajnym zostala wykonana w ramach programu ..Doktorat wdrozeniowy™ (MEiIN) w celu poszerzenia
oferty produktow komercyjnych w Grupie Azoty ZAK S.A. Autorka wykonata swoja prace w
Katedrze Technologii Chemicznej Organicznej i Petrochemii na Wydziale Chemicznym Politechniki
Slaskiej a jej promotorem byla prof. dr hab. inz. Anna Chrobok, znana i ceniona specjalistka w
projektowaniu innowacyjnych katalizatorow o duzej zarowno wartosei wdrozeniowej, jak i
wymaganiach srodowiskowych. Promotorem pomocniczym byla dr inz. Agnieszka Siewniak (PSI).
zas opiekunem przemystowym - dr Ewa Pankalla z Grupy Azoty ZAK S.A. Doktorantka w dorobku
ma 3 artykuly w czasopismach z listy JCR i jedno zgloszenie patentowe z zakresu doktoratu. Brata

udziat w dwoch projektach NCBiR Program Operacyjny Inteligentny Rozwoj 2014-2020.

OPINIA MERYTORYCZNA

Materia tresciowa rozprawy obejmuje 115 stron i jej zamyst kompozycyjny skiada sie
z tradycyjnego wstepu teoretycznego, omdwienia wynikow badan, czesci doswiadcezalnej i
podsumowujgeej. Calo$¢ jest dobrze oméwiona proceduralnie i zinterpretowana na gruncie doniesien
literaturowych 1 patentowych. W czesci teoretycznej pracy Autorka w sposob kompetentny dokonata
opisu zagadnien, zwigzanych ze stanem wiedzy na temat zarowno metod syntezy aldehvdu
hydroksypiwalowego (AHP) i glikolu neopentylowego (NPG), jak i zastosowania cieczy jonowych
w reakcjach estryfikacji. W czedci badan wlasnych Doktorantka podjela sie dobrze zaplanowanych
zadan wieloetapowych. obejmujacych opis zaproponowanych technologii jak w tytule. Gtéwnym ich
celem bylo opracowanie nowych, tanich. fatwo dostgpnych, ekologicznie bezpiecznych i
clektywnych ukfadow katalitycznych do otrzymywania AHP oraz estréw NPG. Badania prowadzono
w dwoch obszarach: (i) zastosowanie katalizatorow przeniesienia miedzyfazowego w reakcji
kondensacji krzyzowej aldehydu izomastowego i formaldehydu w celu otrzymania AHP; (ii)
zastosowanie kwasowych cieczy jonowych jako katalizatorow w procesie produkcji estrow NPG.
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Zaproponowane przez Autorke podejscie badawcze ma cechy aplikacyjnosci i oryginalnosci. W tym

kontekscie trafnos¢ podjetej problematyki badawczej nie wzbudza zadnych zastrzezen.

W mojej ocenie szezegdlnymi atutami pracy mgr inz. Edyty Monasterskiej sa nastepujace

wyrézniki:

l.

o

(OS]

Osiggnigcia Autorki sa cenne z zakresu innowacyjnych technologii otrzymywania produktow na
bazie aldehydu izomastowego. Stwierdzam rownoczesnie, ze zalozenia badawcze sa w pracy

przedstawione w sposob kompetentny i zgodny z aktualnymi trendami naukowo-badawezymi.

. Doktorantka w swoich eksperymentach stosowala prawidlowa metodologie badawcza.

Procedury analityczne i optymalizacyjne procesu sa wybrane prawidtowo i zgodnie z aktualna

wiedza technologiczng.

- W opisanych badaniach podstawowych procesu krzyzowej kondensacji aldehydu izomastowego z

tormaldehydem jako katalizatorem przeniesienia miedzyfazowego (PT), zastosowano poli(glikol
etylenowy) o masie czasteczkowej 600g/mol. immobilizowany na nosniku polimerowym (tutaj:
polistyren usieciowany diwinylobenzem (1%)). Dla ww. reakcji okreslono wplyw wybranych
parametrow kontrolnych na przebieg procesu otrzymywania AHP. takich jak: ilo$¢ katalizatora.
temperatura. stgzenia zasady, stosunek molowy substratow. W wyniku przeprowadzonych
cksperymentow udowodniono, ze immobilizowany katalizator PT po 5 cyklach nie wykazuje
zauwazalnego spadku aktywnosci w procesie. Katalizator ten mozna z sukcesem zawrocié¢ do
procesu i za pomoca procesu filtracji - oddzielic od produktow reakcji. Jest to czes¢ jawna

recenzowanej pracy doktorskie;j.

- W odniesieniu do czesci tajnej nalezaloby przywola¢ seri¢ badan nad zastosowaniem w reakcji

aldolowej poli(glikolu etylenowego) jako katalizatora PT. ktory to proces zostal przeskalowany z
sukcesem do warunkow wielkolaboratoryjnych (101).  Wstepne zalozenia technologiczne tego
procesu objety charakterystyke surowcow. materiatéw pomocniczych. zaproponowanie schematu
ideowego procesu. bilansu masowego - adekwatnego do planow uzyskania 1000kg produktu.

Niewatpliwie wnioski moga by¢ przydatne dla Grupy Azoty ZAK S.A.

- Za najcenniejsze osiggniecie Doktorantki uznaje. zakres czesci tajnej, przeprowadzone badania

procesu estryfikacji NPG z kwasem 2-etyloheksanowym w obecnosci wyselekcjonowanych
kwasowych cieczy jonowych, dzigki ktorym proces moze by¢ prowadzony w tagodniejszych
warunkach z duza wydajnoscig i selektywnoscia, w sposob energooszezedny. Dla procesu
estryfikacji Doktorantka okreslita wptyw wybranych parametrow kontrolnych na przebieg procesu.
takich jak: ilos¢ i rodzaj katalizatora, stosunek molowy reagentow, temperatura. Opracowala tez

metodyke oczyszezania produktu gtownego. Dla ww. procesu estryfikacji Doktorantka opisata

-
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szezegolowo zalozenia technologiczne procesu estryfikacji uwzgledniajge reagenty i produkty.
substancje pomocnicze, media energetyczne, odpady. opis procesu technologicznego, schemat
ideowy ukazujacy wszystkie procesy i operacje jednostkowe. kontrola parametrow
technologicznych (automatyzacja procesu) i bilans masowy przy zalozeniu otrzymania 1000kg
produktu. Wyniki tych badan moga by¢ wykorzystane przez Grupe Azoty ZAK S.A.

6. Niezwykle istotny material (desygnowany tylko dla Grupy Azoty ZAK S.A.. cze$é tajna)
stanowi raport rynkowy dla glikolu neopentylowego i jego estrow. Zapotrzebowanie na te
produkty wplynie rownoczesnie na popyt AHP.

Porownujac cel i zalozenia pracy z podsumowaniem jej wynikéw. moge z przekonaniem
stwierdzi¢. ze program badan zostal calkowicie zrealizowany. Dysertacja zostala zredagowana
starannie 1 nie zauwazyvlam znaczacych bledow stylistycznych czy gramatycznych. Sposob
zaplanowania eksperymentow i wykonania badan s$wiadcza o kompetencjach badawczych
Doktorantki i sa dowodem na umiejetnos¢ pracy w przemysle. Praca ma charakter osiagnigcia
technologicznego, potencjalnie istotnego dla Grupy Azoty ZAK S.A.

Z obowiazku recenzenta pragne zwrdci¢ uwage na pewne istotne watki w pracy. ktére warto
mie¢ na uwadze. Ponizej wykaz pytan (stricte o charakterze dyskusyjnym). wobec ktorych
spodziewam si¢ ustosunkowania przez Doktorantke w trakcie obrony:

e (Co jest wazniejsze w badanych procesach — aktywnos¢ czy selektywnos¢ katalizatora?

e Jakie ma znaczenie proces oczyszczania produktu w zaleznosci od doboru katalizatora?

e Czy w oparciu o uzyskane wyniki mozna opracowac zbior wytycznych, tj., materiatu w rodzaju
algorytméw postgpowania. umozliwiajacych koncowy etap wdrozenia katalizatora? Jakie

dodatkowe badania/prace sg niezb¢dne w tym obszarze?

WNIOSEK KONCOWY

W podsumowaniu stwierdzam. ze praca doktorska mgr inz. Edyty Monasterskiej catkowicie
spefnia wymagania stawiane pracom doktorskim (w art. 13 ustawy z dnia 14 marca 2003 r. o
stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki (Dz. U. z 2017 .
poz. 1789) oraz art. 179 ustawy z dnia 3 lipca 2018 r. Przepisy wprowadzajace ustawe — Prawo o
szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz. U. z 30 sierpnia 2018 r. poz. 1669) i wnosze do Rady
Dyscypliny Inzynieria Chemiczna na Politechnice Slaskiej o dopuszczenie Kandydatki do dalszych

etapow przewodu doktorskiego.
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