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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr inz. Tomasza Piotrowskiego zatytutowane;j

,Badania procesu wytwarzania kamforochinonu z kamfory metodg bezselenowg”.

Rozprawa doktorska mgr inz. Tomasza Piotrowskiego zostata zrealizowana
w Katedrze Technologii Chemicznej Organicznej i Petrochemii Wydziatu
Chemicznego Politechniki Slaskiej. Promotorem jest prof. dr hab. inz. Jan
Zawadiak, posiadajgcy niekwestionowany dorobek w zakresie technologii
chemicznej organicznej, w szczegdlnosci syntezy nadtlenkéw organicznych oraz

substancji stosowanych jako dodatki polimerowe.

Doktorant miat wiec mozliwos¢ nabycia wiedzy i doswiadczenia badawczego
w wysoko cenionej grupie badawczej ijak to wynika z lektury pracy doktorskiej
te mozliwosci wykorzystat. Jak wynika z tytutlu rozprawy, dotyczy ona opracowania
technologii otrzymywania kamforochinonu z komfory bez uzycia zwiazkéw selenu,
stosujgc metoda dwuetapowg. W pierwszym etapie z kamfory otrzymywany jest 3-

oksym kamforochinonu, za$§ w drugim kamforochinon.

Uktad pracy liczacej 149 stron jest klasyczny, typowy dla prac z zakresu technologii

chemicznej. Pierwsza czes¢ pracy to sa Wstep, Cel pracy, Czes¢ literaturowa.

Nastepne rozdzialy stanowia Badania / Omowienie wynikéw, Czesé
eksperymentalna (mogta ta czes¢ z powodzeniem by¢ wigczona do rozdziatu
poprzedniego), Opis technologii, Podsumowanie, Bibliografia. Dziwi nieco brak

streszczenia pracy.



Proporcja czesci eksperymentalnej i dyskusji wynikbw do przegladu

literaturowego jest wiasciwie zachowana.

Rozprawa jest udokumentowang w postaci 37 rysunkéw i 43 tabel.
PiSmiennictwo cytowane stanowi 141 aktualnych pozycji literaturowych. Autor cytuje
rbwniez starsze pozycje nawet z dziewietnastego wieku, stara sie dociera¢ do prac
oryginalnych, a nie jak sie obecnie praktykuje - cytujagc znane podreczniki czy

monografie.

Przedstawiona do oceny praca doktorska jest napisana bardzo poprawnym,
komunikatywnym jezykiem, co niewatpliwie utatwia czytelnikowi zapoznanie sie
z treScig rozprawy. Starannie zrobiona jest korekta edytorska. Znalaztem tylko kilka
tzw. literbwek. Nie warto ich przytaczac¢. Troszke autorowi zabrakio energii jedynie
przy przygotowywaniu ostatniego rozdziatu tj. bibliografii. Zazwyczaj podawane sg
tytuty artykutéw, niekiedy ich brak ftak w pozycji 38). Przy patentach (poz. 43 i44) tez
nie podano ich tematu ani autoréw. Zazwyczaj sa skroty imion, ale niekiedy nawet
w jednej cytowanej pozycji sa skroty i peine imiona. Sg to sprawy nie wazne,

przytaczam je tylko w celu porzadkowym, z obowigzku recenzenta.

Przeglad literaturowy stanowi w zasadzie wyczerpujgcg monografie
skltadajgcag sie z dwéch elementéw. Pierwszy z nich obejmuje informacje na temat
fotoinicjatoréw ifotouczulaczy, nastepna czes$¢ jest dobrym wprowadzeniem do
czesci badawczej. Obejmuje informacje na temat witasciwosci kamforochinonu i
metod jego otrzymywania, metod syntezy oksymo-ketonéw, w tym 3-oksymu kamforo

chinonu. Sgtez dane na temat konwersji tego zwigzku do kamforochinonu.

Reasumujac zakres merytoryczny, przedstawiony w czesci literaturowej pracy
stwierdzam, ze Doktorant dokonat rzetelnej analizy doniesien literaturowych
dotyczacych tematu dysertacji doktorskiej. Moim zdaniem ten fragment pracy
jest napisany w kompletny sposoéb, z wiasciwie dobrang i aktualng literaturg

przedmiotu.

Doktorant wybrat dwuetapowy proces otrzymywania kamforochinonu
z kamfory, przeprowadzajgc kamfore w 3-oksym kamforochinon, a nastepnie

w kamforochinon. Autor uzasadnit racjonalnie przyjeta Sciezke reakcji, ze wzgledu



na brak koniecznosci stosowania toksycznych zwigzkéw, wysoka wydajnos$¢ reakcji

i stosunkowo fatwy przer6b mieszanin poreakcyjnych.

Synteza 3-oksymu kamforochinonu przeprowadzona zostata kilkoma metodami
miedzy innymi z udziatem chlorku nitrozylu, z uzyciem alkoholanéw lub w Srodowisku

silnych zasad.
Najbardziej szczeg6towo zbadano synteze przy uzyciu alkoholanow.

Autor dobrat korzystne warunki oksydowania kamfory. Zbadat wplyw
temperatury, rodzaju rozpuszczalnika, rodzaju i proporcji alkoholanu na przebieg
procesu i wskazniki procesowe. Czynnikiem nitrozujagcym byt azotyn amylu. Okazato
sie, ze temperatura nie wplywa na konwersje kamfory, najkorzystniej jest stosowanie
THF jako rozpuszczalnika. Oczywiscie konwersja rosnie w miare wzrostu stezenia

alkoholanu oraz zwiekszenia grupy alkoksylowej.

Doktorant opracowat tez uproszczong metode syntezy azotynow alkilowych

z odpowiednich alkoholi.
Stosowat tez r6zne metody wyodrebnienia soli 3-oksymu kamforochinonu.

Najlepszym sposobem jest destylacja mieszaniny poreakcyjnej z parg wodng
i zobojetnienie roztworu wodnego kwasem. Doprowadzenie mieszaniny do pH=7

pozwala na wytracenie oksymu o bardzo duzej czystosci.

Oksym poddawany byt hydrolizie w Srodowisku kwasnym wobec formaldehydu.
Doktorant okreslit wptyw ilosci formaldehydu i kwasu na wskazniki procesowe.

Korzystny stosunek formaldehydu i kwasu do oksymu wynosi 3:1.

Oczyszczanie kamforochinonu moze by¢ przeprowadzone na drodze krystalizacji.
Autor oznaczyt rozpuszczalno$¢ tego zwigzku w réznych rozpuszczalnikach oraz
w ukladach rozpuszczalnik-antyrozpuszczalnik. Sposréd kilku zestawéw najlepsze
wyniki zostaly osiggniete przy uzyciu acetonu jako rozpuszczalnika i wody jako

antyrozpuszczalnika.

W pracy doktorskiej mgr inz. Tomasza Piotrowskiego przewijaja sie watki

poznawcze, a przede wszystkim aplikacyjne. Te ostatnie coraz rzadziej sga obecne



w dysertacjach. W mojej opinii prace o charakterze poznawczym powinny miec

odniesienia praktyczne, a te w ocenianej pracy sg szczego6lnie widoczne.

Celem niejako nadrzednym rozprawy byto opracowanie syntezy kamforochinonu
0 duzej wydajnosci i czystosci, a zastosowane operacje i procesy jednostkowe

powinny by¢ fatwe w realizacji w skali przemystowej. Sadze, ze cel ten zostat

osiggniety.

Pominieto uzycie szkodliwego tlenku selenu, wydajno$¢ otrzymywania 3-oksymu
kamforochinonu z kamfory w niektérych korzystnych warunkach jest na poziomie
97% i wiecej, natomiast wydajnos¢ kamforochinonu jest na poziomie 95% i jest to

zwigzek o wyjatkowo duzej czystosci.

Doktorant przedstawit dwa warianty technologii otrzymywania kamforochinonu
z kamfory. Sporzadzit zatozenia technologiczne dla procesu prowadzonego w skali
ok. 100 kg kamforochinonu. Sporzadzit bilans masowy procesu, bilans energetyczny
ldokonat wstepnej analizy ekonomicznej. Z analizy kosztow surowcéw stosowanych
w metodzie selenowej i w metodzie bezselenowej wynika, ze koszty te sg kilkakrotnie

mniejsze.

Koszt syntezy selenowej zwigzany jest gtownie z ceng Se02 w metodzie
bezselenowej gtéwne koszty stanowi tert-butanolan potasu. Przyjeto mozliwos¢
zawracania rozpuszczalnikbw. Jezeli nie uwzgledni sie mozliwosci zawracania
rozpuszczalnikéw, to koszty beda trzykrotnie nizsze w zaproponowanej przez autora

metodzie.

Doktorant stusznie zatytutowat ten rozdziat ,wstepna analiza ekonomiczna" gdyz nie
uwzgledniono kosztow niektorych operacji jednostkowych, kosztéw mediéw. Autor
jest Swiadom tego ograniczenia. Tym nie mniej nalezy uznaé, ze przedstawiona
w rozprawie bezselenowa metoda syntezy kamforochinonu jest wysoce

konkurencyjna do procesu utleniania kamfory ditlenkiem selenu.

Ztozonos¢ probleméw w ramach zrealizowanej rozprawy wymagata od Pana mgr inz.
Tomasza Piotrowskiego zdobycia duzej wiedzy teoretycznej | zaangazowania
praktycznego. Pragne podkreslic znaczny wkiad Doktoranta w rozwdj szeroko

rozumianej technologii chemicznej organicznej. Sposob zaplanowania



eksperymentéw, prowadzenie badan, jak i forma przedstawienia wynikéw oraz ich

analiza $wiadcza o duzej dojrzatosci naukowo-badawczej Autora rozprawy.

Praca zawiera elementy nowosci naukowej, nalezy podkresli¢ jej wybitny charakter
aplikacyjny. Zebrany jest duzy materiat eksperymentalny prawidiowo opisany
i zinterpretowany. Praca niesie ze sobg duzy tadunek wiedzy technologicznej, mozna

mie¢ nadzieje, ze zaowocuje to wdrozeniami.

Na podstawie oceny pracy doktorskiej Pana mgr inz. Tomasza Piotrowskiego
.Badania procesu wytwarzania kamforochinonu z kamfory metodg bezselenowg”
stwierdzam, ze recenzowana rozprawa spetnia wszystkie wymogi ustawy z dnia 14
marca 2003 roku ,0 stopniach naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule
naukowym w zakresie sztuki (Dz. U. nr 65 poz. 595 z 16.04.2003) wnioskuje

0 przyjecie pracy oraz przeprowadzenie dalszych etapéw przewodu doktorskiego.



