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Recenzja dorobku naukowego dr inz. Katarzyny Gorazda
w zwiazku z postgpowaniem o nadanie stopnia naukowego doktora habilitowanego
w oparciu o jednotematyczny cykl publikacji pt.: ,,Czystsze innowacje w wytwarzaniu

soli fosforowych”

Dorobek naukowy dr inz. Katarzyny Gorazda, przedstawiony jako osiggnigcie
naukowe, powstal w ciggu 14. lat pracy, po uzyskaniu stopnia naukowego doktora i jest
zwiazany z pracg na Wydziale Inzynierii i Technologii Chemicznej Politechniki Krakowskie;j.
W ogdlnie sformutowanym tytule cyklu publikacji mozna wyrézni¢ trzy wiodace zagadnienia
Mozna wiec wyrozni¢ tematyke:

- modyfikacji produkcji tréjpolifosforanu sodu przez lepsze wykorzystanie fosforu zawartego
w strumieniach odpadowych szlaméw poneutralizacyjnych,

- modyfikacji produkcji tréjpolifosforanu sodu przez wytwarzanie produktu o wysokiej
gestosci nasypowej,

- ograniczenia przeplywu surowcéw przez dluzsze wykorzystanie, zbadanie wplyw
zanieczyszczen na jakos§¢ ekstrakcyjnego kwasu fosforowego jako surowca, wykorzystanie
surowcéw odpadowych (kosci, popioly ze spalania osadéw s$ciekowych) do produkcji

trojpolifosforanu i soli fosforowych do nawozenia roslin, .

Lepsze wykorzystanie fosforu Autorka uzyskala w wyniku recyrkulacji strumieni
odpadowych szlaméw poneutralizacyjnych do procesu technologicznego w produkcji
trojpolifosforanu sodu. W rozwiazaniu stosowanym w odniesieniu do produkcji prowadzonej
w Z.Ch.Wizow zastosowano repulpacje szlaméw z pierwszego i drugiego stopnia filtracji za
pomoca 8-proc. kwasu o-fosforowego. Kwas ten otrzymano w oparciu 0 odpadowy strumien
roztworu z przemywania szlaméw pofiltracyjnych i roztworu z ptuczek na etapie wytwarzania
kwasu o-fosforowego. W dotychczas prowadzonej repulpacji stosowano wodg. Nowe
rozwiazanie o prawie 100% zwigksza odzysk fosforanow rozpuszczalnych, zawartych w

strumieniu odpadowym szlaméw poneutralizacyjnych.
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W procesie wytwarzania trojpolifosforanu sodu producentom i uzytkownikom zalezy
na produkcie o wysokiej gestosci nasypowej. Autorka zaproponowata zmiany w tradycyjnych
technologiach kompaktowaniu, w ktérych po kalcynacji stosuje si¢ kolejne operacje
rozdrabniania 1 przesiewania. Pozadane podwyzszenie gestosci nasypowej uzyskala
prowadzac kalcynacj¢ w oparciu o:

- zatgzony roztwor o-fosforanéw sodu uzyskiwany po neutralizacji kwasu fosforowego
weglanem sodu’

- suszone fosforany sodu powstajace podczas suszenia rozpylowego roztworu o-fosforanow
sodu po neutralizacji,

Osiagnigcie to zostalo zrealizowane w oparciu o znajomos¢ przemian fazowych
towarzyszacych kalcynacji. Pomocna tu byla wiedza w zakresie wlasciwosci
fizykochemicznych mieszanin roztworow poddawanych kalcynacji, stgzen o-fosforanéw w
tych mieszaninach oraz wpltyw temperatury na przebieg prowadzonych kalcynacji.

W podsumowaniu tej czgsci badan, w oparciu o plan statystyczny Placketta-Burmana
Autorka okres$lita wplyw zmiennych niezaleznych (masa roztworu, jego temperatura, czas
ucierania mieszaniny) podczas jednostopniowego mieszania suszonych fosforanéw sodu z
roztworem o-fosforanow lub woda na zmiang gestosci nasypowej trojpolifosforanu sodu
poddawanego kalcynacji. Podobnie w przypadku procesu jednostopniowego z recyrkulacja
wytwarzanego trojpolifosforanu sodu za istotne zmienne uznala temperaturg kalcynacji, masg
fazy cieklej, masg¢ wprowadzonego podziarna tréjpolifosforanu, czas ucierania fazy cieklej i
statych o-fosforanow sodu, szybko$¢ dozowania fazy cieklej, sktad fazowy wprowadzanego
trojpolifosforanu sodu. W procesie dwustopniowym gestos¢ nasypowa trdjpolifosforanu
zalezala jedynie od temperatury kalcynacji oraz masy stosowanej fazy stalej.

Najistotniejsze w tej tematyce badan bylo ustalenie optymalnych parametréw otrzymywania
trojpolifosforanu sodu o wysokiej gestosci nasypowej tj. 0,75-1,05 kg/dm’ przez prowadzenie
kalcynacji w oparciu o roztwory i zwiazki wystepujgce w procesie produkcyjnym, a wigc
kalcynacje w oparciu o:

- mieszaniny suszonych fosforanéw i roztwoér o-fosforanéw sodu,

- mieszaniny suszonych fosforanow sodu i wode,

- mieszaniny suszonych fosforanéw sodu oraz roztwoér o-fosforanéw sodu i tréjpolifosforanu
sodu,

- mieszaniny suszonych fosforanow sodu, tréjpolifosforan sodu oraz wodg.

Ostatecznym wynikiem jest propozycja zmiany w prowadzeniu procesu jednostopniowej

kalcynacji mieszaniny roztworow fosforanéw sodu, roztworu trojpolifosforanu sodu z



zawracania. Polega to na wprowadzeniu dodatkowego mieszania wymienionych skiadnikow
pomiedzy suszeniem rozpylowym i kalcynacja w piecu obrotowym. Przez wykonanie bilansu
energetycznego Autorka wykazata korzy$ci takiego postgpowania w postaci zmniejszenia
Zuzyci energii.

Autorka wyjasnita ponadto mechanizm wzrostu gestosci nasypowej (wigkszego upakowania
ziaren) i przedstawita towarzyszace mu zjawiska fizykochemiczne, zachodzace w
strumieniach podczas przygotowania roztworu do kalcynacji oraz w trakcie samej kalcynacji.

W tematyce surowcow przedstawila ponadto problemy wprowadzania materialow
odnawialnych, czasu wykorzystania surowcow i recyklingu odpadéw pod katem ich
wykorzystania w technologii produkcji trojpolifosforanu sodu i soli fosforowych do
nawozenia roslin.

Najwiecej miejsca Autorka poswigcila wykorzystaniu fosforu z popioléw po spaleniu
osadéw $ciekowych jako alternatywnego surowca w produkcji soli fosforowych do celow
nawozowych. Tu miedzy innymi okreslila optymalne parametry spopielania i lugowania
popiotu ze spalania osadow $cickowych z jednej z oczyszczalni Sciekow komunalnych
kwasem azotowym i fosforowym w celu wytwarzania fosforanow wapnia. Zmiennos¢ skladu
popiotéw pochodzacych z réznych krajowych spalamni osadow sSciekowych zmotywowala
Autorke do wykonania charakterystyk spalarni, powstajacych w nich popiolow, przez
wyznaczenie parametréow fizykochemicznych, pod wzgledem zastosowan popiotow jako
alternatywnego surowca do produkcji rolniczych nawozoéw fosforowych i produkcji
materiatéw budowlanych. W efekcie tych badan i studiéw literaturowych okreslita dwie drogi
wykorzystania fosforu zawartego w popiolach i przeksztalcenia go w formy przyswajalne
przez rosliny: metodg ekstrakcyjng i termochemiczng. Jednoznacznie stwierdzila mniejsza
przydatnosé¢ metody termochemicznej w odniesieniu do otrzymywanych w kraju popiotow ze
wzgledu na wysoka energochtonno$¢ technologii, brak mozliwosci usunigcia zwigzkow
zelaza i glinu i koniecznos¢ budowy w kompleksie dodatkowych instalacji do usuwania z
gazoéw odlotowych lotnych chlorkéw metali cigzkich.

Wykazala znaczenie metody opartej na ekstrakcji popioldw roztworami kwasow: HySOy,
HCI, HNOi, HsPO,. Przedstawila korzysci z prowadzenia procesu w oparciu o kwas
azotowy(V) i fosforowy(V). Realizacja tej metody wymagata jednak znajomosci pelnej
charakterystyki fizykochemicznej popiotéw, w tym przede wszystkim wyznaczenia skladu
ilosciowego pierwiastkéow zawartych w popiotach, pochodzacych z réznych oczyszczalni
ciekéw w oparciu o absorpcyjna spektrometri¢ atomowa (F-AAS) lub atomowag

spektrometrie emisyjng ze wzbudzeniem w plazmie indukowanej (ICP-OES) a nastepnie



przypisanie oznaczonym pierwiastkom okreslonych polaczen chemicznych. Poréwnujac
wyniki tugowania fosforu z popiotéw o réznych skiadach uzyskata informacje o potencjale
surowcowym osadow $ciekowych roznego pochodzenia. Obok wplywu najwazniejszych
pierwiastkow, okreslita ponadto wplyw mikrostruktury popiotow, zwlaszcza wielkosci
powierzchni wlasciwej, calkowite] objetosci pordw, wstepnego przygotowania popiotow,
sposobu prowadzenia koagulacji na ectapie pozyskiwania osadéw Sciekowych oraz
parametro6w pracy pieca na stopien wylugowania fosforu. Stwierdzita tez brak koniecznosci
zmian parametréw ekstrakcji w podziale na pory roku.

W warunkach laboratoryjnych oznaczyla stopnie wylugowania fosforu z popioléw
pochodzacych z wigkszosci polskich spalarni osadéw $ciekowych oraz zawartosci w
ekstraktach szkodliwych metali: Cd, As, Hg, Pb, sktadnikow pozadanych: B, Mo, Co i metali
wystepujacych w st¢zeniach przekraczajacych wymagania zawarte w normach, tj.: Cu, Fe,
Mn.

Wartym podkreslenia jest fakt stwierdzenia przydatnos$ci ekstraktow z popioléw jako
skladnika do wytwarzania nawozéw plynnych oraz alternatywnie mozliwos¢ wytracania
zwigzkow fosforu w postaci soli, wydzielanych przez filtracj¢. Autorka podkreslita tu rowniez
znaczenie podziatlu faz po ekstrakcji ze wzgledu na potrzebe uzyskania jak najwyzszego
stopnia wyekstrahowania fosforu a co za tym idzie uzyskania pozostalosci o jak najnizszej
zawartosci fosforu. Pozytywne wyniki uzyskala po zastosowaniu dwustopniowego plukania
osadu po ekstrakcji za pomocg 5-proc. kwasu azotowego w pierwszym etapie i wody w
drugim. Przy tym wazne sg tu rowniez ilosci ekstrahentow, po to aby mozliwa byla
wewnatrzprocesowa recyrkulacja ekstraktow.

Przedstawiong tematyke ekstraktow Autorka rozwineta w opracowanych podstawach
technologicznych wytwarzania nawozow jedno- i dwuskladnikowych typu NP. Stosujac
znane metody wytracania precypitatow (giéwnie dwuwodny fosforan dwuwapniowy) za
pomocyg 6-proc. mleka wapiennego i wapna hydratyzowanego stwierdzita zgodno$¢ ich
sktadow z wymaganiami Unii Europejskiej i rozporzadzeniami krajowymi. W tym wypadku
jesli chodzi o zawarto$¢ w nawozach fosforu, skladnikéw drugorz¢dnych (Ca, Mg)
mikrosktadnikow (Fe, Cu, Zn) i wymienionych w aktach prawnych zawartosci metali
(gtownie toksycznych Cd, As, Hg, Pb).

Pozytywne wyniki, przy wyzszej zawartosci mikroelementéw i azotu, uzyskala
rowniez w procesach neutralizacji ekstraktow uzyskanych za pomocg kwasu azotowego,
fosforowego lub ich mieszaninami przy uzyciu wody amoniakalnej i gazowego amoniaku

(produkcja nawozow dwuskladnikowych typu NP).



W grupie zagadnien surowcowych poczesne migjsce zajmuje ustalenie poziomu

zanieczyszezen (Fe', Al Ca™, Mg", siarczany, krzemiany, fluorki) w ekstrakcyjnym
kwasie fosforowym tak aby wplywaly pozytywnie na przebieg wytwarzania trojpolifosforanu
poprzez zarodkowanie jego krystalizacji i przebieg zmian fazowych.
W powigzaniu z tym tematem pozostaje wykorzystanie popiotu ze spalania miazgi kostnej i
maczek migsno-kostnych jako surowca o wysokiej zawartodci fosforu do produkeji kwasu
fosforowego w zastepstwie naturalnych fosforytéw i apatytow. W oparciu o popidl z miazgi
kostnej Autorka wykazala mozliwos¢ otrzymywania kwasu fosforowego o czystosci
wymaganej w przemysle spozywezym i zastosowala go do wytwarzania tréjpolifosforanu
sodu metoda jednostopniowa.

Zwienczeniem prac nad rozwigzaniami technologicznymi w procesie produkcyjnym
wytwarzania trdjpolifosforanu sodu sa nowe propozycje rozwigzan, sprowadzajace si¢ do
jednostopniowej dehydratacji i kalcynacji fosforanéw w piecu obrotowym a zatem bez
suszenia rozpylowego, przy zmniejszeniu ilosci recyrkulowanego trdjpolifosforanu sodu.
Wymagalo to jednak uzycia bardziej stgezonego kwasu fosforowego (70%). Dzieki temu
uzyskuje si¢ obnizenie zuzycia energii i surowca w poréwnaniu z klasycznymi procesami

rozpylowo-piecowymi, realizowanymi w kraju w Z.Ch. Wizéw i Alwernia.

Nowos$cig naukowa w odniesieniu do rozpatrywanych, modyfikowanych technologii jest
wyjasnienie mechanizméw zjawisk towarzyszacych wprowadzanym zmianom. Korzyscia
praktyczng jest lepsze wykorzystanie fosforu zawartego w powszechnie stosowanych rudach
fosforytowych 1 apatytowych, a takze w spelniajacych jeszcze mniejsze znaczenie popiotach
ze spalania osadéw Sciekowych, spalania odpadéw kostnych 1 innych surowcow
alternatywnych. Dodatkowo w pracy wystepuje szeroka charakterystyka stosowanych
surowcoOw mineralnych i odpadowych, alternatywnych.

Przedstawione w pracy nowe rozwigzania technologiczne obok opublikowania w
postaci artykuléw w czasopismach o charakterze naukowym, zostaly opatentowane w
Urzedzie Patentowym  Rzeczypospolitej Polskiej a takze byly prezentowane na
miedzynarodowych i krajowych wystawach i targach wynalazczosci przemystu chemicznego.
Na tego typu imprezach wielokrotnie byly nagradzane medalami réznego stopnia.

Dorobek naukowy Katarzyny Gorazda po doktoracie obejmuje 27 prac w
czasopismach o obiegu migdzynarodowym i krajowym o sumarycznym wspdtczynniku
wplywu IF=28,5, punktacji MNiSzW 522 (za rok 2016). W wigkszosci sg to publikacje w

czasopi$mie Przemyst Chemiczny — 11 pozycji. Wsrdéd innych nalezy wyrézni¢: Polish



Journal of Chemical Technology — 4 pozycje, Industrial and Engineering Chemistry Research
— 2 pozycje, oraz po jednej pozycji w czasopismaéh: Chemical Engineering Research and
Design, Phosphorus, Sulphur and Silicon, Journal of Clenear Production, Acta Biochimica
Polonica, Environmental Research, Waste Managemen, Open Chemistry, Geoenvironment
and Geotechnics. Wszystkie publikacje sg wieloautorskie, a potwierdzony przez wpotautorow
udzial Kandydatki wynosi od 5 do 70%. Dorobek naukowy wedlug baz Web of Science i
Scopus wyrazony ideksem Hirscha wynosi H=7. Ponadto w dorobku wystepuje 7 krajowych
patentéw, ktore Autorka wymienila w tzw. osiagnigciach komplementarnych, doceniajac tym
samym potrzebg patentowania. Liczba cytowan wspoétautorskich prac (bez autocytowan) jest
wyzsza wedlug bazy Scopus i wynosi 161. Uwzgledniajac technologiczny charakter prac, w
wiekszosci wymagajacy udziatu kilku osob osiggniecia te sg wysokie.
dr inz. Katarzyna Gorazda 13 razy recenzowata manuskrypty do czasopism krajowych i
zagranicznych, 8 razy brala udzial w programach europejskich. 4 razy pelnila funkcje
opiekuna naukowego i1 promotora pomocniczego, 33 razy sprawowala opieke¢ nad studentami
wykonujacymi prace inzynierskie i magisterskie. W ramach obowigzkéw dydaktycznych
opracowywala instrukcje i przygotowywala stanowiska laboratoryjne do ¢wiczen, prowadzila
kursy dydaktyczne. W toku pracy zawodowej odbyla staz naukowy na Uniwersytecie
Westminster w Londynie, staze techniczno—technologiczne w przedsigbiorstwach krajowych:
koksownia Krakéw, Z.Ch. Wizow, Tarnowskie Wodociagi S.A., Arcelor Mittal Poland S.A.
Uczestniczyla w szeregu kursach, szkoleniach, warsztatach doskonalgcych jej umiejetnosei
zawodowe.

Przedstawiona tematyka badawcza zostala zrealizowana w oparciu o granty KBN,
MNiSzW, érodki pochodzace z przemystu, $rodki Politechniki Krakowskie;j.
Whioski koncowe

Dr inz. Katarzyna Gorazda reprezentuje wspolczesnego badacza-naukowca o
wyspecjalizowanych, duzych umiejgtnosciach i osiagnieciach w zakresie pozyskiwania
fosforu ze wszystkich znanych zrédel i przeksztalcania go metodami inzynierii procesowej do
uzytecznych zwiazkéw chemicznych. Doskonale opanowala metody fizykochemiczne
niezbedne do opisywania wlasciwosci materialéw 1 zwigzkoéw chemicznych. Wystepuje tu
przykltad naukowca laczacego wiedze teoretyczng z zakresu technologii chemicznej,
inzynierii procesowej i chemii z wymogami aplikacyjnymi w zakresie przetwarzania
surowcow kopalnych oraz alternatywnych w pozadane produkty handlowe.

Przedstawiony dorobek naukowy i osiagniecia dydaktyczo-organizacyjne spelniaja

wymogi ustawy z dnia 14 marca 2003 r o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz



stopniach i tytule naukowym w zakresie sztuki, wraz z pdzniejszymi zmianami. Zmiany te
dotycza ustawy z dnia 18 marca 2011 r o zmianie Listawy - Prawo o szkolnictwie wyzszym i
rozporzgdzenia MNiSzW z dnia 22 wrzesnia 2011 r w sprawie szczegdélowego trybu i
warunkéw  przeprowadzania czynnosci w przewodach doktorskich, w postgpowaniu
habilitacyjnym oraz w postgpowaniu o nadanie tytulu profesora a takze rozporzadzenia z dnia
1 wrzeénia 2011 r w sprawie kryteridw oceny osiagni¢é osoby ubiegajacej si¢ o nadanie
stopnia doktora habilitowanego.
Na podstawie przedstawionej analizy wnosz¢ o dopuszczenie Dr inz. Katarzyny Gorazda

do dalszych etapow postepowania w przewodzie habilitacyjnym.
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