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Recenzja pracy doktorskiej mgr inz. Doroty Kostrzewy pt.: ,Ekstrakcja
karotenoidéw z papryki ditlenkiem wegla w warunkach nadkrytycznych”

1. Uwagi formalne

Podstawa opracowania recenzji stanowi pismo prof. dr hab. inz. Wojciecha Bartkowiaka
Prodziekana ds. Nauki Wydziatu Chemicznego Politechniki Wroctawskiej z dn. 28.06.2017 .
skierowane do mnie W  sprawie dokonania oceny  rozprawy doktorskiej
mgr inz. Doroty Kostrzewy na temat. ,.Ekstrakcja karotenoidow z papryki ditlenkiem wegla w
warunkach nadkrytycznych”. Opini¢ opracowano na podstawie egzemplarza pracy doktorskiej
mgr inz. Doroty Kostrzewy otrzymanej wraz z pismem w dniu 05.07.2017 r. stanowigcej forme

maszynopisu skiadajacego sig z 228 stron wraz zatacznikiem zawierajacym dorobek naukowy
zawarty na stronach 229-233.

2. Ogolna ocena rozprawy doktorskiej mgr inz. Doroty Kostrzewy pt.: ,Ekstrakcja
karotenoidéw z papryki ditlenkiem wegla w warunkach nadkrytycznych”

Przedlozona do recenzji rozprawa doktorska ma glownie charakter empiryczny
i dotyczy badaf zwigzanych z wykorzystaniem rozpuszczalnika w postaci ditlenku wegla w
stanie nadkrytycznym do uzyskiwania ekstraktow, gtéwnie karotenoidow ze sproszkowanej
papryki. Autorka w szerokim zakresie wykorzystata modelowanie matematyczne do
charakterystyki a nastgpnie optymalizacji procesu ekstrakcji oraz frakcjonowania ekstraktu.
Praca jest obszernym i wyczerpujacym opracowaniem obejmujacym studia literaturowe
dotyczace poruszanego problemu, opis metod badawczych a nastepnie prezentacje Wynikow
badan zawierajacg: charakterystyke surowca, rozpuszczalno$é substancji zawartych w papryce
w CO, w stanie nadkrytycznym, ogélny opis ekstrakeji papryki ditlenkiem wegla w stanie
nadkrytycznym, optymalizacj¢ procesu ekstrakcji papryki wilgotnej (11% wody) i suszonej
(7% wody), wptyw modyfikatora na proces ekstrakcji, optymalizacj¢ procesu frakcjonowania,
powiekszenie skali procesu wraz z walidacja uzyskanych wynikow. Dodatkowym efektem
przeprowadzonych badan jest wypracowanie zatozen technologicznych do procesu ekstrakeji
karotenoidow z papryki w skali przemystowej oraz uproszczona analiza ekonomiczna.

Praca sklada si¢ z 8 rozdziatow, ktore obejmujag w sumie 204 strony a z wykazem
wazniejszych oznaczen symboli i skrotow, literatura, spisem tabel i spisem rysunkow 228 stron.

Ponizej zamieszczono krotki opis zawartosci pracy.

Rozdziat 1 ,,Wstep” zawarty jest na dwoch stronach. Autorka zwrécita w nim uwagg na
snaczenie karetonoidéw jako naturalnych substancji barwigcych w technologii zywnosci
i niezbednych zwigzkéow do funkcjonowania organizmu czlowieka. Skierowata uwage na
papryke, jako cenny endemiczny surowiec w regionie lubelskim. Stwierdzita, ze dotychczas



ekstrakty z papryki sg otrzymywane na drodze tradycyjnej ekstrakcji rozpuszczalnikami
organicznymi. Wskazala ekstrakcje nadkrytycznym ditlenkiem wegla jako metode
alternatywna, spelniajgcg zasady zrownowazonego rozwoju i priorytety Europejskiej Platformy
Technologicznej Zréwnowazonej Chemii. Wstgp zakonczyta stwierdzeniem, ze warunkiem
koniecznym wprowadzenia ekstrakcji nadkrytycznej (sfe) jest .,... efektywny odzysk ekstraktu
z surowca o wysokim stezeniu karotenoidow ...”

Rozdziat 2 ,,Przeglad literatury” to 48 stron tekstu (strony 7-55), na ktérych Autorka
przedstawita sktad, budowe i wiasciwosci karotenoidow. Scharakteryzowata papryke jako
surowiec zasobny w karotenoidy i opisata metody pozyskiwania tych substancji z papryki.
Zaprezentowata ekstrakcje plynami w stanie nadkrytycznym, w tym przedstawita: wlasciwosci
ptynéw nadkrytycznych, rozpuszczalnos¢ substancji w ptynach nadkrytycznych i metody jej
badania, modelowanie matematyczne rozpuszczalnosci, podstawowe uktady procesu ekstrakcji
sfe, modelowanie procesu sfe, wyszczegdlnita i opisala podstawowe parametry procesu
(strukture materiatu, rozdrobnienie i wilgotno$¢ surowca, cisnienie, temperature, natgzenie
przeplywu rozpuszczalnika, uzycie modyfikatora). Opisata rowniez doniesienia na temat uzycia
metody sfe do ekstrakcji papryki. W koncowej czesci przegladu literatury opisata metodyke
optymalizacji ekstrakcji z wykorzystaniem metody powierzchni odpowiedzi (RSM) oraz
problemy zwigzane z adaptacjg wynikow badan laboratoryjnych w skali przemystowe;.

Rozdziat 3 ,,Cel i zakres pracy” zamieszczony zostal na jednej 57-¢j stronie. Autorka
dosyé lakonicznie przedstawil cel glowny pracy oraz cele szczegétowe z wyszczegdlnieniem
celu naukowego.

Rozdziat 4 ,,Materiaty i metodyka badan” zawarty zostal na stronach 59-82. Autorka
scharakteryzowala tutaj dobrany surowiec, odczynniki i aparaturg, metody badawcze zwigzane
z: charakterystykg surowca, ekstrakcja papryki w aparacie Soxhleta, okresleniem
rozpuszczalno$ci ekstraktu w nadkrytycznym CO», badaniem ekstrakcji nadkrytycznym
ditlenkiem wegla w skali laboratoryjnej, procedurami optymalizacyjnymi, frakcjonowaniem
ekstraktu, powiekszaniem skali procesu, metodami analitycznymi (oznaczanie ogolnej
zawartosci karotenoidéw i barwy metodami spektrofotometrycznymi oraz udziatu kwaséw
thuszczowych).

Rozdzial 5 ,Rezultaty i dyskusja wynikéw” stanowi gtéwna czes$¢ rozprawy i zawarty
jest na 100 stronach (strony 83-183). Autorka prezentuje tutaj uzyskane wyniki badan
empirycznych i modelowania matematycznego.

Rozdzial 6 ,,Zatozenia technologiczne procesu ekstrakcji karotenoidéw z papryki w
skali przemystowej i analiza ekonomiczna” zawiera 7 stron (str. 185 — 191) i obejmuje
wyszczegoblnienie parametréw technologicznych pracy proponowanej instalacji do ekstrakcji
papryki wraz z okre$leniem jej wydajnosci, bilansu masowego i energetycznego oraz analizg
ekonomiczna.

Rozdzial 7 ,Podsumowanie” obejmuje 9 stron (str. 193-201) zawierajacych:
charakterystyke surowca, rozpuszczalno$¢ ekstraktu z papryki w nadkrytycznym COg,
oméwienie wynikow ekstrakcji i optymalizacji z wykorzystaniem metody powierzchni
odpowiedzi, wplyw modyfikatora na proces, uwarunkowania frakcjonowania ekstraktu
z papryki, powiekszenie skali procesu i zalozenia technologiczne procesu oraz analize
ekonomiczna.

Rozdziat 8 ,,Wnioski” zamieszczony zostat na dwoch stronach 203 - 204, na ktérych
autorka wyszczegolnita w punktach gléwne wyniki uzyskane w trakcie realizacji pracy.

Dopelnieniem pracy jest: ,, Wykaz wazniejszych symboli i skr6téw” (strony: 205-206),
,Literatura” (strony 207-219) obejmujaca 299 pozycji, ,,Spis tabel” (strony 221-223), ,,Spis



rysunkOw” (strony 225- 228) oraz ,Zalacznik” w postaci dorobku naukowego autorki

obejmujgcego: publikacje w czasopismach z IF, publikacje w czasopismach bez IF,

wspotautorstwo w monografiach, inne publikacje, wystapienia konferencyjne, przyznane
patenty wnioski patentowe i nagrody.

Statystycznie okoto 21% pracy poswigcone jest studiom problemowym i przegladowi
literatury, a okoto 79% prezentacji i omoéwieniu wynikéw. Opracowanie zawiera szereg
cennych i oryginalnych wynikéw badan a analizowany problem stanowi bardzo interesujgce
zagadnienie naukowe o ogromnym potencjale utylitarnym. Na rynku obecnie brakuje
ekstraktow z papryki uzyskiwanych technologia sfe. Trzeba stwierdzi¢, ze w literaturze istnieje
literatura zrédtowa poswiecona badaniu procesu ekstrakcji papryki ditlenkiem wegla w stanie
nadkrytycznym. Niemniej brakuje szeregu danych szczegétowych zwigzanych z wieloma
problemami dotyczacymi realizacji tego procesu w warunkach praktycznych a w szczegélnosci
okreslenia optymalnych warunkéw realizacji procesu. Analizowana praca stanowi uzupetnienie
tej wiedzy i jest opracowaniem na tyle cennym, ze moze sta¢ si¢ podstawa wdrozenia
proponowanej technologii do produkcji przemystowej. Zawiera przy tym nie tylko wyniki
badah procesowych, ale i uproszczong analiz¢ ekonomiczna oraz badania zwigzane
z przechowywaniem badanego produktu.

Do znaczacych osiggnie¢ uzyskanych przez doktorantke w rozprawie, nalezy zaliczy¢:

e przeprowadzenie badan rozpuszczalnosci ekstraktow z papryki w nadkrytycznym ditlenku
wegla w szerokim zakresie ci$nienia (20-50 MPa) i temperatury (313,15 — 333,15 K);

e okreSlenie wplywu parametréw charakteryzujacych surowiec (struktura, rozdrobnienie,
zawarto$¢ wody, sktad chemiczny papryki) na wydajnos¢ procesu;

e wyznaczenie wptywu podstawowych parametréw procesowych (cisnienie, temperatura,
natezenie przeplywu ditlenku wegla) na wydajnos¢ procesu i sklad chemiczny
otrzymywanych ekstraktow;

e przeprowadzenie szeroko rozumianego procesu optymalizacji pozwalajacej dobra¢
najlepsze parametry prowadzenia procesu ekstrakcji i wydzielenia ekstraktow
(frakcjonowania) z uwzglednieniem sktadu chemicznego uzyskiwanych produktow;

e wykonanie analizy uwzgledniajacej zmiane skali procesu z laboratoryjnej na produkcyjna;
wypracowanie zatozen technologicznych procesu ekstrakceji karetonoidow z papryki w skali
przemystowej w warunkach technicznych Instytutu Nowych Syntez Chemicznych
w Pulawach;

e przeprowadzenie analizy ekonomicznej zwiazanej z efektywnoscia ekonomiczng
wdrozenia analizowanej technologii do produkcji.

Paca stanowi kompletne opracowanie umozliwiajace wdrozenie technologii otrzymywania
karetonoidéw z papryki w warunkach zastosowania nadkrytycznego ditlenku wegla w praktyce
produkcyjnej. Jest to szczegdlna wartos¢ pracy, ktéra trudno przeceni€.

3. Uwagi krytyczne o charakterze merytorycznym

Niemniej po zapoznaniu si¢ z trescig ocenianej rozprawy recenzentowi nasuneto si¢ kilka
uwag krytycznych, ktére zostaly wyszczegolnione ponizej. Zostaty one podzielone na dwie
grupy: uwagi krytyczne o charakterze merytorycznym oraz drobne zastrzezenia szczegélowe
zwigzane glownie z redakcjg i formatowaniem pracy.



Recenzent czytajac prace, miat wrazenie ze jest ona raportem z przeprowadzonych badan
a nie rozprawg doktorskg. Sposob redagowania pracy i przedstawiania wynikow jest
charakterystyczny wiasnie dla sprawozdan, czy tez raportéw z badan. Na taki odbior sktada sig¢
szereg drobnych uchybien redakcyjnych a w szczegdlnosci:

1. Przeglad literatury nie zostal zakonczony wyeksponowana krytyczng analiza stanu
aktualnego wiedzy na temat ekstrakcji papryki ditlenkiem wegla w stanie
nadkrytycznym. Aczkolwiek ,,skondensowane” podsumowanie znalazlo si¢ w punkcie
2.3.7, jako ostatnie dwa akapity.

2. W pracy nie sformutowano w sposéb jednoznaczny hipotezy badawczej, ktora byta
weryfikowana w trakcie badafh a w zastgpstwie wskazano: gtéwny cel badan, cele
szczegbdtowe oraz cel naukowy. Cel naukowy przedstawiony na stronie 57 stanowi zbior
kilku probleméw naukowych zwigzanych z procesem. Ws$rdéd celéw naukowych
zabraklo optymalizacji procesu, zostala ona wymieniona jako jeden z celow
szczegdtowych. Tymczasem to wiasnie optymalizacja procesu zdaniem recenzenta
wydaje sie gtéwnym zagadnieniem naukowym, jednoczacym wszystkie cele czy tez
problemy szczegbtowe w poruszanej pracy.

3. W rozprawie brakuje rowniez jednoznacznie sformutowanych zatozen badawczych,
ktore przyjeta autorka w realizacji badan i ich opracowaniu. Wyeksponowanie zatozen
badawczych znacznie ulatwitoby analize obszernego materialu badawczego. Niemniej
nie znaczy to, ze tych zatozen nie ma w tekscie pracy. Pojawiaja si¢ one w metodyce
oraz opisie wynikow badan.

4. W opisie metodyki badawczej nie wyszczegélniono wielu informacji o realizacji
eksperymentow. Brakuje tutaj np. metodyki badania stabilnosci karotenoidow
w ekstrakcie papryki w trakcie przechowywania, czy tez opisu metodyki analizy
ekonomicznej. Wszystkie te informacje znalazly si¢ przy prezentacji wynikéw. Analiza
ekonomiczna zostata przedstawiona ,,po macoszemu”.

5. Whnioski przedstawiono w dosy¢ ,,suchy” sposéb przez ich wypunktowanie nie
wskazujac np. ich hierarchii.

Jednym z bardzo istotnych zagadniefi warunkujacych efektywnos$¢ procesu oraz jakos¢
otrzymanych ekstraktow jest zawarto$¢ wody w surowcu - papryce. To zawartos¢ wody w
znacznej mierze determinuje przebieg procesu ekstrakcji nadkrytycznym ditlenkiem wegla.
Nalezy zaznaczyé, ze zawartos¢ wody w produktach spozywczych nie jest parametrem
definiujagcym jej stan zwigzania. Do zdefiniowania stopnia zwigzania wody uzywa si¢
parametru okreslanego mianem aktywnosci wody i definiowanego, jako stosunek preznosci
pary wodnej nad danym produktem we wzorcowych warunkach do preznosci pary wodnej nad
czysta woda. Wydaje sie, ze identyfikacja tego parametru w badaniach moglaby dostarczy¢
dodatkowej wiedzy na temat interakcji zachodzacych w ekstrahowanym ziozu
rozpuszczalnikiem w stanie nadkrytycznym. Niestety w pracy nie weryfikowano wartosci tego
parametru w surowcu
i produkcie oraz wyttokach poekstrakcyjnych.

W pracy wielokrotnie wskazuje si¢ na istnienie zaleznosci pomigdzy zawartoscig
karotenoidéw w papryce a barwg surowca (str. 87, str. 166-167, str. 183). Zdaniem recenzenta
te parametry sg ze sobg skorelowane tzn. istnieje zaleznos¢ funkcyjna Be=f(Cx) lub odwrotnie
Ci=f(Be). Jezeli tak rzeczywiscie jest to wystarczy okresli¢ barwe azeby pozna¢ zawartos¢
karotenoidéw. Upraszcza sie wowcezas proces optymalizacji (sa to parametry zalezne) oraz



zmniejsza ilo$é niezbednych oznaczen. Warto to sprawdzi¢ czy taka zalezno$¢ wystgpuje, jest
to material na publikacjg.
4. Uwagi o charakterze redakcyjnym

W pracy zidentyfikowano szereg drobnych blgdow, czy tez nieporadnosci, ktére dotyczg
formatowania, postugiwania si¢ interpunkcja, tzw. literowki, bledy stylistyczne lub tez inne
niescistosci zwigzane z redagowaniem treSci i opisem wynikéw. Wazniejsze z nich
wyszczegolniono ponizej:

1. Nieprofesjonalny jest sposob odnoszenia si¢ w tekscie do tabel i rysunkéw poprzez
podawanie pelnego stowa i numeru rysunku z duzej litery (lub tabeli) np. ,,Tabela 5.40”
(str. 173), ,,Rysunek 2.11” (str. 51), itd.

2. W pracy znajdujg sie¢ puste strony (dziury), na ktérych nie zapisano numeréw, ale
ktorym przyporzadkowano numer. Sg to puste strony: 56, 58, 88, 106.

3. Autorka na str. 174 pisze: ,,Uzyskane wyniki potwierdzaja wczesniej postawiong tezg,
ze ze wzrostem cisnienia i spadkiem temperatury pierwszego stopnia separacji rosnie
rozpuszczalno$é kwasoéw tluszczowych”. Gdzie znajduje si¢ postawiona teza? Czy to
zdanie jest zapisane poprawnie? Zdanie zwiera skrot myslowy.

4. Czy schemat instalacji przemystowej przedstawiony na rys. 6.1. jest oryginalng
koncepcjg autorki, zmodernizowang czy tez istniejaca w INSC?

5. W zestawieniu kosztow przedstawionym w tab. 6.2 i opisie obliczen trudno
zidentyfikowa¢ sposob wyliczenia np. kosztow obshlugi instalacji, opakowan, itd.

a zostaty one wyliczone z doktadnoscia do jednego grosza.

S. Analiza dorobku naukowego dr inz. Doroty Kostrzewy

Analiza dorobku doktoranta nie jest obligatoryjnie wymagana. Niemniej w istotny sposéb
pozwala oceni¢ aktywno$¢ naukows, zaangazowanie w pracg¢ oraz poziom prowadzonych
badan. I na tym polu mgr inz. Dorota Kostrzewa wypada bardzo dobrze. Jest wspotautorka:
11 publikacji z Impact Factorem, 2 publikacji w czasopismach bez IF, wspétautorka
8 rozdzialéw w monografiach, z ktérych 5 zostato opublikowanych w jezyku angielskim,
37 innych publikacji, 6 wystgpien konferencyjnych, 3 przyznanych patentéw i dwoch zgloszen
patentowych.

Dorobek publikacyjny jednoznacznie wskazuje, ze autorka rozprawy doktorskiej jest
aktywnym pracownikiem naukowym, zaangazowanym badawczo i realizujacym badania na
wysokim poziomie naukowym.

4. Whioski koncowe

Reasumujac stwierdzam, ze przedtozona do oceny rozprawa doktorska pt. ,Ekstrakcja
karotenoidéw z papryki ditlenkiem wegla w warunkach nadkrytycznych” autorstwa Pani
mgr inz. Doroty Kostrzewy jest oryginalnym opracowaniem aktualnego problemu naukowego
w oparciu o opracowanie technologiczne dotyczace ekstrakcji z uzyciem rozpuszczalnikéw



w stanie nadkrytycznym o duzym znaczeniu dla nauki i praktyki w dyscyplinie technologia
chemiczna. Autorka pracy wykazata si¢ wiedza teoretyczng na wysokim poziomie oraz
umiejetnoscig samodzielnego prowadzenia pracy naukowej. Praca opiera si¢ na obszernym
materiale Zrédlowym zwigzanym z tematyka pracy. Pomimo uwag krytycznych zwigzanych
gtéwnie ze strong redakcyjng opracowania nalezy uznac, ze jej struktura jest wtasciwa a autorka
sprostata zadaniu napisania rozprawy w sposob poprawny. Autorka wykazata si¢ znajomoscia
wiedzy ogélnej i szczegélowe] z analizowanego zagadnienia, pokazata réwniez
umiejetnosciami praktycznego organizowania i prowadzenia badan. Mozna wigc przyjaé,
ze spelniony zostal warunek podstawowy dla rozpraw doktorskich zgodnie z art.13.ust.1
Ustawy z dn. 14 marca 2003 roku ,,0 stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach
1 tytule w zakresie sztuki” Dz.U. 2003 Nr 65 poz. 595. ( z p6z. nowelizacjami z dn. 18 marca
2011 roku). Jednoczesnie nalezy stwierdzié, ze praca przygotowana przez Panig
mgr inz. Dorot¢ Kostrzewe charakteryzuje si¢ szczegdlnymi cechami. Stanowi kompleksowe
opracowanie na obszernym materiale badawczym, ktére zostato sprawdzone (przeprowadzono
walidacj¢ wynikéw optymalizacji) rowniez w skali pottechnicznej. Autorka opanowata
postugiwanie si¢ zlozonymi technikami badawczymi w szerokim zakresie, rOwniez
modelowaniem matematycznym. Wyniki badan mogg by¢é wdrozone do praktyki produkcyjnej
praktycznie bez ryzyka technologicznego. Uruchomienie produkcji ekstraktu papryki
uzyskiwanego za pomoca ekstrakcji nadkrytycznej zwigksza potencjat gospodarczy Polski.

Whnosze¢ wi¢c o dopuszczenie rozprawy do publicznej obrony oraz jej wyréznienie.
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