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Przedmiotem niniejszej rozprawy bylo opracowanie modernizacji pracujgcej
technologii produkcji chelatu mikroelementowego Fe(l11)HBED. Produkt ten wytwarzany jest
w PPC ADOB, ktory jako pierwszy na $wiecie wprowadzil go do produkcji. Praca zostala
zrealizowana w ramach programu Doktoraty Wdrozeniowe.

Czg$¢ literaturowa pracy przedstawia chelaty zelaza o znaczeniu agronomicznym.
Opisano role zelaza w organizmach ros§linnych oraz skutki jego niedoboréw w postaci chlorozy.
Nakreslono sposoby uzupeiniania niedoboréw mikroelementow. Przedstawiono zjawisko
chelatacji oraz rodzaje zwiazkdw majacych witasciwosci chelatujace. Scharakteryzowano
czynniki chelatujagce ustawowo dopuszczone do stosowania w rolnictwie, w tym kwas N, N’-
bis(2-hydroksybenzylo)etylenodiamino-N, N -dioctowy, HBED, ktorego technologia produkcji
byta przedmiotem badan. Przedstawiono znane metody otrzymywania HBED wraz z oceng
mozliwosci ich zastosowania w skali produkcyjnej. Analogicznie przeprowadzono kwerendg
metod syntezy N-(2-hydroksybenzylo)glicyny, ktora jest potproduktem w zmodernizowane;j
technologii.

W czgsci doswiadczalnej rozprawy opracowano nowa technologie otrzymywania
HBED. Wyniki prac w skali laboratoryjnej zostaly podstawa europejskiego zgloszenia
patentowego numer EP20461587.6: “A process for the preparation of salts of N, N’ disubstituted
ethylenediamine N,N’ diacetic acid derivatives and their use”. Zgloszenie obejmowalo opis
metody otrzymywania czynnika chelatujacego HBED wedtug nowej, dotychczas nieopisanej
w literaturze $ciezki syntezy oraz sposob otrzymywania chelatu Fe(III)HBED. Opracowana
metoda obejmuje trzy etapy. W pierwszym, nastgpuje reakcja kondensacji aldehydu
salicylowego 1 glicynianu sodu, a nastgpnie katalityczna redukcja utworzonej iminy wodorem.
Przeprowadzono szereg optymalizacji metodg Design of Experiments (DoE) reakcji
kondensacji i redukcji pod katem stechiometrii reagentéw oraz warunkoéw prowadzenia
procesu. Ustalono optymalne warunki prowadzenia obu proceséw. Produktem tego etapu jest
roztwor N-(2-hydroksybenzylo)glicynianu sodu, ktory wykorzystywany jest w etapie drugim.

Polega on na reakcji otrzymanego zwigzku z 1,2-dichloroetanem w proporcji molowej 2:1.



Ponownie wykorzytano metod¢e DoE do przeprowadzenia optymalizacji reakcji alkilowania.
Opracowano dogodng metode 0czyszczania mieszaniny poreakcyjnej z nieprzereagowanego
1,2-dichloroetanu. Produktem etapu jest rafinat, wodny roztwor HBED. Trzeci etap technologii,
chelatacja zelaza, nie byl przedmiotem modernizacji i zostal przeprowadzony w sposob
uzywany w dotychczasowej technologii. Zbadano mozliwo$¢ uzycia produktu etapu drugiego,
rafinatu zawierajacego HBED, do chelatacji zelaza. Dobrano warunki prowadzenia procesu
I porbwnano wyizolowany chelat z produktem dotychczas wytwarzanym na instalacji
produkcyjnej. Otrzymany produkt spetnia wszystkie stawiane mu wymagania, zarowno pod
katem sktadu, jak 1 wtasciwosci fizykochemicznych.

W czesci technologicznej rozprawy przedstawiono projekt procesowy technologii
otrzymywania chelatu Fe(l111)HBED. Przedstawiono schemat technologiczny zmodernizowanej
instalacji. Przygotowano opis prowadzenia procesu we wszystkich etapach. Dokonano doboru
reaktorow, pomp oraz urzadzen pomocniczych w ten sposob, aby w jak najwigkszym stopniu
wykorzysta¢ aparature znajdujaca si¢ na hali produkcyjnej. Przedstawiono bilans masowy
poszczegdlnych etapow technologii w odniesieniu do jednej szarzy produkcyjnej oraz bilans
catej technologii w przeliczeniu na 1000 kg produktu finalnego. Na te¢ ilo$¢ produktu gotowego
nakre$lono rowniez bilans energetyczny procesu. Scharakteryzowano media technologiczne
wykorzystywane w zmodernizowanym procesie. Dokonano doboru surowcoéw wraz
Z okresleniem ich czystosci, sposobu roztadunku, sktadowania i podawania na instalacje
produkcyjng. Okreslono czynniki pomocnicze takie jak olej grzewczy i woda obiegowa oraz
odpady: sol, ekstrakt oraz pozostato§¢ podestylacyjna. Przedstawiono specyfikacj¢ gotowego
produktu otrzymanego w testach pilotowych zmodernizowanej technologii. Speinia on
wszystkie kryteria jako$ciowe.

Modernizacja technologii produkcji chelatu mikroelementowego Fe(lII)HBED
prowadzi do otrzymania produktu tej samej jakosci co produkowany dotychczas. Ponadto,
W poréwnaniu do znanych metod, wykazuje ona szereg zalet takich jak przeprowadzenie
wszystkich etapow syntezy w wodzie jako rozpuszczalniku i1 uzycie tatwo dostepnych
surowcOw. Zastosowanie etapu oczyszczania zapobiega przedostawaniu si¢ niepozadanych
zwigzkoéw do gotowego produktu, natomiast opracowane zawroty surowcow minimalizujg ilo§¢
odpadow. Sposdb opracowania etapu chelatacji pozwolit na uniknigcie koniecznos$ci izolacji

HBED co upraszcza proces pod wzgledem technologicznym.



