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Wprowadzenie ogdlne

Katalizator zelazowy do syntezy amoniaku jest substancjg badang od poczatku XX
wieku. Przez ten okres okre§lono jego optymalny sktad, pozwalajacy na osiggnigcie wysokiej
aktywnosci katalitycznej, a takze trwato§ci w warunkach procesu syntezy amoniaku.
Scharakteryzowano jego budowe wewnetrzng, a takze opisano przemiany strukturalne,
towarzyszace procesom redukcji oraz aktywacji katalizatora.

W latach 70-tych XX wieku nastgpit szybki rozwdj metod analitycznych, przede
wszystkim spektroskopii elektronowej, pozwalajacych na badanie sktadu i struktury powierzchni
ciat statych. Ich zastosowanie do badan katalizatora zelazowego oraz jego uproszczonych modeli
pozwolito na przyblizone okreslenie sktadu i struktury warstwy powierzchniowej tego materiatu
oraz okres$lenie funkcji poszczegdlnych sktadnikow katalizatora. Wyniki powyzszych badan sa
ujete w monografiach, ktore ukazatly si¢ na przetomie lat 80-tych i 90-tych ubiegltego wieku.

Mimo szerokiego zakresu badan tego katalizatora, pod koniec XX-tego wieku pewne
jego wlasciwosci nadal pozostawaty niewyjasnione lub ich interpretacja byta kontrowersyjna.
Szczegdlnie istotng kwestig byta rzeczywista struktura warstwy powierzchniowej katalizatora,
bezposrednio odpowiedzialnej za jego wlasciwosci katalityczne. Istniejace modele opisujace ten
problem byly opracowane albo na podstawie badan makroskopowych katalizatora pracujacego w
warunkach syntezy amoniaku, albo na podstawie badan modelowych modyfikowane;j
powierzchni zelaza. Brakowalo ujecia catosciowego, 1aczacego informacje uzyskane podczas
badan rzeczywistych katalizatorow zelazowych z badaniami modelowymi.

Korzystajac z doswiadczen zgromadzonych w Instytucie Technologii Chemicznej
Nieorganicznej i Inzynierii Srodowiska Politechniki Szczecinskiej (obecnie Zachodniopomorski
Uniwersytet Technologiczny w Szczecinie), podjgto probe opracowania cato§ciowego opisu
struktury katalizatora zelazowego oraz sprawdzenia jego zgodno$ci z wlasciwosciami
rzeczywistego kontaktu wykorzystywanego w przemysle. Cz¢$cig tych prac byt przedstawiony
ponizej cykl badan.

Celem gléwnym bylo opracowanie spdjnego modelu opisujacego whasciwoscei i
zachowanie katalizatora zelazowego do syntezy amoniaku, ze szczeg6lnym uwzglednieniem
struktury warstwy powierzchniowej, oraz sprawdzenie stosowalno$ci takiego modelu. W
pierwszym etapie skupilem si¢ na okresleniu wptywu potasu oraz siarki na wtasciwosci
katalizatora zelazowego. W trakcie badan zaobserwowano, ze pod wptywem atmosfery gazowej
oddziatujacej z powierzchnig katalizatora zelazowego znaczgco zmienia on swojg strukture

krystaliczng. Rozszerzono zatem zakres prac o badania przemian struktury krystalicznej
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katalizatora zelazowego pod wptywem atmosfery gazowej o zmiennym st¢zeniu amoniaku.

Omowienie najwazniejszych osiagnie¢ zawartych w pracach przedstawionych do
habilitacji

Bezposrednio po uzyskaniu doktoratu, bedac cztonkiem zespotu badawczego prof.
Waleriana Arabczyka, wspotuczestniczylem w tworzeniu modelu opisujacego strukture
katalizatora zelazowego do syntezy amoniaku. Model ten po raz pierwszy w literaturze naukowe;j
kompleksowo podejmowat zagadnienie zalezno$ci pomiedzy sktadem chemicznym katalizatora,
jego strukturg wewnetrzng, strukturg powierzchni katalizatora oraz wtasciwosciami
katalitycznymi [H-1].

Katalizator Zzelazowy jest materiatem porowatym, o znacznie rozwini¢tej powierzchni. W
przypadku takich materialdow niezrownowazenie energii powierzchniowej prowadzi do proceséw
spiekania ziaren materiatu i obnizenia jego powierzchni wlasciwej. W przypadku katalizatora
zelazowego proces ten jest powolny, mimo Ze materiat ten pracuje w temperaturach rzedu 350 -
520 °C przez kilkanascie lat. Przyjeto zatem hipoteze, ze badany materiat znajduje si¢ w stanie
quasi-rownowagowym i istnieje mechanizm prowadzacy do zrownowazenia nadmiaru energii
powierzchniowe] wynikajgcego ze znacznego rozwinigcia powierzchni katalizatora. Badania
sktadu powierzchni rzeczywistego katalizatora zelazowego wykazaty, ze powierzchnia
katalizatora nie jest czysta powierzchnig metalu, lecz pokryta jest struktura sktadajacg si¢ z
atomow tlenu zwigzanych z atomami promotorow, przede wszystkim potasu. Zaproponowano
model powierzchni katalizatora zelazowego, gdzie atomy metalu zwigzane sg bezposrednio z
warstwa atomow tlenu, powyzej ktorej znajduja si¢ atomy promotoréw (np. potasu, glinu lub
wapnia). Wskazano, ze istnieje $cisty zwigzek migdzy rodzajem promotora obecnego na
powierzchni katalizatora a liczbg atomoéw tlenu wystepujacych w warstwie posredniej. Energia
powierzchniowa wynikajaca z rozwinigcia powierzchni zelaza jest w takiej strukturze
réwnowazona przez energi¢ wigzan zelazo-tlen. W rezultacie stopien rozwinigcia powierzchni
katalizatora zelazowego jest zwigzany z obecnos$cia promotorow, a szczegdlng role petni w tym
uktadzie potas.

Potas uwazany byt za tzw. promotor elektronowy, ktérego gtowng rolg jest zmiana
rozktadu tadunkow powierzchniowych, utatwiajaca przebieg procesOw elementarnych
prowadzacych do syntezy amoniaku. W oparciu o zaproponowany model obecno$¢ potasu na
powierzchni katalizatora prowadzi do powstania struktury warstwy powierzchniowej, z

wytworzeniem optymalnej liczby wolnych miejsc adsorpcyjnych.



Na podstawie powyzszego modelu mozna przewidzie¢, ze zmiana zawarto$ci potasu w
katalizatorze prowadzi¢ powinna do zmian aktywnosci katalitycznej, a takze zmian struktury
wewngetrznej, ze szczegdlnym uwzglednieniem stopnia rozwinigcia powierzchni.

Modyfikujac sktad katalizatora zelazowego przez usunigcie lub dodanie zwigzkéw
potasu, potwierdzono powyzsze przewidywania. Po wymyciu z katalizatora zelazowego jonow
potasu, wygrzewanie go w atmosferze wodoru, prowadzi do rozwini¢cia jego powierzchni

(rys. 1) [H-2]. Jednocze$nie obserwuje si¢ znaczny spadek jego aktywnosci katalitycznej.
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Rysunek 1. Zmiana powierzchni wlasciwej modyfikowanych katalizatorow podczas wygrzewania w
atmosferze wodoru, w temperaturze 500 °C. Katalizatory: I — przemyslowy, niemodyfikowany; I —
przemyslowy, po wymywaniu K,O; III — wytopiony bez zwiazkow potasu; IV — katalizator III po impregnacji
w roztworze zwiazkow potasu [H-2]

Natomiast, gdy katalizator zelazowy pierwotnie wytopiony bez dodatku zwigzkow potasu
zostanie wzbogacony w takie zwigzki, np. poprzez impregnacje, to wygrzewanie go prowadzi do
powstania kontaktu o obnizonej powierzchni wlasciwe;j, lecz wysokiej aktywno$ci katalityczne;j.
Zachowanie takie wskazuje na zachodzenie procesu wymiany atomow promotorow na
powierzchni katalizatora. Usunigcie atoméw potasu prowadzi przypuszczalnie do zastapienia ich
jonami glinu lub wapnia. Zgodnie z modelem powierzchni opisanym wczesniej, obecnos¢ glinu
lub wapnia w warstwie powierzchniowej prowadzi do rozwini¢cia powierzchni wlasciwej
katalizatora, co istotnie obserwowano. Modyfikacja struktury katalizatora zelazowego, po
wprowadzeniu zwigzkoéw potasu do katalizatora wstgpnie ich nie zawierajacego, sugeruje zajscie
procesu dyfuzji atomow potasu z powierzchni ziaren katalizatora, a nastgpnie wymiane
obecnych tam atoméw glinu 1 wapnia na atomy potasu.

Badajac sktad powierzchni katalizatora za pomoca spektroskopii elektronéw Augera
wykazano, ze atomy potasu zawarte w ziarnie katalizatora s mobilne i ich dyfuzja po
powierzchni katalizatora jest mozliwa [H-3, H-4]. Obserwowano transport atomow potasu z

ziarna katalizatora zelazowego na czystg powierzchni¢ zelaza, co potwierdza przewidywania



modelu powierzchni katalizatora dotyczace zwilzalno$ci powierzchni zelaza przez atomy potasu
1 tlenu. Warstwa powierzchniowa ztozona z atomdw potasu i tlenu tworzy si¢, gdy dostepne jest
zrédlo atomow potasu. Stwierdzono takze wystgpowanie transportu potasu migdzy ziarnami
katalizatora odbywajace si¢ w warunkach procesu syntezy amoniaku. Proces ten prowadzi do
wyrownywania st¢zen potasu w stykajacych si¢ ze sobg ziarnach katalizatora i moze mie¢
praktyczne zastosowanie w procesach regeneracji ztoza katalizatora zelazowego.

Wplyw trucizn, a szczegolnie zwigzkow siarki, na wlasciwosci katalityczne kontaktu
zelazowego badany byl szczegdélowo w przesztosci. Zwiagzki siarki silnie wigza si¢ z
powierzchnig zelaza, co prowadzi do trwalego blokowania miejsc adsorpcyjnych na jego
powierzchni. Moje badania procesu dezaktywacji powierzchni zelaza prowadzono w warunkach
reakcji syntezy amoniaku, rozktadu amoniaku oraz rozktadu metanu (naweglania zelaza) [H-5,
H-6]. Stwierdzono, ze stopien dezaktywacji katalizatora zmienia si¢ nie tylko wraz z
zawarto$cig trucizny, ale takze zalezy od temperatury procesu (rys. 2). Klasyczny mechanizm
procesu zatruwania powierzchni katalizatora przez blokowanie miejsc aktywnych nie pozwala na

wyjasnienie takiego zachowania uktadu.
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Rysunek 2. Aktywnos$¢ wzgledna zatruwanego katalizatora zelazowego podczas procesu
syntezy amoniaku [H-6].

Korzystajac z modelu katalizatora zelazowego przedstawionego w publikacji [H-1]
zaproponowano mechanizm rekonstrukeji struktury powierzchni materialu poprzez wigzanie si¢
czesci atomoOw siarki z promotorami, zachodzace w podwyzszonych temperaturach. W ten
sposob uwalniana jest czg$¢ miejsc adsorpeyjnych zajetych przez atomy siarki, co prowadzi do
czegsSciowej regeneracji powierzchni aktywnej katalizatora. Jednoczes$nie proces zatruwania
katalizatora zelazowego siarkg zostat wykorzystany jako rodzaj sondy pozwalajacej okresli¢

liczbe wolnych miejsc adsorpcyjnych na powierzchni katalizatora w rzeczywistych warunkach



reakcji katalitycznej. Na podstawie tej analizy wykazano, ze ze wzrostem temperatury liczba

wolnych miejsc adsorpcyjnych w katalizatorze zelazowym wzrasta (rys. 3).
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Rysunek 3. Zalezno$¢ liczby wolnych miejsc adsorpcyjnych na powierzchni katalizatora zelazowego od
temperatury dla proceséw syntezy i rozkladu amoniaku oraz naweglania zelaza w atmosferze metanu [H-6].

Reakcja rozktadu amoniaku na powierzchni zelaza wykorzystana zostata jako jeden z
procesow testowych w badaniach wtasciwosci katalizatora zelazowego. Przy duzych stezeniach
amoniaku w mieszaninie gazowej przeplywajacej ponad katalizatorem obserwuje si¢ proces
azotowania zelaza. Proces ten jest stosunkowo dobrze opisany w literaturze naukowej, z powodu
wagi jaka ma w metalurgii 1 inzynierii materiatlowej. Wykonane przeze mnie badania procesu
azotowania katalizatora zelazowego [H-8] wskazaly, ze w przypadku tego materiatu wystepuja
odstepstwa zachowania si¢ uktadu od przewidywan opartych na dostgpnym opisie
literaturowym. Na rysunku 4 przedstawiono m.in. proces azotowania prowadzony w
temperaturze 350 °C, gdzie zaznaczono charakterystyczne punkty przegiccia krzywej azotowania
katalizatora, oznaczone literami B 1 C. Odpowiada¢ one powinny osiagnigciu przez uktad
jednego ze sktadow stechiometrycznych, odpowiednio FesN oraz FesN. Jednak obserwuje si¢ je
znacznie ponizej oczekiwanych wartosci st¢zenia azotu w materiale. Natomiast obserwacje
prowadzone metoda dyfrakcji promieni rentgenowskich (XRD) wykazaly, ze w punkcie B
wystepuja jednoczesnie wszystkie trzy fazy krystaliczne: a-Fe, y’-FesN oraz e-FexN, ktérych
istnienie w tym procesie przewiduje analiza uktadu fazowego zelazo - azot. Ta obserwacja takze
nie mogla by¢ wyjasniona na podstawie istniejacych opiséw tego uktadu fazowego. Tak
specyficzne zachowanie uktadu sktonito mnie do rozszerzenia zakresu badan o analiz¢ przemian
strukturalnych zachodzacych w katalizatorze zelazowym podczas oddziatywania na niego

mieszaniny amoniaku 1 wodoru.
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Rysunek 4. Zmiana zawartoS$ci azotu w katalizatorze zelazowych w czasie jego azotowania w atmosferze
amoniaku [H-8].
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Rysunek 5. Zmiana stopnia zaazotowania Zelaza podczas procesu azotowania w zmiennej
atmosferze azotujacej [H-7].

Przeprowadzitem seri¢ badan procesu azotowania katalizatora zelazowego w warunkach
. . . . . P NH, . .
zmiennego potencjatu azotujacego zdefiniowanego jako ry =—73-, gdzie py, 1 p, to
H2

odpowiednie ci$nienia czastkowe w mieszaninie gazowej [H-7, H9, H-11]. W warunkach
procesu azotowania, gdy warto$¢ potencjalu azotujacego jest stata osiggany stopien
zaazotowania zelaza, zdefiniowany jako stosunek masy azotu do masy zelaza, —- , takze jest

Fe
staty. Prowadzac proces azotowania przez stopniowe zwigkszanie potencjatu azotujacego
otrzymuje si¢ charakterystyczng krzywa schodkowg przedstawiong na rysunku 5. Okreslony

stopien zaazotowania zelaza mozna osiggna¢ rowniez w procesie dwuetapowym. W pierwszym
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etapie zelazo azotowane jest do wybranego stopnia zaazotowania, a nast¢pnie potencjat
azotujacy jest stopniowo zmniejszany. Otrzymuje si¢ wtedy zalezno$¢ o charakterze podobnym
do przedstawionej na rys. 5, lecz ze zmniejszajacym si¢ stopniem zaazotowania. W obu typach
procesu warto$ci potencjatu azotujacego oraz stopnia zaazotowania sg dla danego stanu
stacjonarnego state, i przyj¢to je za parametry charakteryzujace ten stan. Zalezno$¢ stopnia
zaazotowania od potencjatu azotujacego dla dwuetapowego cyklu: azotowanie zelaza - redukcja
azotkow zelaza, ma charakter krzywej histerezy (rys. 6). Cykle histerezy mozna prowadzi¢
wielokrotnie, a przebieg krzywej nie b¢dzie ulegal zmianie. Analizujac zmiany struktury
krystalicznej katalizatora zelazowego podczas procesow azotowania zelaza oraz redukcji
azotkow zelaza stwierdzono zalezno$¢ sktadu fazowego tego materiatu od potencjatu

azotujacego mieszaniny gazowej [H-11].
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Rysunek 6. Zalezno$¢ stopnia zaazotowania od potencjalu azotujacego podczas procesu azotowania
Kkatalizatora zelazowego w temp. 400 °C [H-7].

Katalizator zelazowy wykorzystywany jako substrat w prezentowanym cyklu badan jest
materialem zbudowanym z nanokrystalitow, ktorych rozmiary zawieraja si¢ w przedziale od ok.
5 nm do ok. 60 nm przy czym $rednia ich wielko$¢ wynosi okoto 20 nm. To wilasnie jego
nanokrystaliczna struktura odrdznia go od badanych wcze$niej probek zawierajacych zelazo w
postaci litej lub co najwyzej proszkdw o rozmiarze ziaren rz¢du mikrometréw. Postawiono
zatem hipotezg, ze przedstawione powyzej specyficzne zmiany struktury katalizatora
zelazowego pod wptywem mieszaniny amoniaku i wodoru wynikajg z jego nanokrystaliczne;]
budowy.

Do weryfikacji tej hipotezy wykorzystano badania zmian struktury krystalicznej tego materialu

prowadzone in situ metoda dyfrakceji rentgenowskiej. Stwierdzono, ze przy najnizszych
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wartosciach potencjalu azotujgcego transformacji do azotku zelaza ulegaja tylko krystality zelaza
o najwyzszych rozmiarach (rys. 7) [H-12] . Zwigkszanie potencjatu azotujacego prowadzi do
zmniejszania si¢ $redniej wielko$ci krystalitow zelaza, spowodowanej transformacjg krystalitow
o coraz mniejszych rozmiarach geometrycznych. Zmieniajac rozktad wielkos$ci krystalitow
katalizatora zelazowego przez jego wygrzewanie w wysokich temperaturach, osiaggni¢to zmiane
ksztaltu krzywej histerezy cyklu azotowanie — redukcja [H-10]. Material zbudowany z
krystalitow o wigkszych rozmiarach ulegat procesowi azotowania w sposob bardzo zblizony do
grubokrystalicznych.

Obserwowang zalezno$¢ miedzy zachodzeniem przemiany fazowej zelaza a sktadem fazy
gazowej powigzano ze zjawiskiem Gibbsa-Thomsona. W przypadku materiatow o rozwinigte]
powierzchni fazowej, a takim jest katalizator zelazowy, potencjat termodynamiczny uktadu
modyfikowany jest znaczaco przez wpltyw czynnika pochodzacego od energii powierzchniowej
[H-10]. Z tego powodu, warunki termodynamiczne niezbedne do osiggnigcia pewnego stanu, np.
zmiany struktury krystalicznej, zmieniajg si¢ wraz ze zmiang rozmiarow geometrycznych
krystalitow zelaza. Wystepowanie tego zjawiska pozwala wyjasni¢ przedstawione wczesniej

anomalie obserwowane do§wiadczalnie podczas procesu azotowania katalizatora zelazowego.

T T T T T T T T T
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

o - Fe convertion degree

Rysunek 7. Zmiana Sredniej wielkosci krystalitéw podczas azotowania nanokrystalicznego Zelaza przy
stopniowo zwiekszanym potencjale azotujacym [H-12].

Przedstawione w zaprezentowanym cyklu publikacji wyniki do§wiadczalne oraz ich
interpretacja, pozwalaja na potwierdzenie przyje¢tego na wstepie modelu budowy katalizatora
zelazowego oraz wyjasnienie mechanizmu przemian strukturalnych oraz zmiany struktury jego
powierzchni, zachodzacych w czasie syntezy oraz rozktadu amoniaku. Przyczynity si¢ one nie
tylko do lepszego zrozumienia zjawisk zwigzanych z budowg oraz dziataniem katalizatora
zelazowego, lecz takze byly podstawg do opracowania rozwigzan praktycznych przedstawionych
w zgloszeniach patentowych [Zatacznik 2, pkt. C, poz (1) i (4)].
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Podsumowanie — elementy nowosci naukowe;j.

Wyniki zebrane podczas badan dotyczacych zmian struktury katalizatora zelazowego w czasie

syntezy oraz rozktadu amoniaku pozwalaja na wyciagnigcie nastepujacych wnioskow:

1.

Zaproponowano model struktury katalizatora zelazowego do syntezy amoniaku, ze
szczegdlnym uwzglednieniem jego warstwy powierzchniowe;.

Wyjasniono rolg promotoréw w tworzeniu struktury porowatej oraz powierzchni
aktywnej katalizatora zelazowego.

Wykazano, ze modyfikacja sktadu chemicznego katalizatora zelazowego prowadzi do
rekonstrukeji jego struktury, a takze wplywa na aktywnos¢ katalityczng w sposob zgodny
z zaproponowanym modelem.

Wykazano, ze powierzchnia zelaza zwilzana jest przez atomy potasu, co prowadzi do
wytworzenia struktury powierzchniowej z udzialem atoméw potasu i tlenu.

Wykazano, ze dyfuzja migdzyziarnowa potasu w katalizatorze zelazowym, prowadzi do
ujednorodnienia zawartosci potasu w ztozu katalizatora.

Zaobserwowano zjawisko histerezy reakcji azotowania zelaza oraz redukcji azotkoéw
zelaza wystepujace podczas prowadzenia procesu rozktadu amoniaku na tym
katalizatorze.

Wykazano, ze proces azotowania tego materiatu zalezy od jego struktury krystaliczne;.
Wykazano, ze krystality zelaza ulegaja przemianom fazowym przy réznych potencjatach
azotujacych, w zaleznosci od ich rozmiaréw geometrycznych.

Zaproponowano mechanizm wyjasniajacy przyczyny specyficznego zachowania sie

katalizatora zelazowego poddanego dziataniu mieszanin gazowych o zmiennym

/;w*"‘jh‘Y(&:

potencjale azotujgcym
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5. Omowienie pozostalych osiggnie¢ naukowo - badawczych tartystyeznyeh)-

W 1987 roku rozpoczatem studia na Wydziale Technologii i Inzynierii Chemicznej
Politechniki Szczecinskiej. Dyplom magistra inzyniera uzyskatem w roku 1994 na podstawie
pracy pt. ,,Oddziatywania fosforu, siarki i tlenu na powierzchni polikrystalicznego Zelaza”
wykonanej pod opieka naukowg prof. dra hab. inz. Waleriana Arabczyka. Nastepnie
rozpoczalem nauke na studiach doktoranckich, ktére ukonczytem w 1997 roku.

1 pazdziernika 1997 roku zostalem zatrudniony na stanowisku asystenta w Instytucie
Technologii Chemicznej Nieorganicznej i Inzynierii Srodowiska Wydzialu Technologii i
Inzynierii Chemicznej Politechniki Szczecinskiej. W 1999 roku obronitem pracg doktorska pt.
» Wplyw pierwiastkéw elektronoakceptorowych na aktywno$¢ katalizatora zelazowego”.
Dotyczyta ona wptywu zwiazkow siarki, fosforu, chloru oraz arsenu na aktywnos$¢ katalizatora
zelazowego w procesie syntezy amoniaku.

Od 1997 roku pod moja opieka znajduje si¢ specjalistyczna aparatura naukowa do
analizy sktadu powierzchni ciat statych metodami spektroskopii elektronowych. W zwigzku z
tym zaangazowany bylem w badania naukowe oparte na wykorzystaniu tych metod
analitycznych do okre$lania przebiegu procesow powierzchniowych zachodzacych pod
wplywem réznych czynnikow. Badania te kontynuowatem pod kierunkiem prof. H. J. Grabke od
stycznia 2000 do czerwca 2001 w czasie pobytu na stazu naukowym w Max-Planck-Institut fiir
Eisenforschung w Diisseldorfie (Niemcy). Badanie te dotyczyty zjawiska katastrofalnego
naweglania zelaza i stali, a szczegdlnie wptywu zwigzkow siarki na ten proces. Moja cze$¢
badan obejmowata analiz¢ sktadu powierzchni zelaza podczas procesu naweglania oraz
okreslenie wptywu zwigzkow siarki na ten proces. Ustalono, ze zaadsorbowane na powierzchni
zelaza atomy siarki w znacznym stopniu ograniczaja formowanie si¢ warstw grafitowych, co
dalej zapobiega lawinowemu narastaniu depozytu weglowego. Badania te przyczynity si¢ do
zrozumienia mechanizmu oddzialywania zwigzkow siarki na proces katastrofalnego nawegglania
stali.

Bezposrednio po zakonczeniu pracy w Diisseldorfie swoje doswiadczenie w dziedzinie
spektroskopii elektronowych oraz znajomos$¢ techniki prozniowej wykorzystatem podczas stazu
naukowego w Uniwersytecie im. Leibniza w Hanowerze (Niemcy). Pottoraroczna praca w tej
instytucji, w grupie badawczej prof. Ronalda Imbihla, zaowocowala opracowaniem
innowacyjnej aparatury badawczej taczacej mozliwosci technik elektronospektroskopowych z
zaletami obrazowania dynamiki proceséw powierzchniowych metoda elipsometrii. Aparat ten

zostal wykorzystany do badania proces6w utleniania metanolu na powierzchni miedzi.
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Od roku 2003, po powrocie ze stazu zagranicznego, kontynuowatem badania dotyczace
przemian struktury katalizatora zelazowego zwigzane z tematyka stanowigcg cykl publikacji
wchodzacych w sktad przedstawionego osiggnig¢cia naukowego. Jednocze$nie prowadzitlem
prace projektowe nowego systemu badawczego do analizy powierzchni ciat statych metodami
spektroskopii elektronowych. Efektem tej pracy byto zbudowanie i uruchomienie w Instytucie
Technologii Chemicznej Nieorganicznej i Inzynierii Srodowiska Zachodniopomorskiego
Uniwersytetu Technologicznego w Szczecinie unikatowej aparatury badawczej, taczacej
mozliwo$ci analizy za pomocg spektroskopii i mikroskopii elektronowej z technikami
modyfikacji materiatow w warunkach in situ. Jako jedna z niewielu instalacji badawczych na
swiecie, umozliwia ona bezposredni transfer badanego materialu bez kontaktu z atmosfera,
pomigdzy spektrometrem elektronowym a wysokorozdzielczym, skaningowym mikroskopem
elektronowym. Jednoczesnie jest ona wyposazona w reaktor wysokoci$nieniowy, pozwalajacy
na prace z analizowanym materiatem pod ci$nieniem do 2 MPa. Dzi¢ki takiej konstrukcji
mozliwe jest przygotowanie powierzchni badanego materiatu w warunkach zblizonych do tych,
ktore wystgpuja w warunkach procesoOw przemystowych, a nast¢pnie analize jego morfologii
oraz sktadu powierzchniowego takimi technikami badawczymi jak spektroskopia fotoelektronow
(XPS), spektroskopia elektronow Augera (AES), czy techniki temperaturowo programowane
(TPD, TPSR).

Prace badawcze prowadzone w tej pracowni dotyczyly m. in.:

e wplywu modyfikacji azotem oraz metalami ziem rzadkich struktury tlenku tytanu,
e wplywu procesdéw preparatyki na strukture powierzchni nanokrystalicznych tlenkow
cynku oraz cyrkonu,
e procesOw adsorpcji zwiazkéw siarki 1 wegla na adsorbentach weglowych,
e funkcjonalizacji powierzchni nanorurek weglowych.
Wyniki tych badan zostaly opublikowane w 12 artykutach w czasopismach z listy Journal
Citation Reports.

Korzystajac z doswiadczen zdobytych podczas badan procesu syntezy amoniaku oraz
proceséw azotowania, w roku 2005 rozpoczalem badania nowych katalizatorow syntezy
amoniaku opartych na azotkach kobaltowo-molibdenowych. Prowadzitlem je w ramach dwoch
projektéw badawczych, ktorych bylem kierownikiem. Wynikiem tej pracy jest opracowanie
nowego katalizatora syntezy amoniaku, opartego na azotkach kobaltowo-molibdenowych
promowanych chromem oraz potasem, ktorego aktywno$¢ katalityczna przewyzsza tradycyjny
katalizator zelazowy. Otrzymane wyniki sg przedmiotem dwodch zgloszen patentowych oraz

artykutoéw w czasopismach z listy JCR. Kontynuacja tych badan jest projekt badawczy

15



realizowany przez naszg uczelni¢ we wspotpracy z Politechnikg Warszawskg oraz Instytutem
Nawozow Sztucznych w Putawach. W projekcie tym jestem kierownikiem jednego z zadan.

Oproécz rozwijania wlasnych zainteresowan badawczych czynnie uczestnicze w
projektach badawczych realizowanych w macierzystym Instytucie. Bylem wykonawca w
dziewieciu projektach badawczych finansowanych przez KBN, MNiSW oraz NCBR. Tematyka
tych projektéw dotyczyta roznych aspektow wytwarzania i wykorzystania katalizatora
zelazowego do syntezy amoniaku oraz proceséw azotowania zelaza 1 innych metali
przejsciowych.

Mo¢j dorobek naukowy po uzyskaniu stopnia doktora obejmuje 38 publikacji (1aczny IF z
roku publikacji = 59,523), w tym 32 publikacje w czasopismach z listy Journal Citation
Reports (JCR) oraz 5 zgloszen patentowych. Jestem takze wspolautorem podrecznika.
Wedtug Web of Science liczba cytowan wszystkich artykuléw wynosi 207 (bez autocytowan
177), indeks Hirscha wynosi 9. Wyniki swojej pracy naukowej prezentowalem rowniez w
trakcie 25 konferencji miedzynarodowych oraz 12 konferencji krajowych.

Za osiagnigcia naukowe zostatem czterokrotnie uhonorowany nagrodami
indywidualnymi Rektora Politechniki Szczecinskiej i Zachodniopomorskiego Uniwersytetu
Technologicznego w Szczecinie. W roku 2000 bytem czlonkiem zespolu uhonorowanego
Nagroda Ministra Edukacji Narodowej. W roku 2011 nasz wynalazek ,,Sposob okreslania
wielko$ci nanokrystalitow zelaza w przemystowym katalizatorze syntezy amoniaku” zostat
nagrodzony srebrnym medalem na V Miedzynarodowej Warszawskiej Wystawie
Innowacji IWIS 2011.

W latach 2006-2008 bytem cztonkiem Komitetu Organizacyjnego Niemiecko-Polskich
Seminaridéw Doktoranckich organizowanych we wspotpracy Politechniki Szczecinskiej z
Leibniz-Institut fiir Festkorper- und Werkstoffforschung z Drezna.

Jestem Kkierownikiem Pracowni Spektroskopii Elektronowych znajdujacej si¢ w
strukturze Wydziatu Technologii i1 Inzynierii Chemicznej ZUT w Szczecinie. W latach 2011-
2014 kierowatem wykonaniem badan prowadzonych na zlecenie Politechniki L.6dzkiej oraz
Politechniki Poznanskiej. Badania te byty cz¢scig projektow finansowanych z funduszy Unii
Europejskiej, Europejskiego Funduszu Rozwoju Regionalnego oraz Programu Operacyjnego
Innowacyjna Gospodarka: ,,Zastosowanie biomasy do wytwarzania polimerowych materiatow
przyjaznych dla srodowiska”, ,,Silseskwioksany jako nanonapetniacze i modyfikatory w
kompozytach polimerowych”.

Moje doswiadczenie naukowe znalazto uznanie poprzez zaproszenie mnie do wykonania
recenzji w renomowanych czasopismach naukowych: Journal of Materials Science,

Energy&Fuels, Materials Science — Poland, Polish Journal of Chemical Technology oraz Journal
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of Photonics for Energy. Wykonatem takze recenzj¢ wniosku skierowanego do Narodowego
Centrum Nauki.

Jestem czlonkiem Polskiego Towarzystwa Chemicznego.

Znaczng czg$¢ swojego czasu poswigcam pracy dydaktycznej. Jestem wspotautorem
podrecznika M. Gryta, R. J. Kalenczuk, D. Moszynski: Grafika komputerowa, wydanego przez
Wydawnictwo Uczelniane Politechniki Szczecinskiej. Od 1999 roku prowadzitem wyktady dla
studentow

e kierunku technologia chemiczna: Analiza instrumentalna, Chemia do wyboru,
Elektrotechnika z elementami elektroniki, Elementy automatyki i pomiary, Techniki
badania produktéw nieorganicznych, Technologie materialéw metalicznych,
Technologie materialéw pdétprzewodnikowych,

e kierunku fizyka techniczna: Metody spektroskopowe w fizyce,

e kierunku nanotechnologia: Elektrotechnika z elementami elektroniki, Technologia
cienkich warstw.

Prowadzitem takze wyktady w jezyku angielskim: Electrical Engineering, Heterogeneous
Catalysis oraz Physical Chemistry of Surfaces. Ponadto prowadze zajecia audytoryjne oraz
zajecia laboratoryjne.

Bytem opiekunem 14 prac dyplomowych, w tym 10 prac magisterskich. Recenzowatem

13 prac dyplomowych.
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