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Podstawa wykonania recenzji

Podstawg wykonania recenzji jest Uchwata 289/25/RDND05/2024-2028 Rady
Dyscypliny Naukowej Inzynieria Chemiczna z dnia 14 lipca 2026 r, w sprawie
wyznaczenia recenzentébw Ww postepowaniu w sprawie nadania stopnia doktora
w dziedzinie nauk inzynieryjno-technicznych w dyscyplinie inzynieria chemiczna oraz
Zawiadomienia nr 22/07/D05/2026 o wyznaczeniu mnie na Recenzenta

w postepowaniu w sprawie nadania stopnia doktora.

Znaczenie tematyki badawczej

Ksantohumol (XN) jest prenylowanym chalkonem wystepujagcym w szyszkach
chmiclu (Humulus lupulus L.). Zwigzek ten jest przedmiotem intensywnych badan
ze wzgledu na szerokie spektrum potencjalnej aktywnosci biologicznej, obejmujace
m.in. wlasciwosci przeciwutleniajgce, przeciwzapalne, przeciwdrobnoustrojowe oraz
oddziatywanie na szlaki zwigzane z metabolizmem komoérkowym. Z tego wzglgdu
ksantohumol jest interesujgcym surowcem dla przemystu nutraceutycznego,

farmaceutycznego, kosmetycznego i spozywczego. Dotychczas brak byto efektywnych



i tanich metod wytwarzania ksantohumolu o odpowiedniej  czystosci
i wydajnosci. Niniejsza rozprawa doktorska proponuje kompleksowe rozwigzanie tego
problemu.  Zaproponowane rozwigzanie  eliminuje  straty  ksantohumolu
ha poszczegolnych etapach produkeji oraz umozliwia wytwarzanie finalnego produktu

przy duzej sprawnosci odzysku ksantohumolu i Jjego wysokiej czystosci.

Informacja o rozprawie doktorskiej

Rozprawa doktorska Pani mgr inz. Aleksandry Modzelewskigj pt. ,,Potential for
recovery of valuable bioactive compounds from spent hops” zostala przygotowana
W jezyku angielskim w postaci druku zwartego liczacego tacznie 154 strony. Rozprawa
zawiera 10 rozdzialdw. W rozdziale 1 Doktorantka przedstawila przeglad
piSmiennictwa w zakresie przetwarzania szyszek chmielowych oraz ich zastosowania
W przemysle piwowarskim. Oméwiona zostala metoda  ekstrakcji substancji
goryczkowych z chmielu z uzyciem dwutlenku wegla w stanie nadkrytycznym,
stanowigca  wstepny etap przetworstwa chmielu. Pozostatosé po  ekstrakcji
nadkrytycznej chmielu uzyta zostata jako surowiec do dalszych badan i przetwarzania.
Doktorantka omodwita zwigzki chemiczne, ktére pozostaja w pozostalo$ci
poekstrakcyjnej po ekstrakcji szyszek chmielowych CO; w stanie nadkrytycznym oraz
wskazata na wystepowanie oprécz ksantohumolu, takze innych cennych zwigzkow,
w tym biatkowych oraz fenolowych. Szersza uwaga zostala poswigcona
ksantohumolowi, jednemu z wazniejszych zwigzkow chemicznych, wystepujacym
tylko w chmielu. Doktorantka wskazata na duzy potencjat aplikacyjny, w tym
terapeutyczny  ksantohumolu, co uzasadnialo prowadzenie badan nad jego
pozyskiwaniem oraz oczyszczaniem. Nastgpnie oméwila badane metody wstgpnego
przygotowania surowca przed ekstrakcjg zwigzkow biologicznie aktywnych, Wsrod
badanych metod znalazly si¢ metody fizyczne (zamrazanie i rozmrazanie),
enzymatyczne i chemiczne (hydroliza kwasowa i zasadowa). Sposréd tych metod
do dalszych badan wybrano zamrazanie i rozmrazanie, co udokumentowano
W rozprawie doktorskiej. Nastepnie Doktorantka oméwita znane sposoby ekstrakcji
polifenoli oraz flawonoidéw, w tym ksantohumolu, z chmielowych pozostatosci

poekstrakcyjnych, z uwzglednieniem metod: metoda ciato stale-ciecz, metoda PLE,



metoda ekstrakcji nadkrytycznej, metody ekstrakcji wspomagane mikrofalami,
ultradzwiekami oraz z uzyciem rozpuszczalnikow gleboko eutektycznych. Rozwazania
tego rozdziatu ukierunkowaty dalsze prace na uktady tréjfazowe do ekstrakcji wstepnej,
ktore byly poddawane szczegétowym badaniom i finalnie znalazly zastosowanie
w opracowanej technologii. W rozdziale 2 Doktorantka zdefiniowata cel pracy. Celem
pracy byto opracowanie procesu technologicznego umozliwiajgcego efektywny odzysk
ksantohumolu z pozostatos$ci poekstrakcyjnych chmielu oraz przeprowadzenie
optymalizacji tego procesu. Badania koncentrowaly si¢ gléwnie na wytwarzaniu
ksantohumolu o wysokiej czystosci i wydajnosci. Na uwage zastuguje umiejgtnosé
Doktorantki stawiania zadan oraz znajdowania satysfakcjonujgcych rozwigzan.
W rozdziatach 3 i 4 omoéwiono uzyte surowce oraz materialy do ekstrakcji i badan
analitycznych oraz oméwiono szeroko metody analityczne zastosowane do analizy
stezenia ksantohumolu, flawonoidow oraz zwigzkéw fenolowych. Doktorantka
zademonstrowata znajomo$¢ technik analitycznych oraz metod badawczych.
W rozdziale 5 omowiono wyniki testow eksperymentalnych. W rozdziale tym
Doktorantka oméwila dobér metod ekstrakcji rozpuszczalnikowej oraz dobor
optymalnego sktadu rozpuszczalnikéw, stosunku masy wsadu do cieczy oraz czasu
ekstrakcji zapewniajgcy maksymalng wydajno$¢ i sprawnos$¢ ekstrakeji XN. Okreslono
takze warunki bezpiecznego przechowywania ksantohumolu, co okazato si¢ kluczowe
dla redukcji strat ksantohumolu w procesie produkcji. Przeprowadzono uproszczong
kalkulacj¢ kosztéw wytwarzania ksantohumolu, z kt6rej wynikato, ze produkt mogtby
z powodzeniem konkurowa¢ na rynku istniejagcych dostawcow. W rozdziale 6
Doktorantka podsumowata osiggnigcia pracy oraz wskazata mozliwe kierunki rozwoju
technologii rozdzialu i oczyszczania ksantohumolu oraz implementacje przemystowe.
W rozdziale 7 zestawione zostaty odnosniki literaturowe. Liczba pozycji literaturowych

jest imponujgca i wynosi 325.

Ocena merytoryczna pracy
Celem pracy byto opracowanie procesu technologicznego i jego optymalizacje
umozliwiajgcego efektywny odzysk ksantohumolu z pozostatosci po ekstrakcji chmielu

CO2 w stanie nadkrytycznym.



Uzyskane rezultaty oceniam pozytywnie, na ktére ztozyly sig:
* Dobor strategii obrobki wstepnej: Poréwnanie technik obrébki wstepnej pozostatosci
poekstrakcyjnych pod katem wydajnosci ekstrakcji ksantohumolu i Wybdr najlepszego
rozwiqzania. Badania  zaplanowane zostaly  jako kilkuetapowy  proces.
W pierwszym etapie Doktorantka przeprowadzita badania poréwnawcze kilku metod
obrébki wstepnej, w tym fizycznych, chemicznych i enzymatycznych, pod kgtem
wydajnosci ekstrakcji ksantohumolu. Badania wykazaly, ze sposrod badanych metod
tylko metoda ,zamrazania i rozmrazania” zapewnia najnizszy poziom strat
ksantohumolu oraz wysoka wydajnosé produkcji ksantohumolu z uzyciem pozostalosci
poekstrakcyjnych. Ten etap okazat si¢ wazny, gdyz miat duzy wptyw na wydajnosé
ekstrakcji XN w kolejnych etapach.
* Optymalizacja wydajnosci ekstrakcji: Przebadanie wplywu skfadu i polarnosci
rozpuszczalnikow (mieszaniny woda-alkohol) oraz stosunku fazy stalej do cieczowej
na wydajnos¢ i selektywnos¢ odzysku XN. W drugim etapie Doktorantka
przeprowadzita badania ekstrakeji ksantohumolu z uzyciem mieszanin etanolu oraz
izopropanolu z woda, w przedziale wartosci wskaznika polarnosci od 3 do 9. Uzyskane
wyniki wykazaly, ze najwigksza wydajnosé i sprawnosé odzysku XN uzyskano stosujac
mieszaniny o  wskazniku polarnosci  w  przedziale 6.0 - 7.
Ten etap okazat sig decydujacy dla badafi w zakresie wydajnosci ekstrakeji
ksantohumolu i wykazat umiejetno$¢ Doktorantki w zakresie doboru rozpuszczalnikow.
Doktorantka okreslita takze wplyw czynnikéw Srodowiskowych w szczegoblnosci
Swiatta i temperatury — na stabilnogé odzyskanego XN podczas transportu
i przechowywania. Okazato sig, ze czynnikiem najsilniej wplywajgcym na degradacje
XN, zaréwno w pozostalosciach oraz w produkcie finalnym, jest $wiatlo.
Zarekomendowano takze przechowywanie XN w warunkach obnizonej temperatury.
* Opracowanie i badanie strategii wzbogacania i oczyszczania: W trzecim etapie
Doktorantka zaprojektowata i przeprowadzita badania trdjfazowego ukladu separacji
cieczowej skltadajacego sie z NaH,POj, (diwodorofosforanu sodu), etanolu oraz
n-heksanu do frakcjonowania zwiazkéw chmielowych i wzbogacania zawartosci
ksantohumolu. Badania wykazaly wysoka efektywnosé tego uktadu separacji.

Doktorantka umiejetnie dokonata doboru rozpuszczalnikéw, co umozliwito uzyskanie



ksantohumolu o czystosci rzedu 97-98 %. Zaproponowala takze metod¢ poprawy
czystosci XN poprzez uzycie chromatografii z uzyciem zywicy makroporowatej,
co zapewniato skuteczng i skalowalng metod¢ izolowania XN z fazy $rodkowej
uzyskanej w ukladzie trojfazowym. Doktorantka wykazata si¢ znajomoscia technik

analitycznych oraz standardéw analitycznych. Byly one niezbedne do realizacji zadan

badawczych.
Uwagi do dyskusji:

1. Odmiany chmielu mogg posiadaé rézne zawartosci ksantohumolu w szyszkach.
Czy byly przeprowadzone badania przesiewowe odmian celem wyboru
najbardziej zasobnych w ksantohumol?

2. Doktorantka uzyfa terminu optymalizacja w odniesieniu do parametréw, a nie
funkcji kryterialnych, np. str. 47, 55, 112, ,,....Optimisation of extraction
parameters, including extraction time, temperature, solid-liquid ratio, and DES
composition, can significantly improve the efficiency and selectivity of DES for
flavonoid extraction ...”. Chociaz taka terminologia jest stosowana
w literaturze, to optymalizacji poddaje si¢ kryteria optymalizacji lub funkcje celu
(objective function), (np. sprawnosé, selektywno$¢, koszt wytwarzania),
natomiast w wyniku otrzymuje si¢ optymalne wartosci parametréw np. czas,
temperatura, sklad, itp.

3. W zastosowaniach aplikacyjnych o sukcesie rynkowym decydujg, oprocz
niewgtpliwej przydatnosci produktu, takze jego koszty wytwarzania. Metoda
»Zamrazania i rozmrazania” surowca zapewnia najnizszy poziom strat
ksantohumolu. Jaka wilgotnos¢ powinien mie¢ wsad do zamrazania? Jaki
przyblizony udzial w kosztach wytwarzania ksantohumolu beda stanowié koszty
energii ,,zamrazania i rozmrazania”?

4. Uklady cieczowe do frakcjonowania i oczyszczania ksantohumolu beda
wymagaly m. in. utylizacji rozpuszczalnikow, zagospodarowania odpadow,
co begdzie miato wplyw na koszty wytwarzania. Calosé przedsigwziecia powinna

spetnia¢ zatozenia gospodarki o obiegu zamknigtym. Jaki moze by¢ wptyw tych



dziatah na koszty Wytwarzania oraz na oplacalnosé produkcji w  skali
przemystowe;j?

5. Na podstawie uzyskanych wynikéw Pani pracy mozna by bylo opracowaéd
technologi¢ ksantohumolu w skalj przemystowej. W wykazie literatury nie
znaleziono zgloszenia patentowego. Jezeli zgloszenia brak, to rozwigzania, ktore
Pani zaproponowata i opublikowata, nie mogg by¢ chronione prawem
patentowym.

6. Zauwazona pomytka w druku:

Str. 92, tabela 8, Eq. 7: Pseudo-1st order (305)

jest:

log(qe — qt) = In g — kut; plot: log(ge —q:) vs t

Powinno byé:

In(ge — q¢) = In g — kut; plot: In(qe — qe) vs t

Na stronie 92 jest informacja o wykorzystaniu zaleznosci z tabeli 8 do obliczen
kinetycznych adsorpcji XN na zywicy. “The adsorption kinetic data were analysed using
the linear forms of the pseudo-1st and pseudo-2nd models (Table 8)”. Jezeli podany
powyzej model pseudo-1 rzedu zostat uzyty, to nalezatoby poprawié obliczenia.

7. Brak cytowan w tekscie pozycji literaturowych 273 i 284.

Dorobek naukowy

Doktorantka ma w wykazanym dorobku 4 publikacje w recenzowanych
czasopismach migdzynarodowych (w trzech jest pierwszg wspétautorka), ktére sa
zwigzane §ciSle z tematyka rozprawy doktorskiej, 5 artykuléw w wydawnictwach
branzowych, udziat w 10 konferencjach krajowych i zagranicznych oraz w jednym

projekcie dla doktorantow.

Whiosek konicowy

Przediozona do recenzji rozprawa doktorska Pani mgr inz. Aleksandry
Modzelewskiej stanowi oryginalne rozwigzanie problemu naukowego, a takze
wdrozeniowego, dotyczgcego zwlaszcza wytwarzania oczyszczonego ksantohumolu

z pozostatosci po ekstrakcji chmielu dwutlenkiem wegla (CO2) w stanie nadkrytycznym



poprzez zastosowanie trojetapowego procesu produkcji: 1 - wstepnego przygotowania
pozostatosci po ekstrakcji CO2, 2 — optymalizacje sprawnosci ekstrakcji cieczowe;j
ksantohumolu oraz 3 - frakcjonowania i oczyszczania zwlaszcza ksantohumolu, ktéry
moze stanowi¢ baze do opracowania procesu technologicznego w skali przemystowe;.

Na uwage zastuguje kreatywny dobor i przeprowadzenie badan tréjfazowego
uktadu do ekstrakcji, frakcjonowania wyprodukowanych zwigzkéw z chmielu
i oczyszczania ksantohumolu. Takie rozwigzanie pozwala na produkcje ksantohumolu
o wysokiej czystosci akceptowalnej do zastosowan naukowo-badawczych oraz
aplikacyjnych.

Najwazniejszym praktycznym rezultatem pracy jest opracowanie technologii
pozwalajgce uzyska¢ frakcje ksantohumolu o powtarzalnej, wysokiej czystosci
i okreslonej wysokiej wydajnosci.

Stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pani mgr inz. Aleksandry Modzelewskiej
pt. ,.Potential for recovery of valuable bioactive compounds from spent hops” spelia
wymagania zawarte w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie
wyzszym i nauce (Dz. U. z 2024 r. poz. 1571, z p6éin. zm.) w dziedzinie nauk
inzynieryjno-technicznych, w dyscyplinie inzynieria chemiczna.

Stawiam zatem wniosek do Rady Dyscypliny Naukowej Inzynieria Chemiczna
Politechniki Wroctawskiej we Wroctawiu o dopuszczenie Pani mgr inz. Aleksandry

Modzelewskiej do dalszych etapow postgpowania przewodu doktorskiego.

Prof. dr hab. inz. Edward Roj



Whiosek o wyréznienie

Whnioskuj¢ o wyréznienie rozprawy doktorskiej mgr inz. Aleksandry Modzelewskiej
pt. ,,Potential for recovery of valuable bioactive compounds from spent hops”.

Pani mgr inz. Aleksandra Modzelewska opracowala technologie
ksantohumolu z uzyciem pozostatosci po ekstrakeji chmielu dwutlenkiem wegla
w stanie nadkrytycznym.

Zaproponowane rozwigzanie eliminuje straty ksantohumolu na poszczegolnych
etapach produkcji oraz umozliwia wytwarzanie finalnego produktu przy duzej
sprawnosci odzysku ksantohumolu i Jjego wysokiej czystosci.

Rozwigzanie to mozna wpisaé w koncepcje gospodarki o obiegu zamknigtym
(circular economy / zero-waste biorefinery). Pozostato§é poekstrakcyjna chmielu moze
by¢ poddawana kolejnym etapom waloryzacji. W rezultacie z tej samej jednostki
biomasy mozna potencjalnie otrzymaé kilka produktow o réznej wartosci dodane;j.
Co wazne, koficowa pozostalosé po odzysku ksantohumolu nadal moze by¢
wykorzystana, np. jako zrédto innych sktadnikéw biologicznie aktywnych, surowiec
do dalszej ekstrakcji albo materiat energetyczny. Mozna zatem utworzy¢é kaskade

waloryzacji biomasy, a nie tylko pojedynczy proces ekstrakcyijny.

Prof. dr hab. inz. Edward Réj



