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Predmet: Referat o uradenoj doktorskoj disertaciji kandidatkinje Jelene Lukovi¢,diplomiranog
inZenjera tehnologije, Odlukom br. 35/248 od 06.07.2018. godine, imenovani smo za ¢lanove
Komisije za pregled, ocenu i odbranu doktorske disertacije kandidatkinju Jelenu Lukovié,
diplomiranog inzenjera tehnologije, pod naslovom ,,Sinteza i karakterizacija vatrostalnih
materijala na bazi volframa“

Posle pregleda dostavljene Disertacije i drugih prate¢ih materijala 1 razgovora sa

kandidatom, Komisija je sacinila slede¢i

REFERAT

1. UvOD

1.1. Hronologija odobravanja i izrade disertacije

Skolske 2010/11 kandidatkinja Jelena Lukovié, diplomirani inZenjer tehnlogije,upisala je
doktorske akademske studije na Univerzitetu u Beogradu, Tehnolosko — metalurski
fakultet, studijski program Inzenjerstvo materijala.

15.09.2016. na sednici Nastavno-nau¢nog veéa TehnoloSko — metalurSskog fakulteta,
Univerziteta u Beogradu doneta je odluka (br. 35/443 od 15.09.2018.) o imenovanju
¢lanova Komisije za ocenu podobnosti teme i kandidatkinje Jelene Lukovi¢, diplomirani
inZenjer tehnologije pod naslovom ,,Sinteza i karakterizacija vatrostalnih materijala na
bazi volframa®.

6.10.2016 godine, Dekan TehnoloSko — metalurskog fakulteta, Univerziteta u Beogradu na
li¢ni zahtev studenta Jelene Lukovi¢ produzava rok za zavrSetak studija za dve semestra,
odluka br. 30/129 od 6.10.2016.

24.11.2016. na sednici Nastavno-nau¢nog veca Tehnolosko — metalurSkog fakulteta,
Univerziteta u Beogradu doneta je odluka o prihvatanju teme doktorske disertacije ,,
Sinteza i karakterizacija vatrostalnih materijala na bazi volframa* , a za mentora
imenovana je prof. dr Tatjana Volkov-Husovi¢, redovni profesor Tehnolosko -
metalurskog fakulteta, Univerziteta u Beogradu i za komentora dr Branko Matovi¢, nau¢ni
savetnik Instituta sa nuklearne nauke Vinca, Univerziteta u Beogradu, odluka br. 35/510
od 24.11.2016.



e 21.09.2017. na sednici Nastavno-nau¢nog veca Tehnolosko — metalurskog fakulteta,
Univerziteta u Beogradu doneta je odluka o produzenju roka za zavr3etak doktorskih studija
Jelene Lukovi¢ jo$ godnu dana Skolska 2017/2018, broj odluke 35/343, od 21.09.2017.

e 06.07.2018. na sednici Nastavno-nau¢nog veca Tehnolosko — metalurSkog fakulteta,
Univerziteta u Beogradu, doneta je odluka o imenovanju Komisije za ocenu i odbranu
doktorske disertacije Jelene Lukovi¢, diplomiranog inZenjera tehnologije pod naslovom
»olnteza i1 karakterizacija vatrostalnih materijala na bazi volframa®“. odluka broj
35/248.

1.2. Naucéna oblast disertacije

Istrazivanja u okviru ove doktorske disertacije pripadaju nauc¢noj oblasti Tehnolosko inzenjerstvo
u uzoj nauc¢noj oblasti Hemijsko inzenjerstvo za koju je mati¢an Tehnolosko — metalurski fakultet,
Univerziteta u Beogradu. Mentor je prof. dr, Tatjana Volkov-Husovi¢, redovan profesor
Tehnolosko — metalurskog fakulteta, Univerziteta u Beogradu i komentor dr Branko Matovic,
naucni savetnik Instituta sa nuklearne nauke Vinca, Univerziteta u Beogradu. Mentor i komentor
su na osnovu dosadasnjih objavljenih radova i iskustava kompetentan tim da rukovodi izradom
ove doktorske disertacije.

1.3. Biografski podaci o kandidatu

Jelena (Milosav) Lukovi¢ je rodena 08.05.1984. godine u Beogradu. Osnovnu Skolu zavrsila je u
Beogradu, a zatim upisuje VI beogradsku gimnaziju, koju zavrSava 2003. godine. Iste godine
upisuje TehnoloSko-metalurski fakultet, Univerziteta u Beogradu. Diplomira 2010 godine na
smeru hemijsko inZenjerstvo sa ocenom 10, odbranivsi diplomski rad sa temom: “Primena
modela kubne jednacine stanja za izracunavanje dopunske molarne zapremine binarnih i ternernih
smeSa neelektrolita“

Godine 2010. upisuje doktorske studije na smeru hemijsko inzenjerstvo
TehnoloSko-metalurSkog fakulteta, Univerziteta u Beogradu. gde je u oktobru 2013. godine
odbranila zavrsni rad pred komisijom u sastavu: prof. dr Mirjana Kijev¢anin, redovni profesor,
prof. dr Ivona Radovi¢, vanredni profesor, prof. dr Emila Zivkovi¢, vanredni profesor. U okviru
doktorskih studija polozila je sve ispite predvidene studijskim programom, sa prosecnom ocenom
9,50.

NAUCNO-ISTAZIVACKI RAD

Jelena Lukovi¢, diplomirani inZenjer tehnologije, od februara 2011. godine stalno je
zaposlena u Institutu nuklearnih nauka ,,Vinc¢a“ u Laboratoriji za materijale. Angazovana je na
projektu integralnih i interdisciplinarnih istrazivanja: ,,Sinteza, procesiranje i karakterizacija
nanosrukturnih materijala za primenu u oblasti energije, mehani¢kog inZenjerstva, zastite Zivotne
sredine i biomedicine®”, Ministarstva prosvete, nauke i tehnoloskog razvoja Republike Srbije (broj
projekta 45012). Naucno istrazivacki rad Jelene Lukovi¢ odvija se u oblasti nanomaterijala, gde je
ukljucena na istrazivanja u vezi sa sintezom i karakterizacijom ovih materijala, sa posebnim



zanimanjem za vatrostalne materijale na bazi volframa. U svom dosadaSnjem
naucno-istrazivaCkom radu autor i1 koautor je 6 radova u vrhunskom medunarodnom casopisu
(M21), 3 rada u istaknutom medunarodnom casopisu (M22).

2. OPIS DISERTACIJE

2.1. Sadrzaj disertacije

Doktorska disertacija kandidatkinje Jelene Lukovi¢,diplomiranog inzenjera tehnologije napisana
je na srpskom jeziku i sadrzi 102 strane A4 formata, 45 slika, 14 tabela i 245 literaturna navoda.

Doktorska disertacija sadrzi slede¢a poglavlja: Uvod, Teorijski deo, Eksperimentalne metode,
Teorijske metode za prouCavanje materijala, Rezultati i diskusija, Zakljucak, Literatura,
Biografija, Izjava o autorstvu, Izjava o istovetnosti Stampane i elektronske verzije doktorskog rada
1 Izjava o koris¢enju.

2.2. Kratak prikaz pojedinac¢nih poglavlja

U uvodnom delu prikazan je predmet, sadrZaj i cilj doktorske disertacije. Predmet ove doktorske
disertacije obuhvata istrazivanja oblasti optimizacije uslova sinteze vatrostalnih materijala na bazi
volframa i njegovih jedinjenja od elementarnih prahova. U okviru disertacije razmatrani su
vatrostalni materijala na bazi volframa: volfram karbid (WC) i volframovi silicidi (volfram
disilicid - WSi; i pentavolfram trisilicid WsSi3)

U prvom poglavlju Teorijskog dela date su osnovne postavke i literaturni pregled vezan za oblast
vatrostalnih materijala, njihov istorijat, kao i najznacajnije fizicke i hemijske osobine ove grupe
materijala. Naredna poglavlja se odnose na elementarni volfram, karbide i silicide volframa, gde
su prikazani istorijat, date njihove fizicke i hemijske osobine. Metode sinteze reakcijom u ¢vrstom
stanju su objasnjene kroz posebno poglavlje, sa posebnim osvrtom na eksperimentalne metode
koje se koriste, a posebno je objasnjeno spark plazma sinterovanje. Kroz naredna poglavlja
detaljno su opisane eksperimentalne metode koje su bile koris¢ene, kao $to su rendgenska
difrakcija, skeniraju¢a elektronska mikroskopija, odredivanje specificne povrSine putem
Brauner-Emmet-Teller (BET) metode gasne adsorpcije, odredivanje mehanickih osobina
materijala metodom nanoindentacije, profilometrijska analiza, kavitacija. Prikazani su i osnovi
teorijskih metoda za optimizicaju strukturnih kandidata u sistemima WC i WSi,.

Eksperimentalni deo se odnosi na sinteze prahova volfram karbida i volfram silicida, kao na
sinterovanje prahova volfram karbida uz dodatak prahova volfram silicida. Kroz naredna poglavlja
data je Karakterizacija dobijenih prahova koja je obuhvatala fazni sastav, Odredivanje specifi¢ne
povrsine, veli¢ine 1 raspodele veli¢ina pora, Odredivanje morfologije prahova, Odredivanje
mehanickih osobina materijala metodom nanoindentacije, Odredivanje otpornosti materijala na



dejstvo kavitacije, Profilometrijska analiza. Posebno poglavlje obuhvata Teorijske metode za
proucavanje materijala i strukturnu optimizacija u sistemima WC i WSis.

Rezultati i diskusija obuhvataju detaljni prikaz dobijenih rezultata. U okviru ovog poglavlja dati
su: Rezultati ispitivanja praha WC rendgenske difraktometrije praha. Posebna podpoglavlja se
odnose na Uticaj temperature i vremena zadrzavanja na sintezu praha WC. Ispitivanja su se
odnosila na temperature od 700, 800, 900 i 1000 °C i vremena zadrzavanja od 2, 4 i 8 Casova.
Posebna poglavlja se odnose na Odredivanje specifi¢éne povrsine, poroznosti i raspodele veli¢ine
pora prahova, i morfologiju dobijenu primenom Skeniraju¢e elektronska mikroskopija, kao i
rezultati strukturne optimizacije. Posebno poglavlje se odnosi na dobijene rezultate koji se odnose
na sinterovane ispreske WC uz dodatak aditiva WSi, i WsSi3. Dati su rezultati ispitivanja prahova
metodom rendgenske difraktometrije, Mehanicka ispitivanja metodom nanoindentacije,
Skeniraju¢a elektronska mikroskopija, Ispitivanje otpornosti materijala dejstvo kavitacije i
Profiometrijska analiza.

Rezultati prouc¢avanja XRD metodom pokazali su da je temperatura od 1000 °C dovoljna
za sintezu praha WC posle 8 h termi¢kog tretiranja prahova kod kojih je pocetni molarni odnos
ugljenika prema volframu 4. Temperatura od 1350 °C i vreme trajanja zagrevanja prahova od
4 ¢asa su optimalni uslovi za sintezu prahova silicida volframa, ukoliko su poc¢etni elementarni
prahovi uzeti u stehiometrijskom odnosu.

Drugi deo disertacije se odnosi na sinterovanje komercijalnog praha WC uz dodatak
sintetisanih prahova volframovih silicida. Prahovi silicida dobijeni su na optimalnim uslovima
sinteze predstavljenim u ovoj disertaciji. SmeSe prahova su spark plazma sinterovane. Dobijeni su
porozni ispresci, koji su pokazali odli¢nu otpornost na kavitacionu eroziju. Ispitivanja kavitacione
erozije su prac¢ena profilometrijskom analizom. Dodatno, metodom nanoindentacije izracunate su
vrednosti Jungovog modula elasti¢nosti i tvrdoce sinterovanih materijala. Uradena je i skenirajuca
elektronska mikroskopija sinterovanih uzoraka.

Na osnovu pregleda literaturnih podataka, predstavljeni rezultati istrazivanja doprinose
povecanju znanja o vatrostalnim materijalima na bazi volframa na dva nacina:

1. ugljenic¢na tkanina velike specifi¢ne povrsine je po prvi put kori§¢ena za sintezu praha
W(C, §to je uticalo na smanjenje temperature sinteze ovog praha u odnosu na sli¢éne metode sinteze
WC.

2. WSi2i WsSi3 su, po prvi put, kori§¢eni kao dodaci pri sinterovanju praha WC. Dobijeni
ispresci su odli¢ne otpornosti na kavitacionu eroziju.

Na kraju izveden je Zaklju¢ak u kome su koncizno izneti postignuti rezultati u istrazivanju, a koji
odgovaraju postavljenim ciljevima disertacije. Na kraju su dati i spisak koris¢enje Literature,
biografija kandidata, izjave o autorstvu i istovetnosti Stampane i elektronske verzije rada.



OCENA DISERTACIJE

3.1. Savremenost i originalnost

Jos od kako je tokom XX veka u metalurgiji WC uveden kao tvrdi metal (WC sa dodatkom veziva
kobalta) do danas postoji velika potreba za ovim materijalom. Ima nezamenjivu ulogu u rudarstvu,
gde je kroz istoriju doprineo ubrzanju, trajnosti materijala i smanjenju lomova masina koje se
koriste u ovoj industriji. U savremenom dobu volfram karbid ima veliku primenu u razli¢itim
industrijama koje se razvijaju velikom brzinom: industriji automobila, sporta i medicine.

Volfram karbid treba da se sintetiSe jednostavnim metodama koje ne zahtevaju specijalne opreme.
Zbog toga su u ovom radu ispitani uticaji parametara sinteze koji mogu doprineti poboljSanju
procesa sinteze. Prilikom sinteze WC na komercijalne na¢ine zahtevaju se visoke temperature i/ili
duga vremena mehani¢kog mlevenja. Uvodenjem novog materijala veoma velike specifi¢ne
povrsine koji predstavlja izvor C prilikom sinteze, snizena je temperatura jednostavne reakcije u
¢vrstom stanju kojom je dobijen WC..

S druge strane, silicidi volframa su veoma mnogo primenjivani u mikroelektronici, grani
elektronike koja je danas u punom razvoju uz potencijal Sirenja.

Uzorci dobijeni sinterovanjem WC uz dodatak silicida volframa, koji, prema literaturnim
podacima, do sada nisu istrazivani. Ispitivanja prikazana u ovom radu daju optimisti¢ne
mogucnosti za dalja ispitivanja i varijacije U sastavu ovakvog kompozita. Uzorci dobijeni pod
opisanim uslovima sinterovanja pokazali su odlicnu otpornost na kavitacionu -eroziju.
Karakteristike ovakvog kompozitnog materijala bi mogle biti poboljSane ili promenjene daljim
istrazivanjima usmerena na materijale ovakvog sastava.

Jos jedan bitan doprinos ovog rada predstavlja optimizacija strukturnih tipova u sistemima WC i
WSi,. Rezultati ovih teorijskih istrazivanja daju moguénost za dalja istraZivanja sinteze i
karakterizacije vatrostalnih jedinjenja volframa novih osobina.

3.2. Osvrt na referentnu i kori§¢enu literaturu

U disertaciji je citirano 245 referenca Dat je pregled literature koji pokazuje razvoj metoda sinteze
I upotrebe materijala na bazi volframa, volfram karbida i volfram silicida. Koris¢ena literatura je
bila neophodna kako bi se kriticki sagledali rezultati istrazivanja pa je tako za objaSnjenje
dobijenih rezultata koris¢ena obimna literatura koja je u velikoj meri nastala poslednjih godina
tako da upucuje na savremenost istrazivanja.



3.3. Opis i adekvatnost primenjenih nau¢nih metoda

Cilj koji je postavljen na pocetku ovog istrazivanja bio je pronalazenje optimalnih uslova za
sintezu vatrostalnih materijala na bazi volframa. Optimizacija procesa predstavlja inzenjerski
pristup reSavanju problema veé poznate sinteze, ali na efikasniji nacin. Da bi se pratile promene
sastava dobijenih materijala u zavisnosti od temperature, duzine termickog tretiranja i pocetnih
molarnih odnosa prahova, primenjena je metoda rendgenske difrakcije. Ovaj metod se pokazao
kao izuzetno koristan. Kada su odredeni optimalni uslovi za dobijanje Zeljenih jedinjenja,
pristupljeno je karakterizaciji ovih materijala: odredivanju specifi¢ne povrsine prahova WC kao i
raspodela i1 veli¢ine pora, BET metodom, povrSinske morfologije pomocu skenirajuée
mikroskopije. ali i optimizacije strukture WC i WSi; na osnovu teorijskih proracuna.

Razli¢it set istrazivanja bio je usmeren ka sinterovanju materijala WC uz dodatak silicida
volframa. Na ovaj nacin dobijen je materijal, koji na osnovu pregleda literaturnih podataka do sada
nije izucavan. Ovako dobijen Cvrsti materijal ispitivan je metodom nanoindentacije radi
odredivanja mehanickih osobina materijala - tvrdo¢e i Jungovog modula elasticnosti. Dalje je
materijal ispitivan na otpornost usled kavitacione erozije koja je pracena profilometrijskom
analizom povrsine, koja je nedestruktivna metoda i omogucava lakSe pradenje promena usled
kavitacione erozije.

Pokazalo se da primenjene metode odgovaraju zadatim ciljevima ovog rada.

3.4. Primenljivost ostvarenih rezultata

U ovom radu odredeni su optimalni uslovi sinteze prahova WC kao i WSi, i W5Si3 jednostavnom
reakcijom u ¢vrstom stanju. Optimizacija procesa doprinosi efikasnosti sinteze u energetskom i
vremenskom smislu. Snizavanje temperature sinteze utice na mogucénost lakSeg sintetisanja WC
koji ima veoma rasprostranjenu primenu u metalurskoj industriji, kao i u industriji alata, masina,
ali i svakodnevnu primenu u raznovrsnim oblastima sporta, medicine i izrade nakita. S druge
strane, dobijeni silicidi volframa mogu biti primenjeni u oblasti mikroelektronike. Takode,
sinterovanjem WC uz dodatak aditiva silicida dobijen je porozni materijal ¢ija primena moze biti u
nekim oksido-redukcionim reakcijama, kao katalizator.

Predvidanjem strukturnih kandidata u sistemima WC i WSi, teorijskim metodama optimizacije
postoji moguénost za odredivanje uslova sinteze ovih materijala sa odredenim karakteristikama,
razli¢itim od onih do sada eksperimentalno poznatih. Ovo daje moguénost ka daljem istrazivanju
vatrostalnih materijala na bazi volframa.

3.5. Ocena dostignutih sposobnosti kandidata za samostalni nauéni rad

Kandidatkinja Jelena Lukovi¢ se pokazala kao uspeSan istrazivac koji sa lako¢om i razumevanjem
sprovodi eksperimentalne procedure i koji je sposoban da ucestvuje u karakterisanju dobijenih
materijala i interpretaciji dobijenih rezultata. Kandidatkinja je pokazala dobre komunikacione



sposobnosti i razvila je sposobnost prezentacije rezultata Sto je viSe puta u toku doktorskih studija
pokazala kroz prezentaciju rezultata na konferencijama. Kandidatkinja ima odli¢ne organizacione
sposobnosti Sto je znacajno doprinelo prevazilazenju raznih problema vezanih za eksperimentalni
deo disertacije. Kroz radove koji su publikovani u medunarodnim ¢asopisima i izloZeni na
konferencijama, kandidatkinja je pokazala veliku samostalnost ka interpretaciji i tumacenju
rezultata 1 na taj nacin.

4. OSTVARENI NAUCNI DOPRINOSI

4.1. Prikaz ostvarenih nau¢nih doprinosa

U okviru ove disertacije ostvarenu su rezultati koji prestavljaju nau¢ni doprinos:

o Po prvi put je koriS¢ena aktivirana ugljeni¢na tkanina velike specifi¢ne povrsine i

pokazalo se da se uspeSno moZze koristiti kao prekursor za sintezu praha WC.

o Definisani su optimalni procesni uslovi sinteze praha WC,
o WSi,i W5Sis3 su, po prvi put, koriséeni kao dodaci pri sinterovanju praha WC
. Ispitivani su i uslovi sinteze prahova volfram silicida. Rendgenskom strukturnom

analizom pokazano je da posle 4 h zagrevanja smese prahova W i Si na temperaturi od 1350 °C u
protoku Ar moguce sintetisati smesu prahova WSi, i W5Si, ukoliko su pocéetni prekursori uzeti u
stehiometrijskom odnosu.

. Skeniraju¢om elektronskom mikroskopijom sinterovanih uzoraka pokazano je da
su dobijene porozne strukture.

. Uradeno je ispitivanje otpornosti sinterovanih materijala usled kavitacione erozije,
I pokazano je da dobijeni uzorci izuzetno otporni na ova ostecenja, $to je osim merenjem promene
mase potvrdeno i profilometrijskom analizom prac¢enjem parametra hrapavosti, kao i analizom

dobijene 3D slike povrsine uzoraka.



KritiCka analiza rezultata istrazivanja

Prilikom istrazivanja materijala, veoma bitan pristup istrazivanju predstavlja odredivanje
karakteristika materijala u odnosu sa njegovom pripremom. Da bi se sintetisao Zeljeni materijal
neophodno je optimizovati uslove njegove sinteze. U okviru ovog istraZivanja postavljen je
problem pronalaZzenja optimalnih vrednosti temperature 1 vremena termickog tretiranja, kao i
pocetnog molarnog odnosa prahova koji su koris¢eni pri sintezi materijala. Ovaj problem je reSen
pracenjem uticaja ovih parametara metodom rendgenske difraktometrije. Takode, uradena je
optimizacija struktura u sistemima WC i WSi;, koja je otvorila put ka buduc¢im ispitivanjima
uslova sinteze ovih materijala.

Dalje je ispitivan materijal dobijen sinterovanjem smeSe WC uz dodatak WSi,. Materijal je
izlozen kavitacionoj eroziji. Na osnovu merenja promene mase uzoraka odreden je uticaj ovih
ispitivanja, koji je pracen 3D profilometrijskom analizom povrsine. Takode su odredene vrednosti
tvrdoce 1 Jungovog modula elasti¢nosti dobijenih ¢vrstih uzoraka.

4.3. Verifikacija nau¢nih doprinosa

Tokom izrade teze kandidatkinja jelena Lukovi¢ objavila je viSe nau¢nih radova sa rezultatima
svog istrazivanja. Iz teze su neposredno proizasla tri rada, jedan rad u Casopisu kategorije M21,
jedan rad u casopsu kategorija M22 i jedan kategorije M23 i nekoliko saopStenja na sa
medunarodnih skupova Stampanih u izvodu (kategorija M34).

Kategorija M21

1. Lukovi¢ J., Babi¢ B., Buéevac D., Prekajski M., Panti¢, J., Bas¢arevi¢ Z., Matovi¢ B., Synthesis
and characterization of tungsten carbide fine powders, - Ceramics International, 41 [1] (2015)
1271-1277, DOI: https://doi.org/10.1016/j.ceramint.2014.09.057, (ISSN 0272-8842) (IF: 2.758,
Materials Science, Ceramics 3/27).

Kategorija M22

1. Lukovi¢ J., Milovanovi¢ D., Kumar R., Kijev€anin M., Radovi¢ 1., Matovi¢ B.,
Volkov-Husovi¢ T., Synthesis and characterization of porous tungsten carbide with added
tungsten silicides, International Journal of Refractory Metals and Hard Materials, 72, 9-14 (2018),
DOI: https://doi.org/10.1016/j.ijrmhm.2017.12.001, (ISSN 0263-4368) (IF: 2.671 2.334, ISSN:
0263-4368. (IF 2.606, Material Science 97/285, M22 Metallurgy & Metallurgical Engineering
11/75, M 21)



Kategorija M23

1. Lukovi¢ J., Zagorac, D., Schon, J. C., Zagorac J., Jordanov D., Volkov-Husovié¢ T., Matovié B.,
Tungsten Disilicide (WSi;): Synthesis, Characterization, and Prediction of New Crystal
Structures, Zeitschrift fir anorganische und allgemeine Chemie, 643 [23] (2017) 2088-2094,
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