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Predmet: Referat o uradenoj doktorskoj disertaciji kandidata Amal Juma Habish, master inzenjera
tehnologije

Odlukom br. 35/642 od 29. 12. 2016. imenovani smo za ¢lanove Komisije za pregled, ocenu i
odbranu doktorske disertacije kandidata Amal Juma Habish, master inzenjera tehnologije, pod
naslovom Uticaj parametara sinteze na svojstva kompozitnih adsorbenata na bazi sepiolita i
nanocestica elementarnog gvozda (Influence of synthesis parameters on the properties of the
composite adsorbents based on sepiolite and nano-zerovalent iron).

Posle pregleda dostavljene Disertacije i drugih prate¢ih materijala i razgovora sa Kandidatom,
Komisija je sacinila slede¢i

REFERAT

1. UVOD

1.1. Hronologija odobravanja i izrade disertacije

11. 01. 2016. — Kandidat Amal Juma Habish, master inZenjer tehnologije, predlozila je temu
doktorske disertacije pod nazivom: Uticaj parametara sinteze na svojstva kompozitnih
adsorbenata na bazi sepiolita i nanocestica elementarnog gvozda (Influence of synthesis
parameters on the properties of the composite adsorbents based on sepiolite and nano-
zerovalent iron).

28. 01. 2016. — Na sednici Nastavno-nau¢nog vec¢a Tehnolosko-metalurS§kog fakulteta u Beogradu
doneta je Odluka br. 35/17 o imenovanju Komisije za ocenu podobnosti teme i kandidata Amal
Juma Habish, master inzenjera tehnologije, za izradu doktorske disertacije pod nazivom: Uticaj
parametara sinteze na svojstva kompozitnih adsorbenata na bazi sepiolita i nanocestica
elementarnog gvozda (Influence of synthesis parameters on the properties of the composite
adsorbents based on sepiolite and nano-zerovalent iron).

03. 03. 2016.— Na sednici Nastavno-nau¢nog veca Tehnolosko-metalurSkog fakulteta u Beogradu
doneta je Odluka br. 35/72 o prihvatanju Referata Komisije za ocenu podobnosti teme i kandidata i
odobravanju izrade doktorske disertacije Amal Juma Habish, master inZenjeru tehnologije, pod
nazivom Uticaj parametara sinteze na svojstva kompozitnih adsorbenata na bazi sepiolita i
nanocestica elementarnog gvozda (Influence of synthesis parameters on the properties of the
composite adsorbents based on sepiolite and nano-zerovalent iron), a za mentora ove doktorske
disertacije je imenovana dr Rada Petrovi¢, redovni profesor Tehnolosko-metalurSkog fakulteta
Univerziteta u Beogradu.



14. 03. 2016. — Na sednici Veca naucnih oblasti tehnickih nauka Univerziteta u Beogradu data je
saglasnost na predlog teme doktorske disertacije Amal Juma Habish, master inZenjera tehnologije,
pod nazivom Uticaj parametara sinteze na svojstva kompozitnih adsorbenata na bazi sepiolita
i nanocestica elementarnog gvozda (Influence of synthesis parameters on the properties of the
composite adsorbents based on sepiolite and nano-zerovalent iron).

29. 12. 2016. - Na sednici Nastavno-nau¢nog veca TehnoloSko-metalurskog fakulteta doneta je
Odluka br. 35/642 o imenovanju ¢lanova Komisije za ocenu i odbranu doktorske disertacije Amal
Juma Habish, master inZenjera tehnologije, pod nazivom Uticaj parametara sinteze na svojstva
kompozitnih adsorbenata na bazi sepiolita i nanocestica elementarnog gvozda (Influence of
synthesis parameters on the properties of the composite adsorbents based on sepiolite and
nano-zerovalent iron).

Kandidat Amal Juma Habish, master inzenjer tehnologije, upisala je doktorske akademske studije

na Tehnolosko-metalurSkom fakultetu Univerziteta u Beogradu, smer Hemijsko inzenjerstvo,
Skolske 2013/2014. godine.

1.2. Naucna oblast disertacije

Istrazivanja u okviru ove doktorske disertacije pripadaju naucnoj oblasti TehnoloSko
inzenjerstvo, uza oblast Hemijsko inZenjerstvo, za koju je mati¢an Tehnolosko-metalurski fakultet
Univerziteta u Beogradu. Za mentora je izabrana prof. dr Rada Petrovi¢, redovni profesor
Tehnolosko-metalurskog fakulteta, Univerziteta u Beogradu.

Mentor dr Rada Petrovi¢ je do sada publikovala preko 70 radova u nau¢nim casopisima sa
SCI liste i rukovodila izradom jedanaest odbranjenih doktorskih disertacija, S§to govori o
kompetentnosti da rukovodi izradom ove doktorske disertacije.

1.3. Biografski podaci o kandidatu

Amal Juma Habish je rodena 29. 05. 1975. u Khomsu u Libiji, gde je zavrSila osnovnu,
srednju 1 visoku Skolu "Al-Majd". Upisala je 1994. godine Tehnicki fakultet, odsek Hemijsko
inZenjerstvo, na Univerzitetu "Al-Mergheb" u Khomsu i diplomirala 1998. godine. U periodu 1999-
2009. godine radila je na istom fakultetu kao asistent. Master studije na Tehnolosko-metalur§skom
fakultetu Univerziteta u Beogradu je upisala 2010. godine, na odseku Hemijsko inzenjerstvo.
Polozila je sve ispite sa proseénom ocenom 9,38. Master tezu pod naslovom “Adsorpcija jona
kadmijuma iz morske vode na modifikovanom sepiolitu” odbranila je 16. maja 2012. godine sa
ocenom 10. Doktorske studije na studijskom program Hemijsko inZenjerstvo Tehnolosko-
metalurSkog fakulteta Univerziteta u Beogradu upisala je Skolske 2013/2014. godine. U okviru
doktorskih studija polozila je sve ispite predvidene studijskim programom, sa prosecnom ocenom
10. Zavrsni ispit na doktorskim studijama pod nazivom Kompozitni adsorbenati na bazi sepiolita
i nanocestica elementarnog gvozda (Composite adsorbents based on sepiolite and nano-
zerovalent iron polozila je takode sa ocenom 10.



2. OPIS DISERTACIJE

2.1. Sadrzaj disertacije

Doktorska disertacija kandidata Amal Juma Habish, master inZenjera tehnologije, pod
naslovom: Uticaj parametara sinteze na svojstva kompozitnih adsorbenata na bazi sepiolita i
nanocCestica elementarnog gvozda (Influence of synthesis parameters on the properties of the
composite adsorbents based on sepiolite and nano-zerovalent iron) napisana je na 148 strana, u
okviru kojih se nalazi 37 slika, 11 tabela i 185 literaturnih navoda. Doktorska disertacija sadrzi
slede¢e celine: Uvod, Teorijski deo (sa 3 poglavlja), Eksperimentalnu proceduru, Rezultate i
diskusiju i Zakljucak. Pored toga, sadrzi Izvod na srpskom i engleskom jeziku, Literaturu, Sadrzaj,
Zahvalnicu i dodatke propisane pravilima Univerziteta o podnoSenju doktorskih teza na
odobravanje. Po formi i sadrzaju, napisana disertacija zadovoljava sve standarde Univerziteta u
Beogradu za doktorsku disertaciju.

2.2. Kratak prikaz pojedinacnih poglavlja

U Uvodu disertacije je obrazlozen predmet istraZivanja i definisani naucni ciljevi. Prikazana
su najvaznija svojstva i oblasti primene nanocestica elementarnog gvozda (rnano-zerovalent iron,
nZVI). Istaknuta je mogucénost primene nZVI za uklanjanje razlicitih zagadujuc¢ih materija iz vode
zahvaljujuéi adsorpcionim i redukcionim svojstvima elementarnog gvozda. Ukazano je na vaZnost
smanjenja stepena agregacije i oksidacije cestica nZVI njihovim deponovanjem na materijale velike
specifi¢ne povrsine i odgovaraju¢e poroznosti. Istaknuto je da se prirodni mineral sepiolit moze
koristiti kao nosa¢ za deponovanje Cestica nZVI i pretpostavljeno da se svojstva sepiolita kao
nosac¢a mogu poboljsati delimi¢nom kiselinskom aktivacijom koja omogucuje povecanje specificne
povrsine i poroznosti. Navedeno je da ¢e kompozitni adsorbenti biti sintetisani pri razliitim
odnosima nosa¢/nZVI, koris¢enjem sepiolita (SEP) i kiselinski aktiviranog sepiolita (AAS),
variranjem duzine trajanja ultrazvucnog tretmana disperzije nosaca u vodenoj sredini u cilju
dobijanja efikasnih adsorbenata za uklanjanje katjonskih (Cd*") i anjonskih (CrO4>, anjonska boja)
zagadujucih supstanci iz vode.

U okviru Teorijskog dela dat je literaturni pregled predmetne oblasti, izloZen kroz tri
poglavlja: Adsorpcija kao proces uklanjanja zagadujucih supstanci iz vode (Adsorption as a process
for the removal of water polutants), Struktura, svojstva i modifikacija sepiolita (Structure,
properties and modification of sepiolite) i Sinteza, svojstva i primena nanocestica elementarnog
gvozda (nZV]) i kompozita na bazi nZVI (Synthesis, properties and application of nano-zero valent
iron (nZVI) and nZVI-based composites).

U prvom poglavlju Teorijskog dela prikazana je adsorpcija kao metoda za uklanjanje
zagadujucih supstanci iz vode. Analizirani su mehanizmi adsorpcije katjona i anjona iz vode, faktori
koji uti¢u na adsorpciju, modeli koji se koriste za opisivanje adsorpcione ravnoteze i kinetike
procesa adsorpcije, kao i termodinamika procesa. U drugom poglavlju razmotrena su svojstva i
struktura minerala sepiolita, kao i moguénosti modifikacije ovog minerala u cilju dobijanja
odgovaraju¢ih nosaca za deponovanje nanocestica elementarnog gvozda. U treCcem delu je dat
literaturni pregled postupaka sinteze nZVI, svojstava nZVI od znacaja za mogucu primenu u
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tretmanu voda, analiza mehanizama uklanjanja katjona i anjona iz vode primenom nZVI, kao i
pregled radova o sintezi, svojstvima i primeni kompozitnih adsorbenata na bazi nZVI i razlic¢itih
materijala koji su koris¢eni kao nosaci nanocestica elementarnog gvozda.

U poglavlju FEksperimentalna procedura opisan je postupak sinteze kompozitnih
adsorbenata redukcijom Fe?" jona natrijum-borhidridom u inertnoj atmosferi azota, u prisustvu
sepiolita (SEP) ili kiselinski aktiviranog sepiolita kao nosaca (AAS). Za deaglomeraciju vlaknastih
Cestica sepiolita primenjen je postupak tretmana suspenzije ultrazvu¢nom sondom, u toku razli¢itih
vremenskih intervala (10 1 30 min). Kompoziti su sintetisani pri Cetiri razli¢ita masena odnosa
nosac¢/nZVI (10:1, 5:1, 2,5:1 i 2:1). Navedene su i opisane metode i postupci karakterizacije
dobijenih adsorbenata. Detaljno su opisani eksperimenti u kojima je ispitivana efikasnost uklanjanja
jona Cd*, hromatnih anjona i anjonske boje C.I. Reactive Orange 16 primenom sintetisanih
kompozita.

U poglavlju Rezultati i diskusija prikazani su i diskutovani rezultati istrazivanja. U ovom
poglavlju su prvo prikazani rezultati karakterizacije svih sintetizovanih kompozitnih adsorbenata,
pri ¢emu je analiziran uticaj vrste nosaca, masenog odnosa nosac¢/nZVI i trajanja tretmana
ultrazvuénom sondom na stepen disperznosti Cestica nZVI u kompozitu. U drugom delu su dati
rezultati ispitivanja efikasnosti uklanjanja Cd*" jona, hromatnih anjona i anjonske boje C.I. Reactive
Orange 16 primenom sintetisanih kompozita i ovi rezultati su korelisani sa rezultatima
karakterizacije.

Rezultati elektronske mikroskopije su pokazali da postoji znacajna razlika izmedu
kompozita na bazi SEP i kompozita na bazi AAS po pitanju stepena disperznosti ¢estica nZVI. Da
bi se dobio kompozit sa $to ve¢im udelom neaglomerisanih ¢estica nZVI, potrebno je koristiti nosac
Sto vece dostupne povrSine za deponovanje Cestica, ali 1 sprecCiti aglomeraciju Cestica nosaca,
odnosno obezbediti njihovu deaglomeraciju. Bez obzira na vecu specificnu povrSinu AAS,
pokazano je da se Cestice SEP bolje deaglomeri$u primenom ultrazvu¢ne sonde, $to je omogucilo
dobijanje kompozita sa ve¢im udelom neaglomerisanih Cestica nZVI nego u slucaju koris¢enja
AAS. Dobra disperznost ¢estica nZVI na SEP je postignuta pri odnosima SEP/nZVI > 2.5:1, dok je
pri odnosu 2:1 uoCen pocetak aglomeracije Cestica. U sluaju AAS, samo pri odnosu 10:1
postignuta je dobra disperznost. Produzetak tretmana ultrazvu¢nom sondom sa 10 na 30 minuta
obezbedio je malo veci stepen deaglomeracije Cestica AAS i malo bolju disperznost Cestica nZVI, a
u slucaju SEP je doslo do skrac¢ivanja vlakana i reagregacije, Sto je nepovoljno uticalo na stepen
disperznosti Cestica nZVI. Rezultati odredivanja teksturalnih karakteristika su u saglasnosti sa
rezultatima elektronske mikroskopije: specifi¢na povrSina i zapremina mikro- i mezopora uzoraka
se smanjuju postupno sa povecanjem udela nZVI kod kompozita na bazi SEP, pri ¢emu je naglo
smanjenje uoceno samo kod uzorka u kome je odnos SEP/nZVI = 2:1. U slu¢aju kompozita na bazi
AAS, veoma malu specifi¢nu povrsinu i zapreminu pora imali su uzorci sa odnosom AAS/nZVI od
2,5:1 1 2:1, kod kojih je visok stepen aglomeracije Cestica nZVI. Povecanje stepena disperznosti
cestica nZVI usled produzenog tretmana ultrazvu¢nom sondom dovelo je do povecanja specificne
povrsine i zapremine pora kod kompozita na bazi AAS, a za razliku od kompozita na bazi SEP.

Prisustvo nZVI u kompozitima je potvrdeno rendgenskom difrakcionom analizom (XRD) i
diferencijalno-termijskom/termogravimetrijskom analizom (DTA/TGA). XRD analiza je ukazala na
prisustvo veoma malih kristala nZVI, pri ¢emu su kristaliti malo ve¢i u kompozitima na bazi AAS.
Pojava egzotermnih pikova na DTA krivoj u temperaturnom intervalu od =350 °C do =600 °C, koji
su praceni povecanjem mase uzorka tokom analize u vazduhu, ukazala je na oksidaciju
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elementarnog gvozda. Povecanje mase usled oksidacije je ve¢e kod kompozita na bazi AAS nego u
kompozitu na bazi SEP pri istom odnosu nosa¢/nZVI, §to ukazuje na veci sadrzaj elementarnog
gvozda u ovim uzorcima. Ovakav rezultat je objasnjen manjim stepenom oksidacije tokom sinteze
kompozita, odnosno manjim sadrzajem oksida gvozda u uzorcima na bazi AAS. Ve¢i stepen
oksidacije tokom sinteze u sluc¢aju kompozita na bazi SEP je verovatno posledica nedovoljnog
uklanjanja kiseonika iz strukturnih kanala tokom pripreme suspenzije, Sto dovodi do oksidacije
tokom sinteze ili tokom stajanja uzoraka. Oksidacija kompozita na bazi SEP tokom DTA/TGA u
atmosferi azota, za razliku od kompozita na bazi AAS, je potvrdila ovu pretpostavku. Prisustvo
oksida gvozda na povrSini Cestica nZVI je potvrdeno detekcijom Fe-O grupa infracrvenom
spektroskopijom sa Furijeovom transformacijom, ali rendgenska difrakciona analiza nije ukazala
na prisustvo kristalnih faza oksida gvozda. Na taj nacin, rezultati karakterizacije kompozita su
pokazali da se bolja disperznost Cestica nZVI postize koriS¢enjem SEP kao nosaca, ali se
koris¢enjem AAS obezbeduje manji stepen oksidacije tokom sinteze.

Analiza kompozita kod koga je postignuta najbolja disperznost cestica nZVI, SEP-
nZVI(2,5:1), rendgenskom fotoelektronskom spektroskopijom (XPS) pre i nakon adsorpcije jona
Cd*" je potvrdila da se na povrsini nZVI nalazi sloj oksida gvozda. Elementarno gvozde (Fe°) je
detektovano tek nakon spaterovanja (rasprasivanja), na dubini od 40 nm ispod povrsine. Sadrzaj Fe’
u uzorku je smanjen nakon adsorpcije cd* jona, §to je ukazalo na odigravanje oksidacije tokom
adsorpcije. XPS analizom nije bilo moguc¢e utvrdili da li dolazi do redukcije cd* jona, ali sli¢nost
standardnih elektrodnih potencijala Fe*'/Fe® (E° = —0.41 V) i Cd*"/Cd" (E°® = —0.40 V) ukazuje na
malu verovatno¢u redukcije Cd*". Dubinski XPS profil je pokazao da se Cd*" joni ne nalaze samo
na povrsini, ve¢ i u oblasti ispod povrsine, pri ¢emu je koncentracija na povrSini veéa. Prisustvo
kadmijuma u oblasti ispod povrSine objaSnjeno je porozno$cu oksidnog sloja na povrSini Cestica
nZVI, §to omogucava da joni dopru do dubljih slojeva i da se adsorbuju na postoje¢im ili
novoformiranim slojevima oksida gvozda. Adsorpcioni kapacitet nZVI za Cd2+-jone je znacajno
veci od kapaciteta SEP/nZ VI, pa se adsorpcioni kapacitet kompozita povecava sa povec¢anjem udela
nZVI. Pokazano je da je u svim slucajevima kapacitet kompozita ve¢i nego u sluc¢aju mesavine
SEP/AAS i nZVI, ¢ime je pokazano da SEP i AAS doprinose smanjenju stepena agregacije nZVI.
Takode, pokazano je da su adsorpcioni kapaciteti svih kompozita na bazi SEP znacajno ve¢i i od
kapaciteta kompozita SEP-Fe(Ill)-oksihidroksid, koji je sintetisan u prethodnim istrazivanjima, pri
odnosu SEP/Fe(Ill)-oksihidroksid = 3,5:1. Bez obzira na veéu disperznost Cestica nZVI u
kompozitima sa SEP, ve¢i adsorpcioni kapacitet za Cd2+-jone imaju kompoziti na bazi AAS,
zahvaljuju¢i manjem stepenu oksidacije tokom sinteze. Takode, bez obzira na veci stepen
agregacije uzorka na bazi SEP, koji je dobijen pri duzem tretmanu ultrazvu¢nom sondom,
adsorpcioni kapacitet je povecan zbog smanjene oksidacije tokom sinteze, dok je kod uzorka na
bazi AAS uocen suprotan efekat. Ispitivanje uticaja temperature na adsorpciju kadmijuma je
pokazalo da se adsorpcioni kapacitet povecava sa porastom temperature od 25 do 40 °C, a da se
smanjuje sa daljim povisenjem do 50 °C. Kinetika procesa adsorpcije se najbolje opisuje kinetickim
modelom pseudo-drugog reda.

Adsorpcija hromatnih anjona je ispitivana pri pocetnim pH vrednostima 2 i 3. Rezultati su
pokazali da se adsorpcioni kapacitet povecava sa povecanjem udela nZVI u kompozitu i da je
kapacitet manji na pH = 3 nego na pH = 2. Adsorpcioni kapaciteti kompozita sa malim udelom
nZVI su veoma mali zbog zanemarljivo malog kapaciteta SEP i AAS. Kao i u slucaju adsorpcije
Cd*" jona, kapaciteti kompozita na bazi AAS su veéi od kapaciteta kompozita na bazi SEP, usled
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manjeg stepena oksidacije tokom sinteze. Dobijeni rezultati su ukazali da su mogu¢i mehanizmi
uklanjanja hromatnih anjona primenom sintetisanih kompozita redukcija Cr(VI) u Cr(IIl) pra¢ena
adsorpcijom Cr’" jona ili koprecipitacijom Cr(OH); i Fe(OH); i elektostaticko privlagenje izmedu
protonovanih funkcionalnih grupa kompozita i hromatnih anjona iz rastvora. I u slucaju uklanjanja
anjonske boje C.I. Reactive Orange 16 pri pocetnoj pH = 5-6, efikasnost kompozita sa malim
sadrzajem nZVI je veoma mala, ali se znacajno povecava kada se kompoziti primenjuju zajedno sa
H,0,. Na taj nacin se formira Fentonov reagens, odnosno formiraju se reaktivni hidroksilni radikali,
¢ime se obezbeduje oksidacioni proces uklanjanja boje. Medutim, efikasnost kompozita sa ve¢im
sadrzajem nZVI (odnos SEP/AAS = 2,5:1 1 2:1) je mnogo veca kada se primenjuju bez H,O,, a
posebno na povisenim temperaturama, na kojima se verovatno oksidni sloj na povrSini nZVI cCestica
efikasno uklanja, obezbedujuéi dostupnost Fe' i odigravanje reakcije redukcije boje.

U poglavlju Zakljucak taksativno su navedeni postignuti rezultati koji su u potpunosti
saglasni sa postavljenim ciljevima disertacije. Na kraju rada, u poglavlju Literatura, navedena je
literatura koris¢ena tokom izrade disertacije.

3. OCENA DISERTACIJE

3.1. Savremenost i originalnost

Ispitivanje mogucnosti primene nanocesticnih prahova elementarnog gvozda (nZVI) u
oblasti zaStite Zivotne sredine je veoma aktuelno poslednjih godina, zahvaljuju¢i izrazenim
redukcionim svojstvima elementarnog gvozda, veoma malim cesticama, netoksicnosti 1 relativno
niskoj ceni. Pokazano je da se stepen uklanjanja zagadujucih materija iz vode primenom nZVI
moze povecati smanjenjem stepena agregacije obrazovanjem kompozita sa materijalima koji sluze
kao nosa¢i za imobilizaciju nanoCestica nZVI. Istrazivanja su poslednjih godina usmerena na
dobijanje kompozitnih adsorbenata sa velikim udelom neaglomerisanih nanolestica Fe,
koris¢enjem razlicitih tipova nosacéa, velike dostupne povrSine da bi se deponovao §to veci broj
nanocestica nZVI. Do sada je u literaturi posveceno veoma malo paZnje primeni vlaknastog
prirodnog minerala sepiolita za deponovanje Cestica nZVI, bez obzira na veliku specificnu povrsinu
ovog minerala, koja se dodatno moze povecati kiselinskom aktivacijom. Da bi se postigla najbolja
disperznost Cestica nZVI, a time i najbolja adsorpciona svojstva kompozita, potrebno je varirati
odnos nZVI:nosa¢, kao i obezbediti efikasnu deaglomeraciju Cestica nosaca. Poznato je da su
vlaknaste Cestice sepiolita (SEP) i kiselinski aktiviranog sepiolita (AAS) veoma aglomerisane, pa je
u ovoj doktorskoj disertaciji primenjen tretman ultrazvu¢nom sondom i ispitan uticaj duzine
tretmana na stepen disperznosti Cestica nZVI i svojstva kompozita. Da bi se ispitao uticaj kiselinske
aktivacije sepiolita na stepen disperznosti ¢estica nZVI i svojstva kompozita, sinteza je izvedena pri
razli¢itim odnosima nZVI:SEP/AAS. U literaturi je do sada koriS¢en samo prirodni sepiolit i
kompoziti su sintetisani samo pri jednom odnosu nZVI:SEP. Dodatno, u ovoj doktorskoj disertaciji
primenjena je metoda rendgenske fotoelektronske spektroskopije (XPS) ne samo za analizu
povrsine kompozita pre i posle adsorpcije jona Cd*", veé, po prvi put, i za analizu podpovrinske
oblasti ovog tipa kompozita i za odredivanje dubinskog profila, odnosno sadrzaja pojedinih
elemenata u zavisnosti od rastojanja od povrsine.



3.2. Osvrt na referentnu i kori§¢enu literaturu

Tokom izrade doktorske disertacije kandidatkinja je detaljno analizirala nauc¢nu i stru¢nu
literaturu iz predmetne oblasti. U doktorskoj disertaciji je dato 185 literaturnih navoda, od kojih
najveci broj ¢ine radovi iz medunarodnih Casopisa sa tematikom znacajnom za izradu doktorske
disertacije. Navedene reference sadrze eksperimentalne rezultate istrazivanja mnogih autora
posvecena sintezi i primeni nZVI. Takode, navedene su i reference koje se odnose na procese
adsorpcije iz tecne faze, u kojima su analizirani mehanizmi adsorpcije anjona i katjona, uticaj
razli¢itih faktora na efikasnost uklanjanja katjona i anjona iz rastvora, kao i modeli za obradu
rezultata adsorpcije. Najve¢i broj navedenih referenci je novijeg datuma. Na osnovu pregledane
literature, kandidatkinja je analizirala do sada poznata saznanja o metodama sinteze i karakterizacije
nZVI i kompozita na bazi nZVI, kao i o primeni ovih materijala za uklanjanje razli¢itih zagadujuc¢ih
materija iz vode. Detaljnim pregledom literature utvrdeno je da ima samo nekoliko radova
posvecenih kompozitima sepiolit-nZVI i da u tim radovima nije analiziran uticaj bilo kojih
parametara sinteze na svojstva kompozita. Na osnovu toga, definisani su ciljevi nau¢nog
istrazivanja ove doktorske disertacije.

U okviru literaturnih navoda nalaze se i reference kandidatkinje Amal Juma Habish, master
inzenjera tehnologije, proistekle iz sprovedenih istrazivanja u oblasti doktorske disertacije, a koje su
objavljene u c¢asopisima medunarodnog znacaja. Iz obrazlozenja predlozene teme doktorske
disertacije i objavljenih radova koje je kandidatkinja prilozila, kao i iz pregleda literature koja je
koriS¢ena u istrazivanju, uocava se adekvatno poznavanje predmetne oblasti istrazivanja i aktuelnog
stanja istrazivanja u ovoj oblasti.

3.3. Opis i1 adekvatnost primenjenih nau¢nih metoda

Kompozitni adsorbenati sintetisani su redukcijom Fe**-jona natrijum-borhidridom u vodenoj
sredini, u prisustvu sepiolita i kiselinski aktiviranog sepiolita, u inertnoj atmosferi azota da bi se
sprecila oksidacija nastalog elementarnog gvozda. Za §to bolje dispergovanje sepiolita primenjen je
tretman suspenzije ultrazvu¢nom sondom, u toku razlic¢itih vremenskih intervala. Uzorci su suseni u
vakuum sus$nici, da bi se smanjila moguc¢nost oksidacije nZVI. Za karakterizaciju dobijenih
adsorbenata primenjene su razli¢ite klasi¢ne i savremene metode i postupci. Morfologija uzoraka je
analizirana transmisionom 1 skeniraju¢om elektronskom mikroskopijom (TEM i SEM). Rendgenska
difrakciona analiza (XRD) koriS¢ena je za identifikaciju prisutnih kristalnih faza, a infracrvenom
spektroskopskom analizom sa Furijeovom transformacijom (FTIR), na osnovu polozaja
apsorpcionih traka, odredene su vrste veza u kompozitima. Diferencijalno-termijskom i
termogravimetrijskom analizom (DTA i TGA) u atmosferi vazduha i azota ispitana su termicka
svojstva uzoraka. Teksturalne karakteristike su odredene adsorpcijom/desorpcijom gasovitog azota
na temperaturi tecnog azota (- 196 °C). Metodom rendgenske fotoelektronske spektroskopije (XPS)
analizirana je povriina kompozita pre i posle adsorpcije jona Cd*" i odreden je dubinski profil,
odnosno sadrzaj pojedinih elemenata u zavisnosti od rastojanja od povrsine. Za odredivanje tacke
nultog naelektrisanja koriS¢ena je metoda uravnoteZavanja posebnih proba. Adsorpcija jona
kadmijuma, hromatnih jona i anjonske boje C.I. Reactive Orange 16 ispitana je u primenom metode
uravnotezavanja na konstantnoj temperaturi. Koncentracije jona kadmijuma i hromatnih jona

7



odredivane su atomskom apsorpcionom spektrofotometrijom (AAS), a koncentracije boje C. L
Reactive Orange 16 primenom UV —Vis spektroskopije. Za obradu rezultata adsorpcionih
eksperimenata koriS¢eni su kineticki modeli (pseudo-prvog reda i pseudo-drugog reda) i modeli
adsorpcionih izotermi (Langmuir, Freundlich i Sips).

Primenjene metode su omogucile detaljnu karakterizaciju sintetisanih kompozitnih
adsorbenata i odredivanje uticaja kiselinske aktivacije sepiolita, duzine trajanja tretmana
ultrazvuénom sondom i masenog odnosa nZVI:SEP/AAS na svojstva kompozita i efikasnost
uklanjanja katjona i anjona iz vode.

3.4. Primenljivost ostvarenih rezultata

Rezultati istrazivanja u okviru ove doktorske disertacije omogucavaju optimizaciju procesa
sinteze kompozita nZVI/sepiolit, koji se moze koristiti za efikasno uklanjanje kako katjona, tako i
anjona iz vode. Pokazano je da kiselinska aktivacija sepiolita ne dovodi do povecanja disperznosti
cestica nZVI, ali dovodi do smanjenja stepena oksidacije nZVI tokom sinteze. Variranjem duzine
trajanja tretmana ultrazvuénom sondom mozZze se uticati na stepen deaglomeracije Cestica sepiolita i
kiselinski aktiviranog sepiolita, i na taj nacin, na svojstva kompozita. Rezultati su nedvosmisleno
pokazali da je potrebno spreciti kako aglomeraciju, tako i oksidaciju nZVI tokom sinteze da bi se
postigla velika efikasnost uklanjanja kako katjona (Cd*"), tako i anjona (CrO,”, anjonska boja C.I.
Reactive Orange 16). S druge strane, oksidacija tokom adsorpcije katjona je pozeljna za postizanje
velike efikasnosti. Zahvaljuju¢i tome, prilikom primene, kompoziti se mogu kombinovati sa
oksidacionim sredstvima u cilju povecanja efikasnosti uklanjanja katjona. Takode, moguca je
kombinacija kompozita sa vodonik-peroksidom, da bi se dobio heterogeni Fentonov reagens za
oksidativno uklanjanje boja iz vode. Pokazano je, s druge strane, da je redukcioni mehanizam
uklanjanja boje mnogo efikasniji u slucaju veceg sadrzaja nZVI, pogotovu na visSim temperaturama.
I u slu¢aju uklanjanja hromata, kada je redukcioni mehanizam dominantan, stepen oksidacije tokom
sinteze je faktor koji ima ve¢i uticaj od stepena disperznosti cestica nZVI.

Rezultati i1 zakljucei izneti u disertaciji znacajni su za dalji razvoj kompozitnih adsorbenata
na bazi nZVI, kao i za nove primene ovih materijala u oblasti adsorpcije i zastite Zivotne sredine.

3.5. Ocena dostignutih sposobnosti kandidata za samostalni nau¢ni rad

Kandidat Amal Juma Habish, master inzenjer tehnologije, je pokazala veliku sklonost za
bavljenje naucno-istrazivackim radom, ispoljavajuéi tokom izrade doktorske disertacije stru¢nost i
samostalnost u analizi nauc¢ne literature, planiranju i izvodenju eksperimenta, kao i u obradi i
diskusiji dobijenih rezultata. Tokom istrazivanja u potpunosti je ovladala velikim brojem
eksprimentalnih tehnika i instrumentalnih metoda. Na osnovu dosadasnjeg rada, Komisija je
utvrdila da kandidat poseduje sposobnosti za samostalni nau¢no-istrazivacki rad.



4. OSTVARENI NAUCNI DOPRINOS

4.1. Prikaz ostvarenih nau¢nih doprinosa

Naucni doprinosi rezultata istrazivanja ove doktorske disertacije su:

- Optimizacija parametara sinteze kompozitnog adsorbenta sepiolit/nZVI velikog
adsorpcionog kapaciteta za katjonske i anjonske zagadujuce materije iz vode;

- Utvrdivanje uticaja kiselinske aktivacije sepiolita na disperznost i stepen oksidacije Cestica
nZVI u kompozitu i adsorpcioni kapacitet;

- Utvrdivanje uticaja duzine trajanja tretmana suspenzije sepiolita/kiselinski aktiviranog
sepiolita ultrazvuénom sondom na svojstva kompozita i adsorpcioni kapacitet;

- Utvrdivanje uticaja odnosa nZVI:sepiolit/kiselinski aktiviran sepiolit na disperznost nZVI
i fizicko-hemijska i adsorpciona svojstva kompozita;

- Utvrdivanje moguc¢nosti redukcione razgradnje boje u prisustvu sintetisanih kompozita i
oksidacione razgradnje u prisustvu kompozita i vodonik peroksida;

- Utvrdivanje i obja$njenje uticaja temperature na adsorpciju jona Cd*" i redukciono
uklanjanje boje C.I. Reactive Orange 16 pomocu sintetisanih kompozita;

- Objasnjenje mehanizama uklanjanja katjona i anjona iz vode pomocu sintetisanih
kompozita.

4.2. Kriti¢ka analiza rezultata istraZivanja

Uvidom u dostupnu literaturu iz ove oblasti, konstatovano je da se dobijeni rezultati
nadovezuju i znacajno dopunjuju postojece rezultate. Detaljnim pregledom literature utvrdeno je da
postoji samo nekoliko radova posvecenih kompozitima sepiolit-nZVI i da u tim radovima nije
analiziran uticaj bilo kojih parametara sinteze na svojstva kompozita. Takode, do sada nije
razmatran uticaj karakteristika i modifikacije nosaca na stepen disperznosti i stepen oksidacije
Cestica nZVI. Zahvaljuj¢i sistematskoj analizi svojstava i mogucnosti primene kompozita
sintetisanih pri razli¢itim odnosima nosa¢/nZVI, prosiren je fond znanja o mehanizmima uklanjanja
katjonskih i anjonskih zagaduju¢ih supstanci iz vode. Po prvi put, u ovoj doktorskoj disertaciji
primenjena je metoda rendgenske fotoelektronske spektroskopije (XPS) ne samo za analizu
povrsine, veé i oblasti ispod povrsine nZVI-kompozita, pre i posle adsorpcije jona Cd*" i za
odredivanje dubinskog profila, odnosno sadrzaja pojedinih elemenata u zavisnosti od rastojanja od
povrsine.

Na taj nacin, ova doktorska disertacija predstavlja vazan naucni doprinos, ali i korak ka
prakti¢noj primeni kompozita na bazi sepiolita i nZVI u procesima prerade voda koje sadrze
katjonske i anjonske zagadujuce materije i otvara mogucnosti za dalja istrazivanja.



4.3. Verifikacija nau¢nih doprinosa

Rad u vrhunskom medunarodnom ¢asopisu (M21):

1. Habish A. J., Lazarevi¢ S., Jankovi¢-Castvan 1., Jokié¢ B., Kova¢ J., Rogan J., Janackovi¢
b., Petrovi¢ R.: Nanoscale zero-valent iron (nZVI) supported by natural and acid-activated
sepiolites: the effect of the nZVI/support ratio on the composite properties and Cd’*
adsorption, -Environmental Science and Pollution Research, Vol. 24, 2017, pp. 628-643
(IF(2015) = 2,760; ISSN 0944-1344).

Rad u ¢asopisu medunarodnog znacaja (M23):

1. Habish A. J., Lazarevi¢ S. S., Jankovi¢-Castvan 1.M., Potkonjak B., Janackovi¢ D. T.,
Petrovi¢ R. D.: The Effect of salinity on the sorption of cadmium ions from aqueous medium
on Fe(lll)-sepiolite, -Chemical Industry & Chemical Engineering Quarterly, Vol. 21, No. 2,
2015, pp. 295-303. (IF(2015) = 0,617; ISSN 1451-9372).

SaopStenje sa medunarodnog skupa Stampano u izvodu (M34):

1. Habish A. J., Lazarevi¢ S., Joki¢ B., Jankovi¢-Castvan 1., Janackovi¢ D., Petrovi¢ R.:
Synthesis and characterization of sepiolite-supported nano zero-valent iron, - Programme
and the book of abstracts of the 3rd Conference of the Serbian Society for Ceramic
Materials, Beograd, 2015., p. 77. (ISBN 978-86-80109-19-0)

5. ZAKLJUCAK 1 PREDLOG

Na osnovu navedenog, Komisija smatra da doktorska disertacija Amal Juma Habish,
master inzenjera tehnologije, pod nazivom Uticaj parametara sinteze na svojstva kompozitnih
adsorbenata na bazi sepiolita i nanocestica elementarnog gvoZda (Influence of synthesis
parameters on the properties of the composite adsorbents based on sepiolite and nano-
zerovalent iron) predstavlja znacajan originalni naucni doprinos u oblasti Tehnolosko inzenjerstvo,
§to je potvrdeno objavljivanjem radova u relevantnim ¢asopisima medunarodnog znacaja. Komisija
smatra da su postavljeni ciljevi u potpunosti ostvareni.
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Imajuéi u vidu kvalitet, obim i nau¢ni doprinos postignutih rezultata, Komisija predlaze
Nastavno-nau¢nom vecéu TehnoloSko-metalurSskog fakulteta da se doktorska disertacija pod
nazivom Uticaj parametara sinteze na svojstva kompozitnih adsorbenata na bazi sepiolita i
nanocestica elementarnog gvozda (Influence of synthesis parameters on the properties of the
composite adsorbents based on sepiolite and nano-zerovalent iron) kandidata Amal Juma
Habish, master inzenjera tehnologije prihvati, izlozi na uvid javnosti i uputi na konacno usvajanje
Vecu naucnih oblasti tehnickih nauka Univerziteta u Beogradu.

U Beogradu, 13. 02. 2017. CLANOVI KOMISIJE

1. Dr Rada Petrovi¢, red. prof. Univerziteta u Beogradu,
Tehnolosko-metalurski fakultet

2. Dr Porde Janackovié, red. prof. Univerziteta u
Beogradu, Tehnolosko-metalurski fakultet

3. Dr Snezana Gruji¢, van. prof. Univerziteta u Beogradu,
Tehnolosko-metalurski fakultet

4. Dr Slavica Lazarevi¢, nauc¢ni saradnik Univerziteta u
Beogradu, Tehnolosko-metalurski fakultet

5. Dr Ljiljana Zivkovi¢, nauéni savetnik Univerziteta u
Beogradu, INN Vinca
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