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Layihenin illik is planina esasen gqamma sualarinin ZrC nano kristallarina tesirini
Oyrenmak Ucglun rentgen difraksiya metodundan istifade edilmisdir. Difraksiya spektrlarinin
nazari analizi Ugun Rietvield metodundan istifade edilmisdir. Nazeri hesablamalarin
naticelerine esasan alinmis difraksiya piklerin interplanar mustevileri uygun olaraq (111),
(200), (220), (311), (222), (400), (331) ve (420) kimi indeksloenmisdir. “FullProf suit” program
paketinde apariilmis hesablamalardan sonra malum olmusdur ki, ZrC nanohissaciklarinin
kristal gafasi faza qrupu Uze merkazlagmis kubik (Fm-3m) qurulusa malikdir. SUalanmadan
avval kristal gofes parametrlori ve hacmi uygun olaraq a = b = ¢ = 4.682892 A vo V = 102.693
A3 olmusdur ki, alinmis giymatlar adabiyyat naticaleri ile uygunluq teskil edir.

ZrC nano kristallari iki 1500 ve 3000 kGy udulma dozasinda sualandiriimisdir. Qamma
sualarin ile 1500 kGy udulma dozasinda sualanmadan sonra difraksiya piklarinde zayif
azalma ve kristallarin sathinds kicik migdarda amorflagsma bas verir.

1.17 MeV va 1.37 MeV enerjili gamma kvantlarin tesirine meruz qalmis Zr va C
atomlarinin elektron qurulusunda dayisiliklar ve vakansiyalarin formalsma ehtimali mévcuddur.
Sualanmadan sonra struktur amorflasmasi va piklerin integrallanmasi metodu ile alinmig
giymatlaerindan malum olmusdur ki, 1500 kGy udulma dozasinda 2.4%, 3000 kGy udulma




dozasinda amorflasma 2.8% musahida olunmusgdur. Eyni zamanda har iki udulma dozasindan
sonra kristal strukturda faza kegidi migahids olunmur. Hamginin gamma kvantlarin ZrC nano
kristallarina tasirinin tadqiqi gosterir ki, 1500 kGy va 3000 kGy udulma dozalari kristal gafasin
parametrlarinds asasli dayisiklik yaratmir. Lakin stalanmadan sonra sethi xarakterli zayif
kimyavi qarsiligh tesirde olan OH va H rabitelarinin pargalanmasindan sonra kristal qurulusun
Olcllerinde azalma musahida olunur. Cadval 1-de gafas parametirlerinin gamma sudalanmanin
udulma dozasindan asili olaraq dayismasi gostarilmisdir.

Cadval 1. Mixtelif udulma dozalarinda ZrC nanokristallarinin gafes parametrlerinin va
hacminin giymatloeri

Faza qrupu Udulan doza a, A b, A c, A v, A°
Fm-3m sualanmamisg 4.682892 4.682892 4.682892 102.688
Fm-3m 1500 kGy 4.682003 4.682003 4.682003 102.635
Fm-3m 3000 kGy 4.681614 4.681614 4.681614 102.609

1500 kGy udulma dozasinda sUalanma kristallik qurlusun kicik deformasiyaya, 3000
kGy udulma dozasi kristal strukturda amorflasmanin bas vermasi va struktur deffektlorinin
artmasi difraksiya piklerinde intensivliklerin azalmasini ve spektrin absis oxu Uzre
yerdayismasina sabab olmusdur. Slalanmamis nimunade asas interplanar masafanin
difraksiya maksimumu 44.9247° tayin olunmusdur.

Kristal gafasin parametirlarinin sialanmanin udulma dozasindan asili olarag azalmasini
nazars alaraq kristallitlerin dlg¢llerinin  deyismasi Serrer toenliyinden istifade edilarek
hesablanmigdir. Hesablamalar gdsterir ki, sualanmanin kristallitlerin ~ dlgularine  tasiri
udulmanin dozasi ile diuz mutenasiblik teskil edir. Qamma sualanmanin muxtslif udulma
dozalarindan sonra kristallit dlcllerin azalma effektitadgiat islerinde rast galinir. Cadval 2-da
gamma sualanmanin udulma dozasinin artmasi ile kristallit dlgularin deyismasi verilmigdir.

Cadval 2. Mauxtelif udulma dozalarinda ZrC nanokristallarinda kristallik 6lginin
dayismasi

Udulan doza Kristallitin 6lctsu
Initial 19.17675053
1500 kGy 19.14081935
3000 kGy 18.74152991

Hesablamalar gostarir ki, 1500 kGy udulma dozasindan sonra kristallitler dl¢tst 0.19
%, 1500 kGy udulma dozasindan sonra isa 2.27% azalmigdir. Kristallitlerin olgulerinds bas
veran azalmanin mexanizmi ZrC nanokristallarin sathinde su molekularinin nanokristallar
arasinda bas veron radioliz prosesinin gamma sualanmanin tesiri ilo degredasiyay mearuz
galmasi, sualanmanin udulma dozasinin artmasi ile kristallitde katalitik radioliz prosesinin
suratlenmasidir. Hamginin Wiliamson-Holl Usulundan istifade edarek ylksak enerijili
sualanmadan sonra nanokristallarda lokal halda mikrosaertliyin 2.32% qeder artmasi miayyen
edilmisdir.

Eyni zamanda, layihanin birinci ilinde aparilan tedqigat isleri @sasen numunalarinin
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struktur, termik va infragirmizi analizlarine fokuslanmigdir. Qamma sualanmadan 6nca ve
sonra ZrC nanohissaciklerinin IQ spektrlari materialda rabite dayisikliklarini miqgayisali izah
etmaya imkan verir. Nanokristallik ZrC hissaciklarinin gamma stalanmadan 6énce va sonra
FTIR spektroskopiyasi ilo tesvir edilmis spektlori veriimisdir. Spektrlorden goriindiiyii kimi
gamma sualnamdan sonra nanokristallik ZrC hissaciklarinde gisman dayisiklik musahide
olunmusdur. Dalga adadinin teqriban 890cm™ ve 1600cm™ giymatlerine uygun gealen ve
adaten Zr-O-C rabitelarini izah edan pik 150Mrad gamma sualanma naticesinde daha kaskin
hal almisdir. Ikin yanagsmada bu hal gamma stialanma naticesinde nanohissaciyin sathinds
kaskin oksidlasma ila izah edils biler. Bele ki, gamma slUalanmanin tesiri naticasinda
nanohissacik sathinde qirilan Zr va C asasli rabitelar atmosferde olan oksigenle qarsiligh
tosire girerek Zr-O-C rabitelerini  yaradir. Yeni yaranmig Zr-O-C rabitelarinin
konsentrasiyasinin artmasi naticasinds iR spektrinds dalga adadinin 890sm™ giymatina uygun
pik keskin hal alir. Eyni zamanda, Umumi yanagmada sualanmamis numunalarle muqaisada
sualanma naticesinde spektra muayyan qgader sum musahida olunur. Bunu ise gamma
stalanmanin tesiri naticasinde materialin az migdarda amorflagsmasi ile izah etmak olar. lakin
amorflasma haqqinda daha daqgiq malumat vermak Ggln daha ¢ox analitik tacribalere ehtiyac
vardir.

Qeyd etmak dnamlidir ki, stalanmadan 6nce sadace Zr-C rabitalarini izah edan dalga
adadlerinin 1010sm™ ve 1380sm™ giymatlerine uygun gelen pikler, dalga adadinin 890sm™
giymatina uygun gealen pikin glclenmasi fonunda itmisdir. Lakin realligda, nanomaterial
daxilinde Zr-C rabitaleri mévcuddur ve dalga adadinin 890sm™ giymatine uygun galen pikin
daxilindadir. Eyni zamanda C-OH qruplari va C-O ragslerini dalga adadinin 1950sm™ ve
2350sm™ qgiymatleri ilo xarakterize olunur ve siialnma naticesinde gisman kaskin hal alir.
Malumdur ki dalga adadinin ~3000sm™ giymatinde miisahids olunan pikler adstan sathi aktiv
nanohissaciklerds adsorbsiya olunan OH qruplari ile izah olunur. Nanohissacik sathinda
sdzugedan OH qruplari va oksidlasmani izah etmak Ugln TG spektrlarini nazardan kegirmak
faydalidir. Qamma sualanmadan 6nce ve muxtalif dozalarda stalanmis nimunalarin TG
ayrilarinda ilkin yanagsmada muayyan dayisiklik mugahids olunur.

Gorunduyu kimi, hem sualanmadan 6nca, ham da sualanmadan sonra temperaturun
toagriban 300C giymatine gadar nanohissaciyin kltlesi temperaturun tasiri ile azalir. Bu isa
adatan nanohissacikda adsorbsiya olunan OH gruplarinin materiali tark etmasi ile izah olunur.
Malumdur ki, nanomateriallar gox bdyuk xUsusi sath sahasina (Specific Surface Area - SSA)
malikdirlar va bu tip materiallar sathi aktiv olur ki, bu da onlarin atmosferle temasindan darhal
su ve ya diger birlesmalari nanohissacik sathinds asili hala salirlar. Aktiv sath atraf mihutden
H.O ve OH qruplari il zayif garsilgli tesirde xemosorbsiya olur. Temperaturun xatti artmasi
zoyif qarsilgl tesiri pargalayir. Termik ayrilarin musahidesinden bela naticeya galmak olar ki,
temperaturun artmasi naticasinde nanomaterialda movcud asili su ve ya diger qatigiglar
sistemi tork etmaye baslayir. Bu proses temperaturun taqriben 370°S giymatlerinds bitir.
Temperaturun taqriben 300-500C intervalinda nanohissaciklerin kitlesinds artim musahida
olunur ki, bunu da iR spektrlerinds izah etdiyimiz oksidlosmae prosesi ile izah etmaok olar. Lakin
temperatrurun T>500C qiymetinde kutlede yeniden azalma musahide olunur ki, bu hali
nanohissaciyi terk eden CO, qaz ile izah etmak olar. Lakin CO, gazinin yaranmasi va
nanohissaciyi terk etmasi haqqinda daha daqiq melumat Ugln, alave analitik tecrtbaler
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ehtiyac duyulur. Baxmayarag ki, CO, gazinin movcudlugu ve gamma sualanmanin tasir ilo
artmasi (temperaturun tesirine oxgar olaraq) IR spektrlarinde muisahide edilmigdir. Bu halda
daha daqgiq mealumat almaq magsadile, taqdim olunan isde nanokristallik ZrC hissaciklarinin
DSC spektrlari gamma slalanmadan 6nce va sonra 25-950C temperatur araliginda tedqiq
olunmusdur. Qamma siialanmadan énce ve sonra uygun DSC spektrlor tosvir edilmisdir. ilkin
yanasmada spektrlarden gorindiyu kimi, atmosferdan adsorbsiya olunan suyun va ya digar
asqar elementlarin sistemden ¢ixmasi musahids olunur.

Qizma prosesinde alinmig DSC spektrlarinden gorunduyl kimi temperaturun taqriben
370C qiymatine gader nanohissacikloerds adsorbsiya olunan OH qruplari materiali tark edir.
Qizma prosesinda temperaturn 400-450C giymatindan sonra DSC spektrinds demak olar ki
dayigsiklik musahide olunmur. T>400C temperatur intervalinda nanokristallik ZrC
hissaciklarinda istilik aximi temperaturun demak olar ki xatti artan funksiyasi kimi dayisir.
Toassuf ki, DSC spektroskopiyasi ile 300-500C temperatur intervalinda mdévcud oksidlesmani
musahida etmak mimkin olmur. Bu ise nanomaterialda T>400C temperatur intervalinda DSC
spektrlari ile heg bir dayisikliyi musahida eds bilmamayimiz naticesinda galir.

Tadqigat layihasinin birinci marhalasi Uzra otaq temperaturundan (100 K addimla) ZrB,
nano kristallarinin 373 K, 473K, 573K, 673K va 773K temperarurda difraksiyasi spektrlari
arasdinimisdir. Otaq temperaturunda difraksiyasi spektrlari ZrB; kristalinin heksoqonal faza
strukturuna ve yuksak temizlik deracesina (99.2 %) malik oldugu gostarilmisdir (Sok.6).
Difraksiya spektrlorinin zirvelari (001), (100), (101), (002), (110), (102), (111), (200), (201),
(112), (003), (202), (103) ve (210) emsallari ilo indekslonmisdir. Nazari ve tacrlbi
hesablamalar ZrB; kristalini (P 63/m m c) heksoqonal feza qurulusunda, a=b= 3.1650 A ve ¢ =
3.5200 A gefes parametirlori vo gefes hacmine V, = 30.5366 A malik oldugunu gdsterir. Eyni
zamanda temperaturdan asili olaraq difraksiya piklarinin 0.1 theta qadar sola surismasi
musahida olunmusdur. Piklerin sola surismasi ZrB, kristallarinin aktiv sathinde su ve OH
gruplarinin pargalanmasi ile baghdir.

300-773 K temperatur intervalinda zirconium diboride kristalinda gafes parametirlarinin
ve hacminin artmasi gosterilmisdir. Qafas parametirlarinin genislanma mexanizmi iki hissaya
bélunir. Birinci hissade 373 K qader siratli (prosesin siireti 5.0x10* A%¥K), ikinci fazada
(prosesin siirati 6.4x10* A%/K) zeyif slretlo artmasi bas verir. Qafes parametirlarinin ikili
mexanizimle artmasi temperatur va aktiv sathe malik nano zirconium diboride kristallarinin
sathinda zayif kimyavi garsilgh tasirds olan su molekullarinin temperaturun tesiri naticesinda
parcalanmasi ve reaksiya mahsulu kimi Zr(OH),4, H3BOg, H, ayrilmasi ila baglidir.

ZrB> +1OH20—>ZI’(OH)4+H3BO3+5H2

Diger tarafden 300-773K temperatur intervalinda struktur faza kecidi musahide
olunmamigdir.

Tacrlibadan alinan naticalerin mugayisali tehlilinden gorinduyu kimi temperaturun tesiri
ilo difraksiya piklerinin intensivliklari artir ve difraksiya pikleri sola surlgur. Lakin temperatur
artmasi ila piklarin intensivliyi v minimal maksimal hindurliykds yarim genislik (FWHM) 303-
773K temperatur araliginda 9.19-den 9.16 gadar azalir. 300-573K temperatur intervalinda
atomlar arasi su molekullarinin va hidroksid qruplarinin tam pargalanma prosesi bitir,
atomlarin kordinat duzulisu ve kristal strukturdaki vakansiyalarin rekombinasiyasi ve
temperatur artmasi ile atomlar ylksak kinetik enerji ile ragsi harakati artir.

4




Polikristallik xassealar malikr heksogonal quruluslu ZrB, kristali temperaturun tesiri ilo
genislonmasi a va ¢ gafes oxlarinin dayismasina tasir edir. Temperaturun tasiri il kristalin
genislonma amsall ZrB, kristali lilin 6.0x10° 1/K barabardir. 167 MeV enerjili siirotli agir
132%e?* jonlari ilo 6.0x10% ion/cm?, 2.0x10™ ion/cm?, 6.0x10™ ion/cm?, va 3.0x10* ion/cm?
flux sualanmis heksogonal spaces grupa malik ZrB, kristalinin difraksiya spektrlori
gosterilmigdir. 26 bucaginin genis intervalinda (up to 110°) difraksiya piklerinin (001), (100),
(101), (002), (110), (102), (111), (200), (201), (112), (003), (202), (103), (210), (211) ve (113)
kristallografik indeksleri miayyan olunmusdur. Suratli agir ionun fluences artmasi ile difraksiya
piklerinin intensivliyinin azalamasi (amorflagsma) ve iki theta nin giymatinda sola surigma
musahida olunur.

Sualanmamig zirconium diboride kristalinda difraksiya pikleri keskin dublet qurulusa
malikdir. Siretli agir *Xe®®* ionlari ilo slialanmadan sonra vyiiksak intensivlikli piklarde
azalama, 206 bdyuk giymetlarinde mdvcud zaif intensivlikli difraksiya piklerinin tam sakilde
degredasiyasi bas verir. lon silialanma sethi xarakterli defektler, vakansiyalar ve sathin
degredasiyasini formalasdirir. Struktur dayisikliklari kristalda uzaq nizamlihgi pozur ki, bu da
0z novbasinda piklerin geniglonmasini ve kicik intensivlikli piklerin tam degredasiyasini
formalasdirir. SUalanma intensivliyinin artmasi ile kristalin sethi boyunca amorflagsma deracasi
15.1%-den, 17.4 %-o qadar artir. Diffraksiya maksimumlarinin intensivliyinin azalmasi va sola
dogru siirisma Riethvield metodu tatbiq edilmakle (101) indekslosmis pik iki tetanin 41.6514°
giymatindan 41.4264° gadar strismasi musahide olunmusdur. Mixtalif fluxs stalanmis nano
zirconium diboride kristalinin gafes parametirlorinin ve hacminin dayismasi gdsterilmisdir.
Qofes parametirlarinin artmasi iki hissaya béliiniir. Sirstli agir ***Xe?®* ionlarinin 6.0x10%
ion/cm? flux sonra sicrayish artmasi bas verir. Agir ionlarin tesiri altinda qafes parametirlarinin
artmasi sethi amorfizasiyanin bag vermasi ile baglidir. Bu zaman kristalin sathinde muxtalif
Olculu sisler ve lokalagsmis amorf izler yaranir.

Taqgdim olunan layihenin is planina uydun olaraq, cari ribde nanokristallik TiC
hissaciklarinin termik xususiyystloeri gamma sualanmadan 6nce ve sonra 300K — 1200K
temperatur araliginda gqizma ve soyuma proseslarinde tedqiq olunmusdur. Nanokristallik TiC
hissaciklarinin istilik tutumu, Gibbs enerjisi, sistemin entalpiya ve entropiyasi tacriibi naticalera
asaslanaraq nazeri hesablanmisdir. ilkin halda (c.s.) ve 150Mrad dozada gamma sitialanmaya
uygun spektrlor tosvir edilmisdir. ilkin yanasmada spektrlorden gériindliyl kimi, qizma
prosesinda temperatrun 600K giymatine gadar atmosferdan adsorbsiya olunan suyun ve ya
diger asqar elementlerin sistemdan ¢ixmasi musahida olunur. Malumdur ki, nanomateriallar
¢ox boyuk xUsusi sath sahsasina (Specific Surface Area - SSA) malikdirler va bu tip materiallar
sothi aktiv olur ki, bu da onlarin atmosferle temasindan derhal su ve ya digar birlegmaleri
nanohissacik sathinds asili hala salirlar. Aktiv seth atraf muhitden H,O ve OH qruplari ile
zoyif qarsilgh tesirde xemosorbsiya olur. Temperaturun xatti artmasi zayif qarsilgl tesiri
parcalayir. Termik ayrilarin musahidesinden bele naticoysa galmak olar ki, temperaturun
artmasi naticasinde nanomaterialda mdvcud asili su ve ya digar qatisiglar sistemi terk etmays
baglayir. Bu proses temperaturun teqriban 600K gqiymatlerinde bitir. Qizma prosesinds,
temperaturun T>600K intervalinda TG ayrilerindan gorlnir ki, nanohissaciyin kuitlasi
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temperatura matanasib olaraq artir.

T>600K temperatur intervalinda nanohissaciklerin kutlesinin artmasini temperaturun
tosiri ila oksidlagsma ile izah etmak olar. Temperaturun teqriben 1000K giymaetinde kutleda
muiayyan sabitlesma musahide olunur ki, bu da TiC,O; birlesmasinda bu temperaturda
movcud olan faza kegidi ila slagalendirile bilar. Temperaturun ndvbati artmasi prosesinds,
oksidlasma davam edir ve kutle artmagda davam edir. Soyuma prosesinde da kutlede az
miqdarda artma musahida olunur ki, buna da qizma prosesinda baglamis oksidlesma
prosesinin davami kimi baxmaq olar.

Nanokristallik TiC hissaciklerinin gamma slualanmadan 6nca va sonra entropia ve
entalpiyasinin temperatur asililiglari gizma ve soyuma proseslarinde tasvir edilmigdir.
Gorunduyu kimi, entalpiyanin butin temperatur oblastinda adadi giymati gamma gsualanma
dozasina mutenasib olaraq azalir. Lakin, gamma sualanmadan 6nce ve sonra entalpiya
temperaturdan duz mutanasib asilidir.

Tacrubi naticelare esaslanaraq nanokristallik TiC hissacikleri Ug¢in hesablanmig
sistemin entropiyasinda da entalpiyaya anoloji hal musahide edilmisdir. Sistemin
entropiyasinin temperatrur asililiglarindan gérinduyu kimi, entalpiya uygun olaraq bu halda da
gamma sualanma dozasinin artmasi ile sistemin entropiyasi azalir. Qamma sualanma
naticesinde nanokristallik TiC hissacikleride mUmkin faza kegidleri vo amorflasma DTA
spektrlainin kdmayi ile izah edils bilar. Qizma proseslerinde DTA spektrlasinde 400K-600K
araliginda mugahide olunan pik bunu demays asas verir ki, sistemda olan slave gatisiglar
nanomateriall mahz bu temperatur intervalinda terk edir.

Qamma sualanma naticasinds nanomaterialda 600K-800K araliginda DTA spektrlainda
muayyan deracads kanaragixmalar musahide olunur. Bu kanaragixmalar adetan gqamma
sualanma naticesinde nanomaterialda az migdarda amorflasma va ya daha guclu rabitalerle
movcud qruplarla (OH gruplar ve ya digar) ile izah edilir. Eyni zamanda temperaturun 1000-
1200K araliginda nanomaterialda TiC,O;_« birlesmasi hesabina mévcud faza kecidi musahide
olunmur. Qeyd etmak 6namlidir ki, TiCxO1_x birlegsmasi hesabina faza kecidini deqgiglagdirmak
Ucundaha ¢ox analitik tecrubalars ehtiyac var. 1000-1200K intervalinda sualanmadan 6nce ve
sonra moévcud ferq, gamma sualanmanin tesiri ile nanomaterlin amorflagsmasinin basqa
yanasmada gOstericisi ola bilar. Soyuma prosesinden gorindiyu kimi, blitlin temperatur
oblastinda nanomateriali terk eden heg bir alave qrup yoxdur. Bu ise onu demays asas verir
ki, 600-800K intervalinda mdvcud kenaragixma birbasa daha guclu rabitede olan qgruplarin
naticesidir. Basqa so6zls, 600-800K intervalinda DTA spektrlarinde farqg gamma sutalanma
naticesinde nanomaterialin amorflagsmasini izah eda bilmir.

Tacribi naticalere uygun olaraq hesablanmis serbast Gibbs enerjisinin temperatur
asihliglar gqizma ve soyuma proseslarinde tesvir edilmisdir. Alinan naticelardan goérinduyi
kimi sarbast Gibbs enerjisinin adadi giymsti gamma sualanma dozasindan ters mutenasib
asilidir. Qamma sualanma dozasinin artmasi ile serbest Gibbs enerjisinin adadi giymati artir
ki, bu da stalanmadan 6nca sistemin daha ¢ox dayanigli olmasinin gdstericisidir. Genis
temperatur araliglarinda alinmig asililiglardan gérandiyu kimi serbast Gibbs enerjisinin adadi
giymatinin modulu temperaturla diz mutsnasib olarag artir. Sistem Ugun sarbast Gibbs
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enerjisinin adadi giymatinin artmasi muayyesn manada sistemin potensial enerjisinin artmasidir
(kimyavi potensial). istenilen sistem zaman kegdikce potensial enerjisini minimuma endirmays
calisir va har hansi sistemdsa serbast Gibbs enerjisinin giymatinin artmasi o sistemin
dayanighliginin azalmasina sabab ola biler. Fiziki olaraq bu onu izah edir ki, tabii olaraq
sistemin yuxari temperaturda dayaniqliligi azalir.

Qeyd etmoak dnamlidir ki, tacrubi naticelare uydun olaraq hesablanmig sarbast Gibbs
enerjisinin adadi giymati manfi giymatler alir. Bu ise o demakdir ki, sistemde bas veren
prosesler spontandir ve sistem tarazliq halina dogru irslileye biler. Qeyd edek ki,
temperaturun c¢ox Kigik giymatlerinde Umumi yanasmada serbast Gibbs enerjisinin adadi
giymati sifir atrafinda dayisir ki, bu da sistemin tarazligda olmasinin gdstericisidir.

%0Co/®Ni, **Am/Z'Np and **°Ir /***Pt parcalanmalarindan alinan yiiksak kinetik eneriili
gamma kvantlar, thermal 0.025-1 eV, rezonans 1 eV- 1 keV, suratli 1 keV-10 MeV, voa ylksak
enerjili >10 MeV neytron sialanma, agir ion “°Ar’™* (46 MeV), 8°Kr'>* (107 MeV), *?Xe*** (167
MeV, 220 MeV), Bi*** 710 MeV va Au ion, proton va elektron kimi hissaciklarin bark cisimlerle
garsihigh tesiri zamani struktur degeredasiyasi formalasdirir. Muxtalif enerjili gamma ve
neytronlarin berk cisimlerde yaratdigi struktur defektlorinin tabisti hacmi, ion ve electron
sulanmanin formalasdindigr defektler sathi xarakterlidir. Gamma sUalanma zamani noqgtevi
defektlorin  konsentrasiyasi neytron sualanma zamani yaranan noqtevi defektlorin
konsentrasiyasindan c¢oxdur. SlUalanma zamani noqtavi defektlarin  kristin  hacminda
formalasmasi, paylanmasi ve termik migrasiyasi materialin sixligindan asihdir. Malumdur ki,
nidve texnologiyalarinda ve taedqiqat reaktorlarinda radiasiyaya davamli material kimi WC va
onun muxtalif birlesmalarindan istifade olunur. Uzun middat sGalanma tasiri altinda materialin
istismar mulddastine ciddi tesir edir. Nano ve micro olguli WOg3 kristallarinin,
polydimethylsiloxane and carbon nanotube ile emale gatirdiyi yeni név materiallarin 1.25 MeV
energy ®®Co gamma manbayi ila 5, 20 va 100 kGy udulma dozalarinda 50 nm, 100 nm va 1
pm qalinhgda radiasiya dayaniqhgi tadqgiq olunmusdur. WC yuksak mexaniki, termik ve
radiasiyaya davamli material kimi muxtslif enerjili neytronlarin effektiv sokilds yavaslatan
yungul karbon atomlarindan ve gamma slalarin zeiflomasini temin edan agir volfram
atomlarindan taskil olunmus  “radiasiyadan qorunan material” kimi tatbiq imkanlarini
geniglondirir.

Genis temperatur intervalinda stabil hexagonal strukturda (a=2.90567(3) A,
c=2.83641(3) A) formalasan a-WC 2755°C temperaturda eyni hexagonal struktura malik B-WC
fazasina kegir ve her iki halda space group P-6m2 sabit qalir. a-WC-de agir W atom layi
arasinda C atomlarinin grahpne soklinds paylanmasi ve gafes parametirleri arasinda c/a<1
nisbet a-WC neytron slualnmaya gqarsi davamli material kimi tesdiq edir. Mauxtalif
sualanmalarin tasiri altinda WC noqtevi defektlarin ve vakansiyalarin formalasma mexanizmi
biri birinde ferglenir. W kristalinda fergli stalanma zamani formalasan néqtevi defektlor
strukturun energetik halini dayisir ve kristalin potensial enerjisi noqgtevi defektlorin
miqgrasiyasinin enerji barrieri, W (100), W (110), va W (111) sathin energetik halini, ve
vakansiyalarin diffuziyasini teyin etmaye imkan yaradir. Eyni zamanda noqtavi defektlorin
amale gelmasi va energetik seviyyelor Uzre migrasiyasti W-W, W-C and C-C kimyavi
rabitalerin va W, C qarsiligh tesirin tabistinden asilidir. Clinki W** atomu WC, tetrtagonal
yaratmaq ugciin altt C*~ atoms ile 2.20 A uzunluglu W—C kimyavi rabitesi yaradir. W/C fraction

7




asih olaraqg WC strukturunun formalagma enerjisi W atomu tg¢un 0.087 eV/atom, C atomu
ucun 0.178 eV/atom tayin olunmusdur. Noqtevi defektloerdan farqli olaraq vakansiyalarin
volfram kristalinda paylanmasi ve Johnson potensialindan istifade etmakla volfram(fcc)
kristalinda vakansiyalarin formalasma enerjisi 4.95 eV, va termik miqgrasiya enerjisi 1.73 eV
toyin olunmusdur. Sarbast volfram kristalinda (110), (111) va (100) vakansiyalarin formalasma
enerjisi 9.73 eV, 9.90 eV va 11.20 eV, hesablanmigdir. Muxtalif udulma dozalarinda gamma
sualar ile volfram karbid kristalinin dsarinlikden asili olarag S va W parametrlarinin
dayismasinin muqayisali tesviri verilmisdir.

Sualanma olmadan ilkin niumunaler Ugun bir profilden basglayaraq, dsrinlikde, artan
gamma dozasi ila avvalca noqte defektlorin artmasi musahids olunur, lakin miayyan dozadan
sonra strukturda nizamlihg faktorunun artmasi musahida olunur. Kristal qurulusda gamma
sualanma enerjinin bir ndv yigilmasindan va materialda onun termik islenmaysa banzayen
dinamik mexanizmin quruldugu bir proses formalasir. Lakin nUmunaler 167 MeV-de suratli
agir ionlari ile sGalanma zamani defektlar hacmden (vakansiya klasterlori saklinda) dislokasiya
dovraleri yeniden qurulur. Bu halda, biz eyni zamanda kristalin daxilinde stalanma naticesinda
ayrilan enerjinin tesiri altinda defektlerin migrasiyasindan ve onlarin mévcudlugu nimunada
daxili mugavimatleri azaldacaq sakilde yeniden qurulmasindan danisa bilkerik. Bu hal
niimunadaki 6lgulli strukturunun daxili formasini temsil edir. indiys gader adsbiyyatda tesvir
edilen Olgulu strukturunun daxili formalasma effekti materialin mexaniki xususiyyatlarinin
kinetikasini daxil etmakla tahlilimizi genislendira bilerik.

Radiasiya defektlarinin materialin hacmi boyunca artma tendensiyasi misahida edilir vo
bu dalgavari prosesin kinetikasi sialanma dozasinin artmasi ile miayyan olunur. Muxtalif ndv
materialdan olan nimunalari miqayisa etsak, bu prosesin WC nimunalerinde daha ¢evik bas
verdiyini musahida edirik. WC materialin yiksek mexaniki xasselarini nazers alsaq (WC-nin W
Uzarinde subut edilmis Ustlnlayl var), nogtavi rekombinasiya Uglun kifayat qadar enerjinin
oldugunu guman eda bilerik. Bu gamma enerjisinin materiala otlrdlmasinin asas mexanizmi
Kompton gqarsiligh tsasiridir. Qamma enerjisinin atom buludundaki elektronlara oturtlmasi
diUsturuna asasan, bir atomun enerjini gebul etdiyi vo sonra onu gefasdeki diger atomlara
oturdUyu bolgade yerli arima radiusunu texmin etmak mumkindir ve WC numunalerinde bu
giymet texminan 55 A bearabaerdir.

Layihanin hayata kegirilmasi tizra planda nazards tutulmus islerin yerina yetirilma daracasi (cari riib
tclin, faizle giymotlondirmali)

95 %

Hesabat dovriinds alinmis elmi naticalar, onlarin yenilik deracasi

Cari ilde plana uygun olaraq aparilan FTIR analizleri neticesinde malum olmusdur ki,
stialanmadan énca sadace Zr-C rabitalarini izah edsn dal§a adadlsrinin 1010cm™ ve 1380cm’
! giymatlerine uygun gslen pikler, siialanmadan sonra dalga adadinin 890sm™ giymatine
uygun gealan pikin giclenmasi fonunda itmisdir. Eyni zamanda, aparilan analizler naticasinda
malum olmusdur ki, dal§a adadinin 890cm™ va 1600cm™ giymatlarine uygun galen ve adsten
Zr-O-C rabitalerini izah eden piklar 150Mrad gamma stalanma naticesinde daha kaskin hal
alir. isde bu hal gamma slialanma naticesinde nanohissaciyin sethinde keskin oksidlesma ilo
izah edilmisdir. Eyni zamanda, Umumi yanasmada sualanmamis numunalerle muqaisada
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gamma sualanma naticasinda spektra muayyan qadar sumun musahide olunmasi amorflagma
ilo izah olunmusdur. C-OH qruplari va C-O ragslarini dalga adadinin 1950sm™ va 2350sm™
giymatleri ile xarakterize olunmusdur. DSC ve TG ayrilerinden malum olmusdur Ki,
nanohissacik sathinde adsorbsiya olunan slave OH qruplari temperaturun 300C qiymatina
gadar qizma zamani sistemi terk edir. TG ayrilarinden malum olmusdur ki 300-500temperatur
oblastinda nanohissaciklerde bas veran oksidleasma naticesinde kitle gisman artir. Eyni
zamanda temperatrurun T>500C giymaetinde kutleda yeniden azalma musahida olunur ki, bu
hal da nanohissaciyi terk edan CO, qazi ile izah edilmisdir. Eyni zamanda, WC numunaleri
uzarinde aparilan tadqigatlardan malum olmusdur ki, gmma enerjisinin atom buludundaki
elektronlara 6turdlmasi dusturuna ssasen, bir atomun enerjini gabul etdiyi va sonra onu
gafesdaki diger atomlara 6tlrduyu bdlgads yerli sarima radiusunu texmin etmak mumkundur ve
WC niimunalerinde bu giymat texminen 55 A kimi miisyyan olunmusdur.

Eyni zamanda, malumm olmusdur ki, TiC nanokristallarinda temperaturun
600K<T<1200K intervalinda oksidlesma prosesi gedir. Oksidlasme naticesinde yaranmig
TiCxO1x birlesmasinde 1000K-1200K intervalinda faza kegidi musahide edilmisdir. DTA
spektrleindean muayyan edilmisdir ki, gamma sUalanma naticesinde nanomaterialda 800K
temperatura gader dayaniqli daha guclu rabiteds olan qruplar yaranir. Malum olmusdur ki,
nanokristallik TiC hissaciklerinin entropiya ve entalpiyasi temperatur ile diz mutanasibdir.
Aparilan tadgiqgatlardan malum olmusdur ki, batin temperatur oblastinda sistemin entalpiya ve
entropiyasinin adadi giymatinin musbatdir. Hesablanmis serbast Gibbs enerjisine uygun
olaraq malum olmusdur ki, tacribler aparilan butin temperatur oblastinda nanokristallik TiC
hissacikleri spontandir ve ya daha ¢ox dayanigli hala malikdir. Muayyan olunmusdur ki,
gamma slUalanma dozasinin artmasi ile sarbast Gibbs enerjisinin adadi giymati artir (modulu
ise azalir).

Cari ilds plana uygun olaraq, ZrB, nano kristallarinin 373-773K temperatur intervalinda
struktur analizin tadqgiq olunmusdur. Difraksiyasi spektrleri ZrB, kristalinin heksoqonal faza
strukturuna va yuksak temizlik deracasina (99.2 %) malik oldugu gostarilmis ve kristalini (P
63/m m c) heksoqonal feza quruluslu, 3.1650 A ve 3.5200 A gofes parametiri vo gofes
hacmine 30.5366 A malik oldugu miieyyen olunmusdur. Temperaturdan asili olaraq difraksiya
piklarinin surigmasi musahids olunmus ki, kristallarinin aktiv sathinde su ve OH qruplarinin
parcalanmasi ile baghdir. Temperaturun tasiri altinda gafes parametirlarinin ikili mexanizimlo
artmasi temperatur ve aktiv sathe malik nano zirconium diboride kristallarinin sathinde zayif
kimyavi garsilgh tesirde olan su molekullarinin temperaturun tesiri naticesinde pargalanmasi
vo reaksiya mahsulu kimi Zr(OH),;, H3BO3, H, ayrilmasi ile baghdir. Polikristallik xasselar
malikr heksogonal quruluslu ZrB, kristali temperaturun tasiri ilo genislonmasi 6.0x10° 1/K
miayan olunmusdur. 167 MeV enerjili siiratli agir **Xe?®* ionlari ilo 6.0x10* ion/cm?, 2.0x10"3
ion/cm?, 6.0x10™ ion/cm?, ve 3.0x10 ion/cm? flux siialanmis zirconium diboride kristalinda
difraksiya pikleri kaskin dublet qurulusa malikdir. *3>Xe?®* ionlar ile siialanmadan sonra yiiksak
intensivlikli piklerde azalama, zaif intensivlikli difraksiya piklerinin tam sakilde degredasiyasi
bas verir. Agir ion fluxes artmasi ile ile kristalin sethi boyunca amorflagma deracasi 15.1%-
dan, 17.4 %-o qadar artir. muxtalif fluxs stialanmis nano zirconium diboride kristalinin gafes
parametirlerinin artmasi iki hissaya béliinir. Siratli agir *2Xe?®* ionlarinin 6.0x10* ion/cm?
flux sonra sigrayisl artmasi bas verir. Agir ionlarin tesiri altinda gafas parametirlerinin artmasi
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sothi amorfizasiyanin bag vermasi ile baghdir. Yuksak tezyiqde struktur analizleri gostarir ki,
gafes parametirlorinin Zr—B and B-B bonds Uzra dayismasi birncinslidir.

Layihenin yerine yetirilmasi zamanu istifade olunan isul ve yanasmalar

Layiha garcivaesinda aparilan taqiqgat islerinde nano ZrC, WC va TiC hissacikleri istifade
olunmusdur. ilkin merhalada xiisusi sath sahasi 70 m2/q olan 20 nm Alcull hissaciklerdan
ibarat toz halinda nano ZrC birlesmasinden istifade olunmusdur. Kubik modifikasiyali ZrC
nanohissaciklarinin nano halda sixigi 0.08q/sm*® ve haqiqgi sixligi ise 6.1 g/cm® kimidir.
Tadgigat AMEA-nin Radiasiya Problemleri Institutunun “Stialanma markazinda” 186.27rad/san
aktivliya malik Co-60 manbasi ilo otaq temperaturunda sualandiriimig nimunaler Gzerinds
apariimigdir. Nimunsler 5Mrad, 15Mrad, 50Mrad va 150Mrad kimi muxtslif dozalarda
sualandirimigdir. IQ tecriibesi lglin hazirlanmis nimunalerin infraqirmizi spektrleri otaq
temperaturunda “Varian 640 FT-IR” cihazinda dalga adadinin (feza tezliyinin) 400 — 4000 sm™
diapozonunda ¢akilmisdir. Eyni zamanda nimunalarin DSC spektrleri “Perkin Elmer” STA
6000 cihazinda 25-950C temperatur intlervalinda ve 5C/daq isitma surati ile ¢akilmisdir.
Yanma mahsullarinin sistemden xaric edilmasi ve kondensasiya prosesinin qargisinin
alinmasi magsadi ile arqon tasirsiz qazindan istifade edilmis ve sistema 20 ml/daq surst ilo
verilir. Standar 177,78 mg alminium—oksid asasli panden istifade olunmusdur. Termocut
lizerinda yerlosdirilmis elektron geydedici vasitesi nimuna 10°q daqigliyi ile niimunanin
katlesi teyin olunur ve avtomatik rejimde qeyd olunur. Tacrubslerde alinmig ve sonradan
nazeri olaraq hesablanmis giymatlare uydun alinan butiin naticaler “OriginPro 9.0”
programinda qgrafik olaraq tesvir edilmisdir. Diger tarafdan, eksperimental olaraq tedqiq edilmis
material altibucagli sirkonium diborid nimunasidir. Bu tedqigat Ucin kiitle sixligi 0,23 g/sm?,
hissacik 6lcilisli < 43 nm, SSA 80-120 m?/q va temizliyi 99,5 % (US Research Nanomaterial,
Inc., TX, ABS) olan sirkonium diborid nano tozundan istifade edilmisdir. Statik gseraitde
(atmosfer tozyiqi) sirkonium diborid niimunasi radiasiya 167 MeV **?Xe®* ionlari ile 1C100
siklotronunda Flerov Nuve Reaksiyalari Laboratoriyasinda (FLNR), Dubna, Birge Nulve
Tadgiqatlar institutunda (JINR) hayata kegirilib. Biitiin nimunaler otaq temperaturunda 6.0 x
10%2, 2.0 x 10", 6.0 x 10'® va 3.0 x 10 ion/sm? radiasiyaya maruz qalmisdir. Siialanma
zamani numunalerin temperaturu 50 °C-den ¢ox olmamisdir. Kristal qurulusu, faza tarkibi,
tekstura ve taxil dlgisu 20-100° 6/26 handass diapazonunda Cu Ka radiasiya (1.5405nm) ila
EMPYREAN (PANalytical) difraktometrindan istifade etmakle rentgen sualarinin difraksiyasi
(XRD) ile alda edilmisdir. 0,02°/deq addimla, 3°-lik hadise bucaginda. Numunalarin kristal
qurulusu otaq temperaturundan 500 -C-ys gadar qizdirma ve soyutma surati 10 °C/daq olan
Anton Paar HTK 1200N sistemindan istifade etmakls tadqiq edilmisdir.

Hissacik dlciilari 40nm, xiisusi sath sahasi (SSA) 50 m?/q, nano halda sixii§i 0.08q/sm?
(haqgigi sixliq 4.93 g/sm®) ve temizliyi 99+% olan kubik modifikasiyali nanokristallik TiC
hissaciklari tedqgiqat obyekti olaraq goéturulib (US2052). Tedgigat, AMEA-nin Radiasiya
Problemleri institutunun “Slalanma merkazinde” 186.27 rad/san aktivliye malik Co-60
manbasi ile otaq temperaturunda sualandiriilmis niumunaler Uzarinda aparilmigdir. NUmunalar
5Mrad, 15Mrad, 50Mrad ve 150Mrad kimi miixtslif dozalarda siialandiriimisdir. ilkin olaraq
namunaler Teqdim olunan isde, tacrubaler “Perkin Elmer” STA 6000 cihazinda yerina
yetiriimigdir. “Perkin EImer” STA 6000 cihazinda is¢i oblast 290K-1273K kimidir ve butin
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tocrubalarde termik islema sursti 5 K/deq kimi goturalmusdur. Tacrubaler, gamma
sualanmadan once va sonra (5Mrad, 15Mrad, 50Mrad ve 150Mrad) har bir nUmuna tgun ayri
- ayriliqda mugqgayisali apariimisdir. “Pyris Manger” program teminatindan istifade olunaraq
kinetik parametirlor tayin olunmusdur. Yanma mahsullarinin sistemden xaric edilmasi ve
kondensasiya prosesinin qarsisinin alinmasi magsadi ile azot qazindan istifade edilmis ve
sistema 20 ml/daq surat ila verilimisdir. Standar 177,78 mg alminium—oksid asasli pandan
istifade olunmusdur. Termocut Uzearinde yerlagdiriimis elektron geydedici vasitesi nimuna 10
®q deqigliyi ile nimunanin kiitlesi tayin olunur ve avtomatik rejimde geyd olunur. Tacriibslerde
alinmisg va sonradan nazeri olaraq hesablanmis giymatlare uygun alinan butin naticelar
“OriginPro 9.0” programinda grafik olaraq tesvir edilmigdir.

Layiho tizra elmi nasrlor (maqalsler, monoqrafiyalar, icmallar, konfrans materiallari, tezislor) (doarc
olunmus, capa goabul olunmus ve capa gondoerilmislari ayriliqgda qeyd etmokls) (suratlarini alava etmali!)
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Ixtira vo patentlar, ssmaralasdirici tokliflor

Yoxdur

Layiho {izro ezamiyyatlor

Taqdim olunan layiha gargivesinds hesabat ilinde Turkiye Respublikasinin Ankara gsharinds
yerlagan Ankara Universitetinde ve Turkiya Respublikasinin Istanbul ssharinda yerlasan
Istanbul Texnik Universitetinde ezamiyyada olunmus va elmi muzakiralar apariimisdir.

Layihs tizrs elmi ekspedisiyalarda istirak

Nozardas tutulmayib
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9 Layiho tizro digor tadbirlards istirak
Nezarde tutulmayib
10 Layihe movzusu {izra elmi maruzsler (seminarlar, konfranslar, doyirmi masalar va s. ¢ixislar)
Nezarde tutulmayib
11 Layiho tizro alde olunmus cihaz, avadanliq ve qurgular, mal vo materiallar
Alinmayib
12  Yerli homkarlarla alagalor
Nozards tutulmayib
13 Xarici homkarlarla alagalor
Nozards tutulmayib
14 Layiha movzusu iizrs kadr hazirhig:
Nozardas tutulmayib
15 Sorgilards istirak
Neazarde tutulmayib
16 Tocriibsartirmada istirak va tacriibs miibadilasi
Neazarde tutulmayib
17 Layihas movzusu ils bagl elmi-kiitlovi nasrlar, kiitlovi informasiya vasitslerinda ¢ixislar, yeni

yaradilmis internet sohifolori vo s.

Noazards tutulmayib

Layiha rahbarinin imzas1 Hiiseynov Hiiseyn Calil oglu

Tarix

QEYD: biitiin hallarda uygun olan bandlar doldurulmalidir.
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