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ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Movzunun aktualhgr va islonma daracasi. Odadavamli
nitridlor sirasinda TiN son illords ham fundamental, hom do
texnoloji baximdan xiisusi nom gazanmigdir. Yiiksok temperaturda
sabitliyi, kimyovi dayanigligt onu enerji sistemloari, mikro- vo
nanoelektronika, eloco do qoruyucu Oortiik texnologiyalari {igiin
perspektiv materiala ¢evirir. Bununla bels, sanayeds totbig olunan
real nanokristal sistemlor ideal deyil. Onlar ham sintez prosesinds
formalasan, hom do istismar marhalasinde gqamma siialanmasi vo
termik tosirlor altinda induksiya olunan defektlorin tosiri altinda
qalirlar. Moahz bu defektlor gofos sabitlorini, kristallit 6l¢iistind,
daxili mikrogarginliyi vo soth kimyasimi1 doyisdirorok TiN-in
mexaniki mohkamliyini, elektrik-istilik xiisusiyyatlorini holledici
sokildo formalasdirir?.

Qamma stialanmasi ilo termik islomonin ardicil tasirinin
oyranilmasi, bu defekt formalagmasinin nece bas verdiyini, hansi
temperatur pancaralorinds barpa olundugunu va naticads funksional
xassalorin neca tonzimlondiyini anlamaq baximindan zaruridir. Belo
biliklor TiN asasli ortiiklorin niive miihondisliyinds radiasiya va
korroziya risklorina, optoelektronikada iso yiiksok temperaturda
sabitlik toloblorina cavab veron sokildo dizayn edilmosino imkan
verir vo materialin totbig sahslorinds etibarliliq, uzunémiirliilik vo
performansin artirilmasi {igiin elmi asas yaradir.

Totbiqi konteksti baximindan TiN niivo energetikasi vo yliksok
temperaturda komponentlor {igiin perspektiv qoruyucu Ortiik
materialidir. Yiksok sortlik vo kimyavi stabillik onu reaktor
miihitindo dayanigli edir. Nanomiqyasin gatirdiyi genis soth sahasi
TiN-in reaktivliyini va soth kimyasini onu shats edon qaz miihiti ilo
koskin hossas olagoys salir. Bu da oksidlosmo vo oksinitrid
formalagmas1 kimi proseslorin  doza vo temperaturla neco
tonzimlondiyini 6n plana ¢ixarir. Dissertasiyanin osas suallart belo
formalasir: (1) qamma siialanmasi TiN qofasini vo hissacik

1 Akhtanova, G. Electron Irradiation-Induced Degradation of TiN Thin Films on
Quartz and Sapphire Substrates / G.Akhtanova, Y.Yerlanuly. H.P. Parkhomenko
[etal.] // ACS Omega, — 2024, 9, 1, — 925-933.
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sorhodlorini hansi defektlor daha ¢ox zadolayir, (2) termik iglomo
zamani defekt rekombinasiyasinda neco rol oynayir, (3) XRD va
Raman gostaricilori ilo bu doyisimin struktur vo atom dinamikasi
izlori neco fst-iisto diistir; (5) termal analizdo go6riinon termik
hadisalor naticalori neco tamamlayir.

Tadgiqgat obyekti va predmeti. Todgiqgatlarda istifado olunan
TiN birlogmasi toz soklinds alds edilmisgdir. Onun sixlig1 5.22 g/sm3,
tomizlik saviyyasi 99.2%, xiisusi soth sahasi (SSA) 50-80 m?/q, orta
nanohissacik olgiisii (APS) 20 nm, kristal qurulusu kubik va arima
temperaturu 2950 °C olan gara rangli Titanium nitrid nanokristalidir
(US Research Nanomaterials, MMC, Hyuston, ABS)

Tadgigatin magsad va vazifalori. Tadqigat isinin moagsadi
TiN nanokristallarinin genis doza vo temperatur intervalinda gamma
stialanma va termik isloma tosiri altinda struktur xassalarinin — qofas
parametrlori, kristallit 6l¢iisii, mikrogarginlik, defekt yaranmasi vo
sathi oksidlosmo dinamikasinin dyranilmasindan ibarotdir.

Qoyulan mogsads nail olmaq {iglin asagidaki vozifalor yerino
yetirilmisdir.
° TiN nanokristallarint Co-60 moanbasinda 50, 200, 900 va 3500
kGy dozalarda gamma siialar ilo stialandirmasi

. Stialanmis vo siialanmamis niimunolori 1173 K temperaturda
vakumda (10°° Torr) 9 saat termik islomenin aparilmasi
o Stialanmadan va termik islomodon sonra rentgen difraksiyasi

noticalori asasinda qofos parametrlorini, faza torkibini vo kristallit
Ol¢iilorini Ritveld, Serrer vo Uilliamson—Holl yanagmalari ilo toyin
etmok - mikrogarginlik va dislokasiya sixligini toyini

o PALS/DBAS metodlari ilo defekt yaranmasini komiyyatco
qiymatlondirmok, S vo W parametrlorinin enerjidon asililiq profillori
izra dorinlik payinin ¢ixarilmasi

o Raman spektroskopiyasi ilo rags modlarinin mévqeyi va enini
izlomoklo nizamsizliq deracesini, gorginlik relaksasiyasini vo yerli
kimyavi doyisikliklori tadqiqi

. DSC/TGA (elaca do Cp) dlgmaleri ilo siialanma—termik islomo
ardicilligmin istilik hadisalorino (relaksasiya, oksidlogsmo baslangici
va s.) tasirini agkar etmak va energetik parametrlori toyini

o Stia dozasi va termik rejim ilo struktur olgilarinin (a, V, orta
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kristal ol¢iisti, mikrogarginlik, dislokasiya sixlig1) arasindaki asililigt
qurmag, sothi oksidlogsmo dinamikasini qiymotlondirilmasi

o MIKA (ikikomponentli DFT) program tominati ils aldo olunan
PALS naticalorini modellasdirmok vo defekt identifikasiyasin
doqiqlosdirilmasi

o Sonda naticalarin inteqrasiyasi ilo TiN nanokristallarina ti¢tin
gamma siialanma — termik barpa mexanizminin aydinlagdirilmasi
va totbiq saholari iigiin ii¢lin tovsiyalorin verilmasi.

Tadqiqat metodlari:

TiN nanokristallarinin todqiqi tiglin yiliksok faza tomizlikli
nanotozlar hazirlanmis, ilkin faza vo qurulus yoxlanis1 rentgen
difraksiyasi (XRD) vo Raman spektroskopiyasi ils aparilmisdir.

Qamma slialanmast Co-60 monbali y-siialanma qurgusunda
hayata kegirilmisdir. Burada osas xatlor 1.17 vo 1.33 MeV, siialanma
dozalar1 50 kGy, 200 kGy, 900 kGy vo 3.5 MGy. Nanokristal
niimunslor kvars ampulalarda yerlosdirilmis, kamerada simmetrik
paylanma vo eyni niimuno-monbo mosafosi  ilo  saho
homogenlosdirilmisdir. Manba bloku adi rejimdo su hovuzunda
saxlanilir, igo salindigda kaset-boru sistemindo ¢evro boyunca
diiziilmiis Co-60 cubuqglar1 qaldirilir. Niimuno Olglilori  vo
yerlosdirilmosi geometriyadan dogan doza forqlorini minimuma
endiracok sokildo seg¢ilmisdir.

Stialanmadan sonra termik islomo eyni, dncadon miisyyan
olunmus rejimdo aparilmigdir: 1173 K temperaturda 9 saat, ~107°
Torr vakuumda, isitmo/soyutma siiroti 5 °C/doq. Bu morhalo siia-
induksiya olunmus vakansiya, klaster vo interqranulyar bosluglarin
rekombinasiyasini, mikrogorginliyin relaksasiyasint vo miimkiin
sothi oksidlosma tobogolorinin  (TiO: izlori) formalagmasini
giymotlondirmak magsadi dasiyir.

Faza torkibi vo kristal qurulus XRD ilo 6l¢iilmiisdiir (Breq—
Brentano 020, Cu Ka, A=1.5406 A). Instrumental genislonma LaBs
etalonuyla ¢ixarilmis, difraktoqramlara FullProf paketindo Ritveld
uygunlasdirmasi totbiq edilorok qofos sabiti a, elementar hocm V,
profil vo fon parametrlori optimallagdirilmigdir. Orta kristallit dl¢iisii
Serrer diisturu, mikrogorginlik Uilliamson—Holl yanasmasi ilo
qiymatlondirilmis,  dislokasiya  sixligt  miivafiq  ifadslorlo



hesablanmisdir; amorf komponentin pay1 pik saholorinin inteqral
bolgiisii osasinda komiyyatlondirilmisdir.

Defekt omologolmoasinin  komiyyat tohlili {iglin pozitron
annihilyasiya spektroskopiyasinin iki tamamlayici {isulu istifads
olunmusdur. Pozitron omiir spektroskopiyasinda (PALS) **’Na
monbo Ti folga arasinda kapsulyasiya edilmis, iki BaF: detektorlu
koinsidensiya sxemi ilo ~250 ps vaxt ayirdetmo gabiliyyoti oldo
olunmusdur; “start” tigiin 1274 keV, “stop” iigiin 511 keV fotonlari
geyd edilmis, spektrlor LT9 programinda c¢oxkomponentli
uygunlagdirma ilo islonmisdir. Doppler genislonmosi (DBAS)
Olcmolori ~10° Torr vakuumda HPGe detektorla aparilmis,
pozitronlarin daxilolma enerjisi 0-35 keV araliginda doyisdirilorak S
vo W parametrlorinin enerji-asili profillori qurulmusdur

Kristal qofosin rogs xassasi vo Raman modalart Raman
spektroskopiyast  ilo  arasdirilmigdir. Olgmolor  konfokal
mikroskopiyali, yiiksok dispersiyali laborator platformada aparilmas,
473 nm, 532 nm, 633 nm vo785 nm lazer tezliklori arasindan
niimunads lokal qizdirmanit minimuma endiron tezlik secilmisdir.
Isiq giicii yerli qizdirmani azaltmaq ii¢iin bir nego millivattdan asag1
soviyyados saxlanmis vo fokus diametri ~1 pm otrafinda
tonzimlonmisdir. Spektral ayiredicilik 0.5 sm-1 soviyyasinda olmus
vo hor niimuns lizro miixtalif soth ndqtalorindon spektrlor toplanaraq
xoritoloma  aparilmigdir.  Almman xotlor Lorentz konturlart ilo
uygunlasdirilmis, moévge (Av), FWHM vo inteqral intensivliklor
osasinda simmetriya, baglanma giicii vo nizamsizliq doracosi barado
molumat ¢ixarilmigdir.

Termiki hadisalorin (relaksasiya, oksidlosmo baslangici vo s.)
izlonmasi t¢ilin diferensial skan edon kalorimetriya, diferensial
termik analiz vo termogqravimetriya istifado olunmusdur. Olgmolor
300 — 1223 K temperatur diapazonunda aparilmis, isitmo siirati
tacriilbanin magsadine uygun seg¢ilmisdir.

Eksperimental naticolor osasinda defekt identifikasiyasini
doqiglosdirmok {iglin MIKA modellosdirilmasi ilo hesablamalar
yerino yetirilmigdir. elektron—pozitron qarsilighh tosiri nozors
alinmaqla annihilyasiya siirati vo yasama miiddsti hesablanmaqla
miixtolif defekt konfiqurasiyalar1 {i¢iin t qiymotlori PALS
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komponentlori ilo tutusdurulmus vo monovakansiya, homginin
klaster tiplori ayird edilmisdir.

Biitiin morhololor “siialanma — termik igslomo — analitik
Olcmolor — modellosdirmoa” ardicilligi ilo toskil olunmus, eyni
niimuna dastalari lizarinds aparilan 6lgmalar bir-birini tamamlayacaq
sokildo planlagdiriimisdir.

Miidafiaya ¢ixarilan asas miiddsalar:

1. TiN nanokristallarinda gamma siialanmasinin 50-3500 kGy
doza intervalinda osas Bl (NaCl-tipli) fazasinin stabilliyi, faza
kegidlori vo Breq maksimumlarinda dozadan asili mévgelarin toyin
edilmasi
2. Stialanma ilo Qgofos sabiti (a), elementar hocm (V), orta
kristallit ~olgtisii, mikrogorginlik vo dislokasiya sixligindaki
doayisikliklorin Ritveld, Serrer va Uilliamson—Holl tahlillori asasinda
mioyyan edilmasi
3. Stialanmadan sonra termik igslomo marhalasinds orta
kristallit ~ Olgiistindo,  kristalligda ~ vo  mikrogarginlikdoki
doayisikliklorin gostarilmasi vo soth yoniimlii zoif oksid izlarinin
formalasmasini askar edilmasi
4, PAS naticalorinds 11 vo 12 komponentlorinin dozadan asili
olaraq doyismasini gostororok defektlorin 6l¢ii vo torkib {izro
doyisiminin gostorilmasi
5. Isigim  kombinasiyali sopilmasi spektroskopiyasi ilo alinmis
osas modlarin moévqeyi vo piklorinds gamma stialanma dozasi ilo
dayismoalarin geyds almag.
6. DSC/TGA/DTA  oOlgmolori  termik  tosir  ilo  TiN
nanokristallarinda yeni faza yaranmasinin baslangicint  (sathi
proseslorini) aydinlasdiraraq yiiksok dozada gqamma siialanmadan
sonra temperatur vasitosilo radiasiya osasli modifikasiyalarin
dayisikliklorin izlonilmasi
7. MIKA - programinda PALS yasama miiddoti
komponentlarinin
komayi aparilan hesablamalari ilo defekt tiplorini toyin edilmasi.

Tadqgiqatin elmi yeniliyi.

Ilk dofo olarag:
1. 50-3500 kGy diapazonunda gamma siialanmasi zamani TiN
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nanokristallarinda asas B1 (NaCl-tipli) fazanin sabitliyi saxlanmus,
rentgen difraksiyasinda Breq maksimumlarinin  movgelarinds
dozadan asili siirtismoalor, qofas sabitlorinds  kigilma, uzun
nizamliliqgda azalma miisahido olunmusdur.

2. Stialanmadan sonra totbiq edilon termik islomo (1173 K, 9 saat)
kristalligin yaxsilasmasina, kristallit oOlgiilorinin bdyiimasine Vo
mikrogerginliyin azalmasina gotirib ¢ixarmis, rutil TiOzmiisahido
olunmus va oksid fazanin fraksiya pay1 qiymotlondirilmisdir.

3. Serrer vo Uilliamson — Holl yanasmalari ilo orta kristallit ol¢iisti,
mikrogarginlik vo dislokasiya sixlig1 kamiyyatcs toyin edilmisdir

4. Pozitronun yasama miiddati spektroskopiyasi (PALS) ilo qisa va
uzun Omiirlii komponentlorin yasam vo intensivliklorindo dozadan
asili doyismoalor geydo alinmus, defektlorin olgii vo torkib {izro
doyisimi Kamiyyatca asaslandirilmigdir.

5. Doppler genislonmasi tizra pozitronlarim annihilyasiyasi (DBAS)
metodu ilo agig-hocm defektlorindo annihilyasiyanin payinin
yiiksaldiyini gostormis, enerji-asili profillardon istifado edilorok bu
defektlorin  soathdon hacmo dogru paylanmasi molumati oaldo
edilmisdir.

6. Isigin kombinasiyali sopilmasi spektroskopiyasi ilo asas modlarin
movqeyi vo Xotlorin yarim en {izro siialanmaya hassas, sistematik
doyigsmolor miioyyon edilmis, bu doyismalor gorginlik relaksasiyasi
va yerli baglanma soraitinin doyismasi ilo izah olunmusdur;

7. PALS-1n yagama miiddati komponentlari ilo MIKA-da proqrami
ilo konkret defektlor arasinda komiyyot uygunlugu gostorilmis,
naticada eksperimental gostaricilor nazari yolla asaslandirilmigdir.

8. DSC, TGA, DTA olgmolori stialanmanin TiN nanokristallarinin
qizmasi prosesinda, xiisuson 740-800 K araliginda olaves istilik
hadisalori vo kiitlo doyisikliklori askarlanmis vo bu hadisolor
strukturun  yenidon  toskili vo  sothi  oksidlogsmasi  ilo
alagalondirilmisdir.

Tadgigqatin nazari va praktiki ahamiyyati. Dissertasiyada
oldo olunan naticalor TiN osasli materiallarin reaktor miihitlarindo
(masalan, yanacaq ortiiklarinin va konstruktiv elementlorin sathinds
goruyucu qat kimi) uzunmiiddatli iglomo sabitliyinin parametrlorlo
idars oluna bildiyini gostorir: gamma siialanmasi va sonraki termik
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isloma ardicilligi ilo qofas parametri, kristallit 6l¢iisii, mikrogarginlik
Vo defekt yaranmasi tonzimlonir, sothi olgiido nazik TiO2 izlarinin
formalasmasi1 nozarstdo saxlanilir. Bu, lokal asmnma vo korroziya
risklorinin azalmasi kimi praktiki effektlor {i¢iin material se¢imi vo
proses rejimlarinin rasional qurulmasina imkan verir. Eyni zamanda,
MEMS/NEMS qurgularinda diffuziya baryerlori vo sensor
platformalart tigtin TiN-in sortlik, kimyavi dayaniqliq va yiiksok
temperatur sabitliyi kimi dstiinliiklori bu isdo miioyyan edilon
struktur xassalori asasinda hadof gostaricilora uygunlasdirila bilar.
Aprobasiyasi va tatbigi. Dissertasiyanin naticalori agagidaki
konfranslarda moruzo edilmisdir:
v Abiyev A. S., Huseynov E.M. The Effects of Gamma Irradiation
on TiN Nanocrystals // Kyp4aroBckuii unctutyt “OpenScience” -
Canxkr-IlerepOypr, Poccus: -15-17 november - 2023. — p. 57
v Abiyev A. S., Somodov S., Hiiseynov E., Sidorin A.A., Orlov O.
Qamma stialarin tasirine moruz qalmis nano6l¢iilii TiN kristallarinda
defekt amoalogalms mexanizminin todqigi / Radiasiya tohliikasizliyi
problemlori: Regional aspektlor, Azorbaycan, Naxg¢ivan: — 18-19
oktyabr, — 2023, —p.95.
v Abiyev A. S., Turchenko V. A., Huseynov E. M., Changes in
crystallinity properties of TiN nanoparticles after gamma rays and
long — term heating process // 1l International Conference
Fundamental and Applied Problems of Semiconductor Physics,
Micro- and Nanoelectronics - Tashkent, Uzbekistan: - 2023, - p. 261-
262.
v Abiyev A. S., Samadov S. F., Huseynov E. M. Defect formation
analysis in gamma-irradiated titanium nitride
nanocrystals:predictions from positron annhilation studies // Metal
Vo arintilor fizikasinin aktual problemlori” Respublika Elmi-Praktiki
Konfransi - Azorbaycan. -2025, -p.146-148.
v' Abiyev A. S., Huseynov E. M. Characterization of Thermal
Effects on TiN Nanocrystals after Gamma Irradiation //
MOJ’IO,Z[C)KHEUI IITkoma mo (bI/I3I/IKe KOHACHCUPOBAHHOI'O COCTOSHUS
(Ilkoma ®KC-2025) - Pommno, Jlennnrpajackas oonacts: - 24 - 28
mapra 2025, p.134.



Nasrlar. Dissertasiya isinin 95as mozmunu va elmi naticalori
xarici jurnallarda dorc olunmus 5 mogalo vo beynolxalg elmi
konfrans materiallarinda ¢ap edilmis 5 tezisdo 6z oksini tapmisdir.
Umumilikdo dissertasiya isinin osas neticalori 10 elmi osordo darc
olunmusdur.

Dissertasiya isinin yerino yetirildiyi toskilatin adi:
Dissertasiya isindo aparilan tocriibalor AR ETN Radiasiya
Problemlori Institutunda yerins yetirilmisdir.

Iddiacinin soxsi tohfasi: Dissertasiya isindo togdim olunan
asas elmi naticolor iddiaginin soxsi elmi faaliyyatinin noticasidir.
Iddiac1 todgiqat mévzusunun aktualliginmi osaslandirmis, gamma
stialanmasina moruz qalmis nanokristallik TiN niimunalorinin
struktur, termik vo soth xassolorinin kompleks tadqiqini aparmus,
oldo olunan naticalori  sistemlosdirarok onlarin  elmi izahini
vermisdir. Bundan slavas, tadqigatin naticalorinin elmi konfransda
moruz edilmasi vo mogalalorin hazirlanmasinda da bilovasits istirak
etmisdir.

Dissertasiya isinin qurulusu va hacmi. Togdim olunan
dissertasiya isi girisdo 27260 isars, | fasildo 46401 isaro, 11 fosilda
29099 isars, Il fasildo 26890 isars, IV fosildo 44138 isaro Vo
naticolordo 1652 isaro olmaqla timumilikdo 173788 isaradon
ibaratdir. Dissertasiya isi 147 sahifadon, o ctimladan, 80 sohifs ancaq
motn (135877 isara), 37 sokil vo 7 codvaldon ibaratdir.

ISIN QISA MOZMUNU

Girisdo movzunun aktualligi — qamma siialanma va termik
islomonin  TiN nanokristallarmin  struktur xassalorino  tasirinin
material elmi vo texnologiyada oshomiyyati — asaslandiriimis,
aparilan todqiqatlarin maqgsadi, elmi yeniliyi vo praktiki shamiyyati
gostorilmis, miidafioys c¢ixarilan osas miiddoalar, aprobasiyanin
hacmi, nasr olunmus osorlor hagqinda molumat verilmisdir. Isin
fasillar lizra qisa mozmunu toqdim edilmisdir.

Birinci fasilda TiN nanomateriallarinin sintezi, kristal-kimyavi
qurulusu vo faza sabitliyinin xiisusiyyatlori, temperatur tasiri altinda
mikrostruktur doyisimi, habelo ionlasdirici slialanmanin (qamma,
elektron vo ion slialar1 {izro odobiyyat kontekstinds) yaratdigi
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radiasiya defektlori barado molumatlar toplanarag tohlil edilmisdir.
Bu faslin asas moagsadi, ionlasdiric1 siialanmaya moaruz qalmis TiN
nanokristallarinda odobiyyatda toqdim edilon todgigat noticalorini
imumilosdirmok Vo dissertasiyada aparilan 6lgmoalorin - elmi
osaslarint  formalagdirmaqdir. ©lda edilon monbalor asasinda
movzunun aktualligt — TiN-in yiiksok temperatur vo radiasiya
yiiklarindsa struktur sabitliyi, defektlorin formalasmasi vo idars
olunmasi, sathi  oksidlosmo izlorinin yaranma sortlori —
osaslandirilmig, baxilan istigamotdo elmi axtariglarin  davam
etdirilmoasinin ~ zoruriliyi  vurgulanmigdir. Homginin = Ortik  vo
yarimKegirici texnologiyalarinda istifado olunan proseslarin (reaktiv
gaz-faza ¢okmo, temperaturla sabitlomo vo adobiyyat kontekstinda
ion  implantasiyasi)  TiN-in  baslangic  mikrostrukturunun,
teksturasinin  vo defekt paylanmasimin formalagmasindaki rolu
haqqinda atrafli malumat verilmisdir. Tohlil gdstorir ki, nanokristal
TiN {i¢lin gamma siialanmasi ilo termik islomonin birgs tasirinin
struktur ~ xassoloro  (gofos  parametrlori,  kristallit  olgiisii,
mikrogorginlik vo agig-hacm defektlori) komiyyatca tosviri halo do
mohdud arasdirilmis sahodir; bu da dissertasiya isindo segilon
istigamotin elmi va texnoloji baximdan shomiyyatini tasdigloyir.
Ikinci fosilda todgigat dizayni vahid aximla togdim olunur:
yiiksok faza safligli TiN nanotozu hazirlanmus, ilkin faza vo struktur
identifikasiyas1t XRD vo Raman spektroskopiyasi ilo aparilaraq Bl
(Fm-3m)  kubik  faza tosdiglonmisdir. ~ Nimunolor  otaq
temperaturunda Co-60 moanbasinds 50, 200, 900 kGy va 3.5 MGy
dozalarda stialandirilmig, saho homogenliyi vo real udulan doza
avvalcadon dozimetrik kalibrloma ilo tomin edilmisdir. Stialanmadan
sonra eyni nimunalor 1173 K temperaturda 9 saat, ~10° Torr
miihitinds, 5 K/daq isitma-soyutma rejiminds termik islonorak siia-
induksiya olunmus defektlorin rekombinasiyasi, mikrogarginliyin
relaksasiyast vo miimkiin sathi oksidlosmanin giymatlondirilmosi
hodaflonmisdir. Struktur tohlil Bragg—Brentano geometriyasinda Cu
Ka stias1 ilo XRD iizorindon Ritveld uygunlagdirmasi vasitasilo
hoyata kecirilmis, Serrer vo Williamson—Holl yanasmalar1 ila
kristallit 6l¢lisii vo mikrogerginlik ¢ixartlmig, amorf pay iso pik
saholorinin inteqral bdlgiisiindon  giymatlondirilmisdir. Defekt
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formalagsmas1  pozitron annihilyasiyasina osaslanan isullarla
Oyronilmis: PALS (*22Na, ~250 ps ayirdetmo) qisa vo uzunomiirlii
komponentlori ayirmis, DBAS (0-35 keV) tizro S/W parametrlorinin
enerji-asili profillori sathdon hocmo dogru dorinlik paylanmasini
gostormigdir. Atom  dinamikasmnin  rogs  xassolori  Raman
spektroskopiyast ilo alds olunmusdur. Termal hadisalor 15-1000 °C
intervalinda DSC/TGA/DTA ila sinxron izlonmis, istilik axini
vasitosilo relaksasiya vo sothi reaksiyalarin energetik izlori
mioyyoanlosdirilmisdir. Nohayst, PALS 0Omiir komponentlarinin
konkret defekt konfiqurasiyalart ilo uygunlugu MIKA iki-
komponentli hesablamalar ilo dagiglosdirilmis, belsliklo, “stialanma
— termik islomo — tadgiqgat 6l¢molori — modellosdirma” ardicilligi
eyni niimunoalar tizarinds tamamlanmigdir.

Dissertasiyanin  iigiincii ~ faslinda  ilkin  olarag TiN
nanokristallarinin gamma siialanmasina (50 kGy, 200 kGy, 900 kGy
Vo 3.5 MGy) moruz qaldigdan sonra kristallografik qurulusunda bas
veran doyisikliklor rentgen difraksiyast (XRD) vasitasilo sistemli

sokilda Gyronilmisdir 2. Difraktogramlarda tipik B1 (NaCl-tipli, Fm-
3m) kubik fazaya uygun maksimalar miisahide olunmus vo (111),
(200), (220), (311), (222), (400), (331), (420) miistovi ailolori {izra
indekslonmisdir. Stialanmamis niimunads asas (111) maksimumu 26
~ 43.09° movgeyindo geydo alinmig, miivafiq mosamolorarasi
mosafo d =~ 2.122 A hesablanmigdir. Ritveld uygunlasdirmasi
osasinda ilkin qofos sabiti a = 4.2444 A, elementar hocm iso V =
76.46 A2 kimi miioyyon edilmisdir.

Uzunmiiddotli siialanma (on yiliksok doza ~3.5 MGy) faza
sabitliyini pozmamis, TiN-in duz tipli kubik qurulusu biitiin doza
saviyyalorinds saxlanmigdir, yani heg bir yeni faza yaranmasi vo ya
faza kegidi geydo almmamisdir. Bununla bels, pik mdovgelarinds
kicik, lakin sistemli yerdayismoalor vo Xatt genislonmasinds artim
izlonmigdir. Piklorin absis oxu boyunca yiiksok bucaqlara dogru
siiriismosi gofos sabitinin kigildiyini gostorir. Umumi meyl beladir:
doza artdiqca qofos sabiti ciizi azalir, elementar hacm iSo uygun
olaraq biraz kigilir.

Brager, A. An X-ray examination of titanium nitride. // 111 Acta Physicochimica
(USSR), — 1939, 9, — p. 617-632.
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Sakil 1. TiN nanohissaciklarinin siialandirilmamis vo miixtalif
dozalarda siialandirilmis rentgen difraksiyasi spektrlori. Qurmizi
noqtalor  eksperimental naticalori, qara Xxatlor  nazari
uygunlasmam, mavi Xatlor tacriibi va nazari hesablama
arasindaka forqi, yasil saquli xatlor isa Breqq noqtalarini ifads
edir.
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Sokil 2. TiN nanohissaciklarinin gafas parametrlarinin v
elementar gafasin hacminin siialanmanin dozasindan asilihgi

Difraksiya piklorinin ham moévqgeds, hom do yarim endo
doyismosi nanokristallit dl¢lisii vo mikrogerginliyin doza ilo necs
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doyisdiyini hesablamaga imkan verir. Serrer yanagmasina gora orta
kristallit ol¢iisii siialanmamis halda ~20 nm civarindadir vo doza
artdigca ~18.5 nm otrafina qodor azalir (imumi kigilma =~ 7-8%).
Spektrlorin fonunda amorf fraksiyanin sahasinin doza ilo birlikds
artmast uzun nizamliligin azalmasmi gostorir. Burada amorf
fraksiyanin pay1 taxminan 0.3% — 0.5% — 1.2% — 2.5% ardicillig1
ilo yiiksalir.3

Mikrogerginlik vo dislokasiya sixligmin giymotlondirilmasi
stialanma ilo gorginliklorin artdigini géstormisdir: mikrogerginlik
~3.18x1073-don ~3.51x1073-0 yiiksolir; dislokasiya Xxatt sixligi iso
uygun olaraq artim niimayis etdirir. Bu artim kristal gofasinds yeni
defekt morkozlorinin vo gorginlik sahslorinin  formalagmasina,
onlarin isa pik genislonmoasina tasirine uygundur. Qeyd edilan
doyigsmolor fazanin sabit qalmasi soraitindo osason  struktur
incalmalor kimi — yoni gofesin yiingiil “sixilmasi”, orta hissacik
Ol¢iistintin kigilmoasi vo defektlorin zonginlosmasi Kimi — 06ziinii
gostorir. Kristallit dl¢iisiiniin azalmasi vo amorf payin artmasi yalniz
radiasiya zodolonmoalori ilo deyil, eyni zamanda soth kimyasinin
dinamikasi ilo da alagelondirilir. Stialanma zamani adsorbsiyalanmig
H2O/OH qruplar1 ilo miimkiin Ti—-OH tobogolorinin pargalanmasi,
ugucu reaksion mohsullarin (mas., NHs, Hz2) ayrilmasi va naticads
lokal yenidon-toskil proseslorini gostorir. ilkin dozalardan sonra
stiratli doyismo, daha yiiksok dozalarda isa nisboton zoif meylin
miisahido olunmast bu “yiingiil bagli” tobagolorin bdyiik hissasinin
artlq asagi—orta dozalarda tomizlonmosi ilo uygun golir. Qamma
stialanmasinin yaratdig1 defektlorin 6l¢ti vo darinliyini izlomok iigiin
pozitron annihilyasiya spektroskopiyasinin iki tamamlayict
tisulundan istifados edilmisdir. Bunlar pozitron 6miir spektroskopiyasi
(PALS) vo Doppler genislonmosidir (DBAS). Bu iisullar agiq-hacmli
morkazlorde (vakansiyalar, Kklasterlor, interqranulyar bosluglar)
pozitron tutma va annihilyasiya proseslorini hassasligla ayird etmaya
imkan verir.

3 Mirzayev N. M. Determination of amorphization oxide layers, mobilization and
functional groups on ZrC nanocrystals under high gamma irradiation // Vacuum -
238, 114215, 2025.
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Sokil 3 - do PALS 6lgmalari TiN nanokristallart tiglin iki osas
komponent gostormisdir: qisadmiirlii 1 (monovakansiya ol¢iilii vo ya
kicik markazlords tutma) vo uzundmiirlii 2 (iri bosluglar/vakansiya
klasterlori).

Stialanma dozasi artdigca Ti-in Vo onun intensivliyinin (I:)
tadricon yiiksalmasi 1Vri tipli markazlorin ya sayca artdigini, ya da
bir gisminin 1VTi+1Vn kimi ki¢ik komplekslora transformasiya
olaraq effektiv tutma qabiliyyatini yiiksaltdiyini gostorir. Paralel
olaraq 12 do artir, lakin uzundmiirlii komponentin intensivliyi (I2)
azalir; bu, iri bosluq klasterlarinin 6lgiico boyliimaklo sayca azaldigi
moanzarasine uygundur. *
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Sokil 3. TiN nanokristallarnnin PAS naticalari. Qrafikdaki
doyisanlar: a) t1 vo I qamma dozasindan asihigi; b) T2 va |2
qamma dozasindan asihigi; c¢) vakansiya klasterinin hacmi
artdiqca hesablanmis 6mriin dayismasi; d) Tmean V3 Tb-nin gamma
dozasindan asilihig:

4 Bordulev, 1. et.al. Positron Annihilation Spectroscopy Complex for Structural
Defect Analysis in Metal-Hydrogen Systems // Mater., — 2022, 15, 1823, — 15 p.
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Hesablanmis tipik rogomlor monovakansiya ii¢iin ~170 ps
civarinda t1 Vo iri klaster konfiqurasiyalar1 ti¢iin ~360 ps saviyyali 12
giymotlorinin  miimkiin oldugunu gostorir; eksperimental Omiir
komponentlori bu diapazonlarla yaxs1 uygunlasir.

Ikigat tutma modelinin totbiqi gdsterir ki, doza artdiqca bosluq
Olglisiine hassas gostaricilor boyiimays meyllidir (t2—t forginin
artmasi), halbuki bozi niimunslordo effektiv tutma siiratinin (Kq)
azalmasi miisahido oluna bilor. Bu, zahiri ziddiyyst deyil: iri
Klasterlorin birlogsmosi effektif tolo saymi azalda, lakin movcud
tololarin hacmini boyiido bilar. Noticads, dl¢ii boylyiir, say azalir —
1, artir, I ise azalir. ®

Sakil 4. TiN nanokristallan iigiin dorinlik (enerji) iizra S (a) va
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W (b) parametrlarinin doza il dayisim qrafiklari.

Qamma kvantlarinin tasirindon sonra pozitronun annihilyasiya
dorinliyi doyison enerjili pozitron siia dastslori vasitosilo tadqig
edilmigdir. Sokil 4. a)-da gostorilon naticolor oasasinda miisahido
olunur ki, ham ilkin (siialanmamis), ham do stialanmis niimunalor
ticlin annihilyasiya dorinliyi artdiqca, S parametri azalir. S-parametri
materialda hacm tipli defektlorin miqyasini saciyyslondiron gostarici

S Brunner, J., Perry, A.J. Positron lifetime study of vacancy defects in non-
stoichiometric TiNy and TiCy films // Thin Solid Films, — 1988, 163, — p. 49-54.

16



kimi sorh oluna bilor. Titan nitrid (TiN) kristallitlorindo gamma
kvantlarinin tasiri naticasinds vakansiyalarin hocminin artmasi geydo
alinir. ® Digor torofdon, qamma siialarin dozasi artiqca, S
parametrinin giymoti artir. Bu iso defektlorin konsentrasiyasinin
artmasina isaro edir. 10 keV-don etibaron iso dorinlik iizrs
defektlorin homogen paylanmasi miisahido edilir. S parametri
pozitronlarin valent elektronlar1 ilo annihilyasiyasini, W parametri
iSo niivo elektronlar1 ilo annihilyasiyasin1 xarakterizo edir.
Pozitroniumun istiraki olmadiqgda S vo W parametrlori materialda
defektlorin formalagsmasimnin “gilizgiivari” gostoriciloridir. Kiristal
grulusda defektlori olmadigda (S parametri azaldiqca) niivo
elektronlart ilo annihilyasiya artir, valent elektronlarla iso azalir;
oksing, defektlor méveud oldugda valent elektronlarla annihilyasiya
giiclonir, niivo elektronlart ilo iso zaifloyir.
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Sakil 5. TiN nanokristallar iiciin S—W diaqrami: noqtalarin bir
Xatta diismayan noqtalor coxkomponentli defektlari gostarir.

® Brusa, R.S. G.P.Karwasz, N.Tiengo [et al.]. Formation of vacancy clusters and
cavities in He-implanted silicon studied by slow-positron annihilation spectroscopy
I/ Phys. Rev. B., — 2000, 61(15), — p. 10154-10166.
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Bizim isdo aydin miisahido edilir ki, siialanma dozas1 artigca
pozitron enerjisine gora S parametri artir, W parametri iso azalir.
Buna gora do, dorinlik tizro S vo W parametrlorinin iki ayrisinin
gedisinin ayna goriintiisii soklinds olmasi gozlanilir.

Sakil 5 do - S-W korrelyasiya diaqgraminda ndqtalorin tok xatt
izorinds toplanmamasi defekt mexanizminin tok tip markazlo
mohdudlasmadigini, miixtolif tobistli bosluq konfiqurasiyalarinin
(mono-/divakansiyalar, qarisiq V1i+VN komplekslori, interqranulyar
bosluglar) birlikds mévcudlugunu gostarir.

DBAS profillarindo 0—7 keV intervalinda doza artdiqca sotho
yaxin signallarinin darinliys dogru “stiriismasi” ¢irklandirici névlarin
(O, OH) intergranulyar sahalora diffuziyasi ehtimalini giiclandirir.
Yekun olarag, 3.5 MGy-s godor dozalarda TiN hissaciklori struktur-
funksional baximdan sabit galir. Miisahido edilon doyismalor daha
cox defektlorin  yenidon-togkili vo Sothi kimyanin kigik
doyisikliklorlo mohdudlasir. ’

TiN nanokristallarinin atom dinamikasinin izlonmasi {ig¢lin
Raman spektroskopiyasindan istifado olunmus, v = 100600 sm™
intervalinda dord esas moda ayrilmigdir. Spektrlorin riyazi emali
Lorentz—Qauss (psevdo-Voygt) profillorinin qarisig ilo aparilmus,
pikin mévqeyi (v), FWHM va integral intensivliklor tizro parametrik
uygunlagma hayata kegirilmisdir. Stialanmamis niimunads modalarin
morkazlori togribon vi = 152 sm™, v2 = 246 sm™', v = 359 sm™' vo v4
~ 500 sm™ kimi miiayyon olunmusdur. Nazik tobogalordo verilmis
odadlorlo  miiqayisodo bu giymotlorin  bir qodor asagi olmasi
nanotozlarda soth tosirlorinin, 6l¢ii  mohdudiyyatlorinin = va
lokallagmig garginliklorin daha giiclii rol oynamasi ilo sorh edilir.

TiN birlosmosi ideal kubik qurulusa malikdir. Ugvalentli Ti
atomlar1  kristal qofosin diiylinlorinds  dayanirlar vo atom
koordinatlari: x = 0, y = 0, z = 0 qiymatlorino malik olur. Ti atomlari
ilo kovalent rabitalor omalo gatiron tigvalentli N atomlari iso kristalin
hocmi boyunca paylanaraq x = 0.5, y = 0.5, z = 0.5 koordinatlarinda
dayanirlar. Qofos parametrlorinin giymoti: a = b = ¢ = 4 A olan

"Bull, S.J., Evans, P.C., Saleh, A.S. Positron annihilation studies of defects in
PVD TiN coatings // Surface and Coatings Technology, — 1996, 78(1-3), — p. 42-
49,
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qurulusda Ti vo N atomlar1 arasindaki mosafo dTi-N = 2.1 A oldugu
halda, Ti vo Ti atomlar1 arasindaki mosafo dTi-Ti = 3 A olur.
Elementar gofos boyunca Ti vo N atomlart NaCl modelino asason
novbalasirlor. Malumdur ki, kimyavi elementlorin dévri cadvalinds
N atomlar1 7-ci, Ti atomlar1 iso 22-ci yerds dayanirlar. Lakin
tigvalentli halda N atomlarinin ion radiusu Ti atomlarinin ion
radiusundan bdyiik olur: RN* = 1.72 A, RTi** = 0.66 A. Ciinki Ti
atomlarmin xarici elektron tobagosindoki 3 elektron N atomlarina
birlagirlor. Ona goéra do, tigvalentli halda N atomlarinin ion radiusu
daha boytik olur Ti atomlarinin otrafinda dayanan N atomlar1 TiNg
sistemi formalasdirir ki, bu sistem xarici tasirlora qgars1 kifayat qodor
davaml1 olur.
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Sakil 6. TiN nanohissaciklarinin Raman spektri: 100-600 sm™
intervalinda dord asas komponentin dekompozisiyasi.

TiN-in kristal qurulusu NaCl-tipli B1 fazadir: Ti atomlar
kubun diiyiinlorinds, N atomlar1 iso kubun morkazinds yerlosir; gofos
parametri ~4 A, Ti—N alago mosafosi tagriben 2.1 A, Ti-Ti masafasi
~3.0 A. TiNs oktaedrlorinin formalasmasi rogs modlarmin
simmetriyasini vo Sartliyini miisyyonlosdirir. Stialanma dozasi
artdigca Raman spektrlori miiqayiso edilmisdir.® 50 kGy-don 3.5

8 Christensen, A. A. [et al.]JA Neutron Diffraction Investigation on Single Crystals
of Titanium Carbide, Titanium Nitride, and Zirconium Nitride / // Acta Chemica
Scandinavica, - 1975, 29a, - p. 563-564.
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MGy-o godar intervalda faza sabitliyi qorunub, biitiin osas modalar
saxlanmisdir; bu natico XRD dalillari ilo tam uygundur. Modalarin
movqelorinds doza ilo mixtalif istigamatli, lakin nizamli doyisim
izlonir: vi praktik olaraq sabit qalir, v2 zaif azalir, vs vo va iso artir.
Hesablanmig meyllor sirasiyla toqribon ki = +5.7x10* (sm-kGy),
ko = =2.5%1073 (sm'kGy) ™, ks = +6x1073 (sm'kGy)*, ke = +3.4x1073
(sm-kGy) ! soklinda giymatlondirila bilar.

Roags tezliklorinin bu davranisi yerli rabits uzunluglarinin vo
quivvat sabitlorinin doyismasi ilo olagolondirilir. Doza ilo vs/va-iin
artmast bazi istigamatlords rabito sortliyinin yiiksaldiyini (lokal
sixilma vo ya defekt-rekonstruksiya effekti), v.-nin azalmasi iso
digor istigamatlordo zoiflomoni (lokal genislonma, zoif baglarin
qirilmast  vo  ya Ti—(OH) qruplarmin termal/radiasiya ilo
pargalanmasi) gostara bilar.
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Sakil 7. TiN nanohissaciklarinin isigin kombinasiyali sapilmasi
metodu ilo aldo olunmus miixtalif dozalarda siialandirmaya
uygun modlarinin siiriisma xarakteristikasi.

Nanokristallarda soth/bulk nisbatinin bdyiik olmasi sobobilo
adsorbsiyalanmis novlorin siia altinda asanliqla desorbsiyast vo ya
yenidonqurulmasi vibrasiya xassasine inco, lakin 6lgiilo bilon tosir
gostorir. Notico etibarilo Raman, XRD vo PALS/DBAS birlikda
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makro-faza stabil, mikrostruktur cohstdon iso doza-hossas bir
Mmonzarani iizo ¢ixarir.’

Dissertasiyanin  dordiincii faslinds gamma siialanmasina
moruz qalmis TiN nanokristallarinda 1173 K temperaturda 9 saatliq
termik islomodon sonra alman naticalori sokil 8 - do togdim
olunmusdur. XRD iizro Ritveld uygunlasdirmasi biitiin dozalarda B1
(Fm-3m) kubik fazanin saxlandigini gostorir; eyni zamanda sothi
oksidlosmays aid TiO: (rutile) izlori agkarlanir:

20~54.33° vo 56.63° zirvalori miivafiq olaraq (211) va (220)
Xattlori kimi indekslonmis, rutile fazasinin fraksiyasi toqribon 6.4%
giymotlondirilmisdir.
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Sokil 8. TiN nanokristallar1 ii¢iin Termik islomadan sonra
niilmunalorin rentgen difraksiyas1 goriintiillori a). Rietvield
yanasmasindan alinan gafas parametrlarinin doyisma mexanizmi
b).

Bu tapintilar oksidlogsmonin lokal vo nazik tobogo xarakteri
dasidigini, asas hocmds iso TiN kubik qurulusunun gorundugunu
tosdigloyir.

Difraksiya  piklorindoki  profillorin  miigayisesi  termik
islomodon sonra kristalligin yaxsilasdigini gostorir: Uilliamson—Holl
tohlili iso mikrogorginliyin asagi diisdilylinii tosdigloyir. Asag: siia

® Das, S. Influence of nitrogen gas over microstructural, vibrational and mechanical
properties of CVD Titanium nitride (TiN) thin film coating / S.Das, S.Guha,
R.Ghadai [et al.] // Ceram. Int., - 2021, 47, - p. 16809-16819.
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dozasindan sonra qofas parametrinds ciizi kigilmo miisahids olunsa
da, daha yiiksok dozalarda (xiisusilo 900 kGy vo 3.5 MGy)
defektlorin rekombinasiyasi vo yenidon yigilmasi hesabina kristallit
Ol¢iisii ~50 nm-a goadar boyliylir; bu, dislokasiya sixliginin azalmasi
ilo uzlasir. Qofas sabiti a vo elementar hocm V iizro doyismalorin
grafiklori struktur dinamikas1 mexanizmini dastoklayir.
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Sokil 9. a) TiN nanokristallarmin miixtalif dozalarda
sialandirdigdan va 1173 K temperaturda termik isloma
edildikdan sonra (111) va (200) olaraq indekslonmis difraksiya
piklorinin XRD analizinin goriintiisii; b) TiO2 fazasinn
siialanmis niimunalords termik islamadan sonra yaranmis
goriintiisii ((211) va (200) olaraq indekslonmisdir).

Sakil 9 a)-da ilkin, 90 kGy va 200 kGy siialanma dozasina
moruz galmig vo sonradan termal islonmis niimunslorin difraksiya
piklorinin yarim en parametri vo intensivliyi azalir. 1° Bu, kristalligin
artmasini vo eyni zamanda TiOz rutil fazasinin tasirini gostarir. Sakil
9 b)-do spektrlordon goriindiiyii kimi, yaranmis oksid fazasi1 daha ¢ox
amorf qurulusa malikdir. Burada TiO> fazas1 TiN fazasinin hesabina

10 Popov, E.P. Slavov L., Demir E. [et al.] Microstructural evolution of TiC nano
powders under fast neutron irradiation: A multi-technique analysis // Vacuum, -
2023, 215, 112338.
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formalasir vo bazi hissaciklorin yeni fazaya kegmaosi intensivliyin
azalmasina gotirib ¢ixarir.

Defekt omalagalmosinin doyismosi pozitron annihilyasiya
metodlar ilo izlonmisdir. PALS spektrlori iki komponentlo tosvir
olunur: qisaémiirlii 1:~0.155-0.166 ns (mono-vakansiya va kigik
Klasterlor) vo uzunémiirli 1~0.394-0.409 ns (iri agiq-hocm
klasterlori). Ikili-tutma modelindo kg parametrinin 0.720 — 0.709
nm™! azalmasi termik islomo sonrasi iri bosluglarda pozitron
tutmanin zoiflomasine dalalot edir. 1t
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Sakil 10. TiN nanokristalinin miixtalif udulma dozalarinda
sialandirilmas vo 1173 K PALS naticalari va dozadan ash
pozitronun tutulma parametrlari.

11 Knights, A.P. et al. Investigation of magnetron-sputtered titanium nitride films
using positron annihilationspectroscopy // Journal of Physics: Condensed Matter, —
1996, 8(14), — p. 2479-2486.
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Biitin bunlar defekt rekombinasiyast vo bir hissasinin
sotha/sarhadlora miqrasiyas1 ilo izah olunur. Naticalorin vizual
goriintiisii sokil 10 - da verilmisdir. Sokil 11 do verilmis DBAS
6lgmolarindon alinan S parametrinin enerji asililig1 asag1 enerjilordo
sothdo tutmani, ~14 keV-don yuxart iso dorinlik {izro
homogenlosmoni  gérmok  olar.Siialanmis  niimunoslords S
giymatlorinin baslangic haldan boyiik qalmasi iso galiq vakansiya-
tipli morkazlorin mévcudlugunu gostorir.*2
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Sakil 11. TiN nanokristallar1 iiciin pozitron implantasiya
enerjisina gars1 Doppler-genislanmasi annihilyasiya xatti.

Termal analiz hissesindo DSC/TGA/DTA noticalori struktur
relaksasiyani vo oksidlosmo dinamikasini tamamlayir: yiiksok dozali
niimunalards 740-800 K araliginda zoif anomaliyalar geyds alinir ki,
bu da radiasiya-induksiyali defektlorin temperaturla rekombinasiyasi
vo lokal oksidlosma hadisalari ilo slagelondirilir. Kiitls doyisimi va
istilik axinimnin sinxron tohlili gostarir ki, oksidlosma asason sathi
Olgiido mohdudlasir vo XRD-do goriinon rutile izlorina uygundur;
hocm fazasi kimi TiN kubik qurulusu sabit qalir.

12 Klym, H. et al. Positron Annihilation Lifetime Spectroscopy Insight on Free
Volume Conversion of Nanostructured MgAl,O4 Ceramics / // Nanomaterials, -
2021, 11, 3373, - 11 p.
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Umumi notico: termik islomo gamma siialanmasinin yaratdig1
defektlorin idarsolunan istigamotds doyisir—Kristallitlor boyiiyiir,
mikrogarginlik vo dislokasiya sixligi azalir, sothi oksid fazasi iso
nazik va mohdud galir.

DSC (diferensial skanedici kalorimetriya) ilo TiN in istilik
davraniglari, enerji saxlama qabiliyyati, faza sabitliyini, bundan
olavo xiisusi istilik tutumu Olgmolori  vo  termodinamik
modellosdirma osasinda dyronmok miimkiindiir. **
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Sokil 12, a) Qamma siialar1  ilo  siialannms  TiN
nanohissaciklorinin qizdirma va soyutma proseslari zamam DSC
ayrilori va b) siialanma dozasinin funksiyas1 olaraq TiN
nanohissaciklorinin temperaturdan asih xiisusi istilik tutumunun
dayismosi

13 Huseynov, E.M., Naghiyev, T.G. Investigation of thermal parameters of AIN
nanoparticles at the different heating rates // Vacuum, — 2023, 212, 111990, — p.
10-14.
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Eksperimental yanagma DSC vo istilik tutumu &lgmalarini
Gibbs sorbast enerjisi, eloco do entropiya—entalpiya analizlori ilo
birlagdirarak, TiN-do radiasiya ilo induksiya olunan doyisikliklorin
hartarafli giymatlondirilmasini tomin etmokdir.

Sokil 12. a) miixtalif gamma slialanma dozasia (10 kGy, 50
kGy, 200 kGy vo 3.5 MGy) moruz qalmis nanokristal TiN
nimunalorinin  diferensial ~ skanedici  kalorimetriya  (DSC)
termoqramlarin1 togqdim edir vo qizdirma-soyutma proseslarinda
onlarin termiki davranisini tosvir edir. Sokil 12 b) do goriiniir ki,
Qizdirma prosesindo biitin niimunalordo xiisusi istilik tutumu
temperatur artdiqca yiiksalir ki, bu da, bark cisimlar tigiin gézlanilon
davranisla iist-iisto disiir. 1*
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Sokil 13, Qamma siialanmasina moaruz qalmis TiN
nanohissaciklorinds  Gibbs sarbast enerjisinin  dayisimi:
termodinamik sabitliyin tahlili

14 Klimesch, D.S., Ray, A. DTA-TGA evaluations of the CaO-Al,03s-SiO2-H,0
system treated hydrothermally // Thermochimica acta, — 1999, 334(1-2), — p. 115-
122.
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Lakin, xiisusilo 3.5 MGy dozasinda siialanmis niimunada,
toxminon 740 K vo 800 K yaxmhgmda iki forgli anomaliya
miisahids olunur. Sokil 13 miixtalif gamma siialanma dozalarma (10
kGy, 50 kGy, 200 kGy vas 3.5 MGy) moaruz qalmis nanokristal TiN
nimunalori {¢lin temperaturun funksiyasi kimi Gibbs sorbost
enerjisinin (G, C/mol) doayisimini taqdim edir vo hom gizdirma, ham
do soyutma proseslorindoki  davranisi  gostorir.  Qizdirma
morhalasinds (Sakil 13, a)) temperatur artdigca, biitiin niimunalords
Gibbs enerjisinin tadricon azalmasi miisahido olunur Ki, bu da, istilik
enerjisinin daxil olmasi1 naticesinds entropiya ilo ydnlondirilon
sabitlosmos ilo uygunlagir. 1°
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Sokil 14. Qamma siialanmasi altinda TiN nanohissaciklorinda
entalpiya va entropiya dayismalari:
nizamsizhq effektlari

enerji

saxlanmasi

\C ]

15 Huseynov, E.M., et.al. U.S. Thermal parameters investigation of neutron-
irradiated nanocrystalline silicon carbide (3C-SiC) using DTA, TGA and DTG
methods // Physica B: Condensed Matter, — 2020, 577, 411788, — 5 p.
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Soyutma prosesinda Gibbs enerjisinin meyillori qizdirma ilo
miiqayisodo daha vahid xarakter gostorir vo fluktuasiyalar daha
azdir. Sokil 14 — do siialanmis TiN {igiin istilik enerjisinin saxlanmasi
Vo entropiyanin doyisiming birbasa baxis imkani yaradir. Qizdirma
prosesinds (Sokil 14 a)) entalpiya istilik enerjisinin toplanmasina
uygun olaraq, temperaturla artma meyli gostorir. Asagi radiasiya
dozalarinda (10 kGy, 50 kGy va 200 kGy) artim siirati nisbaton sabit
qalir vo enerji udulmasina tosirin minimal oldugunu gostarir. Lakin
3.5 MGy dozasinda siialanmis niimunada taxminan 740 K va 800 K
yaximliginda nazerogarpan sapma miisahido olunur. 1
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Sokil 15. Nanokristal TiN hissaciklorinin gamma siialanmasina
gadar (c.s.) va miixtalif dozalarda (50 kGy, 200 kGy, 900 kGy va
3.5 MGy) siialanmadan sonra temperaturdan asih Kkiitls
doyismasi; (a) quizdirma prosesi, (b) soyutma prosesi

16 Huseynov, E.M., Naghiyev, T.G. Investigation of thermal parameters of AIN
nanoparticles at the different heating rates // Vacuum, — 2023, 212, 111990, — p.
10-14.
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Entropiyanin doyisimi (sokil 14 b)) stialanmanin yaratdigi
nizamsizliq doracasini  oks etdirorok, bu noticolori daha da
mohkomlandiri. Asagi siialanma dozalarinda entropiya temperaturla
hamar sakildo artir vo bu, kristal qurulusunun sabitliyine isars edir.

Bunun aksina olaraq, soyutma prosesi (sokil 14, ¢)) daha vahid
entalpiya meyli niimayis etdirir. Bu, uygun olaraq sokil 12 va sokil
13-do istilik tutumu va Gibbs sarbast enerjisi {igiin miisahido olunan
davraniglara bonzayir. Bu uygunluq osas radiasiya-induksiyali
¢evrilmoalorin qizdirma zamani bas verdiyini vo soyutma zamani tam
geri donmodiyini gostorir. Sokil 16 a) - da nanokristal TiN
hissaciklorinin gamma siialanmasindan avval vo sonra temperaturdan
asilt olaraq kiitlo doyismolorini gostorir. Qeyd etmok vacibdir ki,
eksperimental noticalor miitloq kiitlo giymatlorindon asili deyil; bu
giymatlor sirf texniki xarakter dasiyir vo fiziki mona kasb etmir.
Sokildon goriindiiyii kimi, kiitlo doyismasinin kinetikasi qizdirma va
soyutma proseslori arasinda forglonir (Sokil 16, a) vo 16, b)). 1’

Qizdirma prosesi zamani, toxminon 300 K < T < 600 K
temperatur intervalinda kiitlodo ohomiyyatli azalma miisahido
olunmur (Sokil 16 a)). Bununla bels, siialanmadan ovval daha
diggoatgokan kiitlo itkisi geyds almir ki, bu da materialin soth
kimyasinin onun termiki reaksiyasinda holledici rol oynadigini
gostarir. Bu miisahido gamma siialanmasinin nanokristal TiN-in sathi
xassolorini doyigdirorok onu miimkiin qodor stabillosdirdiyini vo
gostorilon temperatur intervalinda termiki parcalanmaya daha az
hassas etdiyini gostorir.

Temperatur 600 K — 850 K araliginda artdigca kiitlonin
nozaragarpan yiiksalmasi miisahido olunur. Bu artim oksidlagmanin
baglanmas1 ilo izah edilir: otraf miihitdon oksigen TiN
nanohissaciklorino daxil olur. Bu marholods hissacik sothinds titan
dioksidin (TiO2) amolo golmasi baslayir vo temperatur 850 K-o
yaxinlagdiqca proses daha qabariq goriiniir. Toxminon 850 K-do
oksidlosma demok olar ki, tamamlanmis hesab oluna bilar, ¢ilinki
daha ytiksok temperaturlarda slavs kiitls arttimi1 minimaldir.

17 Huseynov, E.M., Hakhiyeva, R.R. Investigation of gamma irradiated
nanocrystalline titanium carbide particles using thermal methods // J Radioanal
Nucl Chem, — 2023, 332, — p. 3779-3785.
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Sozligedon yaymmalar TiN-in  oksidlosmasi ilo olagali
ekzotermik reaksiyaya isaro edir; reaksiyadan yaranan istilik iimumi
istilik axinina tohfs verir. Bu temperatur intervalinda istilik axininin
artmasi, 9sason, gamma siialanmasinin induksiya etdiyi reaktivliyin
yiiksalmoasi ila alagalondirilir. Siialanma TiN sathinds slave defektlor
Vo aktiv morkozlor yaradir, belsliklo, stialanmamis niimunslorlo
miiqayisada oksidlosmoni daha siirotli edir.!8
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Sokil 16. Nanokristal TiN hissaciklori iigiin istilik axiimn
temperaturdan asihhgi: qizma (a) va soyuma (b) prosesins aid
naticalardir.

18 Chen, H.Y., Lu, F.H. Oxidation behavior of titanium nitride films // J. Vac. Sci.
Technol. A, — 2005, 23, — p. 1006-1009.

30



Xdisusilo, nanokristal TiN-in yiiksok soth  reaktivliyi
sababindan oksidlogsmo daha asag1 temperaturlarda (toxminan 600 K)
baglanir; 600-850 K intervalinda kiitlonin nazaragarpan artimi titan
dioksidin (TiO2) formalasmasma va qazsokilli yan mohsullarin
ayrilmasina uygun golir. Aktivlosmo enerjisinin tohlili qizdirma va
soyutma moarhalalorinds sabit mexanizmo isara edir vo Kimyavi-
sorbsiyalanmig su ilo digar ¢irklondiricilorin materialin termiki
xassalarini modifikasiya etmokds miihiim rol oynadigini gostarir.

Oksino, sokil 16, b)-ds tasvir olunan soyutma prosesinds istilik
axininda miivafiq yaymmalar miisahido olunmur; bu, oksidlogsmanin
asason qizdirma marhalasinds bas verdiyini bir daha tasdigloyir.
Soyutma zamani nozorocarpan istilik axmi doyisikliklorinin
olmamas1 gostorir Ki, oksidlosmo reaksiyasi basa ¢atdigdan sonra
materialda olavo ohomiyyatli termiki kecid vo ya reaksiyalar bas
vermir vo sistem termiki sabitliyini goruyur.

Istilik axmi tohlili  oksidlogsmonin, osasen, qizdirma
morhalosindo bas verdiyini, soyutma zamani iso oshamiyyatli
doyisikliklorin qeyds alinmadigimi tosdiq edir; bu, oksidlosmadan
sonra termiki sabitliys isaradir. Umumilikds, bu tapintilar gamma
stialanmasi, temperatur vo oksidlogsmoa davranigi arasindaki miirakkab
garsiliglt tosiri O6no ¢ixarir vo yiiksok temperatur miihitlorinds
totbiglor ii¢iin bu amillorin diggetlo nazors alinmasimin zoruriliyini
gostorir.  Todgigat nanokristal TiN-in  oksidlosdirici  soraitdo
performansi barado anlayisimizi genislondirir vo talobkar totbiglor
iglin gabaqcil materiallarin  iglonmasinds  stialanmanin  termiki
dinamikalara tesirinin Oyranilmasinin  6nomini vurgulayir. Bu
proseslorin altinda yatan mexanizmlorin daha dorindon agiglanmasi
TiN-in real miihitlordo uzunmiiddatli sabitliyinin vo performansinin
giymatlondirilmasi ii¢iin ¢ox ohomiyyatlidir. Aparilan arasdirmalar
naticasinda, se¢ilmis soraitlordo (qgamma siialanma va termik islomo)
gostordiyi performansa goro titanium nitrid mixtolif totbiq
sahoalorinds Onciiliik edacak. Belaliklo, titanium nitrid nanokristallari
ilo aparilan aragdirmalardan balli olur ki, radioaktiv mihitdo vo
yiiksok temperaturda niimuna istifadays yararlidir.
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OSAS NOTIiCOLOR

1. 50-3500 kGy doza diapazonunda gamma slialanmasindan
sonra TiN nanokristallarinda faza kegidi miisahide olunmur. Bununla
belo, gofos parametrinds kigilmo, orta kristalit dl¢ilisiiniin ~7,58%
azalmas1 vo uzun nizamlgin on yiiksok dozada ~2,51% azalmasi
geydo alindi.

2. PALS/DBAS tocriibalorindon miioyyan edilmisdir ki, artan
stialanma dozasi ils kigik hacmli defektlor darinlikdo daha homogen
paylanma ilo daha boyiik bosluqlara gevrilir. Raman spektrlorinda
iS9, xiisusilo ~359 sm™ uygun modda, siialanma dozasina hassas pik
stirtismaloari va yarim en dayisikliklori miisahida edildi.

3. DSC/TGA/DTA spektrlorindon 740-800 K intervalinda
istilik vo kigik kiitlo doyismoasi geyds alinmisdir ki, bu da yeni faza
formalasmasi ilo asaslandirilmigdir.

4. Termik islomodon sonra mikrogorginlik azalmasi va yliksok
stialanma dozalarinda nanohissaciklorin orta Olgiisiiniin ~50 nm-2
godor artdigr askarlanmisdir. PALS Olgmolorinds pozitronlarin
tutulma daracasinin kq 0,720 nm™'-don 0,709 nm -5 enmasi boyiik
Klasterlorin kigilmosinin siibutudur. DBAS naticolori gostordi ki,
boyiikk bosluq klasterlori  temperaturun tasirilo  dorinliklords
rekombinasiya olur vo defektlor hissacik sorhodlorine dogru
miqrasiya edir.

5. Stialanmadan sonra 9 saat orzindo 1173 K temperaturda
termik islomo zamami (Fm-3m) fazasi stabil qalmigdir. XRD
naticolori gostordi ki, TiO: (rutil) yalmz sothdo omolo golir vo
stialanma dozasinin artmasi ilo onun fraksiyas: 6,4%-don 3,88%-o
godor azalir. Beloliklo, gamma siialanmasi vo termik islomanin
ardicil tosirinds TiN faza qrupu olaraq stabil qalir, yalnmiz sathdo
kicik oksidlosmoa meydana golir. Bu naticalor TiN-in yiiksok
temperatur vo radiasiya miihitlorindo qoruyucu Ortiikk kimi
perspektivli oldugunu gostormisdir.
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