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GIRIS

Moévzunun aktualligr va islonma daracasi. Hal-hazirda nanodispers doldurucu
alava edilmis polimer asasli kompozit materiallarin alinmasi, onlarin strukturunun vo
xassolorinin todqiq edilmosi hom polimer fizikasi vo kimyasinin, hom do miiasir
radiasiya materialsiinasliginin asas prioritet istiqamatlorindan biridir. Belo ki, polimer
matrisaya miixtolif konsentrasiyalarda nano o6lg¢iilii doldurucu (nanohissacik, nanolif,
nanoboru, nanoplastinka) olave etmoklo alinmis kompozitlor genis miqyaslh totbiq
imkanlari, eloco do yiiksok smart-hibrid xassolori baximindan on aktual vo vacib
materiallar grupunu toskil edir. Nanohissaciklori doldurucu kimi istifado etmokls
todgigatgilar daha tokmillasdirilmis fiziki-mexaniki, optik, elektrofiziki, termofiziki
va.s kimi xiisusiyyatlora malik yeni materiallar alds edos bilirlor. Bu sobabdon do miiasir
inkisaf etmis Olkolordo polimer nanokompozitlorin modifikasiya imkanlarinin
miioyyanlosdirilmoasi vo potensial totbigi elm, texnologiya vo sonayenin ayri-ayri
oblastlarinda  strateji  tapsiriq kimi  formalagmusdir.  Polimer  materiallar
texnologiyasimin siiratli inkisafi vo ¢oxsayli totqigatlar siibut edir ki, doldurucunun
olgiilarini nano miqyasa gadar kigiltmoklo alinan kompozit materiallarin xassalorinda
effektiv doyisikliklar aldo etmok olar. Nanokompozit materiallar mikrokompozitlarlo
miiqayisada dofalorlo yiiksok effektivlilik niimayis etdirirlor. Bu sabobdon do
nanokompozitlor qisa zaman arzinds mikrokompozitlari avazloyas bildi.

Qeyd edoak ki, polimer matrisaya geyri-iizvi nanodlgilii sferik zarracikloarin alava
edilmasi polimerlarin xassalorinin modifikasiyasi ilo yanasi, materiala alava yeni smart
Vo hibrid xassolor gazandirir. Belo ki, yiiksok effektiv xassolor zorrociklorin
Ol¢iisiindon, formasindan, xiisusi soth sahasindon (specific surface area), kimyavi
tobistindan, paylanma mexanizmindon, matrisa ilo qarsiliglt alagssindan va.s asili
olarag kompozit materialda polimer matrisa ilo miiqayisads dofalorls yiiksok olur.

Hal-hazirda, yiiksak texnoloji tatbiglor tiglin polimer vo kompozit materiallarin
fiziki vo kimyavi xiisusiyyatlorinin yaxsilasdirilmasinda radiasiya texnologiyalarindan
genis istifado olunur. Tonlasdirict silalanma, hodof materialin = strukturunda
makromolekulyar saviyyados doénmoz fiziki-kimyavi dayisikliklora sabab olur.

Makromolekul zancirlorinin pargalanmasi, bir sira kimyoavi rabitolorin qirilmasi,
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molekullararasi tikilmo, Sarbost radikal yaranmasi, hidrogen ¢iximi vo bazi oksidlogma
proseslori bunun bariz niimunasidir.

Kompozitlor yiiksok fiziki-mexaniki xassalora (yiiksok sortlik doracasi,
mexaniki mohkomliyi, zarbays, siirtlinmoys Vo korroziyaya qarst davamliliq), yiingiil
cokisina, genis temperatur araliginda (-80 + +120°C) praktiki totbiglorio, eloco do
istonilon konfiqurasiyali detallarin istehsalinda texnoloji cohotdon sadsliyina, metal vo
arintilorino gonast ndqteyi nozorindon, homginin istismar miiddatinin uzundmiirli
olmas1 sobobindan daha aktual materiallar hesab olunur.

Polimer nanokompozit materiallarin elektrofiziki xassalorinin temperatur-tezlik
asililigl, kegiricilik mexanizmlori, polyarlasma vo dielektrik relaksasiya proseslori,
homginin bu miirokkob ¢oxkomponentli sistemin strukturunun Syranilmasi, polimer
matrisada doldurucunun paylanmasimin tadqiqi, polimer—doldurucu serhaddinds bas
veran fazalararasi effektlor, eloca do ionlasdirici radiasiyanin bu materiallarin struktur
Vo Xassolorino tosirinin todqiqi vo bu xassolorin idaro edilmoasi oldugca aktual
masalalardir. Qeyd edok Ki, polimer asasli nanokompozitlor golocok nasil elektron
cihaz va sistemlar iiciin elektroaktiv ¢evirici element qisminda perspektiv timidlor vod
edir. Kompozit materiallarda fazalararas1 proseslorin tobioti vo dielektrik relaksasiya
mexanizmlori halo do elmi ndqteyi nozordon yaxsi basa diisiilmayib vo tam
arasdirilmayib. Uzvi matrisa va geyri-iizvi doldurucular arasindaki fazalararas sarhad
layinin doldurucu nanohissaciklorinin sothi aktivlesmasi yolu ilo optimallasdirilmasi,
polimer-doldurucu arasinda mitkommal uygunlugun yaradilmasi {igiin vacib sortdir.
Fazalararasi proseslordon materialin elektrik mohkomliyini yaxsilagdirmaq vo Yya
polyarizasiyaya hassasligmin artirllmasi tgiin istifado edilo bilor. Kompozitlorin
dielektrik xarakteristikalarinin polimer va doldurucunun kimyavi strukturundan,
doldurucularin 6l¢ii vo morfologiyasindan asililigi, o ctimladon hibrid dolduruculara
malik nanokompozitlor tiglin hor iki doldurucunun hacmi payinin matrisada
optimallasdirilmast galocok tadqiqatlarda arasdirilmalidir. Polimer matrisa ilo
doldurucunun sathi arasindaki yiikk miqrasiyasinin Vo yigilmasinin fiziki mexanizmini,
eloco do dielektrik relaksasiya proseslorini basa diismok iiclin ¢oxlu sayda

arasdirmalara ehtiyac var.



Biitiin yuxarida sadalananlari nozoro alarag, nano doldurucu olavo edilmis
yiikksok sixlight polietilen (YSPE) osasli YSPE/ZrO, vo YSPE/SiO, kompozit
tobagolarin elektrofiziki vo dielektrik relaksasiya xiisusiyyatlorino ionlasdirict y —
radiasiyanin tosirinin, eloco do radiasiya dozasindan vo doldurucunun hacmi
migdarindan asil1 olaraq bas veran struktur—morfoloji doyisikliklarin kompleks tadqiqi
isin oldugca aktual vo zaruriliyinin gostaricisidir. Burada iki fargli nano-ZrO; va nano-
SiO; hissaciklorinin segilmoasi biza, doldurucunun soth xiisusiyyatlori ilo YSPE
matrisanin struktur morfologiyasina tasirini, eloca do polimer-doldurucu sarhaddindaki
fazalararasi proseslorin fiziki mahiyyatini aydinlasdirmaga imkan verdi. Dissertasiya
isindo polimer vo metal oksid asasli nanokompozit materiallarin totbigi vo daha da
inkisaf etdirilmosindo miimkiin golocok perspektivlor vo problemlorin miizakirasi
aparilmisdir.

Tadqiqatin magsad va vazifalari:

Dissertasiya isinin magsadi nano-ZrO; va nano-SiO, metal oksid hissaciklori ilo
modifikasiya olunmus yiiksok sixligh polietilen (YSPE) osasinda alinmis YSPE/ZrO,
va YSPE/SIO; nanokompozitlarinin strukturuna vo dielektrik relaksasiya proseslarina
v — radiasiyanin tosir effektlorinin 6yranilmasi, miirokkob nanokompozit sistemlords
nanodoldurucularin rolunu anlamaq vo nanokompozitlarin xassalorine ionlasdirici y —
radiasiyanin optimal modifikasiya dozasmnin miiayyan etmokdir. Xiisusi ilo
radiasiyanin tosiri altinda bas veron struktur doyisikliklor ilo elektrofiziki
xarakteristikalarin relaksasiya proseslori arasindaki korrelyasiyanin
miioyyanlosdirilmosi, homg¢inin nanokompozitlorin praktiki totbiq imkanlarinin
arasdirilmasi da nazards tutulmusdur.

Dissertasiya isinda gostorilon magsads nail olmagq iiciin asagidaki masalalor

hall edilmisdir:

e Yiiksok-sixliglt polietilenlo (YSPE) nano-ZrO, va nano-SiO, metal-oksid
hissaciklori osasinda polimer kompozitlorin hazirlanma texnologiyasinin
miioyyanlosdirilmasi vo forgli hocmi konsentrasiyali YSPE/ ZrO;, vo YSPE/
SiO, nanokompozitlarin alinmast;

e Alinmis YSPE/ZrO; vo YSPE/SiO; nanokompozit tabagolarinin ®°Co izotopu
.



osasinda isloyon MRX-Q-25M markali qurguda ionlasdirict y-radiasiya ilo
miixtalif dozalarda (100, 300, 500 kQr) siialandirilmasi;

Tonlasdiric1 y — radiasiyanin metal-oksid dolduruculu YSPE/ZrO, vo YSPE/SIiO,
nanokompozit tobagolorin struktur-morfologiyasina tasirinin 6yranilmasi;

v — silalanmadan avval vo sonra YSPE/ZrO, va Y SPE/SiO, nanokompozitlarinin

dielektrik relaksasiya proseslorinin va elektrofiziki xassalorinin todqiqi;

Tadqigat metodlari: Yiiksok sixligl polietilenin (YSPE) vo komponentlorin

mexaniki garisigindan termik presloms tisulu ilo alinmis YSPE/ZrO; va YSPE/Si10;

nanokompozit nazik tobagolorinin todqiqi zamani asagidaki metodlardan istifado

edilmisdir:

polimer vo kompozit tobagalerinin modifikasiyasinin aparilmasi {igiin Co®
1zotopu asasinda isloyon MRX-y-25M markali gamma siialandirma qurgusu;
ilkin va y-sualarla modifikasiya olunmus polimer vo nanokompozitlorinin
elektrofiziki xassolorinin dielektrik spektroskopiyasi metodu ils todqiqi;
alinmis YSPE/ZrO; vo YSPE/SiO; niimunslarinin tacsokilli bosalma iisulu ilo
polyarizasiyasi;

termoaktivlosmo spektroskopiyasi — termostimuloedilmis depolyarizasiya
(TSD) carayanlar spektrinin geyd olunmast;

kicik-bucaqli neytron sopilmasi (SANS), kicik-bucagli (SAXS) vo boyiik
bucaqgli (WAXS) rentgen sopilmosi metodlari;

Atom giic mikroskopiyast (AGM) va skanedici elektron mikroskopiyasi (SEM)
Differensial skanedici kalorimetriya (DSC), Termogravimetriya (TQA),
Rentgen difraksiya analizi (RDA), Raman vo Infraqurmizi (FT-IQ) Furye

spektroskopiyasi metodlart;

Miidafiaya ¢ixarilan asas elmi miiddosalar:

. Yiiksok-sixliglt polietilen (YSPE) matrisada nano-ZrO, vo nano-SiO, metal-

oksid hissaciklorinin hacmi paylanmasi (dispersiya daracasi) Vva onlarin

matrisada yaratdigi struktur doyisikliklori;

. Nano-ZrO; va nano-SiO, metal-oksid hissaciklorinin sath morfologiyasi, onun

polimer-nanozarracik fazalararasi proseslorinds  vo polimer matrisanin
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kristalllagsma kinetikasinda rolu;

3. lonlasdirict y—siialanmanm YSPE/ZrO, va YSPE/SiO, nanokompozitlarinin
fraktal-aqreqat strukturuna tosiri vo polimer-nanozarrocik fazalararasi
proseslords rolu;

4. Tonlagdirict y—siialanmanin ' YSPE/ZrO, va YSPE/SiO, nanokompozitlarinin
arimo, kristallagsma va termiki deqradasiya kinetikasina tasiri;

5. Ilkin vo ionlasdiric1 y—siialanma ilo modifikasiya olunmus YSPE/ZrO, va
Y SPE/SiO, nanokompozitlorinds fazalararasi proseslarin yiik halina tasiri;

6. Ilkin vo ionlasdiric1 y—siialanma ilo modifikasiya olunmus YSPE/ZrO, va
YSPE/SiO; nanokompozitlorinin elektrofiziki xarakteristikalarinin (g, tgd)
temperatur vo tezlik dispersiyasina gora dielektrik relaksasiya proseslarinin
giymatlondirilmasi;

Tadqigatin elmi yeniliyi:

1. YSPE asasinda nano-ZrO; va nano-SiO, metal-oksid hissaciklarinin forgli hacmi

konsentrasiyalarinda alinmis polimer kompozitlorinin  struktur-morfoloji

qurulusuna, elektrofiziki vo termofiziki xassalorins ionlasdirici y-radiasiyanin tosiri

Oyronilmisdir.

2. Eksperimental olaraq miioyyon edilmisdir ki,  polimer-nanodoldurucu

sorhaddindo formalasan fazalararasi zonanin (interfacial region) xarakteri va

polimer-doldurucu garsiligl tasiri ionlasdirici y-radiasiyanin dozasindan vo nano
zarraciklorin sath morfologiyasindan kaskin asilidir.

3. lonlagdirict y-radiasiyanin vo nanodoldurucunun ayri-ayriligda polimer

matrisanin kristal-lamelyar va fibril strukturuna tasir effektlori 6yronilmisdir.

4. lonlagdiric1 y — radiasiyanin YSPE/ZrO, va YSPE/SiO, nanokompozitlorinds

polimer matrisanin arima, Kristallizasiya vo termik deqradasiya kinetikasina tasiri

arasdirilmisdir;

5. y — radiasiyanin YSPE/ZrO, vo YSPE/SiO, nanokompozit tobagolorin

strukturunda yaratdig fiziki-kimyovi dayisikliklorlo onlarin dielektrik relaksasiya

Vo termofiziki xassalori arasinda korrelyasiya miioyyonlosdirilmisdir.



Tadqiqatin nazari va praktiki shamiyyati:
fonlagdiric1 y-radiasiyanin polimer-metal oksid kompozit sistemlorinin struktur
morfologiyasina, elektrofiziki vo termofiziki xassalorino tosirinin 6yronilmasi,
(elektrofiziki  vo  termofiziki  xarakteristikalarin  doldurucunun  ol¢ii  vo
konsentrasiyasindan, ionlasdirici radiasiyanin udulma dozasindan, temperatur vo
tezlikdon asililiglar), hamginin struktur doyisikliklori vo Xassalor arasindaki korrelyativ
alagolorin miiayyanlogdirilmasi radiasiya materialsiinasligi vo nanotexnologiya tigiin
yeni nasil ¢oxfunksiyali polimer kompozit materiallarmin islonib hazirlanmasinda va
fundamental todgigatlarda istifads oluna bilar. Isin digor praktiki shomiyyoti polimer
matrisanin asas material xiisusiyyatlorini tokmillosdirmoklo arzuedilon xassali yeni tip
golocok nasil elektron cihaz vo sistemlor {igiin, eloco do yiiksok gorginlikli
texnologiyalarda yeni nov xiisusi elektoizolyasiya sistemlorinin hazirlanmasina imkan
yaratmaqdir. Bu materiallar homg¢inin kosmik aparatlarin naviqasiya cihazlarinin,
yiiksok radiasiya fonunda isloyan xiisusi qurgularin alot panellorinin effektiv radiasiya
miihafizasini toamin edo bilor.
Tadgiqgat isinin aprobasiyasi va tatbiqi:

Dissertasiya iginin noticalori asagida gostorilon beynolxalg vo respublika
miqyasl elmi konfranslarda miizakirs edilmisdir:

e 4th International Summer School and Workshop "Complex and Magnetic Soft
Matter Systems: Physico-Mechanical Properties and Structure”, 19-23 April
2021, Timisoara, Romania;

o International Conference "Condensed Matter Research at the IBR-2", October
12-16, 2020, Dubna, Moscow region, Russia;

e Multidisciplinary approaches in solving modern problems of fundamental and
applied sciences (Natural sciences), 03 — 06 March 2020, Azerbaijan National
Academy of Sciences - Baku, Azerbaijan;

e The 19th International Balkan Workshop on Applied Physics and Materials
Science, 16-19, July, 2019, Constanta, Romania;

e The Conference on Neutron Scattering in Condensed Matter NSCM-2018, 17-

21 September 2018 St. Petersburg, Peterhof, Russia;
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e The 18th International Balkan Workshop on Applied Physics and Materials
Science, 10-13, July, 2018, Constanta, Romania;

¢ International Conference Modern Trends in Physics, Baku State University, 20
— 22 April 2017, Baku, Azerbaijan;

e 3" International Summer School and Workshop "Complex and Magnetic Soft
Matter Systems: Physico-Mechanical Properties and Structure”, 28 — 30 June
2017, Dubna, Russia;

e International Conference «Condensed Matter Research at the IBR-2» 9-12
October, 2017, Dubna, Russia;

e MexayHapoaHas HaydHas KOH(EpEHIUs CTYJACHTOB U MOJIOABIX YUCHBIX, 17—
20 okTs6ps 2017 r., . JoHenk, YkpauHa,

e AMEA-nin Polimer Materiallar: Institutunun 50 illik yubileyino hasr olunmus
“Makromolekullar kimyasi, tizvi sintez vo kompozit materiallar” movzusunda
Respublika EImi Konfransi, 20 — 21 oktyabr 2016, Sumgayit, Azarbaycan;

e VII Eurasian Conference “Nuclear Science and Its Application” Azerbaijan,
Baku, October 21-24, 2014,

Dissertasiya isinin yerino yetirildiyi taskilatlar:

Dissertasiya isi, Azorbaycan Milli Elmlor Akademiyasinin ~ Radiasiya
Problemlori Institutunun elmi-tadgiqat planina uygun olub “Polimer vo elektroaktiv
materiallarin radiasiya fizikas1” laboratoriyasinda vo Rusiya Federasiyasinin Dubna
sohorinda yerloson Birlosmis Niivo Todqiqgatlar1 Institutunun “Frank adina Neytron
Fizikas1” laboratoriyasinda yerina yetirilmisdir.

Cap edilmis islor. Dissertasiya isino aid AAK-in beynolxalq xiilasalondirme vo
indeksloma sistemlarina (Web of Science va Scopus bazalarina) daxil olan dovri elmi
nasrlorda darc edilmasi talab olunan ikisi tokmiiallifli olmagla 10 moqgals (6 xarici, 4
yerli) nosr olunub. Umumilikds dissertasiya isino aid 21 elmi-tadqiqat isi (11 tezis vo
10 moqals) dorc edilmisdir.

Dissertasiyamin struktur boélmolorinin ayrihqda hacmi geyd olunmagla

dissertasiyanin isars ilo iimumi hacmi. Dissertasiya isi titul voraqi - 1 sohifa,
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miindoricat — 3 sohifo (2537 isara), giris — 10 sohifo (23070 isars), 1-ci fosil 31 sohifo
(50999 isara), 2-ci fasil 23 sohifs (37146 isars), 3-cii fasil 77 sohifs (38452 isara), 4-
cii fasil 35 sohifs (70663 isara), asas naticalar — 2 sohifo (2384 isars), 180 adda istinad
olunmus odobiyyat siyahis1 — 23 sohifo (34329 isaro) vo qisaldilmis adlar vo sorti
isarolor - 1 sohifo (1000 isara) olmagla timumilikdo 210 sohifodon, o ciimlodon, 108
sohifo ancaq motn (222720 isara), 65 sokil vo 23 codvoldon ibaratdir. Dissertasiyada
movcud olan iimumi isaralorin hacmi - 278840.

Girisda dissertasiya movzusunun aktuallig1 asaslandirilmis, todqigatin magsadi,
qoyulmus moagsads nail olmaq ii¢ilin yerina yetirilmis masalolor, miidafiaya ¢ixarilan
asas miiddaalar, naticalorin elmi yeniliyi va praktiki shamiyyati toqgdim edilmisdir.

| fasilda dissertasiyanin mévzusu iizro elmi adobiyyatin, o ciimlodon miiasir
xarici elmi monbalarin analitik icmal1 verilmis vo miidafioya ¢ixarilan elmi miiddoalar
doqiq gostormisdir. Polimer matrisada miixtalif név nanodoldurucularin paylanmasi
problemlori  vurgulanmis, aqlomerasiyan1 azaltmaq, nanohissociklorinin soth
morfologiyasi, polimer-doldurucu sorhaddindoki fazalararasi proseslor vo onlarin
nanokompozit materiallarin xassalorino tosiri, eloco do polimer-nanodoldurucu
fazalararas1 adgeziyaya dair todqiqatlarin tohlili aparilmisdir. Bununla bels,
fazalararasi problemlor holo do mévcuddur vo onun dorindon anlasilmasi iigiin daha
cox todqigatlar tolob olunur. Goalacok tadgiqatlar osasen, doldurucularin polimer
matrisada monodispers paylanma qabiliyyatini artirmaq, aqlomerasiyani azaltmaq va
polimer-nanodoldurucu fazalararasi adgeziyani artirmaq ii¢lin yeni texnologiyalarin
inkisafina yonaldilir. Aparilan tohlillor gostarir ki, fazalararast qurulus vo polimer-
doldurucu qarsiligh alagesi nanokompozitlorin xassalorindo mithiim rol oynayir vo bu
istigamotdo alinan eksperimental naticolor tokco miivafiq sistemin 6z{inomoxsus
xUsusiyyatlorini basa diismok ii¢lin deyil, hom do yeni polimer nanokompozit
materiallarin hazirlanmas: {i¢lin faydali olacaqdir. ©dabiyyat icmalinda hamginin
polimer kompozit materiallarin (PKM) struktur morfologiyasina, dielektrik relaksasiya
proseslarina va termofiziki xassoloring y- radiasiyanin tasiri, eloco do bu sahadoaki elmi-

todqiqat islorinin tohlili bohs edilmisdir.
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Il fasilda nanokompozit tobagolorin alinma metodikasi, onlarin sath struktur
morfologiyasinin mikroskopik metodlarla (SEM, AFM) 6yronilmasi, nanostrukturun
SANS, SAXS, WAXS, RDA metodlann ilo arasdirilmasi tosvir edilmisdir.
Nanokompozitlorin  y-stialanmas1 vo elektrofiziki parametrlorinin  6l¢iilmasi
metodikasi, termostimiilo edilmis depolyarizasiya metodu ilo yiik halinin todqiqi
metodikasi vo uygun eksperimental qurgularin tasviri do bu fosildo 6z oksini tapmusdir.
Todqgigat obyekti olan YSPE/%ZrO, va YSPE/%SiO, kompozitlorinin termik
xassalarini miiayyan etmok ti¢iin DSC vo TGA-DTG metodlari, eloco do materiallarin
struktur xiisusiyyotlorini miioyyanlosdirmok iiciin iso infraqgirmzi (IQ) vo Raman
spektroskopiya metodlar1 da bu fasilds verilmisdir.

11 fasilda yiiksok sixliglt polietilenlo nano-SiO, va nano-ZrO, hissaciklori
asasinda miixtalif hacm nisbatinds alinmus, ilkin vo miixtalif dozalarda stialandirilmis
YSPE/%ZrO, va YSPE/%SiO, nanokompozitlorinin strukturuna vo termofiziki
xassolorine ¥ — radiasiyanin tosiri todqiq edilmisdir. Eyni zamanda alinmis
kompozitlarin sath va hacm struktur morfologiyasinin mikroskopik metodlarla (SEM,
AFM) G&yranilmasi, hor iki nano doldurucunun polimer matrisada paylanma
dispersiyasi, onlarin formalasdirdiglar: fraktal-agreqat strukturu va onun parametrlori
haqqinda miioyyan fikir s6ylomoyas asas vermisdir. Gostarilmisdir ki, ham nano-ZrO,,
hom do nano-SiO, hissaciklori YSPE matrisada kifayat godor bircins paylanma
niimayis etdirirlor. Polimer nanokompozitlorin strukturu niive-fiziki metodlarla kigik-
bucaql: neytron sapilmasi (SANS), rentgen siialarinin kicik-bucaqli sapilmasi (SAXS),
rentgen siialarinin boyiik-bucaqli sopilmasi (WAXS), rentgen difraksiya analizi
(RDA), eloco do differensial skanedici kalorimetriya (DSC), termogravimetriya
(TQA), Raman vo Furye-infraqirmiz1 (F-IQ) spektroskopiya kimi fiziki metodlarla
aragdirilmig, nano-SiO, vo nano-ZrO, zoarraciklorinin  konsentrasiyalarinin  vo
ionlagdirict gamma radiasiyanin udulma dozasinin polimer matrisanin Strukturuna
tosiri naticalorinin miiqayisali analizi do bu fosildo togdim edilmisdir. Miiayyan
edilmisdir ki, nano-ZrO, zarraciklarinin sathi ilo polimer matrisa arasinda, qalinligi
togribon ~(10+1)nm otrafinda olan asagt sixhighh fazalararast zona yaranir.

Y SPE/nano-SiO, kompozit sistemlarinds polimer-doldurucu fazalararasi zona avazina
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hor iki fazani birlogdiron, qalinligi toqribon ~3 =1 nm otrafinda olan fazalararasi sorhod
lay1 formalasgir.

IV fasilds ionlasdirict y — radiasiyanin tosiri ilo YSPE/%ZrO; vo YSPE/%SIO;
nanokompozit tobagoelorin  strukturunda bas veran doyisikliklorin, bu materiallarin
elektrofiziki xassalori vo dielektrik relaksasiya proseslorinds roluna hasr edilmisdir.
Homginin, polimer-doldurucu fazalararasi sorhoddindo bas veraon Maksvell-Vagner
polyarizasiyasina xiisusi yer verilmisdir. Sadaladigimiz bu masalalorin bir gismi
lonlasdirict y — radiasiya ilo forgli dozalarda (100, 300, 500 kQr) siialandirilmis
YSPE/%ZrO, vo YSPE/%SiO, kompozit tobogolorin dielektrik niifuzlugunun
kompleks giymatinin &*(v) hoqiqi &' (v) va xayali hissalorinin £" (v), dielektrik itki
bucaginin (tgd) siialanmadan 6nco vo sonra 25 Hz — 1 MHz araliginda tezlik
dispersiyasinin analizi il9 izah edilmisdir.

Bundan olavs ionlasdiric1 y — radiasiya ilo stialandirilmis YSPE/%ZrO; vo
YSPE/%SiO, nanokompozitlorindo dielektrik relaksasiya proseslarino termik
aktivlosmonin tosirinin aydinlasdirilmas1 maqgsadilo dielektrik niifuzlugunun e=f(T) vo
dielektrik itki bucagiin tangensinin tgd=f(T) temperatur asililiglar1 analiz edilmisdir.
Bununla bels kompozit sistemlords konsentrasiyadan asili olaraq nano-doldurucunun
polimer matrisanin relaksasiya proseslorino tosiri, siialanmadan sonra radiasiya
effektlorinin  relaksasiya proseslorinds rolu, eloco do kompozitlorin elektrofiziki
xassoalorinda relaksasiya proseslarinin rolu, oks olunmusdur.

Bu fosildo homginin y-siialarla modifikasiya edilmis YSPE/%ZrO, va
YSPE/%SiO, nanokompozitlorinda elektrik yiik hali vo relaksasiya proseslarinin
termostimullagdirilmis depolyarizasiya corayanlart metodu (TSD) ilo todgigino yer
verilmisdir. Belo Ki, stialanmis niimunalarin TSD spektrlorindoki maksimumlara uygun
olaraq aktivlosma enerjisi (E,) elektrik yiikiiniin miqdar1 (Q), relaksasiya miiddotlori
(t) mixtoalif dozalarda hesablanmis vo siialanmadan 6nco alinan naticolorlo miigayiso

edilmisdir.
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| FOSIL. ODOBIYYAT XULASOSI

1.1. Tonlasdirict y-radiasiyanmm polimer oasash nanokompozit materiallarin

strukturuna va termofiziki xassalarina tasiri: Perspektivlar va problemlar.

Nanotexnologiya arzuedilon xassali yeni tip nano strukturlu materiallar taqdim
etmoklo, elm va sonayenin ayri-ayri oblastlarinda siiratlo doyison texnoloji ingilablara
sobob oldu. Yeni nasil polimer osasli smart-hibrid nanokompozit materiallarin
yaradilmasi, onlarin ionlasdirict radiasiya ilo modifikasiya edilmoklo struktur vo
xassolorinin Oyronilmasi hal-hazirda radiasiya materialslinasligin on miithiim vo
maraqli sahalorindan biridir. 9nanavi mikrokompozitlorlo miiqayisada, hotta on asagi
konsentrasiyali nanokompozitlords belo materialin xiisusiyyatlorini miixtalif yollarla
doyisdirmok miimkiindiir. Moalumdur ki, ol¢iilori 1-don 100 nm-o qodor olan
nanohissaciklor eyni hocmli mikro analoglar1 ilo miiqayisads unikal xiisusiyyatloro
malikdirlar. Bunun asas sababi, nano hissaciklarin polimer-doldurucu sarhaddinds
yiiksok effektiv  fazalararasi oblast formalagdira bilmosidir [66, s. 3322-3323].
Nanohissaciklorin polimer matrisada paylanmasina (dispersiyasina) nazarot polimer
nanokompozitlorlo vad olunan xiisusiyyatlorin shamiyyatli doracads yaxsilasmasina
nail olmaq figiin ciddi problemdir. Ona goéra do hal-hazirda nanokompozitlarin
hazirlama texnologiyasinda asas masalo polimer matrisada nanohissaciklorin bircins
paylanmasini1 tomin etmokdir. Fazalararasi uygunluq vo giiclii adgeziya kompozit
materiallarin yiiksok xassalorina nail olmaq tigtin vacib amildir [45, s. 2077-2078],
[89, s. 1-2]. Yiiksok fazalararasi uygunluq vo adgeziya todqiqatcilara yiiksok mexaniki
gostaricili materiallar aldoa etmays imkan verir [21, s. 2; s. 4-5], [65, s. 397], [93, s.
422], [173, s. 21918]. Xiisusila, yiiksok fazalararasi uygunluq vo adgeziya mexaniki
yik altinda fazalararasi gorginliyin effektiv Otiiriilmosino nail olmaq ti¢lin osas
amillordir [20, s. 4], [21, s. 4-6], [71, s. 3072-3075], [93, s. 424-425]. Bu da 6z
novbasinds onlara doldurucu hissaciklorin matrisdon ayrilmasi [42, s. 6-7], [93, s. 435-
438] va nanohissaciklorin yaxmliginda tabagolosma Kimi arzuolunmaz hadisalardan

qagmaga imkan verir [16, s. 6-8], [142, s. 215]. Istisna hallar, zoif fazalararas:
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adgeziyaya malik nanokompozitlardir [70, s. 6]. Bu materiallarda tez-tez fazalararasi
bosluglar (defektlor) vo asagi sixliglt bolgalordon omolo golon gapali quruluslar
formalasir. Polyarizasiya zamani elektrik yiklori bu bosluglarda asan yigila
bildiyindan, bu ciir kompozitlor tez-tez piezoelektrik materiallar kimi istifado olunur
[70, s. 1; s. 16]. Bir sira todqiqatlar gostormisdir ki, fazalararasi adgeziya tokco
komponentlorin (yani, matris vo doldurucu) qarsiligh uygunlugundan asili deyil, ham
do kompozitin hazirlama texnologiyasi Vo onun rejimlarindon kaskin asilidir. Masalon,
miixtolif soyudulma rejimlorindo termiki preslomo ilo hazirlanan kompozitlar,
fazalararas1 adgeziyanin Vo qaliq gorginliyin shomiyyatli doracados forgli saviyyalorini
gostordi. Bu noqteyi-nozordon, fazalararast prosesloro Vvo polimer-doldurucu
sorhaddindoki adgeziya saviyyasino miixtalif amillar tasir etdiyindon ¢oxlu sayda slava
aragdirmalara ehtiyac zorurati yaranir. Fazalararasi oblasta bir sira faktorlar (polimer
zoncirlorinin - miixtalif konformasiyalari, quruluslari, sixliglar1 va.s) tesir edir.
Lamellarin 6l¢iisii vo kristalliq doracasi do bu faktorlara samil edilo bilor. Nanodl¢iilii
doldurucunun polimer matrisanin strukturuna necs vo na dorocads tasiri problemi,
uygunlasdirilmis xassolors malik materiallarin alinmasi tiglin xiisusi shomiyyat kosb
edir. Hotta on ¢ox todgiq edilon yiiksok sixligli polietilen (YSPE) osasl
nanokompozitlor {igiin alinmis naticalor ¢ox vaxt ziddiyyatlidir vo ya heg¢ bir aydin
tendensiya vo qanunauygunluq niimayis etdirmirlor. YSPE osasli kompozitlarin
hazirlanmas1 {igiin indiyo godor totbiq olunan nano Olgiilii dolduruculara karbon
nanomateriallar1 (masalon, grafen oksidi, grafit, genislonmis grafit, sliso karbonlar,
nanoborular) [16, 21, 22, 42, 71, 120, 136, 173], geyri-iizvi oksidlarin hissaciklori
(masalan, Al,O3 [123], MgO [172], TiO, [65]), metallar (masalon, Cu [50]), nano-gil
[20] vo {izvi nanohissaciklor [28, 33] aiddir. Bu hissaciklor polimer matrisanin
kristalliq daracasini forgli dayise bilir, o climlodan bu parametri shamiyyatli doracads
artira [20, s. 8], [142, s. 213; s. 218], azalda [22, s. 1; s. 12] va zaif tasir gostara bilar
Va ya heg bir tasir gostara bilmaz [65, s. 392; s. 398], [51, s. 1224]. Kristalliq daracasi
kompozitin  totbiqi  xiisusiyyatlorindon mosul olan osas amil oldugundan,
nanohissaciklorin sath xiisusiyyatlorinin polimer matrisaya tosiri ilo bagl olave

fundamental tadgigatlar talob olunur. Bu sabobdon dissertasiya isindo YSPE matrisaya
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iki forgli doldurucu (nano-ZrO; vo nano-SiOy) ils hazirlanan nanokompozit tobagalarin
aragdirilmasi tosadiifi deyildir. Nano-SiO; miixtalif saholordo doldurucu kimi genis
istifado edilir [93, s. 410-412; s. 415], [82, s. 2]. Onun polimer kompozitlori ola
dielektrik xiisusiyyatlora [49, 5486; s. 5491], yiiksok optik soffafliga vo radiasiya
miigavimoatino [60, s. 1; s. 10], atmosfer soraitindo Xarici tosirloro qarsi yiiksok
stirtiinmo miiqavimatine [116, s. 1; s. 9] vo asinma dayaniqligna [180, s. 3937-3938]
malikdir. Nano-ZrO, hissaciklori do 6z novbasindo yiiksok fiziki-kimyavi
xisusiyyatlorino goro polimer osasli kompozitlorin hazirlanmasinda doldurucu
gismindo genis istifado edilir. Nano-ZrO, hissaciklori, yiiksok mexaniki vo istilik
izolyasiya xiisusiyyotlorino malik hibrid termik Ortiiklorin istehsalinda olduqca
perspektivlidir [130, s. 151; s. 157 ], [169, s. 1187; s. 1192]. Bundan alavs radiasiyaya
dayaniqli yeni nanokompozit materiallarin [102, s. 10-14] hazirlanmasinda genis
imkanlar vad edir. Bundan basqa kristal qurulusa malik sirkonium oksid hissaciklori
radiasiya soraitinds yiiksok hossas termoliiminisens vo fotoliiminisens dozimetrlorin
hazirlanmasinda genis istifados edilir [117, s. 923; s. 927 ]. Bundan alava nano-ZrO;
yiiksok dielektrik xassolorino [153, s. 586] malik keramik doldurucu kimi enerji
saxlama totbiglori iiclin mikroelektronikada polimer-keramik nanokompozit
tobagolorin yaradilmasinda [133, s. 3855; s. 3857], genis perspektive malikdir.
Hal-hazirda polimer matrisada nanodoldurucularin bircins dispersiyasinin aldo
edilmasi problemi miirokkob olaraq gqalir. Dispersiyanin keyfiyyoti, homg¢inin
doldurucularin  6l¢iisti/formast Vo konsentrasiyast nanokompozit materiallarin
makroskopik xiisusiyyatlorini miioyyon etmak iigiin vacib faktorlardir [40, s. 573-574],
[46, s. 1663], [72, s. 1240-1242]. Bu faktorlar halo do kifayat godor dyranilmomisdir
Vo ¢oxlu sayda olava todgigatlar tolob edir. Bu sahadoki tadgiqat islorinin hazirki
moqgsadi bu {istiinliiklori optimallagdirmaqla yanasi, fazalararasi bolgonin fiziki vo
Kimyavi qurulusunu daha yaxsi basa diismoakdir. Bu halda, doldurucular va polimer
matrisalar arasindaki qarsiliglt alagadan irali galon yeni va inkisaf etmis xiisusiyyatlor
vad olunur. Bu todqiqatin osas mogsodi metal oksid nano doldurucularin YSPE
strukturuna tasiri ilo bagh bilgi boslugunu gismen doldurmaqdir. Polimer matrisada

doldurucu kimi nano-ZrO; va nano-SiO; hissaciklorinin se¢ilmasi onlarin shamiyyatli
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dorocado forgli soth xiisusiyyetlori, soth morfologiyalar1 vo YSPE zoncirloring
adsorbsiya yaxinligi asas olmusdur. Nano 6l¢iilii doldurucularin bu grupu hissaciklarin
soth xiisusiyyatlari ilo onlarm YSPE matrisanin strukturuna vo morfologiyasina tasiri
arasindaki alagoni gismon aydinlasdirmaga imkan verdi. Gostordiyimiz kimi, se¢ilmis
nanohissaciklor YSPE matrisanin strukturuna tamamilo forgli sokilda tosir edir va
doyisir. Buna asaslanarag, biz nano-ZrO; va nano-SiO,-ni “qeyri-aktiv’’ vo “aktiv’’ kimi
tosnif edacayik vo bels bir tosnifatin hissaciyin fraktal xiisusiyyatlori ilo dastoklondiyini
gostaracayik.

Bundan olave hal-hazirda, yiiksok texnoloji totbiglor {igiin polimer osasl
kompozit materialin fiziki vo Kimyavi xiisusiyyatlorinin yaxsilasdirilmasinda radiasiya
texnologiyalarindan da genis istifado olunur. Tonlasdiric1 siialanma, hodof materialin
strukturunda makromolekulyar soviyyads donmoz doyisikliklora sabob olur. Eyni
zamanda, ionlasdirici radiasiya polimer matrisada, makromolekul zoncirlarinin
parcalanmasi, molekuldaxili vo molekullararasi tikilma, sorbast radikallarin amolo
golmosi, hidrogen ¢iximi, oksidlosmo proseslori kimi polimerin fiziki xassalorinds
donmoaz doyisiklikloro sobab olur. Siialanma sababindon bozi polimerlorin kovalent
rabitolori qirilmagla sonraki addimda yeni kimyoavi olagaloro giro bilocok sarbast
radikallar formalasdirir [13, s. 203], [18, s. ], [118, s. 561-572]. Siialanma zamani
polimer matrisada asason ti¢ asas proses tikilmo, degredasiya va oksidlosma bas verir.
Bu ti¢ proses siialanma zamani polimer matrisanin Kimyavi strukturuna tasir edon asas
faktorlardandir. Bundan bagqa bir sira fiziki aspektlor, siisolosmo temperaturu Ty,
kristalliq dearacasi, komponentlorin sixligi, polimerin konfiqurasiyasi, prosesin bas
verdiyi miihit (mosalon, hava, azot, vakuum), otraf miihitin temperaturu radiasiya
proseslaring effektiv sokilds tasir edorok materialda struktur doyisikliyino sobab ola
bilor [69, s. 26-64].

Bu isdo miialliflar, dekalinds halli olunmus yiiksak sixliqli polietilena (YSPE)
miixtolif hacmi migdarda (10-30%) hidroksiapatit (Caio(PO4)s(OH),) slave etmokls
YSPE/HA kompozitlori almiglar. Alinmis kompozitlor 25, 50 vo 100 kQr dozalarda
®0Co izotopu ilo y — kvantlarla havada siialandirilmisdir [23, s. 332]. Keramik

doldurucunun yiiksok mexaniki méhkomliyi sobsbindan Yung modulunun giymatinin
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HA-doldurucunun hocmi miqdarinin polimer matrisada artmast ilo yiiksoldiyi
miisahido edilmisdir. Belo ki, stialanmadan O6nco hidroksiapatitin hocmi miqdari
polimer matrisada yiiksaldikca Yung modulunun giymaoti 1108 MPa-dan 1384 MPa-a
godor artdi. Siialanmadan sonra Yung modulunun doyismasi ekstremal xarakter dasiyir
[23, s. 336]. Lakin siialanmadan Onco dolducunun miqdarimin artmasi ilo
kompozitlordo kristallik doracasi 70%-don 74%-o godor artdi [23, s. 339].
Stialanmadan sonra iso kristalliq doracasi azaldi. Bu azalma yiiksok dozada 100 kQr-
do digorlori ilo miigayisado daha ¢ox olmusdur. Bundan olave radiasiyanin vo
nanoOl¢iili doldurucunun tosir effektlori kompozitlorin arims aximi indeksinds,
molekulyar ¢okida, kristallagsma daracasinda vo aktivlosma enerjisi gqiymatlorinds aldo
edilmis dayarlords 6z oaksini tapmigdir [23, s. 340-341].

Bu aragsdirmada, yiiksok sixlight polietilenin (YSPE) strukturuna, fiziki-kimyavi va
mexaniki xassolorino  gamma-siialanmanin ~ tasSiri todqiq  edilmisdir.
FT-IR analizi, karbonil qruplarmin (C=0) meydana goalmasi ilo alagsli, siialanmis
polimer zoncirlorin oksidlosmasina aid olan spektrin 1716 sm~ ! hissasinds yeni bir
zolagin meydana golmosini gostorir. FTIR-in naticolori gostordi ki, karbonil
gruplarinin (C=0) formalagsmas1 y — siialanmadan sonra polietilenin makromolekul
zoncirlorindo bas veran oksidlosmonin noticasidir. Bundan olavs, siialanmis
niimunalarin sathindo amolo galon sorbast radikallar oksigenlsa qarsiligli slagays
girmoaklo hidrofilik gruplar (karboksil (C(=0O)OH), karbonil (C=0)) formalasdirir.
Siialanma naticasindo spektrlorin 1850-1650 sm™ vo 1050-850 sm™ oblastinda ikiqat
rabitoli oksigen torkibli qruplarin formalasmasi tosbit edilmisdir. Bu qruplarin
meydana goalmosi niimunanin sathinds oksidlosdirici deqradasiyaya sobab oldu.
Rentgen difraksiyasinin naticalori siibut etdi ki, siialanma dozasinin artmasi ilo Kristal
piklorin yarimeinin (FWHM) artmasi va kristallit 6l¢iisiiniin azalmasi stialanan YSPE-
nin kristalliginin azalmasina sobob olur. Bu o demokdir ki, siialanmis niimunaloarin
kristalliq daracasi gamma dozanin artmasi ilo azalir. Siialanmadan sonra amoala galon
sorbost radikallarin oksigenla birlosmosi zamani giialanmis sothds polyar qruplarinin
formalagmasi soth polyarliginin artmasimna sobab olur. Miislliflor eyni zamanda

gostormislor ki, siialanmis polimer niimunalorde makromolekul zancirlarinin tikilmasi
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va destruksiyasi eyni anda geyri-borabor bir sokildo bas verir. Noticolor gostorir ki,
gamma-siialanma texnikast YSPE-nin fiziki-kimyovi xiisusiyyatlorini doyigmoklo
polimerin struktur, hidrofilik vo mexaniki xiisusiyyatlorini yaxsilagsdiran tasirli bir
tisuldur [174, s. 90-95].

Miiolliflor bu isdo silisium nanohissociklorin hocmi fraksiyasinin, diametrinin vo
formalasdirdig1 agreqatlarin polimer nanokompozitlorinin siirtlinmo xiisusiyyotlorino
vo fazalararasi proseslors tosirini xiisusi nozari modellarlo analizini togdim etmislor.
Bu mogsodlo Mori-Tanaka (M-T) sxemino osaslanan iyerarxik mikromexanik bir
model toklif olunur. Miiolliflor toklif edilon modelin eksperiment zamani aldo edilon
naticolorlo yaxsi uzlagdigini tasbit etmislor. Polimer matrisa vo nanohissacik arasindaki
fazalararas1 qarsilighh  tosir sobobindon fazalararasi toboqonin formalasmasi
modellosdirmoys daxil edilmisdir. Yiiksok hocmli fraksiyada, nanohissaciklor polimer
matrisada yaxs1 dagilmadiqda, doqiq prognoz vermok ii¢iin viskozi-elastik fazalararasi
tobogoni nanohissacik aqreqati ilo birlikdo nozors almaq lazimdir. Noticolor
nanohissaciklorin formalasdirdigi aqreqatlarin polimer nanokompozitin stirtiinma
miigavimating koskin tasir gostordiyini vo onu pislosdirdiyini gostormisdir. Miuislliflor
eyni zamanda gostormislor ki, fazalararasi oblastin istiraki ilo, silisium
nanohissaciyinin diametrinin azalmasi polimid nanokompozit siirtliinmo miigavimatini
kaskin daracado artirir, halbuki diametrin doyigsmosi fazalararasi zonanin aradan
qaldirilmasi ils siirtlinmaya tasir etmir. Nanohissaciklorin matrisada bircins paylanmasi
nanokompozitin siirtlinmo miiqavimatini maksimum soviyyays gatirib ¢ixarir [56, S. 1;
s. 14].

Miialliflor bu isdo nanodlgiilii silisium hissaciklarinin polistronun makromolekul
zancirlorinin konformasiyasina tosirini aragdirmislar. Nanohissociklorin (NP) polimer
makromolekul zancirlarinin 6lgiiloring tosiri nazori vo tocriibi miibahisslor monbayi
olmusdur. Nanokompozit niimunslor polistronun orintisine 13 nm ol¢ilii silisium
hissociklorinin  32.7 hocmi %-o qodor forgli konsentrasiyalarda olavesi ilo
hazirlanmigdir. Nanohissaciklorin polimer paylanma dispersiyasini 0yronmak iiciin
neytron sopilmasi, rentgen sopilmasi vo transmisyon elektron mikroskopiyasi

metodlart istifado edilmisdir. Naticolor gostormisdir ki nanohissaciklor polimer
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matrisada bircins paylanir vo silisium nano zorrociklori sferik morfologiyaya
malikdirlor. Nanozorraciklorin polimerin zoncir Slgiilorino tosiri askarlanmamugdir.
Kicik bucaqlarda doldurucunun konsentrasiyasinin artmasi ilo sopilmo intensivliyi
azalmigdir. Miialliflor qeyd etmislor ki, naticolor golocokdo polimer nanokompozitlorin
xtisusiyyatlarini derindon anlamaq va idars etmak {i¢iin olduqgca faydalidir [30, s. 1].
Gostorilon 1sdo mislliflor asag1 sixlight xatti polietilen asasli (LLDPE)/Si0O;
nanokompozitlori hazirlamis vo bu kompozitlorin termo-mexaniki xassslorine nano-
Si0; zarraciklorinin tosirini tadqiq etmislor. Kompozitlorin hazirlanmasinda polimer
matrisa kimi kommersiya xarakterli iki nov ASPE (LLDPE) istifade edilmisdir.
Onlardan biri metalosen (mLLDPE), digori iso ononovi Ziegler-Natta (zLLDPE)
katalizatorlar1 ilo alinmis polietilendir. Nanodoldurucu kimi sathi dimetildixlorosilan
ilo modifikasiya edilmis orta diametri 16 nm olan SiO; nanohissaciklari istifads
edilmisdir. SiO, nanohissaciklori konsentrasiyast kompozitin torkibinds 2%-1o 10%
kiitlo nisbotindo doyigmisdir. Nanokompozitlorin qurulusu va istilik-mexaniki
xlisusiyyatlori skanedici elektron mikroskopiyasi (SEM), diferensial skanedici
kalorimetriya (DSC), dinamik-mexaniki spektroskopiya (DMA) metodlari, eloco do
geriloma testlari ilo xarakteriza olunurdu. Miislliflor 6ncedan eksperimental naticolara
osaslanaraq, sathi modifikasiya edilmis nano-silisium hissaciklarinin ASPE-nin Yung
moduluna, elastiklik haddine, méhkomlik haddina, sortliyino vo termal deformasiya
temperaturuna effektiv tosir edo bilocoyini gostormislor. Polimerlorin  timumi
xiisusiyyatlorinda bels bir yaxsilasma adi mikro hissacikli kompozitlorde az miisahido
edilo bilor. Nanohissaciklorin optimal haddi hor kompozit ligiin 4% gotiirtilmiisdiir.
Bu, kompozitlorin hazirlanmasinda materialin qonastina shomiyyatli doracads tasir edo
bilor. Umumiyyatlo, oxsar bir performansi mikrokompozitlords oldo etmok f{iciin
mikron Ol¢iilii hissociklorin 20% -don ¢ox daxil edilmosi tolob olunur. Yiiksok
konsentrasiyalarda silisium materialin xiisusiyyatlorina shomiyyatli bir tokmillagma
gotirmir. Umumiyyatlo konsentrasiyanin 8% -don yuxar1 hoddindo silisium
kompozitlorin xiisusiyyatlorino zoror verir. Noticolor gostormisdir ki, nano-SiO;
hissaciklorinin mLLDPE/S10, kompozitlorinin termo-mexaniki xassolorinds yaratdigi

doyisikliklor, uygun olaraq zZLLDPE/Si10,; kompozitloro nisboton daha asagi doracodo
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tosir gostorir. Belo ki, mLLDPE/SiO; kompozitlorinin orime temperaturu
konsentrasiyadan asilt olaraq 101.7 — 105 °C arasinda dayisirss, zLLDPE/Si0;
kompozitlori iigiin bu forq 123.8 — 127.1 °C intervalinda bas verir. Bundan olavo
mMLLDPE/SiIO; kompozitlorinds doldurucunun 4% konsentrasiyasina godor entalpiya
100.8 J/g-dan 116.3 J/g-a godor artir, sonra iso yenidon 84.6 J/g-a qodor azalir. Eyni
zamanda mLLDPE/SiO;, kompozitlarinin siisalosmo temperaturu konsentrasiya artiqca
-40 °C-don -15 °C-o godor azalir. zLLDPE/SiO; kompozitlori {i¢iin iso analoji
tendensiya -50 °C ilo -20 °C arasinda doyisir. Miialliflar biitiin farqlori, mLLDPE/SiO,
kompozitlarinin kristalliq deracesinin zZLLDPE/S10; kompozitlors nisbaton daha asagi
olmasi ila izah etmislor [78, s. 1272]. Nanodoldurucunun slava edilmasi mLLDPE-nin
elastik modulun vo mexaniki méhkomliyinin shomiyyatli doracods artmasina sobob
oldu. Analoji tendensiya az doracodo zLLDPE/SiO; kompozitlori iiglin do miisahido
edildi [78, s. 1276]. Bundan olava, nanodoldurucu adi mikrometr ol¢iilii
dolduruculardan forqli olaraq, polimerin sortliyini artirmaqla yanasi, onyun
morfologiyasina da kaskin tasir edir. 4% dolduruculu mLLDPE/SiO; kompozitlarinda
nano-SiO; polimer matrisada aglomeratlar foprmada paylanir. ©On kigik aqlomeratin
Olctisii 600 nm, on boyliyii i1s9 5-10 um arsinda doyisir. Konsentrasiyanin artmasi ilo
aglomeratlarin 6l¢iilorindo artim miisahido edilmisdir. Matrisa vo nanohissociklor
arasinda effektiv bir totbiq edon model mLLDPE/SiO; tocriibi molumatlari ilo on yaxsi
uygunlasma tomin etdi [78, s. 1270].

Bu i1sdo miislliflor MgO vo SiO; nanohissociklorinin asagi sixliglt polietilenin
(ASPE) termiki yaslanmadan sonra struktur morfologiyasina, termal vo elektrik
xassalarina tasir effektlorini aragdirmislar. Onlarin asas magsadi: “termal yaslanmadan
sonra nanozorraciklor polimer matrisanin struktur vo xassolorini qoruyub saxlaya
bilormi?” sualina aydinliq gotirmok olmusdur. FTIR (Fourier transformasiya olunan
infraqirmizi spektroskopiya) spektr naticalori, termo-oksidlosdirici reaksiyalarin tomiz
ASPE vo ASPE/SiO; nanokompozitlorinds termal yaslanma miiddsti 35 giin olduqda,
ASPE/MgO nanokompozitlarinds iso 77 giindon sonra bas verdiyini gdstormisdir.
Xiisusilo, ASPE/MgO nanokompozitlori, termo-oksidlosdirici reaksiyalarin bag verma

miiddatini gecikdirmoklo anti-termal yaslanma xiisusiyyatlori niimayis etdirmislor.
22



Bundan olave, nanokompozitlor, saf ASPE ilo miiqayisads daha yiiksok termal
stabilizasiya gostormislor. Beloliklo eksperiment naticolori gostormisdir ki, MgO vo
SiO; nanozarraciklori termal yaslanma zamani termo-oksidlosdirici reaksiyalarin bas
vermoasini gecikdirmoklo polimer matrisanin strukturunu qoruyur [171, s. 5-6; s. 13].
Elektrik xiisusiyyatlorino goldikdo iso, nanokompozitlor termal yaslanmadan sonra
sothi yiiklonmonin garsisini almaq gabiliyyatini saxlayir. Belo ki, nanokompozitlordo
termal yaslanmadan sonra (thermal aging) sothi yiiklonmo zamani formalasan hocmi
yiiklorin sixligmm orta qiymoati 0 — 1 KI/m? arasinda doyismisdir. Bu da tomiz ASPE
ilo miiqayisado daha kigikdir. Bundan olava, ASPE/SiO; nanokompozitlorinin
dielektrik niifuzlugu termal yaslanmadan sonra tomiz ASPE vo ASPE/MgO ilo
miigayisads ciizi migdarda doyisir. Tomiz ASPE vo ASPE/SiO, nanokompozitlori 77
giinliik termal yaslanma zamani daha yiliksok dielektrik niifuzlugu (e=3.3 — 3.8) vo
termal yaslanmadan sonra daha nazaras garpan relaksasiya piklori gdstarmislor. Bundan
olava naticalor gostormisdir ki, termiki yagslanmadan sonra sabit coroyanin kegiriciliyi
vo 1onlarin sigrayish harakati (the hopping of ions) aniden yiiksalir. Mialliflar belo
gonasto golmislor ki, ASPE/MgO nanokompozitlori anti-termal yaslanma qabiliyyati
sababindon dielektrik niifuzlugu va sabit carayan (DC) keciriciliyi ciizi doyisdiyindon
termal yaslanmadan sonra daha yaxsi1 izolyasiya xiisusiyyatlori gostorir. Onlar bunu
polimer matrisa ilo nanohissaciklor arasinda formalasan fazalararasi sorhodlo bagh
oldugu gonastina golmislor [171, s. 13].

Basqga bir isdo asagi sixligl xatti polietilenin (LLDPE) vo asagi sixligh ¢arpaz
baglh silan polietilenin (SXLPE) termal deqredasiyasi toadqiq edilmisdir. Tikilma
(crosslinking) polietilenin (PE) termiki vo kimyoavi miigavimatini artirmagq tigiin vacib
bir tisuldur. Carpaz tikilmis asag1 sixligli polietilen (ASPE) yeralt1 elektrik kabellordon
tutmus hava kabel xatlorina qadar elektrik naqillerinin izolyasiya edilmasi {igiin genis
istifads olunan polimer materiallardan biridir. Silan baglanmis PE daha sonra hidroliz
olunur va Si-O-Si alagalarinin yaranmasi ilo kasisir. Termal degradasiya prosesi {igiin
kinetik parametrlor miioyyonlosdirilmisdir. Kinetik analiz degradasiya mexanizmlarini

aragdirmaga vo polimerlorin termiki stabilliyini prognozlasdirmaga komok etdi.
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Naticolor silane SXLPE - nin termal dayaniqliginin tomiz ASPE — don daha yiiksok
oldugunu gostormisdir [178, s. 1178; s. 1179].

Gostarilon tadqgiqatda mialliflor nano-ZrO, hissaciklarinin poliefirefirketonun
(PEEK) siirtiinma Va asinma xassalaring tasirini arasdirmislar. Bunun ii¢iin 6nca onlar
miixtalif doldurucu nisbatlori ilo doldurulmus poliefirefirketeton asasli PEEK/ZrO;
kompozitlori hazirlanmusdir. Sonra homin kompozitlorin  siirtinmo Vo asinma
xtisusiyyatlori aragdirilmisdir. Asinma izloarinin morfologiyalari elektron mikroskopiya
(SEM) ilo tadqiq edildi. Naticalor gostardi ki, nano-ZrO; ilo doldurulmus PEEK/ZrO,
kompozitlori tomiz PEEK ilo miiqayisodo daha asag siirtiinmo omsali vo aginma stirati
niimayis etdirir. On asagi asmma nisbati 7,5 wt% ZrO, olan kompozitdo oldo
edilmisdir. Asinma zamani cizilmis vo sirirmlanmis morfologiyalar: tomiz PEEK-in
sothindo miisahido edildi, lakin 7.5 wt% nano-ZrO,-dolduruculu PEEK/ZrO,
kompozitlorinds isa asinma izlorinin agiq sokilds yox oldugu SEM mikroskopu ils alda
edilon mokrogoriintiilords doa tasbit edildi. ©n yiiksak triboloji xiisusiyyatlora ¢catmaq
ticiin PEEK-do nano-ZrO, hissaciklorinin optimal haddi 7.5 wt% olaraq tovsiya
edilmisdir. Nano-ZrO, konsentrasiyasinin artmasi ilo kompozitin siirtiinmo omsali da
ohamiyyatli daracads azalir [170, s.135; 5.140; s.141].

Novbati isdo miialliflor nano 6lgiilii zarraciklarin dispers paylanmasinin polimer
matrisanin xassolorina forgli sistemlords tosirinin iimumi icmalini toqdim etmislar.
Onlar geyd etmislor ki, bir fazali materiallar homiso arzuolunan xiisusiyyatlori tomin
etmir. Bu saboblo do ¢ox fazali materiallarin (kompozitlorin) hazirlanmasina boyiik
ehtiyac var. Bonzarsiz nanokompozit xassalarini oldo etmok ii¢iin rast golinon asas
problem polimer matrisada nanohissaciklorin fordi formada somorali sokildo
paylanmasini aldo etmokdir. Bu icmalda polimer matrisalarda miixtalif név nano 6l¢iilii
doldurucularin monodispers paylanmasi problemlori vurgulanmis, eyni zamanda bu
problemlori aradan qaldirmaq iigiin forgli yanagmalar, masalon, xiisusi texnikalar (in
situ polimerlasma, biomimetik proses), slava prosedur (ultrasaslo garisdirma va yiiksok
enerjilordoa ultrsaslo emal) toklif edilmis, nanohissaciklorinin sathinin modifikasiyasi
vo kimyavi funksionalizasiyasi miizakira edilmisdir. Polimer matrisinde homogen

olaraq paylanmig nanodoldurucu hissaciklori, asason mexaniki xiisusiyyatlords osas rol
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oynayir. Doldurucu vo polimer arasindaki fazalararasi zonanin tasiri ¢ox vacib bir
amildir, c¢linki iki faza arasinda adgeziyanin olmamasi erkon ugursuzluqgla
naticalonacakdir. Optik, maqgnit, elektron, termofiziki, asinma miigavimati, suya vo
yanmaya davamliliq Kimi diger fiziki xiisusiyyatlor polimer matrislordo nanohissacik
dispersiyasindan giiclii tasirlona bilor [158, s. 1; s. 20].

Toqdim edilon isdo muolliflor zarracik olgiisiiniin zarracik/matris fazalararasi
adgeziyasina, doldurucunun konsentrasiyasinin polimer kompozitlorin sartliying,
mexaniki mohkamliyina vo zorbo oziiliiliiylino tosiri barods otrafli miizakiralor
aparmislar. Gostorilmisdir ki, kompozitlorin mexaniki moéhkomliyino vo zarbo
ozliliyiino polimer-doldurucu fazalararasi sorhoddindoki adgeziya giiclii tosir edir.
Bununla birlikda, kompozitlorin sartliyi polimer-doldurucu arasindaki adgeziyadan
deyil, doldurucunun konsentrasiyasindan ¢ox asilidir, ¢iinki doldurucunun elastiklik
modulu polimer matrisa ilo miigayisodo daha bdyiikdiir. Masalon gostarilmisdir ki,
poliimid/SiO, kompozitinds doldurucunun konsentrasiyasi artiqgca kompozitin Yung
modulu da Xotti olaraq artir. Oxsar tendensiya polisiloksan/SiO, kompozitinds do
tokrarlanir. Belo ki, burada polisiloksan matrisaya 15 nm va 35 nm o6l¢iilii SiO;
zarraciklori alavo edilmoakls iki nov kompozitin mexaniki xassolorino baxilmigdir.
Miiayyan olmusdur ki, konsentrasiyanin artmasi ilo 15 nm 6lgiiya malik dolduruculu
kompozitin Yung modulu 35 nm 6l¢iilii dolduruculu kompozitlo miigayisada kaskin
forqlo artir [43, 5. 937; s. 938; s. 945].

Bu igsdo miialliflor in situ polimerzasiya iisulu ilo sintez edilmis asagi sixligl
polietilen (ASPE) osasli ASPE/ZrO, va ASPE/SIO, kompozitlorin struktur vo
xassalorina nanodoldurucunun tesiri tadqiq edilmislor. Askar edildi ki, nano-ZrO,
zarraciklorinin istifadosi ilo sintez zamani mohsuldarliq nano-SiO; ilo miigayisods
togribon 5 dofo artmusdir. Kompozitlorin  TEM mikroskopu ilo oldo edilon
goriintiilorinda hor iki doldurucu {igiin oxsar dispers paylanma miisahido edilmisdir
[67, s. 1377]. Rentgen fotoelektron spektroskopiyasindan (XPS) istifado etmokla har
iki ASPE/SiO; vo ASPE/ZrO, nanokompozitlor ii¢iin karbonun (C—C) rabito enerjisi
hesablanmisdir. ASPE-nanoSiO, kompozitlari iigiin rabito enerjisi 286.5 eV oldugu,

ASPE-nanoZrO, kompozitlori iiglin iso 285.7 eV oldugu miioyyon edilmisdir.
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Mislliflor eyni polimer matrisali, lakin forgli nanodolduruculu kompozitlordo C-C
rabito enerjisinin doyigsmasini doldurucu va polimer matrisa arasindaki forgli garsiligh
tosirlo asaslandirmusdir. [67, s. 1378].

Digor bir isdo asag1 sixliglt polietilenin (ASPE) vo yiiksok sixligl polietilenin
(YSPE) kristalliq doaracasine vo elektrik xassalorino elektron siialanmasinin tasirini
oyronmislor. Niimunolor termiki presloms isulu ilo iki forgli soyutma rejiminds
almmusdir. Niimunalor, TT200 markali Rodotron siiratlondirici sistemindan istifads
edilorok 0-370 kQr dozada 10 MeV enerjili elektronlarla stialanmisdir. elektronlarla
miixtolif dozalarda stialanmig Forqli kristalliq dorocesinoe malik ASPE vo YSPE
niimunalarinin sathi vo hacmi miigavimati 6l¢iilmiisdiir. Malum olmusdur ki, stialanma
dozasmin artmasi 10 MeV elektronlarla stialanmis ASPE vo YSPE niimunalarinin sathi
Vo hacm miigavimatini doyisdirmir. Kristalliq doracasinin artmasi iso stialanmis ASPE
va YSPE niimunalarinin sathi vo hacmi miigavimatinin azalmasina sabab olur [177, s.
1686; s. 1687].

Dispers nanohissaciklorin polimer nanokompozitlorin radiasiyadan miidafio
xiisusiyyatlorino tasiri elmi-praktiki aspektlordon homiso aktual olaraq galmisdir.
Umumiyyatlo polidispers doldurucularin polimer matrisaya slave edilmasi polimer
matrisanin xiisusiyyatlorini yaxsilasdirmaqla yanasi rentgen vo gamma radiasiyadan
miihafizo G¢iin arzuedilon yiiksok effektiv materialllar vad edir. Bu isdo miialliflor
nanodoldurucunun hocmi fraksiyasinin vo paylanma dispersiyasinin polimer
kompozitlorin radiasiya-miihafizo xassalarins tasirinin nazari va eksperimental olaraq
miiqayisali tohlilini vermislor [2, . 223; s. 224].

Bu moqgalods elektron-siialanmanin segilmis miixtalif polimerlorin mikro-
mexaniki, termo-mexaniki vo struktur xiisusiyyatlorine tasiri miizakirs olunmusdur.
fonlagdirict siialanmanin tesirinden polimerin  makromolekul zencirlori arasinda
tikilma vo destruksiya kimi iki asas proses reallasir. Tikilms texnologiyasindan istifados
edorok standart vo texniki polimerlor daha "bahali" yiiksok texnoloji (high-tech
polimer) polimer material xiisusiyyatlori aldo edir. Aparilan 6lgmalarin naticalorindon
aydin olmusdur ki, elektronlarla siialanma se¢ilmis polimerlarin mikro-mexaniki va

termo-mexaniki xiisusiyyatlorino kaskin tasir gostarir. Termoplastik polimerlor (ASPE,
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YSPE), texniki polimerlor (PP 30% GF, PBT, PA6, PA6 30% GF) vo eyni zamanda
yilksok  performansli  polimerlor (PA9T) iiclin  elektron siialanmasinin
modifikasiyaedici giymatlori toyin edilmisdir. Termo-mexaniki analiz radiasiya
dozalarinin todqiq olunan polimerlarin qurulusuna tosirini tasdiglodi. Bundan olave
molum olmusdur ki, radiasiya-tikilmasindon sonra polimerlor termo-plastik
xiisusiyyatlordon termo-elastiko kecirlor. Noticalori nozordon kegirorkon elektron
stialanmanin hor bir polimers farqgli tosir gostordiyi molum oldu. Lakin homiso optimal
dozanin tapilmasi mexaniki xiisusiyyatlorin 36% -o godar artmasina sobab olmusdur
[94, s. 1; s. 20].

Bu isdo polimer vo keramika kompozitlorinin aerokosmik vo hava nagliyyat
vasitaloring tatbiqi li¢iin potensialini nazardan kegilmisdir. Keramik vo metal matrisdo
nanohissaciklorin dispers paylanmasi sababindon meydana ¢ixan xiisusi, banzarsiz vo
multifunksional xiisusiyyatlor aerokosmik totbiglor ii¢iin genis imkanlar yaradir.
Miialliflor igda, polimer-keramik nanokompozitlarinin hava gomilarinin elektromagnit
miihafizo sistemlorino totbigi vo kosmik miihito uygun daha yaxsi triboloji
xiisusiyyatlori tomin etmok imkanlarin1 miizakira etmislor. Mexaniki, Kimyavi, istilik
vo elektrik xassolori Kimi aerokosmik toloblora polimer vo keramik matrisali
nanokompozitlor (CMNC) torafindon nanogil, aliiminium, karbon nanoborular,
nanokarbon, ZrO; TiO,, SiC, PZT kimi nanodoldurucularla nail olunur. Nanogillar
aerokosmik konstruksiyali materiallara yiiksok mohkomlik, asagi kegiricilik vo ola
alovadayaniqli xiisusiyyatlori verir.  Karbon nanoborular (CNT) vo CB, hava
gomilorinds ildirim vurma miigavimotini tomin etmok {igiin istifado edilir.
Karbon borulu (CNT) kegirici nanokompozitlor eyni zamanda hava gomilari ti¢iin
elektromaqnit dalgalarindan miihafizo vo radar udma qabiliyystlorini niimayis
etdirdilor. Karbon nanoboru ehtiva edon poliuretan nanokompozit ortiiklor, ticari vo
horbi toyyarslor ii¢lin tolob olundugu kimi ildinm miigavimatine, eroziya
miigavimatina va elektromagnit (EM) signallardan goruyucu gabiliyyatlorino malikdir.
Golocok todgigatlar osasen, doldurucularin monodispers paylanma gabiliyyatini
artirmaq, aqlomerasiyani1 azaltmaq vo nanodoldurucu ve matris arasindaki interfeys

chtiyaclarini artirmaq {igiin emal texnikalarinin inkisafina yonoldilir. Mogalo polimer
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Vo keramika nanokompozit materiallarin totbigi vo daha da inkisaf etdirilmoasinds
miimkiin golocok perspektivlor vo problemlorin miizakirasi ilo yekunlasir [129, s. 519;
S. 544].

Fargli kristalliq daroacasi olan polietilenlards (PE) elektron siialanmasindan sonra
bas veron oksidlosdirici deqradasiya proseslori todqiq edilmisdir. Ifrat yiiksok-
molekullu polietilen (IYMPE), yiiksok-sixliqli polietilen (YSPE), asagi-sixligl
polietilen (ASPE), xotti asagi-sixliqlt polietilen (XASPE) vo etilen-oktan copolimeri
(Engage) vakuumda vo ya havada 30 vo ya 60 kQr-o godor siialanmis vo otaq
temperaturunda havada saxlanilmisdir. Miioyyon edilmisdir ki, radiasiyadan sonraki
effektlordo kristalliq doracasi vo xiisusilo Kristal lamellorin 6l¢iisii vacib rol oynayur.
Asagi kristalliq deracasina malik polietilenlords hotta siialanmig vo havada saxlanilsa
da oksidlosmo miisahido edilmir. ©ksins, YSPE vo I[YMPE-do siialanmadan sonra
oksidloagmonin kaskin artimi tosbit edildi. Miolliflor bu naticalori amorf vo ya kristal
fazada siialanma naticasinds amala galon makro-alkil radikallarin fargli bir reaktivliyi
ila alagalondirmislor. Makro-radikallar siialanma zamani1 hom polietilenin amorf, ham
do kristal fazasinda formalasirlar. Amorf fazada meydana golon radikallar qisa
miiddoatds par¢alanmasina baxmayaraq, kristal fazada tutulan radikallar amorf fazaya
migrasiya edir. PE-nin kristalliq daracasi no godor yiiksok olarsa, kristal fazada bir o
gadar ¢ox radikallar amalo golir vo oksidlosmo do artmus olur. Bu radikallar amorf
fazadaki radikallara nisbaton kinetik cohastdon daha stabildirlor va bu seobobdon do
onlari EPR ilo askar edo bilirik. Siialanma noaticasindo amoalo golon makro-alkil
radikallarin kristal fazadan amorf fazaya miqrasiya miiddoti oksidlosmo doaracasini va
stialanma sonrasi dovrdoki maksimum oksidlosmo vaxtint miiayyanlosdirir. [24, S. 624;
S. 628; s. 629].

Bu isdo miislliflor gamma radiasiyasinin asagi-sixliqlt polietilenin (ASPE)
struktur, optik va dielektrik xassalarina tosirini dyranmislor. Asagi sixliglht polietilen
(ASPE) tobagalori 20 — 400 kQr arasinda doyison dozada qamma siialanmasi ilo
stialandirilmigdir. Stialanmis toboagolor tiglin kimyovi qurulusda vo dielektrik
xiisusiyyatlorda bas veran doyisikliklor arasdirtlmisdir. Optik xassalar bu tobagalarin

ottiriilmo, oks olunma va udma spektrlorindon miioyyan edilmisdir. Bu tobagalorin
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dielektrik xiisusiyyatlori optik metodlardan istifads edilorok hesablanmigdir. Miioyyon
edilmisdir ki, ASPE niimunalori {li¢iin dielektrik niifuzlugu (g') vo dielektrik itkisinin
(€") foton enerjisindon asililig1 arasinda tors slage moévcuddur [96, s. 203; s. 206; s.
207].

Bu tadqigat isinda ¢ox gatli karbon nano borular1t (MWCNTSs) ilo modifikasiya
edilmis yiiksok sixligl polietilenin (YSPE) struktur vo termiki xiisusiyyatlorino vy-
radiasiyanin tosiri aragdirilmisdir. YSPE tobagolori vo onun kompozitlori 25 kGr ilo
150 kGr arasinda doyison bir dozada agiq havada siialanmisdir. YSPE vo YSPE/y-
MWCNT kompozisiyalarinin FTIR spektroskopik dlgmolori 100 kGr dozali MWCNT-
lorin modifikasiyasinin sorbost radikallarinin effektivliyini azaldir. Bu davranigin y-
MWCNTs konsentrasiyasinin artmasi ilo daha da artdigi askar edilmisdir. WAXS
analizlori kristalliq faizinin azalmasini vo Kristal piklorin mévgelori 20 bucagin asagi
dayarlorina dogru siirligmoasini gostorir. Bu davranis osason qaliq sorbast radikallar
sababindan meydana galon oksidlosma ilo alagalondirilir. Termal xassalorin naticalori
gostarir ki, y-MWCNT doldurucunun polimer matrisaya alavasi kompozitlorin termal
deqradasiya temperaturu, kristalliq faizini vo UHMWPE/YMWCNT-lorin arimo
istiliyina godor termal dayaniqligini azaldir. Gel torkibindo y-MWCNT-larin alava
stialanmasi ilo miivafiq olaraq 29% va 60% -2 gador yaxsilasdig: askar edilmisdir [47,
S. 145; s. 148; s. 149].

Bu igdo miislliflor yiiksok sixligli polietilen (YSPE) osasli nanokompozit
materiallarin qgamma radiasiyadan miidafia gabiliyyatina foton selinin enerjisinin va
Bi,0O3; nanozarraciklorinin tosiri miizakira edilmisdir. Tomiz Bi,Os, tomiz yiiksok
sixligl polietilen (YSPE) vo farqli konsentrasiyali YSPE/Bi,O3; nanokompozitlarinin
rentgen difraksiya (RDA) spektrlori todqiq edilmisdir. Bundan olave, miixtalif
molekulyar qruplari arasdirmaq tgiin kompozitlorin polimer matrisinin Raman

spektroskopiyast Olgiilmiisdiir. Nohayat, nanokompozitlor ii¢iin kiitla zaifloma

omsallar1 (mass attenuation coefficients) % 30,8 ilo 383,8 keV arasinda dar y-kvant seli

istifado edilorok oOlglilmiisdiir. SEM fotosakillori, nano doldurucunun daha yaxsi

dispersiyasimi vo polimer matrislo yaxsit uyusdugunu askar etmisdir. Bundan olave
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Y SPE/2%Bi,03 nanokompozitinin radiasiya qoruyucu xarakteristikalar1 tomiz yiiksok
sixliglt polietilen vo digor asagi faizli kompozitlorlo miiqayisodo daha yaxsi natico
gostormisdir. Beloliklo do hazirlanan nanokompozitlorinin gamma radiasiyadan
miihafizo ticiin, 98%YSPE/2%Bi,03; kompozisiyali kompozitin 30.82 keV-383.9 keV
arasinda radiasiyadan qoruyucu totbiglords istifadesi iigiin uygun oldugunu tosdiq
edilmisdir [12, s. 7; s. 8; s. 13; s. 14].

Molumdur ki, yiiksok enerjili vo ya ionlagdirict radiasiyanin arzuolunmayan
tosirlori saglamliq tigiin tohliikali ola bilar. Bu sabablos do, miixtalif tadgigat sahalorinds
(aerokosmik, tibb vo niivo reaktorlar1) ionlasdirici radiasiyadan qorunmaq ii¢lin
effektiv, ylingiil, gonastli vo méhkom qoruyucu materiallarin hazirlanmasina xiisusi
yer ayrilir. Togqdim olunan isdo miialliflor, neytron stialanmasinin yiingiil gox funksiyali
polimer kompozitin mexaniki vo termofiziki xiisusiyyatlorins tasirlori aragdirilmisdir.
Kompozitlor epoksid polimer matrisdo nanohissaciklorin olave edilmasi yolu ilo
hazirlanmisdir. Doldurucu kimi miikommal radiasiya udma xiisusiyyatlori ilo taninan
bor nano tozlar1 (B), gadolinium va bor karbid (B4C) daxil olmagla {i¢ miixtalif nov
nanohissaciklor istifado edilmisdir. Todqigat gostormisdir Ki, nanohissaciklorin
polimer matrisaya oalava edilmasi neytron siialanmasindan miidafio effektivliyini
ohamiyyatli doracadas tesir edir. Belo ki, alinan naticalar har ti¢ nanokompozitin neytron
stialanmasindan miidafia effektivliyinin tomiz epoksid polimeri ilo miiqayisods daha
yiiksok oldugunu gostormisdir. Bundan basga ¢ doldurucu arasinda bor
nanohissaciklori daha kigik hissacik Olgiisiine vo 6ziinomaxsus radiasiya goruyucu
xtisusiyyatlorina gora an yiiksok effektivlik niimayis etdirmisdir. Stialanmaya maruz
qaldigdan sonra nanokompozitlorin struktur biitdvliiylinii dyronmok tigiin istilik va
mexaniki smagqlar aparilmigdir. Termo-fiziki analiz naticasinds hor bir niimunanin
stisalosma temperaturunun (Tg) radiasiyadan sonra artdigi ve bunun epoksi matrisinds
daha yiiksok radiasyon-tikilmonin sabab oldugu ortaya ¢ixdi. Eyni zamanda, mexaniki
va termofiziki analizlorin noticalori gostordi ki, yiiksok selli (3x10* n/cm?/s) termall
neytronlarla siialanmadan sonra nanokompozit materiallar struktur biitovliylni

qoruya bilor [14,s. 1;s. 4; 5. 5; s. 8].
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Nano-ZrO; hissaciklori agagi istilik kegiriciliyi, yiiksok istidon geislonmo omsal,
yiiksok termiki dayaniqliq (thermal stability), yliksok oksigen-ion kegiriciliyi, yiiksok
mohkamlik haddi, va yiiksok istilik-sok miigavimati kimi yiiksok Xarakteristikalara
malikdir. Bundan alava nanokeramik material olan ZrO; nadir 6ziinomaxsus kompleks
fiziki-mexaniki xassolor dasiyir. Nano-ZrO, hissociklori keramik material kimi
yanacag elementlorinda, sensor texnologiyalarinda, optik fiber liflarinds, soffaf vo

optik cihaz sonayesinds avazolunmaz perspektivlor yaradir [92, s. 47].

1.2. fonlasdiric1 y-radiasiyamin vo nanodoldurucunun polimer nanokompozit

materiallarin elektrofiziki xassalarina va dielektrik relaksasiya proseslarina tasiri

Son zamanlarda geyri-iizvi nano hissacik olavo edilmis polimer osasl
kompozitlor (vo ya nanodielektriklor) yiiksok dielektrik niifuzluglu totbiglor {igiin
todgigat maragina sobob olmusdur. Osas fundamental ideya, yiiksok dielektrik
niifuzluguna malik geyri-lizvi  nanohissaciklor istifado  etmoklo  polimer
dielektriklorinin real dielektrik niifuzlugunu artirmaq olmusdur. Bundan oslave bu
materiallar yiiksok dielektrik niifuzluguna vo az dielektrik itkisino malik uygun bir
namizod kimi se¢ilmoklo yanasi, burada bir sira texnoloji vo elmi problemlor do
movcuddur [86, s. 4424-4427]. Texnoloji cohatdon geyri-iizvi nanohissaciklarin
polimer matrisada bircins dispersiyasina nail olmaq olduqca ¢atin bir tapsiriqdir, ¢iinki
aralarindaki giiclii Van-der-Waals qarsiligli tasiri hissaciklorin aglomerasiyasina Sobab
olur. Polimer matrisada hissaciklorin aqlomerasiyasindan gaginmanin effektiv yolu
geyri-tizvi hissociklorin polimer zancirlarina sothi polimerzasiyasi (surface-initiated
polymerization to graft polymer brushes from inorganic particles) vo stabil
hissocikloraras1 (vo ya sterik) itolomo yaratmaqdir. Bu baximdan, doldurucunun
polimer matrisada bircins paylanmasi, hissaciklorin, aglomerasiya vo deaglomerasiya
proseslori, doldurucu-polimer qarsiliqr sath tobagolori vo fazalararasi effektlor ¢coxlu
sayda todgiqgatlar tolob edon aktual masalalordondir [86, s. 4439-4440], [127, s. 4261-
4262].
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Mialliflor bu isdos elektrik enerjisinin toplama vo saxlama totbigetmolori tigiin
100 Hz — 10° Hz genis tezlik intervalinda yiiksok enerji sixligina vo asag1 dielektrik
itkisino malik polimer dielektriklora tolabatin yiiksok oldugunu goéstormislor. Yeni
dielektrik polimer nanokompozitlorin praktik totbigetmolorini hoyata kec¢irmok tigiin
asas prioritet dielektrik niifuzlugunu vo elektrik tutumunu artirarkon dielektrik itkisinin
azaldilmasina yonoaldilmalidir. Forgli dielektrik materiallardan on yaxsi sokilds istifado
etmok ii¢lin polimer asasli nanokompozitlor genis todqiq edilir. Hazirlanma tisullar1 vo
yiiksok dielektrik niifuzluglu polimer asasli nanokompozitlorin totbiglori do miizakira
olunur. Son hissados yiiksok dielektrik niifuzluglu polimer asasli nanokompozitlor {igiin
naticalor va goalacak perspektivlor verilmisdir. Bu icmalda miixtalif sahalords istifado
liclin nazorda tutulan polimer asasli nanokompozitlarin struktur vo komponentlorindan
asili olaraq dielektrik vo relaksasiya xiisusiyyatlorino ionlagdirici radiasiyanin
tosirlorinin imumi aspektlori do verilir [163, s. 261-264].

Mialliflor bu isdo yiiksok garginlikli totbiglordo polimer mikro va nano
kompozitlorin praktiki perspektivlorindon bohs etmislor. Osas tomal nazariyyadan,
eyni zamanda analitik modellordon vo material dizaynindan tutmus, elektrik, mexaniki
va istilik xtisusiyyatlarinin tosirina qoadar istifado etmoklo, energetika tiglin perspektiv
vaod edon kompozit materiallarin struktur vo xassalori arasindaki garsilighh alagays
xiisusi diqqgot yetirilir. Burada asasen izolyasiya materiallarinin, xiisusan do g¢apraz
bagl polietilen (XLPE) vo epoksid gatranlarin elektrik xassalorino miixtalif nov
doldurucularin tesiri 6z oksini tapmisdir. XLPE vo epoksid asasli polimer mikro
/nanokompozitlor adaton yiiksok gorginlikli totbigetmalar ligilin izolyasiya sistemlori
kimi istifado olunur, masalon: elektrik kabellor, generatorlar, miiharriklor vo s.
Tadqgiqatin 9sas moksadi doldurucunun ol¢iisiiniin, tipinin vo polimer matrisada
paylanmasininin yiiksok gorginlik texnikasinda izolyasiya sistemlori kimi istifadoya
perspektivli olan polimer mikro/nanokompozitlorin elektrik, mexaniki va istilik
xisusiyyatlorino  tosirini  miisyyan etmok olmusdur. osaslanan mikro va
nanokompozitlorin Burada osasen polimer matrisali mikro va nanokompozitlorin
elektrik kegiriciliyi, dielektrik niifuzlugu, dielektrik itkilori, elektrik bosalmalari,

eroziya miigavimati, Sathi yiiklonma va qisaqapanma davranisi, elektrik miiqavimati,
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istilik keciriciliyi vo.s kimi qirtlma uzanmasi kimi xiisusiyyatlori tohlil olunur.
Nohayat, polimer mikro vo nanokompozitlorin elektrotexnikada istifadasinin olduqca
timidverici oldugu, polimer matrisali kompozitlorin goxsaxalondirilmasi vo onlarin
xiisusiyyotlorinin yaxsilagdirilmas: iiclin alave todqiqat islorinin aparilmasi lazim
oldugu qonastino golinmisdir. Biitiin mexanizmlor miioyyonlosdirildikde Vo
doagiglosdirildikda, yiiksak garginlikli tatbiq ti¢iin uygun xiisusiyyatloro malik istonilon
materiallar oldo edilocokdir. Energetikada qeyri-iizvi doldurucular1 (xiisusan
aliminium nitrit (AIN), bor nitridi (BN), silisium dioksid (SiO;), aliiminium oksid
(Al203)), titan oksidi (TiOy), silisium karbid (SiC) va sink oksid (ZnO) va s.) polimer
matrisaya daxil etmoklo yiiksok dielektrik, mexaniki vo termofiziki xassolora malik
elektrik izolyasiya materiallar1 hazirlanir. Masalon, nanokompozitlorin elektrik
bosalmalarina qars1t davamliliginin artirilmasi, elektrik gozalarina gars yiiksok elektrik
mohkomliyina malik yeni izolyasiya sistemlorinin yaradilmasina imkan verir. Elektrik
xassalorindon bagsga mexaniki mohkamlik va istilik kegiriciliyi kimi xarakteristikalar
da, bozi totbig saholorinds, xiisusilo nohong elektrik masinlarinin izolyasiya
sistemlorinde olduqca vacib rol oynayir. Digor torofdon, polimer matrisada
nanodoldurucunun olmasi polimerin strukturundaki hocmi yiiklorin toplanmasina tosir
gostorir.  Hocmi  yiiklorin  toplanmasi  izolyasiya sistemlorinin  dielektrik
xiisusiyyatlorina kaskin tasir gostarir. Hocmi yiiklarin y1gilmast ham doa daxili elektrik
sahasing tosir edir vo onu lokal giiclondirmokls elektrik bosalmalari yaradir, bu da
izolyasiyaedici materialin erkon siradan ¢ixmasina sabab olur. Buna géra do hacmi
yiiklorin yi1gilmasin1 vo onlarin  izolyasiya materiallarinin dielektrik davranisina
tosirini azaltmaq oldugca vacibdir. Belsliklo y1gilmis hacmi yiiklorin elektrotexnika va
energetikada istifado olunan polimer kompozitlorin istismar miiddatino tasirinin
qarsisini almaq vo ya azaltmak {igiin dnco Struktur vo xassoalors tosirini aragdirmaq
olduqca vacibdir. [62, s.1-3; 5.10; 5.38; s. 42].

Digor bir isdo miialliflor polistirol (PS) slavasinin vo gamma siialanmanin
poliamidin (PAG) elektrik xassalorina tasirini tadqiq etmislor. Malum olmusdur ki,
polistirolun poliamidls garisiginin (25/75 kiitla %) dielektrik niifuzlugu, itkilor omsali

Vo kegiriciliyi tomiz poliamidlo miigayisodo artmisdir. Bu niimunolorin elektrik
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xassaloring stialanma dozasinin kifayat godor giiclii tosiri miisahido edilmisdir. Belo ki,
50 kQr dozaya godor biitiin niimunalorin elektrik miigavimatinds artim oldugunu
goriiriik. Siialanma dozasinin artmasi ilo tgd-nin tezlik asililiginda maksimumun asagi
tezliklor oblastina torof siiriismosi miisahido edilmisdir. Bunun sobobinin tikilmoalorin
artmasi ilo polimer zancirinin molekulyar harokatinin zaiflomosi yiiriikliiyiin gisman
asagl dismosidir. Qarisigin relaksasiya miiddatinin  kig¢ik olmasi, o6lgmolorin
poliamidin siisalosmo temperaturundan asagi temperaturda aparilmasi vo qarisiqda
mikrodlg¢iilii geyribircinslik sabobindan bas verir. Niimunolorin dielektrik relaksasiyasi
spektrlorinds miisahido olunan doyisikliklor onlarin siialanmas1 naticasindo morfoloji
parametrlorin va struktur doyisikliklori ilo alagadardir [145, s. 4391-4392].

Bu elmi isdo gostorilmisdir ki, torkibinds nanodlgiilii TiO; olan bdyiik tonnajli
xatti polietilen asasinda alinmig hanokompozitlora termomexaniki v fotokimyavi (UB
stialanma) tosir, onlarmm {stmolekulyar qurulusunu doyisdirarok, yiiksok
temperaturlarda mohkomliyin  vo termik davamliligin artmasina sabab olur.
Nanokompozitlorin termik davamliliginin artmasinin ilkin sababi, UB siialanmanin
tasirindon kompozit sistemin komponentlori, makromolekul zancirlari ilo nano6lgiilii
doldurucu arasinda kimyavi rabitonin yaranmasini gostormok olar. Belo olagalor
polimer orintisina doldurucunun daxil edilmasi zamani totbiq olunan miixtalif
termomexaniki tisul vo UB siialanmanin birgs tasiri naticasinds yaranir. Bu zaman UB
stialanmanin tasiri ilo polietilends gedon molekullararasi tikilma naticasinda hacmi tor
yaranmis olur. Kristallaga bilon polimerin strukturunda yaranan bu dayisikliklar onun
asasinda alinmis nanokompozitlorin nizamli quruluslarmi termik davamli hala
gotirorok materialin termik méhkomliyini va termik davamliligini artirir [3, s. 117; s.
121].

Digor miialliflor torofindon silisium karbid (SiC) altlig1 tizorina polianilinin
(PANI) nazik tobagesinin ¢okilmasi ilo yaradilan, yaxsi elektrik xassolorina malik
heterokegid osasli qurgu hazirlanmisdir. Géstorilmisdir ki, bu PANI/p-SiC
heterostrukturu sado hazirlanma texnologiyasi ilo yanasi, qamma siialarin qeyd
edilmosi potensialina da malikdir. PANI/p-4HeSiC heterokecid diizlondiricilori

qamma siialanmaya hassas olub, yiiksok elektrik xassalorina vo yaxsi termik stabilliyo
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malikdirlor. PANI/4HeSiC heterokeg¢idli diizlondiricilor 100 Qr dozaya godor ¢ox asag1
hossasliga malikdirlor. Bu is9, onlarin qamma siialanma soraitindo isloyo Dbilon
yarimkegirici qurgular qisminda istifadasinin toklif olunmasi iigilin tadqiqatlarin davam
olunmasini tolob edir [39, s. 404].

Mialliflor mahluldan tokmos iisulu ilo polimetilmetakrilat(PMMA) ilo sirkon
dioksid (ZrO,) ssasinda nanokompozit niimunalori hazirlamislar. Alinmis niimunalorin
S50Hz-5MHz diapazonda tezlik asililigi todqiq edilmisdir. Gostorilmisdir ki,
niimunalorin dielektrik niifuzlugu va itkilori 3MHz diapazonuna goadar tezliyin artmasi
ilo geyrixattilik niimayis etdirir vo sonra stabillosir. Bundan bagsqa kompozitlarin
dielektrik xassalori torkibdo ZrO, doldurucusunun miqdarindan da asilidir. Tezliyin
artmasi ilo dielektrik niifuzlugu vo dielektrik itkilorinin azalmasi tezlikdon asili olan
dipol polyarizasiyasi vo hocmi yiiklorin polyarizasiyasi hesabina bas verir. Asagi
tezliklords dielektrik niifuzlugunun yiiksak giymati, polimer — doldurucu sarhoaddinds
foza yiiklorinin polyarizasiyasimin naticasidir [17, s. 56-57].

J. Keith Nelson 6z tadqiqat isindo polimer matrisaya nano 6l¢iilii doldurucu slavo
etdikdo polimerin dielektrik va digar xassalorinds ciddi dayisikliklorin bas verdiyini
gostormisdir. O, bas veron doyisikliya bir neg¢o vacib faktorun sobob olmasim
gostormisdir. Bunlardan an vacibi nano zarraciyin xiisusi sath sahasinin 6l¢iisii, ikincisi
nanodoldurucu ilo polimer matrisa arasinda yaranan fazalararasi zona, onun handasi
Olgiilori vo formasi olmusdur. Qrafik 1.2.1-don do goriindiiyli kimi doldurucunun
olgiilori 100 nm — doan kigildikco onun xiisusi sath sahasi tors miitonasib olaraq artir.
Zarraciklorin olgtilori 100 nm — don baslayaraq kigildikco onlarin polimerls garsiligh
tosir oblastlar1 artir, bu da fazalararasi zonanin xiisusi soth sahasinin boylimosine
gotirib ¢ixarir. Eyni zamanda zorrociklor arasit mosafo kigildikco hom doldurucu
polimer matrisada daha bircins (homogen) paylanir, hom do polimerin strukturundaki
qiisurlarin miqdar1 azalir. izolyasiya sistemlori baximindan daha ¢ox gillor vo geyri-
lizvi oksidlar, xiisusan SiO,, Al,03, ZnO va TiO; calbedici olmusdur. Buradaki maraq
ilk névbads bu yeni material sinifinin elektrik xiisusiyyatlorina aid olsa da, bir ¢ox
tatbiglordoa digor xiisusiyyatlordaki dayisikliklardan, xiisusan da istilik kegiriciliyindan,

istilik genislonmo omsal1 vo yliksok termiki dayamiqliligdan faydalanacagi ehtimal
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olunur. Qeyri-tizvi doldurucularla {izvi polimerlor arasindaki “fazalararasi region”
hazirda —dielektrik-izolyasiya materiallar1 kimi istifado olunan nanokompozitlorin
xiisusiyyatlorini idaro edon mexanizmlori vo hadisalori anlamaq {i¢iin acar rolunu
oynayir. Bu sobabdan, geyri-iizvi doldurucu ils polimer matrisa arasinda yaxsi bir alage
oldos etmok tigiin fazalararasi oblasta “interfacial region” nazarat oldugca vacibdir. Bu
sahodoki tadqiqat islorinin hazirki maqsadi bu {istiinliiklori optimallasdirmaqla yanasi,
fazalararas1 bolgonin fiziki vo kimyavi qurulusunu daha yaxsi basa diismokdir. Bu
vaziyyatds, doldurucular vo polimer matrisalar arasindaki qarsiliqli olagadon irali

galon yeni va inkisaf etmis xiisusiyyatlor vad olunur,
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Sakil 1.2.1. Zarraciyin xiisusi-soth sahasinin onun radiusundan asilihgi

Nano, mezo vo mikro materiallarin qarsiliglt tosirinin miirokkabliyinds, elm adamlari
Vo materialsiinaslar {iglin maraqli ola bilacak yeni xiisusiyyatlorin uygunlagdiriimasi
liclin ¢ox sayda faktorlar vardir. Miallif geyd edir ki, nanohissaciyin aktiv sathi
polimer matrisanin strukturunda (sorbast hocm, harokatlilik vo s.) vo lokal yiik
paylanmasinda koaskin dayisikliya sobab olur. Doldurucunun o6lgiisti kigildikeo,
fazalararasi oblast dominantligini artirir. Polimerin lokal struktur doyisikliyi yiiktutucu

tolalorin sixligmin (balka do darinliyi) doyismasina sabab olur ki, bu da yiikdasiyici
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markazlorin hoarakatliliyini vo enerjisini koskin azaldir. ©gor yiikdasiyicilar tez-tez
tololora diisiirlorse, daha qisa mosafolordos siirstlonir vo daha az enerjiya (Sopalonmo)
malik olurlar. Bu da materialda daha az ziyana sobob olur vo polimer matrisanin
omriinii uzadir. Yikdastyicinin talalords tutulmasindan va sopilmasindan gaynaglanan
bircins yiiklonmas elektrodlardaki elektrik sahasini azaldir va yiik injeksiyasi ti¢iin talab
olunan gorginliyi artirir. Gorginliyin bu artim1 iso qisa middatli elektrik
qisagapanmalarina sobab olur. Fazalararasi oblastin boylik sahoys malik olmasi iso
daha yiiksak enerjili sapilmalara yol agir. [73, s. 229; s. 230; s. 233; s. 234; s. 235].
Son zamanlarda, miixtolif ochomiyyatli elektrik cihazlar {igiin polimer osash
nanokompozitlordon genis istifado olunur. Istonilon kicik konsentrasiyali
nanodoldurucu materialin aktiv soth sahasini artirir vo tomiz polimer matrisa ilo
aralarinda giiclii bir fazalararasi qarsiliqh tosir yaradir. Naticods, nano-doldurucular,
materialin mexaniki vo material xiisusiyyatlorini yaxsilasdirmaqgla yanasi dielektrik
xiisusiyyatlorini do doyisdira bilor. Polimer nanokompozitlor anonavi polimer
materiallarla  miiqayisodo daha yiiksok fiziki, istilik, mexaniki vo dielektrik
xiisusiyyatlori asagi konsentrasiyalarinda da (% 1-10) niimayis etdirdiklori agkar
edilmisdir. Bu miisahidoalor asas etibarilo nano hissaciklorin unikal xiisusiyyatlorindon
va polimer nanokompozitlordoki genis fazalararasi soth sahasindon asilidir. Bu isdo,
200 Hz — 2 MHz yiiksok tezlik diapazonunda miixtalif konsentrasiyali gil-nano-
doldurucu slave edilmis yiiksok sixliglt polietilen matrisali kompozitlorin dielektrik
xiisusiyyatlori dyranilmisdir. Eyni zamanda, tomiz yiiksok sixliglt polietilenin va
miixtolif konsentrasiyali gil-nano-dolduruculu kompozitlorin dielektrik niifuzlugunun
(¢) vo dielektrik itki bucagmin tangensinin (tgd) 200 Hz — 2 MHz yiiksok tezlik
araliginda vo 0 — 50 °C temperatur intervalinda tezlik vo temperatur asililiglar:
aragdirtlmisdir. Tocriiba naticalori gostormisdir ki, gil-nano-doldurucu slava edilmis
polimer nanokompozitlorin dielektrik niifuzlugu (¢), dielektrik itki bucaginin tangensi
(tgd), izolyasiya impedansi va dielektrik méhkomliyi nanodoldurucunun hesabina,
tomiz yiiksak sixligli polietilen ilo miigayisada shomiyyatli doracads yaxsilagsmisdir.
Eyni zamanda doldurucunun miisyyan bir konsentrasiyasinin nanokompozitlarin

dielektrik xiisusiyyatlorinin yaxsilasdirilmasinda daha effektiv tosiri  miisahido
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edilmisdir. Arasdirilmalarin  sonunda doldurucunun %6 kiitlo konsentrasiyasi
YSPE/Gil nanokompozit material {i¢iin optimal doldurucu haddi oldugu gonastine
golinmisdir [48, s. 624; s. 629; s. 630; s. 631; s. 633].

Polimer — yarimkegirici kompozit sistemlori do giindomds olan todgigat
obyektlorindondir. Belo kompozitlordon biri, yiiksok sixliqli polietilenlo (YSPE)
TlinS; seqnetoelektrik yarimkegiricisi osasinda YSPE/TIInS, kompozitlari basqa bir
todgigatgilar qrupunun diqget morkazindo olmusdur. Nimunoalor miixtalif hocm
nisbatinds gotiiriilmiis komponentlorin homogen qarisigimin termik preslanmasi yolu
ilo alinmig, genis temperatur (293-433K) vo tezlik (50 Hz — 1MHz) diapazonunda
Olclilmiisdiir. Gostarilmisdir ki, toadgiq olunan kompozitlorin temperatur-tezlik
dispersiyasi tezliyin (1000-50000)Hz, temperaturun iss (333-408)K oblastinda kifayat
godor boyiik doyisikliya moruz qalirlar. Bu heterogen makrosistemlorin temperatur
asililiginda miisahido olunan histerezis hadisasi forqli siiratlo bas veran qizma vo
soyuma zamani elektrik cohatdon aktiv defektlorin forgli relaksasiyasinin naticasidir.
Sonda mialliflor geyd etmislor ki, doldurucunun yiiksok miqdarlarinda alinmig
YSPE/TIinS, kompozitlori temperatur vo tezlik doyismolorine kifayst qodor hassas
olmaqla miixtalif tip geviricilorda aktiv element gismindo totbiq edilo bilor [7, s. 1-6].

Basqga bir isdo mioalliflor polivinil spirti (PVS) ila polistirolun (PS) garisigi
asasinda PVSu.,PSx (x=0; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0) tipli sistemlor formalasdirmislar.
Tadqiqat {igiin tobagolor polimerlorin dimetilsulfoksidde vo suda mohlullariin
qisigindan tokmo dsulu ilo alinmusdir. Moagsad tomiz polimerlorin vo onlarin
qarisiglarimin elektrik xassalorinoe gamma siialanmanin tasirini aragdirtlmasi olmusdur.
Bu mosada ¢atmaq t¢iin 50Hz-5MHz tezlik diapazonunda ilkin va siialandirilmis
niimunalorin dielektrik niifuzlugu (g), dielektrik itki bucaginin tangensi (tgd), Vo
doyison caroyanda kegiriciliyi todqiq edilmisdir. Gostorilmisdir ki, gamma siialanma
dozasinin artmasi ilo bu parametrlorin giymati artir. Qamma stialanma zamani PVS.
xPSx tobogolorinin qadagan olunmus zonasinda molekulyar zoncirlorin yenidon
qurulmasi hesabina miiayyan sayda yeni saviyyalar va bir hissasinin hacmdos tutulmasi
ila naticalonan elektron, ion va sarbast radikallar yaranir. Naticads siialanmadan sonra

dielektrik niifuzlugunun vo elektrik kegiriciliyinin artmasi miisahido olunur.
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Mialliflor, temperaturun artmasi ilo kegiriciliyin artmasimin soababini isa polimerin
amorf oblastindaki tololords stabillogmis ytiklorin termik relaksasiyasi hesabina basg
verdiyi gonaatina golmislor. Siialanmadan sonra bu prosesa polimerin destruksiyasinin
naticalari da alava olunur [126, s. 47; s. 53].

Polimer-metal oksid osasli kompozitlorin todqigine hosr  olunmus
aragdirmalardan biri do ASPE, PP, etilen —propil-dien monomeri (EPDM) ila SiO,
nanohissaciklori osasinda alinmis nanokompozitlorin elektrik xassolorine gamma
siialanmanin tosirinin dyronilmosino hosr olunmus isdir [63, s. 6]. Molumdur ki,
kompozitlorin xarakteristikas1 polimerin strukturundan va doldurucunun xassalorindon
¢ox asilidir. Bu isdo nano-SiO,—nin konsentrasiyasi, siialanma dozasi vo polimerlorin
strukturunun kompozitin elektrik kegiriciliyina tosiri arasdirilmisdir. Gostorilmisdir ki,
poliolefin/nano-SiO, nanokompozitlorinin elektrik, kimyoavi vo termik xassolorindo
doldurucunun konsentrasiyasi, siialanma dozasi vo matrisanin strukturundan asili
olaraq forqli naticolor miisahida olunur. Ilkin va (20 va 50 kQr dozada) siialandirilmus
EPDM polimerinin vo EPDM-SiO; kompozitlorinin (2 vo 5 kiitlo %) absorbsiya
coroyanlart qiymatinin miigayisasi polimerlorin kompozitlora nisboton daha yiiksok
qiymato malik oldugunu gostarir. Bu giiman ki, kompozitlords absorbsiya coroyaninin
polyarizasiya vo hocmi yiiklordon ibarot toplananlarinin kigik qiymot almasi
noticosindo bas verir ki, onun da sobobi nanostrukturlasma vo gamma siialanma
noticasindo  yaranan sorbast radikallar vo yiikdasiyicilarin  miitsharrikliyinin
azalmasidir. Belo kompozitlordon radiasiya qurgularinda (stiratlondiricilor, niive
reaktorlar1) xarakteristikalar1 yaxsilasdirilmis izolyasiya materiali kimi do istifade
etmoak olar [63, S. 6].

Yiiksok dielektrik niifuzluglu, temperatura davamli vo asagi dielektrik itkisino
malik polimer dielektriklor nazik tobago formali kondensatorlar, dielektrik 16vhalar,
slini azalalor vo elektro-kalorik soyutma kimi genis bir tatbiglor tigiin colbedicidir.
Toassiif ki, daha yiiksok polyarizasiya va ya dielektrik niifuzlugu adstan shamiyyatli
dorocodo  artan  dielektrik  itkisine  sabob  oldugu  miisahido  olunur.
Bu sababdan dielektrik polimerlar {igiin har név polyarizasiya vo dielektrik itgi

mexanizmloarinin tomal fizikasinin hartorafli basa diistilmasi oldugca vacib masaladir.
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Bu istigamatdo forgli polyarizasiya ndvlorinin istiinliik vo c¢atigmayan cohatlori
aragdirilmigdir. Bir sira yanasmalar arasinda, dipol relaksasiya piki 10° Hz tezlik
araligini kegarsa, yiiksok dielektrik niifuzluglu vo asagi itkili polimer dielektriklor {igiin
dipol polarizasiyas: perspektivlidir. Nanoelektriklor va ion gellorindoki xarici
fazalararasi polyarizasiya iimumi tutumu ohamiyyatli dorocods artirsa da, dielektrik
mohkomliyinin azalmasi vo yiiksok kegiricilikli itkilarlo naticalonir. Bu soabsbdon
elektrik enerjisinin toplanmasi ndqteyi nazarindon yeni nasil polimer dielektriklor tigiin
elektron, atom vo oriyentasiya polyarizasiyalart hesabma dielektrik niifuzlugunun
artiritlmasi istigamatinds arasdirmalar davam etdirilmalidir. Sonda miialliflor yeni nosil
polimer osasli nazik tobago formali kondensatorlarin reallagdirilmasi lig¢iin galocok
todqiqat istigamatlorini gisaca miizakira etmislor [176, s. 3677; S. 3678].

Polimer nanokompozit materiallarin fiziki xiisusiyyatlorino nanohissaciklorlo
nozaratin vacibliyi polimer materiallarin elektrik vo dielektrik xassalori tizorindoa
tosirlorini 6yronmays vadar edir. Bu todgigatda, gil va silisium nanohissaciklori ilo
doldurulmus yiiksak-sixligl polietilen (YSPE) nanokompozit materiallarin dielektrik
xassolori miixtolif tezliklordo (10 Hz — 1 kHz) vo temperaturlarda (20 — 60 °C)
aragdirilmisdir.  Nanokompozitlorin  ion  kegiriciliyini ~ xarakterizo  etmok,
nanohissaciklorin konsentrasiyasimin dielektrik itkilori vo elektrik tutumuna tasirini
oyronmoak tgiin dielektrik spektroskopiya metodu istifado edilmisdir.  Moalum
olmusdur ki, kolloid SiO, nanozarraciklarinin polietilen matrisaya olavo edilmasi
Y SPE/SiO; nanokompozitlorin dielektrik niifuzlugunu artirir. Lakin gil alave edilmis
nanokompozitdo iso oksino konsentrasiyanin artmasi ilo dielektrik niifuzlugu
azalmigdir. Eyni zamanda nanokompozitin dielektrik xassalorinin doldurucunun
konsentrasiyasindan va polimer-doldurucu sarhaddindoki fazalararasi proseslardan
koskin asili oldugu tasbit edilmisdir [162, s. 295; s. 296; s. 300].

Yiiksok temperaturda yiiksok elektrik enerjisi sixligina malik dielektrik
materiallarin inkisafi miiasir elektronika vo elektrik enerji sistemlorinds holledici
ohomiyyato malikdir. Bu isdo kimyovi ¢okdiirma iisulu ilo yiiksok temperaturlu
tatbigetmaloar tiglin poli(metil metakrilat) (PMMA) / bor nitrit nanotobagali (BNNS)

nanokompozitlor hazirlanmisdir. Alinan nanokompozitlor tomiz PMMA ilo
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miiqayisodo daha yiiksok enerji sixligi, yiiksok dielektrik mohkamliyino vo daha az
Coroyan sixligi niimayis etdirirlor. BNNS-nin PMMA-ya daxil edilmasinin istilik
keciriciliyini artirdigr vo nanokompozitlorin tutum xiisusiyyatlorini artirdigi tosbit
edildi. Bircins paylanmis nanotobagolorin yiik blok edici bariyer olarak polimer
matrisaya daxil edilmasi, yiliksok temperatur dielektriklorinds kegiricilik itkisinin
ohomiyyatli dorocodo azaldilmasina yol agir. Belaliklo, nanokompozitlor hibrid
elektrikli nogliyyat vasitolorindo vo yiiksok temperaturda isloyon aerokosmik giic
elektronikalarinda hacmi vo c¢okisi ¢ox azalmis kondensatorlar kimi istifado olunma
potensialin1 gostorir [38, s. 139; s. 141; s. 143].

Moalumdur ki, molekulyar ZrO, polyar struktura malikdir. Elektrik sahasi
nanodielektrikloro totbiq edildikds, ZrO, homiso polyarlasma halinda olur.
Polyarlasmanin sabab oldugu elektrik sahasi Xarici sahaya gisman oks tosir gostarir vo
lokal effektiv sahoni azaldir. Bu da, tac miiqavimoatini artiracagdir. Ustalik ZrO,
nanohissaciklorinin daha yiiksak istilik kegiriciliyi (2-5 W/(m-K) tacin yaratdigi istiliyi
yaymaga komok edir. Bu isdo zirkonyum dioksid (ZrO;) nanohissaciklorlo
doldurulmus poliamid (PI) nanokompozit tobagolorin genis temperatur araliginda
dielektrik xiisusiyyotlori vo korona miiqavimoti todqiq edilmigdir. Polimer osash
Pi/ZrO, dielektrik nanokompozitlor stabil dielektrik xiisusiyyotlori niimayis etdirdi.
Eyni zamanda va 300 °C-don asagi temperaturda yiiksok enerji sixligi vo yiiksok
yiiklonmo-bosalma effektivliyini sorgilomisdir. Tac bosalmasina garst miigavimatin
tocriibi sinag1 gdstarmisdir ki, hatta ¢ox az miqdarda nanodoldurucu bels poliamid (PI)
matrisanin  Omriinii ahomiyyatli dorocado uzadir. Polimerin (Pl) sothi termiki
pargalandigdan sonra iiza ¢ixan nano-ZrO; hissaciklori kompozitin sathinin aginmasina
mane olur. Malum oldu ki, hatta 2%ZrO, konsentrasiyali dielektrik nanokompozit
tobago 169 396 dovrdon sonra belo mahv olmur, bu da nanokompozit materialin tomiz
poliamidin (PI) istismar miiddati ilo miiqayisads 27 dofo yiiksok oldugunu géstarir.
Yoni kicik konsentrasiyali nanodoldurucu polimer matrisanin istismar miiddatini 27
dofa yiiksaldir. Eyni zamanda malum oldu ki, bazi dielektrik materiallar zoif elektrik
sahasinds ¢ox asagi dielektrik itkisi gostarsa do, artan elektrik sahasi ilo dielektrik itkisi

koskin  sokildo artir. Bu yiikksok performans xiisusiyyatlori, poliamid
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nanokompozitlorini yiikksok temperaturda yiiksok enerji sixligina malik olan
kondensator tatbigetmoalori ti¢iin calbedici edir [179, s. 1; s. 2; s. 3].

Bu isdo, ii¢ forgli, asagi sixligli polictilenin (ASPE), Xotti asagi sixliqh
polietilenin (LLDPE) vo yiiksak sixliglt polietilenin (YSPE) dielektrik vo relaksasiya
xassalorine gamma radiasiyanin tosiri 0yronilmisdir. Niimunoalor otaq temperaturunda
9kQr/saat siiratlo %°Co izotopu vasitasilo 300 kQr dozaya godar hom havada, hom do
inert azot (N,) mihitindo stialandirilmigdir. Sorbost radikal konsentrasiyasindaki
doyisikliklor, eloco do, kristaliq fraksiyasi, oksidlosmo Vo tikilma doracasindoki
doyisikliklor miixtalifiisullarla todqiq edilmisdir. Gostorilmisdir ki, sarbast radikallarin
konsentrasiyasi (SRK), siialanma miihitindon asili olmayaraq kristallik doracasi ytiksok
olan PE-do on yiiksokdir va biitiin PE tiplari {igiin zaman kecdikco siiratlo azalir.
Stialanmadan sonra sorbast radikallarin konsentrasiyasinin azalmasi, karbonil
qruplarinin vo dielektrik relaksasiyasinin amplitudunun artmasi ila naticalanir. IR
spektroskopik 6lgmolari ilo dielektrik 6lgmalori arasinda miiqayiss asasinda, karbonil
qruplarinin konsentrasiyasinda va dielektrik y — relaksasiya piklorinin intensivliyinds
korrelyasiya miisahido olunur. Homg¢inin siialanmis PE-do dielektrik relaksasiyasinin
intensivliyinin oksidlogsmo noticosindo amolo golon karbonil qruplarmin sayindan
koskin asili oldugu moalum olmusdur. Oksidlosmo mohsullar1 olan karbonil qruplari
dorin talalor rolunu oynayaraq yiikdastyicilarin horakatliliyinds ciddi doyisikliklor
yaradir va polietilenin elektrik izolyasiya xiisusiyyatlorini kaskin doracads pislosdirir
[156, s. 1;s. 3; s. 4; 5.6].

Digar bir miallif [10, s. 27] 6z elmi asarinda polimer kompozitlorin elektret vo
pyezoelektrik xassalorinin struktur vo radiasiya ilo modifikasiyasi masalalorinin
todqgiqginin naticalarini togdim etmisdir. Miuoallif gostormisdir ki, polimer matrisali
materiallarin y-radiasiya ilo stialandirilmasi hoyacanlanmig miisbat ionlarin va Sarbast
radikallarin formalasmasina sabab olur ki, bu proseslor do 6z névbasinds materialin
fiziki-kimyovi xassalorinds ciddi doyisikliklors gotirib ¢ixarir. Radiasiyanin tasirinin
asas xiisusiyyati tikilmo, destruksiya, oksidlosma proseslorinin tasiri naticasinda

polimer matrisada miisahido olunan struktur doyisikliklaridir ki, bu doyisiklarin
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ionlagdirici radiasiya ilo idare olunmasi da 6z ndvbasinda kompozitin elektrofiziki va
elektroaktiv xassalorinin modifikasiyasini aparmaga imkan verir.

Elektrik sahosinin tosiri noticosindo dipollarin mohdud mosafodo yerini
doyismosi vo istigamotlonmosino dipol polyarizasiyasi deyilir. Elektron vo atom
polyarizasiyasi ¢ox siirotli polyarizasiyadir. 10° Hz-don asag1 tezlik oblastinda
aparilan biitiin 6lgmolor zamani bas verir. Elektron polyarizasiyasi izolyasiya
materiallarinin demok olar ki hamisinda miisahido olunur vo ¢ox kigik zaman
intervalinda 10713 + 107!° san miiddotinda bas verir. Dipol polyarizasiyas1 10™% =
1077 san miiddatindo, ion polyarizasiyast iso 10712 + 1071* san miiddatindo bas
verir. Relaksasiya miiddoti dielektrikdo mdvcud olan molekullarin  harokatinin
Olgiistidiir. Relaksasiya tezliyi materialin rezonans tezliyino borabar olur. Elektrik
sahosinin tezliyi relaksasiya tezliyindon kicik oldugda polyarizasiya rahat bas verir vo
elektrik sahasi boyunca davam edor. Bu zaman dielektrik itkilori nozaors alinmayacaq

doracado kigik olur.
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Sakil 1.2.2. Dielektrik niifuzlugunun haqigi vo xayali hissalorinin tezlikdan

asithiliginin sxematik tosviri

Dielektrik itkilori materialda sahonin tosiri noticosindo bas veron
polyarizasiyanin noviindon asilidir. Sathi yiiklorin polyarizasiyasi naticasinds yaranan

dielektrik itkilori toxminon 10* Hz tezlik otrafinda, dipol polyarizasiyasinda yaranan
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dielektrik itkilori 108 Hz tezlik otrafinda, atom polyarizasiyasindaki dielektrik itkilori
102 Hz tezlik otrafinda vo nohayot elektron polyarizasiyasi zamani bas veran
dielektrik itkilari iso 101® Hz tezlik otrafinda meydana golir [127, s. 4264].

Lakin, tezlik artdiqca relaksasiya oblastina ¢atana qador polyarizasiya elektrik
saha ilo uzlasmaqda ¢otinlik ¢okir vo bu zaman faza forqi yaranir. Bu halda dielektrik
itkilori maksimum olur. Ogar tezlik artmaqgda davam edorss polyarizasiya bas vermoz
va dielektrik niifuzlugu siiratlo azalir. Polyarizasiya olmadigi halda dielektrik itkisi doa
olmayacaq [125, s.12; s.19].

Elektrik/elektron sonayesinin siiratli inkisafi sayasindo yiiksok dielektrik
niifuzluglu (yiiksok—K) materiallarina ehtiyac artmaqdadir. Molumdur ki, tok
komponentli materiallar yiiksok—K ehtiyacini 6doys bilmir. Bonzor xassalori olmayan
materiallarin kombinasiyasi yiiksok dielektrik niifuzluqlu, xiisuson yiiksok—K polimer-
matris kompozitlorin (PMK) hazirlanmasinda tasirli bir yol olacagi gézlonilir. Bu icmal
mogalodo  yiiksok texnologiyali polimer-matris kompozitlorin  (PMK) yeni
texnologiyalardaki miihiim rolu vo problemlorino digget yetirilmisdir. PMC-do
miixtolif materiallarin istifadosi onlarin dielektrik xiisusiyyatlorina halledici tasir
gostoron fazalararasi oblast formalagdirir. Bu sobobdon yiiksok dielektrik niifuzluglu
kompozit (PMK) materiallarin hazirlanaraq praktiki totbiq olunmasindan Onco
dielektrik xiisusiyyatlorini vo hazirlanma texnologiyasini basa diismok lazimdir.
Dielektrik imkanlarmi artirmaq li¢iin nazori modellor timumiloasdirilir vo dielektrik
xiisusiyyatlorinin davramisini izah etmok {iciin istifado olunur. Isdo doldurucu
maddalarin farqli konsentrasiyasinin dielektrik xassalors tosiri, texnologiya proseslori
Vo doldurucu — polimer arasindaki fazalararasi proseslorin tobioti miizakirs
olunmusdur. Eyni zamanda yiiksak dielektrik niifuzluglu PMK-nin praktiki potensial
totbiglori do miizakirs olunmusdur. Polimer-matris kompozitlorinin dielektrik
xtisusiyyatlorini prognozlasdirmaq ti¢iin mévcud nozori modellor togdim olunur.
Molum olmusdur ki, bu modellorin heg¢ biri bu ciir qarisiglarin mikro qurulusu vo
torkibindoki miirokkabliklora géra movcud naticalori izah vo tosvir eds bilmir vo ya
aglabatan dorocado yaxsi prognozlasdira bilmir. Miioyyon bir kompozit sistem iiglin

istifado olunan hazirlama texnologiyasindan asili olaraq dielektrik xiisusiyyotlor
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oshamiyyatli daracads farqgli ola bilor. Bundan slava polimer-doldurucu sarhaddindaki
fazalararas1 proseslor nanokompozit sistemlorin dielektrik xassolorinds vacib rol
oynayir. Daha yaxs1 doldurucu-polimer uygunlugu hom do kompozitin mikro
qurulusunun dayaniqligini artirir vo doldurucunun xiisusi soth sahasini artirir. Bununla
birlikda, keramik hissaciklor yiiksok konsentrasiyalarda polimera daxil edilsa bels,
onlarin dielektrik niifuzluglar1 ¢ox vaxt kigik olur. Kegirici dolduruculu / polimer
kompozitlor perkolasiya haddins yaxin yiiksok dielektrik niifuzlugu niimayis etdirirlor.
Bu ciir kompozitlorin dielektrik niifuzlugundaki doyisiklik, kecirici doldurucularin
konsentrasiyasina ¢ox hassasdir. Homginin istidon genislonma sabobindan temperatura
da oldugca hossasdirlar. Doldurucunun 6lgiisii, formasi vo konsentrasiyast kompozit
materialin dielektrik xiisusiyyatlorina shomiyyatli tesir gostorir. Bununla birlikdo,
doldurucularin 6lgii vo formasmin tasirlori halo do tadgigatlarda kifayst qodor
aragdirtlmamisdir. Miiolliflor zaif tezlik / temperatur asililigi niimayis etdiron yiiksok
dielektrik niifuzluglu polimer kompozitlarin praktiki tatbiglorde ¢ox vacib rol
oynadigin1  tosbit etmiglor. Polimer-matrisali  nanokompozitlorin  dielektrik
niifuzlugunun tezlik / temperatur dispersiyasini effektiv sokilda tonzimlomok tigiin holo
do effektiv modellor movecud deyil. Yiiksok dielektrik niifuzluglu elastiki polimer
kompozitlor, ola elektromexaniki xiisusiyyatlori sayasindo bio-tibbi (biomedical
devices) cihazlarin hazirlanmasinda istifado edilo bilor. Bundan slave miislliflor 6z
islorindo  polimer  nanokompozitlor {igin mdvcud nozari  modellorin
tokmillosdirilmasini vo ya nanosistemlor iigiin yeni modellorin hazirlanmasinin
zoruriliyini, eloco do miiasir texnologiyanin vaziyyatino gora galocok perspektiviori
mizakiro etmislor. Xiisusilo, xUsusi sortlordo istifado edildikdo, dielektrik
nifuzlugunun zoif tezlik/temperatur dispersiyasi niimayis etdiron yiikksok — K
materiallarin hazirlanmasi1 vacibdir. Miiasir elektron cihazlarin yiiksok-K polimer
kompozitlorls istehsali, onlarin kiitlasini va hacmlarini shamiyyatli daracads azalda
bilor [32, s. 684; s. 686; s. 714; s. 715].

Polimer asasli nanokompozitlorin hazirlanmasinda nano 6lgiilii dolduruculara
daha ¢ox diqqgot yetirilmolidir. Nano 6l¢iilii doldurucular mikro 6l¢iilii analoglar ila

miiqayisado daha boyilk hacmo malik polimer—doldurucu fazalararasi oblasti
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formalasdira bilir vo naticodo ilo daha yiiksok polyarizasiya yaradirlar. Nano
doldurucularin polimer matrisada dispersiyasina nazarat ¢ox ¢atin bir masalo olaraq
halo do qalmaqdadir. Mitkommal xiisusiyyatlors malik yiiksok dielektrik niifuzluglu
polimer kompozitlorino nail olmaq tiiglin miixtalif noév doldurucular arasindaki
sinergetikliyi vo niivo — tobago (core-shell) strukturlu doldurucularin potensialini
arasdirmaq olduqca aktual vo vacibdir. Bu noqteyi nazardon nanodoldurucularin soth
morfologiyasi Vo modifikasiyasi olduqca vacib masaladir. Bu siibut onlarin bir ¢ox
texnoloji innovasiyalarda vo elmi todgigatlarda tosvigatgt rolunu niimayis etdirir.
Bununla bels, nanokompozitlorin bir ¢ox aspektlori halo yaxsi izah edilmomisdir vo
nanodlgiilii migyasda struktur va xassslor arasindaki miirokkab alagoni daha yaxsi basa

diismok ii¢lin ¢oxlu sayda olavs todqiqatlar aparilmalidir.
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Il FOSIL. POLIETILEN/METAL OKSID KOMPOZITLORININ ALINMA
METODIKASI VO TODQIQAT USULLARI

2.1. Polimer nanokompozitlorin alinma metodikasi.

Kompozit materiallar tosnifatina géra asason iki ndove ayrilir. Polimer asasli vo geyri-
polimer asasli nanokompozitlor. Qeyri-polimer asasli nanokompozitlorin adindan da
goriindiiyii kimi bu tip kompozitlordo asas matrisan1 polimer toskil etmir. Qeyri-
polimer osasli nanokompozitlor agagidaki tosnifatlara ayrilir:

o Metal-metal osasli

o Metal-keramik oasash

o Keramik-keramik osash

Polimer asasli nanokompozitlardo 6z novbasinds asagidaki qruplara boliintir:

Polimer — keramik qarisiqli kompozitlar

Polimer va qgeyri-lizvi qarisiqli kompozitlor

Polimer — silikat dolduruculu layli kompozitlor

Polimer — polimer qarisigli kompozitlor vo biokompozitlor
Bizim hazirladigimiz nanokompozitlor polimer geyri-tizvi dolduruculu materialdir va
toqdim olunan dissertasiya isi bu kompozitlorin alinmasina, onlarin struktur vo
dielektrik relaksasiya xassalorina ionlasdirici y-radiasiyanin tasirinin 0yranilmasine
hasr edilmisdir.

Nanokompozit tabagalarin hazirlanmasinda komponent kimi istifada olunan
maddalar:

e Yiiksok sixligh polietilen (YSPE) —molekulyar kiitlosi 95-10° g-mol ™, kristalliq
doracasi 60%, arimo temperaturu 130 °C, sixlig1 958 kq-m3; Struktur qurulusu:
(-CH2-CH2-)n soklindadir.

e 20~30 nm olgiilii zirkonium dioksid (ZrO,) tozu — qeyri-sferik formali, xiisusi

soth sahosi (specific surface area) S=35 m?q?, sixlig1 5.68 q-sm;

e 20~30 nm 6l¢iilii silisium dioksid (SiO) tozu — sferik formali, xiisusi sath sahasi
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(specific surface area) S=160 m?-q?, sixlig1 2.65 q-em3, (hor iki nanohissacik

Sky Spring Nanomaterials, Inc. Houston, USA sirkatinin istehsalidir) [121];

Cadval 2.1.1

Kompozitlorin hazirlanmasinda istifads olunan nano ol¢iiliit doldurucularin asas

xarakteristikalari.

Xisusi Lo Moos
Doldurucu | Orta - soth . e | Tomizlik
) - Zarraciyin 9 Kristallik . | skalasinda
materialin | 6l¢i, . sahasi dorocasi, | 7. :
morfologiyasi v | struktur mohkomlik
ad1 nm 2 % :
m /g hoddi
ZrO, 20-30 sferik 35 | monoklinik | 99.9 55-7
SiO, 20-30 sferik 160 Amorf 99.5 6

Polimer kompozit materialllarin alinmasi ti¢iin hal-hazirda miixtalif metodlardan
istifado edilir. Bu metodlardan kimyavi holledicido komponentlorin hall edilmasi
tisulu, kreyzing, elektrospinning va.s kKimi metodlar daha genis istifads edilir. Masalon
elektrospinnig metodu ils fiber tipli kompozitlorin alinmasinda daha ¢ox istifads edilir.
Kimyavi ¢okdiirma iisulu ile yalniz halledicida hall olma gabiliyystine malik maddalor
istifads edilmaklo kompozit sistem alda edilir. Kreyzing tisulu ilo polimeri deformasiya
etmoklo yaranan mosamoaloro aktiv maye miihitindo nanozarraciklorin adsorbsiya
etmoklo kompozit almaq miimkiindiir. Tobii ki, bu metodlarin hor birininin
Ozlinomoaxsus ustiinliiklori va gatismamazliglari vardir. Masalon homogen sistemin
alinmas1 baximindan kimyovi ¢okdiirmo Vo elektrospinning iisulu daha etibarlidir.
Ancaq yaxs1 hoalledici secilmasi, halletma prosesinin bdyiik zaman tolob etmasi va.s
kimi c¢atismayan moqamlar da vardir. Bizim istifads etdiyimiz {isul texnoloji
baximindan oldugca sada vo optimaldir. Bu metod termik presloma (hot pressing)
metodu adlanir.

Nanokompozit tabagelor AMEA-nin Radiasiya Problemlori Institutunun “Polimer
Vo elektroaktiv materiallarin radiasiya fizikasi” laboratoriyasinda termik preslomo
metodu ilo alinmisdir. Nanokompozit materiallar asagidaki texnoloji qaydalara riayot
edilmokla hazirlanmigdir:
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e Polimer matrisa kimi istifado edilon yiiksok sixligh polietilen (YSPE) 300 mkm
Olciili xtisusi alokdan kegirilir;

e Doldurucularin  polimer matrisada faizlo hocmi miqdann  1-3-5-10-20%
miiayyanlosdirilmisdir;

e Yiiksok sixligh polietilen (YSPE) nano doldurucu ils birlikds xiisusi farfor qabda
bircins qarisiq alds olunana godar mexaniki tisulla qarisdirilir;

e Daha sonra alinan homogen qarisiq xiisusi metal halqa vo 7 mkm 6lg¢iilii aliiminium
folga daxilinda hidravlik presa daxil edilmakls 15 MPa tazyiq vo 150 — 165 °C (423
— 438 K) temperatur rejiminds 5-10 dag miiddstinds preslonir;

e Sonda preslonmis qarisiq su-buz sisteminds ani soyudulmagla nazik tobogo halinda
kompozit aldo edilir;

Oldo edilon polimer asasli nanokompozitlor sokil 2.1.1-do gostarilmisdir.

b)

Sokil 2.1.1. Tadgiqat iiciin alinmis polimer nanokompozit tabagalorin iimumi
goriiniisii: a) tomiz yiiksak-sixhgh polietilen (YSPE), b) YSPE/ZrO;
nanokompozit tabago, ¢) YSPE/SiO, nanokompozit tabage

Alinmig niimunslor qalinligr 80 — 100 um vo 50 mm diametr hondasi 6l¢iilora malik
olmusdur. Kompozit niimunalorin komponentlarinin bazi fiziki, mexaniki va dielektrik
parametrlorinin giymatlori asagidaki codvolds verilmisdir.
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Cadval 2.1.2
Kompozit tabagalorin komponentlorinin bazi fiziki, mexaniki va elektrofiziki
parametrlori. Burada p — maddanin sixhigi, p, — hacmi miiqavimat, ¢ — 1 kHz
tezlikdoki dielektrik niifuzlugu, 7gé — 1 kHz tezlikdaki dielektrik itki bucaginin
tangensi, Cp — xiisusi istilik tutumu, y — istilik keciriciliyi, E;— qadagan olunmus

zonanin enerjisidir.

: : . Termiki
Kompo- g Dielektrik xarakteristikalar xarakteristikalar | E,,
nentlor | P sm3 om - g, tgé, Co, X eV
ProOMSUL 1 WHz | 1kHz | Jhke'K | WimK
YSPE 0.95 10 +10*® | 2.1-2.3 | 0.0007 | 1900 0.45 8.8
ZrO; 5.68 >108 25 0.0001 | 420 2-5 5.8
SiO, 2.65 | 10“-+10'* | 3.9-45 | 0.0007 | 680 1.4-2 | 8.6

2.2. Polimer nanokompozitlorin atom-qiivvat mikroskopu (AGM) va skanedici

elektron mikroskopu (SEM) ila tadqiqi metodikasi

Atom qiivvat mikroskopu (AGM) — nano strukturlu materiallarin soth
topologiyasinin birbasa vizual goriintiisiinii veran an dagiq mikroskopik metodlardan
biridir. Bu metod materialin strukturunun 1 nm miqyasda yiiksok ayirdetmo (high
resolution) ilo goriintiiloma, 6lgma Vo manipulyasiya etmo gabiliyyatina malikdir.
Mikroskopda niimunanin sothini skan etmok {igiin koskin iti uca malik cantilever
moveuddur. AGM — in is prinsipi silisium (Si) vo ya silisium nitrat (SizsN4) keramik
borudan ibarat kaskin iti uclu iynonin pyezoelektrik skaner vasitasilo tadgig olunan
niimunoanin sothinin ii¢ 6l¢iilii (x, y, z) skan edilmosina osaslanir. Olgmo zamani
niimunonin sathine yaxmlasdirilan iynanin ucunun sothi skan etmasi ti¢iin 10° N qiivve
totbiq edilir. Sistemdo m&vcud olan skanedici tarafindon niimuns ilo iynonin ucu
arasindaki mosafo toyin edilorok iynonin yaratdigi ciziglar lazer torafindon geyd

edilorak boyudiiliir.
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Sokil 2.2.1. Atom giic mikroskopunun (AGM) is prinsipinin sxematik tasviri

Belo ki, iynonin ucu ilo niimunanin sathi arasindaki qiivvalor cantilevers topki gostorir
Va bu zaman iynanin ucunun rast galdiyi kalo-kotiirliiklordon lazer siialarinin sapilorok
hassas detektor torafindon geyds almasi ilo niimunanin skan edilon sathinin iki 6lgiilii
2D va ¢ oOlgiilii 3D goriintiisii vizualizo edilorok kompiiterin ekranina gondorilir,
Aldigimiz Z=f(X, Y) goriintiisii mohz niimunada strukturun soth xarakteristikalarimni

miiayyan etmaya imkan verir.

YSPE/%ZrO, va YSPE/%SIiO, polimer nanokompozit tebagelorin sath
topologiyast Vo polimer matrisa daxilindo nanohissaciklorin struktur morfologiyasi
Birlosmis Niivo Todgiqatlar1 Institutunun Frank adma Neytron Fizikasi
Laboratoriyasinin nazdinds olan NTEGRA NT-MDT markali atom giic mikroskopu
ilo tadqiq edilmisdir. Niimunoalor otaq temperaturunda, yarim tomas (Semi contact)
modda vo 10 um x 10 um topologiya dl¢iisiinda ¢okilmisdir. Olgmo zaman1 NGS01Au

Cantilever istifads edilmisdir.

Skanedici Elektron Mikroskopu (SEM) - fokuslanmis elektron seli ilo
niimunanin sathini vo en Kkasiyini skan edarok morfoloji gortintiilarini alda etmays
imkan veran elektron mikroskop ndviidiir. SEM skan edilmis noqtoni 10 - 500.000

dafaya gadar boyiitma imkanina malikdir ki, bu da an yaxs1 is1q mikroskopundan 250
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dofo yiiksok bdyiitmo demokdir. Skanedici Elektron Mikroskopun (SEM) is prinsipi
yiiksok gorginliklo siiratlondirilmis elektronlarin niimunonin sathi ilo fiziki garsiligh
tosirino (elastiki vo ya geyri-elastiki) osaslanir. Bu mikroskopun oanonavi optik
mikroskoplardan iistiinliiklori goxdur. Masalon niimunanin sathinin hor hansi ndqtasini
1000x dofs boyiidon zaman optik mikroskopun niifuzetmos dorinliyi yalniz 0.1 um
oldugu halda skanedici elektron mikroskopunun darina niifuzetmo mosafosi 30 um
borabor olur. Bundan basqa skanedici elektron mikroskopu 0.05 nm-o godor ayirdetmo
gabiliyyatino malikdir. Hal-hazirda miiasir elektron mikroskoplart 1000x dofo
boyilitmodo 100 nm ayirdetmo qabiliyyatlorino malikdirlor. Optik mikroskoplarda
is1igin dalga uzunlugu atomun Olglisiindon boyiik oldugu {igiin atomlar1 gérmok

miimkiin deyil. Lakin elektron mikroskopla atomlar1 ayird eds bilirik,

Elektron \/
manba ~— ‘_ J
s — ~ Anod
Kondensator
linza S
-5 J— . Aparatura
Skaner —n [
Linzanin .
obyekti — I:Ikim:i elektron
etector
M |
Z .
. Ikinci
Numuno elektronlar

Sakil 2.2.3. Skanedici elektron mikroskopunun (SEM) is prinsipinin sxemi

Nimunoa tzorino diison elektron dostasi niimunonin atomlar1 ilo elastiki
toqqusurlar. Bu zaman elektronlar niimuna atomlarmin niivasinin cazibs qiivvvalarinin
tasiri ilo niimunanin sathindan oksina sopilirlor. Sopilon elektronlar silisium Si

detektorlar vasitasilo toplanaraq vizual goriintii halina gatirilir.
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Polimer matrisada nano-ZrO, va nano-SiO; nanozarraciklarinin paylanmast,
onlarin struktur morfologiyasi, eyni zamanda y — radiasiyanin kompozit tobogslorin
hocmi strukturunda yaratdigi morfoloji doyisikliklori todqiq etmak iigin JEOL JSM-
6490LV markali skanedici elektron mikroskopundan (SEM) istifada edilmisdir. Qeyd
edok ki, polimer asasli YSPE/ZrO, vo YSPE/SIO, nanokompozit toboagalar avvalco
kriogen miihitdo (maye azotda) sindirilir. Sonra hom sinmus hissonin effektiv sathi,
hoam da niimunanin en kasik hissasinin daxili morfoloji qurulusu miixtalif 6l¢iilords vo
miixtalif boyiitmolords (500x — 20000x) skan edilmoklo goriintiilonmisdir. Olgmo

zamani elektronlarin siiratlondirma gorginliyi 10-20 kV arasinda doyigmisdir.

2.3. Modernizs olunmus iBR-2M impuls niiva reaktoru. Kicik-bucagh neytron
sapilmasi (SANS). YuMO spektrometri.

Modernizo olunmus IBR — 2M reaktoru Rusiya Federasiyasinin Dubna soharindo
yerloson Birlogmis Niiva Tadgiqatlar: Institutunun (JINR) Frank adina Neytron
Fizikas: Laboratoriyasimin (FLNP) nozdindo foaliyyot gdstorir. IBR-2M reaktoru
impuls rejiminds galisir. Belo ki, sabit giic rejiminds isloyan stasionar reaktorlardan
forqli olaraq impuls reaktoru qisamiiddotli impulslar hesabina yiiksok intensivlikli
neytron seli formalasdirir. Impulslarin periodu bir-nego millisaniyadon bir nego
saniyayo godar ola bilor. IBR-2M reaktorunda niive yanacagi kimi PuO, tabletkalari
istifado edilir. IBR-2M reaktoru 1850 MVt maksimal rejimdo calisdiqda tagribon

~ 10 —=— intensivlikli neytron seli formalagir. Reaktorda neytron difraksiyast,

reflektometriya, elastiki sopilma, geyri-elastiki sopilma, neytron-tomoqrafiya, neytron-
radiografiya, neytron siialanmasi vo.s kimi todgigat metodlari mévcuddur. Bu metodlar
fizika, kimya, materialslinasliq vo biologiyanin ayri-ayr1 sahalorindo genis totbiq
olunur. Hal-hazirda reaktorda 15-don ¢ox forgli todgigat spektrometrlori foaliyyat
gostarir (Sakil 2.3.1).
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Sokil 2.3.1. IBR-2M reaktorunun neytron Kkanallarn vo asas tadgigat

spektrometrlari

Reaktorda niivo reaksiyasina start vermok ti¢lin sponton pargalanma xiisusiyyatino
malik °2Cf izotopu istifado edilir. Neytronlar par¢alanma reaksiyalar1 zamani aliir vo

hor parcalanma zaman 4 neytron oldo edilir. Togribon 1gram %2Cf izotopunun

parcalanmas1 zamani 2.3 X 1012 neytron seli formalasir. Bu zaman

sm2:san

neytronlarin enerjisi toxminan 1-3 MeV arasinda doyisir. Neytronlar enerjilarino gora
asagidaki kimi tosnifatlasdirilir:

e Soyuq neytronlar E <0.003 eV

e Termal neytronlar E =0.003 —0.4 eV

e Yavas (epitermal) neytronlar E~=0.4 - 100 eV

e Orta neytronlar E =100 eV —200 keV

e Siiratli neytronlar E =200 keV — 10 MeV

e Yiiksok enerjili (relyativistik) neytronlar E > 10 MeV
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Bu reaktor digor todqiqat reaktorlarindan forqli olaraq daha az yanacaq talob edir.
Reaktorun taxminan 15-20 il arzinds islomasi tigiin 20 | — o godoar radiaktiv yanacaq

tamamilo kifayot edir.

Sakil 2.3.2. YuMO spektrometrinin asas texniki hissalarinin sxematik tasviri:

1 — reflektor; 2 — reaktorun su ila yavasidici zonasi; 3 — béliicii (chopper); 4 —
birinci kollimator (istigamatlandirici); 5 — vakuum trubasi; 6 — ikinci kollimator;
7 — termostat; 8 — 25 yeri olan kadmium (Cd) materialdan hazirlanms xiisusi
niimun? saxlayicisi; 9 — niimun9 stolu termoboks ils; 10 — 11 Vn standart; 12,13 -
dairavi ®He detektorlari; 14 — birbasa diison neytronlar1 qeyds alan °Li detektoru

(direct beam detector).

Kigik-bucaqli neytron sapilmasi koherent, elastiki sapilmadir va 1 — 100 nm
migyasda materialin strukturu, hissaciyin, aqreqatin handasi parametrlarini, elaca do
aqreqasiya daracasini, agreqgatlar (klasterlor) arasi moasafoni, polidisperslik doracasini

miayyan etmoys imkan veron eksperimental niiva-fiziki metoddur. Kigik-bucaqli
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neytron sopilmosi ugus miiddoti (time-of-flight (TOF)) prinsipino osason hoyata
kegirilmigdir [122, s. 91-103.].

Dissertasiya isindo togdim olunan YSPE/ZrO, va YSPE/SiO; polimer
kompozitlorin nano-struktur analizi vo dispers nanohissaciklorin polimer matrisada
paylanmas kigik-bucaqli neytron sopilmosi (SANS) metodu ilo reaktorunun 4 — cii
kanalinda yerloson YuMO spektrometrinin [81, s. 16] komoayi ilo todqiq edilmisdir
(Sakil 2.3.2).
cadvalds togdim edilmigdir (Cadval 2.3.1).

Spektrometrin osas texniki paramertlorinin giymotlori asagidaki

Kicik-bucagqh neytron sopilmasi
xarakteristikalar

Cadval 2.3.1.

(YuMO) spektrometrinin asas texniki

Osas Parametrlor Qiymotlori
Ol¢mo zaman istifads olunan
neytron seli (Termal neytronlar) 107 + 4 x 107 san X sm2
Istifads olunan dalga uzunlugu 0.7+7A
Q — diapazonu (Zkili detektor) 6-1073 - 0.54A1
Todqiq olunan 6l¢ii diapazonu 10 = 1000 A

Neytron selinin niimuna izarine
diismo sahosi

8 + 22 mm?

Detektorlar: New (I1) vo Old (1)

He3, 8 bir-birindon asili olmayan
halgalar

Kalibrloma standarti

Vanadium — Vn

Detektor (Birbasa diisan neytronlar

Li® - konvertor

ticlin)

Q — ayirdetmoa 5 +20%
Temperatur araligi (Lauda {iciin) — 50 = +200°C
Niimunosaxlayicida yerlorinin
: 25

maksimal say1
Fon saviyyasi 0.005 cm?

Tezliyi S5Hz
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Eksperiment zamani Sopilmo bucagi Q = 0.006 + 0.7 A-* diapazonunda
olmusdur. Olgmo zaman1 niimunadan birinci detektora (He®) qador olan mosafo 4.5 m
vo ikinci detektora (He®) godor olan mosafo iso 12.97 m olmusdur. Niimunadon
transmissiya olunan neytron selinin radiusu 14 mm - dir. Neytron sopilmo
intensivliyinin vahidi cm™ qobul edilmisdir. Tocriibalor zamani neytron sopilmosi ham
otag temperaturunda, hom ds fargli (80 °C, 100 °C, 110 °C, 120 °C) temperaturlarda
hor niimuns iiglin 30 doq miiddotinds hoyata kegirilmisdir. Temperatur Lauda RK 8
CP control qurgusunun kémayi ilo tonzimlonmisdir [80, s. 3-5], [150, s. 4-6], [151, s.
2].

Eksperiment zamani alinan data molumatlarin ilkin emali SAS (Small-angle
scattering) programinin komayi ilo hayata kegirilir. Kigik-bucaqgli neytron sapilmo
spektrlori  Fitter, ATSAS (Gnom, Dammif, Massha, Primus) vo SAS View
programlariin kémayi ile analiz edilmisdir [41, s. 9-12], [77, s. 529-530].

2.4. Rentgen siialariin Kicik-bucaqh sapilmasi (SAXS). RIGAKU spektrometri

Ilkin vo ionlasdiric1 y — radiasiya ilo forqli dozalarda siialandirilmis yiiksok
sixliglt polietilen asasli YSPE/%ZrO, va YSPE/%SiO, polimer nanokompozit
tobagoalarin nano-strukturu eyni zamanda Rentgen siialarinin kigik-bucaqli sopilmasi
metodu (SAXS) ilo da 6yranilmisdir. Qeyd edak ki, tacriibalor Moskva Fiziki-Texniki
Institutunda (MFTI, Dolqoprudni) vo Cexiya Respublikasinin Makromolekullar
Kimyas1 Institutunda (IMC) farqli iki spektrometrdo aparilmisdir. Rentgen siialart
monbayi kimi mis (Cu) anod istifads edilmisdir. Onun dalga uzunlugu A=1,54 A-dir.
Monbadan golon siialar kolimatordan kegmoklo vakum kamerasinda yerlogon
niimunanin izarino disiir. Niimunadon sopilon fotonlar vakuum kamerasinda
yerlosdirilon hassas detektorlar (position-sensitive) tarafindan geyds alinir. Qeyd edak
ki, 6lgmo kamerasinda iki dedektor yerlasir. Birinci detektor (yoni niimunoys daha
yaxin olan) bdyiik bucaqli sopilmani geyds alir (WAXS), ikinci detektor isa kigik

bucaqli sopilmoni (SAXS) geydos alir (sokil 2.4.1).
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Detector [ vacuum kameras: Il vacuum kamerasi

d—
{ {

Niimuna Nimuna
Yaxin pozisiya saxlayici saxlayici

Sakil 2.4.1. SAXS spektrometrinin is prinsipinin sxematik tasviri

Sopilma vektorununa gora kalibrlomo giimiis bixonat (AgCx:H430;) istifado
edilmoklo aparilir. ©vvalco niimunslor xiisusi standart kiivetlora (sample holder)
yerlosdirilorak ikinci kameraya yerlosdirilir vo kigik bucaglardan sopilmo dedektorla
geydo alinir. Sonra analoji proses birinci kamerada tokrarlanmaqla boyiik-bucaglardan
sopilma geydo alinir. Aldigimiz data informasiyalar Saxsgui v2.15 (A Graphical User
Interface for Visualizing, Transforming and Reducing SAXS) xiisusi paket
programinin kémayi ilo emal edilmisdir. Sonra birinci kamerada va ikinci kamerada
alinan data moalumatlar birlagdirilorak sopilmo intensivliyinin logarifmik giymatinin
sopilmo bucaqglarinin logarifmik qgiymatindon asililigit kimi  SAXS qrafiklarini
qurulmusdur. Mikrofokuslanmis Rentgen siialar1 monbayi kimi Osmic MicroMax 002
generatoru istifads edilmisdir. Generator 45 kV goarginlik va 0.66 mA coroyan siddati
(30W) rejiminda isci voziyystinds olmusdur. Olemolor asasen 0.006 < Q < 3.0 A1

intervalinda aparilmigdir. vo g = %ﬂ sin@ boarabarliyinas asasan toyin edilmigdir. Burada

rentgen siialariin A — dalga uzunlugu, 6 — sopilmo bucagidir [58, s. 9-11], [34, s. 4],
[148, s. 221; s. 224].
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2.5. Polimer nanokompozitlarin Rentgen difraksiya (RDA) analizi

Yiiksok sixligli polietilen asasli YSPE/%ZrO, vo YSPE/%SiIO, nanokompozit
tobagolorin kristal struktur qurulusunun oyranilmasi Rentgen difraksiyasi metodu ilo
do arasdirilmisdir. Olgmolor Birlosmis Niive Todgiqgatlart Institutunun Frank adina
Neytron Fizikas1 Laboratoriyasiin nazdinds olan PANalytical EMPYREAN X-ray
difraktometrinin vasitosilo hoyata kegirilmisdir (sokil 2.5.1.).

Sakil 2.5.1. PANalytical EMPYREAN markal Rentgen difraktometri

Qeyd edok ki, difraktometrdo Rentgen siialari monbayi kimi A= 1.78901 A dalga
uzunluguna malik Co- Ka anod borudan istifado edilmisdir. Stialar Ni filtirdon
otiiriilmoklo detektorda geyds alinmisdir. Olgmalor otaq temperaturunda (25 °C)
hoyata kegirilmisdir. Eksperiment zamani cihazin 40 kV garginlik va 30 mA carayan
siddati olan is rejimi secilmisdir. Olgmo zamani spektr [°20] 0.013° doraco addim
Olgtisii ilo 5° [°20] ilo 95 [°20] araliginda ¢okilmisdir.
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2.6. Raman va Furye infraqirmizi Spektroskopiyasi (FT-iR)

Dissertasiya isindo todgiqg olunan YSPE/%ZrO, vo YSPE/%SIO, polimer
nanokompozit toboagalorin strukturuna ionlasdirict y — radiasiyanin tasiri Raman vo
Furye Infraqirmizi spektroskopiyasi (FT-IR) komoyi ilo todqiq olunmusdur.
Nanokompozit toboagolorin Raman spektrlori LabRAM HR Evolution HORIBA
markal1 spektrometrin komayi ilo otaq temperaturunda ¢okilmisdir. Raman spektrlori
todqiq olunan niimunonin giiclii monoxromatik lazerls stialandirilmasi ilo aldo edilir.
Hal — hazirda giiclii monoxromatik isiq monbalori kimi yiiksok intensivlikli gaz vo ya
bark lazer monbalori istifade edilir. Isiglandirma miiddatinds sopilon isigm spektri
spektrofotometrlo adston 90° bucaq altinda sopilma ilo Slgiiliir. YSPE/%ZrO; va
YSPE/%SiO, nanokompozit tobagolorin Raman spektrlori otag temperaturunda,
3500 — 50 cm* araliginda ¢okilmisdir. Olgmo zamani 1=632.8 nm dalga uzunluqlu He
— Ne ion tipli qrmizi lazer istifado edilmisdir. Raman spektrlori Lab Spec6 —

programinin kdmayi ilo analiz edilmisdir.

Sokil 2.6.1. LabRAM HR Evolution HORIBA markali Raman spektrometrinin

vizual goriiniisii (Dubna, BNTI, Frank adina Neytron Fizikasi Laboratoriyasi)
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Cadval 2.6.1 — do Raman spektroskopiyasinda istifado olunan lazerlorin névlari vo

onlarin dalga uzunluglar1 verilmisdir.
Cadval 2.6.1.

Raman spektroskopiyasinda istifads olunan lazerlorin névlari vo onlarin dalga

uzunluglari
Lazerlorin novlari Dalga uzunlugu A, nm
Argon ion tipli, Ar? 488 vo ya 514.5
Kripton ion tipli, Kr* 530.9 voya 647.1
Helium — Neon tipli 632.8
Diod tipli lazerlor 782 vo ya 830
Neodium Nd — YAG tipli 1064

Furye Infraqurmizi spektroskopiyasi (FT-IR) — Polimer nanokompozit
tobagolorin molekulyar struktruna ionlasdirict y — radiasiyanin tasirinin todqiqi
infraqirmiz1 spektroskopiya metodu ilo do aparilmisdir. Kompozit tobagolorin FTIR
spektrlori hom stialanmis hom do, ilkin (slialanmamuis) halda ¢okilmisdir. Spektrlor
Nicolet 6700 (Thermo Scientific) FTIR spectrophotometri vasitosi ilo alds edilmisdir.
Niimunolarin spektrlori otaq temperaturunda, 4000 — 200 cm™ araliginda ¢okilmisdir.
Olgmo rejimi olarag ATR modu istifado edilmisdir. Alman spektrlor OMNIC 9.2

software programinin komayi ils analiz edilmisdir.

2.7. Diferensial skanedici kalorimetriya (DSC)

[lkin vo ionlasdiric1 y — radiasiya ilo forgli dozalarda siialandirilmis yiiksok sixligl
polietilen asasli YSPE/%ZrO, va YSPE/%SiO; polimer nanokompozit tobagalarin
istilik xassolori, diferensial skanedici kaloriometriya metodu ilo tadqiq edilmisdir.
Eksperimental 6l¢gmalor Birlosmis Niiva Todqiqatlari Institutunun Frank adina Neytron
Fizikas1 Laboratoriyasinda NETZSCH firmasina moxsus DSC 204 F1 kalorimetri

vasitasilo hoyata kecirilmisdir.
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Temperatur intervali -180 °C + 700 °C

Qizma siirati intervali 0.001 +200 K/daq
Soyuma miiddati 12 daq (1100 °C — don 100 °C - 9)
Maksimum kiitlo 2000 mg

Ayirdetmo (Resolution digital) 0.01 uW (p - sensor)
Nimuno ti¢iin tavanin hacmi 6 mm; 25/40 ul
Hossasliq (Sensitivity) T—sensor 3.2 uV/mW
Entalpiya doagigliyi <1%

Kompres edilmis hava: RT - 700 °C
Soyuq hava generatoru: 0°C - 700 °C
Daxili soyuducu: -85°C - 600 °C
Maye va gaz azot: -180°C — 700 °C

Qaz miihiti Inert, oksigen, statik, dinamik
Qaz Azot (N), argon (Ar), helium (He) va.s

Soyutma tisullar

Sakil 2.7.1. DSC 204 F1 (NETZSCH GmbH, Germany) kalorimetri vo onun asas

texniki parametrlari
Qeyd edok ki, DSC 204 F1 kalorimetrinin 6l¢gma diapazonu -180 °C + 700 °C

temperatur araligindadir. Cihazin qizma vo soyuma siirati genis 0.001 K/daq + 200

K/daq intervalinda oldugu ti¢iin, bizo miixtalif siiratlords 6l¢gma imkani verir.
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Kalorimetr xiisusi standart niimunaloarla (Hg, In, Sn, Bi, Al, Zn, Au) temperatura
Vo hassasliga goro kalibrlonmisdir. Sonra niimunalor aluminium (Al 6 mm) materialdan
ibarot tavaya yerlosdirilir. Daha sonra analitik elektron torazi vasitasilo tomiz
niimunonin kiitlesi miioyyon edilir. Xiisusi tavalarda yerlosdirimis niimunslor soyuq
germetik preslomo alati ilo preslonir. I¢ino niimuna yerlosdirilmis tigel cihazin dlgma
kamerasina yerlogdirilir. Daha sonra 6l¢mo rejimi segilmoklo eksperimento start verilir.
Qizdirilma segmenti osason 25 °C + 160 °C temperatur intervalinda, soyudulma
segmenti isa 160 °C + 25 °C araliginda aparilmisdir. Qizdirilma va soyudulma
termoqramlari iki dofo tokrar aparilmisdir. Olgmo zamani qizdiriima va soyudulma
stirati 10 K/daq secilmisdir. Soyudulma seqmentini 6l¢arkon maye azot (N;) avtomotik
rejim secilmoklo istifado edilmisdir. Eksperiment zamani cihazin is¢i kamerasinda
inert gaz kimi arqon (Ar) istifado edilmisdir. Olgmo prosesinds inert qazin siirati 40 —

70 ml/daq gotiirtilmiisdir.

2.8. Termoqgravimetrik analiz (TGA)

[lkin vo ionlasdiric1 y — radiasiya ilo forgli dozalarda siialandirilmis yiiksok sixliglh
polietilen asasli YSPE/%ZrO, va YSPE/%SiO; polimer nanokompozit tobagalarin
termoqravimetrik  analizlori NETZSCH firmasininn  TGA 209 F1 Libra
termogravimetrinin komayi ilo aparilmisdir (sokil 2.8.1). Qeyd edok ki, TG 209 F1
Libra termoqravimetrinin 6l¢gmo diapazonu kifayat gador genis 10 °C + 1100 °C
temperatur araligindadir. Gravimetrin 6lgma prosesinds qizma siirati kifayat godor
genis 0.001 K/daq + 200 K/daq intervalindadir. Olgmo prosesinda dinamik rejimda
niimuna Yerlogson kameraya adaton inert qaz kimi argon (Ar) va ya azot (N) verilir.
Argon (Ar) yiiksak temperaturlarda dlgmolor iigiin moslohat olunur. Inert qazin lgmo
zamani siiroti 10 — 20 ml/doq gotiirilmiisdiir. Termogravimetr kalsium oksalt

monohidrat (CaC,0, - H,0) standart1 ilo kiitloys gora kalibrlonmisdir.
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Temperatur intervali 30+ 1000 °C
Qizdirilma siirati intervali 0.001 +200 K/daq
Soyudulma miiddati 12 doq (1100 °C — don 100 °C - 9)
Maksimum kiitlo 2000 mg
Ayirdetmo (Resolution) 0.1ug
Niimuns ii¢iin tavanin hacmi 350 ul - 2 qador
Atmosfer miihit Inert, oksigen, statik, dinamik
Vakuum 102 mbar (1 Pa)
Qaz Azot (N,), argon (Ar), helium (He) va.s

Sokil 2.8.1. TG 209 F1 Libra (NETZSCH GmbH, Germany) termoqravimetri vo
onun asas texniki parametrlari

Niimunoalor 6.8 mm diametrli vo 85 pl hocmoa malik aluminium oksid (99.7
maksimum. 1700 °C) tavalara (crucibles) yerlogdirilmisdir. ©vvalco bos Al;Os;
materialdan hazirlanmis tava cihazin 6lgmo kamerasina yerlosdirilir vo avtomatik
rejimds kiitlo sifirlanir. Sonra niimuno tavaya yerloasdirilorak birlikds cihazin 6l¢gmoa
kamerasina daxil edilir, bu zaman avtomatik olaraq niimunanin tomiz kiitlasi roqamsal
ekranda goriiniir vo yaddasa verilir. Olgmalor 30 °C + 1000 °C araliginda aparilmusdir.
Olgmo zamam qizdirilma siiroti 10 K/daq gétiiriilmiisdiir. Inert qaz kimi argon (Ar)

istifads edilmisdir vo gazin axma siirati 30 ml/daq olmusdur.
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2.9. Dielektrik spektroskopiya (DS) metodu

Dielektrik spektroskopiyasi materialin yiik ke¢irmo mexanizmi, relaksasiya proseslori
vo dielektrik xassolori haqqinda otrafli molumat oldo etmok iigiin istifado olunan
metodlardan biridir. Dielektrik  spektroskopiyasi (impedans spektroskopiyasi)
materiallarin dielektrik xarakteristikalarinin tezlikdon, temperaturdan vo zamandan
asil1 olan funksiyasi kimi toyin etmoys imkan veran experimental metoddur. Bu metod
materiallarin dielektrik parametrlori 107¢ =+ 102 Hz genis tezlik intervalinda tadqiq
etmoyo imkan yaradir. Eyni zamanda materiallarin elektrik dipol momentlerinin
elektrik sahasi ilo garsiligli tasiri naticasinds yaranan kegiricilik (o), elektrik tutumu
(C), dielektrik itki bucaginin tangensi (tgd), induktivlik (L), materialin keyfiyyot
omsal1 (Q) va.s kimi xarakteristik parametrlorini 6l¢gmokls dielektrik materiallardaki
polyarizasiya, elektrik kegciriciliyi, dielektrik relaksasiya proseslori vo faza kegidlori
hagqinda molumatlarin slds edilmasinag nail olunur. Asagidaki sxemds todqiq olunacaq
nimuna (2), aluminum (Al) materialdan hazirlanmis elektrodlarin (1) arasina
yerlasdirilir vo 6l¢ma yuvasinin ekranlayici qapagina yigilmis qizdiricisinin (4) komayi

ila quizdirilir.

E7-20

ol
|

E6-13A

66

Sakil 2.9.1. Elektrofiziki parametrlorin ol¢iilmasi iiciin istifads olunan qurgunun
blok sxemi: 1- elektrodlar, 2 — niimuna, 3 — termociit, 4 — quzdirici, 5 — E6 —13A
teraommetri, 6 — carayan monbayi vo temperatur gostaricisi, 7 — E7-20 immitans

ol¢on.
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Niimunalorin temperaturuna noazarot  xromel-kopel osasinda hazirlanmis
termociit (3) vasitosi ilo aparilmisdir. Qizma rejimino nozarat coroyan monbayi vo
temperatur geydedicisinin (gostoricisinin) (6) komoyi ilo hoyata kegirilir.

Daoyison elektrik sahosindo elektrofiziki parametrlorin (& 1gd) oOl¢iilmosi tezliyin
25 - 10° Hz diapazonunda isloya bilon E7-20 markali cihaz ilo aparilmisdir (sokil
2.9.2). Bu cihaz elektrik tutumu (C), dielektrik itki bucaginin tangensi (tgd), kompleks
miigavimat (Z) vo aktiv miigavimoat (R) Kimi dielektrik parametrlarinin eyni zamanda

Olciilmasine imkan verir.

Sakil 2.9.2. Dielektrik parametrlarinin tadqiqi ii¢iin istidade olunan E7 - 20

markal immitans ol¢an

Eksperiment zamani1 6lgmo noticalorinin xotas1 ~5% hoaddini asmamisdir. Olgmoalor
“sendvic ” tipli niimunalor asasinda aparilmisdir. Kompozit tobagalorin dielektrik
niifuzlugu (g) miistovi kondensatorun elektrik tutumu diisturundan miiayyan edilorok

hesablanmigdir:
cd
&= So_-S (291)
Burada ¢, — dielektrik sabiti, d — nimunanin qalinligi, S — iso elektrodlarin sahasidir.
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Sabit elektrik sahasinds niimunalorin hacmi (R,) vo Sathi miigavimati (Rs) E6-
13A markali teraommetrin komoyi ilo 6l¢lilmiisdiir. Niimunoslorin hondasi 6lgiilorini

nozoro almagla xtisusi hocmi (py) vo sothi (ps) miiqavimatin qiymati

__RS

. (2.9.2)

ifadosi ilo hesablanmusdir. Burada R, (Om) — niimunonin miigavimati, h (um) —
niimunonin qalinligi, S (mm?) — potensial altinda olan elektrodun sahosidir.
Nanokompozit toboagolorin dielektrik xarakteristikalarinin temperatur asililiglart &(7),
tgo(7), p(T), 298 — 473K temperatur intervalinda, temperaturun = 2.5 °C siiroti ilo

xotti artma rejimindo 6l¢ililmiisdiir.

2.10. Termostimulaedilmis depolyarizasiya corayanlar: (TSDC) metodu

Termoaktivlosmo spektroskopiyast metodlar1 dielektriklorin  ylik halinin
todqiqinds genis istifado edilir. Bu metodlarin asasinda temperaturun doyismosi ilo
dielektrikin yiik halinin geyri-taraz haldan yeni termodinamik taraz hala ke¢gmasi durur.
Bu metodun mahiyyatini tadqiq olunan obyektin ovvalca elektrik sahasindo basqa
tosirlorlo (qizma, isiqlanma, goriinon va ya ultrabonovsoyi siialar, ionlasdirict siialanma
vo s.) birgo polyarizasiya prosesi toskil edir. Polyarlasmadan sonra todqigat obyekti
elektrik sahosi tosiri altinda otaq temperaturuna qgodor soyudulur vo bu zaman
yiikdasiyicilarin - miioyyon soviyyelordo lokallasmasi bas verir. Bu sokildo
polyarizasiya olunmus dielektrik elektrometrik voltmetrin istiraki ilo qisa gapanmis
rejimds, miioyyan xotti qanunla doyison siiratlo yenidon qizdirilir. Temperaturun
artmasi ilo termoaktivlosmo coroyaninin spektrindo yiikdasiyicilarin lokallasdigi
maorkazlarin aktivlogsma enerjisindon V) istigamatlonmis dipollarin
depolyarizasiyasindan asili olaraq miivafiq temperaturlarda maksimumlar miisahids
olunur.

Sokil 2.10.1-do dielektriklords TSD corayanlari spektrini tadqiq etmok iigiin
qurgunun sxemi gostorilmisdir. Niimuns (1) iki elektrod (3) arasinda yerlosdirilir, agsagi

elektroda temperatura nozarat etmok iigiin termociit (4) qurasdirilib. Biitiin bu sistem
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xarici sothino qizdirict sargi (2) yigilmis ekran rolunu oynayan metal gapagin (8)
altinda yerlosdirilir. Qizdirilma gorginlik moanbai  (5) wvasitasi ilo aparilir.
Termodepolyarizasiya coroyani iist elektroddan (4) ikigat ekranlasdirilmis kabello
elektrometrik U5-11 markali gliclondiricinin (7) girisino daxil olur v giiclonmis signal
ikikoordinatli potensiometrin (6) “Y” girisino verilir. Digor, “X” girisino termociit
vasitosi ilo temperaturun doyismasi verilir. Biitiin eksperimental oyridon tam istifado
edilon tisullar daha boyiik omok tutumlu olmasina baxmayaraq daha doqiq natico aldo
etmoyo imkan verir. TSD spektrlorino goro yuxarida gostorilon parametrlori toyin

etmok {iclin osason “Bugci’vo “baslangic meyl” iisullarindan istifado olunur.

V5-11 /

‘ﬂAAAin

Sakil 2.10.1. Nanokompozit tabagalarin TSD carayanlari spektrini tadgiq etmok
iiciin qurgunun blok-sxemi: 1-niimund, 2-qizdirici, 3-elektrodlar, 4-termociit, 5-
garginlik manbai, 6- ikikoordinath potensiometr, 7- elektrometrik giiclondirici,

8-sobanin ekranlasdirici qapagi

Bucci metodu Bu metod In t~ 1/kT koordinatlarinda relaksasiya miiddatinin

temperatur asililiginin xatti qanunauygunlugla doyismasina osaslanib vo onun meyl
bucagma goro aktivlosmo enerjisini, ordinat oxu ilo kosigsmosi iso relaksasiya

zamaniin ifadasinds eksponentin amsalini yoni tezlik faktorunu tayin etmoak imkani
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verir (sok. 2.10.2). Bilirik ki, dipol polyarizasiyas: halinda coroyan asagidaki kimi

miisyyan olunur:

= PO _ PO

= oo (2.10.1)

[fadonin qarsistnda monfi isaresi polyarizasiya coroyani ilo depolyarizasiya
corayanlariin istigamato gora oks taroflors yonsldiyindon xabar verir. TSD corayani
spektri ilo relaksasiya miiddotinin temperatur asililig1 arasinda asagidaki miinasibot

movcuddur.

o(T) = (lT) °°’(T ) dT’ (2.10.2)

Belaliklo 7(T) = 1 —exp K , oldugunu nozors alsaq asagidaki ifadoni alariq:

In7(T) = In ﬁ oo’(”dT']_— In w (2.10.3)

Bug¢i metodu hacmi yiiklorin polyarizasiyasi naticosindo yaranan TSD spektrlorine
samil olunur [131].

”Baslangic _meyl” iisulu Kifayot qodor asag1 temperaturlarda (T<<Tmax), yoni

spektrin baslangicinda, TSD coroyanlar1 spektri relaksasiya prosesinin kinetikasinin

xarakterindon asili olmayaraq asagidaki diisturla ifads olunur:

J(T) = joe E/kT (2.10.4)

Bu iso o demokdir ki, TSD oyrisinin baslangic hissosi Inj~1/kT Arrenius
koordinatlarinda diiz xott verir. Bu diiz xottin mailliyi aktivlosmo enerjisini
hesablamaga imkan verir, onun ordinat oxu ilo kasismasi 1so elektroaktiv yiiklarin
effektiv tezlik faktorunu toyin etmoyo imkan verir (sok. 2.10.3). Adoaton aktivlosmo
enerjisini Qarlik-Qibson metodu ilo hesablayirlar, buna “baslangic meyl” metodu da

deyilir. Niimunonin baslangic qizdirilma sahasinds, yoni T vo T, temperaturlari bir

birindon az forqlonirlor. In|I(T)| = In(Pyw,S) —i—; ifadosi ilo xarakterizo olunan

a

InI(T)=f (%) xatti asililigi qurulur. Diiz xattin meyl bucaginin tangensino tga = %

asasan aktivlogma enerjisi hesablanir.
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Sokil 2.10.2. “Bucci” metodu ila (relaksasiya miiddatinin temperatur asilihig)
aktiv tololorin parametrlorinin toyin olunmasi: a - ©(T) tapilmasi; b - Int ~ f(1/xT)

asihiligindan Ea vo ® parametrlarinin toyini

I E inI
T, exp-—8
° e
T
I
.'
f
I
}
{
|
|
T, T, T i%T

Sokil 2.10.3. Elektroaktiv talalorin parametrlarini tayin etmok iiciin “baslangic

meyl” metodu ( Ty + T, temperaturun baslangic meyl oblastidir)

Termoaktivlosma carayani spektrlorine gors, dipollarin, elektron va ya ion tipli
yiikdastyicilart tutma morkozlorinin energetik vo konsentrasiya — parametrlorini
(aktivlogma enerjisi E,, tezlik faktoru o vo yiikdasiyicilarin konsentrasiyasi n), toyin
etmok olar. TSD coroyanlarinin analizi bu parametrlorin toyininin on sado yoludur.
Belo ki bu parametrlori TSD coroyant maksimumuna uygun temperatura gora, TSD
spektrinin baslangic meylina gora qizma siiratinin variasiyasi naticasinde alman TSD
spektrlorina gors, TSD carayanlar: spektrinin xarakterik noqtalorine gora va s. toyin
etmak olar. Lakin, parametrlorin hesablanma tisullarinin hamisinda tocriibi ayrilarin

ancaq ayri-ayri noqtoalorindon istifads olunur.
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III FOSIL. y - RADIASIYANIN POLIMER/METAL OKSID
NANOKOMPOZITLORININ STRUKTUR MORFOLOGIYASINA VO
TERMOFIZIiKI XASSOLORINO TOSIRI

3.1. YSPE/ZrO2 va YSPE/SIO2 nanokompozitlarinin sath strukturu va
morfologiyasina y — radiasiyanin tasirinin atom qiivvat mikroskopu (AGM) ils

tadqiqi

Tomiz polietilen vo onun osasinda miixtolif hocmi nisbotdo alinmis YSPE/ZrO,
nanokompozit tobagolorin soth morfologiyasina ionlagsdirict y-radiasiyanin tosiri va
polimer matrisanin sothi boyunca nanozorraciklorin paylanma ganunauygunluglari
atom giic mikroskopunun (AGM) komoayi ilo todqiq olunmusdur. Sokil 3.1.1 — do
miixtolif dozalarda sialandirilmis tomiz  yiiksok-sixligli  polietilenin  sath
morfologiyasinin AGM mikroskopu ilo ¢okilmis 2D goriintiilori togdim edilmisdir.
Goriindiiyii kimi ilkin polimerin sothindo ~200 nm haddinds nahamarliq miisahids
olunur. Stalanma dozasmin artmasit ilo polimerin struktur morfologiyasinda
doyisikliklor tosbit edilmisdir. 100 kQr dozada siialanmus polietilenin soth
morfologiyas1 radiasiyanin tosiri noticasindo koskin doyisikliys ugrayir. Bu
doyisikliklor polimer matrisada siialanma zamani radio-oksidlosma vo radio-
destruksiya proseslorinin noticosidir. Hesab edirik ki, bu doyisiklikloro digor sabob
polimer matrisada 100 kQr dozada siialanmanin tosirindon yaranan destruksiya
prosesinin tikilmoni tistolomasidir. Notica olaraq polimerin sothindos defektlorin
artdigini, nahamarligin ~500 nm-a godar doyisdiyinin sahidi oluruq. 300 kQr dozaya
qador stialanmis tomiz polietilen iigiin soth morfologiyasinda nahamarligin ~250-300
nm-9 kimi azaldiginmi goriiriik ki, bunun da sababinin bu dozada optimal tikilmanin sldo
olunmasidir. Daha yiiksok siialanma dozasinda (500 kQr) destruksiya prosesinin
tikilmoni yenidon iistolomosi, nahamarligin 250 nm hoddinds qalmasina baxmayaragq,
onun tezliyinin (konsentrasiyasinin) artmasina, niimunslorin yiiksok elastiklik

qabiliyyatini dofalorls itirarok olduqgca kdvrak hala kegmasina sabab olur [99, s. 4].
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Umumilikdo Image Analysis programmin kémoyi ilo analiz edilmis AGM
gorlintiilorinds  biitiin  hacmi miqdarli  YSPE/ZrO, kompozitlorinds nano-ZrO;
zarraciklorinin polimer matrisanin hacmi boyunca yliksok bircins paylanma niimayis

etdirdiyini miisahido edirik.
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Sokil 3.1.1. Miixtalif dozalarda y — radiasiya ilo siialandirilnus yiiksak-sixhqh
polietilenin (YSPE) sath topologiyasinin 2D AGM gériintiilori

Ilkin vo siialandirilmis niimunslorin soth morfologiyasinin miiqayisoli analizini
YSPE/5%ZrO; va YSPE/20%ZrO; nanokompozitlorinin AGM goriintiilori asasinda
aparmisiq (Saokil 3.1.2).
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Sokil 3.1.2. ilkin (a,b) va ionlasdiric y — radiasiya ils 100 kQr (c,d), 300 kQr (e,f),
500 kQr (k,I) dozada siialandirilnms YSPE/5%ZrO:> (a,c,e,k) va YSPE/20%ZrO-
(b,d,f,I) kompozitlarinin AGM goriintiilari
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Kompozitlorin AGM goriintiilorinds  osason kompozitlorin  strukturunun soth
morfologiyasi1 tosvir olundugundan gamma radiasiyanin bu sistemlora tosiri soth
morfologiyasinda bas veron doyismoloro goro arasdirmaga calisacagiq. Sokil 3.1.2,
a,b—don goriindiiyii kimi, YSPE/5%ZrO; kompoziti iiglin sothi nahamarliq ~60 nm
haddinds oldugu halda, YSPE/20%ZrO, kompoziti {i¢iin bu 6l¢ii ~150 nm-o kimi artir.
YSPE/20%ZrO, kompoziti ili¢lin nahamarligin artma sobobi nanohissaciklorin
konsentrasiyasinin artmast ilo onlarin formalasdirdiglart aqreqat vo aqlomeratlari,
o0l¢ii va soth morfologiyasini doyismasi ilo izah edilir. 100 kQr dozada siialandirilmis
YSPE/5%ZrO, vo YSPE/20%ZrO; nanokompozitlorinin  AGM goriintiilorindon
goriindiiyti kimi (Sokil 3.1.2. ¢,d), stialanmadan sonra hom Y SPE/5%ZrO,, hom do
YSPE/20%ZrO, kompozitlorin hocmi boyunca aqreqatlarin morfologiyasi praktiki
olaraq doyismir ki, bu da gozlonilondir. Niimunslorin sath nahamarligin1 miiqayisa
etsok, YSPE/5%ZrO; ii¢iin nahamarhigin ~150 nm oldugu halda, YSPE/20%ZrO,
icin ~250 nm oldugunu gorarik. Giiman edirik ki, bunun sobabi YSPE/20%ZrO;
kompozitlari sathinds aglomeratlarin vo uygun olaraq defektlorin konsentrasiyasinin
yiiksok olmasi, radiasiya naticosindo destruksiyanin da bu defektlordon baglanmasidir.
Goriindiiyii kimi, dozanin 300 kQr-a godar artmasi ilo (Sakil 3.1.2. e,f) sathi tikilmonin
artmasi, har iki kompozitds sothi nahamarligin hom intensivliyinin, hom ds tezliyinin
nisbaton azalmasina sabab olur. Radiasiya dozasinin sonraki artmasi (500 kQr) (Sakil
3.1.2. k1) tikilmonin davam etmasi sobabindon nahamarligin hor iki kompozit tigiin
azalmasima sabob olur. Hesab edirik ki, bu azalmanin digor bir sobobi siialanma
dozasmin nano-ZrO, doldurucusu torofindon yliksok doracodo udularaq, polimer
matrisanin xassalorini miioyyan yliksok dozalara qodor qoruyub saxlamaga sorait
yaratmasidir.

100 kQr dozada siialandirilmis YSPE/5%ZrO, va YSPE/20%ZrO,
nanokompozitlorinin AGM goériintiilorindon goriindiiyii kimi, doldurucunun yiiksok
dispersiya qabiliyyati va sferik formali aqreqatlarin strukturunda yiiksak bircinslik
miisahido edilir. Aqreqgatlar bir-birino olduqca six birlogsmislor. Aqreqatlar 6zlori
polimer matrisada asason fraktallar soklinds paylanir. Burada aqreqatlarin orta dlgtilori

toxminon 173-320 nm arasinda doyismisdir.
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Umumiyyatlo nano-ZrO, zarraciklorinin radiasiyaya tosirlorino qars1 dayaniglh
olmas1 yiiksak siialanma soraitinds belo polimer matrisanin xassslorini miioyyan
yilksok dozalara qodor qoruyub saxlamaga imkan yaradir. 300 kQr dozada
stialandirilmis kompozit tobagolordo do aqreqatlarin struktur morfologiyasinda har
hans1 doyisiklikor tosbit olunmadi. Bu kompozitlordo aqreqatlarin orta 6l¢iisii toxminon
180-230 nm tortibindo olmusdur.

500 kQr dozada y — radiasiya ilo siialandirilmis YSPE/ZrO; kompozit tobagolor
liclin do aqreqatlarin struktur morfologiyasi demok olar ki, doyismir. Aqreqatlar osason
fraktal sistemlor soklindo paylanirlar. Fraktal strukturu 10 vo 20%ZrO, dolduruculu
kompozit tobogolordo daha aydin gormok olur. Yoni, aqreqatlar polimer matrisanin
hocmi boyunca periodik olaraq tokrarlanirlar. Aqreqatlarin orta 6lgtisii 175 -330 nm
araliginda doyismisdir. Qeyd edak ki, 500 kQr dozada aqreqatlarin maksimal Ol¢iisii
650 nm-a qodor artmisdir [99, s. 5]. Miixtalif hacmi miqdarli YSPE/ZrO, kompozit
tobagoalarinin . AGM mikroskopu ilo ¢okilmis soth topologiyalarmin miiqayisali
analizinin naticolori gostordi ki, nano Olgiilii zorraciklor polimer matrisada ierarxik
modelo uygun iki soviyyado paylanir. Yoni nanohissocik Oziliniin ilkin Olgi
soviyyasindon bir ne¢o mikrona qador boylimiis forqli strukturlar formalasdira bilar.
Miiasir todqigatlarda artiq siibut olunmusdur ki, biitiin dispers sistemlordo ierarxik
struktura formalasir. AGM goriintiilorine gora deya bilarik ki, nano-ZrO, zarraciklori
hacmi migdardan asili olaraq polimer matrisada miixtalif 6l¢iilii aqreqatlar formasinda
bircins paylanir. Doldurucunun asagi konsentrasiyalarinda nanozarraciklor 40 < D <
100 nm araliginda aqreqatlar formalasdirir, yiiksok konsentrasiyalarda iso agreqatlar
6zlori 100 nm < D < 350 nm intervalinda aqlomeratlar formalasdirir.

Indi iso miixtalif hacmi nisbatdo alinmis YSPE/%SiO, kompozitlarinin struktur
va qurulus morfologiyasina doldurucunun tasirini atom qiivvat mikroskopunun (AGM)
komayi ilo almmus goriintiilorin asasinda arasdiraq (sokil 3.1.3.). Kompozitlarin sath
topologiyasinin 2D goriintiilorinds polimer matrisada nano-SiO; hissaciklarinin amala
gotirdiyi aqreqatlarin sothi-fraktal strukturlar formasinda paylanmasini miisahido

etmak olur.
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Sakil 3.1.3. Miixtalif hacmi tarkibds alimmmus YSPE/SiO2 nanokompozitlarinin
sathinin AGM goriintiilori: a -1%Si0O>; b -5%Si03; ¢ -10%Si0>; d -20%Si0O;

Kompozitlorin sath topologiyasini goriintiilori analiz edilorok aqreqatlarin xarakteristik
parametrlorinin qiymatlori miioyyanlosdirilmisdir. Miiayyon edilmisdir ki, nano-SiO;
zorrociklori polimer matrisada hocmi miqdardan asili olarag 63.8 nm — 98.4 nm
Olciilorindo agreqatlar formasinda paylanir. Bu 6lgiilori nanohissaciyin diametri ilo
(~20-30 nm) miiqayisa etsok yaranan aqreqatlarlarin 2-3 zarracikdon toskil olundugunu
sOyloya bilorik [104, s. 43]. Miixtolif hocmi nisbatdo alinmis YSPE+%SiO,
kompozitlorinin AGM mikroskopu ilo ¢okilmis soth topologiyalarinin miiqayisali

analizlori zaman1 alinan naticalor cadval 3.1.1 — do 6z oksini tapmisdir.
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Cadval 3.1.1.
Miixtalif hacmi (va ya kiitlo) miqdarh YSPE/%SiO2 kompozit tabagalorin AGM
mikroskopu ila ¢akilmis sath topologiyalarimin miiqayisali analizinin naticalari.
Burada w — doldurucunun hacmi (kiitlo) miqdary, S — agreqatlarin xiisusi sath

sahasi, V44— aqreqatlarin hacmi, D — iss aqreqatin diametridir.

w, % S, nm? Vagg nm? D,nm
1 3620 19700 63.8
3 9080 81500 70
5 12090 9810 7.4
10 15880 37600 81.3
20 21400 953000 98.4

Umumiyyatlo aparilan eksperimental arasdirmalardan da molum oldugu kimi, nano
SiO, zarraciklori kifayat godar yiiksok aktiv effektiv satho (160 m?/g) malikdir. Bundan
basqa zorraciklor arasinda giiclii Van der Waals qiivvalorinin mévcudlugu aqreqasiya
prosesinin asas sobaobkarlarindan biri olur. Lakin aqreqasiya prosesino baxmayaraq
biitiin hocmi miqdarli kompozitlordo zorraciklor polimer matrisanin hacmi boyunca
olduqca yiiksok bircins paylanma niimayis etdirir. Aqreqatlar asason sothi-fraktallar
soklindo polimer matrisada paylanirlar. Ionlasdiric1 y-radiasiya fraktal-aqregat
strukturaya praktiki olaraq tosir etmir. Radiasiyanin tosir effekti yalniz polimer
matrisanin struktur morfologiyasinda miisahido edilir.

Belaliklo miixtolif hocmi nisbotdo alinmis YSPE/%SiO, kompozit
niimunalorinin AGM mikroskopu ilo ¢okilmis sath topologiyalarinin miiqayisali
analizinin naticalori gostarir ki, nano-SiO, zarraciklari polimer matrisada asason 40 <
D < 100 nm ol¢iilii agreqatlar formasinda bircins paylanir [104, s. 42], [114, s. 274].
Bu qiymatlor kigik-bucaqli neytron sopilmosi metodu ilo miioyyonlosdirilmis

aqreqatlarin 6lgilari ila do oldugca uygunluq toskil edir.
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3.2 YSPE/ZrO2 va YSPE/SiO2 nanokompozitlarinin strukturu vo morfologiyasina
y — radiasiyanin tasirinin skanedici elektron mikroskopu (SEM) ils tadqiqi

Dissertasiya isinin bu paraqrafi ilkin vo y — radiasiya ilo forgli dozalarda
stialandirilmis YSPE/ZrO, nanokompozitlorinin siialanmadan sonra strukturunda bas
veran morfoloji dayisikliklor va polimer matrisanin hacmi boyunca nanozarraciklarin
paylanma dispersiyas: skanedici elektron mikroskopunun (SEM) komayi ilo todqiq
edilmisdir. Eyni zamanda nano-ZrO, va nano-SiO; hissaciklarinin siialanmadan 6nco
polimer matrisanin struktur morfologiyasina vo makromolekul zoncirlorinin
dinamikasina tosir mexanizmlorino baxilmisdir. Qeyd edok ki, nazik kompozit
tobagolor  6nco maye azotda dondurularaq sindirilmig, sonra qiriq hissalorin en
kasiyinin morfologiyasi va daxili qurulusu miixtalif boyiitmalorda ( X 2500, X 5000,
X 10000, x 20000) skanedici elektron mikroskopunun (SEM) komayi ilo
goriintiilonmisdir. Sakil 3.2.1-da ilkin vo miixtalif dozalarda gamma siialanmaya moruz
qalmis yiiksok sixliglt polietilen (YSPE) tobagolorinin struktur morfologiyasinin X
20000 dofo boyiidiilmis SEM goriintiilori toqdim edilmisdir. Ilkin YSPE
niimunalorindon oldo edilmis mikrogoriintiilorde  (Sokil 3.2.1,a) polietilenin
strukturunda g¢oxlu sagaglanmis tekstur qurulus miisahido edilir. Miisahido olunan
movcud goriintiido sacaqlanmis tekstura fibril stuktura adlanir vo polietilen iigiin
xarakterik qurulusdur. Mioalliflor [84, s. 27280] lifli (fibril) strukturanin polietilenin
istilik kegiriciliyinda xiisusi rolu oldugunu geyd etmislor. Mialliflor izah etmislar ki,
polietilenin istilik keciriciliyi bir ¢ox faktorlardan asilidir. Bu faktorlara temperatur,
PE fibrillorinin kristalligi, kristallitlorin orientasiyasi (istiqgamati) vo makromolekul
zoncirlorin uzunlugu vo.s daxildir. Umumiyyetlo nisboton asagi temperaturlarda
polietilen fibrillorinin istilik kegiriciliyinin qiymati temperaturun artmasi ilo yiiksalir.
Temperatur nisbston yiiksok olduqgda iss istilik kegiriciliyi zaif siiratlo artir. Boazi
todqgiqgatlarda iso qeyd edilir ki, istilik kegiriciliyi miioayyan maksimal giymoto gqodor

yiiksalir vo sonra azalir.
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Sokil 3.2.1. Tlkin va miixtalif dozalarda gamma siialanmaya maruz qalmis yiiksok
sixhigh polietilen (YSPE) tabaqgasinin struktur morfologiyasinin SEM gériintiilori:
a -ilkin; b -100 kQr; ¢ -300 kQr; d -500 kQr;

Ogor polietilenin strukturunda kristal faza yiiksok olarsa, yoni defektlorin sixligi
azdirsa bu da istilik kegiriciliyini yiiksoldir. Bundan basqa siibuta yetirilmigdir ki,
polietilenin amorf fazasinda fibrillorin uzunlugunun artmasi ils istilik keciriciliyi 0.1
W/m-K —don 1 W/m-K-o godor artir. Eyni zamanda miioyyon edilmisdir ki, bu
fibrillorin elastiki gorilmasi naticosinds istilik kegiriciliyi 0.55 W/m-K —don 14
W/m-K-o godor artir. Qeyd edok ki, bu lifli sagaqlar yiiksok elastikliya malikdirlor vo
mexaniki cohotdon oldugca mohkamdirlor. Belo ki, nazik tobogonin sindirilmis
hissasinin (fracture morphology) en kasik goriintiilorinden aydin gériiniir ki, polimer
hotta maye azotda donduruldugdan sonra bels 6z yiiksok elastikliyini qoruyub saxlaya
bilir. Bu iso, polimer matrisanin hacmi boyunca sagaqlanmis ¢oxlu sayda yiiksok aktiv
elastiki fibrillorin olmasi ilo olagadardir. Bu fibrillor oldugca bir-birine méhkom
baglanaraq kompakt yerlosmislor vo yiiksok elastikliyi tomin edirlor. Aparilan
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aragdirmalar da gostorir ki, polimerin strukturunda bas veran morfoloji doyisikliklor
onun xassolorina kaskin tasir edir.

100 kQr dozada siialanmadan sonra tomiz polietilenin struktur morfologiyasinin
mikrogoriintiilori  sokil 3.2.1,b -do toqdim edilmisdir. Siialanmadan sonra tomiz
polietilenin morfologiyasinda koskin struktur doyisikliklorin bas verdiyi tasbit olundu.
Belo ki, 100 kQr dozada siialanmadan sonra polimer tokco struktur doyisikliyino deyil,
eyni zamanda morfoloji doyisikliys do ugradigi goriiniir. Miisahido olunan ytiksok
elastiki fibrillor arasinda radiasiyanin tosiri ilo enino tikilmolor bas verir ki, bu da
kompakt nizamli qurulusun yaranmasi ilo naticalonir vo polietilenin struktur teksturasi
koskin doyisir. Bu sobabdon do 100 kQr dozada siialanmadan sonra fibrillorin
elastikliyi nibaton azalir. Destruksiya noticosindo uzun makromolekul zancirlori
qurilmalara moruz qalir. Sokil 3.2.1,c —do miisahido edilon kicik masafslords
istiqgamotlonmis tekstura mohz qirilmis qisa makromolekul zoncirlorinin tikilmosi
naticosindo formalasir [99, s. 7]. Polimerin amorf fazasinda tikilma prosesi
stirotlondikco qisa makromolekul zoncirlorinin formalasdirdigr lamellorin = vo
formalasan kristallitlorin say1 koskin artir. Bu da materialin kristalliq doracasi artmasi
ilo noticolonir. Struktur doyisikliklori arasinda elastikliyin azalmasi ilo polimer
matrisanin 9sason amorf fazasinda bas veron morfoloji doyisikliklor kristalliq
doracasing kaskin tasir edir. DSC 6lgmalori zaman aldigimiz naticolor do gostordi ki,
stialanmadan sonra polietilenin kristalliq deracasi toxminan ~10% - o qodor artmisdir
[99, s. 8]. Bu artim mohz polimerin amorf fazasinda tikilmoa vo destruksiyaya maruz
qalmis zoncirlorin kristallagsmasi hesabina bas verir. Radiasiya dozasinin sonraki artimi
tomiz polimer matrisanin amorf fazasinda sacaqlarin tikilmasi hesabina miioyyon
nizaml qurulus yaradir vo bu nizamliligin naticosindo ¢oxlu sayda kristallagmis
strukturlar meydana golir. Bunu 300 kQr dozada slialandirilmig yiiksok sixligh
polietilenin (YSPE) siialanmadan sonra struktur morfologiyasindaki doyisikliklor do
oyani tosdiq edir (sokil 3.2.1,c). Bundan olave matrisada 20 - 70 nm olgiili
kristallitlorin yaranmasi bas verir. Polimerin osason amorf fazasinda yaranan

kristallitlorin migdar1 300 kQr dozada maksimum olur.
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Radiasiya dozasinin daha sonra 500 kQr-o gador artimi zamani (sokil. 3.2.1,d),
kristallitlorin miqdarinda nisbaton azalma, miisahids olunur vo niimunalor mexaniki
cohotdon daha kovroklosir. Bu iso kristallitlorin 6zlorinin artiq destruksiyanin tosirine
moruz qaldigini gostorir.

Indi iso forqli dozalarda siialandirilmis kompozitlorin  struktur vo
morfologiyasina y — radiasiyanin tosir effektlorini aydinlasdiraq. Asagi dolduruculu,
yoni 1-5% - hacmi miqdara malik olan kompozitlor 100 kQr radiasiya dozasinda
stialanma zamani 0z elastiki xassolorini qoruyub saxlayirlar. Polimer matrisaya 5%-9
godor nanozorraciklorin olavo edilmosi 100 kQr radiasiya dozasinda siialanmadan
sonra kompozitin morfologiyasini da doyisdirir. Aqreqatlar kompozitin hocmi boyunca
bircins morfologiya niimayis etdirirlor. 20%ZrO, dolduruculu kompozit tobagonin
hocminda kristallitlorin miqdar1 diger hacmi miqdarli kompozitlorlo miiqayisada
dofalorls azalir. Bu da tobii ki, kompozitin torkibindo polimerin miqdarinin azalmasi
ilo baglidir. Agreqatlarin struktur morfologiyasina radiasiyanin tosiri miisahido
edilmomisdir (sokil 3.2.2. b,d,f1). Polimer matrisada nanohissaciklorin hacmi
paylanmasi vo ionlagdiric1 y-radiasiyanin kompozitlorin struktur morfologiyasina
tosiri, ilkin va stialandirilmis 1%, 5%, 10% va 20%ZrO; konsentrasiyal1 YSPE/ZrO;
kompozitlarinin en kasiyinin SEM mikrogoériintiilorinin miigayisali analizi asasinda
aparilmisdir (Sokil 3.2.2 va Sokil 3.2.3). Goriindiiyli kimi, YSPE/ZrO; kompozitindoa
doldurucunun miqdarimin hacmca 20%-o gadar artmasi ilo strukturda kifayst qoder
giicli morfoloji doyisikliklor bas verir. SEM goriintiilorindo ZrO; hissaciklarinin
formalasdirdiqlart aqreqatlarin polimer matrisada xiisusi bir oyuglarin (cavities)
icorisindo, yerlosdiyi toassiiratt yaranir. YSPE/1%ZrO, kompozitindo ¢ox da ciddi
doyisiklik olmasa da, doldurucu miqdarinin artmasi ilo artan sayda aqreqatlarin
yaranmasini  vo polimer zancirlorinin morfoloji strukturunda koskin dayisikliklor
misahido edirik (sokil 3.2.2.a,c,e,k). Doldurucunun polimera olavo edilmosi
makromolekul zaoncirlorinin dinamikasma ciddi tesir edir vo fibrillor morfoloji
doyisikliyo ugrayir. Beloliklo miioyyon etdik ki, nano-ZrO; zorraciklori polimer
matrisada sferik formali aqreqatlar formasinda matrisanin hacmi boyunca homogen

paylanir. Bu agreqatlar asason hacmi-fraktal xarakterlidir.
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Sokil 3.2.2. Tarkibinda hacmca 1% (a,b), 5% (c,d), 10% (e,f) va 20%ZrO: (k1)
olan YSPE/ZrO: kompozitlorinin struktur morfologiyasimn 100 kQr

sialanmadan onc? (a,c,e,k) va sonra (b,d,f,1) ¢okilmis SEM goriintiilori.
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Sokil 3.2.3. Tarkibinda hacmea 1% (a,b), 5% (c,d), 10%(e,f) vo 20%ZrO: (k,l) olan
YSPE/ZrO: kompozitlarinin struktur morfologiyasinin 300 kQr (a,c,e,k) va 500

kQr (b,d,f,I) dozada siialanmadan sonra ¢okilmis SEM goriintiilari.

83



300 kQr dozada siialandirilmis kompozitlorin matrisasinda tikilmolorin
giiclonmasi sobabindon nanodl¢iilii kristallik strukturlarin miqdar1 daha da artir. Qeyd
edok ki, kristallik strukturlarin migdari tomiz polietilenls miiqayisads oldugca ¢ox olur
vo Ol¢iilorin doyismosi miisahido edilmir. Burada xiisusi ilo geyd etmok lazimdir ki,
300 kQr radiasiya dozasinda siialanma zamani polimer matrisada qisa makromolekul
zoncirlorinin dinamikasi1 daha yiiksok olur. Kristallitlorin migdarinin burada yiiksok
olmasina sobab hom qisa fragmentli zoncirlorin daha tez kristallagmaya meylli olmast,
hom do zoncirlorin tikilmo doracosinin yiiksok olmasi ilo baglidir. Belo ki, stialanmanin
ac1q atmosferdo aparilmasi, stialanma zaman1 polimer matrisada destruksiya prosesi ilo
yanasi eyni zamanda oksidlogsmo prosesino do yol agir. Oksidlosma zamani polimer
makromolekul zancirlorinda polyar hidroksil [OH], karbonil [C=0], keton [CO] va
karboksil [COOH] qruplar1 formalasir [99, s. 7]. Bu proses 6z novbasinda polimer
matrisanin dielektrik xarakteristikalarina da koskin tosir edir. lonlasdirici radiasiyanin
tosiri noticosindo formalagan mohsullart ndovboti bolmoalords infraqirmizi dalga
spektroskopiyasinin  komoyi ilo miixtolif dozalarda siialanmis nanokompozit
niimunalarin spektrlorindan alinan naticalarla da tasdiglanir.

Aparilan arasdirmalar gostormisdir ki, radiasiya dozasimin (500 kQr) vo radikal
yaranmanin proporsional artmasi ilo destruksiyanin giiclonmasi polimer matrisada
strukturun dagilmasi ilo naticolonir. Belosliklo skanedici elektron mikroskopunun
komoyi ilo nanokompozitlorin vo tomiz yiiksok sixliglt polietilenin maye azotda
sindirilmig hissalorinin en kasiyinin miixtalif boyiitmalorda ¢okilmis goriintiilorinin
analizlorinin naticalori gostordi ki, nano-ZrO; zarraciklori polietilen matrisada sferik
aqreqatlar formasinda asason bircins paylanir. Aqreqatlarin struktur morfologiyasinda
vy — radiasiyanin tosiri agkarlanmadi. Radiasiya yalniz polimer matrisanin 6ziini
struktur vo morfoloji doyisikliklors ugradir. Belo ki, tikilmo miixtalif 6l¢iilii lamellorin
formalagmasina vo ¢oxlu sayda kristallitlorin yaranmasina sobab oldugu halda,
destruksiya uzun makromolekul zancirlorinin forqli qisa zancirlora pargalanmasina
sobab olur. Stialanma dozasinin artmasi ilo polimer matrisada nanoolg¢iilii kristallitlorin
miqdari artmis, polimer zancirlarin elastikliyi azalmis vo kompozitlar 500 kQr dozada

oldugca kovrak hala ke¢gmisdir.
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Oxsar aragdirmalar miixtolif hocm miqdarli YSPE+%Si10; kompozitlor iigiin do
skanedici elektron mikroskopunun (SEM) kémoyi ilo aparilmisdir. Olgmalor zamani
asas moagsad nano — SiO; zoarroaciklorinin YSPE/SiO; polimer nanokompozitlorin
struktur vo morfologiyasina tosirini aragdirmaq, kompozitlorin elektrofiziki vo
ralaksasiya proseslorindo struktur doyisikliklorinin rolunu aydinlasdirmaq, eloco do
nanoolcilii zorrociklorin polimer matrisada dispersiyasimi todqiq etmok olmusdur.
Sokil 3.24-do 5%, 10%, vo 20%nano-SiO; dolduruculu YSPE/SIO,
nanokompozitlarinin en kasiyinin struktur morfologiyasinin mikrogériintiilori togdim
edilmisdir. Har li¢ kompozitin alda edilon mikrogoriintiilorindon malum olur ki, nano-
SiO; zorracikloari polimer matrisada aqreqatlar formasinda paylanir. Aqreqatlar polimer
matrisanin biitiin hocmi boyunca kifayot godor yaxsi dispers paylanma nilimayis
etdirirlor. Eyni zamanda polimer-doldurucu fazalararasi sorhaddindo hiss olunacaq
qodor giiclii adgeziya miisahido edilir. YSPE/SIO; nanokompozitlorinin bu
goriintiilorini Y SPE/ZrO; nanokompozitlorinin goriintiilari ilo miiqayisa etsok maraqli
faktlarla rastlasariq. Belo ki, mikrogdriintiilordo nano-SiO, hissaciklori ilo polimer
matrisanin makromolekul zoncirlorindon toskil olunmus fibril sagaglarla nano-ZrO,
hissaciklorindon farqli olaraq olduqca giiclii qarsiligh slagonin oldugunu miisahido
edirik. YSPE/SIO;  nanokompozitlorinin mikrogériintiilorinde doa nano-SiO,
aqreqatlarinin sanki polimer sorhodlo ohatolonmis ayri-ayr1 bosluglar (cavities)
icarisindo yerlosdiyi tosbit edilmis olsada bu bosluglarda polimer zoncirlori ilo
doldurucunun sothi arasinda kifayot qodor giiclii qarsiligl slage oldugu noazors ¢arpir.
[104, s. 44-45]. Hom 10%, ham do 20%SiO; dolduruculu YSPE/SiO, nanokompozit
niimunslori {icliin do SEM goriintiilorindo aparilan miiqayiso dediklorimizin dogru
oldugu oks etdirir. Goriiniir ki, nano-SiO, zarraciklari polimer matrisanin biitiin hocmi
boyunca makromolekul zoncirlori ilo (fibrillorle) giiclii qarsiligh tomasdadirlar (sokil
3.2.4ab,c).

Bunu nano-SiO; zarraciklarinin olduqgca aktiv va yiiksok effektiv soth sahasinog
(160 m?/g) malik olmasi ilo olagolondira bilarik. Géoriindiiyii kimi nano zorraciklor

makromolekul zancirlorinin morfologiyasini kaskin doyisir.
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Sakil 3.2.4. Tarkibinda hacmca 5% (a), 10% (b) va 20% nano-SiO: (c) olan
YSPE/SIiO2 nanokompozitlorinin struktur morfologiyasimin x20000 dofa
boyiidiilmiis SEM goriintiilori.

Analizlorin naticolori gdstordi ki, nano-SiO, zarraciklori polietilen matrisada
sothi-fraktal aqreqatlar formasinda asason bircins paylanir. Nano-SiO, zorraciklori

ZrO, ilo miiqayisado polimerin makromolekul zoncirlorinin lokal vo seqmental
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kinetikasina daha koskin tosir edir vo onlar1 struktur vo morfoloji doyisikliyo moruz
qoyur [101, s.57]. [114, s.274]. Doldurucunun hocmi miqdarinin polimer matrisada
artmasi ilo aqreqatlarin dlgiilorinin artaraq aqlomeratlar omolo gotirdiyi do tosbit edildi.
Bundan oslavo miioyyon edildi ki, polimerin daxilindo eyni 6lgiilii SiO, zorraciklori
ZrO; zorraciklori ilo miiqayisado polietilen matrisada daha yiiksok disperslik doracosi

(daha yaxs1 paylanma) niimayis etdirir.

3.3. IlIkin vo miixtalif dozalarda siialandirilmis YSPE/ZrO: va YSPE/SiO:
nanokompozitlarinin strukturunun Kicik-bucaqh neytron sopilmasi (SANS)

metodu il tadqiqi

ovvallar apardigimiz tadqgiqatlarin naticalarinin dogrulugunu yaqin etmak ticiin
ilkin vo forgli dozalarda (100, 300, 500 kQr) sialandirilmis YSPE/%ZrO;
kompozitlorin nanostrukturuna ionlagdirici y — radiasiyanin tosir effektlori kigik-
bucaqgli neytron sapilmasi (SANS) metodu ilo do tadqiq edilmisdir. Asagidaki sokilda

kicik-bucaqli neytron sopilmasininin sxematik tosviri toqdim edilmisdir (Sakil 3.3.1.).

monoxromator
e
Kalimator
moanba .
niimuna

detektor

Sakil 3.3.1. Ki¢ik-bucaqh neytron sapilmasinin iimumi sxematik tasviri

Forz edok ki, dalga vektoru E olan monoxromatik foton seli (va ya neytron seli)

niimunanin {izarindan transmissiya olunaraq 20 bucag altinda sapilirlar. Bu sopilma
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koherent elastiki xarakterlidir. Koherent-elastik sopilmo zamani neytron hor hansi
atomun niivasi ilo togqusaraq kinetik enerjisinin bir hissasini niivays verdikdon sonra
istigamotini doyisir vo niivadon sopilir. Bu zaman hom enerjinin ham do, impulsun

saxlanma qanunlart 6donir. Elastik sopilmo zamani enerjinin saxlanma qanunu
odonildiyindan sopilon fotonlarin (neytronlarin) dalga vektoru Ef niimunanin izaring
diison fotonlarin (neytronlarin) dalga vektoruna E borabar (Ef = E) olur. Yuxaridaki
sokila asason sopilma vektorunu hondasi olaraq asagidaki kimi tosvir edo bilarik:

q=rk —k (3.3.1)
Qeyd edok ki, vektorlari fargi sopilms dalga vektoru adlanir. Burada

_2m

[kl = Jfee] = 5
vektorlar1 miitloq giymatca bir-birino barabar oldugundan sopilma vektoru iigiin
asagidaki boaraborliyi alariq:
l=ag=2-lk.l -sing == qi
gl =q=2 |kf| sinfg = 7 sinf (3.3.2)

Neytronun (fotonun) sopilmo intensivliyi 1(Q) monodispers sistemlords sapilmo

vektorunun (Q) funksiyasi olaraq asagidaki kimi tayin edilir:

I(Q) = Nyor - Vz%r ) (pzarracik - pmatrisa)z ’ F(Q) ’ S(Q) + B (333)

Burada N, — zarraciklorin say1, V;or — zarraciyin hacmi, Ap = p,orracik — Pmatrisa
neytronun (fotonun) zorracik vo matrisadan sopilmo sixliglar1 fargidir vo kontrast

adlanir, F(Q) — form faktor, S(Q) — struktur faktoru, B — isa sopilmo fonu adlanir.

Form faktor F(Q) — eyni zarraciyin fargli daxili néqtalarindan sapilmanin cami nazarda

tutulur. Form faktor asason zorraciyin formasindan asilidir.

Struktur faktoru S(Q) — iso ayri-ayr1 (fargli) zorraciklordan sopilmanin comini
xarakterizo edir. Struktur faktoru forgli zorraciklor arasindaki qarsiligli tosirdon asilidir
[37, 159].
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Bir SANS 6l¢mosi zamani alinan kontrast, sopilmo sixliglarinin kvadratlar
forgino borabordir. Kontrast Ap ilo isaro olunur vo todqiq etdiyimiz kompozitin

komponentlori li¢iin agsagidaki kimi tayin edilir:
Ap? = (Pzro, = P(cy))’ (3.3.4)

Ap? = (psio, = P(cHy)w)” (3.3.9)

Umumiyyatlo hor bir kompozit sistem {iciin yiiksok kontrastin olmasi vacib sortdir.
Kontrast neytronun kompozit sistemlorde komponentlorin sopilmo sixliglar arasindaki
forgini (SLD) xarakterizo edir. YSPE/%ZrO; vo YSPE/%SiO, kimi polimer/doldurucu
nanokompozit tobagolorindo kontrasti oldo etmok {igiin YSPE etalon kimi istifado
edilmisdir. Yoni hor bir konsentrasiyali kompozit tobogonin {imumi sopilmo
intensivliyindon tomiz YSPE-nin sopilmo intensivliyi ¢ixilir. Bu forq bizo kontrasti
verir. YSPE/%ZrO, vo YSPE/%SiO, polimer nanokompozit toboagoalorinin har bir
komponenti ii¢lin neytron vo rentgen sopilma sixlig1 hesablanmis vo asagidaki codval
3.3.1-do toqdim edilmisdir.
Cadval 3.3.1.
Polimer-doldurucu nanokompozitlorinin har bir komponenti ii¢iin neytron v

rentgen sdpilma sixhg: (SLD).

. Sixlq, SLD (neytron), | SLD (X-ray),
Maddonin adi [g/cm?] [cm?] [cm?]

710, 5.68 5.21-10%° 4.31-10%

Si0, 2.65 4.19-10%° 2.26-10%
Polyethylene (amorf) 0.85 -0.304-10%0 8.24-10%
Polyethylene (kristal) 1.01 -0.361-10% 9.79-10%°
Polyethylene (polikristal) 0.95 -0.340-10% 9.21-10%
H,O 1.0 -5.61-10° 9.44-10%°

Sakil 3.3.2 — do 1+20% hocmi miqdarli Y SPE/%ZrO, nanokompozit tobagalarinin t=25
°C temperaturda kigik-bucaglh neytron sopilma spektrlari tosvir edilmisdir. Spektrlor

sopilma bucaglarina gors ii¢ oblasta ayirilir. Birinci vo ikinci oblast kompozit tobagada
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neytronlarin nano-ZrO, zarraciklorindan sapilmasini xarakterizo edir. Ugiincii oblast
0.064 < Q <09A™' iso kompozit tobogodo neytronun polimer matrisadan

sopilmasini oks etdirir. Qrafik 3.5.1-do birinci 0.006 < Q < 0.02 A~* sopilmo aralig

Guinier oblast1 adlanir.

10000 -
- | @21 = YSPE+1% ZrO,
£ 1000 | = YSPE+5% ZrO,
A s+ YSPE+10% ZrO,
6: 100 v YSPE+20% ZrO,
o : ' ZI"02
= 105 1

polimer matrisadan
sapilma

hacmi fraktal

1(Q)=Q°P

0.01 0.1 17 1
Q, [A]
Sokil 3.3.2. Miixtalif torkibli YSPE/ZrO, kompozitlorinin va nano-ZrO:
zarraciklorinin Kigik-bucaqh neytron sapilmasi (SANS) spektrlari:

I -0.006<Q< 0.02 A; 11 -0.02 <Q<0.064; I11 - 0.064<Q<0.9 A**

SANS analizi zaman1 miioyyon edildi ki, nano-ZrO; zarraciklori 0.006 < Q <
0.02 A= sopilmo araliginda polimer matrisada agregatlar formalasdirir. Bu agreqatlar
spektrin 0.006 < Q < 0.02 A~! oblastinda asason kiitlo (hacmi)-fraktal, 0.02 < Q <
0.064 A~1 sopilme araliginda iso qismon sothi-fraktal struktura formalasdirir vo
polimer matrisanin hacmi boyunca homogen paylanir [105, s. 3]. Fraktal strukturlar
miixtalif tabiotli periodik olaraq tokrarlanan sistemlordir. Bildiyimiz kimi i(Q) ~ QP

asililigina goro ogor qrafikin xotti toxunani (slope) qiymoti 1 < D < 3 araliginda
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yerlasirsa, bu kiitls (ve ya hacmi) fraktali oldugunu toyin edir. Burada D mohz fraktalin
tipini va Olciistinli (dimension) miioyyan edon amsaldir. Fraktal strukturlar vo onun
fiziki mahiyyati haqqinda otrafli gostorilon adobiyyatlarda tanis olmaq olar [27, s.
12749], [26, s. 920]. Nano-ZrO; zorrociklorinin polimer matrisada paylanma
mexanizmlori va struktur parametrlori SasView programinin kdmayi ilo hacmi (kiitlo)
vo soth fraktali modelindon istifado edilmoklo analiz edilmisdir [140, s. 414-435].
Sopilmo intensivliyi 1(q) modifikasiya edilmis Ornstein-Zernicke boraborliyinin

komoyi ilo hesablanmisdir. Baraborliyin biitiin komponentlori asagida verilmisdir:

1(q) = miqyas X P(q) + fon
P@ = {1+ (@] x 1+ @) k) (3.3.4)
a= R;/(3Dn/2), b= 12/[-3(Ds+ Dy —6)/2]

I(q) = amsal X sz(pzarr. - ppolimer)2

Burada Ry — aqreqatin radiusu, ryg — zarraciyin ilkin radiusu, Ds — soth fraktalin
dorocast, Dm — hocmi fraktalin doracasi, piom. — zorraciyin sopilma six1ig1 vo ppolimer —
polimer matrisanin neytron sapilmo sixlig1 adlanir.

Goriindiiyii kimi, spektrin 0.006 < Q < 0.02 A= oblastinda fraktalin olgiisii
2.1 < D < 2.3 arasmnda doyisir, 0.02 < Q < 0.064 A~ sopilms araliginda iso 3.4 <
D < 3.8 arasinda doyisir. Naticolor gostordi ki, polimer matrisada formalasan har bir
agreqat osason iki-ti¢ ZrO, — zarracikdon togkil olunmusdur. Qeyd edak ki, nano-ZrO;
zarraciklorin aqreqasiyast yalniz kompozit tobogalorin strukturunda miisahidos edilmir.
Hor bir hocmi miqdarli kompozit tobagalor iiclin qeyd etdiyimiz oblast SASview
programinin komayi ilo formalasan fraktal-aqreqatlarin 6lctilori, fraktal diapazonu va

fraktal tipi miioyyanlagdirilmis va cadval 3.3.2-da toqdim edilmisdir.
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Cadval 3.3.2.
YSPE+%ZrO, polimer nanokompozit tabaqalards fraktal-aqreqat strukturu
analizinin naticolori. Burada D - qrafikin xatti toxunam (slope), Dm — Kiitlo
fraktalimin 6lciisii, Ds — sath fraktalimin olgiisii, & — fraktal araliZinin baslangic

qiymati, 4 — is3 fraktal araliginin son qiymotidir.

Niimunalar va Slope (D) Egzﬁgj Fraktal aralig Eraktal
agredgasltya Ssaviyyasl Pgr‘é'gfgl‘;:u D . o | 2om ipi
VSPEILAZIO, |I| izlt igﬁgi 2;1 2j6 13094.'35 iéi 122319
YRS || a0t | - 22| w9 | et Sah

Y SPE/L0%Z0; |I| i?; i%’.%i 2;3 2.3 13055..36 igg 122319
YSPEZO: | Sgaoes | 22| e | 82 | Sah

Tomiz nano-ZrO, -nin sopilmo spektrino nozor yetirsok goro bilorik ki,
aqreqasiya prosesi zarraciklorin toz halinda da tasbit edilmisdir (sokil 3.3.3 b). Bu iso
o demokdir ki, nano-ZrO, zarraciklorin aqreqasiyasi polimer matrisa daxilindo
olmasindan asili olmayaraq sorbast toz halinda oldugu kimi bas verir. Polimer
matrisada nano-ZrO, zarrociklorinin formalasdirdiglart aqreqatlarin xarakteristik

parametrlori Porod tonliyindon oldos edilmisdir [106, s. 6]:

I(Q) = Zn(pnanoparticle - ppolymer) ) Q_4 ) (S/V) (335)

Burada pory. VO Pporimer NAN0-ZrO; zorraciklorinin vo polietilen matrisanin neytron
sopilmo sixliglaridir. S/V nano-ZrO, agreqatlarinin vahid hocmdoki imumi soth
sahasidir. Sakil 3.3.3 b-do spektrin 0.006 < Q < 0.02 A~! araliginda D=2.12 nano-

ZrO, agreqatlarinin formasimi, 0.02 < Q < 0.064 A~! araliginda D=4.12 iso onun
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hamar soth morfologiyasina malik olmasin1 xarakterizo edir [161, s. 781-785], [160,
635-658].

Sokil 3.3.3-do tomiz nano-SiO; (a) tozunun vo miixtalif hocmi miqdarh
Y SPE/%SI0;, (¢) kompozit tabagalorinin SANS spektrlori togdim edilmisdir. Miiayyan
edildi ki, spektrin 0.006 < Q < 0.02A~! oblastinda kiitle-fraktal, 0.02 < Q <
0.064 A=1 sopilmo araliginda iso oldugca kelokétiir morfologiyali soth-fraktal

struktura formalasir. Miisyyan edildi ki, 0.06 < Q < 0.2 A" intervalinda YSPE/SIiO;
tobagpolori tiglin 1(Q) asililig1 sabitdir vo polimer matrisadan sopilmoni oks etdirir, lakin
YSPE/ZrO, kompozitinds isa bu araliqda alava bir sopilmo meydana ¢ixir (Sokil 3.3.3
d). Bu olavo sopilmoni, nano-ZrO; hissociklorinin yaxin otrafinda meydana ¢ixan
asagi-sixligli polimer zoncirlori olan bosluglara/zonalara aid edirik [106, s. 6].
Spektrlorin analizi gostormisdir ki, YSPE/ZrO, kompozitinds polimer matrisadan
sapilmoni oks etdiron 0.06<Q<0.2 A intervalinda olavo bir sopilmo miisahids edildiyi
halda (Sokil 3.3.3,d), YSPE/SiO; niimunalori ligiin I(Q) asililig1 sabit galir, yoni heg
bir sopilmo miigahido edilmir (Sokil 3.3.3,c). Bu olavo sopilmani, olduqca geyri-aktiv,
hamar, asag1 effektiv soth sahosino vo sferik morfologiyaya malik, matrisa ilo zoaif
qarsiligh tosirds olan nano-ZrO, zorraciklorinin sothi vo polimer matrisa arasindaki
Sorhadds formalasan, qalinligr toqribon ~(10+1)nm otrafinda olan asagt sixhql

fazalararasi zona yaradir [112, s. 130; s. 131].

Nano-ZrO, zarrociklordon forqli olaraq, nano-SiO; zorraciklori mosamali,
nahamar morfologiyaya vo aktiv effektiv soth sahosino malik oldugundan polimer
matrisa ilo daha giiclii qarsiligl tasirds olur vo naticads doldurucunun sathi ilo polimer
matrisa arasinda giiclii adgeziv olaqo yaranir (sokil 2,¢). Bu isa bizo YSPE/nano-SiO;
kompozit sistemlorindo polimer-doldurucu fazalararasi zona ovozino hor iki fazani
birlogdiron, galinlig1 toqribon ~3 £1 nm otrafinda olan fazalararas1 sarhad layinin
yarandigini séylomoya asas verir [112, s. 130; s. 131].

Buradan bels naticoya golindi ki, nano-ZrO; hissaciklori polimer matrisa ila
praktiki olaraq ¢ox zaif qarsiligli tasirds olur. Eyni zamanda miiayyan olundu ki, nano-

ZrO; zarraciklardan farqli olaraq nano-SiO; zarraciklari ila polimerin makromolekul
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zoncirlori arasinda fazalararasi zona va ya bosluq yoxdur (sokil 3.3.2 c¢). Bu sobabdon
do nano-SiO; zorraciklori polimer matrisanin biitiin hacmi boyunca makromolekul
zoncirlori 1lo kaskin qarsiligl tosirds olur. Beloaliklo har iki polimer/kompozit sistemdo
1-don 100% -5 godor miixtalif ¢ hocmi konsentrasiyalarda neytronun sapilmasi,
polimer matrisindoki kompozitin hacmi nisbati ilo hom SiO,, hom do ZrO; li¢lin ¢ox
yaxs1 doqiqliklo forglonir. Bu sobabdon, toz halinda vo polimer matrisada nanohissocik
aqreqatlariin forma va Olciilorinin doyismadiyi iiglin sopilma toz halindaki ilkin

paylanma ilo toyin olundugu gonaotino golo bilorik.

01 02 03 040.

: -2.12
00007 Q26 a) Sio, 10000 N Q b) ZrO,
£ 10004 nanotozu | 440 / nanotozu
) ,
. 1003 ) 100 Ty Q-4.12
—
15 14 o
0.1 _ nahamar “Shesr | 0.1
= _soath S\ [ 1]
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Sakil 3.3.3. SiOz (a), ZrO2 (b) nanohissaciklari va miixtalif tarkibli YSPE+% SiO-
(c) vo YSPE+% ZrO: (d) kompozit tabagalarinin SANS spektrlori

Bundan slavo miisyyan olundu ki, polimer matrisada konsentrasiyanin artmasi
ilo zoraciklorin aqreqasiya doracosi 1.88-don 2.63-0 godor yiiksalir vo aqreqatlararasi

mosafs 159.4 nm-don 25.9 nm-o qodor azalir (cadval 3.3.3).
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Cadval 3.3.3.
YSPE/%SIiO2 polimer kompozit tobagalorin kicik-bucaghh neytron sapilmasi
(SANS) spektrlarindon ahnan naticalor. Burada @ — doldurucunun faizls hacmi
miqdari, Ry — zarraciyin firlanma radiusu, Vp — aqreqatin hacmi, L — aqreqatin

maksimal uzunlugu, Nagg — agreqasiya daracasi vo D — aqreqatlararasi masafadir.

vo(i).,% m;;;.% V, nm3 Rg, M L, nm Nagg D, nm
1 2.7 15400 15.3 £0.9 60.1 1.88 159.4
3 4.6 16651 15.6 £1.4 55.8 2.04 113.8
5 12.7 17800 15.7 £1.2 61.3 2.18 97.8
10 23.5 19600 16.9 £1.9 61.5 2.39 80.2
20 40.8 21500 17.5 £1.8 65.1 2.63 65.9

Si0, — 24200 18.8 £1.3 75.1 2.96 —

1%Si0; 5%8102 10%Si0: 20%8i02 pure SiO2 powder

& X¢%

60.1 nm 56.5 nm M 65:1.00 754 nm
10/0Zr02 Sl%,Zr()2 IO%ZI‘OZ 20°/oZl'02 pure Zr02 pOWder
53.1 nm 41.5 nm
45.4 nm 55.3 nm 94.1 nm

Sokil 3.3.4. YSPE/%ZrO: va YSPE/%SiO; kompozitlorinin strukturunda
yaranan aqreqatlarin MASSHA programinin komoayi ilo modellosdirilmis 3D
goriuintiilori.
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Har iki doldurucunun formalasdirdigi aqreqatlar polimer matrisada homogen
paylanirlar. Hor iki kompozit sistem {iciin aqreqatlar MASSHA programi ilo

modellosdirilmis vo 3D gorintiilori sokil 3.3.4.-do tosvir edilmisdir.

Umumiyyatlo elmi odobiyyatda polimer-doldurucu fazalararasi sorhaddi vo bu
sarhaddo gedon proseslor haqqinda genis diskussiyalar aparilir [29, s. 6567-6568],
[134, s. 2935-2936]. Yuxarida aparilan tadqiqatlarin naticalari bu polimer-doldurucu
fazalararasi oblastinin strukturunun doldurucunun névii, formasi (hondosi qurulusu),
strukturu, xassalori va sathinin energetik aktivliyindon (saothinin effektiv sahasindon)
asilt oldugunu bir daha siibut etmis oldu. Hesab edirik ki, bu oblastlar bir halda (nano-
ZrO;) polimer-doldurucu fazalararasi zonasi (bosluglar) (interfacial region), digor
halda iso (nano-SiO;) polimer-doldurucu fazalararasi sarhad lay1 kimi adlandirilir. Bu
zonalar kifayat qodor boyiik olub bazon doldurucu hissaciklorinin 6l¢iisii ilo miiqayiso
edilo bilon olur vo togribon (kiiro modeli ilo aproksimasiya olunur) ~ 10+1 nm
soviyyasino catir. Fazalararasi oblastin xarakteri kompozitlorin bir ¢ox fiziki
xassolorinin, masalan, dielektrik relaksasiya proseslorinin formalagmasinda xiisusi rol
oynayir.

Doldurucu gismindo istifado etdiyimiz metal oksidlorin fargli effektiv sath
sahasine malik olmasi 6z aksini artiq onlar asasinda kompozitlarin fargli xassalorinds
do tapmugdir. Bu kompozitlarin SANS spektrlorinin miiqayisali analizi (sokil 3.3.3. ¢
Vo d) doldurucularin fazalararasi sarhad oblastinin forqli struktura malik oldugundan
Xabar verir. Gorlindiiyti kimi, YSPE/%ZrO, kompozitindos fazalararasi oblastin
xarakteri ilo YSPE/%SIO, kompozitindo fazalararasi oblastin xarakteri tamamilo
forglidir. YSPE/%ZrO, kompozitindo fazalararasi oblast bosluq, yani fazalararast
asagisixligh zona soklinds oldugu halda, YSPE/%SiO, kompozitinds fazalararasi
oblastda he¢ bir bosluq nozars ¢arpmir vo polimer matrisa SiO-nin sathi ilo tomasda
olaraq fazalararast sarhad layt yaranir. Bunun belo oldugunu kompozitlorin SEM
goriintiilari do siibut edir (sakil 3.2.2, k va 3.2.4, ¢). Buradan bels naticaya galo bilarik
ki, YSPE/%SiO, kompozitlorindo polimer-doldurucu sorhaddinds fazalararast lay

formalasir, YSPE/%ZrO, kompozitlorinds isa polimer-doldurucu sorhoddinds
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fazalararasi zona, yoni fazalararast asagisixhiqlh zona yaranir[112, s. 130; s. 131].

Dediklarimizin sxematik tosviri agsagidaki sokildo verilmisdir (Sokil 3.3.5).

Kristallitlar YSPE matrisa

T
LB

R A
i

o
'|l|{'.%"?‘.%.@f
.il.ilgmf =

'ﬁ“ \;‘_\w I
Des, s'[-'\, <

Siialanms
Fazalararasi lay

Sokil 3.3.5. YSPE/%ZrO, va YSPE/%SIiO, kompozitlarinda polimer-
doldurucu sarhaddinda formalasan fazalararasi oblastlarin forgli strukturunun
sxematik tasviri. Siialanmadan sonra bas veran tikilmalari sxematik olaraq

qurmuzi rangda tasvir etmisik.

Asagida ionlasdirict y — radiasiya ilo 100 vo 500 kQr dozada siialandirilmis
miixtalif hacmi migdarli YSPE/%ZrO, va Y SPE/%SiO, kompozitlarinin kigik-bucaqli

neytron sapilmoa (SANS) spektrlari tasvir edilmisdir (Sakil 3.3.6).
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SANS spektrlorindon miioyyon olundu ki, 100 kQr vo 500 kQr dozalarda
ionlagdirict y — radiasiya YSPE/%ZrO; va Y SPE/%SIiO; polimer kompozit tobagolordo
har iki doldurucunun polimer matrisada formalasdirdig1 fraktal-aqregat  struktura
praktiki olaraq tosir etmir. Radiasiyanin tosiri hor iki dolduruculu kompozitds yalniz

polimer matrisanin 6ziinda neytron sapilmo oblastinda miisahids edilmisdir [105, s. 3].
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Sokil 3.3.6. fonlasdiric1 y — radiasiya ilo 100 (a; ¢) ve 500 kQr dozada (b;d)
siialandirilmis miixtalif hacmi miqdarh YSPE/%ZrO: (a;b) va YSPE/%SIO: (c;d)
kompozitlordon Kicik-bucaqh neytron sapilma (SANS) spektrlari.

Eyni zamanda miioyyon edildi ki, nano-ZrO, zorraciklorinin polimer matrisada
aqreqasiya doracosi Ng4, = 1.2 ~ 2.1 arasinda doyismisdir. Nano-SiO, zarraciklori

Ugiin iso aqgreqasiya doracasi Ng4, = 1.88 ~ 2.63 doyisdiyi tosbit edildi. Mioyyan
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edilmisdir ki, siialanmadan 6nco, polimer matrisada doldurucunun miqdart artdigca
aqreqatlararast mesafo 95.7 nm — 37.7 nm araliginda doyisir. Anoloji azalma
tendensiyasi stialanmadan sonra da tokrarlanmigdir. Yoni, 100 kQr dozada stialanmis
niimunoalords aqgreqatlararasi masafs 97.6 nm —39.4 nm, 300 kQr dozada 93.6 nm —
41.1 nm, nohayat 500 kQr dozada iso 100.7 nm —42.6 nm arasinda doyismisdir [105, s.
3]. Miioyyan olundu ki, ham nano-ZrO; ham ds nano-SiO; aqreqatlarinin 6lgtilari vo
aqreqasiya dorocosi praktiki olaraq slialanma dozasindan asili deyil. Beloliklo
miioyyan olunmusdur ki, hor bir hacmi migdarli kompozit tobagolords fraktal-agreqgat
struktura [101, s. 57], aqreqasiya dorocasi vo aqreqatlararasi mosafo siialanma
dozasindan praktiki olaragq asili deyil. Radiasiyanin tosir effekti yalniz polimer
matrisanin Oziindo tosbit edilmisdir. Miioyyan edilmisdir ki, nano doldurucunun
polimer matrisaya slavo edilmasi onun radiasiya dayanighigini yiiksaldir. Hor iki
kompozit sistem 500 kQr dozaya qoder ionlagdirici radiasiya fonunda izolyasiya
materiali kimi istifado edilo bilor. Lakin YSPE/%ZrO, kompozitlari YSPE/%SIiO;

kompozitlari ilo miiqayisads radiasiyaya daha dayanighdir.

3.4. Temperaturun YSPE/ZrO: va YSPE/SiO> nanokompozitlarin strukturuna

tasirinin Kicik-bucaql neytron sopilmasi iisulu ils tadqiqi

Doldurucunun miixtalif hacmi miqdarinda alinmis YSPE/ZrO; va YSPE/S10;
kompozitlorinin strukturu miixtolif temperaturlarda kigik-bucaqli neytron sopilmasi
metodu ilo  Syronilmisdir. Olgmolor “YuMO” spektrometrinin komayi ilo hor bir
konsentrasiyali niimuna {i¢iin xlisusi hazirlanmis aluminum kiivetlordo 30 doq
miiddatindo, miixtalif temperaturlarda (80 °C, 100 °C, 110 °C, 120 °C) saxlanilmaqla
Ol¢iilmiisdiir. Sokil 3.4.1-do 3 forgli temperaturda (25, 80, 120 °C) ol¢iilmiis 3, 5 vo
20% hacmi miqdarlt YSPE/%ZrO; vo YSPE/%SIiO, polimer kompozitlorindon kigik-

bucaqli neytron sopilmasi spektrlori toqdim edilmisdir.
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Sokil 3.4.1. Farqli temperaturlarda polimer kompozit tabagoalorindon Kicik-
bucaqlh neytron sopilmasi spektrlori: (a) YSPE/3%SiO.; (b) YSPE/5%SIOz; (c)
YSPE/20%Si0z; (d) YSPE/3%ZrOz; (e) YSPE/5%ZrOz; (f) YSPE/20%ZrO:

Goriindiiyii kimi, YSPE/SIO; kompozitlarinin SANS spektrlorinds 25 °C < T <
120 °C temperatur intervalinda struktur doyisikliyi miisahido olunmur. Lakin

YSPE/ZrO; kompozitlari ii¢iin isa doldurucunun 3% hocmi miqdarindan sonra 25°C
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< T < 120°C temperatur intervalinda ¢okilmis SANS spektrlorindo koskin struktur
doyisikliyi bas verir. Bunun sobobi ¢ox giiman ki, polimer matrisada movcud olan
qiisurlarin nanozarraciklor torofindon zabt olunmasi vo polimer zoncirlori ilo ZrO;
nanohissaciklori arasinda yaranan qarsiliql tosirin artmasidir [106, s. 6].
Nano-SiO; zarraciklorinin sferik morfologiyaya vo masamali kalo-kétiir satho malik
olmasi birincisi polimer-doldurucu fazalararasi sorhad layinin yaranmasina, ikincisi
nanozarraciyin polimer matrisa ilo olduqgca giiclii qarsiliqhi tomasina sorait yaradir.
YSPE/SiO, kompozitlorinds daha yiiksok kvazi-nizamliliq va struktur mitkommolliyi
do kifayat godor yiiksok polimer-nanodoldurucu qarsilight tasirindon  Xabar verir.
YSPE/ZrO, kompozit sisteminds isa aksinas, 5% hocmi miqdardan baslayaraq yiiksok
konsentrasiyalarda tamamils forgli tendensiya askar edildi. Bels ki, polimer matrisada
nano-ZrO, doldurucunun hacmi miqdar1 5% oldugda va bu haddi ke¢dikda (10 — 20%)
temperaturun artmasi ilo 80 °C — do kompozit tobagoalords kaskin struktur doyisikliyi
tosbit edildi.

ovvalki tadgiqatlarda YSPE/ZrO, kompozitindo fazalararasi oblastda, nano-
Zr0O; zarraciklorinin yaxin otrafinda matrisa ilo hissocik arasinda tomasin zoif oldugunu
vo asag sixhgqh fazalararasi zona formalasdigini sdylomisdik. Hesab edirik ki,
nisbaton yiiksok temperaturlarda (80-120 °C) aparilan 6lgmalor zamani kigik-bucagl
neytron sopilmasi spektrlorindo bas veron doyisikliklorin sobobi, eksperimentlorin
sortindon do goriindiiyll kimi, temperaturun tosiri altinda t = 30 doqiqo miiddatindo
qalan niimunonin asagi sixhqh fazalararasi zonasinin strukturunun doyisorok yuxari
sixhgh fazalararasi zonaya vo ya fazalararas1 laya kecmosidir. Temperaturun
artmas1 ilo kicik-bucaqli neytron sopilmasi spektrlorinds kec¢idin kasilmoz olaraq
doyismasi bunun belo oldugunu séylomoys asas verir. YSPE/ZrO, kompozitlorindon
forqli olaraq YSPE/SiO; kompozitlorindo fazalararast oblastda asagr sixhqh
fazalararasi zonanin YoX fazalararast layin formalasmast vo  miigayiso zamani
yiiksok temperaturlarda ¢okilmis YSPE/ZrO, kompozitlorinin kigik-bucaqli neytron
sopilmasi spektrlorinin YSPE/SIO, kompozitlorinin spektrlorino tamamilo oxsarligi

deyilonlarin dogru oldugunu gostarir.
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3.5. Miixtalif dozalarda siialandirilmms YSPE/ZrO, va YSPE/SiO:
kompozitlorinin strukturunun rentgen siialarimin kicik-bucaqh sapilmosi (SAXS)

metodu ils tadqiqi

Ilkin vo miixtolif dozalarda ionlasdiric1 y — radiasiya ils siialandirilmis YSPE/ZrO; va
YSPE/SiO, kompozitlorin nanostruktur Rentgen siialarinin kicik-bucaql sapilmasi
(SAXS) metodu ila do analiz edilmisdir. SAXS biza materialin 1 — 100 nm intervalinda
strukturu haqqinda informasiya verir. Siialanmadan ovval tomiz polietilenin vo
miixtalif hocmi miqdarli YSPE/ZrO, kompozit tobagolorinin SAXS spektrlori togdim
edilmisdir (Sakil 3.5.1).
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Sokil 3.5.1. Tomiz YSPE vo miixtalif hacmi miqdarda alinms YSPE/ZrO;
kompozit tabagalarinin SAXS spektrlari
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Goriindiiyii Kimi spektrlor osason ii¢ oblasta ayrilir. Birinci 0.006 < Q < 0.017 A~?
oblast1 nano-ZrO; zarraciklorin polimer matrisada aqreqatlar formalasdirdigini toyin
edir. ikinci oblast 0.017 < Q < 0.3 A~! agreqatlarn fraktal struktur soklinda
paylanmasii miioyyan edir. Nohayat ii¢iincii oblast 1 < Q < 3.0 A~! hom yiiksok-
sixliglt polietilenin, hom do nano-ZrO; hissaciklarinin kristal qofos strukturunu (lattice

structure) toyin edir. Bu spektrlor WAXS spektrlori adlanir.

] 1 E
S dy=2nq=414 0% vV
m - —_——

" : dzoo = Zﬂ/q = 3.7 A foo/:/ VI;’
] e o VIV
g(M 3 Aa10 = 21/q = 2.9 . ——20% vliv

Sokil 3.5.2. Tomiz YSPE vo miixtolif konsentrasiyalh YSPE/%ZrO:

kompozitlarinin rentgen siialarimin boyiik-bucaqh sapilms (WAXS) spektrlori

Bu oblastda spektrlorin analizi gostorir ki, yiiksok-sixligli polietilen ortorombik
stukturaya, nano-ZrO; hissaciklori iso monoklinik kristal qurulusa malikdir. Sokil
3.5.2-doki  WAXS spektrlorindo (110) vo (200) reflekslorindoki piklor mohz
polietilenin ortorombik singoniyaya malik oldugunu toyin edir. Bu reflekslordo
polimerin gafas periodu analoji olaraq di30=4.1 A, dp00=3.7 A vo d210=2.9 A giymatlori

alir. Digor torofdon WAXS gostorir ki, polimer matrisada nano-ZrO; zarraciklorinin
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konsentrasiyas1 0-dan 20%-o qodor artmasi ilo polietilenin ortorombik difraksiya
reflekslorinin parametrlorine (amplitudasina, yarim-eni) tosir etmir vo polimer
matrisada lamellorin nizaml1 qurulusunu praktiki olaraq doyismir.

Eyni zamanda YSPE/ZrO; nanokompozit tobogolorin SAXS spektrlorinin iimumi
analizi gostordi ki, nano-ZrO, =zorrociklori polimer matrisada 2-3 zorrociyin
aqreqasiyast ilo asoson hocmi-fraktal formalasdirir. SAXS naticalori biitlinliiklo kigik-
bucaqli neyton sopilmosi (SANS) ilo oldugca yaxs1 uzlasir vo homin naticolori tosdiq
edir. Indi iso tomiz polietilen (YSPE) tobagosinin SAXS spektrino nozor yetirok
(50k.3.5.3.). Goriindiiyli kimi burada da spektr asasan ii¢ sopilma oblastina malikdir.
Birinci oblast 0.006 < Q < 0.01 A=! polietilenin fibril struktura malik oldugunu
gostarir. Hansi ki, bu struktura SEM mikrogoriintiilorinds do 6z tosdiqini tapmisdir
(sokil 3.2.1. a). ikinci oblast 0.01 < Q < 0.09 A~ polietilenin kristal lamel struktura

malik oldugunu gostarir.

—O=— Eksperiment

e it

sesees Form faktor
Struktur faktor

Sakil 3.5.3. Tomiz yiiksak-sixligh polietilenin (YSPE) SAXS spektri
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SAXS spektrlorinin analizi zamani mniioyyan olundu ki, tomiz yiiksak-sixliqh
polietilenin kristal strukturunu formalasdiran lamel tobagolorin say1 N=7 barabordir.
Qeyd edok ki, tomiz polietilen iiglin lamel strukturu SAXS analizi ilo para-kristal model
asasinda miiayyan edilmisdir [160, s. 635-658], [175, s. 349-357].

1(Q)=N-Ap*-P(Q)-S(Q)
P(0) = 4_”f J,(QRsin(g)) sin(QT cos(p/2))
QRsin(p) QT cos(p/ 2)

5(Q) =1+§-N§_‘j(|\| —k)-cos(de)-exp(—k

j sin(p)dg
(Qo)*
2

(3.5.1)

Burada N — lamelyar toboagalorin sayi, P(Q) — T qalinligh vo R radiuslu sado
silindirik formal1 bir layl1 tobagonin form faktorudur, S(Q) — struktur faktor, d — layli
toboagolorin periodlararasi moasafosidir, ¢ — ikinci név nizamsizligin doracasilo (degree
of disorder of second kind) bagli olan parametrdir, Ap — Rentgen sopilmo sixligidir.
Qeyd edok ki, form faktor vo struktur faktor 3.5.1 baraboarliyindoki model istifado
edilmokla sokil 3.5.2-do tosvir edilmisdir. Goriindiiyli kimi spektr asasan ti¢ sopilma
oblastina malikdir. Birinci oblast 0.006 < Q < 0.01 A~ polietilenin fibril struktura
malik oldugunu gostarir. Hansi ki, bu struktura SEM mikrogoriintiilords 6z tasdigini
tapmusdir (sokil 3.2.1 a). Ikinci oblast 0.01 < Q < 0.09 A~* polietilenin kristal
lamelyar struktur qurulusa malik oldugunu gostorir. Gostorilon miislliflor do 6z
1slorindo sadaladigimiz araliglarin polietilenin fibril, lamelyar vo kristal qofas struktura
aid olmasini siibuta yetirmislor [157, s. 614]. Para-kristal modelo goro kristallagan
lamel tobagonin galinligi 1;=8.6 nm, xoatti lamelin uzunlugu iso L ~2R=15.4 nm-o
borabordir. Lamellorarasi amorf oblastin galinlig ise toqribon 1,=10.2 nm miioyyon
edilmisdir.

Bundan slavo molum oldu ki, nano-ZrO, zarraciklorindon forgli olaraq nano-
SiO; zarraciklorinin polietilen matrisaya alave edilmosi lamellorin nizamli qurulusunu

tamamilo dagidir (sokil3.5.4.). Qeyd edak ki, nano-SiO; hissaciklorin YSPE matrisanin
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kristal-lamel qurulusunun nizamliligina tosirinin sxematik tosviri gokil 3.5.4.-do

gostorilmisdir.

. L=15.4 nm -
| k. NF
e TTTTTTTTTTT I EEEERS. :‘.ﬁ/ ‘
r,fxg‘a\\(\.q o 1,=10.2 nmn | \\ 0 Dy %
i
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Azl AR A=y,

i
SR (T R

jnmnmi

1A oS0

N

0 %::\(i%:@@

5 /
"'" """ amorf oblast 4

Nizamh lamel struktur

Nizamsiz lamel struktur

Sokil 3.5.4. Nanohissaciklorin YSPE matrisanin struktur qurulusuna tasirinin

sxematik tasviri

Bu effekti sokil so0k.3.5.5, ¢-do miixtolif hocmi miqdarli YSPE/% ZrO; vo YSPE/%
SiO; kompozitlorinin SAXS spektrlorinin miiqayisesindo do gdrmok olar. Polimer
Matrisaya nanohissaciklorin alava edilmasi ilo lamellor arasinda nizamlilig1 pozulur vo
lamel sokilli kristallitlorin (sokil 3.5.5 ¢,) xaotik paylanmasi miisahido olunur. 3%
hacmi konsentrasiyali YSPE/nano-SiO, kompozit tabagolorinds zaif korrelyasiya piki
miisahido edilir, yani, kompozitdo doldurucunun 3% miqgdarina godor polietilends
lamellararasi nizamli alage saxlanilir. Lakin kompozitds konsentrasiyanin 5% va daha
yiilksok miqdarlarinda lamellor arasindaki korrelyasiya piki tamamilo itir, yoni
lamellorin nizamli (qurulusu) diiziiliisii pozulmus olur.

Tomiz nano-SiO; va nano-ZrO; hissaciklorindon sapilma spektrlarinds iki forgli

ganunauygunluq miisahids edilir (sok. 3.5.4 a, b). Sopilmenin 0.006 < Q < 0.02 A~?

106



oblastinda nanozarraciklor bir-birino bagli polidispers aqreqatlar formalasdirir. Bunu

SEM vo AGM analizlari do siibut etmisdir.
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Sakil 3.5.5. SiO- (a), ZrO:z (b) nanohissaciklari vo miixtalif tarkibli YSPE+%SiO>
(¢) va YSPE+%ZrO; (d) kompozitlarinin SAXS spektrlori

Teixeiraya [160, 161] goro spektrin Q>0.02A ! oblast1 agreqatlarin sothini, Q <0.02A"
! oblast1 iso aqreqatlarin formasim toyin edir. Sokil 3.5.5 b-don molum oldu ki, SiO,
agreqatlar1 Q3® sopilmo qanununa tabe olur, bu da agreqatlarin oldugca mosamoli
kobud nahamar sath morfologiyasina malik oldugunu tosvir edir. Lakin nano-ZrO;
zarrociklorinin formalasdirdig1 agreqatlardan sopilmo isa, Q**% ganununa tabe olur ki,
bu ganunauygunluq Porod ganununa Q“-o daha yaxmndir. Bu iso nano-ZrO;
zarraciklorinin formalasdirdigi aqreqatlarin oldugca hamar sath morfologiyasina malik

oldugunu tosvir edir. ©gar sopilmo doracasi 2<D<3 arasinda doyisirse sopilmo kiitlo
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fraktallar1 (mass fractal) ticlin xarakterikdir, 3<D<4 araliginda doyisirso sothi fraktallar
(surface fractal) tosvir olunur [26, s. 919-931], [27, s. 12748-12762]. Bundan slava
SAXS gostordi ki, tomiz nano-SiO; zarraciklorinin strukturu sothi-fraktal agregatlardan
ibarotdir. Bu hissociklorin  0lgiilori adsorbsiya olunmus su molekullar1 naticosindo
artmis Vo sopilma mexanizminin ~ Q3% sopilma qanununa tabe oldugu gostarilmisdir.
Belo ki, neytron sapilmasina gora (SANS) nano-SiO; aqreqatlarinin 6lgiilorinin 41 nm,
rentgen sopilmosino (SAXS) gors iso 2 dofodon ¢ox, yoni 83 nm oldugu miioyyan
edilmisdir. Lakin nano-ZrO; ii¢iin aqregatlarin ol¢iilori hom SANS, hom do SAXS
liclin eyni, yoni 35 nm oldugu yoaqin edilmisdir. Hesab edirik ki, SANS vo SAXS
Olgmoalori zamani1 nano-SiO; vo nano-ZrO; aqreqatlarmin 6lgiilori arasinda alinan
bdyiik forq mohz nano-SiO; torafindon adsorbsiya olunan su ilo alagodardir. Bu farq
praktiki olaraq hor iki tisulla aparilan 6l¢gmo zamani nano-ZrO, hissociklori iiglin
miisahido olunmur. Bu, bir daha nano-SiO; sathinin nano-ZrO, sathi ilo miiqayisado
daha yiliksok mosamoali va aktiv struktura malik oldugunu gostorir. Bu niimunslorin
TGA-DTG (sokil 3.5.6. a; b) termoqramlar1 vo FT-IR spektrlori (s0k.3.5.6. ¢) do
deyilonlorin dogru oldugunu gostorir. Belo ki, TGA oyrilorindon nano-SiO,
zorraciklorine moxsus kiitlo itkisi vo FT-IR spektrlorindon iso -OH- qruplarmin
miqdarma ekvivalent 3600 sm? genis zolagimn yiiksok intensivliyi  onlarin
atmosferdon 6.25% su molekullarin1 adsobsiya etdiyini siibut edir. Bunlar1 sokil 3.5.6,
c-do oyani goro bilorik. Indi iso miixtalif dozalarda siialandirilmis YSPE/ZrO, vo
YSPE/SIO, kompozit tabagelorin nanostrukturuna ionlasdirici y — radiasiyanin
tosirinin SAXS analiz naticolorine nazor yetirok. Sokil 3.5.6-da 100 kQr dozada
stialandirilmis tomiz YSPE vo YSPE+%ZrO, kompozitlorinin SAXS ayrilori taqdim
edilmisdir. Malum olmusdur ki, 100, 300 vo 500 kQr dozada stialandirilmis kompozit
tabagoalorin SAXS sopilme mexanizmlori ilo stialanmamis kompozitlorin sopilma
qanunauygunluqglar1 arasinda praktiki olaraq ciddi bir forq yoxdur. Yoni, kompozit
toboqolordo fraktal-agregat struktura praktiki olarag 500 kQr-o goder siialanma
dozasindan asili deyil. Ionlagdirici gamma radiasiyanin tosir effekti aqreqatlarin
Olgiilorindo miisahido edilmir. Radiasiyanin tosir effekti yalniz tomiz polimer

matrisanin strukturunda miisahido edildi.
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Sakil 3.5.6. ZrO2 va SiO2 nanohissaciklarinin TGA (a), DTG (b) termoqramlari
va FTIR (c) spektrlari.

Tomiz YSPE tobogosinin SAXS spektrlorindon goriiniir ki, stialanmadan sonra
lamellorin uzunlugu radiasiya dozasinin artmasi ilo kigilir. Yoni, stialanmadan avval
lamelyarin uzunlugu 22.7 nm oldugu halda, 100 kQr radiasiyadan sonra 20.7 nm-a
qadar qisalir. Siialanmadan sonra analoji azalma tendensiyasi lamellarin gqalinliginda
da bas vermisdir. Belo ki, stialanmadan ovval lamelin galinlig1 9.2 nm oldugu halda,
100 kQr siialanmadan sonra 8.2 nm, 200 kQr radiasiyadan sonra iss 7.6 nm 0l¢iido
qalmigdir. Siialanma dozasi artdigca lamelin qalinlig1 da kicilir. Bu doayisiklik do tabii
ki, bilavasito radiasiyanin polimer matrisanin strukturunda yaratdigi tikilmo vo

destruksiya ila baglidir.
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Sokil 3.5.7. ilkin vo 100 kQr dozada siialandirilmis tomiz YSPE tobagolorinin
SAXS ayrilari

Olava olaraq qeyd edok ki, radio-destruksiya prosesi asason lamellorin konarlarinda
bas verir. Stialanmadan sonra aparilan SAXS naticalorinin analizindon malum oldu ki,
radiasiyanin tosirindon fraktal strukturanin Olg¢iilorinin vo formasmin doyismasi
miisahido edilmir. Beloliklo SAXS analizlorinin naticolori gostordi ki, hom nano-ZrO;
hom do nano-SiO, zarraciklori polimer matrisada fraktal-agregat struktura
formalasdirir. Nano-SiO, aqreqatlari mosamali, koskin qeyri-hamar, yiliksok aktiv
xiisusi soth saholi morfologiyaya malikdir vo polimer matrisa ilo giiclii qarsiligh
tomasda olur. Nano-ZrO; aqreqatlari isa aksina oldugca hamar, asagi xiisusi sath sahali
sferik morfologiyaya malikdir vo polimer matrisa ilo zoif garsiligli tesirde olur.

Kompozit tobagolords fraktal-aqreqat struktura stialanma dozasindan asili deyil.
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3.6. ilkin vo miixtalif dozalarda siialandirilmis YSPE/ZrO, nanokempozitlarinin
Rentgen difraksiya analizi (RDA)

Rentgen difraksiya metodunu istifado etmokdo osas moQsadimiz ionlasdirici
radiasiyanin kompozitin kristal vo amorf strukturunda yaratdigi doyisikliklorin todqiqi
olmusdur. Yiiksok sixliglt polietilenin Rentgen difraktoqramindan molum oldu Ki,
polietilen ortorombik kristal struktura malikdir (sokil 3.6.1) vo Pnam62 foza
simmetriya qrupuna aiddir [64, s. 11874].

Analoji gaydada polietilenin ayrica kristal qofos parametrlori hom siialanmadan
onco hom do miixtalif radiasiya dozalarindan analiz edilmisdir. Spektrdon goriindiiyii
kimi polietilenin asas Breqq difraksiya piklori 25.312° (110) va 28.083° (200)
bucaqlarda  goriiniir. Bu piklor mohz polietilenin elementar kristal gofasinin
ortorombik strukturaya aid olmasini toyin edir. Bundan bagqa 30 - 70° dorace
intervalinda spektrdo asagi intensivlikli miixtalif difraksiya piklori do miisahids edilir.
Bu piklor polimerin hocmindo olan miixtalif 6l¢iilii kristallitlordon Rentgen siialarinin

sopilmoasi hesabina meydana ¢ixirlar [83, s. 4907; s. 4908].

" b=0.0494 nm

a=0.741 nm

@ c @ H

Sokil 3.6.1. Yiiksok sixhiqli polietilenin elementar gofasinin ortorombik Kristal

qurulusu.
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Tomiz polietilenin siialanmadan ovval vo sonra difraksiya spektrlori miiqayiso
edilmis vo gostorilmisdir ki, stialanmadan sonra polietilenin ortorombik difraksiya
piklorinin intensivliyi artir (sokil 3.6.2). Intensivliyin artmasi radiasiyadan sonra
polimerin amorf fazasinda, doldurucunun yaxin otrafinda gedon tikilmolorin hesabina
kristalliq doracosinin artmasini siibut edir. Eyni zamanda codval 3.6.1 — don do
goriindiiyll kimi stialanmadan sonra polietilenin kristal qofos parametrlorinin artmasi
naticasinda elementar kristal gofasin hacmi do boyiiyiir [104, s.5]. Bu artim naticado
polietilenin fiziki sixliginin artmasina sabab olur. Bunun asas sababi polimerin osas
amorf fazasinda zoncirlordo bas veron destruksiya prosesi naticosinda yeni
kristallitlorin formalagmas1 va eloco do radiasiyanin tosiri naticosinds elementar gofasi
toskil edon lamellar arasi gorilma va dartilma deformasiyalaridir. Polimer zancirlorinin

qirilmasi qisa zoncirli molekullarin seqmental horokatini yiiksaldir.
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Sakil 3.6.2. y — radiasiya ilo miixtalif dozalarda siialandirilmas yiiksak-sixhqh
polietilenin (YSPE) Rentgen difraksiya (XRD) spektrlori.
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Bundan basqa destruksiya naticosindo yaranan qisa makromolekul zoncirlorinin

kristallasma qabiliyyati uzunzoncirli molekullarin kristallasgmasindan dafalorls

siirotlidir. Buna goro do radiasiya dozasmin artmasi ilo polimerdo qisa zoncirli

molekullarin miqdar1 da artir vo bu zoncirlorin tikilmo prosesindo istiraki Krsital

fazanin nisbaton artmasi ilo naticalonir.

Miixtolif hocm fraksiyali YSPE/%ZrO, kompozit niimunslorinin vo tomiz

polietilenin siialanmadan avval (0 kQr) vo sonra otaq temperaturunda ¢okilmis Rentgen

difraksiya (XRD) spektrlori miiqayiso edilmisdir (Sakil 3.6.3).
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Sokil 3.6.3. ilkin (a) vo 100(b), 300(c), 500 kQr(d) dozada siialandirilmis tomiz

polietilenin vo miixtalif hacm nisbatli YSPE+%ZrO; kompozit niimunalorinin

Rentgen difraksiya (XRD) spektrlori
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Nanokompozitlords kristallitlorin 6lgtilori Dy, Rentgen spektrlorindo (110) vo
(200) miistovilorine uygun golon difraksiya reflekslorindon Scherrer boraborliyinin

komoayils hesablanmisdir [105, s. S1]:

KA
Dh,k,l = m ,nm (361)

Burada, K — Scherer sabiti vo ya kristal qalinligin form faktoru (K=0.94), 6 — diison vo
difraksiyaya ugrayan siialar arasinda galan bucaqdir (doraco), f — difraksiya piklorinin
yarimenidir (the full with half maximum) (rad.) vo nohayat 4 — Rentgen siialar1 monbaoyi
kimi istifads olunan Co- Ko —nin dalga uzunlugudur (A=1.78901 A).

Kompozitlorin kristal fazasinda miistovilorarasi moasafs d Rentgen spektrlorindo
(110)  vo (200) mistovilorino uygun golon refleksloro osason Wulf-Bregg

boraborliyinin kdmayi ilo hesablanmisdir:
nd = 2dsinf (3.6.2)

Yiiksok sixligli polietilenin ionlasdirict gamma siialanmadan dnca va sonra ortorombik
elementar kristal qofos parametrlori (a, b, c¢) asagidaki boraborliyin komoyi ilo
mioyyanlogdirilmisdir [105, s. S1]:

L _ M e (3.6.3)

Z T trta
Ortorombik qurulus tiglin kristal qafasin hacmi iso hom siialanmadan avval, hom do
sonra asagidaki diisturla hesablanmigdir:
V=a-b-c (3.6.4)

Cadval 3.6.1 — do polietilenin (110) vo (200) reflekslorina goro hesablanmis
elementar qofos parametrlori toqdim edilmisdir. Goriiniir ki, siialanmadan sonra tomiz
polietilenin kristal qofas parametrlori radiasiyanin tasiri ilo dayisir va polimerin Kristal
qofos hocmi V=89.19 nm? giymatindon V= 91.12 nm? giymotina godor artmus olur
(cadval 3.6.1).
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Cadval 3.6.1.
vy — radiasiya ilo forqli dozalarda siialandirilmis tomiz (YSPE) vo YSPE/ZrO;
nanokompozitlorinin Rentgen difraksiya (XRD) spektrlorindon hesablanms
polietilenin struktur parametrlori. Burada 0 — diison vo sinan siialar arasinda
galan bucaq (daraca), d — miistavilor aras1 masafs (A), g — difraksiya piklorinin
yarim eni (radian), D — Kkristallitlarin ol¢iilori (nm), V — isa polietilenin elementar

kristal qafasinin hacmidir (&3).

20 () d, A B D, nm .
Niimunalor V, A3
110 200 110 200 110 200 110 200
0 kQr
YSPE 25.312 | 28.083 | 4.083 | 3.681 | 0.335 | 0.458 | 29.47 | 21.55 | 89.19

YSPE+5%ZrO, | 25.290 | 28.113 | 4.084 | 3.681 | 0.321 | 0.462 | 30.71 | 21.49 | 89.29

YSPE+10%ZrO; | 25.174 | 28.041 | 4.103 | 3.696 | 0.321 | 0.556 | 30.74 | 17.85 | 89.96
YSPE+20%ZrO; | 25.223 | 28.201 | 4.103 | 3.666 | 0.367 | 0.854 | 26.89 | 11.63 | 89.81

YSPE 25.231 | 27.921 | 4.096 | 3.696 | 0.328 | 0.466 | 30.09 | 21.30 | 90.01
YSPE+5%ZrO, | 25.289 | 28.101 | 4.084 | 3.681 | 0.303 | 0.435 | 32.58 | 22.82 | 89.58
YSPE+10%ZrO, | 25.112 | 27.974 | 4.122 | 3.696 | 0.316 | 0.530 | 31.23 | 18.73 | 90.68
YSPE+20%ZrO; | 25.199 | 28.103 | 4.103 | 3.681 | 0.342 | 0.534 | 28.86 | 18.59 | 90.76

YSPE 25.153 | 27.887 | 4.109 | 3.712 | 0.311 | 0.433 | 31.73 | 22.92 | 90.81
YSPE+5%ZrO; | 25.287 | 28.086 | 4.084 | 3.681 | 0.320 | 0.452 | 30.85 | 21.97 | 89.28
YSPE+10%ZrO, | 25.248 | 28.086 | 4.084 | 3.681 | 0.346 | 0.552 | 28.53 | 17.99 | 89.27
YSPE+20%ZrO, | 25.160 | 28.009 | 4.103 | 3.696 | 0.335 | 0.532 | 29.46 | 18.66 | 90.21

YSPE 25.126 | 27.881 | 4.113 | 3.711 | 0.308 | 0.430 | 32.04 | 23.08 | 91.12
YSPE+5%ZrO; | 25.279 | 28.084 | 4.084 | 3.681 | 0.318 | 0.478 | 31.04 | 20.77 | 89.39
YSPE+10%ZrO, | 25.118 | 27.998 | 4.122 | 3.696 | 0.354 | 0.666 | 27.87 | 14.90 | 90.65
YSPE+20%ZrO, | 25.242 | 28.131 | 4.084 | 3.681 | 0.334 | 0.655 | 29.55 | 15.16 | 89.43
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Stialanmadan ovval kompozitlorin XRD rentgenogramlarindan hesablanmis
struktur parametrlorine nazar yetirdikde doldurucunun hacmi miqdarindan asili olaraq
polietilenin osas (110) vo (200) reflekslorindo difraksiya piklorinin innetsivliyinin
kicilmosi ilo yanasi, (200) piklorinin yarimeninin () boyiimasi do miisahido edilir.
Stialanmadan ovval aparilan 6lgmo noticolorinin analizi gostorir ki, kompozitlordo
polietilenin elementar kristal qofosinin hocmi ciizi artir. Analoji tendensiya kristal
miistovilor aras1 mosafado (d) do tokrarlanir. Doldurucunun migdarmin artmasi ilo
kristallitlorin 6lgiilori kigilir. Daha doqiq desok (110) refleksino goro kristallitlorin
oOl¢iilori 29.47 nm-don 26.89 nm-9, (200) refleksino gora iso 21.55 nm-don 11.63 nm-o
qodor kigilir (cadval 3.6.1). Bundan oalave 100 kQr dozada siialanmis kompozit
toboagolordo (110) refleksino goro kristallitlorin Olgiilori 30.09 nm-don 28.86 nm-o,
(200) refleksino goro iso 21.30 nm-don 18.59 nm-o qodor kigilir (cadval 3.6.1).
Intesivliyin doldurucunun miqdarindan asili olaraq azalmasi 300 kQr va 500 kQr
dozalarda stialanmis kompozitlordo do bas verir. Masalon 20% ZrO, dolduruculu
kompozitdo 5.29 dofs, 10% ZrO; dolduruculu kompozitds 4.2 dofs, 5% ZrO,
dolduruculu kompozitdos iso 2.5 dofo azalma miisahidos edilir. Burada bir masoloni geyd
etmok lazimdir ki, stialanma dozasi artdiqca difraksiya piklarinds intensivliyin azalma
nisboti kigilir. Masalon 20% ZrO; dolduruculu kompozit {i¢iin stialanmadan avval vo
sonra alinan noticalordon bunu aydin gérmak olur. Bels ki, intensivliyin azalmasi 0 kQr
— 8.2 dofs, 100 kQr — 6.25 dafa, 300 kQr — 5.76 dafs, 500 kQr — 5.29 dofs miisahida
olunur. Analoji proses, yoni kristallitlorin ki¢ilmasi 500 kQr dozada siialandirilmis
kompozitlordo do miisahido olunur. Polimerin (110) refleksino goro kristallitlorin
oOlctilart 32.04 nm-dan 29.55 nm-9, (200) refleksina gora iso 23.08 nm-don 15.16 nm-a
qader kigilir (cadval 3.6.1). Analizlorin noticalori gostordi ki, tomiz polietilendo
sialanmadan sonra hom (110) refleksino gors, hom do (200) refleksino goro
kristallitlorin Slgiilorinin doyismosi radiasiyanin tosiri ilo bas veron destruksiya vo

tikilmonin hesabina bas verir.
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3.7. ilkin va miixtalif dozalarda siialandirilmis YSPE+% ZrO; va YSPE+% SiO:
nanokompozitlorinin struktur qurulusunun Raman vo Infraqrmiz1 (FTIR)

spektroskopiya metodu ila tadqiqi

Ilkin vo siialannms YSPE vo YSPE+%ZrO; nanokompozitlorin Raman spektrlori
asagida toqdim edilmisdir. Raman spektrlorinda 1000 — 1500 cm™® vo 2500 — 3000 cm
! oblastlarinda miisahids edilon maksimumlar polietilenin C-C vo CH, molekullarinin

valent vo deformasiya rogslori hesabina bas verir.

——YSPE ——YSPE

a) ‘ —— YSPE+1% Zr0, b) [ —— YSPE+1% ZrO,
| —— YSPE+5% Zr0, | —— YSPE+5% Zr0,
—— YSPE+10% ZrO, —— YSPE+10% Zr0,

—— YSPE+20% ZrO, —— YSPE+20% ZrJO,2

Intensivlik (a.u.)

3000 2500 2000 1500 1000 500 3000 2500 2000 1500 1000 500

——YSPE
— 0 kGy
C) | —— YSPE+1% ZrO, d) ——100 kGy
| | —— YSPE+5% ZrO, —— 300 kGy
| —— YSPE+10% ZrO, —— 500 kGy

——— YSPE+20% Z10,

Intensivlik (a.u.)

i

3000 2500 2000 1500 1000 500 3000 2500 2000 1500 1000
Raman siirtismasi, cm-1) Raman siiriigmesi, cm-1)

Sokil 3.7.1. Ilkin (a), 100 kQr (b) va 500 kQr (c) dozada siialanmus YSPE/% ZrO-

kompozitlarinin va tomiz polietilenin (d) Raman spektrlori.
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Ovvalca spektrin daxili vo orta bdlgasinag baxaq. Burada 1063 cm™, 1130, 1295 vo 1416
sm? yiiksok intensivlikli piklor polimerin kristal-lamel fazasinda C-C olagoalorinin
simmetrik vo asimmetrik rogslori noticosindo meydana ¢ixirlar. 1295 sm? yiiksok
intensivlikli kaskin pik mohz polietilenin kristal ortorombik sinqoniyasini tomsil edir
[95, s. 4555-4561]. 1081, 1305 vo 1450 sm™-do ragslar isa polietilenin amorf fazasinda
C—C olagosinin deformasiya ragslari (v stretching) hesabina formalasir [154, s. 1183-
1184], [75. s. 2-3], [15, s. 786].

Raman spektrlorindo, 1410-1460 sm™ oblastindaki piklor polietilen
makromolekullarinin zig-zaq sokilli gatlanmasi noticosindo formalasan Kristal-lamel
struktura aiddir vo bu qurulusda CH; zancirlorine aid yaranan ii¢ forqli zolaq (1412,
1437 vo 1455 sm?) molekulyar zoncirin hissolorinin forqli deformasiya halinda
olmasinin vo otrafindaki kimyavi olagoalorin noticosidir. Asagi dalga adodindo olan
zolaq (1412 sm™) zoncirin CH2 grupunun CH slagolorinin lamel sothindo qatlanaraq
uzanmis hissasinin ragsing, yuxari dalga ododinds miisahids olunan zolaq (1455 sm)
lamellorin moarkozine yaxin, giicli Van der Waals qarsiligh tosirlori naticesinda
sixilmis makromolekulun ragsino, 1437 sm™ dalga ododino aid zolaq iso lamellorin
sothyani1 hissads, amorf fazaya yaxin, nisbaton sorbast zoncir fragmentlorinin rogslorini
xarakteriza edir vo har biri Raman spektrlarinda geyd olunur [68, s.3]. Xiisusilo qeyd
etmok lazimdir ki, bu deformasiya (gorilma) modu kompozitin asagi hocmi
miqdarlarinda, daha doqiq desok 1-3% dolduruculu kompozitlords aydin goriiniir, lakin
yiiksok hocm miqdarlarinda (5-20%) bu olago tamamilo genislonmis forma alir.
Novboti 1170 vo 1370 cm™ bas veran rogslor polimerin kristal vo amorf fazalararasi
sorhoddindoki CH, olagoloring aiddir [75, s. 91-92]. Birinci pik 1416 cm? dalga
sayinda, ikinci vo nohayat iigiincii piklor 1440 cm™ vo 1462 cm dalga saylarinda
miisahids olunan piklor asagidaki miislliflarin islarinds da tasdiglonmisdir. Bu pikler
CH; slagasinin ayilmo (bending) moduna aiddirlor. 1416 cm™ dalga adodindo bas veran
CH; olagesinin oyilmo modu polimerin kristal fazasin1 vo kristal strukturun tipini
miioyyonlogdirir. Bu alagodon eyni zamanda polimer zoncirlorinin istigamatini toxmin
etmok liclin istifado edilir. Bu pik eyni zamanda poletilenin kristal qurulusunun

miioyyan edilmasinds do olduqca alverislidir [44, s. 1494-1495].
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Cadval 3.7.1.

Raman spektrlarindos polietilenin molekulyar raqs fazalar (vibrational phase) va
onlarin modlari. Burada vss— assimmetrik dartilma, vs — simmetrik dartilma, 7 -
biikiilmo, J - ayilmo w — dalgalanma ragslori [115, s. 3], [116, s. 1056], [117, s.
1129].

Rg?;gi Sfﬁ%a Roags Modu Rogs fazasi

1063 Vas (C-C) Kristal + amorf ke¢id zonciri
1081° v (C-0) Amorf faza
1130 vs (C-C) Kristal + amorf keg¢id zonciri
1170 p (CHp) Crystalline amorphous
1295 7 (CH,) Kristal faza
1310 7 (CHy) Amorf faza
1370° o (CH,) Kristal + amorf faza
1416 0 (CH») Kristal ortorombik faza
1438° 0 (CHy) Kristal ortorombik faza
1440 0 (CH») Amorf fazalararasi kecid (interphase)
1462 0 (CH) Amorf faza (Intermediate)

2847 [12] vs (C-H) Kristal+amorf

2881 [12] Vas (C-H) Kristal+amorf

[ - agag intensivlikli, » — genis

YSPE/% ZrO, kompozitlorinin Raman spektrlorindo 1440 cm™ vo 1462 cm™
rogslorindo miisahido olunan piklor polietilenin kristal vo amorf fazalarararasi
sorhaddinda, hamginin amorf fazadaki trans-amorf zoncirlorinin CH; ayilmo modlarini
miloyyan edir. Burada ehtimal edilir ki, polietilen zanciri kristal faza ilo amorf faza
arasindaki sarhaddos yerlasir va sanki bu fazalar arasinda qarsiligl alago yaradir [95, s.
4559]. Raman spektrlorindo yiiksok-sixliqli polietilenin roqs fazalari (vibrational

phase) vo onlarin modlar1 analiz edilorok codval 3.7.1- do tofsilati ilo verilmisdir.

Olava olaraq geyd edok ki, nano-SiO; hissaciklari 632.8 nm dalga uzunluqglu He-
Neon tipli qirmizi lazers hossas olmadigi iigiin YSPE/S10, kompozitlorindo Raman

todqiqatlar1 aparilmamisdir.
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Beloliklo Raman spektroskopiyasi ila apardigimiz 6lgmalorin analizi sonunda
miioyyan olundu ki, kompozitin strukturunda polimer matrisa ilo doldurucu arasinda
hor hansi qarsiligh alago mévcud deyil.

Forgli dozalarda (100, 300, 500 kQr) stialandirilmig polimer asasli YSPE/%ZrO,
nanokompozitlorin kimyavi vo istmolekulyar stukturunda bas veron radiasiya
proseslarinin infraqirmizi dalga spektroskopiyasinin (FT-IR) komayi ilo tadqiqindon
da maraqli naticolor oldo edilmisdir. Asagida toqdim olunmus miixtalif hacmi miqdarl
YSPE/%ZrO, kompozitlorin siialanmadan ovval ¢okilmis infraqirmizi (FT-IR)
spektrlorini tohlil edok (sokil 3.7.2).

T, %
T, %

/
v

| “; | —YsPE N
| —— YSPE+1% 2r0, —YSPEX1% Z10, [
a) || — YsPE+5% zr0, b) — BRSO ER, hdfun¥
—— YSPE+10% Zr0, —— YSPEH0% 20, O/—Zr
YSPE+20% Zr0, —— YSPE+20%

ZrO, ;

et et e ragsleri

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 1800 16|00 1 4'00 12'00 10'00 860 660 460
1

vV, cm v, cm™’

Sokil 3.7.2. Miixtalif konsentrasiyali YSPE/%ZrO: kompozitlorinin siialanmadan
avval FTIR spektrlari: a) 4004000 sm™, b) 200-1800 sm™.

Odobiyyatdan molumdur ki, ZrO; zarraciklorinin infraqirmizi stialara aktiv
oldugu oblast 50 — 700 sm™! dalga araligidir. Bu piklor nano-ZrO, zarraciklorinin
kristal gofas rogslori hesabina yaranir. On aktiv vo yiliksok amplitudali ragslor spektrin
352,373, 412, 452 vo 494 sm* dalga adadlorindo miisahido edilir [87, s. 1910-1911].

Asagidaki miisllifin isinde ZrO; nanozarraciklorinin infraqirmizi spektri toqgdim

edilmigdir. Miiollif izah edir ki, 766.8 sm™ dalga sayinda bas veron pik Zr-O-Zr
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olagosinin asimmetrik dartilma (stretching) rogsloridir. 508 vo 498 sm™ dalga sayinda
bas veron piklor isa Zr-O olaqgesinin simmetrik dartilma (gorilmo) (stretching) rogslori
hesabina bas verir [143, s. 24]. Sokil 3.7.2-don goriindiiyii kimi infraqirmizi spektrin
miixtolif dalga oblastlarinda (700 — 750 sm™1, 1400 — 1500 sm™! vo 2800 —
3000 sm™1) dublet piklor yaranir. Spektrda 719, 731, 1462, 1472, 2847 vo 2914 sm™*
dalga adadlorinds bag veran piklorin xarakteristikasini vermoya ¢alisaq (Cadval 3.7.2.).
Burada 719 vo 731 cm™ dalga odadlorindoki piklor polimerin amorf vo kristal fazasinda
metilen (-CH2-) qrupunun C—H slagoalorina maxsus ragslordir. Novboti 1462 vo 1472
sm* dalga adadlorino moxsus piklor iso polietilenin amorf vo kristal fazasinda metilen
(—CH2-) grupuna aid C—H olagoasinin ayilma ragslarinin basqa bir formasidir. ©lava
olaraq qeyd edok ki, 1500-1800 sm* oblastinda bas veran zaif interferensiya signallari
atmosferdoki su buxarlar1 hesabina yaranir [55, s. 560].

Olavo olarag geyd edok ki, 731 vo 1472 sm? dalga ododindoki rogslor
polietilenin kristal fazasinda, 719 vo 1462 sm™ dalga odadlorindoki rogslor iso amorf
fazasinda bas verir. Spektrdoki novboti rogslor 2847 va 2914 sm™ dalga ododlorinda
bas verir ki, bu rogslor do metilen (—-CH,—) qrupunun C—H olagalorinin dartilma
deformasiyasi rogslorino uygundur. Burada 2847 sm™ dalga ododi C-H olagolorinin
simmetrik dartilma, 2914 cm? dalga ododinds iso assimmetrik dartilma rogslori bas
verir [55, s. 560]. Asagidaki cadvaldo (Codval 3.7.2) miixtolif hocmi miqdarli
YSPE/%ZrO, kompozitlorinin  IQ  spektrlorindon  alinmis  maksimumlarin
intensivliklori togdim edilmisdir. Goriindiiyii kimi, ZrOz-nun miqdarmin hacmcs 1-
20% intervalinda artmasi ilo C—H olagolorino moxsus rogslorin intensivliklorinin hom
kristallik, hom da amorf oblastlarda YSPE/5%ZrO, kompozitlori iigiin maksimumdan
kecmoklo doyisdiyini miisahids edirik. Hesab edirik ki, bunun sababi YSPE/5%ZrO,
kompozitinda digar torkiblorlo miigayisadsa doldurucunun daha bircins paylanmasi vo
konsentrasiyasinin daha istiin olmasidir. Miixtalif hocmi miqdarli YSPE+%ZrO;
kompozitlerinin siialanmadan sonra ¢okilmis infraqirmizi (IQ) spektrlorinin (Sakil
3.7.3) analizinin naticalori gostarir ki, siialanma dozasindan asili olaraq polietilenin
strukturunda tikilmoa vo destruksiya proseslari ilo yanasi eyni zamanda oksidlogsmo

prosesi do gedir.
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Cadval 3.7.2
Miixtalif hacmi miqdarh YSPE/%ZrO, kompozitlorinin iQ spektrlarindan

gotiiriillmiis miixtalif dalga adadlarine aid maksimumlarin intensivliklari

Doldurucunun miqdari, %
Dalga 0% 0 0
o () 1% 5% 10% 20%
adadi, sm :
Intensivlik, nis. vahid.
719 10.5 10.8 12.2 11.8 8.1
730 (krist.) 8.2 8.5 10.2 10.5 6.0
1462 12.2 11.6 13.0 10.8 10.6
1472
(krist) 10.1 10.0 11.8 10.0 10.6
2846 11.8 10.8 12.1 9.6 9.4
2914 12.6 11.6 13.0 10.3 10.2

Belo ki, uzun makromolekul zancirlarinin qirilmasi, elaca do molekullararasi vo
zoncirlorarasi tikilmo (cross-linking) prosesi miixtolif dozalarda miisahido olunur.
Qeyd edak ki, zoncirlarin qirilmasi siialanma prosesi arzinds tikilmas ilo eyni zamanda
rogabat halinda bas verir. Tikilon zoncirlorinin qirillan zancirlora olan nisbati
radiasiyanin udulma dozasindan, doza giiciindon vo oksidlosmo doracosi do daxil
olmagqla bir sira vacib faktorlardan asilidir [74, s. 80], [98, s. 965].

Stialanma prosesi atmosfer soraitinds aparildigindan, niimunonin soth gatinda
yerlason asas ana va fragmental radikallar dorhal oksigenls effektiv qarsiligl alagoaya
girmakla oksidlosma prosesina gotirib ¢ixarir. Bu proses materialda stabil oksigen
torkibli mohsullarin meydana golmasino vo zoncirlorarast tikilmonin garsisin1 almaga
sabab olan ilk addimdir. Oksidlasma prosesi molekulyar kiitloni vo zancirlorin bir-
birino dolanmasini kaskin azaldir. Lakin radikallarin harokatliliyini kaskin artirir [168,

s. 90; 5.92], [119, s. 1088].
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T, %
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— 0kGy

——100 kGy ——YSPE+1% ZI’OZ
| —— 200 kGy b) —— YSPE+5% ZrO,
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Sakil 3.7.3. Yiiksak sixhiqh polietilenin (a) vo miixtalif hacmi miqdarh YSPE+%0
ZrO, kompozitlorinin 100 kQr (b), 300 kQr (c) vo 500 kQr dozalarda y —

siialanmadan sonra ¢akilmis infraqurmizi FTIR spektrlari

Miixtalif hacmi miqdarli YSPE/%ZrO, kompozitlorinin siialanmadan sonra ¢okilmis
infraqirmiz1 (FTIR) spektrlorindon alimmus 719, 730, 1735, 665 va 3200-3400 sm*
dalga odadlorins aid maksimumlarin intensivliklarinin qiymotlori codval 3.7.3-do oks
olunmugdur. Coadvaldo verilonlorin miiqayisali analizinin naticolori gdstorir ki,
siialanma dozasindan asili olaraq biitiin kompozitlorin amorf (719 sm™) va kristallik
(731 sm?) fazalarma moxsus C-H olagolorinin ragslorino aid maksimumlarin

intensivliklorindos ovvalco azalma, sonra iso artma miisahido olunur.
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Cadval 3.7.3
Siialanmis YSPE/%ZrO, kompozitlarinin 1Q spektrlorindon gotiiriilmiis miixtalif

dalga adadlarine aid maksimumlarin intensivliklari

ZrO; 1% 5% 10% 20%

D, kQr 100 | 300 | 500 | 100 | 300 | 500 | 100 | 300 | 500 | 100 | 300 | 500

719 | 32 22 28 34 22 37 20 24 40 31 26 54

730

sm | krist 23 25 24 32 22 34 20 25 40 31 28 53

1735 | 8 13 28 10 14 29 12 14 30 15 14 32

665 9 5 18 16 10 32 16 11 37 16 14 46

Gliman edirik ki, bunun sabobi udulma dozasinin 300 kQr qiymoatinoe goador tikilmo
proseslorinin {stiinliik toskil etmosi vo sonra destruksiya proseslorinin tikilmoni
tistolomasidir. Digor torofdon goriiriik ki, YSPE/5%ZrO; kompozitindo 100 kQr
dozada siialanmis niimunanin intensivliyi digor kompozitlors nisbaton yiiksok oldugu
halda, 300 kQr dozada bu intensivlik daha agsagidir. Buradan bels naticays gala bilarik
ki, YSPE-5%ZrO, kompozitindo doldurucu niimunanin hacmi boyunca daha bircins
paylanmasi vo radiasion tikilmolorim artmasi makromolekullarin hoarokotini
mohdudlasdirir.

IQ spektrlordo miisahido olunan 665 sm? zolagina moxsus ragslor ZrO,
nanodoldurucusunun Zr-O-Zr slagalarinin valent ragslorini xarakterizs edir. Bu zolaga
uygun ragslarin intensivliyinin nisboton asagi dozalarda (100-300 kQr) kigik olmasina
baxmayaraq, dozanin artmasi ilo (500 kQr) artir ki, bunun da sobabi ZrO,
nanohissaciklori sathinds radiasiyanin tosirindon oksidlosmoa doracasinin artmasidir
[105, s. 6-7].

Asagidaki miislliflor, 766.8 cm™ dalga ododins aid zolagin Zr-O-Zr slagasinin
asimmetrik dartilma (stretching) ragsloring, 508 vo 498 cm-1 dalga adadins aid zolagin
iISo Zr-O olagesinin simmetrik dartilma (garilma) (stretching) ragslori hesabina

yarandigini gostorir [143, s. 24]. Stialanmis YSPE/%ZrO, kompozitlarinin spektrindo
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miisahido olunan 750-760 sm™ dalga ododi oblastina aid zolagin da  Zr-O-Zr
olagolorinin asimmetrik deformasiya (dartilma stretching) rogslorine aid oldugunu
deys bilorik. Burada da, dozanin artmasi ila intensivliyin artmasinin sabobi giiman ki,
doldurucunun radiasiyanin tasirindon oksidlogmasinin naticasidir.

Spektrlordon do goriindiiyli kimi miixtalif dozalarda siialanmadan sonra bir sira
yeni udulma zolaglar1t meydana golir. Miixtolif dozalarda stialanmis tomiz polietilenin
infraqirmizi spektrlorinds (Sakil 3.7.3, a) bunu ayani miisahids edirik. Bels ki, spektrin
3200 — 3400 cm™! intervalinda vo 1712 cm? dalga ododi otrafinda radiasiya
dozasinin yiiksalmosi ilo maksimumlarin intensivliyinin artmasi bas verir. 1735 sm*
zolagi bildiyimiz kimi matrisada korbonil qruplarina (C=0) maxsus rogslor xarakterizo
edir. Gorlindiiyii kimi, 100 vo 300 kQr dozada siialandirilmig biitiin niimunslards 1735
sm zolagina maxsus rogslorin intensivliyinin azalmasi, bu doza intervalinda tikilmo
proseslorinin  iistiinliiyli sobobindon C=0O olagoalorinin konsentrasiyasinin asagi
olmasidir. Udulma dozasinin artmasi ilo (500 kQr) destruksiyanin giiclonmasi C=0
olagolori konsentrasiyasinin, uygun olaraq 1715 sm? zolagma moxsus rogslorin

intensivliyinin artmasina sobab olur [105, s. 7].

Niimunalorin IQ spektrlorinds OH gruplarinin ragslarine uygun maksimumlarin
(3400-3450 sm™) da doza giiciiniin artmasi ilo artdigimi miisahids edirik ki, bunun da

Sobobi radiasiyanin tasirindan yaranan hidrogen slagalaridir (H-OH).

Spektrlordo 3200 — 3400 ¢cm™? oblastinda intesivliyin artmas: hidroksil (OH)
qruplarmin garilma ragslori naticasinds bas verir. Siialanmadan sonra spektrdo 2847
cm?t vo 2914 cm? dalga odadlorinds bas veran metilen qrupunun (-CH>-) rogslorine
aid olan piklorin genislonmosi bag verir. Piklordo bas veron genislonmo tomiz polimer
matrisada radiasiyanin yaratdigr destruksiyadan sonra qisa zoncirli polietilen

molekullarinin uclarinda yeni metil gruplarinin yaranmasindan qaynaqlanir.

Qeyd edok ki, doldurucunun hacmi migdarinin polimer matrisada yiiksalmasi ilo
intensivliyin artmas1 3200 — 3400 cm™! vo 1500 — 1650 cm™! spektral
zolaglarinda da miisahido edilir. Banzar davranis, 100 kQr dozada stialanmis kompozit
tobagolar iigiin do miisahida olunur (sokil 3.10.3 b). 3200 — 3400 cm ™! oblastt H-OH
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alagalari tigiin xarakterikdir, ZrO, nanohissaciklari vo kompozitin sathinds adsorbsiya
edilmis su molekullarinin OH qruplarint tomsil edir [25, s. 56; s. 57].

Bundan bagqa siialanma prosesinin a¢iq atmosferdo aparilmasi polimer
matrisanin destruksiyasindan olavo radiasion oksidlogsmo prosesinin do bag vermosino
sobob olmusdur. Foto dissosiasiya prosesi zamani sorbost karbonil radikallarinin
[C=0] yaranmasi bas verir vo bu radikallar oksigen molekullar1 ilo garsiligl tosirdos
olaraq aktiv peroksid radikalinin (—H,C—HC-O; ¢ —-CH,—) formalagmasina sobab olur.
Bu radikalim da 6z ndvbosindo pargalanmasi  polimer zoncirlorindo hidroksil
qruplarinin  (genis pik 3200-3400 cm™ v[R-OH], 1296 cm™ §[OH], 1030-1100 cm*
0[OH]) formalagmasi ilo miisayiot olunur. Eyni zamanda matrisada oksidlosmo
naticasindo karbonil gruplarinin (~1712 cm™ [C=0]; 3350, 1370 cm? [CH3(CO)-];
1410 cm™ [-CH,—~(C=0)-]) amoalo galdiyi spektrdo aydin goriiniir (sokil 3.7.3, b,c vo
d). Metilen gruplarinin tokrar oksidlogsma prosesi 2650-2700 cm™ dalga ododi otrafinda
karboksil gruplarinin [CO, -], 2380 cm™ dalga adadi otrafinda iso molekulyar CO,-nin
yaranmasina sabob olur [97, s. 11].

Doldurucunun polimer matrisanin radiasiya davamliligina miisbot tosiri spektrda
—OH, C=0 va CO-OH qruplarinin udulma zolaqlarindaki piklorin intensivliklorinin iki
dofo azalmas: ila siibut olunur. Masalon 500 kQr radiasiya dozasinda siialandirilmis
tomiz yiiksok sixliglt polietilenin (YSPE) vo YSPE/20%ZrO, kompozitin FT-IR
spektrinds aydin miisahids olunur [105, s. 7].

Indi YSPE/SiO, nanokompozitlorinin IQ spektrlorinin analizino kegok. Bu
nanokompozitlorinin 1Q spektrlori sokil 3.7.4-do, xarakterik funksional qruplarin
rogslori vo onlarin modlar1 codval 3.7.4-do gostorilmisdir. Spektrlordo 1085, 801 vo
460 sm? dalga ododindo miisahido olunan xarakterik zolaglar, Si-O olagalorinin
dartilma, oyilmo vo miistovidon konar (xarici foza) deformasiya (out of plane
deformation vibrations) rogslorino uygun golir. 1085 sm™ dalga ododindoki
maksimuma uygun Si-O olaqgoalorino moxsus raqs zolagiin voziyyati vo formasi

silisium dioksidin stexiometrik qurulusunu gostorir [138, s. 775-779].
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Sakil 3.7.4. Miixtalif hacm miqdarh YSPE+%SiO. kompozit tabaqalorinin
infraqirmmz1 FT-IR spektrlari

Spektrda 1080 sm™ zolaginin ¢ox genis bir intervali ohato etmosi bu zolagm bir neg¢o
olagalorin ragsini oks etdiron maksimumlardan togkil olundugunu sdylomoyo asas verir
ki bunlardan da on asas1 Si-O-Si olagoloridir.

flkin vo forqli dozalarda siialandirilmis YSPE/5%SiO, kompozitinin
infraqirmiz1 (1Q) spektrlori sokil 3.7.5-do toqdim edilmisdir. Spektrlorin analizinin
naticolori gostarir ki, siialanma dozasindan asili olaraq polimer matrisanin strukturunda
tikilma va destruksiya proseslari ilo yanasi eyni zamanda kaskin oksidlosma prosesi do
gedir. Spektrlardan do goriindiiyii kimi miixtalif dozalarda siialanmadan sonra bir sira
yeni udulma zolaqlar1 meydana golir. Belo ki, spektrin 1715 cm™ ragslori radiasiya
dozasinin yiiksalmasi ilo maksimumlarin amplitudalarinin artmasi bas verir. Bu ragslor

matrisada korbonil qruplarina (C=0) maxsus ragslori xarakterizo edir.
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Cadval 3.7.4
YSPE/SiO, nanokompozit tabagolorinin infraqurmizi dalga (FT-iR) spektrindo
geyds alinan funksional qruplarin ragslori vo onlarin modlari. Burada vas —

assimmetrik dartilma, vs — simmetrik dartilma raqgslarini xarakterizo edir.

v, cm? Rogs modlar
458 Vas (SI-O)
761 Si-C
800 Si-O
939 ve (Si-OH)
1083 Si-O-Si

1069 Si-O-C

1086 Si-O-C

1630 C-O

2357 Si-C

3444 -OH

Goriindiiyli kimi, 100 vo 300 kQr dozada siialandirilmis niimunalords 1715 sm’
1 moxsus ragslorin intensivliyinin artmasi C=0 gruplarinin konsentrasiyasinin artmasi
ilo olagadardir. Bundan olave nano-SiO; hissaciklorin aktiv mosamali sothindo
adsorbsiya olunan suyun gamma radiasiyanin tosiri ilo par¢alanmasi naticasindo
ayrilan hidrogenin sothds olan Si ilo rabitoys girmoesi ilo Si — H slagolori formalasir.
Bu da siialanma dozanin artmasi ilo nano-SiO; sathinds radiasiya effektlorini siibut
edir. Bundan basqa kompozitlorin 1Q spektrindoki 761sm, genis zolaga diison 1069
vo 1086 sm™ dalga odadins aid maksimumlar Si-O-C (1069 vo 1086 sm™) vo Si-C (761
sm?) alagolorinin varligindan xabor verir [4, s.17-23]. Bu olagolorin yaranmasina sabab
ovvalki paraqraflarda da gostordiyimiz kimi nano-SiO, hissaciklorinin aktiv soth
morfologiyasina malik olmasidir. Digor torafdon bu slagolorin formalagmasi polimer-
doldurucu qarsiliglt tesirinin gliclonmasine vo kompozit materialin elektrofiziki

xassalarinds dayisikliys sabab olur.
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Sokil 3.7.5. ilkin vo miixtalif dozalarda siialandirilms YSPE/5%SiO, kompozit

tobaganin infraqirmizi1 FT-IR spektrlori

Beloliklo infraqurmizi dalga spektroskopiyast ilo apardigimiz analizlorin
naticoalori gostordi ki, siialanmadan sonra tomiz YSPE - nin mexaniki vo fiziki xassolori
koskin doyisir. Bu doyisikliklor polimer matrisada makromolekul zoncirlorinin
tikilmosi, destruksiyasi vo oksidlosmaosi kimi proseslorin hesabina bag verir. Siialanma
dozasinin artmasi zamani material mexaniki méhkamliyini itirir vo nisbaton kovrak

hala kegir [35, s. 386].
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3.8. lonlasdinic1 y — radiasiyamm YSPE/%ZrO, va YSPE/%SiO; polimer
nanokompozit tabaqgalorin struktur vo termofiziki xassalorind tasirinin DSC

metodu ils tadqiqi

Diferensial Skanedici Kalorimetriya (DSC) metodunu istifado etmokds asas magsad
YSPE+%ZrO; vo YSPE+%SiO, polimer nanokompozit tobagolorinin struktur vo
termofiziki xassalorina ionlasdirici y — radiasiyanin tasirinin tadqiq edilmasi olmusdur.
Alinmis termoqramlardan kompozit tabogalorin orimoa (Ty) Vo Kkristallizasiya
temperaturlart (T¢) miioyyonlosdirilmis, kristallizasiya miiddati (t), arimo entalpiyasi
(AHm), kristalliq doracasi (X;) vo kristal lamellorin gqalinlig1 (Ic) Kimi xarakteristik
parametrlor hesablanmisdir. Qeyd edoak ki, har iki kompozit iigiin 6lgmalor qizdirilma
va soyudulma rejimlari istifado olunaraq 25 — 180 — 25 °C temperatur intervalinda iki
dofo tokrarlanmaqgla aparilmisdir. Termoqramlarin asagi seqmenti qizmani
(endotermik prosesi), yuxari seqmenti isa SOyuma prosesini (ekzotermik prosesi) tayin
edir. Miixtalif hocmi miqdarli YSPE/%ZrO; vo YSPE/%SIO; kompozit niimunalorin
stialanmadan avval (0 kQr) DSC termoqramlari grafik 3.8.1 — da toqdim edilmisdir.

a ) D 0/ Qi
) 4/\ HDPE+20%Zr0, A/ \ HDPE+20%Si0,

HDPE+10%Si0.
HI)PE'lO%Zr()l g 3

fiorersvzro ] HDPE+5%Si0,
6 Vox J gy __%exo I =
i EX0 =
——
£ \ £41 - =
= HDPEHI%Zr0, z HDPE+1%Si0,
T 2- / \ 2 =2 4
= -
Z 0- , £
e ” HDPE <, | Heatig run HDPE
§_2 - Heating run 3_2 -
=] =,
— T ——————"—T— T T T T T T T T T T
80 90 100 110 120 130 140 150 160 80 90 100 110 120 130 140 150 160
T, [°C]

T, [°C]

Sokil 3.8.1. Ilkin YSPE/%ZrO, (a) vo YSPE/%SiO; (b) polimer nanokompozit
tobogalorin DSC termoqramlari. Burada gara rong — I qizma tsikli, qirmizi rong — 11

qizma tsikli vo goy rong — Il soyutma prosesidir.
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Taqdim olunan termoqramlarda birinci-ikinci qizdirilma prosesi va ikinci soyudulma
prosesi niimayis olunur. Birinci va ikinci soyudulma prosesinds kristallizasiya piklori
praktiki olaraq {ist-listo diisdiiklorindon grafik 3.11.1-do yalniz ikinci tsikl niimayis
etdirilmisdir. DSC termoqramlarindan goriindiiyli kimi hoam tomiz YSPE-nin hom da
kompozit niimunolorin I vo II qizdirilma prosesi zamani kristal fazanin orimo piklori
yiiksok temperatur oblastina dogru 3 — 4 °C siriisiir. Kristallitlorin orimo
temperaturundaki bu forq II qizdirilma periodunda daha miikommol kristallitlorin
formalasmasi vo imumilikds sistemin bircins kvazi-tarazliq hali ilo slagoalidir. Eyni
zamanda polimer matrisada doldurucunun hocmi miqdarinin artmast ilo orimo

maksimumlarinin intensivliyi dofalarls kigilir va piklorin yarimeni boyiiyiir.

Codval 3.8.1-don do goriindiiyli kimi nano-ZrO, hissaciklorinin konsentrasiyasinin
artmasi ilo hom birinci hom do ikinci qizdirilma prosesindo polimer matrisada
kristallitlorin orimo temperaturu praktiki olaraq cilizi doyisir. Bu da nano-ZrO;
hissaciklorinin polimer matrisa ilo zoif qarsiliglt tosirini gostorir. Analoji naticolor
kristallizasiya temperaturlar: tigiin do kecorlidir. Bu SANS vo SAXS tacriibalarindon
aldigimiz noticolordo do 6z oksini tapmisdir. Belo ki SANS vo SAXS tocriibolori
gostordi ki, nano-ZrO; zarraciklorinin sferik formaya, qeyri-aktiv effektiv hamar soth
morfologiyasina malik olmasit onlarin polimer matrisa ilo ¢ox zaif garsiligh tomasda
olmasi ilo naticalonir. Bels ki polimer-nano-ZrO; sarhoddinds formalasan asagi sixliqh
fazalararas1 zona makromolekul zancirlarinin kristallizasiyasinda handasi menes rolu
oynadigindan polimer kristallitlorin arimo va kristallasma temperaturlarina praktiki

olaraq zaif tosirini ayani siibut edir.

Nano-SiO, zarrociklorinin polimer matrisada istiraki iso nano-ZrO,; —don tamamilo
forqli doyisikliklor yaradir. Belo ki, 6ncoki bolmolordoki arasdirmalarda, xiisusilo
SANS vo SAXS o6lgmaloari tasdiglomisdir ki, nano-SiO, zarraciklori bilavasito polimer
matrisa ilo giiclii qarsilighh adgeziyada olur. Doldurucunun miqdarimin polimerin
daxilinds artmasi eyni zamanda orima entalpiyasini koskin azaldir. Bels ki, tomiz
polietilenin oarima entalpiyasi 170.5 J/g oldugu halda doldurucunun miqdarinin artmasi

ilo azalir (bax cadval 3.8.2). Masalon YSPE/20%SiO, kompozitdo arima entalpiyasi

131



115.9 J/g qoder azalmgdir. Ikinci qizdirilma prosesinde hom orimo temperaturunun
hom do, entalpiyanin doyorinin yiiksolmosi strukturda daha miikommaol formalagmis
kristallitlorlo baglidir. Bundan oslavo molum olmusdur ki, nano-SiO; zarraciklori
kristallizasiya pikloring ciizi tosir edir. Eyni zamanda tomiz polietilends kristallizasiya
prosesi kompozitlorlo miigayisodo daha tez bas verir. Hesablamalar zamani molum
oldu ki, doldurucunun miqgdar1 polimer matrisada artdiqca kristallasma miiddoti do
artir. Yoni tomiz polietilendo makromolekul zoncirlori 0.89 doqigo miiddotindo
kristallagdigi halda YSPE/20%SiO, kompozitinds kristallasma 1.62 doq arzindo bas
verir. Eyni zamanda codval 3.8.1-don goriiriik ki, tomiz polietilenin kristallasma

maksimumu 117.3 °C temperaturda bas verir.

Molumdur ki, polimer asasli kompozit materiallarin bdyiik oksariyyatinin fiziki,
mexaniki vo optik xassalori onlarin kristallik dorocasindon koskin asilidir. Kristalliq
doracasi materialin sartliyinds, sixliginda, soffafliginda vo diffuziyasinda boytik rol
oynayir [132, s. 132-133].

Qeyd edok ki, hor iki nanokompozit toboqgolordo kristalliq doracosi asagidaki
barabarliyin kodmayi ilo hesablanmisdir [128, s. 3648].

X, = —2m % 100% (3.8.1)

€ (1-p)AHY,

Burada AH, — niimunanin arimo entalpiyasi, AHS, — tomiz 100% kristal polietilenin
arima entalpiyasi, ¢ — iso kompozitin daxilinds doldurucunun hacmi miqdaridir. Qeyd

edok ki, burada AHY, — 100% kristal polietilen iigiin orima entalpiyasmim nozori

hesablanmis qiymotidir vo AHY, = 293 é— a borabardir [128, s. 3648], [36, s. 39846].

Codval 3.8.1-don goriindiiyli kimi sabit siirotlo 1 soyudulma prosesindon vo II
qizdirilmadan sonra tomiz polietilenin kristalliq doracasi 58.2%-don 69.3%-0 qodor
yiiksalir. Polimer matrisa daxilinde doldurucunun hacmi miqdar artdigca polimerin
kristalliq doracasi do artir. Konkret olaraq matrisa kimi istifads etdiyimiz tomiz YSPE
—nin 6zlinilin kristalliq deracasi 69.3% oldugu halda, 20%ZrO; — nanozarraciklari alava
edilmis kompozit tobagodo polimerin kristalliq dorocasi 81.6% — o yiiksolmisdir.

Kristalliq doracosinin bu artimi 22.3% olmusdur. Bu iso nanozorraciklorin polimer
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matrisanin lstmolekulyar qurulusuna vo strukturuna gostordiyi tosirls izah olunur.
Polimer matrisanin asas kristal qurulusunu makromolekul zancirlorindon ibarat olan
lamellor formalasdirir. Bu lamellor do 6z ndévbalarindo miixtalif Olgiilii kristallitlori
formalagdirirlar. Tipik bir kristallitin qalinlig1 10-20 nm diapazonunda yerlasir. Todqiq
etdiyimiz hor iki kompozitlor tiglin lamellorin qalinligi Gibbs-Thomson barabarliyinin
komoayi ilo hesablanmisdir [152, s. 541].

20,103

T
AH%'pc (1_T_0m)
m

,nm (3.8.2)

lc,DSC =

Burada T,,, vo T2 lamelyar kristalin eksperimental vo nozari orimo temperturudur, AHJ,
- 100% kristal polietilen {igiin vahid hocmdoki orima entalpiyasinin nozari qiymaotidir,
0, — lamelyar strukturu omalo gatiron polimer zoncirinin biikiilmasi ii¢iin lazim olan
vahid sotho diison soth enerjisidir. Polietilen {iclin sabit parametrlorin qiymaotlori

bunlardir: T,Q = 145.6 °C, AHS, = 293 MJ - g1, 6, =90.4mJ - m~2,

Gibbs-Thomson empirik barabarliyindan tomiz polimer {igiin lamelin qalinlig1 7.3 nm,
kompozitlor tigiin isa 7.3 + 8.1 nm araliginda doyisdiyi miioyyon edildi. Kristal
lamelyar tobogonin qalinligt SAXS tocriibalorindon olds edilon naticalorlo oldugca
uygunluq toskil edir. Buradan molum oldu ki, doldurucu polimer zoncirlorini
deformasiyaya ugradir. Belo ki, lamelyar1 omola gotiron zoncirlor doldurucunun tosiri
ilo elastiki gorilir vo naticodo kompozit tobogolordo lamelyarin qalinligr tomiz

polimerlo miiqayisado daha bdyiik olur [105, s. 8].

Indi iso hor iki nanokompozit tobagoelorin struktur qurulusuna vo termofiziki
xassolorino ionlagdirici y-radiasiyanin tosirini aydinlasdiraq. Asagidaki miislliflor 6z
arasdirmalarinda gostormislor ki, agiq atmosferds elektron siialanmasina moruz qalmis
polietilenin birinci qizma tsiklindos kristalliq deracasindo heg bir doyisiklik bas vermir,
orima vo kristallagma temperaturu iss ciizi azalir. Bu 1so o anlama golir ki, stialanmadan
sonra formalasan stabil radiasiya mohsullar1 vo radikallar polimer matrisada
immobiliza (harokatsizlosir) olunur. Qizdirilma tsikli zamani radikallar harokoto kegir
vo reaksiyaya imkan verir, bu zaman sonraki soyutma zamam radiasiya ilo slagali

molekullarin yenidon istiqamatlondirilmasi gozlonilir [74 s. 82-84], [98, s. 963-964].
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Sokil 3.8.2. lonlagdirict y — radiasiya ilo a -100 kQr vo b -300 kQr dozada
stalandirilmis Y SPE+%ZrO, nanokompozit tobagalarin II DSC termoqramlari

Noticads, ikinci DSC qizma seqmentindon oldo edilon termofiziki
parametrlorindoki doyisikliklor daha ¢ox ohomiyyot kosb edir, ¢ilinki radiasiya ilo
alagali zancirlorarasi vo molekuldaxili tikilmalar vo ya makromolekul zancirlarindaki
qirilmalar hagqinda slave malumat verir. Ona gors ds yuxarida da qeyd etdiyimiz kimi,
DSC 6lgmolorinds togdim edilon termoqramlar ikinci qizma — soyuma segmentloridir.
Tomiz polimerin ($akil 3.8.2) vo nanokompozit tobogalorin orimo vo kristallasma
davraniglar siialanmadan sonra ikinci qizma/soyuma DSC termoqramlarinda tosvir
edilmisdir. Miixtolif dozalarda siialanmis tomiz polietilenin orimo vo kristallizasiya
piklorinds stialanmamis polietilenlo miigayisado asag1 temperaturlara dogru siiriismo
geydo alinir. Belo ki, orimo temperaturu siialanmamis halda 132.7 °C oldugu halda 500
kQr dozada 127.5 °C olur. Radiasiya dozasmin artmasi ilo orimo temperaturunda
miisahids edilon azalma polimerin hocmi boyunca mévcud olan kristallitlorin (vo ya
sferalitlorin) dl¢iilorinin kigilmasi ila baghidir. Bunu lamelyar tabaqonin qalinligindak:
azalma da oyani tosdiq edir. Codval 3.8.1-don do goriindiiyii kimi tomiz polietilenin
stialanmadan 6nca lamelyar qalinligi 7.3 nm oldugu halda, radiasiya dozasinin artmasi
ilo 5.2 nm-o gador kigilir. Bu effekt, 6ziinii kristallitlorin arimo temperaturunda dorhal

biruzo verir.
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Cadval 3.8.1.
lonlasdirict y — radiasiya ilo farqli dozalarda siialandirilmis YSPE/%ZrO,
nanokompozit tobagolorinin I, IT qizma vo II soyuma termoqramlarindan olds edilon
xarakteristikalar: Burada @ — doldurucunun hocmi (kiitlo) miqdari, T, — orimo
temperaturu, Tr, — kristallasma temperaturu, AHy, — arimo entalpiyasi, | — lamelyarin

qalinhigi, X. — kristalliq doracosi.

o, o, | I | I : . | |
vol.% | mass.% | Tm°C | Tm°C | To°C | Te,°C ?Zﬂ’ ?_’;’_";’ e, nm | Xe, %
0 kQr
0 0.0 1298 | 1327 | 1172 | 1173|1705 | 2032 | 6.0 | 582
1 57 1302 | 1333 | 117.3 | 117.1| 1656 | -187.4 | 62 | 59.9
5 23.8 130.7 | 1332 | 1172 |117.2 | -1515 | -1740 | 6.3 | 67.8
10 39.7 130.8 | 1330 | 1173 | 117.3 | -1196 | -1462 | 64 | 67.7
20 59.7 131.6 | 1340 | 1164 | 1165 | -82.43 | 9627 | 6.8 | 69.8
100 kQr
0 0.0 129.9 | 1321 | 1139 | 1143 | -180.8 | 2002 | 61 | 6L7
1 5.7 1299 | 1314 | 1152 | 1150 | -1966 | -1942 | 61 | 711
5 23.8 1291 | 1313 | 1152 | 1151 | -156.9 | -1556 | 58 | 70.3
10 39.7 129.8 | 1307 | 1159 | 1158 | -131.7 | -1241 | 6.0 | 746
20 59.7 1290 | 1304 | 1160 | 1159 | -1024 | -902 | 57 | 868
300 kQr
0 0.0 1274 | 1288 | 113.9 | 1139 | 2037 | -198.8 | 52 | 695
1 5.7 1281 | 1300 | 114.0 | 1140 | 2050 | -1961 | 54 | 742
5 238 1290 | 1300 | 1141 | 1147 | 1957 | -186.4 | 57 | 876
10 39.7 1305 | 1312 | 112.9 | 1138 | -166.1 | -157.8 | 63 | 94.0
20 59.7 1283 | 1294 | 1144 | 1145 | 1314 | -119.7 | 55 | 1113
500 KOr
0 0.0 1264 | 1275 | 1132 | 1135 | 2000 | 2048 | 49 | 713
1 5.7 1276 | 1285 | 1126 | 1124 | -187.7 | -1701 | 53 | 67.9
5 23.8 127.8 | 1286 | 1130 | 1133 | -171.0 | -159.0 | 54 | 766
10 39.7 1247 | 1269 | 1135 | 1135 | -1457 | -1322 | 45 | 825
20 59.7 1257 | 1264 | 1128 | 1128 | -1133 | -958 | 48 | 96.0

Kristallizasiya temperaturu iso stialanmadan 6nco 117.3 °C oldugu halda 500 kQr
dozada 113.5 °C-o disir (codval 3.8.1). Bu tendensiyada makromolekul
zoncirlorindoki radiasiyanin tosiri ilo bas veran qisalmalarla izah olunur. Malumdur ki,
polimerin sixlig1 kristalliq doracosindon kaskin asilidir. Bels ki, kristalliq doracosi no
qodor yiiksok olarsa, polimerin sixligir da bir o godor bdyiik olar. Cadval 3.8.2-don
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goriindiiyii kimi stialanmadan sonra polietilenin kristalliq deracasi 58.2%-don 71.3%-
o godor artmigdir. Bu tendensiya, radiasiyanin tosiri ila polietilenin amorf oblastda olan
destruksiyaya moruz qalmis makromolekullarin enino radiasion tikilmasi zamani
formalasan kristallitlorin hesabina artir. Bu noticolor agiq atmosferds elektron siialar
ilo stialandirilmis yiiksok vo asagi sixlighi polietilen iiglin orimo vo kristallagsma
temperaturlarinda da oxsar doyisikliklor miisahido edilmisdir [74 s. 83], [98, s. 964].
Bu doyisikliklorin makromolekul zoncirlorin tikilmosindon gqaynaqlandigi gobul
edilmisdir, ¢linki daha ¢ox budaglanmis fragmentlor daha asagi orimo temperaturu
nlimayis etdirir vo ehtimal ki, onlar kristallagma zamani yenidon strukturlagmani vo
zoncir qatlanmasini poza bilir [98, s. 964]. Lakin bu arasdirmalarda kristallik
doracasinin bir qodor azaldigi bildirilmisdir. Malumdur ki, YSPE iigiin tikilmo doracosi
asag1 sixligl polietilenlo miiqayisado daha asagidir [74 s. 81]. Qeyd edok ki, agiq
atmosferdo siialanma olavo olaraq nazik niimunalords zoncirlorin qirilmasi prosesini
azaldir vo asagi-molekulyar-kiitlali oksidlosmo mohsullarina gatirib ¢ixarir. Malum
oldugu kimi, saxslonmomis zaoncirli polietilen tiglin kristal fazanin miqdar1 asagi
molekulyar kiitloli materiallar tliglin daha yiiksok giymotlora arta bilor [165 s. 1530-
1531]. Beloliklo DSC-don alinan termofiziki parametrlordo miisahido olunan biitiin
doyisikliklor, y-stialanmasi tosiri ilo polimer matrisanin strukturunda bas veron
doyisikliklorlo baghi olmusdur. Bundan basga molum oldugu kimi, heterogen
sistemlordo udulmus radiasiya enerjisi qarsiligli alaqads olan fazalar arasinda tez-tez
effektiv bir sokilds yenidon paylana bilir [124, s. 5935]. Bu effekt daha ¢ox, fazalar
arasindaki tomas sahasinin boylik oldugu sistemlor (moasalon, nano 6lgiilii obyektlori
vo ya mosamolori ehtiva edon) tgiin xiisusilo kegorlidir. Sirkonium (nano)
hissaciklorinin suyun radiolizi zaman1 hidrogenin G- doyarlorini shomiyyatli deracods
artirdig1 askar edilmisdir [142, s. 634]. Bu effektin on etibarli izahi, eksitonlarin
zarraciyin sathina kd¢masi (migration) va onlarin adsorbsiya edilmis su molekullari ila
qarsiligli rezonans alagasina asaslanir [141, s. 2-8].

Bundan olavo bu prosesdo ZrO; nanozorrociklorinin sothindo aktiv hidroksil
qruplarimin (OH) istiraki da tosdiq olunmusdur [135, s. 17619-17620]. Bundan basqa

C-C (3.7-3.8 eV) vo C-H (~ 4.3 ¢eV) olagolorinin dissosasiya enerjisi ZrO;
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zarraciklorinin gadagan olunmus zonasindaki (Eq ~ 4.5 eV) enerjisina oldugca yaxin
olmasi, polimer matrisanin destruksiyaya ugramasina sobab olan oxsar fazalararasi
enerji miibadilosing gotirib ¢ixara bilor. Gostorilon tadqigat isindo mislliflor 300 nm
(4.13 eV) dalga uzunluglu ultrabondvsoyi stialarinin (UV) polietilenin struktur
qurulusunda destruksiya defektlori yaratmasi iigiin, bu enerjinin kifayot etdiyi siibuta
yetirilmiglor. [147, s. 562-563].

Cadval 3.8.2-don da goriindiiyli kimi doldurucunun polimer matrisaya alava edilmasi
onun kristalliq dorocosino tosir edir. Belo ki, birinci qizdirilma prosesindo
doldurucunun hocmi miqdarinin artmasi ilo polimerin kristalliq dorocosi do artir.
Kristalliq deracasindoki bu doyisikliklor nano-SiO; zarraciklorinin polimer matrisanin
strukturuna va tistmolekulyar qurulusuna tosiri ilo baglidir. Bunu SEM mikroskopu ilo
oldo edilon mikrgoriintiilords nano-SiO; hissaciklorinin fibrillorlo giiclii adgeziyada
oldugu da tosdiq etmisdir (sokil 3.2.4). Gibbs-Tomson barabarliyindon hesablanaraq
moalum oldu ki, nano-SiO; zarraciklarinin polimer matrisaya alava edilmoasi lamellorin
qalinligint ~2 nm artirir. Belo ki, birinci qizdirilmada tomiz polimerds lamelyarin
qalmligr 5.9 nm oldugu halda, YSPE/20%SiO, kompozit tobaqads 8.2 nm-o qoador
artmigdir. Ikinci qizdirilma prosesindo iso lamelin qalinhigi 7.1 — 7.9 nm arasinda
doyismisdir. On qalin lamel YSPE/5%Si0, kompozitinds miisahido edimisdir [100, s.
47]. Indi isa YSPE/%SiO, nanokompozit tobagoalorin struktur vo termofiziki
xassalorina ionlagdiric1 y-radiasiyanin tosirini aydinlasdiraq. Sokil 3.8.3-don oyani
olaraq gérmak olur ki, ionlagdirici y-radiasiya YSPE/%SiO; kompozit tobagalarinin
termofiziki xassalaring kaskin tasir edir. Bels ki, istanilon konsentrasiyali kompozitin
arimd temperaturu siialanma dozasmin artmasi ilo azalir. Masalon YSPE/20%Si0;
kompozit tobagasinin arime temperaturu stialanmadan 6nco 132.3 °C oldugu halda, 100
kQr dozada 129.8 °C, 300 kQr dozada 128.3 °C vo nahayat 500 kQr dozada 126.4 °C-

o godor azalir.
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Cadval 3.8.2.
lonlasdirict y — radiasiya ilo forqli dozalarda siialandirilmis YSPE/%SiO,
nanokompozit tobagolorinin I, IT qizma vo II soyuma termoqramlarindan olds edilon
xarakteristikalar: Burada o — doldurucunun hacmi va ya kiitlo miqdaridir, Ty — orimo
temperaturu, T, — kristallasma temperaturu, AH, — arimo entalpiyasi, | — lamelin

qalinhigi, X. — kristalliq doracosi.

o, o, | I | I ! I | |
vol.% | mass% | Tm°C | Tm°C | To°C | To °C ?Z‘_‘}’ ?_;’_T’ l,nm | Xe, %
0 kQr
0 0.0 1298 | 1327 | 1172 | 117.3]-1705 | 2032 | 60 | 582
1 2.7 1298 | 1331 | 1172 | 1172 | -1700 | 2048 | 60 | 596
5 12.7 130.8 | 1336 | 1163 | 116.8 | -142.4 | 1716 | 63 | 557
10 235 130.9 | 1328 | 1171 | 1171 -1321 | -1500 | 64 | 589
20 0.8 1342 | 1323 | 1169 | 117.3|-1159 | -107.7 | 83 | 6638
100 kOF
0 0.0 129.9 | 1321 | 1139 | 1143 | -180.8 | 2002 | 61 | 617
1 2.7 130.0 | 1313 | 1165 | 1165 | -194.0 | 2020 | 61 | 680
5 127 1291 | 1313 | 1167 | 1166 | -170.9 | -1721 | 57 | 6638
10 235 1293 | 1309 | 1169 | 116.7 | -153.7 | -1489 | 58 | 686
20 40.8 1283 | 1298 | 1155 | 1152 | -1145 | 1157 | 55 | 66.0
300 kQr
0 0.0 1274 | 1288 | 113.9 | 1139 | -203.7 | -198.8 | 52 | 695
1 2.7 1265 | 1292 | 1147 | 1149 | -188.6 | -1895 | 49 | 662
5 12.7 1265 | 1288 | 1158 | 1158 | -184.9 | -1831 | 49 | 723
10 235 1270 | 1288 | 1161 | 1156 | -153.6 | -141.4 | 51 | 685
20 20.8 1265 | 1283 | 1141 | 1135 | -1250 | -107.7 | 49 | 721
500 KOr
0 0.0 1264 | 1275 | 1132 | 1135 | -209.0 | 2048 | 49 | 713
1 27 1263 | 1288 | 1130 | 1130 | -212.5 | 2019 | 49 | 745
5 12.7 1263 | 1281 | 1140 | 1139 | -193.7 | -1749 | 49 | 757
10 235 1251 | 1269 | 1141 | 1136 | -1643 | -1493 | 46 | 733
20 20.8 1257 | 1264 | 1132 | 1130 | -135.8 | -118.4 | 47 | 783

Orimo temperaturunun azalmasi siialanma dozasmin artmasi ilo kristalitlordo
destruksiya doracosinin yiiksalmosi ilo bagli olmusdur. Oxsar tendensiya kristallagma
temperaturu {i¢iin do analoji olaraq tokrarlanmisdir. Masalon YSPE/20%Si10, kompozit

tobogasinin kristallizasiya temperaturu siialanmadan 6nca 117.3 °C oldugu halda, 100
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kQr dozada 115.2 °C, 300 kQr dozada 113.5 °C vo nohayat 500 kQr dozada 113.0 °C-

9 qodor azalir.
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Qrafik 3.8.3. lonlasdirict y-radiasiya ila forqli dozalarda siialandirilmis tomiz YSPE-
nin (d) va YSPE/%SiO, kompozit tobagalarinin (a -100 kQr; b -300 kQr; ¢ -500 kQr)

IT qizma va soyuma termoqramlari.

Bundan olavo lamel tobogonin qalinligi hor bir konsentrasiyali kompozit iigiin
stialanma dozasinin artmasi ilo koskin azalir. Masalon YSPE/20%SiO, kompozit
tobogasi tiglin lamelyar taboqgonin gqalinligi siialanmadan 6nca 7.1 nm oldugu halda, 100
kQr dozada 5.9 nm, 300 kQr dozada 5.5 nm va nohayat 500 kQr dozada 4.9 nm-a qodor
azalir. Eyni zamanda hor bir konsentrasiyali kompozit liclin kristalliq deracasi

stialanma dozasinin yiiksalmasi ila artmigdir.
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Beloliklo molum oldu ki, nano-ZrO, zorraciklori konsentrasiyadan asili
olmayaraq polimer matrisanin arima va kristallizasiya prosesine praktiki olaraq tosir
etmir. Nanodoldurucunun tosiri istilik entalpiyasinda vo kristalliq dorocasindo
miisahido olunmusdur. Belo ki, doldurucunun konsentrasiyasinin artmasi ilo entalpiya
azalir, kristalliq torocosi iso artir. Entalpiyanin azalmasi kompozitin hocmindo
polimerin konsentrasiyasinin azalmasi ilo baghdir. Kristalliq doracasinin doldurucunun
konsentrasiyasindan asili olaraq artmasi iso kompozitin sixliginin artmasit va
nanodoldurucunun polimerin iistmolekulyar qurulusunda vo strukturundaki yaratdigi
dayisiklorls izah edilir. Bundan alavs ionlagdirict y — radiasiyanin udulma dozasindan
asil1 olarag nanokompozit tobagolorin termofiziki xassalorinds koskin tosiri agskarlandi.
Yoni hor bir konsentrasiyali kompozitin orima temperaturu, kristallizasiya temperaturu
va lamel qalinlig: siialanma dozasindan asili olaraq azalir, kristalliq deracasi 1s9 artir.
Beloliklo miioyyon edildi ki, ionlasdiric1 y-radiasiya YSPE/SiO, kompozitlorindo
polimer matrisanin arimo vo kristallizasiya proseslorinin kinetikasina kaskin tosir edir,
kompozitin termofiziki xassalori siialanma dozasindan asilidir. Bundan basqa nano-
SiO; zarraciklari polimer matrisada makromolekul zancirlarin dinamikasina va eloco
do lokal vo seqmental relaksasiyasina tosir edir. Kompozitlorin kristalliq deracasi

stialanma dozasindan asili olaraq tomiz polimerlo miiqayisads artmisdir.

3.9. Ilkin va y- radiasiya ilo modifikasiya olunmus YSPE/% ZrO: va YSPE/%

SiO2 nanokompozitlarinda termodeqradasiya (termofiziki) proseslari

Termogravimetriya, temperaturun vo ya zamanin doyismasi ilo olagodar materiallarin
kiitlosindaki doyisikliklor barado molumat verir. Burada kiitle itkisi zamandan va ya
temperaturdan asili funksiya kimi Oyronilir. Ona goro do 6lgmo zamani alinan
xarakterik ayrilora termoqramlar deyilir. Aldigimiz bu oyrilords materialda bas veran
degradasiya, oksidlasma, sublimasiya, buxarlanma, sorbsiya va desorbsiya kimi fiziki
proseslorin xarakteri todqiq edilir. Dissertasiya isinin toadqiqat obyektlori olan
YSPE/%ZrO; va YSPE/%SIO; asasli nanokompozitlarinin siialanmadan 6nca vo sonra

struktur vo termik xassalorine radiasiyanin tosiri termoqravimetrik analiz metodu ilo
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(TGA) todgiq edilmisdir. Olgma zamani termoqramlardan kiitlo itkisi, deqradasiyanin
baslangic vo son temperaturlart miioyyon edilmisdir. Eyni zamanda termiki
deqradasiyanin maksimal siirati DTG termoqramlarina asason toyin edilmisdir. Tomiz
yiikksok sixliglt polietilenin (YSPE) vo miixtalif hocmi miqdarli ' YSPE/%ZrO;
kompozit niimunalorinin siialanmadan avval vo 500 kQr dozada siialanmadan sonra
cokilmis TGA vo DTG termoqramlari sokil 3.9.1 — do tosvir edilmisdir. Siialanmadan
onco tomiz yiiksok sixligl polietilenin (YSPE) termoqraminin analizindon molum olur
ki, deqradasiya prosesi 467 °C temperaturda baslayir vo 495 °C temperaturda sona ¢atir
(sokil 3.9.1 a). Digor torafdon termiki par¢alanma zamani polietilenin kiitlo itkisi comi
99.7 % oldu. Stialanmamis kompozitlordo polimerin kiitlo itkisi gozlodiyimiz
naticolora oldugca uygun golir (on yiiksok forq 1,5% -don azdir). Bu da nanokompozit
tobagolarin keyfiyystli hazirlandigini bir daha tosdiq edir. Nano doldurucunun polimer
matrisaya olavo edilmasi deqradasiya temperaturunun miisyyan torkibli kompozitlor
liclin yuxar1 temperaturlara torof siirlismosi ilo noticolonir. Belo ki, deqradasiya
temperaturunun baglangic (Tpas.) Vo son (Tson) temperaturunun qiymatlori doldurucunun
polimer matrisada hocmi miqdarin 5%-na qodor artir, sonra iso yenidon azalir
(cadval 3.9.1). Bu naticani nano-ZrO; doldurucusunun hacmca 5% oldugu siialanmis
Y SPE/%ZrO, nanokompozitlorinin daha yiiksok termik stabilliys malik olmas1 kimi
qiymatlondirs bilorik (sokil 3.9.1, a vo e; TQA oyrilorinin ekstropolyarizasiyasinin
miigayisali analizine gors). Analoji tendensiya DTG temperaturunda da miisahido
edilir. Stialanmis va siialanmamis tomiz Y SPE tobagalarini miigayiss etdikdo, radiasiya
dozasinin artmasi ilo onlarin termiki stabilliyinin azaldigini goriiriik. Bundan alave 500
kQr dozada modifikasiya olunmus kompozitlor iiclin termik davamliligin artaraq
stabillogdiyini miisahids edirik. Termik davamliligin artaraq stabillosms tendensiyasi,
gliman edirik ki, xatti polimer zoncirlorinin molekulyar kiitlosinin tikilmadon sonra

artmast vo miitoharrikliyinin asagi diismasi sabobindon gaynaglanir.
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Sokil 3.9.1. ilkin va y- radiasiya ilo modifikasiya olunmus YSPE/%ZrO;
kompozitlorinin TGA (a,c,.e) va DTG (b,d,f) termoqramlari: a, b —D=0; c, d -
YSPE; e, f — D=500 kQr;
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Cadval 3.9.1
Miixtalif dozalarda ionlasdirici qamma radiasiya ilo siialandirilms
YSPE/%ZrO; nanokompozit tabagalarin TGA va DTG termoqramlarindan
alinmis naticolor. Burada @ — doldurucunun hacmi va Kkiitlo miqdary, dm —
kompozitds polimerin kiitld itkisi, T, — deqredasiyanin baslangic vo Tson —
deqredasiyanin son temperaturu, Tgqy — deqredasiyanin maksimal

temperaturu, A7,= Tson — Tras isd temperaturlar forqidir.

e 0 | kil 06 | 9M % | Toas, °C | Teon,°)C | AT°C | Tpix,°C
0 kQr
0 0.0 997 | 4543 | 4894 | 351 | 4855
1 5.7 952 | 4633 | 4958 | 325 | 4851
5 238 | -759 | 4687 | 4972 | 285 | 4866
10 30.7 | -60.0 | 4541 | 4849 | 308 | 4753
20 507 | -412 | 4494 | 4810 | 316 | 4738
100 kQr
0 0.0 996 | 4554 | 4879 | 330 | 476.0
1 5.7 942 | 4542 | 4866 | 324 | 4750
5 238 | -764 | 4559 | 4842 | 283 | 4748
10 307 | 611 | 4618 | 4805 | 187 | 4743
20 507 | -40.2 | 4683 | 4761 | 718 | 4735
300 kQr
0 0.0 998 | 4518 | 4804 | 237 | 4742
1 5.7 948 | 4561 | 4842 | 281 | 4737
5 238 | -761 | 4492 | 4825 | 333 | 4733
10 30.7 | 606 | 4719 | 4783 | 64 | 4726
20 597 | 407 | 4560 | 4775 | 215 | 4721
500 kQr
0 0.0 998 | 4445 | 4932 | 344 | 4647
1 5.7 936 | 4573 | 4834 | 261 | 4734
5 238 | -765 | 4575 | 4767 | 195 | 4728
10 30.7 | 598 | 4624 | 4737 | 113 | 4721
20 597 | 406 | 4533 | 4666 | 133 | 4713

Qeyd edilmalidir ki, udulmus radiasiya dozasinin artmasi ilo siialanmis

kompozitlorin siialanmis YSPE ilo miiqayisads termiki davamlhiligmnin 20-25

°C
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artmasini materialslinasliq baximindan kifayst qodor yaxsi natica kimi qabul etmok olar

(Sakil 3.9.1) [105, s. 9].

Indi nano-SiO, zarraciklorinin hocmi miqdarmin vo gqamma radiasiyanin

stialanma dozasinin YSPE/SiO; kompozitlorinin termiki xiisusiyyatlorino tosirini

arasdirmaga c¢alisaq. Termiki deqradasiyanin maksimal temperaturu vo siiroti

diferensial termoqravimetriyanin (DTG) komoyi ilo analiz edilmisdir. Asagida tomiz

yiiksok sixliglt polietilenin (YSPE) vo miixtolif hocmi miqdarli YSPE/%SIO;

kompozitlorinin TGA vo DTG termoqramlar1 toqdim edilmisdir (Sokil 3.8.2 vo Sakil
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ionlasdirict qamma radiasiya ilo forqli dozalarda

siialandirilmis miixtalif hacmi miqdarh YSPE/%SiO, nanokompozitlarinin TGA
termoqramlari: a -0 kQr; b —100 kQr; ¢ —-300 kQr; d -500 kQr;
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Termogramlardan goriindiiyli kimi nano-SiO; zorraciklorinin hocmi (vo ya
kiitlo) miqdart polimer matrisada yiiksoldikca termiki deqradasiyanin maksimal

giymoti yuxari1 temperatur oblastina dogru stiriisiir.

? 0 0
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)
5-15__‘YSPE -15- ——YSPE
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Sokil 3.9.3. Ilkin vo ionlasdiricc qamma radiasiya ilo forqli dozalarda
siialandirilmis miixtalif hacmi miqdarh YSPE/%SiO; nanokompozitlorinin DTG
termoqramlari: a -0 kQr; b —100 kQr; ¢ —300 kQr; d -500 kQr;

Yoni, tomiz polietilen ilo miiqayisade kompozitlorin termiki deqradasiyasmin orta
gqiymati toxminan 4-5 °C yiliksok temperaturda bas verir. Anoloji tendensiya
degradasiyanin baslangic qiymotinds do 6ziinii askar sokildo gostorir. Belo ki, tomiz
polietilendo termiki deqradasiya 454.3 °C — do basladigi halda kompozitlords
doldurucunun miqdarindan asili olaraq 461.5 °C temperatura qodor yiiksolmisdir.

Buradan belo gonasto golinir ki, polimer matrisaya nano-SiO; zarraciklorinin olavo
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edilmosi kompozitin termiki deqradasiyaya dayanigligini yiiksaldir. Miixtslif hacmi

(kiitlo) miqdarlt YSPE/%SIO; nanokompozitlorin TGA vo DTG termoqramlarindan

alimmis xarakteristik termiki parametrlor codval 3.9.2 — do toqdim edilmisdir.

TGA vo DTG termoqramlarindan alinms naticalar.
doldurucunun hacmi va ya kiitlo miqdari, dm — kompozitds polimerin Kiitlo
itkisi, Tpes. — deqredasiyanin baslangic temperaturu, Tson — deqredasiyanin

son temperaturu, Tmax — deqredasiyanin maksimal temperaturu, AT= Tson —

Thas. is9 baslangic vo son temperaturlar forqidir.

Cadval 3.9.2
Miixtalif hocmi (kiitls) miqdarh YSPE+%SiO: nanokompozit tabagoalarin

Burada o

, 0, dm, o 0 AT °C Torta., DTG
hoem. % | kiitlo, % | 0% | (bW C | Teom °C A% °C | Tueoc| Y
Y0/doq
0 kQr
0 0.0 -99.9 | 4543 | 489.4 | 35.1 | 472.0 | 478.6 | -30.38
1 2.7 -97.2 | 456.6 | 489.8 | 33.2 | 473.2 | 478.2 | -30.08
5 127 | -86.1 | 4615 | 4930 | 31.5 | 477.2 | 4823 | -28.31
10 235 | -75.6 | 457.7 | 4938 | 36.1 | 4752 | 480.7 | -21.64
20 40.8 | -585 | 459.8 | 4947 | 349 | 476.7 | 4813 | -17.77
100 kQr
0 0.0 -99.6 | 4554 | 491.3 | 359 | 4733 | 478.7 | -29.73
1 2.7 -96.8 | 457.7 | 491.7 | 34.0 | 4748 | 479.7 | -29.55
5 127 | -86.7 | 458.4 | 4926 | 342 | 4755 | 4805 | -27.17
10 235 | -75.8 | 4582 | 4946 | 36.4 | 4765 | 480.8 | -22.43
20 408 | -584 | 4507 | 4936 | 339 | 476.7 | 480.6 | -17.57
300 kQr
0 0.0 -98.6 | 451.8 | 490.3 | 385 | 471.2 | 477.3 | -28.08
1 2.7 -96.8 | 4532 | 491.1 | 37.9 | 472.1 | 478.0 | -27.08
5 127 | -86.4 | 456.1 | 4915 | 344 | 4733 | 478.7 | -25.69
10 235 | -75.6 | 456.2 | 492.1 | 359 | 4743 | 4781 | -22.50
20 408 | -58.7 | 456.6 | 493.7 | 37.1 | 4752 | 479.1 | -16.69
500 kQr
0 0.0 -98.7 | 4528 | 4932 | 40.4 | 464.7 | 4804 | -25.63
1 2.7 -96.9 | 4535 | 491.3 | 37.8 | 4724 | 479.0 | -25.84
5 127 | -87.1 | 455.6 | 4921 | 365 | 4740 | 480.8 | -25.16
10 235 | -75.4 | 456.2 | 4925 | 36.3 | 4744 | 479.2 | -21.07
20 40.8 | -58.8 | 455.6 | 492.7 | 37.1 | 4742 | 4782 | -16.14
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Bundan slave miixtalif hacmi (kiitle) migdarli YSPE/%S10; nanokompozitlorin
komponentlarinin kamiyyat analizi TGA metodu ilo aparilmisdir. Miisyyon edilmisdir
ki, kompozitin daxilindo doldurucunun hocmi vo ya kiitlo miqdar1 ( £ 2.5 % xota ilo)
nliimunslorin hazirlanmast zamani toyin edilon nominal giymatlorlo olduqca yaxsi
uyusur. Bu da alinan kompozit tobagolorin yiiksok hazirlanma texnologiyasini bir daha
tosdiq edir. Bu dediklorimizi kiitlo itkisinin eksperiment zamani alinan qiymatlorindo
do aydin gérmok olur (cadval 3.9.2) [104, s. 47; s. 48]. Eyni zamanda miioyyan edildi
ki, polimer kompozit tobogolorin termiki deqradasiyasinin kinetikasi slialanma
dozasindan asilidir vo slialanma dozasiminin artmasi ilo kompozitin termiki

dayanigliginin orta qiymati azalir.
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IV FOSIL. y - RADIASIYANIN POLIETILEN/METAL OKSID
NANOKOMPOZITLORININ ELEKTROFIZiKIi XASSOLORINO VO
DIELEKTRIK RELAKSASIiYA PROSESLORINO TOSIRI

4.1. vy — radiasiya ilo modifikasiya edilmis YSPE/ZrO, va YSPE/ZrO;

nanokompozitlorinin yiik hali va relaksasiya proseslori

Dissertasiya isindo termostimullasdirilmis depolyarizasiya corayanlart metodu
(TSD) ilo y-stialarla modifikasiya edilmis YSPE+%ZrO, va YSPE+%SiO,
nanokompozitlorinds elektrik yiik hali vo relaksasiya proseslori ayri-ayriliqda todqiq
edilmisdir. Olgmalor hom tomiz yiiksok sixhgh polietilen (YSPE), hom do miixtolif
hacmi faizlorda (1, 3, 5, 10, 20%) almmis YSPE+%ZrO, vo YSPE+%SiO,
nanokompozitlori ti¢iin apariimigdir. TSD carayanlarinin geyd edilmasi iisulu polimer-
doldurucu tipli kompozit materiallarda yiiktutma markazlarina maxsus parametrlorin
enerji saviyyolorinin mioyyan edilmosinds, elektretlordo polyarizasiyadan sonra
effektiv soth potensialini yaradan yiikdasiyicilarin konsentrasiyasinin (n) vo yasama
miiddatlorinin (t) tayininds, eyni zamanda, relaksasiya proseslarinin vo miiddatinin
(to) todqiqi tiglin oldugca samarali analitik metodlardan biridir [146, s. 293], [166, s.
173; s. 174].

Asagida YSPE vo miixtalif hocmi migdarli YSPE+%ZrO, polimer nanokompozitlorin
TSD spektrlori toqdim edilmisdir. Sokil 4.1.1 (a) — polimer va nanokompozit
tobagalarine maxsus TSD spektrlorinin 20 <+ 100 °C oblastini oks etdirir. Sakil 4.1.1
b iso spektrlorin 100 = 140°C oblastinin boyidiilmiis tosviri gostorilmisdir.
Gorlindliyi. ' kimi hom tomiz polietilenin hom do onun osasinda alinmis
nanokompozitlorin TSD spektrlorindo 20 <~ 80°C vo 110 =+ 140°C temperatur
intervalinda maksimumlar miisahido edilir. Hesab edirik ki, 20 + 80 °C intervalinda
miisahido olunan maksimumlar tacsokilli bosalma hesabina bas veron polyarizasiya
zamani asag1 enerjili sothi tololords lokallagsmis ylikdasiyicilarin termik aktivlosmasi

naticasinds yaranir [1, S. 25].
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Sokil 4.1.1. Miixtalif hocm miqdarhhh YSPE+%ZrO, kompozit tabagalarin
siialanmadan avval ¢okilmis TSD spektrlari: a - spektrlorin tam oblasti; b —

spektrlarin 100 -+~ 140 °C temperatur oblasti;

Yuxar1 temperatur intervalinda (100 <+ 140 °C) yaranan maksimumlar ise polimer
matrisada stabilloson hocmi yiiklarin va polimer-ZrO, fazalararasi sorhad tobagasindo
lokallagsmis yilikdasiyicilarin termik aktivlosmasi hesabina yaranir. Spektrlorin 20 =+
80 °C oblastindan goriindiiyii kimi, doldurucunun miqdar1 polimer matrisada artdiqca
maksimumlar otaq temperaturuna dogru siirlisiir vo xarakteristik depolyarizasiya
corayanlarinin intensivliyi azalir. Bu piklor 6zlori relaksasion xarakterlidirlor.

Stialanmadan 6nca nanokompozit tabagolorin TSD spektrlorinin miigayisali
analizinin naticalorindon askar edilmisdir ki, spektrlords meydana c¢ixan
depolyarizasiya maksimumlari hom polimerin 6ziinds, hom do YSPE+%ZrO,
nanokompozit tabagolorinds fazalararasi sorhoddo stabillosmis yiiklorin xarakterik
temperaturlarda relaksasiyasi naticasinds bas verir [1, s. 25]. Miiayyon edilmisdir ki,
doldurucu nano-ZrO, nanohissaciklarinin migdar1 3+10% toskil etdikdo elektret
yiiklarinin relaksasiya proseslori zaifloyir.

Cadval 4.1.1 — don do goriindiiyii kimi polimer matrisada doldurucunun miqdari

artdiqca sathi tololords tutulan yiiklorin migdar1 6 dofoys yaxin azalir, yoni, 11.24 nKI-
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dan 1.88 nKl-a godor ki¢ilmo bas verir. Analoji azalma prosesi yiiklorin tololordon
bosalmasia sorf olunan aktivlosmo enerjisindo do miisahido olunur. Bu prosesi
nanokompozitlordo doldurucunun tosiri noticosinde polimer matrisanin Kristallik
fazasinin mexaniki destruksiyasi sobabindon amorf fazanin artmasi vo asagi enerjili
tololorin yaranmasi ilo izah etmok olar. Kristallik fazanin destruksiyasi fazalararasi
effektiv sothin koskin azalmasma gotirib ¢ixarir. Spektrlorin yiiksok temperatur
(110 =+ 140 °C) oblastinda hom polimerin hom dos, kompozitin TSD spektrlorindo
miixtolif intensivlikli maksimumlar miisahids olunur. 110 °C otrafinda yaranan genis
maksimum giiman edirik ki, amorf fazada stabillosmis hocmi yiiklorin termiki
relaksasiyasinin naticasidir. Qeyd edak ki, tomiz yiiksok-sixligli polietilends 122.9 °C
temperaturdaki maksimum polimerin kristallik-amorf fazalararasi sarhaddine yi1gilan
yiiklorin hesabina yaranir. Bu temperatur intervalinda 1 vo 3% dolduruculu
kompozitlordo 119.93 °C vo 121.9 °C temperaturlarda dublet piklor omolo golir. Bu
kompozitlordo polimerin miqdar1 vo kristallik fazasi yliksok oldugundan dubletin
birinci maksimumunu matrisaya, ikinci maksimumunu iso polimer-ZrO, sorhaddine
aid etmok olar. Giiman edirik ki, bu dubletin birinci piki polimer matrisanin kristal-
amorf fazalararasi sarhaddindo, ikinci piki isa polimer-doldurucu serhaddinds {i¢ fazali
ist molekulyar qurulus tosovviirlorine goro fazalararasi tobaqodo toplanan yiiklorin
relaksasiyasi hesabma yaranir. Bu piklorin birincisi doldurucunun 5 vo 10%
miqdarinda olan kompozitlords oks polyarliga kecir va spektrdoa inversiya miisahida
edilir. Bunun sobabi giiman ki, doldurucunun miqdar1 artdiqca amorflagsan polimer
matrisada hacmi yiiklorin relaksasiyasidir. Inversiyanin digor maksimumunu iso farqli
tobioto malik iki dielektrik materialin fazalararasi sorhoddindo bas veron Makswell—
Vagner effekti ilo izah etmok daha moagsado uygundur. Spektrlordon do goriindiiyti kimi
bu temperatur intervalinda sorti miisbat torafds genis zolaqli, asagi intensivlikli
maksimum va davami olaraq sarti manfi istigamatdo boyiik intensivlikli maksimum
miisahids olunur. Bels ki, asag1 temperaturda miisahido olunan maksimum polietilenin
amorf fazasinda toplanan hocmi yiiklorin hesabina, yuxari temperaturda miisahido
olunan maksimum isa polimer-ZrO, fazalararasi sorhoddinds yigilmis yiiklorin

Makswell-Vagner—Sillars polyarizasiyas: noticasinds bas verir [1, s. 26; s. 28], [167,
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s. 11]. Buna goro do, YSPE/5%ZrO, kompozitlorinds inversiya maksimumunun
yaranmasini vo YSPE/10%ZrO, kompozitlarinds artmasini miisahids edirik [1, s. 26].
Polimer vo kompozitin xarakterik TSD spektrlorindon alinmis parametrlori, aktivliosmo
enerjisi vo elektrik yiikiiniin miqdar1 hesablanmis vo alinan noticolor 4.1.1 sayh
cadvaldo 6z aksini tapmisdir.

Cadval 4.1.1.
Siialanmamis tomiz yiiksak-sixligh polietilenin (YSPE) vo YSPE+%ZrO:
nanokompozit tabagoalorin xarakterik TSDC parametrlori. Burada o — polimer
matrisada doldurucunun hacmi miqdar, Ea — talolords tutulan yiiklorin
aktivlosma enerjisi, Q — yiiklorin miqdar1 T — iso relaksasiya piklorin bas verdiyi

maksimal temperaturudur.

I pik 11 pik 111 pik T, °C
“ J774
% | Es eV |Q,nKI|Es eV |Q,nKI| EqeV | Q,nKI | Ipik | II pik ik
0 |0.0278 | 11.24 | 0.144 | 0.058 | 0.318 3.50 50 118 | 124
1 |0.0152| 7.80 |0.0102| 2.25 0.495 2.70 51 1838 123

3 | 0.011 | 6.20 |0.0105| 5.64 0.119 1.70 46 97 124
5 [0.0069| 6.90 | 0.634 | 0.10 0.65 3.40 37 123 | 131
10 | 0.133 | 252 | 0292 | 1.30 0.159 | 0.076 | 40 122 | 130
20 [ 0.0033| 1.88 |0.0164| 3.90 - - 27 116 | 131

Doldurucunun sonraki hocmi artimi hissaciklorin nano olgiilii agregatlar amolo
gatirmasi vo amorf fazanin iimumilikds azalmasi hesabina effektiv sathin sahasinin
azalmasi vo TSD spektrindo yiiksok temperaturlu maksimumun intensivliyinin
azalmasi ilo naticalonir. Eyni zamanda giiman edirik ki, kompozitds doldurucunun
migdari miiayyan haddi (hacmca ~5%) kegdikdoan sonra amorf fazanin hacmi artir vo
bu artim genis enerji spektrino malik talalorin konsentrasiyasinin azalmasi va inversiya
yaranmasina sabab olan, nishaton yiiksak enerjili talalarin konsentrasiyasinin artmasi
ila naticalonir. Tomiz YSPE va YSPE/ZrO, polimer nanokompozit tobagoalorin TSD

spektrlorinda yiiksok temperaturlu maksimuma uygun relaksasiya prosesina moXxsus
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parametrlor codval 4.1.2 — do verilmisdir. Codvaldo verilmis parametrlordon asas

maraq kasb edoni uygun maksimuma moxsus prosesin relaksasiya miiddatidir.

Cadval 4.1.2.
YSPE va YSPE+%ZrO: nanokompozitlorinin TSDC spektrlarindan yiiksok
temperaturlu maksimuma gora hesablanmis xarakterik relaksasiya parametrlari.

Burada o — doldurucunun hacmi miqdari, S — niimunanin elektrodla tamas
sathinin sahasi, o = %— yiiklorin sathi sixhgidir, Q — Ty maksimumundan sonraki

S — sahosino malik yiiklorin miqdary, I,, — maksimal temperatura uygun
corayandir, Tmax — piklorin bas verdiyi maksimal temperaturdur, 7, vo lgT, isd

maksimum temperatura vJ istismar temperaturuna gors hesablanmis relaksasiya

miuddatloridir.
o, % S s> Q, o, Im, Ts, Tm, |Og Teks,
101 KI | 101 Kl/sm? | 101t A psan °C giin
0 3.80 | 240.00 34.3 5.0 48.40 | 123 0.54
1 3.50 | 165.00 23.6 2.80 59.00 | 120 6.81
5 7.00 | 757.30 108.2 3.75 201.90 | 124 96.3
10 2.66 58.00 8.3 1.50 38.70 | 122 4.30
20 2.74 66.28 9.5 2.00 33.15 | 123 3.74
Codvoldo hom piklorin maksimum temperaturuna (Ty,4,), hom do istismar

temperaturuna (T;s;) uygun olarag hesablanmis relaksasiya miiddotlori taqdim edilib.
Goriindiyd kimi, yiiksak yasama miiddati YSPE/5%ZrO, kompozitina maxsusdur ki,
bu da bu torkibli kompozitds yiiklarin nisboton zoif relaksasiya xarakterino malik
olmasindan xobor verir. Hesab edirik ki, YSPE/5%ZrO, kompozitinin yasama
middatinin yiiksok olmasi doldurucunun matrisada bircins paylanmasinin naticasidir
va polimer-doldurucu fazalararasi sarhaddine moxsus effektiv sathin bu kompozitds
optimal giymati ilo alagodardir [1, s. 27].
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vy — kvantlarla stialanmaya moruz qalmis YSPE/5%ZrO; vo YSPE/10%ZrO,
polimer nanokompozitlorinin siialanmadan ovval vo sonra ¢okilmis TSD spektrlori

4.1.2 sayh sokildo tosvir edilmisdir.
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Sokil 4.1.2. Miixtalif dozalarda siialandirilmis YSPE+5%ZrO. (a, b) vo
YSPE+10%ZrO: (c, d) nanokompozit tabagalarin TSDC spektrlari: b vo d — TSD
spektrlorinin boyiidiilmiis 100 — 140 °C temperatur oblasti

Molum oldu ki, hacmca 5% vo 10%ZrO, ilo alinmis kompozit tabagolorin
siialanmadan sonra c¢okilmis TSD coroyanlari spektrlorindo, asagi temperatur
oblastinda (20 +80°C) yaranan maksimumlar slialanmamis niimunoalorlo
miigayisodo bir tortib yiiksokdir. Bunun sobobi gamma siialanmadan sonra
niimunalords ilkin niimunalorlo miiqayisade nisbaton yiiksok enerjili sathi talolorin
konsentrasiyasinin artmasidir. Yuxar1 temperaturlar oblastinda 80 =+ 150 °C iss

yaranan maksimumlarin intensivliklari isa ham ilkin ham do stialanmis niimunalor
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iciin togribon eyni tortibdondir. Spektrlordon goriiniir ki, yuxar1 temperaturlar
oblastinda inversiya piklori itir. (90 + 130 °C) temperatur intervalinda yaranan
maksimumlar giiman ki, gamma slialanmanin matrisada yaratdigi defektlordo
polyarizasiyadan sonra stabillogsmis yiiklorin termik relaksasiyasimin naticasidir [1, s.
28]. Stialanmis niimunoalorin TSD spektrlorindoki maksimumlara uygun olaraq
aktivlosmo enerjisi vo elektrik ylikiinlin miqdar1 miixtolif dozalarda radiasiyanin
tosirindon sonra hesablanmis vo siialanmadan ©Onco alinan noticolorlo miiqayiso
edilmisdir. Alinmis son naticalor codval 4.1.3 — do 6z oksini tapmisdir.

Cadval 4.1.3.
Forqli dozalarda vy - radiasiya ilo siialandirilmis YSPE/5%ZrO; va
YSPE/10%ZrO; polimer nanokompozitlorinin TSD spektrlorindon alinan

naticalor. Burada Ea — aktivlosma enerjisi, Q — elektrik yiikii, T — iso piklorin

temperaturudur.
o 0 kQr 300 kQr 500 kQr
%; Es, Q, nKl T,°C Es, Q,nKI | T,°C Es, Q,nKl | T,°C
eV ’ ’ eV ’ ’ eV ’ ’

0.007| 6.9 33 (I pik)
5 (0634 0.1 | 120 (upik) [0.037| 179.3 | 66 | 0.04 | 173.6 | 66
0.65 3.4 | 124 (n pik)
0.133| 25 37 (I pik)
10 [ 0.292| 14 119 (npik) | 0.076 | 181.3 | 57 | 0.05 | 84.0 61
0.159 | 0.076 | 123 (11l pik)

Beloaliklo miioyyan edilmisdir ki, nanokompozitlorin TSD spektrlorindo meydana ¢ixan
depolyarizasiya piklori hom yiliksok sixligli polietilen vo ZrO, komponentlorinin
fazalararas1 sorhoddinds toplanan yiiklorin, hom do polimerin amorf vo kristal
sorhaddinda polyarlasma naticosinds dorin tolalords yigilan yiiklorin miivafiq
temperaturlarda relaksasiyasi naticosindo bas verir. Yoni, komponentlorin mexaniki
qarisigindan termik presloma isulu ilo alinmig polimer-doldurucu tipli kompozit
materiallarin fazalararasi sorhaddindo yaranan relaksasiya proseslori osason Makswell-
Wagner-Sillars effekti hesabina bas verir [54, s. 449].
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Nano-ZrO, hissaciklorinin polimer kompozit toboagoalorin elektro-termiki xassolorino
gostardiyi tosir digor eksperimentlordo oldugu kimi TSD spektrlorinds do 6z tosdiqini
tokrar tapmusdir. Beloliklo, YSPE vo YSPE/ZrO, nanokompozitlorinin TSD
spektrlorinin miiqayisali analizindon miiosyyan edilmisdir ki, spektrlordo meydana
cixan depolyarizasiya maksimumlar: tacsokilli polyarlasmadan sonra matrisada
toplanmis hacmi yiiklorlo yanasi, YSPE-nin kristal-amorf fazalararas: sarhaddinds va
polimer-ZrO, fazalararasi  sorhoddinds  stabillosmis  yiiklorin  xarakterik
temperaturlarda relaksasiyasi noticosindo bas verir. Qamma siialanmanin tasirindan
sonra asag1 temperaturlu maksimumun bir tortib artmasi vo yiliksok temperaturlara torof
siiriismosi  yeni, nisboton yiiksok enerjili vo konsentrasiyali soth defektlorinin
yaranmasindan xabar verir. 300 kQr va 500 kQr dozalarda siialandirilmis, hacmca 5 va
10% ZrO, dolduruculu kompozitlorinin TSD spektrlorinin miiqayisali analizi 300 kQr
dozada islonmis kompozitlorin temperatura daha dayanigl oldugunu iizo gixarmigdir.
Bu 300 kQr dozaya godor tikilmo prosesinin iistiinliik togkil etmasila izah oluna bilar.
YSPE vo YSPE/%ZrO, nanokompozitlorinin  TSD  spektrlorindon  hom
yiiksoktemperaturlu maksimumun temperaturuna (Tm), ham do istismar temperaturuna
(Tist.) uygun hesablanmis relaksasiya miiddatinin YSPE+5%ZrO, kompoziti iiglin
yiiksok olmasi doldurucunun matrisada bircins paylanmasinin naticasi olub, kristallasa
bilon polimer oasasli kompozitlorin ii¢ fazali struktur modelino asasan, polimer
doldurucu fazalararasi sorhoddino moxsus effektiv sathin bu kompozitdo optimal

qiymati ilo alagodardir [1, s. 28].

Analoji tadqiqatlar termostimullasdirilmis depolyarizasiya corayanlart metodu
(TSDC) ils y-siialarla modifikasiya edilmis YSPE/%SiO, nanokompozit tobagalorin
elektrik yiik hali vo relaksasiya proseslori iigiin do aparilmisdir. Olgmalor ham tomiz
yiiksok sixhigh polietilen (YSPE), hom do miixtalif hacmi faizlords (1, 3, 5, vol.%)
Y SPE/%Si0, nanokompozit tobagolari ti¢lin 25 + 165 °C temperatur intervalinda
hoyata kegirilmisdir. Sokil 4.1.3-do yiiksok-sixliqli polietilen (YSPE) vo miixtolif
hocmi miqdarlarli YSPE/%SiO, polimer nanokompozitlorinin TSD spektrlori toqgdim
edilmisdir.
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Sokil 4.1.3. Tomiz YSPE-nin (1) vo miixtalif hacm miqdarh YSPE/%SIO;
kompozit tabagoalorin siialanmadan avval ¢akilmis TSD spektrlari (2 — 1%SiO-, 3
— 3%Si02, 4 — 5%Si0y)

Tomiz polietilenin TSD spektrindon goriindiiyti kimi 20 ~80°C vo 110 =+
140 °C temperatur intervalinda iki maksimumlar miisahido edilir. Hesab edirik ki,
20 =60 °C intervalinda miisahido olunan asagi temperatrurlu maksimum tacsokilli
bosalma hesabina polietilenin hocmi boyunca asagi enerjili tololordo lokallasmis
yiikdasiyicilarin termik aktivlogmasi naticasinds yaranir [6, s. 18], [91, s.105-106].
Novbati intervalda (100 = 140 °C) yaranan yiiksok temperaturlu maksimum iso
polimer matrisada kristal-amorf fazalararasi1 sorhod tobogosindo toplanmis
yiikdasiyicilarin termiki relaksasiyast hesabina yaranir. Bu intervalda relaksasiya
maksimumu 118 £2 °C bas verir. Qeyd edok bu temperatur DSC kalorimetriya metodu
ila alinmus naticalords polimer matrisada kristal fazaninin arima temperaturu ilo tst-
listo diisiir. Bu iso bir daha siibut edir ki, yiiksok temperaturlu maksimum polietilenin
kristal fazasinin termiki destruksiyaya basladigi zaman kristal-amorf fazalararasi
sarhadds y1gilan yiiklorin polyarizasiyas: yoni, Makswell-Wagner effekti hesabina bas
verir [6, s. 19].
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Y SPE/1%Si0O; polimer nanokompozitnin TSD spektrindon goriiniir ki, 47 £2 °C-
do kifayot qodor yiiksok amplitudlu vo genis yarimenos malik asag1 temperaturlu pik
formalasmisdir. Qeyd edok ki, YSPE/1%SiO, nanokompozitin TSD spektri tomiz
polietilenls iist-lists diisiir vo fazalararasi sorhadds elektronlarin talalorde paylanmasi
demok olar ki, eyni xarakter dasiyir. Burada yiiksok temperaturlu maksimumu, polimer
matrisada kristal-amorf vo polietilen-nanoSiO, fazalararasi sorhaddindo lokallasan
yiiklorin relaksasiyasi kimi do qiymatlondirmoak olar [90, s. 8].

Qeyd edok ki, 3%SiO; vo 5%SiO;, dolduruculu nanokompozitin TSD
spektrlorindo asagi temperaturlu maksimumlar itir vo 100 <+ 130 °C intervalinda
yiiksok temperaturlu inversiya piklori miisahido edilir. Bu iso hesab edirik ki,
nanozarraciklorin - makromolekullar1 mexaniki destruksiyaya moruz qoymasi

naticasinds polimer matrisanin amorflagsmasinin naticasinda bas verir [53, s. 19].

Sokil 4.1.4-do iso 300 kQr dozada y- kvantlarla siialandirilmis YSPE/SiO;
nanokompozitlorin TSD spektrlori togdim edilmisdir. Nanokompozit tabagolor 6nco
ag1q atmosferdo %°Co izotopu ilo siialandirilmisdir. Siialanmis toboagolor sonra 6 kV
gorginlik altinda tacli-bosalmaya moruz qoyulmusdur. Tomiz YSPE-nin va 3- 5%SiO,
dolduruculu nanokompozitlorin spektrlorindon goriindiiyii kimi siialanmadan sonra 53
°C temperaturda yiiksok intensivlikli maksimumlar yaranir. Bu piklor 6ncodon do qeyd
etdiyimiz kimi kompozit tobagonin hacmi boyunca ham tacli-bosalmanin ham do
stialanma zamani asagi enerjili sathi tololords tutulmus yiiklarin temperaturun tosiri ilo
sarbastlogmasi hesabina yaranir. Lakin 100 = 130 °C intervalinda miisahido olunan
yiiksok temperaturlu maksimumlar praktiki olaraq itirlor. Burada iso radiasiyanin bir
daha tosir effektini miisahids edirik. Bels ki, radiasiyanin tasiri naticasindo polimer-
doldurucu fazalararasi region vo dorin energetik talolor ciddi destruksiyaya ugrayir vo
kompozit struktur doyisikliyino moruz qalir. Bunun naticosindo yiik morkazlori vo
relaksatorlarin konsentrasiyasi dofalarlo azalir. 5%SiO, dolduruculu nanokompozitin

spektrinda iso relaksasiya piklori demok olar ki, miisahide olunmur [6, S. 19].
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Sokil 4.1.4. fonlasdiric1 y-radiasiya ilo D=300 KQr dozada siialandirilmis tomiz
YSPE-nin (1) vo miixtalif hoacm miqdarh YSPE+%SiO2 kompozitlarinin TSD
spektrlari (2 — 1%6Si0, 3 — 3%Si0», 4 — 5%Si05)

Sokil 4.1.5-do y-radiasiyanin udulma dozasinmnin tosirini YSPE/1%SiO, polimer
nanokompozit tobaqgasinin TSD spektrlori osasinda izah etmoyo ¢alismisiq. Belo ki,
burada YSPE+1%SiO; polimer nanokompozit tobagasinin siialanmadan 6nca (0 kQr)
vo sonra (100, 300 vo 500 kQr) ¢cokilmis TSD spektrlorinin miiqayisoli analizi
apartlmigdir. Stialanmadan ©6nco nanokompozit tobagonin spektrindo  forqli
temperaturlarda iki maksimum miisahids edilir. Xarakterik maksimumlar yuxarida da
izah etdiyimiz kimi kompozitin sothi tololorin vo polimer-doldurucu fazalararasi
sarhaddinds y1gilan yiiklarin relaksasiyasi naticasindos meydana ¢ixirlar [88, s. 52-53].
Sokil 4.1.5-don goriindilyii kimi stialanmadan sonra radiasiya relaksasiya piklorino

kaskin tasir gostarir.
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Sokil 4.15. Jonlasdiricr y-radiasiya ilo siialandirilmis YSPE+1%SiO-
nanokompozit tabagalarin TSDC spektrlari: D=0 kQr (1); D =100 kQr (2); D =300
kQr (3); D =500 kQr (4).

Belo ki, stialanma dozasinin artmasi ilo kompozitin soth layinda toplanmis yiiklorin
relaksasiyasi naticasindo meydana ¢ixan asagi temperaturlu (47 °C) maksimumlar

tagriban 10 °C yuxari temperatur oblastina dogru siiriisiir [6, S. 20].

159



Xarakterik TSD caroyanlar1 spektri bir daha siibut edir ki, stialanmadan sonra
tacli bogsalma hesabina injeksiya olunmus yiiklor asasan kompozit tobagonin sathi lay1
boyunca paylanmis asagi energetik talalords toplanir. Forqli dozalarda y — radiasiya ilo
stialandirilmis YSPE/1%SiO; polimer nanokompozit tobaqasinin TSD spektrlorindon
alian naticalor bunu bir daha siibut edir. Spektrdon hesablanmis xarakterik parametrlor
cadval 4.1.4-do 6z oksini tapmusdir. Codval 4.1.4-do togdim edilon xarakterik
parametrlor vo sokil 4.1.5 gostorir ki, siialanmadan 6nco YSPE/1%SiO, polimer

nanokompoziti karonaelektret kimi daha yiiksok stabilliyo malikdir.

Cadval 4.1.4.
Farqli dozalarda y - radiasiya ilo siialandirllmis YSPE+1%SiO2 polimer
nanokompozit tabaqgasinin TSD spektrlorindon alinan naticalor. Burada Ea —
yiiklorin aktivlosma enerjisi, Q — elektrik yiikii, Tmax — is9 relaksasiya piklarinin

maksimal temperaturudur.

ds(:;?llsin;:gr Tmax, °C Ea eV Q, nKI
. 47 (1 pik) 0.0175 0.314

114 (11pik) 0.45 0.124

100 47 0.025 0.186
300 55 0.052 0.346
500 55 0.037 0.297

Bela ki, elektretin yiiksok stabilliyi onun hacmindoki darin talalords toplanmis yiikiin
miqdar1 vo uzunmiiddatli relaksasiyast ilo miiayyan edilir. Qamma siialanmis karona-
elektret niimunalorinds asag: stabillik, ola bilsin ki, elektrik kegiriciliyinin artmasi vo
yiiksok siiratli relaksasiya yiiklori ilo baglidir. Beloliklo TSDC metodu ilo YSPE/Si10,
polimer nanokompozit tobagalori lizorinds aparilan todqiqatlarin son naticalori gostordi
Ki, nano-SiO, zarraciklorinin miixtalif kiitlo vo ya hocmi miqdarlarda polietilen
matrisaya daxil edilmasi polimerin hom struktur morfologiyasini, hom elektro-fiziki
xassolorini ciddi suratdo doyisir. Bu naticolor hom mikroskopik metodlarla, hom do
spektroskopik metodlarla alinan sonuglarla olduqca yaxsi bir-birini tosdiq edir.

Miioyyon olundu ki, stialanmadan onco 1% SiO, dolduruculu kompozit digor
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konsentrasiyali niimunalorlo miiqayisodo daha yiiksok stabilliyo malikdir vo y —

radiasiya kompozitlorin elektret xassolorini pislogdirir.

4.2. vy —siialarla modifikasiya olunmus YSPE/ZrO. kompozitlarinin elektrofiziki

xassalari vo onlarda dielektrik relaksasiya proseslori

Dissertasiyanin  bu boliimiindoe ionlasdirici y — radiasiyanin YSPE/ZrO,
nanokompozitlorinin elektrofiziki xassalorino vo dielektrik relaksasiya prosesloring
tosirl todqiq edilmisdir. Alinan naticolor, digor eksperimental metodlarla 6z tosdiqini
tapmus struktur doyisikliklori ilo tamamlanmaqla bir-biri ilo alagolondirilmisdir. Eyni
zamanda kompozitlorin elektrofiziki xassolorino vo dielektrik relaksasiya proseslorino
tosir edon faktorlarin (radiasiya, oOlgii effekti, temperatur, tezlik, fazalararasi
polyarizasiya vo.s) ayri-ayriigda rolunu aydinlasdirmaga ¢alismisiq.  Onco
nanokompozitlerin elektrofiziki xassolorinin, dielektrik niifuzlugunun haqiqi (g') vo
xoyali hissalori (g"), dielektrik itki bucaginin tangensi (tgd) vo.s kimi elektrofiziki
parametrlorinin 25 Hz — 1 MHz tezlik diapazonunda Ol¢iilmiis Qgiymatlarinin
miiqayisali tohlili aparilmis, bu xassoloro y — radiasiyanin tosiri aragdirilmisdir.
Dielektrik niifuzlugunun haqiqi (¢) vo xoyali qiymotlori (¢") asagidaki diisturla

hesablanmagla miiayyon edilmisdir:

1 Gd
£ =2 (4.2.1)
" =¢€-tgb (4.2.2)

Burada, C, — kompozitin elektrik tutumu, &, — dielektrik sabitidir (¢, =8,85-10™" %), d

— niimunanin galinligi, S — 6l¢an elektrodun sath sahasi, tgd — dielektrik itki bucaginin

tangensidir.

Qeyd edok ki, dielektrik niifuzlugunun haqiqi qiymetinin fiziki monasi
kompozitin xarici elektrik sahosindon udulan enerjinin miqdarini xarakterizo edir vo
homiso &’ >1 vahiddon boyiik olur. Dielektrik niifuzlugunun xoyali qiymoti & iso
vahid zamanda vahid sothdon itirilon enerjinin miqdarin1 xarakterizo edir. Todqiqat
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obyekti olan YSPE/ZrO, nanokompozitlorinin dielektrik parametrlori arasinda
miinasibotloro doldurucu vo qamma radiasiyanin tosirini arasdiraq. Sokil 4.2.1 — do
ilkin vo forqli dozalarda y-radiasiya ilo siialanmis YSPE/ZrO, kompozit tobagolorin
dielektrik niifuzlugunun hoaqiqi vo xoyali hissosinin otaq temperaturunda tezlik
dispersiyalar1 togdim edilmisdir. Goriindiiyli kimi, ilkin niimunslorin dielektrik
nifuzlugunun hoqiqi vo xoyali hissosinin qiymsotlorinds doldurucunun miqdariin
artmasi ilo kaskin artim miisahids olunur. Hesab edirik ki, bu artimin sobabi polimer-
doldurucu fazalararasi sorhoddindo Maksvel-Vaqgner polyarizasiyast vo polimer
makromolekul zoncirlorinin seqmental horokotliliyi ilo olagodar meydana c¢ixan
relaksasiya proseslaridir [139, s. 1978]. Digor vacib faktorlardan biri polimer matrisada
nano-ZrO; zarraciklorinin hacmi migdarinin artmasi ilo baglanan mexaniki destruksiya
naticasinds yaranan polyar qruplarin vo qisa zoncirli makromolekullarin migdarinin
artmasidir. Biitiin bu tosirlor nanokompozitin tomiz polimerlo miigayisodo yiiksok
polyarizasiya olunma qabiliyyati aldo etmosing gatirib ¢ixarir. Hom polimerin, hom do
kompozitlorin dielektrik niifuzlugunun haqiqi ve xayali hissasinin qiymatlorinda
gamma radiasiyanin tosirindon sonra miisahids olunan azalma, molekulyar strukturda
tikilmo, destruksiya vo oksidlogsma proseslorinin birgs tosiri sobabindon bas verir.
Aparilan eksperimental todqiqatlar da gostormisdir ki, dielektrik niifuzlugunun
haqiqi qiymati tezlik artdiqca azalir [113, s. 122], dielektrik niifuzlugunun xayali
hissasi isa xiisusi tezliklordo miioyyon maksimumlar formalasdirir. Asililigin bels
xarakteri bu proseslorin relaksasion xarakterindon xabor verir. Tezliyin artmasi ilo
dielektrin niifuzlugunun azalmasi miixtalif faktorlardan asilidir. Tabii ki, burada asas
faktor polyarizasiyanin xarakterik mexanizmlorindodir. Xarici elektrik sahasinin
tezliyi artigca yiiklorin rogslorinin fazaca gecikmaosi bas verir. Elektrik yiliklonmasi
prosesi sona qadar davam eds bilmir vo longima il naticalonir. Bu da naticads elektrik
tutumunun vo dielektrik niifuzlugunun azalmasma sobaob olur.  S$okil 4.2.1-don
goriindiiyii kimi siialanmadan sonra kompozitlorin dielektrik niifuzlugunun haqiqi vo

va xayali qiymatlari siialanmamis kompozitlorlo miiqayisads azalir.
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Sokil 4.2.1. Miixtalif hacmi migdarh YSPE/ZrO:; kompozit tabagalarin dielektrik

niifuzlugunun haqiqi va va xayali qiymatlaorinin tezlik dispersiyasi
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Radiasiya dozasinin artmasi ilo dielektrik niifuzlugunun haqiqi qiymetindoki bu azalma
polimer matrisada makromolekul zoncirlori arasinda enino tikilmolorin artmasi ilo
onlarin miitohorrikliyinin asag1 diigmosi naticosinda bas verir. Deyilonlorin daha aydin
tosvirini vermok iiclin dielektrik itki bucaginin tangensinin tezlikdon tgdo=f(v) vo
doldurucunun hocmi miqdarindan tgdé=f(®) asililiglarin1 (analiz edok) nozordon
kecirok (Sokil 4.2.2). Miixtalif hocmi miqdarli ilkin YSPE/ZrO, kompozitlorin
tgd=f(®@) asililiginda, gorindiiyi kimi, iki relaksasion proses miisahido olunur va
doldurucunun miqgdarinin artmasi ilo maksimumlarin asagi tezlikloro torof sliriigmosi
bas verir [113, s. 121]. Qamma radiasiyanin tosirindon sonra bu maksimumlari
miisahido etmok olmur, ovozindo 100 kHz tezlikdo dozanin artmasi ilo azalan ¢ox kigik
relaksasiya maksimumlarinin formalasdiginin sahidi oluruq (Sakil 4.2.2). Formalasan
piklorin relaksasiya miiddoti 7z =1.59 psan tortibindo olmusdur. YSPE/ZrO;
kompozitlorinin dielektrik itgi bucagi tangensinin tezlik asililiginda gamma
radiasiyanin tosirindon sonra 100 kHz tezlik otrafinda miisahido olunan
maksimumlarin intensivliyl udulma dozasinin artmasi ilo azalir va stabillasir. Bunun
sabobi polimer zoncirlori arasinda tikilmo prosesinin giiclonmasidir ki, notico olaraq
dielektrik itkilarinin vo uygun olaraq relaksasiya proseslarinin zaiflomasina sabab olur.
Dozanin 500 kQr-o goador artmasi tikilmo ilo eyni zamanda destruksiya prosesinin
aktivlosmasino, C=0O tipli polyar qruplarin vo polimer zoncCirinin kigik Ol¢iilii
elementlorinin miqdarinin artmasina sabab olur. Naticads tezlik skalasinin sonunda
dipol polyarizasiyasina uygun maksimumun formalagsmasina meyl miisahido edirik.
Bunun bels oldugunu YSPE/ZrO, kompozitlorinin dielektrik itgi bucagi tangensinin
torkib asililiglar1 tgd=f(®) da siibut edir (Sakil 4.2.2, I siitun). ilkin vo 100 kQr dozada
stialandirilan niimunslords dielektrik itkilorinin torkib asililiginda normal artim
misahido edildiyr halda, 300 kQr dozada siialandirilan niimunolordo dielektrik
itkilorinin torkib asililiginda stabillosmo vo 500 kQr dozada iso zoif artim miisahids
olunur. Bundan basqa ilkin YSPE/ZrO, kompozitlori tiglin tgd=f(v) asililiglarinda
dielektrik itkilori qiymotinin 6l¢gmo diapazonunun baslangicindan baglayaraq asagi

diismosi daha asagi tezliklords daha bir relaksasiya prosesindon xabar verir.
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Sakil 4.2.2. YSPE/ZrO; kompozitlorinin dielektrik itgi bucagi tangensinin tezlik

dispersiyasi vo miixtalif tezliklords doldurucunun hacmi miqdarindan asilihgi.
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Qamma radiasiyanin tosiri 100 kQr doza almis niimunalords bu tendensiyanin
saxlandigimi, 300 kQr dozada iso artiq bu asagi tezlikli maksimumun o6l¢iilon
diapazonun baslangicinda maksimuma uygun ¢iyinin formalagdigini vo 500 kQr doza
almis niimunolords iso yenidon daha asag1 dozalara torof yerini doyisdiyini goriirtk.
Haqgqinda bohs etdiyimiz asagi tezliklordo 6ziinii gostoron bu ¢iyin vo ya maksimum
Maksvell-Vaqgner polyarizasiyasina xas olub, kompozitdo iki fazanin sorhoddindo
yiiklorin relaksasiya prosesini xarakterizo edir. Qamma radiasiyanin tosirindon sonra
tikilmo prosesinin giiclonmasi (100-300 kQr) maksimumun nisbaton yuxari tezliklora
torof siirlismasing, 500 kQr dozadan sonra iss destruksiyanin artmasi ilo yenidon asagi
tezliklora torof yerdoyismosino sobob olur. Dielektrik vo mexaniki relaksasiya
proseslori {izorindo aparilan todqigatlardan molum olmusdur ki, polietilen {i¢iin
temperaturun azalmasi ilo ii¢ xarakteristik relaksasiya oblasti miisahido olunur. [137,

s. 1953; s. 1958].

Qeyd edok ki, makromolekul zoncirlorindo bas veron struktur doyisikliklori
relaksasiya proseslarina kaskin tasir edir. Relaksasiya proseslorinin asason mexaniki,
dielektrik vo termal relaksasiya olmagla lic novii var. Mexaniki relaksasiya muiddati
dielektrik relaksasiya miiddotindon daha boyiikdiir, yoni mexaniki proseslor elektrik
sahasinda bas veran proseslorlo miiqayisado daha asta siiratlo gedir. Qamma radiasiya
polimerlor osasli kompozitlorin dielektrik xiisusiyyatlorine (g, tgd) vo dielektrik
relaksasiya spektrlorina kifayat qodor giiclii tosir gostorir. Stialanma naticosinda bas
veran oksidlosma, tikilmo vo destruksiya proseslori makromolekul zoncirlarinin
miitoharrikliyina kaskin tosir gostorarak dielektrik relaksasiya piklorinin siirligmosinag
sabab olurlar [155, s. 6353-6359].

y — radiasiya ilo stialandirilmis YSPE/ZrO, nanokompozitlorin dielektrik
niifuzlugunun haqiqi hissasi va dielektrik itkilorinin temperatur asililig1 sokil 4.2.3-do
togdim edilmigdir. Polimer nanokompozit materiallarda dielektrik relaksasiya
proseslarinin tadqiq edilmasi elmi va texnoloji baximdan boyiik praktiki shomiyyat
kosb edir. Indiya qodor polimer osasli materiallarda molekulyar relaksasiya proseslori,

onlarin tobioati vo mexanizmlari kifayot godor az todqiq edilmisdir.
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Sokil 4.2.3. Ilkin va y —siialandirilmis YSPE/ZrO, nanokompozitlarin dielektrik

nifuzlugunun vo dielektrik itki bucagi tangensinin temperatur asilihigi.
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Ona goro do, y — radiasiya ilo forqli dozalarda stialandirilmis YSPE/ZrO;
nanokompozitlorin dielektrik relaksasiya proseslari ayrica arasdirilmisdir. Dielektrik
relaksasiya proseslorinin todqiqini, dielektrik niifuzlugunun hoqiqi (&) vo xoyali
qiymatlorinin (€"), dielektrik itki bucaginin tangensinin (tgd), temperatur asililiglarinin
analizini aparmaqlo hoyata keg¢irilmisdir. Bu zaman nano-ZrO; zarraciklorinin vo
qamma radiasiyanin polimer matrisanin makromolekul zoncirlorinin dinamikasina

tosirino xiisusi digqet yetirmok lazimdir.

Miioyyan olundu ki, siialanmadan 6nca YSPE/ZrO, kompozit tobagslorinds
doldurucunun 5%haocmi miqdarina godar heg bir relaksasiya bas vermir. Lakin 10% va
20%ZrO; konsentrasiyalarinda 90-97 °C temperatur intervalinda d-relaksasiya
misahids edilir. 20%ZrO, konsentrasiyali kompozitds 40 °C temperaturda dielektrik
niifuzlugunun hoaqiqi vo xayali qiymaetlori 97-115 °C temperatur intervalina godor artir
vo sonra yenidon azalmaga baslayir. 100 kQr dozada stialanmis kompozit {i¢lin do bu
tendensiya tokrarlanir. 300 vo 500 kQr dozalarda iso relaksasiya tamamilo zoifloyir.
Stialanmadan sonra relaksasiya zoiflomo xarakteri dielektrik niifuzlugunun haqiqi
qiymatinin temperatur dispersiyasinda daha nozors ¢arpandir. Bels ki, radiasiyanin
tosiri ilo dilektrik niifuzlugunun hoqiqi qiymoti toqribon 2 dofadon ¢ox azalir. Lakin
dilektrik niifuzlugunun xoyali qiymotinin temperatur asililiginda relaksasiya piklori
siialanma dozasindan asili olaraq 80-120 °C temperatur intervalinda miisahids edilir.
Bu piklor d-relaksasiyani xarakterizo edir. Bu relaksasiya mohz kompozitds bas veron
struktur doyisikliyi ilo s1x baghdir. Bels ki, polimer-nano-ZrO; sorhaddindoki ~10 nm
qalinhigh asagi-sixliqlt fazalararasi zona (interfacial region) 80-120 °C temperatur
intervalinda termiki destruksiyaya ugrayir vo aqreqatlarin aglomerasiyasina sobab olur.
Bu naticalar kigik-bucaqgli neytron sapilmasinds YSPE/ZrO, kompozit tabagalarinin
temperatur asililigi ilo olduqca yaxsi uzlasir. Stialanmamis kompozitlords goriindiiyii
kimi nano-ZrO, hissociklori relaksasiya prosesini zosiflodir vo doldurucunun
konsentrasiyasi artiqca relaksasiya piklorinin yiiksok temperaturlara dogru siirtismasi

bag verir. Siialandirilmig kompozitlords iso radiasiyaninin tosiri ilo injeksiya olunmus
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yiiklorin hesabina relaksasiya prosesi aktivlosir. Bundan olavo y- relaksasiyasi da
radiasiyaya xiisuson hossasdir. y — relaksasiya da osason polimerin amorf fazasinda
formalasir. Bu relaksasiya fenil qruplarinin (CgHs) sarbastlogsmasi vo C—H zancirloarin
seqmental harokotinin mohdudlagmasi naticosinde formalasir. Buna baxmayaraq bozi
todqiqatgilar qeyd edirlor ki, bu relaksasiya eyni zamanda polimerin kristal oblastinda
lamellordoki qismon mdveud olan qiisurlarin vo ya kristal sothlordoki dagilmis geyri-
nizamsiz zoncir seqmentlorinin harokati hesabina bas verir [113, s. 121-122].

Asagidaki cadvalda (codval 4.2.1), ilkin vo y — radiasiya ilo stialandirilmis Y SPE/ZrO,
nanokompozitlori {iciin asililiglardan alinmis dielektrik itki bucagi tangensinin
(tgd) maksimum qiymoti vo onun miisahido olundugu Ty temperaturunun qiymoti
verilmigdir. Codvoaldon goriindiiyli kimi, siialanma dozasmin artmasi ilo tgd-nin
qiymati azalaraq minimumdan kegir, ya da azalaraq stabillosir. tgd-nin minimum vo ya
stabilloson giymotina uygun dozanin qiymati uygun kompozit iigiin modifikasiya
dozas1 kimi gabul oluna bilor. Maksimumlara uygun temperaturlarin qiymatlorina
diqgot yetirsok, daha yiiksok relaksasiya temperaturunun 300 kQr dozada
sialandirilmig, hacmco 5 vo 10% ZrO; doldurucusu ilo alinmis YSPE/ZrO,
nanokompozitlorina moxsus oldugunu goriiriik. Dilektrik itkilorinin temperatur
asililiginda relaksasiya piklori stialanma dozasindan asili olaraq 80-120 °C temperatur
intervalinda miisahido olunur. Bu piklor d-relaksasiyam1 xarakteriza edir. Bu
relaksasiya mohz kompozitdo bas veron  struktur doyisikliyi ilo six baghdir.
Gostormisdik ki, polimer daxilindo nano-ZrO; zarraciklarini ohato edon yiiksok sixligli
polietilen-nanodoldurucu sorhoddinds fazalararasi zona (interfacial region) formalasir.
Hesab edirik ki, gamma radiasiyanin tasiri ilo hom matrisada, ham do fazalararasi
zonada gedan tikilmo sabobindan relaksorlarin miitoharrikliyi asagi diisiir vo siialanmis
nimunalords relaksasiya maksimumlarinin 120 °C temperatura qodor siiriigmasini
miisahids edirik. Digar torafdon 120 °C temperatur intervalinda fazalararas1 zonalar da
termiki destruksiyaya ugrayaraq relaksasiyanin siirotlonmosina sobab olur. Bu
noticolorlo  YSPE/ZrO; nanokompozitlorinin kigik-bucaqli neytron sopilmasinin
temperatur asililigindan alinmis noticalor arasinda kifayot qodor yaxsi korrelyasiya

misahids olunur.
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Cadval 4.2.1

IIkin vo y — radiasiya ils siialandirilmis YSPE/ZrO, nanokompozitlorinin
dielektrik itki bucagi tangensinin maksimum giymati vo onun miisahids olundugu

Tm temperaturunun qiymati

, Doza, kQr
hacmi % 0 100 300 500
Parametr
tgd 0.087 0.005 0.016 0.0135
0 Tm, °C 70 90 81,4 80
tgd 0.025 0.015 0.0097 0.0182
1 T, °C 80 80 84 94,7
tgd 0.075 0.022 0.0102 0.0125
S T, °C 90 90 114.7 105
tgd 0.2 0.028 0.012 0.013
10 Tm, °C 90 95 120 99.75
tgd 0.37 0.098 0.0143 0.013
20 T, °C 133 100 120 120

Ilkin vo siialanms kompozitlorin noticolorindon  goriindiiyii kimi nano-ZrO,
hissaciklorinin  konsentrasiyasi artiqgca matrisanin makromolekul zoncirlorinin
harokotliliyi asagi diisiir vo relaksasiya piklorinin yiiksok temperaturlara dogru
stirismoasi bas verir [57, s. 183-186]. Oxsar doyisikliklor digor miislliflorin do islorindo
0z oksini tapmigdir. Ribes-Greus vo Diaz-Calleja radiasiya ilo islonmis asagi vo yiiksok
sixligli bir neco forqli PE-nin dielektrik xassalorinds doyisikliyi 6yronmak ti¢lin onlarin
dielektrik relaksasiya spektrlorini sistematik sokildo todqiq etmislor [131, s. 1129-
1143]. Onlar da, polimer va polimer nanokompozitlordo radiasiyanin tosiri ilo bas
veran miixtalif struktur doyisikliklarinin, makromolekul zoncirlorindoki oksidlosmo
proseslarinin derindon tadqiqina ehtiyac oldugunu gostarmislor. Umumiyyatlo, hesab
edirik ki, radiasiyanin tosiri ilo bag veran struktur modifikasiyasi, bozi fundamental
proseslori va polimer nanokompozitlorin xiisusiyyatlorini dyronmak {i¢iin olduqca

faydali bir vasitodir [131, s. 1129-1143].
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Bu istigamoatdo todqiqatlar gostorir ki, miixtalif xarici tesirlorin komayi ilo polietilenin
dielektrik parametrlorinin moqsodyonlii doyigsmosini oldo etmok olar. Dielektrik
xarakteristikalarinin tezlik dispersiyasindan alinan naticalar gostorir ki, y — radiasiya
Y SPE/ZrO, nanokompozitlorin dielektrik-relaksasiya xassoalorine koskin tosir edir. y —
stialanmanin tasiri ilo makromolekul zoncir Seqmentlarinin harokoatliliyi kaskin doyisir
vo radiasiya ilo islonmis niimunslordo gedon oksidlosmo-destruksiya proseslori
sobabindon polyar qruplarin miqdarnt artir, bu da noticoado YSPE/ZrO,

nanokompozitlarinin dielektrik xassalorinin doyismoasina sabab olur.

4.3. y — radiasiya ilo modifikasiya edilmis YSPE/SiO. nanokompozitlarinin

elektrofiziki xassalorinin va dielektrik relaksasiya proseslorinin tadqiqi

lonlagdiric1 y — radiasiya ilo forgli dozalarda (100, 300 KkQr) siialandirilmig
YSPE+%SiO, nanokompozitlorin dielektrik niifuzlugunun kompleks gqiymatinin
e*(v) hagiqi €' (v) vo xoyali hissalarinin €' (v) slialanmadan 6nca Vo sonra otaq
temperaturunda ¢okilmis tezlik dispersiyast todgiq edilmisdir (Sokil 4.3.1).
Asililiglardan goriindiiyii kimi, dielektrik niifuzlugunun haqiqgi vo xayali hissalarinin
giymatlori hom siialanmadan ©nca, hom do siialanmadan sonra asagi tezlik
oblastlarinda (100 Hz — 1 kHz) yiiksak giymatlor alir, lakin yuxari tezlik oblastlarinda
1S9, togribon 5 kHz — dan baslayaraq kaskin azalir vo daha sonra sabit galir. Bela Ki,
miixtalif dielektriklorda, xiisusilo polimer osasli kompozit materiallarda tezliyin
artmasi ilo dielektrik niifuzlugunun azalmasi tendensiyasi miixtalif polyarizasiya
mexanizmlarina vo relaksasiya effektlorina, asason do fazalararasi sarhodds gedon
Maksvel- Vagner polyarizasiyasi proseslarina gora izah edilir [90, s. 7]. Qeyd edak ki,
dielektrik niifuzlugunun hoaqiqgi giymati (g') fiziki monada materialin polyarizasiya
miqdarinin Sl¢iisiidiir vo materialin 6ziindo elektrik sahasinin enerjisini toplama
gabiliyyatini, yani elektrik tutumunu xarakterizs edir. Dielektrik niifuzlugunun xoyali
giymati (&") iso materialda toplanan elektromagnit enerjisinin istilik enerjisino gevrilon

hissasini, yani vahid zamanda, vahid sathdon itirilon enerjini xarakterizo edir.
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Goriindiiyti kimi, nanokompozitlorin dielektrik niifuzlugunun hoqiqi hissasinin
giymotlori hom stialanmadan once, ham do siialanmadan sonra tomiz polimerls
miiqayisoda doldurucunun hocmi miqdarindan asili olaraq artir. Bu artimi hotta
doldurucunun an asagir hocmi miqdarinda (1%) belo miisahido etmok olur. Tezliyin
artmasi ilo biitiin konsentrasiyali kompozitlords dielektrik niifuzlugunun haqigi vo
xayali hissolori azalir. Tezliyin artmasi ilo dielektrik niifuzlugunun azalmasi
polyarizasiya prosesi ilo baghdir. Belo ki, yiiksok tezliklords kompozitin 6ziindo olan
relaksorlarin rogs tezliyi xarici elektrik sahasinin tezliyino nisbston fazaca longiyir va
6z amplitud qiymotini ala bilmir, yoni tam polyarlasa bilmir, bu iso dielektrik
niifuzlugunun azalmasi ilo noticolonir. Dielektrik niifuzlugunun qiymatido,
asililiglardan da goriindiiyii kimi, stialanma dozasinin artmasi ilo kifayat gadar forgli
doyismoalor miisahids olunur. YSPE/ZrO, nanokompozitlarindan fargli olarag, 100 kQr
dozada islonmis YSPE/SIO, polimer nanokompozitlorinds dielektrik niifuzlugunun
azalmasini, 300 kQr dozada islonmis niimunoalords iss dielektrik niifuzlugunun
artmasini gortiriik. Fikrimizco, 100 kQr dozada islonmis YSPE/SiO; niimunalorin
dielektrik niifuzlugunun azalmasmin sobobi radiasiyanin tosiri ilo polimerin
tistmolekulyar strukturunda bas veran fiziki doyisikliklor, xiisusilo polimer zancirlori
arasinda tikilmo prosesinin yiiksok olmasidir. Zoancirloraras: tikilma molekulyar
miitoharrikliyi azaldaraq polyarlasma prosesinin zaiflomasine va dielektrik niifuzlugu
Vo itkilorinin asagi diismoasino sobab olur. 300 kQr dozada islonmis YSPE/SIO;
nanokompozitlordo iso dielektrik niifuzlugunun vo itkilorinin artmasinin sababi,
stialanma prosesinin agiq atmosferdo aparildigindan kompozitds oksidlosma prosesinin
giiclonmasi  vo destruksiya prosesinin artmasi ilo yaranan polyar qruplarin
konsentrasiyasinin artmasidir. Dediklorimizi infraqirmizi spektroskopiyadan alinmis
naticalor do tosdiq edir (I1l fosil). Bundan basqa, yuxarida dediyimiz kimi, kigik
bucaglardan neytron sapilmasinin naticasine gora YSPE/ZrO, nanokompozitlorinda
fazalar arasinda zona yarandigi halda, YSPE/SiO; polimer nanokompozitlarinds
fazalararasi sorhad yaranir, yoni hissaciklo polimer arasinda kifayat godor normal
kontakt yaranmig olur. Belo olan halda, bu iki kompozitdon  YSPE/SiO;

nanokompozitlorinds dielektrik parametrlorinin farglorini basa diismok olur.
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Sokil 4.3.1. Tlkin va y —siialandirilmis YSPE/SiO2 nanokompozitlorin dielektrik

niifuzlugunun haqiqgi € = f(v) va xayali €’ = f(v) hissalarinin tezlik asilihig:

YSPE/SiO, nanokompozitlorinds fazalararasi yiiksok qarsiliqlt tasir Maksvel-
Vaqgner polyarizasiyasinin vo uygun olaraq dielektrik parametrlorinin do yiiksok
olmasina sobab olur. Bu dielektrik kompozitlorin totbigi masalalorinin tohlili zamani

onlarin xarakterik parametrlorinin dielektrik relaksasiyasi proseslori boyiik 6nom
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dasiyir. ' YSPE/SiO, nanokompozitlorinin dielektrik relaksasiyasi proseslorini
dielektrik niifuzlugunun kompleks giymatinin &*(v), haqiqgi €'(v) va xoayali "' (v)
hissalarinin tezlik vo ya temperatur asililiglarini analiz etmoklo 6yranmoak olar. Lakin
bu asililiglarda relaksasiya maksimumlar1 ¢iyin soklindo tozahiir etdiyindon
maksimumlara uygun tezliklori Kifayat godor dogigliklo toyin etmok cotinliyi ilo
lizlosirik. Bu ¢otinliyi aradan qaldirmaq tgiin kompleks M* elektrik modulu
formalizmindon istifado edilmosi moagsadouygun hesab olunur. Fazalararasi
polyarizasiyan1  tohlili zamani1 elektrik modulundan istifado olunmasi tezlik
asililiglarinda dielektrik niifuzlugu vo itkilorinin relaksasiyasinin miisahidosine
manegilik toradan elektrodlarin materialinin, kontaktlarin omikliyinin, hacmi ytiklarin
injeksiyasinin tasirindon yaranan ¢otinliklori aradan qaldirir [164, s. 2027], [5, s. 68],
[79, s. 2].

Asagida ilkin va siialandirilmig YSPE/SiO, nanokompozitlarinin M’ haqigi va
M" xayali hissalarinin giymotlori arasinda M"=f(M’) asililiglar1 tasvir edilmisdir (Sokil
4.3.2). Goriindiiyli kimi, ilkin vo radiasiyanin tosirindon sonra alinmis asililiglarda
kifayot qgodor doyisikliklor var. 1Ilkin vo siialandinlmis  YSPE/SiO;
nanokompozitlorinin asililiglart maksimumlara uygun tezlikloro goéro biri birindon
farglanirlor. Bu forglari bilavasito M"=f(M’) asililiglarindan miisahida etmak ¢atinlik
toratdiyindon maksimumlara uygun tezliklorin va bu tezliklora uygun relaksasiya
miiddatinin hesablanmis qiymatlorini cadval 4.3.1-do oyani sokildo vermisik.
Coadvaldaki verilonlori analiz etsok udulan dozanin artmasi ilo maksimumlara uygun
tezliyin vo uygun relaksasiya miiddstinin ovval azalmasini (100 vo 300 kQr) va sonda
(500 kQr) artmasm goriirik. Bu qanunauygunlugdan konara ¢ixma ancaq
YSPE/5%Si0; nanokompozitlorinds miisahido olunur. Belos ki, siialanmadan sonra
relaksasiya maksimumlar1 asagi tezliklors torof siiriisiir vo uygun olaraq relaksasiya

miiddatinin giymeatlori har {i¢ dozada eyni qalir.
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Sakil 4.3.2. Miixtalif hacm nisbatinds alinmus ilkin va siialandirilmas YSPE/SiO;
nanokompozitlarinin M""=f(M’) asihhglari: a — 0 kQr; b — 100 kQr; ¢ - 300 kQr

Hesab edirik ki, bu naticonin sebabi nano-SiO, hissaciklorinin YSPE/5%SiO;
kompozitlorinin alinmasi zamani matrisanin hacminds daha bircins paylanmasidir.
Doldurucunun matrisanin hacminds bircins paylanmasi udulmus dozanin matrisaya
tosirini azaldaraq tikilma proseslorinin stimullagsmasina va destruksiyanin langimasina
sobab olur ki, bunu da YSPE/5%SiO; nanokompozit materialinin radiasiyaya
davamliliginin artmast kimi qiymotlondira bilorik. Cadvolds verilmis relaksasiya
miiddatlorinin (t) miiqayisali analizi diger kompozitlara nisbston qamma siialarla
modifikasiya olunmus Y SPE/5%Si0, nanokompoziti ti¢iin bu parametrin daha yiiksok

oldugunu va millisaniyalarls 6lgiildiiylinii gostormisdir.
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Coadval 4.3.1.

Miixtalif hacm nisbatinds alhmmus, ilkin va siialandirilmis YSPE/SiO:
nanokompozitlorinin M"’=f(M") asiihiglarindan tayin olunmus maksimumlara
uygun tezliklorin vo bu tezliklora uygun relaksasiya miiddotinin hesablanmis

giymatlori

D, Vv, T, Vv, T, v, T, Vv, T, Vv, T,
kQr Hz | wsan| Hz | pusan| Hz | pusan| Hz | usan Hz | usan

0 1000 | 160 | 5000 | 32 |2000| 80 |5000| 32 |100000| 1.6

100 500 | 320 | 2000 | 80 | 100 | 1600 | 500 | 320 | 10000 | 16

300 200 | 800 | 500 | 320 | 120 | 1300 | 500 | 320 | 20000 | 8

500 500 | 320 | 1000 | 160 | 100 | 1600 | 1000 | 160 | 20000 | 8

Bu da YSPE/5%SiO, nanokompozitinds siialanma zamani tikilmo prosesinin
daha intensiv getdiyindan va polimer- doldurucu garsiligli tasirinin artdigindan xabar
verir. Bunun da sababi hesab edirik ki, doldurucunun YSPE matrisada daha bircins
paylanmasi vo noticodo fazalararasi effektiv sathin optimal giymots yaxinlagmasi
olmusdur. Toqdim etdiyimiz novbati asililiq stialanmadan Onco Vo sonra miixtalif
hocmi miqdarlli YSPE/SiO; polimer nanokompozitlorinin dielektrik itki bucaginin
tezlikdon tgd = f(v) vo doldurucunun konsentrasiyasindan tgd = f (&) asililig
olmusdur (Sakil 4.3.3). Asililiglardan goriindiiyii kimi, biitiin tezliklords doldurucunun
konsentrasiyasinin artmasi ilo dielektrik niifuzlugu artir. Tobii ki, bu artim xarici
elektrik sahasinin tasiri ilo polimer matrisa ilo doldurucu arasindaki fazalararasi sorhod
layinda toplanan yiiklarin polyarizasiyasi naticasinds, daha dagiq desok Maksvell —
Vagner — Sillars effekti hesabina bas verir [57, 79, 131, 164].

176



Qeyd edok ki, bels yiik toplanmasi layl1 vo ya heterogen kompozit sistemlarino
xas xiisusiyyotdir. Maksvell — Vagner polyarizasiyas1 adoton miixtalif keciricilikli vo
dielektrik niifuzluguna malik iki vo ya daha ¢ox fazali heterogen sistemlorin
fazalararasi sorhad layinda bas verir. Qeyd edok ki, fazalararasi polyarizasiyanin bas
vermoasi digor polyarizasiya novlarindon forqli olaraq daha uzun miiddstli olur.
Maksvell — Vagner polyarizasiyasinda relaksasiya adaton, dipol tipli polyarizasiyada
relaksasiyanin bag verdiyi tezliklors nisboton daha agag tezliklordo yaranir. Bu onlarda
polyarlasma prosesinin forqli relaksorlar hesabma bas vermosi ilo olagadardir.
Maksvell-Vagner polyarizasiyasi zamani relaksasiya miiddoti millisaniys tortibinda,

dipol tipli polyarizasiyada iso, mikrosaniys va daha Kigik saviyyado olur [90, s. 6].

Sokil 4.3.3 — do miixtalif hacm nisbatindo alinmus ilkin vo siialandirilmis
YSPE/SiO, nanokompozitlorinin dielektrik itki bucagi tangensinin tezlik asililig
verilmisdir. Ilkin niimunolor iiciin tgd = f(v) astihiginda 1-5 kHz tezlik araliginda
miisahido olunan maksimumlar kompozit sisteminda gedan proseslarin relaksasion
tobiotini oyani siibut edir. Goriiniir ki, kompozitlordo doldurucunun 5% hacmi
miqdarindan baslayaraq relaksasiya piklori daha aydin nozaro ¢arpir vo yuxari
tezliklora toraf siiriismoklo yanasi, daha genis yarim ena malik olur. 100 kQr dozada
stialanmadan sonra tikilmo proseslori relaksasiyanin nisbaton zaiflomasina sabab olur.
300 kQr dozadan sonra destruksiyanin tikilmoni tistalomasi relaksorlarin va uygun
olaraq relaksasiya piklarinin yenidon artimi ilo naticalonir. Maksimumlarin
yaranmasinda relaksor gismindo hesab edirik ki, miixtalif miitohorrikliya malik
polimer zancirinin struktur elementlori, kompozitlorin alinmasi zamani yaranan bir sira
asag1 molekullu birlagsmaloar, polietilenin oksidlosma mahsulu olan polyar C=0 qruplari
istirak edir [8, s. 8-11], [85, s.105-114]. Radiasiyanin tasirinden bu relaksorlarin 100
kQr udulma dozasi otrafinda tikilmalar saboabindan konsentrasiyasinin azalmasini, 300
kQr dozadan sonra isa destruksiyanin baglanmasi va radiasion oksidlosmonin artmasi

ilo relaksorlarin konsentrasiyasinin artmasini miisahido edirik.

177



0 0.40

—=— YSPE

90_35 e—YsPE+1% sio, a)
A— YSPE+5% SiO,
0.30 +¥— YSPE+10% SiO
& YSPE+20% Si
0.25-
0.20 -
0.15
0.10 -
0.05 -
0.00 -
1 2 3 4 5 6
logv, [Hz]
: 0.6
°8,0 s b —=— YSPE ) —=— YSPE
*0.30 - ) —e— YSPE+1% SiO, 9 C) —8— YSPE+1% SiO,
—v— YSPE+5% Si0, | 0] v iﬁi?f:fi,s's‘-’é
- & 0, - —— + o SI0,
- JRPEMPB I wiae —4— YSPE+20% SiO,
—<4— YSPE+20% SiO,
0.20 -
0.3
0.15
0.10 0.2 1
S % N
000, 0.0 1 m
1 € S 4 1 2 3 4

I5c>gv, [Hg] Iggv, [HzG]
Sakil 4.3.3. Miixtalif hacm nisbatinds alinmus ilkin va siialandirilmas YSPE/SIO;

nanokompozitlarinin dielektrik itki bucagimn tezlik tgé = f(v) asihhg: a -
ilkin; b - 100kQr; c¢ - 300kQr.

Molumdur ki, relaksasiya miiddati dielektrikdo olan molekullarin vo ya relaksorlarin
0z tarazliq halina gayitmasi {igiin lazim olan zamana ekvivalent komiyyatdir. Elektrik
sahasinin tezliyi relaksasiya tezliyindon kigik oldugu zaman polyarizasiya prosesi daha
rahat bas verir vo dielektrik itkilori do nisbaton kigik olur. Ogar xarici elektrik sahasinin
tezliyi artaraq relaksasiya tezliyina barabar olarsa bu zaman rezonans udulma bas verir
vo dielektrik itkilori koskin artarag maksimum qiymot alir. ©gor xarici elektrik
sahasinin tezliyinin artmasi1 davam edarso, bu halda polyarizasiyanin siirati zaifloyir vo
dielektrik itkilori va niifuzlugu azalmaga baslayir.

Kompozit materiallarin dielektrik parametrlorinin tezlik asililigi ilo yanasi

temperatur asililigi da boyiikk onom kasb edir. Malumdur ki, y — siialanma zamani
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polimer matrisada yaranan sorbost yiiklor, ionlar, sorbast radikallar, ion ciitlori
kompozit materialda tikilmo, destruksiya, oksidlosmo kimi fiziki proseslorin
yaranmasina sabob olmagla strukturda vo uygun olaraq onun dielektrik xassolorinds
doyisiklikloro sobab olur. Tikilma enino molekullararasi slagonin yaranmasi vo ya
formalagsmasidir vo materialin méhkomlonmasine, molekuldaxili tikilms iso kristal
strukturun dagilmasina sabob olur. Destruksiya isa asas makromolekul zancirlarinin va
yan qruplariin qirilmasi prosesidir. Daha bir vacib mosalo modifikasiya olunmus
polimer dielektriklorin molekulyar vo istmolekulyar strukturunda bas veran
doyisikliklorin Kkinetikasinin todqiqgidir. Bu vacib masalalorin  Syranilmasi yeni
materiallarin hazirlanmasi zamani onlarin xassalarinin éncodon prognazlasdirilmasina
imkan verir. Siialanma zamani dielektrik materialda yaranan hacmi yiiklor miixtalif
strukturlu talalords va radiasiya defektlorinds stabillasorok dielektrik parametrlarinin
doyismasino Ssabob olur. Bu materiallarin dielektrik parametrlorinin  temperatur
astliliginin tadqiqi yiiklorin termik relaksasiyasini izlomok imkani verir. Bu moagsadlo
do, ilonlagdirict y — radiasiya ilo forgli dozalarda (100, 300 kQr) siialandirilmis
Y SPE+%Si0, nanokompozitlarinin dielektrik niifuzlugunun e=f(T) vo dielektrik itki
bucaginin tangensinin tgd=f(T) temperatur dispersiyasi toqdim edilmisdir (Saokil 4.3.4).
Dielektrik xarakteristikalarmin temperatur asililigini tadqiq etmokda asas moagsadimiz
dielektrik relaksasiya proseslorino termik aktivlosmanin tasirinin aydinlagdiriimasi
olmusdur. Goriindiiyli kimi polimer matrisada doldurucunun 3% hocmi fraksiyasindan
baslayaraq hom dielektrik niifuzlugunun giymetlorinda, ham do dielektrik itkilorinds
70-100 °C vo 100-130 °C temperatur intervalinda iki relaksasiya maksimumlari
miisahido edilir. Giiman edirik ki, 70-100 °C intervalinda miisahido olunan
maksimumlar, temperaturun tosiri ilo polimer matrisada kristallitlorin arimasi vo
Kristal-amorf fazalararasi sorhoddo stabilloson yiiklarin relaksasiyasi hesabina bas
verir. Yuxari temperatur oblastinda (100-130 °C) yaranan maksimumlar isa polimer-
nano-SiO, fazalararasi sorhod layinda Makswell-Vagner polyarizasiyasina moXxsus
yiiklorin  relaksasiyast  noticosindo vo  aqreqatlararasi  oblastlarda  fraktal
polyarizasiyanin termiki deqredasiyasi hesabina bas verir [103, s. 99], [11, s. 260].

Spektrlorda, hor iki oblastdan goriindiiyii kimi, doldurucunun miqdar1 artiqca
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relaksasiya maksimumlart yuxari temperaturlara dogru siiriisiir. Bu siirligmo 1S9
polimer matrisada doldurucunun miqdar1 artigca kompozitin hacminds polimer-
doldurucu fazalararas: effektiv sothin artmasi vo fazalararasi adgeziyanin giiclonmosi
ilo baghdir. Effektiv sothin optimal artimin1 YSPE/5%SiO, nanokompozitlorinds daha
aydin miisahido edo bilirik. Dediklorimizin dogru oldugunu YSPE-3%SiO,
kompozitlori ilo YSPE-5%Si0O, kompozitlarino maxsus biitiin asililiglarin miigayisali
analizi zamani, maksimumlarda miisahido olunan digor niimunslordon farqli boyiik
artim tosdiglayir. Belaliklo malum oldu ki, Y SPE/%SiO; polimer nanokompozitlarinda
dielektrik niifuzlugunun e=f(T) vo dielektrik itki bucaginin tangensinin tgd=f(T)
temperatur dispersiyasi zamani miisahido olunan relaksasiya proseslori TSD 6lgmoalori
zamani aldigimiz naticalari bir daha tosdiq edir.

100 kQr dozada siialandirilmis YSPE/SiO, nanokompozitlorinin dielektrik
niifuzlugu va itkilorinin temperatur dispersiyas1 gostordi Ki, polimer matrisada nano-
SiO; hissaciklorinin artan konsentrasiyasi relaksasiya piklorinin hiindiirlitylino vo
movqeyino Kkoskin tasir edir. Yoni, doldurucunun konsentrasiyasinin artmasi ilo
kompozitin dielektrik niifuzlugu vo itkilorinin qgiymotlori artir. tgéd = f(T)
dispersiyas1 gostordi ki, 5%SiO;, konsentrasiyasindan baglayan koskin relaksasiya
konsentrasiyanin artmasi ilo yiliksok temperaturlara dogru siiriisiir. Bu kristal-
lamellarin relaksasiyasidir vo a-relaksasiya adlanir. o-relaksasiya polimer matrisada
olan kristallitlorin orta galinligindan asilidir. Lakin bu relaksasiyada istirak edon
karbonil [C=0] qruplarinin faiz doracasi siialanma dozasmin artmasi ilo artir.

100 kQr dozada islonmis niimunslords bas veron relaksasiya makromolekul
zancirlori arasinda bas veron molekullararas: tikilmolorin noaticasidir. Bu dielektrik
niifuzlugu va itkilarinin qiymatlorinin azalmasinda da 6ziinii gostorir. Lakin, 300 kQr
dozada siialandirilmis YSPE/Si02 nanokompozit taboagolorin dielektrik niifuzlugu vo
itkilori qiymatlorinin dafolorlo artmasi hesab edirik ki, yuxarida da dediyimiz kimi,
destruksiyanin baglanmasi ilo kigikmolekullu strukturlarin vo C-O tipli polyar

qruplarin konsentrasiyasinin artmasinin naticosidir. a-relaksasiyani koskin giiclondirir.
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Sakil 4.3.4. YSPE/%SiIO: polimer nanokompozitlorinds dielektrik niifuzlugunun
&=f(T) vo dielektrik itki bucagi tangensinin tgéo=f(T) temperatur dispersiyasi: a;b-
100 kQr; ¢;d-300 kQr;

Stialanma dozasindan asili olaraq polimer matrisanin kimyovi qurulusu vo
struktur morfologiyasi dayisir. Lakin bu dayisikliklar polietilenin ndviine va radiasiya
dozasina goro forglonir. Polimer matrisada garsiligh slagodo olan ayri-ayri struktur
elementlorinin xarakteri va onlarin garsiliqli yerlogsmasi iistmolekulyar qurulusu tayin
edir. Struktur elementlori ayi-ayr1 zancirlor, onlarin segmentlori vo makromolekullar
ola bilar. Bu elementlar va onlarin hissalari fozada miiayyan yerlosms formalarina, yani
konfiqurasiyaya malikdirlor. Qeyd etmok lazimdir ki, radiasiya ilo modifikasiya
prosesinds  polimer nanokompozitlorin  xassalorino  tasir edon faktorlardan,

doldurucunun sath morfologiyas1 vo xiisusi sath sahasi, onlarin konsentrasiyasi,
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fazalararasi hadisalor, homginin fazalararasi zonanin hondasi parametrlori va
ionlagdirict stialanmanin rejimlari xiisusi rol oynayir.

Askar edildi ki, hor iki metal-oksid hissaciklorinin konsentrasiyasinin polimer
matrisada artmasi kompozitin dielektrik xassolorini yaxsilasdirir. Nano-ZrO;
zorrociklorinin - polimer matrisaya olavosi kompozitin dielektrik niifuzlugunu
polietilenlos (¢=2.26) miiqayisado ~3.8 dofo artirir (¢'=8.5). Nano-SiO; dolduruculu
kompozitdo dielektrik niifuzlugunun hoqiqi qiymoti tomiz polimerlo (£'=2.26)
miiqayisoda 5.6 dofo artir (¢=12.6). Bunu Sokil 4.3.5-do sabit tezlikds (f=1 kHz)
Y SPE/%SIi0; vo YSPE/%ZrO, polimer nanokompozitlorinin dielektrik niifuzlugunun

real giymotinin doldurucunun hocmi konsentrasiyasindan e=f(w) asililiginda ayani

goérmok olur.
_14
S | @ YSPE+%ZrO, ey ,—-11.189+exp(-0/8.19)+13.397
W ., | ® YSPE+%SiO,
Exponential fit
f=1 kHz
10 -
8_
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4
2 £/00= 1.103%exp(w/10.58)+1.152

0 5 10 15 | 2b
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Sokil 4.3.5. Sabit tezlikde (f=1 kHz) YSPE/%SiO: va YSPE/%ZrO; polimer
nanokompozitlorinin dielektrik niifuzlugunun real qiymatinin doldurucunun

hacmi konsentrasiyasindan e=f(®) asilihigu.

Burada nano-ZrO; zarraciklorinin yaxin otrafinda makromolekul zoancirlori
arasinda ~10 nm qalinliglh asag1 sixligh fazalararasi zona formalasdigindan kompozitin

hocmi boyunca defekt zonalarin miqdari yiiksak olur, bu zonalar 6zlori yiikdasiyici
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morkoz rolu oynadigindan polyarizasiya dorocasi vo onun siirati yliksok olur. Bu
sabobdon dielektrik niifuzlugu haqiqi qiymati doldurucunun konsentrasiyasinin artmast
ilo eksponensial ganunla monoton artir. Nanokompozit tobagolords dielektrik
relaksasiya proseslorino doldurucunun, radiasiyanin vo temperaturun tosiri
askarlanmigdir. Miioyyon edildi ki, nano-ZrO, dolduruculu kompozit nano-SiO,
dolduruculu kompozitlo miigayisado giiclii relaksasiya xarakterino malikdir. Nano-
SiO, hissaciklori  forgli  soth  morfologiyast sobobindon hom  dielektrik
xarakteristikalarinin temperatur tezlik dispersiyasina, hom do relaksasiya xassalorinag
koskin tosir gostorir. Molum olmusdur ki, nanodoldurucu polimer matrisanin struktur
morfologiyasint doyismoklo onun dilelktrik xassolorini shomiyyatli doracads
yaxsilasdirmisdir.

Sonda deys bilarik ki, geyri-iizvi nano-SiO, doldurucunun fargli hacm
nisbatindoa polimer matrisaya olava edilmasilo alinmis YSPE/%SiO, nanokompozit
sistemlorin dielektrik xassalorino vo relaksasiya proseslorino ionlagdirici y —
stialanmanin tosiri Oyranilmisdir. Miiayyan edilmisdir ki, nanokompozit materialin
dielektrik xassolori doldurucunun miqdarinin artmasi ilo 6nomli doracads doyisir.
Radiasiyanin tasiri ilo polimerin molekulyar strukturunda bas veran doyisikliklarin
materialin elektrofiziki xassalorinds ciddi rolu 6z oksini tapmisdir. Bundan olava
kompozitlorin dielektrik xarakeristikalarinin temperatur asililiginda doldurucunun 3%
hocm fraksiyasina qadar nozaracarpan doyisikliklor miisahido edilmomisdir. Lakin, 5%
hocm fraksiyasindan sonra kompozitlordo 90-130 °C temperatur oblastinda koskin
relaksasiya piklori yaranmisdir. Bundan oslave malum olmusdur ki, kompozitlords
dielektrik relaksasiya proseslori polimerin stukturunda molekulyar va morfoloji
dayisikliklorlo eyni zamanda, polimer-doldurucu fazalararasi Sarhaddinde gamma
radiasiyanin yaratdig1 doyisikliklarlo baglidir. Hom¢inin malum olmusdur ki, nano-
SiO; doldurucusunun polietilens olava edilmasi voa gamma radiasiya ilo islonmasi
YSPE+%Si0, kompozitinin elektrofiziki xassalorinin miisyyan diapazonda idars

edilmasina imkan verir (materialin radiasiya davamligini da artirir).
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OSAS NOTIiCOLOR

1. Kigik-bucaqli neytron sopilmosi metodu osasinda tocriibi olaraq ilk dofo
mioyyon olunmusdur ki, YSPE/%ZrO; kompozitlorinde polimer-nanodoldurucu
sorhoddinds ~10£1 nm qalinligli, matrisa ilo miiqayisodo asagi-sixliqli fazalararasi
zona, YSPE/%SIiO; kompozitlorinds isa polimer-nanodoldurucu sarhaddinds ~3+1 nm
qalinligh fazalararas1 lay formalasir. SANS vo SAXS todqiqatlarinin naticalari ilo
tosbit olunmusdur ki, inert vo hamar soth morfologiyasina malik nano-ZrO; hissociklori
matrisada osason kiitlo fraktal strukturu (SAXS, D~4,08; SANS, D~4,12), aktiv vo
kolo-kotiir sath mofologiyasina malik nano-SiO; hissaciklori iso asason soth fraktal
strukturu (SAXS, D~3,8; SANS, D~3,7) formalasdirir.

2. Miioyyan edilmisdir ki, YSPE+5%nano-SiO, kompozitinin optimal polimer-
doldurucu fazalararasi effektiv sothi gamma siialanmanin matrisaya tosirini azaldaraq
radiasiya tikilmolorinin stimullagsmasina vo destruksiyanin longimasino sobab olur ki,
bu da kompozitin kristalliq deracasinin, radiasiya vo termik davamliliginin (~20 °C),
artmasi ilo naticalonir. YSPE+nano-ZrO; kompozitlorindo isa polimer-doldurucu
sorhaddinds formalasan asagi sixligh fazalararasi zona vo nanohissaciklorin geyri-
aktiv sothi matrisada gedon kristallasma vo radiasiya tikilmolori proseslorini longidorok
relaksasiya miiddotinin azalmasina sobab olur.

3. Askar edilmisdir ki, ionlasdiric1 y — radiasiya hor iki metal-oksid dolduruculu
nanokompozitin orima vo kristallagma kinetikasina tosir edir, onlarin orimo,
kristallasma temperaturunun vo lamelyar qalimliginin siialanma dozasiin artmasi ila
azalmasina, matrisanin is9 termiki-destruksiyasinin siirotlonmosinag sobab olur.

4, Miioyyon edilmisdir ki, YSPE/ZrO; vo YSPE/SiO; nanokompozlorinin TSD
spektrlorindo miisahido olunan asagi temperaturlu (20-80°C) maksimumlar sothi
talolorda stabillogmis, yuxari temperaturlu (100-130°C) maksimumlar isa matrisanin
kristal-amorf vo polimer-nanohissacik fazalararasi sarhaddinda stabillogsmis, gamma
siialanma vo polyarlasma zamani yaranan hocmi yiiklorin relaksasiyasi noticosindo bas

VEerir.
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5. Ilkin vo (300 kQr dozaya qodor) siialanmus nanokompozitlorin dielektrik
niifuzlugu vo itkilorinin temperatur-tezlik asililigindan tosbit edilmisdir ki,
nanohissociklorin vo radiasiya tikilmolorinin konsentrasiyasi artdigca matrisanin
makromolekul zaoncirlorinin miitohorrikliyi azalir vo relaksasiya piklorinin yiiksok
temperaturlara dogru siirlismosi bag verir, bu da kompozitin dielektrik relaksasiyasi
prosesinin zoiflomasinin gostoricisidir.

6.  Miioyyan edilmisdir ki, bircins paylanmaya va fazalararasi optimal effektiv sotho
malik YSPE/5%SiO, nanokompozitinin gamma siialanmadan sonra dielektrik
relaksasiyas1 miiddotinin (1) artmasinin (t=1600 msan) sobabi, nanokompozitdo 100 -
300 kQr doza intervalinda tikilmo prosesinin giiclonmoasi vo polimer-doldurucu
qarsiligli tasirinin artmasinin naticosidir.

7. YSPE/SiO, nanokompozitlorinin IQ - Furya spektrlorinde miisahids olunan Si-
O-Si (1083sm™?), Si-O-C (1069, 1086 sm™) vo Si-O, Si-C (803 sm™?) olagolori onun
YSPE/ZrO, ilo miigayisads daha effektiv radiasiya modifikasiyasi qabiliyyatino malik

oldugunun gostaricisidir.
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