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Differensial-termiki (DTA), rentgenfaza (RFA), skanedici elektron mikroskopik (SEM) analiz
metodlar vasitasi ilo tioasetamid va stibium(IIl) xlorid asasinda nanodI¢ull Sb,S; birlasmasinin
alinmasi soraiti tadgiq edilmisdir. Miioyyan edilmisdir ki, 2 mmol SbCl; va 3 mmol CH;—CS—NH,
nisbatindaki qarisiginin suda mohlulunda 180 °C-do alinan bu Sb,S; birlasmasi nanogubug
(uzunlugu 3-5 um, diametri 30-80 nm) formasindadir. DTA naticalorino asason, nanoolgiilii
Sh,S; birlosmasi 545 °C-do kongruent oariyir. RFA naticalorino asason, nanodl¢ili Sb,S;
birlagsmasi ortorombik qurulusda (f.q.: Pnma: a=1.1201 nm, b=1.1241 nm, ¢=0.3802 nm) oldugu

mitiayyan edilmisdir.

Acar sozlor: sirmo(Ill) sulfid, tioasetamid, hidrotermal sintez,

cokintd, tioasetamid.

nanogubugq, formalasma,

GIRIS

Stirmonin xalkogenidlari yarimkegirici
materiallar  olub, yiiksok  fotohossaslhiga
malikdirlor. Ona géra do bu birlogmalar fotore-
zistorlarda, fotoelementlordo vo elektron-sta
qurgularinda yarimkecirici materiallar kimi
genis istifado edilir [9-13].

Odobiyyatda siirmo(Ill) sulfidin bir
sira alinma metodlart haqqinda molumatlara
rast golinir. Belo ki, bu birlosmoa solvotermal,
termiki pargalanma, mikrodalali sintez,
vakuumda buxarlanma, vakuumda elementar
componentlordon birbasa sintez, hidrotermal

sintez vo s. metodlarla sintez edilmis vo bir
sira fiziki-kimyovi xassolori dyronilmisdir [1-
15].

Sb-S sisteminin faza diaqramina
asasan, Sb,S3 birlosmoasi 550 °C-do kongruent
oriyir. Bu birlosma rombik sinqoniyada
kristallasir: (F.q.: Pnma) a=1.122 nm, b=1.130
nm, ¢=0.384 nm [5-13].

Isdo Sb,S; birlosmasinin stibium(l11)
xlorid vo tioasetamid qarigigmin  suda
mohlulunda hidrotermal soraitdo sintezinin
naticalari verilmisdir.

TOCRUBI HiSSO VO NOTIiCOLORIN MUZAKIROSI

Sh,S; birlosmosini sintez etmoak tigiin
baslangic maddo kimi, kimyovi tomiz
stibium(111) xlorid (SbCls) vo tioasetamiddon
(CH3—-CS—NHy) istifado edilmigdir. 20 ml 0.1
M SbCl; (torkibinde 2 mmol Sb olur)
mohlulun tizarine 10 ml 2.25%-li tioasetamid
(torkibindo 3 mmol S olur) mohlulu olava
edilmisdir. Alinmig  mohlul  magnitli
qarigdiricida 60 °c temperaturda 15 doqigo
miiddatindo qarigdirildigdan sonra teflondan
hazirlanmis  avtoklava (100 ml) daxil

edilmisdir. Avtoklav mikrodalgali
qizdiricisina (Speedware four BERGHOF -
Almaniya) yerlosdirildikden sonra 180 °C-do
12 saat miiddatindo saxlanilmisdir. Sintez basa
catdigdan sonra ¢okiintii sliso  filtrdon
sUziilmiis, avvalco 0.01 M HCI mohlulu, sonra
189 ultratomiz su ilo yuyulsusdur. Tomizlonmis
cokiintii 80 °C temperaturda 1 saat miiddotinds
vakuumda  qurudulmusdur. Bas  veron
reaksyalarin  tonliklorini  asagidaki  kimi
gostormok olar:
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CH,-CS—NH,+H,0 >CH,—~CO-NH, +H,S;

2SbCl, +3H,S —> Sh,S, + 6HCI

Sb,S3 birlogsmosinin formalasmasinda reaksiya mohsulu — asetamid do istirak edir.
Mohluldak1 asetamid turs miihitds hidrolizo ugrayir:

CH,-CO-NH,+H,0—" 5CH.,COO +NH;

Alinmig asetat vo ammonium ionlar
Sb,S;  birlogsmosinin  hissaciklorin  aqreqa-
siyasinin qarsisini alir vo formalasmani tomin
edir.

RFA (2D PHASER “Bruker”, CuKq,
20, 10-80 dor.) noticolorine osason, miioyyon
edilmisdir ki, alinmis ¢okiintiiniin faza torkibi
Sb,S;  birlosmasindon ibaratdir (sok. 1).
Miioyyon edilmisdir ki, ShySs birlogsmosi

ortorombik sinqoniyada kristallagir vo qofos
1000

Lin (Counts)

parametrlori: (f.q.: Pnma) a=1.1201 nm,
b=1.1241 nm, ¢=0.3802 nm olmusdur. Qofas
parametrlorininde qgismon azalma miisahido
olunur. Bunun sobobini Sb,S3 birlosmasinin

kicik  hissociklorindo  atomlar  arasinda
kompensasiya olunmamis rabitolorin olmasi ilo
izah etmok olar. Buna baxmayaraq

rentgenoqramdaki intensivlik maksimumlarina
uygun golon piklor digor iglorin naticalori ilo
uygun golir [14, 15].

o
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Sakil 1. Sh,S; birlogmasinin difraktogrami

Sb,S3 birlosmasinin  DTA  (pirometr
HTP-70, cihaz Tepmockan-2) ayrisinda 481 va
545 °C-do iki endotermik effekt miisahido
olunur. 545 °C-doki endotermik effekt
birlosmonin orimo temperaturuna uygundur.
Fikirimizco, 481 9C-doki endotermik effekt
birlosmonin polimorf ¢evrilmo vo yaxud iri
aqreqatlart omologalmo temperatutunu ifads

birlosmosinin ~ orimo  temperaturu  onun
monokristalinin orimo temperaturundan (550
0C) 5 °C asagidir. Bunun sobobini onun
nanogubuq formasinda olmasi ilo izah etmok

olar. Mbolumdur ki, maddanin
nanohissociklorinin orimo temperaturu onun
monokristalinin ~ orimd  temperaturundan
asagidir.

481

545
T T 1
500 600
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Sakil 2. Sh,S; birlosmasinin DTA oyrisi

edir. Gorlindiiyi.  kimi, alimmis  SbpS3
endo

300 I 460 I

Sb,S3 birlogsmasinin stexiometrik

torkiblorini  daqiqlosdirmok  iiciin  alinan

cokuntinan tarkibinin element analizi (Launch
Trion XL dilution refrigerator — OXFORD
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cihazinda) aparilmigdir. Alman noticolora
osason, birlosmonin torkibindoki slirmo vo

kiukurdin kitla va atom nisbatlori
edilmisdir (cadv. 1).

toyin

Cadval 1.Sb,S; birlogsmosinin element analizinin naticalori

Cokuntiniln
kiitlosi, mq Sb S
1472 kiitlo,% at.% kiitlo,% at.%
' 71.53 39.77 28.47 60.23

Cadvoldo verilmis noticolora asason,
miioyyon edilmisdir ki, alman c¢okiintiiniin
stexiometrik  torkibi  SbpS3  birlogsmasina
uygundur.

Alinmig Sb,S3 birlogmosinin  mikro-

morfologiyast HITACHI TM3000 markali
mikroskopla tadqiq edilmisdir. Miiayyon
edilmisdir ki, almmis SbyS3 birlogsmasi

uzunlugu 5-7 um, diametri 10-80 nm olan
nanocubuqglardan  toskil  olunub.  Nano-
cubuglarin sothi hamar vo ¢ox tomizdir.
Torkibdo amorf faza miisahidoe olunmur. 180°C

S0um  TM3000_1498

do almmus Sb,S; birlosmasinin saxali formal
nanogubuglart  sok. 3-do  gOstorilmisdir.
Miioyyon edilmisdir ki, Sb,S; nanogubug-
larinin  formalasmast  vo onlarin  Olgiisii
temperaturdan, emal miiddotindon, ilkin
komponentlorin vo tioasetamidin gatiligindan
asilidir. Belo ki, ilkin reaksiya qarisigini 100
0C-do 5 saat termiki emal etdikdo formalasma
tam bas vermir vo sistemdo amorf faza alinir
(sok. 4, a). 140 OC-ds iso prizma formali nano-
vo mikrogubuqlardan ibarst (uzunlugu 7-10
um, eni 30-150 nm) iri aqreqatlar omalo golir
(sok. 4, b).

20161230

Sakil 3. 180 °C-do alinmus Sb,S; birlosmesinin mikrosokillori:

TM3000_1502 mimz-su 01:31 NL D13

a) 50 um sahado; b) 30 um sahodo.
. %Y oL "IN %}

] ?_"

0161125 0309 NL D113 30 um

Sakil 4. 100 °C (a) vo 140 °C (b)-do alinmis Sb,S; birlosmosinin mikrosokillori

Temperaturu 140 °C-don 180 °C-o
artirdigda nanogubuglarin ~ Olgiisii  azalir.
Molumdur ki, asetamid turs miihitdo

hidroliz

davamsizdir. Lakin buna baxmayaraq onun
mohsullar1  Sh,S3  birlosmasinin

fordiliyino tosir etmir. Temperatur artdiqda
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Sh,Ss-iin sathindo adsorbsiya olunmus
asetamidin  hidrolizi siirotlonir. Bu da
cubuglarin hissociklori arasindaki gorginliyi
artirtr vo onlarin budaqlanmasina sabab olur.
Mohlulda omolo golon asetat vo ammonium

Isdo homginin, Sb,S; birlosmasinin
¢iximina miihitin pH-nin (pH METER-pH410
“AKBUJIOH”) vo temperaturun tosiri do
todqiq edilmisdir (cadv. 2).

Codval 2-don goriindiiyii kimi, Sb,Ss

ionlar1 aqreqasiyanin qarsisin1 - alir, yoni  birlosmasinin maksimum ¢iximi pH=6+7 vo
hissaciklorin  sothindo adsorbsiya olunaraq T=140-180 °c miisahido olunur.
onlarin boylimosino mane olur.
Cadval 2. Sh,S; birlosmosinin ¢iximina miihitin pH-nin vo temperaturun tasiri
Temperatur, °C pH Cixim, %

100 4 94.65

120 5 94.96

130 5.5 96.33

140 6 97.01

160 6.5 97.84

180 7 97.92

NOTICO
Sulu mohlulunda 140-180 °C artdigda  hissociklorin  Glgiisii  azalir.
temperaturda stibium(111) xlorid vo Hissociklorin ~ 0Olgiisti  azaldigda  Sb,S3
tioasetamidin qarsiligli  tosiri  noticosindo  birlosmasinin  orimo temperaturu vo qofos
nanodlglillu Sb,S; birlosmasi alinir. Temperatur  parametrlori  do  miivafiq olaraq azalir.
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Methods of differential-thermal (DTA), roentgen-phase analysis (RFA), scanning electron
microscopy (SEM) analysis made it possible to examine conditions for obtaining the compound
of nanosized Sh,S; on the basis of thioacetamide and antimony (111) chloride. It found that at 180
OC the compound Sh,S; in the form of nanorods is obtained out of water solution mixture at ratio
2 mmol SbCl; and 3 mmol CH3—CS—NH, (length of 3-5 xm, diameter 30-80 nm). According to
the DATA, nanosized compound Sh,S; concurrently melts at 545 °C. As for the RFA, it revealed
that the Sb,S; compound is located in the orthorhombic structure (S.gr. Pnma: a = 1,1201 nm, b

=1,1241 nm, ¢ = 0,3802 nm).

Keywords: antimony sulfide (111), hydrothermal, conditions, nanorod, formation, sediment,

thioacetamide

IHOJTIYYEHHE HAHOPA3SMEPHOI'O COE/JHHEHHA Sby,S; HA OCHOBE
THOALIETAMH/IA H XJIOPH/]IA CYPBMAbI (111)

I'M.I'yceiinog', H.A.Mameoosa®, I'.A.Hmanoe"

'Haxuvisanckoe Omoenenue Hayuonansnoi AH Azepbaiioscana
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Memooamu  oughgepenyuanvrno-mepmuveckoeo  ([TA), penmeenogpazosoco (PDPA) u
CKAHUupyouje2o 31eKmpoHH020 Mukpockonudeckoeo (CEM) memooos amanuza uccrnedosamvi
VCII08UST NOJYHEHUSI HAHOPA3MepHo20 coedunenus SDyS3 na ocnose muoayemamuoom u xnopuoa
cypomwl (IT1). Yemanoeneno, umo npu memnepamype 180 °C uz 6oonozo pacmeopa cmecu npu
coomnouenuu 2 mmonv SbClz u 3 mmone CH3—CS—NH; nonyuaemes coeounenue Sh,S3 6 suoe
HanocmepoicHell (Onunot 3-5 pm, ouamemp 30-80 um). Ilo Odannvim JTA HanopazmepHoe
coedunenue SDS3 komepysmmmno nnasumcs npu memnepamype 545 °C. Mo oamnnvin PDA
onpeodeneno, umo Sb,Sz naxooumces 6 opmopombuueckoi cmpykmype (Ilp.ep. Pnma: a=1.1201
nm, b=1.1241 nm, ¢=0.3802 nm).

Knroueswie cnosa: cynvpuo cypomor (1), cuopomepmanvuviii cunmes, cpeoa, HAHOCMEPIHCEHb,
Gopmuposanue, 0cadok, muoayemamuo.

Redaksiyaya daxil olub 29.05.2017.
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