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Differensial-termiki (DTA), rentgenfaza (RFA), skanedici elektron mikroskopik (SEM) analiz 
metodları vasitəsi ilə tioasetamid və stibium(III) xlorid əsasında nanoölçülü Sb2S3 birləşməsinin 
alınması şəraiti tədqiq edilmişdir. Müəyyən edilmişdir ki, 2 mmol SbCl3 və 3 mmol CH3−CS−NH2 
nisbətindəki qarışığının suda məhlulunda 180 0C-də alınan bu Sb2S3 birləşməsi nanoçubuq 
(uzunluğu 3–5 µm, diametri 30–80 nm)  formasındadır. DTA nəticələrinə əsasən, nanoölçülü 
Sb2S3 birləşməsi 545 0C-də konqruent əriyir. RFA nəticələrinə əsasən, nanoölçülü Sb2S3 
birləşməsi ortorombik quruluşda (f.q.: Pnma: a=1.1201 nm, b=1.1241 nm, c=0.3802 nm) olduğu 
müəyyən edilmişdir.   
Açar sözlər: sürmə(III) sulfid, tioasetamid, hidrotermal sintez,  nanoçubuq, formalaşma, 
çöküntü, tioasetamid. 

    
          GİRİŞ 

            Sürmənin xalkogenidləri yarımkeçirici 
materiallar olub, yüksək fotohəssaslığa 
malikdirlər. Ona görə də bu birləşmələr fotore- 
zistorlarda, fotoelementlərdə və elektron-süa 
qurğularında yarımkeçirici materiallar kimi 
geniş istifadə edilir [9-13].  
  Ədəbiyyatda sürmə(III) sulfidin bir 
sıra alınma metodları haqqında məlumatlara 
rast gəlinir. Belə ki, bu birləşmə solvotermal, 
termiki parçalanma, mikrodalğalı sintez, 
vakuumda buxarlanma, vakuumda elementar 
componentlərdən birbaşa sintez, hidrotermal 

sintez və s. metodlarla sintez edilmiş və bir 
sıra fiziki-kimyəvi xassələri öyrənilmişdir [1-
15].  

Sb–S sisteminin faza diaqramına 
əsasən, Sb2S3 birləşməsi 550 0C-də konqruent 
əriyir. Bu birləşmə rombik sinqoniyada 
kristallaşır: (F.q.: Pnma) a=1.122 nm, b=1.130 
nm, c=0.384 nm [5-13]. 
 İşdə Sb2S3 birləşməsinin stibium(III) 
xlorid və tioasetamid qarışığının suda 
məhlulunda hidrotermal şəraitdə sintezinin 
nəticələri verilmişdir.  

 

  TƏCRÜBİ HİSSƏ VƏ NƏTİCƏLƏRİN MÜZAKİRƏSİ 

            Sb2S3 birləşməsini sintez etmək üçün 
başlanğıc maddə kimi, kimyəvi təmiz 
stibium(III) xlorid (SbCl3) və tioasetamiddən 
(CH3−CS−NH2) istifadə edilmişdir. 20 ml 0.1 
M SbCl3 (tərkibində 2 mmol Sb olur) 
məhlulun üzərinə 10 ml 2.25%-li tioasetamid 
(tərkibində 3 mmol S olur) məhlulu əlavə 
edilmişdir. Alınmış məhlul maqnitli 
qarışdırıcıda 60 0C temperaturda 15 dəqiqə 
müddətində qarışdırıldıqdan sonra teflondan 
hazırlanmış avtoklava (100 ml) daxil 

edilmişdir. Avtoklav mikrodalğalı  
qızdırıcısına (Speedware four BERGHOF - 
Almaniya) yerləşdirildikdən sonra 180 0C-də 
12 saat müddətində saxlanılmışdır. Sintez başa 
çatdıqdan sonra çöküntü şüşə filtrdən 
süzülmüş, əvvəlcə 0.01 M HCl məhlulu, sonra 
isə ultratəmiz su ilə yuyulşuşdur. Təmizlənmiş 
çöküntü 80 0C temperaturda 1 saat müddətində 
vakuumda qurudulmuşdur. Baş verən 
reaksyaların tənliklərini aşağıdakı kimi 
göstərmək olar: 
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SHNHCOCHOHNHCSCH 223223 +−−→+−− ; 

HClSSbSHSbCl 632 3223 +→+  

 Sb2S3 birləşməsinin formalaşmasında reaksiya məhsulu – asetamid də iştirak edir. 
Məhluldakı asetamid turş mühitdə hidrolizə uğrayır:  
 

+− +→+−−
+

43223 NHCOOCHOHNHCOCH H  
Alınmış asetat və ammonium ionları 

Sb2S3 birləşməsinin hissəciklərin aqreqa- 
siyasının qarşısını alır və formalaşmanı təmin 
edir.  
 RFA (2D PHASER “Bruker”, CuKα, 
2θ, 10-80 dər.) nəticələrinə əsasən, müəyyən 
edilmişdir ki, alınmış çöküntünün faza tərkibi 
Sb2S3 birləşməsindən ibarətdir (şək. 1). 
Müəyyən edilmişdir ki, Sb2S3 birləşməsi 
ortorombik sinqoniyada kristallaşır və qəfəs 

parametrləri: (f.q.: Pnma) a=1.1201 nm, 
b=1.1241 nm, c=0.3802 nm olmuşdur.  Qəfəs 
parametrlərinində qismən azalma müşahidə 
olunur. Bunun səbəbini Sb2S3 birləşməsinin 
kiçik hissəciklərində atomlar arasında 
kompensasiya olunmamış rabitələrin olması ilə 
izah etmək olar. Buna baxmayaraq 
rentgenoqramdaki intensivlik maksimumlarına 
uyğun gələn piklər digər işlərin nəticələri ilə  
uyğun gəlir [14, 15].  

 
Şəkil 1. Sb2S3 birləşməsinin difraktoqramı 

Sb2S3 birləşməsinin DTA (pirometr 
НТР-70, cihaz Термоскан-2) əyrisində 481 və 
545 0C-də iki endotermik effekt müşahidə 
olunur. 545 0C-dəki endotermik effekt 
birləşmənin ərimə temperaturuna uyğundur. 
Fikirimizcə, 481 0C-dəki endotermik effekt 
birləşmənin polimorf çevrilmə və yaxud iri 
aqreqatları əmələgəlmə temperatutunu ifadə 
edir. Göründüyü kimi, alınmış Sb2S3 

birləşməsinin ərimə temperaturu onun 
monokristalının ərimə temperaturundan (550 
0C) 5 0C aşağıdır. Bunun səbəbini onun 
nanoçubuq formasında olması ilə izah etmək 
olar. Məlumdur ki, maddənin 
nanohissəciklərinin ərimə temperaturu onun 
monokristalının ərimə temperaturundan 
aşağıdır. 

 
Şəkil 2. Sb2S3 birləşməsinin DTA əyrisi  

 
           Sb2S3 birləşməsinin stexiometrik 
tərkiblərini dəqiqləşdirmək üçün alınan 

çöküntünün tərkibinin element analizi (Launch 
Trion XL dilution refrigerator − OXFORD 
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cihazında) aparılmışdır. Alınan nəticələrə 
əsasən, birləşmənin tərkibindəki sürmə və 

kükürdün kütlə və atom nisbətləri təyin 
edilmişdir (cədv. 1).  

 

                                     Cədvəl 1.Sb2S3 birləşməsinin element analizinin nəticələri 

Çöküntünün 
kütləsi, mq Sb S 

147.2 kütlə,% at.% kütlə,% at.% 
71.53 39.77 28.47 60.23 

  
          Cədvəldə verilmiş nəticələrə əsasən, 
müəyyən edilmişdir ki, alınan çöküntünün 
stexiometrik tərkibi Sb2S3 birləşməsinə 
uyğundur.  

Alınmış Sb2S3 birləşməsinin mikro- 
morfologiyası HİTACHİ TM3000 markalı 
mikroskopla tədqiq edilmişdir. Müəyyən 
edilmişdir ki, alınmış Sb2S3 birləşməsi 
uzunluğu 5–7 µm, diametri 10–80 nm olan 
nanoçubuqlardan təşkil olunub. Nano- 
çubuqların səthi hamar və çox təmizdir. 
Tərkibdə amorf faza müşahidə olunmur. 1800C  

 
də alınmış Sb2S3 birləşməsinin şaxəli formalı 
nanoçubuqları şək. 3-də göstərilmişdir. 
Müəyyən edilmişdir ki, Sb2S3 nanoçubuq- 
larının formalaşması və onların ölçüsü 
temperaturdan, emal müddətindən, ilkin 
komponentlərin və tioasetamidin qatılığından 
asılıdır. Belə ki, ilkin reaksiya qarışığını 100 
0C-də 5 saat termiki emal etdikdə formalaşma 
tam baş vermir və sistemdə amorf faza alınır 
(şək. 4, a). 140 0C-də isə prizma formalı nano- 
və mikroçubuqlardan ibarət  (uzunluğu 7–10 
µm, eni 30–150 nm) iri aqreqatlar əmələ gəlir 
(şək. 4, b). 

 

 
                        Şəkil 3. 180 0C-də alınmış Sb2S3 birləşməsinin mikroşəkilləri:  

        a) 50 µm sahədə; b) 30 µm sahədə.  

 
Şəkil 4. 100 0C (a) və 140 0C (b)-də alınmış Sb2S3 birləşməsinin mikroşəkilləri 

Temperaturu 140 0C-dən 180 0C-ə 
artırdıqda nanoçubuqların ölçüsü azalır. 
Məlumdur ki, asetamid turş mühitdə 

davamsızdır. Lakin buna baxmayaraq onun 
hidroliz məhsulları Sb2S3 birləşməsinin 
fərdiliyinə təsir etmir. Temperatur artdıqda 

                                                                                            KİMYA PROBLEMLƏRİ  № 3 2017       
 



332                                                  Q.M.HÜSEYNOV və b. 
 

Sb2S3-ün səthində adsorbsiya olunmuş 
asetamidin hidrolizi sürətlənir. Bu da 
çubuqların hissəcikləri arasındakı gərginliyi 
artırır və onların budaqlanmasına səbəb olur. 
Məhlulda əmələ gələn asetat və ammonium 
ionları aqreqasiyanın qarşısını alır, yəni 
hissəciklərin səthində adsorbsiya olunaraq 
onların böyüməsinə mane olur.  

İşdə həmçinin, Sb2S3 birləşməsinin 
çıxımına mühitin pH-nın (pH METER-pH410 
“АКВИЛОН”) və temperaturun təsiri də 
tədqiq edilmişdir (cədv. 2).  

Cədvəl 2-dən göründüyü kimi, Sb2S3 
birləşməsinin maksimum çıxımı pH=6÷7 və 
T=140÷180 0C müşahidə olunur.

 
     Cədvəl 2. Sb2S3 birləşməsinin çıxımına mühitin pH-nın və temperaturun təsiri 

Temperatur, 0С pH Çıxım, % 
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 

 
NƏTİCƏ 

          
          Sulu məhlulunda 140-180 0C 
temperaturda stibium(III) xlorid və 
tioasetamidin qarşılıqlı təsiri nəticəsində 
nanoölçülü Sb2S3 birləşməsi alınır. Temperatur 

artdıqda hissəciklərin ölçüsü azalır. 
Hissəciklərin ölçüsü azaldıqda Sb2S3 
birləşməsinin ərimə temperaturu və qəfəs 
parametrləri də müvafiq olaraq azalır. 
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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 Sb2S3 on the basis of thioacetamide and antimony (III) chloride. It found that at 180 
0C the compound Sb2S3 in the form of nanorods is obtained out of water solution mixture at ratio 
2 mmol SbCl3 and 3 mmol CH3−CS−NH2 (length of 3-5 µm, diameter 30-80 nm). According to 
the DATA, nanosized compound Sb2S3 concurrently melts at 545 0C. As for the RFA, it revealed 
that the Sb2S3 compound is located in the orthorhombic structure (S.gr. Pnma: a = 1,1201 nm, b 
= 1,1241 nm, c = 0,3802 nm).  
Keywords: antimony sulfide (III), hydrothermal, conditions, nanorod, formation, sediment, 
thioacetamide 
 

 
ПОЛУЧЕНИЕ НАНОРАЗМЕРНОГО  СОЕДИНЕНИЯ Sb2S3 НА ОСНОВЕ  

ТИОАЦЕТАМИДА И ХЛОРИДА СУРЬМЫ (III) 
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Методами дифференциально-термического (ДТА), рентгенофазового (РФА) и 
сканирующего электронного микроскопического (СЕМ) методов анализа исследованы 
условия получения наноразмерного соединения Sb2S3 на основе тиоацетамидом и хлорида 
сурьмы (III). Установлено, что при температуре 180 0C из водного раствора смеси при 
соотношении 2 ммоль SbCl3 и 3 ммоль CH3−CS−NH2  получается соединение Sb2S3 в виде 
наностержней (длиной 3-5 µm, диаметр 30-80 нм). По данным ДТА наноразмерное 
соединение Sb2S3 конгруэнтно плавится при температуре 545 0С. По данным РФА 
определено, что  Sb2S3 находится в орторомбической структуре (Пр.гр. Pnma: a=1.1201 
nm, b=1.1241 nm, c=0.3802 nm).   
Ключевые слова: сульфид сурьмы (III), гидротермальный синтез,  среда, наностержень, 
формирование, осадок, тиоацетамид. 
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