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SURMO(INSULFIDIN DARIDAG SURMO PARILTISINDAN
SUBLIMO METODU ILO ALINMASI PROSESININ ToDQIiQi

A.M.Qarayev, G.F.Rohimli,B.Z. Rzayev
AMEA Naxgivan Bélmasi Tobii Ehtiyatlar Institutu

Stirma(lll)sulfidin Daridag siirma paritisindan alinmasuun siiblima prosesinin saraiti tadqiq
edilmisdir. Filiz niimunasi makrokomponentlara gora kimyavi analiz vao alinan mahsul spektral
analiz edilmisdir. Siirma pariltisindan stirma(Il)sulfidin siiblimasinin optimal saraiti—temperatur
600°C, vakuum 4-10 mm c.siit.,2 q niimuna iigiin 10 daqiga vaxt miiayyon olunmusdur. Homin
soraitds alimmus stirma(IlDsulfidin tomizliyi 99,90% olub sonayenin MSTS 996—41-2 gora
buraxdigt iki nov Sb,Ss-dan tarkib gostoricilarina gora iistiindiir.

Stirma(IlT)sulfiddo xiisusi fotoelektrik
xassosinin olmasi ilo bagli o son illor daha
boyilik ohomiyyot kosb etmoys baslamigdir.
Spektrin goriinon sahosindo fotokeciricilik
komiyyatinin boyiiklityl stirma(III)sulfidi daha
maraqli edir. Eyni zamanda Sb,S;-do
fotoelektirik vo optik xassalor vardir. Ona goro
do siirmo(Ill)sulfiddon televizor istehsalinda
istifado  olunur. Siirmo(Ill)sulfidin  xiisusi
novlori pirotexnikada, saxsi qablar vo kibrit
istehsalinda, baytarliqda istifado edilir.

Qeyd olunanlart nozors alan todqiqat-
cilar stirmo(Ill)sulfidin miixtalif materiallar-
dan istifado edorok alinmasi {i¢lin metodlar
isloyib hazirlamislar.

Miiolliflor [1] strmo(IIl)sulfid almaq
tictin siirmo(Ill)xlorid mohluluna xlorid tursu-
su miihitindo kristallik natrium sulfidlo tosir
edilmosi isulunu toklif etmislor. Isdo istifado
olunan siirma(IlT)xlorid isa metal siirmani xlor
qazt ilo xlorlagdirmaqla alimmis vo gqarisig-
lardan tomizlonmisdir.

Koézortmo zamani alinan slirmo tullan-
tilarindan distillo yolu ilo stirma(IIl)sulfidin

almma soraiti todqiq edilmisdir [2]. Isdo
govulma mohsulu 13%-li xlorid tursusu ilo
islonmisdir. Bu zaman temperatur 95-100°C,
mayenin barko nisbati 5:1, xlorid tursusunun
miqdar1 nazari hesablanmis miqdardan 4 dofo
artiq gotiriilmiisdiir. Mohlula kegon siirmo
natrium sulfidlo ¢okdiiriilmiis, alinan sarbost
kikiirdii holl etmok tigilin siirmo(Ill)sulfid
natrium  sulfidlo qaynadilmig vo homin
mohlulla da yuyulmusdur.

Isdo [3] arinmis siirmadon kiikiird gazi
buraxmagla stirmo(Ill)sulfidin alinmast meto-
dikas1 toklif edilir. Kiikiird buxar1 verilib
qurtardigdan  sonra  orintt  0,3—1  saat
qarigdirilir.  Kiikiird stexiometrik miqdarin
103—-115%-i qador sorf olunur.

Gostorilon va  verilmoyon ¢oxsayill
odobiyyat materialinin aragdirilmasi géstormis-
dir ki, Sb,Ss-iin birbasa filizdon alinmasi
isulu islonmomisdir. Ona goro do siir-
mo(Il)sulfidin genis praktiki totbiqi vo ucuz
xammal bazasiin olmasini nozors alaraq onun
Daridag (Naxg¢ivan Muxtar Respublikasi)
sirmo pariltist mineralindan alinmasi {igiin
metod islomak qorara alinmigdir.

TOCRUBI HISS©
Tocriibolori  aparmaq liglin  Daridag edildi [4,5.33]. Hesablamalar gostordi ki,
sirmo filizindon niimunalor gotirib osas  filizdo 64.85% Sb,S3 vardir.
komponentlora goro analiz edildi. ©vval Yuxaridaki metodlarla paralel olaraq
siirmonin miqdar1 toyin edildi. Bunun iigiin  Sb,Ss-iin migdar1 700°C temperaturda 2 mm c.
1,2465 nimuna 10%-li natrium sulfid siit. vakuumda siiblimo etmokls ds toyin edildi.

mohlulunda qizdirma soraitinds hoall edildi.
ShyS; + 3NaS = 2NasShS;. Mohlul hallolma-
yan hissadon ayrildi vo siizlintiido siirmo
bromometrik va ¢oki—sulfid metodlart ilo toyin

Bu zaman slirmo(Ill)sulfidin miqdar1 artiq
olub 86.50%-5 catir. Goriindiiyli kimi, toyinat
metodlarinin  naticolori  noainki  bir-birinin
tizorino diismiir, hotta bdyiik forq alinir.
Olbotto, bu forqi secilmis metodlarin vera
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bilocayi sohflo olagelondirmok olmaz. Ona
goro slrmonin filizdo toyini {igilin {i¢ilincl
metod [5, s. 25] secildi. Noticosi vakuumda
siiblimodon alinan ragoma (86,20%) uygun
goldi.

Aparilan ili¢ metodla aliman noaticolori
miigayiso etdikdo, belo gonasto golmok olar:
stirmo filizdo iki — sulfid vo oksid formala-
rindadir. Ona goro do filizi natrium sulfid

mohlulu ilo iglodikdo slirmonin sulfid formasi
holl olaraq mohlula kegir, oksid formasi iso
hall olmayaraq qalir. Ogor ¢ixardigimiz natica
diizdiirsa, bas onda no {i¢lin siiblimo zamani
stirma(IIl)sulfidin migdar1 ¢ox alinir. Bu suala
cavab vermok figiin filizi toskil edon osas
komponentlar kimyavi va biitiin komponentlor
spektral analiz edilmisdir(cadval 1,2).

Cadval 1. Siirmo filizinin kimyovi analizi

Niimuna,q

Torkibindo komponentlor,%

Comi,%

ShyS; Sb,O3 S R03 SiO;

Ca Mg Na+K nomlik. hall olm.

komp.
2.3450 64.90 21.607.08 1.68 151 0.68 0.40 0.52 0.71 1.02 100.10
Cadval 2.Stirmoa filizinin spektral analizi
Be Te TI Sb Mn Au Pb Mg Si W Cr Fe Sn In

yox yox yox >1.0 0.001 yox 0.008 0.35 >1%

yox yox 0.3 yox Yyox

Ni Bi Al Cu Ti Y Mo

Vv Sr La Ba Ca

0.05 yox

05 0.02 0.02 yox 0.002 yox 0.02 yox

0.05 0.6

1-ci codveldaki roaqomlordon goriiniir
Ki, filizin torkibindo 7.08% sorbost kiikiird
vardir. Belo giiman etmok olar Ki,
stirmo(II)sulfidin siiblimosi prosesi ilo eyni
zamanda basqa proses, stirmo(II)oksidin
asagidaki tonlik tiizro sulfidlosmosi do bas
Verir.

2Sb,03 + 6S = 25b,S; + 30,

1 va 2-ci cadvellordon eyni amanda

goriiniir ki, filizin torkibinds siiblimo eds bilon
iki komponent Sb,S; vo S vardir. Qalan
komponentlor iso praktiki olaraq siiblimo
etmir.

Sb,Ss-iin siiblimasinin optimal goraitini
mioyyon etmok giin, temperaturun sabit
vakuumda (2 mm c. siit.) SbySz-iin siiblima
tamhiginda tosiri  Oyronilmisdir. Naticalor
codval 3-do verilir.

Cadval 3. Siirma(Il)sulfidin siiblimo doracasing temperaturun tosiri

Filiz niimunasi, q Toc.apar. Temperatur, Stiblima
vaxti, doq °c doracasi,%
2.2140 30 300 -
. _ 400 -
. . 500 -
_ . 600 99.75
700 99.82
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Tacriibalorin naticalorinden goriiniir ki,
2 mm csiit. vakuumda 600 °C-o godor
temgeraturda stirmo(IIl)sulfid siiblimo etmir.
700°C temperaturdaki noticolor iso 600°C-
dokindon forglonmir. Ona géro do 600°C

temperatur filizdon SbySs-iin siiblimasi tigiin
optimal ola bilar.

Eyni zamanda mixtslif temperaturda
nisboton dorin vakuumnda (410 mm c.siit.)
da tocrlibolor aparilmisdir. Vaxt biitiin
tacriibalorda 30 daqige olmusdur (cadval 4).

Cadval 4. Temperaturun stirma(IIl)sulfidin siiblimasins tosiri

Niimuno, q Temperatur, °c Sb,S3-1in siiblima daracasi,%
3.5340 400 —

— 500 20.24

— 600 99.80

— 700 99.90

Cadvoldoki rogomlordon goriiniir ki,
4-10° mm c¢. sit. vakuumda Sb,Ss-iin
siiblimasi  500°C-don baslayir. Lakin homin
temperaturda siirmo(II)sulfidin comi 20%-i
siiblimo edir ki, bu da praktiki shomiyyat kosb
etmir. Sonraki seriya tocriibolor siirmo(III)
sulfidin siliblimo doracasinin vaxtdan

{007 ﬁ

siibliima taml1§1.%

3
1

IR R 4k fasa
Sakil 1. Tacriibalorin aparilma miiddatinin
Sb,S3-iin siiblima tamligina tosiri

1-ci gokildaki ayridon goriindiiyii kimi,
stirmo(IIT)sulfidin tam siiblimasi 10 dogigoyo
basa gatir.
Siiblimo tisulu ilo alinmig(IT)sulfidin
termoqrami ¢ixartlmisdir (sok.2).

asililigini miisyyon etmok {iglin aparilmisdir.
Vakuum yeno do 4.107 mm c.siit. temperatrur
iss 600°C sabit saxlamilmsdir. 4 q filiz
niimunasi kvars qayiqciqda reaktora vo o da
peco yerlosdirilir (pe¢ temperaturu aldiqdan
sonra). Naticalor sokil 1-do verilir

T°C|

T. daa

Sakil 2. Sh,Ss-iin termoqrami

Sokildon goriindiiyli  kimi  Sb,S3-lin
orimo temperaturu 550°C olmusdur. Bu da
sirmo duzlarmin hidrogen sulfidlo qarsiligh
tosirindan alinmis Sb,S3-iin orimo
temperaturuna uygun golir.

Birbasa siirmo pariltisindan alinmig
stirma(l1l)sulfiddo mikrogarisiglarin migdarini
toyin etmok tiglin SbyS3 niimunasi spektral
analiz edilmisdir (cadval 5.).
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Cadval 5. Sh,Ss-iin spektral analizi

Be Te TI Sb Mn Se Pb Mg Si W Cr Fe Sn In Ni
- — — >100.001 - 0.00010.002 0.0002 - - 0.0003 — — —
Bi Al Ti Mo V Cu Ag Co Zr Sr La Ce Ba Ca
Daridag sirmo filizindon alinmis 996-41-0 gbro 2 nov siirmo(IIl)sulfid buraxilir

stirmo(Il)sulfid sonayeds kiikiirdlo siirmonin
oridilmasindon  istehsal olunan siirma(ll)
sulfidlo miiqayiso edilmisdir. Sonayedo MSTS

- STS 1 va STS 2. Miiqayiso cadval 6-da
verilir.

Cadval 6. Filizdon alinmis SbyS3-iin STS 1 vo STS 2 ilo miiqayisasi

Tayin olunan komponentlor STS1 STS 2 Filizdon alinmis Sb,S;3
Stirma 69-73 69-73 71.62

Umumi kiikiird 25-28.3 25-28.3 28.1

Sarbast kiikiird

artiq olmamalidir 0.07 0.1 0.01
Arsen(I1)sulfid,

artiq olmamalidir 0.2 1.0 izlori

Nomlik 0.2 normallagdirilmir yoxdur

Car araginda holl olmayan

maddolor, artiq olmamalidir 0,3 0,3 yoxdur

Miigayiso aydin gostorir ki, filizdon
siiblimo {isulu ilo almms SbyS3 biitiin

gostaricilora géra sonayenin buraxdigr STS 1
va STS 2 novli mohsullardan iistiindiir.
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HCCIIE/JOBAHHE IIPOIIECCA IIOJIYYEHHA CYJIb®H/IA CYPbMBI(111)
METO/IOM BO3I'OHKH

A.M.Kapaes, I.®D.Pazumnau, b.3.P3aes

Paspaboman memoo nonyuenus cynvgpuoa cypomui(1l) uz /lapvioaeckoco cypvmsanoeo baecka
Memooom 6o32ouku. Ilpoba pyovl u NOLyUeHHbLL 80320H ObLIU AHATUUPOBAHBL XUMUYECKUM U
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CNEeKMPANbHbIM Memooamu. B pesyrbmame ucciedosanuii ycmaHogieHvl ONMUMAIbHble YCI08USA
0 -2

noayuenust Sb,S3 us cypvmsanozo onecka: memnepamypa 600°C, oasnenue 4-10° mm pm. cm. [ns

nonyuenust 4 2 npobwvl Heobxooumo 10 munym. B smux ycrosusx uucmoma noiyyennozo SbpSs

cocmasnsiem 99.90%. A smo no OCHOBHbIM RNOKA3aMENSIM NPEeBOCX0OUM BbINYCKAEMbIl 6
npomviiunennocmu SH,Sz no MCTIL 996-41.

RESEARCH INTO OBTAINING OF ANTIMONY (I111) SULPHIDE BY MEANS OF
SUBLIMATION METHOD

A.M.Garayev, G.F.Rahimli, B.Z.Rzayev

The method of obtaining by the sublimation method of antimony (111) sulphide from the Darydag
antimonic glance has been developed. The ore sample and obtained sublimate analyzed by
chemical and spectral methods. As a result of researches, optimum conditions of obtaining of
Sh,S; from antimonic glance determined: temperature of 600°C, vacuum of 4-10° mm of
mercury column. For obtaining of 4 g of sample 10 minutes are required. Under these conditions
the purity of obtained Sb,S3 is 99.90 %. It excels by basic indices the samples of Sh,S; produced
in industry on the MSTSH 996-41.
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