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Mbaqgalada kimyavi va fiziki-kimyavi analiz metodlart (DTA, RFA va MQA) ila etilenglikol
miihitinda TL,SO,~NaxSnS; sisteminda fiziki-kimyavi qarsiliqly tasir tadqiq edilmigdir. TI,SnS;
birlagmasinin nanostruktur halinda alinmasi soraiti vo bir swa fiziki-kimyavi xassalori
oyranilmisdir T1,SnS; birlasmasinin tursulara vo tizvi halledicilora qarsi miinasibati tadqiq

edilmisdir. Mbalum olmusdur ki,

bu birlosmo iizvi

holledicilordon etilendiamindo va

karbondisulfiddsa hall olur. Suda va spirtds isa praktiki hall olmur. Qiivvatli tursularin (H,SO,,

HCl va HNO;) tasirindan parcalanir.

Acar sozlar: hidrotermal metod, nanostructur, fiziki-kimyavi analiz metodlari, Tl,SnS;
birlagmasi, kvazibinar kasiyi, rentgenogram, etilenqlikol

GIRIS

Bir swra islordo sintez metodu ilo
miixtolif metallarin tiostannatlarinin
(A'B”CY"; A'=Cu; B"=Ge, Sn, Pb; C'=S,
Se, Te) va oksitiostannatlarinin alinmasi tadqiq
edilmisdir [1-4]. Gostorilmisdir ki, bu
birlosmalor almaz kristal gofosinda
kristallagirlar. Onlarm elektrik keciriciliyi vo
termo. e.h.q. Oyronilmis, Holl sabitinin
qiymati, desiklorin yiriikliliyt Vo
dastyicilarm qatiligr hesablanmisdir. Homginin
yarimkegirici xassolora malik olan CuyFeSnS,,
CuAlISnS4, CulnSnS4, CuCrSnS4, AginSnS,,
AgCrSnSs vo s. dordlii birlogmalori sintez
edilmisdir.

Elmi odobiyyatin analizi gostorir ki,
Tl-Sn-S sistemi todqiq edilmis, TLS-SnS,
kvazibinar kosiyinin faza diagrami
qurulmusdur [5-6]. TLLS-SnS, sistemindo
kongruent oriyan TLSnSs; (738K), TLSnS;
(698K) va inkonqruent ariyan TLSn,Ss (733K)
torkibli tiostannatlar alinmisdir. [4-6] islorindo
bu tiostannatlarin quruluslar1 todqiq edilmisdir.

TLS-SnS kvazibinar kosiy1 iki araliq
birlosmo - 623K-do konqruent oriyon T14SnS3
vo 679K-do peritektik parcalanan T1,Sn,Ss
birlosmolori ilo xarakterizo olunur. TLSnS;-
SnS kosiyinda 680K-do inkonqruent oriyon
TISnS, birlosmosi alinir. T1-Sn-S sisteminin

TLS-SnS-S  qatiliq sahasinin  bork faza
diagram1 qurulmus vo komponentlorin bork
halda qarsiliqht tosirinin xarakteri miioyyon-
losdirilmigdir. EHQ-nin Ol¢lilmasi tdisulu ilo
tallium tiostannatlarinin omologolma termo-
dinamik funksiyalar1 hesablanmigdir [2-6].
Odobiyyatda bir sira metallarin (Na,
Cu, Ag) tiostannatlarinin mohluldan alinmasi
haqqinda molumat vardwr. Mis vo glimiislin
ticlii tiostannatlar1 hidrotermal metodla sintez
edilmisdir. Na3SnS3,5 — CuClz — H20 Vo
NagSnSs — CuCi, — H,O sistemlori todqiq
edilmis, Cu3SnSs s va Cu,SnS; torkibli torkibli
birlosmalor alinmis vo onlarmn fiziki-kimyavi
xassolori todqiq edilmisdir. Lakin tallium
tiostannatlarin mohluldan alinmasi: haqqinda
molumat demok olar ki, ¢cox azdwr. Yalniz
TINO; — SnS, — H,O sistemindon TbLSnS;
birlosmasinin alinmasi soraiti toadqiq edilmis,
qurulusu vo bir sira elektrokimyovi xassolori
oyronilmisdir. Ampula metodu ilo  T1— Sn —
S sisteminds alman digor birlosmalorin sulu
mohluldan alinmas1 haqqinda molumat yoxdur.
Isdo mogsad etilenglikol miihitinda

TLSO4-Na,SnS;  sisteminds  fiziki-kimyovi
qarsiliglt  tosiri vo TLSnS; birlosmasinin
almmasi soraitini tadqiq etmokdir.
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TL,SO4-Na,SnS; sistemi li¢lin lazim
olan SnS, birlogsmosi asagidaki sxem iizro
cevrilmalor aparilmaqla alinmigdir.

SnCl, —» SnCly —»SnS;

Bunun {iglin  qalay(Il)  xlorid
mohluluna qati1 HC1 vo H;0, olava edilmis,
tam oksidlogmo bas verons vo H,O;-nin artigi
tam parc¢alanana kimi qaynadilmisdir. Alinmig
SnCl;  mohluluna  ekvivalent  miqdarda
tioasetamid (CH3;CS(NH;);) mohlulu olava
edilmisdir.  Mohlul  soyudulmus,  SnS,
cokiintlisii stizlilmiis vo distillo suyu ilo bir
neco dofo yuyulmusdur. Sonra mohlula Na,S
mohlulu slave edilorak 90-100°C-do 3 saat
qarigdirilmigdir. Na,SnS;3-iin hollolmasi
endotermik proses oldugu iigiin mohlulu
soyutmaqla ayrilmig, buzlu distillo suyu ilo
yuyulmus vo 2 saat miiddotinds vakuumda
qurudulmusdur [7-10].

Sistem ti¢iin lazim olan 2%-1i TLSO4
mohlulu iso metallik talliumu duru sulfat
tursusunda holl edilmoklo alinmisdir [8, 11].

TLSO4 — Na,SnS; sisteminda fiziki-
kimyavi qarsiliqh tosiri miioyyon etmak ii¢lin
2q Na,SnS; 20 ml etilenglikol ilo
qarigdirilmisdir. Sonra onun tizorino 1:1-0 mol
nisbatindo TLSO4 olavo edilmigdir. Tam
homogenlosmo getmosi {i¢iin 48 saat 80°C
temperaturda saxlanmaqla qgarisdirilmisdir.
Alinmis ¢okiintii siizilmiis, ovvalco distillo

suyu ilo, sonra iso spirtlo yuyulmus vo
vakuumda 80°C-do 1 saat miiddotinds
qurudulmusdur.  Qurudulmus  niimunonin

torkibi ovvalco mikroqurulus analizi (MQA)
ilo  yoxlanilmigsdir. Bunun ii¢iin ITACHI
TM3000 markalt mikroskopdan istifado
edilmisdir. Molum olmusdur ki, alman
birlosmo nanostruktur halindadir (sok. 1).

TM3000_0191

Sakil 1. T1,SnS; birlogsmasinin mikroskopik goriintiisii:

a) 150°C;

Sakil 1-do 20 vo 10 mkm sahado olan
hissaciklorin = 5000-8000 dofo bdoyiidiilmiis
goriiniisii verilmisdir. Miioyyon edilmisdir ki,
formalagmant 120-140°C-da apardigda
hissaciklorin 6l¢tisii 2-3 dofo boyiiylir.

Cokiintiinlin torkibini kimyavi analiz

b) 180°C

etmok ticlin gotiirlilon niimuns duru nitrat
tursusunda holl edilmisdir. Qalay vo kiikiirdiin
miqdar1 gqravimetrik metodla, tallium miqdari
189 titrimetrik metodla toyin edilmisdir [9].

Kimyavi analizin naticalori cadvalda
verilmisdir.
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Cadval. Cokiintliniin kimyavi torkibi

Cokiintiiniin kiitlosi, q

Birlogsmada elementlorin kiitlosi, q

Tl

Sn S

0,4352 0,2850

0,08312 0,06708

Kimyavi analizin naticaloring asason birlosmonin (T1Sn,S,) sade formulu ¢ixarilmisdir:

10,2850

10,083120,06708

=2:1:3

xX:y:z
4 204

Demoli, birlosmonin sado formulu
T1LSnS; kimidir.

DTA vo RFA giin ¢okiinti
ampulaya yerlosdirilmis, vakuumlasdirilmig
(~107Pa) vo agz1 baglanmisdir. Homogen-
losmo getmosi liciin 600-670K-do 200 saat
termiki emal edilmisdir.

DTA vo RFA (Cu Kg-siialanma)

naticolori  do  komponentlorin =~ ThLSnS3

Cemmander Sample iD (Coupled TwoTheta/Theta)

ra Coupled Trwoi hietalIhes)

mwﬂww“ww#w

119 32

birlosmasinin fordi sokildo alindigimi tosdiq
etmisdir. Bu {sulla alinmis  TLSnS;
birlosmosinin termoqraminda bir dorin termiki
effekt (696K) miisahido olunmusdur ki, bu da
TLSnS; birlosmasinin orimo temperaturuna
uygundur. Termoqramda alinan termiki effekt
sintez yolu ilo alinmis TL,SnS; birlogsmasinin
orimd temperaturundan 2K forqlonmisdir.

[ TI-Sn-5 Smart2014.raw (Strip ko2) (Smooth)
¢ PDF 03-065-8752 TI2 Sn 53 Thallium Tin Sulfide

W1 1 54060

Sakil 2. TLSnS; birlogmasinin rentgenoqrami

leSl’lS3
rentgenoqraminin
odobiyyatda verilon RFA noticolori ilo tam
uygun golir. Bu kimyovi analizin vo DTA
naticalorini bir daha tasdigloyir vo TLSnSs3
birlosmosinin fordi sokildo alindigmi siibut
edir.

ovuntu
monzarasi

birlogsmasinin
difraksiya

TLSnS; birlosmosinin tursulara vo
iizvi hollediciloro qars1 miinasibati todqiq
edilmisdir. Molum olmusdur ki, bu birlosma

iizvi  holledicilordon etilendiaminds  vo
karbondisulfidds holl olur. Suda vo spirtdo iso
praktiki holl olmur. Qiivvetli tursularin

(H2S0O4, HCI vo HNO3) tosirindon parcalanir.
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OBTAINING OF TLSnS; COMPOUND IN ETHYLENE GLYCOL MEDIUM AND
RESEASRCH INTO ITS PROPERTIES

N.A.Mammadova

Acad. M. Nagiyev Institute of Catalysis and Inorganic Chemistry, NASA
AZ 1143 Baku, H.Javid Ave., 113; e-mail: itpcht@lan.ab.az

The paper examines physical-chemical interaction in the TLSO,~NaSnS; system in ethylene glucol
medium by means of chemical and physical-chemical analysis (DTA, X-ray, MGA). Some physical-
chemical properties and conditions of obtaining T[,SnS; compound in nanostructure form have been
studied. Relations between TI[,SnS; compound and acids and organic solvents have been analyzed. It
revealed that the compound dissolves in ethylenediamine and carbon disulphide; however, it does not
practically dissolve in water and alcohol. It is gradually decomposed under the effect of strong acids
(H>S0,, HCI and HNO;).

Keywords: physical-chemical methods, TI,SO,Na;SnS; system, ethylene glycol, nanostructure
roentgenogram.

IIOJIYYEHHE TI,SnS; B CPEJE YTHJIEHTJIMKOJIAA H HCCIE/JOBAHHUE
ETr'0O CBOHCTB

H.A.Mameooea

HUncmumym Kamanuza u Heopeanuuecxoui Xumuu um. akao. M. Hacuesa
Hayuonanvnoi AH Azepbaiioscana
AZ 1143 baxy, np.I"/picasuoa, 113, e-mail: itpcht@lan.ab.az

B cmamve uccnedosano ¢pusuxo-xumuuecxkoe ezaumooeiicmeue ¢ cucmeme T1L,SO,-Na,SnS; 6 cpeoe
IMUNEH2AUKOASL Memooamu Qusuko-xumuyeckoeo anamusza (HTA, P®A, MCA). HUzyuenvt nHexomopwbie
usuxo-xumuueckue ceOUCMEa U YCi08Usi NONYYEHUS. 8 HAHOCMPYKMYPHOM 6ude coeounenus T1,5nSs.
Hzyueno omuowenue coeounenus TI,SnS3 k kuciomam u opeanuyeckum pacmeopumensim. Y cmanoeieno,
YUMo U3 OP2AHUHECKUX COCOUHEHUL OHO PACBOPSEMCs 6 dMUNeHOuaMune u Kapbornoucyibguoe, a 6
800€ U Cnupme npaKmuyecKu He pacmeopsiemcs, noo enusnuem cuibHulx kuciom (H>SO,, HCl u HNO;)
paznazaemcs.

Knrwouesnvie cnosa: 2uopomepmanvuviii Memoo, HAHOCPYKIMYpA, (PU3UKO-XuMUdecKue Memoovl anaiusa,
T1,50,-Na,SnSs , keazubunapmwlii paspes, peHmeeHo2pamma, IMUIECHEIUKOb.
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