Azarbaycan Milli Elmlor Akademivas: Naxgivan Bolmasinin Elmi asarlari, 2020, Ne 2, 5. 47-51 47
UOT 541,14

RAFIiQ QULIYEV

Cu,SnS; BIRLOSMOSININ SOLVOTERMAL YOLLA SINTEZI VO
ONUN NAZIK TOB9QOSININ ALINMASI

Qalay (11) xlorid il> mis (Il) xlorid qarisig: etilenglikolda hall edilarak azarina tiomogevina mahlulu alava
edilir. Tacraba qabu teflon kiveytds Speedwave four mikrodalgal: elektrik qizdiricisinda 160°C-d> 16 saat
milddatinda saxlanthr. Alinan ¢okanta sizalir, zaif xlorid tursusu maohlulu, ultra tamiz su va spirtls yuyulduqgdan
sonra 60-70°C-da vakuumda qurudulur. Coxim 65% tagkil etmigdir: Alinan Cu 2SnS3 birlagmasinin 400°C-d>

bl dan alinmig hi. ikiarin temper ian asih olaraq formalagmas: oyranilmis, kimysvi,
termoqrafik, morfoloji analizlari yerina yetirilmis va hissaciklorin nano- va mikrohissaciklardan ibarat oldugu
miayyanlasdirilmisdir.

Acar sbzlor: efilenglikol, tiomogevina, elektrik kegiricilik, solvotermal sintez, kimyavi analiz, termografik
analiz, nanohissaciklar.

Yanmkegirici fotoelementlsr asasinda yaradilan giinas elementlori Giinog saialarin
birbasa elektrik enerjisina gevirir. Miiasir dévrds giinas energetikasinin ssasini togkil edon
giinas elementlari bir ne¢a qrupa béliiniir. Belo ki, silisium giinag elementlori (Si multi-
kristallar, Si monokristali, amorf Si tobaqasi) istifads olunan giinas elementlarinin 90%-ni
togkil edir. Giinog elementlarinin 10%-ni iso silisiumsuz nazik tsbagalar amalo gatiran bir-
lagmalor (CulnSe,, CdTe, GaAs / Ge, Cu,ZnSnS, vs s.) toskil edir. Yiiksak geviricilik qabiliy-
yatino baxmayaraq silisium asasinda alinan giinas elementlarinin istehsal texnologiyas:
miirokkabdir vo ¢ox baha baga galir. Buna gora ds bir gox tadgiqatgilar giinas energetikasinin
galocak inkisafint giinag elementlorinin hazirlanmasinda tigli va dérdlii birlosmalerin nazik
tabagalarinin totbiginds goriirlar. CdTe nazik tabaqasi asasinda sanayeds istehsal olunan giinas
elementlori 10% effektliys malikdirlar (fi.0.=10%) va istehsal texnologiyast gox gotindir [1].

Giinas sualarini yiksak soviyyads udma qabiliyystina malik CulnGaSe, birlagmosi
asasinda alinan nazik tabagoli giines elementlari cox effektlidir va faydali is smsah 19,9%-
barabardir [2]. Ancaq indiumun Yer qabiginda miqdan 10-% toskil edir. Eyni zamanda Ga
va In-un baha baga galmasi yeni texnologiyalarin islenib hazirlanmas: zaruratini yaradir.

Aparilan tadgiqatlar ssasinda miisyyen edilmigdir ki, Cu,SnS; va Cu,ZnSnS, birlos-
molari p-tip yanmkegiricilars aiddir va yiiksak isiq udma smsalina malikdirlar (Cu,SnS; iigiin
10° sm*, Cu,ZnSnS, iigiin 10* sm™). Eyni zamanda qadagan olunmus zonanin eni 1-1,5 eV
haddindadir vo 10% enerji gevirma qabiliyystins malikdirlar [3, 4]. Buna gérs da bu tadgiqat
isinds Cu,SnS;-iin etilenqlikol mahitinds sintezi, ondan tablama yolu ils nazik tabagonin
alinmasi va tadqigi qarstya maqsad qoyulmusdur.

Tacriibi hissa. 174 mq SnCl,2H,0 ve 264mq CuCl, 2H,0 gétirib 10 ml
etilenqlikolda hall etdikdan sonra tizarina etilenqlikolda hall edilmis 18 mq tiomogevina
mahlulu tokiiliir. Proses 160°C-da 16 saat getdikdon sonra alinmis qans13in iizii siiziilmiis vo
¢okintii bir nego dofs su ilo dekantasiya edildikdsn sonra filtrdan siizilir. Su il yuyulub
tamizlanmis vo sabit gokiya galons kimi qurudulmus ¢okiintiiden gétiriilon niimuna kimyavi
analiz edilmisdir. Niimunanin Cu,SnS;-den ibarat olmas analizin naticaleri ils tosdiqlonmigdir.

Qurudulmug ¢ékiinti zaif vakuum altinda 400°C-ds tablandiqdan sonra elektrik ke-
ciriciliyin todqiq edilmasi tigiin alinmig tozvan cokuntii havongdastads ddyilib nannlagdirilir
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va ondan preslomo yolu ils diizbucaql paralelepiped formasinda (2,66x8%1,3 mm) poli-
kristallik niimunalar hazirlanmigdir. 160°C-ds alinmig ¢okiintiiniin va tablanmig maddanin
TM 3000 Hitachi elektron mikroskopunda sakillari ¢akilmis, alinan nanohissaciklarin tem-
peraturdan asih olaraq formalagmasi 6yranilmisdir (sakil 1).
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Sakil 1. (a) 160°C temperaturda alinmig va () tablama yolu ile alinmig
nano- va mikrohissacikler, béyiitms — 5,0 um.

Sokildon goriindiiyii kimi tablama zamani alinmis nanohissaciklorin élgiileri 6,1-7,4 um
arasinda dayisir v nanohissaciklar bircinslidir. Hesab edirik ki, solvotermal metodla alinmig
Cu,SnS;-tin nano- va mikrohissaciklarin amals golmasi va yetiymasi temperaturdan, vaxtdan
va maye fazadan asihidir.

Nazik tabaqo almaq tgiin yuxanda gésterilon qaydada hazirlanmig qangiza (qizdiniciya
qoymamuisdan gabaq) 0,6x0,6x0,2 sm olgiids siisoe althq salinir va proses 160°C-do 16 saat
miiddatinda aparilir. Prosesin sonunda reaksiya kolbasindan gixarilan siiso althiq yuyulub
tomizlandikden vs qurudulduqdan sonra bir terafi baglt kvars boruya yerlasdirilorak zaif
vakuum altinda 400°C-ds 2 saat tablama apanlir.

Umumiyyatls alinan birlasmenin fotohassasligini tayin etmok tigiin tablama prosesi bir
negd variantda apanlmisdir. Birinci variantda tomiz yuyulub tomizlonmis siigo altliq reaksiya
apanilan kolbaya salinaraq 16 saat qizdiricida saxlandigdan sonra tablama apanlmigdir. Ikinci
variantda isa optimal soraitdo alinmig ¢okiinti siizilarok yuyulub tamizlondikdsn sonra
etilenglikolda hall edilarak siiso althga ¢akilmisdir. Sonuncu olaraq reaksiya iigiin hazirlanmsg
qarisiqdan bir ne¢a damct siigo altliq iizerine damciladilaraq tablama aparilmigdir. Har iig
variantda tablama prosesi 400°C-ds zaif vakuum altinda 2 saat arzinds apanlmigdir. Alinan
nazik tebagalar (1-ci va 3-cii) distills suyu ilo yuyulub qurudulduqdan sonra fotohassaslig
olgulmiisdiir. On yaxst nazik tabaqe 1-ci variantda alindifindan tablama prosesi miixtalif
temperaturlarda va miixtalif middstda aparilmigdir. Alinan niimunanin faza torkibi Ap
«IIpomkonTpon — 1» rentgen difraktometrinds tayin edilmisdir.

Sakil 2-don goriindity kimi 400°C-da 2 saat miiddatindo tablama aparilmig Cu,SnS;
birlogmasinin spektrinds ancaq bir pik miisahido olunur (26=49,40). Bu da avvallar apanlmis
tadqiqat islerinds tayin edilmis qiymeotlorls iist-iisto disiir [5] va alinan Cu,SnS; birlagsmasinin
birfazalt oldugunu géstarir. 300°C-do 2 saat miiddstindo tablama aparilmig Cu,SnS; nii-
munanin spektrinds isa 6 asas pik miisahids edilmisdir (26=37,5; 45; 51; 65; 77 va 92) (Sakil 3).
Buradan bels naticoys galmak olar ki, asag1 temperaturda tablama aparilmis niimunade
baslangic maddalorin qangiz: qalmigdir.
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Sakil 2. 400°C temperaturda 2 saat arzinda tablama apanlmig Cu,SnS;
birlogmasinin rentgen spektri.
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Sakil 3. 300°C temperaturda 2 saat erzinds tablama apanilmig Cu,SnS,
birlagmasinin rentgen spektri.

Tablama yolu ils alinmis Cu,SnS; nazik tebagasinin U-5100 ultrabsndvsoayi spekt-
rofotometrinds optik udma ayrisi gakilmigdir. Alinan birlasmonin qadagan olunmus zonasinin
enini hesablamagq iigiin

(an V)% = Al - Eg)

disturundan istifads edilmisdir.
Cu,SnS; diizzonah yanmkegirici oldugundan bu birlosms tigiin n=1/2 qiymoati gotii-
riilarak ¢ahvj2-nin ¢hv}-den asililiq ayrisi qurulmusdur (sakil 3).
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Sokil 4. Cu,SnS; nazik tebagasinin qadagan olunmug zonasimin enini
tapmagq ti¢iin qurulmus ¢ahv}2 =f¢hv} asililig.
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Bu astliliqdan diiz xatt oblastinin absis ¢hv) oxu ils kesismasins asasan CuzsnSJ.nazik
tabagasinin qadagan olunmug zonasinin eni miisyyan edilmisdir: Eg=1,55 ev. Bu qiymat
Cu,SnS; birlagmasinin sdsbiyyatdan malum olan qiymatina uygundur [3].
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SYNTHESIS OF THE Cu,SnS; COMPOUND BY THE SOLVOTHERMAL
METHOD AND THE PREPARATION OF ITS THIN FILM

A mixture of tin chloride with copper (II) chloride is mixed with ethylene glycol, and a
solution of thiourea is added to it. The experimental dishes in a Teflon cuvette are placed in
a Speedwave four microwave electric oven and stored for 16 hours at 160°C in the oven. The
precipitate obtained is filtered, washed with a dilute solution of hydrochloric acid, ultrapure
water, and finally, ethyl alcohol, and dried at a temperature of 60-70°C in a vacuum. The yield
is 65%. In this work, we studied the formation of nanoparticles obtained by annealing at a
temperature of 400°C from the Cu,SnS; compound, performed chemical, thermographic, ra-
diographic, and morphological analyzes and found that the crystals of the compound are rep-
resented as nano and microparticles.

Keywords: ethylene glycol, thiourea, electrical conductivity, solvothermal synthesis, chemical analysis,
thermographic analysis, nanoparticles.
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Paduxk I'ynues

CHHTE3 COEJUHEHWSI Cu,SnS; COJIbBOTEPMAJILHBIM
METOAOM A NOJIYYEHHE EIrO TOHKOH IUVIEHKHA

Cmeck 010Ba XJIOPHCTOTO € Xnopuaom meau (II) cMeImBaeTcs ¢ STHNEHITHKONEM, KO-
6aBnseTCs pacTBOP THOMOYEBHHBI. DKCNEPHUMEHTAIbHAS NOCY A B TeIOHOBOI KIOBETE Mo-
MELLAETCsl B MHKPOBOJIHOBYIO 3JIEKTPHYECKYt0 neub Speedwave four u B Teuenne 16 uacos
npu Temnepatype 160°C coxpansiercs B neuu. [lonyueHHbli 0Canok GUIETPyETCs, IPOMBI-
BaeTCs pa3baBeHHBIM PACTBOPOM COJIAHOR KHCJIOTBI, YIBTPaYHCTOI BOOMH, HAKOHEL|, THIO-
BBIM CMUPTOM, W BLICYLIIMBAETCs NpH Temnepatype 60-70°C B Bakyyme. Bemxon cocrasnsier
65%. B paboTe n3y4eHo pOpMHpPOBaHUE HAHOYACTHL, MONYYEHHBIX B PE3y/LTATE OTXKHIA npu
Temnepatype 400°C u3 coenntenns Cu,SnS;, BBINONHEHb! XMMHYECKHi], TepMOrpadHUecKuil,
pentreHorpadueckuii 1 MOPQONOrHHECKUi aHANU3bI H YCTAHOBEHO, YTO KPUCTAIIBI CO-
eAHHeHHs MPECTABIEHbI B BUAE HAHO- H MUKPOYACTHLL,

Kmnouesnie cJioBa: A ponp 7e it cun-
me3, XuMu4ecKuit ananu3s, mep pagp i ananus,

(Kimya elmlari doktoru Bayram Rzayev tarafindon tagqdim edilmisdir)

Daxilolma tarixi: flkin variant  10.04.2020
Son variant 21.05.2020
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