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HUSEYN IMANOV

Ag;AsS, BIRLOSMOSININ ALINMASI VO XASSOLORININ TODQIQI

Aaqgalads AgNO; va As.Ss birlagmalari da Ag;AsS, birlag in hid) -mal garaitda al va
Siziki-kimyavi larinin fiziki-kimyavi tadgiq icalari verilmigdir. llkin komp larin 4:15 nisbatindaki
qarisigindan AgyAsS, birlagmasi alinmigdir. RFA metodu ila alinmus birlagmanin fordiliyi, TG analizi ila ste-
xiometrik tarkibi maavyon edilmigdir. Birlag in torkibindaki gamiy, arsen va kakardan kitla va atom paylart
tayin edilmigdir. DTA naticalarina asasan, T>120°C oldugda Ag,AsS, birisg inin termodi) ik olaraq geyri-
stabil oldugu v parcalanaraq Ag:AsSs+As S;+S tarkibli qarisigt amala gatirdiyi maayyan edilmisdir. SEAM
naticaloring asasan Ag;AsS, birlagmasinin mikromorfologiyas: dyranilmigdir. M. dilmigdir ki, kara formalt
hissaciklorin sicasi 500-900 nm araliginda yerlogir.
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Agar sdzlor: aralq faza, mahlul, cokanta, hidrotermal, renigenfaza analizi, termogram, mikroqurulug,
endotermik effekt.

Giris. ©dabiyyat molumatlarindan melum olmusdur ki, Ag-As-S sisteminds méveud
olan araliq fazalar (AgAsS,, Ag;AsS;, Ag,As,Ss, AgAsS, AgsAsS,, Ag7AsSg, Ag16As,S) va
Ag23As,5;5) va onlar ssasinda alinan arintiler funksional materiallar sirastna daxildir [1, 3].
Bu sistemdaki birlasmalar seqneto-, termo- va fotoelektrik xassalors malikdir. Tadqiqatlardan
malum olmusdur ki, bu birlasmalar yiiksok temperatur va vakuumda (~102 Pa) elementar
komponentlari v ya miivafiq sulfidleri birgs sritmakls alinir [1, 2].

Son dévrlar bir ¢ox ikili va tiglii sulfidlarin miixtalif halledici mohlullarinda almmast
boyiik maraq kasb edir. Ciinki mshlullarda bir ¢ox maddslsrin alinmas: adi soraitdo hoyata
kegirilir [3]. Digar torafden mohlullarda ¢okdiiriilmiis maddaler mikro- va ya nanohissacik
halinda olur. Bu baximdan, bir ¢ox tiglii sulfidlsrin sulu mohlullardan alinmas: aktual mo-
salalardon biridir [3].

Yuxanda gostarilonlari nazara alaraq biz, gimiis nitrat va arsen(V) sulfid ssasinda sulu
mohlulda bas veran fiziki-kimyavi qarsiliqlt tasiri vo Ag;AsS, birlosmasinin alinma saraitini
tadqiq etmayi qarstya magsad qoydugq.

Isda giimiis-nitrat va arsen(V) sulfid asasinda Ag;AsS, birlasmasinin alinmas: ve onun
fiziki-kimyavi xassalorins aid tadqiqat naticalori verilmisdir.

Tacriibi hissa. Ag;AsS, birlogsmasini almaq iigiin torkibinds 719 mq AgNO; va 350 mq
As,Ss olan mohlullar gansdirilmigdir. Miihitin pH-1 5 olmusdur. Reaksiya qangigt hidrotermal
soraitds (60-70°C) mikrodalgali sobada 48 saat miiddstinds qizdinlmigdir. Reaksiya basa
catdiqdan sonra alinmis ¢okintii siiziilmiig, svvalca distillo Suyu, sonra iss etanolla yuyul-
musdur. Tomizlanmis ¢ékiintii 80 °C-ds vakuumda qurudulmusgdur.

Umumiyyatls, miixtalif mol nisbatlarindo goturilmis AgNO; va As,S; asasinda goxlu
nimunalar hazirlanmus, fiziki-kimyoavi analiz metodlan (RFA va DTA) vasitasils alinmig
¢okuntiilarin torkiblari analiz edilmisdir. Tadgiqat naticalorindon malum olmusdur ki, ilkin
komponentlsrin 4:15 nisbatindski qangigindan yalniz Ag;AsS, birlasmasi alimir. Bag veran
reaksiya tonliyini imumi gokildo asagidak: kimi yazmagq olar:

4As;S5+15AgNO;y+12H,0—5Ag;As S4+3H;As0,4+15HNO,

AgsAsS, birlosmasinin alinmas: soraitini Syranmak tigiin reaksiyaya daxil olan vs alinan
maddalorin miqdarn tayin edilmisdir. Kalorimetrik (cihaz KDK-2-YXJ1 4.2) metodla miigyyan
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edilmisdir ki, pH=5 olduqda reaksiya ligiin gétiiriilmilg 169 mq arsenin 63,5 mq-1 siiziintilya
kegir. 105,4 mq arsen ¢okintiiniin torkibinds qalir. Gétiriilmiig 456,8 mq glimigiin hamst
cokintiiniin torkibinds qalir. Analiz naticalerindon malum olmusdur ki, siiziintiida kiikiird
ionlan istirak etmir. Bu da yuxandaki reaksiya tenliyinin dogrulugunu tasdiq edir.

Naticalarin miizakirasi. Cokiintiiniin rentgenfaza analizinin RFA (2D PHASER “Bru-
ker”, CuK,, 2q, 20-80 dor.) naticalarinden mslum olmusdur ki, onun asas torkib hissasi
(89,5%) Ag3AsS, birlosmasindon ibarstdir. Bu birlasms asasan amorf haldadir (sakil 1).
Birlogsmanin stexiometrik torkibi termogravimetrik TQ (NETZSCH STA 449F3) analizlo
miisyyan edilmigdir (sakil 2).
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Sakil 1. Ag;AsS, birlogmasin difraktogrami.

Intensily {a.u)

Termoqramdan goriindiiyti kimi, 81,9 mq niimunani 900°C-5 kimi qizdirdiqda kiitls
itkisi 280°C-da 5,6 mq, 460°C-da 15,4 mq, 700°C-ds 25,2 mq va 895°C-ds 30,77 mq ol-
mugdur. Soyumadan sonra qalan qaligin kiitlssi 51,13 mq olmusdur. Alinan bu naticalara
asasan birlogmanin sads formulunun Ag;AsS, oldugu tasdiqlanmisdir. Birlogmonin torki-
bindaki giimis, arsen vs kiikiirdiin kiitls vo atom miqdan asagidaki cadvaldo gosterilmisdir
(cadval).

Cadval
AgsAsS, birlasmasinin tarkibindoki elementlorin miqdar:
Elementlorin_miqdan, ®o
Birlasmo Ag As S
Kiitte [ -atom kiitls | atomn Kiilla [ atom
[ Ag;AsSs 6148 | 37,50 1423 | 12,350 2429 | 50,00

70°C-ds alinmis Ag;AsS, birlogmssinin mikromorfologiyasi HITACHI TM3000 mar-
kali skanedici elektron mikroskopda SEM (made in Japan) 6yronilmisdir (sok. 3).

SEM analizindon malum olmusdur ki, Ag;AsS, birlasmasinda hissaciklorin élgisii 500-
900 nm araliginda yerlosir. $akil 2-dan gériindiiyii kimi, kiira formali hissacikler arasinda
gicli adheziya vardir. 10 mkm sahads olan hissaciklar arasinda digar faza hissaciklori mii-
sahids olunmur,

Diferensial-termiki analiz DTA (pirometr HTP-70, cihaz Tepmockaun-2) noticalarindsn
malum olmusdur ki, T>120°C olduqda Ag;AsS, birlagmasi par¢alanmaga baslayir. 320°C-ds
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birlasmanin pargalanmasi basa gatir va asagidaki reaksiya bag verir:
7Ag;AsS,;—3Ag7AsSct2As,5;+4S
Bu da yuxarn temperaturda birlasmanin termodinamik cahatden davamsiz oldugunu gosterir,
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Sakil 3. Ag;AsS, birlosmasinin SEM sokli.

DTA ayrisinds 120°C, 310°C vs 560°C-ds endotermik effektlar miisahido edilmigdir.
Bu endotermik effektlar reaksiya mohsullanm (S, As,S3, Ag;AsSe) arima temperaturlarina
uygundur. RFA va DTA naticalarins ssasen miiayysn edilmisdir ki, Ag;AsS, birlagmasini
400°C-da vakuumda (~107 Pa) 4 saat miiddatinds ikizonali rejimds termiki emal etdikda
termodinamik davamli Ag;AsS; birlasmasi amals galir.

Notica. AgNO; vo As,S; birlogmalori ssasinda hidrotermal soraitdo Ag;AsS, birlasmasi
alinmigdir. TQ analizinin naticolarine asason birlosmonin stexiometrik tarkibi miiayyan
edilmisdir ki, Ag;AsS, birlosmasi 120°C temperatura kimi davamlidir, 320°C-do tam par-
calanaraq Ag;AsS,+As,S4+S torkibli qarigiq amalo gatirir. Birlagmanin mikromorfologiyast
oyranilmis va nanokristallik oldugu askar edilmigdir.
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INVESTIGATION OF THE ACQUISITION AND PROPERTIES OF
THE Ag;AsS, COMPOUND

The paper presents the results of physical-chemical research of the obtaining Ag,AsS, compound
under hydrothermal conditions and its physical-chemical properties based on AgNO, and As,S, com-
pounds. Ag;AsS, compound was obtained from a mixture of the primary components in a ratio of
4:15. The individuality of the compound obtained by the RFA method, the stoichiometric composition
was determined by TG analysis. Mass and atomic portions of silver, arsenic, and sulfur in the com-
pound were determined. According to the DTA results, when T>120°C, it has been established that
the Ag,AsS, compound is thermodynamically unstable and decomposed, forming a mixture of
Ag;AsSs+As,S:+8. The micromorphology of Ag,AsS, was studied based on the results of SEM. It was
found that the size of spherical particles is in the range of 500-900 nm.
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Iyceiin Hmanos
TNOJYYEHUE U UCCJIEJAOBAHUE CBOMCTB COEAUHEHUA Ag3AsSy

B cTarbe npeacTaBncHb! PesyNbTaThl GHIHKO-XHMHHYECKHX HCC/IEA0BAHMIT MOMYEHHS COETH-
HeHus Ag;AsS, Ha ocHose coeaunennii AgNO; u As;S; B rHAPOTEPMANBHBIX YCIOBHAX H €10 (PH3HKO-
xuMuucckux cpoiicts. Coepunenne Ag;AsS, MONyY4eHO M3 CMECH HMCXOAHBIX KOMIIOHEHTOB B
cooTroweHuH 4:15. MHAUBMAYAIbHOCTD MO/TyEHHOTO COCAMHEHHS ONPEACIeHa ¢ oMompio RFA, a
CTEXHOMETPHHUCCKIH COCTaB — ¢ nomowpio TI-ananusa. OnpeacneHsl MAaCCOBbIE H ATOMHbIE 1OTH
cepedpa, MblIbsKA H CEpbl B coeauneHnn. CornacHo peaymbraram JITA yCTAHOBIEHO, UTO COEH-
HeHHE Ag;ASS, TEDMOAHHAMHYCCKH HECTAOHIBHO M pa3naracTcs ¢ O0OpAa30BaHHCM CMECH
Ag;AsS:+As,S;+S npu T>120°C. Muxpomopdionorus Ag,AsS, H3yucHa Ha OCHOBE pesynstaros SEM.
Brino o6Hapyxero, uto pasMep cdepuueckix YacTHL HAXOAHTCS B AManasone 500-900 .,
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(AMEA-nin miixbir iizvi Tofiq Sliyev tarafindan taqdim edilmigdir)

Daxilolma tarixi: ilkin variant  24.02.2020
Son variant 28.04.2020
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