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NORMAL S$S9RAITDO SURM(III) OKSIDIN
NANOHISSOCIKLORININ ALINMASI

Danidag surma filizinin sublimasiyasindan alda edilmiy sarma(1ll) sulfid maayvan ganhqh dorid
turgusu va 15 ¢/l qanhql natrium xlorid mohlulu qangginda, 60-S0°C temperaturda hall editmigdir.
Hallolmadan sonra alinan tamiz stirmafl1l) xlorid mahlulu maaslif halledicilor mahitinds hidroliza
ugradilmigdir. Ammonium hidroksid va natrium karbonaun iguraki ila mahitin pH-1 7-8 haddina kimi
artirilaraq hidroliz prosesi sonlandirdmiy va sarma(lll) oksid alinmugdir. Hidroliz mohsulu olan sr-
maflll)oksidin ¢rams 94-96% tagkil etmisdir. Namunanin morfoloji analizi, cokdartcalarin tabiatindan
asilt olaraq onun mixtolif formal va olcult oldugunu gostarmiydir. Bela ki, sarma(Ill) oksidin an kigik
olgtltt hissociklori (-nano) mahlulun natrium karbonatla iglanmasindon alinmugdir,

Agar sizlor: Dartdag strmo filizi, sublimasiya, xlorid turyusu, natrium xlonid, halledici, natrium
karbonatin, ammonium hidroksid, nano.

Surma(Ill) oksid stirmanin an genis tathiq edilan birlasmalarindan biridir. Stirma
xammalinin 80%-dan goxu bu birlagmonin istehsalina yonaldilmigdir. Strma(I1l) oksid
yarnimkegiricilarin, ytlksak hassashga malik qaz sensorlarinin, glinag batareyalarinin, ya-
rimkegirici isiq manbalarinin (LED), Mloressensiya xassali siga. elaca da yanmkegirici
material kimi piroclekirik va pyezoelektrik cihaz va hissalarinin istehsalinda istifads
olunur. O, isiq sapilma, polyarizator, giinag panellori va monitor drtiklori igiin istifade
edilon xammallarin bir hissasidir. Strma(I11) oksidin digar tatbiq sahalarindan biri onun
oksid katalizatorlart kimi Uzvi sintezda istifade olunmasidir. Eyni zamanda stirma(IIT)
oksid asasinda nanomateriallarin hazirlanmasina hasr olunmus bir sira islar d> moveud-
dur. Stirma(11D) oksid asasinda hazirlanan “Vitasorb™ tibbi preparau iribuynuzlu heyvan-
larda virus xastaliyina qargi istifada edilon an tasirli darman maddalarindan biridir.
SnO;-lo agqarlanmg sirma(111) oksid sliga va polimerlara, liflars kegiricilik verir. Saffaf
ridk va plyonkalarin, optiki lazerlorin hazirlanmasinda igladilir. Homginin ixtirada stir-
ma(lll) Moridin qau ammonium hidroksid muhitinda (pH = 9-10) 1:10-30 nisbatinda
NH,F-la qargihgh tasirindan kubik modifikasiyali surma(III) oksid alinmusdir [1]. isda
[2] 250-300°C temperaturda siirma hidrooksalatin islanmasindan sonra kubik formali
monodispers siirma(111) oksidin alinmasi araiti verilmigdir. Strma(IIl) oksidin 80 nm
Olguistindaki nanohissaciklori buxar kondenslagmasi metodu ils sintez edilmigdir. Nimu-
nanin xassalori TEM. RFA. DTA va roman spektroskopiyast ila incalanmigdir [3]. Stir-
ma(1l) xloridin (4] 120°C temperaturda va bir saat milddatinda etilenglikol mihitinde
natrium hidroksidin istiraki ila hidrazin hidratla reduksiyas apanlmigdir. Naticada ¢ox
ugurla $b;Os-Un 2-12 nm Slgiistinda nanohissaciklari sintez edilmigdir. TEM. RFA me-
todlarimin kdmayi ila siirma(IIl) oksidin morfologiyast, kristallagma daracasi va modi-
fikasiyast miayyanlasdirilmisdir. SVSb,Os ~ 80 nm diametrli sferik kompozit nanohis-
saciklori innovativ hibrid induksiya vo lazer istilik metodlan ila (HILH) sintez edil-
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migdir. NUmunalarin alinma garaitina temperaturun (400-600°C) tasiri Oyranilmisdir [5].
Sturma(11I) oksidin (6] nanohissaciklari polivinil spirtinin suda mahlulunun istirakn ila
stirma(Ll) xloridla NaOH arasinda bas veran reaksiyanin naticasinda sintez edilmisdir.
Hissaciklarin 8lglis0 10 ila 80 nm arasindadir va onlarin an boyitklarinin 6lgiisii 200 nm-
9 caur. Yiksak kristallasmaya malik ororombik siirma(111) oksidin nanohissaciklari.
otaq temperaturunda sirma(1Il) xloridin izopropil spirtinda hidrolizindan alinmigdir.
Ham 3lds olunan va ham da mixtalif lemperaturda tablanan stirma(I11) oksid fotoliimi-
nessens xiisusiyyatlarinda morfoloji dayisikliklarin bas verdiyi muayyanlagdirilmisdir
|7). Ammonium trimetilsetil bromidin igtiraki ila hidrotermal saraitda strma(l1) oksidin
mil formal va korpllya banzar mikrostrukturlan sintez edilmigdir. REA. TEM, SEM va
Raman analizlari gbstarmigdir ki, sirma(I11) oksidin mikrostrukturlanmin formalagma-
sinda vaxt vo temperatur halledici rol oynayir [8]. Bantvsayi-mavi fotoluminessensiya
xassali, ortorombik quruluglu, vahid kristal sakilli Sb,Os-tin nanohissaciklari sintes
edilmigdir. Hissaciklarin eni 400-600 nm. galinhig 20-40 nm olglstnda olmagla. t¢ 0l-
¢l gigak formali nanogurulusa malikdirlar. Muxtalif analizlarin tahlili gistarmigdir ki,
stirma(11I) oksidin nanohissaciklari effektiv banOyvsayi-mavi isig elementlari Kimi isti-
fada edila bilar va hamginin galacakda nanoqurgulanin dizayn Ugiin faydah ola bilacayi
ehtimal edilir [9]. Bu yazida ilk dafa olaraq nanoball xassali Sb;O-iin amala galmasi va
boyiimasi. buxar fazada termokimyavi ¢okdiirma metodu ila dyranilmigdir. Alnan na-
noobyektlar struktur va morfoloji analizlarls xarakteriza edilmigdir. X-ray difraksiyasi
(RFA) sintez olunmug materialin kristal qurulusunun (Sh;O) kub sakilli ila yiiksak ta-
mizliya malik oldugunu gostarmigdir, Skanedici elektron mikroskopu (SEM). nanometr-
dan mikrometra qadar galinhgr olan va bir ¢argivada mixtalit morfoloji quruluglarim
tasdiglayir [10]. Mualliflar tarafindan [11] Sh;Ox-iin solvotermal metodla, bir marhalali
va kigik Olglst nanokristallan sintez edilmigdir. Proses bu gaydada apanlmigdir. 0.1m
Sbz0; 40 ml etil spirtinda homogenlagma yaratmaq Ugtin gliclt qangdirmagla suspenzi-
yas1 alinmig, sonra izarina S0 mg PEG-6000 alava edilmakla 120°C emperaturda 12
saal saxlamlmisdir. Alinan nanokristallar XRPD. FT-IR. UV-VIS-NIR va SEEM vasitasi
ila tahlil olunmusdur. )

Apanlan aragdirmalar gostarir ki, sUrma(IIT) oksidin nano- va mikrohissaciklarinin
olglisindan va formasindan asih olarag mixtalif xassali materiallar amala galir._l!lu
maqsadla da tarafimizdan bir sira halledicilardan istifada ctmakla strma(IIl) oksidin
nano- va mikrohissaciklari alinmis va tadqig edilmisdir.

Tacriibi hissa. Ilkin olaraq sirma(11l) xlorid susuz gliserin mahlulunda (313-323
K) hall edilmisdir. Alinan bircinsli mahluldan tacriibalarda ana mahlul kimi istifada
olunmugdur. Strma(I11) xloridin gliserinda mahlulu distilla suyu ila hidroliza ugradil-
mig, sonra isa ayri-ayriigda ammonium hidroksid va natrium karbonatla hidroliz prose-
si sona catdinlmigdir. Alinan niimunalarin termogravimetrik analizi NETZSCH STA
449F349F3 (Almaniya) derivatografinda. rentgenfaza analizi D2 PHASER “Bruker”
(CuKa silalanma 26, (» = 1.54056 A. 10-70 daraca) 10z difraktometrinda aparilmig vo
morfologiyasi TM-3000 elektron mikroskopu ila incalanmigdir.

Alinan naticalarin miizakiralari. Tacriibalarda istifada etmak dgiin ana moahlul
kimi srma(III) xloridin gau1 gliserin mahlulunda 0.1 M gauhgh va bircinsli mahlulu ha-
zirlanmisdir. Mahlulda hidrogen ionlarinin qathigi 1.0-2.0 M intervalinda olmusdur.
Mohlul distilla suyu ila 1:10-15 haddina kimi durulasdirtlmig (pH = 0.5 M) va mshlu}un
miayyan qadar hidroliza ugradigy milsahida edilmisdir. Qati ammonium hidroksidla
mahlulda hidrogen ionlarinin gauhg dayisdirilmis, pH-in 7-8 giymatlarinda sUrmaf[ll)
xloridin tam hidrolizi bag vermis va stirma(III) oksid alinmisdir. pH-in yuxari haddindo
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(pH = 9.0-10.0) hidroliz mahsulu yenidan hall olmusdur. Hidroliz prosesinin tam bag
vermasini mayyan etmak Ugiin hidroliz mahsulunun (Sb;Oy) ¢iximi miayyanlagdiril-
migdir. Temperaturun mahlulun hidroliz daracasina tasiri. asas amillardan biri oldugun-
dan, proses 70-80°C temperaturda, gangdirmagla 10-15 dagiga muddatina aparilmigdir.
Milayyan edilmigdir ki, hidroliz mahsulunun (Sb;Oh) ¢iximi. geyd olunan saraitda 94.5-
97.5% tagkil edir. Alinmig nimunanin termogravimetrik analizi apanimig va naticalar
gakil 1-da verilmigdir.
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Sakil 1. Surma(II) oksidin termogramu.

Termogramdan grindiydl kimi, 121 mq nimuna 850°C temperatura qadar qizdi-
rilmig va 520°C temperaturda kitla itkisi 2.27 mq tagkil etmigdir. Bu nimunada olan su va
digar qangiglarin (hidroliz NH,OH-la aparilib, yuyulmaga baxmayaraq mihitds ammo-
nium xlorid ola bilar) hesabina bag verib. 520-850°C temperatur haddinda kiitls artmaga
baglamig (2.15 mq). bu isa stirma(Ill) oksidin (ag rongli) tadrican oksidlagarak sdrma
(IV) oksida (sarimul) ¢evrilmasi ila alagadardir. Bu isa nimunanin SbyOs oldugunu gosta-
rir. 660°C temperaturda bag veran endoeflekt niimunanin aridiyini gdstarir. 9dabiyyatda
(sorgu kitablarinda) stirma(lII) oksidin arima temperaturunun 665°C oldugu verilmisdir.

Ahlnan maddanin rentgen faza analizla strukturu va fardiliyi miayyan edilmisdir
(sakil 2).
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Sakil 2. Stirma(11I) oksidin difraktograms. Sakil 3. Sb;0s-iin element analizi.
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Sakildan goriinddydl kimi, piklarin yerinin va intensivliyinin etalonla uygunlag-
mast maddanin fardiliyi (JCPDS 11-0689) va kristal qurulusa malik oldugu gdstormis-
dir. Nimunanin element analizi (sakil 3) tarkibin sirma va oksigendan ibarat oldugunu
tasdiq edir. Strma(11l) xlondin gliserinda mahlulunun ammonium hidroksidla hidroli-
zindan alinmig sirma(I11) oksidin morfoloji analizinin naticalari gakil 4-da verilmigdir.
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Sakil 4. Stirma(111) oksidin mikrofotografiyas:.

Sakildan goriinddyll kimi. 5 um biyima zamam niimunada rombik-kubik nano-
kristallarla barabar. miixtalif formah hissaciklarinda oldugu miayyan edilmisdir. Biyi-
ma 3 um catdirdigda siirma(111) oksidin formalart ellipsvan olub, dlgtlari 280-350-520
nm haddinda dayisir.

Eyni zamanda hidroliz prosesi natrium karbonat mahlulu ila da apanlmig, alinan
nimunanin analizlari (TQ. RIFA) eyni olsa da morfologivalannin targli oldugu askar
edilmisdir.

Siirma(I11) xloridin gliserinda mahlulunun natrium karbonatla hidrolizindan ahin-
mus sirma(I11) oksidin mikroskopik analizi apanlmig va naticalari sakil 5-da verilmigdir.

Sakil 5. Stirma(I11) oksidin mikrofotografiyas:.

Natrium karbonatin igtiraks ila alinmig hidroliz mahsulunun (Sb203) ﬁwmglun giil-
lagak sakilli olub, digiilari 170-250 nm haddinda dayisir. Ntimunalar ag ronglidir va six-
lig1 5.36 g/sm’ taskil etmisdir. o

Belalikla. aparilan islar naticasinda adi garaitda stirma(I11) xloridin qll.scrlpdo moh-
Julunun natrium karbonatla bir basa hidrolizindan lgulari 170-250 nm haddinda olan

nanohissaciklar alda edilmigdir.
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Axmen Kapaes

NOJIYYEHHE HAHOYACTHL, OKCHAA CYPbMBI(III)
B HOPMAJIbHBIX YCJIOBHSAX

Cynbdun cypsmui(I11), nomyuenusiii cyGanmauneii Jlapbiaarckoii cypbMsiHO# py-
Avl, Gbin pacTBoped npu Temnepatype 60-80°C cO CMecbio COMAHON KHCOTHI onpe-
HENEHHOIT KOHUEHTPALII It PACTBOPA XJIOPHAA HATPHA C KOHUEHTpaumeii 15 r/n. Obpa-
30BABUUIICA NI PACTBOPEHHH YHCTBIN pacTBOp xsiopiaa cypbmbi(IID), rUApONH3yeTCs
B pasiHiHbIX pacTBopuTenbHbIX cpenaXx. Cpena pH nosbumaercs no npenena 7-8 ¢
YHacTHEM TIAPOKCHAA AMMOHHA M KapOOHATA HATPHA, 3aBEPLIAETCA MPOLECC MHIPO-
713a i nomyyaerca okcin cypbmbi(IlD). Buixon mponykta ruaponisa — okcHma Cypb-
mbI(LIT) — cocTasnsan 94-96%. Mopgonoruueckuii ananus o6pa3ua nokassiBaer, 4To no-
JyY€HHBIC BELLECTBA B 3aBHCHMOCTH OT MPHPOJLI PACTBOPHTENA HMEIOT pasHbie (op-
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Mbi W pasMepbl. Takum oGpasom, wacTiub okcita cypsMbi(ITT) Hanmenbux pa3mepos
(-HaHO) noTyeHbl 0paBoTKoIl pacTBOpa KAPSOHATOM HATPILA,

KLTI09CBLIC CI0BA: CYpAMINGN proa, CVEIMMAKIE, COTINAS KUCIOMa, XIOPUO HAMPUR, PACMEOPH-
meas, xapGoxkam kampus, SUOPOKCUO AMMONUS, NaNO.

Ahmad Garayev

PRODUCTION OF ANTIMONY(III) OXIDE NANOPARTICLES
UNDER NORMAL CONDITIONS

The antimony(I11) sulphide obtained from the sublimation of the Daridagh anti-
mony ore was dissolved at 60-80°C wemperature in the compound of chloride acid with
certain concentration and sodium chloride solution with 15 g/1 concentration. Clean
solution(I1I) chloride solution obtained after dissolution was hydrolyzed in the environ-
ment of various solvents. With the participation of ammonium hydroxide and sodium
carbonate. increasing the pH of the environment to 7-8, the hydrolysis process wis
terminated and the antimony(I11) oxide was obtained. Obtaining the antimony(111) oxi-
de. the production of hydrolysis product was 94-96%. Morphological analysis of the
sample shows that obtained substances depending on the nature of the solvent have
different shapes and sizes Thus, the smallest particles (-nano) of antimony(1) oxide are
obtained from usage of solvent with sodium carbonate.

Keywords: Daridagh antimony ore, sublimantion, chlonde acid, sodium chloride, settler, sodium
carbonate, ammonium hydroxide, nano.
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