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BISMUT SELENIDIN SU MUHITINDD ALINMA
SORAITININ OYRONILMOSI

Bismut nitrat pentahidratla selenin natrium borhidridds mahlulu ila qarsihiglt tasirindan bis-
mut(111) selenid birlogmasinin su mahitinda alinma goraiti, cokdntdstntin ¢okma va stiztilma stiratlari oy-
ronilmiy, renigen qurulugu, termoqravimetrik analizlari apanlmugdir. Hamginin birlag in amala galma-
sinin mithitin pl-dan asihligr arasdinlmig va prosesin reaksiya tanliklari tartib edilmigdir. Alinan mad-
danin element analizina gora kimyavi formulunun Bi;Se; uy@un galdiyi daqiqlagdirilmisdir.

Agar sizlor: ¢okdlrma, su mahiti, bismut nitrat pentahidrar, renigen analiz. kimyavi analiz, bis-
mut(lH) selenid.

Sclen mahlulu xlorid tursusu mahlulunda yasil, tellur isa girmizi rangda olur. Ele-
mentar sclen gat natrium sulfit mahlulunda hall olaraq natrium selenosulfat amala golir
[1, 5. 120]. Selen kalium sianidda hall olaraq kalium selenosianat amala gatirir. 9mala
golan ag rongli iynavari higroskopik kristallar su, spirt va asetonda yaxs1 hall olurlar [1,
s. 110]. Qeyd olunan malum iglarla yanagi tarafimizdan clementar selenin adi saraitda
(295 K) natrium borhidridda hallolma soraiti aragdirilmigdir.

BiSey-tin sintezi digiin 1 mmol tamiz bismut nitrat pentahidrat Bi(NOs)y-5H,0 va
1.5 mmol sclen tozu (molar nisbatdo 2: 3) gotiriilorak teflon biiksa tékiiliir. Miihitin pH-
na nazarat etmak iigiin 4 mmol natrium hidroksiddan va 2 mmol etilendiamintetraasetat
tursusundan istifada cdilir. Teflon Biiks DMF ila imumi hacmin 80%-i gadar dolduru-
lur. Homogen reaksiya qangigi aldo etmak digiin 30 daqiqa ultrasentrifuqada qarigdinihir
va agz1 six baglanaraq avtoklava qoyulur. Sonra avtoklavda 140 va 200°C temperaturda
24 saat saxlamhir. Sintezdan sonra avtoklav otaq temperaturuna gadar soyumaga buraxi-
lir. Reaksiya naticasinda alinan qara gokiintii siiziilmiig, bir ne¢a dafa etanol va distilla
suyu ila yuyularaq, niimunanin toz gaklinds alinmasi iigiin 4 saat arzinda vakuumda
100°C-da qurudulmugdur. 24 saat arzinda 140 va 200°C temperaturda hazirlanan niimu-
nalar BixSes-1 va Bi;Ses-2 kimi adlandirilmigdir. Materiallarin termoelektrik xassalari
Olgtilmiigdiir [2].

Slack [3] gora yiiksak harakilik dagtyicilar olan yarimkegiricilor termoelektrik
materiallar kimi an yaxgi hesab olunur. Bismut(IIl) selenid optik geydiyyat sisteminda
[4]. fotoelektrokimyavi qurgularda [5] v termoelektrik cihazlarda [6] tatbiq olunan
yarimkegiricidir [7]. Son illarda, bismut xalkogenidlarinin otaq temperaturunda bir sira
xassalarinin dyranilmasina digqat xeyli doracads artmugdir [8, 9).
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Tacriibi hissa. ilk 6nca elementar selen adi goraitds milayyan qatiigh natrium
borhidrid mahlulunda hall edilmigdir. Hallolma zamami avval ag. sonra isa qirmiz1 rang-
li mahlul almmigdir. Selenin hall olmasi zamam miihit asasi oldugundan alinan mahlul
bu oraitda gox davamhidir. Tacriibalar asagidaki gaydada aparilmisdir. Tacriiba gabina
milayyan miqdar selen tozu tokiiliir va iizarina yena milayyan migdar natrium borhidrid
moahlulu 3lava edilir Reaksiya ekzotermik oldugundan proses 6z-tziina gedir va sclenin
tam hall olmasina kimi davam edir. Selenin natrium borhidridda mahlulu yuxarida geyd
edildiyi kimi asasi mithitds davamli, turg miihitda isa davamsiz olmaqla asan hidroliza
ugrayir.

Bismut nitrat pentahidrat (0.1 M) mahlulundan 10 ml gitiiriilib dzarina selen
moahlulu slava edilir. Reaksiya prosesi otaq temperaturunda va pH-in 7-8 haddinda apa-
rilir. Selenlagdirici reagent bismut nitrat pentahidrat mahluluna stexiometrik migdarda
alava edilir.

Hoallolma prosesinin va reaksiya tanliyinin agagidaki kimi getdiyini gistarmak olar.

4Na[BH,] + 2S¢ + 7H,0 — 2NaHSe + Na;B4O; + 14H,
2Bi(NOs)s + 3NaHSe —Bi;Sex + 3NaNOy + 3HNO,
yini gostardi ki, har iki element ¢okiintiiniin tarkibina daxil olmugdur. Miixtalil pH-larda
alinan ¢okiintiilarin rangi eyni olur. Hidrogen ionlanimin prosesin gediging tasirini dyra-
nilmig va naticalar cadval 1-da verilmigdir.

Cadval 1
Bismut selenidin tam ¢okmasinin miihitin pH-dan asihhg
P i [Bi] =0.1 M, [Se] =0.1 M, tem. 323-333 K )
Ne | Bi(NOy), “ Se mohlulu, | pH Cokiintii, Cokintiintin Cikiintiiniin
mohlulu, ml ___ml . _mq ! rangi | formulu
1| 10 15 7 95.3 qura Bi;Se, + Se
2 - - | 8 103.7 qara BiSey
% - - |9 106.2 qari | Bi;Sey
4 - - 10 ' 93.7 | qaramul Bi;Sey+BiOIhy |
LS | - - 915 garamul BixSe+BiOI, |

Cadvaldaki ragamlardan gériindiiyii kimi. birinci tacriibada selen gisman hidroliz
edarak gokiintii ila qangir. Ona géira da birlagma bismut sclenidls gisman hidroliz ctmig
selen qangir (selen mahlulunun ayriligda hidrogen ionlarinin qatligindan asthhgr dyra-
nilmigdir). pH-1n 10-11 haddinda isa ¢okiintiiya bismut(Ill) hidroksid qarigir. Buna so-
bab isa bismutun yuxari pH-larda davamli bismut(Ill) hidroliksid amalagatirmasidir.
Qalan tacriibalarda (pH 8-9) alinan ¢ikiintii Bi:Sca-dan ibarat olmusdur. Cokiintilar sii-
ziiliir, distilla suyu ila tamiz yuyulur va 383 K temperaturda qurudulur.

Prosesin asas texnoloji parametrlarindan biri ¢ikiintiiniin mahluldan ayrilmasidir.
Bunu nazara alaraq bismut(III) selenid birlagmasinin mahluldan ayrilma siirati tayin
edilmisdir (tacriiba iigiin 2.52 q ¢okiintii istifada olunmugdur) cadval 2.

Cadval 2
Bismut(III) selenidin mahluldan aynima siirati
V,ml | tdag. Vyml [ tdag.
1000900 | 020 500400 | 0.45
900800 | 025 | 400300 | 0.50 ‘
800-700 | 030 | 300200 | 0.60
700600 | 035 | 200-100 | 0.70 ’
600500 | 040 | 100-15 | 1.40 |
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Cadval 2-daki naticalardan goriiniir ki, 6 dagiga arzinds 2.52 q ¢dkiimii 1000 ml
mahluldan ayrilarag 15 ml hacm tutur. Bu yaxg: naticadir.

Su miihitindo alinan bismut(Ill) selenid hava igtiraki ila derivatografda
(NETZSCH STA 449F3) termiki analiz olunmugdur. Naticalar gakil 1-da verilmisdir.
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Sakil 1. Bismut(III) selenidin termogravimetrik analizi.

$akil 1-dan goriindilyii kimi. 143 mq Bi,Se; niimunasinda 300°C-a gadar tempera-
turda tarkibda heg bir dayisiklik bag vermir. 300-550°C temperatura gadar kiitla itkisi
16.86 mq tagkil edir. Bu tarkibda olan sclenin oksidlagmasi ila baghdir. 700-800°C-da
kiitlo itkisi (27.59-16.86) 10.73 mq-dir. Bu isa bismut(IlI) selenidin oksidlasmasindan
sonra amalo galan bismut(Ill) oksidin sublimasiyasi ila alaqadardir. Hesablamalarla
milayyan cdilmigdir ki. bismutun selena olan kiitla nisbati Bi:Se 90.65:49.98 kimidir.
Biitiin bunlar bismut selenidin formulunun Bi;Se: milvafiq galdiyini gdstarir.

Eyni zamanda birlogmanin rentgenfaza analizi da birlagmanin Bi;Sey oldugunu
tasdiglomigdir (gok. 2).
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$akil 2. Bismut(II) selenidin difraktogram.

$akildon goriindiiyii kimi piklorin yerinin va intensivliyinin standarta uygun gal-
masi maddanin fardiliyi JCPDS 11-0689) va kristal quruluga malik oldugunu gostarir.
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Birlagmanin kimyavi analizi bu qayda iizra aparilmigdir. Cokiintii nitrat wrsusu ilo
pargalanir, duzlar qangig1 ayrilana gadar buxarlandirilir. Sonra distilla suyu va bir ne¢a
damci xlorid tursusu mahlulu slava edarak 6lgii kolbasina kegirilir. Bismut ammonyakla
hidroksid formada ¢okdiiriilir. Aynlan ¢okiintii siiziilir, distilla suyu ila yuyulur va
350°C-da mufel sobasinda parcalanir. Bi;O, formasinda gakilir. Siiziintiida sclen hidrok-
silamin metodu ila tayin edilir. Ahinan naticalar cadval 2-da verilmisdir.

Cadval 3
Bismut(III) selenid niimunasinin kimyavi analizi
r_ Bi,Sey — Komponentlar, q
|  nimun3si,q | bismut 1 selen
e bt mazari | prakt | nazari . prukt.
[ 06552 | 0.4180 04011 0.2371 0.2209

Qeyd: d0rd taribonin ntiCIsinin orta qiymati.

Cadvaldaki naticalordan goriiniir ki, tacrilbada tapilan giymatlar nazari hesabla-
malara uygun galir. Bu da alinan bismut(III) selenidin tarkibinin Bi;Sex formuluna mii-
vafiq oldugunu gdstarir.

Belalikla, bismut(IIT) selenid ilk dafa olaraq tarafimizdan mahlulda (su miihitinda
va otaq temperaturunda) alinmigdir.
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Anus Piaesa, Cesna Mamenosa, Hazum Canuros

H3YYEHHE YCJIOBHIA NMOJIYYEHHA CEJIEHHJIA
BHCMYTA B BOJHOH CPEJIE

IMpx B3auMONENCTBHH BHCMYT MEHTArHAPAT HUTPATa C CENEHOM B BOJIHOI cpeae
nosyveH ocanok cocrasa BiSei. M3yuenbl ycnoBitss nojy4€HHs OCaaka, Orpenc/icHbl
CKOPOCTb OCaKAEHHS M CKOPOCTb (MILTPALMH, NPOBEACHbI PEHTTEHOCTPYKTYPHBIF K
TepMorpauuecKuii aHanH3bl, YCTAHOBAEHa 3aBHCHMOCTb MONHOTBI ocakaeHus oT pH
Cpeilbl, HAMMCAHBI YPABHEHHs PEaKLUMH, NPOBEIEH JNEMEHTHBIN aHAH3 OCajika U YTOu-
HeHa dopmysna ocamka BiSea.

Kmouessie C10Ba: ocaxcoenue, 600Hai cpeoa, peNm2eHOCMPYKmypHslll ananus, xXumuyeckui
ananus, 6ucmym(l1l) ceserud, cxopocmb 0CaNCOeHUA.
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Aliya Rzayeva, Sevda Mammadova, Nazim Sadiqov

STUDY OF OBTAINING CONDITIONS OF BISMUTH SELENIDE
IN WATER MEDIUM

A precipitate of BixSes-composition has been obtained at the interaction of
bismuth nitratc pentahydrate with selenium in water medium. The obtaining conditions
for precipitate have been studied, deposition and filtration rates are determined; X-ray
diffraction and thermographic analyses have been carried out, the dependence of pre-
cipitation completeness on pH of the medium has been determined, the reaction equa-
tions arc sct up, clemental analysis of the precipitate is carried out, and the formula of
BixSes precipitate is refined.

Keywords: sedimentation, water environment, bismuth nitrate pentahydrate, x-ray analysis, che-

mical analysis.
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