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SU MUHITINDD ARSEN(V) SULFIDIiN ALINMASI SORAITININ
ARASDIRILMASI

hadi

Moaqalada su muhitinda arsen(V) sulfidin alinmasi saraiti va termiki de Ithq sar in tadqigq
naticalari haqqinda malumat verilmigdir. Rentgenfaza (RFA), termogravimetrik (TQ) va skanedici elekt-
ron mikroskopik (SEM) analiz naticalarina asasan miayyan edilmisdir ki, ury muhitda (pH = 0-2) nat-
rium metarsenit mohluluna hidrogen sulfidlo tasir etdikda arsen(V) sulfid alimir. TQ naticalarina asasan,
arsen(V) sulfid 363 K temperatura kimi davamhdir. RFA naticalarindan malum olmusdur ki, sulu mah-
luldan alinan arsen(V) sulfid amorf halda olur. Fiziki-kimyavi analiz metodlan vasitasila birlagmanin ele-
ment analizi aparilmig va stexiometrik tarkibi mtiayyanlagdirilmigdir.

Agar sizlar: arsen(V) sulfid, rentgenfaza analizi, termogram, mikromorfologiya, crum, stexiomet-
rik tarkib.

As-S sisteminda doérd birlagma malumdur: As;Ss, As¢Ss, As2Ss va AsgSi. Bun-
lardan As;Sy vo AssSy tabiatda auripigment va realqar minerallar goklinds méveud olur.
As)Ss giivvatli turg mihitda va soyuq saraitda (0-10°C) arsenat turgusunun galavi metal-
larla amals gatirdiyi duzlarin mahlullarindan H2S qazi buraxdigda alinir. Bu birlagmanin
kristallagmas: yiiksak tazyiq (kiikiird buxarinda) va temperaturda bag verir. As,S; birlas-
masing isa tabiatda dimorfit mincrah goklinda rast galinir [1, 3-6).

As-S sisteminda alinan siigalar oksigena vo nam havaya garst davamhdir. As-S
sisteminda siiga amoalagalma temperaturu (T,) viskozimetriya va daltometriya metodlari
il miioyyan edilmisdir. Hor iki metodla miiayyan edilmigdir ki, Ty temperaturu kii-
kiirdla zongin orintilards daha yiiksakdir. As,S; tarkibli arintilorda bu temperatur asag
disiir [3]. Miiayyan edilmisdir ki, termiki emal metodu ila As,Ss birlagmasini kristal-
lagdirmaq miimkiin deyil. 5-16 at.% As qauliq sahalarindaki arintilari uzun miiddat
60°C temperaturda termiki emal etdikda gisman kristallasma bag verir va rombik kiikiird
ayrilir. As;Sy birlagmasini 280°C temperaturda 30 giin miiddatinda termiki emal etdikda
tam kristallasma bag verir. Lakin biitiin qauliq sahalarindaki siigalari yiiksak tazyiq (30-
70 kbar) va temperaturda kristallagdirmaq miimkiindiir. Bels halda malum birlagmalarin
yeni modifikasiyalart alinir. Kikiirdla zangin arintiler igiq siialarinin tasirindan kristal-
lagir va onlar tatbigq iigiin daha perspektivli hesab edilir [1, 5].

Miiayyan edilmigdir ki. siiso amalagalmanin ikinci sahasindaki (51-66 at.% As)
arintilorin kristallagmasi kristallagdirma iisulundan asihdir. As-nin migdan artdigda on-
larin kristallasmaya davamlihg: arur. 56 at.% As torkibli arinti otaq temperaturunda
kristallagmur. 51-56 at.% As qatihiq sahaloerindaki arintilar otaq temperaturunda bir nega
saat miiddatinda kristallagir [4. 5].

As283 va AsySy birlasmalarinin polimorf gevrilma temperaturlar miivafiq olaraq
175 va 265°C-dir. Qrubun taklif etdiyi As-S sisteminin hal diaqgraminda As;S3 va AsySs

58

birlagmalari inkonqruyent ariyir. As,Ss arsenla 190°C emperaturda va 56 at.% As tar-
kibda eviektika amala gatirir. Bu birlagmanin DTA ayrisinda 130°C temperaturda mii-
sahida olunan termiki effekti solidusun metastabil arimasi kimi qeyd edir [6].

Arsenin sulfidlori yarnmkegirici xassalara malikdirlar va perspektivli materiallar
kimi radio-elektron sanayesinda genis tatbiq olunurlar. Odabiyyat materiallarinda arse-
nin kiikiirdla As;Ss tarkibli birlagma amala gatirdiyi hagqinda malumat verilir | 1-6]. La-
kin bu birlagmanin alinma saraiti va fiziki-kimyavi xassalari hagginda malumatlar gox

i
. Isda magsad su miihitinda natrium metarsenit (NaAsO;) va hidrogen-sulfid (H,S)
da As;Ss birlogmasinin alinma saraitini va termiki davamhliq sarhadini tayin ct-
mak olmugdur.

Tacriibi hissa va naticalarin miizakirasi. As;Ss birlagmasini almag iigiin avvalea
0,1 M NaAsO; mahlulu hazirlanmig va 10 N xlorid wrgusu (pH = 0-1) ila wrglagdi-
nlmigdir. Hazirlanmig niimuna kolbaya kegirilmis va qanisdirmagla igarisindan 273-283
K temperatur araliinda 2 saat miiddatinda H,S gaz1 buraxilmigdir. Sistemin soyudul-
masi buzlu su ila hayata kegirilmigdir. Bu zaman agagidaki reaksiyalar bag verir:

2NaAsO,+12HC1+0,-2AsCls+2NaCl+6H,0
2AsCls+5H,S 5 As:Ss+10HCI

As;Ss-in ¢okdiiriilmasi va yuyulmasi buzlu su i¢arisinda hayata kegirilmigdir [1].
Alinmis As;Ss ¢okiintiisii 343 K temperaturda vakuumda (=107 Pa) 2 saat miiddatinda
qurudulmusdur.

As;Ss ¢okiintiisiiniin tarkibi rentgenfaza (RFA, 2D PHASER “Bruker”. CuKaq. 20.
20-80 dar.), termogravimetrik (TQ. derivatografl NETZSCH STA 4491°3) va skanedici
elektron mikroskopik (SEM) analiz metodlani vasitasila tadqig edilmigdir. RFA natica-
larina asasan. miiayyan edilmisdir ki. su miihitinda alinmig As,Ss birlagmasi amorf hal-
dadir (gokil 1).
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Sakil 1. As,Ss birlagmasinin difraktogram.

RFA naticalarina asasan miiayyan cdilmigdir ki, pH>2 va T>283 K oldugda
As2Ss—As,S3+2S reaksiyast iizra arsenin reduksiyasi bag vcrilr. )

Termogravimetrik (TQ) analizinin naticalarindan malum olmusdur ki, (N2 va O
miihitinda) As,Ss birlasmasi 363-533 K temperatur arahginda AszSa va S-a pz{r(;_zflﬂllll’
(sokil 2). 533-773 K temperatur arahifinda isa ayrilan arsen(I1I) sulﬁdnl'l va }(ukurf]un
oksidlagmasi bag verir. Ayrilan SO; gaz1 arsenin bir gismini reduksiya edir. RFA natica-
larindan malum olmusdur ki, 673-773 K temperatur arahiginda sarbast arsen, arsen(IIT)
oksid va AsS ganigig alinir.
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- —.'S_aicl-"l 2. As;Ss birlagmasinin termogrami.

TQ ayrisindan goriindiiyli kimi. 363-523 K temperatur araliginda arsen(V) sulfid
As;S5—As283+28 reaksiyasi tizra pargalanir. Bu zaman qurulug vahidlarinin say: artdig
ti¢tin giigo amalogalma miigahida olunur. T > 533 K oldugda oksidlogma-reduksiya reak-
siyalari bag verir. 773 K-da 52,5 mq niimunada maksimum kiitls itkisi (26.26 mq) bag
verir. Bag veran reaksiyalar: va imumi kiitla itkisini nazara aldigda miiayyan edilmigdir
ki, ahnan ¢okiintiiniin tarkibi As;Ss formuluna uygun galir. TQ ayrisindan malum olur
ki, bu birlagma yalmz T < 363 K temperaturda mivcuddur. Buna géra da As,Ss birlag-
moasini yiiksak temperaturda (573 K) va asag tazyigda (~10” Pa) kristallagdirmaq miim-
kiin olmur.

As2Ss birlagmasinin mikromorfologiyast HITACHI TM3000 markali mikroskopda
tadgiq edilmigdir. SEM sakillarindon goriindiiyii kimi, 353 K-do qurudulmug As;Ss
pambiqvart formadadir (gokil). Birlogmoani vakuumlagdirilmig (~10? Pa) kvars ampulda
673 K temperaturda 2 saat miiddatinda termiki emal ctdikda As,S3alinir va sarbast kii-
kiird isa ampulun soyuq zonasina toplagir. ©mala galon As;S3 mikrokristallardan ibarat
olur (sokil 3).

Kimyovi analiz (qravimetrik va hacmi) metodlari [2] vasitasilo As,Ss birlogmasi-
nin ¢iximina miihitin pH-nin va temperaturun tasiri dyranilmigdir. Miiayyan edilmisdir
ki, As;Ss-in maksimum ¢iximi (97,8%) pH = 0-2 vo T = 273-278 K temperatur arali-
ginda olur.

)
Sakil 3. As:Ss birlasmasinin SEM (b - 353 K, ¢ - 673 K) gokillari.

As;S;s birlogmasinin stexiometrik tarkibini daqiglogdirmak iigiin alinan birlosmanin
torkibinin element analizi (Launch Trion XL dilution refrigerator — OXFORD cihazin-
da) aparilmigdir. Alinan naticalars asasan, birlagmalarin tarkibindaki arsen va kiikiirdiin
kiitlo va atom nisbatlari tayin edilmisdir (sakil 4).
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Sakil 4. Birlagmanin element analizinin naticalari.

Analiz naticalarina asasan arsen(V) sulfidin sada formulunun As;Ssex oldugu
milayyon edilmigdir. Kiikiirdiin miiayyan qadar artiq olmasinin sababini turg miihitda
(pH = 0-1) milayyan qadar sarbast kiikiirdin ayrilmasi ila izah cimak olar. Birlagma
amorf halda oldugu iigiin sarbast kiikiird onun tarkibinda qalr.

Natica: su miihitinda natrium metarsenit va hidrogen sulfid asasinda As:Ss bir-
lagmasi alinmig va onun fardiliyi RFA metodu ils tasdiq edilmigdir. REA va SEEM analiz,
metodlan miayyan edilmigdir ki, 273-363 K temperatur arahiginda alinan As,Ss birlog-
masi amorf haldadir. TQ analiz metodunun naticalarindan malum olmugdur ki, bu bir-
lagma T > 363 K temperaturda pargalanir. Fiziki-kimyavi analiz metodlar ila birlag-
moanin tarkibinda arsen va kiikiirdiin kiitla va atom paylari tayin edilmig va birlagmanin
stexiometrik tarkibi daqgiglosdirilmisdir.
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Iyceiin Hmanos

HCCJEAOBAHHE YCJIOBHI MOJYUEHHS CYJIb®UA
MBbILIBAKA(V) B BOJHbIX CPE/IAX

B cratbe npeacrasnena nudopmauns 06 ycnosusax nojydenis cyibina Mblbs-
Kka(V) M pesyNbTaTax MCCNENOBAHHA FPAHHLbI TEPMUHECKOIT YCTOIMMBOCTH B BOAHDIX
cpenax. o nannbiM pexTrenodasoBoii. TepMorpasiMerpieckoii (TI) 1 CKaHIpoBaH-
HO 3neKTPOHHOIT Mikpockoniu (COM) yCTaHOBIIEHO, HTO MpH B3aHMOLCHCTBIH CCPO-
BONOPOAA C PacTBOPOM METAapCeHHTa HATPHA B KHCIOTHBIX Cpeiax (pH = 0-2) nony-
vaercs cynbua mbiwbsaka(V). CormacHo pesyjibTaTaM TQ. cynbhua Mbiubsaka(V)
ycToiiunB 10 Temneparypbi 363 K. Pesynbtathl peHTreHOrpadu nokasbisaior, 41O
Cynbdua Mpibsika(V), noay4eHHbIi U3 BOAHONO pacTBoOpa. ABNACTCA amopubiM. [Tpo-
BEIEH dNIeMEHTHbII aHaIH3, CTEXHOMETPHUYECKHIT COCTaB COCIMHEHHSA ONpEaCeH MCTO-

AaMH GH3HYECKOro H XHMHYECKOrO aHan3a.
4 ;
Kmouessie c0Ba: cyasghuo (V), p aHanus, mepmozp pomopq
JAO2UR, 8LIXO0, CTIEXUOMEMPUYECKas Cmpyxmypa.
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Huseyn Imanov

STUDY OF CONDITIONS FOR THE PRODUCTION OF ARSENIC(V)
SULFIDE IN WATER MEDIA

The paper presents information on obtaining conditions for arsenic(V) sulphide
and results of the study of its thermal stability boundary in water media. According to
the data of X-ray phase, thermogravimetric (TG), and scanned electron microscopy
(SIEM), it has been found ascertained that the interaction of hydrogen sulfide with sodi-
um metarsenite solution in acid media (pH = 0-2) gives arsenic(V) sulfide. According to
the TG results, arsenic(V) sulfide is stable to the temperature of 363 K. X-ray results
show that the arsenic(V) sulfide obtained from water solution is amorphous. Elemental
analysis is carricd out, the stoichiometric composition of the compound is determined
by the methods of physical and chemical analysis.

Keywords: arsenic(V) sulfide, X-ray analysis, thermogram, micromorphology, yield, stoichiomet-
ric structure.,
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