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REFERAT

Bricmen-Stokbarger tisulu ilo alinmigs CuTISe birlogsmasinin
rentgen-faza analizi(RFA) vo differensial-termik analizlori
(DTA) tadqiq edilmisdir. Tadqgigat naticainde CuTIlSe birlos-
mosinin temperaturdan asili olaraq enerji udulmalarinin vo
kiitlo itkilorinin giymatlori hesablanmis vo onlarin doyisma

mexanizmlari verilmisdir.

GIRIS

Miiasir materialstinashigin miihiim masalo-
lorindon biri do inkisafda olan yeni-yeni elmi-
texniki sahalorin yaranmasi ilo bagl qarsiya ¢ixan
toloblora uygun sintetik materiallarin alinmast va
onlarm tadqiq edilmasidir. Bu manada xiisusi oho-
miyyot kosb edon mosalolordon biri do, alnan
niimunalorin otrafli rentgen-qurulus vo fiziki-kim-
yavi xiisusiyyatlorini toyin etmok iiciin todqiqat-
larin aparilmasi, alinmig naticolor asasinda onlarin
totbiq saholorinin miioyyenlosdirilmosidir. Uggat
vo daha miirokkab golovi birlosmali mis xalkoge-
nidlor, galovi-torpaq metallar vo tallium metaldan
yarimkegiriciyo nisbatdo yeni funksional material-
larin hazirlanmasi {iglin daha yiiksok fiziki xassolo-
ro malik oldugundan uzun miiddotdir shamiyyatli
doracodo maraq kasb edir[1,2]. Birlosmo arasinda
olagonin, bu fazalarin kristal strukturu vo fiziki
xassalorinin tadqiqi onlar asasinda yiiksok gostori-
ciyo malik materiallarin islonib hazirlanmasi tigiin
yeni yollarin agilmasi praktiki baximdan ohomiy-
yot kasb etdirir.

Cu-S(Se) sistemlorindo omologolon stexio-
metrik vo qeyri stexiometrik birlogsmolori totbiq

yonimlii xiisusiyyatlorino goro uzun illordir ki,
osas todqiq edilon obyektlordondir. Bu maraq iso
onlarda tozahiir edon fiziki-kimyavi  xassolorlo
baglidir. Onu da geyd etmok lazimdir ki, gostorilon
sinif birlosmalor kristal qurulusu vo qurulus faza
kecidlori baximmdan da maraqli obyektlor sayilir-
lar. Elmi odobiyyatda tigqat birlogsmolor (CuTIS vo
CuTISe) haqqinda molumatlar vardir. Lakin, uni-
kal alverisli molumatlar asason elementar qofos pa-
rametrlori haqqindadir [1-4]. Cu-TI-X (x=S, Se)
sistemlori iimumi TICu2nXn+1 (x=S, Se) formulall
birlogmoler qrupuna daxildir [5]. Strukturlar sixis-

mis tok Tl-miistovilor arasinda n(CuX4) tetraedrin
yigma qatlari il tasvir oluna bilar. Onlarin hamist
vahid hiiceyroya oxsar a parametriyla tetragonaldi,
lakin ¢ n-don asilidir. ©dobiyyat arasdirmalarindan
molumdur ki, mis xalkogenidlori ¢ox asag1 tempe-
raturlarda ifrat kecirici, araliq temperaturlarda
yarmmkegirici, metal kegiriciliyi, yuxari tempera-
turlarda (T>350K) 1sa ion kegiriciliyino malikdirlor
[6-8].

Gostarilon system birlogmolorinin diger ma-
raqlt xiisusiyyetlrinden biri do onlarda tempera-
turdan ash olaraq bas veron bir ne¢o qurulus faza
kecidlorinin olmasidir. Deyilonlori nazars alaraq,
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isdo CuTISe torkibli kristallarin rentgenfaza anali-
zinin naticalori vo temperaturdan asili olaraq, nii-
munodo bag veron qurulus doyisikliklori hagqinda
molumat verilib.

EKSPERIMENTIN METODIKASI

Alinmis niimunslorin kristal quruluslar rent-
gen difraksiyast metodu ilo Oyronilmisdir. Todqiq
edilon CuTISe birlogsmasi temperaturun yiiksok
gradientindo  Bricmen-Stokbarger  iisulu ilo
boylidiilmiis vo orta dlciisti 12.2%3.7x1.7mm torti-
bindo olmusdur. ©vvealco polikristal niimunalor
800K-do 5 saat orzindo evakuasiya edilmis silisi-
um ampulalarinda yiliksok tomizlik dorocasindo
torkibdon birbasa oridilorok sintez edilmisdir (TI,
99,99%; Cu, 99,999%; S, 99,99%; Se, 99,999%:).
Sintezin ovvelinda yiiksok temperaturlarda ele-
mentar kiikiird vo selenin ytliksok buxar tozyiqi so-
babindon har hansi bir partlamanin olma ehtimali-
nin qarsisini almaq iiglin sobanin temperaturu
yavag-yavas artirihir. Homogenizasiyanin tamam-
lanmasi {iglin arimalor sobani yellomakls sintez
temperaturunda qarigdirilir vo daha sonra soba ilo

soyudulur. Bundan sonra niimunalar, 10 ¢ox vak-
kum yaradilmis konusvari-alt kvars ampulada yer-
losdirilmisdir.

Tadqiqat islori on miiasir Alman texnologi-
yast ilo hazirlanmig D2 tipli ovuntu difraktometrin-
do aparilmigdir. Bunun {iglin sintez olunmus nii-
munolardon donalarinin 6l¢iisii miimkiin godor ¢cox
kicik olan dispers ovuntu hazirlanmigdir. Homin
hazirlanmis ovuntu difraktometrin ganiometrindo
yerlogdirilmis vo 10<26<80 difraksiya bucag ara-
liginda niimunonin rentgen-difraksiya spektri ¢o-
kilmisdir (Sakil 1).

Diferensial termik analizi(DTA) Perkin El-
mer, Simultane Termal Analizator, STA 6000 ci-
hazlarindan istifads edilorok hoyata kegirilmisdir.
Istilik proseslorinda niimunads temperaturun kinet-
ik proseslora tosiri eksperimental termik analizlo
todqiq edilmisdir. Termik analizdo, niimuno
SK/min istilik deracesindo vo 20ml/doq Ar qaz
axin1 doracasinds 300K-don 670K-o godar qizdiril-
misdi. Niimunoni 13 doqige qizdirdigdan sonra
PolyScience analizator soyuducu sisteminds so-
yudulmusdu [9,10].

Sokill

CuTISe birlosmosinin rentgen-difraksiya monzorosi.

NOTICOLORIN MUZAKIROSI

CuTISe birlogmasi iiciin ¢okilmis rentgen-
difraksiya spektrlori osasinda atom miistovilori ara-
sindaki mosafo (d), alman spektrlorin intensivliklo-
ri, niimunanin aid oldugu sinqoniya, gofasin hac-

mi, sixlig1, qofos sabitlori vo foza qrupu toyin edil-
migdir (Sakil 1). Qafos parametrlori iso kristallog-
rafiyanin kvadratik formulalar1 asasinda hesablan-
migdir [11]. Alinan hesablamalarin naticalori
Cadval 1-do gostorilmisdir.
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Aparilan eksperimental hesablamalar rentgen
qurulus analizinin on vacib nA=2dsinf formulasi
osasinda aparilmigdir. Todgigat noticalorine gors
CuTIS birlogsmosi tetraqonal sinqoniyada kris-
tallasir vo onun qofos sabitlori a=4.08A, c=8.16A,
d=7.91q/sm™, faza qrupu P4/nmm,-dir.

Cadval 1

CuTISe niimunssinin rentgen-difraksiya spektri osasinda
toyin olunmus qofos parametrlori.

Ne | 20 D Hkl [T | oA \Y

1 | 1054" | 407 001 |01 |407 67.4
2 [2236' | 2,035 |002 |3 4,071 67,46
3 12612" | 1,51 220 |05 |40711 | 6747
4 3312 | 1,35 003 |12 | 40712 | 6747
5 | 4454" | 1,01 004 |2 40713 | 6748
6 | 5642 |08l 005 |05 |40713 | 6748
7 16912" | 0,67 006 |1 40714 | 6749

Sokil 2-do CuTISe birlogsmasi ligiin tempera-
turun xotti artma siiroti (g0y xott), kiitlonin doyis-
mo kinetikas1 (TG-yasil xott), refrens material ilo
niimuns arasinda yaranan temperatur qradiyenti
Delta T (pink rong) vo DSC istilik selinin (sart
xott) temperaturdan asliliglan verilmisdir.

CuTISe birlogsmasi tigiin kiitlo kinetikasinin
doyismo dinamikasi bes hissodon ibaratdir.

% 30<T<134°C sabit oblast;

s 134<T<214°C xaotti artan hissa (zayif oksid
losmo reaksiyast);

s 214<T<250 °C pargalanma oblasti;

< 250<T<300 °C sabit oblast;

s 300<T<390 °C suratli oksidlosmas fazasi.

Birinci temperatur oblastinda 30<T<107°C
intervalinda kiitlo kinetikas1 vo temperatur qradien-
t1 sabit, istilik selinin udulmasi 30mW dan 34mW-
a qodor artrmigdir.

Ikinci temperatur oblastinda 134<T<214°C
kiitlo kinetikasinda artan hisso CuTISe birlosmo-
sinds eyni mexanizi lizro aktiv morkazlorin oksi-
gen atomu ilo rabitoyo daxil olaraq oksidlogsmosi
reaksiyasinin bas vermosidir. Oksidlosmo reaksi-
yasinin siirati 0.45mg/min vo homin hissads oksid-
losmis oksigen atomlarinin say1 2.73-10% borabor-
dir. Oksidlogsmo reaksiyasi temperatur qradiyenti
va DSC spektrinds dorin effektlo miisahido olunur
ki, bu prosesin aktivlosmo enerjisi 0.022kJ/mol va
homin sahanin enerjisi 5140mJ barabordir.

Ucgiincii temperatur oblasti 214<T<250°C
intervalinda pargalanma xarakterli endoeffektin
morkazi 240°C olmagla kiitlo itgisi 0.86mg bora-
bardir ki, SeO: sokilindo ayrilmasi ehtimal oluna
bilar.

Dordiingii temperatur oblastinda
250<T<300°C intervalinda kiitlo kinetikas1 vo tem-
peratur qradiyenti sabit, istilik selinin udulmasi
6mW-dan 41mW-a qoador artmugdir.

—— Time (min)
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Delta T (“C)

0=
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Sokil 2
CuTISe birlosmasinin xatti artma stirati, kiitlonin doyisms kinetikasi, temperatur qradiyenti vo differensial skanedici
kalorimetriya (DSC) istilik selinin temperaturdan ashlig
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Besinci 300<T<390°C intervalinda siiratli
fazada gedon oksidlosmo reaksiyasidir. TG spekt-
rindo oksidlogma naticasindo kiitlo 2.4mg artaraq
va temperatur qradiyentindoe vo DSC spektrindo
genis yayllmis effekt yaranmigdir. Bu prosesin ak-
tivlosma enerjisi 0.14kJ/mol vo homin sahsonin
enerjisi 7186 mJ barabordir.
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CRYSTAL STRUCTURE AND DIFFERENTIAL-THERMAL ANALYSIS OF CuTIS COMPOUND

R.M.MADATOV, G.B.BAYLAROV, RM.MAMIiSHOVA, M.N.MiRZOEV, U.F.FARJOVA

X-ray phase analysis (XRD) and differential thermal analysis (DTA) of CuTISe compound obtained by the Bridgman-
Stockbarger method have been investigated. As a result of the study, the estimates of energy absorption and mass loss of CuTISe
compound have been estimated depending on temperature and the mechanisms of their change have been given.

KPUCTAJUIMYECKAS CTPYKTYPA U IN®®EPEHIIUAJIBHO-TEPMAYECKA AHAJIN3
COEJUHEHMUA CuTlSe

P.M. MAJIATOB, I'.5. BAWJIAPOB, P.M.MAMHAIIIOBA, M.H.MHUP30EB, V.®. DAPA’KOBA

HUccnenoanbl pentrenogasosbiii anammsz (POA) u muddeperimansupiii Tepmudeckuit anami3 (ITA) coenyHenus
CuTISe, nonyuennoro Metoziom bpumxmena-Crokbaprepa. B pesynbrare nccnenoBanus ObLIH OLIEHEHBI SHEPIHH TTOTJIOIICHHS
n norepu Macchl coequnenus CuTlSe B 3aBucuMocTH OT TeMIiepaTypbl, NPUBEACHBI MEXaHU3MbI MX NU3MEHEHUSL.
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