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BISMUT OKSIiDIiN SUMUHITINDO BiSMUT SELENIiDO
TRANSFORMASIYASI SORAITININ OYRONILMOSI

Xiilasa

Magalads bismut oksidin elementar selenls qarsiligh tasirindan bismut(l11) selenids su miihitindo
trasformasiya soraiti dyranilmasi verilmisdir. Birlosmonin omals golmasinin temperaturdan, miihitin pH-
dan, reduksiyaedicinin miqgdarindan asilihigi arasdirilmis vo prosesin reaksiya tonliyi tortib edilmisdir.
Alinan maddoanin fiziki kimyavi xassalori TQ, DTA, RFA, vo kimyavi analiz metodlar ilo miiayyan
edilmisdir. Termoqravimetrik analizlo niimunads Bi:Se nisbati 90.65:49.98 toskil etmisdir. Differensial
termiki analizlo niimunanin orime temperaturunun 705°C oldugu toyin edilmisdir. Rentgen qurulus
analizi niimunanin fardiliyini tosdiq etmisdir. Belo ki, difraktoqgramda alinan piklarin intensivliyi vo
bucag giymatlori etalon giymotlorino uygun golmisdir. Qeyd olunlara asason niimunonin tarkibinin
Bi,Se; formuluna uygun goaldiyi dagiglosdirilmisdir.
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Studying of obtaining conditions of bismuth selenide in the aquatic medium

Abstract

The article presents the study of the transformation conditions of bismuth (111) selenium in the
aquatic environment from the interaction of bismuth oxide with elemental selenium. The dependence of
the formation of the compound on temperature, pH of the medium, the amount of reducing agent was
studied and the reaction equation of the process was compiled. The physical and chemical properties of
the obtained compounds were determined by TQ, DTA, RFA, and chemical analysis methods. By
thermogravimetric analysis, the Bi: Se ratio in the sample was 90.65: 49.98. The melting temperature of
the sample was determined at 705 °C by the differential thermal analysis. X-ray structure analysis
confirmed the individuality of the sample. Thus, the intensity and angle values of the peaks obtained in
the diffractogram corresponded to the reference values. Based on the above, it was clarified that the
composition of the sample corresponds to the formula Bi,Ses.
Key words: sedimentation, aquatic medium, bismuth oxide, x-ray analysis, chemical analysis
bismuth(l11) selenide

Giris
Hazirki dévrds halkogenid kristallari (S, Se vo Te ilo metallarin birlogsmalari va P, As, Sb va Bi ila
birlosmolar) intensiv sokildo arasdirilir. Bu alinan birlosmolorin fundamental elm {igin maraqgli olan
yarimkegirici vo lyuminestsent xiisusiyyatlori ilo izah olunur. Homg¢inin tatbiq liglin genis perspektivlara
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malik olan super kegiricilor, magnitlor, topoloji izolyatorlar, katalizatorlar vo digar funksional
materiallar kimi saciyyalondirilir.

Halkogenid kristallarinin alinmasinda bir sira metodlardan istifads edilir. Bunlardan arinmis mahlul,
gaz noqgli metodu, bir baga ampula, sulu mohlullardan kristal boytimasi, hidrotermal sintez vo s.
metodlar mévcuddur. Sulu mohlullardan kristal boylimasi Vo hidrotermal sintez metodlar1 yiiksok
temperatur, miirokkob konstruksiyli avadanliglar vo xiisusi sorait tolob etmodiyindon, islorimizds bu
tisullardan istifads etmayi nozards tutmusug.

Selenidlorin mohlulda sintezindo selenin bir sira birlosmoalorindon (natrium selenid, natrium
selenesulfat, natrium selenit, kalium selenosianat, hidrogen selenid vo elementar selen) istifads edilir.

Elementar selen gat1 natrium sulfit mohlulunda hall olaraq natrium selenosulfat amols golir [3]. Selen
kalium sianiddo holl olaraq kalium selenosianat amolo gotirir. ©moalo golon ag rongli iynavari
higroskopik kristallar su, spirt vo asetonda yaxs1 hall olurlar [Karyakin 1974, 407 s.]. Elementar seleni
gati nitrat tursusunda holl etdikdo selenit tursusu omolo galir. Torofimizdon elementar selenin adi
soraitds (295 K) natrium borhidridds va hidrazin monohidratda hallolmasi miiosyyan edilmisdir [EImi
osarlar, 2018, s.180-183; Beynolxalq Elmi Konfransi, 2018, s.129]. Qeyri su miihitindo (C,Han+2
karbohidrogenlari halledicilor kimi istifads olunur, iizvi holledicilor) metal duzlar ilo amorf selenin
qarsiliqli tasirinden 150-200°C temperaturda, 4-8 saat miiddstindo metalin selens 1: (1-4) nisbotindo
metal selenidlorinin alinmasi tisulu islonmusdir [ Perov, Patent RF 2186722, 2002.5].

Miialliflar tarafindon bismut selenidin hidrotermal metodla alinmasi soraiti Gyranilmisdir. Bi,Ses-iin
sintezi ti¢tin 1 mmol tomiz bismut nitrat pentahidrat Bi(NO3);-:5H,O va 1.5 mmol selen tozu (molar
nishatdo 2: 3) gotiiriilorok teflon kiiveyto tokiiliir. Miihitin pH-na nozarst etmok {igiin 4 mmol natrium
hidroksiddon vo 2 mmol etilendiamintetraasetat tursusundan istifado edilir. Teflon kiiveyt dimetil
farmamid ilo Gimumi hacmin 80%-i gadar doldurulur. Homogen reaksiya qarisigr alda etmok tigiin 30
dogige ulturasentrufuqada qarigdirilir vo agzi six baglanaraq avtoklava qoyulur. Sonra niimuna
avtoklavda 140 vo 200 °C temperaturda 24 saat saxlanilir. Sintezdon sonra avtoklav otaq temperaturuna
godor soyumaga buraxilir. Reaksiya naticasinds alinan qara ¢okiinii siiziilmiis, bir nego dofo etanol vo
distillo suyu ilo yuyularaq, niimunonin toz soklinde alinmast {igiin 4 saat orzindo vakuumda 100 °C-do
qurudulmusdur. 24 saat arzinds 140 vo 200 °c temperaturda hazirlanan niimunalor Bi,Ses-1 vo Bi,Ses-2
kimi adlandirimigdir. Materiallarin termoelektrik xassalori 6lgtilmiisdiir [Watanabe, 1983. p. 1256].

Slack [Slack, FL; 1995] goro yiiksok harokilik dastyicilart olan yarmmkegiricilor termoelektrik
materiallar kimi on yaxst hesab olunur. Bismut(IIl) selenid optik geydiyyat sistemindo [Kadel, 2011,
6(1): 57], fotoelektrokimyoavi qurgularda [Waters, 2004, p. 3289] vo termoelektrik cihazlarda [Bayaz,
2003. p. 441] totbiq olunan yarnimkeciricidir [Mishra, 1997, p. 461]. Son illorda bismut
xalkogenidlorinin otaq temperaturunda bir sira xassalorinin Oyronilmesine digget xeyli doracads
artmugdir [Venkatasubramanian, 2001. p. 597]. Sulu mohlullardan kristal boyiimasi vo hidrotermal
sintez metodlar1 yiiksok temperatur, miirokkob konstruksiyali avadanliglar vo xiisusi sorait tolob
etmadiyindan, iglorimizds bu tisullardan istifado etmoyi nozards tutmusuqg. Bu baximdan ilk dofs olaraq
su miihitinds bismut oksidin bismut selenids gevrilmasi soraiti Gyranilmisdir.

Tacriibi hissa

Stexometrik nishat gozlonilmoklo mityyon miqdar bismut oksid tizarine uygun miqdarda elementar
selen tozu tokdliir. Sonra qarisiq izorine miloyyan miqdarda hidrazin monohidratin molum qatiligli
mohlulu alava edilir vo qizdirilir. Mohlul gaynama haddins ¢atdigda sarimtil rongli Bi,Os-in todrican
bismut selenids transformasiyasi bas verir. Mohlulda selenin migdarinin azaldigi goriiniir (selen hidrazin
monohidratda hall olur). Sonda gara rongli Bi,Ses-in amalo galdiyi miiayyan edilmisdir.

Tacriibolor miqdari olaraq belo aparilmigdir. 46.6 mq bismut(Ill)oksid 23.7 mq sarbast selenlo
qarigdirilir va iizorino 5 ml 1:4-5 nisbatindo durulasdirilmis hidrazin monohidrat mahlulu olavs edilir.
Qarisiq gaynama temperaturuna kimi qizdirilir. Prosesin sonunda 64.1 mq Bi,Ses alinmisdir. Bu nazari
miqdarla eynilik toskil edir.

Cevilmo prosesinin reaksiya tonliyini agsagidaki kimi getdiyini gostormak olar.

Bi,O3 + 3Se + 3N,H, — Bi,Ses + 3N, + 3H,0
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Bu zaman qara rongli vo kristallik ¢okiintii alinir. Cokiintiido bismut vo selenin vasfi toyini gostordi
ki, har iki element ¢okiintiiniin torkibino daxil olmusdur. Hidrazin monohidrat qiivvatli asasi miihito
malik oldugundan onun durulagmis mohlulu da asasi miihit yaradir. Bu sobabdon proses osasi miihitdo
getdiyi molum olur.. Reaksiyanin gedisindo osas faktor reduksiyaedici kimi hidrazin monohidrat
oldugundan, birlosmoninin omolo golmosino reduksiyaedicinin (N2H2.H,0) migdarinin tosiri dyronilmis
Vo naticalar cadval 1-ds verilmisdir.

Cadval 1.
Bismut selenidin amals golmasina miihitin, hidrazin monohidratin
miqdaridan asithihig1 Cyonz 2o = 10%, tem-r. 363-373 K

Bi,O; NoHpHo0, | CORUREINEN | (i iniin Cokiintiiniin

Ne Se, mq nazari pe e
mq ml .. tacriibi kiit.mq formulu
kiit.mq

1 93.2 474 2+5ml su 131.0 135.41 Bi,Se3 +Bi,O3
2 - - 3+5ml su - 132.22 Bi,Ses
3 - - 5+5ml su - 132.06 Bi,Ses
4 - - 7+5ml su - 131.50 Bi,Se;
5 - 10+5ml su - 131.25 Bi,Ses

Codvaldoki ragamlordon goriindiiyii kimi birinci tacriibado selen bismut oksidi tam gevira
bilmamisdir, yani hidrazin mohlulunun miqdar1 kifayot etmomisdir. Sonraki tacriibalordo hidrazin
mohlulunun miqdart kifayot etmis vo tocriibi qiymatlor nozari giymatlors ¢ox yaxin olmusdur. Sonuncu
iki tocriibado ¢okiintiinii kiitlalori eyni olsa da ¢okiintii mahluldan ¢otin ayrilir. 2 vo 3-cii tacriibalorda
alian ¢okiintii Bi,Ses-don ibarat olmusdur. Cokiintiilor siiziiliir, distilla suyu ilo tomiz yuyulur vo 383 K
temperaturda qurudulur. Prosesin gedisino temperaturun tosiri dyronilmis vo miioyyon edilmisdir ki,
otaq temperaturunda reaksiyanin siirati ¢ox asagi olur lakin temperatur artdiqca reaksiyanin siirati do
artir vo mahlulun qaynama temperaturunda proses bir ne¢a dogigoys basa ¢atir.

Su miihitindo alinan bismut(l11) selenid hava istiraki ilo derivatoqrafda (NETZSCH STA 449F3)
termiki analiz olunmusdur. Naticolor sokil 1-do verilmisdir.

TG /mg Flow /(ml/min)
2.00 A
F250.0
o.oo{~
-2.00 1 Mass Change: -13.86 mg +200.0
Mass Change: 1 35 mg i
-4.00 A
r150.0
-6.00
-8.00 - Mass f_‘h.—':-u_n}e -5 B0 mg I 100.0
-10.00 1 S
r50.0
-12.00 + 1
Iil
|
i B R \El-o,u

100.0 200.0 300.0 400.0 500.0 600.0 700.0 800.0
Temperature /°C
Main 209803152352 UsenPC 2
Instrument : NETZSCH STA 449F 3 STA445F3A-0757-M _File : CANETZSCH\ProteusS\datavBizSed su qovulmyan ngh-ss3
Project : tast Sampls : aliys, 38 mg Sample can/TC TGFn3 /3 TG com/m. range ;. CO0/3SC0O0 mg
Identity : BizSel Material : Modeltype of meas. : TG/ Sample DSC corrim. range : 000/

Sakil 1. Bismut(III) selenidin termoqrami

191



ELMI TODQIQAT Beynolxalqg online elmi jurnal. impakt Faktor: 0.543. 2022/ Cild: 2 Say1: 4
SCIENTIFIC RESEARCH International online scientific journal. Impact Factor: 0.543. 2022 / Volume: 2 Issue: 4 e-1SSN: 2789-6919

Sokil 1-don goriindiiyii kimi 38 mq Bi;Ses niimunoasinds (Bi-24.25mq, Se- 13.75 mq) 200 °C-a goder
temperaturda torkibdo heg bir doyisiklik bas vermir. 200-300 °C temperaturda 1.35 mq kiitlo artim
selenin oksidinin omolo golmosi hesabina bas vermisdir. Temperaturun 300-850 °C hoddindos meydana
cixan kiitlo itkisi 13.86 mg-dir. Bu iso bismut(l11) selenidin oksidlogsmasindan sonra amols galon selen
oksidin sublimasiyas: ilo olagodordir. Qalan qaliq iso bismutun payma disir (24.14 mq).
Hesablamalarla miiayyan edilmisdir ki, bismutun selens olan kiitla nisbati Bi:Se 90.65:49.98 kimidir.
Biitiin bunlar bismut selenidin formulunun Bi,Se; miivafiq goldiyini gostorir.

Birlosmonin orimo temperaturu NTR-73 pirometrinds toyin edilmis vo naticalor sokil 2-do
verilmigdir.

Sokil 2. Bismut(11) selenidin DTA oyrisi

Analizin naticasine gdro molum olmusdur ki, niimunonin orimo temperaturu 705°C toskil edir. Eyni
zamanda birlosmoanin rentgenfaza analizi do birlosmanin Bi,Se; oldugunu tosdiq etmisdir (sok. 2).
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Sokil 2. Bismut(III) selenidin difraktoqrami.

Sokildon goriindiiyii kimi piklorin yerinin va intensivliyinin standarta uygun golmasi maddanin
fardiliyini (JCPDS 01-078-3528) va kristal qurulusa malik oldugunu gostarir.

Birlosmonin kimyavi analizi bu qayda lizrs aparilmisdir. Niimuna nitrat tursusu ilo parcalanir, duzlar
garisig1 ayrilana qodar buxarlandirilir. Sonra distillo Suyu va bir nego damct xlorid tursusu mohlulu olavo
edilorok 6l¢ii kolbasina kegirilir. Bismut ionlari ammonyakla bismut hidroksid formasinda ¢okdiiriiliir.
Ayrilan ¢okiintii siiziliir, distills suyu ilo yuyulur v 350°C-do mufel sobasinda pacalanir. Omals galon
Bi,O3 ¢akilir va kiitlasi miioyyanlosdirilir. Stiziintiido olan selenit ionlar1 hidroksilamin metodu ils toyin
edilir. Alinan naticalor codval 2-ds verilmisdir.
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Cadval 2.
Bismut(III) selenid niimunasinin kimyavi analizi
Bi,Se; Komponentlar, q
niimunasi, g bismut selen
nazari. prakt. nazari. prakt.
0.6552 0.4180 0.4011 0.2371 0.2209

Qeyd: dord tocriibonin naticosinin orta qiymaoti.

Alinan naticalordon goriiniir ki, tacriibads tapilan qiymatlor nazari hesablamalara uygun galir. Bu da
alman bismut(Ill) selenidin torkibinin Bi,Se; formuluna miivafiq oldugunu gostorir. Homginin
bismut(III) selenidin sixlig1 piknometrik metodla (6.78q/! sm3) toyin edilmisdir.

Natica

Beloliklo, bismut(lll) oksidin bismut(lll) selenids transformasiyasi ilk dofo olarag mahlulda (su
miihitinds), 80 - 90°C temperaturda yerino yetirilmis vo fiziki-kimyavi analizlorlo torkibinin Bi,Ses
formuluna uygun goldiyi tosdiglonmisdir. Biitiin bunlar bismut(l1l) selenidin kimyovi reaktiv,
yarimkegirici material vo nazik tobage alinmasinda xammal kimi istifado edilmoasina imkan vera bilor
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