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GÜMÜŞ SÜRMԤ SELENİDİN ÜZVİ MÜHİTDԤ SİNTEZ 
ŞԤRAİTİNİN ÖYRԤNİLMԤSİ

Kaliumantimoniltartrat ilΩ gümüş xloridin qarışığı etilenqlikolda hΩll edilΩrΩk üzΩrinΩ selenidlΩşdirici
reagent kimi natrium selenosulfat mΩhlulu ΩlavΩ edilir. TΩcrübΩ qabı teflon küvetdΩ Speedwave four mikrodalğalı
elektrik qızdırıcısında 160ºC-dΩ 10 saat müddΩtindΩ saxlanılır. Alınan çöküntü süzülür, zΩif xlorid turşusu
mΩhlulu, ultra tΩmiz su vΩ spirtlΩ yuyulduqdan sonra 60-70ºC-dΩ vakuumda qurudulur. Çıxım 90-92% tΩşkil
etmişdir. Alınan AgSbSe2-nin kimyΩvi, termoqrafik, morfoloji analizlΩri yerinΩ yetirilmiş vΩ hissΩciklΩrinin nano
vΩ mikroborulardan ibarΩt olduğu müΩyyΩnlΩşdirilmişdir.

Açar sözlԥr: gümüş sürmΩ selenid, hidrotermal üsul, kimyΩvi analiz, termoqrafik analiz, nanoçubuq,
mikroborulardan.

АВХ2 (X = S, Se, Те) tԥrkibli xalkogenidli birlԥşmԥlԥr günԥş batareyalarında istifadԥ
olunan yarımkeçiricilԥr sinfinԥ daxildilԥr. AgSbSe2 birlԥşmԥsi orta temperaturlarda (623-823
K) işlԥyԥn çox perspektivli termoelektrik xassԥli materialdır [6]. Ag2Se-Sb2Se3 sistemi DTA,
RFA vԥ mikroquruluş analizi metodları ilԥ öyrԥnilmişdir. Alınan nԥticԥlԥr sistemdԥ kubik
kristal qԥfԥsԥ malik bir birlԥşmԥnin ԥmԥlԥ gԥldiyini tԥsdiq etmişdir. AgSbSe2-nin ԥrimԥ
temperaturu 908 K-dir. Maye vԥ bԥrk nümunԥlԥrin elektrik keçiricilik xassԥsinin tԥdqiqi
onların yarımkeçirici materiallar olduğunu göstԥrmişdir [7, s. 121]. AgSbSe2 elementlԥrin
stexiometrik nisbԥtlԥrinin qarşılıqlı tԥsirindԥn ampula metodu ilԥ sintez edilmişdir. Alınan
üçlü birlԥşmԥnin kristal quruluşunun NaCl tipli olduğu müԥyyԥn edilmişdir. AgSbSe2-nin
nazik tԥbԥqԥsi isԥ sintezlԥ alınmış nümunԥdԥn vakuumda (10-4 mm c.s.) termiki buxarlan -
dırma yolu ilԥ şüşԥ altlıq üzԥrindԥ alınmışdır. Nazik tԥbԥqԥnin xüsusi müqavimԥtinin, yükdaşı -
yıcıların qatılığının vԥ müqavimԥtin temperatur ԥmsalının tԥbԥqԥnin qalınlığından asılılığı
öyrԥnilmişdir [1]. Digԥr bir işdԥ AgSbSe2-in elementlԥrin stexiometrik kütlԥ nisbԥt lԥrin dԥ
sintezindԥn (ԥritmԥklԥ) alınması verilmişdir. Ԥldԥ edilԥn üçkomponentli AgSbSe2 nazik
tԥbԥqԥsi NaCl strukturuna malik olduğu müԥyyԥn edilmişdir. Nazik tԥbԥqԥ tԥmiz şüşԥ altlıq
üzԥrindԥ vakuum (10-5 Torr) altında termik buxarlandırmaqla hazırlanmışdır. AgSbSe2-in
hissԥciklԥrinin ölçülԥri 500-900 nanometr hԥddindԥ dԥyişir. AgSbSe2 nazik tԥbԥqԥsinin
qadağan zonasının eni 1,79-1,82 ev olmuşdur [2]. İşdԥ gümüş sürmԥ selenidin (AgSbSe2) na -
zik tԥbԥqԥsi ԥvvԥlcԥdԥn hazırlanmış Sb2S3 tԥbԥqԥsi ilԥ gümüş selenidin şüşԥ altlıq üzԥrindԥ
qarşılıqlı tԥsirindԥn alınması şԥraiti verilmişdir. Sürmԥ(III) sulfidin nazik tԥbԥqԥsi kimyԥvi
van nada SbCl3 ilԥ Na2S2O3-dԥn, gümüş selenid isԥ AgNO3 vԥ Na2SeSO3 mԥhlullarının otaq
temperaturunda turşulaşdırılmasından hazırlanmışdır. Nazik tԥbԥqԥ bir saat müddԥtindԥ, 623
K temperaturda vԥ 10-3 mm c.s. vakuumda termiki buxarlandırma üsulu ilԥ ԥldԥ edil miş dir [4].
AgSbSe2-in nazik tԥbԥqԥsi birbaşa termiki buxarlandırma ilԥ hazırlanmışdır. Tԥbԥqԥlԥr müx -
tԥlif altlıqlar (NaCl, KCl, KBr, KI, NaNO3) üzԥrindԥ vԥ müxtԥlif temperaturlarda alın mışdır.
Elektron mikroskopu vasitԥsi ilԥ nazik tԥbԥqԥlԥrin morfoloji xüsusiyyԥtlԥri öyrԥnilmiş vԥ
müԥyyԥn edilmişdir ki, aşağı temperaturda tԥbԥqԥlԥr amorfdur. Lakin mülayim temperatur da
saxlamaqdan vԥ istifadԥ edilԥn altlığın tԥbiԥtindԥn asılı olaraq polikristallar ԥmԥlԥ gԥlir [5]. Gü -
müş sürmԥ selenidin nazik tԥbԥqԥsi mԥhluldan elektroçökdürmԥ ilԥ alınmış vԥ sonradan dԥm -
lԥ mԥyԥ qoyulmuşdur. Elektroçökdürmԥnin mexanizmi tsiklik voltampermetrik sınaqlarla
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tԥd qiq edilmişdir. Tԥbԥqԥ ilkin olaraq amorf formada ԥmԥlԥ gԥlir vԥ 300ºC temperaturda dԥm lԥ -
mԥdԥn sonra amorf-kristallik formaya keçir. AgSbSe2 tԥbԥqԥsi yüksԥk udma ԥmsalına (105 sm-1)
malik, optiki qadağan zonası 1,18 ev olmaqla, xüsusi fotoelektrik xassԥli materialdır [3]. Ԥdԥ -
biyyat materiallarında gümüş sürmԥ selenidin nazik tԥbԥqԥsi haqqında mԥlumat veril mişdir.
Tԥqdim olunan işdԥ ԥsas mԥqsԥd ilk dԥfԥ olaraq AgSbSe2-nin nano vԥ mikro birlԥşmԥ sinin
solvotermal metodla alınması şԥraitinin araşdırılması olmuşdur.

Tԥcrübi hissԥ. Tԥrkibindԥ 0,1586 q Sb olan 0,4676 q kaliumantimoniltartrat, 0,2009 q
gümüş(I)xloridlԥ (0,1512 q Ag) birlikdԥ 20 ml etilenqlikolla qarışdırılır. Belԥ işlԥrdԥ, yԥni
nazik tԥbԥqԥ alınmasında AgNO3-dԥn istifadԥ edilir. Burada isԥ AgNO3 götürüldükdԥ gümüş
selenlԥ daha tez reaksiyaya daxil olduğundan ilk olaraq müԥyyԥn miqdar gümüş selenid alınır.
Ona görԥ tԥcrübԥlԥr AgCl-lԥ aparılmışdır. Bu zaman gümüş tԥdricԥn reaksiyaya daxil olur).
Mԥhlul tԥcrübԥ qabına keçirilir vԥ üzԥrinԥ (AgSbSe2 birlԥşmԥsinԥ ԥsasԥn) stexometriyaya
uyğun olaraq 0,2212 q selenin natrium sulfitdԥ hԥlledilmiş mԥhlulu (natriumselenosulfat)
ԥlavԥ edilir. Tԥcrübԥ qabı teflon küvetԥ yerlԥşdirilir, ağzı kip bağlanır vԥ Speedwave four
BERGHOF (Almaniya) mikrodalğalı elektrik qızdırıcısına qoyulur. Nümunԥ 160ºC tempe -
ratur da 10-12 saat saxlanılır. Proses başa çatdıqdan sonra çöküntü şüşԥ süzgԥcdԥn süzülür,
ԥvvԥlcԥ zԥif xlorid turşusu, sonra isԥ ultra tԥmiz su ilԥ yuyulur. Sonda nümunԥ etil spirti ilԥ
yuyulduqdan sonra 333-343 K temperaturda vakuumda qurudulur. Gümüş stibium selenidin
çıxımı 433K-dԥ 90-92% tԥşkil etmişdir. Yuxarı temperaturda (453-473K) nümunԥ (AgSbSe2)
bir qԥdԥr hԥll olur. Tԥcrübԥlԥr kimyԥvi tԥmiz çeşidli reaktivlԥrlԥ aparılmışdır. Birlԥşmԥnin
tԥrkibi (Ag:Sb:Se nisbԥti) Almaniya istehsalı olan NETZSCH STA 449F349F3 cihazı ilԥ
yanaşı, hԥmçinin kimyԥvi analizlԥ dԥ (hԥcmi vԥ qravimetrik metodlarla) müԥyyԥn edilmişdir.
AgSbSe2 nano- vԥ mikrohissԥciklԥrinin faza analizi D2 PHASER “Bruker” rentgen difrakto -
met rinin kömԥyi ilԥ (CuKα şüalanma 2Ɵ diapazonu, 10-70 dԥrԥcԥ bucaq altında) tԥdqiq edil -
mişdir. Nümunԥnin morfologiyası elektron mikroskopu TEM (Hitachi TM-3000, Yaponiya)
vasitԥsi ilԥ öyrԥnilmişdir. Şԥkillԥr yüksԥk hԥssaslıqlı DESKOPT ilԥ çԥkilmişdir. Qadağan
olun muş zolağın eni isԥ AgSbSe2-nin etil spirtindԥ dispers mԥhlulunun U-5100 (Hitachi)
spektro fotometrindԥ çԥkilmiş udma spektrinԥ ԥsasԥn hesablanmışdır.

Müzakirԥ vԥ nԥticԥlԥr. Mԥlumdur ki, xalkogenidlԥrin üzvi vԥ su mühitindԥ alınma üsul -
larından asılı olaraq tԥrkiblԥri müxtԥlif stexiometriyaya uyğun birlԥşmԥlԥr alınır (Ag2SbSe3,
Ag3SbSe3, AgSbSe2 vԥ s.). Gümüşün miqdarı artıq götürüldükdԥ (Ag2Se-ԥ uyğun) gümüş
selenid ԥmԥlԥ gԥlir. Ona görԥ dԥ solvotermal sintezlԥ alınmış nümunԥlԥrin (gümüş sürmԥ
selenidin) NETZSCH STA 449F3 cihazında termoqravimetrik vԥ diferensial kolorimetrik
analizlԥri aparılmışdır. Tԥcrübԥlԥrin nԥticԥlԥri şԥkil 1-dԥ verilir. Şԥkildԥn göründüyü kimi
nümunԥ 20-750ºC temperatura kimi qızdırıldıqda baş verԥn kütlԥ itkisi 10-11% tԥşkil etmişdir.
Kütlԥ itkisi nümunԥdԥ sԥrbԥst şԥkildԥ olan selenin ayrılması hesabına baş verir (çöküntü
yuyulan zaman pH dԥyişdiyindԥn selen mԥhlulunun artığı müԥyyԥn qԥdԥr hidroliz edir). Digԥr
ԥyridԥ (ԥrimԥ temperaturu) selenin ԥrimԥ temperaturuna uyğun gԥlԥn pikin olması bunu bir
daha tԥsdiq edir. Nümunԥnin qızma vԥ soyuma ԥyrilԥrindԥ mövcud olan pikin qiymԥtlԥrinin
eyni olması onun konqruyent ԥridiyini göstԥrir (862 K). Qrafikdԥki nԥticԥlԥrԥ görԥ aparılmış
hesablamalar göstԥrmişdir ki, gümüş vԥ sürmԥnin birlikdԥ selenԥ kütlԥ nisbԥti 53,42:45,57
tԥşkil edir. Bu da nümunԥnin AgSbSe2 formuluna uyğun gԥlir. Nümunԥnin diferensial kalo -
rimetrik analizi ԥrimԥ (862K) zamanı pikin sahԥsinin 9,5781 µVs/mg olduğunu göstԥrmişdir.
Bu isԥ sistemin entalpiyasını müԥyyԥn edir.
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Şԥkil 1. 160ºC-dԥ vԥ 10 saat müddԥtindԥ alınmış AgSbSe2 nanobirlԥşmԥsinin
termoqravimetrik vԥ diferensial kalorimetrik analizi.

Termiki analizlԥ bԥrabԥr, birlԥşmԥnin seçilmiş üsullarla kimyԥvi analizi aparılmış vԥ
nԥ ti cԥlԥr aşağıdakı cԥdvԥldԥ verilmişdir.

Cԥdvԥl
Nümunԥnin kimyԥvi analizi

Cԥdvԥldԥn göründüyü kimi, nümunԥnin kimyԥvi analizi dԥ birlԥşmԥnin AgSbSe2 formu -
luna uyğun gԥldiyini göstԥrir.

Şԥkil 2. AgSbSe2-in rentgenoqramı.
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Gümüş sürmԥ selenidin rentgenoqramında meydana çıxan piklԥrin intensivliyi vԥ
vԥziyyԥti (PDF 00-012-8379 ) standartla yaxşı uyğunluq tԥşkil edir.

AgSbSe2 solvotermal metodla nano- vԥ mikrohissԥciklԥrinin ԥmԥlԥgԥlmԥsinԥ, böyü mԥ -
sinԥ vԥ formalaşmasına temperaturun tԥsiri (433, 443, 453 K) öyrԥnilmiş vԥ alınan
hissԥciklԥrin şԥkillԥri çԥkilmişdir (şԥkil 3, 4, 5 TM-300 Hitachi electron mikroskopu).

a                                                       b
Şԥkil 3. 433K temperaturda vԥ 10 saat ԥrzindԥ alınmış AgSbSe2-in nanoboruları:

a − böyümԥ 30 µm, b − böyümԥ 10 µm.

a                                                    b
Şԥkil 4. 443K temperaturda vԥ 10 saat ԥrzindԥ alınmış AgSbSe2-in nano- vԥ

mikrohissԥciklԥri: a − böyümԥ 30 µm, b − böyümԥ 10 µm.

Şԥkillԥrdԥn görünür ki, 433 К temperaturda alınan nanoborular altı bucaqlı olub, diamet -
rlԥri 2-7 µm, uzunluqları 10-50 µm arası dԥyişir. Mikroboruların iç ölçülԥri (deşiyin ölçülԥri)
2,48-4,56 µm hԥddindԥdir. Temperatur artdıqca hissԥciklԥrin forması vԥ ölçülԥri dԥ dԥyişir
(şԥkil 3-4). 453 K temperaturda mikro hissԥciklԥrlԥ yanaşı nanohissԥciklԥrdԥ ԥmԥlԥ gԥlir.
Hesab edirik ki, işlԥnmiş solvotermal metodla AgSbSe2-nin nano- vԥ mikrohissԥciklԥrinin
ԥmԥlԥ gԥlmԥsi vԥ yetişmԥsi temperaturdan, vaxtdan hԥm dԥ maye fazadan asılıdır. Belԥ ki,
tԥcrübԥnin ԥvvԥlindԥ AgCl, Sb+3 vԥ Se-2-nin etilenqlikol mühitindԥ qarşılıqlı tԥsiri zamanı
ԥvvԥlcԥ tünd qԥhvԥyi rԥngli çöküntü ԥmԥlԥ gԥlir (pH-11). 
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a                                                   b 
Şԥkil 5. 453K temperaturda vԥ 10 saat ԥrzindԥ alınmış AgSbSe2-nin nanoçubuqları:

a − böyümԥ 10 µm, b − böyümԥ 10 µm.

Qızdırma davam etdirilir vԥ 10 saatdan sonra tԥcrübԥ qabında qara rԥngli pambıqvarı
çö küntü alınır. Çöküntü ԥvvԥlcԥ zԥif xlorid turşusu mԥhlulu, sonra distillԥ suyu, ultra tԥmiz
su vԥ etil spirti ilԥ yuyularaq 333-343 К temperaturda vakuumda qurudulur. AgSbSe2 nano -
birlԥşmԥsinin etil spirtindԥ 3,44·10-4 mol/l qatılıqlı mԥhlulu hazırlanmış vԥ onun udma spektri
U-5100 Hitachi spektrofotometrindԥ çԥkilmişdir. Udma spektrinԥ ԥsasԥn birlԥşmԥnin qadağan
olunmuş zonasının enini müԥyyԥn etmԥk üçün nisbi vahidlԥrlԥ (αhν)2-f (hν) asılılığı qurul -
muşdur. Çünki spektrin fundamental udma oblastında udma ԥmsalı fotonun enerjisi ilԥ
aşağıdakı münasibԥtdԥdir:

Tԥnliyԥ ԥsasԥn aparılmış hesablamalara vԥ onun ԥsasında qurulmuş ԥyriyԥ ԥsasԥn
nümunԥnin qadağan olunmuş zonasının eninin Eg0 = 1,85 ev olduğu müԥyyԥn edilmişdir.

Şԥkil 6. ( αhν)2-f (hν) asılılığı.

Bu isԥ AgSbSe2 nanobirlԥşmԥsinin yarımkeçirici xassԥli olduğunu göstԥrir.
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STUDY OF SYNTHESIS CONDITIONS OF SILVER ANTIMONY
SELENIDE IN ORGANIC MEDIUM

Mixture of potassium antimoniltartrate with silver chloride is dissolved in ethylene gly-
col and sodium selenosulfate is added into solution as selenizing reagent. Experimental ware
at the teflon cuvette is placed into the microwave electric oven. The sample is kept for 10
hours at a temperature of 433 К in the furnace. The obtained deposit is filtered through a glass
filter, washed with dilute hydrochloric acid, ultrapure water, finally with ethanol, dried at 333-
343 К under vacuum. Yield is 90-92%. Chemical, thermographic and morphological analyses
of AgSbSe2 are carried out and it is ascertained that crystals of the compound are presented
in the form of nano- and microtubule.

Keywords: antimony silver selenide, solvotermal method, chemical analysis, thermographic analysis,
nano-and microtubule.

Rafiq Quliyev, Hüseyn İmanov

ELMİ ԤSԤRLԤR    ●   SCIENTIFIC WORKS ●    НАУЧНЫЕ ТРУДЫ

48



Рафик Гулиев, Гусейн Иманов

ИЗУЧЕНИЕ УСЛОВИЙ СИНТЕЗА СЕЛЕНИДА СУРЬМЫ
СЕРЕБРА В ОРГАНИЧЕСКОЙ СРЕДЕ

Смесь калийантимонилтартрата с хлоридом серебра(1) смешивается с этиленгли-
колем, и к ней прибавляется селеносульфат натрия как селенизирующий реагент. Экс-
периментальная посуда в тефлоновой кювете помещается в микроволновую элек три ческую
печь. Проба в течение 10 часов при 433 К температуре сохраняется в печи. Полученный
осадок фильтруется через стеклянный фильтр, промывается разбавленным раствором
соляной кислоты, ультрачистой водой, наконец, этиловым спиртом, высушивается при
333-343 К в вакууме. Выход составляет 90-92%. Выполнены химический, термографи-
ческий, рентгенографический и морфологический анализы АgSbSe2, и установлено, что
кристаллы соединения представлены в виде нано- и микротрубок.

Ключевые слова: селенид серебра сурьмы, гидротермальный способ, химический анализ, термо-
графический анализ, рентгенографический, микротрубки.

(Kimya elmlΩri doktoru Bayram Rzayev tΩrΩfindΩn tΩqdim edilmişdir)

Daxil olma tarixi: İlkin variant 26.05.2021
Son variant 23.06.2021
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