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ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Movzunun aktuali@in va islonmo daracasi. Nanoolgulu
materiallarin  xassolori hocmi analoglar1 ilo miiqayisads kaskin
doracado forqlonir. Bu da homin materiallarin potensial totbiq
saholorini artirir. Miixtalif fiziki vo kimyavi metodlar1 totbiq etmoklo
nanodl¢iili hissaciklorin 6lgiiloring, qurulusuna vo formasina nozarot
etmok vo onlarm fiziki-kimyavi xassolorini artirmaq miimkiindiir.
Kecid metallarin oksidlori icorisindo kobalt oksid vo nikel oksid
nanohissociklori 6ziinomoxsus optiki, katalitik, elektrik vo maqnit
xuisusiyyastlorino malik olmas1 sobabindon boyiik diggat colb edir vo
potensial totbiq imkanlarina malikdir. Kobalt oksid vo nikel oksid
nanoquruluslarinin  katalizator, qgaz sensorlari, supertutumlar,
elektrokimyavi sensorlar, elektroxromik qurgular, rongo hassas
fotokatodlar, Li-ion batareyalarmda anod material, fotovoltaik,
optoelektronik vo magnetik qurgularm elementlori kimi genis totbiq
sahalori molumdur. Son vaxtlar metal oksid nanohissaciklorinin
miixtolif elementlorlo (kegid metal, nacib metal, geyri-metal, nadir
torpaq elementlori vo metal oksid) asqarlanmasi genis totbiq olunur.
Asqarlama prosesi ilo nanohissociklorin fiziki-kimyovi xassolorini
artirmaq miimkiindir.

Tadqiqatin obyekti vo predmeti. Todqigat obyektlori olaraq
SILAR metodla iki miixtalif altliq (siiso vo silisium) i{izorindo sintez
olunmus Co0304 nazik tobagolori, mixtalif stabillogdiricilor
istirakinda  sonokimyovi metodla sintez olunmus Co304
nanohissociklori vo eyni zamanda bu metodla sintez olunmus Cu, Ag
ilo asqarlanmis Co304 Vo NiO nanohissacikloridir.
Stabillosdiricilorin, temperaturun vo Cu, Ag ilo asqarlanma
proseslorinin  sintez olunan Co030s vo NiO nanohissaciklorinin
qurulus vo optiki xassaloring tosirinin Oyronilmosi todqiqatin osas
predmetini togkil edir.

Tadqgigatin moaqsad vo vazifalori. Dissertasiya isinin asas
magqsadi Co304 vo NiO nanohissaciklorini (NH) miixtalif metodlarla
sintez etmok, onlarin qurulusunu, optiki vo dielektrik xassolorini, sath
morfologiyasmi vo kimyavi torkibini dyronmak, stabillosdiricilorin,
temperaturun, miixtolif qatihiqh Cu vo Ag ilo asqarlanma



proseslorinin  bu NH-lorin geyd olunan xassolorino tosirini
aragdirmaqdir.

Qarstya qoyulan mogsado ¢atmaq tiglin asagidaki vazifalar yerino
yetirilmisdir:
-SILAR iisulu ilo Co3Os nazik tobogolerinin miixtalif altliglar
lizorinda sintezi;
-Miixtolif ~ stabillogdiricilordon ~ [polivinil ~ spirti  (PVS), 3-
merkaptopropion tursusu (3-MPT) va stirol] istifado etmoklo C0304
NH-lorinin sintezi vo bu stabillogdiricilorin formalasan NH-lorin
xassolorina tasirinin dyranilmasi;
-Miixtolif asqarlanma  metodlarinin  arasdirilmasi, NH-lorin
xassoloring agqarlanma prosesinin tasirinin dyronilmasi;
-CuxCo03.x04, AgxC03.x0s, CuxNi1xO vo AgxNi1-xO (x=0.02, 0.04,
0.06, 0.1) nanohissaciklorinin sonokimyovi metodla sintezi vo
asqarlanma prosesinin formalasan NH-lorin xassolorino tosirinin

Oyronilmosi;
-Oksidlogmo-reduksiya metodu ilo Ni/NiO nanozoncirlorin sintezi vo
miixtolif temperaturlarda termiki islonmonin alinmis

nanoquruluslarin qurulus va optiki xassaloring tosirinin ¢ yronilmasi.

Tadqiqat metodlari. Niimunolorin qurulus xassolori rentgen
difraksiya (RD), optiki xassalori Ultrabandvsayi-goriinon (UB-Gor.)
spektroskopiya (190-1100 nm dalga uzunlugu intervalinda) vo
Infraqrmuzi  (IQ) spektroskopiya (400-4000 sm? dalga ododi
intervalinda), morfoloji xassolori vo 0&lglisi skanedici elektron
mikroskopu (SEM) va kegirici elektron mikroskopu (TEM), element
torkibi enerji-dispersiv rentgen spektroskopiya (EDS) kimi Usullarla
todqiq edilmisdir.

Midafiaya ¢ixarilan asas muddoaalar:

1. Co304 nanohissaciklorinin SILAR metodla miixtalif altliglar
Uzorindo  sintezi  vo  althglarm  tobistinin  formalasan
nanohissaciklorin qurulusuna tasiri;

2. Muxtalif stabillosdiricilorin sonokimyavi tisulla aliman Co304
nanohissaciklarinin dlcilarina va optiki xassalorina tasiri;

3. Mixtoalif qatiigh Cu vo Ag ilo asqarlanma prosesinin
sonokimyavi metodla sintez olunan Co3z04 nanohissaciklarinin
qurulusuna, optiki vo fotokatalitik xassalarina tasiri;



4. Mixtolif qatilgh Cu vo Ag ilo asqarlanma prosesinin
sonokimyoavi metodla sintez olunan NiO nanohissaciklorinin
qurulusuna, optiki vo fotokatalitik xassalarina tasiri;

5. Mixtalif temperaturun oksidlogmo-reduksiya tisulu ilo sintez
olunan Ni/NiO nanozancirlorin qurulusuna vo optiki xassalorina
tosiri.

Tadqgiqatin elmi yeniliyi.

1. Mixtolif stabillosdiricilordon istifado etmoklo sonokimyovi
metodla sintez olunmus Co304 nanohissaciklorin vo agqaredici
maddo kimi istifado olunan mis vo glimiisiin qatiligini
doyismoklo Co030s4, NiO nanohissociklorinin  qurulusuna,
Olgiisiing,  kimyovi  torkibing,  morfologiyasina,  optiki,
fotokatalitik xassalorino nozarst etmok miimkiin olmusdur.

2. Asqaredici maddslorin 10%-o godor gatiliginda Co3Os vo NiO
nanohissociklorinin  rentgen difraktoqramlarinda asqaredici
maddoys moxsus piklor miisahido olunmamisdir. Bu iso
asqgaredici maddoslorin Co304 vo NiO gofosino miivoffoqiyyatlo
daxil olmasinin gostaricisidir.

3. Miixtalif qatiliglt Cu vo Ag ilo asqarlanmis kobalt oksid NH-lor1
igarisinda, Cuo.02C029804 birlogsmasi istirakinda tomiz NH-loro
nozoron fotodeqradasiya effektivliyindo artim miisahido
olunmusdur.

4. Oksidlosmo-reduksiya iisulu ilo sintez olunmus Ni/NiO
nanozoncirlorin 400°C, 500°C, 600°C temperaturlarda termiki
islonmoasi ilo onlarin optiki xassolorina nozarot etmok miimkiin
olmusdur.

Tadqiqatin nazari vo praktiki shamiyyati. Sintez olunmus
nanohissociklor genis gadagan olunmus zona enino malik
oldugundan sensorlar va giinas elementlori Uglin perspektivli material
hesab oluna bilor. Asqarlanmis nanoquruluglarin goriinen igigin tosiri
altinda metilen gdy boyaq maddssinin deqradasiyas: li¢lin
fotokatalizator kimi totbiginin miimkiinliiyli arasdirilmis ve
asqarlanmamis nanoquruluslarla miiqayisade naticalords artim
miisahido olunmusdur.

Aprobasiyas1 va tatbiqi. Dissertasiya isinin movzusu iizro 21
elmi asor (11 moqgalo vo 10 tezis) yerli vo xarici jurnallarda cap
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olunmusdur. Maqalslordon 5-i Web of Science Clarivate Analytics

vo Scopus bazalarinda indekslonon jurnallarda dorc olunmusdur.

Almmmis noticalor respublika vo beynoslxalq saviyyali bir sira elmi

konfranslarda moaruza edilmisdir:

— Il International scientific conference of young researchers (Baku,
27-28 April 2018);

— 5" International Conference “Nanotechnologies” NANO-2018
(Thilisi, 19-22 November 2018);

— 1% International science and engineering conference (Baku, 29-
30 November 2018);

— 2" International Conference on Light and Light-Based
Technologies (Ankara, 26-28 May 2021);

— 1% International Symposium on Recent Advances in
Fundamental and Applied Sciences (ISFAS-2021) (Erzurum, 10-12
September 2021);

— 6" International Conference “Nanotechnology” (GTUnano20)
(Thilisi, 4-7 October 2021);

— 7™ International Conference MTP-2021: Modern Trends in Physics
(Baku, 15-17 December 2021);

— Cukurova 8" International Scientific Researches Conference
(Adana, 15 - 17 April 2022);

— Nanoscience & Nanotechnology Conference (Laboratori Nazionali
di Frascati (Rome, 29 May-1 June 2023);

— 8" International Conference: "MTP-2023" Modern Trends Physics
(Baku, 30 November - 1 December 2023).

Dissertasiya isinin yerina yetirildiyi toskilatin adi. Dissertasiya
isi Baki Dovlot Universitetinin Nanoaragdirmalar ETL-do yerino
yetirilmisdir.

Dissertasiyanin struktur bélmalorinin ayrihqgda hacmi qeyd
olunmagqla dissertasiyanin isars ilo iimumi hacmi. Dissertasiya isi
196 sohifodon (174812 isaro), girisdon (8691 isaro), 3 fosildon
(birinci fasil-52102 isara, ikinci fosil-25591 isara, tiglincii fosil-85840
isaro), naticolordon (2588 isaro), istifado edilmis 203 adda odobiyyat
siyahisindan, ixtisarlar vo sorti isarolorin siyahisindan ibarotdir.
Dissertasiyaya homginin 98 sakil vo 16 codval daxildir.



Iddiacimin soxsi tohfasi. Dissertasiya movzusu iizro odobiyyat
molumatlarinin icmali, tocriibolorin aparilmasi, alinmis mohsullarin
miixtolif todqiqat tsullar1 ilo analiz naticolorinin tohlili vo izahi,
moqalo vo tezislorin hazirlanmasi, eloco do onlarin dorc olunmasi
liclin jurnallara togdim edilmosi miiollifin soxsi istiraki ilo hoyata
kegirilmigdir.

ISIN QISA MOZMUNU

Girisdo movzunun aktualligi osaslandirilmig, i1sin  mogsadi,
qarsiya qoyulan mogsaods catmaq {igiin yerino yetirilmis vozifalor,
tadgigatin obyekti vo predmeti, tadgigat metodlari, isin elmi yeniliyi,
miidafioyo togdim olunan osas elmi miiddoalar gostorilmis, isin
praktiki vo nozori ohomiyyati osaslandirilmis,  noticolorin
aprobasiyasi, dissertasiya isinin qurulusu vo hocmi hagqinda
molumat sorh edilmisdir.

Birinci fasildo kobalt oksid vo nikel oksid NH-larinin muxtalif
metodlarla sintezi, onlarin fiziki-kimyavi xassalori, tatbiq sahalori,
perspektivliyi aragdirilaraq adabiyyat icmali hazirlanmisdr.

Ikinci fasilda kobalt oksid vo nikel oksid NH-lorinin miixtolif
metodlarla (SILAR va sonokimyovi) sintezi iigiin tocriibi islor 6z
oksini tapmusdir. SILAR metodla kobalt oksid nazik tebaqolerinin
sintezi otaq temperaturunda iki miixtolif altliq (siiso vo silisium)
tizorindo miixtalif dovrlordo vo oksidlegdiricinin (H202) miixtalif
qatiliglarinda hoyata kegirilmisdir. Kobalt oksid NH-lorinin
sonokimyavi metodla sintezi miixtalif stabillosdiricilor istirakinda
aparilmigdir. Bundan slave, bu metodla sintez zamani kobalt oksid vo
nikel oksid NH-lori Ag vo Cu ilo asqar olunmusdur. Ni/NiO
nanozoncirlori miixtolif maqgnit sahs intensivliyinin tesiri altinda
oksidlogmo-reduksiya metodu ilo sintez olunmus vo oksidlosmo
temperaturundan asili olaraq qurulus vo optiki xassolorinin todqiqi
hoyata kegirilmisdir.

Uclincti fasilda alman niimunoalorin qurulus vo xassolori todgiq
olunmusdur. Sokil 1 vo 2-do mixtalif ¢cokdirmo dovrlorinds siiso
althq tzerindo 1%-li vo 3%-li H20.-don istifade etmoklo sintez
olunmus tobagalorin termiki emaldan ovvalki vo sonraki rentgen



difraktoqramlar1 ~ gostorilmisdir. ~ Termiki  emaldan  avvalki
nimunolorin rentgen difraktograminda 26-nm 20° qiymstindo (003)
Miller indeksli mistoviys mivafiq pik polikristallik kobalt
oksihidroksida [CoO(OH)] uygundur (JCPDS-14-0673).
Difraktoqgramda miisahido olunan enli pik amorf siiso althiga
muvafigdir. Numunolorin 300°C-do 3 saat miuddotindo termiki
emalindan sonra kobalt oksido miivafiq pik miisahido olunmamigdir.
Bu onu gostarir ki, sintez olunmus nazik tobagalor amorf qurulusa
malik olmusdur.

(003)
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Sakil 1. Siiso althq iizorinda 1%-li H2O>-dan istifada etmokla
sintez olunmus (a) CoO(OH) va (b) Co030s tabagalorinin RD
metodu ils analizi; 1- 40 dovr; 2 — 60 dovr ; 3 — 80 ddvr ; 4-100 ;
5-120 dovr.
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Sakil 2. Siiso althq iizarinda 3%-li H,O,-dan istifada etmaklo sintez
olunmus (a) CoO(OH) va (b) Co0304 tabagalorinin RD metodu ilo
analizi; 1- 40 dovr; 2 — 60 dovr ; 3 —80 dovr ; 4-100 ; 5— 120 dovr.

Sokil 3 silisium altliq tizorindo 60 dovrde ¢okdiiriilmiis tobagolorin
termiki emaldan ovval vo sonraki rentgen difraktoqramlarini gostorir.
Silisium althq {izerindo 3%-li H2O2-don istifado etmoklo sintez
olunmus tobagolorin termiki emaldan ovvolki difraktoqgraminda
20=14.37°, 17.17°, 28.44° difraksiya bucaglarinda miisahido olunan
piklor silisium althiga miivafiqdir. Bundan olave siiso altliq lizorindo
sintez olunmus tobogolorin RD analiz naticalorine oxsar olaraq,
20=20.02° (3%-li H20:-don istifado etmoklo sintez olunmus
tobagoalorda) vo 20=20.22° difraksiya bucaqlarinda (1%-li H2O2-don
istifado etmoklo sintez olunmus tabagolorde) CoO(OH)-o miivafiq pik
miisahido olunmusdur. Silisium altliq iizorindo 1%-1i vo 3%-li H2O»-
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don istifado etmoklo sintez olunmus tobagalorin 300°C-do termiki
emalindan sonra difraktoqramda mivafiq olaraq 26=19.26°, 36.98° va
20=39.54°, 59.16° qiymatlords kig¢ik intensivlikli piklor miisahids
olunmusdur. Bu naticolor zoif kristallik Co3O4-in (JCPDS-00-009-
0418) formalasmasini gostarir.

Intensivlik (i.v.)
Intensivlik (i.v.)

(003)

20 40 60 80 20 40 60 80
26 (daraca) 26 (daraca)

Sakil 3. Silisium althq iizarinda (a) 3%-li vo (b) 1%-li H2O2-dan
istifado etmaklo sintez olunmus CoO(OH) (1) va Co30s (2)
tobagalorinin RD metodu ils analizi.

Belo ki, 1%-li H202-dan istifado etmokls sintez olunmus Co304
NH-lori Ttg¢iin Olgti (311) miistovisine miivafiq piko osason
hesablanmisdir vo 3.98 nm-dir. 3%-li H2O2-don istifado etmoklo
sintez olunmus Co304 NH-lori ii¢lin 6l¢li (222) miistavisine miivafiq
piko osason hesablanmigdir vo 51.89 nm-dir.

1%-li H20,-don istifado etmoklo siiso altliq {izorindo 60 va 120
dovrda ¢okdiiriilmiis Co3O4 nazik tobagolorin diiz kegidli qadagan
olunmusg zonasinin eni (Eg) mivafiq olaraq 2.10 eV va 3,26 eV; 1.94
eV vo 2.50 eV-dur. 3%-li H202-don istifado etmoklo siiso altliq
tizarinde 60 va 120 dovrds ¢okdiiriilmiis Co3O4 nazik tobagalar Uglin
Eq miivafiq olaraq 1.89 eV vo 3.24 eV; 1.90 eV vo 2.17 eV-dur. Iki
Eg eninin mévcud olmast ligand-metal yiik kegidi hadisolori ilo
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olagodardir: O*—Co%* (Egq1) vo 0*—Co? (Eg)!. Oksidlosdirici
agentin qatiliginin artmasi ilo Eg eninin azalmasi hissaciklorin
Olglislinlin artmasi ilo olagoli ola bilar. 1%-1i vo 3%-li H20.-don
istifado etmoklo silisium altliq iizorindo 60 dovrdo ¢okdiriilmiis
C0304 nazik tobogolor iiclin Eg miivafiq olaraq 1.38 eV vo 1.63 eV
kimi hesablanmisdir.

Sonokimyovi metodla miixtalif stabillosdiricilor istirakinda
sintez olunmus Co0304 NH-lorinin xassalorinin  tadqiqi.
Stabillosdirici kimi polivinil spirti (PVS) vo stiroldan istifads
etmoklo sintez olunmus kobalt oksid NH-lorin RD metodu ilo analiz
naticalori Sakil 4-do gostarilmisdir. PVS-doan istifado etmoklo sintez
olunmus  niimunonin  termiki  emaldan  ovvalki  rentgen
difraktoqraminda pik miisahido olunmamasi alinmig mohsulun amorf
quruluslu hissociklordon ibarat oldugunu gostorir. Niimunolorin
500°C-do 4 saat miiddstindo termiki emalindan sonra (311), (222) va
(422) mustovilorine miivafiq 26=36.71°, 39.71° vo 54.56°
qiymaotlordo miisahido olunan kigik intensivlikli piklor zoif kristallik
Co0304-Un (JCPDS-00-009-0418) formalasmasint gostorir. Bundan
olavo (111) miistovisine miivafiq 26=33.22° qiymotindo miisahido
olunan pik iso CoO-ya (JCPDS-42-1300) uygundur. Bu o demokdir
ki, alinmis hissaciklor iki fazadan ibaratdir. Stiroldan istifado etmoklo
sintez olunmus niimunolorin termiki emaldan ovvolki rentgen
difraktoqraminda (012) vo (110) miistovilorino miivafiq 260=33.39° vo
59.41°-do miisahido olunan piklor a-Co(OH)2-o uygundur?. Termiki
emaldan sonra (220), (311), (511) vo (440) miistovilorino miivafiq
20-nmn 31.34°, 36.84°, 59.75° va 65.23° qiymsotlorindo miisahids
olunan piklar kubik C0304-iin formalagmasini gostarir. Stabillosdirici
Kimi stiroldan istifado etmoklo sintez olunmus Co3Os NH-lorinin
Debay Serrer diisturuna osason hesablanmis orta kristallik Ol¢iisii
7.29 nm-dir. Ortlicii agent kimi PVS-don istifade etmoklo sintez

! Makhlouf S. A. Structural, Electrical and Optical Properties of Co030,
Nanoparticles / S. A. Makhlouf, Z. H. Bakr, K. I. Aly [et al.] // Superlattices and
Microstructures, — 2013, 64, — p. 107-117.

2 Wang M. Preparation of Self-Assembled Cobalt Hydroxide Nanoflowers and the

Catalytic Decomposition of Cyclohexyl Hydroperoxide / M. Wang, J. Ma, C. Chen
[et al.] // Journal of Materials Chemistry, —2011, 21, — p. 12609-12612.
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olunmus niimunanin rentgen difraktoqgraminda on intensiv pik CoO-
ya uygundur. 20=33.22° difraksiya pikino osason hesablanmis orta
kristallik 6lci 36 nm-dir. Beloaliklo, o-Co(OH)2-nin  mimkin
omoalogalmo mexanizmi asagidaki tonliklorlo tosvir oluna bilor®:
NaBH4+2H20 — NaBO2+4H;
NaBO2+2H20—NaOH+H3BOs3
Co?*+ 20H — Co(OH).
NaBHs-tin  sulu mohlulunun hidrolizi natrium metaboratin
formalagmas1 1ilo noticolonir vo bu maddonin yenidon hidrolizi
natrium hidroksidin formalasmasma gatirib ¢ixarir>,

Sokil 5 miixtolif qatiligli 3-MPT-don istifads etmokls sintez
olunmus kobalt oksid NH-lorin RD metodu ilo analiz noticalorini
gostarir. 2%-li  3-MPT-don istifado etmoklo sintez olunmus
niimunalorin termiki emaldan ovvalki rentgen difraktograminda pik
miisahido olunmamisdir. Termiki emaldan sonra iss (220), (111),
(311), (400), (511) vo (440) miistovilorino miivafiq 26=31.19°
34.34°, 36.84°, 44.92°, 59.30° vo 65.17° qiymotlordo miisahido olunan
piklor kubik fazali Co30s vo CoO-o uygundur. 7%-li 3-MPT-don
istifado etmoklo sintez olunmus niimunoslorin termiki emaldan avval
RD ilo analizinds difraksiya piklori Co(OH)2 vo kobalt oksihidroksid
(CoOOH) qarisigina miivafigdir. CoOOH-in formalagma mexanizmi
asagidaki tonliklorlo izah oluna bilor*:

H20))))))—H- + OH
H-+ H-—H>
OH: + OH-— H20;
2 Co(OH)2 + H202— 2CoOOH+2H20

2%-1i vo 7%-li 3-MPT-don istifado etmoklo sintez olunmus Co0304
NH-lorinin orta kristallik 6l¢iisii miivafiq olaraq 16.26 nm vo 6.11

3 Bashir O. Encapsulation of Silver Nanocomposites and Effects of Stabilizers / O.
Bashir, S. Hussain, Z. Khan [et al.] // Carbohydrate Polymers, — 2014, 107, —
p.167-173.

4 Al-Qirby L. M. Sonochemical Synthesis and Characterization of Co030s4
Nanocrystals in the Presence of the lonic Liquid [EMIM][BF4] / L. M. Al-Qirby, S.
Radiman, C. W. Siong [et al.] // Ultrasonics Sonochemistry, —2017, 38, — p. 640—
651.
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nm-dir. RD metodu ilo analiz naticolorindon goriindiiyli kimi
stabillogdirici agent mohlulunun qatiliginin artmasi ilo difraksiya
piklorinin intensivliyi azalir. Bu iso hissaciklorin 6lgiilorinin
kicilmosi ilo olagodardir. Ciinki, stabillosdiricinin miqdart kigik
oldugda stabillosdirmo effekti zoif oldugundan aqreqasiya prosesi
stiratli bas verir.

a b
@ n (®) 2 o-Co(0R):
g 2 8z = g
3 — ] a3
— s Lo o
s st ) =1e A . . 2
= 2 Nt N st st ]
o =74 ' o
)  d I
= =] a
- - —
2 2| g g
O L -
— A N
| — L R i :
40 60 80 40 60 80

26 (daraca) 26 (deraca)
Sakil 4. a) Polivinil spirti vo b) stiroldan istifads etmaklo sintez
Olunmus NH-lorin termiki emaldan (1) avval va (2) sonraki
rentgen difraktoqramlari.

(a)

Intensivlik (i.v.)

- e(511)

- e(440)

[

A 0-Co(OH):

® CoOOH

- p(002)

Intensivlik (i.v.)

- p (001)
.-

0(111)
- (311)
*Q22)

o(511)

| o (440

)

60
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80

40 60
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80

Sakil 5. a) 2%-li vo b) 7%-li 3-MPT-don istifado etmoklo sintez
olunmus NH-lorin termiki emaldan (1) avval vo (2) sonraki
rentgen difraktoqramlari.
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PVS va stiroldan istifado etmokls sintez olunmus oksid NH-lorin
diz kecidli Eg eni miivafiq olaraq 1.75 eV va 3.10 eV; 2.10 eV va
3.20 eV-dur. Miixtolif qatiligh 3-MPT NH-lorin dlgiilorine tasir
etmisdir. 2%-1i va 7%-li 3-MPT-dan istifads etmoklo sintez olunmus
oksid NH-lorinin Eg eni miivafiq olaraq 1.65 eV vo 3.55 eV; 1.85 eV
va 3.13 eV-dur. Naticolordon goriindiiyii kimi, nanohissaciklorin
Olgiisii azaldiqca Eq eni artir.

Sokil 6-da PVS wvo stiroldan istifado etmoklo sintez olunmus
kobalt oksid NH-lorinin IQ spektrlori gdstorilmisdir. PVS-don
istifado etmoklo sintez olunmus niimunoalorin termiki emaldan
ovvolki spektrindo 3440 sm ' dalga ododindo miisahido olunan enli
zolag PVS-in hidrogenlo olagoli hidroksil qrupunun rogsi ilo
olagodardir. 2928 sm!-doki udma zolagi asimmetrik C-H
gorilmasine aiddir. CHz-ya milvafiq rogslor 1443 sm™! vo 1340 sm™!-
do miisahido olunmusdur. 1740 sm'-doki zolaq PVS-in asetat
qrupunun C=0 gorilmasing aiddir. 1126 sm!-do miisahido olunan
zolag C—O gorilmosino xarakterikdir. Bundan olava, 676 sm'-do
miisahido olunan zolaq Co—OH rogsi ilo olagadardir. 500°C
temperaturda termiki emaldan sonra PVS-in yuxarida qeyd olunan
bazi piklorinin itmasi vo ya intensivliyinin azalmasi polimerin
parcalandigin1 gostorir®. Termiki emaldan sonra 662 sm™! (v1) vo 567
sm! (v2) dalga ododlorindo miisahido olunan iti piklor CozOas-Uin
formalasmasin1 tosdiq edir. v1 zolag: tetraedral koordinatlasmis Co?*
ionlar1, vz zolag1 iso oktaedral koordinatlasmis Co®" ionlar1 ilo
olagodardir®.

Stiroldan istifado etmoklo sintez olunmus niimunslorin termiki
emaldan ovvalki spektrindo 2928 sm!-doki zolaq aromatik C—H
gorilmasine aiddir. Stirolun vinil qrupunun C=C ikiqat rabito
gorilmosino miivafiq 1654 sm '-doki pikin mévcudlugu niimunada

> Ghafari E. Investigating Process-Structure Relations of ZnO Nanofiber via
Electrospinning Method / E. Ghafari, Y. Feng, Y. Liu [et al.] // Composites Part B,
-2017, 116, — p. 40-45.

® Ozkaya T. Reflux synthesis of CosOs nanoparticles and its magnetic
characterization / T. Ozkaya, T. A.Baykal, M.S.Toprak [et al.] // Journal of
Magnetism and Magnetic Materials, — 2009, 321, —p.2145-2149.

14



sarbost stirolun oldugunu gostorir’. 600 sm™! vo 519 sm! dalga
odadlorinde miisahide olunan piklor miivafiq olaraq Co—OH vo
Co—O rogslorine miuvafigdir. Stiroldan istifado etmoklo sintez
olunmus niimunalorin termiki emaldan sonraki spektrindo 662 sm!
vo 570 sm!' dalga ododlorindo miisahido olunan iki koskin pik
C030s-iin  formalagmasimi tosdiq edir. Bu noticolor RD analiz
naticolori ilo uzlasir.

2)

Buraxilma (%)
(o))
S|
Buraxilma (%)

1 1 1 1 1 1 i P e i) " i i " N
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga adadi, sm! : Dalga adadi, sm!

Sakil 6. a) PVS va b) stiroldan istifado etmaklo sintez olunmus
niimunalorin termiki emaldan (1) avval va (2) sonra IQ
spektroskopiya ils analizi.

Sokil 7 miixtolif gatilighh 3-MPT-don istifado etmoklo sintez
olunmus kobalt oksid NH-lorinin IQ spektroskopiya ilo analiz
naoticolorini  gostorir. Termiki emaldan ovvalki niimunslorin
spektrindo 3430 sm!-doki enli zolaq O—H rabitosinin rogslorine
muvafiqdir. 7%-li 3-MPT-don istifado etmoklo sintez olunmus
niimunolorin spektrindo 1707 sm™' vo 2928 sm™! dalga ododlorindo

7 Yu Y., Korgel B. A. Controlled Styrene Monolayer Capping of Silicon
Nanocrystals by Room Temperature Hydrosilylation // Langmuir, —2015, 31, — p.
6532-6537.
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miisahido olunan piklor miivafiq olaraq karboksil qrupun C=0
garilmosina vo metilen qrupun C—H gorilmasing aiddir. 7%-1i vo 2%-
li 3-MPT-don istifado edarak sintez edilon niimunalorin spektrlorinda
muvafiq olarag 807 sm™! vo 835 sm™! dalga adodlorindo miisahido
olunan piklor C-S rabito ragslorins aiddir. 7%-li 3-MPT-dan istifado
edorok sintez edilon niimunolorin spektrindoki 2631 sm™! vo 2565
sm! dalga ododlorinde olan piklar tiol qrupun sorbost S—H gorilmo
rogsi ilo olagodardir. Bu xarakteristik pik 2%-li 3-MPT-don istifado
etmoklo sintez olunmus niimunonin  spektrindo  miisahido
olunmamisdir. Bu iso MPT-nin tiol qrupu ilo metal atomu arasinda
kovalent rabito formalasmasini tosdiq edir. Bu spektrdo C=0O
gorilmosino aid olan pik itmis, 1560 sm™' vo 1420 sm ' dalga
ododlorindo  karboksil qrupun (COO™) asimmetrik vo simmetrik
gorilmo ragslorino miivafiq yeni zolaglar goriinmiisdiir. Bu gostorir
ki, MPT-nin karboksil qrupu ilo metal morkoz arasinda homginin
koordinasiya rabitasi formalasmigdir. 7%-li MPT 0rtikli NH-larin
termiki emaldan ovvolki spektrindo 1527 sm™' vo 1406 sm ! dalga
odadlorindo COO™ grupunun gorilmasino miivafiq zolaqlar miisahido
olunmugdur. Bu niimuno tiigiin belo noticoyo golmok olar ki, hor iki
funksional qrup (—SH vo —COOH) NH-in sothi ilo qismon
olagolonmisdir. Bu spektrdo homginin 639 sm™' vo 518 sm™' dalga
ododlorindo miisahido olunan udma zolaqlar1 miivafiq olaraq Co—OH
va Co—-0 ragslorina aiddir. Bu naticolor RD analiz naticalori ilo ist-
iisto diistir. Bu xarakteristik piklor 2%-1i MPT ilo oOrtiilmiis NH-lor
clin 676 sm™! vo 519 sm!-do miisahido olunmusdur. Niimunalorin
500°C-do termiki emalindan sonra 3-MPT-nin boazi piklori itmisdir.
Bu, yiiksok temperaturda 3-MPT-nin parcalanmast vo ya
buxarlanmasi ilo alagadardir. 2%-1i 3-MPT ilo 6rtiilmiis niimunalarin
spektrindo 661 sm! vo 568 sm™! (7%-li 3-MPT ilo ortiilmiis
niimunolorin spektrindo 669 sm™' vo 568 sm™') dalga ododlorindo
miisahida olunan piklor kobalt oksidin formalagmasini tosdiq edir®.

8 Mammadyarova S.J. Influence of stabilizing agents on structural and optical
properties of cobalt oxide nanoparticles synthesized by an ultrasound-assisted
method / S.J.Mammadyarova, M.B.Muradov, A.M.Maharramov [et al.] //
Spectroscopy Letters, — 2019, 52(10), — p. 677-686.
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Sokil 7. (1) 2%-li, (2) 7%-li 3-MPT-don istifado etmakls sintez
olunmus niimunalorin 500° C-da termiki emaldan (a) avval va (b)
sonra IQ spektroskopiya ilo analizi.

Sonokimyavi metodla sintez olunmus, miixtalif qatihqlarda Cu
vo Ag ilo asqarlanmis Co0304 NH-lorinin xassalorinin todqiqi.
Sokil 8-do agqarlanmamis vo miixtolif gatiliqlarda Cu ilo asqarlanmis
C0304 NH-lorinin 500°C temperaturda 4 saat miiddotindo termiki
emaldan sonraki RD ilo analiz noticolori  gOstorilmisdir.
Asqarlanmamis kobalt oksid NH-lorino aid olan difraktoqramda
(111), (220), (311), (222) va (440) miistovilorino miivafiq 26=18.91°,
31.25° 36.84°, 38.56° 65.19° qiymatlordo kigik intensivlikli piklor
miisahido olunmusdur. Bu naticolor JCPDS-00-009-0418 standartina
uygun golir vo kubik kristal qofoso malik Co304-iin formalagmasini
gostarir. Heg bir konar difraksiya piklori miisahide olunmamisdir. Bu
onu gostorir ki, Co30s NH-lori yiiksok tomizliklo alinmigdir.
Asqarlanmamis C0304 NH-lorinin orta kristallik 6lgiisii 22.55 nm-dir.
Cu ilo agqarlanmig Co030s NH-larinin (CuxCo03xOs, Xx=0.02, 0.04,
0.06, 0.1) orta kristallik Olgiisii iso miivafiq olaraq 29.17 nm, 21.87
nm, 34.19 nm vo 31.26 nm-dir. Goriindiiyli kimi, Cu asqarmin
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gatiligmin artmasi ilo Co3O4 NH-lorinin Slgiisii geyri-ardicil olaraq
doyisir. Asqarlanmig niimunolore aid difraktoqramlarda mis vo ya
mis oksidloring aid pik miisahido olunmamigdir. Bu, Co304 qofosina
misin miivoffoqiyystlo daxil olmasmin vo dispers paylanmasmin
gostoricisidir’. Co?*-in (tetraedral koordinatlasmis) ion radiusu (0.72
A) vo Cu®*-in (tetraedral koordinatlasmis) ion radiusu (0.71 A) bir-
birino yaxim oldugundan Cu?* ionlar1 Co3O4 matrisinde Co?*-in qofos
saholorino asanliqla daxil olub bu ionlar1 ovoz edo bilor.
Asqarlanmamig NH-larlo miigayisado mis ils asqarlanmis C0o304 NH-
lorin difraktoqramlarinda piklor nisbaton boylik bucaq torofs
stiriismiis vo gofos sabitinin qiymoti azalmisdir. Nanohissociklorin
Olglisi artdiqca gofas gorilmasinin qiymaoti azalir va oksina, dl¢iiniin
azalmasi ilo qofos gorilmosinin qiymoti artir. Nanohissociklorin
qurulus xarakteristikalar1 hagqqinda daha c¢ox molumat {igilin
miistoviloraras1 masafo, qafos gorilmasi, dislokasiya sixlig1 va vahid
gofos hocmi hesablanmis vo qiymatlor codval 1-do gostorilmisdir:

Cadval 1. 500°C-ds termiki emal olunmus asqarlanmamis vo Cu
ilo asqarlanms Co0304 NH-larinin (CuxCo03.xO4, x=0.02, 0.04, 0.06,
0.1) kristal qurulus parametrlorinin qiymatlori.

Niimunalar 20 (°) | Orta |Miusta- | Qafas | Dislo- | Qafas [Vahid
krist. yilor goril- | kasiya | sabiti |qofas
Olcli  [aras: moasi | sixhgr | (A)  |hocmi

(nm)  imasafa (10%) (A)®
A)
C0304 36.84 [22.55 [2.438 |0.0051 [1.967 8.085 [528.47

Cuo.02C020804  36.94 [29.17 [2.431 [0.0039 1.175 8.064 |524.33
Cuo.04C020604  36.86  [21.87 [2.437 [0.0052 P.091 8.081 [527.71
Cuo.06C020404  36.94 [34.19 [2.431 [0.0033 D.855 8.064 |524.33
Cu0.1C02.904 36.94 [31.26 [2.431 |0.0037 [1.023 8.063 |524.09

® Mu G. Oxygen Vacancy Defects Engineering on Cu-Doped Co30; for Promoting
Effective COS Hydrolysis/ G. Mu, Y. Zeng, Y. Zheng [et al.] // Green Energy &
Environment, — 2023, 8, — p. 831-841.
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Sokil 8. 500°C-do termiki emal olunmus asqarlanmamis vo Cu ils
asqarlanmis C030s4 NH-larinin (CuxCo03.xO4, x=0.02, 0.04, 0.06,
0.1) rentgen difraktoqramlari.

Sokil 9-do asgarlanmamis vo miixtolif qatiliglarda Cu ilo
asqarlanmis  C030s4 NH-lorinin 600°C temperaturda 4 saat
miiddatinds termiki emaldan sonraki RD metodu ilo analiz noticalori
gostorilmisdir. Asqarlanmamis NH-loro aid olan difraktogramda
20=31.12°, 36.71°, 59.18° 65.05° qiymstlorindo miisahido olunan
piklor (220), (311), (511), (440) miistovilorine miivafiq olub Co30s-
iin formalagmasini tosdiq edir. Debay-Serrer diisturu ilo hesablanmis
bu NH-larin 6lgiisii 22.43 nm-dir. 600°C temperaturda termiki emal
olunmug Cu ilo agqarlanmis Co3z04 NH-lorinin (CuxC03.xOs, X=0.02,
0.04, 0.06, 0.1) orta kristallik Olgiisii iso miivafiq olaraq 21.86 nm,
23.7 nm, 21.8 nm, 22.38 nm-dir. Temperaturun artmasi ilo x=0.04
gqiymatindo Cu ilo agqarlanmis Co030s NH-lorinin 6l¢lisii artmus,
x=0.02, 0.06, 0.1 qiymstinda Cu ilo agqarlanmig Co3Os4 NH-lorinin
Olciisii iso azalmisdir.
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Sokil 9. 600°C-do termiki emal olunmus asqarlanmamis vo Cu ils
asqarlanmis Co030s4 NH-larinin (CuxCo03.xO4, x=0.02, 0.04, 0.06,
0.1) rentgen difraktoqramlari.

Sokil 10-da asqarlanmamis vo miixtolif qatiliqlarda Ag ilo
asqarlanmis  C030s4 NH-lorinin  500°C temperaturda 4 saat
miiddatinds termiki emaldan sonraki RD metodu ilo analiz naticalori
gostorilmisdir. x=0.02 qiymotindo Ag ilo asgarlanmis niimunonin
difraktoqraminda (111), (220), (311), (400), (511) vo (440)
miistovilorine miivafiq 26=19.11°, 31.43°, 37.04°, 44.98°, 59.53° va
65.31° qgiymoatlordo miisahido olunan alt1 pik kubik kristal gofaso
malik Co0304-lin  formalagmasini  gostarir.  Difraktoqramlardan
goriindityli kimi, asqarlanmis niimunolorde giimiis vo ya giimiis (1)
oksido (Ag20) aid piklor miisahido olunmamisdir. Asqarlanmamis
Co030;4 ilo miiqayisado, miixtalif qatiliglt Ag ilo asqarlanmis NH-lordo
(311) miistovisino miivafiq pikin nisbaton boylik bucaqlara dogru
slirlismasi bas vermisdir. Bu, Ag ilo asqarlanma sobobindon C0304
kristal qofasinda lokal tohriflorin méveudlugunu gostorir. Clinki Ag™-
in (tetraedral koordinatlasmis) ion radiusu (1.14 A) Co%-in ion
radiusundan (0.72 A) bdyikdir. Ag ilo asqarlanmis Co3Os NH-
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lorinin (AgxC03xOs, x=0.02, 0.04, 0.06, 0.1) kristallik Olgiilori
muvafig olarag 17.17 nm, 19.02 nm, 23.03 nm va 17.5 nm-dir. Sintez
olunmus bu NH-lar iiciin diger kristal qurulus parametrlori cadval 2-
do gostarilmisdir. Asqarlanmamig Co3Os NH-lori ilo miiqayisodo
x=0.02 qiymotindo Ag ilo asqar edilmis NH-lorin 0lgiilorinin
kigilmoasi Ag" ionlarinin daxil olmasi ilo Co304 qofasinds yaranan
daxili mikrostruktur gorilmo vo tohriflo olagolondirilo biler.
Noticolordon goriindiiyli kimi, giimiisiin gatiliginin x=0.06 qiymatino
godor artmasi ilo hissociklorin 6lgiisti artmis, glimiisiin daha yiiksok
qatiliginda (x=0.1) iso Ol¢li azalmigdir. Bu belo izah oluna bilor ki,
giimiislin gatilig1 artdigca daxili struktur zoiflomasi artir vo bu da
boylimo siirotini artirir. Lakin asqgar elementin miqdar1 daha ¢ox
oldugda gofosdo defektlorin artmasi ilo stabillik azalir vo belsliklo
hissaciklorin 6l¢iisiindo azalma miisahido olunmusdur.

Cadval 2. 500°C-do termiki emal olunmus asqarlanmamis vo Ag
ilo asqarlanms Co0304 NH-larinin (AgxC03.x0O4, Xx=0.02, 0.04, 0.06,
0.1) Kkristal qurulus parametrlorinin qiymatlori.

Niimunalor | 20 (°) | Orta [Miista- | Qofas Dislo- | Qafas | Vahid

krist. (ilor goril- kasiya | sabiti | qofas
Olcli jarasi masi sixhgr | (A) hocmi
(nm) mosaf (10%) (A)®
&)
Co304 36.84 | 22,55 |2.438 | 0.0051 | 1.967 | 8.085 | 528.47

AJ0.02C02.0804 | 37.04 | 17.17 |2.425 | 0.0066 | 3.392 | 8.043 | 520.32
AQ0.04C02.0604 | 36.86 | 19.02 |2.437 | 0.0060 | 2.764 | 8.081 | 527.73
AQo.06C02.0404 | 36.89 | 23.03 |2.434 | 0.0050 | 1.885 | 8.073 | 526.07
Ago1C0,00, | 36.89 | 17.5 [2.434 | 0.0065 | 3.265 | 8.073 | 526.07
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Sokil 10. 500°C-do termiki emal olunmus asqarlanmamis vo Ag
ilo asqarlanms Co0304 NH-larinin (AgxCo03.x0O4, x=0.02, 0.04, 0.06,
0.1) rentgen difraktoqramlari.

Sokil 11-do asgarlanmamis vo miixtolif qatiliglarda Ag ilo
asqarlanmis  C030s4 NH-lorinin 600°C temperaturda 4 saat
miiddatinds termiki emaldan sonraki RD metodu ilo analiz naticalori
gostorilmisdir. x=0.02 gqiymotindo Ag ilo asqarlanmis niimunayo aid
difraktogramda 26=18.85°, 30.91°, 36.53°, 44.51°, 59.12° vo 64.90°
qiymatlorinde miisahido olunan piklor (111), (220), (311), (400),
(511) va (440) miistovilorine miivafiq olub Co304-lin formalagsmasini
tasdiq edir vo bu NH-lorin 6l¢iisti 24.83 nm-dir. Homin temperaturda
termiki emal olunmus x=0.04, 0.06, 0.1 qiymotindo Ag ilo
asqarlanmis Co3Os4 NH-lorinin kristallik Olgiilori miivafiq olaraq
21.87 nm, 20.82 nm vo 23.84 nm-dir. Belaliklo, temperaturun artmasi
ilo X=0.06 qiymotindo Ag ilo asqarlanmis Co304 NH-lorinin 6l¢iisii
azalmig, X=0.02, 0.04, 0.1 qiymetindo Ag ilo asqarlanmis Co3O4 NH-
lorinin Olgiist iso artmisdir.
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Sakil 11. 600°C-da termiki emal olunmus asqarlanmams vo Ag
ilo asqarlanms C0304 NH-larinin (AgxCo03.x0O4, x=0.02, 0.04, 0.06,
0.1) rentgen difraktoqramlari.

Niimunolor ii¢iin diiz kegidli Eq eni (ahv)?>~—nin hv-dan asililigindan
almmis oyridon x oxuna c¢okilon ekstrapolyasiya ilo miioyyon
olunmus va cadval 3-do gostorilmisdir. Gorindiyl Kimi, x=0.02
giymotindo Cu ilo agqarlanmadan sonra 500°C-do termiki emal
olunmug C0304 NH-lari tigiin Eq eni 1.58 eV vo 3.33 eV-dan 1.70 eV
vo 3.43 eV-a godor artmugdir. Bu artimin sobabi Moss-Burstein
effekti ilo izah oluna bilor. Misin yiiksok qatiliglarinda Eg eninin
azalmasi kristal defektlorlo olagolidir.

600°C-do termiki emal olunmus Cu ilo asqarlanmis niimunolor
ucln Egy qiymoti kvant Olcii effektino uygun olaraq NH-lorin
Olcusiniin azalmasi ilo artir. Asqar olunmamis C030s NH-lori ilo
miiqayisado 500°C vo 600°C-do termiki emal olunmus Ag ilo
asqarlanmis niimunalor iiglin Eg4 qiymotindo artim Moss-Burstein
effekti ilo izah olunur.
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Cadval

3. 500°C vwva

600°C-da

termiki

emal

olunmus

asqarlanmamis vo miixtalif qatihqh Cu vo Ag ilo asqarlanms
C0304 NH-lari ii¢iin Eq qiymatlori.

Niimunslor Eg (eV) (500°C) | Eg (eV) (600°C)
C0304 1.58 vo 3.33 1.20 vo 3.25
Cuo.02C02.9504 1.70 vo 3.43 1.66 vo 3.30
CU0.04C02.9604 1.45v23.26 1.14 v2 3.20
Cuo.06C02.9404 1.44 vo3.21 1.70 vo 3.30
Cu01C02904 1.26 vo 3.08 1.56 vo 3.27
AQo.02C02.9804 1.69 vo 3.35 1.50 vo 3.27
Ago.04C02.9604 1.60 vo 3.26 1.52 vo3.30
Ag0.06C02.9404 1.72 vo 3.47 1.72 v23.26
Ago1C02904 1.74 vo 3.44 1.70 vo 3.26

500°C-ds termiki emal olunmus asqarlanmamis C0304 NH-larinin
TEM tosvirlorino asason bu NH-lor sferiko bonzor, heksaqonala
bonzor vo nizamsiz quruluslu morfologiyaya malikdir vo dlgtilori
5.57 nm - 79.15 nm intervalindadir. x=0.1 qiymotindo Cu ilo
asqarlanmig Co30s NH-lori sferiko, heksaqonal vo romboedrik
qurulusa banzor vo nizamsiz quruluslu morfologiyaya malikdir vo
Olgiilori 15.78 nm -78.31 nm intervalindadir. x=0.1 giymotindo Ag ilo
asqarlanmig Co0304 NH-lori romba bonzor, heksaqonal vo sferik
morfologiyaya malikdir vo Olgiilori 8.30 nm - 73.75 nm
intervalindadir.

Asqarlanmamis vo miixtolif qatiliqlt Cu, Ag ilo asqarlanmis Co304
NH-lorinin goriinon siianin tosiri altinda metilen goy (MG) boyaq
maddasinin deqradasiyasi li¢lin fotokatalitik aktivliyi dyronilmisdir.
Ber-Lambert ganununa asason boyaq maddesi mohlulunun qatiligi
onun udma qabiliyyati ilo miitonasibdir, buna goro do deqradasiya
effektivliyi asagidaki baraborlikdon hesablanmigdir®:

10'Singh R., Barman P.B., Sharma D. Synthesis, structural and optical properties of
Ag doped ZnO nanoparticles with enhanced photocatalytic properties by
photodegradation of organic dyes // J. Mater. Sci. Mater. Electron, — 2017, 28, — p.
5705-5717.
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Burada Co va Ao - mivafiq olaraq boyaq maddasinin ilkin qatilig1 vo
ilkin udulmasi, C vo A - miivafiq olaraq miioyyon miiddotdon sonra
boyaq maddasinin gatiligi vo udulmasidir.

Tocriibi naticoloro osason isiqda katalizator vo oksidlosdirici
(H20,) istirakinda MG boyaq maddasi ii¢iin deqradasiya effektivliyi
330 doqgigedon sonra  79.20% olmusdur. Katalizatorsuz vo
oksidlosdirici istirakinda boyaq maddosinds ¢ox zoif parcalanma bas
vermisdir vo deqradasiya effektivliyi 330 dogigodon sonra 2.72%
olmusdur. Cuo02C02.9804 NH-lori istirakinda deqradasiya effektivliyi
homin miiddotdon sonra 87.51%-0 godor artmisdir. Cup.04C02.9604,
Cu0.06C02.9404, Cu0.1C02904 NH-lori istirakinda iso deqradasiya
effektivliyi 330 dogiqedon sonra miuvafiq olaraq 74.66%, 85%,
65.60% olmusdur. Misin yliksok qatiliginda fotokatalitik aktivliyin
azalmasi1 hoddindon artiq oksigen bosluglarin vo asgar elementin
yliksok miqdarmim fotoinduksiya olunmus elektron vo desiklorin
rekombinasiya morkozlori kimi ¢ix1s etmosi ilo alagolondirils bilo®?.

Sonokimyavi metodla sintez olunmus, miixtalif qatihgqlarda
Cu vo Ag ilo asqarlanmis NiO NH-lorinin xassalorinin tadqiqi.
Sokil 12-do asqarlanmamis vo miixtalif qatiliglarda (2%, 4%, 6%,
10%) Cu ilo agqarlanmig NiO NH-lorinin 400°C temperaturda 2 saat
miiddatinds termiki emaldan sonraki RD metodu ilo analiz naticalori
gostorilmisdir.  Asqarlanmamis niimunoyo aid difraktoqramda
20=37.40°, 43.36°, 62.98° 75.42° vo 79.58° qiymatlordo bes enli
difraksiya piklori miisahido olunmusdur. Bu difraksiya bucaqlarina
miivafig (111), (200), (220), (311) vo (222) miistovilori sotho
markozlosmis kubik quruluslu NiO-in formalagsmasini gostorir. Bu
naticolor JCPDS #47-1049 standartina uygun golir. NiO NH-lorinin
Olglisii, miistovilor aras1 mosafo, qofos sabiti (111), (200)
miistovilorine miivafiq piklors asason toyin olunmus vo digar kristal
qurulus parametrlori ilo birlikds codvel 4-do gostorilmisdir.

11 Hameeda B. Development of Cu-doped NiO nanoscale material as efficient
photocatalyst for visible light dye degradation / B. Hameeda, A. Mushtag, M.
Saeed [et al.] // Toxin Rev., — 2021, 40, — p. 1396-1406.
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Sokil 12. 400°C-da termiki emal olunmus asqarlanmams vo 2%,
4%, 6%, 10% qatihgh Cu ilo asqarlanmas NiO NH-lorinin
rentgen difraktoqramlari.

Cadval 4. 400°C-da termiki emal olunmus asqarlanmamis vo 2%,
4%, 6%, 10% qatihqh Cu ils asqarlanmis NiO NH-lorinin kristal
qurulus parametrlorinin qiymatlori.

Niimunalor | 20 (°) | Orta | Miista- | Qafos |Dislo- | Qofaes [Vahid

krist. | vilar goril-  |kasiya | sabiti |qofas
Olcl | arasi masi x| (A)  |hocmi
(nm) | masafa (10?) (A)®
A)
NiO 37.40 | 459 | 2.403 0.0246 | 4.747 | 4.161 | 72.06

43.36 | 491 | 2.085 0.0200 | 4.148 | 4.170 | 72.53

Cuo02NiogO | 37.35 | 3.78 | 2.406 0.0300 | 6.999 | 4.167 | 72.34
43.17 | 3.64 | 2.094 0.0270 | 7.547 | 4.188 | 73.44
Cuo04Nio9sO | 37.35 | 421 | 2.406 0.0269 | 5.642 | 4.167 | 72.34
43.33 | 3.92 | 2.087 0.0250 | 6.508 | 4.173 | 72.67
CuoosNiossO | 37.32 | 415 | 2.408 0.0273 | 5.806 | 4.170 | 72.51
43.41 | 355 | 2.083 0.0276 | 7.935 | 4.166 | 72.29
Cuo.1Nig,s0O 37.37 | 3.46 | 2.404 0.0326 | 8.353 | 4.165 | 72.23
43.21 | 342 | 2.092 0.0288 | 8.550 | 4.184 | 73.25
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Sokil 13-do aggarlanmamis vo miixtolif qatiliglarda (2%, 4%, 6%,
10%) Ag ilo asqarlanmis NiO NH-lorinin 400°C temperaturda 2 saat
miiddotinds termiki emaldan sonraki RD metodu ilo analiz noticalori
gostarilmigdir. Difraktoqramlardan goriindiiyii kimi, bu niimunslorde
giimiis vo ya gimiis (I) oksidino (Ag2O) aid pik miisahido
olunmamigdir. 2%, 4% va 10% qatiliqlt Ag ils asqarlanmis NiO NH-
lori iistiin (200) oriyentasiya, 6% qatiliglt Ag ilo asgarlanmig NiO
NH-lori 1sa iistiin (111) oriyentasiya ilo kristallagmigdir. Bu NH-lorin
Olciisli, miistovilor arast mosafs, qofos sabiti (111), (200)
miistovilorino miivafiq piklora asason toyin olunmus va digor kristal
qurulus parametrlori ilo birlikdo codval 5-do gostorilmisdir.

JCPDS #47-1049 —— Ag)1Nios0
Ag06Nin 910
= Agp0:Nip 960
— Ag02Nig 30

111)
(200)

intensivlik (i.v.)
(
(220)
(G11)
(222)

20 40 60 80
26 (daraca)

Sakil 13. 400°C-dos termiki emal olunmus asqarlanmamis va 2%,
4%, 6%, 10% qatihqh Ag ilo asqarlanmms NiO NH-lorinin
rentgen difraktoqramlari.

Asqarlanmamis va 2%, 4%, 6%, 10% qatihlgh Cu ilo
asqgarlanmig NiO NH-lari tigiin Eg eni muvafiq olarag 3 eV, 3.11 eV,
3.08 eV, 3.09 eV, 3.11 eV kimi hesablanmigdir. Ag ilo asqarlanmig
NiO (AgxNi1xO, x=0.02, 0.04, 0.06, 0.1) NH-lori igiin iso Eg
qiymatlori miivafiq olaraq 2.95 eV, 3.10 eV, 3.05 eV va 3.15 eV
kimi hesablanmigdir. Eq qiymatlorindo forqin az olmasi NH-lorin
Olctilorinin yaxin olmasi ils olagodardir.
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Cadval 5. 400°C-da termiki emal olunmus asqarlanmamis vo
2%, 4%, 6%, 10% qatihgh Ag ilo asqarlanmus NiO NH-Iorinin
kristal qurulus parametrlorinin qiymatlori.

Niimunalor | 20 (°) | Orta |Miista- | Qafas  |Dislo- | Qofaes [Vahid

krist. |vilar garil-  |kasiya | sabiti |qafas
ol |arast mosi  [sixhg | (A)  |hocmi
(nm) | mosafo (10%) (A)®
A)
NiO 37.40 | 4.59 2.403 0.0246 | 4.747 | 4.161 | 72.06

43.36 | 491 | 2085 | 0.0200 | 4.148 | 4.170 | 72.53

Ado.2NiogsO | 37.44 | 469 | 2400 | 0.0241 | 4.546 | 4.157 | 71.84
4341 | 432 | 2.083 | 0.0227 | 5.358 | 4.166 | 72.29
Ado.sNiogsO | 37.55 | 430 | 2.393 | 0.0262 | 5.408 | 4.145 | 71.24
43.60 | 3.97 | 2074 |0.0245 |6.345 |4.148 | 71.39
Ago.osNioesO | 37.46 | 4.6 2.399 |0.0245 | 4.726 | 4.155 | 71.73
4350 | 436 | 2079 | 0.0224 | 5.260 | 4.158 | 71.86
AgoaNiggO | 37.50 | 441 |2396 | 0.0256 |5.142 | 4.151 | 71.51
4358 | 3.72 | 2075 |0.0262 | 7.226 | 4.150 | 71.49

Sokil 14-ds 400°C-dos termiki emal olunmus asqgarlanmamis NiO
NH-lorinin TEM va secilmis saho elektron difraksiya (SAED)
tosvirlori verilmisdir. Goriindiiyii kimi, hissaciklor sferiko bonzor
morfologiyaya malik olub aqlomerasiyaya meyllidir.
Nanohissaciklorin Olgiilori 3.24 nm - 12.09 nm intervalindadir.
SAED ilo analiz tosviri bir ne¢o difraksiya halqalarindan ibaratdir vo
bu, sintez olunmus NH-lorin polikristal qurulusa malik oldugunu
gostorir. 400°C-do termiki emal olunmus 10% Cu vo Ag ilo
asqarlanmis NiO NH-lorinin TEM tosvirlorino asason ($okil 15)
Ol¢iilor miivafiq olaraq 7.59 nm - 47.87 nm va 3.04 nm - 16.34 nm
intervalindadir.
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Sokil 14. 400°C-da termiki emal olunmus asqarlanmams NiO
NH-Iorinin TEM va SAED ils analizi.

200

Sokil 15. 400°C-da termiki emal olunmus 10% a) Cu va b) Ag ils
asqarlanmis NiO NH-lorinin TEM tasvirlori
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Asgarlanmamig NiO NH-lori istirakinda is1q siiasinin tosiri altinda
MG boyaq maddosi iiglin deqradasiya effektivliyi 5 saatdan sonra
34.01% olmusdur. Misin yiiksok qatiliglar1 (6% va 10%) ilo
asqarlanmig NiO NH-lori istirakinda boyaq maddasinin zamandan
asili olaraq deqradasiyasi bas vermomisdir. Cuoo2Nio9sO NH-lori
istirakinda deqradasiya effektivliyi 5 saatdan sonra 25.40%
olmusdur. Cuo.04Nio.960 NH-lari istirakinda deqradasiya effektivliyi 3
saatdan sonra 13.91% olmus vo bu miiddotdon sonra iso deqradasiya
bas vermomisdir. Ago.1NiooO NH-lori istirakinda deqradasiya bas
vermamis, Ago.o2Nio9sO, Ago.0sNio9sO, Ago.osNiogsaO NH-lori
istirakinda iso effektivlik 5 saatdan sonra muvafiq olaraq 43.91%,
30.59% vo 43.83% olmusdur.

Asgarlanmamis, asag1 (x=0.02) vo yiiksok (x=0.1) qatiliglt Cu vo
Ag ilo asqarlanmig Co30s4 vo NiO NH-lorinin PVS il
nanokompozitlori hazirlanmis vo miixtalif temperaturlarda (25°C,
40°C, 60°C, 80°C, 100°C) dielektrik sabitinin haqiqi qiymatinin (g')
tezlikdon asililig1 dyronilmisdir. Biitiin niimunoslor iiglin temperaturun
25°C-don 100°C-a godor artmasi ilo dielektrik sabitinin qiymatinin
artmas1 miisahido edilmisdir. Biitlin niimunslor {i¢iin tezliyin artmasi
ilo dielektrik sabitinin azalmasi1 miisahido edilmis vo sonra yiiksok
tezlikli sahodo demok olar ki, sabit giymoto c¢atmisdir. Bu ciir
doyismo Maksvel-Vagner modeli ilo izah olunmusdur.

Oksidlosmoa-reduksiya iisulu ilo sintez olunmus nikel/nikel
oksid nanozancirlorinin tadqiqi. 25 mT maqnit sahosinin tosiri
altinda 30 dogq. reaksiya miiddotindo sintez olunmus Ni
nanozancirlorin RD naticalorine asason 26-nin 44.33°, 52.07° va
76.57° qiymotlorindo U¢ pik miisahido olunmusdur (Sokil 16). Bu
daracalora miivafiq (111), (200) vo (220) Miller indeksli difraksiya
piklori sotho moarkozlogsmis kubik quruluslu Ni nanokristallarina
uygun golir (JCPDS- 04-0850). Bu niimunalorin 400°C-do termiki
emalindan sonra 20-nin 37.10°, 43.14° vo 62.71° qiymatlorinds olavo
uc kicik intensivlikli pik miisahido olunmusdur. Bu doroacalora
miivafiq (111), (200) vo (220) Miller indeksli difraksiya piklori sotho
morkozlosmis kubik quruluslu NiO-o (JCPDS #47-1049) uygun golir.
Bu onu gostorir ki, Ni nanozoncirlorin sathi kicik 6l¢iili NiO ilo
ortalidur. Bu difraktoqramda nikelo moxsus piklorin intensivliyi
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artmig vo pikin eni kicilmisdir. Bu, yiikksok temperaturda
hissaciklorin 6l¢iisiiniin artmasi ilo alagodardir. Temperaturu 600°C-
yo qodor artirdigda nikelo aid piklorin intensivliyi azalmis, nikel
oksido aid piklorin intensivliyi ise artmisdir vo hissociklorin 6lgiisii
NiO-in 43°-do miisahido olunan piko osason 15.33 nm kimi
qiymoatlondirilmigdir. Oxsar xassalor 42 mT vo 81 mT magqnit sahado
sintez olunmus niimunalor (Sakil 17) tigiin do miisahido olunmusdur.
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=] =
9 2
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400°C

20 40 60 80 20 40 60 80
20 (deraco) 20 (deraca)

Sokil 16. a) Miixtalif maqnit sahalorinin tasiri altinda sintez
olunmus Ni nanozancirldrin va b) 25 mT magqnit sahadds sintez
olunmus Ni/NiO nanozancirlorin RD metodu ils analizi.

Miixtolif xarici maqnit saholorinin tosiri altinda sintez olunmus
niimunalor iiclin hesablanmis orta kristallik dlciilor vo Eg qiymatlori
cadval 6-da gostarilmisdir. Ni vo NiO tdg¢iin Kristallitlorin 6lgusi
difraktoqramdaki  on intensiv  piko  osason  ayri-ayriliqgda
hesablanmigdir. Naticolordon goriindiiyli kimi, maqnit qiivvonin
artmasi ilo nanozoncirdo Ni NH-lorin orta Ol¢iisii azalmisdir.
Niimunalorin 600°C-do oksidlosmosindon sonra Ni nanozancirlorin
sothindo formalasan NiO-in 06l¢usi magnit qiivvenin artmasi ilo
artmigdir. Bu, yiikksok soth enerjisi sobobindon kicik Olgiili
hissociklorin daha siirotli oksidlogmaesi ilo slagodardir. Bu ciir artimin
ikinci sababi hissaciklorin 6z aralarinda birlogsmasi ola bilar.
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Sakil 17. a) 42 mT va b) 81 mT magqnit sahads sintez olunmus
Ni/NiO nanozancirlorin RD metodu ilo analizi.

Cadval 6. Miixtalif xarici maqnit sahalorinin tasiri altinda sintez
olunan niimunalarin kristallik dl¢iisii va Eq4 qiymatlori.

Magnit Niimunanin adi Faza 20 () RD ila krist. | Eqg
saha 6lct (nm) (eV)
intensivliyi
25mT As-prepared Ni Ni 44.33 5.82 -
Ni/NiO 400°C Ni 44.30 18.37 3.81
NiO 43.14 16.84
Ni/NiO 500°C Ni 44,17 19.31 3.99
NiO 43.05 15.38
Ni/NiO 600°C Ni 44.13 20.36 3.67
NiO 42.9 15.33
42 mT As-prepared Ni Ni 44.49 1.98 -
Ni/NiO 400°C Ni 44,22 16.41 3.97
NiO 37.07 11.67
Ni/NiO 500°C Ni 44.28 17.4 3.93
NiO 43.11 23
Ni/NiO 600°C Ni 44.22 18.44 3.95
NiO 43.12 20.76
81 mT As-prepared Ni Ni 44.05 2.19 -
Ni/NiO 400°C Ni 44.22 17.74 3.86
NiO 43.07 25.5
Ni/NiO 500°C Ni 44.14 19.06 4.0
NiO 42.97 25.71
Ni/NiO 600°C Ni 44.08 20.35 3.87
NiO 42.90 24.77




SEM ils analizin noticalorina (Sokil 18) gora reaksiya miiddati 10
dog. oldugda maqnit sahosi totbiq olunsa belo yaxsi disperslogmis
orta Olglisi 38.3 nm - 64.9 nm olan sferik NH-lor miisahido
olunmusdur. Lakin reaksiya 30 doq. davam etdikdo orta diametri
56.1 nm - 88.6 nm olan Ni hissaciklori birlosorak xatti nanozancirlor
formalagdirmigdir vo zoncirin uzunlugu toxminon 6.92 pum-dir. Ni
nanozancirlorin 400°C-do oksidlosmasindon sonra nikelin sathindo
nikel oksidin omolo golmasi sobabindon nanozancirlorin diametri
toxminon 68.8 nm - 103 nm-o godor artmisdir. TEM ilo analizin
naticalarine géra N1/NiO nanozancirlorin 600°C-ds oksidlosmasindon
sonra diametr 97 nm - 133 nm intervalindadir.

Sokil 18. 25 mT xarici maqnit sahads (a) 10 daq. reaksiya
miiddatindd; (b) vo (¢) 30 daq. reaksiya miiddatinds sintez
olunmus niimunalorin; (d) 400°C-ds oksidloasmadon sonraki
niimunanin SEM ils analizi.
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NOTICOLOR

1. Co304 nazik tobaqalor SILAR metodla iki miixtalif altliq (siiso vo
silisium) tizorindo sintez olunmusdur. Miioyyon olunmusdur ki,
istifado olunan althiqlar formalagan NH-lorin qurulusuna tosir
etmisdir. Belo ki, althiq kimi siiso istifado etdikdo onun sothindo
formalagan NH-lor do amorf qurulusa malik olmusdur. Altliq kimi
sothi oksid toboqgasindon tomizlonmis silisiumdan istifade etdikdo
iso onun sathinds zaif kristallik Co3O4 NH-lori formalasmisdir [4-
5].

2. C0304 NH-lori sonokimyovi metodla miixtolif stabillosdiricilor
istirakinda sintez olunmusdur. Noticodo bu stabillosdiricilor NH-
lorin Olgiisiine vo optiki xassolorino tosir etmisdir. Belo ki,
stabillogdirici kimi PVS, 3-MPT vo stiroldan istifado etmoklo
sintez olunmus kobalt oksid NH-lori Gglin diz kecidli Eg eni
miivafiq olarag 1.75eV vo3.10eV; 1.65eV vo3.55eV;2.10eV
vo 3.20 eV-dur. Nanohissaciklorin olgiilorindoki forq istifado
olunan stabillogdiricinin polyar vo ya qeyri-polyar olmasi,
miixtolif molekulyar ¢oki vo foza qurulusuna malik olmasi ilo
alagoalondirils bilar [6-7].

3. Miixtalif gatilighh Cu vo Ag ilo asgarlanmis Co3Os NH-lorinin
sonokimyavi metodla sintezi ilk dofo olaraq hoyata kegirilmisdir.
Bu zaman NH-lorin 6lgiilorinds vo Eg eninin giymaetlorinds forqlor
yaransa da yeni difraksiya piklori yaranmamisdir. Bu hal asqar
elementlorin kristal qafass daxil olmasi ils izah edilir [17-21].

4. Cu vo Ag ilo asqarlanmis C030s NH-lori fotokatalizator Kimi
metilen géy boyaq maddasinin goriinon isiqda deqradasiyasi ii¢lin
istifado olunmusdur. On yiiksok fotodeqradasiya effektivliyi
(87.51%)  Cu002C029804 NH-lori  istirakinda  miisahido
olunmusdur. Belo ki, katalizator kimi bu NH-lordon istifado
etdikdo elektron-desik ciitii rekombinasiyasinin azalmasi vo
radikallarin formalagmasi ti¢lin sorbost elektron vo desiklorin
omolo golmasi deqradasiya effektivliyinin artmasma sobab
olmusdur [17].

5. Miixtalif qatiiqhh Cu vo Ag ilo asqarlanmig NiO NH-lorinin
sonokimyavi metodla sintezi ilk dofo olaraq hoyata kegirilmisdir.
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Bu zaman NH-lorin Eg eninin qiymetlorinde forqin az olmasi
hissaciklorin dlgililorinin yaxm olmasi ilo olagolidir. Bu NH-lor
katalizator kimi metilen gdy boyaq maddasinin goériinon isiqda
fotodeqradasiyasi t¢iin istifado olunduqda, asqarlanmamis NiO
NH-lorino noazoran  Agoo2NiogsO istirakinda  deqradasiya
effektivliyinds artim miisahids olunmusdur [9].

. Maqnit sahosinin tosiri altinda Ni nanozancirlari sintez edilmis vo
daha sonra miixtolif temperaturlarda sothi oksidlogdirmaklo
N1#/NiO nanozancirlori 9lds olunmusdur. Temperaturun artmast ilo
Ni/NiO nanozancirinin diametri artmis vo bu hal oksidlosma
prosesi ilo alagolondirilmisdir. Bels ki, SEM vo TEM naticalarino
mivafiq olarag 400°C-do termiki emal olunmus Ni/NiO
nanozancirlorinin diametri 68.8nm — 103 nm, 600°C-da is2 97 nm
— 133 nm intervalindadir [8].
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