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K1-«NaxNO3(x=0.035, 0.045) KRISTALLARINDA POLIMORF CEVRILMOLOR
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Toqdim olunan isdo KNOsvo NaNOs-iin suda mahlulundan Ko.gssNao.04sNO3, Ko.gssNa0.03sNOs kristallart yetigdirilmis,
rentgenografik vo DSK iisullar ilo todgiq olunmusdur. Miisyyon edilmisdir ki, KNOs-do K* ionlarin1 Na* ionlart ilo gisman
izomorf oavoz olunmasi alinan niimunalards polimorf cevrilmolarin xarakterik xtsusiyyatlarine nozars garpacagq tosir géstarmir.

Acar sozlar. Polimorf cevrilmolar, izomorf ovazlomo, fazagevrilmasi temperaturu, modifikasiya, kristal gofosi, lauegram,

difraktogram.
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Giris

Polimorf gevrilmalarin mexanizmini miiayyan et-
mok (¢lin gevrilmolor zamani yeni kristal bdyimasinin
morfologiyasini, qarsiligli ¢evrilma modifikasiyalar
arasinda Kristallografik istigamot olagslorini, habels
prosesin kinetikasini tadqiq etmak lazimdir. Morfoloji
todqigatlarin aparilmasi Ugiin optik soffaf kristallardan
todgigat obyekti kimi istifads etmok olveriglidir [1]. Be-
Ia ki, bu tip kristallarda polimorf ¢evrilmo zaman1 yeni
faza kristalinin istonilon moarhalodoa bdyiimasini visual
olarag miisahido etmok vo onun fotosunu slds etmoak
olar. Qeyri-optik soffaf kristallarda bu todgigatlar ssa-
san rentgenografik Gsullarla aparilir [2]. Bu baximdan
golovi metallarin nitrat birlogsmoalori olverisli oldugun-
dan, homin kristallarinda qurulus ¢evrilmalarinin tod-
gigine goxsayh todgigat islori hasr olunmus vo alinan
naticalorin xulasssi [3]-do 6z oksini tapmisdir.

Qolovi metallarin nitrat birlosmalori igarisinda
KNOskristali polimorf gevrilmalar va bir sira fiziki ha-
disalor baximindan daha zongin olub, boylk elmi-prak-
tiki shomiyyoato malikdir. Mahz bu kristalda ilk dafs po-
limorf gevrilmalor zamani ritmik bdylimo [4], qarsiliqh
cevrilon modifikasiyalar arasinda kristallografik istiga-
mot slaglorinin saxlanilmasi, a«<>p ¢evrilmalor zamani
béylima suratinin ossilyasiyasi miigsahido edilmis vo
prosesin aktivlogsmo enerjisi hesablanmigdir [5]. KNOg3
kristalinda K* ionlarinin digar galovi metal atomlart ilo
gismoan avaz olunmasiin homin hadisslora va polimorf
cevrilmonin xarakterino tesirinin dyranilmesi bdyik
elmi-praktiki shomiyyat kasb edir. Mahz buna goéra ds,
KNOs-do K* ionlarinin  Rb* vo Cs* ionlari, habels
RbNO3-ds Rb* ionlarmin Cs* ionlart ilo gisman izomorf
avaz olunmasi naticasinds alinan kristallarda torafimiz-
don bir sira todgiqat islori aparilmigdir [6-8]. Togdim
olunan bu is homin islorin davami olub, KNOs-do K*
ionlarmin Na*ionlar1 ilo qismon ovoz olunmasindan ali-
nan Ko,955N30,045N03 Va Ko,965N30.035NO3 kristallarinda
polimorf ¢evrilmanin xarakterins tasirinin dyranilmosi-
Nna hasr olunmusdur.

Malumdur ki, KNO; otaq temperaturunda Pnma
simmetriyali aragonit qurulusa malikdir (l1-faza) [9].
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Kristal qizdirilarkon ~130°C temperaturda R3c sim-
metriyali Kalsito yaxin qurulusa ¢evrilir (111-faza). Ni-
muns soyudularkon ¢ox béyik siratlo III—11 cevril-
mosi bag verir. Belsliklo, gorundiyi kimi Il 111 ¢ev-
rilmasi enantiotrop xarakterlidir. Lakin 111-modifikasi-
ya soyudularkan bir cox hallarda iki monotrop cevrilmo
miisahids olunur [10]. T=124°C-d» Ill-faza R3m sim-
metriyali yeni qurulusa cevrilo bilir (I-faza).Yalniz
T=110°C temperaturda I—11 ¢evrilmasi bas verir. [11]-
2 g6ro NaNO3; T=298K temperaturunda gafas parametr-
lori: a=5.069A, c=16.82A, foza grupu R3c olan rombo-
edrik gofaso malikdir. T=563K temperaturda bu krista-
Iin gofos parametrlori: a=5.089A, ¢=8.668A vo foza
grupu R3m olan digar romboedrik gofasa cevrilir.

(KNOs3)1x(NaNO3)x  (x=0.025;0.035;0.1) bork
mohlullarinda bazi fiziki parametrlords tayin olunmus-
dur. Belo ki, homin birlosmalords dielektrik nifuzlugu-
nun temperatur asililigi Oyronilmis vo miayyan edil-
misdir ki, KNOgz-(in segnetoelektrik 1l1-fazas1 nimuna
qizdirildigda miigsahids oluna biler [12]. Bununla yana-
s1 K1.xNaNO3 vo Naj.xKxNOjs-kristallarinda da dielek-
trik 6lcilmolori aparilmigdir [13, 14].

TOCRUBI HiSSO

Tacribalorin ilk morhalesinds  monokristallar
mohluldan  izotermik  kristallasma  GUsulu il
K1-XxNaxNOj3 yetisdirilmisdir. Bu magsadls talob olunan
nishotdo "YIA" markali KNO3, "XY" markali NaNOj3
gotiirilmiig, distills olunmus suda mohlulunda izoter-
mik kristallagma Gsulu ilo mistavi 16vha (1x2x10mm
oOlcull) vo iynovari sokildo monokristallar alinmigdir.
Rentgen tadqiqatlar1 gosterilmisdir ki, iynanin boyu
[001] kristallografik istigamatindadir. Onu da geyd
edok ki, alinan nimunalar mixtalif forma va él¢llords
ola bilir.

Laue ¢okilisi zaman1 PKB rentgen kamerasindan
istifado olunmusdur. Togdim olunan isds tacriibalor iki
morhalodos aparilmigdir. Birinci moarholodo alinan nii-
munonin otaq temperaturunda laueqrammi ¢akilmisdir
(Sakill). Sakildon gorindiyld kimi mohluldan alinan
nimunalor monokristaldirlar.
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a) Ko.9:sNa0.0ssNOs

Sakil 1. Ko.gssNao.04sNOs Vo Ko.gssNao.0ssNOs Kristallarinin otaq temperaturunda ¢okilmis lauegramlart.

Isdo rentgenografik tocriibolor Bruker firmasi-
nin ADVANCE D8 difraktometrinds aparilmigdir. Ali-
nan monokristallar ovuntu sokiline salinaraq otaq tem-
peraturunda CuK,  (A=1.54051A) siialanmada,
10°<26<90° bucaq intervalinda 40kV, 40mA rejimds
cokilislor aparilmigdir. Difraktoqramda miisahids olu-
nan difraksiya oks olunmalar1 parametrlori: a=6.4243A,
b=5.4122A, ¢=9.1561A, foza grupu Pmcn olan rombik
gofasds indekslonmisdir (sokil 2). Difraksiya oks olun-
malarinin indekslonmasi vo islonmasi zaman1 TOPAS
va EVA programlarindan istifade olunmusdur.

Diferensial Skanedici Kalorimetriya (DSK) tsulu
ilo nimunanin termik xtsusiyystlori 8yranilmis, tocrii-
bolor 20-320°C temperatur intervalinda STA 3000
Sinxron Termal Analiz (Synchronous Thermal
Analyzer) qurgusunda 5°C/daq qizdirilma siiratils yeri-
no yetirilmigdir. Tacriibalor aliminium (Al) kiveytlor-
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b) Ko.9::Nao.0asNOs

Iden istifado olunaraq azot mihitinds yerino yetirilmis-
dir.

Tacriibalarin ndvbati marhalasinds DSK olcilari
apartlmigdir. Tacriibalor zamani hor iki kristalin deriva-
tograminda yalniz bir endoeffekt miisahido olunmus-
dur. Hamin endoeffektlorin markazi Ko.gssNao.04sNO3-
do 130.5°C—temperaturda miisahido edilir (sokil 3). Bu
endoeffektin entalpiyas: iicin 21.63C/q alinmigdir.
Ko.965Nag.03sNO3-do 129,5°C, endoeffektin entalpiyasi
19.34 C/q olmusdur. Noazordon kegirdiyimiz DTA ayri-
sindo miisahids olunan endotermik effekt kristal quru-
lusunun doyismasilo izah oluna bilor. Dogrudanda
mohluldan alinmig kristalin laueqramini otaq tempera-
turunda aldigdan sonra, kristalin qaniometrik basliqda
vaziyyatini doyismodan temperaturunu 135°C-o galdi-
r1b birds ¢akilis aparmaqla amin olundu ki, tadgiq olu-
nan nimunalords qurulusg g¢evrilmasi bag verir vo bu
monokristal-monokristal tiplidir (sakil 4).

a)

Sakil 2. Ko.gs5Na0.04sNOs (8) Vo Ko.gssNao.03sNOs (b) kristallarindan otaq temperaturunda ¢okilmis difraktoqram.
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Sakil 3. Qizdirilma zamani Ko.gssNao.04sNO3 (a) Vo Ko.gesNao.0ssNOs (b) kristallarindan alman derivatogramlar..

2) Ko.9::Na0.04sNOs

Beloliklo, tocriibi naticalorin tohlili gostorir ki,
KNO; kristalinda K* ionlarinin Na* ionlar1 ilo gisman
ovoz olunmasi alinan kristalda qurulus ¢evrilmolarinin

b) Ko.9s:Na0.03:NO3

Sokil 4. Ko.o55Na0.04sNO3 vo Ko.oesNao.03sNOs kristallarinin T=135°C temperaturda laueqramlar.

I'sayma, elocodo gevrilmo temperaturuna nozero garpa-
caq tosir gostormir.
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