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директоры (Нұр-Сұлтан, Қазақстан), H = 23

САНГ-СУ Квак, PhD (биохимия, агрохимия), профессор, Корей биоғылым және биотехнология ғылыми-зерттеу 
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РК, Ph.D в области биохимии и молекулярной генетики, Генеральный директор Национального центра биотехнологии 
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  АБИЕВ Руфат,  доктор технических наук (биохимия), профессор, заведующий кафедрой «Оптимизация 
химической и биотехнологической аппаратуры», Санкт-Петербургский государственный технологический институт 
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ЛОКШИН  Вячеслав Нотанович, доктор медицинских наук, профессор, академик НАН РК, директор 
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СЕМЕНОВ Владимир Григорьевич,  доктор биологических наук, профессор, заслуженный деятель науки 
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ЩЕПЕТКИН Игорь Александрович,  доктор медицинских наук, профессор Университета штата Монтана 
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Abstract. Antimony oxychloride (Sb4O5Cl2) is a promising material with unique 
properties, making it applicable in various fields of science and technology. It is widely 
used in photocatalysis, energy storage in potassium-ion batteries, and as a fire-resistant 
additive to various materials. These characteristics make this material an essential 
component for the development of new technologies. This article highlights the 
importance of synthesis control during the production of antimony oxychloride crystals, 
as it enables the enhancement of their functional properties.

The article describes the process of obtaining bulk Sb4O5Cl2 crystals through 
hydrothermal synthesis using antimony chloride, glycerin, and hydrazine hydrate. This 
method is aimed at identifying optimal conditions for producing high-quality crystals. 
During the research, the structural and morphological characteristics of the obtained 
material were analyzed using modern methods: X-ray diffraction (XRD), Raman 
spectroscopy, and scanning electron microscopy (SEM). These methods allowed a 
comprehensive investigation of the material’s structural features and surface morphology.

The study results revealed that Sb4O5Cl2 crystals crystallize in a monoclinic phase 
with the P2(1)/C space group. This structure defines the material’s layered organization 
and dense grain packing, contributing to its unique properties. Furthermore, Raman 
spectroscopy confirmed the presence of stretching vibrations of Sb–Cl and Sb–O bonds 
characteristic of the Sb4O5Cl2 structure, verifying the material’s chemical composition. 
The presented study fully uncovers the possibilities and advantages of Sb4O5Cl2 
synthesis for expanding its application potential.

Keywords: antimony oxychloride, photocatalysis, monoclinic phase, hydrothermal 
synthesis, Raman spectroscopy.
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Аннотация. Сурьма оксихлориді (Sb4O5Cl2) – ерекше қасиеттері арқасында 
ғылым мен технологияның әртүрлі салаларында қолданылу мүмкіндігі жоғары 
перспективалы материал. Оның фотокатализде, калий-ионды аккумуляторларда 
энергияны тиімді сақтауда, сондай-ақ әртүрлі материалдарға отқа төзімді қоспа 
ретінде кеңінен қолданылатыны белгілі. Мұндай қасиеттері бұл материалды 
жаңа технологияларды дамытудағы маңызды құрамдас бөлігіне айналдырады. 
Ұсынылған мақала сурьма оксихлоридінің кристалдарын алу процесіндегі 
синтезді бақылаудың маңыздылығын ерекше атап көрсетеді, өйткені бұл оның 
функционалдық сипаттамаларын жақсартуға мүмкіндік береді. 

Мақалада сурьма хлориді, глицерин және гидразингидрат қатысуымен 
гидротермиялық синтез арқылы Sb4O5Cl2 көлемді кристалдарын алу процесі егжей-
тегжейлі сипатталған. Бұл әдіс жоғары сапалы кристалдарды алу үшін оңтайлы 
жағдайларды анықтауға бағытталған. Зерттеу барысында алынған материалдың 
құрылымдық және морфологиялық сипаттамалары әртүрлі заманауи әдістер 
көмегімен зерттелді: рентгендік фазалық талдау (XRD), Раман спектроскопиясы 
және сканерлеуші электрондық микроскопия (SEM). Бұл әдістер материалдың 
құрылымдық ерекшеліктері мен оның беткі морфологиясын толықтай зерттеуге 
мүмкіндік берді. 

Зерттеу нәтижелері Sb4O5Cl2 кристалдарының моноклиндік фазада P2(1)/C 
кеңістіктік тобымен кристалданатынын анықтады. Бұл құрылым материалдың 
қабаттық құрылымына және оның дәндерінің тығыз орналасуына байланысты 
ерекше қасиеттерін айқындады. Сонымен қатар, Раман спектроскопиясы Sb4O5Cl2 
құрылымына тән Sb–Cl және Sb–O байланыстарының созылу тербелістерінің 
болуын растады, бұл алынған материалдың химиялық құрылымын дәлелдейді. 
Ұсынылған зерттеу Sb4O5Cl2 материалын қолдану перспективаларын арттыру үшін 
оны синтездеудің мүмкіндіктері мен артықшылықтарын толық ашып көрсетеді. 

Түйін сөздер: сурьма оксихлориді, фотокатализ, моноклиндік фаза, 
гидротермиялық синтез, комбинациялық шашырау спектроскопиясы.
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Аннотация. Оксихлорид сурьмы (Sb4O5Cl2) — это перспективный материал, 
обладающий уникальными свойствами, что делает его применимым в различных 
областях науки и техники. Он широко используется в фотокатализе, хранении 
энергии в калий-ионных аккумуляторах, а также в качестве огнестойкой 
добавки к различным материалам. Такие свойства делают этот материал важным 
компонентом для развития новых технологий. Настоящая статья подчеркивает 
важность контроля синтеза в процессе получения кристаллов сурьма оксихлорида, 
так как это позволяет улучшить их функциональные характеристики.

В статье описан процесс получения объемных кристаллов Sb4O5Cl2 методом 
гидротермального синтеза с использованием сурьмы хлорида, глицерина 
и гидразингидрата. Этот метод направлен на определение оптимальных 
условий для получения высококачественных кристаллов. В ходе исследования 
структурные и морфологические характеристики полученного материала 
изучались с использованием современных методов: рентгенофазового анализа 
(XRD), рамановской спектроскопии и сканирующей электронной микроскопии 
(SEM). Эти методы позволили полностью исследовать структурные особенности 
материала и его поверхностную морфологию.

Результаты исследования показали, что кристаллы Sb4O5Cl2 кристаллизуются 
в моноклинной фазе с пространственной группой P2(1)/C. Эта структура 
обусловливает слоистое строение материала и плотное расположение 
зерен, что определяет его уникальные свойства. Кроме того, рамановская 
спектроскопия подтвердила наличие колебаний растяжения связей Sb–Cl и Sb–
O, характерных для структуры Sb4O5Cl2, что подтвердило химический состав 
материала. Представленное исследование полностью раскрывает возможности и 
преимущества синтеза Sb4O5Cl2 для расширения перспектив его применения.

Ключевые слова: оксихлорид сурьмы, фотокатализ, моноклинная фаза, 
гидротермальный синтез, спектроскопия комбинационного рассеяния. 

Исследование проведено при финансовой поддержке Комитета науки 
Министерства науки и высшего образования Республики Казахстан (грант 
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NO AP 19178659 «Исследование динамики решетки селенида сурьмы методом 
колебательной спектроскопии»). 

Введение
В современном мире развитие новых материалов играет ключевую роль в 

решении глобальных задач, таких как устойчивое энергетическое развитие и 
охрана окружающей среды. Создание материалов с уникальными свойствами, 
такими как высокая фотокаталитическая активность или энергоемкость, открывает 
возможности для инновационных технологий в областях энергохранения и 
экологической безопасности. Таким новым материалом является оксихлорида 
сурьмы Sb4O5Cl2. 

Оксихлорид сурьмы Sb4O5Cl2 является полупроводниковым материалом 
с прямой запрещенной зоной 3,12-3,38 эВ (Särnstrand, 1978). Материал 
кристаллизуется в моноклинной фазе с пространственной группой P2(1)/C при 
обычных условиях (Makhloufi, 2022). Структура оксихлорида сурьмы состоит из 
слоев, содержащих оксидные единицы сурьмы, в которых ионы хлора занимают 
свободный объем между соседними слоями (Sb4O5

2+)n. Кристаллическая структура 
имеет важное значение для понимания свойств материала и его поведения в 
различных приложениях. Одно из наиболее известных применений Sb4O5Cl2 — 
фотокатализ. Было показано, что соединение эффективно разлагает органические 
загрязнители, такие как красители, под воздействием видимого света (Yang L., 
2016). Фотокаталитическая эффективность Sb4O5Cl2 была улучшена за счет 
создания композитов с другими материалами (Das S., 2024). Кроме того, было 
исследование как потенциальный анодный материал для калий-ионных и 
хлорид-ионных аккумуляторов (Hu, 2019; Shen, 2024)  Смешивание Sb4O5Cl2 с 
MXene (Ti3C2) значительно улучшило его электрохимические характеристики, 
продемонстрировав его пригодность для хранения энергии (Shi, 2022) Еще одно 
важное применение Sb4O5Cl2 — в сенсорных технологиях. Хлопкоподобные 
трехмерные структуры Sb4O5Cl2 продемонстрировали потенциал для обнаружения 
гидроксида аммония (Toledo, 2023). Соединение было исследовано на предмет 
его способности удалять загрязняющие вещества из сточных вод. Был разработан 
композит Sb4O5Cl2@NbSe2, который эффективно адсорбировал ионы хрома 
(Cr(VI)) и железа (Fe(III)), а также краситель метилоранж из водных растворов. 
Оптические характеристики позволяет его применение в нелинейной оптике в 
больших масштабах (Lv, 2020). Термическая стабильность и высокая температура 
плавления Sb4O5Cl2 расширяют его потенциальные применения для огнестойкости. 
Это свойство в сочетании с его структурными характеристиками делает Sb4O5Cl2  
ценной добавкой для снижения воспламеняемости в текстиле, пластике и других 
материалах, где огнестойкость является критически важной проблемой (Pitts, 
1970).

Исходя из обзора литературы на данный момент оксихлорид сурьмы был 
получен гидротермальным методом (Wang, 2000; Su, 2006), гидролизное 
осаждение (Palden, 2021), ультразвуковой синтез (Huang, 2020), и др. (Komal, 
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2019; Xu, 2014). Каждый из этих методов имеет определенные преимущества с 
точки зрения контроля свойств и морфологии материала.

В данной работе представлена новый рецепт гидротермального синтеза, что 
позволило получить объемные кристаллы оксихлорида сурьмы. Полученные 
кристаллы были исследованы методами рентгенофазного анализа, спектроскопией 
комбинационного рассеяния света и сканирующей электронной микроскопией.

Материалы и методы 
Получение кристаллов
Композитный материал получали гидротермальным методом. Для 

приготовления раствора применены следующие реагенты: хлорид сурьмы SbCl3 
(Sigma-Aldrich, 99%), глицерин (ФАРМ, 98%), гидразингидрат (Скат, массовая 
доля гидразингидрата 65%). 0.152г порошка SbCl3 засыпали в 15 мл глицерина. 
Затем смесь переносили в тефлоновый стакан (вкладыш автоклава). Для 
растворения смесь перемешивали на магнитной мешалке на протяжении часа, 
добавляя 2 мл гидразингидрата. Стакан перенесли в основной корпус автоклава, 
крышка плотно закрывается и помещается в микроволновый электрический 
нагреватель (BERGHOF, Германия). Раствор держали при температуре 150 
°С в течение 12 часов. После окончания процесса осадок отфильтровывали с 
помощью фильтровальной бумаги. Осадок промывали разбавленной соляной 
кислотой в дистиллированной воде. Затем осадок промывали этиловым спиртом 
и высушивали при температуре 60 °С в вакуумной печи в течение 5 часов. 

Характеристика структуры образцов
Данные рентгеновской порошковой дифракции были получены с использованием 

системы Дрон-6 (Россия) с монохроматическим Sb4O5Cl2излучением (10º<2<80º), 
работающим при 40 кВ. 

Спектры комбинационного рассеяния были сняты при комнатной температуре 
с монохроматическим излучением 632,8 нм с помощью LabRaman HR 800 (Horiba, 
Япония). Элементный анализ и морфологию исследовали на сканирующем 
электронном микроскопе JEOL JSPM-5200 (Япония). 

Результаты и обсуждение 
На рисунке 1а) представлен один из выращенных кристаллов. Образцы 

представляют из себя слоенную структуру и хорошо отслаиваются при 
механическом воздействии, что соответствует их кристаллической структуре. 
Морфология поверхности (рис.1б) указывает на образование зернистой структуры 
с относительно гладкой поверхностью зерен. Зерна расположены достаточно 
плотно, что может свидетельствовать о высокой степени кристалличности 
материала. Из поперечного сечения образцов (рис.1в) была рассчитана средняя 
арифметическая толщина равной приблизительно 200 мкм. Результаты 
элементного анализа показали: Sb – 38 ат.%, O – 45 ат.%, Cl – 17 ат.%
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Осадок промывали разбавленной соляной кислотой в дистиллированной воде. Затем осадок промывали 
этиловым спиртом и высушивали при температуре 60 °С в вакуумной печи в течение 5 часов. 

Характеристика структуры образцов
Данные рентгеновской порошковой дифракции были получены с использованием системы 

Дрон-6 (Россия) с монохроматическим 𝐶𝐶𝐶𝐶𝑢𝑢𝑢𝑢𝑘𝑘𝑘𝑘𝛼𝛼𝛼𝛼1 излучением (10º<2<80º), работающим при 40 кВ. 
Спектры комбинационного рассеяния были сняты при комнатной температуре с 

монохроматическим излучением 632,8 нм с помощью LabRaman HR 800 (Horiba, Япония). Элементный 
анализ и морфологию исследовали на сканирующем электронном микроскопе JEOL JSPM-5200 
(Япония). 

Результаты и обсуждение 
На рисунке 1а) представлен один из выращенных кристаллов. Образцы представляют из себя 

слоенную структуру и хорошо отслаиваются при механическом воздействии, что соответствует их 
кристаллической структуре. Морфология поверхности (рис.1б) указывает на образование зернистой 
структуры с относительно гладкой поверхностью зерен. Зерна расположены достаточно плотно, что 
может свидетельствовать о высокой степени кристалличности материала. Из поперечного сечения 
образцов (рис.1в) была рассчитана средняя арифметическая толщина равной приблизительно 200 мкм. 
Результаты элементного анализа показали: Sb – 38 ат.%, O – 45 ат.%, Cl – 17 ат.%

Рис 1. Изображение кристалла, полученные СЭМ: а) выращенный кристалл методом гидротермального осаждения, б) 
морфология поверхности при ×3 700 увелечении, в) поперечное сечение

Кристаллическая фаза образцов была подтверждена рентгеновской дифракцией и определено 
как моноклинная структура с пространственной группой P2(1)/C (номер карты порошковой 
дифракции: 01-073-1534), с параметрами решетки a = 6,229 Å, b = 5,103 Å, c = 13,530 Å. Полученный 
результат аналогичен с другими работами (Toledo R. P., 2023). Средний размер кристаллитов 
составляет 29 нм. Размер кристаллитов было определено с использованием уравнения Шеррера 
D=Kλ/(βcosθ), где D – размер кристаллитов (нм), K – постоянная Шеррера (K=0.9), λ – длина волны 
рентгеновского излучения (0,154 нм), β – полуширина пика (радианы).
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Рис 2. Рентгеновская дифрактограмма кристаллов Sb4O5Cl2

Спектр комбинационного рассеяния образца показан на рисунке 2. Спектр демонстрирует 
острые пики приблизительно 114, 141 и 174 см–1, которые связывают с валентными колебаниями Sb–
Cl связей, в то время как пики между 211 и 273 см–1 связаны с колебаниями связей Sb–O структур 
Sb4O5Cl2 (Toledo R. P., 2023). Также, полосы при ~364, 387, 466 см–1, приписывают колебаниям, 
вызванным деформацией связей Sb-O-Sb, рассматриваемых как симметричные или асимметричные 
комбинации валентных колебаний (Warzycha K., 2021) Полученные результаты согласуются с 
предыдущим работами (Shi Y., 2022, Warzycha K., 2021) и дополнительно подтверждают выводы 
рентгенофазной дифракции.
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211 и 273 см–1 связаны с колебаниями связей Sb–O структур Sb4O5Cl2 (Toledo 



88

ISSN 2224-5227                                                                                                   4. 2024

R. P., 2023). Также, полосы при ~364, 387, 466 см–1, приписывают колебаниям, 
вызванным деформацией связей Sb-O-Sb, рассматриваемых как симметричные 
или асимметричные комбинации валентных колебаний (Warzycha K., 2021) 
Полученные результаты согласуются с предыдущим работами (Shi Y., 2022, 
Warzycha K., 2021) и дополнительно подтверждают выводы рентгенофазной 
дифракции. 

Рис 3. Спектр комбинационного рассеяния света кристалла

Заключение
Таким образом, объемные кристаллы оксихлорида сурьмы были получены 

гидротермальным методом. Образцы кристаллизовались в моноклинную решетку с 
пространственной группой P2(1)/C. Полученная фаза была подтверждена спектрами 
комбинационного рассеяния света. Однако, комбинации ножничных, виляющих и 
скручивающих деформационных колебаний появляются при более низких сдвигах 
комбинационного спектра. Точная корреляция мод комбинационного рассеяния света с 
пиками в спектрах может быть осуществлена путем теоретического расчета спектров на 
основе извлеченных кристаллических структур. Эти расчеты станут одной из целей будущих
работ.
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