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YENI SOTHI-AKTIV HEKSADESILETILOLAMMONIUM ETANOT
VO PENTANOAT DUZLARININ SINTEZi VO TODQIQI

Xiilasa

Yiiksak sothi aktivliys malik olan katanion tipli sothi-aktiv duzlarin sintezi, tadqiqi vo perspektivli
totbiq saholorinin arasdirilmasi istigametinds todqiqat islori aparilmisdir. Sintez edilmis duzlarin asas
fiziki-kimyovi gostaricilori, o climlodon on miihiim sothi aktivlik parametrlori toyin olunmusdur. Sintez
edilmis katanion duzun qurulusu 1Q vo UB spektroskopiya iisullari ilo identifikasiya edilmisdir. Almmis
duzlarm ig1gin dinamik sapilmasi metodu ilo miixtalif qatiliql sulu mohlullarinda zarraciklerin 6l¢tilori da
tayin edilmisdir.

Bu duzlarn sathi aktivliyi tenziometr vasitasi ila su-hava sorhadinds halqanin qopmasi tisulu ils tadqiq
edilmis, miixtalif qatiligh sulu mohlullarinin elektrokonduktometriya tisulu ils xiisusi elektrik kegiriciliyi
toyin edilmigdir. Sintez edilmis yeni duzlarin totbiq yoniimlii xassalorindsn neftyigiciliq qabiliyyatinin
tadqiqine xiisusi digget yetirilmisdir, ¢linki bu ciir xassoalora malik olan sathi-aktiv reagentlor ekoloji
cohatdan tohliikali olan nazik neft tabagalorini su hdvzalarinin sathindsn konar etmays imkan verir.
Acar sozlor: katananion duzlar, isigin dinamik sapilmasi metodu, heksadesiletilolammonium xlorid,
neftyigma, elektrokonduktometriya tisulu
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Synthesis and study of new surface-active hexadecylammonium
ethanoate and pentanoate salts
Abstract
New surface-active catanionic-hexadecylethylolammonium ethanoate and pentanoate salts have been
synthesized on the basis of hexadecylammonium chloride salt. Composition and structure of these
reagents have been identified by IR and UV spectroscopy methods. By tensiometric measurements, their
high surface activity at the water-air border has been shown. By electroconductometric method, specific
electrical conductivity of the aqueous solutions of the complexes has been determined. The diameters of
the aggregates formed by the synthesized surfactants in aqueous solutions have been determined via
dynamic light scattering method. Petroleum-collecting properties of the synthesized complexes (in the
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pure state and in the form of 5% wt. aqueous solution) have been studied on the example of crude oil
from the Pirallahi oil field in the Absheron Peninsula (Azerbaijan). The surfactant or its solution was
added to a thin film (thickness 0.15-0.16 mm) of this petroleum on the surface of distilled water, fresh
water and the Caspian Sea water (separately) in Petri dishes. By laboratory tests, their effectiveness for
removal of ecologically-hazardous thin petroleum films from the water surface has been revealed.
Since it was found that the presence of an alkyl radical in the composition of catanionic salts, as well
as an increase in these radicals, contributes to an increase in the oil-collecting capacity.

Keywords: catanionic salts, dynamic light scattering, hexadecylammonium chloride, petroleum
collecting, electroconductometry method

Giris

Magistral vo moadon neft komarlarinds, homg¢inin neft mohsullarinin naqli zamani qaza vaziyyatlori,
tankerlorin tullant1 vo ballast sularinin bortdan kenara axildilmasi, buruq quyularindan neft atilmalari,
sahildoki neft emali zavodlarinin tullantilar1 sularin neft vo neft mohsullar ilo ¢irklonmosinin osas
sobablorindon hesab olunur (Hamdan, Fulmer, 2011: 101).

Neftin daha ¢ox miqdari qurudan donizs ¢aylar vasitasilo sohar orazilorini kanalizasiyalarina
aparilan moaisot tullantt sular1 va ¢irklorlo daxil olur. Hatta neft dagilmasi olmadigda belo ¢oxsayli
quyular va buruq platformalarinda olan sizmalar naticasinds 0.1 mln t neft itirilir (Tadros, 2014: 235).
Bir sira sahil rayonlarinda neft laylart okean dibindon o godor yaxin masafads yerlosir ki, xam neft
onlardan s1zib kegarak su qatini va doniz sathini ¢irklondirir. Umumiyyatla, tobii sizma naticasindo do
okeanlar on az1 miixtolif qozalar naticasinda olan neflo eyni hocmdo cirklonir. 100-200 I neft 10 m?
doniz sothini galinlig1 0.1 mm olan tobago ilo 6rto bilir.

Neft vo neft mohsullar1 atraf miihito yayildigda flora vo faunan1t mohv edir, bununla da insan
saglamligina bilavasits ziyan vurur (Poladova, 2020: 81). Neftin doniz suyunda istiraki baliq kiirtisti
va stirfalorinin mohvina gatirib ¢ixarir vo neftin axin zonasinda olan doniz quslarimin laloklorini
cirklondirir. Loloklorin miidafis funksiyasi pislosir, su laloklorin altina niifuz edir, naticads quslar donur
va batir. Quslar dimdiyi vasitasila Ialoklorini tomizlomoak istadikds neftin zararli komponentlori onlarin
hazm sistemina diisir.

Molumdur ki, dagilmis galin neft tobagalori mexaniki tisulla konar edils bilir, sonradan qalan nazik
neft tobagalarinin tomizlonmasi daha ¢atindir. Bu tobago bir sira global ekoloji falakatlora sabab olur.
Belo nazik neft tobagoalorinin su sothindon konarlasdirilmasi tiglin xiisusi tipli neftyigici vo
neftdispersloyici reagentlordon istifade edilir (Poladova, 2022: 155). Hazirda bu sahado aparilan
toqdiqat islori, bu tip reagentlorin sintezi vo xassalarinin aragdirilmasi ¢ox aktualdir.

Toqdim edilmis is yeni katanion tipli nefty1gict SAM-larin sintezins va tadqiqina hasr olunmusdur
(is Azorbaycan Milli Elmlor Akademiyasi Neft Kimya Proseslori Institutunda yerina yetirilmisdir). Ilk
onca heksadesilammonium xlorid (HDEAX) duzu sintez edilmigdir.

Bu reagent heksadesilaminin etilenxlorhidrinlo 1:1 mol nisbatindo aparilmis reaksiyasindan
alinmigdir. Reaksiya 4-5 miiddstinds 21 °C temperaturda getmisdir. Reaksiyanin sxemini asagidaki
kimi gostormek miimkiindiir:

FHZCHzOH

+
C6H33NH, + HO(CH,CH,)CH— C;¢H33 NH,
Cl-

Alinmig HDEAX duzu qizili-sar1 roangli, 6zlii-axici, qatranabanzer maddadir. Etanolda duz tam hall
olur, suda giiclii kopiiklonmokla dispers halda hall olmasi miisahido olunur. Alinmig duzun orima
temperaturu 200 °C-don yuxaridir.

HDEAX duzunun torkib vo qurulusu UB va IQ spektroskopiya tisullar1 vasitasilo identifikasiya
olunmusdur. Q spektrlori ALHPA (Almaniyanin Bruker sirkati) Furye spektrometrinds 600-4000 sm™
! dalga uzunlugunda ¢okilmisdir. 1Q spektrdo 3264.5 sm™ -do OH vo NH qruplarinin valent ragslorinin
udulma zolag1, 2921.7 sm™ -da vo 2851.2 sm™! -do CH3 vo CH: gruplarindaki C-H valent ragslorinin
udulma zolag1, 1663.0 sm™ -do C(O)O-valent ragslorinin udulma zolagi, 1577.8 sm™'-do HoN*CH2
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deformasion rogslorina uygun golir. Homginin 1254.2 sm'-do vo 1148.1 sm'-do CH3 vo CH:

qruplarindaki C-H deformasion, 834.1 sm'-do C-OH qrupunun 701.8 sm'-do (—CH2-)x raqqas
ragslarinin udulma zolaglart nozara garpir.
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Sakil 1. HDEAX duzunun iQ spektri

HDEAX duzunun UB spektri VIS spektrometrinds etanol miihitinda ¢okilmisdir (Sok. 2). Ammonium
gruplart 211 nm dalga uzunlugunda miisahids olunmusdur.

Absorbance
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Sokil 2. HDEAX duzunun UB spektri

Homginin isigin dinamik sapalonmasi metodu ilo HDEAX duzunun miixtalif qatililgli mshlullarinda
zarraciklorin Slgtilari da toyin edilmisdir. Bunlar 25 °C temperaturda Dynamic Light Scattering Particle
Analyzer (Model LB-550) cihazinin kémayi ilo toyin edilmis, duzun aqreqatlarinin Slgiilorine gora
paylanmasi grafiklori Sokil 3-ds verilmisdir.
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Sakil 3. HDEAX duzunun sulu mahlulunun miixtslif gatihqlarda DLS
olemolari (qatihq, % kiit.: 1-0.1; 2-0.3 (19°C)

Histogramdan da goriindiiyti kimi 0.1%-1i sulu moahlulda (a) olan hissaciklorin diametri 3.4-11.4 nm
diapazonunda dayisir. Median 7.1 nm, moda 7.2 nm, hondssi orta 7.9 nm-dir. Diametri 7.6 nm olan
hissacikler kiitloco daha boyiik paya (21.11 %) malikdir. Dispersiya 1.0152 nm?, hondasi standart konara
cixma 1.361 nm-dir. Hissociklorin refraksiya omsali 1.361, diffuziya omsal1 5.5562-10"'m?/s-dir.

0.3%-1i sulu mohluldaki (b) hissaciklorin diametri 2.6-13.1 nm intervalina tosadiif edir. Paylanma
unimodaldir. Median 6.2 nm, moda 7.0 nm, handasi orta 5.9 nm-dir. Diametri 7.6 nm olan hissaciklor
kiitloco dominantdir. Dispersiya 1.0534 nm?, hondosi standart konara ¢ixma 1.4135 nm-dir.
Hissociklorin refraksiya omsali 1.361, diffuziya omsali 6.1531-107!! m?/s-dir.

HDEAX duzunun iki miixtalif gatiligli mehlulunun hisqotramlarinin miiqayisesindon bels naticaya
galmok olur ki, mahlulun qatilig1 artdiqca hissaciklorin 6lgtilorinin agagi sarhadi doyismir. Diffuziya
amsalinin qiymati diisiir, refraksiya amsallarinin qiymati isa eyni olaraq qalir.

Sintez edilmis duzun elektrolit xassali olmasi onun miixtalif qatiligli sulu mohlullarinin
elektrokonduktometriya iisulu ilo xiisusi elektrik keg¢iriciliyinin (XEK) tayini ilo tosdiglonmisdir.
Reagentin 19°C-ds 0.025-0.7%-li mohlullarinin XEK-i qatiligin yiiksolmasi ilo 60.2 mkS/sm-don
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226.0 mkS/sm-o gadar artir (su {iglin bu kemiyyat 5 mkS/sm-dir). Goriindiiyti kimi, mahlulun qatilig:
artdigca elektrik kegiriciliyinin qiymsti ds artir. Bu iso duzun polyar tobistli olmasini gostarir.

Alinmis NEAX duzunun “Sigma-702” markali tenziometrda sathi aktivliyi su-hava sarhadinds 19°C-
do halganin gopmasi tisulu (Dyu Nui) ilo tadqiq edilmisdir. Sulu mohlullarin muixtalif faizli qatiliglarindan
asili olaraq hava ils sarhadds sothi gorilmanin (o) qiymatlari 0.2%-do 40.8 mN/m, 0.5%-do 31.9 mN/m,
0.7%-da 29.5 mN/m olmusdur (homin soraitdo suyun sothi gorilmo omsali 72.5 mN/m-dir). Duzun
qatihgmin artmasi ilo sothi gorilmo giymotinin azalmasi, aydindir ki, homin birlosmonin ssthi aktiv
xassaya malik olmasini siibut edir.

Sintez olunmus HDEAX duzunun natrium etanoat vo natrium pentanoat duzlari ilo 1:1 mol nisbatinds,
25°C-do temperaturda 5 saat miiddstindo termostatda qarsiligli reaksiyasi aparilmigdir. Reaksiya
naticasinds yeni sathi-aktiv duz komplekslari sintez olunmusdur:

CH,CH,OH CH,CH,0H
|-|- I-I-
H33C6NH,  +Na'COO-R —— H;;C,=~NH,
Z —NacCl
Cl "00C -R

Harda ki R = CH3; C4Ho

Sintez edilmis heksadesiletilolammonium etanoat (HDEAE) vo heksadesiletilolammonium pentanoat
(HDEAPn) duzu quzili-sarimtil rongli, gatranvari, axict maddolordir. Etil spirtindo ¢ox yaxst hall olan
kompleks duzlarin suda disperslonan, ¢alxalayarkan giiclii koptiklonan SAM-dir.

HDEAE vo HDEAPn duzlarmin qurulus vo torkibi IQ spektroskopiya iisulu ilo identifikasiya
edilmisdir (Sak. 4, 5). Analizin naticalori Cadval 1-do verilmisdir.
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Sokil 5. HDEAPn katanion duzunun iQ spektri

) Cadval 1.
Katanion duzlarin 1Q spektroskopiya analizlorinin naticalori

Rogsin xarakteri Tezlik, sm”
HDEAE HDEAPn
OH gruplarinin valent ragslori 3354.2 3358.5
CH3 u CH2 gruplarinda C-H valent ragslori 2921.7 2921.7
C(0O)0 valent ragslori 1738.2 1736.9
H>N+CH2 deformasiya ragslori 1465.0 1465.1
N+-H deformasiya rogslori 1373.0 1378.6
C-N valent ragslori 1042.3 1173.0
C-O gruplarinin valent ragslori 746.8 851.6
(CH2)x qruplarinin deformasiya ragslori 721.0 720.9

Sakil 6 vo 7-ds oks olunmus etanol miihitinds ¢akilmis UB spektrlorinds 211 nm-do ammonium
gruplart miigahida olunur.
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Sokil 6. HDEAE katanion duzunun UB spektri
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Sakil 7. HDEAE katanion duzunun UB spektri

Elektrokundoktometrik dlgmolorin kdmayi ilo molum olmusdur ki, alinmis har iki katanion duzun 19
°C temperaturda 0.025% va 0.7% sulu mohlullarinda qatiliqliq artdiqca elektrik kegiriciliyinin qiymati do
47.9 —don 230.8 mkS/sm-a godor artir. Bu da onlarin elektrolit xassali olmasini siibut edir.

HDEAE vo HDEAPn duzlarinin tenziometrik metodla su-hava sorhadinds (19 °C) sathi-aktivlik
gostaricilori toyin edilmisdir. Goriindilyti kimi, alinmig katanion duzlarin qatilig: artdiqea, sathi gorilma
giymati 72.5 mN/m—ds (sathi-aktiv maddoasiz) 28.2 mN/m -o kimi azalir. Basqa s6zlo, alinmis duzlar
sothi-aktiv maddo tobiatlidir.

Almmis yeni HDEAX, HDEAE vo HDEAPn duzlarinin nazik neft tobagesi ilo ¢irklonmis su
hovzalarinin tomizlonmasinda istifadesinin miimkiinliiyii, yoni neftyigiciliq xassasi dyronilmisdir. Bunun
tictin laboratoriya soraitinds Pirallahi yataginin neft niimunasindan istifads etmokls minerallagsma doracasi
miixtalif olan 3 tip su (distillo, igmali vo doniz) sothindo yaradilmis nazik neft tobagosi tizerindo
Oyronilmisdir. Reagent neftli su sothino 0.5%-li sulu mohlul vo 100%-1i mohsul soklinds verilmisdir.
Reagentin tosiri naticasinda neft tobagesinin baslangic sahasinin kicilmasi homin reagentin no gador
effektiv oldugunu gostorir. Bu effektivliyi xarakterizo edon kamiyyst neftyigma omsali adlanir va K ilo
isara olunur (Cadval 2).

Cadval 2.
HDEAX, HDEAE vo HDEAPnR duzlarinin neftyigma v neftdispersloma gabiliyyatinin tadqiqi
Distillo suyu Igmoli su Doniz suyu
Duz
K 1,8 K T,8 K T, 8
HDEAX 60.5 > 168 60.5 > 168 80.3 > 168
HDEAE 72.5 > 192 72.5 > 192 81.6 >192
HDEAPn 73.8 > 192 73.8 >192 82.3 >192
Notico

Cadval 2-dan do goriindiiyii kimi, HDEAX amin duzu vo onun asasinda alinmig HDEAE vo HDEAPn
katanion duzlarimi giiclii neftygima xassasi niimayis etdirir. Tacriibalor gostorir ki, HDEAE vo HDEAPn
katanion duzlarint HDEAX duzu ilo miiqayisads daha yiiksok notica gostarir. Belo ki doniz suyunda
nefty1igma omsalinin maksimal qiymoti 80.3-82.3 olur, reagentin tasir miiddati t ~7-8 giin olur. I¢moli
suda va distillo suyunda iso bu gostarici 60.5-73.8 arasinda doyisir. Demali katanion duzlarin torkibinds
alkil gqruplarinin méveudlugu onlarin neftyigma gabiliyyatinin artmasina sabab olur.
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