NEFT EMALI VO NEFT KiMYASI Odobiyyat arasdirmalarindan molumdur

HE®TEMEPEPABOTKA W HEGTEXMMMA / OIL REFINING AND PETROLEUM CHEMISTRY gqstgwgaz eg“mfm*l{ reaksiyasindan alinir va bu istiqamatds tarofimizden 6nce apartlms tadgiqat islori
— 2 o @ i t- (; > nafta lq-l..S-dlsulfotqrsu katalizatorlarnin istirakinda hoyata kegirilmisdir (4, 5].

. UOT547.313.2 ncaki tadqiqat iglorimizden fargli olaraq toqdim edilon isdo tsikloheksil(met)akrilat monomerlorinin

ki, monotsiklik(met)akrilatlar ssason tsiklik spirtlarin miiva-

sintezi yeni sulfokationit tipli katalizator — pol; in sti : : . =
. e ne . ey - Fl.at poliolefinlarin stirolla calaq (birgo)polimerlari sulfo téromala-
TSi kIOhekS"(met)akrllat to rklbll monomerlarln flf.l;zif&f]ak’ ilo hoyata kegirilmis vo miivafiq (met)akrilat monomerlarinin sintez goraiti miiayyon edil-
mi -

sintezi ve tadqiqi

Tacriibi hissa

Ilkin maddalor
i.M. Quliyeva, kifd. XY akril ve metakril tursulari, tsikioheksilakrilat, sulfo-
Neft-Kimya Proseslari institutu kationit, oligomer.

Tscrpbalarda istifads edilmis biitiin ilkin madds vo halledicilar, avvalcadan tomizlonmis, qovulmus va

sorgu l;lt;bu(lidlakl fiziki-kimyavi xassalorins uygun olan fraksiyalar toplamlmisdir.

» g A an Istifade edilmis reagentlor asagidaki fiziki-kimyavi xassalarls xarakterizo olunur: tsikloheksanol: qay-

e-mail: gulievachem@gmail.com DOI1.10.37474/0565-8554/2023-1-40-44 nama temperaturu 155-156 °C, d>-09121, n 2 ?1,4650; akril tursusu: qaynama temperatiru — 141q°é,
n -1.4225, d,” -1.0608; metakril tursusu: qaynama temperataru — 160 °C, n° -1.4318,d,*-1.0154.

CuHTes u uccnefoBaHMEe MOHOMEPOB LMKAOreKcua(MeT)akpu- The synthesis and study of monomers of cyclohexyl(met)ac-| d
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Efirlasma reaksiyalarimn aparilima qaydalar
Tsikloheksanol (THol) ils AKT va ya MKT-nin
gusunda 2-3 saat miiddstindoa, 80

.M. Guliyeva, PhD in Ch. Sc. "
" Institute for Petrochemical Processes

" VM. Tynviesa, AbXH. . qarsihgh tesiri ila efirlosmo reaksiyast Din-Stark qur-
VIHCTUTYT HedTexumMmUyeckuX NpoLeccos ) °C temperaturda, katalizator olaraq yeni sintez olunmus sulfokationi-
tin igtirakinda aparilmigdir. Yeni sulfokationit katalizatoru olaraq poliolefinlarin calaq (so)pclimerlarinin

stirolla sulfotéramolarindan istifads olunmusdur. Halledici vo suayirici komponent kimi benzoldan, in-

- Keywords: acrylic and metacrylic acids, cyclohexyl
_ sulfocationite, oligomer.

Kntouesble c/10Ba: akpuioBas N METaKpUAOBas KUC/IOTH,
LMKAOTEKCUAKPUAAT, CyNbhOKATUOHUT, OAUrOMEp:

: , o o . hibitor olaraq hidroxinondan istifads edilmisdir. Efirlagms reaksiyas: donar oldugundan su molekullar
MpeacTasenHas cTaTba NOCBALIEHA Peakuvn 3Tepudu- . The Eaper ?ealg ;Vifh the f§’a‘c’fl°"'_gf t h ] mihitds qaldiqda (met)akrilatlarin ¢rximi asag; olur. Reaksiya suyun ayrilmasi basa gatdiqda dayandirihir

Kauvy LMK/IOTeKcaHona ¢ (MEeT)akpuaoBbIMUA KUCIOTamMy C of cyclohexanole with (met)acrilate acids iin the presel vo ayrilan suyun migdar s . . T R

yuacTeM HOBOM KaTa/MTMUECKOW CACTEMBI — KaTanusatopa of a new catalytic system — the catalyst of sulfocat 4 yu qdarina gors efirlosmo reaksiyasinin basa catmasi miioyyan edilir. Reaksiya qarisi-

™na cynbGoKaTMOHUTa, CyNbGONPOUIBOAHBIX Noavnonedn- type, sulfate derivatives of poliolefines with styrole

gindan katalizator siiziiliib ayrilir va halledici qovulur. Istifads edilon katalizator heterogen katalizator

HOB €O CTUPOJIOBLIMK (cO)noauMepamu. B pesynbTate peak- oldugundan sistemdan asanligla filtrasiya yolu ilo ayrilir va yenidon tokrar istifadasi miimkiindiir. Alinan

polymers. As a result of the reaction of eterificatio
Lnn 3TepudnKaLmiM BbUIM CUHTE3UPOBaHBI LIUKAOTEKCUA(MET)

cyclohexyl(met)acrilate monomers were synthesized

. ! mon / €a ¢ mohsullardan ssas madda (efir) vakuum distills qurgusunda, benzol iss atmosfer tozyiqinds qovulmagla
akpunatHble MOHOMePbI. Peakuiu cuHTE3a LmKkaorekcun(Mer) respondingly. The eterification reactions of the synthe lmisdir. Sintez edilmis tsikloheksil Kril : _—
aKpunatHbIX 3QUPOB Takoke MPOBOAWAMCH B MPUCYTCTBIAW of cyciohexyl(met)acrilate esters were carried out i ayrimgdir. Sintez edilmig tsikloheksil(met)akrilat (TH(M)A) monomerlari goffaf maye olub, spesifik iya
katanmsatopos KY-2-8, KY-23. Peakuum stepudvkaumi npo- - presence of KU-2-8-, KU-23 catalysts as well. The rea malikdir
BOAWAW B Pa3MAUHBIX YCNOBMAX — C Pa3myHbIM MONbHbIM | of eterification were conducted in various conditi
COOTHOLUEHMEM UCXOAHBIX COBAUHEHNIA U B NPUCYTCTBAW pas- with different mole ratio of the primary components an
JMUHbIX KaTa/mM3aTopoB. ocKonLKy MosyueHHble NPoAykTel  ~ the presence of various catalysts. As the products obtai R 0
NpOo3payHbie, @ HEKOTOPbIE U3 HUX MacAHUCTBIE U AINNKAE, are transparent, but some of them are oily and sti W _OH | Kat _O- PJ—C=CH
MOXHO ' IPEANONOXMTL, UTO MOJYHEHHBI NPOAYKT COAep- can suppose that they contain not only cyclohexyl +CH,~C-COOH s 2
KUT He TO/IbKO LIK/IOTeKCUA(MET)aKpIUAaTbI, HO N OUroMep- rilates but oligomer products as well. In this rega -H, k
Hble NPOAYKTBI. B CBA3M C 3TUM HEKOTOPbIE NPOAYKTbI MOXHO products may be characterized as
0OXapaKTepu3oBaTh kak (onurojumknorekca(men)akpunatible - acrilate compounds. The initial results' R=H, CH3

CoeavHeHus. MpuBeseHs! NpeaBapUTe/bHbIE PesyALTaTh), No- analysis of thermo-physical and s

JiyHeHHble NO aHaNu3y TennopUaNUecKuUX 1 cNekTpockonuye- ters of synthesized product:

CKWX MOKa3aTenel CUHTE3MPOBaHHbIX NPOAYKTOR, Ha ocHoBe -~ of which, the development o . .

KOTOPbIX M/IaHUPYETCA NPUTOTOBMTE HOBLIE KOMMOBNLIAKA, plann G . ‘ Istifads olunan analiz metodlan

Sintez olunmusg katalizatorlarin vo alinmig mohsullarin strukturu va torkibi Spekord M-80 va “Per-
kin Elmer” firmasinin “Spectrum One” spektrofotometrinda (ABS), 1Q spektroskopiya metodu ils 500
4000 sm! sahssinds identifikasiya olunmusdur [6].

Alinan mohsullarin termodinamik parametrlari diferensial skanedici kalorimetrinda (DSK) metodu ila

Akril (AKT) va metakril (MKT) tursularinin efirlori asasinda sintez olunan oliqomer, polimer, (bir- “Thenn0§lectr0n Corporat.i.on” (ABS) ﬁrmasmn? Q-QO d_lfe{enm.al 121;)}.'1?1 kaloﬁ:mm]l'nd‘?) hTaA\:a vgly% gzlgt
go)polimerlar va (nano)kompozitlarin genis miqyasda, miixtalif saholards tatbiq olunmasina ssaslanaraq atmosferlqu 10 der/dag, stiratld qu‘d} @aqla toyin edll_m.1§d1r. Plferens.m -.t.enn. anaiz (“k'lA c)l'Q-TD K :
bu terkib monomer vo polimerlarin somorali sintez tisullarinin islonib hazirlanmas1 sahasinds intensiv MOM derivatoqrafinda hayata‘keglrlllr, Swagdan kegirlon gumunsmn'kut{am 0.1qtas 1,) © 1‘r. Qs 3'
tadgiqatlar aparilmaqdadir. Belo ki, (met)akrilatlar va onlarin asasinda alian polimerlsr, elaco do kom- lgnnn },IQSSE,’Shgl 100-2 barabardir. D TA,DTQ qalvanometrlsru? hassaslif muviﬁg olarag, 250 V-dur. lTé "
pozitlar yiiksakkeyfiyyatli lak-boyalarin istehsalinda, tipoqrafik boyalar, yapisqanlar, ortiik materiallar, q.1.qat. iglori 20-500 oc temperatur intervalinda, azot atmosferinds apanlir. Sobada temPeraturun qalxma
d('iserpalsr, tababatdo siini dislarin vo s. alinmasinda genis totbiq olunur. Bununla slagadar olaraq, diinya- Slireti 5 dar/doq. tagkil edir.
mn bir sira dinkisaf letmisddﬁvlatlsrinds bu efirlorin istehsalimn artirilmasi va gesidinin genislondirilmasi Noticalorin miizakirasi
1stiqgamatinds aparilan tadqiqat isleri olduqca boyiik elmi-praktiki shomi ir [1- aticafarin mu . Seeds
alaraq toqdim edilon maqal:da tzikloheks?l(met)};krilatlar?n sintezi vge alggetc;(i?sss ?l(lj(lirrl[rllsgls}lzlru:)}lzrizs?;? TH(M)A terkiblorin bazi fiziki-kimyavi xassolori 8yrenilmisdir (codval) [7].
tapmugdir.

Tursu adadinin qiymatins ssasen reaksiya mahsulunun grximi 50-60 % toskil edir. Apanian 'reaksiya-
larda tursu adodinin gostericilarina asasen efirlosma reaksiyasi ils berabar oliqomerlogma reaksiyalarinm
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entis €Z 0
0mpo atanzato

onomerla ng KO

THol:AKT (1.2:1) THA, Sulfokationit 147.20

q q 0° 0
53.8

THoLAKT (1:1.2) THA, | Sulfokationit |  177.09

- N - 57.9

97.30

1.4223 60.4

THol:MKT (1:1) THMA, | KU28 |

1.4272 54.9

! |
| THoLAKT(1:1) |  THA, | Sulfokationit |
| ]] 274.70

| THoL:MKT (1:1) THMA, | KU23 |

8.4964 E 52

da getdiyi miisahids olunmusdur (cadval). Alman
mohsullar yagabonzar, yapigqan kimidir ki, bu da
onlarin tarkibinds tsikloheksil(met)akrilatlar ila ba-
rabar oligomer mohsullarinin da oldugunu ehtimal
etmoya imkan verir. Bununla olagadar olaraq alian
bazi mohsullar1 (oliqo)tsikloheksil(met)akrilat tor-
kiblar kimi saciyyalandirmak olar. Bazi niimunalar-
do yapisqanligin ¢ox, axicihigin iss az oldugundan,
qurgunun is prinsipinda bu 6zliiliik haddinin nsazars
alinmasinin miimkiin olmamas sabsbindon hamin
niimunolor ligiin miivafiq analizler cadvalds geyd
edilmayib.

Sintez edilmis efirlorin istilik-fiziki va spektro-
skopik xassalerinin miiayyan edilmasi tgtin analiz-
lor aparilmigdr.

Istilik-fiziki xasselor DSK analiz metodu ilo dy-
ronilmigdir. Ilkin birloagmoalsrin miixtolif mol nis-
batlorinda sintez edilmis mehsullarin DSK analiz
naticalori sokil 1-de (cadvalde verilmis 1, 2, 3 nii-
munslerinin miivafiq olaraq a, b, ¢ ardicilhig kimi)
verilmigdir. TH(M)A torkiblorin ilkin oksidlasmasi-
nin baglangic temperaturu — 7, , ilkin oksidlosmasi-

nin maksimal pikinds geyd olu]gan temperatur — 7' ,
ilkin oksidlosmasinin sonunda geyd olunan tempera-
tur — 7} novbati oksidlasme temperaturu — 7, by NOV-
bati oksidlasmesinin maksimal pikinds geyd olunan
temperatur — 7, . névboti oksidlogmosinin sonunda
geyd olunan temperatur — T, kimi qeyd olunmusdur.
Oksidlagms proseslorinin éntalpiyaSI milvafiq ola-
raq, ilkin oksidlosmasinin entalpiyasi — AH,, nov-
bati oksidlosmasinin entalpiyasi — AH, kimi geyd
edilmigdir. Miiayyan edilmisdir ki, miixtalif sorait-
lorda sintez edilmis TH(M)A tarkiblorinds ilkin ter-
mik kecidlor asasan 30-140 °C temperaturlarda bas
verir. Bu temperatura gador efirlords 30-37 °C tem-
peratur intervalinda ciizi termik kegidlor miisahids
edilir. Bu onlarin terkibinds qovulmadan sonra ciizi
miqdarda kenar maddolarin (ilkin maddalor, ayrilan
su, halledicilor) qalmasim ehtimal etmoys imkan
verir. Alinan naticalardon goriindiiyii kimi, reaksiya-
nin saraitinden asih olaraq sintez edilmis TH(M)A
tarkiblar tigiin termodinamik parametrlor farqli qiy-
mata malik olur.

Sokil 1-dan goriindiyii kimi, miixtolif soraitlardo

50 100 150 200 250 300 350

E
£ 00
£
= 003
= 138.75°C
004 %09.60°C
0323007
0054
50 160 150 200 250 300 350
ExoUp Temperatur, °C

342,95

0.1 \
30.59°C

02

Heat Flow, Wig

247.5
4.312)ig

188.18°C

2.71lg
03 v
T1236°C
76.95)1g
o 50 100 150 200 250 300 350
Exo Up Temperatur, °C

Sakil 1. Miixtalif saraiaarda sintez edilmis THA (a),
THA,(b), THA (c) tarkiblarin DSK ayrilari

0.0
28141 °C
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= 0.2
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Sakil 2. Tsikloheksilmetakrilat monomerinin DSK dyrisi

012023

sintez edilmis TH(M)A torkiblorin D

THA, DSK syrisinda miisahida
tagkil edir (bax: cadvsl, gokil 1, a).
borabardir. Oksidlasmenin entalpiyasi A

SK oyrilarinds termodinamik parametrlor bir-birindon forqlonir.
olunan kegid temperaturlari: T ,=100.88 °C; T, =150 °C, T, =115°C
Destruktiv oksidlagma T, =245.46 °C, T,=310 )"C, T,m=276r.n64 °C-ya
H, vo AH, miivafig olaraq 10.88 va 29.40 Clq taéi(il edir.

THA, DSK ayrisindg kecid temperaturiar;: T, =155 °C; T, =223.88 °C, T, =175 °C toskil edir (bax:
cadval, sakil 1, b). Oksidlosmanin entalpiyasi AH =0.3232 C/ﬁ-dir. -

THA3DSKayrisindamimahidQolunankec;idtem-
peraturlari: T =65 °C; T, =124.02°C, T, =105 °C,
AH,=76.95 C/q toskil edir (bax: codval, $kil 1, ),
Destruktiv oksidlasmo T,=210.46°C; T, =260 °C,
T, 247.50 °C, oksidlosmonin entalpiyas: AH ~
4312 C/q taskil edir. :

Miixtalif soraitlorda sintez edilmis THA mo-
nomerinin hor ii¢ DSK analizi miiqayisali tohlil
edilmigdir. Diferensial skanedici kalorimetriya
analizinin naticalorine asason miixtolif soraitlorda
sintez edilmis THA efirlorinin termik parametrla-
ri 30.59-342.59°C, termooksidlasmo destruksiya
entalpiyast 0.3239-76.95 C/q toskil edir.

Sekil 2-do tsikloheksanolun KU-23 kataliza-
torunun igtirakinda MKT efirlasmoasinden (2 saat
miiddotinds) alinan mohsulun DSK syrisinds
T,,~70 °C; T,=145.88 °C, T = 131.82 C toskil
edir. Oksidlesmanin entalpiyas: AH = 47.13 C/g-
dir.

Hor bir halda DSK oyrilerindon goriindityii
kimi, biitiin temperaturlar ilkin mohsullarin tem-
peraturundan forglonir. Almmis torkiblorin ter-
mostabilliyi miixtelifdir. Bu torkiblorde termodi-
namik parametrlor sistematik sokilds dayisir.

Sintez edilmis TH(M)A qurulusu iQ-spekt-
roskopiya metodu ils 600-3800 sm sahasinda
identifikasiya edilmisdir. $akil 3-do, (a) THA, 1Q
spektri verilmisdir (codval, niimuns 1). Spektrden
goriindiiyli kimi, 1726, 890 sm' sahasinds miirak-
kab efirin C=0, 1163 sm™ sahasindo miirakkab
efirin C-0, 2856, 2930, 1449 sm™ sahasinda CH,
gruplarindaki C-H rabitasini tasdiglayan udulma
zolaglarn miisahids olunmusdur.

$okil 3-do (b) THA, (codval, niimuna 3) IQ
spektri verilmigdir. Spektrdon goriindiiyti kimi,
1726, 890 sm™ sahasinds miirokkab efirin C=0,

IR0 3500 3300 3200 3600 00 1600 2400 10 2000 1500 K00 1400 1200 1060 K00 ac0

Wavenumber em '

3800 3600 3400 3200 3600 3500 2600 2400 2300 2000 1300 1600 1406 1300 3t %1 K00
Wavenumber ¢m*

Sakil 3. Miixtalif saraitlords sintez edilmis THA (a),
THA (b), THMA (c) tarkiblarin iQ-spektrlari

1163 sm™ sahosinds miirokkab efirin C-O, 2856, 2930 sm™' sahasinda CH, gruplarindak: C-H rabitssina
xas udulma zolaqlar1 miigahids olunmur. Oligoefir almnir, _

Sokil 3-da (¢) THMA, monomerinin (cadval, niimuna 4) IQ spektri verilmisdir. Spektrden goriindii-
yii kimi, 889 sm™! sahasinds miirakkab efirin C=0, 1173 sm™ sahasinds miirakkab efirin C-O, 1365 sm™!
sahasindo CH, qrupunu, 2855, 2930 sm™' sahesinde CH, gruplarindak: C-H rabitesini tosdiqloysn udulma

zolaglari miigahids olunmusdur.

Belalikla, miixtalif soraitlords tsikloheksil(met)akrilat monomerlari sintez edilarak torkiblori miixtalif
analiz Gisullan ilo identifikasiya edilmigdir. Sintez edilmis torkiblar termik stabilliyi ila farglenir. Tad-
qiqat iglorinin davam olaraq sintez edilmis tsiklik(met)akrilatlar asasinda kompozit tarkiblarin, o ciimla-
dan torkibinds metal-saxlayan (nano)kompozit tarkiblarin hazirlanmasi istigametinds islerin apanimasi

nazords tutulmugdur.
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