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OZET

REOLOJI KONTROL AJANI OLARAK KULLANIMA
UYGUN, SAKLAMA-STABILITELI URE PREPARATLARI

Bulus, bilesiminde (A) % 5 11a 75 agirlik oraninda olmak tizere, > 350
g/mol moleklll agirhigina sahip olan ve bunun yaninda en az bir iire
grubu igeren bir veya birden ¢ok tire bileseni; (B) % 15 ila 95 agirlik
oraninda, tercihen % 30 1la 80 agirlik oraninda olmak tizere, 155 ila
700 g/mol molekul agirhigma sahip olan, Gre gruplan icermeyen ve
asagidaki formul (T)’e sahip olan, N-alkilamidler grubundan bir veya
birden ¢ok organik ¢ozici — ki burada, (a), (b) ve (¢) i¢in her durumda
X+y+z > 8 bagmtisi gecerli olmak kaydiyla, (a) R', x = 1 ila 24 karbon
atomu igeren bir hidrokarbon kokudiir,
R, v =1 ila 12 karbon atomu i¢eren bir organik koktir ve R?, z=1 il&
12 karbon atomu igeren bir organik koktiir veya (b) R', R? ve R’ (a)'da
tammlandiklar gibidirler, fakat R' ve R” bir kimyasal bagla birbirine
baglanmistir ve birlikte, C(=O)N grubunun da eklenmesiyle 4 ila 10
halka atomlu bir halka olustururlar ve 4 veya 5 halka atomlu bir halka
durumunda, R’ en az 6 karbon atomu ve en fazla 11 karbon atomu
igerir veya (¢) R', R? ve R’ (a)da tammlandiklar1 gibidirler, fakat R’
ve R’ bir kimyasal bagla birbirine baglanmistir ve birlikte, genel
formul (T) yapisinda nitrojen atomunun eklenmesiyle 4 ila 10 halka
atomlu bir halka olustururlar -; (C) % 0 1la 35 agirlik oraninda olmak
izere, hi¢ Gire grubu ve hig bir iyonik grup igermeyen, bunun yaninda
nitrojen ve oksijen elementlerinin olusturdugu gruptan maksimum iki

heteroatoma sahip olan, (B)'den farkli bir veya birden ¢ok organik
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coziict ve (D) % 0 1la 50 agirhk oranmmda olmak iizere, (A) ure
bileseninden veya bilegsenlerinden, (B) cozicusinden veya
¢oziiculerinden ve (C) ¢dozucusunden veya cozucilerinden farkh bir
tuz igceren bir Uire preparatiyla ilgilidir ve burada verilen tim agirhik
viuzdesi oranlar1 {ire preparatinin toplam agirlign bazindadir. Bulus,
ayrica, Ure preparatimn sivi bilesimler i¢in reoloji katkisi olarak

kullanimiyla ve ire preparatlarini iceren sivi ortamlarla ilgilidir.
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ISTEMLER
1. Ure preparati olup, bilesiminde

(A) % 5 ila 75 agurlik oraninda olmak tizere, > 350 g/mol molekiil
agirh@ima sahip olan ve bunun yanmda en az bir iire grubu igeren bir

veya birden cok iire bileseni,

(B) % 15 11a 95 agirlik oraninda, tercihen % 30 ila 80 agirlik oraninda
olmak iizere, 155 1la 700 g/mol moleklll agirligina sahip olan, Uire
gruplart icermeyen ve asagidaki genel formiil (I)’e sahip olan, N-

alkilamidler grubundan bir veya birden ¢ok organik ¢odziicii olup,

i Rﬂ
V4
Rl G N

N
R 0

burada

(a), {b) ve (¢) i¢in her durumda x+y+z > 8 bagintisi gecerli olmak

kaydiyla,

(a) R, x = 1 ila 24 karbon atomu igeren bir hidrokarbon kokidir,
R?, y = I 11a 12 karbon atomu igeren bir organik koktir ve R, z=1ila

12 karbon atomu igeren bir organik koktir veya

(b) R', R? ve R’ (a)'da tanmimlandiklar1 gibidirler, fakat R' ve R? bir
kimyasal bagla birbirine baglanmustir ve birlikte, C(=O)N grubunun

da eklenmesiyle 4 i1a 10 halka atomlu bir halka olustururlar ve x+y <
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4 oldugu 4 veya S halka atomlu bir halka durumunda, R* koki en az 6

karbon atomu ve en fazla 11 karbon atomu igerir
veya

(c) R', R? ve R’ (a)'da tammlandiklan gibidirler, fakat R* ve R’ bir
kimyasal bagla birbirine baglanmustir ve birlikte, genel formiil (I)
yapisinda nitrojen atomunun eklenmesiyle 4 ila 10 halka atomlu bir

halka olustururlar,

(C) % 0 1la 35 agirlik oraninda olmak tzere, hi¢ tire grubu ve hig bir
iyonik grup igermeyen, bunun yaminda nitrojen ve oksijen
elementlerinin olusturdugu gruptan maksimum iki heteroatoma sahip

olan, (B)'den farkl bir veya birden ¢ok organik ¢dzicli ve

(D) % 0 ila 50 agirhk oraninda olmak uzere, (A) uire bileseninden
veya bilesenlerinden, (B) ¢dziiciisinden veya ¢ozuculerinden ve (C)

¢ozlicuislinden veya ¢oziictilerinden farkls bir tuz igerir ve

burada verilen tim agirhk yuzdesi oranlari, tire preparatinin toplam

agirhg bazindadir,

2. Istem 1’e uygun iire preparati olup, bilesiminde

(A) % 10 1la 65 agirhk oraninda olmak uizere, 350 112 60000 g/mol
agirhk ortalamali molekil agirligma sahip olan ve bunun yaninda en

az bir lire grubu igeren Uire bileseni veya tire bilegenlert,

(B) % 20 ila 85 agirhk oraninda olmak uzere, 155 ila 700 g/mol

molekill agirhigina sahip olan, tire gruplar igcermeyen ve genel formil
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(I)’e sahip olan, N-alkilamidler grubundan bir veya birden ¢ok organik

¢cozucl,

(C) % 0 1la 25 agirlik oraninda olmak uzere, hi¢ iire grubu ve hig bir
lyonik grup icermeyen, bunun yaninda nitrojen ve oksijen
elementlerinin olusturdugu gruptan maksimum 1ki heteroatoma sahip

olan, (B)'den farkli bir veya birden ¢ok orgamk ¢ozicu ve
(D) tercihen % 0 1la % 15 agirlik oraninda tuz igerir ve

burada verilen tim agirlik yuzdesi oranlar, Ure preparatinin toplam

agirlig1 bazindadir.

3. Istem 1’e veya 2’ye uygun ilre preparati olup, burada, ¢bzilciiniin
(B) toplam agirhi@ bazinda, genel formil (T) yapisindaki ¢dziucunin
(B) agirlikga % 50 ila % 100’0 bir intermolekiiler amid (B1) olup,

burada

R'; 3 ila 17 karbon atomu iceren, dallanmus veya dallanmamus,

doymus veya doymamis, tercihen doymus hidrokarbon kokudur;

R* ve R’ her durumda aym veya farklidirlar ve birbirinden bagimsiz
olarak, 1 114 6, tercihen 1 114 4 karbon atomu i¢eren bir dallanmig veya

dallanmamis, doymus veya doymamis organik kokturler
veya

R’ ve R’ bir kimyasal bagla birbirine baglannustir ve genel formiil (1)
yapisinda bir nitrojenin eklenmesiyle 5 1la 7 halka atomlu bir halka

olustururlar.
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4. Istem 1°e veya 2’ye uygun iire preparat olup, burada, ¢dzilctinin
(B) toplam agirhigr bazinda, genel formiil (1) yapisindaki ¢oziicimim
(B) agirhikga % 50 ila % 100’0 bir intramolekiller amid (B2) olup,
burada R' ve R® bir kimyasal bagla birbirine baglanmislardir ve
C(=O)N grubunun cklenmesiyle 4 11a 8 halka atomlu bir halka
olustururlar ve bu durumda opsiyonel olarak bir veya birden ¢ok halka

karbon atomu bir C,-C;-alkil kdkiiyle stibstitiie edilmistir.

5. I’den 4’e kadar olan istemlerden birine uygun fire preparatlari olup,
burada tire bilesenleriin (A) toplam agirligi bazinda, tire bileseninin
(A) agirlikca % 70 1]a % 100°1 ya en az 1ki iire grubuna sahiptir ya da
en az bir ure grubuna ve en az bir Uretan grubuna, tercihen de en az iki

ure grubuna ve iki Uretan grubuna sahiptir.

6. 1’den 5°¢ kadar olan istemlerden birine uygun ure preparatlar olup,
burada
(1) Gre bilesenlerinin (A) agirhikca % 50 11a % 10070, tre bilesenlerinin
(A) toplam agirhgr bazinda genel formill (II)’e uygun yapida
bulunurlar

R [R¥-Z-R™-W-],R* (11

ve burada

R’ ve R* her durumda aymdirlar veya farklidirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, her biri maksimum bir {ire
grubu ve her biri maksimum bir iretan grubuna sahip olan ve 1 ila 100
karbon atomu i¢ceren bir dallanmis veya dallanmamis, doymus veya

doymamus organik kokturler,
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R* ve R™ her durumda aymdirlar veya farklidirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, 1 ila 300 karbon atomu iceren,
opsivonel olarak eter gruplar igeren dallanmis veya dallanmamus
polyester kokleri; 2 ila 300 karbon atomu igeren dallanmis veya
dallanmamis policter kokleri; 1 1la 300 karbon atomu igeren dallanmis
veya dallanmanuis poliamid kokleri; 3 1la 100 silisyum atomu iceren
polisiloksan kokleri; dallanmis veya dallanmanus C,-Cps-alkilen
kokleri, dallanmig veya dallanmanus C;-C,g-alkilen kokleri, Cs-C,,-
arilen kokleri ve/veya dallanmis veya dallanmamus C+-Cy, arilalkilen

kokleridirler,

Z ve W her durumda aynmdirlar veya farkhdirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak NH-CO-O ve/veya NH-CO-
NH'tirlar ve

n, 1 114 150, tercihen 2 1la 120 arasinda bir tam sayidir veya

(ii) ure bilesenlerinin (A) toplam agirlif1 bazinda tre bilesenlerinin
(A) agirlikga % 50 1la % 100’11 her durumda 2000 ila 55000 g/mol
arasinda bir agirlik ortalamali molekiil agirhigina sahiptir ve 4 11a 150

ure grubu igerir; veya

(111) fire bilesenlerinin (A) toplam agirhi@ bazinda {ire bilesenlerinin
(A) agirlikga % 50 1la % 100’0, her durumda (Illa), (IlIb), (Illc) ve
(I11d)min olusturdugu gruptan segilen genel formulerden birine veya

birden ¢coguna uygun formda bulunur

© 0 s )
! ! :
) vl H H :
RP*—— O~ C—HN-—— IC* ——N—C—N—AM-—N--CN-——1C2~ NH € O —RP2

(TTa)
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by k|l I wo o
AMI——N—C—N—iC"—-h—C—0—RP3—0—C——N—1C2--N— C ~N—AM2

-p

(111b)
9]
1
# i
AR e G B H iC3
(llic)
O 0
H | H
AM1—N—C- -N IC2—~NH——C——0——RP2
(IIid)
ve burada

AM; 2 ila 50 karbon atomuna sahip bir dogrusal veya dallanmis,
doymus veya doymanus, alifatik, aromatik veya alifatik-aromatik

organik koktiir,

AMI ve AM2, her durumda aymdirlar veya farklidirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, 1 i11a 50 karbon atomuna sahip
bir dogrusal veya dallanmis, doymus veya doymamus, alifatik,
aromatik veya alifatik-aromatik organik kokturler ve bu organik kok,
hidroksil gruplar1 veya amino gruplar1 gibi bagka fonksiyonel gruplar

igerebilirler,

IC1 ve 1C2, her durumda aymdirlar veya farkhdirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, 2 ila 40 karbon atomuna sahip
bir dogrusal veya dallanmis, doymus veya doymamus, alifatik,

aromatik veya alifatik-aromatik hidrokarbon kokudiirler,
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IC3, 2 1]a 24 karbon atomuna sahip bir dogrusal veya dallanmus,
doymus veya doymamus, alifatik, aromatik veya alifatik-aromatik

hidrokarbon kokidiir,

RPI1 ve RP2, her durumda aymidirlar veya farkhdirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, 1 ila 24 karbon atomuna sahip
bir dogrusal veya dallanmus, doymus veya doymanus, alifatik,
aromatik veya alifatik-aromatik organik kok ve/veya 1 ila 120 eter
oksijen atomuna sahip bir polieter koklt ve/veya 1 ila 100 ester
grubuna sahip, opsiyonel olarak eter gruplari iceren bir polyester koki
ve/veya 1 ila 100 amid grubuna sahip bir poliamid kokil ve/veya 3 ila

100 silisyum atomuna sahip bir polisiloksan kokudurler,

RP3 ayni1 veya farkhidir ve ayrica 2 1la 24 karbon atomuna sahip bir
dogrusal veya dallanmis, doymus veya doymamus, alifatik, aromatik
veya alifatik-aromatik hidrokarbon koku ve/veya 1 1la 120 eter oksijen
atomuna sahip bir poli(eter) kokin ve/veya 1 ila 100 amid grubuna
sahip bir poliamid koky ve/veya 3 ila 100 silisyum atomuna sahip bir
polisiloksan koku ve/veya 1 1la 100 ester grubuna sahip, opsiyonel

olarak eter gruplari igeren bir polyester kokudiir ve p, 0 veya 1°dir.

7. I’den 6’ya kadar olan istemlerden birine uygun ure preparatlar
olup, burada ure bilesenlerinin (A) toplam agirligi bazinda tire
bilesenlerinin (A) agirhk¢a % 70 i1la % 1000, her durumda,
1zoslyanurat ve/veya uretdion olusumu yoluyla oligomerlestirilmis
1zosiyanatlarin  monofonksiyonel aminlerle reaksiyonu yoluyla

uretilebilir.
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8. I’den 7’ye kadar olan 1stemlerden birine veya birden coguna uygun
ure preparatlar olup, Uire bilesenlerinin (A) toplam agirhg bazinda tire
bilesenlerinin (A) agirlik¢a % 95 ila % 100’0, her durumda genel

formull (IVa) yapisinda en az bir molekill segmenti igerir

-0-CO-NH-Y ,NH-CO-NH- (TVa)

ve burada

Y, 4 1la 20, tercihen 5 11a 18, 6zellikle tercihen 6 11a 13 karbon atomu
iceren doymus veya doymamig, dallanmis veya dallanmamus bir

hidrokarbon kokudir;

ote yandan, her durumda, genel formil (TVb) yapisinda higbir molekill

segmenti icermez

-0-CO-NH-Y,-NH-CO-O- (IVb)

ve burada

Y,, 4 11a 20, tercihen 5 1la 18, dzellikle tercihen 6 114 13 karbon atomu
igeren doymus veya doymamus, dallanmis veya dallanmamis bir

hidrokarbon kokudir.

9. 1’den 8’e kadar olan istemlerden birine uygun Ure preparatlar olup,
buradaki ¢ozicli (C), alifatik hidrokarbonlarin, sikloalifatik
hidrokarbonlarin, terpenlerin, terpenoidlerin, aromatik

hidrokarbonlarm, klorohidrokarbonlarin, alkollerin, ketonlarin,
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esterlerin,  glikoeterlerin,  eterlerin, amidlerin,  silfoksitlerin,

stlfonlarm, asetallerin ve nitroalkanlarin olusturdugu gruptan secilir.

10. 1’den 97a kadar olan istemlerden birine veya birden ¢oguna uygun
ure preparatlart olup, buradaki tuz (D), halojeniirler, yalanc
halojenurler, formiatlar, asetatlar ve/veya nitratlar grubundan tek-
degerli anyonlara sahip olan (1) iyonik sivilarin ve/veya (1) alkah
metal tuzlarinin, toprak alkali metal tuzunun ve/veya amonyum

tuzlarinin olusturdugu gruptan segilir.

11. I’den 10’a kadar olan istemlerden birine veya birden ¢oguna
uygun ire preparatlar olup, bunlar (A) ve (B) veya (A), (B) ve (C)
veya (A), (B) ve (D) bilesenlerinden olusur.

12. I’den 11°¢ kadar olan istemlere uygun Ure preparatlarinin, sivi

ortamlar i¢in reoloji yardimci maddesi olarak kullanimidir.

13. Istem 12’ye gore kullamm olup, buradaki reoloji yardimci
maddesi, bir kivamlagtirma ajam1 ve/veya bir tiksotropiklestirme

ajanidir.

14. 1’den 11°e kadar olan istemlerden birine veya birden g¢oguna

uygun bir Gire preparati igeren bir s1vi ortamdir.

15. Istem 14°e uygun s1v1 ortam olup, bu siv1 oortam, laklarm, bask:
boyalarinin, miurekkeplerin, pigment macunlarinin, polimer
formiilasyonlarin, kozmetik  preparatlarin, ingaat malzemesi

formilasyonlarimin, seramik formillasyonlarinin, yvaglama



99

maddelerimin, dokiim bilesiklerinin, sizdirmazhk macunlarimin,
puskirtme ajanlarmm, yapistincilarmm  ve dogalgaz ve petrol

sondajinda kullanilan formillasyonlarin olusturdugu gruptan segilir,
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TARIFNAME

REOLOJi KONTROL AJANI OLARAK KULLANIMA
UYGUN, SAKLAMA-STABILITELi URE PREPARATLARI

Mevcut bulus saklama stabilitesi artirilmis {re preparatlanyla ve
onlarin, bulusa uygun ure preparatlarim igeren sivi karnisimlarda ve

formiilasyonlarda reoloji kontrolil i¢in kullanimiyla ilgilidir.

Stvi sistemlerin, Ozellikle sivi kaplama sistemlerinin  reolojisini
kontrol etmek 1¢cin reoloj yardimer maddesi olarak cogunlukla organik
modifiye edilmis bentonitler, silikalar, hidrojenize kastor yagi ve

poliamid reg¢ineleri kullanilir.

Bu reolojik vardimci maddelerin ¢ogunlukla kuru kati maddeler
formunda bulunmasi bunlarm kullaniminda dezavantajlt bir noktadir.
Neticede bundan dolayr sozii edilen reolojik yardimer maddeler
kullanilmadan once, ¢ozuculer ve kesme kuvvetlerr uygulanarak ilk
once bir yart mamul halini alacak sekilde ¢oziintirlestirilir. Alternatif
olarak, henliz ¢ozuiiniirlestirilmemis olan yardimer maddeler, spesifik
sicaklik kontrolti yoluyla sivi uygulama sistemine, ornegin kaplama
ajan1 sistemine eklenmek suretiyle de kullamilabilir. Bu sicakhik
kontrolii hedef parametrelere uygun olarak yapilmadigi taktirde,
bitmis kaplama sisteminde tipik olarak kaplamada hatalara vol

acabilecek kristalitler ortaya ¢ikar.
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Bu gibi reolojik yardimci maddelerin genel bir dezavantap, 6zellikle
berrak seffaf kaplamalarda bulanmalara ve sis olusumuna (haze)
neden olabilmeleridir. Buna ilaveten, isleme sirasinda tozlanmaya
neden olabilen kuru, toz-formunda irtinlerin clleglenmesi arzu edilen

bir durum degildir.

Belirli fire bilesiklerinin ¢ozeltileri, bu kati reoloji kontrol ajanlarina
karst bir s1vi uygulama alternatifi olusturur. Bu gibi ¢ozeltiler pratikte
siklikla kullanilirlar ve ornegin EP-A-1188779°da tarif edilmislerdir.
Burada ¢o0zlc olarak, agikga dimetil siilfoksit, dimetilformamid,
dimetilasetamid,  N-metilpirolidon ve  N-biitil-pirolidon  gibi
polar/aprotik c¢ozicuilerden bahsedilmekte olup, ormeklerde sadece
dimetilasetamid ve N-metil-pirolidon kullamlmaktadir. DE-A-
19919482°de, ure turevlerinin ¢ozulmesi i¢in uygun ortamlar olarak
dimetil siilfoksit, dimetilformamid ve -asetamid, N-metil-pirolidon, N-
bitil-pirolidon ve benzer N-alkil-pirolidonlarin kullanimi agiklanmis
olup, bunlardan en son bahsedilenler agikca belirtilmemis veya hig
kullamlmamstir. EP-A-0006252de uygun ¢oziicii olarak, N-metil-
pirolidon, N-butil-pirolidon, dimetil salfoksit, dimetilformamid ve -
asetamidin yanimnda N,N,N'.N'-tetrametil Ureden bahsedilmektedir.
Ancak mevcut bulus ¢ergevesindek: Orneklerde sadece dimetil
sillfoksit, dimetilformamid ve N-metil pirolidon kullamilmustir. N-
metil  pirolidona karst avantajh  bir alternatif olarak DE-A-
102008059702’de iyonik sivilar olarak adlandirlan ajanlarn
kullanmim onerilmis olup, bunlar gergekte mutedil sicaklik sartlarinda
(¢ogunlukla 80°C’nin altinda, ideal durumda oda sicakhiginda) sivi
halde bulunan tuz eriyikleridirler. Coziinmus tire bilesiklerinin reoloji

kontrol eden odzellikleri ¢ogunlukla gayet 1y1 olmakla birlikte, birgok



10

15

20

25

durumda ¢ok daha fazla optimize edilmis bir reolopk davrans
beklentisi devam etmektedir. Optimize edilmis bir davrams,
cogunlukla sadece daha 1y1 bir reolojik etkinlikte degil, fakat bunun
vaninda uygulamayla ilgili formiulasyonlarda, ornegin farkh
baglayicilar igeren sistemlerde ¢ok daha genis bir gegimlilik profiliyle

de kendmi ag¢iga vurur.

Sivi formda hazirlanan reoloji kontrol ajanlari baglaminda dikkate
alinmasi gereken bir bagka 6zellik bunlarin saklama stabiliteleridir. Bu
bakimdan, drnegin sicaklik dalgalanmalar altinda saklama sirasinda
daha uzun saklama streleri veya daha yuksek saklama stresi saklama
stabilitesinin dilsmesine ve buna paralel olarak hedef sistem ig¢indeki
etkinin diigmesine yol acabilir. Bunun nedeni, iire bilesenlerinin
uygulama sistemlerinde reoloji kontrol edici etkilerini  bu
sistemlerdeki kristalizasyon yoluyla gostermeleri gerekirken, bu iire
bilesenlerinin kivamlastirict bir etki gostermelerinin veya hatta iire
preparatinin saklama formu i¢inde kristallesmelerinin hi¢ mi hi¢ arzu
edilmeyen bir durum olmasidir. Saklama-stabiliteli preparatlarin
simdiye kadarki se¢imi esasen yukarida sozil edilen ¢oziictler: igeren
sistemlerle kisith kalmistir. Bu nedenle uygun ¢ozuculerin segimi
zordur, ¢inkilt bunlarin bir yandan ozellikle ilerideki uygulama
sistemleriyle gecimli olmasi, aym zamanda tercihen sivi olan
bilesimin yeterli saklama stabilitesini giivenceye almasi ve baska ilave
sartlar1 da (0. ¢oOziciniin uygulama sisteminin reoloji kontrol
bilesenleriyle veya baska bilesenleriyle reaksiyona girmemesi)

karsilamas1 gerekir.

Bundan dolayi, reolojik etkinlik ve saklama stabilitesi bakunmlarimdan
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lyilestirilmis olan Ure preparatlarma olan 1htiyag hala devam
etmektedir. Bir preparatin reolojik etkinligi, drnegin, Uire preparatiyla
formille edilmis olan kaplama ajamimin stres dayanimi, yani akma
sinir1  temelinde saptanabilir. Buna ilaveten, uygulamayla ilgilh
formillasyonlarda, ornegin boyalarda genis bir gecimlilik profiline
sahip olan ure preparatlarina da gerek duyulmaktadir. Ozellikle,
bunlarla hazirlanmis olan boyalar miimkiin mertebe hi¢ benek, sis

ve/veya bulaniklik olusumu gostermemelidir.

Dolayisiyla mevcut bulusun amaci, ozellikle daha 1yi1 saklama
stabilitesine sahip olan, kalite olarak yiiksek degerli ve 1y1 etkili bir

reoloji kontrol ajanimin hazirlanmasi olarak saptanrmstir.

Bu amaca, bilesiminde

(A) % 51la 75 agirlik oraninda, tercthen % 10 1la 65 agirlhik
oraninda, ozellikle tercithen % 15 1ila 60 agirlik oraninda,
bilhassa tercthen % 20 ila 55 agirlik oraminda olmak uzere, >
350 g/mol molekiil agirhigima sahip olan ve bunun yaninda en az

bir lire grubu igeren bir veya birden ¢ok Uire bileseni,

(B) % 15 1la 95 agirhik oraminda, tercthen % 20 1la 85 agirhk
oraninda, dzellikle tercihen % 30 1la 80 agirhk oraninda olmak
tizere, 155 1la 700 g/mol molekul agirhigina sahip olan, tire
gruplart igermeyen ve asagidaki genel formiil (I)’e sahip olan,
N-alkilamidler grubundan bir veya birden ¢ok organik ¢oziicii

olup,
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R%
burada

(a), (b) ve (c) i¢in her durumda x+y+z > § bagmtis1 gegerli

olmak kaydiyla,

(a) R', x = 1 ila 24 karbon atomu i¢eren bir hidrokarbon
kokudir,

R’ y = 1 ila 12 karbon atomu igeren bir organik koktir
ve R®, z=1ila 12 karbon atomu i¢eren bir organik koktir

veya

(b) R', R? ve R’ (a)da tanimlandiklari gibidirler, fakat R'
ve R? bir kimyasal bagla birbirine baglanmustir ve
birlikte, C(=O)N grubunun da eklenmesiyle 4 ila 10 halka
atomlu bir halka olustururlar ve x+y < 4 oldugunda 4
veya 5 halka atomlu bir halka durumunda, R’ en az 6

karbon atomu ve en fazla 11 karbon atomu igcerir
veya

(c) R', R* ve R? (a)'da tanimlandiklar: gibidirler, fakat R?
ve R’ bir kimyasal bagla birbirine baglannustir ve
birlikte, genel formiil (1) yapisinda nitrojen atomunun

eklenmesiyle 4 ila 10 halka atomlu bir halka olustururlar,

(C) % 0 1la 35 agirhk oraminda, tercihen % 0 1la 25 agirlik

oraninda olmak uzere, hi¢ Uire grubu ve hi¢ bir 1yonik grup
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icermeyen, bunun yaninda nitrojen ve oksijen elementlerinin
olusturdugu gruptan maksimum iki heteroatoma sahip olan,

(B)'den farkli bir veya birden ¢ok organik ¢6ziict ve

(D) % 0 ila 50 agirhk oraninda, tercihen % 0 ila 15 agirhk
oraninda olmak {izere, (A) TUre bileseninden veya
bilesenlerinden, (B) ¢ozuiciisiinden veya ¢ozictilerinden ve (C)
¢ozlicislinden veya ¢ozuclilerinden farkli bir tuz igeren bir tire

preparatiyla ulagilmstir ve

burada verilen tum agirhk yuzdesi oranlar1 Ure preparatimin toplam

agirhg bazindadir,

Yukarida sozi edilen (A), (B), (C) ve (D) bilesenleri ve ayrica asagida
s0z1 edilen (E) bileseni, her bir bilesenin kendi tamimi kapsamina
giren bir veya birden ¢ok turii igerebilir. Bilesenler i¢in verilen tim
yuzdelik simirlar, hem bilesenlerin her durumda sadece bir tirden
meydana geldigi haller igin, hem de her bir bileseni birden ¢ok turiin
olusturdugu haller ig¢in gegerli olup, bu durumda tek tek tirlerin
agirhk oranlarmin  toplami  yuzdelik smir degerler dahilinde

bulunmalidir.

Bir veya birden ¢ok bilesenin ozel bir tirrle veya 6zel turlerin bir
grubuyla kisitlandigr durumda, artik bu bilesenlerin kapsamindan
dislanan tiirler bulusa uygun ure preparatinda yine de igerilebilmekle
birlikte, her bilesen i¢cindeki geriye kalan turlerle toplandiklarinda, o
bilesenlerin asil orijinal yuzdelik smirlarini asacak bir miktarda

igerilemezler.
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Ornegin bulusun dzel bir yapisinda, 60000 g/mol ve izerinde agirlik-
ortalamali molekul agirhgima sahip olan turler (A) lre bilesenlerinin
kapsamindan diglanmigsa, bu durumda, yine tire bileseni (A) olarak
tanimlanip > 350 g/mol molekul agirhigina ve ayni zamanda 60000
g/mol’tin altinda agirlik-ortalamali molekul agirligma sahip olan diger
bilesenler i¢in, ure preparatinin toplam agirhigi bazinda % 5 1la 75
agirhk oram1 miktarinda igerilebilmelert kurali gegerlidir. Ancak
geriye kalan turler sadece % 65 agirlik oraninda igeriliyorlarsa, bu
durumda fire bileseni (A)’nin kisitlanmis tanmmmin disinda kalip
60000 g/mol veya lizerine bir agirlik-ortalamali molekill agirligma
sahip olan ure turleri, uUre preparatinin toplam agirh@ bazinda

maksimum % 10 agirlik oraninda igerilebilirler.

Ashinda (A), (B), (C) veya (D) bilesenlerinden biri kapsaminda
sayilabilecek olan, ancak her bir bilesenin spesifikasyonu geregi artik
onlarin tamimu kapsamina girmeyen tirler, bu durumda, asagida
tanimlamig olan (E) bilesenlerinin tiirler1 kapsamina girerler. Bu
durumda bunlar, yuzdelik miktarlarn bakimindan, kapsamimdan
dislandiklart bilesen i¢inde geriye kalan turlerle birlikte, zorunlu
olarak yukaridaki paragrafta orneklendirilen sekilde her bir bilesenin
orijinal yizdelik siirlaria tabi olurlar. Ancak bunlar, tercihen ilave
olarak, (E) bilesenleri i¢cin belirtilmis olan ve (E) bilesenlerinin

maksimum oranim tanimlayan sinirlara da tabi olurlar.

Ure bilesenleri (A)

[stemlere uygun (A) iire bilesenlerinin molekill agirligi, 350 g/mol’iin

altinda molar kitleye sahip olan iire bilesenleri (A) genellikle reolojik
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olarak daha az etkili veya reolojik olarak tamamen etkisiz olacak
sekilde dusik molekil agirh@ arahiginda smrlandirihir. Molekiil
agirhg 350 g/mol’in altinda olan bu gibi diisik etkili veya etkisiz
maddeler, genellikle, belirli molekul agirhigina sahip spesifik
monomer veya dusuk molekil agirlikli oligomer bilesiklerdir ve
neticede  bu  bilesikler genellikle molekiller homojensizlik
gostermediklerinden dolayr bunlan i¢in agirlik ortalamali veya sayisal
ortalamali bir molekill agirhigimin belirtilmesine gerek yoktur.
Dolayisiyla istemlere uygun olarak segilen 350 g/mol alt siniri tlirlerin
gergek molekill agirhigidir ve drnegin NMR yoluyla belirlenebilir.
Sonug¢ olarak "ure bilesenler1” terimi, hem saf maddeler anlaminda
kesin tanimlannms molekil agirh@ima sahip kimyasal bilesikleri, hem
de oligomer veya polimer bilesenleri, yani polidisperse bilesenleri
kapsar. Farkl: tire bilesenlerinden bahsediliyorsa, bununla kastedilen,
bunlarin — omegin oligomerde veya polimerlerde — sadece zincir
uvzunlugu veya molekiil agirlhigi bakimindan degil, ayni zamanda
kullamlan kimyasal temel birimler itibariyle tiir ve/veya miktar olarak

da farkli olduklandir,

Buna karsilik, Uire bilesenlerinin (A) reoloji kontrol ajanmm diger
bilesenlerivle ve fire bilesenlerinin (A) sonradan kullanilacag:
preparatla gecimliligi temin edildigi miiddetge iire bilesenlerinin (A)
molekill agirhigmmin st s kritik  degildir. Tipik gegimlilik
sinirlarma, genellikle sadece ortalama molekul agirliklar belirtilebilen
polimer lire bilesenleri ulasir. Ure bilesenleri (A) olarak, genellikle
agirhk ortalamali molekul agirligi 60000 g/mol’iin altinda olan
bilesenler uygun olmakla birlikte, ilgili sistemler igindeki gecimlilik

giivenceye alindigr miiddetge, drnegin 80000 veya 100000 g/mol gibi
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daha yitksek bir molekill agirhigima sahip olan tre bilesenleri de
munferit durumlarda kullanilabilir. Ortalama bilgi ve beceri sahibi bir
uzman, ge¢cimliligin yetersiz oldugu durumlarda daha dusik bir agirhik
ortalamali molekul agirligina sahip olan uire bilesenlerine (A) kolayca

basvurabilir.

Ortalama bilgi ve becern sahibi bir uzman daha yuksek molekil
agirhg arabklann igin, molekill agirhiklarmin tayininde NMR
spektroskopisi yerine bagka yontemlere oOncelik verilecegini bilir.
1000 g/mol’in zerinde molar kiitleye sahip {ire bilesenlerinin (A)
agirhik ortalamali molekill agirhigr tayini, asagidaki tarife uygun
olarak, jel permeasyon kromatografisi (GPC) yoluyla tayin edilen
molar kitle dagiliminin agirlikli ortalamasi olarak yapilir. GPC-molar
kiitle dagilimi, Ocak 2008 tarihli DIN 55672 normunun 2. bdlimiine
gore belirlenir. Elan olarak, dimetilasetamid i¢inde lityum bromiir
(igerik 5 g/l) ¢ozeltisi kullanilir. Kalibrasyon igin, 1000000 ve 102
g/mol arasinda molekiil agirhiklarina sahip olan dar-dagilimh, dogrusal
yapili polimetil metakrilat standartlar1 kullamilir. Toplam GPC-
sisteminin sicakligr (enjektor, numune kabi, detektorler ve kolonlar)
80°C’dir. 350 g/mol ila vaklasik 1000 g/mol arahiginda ture
bilesenlerinin (A) agirlik ortalamali molar kitleleri, drnegin ilgili
NMR-rezonans sinyallerinin integrallerinin birbirine oranlanmasi
suretiyle NMR yoluyla saptanabilir. Ote yandan, istemlere gore sadece
ure bilesenlerinin (A) — yukarida agiklandiga gibi - en az 350 g/mol
molekill  aguhigma  sahip  olmalarimin  givenceye  alimmasi
gerektiginden dolayr bu araliktaki tayin yonteminin se¢imi kritik

degildir.
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Bulusun ozellikle tercih edilen bir yapisinda, uire bilesenlerinin (A)
toplam agirligi bazinda bu ure bilesenlerinin (A) agirlik¢a % 70 ila %
100’11 va en az iki {ire grubuna sahiptir ya da en az bir iire grubuna ve

en az bir Uiretan grubuna sahiptir.

Ure bilesenleri1 (A) bilhassa tercihen tre uretanlandirlar. Ure
uteranlan arasmdan, 0zellikle en az iki ure grubu ve en az iki tiretan
grubu tasiyanlar tercih edilir. Bilhassa da, ortalama iki tre grubu ve

iki Qiretan grubu tagiyanlar tercih nedenidir.

Cogunlukla, ure bilesenlerinin (A) toplam agirhgir bazinda tUre
bilesenlerinin (A) agirhikca % 50 1la % 100’0 genel formul (Il)e

uygun yapida bulunurlar

R [R¥-Z-R™*-W-],R? (1)

ve burada

R’' ve R her durumda aymdirlar veya farkhdirlar ve aynica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, her biri maksimum bir Ure
grubu ve her birt maksimum bir Giretan grubuna sahip olan ve 1 ila
100, tercihen 10 1la 90, dzellikle tercihen 20 i11a 80 karbon atomu
iceren bir dallanmus veya dallanmanus, doymus veya doymamis

organik kokturler,

R> ve R* her durumda aymdirlar veya farkhdirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, 1 11a 300, tercihen 5 1la 200,

ozellikle tercihen 6 112 150 karbon atomu igeren, opsiyonel olarak eter
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gruplan igeren dallanmis veya dallanmams polyester kokleri; 2 1la
300, tercihen 3 ila 150, ozellikle tercihen 4 1la 100 karbon atomu
iceren dallanmig veya dallanmanuis polieter kokleri; 1 ila 300, tercihen
5 ila 200, ozellikle tercihen 6 ila 150 karbon atomu igeren dallanmisg
veya dallanmamis poliamid kokleri; 3 11a 100, tercihen 6 1la 60,
ozellikle tercihen 9 1la 39 silisyum atomu iceren polisiloksan kokleri;
dallanmis veya dallanmamig C,-Cy-alkilen kokleri, dallanmis veya
dallanmamis C;-Cig-alkilen kokleri, Cs-Cj;-arilen kokleri ve/veya

dallanmis veya dallanmams C;-C,; arilalkilen kokleridirler,

Z ve W her durumda aymdirlar veya farkhdirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak NH-CO-O ve/veya NH-CO-
NH'tirlar ve

n, 1 11a 150, tercihen 2 ila 120, 6zellikle tercihen 4 11a 50 arasinda bir

tam sayidir.

Bulusun ozel bir yapisinda, Ure bilesenlerinin (A) toplam agirlig:
bazinda tire bilesenlerinin (A) agirlikga % 50 ila % 100’11 her durumda
2000 1la 60000 g/mol, tercihen 3000 ila 30000 g/mol, oOzellikle
tercthen 4000 ila 20000 g/mol aralifinda bir agirhk ortalamali
molekill agirhigma sahiptir ve 4 1la 150, tercihen 5 113 65 ve ozellikle
tercihen 6 ila 35 Uire grubu igerir.

Bulusun tipik bir yapisinda, uire bilesenlerinin (A) toplam agirlig:
bazinda tre bilesenlerinin (A) agirhkca % 50 ila % 100’0, her
durumda (I1la), (ITlb), (IlIc) ve (IIId)nin olusturdugu gruptan se¢ilen

genel formillerden birine veya birden ¢oguna uygun formda bulunur;
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12

H H
Ic1 N—C—Q—RP3—O—C—N—IC2

NH

H

C

]

H
N—C—N—AM2

RP2

AM; 2 ila 50, tercihen 2 ila 20, ozellikle tercihen 4 ila 14, bilhassa

tercthen 6 ila 10 karbon atomuna sahip bir dogrusal veya dallanmuis,

doymus veya doymanus, alifatik, aromatik veya alifatik-aromatik

organik koktir;

AMI1 ve AM2, her durumda aymidirlar veya farkhidirlar ve ayrica, her

durumda birbirinden bagimsiz olarak, 1 ila 50, tercihen 2 ila 24,

ozellikle tercihen 3 ila 18, bilhassa tercihen 4 i1la 12 karbon atomuna

sahip bir dogrusal veya dallannus, doymus veya doymams, alifatik,

aromatik veya alifatik-aromatik organik kokturler ve bu organik kok,
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hidroksil gruplari, eter gruplanm veya amino gruplarnt gibi bagka

fonksiyonel gruplar icerebilirler,

IC1 ve IC2, her durumda aymidirlar veya farklidirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, 2 1la 40, tercthen 4 1ila 20,
ozellikle tercihen 5 112 18, bilhassa tercihen 6 1la 13 karbon atomuna
sahip bir dogrusal veya dallannus, doymus veya doymamuis, alifatik,

aromatik veya alifatik-aromatik hidrokarbon kokidurler;

IC3, 1 1la 24, tercihen 2 1la 20, bilhassa tercihen 6 1la 18 karbon
atomuna sahip bir dogrusal veya dallanmig, doymus veya doymamus,

alifatik, aromatik veya alifatik-aromatik hidrokarbon kokiudur;

RP1 ve RP2, her durumda aymdirlar veya farkhdirlar ve ayrica, her
durumda birbirinden bagimsiz olarak, 1 ila 24, tercihen 2 ila 20,
ozellikle tercihen 4 ila 18, bilhassa tercihen 8 ila 14 karbon atomuna
sahip bir dogrusal veya dallanmis, doymus veya doymamus, alifatik,
aromatik veva alifatik-aromatik organik kok ve/veya 1 ila 120,
tercihen 1 1la 50, 6zellikle tercihen 2 ila 20, bilhassa tercihen 3 i1la 15
eter oksijen atomuna sahip bir polieter koku ve/veya 1 ila 100,
tercthen 1 1la 50, ozellikle tercthen 2 1ld 20 ester grubuna sahip,
opsivonel olarak eter gruplar igeren bir polyester koku ve/veya 1 1la
100, tercihen 1 ila 50, ozellikle tercihen 2 ila 20 amid grubuna sahip
bir poliamid kokil ve/veya 3 ila 100, tercihen 3 ila 60, ozellikle

tercthen 6 11a 39 silisyum atomuna sahip bir polisiloksan kdkudiurler,

RP3 aym veya farklidir ve ayrica 1 ila 24, tercihen 2 ila 18, ozellikle
tercihen 2 ila 14 karbon atomuna sahip bir dogrusal veya dallannus,

doymus veya doymamus, alifatik, aromatik veya alifatik-aromatik
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hidrokarbon koku ve/veya | 1la 120, tercthen 1 1la 25, dzellikle
tercihen 2 ila 20, bilhassa tercihen 2 114 15 eter oksijen atomuna sahip
bir poli(eter) kokin ve/veya 1 1la 100, tercihen 1 ila 30, ozellikle
tercihen 2 ila 20 amid grubuna sahip bir poliamid kokir ve/veya 3 1la
100, tercihen 3 1l1a 60, dzellikle tercthen 6 1la 30 silisyum atomuna
sahip bir polisiloksan koku ve/veya 1 1la 100, tercihen [ 1la 25,
ozellikle tercihen 2 114 20, bilhassa tercihen 2 ila 15 ester grubuna

sahip, opsiyonel olarak eter gruplar: igeren bir polyester kokudur ve
p, 0 veya 1°dir.

Boyle bir durumda, iire bilesenlerinin (A) toplam agirligi bazinda iire
bilesenlerinin (A) tercihen agirlikg¢a % 70 ila % 10070 (I1la), (11Ib),
(Illc) ve (IlldYnin olusturdugu gruptan segilen genel formillerden

birine veya birden ¢oguna uygun formda bulunur ve bu durumda,

AM asagidakilerin olugturdugu gruptan secilir,

* HoG.

s Hato
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(CH2)q

ve burada R, ve Ry, aym veya farklidirdar ve ayrica, her durumda
bagimsiz olarak CH; ve/veya hidrojendirler ve q aym veya farklh
olmak Uzere 2 ila 12, tercihen 2 ila 8, ozellikle tercihen 2 ila 6
arasindan bir tamsayidir; AM1 ve AM2 her durumda aym veya
farkhidirlar ve ayrica, n-propil, izopropil, bitil, izobiitil, tert-biitil,
lauril, oleil, stearil, 2 ila 40, tercihen 2 ila 20, 6zellikle tercihen 3 ila
15 eter oksijen atomuna sahip polieter kokleri, benzil, metilbenzil,
sikloheksil,  karboksialkil, hidroksialkil ve  alkilalkoksisilan

elemanlarinin olusturdugu gruptan segilirler,

IC1 ve IC2 her durumda aym veya farkhdirlar ve bunun yaninda,
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bilesiklerinin olusturdugu gruptan secilirler.

IC3 metil, etil, fenil, benzil, sikloheksil ve stearilin olusturdugu
gruptan segilir; RP1 ve RP2 her durumda aymi veya farkhdirlar ve
dallanmis veya dallanmamus C;- 1la Cg-alkil-koklerinin, bir oleil-,
benzil- veya allil-kokintn, tercihen etilen oksit, propilen oksit ve/veya
butilen oksit yapir birimlerini i¢eren polieter koklerinin ve epsilon-
kaprolakton ve/veya delta-valerolakton yapi birimlerini igeren polieter

koklerinin olusturdugu gruptan segilir,
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RP3 aym veya farkhdir ve bunun yaninda, dogrusal ve dallannms C,-
ila C,g-alkilen koklerinin, dogrusal ve dallannms C,- ila Cg-alkilen
koklerinin ve tercihen, etilen oksit, propilen oksit ve/veya biitilen oksit
vap1 birimlerini igeren 1 1la 25, tercihen 2 1la 20, 6zellikle tercihen 2
11a 15 eter oksijen atomuna sahip policter koklerinin olusturdugu

gruptan secilir.

Ozel bir yapida, tire bilesenlerinin (A) toplam agirhigit bazinda tire
bilesenlerinin (A) tercithen agirlikga % 70 1la % 100’10, her durumda,
izosiyaniirat ve/veya fretdion olusumu voluyla oligomerlestirilmis
1zosiyanatlarin - monofonksiyonel aminlerle reaksiyonu yoluyla

uretilebilir.

Bulusun belirli bir yapisinda, tre bilesenlerinin (A) toplam agirhg
bazinda iire bilesenlerinin (A) agirlik¢a % 95 ila % 100°0, tercihen %
08 ila 100’1, her durumda, genel formill (IVa) vapisinda en az bir

molekill segmenti i¢erirken,

-0-CO-NH-Y ,-NH-CO-NH- (1Va)

burada Y, 4 ila 20, tercthen 5 11a 18, ozellikle tercihen 6 1la 13,
bilhassa tercihen 6 ila 7 karbon atomu igeren doymus veya doymamus,

dallanmis veya dallanmamis bir hidrokarbon kokudur;

Ote yandan, her durumda, genel formul (IVa) yapisinda hi¢bir molekiil

segmenti igermezken,

-0-CO-NH-Y,-NH-CO-O- (IVb)
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burada,
Y, 4 ila 20, tercihen 5 ila 18, dzellikle tercihen 6 ila 13, bilhassa
tercthen 6 1la 7 karbon atomu igeren doymus veya doymamis,

dallanmis veya dallanmamis bir hidrokarbon kokudir.

Ure bilesenlermin (A) uretimi, bilinen bir sekilde, uygun
1zostyanatlarin aminlerle reaksiyonu yoluyla gerceklesebilir, Bu gibi
iire bilesenleri i¢in Uretim yontemleri, ornegin, EP 0006252, DE
2822908, DE 10241853, DE 19919482, EP 1188779 ve DE
102008059702 doklimanlarmda daha ayrintili bir gekilde tarif
edilmigtir. Ozellikle yuksek molekal agirhkli tre bilegenlerinin
uretimi EP 2292675°te agiklanmistir. Ure bilesenlerinin (B) tretinu de
tercthen bu lretim yontemlerine gore gerceklestirilir. Dolayisiyla,
reoloji kontrolil i¢in tercih edilen bulusa uygun iire preparatlart da ure

bilesenleri (B) boyle bir yonteme gore elde edilmis olan preparatlardir.
Organik cozucu (B)

Yukarida verilen genel formul (I) yapisindaki R' kokil, birden ¢ok
tarkli bilesigin (B) kullanimi durumunda her bilesik i¢in aymi veya
farkli olabilir. R' dallanmig veya dallanmamis, doymus veya

doymamus olabilir.

R' dzellikle tercihen 1 ila 20, bilhassa tercihen 1 ila 16, dzel olarak

tercihen 2 11a 12 karbon atomu igerir.

R? ve R® kokleri, genel formtl (I) yapisinda bir bilesigin iginde bir

birinden bagimsiz olarak her durumda aym veya farkl olabilirler.
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Bunlar her durumda birbirinden bagimsiz olarak dallanmis veya

dallanmams, doymus veya doymamus olabilirler.

Organik R* ve R’ kokleri ozellikle tercihen birbirinden bagimsiz
olarak 1 11a 11, 6zellikle tercihen 1 112 10 karbon atomu igerirler., R’ ve
R’ kokleri ozellikle tercihen birbirinden bagimsiz olarak

heteroatomsuz hidrokarbon kokleridirler.

R' ve R? kokleri bir kimyasal bagla birbirine baglanmussa ve asagidaki

genel formill (1'Yde gosterildigi gibi CO-N grubuyla birlikte bir halka

olusturuyorlarsa,
0 R®
¥
RI—R? (I

bu halka, tercihen 4 1la 8§ ve bilhassa tercihen 5 1la 7 halka atomu
igerir. Tercihen R!-R? kokunim halka atomlar1 karbon atomlaridir ve
opsiyonel olarak, dogrudan O=C-NR’ grubuna baglanmamis olan
maksimum bir oksijen atomudur. R'-R” kokiniin tim halka atomlar

ozellikle tercihen karbon atomlaridir.

R? ve R? kokleri bir kimyasal bagla birbirine baglannmussa ve asagidaki
genel formil (I")'de gosterildigi gibi amid grubunun nitrojen atomuyla
birlikte bir halka olusturuyorlarsa,
0
|

R1'—C—N
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bu halka, tercihen 4 1la 8 ve bilhassa tercihen 5 11a 6 halka atomu
icerir. Tercihen R*-R” kokintin halka atomlar: karbon atomlandir ve
opsivonel olarak, dogrudan nitrojen atomuna baglanmamis olan
maksimum bir oksijen atomudur. R’-R’ kokunin tim halka atomlar

ozellikle tercihen karbon atomlaridir.

Coziucu (B), tarif edilen Uire bilesenimi (A) 5 ve 80 °C arasinda,
tercithen 15 ve 60°C arasmdaki bir sicaklikta, 6zellikle tercihen oda
sicakliginda (23 °C) sivi formda, yani fire ¢ozeltisi formunda temin
edebilen bir organik ¢dziichdiur. Genel olarak, bulusa uygun tim fire
preparatlar1 23 °C’de sivi veya macun formunda, ozellikle tercihen
sivi formda bulunurlar. Cozicii (B) genellikle 23 °C’de tercihen siv1

formda bulunur.

(Cozict (B) esas olarak iki kategoriye ayrilabilir: Bunlar, bir yandan
intermolekiler amidler olarak gorulebilen ve R' ve R*nin bir halka
olusturmadig1 durumda genel formul (I) ile ve genel formul (I") ile
gosterilen ¢ozuculer (B1), diger yandan, intermolekiller siklik amidler
olan, yani laktamlar olarak adlandirilan ve genel formiil (1') ile temsil

edilen ¢oziictlerdir (B2).

R' ve R%nin bir halka olusturmadigi formiil (I) vyapisindaki
intermolekiiler amidler (B1) arasindan N,N-dialkilanudler tercih
edilir. Bunlardan ise N,N-Di-(C,_g-alkil)amidler ve ozellikle N,N-di-
(Ci6-alkiD)amidler ve bilhassa tercihen N,N-(Di-C,_4-alkil)amidler
tercih edilir. Alkil gruplan diz zincirli veya dallanmis olabilir ve
tercthen duiz zincirlidirler. N,N-dialkilaminlerin temel karboksilik

asitleri olarak, C,,s monokarboksilik asitler, tercthen C, .5
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monokarboksilik asitler, bilhassa tercihen C,,, monokarboksilik
asitler ve ozellikle tercihen C;;; monokarboksilik asitler gibi C;
monokarboksilik asitler uygundur. Monokarboksilik asitler diz
zincirli, dallanmus ve tekli veya g¢oklu doymus olabilir. Tercihen

monokarboksilik asitler diiz zincirli ve doymustur.

Formil (I') yapisinda tramolekiler amidler (B2) arasindan 4 ila §,
tercihen 5 ila 7 halka atomlular tercih edilir. Varolan muhtemel yan
zincirler halka atomlarindan sayilmazlar. Ornegin asagidaki formil

(I1) yapisindaki bilesikler,

o\\ /R3

C—N

AL,

R' ve R’ koklerinin 4 karbon atomu igeren bir ortak divalent

CH(CH;)-CH,-CH, kokunii olusturdugu 5 halka atomlu bilesiklerdir.

Formil (I'} bilesikleri olarak, halka sisteminin bir gama-butirolaktam,
(vani pirolidon), bir delta-valerolaktam veya epsilon-kaprolaktam
oldugu bilesikler ozellikle tercih edilir. Halka sistemleri, bir halka
karbon atomunda, drmegin gama-valerolaktamda suibstitientler olarak
bir veya birden ¢ok alkil grubuna sahip olabilir. Alkil substituentler
tercihli olarak metil gruplandirlar., Tercthen bir halka karbon
atomunda en fazla bir sitibstitient, ozellikle bir metil siibstithenti

bulunur, Stibstithe edilmemis halka sistemler1 6zellikle tercih edalir.



10

15

20

22

Formiil (I'} bilesiklerinde, R® kokleri olarak, en az 6 karbon atomu
icerenler tercih edilir. R’ kokleri, alifatik veya aromatik kokler veya
ornegin bezil kokiinde veya propilimidazol kokinde oldugu gibi bu
ikisinin bir kombinasyonu olabilir. Alifatik kokler sikloalifatik de
olabalir. Aromatik kokler heteroatomlar: da igerebilir. Ozellikle tercih
edilen saf alifatik kokler, 6 11a 11 karbon atomlu alkil kokleri, tercihen
6 11a 10 karbon atomlu alkil kdkleri ve bilhassa tercihen 6 11a 8 karbon
atomlu alkil kokleridirler. Yukarida sozhi edilen alkil kokleri diiz

zincirli veya dallanmis olabilir ve tercihen diiz zincirlidirler.

Ozel bir yapida, ¢oziicimim (B) toplam agirligi bazinda genel formiil
() yapisindaki ¢ozuciniin (B) agirlik¢a % 50 1la % 100’0 bir

intermolekiiler amid (B1) olup, burada

R': 3 ila 17, tercihen 5 ila 15, dzellikle tercihen 7 ila 13, bilhassa
tercithen 7 1la 12 karbon atomu igeren, dallanmug veya dallanmamus,

doymus veya doymamis, tercihen doymus hidrokarbon kokudir;

R’ ve R? her durumda aym veya farklidirlar ve birbirinden bagimsiz
olarak, 1 1la 6, tercithen 1 1la 4, bilhassa tercihen 1 karbon atomu
iceren bir dallannms veya dallanmanus, doymus veya doymamis

organik kokturler veya

R’ ve R® bir kimyasal bagla birbirine baglanmstir ve genel formul (I)
yapisinda bir nitrojenin eklenmesiyle 5 ila 7 halka atomlu bir halka

olustururlar.
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Tercihen R' kokii bir dallanmis veya dallanmamis alkil kokudir ve
ozellikle tercihen 7 ila 12, bilhassa tercihen de 7 ila 11 karbon atomu

igerir.

Ozellikle tercih edilen bir yvapida, R', 7 ila Ilkarbon atomu iceren bir
dallanmis veya dallanmamus alkil kokudur ve R” ve R*’1in her biri bir

metil kokudir.

Cozucti (B1) olarak kullanilabilecek her bir alkilamid bilesiginin
iiretimi, yapi tipine bagh olarak, bilinen organik-kimya yontemleriyle
gergeklestirilir. Buna gore, yukanda tarif edilen yapi tiplerinin
uretimi, uygun bir karboksilik asitin, tercihen alkil karboksilik asitin
uygun bir aminle reaksiyonu yoluyla gerceklestirilebilir; karboksilik
asitin yerine onun reaktif tarevleri, dzellikle karboksilik asitlerin,
tercithen alkil karboksilik asitlerin anhidritleri, esterleri ve asit
halojeniirleri de aminle reaksiyona sokulabilir. Bu tip bilesiklerin
uretimi, ornegin, US 3417114 A, US 2667511 A, GB 719792 A, DE
875807, US 3288794 A, US 3751465 A, US 3674851 A, US 3856791
A, WO 2006033117 A2 dokumanlarinda, ayrica Synthetic
Communications 2000, 30, 4241 yayimnda tarif edilmistir.

Ozel bir baska yapida, ¢ozucinin (B) toplam agirlhigi bazinda, genel
formill (I) yapisindaki ¢oziicinin (B) agirlik¢a % 50 11a % 100’10 bir

intramolekiller amid (B2) olup, burada

x+y+z > 8, tercihen > 9, ozellikle tercihen > 11 olmak ve R'enaz 6

karbon atomu i¢cermek kaydiyla,
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R' ve R? bir kimyasal bagla birbirine baslanmuglardir ve C(=0)N
grubunun eklenmesiyle, 4 ila §, tercihen 5 ila 7, ozellikle tercihen 5
veya 6, bilhassa tercihen 5 halka atomlu bir halka olustururlar ve bu
durumda opsiyonel olarak bir veya birden ¢ok halka karbon atomu bir

C,-Cy-alkil kokuyle suibstitiie edilmistir,

Cozucti (B2) olarak kullamlabilecek her bir laktanun Uretimi, yapi
tipine bagli olarak, bilinen organik-kimya  yontemleriyle
gergeklestirilir. Tercih edilen bir firetim yonteminde, yukaridaki
bilesikler alkil-, aril- veya arilalkilaminlerin uygun laktonlarla
reaksiyonu yoluyla Uretilirler. Bu gibi bilesiklerin iiretimi, Oornegin,
US 4299840 A, WO 1993017787 A1, US 5508396 A, US 5986092 A,
US 5101045 A, US 3767644 A, US 4814464 A, WO 1993016042
Al’de, ayrica Tetrahedron Letters 1994, 35, 3313 ve Macromol.
Chem. Phys. 1996, 197, 3123, Drug Design and Discovery 1991, 8, 37
ve Studies in Surface Science and Catalysis 1997, 108, 115-122
yaymlarinda, ayrica M. B. Smith, Houben-Weyl: Methods of
Molecular Transformations, Category 3, Volume 21, Product Class
10: "gamma-Lactames and Larger Ring Lactames" (G. Thieme
Yaymevi, Stuttgart/New York 2005, Cilt Editori S. M. Weinreb)
vayiminda da agiklanmustir. Laktamlar, suyun elimine edildigi halka
kapatma recaksiyonu vyoluyla  ®-N-monoalkilaminokarboksilik
asitlerden de uretilebilirler. Molekulim her bir ucunda en az bir
karbon-karbon ¢ift bagi igeren agik-zincirli amidlerden halka kapatma

metatezi yoluyla da laktamlarin sentezlenmesi mumkiindir.
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Organik Cozuciler (C)

(A), (B) ve (D)’den farkli bagka bir ¢oziiciniin (C) varligi avantajh
olabilir. Ancak ¢ozicli (C) kullanmama yoluna da gidilebilir; bu,
bulusa uygun iire preparatlanmin (C) oOzellikle tercih edilen bir
yapisin ¢ozuc (C)’y1 igermemesi anlamima gelir. Tercihen bulusa
uygun Ure preparatlar, tire preparatlarimin toplam agirhg bazmda %
35 agirlik oraninin altinda, daha tercihen % 25 agirlik oraninin altinda,
ozellikle tercihen % 10 agirlik oraninin altinda, bilhassa tercihen % 5
agirlhik oraminin altinda ¢ozuciu (C) igerirler. Coziici (C)’nin 1gerilmesi
halinde, onun igcerik oram, bulusa uygun Ure preparatinin toplam
agirh@: bazinda tercihen % 1 ila 35 agirhk orani, ozellikle tercihen %
1 11a 25 agirhik orami, bilhassa tercihen % 1 ila 10 agirhk oram
kadardir. Teknigin son durumunda bilinen ve bulusa uygun ure
preparatinin diger bilesenlerine kars1 kimyasal olarak inert davranan
tim organik ¢oziculer (C) kullanilabilir. Organik ¢oziici (C) dzellikle
tre preparatinin ilerideki kullanim alani dikkate almarak segilebilir.
Dolayisiyla, uygun bir ¢oziuciinun (C) seciminde, ilerideki kullanim
sartlar1 altindaki buharlagsma sicaklifi veya uygulama sistemleriyle
olan kimyasal ve/veya fiziksel ge¢imlilik gibi odzellikler hesaba
katilabilir. Ornegin genel olarak, ¢oziiciilerin (C), Ure preparatlarimin
entegre edilecegi uygulama sistemlerine karst kimyasal reaktif
olmalan veya onlarnn koagulasyonuna yol agmalan istenmez. Aym
cozuculer (B) gibi, ¢ozuciler (C) de genellikle 23°C’de sividirlar. Bu
ozellikle bilesimin diger bilesenlerinin varhiginda gegerlidir. Sayet
¢oziictler (C) kullamiliyorsa, bu durumda birbirinden farkli maksimum
ii¢, Ozellikle tercihen maksimum iki ¢dziiciiniin (C) kullanilmasi tercih

edilir. Bilhassa tercihen sadece bir ¢ozucii (C) kullanilir.
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Ure preparatinin organik ¢ozilculer (C) igermemesi tercih edilir.

Yukarida bir ¢ozucunun (C) kullammi baglaminda verilen yluzdelik
sinirlar, kullamlan birbirinden farkli ¢oziculerin (C) sayisindan

bagimsiz olarak gegerlidirler.

Cozuculer (C), tercihen, alifatik hidrokarbonlarn, sikloalifatik
hidrokarbonlarin, terpenlerin, terpenoidlerin, aromatik
hidrokarbonlarin, klorohidrokarbonlarin, alkollerin, ketonlarin,
esterlerin,  glikoeterlerin,  eterlerin, amidlerin,  silfoksitlerin,
stlfonlarin, asetallerin ve nitroalkanlarin olusturdugu gruptan segilir.
Yukarida sozii edilen jenerik terimlerin kapsamina giren uygun
coziiculerin  ornekleri  Kittel’in Lehrbuch der Lacke wund
Beschichtungen, Cilt 4 "Losemittel, Weichmacher und Additive",
ikinci Baski, S. Hirzel Yaymevi Stuttgart, 2007 yayminda, ozellikle
Sayfa 81-85’deki Tablo 4.1.23°te verilmistir.

Tercihen ¢ozuculer (C) 32 11a 300 g/mol, tercthen 32 114 yaklasik 250
g/mol, dzellikle tercihen 32 114 yaklasik 200 g/mol araliklarmda molar
kutlelere  sahiptirler. (ozuculer bilhassa tercihen monomer

bilesiklerdir.
Tuzlar (D)

Bulusun bir yapisinda, bulusa uygun bilesim % 0,5 11a % 4,0 agirhik
oraninda bir tuz (D) icermekte olup, bu tuzun (D) agirlik¢a % 50 114 %
100’1, tercihen agirlikga % 100°1, anyon olarak tercihen bir tek-

degerli anyona, 0zellikle tercihen kars1 1yon olarak bir halojeniire, bir
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yalanci halojentuire, formiata, asetata ve/veya nitrata, bilhassa tercihen
bir klorire, asetata ve/veya nitrata sahip olan bir alkali veya toprak
alkali metal tuzu veya bir amonyum tuzu, tercthen bir lityum,
kalsiyum veya magnezyum tuzu, oOzellikle tercihen bir lityum veya

kalsiyum tuzudur. Lityum tuzlar1 6zellikle tercih edilir.

Tuzlarin kapsamina, 1yonik sivilar olarak tabir edilen sivilar da girer.
Mevcut bulus ¢ergevesinde 1yonik sivilarla kastedilen, erime noktalar
80 °C’nin altinda olan, tercihen erime noktalar1 50 °C’nin altinda,
ozellikle tercihen 30 °C’nin altinda ve bilhassa tercihen 20 °C’nin
altinda olan organik tuzlar veya organik tuz karisimlaridir. Burada
ozellikle tercih edilen 1yonik sivilar oda sicakliginda sividirlar. Tuz
(D) olarak bilhassa tercihen kullamlabilen iyonik sivilar 6rmegin WO

2010/063358 Al’de tarif edilen iyonik sivilardir.

Bilesim tuz (D) olarak bir iyonik sivi igeriyorsa, bu sivi tercihen % 5

1la 50 agirhik oranina karsilik gelen bir miktarda icerilir.
Bilesen (E)

Sozu edilen (A), (B), (C) ve (D) bilesenlerinin yaninda, bu
bilesenlerden farkli olan bir veya daha fazla sayida bagka bilesen (E)
de igerilebilir. Genel olarak, (A), (B), (C) ve (D) tamimlarinin
kapsamina girmeyen tium bilesenler (E) bilesenleri olarak kabul

edilebilir.

Bunlar dmegin ilave monomer, oligomer veya polimer maddeler (E)

olabilir.
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(E) bilesem, Gre preparatinin toplam agirhigi bazinda tercihen % 0 ila
maksimum % 20 agirlik oran, 6zellikle tercihen % 0 ila % 10 agirlhik
orani, daha tercihen % 0 ila % 5 agirlik oran ve bilhassa tercihen % 0
i1la % 3 agirhik oram araliklarinda igerilir. Tercihen, Ure preparat: (E)

5 bilesenini hi¢ icermez.

Tercih edilen bir yapida, bulusa uygun uire preparati, her durumda tre
preparatinin toplam agirligi bazinda,
1. % 10 1la 65 agirhik oraninda (A),
10 1. % 20 ila 85 agirlik oraninda (B),

1. % 0 11a % 35 agirhk oraminda (C),

iv. (D)’nin bir veya birden ¢ok alkali veya toprak alkali metal
tuzu veya halojeniirler, valanci halojeniirler, formiatlar, asetatlar
ve/veya nitratlar grubundan segilen, tek-degerli anyona sahip bir
15 amonyum tuzu olmasi durumunda % 0,5 1la % 4 agirhk

oranmda (D) veya (ID)’nin bir iyonik sivi olmasi durumunda %

5112 50 agirlik oraninda (D),
v. % 0114 20 agirlik oranminda (E) bilesenlerinden olusur.

Ozellikle tercih edilen bir yapida, bulusa uygun ure preparati, her

20 durumda tire preparatinin toplam agirlig1 bazinda,
1. % 15 1la 60 agirlik oraninda (A),

1. % 30112 % 80 agirlik oraninda (B),



10

15

20

29

111. % 0 112 25 agirhik oraninda (C),

iv. (D)’ nin bir veya birden ¢ok alkali veya toprak alkali metal
tuzu veya halojeniirler, yalanci halojeniirler, formiatlar, asetatlar
ve/veya nitratlar grubundan segilen, tek-degerli anyona sahip bir
amonyum tuzu olmast durumunda % 0,5 11a % 4 agirhk
oraninda (D) veya (D)’ nin bir iyonik s1vi olmas1 durumunda %

5 1la 50 agirlik oraninda (D),

v. % 0 1la 10 agirlik oraninda (E) bilesenlerinden olusur.

Bilhassa tercih edilen bir yapida, bulusa uygun {ire preparati, her

durumda ire preparatinin toplam agirhigi bazinda,

1. % 20 1la 55 agirlik oraminda (A),
i1. % 35 i1la % 75 agirlik oraninda (B),
111. % 0 112 25 agirhik oranmda (C),

1v. (D)’nin bir veya birden ¢ok alkali veya toprak alkali metal
tuzu veya halojenurler, yalanci halojeniirler, formiatlar, asetatlar
ve/veya nitratlar grubundan secilen, tek-degerli anyona sahip bir
amonyum tuzu olmast durumunda % 0,5 112 % 4 agirhk
oraninda (D) veya (D)’nin bir iyonik s1vi olmasi durumunda %

5112 50 agirhik oraninda (D),

v. % 0114 5 agirlik oraninda (E) bilesenlerinden olusur.

Yukarida s6zl edilen tium vapilar i¢in, dzellikle de tercih edilen, ozel

olarak tercih edilen ve bilhassa tercih edilen yapilar igin, tercihen (C)
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veya (E) bilesenlernin, ozellikle de (C) ve (E) bilesenlerinin

icerilmemesi prensibi gecerlidir.

Yukarida sozi1 edilen tim yapilar i¢in, ozellikle de tercih edilen, 6zel
olarak tercih edilen ve bilhassa tercih edilen yapilar i¢in, tercihen (C)
bilesenlerinin icerdigi tirlerin sadece 300 g/mol’e kadar varan bir
molekul agiligma sahip organik g¢ozuculerden olusmasi prensibi

gegerlidir.

Yukarida s6zi1 edilen tiim yapilar igin, 6zellikle de tercih edilen, dzel
olarak tercih edilen ve bilhassa tercih edilen yapilar i¢in, (A)
bilesenlerinin igerdigi tire turlerinin, GPC’yle yapilan tayinle, tercihen
60000 g/mol’tin altinda, 0zellikle tercihen 40000 g/mol’iin altinda bir
agirhik ortalamali molekul agirligina sahip olmalar prensibi gegerlidir,
Agirlik ortalamali molekill agirligi bilhassa tercihen 10000 g/mol’in

altindadir.

Yukanda s6zi edilen tum yapilar i¢in, ozellikle de tercih edilen, dzel
olarak tercth edilen ve bilhassa tercih edilen yapilar i¢in, (E)
bileseninde, sayet bulunuyorsa ve hidroksil gruplart igeren turler
igeriyorsa, bu tiirlerin hidroksil sayisinmm 15 mg KOH/g’nin altinda
olmas1 prensibi gecerlidir. Tercihen bu durumda, her bir tir
maksimum bir hidroksil grubu igerir. (E) bileseni, bilhassa tercihen,

hidroksil gruplar ihtiva eden tiirler icermez.

Yukarida sozi edilen tium yapilar i¢in, ozellikle de tercih edilen, dzel
olarak tercih edilen ve bilhassa tercih edilen vyapilar i¢in, (E)

bileseninin tercthen ¢apraz baglama ajan1 olarak adlandirilan
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bilesikleri icermemesi prensibi gecerlidir. Bulus kapsaminda capraz
baglama ajanlan, Ozellikle, serbest veya bloke edilmis izosiyanat
gruplart igeren poliizosiyanatlar, dormegin melamin regineleri, lire-
formaldehit regineleri ve benzoguanamin regineleri gibi regineler,

poliaminler ve poliepoksilerdir.
Bulusa uygun tuire preparatlari

Bulusa uygun iire preparati, yukarida belirtildigi gibi, (A), (B), (C) ve
(D) bilesenlerinin yanmda, ilaveten yukarida sozii edilen (E)
bilesenlerini icerebilir ve boylesi bir durumda, tercihen (A), (B), (C),
(D) ve (E) bilesenlerinden olusur ve burada (C), (D) ve (E) bilesenleri
opsiyoneldir. Dolayisiyla bulusa lire preparati (A), (B), (C) ve (D)
bilesenlerinden de olusabilir. Tercih edilen bir yapida, preparat (A),
(B) ve (C) veya ozellikle (A), (B) ve (D) bilesenlerinden ve bilhassa
tercih edilen bir yapida (A) ve (B) bilesenlerinden olusur. Yukarida
sozli edilen, tercih edilen ve oOzellikle tercih edilen bilesen
kombinasyonlari, tek tek bilesenlerin  spesifik  yapilarindan

bagimsizdir.

Bulusa uygun ure preparatlan tercihen ne pigment ne de dolgu
maddesi igerirler. Bundan bagimsiz olarak, bulusa uygun ure
preparatlari, Gre preparatinin toplam agirhgr bazinda tercthen % 5
agirlik oranimin altinda, ozellikle tercihen % 3 agirlik oranmin altinda
ve bilhassa tercithen % 1 agirhbk oraminin altinda su igerigine

sahiptirler. Ure preparatlar: bilhassa tercihen temelde susuzdurlar.

Bulusa uygun ure preparatlan genellikle 1y1 bir saklama stabilitesine
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sahip olduklarmdan dolay1, iceriklerinde bulunan bilesenler tercihen
birbirine karsi kimyasal olarak inerttir. Bu prensip ozellikle kendi

aralarmda (A), (B), (C), (D) ve (E) bilesenleri igin gegerlidir.

Bulusa uygun Uire preparatlarinim zorunlu olarak igerdigi (A) ve (B)
bilesenlerinin toplam agirliklar, bulusa uygun tre preparatinin toplam
agirhg bazinda en az % 20 agirhik oram, tercihen en az % 30 agirhik
orani, Ozellikle tercihen en az % 45 agirlik oran1 ve bilhassa tercihen
en az % 60 agirhik orani kadardir. (A) ve (B) bilesenlerinin toplam
agirliklarinim, bulusa uygun tire preparatinin toplam agirligir bazinda
en az % 80 agirhk oram veya hatta en az % 90 agirlhik orani kadar

olmasi 0zel olarak tercih edilir.
Bulusa uygun ure preparatlarimin kullamim alanlan

Bulusa uygun Ure preparatlar tercihen sivi sistemlerin reoloji kontrolu

i¢in, 0zellikle de tiksotropiklestirilmesi i¢in uygundurlar.

Bulus, ayrica, bulusa uygun ire preparatlarinin bir sivi karisimin
reoloji  kontroli i¢in, 0Ozellikle de tiksotropiklestirilmes: i¢in
kullaminmyla ilgilidir. S1vi1 karigim, tercihen, kaplama, 0zellikle boya,
polimer formulasyon, pigment macunu, sizdirmazhik macunu
formillasyonu, kozmetik madde, seramik formulasyonu, yapistirici
formiilasyonu, dokiim bilesikleri, nsaat malzemesi formillasyonu,
yaglama maddesi, dolgu macunu bilesigi formunda, bir puskiirtme
ajan1  formunda (O6rn. bitki koruma urinlerindeki depozisyon
yardimcilarn olarak), baski boyas1 ve miwrekkep, 0megin ink-jet

murekkebi formunda bulunur,
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Son olarak, mevcut bulus, kaplama ajani, polimer formillasyonu,
pigment macunu, sizdirmazlik macunu formillasyonu, kozmetik
madde, seramik formillasyonu, yapistinici formulasyonu, dokiim
bilesikleri, insaat malzemesi formillasyonu, yaglama maddesi, dolgu
macunu bilesigi formunda, baski boyasi veya murckkep formunda
bulunan ve bulusa uygun ure preparatim formilasyonun toplam
agirhig bazinda, yani sivi ortammn ve ure preparatinin toplam agirhf
bazinda % 0,1 112 % 7,5 agulik oraninda igeren bir sivi ortamla
ilgilidir. Bulusun ozellikle tercih edilen bir yapisi, bulusa uygun tire
preparatini, sivi ortamin ve Ure preparatinin toplam agirlig: bazinda %
0,2 11a % 5 agirhik oraninda, ozellikle tercihen % 0,3 1la % 4 agirhk

orannda iceren bir s1v1 ortamla (yani bir formitlasyonla) ilgilidir.

Burada, bulusa uygun ure preparatinin, laklarda, baski boyalarinda,
mirekkeplerde  (orn.  ink-jet mirekkepleri  gibi), polimer
formiilasyonlarda, kozmetik preparatlarda, insaat malzemesi
formillasyonlarinda, vyaglama maddelerinde ve/veya vyapistiricl
maddelerde reoloji kontrol ajan1 olarak, tercihen tiksotropiklestirme
ajami olarak ve bunun yanmda petrol ve dogalgaz sondajnda

kullanilan formillasyonlarda kullanimi 6zellikle tercih edilir.

Laklar, baski boyalart ve murekkepler, 0zellikle inkjet miirekkepler
s0z konusu oldugunda, bunlar hem ¢odziicii igeren hem de ¢dzic
icermeyen veya su-bazli laklar, baski boyalar1 ve mirekkepler,
ozellikle inj-jet murekkepleri olabilir, Laklar ¢ok farkli uygulama
alanlarinda kullanilabilir ve bunlar arasinda digerleri yaninda
otomobil laklari, dekoratif bina laklari, koruyucu laklar, digerleri

vanmda gemilerin ve koprilerin son kat boyalari, teneke ve rulo
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kaplama boyalan, ahsap ve mobilya vernikleri, endustriyel laklar,
plastiklerin cilalanmasmda kullanilan laklar, tel laklari, gida ve tohum
kaplamada kullanilan kaplama ajanlar1 ve ayrica Color Resists olarak
adlandirilan ve ornegin LC-ekranlarda renk filtreleme i¢in kullanilan
laklar sayilabilir. Laklarin kullanim alanmi, genellikle ¢ok yiksek
oranda kat1 madde ve dusik oranda sivi bilesenler igeren macunsu
malzemeleri, Ornegin pigment macunlarmi veya bunun yaninda ince-
dagitilmis metal partikiilleri veya metal tozlar1 bazindaki, drnegin
gimils, bakir, ¢inko, aliminyum, bronz ve piring bazindaki macunlar:

da kapsar.

Polimer formillasyonlar sz konusu oldugunda, bunlar, plastik
malzemelerin uretimine yonelik (sivi) olarak tercihen bir kimyasal
capraz baglama prosesi (Duromer elde edecek sekilde "kuirleme™)
yoluyla dontistiiriilen baslangic maddeleri olabilir. Bu nedenle, tercih
edilen plastik preparatlar, doymamis polyester regineleri, vinilester
recineleri, akrilat recineleri, epoksi recineleri, poliiiretan recineleri,
(melamin-formaldehit-regineler: veya ure-formaldehit reginelert gibi)
formaldehit regineleridir, Bunlar, om. oda sicakhiginda (soguk
kurlenen sistemler) veya yuksek sicaklikta (sicak kiirleme sistemleri),
hatta opsiyonel olarak baski da uygulanarak ("Kapalh Kalip"-
Uygulamasi, Levha Kaliplama Bilesigi veya Bulk Kaliplama Bilesigi)
cok ¢esitlh  sartlar altinda kurlenebilir. Tercih edilen plastik-

formilasyonlarin kapsamima PVC-plastisoller de girer.

Kozmetik preparatlar, kisisel bakim veya saglk hizmetleri alaninda
kullanilan ¢ok ¢esitli sivi bilesimler, orn. losyonlar, kremler, 6rn. dis

macunu gibi macunlar, drn. tirag kopugl gibi kopukler, orn. tiras jeli,
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dus jeli gib1 jeller veya jel formunda formiilasyon halinde ila¢ etken
maddeleri, sac sampuani, sivi sabunlar, tirnak ojeleri, dudak rujlan ve

sa¢ boyalar olabilir,

Piuskurtme ajanlari (depozisyon yardimeilart formunda) soz konusu
oldugunda, bulusa uygun reoloj kontrol ajanmm kullanimuyla
akmanin azaltilmas1 veya akmanm onlenmes: ("drift reduction”) on

planda olur.

Yap1 malzemesi formillasyonlart s6z konusu oldugunda, bunlar, ingaat
sektoriinde kullanmilan ve 1sleme sirasinda sivi veya macunsu formda
olup, kurleme sonrasinda kati hale gelen malzemeler, om. beton,
cimento, siva, fayans yapistiricisi ve al¢t gibi hidrolik baglayicilar

olabilir.

Yaglayici maddeler denince, kayganlastirma igin kullanilan, yani
sirtinmenin ve asmmanm azaltilmasma, bunun yaminda kuvvet
aktarimina, sogutmaya, titresim sondirmeye, sizdirmazlik etkisi elde
ctmeye ve korozyon korumasina yarayan ajanlar sz konusu olup, bu
durumda sivi kaydinicilar ve gres vaglan tercih edilir. Keza
kaydiricilar ve sondaj akiskanlar1 (petrol sondajinda kullanilan gibi
"drilling fluids") da tamim geregi yaglayici maddeler arasinda kabul

edilir.

Yapistiricilar denince, isleme sartlari altinda sivi olan ve yuzey
yapismast  ve dahili kuvvet yoluyla ek pargalarmni birbirine

baglayabilen thm proses malzemeleri sdz konusu olabilir.
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Yapistiricilar  ¢ozic igerebilir, ¢dzucisiiz olabilir veya su-bazh

olabilir.

Asagida mevcut bulusun ilaveten ornekler yoluyla daha ayrintii
olarak ac¢iklanmasi amag¢lanmustir.

ORNEKLER

Molekil agirh@inin tayvini:

Agirlik ortalamali molekil agirhgi, jel permeasyon kromatografisi
(GPC) yoluyla tayin edilen molar kittle dagiliminin agirlikl
ortalamasidir. Molar kutle dagilimi, DIN 55672 normunun 2.
bolimune gore belirlenir. Eluian olarak, dimetilasetamid iginde lityum
bromur (igerik 5 g/1} ¢ozeltisi kullamilir. Kalibrasyon i¢i, 1000000 ve
102 g/mol arasinda molektl agirhiklarma sahip olan dar-dagiliml,
dogrusal yapili polimetil metakrilat standartlar1 kullamilir, Toplam
GPC-sisteminin sicakligl (enjektér, numune kabi, detektorler ve
kolonlar) 80°C’dir.

Amim sayilan DIN 16945°e gore belirlenmistir. Anhidrit sayisiyla
(ASZ) kastedilen, anhidritin bir karboksil grubunun 1 g madde i¢inde
notrlesmesine karsilik gelen mg birimde KOH miktaridir. Bunun 1¢in
anhidrit ilk once n-buitilaminle reaksiyona sokularak karboksilik asit
ve asit amid elde edilir. Fazlalik amin 1zopropanol iginde HCL ile geri
titre edilir, tuketilen amin temelinde dogrudan anhidrit sayisi
hesaplanabilir. Kirllma indisler1 20°C’de DIN  51423°¢  gore
belirlenmustir. Yogunluk 20°C°de DIN EN ISO 2811, Bolim 3’e gore

belirlenmistir,
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Katilar

Bildirilen katilar, deneysel olarak tayin e¢dilmeyip, daha ziyade
kullanilan bilesenlerin baglangig agirliklarindan hesaplanan teorik

katilardir.
N-alkilamidlerin uretimi
Ornek 1a (R' = Metil, R>= R’= n-bitil)

Bir reaksivon kabina (karistiriciyla, damlatma hunisiyle ve geri-akisl
sogutucuyla teghiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen atmosferi
altinda 425,7 g (3,3 mol) dibiitilamin konulmustur. Buna, e¢szamanh
karistirmayla birlikte 306 g (3,0 mol) yavasga asetik asit anhidrit
damlatilmistir. Reaksiyonun kuvvetli egzotermik oldugu gorulmustur.
Su banyosuyla sogutma vyapilarak sicaklik 80°C’de tutulmustur.
Ekleme tamamlandiktan sonra 140°C’ye kadar 1sitilmis ve geri akis
altinda 2 saat kaynatilmigtir. Reaksiyon siiresi tamamlandiktan sonra,
21,7 mg KOH/g amin sayisina ve 0,5 mg anhidrit asit sayisina sahip
reaksiyon karisinu elde edilmistir. Ardindan aparata bir su ayirici
takilmis ve ortaya ¢ikan asetik asit 140°C’°de 180 mbar vakum altinda
distile edilerek ayrilmistir. Distilasyondan sonra amin sayis1 8,9 mg
KOH/g olarak ®l¢ulmiigtir. Reaksiyon 0rnil bir ince tabaka
buharlastiricis1 kullanilarak 120 °C’de ve <l mbar’da distilasyon

voluyla saflastirilmistir.
Ornek 2a (R' = R? = R’ = n-bitil)

Bir reaksiyon kabina (kanstiriciyla, damlatma hunisiyle ve geri-akish

sogutucuyla techiz edilmis yuvarlak-tabanh sise) nitrojen atmosferi
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altmda 336,0 g (3,3 mol) valerik asit konulmustur. Buna, eszamanh
kanstirmayla birlikte vyavasca 4670 g (3,6 mol) dibitilamin
damlatilmistir. Ardindan 1,6 g toluensiilfonik asit eklenmis ve
170°C’ye kadar 1sitilmistir. Reaksiyon karisimm geri akis altinda 2 saat
kaynatilmistir. Reaksiyon suiresi tamamlandiktan sonra reaksiyon
karisiminin amin sayisinin 23,7mg KOH/g oldugu gorulmustir. Son
olarak bir su ayirict baglanarak reaksiyon suyu ve fazlahk dibiitilamin
170°C’de 180mbar vakum altinda 5 saat iginde distile edilerek
ayrilmigtir, Reaksiyon wrtnt bir ince tabaka buharlastiricis
kullanilarak 120 °C’de ve <1 mbar’da distilasyon vyoluyla
saflagtinlmigtir.  Bunun sonrasmmda amin sayist <lmg KOH/g

olmustur.,
Ornek 3a (R'-R? = CH,-CH,-CH,, R? = n-heksil)

Bir reaksiyon kabma (kanstinciyla, geri-akish sogutucuyla, su
ayirictyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanh sise)
nitrojen atmosferi altinda 60°C’de 121,0 g (1,2 mol) n-heksilamin
konulmustur. Buna, 45 dakika i¢inde kangtirmayla birlikte 86,0 g (1,0
mol) butirolakton damlatilnustir. Bu sirada sicaklik 75 °C’ye kadar
cikmistir. Sicaklik 2 saat streyle 110 °C’ye, ardindan 4 saat siireyle
200 °C’ye, daha sonra 7 saat sureyle 230 °C’ye kadar yukseltilmis ve
bu sirada meydana gelen reaksiyon suyu surekli distile edilmustir,
Reaksiyon stiresi tamamlandiktan sonra, 4,5mg KOH/g amin sayisina
ve 12,4 mg KOH/g hidroksil sayisina sahip berrak turuncu renkli bir
s1v1 ortaya ¢ikmistir. Reaksiyon uriinii, bir ince tabaka buharlastiricis
kullanilarak 120 °C’de ve <l mbar’da distilasyon yoluyla

saflastirllmmstir.
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Ornek 4a (R'-R? = CH,-CH,-CH,, R’ = n-pentil)

Bir reaksiyon kabma (kanstiriciyla, geri akishi sogutucuyla, su
ayiriciyla ve damlatma hunisiyle teghiz edilmis yuvarlak-tabanli sise)
nitrojen atmosferi altinda 60 °C’de 104.4 g (1,2 mol) n-pentilamin
konulmustur. Buna 35 dakika i¢inde karistirmayla birlikte 86,0 g (1,0
mol) butirolakton damlatilmistir. Bu sirada sicaklik 80 °C’ye kadar
cikmustir. Sicaklik 2 saat stireyle 110 °C’ye, ardindan 4 saat siireyle
200 °C’ye, daha sonra 7 saat siireyle 230 °C’ye kadar yiikseltilmis ve
bu sirada meydana gelen reaksiyon suyu sturekli distile edilmustir.
Reaksiyon suiresi tamamlandiktan sonra, 4,5mg KOH/g amin sayisina
sahip dusuk-viskoziteli sari-kahverengimsi bir sivi ortaya cikmustir.
Reaksiyon Uriint, bir ince tabaka buharlastiricist kullamlarak 120
°C’de ve <1 mbar’da distilasyon yvoluyla saflastirilmistir. Daha sonra

amin sayis1 <1 mg KOH/g olmustur.
Ornek 5a (R'-R? = CH,-CH,-CH,, R’ = Benzil)

Bir reaksiyon kabma (kanstiriciyla, geri akishi sogutucuyla, su
ayiriciyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanh sise)
nitrojen atmosferi altinda 60 °C’de 0,38 g dibutil kalay dilaurat ve
107,0g (1,0 mol) benzilamin konulmustur. Buna 30 dakika iginde
karistirmayla birlikte 86,0 g (1,0 mol) butirolakton damlatilmistir. Bu
sirada sicaklik 100 °C’ye kadar ¢ikmustir. Sicaklik 2 saat stireyle 170
°C’ye, ardindan 11 saat stireyle 240 °C’ye kadar yiikseltilmis ve bu
sirada meydana gelen reaksiyon suyu surcekli distile edilmistir.
Reaksiyon siresi tamamlandiktan sonra 12,7 mg KOH/g amin
sayisina sahip disik-viskoziteli sar1 bir sivi ortaya ¢ikmistir,

Reaksiyon uriinii, bir ince tabaka buharlagtiricist kullanilarak 120
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°C’de ve <1 mbar’da distilasyon yoluyla saflastirilmistir. Daha sonra

amin sayis1 <1 mg KOH/g olmustur.
Ornek 6 a (R'-R’> = CH,-CH,-CH,-CH,-CH,, R = n-bitil)

Bir reaksiyon kabma (kanstinciyla, geri akish sogutucuyla, su
ayiriciyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanl sise)
nitrojen atmosferi altinda 60 °C’de 0,37 g p-toluensiilfonik asit ve
73,0g (1,0 mol) n-bittilamin konulmustur. Buna, 45 dakika i¢inde
karistirmayla birlikte 114,0g (1,0 mol) kaprolakton damlatilmustir. Bu
sirada sicaklik 85 °C’ye kadar ¢iknustir. Sicaklik 2 saat stireyle 120
°C’ye, ardindan 2 saat stireyle 140 °C’ye, daha sonra 8 saat sureyle
230 °C’ye kadar yukseltilmis ve bu sirada meydana gelen reaksiyon
suyu siirekl: distile edilmistir. Meydana gelen sivi iiriin 4,7 mg KOH/g

amin sayisina ve 566 mPas viskoziteye sahiptir.
Ornek 7a (R'-R* = CH,-CH,-CH,-CH,-CH,, R’ = n-heksil)

Bir reaksiyon kabma (kanstiriciyla, geri akigh sogutucuyla, su
ayiriciyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanh sise)
nitrojen atmosfen1 altinda 60 °C’de 0,49 g p-toluensilfonik asit ve
131,0 g (1,29 mol) n-heksilamin konulmustur, Buna, 55 dakika i¢inde
karngtirmayla birlikte 114,0 g (1,0 mol) kaprolakton damlatilmistir. Bu
sirada sicaklik 80 °C’ye kadar ¢ikmustir. Sicaklhik 2 saat stireyle 140
°C’ye, ardindan 11 saat stireyle 230 °C’ye kadar yukseltilmis ve bu
sirada meydana gelen reaksiyon suyu distile edilmistir. Meydana

gelen mumsu uriin 15,9 mg KOH/g amin sayisina sahiptir,



10

15

20

25

41

Ornek 8a (R'-R* = CH(CH;)-CH,-CH,, R? = n-heksil)

Bir reaksiyon kabma (kanstiriciyla, geri akishi sogutucuyla, su
ayiriciyla ve damlatma hunisiyle teghiz edilmis yuvarlak-tabanli sise)
nitrojen atmosferi altinda 60 °C’de 52,0 g (0,51 mol) n-heksilamin
konulmustur. Buna, 25 dakika icinde karistirmayla birlikte 51,5 g
(0,51 mol) gama-valerolakton damlatilmistir. Bu sirada sicaklik 80
°C’ye kadar ¢ikmustir. Sicaklik 2 saat stireyle 140 °C’ye, ardindan 10
saat siireyle 230 °C’ye kadar yikseltilmis ve bu sirada meydana gelen
reaksiyon suyu distile edilmistir. Neticede dusuk viskozitel

kahverengimsi bir sivi elde edilmistir.

Ornek 9a (R'-R* = CH(CH;)-CH,-CH,, R® = n-bitil)

Bir reaksiyon kabma (kanstiniciyla, geri akishi sogutucuyla, su
ayirictyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanh sise)
nitrojen atmosferi altinda 60°C’de 73,0g (1,0 mol) n-butilamin
konulmugtur. Buna, 45 dakika i¢inde karistirmayla birlikte 100,0 g
(1,0 mol) gama-valerolakton damlatilmustir. Bu sirada sicaklik 80
°C’ye kadar ¢ikmustir. Sicakhik 2 saat siireyle 140 °C’ye, ardindan 10
saat streyle 230 °C’ye kadar yukseltilmis ve bu sirada meydana gelen
reaksiyon suyu surekli distile edilmistir. Neticede, 5,5 mg KOH/g
amin sayisina sahip kahverengimsi bir sivi elde edilmistir. Bunun

kirilma indis1 1,4747 ve viskozites: 3 mPas olarak dl¢lilmiistiir.

Ornek 10a (bulusa gore degil; (R'-R* = CH,-CH,-CH,, R® = n-

bitil)

Bir reaksiyon kabmna (karistiriciyla, geri akish sogutucuyla, su

ayriciyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanh sise)



10

15

20

25

42

nitrojen atmosferi altinda 222.2 g (3,0 mol) n-bittilamin konulmustur.
Buna, 45 dakika i¢inde kanstirmayla birlikte 172,0 g (2,0 mol)
butirolakton damlatilmigtir. Bu sirada sicakhik 80 °C’ye kadar
cikmustir. Sicaklik 2 saat stireyle 140 °C’ye, ardindan 10 saat suireyle
230 °C’ye kadar yikseltilmis ve bu sirada meydana gelen reaksiyon
suyu ve fazlalik amin stirekli distile edilerek ayrilmustir. Neticede, 3,7
mg KOH/g amin sayisina sahip kahverengimsi bir sivi elde edilmistir.

Bunun yogunlugu 0,96 g/cm’ olarak dl¢iilmustir.
Ornek 11a (R'-R? = CH,-CH,-CH,, R’= CH,-CH,-CH,-imidazol)

Bir reaksiyon kabma (kanstiriciyla, geri akish sogutucuyla, su
ayiriciyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanli sise)
nitrojen  atmosferi altmda 80°C’de 1250 g (1,0 mol)
aminopropilimidazol konulmustur. Buna, 45 dakika i¢inde
kanstirmayla birlikte 94,7 g (1,1 mol) butirolakton damlatilmistir.
Sicaklik her durumda 20 dakikalik bir sicaklik rampasiyla her
defasinda 10°C’den 250°C nihai sicaklhiga kadar yukseltilmistir. Daha
sonra sicaklik 250°C°de 6 saat tutulmustur. Tam reaksiyon siresi
boyunca meydana gelen reaksiyon suyu distile edilerek ayrilmustir.
0,4¢ p-toluensulfonik asit eklenmis ve 250°C’de 2 saat daha su ayirma
1islemi yapilmistir. Sivi ve ¢ok koyu renkli bir reaksiyon urunii elde

edilmistir,

Ornek 12a (bulusa gore degil; R'-R*> = CH,-CH,-CH,, R® = n-
propil)

Karstiricili bir otoklava 60,0 g (1 mol) n-propilamin konulmus ve 60

°C’ye kadar isitilmustir. Buna, 45 dakika i¢inde karistirma sartlar
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altmda 86,0 g (1 mol) butirolakton eklenmigtir. Sicaklik 1lk dnce 95
°C’ye kadar cikmugtir. Ardindan 90 °C’de 4 saat daha karigtirma
yapilmistir, Bundan sonra reaksiyon karigimi, karistiriciyla, geri akish
sogutucuyla, su ayiriciyla ve damlatma hunisiyle techiz edilmis bir
vuvarlak tabanli siseye aktarilmus ve 100 °C’ye kadar isitilnustir,
Ardindan, sicaklik, eszamanli karistirmayla birlikte saatte 15 °C kadar
yukseltilmigtir. Ardindan 200 °C’de 10 saat sureyle ilaveten ardil
reaksiyon gergeklestirilmistir. Reaksiyonun tamami esnasinda ortaya
¢ikan reaksiyon suyu distile edilerek ayrilmustir. Neticede 4mg KOH/g
amin sayisina sahip agik sari bir sivi elde edilmistir. Reaksiyon iiriini,
bir ince tabaka buharlastiricisi kullanilarak 120 °C’°de ve <1 mbar’da

distilasyon yoluyla saflastirilmmstir.

Ure preparatlarinin iiretimi

Uriin 6rnegi al

Adim 1:

Ik olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobitileterden ve % 35
2,4-toluen dnzosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
karistmindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddukt uriini Gretilir.
Adim 2;

Bir dort-boyunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akisli  sogutucu 1le techiz edilir. Buna 1182 g N-n-

oktilbiitirolaktam (Sigma-Aldrich) konulur ve nitrojen atmosferi
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altinda eszamanl kanstirmayla birlikte 120 °C’ye kadar 1sitilir. Buna
4.2 ¢ lityum klorlir eklenir ve bu sicaklikta eszamanh karigtirmayla
birlikte 1 saat i¢inde c¢ozinduruliir. Ardindan sicaklik 80 °C’ye
indirilir. 10,2 g m-ksililendiamin eklenir ve karisim homojenize edilir.
Onceden (adim 1°de) Ttretilen 1zosiyanat aduktli eszamanh
karistirmayla birlikte 1 saat icinde amin ¢odzeltisi i¢cine sicaklik 85
°C’y1 asmayacak sekilde yavagga damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak
igin reaksiyon karisimi 80 °C’de 3 saat daha karistirilir. Neticede
berrak, renksiz ve hafif viskoz bir iirtin elde edilir. Bunun amin sayis1
1,0 mg KOH/g"n altindadir (DIN 16945°e gore tayin edilir). Uriin %

38 agirlik oraninda lire bileseni igerir.

Uriin o6rnegi a2

Adim 1

[k olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobiitileterden ve % 35
24-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
karisimundan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 ¢ diizosiyanat-

monoaddukt Giriint Uretilir,
Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna 118,2 g 1-benzilpirolidin-2-
on (Omek 5a) konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanl
karistirmayla birlikte 120 °C’ye kadar isitilir. Buna 4,2 g lityum kloriir
eklenir ve bu sicakhikta eszamanh kanstirmayla birlikte 1 saat i¢inde

cozindiurulir. Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g¢ m-
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ksililendiamin eklenir ve karisim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) uretilen izosiyanat aduktil eszamanli kangtirmayla birlikte 1 saat
icinde amin ¢ozeltisi i¢ine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde
vavasca damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigim
80 °C’de 3 saat daha kanstirilir. Neticede hafif bulamk, sar1 renkli ve
viskoz bir Uriin elde edilir. Bunun amin sayisi 1,0 mg KOH/g kadardir
(DIN 16945%e¢ gore taym edilir). Urin % 38 agirhk oranminda ure

bileseni igerir.

Urun ornegi a3 (bulusa gore degil)
Adim 1

ik olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobiitileterden ve % 35
2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
karisimindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddukt triinu tretilir.
Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna 64,5 g 1-propilpirolidin-2-
on (Omek 12a) konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanl
karistirmayla birlikte 120 °C’ye kadar 1sitilir. Buna 5,1 g lityum klorur
eklenir ve bu sicaklikta eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat iginde
c¢ozindiurlior.  Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve karisim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) uiretilen 1zosiyanat aduktii eszamanli kangtirmayla birlikte 1 saat

icinde amin ¢ozeltisi i¢ine sicaklik 85 °C’yi1 asmayacak sckilde
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yavasca damlatihr. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigim
80 °C’°de 3 saat daha kanstinilir. Neticede hafif bulanik, sarimtrak ve
viskoz bir Uriin elde edilir. Bunun amin sayist 5,2 mg KOH/g kadardir
(DIN 169457 gore tayin edilir). Urin % 52 agulik oraminda ure

bileseni igerir.

Uriin 6rnegi a4 (bulusa gore degil)

Adimm 1

Ik olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gbre
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobiitileterden ve % 35
2.4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
karisimindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 ¢ diizosiyanat-

monoaddukt rtni tretilir.
Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, kanstinci, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna 118,2 g 1-pentilpirolidin-2-
on (Ornek 4a) konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanh
karigtirmayla birlikte 120 “C’ye kadar 1sitilir. Buna 4,2 g lityum klorr
cklenir ve bu sicaklikta eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat i¢inde
cozundirllir. Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve kanisim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) tiretilen izosiyanat adiiktll eszamanh karistirmayla birlikte 1 saat
iginde amin ¢ozeltisi i¢ine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde
yavas¢a damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon kariginu

80 °C’de 3 saat daha karnigtirihir. Amin sayis1 3,6 mg KOH/g kadardir
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(DIN 16945°e gore taym edilir). Urin % 38 agirhk oraminda ure

bileseni igerir.

Urin 6rnegi a5

Adimm 1

[k olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobitileterden ve % 35
2,4-toluen dunzosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
karisitmindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddukt rtnt tretilir.
Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akisl sogutucu ile teghiz edilir. Buna 118,2 g 1-heksilpirohdin-2-
on (Omek 3a) konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanh
karistirmayla birlikte 120 °C’ye kadar 1sitilir. Buna 4,2 g lityum klorir
eklenir ve bu sicakhkta eszamanh kanstirmayla birlikte 1 saat icinde
c¢ozundurillir. Ardindan sicakhik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve karistm homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) uiretilen 1zosiyanat aduktii eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat
icinde amin ¢ozeltisi i¢cine sicaklik 85 °C’yi1 asmayacak sekilde
yavasca damlatilir, Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karisimi
80 °C’de 3 saat daha kanistinlir, Amin sayis1 3,6 mg KOH/g kadardir
(DIN 16945°e gore tayin edilir). Urin % 38 agirlik oraninda ure

bileseni igerir.
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Urian ornegi a6

Adim 1

[k olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobiitileterden ve % 35
2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
kangimindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddikt trint Uretilir.
Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna, N,N-dimetiloktanamid ve
N,N-dimetildekanamid  kansiminmm  (BASF  firmasi, Agnique
AMDS810) 239,1 g’1 konulur ve nitrojen atmosferi altmda eszamanlh
karistirmayla birlikte 120 °C’ye kadar isitilir. Buna 5,1 g lityum klorr
eklenir ve bu sicaklikta eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat iginde
cozundirillir.  Ardindan sicakhk 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve kansim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) Giretilen 1zosiyanat aduktil eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat
icinde amin ¢ozeltisi i¢ine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde
yavasca damlatilir, Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon kariginm
80 °C’de 3 saat daha kanstirilir. Neticede bulanik, renksiz ve hafit
viskoz bir Urlin elde edilir. Bunun amin sayis1 2,0 mg KOH/g’in
altindadir (DIN 16945°¢ gore tayin edilir), Urtin % 23 agirhik oraninda

ure bileseni igerir.
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Urun ornegi a7

Adim 1

[k olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobiitileterden ve % 35
2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
kangimindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddikt trint Uretilir.
Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna 239,1 g dibiitilasetamid
(Ormek 1la) konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanh
karistirmayla birlikte 120 °C’ye kadar 1sitilir. Buna 5,1 g lityum klorur
eklenir ve bu sicaklikta eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat icinde
gozundurulor. Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 ¢ m-
ksililendiamin eklenir ve karnsim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) iretilen 1zosiyanat adiuktil eszamanli kanstirmayla birlikte 1 saat
iginde amin ¢ozeltisi i¢ine sicaklik 85 °C’y1 asmayacak sekilde
yavas¢a damlatilir, Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigim
80 °C’de 3 saat daha karistinhir. Neticede bulanik, renksiz ve hafif
viskoz bir Uirin clde edilir. Bunun amin sayisi 2 mg KOH/g'in
altindadir (DIN 16945°¢ gore tayin edilir). Uriin % 23 agirlik oraninda

ure bileseni igerir.

Urun ornegi a8

Adim 1
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Ik olarak, molar kiitlesi 450 g/mol olan bir polietilenglikol
monometileterden ve % 35 2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen
diizosiyanatin bir karisimindan EP 1188779 patentine uygun olarak

93,6 g monoaddukt tirtint1 Giretilir.
Adim 2

Karigtirici, damlatma hunisi, termometre ve geri-akish sogutucu ile
techiz edilmis bir dort-boyunlu balon i¢inde N,N-dimetiloktanamid ve
N,N-dimetildekanamid karisimmin (BASF  firmasi, Agnique
AMDE10) 252,0 ¢1 100 °C’ye kadar 1sitihr ve bu sicakhiga
ulasildiginda karisima 4,2 g lityum klorir eklenir, Daha sonra lityum
kloriir eszamanli karistirmayla birlikte 100°C’de 1 saat iginde
c¢ozundurulor. Ardindan sicaklik 80 °C’ye mdirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve karnsim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) uiretilen 1zosiyanat aduktil eszamanli kanstirmayla birlikte 1 saat
icinde amin ¢ozeltisi i¢cine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde
yavas¢a damlatilir, Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigimu
80 °C’de 3 saat karistirilir. Neticede hafif bulanik ve hafif viskoz bir

uriin elde edilir. Uriin % 29 agirlik oraninda iire bilegeni igerir.

Uriin ornegi a9

Adim 1

Ik olarak, molar kiitlesi 450 g/mol olan bir polietilenglikol
monometileterden ve % 35 2 4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen
diizosiyanatin bir karisimindan EP 1188779 patentine uygun olarak

03,6 ¢ monoaddiukt tirint1 Giretilir.
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Adim 2

Karistirici, damlatma hunisi, termometre ve geri-akish sogutucu ile
techiz edilmis bir dort-boyunlu balon iginde 252,0¢g dibiitilasetamid
(Omek 1la) 100 °C’ye kadar sitilir ve bu sicakliga ulasildiginda
karisima 4,2 g lhityum klorir ceklenir. Daha sonra lityum klorir
eszamanh karistirmayla birlikte 100°C°de 1 saat i¢inde ¢ozundurilur.
Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-ksililendiamin eklenir
ve karigim homojenize edilir. Onceden (adim 1°de) Tiretilen izosiyanat
adiktii eszamanli karistirmayla birlikte | saat i¢cinde amin ¢odzeltisi
icine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde yavasca damlatilir.
Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karnigimi 80 °C’de 3 saat
karistirthir, Neticede bulanik ve hafif viskoz bir tiriin elde edilir. Urun

% 29 agirlik oraninda tre bileseni igerir,

Urun ornegi al0

Adim 1

[lk olarak, molar kiitlesi 450 g/mol olan bir polietilenglikol
monometileterden ve % 35 2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen
diizosiyanatin bir karisimindan EP 1188779 patentine uygun olarak

93,6 ¢ monoaddukt triini1 Gretilir.

Adim 2

Karistirici, damlatma hunisi, termometre ve geri-akish sogutucu ile
techiz edilmis bir dort-boyunlu balon iginde 162,0 g N-benzilpirolidon
(Ornek 5a) 100 °C’ye kadar 1sitilir ve bu sicakliga ulasildiginda
karistma 4,2 g lityum kloriir eklenir. Daha sonra lityum klorir
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eszamanl karistirmayla birlikte 100°C°de 1 saat i¢inde ¢dzundurlur.
Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-ksililendiamin eklenir
ve karisim homojenize edilir. Onceden (adim 1°de) Uiretilen izosiyanat
adukthl eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat icinde amin ¢ozeltisi
igine sicaklik 85 °C’yi asmavacak sckilde vyavasca damlatilir,
Reaksiyonu tamamlamak i¢cin reaksiyvon kansimm 80 °C’de 3 saat
karistinlhir. Neticede berrak, kirmiziya ¢alan renkte ve viskoz bir tiriin

elde edilir. Uriin % 38 agirlik oraninda ure bileseni igerir,

Urun ornegi all

Adim 1

Ik olarak, molar kiitlesi 450 g/mol olan bir polietilenglikol
monometileterden ve % 35 2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen
diizosiyanatin bir kansimindan EP 1188779 patentine uygun olarak

93,6 g monoaddukt tiriint1 Uiretilir.
Adim 2

Karistirici, damlatma hunisi, termometre ve geri-akish sogutucu ile
techiz edilmis bir dort-boyunlu balon i¢inde 162,0 g N-n-
oktilbutirolaktam (Sigma-Aldrich firmasi) 100 °C’ye kadar sitilir ve
bu sicakliga ulasildigimnda karisima 4.2 ¢ lityum kloriir eklenir. Daha
sonra lityum klorir eszamanh karigtirmayla birlikte 100°C°de 1 saat
iginde ¢ozundirulur. Ardmdan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve karisim homojenize edilit. Onceden (adim
1°de) tiretilen izosiyvanat adiiktil eszamanli karigtirmayla birlikte 1 saat
icinde amin ¢ozeltisi i¢ine sicaklik 85 °C’yi agmayacak sekilde

yavas¢a damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigimi
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80 °C’de 3 saat karistinlir. Neticede berrak, sarimtrak bir Griin elde

edilir. Uriin % 38 agirlik oraninda Uire bileseni igerir.

Urian 6rnegi al2

Adimm 1

[lk olarak, 2,4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddukt trint

uretilir.
Adim 2

Bir reaksiyon kabmda (kangstinciyla, geri akishi sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
atmosferi ve eszamanh karistirma altinda 75 g N-n-oktilbiitirolaktam
(Sigma-Aldrich) 1ginde 1,7 g (0,039 mol) LiCl ¢dzundirtliir. Daha
sonra 3.6 g (0,026 mol)} meta-ksililendiamin eklenir ve berrak karigim
80 °C’ye kadar 1sitilir. Ardindan, Desmodur T100 ve 1-dodekanolden
elde edilen monoaddikt Urininiml9,8 g1 (0,052 mol) eszamanh
karigtirmayla birlikte sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde 1 saat
iginde damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigimi 80
°C’de 3 saat kanistirilir, Neticede berrak ve sivi bir tiriin elde edilir.

Elde edilen uruinde uire bileseninin miktar1 % 23 agirhik oram kadardir.

Urun 0rnegi al3

Adimm 1
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[k olarak, 2.4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddikt tiriinti

uretilir,
Adim 2

Bir reaksiyon kabinda (kanstinciyla, geri akish sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli gise) nitrojen
atmosfer1 ve eszamanl karistirma altinda 279 g N-benzilbiitirolaktam
(Omek 5a) icinde 12,6 ¢ (0,3 mol) LiCI ¢ézundurulir. Daha sonra
17,0 ¢ (0,125 mol) meta-ksililendiamin eklenir ve berrak karisim 80
°C’ye kadar 1sitilir. Ardindan, Desmodur T100 ve 1-dodekanolden
elde edilen monoadditkkt Girtintiniin 90,0 ¢’1 (0,25 mol) eszamanl
karistirmayla birlikte sicaklik 85 °C’yi agmayacak sekilde | saat
icinde damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karisimu 80
°C’de 3 saat kanstirilir, Neticede sar1 renkli ve viskoz bir uriin elde

edilir. Elde edilen tirinde Ure bileseninin miktan % 27 agirlik oram

kadardir.

Uriin 0rnegi al4

Adim 1

Ik olarak, 2. 4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddikt Giriinil

uretilir,
Adim 2

Bir reaksiyon kabinda (kanstinciyla, geri akishi sogutucuyla ve

damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
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atmosferi ve eszamanh karigtirma altinda 147,2 g N-n-
oktilbutirolaktam (Sigma-Aldrich) icinde 8,4 g LiCl ¢ozindurulur.
Daha sonra 13,6 g meta-ksililendiamin eklenir ve berrak kariggm 80
°C’ye kadar isitilir. Ardindan, Desmodur T100 ve 1-dodekanolden
elde edilen monoaddikt Urimunin 76,1 g1 eszamanl karigtirmayla
birlikte sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde 1 saat i¢cinde damlatilir.
Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karisimi 80 °C’de 3 saat
karistirilir. Neticede hafif bulanik ve 1yi akici bir Griin elde edilir. Elde

edilen Girtinde Uire bileseninin miktar1 % 37 agirlik orani kadardir.

Urin ornegi als

Adim 1

[k olarak, 2.4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddikt tiriinti

uretilir,
Adim 2

Bir reaksiyon kabinda (kanstinciyla, geri akish sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
atmosteri ve eszamanl karistirma altinda 75 g N-n-heksilbutirolaktam
(Omek 3a) i¢cinde 1,7 g (0,039 mol) LiCI ¢ozundurulir. Daha sonra
3,6 g (0,026 mol) meta-ksililendiamin eklenir ve berrak karigim 80
°C’ye kadar 1sitilir. Ardindan, Desmodur T100 ve I-dodekanolden
elde edilen monoaddukt Urintinin 19,8 g’1 (0,052 mol) eszamanli
karistirmayla birlikte sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde 1 saat

icinde damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigimm 80
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°C’de 3 saat kanstinlir, Neticede berrak ve sivi bir iriin elde edilir,

Elde edilen urinde tire bileseninin miktar1 % 23 agirhk orani kadardir.

Urian 6rnegi alé

Adimm 1

[lk olarak, 2,4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddukt trint

uretilir.
Adim 2

Bir reaksiyon kabmda (kangstinciyla, geri akishi sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
atmosferi ve eszamanli karistirma altinda 147,2 g N-n-
heksilbitirolaktam (Ornek 3a) iginde 8,4 g LiCl ¢ozundurulir. Daha
sonra 13,6 g meta-ksililendiamin eklenir ve berrak kangim 80 °C’ye
kadar 1sitilir. Ardindan, Desmodur T100 ve 1-dodeckanolden eclde
edilen monoaddiikt tiriiniintin 76,1 g’1 eszamanh kanstirmayla birlikte
sicaklik 85 °C’yi agmavacak sekilde 1 saat i¢inde damlatilir,
Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksivon karisimu 80 °C’de 3 saat
karistirilir. Neticede hafif bulanik ve iyi akici bir Grtin elde edilir. Elde

edilen Uirinde Gire bilesenimin miktar1 % 37 agirhk orani kadardar.

Uruin 6rnekleri — Ozet tablo

Uriin drnegi (A)/ % (B) (D) / %
R! R’ R’ %

al H! /38 ortak: CH;-CH,-CH, n-oktil 60 LiCl/2



Uriin drnedi (A)/ %

a2
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a4*
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ab

a7

a8

a9

alo

all

al2

al3

ald

als

alé

H1: 2 BuO-PEG-OC(O)NH-tolil-NCO ve 1 m-ksilinendiamin additkti

H1/38

H1/52

HI/38

HI1 /38

HI1/23

H1/23

H2/29

H2 /29

H2 /38

H2 /38

H3 /23

H3 /27

H3 /37

H3/23

H3 /37

(B)

Rl

ortak:
ortak:
ortak:
ortak:

n-oktil/n-desil-karisim

Metil

n-oktil/n-desil-karigimi

Metil

ortak:

ortak:

ortak:

ortak:

ortak:

ortak:

ortak:
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CH;-CHz-CH3
CH;-CH;-CHz3
CH;-CH;-CH;

CH,-CH;-CH;

CH,-CH;-CH;
CH,-CH;-CH,
CH,-CH;-CH;
CH,-CH,-CH,
CH,-CH,-CH,
CH,-CH,-CH;

CH»-CH»-CH>

metil

n-bitil

metil

n-biitil

R
Benzil
n-propil
n-pentil
n-heksil
Metil
n-bitil
Metil
n-biitil
Benzil
n-oktil
n-oktil
Benzil
n-oktil
n-heksil

n-heksil

%

60

75

75

70

70

60

60

75

70

60

75

60

H2: 2 MeQ-PEG-OC(O)NH-tolill-NCQO ve 1 m-ksilinendiamin addikti

H3: 2 Lauril-OC(O)NH-tolil-NCO ve 1 m-ksilinendiamin adduktu

* = bulusa gore degil

Karsilastirma ornekleri:

Karsilastirma 6rnegi V1

Adimm 1

(D) / %

LiCl/2
LiCl/ 4
LiCl/2
LiCl/ 2
LiCl/2
LiCl/2
LiCl/ 1
LiCl/ 1
LiCl/2
LiCl/2
LiCl/2
LiCl/3
LiCl/3
LiCl/2

LiCl/3
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[k olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobitileterden ve % 35
2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
karistmindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddiukt arinu Uretilir.
Adim 2

Bir dort-bovunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna 72,7 g 1-etilpirolidin-2-on
konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanh karistirmayla birlikte
120 °C’ye kadar 1sitilir, Buna 4,2 g lityum kloriir eklenir ve bu
sicaklikta eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat i¢inde ¢ozunduriilir.
Ardmdan sicaklik 80 °C’ye mdirilir. 10,2 g m-ksililendiamin eklenir
ve karistm homojenize edilir. Onceden (adim [°de) Giretilen izosiyanat
adukti eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat iginde amin ¢ozeltisi
icine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde yavasga damlatilir.
Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigimi 80 °C’de 3 saat daha
karistirithir. Neticede berrak, sar1 renkli bir Griin elde edilir. Bunun
amin sayist 1 mg KOH/g kadardir (DIN 16945°¢ gore tayin edilir).

Urtin % 49 agirlik oraninda ure bileseni igerir.

Karsilastirma ornegi V2

Adimm 1

Ik olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gbre
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobiitileterden ve % 35

2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
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karigimindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddikt Grinu tretilir.
Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, kanstinici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna 72,7 g dimetilstilfoksid
konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanl karigtirmayla birlikte
120 °C’ye kadar sitilir. Buna 4,2 g lityum kloriir eklenir ve bu
sicaklikta eszamanli kanstirmayla birlikte 1 saat i¢inde ¢ozindiirulir.
Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-ksililendiamin eklenir
ve karigim homojenize edilir. Onceden (adim 1°de) Uiretilen izosiyanat
adiuktil eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat iginde amin ¢ozeltisi
igine sicakhik 85 °C’yi asmayacak sckilde yavagga damlatilir.
Reaksiyonu tamamlamak i¢cin reaksiyon karisimi 80 °C’de 3 saat daha
kanistirthr. Neticede berrak, sar1 renkli bir Giriin elde edilir. Bunun
amin sayis1 1 mg KOH/g kadardir (DIN 16945°e gore tayin edilir).

Uriin % 49 agirlik oraninda iire bileseni igerir.,

Karsilastirma 6rnegi V3

Adim 1

[k olarak, hidroksil sayis1 220 mg KOH/g (DIN / ISO 4629’a gore
tayin edilmistir) olan bir polietilenglikol monobiutileterden ve % 35
2,4-toluen dnzosiyanat ile % 65 2,6-toluen diizosiyanatin bir
karisitmindan EP 1188779 patentine uygun olarak 64,4 g diizosiyanat-

monoaddukt rtini tretilir.
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Adim 2

Bir dort-boyunlu balon, karistirici, damlatma hunisi, termometre ve
geri-akish sogutucu ile techiz edilir. Buna 72,7 g N-metilpirolidon
konulur ve nitrojen atmosferi altinda eszamanli karistirmayla birlikte
120 °C’ye kadar 1sitihr. Buna 4,2 g lityum klorir ¢klenir ve bu
sicaklikta eszamanl kanstirmayla birlikte 1 saat iginde ¢ozindurilur.
Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-ksililendiamin eklenir
ve karigim homojenize edilir. Onceden (adim 1°de) Tiretilen izosiyanat
adiktii eszamanli karistirmayla birlikte | saat i¢cinde amin ¢dzeltisi
icine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde yavasca damlatilir.
Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karnigimi 80 °C’de 3 saat daha
karistirlhir. Neticede berrak, sar1 renkli bir urtin elde edilir. Uriin % 49

agirlik oraninda tire bileseni igerir.

Karsilastirma o6rnegi V4

Adim 1

Ik olarak, 2.4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddukt Urimi

tiretilir.
Adim 2

Bir reaksiyon kabinda (karistiriciyla, geri akishh sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
atmosferi ve eszamanlhi karistirma altinda 75 g N-metilpirolidon
(piyasada satilan Urtn) i¢inde 1,7 g LiCI (0,039 mol) ¢ozundurilr.

Daha sonra 3.6 g (0,026 mol) meta-ksililendiamin eklenir ve berrak
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karistim 80 °C’ye kadar 1sitilir. Ardindan, Desmodur T100 ve lauril
alkolden elde edilen monoaddikt Grinimin 19,8 g’1 (0,052 mol)
eszamanh karistirmayla birlikte sicaklik 85 °C’yi agsmayacak sekilde 1
saat igcinde damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon
karisimn 80 °C’de 3 saat karistirilir, Neticede berrak ve akigkan bir
urin elde edilir. Elde edilen urinde ure bileseninin miktar1 % 23

agirlik orani kadardir,

Karsilastirma ornegi V3

Adimm 1

Ilk olarak, 2,4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddiikt tiriinii

uretilir.
Adim 2

Bir reaksiyon kabinda (kanstiriciyla, geri akishi sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanli sige) nitrojen
atmosferi ve egzamanh kanstirma altinda 75 g [-N-etilpirolidon
(piyasada satilan Uiriin) i¢inde 1,7 g (0,039 mol) LiCl ¢ozindurulir.
Daha sonra 3,6 g (0,026 mol) meta-ksililendiamin ¢klenir ve berrak
karisim 80 °C’ye kadar isifilir. Ardindan, Desmodur T100 ve lauril
alkolden elde edilen monoaddikt tUriminin 19,8 g’1 (0,052 mol)
eszamanl karigtirmayla birlikte sicaklik 85 °C’y1 agmayacak sekilde 1
saat i¢inde damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢mn reaksiyon
karisimi 80 °C’de 3 saat kanstuilir. Neticede berrak ve disuk
viskoziteli bir uiriin elde edilir. Elde edilen uriinde tire bileseninin

miktar1 % 23 agirlik orani kadardir.
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Karsilastirma ornegi V6

Adim 1

Ik olarak, molar kiitlesi 450 g/mol olan bir polietilenglikol
monometileterden ve % 35 2 4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen
diizosiyanatin bir karisimindan EP 1188779 patentine uygun olarak

93,6 ¢ monoaddukt triini1 Gretilir.
Adim 2

Karigtirici, damlatma hunisi, termometre ve geri-akisl sogutucu ile
techiz edilmis bir dort-boyunlu balon iginde 99,7g N-metilpirolidon
(piyasata satilan BASF tirinil) 100 °C’ye kadar 1sitilir ve bu sicakliga
ulagildiginda karisima 4,2 g lityum kloriir eklenir, Daha sonra lityum
klorir eszamanh karistirmayla birlikte 100°C’°de 1 saat iginde
c¢ozundurulor. Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve karisim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) uretilen 1zosiyanat adiktil eszamanli karistirmayla birlikte 1 saat
icinde amin ¢ozeltisi igine sicaklik 85 °C’y1 asmayacak sckilde
yavasca damlatihr. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigim
80 °C’de 3 saat kanstirilir. Neticede berrak, sarimtrak bir Girlin elde

edilir. Urtin % 50 agirlik oraninda tire bileseni igerir.

Karsilastirma ornegi V7

Adim 1

Ilk olarak, molar kiitlesi 450 g/mol olan bir polietilenglikol

monometileterden ve % 35 2,4-toluen diizosiyanat ile % 65 2,6-toluen
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diizosiyanatin bir karistmindan EP 1188779 patentine uygun olarak

93,6 g monoaddukt triini1 tretilir.
Adimm 2

Karstirici, damlatma hunisi, termometre ve geri-akish sogutucu ile
techiz edilmis bir dort-boyunlu balon i¢inde 132,0 g dimetilsilfoksid
(Sigma Aldrich firmasmin piyasada satilan firini1) 100 °C’ye kadar
isitilir ve bu sicakliga ulasildiginda karisima 4,2 g lityum kloriir
eklenir. Daha sonra lityum klorir eszamanh karistirmayla birlikte
100°C’de 1 saat icinde ¢ozimduruiliir, Ardindan sicaklik 80 °C’ye
indirilir. 10,2 g m-ksililendiamin eklenir ve karigtm homojenize edilir,
Onceden (adim 1°de) fretilen izosiyanat adikth eszamanl
karigtirmayla birlikte 1 saat iginde amin ¢dzeltisi igine sicaklik 85
°C’yi agmayacak sekilde yavasca damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak
icin reaksiyon karisimi 80 °C’de 3 saat karnistirilir. Neticede berrak,
sarimtrak bir triin elde edilir. Uriin % 43 agirlik oraminda tire bileseni

igerir.

Karsilastirma 6rnegi V8

Adim 1

Ik olarak, molar Kkiitlesi 450 g/mol olan bir polietilenglikol
monometileterden ve % 35 2 4-toluen diizosiyanat ile % 635 2,6-toluen
diizosiyanatin bir karistmindan EP 1188779 patentine uygun olarak

03,6 g monoaddukt Uriin1 Giretilir.
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Adim 2

Karistirici, damlatma hunisi, termometre ve geri-akish sogutucu ile
techiz edilmis bir dort-boyunlu balon i¢inde 99,7g N-etilpirolidon
(piyasata satilan BASF urtini1) 100 °C’ye kadar 1sitilir ve bu sicakliga
ulasildiginda karigima 4,2 g lityum klorir eklenir. Daha sonra lityum
klorir eszamanh karnstirmayla birlikte 100°C°de 1 saat i¢inde
¢ozundurtlir. Ardindan sicaklik 80 °C’ye indirilir. 10,2 g m-
ksililendiamin eklenir ve karisim homojenize edilir. Onceden (adim
1’de) tiretilen 1zosiyanat aduktii eszamanli kanstirmayla birlikte 1 saat
icinde amin ¢ozeltisi igcine sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde
yavasca damlatilir, Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karisimi
80 °C’de 3 saat karistirilir, Neticede berrak, sarimtrak bir Griin elde

edilir. Uriin % 50 agirhik oraninda lire bileseni igerir,

Karsilastirma ornegi V9

Adim 1

Ik olarak, 2.4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddukt Urimi

tiretilir.
Adim 2

Bir reaksiyon kabinda (karistiriciyla, geri akishh sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
atmosfer1 ve eszamanl karistirma altinda 75 g dimetilsulfoksid i¢inde
1,7 g (0,039 mol) LiCI ¢ozunduruliir. Daha sonra 3,6 g (0,026 mol)

meta-ksililendiamin eklenir ve berrak kansim 80 °C’ye kadar 1sitilir.
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Ardmdan, Desmodur T100 ve lauril alkolden elde edilen monoaddukt
urininin 19,8 g1 (0,052 mol) eszamanh karnstirmayla birlikte
sicaklik 85 °C’yi agmavacak sekilde 1 saat i¢inde damlatilir,
Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksivon karisimi 80 °C’de 3 saat
karistirihir. Neticede berrak ve akiskan bir iirtin elde edilir. Elde edilen
uriimde tire bileseninin nuktar1 % 23 agirllk oram kadardir. Uriin
kapali bir kap i¢cinde oda sicakliginda saklamaya alimir, Diger tim
karsilastirma orneklerinin aksine, heniz bir hafta gectikten sonra hafif
bir ¢okelti tespit edilebilir; iki hafta sonra Uriin kuvvetli dl¢lide

bulaniktir,

Karsilastirma ornegi V10

Adim 1

Ik olarak, 24-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddiikt Girtinil

uretilir.
Adim 2

Bir reaksiyvon kabinda (kanstiriciyla, geri akisli sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle techiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
atmosfert ve eszamanh Kkaristirma altinda 147.2 g N-metilpirolidon
icinde 8.4 g LiCI c¢ozundurulir. Daha sonra 13,6 g meta-
ksililendiamin eklenir ve berrak kansim 80 °C’ye kadar isitilir,
Ardindan, Desmodur TI100 ve 1-dodekanolden elde edilen
monoaddikt Urininiin 76,1 g’1 eszamanl karistirmayla birlikte
sicaklik 85 °C’y1 asmayacak sekilde 1 saat iginde damlatilir.

Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksivon karisimi 80 °C’de 3 saat
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karistirhir. Neticede hafif bulanik ve 1y1 akici bir Uriin elde edilir. Elde

edilen iirtinde tire bileseninin miktan % 37 agirhk oram kadardir.

Karsilastirma 6rnegi V11

Adimm 1

[lk olarak, 2,4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddukt trint

uretilir.
Adim 2

Bir reaksiyon kabmda (kangstinciyla, geri akishi sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli sise) nitrojen
atmosferi ve eszamanli karistirma altinda 75 g N-n-pentilbutirolaktam
(Ornek 4a) ginde 1,7 g (0,039 mol) LiCl ¢ozindurdlir. Daha sonra
3,6 g (0,026 mol) meta-ksililendiamin eklenir ve berrak karisim 80
°C’ye kadar 1sitilir. Ardindan, Desmodur T100 ve |-dedekanolden
elde edilen monoadditkt trinimin 19,8 g’1 (0,052 mol) eszamanl
karigtirmayla birlikte sicaklik 85 °C’yi asmayacak sekilde 1 saat
iginde damlatilir. Reaksiyonu tamamlamak i¢in reaksiyon karigimi 80
°C’de 3 saat karnistirntlir. Neticede berrak ve akiskan bir uriin elde
edilir. Elde edilen uiriinde uire bileseninin miktar1 % 23 agirlik oram

kadardir.

Karsilastirma 6rnegi V12

Adimm 1
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[k olarak, 2.4-toluen diizosiyanattan (Desmodur T100, Bayer) ve
lauril alkolden EP 1188779 patentine uygun bir monoaddikt tiriinti

uretilir,
Adim 2

Bir reaksiyon kabinda (kanstinciyla, geri akish sogutucuyla ve
damlatma hunisiyle te¢hiz edilmis yuvarlak-tabanli gise) nitrojen
atmosfert  ve eszamanli  karistirma  altinda  147,2 g N-n-
pentilbutirolaktam (Ormek 4a) i¢inde 8,4 g LiCl ¢oziinduruillur. Daha
sonra 13,6 g meta-ksililendiamin eklenir ve berrak karnsim 80 °C’ye
kadar isitilir, Ardindan, Desmodur T100 ve 1-dodekanolden elde
edilen monoaddukt Uirintiniin 76,1 2’1 eszamanli karistirmayla birlikte
sicaklik 85 °C’yi agmayacak sekilde | saat i¢inde damlatilir.
Reaksiyonu tamamlamak i¢cin reaksivon karnisimm 80 °C’de 3 saat
kanistirilir. Neticede hafif bulanik ve 1yi akici bir trtin elde edilir. Elde

edilen iirtinde tire bileseninin miktarn % 37 agirhk oram kadardir.

Karsilastirma ornekleri — Ozet tablo

Karsilastirma ornegi (A)/% Cozicu/ % D)/ %
Vi H1/49 N-etilpirolidon / 48 LiCl/3
V2 HI1/49 DMSO/48 LiCl/ 3
V3 H1/49 N-metilpirolidon / 48 LiCl/3
V4 H3/23 N-metilpirolidon / 75 LiCl/2
V5 H3/23 N-etilpirolidon / 75 LiCl/2
Vo6 H2 /50 N-metilpirolidon / 48 LiCl/2

V7 H2/43 DMSO/55 LiCl/2
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Karsilastirma ornegi (A)/ % Cozici/ % D)/ %
V8 H2 /50 N-etilpirolidon / 48 LiCl/2
V9 H3/23 DMSO/75 LiCl/2
V10 H3 /37 N-metilpirolidon / 60 LiCl/3
Vil H3/23 N-n-pentilbittirolaktam / 75 LiCl/2
Vi2 H3 /37 N-n-pentilbittirolaktam / 60 LiCl/3

H1: 2 BuO-PEG-OC(O)YNH-tolil-NCO ve 1 m-ksilinendiamin adduktl
H2: 2 MeO-PEG-OC(O)NH-tolil-NCO ve 1 m-ksilinendiamin addiukti
H3: 2 Lauri]-OC(O)NH-tolil-NCO ve 1 m-ksilinendiamin addiikti

Reoloji kontrol ajam olarak uygun bilesimlerin performans

testleri

Kullanilan hammaddeler

Adi

Bayferrox

130M

Blanc Fixe N

Borchi Nox M
2

BYK-052
BYK-066
BYK-306

Desmodur

N3390

Tanim

Demir oksit kirmizi pigment

Baryum sulfat

Sentetik soyulma dnleyici ajan (Metiletil

ketoksim)

Silikonsuz polimer kopiik giderici
Silikonlu kdpik giderici
Silikonlu yizey katkist

Alifatik poliizosiyanat (HDI-Trimerizat)

Uretici

Bayer

Sachtleben Chemie
GmbH

OMG Borchers
GmbH

BYK-Chemie GmbH
BYK-Chemie GmbH
BYK-Chemie GmbH

Bayer

MaterialScience



Ad1
Disperbyk-110

Dowanol PM

Dowanol PMA

Epikote 1001-
X775

Epikure 3115-
X 70

Isopar H

Joncryl 8280

Kraton 1118
AS

Nuodex Combi
APB

Palapreg P 17-
02

Setalux D A

870 BA

Synthalat W48

Tronox RKB-4
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Tanim
Islatic1 ve dagiticy katka

Metoksipropanol

1,2-propandiolmonoasetat-monometileter

Bisfenol A-rec¢ine, ksilen iginde ¢ozinmils

Poliamid sertlestirici

Hafif kokulu ve digiik aroma igerikli
hidrokarbon ¢oziicti (temel olarak

izoalkanlardan olusur)

Akrilat-Dispersiyonu

Stiren-Biitadien-Blok Kopolimer

Kursunsuz ve baryumsuz kombine kurutucu

Liflerle giiclendirilmis plastiklerin veya
gliglendirilmemis dolgulu firfinlerin Giretimi

igin doymamis polyester regine

Poliizosiyanatla capraz baglanan akrilat

recine, biitil asetat i¢inde % 70 oranh

Suyla seyreltilebilir, 6zel modifiye edilmig
alkid recine, BG/Amonyak/Su (8 : 2,3 :
54.7) iginde % 35 oranh

Mikronize rutil pigment

Uretici
BYK-Chemie GmbH

Dow Chemical

Company

Dow Chemical

Company

Hexion Specialty

Chemicals

Hexion Specialty

Chemicals

ExxonMobil

Chemical

BASF SE Coatings &

Plastic Chemicals

Kraton Performance

Polymers

Elementis Specialties

B.V.

DSM Composite

Resins

Nuplex Resins

GmbH

Synthopol Chemie

Kerr McGee
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Ad1 Tanim Uretici
Pigments

Worleekyd S Uzun yagh alkid re¢ine, Isopar H i¢inde %  Worlee Chemie
366 60 oranh GmbH

Degerlendirme 0l¢edi aciklamasi

Jel kuvveti: 1 Cok kuvvetl:
2 Kuvvetli
3 Orta
4 Cok zayf
5 Jel yok
Bulamikhk
(Gegimlilik): 1 Berrak

2 Hafif bulamk
3 Bulanik
4 Cok bulamk

5 Cok fazla bulamk
Test sistemi 1: Setalux D A 870 BA Seffaf Lak

Bu test 1¢in — gerektigi taktirde — test edilen tim uriinler i¢in bilesime
1lave nuktarda ilgili amid bilesigi katilmak suretiyle katki bilesiminde
% 38 agirlik oraninda bir ire bilesigi igerigi ayarlamir, 100 ml’lik bir
cam gsise igine, 50 g Setalux D A 8§70 BA seffaf lak konulur ve
ardindan Dispermat CV tip1 bir ¢dziindiirme cihaziyla (1000 U/dk.
doniis hizinda digh disk d = 2,5 cm) karistirma yapilarak her durumda
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1lgili katki maddesi buna eklenir. Katk: ilavesi tamamlandiktan sonra
1 dakika daha karnsgtirma yapilir. Burada her durumda tre bilesenm
(A)nmin % 0,4 agirhik oranina (formulasyonun toplam kiitlesine gore)
karsilik gelen bir dozaj se¢ilmistir. Ardindan numuneler oda
sicakliginda 1 gin bekletilir ve sonrasinda 1lk olarak katkinin reolojik
etkisinin ol¢uisit olarak jel kuvveti ve sonra bulamiklik temelinde
gecimlilik degerlendirilir. Daha sonra, reolojik etkiin olgusii olarak
uygulama sartlarinda yik altinda stabilite testi yapilir. Bunun igin
numune bir spatulayla homojen sekilde karistirilir ve sonra 30-300 um
kademl aplikatorle ve BYK-Gardner otomatik aplikator cihaziyla S
cm/s hizda kontrast kartlarmin tizerine uygulanir. Uygulamadan sonra
kontrast kartlan kurutma i¢in dogrudan yatay konumda asilir.
Kurutma isleminden sonra, lakin akmadigi, yani herhangi bir akmanin
veya boncuklanmanin fark edilmedigi tabaka kalinlign um "yas"
birimde tayin edilir. Ayn1 etken madenin kullanildigi durumda yik
altinda stabilite degeri ne kadar yuksek olursa reolojik etkililik
derecesi de o kadar yuksek demektir. "Yas" ifadesi, kurutma

oncesinde aplikatorle uygulanan orijinal yas tabaka kalinligin belirtir,
Seffaf lak formulasyonu:

Setalux D A 870 BA — Seffaf lak

Setalux D A 870 BA 80,0
Biitilasetat 0.9
Dowanol PMA 9,9
BYK-066 0,2

100,0
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Sonuglar:

Uriin Bilesenler Jel Bulanikhik Yuk altinda
kuvveti stabilite pm

yas

Katkisiz bog - 5 1 30

numune

Kargilastirma  NEP 1-2 2 120

Vi

Kargilastirma  NMP 2 2 90

V3

Ornek a2 Benzilpirolidon 1 2 150

Tabloda goruldugih uzere, karsilastirma ornegi V1 ve V3, bulusa
uygun ornek a2’den daha kot bir jel kuvveti gelistirir, Aym sonug,
karsilastirma oOrneklerinin yuk altindaki stabilitesinin bulusa uygun

tirtinden daha kot olmasiyla da kendini gdstermustir.
Test sistemi 2: Setalux D A 870 BA / Desmodur N3390 Beyaz Lak

Bu test i¢in — gerektigi taktirde — test edilen tium riinler i¢in bilesime
1lave miktarda ilgili amid bilesigi katilmak suretiyle katki bilesiminde
% 23 agirlik oraninda bir ure bilesigi igerigi ayarlanir. 100 ml’lik bir
cam sise i¢ine 50 g Setalux D A 870 BA beyaz lak konulur ve
ardindan Dispermat CV tipi bir ¢oziindirme cihaziyla (1000 U/dk.
doniis hizinda disli disk d = 2,5 cm) karigtirma yapilarak her durumda
ilgili katki maddesi buna cklenir. Burada her durumda ire bileseni
(A)nin % 1,0 agirlik oramina (lak formulasyonun toplam kitlesine

gore) karsilik gelen bir dozaj secilir. Katki ilavesi tamamlandiktan
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sonra 1 dakika daha karigtirma yapilir. Ardindan numuneler oda
sicaklhiginda 1 gun bekletilir ve sertlestiricinin eklenmesinden sonra
reolojik etkinin Ol¢listt olarak yuk altindaki stabilite degerlendirilir,
Bunun i¢in numune ilk olarak bir karistiricida (Andalok firmasinin
"Natalie" modcli) 5 dakika kesilir, Kesme 1sleminden hemen sonra bir
50-500 pm kademeli aplikatorle ve bir BYK-Gardner otomatik
aplikator cihaziyla 5 cm/s hizda kontrast kartlarmin tizerine uygulama
yapilir. Uygulamadan sonra kontrast kartlart kurutma ig¢in dogrudan
yatay konumda asilir. Kurutma isleminden sonra, boyanin akmadigi,
vani herhangi bir akmanin veya boncuklanmanin fark edilmedigi
tabaka kalinhg pm "yas" birimde tayin edilir. Aym etken madenin
kullamldigr durumda yik altinda stabilite degeri ne kadar yuksek
olursa, kesme stresi sonrasindaki reolojik etkililik derecesi de o kadar

yuksek demektir.

Lak formulasyonu:

Setalux D A 870 BA 23,5
Disperbyk-110 1,2
Tronox RKB-4 34,0
n-Bitilasetat 8,5
Dowanol PMA 8,5

Dispermat CV, cam boncuklar 1 mm 1:1, 30 dak. 40°C’de, 8000 rpm,
4cm Teflon disk
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Setalux D A 870 BA 24.0
BYK-306 0,3

100,0
Desmodur N3390 25,0
Sonuglar:
Urun Cozucu Yiuk altinda stabilite / pm

vas (kesme sonrasi)

Katkisi1z bos - 30

numune

Kargilagtirma NMP 210

ornegi V3

Karsilastirma Dimetilsillfoksid 210

ormegi V2

Ornek a6 Agnique 270
AMDS10

Tabloda goruldugih uzere, karsilastirma oOrnegi V2 ve V3, bulusa
uygun urinden daha koti bir yuk altinda stabiliteye olanak

vermektedir.
Test sistemi 3: Bir beyaz lakda viskozite 0lcimii

Bu test i¢in — gerektigi taktirde — test edilen tium riinler i¢in bilesime

ilave miktarda ilgili amid bilesigi katilmak suretiyle katki bilesiminde
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% 23 agirlik oraninda bir Ure bilesigi icerigi ayarlamir. 100 mI’lik bir
cam sise i¢cine 50 g Setalux D A 870 BA beyaz lak (Test sistemi 3’e
bakimiz) konulur ve ardindan Dispermat CV tipi bir ¢ozindirme
cihaziyla (1000 U/dk. dontis hizinda dishi disk d = 2,5 cm) karistirma
vapilarak her durumda ilgili katki maddesi buna eklenir. Burada her
durumda tre bileseni (A)min % 1,0 agirlik oranma (lak formulasyonun
toplam kutlesine gore) karsihk gelen bir dozaj secilmigtir. Katka
ilavesi tamamlandiktan sonra 1 dakika daha karistirma yapilir.
Ardindan numuneler oda sicakhiginda 1 gin bekletilir ve sonra bir
reometrede yapilan CSR-dl¢iimiinde (yani kesme hizinin degistirildig:
sartlarda ol¢iim) poliol-bileseninin viskozitesi bos numuneye (reoloji
katkis1 icermez) kiyasla degerlendirilir. Dusitk kesme araliginda
viskozite ne kadar yuksekse, urinin reolojik etkililigi o kadar iyi
demektir., Kullanilan reometre: Anton Paar firmasinin Physica MCR-
301 cihazi, Olgiim paramatresi: CSR-0l¢uimil, CP25-1, D= 0,1-1000
1/s, 21 Ol¢iim noktalar logaritmik dagilimli, Ol¢iim stiresi 105 s, T=
23°C.
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Yatay eksen s birimde kesme hiz1

Diisey eksen = Pa.s birimde viskozite n;

Gosterilen sonuglar: ®* Ornek a6, A Kargilagtirma ornegi V3,

v Karsilastirma ornegi V2, ®Bos numune

Yukaridaki viskozite egrisi, bulusa uygun 6rnek a6 nin bulusa uygun

olmayan karsilastirma orneklerine kiyasla belirgin 0l¢iide daha

kuvvetli bir viskozite artiric1 etkiye sahip oldugunu gostermektedir,

Test sistemi 4: Worléekyd S 366 Seffaf Lak

Bu test serisi igin — gerektigi taktirde — test edilen tiim trinler i¢in

bilesime ilave miktarda ilgili amid bilesigi katilmak suretiyle katki

bilesiminde % 23 agirlik oraninda bir tire bilesigi igerigi ayarlanir, 100

ml’lik bir cam sige igine 50 g Worleekyd S366 seffaf lak konulur ve
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ardindan Dispermat CV tip1 bir ¢ozindiurme cihaziyla (1000 U/dk.
donils hizinda, dish disk d = 2,5 ¢m) karistirma yapilarak her durumda
ilgili katki maddesi buna eklenir. Burada her durumda iire bileseni
(A)min % 0,5 agurlik oranma (lak formillasyonunun toplam kitlesine
gore) karsilik gelen bir dozaj se¢ilmistir. Katki 1lavesi tamamlandiktan
sonra 1 dakika daha karistirma yapilir. Ardindan numuneler oda
sicakliginda 1 gun bekletilir ve sonrasinda reolojik etkililigin bir
olcist  olarak uygulama sartlarinda yuk altindaki stabilite
degerlendirilir. Bunun i¢in numune bir spatulayla homojen sekilde
karigtirithr ve sonra 30-300 um kademli aplikatorle ve BYK-Gardner
otomatik aplikator cihaziyla 5 cm/s hizda kontrast kartlarinin tizerine
uygulamir. Uygulamadan sonra kontrast kartlar1 kurutma i¢in dogrudan
yatay konumda asilir. Kurutma isleminden sonra, lakin akmadigi, yani
herhangi bir akmanm veya boncuklanmanin fark edilmedigi tabaka
kalmhigr um yas birimde tayin edilir. Ayni etken madenin kullanildig:
durumda yuk altinda stabilite degeri ne kadar yuksek olursa, reolojik
etkililik derecesi de o kadar yilksek demektir.

Lak formulasyonu:

Worleekyd S 366 60% in Isopar H 80,9
Isopar H 16,0
Nuodex Combi APB 2,6
Borchi Nox M 2 0,3
BYK-066 0,2

100,0
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Sonuglar:

Uriin Cozucu Yiik altinda stabilite
(nm yas)

Katkis1z bog numune - <30

Kargilastirma ornegi V4  NMP 150

Karsilagtirma ornegi V5 N-etilpirolidon 240
Ornek al2 N-oktilpirolidon 300

Ornek al3 Benzilpirolidon 300

Tabloda goruldugu tizere, karsilastirma ornekleri V4 ve V5 bulusa
uyvgun liriinlere kiyasla daha kot bir yuk altinda stabiliteye (yani daha

dusitk maksimum tabaka kalinligima) imkan vermektedirler,
Test sistemi 5: Joncryl SCX8280 / Bitilglikol

Bu test serisi igin — gerektigi taktirde — test edilen tiim trinler i¢in
bilesime ilave miktarda ilgili amid bilesigi katilmak suretiyle katki
bilesiminde % 38 agirlik oraninda bir Ure bilesigi igerigi ayarlanir. 100
ml’lik bir cam sise igine 50 g Joncryl SCX8280 ve ayrica % 5
butilglikol konulur ve ardindan Dispermat CV tip1 bir ¢dziindlirme
cithaziyla (1000 U/dk. doniis hizinda, dishi disk d = 2,5 cm) karistirma
yapilarak her durumda 1lgili katki maddesi buna eklenir. Burada her
durumda tre bileseni (A)mn % 0,5 agirhk oramma (lak
formillasyonunun toplam kiitlesine gore) karsilik gelen bir dozaj
secilmistir. Katki ilavesi tamamlandiktan sonra 1 dakika daha

karistirma yapilir. Ardindan numuneler oda sicaklifinda 1 gin
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bekletilir ve sonrasinda reolojik etkililigin bir dl¢iisii olarak uygulama
sartlarinda yik altindaki stabilite degerlendirilir. Bunun i¢cin numune
bir spatulayla homojen sekilde karistirilir ve sonra 30-300 um kademli
aplikatorle ve BYK-Gardner otomatik aplikator cihaziyla S cnv/s hizda
kontrast kartlarimin Uizerine uygulanir, Uygulamadan sonra kontrast
kartlar1 kurutma i¢in dogrudan yatay konumda asilir. Kurutma
1sleminden sonra, lakin akmadigi, yani herhangi bir akmanin veya
boncuklanmanin fark edilmedigi tabaka kalinlig1 pm yas birimde tayin
edilir. Ayni etken madenin kullanildig1 durumda yiuk altinda stabilite
degeri ne kadar yiiksek olursa, reolojik etkililik derecesi de o kadar
yuksek demektir. Bunun yaninda, kurutma isleminden sonra katkinm
30-60 um seviyesinde diisiik tabaka kalinliklarindaki gecimliliginin

ol¢isit olarak leke olusumu i¢in gorsel degerlendirme yapilir.

Lak formulasyonu:

Joneryl SCX 8280 95,0
Bitilglikol 5,0

100,0
Sonugclar:
Uran Cozucu Yuk altinda Lekeler

stabilite (nm yas) (gorsel)
Bos numune 950 Hayir
(¢cOzucusiz)

Kargilagtirma NMP 150 Hayir
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Urun Cozucu Yuk altinda Lekeler

stabilite (um yas) (gorsel)

ornegi Vo

Karsilastirma DMSO 180 Evet
ornegi V7

Omek all N-oktilpirolidon 210 Hayir

Tabloda goruildugi izere, karsilastirma ornekleri V6 ve V7 bulusa
uygun uriinlere kiyasla daha kot bir yiik altinda stabiliteye (yani daha
disik maksimum tabaka kalinligina) imkan vermektedirler. Ayrica

karsilastirma ornegi V7’de leke olusumu egilimi gdzlemlenmistir.
Test sistemi 6: Synthalat W48

Bu test serisi i¢gin — gerektigi taktirde — test edilen tim Urinler i¢in
bilesime ilave miktarda ilgili amid bilesigi katilmak suretiyle katka
bilesiminde % 38 agirlik oraninda bir {ire bilesigi i¢erigi ayarlanir. 100
ml’lik bir cam sise i¢ine 50 g Synthalat W48 (baglayic1) konulur ve
ardindan Dispermat CV tipi bir ¢ozindirme cihaziyla (1000 U/dk.
doniis hizinda, disli disk d = 2,5 cm) karistirma yapilarak her durumda
ilgili katki maddesi buna eklenir. Burada her durumda tire bileseni
(A)nin % 1,0 agirlik oranma (Synthalat W48’in toplam kiitlesine
gore) karsilik gelen bir dozaj secilmistir. Katki ilavesi tamamlandiktan
sonra | dakika daha karistirma yapilir. Ardmdan numuncler oda
sicakliginda 1 gun bekletilir ve sonrasinda reolojik etkililigin bir
ol¢isi  olarak uygulama sartlarinda yik altindaki stabilite

degerlendirilir. Bunun i¢in numune bir spatulayla homojen sekilde
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karistirthr ve sonra 30-300 um kademli aplikatorle ve BYK-Gardner
otomatik aplikator cihaziyla 5 cm/s hizda kontrast kartlarmin tizerine
uygulamir, Uygulamadan sonra kontrast kartlar1 kurutma i¢in dogrudan
vatay konumda asilir. Kurutma isleminden sonra, lakin akmadigi, yani
herhangi bir akmanin veya boncuklanmanin fark edilmedigi tabaka
kalmlig1 pm yas birimde tayin edilir. Ayni etken madenin kullanildig:
durumda yuk altinda stabilite degeri ne kadar yiuksek olursa, reolojik

etkililik derecesi de o kadar yiiksek demektir.

Sonuglar:

Uran Cozucu Yiuk altinda stabilite (nm
yas)

Bos numune 60

(cozlicusuz)

Kargilastirma ornegi ~ Dimetilsulfoksid 150

V7
Kargilagtirma drmegi ~ NEP 180
V8
Ornek al0 Benzilpirolidon 210

Tabloda goriilldiigii tizere, karsilastirma ornckleri V7 ve V8 bulusa
uygun Urfinlere kiyasla daha kot bir yuk altinda stabiliteye (yani daha
disitk maksimum tabaka kalmhgma) imkan vermektedirler. Ayrica

karsilastirma 6rnegi V7 de nahos bir sulfiir kokusu ortaya ¢ikmustir.
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Test sistemi 7: Bir polyester sisteminde anti-ayrilma testi

Ik olarak her iki baglayici bileseni Palapreg P 17-02 ve Kraton 1118
bir 175 ml-PE-beher i¢inde, 4 em-disli disk Dispermat CV cihaziyla
1200 U/dak. hizinda 1 dak. stireyle homojenlestirilmistir. Ardindan bu
karisimin 50 g’1 175 ml-PE-beher i¢ine konulur ve Dispermat CV tipi
bir ¢ozindirme cihaziyla (1000 U/dk. doniis hizinda, disli disk d = 2.5
cm) karistirma yapilarak her durumda ilgili katki maddesi karisima
eklenir. Burada her durumda iire bileseni (A)'nin % 1,4 agirlik oranina
(Palapreg ve Kraton’un toplam kiitlesine gore) karsilik gelen bir dozaj
secilmistir. Katki 1ilavesi tamamlandiktan sonra 2 dakika daha
karistirma yapilir, Ardindan numuneler dogrudan 50 ml gegme
kapakl siselere doldurulur ve oda sicakliginda beklemeye alimir. 3 gun
gectikten sonra, gegme kapakli sisedeki toplam dolum yiksekligi
temelinde numunelerm % ayrilmast ve bunun yaninda reolojik
etkililigin Ol¢istt olarak jel kuvveti degerlendirilir. Ayrilan fazin
yuksekligi ne kadar dusikse, katkimin reolojk etkisi o kadar 1y1 ve
neticede bunun her iki bilesenin ayrilmasima kars1 kullanim imkam o

kadar yuksek demektir.

Karisimin formulasyonu:

Palapreg P 17-02 70
Kraton 1118 AS 30
100



Sonuglar:

Numune

Bos
numune -
gcozucusiuz
Kars.-Orn.
VI*

Kars.-Orn.

V2

Ornek a4

Ornek a6

Ornek a5

Ornek al

Coziici

NEP

DMSO

Pentilpiroli-
don**
Agnique AM
Dg10
Heksilpirro-
lidon

N-
oktilpirolidon

83

3 giin sonra
RT’de (oda
sicakligr) %
dolum
viuksekligi
olarak ayrilma

26

N-alkilamid
bileseninin
kaynama

noktasi (°C)

204 +/- 0 (a)

189 (a)

261 +/- 9 (a)

291 (b)

278 +/- 9 (a)

303 (a)

Karisimin rengi

Renksiz

Sarimtrak renk

Belirgin
kahverengimsi

renklenme

Hafif sarimtrak

renk

Hafif sarimtrak

renk

Hafif sarimtrak

renk

Hafif sarimtrak

renk

* Kars.-Orn. V1’in bilesimi, ilave N-etilpirolidon katkis1 yoluyla, katki
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Numune Cozucu 3 gun sonra N-alkilamid  Karisimin rengi

RT’de (oda bileseninin

sicakhigy) % kaynama
dolum noktasi (°C)
yuksekligi

olarak ayrilma

formilasyonundaki tire bilesigi igerigi % 38 agirlik oraninda olacak sekilde
ayarlanmustur.

** bulusa gore degildir

(a) Kaynak: SciFinder / (b) Kaynak: Ticari iriin bir karisimdir; SciFinder’a gore

N,N-dimetildekanamid i¢in verilen degerdir

Tablonun gosterdigi iizere, bulusa uygun dmekler hem mitkemmel bir
anti-ayrilma etkisine sahiptir, hem de karigimin rengi tizerinde anlamh
bir etki gostermemektedir. Buna ek olarak, bulusa uygun bilesimlerde
bulunan N-alkilamidlerin yuksek kaynama noktalarinin uygun
doymamis polyester sistemlerinde basarili bir kullanimin on sarti
oldugu ortaya c¢ikmustir: Bunlar sicak sartlarda kirlendiklerinden
dolayr ("Kapah-Kalip"-SMC olarak adlandirilan uygulama) kolay
ucucu bilesenler kullanilamaz, ¢inkil bunlar bir yandan istenmeyen
emisyonlara yol acarken, diger yandan kaynama prosesinden dolayi
mamul par¢ada istenmeyen gaz kabarciklar1 olusur. Bulusa uygun
ornekler 270°C’nin Uzerinde kaynama noktalarina sahip olup,

vukaridaki dezavantajlarin ortaya ¢ikmasi beklenmez.

Test sistemi 8: Saklama stabilitesi
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Saklama stabilitesini test etmek 1¢in 1lgili Grinler 50 ml numuneler:

kapah cam siselerde oda sicakhifinda saklamir. 2 aylik aralarla

numunelerin dig gortiniisii gorsel olarak degerlendirilir,

Uriin
Kars.-Omn. V4
(% 23’luk)

Kars.-Orn. V5
(% 23’1uk)

Kars.-Orn.
V9: DMSO
icinde
yaklasik %
23

Kars.-Or.
V10: NMP
icinde %
37°lik
Kars.-Orn.
VIl

(%o 23°luk)

.... sonra dis gorunis

Uretimden 2 ay

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,
homojen;
(2 hafta
sonra:

bulanik)

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
SIV1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Bulanik,
homojen
degil,
(Cokelti

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

4 ay

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Bulanik,
homojen
degil,
Cokelti

Bulanik,
homojen
degil,
Cokelti
Berrak,
SIV1,

homojen

6 ay

Bulanik,
homojen
degil,
(Cokelti
Berrak,
S1V1,

homojen

Bulanik,
homojen
degil,
(Cokelti

Bulanik,
homojen
degil,
Cokelt1
Berrak,
S1V1,

homojen

8 ay

Bulanik,
homojen
degil,
Cokelti
Bulanik,
homojen
degil,
Cokelt1
Bulanik,
homojen
degil,
Cokelti

Bulanik,
homojen
degil,
(Cokelti
Bulanik,
homojen

degil,



Uran

Kars.-Orn.
V12
(% 37°hk)

Ornek al5
(% 23°10k)

Ormek al6
(% 37°1ik)

Ormek al2
(% 23°lik)

Ornek al4
(% 37’1ik)

.... Sonra dis gorunus
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Uretimden 2 ay

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

4 ay

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

6 ay

Bulanik,
homojen
degil,
(Cokelti
Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
SIV1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

8 ay
Cokelti
Bulanik,
homojen
degil,
Cokelti
Berrak,

S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Berrak,
S1V1,

homojen

Sonuglarin gosterdigine gore bulusa uygun bilesimler, bir yandan,

bulusa uygun olmayan karsilastirma Orneklerine nazaran genel

itibariyle daha 1yi bir saklama stabilitesine sahiptirler. Buna ¢k olarak,

bilesimin butininde daha yuksck bir Ure bileseni igerigi hayata

gecirilebildigi taktirde, buna uygun olarak saklama stabilitesi gosteren

bir tek-fazlihigin varolmasi avantaji ortaya c¢cikmmstir; teknigin son
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durumunda bilinen ve bulusa uygun olmayan karsilastirma
ormeklerinde benzer bir bilesim aralifimin (ire bileseni A’nin
alkilamid bilesigi B’ye gore daha yiksek oranli igerigi) elde edilmesi
hi¢ miimkiin degildir.



10

88

TARIFNAME ICERISINDE ATIF YAPILAN REFERANSLAR

Bagvuru sahibi tarafindan atif yapilan referanslara iligkin bu liste,
yalmzca okuyucunun vardim igindir ve Avrupa Patent Belgesinin bir
kismini olusturmaz. Her ne kadar referanslarin derlenmesine buyuk
onem verilmis olsa da, hatalar veya cksiklikler engellenememektedir

ve EPO bu baglamda hi¢bir sorumluluk kabul etmemektedir.

Tarifname icerisinde atifta bulunulan patent dokumanlari:

« EP 1188779 A [0005] [0026] [0096] « DE 875807 [0043]

[0098] [0100] [0102] [0104] [0106] « US 3288794 A [0043]
[0108] [0110] [0112] [0114] [0116] * US 3751465 A [0043]
[0118] [0120] [0122] [0124] [0126] « US 3674851 A [0043]
[0129] [0131] [0133] [0135] [0137] « US 3856791 A [0043]
[0139] [0141] [0143] [0145] [0147) « WO 2006033117 A2 [0043]
[0149] [0151] « US 4299840 A [0045]

« DE 19919482 A [0005] « WO 1993017787 Al [0045]
« EP 0006252 A [0005] [0026] « US 5508396 A [0045]

« DE 102008059702 A |0005] « US 5986092 A [0045]

« DE 2822908 [0026] « US 5101045 A [0045]

* DE 10241853 [0026] « US 3767644 A [0045]

« DE 19919482 [0026] o US 4814464 A [0045]

+ DE 102008059702 [0026] « WO 1993016042 Al [0045]
« EP 2292675 A [0026] « WO 2010063358 Al [0052]

« US 3417114 A [0043]
* US 2667511 A [0043]
* GB 719792 A [0043]



10

89

Tarifnamede belirtilen patentlestirilmemis literatur:

= Tetrahedron Letters, 1994, vol. 35, « gamma-Lactames and Larger Ring
3313 [0045] Lactames. M. B.

* Macromol. Chem. Phys., 1996, vol. SMITH ; HOUBEN-WEYL., Methods
197, 3123 [0045] of Molecular Transformations. G.

* Drug Design and Discovery, 1991, Thieme Verlag, 2005, vol. 21 [0045]
vol. 8, 37 [0045] e LACKE ; BESCHICHTUNGEN.

* Studies in Surface Science and Losemittel, Weichmacher und Additive.
Catalysis, 1997, vol. 108, 115-122 S. Hirzel Verlag, 2007, vol. 4, 81-85
[0045] [0049]



