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OZET
Yumaklasmis Dolgu Maddesi Parcaciklarinin Hazirlanmasi igin Bir islem

Bu bulug, yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi icin bir islem, séz
konusu islemden elde edilen yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklari ve bunlarin
kullanimimin yam sira séz konusu yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarimi igeren

drinlere iliskindir.
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ISTEMLER

1) Yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi igin su adimlari iceren bir

2)

3)

islem

a) her biri en az bir dolgu maddesi iceren en az iki sulu slispansiyon saglama ki
sunlarla karakterize edilmektedir
i) birinci sulu sispansiyon 51 en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yi
icerir ve
ii) ikinci sulu stispansiyvon S2 yumaklastirma katki maddesi A'dan farkh
olan en az bir yamaklastirma katki maddesi B'yi icerir ve
iii) birinci sulu siispansiyon S1 ile ikinci sulu stispansiyon S2'nin icindeki
en az bir dolgu maddesi farklidir ve
b) yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarimin bir sulu sispansiyonunu SM
clusturmak amaciyla a) adiminda saglanan en az iki sulu sispansiyonu hir
araya getirerek birlestirme ki burada birinci sulu stispansiyon ile ikinci sulu
sispansiyonun icindeki en az bir dolgu maddesinin kitle orani $1:52, 1:100 ile
100:1 arasindadir,
islem b) adiminin birinci sulu stspansiyon S1ile ikinci sulu siispansiyon S2'yi ayni anda

bir araya getirerek gerceklestirilmesiyle karakterize edilmektedir.

istem 1'e gére bir islem olup bu islem birinci sulu siispansiyon S1'in ve/vevya ikinci sulu
stispansiyon S2'nin ve/veya sulu sispansiyon SM'nin Brookfield viskozitesinin 25 °C'de
5 000 mPa-s'tan daha dislik, tercihen 25 °C'de 1 000 mPa-s'tan daha diisuk ve daha

tercihen 25 °C'de 10 ile 200 mPa-s arasinda olmasiyla karakterize edilmektedir.

Onceki istemlerden herhangi birine gére bir islem olup bu islem en az bir
yumaklastirma katki maddesi A'nin, katyonik nisasta, poliaminler, polietileniminler,
pcliakrilamidler, katyonik amin amid, epiklorohidrin recineleri,
polidiallildimetilamonyum klariir, katyonik guar ve/veya bunlarin karisimlarindan
olusan gruptan segilen bir katyonik polimer olmasiyla, tercihen en az bir
vumaklastirma katki maddesi A'nin  katyonik nisasta clmasiyla karakterize

edilmektedir.
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Onceki istemlerden herhangi birine gore bir islem olup bu islem en az bir
vumaklastirma katki maddesi B'nin, karbhcksimetil seliiloz, anyonik nisasta, anyonik
guar, anyonik ksantan sakizi ve/veya bunlarin karisimlarindan olusan gruptan secilen
bir anyonik polimer olmasiyla, tercihen en az bir yumaklastirma katki maddesi B'nin

anyonik karboksimetil selilloz olmasiyla karakterize edilmektedir.

Onceki istemlerden herhangi birine gdre bir islem olup bu islem sulu sispansiyon
SM'nin b) islem adim sirasinda ve/veya sonrasinda, tercihen farkh kesme hizlarinda
en az iki adimda ve daha tercihen farklh kesme hizlarinda en az iki adimda kesilmesiyle
karakterize edilmektedir, burada birinci kesme hiz( ikinci kesme hizindan daha

disuktdr.

Onceki istemlerden herhangi birine gdre bir islem olup bu islem en az bir dolgu
maddesinin  6gltilmis kalsiyum karbonat, c¢oktirGimis kalsiyum karbonat,
degistirilmis kalsiyum karbonat gibi kalsiyum karbonat iceren bir malzeme, talk, kil,
dolomit, mermer, titanyum dioksit, kaolin, silika, alimin, mika, aliminyum trihidrat,
magnezyum hidroksit, plastik pigmentler, bir organik delgu maddesi ve bir inorganik
kimyasal bilesim iceren bir hibrit malzeme ve bunlarin karisimlarindan olusan gruptan
secilmesiyle, tercihen en az bir dolgu maddesinin ¢dktiralmis kalsiyum karbonat

olmasiyla karakterize edilmektedir.

Onceki istemlerden herhangi birine gdre bir islem clup bu islem birinci sulu
slispansiyon 51'in icindeki en az bir dolgu maddesi ile ikinci sulu siispansiyon S2'nin
icindeki en az bir dolgu maddesinin farkh olmasiyla ve en az hir dolgu maddesinin,
Bgutilmus kalsiyvum karbonat, ¢coktirilmis kalsivum karbonat, degistirilmis kalsiyum
karbonat gibi kalsivum karbonat iceren bir malzeme, talk, kil, dolomit, mermer,
titanyum dioksit, kaolin, silika, alimin, mika, aliminyum trihidrat, magnezyum
hidroksit, plastik pigmentler ve bunlarin karisimlarindan clusan gruptan secilmesiyle,
tercihen birinci slispansiyon S1'in icindeki dolgu maddesinin 8giitilmis kalsiyum
karbonat olmasiyla ve ikinci sispansiyon S2'nin igcindeki dolgu maddesinin
coktirilmis kalsivum karbonat ve/veya kil arasindan secgilmesiyle karakterize

edilmektedir.
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8) Onceki istemlerden herhangi birine gdre bir islem clup bu islem birinc sulu
stispansiyon S1'in igindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi A'nin igeriginin,
birinci sulu stispansiyon S1'in toplam agirligina gére %0,001 ile 20 wt. arasinda, daba
tercihen %0,5 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %3 ile 5 wt. arasinda olmasiyla

5 ve/veya ikinci sulu sispansiyon S2'nin icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi
B'nin iceriginin, ikinci sulu siispansiyon $2'nin toplam agirhgina gore %0,001 ile 20 wt.
arasinda, daha tercihen %0,1 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %0,2 ile 0,8 wt.

arasinda olmasiyla karakterize edilmektedir.

9) Onceki istemlerden herhangi birine gore bir islem olup bu islem birinci sulu

10 sispansivon S1'in icindeki en az bir dolgu maddesinin igeriginin, birinci sulu
siispansiyon S1'in toplam agirhigina gore %1 ile 85 wt. arasinda, tercihen %15 ile 65

wt. arasinda ve en fazla tercihen %10 ile 40 wt. arasinda clmasiyla karakterize

edilmektedir.

ikinci sulu slispansiyon S2'nin icindeki en az bir dolgu maddesinin icerigi, ikinci sulu
15 siispansiyon 52'nin toplam agirhgina gore %1 ile 85 wt. arasinda, tercihen %15 ile 65

wt. arasinda ve en fazla tercihen %10 ile 40 wt. arasindadir.

10) Onceki istemlerden herhangi birine gére bir islem olup bu islem birinci sulu
siispansiyon ile ikinci sulu sGispansiyonun icindeki en az bir dolgu maddesinin kitle
orani 51:52'nin 99:1 ile 1:99 arasinda, tercihen 95:15 ile 5:85 arasinda, en fazla

20 tercihen 70:30 ile 30:70 arasinda clmasiyla karakterize edilmektedir.

11) Onceki istemlerden herhangi birine gére bir islem olup bu islem, b) islem adimindan
sonra elde edilen sulu sispansiyon SM'nin kati iceriginin, sulu siispansiyon SM'nin
toplam agirhgina gore %1 ile 75 wt. arasinda, tercihen %2 ile 60 wt. arasinda ve en

fazla tercihen %5 ile 35 wt. arasinda olmasiyla karakterize edilmektedir.

25 12) Bir kegenin hazirlanmasi i¢in istem 1 ile 11 arasindakilerden herhangi birine gore
islemin a) ve b} adimlariniiceren bir islem olup bu islem b) islem adimindan sonra elde
edilen yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin sulu siispansiyonu SM'nin ilave bir

¢) adiminda sentetik ve/veya dogal liflerle birlestirilmesiyle ve elde edilen siispansiyon
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SMF'nin bir kece elde etmek amaciyla d) susuzlastirma adimin tabi tutulmasiyla

karakterize edilmektedir.

13) istem 12’'ye gére bir islem olup bu islem d) susuzlastirma adiminin bir elek Gizerinde,
tercihen bir kdgit makinesinin hamur kasasi aracihi@iyla gerceklestiriimesiyle

5 karakterize edilmektedir.

14) Yumaklasmis dolgu maddesi parcaci@ stspansivonu olup dolgu maddesi
pargaciklarinin tek doruklu pargacik bliyukligli dagilimina ve 45 um'den daha disik
vari yukseklikteki tam genislik (FWHM) olarak ifade edilen bir hacim tamimh pargacik
buyukligl cok dagilimliigina ve Sile 50 um araliginda bir hacimce belirlenen ortalama

10 parcacik biiyikligine (dsg) sahip olmasiyla karakterize edilmektedir.

15) istem 14’e gére bir yumaklasmis dolgu maddesi pargacigi siispansiyonunun kagr
kaplama ve/veya kdgit yas kisim uygulamalarinda, tercihen yiiksek dolgu maddesi

yukli kagit yas kisim uygulamalarinda ya da sigara kagidi igin kullanimi.
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TARIFNAME
Yumaklasmis Dolgu Maddesi Parcaciklarinin Hazirlanmasi igin Bir islem
Aciklama

Bu bulus, yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi igin bir islem, soz
konusu islemden elde edilen yumaklasmis dolgu maddesi pargaciklari ve bunlarin
kullanimimin yam sira séz konusu yurmaklasmis dolgu maddesi parcaciklarini iceren

urtnlere iliskindir,

Mineral maddeleri ve baglayicilar, boyalar, kdgit ve plastik malzemeler gibi pek cok Griindn
dretiminde kullanilmakta olan temel bilesenler arasindadir. Burada mineral maddeleri
mekanik ve optik ézelliklere katkida bulunurken baglayicilar, genellikle lateks esash ve sulu
sispansiyonlar veya dispersiyonlar halinde, Uretilecek clan nihai Griinin ilgili bilesenleri

icin gerekli olan i¢c ve dis yapiskanhgi saglar.

Mineral maddeleri ve baglayiclar ayri ayri islemenin lojistik zorluklarindan kacinmak ve
ayrica mineral maddeleri ve baglayicilarin karsilastinlabilir kansimlarinda gelisen
istenmeyen fiziksel ve kimyasal etkilesimleri énlemek amaciyla, kendiliginden baglanan
pigment pargaciklar gelistirilmistir ve endistri tarafindan bilinmektedir. Bu baglamda,
hem mineral maddesinin hem de baglayicinin 6zelliklerine sahip olan kendiliginden
baglanan pigment parcaciklari, cesitli uygulamalarda dogrudan uygulanabilmektedir.
Kendiliginden baglanan pigment pargaciklan olarak adlandirlan bu benzersiz Grin,
birbirine ¢cok iyi sekilde baglanan mineral maddesi ve baglayicidan olusan, belirgin kati
parcaciklar) ifade etmektedir. ic yapisma kuvvetleri kendiliginden baglanan pigment

parcaciklarina mikemmel mekanik kararlilik saglayacak niteliktedir.

Kendiliginden baglanan pigment parcaciklar, kalsivum Kkarbonat iceren mineral
maddelerinden, &rnegin yaygin olarak baglayict varliginda mineral maddelerinin
6gltllmesinin en az bir adimini uygulayan bir islemle hazirlanan dogal mineral pigment
maddelerinden iiretilebilirler. Ogiitme parcacik boyutunda bir azalmaya yol agan bir islem
anlamina gelir, yani kendiliginden baglanan pigment parcaciklarindaki mineral maddeleri,
onlari tretmek icin kullanilan baslangictaki mineral maddesinden daha kiiglik bir capa

sahiptir. Bu tlr kendiliginden baglanan pigment pargaciklart WQ2006/008657, WO
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2006/128814 ve WO 2008/139292 dahil olmak Uzere birgcok belgede tarif edilmistir.
Kendiliginden baglanan pigment pargaciklarint hazirlamak igin islemler ayni zamanda EP 2
505 614 A1, EP 2 505 615 A1, EP 2 565 237 A1, EP 2 565 236 A1, EP 2662 416 A1, EP 2379
649 A1, EP 2662 417 Al ve EP 2 662 419 Al'den de bilinmektedir. EP 1 747 252 Al ylzeyi

degistirilmis inorganik dolgu maddelerinin Gretilmesi icin bir ydnteme iliskindir.

Teknikte bilinen, kendiliginden baglanan mineral pigment parcaciklarihazirlamaya yénelik
islemler, genellikle disiik kati icerige sahip sUspansiyonlarin hazirlanmasi ya da birlikte
ogutilmesiyle simirlidir. Bununla birlikte, disiik kati icerikli siispansiyonlarin hazirlanmasi,
elde edilen égltdlmis Urinln daha ileri isleme icin diger tesislere sevk edilmeden 6nce
yogunlastirilmasinin - gerekmesi dezavantajina sahiptir. Zaman ve enerji harcayan
yogunlastirma adimi sirasinda, siklikla polimerik baglayicinin  istenmeyen kaybi
gbzlenmektedir ve ek olarak istenmeyen topaklar olusmaktadir. Dahasi, bilinen islemler
genellikle 6gitilmis sispansiyonun sulu safhasinin yiksek bir toplam organik icerigine
sahip bir siispansiyona yol agmaktadir. Ustelik bununla birlikte, dagiticilarin digerlerine
ilaveten eklenmesi, birlikte &glitme sirasinda baglayicinin  pargaciklarin  ylzeyine

tutunmasini etkilemektedir.

Bu tlr kendiliginden baglanan pigment parcaciklarindan vapilmis kagitlar ve kagit
kaplamalarinin mekanik ve optik 6zellikleri Gzerinde siklikla &nemli bir etkiye sahip olan
bir baska problem, lifler ve bu tir kendiliginden baglanan pigment parcaciklar arasindaki
baglanma ile ilgili olarak karsimiza cilkmaktadir. Kendiliginden baglanan pigment parcacik
siispansiyonlari genellikle ilgili nihai Grlinlerin mekanik ve cptik ozelliklerini azaltir, Bunun
bir nedeni, kendiliginden baglanan pigment parcaciklarinin, kagidin icindeki lifler ile
kendiliginden baglanan pigment parcaciklan arasindaki etkilesimi engelleyebilen sekli
clabilir. Bu nedenle, iyi ayarlanmiz mekanik ve optik &zelliklere sahip kdgit Griinleri
tretmek icin, kendiliginden baglanan pigment parcaciklar ve kagidin icindeki liflerin

etkilesim sinirlari en uygun hale getirilmelidir.

Ayrica, kagiticindeki agag liflerinin miktarini azaltmaya olanak saglamalari nedeniyle kagit
icinde yUksek dolgu maddesi seviyeleri arzu edilmektedir. Dahasi, yiiksek dolgu maddesi
icerigine sahip kd&itlar daha hizh kurur ve bunun bir sonucu olarak kdgit makinesi daha

hizli caligabilir. Sonug olarak, yliksek seviyelerde dolgu maddesinin eklenmesi kagit Gretim
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maliyetlerini azaltabilir ve dogal kaynaklari koruyabilir. Ancak, bu gibi ylksek dclgu
maddesi seviyeleri genellikle kalan lifler arasindaki temas alanini azaltir. Sonug olarak,
standart alti bir sekle sahip yliksek miktarlarda dolgu maddesini tutmak, kdgit makineleri,
tutkallama presleri, kaplayicilar, saricilar, baski presleri, baski makinalarinda veya fotokopi

makinelerinde daha kolay kirillabilen zayif bir yaprak olusturur.

US 5,611,890 A seliilozik olmayan parcacikh bir dolgu maddesi ihtiva eden kuvvetli,
vumusak dolgulu bir ince kagida iliskindir ki burada soz konusu dolgu maddesi %5 ile 50
wt. arasinda soz konusu ince kdgidi icerir. WO 03/087472 Al sismis nisasta Lateks
bilesimlerinin hazirlanmasini ve sdéz konusu bilesimlerin bir dolgu slispansiyonuna ilave
edilmesini iceren bir dolgu maddesi islemini aciklamaktadir. Kagit yapimi sirasinda bu
islenmis delgu maddelerinin kullanimi delgu maddesi tutulumunu artinr ve dolgulu
kagitlar Uretir, burada dolgu maddesinin ilave edilmesi mukavemet 6zellikleri (izerinde
sadece kigik bir olumsuz etkiye sahiptir. Bir katyonik polimer ile yizey islemi gérmis bir
kagit yapimi dolgu maddesi CA 2,037,525 Al'de tarif edilmektedir. TAPPI Journal 2005,
say1 4{2)'de Zhao ve ark.'nin "nisasta ile degistirilmis ¢dktlirilmis kalsiyum karbonat dolgu
maddesi kullanilarak kagit ézelliklerinin iyilestirilmesi" makalesi, misir ve patates ham
nisastalari ile degistirilmis olan ticari coktlrilmds kalsiyum karbonat dolgu maddeleri ile
ilgilidir. Bu degistirilmis dolgu maddeleri, yiksek dolgu maddesi icerikli kagitlarin

mukavemetini arttirmak amaciyla kadgit yapimi dolgu maddeleri olarak kullarmlrmistir.

Ayni zamanda kagit yapiminda dnceden yumaklagtirilmis dolgu maddesi bilesimlerinin
kullanilmas) da oOnerilmigtir. Bu tir O&nceden yumaklastinlmis dolgu maddesi
bilesimlerinde dolgu maddesine, sulu siispansiyon icerisinde durumu ve bazi durumlarda
dolgu maddesinin etkili parcacik blyUkIigini degistiren bir yumaklastiricr eslik eder. Bu
tdr bilesimler iyi mukavemet ve optik ézellikler korunurken kdgit icine daha yiksek dolgu
maddesi ylklemelerine olanak saglayacak sekilde kagit lifleri Gzerine yumaklasmak igin
artirdmis  kabiliyete sahip olabilir. Kagit yapimi islemlerinde kullanilmak (zere
yumaklasmis dolgu maddesi pargaciklarinin kararh dispersiyonlarini hazirlama ydntemleri
WO 2014/070488 Al, WO 2013/158811 A1, WO 2010/126712 Al ve WO 2009/036271
Al'de agiklanmistir. WO 2013/107933 Al yumaklar iceren énceden islenmis bir dolgu

maddesi dispersiyonunun kullanimini iceren, kagit liretmeye yonelik bir isleme iliskindir.
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JPS6461588 A k&gt hamuru iceren hir kalsiyum karbonata hbir katyonik polimerik
yumaklastirici ilave etme, bir bentonit karisimin bir anyonik pclimerle bulamag haline
dénistirme ve elde edilen bulamac kgt hamuruna ilave etme adimlarimi iceren,

yvumaklasmis delgu maddesinin hazirlanmasina yonelik bir islemi agiklamaktadir.

US 201370059949 A1l kagit vapimi islemlerinde kullanim igin yumaklasmis dolgu maddesi
parcaciklarinin - bir kararli dispersivonunu  hazirlamaya yonelik, dolgu maddesi
pargaciklarinin bir sulu dispersiyonuna birinci yumaklastirma maddesinin ilave edilmesi ve
ardindan dispersiyona ikinci yumaklastirma maddesinin ilave edilmesi Gncesinde,
eszamanh clarak ve/veya sonrasinda mikreparcaciklarin kullanimini iceren bir yonteme

iliskindir.

EP 2 662 419 Al kalsiyum karbonat iceren bir malzemenin bir sulu siispansiyonundan
kendiliginden baglanan pigment parcaciklarinin hazirlanmasina yonelik bir islem ile ilgilidir

ki burada bir anyonik baglayici ve en az bir katyonik polimer, siispansiyon ile karistirilir.

Yukarida belirtilenler goz 6niine alindiginda, kendiliginden baglanan pigment parcacik

Uretim sirecinin gelistirilmesi uzman kisilerin ilgisinde kalmaktadir.

Buna uygun clarak kendiliginden baglanan ve béylelikle kdgit Gretim islemleri sirasinda bir
baglayici varligini gerektirmeyen dolgu maddesi parcaciklar saglamak bu bulusun bir
hedefidir. Kagitlarin ve kdgit kaplamalarin icindeki lifler ile kendiliginden baglanan dolgu
maddesi parcaciklar arasindaki baglanmayi gelistiren ve bu sekilde iyi ayarlanmis mekanik
ve optik 6zelliklere sahip olan kagit Grinlerinin veya ke¢e malzemelerin Gretimine imkan
veren kendiliginden baglanan dolgu maddesi pargaciklari saglamak da arzu edilmektedir.,
Ozellikle, kagit Uretim islemlerinde iyi bir tutunum gdsteren ve biyilk miktarlarda
tutunum arttinc maddenin kullaniimasini dnleyen dolgu maddesi pargaciklar saglamak

arzu edilmektedir.

Ogiutmenin ¢ok maliyet arttirici ve zaman alici bir adim olmasi nedeniyle, bu tiir dolgu
maddesiparcaciklarinin yapimina yonelik olarak, mineral pigment pargaciklarinin baglayici
ile birlikte 6gitilmesinin gerekmedigi bir islem saglamak &zellikle arzu edilmektedir.
Dahasi dolgu maddesi parcaciklarinin parcacik yapisi 6gitme sirasinda degisebilir ve

dolayisiyla 6gltmeden sonra mineral pigment pargaciklarimin &zellikleri farkle olabilir.
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Ayrica kagidin belirli Gzelliklerinin, 6r. parlakhk, opaklik, hava gegirgenligi, hacim,
basilabilirlik veya mekanik 6zellikler, kontrol edilmesine imkan veren, 6zel dolgu maddesi

parcaciklarinin Gretimine yonelik bir islem saglamak arzu edilmektedir.

Yukarida belirtilen ve diger amaclar, burada bagimsiz istemlerde tanimlandig sekilde ana

fikirle ¢ézilmektedir.

Bu bulusun bir yonine gdre yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi icin

bir islem saglanmaktadir ki bu islem su adimlari igerir;

a) her birien az bir dolgu maddesiiceren en az iki sulu stispansiyon saglama ki sunlarla

karakterize edilmektedir

i) birinci sulu siispansiyon S1 en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yiicerir ve

ii} ikinci sulu stispansiyon S2 yumaklastirma katki maddesi A'dan farkh olan en az

bir yumaklastirma katki maddesi B'yi icerir ve

i) birinci sulu siispansiyon S1 ile ikinci sulu stspansiyon S2'nin igcindeki en az bir

dolgu maddesi farkhidir ve

b) yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin bir sulu sispansiyonunu SM olusturmak
amaciyla a) adiminda saglanan en az iki sulu slispansiyonu bir araya getirerek
birlestirme ki burada birinci sulu stGspansiyon ile ikinci sulu sispansiyonun icindeki

en az bir dolgu maddesinin kiatle orani $1:52, 1:100 ile 100:1 arasindadr,

islem b) adiminin birinci sulu stispansiyon 51 ile ikinci sulu sispansiyon S2'yi ayni anda bir

araya getirerek gerceklestiriimesiyle karakterize edilmektedir.

Bu bulusun baska bir yoniine gore, bir kecenin hazirlanmasi igin bu bulusa gére olan
islemin a) ve b) adimlarini iceren bir islem saglanmakta olup bu islem b} islem adimindan
sonra elde edilen yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin sulu siispansiyonu SM'nin
ilave bir ¢) adiminda sentetik ve/veya dogal liflerle birlestirilmesiyle ve elde edilen
sispansiyon SMF'nin bir kece elde etmek amacyla d) susuzlastirma adimin tabi

tutulmasiyla karakterize edilmektedir.
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Bu hulusun yine baska bir yonlne gdre, bir yumaklasmis dolgu maddesi pargacig
siispansiyonu saglanmaktadir ki dolgu maddesi parcaciklarinin tek doruklu pargacik
biyikligii dagibmina ve/veya 45 pm'den daha disik yar yikseklikteki tam genislik
{FWHM) olarak ifade edilen bir hacim tanimli parcacik biyikligia cok dagilimhhigina
ve/veya 5ile 50 um araliginda bir hacimce belirlenen ortalama parcacik biyiklagiane (dso)

sahip olmasiyla karakterize edilmektedir.

Bu bulusun vine baska hir yonline gore, bu bulusa gore clan bir yumaklasmis dolgu
maddesi parcacigl suspansiyonunun kgt kaplama ve/veya kagit yas kisim
uygulamalarinda, tercihen ylksek dolgu maddesi yikll kagit yas kisim uygulamalarinda ya

da sigara kagidi i¢in kullanimi saglanmaktadir.

Bu bulusun avantajli uygulamalariilgili alt istemlerde tanimlanmstir.

Baska bir uygulamaya gore birinci sulu sispansiyon 51'in ve/veya ikinci sulu siispansiyon
S2'nin ve/veya sulu siispansiyon SM'nin Brookfield viskozitesi 25 °C'de 5 000 mPa-s'tan
daha diisik, tercihen 25 °C'de 1 000 mPa-s'tan daha diisiik ve daha tercihen 25 °C'de 10

ile 200 mPa-s arasindadr.

Bir uygulamaya gore en az hir yumaklastirma katki maddesi A, katyonik nisasta,
poliaminler, polietileniminler, poliakrilamidler, katyonik amin amid, epiklorchidrin
recineleri, polidiallildimetilamonyum  klorir, katyonik guar wve/veya bunlarin
karisimlarindan olusan gruptan segilen bir katyonik pclimerdir, tercihen en az bir
yumaklastirma katki maddesi A katyonik nisastadir. Baska bir uygulamavya gore en az bir
vumaklastirma katki maddesi B, karboksimetil seliiloz, anyonik nisasta, anyonik guar,
anyonik ksantan sakizi ve/veya bunlarin kansimlarindan olusan gruptan segilen bir
anyonik polimerdir, tercihen en az bir yumaklastirma katki maddesi B anyonik

karboksimetil seliilozdur.

Bir uygulamaya gére sulu siispansivon SM b} islem adimi sirasinda ve/veya sonrasinda,
tercihen farkli kesme hizlarinda en az iki adimda ve daha tercihen farkli kesme hizlarinda
en az iki adimda kesilir, burada birinci kesme hizi ikinci kesme hizindan daha disiiktir.
Baska bir uygulamaya gore en az bhir dolgu maddesi, ¢gitlilmis kalsiyum karbonat,

¢Oktlrdlmis kalsiyum karbonat, degistirilmis kalsiyum karbonat gibi kalsiyum karhonat
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iceren hir malzeme, talk, kil, dolomit, mermer, titanyum dioksit, kaolin, silika, alimin,
mika, aliminyum trihidrat, magnezyum hidroksit, plastik pigmentler, bir arganik dolgu
maddesi ve bir inorganik kimyasal bilesim iceren bir hibrit malzeme ve bunlarin
karisimlarindan olusan gruptan secilir, tercihen en az bir dolgu maddesi ¢coktirilmis

kalsiyum karbonattir.

Bir uygulamaya gdre birinci sulu slispansiyon 51'in icindeki en az bir dolgu maddesi ile
ikinci sulu stispansiyon S2'nin icindeki en az bir delgu maddesi farklidir ve en az bir dolgu
maddesi, 6gutilmis kalsivum karbonat, ¢oktlrilmis kalsiyum karbonat, degistirilmis
kalsiyum karbonat gibi kalsivum karbonat iceren bir malzeme, talk, kil, dolomit, mermer,
titanyum dioksit, kaoclin, silika, alimin, mika, aliminyum trihidrat, magnezyum hidroksit,
plastik pigmentler ve bunlarin kangimlarindan olusan gruptan secilir, tercihen birinci
stiispansiyon S1'in icindeki dolgu maddesi 6gatilmis kalsiyum karbonattir ve ikinci
stispansiyon S2'nin icindeki dolgu maddesi ¢&ktirilmis kalsiyum karbonat ve/veya kil

arasindan segilir.

Bir uygulamaya gdre hirinci sulu siispansiyon S1'in icindeki en az bir yumaklastirma katki
maddesi A'nin icerigi, birinci sulu slispansiyon S1'in toplam agirligina gore %0,001 ile 20
wt. arasinda, daha tercihen %0,5 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %3 ile 5 wt.
arasindadir ve/veya ikinci sulu stispansiyon $2'nin i¢indeki en az bir yumaklastirma katki
maddesi B'nin igerigi, ikinci sulu sispansiyon 52'nin toplam agirhgima gore %0,001 ile 20
wt. arasinda, daha tercihen %0,1 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %0,2 ile 0,8 wt.
arasindadr. Baska bir uygulamaya gore birinci sulu siispansiyon 51'in icindeki en az bir
dolgu maddesinin icerigi, birinci sulu slispansiyon S1'in toplam agirhgina gore %1 ile 85
wt. arasinda, tercihen %15 ile 65 wt. arasinda ve en fazla tercihen %10 ile 40 wt.
arasindadir ve ikinci sulu siispansiyon 52'nin i¢indeki en az bir dolgu maddesinin icerigi,
ikinci sulu sispansiyon S2'nin toplam agirligina gore %1 ile 85 wt. arasinda, tercihen %15

ile 65 wt. arasinda ve en fazla tercihen %10 ile 40 wt. arasindadr,

Bir uygulamaya gére birinci sulu siispansiyon ile ikinci sulu siispansiyonun igindeki en az
bir dolgu maddesinin kiitle oran $1:52, 99:1 ile 1:99 arasinda, tercihen 95:15 ile 5:85
arasinda, en fazla tercihen 70:30ile 30:70 arasindadir. Baska bir uygulamaya gére b) islem

adimindan sonra elde edilen sulu slispansiyon SM'nin katiigerigi, sulu sGispansiyon SM'nin



10

15

20

25

toplam agirhgina gore %1 ile 75 wt. arasinda, tercihen %2 ile 60 wt. arasinda ve en fazla

tercihen %5 ile 35 wt. arasindadir.

Bir uygulamaya goére d) susuzlastirma adimi bir elek Uzerinde, tercihen bir kagit

makinesinin hamur kasasi araciligiyla gerceklestirilir.

Bu bulusun amac icin, asagidaki terimlerin asagidaki anlamlara sahip oldugu

anlasiimahdir:

Bu bulusun anlam icinde bir "slispansiyon" veya "bulamag", suda ¢dziinmeyen kati
maddeler ile bir ¢oziicli veya sivi, tercihen su ve istege bagh olarak ilave katki maddeleri
ihtiva eder ve genellikle blyiuk miktarda katt maddeler icerir ve bu nedenle

olusturuldugu sividan daha akismazdir ve daha yiiksek yogunluga sahip olabilir.

Bu bulusun anlami icinde bir “dolgu maddesi”, dogal ya da sentetik bir pigment ya da bir
mineral madde olabilir. Dahasi dolgu maddesi, bir organik dolgu maddesi ve bir inarganik
kimyasal bilesim iceren bir hibrit malzeme olabilir. Bu bilesikler, digerlerinin yani sira EP 1

773 950 A2'de tarif edilmistir.

Bu bulusun amaci igin bir "mineral madde" belirli bir inorganik kimyasal bilesime ve
karakteristik kristal ve/veya amorf bir yapiya sahip olan bir kati maddedir. Ornegin bir
mineral madde, kalsit, aragonit, mermer, kirectasi ve tebesir gibi kalsiyum karbonat, talk,
dolomit, mika, titanyum dioksit, gibsit, bayerit gibi aliminyum trihidrat, brusit,

hidremanyezit gibi magnezyum hidroksit ve bunlarin karisimlarini kapsayabilir.

Bu bulusun anlami icinde bir "kalsiyum karbonat iceren malzeme", kalsiyum karbonat
iceren malzemenin toplam agirhigina gore en az %50 wt., tercihen %75 wt., daha tercihen
%90 wt. ve en fazla tercihen %95 wt. craninda bir kalsiyum karbonat icerigine sahip olan

bir mineral maddesi veya bir sentetik malzeme olabilir.

Bu bulusun anlami icinde "6gtlalmis kalsiyum karbonat" (GCC) kiregtasi, mermer veya
tebesir gibi dogal kaynaklardan elde edilen ve 6rmegin bir siklon veya siniflandinc ile
6glutme, eleme ve/veya bélme gibi slak ve/veya kuru bir islemden gegirilen bir kalsiyvum

karbonattir.
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Bu hulusun anlami icinde "¢bktlriimis kalsiyum karbonat" [PCC) genellikle, sulu bir
ortamda karbondioksit ve kalsiyum hidroksitin (sonmus kirec) bir tepkimesini takip eden
coktiirmeyle veya bir kalsiyum ve bir karbonat kaynaginin su icinde ¢oktirilmesiyle elde
edilen sentezlenmis bir maddedir. Ek olarak, ¢coktiiriilmiis kalsiyum karbonat érnegin sulu
bir ortama kalsiyum ve karbonat tuzlari, kalsiyum klorir ve sodyum karbonat sokulmasinin

Urind de olabilir.

Bu bulusun anlamiticinde "degistirilmis kalsivum karbonat" {MCC), bir i yapi degisikligine
sahip bir dogal 6gltlIms veya coktlrilmis kalsiyvum karbonati veya hir ylizey tepkimesi
drdndnd, yani "yizey tepkimeli kalsiyum karbonati” belirtebilir. Bir "ylizey tepkimeli
kalsiyum karbonat", kalsiyum karbonat ve yizeydeki asitlerin anyonlarinin ¢dziinmez,
tercihen en azindan kismen kristalli kalsiyum tuzlarimi igeren bir maddedir. Tercihen
¢Oziinmez kalsiyum tuzu kalsiyum karbonatin en azindan bir kisminin yiizeyinden uzanir.
S6z konusu anyonun sdz konusu en azindan kismen kristalli kalsiyum tuzunu olusturan
kalsiyum iyonlari, bliyiik 6lciide baslangic kalsiyum karbonat maddesinden kaynaklanir.
MCC'ler 6rnegin US 2012/0031576 Al, WO 2009/074492 Al, EP 2 264 109 A1, EP 2 070
991 Al veya 2 264 108 Al'de tarif edilmektedir,

Bu belge boyunca, bir dolgu maddesinin ya da baska parcacikh malzemenin "parcacik
buyikligl", parcack biyiklikleri dagilimi ile tarif edilir. dy degeri, parcaciklarin hacimce
% x'inin dy'ten daha kigik ¢aplara sahip oldugu ¢apr ifade eder. Bu nedenle dsq degeri
hacimce belirlenen ortalama parcacik blyUkligiddr, vani tim parcaciklarin toplam
hacminin %50'si bu parcacik biylikliginden daha blylik olan parcaciklardan ve tim
pargaciklarin toplam hacminin %50'si bu parcacik bivyukliginden daha kiciik clan
parcaciklardan kaynaklanir. Bu bulusun amaci icin pargacik buyikIigul aksi belirtiimedikge
hacimce belirlenen parcacik blylkligl dsz olarak belirlenmistir. Hacimce belirlenen
ortalama parcacik buylklagl dso'yi belirlemek icin Malvern Instruments Ltd., Blyik
Britanya sirketinden Fraunhofer i1sik sagihmi modelini kullanan bir Mastersizer 2000 veya
Mastersizer 3000 kullanilmistir. Tim pargaciklarin yogunlugu esit ise agirlikga belirlenen

parcacik blyikliga dagihmi hacimce belirlenen parcacik biyikligiine karsilik gelebilir.

Burada kullanildig sekliyle "tek doruklu parcacik baylklGgd dagihmt” terimi, pargacik

buyikligt dagiim egrisi Gzerinde acikca fark edilebilen tek bir maksimuma sahip clan
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pargaciklarin bir kimesini ifade eder (ordinat veya y ekseni Uzerinde frekans ve apsis veya
x ekseni Uzerinde pargacik blyUklGgd). Baska bir ifadeyle parcacik bUyikligl dagilimi
egrisinin altndaki alanin %10'undan daha azi tek bir tepe etrafinda tamimlanan dagihmin

disinda meydana gelir.

"Hacim tanmimh pargacik bayukliga cok dagilimhhigi" terimi, pigment pargaciklar arasinda
bulunan parcacik biyUkliglh dagihminin genisligini tarif eden bir o6zellik olarak
anlasiimahdir. Bu bulusun amaci igin hacim tanimh pargack biyUkltgu cok dagihimlihg,
tek parcacik buyiklGgu dagihim tepesinin yar ylikseklikteki tam genisligi olarak ifade edilir.
Parcacik buyUklGglh dagiliminin tek doruklu olmamasi halinde yart ylkseklikteki tam
genislik, ana parcacik blyikliga dagihimi tepesine, yani egrinin altindaki en blyik alana
sahip parcacik blyUkligi dagihmi tepesine iliskindir. Bir "yan yikseklikteki tam genislik
{FWHM)" bagimh degiskenin kendi maksimum degerinin yarisina esit oldugu durumda
bagimsiz degiskenin iki u¢ degeri arasindaki fark ile bulunan, bir fonksiyonun
buyikliginin bir ifadesidir. Yar yukseklikteki tam genislik ya da FWHM teknik terimi
pargaciklarin gogunlugunun ¢ap dagihmini, yani parcacik biyikllklerinin ¢ok dagilimhhgim

vaklasik olarak degerlendirmek igin kullanilir.

Bu bulusun éziinde bir "yumaklastirma katki maddesi" siispansiyon haline getirilmis dolgu
maddesi parcaciklarinin yumaklar adi verilen topaklar clusturmalarina neden olarak
vumaklasmayi artirabilen bir bilesiktir. Yumaklastirma katki maddesi baska bir katk
maddesi, tercihen baska bir yumaklastirma katki maddesi ve/veya sadece dolgu maddesi
ile birlikte yumaklasmaya neden olabilir. Yumaklasmanin sadece delgu maddesi ile
gerceklesmesi halinde bu yumaklasma, bu bulusun isleminin b) adimi ile birlestirdikten
sonra gerceklesen yumaklasmadan ayirt edilebilir. Ornegin b) islem adimindan sonra
olusan yumaklar, bir yumaklastirma maddesi ile sadece mineral dolgu maddesinden

tretilen yumaklardan farkl parcacik blyiikligine sahip olabilir.

Burada kullanildig sekliyle "polimer" terimi genel clarak 6rnegin blok, asili, rastgele ve
degisken kopolimerler gibi homopolimerler ve kopolimerlerin yani sira bunlarin

karisimlarini ve degisikliklerini icerir.

Bu hulusun anlami icinde "anyonik polimer" terimi, negatif bir net ylke sahip olan bir

palimeri ifade eder. S6z konusu bilesik tipik olarak anyonik gruplar ile degistirilmistir.
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"Anyonik" terimi bireysel yiklerin toplaminin negatif oclmasi kosuluyla katyonik gruplarin
varhigini harig tutmamaktadir. Bu bulusun anlami icinde "katyonik polimer” terimi, pozitif
bir net ylke sahip olan bir polimeri ifade eder. S6z konusu bilesik tipik olarak katyonik
gruplar ile degistirilmistir. "Katyonik" terimi bireysel yiklerin toplaminin pozitif olmasi

kosuluyla anyonik gruplarin varligimi diglamaz.

"Pozitif ylUkler" teriminin bundan sonra parcaciklarin ylzeylerinde pozitif bir zeta
pctansiyeline sahip oldugu anlamina geldigi anlasiimalidir (bkz. P. Ney "Zeta potentials
and floatability of minerals", Applied Mineralogy 6, Springer Publications, Vienna, N.Y.,
1973, bilhassa sayfa 22 ve devami). Bu benzer sekilde drnegin sellloz lifi ve anyonik olarak
dengelenmis sispansiyonlarda oldugu gibi "negatif ylkler" icin de gecerlidir. Pargaciklar
ile ilgili olarak "no6tr yiikler" icin disariya dogru negatif ve pozitif ylikler birbirini iptal eder.
izoelektrik noktanin pH = 7'de bulunmasi gerekmez. Parcacik yiizeyleri ve amfoterik
polielektrolitler ve/veya bunlarin tuzlar, kismi tuzlari ve/veya tam tuzlarinin izoelektrik
ncktasi pozitif ve negatif yiiklerin karsihkh olarak birbirlerini disariyva dogru nétrlestirdigi

pH degerinde yatmaktadir.

Bulusun cergevesi igerisinde "n6tr monomer birimleri™ herhangi bir aynisabilir grup

{6rnegin --COOH grubu), or. etilen gruplari, icermeyen monomer birimleri anlamina gelir.

Harici olarak, yani disariya dogru, yikli ve harici olarak nétr polimerler, bu basvuruda
polimer icindeki pozitif veya negatif gruplarin sayisiyla tanimlanmigtir. Buna uygun olarak
amfoterik harici olarak notr polimerlerde katyonik monomer birimlerindeki pozitif
yiuklerin sayisi anyonik monomer hirimlerindeki negatif yiklerin sayisina esittir. Amfoterik
katyonik polimerlerdeki nétr olmayan monomer birimleri baskin olarak pozitif yikler
tasirlar. Amfoterik anyonik polimerlerdeki nétr olmayan monomer birimleri baskin olarak
negatif ylikler tasirlar. Ancak bu érnegin pozitif yiiklerin fazlahgiyla polimerlerin otomatik
olarak elektriksel clarak pozitif oldugu anlamina gelmez. Bunun nedeni "asit giici" ile "baz
glict"nln her birinin farkh olabilmesidir. Bu nedenle érnegin esit sayida pozitif ve negatif
gruba sahip clan bir amfoterik polimer elektriksel olarak pozitif, negatif ya da nétr olabilir.
Bu, ayni zamanda paralel olarak amfoterik katyonik polimerler ve amfoterik anyonik
pclimerler igin de gecerlidir. pH degerinin degistirilmesiyle asit yva da baz gruplarinin

ayrismasi etkilenebilir. Negatif gruplarin tek ve/vevya iki ve/veya lic degerlikli katyonlar ile
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nétrlestirilmesi de bunlarin ayrisma derecesini ve dolayistyla disariya dogru yik durumunu

etkiler.

Bu bulusun baglaminda kullanildigi sekliyle "i¢ viskozite", ¢ézelti icindeki bir polimerin,

¢ozeltinin viskozitesini artirabilme yeteneginin bir élglistdir ve ml/g olarak belirtilir.

Bu belge boyunca, "karboksilasyon derecesi’, orijinal polisakkaritin degistirilmemis
monomer birimi bagina hidroksil gruplarinin toplam miktarina gére belirtilir. 1'lik bir
"karboksilasyon derecesi" orijinal polisakkaritin degistirilmemis monomer biriminin (g

hidroksil grubundan birinin karboksillenmis cldugu anlamina gelir.

Bu bulusun baglaminda kullanildigi sekliyle "kece" terimi nemili liflerin birlikte bastiriimasi
ve bunlarin esnek tabakalar haline kurutulmasiyla Gretilen bir diiz malzemeyi ifade eder.
Lifler, sentetik ya da dogal lifler olabilir. Bir kecenin drnekleri kagit, karton veya kutu

kartonu gibi kdgit benzeri malzemelerdir.

Bu bulusun anlami icinde bir "6zgil BET yizey alani (SSA)", dolgu maddesi parcaciklarinin
ylUzey alaninin séz konusu parcaciklarin kitlesine bdlim( olarak tanimlanmaktadir.
Burada kullanddi@) sekliyle &zgll yiizey alani BET essicaklik egrisi (ISO 9277:1995)

kullanilarak ylizeye tutunma ile olgliliir ve m?/g olarak belirtilir.

Bu bulusun amaci icin bir sivi bilesiminin "kati icerigi" tim c¢ozlcl veya suyun

buharlasmasindan sonra kalan madde miktarinin bir 6l¢isadur.

Bu bulusun amac icin "viskozite" veya "Brookfield viskozitesi" terimi, Brookfield
viskozitesini ifade eder. Buamac icin Brookfield viskozitesi, Brookfield RV-mil kiimesinden
uygun bir mil kullanilarak 100 rpm'de 25 °C £ 1 °C'de hir Brookfield {Tip RVT) viskometresi
ile 6lcllir ve mPa's olarak belirtilir. Teknik bilgisine bagh olarak uzman kisiler Brookfield
RV mil kiimesinden dlciilecek viskozite aralig) icin uygun olan bir mili sececektir. Ornegin
200 ile 800 mPa-s arasindaki bir viskozite arahgi i¢in 3 numarah mil kullanilabilir, 400 ile 1
600 mPa-s arasindaki bir viskozite arahg icin 4 numaral mil kullanilabilir ve 800 ile 3 200

mPa-s arasindaki bir viskozite araligi icin 5 numaral mil kullanilabilir.

"Kuru" dolgu maddesi terimi, dolgu maddesinin agirligina gére agirlikca %0,3'ten daha az

suya sahip bir dolgu maddesi olarak anlasimalidir. Su vyizdesi ("artik toplam nem
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icerigi"ne esittir), Kulumetrik Karl Fischer dlglim yontemine gére belirlenir ki burada delgu
maddesi 220 °C've 1sitihr ve buhar olarak salinan ve bir azot gazi akimi {100 ml/dakika

hizinda) kullanilarak tecrit edilen su icerigi bir Kulumetrik Karl Fischer biriminde belirlenir.

Bu bulusun amaci icin "kesme hizi" terimi, bir malzemeye ilerleyen bir kesme bicim
bozulmasimin uygulanma hizini ifade eder. Bu bulus boyunca, bu bulustaki iki yizey
arasindaki bagil hareketle meydana gelen iki ylizey arasindaki bir akiskan icin kesme hizi

suna gore tanimlanir:

o

o
W o—
4 R

burada
v, {1/s) cinsinden kesme hiz,
9, {m/s) cinsinden iki yluzey arasindaki bagil hizdir ve

h, {m) cinsinden iki ylizey arasindaki mesafedir, Bir karistirici durumunda h kanistiricinin

en dis cevresi ile kabin i capi arasindaki mesafeye karstlik gelir.

Alternatif olarak bu bulusta bir boru icindeki bkir akiskan icin kesme hizi su sekilde

tanimlanir:
o4
‘il..!' = ——
lﬁnrma
burada

Y, (1/s) cinsinden kesme hizi,

Q, (m?/s) cinsinden akiskanin hacimsel akisi ve

7., (m) cinsinden i¢ boru yaricapidir.
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Sadelik adina akiskan, bu hesaplamalarda Newton uyumlu olarak kabul edilir ve
tlirbllansh akis dikkate alinmaz. Bununla birlikte kesme hizlarinin daha kesin hbir
hesaplanmasi gerekirse &r. Jie Wu ve ark., AIChE Journal, July 2006, Vol. 52, No. 7, 2323-

2332'de sunulan modeller de uygulanabilir.

Bu agiklamada ve istemnlerde kullarmldigi yerlerde "iceren" terimi, diger unsurlar harig
tutmamaktadir. Bu bulusun amaclariicin "olusan" terimi, "iceren” teriminin tercih edilen
bir uygulamasi clarak degerlendirilmektedir. Eger bundan sonra bir grubun en az belirli bir
sayida uygulama igerdigi tanimlanirsa, bunun ayni zamanda tercihen sadece bu

uygulamalardan olusan bir grubu acikladigi anlasiimahdir.

Bir tekil isimden bahsederken belirsiz veya belirli bir tanimhgin, &r. "bir", kullanildi

yerlerde bu, baska bir sey 6zellikle belirtiimedigi takdirde o ismin bir cogulunu da kapsar.

"Elde edilebilir" veya "tanimlanabilir" ve "elde edilen" veya "tanimlanan” gibi terimler
birbirlerinin yerine kullanilmaktadir. Bu, drnegin, baglam agik¢a aksini séylemiyorsa, bu
tir sinirh bir anlayisin tercih edilen bir uygulama clarak her zaman "elde edilen" veya
"tanimlanan" terimleri tarafindan kapsanmasina ragmen, "elde edilen teriminin, drnegin
bir uygulamanmn, ornegin "elde edilen” terimini takip eden adimlar dizisi ile elde edilmesi

gerektigini belirtmek istedigi anlamina gelmemektedir.

Yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi igin bulusun islemi su adimlari
icerir: (a) her biri en az bir dolgu maddesi iceren en az iki sulu sUspansiyon saglama ve (b)
yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarimin bir sulu stspansiyonunu SM olusturmak
amaciyla {a) adiminda saglanan en az iki sulu stspansiyonu hir araya getirerek birlestirme
ki burada birinci sulu siispansiyon ile ikinci sulu stispansiyonun icindeki en az bir dolgu
maddesinin kitle orani $1:52, 1:100 ile 100:1 arasindadir. {a) adiminda saglanan en az iki
sulu siispansiyon sunlarla karakterize edilmektedir: (i) birinci sulu siispansiyon S1 en az bir
yumaklastirma katki maddesi A'yi icerir ve (ii) ikinci sulu stispansiyon 52 yumaklastirma
katki maddesi A'dan farkli olan en az bir yumaklastirma katki maddesi B'yi icerir ve (iii)
birinci sulu slspansiyon S1 ile ikinci sulu stspansiyon S2'nin icindeki en az bir dolgu
maddesi farklidir. b) adimi birinci sulu sispansiyon S1 ile ikinci sulu siispansiyon S2'yi ayni
anda bir araya getirerek gerceklestirilir. Her iki sulu slispansiyon S1 ve $2'nin pH degeri

ayni veya farkl olabilir ve Brgnstedt asitleri ya da bazlari eklenerek ayarlanabilir. Ayrica



10

15

20

25

15

sulu stspansiyonlar S1 ve S2'nin icindeki delgu maddesi parcaciklarinin yliki ayni veya

farkl olabilir.

Asagida bulusun isleminin ayrintilar) ve tercih edilen uygulamalari daha ayrintili olarak
gbsterilecektir. Bu teknik ayrintilar ve uygulamalarin ayni zamanda bulusun yumaklasmis
dolgu maddesi parcacig stspansiyonlari, bunlarin kullanimlari ve bunlari iceren Griinler

icin de gecerli oldugu anlagiimahdir.

Dclgu maddesi

Bu bulusun isleminin a) adimina gére her biri en az bir dolgu maddesi iceren en az iki sulu

siispansiyon saglanir.

"Sulu" slispansiyon terimi, siispansiyonun sivi fazinin ya da ¢oziicisinin su icerdigi,
tercihen bundan olustugu bir sistemi ifade eder. Bununla birlikte s6z konusu terim, sulu
stispansiyonun metanol, etanol, izopropanol gibi alkolleri, ketonlar, &r. aseton veya
aldehitler gibi karbonil grubu iceren ¢bziclleri, izopropil asetat gibi esterleri, formik asit
gibi karboksilik asitleri, dimetil stlfoksit gibi silfoksitleri ve bunlann karisimlarini iceren
gruptan segilen bir organik ¢dzlcl icermesini dislamaz. Sulu slspansiyonun hir organik
¢Ozlicl icermesi halinde sulu sidspansiyon, sulu slispansiyvonun s fazinin toplam
agirhgina gore 40,0'a wt. kadar, tercihen %1,0 ile 30,0 wt. arasindaki ve en fazla tercihen
%1,0ile 25,0 wt. arasindaki bir miktarda organik ¢éziicii icerir. Ornegin sulu siispansiyonun
sivi fazi sudan olusur. Sulu stspansiyonun sivi fazinin sudan olusmasi halinde kullanilacak

su, musluk suyu ve/veya ivonsuzlastirilmis su gibi meveut herhangi bir su olabilir,

Bu bulusun anlami iginde "en az iki" sulu sUspansiyon terimi a) adiminda iki ya da daha

fazla sulu siispansiyonun saglandigl anlamina gelmektedir.

Bu bulusun bir uygulamasinda a) adiminda iki sulu sspansiyon saglanir. Alternatif olarak
a) adiminda {i¢ ya da daha fazla sulu siispansiyon saglanir. Ornegin a) adiminda iki ya da

ti¢ sulu stspansiyon saglanir. Tercihen a) adiminda iki sulu stispansiyon saglanur.

Boylelikle a) adiminda en azindan birinci sulu slispansiyon 51 ve ikinci sulu sispansiyon S2

saglanur.
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Bu bulusun bir uygulamasina gore sulu sispansiyonlar en az hir dolgu maddesinin
pargaciklari ile bir ¢dziicliinlin, tercihen suyun karistirilmast ile elde edilir. Bir ¢dzlicii ve
tercihen su ile karistirilacak en az bir dolgu maddesi herhangi bir halde, &rnegin
slispansiyon, bulamac, dispersiyon, macun, toz, nemli bir filtre keki ya da sikistirilmis veya
tanelendirilmis halde saglanabilir. Tercih edilen bir uygulamada en az bir dolgu maddesi
bir toz halinde saglanir. Tercih edilen baska bir uygulamada en az bir dolgu maddesi bir
bulamag halinde ve daha tercihen bir sulu bulamag halinde saglamir, 56z konusu bulamag,
bulamacin teplam agirligina gore %1 ile 85 wt. arasinda, daha da tercihen %10 ile 75 wt.

arasinda ve en fazla tercihen %15 ile 65 wt. arasinda bir kati icerigine sahiptir.

Bir uygulamaya gére birinci sulu siispansiyon S1'in igindeki en az bir dolgu maddesinin
icerigi, birinci sulu sUspansiyon 51'in toplam agirhgina gore %1 ile 85 wt. arasinda, tercihen
%15 ile 65 wt. arasinda ve en fazla tercihen %10 ile 40 wt. arasindadir ve ikinci sulu
siispansiyon S2'nin icindeki en az bir dolgu maddesinin icerigi, ikinci sulu slispansiyon
S2'nin toplam agirli@ina gore %1 ile 85 wt. arasinda, tercihen %15 ile 65 wt. arasinda ve

en fazla tercihen %10 ile 40 wt. arasindadr.

Sulu sUspansiyonlarin  kati icerigi, teknikte uzman kisilerce bilinen yontemlerle
ayarlanabilir. Bir sulu stspansivonun kati icerigini ayarlamak icin, sulu sispansiyon
coktiirme, stizme, santrifliijleme ya da termal ayirma islemi ile kismen susuzlastirilabilir.
Ornegin a) adiminda saglanan en az iki sulu siispansiyondan birinci sulu siispansiyon S1 bir
sulu sispansiyonun santrifijleme vyoluyla arzu edilen kati icerigine kismen
susuzlastinlmasiyla elde edilir ve/veya a) adiminda saglanan en az iki sulu siispansiyondan
ikinci sulu stispansiyon S2 birinci sulu sispansiyondan ayrilan (st fazin ¢oktirme yoluyla
arzu edilen kati icerigine kismen susuzlastirilmasiyla elde edilir. Santrifijleme vefveya
¢Oktirme ile kismi susuzlastirma uzman kisilerce iyi bilinen ydntemler kullanilarak

gerceklestirilebilir.

Bu bulusun isleminin bir gerekliligi, birinci sulu siispansiyon ile ikinci sulu sGispansiyonun
icindeki en az bir dolgu maddesinin kiitle orani $1:52'nin 1:100 ile 100:1 arasinda

clmasidir.

Bir uygulamaya gdre hirinci sulu slispansiyon ile ikinci sulu slispansiyonun igindeki en az

bir dolgu maddesinin kiitle oram $1:52, 99:1 ile 1:99 arasinda, tercihen 95:15 ile 5:85



10

15

20

25

17

arasinda, en fazla tercihen 70:30 ile 30:70 arasindadir. Baska bir uygulamaya gore birinci
sulu slispansiyon ile ikinci sulu slispansiyenun igindeki en az bir dolgu maddesinin kitle
orani 5$1:52, 1:75 ile 75:1 arasinda, tercihen 1:50 ile 50:1 arasinda, daha tercihen 1:25 ile
25:1 arasinda, daha da tercihen 1:10 ile 10:1 arasinda ve en fazla tercihen 1:5 ile 5:1

arasindadir. Kitle orani, en az bir dolgu maddesinin kuru agirhgina dayanmaktadir.

Bu bulusun bir uygulamasina gére dolgu maddesi, dogal veya sentetik bir pigment ya da
mineral maddedir, Baska bir uygulamaya gore dolgu maddesi, bir organik dolgu maddesi,
or. nisasta ve bir inorganik kimyasal bilesim, or. bir mineral madde, iceren bir hibrit
malzeme olabilir. Hibrit malzemeler, digerlerinin yani sira EP 1 773 950 A2'de tarif

edilmistir.

En az bir dolgu maddesi, kalsiyum karbonat iceren bir malzeme, karisik karbonat esash bir
dolgu maddesi, talk, kil, dolomit, mermer, titanyum dioksit, kaolin, silika, alimin, mika,
aliminyum trihidrat, magnezyum hidroksit, plastik pigmentler ve bunlarin karisimlarindan

olusan gruptan secilebilir.

Bir uygulamaya gére en az bir dolgu maddesi, tercihen ¢gltilmis kalsiyum karbonat,
¢Okturilmis kalsiyum karbonat, degistiriimis kalsiyum karbonat ve hbunlarn
karisimlarindan olusan gruptan secilen bir kalsiyvum karbonat iceren malzemedir. Tercih

edilen bir uygulamaya gére en az bir dolgu maddesi, ¢coktlrilmus kalsiyum karbonattir.

Ogitiilmis (veya dogal) kalsiyum karbenatin (GCC), kirectasi veya tebesir gibi tortul
kayaclardan ya da metamorfik mermer kayaclardan, yumurta kabuklarindan veya deniz
kabuklarindan cikarilan kalsiyum karbonatin dogal olarak clusan bir bigiminden Gretildigi
anlasiimahdir. Kalsiyum karbonatin, U¢ tir kristal polimorfu olarak wvar oldugu
bilinmektedir: kalsit, aragonit ve vaterit. En yaygin kristal polimorfu olan kalsit kalsiyum
karbonatin en kararl kristal bi¢imi olarak kabul edilir. Daha az yaygini, ayrik veya
kiimelenmis igne ortorombik kristal bir yapiya sahip olan aragonittir. Vaterit en nadir
kalsiyum karbonat polimorfudur ve genellikle kararh degildir. Ogitilmis kalsiyum
karbonat neredeyse yalnizca ¢ kdseli-rombohedral oldugu séylenen kalsitli polimorftadir
ve kalsiyum karbonat polimorflarinin en kararli olanini temsil eder. Bu basvurunun anlami

icinde kalsiyum karbonatin "kaynagl" terimi, kalsivum karbonatin elde edildigi dogal
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clarak olusan mineral malzemesini ifade eder, Kalsiyum karbonatin kaynag aynica

magnezyum karbonat, alimino silikat vb. gibi dogal olarak olusan bilesenleri icerebilir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore, 6gltilmis kalsiyum karbonatin (GCC) kaynag,
mermer, tebesir, dolomit, kirectasi veya bunlarin karisimlari arasindan secilir. Tercihen,
6gutilmis kalsiyum karbonatin kaynag mermerden segilir. Bu bulusun bir uygulamasina
gbre, GCC kuru dglitmeyle elde edilir. Bu bulusun baska bir uygulamasina gore, GCC islak

oglutme ve ardindan kurutmayla elde edilebilir,

Bu bulusun anlami icinde "dolomit" CaMg(C0Os); ("CaCOs MgC0s") kimyasal bilesimine
sahip bir karbonik kalsivum-magnezyum-mineralidir. Bir dolomit minerali, dolomitin
toplam agirhigina gére en az %30,0 wt. MgCOs3, tercihen %35,0'dan wt. daha fazla ve daha

tercihen %40,0 wt.'dan daha fazla MgCQOs; icerebilir.

Bu bulusun bir uygulamasina goére, kalsiyum karbonat iceren malzeme bir 6gatiimus
kalsiyum karbonat igerir. Bu bulusun baska bir uygulamasina gére, kalsiyum karbonat
iceren malzeme farkh kaynaklardan secilen iki ya da daha fazla 6gatlilmis kalsiyum

karbonatin bir karisimini igerir.

Bu bulusun anlami icinde "¢oktlriilimis kalsiyum karbonat (PCC)" genellikle, sulu bir
ortamda karbondioksit ve kirecin tepkimesini takip eden ¢cktiirmeyle veya bir kalsiyurn
ve karbonat iyonu kaynaginin su icinde coktirilmesiyle veya kalsiyum ve karbonat
ivonlarini, 8rnegin CaCl; ve Na,COs, birlestirerek ¢ozelti disina ¢éktiirmeyle elde edilen
sentezlenmis bir maddedir. PCC Gretmek icin daha baska olasi yollar kire¢ soda islemi ya
da PCC'nin amonyak Gretiminin bir yan Urind oldugu Sclvay islemidir. Coktlrilmis
kalsiyum karbonat ¢ temel kristal seklinde bulunmaktadir: kalsit, aragonit ve vaterit ve
bu kristal sekillerinin her biri icin pek ¢ok farkl polimorf {kristal bicimleri} vardir. Kalsit
skalanohedral (S-PCC), rombohedral {R-PCC), altigen prizmatik, pinakoidal, kolloidal (C-
PCC), kiibik ve prizmatik (P-PCC) gibi tipik kristal bicimleri ile trigonal yapiya sahiptir.
Aragonit ikiz altigen prizmatik kristallerin yani sira ince uzamis prizmatik, kavisli bigakl, dik
piramitsi, keski sekilli kristaller, dallanma agaci ve mercan ya da kurt benzeri seklin farkl
bir gcesidi gibi tipik kristal bigcimlerine sahip ortorombik bir yapidir. Vaterit altigen kristal
sistemine aittir. Elde edilen PCC bulamac mekanik olarak susuzlastirilabilir ve

kurutulabilir.
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Bu bulusun bir uygulamasina gore, kalsiyum karbonat iceren malzeme bir ¢éktirdlmus
kalsiyum karbonat igerir. Bu bulusun baska bir uygulamasina gore, kalsiyum karbonat
iceren malzeme c¢oktirdlmis kalsiyum karbonatin farkh kristal bicimleri ve farkl
polimorflar arasindan secilen iki ya da daha fazla ¢oktirilmis kalsiyum karbonatin bir
kanigimini igerir. Ornegin, en az bir ¢éktiiriilmis kalsiyum karbonat S-PCC'den segilen bir

PCC ve R-PCC'den secilen bir PCC icerebilir.

Bu hulusun bir uygulamasina gore kalsiyum karbonat iceren malzeme bir o0gutilmis
kalsiyum karbonattir. Bu bulusun baska bir uygulamasina gore kalsiyum karbonat iceren
malzeme ¢oktirilmus kalsiyum karbonattir. Bu bulusun yine baska bir uygulamasina gore
kalsiyum karbonat iceren malzeme, 6gitllmis kalsiyum karbonat ve c¢oktiiriilmis

kalsiyum karbonatin bir kariginmidir.

Degistirilmis bir kalsiyum karbonat {MCC) bir yizey ve/veya ic yapi degisikligine sahip bir
GCCveya PCC olabilir. Yizey tepkimeli bir kalsiyum karbonat, &rnegin bir sulu siispansiyon
halinde bir GCC veya PCC saglamak ve sdz konusu slispansiyona bir asit ilave etmek
suretiyle hazirlanabilir. Uygun asitler arasinda drnegin silflirik asit, hidroklorik asit,
fosforik asit, sitrik asit, oksalik asit veya bunlarin bir karisimi yer alir. Sonrzaki bir adimda
kalsiyum karbonat gaz halindeki karbondioksit ile iglenir. Asitle isleme adimi icin stlfirik
asit ya da hidroklorik asit gibi gliclG bir asit kullanilmasi halinde karbondioksit otomatik
clarak yerinde olusacaktir. Alternatif veya ek olarak karbondioksit harici bir kaynaktan
temin edilebilir. Yizey tepkimeli kalsiyum karbonatlar érnegin US 2012/0031576 A1, WO
2009/074492 Al, EP 2 264 109 Al, EP 2 070 991 Al veya EP 2 264 108 Al'de tarif
edilmektedir. Bir uygulamaya gore degistirilmis kalsiyum karbonat, tercihen sulfirik asit,
hidroklorik asit, fosforik asit, sitrik asit, oksalik asit veya bunlarin bir kansim ve

karbondioksit ile tepkimeden elde edilen ylizey tepkimeli bir kalsiyum karbonattir.

Bir uygulamaya gore, karisik karbonat esash dolgu maddeleri, magnezyum ve benzerleri
veya tlrevlerine bagh kalsiyum, kil veya talk veya benzerleri veya tiirevleri gibi cesitli
maddeler ve 6rnegin talk-kalsiyum karbonat veya kalsiyum karbonat-kaclin karizimlari
gibi bu dolgu maddelerinin karnsimlar veya dogal kalsiyum karbonatin aliminyum

hidreksit, mika veya sentetik ya da dogal lifler ile karisimlart veya talk-kalsiyum karbonat
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veya talk-titanyum dioksit veya kalsiyum karbonat-titanyum dioksit ortak yapilar gibi

minerallerin ortak yapilari arasindan segilir.

Aliminyum trihidratin &rnekleri gibsit veya bavyerittir ve magnezyum hidroksitin érnekleri
brusit veya hidromanyezittir. Plastik pigmentlerin érnekleri arasinda stiren pigmentler ve

Ropague™ ({The Dow Chemical Company, ABD) bulunur.

Bu bulusun bir uygulamasina gore, en az bir dolgu maddesi 100 um'den kiicik ya da esit,
tercihen 0,1 ile 100 um arasinda, daha tercihen 0,2 ile 50 um arasinda, daha da tercihen
0,5 ile 25 pm arasinda ve en fazla tercihen 1,0 ile 10 pm arasinda bir hacimce belirlenen
ortalama parcacik ¢apina dsq sahip parcaciklar halinde saglanir. Bu bulusun baska bir
uygulamasina gére en az bir dolgu maddesi 0,3 ile 15 pm arasinda, tercihen 0,5 ile 10 pm
arasinda ve daha tercihen 1,0 ile 5,0 um arasinda bir hacimce belirlenen ortalama pargacik

biyikligl dsg've sahip parcaciklar halinde saglanir.

Bu bulusun tercih edilen bir uygulamasina gore, en az bir dolgu maddesi ISO 9277:2010'a
gore azot ve BET yontemi kullanilarak &lclildiigii sekilde 0,1 ile 200 m%/g arasinda, tercihen
0,5 ile 100 m?/g arasinda, daha tercihen 1,0 ile 50 m?/g arasinda ve en fazla tercihen 2,0

ile 10 m?/g arasinda bir 6zgll yiizey alanina sahip parcaciklar halinde saglanir.

Bu bulusun bir gerekliligi, birinci sulu stispansiyon 51 ile ikinci sulu slspansiyon $2'nin
icindeki en az bir dolgu maddesinin farkli olmasidir. Dolayisiyla birinci sulu sispansiyon S1
en az bir adet birinci dolgu maddesiicerir ve ikinci sulu siispansiyon 52 en az bir adet ikinci
dolgu maddesi icerir. istege bagh olarak birinci sulu sispansiyon S1 ile veya ikinci sulu
siispansiyon 52 ile ayni dolgu maddesini icerebilen ya da en az bir farkh dolgu maddesi

icerebilen baska slispansiyon {S3 ile SN arasi) mevcut olabilir.

Birinci sulu slispansiyon S1 icindeki en az bir dolgu maddesi ile ikinci sulu slispansiyon $2
icindeki en az bir dolgu maddesi, dolgu maddesi tiirl bakimindan ve/veya dolgu maddesi
parcgaciklarinin hacimee belirlenen ortalama pargacik ¢api dsg bakimindan ve/veya dolgu
maddesi parcaciklarinin 6zgil yiizey alam bakimindan ve/veya dolgu maddesinin kristal

morfolojisi bakimindan ve/veya dolgu maddesinin yiiki bakimindan farkl olabilir.

Ayrica birinci sulu siispansiyon S1 ile ikinci sulu siispansiyon S2'nin pH degerleri farkhhk

gosterebilir. Ornegin birinci sulu stspansiyon S1 7'nin Uzerinde bir pH degerine sahip
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elabilir ve ikinci sulu sispansiyon $2 7'nin altinda bir pH degerine sahip olabilir ya da tam
tersi olabilir. Slspansiyonlarin pH degerinin Brgnstedt asitleri ya da bazlarinin ilave
edilmesiyle ayarlanabilecegi uzman kisilerce bilinmektedir. Uygun asitlerin érnekleri
hidroklorik asit, stlfirik asit, fosfarik asit veya sitrik asittir. Uygun bazlarin érnekleri

sodyum hidroksit, potasyum hidroksit veya sodyum karbenattir.

Bu bulusun bir uygulamasina gére birinci slispansiyon S1'in icindeki en az bir dolgu
maddesi 6gutilmus kalsiyum karbonattir ve ikinci stispansiyon $S2'nin icindeki en az bir
dolgu maddesi ¢oktirilmus kalsiyum karbonat ve/veya kil arasindan secilir. Bu bulusun
baska bir uygulamasina gore birinci slspansiyon S1'in icindeki en az bir dolgu maddesi
aragonitik kristal morfolojisine sahip ¢&ktiriimiis kalsiyum karbonattir ve ikinci
slispansiyon 52'nin i¢indeki en az bir dolgu maddesi skalanchedral kristal morfolojisine

sahip ¢oktirilmus kalsiyum karbonattir.

Bu bulusun bir uygulamasina gdre birinci slispansiyon S1'in igindeki en az bir dolgu
maddesi 100 pm'den kuglik ya da esit, tercihen 0,1 pm ile 100 um arasinda, daha tercihen
0,2 ile 50 pm arasinda bir hacimce belirlenen ortalama pargacik ¢apt dso'ye sahiptir ve
ikinci slispansiyon 52'nin icindeki dolgu maddesi 100 um'den kiiglik ya da esit, tercihen
0,1 pm ile 100 um arasinda, daha tercihen 0,2 ile 50 um arasinda bir hacimce belirlenen
ortalama parcacik capi dso've sahiptir. Bu bulusun baska bir uygulamasina gore 1SO
9277:2010'a gére azot ve BET yéntemi kullamlarak olgildigi sekilde birinci sispansiyon
S1'in icindeki en az bir dolgu maddesi 0,1 ile 200 m?%/g arasinda, tercihen 0,5 ile 100 m?/g
arasinda, daha tercihen 1 ile 50 m?%/g arasinda ve en fazla tercihen 1 ile 10 m?*/g arasinda
bir 6zgll ylzey alanina sahiptir ve ikinci siispansiyon S2'nin icindeki dolgu maddesi 0,1 ile
200 m?/g arasinda, tercihen 0,5 ile 100 m?/g arasinda, daha tercihen 1ile 50 m?/g arasinda

ve en fazla tercihen 1 ile 10 m?/g arasinda bir ézgll yiizey alanina sahiptir.

Yumaklastirma katki maddesi A

Bu bulusa goére olan islemin i} adimina gore birinci sulu sispansiyon S1 en az bir

yumaklastirma katki maddesi A'yi igerir.

En az bir yumaklastirma katki maddesi A, baska bir katki maddesi, tercihen baska hir

yumaklastirma katki maddesi ve/veya sadece dolgu maddesi ile birlikte, slUspansiyon
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haline getirilmis dolgu maddesi pargaciklarinin  yumaklar adi verilen topaklar
clusturmalarna neden olarak yumaklasmay artiran, teknikte bilinen herhangi bir
yvumaklastirma katki maddesinden secilebilir. En az bir yumaklastirma katki maddesi A
anyonik, iyonsuz, zwitteriyonik, amfoterik veya katyonik polimerler veya bunlarin
karisimlar arasindan segilebilir. Tercihen en az bir yumaklastirma katki maddesi A bir

katyonik polimerdir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore en az bir yumaklastirma katki maddesi A, katyonik
nisasta, poliaminler, polietileniminler, poliakrilamidler, katyonik amin amid,
epiklorchidrin  recineleri, polidiallildimetilamonyum klerir, katycnik guar ve/fveya

bunlarin karisimlarindan clusan gruptan secilen bir katyonik polimerdir.
Bu bulusun bir uygulamasina gore katyonik polimer, bir katyonik nisastadir.

Katyonik nisasta tercihen, amino gruplari, imonyum gruplari, amonyum gruplari,
sulfonyum gruplar, fosfonyum gruplar ve bunlanin karisimlarini iceren gruptan segilen
katyonik gruplar ile kimyasal olarak degistirilmistir. Katyonik nisasta, makul miktarlarda
nisasta saglayan hemen hemen her tirli dogal kaynaktan gelen kimyasal olarak
degistirilmis nisastalar arasindan secilebilir. Grnegin katyonik nisasta, bugday nisastasi,
misir nisastasi, piring nisastasi, patates nisastasi, tapyoka nisastasi, maranta nisastas),
sorgum nisastasi ve bunlarin kanisimlarini iceren gruptan secilen nisastalardan
kaynaklanan kimyasal olarak degistirilmis nisastalar arasindan secilebilir. Tercih edilen bir
uygulamada katyonik nisasta, amilopektin agisindan zenginlestirilmis olanlar arasindan
secilir, bir baska ifadeyle kimyasal olarak degistirilmis nigasta tercihen piring nisastas),
patates nisastasi ve bunlarin karisimlarindan olusan gruptan secilir. Katyonik nisasta ayni
zamanda amilopektin zenginlestirilmis nisastalar igeren genetik olarak degistirilmis
kaynaklardan da elde edilebilir. Bu tiir katyonik nisastalari hazirlamak i¢in yéntemler
uzman kisilerce bilinmektedir. Katyonik nisastanin molekdl agirhg 1 000 ile 1 000 000
g/mol arasinda degisebilir ve genellikle yaklasik 220 000 g/molduar. Katyenik nisastarnin

molekil agirhgi, hidrojen peroksit (H,03) ile islem yoluyla ayarlanabilir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore katyonik polimer bir poliamin, tercihen dall
pclietileniminler, dogrusal polietileniminler ve yukaridakilerin karigimlarini iceren gruptan

secilen bir polietilenimindir (PEI). Tercihen dalli polietileniminler icindeki birincil ikincil
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veya Uclncldl amin fonksivonlarimin orani, dalll polietileniminlerin olas) degisikliginden

once 1:0,86:0,42 ile 1:1,20:0,76 araligindadir.

Bu bulusun tercih edilen bir uygulamasina goére polietilenimin degistirilmis ve
degistirilmemis polietileniminler iceren gruptan secilir. Uygun polietileniminlerin
érnekleri etilenimin {aziridin) homopolimerleri ya da daha yiksek homologlarn ve ayrica
peliamidoamin veya polivinilaminlerin etilenimin ya da daha yiksek homologlari ile as
pclimerleridir. Polietileniminler capraz baglanmis veya gapraz baglanmamis, kuaternize
ve/veya alkilen oksitler, dialkil veya alkilen karbonatlar ya da Ci-Cs-karboksilik asitlerle
tepkime yoluyla degistirilmis olabilir. Polietileniminler, etilen oksit, propilen oksit veya
bitilen oksit gibi alkilen oksitler, dimetil karbonat ve dietil karbonat gibi dialkil
karbonatlar, etilen karbonat ya da propilen karbonat gibi alkilen karbonatlar veya Ci-Cs-
karboksilik asitler ile tepkime yoluyla degistirilebilirler. Degistirilmis PEl'ler arasinda
propoksilenmis polietileniminler (PPE!'ler) ve etoksilenmis polietileniminler (EPEl'ler) gibi
alkcksilenmis polietileniminler vyer alr. Daha baska tercih edilen degistirilmis
polietileniminler, degistirilmemis PEIl'leri bir ya da daha fazla C1-Cas yag asidi, tercihen bir
va da daha fazla Cs-Cis yag asidi ve Gzellikle tercihen Cy0-Ci14 vag asitleri, drnegin hindistan

cevizi yag asidi ile tepkimeye sokarak elde edilebilir.

Polietilenimin 1 000 g/molile 1 000 g/mol araliginda bir agirlikca ortalama molekiil agirhg
M.'va sahip olabilir. Bu bulusun tercih edilen baska bir uygulamasinda, polietilenimin 100
ile 700 g/mol arasinda ve tercihen 146 ile 232 g/mol arasinda bir agirlik¢ca ortalama
molekidl agirhgr My'ya sahip degrusal polietileniminler grubundan secilir ve tercihen
trietilentetramin, pentaetilenheksamin ve tetraetilenpentamin arasindan secilir. Tercih
edilen baska bir uygulamaya gore, polietilenimin 500 ile 8 000 g/mol arasinda ve tercihen
800 ile 1 200 g/mol arasinda bir agirhk¢a ortalama molekil agirhgi My'ya sahip dalli

pelietileniminler grubundan secilir.

Bu bulusun islemi icin uygun olan katyonik polimerlerin diger 6rnekleri, poliakrilamidler

va da katyonik epiklorohidrin regineleridir.

Ornek bir uygulamaya gore, poliakrilamidler tercihen iyonik olmayan mocnomerler,

tercihen arilamid ile birlikte polimerlestiriimis olan dialkilaminoetil{met)akrilatlar,
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dialkilaminoetil{met)akrilamidler, dialkilaminometil{met)akrilamidler ve dialkilamino-1,3-

propil{met)akrilamidlerin monomerlerini igerir.

Baska bir uygulamaya gore katyonik epiklorohidrin re¢ineleri, monomer olarak bir veya
daha fazla dikarboksilik asit ve diaminler, triaminler, dialkanolaminler veya
trialkanclaminler ve epiklorohidrin grubundan bir ya da daha fazla monomer iceren

kepolimerlerdir.

Dikarboksilik asit monomerleri olarak, tercihen doymus ya da doymamis, dalliya da dalsiz
C>-Cyp dikarboksilik asitler, tercihen Cs-Cq dikarboksilik asitler, C4-Cg dikarboksilik asitler,
Cs-C; dikarboksilik asitler, bilhassa adipik asit kullanilir. Yumaklastirma katki maddesi A'nin
ikinci monomeri olarak &zellikle uygun olanlar dogrusal ve dalli, ikame edilmis ve ikame
edilmemis diaminler ve triaminler, bilhassa N-(2-aminoetil)-1,2-etan-diamindir. Tercihen
kullanilan dialkanalaminler ve trialkanolaminler arasinda, 6rnegin dietanolamin, N-metil-
ve N-etildietanolamin gibi N-alkil-dialkanolaminler ve trietanolamin yer alir. Molekil
agirh@ini ve/veya zincir uzunlugunu izlemek ve kontrol etmek icin ¢oklu yogusma sirasinda
bir ya da daha fazla monoalkanolaminler gibi tek degerlikli aminler kullanmlabilir.

Monoetanol tercihen kullanihr. Qlusan ara Uriin epiklorchidrin ile tepkimeye sokulur.

Bu bulusun tercih edilen bir uygulamasina gére, katyonik epiklorohidrin reginesi adipik asit

ile N-(2-aminoetil)-1,2-etandiamin ve epiklorohidrinin bir kopolimeridir.

Bu bulusun yine baska bir uygulamasina gére katyonik polimer, polidiallildimetilamonyum

klortirdir (polyDADMAC).

PoliDADMAC (polidialliidimetilamonyum  klorir), diallildimetilamonyum  klorlrin

{DADMAC) asagidaki yapiya sahip dogrusal bir homopolimeridir:
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Bir dortli amonyum ve iki doymamis -CH=CH; islevine sahip clan bir monomerden
olusturulmus dogrusal homopolimer, DADMAC'In serbest radikal polimerlesmesi ile
polimerlestirilir. PolyDADMAC vapisinda doértli amonyum gruplari, polimer zincirinin
emurgasinda bulunan halkalar Gzerindedir, Bu bilesim poliDADMAC makromolekiillerinin,
oérnegin poliaminlerden daha uzun bir kalicilik sliresine sahip olacaklan sekilde oldukga
sert olma egiliminde olduklarini gosterir. Bu nedenle, poliDADMACIn ¢bzelti icerisinde
daha uzun bir uyusuma sahip olmasi beklenmektedir. PolyDADMAC 10 000 ile 1 000 000
g/mol arahiginda ve tercihen 100 000 ile 500 000 g/mol araliginda bir agirhkca ortalama

moelekdl agirhgr My'ya sahip olahilir,
Bu bulusun yine baska bir uygulamasina gore katyonik polimer, bir katyonik guardr.

Guar, genellikle 1:2 craninda galaktoz birimleri ve mannoz hirimlerinden olusan bir dogal
heteropaclisakkarit (guaran) icerir ve guar tohumlarinin endosperm bilesenidir. Genel
clarak, guar 1,6-baglantii  o-D-galaktopiranozil birimleri ile 1,4-baglantii  B-D-
mannopiranozil birimlerinin bir dogrusal zincirini icerir. Yaklasik olarak %14 ile 17 wt.
arasinda kavuz, %35 ile 42 wt. arasinda endosperm ve %43 ile 47 wt. arasinda embriyo
iceren guar tchumlar), ticaretteki endistriyel guar olan endospermi ayirmak igin kuru
GEUtAlUr ve elenir. Bir guar tlrevi, drnedin enzimler, asitler, oksitlenme ortami, sicaklk,
radyasyon vh. kullammiyla heteropolisakkariti degistirerek elde edilebilir. Bu tir guar
tiirevlerini hazirlamak igin ydntemler uzman kisilerce bilinmektedir. Ornegin, a-D-
galaktopiranozil birimlerini cikarmak icin faydal olan ticari olarak temin edilebilen bir a-
D-galaktosidaz enziminin kullamimi ile bir degisiklik elde edilebilir. Guaranin o-D-

galaktosidaz enzimine maruz birakildigi sireyi kontrol etmek suretiyle o-D-
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galaktopiranozil birimlerinin mannoz birimlerinin dogrusal zincirinden gikarilma miktar
kantrol edilebilir. Bir katyonik guar, guan dortli amonyum tuzlarinin tirevleri ile

tepkimeye sokarak elde edilebilir.

En az bir yumaklastirma katki maddesi A, yukarida belirtilen katyonik polimerlerden bir ya
da daha fazlasim ve teknikte bilinen bir ya da daha fazla baska yumaklastirma katk
maddesi icerebilir. Bu bulusun bir uygulamasina gére en az bir yumaklastirma katk
maddesi A, yukarida belirtilen katyonik polimerlerin iki ya da daha fazlasinin bir
karisimidir. Bu bulusun baska bir uygulamasina gére en az bir yumaklastirma katki
maddesi A, yukarida belirtilen katyonik polimerlerin birinden olusur. Tercih edilen bir

uygulamaya gore en az bir yumaklastirma katki maddesi A katyonik nisastadir.

En az bir yumaklastirma katki maddesi A, sulu bir halde, 6r. su esasl bir ¢ozelti ya da or.
metanol, etanol, aseton ve bunlarin kanisimlariniigeren gruptan secilen bir organik ¢ozicl
icerisinde bir organik ¢dzelti halinde saglanabilir. Bununla birlikte, en az bir yumaklastirma
katki maddesi A suyun ve/veya organik ¢oziiclilerin bir em{lsiyonu veya bir dispersiyonu
halinde ya da suyun ve/veya organik ¢dzlcUlerin bir ¢ozeltisi ve/veya bir emilsiyonu

ve/veya bir dispersiyonunun bir karisimi halinde de saglanabilir.

Eger en az bir yumaklastirma katki maddesi A bir ¢ozelti halinde saglanirsa, cozelti
tercihen, en az bir yumaklastirma katki maddesi A'nin en az 50 °C, tercihen 50 °C ile 100
°C arasinda, daha tercihen 60 °C ile 98 °C arasinda ve en fazla tercihen 70 °C ile 96 °C
arasinda bir sicakliga sahip olan bir ¢6ziiclye, tercihen suya ilave edildigi sekilde hazirlanir.
Ornegin ¢ozelti, en az bir katyonik polimerin 80 °C ile 96 °C arasinda, 90 °C ile 96 °C
arasindaki gibi bir sicakliga sahip olan suya ilave edildigi sekilde hazirlanir. Alternatif olarak
¢ozelti, en az bir yamaklastirma katki maddesi A'nin 50 °C'den daha distlik, tercihen 5 °C
ile 49 °C arasinda, daha tercihen 10 °C ile 40 °C arasinda ve en fazla tercihen 15 °Cile 30
°C arasinda bir sicakhga sahip olan bir ¢bzlclye, tercihen suya ilave edildigi sekilde

hazirlanir.

Tercih edilen bir uygulamada en az bir yumaklastirma katki maddesi A'nin bir ¢dzeltisi, en
az bir yumaklastirma katki maddesi A'nin yaklasik olarak oda sicakhginda, yani 20 °C £ 2

°C'de suya ilave edildigi sekilde hazirlanir.
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Alternatif bir uygulamaya gbre, en az hir yumaklastirma katki maddesi A kuru halde, &r.

kuru bir toz halinde saglanir.

En az bir yumaklastirma katki maddesi A'nin bir dispersivon halinde saglanmasi
durumunda, yumaklastirma katki maddesi A'nin parcacik biiyikligd 10 ile 500 nm
arasinda, tercihen 20 ile 100 nm arasinda ve daha tercihen 25 ile 80 nm arasinda bir dsg

degerine sahip olahilir.

Yumaklastirma katkit maddesi A, bir ¢Ozelti ya da kuru madde halinde, tercihen ¢ézeltinin
toplam agirhg@ina gore %0,5 ile 70 wt. arasinda, tercihen %1 ile 25 wt. arasinda, daha
tercihen %1,5 ile 20 wt. arasinda ve en fazla tercihen %2 ile 10 wt. arasinda bir yogunluga

sahip bir ¢dzelti halinde saglanabilir.

Bu bulusun bir uygulamasima gore birinci sulu slUspansiyon S1'in igindeki en az bir
yumaklastirma katki maddesi A'nin icerigi, birinci sulu siispansiyon S1'in toplam agirligina
gére %0,001 ile 20 wt. arasinda, daha tercihen %0,5 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen
%3 ile 5 wt. arasindadir. Bu bulusun baska bir uygulamasina gére birinci sulu slispansiyon
S1'in igindeki en az bir yumaklastirma katk) maddesi A'nin igerigi, birinci sulu slispansiyon
S1'in icindeki en az bir dolgu maddesinin toplam kuru agirligina gére %0,001 ile 20 wt.
arasinda, daha tercihen %0,5 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %3 ile 5 wt.
arasindadir. Bu bulusun yine baska bir uygulamasina gore birinci sulu siispansiyon S1'in
icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi A'nin igerigi, sulu sispansiyon SM'nin
icindeki en az bir dolgu maddesinin toplam kuru agirhgina gére %0,001 ile 20 wt. arasinda,

daha tercihen %0,5 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %3 ile 5 wt. arasindadir.

Yumaklastirma maddesi B

Bu bulusa gére clan islemin ii} adimina gére ikinci sulu slspansiyon 52, yumaklastirma

katki maddesi A'dan farkh olan en az bir yumaklastirma katki maddesi B'yi igerir.

En az bir yumaklastirma katki maddesi B, yumaklastirma katki maddesi A'dan farkh olan
ve baska bir katki maddesi, tercihen baska bir yumaklastirma katki maddesi ve/veya
sadece dolgu maddesi ile birlikte, sispansiyon haline getirilmis dolgu maddesi
parcgaciklarinin yumaklar adi verilen topaklar olusturmalarina neden olarak yumaklasmay

artiran, teknikte bilinen herhangi bir yumaklastirma katki maddesinden segilebilir. En az
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bir yumaklastirma katki maddesi B anyonik, ivonsuz, zwitteriyenik, amfoterik veya
katyonik polimerler veya bunlarin karisimlari arasindan secilebilir. Bir uygulamaya gére en
az bir yumaklastirma katki maddesi A ile en az bir yumaklastirma katki maddesi B zit

yukladir.

Bu bulusun tercih edilen bir uygulamasina gore, en az bir yumaklastirma katki maddesi B

bir anyonik polimerdir ve daha tercihen degistirilmis polisakkarittir.

Bu bulusun anlamiicinde "degistirilmis polisakkaritler" hidroksil gruplarinin en azindan bir
kismi karboksillenmis polisakkaritlerdir. Buna ek olarak, degistirilmis poclisakkaritler,

arnegin aldehit gruplar gibi baska degisiklikleri de i¢erebilir.

Bu bulusa gére degistirilmis polisakkaritler asagidaki yapiyi icerebilir:

HO O

OH
OH n

burada hidroksil gruplarin bir kismi karboksillenmistir ve "n" dolayh clarak i¢ viskozite ile

temsil edilir.

Polisakkaritler, glikosidik baglarla birbirine birlesmis tekrar eden birimlerden {en az 10)
clusan polimerik karbonhidrat yapilardir. Glikesidik baglarin uzamsal diizenlemesine bagh
olarak a- ve B-glikosidik baglari ayirt edilebilir. Bu yapilar dogrusal olabilir, ama ayni
zamanda degisik derecelerde dallanma da icerebilir. Polisakkaritler ayrica tekrar biriminde
kiiclik degisiklikler de ihtiva edebilir. Ornek polisakkaritler, nisasta, seliiloz ya da glikojen

ve ayni zamanda seliiloz ve ¢itin gibi yapisal polisakkaritlerdir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore, en az bir degistirilmis polisakkarit 0,4 ile 2,0 araliginda,
tercihen 0,5 ile 1,8 araliginda, daha tercihen 0,6 ile 1,6 aralifinda ve en fazla tercihen 0,7

ile 1,5 araliginda bir hidroksil gruplari ikame derecesine sahiptir.
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Bu bulusun bir uygulamasina goére degistiriimis polisakkarit, bir polisakkaritin bir
karboksimetil tirevi ve/veya bir karboksimetil hidroksipropil tiirevi ve/veya bir
karboksimetil hidroksietil tirevidir. Grnegin, degistirilmis polisakkarit bir karboksimetil
seliiloz {CMC), bir anyonik nisasta, bir anyonik guar, anyonik ksantan sakizi veya bunlarin

karisimlari clabilir.

Bu bulusun bir uygulamasina gére en az bir yumaklastirma katki maddesi B, karboksimetil
seliloz, anyonik nisasta, anyonik guar, anyonik ksantan sakizi ve/veya bunlarin

karisimlarindan olusan gruptan secilen bir anyonik polimerdir.

Bu bulusun bir uygulamasina gére, en az bir yumaklastirma katki maddesi B karboksimetil

selGlozdur {CMC).

Karboksimetil seliloz {CMC), karboksimetil sellilozun sodyum tuzunu olusturmak icin
kostik soda varliginda, monokloroasetik asit ile tepkime yoluyla seliilozdan hazirlanabilir.
Her bir tekrar eden D-glikoz birimi, monomer birimi basina i¢ karboksilik grubun
maksimum yUk yogunlugunu (yani bir Ocli ikame derecesi) vermek icin eterlesme

yvetenegine sahip Ug hidroksil grubu icerir,

Karboksimetil seliiloz esasli polimerin molekil agirhg ve ic¢ viskozitesi, teknikte uzman
kisilerce bilinen herhangi bir yontemle, &r. peroksitlerin ilave edilmesiyle ayarlanabilir.
H,0; ile oksidatif bozunma yoluyla dlsik viskoziteli, suda ¢éziinebilir CMC hazirlanmasi
icin bir ydntem tarif eden DE 1 543 116 Al'e ve polisakkarit eterin bozunmasinin oksitleyici
madde miktarina, sicaklifa ve islem stiresine baghligini aciklayan DE 44 11 681 Al'e atif

vaptlmustir,

Bu bulusun tercih edilen bir uygulamasina gore karboksimetil seliiloz, 5 ile 500 ml/g
araliginda, tercihen 10 ile 450 ml/g arah@inda, daha tercihen 50 ile 350 ml/g araliginda ve

en fazla tercihen 100 ile 200 ml/g araliginda bir i¢ viskoziteye sahiptir.

Bu bulusun baska bir uygulamasina gore, en az bir yumaklastirma katki maddesi B bir

anyonik nisastadir.

Anyonik nisasta tercihen, karboksil gruplan, karboksimetil gruplari, karboksimetil

hidroksipropil gruplari, karboksimetil hidroksietil gruplari, fosfat gruplar, stilfonat gruplar
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ve bunlarin karisimlaring iceren gruptan secilen anyonik gruplar ile kimyasal olarak
degistirilmistir. Anyonik nisasta, bugday nisastasi, misir nisastasi, piring nisastas), patates
nisastasi, tapyoka nisastasi, maranta nisastasi, sorgum nisastasi ve bunlarin karisimlarinm
iceren gruptan secilen nisastalardan kaynaklanan kimyasal olarak degistirilmis nisastalar
arasindan secilebilir. Anyonik nisasta aynmi zamanda amilopektin zenginlestirilmis
nisastalariiceren genetik olarak degistirilmis kaynaklardan da elde edilebilir. Tercih edilen
bir uygulamada anyonik nisasta, amilopektin agisindan zenginlestirilmis olanlar arasindan
secilir, bir baska ifadeyle kimyasal olarak degistirilmis nisasta tercihen piring nisastas,
patates nisastasi ve bunlarin karsimlarindan olusan gruptan secilir. Bu tir anyonik
nisastalar hazirlamak i¢in ydntemler uzman kisilerce bilinmektedir. Anyonik nisastanin
molekil agirhigr 1 000 ile 1 000 C0C g/mol arasinda degisebilir ve genellikle yaklasik 220
000 g/moldir. Anyonik nisastanin molekil agirhgl, hidrojen peroksit {H203) ile islem

yoluyla ayarlanabilir.

Bu bulusun tercih edilen yine baska bir uygulamasina gore, en az bir yumaklastirma katki

maddesi B bir anyonik guardir,

Guar, genellikle 1:2 craninda galaktoz birimleri ve mannoz hirimlerinden olusan bir dogal
heteropaolisakkarit (guaran) icerir ve guar tohumlarinin endosperm bilesenidir. Genel
clarak, guar 1,6-baglantihi a-D-galaktopiranozil birimleri ile 1,4-baglantih B-D-
mannopiranczil birimlerinin bir dogrusal zincirini icerir. Yaklasik olarak %14 ile 17 wt.
arasinda kavuz, %35 ile 42 wt. arasinda endosperm ve %43 ile 47 wt. arasinda embriyo
iceren guar tchumlar), ticaretteki endiistriyel guar olan endospermi ayirmak igin kuru
Bgutalir ve elenir. Bir guar tlrevi, drnegin enzimler, asitler, oksitlenme ortami, sicaklik,
radyasyon vb. kullammiyla heteropolisakkariti degistirerek elde edilebilir. Bu tir guar
tiirevlerini hazirlamak igin yéntemler uzman kisilerce bilinmektedir. Ornegin, a-D-
galaktopiranozil birimlerini cikarmak icin faydal olan ticari olarak temin edilebilen bir a-
D-galaktosidaz enziminin kullammi ile bir degisiklik elde edilebilir. Guaranin o-D-
galaktosidaz enzimine maruz birakildigi  siireyi kontrol etmek suretiyle o-D-
galaktopiranozil birimlerinin mannoz birimlerinin dogrusal zincirinden g¢ikarilma miktar
kentrol edilebilir. Ek veva alternatif olarak, guarin bir hidroksipropil guar veya hidroksietil
guar ortaya cikaracak sekilde propilenoksit veya etilencksit ile eterlestirilmesi yoluyla

guarin bir degisikligi elde edilebilir.
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Bu bulusun bir uygulamasina gére anyonik guar, bir karboksimetil guar (CMG) ve/veya bir
karboksimetil hidroksipropil guar {CMHPG) ve/veya bir karboksimetil hidroksietil guardir
{CMHEG). Ornegin karboksimetil guar, kostik soda varliginda bir guarin monokloroasetik

asit ile tepkimeye sokulmasi yoluyla elde edilir.

Ksantan sakizi, Xanthomonas campestris bakterisi tarafindan salgilanan bir polisakkarittir
ve tipik olarak glikoz, mannoz ve glukuronik asit iceren pentasakkarit tekrar birimlerinden

clusur. Glikoz, sakkaroz veva laktoz fermantasyonu ile Uretilebilir,

En az bir yumaklastirma katki maddesi B, yukarnida belirtilen anyonik polimerlerden bir ya
da daha fazlasint ve teknikte bilinen bir va da daha fazla baska yumaklastirma katki
maddesi i¢erebilir. Bu bulusun bir uygulamasina gére en az bir yumaklastirma katki
maddesi B, yukarida belirtilen anyonik polimerlerin iki ya da daha fazlasinin bir karisimidir.
Bu bulusun baska bir uygulamasina gdre en az bir yumaklastirma katki maddesi B, yukarida
belirtilen anyonik polimerlerin birinden olusur. Tercih edilen bir uygulamaya gore en az

bir yumaklastirma katki maddesi B anyonik karboksimetil sellilozdur.

Bu bulusun bir uygulamasina gdre, bu bulusa gére clan islemde kullanilan en az bir
vumaklastirma katki maddesi B, 4,5 ile 12 arasinda, tercihen 7 ile 11 arasinda ve daha

tercihen 8,0 ile 10,5 arasinda bir pH degerine sahiptir.

En az bir yumaklastirma katki maddesi B, ¢tzelti ya da kuru malzeme olarak saglanabilir.
Tercih edilen bir uygulamaya gore en az bir yamaklastirma katki maddesi B bir sulu gdzelti

halinde saglanir.

Bu bulusun tercih edilen bir uygulamasina gére en az bir yumaklastirma katki maddesi B,
¢Ozeltinin toplam agirhigina gore %1 ile 70 wt. arasinda, tercihen %2 ile 55 wt. arasinda,
daha tercihen %5 ile 50 wt. arasinda ve en fazla tercihen %30 ile 50 wt. arasinda bir

yogunluga sahip bir sulu ¢bzelti halindedir.

Arzu edildigi takdirde, en az bir yumaklastirma katki maddesi B'nin ¢ozeltisi drnegin ince
siizme ya da termal ya da kurutma ile yogunlastirilabilir. Kuru yumaklastirma katki
maddesi B termal kurutma ile, tercihen piskirtmeyle kurutma ile Gretilebilir ve
yumaklastirma katki maddesi B'nin toplam agirligina gére %90'dan wt. daha fazla, tercihen

%S5 ile 99,9 wt. arasinda bir kati icerige sahip olabilir.
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Bu bulusun bir uygulamasina gbre ikinci sulu sdspansiyen S2'nin igindeki en az bir
vumaklastirma katkit maddesi B'nin igerigi, ikinci sulu slispansiyon 52'nin toplam agirligina
gbre %0,001 ile 20 wt. arasinda, daha tercihen %0,1 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen
%0,2 ile 0,8 wt. arasindadw. Bu bulusun baska bir uygulamasina goére ikinci sulu
suspansivon S2'nin icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi B'nin igerigi, ikinci sulu
siispansiyon S2'nin icindeki en az bir dolgu maddesinin toplam kuru agirh@ina gére %0,001
ile 20 wt. arasinda, daha tercihen %0,1 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %0,2 ile 0,8
wt. arasindadir. Bu bulusun yine baska bir uygulamasina gére ikinci sulu slispansiyon
S2'nin icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi B'nin icerigi, sulu slspansiyon
SM'nin igindeki en az bir dolgu maddesinin toplam kuru agirhgina gére %0,001 ile 20 wt.
arasinda, daha tercihen %0,1 ile 10 wt. arasinda ve en fazla tercihen %0,2 ile 0,8 wt.

arasindadir.

Yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasina yonelik islem

Bu bulusa gore, yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi icin bir islem

saglanmaktadir ki bu islem su adimlari igerir:

a) her birien az bir delgu maddesiiceren en az iki sulu slispansiyon saglama ki sunlarla

karakterize edilmektedir

i) birinci sulu siispansiyon S1 en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yi icerir ve

i) ikinci sulu siispansiyon S2 yumaklastirma katki maddesi A'dan farkh olan en az

bir yumaklastirma katki maddesi B'yi icerir ve

iii) birinci sulu sispansiyon 51 ile ikinci sulu stspansiyon S2'nin icindeki en az bir

dolgu maddesi farkhidir ve

b) yumaklasmis dolgu maddesiparcaciklarninin bir sulu siispansiyonunu SM olusturmak
amaciyla a) adiminda saglanan en az iki sulu siispansiyonu bir araya getirerek
birlestirme ki burada birinci sulu stGspansiyen ile ikinci sulu stiispansiyonun igindeki

en az bir dolgu maddesinin katle orani $1:52, 1:100 ile 100:1 arasindadr,
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islem b) adiminin birinci sulu sispansiyon S1 ile ikinci sulu sispansiyon $2'yi ayni anda bir

aravya getirerek gergeklestirilmesiyle karakterize edilmektedir.

Bu bulusa gore birinci sulu stispansiyon 51'in icindeki en az bir dolgu maddesi ile ikincisulu
slispansiyon S2'nin icindeki en az bir dolgu maddesi farkhdir. Bu nedenle en az bir
yumaklastirma katki maddesi A ile en az bir adet birinci dolgu maddesi iceren birinci sulu
slispansiyon S1 ve yumaklastirma katki maddesi A'dan farkh olan en az bir yumaklastirma
katki maddesi B ile en az bir adet ikinci dolgu maddesi igeren ikinci sulu slispansiyon $2

saglanr.

Bir uygulamaya gdre en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yi iceren birinci sulu

sispansiyon S1 su adimlarla hazirlanir

Al) en az bir dolgu maddesinin birinci sulu slispansiyonunu saglama ve

A2) en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yi A1) adiminin hirinci sulu

sispansiyonuna ilave etme.

Baska bir uygulamaya gore en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yi igeren birinci sulu

siispansiyon S1 su adimlarla hazirlanir

Al') en az hir yamaklastirma katki maddesi A ile suyu karistirma ve

A2'}  en az bir dolgu maddesini A1') adiminin birinci sulu siispansiyonuna ilave

etme.

Yine baska bir uygulamavya gbre en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yi iceren birinci
sulu stispansiyon S1, en az bir dolgu maddesi, en az bir yumaklastirma katki maddesi A ve

suyun ayni anda karistinlmasiyla hazirlanir,

Bir uygulamaya gore en az bir yumaklastirma katki maddesi B'vi iceren ikinci sulu

siispansiyon 52 su adimlarla hazirlanir

B1) en az bir dolgu maddesinin ikinci sulu slispansiyonunu saglama ve

B2) en az bir yumaklastirma katki maddesi B'yi B1) adiminin ikinci sulu

sispansiyonuna ilave etme.
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Baska bir uygulamaya gére en az bir yumaklastirma katki maddesi B'yi iceren ikinci sulu

slispansiyon S2 su adimlarla hazirlanir

B1") en az bir yumaklastirma katki maddesi B ile suyu karistirma ve

B2") en az bir dolgu maddesini B1') adiminin ikinci sulu siispansiyonuna ilave

etme.

Yine baska bir uygulamaya gore en az bir yumaklastirma katki maddesi B'yi iceren ikinci
sulu sUspansiyon $2, en az bir dolgu maddesi, en az hir yumaklastirma katki maddesi B ve

suyun ayni anda karistinlmasiyla hazirlanir.

i) adiminin biringi sulu slispansiyon S1'i ve/veva ii) adiminin ikinci sulu sispansiyon $2'si,
yumaklastirma katki maddesini sulu siispansiyonun her tarafina daha homojen bir sekilde
dagitmak amaciyla karistirilabilir. Karistirma icin uygun islem donanimi uzman kisilerce

bilinmektedir ve ayni zamanda asagida da tarif edilmistir.

En az bir dolgu maddesi, en az bir yumaklastirma katki maddesi A ve en az bir
yvumaklastirma katki maddesi B vyukarida tarif edilen hallerden herhangi birinde
saglanabilir. Baska bir ifadeyle en az bir dolgu maddesi, bir siispansiyon, bulamag,
dispersiyon, macun, toz, nemli bir filtre keki ya da stkistirilmis veya tanelendirilmis halde
saglanabilir ve yumaklastirma katki maddeleri bir ¢6zelti halinde ya da kuru halde

saglanabhilir.

Uzman kisiler en az bir yumaklastirma katki maddesi A ile en az bir yumaklastirma katki
maddesi B'yi, birinci sulu stispansiyon 51 ile ikinci sulu slispansiyon 52 birlestirildiginde
dolgu maddesi parcaciklarinin yumaklasmasina yol agan bir miktarda saglayacaktir. Dclgu
maddesi parcaciklarinin yumaklasmasinin birinci sulu siispansiyon 51 ve/veya ikinci sulu
siispansiyon  S2'nin  icinde bu silspansiyonlarin  birlestirilmesinden &nce de
gerceklesebilecegi takdir edilmektedir. Yumaklasmanin sadece dolgu maddesi ile
gerceklesmesi halinde bu yumaklasma, bu bulusun isleminin b) adimi ile birlestirdikten
sonra gerceklesen yumaklasmadan ayirt edilebilir. Ornegin b) islem adimindan sonra
clusan yumaklar, bir yumaklastirma maddesi ile sadece mineral dolgu maddesinden
uretilen yumaklardan farkl parcacik biyiikligiine sahip olabilir. b} islem adimindan sonra

clusan yumaklar, bir yumaklastirma maddesi ile sadece mineral delgu maddesinden
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dretilen yumaklardan daha blyiik olabilir veya b) islem adiminin kesme altinda
gergeklestirilmesi halinde (retilen yumaklar bir yumaklastirma maddesiile sadece mineral

dolgu maddesinden lretilen yumaklardan daha kiglk olabilir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore en az bir yumaklastirma katki maddesi B, birinci sulu
suspansiyon S1'in icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi A'min igeriginin, birinci
sulu slispansiyon $1'in toplam agirligina gore %0,001 ile 20 wt. arasinda, daha tercihen
%0,5 ile 10 wt, arasinda ve en fazla tercihen %3 ile 5 wt. arasinda olacag bir miktarda
saglanir ve/veya en az bir yumaklastirma katki maddesi B, ikinci sulu siispansiyon $2'nin
icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi B'nin igeriginin, ikinci sulu slspansiyon
S2'nin toplam agirhgina goére %0,001 ile 20 wt. arasinda, daha tercihen %0,1 ile 10 wt.

arasinda ve en fazla tercihen %0,2 ile 0,8 wt. arasinda olacag bir miktarda saglanr.

Bu bulusun bir uygulamasina gére en az bir yumaklastirma katki maddesi A ile en az bir
yumaklastirma katki maddesi B'nin kitle orani, 1:50 ile 50:1 arasinda, tercihen 1:30 ile
30:1 arasinda, daha tercihen 1:20ile 20:1 arasinda, daha da tercihen 1:10ile 10:1 arasinda
ve en fazla tercihen 1:8 ile 8:1 arasindadir. Kiitle cranlari, en az bir yumaklastirma katki

maddesi A ile en az bir yumaklastirma katki maddesi B'nin kuru agirhgina dayanmaktadir,

Bu bulusa gore olan islemin b) adimina gore a) adiminda saglanan en az iki sispansiyon

ayni anda bir araya getirilerek birlestirilir.

En az iki stispansiyon teknikte bilinen herhangi bir yolla, drnegin dékme, enjekte etme ya
da bosaltma ile birlestirilebilir. Ornegin a) adiminda saglanan en az iki siispansiyon bunlar
baska bir hazne, kap va da boruya ddkme, enjekte etme ya da bosaltma yoluyla
birlestirilebilir. Baska bir 6rnege gbre a) adiminda saglanan en az iki siispansiyon, en az iki
siispansiyondan birini digerinin ve/veya haska siispansiyonun{sispansiyonlarin} icine

ddkme, enjekte etme ya da bosaltma yoluyla birlestirilebilir.

b) islem adimi, oda sicakhginda, yani 20 °C + 2 °C'de ya da baska sicakliklarda
gerceklestirilebilir. Bir uygulamaya gére b) islem adimi 5 ile 100 °C arasinda, tercihen 10
ile 80 °C arasinda ve en fazla tercihen 20 ile 65 °C arasinda bir sicakhkta yirGtalar. Isii¢

kesme ile veya harici hir kaynakla ya da bunlarin bir bilesimiyle sokulabilir.
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Bu bulusun bir uygulamasina gére, b) islem adimi en az 1 saniye, tercihen en az 1 dak., or.

en az 15 dak., 30 dak., 1 saat, 2 saat, 4 saat, 6 saat, 8 saat veya 16 saat ylrGtdlur.

Bu bulusun bir uygulamasina gére sulu sispansiyon SM b) islem adimi sirasinda ve/veya
sonrasinda kesilir. Bu bulusun anlami icinde "kesme", bir malzeme, &rnegin sulu
suspansivon SM icerisine bir kesme geriliminin indliklenmesini ifade eder. Kesme yoluyla,
yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin yumak bUyGkligl azaltilabilir ve yumaklagmig
dolgu maddesi parcaciklarinin daha homojen bir parcacik biyuklGigi dagihmi elde
edilebilir. Sekil 3 blyik yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin {gri halkalar) bir statik
karistirici kaynakh kesme altinda daha kiiglik yumaklara ayristirildig) bir kesme islemini

gdstermektedir.

Sulu stispansiyonlar SM, uzman kisilerce hilinen herhangi bir ydntemle kesilebilir. Uygun
kesme yontemlerinin érnekleri, sallama, ¢alkalama, karistirma, 6gitme, ultrasonikasyon
va da saptiriclar veya lameller gibi yollarla tirbilansh veya dizgin bir akisin

tetiklenmesidir.

Uygun kesme donanimi uzman kisilerce bilinmektedir ve érnegin rotor stator sistemleri,
bicakh karistiricilar, pervaneli karistincilar, tirbinli karistiricilar veya capali kanistiricilar gibi
karistinicilardan, saptinicilar veya lameller iceren borular gibi statik karistiricilar, bilyeli
degirmenler veya carpmali kincilar gibi degirmenler arasindan secilebilir. Bu bulusun

tercih edilen bir uygulamasina gore bir rotor stator karistina sistemi kullanihr.

Bu bulusun bir uygulamasina gore sulu sispansiyon SM, yumaklasmis dolgu maddesi
parcaciklarinin sulu siispansiyonu SM'nin karistirilmasiyla b) islem adimi sirasinda ve/veya
sonrasinda kesilir. Karistirma, or. yiiksek hizla karistirma veya calkalama ile yapilabilir. Bu
tir bir calkalama veya karistirma sirekli ya da kesintili olarak gerceklestirilebilir. Uzman
kisiler, karistirma hizi ve sicakhk gibi karistirma kosullarini kendi islem donanimina gére
uyarlayacaktir. Ornegin, karistirma bir saban demirli karistirici ile gerceklesebilir. Saban
demirli karistiricilar mekanik olarak tretilmis bir akiskan yatak prensibiyle calismaktadir.
Saban demiri bigcaklari bir yatay silindir tamburun i¢ duvarina yakin olarak dénmekte ve
karisimn bilesenlerini Griin yatagindan disari ve agik karistirma alaninin igine tasimaktadir.
Mekanik clarak Uretilmis akiskan yatak, ¢ok kisa bir siire igcinde blylik yiginlarin bile yogun

karisimini garantiler. Dogravyicilar ve/veya dagiticilar kuru islemde topaklari dagitmak igin
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kullarulir.  Bulusun isleminde kullanilabilen donanim, &rnegin  Gebriider Lddige
Maschinenbau GmbH, Almanya'dan ya da Silverson (ABD)'dan temin edilebilir. Ayrica
érnegin Ystral GmbH, Ballrechten-Dottingen, Almanya'dan boru bicimli bir karistirma
aygitt kullanilabilir. Bulusun isleminde kullanilabilecek clan baska bir donanim tird

Kinematika AG, Isvigre'den bir MEGATRON® sirali homojenlestiricidir.

Bir uygulamaya gére islem farkhh kesme hizlarinda en az iki adimda kesme altinda
gergeklestirilir, tercihen birinci kesme hizi ikinci kesme hizindan daha disiktlr. Tercihen
birinci kesme adimi b) adimi sirasinda <1 000 s™'lik bir kesme hiziyla gerceklestirilir. ikinci
kesme adimi tercihen b) islem adimindan sonra gerceklestirilir. ikinci kesme hizi 1 000 ile
1 000 D00 s™* arasinda, tercihen 3 000 ile 600 D00 s* arasinda, daha tercihen & 000 ile 300

000 s arasinda ve en fazla tercihen 10 000 ile 100 000 s arasinda olabilir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore sulu stispansiyon SM b) islem adimi sirasinda kesilir. Bu
bulusun baska bir uygulamasina gére sulu siispansiyon SM b) islem adimi sonrasinda
kesilir. Bu bulusun yine baska bir uygulamasina gore sulu slispansiyon SM b} islem adimi

sirasinda ve sonrasinda kesilir.

Bu bulusun baska bir uygulamasina gbre bulusun isleminin a) adiminda saglanan birinci
sulu slispansiyon S1 ve/veya ikinci sulu sispansiyon S2, b) islem adimindan énce kesilir.
Sulu sispansiyonlar SM, uzman kisilerce bilinen herhangi bir yéntemle ve bilhassa

yukarida tarif edilen yontemlerle kesilebilir.

Bu bulusun baska bir uygulamasina gére a) islem adiminda en az bir dolgu maddesiiceren
baska sulu siispansiyonlar saglanir. Bagka sulu sUspansiyonlar, birinci sulu siispansiyon S1
ile veya ikinci sulu stspansiyon S2 ile ayni dolgu maddesini icerebilir ya da en az bir farkh
dolgu maddesi icerebilir. istege bagh olarak baska sulu sispansiyonlar, yukarida tarif
edilen en az bir yumaklastirma katki maddesi A ve/veya en az bir yumaklastirma katki
maddesi B arasindan segilebilen en az bir yumaklastirma katki maddesi icerebilir. Ornegin
a) islem adiminda en az bir dolgu maddesi iceren liclinci sulu stispansiyon S3 saglanabilir
ki burada birinci sulu siispansiyon S1 veya ikinci sulu siispansiyon 52 ile ayni maddeyi
icerebilir ya da farkh bir dolgu maddesi igerebilir. Dahasi Gg¢lncl sulu slspansiyon S3

yukarida tarif edilen en az bir yumaklastirma katki maddesi A ve/veya en az bir
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vumaklastirma katki maddesi B arasindan segilebilen en az bir yumaklastirma katki

maddesi igerebilir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore birinci sulu sispansiyon S1'in ve/veya ikinci sulu
siispansiyon S2'nin ve/veya sulu sispansiyon SM'nin Brookfield viskozitesi 25 °C'de 5 000
mPa-s'tan daha disik, tercihen 25 °C'de 1 000 mPa-s'tan daha disik ve daha tercihen 25
°C'de 10 ile 200 mPa-s arasindadir. Tercih edilen bir uygulamaya goére birinci sulu
siispansiyon S1, ikinci sulu sispansiyon S2 ve sulu sispansiyon SM'nin Brookfield
viskozitesi 25 °C'de 5 000 mPa:s'tan daha disik, tercihen 25 °C'de 1 000 mPa-s'tan daha
dusuk ve daha tercihen 25 °C'de 10 ile 200 mPa-s arasindadir. Bir uygulamaya gore
yumaklasmis dolgu maddelerinin sulu sispansiyonu SM, 25 °C'de 1 ile 1000 mPa-s
arasinda, daha tercihen 25 °C'de 5 ile 800 mPa-s arasinda ve en fazla tercihen 25 °C'de 10
ile 600 mPa-s arasinda bir Brookfield viskozitesine sahiptir. Bir uygulamaya gore Brookfield
viskozitesi 100 rpm'de dlcilir. Birinci sulu slspansiyon S1 ve/veya ikinci sulu siispansiyon
S2 ve/veya sulu siispansiyon SM'nin viskozitesi hir ¢ozicli, tercihen su ilave edilmesiyle

ayarlanabilir.

Sulu siispansiyvon SM'nin kati icerigi, teknikte uzman kisilerce bilinen yontemlerle
ayarlanabilir. Bir sulu sGspansiyonun kati icerigini ayarlamak i¢in, stispansiyon siizme,
santrifijleme ya da termal ayirma islemi ile kismen veya tamamen susuzlastirilabilir.
Ornegin, siispansiyonlar nanosiizme gibi bir siizme islemi ile ya da bir buharlastirma islemi
gibi bir termal ayirma islemi ile kismen veya tamamen susuzlastirilabilir. Alternatif olarak,
kati malzemeye (or. siizmeyle olusan) istenen kati icerigi elde edilene kadar su ilave
edilebilir. Ek veya alternatif olarak, kati parcaciklarin uygun bir daha diisik icerigine sahip
bir yumaklasmis dolgu maddesi parcacigi slispansiyonu ya da baska bir dolgu maddesi
pargacig) stspansiyonu, istenen kati icerigi elde edilene kadar sulu siispansiyon SM'ye
ilave edilebilir. Ek olarak ilave edilen yumaklasmis dolgu maddesi parcacig slispansiyonu
va da baska dolgu maddesi parcaciklan siispansiyonlari dagiilmis veya dagitilmamis

olabilir.

Bu bulusun bir uygulamasina gore b) islem adimindan sonra elde edilen sulu slispansiyon
SM'nin kat igerigi, sulu siispansiyon SM'nin toplam agirhigina gore %1 ile 75 wt. arasinda,

tercihen %2 ile 60 wt. arasinda ve en fazla tercihen %5 ile 35 wt. arasindadir.
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b) islem adim kesikli bir islem, yar sirekli ya da slrekli bir islem halinde

gerceklestirilebilir.

Sekil 1'de gosterildigi gibi kesikli bir islem birinci kap (1), ikinci kap {2) ve bir karistirma
kabi (3) igerebilir. Birinci kap {1} en az bir adet birinci dolgu maddesi iceren birinci sulu
siispansiyonu (4) icerebilir. ikinci kap (2) birinci kaba (1) dahil edilenden farkh en az bir
adet ikinci dolgu maddesi iceren ikinci sulu slspansiyonu (5) icerebilir. En az bir
vumaklastirma katk maddesi A (6) birinci kaba {1) ilave edilebilir ve en az bir adet birinci
dolgu maddesiigeren birincisulu stispansiyon {4) ile karistirilabilir. En az bir yumaklastirma
katkl maddesi B {6) ikinci kaba (2) ilave edilebilir ve en az bir adet ikinci dolgu maddesi
iceren ikinci sulu sspansiyon {5) ile karistirilabilir. Elde edilen karisimlar daha sonra

bunlari karistirma kabina {3) eszamanh olarak bosaltmak suretiyle birlestirilebilir.

Surekli bir islemde birinci yumaklastirma katki maddesi A'nin arzu edilen miktari en az bir
adet birinci delgu maddesi iceren birinci sulu slispansiyonu ihtiva eden birinci borunun
icine enjekte edilebilir ve yumaklastirma katki maddesi B'nin arzu edilen miktart birinci
bcruya dahil edilenden farkh en az hir adet ikinci dolgu maddesi iceren ikinci sulu
slispansiyonu ihtiva eden ikinci boruya enjekte edilebilir. Birinci ve ikinci boru, en az bir
adet dolgu maddesi ile yumaklastirma katki maddelerinin  yeterli bir sekilde
kanistinlmasina imkan verecek bir uzunlukta olabilir ve/veya sirall bir statik karstiric
icerebilir. Birinci ve ikinci sispansiyon, birinci ve ikinci séispansiyonun birlestirildigi Gigiinet

borunun icine eszamanh olarak pompalanabilir ve enjekte edilebilir.

Bu hulusun bir uygulamasina gore b) islem adimiyla elde edilen yumaklasmis dolgu
maddesi pargaciklari, 0,1 ile 500 um arasinda, tercihen 0,2 ile 200 pm arasinda, daha
tercihen 0,5 ile 150 pum arasinda ve en fazla tercihen 1,0 ile 100 pm arasinda bir hacimce
belirlenen ortalama parcacik ¢api dso'ye sahip olmalariyla karakterize edilmektedir. Bu
bulusun baska bir uygulamasina gére b) islem adimiyla elde edilen yumaklasrmis dolgu
maddesiparcaciklari, 0,1 ile 70 um arasinda, tercihen 0,2 ile 50 um arasinda, daha tercihen
0,5 ile 30 um arasinda ve en fazla tercihen 1,0 ile 15 pm arasinda bir hacimce belirlenen

ortalama pargacik capi dso've sahip olmalariyla karakterize edilmektedir.

Bu hulusa gore, yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi igin bir islem

saglanmaktadir ki bu islem su adimlari igerir:
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a) her hirien az hir delgu maddesiiceren en az iki sulu slispansiyon saglama ki sunlarla

karakterize edilmektedir

i) birinci sulu siispansiyon S1 en az bir yumaklastirma katki maddesi A'yi icerir ve

ii} ikinci sulu slispansiyon S2 yumaklastirma katki maddesi A'dan farkh olan en az

bir yumaklastirma katki maddesi B'yi igerir ve

iii) birinci sulu stispansiyon S1 ile ikinci sulu sispansiyon 52'nin icindeki en az bir

dolgu maddesi farkhidir ve

b) yumaklasmis dolgu maddesiparcaciklarinin bir sulu sGspansiyonunu SM olusturmak
amaciyla a) adiminda saglanan en az iki sulu slspansiyonu ayni anda bir araya
getirerek birlestirme ki burada birinci sulu siispansiyon ile ikinci sulu siispansiyonun

icindeki en az bir dolgu maddesinin kitle oram $1:52, 1:100 ile 100:1 arasindadir ve

burada en az bir dolgu maddesi kalsiyum karbonat iceren bir malzemeden, tercihen
6giutlilmis kalsiyum karbonat ve/veya c¢oktirilmuis kalsiyum karbonat ve/veya Kkil

arasindan segilir, en az bir yumaklastirma katki maddesi A bir katyonik nisastadir ve

en az bir yumaklastirma katki maddesi B bir karboksimetil selilozdur ki islem b) adiminin
birinci sulu stispansiyon S1 ile ikinci sulu slispansiyon 52'vi ayni anda bir araya getirerek

gerceklestirilmesiyle karakterize edilmektedir.

Tercihen birinci sulu stspansiyon S1'in icindeki en az bir dolgu maddesi kalsiyum karbonat
iceren bir malzeme, tercihen 8gatilmis kalsiyum karbonattan secilir ve ikinci sulu
stispansiyon S2 icindeki en az bir dolgu maddesi ¢éktiirilmis kalsiyum karbonat ve/veya
kilden secilir, en az bir yumaklastirma katki maddesi A katyonik nisastadir ve en az bir

yumaklastirma katki maddesi B bir karboksimetil selilozdur.

Tercih edilen bir uygulamaya gore a) islem adiminda her biri en az bir dolgu maddesi iceren
iki sulu stspansiyon saglanir. Ek veya alternatif olarak birinci sulu sispansiyon S1'in
icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi A'min igerigi, birinci sulu stispansiyon S1'in
toplam agirhgina goére tercihen %0,0001 ile 20 wt. arasindadir ve/veya ikinci sulu

slispansiyon 52'nin icindeki en az bir yumaklastirma katki maddesi B'nin icerigi, ikinci sulu
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siispansiyon 52'nin toplam agirhgina gére tercihen 0,0001 ile 20 wt. arasindadir. Ek veya
alternatif olarak birinci sulu slispansiyon S1'in icindeki en az dolgu maddesinin igerigi,
birinci sulu stspansiyon S1'in toplam agirlifina gére tercihen %10 ile 40 wt. arasindadir
ve/veya ikinci sulu sispansiyon $2'nin icindeki en az bir dolgu maddesinin icerigi, ikinci
sulu siispansiyon 52'nin toplam agirligina gore tercihen 10 ile 40 wt. arasindadir. Ek veya
alternatif olarak b) islem adimindan sonra elde edilen sulu stspansiyon SM'nin kati icerigi,

sulu stispansiyon SM'nin toplam agirhgina gore tercihen %5 ile 35 wt, arasindadr.

Yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklari

Bu bulusun baska bir yoniine gore, bir yumaklasmis delgu maddesi pargacig) sispansiyonu
saglanmaktadir ki dolgu maddesi pargaciklarinin tek doruklu pargacik blyikIGga
dagiimina ve/veya 45 um'den daha disik yari ylikseklikteki tam genislik (FWHM) olarak
ifade edilen bir hacim tanimh parcacik biayiakligi cok dagilimhihgina ve/veya 5 ile 50 pm
araliginda bir hacimce belirlenen ortalama parcacik bliyikligiine {dso) sahip olmasiyla

karakterize edilmektedir.

Bir uygulamaya gore hacimce belirlenen ortalama pargacik biyUkIUgd (dso) 10 ile 30 pm

arasinda ve tercihen 15 ile 25 pm arasindadir.

Bu bulusun bir uygulamasina gére yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklar, 35 pm'den
daha dasik, tercihen 30 um'den daha diistk, daha tercihen 20 pm'den daha disik ve en
fazla tercihen 10 um'den daha disik yan yikseklikteki tam genislik (FWHM) olarak ifade
edilen bir hacim taniml parcacik blyUklGaga cok dagihmliigina sahiptir. Bu bulusun baska
bir uygulamasina gére yumaklasmis dolgu maddesi pargaciklari, 0,01 ile 35 pum arasinda,
tercihen 0,1 ile 30 pm arasinda, daha tercihen 1 ile 20 pm arasinda ve en fazla tercihen 5
ile 10 um arasinda vyari yikseklikteki tam genislik (FWHM) olarak ifade edilen bir hacim
tanimh pargacik blylklGgl ¢ok dagibmhligina sahiptir. Yukarida tanimlandigi Gzere,
parcacik buyukligh dagihminin tek doruklu olmamasi halinde yan yikseklikteki tam
genislik (FWHM), ana parcacikk blyukligli dagilimi tepesine, yani egrinin altindaki en

biiylk alana sahip parcacik biyikligi dagihmi tepesine iliskindir.

Bu bulusun sahipleri sasirtici bir sekilde en az bir dolgu maddesinin her bir yumaklastirma

katki maddesiile ayrn ayr karistirilmas) ve daha sonra dolgu maddesi/yumaklastirma katki
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maddesi karisgimlarinin  birlestirilmesiyle dolgu maddesi ile yumaklastirma katki
maddelerinin daha homojen ya da bdélinmez bir karnsiminin elde edilebildigini
bulmuslardir. Bu da dar bir tek doruklu parcacik blyGkligi dagihmi ile yansitilabilen va da
parcacik buytkligi dagiliminin tek doruklu olmamasi halinde ana parcacik buyukligi
tepesinden, yani egrinin altindaki en biyik alana sahip tepeden daha kiigik bir hacimce
belirlenen ortalama parcacik biyUkligl dsp'ye sahip parcack yiginlarinin yoklugu ile
vansitilabilen yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin daha homojen bir pargacik

buyikligl dagilimi sonucunu dogurabilir.

Ayrica bulus sahipleri sasirtici bir sekilde bu bulusun yumaklasmis dolgu maddesi pargacig
siispansivonundan hazirlanan kagit Grinlerinin gelistirilmis bir mukavemet sergiledigini ve
ayni zamanda ylksek dolgu maddesiigerigine sahip kagitlarin Gretimine olanak sagladigin
bulmusglardir. Baska bir avantaj bulusun slispansiyonundan hazirlanan kagitlarin fiziksel ve
optik o&zelliklerinin, geleneksel islemlerle Gretilen kagitlara nazaran &nemli &lgiide

bozulmamasidir.

Bu bulusun baska bir yoniine gdre, bir kecenin hazirlanmasi igin bu bulusa gére olan
islemin a) ve b) adimlarinticeren bir islem saglanmakta olup bu islem b) islem adimindan
sonra elde edilen yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin sulu slispansiyonu SM'nin
ilave bir ¢) adiminda sentetik ve/veya dogal liflerle birlestiriimesiyle ve elde edilen
suspansivon SMF'nin bir kece elde etmek amacyla d) susuzlastirma adimin tabi
tutulmasiyla karakterize edilmektedir. Yumaklagmis dolgu maddesi parcaciklarinin sulu
suspansivonu SM, kuru sentetik ve/veya dogal liflerle va da bu liflerin bir sulu
siispansiyonu ile, tercihen bir sulu slispansiyon ile ve en fazla tercihen dogal liflerin bir
sulu sispansiyonu ile birlestirilebilir. ¢} adimi sirasinda sulu slispansiyon icindeki
yumaklasmis dolgu maddesi pargaciklar ile sentetik veya dogal liflerin icerigi, sulu
sispansiyonun toplam agirhgina gore %0,1 ile 5 wt. arasinda, tercihen %0,5 ile 3 wt.
arasinda ve en fazla tercihen yaklasik clarak %1'dir wt. Bir uygulamaya gore yumaklasmis
dolgu maddesi parcaciklari ile sentetik ve/veya dogal liflerin kiitle oram 1:4 ile 1:1
arasinda, tercihen 1:2 ile 1:1 arasindadir. Tercihen ¢ islem adimi bir kdgit makinesinin

hamur kasasinda gergeklestirilir,
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Bu bulusun bir uygulamasina gore kege, kagit, karton veya kutu kartonu ve tercihen bir

kagit tabakasidir.

Sentetik ve/veya dogal lifler teknikte bilinen k3git yapimi icin uygun herhangi bir liften
secilebilir. Sentetik liflerin &rnekleri naylon, polyester veya akrilik liflerdir. Dogal liflerin
ornekleri odun, pacgavralar, ¢cimenler veya tarimsal atiklardan elde edilen seliloz

hamurudur.

Uzman kisiler susuzlastirma adimint teknikte bilinen herhangi bir yolla gergeklestirebilir.
Bir uygulamaya gore d) susuzlastirma adimi hir elek (zerinde, tercihen bir kdgit

makinesinin hamur kasasi aractliiyla gercgeklestirilir.

Bir uygulamaya gore kecge 30 ile 500 g/m? arasinda, tercihen 50 ile 200 g/m? arasinda ve
daha tercihen 8Cile 150 g/m? arasinda bir kagit agirhgina sahip bir kagit tabakasidir. Ornek

bir uygulamaya gére kagit tabakasi bir kopya kagididir.

Elde edilen kece, kegenin toplam agirhgina gore %0,1 ile 80 wt. arasinda, tercihen %1 ile
60 wt. arasinda, daha tercihen %5 ile 40 wt. arasinda ve en fazla tercihen %10 ile 30 wt.

arasinda bir delgu maddesi icerigine sahip olabilir,

Bu bulusun baska bir yonline gbre, bu bulusa gore olan bir yumaklasmis dolgu maddesi
parcacifi sispansivonunun ki3git kaplama ve/veya kdgit vas kisim uygulamalarinda,
tercihen yiksek dolgu maddesi yikli kagit yas kisim uygulamalarinda ya da sigara kdgidi

icin kullarmimi saglanmaktadr.

Bulusun kapsami ve ilgisi, bulusun belirli uygulamalarini géstermenin amaclandigl ve

sinirlayici olmavyan asagidaki sekiller ve drneklere dayanarak daha iyi anlasilacaktir.

Sekillerin aciklamast:

Sekil 1 bu bulusun kesikli bir isleminin bir érnegini gbstermektedir.

Sekil 2 6rnek 2'ye (numune 6) gére dolgu maddesi parcaciklarinin pargacik blyUkIGgi

dagilimini gdstermektedir.
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Sekil 3 hir statik karistirict kullandarak kesme altinda yumaklarin ayrnismasin

gostermektedir.
Deneyler
1. Olgiim yontemleri
Asagida, érneklerde uygulanan &lgiim yontemleri tarif edilmektedir.

a) adimindan dnce kullanilan dolgu maddelerinin parcacik buyiakligu dagilhimi (PSD)

Uriinlerin parcacik blylikligi dagilimi, Fraunhofer 1sik sacilhimi yaklasimi kullanilarak bir
Malvern Mastersizer 2000 Lazer Kirimim Sistemi {Malvern Instruments Plc., Bliyik
Britanya) kullanilarak élcllmlstir. Yontem ve alet, uzman kisilerce bilinir ve yaygin olarak
dolgu maddelerinin ve baska parcacikli malzemelerin pargacik biyikliklerini belirlemek

icin kullanilr.

Olgiim %0,1 wt. oraninda NasP,Qziceren bir sulu ¢ézeltide gergeklestirilmistir. Numuneler,

yiksek hizli bir kanistirici kullanilarak ve sesiisti varhginda dagitilmistir.

Suspansivon 51, 52 ve SM icindeki dolgu maddesi parcaciklarinin parcacik biyiklGga

dagilim) {PSD)

Uriinlerin parcacik buylkluga dagilimi, Fraunhofer 1sik sacihimi yaklasimi kullanilarak bir
Malvern Mastersizer 2000 Lazer Kirimim Sistemi (Malvern Instruments Plc., Blyuk
Britanya) kullanilarak 8lctlmistiir. Yontem ve alet, uzman kisilerce bilinir ve yaygin olarak
dolgu maddelerinin ve baska pargacikll malzemelerin pargacik biyikliklerini belirlemek

icin kullanilr.

Olciim %0,1 wt. oraninda NasP2O7iceren birsulu ¢ozeltide gerceklestirilmistir. Numuneler,

yiuksek hizh bir kanistiric kullanilarak ve sesiistl yoklugunda dagitdmistir.

Yari yukseklikteki tam genislik (FWHM)

Pargacik blyaklGgi dagihimi verileri bir xy sagilim diyagraminda gdésterilmistir ve veriler x
ve y sutunlarina uygun sekilde dizenlenirken biiyiklik verileri x stitununa konulmus ve

frekans verileriy sitununda diizenlenmistir. Maksimum ytkseklik (y.) parcacik baytklagi



45

dagilim egrisinin frekans veri noktalarina gdre siralanmasiyla belirlenmistir. ilgili x degeri
daha sonra maksimum vyukseklikteki (xm) tepe pozisyonu olarak tanmimlanmistir.

Maksimum tepe yiksekligini ikiye bélerek yari azami yiikseklik elde edilmistir (ym,s).

Yari maksimum yikseklik degerine nazaran en yakin y degerine sahip dért veri noktasi
5  tarmmlanmisken azami yikseklik konumundaki yan azami yiksekligin veri noktasina

nazaran Pymz (Xm/VmO,S):

P1Len yakin disiik x ve en yakin diisiik y degerine sahip veri noktasidir (x1/y1). Pis en
vakin distik x ve en yakin yiiksek y degerine sahip veri noktasidir {xiu/vin). P2 en yakin
yUksek x ve en yakin disik y degerine sahip veri noktasidir (xa1/y21). P21 en yvakin yiiksek

10 x ve en yakin yiksek y degerine sahip veri noktasidir (xau/yau).

Azami yukseklik degerinin yarisinin y degerine {ym2) sahip olan veri noktalarinin dogrusal

aradegerlenmis x konumlari (x1 ve x2) su sekilde dogrusal aradegerlenmistir:

Y 2.7 ¥ i P A .-
A=A 7 f?}mm —Xg)
s Xap T Ko, o

ve

FHMW = x,, —xq,

15

2. Malzemeler

Dolgu maddesi 1 (P1): Omya AG, isvicre'den ticari olarak temin edilebilen dagitiimamis,
skalanohedral ¢coktirilmus kalsiyum karbonat (dsp = 4,3 um, Malvern Mastersizer 2000 ile

olgllmastir).
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Dolgu maddesi 2 {P2): Omya AG, Isvigre'den ticari olarak temin edilebilen dagitilmamis,
aragonitik ¢oktlrllmis kalsiyum karbonat (dsp = 4 pum, Malvern Mastersizer 2000 ile

eletlmaistir).

Dolgu maddesi 3 {P3): Omya AG, isvicre'den ticari olarak temin edilebilen secilmis, dogal
égutialmis kalsiyum karbonat (mermer), dagiilmis drin (Hydrocarb 60 ME). P3
mikrokristalindir, yiiksek incelikte bir rombohedral parcacik sekline sahiptir ve %78'lik wt.

bir kati igerigine sahip dnceden dagitilmis bulamac clarak kullanmlmistir.

Dolgu maddesi 4 {P4): Omya AG, isvicre'den ticari olarak temin edilebilen secilmis, dogal
Gglthlmus kalsiyum karbonat (mermer), dagtilmis Uriin (Hydrocarb 90 ME). P4
mikrokristalindir, yiksek incelikte bir rombohedral pargacik sekline sahiptir ve %78'lik wt.

bir kati icerigine sahip 6nceden dagitilmig bulamag clarak kullanilmistir.

Dolgu maddesi 5 (P5): Imerys International Ltd, Birlesik Krallik'tan ticari olarak temin

edilebilen toz halinde kil {Intramax 50, dso = 7 pm, Mastersizer 2000 ile dl¢tIlmistar).

Yumaklastirma katki maddesi 1 {(FA1): CP Kelko, ABD'den ticari olarak temin edilebilen

karboksimetil seliiloz (Finnfix 10, My, = 60000 g/mol, ikame derecesi = 0,8).

Yumaklastirma katki maddesi 2 (FA2): Cargill, ABD'den ticari olarak temin edilebilen
nisasta tozu {C*Bond HR 35845).

3. Ornekler

Ornek 1 - Yumaklastirma katki maddelerinin stok cdzeltilerinin hazirlanmasi

Karistirma altinda 23 °C'lik bir sicaklikta musluk suyuna FA1 ilave ederek FA1'in bir stok
gOzeltisi hazirlanmistir. Karistirma FA1 tamamen c¢odzinene kadar 60 dakika boyunca
stirdUrdlmastir. FA1, FA1 ¢ozeltisinin toplam agirligina gore %40k wt. FAl icerigine sahip

bir ¢cozeltinin elde edilecegi bir miktarda ilave edilmistir.

iyonsuzlastirilmis suya FA2 ilave ederek ve kanisimi 100 °C'de 30 dakika boyunca isitarak
FA2'nin bir stok ¢ézeltisi hazirlanmistir. FA2, FA2 ¢bzeltisinin toplam agirhigina gore %1'lik
wt. FA2 icerigine sahip bir ¢bzeltinin elde edilecegi bir miktarda ilave edilmistir. FA2

¢dzeltisi, su banyosu kullanilarak oda sicakhigina kadar sogutulmus ve ¢ozeltiyi FA2
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gOzeltisinin toplam agirhgina gére %1'lik wt. FA2 igerigine yeniden avarlamak igin

buharlasma ile kaybedilen su miktari eklenmistir.

Ornek 2 - Yumaklasrmis dolgu maddesi parcaciklarinin hazirlanmasi

FA1 stok ¢ozeltisinin asagida Tablo 1'de belirtilen miktarini oda sicakh@inda karistirma
altinda birinci dolgu maddesinin bir ¢ozeltisine ilave ederek birinci sulu stspansiyon 51
hazirlanmistir. FA1 miktar, yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarimin nihai sulu
siispansiyonu SM iginde 0,5 pph'lik (kuru pigment Uzerinde yiizde parca) bir toplam FA1

icerigi elde etmek Uzere secilmistir.

FA2 stok ¢Ozeltisinin asagida Tablo 1l'de belirtilen miktarini oda sicakhginda karistirma
altinda ikinci dolgu maddesinin bir ¢ézeltisine ilave ederek ikinci sulu sispansiyon 52
hazirlanmistir. FA2 miktar, yumaklasmis dolgu maddesi pargaciklarimin nihai sulu
slispansiyonu SM icinde 4,0 pph'lik (kuru pigment {izerinde yiizde parca) bir toplam FA2
icerigi elde etmek lzere secilmistir. FA2 ¢bzeltisinin eklenmesi sirasinda yumaklasmis

dolgu maddesi parcaciklari olusmustur.

Birinci sulu stspansiyon S1 ile ikinci sulu slispansiyon S2 oda sicakhginda ayri bir kapta
karistirma altinda her iki stispansiyonu ayni anda kaba dékerek hirlestirilmistir ki burada
stispansiyon icinde yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklart olusmustur. Eklemenin
tamamlanmasindan sonra elde edilen karisim 50 s'lik bir kesme hizinda ilave 5 dakika
daha karistirillmistir. Daha sonra bulamag yumaklarin ayrismasi igin 15 dakika boyunca 40
000 sVlik bir kesme hizinda bir Megatron islemine tabi tutulmustur (MTO 5000 Q ¢alisma

haznesi ile Megatron MT 5000, Kinematica AG, Luzern CH, dolasim modu, 14 000 rpm).

Dclgu maddelerinin kullanilan miktarlan ve tarleri ile kullanilan yumaklastirma katki

maddelerinin miktarlar asagida Tablo 1'de derlenmistir.

Tablo 1: Hazirlanan sulu yumaklasmis dolgu maddesi pargacigi sispansiyonlarinin bilesimi.
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Numune glfllfWCI ikinci Birinci dolgu maddesifikinci dolgu| S1 igindeki FA1'in miktan| S2 icindeki FAZ2'nin miktar
m(;gléesi r‘falggesw maddesi oran kurukuru [% wt] | [PPR?] [oph]

1 P3 P1 90/10 0.56 40

2 P3 P1 10/90 5 44

3 P3 P1 50/50 1 8

4 P1 P3 50/50 1 8

5 P5 PR3 50/50 1 8

6 P5 P1 50/50 1 8

7 P2 P1 10/90 5 44
a: Kuru dolgu maddesine gore yizde parga.

Her bir numune igin yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin hacimce belirlenen

ortalama parcacik bilylklGgd dso, bunlarnin pargacik blylkligl dagiimi ve pargacik

buyikligl dagiliminin ana tepe konumu, ana tepe payl, yani mevcut tim tepelerin

alanlarinin toplaminin icerigi karsisinda ana tepenin altindaki alanin icerigi, ana tepe

ylksekligi, ana tepe yan yiksekligi ve FWHM degerleri élchlmistir. Sonuclar asagida

Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2: Yumaklasmis dolgu maddesi parcaciklarinin 6zellikleri

Numune| dgg Ana tepe konumu| Anatepe payi| Ana tepe yiksekligi |Ana tepe FWHM
[pm] [em] (9] (%] vari yiksekligi [%]| [um]
1 218 229 96.4 8.0 4.0 40.7
2 8.3 10.0 91.7 10.0 50 12.8
3 135 15.1 93.9 92 4.6 229
4 119 132 936 9.7 4.8 194
5 14.7 17.4 100.0 8.1 4.1 28.6
6 11.2 13.2 100.0 8.7 4.3 19.8
7 78 8.7 90.5 9.8 4.9 12.2

Sekil 2, dolgu maddesi P1'i iceren birinci sulu slspansiyon S1'in ve dolgu maddesi P5'i

iceren ikinci sulu sispansiyon $2'nin parcacik bUytklGga dagilimlarin gostermektedir (bkz.

numune 6, Tablo 1). S6z konusu sekilden yumaklastirma katki maddesi FA2'nin ilave

edilmesi sirasinda ikinci sulu siispansiyon S2'de olusan yumaklagsmanin, dolgu maddesi

parcgaciklarinin artan bir biyikliglne yol actig elde edilebilir. Birinci sulu sspansiyon
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S1'in igindeki P5'in pargacikk buyUkligl yumaklastirma katki maddesi FAl'in ilave
edilmesinden sonra degismemistir. Birinci ve ikinci sulu siispansiyonlar birlestirdikten
sonra Ornek 2've (numune 6) gore elde edilen yumaklasmis dolgu maddesi parcacigi
slispansiyonu < 20 um'lik bir FWMH'ye sahip oldu ki bu birinci ve ikinci dolgu maddesinin
cok homojen bir parcacik biyukligi dagihminin elde edildigi anlamina gelir. Bu nedenle
Ornek 2 (numune 6) bu bulusun isleminin, bu bulusun anlami icinde homojen ve tek
doruklu bir parcacak buyiikligu dag@ilimina sahip yumaklasmis dolgu maddelerinin

Uretimine imkan verdigini teyit etmektedir.
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