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OZET

BLOKLAMA VE PARMAK IZINE KARSI DIRENGLI OLAN VE IYILESTIRILMIS BIR
SERTLIGE SAHIP OLAN SULU KAPLAMALAR ICiN COK YAPILI PARTiKULLER
BAZLI SULU POLIMER DAGILTISI

Bulus, capraz baglanabilir veya baglanamaz, yaplpolimer partikiilleri bazl($ulu bir polimer
daglisie ilgili olup; sdz konusu partikdiller, 60 ila 120°C arasinida degisen Tgl'e sahip olan
bir polimer (P1) bazl[bir maga polimer faz[1-60 ila 40°C arashida dedisen Tg2'ye sahip olan
bir polimer bazl[Js6z konusu macay[$armalayan bir ikinci polimer faz[ve 120°C'yi asmayan
Tg2'den daha yiiksek olan Tg3'e sahip olan ve 150.000°i asmayan bir Mn’e sahip olan, bir
polimer (P3) bazldliclincl d&l(veya kabuk) polimer faz[kermektedir, séz konusu polimerlerin
{P1, P2 ve P3) aglllk oranlarCpolimerin toplammna gére (P1 + P2 + P3): P1 %S5 ila 60, P2
%40 ila 85, P3 %5 ila 25 oranhiad[r) s6z konusu agFlk oranlar@ml toplam ™6 100'diir. Bulug
ayn[*amanda bulus dag[sIninl preparasyonuna yonelik bir ydntem ve bu dag@nnl koruma
ve/veya dekoratif amacglC3ulu kaplama bilesimlerinde baglaylcColarak kullanlthasCle ilgilidir.
Bulusun dag(fldar(J homojen bir film ile toplasma sksida filmin mikemmel bir sekilde
olusmashh olanak sadlamaktadElve olusturulan partikillerin kontrollii yapBELve mikemmel
yeniden Uretilebilirligi nedeniyle ve TMF'in dnceden tahmin edilebilirligi nedeniyle yiksek bir
kohezyona sahiptir. Bu mikemmel kontrol, dzellikle kimyasal ve mekanik direng, 6zellikle
esneklik, sertlik, parmak izi ve bloklamaya karsCdirengli olma aglslndan miikemmel mekanik

ve baska performanslara sahip olmaya olanak saglamaktadir]
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ISTEMLER

1. Cok yap[{en az 3 ayr[polimer faz[lpolimer partikiilleri bazl[$ulu polimer dagHs blup,

stz konusu partikiliin asagldikileri icermesi ile:

-maca olarak, bir monomer (M1} bilesiminin emulsiyon polimerizasyonundan tliretilen
polimer {P1) bazl[bir polimer faz[lburada (P1) 60 ila 120°C arasloda, tercihen 60 ila
100°C arasloda degisen, Fox'a gére hesaplanmislolan bir cam gecis sichkl@nh (Tg1)
sahiptir,

-s6z konusu macay[d sarmalayan, bir monomer (M2) bilesiminin emiilsiyon
polimerizasyonundan tiretilen polimer (P2) bazl[bir ikinci polimer fazllburada (P2) -
60 ila 40°C arasibda, tercihen -30 ila 30°C arasloda dedisen, Fox'a gére hesaplanmBl
olan bir cam gecis slchklGnk (Tg2) sahiptir,

-s6z konusu faz[d{P2) sarmalayan, bir monomer bilesiminin (M3) emiilsiyon
polimerizasyonundan tiretilen polimer (P3) bazl[bir liglincii dlsl{veya kabuk) polimer
fazlburada (P3) Tg2'den daha yiiksek, 6zellikle de 5°C daha ylksek olan ve 120°Cyi
asmayan, tercihen 60 ila 120°C arasida ve daha tercihen ise 60 ila 115°C arashia
bulunan, Fox'a gore hesaplanmigl olan bir cam gecis sichkldina {Tg3) ve 150.000
asmayan, tercihen 1.000 ila 150.000 araslida dedisen saylch ortalama molekiler
kiitlesine (Mn) sahiptir,

burada toplam polimer (P1 + P2 + P3) agfl@ink gére agik oranCasaddaki sekildedir:

-%?5 ila 50 oranlnda P1
-%40 ila 85, tercihen %45 ila 80 oraninda P2
- %5 ila 25, tercihen %10 ila 20 oran(nida P3

s6z konusu ag Ik oranlarminl toplam({P1 + P2 + P3) %100e esittir ve

ve (P3)ten tiretilen s6z konusu bilesimin (M3) ve istede baglColarak (P2)'den tiiretilen
s6z konusu bilesimin (M2), fonksiyonel (X} grup tasfyBn birden fazla monomerin varllgOd
durumunda, sdz konusu gruplar (X) stz konusu daginlnl preparasyonu sidsida veya
depolama skdsloda kendi aralarlbda reaksiyona girememesi sartlyda, etilenik
doymamligink ek olarak, sunlar araslodan secilen en az bir fonksiyonel grubu (X) taskhn
etilenik olarak doymamlsl en az bir monomer icermesi ile karakterize edilmektedir:

asetoasetoksi, diaseton, metilol veya alkoksisilan, karboksi/anhidrit, hidroksi, amin, epoksi
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{veya oksiran), fosfat, fosfonat, fosfinat, silfat, siilfonat, amid, imid, aziridin, oksazolin,

imidazol, siklik karbonat, benzofenon, (reido.

. S0z konusu bilesimin (M1) sb6z konusu emilsiyon polimerizasyonunun, bir tohum

monomer bilesimi (MQ) iginde bir anyonik ylzey aktif madde ve monomer bilesimi (M1)
iginde iki farklCyiizey aktif madde olmak (zere (i¢ anyonik ylizey aktif madde varllginda
gerceklestiriimesi, burada (M0O) ve (M’l)den tiretilen genel bilesimin sdz konusu
monomer bilesimine (M1) karsllkl gelmesi ile ve s6z konusu bilesimin (M2) sdz konusu
emiilsiyon polimerizasyonunun en az iki yiizey aktif madde varlglnka gergeklestirilmesi;
bunlardan birisinin iyonik olmamas[d tercihen alkoksillenmis yad alkolleri arashidan
secilmesi ve digerinin ise anyonik olmasCre (M1) icin yukarlda belirtilen iki ylizey aktif
maddeden birisi ile ayn[reya farklCblabilmesi ile ve (M1) ve (M2) icindeki sdz konusu
anyonik ylizey aktif maddelerden en az birisinin en az bir silfosiiksinat olmasUile
karakterize edilen, Iistem 1'e gére dagM]

. SOz konusu bilesimin (M2) ve dolaylslyla (M2)'den tdretilen sdz konusu polimerin {(P2)

suda ¢ozlinebilen en az bir transfer ajanCicermesi ile, s6z konusu bilesimin (M3) ve
dolayBlyla (M3)ten tiretilen séz konusu polimerin (P3), bir suda ¢oziinebilen ve bir
yadda ¢ozlinebilen olmak Uzere en az iki transfer ajanCicermesi ve fazlari P2 ve P3 (P2
+ P3) tlimi icin suda ¢oziinebilen (saf) transfer ajanmlnl yagda ¢dziinebilen (saf) transfer
ajannb agk oranminl 2’'nin altlhda ve tercihen 0,5in altlhda olmasCile karakterize
edilen, Istem 1 veya 2've gore dag ]

. Istemler 1 ila 3'ten birine gére dag@Mdlup, grubu (X) tasian sdz konusu monomerin grup

(X) basnb asagldbki sekilde secilmesi ile karakterize edilmektedir:

-karboksi/anhidrit igin: (met)akrilik asit, itakonik asit/anhidrit, fumarik asit, maleik
anhidrit, tetrahidroftalik asit/anhidrit (THP)

-hidroksi icin: istege badlUolarak alkoksillenmis, alkil C; ila C,; ile, hidroksialkil
(met)akrilatlar, 6zellikle alkoksilenmis veya alkoksillenmemis hidroksietil (met)akrilat
(HE(M)A), hidroksipropil (met)akrilat (HP(M)A), hidroksibdtil (met)akrilat HB(M)A
-epoksi icin: MAGLY glisidil (met)akrilat, (met)akrilat; epoksitlenmis disiklopentenil,
epoksitlenmis sikloheksenil, epokstilenmig tetrahidroftalik, epoksitlenmis norbornenil
aras[ntan secilen epoksitlenmis bir sikloalifatik grubunu tashaktadl(r]

-amin igin: G ila C4 alkil ile aminoalkil (met)akrilatlar veya aminoallkil
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(met)akrilamidler, 6rnegin MADAME (Dimetil amino etil metakrilat) veya MATBAE (t-
bitil aminoetil metakrilat)

-amid igin: (met)akrilamid

-imid: maleimid

-siklik karbonat igin: gliserol karbonat (met)akrilat

-fosfat icin: istede baglClolarak alkoksillenmis, hidroksi alkil (met)akrilatlar mono
ve/veya diester fosfatlar[]

-fosfonat icin: istede baglTolarak alkoksillenmis, hidroksialkil (met)akrilatlar ester
fosfatlar™

-fosfinat icin: istefe baglOolarak alkoksillenmis, fosfinik asit ile hidroksialkil
(met)akrilat esterleri

-siilfat icin: istege badlColarak alkoksillenmis alkil ile, hidroksi alkil (met)akrilat
esterleri

-siilfonat igin: istede badlTolarak allkoksillenmis, hidroksialkil (met)akrilatlar veya
hidroksialkil {met)akrilamidler silfonat esterlerleri; hidroksi etil siilfonat (met)akrilat
veya akrilamid propan sulfonat (asit veya tuz formunda) gibi sulftonatlar

-imidazol icin: 2-etil(2-okso-imidazolidin-1-il) metakrilat

-ureido igin: N-(2-metakriloiloksietil)etilen (ire

-oksazolin icin: hidroksi alkil 2-oksazolin (met)akrilatlarC]

-benzofenon icin: benzofenon (met)akrilat(d

-aziridin igin: 1-(2-hidroksietil) aziridin metakrilat]

-asetoasetoksi igin: asetoasetoksietil{met)akrilat (AAEM)

-diaseton: diaseton akrilamid (DAAM)

-metilol; N-metilolakrilamid {NMA)

-alkoksisilan icin: alkoksisilan {met)akrilatlarJ

5. Istemler 1 ila 4'ten birine gore dagM®lup, soz konusu grup (X) reaktif bir grup olmasbve
sunlar arasibbdan secilmesi ile karakterize edilmektedir: asetoasetoksi, diaseton, N-
metilol, alkoksisilan; sz konusu grubu (X) tasikhBn tercih edilen monomerler
asetoasetoksietil (met)akrilat (AAEM), diaseton diakrilamid (DAAM), N-metilol akrilamid,

alkoksisilan (met)akrilatlar arasibkdan secilmektedir.

6. Istemler 1 ila 4'ten birine gére daglblup, sdz konusu grubun (X) sunlar arasbdan

secilmesi ile karakterize edilmektedir: karboksi/anhidrit, hidroksi, amin, epoksi (veya

oksiran), imid, aziridin, oksazolin, imidazol, siklik karbonat.
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7. mmol/g polimer (polimer: P1 + P2 + P3) cinsinden verilen gruplar (X} indisinin, 0,002
ila 0,5, tercihen 0,005 ila 0,5, daha tercihen 0,01 ila 0,5 ve daha da tercihen 0,02 ila 0,5

araslba dedismesi ile karakterize edilen, Istemler 1 ila 6’dan birine gore dag b

S0z konusu polimerlerin (P1, P2 ve P3) slraslyla, sadece (met}akrilik monomerler veya

(met)akrilik monomerlerin en az bir aromatik vinil monomeri ile kargmlarindan olusan

s6z konusu monomer bilesimlerinden (M1, M2 ve M3) tlretilmesi, stirenin tercih edilen

aromatik vinil monomeri olmasOile ve s6z konusu polimerin (P1), i¢ capraz baglama ajan

olarak en az bir monomer iceren bir monomer bilesiminden (M1) turetiimesi ile

karakterize edilen, Istemler 1 ila 7’den birine gére dagid

9, Istemler 1 ila 8'den birine gére bir da§HAR preparasyonuna yonelik ydntem olup, soz

konusu yoéntemin asadldeki emdlsiyon polimerizasyonu asamalarf] icermesi ile

karakterize edilmektedir:

i)

bir tohum monomeri bilesiminin (M0) bir emdiilsiyon én polimerizasyonunu iceren
bir tohumlama agamas[,Jburada tohum partikilleri, 40 nm’ye esit veya daha dugik
bir boya sahiptir ve stz konusu polimer fazolnl (P1) agginh gére agkl olarak
%?2 ila 25 araslida ve tercihen %5 ila 20 arasda bir oran[dlusturmaktadlr)

bir polimer (P'1} veren, béylece asama i)'de elde edilen tohum polimeri (P0) ile
birlikte partikiilin s6z konusu macgashlnl s6z konusu polimer fazl[{P1) olusturan
bir monomer bilesiminin {M'1) emililsivon polimerizasyonu asamasl]stz konusu
monomer bilesimi (M1) sdz konusu tohum bilesimi {MO0) ile aynCveya farkl(dir]
{eger (M0) ile aynLise s6z konusu monomerlerinkine (M1) karslkl gelmektedir) ve
bunlar@ agFlKl olarak genel ortalama bilesimi (M0 + M1) s6z konusu
monomerlerinkine (M1) karslIkl gelmektedir, opsiyonel olarak agsama ii)'deki Grin
(dag )] depolanabilmektedir ve daha sonra sonraki agama iii) icin ham madde

olarak kullan3@bilmektedir,

i} s0z konusu polimer faz@{P2) olusturan bir monomer bilegiminin (M2) emdilsiyon

polimerizasyonuna yonelik bir asama; sz konusu agsama iii) baslanglGta bir
tohumlama icermektedir ve istege badlCblarak suda ¢oziinebilen bir transfer ajan]

varlglnda gerceklestiriimektedir,

iv) disl katmanda soz konusu polimerin (P3) elde edilmesi amaclda, s6z konusu

polimer fazn[{P3) olusturan bir monomer bilesiminin (M3), tercihen merkaptanlar
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arasidan secilen, istede bagdlColarak biri suda céziinebilen ve dider ise yagda
cozlinebilen olmak Uzere iki transfer ajanYarliinda emlilsiyon polimerizasyonuna

yonelik bir asama.

10. istem 9'a gére ydntem olup, asagdakiler ile:

-tohumlama asamas(d), toplam agldlga (P1 + P2 + P3) gdre agdk olarak %0,01 ila
0,5, tercihen %0,05 ila 0,2 orannda anyonik bir ylizey aktif madde varldinda
gerceklestiriimektedir

-monomer bilesiminin (M'1) emdlsiyon polimerizasyonu asamas[di), toplam agd[ida
(P1 + P2 + P3) gore agMlk olarak %0,1 ila 3, tercihen %0,1 ila 1,5 oranida,
tohumunki (M0) ile aynreya farklCblan bir birinci anyonik yiizey aktif madde ve bu
asama ii)’nin birincisinden farklCblan bir ikinci anyonik yiizey aktif madde varldnda
gerceklestiriimektedir; fazl (P1) bu iki anyonik ylizey aktif maddesinin agrlk olarak
oranlJtoplam aglliga (P1 + P2 + P3) gére agllklolarak %0,1 ila 3, tercihen %0,1 ila
1,5 oranndadlr]

-monomer bilesiminin (M2) emiilsiyon polimerizasyonu asamasUii}, toplam ag[diga
(P1 + P2 + P3) gore agfk olarak %0,1 ila 3, tercihen %0,2 ila 2,5 arasida en az iki
ylizey aktif madde a) ve b) varllinda; a) alkoksillenmis yag alkolleri, daha tercihen
alkoksillenmis C,, ila Cis yag alkolleri, daha da tercihen etoksi ve/veya propoksi
Unitelerinin alkoksi Uniteleri gibi, dzellikle etoksi Uniteleri arasidan segilmis olan iyonik
olmayan bir birinci ylzey aktif maddedir ve daha dzellikle s6z konusu alkoksi
Unitelerinin say[sIB ila 50 araslida ve daha tercihen 5 ila 40 arasiia degismektedir
ve b} asama ii)'ninki ile aynC3eya farklColabilen bir anyonik ylizey aktif maddedir, séz
konusu asama iii} baslanglcta bir tohumlama icermektedir ve opsiyonel olarak {séz
konusu asama iii) icin) suda c¢Oziinebilen en az bir transfer ajan varl@nda
gergeklestiriimektedir

-s6z konusu bilesimin (M3) polimerizasyon asamasOliv), ylzey aktif maddelerin
varlinda veya yoklugunda gerceklestiriimektedir ve yiizey aktif maddelerin varlGinda
gergeklestirilir ise asama iii) ile aynOkosullarda ve opsiyonel olarak bir suda
coziinebilen ve bir yadda ¢oziinebilen olmak lzere en az iki transfer ajan varldlnda
gerceklestiriimektedir ve asagdakiler ile karakterize edilmektedir:

-asamalar i) ve ii) 75 ila 90°C'lik bir sichklkta gergeklestiriimektedir

-s6z konusu monomer bilesiminin (M3) polimerizasyon asamasClv) gibi s6z konusu

monomer bilesiminin (M2) polimerizasyon asamas(iii), s6z konusu yéntem atmosfer
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11.

12.

13.

14.

15.

basklda uyguland{Zaman Tgl'in altlda bir schklkta gerceklestiriimektedir.

Polimeri (P1) veren genel monomer bilesiminin (M1) emiilsiyon polimerizasyonu asamas[]
i}y ve polimeri (P2) veren sd6z konusu monomer bilegiminin (M2) emilsiyon
polimerizasyonu asamasdii)’un, s6z konusu monomer bilegiminin (M3) eklenmesinden
once en az %95 oranlida, daha tercihen en az %98 oranbba ve daha tercihen %100
oran(da bir déniisiim oranlida devam etmesi ile karakterize edilen, Istem 9 veya

10a gdre yontem.

Istemler 1 ila 8'den birine gére olan veya Istemler 9 ila 11'den birine gore yontem ile
elde edilen en az bir sulu dagfCicermesi ile karakterize edilen, sulu polimer dagHs[]

bilegimi.

Soz konusu da§Mbilesiminin Istem 6'ya gore olmasCile ve s6z konusu grubun (X) bir
asetoasetoksi veya diaseton oldugu durumda; sz konusu bilesimin, s6z konusu gruplar
{X) ile gizli reaksiyon (polimer patikdllerinin filmlesme kurumasC$lcdsinba) yoluyla en az
iki grup taslyhn en az bir katkCinaddesini dagfChalinde icermesi; tercihen s6z konusu
gizli reaksiyon katk(addesinin bir dihidrazit olmas[Jézellikle {(X)in bir diaseton oldugu
durumda adipik asit dihidrazit olmas¥e (X)'in bir asetoasetoksi olmas[1séz konusu katk(]
maddesinin tercihen bir poliamin olmasld ézellikle diamin veya akrilat gruplarinda
multifonksiyonel olan {(MFA) bir ester akrilat olmas[ile karakterize edilen, istem 12'ye

goére bilegim.

Istem 12 ila 13’ gére bilesim olup, sdz konusu daglfiyh ek olarak en az bir baska sulu

polimer daglflslicermektedir; tercihen séz konusu diger dagininl sunlar arasiidan

segilen regineler veya polimerler dag@sLdlmaslile karakterize edilmektedir: doymus

ve/veya doymamlg] tercihen doymamlsl polyester bazl(polyester dagfisClve daha

tercihen modifive edilmis veya modifiye edilmemis alkid regineleri dagMsL] akrilik,

tamamen akrilik ve stiren-akrilikler dahil olmak Gzere akrilik kopolimer dag s
{emiilsiyonu)}, vinilik kopolimer dagIfsl]akrillenmis akrilik oligomer dagiisl ] 6zellikle

akrillenmis, doymamlgl politiretanlar dahil olmak {izere poliiiretan dagHSL1hidrokarbon

recineleri dagsl veya kolofan regineleri veya kolofan ile modifiye edilmis regineler

daglisl]

Istem 6'ya gore bir dagMdcermesi ile ve istelik séz konusu gruplar (X) ile en az iki

reaktif grubu taslybn en az bir capraz badlama ajanCicermesi ile karakterize edilen,
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20.

Istemler 12 ila 14’den birine gdre bilesim.

Istemler 1 ila 8'den birine gére olan veya Istemler 9 ila 11'den birine gére yontem ile
elde edilen en az bir sulu daglVeya Istem 12 ila 15'ten birine gore bir dagMbilesimi
icermesi ile karakterize edilen kaplama bilesimi.

Toplasma ajanCkermemesi ile karakterize edilen, Istem 16'ya gére bilegim.

Istemler 1 ila 8'den birine gdre olan veya Istemler 9 ila 11'den birine gére yontem ile
elde edilen en az bir sulu dagfnin, kendiliginden ¢apraz badlanabilir olanlar dahil olmak
lizere, capraz badlanabilir sulu kaplamalar icin organik baglayclolarak kullanimd

Istem 18‘e gére kullanm olup, dzellikle sunlar arasdan secilen endiistriyel kaplamalar,
koruyucu kaplamalar vefveya dekoratif kaplamalara iliskin olmasUile karakterize
edilmektedir: boyalar, vernikler, cilalar, astarlar, murekkepler, yapkanlar ve/veya
bitirme (topcoats), skztllrinazlk] cam isleme, fiber, dzellikle kumas isleme, dokunmus

veya dokunmamisldoku isleme kaplamalarl.]

Istemler 1 ila 8’den birine gére olan veya Istemler 9 ila 11'den birine gére ydntem ile
elde edilen en az bir sulu dagMninl kullanimeya Istemler 12 ila 15'den birine gére bir
dagfbilesiminin kullanimde ortaya ¢kinaslile karakterize edilen kaplama.
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TARIFNAME

BLOKLAMA VE PARMAK IZINE KARSI DIRENGLI OLAN VE IYILESTIRILMIS BIR
SERTLIGE SAHIP OLAN SULU KAPLAMALAR ICiN COK YAPILI PARTiKULLER
BAZLI SULU POLIMER DAGILTISI

Mevcut bulus, spesifik bilesim ve ¢ok yap[Ipartikiillere sahip olan sulu polimer daglarCile
ilgilidir.

Bulusun dadM@@@r[dhomojen bir film ile toplasma skshda filmin milkemmel bir sekilde
olusmask olanak saglamaktadllve olusturulan partikiillerin kontrollii yapBl3/e mikemmel
yeniden Uretilebilirligi nedeniyle ve TMF'in dnceden tahmin edilebilirligi nedeniyle yiiksek bir
kohezycna sahiptir. Bu mikemmel kontrol, ézellikle kimyasal ve mekanik direng, &zellikle
sertlik, yapkanlk] yas aglima, ve bloklama ve parmak izine karsOldireng agsndan
mikemmel mekanik ve dider 6zelliklerin elde edilmesine olanak saglamaktad(t] Parmak izine
kars[diren¢ burada ve asagldh, kaplama filmi (zerinde yiksek bir baslkt olusturuldugu

zaman kaplamanil leke veya yapEina sergilememe kapasitesini belirtmektedir.

WO 2011/009560 numaralObatent dokiiman(I60 ila 120°C’lik Tgl'e sahip sert bir maga (P1)
ve -20 ila 40°Clik Tg2'ye sahip yumusak bir kabuk (P2) ile cift fazlCmaca/kabuk yaplD
partikiillere ve P1 + P2 Uzerinde %15 ila 60'mEemsil eden P1 ila 0 ila 50°C'lik bir TMF sahip
olan, ozellikle kendilijinden gapraz badlanabilir olan sulu kaplamalar icinde uygulamalara
yonelik olan stabil sulu daglarCacklamaktadlr]l Filmlesmeye iyi bir sekilde uygun olma ve bu
surecin filmlesmenin ve performanslar iyi bir sekilde yeniden (retilebilirlidi ile kontrolline
ragmen bu daglflldr, bazCliygulamalar icin, 6zellikle de elde edilen filmin mekanik direnci ve
iyi bir sekilde kohezyonu ile bloklama ve parmak izine karsCdlireng, sertlik agInkdan yetersiz
performanslar sergilemektedir. Daha ozellikle bu tur kaplamalariml bloklama ve parmak izi
direncleri ve sertligi bu tir performanslar gerektiren bazCliygulamalar icin, ézellikle kaplanms]
agllobjelerin (kapl3r, pencereler, mabilyalar, levhalar) kaplaman uygulanmasidan sonra
yldn haline getirildigi endustriyel uygulamalar ve E¥h karsOlyi bir direng (mutfak, banyo)
veya parmak izine karsOlyi bir direng (cizilmeye ve asibimaya karsCtlayankl[blan, yilksek
direncli duvar boyalar(Igerektiren dekoratif uygulamalarda yetersizdir (sert maca taraflddan

kuvvetlendirilmesine ragmen cok yumusaktir).

Nitekim WO 2011/009560 numaral[patent dokiiman[Ispesifik bir ydntem dogrultusunda sert
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maca kabuk seklinde bir lateks yapBInlCh¢Klamaktadrl Bu tir bir yap[dideal olarak takviye
icin nano dolgular islevi gbren ve birinci asamada in situ olarak sentetize edilen sert organik
partikiillerden yapland[m(slolan bir dag tarafindan takviye edilmis kauguksu bir yumusak
faz iceren polimer bir film (kaplama) vermektedir. Bu sekilde elde edilen film esnektir
{kesintisiz yumusak faz) ve sert organik nano dolgular@l {maga) dizenli olarak dahil edilmesi
ile mekanik takviye, asamallClbir takviyeyi temsil eden, uzama ile artan c¢ekis gerilimine
dénismektedir. Yumusak faz kesintisiz fazdilve bu nedenle filmlesme kalitesi homojen bir
film ile ¢ok iyidir. Filmin mikemmel olusumu sayesinde elde edilen, filmin mekanik &zellikle
iyi bir dayankIlKl ile zaman iginde stabildir. Aclklanan yontem ongoriilebilir, yeniden
Uretilebilir ve zaman iginde stabil bir TMFin elde edilmesine olanak sadlamaktadr] Bununla
birlikte, endustriyel uygulama kosullarCklogrultusunda, bloklama veya parmak izine kars
direng ve sertlik acglslndan yeni gereksinimlere, filmin kesintisiz fazblblusturan yumusak

macalbir partikdl ile ulasmak zordur,

WQ02008/028062 numarall[patent dokiimanlbir aglldma polimeri, bir maga polimeri ve bir
kabuk polimeri igeren gok slllJateks polimer bilesimlerini agklamakta olup, burada lateks,
disik VOC (<50 g/l) oranlda boyalar icin uygundur ve iyi bir bloklama direncine,
iyilestirilmis bir acKlzamana ve arttFIfn Gl bir su direncine (yumusama direncine) sahiptir. lyi
bloke edici direng icin tohum ve macga polimeri, sert bir nitelije ve daha yiksek bir Tg'ye
sahip polimerler olusturan monomerler icerirken, kabuk polimer daha yumusak bir nitelige ve
daha duglk bir Tg'ye sahip olan monomerleri icermektedir. Aglkl zamanUOlyilestirmek igin,
lateks, suyu tutmak igin gerekli olan uygun bir hidrofilik monomer seviyesini icermektedir. Su
direncini (su ile yumusama direncini} artticinak icin hidrofobik monomerler, kabuk veya maca

katmanlarl hidrofilik bollmleri dizerine tohumlanmaktad(rl

Yiiksek bloklama direnci ve sertliginin elde edilmesine clanak saglayan, yumusak macallve
sert kabuklu, yap@nddimisl polimer partikillerine sahip olan polimer dag@larinh sahip olan
baska ¢ozimler de acgklanmistit] Bununla birlikte, partikill yapsLhedeniyle, bu tiir polimer
daglislJsert ve capraz baglanmislolan kesintisiz faz gerildigi zaman hzCbir sekilde kendini
blaktl@icin nispeten daha az yapBkan olan bir filme neden olmaktadll Son olarak,
partikiilin etrafinda sert bir kabudun varl@[dylksek bir mikemmellik seviyesi arzu edildidi
zaman, emilsiyonun disik TMF'sine ragmen toplasma ajanlarbinl kullanltasnhl]

gerektirmektedir.

Onceki teknigin dezavantajlar[lnl giderilmesi icin, mevcut bulusa gére, sert bir maca faz[P1)

2



10

15

20

25

30

35

ve yumusak bir kabuk faz(QP2) kullanan WO 2011/009560 numaralCpatent dokiimanhbka
agklanan onceki teknigin yapland[lis! bir dagMsninl modifiye edilmesi onerilmektedir; bu
modifikasyon ozellikle, yumusak kabuda (P2) ek olarak ikinci fazln (P3) eklenmesinden
olusmakta olup, (P3) oligomerik olan veya olmayan, fonksiyonalize olan veya olmayan sert
veya (P2)den daha sert bir fazdlf] bu modifikasyon, ikinci kabudun (P3) fizikokimyasal
ozellikleri, birinci kabugun (P2) iyi bir sekilde bigim degistirmesini ve dolaylsia filmin iyi bir
sekilde olusmasléngellemedidi stirede WO 2011/009560 numarallpatent dokiimank gére
yaplyh baglCblan 6zellikler kaybedilmeden hedeflenen 6zelliklere kolayca ulaglthasib olanak
saglamaktad] Bu gekilde modifiye edilmis partikiil burada mevcut bulus igin, “cok yaplve
ozellikle agKland@i3ekilde (P1, P2, P3) olmak lizere 3 faza ve dolaylSila “li¢ katman”a sahip
olan bir partikiili belirtmektedir. Fazlarlal (Fox'a gére hesaplanmislolan) Tg'si, agldkl %’leri,
molekiiler kiitle ve fonksiyonalizasyon aglslndan, ii¢ fazl(bu yeni yapOicin mimkin olan ¢ok
cesitli segenekler ve spesifik yontem ve bunun uygulama kolayldlidhedeflenen uygulamalar
dogrultusunda spesifik piyasa gereksinimleri ve taleplerine iyilestirilmis ve uygun bir yankl
verilmesine, yani daha disik maliyete ve mevcut endistriyel tesislerde herhangi bir
modifikasyona gerek duyulmadan, baska bir ifadeyle mevcut tesisler Gzerinde uygulama
kolaylG3aglayarak olanak tanmaktad (]

Bulusa goére, sert olan veya (P2)'den daha sert olan “i¢ katmanl1(P1 sert/P2 yumusak/P3
sert) bu yeni yapdurumunda nihai kaplamanid cekme davran(sl]asamallbir takviyenin
davranlsldedil, yumusak macga/sert kabuk tiiriinde piyasada bilinen partikillerin durumunda
oldugu gibi bir azalma veya bir diisiis yerine sabit bir takviyeyi takip eden yiliksek Young
{(ikinci sert kabuk (P3) taraflnklan inddklenen) modilindg sergileyen bir davranisticlve WO
2011/009560 numaral Cpatent dokiimanhh gére bir dagyk (P1/P2) gore belirli bir uzama
icin daha yiksek mekanik gerilime sahiptir. Bu, ylksek sertlik seviyelerine ulagmaya ve
mikemmel esneklidi korurken filmlerin mekanik direncini daha da arttfinaya olanak
saglamaktad[r] Bu, mevcut bulusa gore elde edilen kaplama filmlerinin, onceki teknige ait
yukarida bahsedilen dagMldr ile karsldstilddinda, korunmus bir esneklige sahip daha

yliksek bir kohezyon enerijisine sahip oldugu anlambb gelmektedir.

Dolaylslyla mevcut bulus, iyi bir esneklik, ¢ok iyi bir filmlesme kontroli ve yeniden
uretilebilirligi muhafaza edilirken, bloklamaya ve parmak izine karsCyi direncler ve iyi bir
sertlik sergileyen mikemmel kaplama formilasyonu igin, kontrollli TMF'e sahip ve yeniden
iiretilebilir stabil bir dagmEnInl gelistirilmesini amaglamaktadll Bu nedenle mevcut bulus,

atmosfer basklnda radikal polimerizasyonun standart kosullarda, énceki teknide ait yaplar
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ile, zor bir sertlik/esneklik/kohezyon uzlasslile takviye edilmis mekanik dzellikler sergileyen
bir kaplama filminin elde edilmesine olanak saglamaktaditl Dolaysida kaplama filmi,
kontrolli TMF'e sahip olan bir emilsiyon igin, ©nceki teknikten bilinen glncel

coziimlerinkinden ¢ok daha iyi bir bloklama ve parmak izi direnci sunmaktad|r]

Mevcut bulusun bir birinci amac[1"l¢ katmanlbir partikil olusturan, ¢ok yaplllve 6zellikle
de 3 spesifik faza (katmana) (P1, P2 ve P3) sahip olan polimer partikilleri iceren sulu bir

polimer dagHsLile ilgilidir

Bulusun bir ikinci amac[Jspesifik asamalara sahip olan s6z konusu dadfninl spesifik bir

preparasyon yontemi ile ilgilidir.

Daha sonra bulus, bulusa gére en az bir sulu polimer dadEELiceren sulu bir polimer dagHs]

bilesimini kapsamaktad(r]

Bulusa gore belirtildigi Gzere en az bir sulu dagfbilesimi ve en az bir sulu polimer dagHs]

iceren bir kaplama bilesimi, bulusun bir parcas Blolusturmaktad(tl

Bulus aynkamanda, bulusa gore gbre belirlendigi lizere bir daglnin], sulu kaplamalar igin
organik baglaycl Ve soz konusu dagbilesimi veya s6z konusu dag@shinl kullanItasOle
ortaya ¢lkhn bir kaplama olarak kullanltasCe ilgilidir.

Dolayslyla bulusun bir birinci amaclJasag[dikileri iceren s6z konusu partikil ile cok yapljen
az 3 ayrpolimer faz[dpolimer partikiilleri bazlSulu bir polimer dagse ilgilidir:

- maca olarak, bir monomer (M1) bilesiminin emdlsiyon polimerizasyonundan tiiretilen bir
polimer (P1) bazl[Dbir polimer faz[dburada (P1) 60 ila 120°C arasinda, tercihen 60 ila
100°C araslnda dedisen, (Fox'a gore hesaplanmisl olan) bir cam gecis slchkl@nh (Tg1)
sahiptir,

- sbz konusu macgay[ sarmalayan, bir monomer (M2) bilesiminin  emilsiyon
polimerizasyonundan ¢kkn bir polimer (P2) bazl[hir ikinci polimer fazlburada (P2) -60 ila
40°C arasloda, tercihen -30 ila 30°C arasloda dedisen (Fox'a gore hesaplanmglolan) bir
cam gecis slckalldlng (Tg2) sahiptir,

- sbz konusu faz[l (P2) sarmalayan, bir monomer bilesiminin (M3) emiilsiyon
polimerizasyonundan ¢lkhn bir polimer (P3) bazl[bir Gglinct disl(veya kabuk) polimer faz[]
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burada (P3), Tg2'den daha yliksek, Ozellikle de (Tg2'den) 5°C daha ylksek olan ve
120°C'yi agmayan, tercihen 60 ila 120°C arasida ve daha tercihen ise 60 ila 115°C
arasibda bulunan (Fox'a gbre hesaplanmisl olan) bir cam gegis slchki@nh (Tg3) ve
150.000' asmayan, tercihen 1.000 ila 150.000 arasinda degisen, polistrien ayarlama ile,
THF icinde boyut dSlama Kromatografisi veya GPC ile dlgiilen saylCa ortalama molekiiler

bir muktleye (Mn) sahiptir.

burada toplam polimer (P1 + P2 + P3) agdidink gore agdkl oranCasagidaki sekildedir:

- %5 ila 50 oranlnda P1
- %40 ila 85, tercihen %45 ila 80 oranlnka P2
- %b5 ila 25, tercihen %10 ila 20 oraninda P3

ve stz konusu ag[fdk oranlarlfl toplam{P1 + P2 + P3) %100’e esittir ve

ve (P3)ten tlretilen séz konusu bilesimin (M3) ve (P2)'den tlretilen s6z konusu bilegimin
(M2), etilenik doymam[5liga ek olarak, sunlar arasibdan secilen: asetoasetoksi, diaseton,
metilol veya alkoksisilan, karboksi/anhidrit, hidroksi, amin, epoksi (veya oksiran), fosfat,
fosfonat, fosfinat, sllfat, sllfonat, amid, imid, aziridin, oksazolin, imidazol, siklik karbonat,
benzofenon, Ureido en az bir fonksiyonel grubu (X) taslyhn etilenik clarak doymamislen az bir
monomer icermektedir; fonksiyonel (X) grup taslybn birden fazla monomerin varll§d
durumunda, s6z konusu gruplar (X) stz konusu daglininl preparasyonu slrasida veya

depolama slfasida kendi aralarifida reaksiyona girememektedir.

Tercihen faz (P1 ve P2) polimerleri, 150.000'in Uzerinde, daha ozellikle 1.000.000'a yaknl

veya daha fazla Mn'e sahiptir.

Daha ozellikle (P3), (P2)den daha az hidrofobiktir ve daha ozellikle (P2}, (P1Yden daha
hidrofobiktir.

Genel bir sekilde “hidrofobik” monomer ile su ile az afiniteye sahip olan veya su iginde az
gbziinebilen bir monomer anlaslhaktadt]l Bu hidrofobikligin tahmin edilmesine yonelik bir
ybntem, ulesim katsay[Slninl loagirtmasUlile ifade edilen hidrofobiklik ile, oktanol ve su
arasida degerlendirilecek olan maddenin bu ilesim katsayslnlnl dlgtilmesidir. Bir monomer
icin hidrofobiklik degeri (logKow), tahmin igin SRC'nin {Syracure Research Corporation)
KowWin yazlimininl kullanlmaslyla, molekilin yaplsadl fragmentleri ve atomlarinl katll ]
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yontemi ile oktanol ve su arasiiaki tlesim katsaySIninl logaritmashinl {log P) hesaplanmslbir
tahminidir. Bu ydntem, Pharm. Sci. 84:83-92'de “Atom/fragment contribution method for
estimating octanol-water partition coefficients"de 1995%te W. M. Meylan ve P.H. Howard
tarafdan acKlanmiStic] Ulesim katsaySL{P) dengeli iki faza sahip olan bir sistemde sulu faz
icindeki kimyasal konsantrasyona gére oktanol fazCginde kimyasal konsantrasyonun orania
karslkl gelmektedir. Bir kopolimer, o¢zellikle de bulusa gore bir polimere iliskin olarak,
oktanol/su llesim katsay[ogaritmasiia dayanan, bulusa gére genel hidrofobi degeri, s6z
konusu polimeri olusturan monomerlerin timi (zerinde agldlk olarak ortalama deger
seklinde belirlenmektedir ve bu &zellikle, yukarida agklanan ve dolaySida bu tanima goére
asagldiakine karslK gelen, KowWin yontemi ile hesaplanan ayrClogKow degerlerinin, bilesen
monomerlerinin timii Gzerinde agldkta ortalama olarak hesaplanm st

genel hidrofobi degeri:

genel hidrofobi degeri: Zi[x*(logKow);]

burada,

2;: i Uzerinde bilesen monomerlerinin toplam ]
Xi: stz konusu kopolimerde i monomerin agldkl olarak fraksiyonu,
(logKow);: s6z konusu monomer i icin KowWin yéntemi ile hesaplanmlsl olan hidrofobi

dederi,

burada Kow, oktanol/su Ulesiminin hesaplanan katsaysInh karskl gelmektedir ve logKow, bu
katsaynlnl logaritmas(dirl

Tercihen bu prensibe gore hesaplanm ortalama hidrofobi dederi (P3) ve (P2) arasiida en
az 0,2, ozellikle en az 0,5 clmak zorundadlr] (P2), (P3)ten daha yuksek (daha hidrofobik)

olan hesaplanmislortalama bir logkow degerine sahiptir.

Bulus dagMs[Hzellikle, bir tchum monomerleri bilesimi (M0Q) iginde bir anyonik yiizey aktif
madde ve monomerler (M'1) bilesimi icinde iki farklCylizey aktif madde olmak lzere Ug
anyonik yizey aktif madde varlinda gerceklestirilmekte olup, burada (M0) ve (M'1)den
tiretilen genel bilesim sdz konusu monomer bilesimine (M1} karslkl gelmektedir ve sbz
konusu bilesimin (M2) s6z konusu emiilsiyon polimerizasyonu en az iki ylizey aktif madde
varlidinda gerceklestiriimektedir; bunlardan birisi iyonik degildir, tercihen alkoksillenmis yad
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alkollerinden secilmektedir ve dideri ise anyonik olan ve (M1) icin yukarlda belirtilen iki ylizey
aktif maddeden birisi ile ayn[veya farklCblabilmektedir, daha 6zellikle tohum bilesimininki
(MO0) ile aynl¥eya farklLolabilmektedir.

(MO, M1 ve M2)de kullanlthaya uygun olan anyonik yiizey aktif maddeler olarak stlfat,
sulfonat, fosfat veya fosfonat veya fosfinat grubunu taslydn ylizey aktif maddelerden,

ozellikle asag(dbkilerden bahsedilebilmektedir:

- istede bagl[blarak alkoksillenmis, Cs-Cig alkil siilfosiiksinatlarCYistege badlChlarak
alkoksillenmis Cg-Ci5 alkoller ile silfosiiksinik asit diesterleri)

- istege baglCblarak alkoksillenmis Cg-Cig, tercihen Co-Cy4 alkil siilfat, siilfonat, fosfat
veya fosfonat veya fosfinat

- istege badl[blarak alkoksillenmis Ce-Cys alkil ile (alkil ile ikame edilmis aril) aril alkil
sulfat, silfonat, fosfat veya fosfonat veya fosfinat.

S6z konusu alkiller alkoksillenmis oldugu zaman alkoksi Unitesi etoksi ve/veua propoksi
olabilmektedir, etoksi en tercih edilen (nitedir. Alkoksi Unitelerinin saySLR ila 30 arasida,

tercihen 2 ila 10 arasiida dedisebilmektedir.

Daha 6zellikle, séz konusu anyonik ylzey aktif madde dodesilbenzensiilfonat, sodyum siilfat
loril, etoksillenmis sodyum silfat loril, etoksilenmis sodyum izotridesilsilfat, etoksillenmis
amonyum fosfat loril veya silfosiksinatlar arasihidan ve daha tercihen sllfosiiksinatlar
araslntan secilmektedir.

Tercihen (M1 ve M2) icindeki s6z konusu vylizey aktif maddelerden en az birisi
sulfostiksinatt[e]

Bulus dag Hsninl 6zellikle tercih edilen bir opsiyonuna gore stz konusu bilesim (M2) ve sonug
olarak (M2)'den tiretilen s6z konusu polimer {P2) en az bir suda céziinebilir transfer ajand
icermektedir. Daha ¢zellikle s6z konusu bilesim (M3) ve sonug olarak (M3)ten tlretilen s6z
konusu polimer (P3) en az iki transfer ajanCicermektedir; bunlardan birisi suda ¢dziinebilir,
baska bir ifadeyle su icinde ¢éziinebilen bir transfer ajan¥e bir yag icinde ¢tzlinebilir, baska
bir ifadeyle organik fazda ¢dzlinebilen, baska bir ifadeyle monomer iginde c&ziinebilen bir
transfer ajanldlr] Daha tercihen bu tiir bir durumda, fazlarlnl tima P2 ve P3 (P2 + P3) igin su
icinde ¢bzlnebilen (saf) transfer ajan yag icinde ¢Oziinebilen (saf) transfer ajanb ag ik
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olarak oran2'nin altibdadl] ve tercihen 0,57in altdadl] Tercihen bu transfer ajanlarCd

merkaptanlardlIr]

Uygun suda ¢6ziinebilen transfer ajanlarCblarak, diisik bir saylda karbon atomuna, 6rnegin
en fazla 4 karbon atomuna sahip olan iyonik veya iyonize edilebilir bir grup iceren transfer
ajanlarMdan bahsedilebilmektedir. Iyonik ve iyonize edilebilir gruplara érnek olarak -CO,H

veya -S0;H gruplaribdan bahsedilebilmektedir.

Uygun yadda ¢oziinebilen transfer ajanlarColarak, yiiksek saylda karbon atomuna, 6rnedin en
az 6 karbon atomuna sahip olan transfer ajanlariidan bahsedilebilmektedir.

S6z konusu gruplar (X), soz konusu dagMnln preparasyonu sltdsiida veya depolama
shsida kendi aralarda reaksiyona girememektedir. Nitekim bu tlr fonksiyonalize (X)
monomerden birden fazla bulundudu zaman, fonksiyonalite (X) lizerindeki bu shlflama, nihai
uygulama veya kullandan oénce sulu daglEn@l herhangi bir sekilde prematiire capraz

baglanmas(nlnl énlenmesini gerektirmektedir.

Grup (X)'in fonksiyonu olarak, grup (X)'i taslyhn s6z konusu monomer grup (X) ile asagldaki
sekilde segilebilmektedir:

- karboksi/anhidrit icin: (met)akrilik asit, itakonik asit/anhidrit, fumarik asit, maleik anhidrit,
tetrahidroftalik asit/anhidrit (THP)

- hidroksi icin: istege baglCblarak alkoksillenmis, alkil C; ila Cq4 ile hidroksil (met)akrilatlar,
Ozellikle alkoksilenmis wveya alkoksillenmemis hidroksietii  (met)akrilat (HE(M)A),
hidroksipropil (met)akrilat (HP(M)A), hidrcksibtil (met)akrilat HB(M)A

- epoksi icin: {(MAGLY glisidil (met)akrilat, (met)akrilat epoksitlenmis disiklopentenil,
epositlenmis  sikloheksenil, epokstilenmis tetrahidroftalik, epoksitlenmis norbornenil
aras[ntan segilen epoksitlenmis bir sikloalifatik grubunu tashaktadlIcl

- amin igin: G, ila C4 alkil ile aminoalkil (met)akrilatlar veya aminoallkil {met)akrilamidler,
ornegin MADAME (Dimetil amino etil metakrilat) MATBAE (t-biitil aminoetil metakrilat)

- amid igin: (met)akrilamid

- imid: maleimid

- siklik karbonat icin: gliserol karbonat (met)akrilat

- fosfat igin: istege badlColarak alkoksillenmis olan, hidroksi alkil {(met)akrilatlar mono

ve/veya diester fosfatlar[Jalkoksillenmis tercihen etoksillenmis ve/veya propoksillenmistir
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- fosfonat igin: istede badl[blarak alkoksillenmis olan, hidroksialkil {met)akrilatlar ester
fosfatlar([Jalkoksillenmis tercihen etoksillenmis ve/veya propoksillenmistir

- fosfinat igin: fosfinik asit ile hidroksialkil (met)akrilat esterler, alkoksillenmis tercihen
etoksillenmis ve/veya propoksillenmigtir

- sUlfat igin: hidroksi alkil (met)akrilatlar esterleri, alkoksillenmis tercihen etoksillenmis
ve/veya propoksillenmistir

- sllfonat igin: istege baglCblarak {alkil) allkoksillenmis, hidroksialkil (met)akrilatlar veya
hidroksialkil (met)akrilamidler stlfonat esterlerleri; alkoksillenmis tercihen etoksillenmis
ve/veya propksillenmigtir, hidroksi etil silfonat (met)akrilat veya akrilamid propan
sulfonat (asit veya tuz formu da dahildir) gibi stlftonatlar

- imidazol igin: 2-etil{2-okso-imidazolidin-1-il} metakrilat

- oksazolin icin: hidroksi alkil 2-oksazolin {met)akrilatlarJ

- Ureido icin: N-(2-metakriloiloksietil) etilen Ure

- benzofenon igin: benzofenon {met)akrilat

- aziridin igin: 1-(2-hidroksietil) aziridin metakrilat

- asetoasetoksi: asetoasetoksietil (met)akrilat (AAEM)

- diaseton: diaseton akrilamid (DAAM)

- metilol: N-metilolakrilamid (NMA)

- alkoksisilan icin: alkoksisilanlar {met)akrilatlar

Daha tercih edilen bir opsiyona gére s6z konusu grup (X) reaktif bir gruptur ve sunlar
araslndan secilmektedir: asetoasetoksi, diaseton, N-metilol, alkoksisilan; s6z konusu grubu
{X) taslybn tercih edilen monomerler asetoasetoksietil (met)akrilat (AAEM), diaseton
diakrilamid (DAAM), N-metilol akrilamid, alkoksisilan (met)akrilatlar. Alkoksisilanlar aslioda
alkoksi gruplar tarafibdan bloke edilmis silanlardr] Bu tiir gruplaril (X) ve bu tiir bir grubu
taslyhn ilgili monomerlerin ilgi ¢eken yonii, kurutma esnasihda, baska bir ifadeyle filmin
olusumu ve suyun giderilmesi slidsifkla kendiliginden ¢apraz badlanabilen sulu daglErn
elde edilmesinde yatmaktadldl ve dolaySla kendilidinden capraz bagdlanabilen sulu

kaplamalar icin ilgi cekmektedir.

Ozel bir baska opsiyona gore so6z konusu grup (X) sunlar arasdan secilmektedir:
karboksifanhidrit, hidroksi, amin, epoksi (veya oksiran), imid, aziridin, oksazolin, imidazol,
siklik karbonat. Bu gruplar ve bunlarCJtagibn monomerlerin ilgi ¢eken yoni, daglil]
bilesimlerinin ve daha o&zellikle capraz baglanabilir kaplama bilesimlerinin, s6z konusu

polimerin s6z konusu gruplarIX)} ile reaktif en az iki grubu taslyan bir ¢apraz baglanma
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ajan D uygulanmas@ nihai bilesim icine eklenmesi ile elde edilmesidir.

Grubu (X} taglyAn bir monomer mevcut oldugu zaman, mmol/g polimer (polimer burada: P1
+ P2 + P3'tdr} cinsinden verilen gruplarlnl (X} indisi, 0,002 ila 0,5, tercihen 0,005 ila 0,5,
daha tercihen 0,01 ila 0,5 ve daha da tercihen 0,02 ila 0,5 arasida dedismektedir.

Tercih edilen bir olasliga gore s6z konusu polimerlerin (P1, P2 ve P3) her birisi, sadece
{met)akrilik monomerler veya (met)arkilik monomerlerin en az bir aromatik vinil ile
karlglmlarfdan olugan sz konusu manomer bilesimlerinden (M1, M2 ve M3) tiretilmektedir,

stiren tercih edilen aromatik vinil monomeridir.

Ozel bir bagka olaslfh gére soz konusu polimer (P1), i¢ capraz baglama ajanCblarak en az
bir monomer iceren bir monomer bilesiminden (M1) tiretilmektedir. Bu, séz konusu konusu
gapraz baglama ajanlnl capraz baglanmiglbir polimer (P1) vermek igin s6z konusu bilegimin
{M1) emiilsiyon polimerizasyonu slcasiida polimerize edilebilir en az iki etilenik doymamsl@a
sahip oldugu anlamhb gelmektedir. Capraz badlama ajanlbb uygun &rnek olarak, en az 2
akrilik (metakrilik de dahildir), allilik wveya vinilik grubu fonksiyonalitesine sahip
multifonksiyonel monomerlerden bahsedilebilmektedir. Akrilik gapraz badlayclajanlara uygun
drnekler olarak etilen glikol di(met)akrilat, propilen glikol di{met)akrilat, bitan diol
di(met)akrilat, heksan diol di(met)akrilat, trimetilol propran tri{imet)akrilat, vs.'den
bahsedilebilmektedir. “Akrilikler” terimi burada hem akrilik hem de metakrilik anlambb
gelmektedir ve “akrilatlar” terimi ise hem akrilatlar hem de metakrilatlar anlamnh
gelmektedir. Akrilik ve allilik capraz baglama ajanldh ©6rnek olarak allik metakrilattan
bahsedilebilmektedir. Vinilik capraz baglama ajan[dlarak, en az iki vinilik doymamElKltaskyhn

bir monomerden, 6rnegin di- ve tri-vinil benzenlerden stz edilebilmektedir.

Bulusun ikinci amaclJbulusun cesitlerinden birisinde belirtildigi Gzere bir dag@Ticin bir
preparasyon yontemi ile ilgilidir, bu yéntem asagldiki emiilsiyon polimerizasyonu asamalarniC]

icermektedir:

i) bir tohum monomeri bilesiminin (M0) bir emdlsiyon 6n polimerizasyonunu igeren bir
tohumlama asamas(Jburada tohum partikilleri, 40 nm'ye esit veya daha distk bir
boya sahiptir ve stz konusu polimer fazolnl (P1) agdidinh gore agldikl olarak %?2 ila
25 araslnda ve tercihen %5 ila 20 aras[nta bir oranColusturmaktad(]

i} bir polimer (P'1) veren, bbylece asama iYde elde edilen tohum polimeri (PQ) ile
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birlikte partikilin sdz konusu macgashlnl s6z konusu polimer faz@{P1) olusturan bir
monomer bilesiminin (M1) emdlsiyon polimerizasyonu asamas[Jséz konusu monomer
bilesimi (M'1) s6z konusu tohum bilesimi (MO) ile ayn[Yeya farkldirl(eger MO ile ayn]
ise stz konusu monomerlerinkine (M1) karslkl gelmektedir) ve bunlarinl agrlk olarak
genel ortalama bilesimi (MO + M'1) s6z konusu monomerlerinkine (M1) karglK
gelmektedir, opsiyonel olarak agsama iiYdeki Urlin (dagm} depolanabilmektedir ve
daha sonra sonraki asama iii) icin ham madde olarak, baska bir ifadeyle stz konusu
monomer bilesiminin (M2) eklenmesi ve polimerizasyonu icin kullan@@bilmektedir,

i) sz konusu polimer fazllCAP2) olusturan bir monomer bilegiminin (M2) emiilsiyon
polimerizasyonuna yonelik bir asama; so6z konusu asama iii) baslangicta bir
tohumlama icermektedir ve istege bagl[blarak suda coziinebilen bir transfer ajanC]
varli@inda gergeklegtiriimektedir,

iv) dBlkatmanda sdz konusu polimerin (P3) elde edilmesi amaclda, s6z konusu pelimer
fazll{P3) olusturan bir monomer bilesiminin (M3), tercihen merkaptanlar arasdan
segilen, istege bagl[dlarak biri suda ¢dziinebilen ve dider ise yagda gozlinebilen olmak

Uzere iki transfer ajan¥arli@nda emdilsiyon polimerizasyonuna yonelik bir asama.

Karlsim @ (MO+M'1) ag [k clarak ortalama genel bilesimi, s6z konusu polimer fazdan (P1)
tlretilen sdz konusu monomer bilesimine (M1) karsIklgelmektedir.

Opsiyonel olarak asama ii)'deki triin (daglfil] depolanabilmektedir ve daha sonra sonraki
agsama iii) icin ham madde olarak, bagka bir ifadeyle sdz konusu moenomer bilegiminin (M2)
eklenmesi ve polimerizasyonu igin kullan[@bilmektedir.

S6z konusu yoéntemin bir birinci gesidine gére:

- tohumlama asamas[1), toplam agdlligh (P1 + P2 + P3) gore agllkl olarak %0,01 ila 4,5,
tercihnen %0,05 ila 0,2 oranlbbda anyonik bir ylizey aktif madde {yilizey aktif madde Urlinii
kuru olarak varsaylhaktadlt] baska bir ifadeyle %100 oranlbda yiizey aktif madde)
varli@inda gerceklestirilmektedir

- monomer bilesiminin (M'1) emlilsiyon polimerizasyonu asamas(di), toplam agliga (P1 +
P2 + P3) gore agldklolarak %0,1 ila 3, tercihen %0,1 ila 1,5 oranbda, tohumunki (MQ)
ile, baska bir ifadeyle tohumlama asamas)'de kullanl@n ile ayn¥eya farkl[blan, ancak
aynCdldugu zaman séz konusu agama iiYye eklendigi anlami gelen bir birinci anyonik

yuzey aktif madde ve bu asama ii)'nin birincisinden farklCblan bir ikinci anyonik ylzey
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aktif madde varlginda gerceklestirilmektedir; fazim (P1) bu iki anyonik ylizey aktif
maddesinin agflKl olarak oran[Itoplam agligh (P1 + P2 + P3) gore aglkl olarak %0,1
ila 3, tercihen %0,1 ila 1,5 oranindadIr]

- monomer bilesiminin (M2) emdilsiyon polimerizasyonu asamas(]ii), toplam addiga (P1 +
P2 + P3) gore agllKl olarak %0,1 ila 3, tercihen %0,2 ila 2,5 araslda en az iki ylizey
aktif madde a) ve b) varl@inda; a) alkoksillenmis yag alkolleri, daha tercihen
alkoksillenmis C;» ila Cis vag alkolleri, daha da tercihen etoksi ve/veya propoksi
Unitelerinin alkoksi Uniteleri gibi, &zellikle etoksi Uniteleri araslodan segilmis olan iyonik
olmayan bir birinci yizey aktif maddedir ve daha dzellikle s6z konusu alkoksi initelerinin
sayGI B ila 50 arasiida ve daha tercihen 5 ila 40 arasiida dedismektedir ve b) asama
iiyninki ile aynCyeya farklColabilen bir anyonik ylizey aktif maddedir, s6z konusu agama
i) baglanglcta bir tohumlama igermektedir ve opsiyonel olarak suda ¢ézlinebilen en az bir
transfer ajan varllgioda gergeklestiriimektedir

- stz konusu bilegimin {M3} polimerizasyon asamasCiv), ylizey aktif maddelerin varlGinda
veya yoklugunda gerceklestirilmektedir ve yiizey aktif maddelerin varllginda
(gergeklestirilir) ise bu durumda asama iii) ile aynllkosullarda yizey aktif maddeler
varlglnda ve opsiyonel olarak bir suda ¢ozlinebilen ve bir yagda ¢ézinebilen olmak Gzere

en az iki transfer ajan varldinda gergeklestiriimektedir.

Daha dzellikle bulusa gore séz konusu ydnteme iliskin olarak:

- asamalar i) ve ii) 75 ila 90°Clik bir sichklkta gergeklestiriimektedir

- stz konusu monomer bilesiminin (M3) polimerizasyon asamaslliv) gibi stz konusu
monomer bilesiminin (M2) polimerizasyon asamaslliii), s6z konusu y6ntem atmosfer
basinkchda uygulandiglzaman Tg1‘in altlnda bir sichkllkta gerceklestiriimektedir.

Daha tercihen s0z konusu asamaya iliskin olarak, s6z konusu polimeri (P1) veren genel
monomer bilesiminin (M1) emilsiyon polimerizasyonu asamaslli) ve sdz konusu polimeri
{P2) veren sdz konusu bilesimin (M2) emiilsiyon polimerizasyonu asamasUdii), séz konusu
monomer bilesiminin (M3) eklenmesinden 6nce en az %95 oranlda, daha tercihen en az
%98 oranlnlda ve daha tercihen %100 oranbka bir doniisum oranka devam etmektedir.

Bulusun tglincli amacldbir sulu polimer dad [Hs[bilesimi ile ilgili olup; bu bilesim, bulusa gore
yukarda agklanan gesitlerden birisinde belirtildigi (zere ve bulusa gdre ydntem ile elde

edilen en az bir sulu dagitermektedir.
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So6z konusu dagMbilesiminin Ozel ve tercih edilen bir durumuna gore stz konusu dagm]
{P3)te ve iste§e bagllolarak (P2)de fonksiyonalize monomerler (X) igceren yukarlda
belirtildigi lzere bir dagliJolup; burada s6z konusu grup (X) bir asetoasetoksi veya
diasetondur; s6z konusu bilegim, s6z konusu gruplar (X) ile gizli reaksiyon {polimer
patikillerinin filmlesme kurumasCkkashda) yoluyla en az iki grup tasiyhn en az bir katk(
maddesini dagfhalinde igermektedir; tercihen séz konusu gizli reaksiyon katk(maddesi bir
dihidrazittir, 6zellikle {X)'in bir diaseton olduju durumda adipik asit dihidrazittir ve (X) bir
asetoasetoksidir, s6z konusu katkComaddesi tercihen bir poliamindir, ézellikle diamin veya
akrilat gruplaribda multifonksiyonel olan {(MFA) bir ester akrilattlc] Bu tar bir bilesimin ilgili
ceken yoni, kuruma ve suyun giderilmesi ile filmlesme slihs[oba bilesimlerin ve daha dzellikle

kendiliginden capraz baglanabilir olan sulu kaplama bilesimlerinin elde edilmesidir.

Tercih edilen 6zel bir geside gére soz konusu sulu polimer dagMsbilesimi, bulusa gore s6z
konusu dagfiyh ek olarak en az bir baska sulu polimer dagsligermektedir; tercihen sz
konusu diger daglJsunlar arasindan secilen regineler veya polimerler dagHsI! - doymus
ve/veya doymaml(s] tercihen doymamlsl polyester bazl[Cpolyester daglfisLve daha tercihen
modifiye edilmis veya modifiye edilmemis alkid regineleri daglflsJakrilik, tamamen akrilik ve
stiren-akrilik kopolimer dagHsI{emdlsiyonu), vinilik kopolimer dagfsL] akrillenmis akrilik
oligomer dagisLIdoymaml poliliretanlar, 6zellikle de akrillenmis olanlar dahil olmak Gzere
poliiretanlar daglfsl1kolofan ile modifiye edilmis recineler dgalflsl veya kolofan esterleri
dahil olmak iizere kolofan reginesi daglfisIveya hidrokarbon reginesi dagMisl]

Alkid dag&ErChrasibda modifive edilmis, 6zellikle de akrilik monomerler ile veya stiren gibi
atomatik vinil monomerler ile veya liretan motfileri ile veya amid motifleri ile modifiye edilmig
veya kolofan ile ve ¢zellikle diisiikk yag ile modifiye edilmis aldik dag@I@r[bulunmaktadir]
Daha ozellikle soz konusu alkid, kullan@@an ham maddelere gére biyokaynaklldir] Bu tir bir
biyckaynakl|degine WO 2012/042153 numaral[patent dekimaninda agklanmaktadlcl

S6z konusu dagMbilesimi, buluga gore sulu dag@nn preparasyon sichklidhida veya diisiik
bir sichklkta gerceklestirilen s6z konusu daglarnl karsmOle hazManabilmektedir.

Bir opsiyona gére sdz konusu polimer daglis[bilesimi yukaridb belirtildigi lzere sitislyla
monomer bilesimlerinden ¢lidan (P3) ve istege baglCblarak {P2) ile yukarlda belirtildigi lizere
bulusa gbre bir dadlilicermektedir; (P3) icin ve iste§e badlOdolarak (P2) igin;
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karboksi/anhidrit, hidroksi, amin, epoksi (veya oksiran), imid, aziridin, oksazolin, imidazol,
siklik karbonat arasidan segilen X ile fonksiyonalize monomerler igermektedir ve (s6z konusu
dag@@bilesimi) ayrlch soz konusu gruplar (X) ile en az iki reaktif grup taslyhn en az bir
capraz baglama ajanUlicermektedir. Bu tlr bir bilesim, capraz badlanabilir bilesimler ve

ozellikle de capraz baglanabilir kaplama bilesimleri icin 6zel bir ilgi olusturmaktad(t]

Bulusun bir baska amac[bir kaplama bilesimi, 6zellikle de sulu kaplama bilesimi ile ilgilidir; bu
bilesim, bulusa gore belirlendidi lzere bir yontem ile elde edilen veya yukaridd belirtildigi
Uzere bulusa gdre belirlendidi lzere en az bir sulu daglfTicermektedir veya sdz konusu
kaplama bilesimi yukardd bulusa goére belirlendidi lizere en az bir dadMbilesimi
icermektedir.

Ozellikle, bulusa gdre sdz konusu kaplama bilesimi kendiliginden capraz baglanabilmektedir
ve dolayElyla kendilijinden capraz badlanabilir kaplama bilesimleri icin yukarida a¢Kland@
Uzere soz konusu dag¥eya s6z konusu dadbilesimini icermektedir.

Bir ceside gbre sz konusu kaplama bilesim; karboksi/anhidrit, hidroksi, amin, epoksi (veya
oksiran), imid, aziridin, oksazolin, imidazol, siklik karbonat arasiidan segilen fonksiyonalize
monomerler (X) iceren monomer bilesimlerinden tiretilen polimer (P3) ve istege badlCdblarak
polimere (P2) sahip olan (barmddn) stz konusu kaplama bilesimi, séz konusu dad Hnlnl s6z
konusu polimerinin s6z konusu gruplarbb (X) sahip olan en az iki grubu taslybn en az bir
gapraz baglama ajanClgermektedir veya sdz konusu kaplama bilesimi, s6z konusu dag T ]
iceren en az bir dagiilesimini icermektedir.

Daha 6zellikle s6z konusu kaplama bilegimi toplagsma ajanLicermemektedir. Bu, filmlegsme ve

toplagma igin bu tiir bir ajana ihtiyag duyulmad@@nlambb gelmektedir.

Mevcut bulusun kapsadbir baska amac, bulusa gére olan ve bulusa gére bir yéntem ile
elde edilen bir sulu dagfnin] sulu kaplamalar icin, baska bir ifadeyle sulu kaplama bilesimleri
icinde organik bagdlaycldlarak kullanIfhasdicl

Daha ozellikle bu kullanm, kendilijinden gapraz baglanabilenler dahil olmak lere, capraz

baglanabilir sulu kaplamalara iliskin olabilmektedir.

S6z konusu kullanim o6zellikle sunlar arasindan secilen, endistriyel kaplamalar, koruyucu
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kaplamalar ve/veya dekoratif kaplamalar ile ilgilidir: boyalar, vernikler, cilalar, astarlar,
murekkepler, yaplskanlar ve/veya bitirme (topcoats), sztllrinazlk] cam isleme, fiber, ozellikle

kumas isleme, dokunmus veya dokunmamsldoku isleme kaplamalarl]

Ozel bir opsiyona gére séz konusu kullanim, altiKlar@ kimyasal ve/veya mekanik koruma
kaplamalarClarasloidan secilen koruma kaplamalarCile ilgili olup, altlklar ozellikler sunlar
arasibdan secilmektedir: metal, beton, fiber ¢cimento, alglJahsap, karton, plastik, kompozit,
cam, (oyuk veya oyuk olmayan) fiberler, kumas, baklrlve sentetik veya seliilozik dokular

olabilen dokunmus veya dokunmamigiriinler.

Son olarak bulus ayn[Zamanda, bulusa gore yukarlda agkland@3ekilde olan veya yukarlda
ackland@lizere bulus ydntemi ile elde edilen en az bir da§nlnl kullanmve yukarlda
bulusa gore ackland@llizere bir dagibilesiminin kullanmbdan ¢lkhn, nihai (rin olarak bir
kaplamaykapsamaktad[E] Daha &zellikle s6z konusu kaplama capraz bagdlanmaktad[rl

Asaglda gdsterilen ornekler, bulusun ve bulusun performanslarbl_Qosterme amagl[blarak
verilmistir ve hicbir sekilde bulusu kEEaycIhitelikte dedildir.

Deneysel ksl

A) Sulu polimer dag(ifldrnin preparasyonu ve ézellikleri

1) Kullan@n ham maddeler (baknhlzlasaddbki tablo 1)

Tablo 1: Daglifildr(nl sentezi icinde kullanlan ham maddeler

Ticari bilesen ismi veya Teknik fonksiyon Kimyasal nitelik Tedarikgi
kimyasal isim
Aerosol® A102 Anyonik ylzey Etoksillenmis yad alkolii siilfosiiksinat[d su [Cytec
aktif madde icinde %30 oranhda ¢ozelti halinde sodyum
tuzu {Cy-Ci2)
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Disponil® FES 32 Anyonik  yiizey Eter poliglikol yag alkol slilfatldsu iginde %31 [Cognis
aktif madde oran(bHa ¢ézelti halinde sodyum tuzu
Emulan®TO 4070 Iyonik  olmayan %70 oraninda, 40 etoksi ile ikincil BASF
yiizey aktif madde; etoksillenmig yag alkoll
SR 351 Capraz baglay[c]] Triakrilat propan trimetilol Sartomer
ajan
ABuU Monomer Baitil akrilat Arkema
MAM Monomer Metil metakrilat Arkema
Sty Monomer Stiren Arkema
AA Monomer Akrilik asit Arkema
AMA Monomer Metakrilik asit Arkema
DAA Capraz baglaycl] Diaseton akrilamid DSM
AADH capraz baglaylcl] Dihidrazit adipik asit DSM
ajan vs X
nDDM Yadda c¢6zlinebilen N-dcdesilmerkaptan Acros
transfer ajan
MAA Suda ¢dziinebilen Merkaptoasetik asit Acros
transfer ajanlJ
Na,S,0g Peroksit Sodyum persilfat Aldrich
TBHP Peroksit %70 oranlnda hidroperoksit ter-biitil Aldrich
SFS Indirgeyici Sodyum siilfoksilat formaldehit Bruggeman
Amonyak Nétralizasyo Amonyum hidroksidi Prolabo
n ajand
Acticide MBS Biyosit Metilizotiyazelin  (MIT) ve benzizotiyazolinon|Thor
(BIT) sulu ¢dzeltisi (%2,5 MIT / %2,5 BIT)
2,5% BIT)

Polimer fazlar@ (P1, P2 et P3) Tg'leri, asaglda belirtildigi lzere, homopolimerlerin Tg
degerlerinden Fox bagntS[dogrultusunda hesaplanmaktad(ti

Monomerler Kssltma |Tg (°C)
Akrilik asit AA 106
Metakrilik asit AMA 228
Baitil akrilat ABu -54
Stiren STY 100
Metil metakrilat MAM 105
Diaseton akrilamid DAA 77

Bulusa gore asaglda aclklanan deneyin durumunda, farkl(fazlarl hesaplanan Tg'leri, ag ikl
daglhilarC¥e Mn'leri asadldaki tablo 2'de belirtilmigtir:
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Tablo 2: Fazlarl (P1, P2, P3) %/'leri, Tg'leri ve Mn'leri

P1 P2 P3

°C cinsinden|80,5 -26,5 81,6

Tg Fox

% ag ik 15 67 18

Mn =1,10° |[=1.10° [1.10°-1,5.10°

2) Dag[[I@r Al preparasyonunun genel isletim bicimi

Asagldb acklanan isletim bicimi, asagldb acklanan &6rnek dodrultusunda bulus dadHsninl

preparasyonununkine karsllklgelmektedir.

2.1) Kullan&dn materyal

10 INik (ic hacim), celikten yaplhlg) cift muhafaza ile donatltls) etkili bir karstlina
{vorteks), Ugli akIChir sogutucu bir kontrol ve madde slchkldldyarlamasCile donatli(s! bir
reaktor kullanlmaktadlcl Reaktér, farkliCbilesenlerin ayrCblarak girmesinin yan[Ckl, inert
atmosfer altlda callsmak icin azota tahsis edilmis bir giris icin gerekli saylda talimat
baglantl@drCicermektedir. Szdlrinazlkl her bir preparasyondan once dogrulanmaktadlt] Tesis,
bilesenlerin giris debilerinin kontrol edilmesine olanak sadlayan bir sistem ile donatIthaktadlr]
Polimerizasyon, atmosfer bastida yarY¥ @Il tirindedir.

2.2) Teknenin ayadnda baslanglcldolgusunun preparasyonu

17,5 g Disponil® FES 32, teknenin ayagibda 1912,8 g demineralize su iginde
¢cozindurllmektedir. Teknenin ayad skchkl§B0°C'ye getirilimektedir.

2.3) MO tohumunun preparasyonu

82 g MAM ve 9,45 g ABu kar[stitihaktad(tl

2.4) Monomerlerin bilesimin (M'1) preparasyonu

35 g Aerosol® A102, 58,33 g Disponil® FES 32, iyice karGlldrak 284,7 g su iginde
daglihaktadlrl
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Daha sonra asaddbkiler skl [bir sekilde ve iyice karttlidrak eklenmektedir:

- 373,70 g MAM
- 43,059 ABuU
- 6,30 g TMPTA
- 10,50 g AMA

Bu sekilde olusturulan on emiilsivon (M’1l) beyazdll ve stabildir ve hafifce kartitldrak
tutulacaktIt]

(M1}, M1 (P1 = PO + P’1)den tiretilen (P'1) ve (M0)'dan ¢lkhn (PO) bilesigi olan partikilin
{P1) macasnlnl sentezi igin (MO) ile birlikte kullanl3caktlr]

2.5) Monomerlerin bilesimin (M2) preparasyonu

35 g Aerosol® Al102, 75 g Emulan® TO 4070, ivice karlstitlarak 590 g su iginde
daglthaktad ]

Daha sonra asagdakiler sical(bir sekilde ve kartIarak eklenmektedir:

- 492,45 g Stiren
- 1735,30 g ABu

Boylece beyaz ve stabil bir 6n emiilsiyon elde edilmektedir.

Bu 6n emidlsiyonun %5, yani 146,4 g'ChlfAmaktad] ve monomer bilegiminin (M2) kalan
aklsInkdan once bir tohumlamaninl gergeklestirimesi icin kullanlraktadIrl

Daha sonra asagldiakiler yine iyice karStitdrak on emiilsiyon igine eklenmektedir:
- 78,05 g AMA
- 39,20 g DAA

- 5,52 g MAA

Bu beyaz ve stabil én emdlsiyon yukarida bahsedilen tohum (146,4 g) ile partikilin birinci
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kabugunun (P2) olusumuna yardm edecektir.

Monomer bilesimi (M2), eklenen monomerlerin genel bilesimine karsllkl gelmektedir.

2.6) Monomer bilesiminin (M3) preparasyonu

Asagldikiler sil[bir sekilde ve karlsticldrak eklenmektedir:

- 515,90 g MAM
- 66,50 g ABu

- 26,60 g AMA
- 12,60 g AA

- 8,40 g DAA

- 35gnDDM

- 1,48 g MAA

Saydam ve stabil bir 8n emdilsiyon elde edilmektedir.

Bu monomer ¢ozeltisi {M3), partikilin ikinci kabugunun (P3) sentezine yarayacaktlrl

2.7) Sodyum persiilfat ¢ozeltisinin preparasyonu

- 8,75 g Nazszog
- 175gsu

2.8) TBHP cozeltisinin preparasyonu

- 10 g TBHP
- 43,85gsu

2.9) SFS cozeltisinin preparasyonu

- 79SFS
- 80,50 g su
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2.10) Emillsiyon polimerizasyonu ile dad fbreparasyonu

i) Tohum PO

80°C’de stabil olan baglang[ctaki dolgu ile teknenin ayadnb, tohumlama (P0Q) igin, 82 g MAM
ve 9,45 g ABu girmektedir. Stabilize slcakIK elde edildikten sonra, %100 sodyum persiulfat
cozeltisi eklenmektedir. Egzoterminin maksimum olmas[dasaman sonuna gelindigini

belirtmektedir, partikiil boyu yaklasklolarak 40 nm‘dir ve donlstm ise %70'in Gzerindedir.

i) P1 maca sentezi

On emiilsiyon (M'1), 80°C’lik bir polimerizasyon sichklGInda 60 dakika girmektedir.

Skchklkl ek 60 dakika boyunca 80°C'de tutulmaktad(E] (pisirme sonras(l Daha sonra
reaksiyonel ortam 65°C'de sogutulmaktadlt] Déniisiim %100'e yakbkl[r]

i) P2 kabuk sentezi

65°C'de, 6n emiilsiyon fraksiyonunun 146,4 g’ blusturan tohum (2.5 numaralCbaslkta
belirtildigi Gzere) reakttr icine sokulmaktadltl En az 5 dakika boyunca karstHItaktad (]

Ayr[giris debileri agsagdaki sekildedir:

- vyukarlda bahsedilen tohumlamadan sonra %100 &én emiilsiyon

- %@65,5 oranda TBHP ¢ozeltisi

- %65,5 oranlnda SFS ¢ozeltisi

120 dakika devam eden akislar boyunca ortam slcaklGQIB5°C'de tutulmaktadlc]l Bu asama
65°C'de 60 dakikallkl bir siire boyunca bir sonraki pisirmeyi takip etmektedir. D&nlsim

%100 yakod(r]

iv) P3 kabuk sentezi

65°C'de 45 dakika boyunca asagldiki ayr(girisler gerceklesmektedir:
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- %100 monomer bilesimin (M3}
- %24,5 oranibda TBHP gozeltisi
- %24,5 oranlnda SFS ¢ozeltisi

Bu asama 65°C'de 30 dakikallkl bir slire boyunca bir sonraki pisirmeyi takip etmektedir.
Donlisim %100’ yak(nid [l

v) Kalan monomerlerin igslenmesi

TBHP ve SFS c¢ozeltileri 30 dakika boyunca 60°C'de eklenmektedir. Bu redoks islemi, oda
schki@nda sogutmadan once 30 dakika boyunca 60°C'de tutma taraflodan takip

edilmektedir.

- %10 oranhta TBHP gozeltisi
- %10 oranlnda SFS ¢ozeltisi

vi) Nihai eklemeler

30-35°C'de sogumadan sonra elde edilen dagil yaklagkl olarak 30 dakika boyunca eklenen,
kg basnh yaklaskl olarak 6 g lateks, %28 oraniida amonyak ¢ozeltisinin eklenmesi ile iyice
karlstklldarak nétralize edilmektedir. pH 8 ve 9 arashida bulunmaktadlc]l Daha sonra iyice
karstcTdrak (vorteks) 2,75 g AADH sonradan eklenmektedir. 60 dakikalk karftrinadan
sonra bir biyosit sistemi eklenmektedir. Daha sonra dad@1100 pm’lik tuval Uzerinde

filtrelenmektedir ve karakterize edilmektedir.

3) Kullan@n karakterizasyon yontemleri ve testleri

3.1) pH

Sulu dadMIErm pH'OSO 976 standardh gore dlglilmektedir.

3.2) Kuru &ziit

Sulu dagMlErml kuru 6zutl ISO 3251 standardl gore dlglilmektedir.
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3.3) Viskozite

Sulu dag [Mlarml viskozitesi ISO 2555 standard(nk gore dlgiilmektedir.

3.4) Partikiil boyu

Partikillerin boyu, Beckman Coulter N4+ aparat[yardlolyla, Foton Korelasyon Spektroskopisi
(PCS) ile dlclilmektedir. Numune, 0,22 pm’lik seliiloz asetat bir filtre (izerinde iyonu giderilmis
su yardimila polistiren tekne iginde seyreltiimektedir (50 ml su igin 3 ila 5 damla).
Partikiillerin boyu 90°lik bir a¢Cile 633 nm’lik bir lazer dalga boyuyla 25°C'lik bir sichklkta
dlgllmektedir.

3.5) Filmin minimal olusum s(chkI[GE{TMF)

Sulu dag[@ldr TMF'si ISO 2115 standardh gore dlglilmektedir.

4) Dadlf(karakterizasyonu

pH 8.51ir.

Kuru dziit %51 oranhdad(r]

Viskozite 1150 mPa.s'd[r]

Nihai partikil boyu yaklasklolarak 125 nm’dir.

Olciilen TMF 6°Cdir.
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