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OZET

POLIAKRILAMID BILESIMININ URETILMESI ICiIN YONTEM

Bulug, kadidir giclendirmek ig¢in vyararli olan Dbir aldehit
capraz bkadgli poliakrilamid bilesiminin f{retilmesi ig¢in bir
yontem sadglar. Yontem, a) bir aldehit capraz badglayici ve
poliakrilamidin, sulu bir aldehit c¢apraz badli poliakrilamid
prepolimer ¢dzeltisi olusturmak ig¢in su ig¢inde karistirilmasi;
b) c¢odzeltinin pH'ini 1 ila 5 arasinda bir defere ayarlamak
igin 86z konusu sulu prepolimer ¢dzeltisine asit eklenmesi; <)
sdz konusu prepolimer cHzeltisinin nihai gliocksalatla
poliakrilamid bilesiminin kullanilacadi vere depclanmasi ve
nakliyesi; d) ¢dzeltinin pH'ini 5.5 ila 12 arasinda bir dedere
ayarlamak ig¢in stabilize prepolimer ¢dzeltisine bir baz ilave
edilmesi, ve e) aldehit c¢apraz bhaglanmig poliakrilamid
prepolimer c¢dzeltisinde bulunan aldehit ¢apraz badlayicinin ve
poliakrilamidin daha fazla reaksiyona girmesini ve kadaidain
giglendirilmesi ig¢in faydali aldehit capraz badlanmis
poliakrilamid bilegimini olusturmanin saglanmasi basamaklarini

igerir.
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ISTEMLER

1.Kadidir glg¢lendirmek ic¢in yararli olan bir aldehit c¢apraz

2.

4

baglanmis poliakrilamid bilesimi Uretmek ic¢in bir vydntem
olup, ozelli&i; y&ntemin,
a. aldehit g¢apraz baglanmis poliakrilamid prepolimerin
sulu bir g¢ézeltisini olusturmak i¢in aldehit cgapraz
badlayici ve poliakrilamidin su ile karistirilmasi,
b. ¢gozeltinin pH'ini 1 1la 5 arasinda Pkir degere
ayarlamak ig¢in s6z konusu sulu prepcolimer ¢dzeltisine asit
eklenmesi wve bdylece % 20 ila % 50 katr igeridine sahip
stabilize edilmis bir aldehit capraz badlanmis
poliakrilamid prepolimer ¢dzeltisinin olusturulmasi;
C. s&z konusu stabilize aldehit capraz baglanmis
poliakrilamid prepolimer ¢dzeltisinin depolanmasi ve nihai
aldehit capraz baglanmisg poliakrilamid bilesiminin
kullanilacagi vyere naklivesi,
d. ¢dzeltinin pH'1ini1 5.5 ila 12 arasinda bir degere
avarlamak ic¢in stabilize prepclimer ¢dzeltisine bir baz
eklenmesi ve
e. aldehit «caporal baglanmis pcliakrilamid prepolimer
cbzeltisinde bulunan aldehit capraz baglayici ve
poliakrilamidin daha fazla reaksivyona girmesine ve kafidin
glglendirilmesi igin faydali aldehit capraz bagli
poliakrilamid bilesiminin olusturulmasina 1zin verilmesi
adimlarini icermesidizr.
Istem 1'e gdre bir yoéntem olup, 0©6zellidi; aldehit capraz
baflayvici formaldehitin, parazformaldehit, glutaraldehit wveya

glioksal olmasidir.

.Istem 1'e gére bir vydéntem olup, ©6zellidi; olusturulan

aldehit g¢apraz badlanmis poliakrilamid bilesiminin ayrica su

ilavesiyle seyreltilmesidir.

.istem 1'e gdre bir vyoéntem olup, ©&zellidi; olusturulan

aldehit g¢apraz baglanmis poliakrilamid bilesiminin, bir

kagit dedirmenindeki elyaf bulamacina, su ile ilave
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seyreltme olsun va da olmasin, bir mukavemet arttirica

olarak dodrudan ilave edilmesidir.

.Istem 1'e gére bir vyéntem olup, ©zellidi; olusturulan

aldehit c¢apraz bagdgli poliakrilamid bilesiminin, s3z konusu
bilegime asit ilave edilerek we pH'i1 1 1ila 5 dederine
ayarlayarak stabilize edilmesi ve sz konusu stabilize
edilmis bilesimin daha sonra su ile ilave seyreltme olsun ya
da oclmasin bir mukavemet arttirici olarak kullanilmak {izere

saklanmasidir.

.Istem 1'e gére bir vydntem olup, ©ozellidi; olusturulan

aldehit c¢apraz bagdli poliakrilamid bilegiminin, =3z konusu
bilegime asit ilave edilerek ve pH'a 1.5 ila 4.5, tercihen
de 2 1ila 4 arasi bir defere avyarlayarak stabilize

edilmesidir.

Istem 1'e gdre bir yéntem olup, &zelligi; stabilizasyon

sirasindaki pH ayarinin, bir kombinasyon asidi ve baz

ilavesi i1le vapilmasidir.

.Istem 1'e gdre bir yé&ntem olup, ©zellidi; stabilize aldehit

capraz baglanmis poliakrilamid prepolimer c¢ozeltisinin, 5

ila 600 cps viskoziteye sahip olmasidir.

.Istem 1'e gdére bir ydntem olup, ©&zellidi; d) veya e)

basamaklarinin ayrica c¢odzeltiye ilave gliocksal ve/veya
poliakrilamid eklenmesini igermesidir.

Istem 1'e gdre Dbir vydntem olup, bzellidgi; kagidain
giuglendirilmesi ic¢in yararli olan bir glioksalatla
peoliakrilamid bilesiminin hazirlanmasi ve yé&ntemin,

a. glioksalatl: poliakrilamid (GPAM) prepolimerinin sulu

bir cOzeltisini olusturmak idzere sulu gliocksal ve

poliakrilamid g¢dzeltilerinin karigtirilmasa,

b. ¢bzeltinin pH'ini 1 ila 5 arasinda bir degere

ayarlamak ig¢in s6z konusu sulu prepolimer c¢ézeltisine asit

ilave edilmesi wve % 20'den % 50'ye kadar kati icgeride
sahip stabilize bir GPAM prepolimer ¢ozeltisi
olusturulmasa,

C. sbz konusu stabilize edilmis GPAM prepolimer

18
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¢ctzeltisinin depolanmasi ve nihai glicksalatla

poliakrilamid bilesiminin kullanilacaga bir yere
nakliyesi,

d. gdzeltinin pH'ini 5.5 ila 12 arasinda bir dedere
ayarlamak igin stakbilize edilmig GPAM prepolimer

cbreltisine bir baz eklenmesi ve

e. GPAM prepolimer g¢ézeltisinde bulunan glicksal wve
poliakrilamidin daha fazla reaksiyona girmesine ve kadidin
guglendirilmesi igin yararli olan glicksalatla
poliakrilamid bilesiminin olusturulmasina izin verilmesi

adimlarini icermesidir,
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TARIFNAME

POLIAKRILAMID BILESIMININ URETILMESI ICiIN YONTEM

BULUSUN ALANT

Mevcut bulus, kadit yapimi alanindadir. Mevcut bulus, kadit
vapim isleminde kadit mukavemetini arttirmak ic¢in bilegsimler
vapmak icin bir vyéntem sadlar. Daha &zel olarak, mevcut
bulus, kagidin ve/veya kartenun gecici 1slak vwe kuru
mukavemetini arttirma kabiliyetine sahip olan bir bilesim
yapma ydntemi sadlar.

BULUSUN GECMISI

Kagit vyapimi islemi sirasinda kadidin fiziksel ©&zelliklerini
gelistirmek ic¢in vaygin olarak g¢egitli kimyasallar eklenir.
Ozellikle, kagit kuru mukavemeti ve/veya 1slak mukavemeti
arttirmak ig¢in tasarlanmig cok gesitli 1slak ug katka
maddeleri vardir. Bu katka maddeleri tipik olarak
molekiillerine selilloz elyaflara {izerinde tutulacak vyeterli
afinite sadlamak 1¢in wverilen bir iyonik viike sahiptir.
Iyonik peliakrilamitler, bu gibi mukavemet recineleri olarak

iyi bilinmektedir.

Iyonik poliakrilamidler, iyonik moncmerler ve akrilamid icgeren

moncmerler igeren KkKopolimerlerdir.

Poliakrilamid comurgasi, az miktarda bir anyonik veya katyonik
monomer, &rn. diallildimetil amonyum kloriir (DADMAC), polimeri

fiberler lizerinde kendilifinden tutar.

Bu iyonik poliakrilamid bazli katki maddeleri, vaygin oclarak
glicksal gibi c¢apraz baglama maddelerinin kullanilmasiyla
1slak mukavemetin arttirilmasinda daha etkili oclacak sgekilde
modifiye edilir. GPAM, dehidrasyon sonrasi seliilcoz 1ile
kovalent olarak baglanabilen reaktif bir polimerdir. Ornek

olarak, glioksalatli poliakrilamid (GPAM) genellikle kuru ve
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gegici 1slak mukavemeti arttirmak igin cegitli kadit
tirlerinde kullanilir. Grnedin, GPAM, kullanilan suyla temas
eden birgceck evde kullanilan kagit {iriinlerinin baslangigtaki
1slak mukavemetini arttirair. GPAM, birgok tahta sinifi kadit
Urinunin sikistirma mukavemetini ve Dboyutsal stabilitesini

artirmak ig¢in de uygulanir,

Glicksal vwve polyaldehit bilesikleri capraz badlavici olarak
kullanilmistir. Bununla birlikte, glioksal suda ¢ck
cozlinlrdir wve diJer kimyasal maddeler veya bilesimlerle,
ozellikle Dbiliylk miktarlarda su icinde dadilmis hetercojen
malzemeler, Ornedin  Jelatinlestirilmis nisasta molekilleri
veya kadgit vyapim isleminin 1slak ucunda bulunan seliilezik

elyaflar gibi verimli bir sekilde etkilesime girmez.

Bu nedenle, kadidin vyapim isleminin 1slak sonuna dogdrudan
glicksal veva dier diislik molekiller afirlikla capraz
baglayicilarin eklenmesinin, k&§it vyapim isleminin son driniine
fayda sadladidi bulunmamistir. Bu nedenle, capraz badlayici
iceren kullanima hazir bilesimler, bir kadit vyapim isleminin

1slak ucuna eklenmeden &nce ilretilmelidir.

GPAM'in sentezi 11k olarak ABD patenti 3,556,932'de rapor

edilmigtir.

Uriin, hafif alkali sulu bir c¢ézelti icinde katyonik bir
poliakrilamid ile gliocksal reaksiyona sckularak hazirlanmigs ve

asitlestirilmis kosullar altinda stabilize edilmistir.

Bu tilr bilegimlerde c¢apraz bkaglayicilarin kullanimi basit
degildir, ¢iinkii bu bilesimlerin stabilitesi ve depolama &mri

ile ilgili prcoblem ortaya g¢ikar.

Bir poliakrilamid ¢dzeltisi ile gliocksalin basit bir karisimi,

bEir jeli hizli bir sekilde verir. Depolama altinda, glioksal
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ve poliakrilamid arasindaki reaksiyon devam eder wve zamanla
drin wviskozitesinin artmasina ve bazen de irliin Jellegmesine
neden olur. Scnug olarak, GPAM {iriinleri raf Omrini uzatmak

Q

igin genellikle % 15'in altindaki konsantrasyonlarda ilretilir.

Diistik stabiliteye badli olarak, pH'dan badimsiz olarak, mevcut
glicksalatli: poliakrilamidlerin molekller adirliklari, pclimer
jellesene kadar oda sicakliinda bile artmava devam eder.
Codu durumda,® 8.0 kadar aktif kati madde konsantrasycnuna
kadar Onemli miktarda seyreltme gereklidir. Buna ek o¢larak,
pratik raf &mrinii sadlamak igin oda sicaklidgindan daha diislik
sicaklikta depolamanin vyani sira 32.0-4.0 pH ayarlamasi
gerekir. Bu, dzellikle vyaz aylarinda veya sicak 1klim
kosullarinda maliyetleri arttirir, ancak maliyetlerdeki en
belirgin artis, nakliye ve depolama maliyetlerini etkileyen,

bilegimin onemli oranda seyreltilmesinden kaynaklanir,

Cesitli polimerik stabilize edici ajanlar tartisilmistir,
ancak bu &ajanlar Uriinin malivetlerini arttirmakta ve ayrica
bilesimin karmasikli@ini arttirmaktadir. Kagit yapim igslemine
asgarl miktarda farkli kimyasallarin konulmasi tercih edilir,
cinkili herhangi bir ek kimyasal, karmasik kadit yapim isleminde

sorunlara neden olabilir.

ARD Patenti 4,954,538, c¢apraz baglanabilir, bir glioksalatli
(met)akrilamid igeren polimerik malzemenin mikropartikiilllerini
iceren bilesimleri tarif eder. Bilegimlerin ters
mikroemiilsivon polimerizasvyon teknikleri kullanilarak
hazirlandidili wve {Uridnlerin kadit dUretiminde 1slak ve Kkuru
mukavemet maddesi olarak faydali oldudu sdylenir. % 10 katz
¢bzelti halinde tedarik edilen ticari glioksalatli akrilamid
polimerlerinin oda sicakliginda vaklasik 3 gun iginde
Jellestidi belirtilmektedir.

ABD patenti 4,605,702, 500 Dalton ila 6000 Dalton arasinda

dedigen dilgiik molekiil agirlikli bir baz polimer kullanilarak
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GPAM'in hazirlanmasina iliskindir. ABD patenti 4,605,702'de
Srneklenen gliocksalatli: poliakrilamid dridnleri, agirlikga
vaklasik % 20'lik bkir konsantrasyona sahip katyonik monomer
konsantrasyonuna sahiptir, ancak ABD patentinde 1slak irin
orelliklerini karsilastirmak igin c¢ok daha vyiksek dozajlarda

kullanildidr belirtilmistir.

Sen on vilda, GPAM Urlinlerivle i1liskili naklivyve wve tasima
malivetlerini azaltmak icin ¢ok sayida arastirma vyapilmistir.
ABD Patenti 8,197,640, yerinde GPAM iretimi igin bir yéntemi
agiklar, Yiiksek konsantrasyonlu glioksal wve poliakrilamid

cozeltileri, kafit imalathanesine ayri ayri ulastirilir.

Daha sonra, kagit fabrikasinda, kadit makinesine uygulanmadan

kisa bir sire Once seyreltilmis GPAM Urinleri hazirlanir,

Teknikte, 1iyi bir stabiliteye sahip olan ve ayni zamanda
nakliye maliyetlerini diisiiren glioksalatla poliakrilamid
guig¢lendirici ajanlarin Uretilmesi ig¢in vyollar aranmava devam
edilmektedir.

BULUSUN ACIKLAMASI

Mevcut bulusun bir amaci, yukaridaki problemleri hafifletmek
igcin bir yéntem sadlamaktir. Mevcut bulus, mukavemet arttirici
bilegsimlerin erken capraz bkadlanmasindan kaynaklanan raf omri
ve jellesme sorunlarini hafifletmek icin kullanilabilecek bir
yontem sadlar. Ozellikle mevcut bulus, bu tur kadit yapim
katkilar: ile ilisgkili nakliye maliyetlerini diistiren bir
yvénteme vdneliktir. Bulusun amac¢larina, badimsiz istemde
belirtilenlerle karakterize edilen bir yontemle
ulasilmaktadir. Bulusun tercih edilen diizenlemeleri badimli

istemlerde aciklanmaktadair.

Buna gbre mevcut bulus, birinci yon olarak, kagdidz
giiglendirmek ig¢in vyararli olan bir aldehit c¢apraz badla

poliakrilamid bilesiminin iretilmesi icin bir yoéntem sadlar.
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Mevcut bulus, geleneksel tesis disi kadit katki maddesi
Udretimi wve saha 1¢i {Uretim bir kembinasyonudur. Aldehit
capraz badlanmis poliakrilamid bilesimleri igin tipik ©&nceki
teknik {lretim vyontemleri saha diginda vyontemlerdir, vani
capraz baglanmis poliakrilamid bilesimleri kagit fabrikasinda

dedil, kimyasal tedarikc¢inin lUretim tesislerinde Uretilmistir.

Capraz baglanmis poliakrilamid bilesimleri, nakliye ve
depolama sirasinda stablil olacak sekilde hazirlanmistir ve bu

nedenle % 8.0 aktif kati konsantrasyonuna kadar &nemli bir

seyreltme gerekli olmustur.

Katki maddelerinin ¢ok seyreltilmis c¢ézeltilerinin vyluksek
naklive maliyetlerinden kag¢inmak 1¢in, son =zamanlarda bazi
yerinde Uretim yéntemleri ag¢iklanmistir. Bu tir ydntemlerde,
capraz baglanmis poliakrilamid bilesimleri, kadit dedirmeninde

baslangi¢c malzemelerinden retilmistir.

Bununla birlikte, kagit fabrikalara genellikle yerinde
kimyasal diretim ig¢in sinirli alan ve personele sahip
olduklarindan, basitlestirilmis bir yerinde {dretim yaklasimi

her zaman kadit vapimcilari tarafindan tercih edilmektedir.

Mevcut bulus bunun icin bir ¢dzim sunar. Bu bulus, aldehit

capraz badli poliakrilamid bilesimleri ig¢in yeni bhir yerinde

Uretim yoéntemi sadlar. Bu vyénteme gdre, aldehit c¢apraz
baglanmis poliakrilamid bilesimleri iki asamada
hazirlanmaktadir.

Birinci asamada, aldehit c¢apraz badlayici ve poliakrilamid
baz-polimeri, en az % 20 kati igeride sahip konsantre kir
prepolimer Uruni iretmek icin karistirilair. On-polimer basit
bir karisim olabilir wve asidik kogullar altinda stabilize

edilebilir. Alternatif olarak, aldehit c¢apraz badlayici ve
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poliakrilamid bazikcolimeri, asit ile stabilize edilmeden oOnce
alkali kosullar altinda Onceden belirlenmis bir viskozite
araligina reaksiyona girebilir. Ikinci asamada, prepolimer su
ile seyreltilir ve aldehit capraz baglama reaksiyonu,
cozeltivyi alkalin PH kesullarina avarlavyarak yeniden

etkinlestirilir.

Onceden belirlenmis bir nihai viskozite aralidina ulastiginda,
irin, kadit makinesine dcdjrudan su 1ile seyreltilerek veya

sulandirilmadan uygulanabilir.

Daha avraintili olarak, mevcut bulug, kadidin gliclendirilmesi
ic¢in faydala bir aldehit capraz bagla poliakrilamid
bilesiminin dretilmesi i¢in bir ydntem saglar; buradaki

yéntem, asadidaki adimlari icerir:

a. Aldehit c¢apraz badlanmig poliakrilamid prepolimerin sulu
bir ¢dzeltisini olusturmak lizere aldehit g¢apraz baglayici ve

peliakrilamid baz-polimerin su iginde karistirilmasi,

b. ¢dzeltinin pH'ini 1 ila 5 arasinda bir dedere ayarlamak
igin s6z konusu sulu prepolimer c¢édzeltisine asit eklenmesi
ve Dbéylece % 20 1ila % 50 kati iceridine sahip stabilize
edilmis bir aldehit capraz baglanmis poliakrilamid

prepolimer ¢dzeltisinin olusturulmasi;

c. s6z konusu stabilize aldehit capraz baglanmis
poliakrilamid prepclimer c¢dzeltisinin depolanmasi ve nihai
aldehit capraz baglanmis poliakrilamid bilegiminin

kullanilacagi yere nakliyesi,

d. ¢dzeltinin pH'in1 5.5 ila 12 arasinda bir dedere ayarlamak
igin stabilize edilmisg aldehit capraz haglanmisg

poliakrilamid prepclimer g¢&zeltisine bir baz eklenmesi,
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e. aldehit caporal baglanmis poliakrilamid prepolimer
¢bzeltisinde bulunan aldehit capraz baglayici ve
poliakrilamidin daha fazla reaksiyona girmesine wve kadidin
giglendirilmesi igin faydala aldehit caprarz bagla
poliakrilamid bilesiminin ¢lusturulmasina izin verilmesi,
Yukarida acgiklanan yéntem a) wve b) basamaklarinda, vyéntemin
birinci asamasini, d) ve e) basamaklarinda ise ydntemin ikinci
agamasini olusturmaktadir. Bu iki asama arasinda, prepolimer
depolanir ve kullanilacadl bir kadit dedirmenine goénderilir
(tasinir). Depolama, nakliye konteynirlari kullanilarak

gerceklestirilebilir ve bédylece naklive ve depolama, ayri bir

depclama basamadi olmadan tek bir prosedir olarak
anlagilabilir.
Mevcut bulusun amaci i¢in "aldehit capraz badlayici”, bir veya

daha fazla aldehit (-CHO) grubu iceren bir bilesidi belirtir;
burada aldehit gruplari, burada tarif edildidi gibi amino veva
amido gruplari igeren bir pelimerin amino veya amido gruplari
ile reaksiyeona girebilir. Ornek aldehitler formaldehit,
paraformaldehit, glutaraldehit, glicksal ve benzerlerini

icerebilir. Glioksal tercih edilir.

Mevcut bulusun amaci ig¢in "poliakrilamid", ivonik monomerler
ve akrilamid ig¢eren moncmerler ig¢eren bir kopolimer anlamina
gelir, Uygun akrilamid igeren monomerlerin drnekleri arasinda

akrilamid ve metakrilamid bulunur.

Iyonik monomerler anyecnik veya katyonik olabilir. Uygun
anycnik monemerlerin drnekleri arasinda akrilik asit,
metakrilik asit, metakrilamic 2-akrilamido-2-metilpropan

silfonat (AMPS}, stiren siulfonat ve bunlarin karisimlari ve
bunlara karsilik gelen suda ¢ozlinir veya dagilabilir alkali
metal ve amonyum tuzlara bulunur. Uygun katyonik monomerlerin

drnekleri, diallildimetilamonyum klorit,
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akriloiloksietiltrimetilamonyum klorit,

dimetilamincetilmetakrilat stilfat,
metakrilamidepropiltrimetilamonyum klorit,
metakriiloksietiltrimetil-amonyum klortur, ve bunlarin
karigimlaridar. Poliakrilamid baz-polimerleri katyonik,
anyonik wveya amfoterik olabilir. Amfoterik baz-polimerlerin

net yikil katyonik, anyonik veya nétr olabilir.
"Peliakrilamid baz-polimeri", mevcut bulusta bir baslangic

materyalli olarak kullanilan poliakrilamiti belirtir.

Mevcut bulusun amaci igin "aldehit caprarz baglanmis
poliakrilamid prepolimer c¢dzeltisi"™, yoéntemin su ilavesiyle
seyreltilmesinin baska bir sekilde vyapilmavacadi wvarsayilarak
mevcut yontemin e) basamagindan elde edilen son aldehit c¢apraz
baglanmis poliakriyumdan viskozitesinden daha distk olan
onceden belirlenmis viskoziteye reaksiyona girmesine izin
verilen sulu bir aldehit c¢apraz badlavici ve poliakrilamid
bazepolimer ¢gOzeltisini belirtir. Kagit fabrikasinda
kullanilacak olan aldehit g¢apraz badglanmis poliakrilamidin, su
ilavesiyle seyreltilebilecedi ve bdyle bir seyreltmenin

bilesimin viskozitesini disiirecedi not edilmelidir.

"Aldehit capraz baflanmis polizkrilamid prepolimer cdzeltisi”

bu sekilde stabil clmadidi icin stabilize edilmesi gerekir.

Mevcut bulusta stabilizasyon, ¢&zeltinin pH'iny 1 1ila 5
arasinda bir dedere ayarlayarak wve boylece "stabilize edilmisg

bir aldehit capraz badli pcliakrilamid prepcolimer c¢bzeltisi"®

olusturarak vapilabilir. Bulusun bir dilzenlemesinde,
¢dzeltinin pH'1 1.5 ila 4.5 arasinda bir dedere
ayarlanmaktadir. Tercihen, pH 2 1la 4 arasinda bir dedere
ayarlanir.

Mevcut bulusun amaci igin "aldehit caprarz bagdlanmis
poliakrilamid"”, aldehit capraz baglanmis poliakrilamid
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prepolimer c¢dzeltisinin ilave reaksivyonundan elde edilen nihai

reaksiyon tUrinini belirtir.

Prepolimerin &nceden belirlenmis viskoziteye tepki gdstermesi
ve boylece kagit kuru mukavemeti ve/veva 1slak mukavemeti
arttirmak ic¢in tasarlanan katki maddesi c¢lan "aldehit capraz
bagli poliakrilamid" olusturmasi sadlanmistair. Bir aldehit
capraz badli poliakrilamidin bir Srnedi, bulusun tercih edilen
dilizenlemelerinden biri olan glicksalatli poliakrilamittir

(GPAM) .

Mevcut bulusa ait bulus konsepti, aldehit c¢apraz badlanmis
poliakrilamid prepolimer ¢bzeltilerinin, katilar
konsantrasyonunu &nemli &lciide seyreltme ihtiyaci olmadan pH'1
1 dila 5 arasinda bir dedere ayarlayarak dengelenebileceginin

gerceklestirilmesine dayanir.

Aldehit capraz baglanmis poliakrilamid bilesimlerinin
stabilitesi vodun bir sekilde arastirilmis olsa da, hig¢ Kkimse
daha dnce boéyle bir stabilize edilmisg prepolimerlerin
stabilite problemini cozmek icin kullanilabilecedini Ve
kullanimlarinin ¢ok Dbasitlestirilmis bir genel isgleme vyol

acabilecedini disinmemisti.

Mevcut bulusun bir avantaji, konsantre bir sulu aldehit c¢apraz
bagli poliakrilamid prepolimer g¢&dzeltisinin lUretilip stabilize
edilebildidi ve sonra kagit dedirmenine génderilebilecedidir.
Bu, nakliyve wve ara depolamayva 1liskin mzalivetleri dnemli
Slclide azaltir. Mevcut bulusun yonteminde, aldehit capraz
baglayici wve poliakrilamid baz-polimeri,% 50'ye kadar yliksek
bir kati muhteviyatta karistirilabilir wve 1i1kinci basamak
reaksiycnu gergeklestirilmeden once, kagit yvapimciligina

degirmenlere gdnderilebilir.

Mevcut bulusun bir diizenlemesinde, stabilize edilmis
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prepolimer ¢dzeltisi % 20 ila % 50 arasinda bir kati igeridge

sahiptir.

Tercihen, stabilize edilmis prepolimer ¢&zeltisinin kati
igerigi % 25 1ila % 50 ve daha tercihen % 30 ila % 40

arasindadir.

Mevcut bulusun bir dilzenlemesinde, stabilize edilmis
prepolimer ¢dzeltisi % 20 ila % 50 arasinda bir kati igerige
ve 5 dila 600 c¢ps'lik Dbir viskcziteye sahiptir. Aksi
belirtilmedikge, bu dizenlemedeki tim wviskozite dederleri,
Brookfield LVT viskozimetre kullanilarak oda sicakliginda (22°

C}) olculmistir.

Mevcut bulusun bir avantaji, prepolimerin, ikingi asama
reaksiyvonu igin  kagit dedirmenlerine gdnderilmeden  dnce

dnceden belirlenmis bir viskozite deferine tepki vermesidir.

Bu vaklasim, sahadaki reaksiycen siresini azaltacak ve sahadaki
dretim karmasikligini daha da basitlestirecekbtir. Tercihen,
verinde {retim azaltilmis reaksiyon stresi i1le slirekli bir

sekilde gergeklestirilebilir.

Mevcut bkulusun bir baska avantaji, prepcoclimerin tek bir irin

olarak gdénderilip i1slenebilmesidir. Buna karsilik, c¢apraz
baglayici ve poliakrilamid, geleneksel yerinde dretim
yvaklasimlarinda ayri olarak sevk edilir wve tasinir. Mevcut

veni bulus vyaklasimi, sahadaki karistirma basamadini ortadan
kaldirabilir ve ayrica depclama kabi sayisini azaltabilir veva
alternatif olarak, eger uygunsa elde edilen iiriin performansini
daha da gelistirmek ic¢in bu ilave fasetleri kullanabilir.

Mevcut bulus, prepolimerin, yéntemin ikinci asamasinda tek bir
uriun clarak tek basina kullanildaidi vyontemlerle sinirla
degildir. Mevcut bulugsun bir dirzenlemesinde, aldehit g¢apraz

baflayvicinin poliakrilamid baz-poclimere oraninin, bulusa ait
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yontemin ikinci asamasinda ilave aldehit c¢apraz baglayicisi
ve/veya poliakrilamid baz-polimeri eklenmesiyle ayarlanmasi da
miilmkiindiir. Ilave aldehit <c¢apraz badlayici miktari, ilave
islemden sonra bilesimdeki toplam aldehit c¢apraz badlavicl
miktarindan hesaplanan % 90 kadar vyiksek olabilir. Tlave
poliakrilamid baz-polimer miktari, ilave islemden sonra
bilesimdeki toplam poliakrilamid baz-polimer miktarindan

[s]

hesaplanan % 90 kadar yiliksek olabilir.

Bununla birlikte, ydntemin ikinci asamasinda, aldehit gapraz
balayic1i ve poliakrilamid baz-polimeri ilave edilmesinin

dnlenmesi tercih edilir

Ikinci asamada, d) ve e) basamaklarinda, prepolimer su ile
seyreltilir wve aldehit g¢apraz badlama reaksiyonu, ¢ézeltinin
alkalin pH kosullarina veya en azindan 5.5 ila 12 arasinda
dedigen pH dederlerine avarlanmasiyla vyeniden etkinlestirilir.
Onceden belirlenmis bir nihai viskozite aralidina ulastidinda,
Urin, kagit makinesine decdrudan su 1le seyreltilerek vevya

sulandirilmadan uygulanabilir.

Tercih edilen viskozite araliklara, Brookfield LvT

2

viskozimetre kullanarak % 8 nihai Urin igin 10 1ila 100

cps’dir.
Bulusun bir dilizenlemesinde, yontem, g} basamadindan
olusturulan aldehit gcepraz baglanmis poliakrilamid

bilegsiminin, su ilavesiyle daha da sevyreltildidi, bir baska

basamadi igerir.

Bu ilave seyreltme basamadindan sonra bilesimin kati igeridi %

1 ila % 25, tercihen % 4 ila % 20, daha tercihen % 7 ila % 15
olabilir.
Bulusun bkir baska diizenlemesinde vy&ntem, e) basamadindan

11
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olusturulan aldehit capraz badlanmis poliakrilamid
bilesiminin, bir su dedirmeninde su ile ilave seyreltme olsun
ya da olmasin, elyaf bulamacina bir kuvvet arttirici olarak

dogrudan ilave edildidi bir baska bir basamadi icerir.

Bulusun bir dlzenlemesinde, ydntem ayrica, e) Dbasamadindan
olusturulan aldehit g¢apraz badli poliakrilamid bilegimi, séz
kenusu bilesime asit ilave edilerek wve pH'i1 1 ila 5 arasinda
bir deere, tercihen 1.5 1ila 4.5 arasinda bir dedere, daha
tercihen 2 ila 4 arasinda bir dedere ayarlavarak stabilize
edilmesini ve sdz konusu stabilize edilmis bilesimin daha
sonra su  ile seyreltme 1le wveya sulandirma olmadan glg

arttirici olarak kullanilmasi icin saklanmasini icerir.

Bulusun bir dizenlemesinde, istede bagli olarak ayrica
seyreltilebilen ve/veya gstabilize edilebilen e) basamadindan
olusturulan aldehit capraz badlanmis poliakrilamid bilesimi,®

1 4ila % 20'1lik bir katai igerige we 5 1ila 100 cps'lik bir

viskoziteye sahiptir.

Mevcut bulusta stabilizasyon sirasindaki pH avari, asit ve baz

ilavesi kombinasyonu ile yapilabilir.

Tercih edilen asitler arasinda sUlflirik asgit, hidroklorik
asit, hidrobromik asit, fosforik asit, nitrik asit, formik
asit, asetik asit, propiyonik asit, bitirik asit, wvalerik
asit, kaproik asit, oksalik asit, 1laktik asit, malik asit,

sitrik asit, karbonik asit ve adipik asit bulunur.

Tercih edilen bazlar arasinda sodyum hidroksit, potasyum
hidroksit, lityum hidroksit, sezyum hidroksit, baryum
hidroksit, amonyum, magnezyum hidroksit, aliminyum hidroksit,
sodyum silikat, sodyum karbonat, socdyum bikarbonat, kirec ve

kalsiyum hidroksit bulunur.

12



10

15

20

25

30

35

Asit ve bazin kombinasyonu, ¢ézeltiyi daha da stabilize eden

bir puffer saglamak ic¢in kullanilabilir.

ORNEKLER

Hammaddeler % 40 glioksal sulu cozelti BASF'den elde

edilmistir.
Katvyonik poliakrilamid numunesi, akrilamid Ve
diallildimetilamonyum kloririn (DADMAC) % 40 sulu bir

kopolimer ¢ozeltisi idi.
Ornekler 1-8

Glicksal wve poliskrilamid harmanlanarak prepolimerler Bu

Srneklerde, glioksal ve poliakrilamid diistik pH kosullar:
altinda karistirilmigs ve dengelenmistir. Geleneksel GPAM
drinleri genellikle depolama altinda asiri viskozite
olusturur. Pek c¢ok durumda, tamamen jellesmisler ve 0Ozellikle
yvilksek sicakliklarda uzun sire saklandiklarinda kullanilamasz
hale gelmislerdir. Bu bulusun amaci, nakliyat siliresi boyunca
glicksal/poliakrilamid harmanlarinin sS1Vv1 kalmasini
saglamaktir. Sonug¢ olarak, vyerinde reaksiyonun ikinci asamasi

basariyla gerceklestirilebilir.

Tablo 1, 35° C vyiksek bir sicaklikta zamanin bir fonksiyonu
olarak Uriin viskozite dedisimini gdstermektedir. Uriin kati
icerikleri, 1lave deiyonize su ilave edilerek ayarlanmistir.
Nihai pH, % 10 silfurik asit ¢odzeltisi wveya % 10 sodyum
hidroksit ¢odzeltisi  kullanilarak ayarlanmistir. 8 gun
vaslandirildiktan sonra, tim numuneler sivi kalmaistir. %
40'11k Karisimin viskozite dederi sadece 68 cps'den 96 cps'ye
yikselmistir ve % 25'1ik karisimin viskozite dederi vyaklasik
15-17 cps'’de neredeyse dedismeden kalmistir. Mevcut bulusun
yonteminde, aldehit capraz badlayici ve poliakrilamid baz-
polimeri, % 50'ye kadar viksek bir katzi muhteviyatta

karistirilabilir ve ikinci basamak reaksiyonu

gerceklestirilmeden &nce, kadit vapimcilidina dedirmenlere
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génderilebilir.
Tablo 1. Ornek 1-8, 35° C'de zamanin bir fonksiyonu

olarak stabilite.

Orn. PAM Glioksal sSu Kati nH Viskozite (cps)
(g} (g} (g} igerik N N - - -
Gan 0 Gilin 4 Gun &, Gin 10 Gin 21
1 77 23 0 $ 40 2,5 63 74 96
2 77 23 0] % 40 3,5 08 75 96
3 67,3 20,2 12,5 % 35 2,5 34 35 NA 46 61
4 67,3 20,2 12,5 $ 35 3,5 34 34 NA 46 60
(devamui)
Orn. PAM Glicksal 5u Kat1 ©H Viskozite {cps)
(9) () (g)  igerik Gin 0 Gun 4 Gun 8 Gun 10 Gun 21
5 57,7 17,3 25 $ 30 2,5 23 23 NA 25 29
6 57,7 17,3 25 % 30 3,5 22 22 NA 24 27
7 48,1 14,4 37,5 % 25 2,5 15 16 NA 16 17
8 48,1 14,4 37,5 $ 25 3,5 15 16 NA 16 17

Ornekler 9-12
Glicksal ve poliakrilamidin &nceden belirlenmis bir viskozite

deerine reaksivyona sckulmasivla prepolimerler

Bu o&rneklerde, glioksal wve poliakrilamid karistirilmig ve

seyreltik NaOH chzeltisi kullanilarak pH 9.0'a
yvikseltilmistir.

Glicksalin poliakrilamide agirlik orani 0.23 olarak
ayarlanmistair, Kati madde icerigi % 23'dur. Cozelti

viskozitesi &nceden belirlenmis bir dedere vyilkseldidinde,
reaksiyvonu séndiirmek wve {riinil stabilize etmek icin seyreltik
siilfiirik asit ilave edilmigtir. Tablo 2'de gd&sterildigi gibi,
tiim numuneler 35° C'de bir haftadan fazla stabildi. Ek olarak,
prepolimerin raf Omril de nihai wviskozite wve nihai pH'in bir
fonksiyonuydu. Duslk wviskozite wve dusgitk pE, daha uzun rat
omrine yol acmistir.
Tablo 2. Ornekler 9-12, 35° C'de zamanin bir

fonksiyonu olarak stabilite.
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Orn  Kata igerik HNihai pH Baslangig¢ Nihai viskozite Jellenecek

viskozitesi {cps) (cps} ginler
9 %23 2,5 10,3 15,6 29
10 %23 2,5 10,3 20,4 22
11 %23 2,5 10,3 28,1 14
12 %23 3,5 10,3 15,7 9

Ornekler 13-14
GPAM

Ornek 13 wve 14, ayni bilesim ve &zelliklere sahip GPAM

Urinleridir.

Bununla birlikte, Ornek 13, geleneksel bir bagsamakla

reaksivonla hazirlanirken, Ornek 14, iki basamakli reaksivonla

hazirlanmistair. Bu calismanin amaci, 1ki basamakli vaklasimin
drin mukavemet performansini etkileyip etkilemeyecedini
arastirmakti. Ornek 13 idcin, 11k énce bir cam kaba ilave

edilen glioksal, poliakrilamid ve su ve manyetik bir
karistirma cubudu kullanilarak karistirilmistir. Glicksalin
poliakrilamide agirlik orani 0,3'e ve kati igerik % 11,5'e
ayarlanmistir. Reaksiyonun baslamasi ig¢in pH daha sonra 2.0'a
ayarlanmistir. Viskozite dederi 21 cps'ye ulastidinda, {rind
stabilize etmek icin seyreltik asit kullanailmistair. Ornek 14
icin, glioksal, Ornek 11 (prepolimer) ve su, bir cam kaba
ilave edilmis wve ¢dzelti pH'1 ©9.0'a ayarlanarak reaksiyon

baslatilmistir. Viskozite degeri 21 cps'yve ulastiginda,

seyreltik asit {rini stabilize etmistir.

Tablo 3, Ornek 13 wve Ornek 14 arasindaki 1slak gerilme
mukavemeti performansini karsilastirmaktadir. Ozet olarak, bu
iki {rin, benzer 1ilk 1slak gerilmeyi ve ayrica kalici 1slak
gerilmeyi saglamistir. Bu sonug, 1iki vyaklasimli reaksiyonun
GPAM mukavemeti  Szellikleri ilzerinde ¢nemli Dbir etkisi
olmadigini gdstermektedir.

Tablo 3. Islak cekme mukavemeti

Baslangig 1slak Kalici 1slak gekme
zekme (Ib/in) {(Ib/in}
Bos 0,65 0,18
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