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OZET

BiR CAPRAZ BAGLI MiKROKAPSUL CEPERINDE BiR
YUZEY-MODIFIiYE PARTIKULAT iNORGANIK MALZEME
ICEREN MiKROKAPSULLER URETMEK ICIN
MIKROKAPSULLEME PROSESI

Bu bulus, mikrokapsuller hazirlama amacina yonelik bir prosesle ilgili
olup, bu proses asagida agiklanan basamaklardan olusur: i) bir sivi
iginde bir ¢apraz baglayici ¢ozeltisi olugturma; i1) bir akdz vasat i¢inde
bir yizey-modifiye partikillat iorganik malzemenin bir bulamacim
olusturma ve 1i1) basamak 1)’de olusturulan ¢o6zeltiyi basamak 11)’de
olusturulan bulama¢ icinde disperse etme ve capraz baglayicimin
yuzey-modifiye partikiillat 1norganik malzemeyle reaksiyona
girmesine yol agma va da olanak saglama ve boylece, bir ¢apraz bagl

mikrokapsiil ¢geperi olusturma.
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ISTEMLER

Mikrokapsiiller hazirlamak i¢in bir proses olup, asagida

agiklanan basamaklardan olusur;

1) bir s1v1 i¢indeki bir ¢apraz baglayicidan bir ¢ozelti olusturma;
11) bir akoz vasat i¢inde bir ylizey-modifiye partikitlat inorganik
malzemenin bir bulamacinm olusturma ve

i11) basamak i)’de olusturulan ¢ozeltiyi basamak ii)’de
olusturulan bulama¢ i¢inde disperse etme ve ¢apraz
baglayicimin ylizey-modifiye partikiilat morganik malzemeyle
reaksiyona girmesine yol agma ya da olanak saglama ve

boylece, bir capraz bagh mikrokapsiul ¢eperi olusturma;

burada, vizey-modifiye partikillat inorganik malzeme, bir

amino-silanla yiizey-modifikasyonuna tabi tutulmus kildir.

I[stem 1’¢ gore bir proses olup, sivimn  20°C sicaklikta su

igmdeki ¢ozunirlugi 10 g/I’den azdir,

[stem 1 ya da Istem 2’ye gore bir proses olup, sivi, bir

agrokimyasal olan bir etkin madde igerir.

Istem 3’e gore bir proses olup, agrokimyasal lambda-sihalotrin

bilesigidir.

Onceki istemlerden herhangi birisine godre bir proses olup,

burada partikiilat inorganik malzeme, kalsiyum, magnezyum,
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aliminyum ve silikonun en az birisinin bir oksi bilesigini igerir.

Onceki istemlerden herhangi birisine gore bir proses olup,
partikiilat inorganik malzemenin medyan ¢api (dsp) 10 pm’den

az ya da ona esittir.

Onceki istemlerden herhangi birisine gore bir proses olup,
amino-silan, X---Y---Z kimyasal yapisma sahiptir; burada X
simgesi partikill yiizeyi ig¢in yiiksek afiniteye sahip bir kimyasal
moiyetedir; Z simgesi bir reaktif kimyasal moiyetedir ve Y

simgesi X ve Z’y1 birbirine baglayan bir kimyasal moiyetedir.

[stem 7’ye gore bir proses olup, X simgesi bir alkoksi-silan

grubudur.

[stem 7 ya da istem 8’e gore bir proses olup, Z simgesi bir amin

grubudur.

Onceki istemlerden herhangi birisine gore bir proses olup,

burada ¢apraz baglayici bir poliizosiyanattir.

Onceki istemlerden herhangi birisine gore bir proses olup,
burada c¢apraz baglh nukrokapsill ¢eperi, bir ckstra capraz

baglayic1 molekiil ilave edilerek modifiye edilir.

Bir mikrokapsulun bir akdz dispersiyvonu olup, burada bahsi
gecen mikrokapstl, bir ¢apraz bagh partiktlat inorganik

¢eperine sahiptir; burada c¢apraz bagli partikiilat inorganik
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ceperl, yizeyli modifiye edilmis bir partikitlat morganik
malzemeden olusturulur; burada yuzey-modifiye partikitlat
inorganik malzeme, bir amino-silanla yiizey modifikasyonuna

tabi tutulmus kildir.

[stem 12’ye gbdre bir akdz dispersivon olup, burada
mimrokapsil, mikrokapstl ¢ekirdegi i¢inde kapsullenmig bir

agrokimyasal igerir.

[stem 12 ya da istem 13’¢ gdre bir akoz dispersiyonun,

kapsiillenmig malzemeyi dis ¢evreden korumak i¢m kullanimu.

[stem 13’e gore bir dispersiyonun hasereleri kontrol etmek ya
da onlarla micadele etmek amaciyla terapotik olmayan

kullanimu.
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TARIFNAME

BiR CAPRAZ BAGLI MIKROKAPSUL CEPERINDE BiR
YUZEY-MODIFiYE PARTIKULAT iNORGANIK MALZEME
ICEREN MiKROKAPSULLER URETMEK ICIN
MiKROKAPSULLEME PROSESI

Bu bulusg, mikrokapsiiller hazirlama amacina yonelik yeni bir prosesle
ve bu prosesle hazirlanan mikrokapsiullerle ilgilidir. Ayn1 zamanda,
mikrokapsullerin kullanimina yonelik bir prosesle de ilgilidir. Bu
bulus, ayrica, bir mikrokapsillin akdz dispersiyonuyla ve onun

kullamim alanlarnyla ilgilidir.

Mikrokapsuller, bir kapsullenmis malzemeyi, genellikle bir siviyi
cevreleyen  bir  ¢eperi bulunan kiigilk  kapstllerdir.  Bunlar,
kapsullenmis malzemeyi dis c¢evreden, omegin hava ya da isikla
(ozellikle, u.v. radyasyonu) bozunmadan  korumak i¢in
kullanilabilirler. Bunlar, ayn1 zamanda, mikrokapsul igindeki tehlikeli
maddeleri izole ederek bunlari elleglemeyir veya kullanmayi daha
gitvenli hale getirmek i¢in de kullamlabilir. Mikrokapsiillerin
agrokimyasallar, ozellikle de lambda sihalotrin gibi insektisitler i¢in,
UV 1s1g1yla bozunmalarini onlemek ve uygulamayi takiben kontrolla

salim saglamak icin kullanildigi bilinmektedir.

Belirli bilinen mikrokapsiiller, araylizey polimerizasyonu yoluyla

vapilir. Boyle bir proseste, ilk once, kapsiillenecek suda-¢oziinmeyen
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siv1 iginde Ormegin bir poliizosiyanat gibi bir birinct monomerden bir
cozelti olusturulur. Cozelti, ayrica, biyolojik acidan aktif bir bilesen de
icerebilir, Daha sonra, bu ¢ozelti, yizey aktif maddelerle birlikte su
iginde disperse edilerek bir emulsiyon olusturulur. Poliamid gibi
uygun bir ikinci monomer, suya ilave edilir ve bu, emilsiyon
damlaciklarmim yizeyinde birinci monomerle reaksiyona girerek
damlaciklar etrafinda bir mikrokapsiil ¢eperi meydana getiren bir
¢apraz bagl polimer, bu 6rnekte bir politire olusturur. Bilinen birinci
ve 1kinci monomerler, ayrica, bir poliliretan ¢eperi olusturmak
amaciyla poliizosiyanat ve poliolil, bir poliamid ¢eperi olusturmak
amaciyla polifonksiyonel asit halojentur ve poliamini ve bir polyester
ceperl olusturmak amaciyla polifonksiyonel asit halojeniir ve poliolil

de kapsar.

Bu mikrokapsul tiplerinin dezavantajlar1 vardir. Bu bilinen tipte
polimerik kapsiil geperleri, igerigi UV 1s1@ina karsi korumasi zayiftir,
Aym zamanda, emulsiyon olusturmak i¢cin kullamilan yuzey aktif
madde, daha sonra mikrokapsullerin dispersiyonunun e¢lleglenmesi
esnasinda bir probleme neden olabilir, ¢iinkl kopiiklenmeye sebep

olabilir.

Bilinen bir yaklasimda, fotoprotektanlar, mikrokapsul g¢epen
malzemelerinin bir kismmi ya da tamamimi olusturur ve boylece,
kapsul i¢in bir kilif saglayarak kapsiller icinde bulunan herhangi bir
fotosensitif etkin maddeyi korur. Ornegin, CA2133779, pestisitler gibi
zirai etkin maddelerin u.v. 15181 bozunmasina karsi direncini gelistiren
bir kapsill ¢eperi olusturmak amaciyla yiiksek bloom jelatin gibi bir

proteinle kombinasyon halinde lignosiilfonatlar ve benzerinin
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kullanilabilecegini gostermektedir. Bu bilesenlerin etkilesimi yoluyla
olusturulan kapsiil ¢eperi dayamkhdir ve yapismim ayrilmaz bir

pargast olarak u.v. koruyucu igerir.

Moy, EP539142A1 numarali dokiimanda, koaservasyon yontemi
yoluyla ya da arayiizey polimerizasyonu yontemlert yoluyla
mikrokapsuller olusturmak amaciyla kolloidal inorganik partikiillerin,
ozellikle de silika ve zirkonyum dioksitten yapilanlarin kullanilmasini
tarif  etmektedir. Proses, Pickering denilen emilsiyonlarin
olusturulmasint kapsar ve termoset mikrokapsill ¢eperi, inorganik
partikilller igerir. Moy, kapsiil c¢eperi olusturmak i¢in ¢apraz
baglayicilarm  kullamlmas1 yerine yuzey-modifiye partikiillerin

kullaninn konusuna deginmemektedir.

US 4056610 A numarali dokiimanda, bir fotostabil ultraviyole 15181
absorbe edici bilesige sahip bir poliiire kilif1 ve kilifa ntifuz edebilen
bir sivi dolgu igeren mikrokapsill insektisit bilesimler: tarif
edilmektedir. Bu patentle birlikte ve e¢szamanh askida olan
PCT/GB2007/003374 numarali uluslararast basvuru, mikrokapsiil
¢eperine kimyasal olarak baglanmis 1sik koruyucu partikillerle
ilgilidir, ancak 151k koruyucu partikiillerin kendisinden olusturulan

mikrokapsiil ¢eperlerini tasarlamamaktadir.

Bu bulus, ekli istemlerde ya da ekli istemlerle aciklanmaktadir.

Bu bulus, bir akdz vasat i¢inde bir ¢apraz bagl partikilat inorganik

¢eperli mikrokapsullerden olusan bir akdz dispersivon sunmaktadir.

Bu mikrokapstiller, ek olarak, geriye kalan herhangi bir ¢apraz
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baglayiciyla da reaksiyona girecek bir malzemenin akdz vasata
eklenmesi suretiyle ilaveten modifiye edilebilir. Ornegin, c¢apraz
baglayici bir poliizosiyanat oldugunda, dietilentriamin gibi  bir
poliamin ilave edilebilir. Bu, mikrokapsiil partikiilat inorganik
¢eperinde 1lave ¢apraz baglanma ve polimer olusumuna yol agar ve
omegin belirhi kosullar altinda daha uzun bir salim stresi saglamak
amaciyla kapsillerin  dayaniklihigimi ya da kapsill ¢eperlerinin

gecirgenligini modifiye etmek i¢in kullanilabilir.

Sekillerin Kisa Tanima:

Bu bulus, siirlayict olmayan omekler ve ekte sunulan sekillerle
baglantili olarak ele alindiginda ve detayli tarifnameye
referansla daha iyi anlasilacaktir,

Sekil 1, Omek 1’in kil dispersiyonunun 1s1tk mikroskobu
gortintusudir,

Sekil 2, Ornek 2’nin Pickering emilsiyonunun bir 151k
mikroskobu goruntusudur.

Sekil 2a, emilsivon damlaciklarinm bir cam lam Uzerinde
havada kurutulduktan sonra ¢Okuisinli gosteren bir 151k
mikroskobu goriintiisiidiir.

Sekil 2b, bir Pickering emillsiyonuna agirhk itibariyle %5
oraninda Synperonic™ NP8 ilavesinin etkisini gosteren bir 151k
mikroskobu gorintiisiidir.

Sekil 3, Omek 3’in mikrokapsillerinin bir 151k mikroskobu
goriintusudur.

Sekil 3a, Sekil 3’tn bir stabil mikrokapsiil dispersiyonunu

gostermektedir.
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Sekil 3b, SynperonicTM NPE ile ve edildikten sonra, Sekil 3 in
mikrokapsiillerini gostermektedir.

Sekil 4, Ornek 4’te hazirlanan kapsullerin bir Taramali Elektron
Mikroskopu goruntusudur.

Sekil 5, Omek 5°te hazirlanan kapsiillerin bir 1s1k mikroskobu
goriintusudir.

Sekil 5a, bir cam mikroskop lami tizerinde havada kurutmanin
ardindan bir stabil mikrokapsul dispersiyonunu (Omek 5)
gosteren bir 151k mikroskobu goriintuistidiir.

Sekil 5b, Synperonic'™ NP8 ilavesinden sonra bir bozulmamig
kapsul dispersiyonunu (Ornek 5) gosteren bir 151k mikroskobu
goruntusudur.

Sekil 6a, Ornek 6a’nin bir 151k mikroskobu gorimtusiidur.

Sekil 6b, Ornek 6b’nin bir Taramali Elektron Mikroskobu
goriintusudur.

Sekil 6¢, Ornek 6¢’nin bir Taramali Elektron Mikroskobu
goriintusidiir.

Sckil 6d, Omek 6d’nin bir 151k mikroskobu gorintisudir,

Sekil 6e, Ornekler 6a 1la 6d’ye gore hazirlanan formulasyonlar
igin salim eprilerini gostermektedir. Sekil 7, Ornek 11a’nin bir
Taramali Elektron Mikroskobu goriintiisudir.

Sekil 8, Ornek 11b’nin bir Taramali Elektron Mikroskobu
goriintisudr.,

Sekil 9, Ornekler 11a ve 11b’ye gore hazirlanan kapsiillerin bir
karsilastirmali caligmasimin sonuglarim gostermektedir,

Sekil 10, Omek 12°ye gore hazirlanan kapsullerin su igine
dimetilftalat [DMP] salim hizini gostermektedir.

Sekil 11, orijinal dispersiyonlart iginde Ornek 13’¢ gore
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hazirlanan kapsiillerin bir 151k mikroskobu gorumtasudiir.
Sekil 12, kurutma isleminden sonra bir yeniden dispersiyondan
olusturulan bir dispersiyon i¢inde Ornek 13°e gore hazirlanan

kapsullerin bir 151k mikroskobu goruntusudiir,

Bu bulug, mikrokapsiiller yapmak icin kullanillan ve yuzey aktif
madde gerektirmeyen ve igerikler i¢in u.v. 1s18ma karsi artan ve
nispeten yuksek sevivede olan korumaya sahip mikrokapsiiller
saglayan yeni bir prosesle ilgilidir; bu bulus, her bir mikrokapsil
¢eperi bir ¢apraz bagli ¢eper olacak sekilde, yiizey-modifiye malzeme
tizerinde bir reaktif fonksiyonel grupla reaksiyona girmek i¢in bir
capraz baglayicinin kullanildigr mikrokapsiil ceperleri olugturmak i¢m
yuzey-modifiye partikiillat inorganik malzemenin kullamilmasim
kapsar. Bu bulus, yuzey aktif maddelerin bir Pickering emiilsiyonu
bazli sistem olarak aynmi formilasyonda kullamilmasma da olanak
saglar, Pickering emilsiyonlart ¢ogunlukla yuzey aktif maddelerle
destabilize edilir, fakat bu bulusta, arayiizey partikullerinin capraz-
baglanmasi, bu sorunu Onler ve arayuzey c¢apraz baglama meydana
geldikten sonra, ylizey aktif maddeler, sisteme ghvenle ilave edilebilir.
Sonugta, bu bulusa konu olan mikrokapstl bilesimlerine adjuvanlarin

yerlestirilmesi uygun olabilir.

Bu bulusa uygun mikrokapsuller, kontrollii salim uygulamalan
(0rnegin, mikrokapsiillerin ¢ekirdeginin iginden bir etkin maddeninin
kontrollil salimi} i¢in uygundur. Kontrolli salim hizi, bu bulusla

adapte edilebilir.

Bu bulusta, ¢apraz baglh sistemler, kapsiil ¢ekirdeginin iginden
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herhangi bir etkin maddenin salim degistirilerek istenen salim hiz:
profili elde edilebilecek sekilde, dispersiyvonun dis (harici veya
kesintisiz) fazma bir ekstra capraz baglayict molekiill (0rnegin, bir
suda disperse edilebilir izosiyanat ya da polifonksiyonel ¢apraz
baglayici, ornegin dictilentriamin [DETA]) ilave edilmesi suretiyle
kolaylikla modifive edilebilir. Ekstra capraz baglayici molekiller
kullanma firsati, bir tek katmanli kapsulde bir mevcut katmam
giiglendirme ya da ¢ok katmanli kapsiiller olusturmanin miimkim

oldugu anlamina gelir.

Bu bulusa uygun mukrokapsiller asagida agiklanan basamaklardan

olusan bir prosesle yapilabilir:

1) bir s1v1 i¢inde bir capraz baglayici ¢ozeltisi olugturma;

i1} bir akdz vasat i¢inde bir ylizey-modifiye partikiilat inorganik
malzemenin bir bulamacim olusturma;

111) basamak 1)’de olusturulan ¢ozeltiyi basamak 11)°de
olusturulan bulama¢ i¢ine disperse ederek bir Pickering
emillsivonu olusturma ve ¢apraz baglayicinin yuzey-modifiye
partikillat inorganik malzeme Uzerinde bir reaktif fonksiyonel
grupla reaksiyona girmesine yol agma ya da olanak saglama ve

boylece, bir ¢apraz bagh mikrokapsiil ¢eperi olusturma.

Basamaklar (1) ve (11) herhangi bir sirayla gerceklestirilebilir.

Bir bulamag, bir sivi i¢inde bir katmm bir siispansiyonudur; Bu

bulusta, basamak i1)’de olusturulan bulamag¢, bir akdz bazli vasat

iginde ¢apraz baglanabilir, ylizey-modifiye inorganik partikiillerin bir
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siispansiyonudur. [lave yiizey aktif maddeler kullanmaksizin, basamak
1’de elde edilen ¢cozeltiyi basamak ii)’de elde edilen bulamac icine
disperse etmenin miimkiin oldugu tespit edilmistir. Bunun sebebi,
vuzey-modifiye  inorganik  malzeme  partikillerinin = ¢ozelt
damlaciklan ile akoz kesintisiz faz arasindaki arayiizeyde birikme ve
tekablll eden yiizey enerjisini disiirme egilimi gostermesidir. Bu etki,
'Pickering Emilsiyonu’ olarak bilinmektedir. Bir Pickering
Emulsivonunun bir ¢apraz baglanabilir  partikiilat  inorganik
malzemeyle ve bir ¢apraz baglayiciyla olusturdugu bu kombinasyonun

kullanilmasi, dzellikle basitlestirilmig bir prosese olanak saglar.

Basamak 1)’de kullamilan sivi, kapsilllenecek malzeme igerebilir. Bu
bulusun bir yapisinda, sivi, dzellikle oda sicaklhiginda etkin madde bir
kat1 oldugunda va da yiiksek viskoziteye sahip oldugunda istege baglh
olarak bir ¢oziciiyle birlikte, kapstllenecek bir etkin madde igerir.
Bundan dolayi1, etki madde, mevcut olmasi halinde, sivi olabilir,
sivinin bir parcasi olabilir, s1vi i¢cinde ¢oziindurdlebilir, sivi i¢cinde
disperse edilebilir ya da bir agrokimyasalin bir molekiller kompleks
olusturma ajamyla olusturdugu bir kati komplekstir ve sivi iginde
disperse edilir. Sivinin su iginde hemen hemen hi¢ ¢dziinmez nitelikte
olmas1 uygundur; su iginde 20°C sicakhkta 10 g/I’den daha az
¢coziiniirlige sahip olmasi daha uygundur ve en uygun olan, 5g/I’den
daha az c¢ozimurluge sahip olmasidir. Sivi, bir ¢ozelti olusturmak

amaciyla capraz baglayiciy1 ¢ozindirmelidir.

Mikrokapsullerin ¢ekirdegi icinde kapsullenen herhangi bir etkin
maddenin su i¢ginde agirlik itibariyle %10°dan daha az ¢ozinur olmasi

uygundur ve daha uygun olan, su iginde agirlik itibariyle %1°den daha
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az ¢ozunir olmasidir ve en uygun olan, su i¢cinde agirlik itibariyle

%0,1°den daha az cozinur olmasidir.

Murekkepler, aromalar, kozmetikler, partimler, gunes koruyucular,
kokular, vapistiricilar, sizdirmazlik maddeleri, faz degisim
malzemeleri, biyositler, petrol sahasi kimyasallar1 (korozyon ve
kazantas1 Onleyiciler dahil), alev geciktiriciler, gida katki maddeler
(vitaminler, bilesenler, probiyotikler ve antioksidanlar dahil); deterjan,
vumusaticit ve baska ev uriinlerine (drnegin, agarticilar, enzimler ve
viizey aktif maddeler) dahil edilebilecek etkin maddeler; tekstillere
dahil edilebilecek etkin maddeler (ornegin, bocek kovucular,
antimikrobiyal ajanlar, cilt yumusaticilar ve tibbi olarak aktif
bilesikler); kaplamalara dahil edilebilecek etkin maddeler (6rmegin,
yangin geciktirici, alev geciktirici, ¢uriime onleyici, antibakteriyel,
biyosidal, ¢izilmeye direngli ve asmmaya direncli bilesikler) ve
biyolojik agidan aktif bilesikler de (o6rnegin, farmasotikler ve
agrokimyasallar) dahil genis bir yelpazede aktif malzemeler (etkin
maddeler) kapsullenebilir. Aktif malzemenin bir herbisit, fungusit
veya insektisit gibi bir agrokimyasal olmas: uygundur. Boyle birgok
agrokimyasal bilinmekte ve “The Pesticide Manual 14th edition
published by the British Crop Protection Council i 20067
referansinda tarif edilmektedir. Bu bulus, ayrica, ormegin bir 1-MCP
ve a-siklodekstrin kompleksi de dahil, bir agrokimyasalin bir
molekiller kompleks olusturma ajamyla olusturdugu bir kati
kompleksi kapsillemek i¢in de uygundur. Bu bulus kullanilmasinin en
uygun oldugu alan, gines 1s18ina maruz kaldiginda bozunmaya
ugrayan agrokimyasallar, ozellikle de piretroid insektisitler, ornegin

deltametrin, tralometrin, siflutrin, alfametrin, zeta-sipermetrin,
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fenvalerat, esfenvalerat, akrinatrin, alletrin, bifentrin, biyoalletrin,
biyoresmetrin, sikloprotrin, beta-siflutrin, sihalotrin, beta-sipermetrin,
sifenotrin, empentrin, etofenproks, fenpropatrin, flusitrinat, tau-
fluvalinat, fenotrin, pralletrin, resmetrin, teflutrin, tetrametrin ve

lambda-sihalotrindir; lambda-sihalotrin olmasi uydundur.

Bu bulusa uygun mikrokapsullerin binalarda duvar kaplamalarinda ya
da alg1 panellerde kullanilabilmesi ve ¢imento bilesimlerini
gelistirmede ve ¢imentolu malzemeler hazirlama proseslerinde

kullanilabilmesi uygundur.

Etkin maddenin bir farmasotik bilesik ya da bir agrokimyasal olmas:

uygundur; daha uygun olan, bir agrokimyasal olmasidir.

Uygun olarak, agrokimyasal, mantarlar, bocekler ve zararli otlar gibi
hasereleri kontrol etmek ya da onlarla miicadele etmek icin ya da
faydali bitkilerin buyimesim kontrol etmek i¢in kullamlan bir
fungisit, 1insektisit, herbisit ya da Dblyume regulatorudur.
Agrokimyasal, ziral olmayan durumlarda da [0ornegin halk sagligi igin
ve termit bariyerleri, sineklik ve duvar kaplamalar1 gibi profesyonel

iirtinler olarak| kullanilabilir,

[lave uygun uygulamalar arasinda, sadece bunlarla snirli kalamsizin,
asagida agiklananlar vardir:

Strekli salim ya da kontrollil salim kullamimlari, 6rnegin: ilag, drnegin
asit direngli kapsuller (midede oral uygulama sonras: dugiik pH), labil
aktiflerin korunmasi, kapsiill ¢eperi ve Ostwald-olgunlasma direngli

emillsiyon  formulasyonlarindan  psddo-sifir  mertebe  salim;
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kozmetikler; parfumler, ©®megin ust notalarin  buharlagsmasinin
yavaslatilmasi ya da sturekli salim ve baskin ve bunaltici kokularn en
aza indirilmesi; selilloz i¢in afiniteye sahip olan ve yikama sirasinda
tekstil yuzeyinde hapsedilen kapsiller; aromalar, ornegin oksidasyonu
onlemek i¢in 1sikla stabilize edilmis olanlar; kendi kendini onaran
tipte kaplamalar, ©rnegm hasar1 onaracak bir re¢ineyl serbest
birakmak i¢in kapsiil patlamalari; karbonsuz kopya kagidi; yeni, ¢ift
tat ve dokulu gidalar, drnegin agizda ¢dzlinen ve yeni bir tat salan
kapsiil; basinca duyarli vyapistiricilar; sizdirmazlik maddeleri;
beslenme malzemeleri (kompleks molekilllerin biyoyararlaniminda ve
vitaminler, probiyotikler ve baska gida katki maddeleri gibi hassas
molekilllerin  korunmasinda artig); fotosensitivite veya termal
hassasiyetli toner miurekkepleri; omegin gecirgenlik ozelliklerini
gelistirmek i¢in tekstil kaplamalari; ¢uriime onleyici kaplamalar;
ornegin ¢izilme veya asinma direncinin gelistirilmesine yonelik yizey
koruyucu kaplamalar ve insaat malzemeleri, oOrnegin duvar
kaplamalari, al¢1 panaller ve ¢imentolar. Kurutulan kapsiillere ornek
olarak, kalsinasyondan sonra bir seramik olusturmak icin ¢esitli farkh
mineral harmanlari; polimerler veya boyalar i¢in disuk yogunluklu
dolgu maddeleri; yalitm malzemeleri; dustik vogunluklu dolgu
geregler;; Ornegin  odun-lif kompozitleri i¢in 151k gliglendirici
partikiiller; geri dontisimlii pigmentler, ornegin kolay flotasyonla
aymrmaya olanak saglayan dusiik yogunluklu olanlar ve odrnegin
kiirelerin boslugunda enerjinin adsorpsiyonu ile bir 'carpigma bariyeri’
saglamak i¢in kullanilan enerji tamponlar1 gosterilebilir, Bu buluga
konu olan kapsuller, yeni buyuklukte veya sekilde olabilirler: drnegin,
plaka ya da g¢ubuk scklinde kapsiiller olusturulabilic ve metalik
partiktller kullanilarak iletken kapsiiller elde edilebilir ya da bir
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metalik nitelige sahip, 6rmegin plazmon absorbansma sahip kapsiller

olusturulabilir.

Basamak 1)’de kullanmaya uygun bir ¢odzelti, bir sivi ve bir ¢apraz
baglayicinin birlikte karistirilmasi surctiyle hazirlanabilir. Capraz
baglayicinin ¢ozinmesine yardimel olmak veya onu hizlandirmak i¢in
1sitma ve mekanik ¢alkalama teknikleri kullamilabilir. Bir etkin
maddeyi istege bagli olarak dahil edilen herhangi bir ¢oziiciiyle

karistirmak vya da ¢dziindiirmek i¢in de benzer teknikler kullanilabilir.

Partikilat inorganik malzemelerin  ornekler1 arasinda kalsiyum,
magnezyum, aluminyum ve silikonun (ya da bu malzemelerin
turevlerinin) en az birisinin oksi-bilesikleri [yani, oksijen bazh
bilesikleri], ornegin silika, silikatlar, mermer, kil ve talk vardir.
Partikiilat inorganik malzemeler dogada mevcut olabilir ya da
reaktorlerde sentezlenebilir. Partikiilat inorganik malzeme, sadece
bunlarla sinirh kalmaksizin, kaolin, bentonit, aliimin, Kiregtasi, boksit,
algitasi, magnezyum karbonat, kalsiyum karbonat (0gutillmis va da
¢okeltilmig), perlit, dolomit, diatomit, huntit, magnezit, bohmit,
paligorskit, mika, vermikilit, hidrotalsit, hektorit, halloysit, gibbsit,
kaolinit, montmorillonit, illit, attapulgit, laponit ve sepiolit arasindan
secilen bir mineral olabilir; kaolin, bentonit, alimin, kirectasi, boksit,
algcitasi, magnezyum karbonat, kalsiyum karbonat (ogutillmils va da
cokeltilmig), perlit, dolomit, diatomit, huntit, magnezit, bohmit,
sepiolit, paligorskit, mika, vermikiilit, illit, hidrotalsit, hektorit,
halloysit ve gibbsit arasindan segilebilmesi uygundur. ilave uygun
killer (ornegin, aliiminosilikatlar) arasinda kil mineralinin kaolinit,

montmorillonit ya da illit gruplarm igerenler vardir. Bagka spesifik
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ornekler attapulgit, laponit ve sepiolittir.

Partikiilat inorganik malzeme, ornegin kaolin kili gibi kildir. Partikuilat
inorganik malzeme, bir amino-silanla viizey modifikasyonuna tabi
tutulmus kildir. Kaolin kili, ayrica, ¢in kili ya da hidroz kaolin olarak
da anilir ve esas olarak bir hidroz aliminyum silikat (va da

aliminosilikat) olan mineral kaolinittir (Al,S1,05(OH)y).

Partikiilat inorganik malzeme, uygun olarak, Micromeritics
Corporation, ABD firmasindan temin edilen SEDIGRAPH™ 5100
gibi bir SEDIGRAPH™ kullamlarak bir standart seyreltik akoz
suspansiyonla test altinda partikiilat malzemenin disperse
partikillerinin sedimentasyon hizlannin tayin edilmesi suretiyle
olculdugii gibi, medyan ¢apin (dsp) 10 um’den az ya da ona esit
oldugu bir partikill buyukligi dagilimina sahiptir. Partikiilat inorganik
malzemenin 5 pm’den az ya da ona esit ds; degerine sahip olmasi
uygundur. Daha uygun olan, partikillat inorganik malzemenin 2
pm’den az ya da ona esit bir dsy degerine sahip olmasidir. Daha uygun
olan, partikilat inorganik malzemenin 1 pm’den az ya da ona esit
dso degerine sahip olmasidir. Daha da artan uygunlukta, partikiilat
inorganik malzeme 0,9, 0,8, 0,7, 0,6, 0,5, 0,4 ya da 0,3 um’den az ya
da ona esit dsy degerine sahiptir. Partikiilat inorganik malzeme 0,2
um’den az ya da ona esit bir dsy degerine, 6rnegin 0,15 um’den az ya
da ona esit bir dso degerine ya da 0,12 pm’den az ya da ona esit bir
dso degerine ya da 0,1 um’den az ya da ona esit bir dsy degerine sahip

olabalir.

Partikiilat inorganik malzemenin partikllerinin agirlik itibariyle en az
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yaklagik %901 yaklagik 2 pm’den daha kugiik olabilir; drmegin en az
yaklagsik %9571 ya da %98’1 yaklasik 2 pm’den daha kuicuktir. Uygun
olarak, partikilllerin agirhik itibariyle en az yaklasik %90°1 yaklagik 1
pum’den daha kiiguktir; ornegin en az yaklasik %9571 ya da %981
vaklasik 1 um’den daha kiguktur. Daha uygun olarak, partikullerin
agirhik itibariyle en az yaklasik %75°1 yaklasik 0,25 pm’den daha
kuguktir; ormegim en az yaklasik %80°1 ya da %82’s1 yaklasik 0,25
pum’den daha kuigiiktiir. Partikiilat inorganik malzeme, (1) partikllerin
agirlik itibariyle en az yaklasik %90°1, drnegin en az yaklasik %95°1
va da %98’1 yaklasik 2 um’den daha kigiik olacak; (i1) partikiillerin
agirhk itibariyle en az yaklasik 990’1, ornegin en az yaklagik %951
ya da %981 yaklasik 1 pm’den daha kiigik ve (i11) partikiillerin
agirhk itibariyle en az yaklasik %75°1, 6rmegin en az yaklasik %807
va da %82’si yaklasik 0,25 pm’den daha kugiik olacak sekilde bir
partikiil buyluklagh dagilimina sahip olabilir ve boyle partikiil
buyuklugu dagilunlarina sahip partikillat inorganik malzeme, araligin
daha kiicilk olan ucunda ds, degerlerine de sahip olabilir; ornegin
partikillat inorganik malzemenin agirhk itibariyle en az yaklasik
%98°1 yaklasitk 2 pm’den daha kiigiiktor; en az yaklasik %98’
yaklasik 1 pm’den daha kiiguktir; en az yaklasik %%82’si yaklasik 0,25
pm’den daha kiguktir ve partikillat inorganik malzemenin ds, degeri

0,12 pm’den daha az ya da ona esittir.

Daha ince partikilat inorganik malzeme (6rnegin 2 pm’den daha az ya
da ona esit dso degerine sahip) i¢in, malzeme, yergekimiyle ¢okeltme
veya yikayarak ayirma gibi yontemler, herhangi bir tipte hidrosiklon
aparatinin kullanimu ya da ornegin bir kati kase dekantor santrifiijo

veya bir disk tipi nozul santrifiju kullanimu da dahil smiflandirma
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yoluyla elde edilebilir. Sektorde bilinen yollardan biriyle, dmegin
filtrasyon (filtre presi de dahil), santrifiijleme ya da buharlagtirma
yoluyla, smiflandirlan partikillat 1norganik malzemenin suyu
giderilebilir. Siiflandirilan, suyu giderilen malzeme, daha sonra,

termal olarak (O0rnegin, spreyle kurutma yoluyla) kurutulabilir.

Yuzey-modifiye 1baresi, 1norganik partikil yiuzeyinin g¢apraz
baglanabilir reaktif fonksiyonel gruplara sahip olacak sekilde
(kimyasal olarak) modifive edilmis oldugu anlamma gelir.
Partikiillerin yizeyi, X---Y---Z genel formiliine sahip ¢esitli farkls
kimyasallar arasmdan secilen modifiye edici ajanlar kullanilarak
modifiye edilebilir; burada, X simgesi partikill yiizeyi i¢in yitksek
afiniteye sahip bir kimyasal moiyetedir; Z simgesi istenen
fonksiyonellige sahip bir (reaktif) kimyasal moiyetedir ve Y simgesi
X ve Z’yi birbirine baglayan bir kimyasal moiyetedir. 'Yilksek afinite’
terimi, partikil yizeyine kimyasal olarak baglanan va da kuvvetli
fizisorbe edilen kimyasal moiyetelerle ilgilidir; bunlarin kimyasal

olarak baglh olmas1 uygundur,

X simgesi Ornegin partikiller ybzeyleri tizerinde silanol (SiOH)
gruplarina sahip olduklarinda dzellikle kullaniglt olan tri-etoksisilan
ya da trimetoksisilan gibi bir alkoksi-silan grubu olabilir. X simgesi,
ayrica, omegin partikiiller yiizeyleri Gizerinde bazik gruplara sahip
olduklarinda o6zellikle kullanisli olan bir asit grubu da (6rmegin, bir

karboksilik ya da bir akrilik asit grubu) olabilir.

Y simgesi, X ve Z simgelerini birbirlerine baglayan herhangi bir

kimyasal grup, ornegin bir poliamid, bir polyester ya da bir alkilen
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zincirl olabilir; bir alkilen zinciri olmas1 daha uygundur ve bir C,.
o alkilen zinciri, omegin etilen ya da propilen olmasi daha da

uygundur,

Reaktif gruplar Z, tercihen Y’den farkli olan ve bir ¢apraz
baglayiciyla reaksiyona girerek ylzey modifiye partikulat inorganik
malzemeyi ¢apraz baglamak icin kullanilabilen herhangi bir gruptan
secilebilir. Z ornekleri arasinda epoksi gruplari, karboksilik gruplar,
doymamus gruplar, ornegin akrilik veya vinil gruplari ve uygun olarak,

amin gruplar sayilabilir,

Yuzey modifikasyonunun uygun omekleri, kilin aminosilanlarla,
omegin aminopropiltrimetoksisilanla reaksiyonuna dayanir. Silan
gruplari, kille reaksiyona girerek kil ylzeyine eklenen serbest amin
gruplart elde edilir. Genis bir yelpazade silanlar mevcuttur; bir dizi
polimer sisteminde kullanmak i¢in uygun fonksivonellikle yiizeyleri

modifiye edebilir.

Reaktif gruplar Z, bir ¢apraz baglayiciyla reaksiyona sokularak bir
kapsil ¢eperi olusturulur. Capraz baglayicilar, ylhzey-modifiye
partikitller Gizerinde reaktif gruplarla reaksiyona girecek en az iki
reaktif gruba sahip bilesiklerdir. Bir kil partikillii tizerinde amin
gruplanyla reaksiyona girmek i¢in  kullanilabilecek  ¢apraz
baglayicilarin Omekleri poliizosiyanatlardir. Poliizosiyanatlar, 1yi
bilinen bir ¢apraz baglayici simfi sunar ve diizosiyanatlar (6rnegin
tollen diizosiyanat, heksametilen diizosiyanat ve izoforon
diizosivanat); ortalama ikiden fazla izosivanat gruplu izosiyanatlar

(ornegin  polimetilenpolifenilen izosiyanat) ve diizosiyanatlarin
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prepolimerleri, drmegin bunlarin trimetilol propan ve Bayer firmas:
tarafindan Desmodur™ recinesi olarak satilan baska basit poliollerle

reaksiyon urunleri de dahil digerlerini kapsar.

Epoksi gruplariyla; karboksilik gruplarla ya da doymanus gruplar,
omegin akrilik veya vinil gruplarla reaksiyona girmek i¢in
kullamlabilecek ¢apraz baglayicilarin omekleribi, sektorde bilgi ve

beceri sahibi kisiler bilirler.

Bu bulusun bir yapisinda, kil, kilin agirhigi bazinda %0,1 ile %30
modifiye edici molekill araliginda (uygun olarak %0,1 ile %20
araligmda ve en uygun olarak, agwrhk itibariyle %0,1 1le %10

araligmda) uygun bir modifiye edici ajanla reaksiyona sokulur.

Basamak ii)’de kullanmak i¢in uygun akdz vasat ¢ogunlukla su igerir;
ornegin agirlik itibariyle %80°den yilksek oranda su igerir ve %90°dan
yitksek oranda su igermesi uygundur. Istege bagl olarak, akdz vasat,
ayrica, suyla karigsan ¢ozuctler, antifriz ajanlart ya da ilave ylzey aktif
maddeler igerir; bununla birlikte, yukarida bahsi gectigi gibi, bunlar
gerekli degildir. Yuizey aktif maddelerin bir Pickering emilsiyonu
olusumuna mildahale edebilecegi tespit edilmistir ve bodylece, bu

asamada yuzey aktif maddeler dahil edilmemesi tercih edilir.

Basamak 11)’de kullanmak i¢in uygun bulamac, bir mekanik karistiric
(0rnegin, bir Rotor/stator, Ystral™ ya da Ultra Turrax™) kullanilarak
va da ultrasonik ¢alkalama voluyla akoz vasat icinde partikilat
inorganik malzemenin g¢alkalanmasi suretiyle hazirlanabilir. Cozelti

ilave edilene kadar ve dispersiyon basamagi gergeklestirilene kadar
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bulamacin ¢alkalanmasi uygundur.

Basamak 1ii1)’te, ¢ozelti, ultrasonik disperse ediciler ya da uygun
olarak, yuksek hizli mekanik disperse ediciler, 6rnegin bir Rotor/stator
mikser, Ystral™ ya da Ultra Turrax™ gibi gcleneksel yollarla
bulama¢ i¢inde disperse edilebilir. Dispersivon prosesi 30 saniye ile

20 dakika arasinda bir stire boyunca gerceklestirilir.

Dispersiyon basamagi ii1), yihzey-modifiye partikillat inorganik
malzeme tarafindan bir Pickering emillsiyonu olarak stabilize edilen,
bulamag i¢inde ¢ozeltinin bir dispersiyonuna yol agar. Bu emiilsiyon,
morganik malzeme partikulleriyle ¢evrelenen ve stabilize edilen
¢ozelti damlaciklar igerir. Cozelti icindeki ¢apraz baglayici, partikillat
inorganik malzeme Uzerindeki reaktif fonksiyonel gruplarla
reaksiyona girerek bir ¢apraz bagli mikrokapsil ¢eperi olusturur. Bu
reaksiyon, valnizca dispersivonun ortam sicakliginda beklemeye
birakilmasi suretiyle gerceklestirilebilir. Alternatif olarak, dispersiyon
isitilabilir. Stre ve optimum sicakhk, rutin deneylerle belirlenebilir.
Normalde, partikilat inorganik malzeme, yiuzeyl Uzerinde amin
gruplan bulunacak sekilde yizey-modifikasyonuna tabi tutuldugunda
ve ¢apraz baglayict bir poliizosiyanat oldugunda, reaksiyonu
tamamlamak i¢in dispersiyonu 15°C ile 25°C arasmda bir sicaklikta

bir saat stireyle karistirmak yeterlidir.

Inorganik partikiilin  ¢ozelti fazma agirhk oram 1:0,1 ile 1:40

araliginda olacaktir; 1:1 ile 1:;20 araliginda olmas: uygundur.

Capraz baglayici, yag fazinin %0,1°1 ile %30°u agirhik/agirlik oraninda
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kullanilabilir; %0,5 ila %20 daha uygundur ve en uygunu %1 ila
%10°dur.

Reaksiyon, pH, sicaklik, bir elektrolit ilavesi ya da bir katalizor

kullanim1 yoluyla kontrol edilebilir.

Proses, bir akoz vasat i¢inde mikrokapsullerin bir dispersiyonuna yol
acar. Bu mikrokapsiiller, geriye kalan ¢apraz baglayiciyla ilaveten
reaksiyona girecek bir malzemenin akdz vasata cklenmesi suretiyle
ilaveten modifiye edilebilir. Ornegin, ¢apraz baglayict bir
poliizosiyanat oldugunda, dietilentriamin gibi bir poliamin ilave
edilebilir. Bu, mikrokapsil ceperinde ilave capraz baglamaya ve
polimer olusumuna yol acar ve omegin belirli kosullar altinda daha
uzun bir salim siiresi saglamak i¢in kapsullerin dayanikliligimi ya da

kapsul ¢eperlerinin gegirgenligini modifiye etmek i¢in kullanilabilir.

Mikrokapstiller, ornegin puskirterek kurutma yoluyla kurutularak
izole edilebilir ve boylece, bir toz olusturulabilir ya da akdz vasat
iginde dispersiyon olarak kullanilabilir, Mikrokapsiller izole
edildiginde, kuru halde kullanilabilirler ya da kullanilmadan once su

iginde yeniden disperse edilebilirler.

Bu prosese gore hazirlanan mikrokapsiiller yenidir. Bu bulusa gore,
bir ¢eperle ¢cevrelenen bir kapsullenmis malzeme iceren ve karakterize
edici ozelligi ¢eperin yizey-modifiye edilmis ve ¢apraz baglanmis bir
partikillat  inorganik malzeme igermesi olan bir mikrokapsil

sunulmaktadir.
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Bu bulus, asagidaki Omeklerle detayli agiklanmaktadir. Orneklerde
kullamlan partikillat inorganik malzeme, 0,12 pm ds, degerine ve
partikilllerin agirhik itibariyle en az %98’ inin 1 um’den daha kiiguk
oldugu ve en az %&2’sinin 0,25 pm’den daha kugiuk oldugu partikinl
bityuklugu dagilimina sahip bir tabiiler (“blok sekilli” denilen, duz ya

da plaka benzer sekil) ultra-ince kaolindir.

Bu Orneklerde, D[4,3], bir Malvern Mastersizer™ 2000 cihazinda bir
seyreltilmis numunenin lazer 151k sagilimi yoluyla elde edilen, ilgili

partikirller, kapsiiller ya da damlalarim hacim ortalama ¢apidir.

ORNEK 1

Bu Ornek, bir yuzey-modifiye kil dispersiyonu hazirlama prosedurini
gostermektedir. Kil partikillleri (ABD kaynakhi Imerys firmasindan
temin edilen ultra-ince tabuiler Kaolin), agirlik itibariyle %]1.,6
oraninda aminopropiltrietoksisilan 1lave edilerek yiuzey modifiye
edildi. Daha sonra, suya, yuzey-modifiye partikiiller ilave edildi ve
asagida agiklanan kosullar altinda c¢alistirilan bir Ultrasonik Probla
(Sonics and Materials, Vibra Cell™, mikro-u¢lu - bu dokiimanda
bundan boyle bir Ultrasonik Prob olarak amlmaktadir) disperse edildi:
%350 Gorev dongusui; Cikis Kontrolil 4; 6 dakika siireyle. Bilesim

Tablo 1’de verilmektedir.

Tablo 1

Bilesen Konsantrasyon (% a/a)
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Bilesen Konsantrasyon (% a/a)

Kil (amino-silan modifiye, ultra-ince |5

tabliler Kaolin)
Su 95
Toplam 100

Sonuglar: Kil dispersiyonunun boyutu: D[4,3] = 4,4um.

Sekil 1, Omek 1’'in kil dispersiyonunun bir 151k mikroskobu

goruntusudur.

ORNEK 2

Bu Ornek, bir basit Pickering emillsiyonu hazirlama prosedirinii

gostermektedir.

Baslangigta, Solvesso™ 200ND (Exxon firmasmdan temin edilen
aromatik yag), vaklasik 5000 devir/dakika hizda ¢ahstirilan iki yonla
T10 kafali bir Ystral™ vuksek hizda pargalayici mikserle (tip X1020)
(bu dokiimanda bundan bdyle bir Ystral'™™ yuksek hizda pargalayici
mikser olarak anilacaktir) yuksek hizda pargalayict karistirma
yapilarak, Omek [1’¢ gore hazirlanan bir modifiyve Kaolin
dispersiyvonunun kesintisiz faz1 i¢cine damla damla disperse edildi.

Kullanmlan bilesenlerin konsantrasyonlar1 Tablo 2°de verilmektedir.

Yaklasik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika streyle c¢alistirilan
Ystral™ yitksek hizda pargalayict mikserle mitteakip gergeklestirilen
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yuksek hizda pargalayict karistirma 1glemi, bir su i¢inde yag [Yag/Su]

Pickering emiulsiyonu elde edilmesini sagladi.

Tablo 2

Bilesen Konsantrasyon

[%6 a/a]

Su i¢inde %35 a/a kil (amino-silan modifiye, ultra-|85,7

ince tabiller Kaolin) dispersiyonu [Ornek 1°de

elde edilir]
Solvesso™ 200ND 14,3
Toplam 100

Sonuglar: Emillsiyon damlalar1 boyutu: D[4,3]= 13 um.

Sekil 2, Ornek 2°nin Pickering emiilsiyonunun bir 151k mikroskobu

goruntusudur.

Sekil 2a, emiulsiyon damlaciklarinin bir cam lam Uzerinde havada
kurutulduktan sonra ¢oklisinit gosteren bir 151k mikroskobu

goruntisudir; emilsiyon bozulmustur.
Sekil 2b, bir Pickering emulsiyonuna agirlik itibariyle %5 oraninda
Synperonic™ NP8 ilavesinin, 151k mikroskobuyla gosterildigi gibi, 4

glin sonra emulsiyonun bozulmasina neden oldugunu gostermektedir.

ORNEK 3
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Bu Ormek, bir tak katmanl kapsil suspansiyonu hazirlama

prosedirinii gostermektedir.

Solvesso™ 200ND i¢inde %S a/a Suprasec™ 5025 (polimetilen
polifenilen i1zosiyanat; PMPI) ¢ozeltisi hazirlandi. Bu esnada, Ornek
1’e gore hazirlanan bir yiizey-modifiye Kaolin dispersiyonuna ekstra
su 1lave edildi ve ardindan, bu dispersiyona, yaklasik 5000
devir/dakika hizda ¢alistirilan bir Ystral™ yiksek hizda pargalayici
mikserle karistirilarak Solvesso™ 200ND arti Suprasec™ 5025
¢ozeltist  damla  damla  eklendi.  Kullanilan  bilegenlerin

konsantrasyonlar Tablo 3’te verilmektedir.

Daha sonra, yaklasik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika siireyle
Ystral™ vyuksek hizda pargalayict mikserle yiksek hizda pargalayici
karistrma yapilarak bir su iginde yag [YAG/SU] emilsiyonu
hazirlandi ve ardindan, bu emiilsiyon, bir ¢apraz baglama reaksiyonu
meydana geldiginden dolayr bir mikrokapsill sistemi i¢cine develope

edildi.

Tablo 3
Bilesen Konsantrasyon (% a/a)
Solvesso™ 200ND 38
Suprasec'™ 5025 2

Su iginde %35 a/a kil (amino-silan modifiye, |50

ultra-ince tabiller kaolin} dispersiyonu
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Bilesen Konsantrasyon (% a/a)
Su 10
Toplam 100

Sonuglar: Mikrokapsillerin boyutu: D[4,3] = 20 um.

Sekil 3, Omek 3 mikrokapsiillerinin bir 151k mikroskobu goriintisidiir,
En az 1 gin streyle vaslandirmadan sonra, mikrokapsiller, bir cam
mikroskop lami Gizerinde kurutmanin ardindan ¢okmedi [bakiniz: bir
stabil mikrokapsul dispersiyonu gosteren 151k mikroskobu goriintiisi,
Sekil 3a]; bu, c¢eperin Ornek 2’nin basit emulsiyonuna kiyasla
mekanik  mukavemetinin  arttifim  gostermektedir. %5  a/a
Synperonic™ NP ilavesi, 1 haftalik bir sirenin ardindan
emillsiyonun bozulmasina neden olmadi [bakiniz: Synperonic™ NP8
ilave edildikten sonra alinan ve bozulmanmus kapstil dispersiyonunu
gosteren 151k mikroskobu goruntiisi, Sekil 3b]; bu, ¢apraz baglamanin
yuzey-modifiye kili araylizeyde vyizey aktif madde tarafindan
yerinden ¢ikmayacak sekilde sabitledigimi gostermektedir. Pickering
emulsiyonlart genellikle yuizey aktif maddelerel gecimsizdir (Sekil
2b’de gosterildigi gib1); partikiilleri ¢apraz baglama, onlarn yizey

aktif maddelerle kullanilmasina olanak saglar.

ORNEK 4

Bu Ornek, iki katmanli bir kapsul suspansivonunu hazirlama
prosedirini  gostermektedir. Bayhydur™ 3100 [suyla disperse

edilebilirlik i¢in bir polieter zinciriyle modifiye edilen heksametilen



10

15

20

25

diizosiyanat bazli polizosiyanat (Bayer)], su i¢inde calkalanarak
disperse edildi ve ardindan, elde edilen Bayhydur™ 3100 ¢ozeltisi,
Ormek 3’¢ gore hazirlanan bir tak katmanli kapsul siispansiyonuna
damla damla ilave edildi ve damla damla ekleme islemi boyunca
vaklasik 5000 devir/dakika hizda bir Ystral™ yiksek hizda

parcalayic1 mikserle karistirildi.

Daha sonra, elde edilen kapstl suspansiyonu, vyaklasik 20000
devir/dakika hizda 2 dakika siireyle Ystral™ yiksek hizda pargalayici

mikserle karistirildi. Bilesim Tablo 4°te verilmektedir.

Tablo 4

Bilesen Konsantrasyon [% a/4]

%38 Solvesso™ 200ND YAG/SU EW art1 |80
%2 Suprasec™ 5025 (Ornek 3’te elde edilir)

Bayhydur™ 3100 2
Su 18
Toplam 100

Sonug: Kapsiiller, kurutma esnasinda intakt vaziyette kaldi ve bir
Taramali FElektron Mikroskobunda - bakmiz S$Sckil 4 - yapilan
inceleme, bunlarin 1iy1 mekanik mukavemete sahip oldugunu gosterdi.
Bayhydur™ 3100, kapsill ¢eperlerinin digina ekli kireler olarak
gorilebilir. Kapsiiller, bir Ystral™ yiiksek hizda pargalayici mikserle
20000 devir/dakika hizda 2 dakika stireyle yiuksek hizda pargalayici

karistirma islemine dayanacak kadar kuvvetliydi.
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ODRNEK 5

Bu Ornek, dietilentriaminle bir tek katmanl kapsil stspansiyonu
hazirlama prosedurinti gostermektedir; bu prosedur, bir ikinci gapraz
baglayict kullanilmasi harigc Omek 3°e¢ benzerdir. Su i¢inde %25 a/a
dietilentriamin (DETA) ¢ozeltisi hazirlandi ve ardindan, bu akoz
DETA ¢ozeltisi, yaklagik 5000 devir/dakika hizda Ystral™ yiksek
hizda pargalayici mikserle karistirma yapilarak, Ornek 3’e gore
hazirlanan bir tek katmanli kapsiil siispansivonuna damla damla ilave
edildi. Bu kapsil sispansiyonu, daha sonra, vyaklasik 20000
devir/dakika hizda 2 dakika streyle Ystral™ yitksek hizda parcalayic

mikserle karistirildi. Bilesim Tablo 5°te verilmektedir.

Tablo 5
Bilesen Konsantrasyon [% a/a]
38% Solvesso™ 200ND YAG/SU 94,7
dispersiyonu art1 %2 Suprasec™ 5025
(Ornek 3)
Dietilentriamin %25 a/a akoz ¢ozelti 5,3
Toplam 100

Sonug: Kapsillerin boyutu: D[4,3] =21 um.

Sekil 5, Ornek 5 kapsullerinin bir 151k mikroskobu gorintiusudir.

Kapsuller, bir cam mikroskop lami tizerinde kurutma esnasinda ya da
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kurutma artt bir taramali elektron mikroskobunda [SEM] yapilan
incelemeler esnasinda intakt vaziyette kaldi; bu, bunlarin 1yi mekanik
mukavemete sahip oldugunu gostermektedir. SEM kosullar altinda
herhangi bir kapsul ¢okiisiiniin olmamasi, ikinci ¢apraz baglayicinin
kapsiullerin  mekanik mukavemetini  Omek  3’tekilere  kiyasla
arttirdigini  gostermektedir. Kapsuller, bir Ystral™ yiksek hizda
pargalayic1 mikserle 20000 devir/dakika hizda 2 dakika stureyle
viksek hizda pargalayict kanstirma islemine dayanacak kadar

kuvvetliydi.

Sekil 5a, bir cam mikroskop lamu tzerinde havada kurutmanin
ardindan bir stabil mikrokapsiil dispersiyonunu (Ormek 5) gosteren bir

151k mikroskobu gorimtusidir.

Sekil 5b, Synperonic™ NPS ilavesinden sonra bir bozulmanmis kapsil

dispersivonunu (Ornek 5) gosteren bir 151k mikroskobu gortintisuidiir.

ORNEK 6

Bu Ornek, c¢apraz baglhi olmayan ve c¢apraz bagli Pickering

emillsiyonlarmin salim hizim bir polimer-stabilize emiilsiyonun salim

hiziyla karsilastirmaktadir.

Ornek 6a

Bu Ornek, bir basit Pickering emilsiyonu hazirlama prosedurini

gostermektedir.
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Solvesso™200ND 1¢inde dimetilftalatin  agirhk itibartyle %350
oraninda ¢ozeltisi, Ornek 1°e gore hazirlanan bir ylizey-modifiye
Kaolin dispersiyonu igine damla damla disperse edildi; damla damla
ckleme islemi boyunca yaklasik 5000 devir/dakika hizda bir Ystral™
viksek hizda pargalayict mikserle yiuksek hizda pargalayic: karistirma
yvapildr ve daha sonra, yaklagik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika
stireyle Ystral™ yuksek hizda parcalayict mikserle yuksek hizda
parcalayic1 kanistirma yapilarak bir YAG/SU emilsiyonu hazirland.

Bilesim Tablo 6a’da verilmektedir.

Tablo 64
Bilesen Konsantrasyon [%
ala]
Solvesso™ 200ND 20
Dimetilftalat 20

Su i¢inde %5 a/a kil (amino-silan modifiye, |50

ultra-ince tabiller kaolin) dispersiyonu

Su 10

Toplam 100

Sonug: Damlaciklarm boyutu: D[4,3] =43 pm.

Sekil 6a, Ornek 6a’nin bir 151k mikroskobu goriintisiidir,

Ornek 6b

Bu Ornek, bir Ultrasonik prosesle hazirlanan dimetilftalat iceren
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dietilentriaminle bir tek katmanh kapsial suspansiyonu hazirlama
prosedurintt gostermektedir. %10 a/a Suprasec™ 5025, %45 a/a
dimetil ftalat ve %45 a/a Solvesso™200ND ¢bdzeltisi, bir Ultrasonik
Porbla calkalama yapilarak, Ornek 1°’e¢ gore hazirlanan bir yuzey-
modifiye kaolin dispersivonu i¢ine damla damla disperse edildi ve
daha sonra, asagida aciklanan kosullar altinda Ultrasonik Probla 2
dakika sureyle yuksek hizda pargalayici karigtirma yapilarak bir
YAG/SU emillsiyonu hazirlandi: %50 Gorev dongiisi; Cikis Kontrolil
4. Bu emiilsiyona, Ultrasonik Probla karistirma kosullar altinda %25

a/a dietilentriamin ¢dzeltisi i1lave edildi. Tam bilesim Tablo 6b’de

gosterilmektedir.
Tablo 6b
Bilesen Konsantrasyon [% a/a]
Solvesso™ 200ND 17,1
Dimetilftalat 17,1
Suprasec™ 5025 3.8

Su i¢inde %35 a/a kil (amino-silan modifiye,|47,4

ultra-ince tabuller kaolin) dispersiyonu

Su 9,5
Dietilentriamin %25 a/a akoz ¢ozeltisi 5.1
Toplam 100

Sonug: Kapsillerin boyutu: D[4,3] = 146 pm. (Bu boyut ¢ok
buyuktir, ¢unkil Sekil 6b’de goruldugu gibi, kapsuller birbirlerine
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yapisirlar). Sekil 6b, Ormek 6b’nin bir Taramah Elektron Mikroskobu

gorintusiudur.

Ornek 6¢

Bu Ornek, Orek 2°de tarif edilen yuksek hizda parcalayici Ystral™
(ya da Ultra Turrax™) prosesiyle hazirlanan dimetilftalat iceren
dietilentriaminle bir tek katmanlh kapstl stispansiyonu hazirlama

prosediiriinil gostermektedir.

Bir %10 a/a Suprasec™ 5025, %45 a/a dimetilftalat ve %45 a/a
Solvesso™200ND c¢ozeltisi, yaklagik 5000 devir/dakika hizda bir
Ystral™ vyitksek hizda parcalayict mikserle yiiksek hizda parcalayici
karnistirma yapilarak, Omek 1°e gore hazirlanan bir ylzey-modifiye
kaolin dispersiyonu i¢ine damla damla disperse edildi ve daha sonra,
yaklagik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika stireyle Ystral™ viiksek
hizda parcalayict mikserle vyiksek hizda parcalayict karigtirma
yapilarak bir YAG/SU emilsiyonu hazirlandi. Ardindan, yaklasik
5000 devir/dakika hizda Ystral™ yiksek hizda pargalayict mikserle
karistirma yapilarak, emulsiyona, bir %25 a/a dietilentriamin ¢ozeltisi
ilave edildi ve daha sonra, yaklasik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika
siireyle Ystral™ vyuksek hizda parcalayici mikserle yiiksek hizda
pargalayict karistirma yapilarak bir YAG/SU emiilsiyonu hazirlandi.
Tam bilesim Tablo 6b’de verilene 6zdestir; Omek 6b ile Ornek 6c¢
arasimndaki fark, hazirlama prosesleridir; sirasiyla ultrasonik ve Ystral

prosesleri kullanilir.

Sonug: Kapsillerin boyutu: D[4,3] =33 pm.
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Sekil 6¢, Omek 6c’nin bir Taramali FElektron Mikroskobu

gorintusiudur.

Ornek 6d

Bu Ormek, bir Mowiol™ 4-88 emillsiyonu hazirlama prosediirinii

gostermektedir.

Solvesso™ 200ND ig¢inde dimetil ftalatin agrilik itibarivle %50
oranmda ¢ozeltisi, Ystral™ vyitksek hizda pargalayict mikserle yitksek
hizda parcalayic1 karigtirma yapilarak, bir Mowiol™ 4-88 (%88
hidrolize poli(vinil asetat), MW yaklasik 28.000 Dalton) %2 a/a
¢ozeltisi icine damla damla disperse edildi. Daha sonra, hizi yaklasik
20 um damlacik boyutu verecek sekilde ayarlanan Ystral™ yuksek
hizda parcalayict mikserle vyiksek hizda parcalayici karistirma
yapilarak bir YAG/SU emillsiyonu hazirlandi. Tam bilesim Tablo

6d’de verilmektedir.

Tablo 6d
Bilesen Konsantrasyon [% a/a]
Solvesso™ 200ND 20
Dimetilftalat 20
%?2 Mowiol™ 4-88 akdz ¢ozeltisi 60
Toplam 100

Sonug: Damlaciklarm boyutu: D[4,3] = 17 pm.
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Sekil 6d, Omek 6dnin bir 151k mikroskobu goruntusudiir.

Ornek 6e

Bu Ornek, Omekler 6a 1la 6d’ve gore hazirlanan formulasyonlar i¢in

salim hizi1 verilerini sunmaktadir.

Ornekler 6a - 6d’de tarif edilen dort formillasyonun her birinden
vaklagik 1 11a 1,5 g, su i¢gine 10 faktdér dizeyinde seyreltildi. Bu
cozeltilerin her biri, diyaliz tupiine konuldu ve sizdirmaz kapatildi.
Her bir diyaliz tupil, yaklagik 100 ml su i¢ine yerlestirildi ve daha
sonra, bir sicaklik kontrollii odada [sicaklik: 20(+/-2)°C] silindirler
tizerinde birakildi. Uygun araliklarda, bir Perkin Elmer™ UV
spektrofotometresi kullanilarak 276 nm’de su fazinin UV absorbansi
olgiildii. Bu proses, zaman igerisinde su ig¢ine dimetilftalat [DMP]
saliminin 1zlenmesine olanak sagladi. Asagida Sekil 6e’de gosterilen
salim egrileri, PVA stabilize emiillsiyondan (Omek 6d) ve reaksiyona
girmemis kil stabilize emilsiyondan (Omek 6a) dimetil ftalat
salimmm hizli oldugunu gostermektedir. Kil, Suprasec™ 5025 ile
(Ormek 6b) va da dietilentriamin ile (Ornek 6¢) reaksiyona
sokuldugunda, salim hiz1 buylik dlgiide azaldi.

ORNEK 7

Bu Ornek, oOnceden disperse edilmis bir yuzey-modifiyve kil
bulamacini hazirlama prosedirinii gostermektedir. 30 g ylzey-

modifiye kil partkiller: (Ornek 1°de tarif edildigi gibi), esit agirlikta
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su 1lave edilmeden dnce 30 saniye sireyle (bir J&K degirmenle) de-
aglomere edildi. Bulamac, 30 saniye siireyle bir Flack-Tek disperse
edici unite kullamilarak homojenlestirildi. Daha sonra, bu bulamag,
asagidaki Orneklerde kullanilmak uzere agirlik itibariyle %350

oraninda istenen konsantrasyona kadar suyla seyreltildi.

ORNEK 8

Ornekler 8, 9 ve 10, bir pestisit igeren bir tek katmanlh kapsiil
siispansiyonu, vam yiksek hizda parcalayict Ystral'™ prosesiyle
hazirlanan Solvesso 200ND i¢inde ¢oziindurulmiis lambda-sihalotrin
hazirlama prosedurini gostermektedir. Bir Suprasec'™ 5025, lambda-
sihalotrin ve Solvesso™200ND c¢ozeltisi, yaklasik 2000devir/dakika
hizda Ystral™ yilksek hizda pargalayici mikserle yuksek hizda
parcalayicit karistirma vapilarak, Ornek 7’ye gore hazirlanan bir
ylizey-modifiye kaolin dispersivonu ig¢ine damla damla disperse edildi
ve daha sonra, yaklasik 2000 devir/dakika hizda 1 dakika stireyle
Ystral™ vyiiksek hizda parcalayict mikserle yuksek hizda pargalayici
karistirma yapilarak bir YAG/SU emillsiyonu hazirlandi. Yaklasik
5000 devir/dakika hizda Ystral™ yiiksek hizda pargalayici mikserle
karigtirma yapilarak, emillsiyona, bir %25 a/a dietilentriamin ¢ozeltisi
ilave edildi ve daha sonra, yaklagsik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika
stireyle Ystral™ vyitksek hizda parcalayict mikserle yuksek hizda
parcalayict karistirma yapilarak bir YAG/SU emillsiyonu hazirlandi.
Bu emilsiyon, bir tek katmanl kapsul dispersiyonu olusturdu. Tam

bilesim Tablo 7°de verilmektedir.
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Tablo 7
Bilesen
Solvesso™ 200ND 18
Lambda-sihalotrin I8
Suprasec'™ 5025 4

Ornek 7'nin %50 kil macunu su i¢inde seyreltilerek|50
hazirlanan su iginde %5 a/a kil (amino-silan modifiye,

ultra-ince tabiiler kaolin) dispersiyonu

Su 10

ORNEK 9

Ornek 9, hem bir ¢apraz bagh kil partikilli hem de bir ckstra politre
baglanma katmani i¢eren bir kapsil {irtinintn bir 6rnegidir. Ornek
8’de hazirlanan emiilsiyona alimarak ve Tablo 8°de verilen miktarlarda
dietilentriaminle (¢capraz baglayic1) isleme tabi tutularak ve Urini

homojenlestirmek i¢in dusuk hizda pargalayicida kanstirilarak

hazirlanmastir.
Tablo 8
Bilesen Konsantrasyon / g
Dietilentriamin [%25 a/a akdz ¢ozelti] 5
Ornek 8°de elde edilen Giriin 100
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ORNEK 10

Ornek 10, hem bir ¢apraz bagh kil partikiili hem de bir ekstra
politiretan baglanma katmani igeren bir kapsiil Urtiniintin bir 6rnegidir.
Ornek 8’de hazirlanan emilsiyona alinarak ve Tablo 9°da verilen
miktarlarda gliserol (capraz baglayici) ve DABCO ile (katalizor)
1sleme tabi tutularak ve Urlinil homojenlestirmek i¢in distik hizda

pargalayicida karistirilarak hazirlandi.

Tablo 9
Bilesen Konsantrasyon/ g
Gliserol 1
DABCO [su iginde %20 ¢ozelti] 0,5
Ornek 8°de elde edilen riin 50

DABCO, (+-)-(E)-1-(2,6,6-trimetil-2-sikloheksen- 1 -il)-2-buten-1-on
bilesigidir.

Ornekler 8, 9 ve 10, gece boyunca bekletildifinde herhangi bir
degisiklik olmayan siv1 dispersiyonlar1 derhal sundu. 50°C sicaklikta 2
saat sireyle numuneler sitilarak  ilave ¢apraz  baglanma
gerceklestirildi, fakat uUrinin fiziksel Ozellikleri degismedi. Bu
urinlerin ilaveten eklenmis bilesenlerle gegimliligini test etmek
amaciyla, bir izoparafinik yvagm (Isopar™M) bir su iginde vag
emilsiyonu hazirlandi. Isopar M, Ystral™ yiiksek hizda pargalayici

mikserle yuksek hizda pargalayici karigtirma yapilarak, Gohsenol™
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GLO5 m (%88 hidrolize poli(vinil asetat)) %5 a/a ¢dzeltisi igine damla
damla disperse edildi. Daha sonra, hizi yaklasik 10 um damlacik
boyutu verecek sekilde ayarlanan Ystral™ yiiksek hizda pargalayict
mikserle vitksek hizda pargalayici karistirma yapilarak bir YAG/SU

emillsivonu hazirlandi. Tam bilesim Tablo 10°da verilmektedir.

Tablo 10
Bilesen Konsantrasyon / g
Isopar M 32
%5 Gohsenol™ GLOS akdz ¢ozeltisi 50

Daha sonra, Ornekler 8, 9 ve 10°un her birinin numunelerinden esit
hacimlerde alinarak, her biri birbirinden bagimsiz olarak esit hacimde
Isopar M emiilsivonuyla karistirildi. Numunelerin hepsi, hem derhal
hem de 24 saat siireyle bekletildikten sonra s1vi halde kaldi; bu durum,
bu bulusa konu olan urinlerin ilave edilen bir su ig¢inde yag

emillsiyonuyla gecimli oldugunu gostermektedir.

ORNEK 11

Bu Omek, Pickering kapsiiller i¢inde hapsedildiginde lambda-

sihalotrin fotostabilitesinde gorulen artisa iligkin veriler sunmaktadir.

Ornek 11a

Bu Ornek, yiitksek hizda pargalayic1 Ystral'™ prosesiyle hazirlanan
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lambda sihalotrin igeren dietilentriaminle bir tek katmanli kapsill
stuspansiyonu hazirlama prosedurimtt gostermektedir. Bir %10 a/a
Suprasec™ 5025, %47,5 a/a lambda sihalotrin ve %47,5 a/a
Solvesso™200ND c¢ozeltisi, yaklasik 5000 devir/dakika hizda
Ystral™ vitksek hizda parcalayict mikserle yitkksek hizda pargalayici
karistirma yapilarak, Omek 7’ve gore hazirlanan bir yizey-modifiye
kaolm dispersiyonu i¢ine damla damla disperse edildi ve daha sonra,
yvaklasik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika streyle Ystral™ viiksek
hizda pargalayict mikserle viksek hizda pargalayict karistirma
yapilarak bir YAG/SU emillsiyonu hazirlandi. Bu emiilsiyon, bir tek
katmanlh kapstl dispersiyonu olusturdu. Su i¢inde dietilentriaminin
(DETA) %25 a/a ¢ozeltisi hazirlandi ve daha sonra, bu akdz DETA
¢ozeltisi, yaklasik 5000 devir/dakika hizda bir Ystral™ yiksek hizda
parcalayict mikserle kanstirma yapilarak tek katmanh kapsil
siispansiyonuna damla damla ilave edildi. Bu kapsul siispansiyonu,
daha sonra, yaklasik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika streyle
Ystral™ vyitksek hizda parcalayict mikserle kanstirildi. Tam bilesim

Tablo 11°de verilmektedir.

Tablo 11
Bilesen Konsantrasyon
[%o a/a]
Solvesso™ 200ND 17
Lambda-sihalotrin 17
Suprasec™ 5025 3.8
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Bilesen Konsantrasyon

[%0 a/a]

Su iginde %5 a/a kil (amino-silan modifiye, ultra-|47,4
ince tabiller kaolin) dispersiyonu (Ornek 7°de

elde edilmistir)

Su 9.5
Dietilentriamin %25 a/a akdz ¢ozeltisi 5,3
Toplam 100

Sonug: Boyut: D[4, 3] = 31,7 pm.

Sekil 7, Omek 112’min bir Taramalhh Elektron Mikroskobu

goriintusidur,

Ornek 11b

Bu Ornek, Ultrasonic prosesle hazirlanan lambda sihalotrin igeren
dietilentriaminle bir tek katmanh kapsil suspansiyonu hazirlama
prosedirinii gostermektedir. Bir %10 a/a Suprasec™ 5025, %45 a/a
lambda sihalotrin ve %45 a/a Solvesso"™200ND ¢ozeltisi, Ultrasonic
Probla ¢alkalanarak, Ornek 7’ye gore hazirlanan bir yiizey-modifiye
kaolin dispersiyonuna damla damla disperse edildi ve daha sonra, bir
YAG/SU emiilsiyonu, asagida agiklanan kosullar altinda Ultrasonik
Probla 2 dakika sureyle yuksek hizda pargalayici karistirma yapilarak
hazirlandi: %50 Gorev dongusiy; Cikis Kontrolil 4. Bu emillsiyon bir
tck  katmanhi kapstl dispersiyonu olusturdu. Bu  kapsile

stspansiyonuna, Ultrasonik Probla kanstirma kosullarn altinda bir
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%25 a/a dietilentriamin ¢ozeltisi ilave edildi. Tam bilesim asagida

Tablo 12°de gosterilmektedir.

Tablo 12
Bilesen Konsantrasyon [% a/a]
Solvesso™ 200ND 17
Lambda sihalotrin 17
Suprasec™ 5025 3.8

Su i¢cinde %5 a/a kil (amino-silan|47.4
modifiye, ultra-ince tabuler kaolin)

dispersiyonu (Ornek 7°de elde edilmistir)

Su 9.5
Dietilentriamin %25 a/a akoz ¢ozeltisi 5,3
Toplam 100

Sekil 8, Ornek 11b’nin bir Taramali Elektron Mikroskobu

goriintusudur.

Sonug: Kapsullerin boyutu: D[4,3] = 171 um (cithazda kapsuller
agrege oldugundan dolayi, bu boyut buyuktir; elektron mikrografi,
kapsul boyutunun daha kiiguk oldugunu gostermektedir).

Ornek 11c¢

Ornekler 11a ve 11b’ye uygun kapsiillerin her biri, kapsiillerin her
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birmin uv fotodegradasyonuna karst lambda-sihalotrin'e sagladig:
koruma derecesini belirlemek i¢in  yapilan bir karsilagtirmal
calismada, ticari pivasada mevcut kapsiillere [Karate Zeon™] kiyasla

degerlendirildi.

Her bir kapsul tipi icin, mikrokapsullerin numuneleri, cam lamlar
uzerine yayildi ve ii¢ giine kadar suireyle bir ksenon lambasina (gunes
1s1gin1 - simille  etmektedir) maruz birakildi.  Standart teknikler
kullanilarak, mikrokapsuller, ultraviyole 1s18a maruz kalma
baslangicinda formilasyonlarda meveut olan lambda-sihalotrin
miktarim ve uUg¢ ginlik maruz kalma siiresince ¢esith farkli zaman

periyotlarinda kalan miktar1 tayin etmek i¢in analiz edildi.

Sonuglar Sekil 9°da gosterilmektedir. Bu bulusa konu olan kapsiiller,
acikca, lambda-sihalotrin i¢in mevcut ticari Giriine kiyasla daha 1yi w.v.

korumasi saglarlar.

ORNEK 12

Bu Ornek, vuksek hizda pargalayici Ystral™ prosesiyle hazirlanan
dimetil ftalat (bir ugucu organik molekillin bir ornegi) igeren
dietilentriaminle bir tek katmanli kapsill stuspansiyonu hazirlama
proseduriinii gostermektedir. Bir %10 a/a Suprasec™ 5025, %47,5 a/a
dimetil ftalat ve %47,5 a/a Solvesso™200ND cozeltisi, yaklagik 5000
devir/dakika hizda bir Ystral™ vyuksek hizda parcalayict mikserle
yuksek hizda pargalayict kanistirma yapilarak, Ornek 7’ye gore
hazirlanan bir yizey-modifiye kaolin dispersivonu igine damla damla

disperse edildi ve daha sonra, yaklasik 20000 devir/dakika hizda 2
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dakika sureyle Ystral™ yuksek hizda parcalayici mikserle yuksek
hizda parcalayict kanstirma yapilarak bir YAG/SU emiilsiyonu
hazirlandi. Bu emiilsiyon, bir tek katmanli kapsul dispersiyonu

olusturdu. Bilesim Tablo 13°te verilmektedir.

Tablo 13
Bilesen Konsantrasyon(% a/a)
Solvesso 200ND 18
Dimetil ftalat 18
Suprasec 5025 4

Su i¢inde %5 kil dispersiyonu (Ornek 7°de|50
elde edilmistir)

Su 10

Toplam 100

Su i¢inde dietilentriaminin (DETA) bir %25 a/a ¢ozeltisi hazirland ve
daha sonra, yaklasik 5000 devir/dakika hizda bir Ystral™ yiiksek
hizda pargalayict mikserle karistirma yapilarak, bu ¢odzeltinin degisen
miktarlari, tek katmanli kapstl stispansiyonuna damla damla ilave
edildi ve boylece, nihai dispersiyonlarda bir dizi DETA
konsantrasyonu (agirlik itibariyle %0 - %1,3) elde edild1. Daha sonra,
her bir kapsill stispansiyonu yaklasik 20000 devir/dakika hzda 2
dakika stireyle Ystral™ yiiksek hizda pargalayicit mikserle karistirildi.

Tam bilesim Tablo 14’te verilmektedir.
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Tablo 14
DETA Miktari %0 | 9%0,25] %0,5 | %1 | %l1,3
% % % % %
Kons. | Kons. | Kons. | Kons. | Kons.
a/a a/a a/a a/a a/a
%4 Suprasec 5025 ile 100 | 99,01 | 98 |96,01| 94,7
birlikte %36 (Solvesso
200ND / dimetil ftalat)
YAG/SU EW
Dietilentriarmn %25 a/a 0 0,99 2 3,99 5,3
akdz ¢ozeltisi
Toplam 100 100 100 | 100 | 100
Boyut: D[4, 3] (um) 21 37 40 33 30

Bu kapsul formulasyonlarmin her birinden yaklasik 1 ila 1,5 g, su
icine 10 faktor duzeyinde seyreltildi. Bu seyreltilerin her biri, diyaliz
tupline konuldu ve sizdirmaz kapatildi. Her bir diyaliz thpii, yaklasik
100 ml su igine yerlestirildi ve daha sonra, bir sicaklik kontrolli1 odada
[sicaklik: 20(+/-2)°C] silindirler Gizerinde birakildi. Uygun araliklarda,
bir Perkin Elmer™ UV spektrofotometresi kullamilarak 276 nm’de su
fazinin UV absorbansi dl¢iildii. Bu proses, zaman icerisinde su i¢ine
dimetilftalat [DMP] saliminin izlenmesine olanak sagladi; DETA
yuklemesini arttirmanin kapsiilllerden DMP salim hizim diisiirdiiguni
gosteren Sekil 10°a bakimiz; bu durum, salim hizmin formulasyonda
kullanilan DETA viklemesiyle kolaylikla kontrol edilebilecegini

gostermektedir.
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ORNEK 13

Bu Omek, yuksek hizda pargalayict Ystral™ proses kullanmilarak
hazirlanan mefenoksam igeren dietilentriaminle bir tek katmanh
kapsiil stispansiyonu hazirlama proseduriinii gostermektedir. Kapsul
dispersiyonunun bir kuru birikinti elde edilene kadar kurutulduktan
sonra 1y1 yeniden dispersiyon dzellikleri gosterdigi tespit edildi. Bir
%5 a/a Suprasec™ 5025, %47,5 a/a mefenoksam ve %475 a/a
Solvesso™200ND ¢ozeltisi, yaklasik 5000 devir/dakika hizda
Ystral™ vyilksek hizda pargalayict mikserle yitksek hizda pargalayici
karistirma yapilarak, Omek 7’ye gore hazirlanan bir yiizey-modifiye
kaolin dispersiyonu igme damla damla disperse edildi ve daha sonra,
yaklasik 20000 devir/dakika hizda 2 dakika stireyle Ystral™ vitksek
hizda parcalayict mikserle yuksek hizda parcalayict karistirma
yapilarak bir YAG/SU emilsivonu hazirlandi. Bu emiilsiyon, bir tek
katmanli kapsil dispersivonu olusturdu. Su iginde dietilentriaminin
(DETA) bir %25 a/a ¢ozeltisi hazirlandi ve daha sonra, bu akoz DETA
cozeltisi, yaklasik 5000 devir/dakika hizda bir Ystral™ yiiksek hizda
pargalayict mikserle kanistirma yapilarak tek katmanh kapsul
sispansiyonuna damla damla ilave edildi. Bu kapsul stispansiyonu,
daha sonra, yaklasitk 20000 devir/dakika hizda 2 dakika sireyle
Ystral™ vyitksek hizda parcalayicit mikserle karigtinildi. Tam bilesim
Tablo 15°te verilmektedir.
Tablo 15

Bilesen Konsantrasyon [% a/a]

Solvesso™ 200ND 18
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Bilesen Konsantrasyon [% a/a]
Mefenoksam 18
Suprasec™ 5025 1.9

Su i¢cmde %5 a/a kil (amino-silan modifiye,|47.4

ultra-ince tabiler kaolin) dispersiyonu

Su 9.5
Dietilentriamin %25 a/a akoz ¢ozeltisi 5,2
Toplam 100

Sonug: Kapsiillerin boyutu: D[4,3] = 13,7 um.

Bu formillasyon, kurutuldugunda stabil olan kapsuller verdi ve akdz
dispersiyon i¢inde kapsilller, ortam sicakligimda 9 aylik bir siire
boyunca stabildi. Bu dispersiyonun bir numunesi, 3 gun sureyle bir
¢cker ocakta bir plastik tepsi i¢inde kurumaya birakildi ve daha sonra,
hafif¢ce calkalanarak su i¢cinde kolayca yeniden disperse edildigi tespit
edildi.  Sekil 11, orijinal dispersiyonlarnn i¢inde kapsilleri
gostermektedir ve Sekil 12, kurutulduktan sonra yeniden disperse
edilerek olusturulan dispersivon igindeki kapsiilleri gostermektedir.
Kapsiiller buharlagma yoluyla daha ugucu olan Solvesso™ 200ND'nin
bir kismimi kaybediyor gozikmektedir, ancak kapsuller esasen
bozulmadan kalmistir ve kolayhikla yeniden dispersiyon ozellikler:

gOstermistir.
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SEKILLERDEKI YAZILARIN ANLAMLARI

SEKIL 6e
A = serbest birakilan DNP fraksiyonu
B = Zaman / saat

C = Ormek

SEKIL 9
D = baslangi¢ geri kazanimi yuzdesi

E = Maruziyet stiresi / saat

SEKIL 10
F = DETA konsantrasyonu
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