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OZET

MIiKRO YAPILI KOMPOZIT PARCACIKLAR

Biiyiikk pargaciklarin kiigilk pargaciklar ile birlestirildigi bir yontem ile elde
edilebilen mikro yapilt kompozit parcaciklardir, burada - biiyliik pargaciklar 0,1
um ila 10 mm aralifinda bir ortalama parcacik c¢apma sahiptir, - kiigik
par¢aciklarm ortalama pargacik ¢api, bilyik parcaciklann ortalama parcacik
capmin en fazla 1/10’1 kadardwr, - biiyiik pargaciklar en az bir polimeri
icermektedir, - kiicilk parcaciklarin en az bir kalsiyum tuzunu icermektedir, -
kiigiik parcaciklar, ortalama pargacik biyikligi 0,01 pm ila 1,0 mm aralifinda
olan ¢oktiirilmiis kalsiyum karbonat pargaciklarint icermektedir ve/veya biiyiik
pargaciklar, sayisal ortalamali molekil agirligi 500 g/mol ila 1.000.000 g/mol
aralifinda olan en az bir tekrar emilebilir poliesteri igermektedir. Kompozit
pargaciklar, tercihen, biyomedikal miihendislik ve/veya mikro teknoloji
alanindaki uygulamalar i¢cin bilesenlerin iiretilmesi i¢in ve/veya kopiirtillmiis
cisimlerin {iretilmesi igin katki olarak, bilhassa polimer katkisi olarak, etki arttirict

madde veya baslangig malzemesi olarak kullamlmaktadir.

53



10

15

20

25

30

02342-P-0001

I.

4.

ISTEMLER

Biiyiik parcaciklarin kiigiik parcaciklar ile birlestirildigi bir yontem ile elde

edilebilen mikro yapili kompozit parcaciklardir, burada

- Dbiyiik par¢aciklar 0,1 um ila 10 mm aralifinda bir ortalama
parcacik capina sahiptir,

- kiigiik pargaciklarin ortalama parcacik ¢api, bilyik parcaciklarin
ortalama parcacik ¢capimin ¢n fazla 1/10°1 kadardir,

- biiyiik pargaciklar en az bir polimeri igermektedir,

- kiigiik parcaciklar kalsiyum karbonat igermektedir,

- kiiglik pargaciklar, biliylk pargaciklarin yiizeyinin {izerine
diizenlenmistir ve/veya biiyilkk parcaciklarin icine homojen

olmayan sekilde dagitilmstir,

kiiciik pargaciklarin, ortalama pargacik buytkliigii 0,01 pm ila 1,0 mm
araliginda olan ¢oktiiriilmiis kalsiyum karbonat pargaciklarini igeriyor

olmasi ile karakterize edilir.

. Istem 1°e gdre kompozit parcaciklardir, kalsiyum karbonatin, 5’ten kiigiik

olan bir gdriiniis oranina sahip olmasi ile karakterize edilir.

. Istem 1 veya 2’ye gbre kompozit pargaciklardir, kalsiyum karbonatin, kiire

seklinde olan kalsiyum karbonat1 igeriyor olmasi ile karakterize edilir.

Yukaridaki istemlerden en az bir tanesine gore kompozit pargaciklardir,
kalsiyum karbonatin stabilize edilmis kalsiyum karbonat pargaciklarin
igeriyor olmasi ile karakterize edilir, burada kalsiyum karbonat
parcaciklari, 100 g/mol’den daha biiyiik bir molar kiitleye sahip olan ve R-
X, formiiliinii saglayan en az bir maddeyi igermektedir, burada radikal R

en az bir karbon atomunu iceren bir radikali temsil etmektedir, radikal X,
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10.

L1.

en az bir oksijen atomunu ve ayrica en az bir karbon atomunu, kukiirt
atomunu, fosfor atomunu ve/veya nitrojen atomunu igeren bir grubu temsil

etmektedir ve n tercihen 1 ila 20 aralifina bir tam sayiyi teskil etmektedir.

. Istem 1’e gdre kompozit pargaciklardir, biiyiik parcaciklarin, en az bir

termoplastik polimeri iceriyor olmasi ile karakterize edilir.

Istem 1’e gdre kompozit pargaciklardir, biiyiik parcaciklarin, en az bir

tekrar emilebilir polimeri igeriyor olmasi ile karakterize edilir.

Yukandaki istemlerden en az bir tanesine gdre kompozit parcaciklardir,
biiyiik pargaciklarin poli-D-, poli-L- ve/veva poli-D,L-laktik asit igeriyor

olmasi ile karakterize edilir.

. Yukaridaki istemlerden en az bir tanesine gore kompozit parcaciklardir,

biiyiik pargaciklarin en az bir poliamid’i iceriyor olmas: ile karakterize

edilir.

Yukandaki istemlerden en az bir tanesine gire kompozit parcaciklardir,
kiigiik pargaciklarin en az bir kalsiyum fosfati iceriyor olmasi ile

karakterize edilir.

istem 9’a gdre kompozit parcaciklardir, kiigiik pargaciklarin Cas(POy)s,
CaHPO,, Ca(H,PO,); ve/veya Cas(PO4):(OH) igeriyor olmasi ile

karakterize edilir.

Yukaridaki istemlerden en az bir tanesine gore kompozit pargaciklardir,
kompozit parcaciklarin, bir cekirdegi ve bir kilifi iceriyor olmasi ile
karakterize edilir, burada ¢ekirdek 0.5 um ila 2,0 mm aralifinda bir
ortalama capa ve kilif, c¢ekirdek c¢apina gore en fazla % 20 olan bir

ortalama kalinliga sahiptir.
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12. Yukandaki istemlerden en az bir tanesine gore kompozit parcaciklardir,

13.

kalsiyum karbonatin agirlikga oranmnin, kompozit pargaciklarin toplam

agirligina gore, agirlikca en az % 0,1 olmasi ile karakterize edilir.

Yukaridaki istemlerden en az bir tanesine goére olan kompozit
pargaciklarin, biyomedikal miihendislik ve/veya mikro teknoloji
alanindaki uygulamalar igin bilesenlerin iiretilmesi igin ve/veya
képirtilmiis cisimlerin dretilmesi i¢in katki olarak, bilhassa polimer
katkis1 olarak, etki arttirici madde veya baslangic malzemesi olarak

kullanilmasidir.
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TARIFNAME

MIiKRO YAPILI KOMPOZIT PARCACIKLAR

Mevcut bulus, mikro yapili kompozit parcaciklar ve onlarin kullanilmas: ile

ilgilidir.

Kompozit malzemeler (kompozit materyaller) zaten bilinmektedir ve iki veya
daha fazla birlestirilmis malzemeden olusan, miinferit bilesenlerinden farklh
malzeme Ozelliklerine sahip olan bir malzemeyi tamimlamaktadir. Kompozit
malzemelerin 6zellikleri igin, bilesenlerin maddesel 6zellikleri ve geometrisi
onemlidir. Bilhassa ¢ogunlukla biiyiikliik efektleri bir rol oynamaktadir.
Birlestirme genellikle madde bagli veya sekil bagl baglanti ve her ikisinin bir

kombinasyonu yoluyla gergeklestirilmektedir.

Mikro yapili kompozit pargalar da aslinda bilinmektedir.

Omegin EP 0 523 372 Al numarali Avrupa patent basvurusu, JP62083029
A numarali Japonya patent bagvurusuna atifta bulunarak, (ana partikiiller denilen)
bir ana malzemenin, yiizeyinin, (bebek partikiiller denilen) bir ikin¢i malzeme ile
kaplandigi bir yontemi ifsa etmektedir. Bu amag igin tercihen, bir yiiksek hizh
rotoru, bir statoru ve tercihen iginde bir bigaga sahip olan, kiire seklinde olan bir

kab1 kapsayan bir viizey modifikasyon tertibati ("melezlestirici"} kullanilmaktadir.

Ana partikiiller ile bebek partikiiller karistinlmaktadir, tercihen en ince sekilde
dagitilmaktadir ve melezlestiricinin  i¢ine sokulmaktadir. Orada, bebek
parcaciklarinin ana parcaciklarin icine homojen bir sekilde vataklandirilmasi igin,
karisim, tercihen en ince sekilde dagitilmaya devam edilmektedir ve tercihen
tekrar tekrar mekanik kuvvetlere, bilhassa carpma kuvvetlerine, sikistirma

kuvvetlerine, siirtinme kuvvetlerine ve kesme kuvvetlerine ve pargaciklarin
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karsiikli etkilesimlerine maruz birakilmaktadir, Tercih edilen rotor hizlar,

cevresel hizla gore 50 m/s ila 100 m/s araliginda olmahdir.

Ayrica EP 0 523 372 Al numarali Avrupa patent basvurusu, kompozit
parcaciklarin 1s1l plazma plskirtme yoluyla bir fiksajini tarif etmektedir, burada
tercihen en az 30 kW olan bir giive sahip olan, tercihen bir azaltilmis basing
plazma puskiirtme tertibati ("reduced pressure plasma spraying device")

kullanilmaktadir.

Bu sekilde, bir tibbi malzeme elde edilmektedir, s6z konusu bu tibbi malzeme,
yiksek dayanima ve yiiksek biyo-stabiliteye sahip bir malzemenin bir substratini
ve ayrica onun lizerinde olusturulmus olan bir tabakay1 kapsamaktadir, o, yliksek
biyo-duyarhiliga sahip bir maddenin plazma puskiirtimi yoluyla elde
edilebilmektedir. Tercih edilen, yliksek biyo-duyarliliga sahip maddeler
hidroksilapatit, trikalsiyumfosfat, biyo-camlar ve benzer ozelliklere sahip baska

maddeleri kapsamaktadir.

DE 42 44 254 Al numarali Alman patent bagvurusu, 100 pm ila 10 mm olan bir
ortalama parcactk capina sahip olan bir termoplastik malzemenin yilizeyinin
izerine bir maddenin sabitlenmesi yoluyla kompozit pargaciklarin liretilmesi igin
dngoriilen bir yontem ile ilgilidir, burada madde, termoplastik malzemeye nazaran
daha kiiciik bir parcacik ¢apina ve daha iti bir 1s1 dayanimina sahiptir, burada

yontem asagidaki adumlari kapsamaktadir:

o ilk olarak, termoplastik malzemeye nazaran daha kii¢lik parcacik
capma ve daha iyi 1s1 dayamimina sahip olan maddenin, bir karistirma
Uinitesine ve bir 1sitma donanumna sahip olan bir tertibatin iginde
karistirilarak, termoplastik malzemenin yumusama noktasindan daha
kiiciik olmayan bir sicakliga isitilimasi;

o termoplastik malzemenin, tertibatin i¢ine eklenmesi; ve
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0 daha iyl 1s1 dayanimina sahip olan maddenin, termoplastik m

malzemenin yiizeyinin iizerine sabitlenmesi.

Kompozit pargaciklarin termoplastik malzemesi (ana pargaciklari) olarak 0regin
piyasadan temin edilebilen c¢esitli recinelerin veya plastik malzemelerin, 6rnegin
ABS, AS, MBS, polivinilkloriir, poliasetal, poliamid, polietilen, polipropilen,
polietilen tereftalat, polistiren, polikarbonat, poliakrilatlarin peletleri veya
boncuklar belirtilir. Ana parcaciklarin ortalama parcacik ¢api tercihen 100 pm ila

10 mm araliginda olmalidir.

Madde (bebek parcaciklar) olarak bilhassa anorganik malzemelerden olan
pargaciklar, mesela silikat icerikli pargaciklar (6rne§in cam boncuklar ve
benzerleri), aliiminyum oksit pargaciklan ve zirkonyum oksit pargaciklan ile
milkemmel derecede 151 dayanimli ve siirtiinme dayanimli olan metallerden imal
edilen parcaciklar belirtilir. Bebek parcaciklarin ortalama parcacik capi, ana
pargaciklarin s6z konusu ortalama par¢acik ¢apina nazaran daha kiiciik olmahdir
ve ana pargaciklarin ortalama pargacik ¢apindan tercihen 1/10 veva daha az, yani

normalde 1 pm ila | mm araliginda olmalidir.

EP 0 922 488 A2 numarali Avrupa patent bagvurusu, ¢ekirdek olarak islev goren
partikiiliin yilizeyinin {izerine ince partikiillerin sabitlenmesi yoluyla kati bir
partikiiliin ylizeyinin modifikasyonu yoluyla elde edilen kati kompozit pargaciklar
ile ilgilidir, burada ince partikiillerin, ¢ekirdek partikiiliin lizerine siyrilmayacak
dayaniklilikta olan bir sekilde, degistirilemez bigimde sabitlenmesi igin, ince
partikiillerin bir kristali veya kristalleri, cekirdek ile ince partikiillerin bir

kombinasyonunun {izerinde biiyiitiilmektedir.

Uygun olan c¢ekirdekler, digerlerinin vani sira, seliiloz tlirevlerini, nisasta
tirevlerini ve ayrica sentetik polimerleri, mesela naylon, polietilen ve polistireni

kapsamaktadir.
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Uygun ince partikiiller, digerlerinin yant sira, karbonatlari, fosfatlart ve hidrojen

fosfatlari, mesela kalsiyum monohidrojen fosfati kapsamaktadir.

US 6,403,219 Bl numarali Amerikan patenti, ¢ekirdek partikiiliin yiizeyinin
lizerine partikiillerin siyrilamaz dayaniklibkta olan bir sekilde sabitlenmesi
yoluyla kati bir ¢ekirdek partikiiliiniin yiizeyinin modifikasyonu yoluyla elde
edilen kati kompozit pargaciklar: ifsa etmektedir, burada sabitlenmis olan bir
partikiil bileseninin bir kristali, siitun seklinde veya igne seklinde, ¢ekirdek
partikiiliiniin iizerinde biiyiitiilmektedir, burada sabitlenen partikiiller, ¢ekirdek

partikiiliin ylizeyinin tizerine yapistirilmistir.

Uygun olan ¢ekirdekler, digerlerinin yani sira, seliiloz tlirevlerini, nisasta
tirevlerini ve ayrica sentetik polimerleri, mesela naylon, polietilen ve polistireni

kapsamaktadir.

Uygun ince partikiiller, digerlerinin yam sira, karbonatlari, fosfatlar ve hidrojen

fosfatlari, mesela kalsiyum monohidrojen fosfati kapsamaktadir.

Bu yayindaki ¢alisma érnegi, ortalama pargacik ¢ap1 50 um olan naylon 12’den ve
ortalama kenar uzunlugu 50 pm olan, levha seklinde olan kalsiyum monohidrojen
fosfat’tan kompozit pargaciklarin iiretilmesini tarif etmektedir, burada miktar
orant 10:1°dir. Kompozit pargaciklar bir yilizey modifikasyon tertibati (Nara
Machinery Co. NHS-0) kullanilarak elde edilmektedir. Burada, naylon 12 ile
kalsiyum monohidrojen fosfat’tan olusan bir toz, ilk once, yiizey modifikasyon
tertibat ile 1slem gdrmektedir ve bunun sonucunda elde edilen iiriin, akabinde, bir
kalsiyum monohidrojen fosfat slispansiyonunun iginde, ylizeyin {izerinde
kristallerin bilviitiillmesi amaciyla, slispansivon haline getirilmektedir. Bu
nedenle, US 6,403,219 Bl numarali patentteki prosediir oldukca fazla olan bir

zahmetle baglantilidir.
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JP 9239020 A numarali Japon patent basvurusu, biyo-afiniteye sahip bir
malzemeden, Ornegin hidroksilapatit veya trikalsiyom fosfat’tan olusan
parcaciklarin, yiiksek sertlige sahip bir malzeme, 6rnedin zirkonyum dicksit veya
aliminyum oksitten olusan bir mantolama ile Ongérilmiis oldugu kompozit

parcaciklar iceren sert dokuma icin bir implant malzemesini tarif etmektedir.

US 2003/0124242 Al numarali patent bagvurusu, bir mineral kaplamasi1 ve bir
polihidroksillenmis bilesigi iceren bir cekirdedi bulunan kapsiiller ile ilgilidir.

Mineral kaplamanin bilegenleri olarak, toprak alkali karbonatlar veya bazik
karbonatlar, bazik geg¢is metali karbonatlari, toprak alkali- ve gecis metali
siilfatlar, toprak alkali boratlar, toprak alkali halojeniirler ve ¢oktiiriilmiis silika
belirtilir. Tercih edilen toprak alkali metalleri, magnezyum ve kalsiyum

icermelidir.

Polihidroksillenmis bilesikler olarak polisakaritler, mesela treoz, eritroz, arabinoz,
ksiloz, riboz, desoksiriboz, ramnoz, fukoz, gliikosamin, galaktosamin, N-
asetilgliikosamin, N-asetilgalaktosamin, nigasta, amilopektin, amiloz, araban,
alginat, karrageenan, scliilloz, kitosan, kondroitinsiilfat, dckstran, dekstrin,
fruktosan, galaktan, mannan, arap zamki, pektin, ghatti lastigi, galaktosid, flikan,
glikojen, hemiseliiloz, hivaluronikasit, iniilin, lamarinarin, levan, mukoitinsiilfat,

nigeran, pentosan, polidekstroz ve ksilan belirtilir.

Bu vayindaki &rnekler, ortalama pargacik blyikligh 32 pm olan guardan ve
ortalama parcacik bliylikliigli 1,5 pum olan hidroksilapatitten ve ortalama pargacik
biiyiikligli 10 pm olan nisastadan ve ortalama parcacik biiyiikliigii 1 um olan
kalsiyum fosfattan kompozit par¢aciklarin liretilmesini tarif etmektedir. Kompozit
parcaciklarin her birisi bir yiizey modifkasyon tertibati (Nara Machinery Co.
NHS-0) kullanilarak elde edilmektedir.
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US 5,011,862 numarali patant, 6rnegin PVC, PAN, polialkilmetakrilat, PS den
olusan termoplastik i¢i bos kiireleri tarif etmektedir, onlar, ylizeyine sabitlenmis
veya entegre edilmis donuklastirict maddeler, mesela Ti(;, ZnO, CaCQOs, talk, kil

malzemelerini ve benzerlerini icermektedir.

US 4,915,884 numarali patent, bir termoplastik regine, 6rnegin PE ile bir etki
arttirict  maddenin, Ornegin  kalsiyam karbonatin homojen bir sekilde
karigtiritlmasi, ardindan bu karisimin ekstriide edilmesi ve elde edilen ekstriizyon

demetinin ufalanmasi yoluyla elde edilen bir graniilati ifsa etmektedir.

EP 2163 569 Al numarali Avrupa patent bagvurusu, asitli gruplar1 ihtiva eden bir
termoplastik regine veya elastomer ile bir dolgu maddesinden, drnegin kalsiyum
karbonattan regine pargaciklarmin retilmesi igin Ongoriilen bir yéntemi tarif
etmektedir. Yontem, termoplastik recine ile dolgu maddesi pargaciklari tarafindan
olusturulan, ince regine parcaciklarina sahip bir regine bilesiminin saglanmasi
igin, asitli gruplan ihtiva eden bir termoplastik reginenin veya elastomerin dolgu
maddesi parcaciklan ve bir suda ¢oziinlir malzeme ile eritilmesi ve karigtirilmasi
yoluyla recine parcaciklanni tretmektedir. Regine bilesimi, suda c¢oziinir
malzemeyi iceren bir matrisin igine disperslenmektedir. Ardindan, matris bileseni,
regine parcaciklarinin sunulmasi igin, regine bilesiminden yine giderilmektedir,
Sonugta elde edilen regine pargaciklarinin her birisi, asit gruplarim ihtiva eden
termoplastik recineyi veya elastomeri iceren bir cekirdek pargacigini ve gekirdek
pargacifinin  dig tarafina immobilize edilmis olan dolgu pargaciklarim
icermektedir. Burada, bu yayinin 6zel, olduk¢a zahmetli prosediirli, regine

parcaciklarinin gbzenekli bir yapiya sahip olmasina yol agmaktadir.

Y. Shi, Y. Sun Fabrication and Characterization of a Novel Biporous Spherical
Adsorbent for Protein Chromatography Chromatographia 2003, 57, S. 29-35 ile L.
Wu, S. Bai und Y. Sun Development of Rigid Bidisperse Porous Microspheres for
High-Speed Protein Chromatography Biotechnol. Prog. 2003, 19, S. 1300-1306

yvaymlari, poliglisidilmetakrilat-bilesenlerinin, siiper ince kalsiyum karbonat
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mevcudiyetinde slispansiyon polimerizasyonu yoluyla polimer boncuklarinin
iretilmesini tarif etmektedir. Polimerizasyonun ardindan, gézenekli yapilara sahip
polimer boncuklarmin elde edilmesi i¢in, kalsiyum karbonat yikanarak disan

alinmaktadir.

Ancak, yukarida belirtilen vyayinlardan higbirisi, tarif edilen kompozit
pargaciklarm bileseni olarak ¢oktlirilmils kalsiyum karbonat parcaciklarinin

(PCC) veya tekrar emilebilir poliesterlerin kullanilmasini degerlendirmemektedir.

Ayrnica, bilesikler ile baglantili olarak c¢oktiirilmiis kalsiyum karbonatin
kullanilmasi literatiirden biliniyor olsa da, kompozit parcaciklarin bileseni olarak

bilinmemektedir.

Boylece, T. D. Lam, T. V. Hoang, D. T. Quang, J. S. Kim Effect of nanosized and
surface-modified  precipitated  calcium  carbonate on  properties  of
CaCOQO3/polypropylene nanocomposites Materials Science and Engineering A 501
(2009) 87-93 yaymi, ylizeyi modifiye edilmis kalsiyum karbonat nano
partikiillerinin, CaCQs/polipropilen-nano kompozitlerinin 6zellikleri tizerindeki
etkisini tarif etmektedir. Ancak, burada kalsiyum karbonat parcaciklan, dolgu

maddesi olarak, polimerin i¢ine homojen bir sekilde dagitilmaktadir.

L. Jiang, Y. C. Lam, K. C. Tam, D. T. Li, J. Zhang The influence of fatty acid
coating on the rheological and mechanical properties of thermoplastic
polyurethane (TPU)/nano-sized precipitated calcium carbonate (NPCC)
composites Polymer Bulletin 57, 575-586 (2006) yayini, yag asidi kaplamalarinin,
termoplastik poliiiretan ve ¢oktlrlilmils kalsiyum karbonat nano partikiillerini
igeren kompozitlerin reolojik ve mekanik 6zelliklerinin Uzerindeki etkiyi ele
almaktadir. Burada da kalsiyum karbonat par¢aciklari, dolgu maddesi olarak,

polimerin i¢gine homojen bir sekilde dagitilmaktadir.
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J. Cayer-Barrioz, L. Ferry, D. Frihi, K. Cavalier, R. Séguéla, G. Vigier
Microstructure and Mechanical Behavior of Polyamide 66-Precipitated Calcium
Carbonate Composites: Influence of the Particle Surface Treatment Journal of
Applied Polymer Science, Vol. 100, 989-999 (2006) ¢alismasi, poliamid 66 ve
cOktiiriilmiis kalsiyum karbonat nano partikiillerini igeren kompozitlerin mikro
yapisini ve mekanik davranisini ele almaktadir. Yine kalsivum karbonat
pargaciklary, dolgu maddesi olarak, polimerin i¢ine homojen bir sekilde

dagitilmaktadir.

JP 41 39020 A numarali Japon patent basvurusu, polibazik karboksilik asitlerin
veya polifonksiyonel izosiyanatlarin, kolloidal veya partikiil seklinde olan
kalsiyum karbonat igeren bir kalsiyum karbonat bilesiminin iginde
polimerizasyonunu tarif etmektedir. Burada da kalsiyam karbonat pargaciklari,

dolgu maddesi olarak, polimerin i¢ine homojen bir sekilde dagitilmaktadir.

M. Avella, S. Cosco, M. L. Di Lorenzo, E. D1 Pace, M. E. Errico Influence of
CaCO3 Nanoparticles Shape on Thermal and Crystallization Behavior of Isotactic
Polypropylene based Nanocomposites Journal of Thermal Analysis and
Calorimetry, Vol. 80 (2005) 131-136 yayini, CaCO; nano partikiillerinin geklinin,
izotaktik polipropilen bazli nano kompozitlerin termal davramsi {izerindeki
etkisini tarif etmektedir. Burada kalsiyum karbonat pargaciklari, dolgu maddesi

olarak, polimerin i¢ine homojen bir sekilde dagitilmaktadir.

S. Weihe, M. Wehmdller, C. Schiller, C. Rasche, H. Eufinger, M. Epple
Formgebung degradierbarer Werkstoffe mit Hilfe der Verfahrenskette zur
Fertigung individueller CAD/CAM-Implantate Biomedizinische
Technik/Biomedical Engineering, Band 46, Heft sl, sayfalar 214-215 vayini,
poliglikolid-co-iaktid (PGLA), poli-L-laktid (PLLA) ve birden fazla polimerden
kademelendirilmis malzemelerin eriyik presi yoluyla ve paslanmaz c¢elik kaliba
kullanilarak presleme vaparak gergeklestirilen bir implant {retimini ifsa

etmektedir.
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Ayrica, poli-DL-iaktid (PDLLA) ve bir teflon kalip kullanilarak bir gazlama
yontemi tarif edilmektedir. O, oda sicakhifinda yiiksek basing altinda CO; ile
gazlama yapilmasmna dayanmaktadir. Burada, CO;polimer tarafindan
emilmektedir ve onun cams: gecis sicakligi  diistiriilmektedir. Basing
azaltildiginda, amorf PDLLA kd&pilirmektedir ve kaliba dogru bir sekilde akis
olmaktadir. Bu ydntem, bununla, termolabil maddelerin, drnegin antibiyotiklerin
ve osteoindiiktif protemlerin iceri sokulmasi olanaginin saglanmasini ve baska

amorf polimerler, rnegin PGLA i¢in de uygulanabilir olmay1 amaclamaktadir.

Alisilmis polilaktid implant malzemelerinin bir dezavantaji, onlann rdntgen
gdriintiisiinde gorilebilir olmasidir. Bu nedenle, tedavinin ilerleyisinin réntgen ile

kontrol edilmesi miimkiin degildir.

Bu bilgiler 1s1g@inda, meveut bulusa, bilhassa asagidaki sorunlar igin miimkiin
oldugunca verimli ve uygun fiyath bir ¢6ziimin belirtilmesi gdrevi temel teskil
etmistir:

Bir yandan, polimerlerin, tercihen termoplastik olarak iglenebilen polimerlerin,
ozellikle tercihen poliamidlerin ve tekrar emilebilir polimerlerin, tercihen tekrar
emilebilir poliesterlerin, &zellikle poli-D-, poli-L- ve/veya poli-D,L-laktik asidin
ozelliklerinin, tercihen sahip olduklan mekanik &zellikler ve/veya tip teknolojisi
alanindaki uygulamalar igin uygunlugu bakimmindan hedefli bir sekilde

iyilestirilmesine yonelik olanaklar aranmistir.

Ayrica, kalsiyum tuzlarinin, 6zellikle kalsiyam karbonatin, bir polimerin, tercihen
bir termoplastik olarak islenebilen polimerin, 6zellikle tercihen bir poliamidin
ve/veya bir tekrar emilebilir polimerin, tercihen bir tekrar emilebilir poliesterin,
ozellikle poli-D-, poli-L- ve/veya poli-D,L-laktik asidin i¢gine nasil miimkiin

oldugunca homojen bir sekilde dagitilabilecegine iligskin olanaklar gdsterilmeliydi.

Bu arada, bulusa gore olan ¢6ziim, miimkiin oldugunca kolay bir sekil ve surette,

mimkiin oldugunca uygun maliyetle gerceklestirilebiliyor olmaliyda.
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Ayrica, sonucta elde edilen polimerlerin mimkiin oldugunca kolay bir sekilde ve

surette islenmeye devam edilebiliyor olmasi, arzu edilmistir.

Ozellikle tip teknolojileri alanindaki uygulamalar icin avantajli olan iyi mekanik
Ozelliklerin ve ayrica mimkiin oldugunca iyi bir pH-degeri stabilizasyonunun

saglanmasi istegi, 6zellikle 6n planda olmustur.

Bunun §tesinde, 6zellikle tip teknolojisi alani i¢in olan, miimkiin oldugunca 1y1 bir
tekrar emilebilirlige sahip olan malzemeler hedeflenmistir. Bilhassa, tekrar
emilebilir poliesterlerin, ozellikler poli laktik asidin, 150 pm’den daha kiicik
olan, amaca uygun sekilde 125 pm’den daha kiiglik olan, 6zellikle 50 um ila 70
um araliginda olan pargacik biiyiikliiklerine sadece ¢ok zor, o da zaten bash
basina yapilabiliyor ise, &giitilebiliyor olmalarindan dolayi, lazerle sinterleme
uygulamalan i¢in sadece sinirli uygun olmalart sorunu igin bir ¢éziim arzu
edilmigtir. Bu baglamda, 6giitiilen trinin toz kaldirmasimi miimki{in mertebe
onleyen ve bilhassa onun, mikro bilesenlerin tretimi i¢in kullamilmasina ve onun

temiz odalarda kullanilmasina izin veren ¢éziimler arzu edilmistir.

Ayrica, polimer kdpiklerin, dzellikle tip teknolojisi alanindaki uygulamalar igin

olanlarin, mesela implantlarin 6zellikleri de iyilestirilmeliydi.

Son olarak, implant malzemelerinin kullaniminda, tedavideki ilerlemelerin nasil
miimkiin oldugunca kolay bir sekilde ve surette tespit edilebilecegine ve kontrol

edilebilecegine iliskin olanaklar gosterilmeliydi.

Bunlar ve ayrica, yukanidaki baglantilardan dogrudan tiiretilebilen, somut olarak
belirtilmeyen diger gdrevler, meveut Istem 1’in biitiin &zelliklerine sahip olan
mikro yapili kompozit parcaciklarin saglanmasi ile ¢éziimlenmektedir. Istem 1’e
dayandirilan alt istemler, kompozit parcaciklarin 6zellikle amaca uygun olan
varyasyonlarini tarif etmektedir. Ayrica, bulusa gore olan kompozit pargaciklarin

ozellikle amaca uygun olan uygulamalar koruma altina alinmaktadur.
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Biiyiik parcaciklarin kiigiik pargaciklar ile birlestirildigi bir yontem ile elde
edilebilen mikro yapili kompozit parcaciklarin erigilebilir hale getirilmesi

sayesinde, burada

« Dbiiylik parcaciklar 0,1 pm ila 10 mm araliginda bir ortalama pargacik
¢apina sahiptir,

« kii¢iik pargaciklarin ortalama pargacik ¢api, biiyiik pargaciklarin ortalama
par¢acik capinin en fazla 1/10°1 kadardir,

e biiyiik parcaciklar en az bir polimeri icermektedir,

e kiigiik parcaciklar kalsiyum karbonat icermektedir,

+ kiiglik parcaciklar, biiyiik pargaciklarin ylizeyinin iizerine diizenlenmistir
ve/veya biiylik parcaciklarin i¢ine homojen olmayan sekilde dagitilmistir,

» Kiigiik pargaciklar, ortalama parcacik biiyikligi 0,01 pm ila 1,0 mm
araliginda  olan  ¢oktiiriilmiis  kalsiyum  karbonat  pargaciklarini
icermektedir, dyle kolayca ongorilemeyen sekilde, yukarida belirtilen
sorunlarin, olduk¢a verimli ve uygun maliyetli bir sekil ve surette

¢Oziillmesi basarilmaktadir.

Bir yandan, bulusa gore olan kompozit pargaciklarin, katkr olarak, termoplastik
polimerlere, her seyden dnce termoplastik polimerlere, tercihen poliamidlere ve
tekrar emilebilir polimerlere, tercihen tekrar emilebilir poliesterlere, dzellikle poli-
D-, poli-L- ve/veya poli-D,L laktik aside eklenerek, onlarin 6zelliklerinin, her
seyden Once sahip olduklart mekanik 6zellikler ve ayrica onlarin tip teknolojisi
alanindaki uygulamalar i¢in uygunlugu bakimindan, hedefli bir sekilde

iyilestirilmesi, mimkiindiir.

Ayrica, bu sekilde, kalsiyum karbonat, bir polimerin, tercihen bir termoplastik
olarak islenebilen polimerin, Ozellikle tercihen bir poliamidin ve/veya bir tekrar
emilebilir polimerin, tercihen bir tekrar emilebilir poliesterin, dzellikle poli-D-,
poli-L- ve/veya poli-D,L-laktik asidin i¢ine olduk¢a homojen bir sekilde
dagitilabilmektedir.
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Burada, sonugta elde edilen polimerler, benzer sekil ve surette islenmeye devam

edilebilmektedir.

Minferit pargaciklar kendi iglerinde karsilastinldiginda, bulusa gbre gore
kompozit parcaciklar ¢ok yeknesaktir ve hem sahip olduklan bilesim bakimindan
hem de sahip olduklart yapt bakimindan ¢ok yiiksek bir homojenlikle

karakterizedirler.

Ayrnica, bulusa gore olan kompozit pargaciklar, hem tekli bilesenler olarak, hem
de bir matris polimerin iginde katki olarak, her seferinde salt termoplastik
polimere veya polimer kansimima kiyasla, genellikle iyilestirilmis mekanik
ozelliklere ve tyilestirilmis bir pH-degeri stabilizasyonuna sahiptir. Bu ozellikler,
onlari, tip teknolojisi alanindaki uygulamalar ic¢in ozellikle ilgi ¢ekici hale

getirmektedir.

Bunun otesinde, bulusa gore olan kompozit pargaciklar, o6zellikle insan

organizmasinin iginde ¢ok 1yi bir tekrar emilebilirlige sahiptir.

Bulusa gore olan kompozit pargaciklar, nispeten kolay bir sekil ve surette
ogiitiilebilmektedir. Bu esnada toz olusumu oldukga azdir, zira dgiitme esnasinda
polimer partikiillerinin yapigsmasi, kalsiyum karbonat tarafindan azaltilmaktadir ve
daha iyi bir §glitme sonucu elde edilmektedir. Ayrica, 6giitillen malzemenin lokal
olarak asirt 1sinmasit dnlenmektedir, bdylece termal olarak kademelendirilebilen
polimerler de cok kolay islenebilmektedir. Bunun &tesinde, tekli bilesenlerin
(kalsiyum tuzu ile polimer) ayn olarak eklenmesi Onlenmektedir, bu da aym
sekilde iglem esnasinda toz olusumunu belirgin lglide azaltmaktadir. Bu nedenle,
bu prosediir, toplamda, 6giitiilen parcaciklarin pargacik biliylikligliniin, onlarin
akma o6zelliklerinin, onlarin toz halinde akma yeteneginin ve ayrica onlarin toz
efiliminin hedefli bir sekilde ayarlanmasina ve boylelikle her seyden dnce bir de
ogiitiilen Uriinlerin, ultra ince ylizeylerde ve toza duyarli uygulamalarda, dzellikle

mikro bilesenlerin idretimi ve temiz odalarda kullanim i¢in de kullamilmasina
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olanak saglamaktadir. Bunun otesinde, dgiitiilmeyen kompozit parc¢aciklarinda da
bir toz egilimi gdzlemlenmemektedir. Bu nedenle, bulusa gére olan ¢oziim, her
seyden Once, hizli prototip iliretme icin (ilave imalat yontemi), dzellikle lazerle
sinterleme uygulamalart i¢in polilaktik asit pargaciklarinin Uiretilmesi igin
uygundur, burada polilaktik asit parcaciklari, bu baglamda, tercihen 150 pm’den
daha kiiglik, tercihen 125 pm’den daha kiglik, ozellikle 50 pum ila 70 pum

aralifinda olan bir ortalama parcacik biiyiikliigline sahiptir.

Ayrnica, polimer képiiklerin, 6zellikle tip teknolojisi alanindaki uygulamalar igin

olanlarin, mesela implantlarin 6zellikleri de belirgin dlcide iyilestirilmektedir.

Bunun &tesinde, bulusa gore olan kompozit pargaciklarinin, implant malzemelerin
iginde kullanilmasi, tedavideki ilerlemenin nispeten kolay bir sekilde kontrol
edilmesine ve dogrulanmasina da olanak saglamaktadir, zira bulusa goére olan
kompozit parcaciklar, rontgende gorillmektedir ve boylece viicudun icindeki

implant, rontgen ile dogrudan gozlemlenebilmektedir.

Buna uygun sekilde, mevcut bulusun konusu, biyiik parcaciklarn kigik
pargaciklar ile birlestirildigi bir yontem ile elde edilebilen mikro yapili kompozit

pargaciklardir (kompozit partikiillerdir).

Mevcut bulusta, bir malzemenin mikroskobik 6zelliklerine mikro yap1
denilmektedir. Digerlerinin yani sira, ¢éziinebilir ince yapi ile ¢atki, buna dahildir.
Swilarda ve gazlarda, bunlar mevcut degildir. Burada, miinferit atomlar veya
molekiiller diizensiz bir haldedir. Amorf kati govdeler ¢ogunlukla komsu atomlar
bélgesinde bir yapisal yakin diizene sahiptir, ancak bir uzan diizene sahip degildir.
Buna karsin, kristalin kati gdvdeler, sadece vakin boélgede degil, bilakis uzak

bélgede de diizenli bir 1zgara yapisina sahiptir.

Meveut bulus ¢ergevesinde, biiyiik pargaciklar en az bir polimeri i¢ermektedir.

13



10

15

20

25

30

02342-P-0001

Istem 1’e gbre olan kompozit parcaciklarinda bu polimer esasen baska
sinirlandirmalara tabi degildir. Ancak, tercihen bir termoplastik polimer, amaca
uygun sekilde bir biyopolimer, bir kauguk, bilhassa dogal kaucuk veya sentetik

kaucuk ve/veya bir poliliretan s6z konusudur.

"Termoplastik polimer" kavrami, bu baglamda, belirli bir sicaklik araliginda,
tercihen 25°C ila 350°C araliinda, (termoplastik olarak) deforme edilebilen bir
plastik malzemeyi tanimlamaktadir. Bu islem tersinirdir, yani o, malzemenin asir1
1sitma kaynakli termal ayrismasit baglamadigi siirece, sogutma ve eriyik sivi hale
kadar tekrar 1sitma yoluyla, istenen siklikta tekrarlanabilmektedir. Termoplastik

polimerler, bu hususta, duroplastiklerden ve elastomerlerden farkhdir,

"Biyvopolimer" kavrami, biyojenik hammaddelerden (venilenebilir
hammaddelerden) olusan ve/veya biyolojik olarak parcalanabilen bir malzemeyi
tamimlamaktadir (biyojenik ve/veya biyolojik olarak pargalanabilir polimer). Yani,
biyolojik olarak pargalanabiliyor olan veya biyolojik olarak pargalanabiliyor
olmayan biyo-bazh biyopolimerler ile biyolojik olarak parcalanabiliyor olan
petrol bazlh polimerler, bu kavram kapsamina girmektedir. Baylelikle, biyolojik
olarak parcalanabiliyor olmayan konvansiyonel, petrol bazli malzemelerden,
plastik malzemelerden, &rnegin  polictilen (PE), polipropilen (PP) ve

polivinilkloriir (PVC) den bir smirlandirarak ayirma yapilmaktadir,

"Kaucuk" kavrami, oda sicaklifinda (25°C) lastik-elastiki 6zelliklere sahip olan,
yiiksek molekiil agirhikli, capraz baglanmamis olan bir polimerik malzemeyi
tanimlamaktadir. Yiiksek sicakliklarda veya deformasyon kuvvetlerinin etkisi
altinda, bir kauguk, gittikce artan bir viskoz akma arz etmektedir ve bu sekilde,

uygun kosullar altinda onun yeniden sekillendirilmesine olanak saglamaktadir.
Lastik-elastiki davrams, sicaklifa baglilifin daha ziyade az oldugu, nispeten

diisiik bir kesme modili ile karakterizedir. Ona, entropi degisiklikleri ile yol

acilmaktadir. Uzatma yoluyla, lastik-elastiki malzeme, bir entropi azalmasina yol
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acan bir diizenli konfiglirasyon almaya zorlanmaktadir. Kuvvet giderildikten
sonra, polimerler, bu nedenle yine baslangictaki pozisyona geri dénmektedir ve

entropi yine artmaktadir.

"Poliiiretan" (PU, DIN-kisa isareti: PUR) kavrami, diollerin veya poliollerin
poliizosiyanatlar ile poli adisyon reaksiyonu yoluyla olusan bir plastik malzemeyi
veya bir vapay recineyi tanimlamaktadir. Uretan grubu, bir poliiiretan igin

karakteristiktir.

Meveut bulus cercevesinde, termoplastik polimerler ozellikle tercih edilerek
kullanilmaktadir. Burada, ozellikle uygun olan polimerlere asagidaki polimerler
dahildir: Akrilnitril-etilen-propilen-(dien)-stiren-kopolimer, akrilnitril-metakrilat-
kopolimer, akrilnitril-metilmetakrilat-kopolimer, akrilnitril-klorlandirilmis
polietilen-stiren-kopolimer, akrilnitril-biitadien-stiren-kopolimer, akrilnitril-etilen-
propilen-stiren-kopolimer,  aromatik  poliester,  akrilnitril-stiren-akrilester-
kopolimer,  biitadien-stiren-kopolimer, seliilozasetat, seliillozasetobiitirat,
seliilozasetopropiyonat, hidrojenize seliiloz, karboksimetilseliiloz, seliiloznitrat,
seliilozpropiyonat, seliiloztriasetat, polivinilkloriir, etilen-akrilik asit-kopolimer,
etilen-biitilakrilat-kopolimer, etilen-klortrifloretilen-kopolimer, etilen-etilakrilat-
kopolimer, etilen-metakriat-kopolimer, etilen-metakrilik asit-kopolimer, ctilen-
tetrafloretilen-kopolimer, etilen-vinilalkol-kopolimer, etilen-biiten-kopolimer,
etilseliiloz, polistiren, polifloretilenpropilen, metilmetakrilat-akrilnitril-biitadien-
stiren-kopolimer, metilmetakrilat-biitadien-stiren-kopolimer, metilseliiloz,
poliamid 11, poliamid 12, poliamid 46, poliamid 6, poliamid 6-3-T, poliamid 6-
tereftalikasit-kopolimer, poliamid 66, poliamid 69, poliamid 610, poliamid 612,
poliamid 6l, poliamid mxd 6, poliamid PDA-T, poliamid, poliarileter,

poliarileterketon, poliamidimid, poliarilamid, poliaminobismaleinimid, poliarilate,

polibiiten-1, polibiitilakrilat, polibenzimidazol, polibismaleinimid,
polioksadiazobenzimidazol, poliblitilentereftalat, polikarbonat,
poliklortrifloretilen, polietilen, poliesterkarbonat, poliarileterketon,

polietereterketon, polieterimid, polieterketon, polietilenoksit, pohariletersiilfon,

15



10

15

20

25

30

02342-P-0001

polietilentereftalat, poliimid, poliizobiitilen, poliizos,yaniirat, poliimidsulfon,
polimetakrilimid, polimetakrilat, poli-4-metilpenten-1, poliasetal, polipropilen,
polifenilenoksit, polipropilenoksit, polifenilensiilfid, polifenilensiilfon, polistiren,
polisiilfon, politetrafluroetilen, poliliretan,  polivinilasetat, polivinilalkol,
polivinilbiitiral, polivinilkloriir, polivinilidenkloriir, polivinilidenfloriir,
polivinilfloriir, polivinilmetileter, polivinilpirrolidon, stiren-biitadien-kopolimer,
stiren-izopren-kopolimer, stiren-maleikasitanhidrit-kopolimer, stiren-
maleikasitanhydnt-biitadien-kopolimer, stiren-metilmetakrilat-kopolimer, stiren-
metilstiren-kopolimer, stiren-akrilnitril-kopolimer, vinilkloriir-etilen-kopolimer,
vinilkloriir-metakrilat-kopolimer. Vinilkloriir-maleikasitanhidrit-kopolimer,
vinilkloriir-maleinimid-kopolimer, vinilkloriir-metilmetakrilar-kopolimer,
vinilkloriir-oktilakrilat-kopolimer, vinilkloriir-vinilasetat-kopolimer, vinilkloriir-

vinilidenkloriir-kopolimer ve vinilkloriir-vinilidenklortir-akrilnitril-kopolimer.

Ayrnica, agagidaki kauguklann kullanilmasi da ozellikle avantajhidir: dogal yolla
olusan poliizopren, 6zellikle cis-1,4-poliizopren (dogal kauguk; NR} ve trans-1,4-
poliizopren (guttapercha), her seyden énce dogal kaucuk; nitrilkaucuk (biitadien
ile akrilnitril’in kopolimeri; poli(akrilnitril-co-1,3-biitadien; NBR; buna n-kauguk
denilen kauguk); biitadienkauguk (polibiitadien; br); akrilkauguk (poliakrilkauguk;
ACM, ABR); florkauguk (FPM); stiren-biitadien-kauguk (stiren il¢ biitadien’in
kopolimeri; SBR); stiren-izopren-biitadien-kauguk (stiren, izopren ile biitadien’in
kopolimeri; SIBR); polibiitadien; sentetik izoprenkauguk (poliizopren; 1r); etilen-
propilen-kauguk (etilen ile propilen’in kopolimeri; EPM); etilen-propilen-dien-
kauguk (etilen, propilen ve bir dien-bileseninin terpolimeri; EPDM); biitilkauguk
(izobiitilen ile izopren’in kopolimeri; 1IR); etilen-vinilasetat-kaucuk (etilen ile
vinilasetatin ~ kopolimeri; EVM);  etilen-metilakrilat-kauguk  (etilen ile
metilakrilat’in kopolimeri; AEM); epoksikauguk, mesela poliklormetiloksiran
(epiklorhidrinpolimer;  CO), etilenoksit  (oksiran) -  klormetiloksiran
(epiklorhidrinpolimer; ECO), epiklorhidrin - etilenoksit -
allilglisidileterterpolimer (GECQ), epiklorhidrin - allilglisidileterkopolimer
(GCO) ve propilenoksit - allilglisidileterkopolimer (GPOY); polinorbornen-kauguk
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(bisiklo[2.2.1]hept-2-en  (2-norbornen’in  polimeri); PNR);  polialkenilen
(sikloolefinlerin polimeri); silikonkauguk (Q), mesela sadece polimer zincirinde
metil ornatiklar1 bulunan silikonkauguk (MQ; z. b. dimetilpolisiloksan), polimer
zincirinde metilvinil ve vinil ornatik gruplari bulunan silikonkauguk (VMQ),
polimer zincirinde feni ve metil omatiklari bulunan silikonkauguk (PMQ),
polimer zincirinde flor ve metil gruplar1 bulunan silikonkauguk (FMQ), sipolimer
zincirinde flor, metil ve vinil ornatiklar1 bulunan slikonkauguk (FVMQ);
politiretankaucuk; tiyolkaucuk; halojenbiitilkauguk, mesela brombiitilkauguk
(BIIR) ve klorbiitilkauguk (CIIR); klorpolietilen (CM); klorsiilfonilpolietilen
(CSM); hidrojenize nitrilkauguk (HNBRY); ve polifosfazlar.

Ozellikle tercih edilen terpolimerlere akrilnitril, biitadien ve karboksilik asidin,
mesela metakrilik asidin istatistiksel terpolimerleri dahildir. Bu baglamda,
Nitrilkauguk tercihen, polimerin toplam agirligina gore, asagidaki ana bilesenleri
icermektedir: Agirlikca % 15.0 ila agirlikea % 42,0 akrilnitril polimeri; agirlik¢a
% 1,0 ila agirlik¢a % 10,0 karboksilik asit ve kalam agirhikl olarak butadiendir
(ornegin agirlikca % 38,0 ila agirhkea % 75,0). Tipik olarak bilesimi sdyledir:
Agirhkca % 20,0 ila agirhkca % 40,0 akrilnitril polimeri, agirhkea % 3.0 ila
agirlhikca % 8,0 karboksilik asit ile agirhkca % 40,0 ila agirhkga % 65,0 veya
agirlikga % 67,0 biitadien. Ozellikle tercih edilen nitrilkauguklarin kapsamina
akrilnitril, biitadien ile bir karboksilik asidin bir terpolimeri dahildir, onda,
akrilnitril muhtevas1 agirlikga % 35,0’dan daha kiugiliktiir ve karboksilik asit
muhtevasi agirlik¢a % 10,0°dan daha kiigiiktiir, burada biitadien muhtevasi, geriye
kalana denktir. Daha da fazla tercih edilen nitrilkaucuklar asagidaki miktarlar
igerebilmektedir: Agirhikca % 20,0 ila agirlhikca % 30,0 akrilnitril polimert;
agirlikca % 4,0 ila agirlikca % 6,0 karboksilik asit ve kalanm agirlikle olarak

biitadien’dir.
Nitrojen igerikli polimerlerin, bilhassa poliamidlerin kullanilmasi, mevcut bulus

cergevesinde dzellikle uygundur. Poliamid 11, poliamid 12, poliamid 46, poliamid
6, poliamid 6-3-T, poliamid 6-tereftalikasit-kopolimer, pohamid 66, poliamid 69,
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poliamid 610, poliamid 612, poliamid 61, poliamid MXD 6 ve/veya poliamid
PDA-T, ozellikle 12 dzellikle tercih edilmektedir.

Ayrica, tekrar emilebilir polimerlerin, 6zellikle tekrar emilebilir poliesterlerin
kullanilmas: da &zellikle amaca uygundur. "Tekrar emme" kavramindan (Latince
resorbere = "emmek"), biyolojik sistemlerin igine, ézellikle insan organizmasinin
icine madde alinmas: anlasilir. Burada, 6zellikle tekrar emilebilir implantlarin

tretilmesi i¢in kullanilabilen malzemeler 6zellikle 1lgi ¢ekicidir.

Bulusa gore ozellikle tercih edilen, tekrar emilebilir polimerler laktik asidin,
hidroksibiitirik asidin ve/veya glikolik asidin, tercihen laktik asidin ve/veya
glikolik asidin, bilhassa laktik asidin tekrarlama birimlerini igermektedir.
Polilaktik asitler burada Ozellikle tercih edilmektedir. Bunun O&tesinde,

poli(diokanon) kullanimi da &zellikle avantajlidir.

"Polilaktik asit” ten burada yapisi laktik asit birimlerinden olusturulan polimerler
anlagihir. Boyle polilaktik asitler normalde laktik asitlerin kondansasyonu yoluyla
tretilmektedir, ancak wuygun kosullar altinda laktidlerin halka agic1

polimerizasyonu voluyla da elde edilmektedir,

Bulusa gdre o6zellikle uygun olan, tekrar emilebilir polimerlerin kapsamina
Poli(glikolid-ko-L-laktit), Poli(L-laktit), Poli(L-laktit-ko-e-kaprolakton), Poli(L-
laktit-ko-glikolid), Poli(L-laktit -ko-D,L-laktit), Poli(D,L-laktit-ko-glikolid) ve
ayrica Poli(dioksanon) dahildir. Boyle polimerler, 6rmegin (Almanya’da yerlesik)
Boehringer Ingelheim Pharma KG firmasindan Resomer® GL 903, Resomer® L
206 S, Resomer® [ 207 S, Resomer® L. 209 S, Resomer® L 210, Resomer® L
210 S, Resomer® LC 703 S, Resomer® LG 824 S, Resomer® LG 855 8,
Resomer® LG 857 S, Resomer® LR 704 S, Resomer® LR 706 S, Resomer® LR
708, Resomer® LR 927 S, Resomer® RG 509 S ve Resomer® X 206 S

markalariyla ticari olarak elde edilebilmektedir.
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Mevcut bulusun amaclar icin ozellikle avantajli, tekrar emilebilir polimerler,
bunlarda tercihen tekrar emilebilir poliesterler, tercihen laktik asit polimerleri,
ozellikle poli-D-, poli-L- veya poli-D,L-laktik asitler s6z konusu, tercihen dar
dagilmis polistiren standartlarina dogru jel permeasyon kromatografisi veya ug
grubu titrasyonu yoluyla tayin edilen, 500 g/mol’dan daha biiytik, tercihen 1.000
g/mol’den daha biyilk, ozellikle tercihen 5.000 g/mol’den daha biiylik, amaca
uygun sekilde 10.000 g/mol’den daha biiyiik, 6zellikle 25.000 g/mol’den daha
biiyiikk olan bir sayisal ortalamali molekiil agirligina (Mn) sahiptir. Diger yandan,
tercih edilen tekrar emilebilir polimerleri sayisal ortalamasi 1.000.000 g/mol’den
daha kicuktir, amaca uygun sekilde 500.000 g/mol’den daha kiictiktiir, uygun
sekilde 100.000 g/mol’den daha kiigiiktiir, 6zellikle en fazla 50.000 g/mol diir.
500 g/mol ila 50.000 g/mol araliginda olan bir sayisal ertalamali molekiil agirhg,

kendisini, mevcut bulus ¢cercevesinde 6zellikle ¢ok ispat etmistir.

Tercih edilen tekrar emilebilir polimerlerin, bunlarda tercihen tekrar emilebilir
poliesterler, uygun sekilde laktik asit polimerleri, 6zellikle poli-D-, poli-L- veya
poli-D,L-laktik asitler s6z konusudur, tercihen dar dagilmis polistiren-standardina
dogru jel permeasyon kromatografisi ile tayin edilen agirhk ortalamal molekil
agirlign (Mw) tercihen 750 g/mol ila 5.000.000 g/mol arahiginda, tercihen 750
g/mol ila 1.000.000 g/mol araliginda, 6zellikle tercihen 750 g/mol ila 500.000
g/mol araliginda, 6zellikle 750 g/mol ila 250.000 g/mol araliindadir, ve bu

polimerlerin poldispersitesi uygun sekilde 1,5 ila 5 araligindadur.

Ozellikle uygun olan, tekrar emilebilir polimerlerin, bunlarda tercihen tekrar
emilebilen poliesterler, tercihen laktik asit polimerler, dzellikle poli-D-, poli-L-
veya poli-D,L-laktik asitler s6z konusudur, i¢sel viskozitesi, 25°C, % 0,1 polimer
konsantrasyonunda kloroform i¢inde ol¢lildiigiinde, 0,5 dl/g ila 8,0 dl/g araliginda,
tercihen 0,8 dl/g ila 7,0 dl/g aralifinda, 6zellikle 1,5 dl/g ila 3,2 dl/g araligindadir.

Ayrica, Ozellikle uygun olan, tekrar emilebilir polimerlerin, bunlarda tercihen

tekrar emilebilen poliesterler, uygun sekilde laktik asit polimerler, ézellikle poli-

19



10

15

20

25

02342-P-0001

D-, poli-L- veya poli-D,L-laktik asitler soz konusudur, i¢sel viskozitesi, 30°C, %
0,1 polimer konsantrasyonunda heksatlor-2-propanol i¢inde o6lgiildiigiinde, 1,0
dl/g ila 2,6 dl/g aralifinda, 6zellikle 1,3 dl/g ila 2,3 dl/g araliginda, 6zellikle 1,3
dl/g ila 2,3 dl/g araligindadir.

Bunun 6tesinde, mevcut bulug ¢ercevesinde, 20°C’den daha biiyiik, uygun sekilde
25°C’den daha biiyiik, tercihen 30°C’den daha biiyiik, 6zellikle tercihen 35°C den
daha biiyiik, 6zellikle 40°C’den daha biiyiik bir cams1 gegis sicakliina sahip olan
polimerler, 6zellikle termoplastik polimerler oldukca avantajlidir. Meveut bulusun
ozellikle ¢cok tercih edilen bir uygulama sekli cercevesinde polimerin camsi gecis

sicakhg 35°C ila 55°C, dzellikle 40°C ila 50°C’dir.

Ayrnica, 50°C’den daha biylk, uygun sekilde en az 60°C, tercihen 150°C’den
daha biiyiik, 6zellikle tercihen 160°C ila 210°C arahifinda, dzellikle 175°C ila

195°C araliginda bir erime sicakligina sahip olan polimerler 6zellikle uygundur.

Burada, polimerin camsi gegis sicakligi ile erime sicakhign tercihen diferansiyel
tarama kalorimetresi (Differential Scanning Calorimetry; kurz DSC) vasitasiyla
saptanmaktadir. Bu baglamda, asagidaki prosediir kendisini 6zellikle ¢ok ispat
ctmistir;

DSC-6l¢liimiiniin, bir Mettler-Toledo DSC 30S’in iizerinde nitrojen altinda
uygulanmast. Kalibrasyon tercihen idiyum ile yapilmaktadir. Olglimler tercihen
kuru, oksijensiz nitrojen (akis hizi: tercihen 40 ml/dakika) altinda
uygulanmaktadir. Numune agirhg tercihen 15 mg ile 20 mg arasinda
secilmektedir. Numuneler ilk olarak 0°C’ye, tercihen incelenecek olan polimerin
erime sicakhigimin  yukanisinda bir sicakhiga sitilmaktadir, sonra 0°C’ye
sogutulmaktadir ve ikinci defa 0°C’den yukarida belirtilen sicakliga,
10°C/dakikalik bir 1sitma hiziyla, 1sitilmaktadir.
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Termoplastik polimerler olarak poliamidler ve ayrica tekrar emilebilir polimerler,
her seyden Once tekrar emilebilir poliesterler, Ozellikle laktik asit polimerleri

ozellikle ¢ok tercih edilmektedir.

Mevcut bulus cercevesinde, kompozit parcaciklarin kiigiik parcaciklar en az bir

kalsiyum karbonati igermektedir.

Kalsiyum karbonat parcaciklarimin, bilhassa ¢oktiiriilmiis kalsiyum karbonat
parcaciklarmin sekli burada bagkaca simirlandirmalara tabi degildir ve somut
uygulama amacma adapte edilebilmektedir. Ancak, skalenoedrik, romboedrik,
igne scklinde olan, kiiciik plaka seklinde veya kiire seklinde (sferik) olan
pargaciklar tercih edilerek kullanilmaktadir. Mevcut bulusun 6zellikle ¢ok tercih
edilen bir uygulama sekli ¢ercevesinde, kiire seklinde olan kalsiyvum karbonat-,
ozellikle kiire seklinde olan, ¢Oktiiriilmis kalsiyum karbonat pargaciklar
kullanilmaktadir, zira bunlar normalde bir izotropik 6zellik profiline sahipti. Buna
uygun olarak, sonugta elde edilen kompozit pargaciklari, amaca uygun sekilde,

yine miimkiin oldugunca izotropik olan bir 6zellik profili ile karakterizedir.

Kalsiyum karbonat pargaciklarinin, bilhassa ¢oktiiriilmiis kalsiyum karbonat
pargaciklarmin goriinlis orani (en-boy oram) tercihen 5’ten daha kiigliktiir,
tercihen 4’ten daha kiiciiktiir, dzellikle tercihen 3’ten daha kiigiiktiir, uygun
sekilde 2’den daha kiiciiktiir, daha da tercihen 1,5’ten daha kigiiktiir, 6zellikle ¢cok
tercihen 1,0 ila 1,25 araligindadir, tercihen 1,1'den daha kiigiiktiir, &zellikle

1,05’ ten daha kigiktir.

Kalsiyum tuzu pargaciklarinin goriiniis oran1 (en-boy oran1) bu baglamda,
maksimum ile minimum par¢acik ¢apinin béliimiini tanumlamaktadir. O, tercihen
elektron mikroskobik goriintiiler vasitasiyla ortalama deZer (sayisal ortalama)
olarak saptanmaktadir. Bu baglamda, kire seklinde olan Kkalsivum tuzu
par¢aciklart ig¢in, tercihen sadece pargacik biiyikligi 0,1 pm ila 30,0 pm

aralifinda olan pargaciklar dikkate alinmaktadir. Romboedrik kalsiyum tuzu
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parcaciklart icin, tercihen sadece pargacik biyikligi 0,1 pm ila 20,0 pum
araliginda olan parcaciklar dikkate alinmaktadir. Baska kalsiyum tuzu parcaciklan
i¢in, tercihen sadece parcacik biyiikligi 0,1 pm ila 2,0 pm araliginda olan

parcaciklar dikkate alinmaktadir..

Yine tercthen, biitlin pargaciklarin en az % 90’1, uygun sekilde en az % 95°1,
tercihen 5°ten daha kiiclk, tercihen 4°ten daha kiigiik, 6zellikle tercihen 3 ten daha
kiigiik, uygun sekilde 2°den daha kiigiik, daha da tercihen 1,5’ten daha kiigiik,
ozellikle ¢ok tercihen 1,0 ila 1,25 arahginda, tercihen 1,1°den daha kiicik,

ozellikle 1,05°ten daha kiigiik olan bir gdriiniis oranina (en-boy orani) sahiptir.

Aynica, agirhkh olarak tek parga halinde mevcut bulunan kiire seklindeki
kalsiyum tuzu parcaciklan ozellikle ¢ok uygundur. Burada, mikemmel kiire
seklinden ufak sapmalar, parcaciklarin 6zellikleri esasli bir sekilde deZismedigi
siirece, kabul edilmektedir. Boylece, pargaciklarin yiizeyi zaman zaman hatali

yerlere veya ilave birikintilere sahip olabilmektedir.

Mevcut bulusun ¢zellikle tercih edilen bir varyasyonu gergevesinde, kalsiyum
karbonat parcaciklan, ozellikle coktiiriilmiis kalsiyum karbonat parcaciklan
tecihen kiire seklindedir ve biiyiik dl¢lide amorftur. "Amort™ kavrami, bu noktada,
onlarda atomlarin en azindan kismen diizenli yapilarak sahip olmadigi, bilakis
diizensiz bir deseni olusturdugu ve bu nedenle sadece bir yakin diizene sahip
oldugu, ancak bir uzak diizene sahip olmadig1 kalsiyum tuzu modifikasyonlarimni
tanimlamaktadir. Kalsiyum tuzunun, onlarda atomlarin hem bir yakin hem de bir
uzak diizene sahip oldugu modifikasyonlari, 6rnegin kalsit, vaterit ve aragonit

bunlardan ayri tutulmalidir.

Ancak, mevcut bulusun tercih edilen bu varyasyonu c¢ergevesinde, kristalin
bilesenlerin mevcudiyeti kategorik olarak hari¢ kilinmamaktadir. Ancak, kristalin
kalsiyum karbonatlarin orani tercihen agirlik¢a % 50°den daha kiigliktiir, dzellikle

tercihen agirlikca % 30°dan daha kiigiiktiir, 6zellikle cok tercihen agirlikca %
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15°ten daha kiciiktiir, ozellikle agirhikca % 10°dan daha kiigiiktiir. Mevcut
bulusun 6zellikle tercih edilen bir varyasyonu cergevesinde, kristalin kalsiyum
karbonatin orani, her seferinde kalsiyum tuzunun toplam agirhigina gore, agirlikca
% 8,0°den daha kiiciik, tercihen agirlik¢a % 6,0°dan daha kiigiik, amaca uygun
sekilde agirlikca % 4,0°dan daha kiiciik, dzellikle tercihen agirlikca % 2,0’dan
daha kiiglik, ozellikle ¢ok tercihen agirlik¢a % 1,0’dan daha kiiglik, Ozellikle
agirlikca % 0,5 ten daha kiigliktiir.

Amorf ve kristalin oranlann saptanmasi i¢in, bir i¢ standart ile, tercihen kuvars

ile, bir Rietveld-inceltimi ile bir rontgen kirinumi kendisini 6zellikle ispat etmigtir.

Meveut bulusun bu tercih edilen uygulama sekli ¢ergevesinde, kalsiyum karbonat
pargaciklari, tercihen amorf kalsiyum karbonat parcaciklari, uygun sekilde en az
bir madde ile, 6zellikle en az bir sinir viizey aktif madde ile stabilize edilmektedir,
s0z konusu bu madde, kalsiyum tuzu pargaciklarinin yiizeyinin {izerine, 6zellikle
tercihen kiire seklinde olan kalsiyum karbonat pargaciklarimin yiizeyinin tizerine
diizenlenmis olmaktadir. "Simir yiizey aktif maddeler”, mevcut bulus anlaminda,
amaca uygun sekilde, ¢oziilmeleri neticesinde simir yiizeylerinde (su/kalsiyum
parcaciklari, tercihen kalsiyum karbonat pargaciklar) kuvvetli derecede biriken ve
bundan dolay1 yiizey gerilmesini, tercihen 25°C’de 6l¢iildiigiinde, azaltan organik
bilesikleri tanimlamaktadir. Daha fazla ayrinti igin ihtisas literatiiriine,
bilhassa Rompp-Lexikon Chemie / Hrsg. Jirgen Falbe; Manfred Regitz. Bearb.
Von Eckard Amelingmeier; Stuttgart, New York; Thieme; Cilt 2: Cm-G; 10.
Baski (1997); anahtar kelime: "sinir yiizey aktif maddeler"e atifta bulunulur.

Tercihen, madde, 6zellikle sinir yiizey aktif madde 100 g/mol’den daha biiyiik,
tercihen 125 g/mol’den daha biiyiik, 6zellikle 150 g/mol’den daha biiyiik olan bir

molar kiitleye sahiptir ve R-X,, formUllinii saglamaktadir.

Radikal R, burada, en az 1, tercihen en az 2, tercihen en az 4, ézellikle tercihen en

az 6, ozellikle en az 8 karbon atomunu igeren bir radikali, tercthen opsiyonel
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olarak daha baska radikalleri X de igerebilen ve opsiyonel olarak bir veya daha
fazla eter baglantisina sahip olabilen tercihen bir alifatik veya sikloalifatik radikali

temsil etmektedir.

Radikal X, en az bir oksijen atomunu ve ayrica en az bir karbon atomunu, kiikiirt
atomunu, fosfor atomunu ve/veya nitrojen atomunu, tercihen en az bir fosfor
atomunu ve/veya en az bir karbon atomunu igeren bir grubu temsil etmektedir.
Asafidaki gruplar 6zellikle tercih edilmektedir:

Karboksilik asit gruplart ~COOH,

Karboksilat gruplart ~COO",

Stlfonik asit gruplar1 ~SOsH,

Siilfonat gruplar1 ~SO5,

Hidrojen siilfat gruplan ~OSOsH,

Siilfat gruplart ~OSO5,

Fosfonik asit gruplar1 ~POsHa,

Fosfonat gruplart ~PO;H’, ~PO32',

Amino gruplar1 ~NR'R? ve ayrica

Amonyum gruplar ~NR'R’R’,

bilhassa karboksilik asit gruplan, karboksilat gruplari, fosfonik asit gruplart ve

fosfonat gruplar.
Radikaller R', R*ve R*bu baglamda birbirlerinden bagimsiz olarak hidrojeni
veya 1 ila 5 karbon atomlu bir alkil grubunu temsil etmektedir. Radikaller R,

R? ve R*“ten bir tanesi bir radikal R’de olabilir.

Metal katyonlari, dzellikle alkalimetal katyonlari, tercihen Na've K, ve ayrica

amonyum iyonlari, yukarida belirtilen anyonlar i¢in tercih edilen ters iyonlardir.
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Hidroksiliyonlar, hidrojenkarbonatiyonlar, karbonatiyonlar, hidrojensiilfatiyonlar,
siillfativonlar ve halojeniir iyonlari, dzellikle kloriir ve bromiir iyonlari, yukarida

belirtilen katyonlar i¢in tercih edilen ters iyonlardir.

n tercihen 1 ila 20 aralifinda olan, tercihen 1 ila 10 aralifinda olan, dzellikle 1 ila

5 aralifinda olan bir tam sayiy1 temsil etmektedir.

Meveut bulusun amaclarn icin dzellikle uygun olan maddeler alkil karboksilik
asitleri, alkil karboksilatlan, alkil siilfonik asitleri, alkil siilfonatlari, alkil
sulfatlar, tercithen 1 ila 4 etilen glikoleter birimi bulunan alkileter siilfatlan,
tercihen 2 ila 20 etilen glikoleter birimleri bulunan yagalkoletoksilati, alkil
fenoletoksilatlari, opsiyonel olarak siibstitlie edilmis alkil fosfonik asitleri,
opsiyonel olarak siibstitiie edilmis alkil fostonatlari, sorbitan yag asidi esterlerini,
alkil poligliikositleri, n-metilgliikamitleri, akrilik asidin homo- ve kopolimerlerini

ve ayrica onlarn uygun tuz sekillerini ve blok kopolimerlerini igermektedir.

Opsiyonel olarak siibstitiie edilmis alkilfosfonik asitler, 6zellikle amino-tri-
(metilenfosfonikasit), 1-hidroksietilen-(1,1-difosfonikasit), etilendiamin-tetra-
(metilenfosfonikasit), heksametilendiamin-tetra-(metilenfosfonikasit),
dictilentriamin-penta-(metilenfosfonikasit), ve ayrica opsiyonel olarak siibstitiic
edilmig alkilfosfonatlari, dzellikle yukarida belirtilen asitlerin olanlar, &zellikle
avantajli olan maddelerin bir birinci grubudur. Bu bilesikler, metal iyonlar1 ve tas

inhibitorleri i¢in multi-fonksiyonel ayirma maddesi olarak bilinmektedir.
Ayrica akrilik asidin ve onlarm tuz sekillerinin homo- ve kopolimerleri de,
bilhassa 1.000 g/mol - 10.000 g/mol arahiginda bir agirlik ortalamali molekdil

agirligima sahip olanlar, kendilerini dzellikle ispat etmistir.

Ayrnica, blok kopolimerlerin, tercihen ¢ift hidrofil blok kopolimerlerin, dzellikle

poletilenoksit veya polipropilenoksitin kullanilmasi 6zellikle uygundur.
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Tercihen smir ylizey aktif olan maddelerin orani, prensip olarak serbestce
secilebilmektedir ve ilgili uygulama icin hedefli bir sekilde ayarlanabilmektedir.
Ancak, o, par¢aciklarn kalsiyum tuzu muhtevasina, dzellikle CaCOs;-muhtevasina
gore, tercthen agirlik¢a % 0,1 1la agirlikca % 5,0 araliginda, 6zellikle agirlikga %
0,3 ila agirlik¢a % 1,0 aralifindadir.

Tercithen kiire seklinde olan, tercihen amorf olan kalsiyum karbonat
pargaciklarmin tretimi, aslinda bilinen sekilde, drnegin dialkil karbonatin veya
alkilen karbonatin, kalsiyum katyonlarim igeren bir ¢dzeltinin i¢inde hidrolizi

yoluyla gerceklestirilebilmektedir.

Stabilize edilmemis, kiire seklinde olan kalsiyum karbonat pargaciklarinin tiretimi,
ornegin WO 2008/122358 numarali patent basvurusunda ayrintili bir sekilde taritf
edilmektedir.

Dialkil karbonatin veya alkilen karbonatin hidrolizi, amaca uygun sekilde, bir

hidroksit meveudiyetinde, gerceklestirilmektedir.

Meveut bulugun amaglan igin tercih edilen, Ca®'-iyonlarmi igeren maddeler,
kalsiyum halojeniirler, tercihen CaCl,, CaBr,, dzellikle CaCly ve ayrica kalsiyum
hidroksit’tir. Mevcut bulusun 6zellikle tercih edilen bir birinci uygulama sekli
cergevesinde, CaCl; kullanilmaktadir. Mevcut bulusun 6zellikle tercih edilen

diger bir uygulama seklinde, Ca{OH); kullanilmaktadir.

Ozellikle tercih edilen bir birinci uygulama sekli cercevesinde bir dialkil karbonat
kullanilmaktadir. Ozellikle uygun olan dialkil karbonatlar 3 ila 20, tercihen 3 ila
9, karbon atomu, 6zellikle dimetil karbonat, dietil karbonat, di-n-propilkarbonat,
di-izopropilkarbonat,  di-n-biitilkarbonat, di-sek-biitilkarbonat ve  di-tert.-
butilkarbonat i¢cermektedir, burada dimetil karbonat bu baglamda dzellikle ¢ok

tercih edilmektedir.
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Ozellikle tercih edilen diger bir uygulama seklinde, bir alkilenkarbonat reaksiyona
sokulmaktadir. Ozellikle amaca uygun olan alkilenkarbonatlar 3 ila 20, tercihen 3
ila 9, 6zellikle tercihen 3 ila 6 karbon atomu igermektedir ve bilhassa 3 ila 8,
tercihen 4 ila 6, Ozellikle 5 atomdan olusan, tercihen 2 oksijen atomu ve bunun
disinda karbon atomlar1 bulunan bir halkayr iceren bilesikleri kapsamaktadir.
Propilenkarbonat (4-metil-1,3-dioksolan) bu baglamda kendisini 6zellikle ¢ok
ispat etmigtir. Alkalimetalhidroksitler, ozellikle NaOH, ve kalsiyumhidroksit
kendilerini hidroksit olarak 6zellikle uygun olarak ispat etmistir. Mevcut bulusun
ozellikle tercih edilen bir birinci uygulama sekli cergevesinde, NaOH
kullanilmaktadir. Mevcut bulusun 6zellikle tercih edilen diger bir uygulama sekli

cergevesinde, Ca(OH); kullamlmaktadir,

Ayrica reaksiyon karigimi igerisinde Ca>""nin, tercihen kalsiyum kloriiriin OH ’ye,
tercihen alkalimetal hidroksite molar orani tercihen biiyiiktlir 0,5 : 1’den ve
ozellikle tercihen >0,5 : 1 ila 1 : 1 araligindadir, 6zellikle 0,6 : 1 ila 0,9 : 1

araligindadir.

Reaksiyon kangimi igerisinde Ca’”nin, tercihen kalsiyum kloriiriin, dialkil
karbonata ve/veya alkilen karbonata molar orani, uygun sekilde 0,9 : 1,51la 1,1 : 1
arahi@indadir, 6zellikle tercihen 0,95 ; 1ila 1 : 0,95 araligindadir. Mevcut bulusun
ozellikle amaca ¢ok uygun olan bir varyasyonu gergevesinde, dialkil karbonat
ve/veya alkilen karbonat ile Ca®™", bzellikle kalsivum kloriir, esmolar

kullanilmaktadir.

Ozellikle cok tercih edilen bir birinci varyasyon cercevesinde Ca(OH), OH -
kaynagi olarak kullanilmamaktadir. Reaksiyon igin kullanmilan bilesenler burada

uygun sekilde asagida verilen konsantrasyonlar halinde kullanilmaktadir:
a) Ca®": >10 mmol/l ila 50 mmol/l, tercihen 15 mmol/l ila 45 mmol/l,

Gzellikle 17 mmol/1 ila 35 mmol/1;

b} Dialkil karbonat ve/veya
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alkilen karbonat: >10 mmol/l ila 50 mmol/l, tercihen 15 mmol/l ila 45
mmol/l, 6zellikle 17 mmol/] ila 35 mmol/1;

¢} OH: 20 mmol/l ila 100 mmol/l, tercihen 20 mmol/l ila 50 mmol/l,
Ozellikle tercihen 25 mmol/l ila 45 mmol/l, dzellikle 28 mmol/l ila 35

mmol/l.

[lgili konsantrasyonlar, burada, belirtilen bilesenlerin reaksiyon karisimin

icindeki konsantrasyonlarina iliskindir.

Ozellikle tercih edilen diger bir varyasyon ¢ercevesinde Ca(OH),, tercihen kireg
sttil, 6zellikle doymus kireg siitii OH -kaynag1 olarak kullanilmaktadir. Reaksiyon
igin kullanilan bilegenler burada uygun sekilde asagida verilen konsantrasyonlar

halinde kullanmilmaktadur:

a} Ca(OH);: >5 mmol/l ila 25 mmol/l, tercihen 7,5 mmol/1 ila 22,5 mmol/l,
ozellikle 8.5 mmol/l ila 15,5 mmol/l;

b} Dialkil karbonat ve/veya

alkilen karbonat; >5 mmol/l ila 25 mmol/l, tercihen 7,5 mmol/1 ila 22,5 mmol/l,

ozellikle 8,5 mmol/1 ila 15,5 mmol/l.
llgili konsantrasyonlar, burada, belirtilen bilesenlerin reaksiyon karigimimnin
icindeki konsantrasyonlarina iligkindir. Bilesenlerin reaksiyonu tercihen 15°C ila

30°C arahiginda olan bir sicaklikta gerceklestirilmektedir.

Kalsiyum karbonat-parcaciklarinin somut biiyiikligth aslinda bilinen sekilde

doygunluk lizerinden kontrol edilebilmektedir.

Kalsiyum karbonat-parcgaciklari, yukarida belirtilen kosullar altinda, reaksiyon

karisimindan ¢oktiriilmektedir.
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Tercihen amorf olan kalsiyum karbonat-parcaciklarinin stabilizasyonu amaca
uygun sekilde tercihen smr yiizey aktif olan maddenin reaksiyon karisimina

eklenmesi yoluyla gerceklestirilmektedir.

Maddenin eklenmesi, burada ancak kalsiyum karbonat parcaciklarinin olusmasi
i¢cin yapilan reaksiyon basladiktan sonra, yani ancak eduktlar eklendikten sonra,
tercihen eduktlarin karistirilmasindan tercihen en erken 1 dakika, tercihen en
erken 2 dakika, amaca uygun sekilde en erken 3 dakika, dzellikle tercihen en
erken 4 dakika, 6zellikle en erken 5 dakika sonra yapilmalidir. Ayrica, ekleme
zamani, tercihen simir yilizey aktif madde, ¢oktiiriilme sona ermeden kisa bir siire
once ve miimkiin mertebe tercihen amorf olan kalsiyum karbonatin bir kristalin
modifikasyona doniigiimii baslamadan kisa bir siire Once eklenecek sekilde
secilmelidir, zira bu sekilde "stabilize edilmis, kiire seklinde olan, amorf kalsiyum
tuzu pargactklarmmin® eldesi ve saflik derecesi maksimum hale getirilebilmektedir.
Tercihen simir yiizey aktif olan maddenin eklemesi daha erken yapilirsa, genelde,
istenen, stabilize edilmis, kiire seklinde olan, amorf kalsiyum tuzu pargaciklarinin
yani sira ultra ince, amorf kalsiyum tuzu parcaciklarm yan {iriin olarak igeren, iki
durumlu olan bir iiriin elde edilmektedir. Tercihen sinir yiizey aktif olan maddenin
cklemesi daha ge¢ vyapilirsa, istenen ‘“stabilize edilmis kalsivum  tuzu

parcactklarinn® kristalin modifikasyonlara doniisiimii daha o zaman baslar.

Bu nedenle, tercihen sinir yiizey aktif olan madde tercihen kiiglktiir esittir 11,5,
tercihen kii¢liktiir esittir 11,3, dzellikle kiiglktiir esittir 11,0 olan bir pH degerinde
eklenmektedir. Her seferinde reaksiyon sicaklhiginda, tercihen 25°C’de
Olgiildiigiinde, 11,5 ila 10,0 araliginda, tercihen 11,3 ila 10,5 aralifinda, 6zellikle
11,0 ila 10,8 araliginda olan bir pH-degerinde bir ekleme yapilmasi, 6zellikle

uygundur.

Sonugta elde edilen, stabilize edilmis, tercihen kire seklinde olan, amorf kalsiyum

karbonat pargaciklar1 aslinda bilinen sekilde, Ornegin santrifiij yoluyla,
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susuzlastirilip  kurutulabilmektedir. Aseton ile bir yikama ve/veya vakumlu
kurutma dolabinin i¢inde bir kurutma yapilmasi artik illa da gerekli degildir.
Kurutma yoluyla, "stabilize edilmis kalsiyum karbonat parcaciklarindan" "az

yapisal su muhtevasi igeren kalsiyum karbonat pargaciklan” elde edilebilmektedir.

Meveut bulusun amaglart i¢in, elde edilen kalsiyum karbonat parcaciklar
tercihen, istenen artik su muhtevasina sahip olacaklar1 sekilde kurutulmaktadir.
Bunun ig¢in, kalsiyum karbonat parcaciklarinin ilk dnce 150°C olan bir sicaklikta
onceden kurutuldugu ve ardindan kalsiyum tuzu pargaciklarinin buyiiktir 150°C
ila 250°C aralifinda, tercihen 170°C ila 230°C aralifinda., 6zellikle tercihen
180°C ila 220°C araliginda, ozellikle 190°C ila 210°C araliginda olan bir
sicaklikta kurutuldugu bir prosediir, kendisini ispat etmistir. Kurutma, tercihen
dolasimli havali kuruma dolabinda gerceklestirilmektedir. Bu esnada, kalsiyum
karbonat pargaciklari amaca uygun sekilde en az 3 saat, dzellikle tercihen en az 6
saat, Ozellikle en az 20 saat kurutulmaktadir. Mevcut bulusun ozellikle tercih
edilen diger bir varyasyonu cergevesinde, c¢oktiiriilmils kalsiyum karbonat
pargaciklar biiyiik Olgiide kristalindir, dzellikle biiyiik ol¢iide kalsitiktir. Ancak,
mevceut bulusun tercih edilen bu varyasyonu ¢ergevesinde, baska, dzellikle amorf
bilesenlerin meveudiyeti kategorik olarak hari¢ kilinmamaktadir, Baska kristalin-
olmayan kalsiyum tuzu modifikasyonlarinin, &zellikle baska kristalin-olmayan
kalsiyum karbonat modifikasyonlarinin orani tercihen agirlik¢a % 50°den daha
kiigliktiir, ozellikle tercihen agirlikga % 30°dan daha kiigiiktiir, 6zellikle ¢ok
tercihen agirlikca % 15°ten daha kii¢iiktiir, 6zellikle agirlikca % 10°dan daha
kiiciiktiir. Ayrica, kalsitik-olmayan kalsiyum karbonat modifikasyonlarimin orani
tercihen agirlikga % 50°den daha kii¢iiktiir, 6zellikle tercihen agirlikca % 30’dan
daha kicuiktiir, o6zellikle cok tercihen agirlikca % 15’ten daha kiigiiktir, 6zellikle
agirlikca % 10°dan daha kii¢uiktir.
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(oktiirilmus kalsiyum karbonat pargaciklarinin ortalama capt 0,01 pum ila 1,0 mm
aralifinda ve tercihen 0,05 um ila 30,0 um arahiginda, 6zellikle 0,1 um ila 15,0

um araligindadir.

Amorf kalsiyum karbonat parcaciklart i¢in, kalsiyum tuzu parcaciklarimin
ortalama ¢api uygun sekilde 0,05 pm ila 2,0 um aralifinda, tercihen 1,75 um’den
daha kii¢iik, 6zellikle tercihen 1,5 pm’den daha kiigiik, 6zellikle 1,2 pm’den daha
kiigiiktiir. Ayrica, ortalama pargacik blylikligii, bu durumda, uygun sekilde, 0,1
um’den daha biiyiiktiir, tercihen 0,2 pm’den daha biiyiiktiir, 6zellikle 0,3 pm’den
daha biyiiktiir.

Skalenoedrik kalsiyvum karbonat pargaciklar igin, kalsiyum tuzu parcaciklarinin
ortalama ¢ap1 uygun sekilde 0,05 pm ila 2,0 um aralidinda, tercihen 1,75 pm’den
daha kiigiik, dzellikle tercihen 1,5 pm’den daha kiigiik, 6zellikle 1,2 pm’den daha
kiigiiktiir. Ayrica, ortalama pargacik blylikligi, bu durumda, nygun sekilde, 0,1
um’den daha biiyiiktiir, tercihen 0,2 pm’den daha biiytktiir, 6zellikle 0,3 pm’den
daha bilyiiktiir.

Ayrica, uygun sekilde 1,0 um ila 5,0 um araliginda, tercihen 4,5 pm’den daha
kiigiik, dzellikle tercihen 4,0 pm’den daha kiigiik, ézellikle 3,5 pm’den daha
kiigiik olan bir ortalama c¢apa sahip olan skalenoedrik kalsiyum karbonat
pargaciklart da kendilerini 6zellikle ispat etmistir. Ayrica, ortalama pargacik
biiyiikliigli, bu durumda, uygun sekilde, 1,5 um’den daha biiyliktiir, tercihen 2,0
um’den daha biiyiiktir, 6zellikle 3,0 pm’den daha biiyiiktiir.

Romboedrik kalsiyam karbonat pargaciklar i¢in, kalsiyum tuzu pargaciklarimin
ortalama c¢ap1 uygun sekilde 0,05 pm ila 2,0 um araliginda, tercihen 1,75 um’den
daha kiiciik, dzellikle tercihen 1,5 um’den daha kiiciik, 6zellikle 1,2 pm’den daha
kugiiktiir. Ayrica, ortalama parcacik blylikligii, bu durumda, uygun sekilde, 0,1
um’den daha biiyiiktiir, tercihen 0,2 pm’den daha biiyiiktiir, 6zellikle 0,3 pm’den
daha biiyiiktiir.
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Ayrica, uygun sekilde 1,0 um ila 20,0 pm aralifinda, tercihen 18,0 pm’den daha
kiigiik, ozellikle tercihen 16,0 um’den daha kii¢lik, 6zellikle 14,0 um’den daha
kiiciik olan bir ortalama capa sahip olan romboedrik kalsiyum karbonat

par¢aciklari da kendilerini 6zellikle ispat etmistir.

Ayrica, ortalama pargacik blyikligl, bu durumda, uygun sekilde, 2,5 um’den
daha buyiiktiir, tercihen 4,0 um’den daha biyuktir, 6zellikle 6,0 pm’den daha
biiyiktiir.

Igne seklinde olan kalsiyum karbonat parcaciklann igin, kalsiyum tuzu
pargaciklarimin ortalama ¢apt uygun sekilde 0,05 pm ila 2,0 pm aralifinda,
tercthen 1,5 pm’den daha kiiciik, 6zellikle tercihen 1.0 um’den daha kiiglik,
ozellikle 0,75 pm’den daha kiigiiktiir. Ayrica, ortalama pargacik biiyiikligii, bu
durumda, uygun sekilde, 0,1 pm’den daha biiyiiktiir, tercihen 0,2 pm’den daha
biiyiiktiir, 6zellikle 0,3 pm’den daha biiyiiktiir.

Kiigiik plaka seklinde olan kalsiyum karbonat parcaciklar igin, kalsiyum tuzu
pargaciklarinin ortalama cap1 uygun sekilde 0,05 pm ila 2,0 pm aralifinda,
tercihen 1,75 um’den daha kiiglik, ozellikle tercihen 1,5 pm’den daha kiiglk,
ozellikle 1,2 pym’den daha kiigiiktiir, Ayrica, ortalama pargacik biiylkligl, bu
durumda, uygun sekilde, 0,1 pm’den daha biiyiiktiir, tercihen 0,2 um’den daha
biiyiiktiir, 6zellikle 0,3 pm’den daha biiyiiktiir.

Sferiilitik (kiire seklinde olan) kalsiyum karbonat pargaciklar i¢in, ayrica, uygun
sekilde 1,0 pm ila 30,0 pm araliginda, tercihen 20,0 pm’den daha kiiglik, tercihen
18,0 um’den daha kiiciik, 6zellikle tercihen 16,0 um’den daha kiigiik, 6zellikle
14,0 um’den daha kiiclik olan bir ortalama ¢ap, kendisini 6zellikle ispat etmistir.
Ayrica, ortalama parcacik biliylikligl, bu durumda, uygun sekilde, 2,5 um’den
daha buyiiktiir, tercihen 4,0 um’den daha biylktir, 6zellikle 6,0 um’den daha
biiyiiktiir.
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Kalsiyum karbonat parcaciklarimin  yukarida belirtilen ortalama parcacik
biiyiikliikleri, mevcut bulusa cer¢cevesinde, amaca uygun sekilde, taramali elektron
mikroskop  goriintiilerinin  (SEM-goriintiilerinin)  analiz  edilmesi  yoluyla
saptanmaktadir, burada tercihen sadece en ez 0,01 um olan bir blyiikliige sahip ve
tercihen en az 20, Ozellikle en az 40 pargacik olan bir sayr ortalamasinin
olusturuldugu pargaciklar dikkate alinmaktadir. Ayrica, her seyden oOnce igne
seklinde olan kalsiyum tuzu parcaciklan i¢in sedimantasyon analiz yontemleri de
kendilerin1 ispat etmistir, burada bu baglamda, bir sedigraf 5100°in
(Micromeritics GmbH) kullanilmasi 6zellikle avantajlidir. Kiire seklinde olmayan
kalsiyum tuzu parcaciklarinda tercihen kiire ile esdeger olan bir parcacik

biiyiikligi kullanilmaktadir,

Kalsiyum karbonat parcaciklarinin biiytiklik dagilimi nispeten dardir ve tercihen
biitiin kalsiyum karbonat par¢aciklarinin agirlik¢a en az % 90,0°1, % -50 ortalama
pargacik ¢apr aralifinda, tercihen % -40 ortalama pargacik capr araliginda,
ozellikle % -30 ortalama parcacik capr aralifi ila % +70 ortalama pargacik gapi
araliginda, tercihen % +60 ortalama parcacik ¢ap1 araliinda, &zellikle +50
ortalama pargacik ¢api araliginda olan bir pargacik ¢apina sahip olacag sekildedir.
Burada, biyiikliik dagilimi, taramali tiinelleme mikroskopisi vasitasiyla

saptanmaktadir,

Kalsiyum karbonat parcaciklarinin, burada minimum pargacik ¢api ile maksimum
pargacik ¢apinin bdlimii olarak tanimlanan sekil faktérii, biitlin pargaciklarin
amaca uygun sekilde en az % 90’1 i¢in, uygun sekilde en az % 95’1 igin, 0,90’dan
daha biliyiktiir, 6zellikle tercihen 0,95’ten daha biiyiiktiir. Bu baglamda, kiire
seklinde olan kalsiyuam karbonat parcaciklar ig¢in, tercihen sadece pargacik
bliyiikligi 0,1 um ila 30,0 wm aralifinda olan par¢aciklar dikkate alinmaktadir.
Romboedrik kalsivum karbonat parcaciklan i¢in, tercihen sadece pargacik
buyiikliga 0,1 pm ila 20,0 um aralifinda olan par¢aciklar dikkate alinmaktadir.
Baska kalsiyum karbonat parcaciklart i¢in, tercihen sadece pargacik bliylikligi

0,1 umila 2,0 pm aralifinda olan parcaciklar dikkate alinmaktadir.
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Kalsiyum karbonat parcaciklari, uygun sekilde, ayrica, nispeten diisiik olan bir su
muhtevasi ile karakterizedir. Onlar, sahip olduklar1 toplam agirhga gore, agirlik¢a
en fazla % 5,0, tercihen agirlik¢a en fazla % 2.5, tercihen agirlikga en fazla % 1,0,
ozellikle tercihen agirlikga en fazla % 0,5, daha da tercihen agirlik¢a % 0,4°ten
daha kii¢iik, amaca uygun sekilde agirlikca % 0,3 ten daha kiiciik, uygun sekilde
agirlik¢a % 0,2°den daha kigiik, dzellikle agirlikga % 0,1°den daha kiigiik olan bir

su muhtevasima (200°C’de artik nem) sahiptir.

Meveut bulus cercevesinde, kalsiyum karbonat pargaciklarinin su muhtevasi,
tercihen termogravimetri vasitasiyla tayin edilmektedir, burada olciim tercihen
nitrojen {(nitrojen akis hiz1 tercihen 20 ml/dakika) altinda ve amaca uygun sekilde
40°C veya ondan diisiik ila 250°C veya ondan yiiksek olan bir sicaklik aralifinda
gergeklestirilmektedir. Ayrica, Olglim, tercihen 10°C/dakika olan bir i1sitma
hizinda gerceklestirilmektedir.

Meveut bulus cercevesinde amorf kalsiyum karbonat pargaciklar kullanildiginda,
bunlar, uygun sekilde, az olan bir yapisal su muhtevasina sahiptir. Bu, mol
kalsiyum karbonat basma tercihen kugliktiir 5 mol, tercihen kiigiiktiir 3 mol,
Ozellikle tercihen kiigiiktiir 1 mol, dzellikle kiighiktiir 0,5 mol yapisal su kadardir,
Mevcut bulusun ozellikle ¢ok tercih edilen bir uygulama seklinde, amorf kalsivum

karbonat parcaciklart bir yapisal su icermemektedir.

Kalsiyum karbonat parcaciklarinin ézgil yiizey alani tercihen 0,1 m¥/g ila 100
m?/g arahginda, 6zellikle tercihen 0,1 m%/g ila 20,0 m*/g arahginda, dzellikle 4,0
mz/g ila 12,0 mz/g aralifindadir. Romboedrik kalsiyum tuzu parcaciklari, bilhassa
romboedrik kalsiyum karbonat pargaciklar igin, 6zgil yiizey alani, mevcut
bulusun ozellikle tercih edilen bir varyasyonu cercevesinde, 1,0 m*/g’den daha
kiiciiktiir, tercihen 0,75 m2/g’den daha Kkii¢iiktir, ozellikle 0,5 mz/g’den daha
kugiiktiir, burada romboedrik kalsiyum tuzu par¢aciklarinin, bilhassa romboedrik
kalsiyum karbonat pargaciklarinin ortalama ¢api1 uygun sekilde 2,5 pm’den daha
biiyiik, tercthen 4,0 um’den daha biiyiik, 6zellikle 6,0 pm’den daha biiyiiktiir.
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Tercihen 2,5 pm’den daha biiyiik, tercihen 4,0 um’den daha biiylik, 6zellikle 6,0
um’den daha biiylik olan bir ortalama ¢apa sahip olan kiire seklindeki kalsiyum
karbonat parcaciklar icin, 6zgiil ylizey alani, mevcut bulusun 6zellikle tercih
edilen bir varyasyonunun gercevesinde, 3,0 m*/g’dan daha kiigiiktiir, tercihen 2,0
m*/g’dan daha kiiiktiir, 6zellikle 1,5 m*/g’dan daha kigiiktiir. Ayrica, dzgil
yiizey alani, bu durumda, uygun sekilde 0,25 m*/g’dan daha biiyiiktiir, tercihen
0,5 m*/g’dan daha buyiktir, 6zellikle 0,75 m*/g’dan daha biiyiiktiir.

Bu baglamda, bir kurutma esnasinda 6zgiil yiizey alan1 nispeten sabit kalan ve her
seferinde baslangic degerine gore tercihen maksimum % 200, tercihen maksimum
% 150, ozellikle maksimum % 100 degisen kalsiyam karbonat pargaciklari
ozellikle cok tercih edilmektedir.

Kalsiyum karbonat pargaciklarinin baz orani tercihen azdir. Onlarin pH-Wert, EN
I[SO 787-9’a gore dlgiildiigiinde, tercihen 11,5'ten daha kiiciiktiir, tercihen
11,0°dan daha kii¢tiktiir, 6zellikle 10,5’ten daha kigtiktr.

[stem 1’e gore olan kompozit parcaciklarda, kiiciik parcaciklar, bulusa gore,
ortalama parcacik biyiikligii 0,01 pm ila 1,0 mm arahi@inda olan ¢oktiiriilmiis

kalsiyum karbonat pargaciklarini igermektedir.

Bulus ¢ergevesinde, mikro yapili kompozit pargaciklar, biiyiik par¢aciklarin kiigiik

pargaciklar ile birlestirildigi bir yontem ile elde edilebilmektedir, burada

« Dbiiylk pargaciklar, 0,1 pm ila 10 mm aralifinda olan, tercihen (,5 pm ila
2.0 mm aralhiginda olan, dzellikle 1,0 um ila 500,0 pm araliginda olan bir
ortalama parcacik ¢apina sahiptir,

« kiigiik parcaciklarin ortalama parcacik ¢api, bliyiik parcaciklarin ortalama
parcacik ¢apinin en fazla 1/10°1 kadardir ve tercihen 0,01 pum ila 1,0 mm

araligindadir, tercihen 0,02 um ila 200 um araligindadir, amaca uygun
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sekilde 0,05 um ila 30,0 pm arahi@indadir, 6zellikle 0,1 pm ila 15,0 pum

araligindadir.

Burada, kiigiik pargaciklar, biiyiik pargaciklarn yilizeyinin iizerine diizenlenmistir

ve/veya biiyiik parcaciklarin icine homojen olmayan sekilde dagitilmistir.

Kigciik pargaciklarin, biiyiik parcaciklarin i¢inde "homojen olmayan” bir dagilumi,
kiigiikk pargaciklarin biiyiik pargaciklarin igine homojen olmayan sekilde (esit
olmayan sekilde) dagitilmis oldugu anlamina gelmektedir. Tercihen, kompozit
parcaciklarmin iginde, en az iki, tercihen en az ii¢, tercihen en az dort, 6zellikle en
az bes kiigiik pargacik igeren en az bir bdlge ve kompozit parcaciklarin i¢inde,
gergi birinci bdlge ile ayn1 hacme ve sekle sahip olan, ancak sahip oldugu kiigiik

pargacik sayisi farkli olan en az bir bagka bdlge vardir.

Ayrica, pargacik i¢ kisminda polimerin ¢oktiiriilmiis kalsiyum karbonata agirlik
orani, pargaciklarin dis bolgesinde polimerin ¢oktiiriilmis kalsiyum karbonata
agirlik oranindan daha biiyliktiir. Amaca uygun sekilde, pargacik i¢ kisminda,
polimerin ¢oktiirtilmils kalsiyum karbonata agirlik orami, 50:50°den daha
biiytiktiir, tercihen 60:40°dan daha biiylktiir, uygun sekilde 70:30°dan daha
biiyiiktiir, 6zellikle tercihen 80:20°den daha biiyiiktiir, daha da tercihen 90:10’dan
daha bliytiktiir, 6zellikle ¢ok tercihen 95:5°ten daha biiyiiktiir, 6zellikle 99:1°den
daha biiyiliktir. Ayrica, parcaciklarin dis bdlgesinde, tercihen pargaciklarin tercih
edilen dig bolgesinde, ¢Oktiiriilmiis kalsiyum karbonatin polimere agirlik oran,
50:50’den daha biiyiiktiir, tercihen 60:40°dan daha biyiktir, uygun seckilde
70:30°dan daha biiyiiktiir, 6zellikle tercihen 80:20°den daha biiyliktiir, daha da
tercihen 90:10°dan daha biiyiiktiir, 6zellikle ¢ok tercihen 95:5°ten daha blyiktiir,
ozellikle 99:1°den daha biiyiiktiir.

Pargacik i¢ kismi, bu baglamda, pargacik orta noktasindan maksimum r/2 olan bir

mesafeye sahip olan bir bdlgeyi tanimlamaktadir, burada pargacik orta noktasi

tercihen parcaciklarin agirlik merkezine denktir ve burada r aymi miktar
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oranlarinda ve aymi yogunluklar ile ayni bilesenlerden olusan kompakt, kiire

seklinde olan parcacigin yarigapina denktir.

Parcaciklarin dis bolgesi, pargacik orta noktasimndan r/2’den daha biiylik bir
mesafeye sahip olan bdolgeyl tanimlamaktadir. Pargaciklarin tercih edilen dig
bélgesi, parcacik orta noktasindan 0,793 r’den daha biiyiik bir mesafeye sahip
olan bdlgeyi tanimlamaktadir. Burada pargacik orta noktas: ile r her seferinde

yukarida tammlandigi gibidir.

Meveut bulusun bu amaclar i¢in 6zellikle tercih edilen kompozit parcaciklar, kiire
seklindedir. Kompozit parcaciklarin ortalama ¢ap1 tercihen 0,1 pm ila 12 mm

araligindadir, 6zellikle 0,5 pm ila 2,4 mm aralhigindadur.

Mevcut bulusun o6zellikle tercih edilen bir uygulama sekli ¢ercevesinde, bulusa
gore olan kompozit pargaciklar bir ¢ekirdegi ve bir kilifi kapsamaktadir, burada
¢ekirdek tercihen en az bir polimeri, 6zellikle en az bir termoplastik polimeri
icermektedir ve 0,1 pm ila 10 mm, 6zellikle 0,5 um ila 2 mm aralifinda olan bir
ortalama ¢apa sahiptir. Kilif en az bir ¢oktirilmiis kalsiyam karbonati
icermektedir ve ¢ekirdek ¢apma gore tercihen en fazla % 20 olan bir ortalama
kalinliga sahiptir. Kompozit pargaciklarm, biliylik parcaciklarin, kiigiik
parcaciklarin ortalama ¢aplar1 ve ayrica yukarida belirtilen uzunluk parametreleri,
bulusa gére amaca uygun sekilde mikroskobik goriintiiler yardimiyla, opsiyonel
olarak elektron mikroskobik gériintiler vardimiyla saptanmaktadir. Biiyiik
pargaciklarin  ve kiiciik pargaciklarinin ortalama capinin  saptanmasi ig¢in,
sedimantasyon analizleri de o6zellikle avantajlidir, burada bir sedigraf 5100
(Micromeritics GmbH) kullanim 6zellikle uygundur. Kompozit pargaciklar ig¢in
lazer kirmumi ile partikiil biiyiikliigli analizleri de kendilerini 6zellikle ispat
etmistir, burada bu baglamda Sympatec GmbH firmasinin lazer kirmim sensdrii
HELOS/BR 'nin kullanilmasi dzellikle avantajlidir. O, tercihen bir RODOS kuru
dagiticiyi kapsamaktadir. Kiire seklinde olmayan parcaciklarda tercihen kiire ile

esdeger olan bir pargacik biyiikligii kullamilmaktadir.
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Bunun diginda, bu bilgiler ve ayrica mevcut tarifnamede yer alan tim diger

bilgiler, aksi belirtilmedigi takdirde, 25°C olan bir sicakliga iliskindir.

Bulusa gore olan kompozit parcaciklar nispeten Kkompakttir. Tercihen,
parcaciklarin i¢ kisminda, 0.5 g/cm3’ten daha kiigiik, dzellikle 0,25 g/cmS’ten daha
kiigiik bir yogunluga sahip olan kismi bdlgelerin orani, her seferinde kompozit
pargaciklarm toplam hacmine gore, tercihen % 10,0°dan daha kiigiiktiir, tercihen

% 5,0’dan daha kiictiktiir, 6zellikle % 1,0’dan daha kiigiiktiir.

Coktiurtlmus kalsiyum karbonatin agirhk¢a orani, kompozit pargaciklarm toplam
agirhifina gore, tercihen agirlikga en az % 0.1, tercihen agirhik¢a en az % 1,0,
ozellikle tercihen agirlikga en az % 5,0°dir ve amaca uygun sekilde agirhikca %
5,0 ila agirlik¢a % 50,0 aralifindadir, uygun sekilde agirlik¢a % 10,0 ila 30,0
aralifindadir, 6zellikle agirlikga % 15,0 ila 25,0 arali@indadir.

Polimerin, tercihen termoplastik polimerin, agirhkca oram, kompozit
pargaciklarin toplam agirhigina gore, tercihen agirhkca en az % 0,1, tercihen
agirlikca en az % 1,0, dzellikle tercihen agirlikga en az % 5,0”dir ve amaca uygun
sekilde agirhk¢a % 5,0 1la agirlik¢a % 95,0 araligindadir, uygun sekilde agirhkea
% 70,0 ila 90,0 aralifindadir, 6zellikle agirlikga % 75,0 ila 85,0 aralifindadir.

Bulusa gore olan kompozit pargaciklar, diger ozelliklerinin yam sira, kiigiik
pargaciklarin bliylik pargaciklar ile ¢ok iyi birlesmesivle karakterizedir.. Kii¢lik
parcaciklarin biiyilkk parcaciklar ile birbiriyle sikica birlestirilmesi, tercihen
kompozit parcaciklara mekanik yiik bindirilmesi, 6zellikle kompozit pargaciklarin
su ile 25°C’de, tercihen Organikum, 17. Baski, VEB Deutscher Verlag der
Wissenschaften, Berlin, 1988, Madde 2.5.2.1 "Ausschiitteln von Ldsungen bzw.
Suspensionen™ (= ¢ozeltilerin veya siispansiyonlarin ¢alkalanmasi), sayfa 56-
57 ‘de tarif edilen prosedire gore calkalanmasi yoluyla dogrulanabilmektedir.
Calkalama testi tercihen en az bir dakikadir, tercihen en az 5 dakikadir, 6zellikle

10 dakikadir ve tercihen, kompozit parcaciklarm seklinin, bityiikligiiniin ve/veya
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bilesiminin 6nemli 6lciide defismemesine yol agmaktadir. Ozellikle tercihen,
calkalama testinden sonra, kompozit parcaciklarinin agirlikca en az % 601,
tercihen agirlikca en az % 701, tercihen agirlik¢a en az % 80’1, 6zellikle tercihen
agirlikca en az % 90’1, uygun sekilde agirlikga en az % 95°i, dzellikle agirlikga en
az % 99’u, sahip olduklar1 bilesim, biiylikliik ve tercihen sekil bakimindan

degismemis olmaktadir.

Bulusa gore olan kompozit pargaciklarin iiretimi, aslinda bilinen sekilde, 6rnegin
bir tek kademeli yontem ile, ézellikle ¢oktiirme ve kaplama, tercithe ogitiilmiis

malzeme ile kaplama yoluyla gerceklestirilebilmektedir.

Ancak, polimer partikiilleri ile kalsiyum karbonat partikiillerinin birbiriyle temas
ettirildigi ve mekanik kuvvetler etkisiyle birbiriyle birlestirildigi bir prosedur
kendisini ispat etmistir. Amaca uygun sekilde, bu, uygun bir karistiricinin veya bir
degirmenin i¢inde, dzellikle bir ¢garpmali degirmenin, pimli milin veya bir ultra
rotorlu degirmenin ig¢inde yapilmaktadir. Burada rotor hizi tercihen 1 m/s’den
daha biiyiiktiir, tercihen, 10 m/s’den daha biiyiiktiir, 6zellikle tercihen 25 m/s’den
daha bilyiiktiir, dzellikle 50 m/s ila 100 m/s arahigimdadar,

Meveut bulusun 6zellikle tercih edilen bir uygulama sekline gdre, bu prosediir,
kalsiyum karbonat pargaciklarinin polimer partikiillerinin i¢ kisminmn igine
sizmasina ve polimer tarafindan miimkin mertebe tamamen kaplanmasina,
béylece onlarin disaridan artik gérillemez olmasina, yol a¢cmaktadir. Bu tiir
pargaciklar, kalsiyum tuzu partikiilleri olmayan polimer gibi islenebilmektedir ve
kullanilabilmektedir, ancak bulusa gére olan kompozit parcaciklarin iyilestirilmis

ozelliklerine sahiptirler.
Mevcut bulusun 6zellikle tercih edilen diger bir uygulama sekline gbre, bu

prosediir, kalsiyum karbonat parcaciklarinin polimer partikiillerinin i¢ kismimin

icine sizmasina vol agmamaktadir, bilakis kalsiyum tuzu partikiilleri daha ziyade
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polimer partikiillerinin ylizeyinin lizerine sabitlenmektedir ve disaridan kolayca

goriilebilmektedir.

Bulugsun ozellikle tercih edilen bir birinci varyasyona gore, kompozit pargaciklarin
tretimi, JP62083029 A numarali patent basvurusunda tarif edilen prosediire dayal
olarak gerceklestirilmektedir. Burada, bliyiik pargaciklar (bunlara ana partikiiller
denilmektedir), yiizeyinin tzerinde, kii¢iik par¢aciklar (bunlara bebek partikiller
denilmektedir) ile kaplanmaktadir. Bu amag i¢in tercihen, bir yiksek hizlt rotoru,
bir statoru ve tercihen iginde bir bicagi kapsayan, kiire seklinde olan bir kabi
kapsayan bir ylizey modifikasyon tertibati ("melezlestirici") kullanilmaktadir.
NARA Machinery Co., Ltd. firmasinin, tercihen 118 mm’lik bir rotor-dis ¢capmna
sahip olan NARA melezlestirme sistemlerinin, 6zellikle NHS-0 veya NHS-1 adli
bir melezlestirme sisteminin kullanilmasi, kendini bu baglamda 6zellikle ispat

etmistir.

Ana partikiiller ile bebek partikiiller karnistinlmaktadir, tercihen en ince sekilde
dagitilmaktadir ve melezlestiricinin  igine sokulmaktadir. Orada, bebek
par¢aciklarmin ana parcaciklarn icine homojen bir sekilde yataklandirilmas: icin,
karigim, tercihen en ince sekilde dagitilmaya devam edilmektedir ve tercihen
tekrar tckrar mekanik kuvvetlere, bilhassa c¢arpma kuvvetlerineg, sikistirma
kuvvetlerine, strtlinme kuvvetlerine ve kesme kuvvetlerine ve parcaciklarin
karsilikli etkilesimlerine maruz birakilmaktadir, Tercih edilen rotor hizlari,

cevresel hizla gore 50 m/s ila 100 m/s aralifindadir.

Bu yonteme iliskin diger ayrintilar igin, bilhassa Ozellikle amaca uygun olan

uygulama sekillerine iligkin olarak JP62083029 A‘ya atifta bulunulur.

Ozellikle tercih edilen diger bir varyasyona gore, kompozit parcaciklarin
uretimi, DE 42 44 254 Al numarali patent bagvurusunda tarif edilen prosediire
dayali olarak gerceklestirilmektedir. Buna uygun olarak, termoplastik malzeme

100 pm ila 10 mm olan bir ortalama parcacik capina sahip oldugunda ve madde,
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termoplastik malzemeye nazaran daha kii¢cliik bir parcacik ¢apina ve daha iyi bir 1s1
dayanimina sahip oldugunda, bilhassa yontem asagidaki adumlan kapsadiginda,
bir termoplastik malzemenin yiizeyinin iizerine bir maddenin sabitlenmesi yoluyla

kompozit par¢aciklarin Giretilmesi i¢in 6ngdriilen bir yontem &zellikle uygundur:

o ilk olarak, termoplastik malzemeye nazaran daha kiigiik parcacik
capina ve daha iyi 1s1 dayamimina sahip olan maddenin, tercihen bir
karistirma {nitesine ve bir 1sitma donanimia sahip olan bir
tertibatin icinde kanstinlarak, tercihen termoplastik malzemenin
yumusama noktasmdan daha kiicik olmayan bir sicaklia
1s1t1lmasi;

o termoplastik malzemenin, tertibatin i¢ine eklenmesi; ve

o daha iyi 1s1 dayanimina sahip olan maddenin, termoplastik m

malzemenin yiizeyinin {izerine sabitlenmesi.

Bu yonteme iliskin diger ayrintilar igin, bilhassa ozellikle amaca uygun olan

uygulama sekillerine iligkin olarak DE 42 44 254 Al*e atifta bulunulur.

Ozellikle tercih edilen bir dier varyasyona daha gore, kompozit pargaciklarin
tiretimi, EP 0 922 488 Al numarali patent basvurusunda ve/veva US 6,403,219
B1 numarali patentte tarif edilen prosediire dayal olarak gerceklestirilmektedir.
Buna uygun olarak, bir ¢ekirdek olarak islev gdren bir katt madde partikiiliiniin
lizerine, bir ¢arpma yoluyla, ince partikiillerin sabitlenmesi veya vapistirilmasi ve
akabinde cekirdek ylizeyinin iizerinde bir veya daha fazla kristalin biiylimesi
yoluyla kompozit parcaciklarin iiretilmesi i¢in Ongdriilen bir yontem o6zellikle
avantajlidir. Bu yonteme iliskin diger ayrintilar igin, bilhassa 6zellikle amaca
uygun uygulama sekillerine iliskin olarak EP O 922 488 Al numarali patent

basvurusuna ve/veya US 6,403,219 Bl numaral1 patente atifta bulunulur.

Ozellikle tercih edilen diger bir uygulama sekli cergevesinde, kompozit

pargaciklar tretimi, DE 0 523 372 Al‘de tarif edilen prosediire dayali bir
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sabitlemeye tabi tutulmaktadir. Bu Ozellikle, JP62083029 A numarali patent
bagvurusunda tarif edilen yonteme gore elde edilmis olan kompozit pargaciklar
icin amaca uygundur. Kompozit parcaciklarin fiksaji burada tercihen termal
plazma piiskiirtme yoluyla gerceklestirilmektedir, burada tercihen en az 30 kW
olan bir giice sahip olan ("reduced pressure plasma spraying device"), 6zellikle EP

0 523 372 Al‘de tarif edilen cihaz kullanilmaktadir.

Bu yonteme iligkin diger ayrintilar igin, bilhassa &zellikle amaca uygun olan

uygulama sekillerine iliskin olarak EP 0 523 372 Al‘e atifta bulunulur.

Bulusa gore olan kompozit pargaciklar miikemmel bir 6zellik profili ile
karakterizedir. Onlar, miikemmel mekanik 6zelliklerin yam1 sira, gok iyi bir
dagilabilirlige, harikulade bir 6giitiilebilirlige, oldukga diisiik bir toz olusturma

egZilimine ve ayrica nispeten viiksek bir izotropiye sahiptir.

Ayrnica, kompozit pargacilarin iginde kalsiyam karbonatin mevcudiyeti, daha
sonraki uygulamalarin icinde, 6zellikle asit gruplarmi ihtiva eden veya belirli
kosullar altinda asitler salabilen polimerlerin iginde bir pH-degeri
stabilizasyonuna (tamponlama) olanak saglamaktadir. Oregin polivinil kloriir ve
polilaktik asit bu kapsamdadir. Ayrica, opsiyonel olarak, bu surette son iiriiniin
ucuzlamasinin saglanmasi amaciyla, pahali malzemelerin yeri bulusa gére olan

kompozit parcaciklar ile degistirilebilmektedir.

Bulusa gore olan kompozit parcaciklarin igslenmesi, nispeten kolay bir sekilde ve
surette gerceklestirilebilmektedir, zira bulusa gére olan ¢dziime gore artik iki
bilesen (kalsiyum tuzu ve polimer) degil, sadece bir bilesen (kompozit
parcaciklar) islenmek zorundadir. Polimer ile kalsiyum karbonatin arasindaki siki

baglant1 sayesinde dagilma sorunlan gézlemlenmemektedir.

Ayrica, ilgili tekli bilesenlerin oran ve biiyiikliik se¢imi ilizerinden, kompozit

pargaciklarim mikro yapisi, gézeneklilifi ve gecirgenligi hedefli sekilde kontrol
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edilebilmektedir. Kompozit parcaciklarin  kesintisiz  kontrol  edilebilen
gecirgenligi, kesintisiz kontrol edilebilen gozenekliligi ve kesintisiz kontrol
edilebilen 1izotropisi, yine sonucta elde edilen bilesenlerin nihai yapisinin,
ozellikle onlarin mikro yapisinin, gézenekliliginin ve gecirgenliginin hedefli bir

sekilde kontrol edilmesi i¢in kullanilabilmektedir.

Daha baska islemeye yardimct maddelerin, dzellikle 6zel ¢ozicilerin eklenmest,
bulusa gére olan kompozit pargaciklarin islenmesi esnasinda kural olarak gerekli
degildir. Bu, bulusa gore olan kompozit parcaciklarin, 6zellikle farma- ve gida

sektoriinde miimkiin olan kullanmim alanlarini genigletmektedir.

Bulusa gore olan kompozit parcaciklar dogrudan o haliyle kullamlabilmektedir.
Ancak, bulusa gore olan kompozit pargaciklar, sahip olduklari miikemmel &zellik
profilinden dolayi, biyomedikal mihendislik ve/veya mikro teknoloji alanindaki
uygulamalar igin bilesenlerin iiretilmesi igin ve/veya kopirtilmiis cisimlerin
uretilmesi i¢in 6zellikle katki olarak, 6zellikle tercihen polimer katkisi olarak, etki
arttirict madde veya baslangig malzemesi olarak uygundur. Ozellikle tercih edilen,
tip teknolojisi alanina giren uygulamalar tercihen tekrar emilebilir implantlan
kapsamaktadir, Ozellikle amaca uygun olan uygulama alanlar1 enjeksiyon dokiim
yoluyla firetilen vidalan, preslenmis plakalan, &zellikle eriyikten preslenmis
plakalan, koplirtiilmiis implantlart ve ayrica selektif imalat yontemleri igin toz
halinde akabilir tozlar kapsamaktadir, burada en son olarak belirtilen durumda,
toplam par¢acik biiyiikligii tercihen 3 mm’den daha kiiciiktiir ve tercihen 0,5

um’den daha biiyiktiir.

Bulusa gore olan kompozit parcaciklar, polimer katkisi olarak, tercihen matris
polimeri olarak, en az bir polimerin, 6zellikle bir termoplastik polimerin i¢ine
eklenmektedir. Burada, bulusa gére olan kompozit parcacilarin bileseni olarak da
kullanilabilen polimerler ézellikle tercih edilmektedir. Tekrarlamalarin énlenmesi
amaciyla, bilhassa tercih edilen polimer sekilleri bakimindan, vyukaridaki

aciklamalara atifta bulunulur. Ozellikle ¢ok tercih edilen matris polimerler
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polivinilkloriir (PVC), poliiiretan (PU), silikon, polipropilen (PP), polietilen (PE)
ve polilaktik asit (PLA) kapsamaktadir.

Mevcut bulus cercevesinde, matris polimeri ile kompozit pargaciklarin polimeri,
tercihen uygulama sicaklifinda birbiriyle karistinlabilmektedir, 6zellikle tercihen

kimyasal olarak aynidir.

Ozellikle tercih edilen bilesimler, en az bir matriks polimerinden agirlik¢a % 40,0
ila agirhk¢a % 99,9 ve bulusa gore olan en az bir kompozit pargacigindan

agirlikca % 0,1 ila 50,0 ihtiva etmektedir.

Bilesimin iiretimi, ashnda bilinen sekilde bilesenlerin karistirilmasi yoluyla

gergeklestirilebilmektedir.

Sonra, bilesim, alisilmis sekilde islem gérmeye devam edebilmektedir, bilhassa
graniil haline getirilebilmektedir, dgiitiilebilmektedir, ekstriide edilebilmektedir,

enjeksiyon dokiime tabi tutulabilmektedir veya da kopiirtiilebilmektedir.

Ayrica, bulusa gore olan kompozit pargaciklart dogrudan, yani ilave polimerler

cklenmeden, islenmeye devam edilebilmektedir ve/veya kullanilabilmektedir,

Bulusa gére olan kompozit pargaciklarinin avantajlart burada bilhassa kompozit
par¢aciklarinin graniilasyonu, &giitiilmesi, ekstriizyonu, enjeksiyon doékiimii,

eriyikten preslenmesi ve/veya kopurtiilmesi esnasinda gézlemlenmektedir.

Mevcut bulug gergevesinde, polimer kdpiiklerin tiretimi, tercihen gaz halinde olan
bir fazin, bulusa gore olan kompozit par¢aciklar1 ve opsivonel olarak en az bir
matris polimerini igeren bir bilesimin icinde olusturulmasi veya onun igine
sokulmasi voluyla gergeklestirilmektedir. Burada hedef, esit ve homojen bir

képiik yapisinin elde edilmesi i¢in, gazin miimkiin mertebe homojen bir sekilde
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bilesimin icine dagitilmasidir.  Gazin  iceri  sokulmasi cesitli  sekilde

gercgeklestirilebilmektedir.

Gaz fazinin  olusturulmasi  tercihen bir lifleme ajamt  eklenerek
gergeklestirilmektedir. Kimyasal reaksiyonlar yoluyla (kimyasal {ifleme ajanlari)
veya faz gecisi yoluyla (fiziksel lifleme ajanlar1) gaz salimi yapan maddelere
ifleme ajami denilmektedir. Képiik ekstrizyonunda veya kopilik enjeksiyon
dékimiinde, kimyasal Ufleme ajami, bir ana parti seklinde, bilesimin i¢ine
karigtinlmaktadir veya fiziksel iifleme ajan1 dogrudan, basing altinda, bilesimin
eriyiginin icine enjekte edilmektedir. Enjeksiyona dogrudan gazlama
denilmektedir  ve  bilhassa  termoplastik  polimerlerin  islenmesinde

kullanilmaktadir.

Bilhassa bu uygulama i¢in, bulusa gdre olan kompozit parcaciklarin, bir akigkan
maddenin, tercihen iifleme ajaninin, polimerin igine sizabilmesine ve tercihen onu
en azindan kismen ¢6zebilmesine izin veren bir yapiya sahip olmasi, avantajlidir.
En az bir tercihen termoplastik polimeri igeren bir ¢ekirdege ve en az bir
¢Oktiiriilmiis  kalsiyum  karbonati iceren bir kilifa sahip olan kompozit
parcaciklarda, kihif, akiskan madde, bilhassa Gifleme ajant igin, en azindan kismen
gecirgendir. Bu, tercihen, ¢ekirdek yiizeyinin en az % 0,1inin, tercihen en az %
0,5’inin, ozellikle % 1,0 % ila 5’inin ¢Oktiriilmils kalsiyum karbonat ile
kaplanmamas1 yoluyla saglanmaktadir. Bu etki, miinferit ¢éktiiriilmiis kalsiyum
karbonat pargaciklarinin arasinda tercihen mevcut bulunan ve akiskan madde,
ozellikle Gfleme ajani igin uygun mikro kanallarin olusturulmasina yol agan

bosluklar ile gliclendirilmektedir.

Mevcut bulusun ézellikle tercih edilen bir uygulama sekli ¢ergevesinde, kompozit
parcaciklar, M. Avella, S. Cosco, M. L. Di Lorenzo, E. Di Pace, M. E. Errico
Influence of CaCO3 Nanoparticles Shape on Thermal and Crystallization
Behavior of Isotactic Polypropylene based Nanocomposites Journal of Thermal

Analysis and Calorimetry, Vol. 80 (2005) 131-136 yayminda tarif edilen
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prosediire dayali olarak kopiirtiilmektedir. Bu esnada, tercihen en az bir tekrar
emilebilir polimeri, tercihen en az bir tekrar emilebilir poliesteri, &zellikle
polilaktikasit igeren, bulusa goére olan kompozit parcaciklar, tercihen yliksek
basing altinda, amaca uygun sekilde oda sicakliginda, tercihen CO, ile
gazlanmaktadir. Burada CO,, polimer tarafindan emilmektedir ve onun camsi
gecis  sicakligl tercihen diistriilmektedir. Basing diirtildiigiinde, kompozit
pargaciklart kdpiirmektedir ve tercihen kalibin, tercihen teflon kalibin igine tam
akis olmaktadir. Yontem, béylece, termolabil maddelerin, her seyden 6nce
antibiyotiklerin ve osteoindiiktif proteinlerin iceri sokulmasina olanak

saglamaktadir.

Asagida, mevcut bulus, birden fazla érnek ile, bundan dolay: bulus diisiincesi

kisitlanmadan, daha da agiklanmaktadir.

Karakterizasyon

Mikro yapili kompozit pargacik-parcaciklarimin 6zellikleri asagidaki sekilde tayin

edilmistir.

Elektron mikroskobu

Taramali elektron mikroskobu goériintiileri,

bir yiiksek gerilimli elektron mikroskobu (Zeiss, DSM 962) ile 15 kV'de

alinmistir. Numunelerin iizerine bir altin-palladyum tabakasi piiskiirtiilmiistiir.

Termogravimetri (TGA)

Termogravimetri, bir PerkinElmer STA 6000 ile, nitrojen (nitrojen-akis hizi: 20

ml/dakika} altinda, 10°/dakikalik bir 1sitma hizinda 40°C ila 1000°C aralifinda

uygulanmstir.
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Ornek 1

Amorf kalsiyum karbonattan ve bir amorf polilaktid (PLAY dan olusan mikro
yapili kompozit pargaciklar, JP 62083029 A‘da tarif edilen yonteme dayali olarak,
NHS-0 cthazinin kullanilmasi suretiyle, tiretilmistir. 12°C soguk su ile sogutma
yapilmistir. Ana partiklil olarak bir polilaktid-graniilati (ortalama pargacik
biiyiikliigii 3 mm) ve bebek partikiili olarak amorf kalsiyum karbonat tozu

(DSACC; ortalama parcacik buyikligi 1 pm) kullanilmistir.

16 g polilaktid-grantlati, 4 g CaCOs;-tozu ile harmanlanmis ve 5.000
devir/dakika’da doldurulmustur. Agreganin rotor hizi 16,000 devir/dakika’ya (100
m/s) ayarlanmig ve dozlanarak eklenen malzemeler 1 dakika islem gérmiistiir. Bu
prosediir, ayni malzeme miktarlari ve makine ayarlan ile tekrarlanmistir.

Toplamda 38 g vapili kompozit par¢aciklar kazanilmistir.

SEM-analizi, PLA-yiizeyinin biiyiik &lgiide kiire seklinde olan DSACC-
parcaciklari ile kaplh oldugunu gostermistir (bakimiz Sekiller 1a, 1b, 1c).

Ornek 2

Kalsiyum karbonat kiirelerinden (sferiilitler; SPH) ve bir amorf polilaktid
(PLA)Ydan olusan mikro yapili kompozit parcaciklar, tipki Ornek 1°de tarif
edildigi gibi, NHS-0 kullanmak suretiyle, iiretilmistir. Ana partikiil olarak, Ornek
1’de tarif edilenle ayn olan polilaktid-graniilat: ve bebek partikiil olarak ortalama

parcacik ¢cap1 7 um olan kalsiyum karbonat kiireleri (sfertlitler) kullanilmistir.

16 g polilaktid-graniilat, 4 g CaCOs-tozu ile harmanlanmis ve 5.000
devir/dakika’da doldurulmustur. Agreganin rotor hizi 16.000 devir/dakika’ya (100
m/s) ayarlanmis ve dozlanarak eklenen malzemeler 1 dakika islem gdrmistiir.
Ayni malzeme miktarlar1 ve makine avarlari ile toplam 5 tekrarlama yapilmistir.

Toplamda &85 g yapilt kompozit pargaciklar kazanmilmastir.
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Kazanilan yapili kompozit parcaciklarinin SEM-analizi, asagidaki SEM-
goriintlilerinde gosterilmektedir. PLA-ylizeyi sadece kismen kalsiyvum karbonat

kiireleri (sfertlitler) ile kaplidir (bakiniz Sekiller 2a, 2b).

Ornek 3

Karma partikiil sekline (skalenoeder ve igneler; Schaefer Precarb® 400) sahip bir
kalsiyum karbonattan ve poliamid-12 (PA12) bazl1 bir ince tozdan olusan mikro
yapili kompozit parcaciklar NHS-1 kullanmak suretiyle iiretilmigtir. 12°C soguk
su ile sogutma yapilmistir. Ana partikil olarak PA12 (ortalama parcacik
biiyiikliigii 50 pm) ve bebek partikiilii olarak kalsiyum karbonat Schaefer
Precarb® 400 (ortalama parcacik biiyiikligd 0,7 pm) kullanilmigtir.

85 g PAl2-tozu, 15 g CaCOjs-tozu Schaefer Precarb® 400 ile harmanlanmis ve
agreganin 4.000 devir/dakikalik (50 m/s) bir rotor hizinda doldurulmustur.
Dozlanarak eklenen malzemeler 1 dakika islem gormiistir. Aym malzeme
miktarlann ve makine ayarlan ile toplam 8 tekrarlama yapilmistir. Toplamda

takriben 760 g yapili kompozit parcaciklar kazanilmstir.

Kazamlan yapili kompozit pargaciklarimn SEM-analizi Sckiller 3a, 3b’de

gosterilmektedir.

Termogravimetri vasitasiyla saptanan CaCQOs-muhtevasi % 14,4 PCC olmustur.

Kazanilan yapili kompozit parcaciklarin partikiil bliviikliigli dagilimi lazer

kirinim (Sympatec, Helos) vasitasiyla tayin edilmistir (dsp = 48 pm).

Ornek 4

Karma partikill sekline (skalenoeder ve igneler; Schaefer Precarb® 400) sahip bir

kalsiyum karbonattan ve poliamid-12 (PA12) bazli bir ince tozdan olusan mikro
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yapili kompozit parcaciklar NHS-1 kullanmak suretiyle iiretilmistir. 12°C soguk
su ile sogutma yapilmistir. Ana partikiil olarak PA12 (ortalama pargacik
bliyiikliigii 50 pm) ve bebek partikiilii olarak kalsiyum karbonat Schaefer
Precarb® 400 (ortalama parcacik biliyiikligi 0,7 um) kullanilmustir.

85 g PA12-tozu, 15 g CaCO;-tozu Schaefer Precarb® 400 ile harmanlanmis ve
agreganin 8.000 devir/dakik’lik (100 m/s) bir rotor hizinda doldurulmustur.
Dozlanarak eklenen malzemeler 3 dakika islem gormistir. Aym malzeme
miktarlarn ve makine ayarlari ile toplam 2 tekrarlama yapilmustir. Toplamda

takriben 196 g yapili kompozit parcaciklar kazanmilmastir.

Kazamilan yapili kompozit parcaciklarinin SEM-analizi Sekiller 4a, 4b’de

gosterilmektedir.

Termogravimetri vasitasiyla saptanan CaCQO;-muhtevast % 14,1 PCC olmustur.

Kazamlan yapili kompozit pargaciklarm partikil buyiikligi dagilimi lazer
kirmim (Sympatec, Helos) vasitasiyla tayin edilmistir (dsp =51 pm).
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