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OZET

DIOL BILESIMIi VE POLYESTER

Bir diol bilesiminin elektrik iletkenliginin kontrol edilmesiyle, 0.6
mS/m ila 30 mS/m'de bir polycster malzemesi, ve tercihen diol
bilesiminin pH'min 5 ila 7.5'te kontrol edilmesiyle, bir polyesterin
termal ag&irhik kayip orani azaltlir ve sonu¢ olarak gelistirilmis
mekanik o6zelliklere ve kaliplama stabilitesine sahip bir polyesterin

yani sira miilkemmel renk tonu da saglanir.
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ISTEMLER

. Bir diol bilesimi olup, 6zelligi; temel bilesen olarak bir diol

icermesi ve tarifnamede aciklandigi tlizere 6Slgiilen 0.6 ila 30

mS/m'lik bir elektrik iletkenligine sahip olmasidir.

. Istem 1'e gore diol bilesimi olup, ézelligi; S ila 7.5 arasindaki bir

pH'a sahip olmasidir.

. Istem 1 veya 2'ye gore diol bilesimi olup, 6zelligi; bir biyokiitle

kaynagindan tiireyen diol icermesidir.

. Istemler 1 ila 3'ten herhangi birine gére diol bilesimi olup,

Ozelligi; temel bilesen olarak lineer bir alifatik diol i¢ermesidir.

. Istemler 1 ila 4'ten herhangi birine gore diol bilesimi olup,

ozelligi; lineer alifatik dioliin, etilen glikol, 1,3-propandiol, 1,2-
propandiol, 1,3-biitandiol, 1,4-biitandiol veya 2,3-biitandiol

olmasidir.

. Istemler 1 ila 5'ten herhangi birine gére diol bilesiminden yapilmisg

bir polyester ve bir dikarboksilik asittir.

. Istem 6'ya gére polyesterin kaliplanmasiyla iiretilen kaliplanmis

bir tiriindiir.
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TARIFNAME

DIOL BILESIiMi VE POLYESTER

TEKNIK ALAN

Meveut bulus, bir polyester materyali olarak kullanilan bir ana
bilesim olarak bir diol igeren bir diol bilesimine ve bu diol

bilesiminden yapilan bir polyestere iliskindir.

TEKNIGIN GECMISI

Polyester, mikemmler 6zelliklerinden otiirii lifler, filmler ve siseler
dahil olmak tzere c¢ok gems yelpazedeki uygulamalarda
kullanilmistir.  Ornegin, etilen glikol ve tereftalik asidin poli
kondensasyonu ile elde edilen polietilen tereftalat, miikemmel
mekanik kuvveti, kimyasal 6zellikleri ve benzerinden otirii birgok
uygulamada kullamlmistir ve diinyada giysiler ig¢in en uygun bir
sentetik elyaf olarak topluca iiretilmistir. Ornegin, 1.3-propandiol ve
tereftalik asitten yapilan polimetilen tereftalat icin, Son yillarda
pahali olmayan 1.3-propandiol sentez yontemlert gelistirildigi icin
pazar genislemektedir, ve uzadiktan sonra miikemmel elastik geri
kazanim ve diigiik bir Young modiilii gibi polimer o6zelliklerinden
yararlanan yumusak dokuya sahip giysiler i¢in polimetilen
tereftalatin kullanilmasi umulmaktadir.

Son yillarda ise, biyokiitle kaynaktan tiireyen polyesterler, fiyatlarda
asirt  yilkkselme ve petrol kaynaklarinin tiikenmesi hakkindaki

hususlara dikkat g¢ekti. Bir fermentasyon yontemiyle elde edilen
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laktik asidin polimerize edilmesiyle elde edilen polilaktik aside ek
olarak, bir fermentasyon yontemi ile elde edilen siiksinik asidin
kimyasal doéntsiimii aracih@iyla bir monomerin sentezlenmesiyle
clde edilen polibiitilen siiksinat ve monomerin polimerize edilmesi,
biyokiitle kaynagindan tiireyen bir polyester olarak gelistirilmistir
(Patent Dokiimani 1). Biyokiitle kaynagindan tiireyen polyester
malzemelerin, biyokiitle kaynagimdan tireyen katiskilarin ihtiva
edilebilecegi bakimindan bir problemi vardir, ve sorunu ¢ézmek igin
bir ara¢ olarak, nanofiltrasyon membrani kullanarak biyokiitle
kaynagindan tiremis katiskilarin  giderilmesi  igin  yontemler

gelistirilmistir (Patent Doktimanlar 2 ve 3).

ONCEKI TEKNIK DOKUMANLARI

PATENT DOKUMANLARI

Patent Dokiimani 1: Japon Patent No. 4380654 Patent Dokiimam 2: JP
2007-502325 W Patent Dokiimami 3; JP 2010-150248 A Patent
Dokiimam 4: DE 6922551212 dokiimani, baslica tekrar eden birimler
olarak etilen tereftalat birimlerini i¢eren polyester tiretimi igin
kesintisiz bir dogrudan esterlesme ve polikondensasyon islemini
aciklamakta olup, bahsedilen polyester, &zellikle elektro-iletken

ozellikleri bakimindan biyiik olciide gelistirilmektedir.

BULUSUN OZETI

BULUS TARAFINDAN COZULECEK PROBLEMLER
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Polyester, kaliplama ile cesitli kaliplanmms tirlinlere déniistiiriiliir ve
erime kaliplamasi sirasinda polyester bozunmasinin gergeklestigi
bilinmektedir ve bu bozunma genellikle bir termal agirhk kayip orani
olarak ifade edilir. Yiksek bir termal agirlik kayip orani, reg¢inenin
mekanik 6zelliklerinde pargalanmaya sebep olabilir.

Aromatik bir alt yapiya sahip polietilen tereftalat, polimetilen
tereftalat ve poliblitilen tereftalat, disiik bir termal agirhk kayip
oranina sahip bir polyester olarak gelistirilmis olup, ve ayrica bu
polyesterlerin termal agirlik kayip oraninin azaltilmasini, ayrica
fiziksel Ozelliklerinin arttirilmasini ve ilaveten, yiksek sicaklikta
yiiksek hizli kaliplamay saglar.

Bovlece, mevcut  bulusun  bir  amaci,  konvansiyonel
polyesterlerinkinden daha distik bir termal agirlik kayip oranina ve
daha miilkemmel mekanik 6zelliklere ve kaliplama kararliligima sahip

bir polyester tiretmek igin bir yontem kesfetmektir.

SORUNLARI COZMEYE YONELIK ARACLAR

Yukarida agiklanan sorunlart ¢ézmek adina mevcut bulus sahipleri,
polyesterin bir bileseni olan bir diol bilesenine odaklanmak amaciyla
yogun sekilde calismuglardir. Mevcut bulus sahipleri, bir polyester
malzeme olarak kullanilan bir diol bilesiminin  elektriksel
iletkenliginin kontrol edilmesinin, bir polyesterin termal agirlik kayip
oranni azalttiZim ve milkemmel mekanik o6zellikler ve kaliplama
islenebilirligine sahip olan bir polyester ortaya koydugunu

kesfetmiglerdir ve boylece mevcut bulusu tamamlamislardir.
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Boylece, mevcut bulus asagidaki (1) ila (7) ile olusturulmaktadir.

(1) Bir diol bilesimi olup, temel bilesen olarak bir diol igerir ve 0.6
ila 30 mS/m'lik bir elektrik iletkenliine sahiptir.

(2) (1)e gore diol bilesimi olup, 5 ila 7.5 arasindaki bir pH'a
sahiptir.

(3) (1) veya (2)'ye gore diol bilesimi olup, bir biyokiitle
kaynagindan tiireyen diol igerir.

(4) (1) ila (3)'ten herhangi birine gore diol bilesimi olup, temel
bilesen olarak lineer bir alifatik diol icerir.

(5) (1) ila (4)'ten herhangi birine gére diol bilesimi olup, burada
lineer alifatik diol, etilen glikol, 1,3-propandiol, 1,2-propandiol, 1,3-
biitandiol, 1,4-biitandiol veya 2,3-biitandiol'diir.

(6) (1) 1la (5)'ten herhangi birine gore diol bilesiminden yapilmig
bir polyester ve bir dikarboksilik asit.

(7)y  (6)'va gore polyesterin kaliplanmasiyla tiretilen kaliplanmis bir

madde.

BULUSUN ETKILERI

Mevcut bulus, azaltilmis bir termal agirhk kayip oranina ve ayrica
geleneksel polyesterlerin performansini korurken miikemmel renk
tonuna sahip bir polyester ortaya koymaktadir. Dahasi, mevcut bulus
ile elde edilen polyester, mikemmel meckanik 6zelliklere ve kalip
stabilitesine sahiptir ve ilaveten, yiiksek sicaklikta eritme kaliplama
kullanarak ytliksek hizda kaliplamayr miimkiin kilar ve sonug olarak,

kaliplanmis  bir maddenin fiziksel oOzellikleri ve verimlilik,
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konvansiyonel polyesterlere kiyasla gelistirilecektir.

BULUSU GERCEKLESTIRMEK ICIN EN iYI YONTEM

Mevcut bulusun diol bilesimi, temel bilesen olarak bir diol ve ek
olarak, bir alt bilesen olarak elektrik iletkenligine katkida bulunan bir
madde (bundan sonra "alt bilesen maddesi" olarak anilacaktir)
icermesi ile karakterize edilir. Diol, iki hidroksil grubuna sahip olan
ve polyester malzemesi olarak dikarboksilik asit ile kullanildigi
bilinen bilesiklere yonelik genel bir terimdir. Dioliin kendisinin
elektrik iletkenligine sahip olmadigi bilinmektedir. Spesifik diol
ornekler1, érmegin etilen glikol, 1,3-propandiol, 1,2-propandiol, 1,3-
biitandiol, 1,4-biitandiol, 2,3-biitandiol, 1,5-pentandiol, 1,2-
pentandiol, 1,3-pentandiol 1,4-pentandiol, neopentil glikol, 1,6-
heksandiol, 1,7-heptandiol, 1,8-oktandiol, 1,9-nonandiol, 1,10-
dekandiol, dietilen glikol, polietilen glikol, polipropilen glikol ve
politetrametilen glikol gibi lineer alifatik diolleri; 2-metil 1,3-
propandiol, 3-metil-1,5-pentandiol, 2-metil-1, 8-oktandiol ve 2,2-
dietil-1,3-propandiol  gibi  dallanmuis  alifatik  diolleri; 1,2-
sikloheksandiol, 1,4-sikloheksandiol, 1,2-sikloheksandimetanol, 1,4-
sikloheksandimetanol, 1,3-siklobiitandiol, 2,2.,4.4,-tetrametil-1,3-
siklobiitandiol, hidrojene bisfenol A, 1zosorbit, izomanit ve izoit gibi
siklik  alifatik  diolleri; ve ayrica hidrokinon, rezorsin,
dihidroksibifenil, naftalen diol, dihidroksibenzen ve dihidroksitoliien
gibi aromatik dioller icermektedir. Mevcut bulusun diol bilesiminde,
bu diollerden en az biri ihtiva edilebilir ve iki veya daha fazla diol
bulunabilir. Diol bilesimindeki diol igerigi tercihen agirlikga % 95
veya daha fazla ve daha ¢ok tercihen agirlikca % 99 veya daha
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fazladir.

Diol bilesiminde bulunan alt bilesenli maddelerin &rnekleri ise
organik asitler, amino asitler, aminler ve amonyak, karbon dioksit ve
benzerini 1gerir. Organik asitlerin belirli ornekleri, yalmz veya
kombinasyon halinde kullanilabilen, oksalik asit, asetik asit, laktik
asit, formik asit, piruvik asit, propiyonik asit, malonik asit, siiksinik
asit, sitrik asit, glikolik asit, malik asit, n-biitirik asit, izobfitirik asit,
hidroksi biitirik asit, a-ketoglutarik asit, maleik asit, tartarik asit,
glikoksilik asit, sitrakonik asit, piroliitarik asit ve askorbik asit igerir.
Bu alt bilesen maddelerinin simdiye kadar polyesterin renklenmesine
neden olan bir madde oldugu varsayilmistir, ve bu alt bilesen
maddelerin,  polyester  malzeme i¢in  diol  bilesiminde
bulundurulmasindan simdiye kadar kac¢milmistir. Ancak mevcut
bulus, bir diol bilesiminin elektriksel iletkenligini kontrol etmek i¢in
bu alt bilesen maddelerin pozitif bir sekilde ihtiva edilmesi ve bir
polyesterin termal agirlik kayip oranini bu sekilde azaltmak i¢in diol
bilesiminin bir polyester malzeme olarak kullamlmasi 1le karakterize
edilir.

Spesifik olarak, mevcut bulusa ait diol bilesimi, alt bilesen maddeler
icermesi sebebiyle, 0.6 ila 30 mS/m'lik elektrik iletkenligine sahip
olmasi ile karakterize edilir. Diol bilesiminin elektriksel iletkenligi,
bir platin siyah elektrotun agirhk¢a % 16.67 oraminda bir diol
bilesimi konsantrasyonu ile sulu bir diol bilesim ¢ozeltisine 23°C'de
daldirildiginda olgiilen elektriksel iletkenlik oranimi belirten bir
degerdir, ve elektriksel iletkenlik, su kalitesinin belirlenmesi i¢in bir
cihazdaki bir elektriksel iletkenlik hiicresi kullamlarak olgiilebilir.
Diol bilesiminin elektriksel iletkenligi, diol bilesimindeki alt bilesen

maddelerinin icerigi ile korelasyonludur, ve bu nedenle, diol
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bilesiminin elektriksel iletkenligi, alt bilesen maddelerin iceriginin
kontrol edilmesiyle kontrol edilebilir. Diol bilesiminin elektriksel
iletkenligi bu aralik i¢inde oldugunda, diol bilesiminden yapilan bir
polyesterin termal a@irlik kayip orani azalmaktadir. Ancak, 0.6
mS/m'den daha diisiik bir elektriksel iletkenlik tercih edilmez, ¢linkii
bir polyesterin termal agirlik kayip oramini arttirir, ve 30 mS/m'den
daha fazla bir elektriksel iletkenlik tercih edilmez ¢linkii bu, polyester
polimerizasyonunu inhibe eder ve molekiiler agirligi, erime noktasini
ve bir polyester verimini azaltir. Alt bilesenli maddelerden dolayi
polyesterin  renklenmesinin - Onlenmesi  bakis agisindan, diol
bilesiminin elektriksel iletkenliginin Gst sinirt tercihen 10 mS/m'den
daha fazla degildir ve daha ¢ok tercihen 3 mS/m'den fazla degildir.
Mevcut bulusa ait diol bilesimi, tercihen 5 ila 7.5 arasinda bir pH'a
sahiptir, Diol bilesiminin pH'1, agirlik¢a % 16.67'lik bir diol bilesim
konsantrasyonlu 23°C'de sulu bir diol bilesim ¢ozeltisinin pH'idir. PH
S'ten az oldugunda, polyester polimerizasyonunda yan {iriin tiretimi
ve verim disiisiine yol agilabilir. PH degeri 7.5'ten yiiksek
oldugunda, 5'ten daha diisiik bir pH'taki durumla aynis1 ger¢eklesir ve
ek olarak, fazla miktarda bir amin bilesigi mevcut oldugunda,
polyesterin renklenmesine ve kotii kokuya yol agilabilir. pH daha
tercihen 6 ila 7 arasindadir. Diol bilesiminin pH'l, 0.6 ila 30 mS
arasindaki elektriksel iletkenlik aralifinda asit veya alkali ilave
edilerek uygun sekilde kontrol edilebilir.

Diol bilesiminde bulunan diol, asetilen, maleik anhidrit veya
petrolden (bundan sonra petrol tiirevi diol olarak anilacaktir) yapilan
propilen oksitten bilinen organik kimyasal katalitik reaksiyonlarin bir
kombinasyonu aracilifiyla elde edilen saflagtinlmis bir diol

oldugunda, yukarida bahsedilen alt bilesen maddeler katiski olarak
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bulunmaz veya bulundugunda sonsuz kiigiiktiir ve boylece diol
bilesiminin elektrik iletkenligi, alt bilesen maddelerin saflastirilms
diole uygun sekilde eklenmesiyle istenen bir aralikta olacak sekilde
kontrol edilebilir.

Diol bilesiminde bulunan diol, biyokiitle kaynaklarindan yapilan bir
diol oldugunda (bundan sonra biyokiitle kaynak tlrevi diol olarak
anilacaktir), biyokiitle tiirevi alt bilesen maddeleri, bir diol tiretme
islemi sirasinda katiskilar olarak bulunabilirler, ve bdylece diol
bilesiminde bulunan alt bilesen maddelerin miktari, diol saflastirma
isleminin kontrol edilmesiyle kontrol edilebilir, ve bu sayede kargilik
olarak, diol bilesiminin elektriksel iletkenligi kontrol edilebilir.
Biyokiitle kaynaklarimin belirli dérmekleri glukoz, mannoz, galaktoz,
fruktoz, sorboz ve tagatoz gibi heksozlar ve arabinoz, ksiloz, riboz,
ksiloz ve ribuloz gibi pentozlar gibi monosakaritleri; pentosan,
sukroz, nisasta ve seliiloz gibi disakaritleri/polisakaritleri; biitirik asit,
kaproik asit, kaprilik asit, kaprik asit, laurik asit, miristik asit,
palmitin asit, palmitoleik asit, stearik asit, oleik asit, linoleik asit,
linolenik asit, monokutinik asit, arakidik asit, eikosenoik asit,
arakidonik asit, behenik asit, eriisik asit, dokosapentaenoik asit,
dokosaheksaenoik asit, lignoserik asit ve serakoreik asit gibi yag
asitlerini; ve gliserin, mannitol, ksilitol ve ribitol gibi polialkoller:
igerir.

Biyokiitle kaynak-tiirevi diol, bilinen organik kimyasal katalitik
reaksiyonlarin  bir  kombinasyonu  araciligiyla  biyokiitle
kaynaklarindan elde edilebilir, dikarboksilik asit, dikarboksilik
anhidrid  veya  biyokiitle  kaynaklartm1  asimile  edebilen
mikroorganizmalarin kimyasal reaksiyonla asimile edilebilmesiyle

elde edilen siklik eter gibi bir ara iriinlin dénistiiriillmesiyle elde
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edilebilir, veya biyokiitle kaynaklarin1  asimile  edebilen
mikroorganizmalarin dogrudan kiiltiirlenmesi yoluyla elde edilebilir.
Ornegin, bir biyokiitle kaynag: olarak pentoz kullanildiginda, bilinen
organik kimyasal katalitik reaksiyonlarin bir kombinasyonu yoluyla
biyokiitle kaynaklarindan bir diol elde etme yOntemi i¢in, biitandiol
gibi bir diol, bilinen bir dehidrasyon reaksiyonu ve katalitik
reaksiyonun bir kombinasyonu ile kolayca elde edilebilir.

Biyokiitle kaynak tiirevi bir ara Uriinii kimyasal reaksiyon ile bir diole
doniistlirmek i¢in bilinen yéntemlerden biri, bilinen bir mikrobiyal
kiiltiir tarafindan elde edilen dikarboksilik asidi bir diol elde etmek
icin bir indirgeme katalizérii ile hidrojene etmektir. 1,4-biitandiol
durumunda, yontemin Omnekleri, 6rnegin siiksinik asit, siiksinik
anhidrit, siiksinik asit ester, maleik asit, maleik anhidrit, maleik asit
ester, tetrahidrofuran veya bilinen mikrobiyal kiltiir ile elde edilmis
v-butirolaktonun kimyasal senteze ile 1,4-biitandiol'e
donistiiriilmesini igerir, ve siiksinik asidi bir indirgeme katalizori 1le
hidrojenleyerek 1,4-biitandiol elde edilmesi verimlidir ve tercih
edilir.

Biyokiitle kaynaklarini asimile edebilen mikroorganizmalarin
fermantasyonu ile dogrudan bir diol e¢lde etmek ig¢in bilinen
yontemlerin drneklert W02007/097260 dokiimaninda aciklanan 1,3-
propandiol veya 1,4-biitandiol iiretim yontemini, W02005/073364
dokiimaninda agiklanan 1,2-propandiol iiretim yontemini, ve Japon
Patent No. 4380654'te tarif edilen etilen glikol liretim ydntemini igerir.
Dahasi, son zamanlarda mikrobiyal metabolik miihendislik ve genctik
mithendisliginin gelismesiyle birlikte, mikroorganizmalarin dogrudan
kiiltirlenmesiyle ¢esith diollerin elde edilmesine yonelik siireglerin

gelecekte gelistirilmesi tamamen ongoriilmektedir.
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Tercih edilen biyokiitle kaynak tiirevi dioller, bilinen teknolojik diol
tretim seviyesi bakimindan, etilen glikol, 1,3-propandiol, 1,2-
propandiol, 1,3-biitandiol, 1,4-biitandiol, 2,3-biitandiol, 1,5-
pentandiol, 1,2-pentandiol, 1,3-pentandiol 1,4-pentandiol, ncopentil
glikol, dietilen glikol, 1,6-heksandiol, 1,7-heptandiol, 1,8-oktandiol,
1,9-nonandiol, 1,10-dekandiol gibi lineer alifatik diollerdir, dietilen
glikol, polietilen glikol, polipropilen glikol ve politetrametilen glikol
gibi lineer alifatik diolleri, ve etilen glikol, 1,3-propandiol, 1.2-
propandiol, 1,3-biitandiol, 1,4-biitandiol ve 2,3-biitandiol daha ¢ok
tercih edilir.

Mevcut bulusun diol bilesimini bir petrol tirevi diolden hazirlamak
amaciyla, alt bilesen maddeler petrol tiirevi diollere uygun sekilde
eklenebilir, ¢linkii alt bilesen maddeler yukarida bahsedildigi ilizere
petrol tiirevi diolde bulunmamaktadir.

Mevcut bulugun diol bilesimini bir biyokiitle kaynak tlirevi diolden
hazirlama ydnteminde, dioliin, biyokiitle kaynak tiirevi iiriiniiniin
kimyasal reaksiyonuyla elde edildigi durumlarda, biyokitle kaynak
tiirevi alt bilesen maddeleri bazen ara iriiniin saflastinlmasi
asamasinda c¢ikarilir ve bu durumda alt bilesen maddeleri uygun
oldugu tizere eklenebilir. Diollin, biyokiitle kaynaklarini asimile
edebilen mikroorganizmalarin dogrudan kiltirlenmesi yoluyla elde
edildigi durumlarda, bir diol igeren kiiltiir ¢ézeltisinin saflastirilmasi,
biyokiitle kaynak tiirevi alt bilesen maddelerin igeriginin kontrol
edilmesini ve diol bilesiminin elektrik iletkenliginin kontrol
edilmesini saglar. Yukarnida bahsedildigi iizere, biyokiitle kaynak
tiirevi bir diolde bulunabilen alt bilesen maddelerinin, polyesterin renk
tonunun bozulmasina neden olan bir madde oldugu kabul edilmistir,

ve dncekl teknige ait bir amag ise, biyokiitle kaynak tiirevi diol igeren
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bir ¢ozeltiy1 yiiksek seviyede saflastirarak biyokiitle kaynak tiirevi alt
bilesen maddelerini miimkin oldugu kadar c¢ikarmak olmustur. Bu
nedenle, teknolojik bir fikir olarak saflagtirmanin, biyokiitle kaynak
tiirevi alt bilesen maddelerinin  bir diol bilesiminin elektrik
iletkenligini kontrol etmey1 siirdiirecegi sekilde istemli olarak
gerceklestirildigi  bilinmemistir. Ornegin, JP 2007-502325 W
dokiimani, nanofiltrasyon membram saflastirmasini kullanan, dioliin
yiiksek seviyede saflastirilmasi yontemini agiklar, ancak bu yontemle
clde edilen bir diol bilesiminin elektrik iletkenliginin 0.6 mS/m'den
daha diigiik oldugu tahmin edilmektedir (bakiniz JP 2007-502325 W,
paragraf [0130]). Dahasi, JP 2010-150248 A dokiimam, diol i¢eren bir
cOzeltinin saflastirllmasina yonelik bir yontemi agiklar, ancak bu
yontemle elde edilen bir diol bilesiminin elektrik iletkenliginin,
meveut bulug sahiplerinin deney sonuglarinda, 30 mS/m'den daha
yiiksek oldugu kanitlanmistir (bakiniz Ornekler). Béylece, mevcut
bulus sahipleri, JP 2010-150248 A' dokiimaninda aciklanan
saflagtirma ydnteminin gelistirilmesi ve bir nanofiltrasyon membrani
saflagtirma adimi (Adim A} ve bir damitma adim (Adim C) (bakiniz
Ornekler) arasina bir elektrodiyaliz adimmin (Adim B) dahil edilmesi
suretiyle istenen bir elektrik iletkenliginin elde edilebilecegini
kesfetmek i¢in, mevcut bulusun diol bilesimini bir biyokiitle kaynak
tiirevi diolden hazirlamak iizere bir saflastirma ydntemi ilizerinde
yogun olarak calismuslardir.

Yukarida bahsedilen JP 2010-150248 A dokiimaninda tarif edilen diol
saflagtirma ydnteminin gelistirilmis bir yontemi olan A ila C
Adimlarinin birlestirildigi bir yontem, burada mevcut bulusa ait diol
bilesimini liretme yontemlerinin bir érnegi olarak ayrintili sekilde tarif

edilecektir.
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Nanofiltrasyon membram saflasirma adim (Adim A), JP 2010-
150248 A dokiimaninda a¢iklanan ydnteme uygun olarak
gerceklestirilebilir.  Kullanilan nanofiltrasyon membrani, tercihen
fonksiyonel bir katman olarak poliamid igeren bir nanofiltrasyon
membrant ve daha ¢ok tercithen, temel bilesen olarak koprili
piperazin poliamid iceren bir nanofiltrasyon membran ve asagida
fonksiyonel bir katman olarak Formiil 1 ile temsil edilen bir bilesen

iceren poliamittir.

—_ o | -
| n |_/
R R

Formul .1

(burada R, -H veya -CH3'ii temsil eder ve n, 0 ila 3 arasinda bir tam
sayiy1 temsil eder).

Adm A'da elde edilen diol iceren soliisyon tercihen konsantredir,
clinkii eger diol konsantrasyonu diigiikse, diolinkinden daha diistik bir
kaynama noktasima sahip olan suyu gidermek i¢in sonraki Adim C'de
blyiik enerji gerekir. Nanofiltrasyon membrani gegirgen bir ¢ozeltinin
yogunlastirilmasimin =~ yaygin  bir  yontemi, mevcut bulusta
uygulanabilen bir yontem olan, bir buharlastirici gibi  bir
yogunlastiniciyr kullanan bir yontemdir, ancak konsantrasyon igin
gereken enerji ve zaman devasadir ¢linkii suyun 1s1 kapasitesi organik
coziiciilerinkinden ¢ok daha yiiksektir. Bir ters ozmoz membran
kullanilmas1 ile yapilan konsantrasyon, bir buharlastirict kullanan
konsantrasyondan enerji/maliyet azaltma agisindan {stindir ve
tercihen kullanilir. Ters ozmoz membran kullanarak diol iceren bir

cozeltinin konsantre edilmesi adimi, JP 2010-150243 A dokiimaninda
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tarif edilen yontem ile uyumlu olarak gerceklestirilebilir.

Adim A'da elde edilen diol iceren c¢ozeltiden, nanofiltrasyon
membrani saflagtirma adimindan sonra kalan alt bilesen maddeler
clektrodiyaliz adimi (Adim B) ile daha da giderilebilir. Elektrodiyaliz,
iyonik maddelerin, katyon degisim membranlar1 ve anyon degisim
membranlart yoluyla diol iceren bir ¢ozeltiden ¢ikarilmas: yontemidir.
Uygun sekilde secilebilecek 100, 300 veya 500 gibi molekiil agirhikh
bir kesime sahip iyon degistirme membranlari mevcuttur.

Damitma adimi (Adim C) JP 2010-150248 A dokiimaninda tarif
edilen yontem ile uyumlu olarak gerceklestirilebilir. Ayrica, diol
iceren bir kiltir ¢dzeltisini artmak suretiyle elektrik iletkenligini
kontrol etmek i¢in sogurucular kullamlabilir. Aktif karbon, zeolit,
sentetik re¢ineler ve benzerleri, bir sogurucu olarak bilinir. Hidrofobik
bilesenleri cikarirken, aktif karbon tercih edilir ve hidrofilik
bilesenleri ¢ikarirken, tercihen hidrofilize zeolit veya sentetik regine
uygulanir.

Ayrica, diol igeren cozelti kristallestirilebilir. Kristalizasyon, yiiksek
konsantrasyonlu bir diol bilesiminin erime noktasina kadar veya daha
disigiine sogutuldugu ve kristallesmis trinlerin - katiskilardan
filtrasyon ile aynildigi bir islemdir. Kristalizasyon, benzer bilesiklerin
yiiksek seciciligi ve yiiksek bir saflastirma etkisi nedeniyle tercih
edilir. Bununla birlikte, sogutma icin ¢ok biiyiik enerji gerektiginden
ve viskoz bilesiklerin filtrasyon yoluyla ayrilmasi zor olabileceginden,
kristalizasyon tercihen yiiksek degerli diol bilesimleri i¢in uygulanir.
Mevceut bulusa ait diol bilesimi ile birlikte bir polyester malzemesi
olarak kullamlan dikarboksilik asit, bir petrokimyasal yontemle
(organik sentez yoOntemi) sentezlenebilir, fermantasyon yodntemiyle

mikroorganizmalardan iiretilebilir veya bir petrokimyasal yontem ve
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bir fermantasyon yonteminin bir kombinasyonu ile iiretilebilir.
Spesifik dikarboksilik asit ornekleri, aromatik dikarboksilik asitler,
alifatik dikarboksilik asitler ve alisiklik dikarboksilik asitleri igerir,
Aromatik dikarboksilik asitlerin 6rnekleri tereftalik asit, izoftalik asit,
naftalen dikarboksilik asit, ftalik asit, difenildikarboksilik asit, difenil
eter dikarboksilik asit, difenoksietan dikarboksilik asit ve 5-sodyum
stilfoizoftalik asit igerir; alifatik dikarboksilik asitlerin 6rnekleri
oksalik asit, stiksinik asit, adipik asit, sebasik asit, dimer asit, maleik
asit ve fumarik asit igerir; ve alisiklik dikarboksilik asitlerin érnekleri
1,4-sikloheksandikarboksilik asit ve dekalindikarboksilik asit igerir.
Ayrica dikarboksilik asit, bir fermentasyon ydntemi ile biyokiitleden
elde edilen bir dikarboksilik asit olabilir. Bunlarin &6rnekleri, bir
aerobik korinform bakteri olan Brevibacterium flavum'un yeniden
birlestirici bakterilerinin ¢ogaltilmasiyla elde edilen ve daha sonra
bakterilerin, karbon dioksit iceren bir ¢ozeltide (JP 11-196888 A)
anacrobik olarak organik bir ham madde iizerinde etki etmesini
saglayan siiksinik asidi igerir. Dahasi1 dikarboksilik asit, bir baslatict
olarak biyokiitle veya mikroorganizma fermantasyon iriinleri
kullanilarak kimyasal reaksiyon ve enzim reaksiyonu kombinasyonu
ile elde edilen bir dikarboksilik asit olabilir. Bunlarin 6rnekleri,
oksamidin enzim reaksiyonu (JP 05-38291 A) ile elde edilen oksalik
asit, yeniden birlestirici E. coli (Journal of American Chemical
Society No. 116 (1994) 399-400) kullanan mukonik asidin
hidrojenasyon reaksiyonu ile elde edilen adipik asit, ve hintyagindan
elde edilen sebasik asit icerir. Bu dikarboksilik asitlerin herhangi biri
tercihen kullanilabilir; aromatik dikarboksilik asitler tercih edilir ve
tereftalik asit daha ¢ok tercih edilir.

Meveut bulusun diol bilesiminden iiretilmis bir polyester ve bir
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dikarboksilik asit Giretim yontemi i¢in, bilinen bir yontem oldugu gibi
kullanilabilir. Ornegin, polyester bir esterlesme reaksiyonu veya bir
diol bilesiminin bir dikarboksilik asitle veya bunun ester olusturucu
bir tiirevini igeren bir dikarboksilik asit bilesimiyle transesterifikasyon
reaksiyonunun ve daha sonra bir polikondensasyon reaksiyonunun
gerceklestirilmesiyle {diretilebilir. Bir ¢oziici  kullanan ¢ozelti
tepkimesi ve 1s1 erimesinin gerceklestirildigi erime tepkimesi gibi
herhangi bir tepkime kullanilabilir, ancak erime tepkimesi tercih
edilir, ¢linkii verimli bir sekilde iyi kalitede bir polyester clde
edilebilir. Reaksiyonda kullanilan katalizor ve ¢éziicii, diol bilesimi ve
dikarboksilik asit bilesimi uyarmca optimize edilebilir. Spesifik
olarak, transesterifikasyon yontemleri ve dogrudan polimerizasyon
yontemleri bir polyester iiretme yéntemi olarak bilinir. Ornegin,
mevcut bulustaki bir aromatik dikarboksilik asidin bir dialkil esterini
ve diol bilesimini kullanan bir transesterifikasyon yontem, mevcut
bulustaki bir aromatik dikarboksilik asit esteri ve diol bilesiminin
sentezlenmesinden sonra polikondensasyon reaksiyonunun
gerceklestirildigi bir yontem, veya bir alifatik dikarboksilik asidin
meveut bulustaki diol bilesimi i1le dogrudan bir polimerizasyon
reaksiyonu  kullanilabilir.  Esterifikasyon reaksivonunda veya
transesterifikasyon reaksiyonunda ve ardindan polikondensasyon
reaksiyonunda, bir kiime yontemi veya bir kesintisiz yOntem
uygulanabilir. Her reaksiyonda, karistirma kaba tip1 reaksiyon kaplar,
karistirict tipi reaksiyon kaplari, kule tipi reaksiyon kaplari, ekstriider
tipi reaksiyon kaplar ve benzeri gibi herhangi bir reaksiyon kabi
kullanilabilir. Bu reaksiyon kaplari, bunlarin iki veya daha fazlasinin
kombinasyonunda kullanilabilir.

Esterifikasyon reaksiyonunda veya transesterifikasyon reaksiyonunda
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ve miiteakiben polikondensasyon reaksiyonunda, reaksiyonu tesvik
etmek icin katalizorler kullanilabilir. Bir katalizér islevi gdren bir
bilesik olarak, ozellikle titanyum bilesikleri, kalay bilesikleri,
aliminyum bilesikleri, kalsiyum bilesikleri, lityum bilesikleri,
magnezyum bilesikleri, kobalt bilesikleri, mangan bilesikleri, antimon
bilesikleri, germanyum bilesikleri, cinko bilesikler1 ve benzerleri
tercih edilir ¢linkii bunlar yliksek oranda reaktiftir ve elde edilen
polyesterin  reaksiyon  hizini ve  verimini arttirabilir.
Transesterifikasyon katalizorlerinin 6rnekleri alkali metal asetatlar
igerir, ve polimerizasyon katalizérlerinin érnekleri germanyum oksit,
ornegin bizmut ile az kirletilmis antimon oksit, ilaveten kobalt ve
alkoksi titanat gibi geg¢is metali bilesikleri icerir. Bunlarin arasinda,
titanyum bilegikleri, kalay bilesikleri, aliminyum bilesikleri, antimon
bilesikleri ve germanyum bilesikleri tercih edilir ¢iinkii verimli {iretim
elde etmek icin reaksiyon siiresi azaltilabilir; titanyum bilesikleri
ve/veya kalay bilesikleri daha fazla tercih edilir, ¢linkii kristalizasyon
ozellikleri kolayca kontrol edilir ve termal stabilite, hidroliz direnci ve
termal iletkenlik gibi milkemmel niteliklere sahip bir polyester elde
edilebilir; ve titanyum bilesikleri, ¢evre dostu olduklar i¢in hala daha
fazla tercih edilmektedir. Titanyum bilesimlerinin 6rnekleri tetra-n-
propil ester, tetra-n-butil ester, tetraizopropil ester, tetraizobutil ester,
tetra-tert-butil ester, sikloheksil ester, fenil ester, benzil ester, tolil
ester ve bunlarn kansik esterleri gibi titanik asit esterleri igerir.
Hepsinden Once, tetrapropil titanat, tetrabiitil titanat ve tetraizopropil
titanat tercih edilir, ¢iinkii polyester recinesi verimli bir sekilde
dretilebilir ve oOzellikle tetra-n-butil titanat ve benzerleri tercihen
kullanilir. Kalay bilesiklerinin 6rnekleri monobiitiltin oksit, dibutiltin

oksit, metilfeniltin oksit, tetraetiltin oksit, heksaetilditin oksit,
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sikloheksaheksilditin oksit, didodesilin oksit, trietiltin hidroksit,
trifeniltin hidroksit, triizobiitilin asetat, dibitiltin diasetat, difeniltin
dilatirat, monobiitil triklortr, dibiitiltin dikloriir, tributiltin kloriir,
dibiitiltin siilfit, biitilhidroksitin oksit, metil stannoik asit, etil stannoik
asit ve biitil stannoik asit icerir, bunlarin arasindan Ozellikle
monoalkiltin bilesikleri tercihen kullanilir ¢linkii polyesterler verimli
bir sekilde dretilebilir. Katalizor islevi goren bu tiir bilesikler, tek
baslarina veya esterlesme reaksiyonunda veya transesterifikasyon
reaksiyonunda ve ardindan polikondensasyon reaksiyonunda
kombinasyon halinde kullanilabilir. Ekleme zamanlamasi i¢in, ham
maddelerin eklenmesinden hemen sonra ekleme, ham maddelerle
birlikte ekleme veya reaksiyon sirasinda ekleme yapma gibi herhangi
bir yontem kullamlabilir. Bir katalizor iglevi goren bilesiklerin
miktari, titanyum bilesikleri durumunda, tliretilen polyesterin agirh@ina
gore 100 parca bazinda agirlikca % 0.01 ila 0.3 parca aralifindadir.
Polimerin termal stabilitesi, renk tonu ve reaktivitesi bakimindan,
daha tercihen agirlikga 0.02 ila 0.2 par¢a ve yine daha da tercihen
agirlikca 0.03 1la 0.15 parca aralifindadir.

Mevcut bulusun polyesterini liretmede, normal katki maddeleri,
ornegin, bir veya daha fazla UV sogurucu, 1s1 stabilizatorii, yaglayic,
kahp ayirici kimyasal, boyalar ve pigment igeren renklendirici
maddeler ve benzerleri, meveut bulusun amaci bozulmadig siirece 1s1
direnci, renk tonu, hava sartlarma dayamklilik, dayamklilik veya
benzerleri gelistirmek amaciyla ilave edilebilir.

Mevecut bulusun polyesteri, diol bilesimi ve yukarida agiklanan
hammaddeler olarak tarif edilen dikarboksilik asit kullanilarak elde
edilen ve spesifik Omegi asagidaki polyesterleri iceren bir

polyesterdir.
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Bir temel bilesen olarak etilen glikol iceren bir diol bilesiminden
uretilmis polyester Ornekleri diol bilesimi ve siiksinik asidin
(polietilen siiksinat) polyesteri, diol bilesimi ve adipik asidin
(polietilen adipat) polyesteri, diol bilesimi ve siiksinik asit ve adipik
asidin polyesteri, diol bilesimi ve oksalik asidin polyesteri, diol
bilesimi ve sebasik asidin polyesteri, diol bilesimi ve tereftalik asidin
(polietilen tereftalat) polyesteri ve diol bilesiminin ve naftalen
dikarboksilik asidin (polietilen naftalat) polyesterini igermektedir.

Bir temel bilesen olarak 1,3-propandiol igeren bir diol bilesiminden
iretilmis polyester ornekleri diol bilesimi  ve siliksinik asidin
polyesteri, diol bilesimi ve adipik asidin polyesteri (politrimetilen
adipat), diol bilesimi ve siiksinik asit ve adipik asidin polyesteri, diol
bilesimi ve oksalik asidin polyesteri, diol bilesimi ve sebasik asidin
polyesteri (politrimetilen sebakat) ve diol bilesimi ve tereftalik asidin
polyesteri (politrimetilen tereftalat) icermektedir.

Bir temel bilesen olarak 1,2-propandiol igeren bir diol bilesiminden
uretilmis polyester &rnekleri diol bilesimi  ve siliksinik asidin
polyesteri, diol bilesimi ve adipik asidin polyesteri, diol bilesimi ve
stiksinik asit ve adipik asidin polyesteri, diol bilesimi ve oksalik asidin
polyesteri, diol bilesimi ve sebasik asidin polyesteri ve diol bilesimi
ve tereftalik asidin polyesteri igermektedir.

Bir temel bilesen olarak 1,3-biitandiol iceren bir diol bilesiminden
uretilmis polyester omekleri diol bilesimi ve siiksinik asidin
polyesteri, diol bilesimi ve adipik asidin polyesteri, diol bilesimi ve
stiksinik asit ve adipik asidin polyesteri, diol bilesimi ve oksalik asidin
polyesteri, diol bilesimi ve sebasik asidin polyesteri ve diol bilesimi
ve tereftalik asidin polyesteri igermektedir.

Bir temel bilesen olarak 1,4-biitandiol iceren bir diol bilesiminden
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tretilmis polyester Ornekleri diol bilesiminin ve siiksinik asidin
polyesteri (polibiitilen siiksinat), diol bilesiminin ve adipik asidin
polyesteri, diol bilesiminin ve siiksinik asit ve adipik asidin
polyesterini (polibiitilen siiksinat adipat), diol bilesimi ve oksalik
asidin polyesteri, diol bilesimi ve sebasik asidin polyesteri, diol
bilesimi ve tereftalik asidin polyesteri (polibiitilen tereftalat), diol
bilesimi ve siiksinik asit ve tereftalik asidin polyesteri (polibiitilen
siiksinat tereftalat) ve diol bilesimi ve naftalen dikarboksilik asidin
polyesterini (polibiitilen naftalat) igermektedir.

Bir temel bilesen olarak 2,3-biitandiol iceren bir diol bilesiminden
dretilmis polyester Ornekleri  diol bilesimi  ve siiksinik  asidin
polyesteri, diol bilesimi ve adipik asidin polyesteri, diol bilesimi ve
stiksinik asit ve adipik asidin polyesteri, diol bilesimi ve oksalik asidin
polyesteri, diol bilesimi ve sebasik asidin polyesteri ve diol bilesimi
ve tereftalik asidin polyesteri igermektedir.

Ayrica, mevcut bulusun diol bilesimine bir {iglincii bilesen olarak bir
kopolimer bileseni ilave edilmesiyle elde edilen kopolyesterler ve
yukarida ag¢iklanan dikarboksilik asit ayn1 zamanda mevcut bulusun
polyesterine dahil edilir. Kopolimer bilesenlerinin spesifik érneklert,
bifonksiyonel hidroksikarboksilik asitler, tri veya daha fazla
fonksiyonel (¢apraz bagli bir yap1 olusturmak i¢in) polihidrik alkoller,
tri- veya daha fazla fonksiyonel polikarboksilik asit ve/veya bunlarin
anhidritler1 ve tri- veya daha fazla fonksiyonel hidroksikarboksilik
asitten olusan gruptan secilen en az bir polifonksiyonel bilesigi icerir.
Bu kopolimer bilesenleri arasinda, 6zellikle, bifonksiyonel ve/veya tri
veya daha fazla fonksiyonel hidroksikarboksilik asitler uygun sekilde
kullanilir, ¢linkii yiiksek polimerize edilmis kopolyesterin kolayca

dretilebilme egilimi vardir. Hepsinden Onemlisi, bir tri- ya da daha
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fazla fonksiyonel hidroksikarboksilik asit kullanmak en g¢ok tercih
edilen yontemdir, ¢iinkii cok kiiciik miktarlarda kullanilsa bile, yiiksek
oranda polimerlesmis polyester asagida bahsedilen bir zincir uzatici
kullanilmadan kolayca firetilebilir. Kopolyesterlerin spesifik drnekleri,
ticlincii bir bilesen olarak laktik asit igeren polyesterler (Or. polibutilen
siiksinat laktat) ve liclincii bir bilesen olarak bisfenol A iceren
polyesterler (6r. polibiitilen siiksinat karbonat) icerir.

Mevcut bulugsa ait polyesterin  fiziksel ©Ozellik degerlerinin
Ozelliklerinden biri, bir hammadde olarak 0.6 ila 30 mS/m elektrik
iletkenligine sahip bir diol bilesimi kullanilmasiyla, termal agirlik
kaylp oranmin, bilinen diollerden iretilen polyesterlere kiyasla
azaltilmasidir. Termal agirlik kayip orani, bir polyester Omegi,
polyesterin erime noktasinda veya yakininda belirli bir siire tutuldugu
zaman hesaplanan agirlik kayip oraninmn bir degeridir. Ornegin, dlgme
sicakligina (W1) isitildiktan 10 dakika sonra bir agirliktan hesaplanan
bir degerdir, bdylece, polyesterde su/¢oziiclinlin etkisi yoktur ve
agsagidaki Denklem 1 kullanilarak sitmadan (W2) 30 dakika sonra bir
agirhiktir,

Termal agirhik kayip orann (%0} = {W1 - W2)/W1} < 100 (Denklem 1)

Denklem 1 ile hesaplanan mevcut bulusun polyesterinin tercih edilen
termal agirlik kayip orani, polyesterin tiiriine bagl olarak degisebilir,
ancak, genel olarak, tercihen % 0.3 veya daha diisiik, daha tercihen %
0.2 veya daha diisik ve yine daha ¢ok tercihen % 0.1 veya daha
diisiktiir. Bir polyesterin, % 0.3'ten biraz daha yiiksek bir termal

agirlik kayip orani1 olsa bile, polyvester, esya plastikleri olarak
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kullamlabilir bir seviyededir. Bununla birlikte, polyester erime
kosullar1 altinda olusturuldugundan, polyesterin termal agirhik kayip
oram1 % 0.3 veya daha disiik oldugunda, milkkemmel mekanik
ozelliklere ve kaliplama stabilitesine sahip yiiksek kaliteli polyester
kaliphh bir iiriin elde edilebilir, ve ayrica, polyester yliksek sicaklikta
eritme  kaliplamaya dayandigindan yiiksek hizli  kaliplama
gergeklestirilebilir. % 0.3 veya daha disiik aralik i¢inde, polyesterin
termal agirlik kayip orani ne kadar diisiik olursa, elde edilen polyester

kalipl tirtiniin kalitesi de o kadar yiiksek olur.

Dahasi, bir diol bilesiminin, bir polyester materyalin elektrik
iletkenligi 0.6 ila 30 mS/m oldugunda, renk tonunda da miikemmel
olan bir polyester ortaya konur. Renk tonu sarilik (YI degeri) ile
belirlenir ve meveut bulusun polyesterinin sarilik (YT degeri) tist sinirt
tercihen 30'dan yuksek degildir, daha tercihen 20'den yiiksek degildir
ve yine daha da tercihen 10'dan daha yiiksek degildir. Bir polyester
30'dan daha yiiksek bir Y1 degerine sahip olsa bile polyester, esya
plastikleri olarak kullanilabilecek yeterliliktedir, ¢ilinkii polyesterin
mekanik ozellikleri Gzerindeki etkisi azdir. Ancak, 30'dan yliksek
olmayan bir YI, miilkemmel renk tonuna sahip daha yiiksek kaliteli
polyester kalhipli bir Uriin saglar. Burada YT degeri, JIS K7105
dokiimanina gore olan yontem tarafindan hesaplanan bir degerdir.

Mevcut bulugun polyesteri, ¢esitli uygulamalar igin elde edilen regine
bilesiminin kullanilmasi i¢in uygun sckilde esya termoplastik
recineleri 1le kangtirilabilir. Emtia termoplastik  re¢inelerinin
orneklerine polietilen, polipropilen, etilen-vinil asetat kopolimer ve
etilen-a-olefin kopolimer gibi poliolefin regineleri; polivinil kloriir,

poliviniliden kloriir, klorlu poliolefinler ve poliviniliden flortir gibi
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halojen iceren recineler; polistiren ve akrilonitril-biitadien-stiren
kopolimer gibi stiren recineleri; polietilen tereftalat ve polibiitilen
tereftalat gibi polyester regineleri; poliizopren, polibiitadien,
akrilonitil-biitadien kopolimer kaucgugu, stiren-biitadien kopolimer
kaugugu ve stiren-izopren kopolimer kaucugu gibi elastomerler;
naylon 6,6 ve naylon 6 gibi poliamid recineleri; ayrica, polivinil
asetat; metakrilat recineleri; polikarbonat recineleri; poliasetal;
polifenilen oksit; ve poliiiretan dahildir. Cesitli 6zellikleri kontrol
etmek 1¢in  gesitli  uyumlulastiricilar  kombinasyon  halinde
kullanilabilir.

Dahasi, mevcut bulusun polyesteri, ortaya cikan bilesimin cesitli
uygulamalar i¢in kullanilmasi adina ¢esitli bilinen konvansiyonel
katki maddeleri ile harmanlanabilir. Katki maddelerinin drnekleri
recine 1i¢in, kristal ¢ekirdeklendiriciler, antioksidanlar, antibloka;j
maddeleri, UV sogurucular, 151k stabilizatorleri, plastiklestiriciler, 1st
stabilizatorleri, renklendirici maddeler, alev geciktiriciler, kalip ayirict
maddeler, antistatik maddeler, bugulanma o6nleyici maddeler, yiizey
1slanabilirlik gelistiricileri, yanma maddeleri, pigmentler, yaglayicilar,
dagitict maddeler ve ¢esitli yiizey etken maddeler gibi katki maddeleri
1gerir.

Dahasi, mevcut bulusun polyesteri, ortaya cikan bilesimin cesitli
uygulamalar i¢in kullanilmasi adina cesitli bilinen konvansiyonel
dolgu maddeleri ile harmanlanabilir.

Inorganik dolgu maddelerinin &rnekleri, susuz silika, mika, talk,
titanyum oksit, kalsiyum karbonat, iki atomlu toprak, alloptan,
bentonit, potasyum titanat, zeolit, sepiyolit, smektit, kaolin, kaolinit,
cam clyaf, kalker, karbon, wollastonit, kalsine perlit, ve silikatlar (6r.

kalsiyum silikat ve sodyum silikat) gibi tuzlar, aliiminyum oksit,
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magnezyum karbonat, hidroksit (or. kalsiyum hidroksit), ferrnk
karbonat, ¢inko oksit, demir oksit, aliiminyum fosfat ve baryum siilfat
icermektedir.

Organik dolgu maddelerinin 6rnekleri, ham nisasta, modifiye nisasta,
kiispe, kitin/kitosan, hindistancevizi kabugu tozu, aga¢ tozu, bambu
tozu, kabuk tozu, ve kenaf, saman ve benzerlerinin tozunu
igermektedir.

Yukarida agiklanan bilesimin hazirlanmasinda, konvansiyonel olarak
bilinen her karistirma/yogurma teknigi uygulanabilir. Kullanilabilecek
karistirict  Ornekleri, vatay silindirik  kanstiricilar,  V-gekilli
kanistiricilar, ¢ift koni kanstiricilar, serit karistiricilar ve siiper
kanstincilar gibi kanstinicilar ve gesitli  kesintisiz  karistiricilan
icermektedir.  Kullanilabilecek yogurucu ornckleri, rulo ve ig
karigtiricilar, tek asamali ve 1ki asamali kesintisiz yogurucular, cift
vidali ekstriiderler ve tek vidali ekstriidderler gibi toplu yigin tipi
yoguruculari icerir. Yogurma yodntemlerinin Ornekleri, g¢esith katki
maddelerinin, dolgu maddelerinin ve termoplastik recinelerin 1sitilmis
bir eriyige eklendigi ve karistirildigt bir yontemi igermektedir. Dahast,
vukarida agiklanan ¢esitli katki maddelerini homojen olarak dagitmak
i¢cin harmanlama yag1 veya benzeri de kullanilabilir.

Mevcut bulusun polyesteri, kaliplanmis bir iiriin elde etmek adina esya
plastiklere uygulanabilen bilinen bir kaliplama yodntemine tabi
tutulabilir. Kaliplama yontemlerinin dimekleri, kompresyon kaliplama
(kompresyon kaliplama, laminasyon kaliplama, damgalanabilir
kaliplama), enjeksiyon kaliplama, ekstriizyon kaliplama ve
koekstriizyon kaliplama (sisirme yontemi veya T -kalip takimui
yontemi ile film ekstriizyonu, laminasyon, levha ekstriizyonu, boru

ekstriizyonu, tel’kablo ekstriizyonu, profil ekstrliizyonu), ici bos
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kaliplama (c¢esitli {ifleme kaliplamalar1), kalenderleme, kopiik
kaliplama (erime kopiik kaliplama, kati faz kdpiik kaliplama), kati
sekillendirme (tek eksenli gerdirme, ¢ift eksenli gerdirme, haddeleme,
yonlendirilmis dokuma olmayan kumas olusumu, termo sckillendirme
[vakum sekillendirme, hava basin¢li sekillendirme], plastik
sekillendirme), toz kaliplama (rotasyon kaliplama) ve cesitli dokuma
olmayan kumas sekillendirmeyi (kuru yontem, yapistirma yontemi,
dolastinm yontemi, bilikerek baglama ydontemi ve benzeri)

igermektedir.

Yukanda agiklanan kaliplama yontemleri ile, tek katmanlh film, ¢ok
katmanl film, gerdirilmis film, ¢ektirilmis film, laminat film, tek
katmanli levha, ¢ok katmanli tabaka, gerdirilmis levha, boru,
tel/kablo, monofilament, multifilament, c¢esitli dokuma olmayan
kumaslar, diiz iplik, elyaf, kivrilmig elyaf, gerdirilmis sert veya bant,
cizgili bant, ayrik iplik, kompozit elyaflar, iifleme siseler ve kopiik
gibi ¢esitli kaliplanmis iirtinler elde edilebilir. Elde edilen kaliplanmig
esyalarin, aligveris torbalari, ¢op torbalari, tarimsal filmler gibi ¢esitli
filmler, kozmetik kaplari, deterjan kaplari, yiyecek kaplari ve agartma
maddesi icin kaplar gibi gesitli kaplar, giysiler, oltalar, balik aglari,
ipler, baglayici malzemeler, cerrahi iplik, hijyenik amach ortii stok
malzemeleri, sogutma kutulari, tampon malzemeleri, tibbi
malzemeler, elektrikli cihaz malzemeleri, ev aletleri i¢cin muhafazalar,
otomobil malzemeleri, ingaat miihendisligi ve insaat malzemeleri,

kirtasiye ve benzerleri i¢in kullanilmasi beklenmektedir.

ORNEKLER
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Mevcut bulus burada ayrintili olarak tanf edilecektir, ancak mevcut
bulus asagidaki orneklerle smirh degildir. Omeklerdeki 6zellik

degerleri agagidaki olgiim yontemleriyle belirlenmistir.

A. Diol Bilesiminin Elektriksel iletkenligi

Bir multi su kalitesi 6l¢iim cihazina (DKK-TOA CORPORATION
tarafindan 1mal edilen MM-60R), diisiik elektrik iletkenligi i¢in bir
elektriksel iletkenlik hiicresi (DKK-TOA CORPORATION tarafindan
imal edilen CT-57101C) monte edildi, ve elektrik iletkenligini 6l¢gmek
icin agirlik¢a % 16.67'lik bir diol bilesim konsantrasyonu ile 23°C'de
sulu bir diol bilesim ¢bzeltisine daldirildi. Elde edilen élgiilen deger,
diol bilesiminin elektriksel iletkenligini hesaplamak iizere 6 ile

carpildi,

B. Diol Bilesiminin pH"1

Bir multi su kalitesi dlgtim cihazina (DKK-TOA CORPORATION
tarafindan imal edilen MM-60R), organik ¢oziicii igin bir pH
kombinasyon elektrotu (DKK-TOA CORPORATION tarafindan imal
edilen ELP-031) monte edildi ve pH'im1 6lgmek icin agirlikca %
16.67'lik bir diol bilesim konsantrasyonu ile 23°C'de sulu bir diol

bilesim ¢Ozeltisine daldirilda.

C. Polyesterin Termal Agirlik Kayip Oram

Termogravimetrik bir analizér (TG/DTA7200, SII NanoTechnology

Inc. tarafindan imal edilmistir) igine 10 mg miktarinda bir polyester
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numune yerlestirildi ve 250°C'de tutuldu. 250°C'de 10 dakika (W1)
tutulduktan sonra ve 30 dakika sonra (W2) agirlik dlciildii ve agirlik
kayip orani yukarida agiklanan Denklem 1 kullanilarak hesaplandi.

D. Polyesterin YI Degeri

Bir polyesterin tonunu degerlendirmek i¢in, JIS K7105 uyarinca bir
renk tonu 6l¢iim cihazi (NIPPON DENSHOKU INDUSTORIES CO.,
LTD. tarafindan imal edilen SZ-

280 Model renkmetre) kullanilarak él¢timler yapildi.

Karsilastirmali Omek 1: Petrol Tiirevi 1,3-Propanediolden Uretilen

Polyester

Elektrik iletkenligi 0.1 mS/m ve pH degeri 7.5 olan bir 304 g'lik 1,3-
propandiole (Wako Pure Chemical Industries, Ltd.'den temin
edilebilir), 388 g dimetil tereftalat (Wako Pure Chemical Industries,
Ltd.'den temin edilebilir) ve bir katalizor olarak tetrabiitil titanat ilave
edildi, ve esterifikasyon reaksiyonu, karistirma ile 140°C ila 230°C'de
gerceklestirildi. Dahasi, bir polietilen metilen tereftalat prepolimerini
elde etmek adina, 250°C sicakliktaki sabit kosullar altinda 3 saat
boyunca polikondensasyon reaksivonu viiritildi. Elde edilen
prepolimer, 120°C'de 1 saat boyunca 6nden kurutuldu ve daha sonra,
poltrimetilen tereftalat (PTT) elde etmek i¢in 1.2 ila 0.7 hPa'lik bir
indirgenmis basing altinda 4 saat boyunca 200°C'de kati fazda
polimerlestirildi. Elde edilen PTT'nin termal agirlik kayip orani %
0.33 olarak ol¢iilmistiir. PTT'nin Y1 degeri 6 oldu.
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Omekler 1 ila 3: Petrol Tiirevi 1,3-Propanediol bilesiminden

(Propiyonik Asit Katkili) Uretilen Polyester

Karsilastirma Ornegi 1'deki 304 g petrol tiirevi 1,3-propandiole (Wako
Pure Chemical Industries, Ltd.'den temin edilebilir), propiyonik asit
(Wako Pure Chemical Industries, Ltd.'den temin edilebilir), diol
bilesimlerini hazirlamak {izere 0.4 g (Omek 1), 1.0 g (Ornek 2) ve 3.9
g (Ornek 3) miktarlarinda ilave edildi. Diol bilesimlerinin elektrik
iletkenlikleri, 0.7 mS/m, 1.3 mS/m ve 4.8 mS/m idi ve pH'lar1, pH 6.2,
pH 5.7 ve pH 5.1 idi. Elde edilen 1,3-propandiol bilegimine, bir
katalizor olarak 388 g dimetil tereftalat ve tetrabiitil titanat eklendi, ve
PTT'nin polimerizasyonuna yénelik olarak, Karsilasirma Ornegi
1'deki prosediiriin aynis1 gerceklestirildi. Elde edilen PTT'lerin termal
agirlik kayip oranlart % 0.27 (Omek 1),% 0.28 (Omek 2) ve % 0.28
(Ornek 3) olarak &lgiildii. PTT'lerin YI degerleri 6 (Ornek 1), 7 (Ornek
2) ve 6 (Ornek 3) idi.

Omek 4: Biyokiitle Kaynak Tiirevi 1,3-Propandiyol Bilesiminden
Imal Edilen Polyester (Biyokiitle Kaynak Tiirevi Diol Bilesiminin
Hazirlanmasi)

W02007/097260 dokiimanmmin Ornek 19'unda tarif edilen yonteme
gore elde edilen bir biyokiitle kaynak tiirevi 1,3-propandiol igeren
kiiltlir ¢ozeltisi, membranin gegirgen olmayan tarafindaki katiskilar
filtrelemek i¢in bir nanofiltrasyon membrant (SU-610: TORAY
INDUSTRIES, INC'den temin edilebilir) ile filtrelenir, ve 1,3-
propandiol igceren gecirgen saflastinllmms bir ¢ozelti, gecirgen taraftan
elde edilmistir. Gegirgen saflastinlms ¢ozelti, katyonik katiskilar: ve

anyonik katigkilan gidermek icin elektrodiyalize tabi tutulmustur.
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Micro Acilyzer EX3B (ASTOM Corporation tarafindan imal edilen)
bir elektrodiyalizér olarak kullanilmistir ve Ozel kartuslar (etkili
membran alani; 550 c¢cm?2), katyon ve anyon degistirme membram
olarak kullanilmustir. Elektrolit bir ¢6zelti olarak 1 N sodyum
hidroksit kullamilarak, elektrodiyaliz 30 V'da gerceklestirildi ve
meveut deger 0.2 A veya daha disiik oldugunda bir akimin ge¢cmesi
durduruldu. 1,3-propandiol iceren ¢ozelti geri kazanildi ve bir
buharlastiricida konsantre edildi. Ayrica, 1,3-propandiol konsantre
edilmis ¢ozelti, su dahil diisiik kaynama noktali bilesenleri damitmak
izere indirgenmis basing altinda (5 mmHg, sabit sicaklik: 130°C)
damitildi, ve daha sonra, temel bilesen olarak 1,3-propandiol igeren
bir diol bilesimi elde edildi. Elde edilen 1,3-propandiol bilesimi, 28
mS/m'lik bir elektriksel iletkenlige ve 5.1'lik bir pH'a sahipti.

(Polyesterin Termal Agirlik Kayip Orani ve Y1 Degeri)

Yukarida agiklanan, 304 g miktarinda 1,3-propandiol bilesimi, PTT
elde etmek icin Karsilastirma Ornegi  1'dekiyle aym  sekilde
polikondense edildi. PTT'nin termal agirlik kayip oranmi % 0.30 olarak
ol¢ilildii. PTT'nin YI degeri, petrol tiirevi 1,3-propandiol bilesimlerinin
degerlerinden biraz daha yiliksek olan 15'i, ancak PTT, polyester

olarak kullanilmak {izere yeterli olan miikemmel bir kaliteye sahipti.

Karsilastirmali Ornek 2: Biyokiitle Kaynak Tiirevi 1,3-Propandiyol
Bilesiminden imal Edilen Polyester (Biyokiitle Kaynak Tiirevi Diol
Bilesiminin Hazirlanmasi)

Omek 4'tekiyle ayn1 sekilde iiretilen 1,3-propandiol kiiltiir ¢dzeltisi,

tuzdan arindirma islemi yiiriitiillmeden konsantre edildi, ve sonra elde
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edilen inorganik tuz c¢okeltisi ¢ikarildi. Sonug 1se, bir 1,3-propandiol
bilesimi elde etmek i¢in diisiik basing altinda (5 mmHg, sabit sicaklik:
130°C) distilasyona tabi tutuldu. Elde edilen 1,3-propandiol bilesimi,
65 mS/m'lik bir elektriksel iletkenlige ve 3.2'lik bir pH'a sahipti.

(Polyesterin Termal Agirlik Kayip Orani ve Y1 Degeri)

Yukarida agiklanan 1,3-propandiol bilesiminin, Karsilastirma Ornegi
I'dekiyle aym sekilde polikondense edilmesiyle elde edilen PTT igin,
termal agirlik kayip orami % 0.45 kadar yiiksek olarak olgtldii.
Dahasi, kalitenin renk tonunda da distiigiinii, PTTnin kahverengi

olmasi ve YI degerinin 58 olmas1 gostermekteydi.

Kargilastirmali Ornek 3: Biyokiitle Kaynak Tiirevi 1,3-Propandiyol
Bilesiminden imal Edilen Polyester (Biyokiitle Kaynak Tiirevi Diol
Bilesiminin Hazirlanmasi)

Ornek 4'tekiyle ayni sekilde hazirlanan 1,3-propandiol kiiltiir ¢dzeltisi,
JP 2010-150248 A dokiimaninda tarif edilen Gretim yontemine gore
saflastirildi. Spesifik bicimde, 1,3-propandiol kiiltiir ¢cézeltisi ilk dnce,
membranin gecirgen olmayan tarafindaki katigkilart filtrelemek igin
bir nanofiltrasyon membran1 (SU-610: TORAY INDUSTRIES,
INC'den temin edilebilir) ile filtrelendi, ve [,3-propandiol igeren
gecirgen saflastinnlmis bir ¢ozelt1, gecirgen taraftan elde edildi. Sonug
itibaniyla, kahverengi kiiltiir ¢ozeltisi, temiz bir 1,3-propandiol igeren
¢ozelti haline geldi. 1,3-propandiol ¢ozeltisi, konsantrasyon i¢in zarin
gecirgen tarafina suyu filtrelemek adina bir ters ozmoz membrandan
(SU-810, TORAY INDUS-TRIES, INC'den temin edilebilir) sliziildii,

ve daha sonra bir buharlastirict kullanilarak ayrica konsantre edildi.
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Bu ham 1,3-propandiol cozeltisi, 32 mS/m'lik elektrik iletkenligi ve
4.8'lik bir pH'a sahip olan bir 1,3-propandiol bilesimi elde etmek icin
Ornek 4'tekiyle ayni sekilde indirgenmis basing altinda distile edildi.
(Polyesterin Termal Agirlik Kayip Orani ve YI Degeri)

Yukarida agiklanan 1,3-propandiol bilesiminin, Karsilastirma Ornegi
I'dekiyle ayni sekilde polikondense edilmesiyle elde edilen PTT igin,
termal agirlik kayip orami % 0.40 kadar yiiksek olarak olgtildii.
PTT'nin Y1 degeri 35 idi.
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Tablo 1
Karsilagtirmali (Ornek  [Ornek 2 (Ornek 3 |Ornek 4 | Karsilastirmali |Karsilastirmali
Ornek 1 1 Ornek 2 Ormnek 3
1,3-PDO Elektriksel
Bilesim iletkenlik 0.1 0.7 1.3 4.8 28 65 32
[mS/m]
pH 7.5 6.2 5.7 5.1 5.1 3.2 4,8
PTT Ton (YD) 6 6 7 6 15 58 30
Ozellikleri Termal
Agirhk 0.33 027 | 028 | 030 | 028 0.45 0.40
Kayip
Orani

[%]
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Karsilagtirmali Ornek 4: Petrol Tirevi 1,4-Biitandiolden Uretilen
Polyester (Polyesterin Termal Agirhik Kayip Orant ve Y1 Degeri)
Petrol tlirevi 1,4-biitandiolin (Wako Pure Chemical Industries,
Ltd."den temin edilebilir) elektriksel iletkenligi ve pH'1 dl¢iilmiistiir;
elektriksel iletkenlik 0.3 mS/m idi ve pH 7.5 idi. ilk olarak,
esterifikasyon reaksiyonunu gerceklestirmek tlizere 54.2 g 1.4-
biitandiol, 113.2 g tereftalik asit ile karistirildt (Wako Pure
Chemical Industries, Ltd.'den temin edilebilir), ve katalizér olarak
0.08 g tetra-n-biitil titanat ve 0.07 g monobiitil hidroksi kalay oksit
cklendi. Ortaya ¢ikan karisimin, 190°C ve 79.9 kPa kosullart altinda
bir takviyeli damitma kulesi ile techiz edilmis bir reaktérde
reaksiyona girmesi saglandi, ve 68.5 g 1.,4-biitandiol (molar nihai
konsantrasyon: 1,4-biitandiol/tereftalik asit = 2/1) bir esterifikasyon
reaktanti elde etmek ic¢in sicakhigi yavas yavas arturnirken yavasca
eklendi. 125 g esterifikasyon reaktantina, bir polikondensasyon
katalizorii olarak 0.08 g tetra-n-butil titanat ve 0.01 g fosforik asit
cklendi ve polikondensasyon reaksiyonu, 250°C ve 67 Pa kosullari
altinda gerceklestirildi. Uretilen polibiitilen tereftalat (PBT), %
0.37'lik bir termal agirhk kayip oranmma ve 8'lik bir YI degerine
sahipti.

Karsilastirmali Ornek 5: Biyokiitle Kaynak Tiirevi 1,4-Biitandiol

Bilesiminden Uretilen Polyester Regine

(Biyokiitle Kaynak Tirevi Siiksinik Asidin Hazirlanmast)

121°C'de ve 2 atmosferde 20 dakika boyunca 1s1 ile sterilize edilmis
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tohum kiltird i¢in 100 mL maddeye, 20 g/1. glikoz, 10 g/LL
polipepton, 5 g/L. maya 6ziitii, 3 g/LL dipotasyum hidrojen fosfat, 1
gl sodyum kloriir, 1 g/l amonyum siilfat, 0.2 g/L. magnezyum
kloriir heksahidrat ve 0.2 g/L kalsiyum kloriir dihidrat, 1 mL 30 mM
sodyum karbonat ve 0.15 mL 180 mM siilflirik asit ihtiva eden
madde bir havasiz eldivenli kutuda eklendi, ve 0.25 g/L sistein/HCI
ve 0.25 g/L sodyum siilfit iceren 0.5 mL indirgeme c¢6zeltisi de ilave
edildi. Daha sonra, Anaerobiospirillum succiniciproducens ATCC
53488 inokule edildi ve bir 6n kiiltlir ¢6zeltisi hazirlamak igin gece
boyunca 39°C'de statik kiiltiir gerceklestirildi.

Daha sonra, 121°C'de ve 2 atmosferde 20 dakika boyunca 1s1 ile
sterilize edilmis 3 L fermantasyon ortamina, 50 g/LL glikoz, 10 g/L
polipepton, 5 g/I. maya 6ziitii, 1 g/l dipotasyum hidrojen fosfat, 0.4
g/l amonyum kloriir, 0.2 g/L kalsiyum kloriir dihidrat, 0.2 g/L
magnezyum kloriir heksahidrat ve 0.001 g/ demir siilfat
heptahidrat, CO, gazi ihtiva eden fermantasyon ortami, bir
piiskiirtme aletinden 10 mL/dakika olarak kdpiiklendirildi, ve 30 mL
3 M sodyum karbonat cklendikten sonra, pH bir siilfiirik asit
cozeltisi ile 6.8'e ayarlandi. Bundan sonra, 0.25 g/L sistein/HCI1 ve
0.25 g/L sodyum siilfit iceren 1.5 mL indirgeme ¢ozeltisi de ilave
edildi, ve yukarida tarif edilen 50 mL 6n kiiltiir ¢bzeltisi asilandi, ve
ana kiiltiir, 200 rpm ve 39°C'de 39 saat boyunca bir karistirma
hizinda gergeklestirildi. Kiiltiir esnasinda, kiiltiir ¢ozeltisinin pH'inin
6.4 olmasi i¢in ayarlamak iizere 5 M kalsiyum hidroksit kullanildi.
Asagidaki 6lgiim kosullar altinda stksinik asit kiiltiir ¢ozeltisinin
HPLC analizi, birikmis siiksinik asit miktarin 117 g oldugunu

gostermistir.
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[HPLC analiz kosullar]

Siitun:  Shim-Pack SPR-H (Shimadzu Corporation'dan temin
edilebilir), 45°C

Mobil faz: 5 mM p-toliiensiilfonik asit 0.8 mL/dakika

Reaksiyon ¢ozeltisi: 5 mM p-toliiensiilfonik asit, 20 mM Bistris, 0.1
M EDTA/2Na (0.8 mL/dak)

Dedektor: Elektriksel iletkenlik

Kiltiir ¢ozeltisi, 20 dakika boyunca 120°C'de isitilarak sterilize
edildi ve daha sonra 20 dakika boyunca 5000 g'de santrifiijlendi.
Stipernatant, kalsiyum siiksinat i¢ceren bir kiiltiir ¢ozeltisi elde etmek
icin geri kazamldi. Kiiltlir siipernatantina sulfiirik asit ilave edildi ve
Omek 4'e benzer sekilde bir nanofiltrasyon membram kullamlarak
daha da saflastirilan sulu bir siiksinik asit ¢6zeltisi elde etmek icin
saflagtirilmis kalsiyum siilfat ayirildi, ve buharlastiricida su 60°C'ye
isitilirken su giderilmigtir. Asir1 doygun ¢ozelti kademeli olarak
sogutuldu ve siiksinik asidi kristalize etmek icin gece boyunca
4°C'de beklemesi saglandi ve siiksinik asit, kati-siv1 ayrimiyla elde

edildi,

(Biyokiitle Kaynak Tiirevi Siiksinik Asitten Uretilmis 1,4-Butanediol

Bilesiminin Hazirlanmasi)

1, 4-biitandiol bilesimi elde etmek i¢in, siksinik asidin hidrojen
reaksiyonu Japon Patent No 4380654 dokiimanindaki Orneklere
gore gerceklestirilmistir. Spesifik olarak, yukarida agiklanan 105 g

siiksinik aside, 333 g metanol ve 2.1 g konsantre siilfiirik asit ilave
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edildi ve 2 saat boyunca geriye akis altinda karigtirilarak reaksiyona
sokuldu. Reaksiyon c¢ozeltisinin sogutulmasindan sonra, 3.8 g
sodyum hidrojen karbonat eklendi ve 30 dakika boyunca 60°C'de
karistirildi. Ortaya ¢ikan karisim, normal basing altinda distile edildi
ve daha sonra damitma tortusu siiziildi ve dimetil siksinat elde
etmek i¢in diisiik basing altinda distile edildi. Dimetil siiksinata,
CuO-ZnO katalizorii 1lave edildi ve elde edilen sonug, sicaklik 1
saatte 230°C'ye cikarilirken bir basing reaksiyon kabinda hidrojen
altinda 5 MPa'da karistirildi. Daha sonra, elde edilen karigim 9 saat
boyunca 230°C'de 15 MPa hidrojen basinci altinda reaksiyona
sokuldu ve sogutulduktan sonra gazdan arindirildi. Katalizor,
reaksiyon c¢ozeltisinden filtre edilerek ¢ikarildi ve filtrat, bir 1,4-
biitandiol bilesimi elde etmek icin diisiik basin¢ altinda damtilda.
Elde edilen 1,4-biitandiol bilesimi, 0.5 mS/m'lik bir elektrik
iletkenligine sahipti ve 6.5'lik bir pH sergiledi.

(Polyesterin Termal Agirlik Kayip Orani ve YI Degeri)

Yukarida  aciklanan  122.7 g  1,4-biitandiol  bilesiminin
kullanilmasiyla PBT, Karsilastirma Ornegi 4 ile aynmi sekilde elde
edildi. Elde edilen PBT, % 0.35'lik bir termal agirlik kayip oranina
ve 10'luk bir YI degerine sahiptir.

Omek 5: Biyokiitle Kaynak Tiirevi 1,4-Biitandiol Bilesiminden
Uretilen Polyester (Izobiitirik Asit Katkili) (Polyesterin Termal
Agirlik Kayip Orani ve YI Degeri)

Karsilastirma Ornegi 5'te elde edilen 112.7 g biyokiitle kaynak

tirevi 1,4-biitandiol'e, 0,9 mS/m'lik bir elektrik iletkenligine ve
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6.3'liikk pH'a sahip olan bir 1,4-biitandiol bilesimini hazirlamak igin

0,1 g izobiitirik asit ilave edildi. Diol bilesiminin kullanilmasiyla,

esterlestirme reaksiyonu ve polikondensasyon reaksiyonu, PBT elde

etmek tlzere

Karsilastirma

Ornegi

4'dekiyle

ayni

sekilde

gerceklestirildi. Elde edilen PBT, % 0.28'lik bir termal agirlik kayip

oranina ve 10'luk bir YI degerine sahipti.

Tablo 2
Karsilastirmah |Karsilastirmali | Ornek 5
Ornek 4 Ornek 5
1,4-BDO Elektriksel 0.3 0.5 0.9
Bilegimi Tletkenlik
[mS/m]
pH 7.5 6.5 6.3
PBT Ton (YI) 10 10
Ozellikleri | Termal 0.37 0.35 0.28
Agirlhik Kayip
Orani [%]

Ornek 6: Biyokiitle Kaynak Tiirevi 1,4-Biitanediol Bilesiminden
(Malik Asit ve Laktik Asit katkili} ve Biyokiitle Kaynak Turevi

Siiksinik Asitten Uretilen Polyester

(Biyokiitle Kaynak Tiirevi Diol Bilesiminin Hazirlanmasi)

Karsilastirma Ornegi 5'te elde edilen biyokiitle kaynak tiirevi 1,4-

biitandioliin 49.6 g'na, 0.2 g malik asit (Tokyo Chemical Industry
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Co., Ltd.'den temin edilebilir) ve agirlikca % 90 sulu laktik asit
cozeltisi {Wako Pure Chemical Industries, Ltd.'den temin edilebilir)
eklendi. Elde edilen 1,4-biitandiol bilesimi, 1.2 mS/m'lik bir elektrik
iletkenligine ve 5.2'lik bir pH'a sahipti.

(Polyesterin Termal Agirlik Kayip Orani ve Y1 Degeri)

Yukarida agiklanan 1,4-biitandiol bilesiminin = 53.0  g'ina,
Karsilastirma Ornegi 5'te elde edilen 59.1 g biyokiitle kaynak tiirevi
stiksinik asit ilave edildi ve katalizér olarak 0.032 g germanyum
dioksit (Wako Pure Chemical Industries, Ltd.'den temin edilebilir)
ilave edildi. Elde edilen karisim bir azot ortaminda 180°C'de 0.5
saat siireyle reaksiyona girmesi saglandi ve sicaklifn 220°C'ye
yiikseldikten sonra 0.5 saat boyunca reaksiyona girmesi saglandi.
Miiteakiben, basing 1.5 saatte 67 Pa'ya distiriiliirken, sicaklik 0.5
saatte 230°C'ye ylikseltildi, ve bu indirgenmis basingta 2.5 saat
slireyle polimerizasyon reaksiyonu gerceklestirildi. Elde edilen
polibiitilen siiksinat (PBS), % 0.07'lik bir termal agirhik kayip

oranina ve 10'luk bir YI degerine sahipti.

Karsilastirmali Ornek 6: Petrol Tiirevi 1,4-Biitanediol Bilesiminden
(Malik Asit ve Laktik Asit katkil) ve Biyokiitle Kaynak Tiirevi
Siiksinik Asitten Uretilen Polyester

(Petrol Tiirevi Diol Bilesiminin Hazirlanmasi)

Karsilastirma Ornegi 5'te kullamilan petrol tiirevi 1,4-biitandioliin

49.6 g'na, 0.2 g malik asit (Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.'den
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temin edilebilir) ve agirhkca % 90 sulu laktik asit ¢ozeltisi (Wako
Pure Chemical Industries, Ltd.'den temin edilebilir) eklendi. Elde
edilen 1,4-biitandiol bilesimi, 0.5 mS/m'lik bir elektrik iletkenligine
ve 5.2'lik bir pH'a sahipti.

{(Polyesterin Termal Agirlik Kayip Orani ve Y1 Degeri)

Yukarnda ac¢iklanan 1,4-bitandiol  bilesiminin = 53.0  g'ina,
Karsilastirma Ornegi S'te elde edilen 59.1 g biyokiitle kaynak tiirevi
stiksinik asit ilave edildi ve katalizoér olarak 0.032 g germanyum
dioksit (Wako Pure Chemical Industries, Ltd.'"den temin edilebilir)
ilave edildi. PBS, Ornek 6'daki ile ayni sekilde elde edildi. Elde
edilen PBS, % 0.23'liik bir termal agirlik kayip oranma ve 10'luk bir

YT degerine sahipti.
Tablo 3
Omek 6 Karsilastirmali
Omek 6
1,4-BDO Elektriksel 1.2 0.5
Bilesimi Iletkenlik [mS/m]
pH 5.2 5.2
PBS Ton (Y1) 10 10
Ozellikleri
Termal  Agirhik 0.07 0.23
Kayip Oram [%]
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SANAYIYE UYGULANABILIRLIK

Mevcut bulusun diol bilesimi bir polyester malzemesi olarak
kullanilabilir. Mevcut bulusa ait polyester, konvansiyonel
polyesterlere kiyasla azaltilmis bir termal agirlik kayip oranina ve
milkemmel renk tonuna sahiptir ve dolayisiyla endiistriyel plastik

olarak kullamlabilir.
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