10

27

OZET
DUSUK SU ALIMINA SAHIP YUKSEK YAPILI COKELTME SILIKASI, BUNUN
HAZIRLANMA PROSESIi VE KULLANIMLARI

Bulus, yuksek yapili, disik su alimina sahip, matrisler veya kati ortamlar, elastomerler,
silikonlar veya ¢esitli macunlar iginde ylksek dagitilabilirlige sahip bir ¢dkeltme silikasi,
bunun yani sira bunun hazilanmasina yonelik proses ile ilgilidir. Bu ayni zamanda,
Ozellikle elastomer (ayakkabi tabanlarina yonelik berrak veya yari berrak) bazli
matrisler icinde, silikon (6zellikle elekirik kablolarinin kaplamasina yonelik) matrisler
icinde, glclendirici yik olarak, cesitli (gida, kozmetik, farmasdtik, boya veya kaditlarin
imalati, pillere yonelik ayirici gézenekli membranlarin imalati) bilegsimler i¢cinde yuk
velveya destek ve/veya eksipiyan olarak, dig macunlari iginde koyulastirici ajan olarak

kullanimu ile ilgilidir.
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iISTEMLER

1. Cokeltme silikasi olup, 6zelligi asagidakilere sahip clmasidir:

2.

140 ila 230 m?/g, tercih edildigi Uzere 145 ila 195 m?/g, 6zel sekilde 145
ila 185 m?g, 6zel olarak 150 ila 185 m?/g, ézellikle 150 ila 180 m?g olan
bir spesifik CTAB yiizeyi

300 ml/100g dan fazla, tercihen 310 ml/100g’dan fazla, daha tercih
edildigi Gzere 315 ila 450 ml/100g, 6zel olarak 320 ila 400 ml/100qg,
dzellikle 340 ila 380 ml/100g olan bir DOP yag alimi

kitlece %6'dan az ve tercih edildidi Uzere kitlece %3'ten fazla, 6zellikle
kitlece %4'ten fazla veya buna esit ve kiitlece %5,8’'den az veya buna
esit bir su alimi

3.5 ila 7,5, tercih edildi§i Gzere 4 ila 7, 6zel olarak 4 ila 6 olan bir pH
degeri

kiitlece %2'den az veya buna esit, tercih edildigi lizere kiitlece %1,5'ten
az veya buna esit, 0zel olarak kitlece %1'den az veya buna esit ve
dzellikle kiatlece %0,5ten az veya buna esit olan, sodyum sulfat
bakimindan ifade edilen bir kalintl anyon orani

30 pm’den az veya 30 um ile 20 mm arasinda bulunan bir ortalama

boyut veya bir medyan partikll capidir.

istem 1'e gore silika olup, 6zelligi bunun 30 pm'den az, tercihnen 20 pm’den

disuk, 6zel olarak 5 ile 15 ym arasinda, 6zellikle 8 ile 13 pm arasinda bulunan

bir ortalama boyut veya bir medyan partikll capina sahip olmasi ile karakterize

edilmesidir.

istem 1°e gére silika olup, 6zelligi bunun, 30 um ile 20 mm arasinda bulunan bir

ortalama boyut veya bir medyan partikll ¢apina sahip olmasi ile karakterize

edilmesidir.

Istemler 1 ila 3'ten birine gore silika olup, 6zelligi bunun ultrasonda sagiima

sonrasinda, en fazla 35 pym, tercih edildigi Uzere en fazla 30 pm, dzellikle en

fazla 25 pm olan bir medyan partikil ¢apina sahip olmasi ile karakterize

edilmesidir.
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istemler 1 ila 4'ten birine gére silika olup, dzelligi bunun, BET— CTAB farkinin
en fazla 30m?/g, tercihen en fazla 25 m?/g, 6zel olarak en fazla 20 m?/g, dérnedin
en fazla 10 mé/g olacadi bir sekilde spesifik bir BET ylzeyine sahip olmasi ile

karakterize edilmesidir.

Istemler 1 ila 5'ten birine gore silika olup, 6zelligi bunun, en fazla 0,3 g/ml, tercih
edildigi Uzere 0,04 ila 0,3 g/ml olan, paketli durumda bir doldurma yogunluguna

sahip olmasi ile karakierize edilmesidir.

istemler 1 ila 6'dan birine gére silika olup, ézelligi bunun toz formuna sahip

olmasi ile karakterize edilmesidir.

istemler 1 ila 7°den birine gdre bir silikanin hazilanmasina yénelik proses olup,
asagidaki adimlar igerir;

* (@) su ve bir silika iceren, 80 ile 100 °C arasinda bulunan, tercih edildigi
uzere 90 °C’'den fazla veya buna esit sicaklikta bir baslangig haznesi
kalintisinin gergeklestirimesi, SiO. esdegeri bakimindan ifade edilen
s6z konusu baslangi¢ haznesi kalintisi icindeki silika konsantrasyonu 15
g/L’den az veya buna esittir;

+ (b) 80 ile 100°C, tercih edildigi (zere 20 ile 100°C arasinda bulunan bir
sicaklikta bir asitlestirme ajaninin eklenmesi, ortamin pH degerinin 7 ile
8 arasinda bulunan bir degere, tercihen 7,2 ile 7,8 arasinda ve avantajli
bir sekilde 7.3 ile 7,7 arasinda bulunan (tipik olarak biyUk élgiide 7,5'e
esit bir dedere) bir degere getiriimesi;

+ (c) bu sekilde gergeklestirilen ortam icinde, 80 ile 100°C arasinda, tercih
edildigi tzere 90 ile 100°C arasinda bulunan bir sicaklikta, es zamanl
bir sekilde, bir silikat ve bir asitlestirme ajaninin eklenmesi, zaman iginde
eklenen silikat ile asitlestirme ajaninin ilgili miktarlar, tim ekleme slresi
boyunca, asagidaki sekilde olacag bir sekilde spesifik olarak segilir:

- reaksiyon ortaminin pH degeri, 7 ile 8 arasinda, avantajli olarak
7.2 ile 7,8 arasinda bulunacak halde kalir; ve

- SiO: esdederi bakimindan ifade edilen, ortam igindeki silisyum
konsantrasyonu 35 g/L’den az veya buna esittir;

+ (d) 80 ile 100 °C arasinda, tercih edildigi uzere 90 ile 100 °C arasinda

bulunan bir sicaklkta, bir asitlestirme ajaninin, ortami 3 ile 6,5 arasinda
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bulunan bir pH dederine tasiyacak sekilde adim (c) sonucunda elde
edilen ortama eklenmesi;
+  (e) elde edilen akdz silika dispersiyonunun filtrelenmesi;
« (f) filtrasyon sonucunda gergeklestirilen filtrasyon kekinin, tercih edildigi
uzere bunu yikayarak énceden kurutulmasi;
» {g) istege bagl olarak, adim {f) sonucunda elde edilen silikanin
ogutulmesi veya mikronize hale getirilmesi,
dzelligi soz konusu prosesin, adimda (f) yikanmasindan once filtrasyon kekinin,
1000 °C'de kutlece %82'den fazla, tercih edildidi Uzere kitlece en az %84, dzel
olarak kutlece %84 ila 88 arasinda bir i1s1 kaybina sahip olmasi ile karakterize

edilmesidir.

istemler 1 ila 7°den birine gdre veya istem 8'e gdre proses yoluyla elde edilen
bir silikanin kullamimi olup, &zelli§gi ayakkabi tabanlarina yonelik, &zellikle
berrak(lar) veya yan berrak(lar) elastomer(ler) bazll bir matris igcinde gliglendirici

yik olarak olmasidir.

istemler 1 ila 7’den birine gére veya istem 8'e gére proses yoluyla elde edilen
bir silikanin kullanimi olup, 6zelligi silikon(lar) bazl bir matris iginde guclendirici

yik olarak olmasidir.

istemler 1 ila 7'den birine gdre veya istem 8’e gére proses yoluyla elde edilen

bir silikanin kullanimi clup &zellidi likit destek olarak olmasidir.

istemler 1 ila 7°den birine gore veya istem 8'e gére proses yoluyla elde edilen
bir silikanin kullamimi olup, ézelligi macun, jel, kati veya likit bir organik veya

akoz matris iginde koyulastirict ylik, destek ve/veya eksipiyan olarak olmasidir.

istem 12’ye gére kullanim olup, dzelli§i macun veya jel formda bir dis macunu

bilesimi iginde, koyulastirici ylk olarak olmasidir.

istemler 1 ila 7’den birine gére veya istem 8'e gére proses yoluyla elde edilen
bir silikanin kullanimi olup o6zelligi pile yoénelik ayincilarin hazilanmasina

yonelik olmasidir.
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TARIFNAME
DUSUK SU ALIMINA SAHIP YUOKSEK YAPILI COKELTME SiLIKASI, BUNUN
HAZIRLANMA PROSESIi VE KULLANIMLARI

Mevcut bulus, dislk su alimina sahip, ylksek yapili yeni bir ¢ékeltme silikas) ve soéz

konusu silikanin hazilanmasina yénelik bir proses ile ilgilidir.

Bu ayni zamanda, ayakkabi tabanlarina yonelik, 6zellikle berrak veya yar berrak,
elastomer bazli matrislerde, 6rnedin elektrik kablolarinin kaplanmasina yonelik

amaclanan, silikon matrislerde glclendirici yik olarak kullanimi ile ilgilidir.

Bu ayni zamanda, 6zellikle ayn bilesimlerde ylk vefveya destek velveya eksipiyan
olarak, gida, kozmetik, farmasotik bilesimler, boya veya kagitlanin imalatina yonelik
bilesimler, pillere yonelik ayinci (« battery separators ») gézenekli membranlarin
imalatina yoOnelik amagclanan bilesimler olarak, dis macunu formilasyonlarinda

koyulastirici ajan olarak kullanilimasi ile ilgilidir.

« Cokeltme » olarak adlandirilan silikalar genellikle, dzellikle suya doymayan Si-OH
gruplamalarinin ylzeylerindeki varligi nedeniyle suya yonelik gugld bir afiniteye
sahiptir. En yaygin ¢okeltme silikalan genel olarak %7'den fazla, en sik oldugu lizere

%8 ila 10 diizeyinde su alimina (asadida tanimlanan teste gore) sahiptir.

Diguk (%4 ila 6 dizeyinde) su alimina sahip bir ¢gokeltme silikasinin hazirlanmasina
ybnelik bir proses, WO 03/055801 basvurusunun konusudur; béylelikle elde edilen
silika genel olarak 100 ila 200 m#/g olan bir spesifik CTAB ylizey (dis yizey) ve 150 ila
300 ml/100g olan bir DOP yag alimina sahiptir; bu silikanin silikon bazh elastomer
matrislerin, ozellikle sodukta veya sicakta vulkanize edilebilen silikon matrislerin,
ayakkabi tabanlanna vyoénelik seffaf veya var seffaf elastomer matrislerin
guclendiriimesine yonelik kullanilabildigi belirtilir; ayrica bu silikanin ayni zamanda
Ozellikle dis macunlarinda organik veya akoz ortamlar iginde koyulastirici ajan olarak
kullanilabildigi belirtilir.

250 ml/g'dan fazla, ézellikle 300 ila 320 ml/100g diuzeyinde bir DOP yag alimina ve 70
ila 250 m?/g olan bir spesifik CTAB ylzeye (dis ylizey) sahip yiksek yapili ¢okeltme

silikalari, halihazirda dig macunu bilesimlerinde koyulastirici veya tekstlre ajan olarak
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sunulmustur (WO 01/93803 basvurusu); bu tdr silikalar, %7’den fazla, diger bir deyisle

klasik ¢okeltme silikalarinin bir su alimina sahiptir.

Basvuru sahibi bu noktada formilasyonda iyi dispersiyon performansina sahip,
avantajll olarak ozellikle elastomer (berrak, yari berrak, silikon) veya gesitli macun
kivaminda, matris veya kati ortamlar iginde ylksek bir dagilabilirlige, ylksek bir 151k
iletimine dahi sahip ¢Okeltilmis yeni bir silika bulmustur. Bu, &zellikle iyi bir guglendirici
vefveya koyulastirici gig ile gevrilir. Bu silika dzellikle, ayakkabi tabanlarina yonelik,
ornedin berrak veya yar berrak, elastomer bazli matrislerde, émegin sodukta veya
sicakta vulkanize edilebilen silikon matrislerde giclendirici yik olarak kullanilabilir. Bu
silikanin dzellikle ilgi c¢ekici bir uygulamasi, digerlerinin arasinda, dig macunu

formdlasyonlarninda koyulastiric ajan olarak kullanimindan olusur.

Bulusun bir birinci amaci, asadidaki unsurlara sahip bir ¢ikeltme silikasindan olusur;

e 140 ila 230 m%qg, tercih edildigi Gzere 145 ila 195 m?g, daha tercih edildigi
sekilde 145 ila 185 m?/g, 6zel olarak 150 ila 185 m#/g, dzellikle 150 ila 180 m?/g,
ornegdin 155 ila 175 m?/g veya 160 ila 180 m?/g olan bir spesifik CTAB yiizeyi

e 300 ml/g'dan fazla, tercihen 310 ml/100g’dan fazla, daha tercih edildigi tGzere
315 ila 450 ml/100g, ozel olarak 320 ila 400 ml/100g, ozellikle 340 ila 380
ml/100g olan bir DOP yagd alimi

o kiltlece %6'dan az ve tercih edildigi lizere kiitlece %3’ten fazla, dzellikle kitlece
%4’ten fazla veya buna esit ve kitlece %5,8'den az veya buna esit bir su alimi

e 3,5ila 7,5, tercih edildigi Uzere 4 ila 7, 6zel olarak 4 ila 6 olan bir pH degeri

» kltlece %2'den az veya buna esit, tercih edildi§i Uzere kltlece %1,5'ten az veya
buna esit, 6zel olarak kitlece %1'den az veya buna esit ve dzellikle kitlece
%0,5'ten az veya buna esit olan, sodyum sulfat bakimindan ifade edilen bir
kalinti anyon orani

s« 30 um’den az veya 30 pm ile 20 mm arasinda bulunan bir ortalama boyut veya

bir medyan partikil gapidir.

Bulusun bir birinci varyasyonuna gdre, silika 30 pm'den az, tercihen 20 pm’den disik,
6zel olarak 5 ile 15 ym arasinda, 6zellikle 8 ile 13 pm arasinda bulunan bir ortalama

boyut veya bir medyan partikil ¢capina sahiptir.
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Bulusun bir ikinci varyasyonuna goére ¢okturdlmis silika, 30 uym ile 20 mm arasinda

bulunan bir ortalama boyut veya bir medyan partikil ¢apina sahiptir.

Bulusun bu ikinci varyasyonuna gdre silika, oldukga tercih edilen bir sekilde, 145 ila
185 m?/g, dzellikle 150 ila 180 m?/g, 6zel olarak 155 ila 175 m?/g olan bir spesifik CTAB

ylizeyine sahiptir.

Spesifik CTAB ylzeyi, NFT 45-007 (kasim 1987) normuna gére belirlenen dis ylzeydir.

DOP yag alimi, dioktilftalat uygulanarak ISC 787/5 normuna gére belirlenir.

“Su alm1” olarak karakteristigi ile cevrilen suya karg! bir silikanin afinitesi, silikanin
yuzeyi Uzerinde absorbe edilecek su molekdllerinin sahip oldugundan daha fazla veya

daha az dikkat ¢ekici egilim yansitir,

Bu karakteristigin dlgiim testinin prensibi, dnceden kurutulan silika numunesinin, verilen
nispi nem kosullarina ve dnceden tanimlanan bir sire boyunca yerlegtirimesinden
olusur; silika hidratlanir, bu durum, numunenin kdtlesini, bir baslangic dederinden (kuru
haldedir) bir nihai dedere (m+dm) gegcirir. Spesifik olarak bir silikanin “su alim” ile test
sirasinda asagidaki kosullara maruz birakilan bir silika numunesine yénelik hesaplanan
yluzde bakimindan ifade edilen oran (dm/m) belirtilecektir:

e ilk kurutma: 8 saat, 105°C’de;

¢ hidratasyon: 24 saat, 20°C’de ve %70’lik nispi nem altinda.

Uygulanan deney protokoll asagidaki adimlardan olusur:

- test edilecek yaklasik 2 g silikanin tartiimas:;

- 105°CIlik bir sicaklija ayarlanmis bir firnda bu sekilde tartilan silikanin 8 saat
boyunca kurutulmasi;

—  bu kurutmadan sonra elde edilen kuru silikanin kiitlesinin (m) belirlenmesi;

—  kapal ortamin nispi neminin %70 olacag sekilde, 35/65 olan bir su/gliserin
kiitle orani ile bir su/gliserin karigimi iceren kapall bir kap iginde (6rnegin bir
kurutma kabi iginde) elde edilen kurutulan silikanin, 24 saat boyunca 20 °C’de
duzenlenmesi;

- %70 nispi nemde 24 saatlik bu islemin akabinde elde edilen silikanin kitlesinin

(m + dm) belirlenmesi, bu kltlenin dl¢limesi, laboratuvar atmosferi ile %70'lik
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nispi nemdeki ortam arasindaki higrometre degisimi etkisi altinda silikanin
kitlesinin bir varyasyonunun engellenecedi bir sekilde, kurutma kabindan

silikanin gikartilmasindan hemen sonra gerceklestirilir.

Silikamin pH degeri, ISO 787/9 normuna goére olgulir (iyonlarindan arnndinlmis su

icinde adirhikga %5'lik bir silika sispansiyonu pH degeri).

Bulusa gore silika, en fazla 20 mm olan bir ortalama boyut ve bir medyan partikiil
gapina sahip, bilyeler, granuller (veya diger agregatlar) veya tercih edilen bir sekilde toz

formuna sahip olabilir.

Bulusun birinci varyasyonuna gdre, 30 pm’den az, tercihen 20 pm’den dislk, dzel
olarak 5 ile 15 ym arasinda, ozellikle 8 ile 13 pm arasinda bulunan bir ortalama boyut
veya bir medyan partikill gapina sahip, bilyeler, graniller (veya dider agregatlar) veya
tercih edilen bir sekilde toz formuna sahip olabilir. Bu silika 6zel olarak, ayakkabi
tabanlarinda kullanilmaya yonelik dzellikle berrak(lar) veya yari berrak(lar), elastomer
bazli matrislerde guglendirici yUk olarak, silikon{lar) bazli matrislerde guglendirici yik

olarak adapte edilir.

Bulusun ikinci varyasyonuna gdére silika, 30 pym ile 20 mm arasinda bulunan bir
ortalama boyut ve bir medyan partikill capina sahip, bilyeler, graniller {veya diger
agregatlar) veya tercih edilen bir sekilde, toz formuna sahip olabilir. Ozellikle, en az 30
pm, tercih edildigi Gzere 50 ym olan ve 350 pym'den az, tercih edildigi zere 180
pm'den az bir medyan capa sahip toz s6z konusudur; bu silika, 6zellikle dis macunu
bilegimleri icinde koyulastine! veya tekstire ajan olarak, silikon(lar) bazhh matrisler

icinde gug¢lendirici yuk olarak kullaniimaya yénelik adapte edilir.

Ayni zamanda 2 ile 20 mm arasinda bulunan bir ortalama partikdl boyutuna sahip

granuller {veya diger agregatlar) s6z konusu olabilir.

Silika partikiillerinin ortalama boyutu, kuru elekten gegcirilerek ve %50'de giderek artan
bir geri cevirmeye karsilik gelen ¢ap belidenerek NF X 11507 (aralik 1970) normuna

gore belirlenebilir.
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Silika partikdllerinin medyan ¢api, NF X 11-666 normuna gdére lazer kinnimi ile
belirlenebilir. Kullanilan granalometre, MALVERN MASTERSIZER tipidir.

Olgiim kriterleri

* optik konsantrasyon: % 12 + 2

* dlgme sivisi: gazdan mineralden arindiriimis su
* ultrason yoklugu

* dagitici madde yoklugu

* dlgme sdresi: 10 saniye

Bulusa goére ¢okeltme silikas), ultrasonda sagiima sonrasinda, en fazla 35 pm’lik,
tercihen en fazla 30 pm’lik, ozellikle en fazla 25 pm'lik, dzellikle en fazla 15 um’lik,

omegdin en fazla 10 uym’lik bir medyan partikiil capina (d50) sahiptir.

Ultrasonda sacilma sonrasinda silikanin medyan c¢api (d50), asaidaki teste gore
MALVERN MASTERSIZER grantilometresinde ol¢Ulur:

MALVERN MASTERSIZER granilometresinde ultrasonlarin gicinin maksimum 20’lik
dlcekleme Uzerinde ayarlanmasi ile birlikte, %12 £ 2’lik bir optik konsantrasyonun elde
edilecedi bir sekilde bir silika miktar uygulanir.

60 saniye boyunca hazne iginde ultrasonlar muhafaza edildikten sonra 51 um’den
yiksek captan silika partikiillerinin yizdesi ve medyan ¢api (d50) olcllir, hazne bir
santriflij pompasi araciidiyla stispansiyonun dolagimi ile homojen hale getirilir. Olgtim,

ultrasonlarin durdurulmasindan 10 saniye sonra kaydedilir.

Bulugsa godre silikanin dagitima veya sagilma kapasitesi ayrica, ultra-sonifikasyon ile
onceden daditilan bir silika suspansiyonu Gzerinde gergeklestirilen, grantlometrik bir
Olcim ile (lazer kirinimi ile) degerlendirilebilir (0,1 ila birkag dizine mikronluk
nesnelerin kirlimasi). Ultrason altinda sagiima, 19 mm gaptan bir sonda ile donatilan bir
VIBRACELL BIOBLOCK ultrason iglemcisi (600 W) yardimiyla gergeklestirilir.
Granilometrik o6lgiim, bir SYMPATEC granulometresi lzerinde lazer kinnimi ile
gerceklestirilir.

Bir ila¢ kabi {yukseklik: 6 cm ve ¢ap : 4 cm) i¢inde 2 gram silika tartilir ve deiyonize su
eklenerek 50 grama tamamlanir: bu sekilde manyetik kangtirma ile 2 dakika boyunca

homojen hale getirilen %4'lik bir akdz silika sUspansiyonu olusturulur. Akabinde
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asagidaki sekilde ultrason altinda sacilmaya devam edilir: sondanin 4 cm’lik bir uzunluk
uzerinde daldirimasi ile birlikte,%20’yi belirten bir gu¢ kadranina yonelik ignenin bir
sapmasinin elde edilecedi bir sekilde c¢ikig glcu ayarlanir. Sac¢ilma, 420 saniye
boyunca gergeklestirilir. Akabinde, 20 civanindaki bir optik yodunlugun elde edilmesine
yonelik olarak gerekli homojen hale getiriimis sUspansiyonun bir hacmi (V) (ml
bakimindan ifade edilir), granilometre kabinda uygulanarak granilometrik o&lgiim
gerceklestirilir.

Bir sagilma faktorl (Fp) boylelikle agagidaki denklem ile verilir:

F> = 10 x Vigranulometre yoluyla olgulen suspansiyonun optik yogunlugu {bu

optik yogunluk 20 duzeyindedir)

Bu saciima faktorill {Fp), granilometre ile tespit ediimeyen 0,1 uym’den az boyutlu
partikiillerin oraninin gostergesidir. Bu faktor, silikanin ylksek bir sagilma kapasitesine
sahip oldugundan ¢ok daha yiiksektir.

Bu teste gore elde edilen medyan capin degeri (@s0), silikanin yuksek hir saciima
kapasitesine sahip oldugundan oldukga daha diisuktiir.

Tercih edildidi GUzere prosese gdre silika, ultrasonda sagilma sonrasinda, 6 pm’den az,
6zel olarak 5 pym’den az, 6rnedin 3,5 pm'den az bir medyan capa (@=0) sahiptir.
Bulusa gore silika, genel olarak, 5,5 ml'den fazla, dzel olarak 7,5 ml'den fazla, drnegin

11,5 ml'den fazla bir ultrasonda sagilma faktdriine {Fp) sahiptir.

Bulusa gére silikalar tercih edildiji Gzere, BET- CTAB farkinin en fazla 30 m?/jg,
tercihen en fazla 25 m?yg, 6zel olarak en fazla 20 m?/g, érnedin en fazla 10 m%yg

olacagi bir sekilde spesifik bir BET ylizeyine sahiptir.

Spesifik BET ylizeyi, "The joumnal of the American Chemical Society", Vol. 60, sayfa
309, subat 1938'de acgiklanan ve NFT 45007 normuna (kasim 1987) karsilik gelen
BRUNAUER - EMET - TELLER ydntemine gore belirlenir.

Ayrica bulusa gére silikalar genel olarak, ISO 787/11 normuna gdre 8lcllen, en fazla
0,3 g/ml’lik, tercihen 0,04 ila 0,3 g/ml’lik, daha tercih edildigi tzere 0,05 ila 0,3 g/ml'lik,
ozellikle 0,05 ila 0,2 g/ml’lik bir paketli durumda doldurma yogunluguna sahip olabilir;
bu paketli durumda doldurma yogunlugu ayni zamanda 0,1 ila 0,3 g/ml arasinda,

Ozellikle 0,1 ile 0,27 g/ml arasinda, ¢zel olarak 0,15 ile 0,25 g/ml arasinda bulunabilir.

1000°C’de isleme tabi tutulmadan sonra ISO 3262/11 normuna gére olgilen, bulusun
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silikasinin 1s1 kaybi (PAF) genel olarak, PAF — nem farkinin %3,2'den az, tercihen

%3’ten az, ozellikle %2,7'den az olacagd sekildedir.

Nem, 2 saat boyunca 105°C'de termal islemden sonra, ISO 787/2 normuna gore
Olgilen kalint su igerigidir.

Ozellikle silikon matrislerde yiik olarak kullanimasina yoénelik tasarlandiginda bulusa
gore silikanin nemi genel olarak, numunenin toplam kiitlesinin %5'inden azdir, tercihen

%4’'tinden azdir, 6zellikle en fazla %3’UdUr.

Buluga gore silika ilave olarak, 1,450 ile 1,467 arasinda bulunan gliserol icindeki bir
kinnm  indeksinde en az %701k bir iletim oranina sahip olabilir.
Go6z onunde bulundurulan kinnim indeksi, bir spekirofotometre ile 589 nm'de iletim ile
belirlenen geffaf olan, su-gliserol ¢esitli solisyonlarda bu silikanin en seffaf (maksimum
iletim) silspansivonuna karsihk gelendir. Her slspansiyon, 18 g su-gliserol
solilsyonunda 2 g silikanin dagitilarak, akabinde bir kirinim olger Uzerinde kirinim
indeksi ve spekirofotometre (izerinde iletimin okunmasindan (referans Uriin olarak,
silika olmaksizin su-gliserol sollisyonu ile yapilan okuma) 6nce hafif vakum altinda

havadan arindinlarak elde edilir.

Bulusun bkir ikinci amaci, asagidaki birbirini izleyen adimlar iceren, yiksek yapili ve
yukanda aciklanan disik su alimina sahip silikanin hazirlanmasina yonelik bir
prosesten olusur:

¢ (a) su ve bir silika igeren, 80 ile 100 °C arasinda bulunan, tercih edildigi Uzere
90 °C’den fazla veya buna esit sicaklikta bir baslangic haznesi kalintisinin
gerceklestiriimesi, SiO; esdegeri bakimindan ifade edilen s6z konusu baslangi¢
haznesi kalintisi icindeki silika konsantrasyonu 15 g/L'den az veya buna esittir;

e (b) 80 ile 100°C, tercih edildigi Uzere 20 ile 100°C arasinda bulunan bir
sicaklikta bir asitlestirme ajaninin eklenmesi, ortamin pH dederinin 7 ile 8
arasinda bulunan bir degere, tercihen 7,2 ile 7,8 arasinda ve avantajli hir
sekilde 7,3 ile 7,7 arasinda bulunan (tipik olarak blyuk Olglide 7,5'e esit bir
degere) bir dedere getiriimesi;

* (c) bu sekilde geg¢reklestirilen ortam icinde, 80 ile 100°C arasinda, tercih edildigi
Uzere 90 ile 100°C arasinda bulunan bir sicaklikta, es zamanl bir sekilde, bir

silikat ve bir asitlestirme ajaninin eklenmesi, zaman icinde eklenen silikat ile
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asitlestirme ajaninin ilgili miktarlar, tim ekleme siresi boyunca, asadidaki
sekilde olacagi bir sekilde spesifik olarak secilir:
- reaksiyon ortaminin pH degeri, 7 ile 8 arasinda, avantajli olarak 7,2 ile
7,8 arasinda bulunacak halde kalir; ve
- SiO, esdederi bakimindan ifade edilen, ortam igindeki silisyum
konsantrasyonu 35 g/l 'den az veya buna esittir;

e (d) 80 ile 100 °C arasinda, tercih edildigi (zere 90 ile 100 °C arasinda bulunan
bir sicaklikta, bir asitlestirme ajaninin, ortami 3 ile 6,5 arasinda bulunan bir pH
degerine tasiyacak sekilde adim (c) sonucunda elde edilen ortama eklenmesi;

e (e) elde edilen akdz silika dispersiyonunun filtrelenmesi;

e (D) filtrasyon sonucunda gerceklestirilen filtrasyon kekinin, tercih edildigi Gzere
bunu yikayarak énceden kurutulmasi;

« (g) istege bagh olarak, adim (f) sonucunda elde edilen silikanin 6§0tlimesi veya
mikronize hale getirilmesi,

sdz konusu proses, adimda (f) yikanmasindan once filtrasyon kekinin, 1000 °C'de
kiitlece %82’den fazla, tercih edildigi (izere kitlece en az %84, dzel olarak kiitlece %84

ila 88 arasinda bir 1s1 kaybina sahip olmasi ile karakterize edilir.

Prosesin adimlarinda ((a) ve (c)) uygulanan silikatlar, silikatlann tim yaygin formlan
arasindan secilebilir. Avantajl bir sekilde bulusa gdre kullanilan silikatlar, &rnegdin

sodyum veya potasyum silikatlar gibi alkali silikatlardir.

Ozellikle tercin edilen bir sekilde adimin (a) silikati, adim (c) esnasinda eklenen ile ayni
sekilde bir sodyum silikattir. Uygulanan sodyum silikat bdylelikle genel olarak, 2 ile 4
arasinda, avantajh bir sekilde 3 ile 3,6 arasinda bulunan bir SiOx/Na-O agirlik orani ile
karakterize edilir, bu SiO2/Na;O agirlik orani tercihen 3,3 ile 3,5 arasinda bulunur (tipik

olarak bu oran, buylk dlgude 3,4°e esittir):

Adimda (a) olusturulan hazne kalintisi en sik olarak, silikat konsantrasyonunun
karakteristik bir sekilde 15 g/L’den az veya buna esit oldugu akédz bir silikat sollisyonu
formuna sahiptir. Tipik olarak SiO2 esdederi bakimindan ifade edilen, adimin (a) hazne
kalintisindaki silikat konsantrasyonu 1 ile 15 g/L arasinda bulunur. SiO. esdederi
bakimindan ifade edilen, adimin (a) hazne kalintisi i¢indeki bu silikat konsantrasyonu
avantajl bir sekilde 10 g/L’'den az veya buna esit ve tercih edildigi uzere 9 g/L’den az

veya buna esittir.
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Adimin (a) hazne kalintisi genel olarak 9 ila 13 duzeyinde olan bir pH degerine sahiptir.

Bulusun prosesinin adimi (b) spesifik olarak, silikanin ¢dktiirme reaksiyonun optimum
bir sekilde gergeklestirildiginin kanitlandigi, ortam pH degerinin 7 ila 8 arahgina
getirilecegi bir sekilde, bir asitlestirme ajaninin eklenmesi ile bu pH degerinin
azaltlmasindan olusur. “Asitlestirme ajani” ile hazne kalintisinin pH degerinin
azalmasina yol acabilen organik veya mineral bitiin asit bilesidi anlasiimaktadir.
Bdylelikle, asitlestirme ajani olarak, avantajl bir sekilde silftrik asit, klorhidrik asit veya
nitrik asit gibi bir mineral asidi veya asetik asit, formik asit veya karbonik asit gibi bir

organik asidi uygulanabilir.

Avantajli bir sekilde hicbir elektrolit, proses esnasinda, ozellikle adimda (a) eklenmez.
Elektrolit terimi burada bunun normal kabulinde anlasiimaktadir, diger bir deyisle bu,
solliisyon halinde oldudunda yUKIU partikillerin veya iyonlarin olusturulmasina yonelik
olarak bilesenlerine ayrilan veya ayrisan molekiiler veya iyonik herhangi bir maddeyi
belirtir (yaygin elektrolitler alkali ve toprak alkali metallerin tuzlan, 6zellikle klorhidrik
asit ile bir sodyum silikatin reaksiyonu durumunda sodyum klorlr veya silftirik asit ile
bir sodyum silikatin reaksiyonu durumunda sodyum sdlfat gibi asitlestirme ajaninin ve

baslangig silikat metal tuzudur).

Prosesin adiminda (b) uygulanan asitlestirme ajani tercihen, ozellikle baslangig
haznesi kalintisinda mevcut silikat bir alkali silikat oldugunda, sulfurik asittir. Genel bir
sekilde adimin (b) asitlestirme ajani en siklikla, genellikle 0,25 ile 8 N arasinda bulunan
normaliteden, tercihen seyreltiimig, akdéz bir solisyon formunda uygulanir. Boylelikle
adimda (b), ortamin pH dederinin azaltlmas) avantajli bir sekilde, 10 ile 350 g/L
arasinda ve tercihen 50 ile 250 g/L arasinda bulunan konsantrasyondan akdz bir
sulfirik asit solisyonunun eklenmesi ile gergeklestirilebilir,

Adimin (b) asitlestirme ajaninin gergek yapisina bakilmaksizin bu asitlestirme ajani,
bunun eklenmesinin 7 ile 8 arasinda bulunan bir dedere kadar ortamin pH'inin
azalmasina yol acacagi bir sekilde uygulanmalidir. Bu kapsamda uygulanacak
asitlestirme ajaninin miktar genel olarak, ekleme esnasinda pH de@erinin geligimi
ol¢ulerek uygulamada belirlenir, adimin (b) asitlestirme ajaninin eklenmesi, pH aranan

degere ulasana kadar devam ettirilir.
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Ayrica adimin (b) eklemesi tercihen artan bir sekilde, diger bir deyisle avantajh bir
sekilde, genel kural olarak, 3 ile 60 dakika arasinda bulunan, en siklikla en az 5
dakikaya esit ve tercihen en az 10 dakikaya esit bir sure ile gerceklestirilir. Bu ekleme

siresi bununla birlikte avantajli olarak 30 dakikadan az olabilir.

Adima (b) yonelik olarak tasarlanabilen &zel bir diizenlemeye gére bu adim, gerekli
olmasi halinde, tercihen 90 ile 100°C arasinda bulunan bir sicaklikta, genel olarak 5 ile
30 dakika arasinda bulunan bir siire boyunca ortam gelismeye birakilarak
gerceklegtirilen bir olgunlagma prosesini icerebilir, bu olgunlagsmanin akabinde
reaksiyon ortaminin pH dederinin, gerekli olmasi halinde, adimdan (b) sonra ortamin
pH degerinin 7 ile 8 arasinda bulunan ve avantajl bir gekilde daha énce belirtilen tercih
edilen araliklardaki pH aralidinda bulunacadi bir sekilde dzellikle bir asitlegtirme

ajaninin eklenmesi ile adapte edildi§i gdéz dninde bulundurulur.

Bu ile reaksiyonel ortamin pH dederinin, 7 ila 8 olan ve tercih edildidi Uzere 7,5 civarina
sahip tercih edilen bdlge igine getirildidi adimdan (b) sonra, prosesin adimi (c) ilave
silikatin uygulanmasi ile ve spesifik olarak ortamin pH degerinin 7 ile 8 arasinda
bulunan bdlge icinde, tercih edildidi Gzere blylk &lglde sabit bir dederde muhafaza
edilmesi ile silikanin ¢cdkeltimesine yonelik prosese devam edilmesinden olusur, bu
sabit deder boylelikle tercih edildidi Gzere 7,5e yakin, diger bir deyisle genel olarak 7,3
ile 7,7 arasinda bulunur.

Bunu yapmaya yOnelik, adimin {c) silikati sadece silikati ekleyerek gozlemlenecek pH
degerinde artisa karsi gelen, bir asitlestirici ajan ortaklasa gekilde uygulanir. Tercihen
bulusun prosesinin adimi (c), adimda (b) aranan pH ortamina yénelik olarak elde
edilmesinden hemen sonra yaratalir.

Adim (¢} esnasinda gerceklestirilien asitlestirme ajaninin ve silikatin “eg zamanl
eklenmesi”, avantajli clarak bu esnada ortamin pH'inin élglldiugi ve bu esnada
asitlestirme ajaninin uygulanmasi ile bu pH'In degerinin ayarlandigi ortamda silikatin
surekli eklenmesinden olusur, bu asitlestirme ajaninin uygulanmasi Grnegin, ortamin
pH1 7 ile 8 arasinda bulunan bir kontrol dederinden yilkksek hale geldiginde
gergeklestirilebilir, bu kontrol dederi genel olarak 7,5 civarinda sabitlenir. Boylelikle
ortamda, genel olarak 7,3 ile 7,7 arasinda bulunan, sabit bir deder civarinda, buyik
olgude sabit, diger bir deyigle avantajli bir sekilde +/- 0,2 pH birimi (tercihen +/- 0,1 pH

birimi) arasinda degisiklik gdsteren bir pH degeri muhafaza edilir.
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Alternatif olarak adimin (c) es zamanli eklenmesi ayni zamanda, ortam icinde
asitlestirme ajaninin sdrekli bir eklenmesinden olusabilir, pH bodylelikle, silikatin
uygulanmasi ile ekleme esnasinda ayarlanabilir, silikatin bu uygulanmasi, burada yine
ormegdin ortamin pH’1 en sikhkla 7,5 civaninda sabitlenen, 7 ile 8 arasinda bulunan bir
kontrol dederinden disuk hale geldiginde gergeklestirilebilir. Bbylelikle ayni zamanda,
ortam genel clarak 7,3 ile 7,7 arasinda bulunan sahit bit deder civarinda, biylk élciide
sabit, yani avantajli bir sekilde +/- 0,2 pH biriminde (tercihen +/- 0,1 pH birimi) degisiklik
gosteren bir pH'ta muhafaza edilir.

Yine tasarlanabilen bir diger dizenlemeye gbre adimin (c) es zamanl eklenmesi ayni
zamanda, bitlin ekleme siresi boyunca ortam pH'inin 7 ile 8 arasinda ve tercihen 7,2
ile 7,8 arasinda bulunacad bir sekilde hesaplanan debiler ve konsantrasyonlar ile
silikatin ve asitlestirme ajaninin es zamanh bir sekilde sirekli eklenmesinden olugabilir.
Bu durumda ortamin pH'I genel olarak, tamamen dnceden belirtilen aralikta kalarak,
adim {c) esnasinda gelisme edilimine sahiptir, ancak belirli durumlarda, sabit, avantajli
bir sekilde 7,5 civarindaki bir dedere blyiik Olglide esit kalabilir. Bu badlamda genel
olarak, butin adim (¢) boyunca saniye basina uygulanan asitlerin (mol bakimindan)
fonksiyonlarinin miktarina (da olarak belirtilir) ve saniye basina uygulanan silikatlarin
(es deger molar NaOH bakimindan ifade edilir) fonksiyonlarinin miktarina (ds olarak
belirtilir) karsihik gelen anlik debilerin, ds/da oraninin siOrekli olarak 1,01 ile 1,09
arasinda ve tercihen 1,02 ile 1,07 arasinda kalacadi bir sekilde olmasi tercih edilir.
Adimin (c) kesin dizenlemesine bakilmaksizin kullanilan silikat ve asitlestirme ajani en
siklikla, adimlarda ((a) ve (b)) uygulananlar ile aynidir. Boylelikle adimin (c) silikat
tercihen bir alkali silikat, avantajli bir sekilde sodyum silikattir ve asitlegtirme ajani
tercihen giicli bir mineral asidi, en siklikla sulfirik asittir.

Adimin {c} es zamanh eklenmesi esnasinda ortam igindeki silikat konsantrasyonunun
(SiOz esdederi bakimindan ifade edilir), karakteristik bir sekilde, 35 g/L’den duslk veya
buna esit muhafaza edilmesi gerektigi olgide adim (c) esnasinda reaksiyon ortaminda
uygulanan silikat genel olarak, seyreltiimis diger bir deyisle avantajli bir sekilde 10 ile
360 g/L arasinda bulunan, tercihen 300 g/L'den dislik ve avantajli bir sekilde 270
g/L’den disilk, es deger SiO: bakimindan ifade edilen, akdz bir soliisyon formundadir
ve bu 6zellikle sodyum silikatlar gibi alkali silikatlar kullanildigindadir. Ayni sekilde
asitlestirme ajani en siklikla, genel olarak 0,25 ile 8 N arasinda ve tercihen 0,5ile 4 N
arasinda bulunan bir normaliteye sahip olan seyreltiimis akdz bir solisyon formundadir.
Boylelikle, adimin (¢) asitlestirme ajani olarak akdz bir sdlfirik asit solisyonunun

kullaniminin spesifik durumunda, drnedin, solisyonun konsantrasyonu avantajli bir
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sekilde 25 ile 380 g/L arasinda ve tercihen 50 ile 300 g/L arasinda bulunur.
Silikalarin ¢okeltime ortaminda seyreltiimis konsantrasyonlarinin uygulanmas) goz
oninde bulunduruldugunda, ozellikle asitlegtirme ajani ve silikatin reaksiyonuna bagl
olarak, bu ortam igindeki tuz konsantrasyonlarinin karakteristik bir sekilde son derece
dusitk oldugu belirtiimelidir, bu durum uygulanan ¢ékeltilme ortami igerisinde dislk bir
iyonik kuvvet ile agiklanir.

Ozel bir teoriye higbir sekilde bagl olmak istenmeksizin, pH degerinin ve uygulanan
konsantrasyonlarin kontroliintin, SiOH ylizey gruplamalarinin olusumunu minimuma
indirmeye olanak sagladidi sdylenebilir.

Silikanin olusturulmasinin  kontroliinin gelistirilecedi bir sekilde, nispeten distk
asitlestirme ajaninin ve silikatin debileri ile, diger bir deyigle en siklikla, tercihen 15 ile
300 dakika arasinda ve tercihen 30 ile 100 dakika arasinda bulunan adimin (¢) bir
eklenme sdresi ile adimin (c) es zamanh eklenmesinin gerceklestiriimesi ozellikle
avantajhidir, Bu tiir ekleme sireleri aslinda genel olarak, ylizeyde son derece disiik Si-
OH gruplaninin oranlarina sahip olan silikalarin partikillerinin elde edilmesine yol agar.
Genel bir sekilde bulusun prosesinin adimi (c), 80 ile 100°C arasinda bulunan bir
sicaklikta ve genel olarak adimin (b) eklenmesi ile ayni sicaklikta karigtirma altinda
yaratdlir. Béylelikle, adimin (¢) uygulanan sicakligi avantajli olarak 90 ile 100 °C
arasinda bulunabilir ve bu, tercih edildigi Uzere 25 °C diuzeyindedir.

Prosesin 6zel bir varyasyonuna gore ve 6zellikle gida, dis macunu, kozmetik veya
farmasétikten farkli uygulamalarda kullanilabilen silikalarin hazirlanmasina yonelik,
reaksiyonel ortami igine, adim (c) esnasinda, tercih edildigi Gzere bu adimin sonunda
(diger bir deyisle tipik olarak vu adimin son ¢eyregine karsilik gelen periyot siresince,
genel olarak bu adimin son 5 ila 15 dakikasi sliresince), alliminyum bazl bir bilesik,
tercih edildigi Gzere bir aluminyum sulfat gibi hir asit yapih tuz veya alternatif olarak, bir
sodyum aliminat gibi bir bazik yapih bilesik uygulanabilir. Bu baglamda uygulanan
aliminyum bilesiginin miktari genel olarak, reaksiyon ortaminin igerisinde Al/SiO;
oraninin, kitlece %0,1 ile 1 arasinda bulunacagi sekildedir, bu oran tercih edildidi
Uzere en fazla %0,6'ya esittir ve tercihen %0,5'ten az veya buna esittir.

Adimin (c) kesin dlzenlemesine bakiimaksizin, bu adimdan sonra reaksiyon ortami

spesifik olarak 7 ile 8 arasinda ve tercih edildigi lzere 7,5 duzeyinde olan bir pH'tadir.

Silikaya yonelik olarak tasarlanan uygulamalara bagh olarak, 3 ila 6,5'lik pH bolgesinde
ortamin asitlestiriimesi adimi (d), eklenen asitlegtirme ajaninin miktar ile modale

edilebilir. Tercihen adimdan (d) sonra ortamin pH1 3,2 ile 5,5 arasinda bulunur.
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Adimin (d) asitlestirme ajani farksiz sekilde, adimlarda ((b) ve (c¢)) uygulananlar ile ayni
veya bunlardan farkh olabilir. Tercihen adimin (d) bu asitlestirme ajani, 0,25 ile 8 N
arasinda bulunan normaliteden akdéz bir solusyon formunda ortam i¢inde uygulanir.
Avantajli bir sekilde, gerekli olmasi halinde, genel olarak 25 ile 380 g/L arasinda
bulunan bir konsantrasyonda akdz bir slOiftrik asit solusyonu bulunur.
Bulusun adimlarinin ((@), (b), (c) ve (d)) timi tercih edildigi izere, proses boyunca 90
ile 100 °C arasinda bulunan hir sicaklikta ve avantajh olarak 93 ile 97 °C arasinda
bulunan bir sicaklikta ve daha avantajli olarak buyiik dlgiide 95 °C'ye esit bir sicaklikta

yaratalr.

Bulusun prosesinin avantajli bir varyasyonuna gdére, adimlar ((c) ve (d)) sonucunda
elde edilen akdz silika dispersiyonlari, genel olarak gerekli olmasi halinde ortamin
tercih edildigi Uzere karistirma altinda 90 ile 100 °C arasinda bulunan bir sicaklikta,
avantajli olarak 15 ile 240 dakika arasinda bulunabilen bir stre boyunca ve tercih
edildigi Ozere 30 dakikadan fazla bir slire boyunca birakilmasi ile yiritilen bir
olgunlasma adimina tabi tutulabilir, olgunlasma boyunca sicaklik, tercih edildigi Gzere
blyUk dlglide sabittir (gerekli olmasi halinde, avantajli olarak 95 °C’ye esittir) veya 90
ile 100 °C arasinda dedisen bir sicaklik arahdinda artistadir (genel olarak gerekli
olmas) halinde artis(lar) yoluyla).

Adimin (c) sonunda uygulanabilen, dzellikle aliiminyum silfat tirindeki bir aliminyum
bilesidinin eklenmesinin ayni zamanda adim (d) suresince veya bu adim uygulanirken,
sonraki olgunlasma adimi siresince yuritilebilecegi belirtiimelidir. Boylelikle, genel bir
sekilde, ortam igine aliminyum bazli bir bilesidin bu eklenmesi adim {(c) ile adim (e)

arasinda meydana gelebilir.

Prosesin adimlan (e) ve (f), global bir sekilde, dnceki adimlarin sonucunda elde edilen

dispersiyondan kati form atlinda bir silikanin geri kazanilmasindan olusur.

En siklikla bu adim (e) esnasinda, adimdan (d) ve istege bagh sonraki olgunlagsma
adimindan sonra elde edilen dispersiyon doner bir filtre, bant gegiren filtre veya yine
diz bir filtre kullanilarak vakum altindaki bir filtrasyona veya presli filtre Uzerinde bir
filtrasyona tabi tutulur, bu filtrasyon, bir “silika kekinin” elde edilmesine yol agar. Elde
edilen silika keki boylelikle en sik oldugu sekilde, tuz bakimindan iceriginin azaltilacag
bir sekilde, tercih edildigi Uzere yeterli dlgide uzun bir sturede, genel olarak su yoluyla

bir ylkama adimina tabi tutulur ve bu akabinde, 6zellikle adapte edilen bir atomizasyon
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yoluyla ve érnedin bir tirbin, nozdl, sivi veya ¢ift sivi basing plskarteg araciligiyla bir
kurutma adimina (f) tabi tutulur.

Bu kapsamda, genel olarak puskirtece kadar pompalanmasini saglamaya yodnelik
yeterli dlglide dUsilik viskoziteye sahip bir silika bulamacinin olusturulacag) sekilde,
dnceden silika keki parcalanir.

Bulusa gére, bu bulamag 1000 °C'de kitlece %82'den fazla, tercih edildigi lUzere
kiitlece en az %84, daha Ozel olarak kitlece %84 ila 88 bir i1s1 kaybina sahiptir.
Gerekli olmasi halinde, pargalama islemi kekin érnegin bir mekanik aksiyon ve istede
bagh olarak bir kimyasal aksiyona (bir asit veya aliminyum bazl bir bilesigin
eklenmesi) tabi tutularak bilinen bir sekilde gerceklestirilebilir.

En sik oldugu sekilde, bu tir bir par¢alama sonucu ¢ikan dusik viskoziteye sahip
bulamag, dogrudan adima (f) yénelik bir piskirtece dogru pompalanan bir akéz silika

dispersiyonu formuna sahiptir.

Adimdan (f) sonra elde edilen kurutulmus silikalar iste§e bagl olarak, oOzellikle
dogrudan sikistirma ile, nem yoluyla granilasyon (yani su gibi bir baglayicinin
kullanimi ile), ekstrizyon ile ve tercihen kuru sikistirma ile bir aglomerasyon adimina
tabi tutulur. Bu son teknik gerceklestirildijinde, sikistirmaya devam edilmeden dnce,
bunlarin i¢cinde bulunan havanin ortadan kaldirilacagd) ve daha dizenli bir sikistirmanin
sadlanacadi bir sekilde toz haline getirilmis drinlerin havasinin arnndinimasi (ayni
zamanda dn-yogunlastirma veya gazdan arindirma olarak adlandinlan islem) avantajli
olabilir. Aglomerasyon adimindan sonra Urunler, érnegin elekten gegirilerek istenen bir
boyuta kalibre edilebilir. Elde edilebilen sikigtirilmig ¢oktardimis silika bdylelikle daha
fazla grandl formuna sahiptir. Gerekli olmasi halinde, bu graniiller, en cesitli formlara
sahip olabilir. Omek olarak ézellikle kiire seklindeki, silindir seklindeki, dikdértgen,
pastil, plaket, topak, daire kesitli ekstride veya ¢ok loblu formlar belirtilebilir. Bu

grandllerin ortalama boyutlari drnedin 2 ile 20 mm arasinda hulunur.

Adimin (f) sonucunda elde edilen, akabinde istege bagh olarak aglomere edilmis silika,
tercih edildigi Gzere 30 pm ile 20 mm arasinda bulunan bir ortalama boyut veya bir

medyan partikiil gapina sahiptir.

Adim (f) sonucunda elde edilen, akabinde istege bagh olarak aglomere edilen silika

akabinde mikronize hale getirilebilir veya tercihen, égitilebilir.
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Boylelikle elde edilen silika, tercih edildigi tzere 30 pm'den az, tercih edildigi uzere 20
pum'den az, 6zellikle 5 ile 15 ym arasinda, ézellikle 8 ile 13 ym arasinda bulunan bir

ortalama boyut vaya bir medyan partikil ¢apina sahiptir.

Mikronizasyon, bir hava jet 6gltici gibi bir mikronize etme cihazi ile gergeklestirilebilir.

Ogitme, 6zel olarak mekanik, drnegin ACM, Forplex tipi bir égitiici, 6zellikle gekigli bir

selektdr 6gatict yardimiyla gergeklestirilebilir.

Mevcut bulugsa gore ¢okelime silikalan, dagilima yonelik oldukca iyi bir kabiliyete
sahiptir.
Bunlar dzellikle, asagidaki kullanimlara yénelik, 30 pm’den az, tercih edildigi Gzere 20
pm'den az, dzellikle 5 ile 15 ym arasinda, 6rnedin 8 ile 13 ym arasinda bulunan bir
ortalama boyut veya bir medyan partikll capina sahip olmalar durumunda, (bulusun
birinci varyasyonuna yonelik silikalar) adapte edilir
¢ ayakkabi tabanlarna yonelik, 0&zellikle berrak(lar) veya yan berrak(lar)
elastomer(ler) bazh matrislerde giglendirici yiik olarak
« oldukga tatmin edici mekanik dzelliklerin bunlara saglanarak, bunlarin iyi reolojik
ozellikler verdidi, silikon(lar) bazli matrislerde, 6zellikle sicakta veya sodukta

vulkanize edilebilir silikon elastomer matrislerde dzellikle giclendirici yiik olarak

Bulusa gbére silikalar, ayakkabi tabanlarinin imalatina ybnelik amaclanan, 6zellikle
berrak veya vyari berrak elastomer bazl matislerin glclendiriimesinde dzellikle avantajh
bir uygulama bulur; bu dagitilabilen silikalar, ayakkabi tabanlarinin  kurucusu
niteliindeki seffaf veya yan sgeffaf kauguktan yapilan pargalarin konfeksiyonuna
yonelik kullanilan seffaf veya yar seffaf matrislerin yluksek sekilde guglendiriimesine
olanak saglar. Avantajli sekilde, bunlar oldukga iyi bir seffafliya sahip glclendirilmis
matrislerin elde edilmesine olanak saglar.

Bu tlrden matriste kullanilabilen bulusa goOre silika miktari genel olarak,
elastomer(ler)in agirhgina gére %10 ile 50 arasinda, 6zellikle %20 ile 40 arasinda

bulunur.

Buluga gore silikalar ayni zamanda, elektrik kablolarinin kaplamasi gibi dzellikle bir

izolasyon fonksiyonuna yonelik tasarlanan, sicakta (6rnedin HTV silikonlar) veya
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sofukta wvulkanize edilebilen elastomer veya macun Kkivaminda organosilikon
bilegsimlerin (matrisler) guclendirimesinde ayni zamanda avantajli bir uygulama bulur.
So6z konusu silikon bazh matrisler, 6zel olarak bir izolasyon fonksiyonuna ydnelik
tasarlananlar, geri c¢ekilmeden o6nce ekstrlizyon ile sekillendirilebilir.  Bulusun
silikalarinin su alimimin dustk degeri, 6zellikle ekstrizyon esnasinda kabarciklarn
olugsumunun engellenmesine veya sinirlandirnimasina olanak saglar. Silikon bazl bu
matrisler ayni zamanda kaliplama ile sekillendirilebilir. Bulusa gore silikalar avantajli
olarak silikon matrislere, 6zellikle yipranmaya direng, kinlmaya direng dilizeyinde,
oldukga iyi elektrik ve mekanik 6zellikler verir.

Bu tirden bilesim icinde mevcut vulkanize edilebilen organopolisiloksan(lar)in yapisinin
yani sira vulkanizasyon ajanlarinin sahip oldugu ve diger istege baglh olarak mevcut
olan katki maddelerinin sahip oldugu ile aym sekilde vulkanizasyon kosullan teknikte
uzman kisi tarafindan iyi bilinmektedir; bunlar dzellikle WO 03/055801basvurusunda
aciklanmaktadir,

S0z konusu silikonlar bazh matrikslerin glglendirilmesine yonelik olarak uygulanabilen
bulusa gore silika miktar, silikon macunlan séz konusu oldugunda %3 ila 20 veya
elastomer yapili bir bilesim s6z konusu oldugunda %5 ila 50, tercihen %10 ila 40
araliinda dedisiklik gdsterebilir.

Bulusa gére silikalarin olasi bir uygulamasi, &zellikle bunlarin iyi adsorpsiyon
kaapsiteleri ve oldukgca tatmin edici bir akiskanlik nedeniyle, likit destek olarak
kullanimlaridir.

Swvilar olarak organik asitler gibi organik sivilar, érnegin iyonik olmayan veya anyonik
tarden ylzey aktif ajanlar, kauguk / polimeriere yonelik olarak organik katki maddeleri,
pestisitler belirtilebilir.

Swvilar olarak tercihen burada 6zellikle, aromalar, renklendiriciler, sivi besin takviyeleri
(6zellikle hayvan yemi (6rnegin E vitamini, E vitamini asetati, kolin klorhidrat)) veya
koruyucu ajanlari, tercinen karboksilik asitler (érnegin propiyonik asit) gibi sivi katki
maddeleri kullantlir.

Bulusa gore bir silika ile olusturulan bir destek Uzerinde emilen en az bir sivi igeren
kosullandinlmis bilesimler tercihen, agirlikga en az %50, 6zellikle agirlikga en az %50

ile 75 arasinda, omegin agirlikca %50 ile 65 arasinda bulunan bir sivi igerigine sahiptir.

Ayrica, bulusun silikalan, gesitli bilegimler icinde yluk ve/veya destek ve/veya eksipiyan
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olarak, gida, kozmetik, farmasétik bilesimler, boya veya kagit imalatina ydnelik
bilesimler olarak uygulanabilir.

Ayni zamanda, ornegin bulugun silikasinin agirhkca %60 civarindaki miktarda, solvent
velveya yag deste@i olarak, pillere yonelik ayirici (« battery separators ») gdzenekli
membranlarin imalatina ydnelik amacglanan polimerler bazl bilesimlerde kullanimi
belirtilebilir; desteklenen solvent ve/veya yag, ekstriizyon/sikigstirmadan ¢ikanldiginda,

gGzeneklerin bir agini olusturur.

Bulusa gdre silika, avantajl bir sekilde 30 pm ile 20 mm arasinda bulunan bir ortalama
boyut veya bir medyan partikil capina sahip olmasi durumunda (bulugun ikinci
varyasyonuna gore silika), macun veya jel formuna sahip olabilen s6z konusu
bilesimlerin hazirlanmasi esnasinda, dis macunu bilesimleri igine dahil edilebilir ve
boylelikle bu bilesimlerin koyulastinlmasina veya bunlara tekstir getirmeye olanak

saglayabilir,

Bulusa gdre sdz konusu silika, agirlikga %90,1 ila 20, tercihen %0,5 ila 15, daha
dzellikle %1 ila 10 oraninda dig macunu bilesimi, kivamlagtirici veya tekstire ajan

olarak kullanilabilir.

Séz konusu dis macunu bilesimi, ilaveten diger klasik igerik maddeleri, dzellikle suda
¢bzlinemeyen, mineral asindirici ajanlar, istede badl olarak diger koyulastirici ajanlar,

nemlendirici maddeler... igerebilir.

Asindirict ajanlar olarak, 6zellikle asindirici silikalar, kalsiyum karbonat, hidratlanmig
alimin, bentonit, aliminyum silikat, zirkonyum silikat, metafosfatlar ve sodyum,
potasyum, kalsiyum ve magnezyum fosfatlar belirtilebilir. Asindinci(lar) tozun(tozlarin)

toplam miktar, dis macunu bilesiminin agirhkga %5 ila 50’si oranini olusturabilir.

Diger koyulastinci ajanlar arasindan, sdz konusu bilesimin agiridinca %5’e kadar
degisebilen miktarda, ksantan sakizi, guar sakizi, karragenanlar, sellloz tiirevieri,

aljinatlar... belirtilebilir.

Nemlendirici ajanlar arasindan, érnegin kuru halde ifade edilen dis macunu bilesiminin
agirhginda %2 ila 85’i dizeyinde, tercih edildigi Uzere %3 ila 55'i duzeyindeki miktarda,

gliseral, sorbitol, polietilen glikoller, polipropilen glikoller, ksilitol belirtilebilir.
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Bu bilesimler ilaveten ozellikle yuksek aktif ajanlar, deterjan ajanlari, renklendiriciler,
antibakteriyel maddeler, florlu turevler, opaklagtirici maddeler, aroma verici maddeler,
tatlandinct maddeler, anti tartar, anti plak ajanlar, beyazlatici ajanlar, sodyum

bikarbonat, antiseptik maddeler, enzimler, dogal 6zitler (papatya, kekik...} icerebilir.

Asagidaki drnekler, bunun kapsami sinirlandiriimaksizin bulusu agiklamaktadir.

ORNEKLER 1-3

Opak dis macunu modeli

- sorbitol (Neosorb 70/70 (ROQUETTE FRERES sirketi)) 45
- polietilen glikol PEG 1500 5

— sodyum sakkarinat 0,2
— sodyum flor(ir 0,08
— sodyum monoflorofosfat 0,72
- su 24,2
- asindinc silika (RHODIA sirketi tarafindan pazarlanan Tixosil 63) 10
— bulusun silikasi 7

— titan dioksit 1

— vyesil nane aromasi 1

—  kopurtiict ajan (%30 su icinde): Texapon Z 95 P (COGNIS sirketi) 5

Bir dis macunu formiilasyonunun viskozitesinin dl¢iimii

Viskozite, 25 mm ¢apa sahip macun tlpl izerinde, macunun hazirlanmasindan sonra,

37 °C’de belirlenmis periyotlarda belirlenir.
Kullanilan dlgim materyali, bir helipath cihazi ile donatii bir Brookfield RVT
viskometredir. T - E 6lglim gubugu, 5 r.p.m.'de (dakika basina tur) kullanilir. Olgim, 80

sahiyeden sonra azaltilarak gerceklestirilir.

ORNEK 1:
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3 bicakh sarmal ile bir kangtirma sistemi ve bir pH ve sicaklik ayarlama sistemi ile
donatilan bir reaktdr icinde 236 g/L SiO; esdegerinde 450 g akdz bir sodyum silikat
solusyonu ve 14000 g su uygulanmistir, kullanilan sodyum silikatin Si0Oz/Na,O agirlik
orani (Rp) 3,46°dr.

Kanstirmanin (dakika basina 250 tur) baslatiimasindan sonra bu sekilde olusturulan
hazne kalintisi, 95°C’'de isitilmistir ve pH, 80 g/L’'de akoz bir silflirik asit soliisyonunun

eklenmesi {dakika basina ortalama 61 g'lik debi) ile 11 dakika i¢cinde 7,5’e getirilmigtir.

pH degeri 7,5'e ulagtidinda, ortamin pH degerine yénelik dl¢culen gelisime godre kontrol
edilen bir debi ile 80 g/L’lik stlflrik asidin bir akdz sollisyonunun ortam igine eklenmesi
yoluyla, ortamin pH degerini 7,5’e {hazir pH'in 0,1 biriminde) esit bir degerde muhafaza
ederek dakika basina 35 gramlik sahit bir debide (eklenme siresi; 87 dakika), SiO:
esdederde 236 g/L'yve sodyum silikatin 3045 g’lik bir akdz sollisyinunun (Rp = 3,46)
surekli bir eklenmesine devam edilmistir. Sonug olarak, 3383 g’lik silfirik asit
solisyonu, ortam icine eklenmistir, bu, dakika basina eklenen 40 gram sulfiirik asit

solusyonunun ortalama bir debisine karsilik gelir.

87 dakikallk eklemeden sonra, silikatin eklenmesi durdurulmustur ve reaksiyonel
karisimin pH degerinin 3,6'ya stabilizasyonuna kadar bir asit eklenmesine devam
edilmigtir. Sollisyon 5 dakika boyunca karistirma altinda birakilarak bir olgunlastirma

gerceklestiriimistir.

Elde edilen bulama¢ akabinde filtrelenmistir ve diz bir filtre Gzerinde yikanmistr,
akabinde 1s1 kaybinin %80,5 oldudu elde edilen kek, mekanik olarak 5,5'lik bir pH

degerinde pargalanmistir, akabinde tOrbin atomizasyon yoluyla kurutulmustur.

Elde edilen 6gitiimemis kuru silikanin fiziko-kimyasal karakteristikleri, asagidaki
gibidir:

— pH:5,9

- medyan partikiil capi: 80 pm

— ultrasondan sonra medyan cap: 31,0 ym

- ultrasondan sonra 51 ym’den fazla %: 18,6

- NaSO icerigi: kltlece %1,6 (kuru durumdaki materyalin toplam kutlesine gore)
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spesifik CTAB ylizeyi: 133 m?/g

spesifik BET ylzeyi: 143 m?/g

DOP yag alimi: 305 ml/100g

1000°C’'de 1s1 kaybi: %6,5

105°C’de 2 saat sonra kalinti su igerigi: % 3,9

su alimi: % 5,8

iletim: 1,460 olan bir kinnim indeksinde %80

paketli durumda doldurma yogunlugu (DRT): 0,27 g/ml

4 haftadan sonra dig macunu modelinin viskozitesi: 250 mPa.s

ORNEK 2:

10 pm olan bir medyan partikll ¢apinin elde edilecegi sekilde, kurutulmusg Grind

oguterek, karsilastirmah 6rmek 1°de aciklanan islemler tekrar edilir.

Elde edilen 6gitilmis kuru silikanin fiziko-kimyasal karakteristikleri, asagidaki gibidir:

pH: 5,9

medyan partikil capi: 10 pm

ultrasondan sonra medyan ¢ap: 7 pm

ultrasondan sonra 51 ym’den fazla %: 1,0

NaSQ; icerigi: kiitlece %1,6 (kuru durumdaki materyalin toplam kiitlesine gore)
spesifik CTAB ylizeyi: 133 m%/g

spesifik BET yiizeyi: 143 m?/g

DOP yag alimi: 315 ml/100g

1000°C’de 1s1 kaybi: % 7

105°C’de 2 saat sonra kalinti su igerigi C: % 4,4

su alimi; % 5,9

iletim: 1,460 olan bir kinnim indeksinde %80

paketli durumda doldurma yogunlugu (DRT): 0,1 g/ml

4 haftadan sonra dis macunu modelinin viskozitesi: 325 mPa.s

ORNEK 3:

3 bigakh sarmal ile bir kangtirma sistemi ve bir pH ve sicaklik ayarlama sistemi ile

donatilan bir reaktdr icinde 236 g/L SiO. esdederinde 630 g akdz bir sodyum silikat
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solusyonu ve 14000 g su uygulanmisgtir, kullanilan sodyum silikatin SiOx/Na2QO adirlik
orani (Rp) 3,46°drr.

Karistirmanin (dakika basina 250 tur) baslatiimasindan sonra bu sekilde olusturulan
hazne kalintisi, 95°C’de isitilmistir ve pH, 80 g/L'de akdz bir sdlflrik asit solisyonunun

eklenmesi (dakika basina ortalama 61 g'lik debi) ile 11 dakika iginde 7,5'e getirilmistir.

pH degeri 7,5'e ulastiginda, ortamin pH degerine yonelik dlglilen gelisime gore kontrol
edilen bir debi ile 80 g/L’lik sulfirik asidin bir akdz solisyonunun ortam igine eklenmesi
yoluyla, ortamin pH degderini 7,5'e {(hazir pH'in 0,1 biriminde} esit bir dederde muhafaza
ederek dakika basina 48 gramlik sahit bir debide (eklenme suaresi: 75 dakika), SiO:
esdederde 236 g/L'ye sodyum silikatin 3600 g'lik bir akdz sollsyinunun (Rp = 3,46)
surekli bir eklenmesine devam edilmistir. Sonug¢ olarak, 3975 g'lik sulfarik asit
solUsyonu, ortam igine eklenmistir, bu, dakika basina eklenen 53 gram s(lfiirik asit

sollisyonunun ortalama bir debisine karsilik gelir.

90 dakikalik eklemeden sonra, silikatin eklenmesi durdurulmugtur ve reaksiyonel
kansimin pH dederinin 3,4'ya stabilizasyonuna kadar bir asit eklenmesine devam
edilmigtir. Solusyon 5 dakika boyunca karistirma altinda birakilarak bir olgunlastirma

gerceklestiriimistir.

Elde edilen bulamag¢ akabinde filtrelenmistir ve diz bir filtre Gzerinde yikanmistir,
akabinde 1s1 kaybinin %86 oldugu elde edilen kek, mekanik olarak 5’lik bir pH

degerinde parcalanmistir, akabinde tlrbin atomizasyon yoluyla kurutulmugtur.

Elde edilen égutialmemis kuru silikanin fiziko-kimyasal karakteristikleri, agsadidaki
gibidir:

- pH:53

— medyan partikil capi: 65 pm

— ultrasondan sonra medyan gap: 22 ym

— ultrasondan sonra 51 pm'den fazla %: 3,3

- NaSO; igerigi: kitlece %1,0 (kuru durumdaki materyalin toplam kitlesine gore)

- spesifik CTAB ylzeyi: 182 m?/g

- spesifik BET yizeyi: 185 m?/g

- DOP yag alimi: 340 mlii100g
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- 1000°C’de 1s1 kayb1: %6,5

- 105°C’de 2 saat sonra kalinti su iceridi: % 3,9

— sualmi % 5,7

— iletim: 1,460 olan bir kinnim indeksinde %85

- paketli durumda doldurma yogunlugu (DRT): 0,18 g/ml

- 4 haftadan sonra dis macunu modelinin viskozitesi: 615 mPa.s

ORNEK 4:

3 bicakh sarmal ile bir karistirma sistemi ve bir pH ve sicaklik ayarlama sistemi ile
donatilan bir reaktdr icinde 236 g/L SiO. esdegerinde 450 g akdz bir sodyum silikat
solusyonu ve 14000 g su uygulanmigtir, kullanilan sodyum silikatin SiOz/Na,O agirlik
orani (Rp) 3,46°dr.

Kanstirmanin (dakika basina 250 tur) baslatiimasindan sonra bu sekilde olusturulan
hazne kalintisi, 98 °C’de 1sitilmistir ve pH, 80 g/L’de akdz bir siilfiirik asit solisyonunun

eklenmesi (dakika basina ortalama 61 g'lik debi) ile 11 dakika icinde 7,5’e getirilmigtir.

pH degeri 7,5’e ulastidinda, ortamin pH degderine ybnelik dlgllen gelisime gdre kontrol
edilen bir debi ile 80 g/L’lik siilfiirik asidin bir akdz solisyonunun ortam icine eklenmesi
yoluyla, ortamin pH degerini 7,5'e {hazir pH'in 0,1 biriminde) esit bir dederde muhafaza
ederek dakika basina 35 gramlik sabit bir debide (eklenme siiresi: 90 dakika), SiO:
esdederde 236 g/L'yve sodyum silikatin 3150 g’lik bir akdz sollisyinunun (Rp = 3,46)
sdrekli bir eklenmesine devam edilmigtir. Sonug¢ olarak, 3510 g’k sulfirik asit
solusyonu, ortam icine eklenmigtir, bu, dakika basina eklenen 39 gram suilfirik asit

solusyonunun ortalama bir debisine karsilik gelir.

90 dakikalik eklemeden sonra, silikatin eklenmesi durdurulmustur ve reaksiyonel
karisimin pH degerinin 3,4’yva stabilizasyonuna kadar bir asit eklenmesine devam
edilmigtir. Sollisyon 5 dakika boyunca karistirma altinda birakilarak bir olgunlastirma

gergeklestirilmistir.

Elde edilen bulama¢ akabinde filtrelenmistir ve diz bir filtre Gzerinde yikanmistir,
akabinde 1s1 kaybinin %86,4 oldugu elde edilen kek, mekanik olarak 4,3'lik bir pH

degerinde pargcalanmistir, akabinde tlrbin atomizasyon yoluyla kurutulmustur.
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Kurutulan silika akabinde, ¢ekicli bir selektor 6gaticu aracihiyla oguatalmastor.

Elde edilen toz formundaki silikanin fiziko-kimyasal karakteristikleri asgadidaki

sekildedir:

pH: 4,6

ortalama partikul boyutu : 12 ym

NaSO; icerigi: kiitlece %0,25 (kuru durumdaki materyalin toplam kiitlesine goére)
spesifik CTAB ylzeyi: 166 m%/g

spesifik BET yiizeyi: 170 m%/g

DOP yag alimi: 365 mi/100g

1000°C’'de 1s1 kaybr: % 5

105°C’de 2 saat sonra kalintl su igerigi: % 2,5

su alimi; % 5,8

paketli durumda doldurma yogunlugu (DRT): 0,08 g/mli



