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OZET

POLISAKKARITLERIN OKSIDASYONU iLE URETILEN
POLIALDEHIDLERIN SULU BILESIMLERI VE BUNLARIN
TERMOSETLERI

Bu bulusg, bir diprimer amin veya poli (primer amin) ve 2'den 25'e kadar bir DE
degerine sahip olan ve 2'den 10 millieq CHO / g'ye sahip kurn oksitlenmis dekstrin
veya daha biiyiik bir oksidize dekstrinin oksitlenmesiyle yapilan bir veya daha fazla
suda c¢Oziiniir oksitlenmis dekstrin veva 2'nin altnda DE degeri olan ve 0.25 ila 5
millieq CHO / g kuru oksitlenmis dekstrin iceren bir dekstrin oksitlenmesiyle yapilan
bir oksitlenmis dekstrin iceren 1siyla sertlestirici sulu baglayici bilesimler saglar. Sulu
biyolojik bazli baglayicilar, 1siyla sertlestirildiginde sicak yas gerilme mukavemeti

saglar.
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ISTEMLER

1. Sulu 1s1yla sertlesen baglayici bilesim olup, 1) 1 ila 25 bir dekstroz esdegeri (DE)
degerine sahip bir dekstrinin oksitlenmesiyle yapilan bir veya daha fazla suda ¢oziiniir
oksitlenmis dekstrin 1gerir, ki oksitlenmis dekstrin, 2'den 25'¢ kadar bir DE degerine
sahip bir dekstrin oksitlenerek yapilan 2 ila 10 millieq CHO / g kuru oksitlenmis
dekstrin iceren bir oksitlenmis dekstrinden segilir, ve bir oksitlenmis dekstrin, 2'nin
altinda bir DE degerine sahip bir dekstrinin oksitlenerek yapilan 0.25 ila 5 millieq
CHO / g kuru oksitlenmis dekstrin igerir, ve ii) bir veya daha fazla diprimer diamin
veya poli (primer amin) icerir, burada toplam diprimer diamin veya poli {primer
amin) katilarin toplam oksitlenmis dekstrin katilara agirhk oram 0.1: 1 ila 1.25: 1

arasindadir.

2. Istem 1'de talep edilen sulu baglayic1 bilesim olup, bu bilesimde, (i) suda ¢oziiniir
oksitlenmis dekstrin, 2'nin altinda bir DE degerine sahip olan ve 0.25 ila 5 millieq
CHO / g kuru oksitlenmis dekstrin olan bir dekstrin oksitlenerek yapilan oksitlenmis

bir dekstrin'dir.

3. Istem 1'de talep edilen sulu baglayici bilesim olup, bu bilesimde, (i) suda ¢oziinir

oksitlenmis dekstrin, oksitlenmis bir maltodekstrin'dir.

4. Istem 1'de talep edilen sulu baglayic bilesim olup, bu bilesimde, (i) suda ¢oziiniir
oksitlenmis dekstrin, 2'den 25'e kadar bir DE degerine sahip olan ve kuru oksitlenmis
dekstrinin 2'den 10 millieq CHO / g'ye sahip olan bir dekstrin oksitlenerek yapilan

oksitlenmis bir dekstrin'dir.
5. Istem 1'e gore sulu baglayict bilesim olup, burada toplam (ii) diprimer diamin veya
poli (primer amin) katilarin toplam (1) oksidize dekstrin katilarindaki agirlik orani 0. 1:

1 ila 0.5: 1 arasindadir.

6. istem I'e gore sulu baglayici hilesim olup, burada (ii) diprimer diamin veya poli

(primer amin) bir diprimer diamindir.
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7. Istem 1 ila 6'dan herhangi birine gore sulu baglayici bilesim olup, ayrica bir veya

daha fazla stabilizator igerir.

8. Istem 7'ye gore sulu baglayici bilesim olup, burada stabilizator bir veya daha fazla

stabilizatOr asit veya 8.5 veya daha diigiik bir pKa'ya sahip olan veya tuzdan seg¢ilir.

9. Istemler 1 ila 6'dan herhangi birinde talep edilen sulu baglayict bilesim olup,
burada poli (birincil amin), 200 ila 5.000 arasinda bir ortalama molekiil agirhigma
sahiptir ve poli (birincil amin) toplam agirligina gore birincil amin gruplari igeren

agirlikca % 10 veya daha fazla tekrarlanan birim icerir.

10. Istem 1 ila 6'dan herhangi birine gire olan bilesimleri yapma yontemi olup,
yontem bir periodat, bir periodat tuzu, bir peroksidin, tercihen hidrojen peroksidin ve
bir metal tuzu katalizorii, tercihen +2 oksidasyon durumunda en az bir demir atomuna
sahip bir demir tuzu veya daha c¢ok tercihen demir siilfatin, bir kombinasyonundan
secilen bir oksidanin varhfinda bir veya daha fazla dekstrin oksitlenmesini ve
oksitlenmis dekstrin iceren bir aldehit grubunun saglanmas1 ve sonuctaki iiriintin bir

diprimer diamin veya bir poli (primer amin} ile karigtinlmasini igerir.
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TARIFNAME

POLISAKKARITLERIN OKSIDASYONU iLE URETILEN
POLIALDEHIDLERIN SULU BILESIMLERI VE BUNLARIN
TERMOSETLERI

Mevcut bulus, en az iki aldehit grubuna, tercihen oksitlenmis maltodekstrinlere ve en
az iki birincil amin grubuna, tercihen de diprimer diaminlere sahip poliaminlere sahip
oksitlenmis dekstrinleri iceren 1sivla sertlestirici sulu birlestirici bilesimlere ve aym
zamanda sulu baglayici bilesimlerin ve cam veya mineral yiin elyaf yalitmi ve
hasirlar1 gibi bunlarin termoset (1s1 ile sertlesen) Uriinlerinin yapim ve kullanim

yontemleri ile ilgilidir.

Halen, tireformaldehit (UF) veya fenol-formaldehit (PF) ile performans bazinda bir
maliyetle rekabet edebilecek hicbir 1siyla  sertlesen  baglayici  reginesi
bulunmamaktadir. Fakat formaldehitin diinya capinda bir karsinojen olarak artan
siniflandirmasi ve bu simiflandirmayi destekleyen kanmitlarin artmasi, fiber izolasyonu
i¢in termoset baglayicilar dahil, bu UF ve PF 1s1yla sertlesen baglayict reginelerin
yerini alacak baglayici  uygulayicilarn  birakmustir.  Tercihen, degistirmenin
degistirilmesi bir diistis olacaktir, vyani, baglayict uygulayicilara halihazirda

kullandiklar aym uygulama ekipmanini kullanma liiksiine olanak verecektir.

Elyaf yaliim endistrisindeki performans ihtiyacimin giderilmesi i¢in son yillarda
cesitli (poli) sakkarit ve amin sulu termoset baglayicilar gelistirilmistir. Bu bilesimler,
kiirlendiklerinde bile, 1slandiginda veya 1slandiginda zayifliga kars: zayithk saglarlar;
ve bunlar bilylik olclide uzaklasmaya egilimlidirler, boylece kullamm igin gereken

miktart arttirirlar, boylece bir baglayicr olarak kullanim maliyetlerini arttrirlar.

Borchert'e ait ABD Patent no 3,278,468, nisasta gibi, periodat oksitlenmis nisasta ve
tire'nin bir termoset igerdigi polisakaritlerin oksidasyonunu aciklar. Bu tiir baglayici
formiilasyonlar1 ile ilgili temel problem, jellenmeden 6nce bu malzemelerin raf
omriiniin saat olmasidir, buda, bir ticari iirlin i¢in uygun degildir, ayrica, Borchert
bilesimi, oksitlenmis nisastamin suda ¢Oziinir olmadigi, aksine bir dispersiyon

olmadig1 homojen bir ¢ozelti degildir.
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Bu bulusu vapanlar, (poli) sakkarid ve amin baglayicilara kiyasla kiirlendiginde,
makul olgiide raf stabil olan ve iyilestirilmig 1slak gerilme mukavemeti saglayan bir
biyosiirel malzemeden olusan bir formaldehit icermeyen baglayici temin etme

problemini ¢dzmek i¢in ¢caba géstermistir.

BULUSUN BEYANI

I. Mevcut bulusa uygun olarak, esas olarak formaldehit icermeven sulu 1siyla
sertlesen baglayici bilesimleri, i} 1 ila 25, tercihen 1 ila 20, tercihen oksitlenmis
maltodekstrin bir dekstroz esdegeri (DE) degerine sahip bir dekstrin oksitlenerek
yapilan bir veya daha fazla suda coziiniir oksitlenmis dekstrin icerir, oksitlenmis
dekstrin, 2 ila 10 milliegq CHO / g kuru oksidize dekstrin iceren bir oksidize
dekstrinden, 2 ila 25 arasinda bir DE degerine sahip olan bir dekstrin oksitlenerek
veya tercihen 2 ila 20 oraminda bir oksitlenerek secilir, ve 2'nin altinda bir DE
degerine sahip bir dekstrinin oksitlenerek yapilan 0.25 ila 5 millieq CHO / g kuru
oksitlenmis dekstrine sahip bir oksitlenmis dekstrin icerir ve ii) bir veya daha fazla
diprimer diamin veya poli (primer amin), tercihen bir diprimer diamin icerir, burada
toplam diprimer diamin veya poli (primer amin) katilarin toplam oksitlenmis dekstrin
katilara agirhik orani 0.1: 1 ila 1.25: 1, tercihen 0.1: 1 ila 0.5: | arasindadir.

2. Mevcut bulusun yukaridaki 1 'deki bilesimleri ayrica agirlikca % 0.01 ila % 20
veya tercihen agirlikca % 10'a kadar bir veya daha fazla stabilizatdr, érnegin bir
stabilizator asit veya 8.5 veya daha az, tercihen 7.5 veya daha az bir pKa'ya sahip olan
tuz, érnegin, amonyum fosfat, diamonyum fostat veya amonyum siilfat gibi inorganik
asitlerin amonyum tuzlan icerebilir.

3. Mevcut bulusun yukandaki 1 veya 2'deki bilesimleri, aynca, fosfor iceren tuzlar
veya bir organik bromin bilesigi, ornegin dekabromodifenil oksit / antimon trioksit
gibi, agirlikca % 6'ya kadar, veya tercihen agirhik¢a % 4'e kadar, bir veya daha fazla
atese dayanmikli madde igerebilir.

4. Mevcut bulusun 1, 2 veya 3'teki bilesimlerinde, poli (birincil amin) toplam
agirligna gore 200 ila 5.000 arasinda bir agirhik ortalamali molekiiler agirliga sahiptir
ve aminoetil gruplar1 gibi birincil amin gruplarnn iceren tekrarlanan birimlerden
agirlikca % 10 veya daha fazla veya tercihen agirlikca % 20 ila agirlikca % 100 tekrar

eden birimler igerir.
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5. Mevcut bulusun bir baska yoniinde, vukaridaki 1 ila 3 arasindaki sulu 1siyla
sertlesen baglayici bilesimlerin herhangi birinin kullanilmasi i¢in yéntemler, baglayici
bilesimlerin bir substrat ile uygulanmasi veya karistirilmas: ve daha sonra bu sekilde
muamele edilen substratlanin veya birlestiricinin sertlestirilmesi icin kansimlarin
isittlmasimi, ornegin, 100 ila 400 ° C arasinda, icerir. Uygun substratlar lifleri,
seritleri, yongalari, pargaciklari, filmleri, tabakalari ve bunlarin kombinasyonlarin
icerebilir. Uygun substrat malzemeler1, érnegin cam, cam elyafl, tas, tas fiberleri,
kompozit ve kompozit fiberleri veva organik ve inorganik substratlar, ahsap veya
odunsu materyalleri icerebilir.

6. Bu bulusun bir baska 6rneginde, yukandaki 1 ila 3 arasindaki herhangi bir bilesimi
yapma yontemleri, bir periodat, bir periodat tuzu, bir peroksidin, tercihen hidrojen
peroksidin ve bir metal tuzu katalizérii, tercihen +2 oksidasyon durumunda en az bir
demir atomuna sahip bir demir tuzu veya daha ¢ok tercihen demir siilfatin, bir
kombinasyonundan segilen bir oksidanin varhiginda bir veya daha fazla dekstrin
oksitlenmesini ve oksitlenmis dekstrin iceren bir aldehit grubunun saglanmas: ve
sonugctaki Uriiniin bir diprimer diamin veya bir poli (primer amin) ile karigtirilmasim
igerir.

7.Hali hazirda baska bir yoniiyle bu bulus, yukanda 1 ila 3'ten herhangi birine ait
bilesimlerin uygulanmasindan kaynaklanan sertlestirilmis bir baglayici igeren bir
elvaf mat, drnegin islenmis bir substrati icerir. Tercihen, elyaf matinin yogunlugu 5

ila 220 (kg / m’ ) arasindadir.

Bu tarifnamede kullanmldigi haliyle, "sulu” ifadesi ya da esas olarak su ve suyla

karigabilen ¢oziiciilerden olusan su ve kansimlar kapsamaktadir.

Burada kullanildi§1 sekliyle "toplam katilara dayanan" ifadesi, baglayicidaki tiim
ucucu olmayan bilegenlerin toplam agirhik miktarina (6rnegin oksitlenmis dekstrinler,
primer amin (ler), stabilizorler, silanlar vb.) karsilik gelen herhangi bir bilesenin

agirlik miktarlarini ifade eder.

Burada kullanildigi seklivle, aksi belirtilmedikce, "millieq CHO / g" ifadesi,
oksitlenmis dekstrinin (400 ila 600 mg arasinda), bir ¢ozelti elde etmek icin yeterli
miktarda deiyonize su (20-30 mL) icinde bilinen bir miktarda kuru oksitlenmis

dekstrin PTFE kaplamal bir kanistirma ¢ubugu ile ikinci ¢ozelti kanstirilirken ikinci
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bir hidroksilamin (suda agirlikca % 50 soliisyonun 30 ml si) oksidize edilmis ilk
¢cozeltive ikinci bir cozelti ilave edilerek daha sonra oda sicakhi@inda dért saat
boyunca elde edilen kombine ¢6zeltinin karnistirilmas: ve 3.2 pH'a ulagmak icin 0.6M
HC1 cozeltisi ile hizla titre edilmesiyle, eritilmesiyle bulunan bir kuru oksitlenmis

dekstrinin aldehit igerigine atifta bulunur.

PH'1 3.2'ye getirmek i¢cin gereken HCI'nin molar miktari, soliisyondaki reaksiyona
girmemis hidroksilamine esdegerdir. Eklenen hidroksilamin ve ftitre edilmis
hidroksilamin arasindaki molar fark, oksitlenmis dekstrin icinde mevcut olan aldehit

molar miktarina esdegerdir.

Burada kullanildigr sekliyle, aksi belirtilmedikce, "millieq COOH / g" ifadesi, suyla
seyreltilmis ve pH seviyesi dizelinceye kadar baz ile titre edilen kuru oksitlenmis

dekstrinin 8lciilen karboksilik asit icerigini belirtir.

Burada kullanildigi sekliyle "DE" veya "dekstroz esdegeri” ifadesi "kuru madde
tizerinde dekstroz ylizdesi olarak ifade edilen indirgeyici seker icerigimi” belirtir ve
polisakaritlerin molekiil agirh@m karakterize etmek i¢in kullamhir, Bkz. Nisasta
Hidroliz Uriinleri El Kitab: ve Tiirevleri boliimii (Sayfa 86, 1995, M. W. Kearsley, S.
Z. Dziedzic). Dekstrinler icin, DE'nin teorik degeri, say1 ortalama molekiiler agirliga
{Mn) ters orantilidir ve DK = glukozun (180 Da) molekiil agirlig1 olan DE = 180 / Mn
X 100 oldugu DE = Mglukoz / Mn x 100 olarak hesaplanir. Bakimiz, Rong, Y. ve dig.,
"Osmetri ile Dekstroz Esdeger Degerinin ve Maltodekstrin'in Ortalama Molekiiler
Agirhginin Belirlenmesi”, J. Food Sci. 2009 Ocak-Subat; 74 (1), s. C33-C40.
Ornegin, dekstroz 100 bir DE'ye sahipken, saf nigasta (érnegin musir) 0'a yakin bir DE

degerine sahiptir.

Burada kullanildiginda, aksi belirtilmedikge, "dekstrin” terimi, bir poliglukozit,
nisasta veya glikojenden, 6rnegin asit hidrolizi, enzimatik hidroliz veya polisakarit
bozunmasinin diger araclar1 gibi kimyasal yollarla herhangi bir yoldan elde edilen bir

oligomerik veya polimerik parcalanma iirtiniinii belirtir.

Burada kullanildig: sekliyle, "kuru oksitlenmis dekstrin” terimi, oksitlenmis dekstrin,

bir dondurarak kurutma aparatina monte edilen ve en az 24 saat boyunca kurutulan bir
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vakum sisesine yerlestirilerek dondurularak kurutulan oksitlenmis bir dekstrin

anlamina gelir.

Burada kullamldigi sekliyle, aksi belirtilmedikce, "tekrar dekstrin iinitesi” terimi,
dekstrin i¢inde bir monosakkarit tekrarlama birimine (x'in 6 oldugu CHOHXx, dextrin
birimi basina yaklagik 180 g / mol) karsilhik gelir.

Burada kullamildigr sekliyle "emiilsiyon polimeri” ifadesi, su veya sulu ¢oziicli ile
birlestirildiginde, sulu bir emiilsiyonun dagmik bir fazim olusturan bir polimere

deginmektedir.

Burada kullanildig: haliyle, bir stabilizatoriin "pKa" degeri, bir asit stabilizattriin en
asidik protonunun pKa's1 olarak veya asit veya tuz stabilizatériiniin en disiik pKa's:

olarak, yani en gii¢lii proton veya baz konjiigatinin pKa'st olarak anlasilacaktir.

Burada kullamildig sekliyle "poli (birincil amin)" terimi, ti¢ veya daha fazla birincil

amin grubuna sahip herhangi bir bilegik anlamina gelir.

Burada kullamldi sekliyle, aksi belirtilmedikge, herhangi bir molekiiliin "birincil
amin esdeger agirhigl” terimi, bir diprimer diaminin veya bir poli (primer amin)
molekiiliin toplam molekiiler agirhiginin, molekiil icindeki birincil amin gruplarinin

sayisina boliinmesi anlamina gelir.

Burada kullamildig: sekliyle "esas olarak formaldehit icermeyen” ifadesi, ilave edilen
formaldehit icermeyen ve kurutma ve / veya sertlestirme sonucunda esash tormaldehit

agiga ¢ikarmayan bilesimlere definmektedir.

Tercihen, baglayiciyi birlegtiren bu baglayict veya malzeme, baglayict kurutmanin ve
/ veya kiirlemenin bir sonucu olarak 100 ppm'den daha az formaldehid, daha tercihen

50'den az ve en ¢ok tercihen 25 ppm'den daha az formaldehit aciga cikarir.

Burada kullanildig: sekliyle, aksi belirtilmedikg¢e, bir poliaminin "agirlikca ortalama
molekiil agirligi” terimi, ticari olarak temin edilebilen poliaminler igin, tedarikei
bilgileri ile belirlendigi gibi veya analiz edilecek molekiiler agirhiklarin tamamini

kapsayan agirhik ortalama molekiler agirliklarda polietilenimin standartlarina kars:
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ticari olarak bulunmayan boyut dislama jel kromatografisi (SEC) icin poliaminlerin
belirledigi bir maddenin molekiil agirligin1 ifade eder (ortalama 200'den en az 5.000'e

kadar olan).

Burada kullamldigr seklivle "agirhkga %" veya "agirhikega yiizde" katilara dayal

agirlik yiizdesi anlamina gelir.

Burada kullanildigr sekliyle "toplam baglayict katilara dayanan" ifadesi, Baglayicinin
icindeki ugucu olmayan bilesenlerin toplam agirlik miktarina kiyasla verilen herhangi
bir bilesenin agirlik miktarlarimi ifade eder. (6rnegin, oksitlenmis dekstrinler, birincil
aminler, stabilizatorler, yangin geciktiriciler, silanlar, emiilsiyon kopolimer (ler),

reaktif su yalitim maddeleri ve benzerleri).

Tekil formlar baglam acikg¢a aksini belirtmedik¢e ¢ogul referanslar icerir.

Aksi belirtilmedikce, burada kullanilan teknik ve bilimsel terimler, teknikte uzman bir

kisi tarafindan yaygin olarak anlagilanla ayni anlama sahiptir.

Aksi belirtilmedikce, parantez iceren herhangi bir terim, parantez bulunmadigl ve
parantez icinde bulunmayan terim ve her bir alternatifin kombinasyonlar gibi

alternatif olarak tiim terime bagvurur.

Boylece "(met) akrilat” terimi, alternatif olarak metakrilat veya akrilat veya bunlarin

karisimlarim kapsar.

Ayni bilegene veya ozellige yonlendirilen tiim araliklarin ug noktalar, bitis noktast ve
bagimsiz olarak birlestirilebilir. Bu nedenle, 6rnegin, 0.1: 1 ila 1.25: | veya tercihen
0.1: 1 ila 0.5: | arasindaki bir oramin agiklanan bir araligi 0.1: | ila 1.25: 1, 0.1: 1
arasindadir. 0.5: 1 1la 0.5: 1 ila 1.25: 1 arasindadir.

Aksi belirtilmedikce, sicaklik ve basing kosullar1 oda sicakhigi ve "ortam kosullart™
olarak da adlandirilan standart basinctir. Sulu baglayict bilesimler, cevre sartlar

disindaki kosullar altinda kurutulabilir.
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Bu bulusta, suda ¢oziiniir oksidize dekstrinler kolaylikla islenmekte ve gelistirilmis
raf 6mrli saglamaktadir. Mevcut bulug, polialdehitler olusturmak icin dekstrinlerin
oksitlenmesi icin yontemler saglar ki boyutsal bir mekanik analize (DMA) sahip bir
termosetin saglanmasi i¢in sertlesen iki veya daha fazla primer amin grubuna sahip bir
veya daha fazla primer amin igeren esas olarak formaldehid icermeyen sulu baglayici
bilesimlerinde ticari iire formaldehit (UF) reginelerine benzer iyilestirme profilleri
gosterilmektedir. Aslinda, termosetler, sicak ve nemli kosullara tabi tutulduktan sonra
kuru gerilme ozelliklerinin % 60 oraninda tutuldugu kadar yiksektir. Sasirtict bir
sekilde, oksitlenmis dekstrin, kuru gram oksitlenmis dekstrin basina 6 milimetreden
az CHO ic¢ermesi durumunda gerilme mukavemetinin sicak 1slak retansiyonu

gbzlenmistir.

Okside edilmiy dekstrinler bir oksidanin varlifinda, 6rnegin bir peroksit veya
periodat, bir periodat tuzu, 6r. KIO4 ve bir asit, or. H25S04, bir metal tuzu katalizorii
veya oksdanon karisimi ve bir metal tuz katalzoriin varhiginda, bir sulu ortam iginde
bir veya daha fazla dekstrin 1sitilarak olugabilir. Uygun metal tuzu katalizorleri
ormegin demir (II) siilfat ve kursun asetat: icerebilir. Oksitleyicilerin ve metal tuzu
katalizorlerinin uygun kombinasyonlan arasinda peroksitler ve herhangi bir demir (II)
siilfat, kobalt (II) asetat veya glimils nitrat ve ayrica persiilfat tuzlar1 ve giimiis nitrat
kombinasyonu bulunabilir. Bu gibi yontemler, 6rnegin Harrison ve dig., ait Organik
Sentetik Materyaller Derecesi, Wiley-Interscience, 1971, New York, sayfa 142-143'te
belirtilmistir.

Dekstrinlerin oksidasyonu ve islenmesi icin yontemlerde, kullamlan katalizér miktart,
oksitlenmis dekstrinlerin toplam kat agirh@ina gore agirhkca % 0.001 ila 10, veya

tercihen agirlik¢a % 0.01 ila 0.5 arasinda olabilir.

Dekstrinlerin oksidasyonu ve isglenmesi icin usullerde, kullanilan oksidan miktari,
oksitlenmis dekstrinlerin toplam kati agirligina gore agirlikca % 1 ila 125 veya

tercihen agirlikga % 6 ila 120 arasinda olabilir.

Bu bulusun termoset sulu baglayict bilesimlerini yapmak i¢in islemedeki sicakliklar

20 ° Cila 100 © C arasinda veya tercihen 20 ° C ila 50 ° C arasinda olabilir ve ilave
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islem yapilmadan cevre isleme veya islemeyi icerebilir. Isleme, dekstrinini karamelize

etmesine neden olacak kadar isitmamalidir.

Uygun dekstrinler Clintose ™ CR 10, 15 ve 18 DE maltodekstrinler (ADM, Decatur,
IL), STAR-DRI ™ 1 (DE), 5 (DE), 10 (DE) ve 20 (DE) maltodekstrinler (Tate ve
Lyle, Decatur, 1L) gibi polisakkaritler ihtiva eder.

Sulu baglayict bilesimler, drnegin lizin ve 1,6-heksametilen diamin (HMD) gibi
diprimer diaminler ve poli (primer aminler), Ornegin poliaminler gibi poliaminler
dahil olmak {izere bir veya daha fazla diprimer diamin veya birincil amin grubu iceren
bilesikler icerir. 5,000 veya daha az, tercihen 3,800 veya daha az veya daha tercihen
2.500 veya daha az bir agirhik ortalama molekiiler agirli1 polilinler, aminoalkil (met)
akrilatlarin polimerleri, Polymin ™ SK ve HM Polymin ™ (BASF, Ludwigshafen,

Almanya) gibi polietileniminler

Tercih edilen diprimer diaminler veya oligo (birincil amin), 400 veya daha az,

tercthen 200 veya daha az bir amin esdeger agirligina sahip olabilir.

Diger diprimer diaminler, Ormegin trietilentetraamin gibi oligomerik diprimer

diaminlerden secilebilir.

Poli (birincil amin) ler, polimerin toplam agirligina gére, afirlikca % 10 veya daha
fazla veya tercihen agirlikca % 20 veya daha fazla, aminoetil gruplar gibi birincil

amin gruplarina sahip polimerler icerebilir.

Uygun birineil di-aminler ve poli (birincil aminler), 6rnegin, aminoguanidin ve bunun
tuzlart gibi alifatik birincil diaminler gibi alkil diprimer veya daha yliksek primer
diaminleri igerebilir. aminoguanidin hidrokloriir, putresin, n-alkilenaminler, drnegin
etilen diamin, heksametilen diaminler ve diger alkilen diaminler; Ornegin
diaminoetilpiperazin gibi sikloalifatik birincil diaminler; lisin ve aminoglisin gibi
diprimer amin fonksiyonel amino asitler; ve drnegin bis- (aminometil} sikloheksan
(bisAMC), m-ksilendiamin (MXD) gibi aromatik di-primer aminler; polietileniminler,
polietilenimin iceren kopelimerler ve agurlik¢a % 10 veya daha fazla birincil amin

grubuna sahip blok kopolimerler, (amino) metakrilat, poliguanidinler gibi n-
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aminoalkil (met) akrilatlann polimerleri gibi istenen molekill agwrligina sahip
poliamin polimerleri, ve en az afirlikga % 10, tercihen agirlikca % 20 oraninda

birincil amin grubuna sahip herhangi bir bagka (ko) polimer icerebilir.

Sulu baglayici bilesimlerde, diprimer diamin veya poli (birincil amin) iceren birincil
amin grubunun miktari, mol orani olarak (1.1: 1 ila 1: 1 arasinda veya tercihen 0.15: 1
ila 0.75: 1 arasinda olabilir. Oksitlenmigs dekstrin icindeki aldehit gruplarina birincil

amin gruplart.

Bu bulusun sulu birlestirici bilesimlerine uygun olarak, HMDA gibi gii¢li bir
diprimer diamin kullanmildiginda ya da yilksek aldehit grubu icerigine sahip
oksitlenmis bir dekstrin kullamldif1 zaman, bir ya da daha cok stabilize edici bilesik
raf stabilitesini saglamak icin dahil edilir. , Ornegin 4.5 ya da daha fazla oksitlenmis
dekstrin CHO / g kuru oksitlenmis dekstrin olarak.

Mevcut bulusun sulu baglayict bilesimindeki stabilizatdr asagdakileri igerebilir: (i)
bir monokarboksilik asit, bir dikarboksilik asit, bir yag asidi, bir asit fonksiyonel yagh
asit ester bilesigi, bir asit fonksiyonel yag asidi eter bilesiginden secilen bir organik
stabilizatdr ve bunlann karisimlari, (ii) bir mineral asit, bir mineral asit amin tuzu, bir
mineral asit amonyak tuzu ve bir Lewis asidi arasindan segilen bir inorganik
stabilizatdr, (iii) bir kacak asit stabilizorii veya (iv) yukarndakilerin herhangi birinin

karisimlar bir yagl asit, bir yagh asit esteri, bir vagh asit eter bilesigi.

Kullamlan  stabilizatériin =~ miktar, stabilizatér  bilesigin - pKa'st1  ile  ters
orantihidir. Tercih edilen stabilizorler pKa'nm 7.5 veya daha azina veya daha tercihen

7.0 veya daha azia sahiptir.

Uygun inorganik stabilizattrler, ornegin, siilfiirik asit gibi aliiminyum siilfat mineral
asitleri gibi Lewis asitlerini; amin asit tuzlar1 ve amonyak asit tuzlart.
Bu bulusta yararli olan Lewis asitleri, aliiminyum tuzlar1 gibi metal tuzlarim igerir,

fakat alkali (ne) metal tuzlari, demir tuzlar1 veya ¢inko tuzlari icermez.

Tercihen inorganik stabilizatdr, amonyum bikarbonat, siilfiirik asit, amonyum nitrat

veya aliiminyum siilfattir.
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Uygun organik stabilizatorler, Ornegin mono- ve di-karboksilik organik asit
stabilizatorleri, Or. asetik asit, biitirik asit ve adipik asit gibi sulu ortam iginde
dagitilabilen bu tiir bir bilesik veya materyal; yag asitleri, asit fonksiyonel yag asidi
esterleri veya eterleri igerebilir. Tercih edilen organik stabilizatorler asetik asit, adipik

asit ve hindistancevizi asitleri ve oleik asitler gibi yag asitleridir.

Diisiik sicakliklarda sertlesebilen, daha az siirede sertlesen veya azaltilmis sertlesme
enerjisine sahip bilesimler saglamak icin, stabilizator olarak uygulama kosullarinda
parildayan bir veya daha fazla kacak stabilizator kullanilabilir. Sitrik asit, asetik asit
ve amonyum bikarbonat gecici stabilizatorlerin Ornekleridir. Gegici stabilizatérler,
cam elyafi, tas yiinii substratlar1 ve plastik lifler veya partikiiller iceren 1siya duyarl
substratlar dahil olmak iizere bu bulusun baglayicilarinin kullanilabilecegi herhangi
bir substrat icin baglayicti uygulamalarinda yararlidir. Gegici stabilizatorler,
baglayicinin 1s1yla sertlestirilmesinin yol actigl yayilmayr azaltr ve boylece yiiksek

yogunluklu substratlar ve ahsap kompozitlerdeki uygulamalar icin yararh olabilir.

Baglayicinin su direncini arttirmak igin, uygun organik stabilizattrler herhangi bir
C12 ila C36, tercihen C12 ila C24, yagl asit veya bir C12 ila C36, tercihen C12 ila
C24 yag asidi eter veya ester fonksiyonel herhangi bir asit olabilir. Bu tiir molekiiller,
bir sebze, bitki veya hayvan yag gibi herhangi bir dogal kaynaktan hidrolize
edilebilir. Uygun bilesikler veya molekiiller, oleik ve linoleik asitler veya stearik
asitler gibi doymus asitler gibi doymanus yag asitleri olabilir. Ornekler arasinda,
bunlarla sinirh olmamakla birlikte, hindistancevizi yagindan hindistancevizi asitleri,
hurma cekirdegi yagindan gelen miristik asitler, hindistancevizi tereyag asitleri ve

keten yag, pamuk tohumu ve musir yag: asitleri yer alir.

Tercihen esnek baglayicilar igin, sulu bilesim ayrica bir emiilsiyon polimeri igerir.
Uygun emiilsiyon polimerleri, kopolimerlestirilmis toplam agirliga gore agirlikca %
30 polimerize asit komonomerlerine, tercihen agirhik¢a % 1 ila 20 veya tercihen
agirhkca % 10 ila % 18 polimerlestirilmis birimlere sahip akrilik emiilsiyonlari,
emiilsiyon polimer katilarinin agirhigina gore agirlikca % 30'dan fazla monomerler,
hidrofobik emiilsiyon polimerler, bir C2 veya biiyiik alkil grubu igeren etilenik olarak

doymamig akrilik monomer ve akrilik veya stiren akrilik emiilsiyon polimerleri
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icerebilir. Emiilsiyon polimerlerini yapmak i¢in kullamlan uygun asitle birlestiriciler,
ornegin metakrilik asit, akrilik asit, fumarik asit, maleik asit, itakonik asit, 2-metil
itakonik asit, a, b-metilen glutarik asit, monoalkil maleatlar ve monoalkil fumaratlari;
ornegin maleik anhidrit, itakonik anhidrit, akrilik anhidrit ve metakrilik anhidrit gibi
etilenik olarak doymamuis anhidritler; ve bunlann tuzlanni igerebilir. (Meth) akrilik

asit tercih edilen karboksi asit ko-monomeridir.

Emiilsiyon polimerleri, bilesim iginde toplam katilara gore % | veya daha fazla veya
% 5 veya daha fazla veya % 50've kadar veya % 30'a kadar bir miktarda mevcut

olabilir.

Bu bulusun sulu birlestirici bilesimleri ayrica, bunlarla simirli olmamak iizere,
poliakrilik asit gibi polimerik poliakrilik sulu ¢ozelti polimerleri dahil olmak tizere
teknikte bilinen diger katki maddelerini; akisa yardimei olacak viizey aktif maddeler
(silikonlar, yag asitleri); biyositler; Ornegin triazol ve fosfat bilesikleri, kalay
oksalatlar, tiyoiireler, oksalatlar, kromatlar ve pH ayarlayicilart gibi metal yiizeyler
icin korozyon inhibittrleri veya pasitlestiriciler; yaglama maddeleri; drnegin mineral
yaglar gibi toz giderme yaglar; dimetikonlar, silikon-polimer (polisiloksan} yaglar ve
etoksilathi noniyonikler gibi képiik 6nleyici maddeler; ve alev geciktiriciler bir bromiir
alev geciktirici (dekabromodifenil oksit / antimon trioksit) gibi, de igerebilir.
Tercihen, bu tiir herhangi bir katki maddesi, formaldehit icermez veya baglayici

olusumu, uygulama veya sertlestirme sirasinda formaldehit icermez veya iiretmez.

Sulu baglayic1 bilesimler ayrica organosilanlar, 6zellikle de Silquest ™ A-187 silanlar
{(Wilton CT'de bulunan GE Silicones-OSi Specialties tarafindan imal edilen) gibi 3-
aminopropilsilanlar;  3-aminopropil  dialkoksisilanlar  ve  3-  (2-aminoetil)
aminopropilsilanlar gibi diger amino silanlar; glisidoksipropilsilanlar, vinil silanlar ve
hidrofobik silanlar gibi epoksi silanlar igerebilir. Bu gibi organosilanlarin uygun
miktarlari, toplam baglayici bilesimi katilarina gore agirlikca % 0.25 ila % 5 veya

tercihen agirlik¢a % 1 oraninda olabilir.

Mevcut bulus sulu baglayicilarin toplam agirlifina gore agirlikca % 30 ila 95, tercihen
agirhikca % 50 veya daha fazla veya tercihen agirhik¢a % 90 veya daha az olan toplam

katilar1 iceren stabil sulu 1siyla sertlesen baglayici bilesimlerdir. Bu yiiksek kati
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madde sulu baglayic1 bilesimleri, genellikle, bu bulusun sulu baglayict bilesimlerinin

stabilitesi olmaksizin mimkiin olmazdi.

Mevcut bulus, bir baglayiciya sulu birlestirici  bilesimlerin  uygulanmasinm ve
kurutulmasim ve / veya kiirlenmesini igeren baglayiciyr kullanma yoOntemleri saglar.
Kurutmada (sulu formda uygulandifinda) ve sertlesebilirr bilesimlerin sertlesmesi,
1sitma siiresi ve sicakligi, kurutma oranini, islem kolayhgi veya isleme kolayligi ve
islemden gecirilmis substratin dzellik gelisimini etkileyecektir. Uygun 1s1l iglem
sicakliklar1 100 © C veya daha fazla ve 400 © C'ye kadar olabilir. Tercih edilen islem
substrat bagimlidir. Selilloz elyaflar gibi termal olarak hassas substratlar 130 ila 175 °
C'de iglenebilirken, termal olarak daha az hassas olan kompozitler 150 ila 200 ° C'de
islenebilir; ve mineral lifler gibi termal olarak direngli substratlar, sertlesmeyi
gergeklestirmek icin gerekli olan siireler i¢in 190 ila 300 ° C'de islenebilir. Tercihen,
151l iglem sicakliklan 150 ° C veya daha yiiksek seviyelerdedir; bu tercih edilen 1s1l
islem sicakliklart 225 ° C'ye kadar veya daha tercihen 200 ° C've veya 150 © C'ye
kadar degisebilir. Kullamim y&ntemlerinde, bilesim bilesenlerinin, baglayict maddenin
substrata uygulanmasindan Once hepsinin  Onceden kansurilmasma  gerek
yoktur. Omegin, dokunmamis bir alt tabakaya bir veya daha fazla bilesen
uygulanabilir, ardindan bu bulusun diger baglayici bilesenlerinin sulu veya
kurutulmus halde uygulanmasi uygulanabilir. Uygulamadan sonra, baglavicy,
kaplannus dokunmamis malzemeyi, alt tabaka tzerinde sertlestigi verde yeterli bir

sicakliga kadar 1sitmak suretiyle iyilestirilebilir.

Bu bulusun sulu birlestirici bilesimleri, 6rnegin, bir lif ag1 gibi, alt tabakaya, 6rnegin,
hava veya havasiz piiskiirtme, dolgu, doyurma, rulo kaplama, perde kaplama, ¢irpici
biriktirme, pihtilagsma ya da daldirma ve stkma uygulamasi ve bir destekleme teli ya
da elek lizerme serilen sonucta doymus 1slak ag-yapi, tiriin ya da islemden gecirilmis
alt-tabaka i¢inde arzulanan baglayict iceriginin elde edilmesi i¢in yeterli baglayicinin

¢ikarilmasi igin bir ya da daha fazla vakum kutusu {izerinde gerceklestirilir.

Baglayici uygulanmasinda, substrattaki baglayict madde ilavesi, meden énce, islenmis
kuru substratin toplam agirhigina gore, agirlikca % 3 veya daha fazla veya agirlikca %
5 veya daha fazla veya agirhik¢a % 35 araliginda, tercihen agirhikca % 10 veya daha

fazla veya en ¢ok tercihen agirhikca % 12 ila 25 oraninda olabilir.
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Baglayici uygulamasi i¢in uygun substratlar, 6rnegin, pamuk, keten, yiin ve polyester,
suni ipek veya naylon ve siiper emici fiberlerden sentetik tekstilleri igeren tekstil
triinleri; jiit, sisal, keten, pamuk ve hayvan lifleri gibi bitkisel veya seliilozik lifler;
metal gibi 1siya dayamkl substratlarin yam swra; plastik; sentetik elyaflar, oOr.
polyester, rayon, poli (akrilonitril) (PAN), poli (laktik asit) (PLA), poli (kaprolakton)
(PCL), aramid elyaflari, poliimid elyaflari, poliolefinler ve iki veva daha fazla fiber
olusturan polimer igeren bi-bilesenli fiber polipropilen ve polietilen tereftalat olarak;
cam ve mineral lifler, cliruf veya tasyiin, seramik fiberler, metal fiberler, karbon
fiberler ve bunlardan yapilan dokunmus ve dokunmamis kumaslar gibi mineral lifler;
ve masit ahsap, ahsap parcaciklar, lifler, cips, un, kagit hamuru ve pullar iceren

ahsap gibi 1s1ya duyarl alt tabakalar; kagit ve karton igerebilir.

Bu  bulusun  baglayicilart  tercihen  dokunmamis  aglar1  islemek icin
kullamlabilir. "Dokunmamis ag (lar)", dogal ve / veya sentetik elyaflardan yapilmis
herhangi bir esyaya veya tabaka benzeri forma karsilik gelir, burada lifler, érnegin
igne delme, biikme-baglama, spunlace ag-yapilan, eritilerek sisirilmis ag-yapilar,
havali serme (kuru serme) iglemi ve 1slak-serme islemi gibi mekanik araglarla; ve /
veya Ornegin bir polimerik baglayict ile muamele gibi kimyasal yollarla; veya
bunlarin bir kombinasyonun neden oldugu dolasma rastgele ya da yari-rasgele (kasten

degil) bir siraya gore hizalanmaktadir.

Mevcut bulusun baglayicr igin bazi uygun kullammlar arasinda, 6rnegin, i¢ mekan
mobilyalar, trim ve kaliplama icin yapisal olmayan kompozit malzemeler ve
laminatlar; ve filtre uclan gibi kagit, karton ve mukavvalarm 1slak u¢ olusumu ve kuru
ucu ile muamele edilmesi veya kaplanmasi; ve Grnedin fiberglas ve tagyiin yaliim
tabakasi, polyester ve spunbonded cati kiremitleri, althk ve bez ve al¢t levha
kaplamalar1 ve hava ve yag filtreleri gibi filtre ortamlan gibi dokunmus ve

dokunmamis kumaslarin yapilmasi ve islenmesi bulunur.

ORNEKLER

Asagidaki ornekler, orneklerle sinirlandirilmasi amaglanmayan bulusu daha iyi

aciklamaya yarar.
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Oksitlenmis Dekstrin "A" Sentezi: Oksitlenmis bir maltodekstrin, 2 litrelik 4 boyunlu

bir sigeyi 800,00 g deiyonize (DI) H20 ile doldurmak suretiyle olusturuldu. Daha
sonra, 41.03 g maltodekstrin {Spectrum Chemicals, New Brunswick, NJ, DE10.5,%
97.5 kan madde partisi # 2AKO0418) eklenmis ve kansurma 500 RPM'ye
ayarlanmistir. Maltodekstrin ¢oziildiikten sonra, siseye 56.40 g sodyum periodat
(Sigma-Aldrich, St. Louis, MO) ilave edildi. Siseye bir N2 blanket uyguland: ve tiim
damar, 151k gecisini 6nlemek i¢in aliminyum folyo ile kaplandi. Sisedeki bilesimin 24
saat karismasina izin verilmis ve daha sonra karisumdan iodat olusturmak icin 700
gram Amberlite ™ [RNI150 iyon degistirici re¢ine (Dow Chemical, Midland, M)
iceren bir kolondan gecirilmistir. Daha sonra 3 hacim su boslugu daha sonra
oksitlenmis maltodekstrin siitunu temizlemek i¢in kullanildi. Malzemenin tamami
kuru oksitlenmis maltodekstrin yapmak ic¢in en az 24 saat boyunca dondurularak

kurutulmustur.

Okside Dekstrin B Sentezi: Sentez, ii¢ ayr kapta yeniden {iretildi; burada her bir kap

i¢cinde, oda sicakliginda bir aliiminyum blok iginde 40 mL'lik bir cam sise iginde bir
reaksiyon olusturuldu. Her cam flakon igine demir (II) siilfat (yaklasik 15-18 mg)
{Sigma-Aldrich, St. Louis, MO) tartildi. Her bir siseye bir M1083 maltodekstrin (5.0
g) (Spectrum Chemicals, New Brunswick, NJ, DE 71 10.5,% 97.5 kat1 madde, lot #
2AK0418) tarulmistir. Her bir siseye bir PTFE kapli kanstirma ¢ubugu eklenmis ve
karisim su (10 mL) iginde c¢éziilmiistiir. Her bir siseye, 2 saat zarfinda, 0.01 mL /
dakikalik bir oranda ilave edilen bir siringa pompas: kullanilarak, agirhik¢a % 30'luk
bir hidrojen peroksit ¢ozeltisi (1.4 mL) ilave edildi. Her bir reaksiyon karisimi, oda
sicakliginda gece boyunca bir havalandirma ile gece boyunca karistirildi. Ug sise,
peroksit test seritleri ile analiz edildi ve her biri, peroksidin tam dontistimil gosterdi.
Daha sonra, iic sisenin icerig@i birlestirildi ve 5 giin boyunca bir dondurucuda
kurutuldu. Cikarmadan sonra, kat1 tartildi ve 14.3 g kuru oksitlenmis maltodekstrin

verdi.

Oksitlenmis Dekstrin C Sentezi: Sentez, oda sicaklifinda bir aliitminyum blok igine

yerlestirilmis iki adet 40 mL'lik cam siselerde yeniden iiretilmistir. Her cam flakon
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icine demir (1I) siilfat (yaklasik 15-18 mg) (Sigma-Aldrich, St. Louis, MO) tartildi.
Her bir siseye bir M1083 maltodekstrin (7.0 g) (Spectrum Chemicals, New
Brunswick, NJ, DE10.5, % 97.5 kati madde, lot # 2AK0418) tarulmistur. Her bir
siseye bir PTFE kaph kanstirma cubugu eklenmis ve her kangim su (15 mL) i¢inde
¢oziilmistiir. Her bir siseye agirlikca % 30'Tuk bir hidrojen peroksit ¢ozeltisi (1.4 mL)
(Sigma-Aldrich, St. Louis, MO) 2 saat boyunca (.01 mL / dk'lik bir hizda pompalanan
bir sirnga pompast kullanilarak 1lave edildi. Her bir reaksiyon karisimi, oda
sicakliginda gece boyunca bir havalandirma ile gece boyunca karistirildi. Daha sonra,
iki sisenin icerigi birlestirildi ve 5 giin boyunca bir dondurucuda Kkurutuldu.

Cikarmadan sonra, kati tartildi ve 12.9 g kuru oksitlenmis maltodekstrin verdi.

Oksitlenmis Dekstrin D Sentezi: Sentez, oda sicakliginda bir aliminyum blok i¢ine

yerlestirilen ii¢ adet 40 mL'lik cam siselerde yeniden iretilmistir. Her cam flakon
icine demir (II) siilfat (yaklasik 15-18 mg) tartildi. 5.0 Her bir siseye maltodekstrin
(STAR-DRI® 1, DE = 1, Tate & Lyle, Londra, Ingiltere) gramlari tarilmistir. Her bir
siseye bir PTFE kaph kanstirma c¢ubugu ilave edildi ve her bir kansim, viskoz bir
¢ozelti olusturmak i¢in 15 ml su i¢cinde coziindiiriildii. Daha sonra, her viskoz
¢ozeltive, 2 saat boyunca, 0.01 mL / dak. Bir izla pompalanan bir siringa pompasi
kullanilarak, 1.4 mL agirlikca % 30Tuk bir hidrojen peroksit ¢ozeltisi ilave edildi.
Reaksivon karisimlari, oda sicakliginda gece boyunca bir havalandirma ile gece
boyunca karistirildi. Ug 6rnegin birlestirildi ve 3 giin boyunca bir dondurucuda
kurutuldu. izole edilen kuru oksitlenmis dekstrin materyalinin toplam miktar1 12

gramd.

Oksitlenmis Dekstrin'in Aldehit (CHO) Icerigi 0.403 g hidroksilamin hidrokloriir (%
98, Sigma-Aldrich), 0.503 gram oksitlenmis maltodekstrin ve 100 g DIH2Q'ya

eklenmistir. PH,% 50 sulu NaOH (Fisher Scientific) ile 12'ye yiikseltildi ve karigim,
40 ° C've kadar 1situldr ve 4 saat karistirildi. Numunede asit (0.5N HC1) titrasyonu
yapildi ve cekis noktalar1 arasindaki numuneyi titre etmek icin 4.534 mL 0.5N
HCL'ye gerek duyuldu. 0.434Hidroksilamin hidrokloriir g bir kontrol olarak
calistinildi ve benzer bir aralikta gercken asit 12.584 mL 0.5N HCL idi. Okside
dekstrin icindeki aldehit gruplarinin miktari, oksitlenmis dekstrin tarafindan tiiketilen
hidroksil amin miktarina esittir, yani kontrol ile hidroksil amin ile reaksiyona

sokulmus oksitlenmis dekstrin arasindaki fark.
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Oksitlenmis Dekstrin'in Karboksilik Asit Icerigi A: 0.5 g (0.001 g'a kadar rekor

agirhigl) polimer numunesi bir plastik numune kabina konuldu ve yaklasik 10 ml
deiyonize (DI) su ilave edildi. Numune kabi1 daha sonra bir Radyometre Analitik
TitralLabTM865 ototitratdrii  (Radiometer Analytical SAS Cedex, FR) iizerine
yerlestirildi ve pH'1 12 olana kadar 0.5N KOH ile titre edildi. Sonuglar, bu érnek igin
karboksilik aside kayda deger bir doniisim olmadigini gosteren oksitlenmemis

maltodekstrininkine benzer olmustur.

Oksitlenmis Dekstrinlerin B, C ve D'deki Karboksilik Asit ve Aldehit (CHO) icerigi:

B, C ve D oksitlenmis maltodekstrinlerin her birinin karboksil ve karbonil icerikleri,
Starch 1995, 47, 19-23'de tarif edilene benzer prosediirle belirlenmistir. Karbonil
muhtevasi, okside edilmis dekstrin, en az 24 saat boyunca dondurarak kurutma ile
kurutularak, ardindan, bilinen bir miktarda kuru oksitlenmis dekstrin (400 ila 600
mg), yeterli miktarda deiyonize su (20-30 mL) i¢inde ¢oziilerek belirlenmigtir. Bir
birinci ¢ozelti yapmak igin oksitlenmis dekstrin tamamen ¢oziiliir. ik ¢ozeltinin pH
degeri, 0.1 M NaOH cozeltisi ilave edilerek 3.2'ye ayarlandi. Tkinci soliisyon PTFE
kaph bir cubuk ile kanmsturlirken ikinci bir hidroksilamin c¢ozeltisi (su i¢inde
agirlikca% 5071k bir ¢ézeltinin 0.30 mL'si) oksitlenmis dekstrin (birinci) soliisyonuna
eklenmistir. Elde edilen birlesik ¢ozelti, oda sicakliginda doért saat karistirildr ve hizl
bir sekilde 3.2 M HCI ¢ozeltisi ile titre edildi ve 3.2'lik bir pH elde edildi. PH'1 3.2'ye
getirmek icin gereken HCl'nin molar miktari, soliisyondaki reaksiyona girmemis
hidroksilamine esdegerdir. Eklenen hidroksilamin ve titre edilmis hidroksilamin
arasindaki molar fark, oksitlenmis dekstrin icinde mevcut olan aldehit molar
miktarina esdegerdir. Karboksilik asit muhtevasi, oksitlenmis dekstrinin tamamen
¢oziindiriilmesi icin yeterli miktarda deiyonize su (20-30 mL) iginde bilinen bir
miktarda kuru oksitlenmis dekstrin (400-500 mg arasinda) ¢oziilerek belirlenmistir.
Karboksilik asit miktari, ¢ézelti pH'1 denklestirme noktasina ulasana kadar ¢ozeltiye
0.1 M NaOH cozeltisi ilave edilerek belirlendi. Eklenen NaOH molar miktarinin, test
edilen oksitlenmis dekstrin icinde mevcut olan karboksilik asidin molar miktarina

esdeger oldugu tahmin edilmektedir.

Aldehit ve karboksil icerigi, asagidaki Tablo I'de bildirilmistir.
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Tablo 1: Oksitlenmis Dekstrinlerin COOH ve C = O icerigi

Oksitlenmis Dekstrin

millieq CHO / gram kuru oksitlenmis dekstrin millieq COOH / gram kuru oksitlenmis dekstrin

A §.00 0.04
B 2.09 0.76
C 1,16 0.60
D 0.53 1.24

Baglayici Hazirlama: Her bir baglayici, asagida belirtilen Tablo 2'de belirtilen

malzemelerin, belirtilen amaca gore, birincil amin bilesiginin kanstirilarak suya
eklenmesi ve daha sonra elde edilen ¢ozeltiye oksitlenmis dekstrin eklenmesi ile
hazirlanmistir. Ornegin, Ornek I'de 3.45 g L-lisin 107.53 g DI su ile kanstinldi; daha
sonra ¢ozeltiye 8.5 g oksitlenmisg dekstrin A ilave edildi ve kanisim kanstnldi. Bir
dagitma maddesi olmadan, karigim ertesi giin homojen olmustur, Karsilastirma

Ornegi 7'de, 8.5 g maltodekstrin 3.45 g L-lisin ve 107.53 g DI su ile karistirilmustir.

Tablo 2: Sulu Baglavici Bilesimleri

Asagidaki tablo, baglayici formiilasyonlar icin kullanilan gram cinsinden reaktifleri ve agirhiklan gostermektedir.
Ornek
Malzeme 1 2 3 4 5 % 6 * 7%

Maltodextrinl
Oksitlenmig Dextrin A
Okside Dextrin B
Oksitlenmis Dekstrin C
Okside Dextrin D

DI Su

Lisin (% 97) 2

HMDA (% 60) 3

10.00
8.50
10.00
10.00
10.00
107.53 107.70  94.72

345

10252 94.75

2,30 0,95 35340 094

10.00

96.61
0,71

8.5

107.53
345

1. Spectrum Chemicals M1083, DE-10.5; 2. (>% 97 saf, Aldrich Chemicals, St. Louis, MO); 3. CAS # 124-09-4,
ACROS Organik, Geel, Belgika); * - Karsilastirmali Ornek.

Cekme Testi: Her bir baglayict icin, 20.3 cm x 25.4 cm'lik tabakalar halinde, bir
emdirilmis mikrofiber filter (Whatman International Inc., Maidstone, ingiltere, GF /
A, katalog No. 1820 866), filtre tabakasinin, ¢alkalama ile daha da karistirilmis olan,
agirlikca % 10'Tuk (kati) onceden karistiriddmis sulu bir baglayict ile doldurulmus bir
oluk icinden bir oluk araciligiyla mekanik olarak cekilmesiyle hazirlanir, daha sonra,
asirt baglayicinin emilmesi icin iki mukavva yaprak arasina batirilmis numune
sikistirthr ve bir Birch Bros Padder (Waxham, NC) i¢inde iki mukavva levha arasinda

preslenir, 68.9476 kPa'lik bir basingta ve 5 m / dk'lik bir hizda ayarlamr. Elde edilen

17



10

15

20

25

30

baglayici muamele edilmis yapraklar 90 ° C sicakhikta 90 ° C sicaklikta kurutuldu ve
bir buharlastirict ile donatilan bir Mathis Oven (Niederhasli / Ziirih, CH) i¢inde
kurutuldu. Kurutulan islenmis yapraklar daha sonra numuneleri kurutmak igin
kullamlan aymi tipteki Mathis firinda 30, 60 saniye ve 180 saniye siireyle 190 © C'de
sertlestirildi. Binder ilavesinin hesaplanmasi i¢in post sertlestirme agirlhigr belirlendi.
"Ekleme", sertlestikten sonra filtre tabakasinda tutulan baglayici katilarin filtre tabaka
agirhigma dayanan agirlikca % 'dir. Biitiin tabakalar agirlik¢a yaklasik % 20 baglayici
eklenmigtir. Sertlesen tabakalar, 10.24 cm (4 in¢) (makine yoénii) test seritleri ile 2.56
cm (1 ing¢) (capraz makine yonii) kesildi ve bir Thwing-Albert Intelect 500 ¢cekme test
cihazinda (Thwing-Albert Instrument Co., Phila., PA) makine yoniinde gerilme
mukavemeti icin test edildi. Fikstiir boslugu 5.12 cm (2 ing) ve ¢ekme oran1 2.56 cm
(1 in¢) / dakika idi. Seritler ya "oldugu gibi" (kuru ¢ekme) ya da 30 dakika sonra su
icinde 85 ° C'de 1slatildi. Cekme mukavemeti, ayrilma sirasinda &lgiilen tepe kuvveti
olarak kaydedildi. Asagidaki Tablo 3'te raporlanan veriler, her bir baglayici i¢in test

edilen yedi test seridinin ortalamasidir.

18



10

15

Tablo 3: Binder Formiilasvonlarn icin Cekme Vernleri

Ornek ;::'[:E:“ €. Kuru Cekme (Ibs) élcak Yag Cekme(Lbs) | Eklenti
1 30 11.40 472 19%
60 12.79 5867 18%
180 11.24 6.82 17%
2 30 10.16 215 21%
60 11.31 2.08 21%
180 12.49 3.23 19%
K 30 7.54 0.20 25%
60 8.14 0.26 23%
180 8.34 0.31 24%
4 30 12.00 2.88 23%
60 11.54 310 24%
180 12.19 3.85 22%
5% 30 10.30 0.21 23%
60 1083 010 24%
180 9.50 0.22 23%
6" 30 10.44 0.16 23%
60 369 018 23%
180 820 0.28 23%
7 30 1197 <0.3 20%
60 12.02 <0.3 20%
180 11.74 <0.2 18%

Yukarida Tablo 3'te gérildigi gibi, oksitlenmis dekstrin icermeyen Karsilastirma
Ornekleri 3, 5, 6 ve 7'deki baglayicilar, 1slak mukavemete sahip olmayan baglayicilar
saglamistir. Bu, karsilastirmali baglayicilarin 1siyla sertlesen bir ag olusturmadigini ve
tiim mukavemetin, sadece iyilestirilmis, kurutulmus muamele edilmis filtre kagidi
tabakasimin sicak suya daldinlmasiyla yikanan maltodekstrinin  kurutulmasindan
ibaret oldugunu gostermektedir, Aksine, Omek 1, 2 ve 4'iin bulusa ait baglayicilari,
onemli dlgiide 15lak gerilme mukavemeti tutulmas: saglach. Karsilastirmali Ornek 3,
yeterli 1slak gerilme mukavemeti tutuculugundan yoksun oldugu i¢in yeterli aldehit
gruplart icermediginden veya 1slatlmis bir termoset iginde mekanik mukavemeti

garantilemek i¢in yeterince yliksek bir molekiiler agirhktan (veya yeterince diisiik bir

DE'den yapilmis) clmadigindan bulunmustur.
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