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B-syklodekstriinin kayttdétapa sekd menetelmd vesipitoisissa
jdrjestelmissd kaytettdvien sakeuttimien parantamiseksi

Keksint® koskee vesipitoisten jarjestelmien sakeuttimia ja
sitd kdytettdessd jadavat orgaaniset apuliuottimet tarpeetto-
miksi. Tarkemmin sanottuna keksintd 1liittyy f-syklo-
dekstriinin kayttddén hydrofobisilla ryhmilld modifioitua
sakeutinta sisdltdvdn vesipitoisen jarjestelmdn viskositee-
tin pienentdmiseksi niin, ettd viskositeetti on palautetta-
vissa ennalleen. Keksintd liittyy myds menetelmddn vesi-
pitoisen jarjestelmdn osuuden pienentamiseksi niin, ettd
tdmd on palautettavissa ennalleen. Vesipitoisissa jarjestel-
missd, kuten esimerkiksi emulsiopolymeerisideaineita sisal-
tdvissd paadllysteissd, on tyypillistd kdyttda sakeuttimia
aikaasaamaan naiden jarjestelmien tyypillisen formuloimisen
ja kdytdén edellyttdmd haluttu viskositeettiaste. Yhdesta
vesipitoisissa jarjestelmissd yleisesti kdytetysta sakeutin-
tyypistd kaytetdadn tdllad alalla nimitystd "assosioituva."
Assosioituvat sakeuttimet ovat saaneet nimityksensd siitéd,
ettd niiden sakeutumismekanismin arvellaan olevan yhteydesséa
sakeutinmolekyylien pinnalla olevien hydrofobisten ryhmien
keskindisiin hydrofobisiin assosiaatioihin ja/tai vastaaviin
assosiaatioihin ndiden ryhmien 3ja muiden hydrofobisten
pintojen valilld. T4lla alalla tunnetaan useita erityyppisia
assosioituvia sakeuttimia, Jjoihin kuuluvat, mainittuihin
kuitenkaan rajoittumatta, hydrofobisilla ryhmilla modifioi-
dut polyuretaanit, hydrofobisilla ryhmilld modifioidut
alkaliliukoiset emulsiot, hydrofobisilla ryhmilld modifioitu
hydroksietyyliselluloosa tai muut hydrofobisilla ryhmilléa
modifioidut luonnontuotteet ja hydrofobisilla ryhmillé
modifioidut polyakryyliamidit.

Tiettyja ndistd assosioituvista sakeuttimista, kuten esi-
merkiksi hydrofobisilla ryhmilld modifioituja polyuretaani-

sakeuttimia, pidetddn kaupan orgaanisia apuliuottimia sis&l-
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tavind vesipitoisina liuoksina. Orgaanisen apuliuottimen,
kuten esimerkiksi propyleeniglykolin ja butyylikarbitaalin,
tehtavand on pienentda assosioituvaa sakeutinta sisdltéavan
vesipitoisen liuocksen viskositeettia, jotta tédtd liuosta
voitaisiin kdsitelld vaivatta ennen sen kdyttda sakeuttime-
na. Vaikkakin nama orgaaniset apuliuottimet toimivat tehta-
vissaan aiotulla tavalla, niihin liittyy mahdollisia ympa-
ristoa, turvallisuutta ja terveyttd koskevia haitta-
tekijoitd. Viskositeettia voidaan pienentdad myds pinta-
aktiivisia aineita kayttamalld. Vaikkakaan tasta ei aiheudu
mitdan erityistd vaaraa terveydelle tai ymparistdlle, se

heikentai maalilla saavutettavaa maalaustulosta.

Julkaisussa US-A-5 137 571 on kuvattu menetelma syklo-
dekstriiniyhdisteen kompleksoimiseksi hydrofobisilla ryhmil-
14 modifioidun sakeuttimen pinnalla oleviin hydrofobisiin
ryhmiin siten, etta kompleksit voidaan mydéhemmin purkaa,
joka menetelmd on tarkoitettu pienentdméan sakeutinta sisal-
tivan vesipitoisen liuoksen viskositeettia taman kdsittelyn
helpottamiseksi ja kaytettavaksi syklodekstriiniyhdisteen
irrottamiseen seuraavassa vaiheessa kompleksistaan, jotta
sakeutin kykenisi toimimaan sille tarkoitetussa tehtavassa.
Tassd julkaisussa on mainittu, etta hydrofobisilla ryhmilla
modifioitujen sakeuttimien vesipitoisten liuvuosten viskosi-
teettia voidaan pienentaa tuloksekkaasti o, B-syklo-
dekstriinilld ja y-syklodekstriineilld. Julkaisussa on myds
todettu hydroksietyyli- ja hydroksipropyylisyklodekstriinien
olevan edullisia syklodekstriinin modifioimattomiin muotoi-

hin verrattuna.

Ongelma, jota tamé keksintd koskee, on hydrofobisilla ryh-
milla modifioitua sakeutinta sisdltdvédn vesipitoisen liuok-
sen viskositeetin pienentaminen aikaisempaa kdytantda parem-

milla ratkaisuilla.

Taman keksinnén mukaan siité saadaan kayttoddn hydrofobisia

ryhmid sisaltavan B-syklodekstriinin kayttdtapa hydrofobi-
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silla ryhmilld modifioitua sakeutinta sisdltdvan vesi-
pitoinen jarjestelmdn viskositeetin pienentdmiseksi niin,
ettd viskositeetti on palautettavissa ennalleen, jolle
menetelmdlle on tunnusomaista, ettd [-syklodekstriini on

metyyli-f-syklodekstriini.

Keksinndéstd saadaan myds kayttddn menetelma hydrofobisilla
ryhmilld modifioitua sakeutinta sisdltdvdn vesipitoinen
jédrjestelmdn viskositeetin pienentdmiseksi niin, etta vis-
kositeetti on palautettavissa ennalleen, joka menetelmd

kdsittdd vaiheet, jotka ovat:

i) kompleksoidaan sakeuttimen pinnalla olevat hydrofobiset
ryhmdt ennakolta madratylld mdardlla hydrofobisia ryhmia
sisdaltavad f-syklodekstriinia;

ii) lis&tddn sakeuttimen ja f-syklodekstriinin muodostama
kompleksi sakeutettavana olevaan vesipitoiseen jarjestel-

madn; ja

iii) puretaan B-syklodekstriinikompleksi tai desorboidaan
B-syklodekstriini sakeuttimesta; jolle menetelmidlle on
tunnusomaista, etté B-syklodekstriini on
metyyli-B-syklodekstriini.

Vesipitoinen jarjestelmd on edullisesti maali.

Tassa keksinndssa on tehty se ylldttdavad havainto, ettd
metyyli-g-syklodekstriinilld, joka on syklodekstriinin
modifioitu muoto, saadaan viskositeetti pienennettyd huomat-
tavasti paremmin kuin edullisella kaupallisesti saatavilla
olevalla hydroksietyylisyklodekstriinilld, ja jopa paremmin
kuin edullisimmalla kaupallisesti saatavilla olevalla
hydroksipropyylisyklodekstriinillé&.

Syklodekstriiniyhdisteet ovat suljetussa syklisessd muodossa
olevia oligosakkarideja, joissa on 6, 7 tai 8 «a-D-glukoosia
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makrosyklia kohti. Kuudesta glukoosirenkaasta muodostunutta
syklodekstriiniyhdistetta nimitetdan o-syklodekstriiniksi;
7 glukoosirenkaasta muodostunutta syklodekstriiniyhdistetta
nimitetaan pB-syklodekstriiniksi ja 8 glukoosirenkaasta
muodostunutta syklodekstriiniyhdistetta nimitetddn +y-syklo-
dekstriiniksi. Syklodekstriinejd valmistetaan minkd tahansa
valitun kasvilajin, kuten maissin, perunan ja "waxy"-mais-
sin, tarkkelyksestd. Tarkkelys voi olla modifioitua tai
modifioimatonta, se voi olla peréisin viljasta tai mukula-
kasveista ja niiden amyloosi- tai amylopektiinifraktioista.
valittu térkkelys, joka on vesipitoisen lietteen muodossa ja
jonka konsentraatiot ovat korkeintaan noin 35 painoprosent-
tia kiintoaineita, nesteytetdan tavallisesti gelatinoimalla
tai nesteyttdvallad entsyymilla, kuten bakteeriperdisella
a-amylaasientsyymilla, ja tata kdsitelldan sitten trans-
glykosylaasientsyymilla syklodekstriinien muodostamiseksi.
Yksittaisten o-, B- ja +y-syklodekstriinien maara vaihtelee
valitun tarkkelyksen, valitun transglykolaasientsyymin ja
valmistusmenetelmissd kaytettdvien olosuhteiden mukaan.
Yksittdisten syklodekstriinien saostaminen ja erottaminen on
kuvattu alan ammattikirjallisuudessa Jja tahan kaytetaan
liuotinjarjestelmid, inkluusioyhdisteita, kuten trikloori-
etyleenid ja liuotteettomia jarjestelmid, joissa kdaytetaan
valittuja ioninvaihtohartseja. B-syklodekstriini on eniten
kdytetty muoto ja se on tunnettu sen perusteella, ettd sita
kaytetaadn farmaseuttisten aineiden ja elintarvikkeiden

valmistukseen.

Syklodekstriinien tiedetdan kykenevan muodostamaan
inkluusiokomplekseja orgaanisten yhdisteiden kanssa ja
1isiamaan siten orgaanisen yhdisteen vesiliukoisuutta. Jul-
kaisussa, jonka otsikkona on "Cyclodextrins Increase Surface
Tension and Critical Micelle Concentration of Detergent
Solutions", jonka tekijat ovat W. Saenger Jja A.
Muller-Fahrnow ja joka on julkaistu sarjassa Agnew. Chem.
Int. Ed. Egl 27 (1988) nro 3 sivuilla 393 - 394, tekijat
tarkastelevat syklodekstriiniyhdisteiden keskella olevan
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hydrofobisen ontelon kykyd pidattéad sisaansa detergentti-
molekyylin hydrofobinen, halkaisijaltaan noin 0,5 nm suurui-
nen alifaattinen osa. Téallaisilla detergenteilld tehdyissa
tutkimuksissa on kaynyt ilmi, ettd syklodekstriineilla
kyettiin suurentamaan detergenttimolekyylin pintajannitysta
ja muuttamaan detergentin kriittista misellikonsentraatiota

esimerkiksi vaahdottumisen valttamiseksi.

UK-patenttihakemusjulkaisussa 2 189 245A on kuvattu menetel-
ma syklodekstriinien vesiliukoisuuden lis&&miseksi. Tahan
menetelmddn liittyy alkyleenikarbonaateilla ja edullisesti
etyleenikarbonaatilla suoritettu modifiointi hydroksi-

etyylieetterien muodostamiseksi rengasrakenteeseen.

Koska syklodekstriiniyhdisteet absorboituvat hydrofobisten
molekyylityyppien pinnalle tai muodostavat komplekseja
niiden kanssa, ne voivat myds absorboitua assosioituvien
sakeuttimien hydrofobisiin ryhmiin. Syklodekstriiniyhdistei-
den absorptio assosioituvien sakeuttimien hydrofobisiin
ryhmiin johtaa assosioituvaa sakeutinta sisdltdvan vesi-
pitoisen liuoksen viskositeetin pienenemiseen. Syklo-
dekstriiniyhdisteet voidaan vaikeuksitta desorboida asso-
sioituvasta sakeuttimesta tai muodostuneet kompleksit voi-
daan purkaa lisdamalla jotain muuta materiaalia, jolla on

affiniteettia syklodekstriinia kohtaan.

Metyyli-B-syklodekstriinin vesiliukoisuusraja on noin
80 grammaa 100 vesigrammaa kohti. Tama rajoittaa sita
metyyli—ﬁ—syklodekstriinikonsentraatiota, jota voidaan
kayttdsd assosioituvaa sakeutinta sisdltdvdn vesipitoisen
liuoksen viskositeetin pienentdmiseen. Koska assosioituvaa
sakeutinta sisdltdvdn vesipitoisen liuoksen viskositeetti
suurenee assosioituvan sakeuttimen kiintoainekonsentraation
kasvaessa, maaraa metyyli-B-syklodekstriinin liukoisuusraja
sen suurimman madran, joka voidaan lisata liuokseen ilman,
etta muodostuisi haittaavia kiintoaineita. Mikali se suurin

mahdollinen metyyli-B-syklodekstriinikonsentraatio, joka
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tarvitaan assosioituvaa sakeutinta sisdltavén vesipitoisen
liuoksen viskositeetin vdhentdmiseen kdsittelyviskositeetin
tasolle, kuten esimerkiksi noin 2 Pa-s suuruiseen viskosi-
teettiin, ylittdd metyyli-f-syklodekstriinin liukoisuusrajan
vedessd, niin metyyli-fB-syklodekstriini ei ole tehokas
viskositeettid pienentavédnd lisdaineena. Toisin sanoen
metyyli-B-syklodekstriinin tehokkuus viskositeettid pienen-
tdvan lisdaineena on metyyli-f-syklodekstriinin liukoisuus-
rajan Jja vesipitoisessa liuoksessa olevan assosioituvan
sakeuttimen kiintoainepitoisuuden funktio. Mitd suurempi on
assosioituvan sakeuttimen kiintoainepitoisuus, niin sitéa
suurempi on tdtd sisdltdvan vesipitoisen liuoksen viskosi-
teetti, kuten myds sitd suurempi on se syklodekstriini-
konsentraatio, joka on tarpeen lisdtda viskositeetin pienen-
tdmiseksi sille tasolle, jossa seos juoksee vaikeuksitta.
Tdssa keksinndéssd on tehty se 1loytd, ettd metyyli-f-syklo-
dekstriini soveltuu kdytettavdksi lateksimaaliformulaatiossa
useiden erilaisten vaikutusten aikaansaamiseksi, jollaisia

ovat esimerkiksi:

* mahdollistamaan pieniviskoottisen ja runsaskiintoaineksi-
sen sakeutinliuoksen valmistuksen ja toimittamisen viskosi-

teettid pienentdvdad liuotinta kayttamatta;

* helpottamaan veteen niukkaliukoisten ja hydrofobisilla
ryhmilld modifioitujen assosioituvien sakeuttimien lis&&mis-

ta vesipitoisiin jarjestelmiin;

* vahentamddn assosioituvaa sakeutinta sisdltavien formulaa-
tioiden viskositeetin pienenemistd lisattdessd formulaatioon

savytteitd tai pinta-aktiivisia aineita;

* parantamaan varsinaisen assosioituvan sakeuttimen tehok-
kuutta, mikd siten vahent3d sitd sakeuttimen mdarda, joka

tarvitaan tietyn viskositeetin aikaansaamiseksi maaliin;
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*  vahentdmdan vaahtoamista maalissa, jossa kaytetdan
assosioituvaa sakeutinta tai josta tama puuttuu, mikd on
erityisen haluttua maalia telalla levitettdessda; ja

* vdhentdmddn pinta-aktiivisten aineiden aiheuttamia

varjaytymisongelmia joissakin formulaatioissa.

Kyky purkaa metyyli-f-syklodekstriini kompleksistaan hydro-
fobisen assosioituvan sakeuttimen kanssa on aivan yhta
tédrked kuin metyyli-f-syklodekstriinin kyky ensimmdisessa
vaiheessa absorboitua assosioituvaan sakeuttimeen tai muo-
dostaa kompleksi sen kanssa. Ratkaisevaa sellaisen sakeutti-
men toiminnalle, jonka on mdadrd saada aikaan viskositeetin
lisdadntyminen siind vesipitoisessa jarjestelmdssd, Jjohon
assosioituvan sakeuttimen liuosta lisdtddn, on se, ettad
syklodekstriini purkautuu assosioituvan sakeutinmolekyylin
pinnalla olevan hydrofobisen ryhmdn kanssa muodostamistaan
komplekseista tai desorboituu ndistd. Olemme tehneet sen
havainnon, ettd metyyli-fB-syklodekstriini desorboituu vai-
keuksitta hydrofobisista assosioituvista sakeuttimista tai
se purkautuu ndiden kanssa muodostamistaan komplekseista
lisdamdllad seokseen yksinkertaisesti materiaalia, jolla on
affiniteettia syklodekstriinid kohtaan. Olemme tehneet sen
tatd kysymystd koskevan havainnon, ettd syklodekstriinin
irrottamiseen komplekseistaan tai sen desorptioon voidaan
kayttdd vesipitoisissa pddllystysjdrjestelmissd yleisesti
esiintyvid tavanomaisia pinta-aktiivisia aineita, joihin
kuuluvat anioniset pinta-aktiiviset aineet, kuten natrium-
lauryylisulfaatti, ionittumattomat pinta-aktiiviset aineet,
kuten Igepal® C0-660 (nonyylifenolin 10-moolinen etoksylaat-
ti), Jja kationiset pinta-aktiiviset aineet. T&han tarkoi-
tukseen voidaan myds kayttdd muita vesiliukoisia orgaanisia
liuottimia, kuten esimerkiksi etanolia ja
Texanol®-liuotinta, mutta ndmd eivdt ole edullisia. T&assa
keksinndssa on tehty se 16ytd, ettd on edullista kayttdd
noin yksi mooli kompleksia purkavaa ainetta yhtd assosioitu-
vaan sakeutinliuokseen lisattyé metyyli-f-syklo-
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dekstriinimoolia kohti, jotta desorptio tai kompleksin

8

purkautuminen tapahtuisi taydellisesti.

Kompleksit ovat seka muodostettavissa ettd purettavissa
vaikeuksitta 1isdamalla lahtdaineet seokseen sita samalla
sekoittaen. Reaktiot tapahtuvat huoneenlammdssa eika niissa
tarvita mitdan erityisid puhdistus- tai erotusvaiheita. Tata
kompleksin purkautumistapahtumaa varten ei seokseen tarvitse
1isatd uutta pinta-aktiivista ainetta: esimerkiksi formu-
loinnissa kaytettyjen ja maalissa jo entuudestaan olevien

pinta-aktiivisten aineiden on havaittu riittavan.

Maaliformulaatioiden laatijat voivat kédyttda hyvéksi syklo-
dekstriinien pinta-aktiivisia aineita kompleksoivaa vaiku-
tusta muidenkin kuin reologista kayttaytymista muuttavien
ominaisuuksien aikaansaamiseksi. Savytettavien maalien
formuloinnissa on formulaation koostumusta modifioitava
erityisesti pinta-aktiivisten aineiden osalta savytyspasta-
dispersion pysyvyyden sdilyttdmiseksi vaikuttamatta samalla
haitallisesti muiden komponenttien dispergoitumiseen. Jois-
sakin formulaatioissa tulee maalikomponenttien, kuten
lateksisideaineen, mukana formulaatioon muiden komponenttien
kanssa yhteensopimatonta pinta-aktiivista ainetta. Taman
korjaamiseksi lis&tdén formulaatioon muita pinta-aktiivisia
aineita jarjestelmdn saattamiseksi osiensa suhteen yhteen-
sopivaksi. Vaikkakin jarjestelméan osat kyetdadn pinta-aktii-
visilla aineilla saamaan toistensa suhteen yhteensopiviksi,
ne voivat tuoda mukanaan formulaatiolle haitallisia vedelle
herkistavia ja vaahdottumisominaisuuksia.
Metyyli-B-syklodekstriini on kayttdkelpoinen parantamaan
formulaation yhteensopivuutta sadvytetahnan kanssa siten,
ettei ylimadrdisia pinta-aktiivisia aineita tarvitse kayt-
taa.

Tatd keksint®d kuvataan seuraavaksi esimerkin avulla.
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Esimerkki 1

Veteen valmistetut sakeuttimet

Suoritettiin metyyli-B-syklodekstriinia koskevia tutkimuksia
sen osoittamiseksi, ettd se pienentda veteen valmistetun ja
hydrofobisilla ryhmilla modifioidun sakeuttimen viskosi-
teettid paremmin kuin edullinen kaupallisesti saatavilla
oleva hydroksietyylisyklodekstriini ja edullisin kaupalli-
sesti saatavilla oleva hydroksipropyylisyklodekstriini.

4,9 grammaa kumpaakin syklodekstriinimateriaalia sekoitet-
tiin 77,6 grammaan vetta Jja seokseen lisdttiin sitten
17,5 grammaa Acrysol® RM-8:aa, joka on kiintedssa muodossa
olevaa hydrofobisilla ryhmilld modifioitua polyuretaani-
sakeutinta, minka jalkeen seosta sekoitettiin. Tulokseksi
saadusta seoksesta mdaritettiin sen viskositeetti pienella
leikkausvoimalla kdyttden Brookfield-viskosimetria. Tulokset

on raportoitu taulukossa 1.1 yksikdissa Pa-s ilmoitettuna.

Taulukko 1.1

Viskositeetti
Metyyli-@B-syklodekstriini 0,802
(Wacker)
Vertailuesimerkit
Hydroksipropyyli-a-syklo- 19,200
dekstriini HP 0.6 (Wacker)
Hydroksipropyyli-g8-syklo- 5,240
dekstriini HP 0.9 (Wacker)
Hydroksipropyyli-@-syklo- 2,820
dekstriini (amerikkalainen
maissi)
Hydroksipropyyli-y-syklo- > 100,000

dekstriini HP 0.6 (Wacker)

Esimerkki 2

Maaliformulaatioihin valmistetut sakeuttimet

Formuloitiin maaleja kayttden syklodekstriinimateriaaleilla
kompleksoitua ja hydrofobisilla ryhmilla modifioitua sa-
keutinta sen osoittamiseksi, ettd metyyli-fB-syklodekstriini
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ei vaikuta haitallisesti maaliformulaation muihin ominai-
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suuksiin muihin syklodekstriinimateriaaleihin verrattuna.

Namd maalit formuloitiin kayttden taulukossa 2.1 esitettyja
ainesosia (maddrdt on ilmoitettu grammoina). Jauhatusseoksen
ainesosat sekoitettiin ensin keskenddn suurella nopeudella
Cowles-liuotuslaitteessa olevassa astiassa, jonka jalkeen
seokseen lisdttiin kypsytysseoksen ainesosat, jotka sekoi-
tettiin pienelld nopeudella. Syklodekstriinimateriaali ja
asianmukaisen maara vettd sekoitettiin keskendan erillisessa
astiassa, jonka jdlkeen siihen lis&ttiin sakeutin ja seosta
sekoitettiin, kunnes saatiin homogeeninen seos. Taman jal-
keen kompleksoitunut sakeutinseos lisdttiin jauhatetuista
aineksista ja kypsytysseoksesta tehtyyn seokseen.

Maaliformulaatioissa oleva anioninen pinta-aktiivinen aine
erotti riittdvan hyvin syklodekstriinimateriaalit sakeutti-
messa olevista komplekseistaan. Tamdn vuoksi formulaatioihin

el tarvinnut lisdtd ylimddrdista pinta-aktiivista ainetta.
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Esimerkki 3

Maaliformulaatioihin valmistettujen sakeuttimien tutkiminen

Suoritettiin useita tutkimuksia sen osoittamiseksi, etta
samalla kun tamdn keksinndn mukaisella menetelmdlld saadaan
aikaan erinomainen viskositeetin rajoittuminen verrattuna
muihin syklodekstriinimateriaaleihin, taman keksinnén mukai-
nen menetelmd ei vaikuta vahingollisesti maaliformulaation

muihin ominaisuuksiin.

Tehokkuus

Syklodekstriinimateriaaliin.kompleksoidun sakeuttimen tehok-
kuus arvioitiin madrittémalla se sakeuttimen maara kuiva-
aineena ilmoitettuna, joka tarvittiin sakeuttamaan
380 litran suuruinen maaliformulaatioerd tavoitteeksi ase-
tettuun noin 95 Krebs-yksikoén suuruiseen stormer-viskosi-
teettiin. Tehokkuuskokeiden tulokset on raportoitu taulukos-

sa 3.1 kuiva-aineena ilmoitettuna.

ICI-viskositeetti
Maalien viskositeetti suurella leikkausvoimalla mdaritettyna
maaritettiin ICI-viskosimetria kdayttaen. Viskositeetti-

maaritykset on raportoitu taulukossa 3.1 yksikdissa Pa-s.

Leneta-juoksevuus

Tutkimuksessa madritettiin kunkin maalin juoksevuus ja
tasoittuvuus. Kutakin maalia levitettiin 25 °C:ssa erilli-
sille 12H-Leneta-alustoille, jotka asetettiin vaakasuoraan
yon yli tehtdvada kuivatusta varten. Kuivuneita alustoja
verrattiin vertailustandardeihin Leneta Level-Luminator
_laitteessa. Juoksevuus- ja tasoittuvuustulokset on rapor-
toitu taulukossa 3.1 ilmoitettuna sen vertailustandardin

numerona, joka parhaiten vastasi kunkin maalin ulkondkda.

Leneta-valuminen
Tutkimuksessa madritettiin kunkin maalin valuminen. Kukin
maali levitettiin 25 °C:ssa levitysraudalla omalle 12H-

Leneta-alustalleen, jossa oli vesiliukoisella musteella
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tehty wviiva (piirretty kohtisuoraan alustan pituussuuntaa
vastaan), Ja alusta ripustettiin kuivumaan pystysuorassa
asennossa yo6én yli. Kuivuneet alustat arvioitiin suurimpana
paksuutena (mitattuna millimetreind), jossa maalin valuma
vesiliukoisen musteviivan alapuolelle oli alle 0,5 sentti-
metrid. Valumistulokset on raportoitu taulukossa 3.1.

Kiilto (60° ja 85°)

Tutkimuksessa mddritettiin kunkin maalin kiilto. Kutakin
maalia levitettiin levitysraudalla 5C-Leneta-alustalle
kayttdaen 0,076 mm Bird-kalvonlevitysrautaa ja alustoja
kuivattiin vakiold&mpdtilassa ja kosteudessa 7 pdivaa. Kunkin
maalin kiilto mddritettiin Hunter-kiiltomittarilla 60°:ssa
ja 85°:ssa ASTM D-523-89 tutkimusmenetelmdn mukaisesti.

Kiiltotulokset on raportoitu taulukossa 3.1.

Sdvytetahnapysyvyys

Kunkin maalin pysyvyys mddritettiin Krebs-stormer-viskosi-
metrillda sekd ennen kuin niihin lisdttiin nokimustasidvyte-
tahnaa, jonka pitoisuudeksi tuli 15 g/l1, ettd t&mdn lisdyk-
sen jdlkeen. Viskositeettitulokset on raportoitu taulukossa
3.1.

Kestdvyys nopeutetussa vanhennuksessa

Kunkin maalin kestdvyys nopeutetussa vanhennuksessa ma&ari-
tettiin 10 paivaad 60 °C:ssa suoritetun vanhennuksen alussa
ja 1lopussa Krebs-stormer-viskosimetrilld. Viskositeetti-

tulokset ja niiden muutos on raportoitu taulukossa 3.1.
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Patenttivaatimukset

1. Metyyli-f-syklodekstriinin kidyttd hydrofobisia ryhmia
sisdltavand B-syklodekstriinind hydrofobisilla ryhmilld modi-
fioitua sakeutinta sisdltdvan vesipitoisen jdrjestelmdn vis-

kositeetin palautuvaan pienentdmiseen.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen kayttd, tunnettu siita,
ettd vesipitoinen jarjestelmid on maali.

3. Menetelmd hydrofobisilla ryhmilld modifioitua sakeutinta
sisdltavdn vesipitoisen 1liuoksen viskositeetin palautuvaan
pienentdmiseen, joka menetelmi kidsittdd vaiheet, jotka ovat:

i) kompleksoidaan sakeuttimen pinnalla olevat hydrofobiset
ryhmit ennakolta midrdtylld midrdlld hydrofobisia ryhmid si-
saltdvaa P-syklodekstriinid;

ii) 1lisdtddn kompleksin muodostaneet sakeutin ja B-syklo-

dekstriini sakeutettavaan vesipitoiseen jarjestelmidn; ja

iii) irrotetaan P-syklodekstriini sakeuttimen kanssa muodos-
tamastaan kompleksista tai desorboidaan tdmid siita;

tunnettu siitda, ettd [-syklodekstriini on metyyli-B-syklo-
dekstriini.

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen menetelmi, tunnettu sii-
ta, ettd hydrofobinen sakeutin on jokin hydrofobisilla ryh-
milld modifioitu polyetoksyloitu uretaani, hydrofobisilla
ryhmilld modifioitu alkaliliukoinen emulsio, hydrofobisilla
ryhmilld modifioitu hydroksietyyliselluloosa tai hydrofobi -
silla ryhmilld modifioitu polyakryyliamidi.

5. Patenttivaatimusten 3 tai 4 mukainen menetelmd, tunnettu
siitd, etta metyyli-B-syklodekstriini irrotetaan sakeuttimes-
ta hajottamalla kompleksi tai desorboidaan se 1isddmilli en-
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nakolta madratty m3drd anionista, ionittumatonta tai katio-

nista pinta-aktiivista ainetta.

6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen menetelmd, tunnettu sii-
ti, ettd pinta-aktiivista ainetta 1isatddn vesipitoiseen jar-
jestelmddn konsentraatioon, joka on yksi mooli yhtd metyyli-
B-syklodekstriinimoolia kohti.

7. Patenttivaatimusten 3, 4, 5 tai 6 mukainen menetelma,
tunnettu siita, ettd vesipitoinen jarjestelma on maali.

8. Maali tai jokin muu sakeutettu vesipitoinen jarjestelma,
tunnettu siitd, ettd se kdsittdd hydrofobisilla ryhmilla mo-
difioitua sakeutinta ja viskositeettia rajoittavana B-syklo-
dekstriininad hydrofobisia ryhmid sisdltavaa metyyli-B-syklo-

dekstriinia.
Patentkrav

1. Anvandning av metyl-B-cyklodextrin som ett B-cyklo-
dextrin med hydrofoba grupper £or reversibel reducering av
viskositeten f&r ett vattenbaserat system innehdllande ett
hydrofobiskt modifierat fdrtjockningsmedel.

2. Anvandning enligt patentkrav 1, kdnnetecknad av att
det vattenbaserade systemet &r en farg.

3. Forfarande for att reversibelt reducera viskositeten
£6r en vattenbaserad 18sning innehdllande ett hydrofobiskt
modifierat fértjockningsmedel, vilket forfarande innefattar
stegen att man:

i) komplexbinder de hydrofoba enheterna pa fortjocknings-
medlet med en forutbestdmd midngd av ett P-cyklodextrin med

hydrofoba grupper;
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ii) sdtter det bildade komplexet av fdértjockningsmedel och
B-cyklodextrin till ett vattenbaserat system som skall for-
tjockas;

iii) frigdr PB-cyklodextrinet fran fdrtjockningsmedlet genom

sOnderdelning av komplexet eller genom desorption,

kdnnetecknat av att p-cyklodextrinet &r metyl-B-cyklo-

dextrin.

4. Forfarande enligt patentkrav 3, kédnnetecknat av att
det hydrofoba fértjockningsmedlet vdljes ur gruppen besta-
ende av hydrofobiskt modifierade polyetoxylerade uretaner,
hydrofobiskt modifierade alkalildsliga emulsioner, hydrofo-
biskt modifierad hydroxietylcellulosa och hydrofobiskt mo-
difierade polyakrylamider.

5. Forfarande enligt patentkrav 3 eller 4, ké&nnetecknat
av att metyl-PB-cyklodextrinet frisdttes fradn fortjocknings-
medlet genom sdnderdelning av komplexet eller genom desorp-
tion via tillsats av en forutbestamd mdngd av ett anjo-

niskt, non-joniskt eller katjoniskt ytaktivt amne.

6. Forfarande enligt patentkrav 5, kdnnetecknat av att
det ytaktiva dmnet sdttes till det vattenbaserade systemet
vid en koncentration av en mol per mol metyl-f-cyklo-

dextrin.

7. Forfarande enligt patentkrav 3, 4, 5 eller 6, kénne-
tecknat av att det vattenbaserade systemet dr en farg.

8. Farg eller annat fdrtjockat vattenbaserat system, kén-
netecknat av att det innefattar hydrofobiskt modifierat
fortjockningsmedel och metyl-fB-cyklodextrin med hydrofoba
grupper som viskositetshdmmande B-cyklodextrin.
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