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GUAYULE BITKISINi iSLEME VE KULLANMA iCIN ENTEGRE ISLEMI

Mevcut bulusg, guayule bitkisinin (Parthenium argentatum) her boliimiiniin sirayla
agsagidaki adimlari iceren iglenmesi ve kullamlmasi i¢in entegre bir islem ile 1lgilidir: -
sap ve dallarin (3) sdz konusu bitkinin yapraklarindan (2) mekanik bir islemle (1)
ayrtlmasi; mumlarin ve ugucu yaglarin (102) iiretilmesi i¢in yapraklarin (100) ve
seliiloz, hemiseliiloz (karbonhidratlar) ve az miktarda tuzlar, organik bilesikler ve
lignin iceren bir fraksiyonun (101) islenmesi; saptan (200) gévdeden ve bir sivi
fazdan (4) dallarin ekstrakt edilmesi olusturulmasi, bu nedenle, mevcut metinde
bahsedilen bagaz olarak gosterilen bir birinci kati odunsu kok (5) olusturulur;
sekerler, regine, kaucuk ve lignin hazirlamak icin bahsedilen birinci kati odunsu

kokiin (5) islenmesi.
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ISTEMLER

1. Guayule bitkisinin (Parthenium argentatum) her boéluminin iglenmesi ve
kullamlmast igin entegre bir igslem olup, asagidaki adimlan sirayla icerir:

- sap ve dallarin (3) s6z konusu bitkinin yapraklarindan (2) mekanik bir islemle (1)
ayrilmast;

- mumlarm ve ucucu yaglarin (102) tretilmesi i¢in yapraklarin (100} ve seliiloz,
hemiseliiloz (karbonhidratlar) ve az miktarda tuzlar, organik bilesikler ve lignin iceren
bir fraksiyonun (101) islenmesi;

- saptan (200) gbvdeden ve bir s1vi fazdan (4) dallarin ekstrakt edilmesi olusturulmast,
bdylece, mevcut metinde bahsedilen bagaz olarak gosterilen bir birinci kati odunsu
kok (5) olusturulur;

- bahsedilen birinci kat1 odunsu kokiin (5) islenerek seker, recine, kauguk ve lignin

elde edilmesi.

2. Istem l'e uygun bir iglem olup, buradaki gdvde ve dallar (3), sulu bir emiilsiyon (4)
ve lignin, seliiloz, hemiseliiloz ve rezidiiel kaucuk igceren bir ilk kati odunsu kék (5)

olusturan bazik su ile 6zii ¢ikarilarak islenir.

3. Istem 2'ye gére bir islem olup, bu islemde, konsantre lateks (203) bahsedilen sulu
emiilsiyondan ekstrakte edilmektedir ve bir baska pihtilasma agsamas: ile dogal kauguk

(204) konsantre lateksten ayrilmaktadir.

4. Istem l'e uygun bir islem olup, buradaki gévde ve dallar, organik bir ¢ozelti (211)
ve hemiselilloz, seliiloz ve lignin igeren bir birinci kan odunsu kok (5) olusturan

kutupsuz organik ¢oziicii ile 8ziimleme ile isleme tabi tutulur.
5. Istem 4'e gore bir islem olup, bu islemde, dogal kaugugun (212) bahsedilen organik
¢Ozeltiden oziitlenmekte olup, bu dogal kaucuk daha sonra lateks (216) olusturmak

tizere su icinde dagitilmaktadir.

6. Istem l'e gore bir islem olup, buradaki birinci kat1 kok, asagidaki asamalara gore

strayla islenir:

44



10

15

20

25

30

a. reginenin ve kaucugun (300) s6z konusu birinci kati odunsu kokden (5) ¢ikarilmasi
ve boylece lignin, hemiseliiloz ve seliiloz iceren bir besinci kat1 odunsu kok (19)
olusturulmast;

b. 5 karbon atomuna (8) ve lignin ve selilloz iceren altinci bir kat1 odunsu tortuya (20}
sahip sekerler olusturmak iizere sdz konusu besinci kat tortunun (19) hidrolize
edilmesi (400);

c. seliilozu, mevcut metin icinde C6 olarak belirtilen 6 karbon atomu igeren sekerlere
doniigtiirmek ve boylece lignin ve% 20'den az bir miktarda rezidiiel seliiloz i¢eren bir
son kati kok (18) olusturmak icin stz konusu altinci katt kékiin (20) hidrolize

edilmesi.

7. Istem 6'ya gisre bir islem olup, bu islemde, birinci kat1 odunsu tortu (5), recineyi ve
kaugugu (7) ayirmak igin palaroganik olmayan bir ¢éziicii (300) ile ekstre edilerek
muamele edilir, boylece lignin, hemiseliiloz ve seliiloz iceren besinci kati odunsu kék

(19) olusturur.

8. Istem 6 ve 7 ye gore bir islem olup, besinci kati kalinti (19), hemiseliilozu, 5
metinde karbon atomuna sahip, mevcut metinde C5 olarak adlandirlan ve bu sekilde
lignin ve seliiloz iceren altinci bir kati odunsu kokii (20) olusturan sekerlere

doniistiirmek i¢in asit hidrolizine (404) tabi tutulur.

9. Istem 8'e gore bir islem olup, asit hidrolizi, R'nin bir lineer veya dallanms alkil
grubu veya bir aromatik grup veya bir heteroatom igeren bir grup oldugu genel formiil

R-PO (OH)2 (I) genel bir fosfonik asit ile gerceklestirilir.

10. Istem 9'a gore bir iglem olup, bu islemde, R, 1 ila 6 karbon atomu ihtiva eden bir
alkil grubudur ya da R’, 1 ila 3 karbon atomuna sahip dogrusal veya dallanmis bir
alkil grubudur veya R, oksijen (O) iceren veya azot (N) iceren veya fosfor (P)
icerenler arasindan secilen bir heteroatom igeren bir grup oldugu, R, R*-C6H5 veya

R’-C10HS’ e ait bilesiklerden secilir.

11. Istem 9'a ait bir islem olup, R bir metil, etil veya CH30H-PO (OH)2 grubundan

secilir.
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12. istem 8 ila 11'den herhangi birine uygun bir islem olup, buradaki asit hidrolizi

sirasindaki pH, 0.6 ile 1.6 arasindadur.

13. istem 6'ya gore bir islem olup, burada bagka hidroliz enzimatik, kimyasal veya

termokimyasal hidrolizden secilmistir.

14. Istem T'e gore bir islem olup, bu islemde, birinci kati kok, asagidaki adimlara gore
sirayla islenir:

a. birinci kat1 odunsu kokiin (5) 5 karbon atomuna (8) sahip olan sekerler olusturarak
islem gormesi, boylece ikinci bir kati kokiin (15) olusturulmasi,

b. 6 karbon atomuna (16) ve bir iclincii kati kdke (17) (400} sahip sekerler
olusturmak tizere bahsedilen ikinci kat1 kokiin (15) islenmesi,

re¢ine ve kaugugun (7) (300) bahsedilen iig¢iincii kat1 kokden (17) c¢ikarilmasi, esas

olarak ligninden olusan dérdiincii odunsu kokiin (18) olusturulmasi.

15. istem 14'e uygun bir islem olup, buradaki iiciincii kati odunsu kok (17), recineyi
ve kaucugu (7) ayirmak icin organik polar (300) coziicil ile ¢oziicii dziitlemesiyle
muamele edilir, boylece lignin, hemiselilloz ve seliiloz iceren bir besinci kati odunsu

kok (19) olusturur.

16. Istem 14'¢ gore bir islem olup, bu islemde, birinci kati kdk (5), hemiseliilozu 5
karbon atomuna sahip sekerlere doniistiirmek ve bdylece lignin ve selilloz iceren

ikinci bir kat1 odunsu kalint1 (15) olusturmak tizere asit hidrolizine (404) tabi tutulur.

17. Istem 16'ya gore bir islem olup, bu islemde, asit hidroliz, R'nin bir lineer veya
dallanmis alkil grubu veya bir aromatik grup veya bir heteroatom igeren bir grup

oldugu genel formiil R-PO (OH) 2 (I) fosfonik bir asidi ile gerceklestirilir.

18. istem 17'ye ait bir islem olup, bu islemde, R, 1 ila 6 karbon atomu ihtiva eden bir
alkil grubudur ya da R’, 1 ila 3 karbon atomuna sahip dogrusal veya dallanmis bir
alkil grubudur veya R, oksijen (Q) iceren veya azot (N) iceren veya fosfor (P)
icerenler arasindan secilen bir heteroatom iceren bir grup oldugu, R, R’-C6H5 veya

R’-C10H&’e ait bilesiklerden secilir.
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19. Istem 18'e gére bir islem olup, R bir metil, etil veya CH30H-PO (OH)2 grubundan

secilir.

20. Istemler 16 ila 19'dan herhangi birine gore bir islem olup, burada asit hidrolizi

sirasindaki pH 0,6 ila 1,6 arasindadir.

21. Istem 16'daki gibi bir islem olup, ayrica hidroliz enzimatik, kimyasal veya termo-

kimyasal hidrolizden segilir.

22. Istem l'e gore bir islem olup, burada:

a. yapraklar (2), seliloz, hemiselilloz ve ¢cok az miktarda lignin, tuz ve organik
bilesikler iceren kati bir fraksiyon olusturan, mumlar ve ucucu vaglar (102} elde
etmek igin bir isleme (100) tabi tutulur;

b. s6z konusu kati fraksiyon (101), hemiseliilozu 5 karbon atomu (8), C5 iceren ve
selilloz iceren bir ara iriin olusturan monomerik sekerlere doniistiirmek igin asit
hidrolizine tabi tutulur;

¢. ad1 gecen ara uriin daha sonra seliilozu (402) 6 karbon atomuna (16), C6'ya sahip

sekere doniistiirmek i¢in daha fazla hidrolize tabi tutulur.

23. Istem 22'ye ait bir islem olup, asit hidrolizi, R-PO (OH)2 (I} genel formiliiniin
fosfonik asitlerinden veya genel formiill R1-SO3H (II) formiiliiniin alkilsiilfonik
asitlerinden secilen bir organik asit ile gerceklestirilir, burada R, dogrusal veya
dallanmig bir alkil grubundan, aromatik bir gruptan veya bir heteroatom iceren bir
gruptan segilir ve R1, 1 ila 6 karbon atomuna sahip dogrusal veya dallanmug bir alkil

grubundan secilir.

24, Istem 23'e ait bir islem olup, R, 1 ila 6 karbon atomu ihtiva eden bir alkil grubudur
ya da R', 1 ila 3 karbon atomuna sahip dogrusal veya dallanmis bir alkil grubudur
veya R, oksijen (O) iceren veya azot (N) iceren veya fosfor (P) icerenler arasindan
secilen bir heteroatom iceren bir grup oldugu, R, R’-C6H5 veya R’-Cl10H&’e ait
bilesiklerden secilir.

25. Istem 24'e ait bir islem olup, R bir metil, etil veya CH30H-PO (OH) 2 grubundan

secilir.
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26. Istem 23'e ait bir islem olup, R 1 bir metildir.

27. Istem 22've uygun bir islem olup, buradaki C5 sekerleri ve C6 sekerleri,
fermantasyon yoluyla (403) kimyasallar, mikrobiyal yaglar veya biyoyakitlar (12)

iretmek i¢in kullanilir.

28. Istem 27'ye ait bir islem olup, elde edilen kimyasal maddenin biitandiyoller veya

biyo-biitadiendir.

29. istemler 22 ila 28'den herhangi birine géire bir islem olup, burada asit hidrolizi

strasindaki pH 0.6 ve 1.6 arasindadir.
30. Istem 22'ye uygun bir islem olup, buradaki mumlar ve ugucu yaglar, ¢oziicii
dziitleme ya da bubar 6ziitleme ya da siiper kritik CO2 ile oziitleme arasindan secilen

bir yontemle ayrilmaktadir.

31. Istem 22'deki gibi bir islem olup, ayrica hidroliz enzimatik, kimyasal veya

termokimyasal hidrolizden secilen bir yéntemle ilerler.
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TARIFNAME

GUAYULE BITKISINi iSLEME VE KULLANMA iCIN ENTEGRE ISLEMI

Mevcut bulus, sadece dogal kauguk tiretmek i¢in degil, ayn zamanda enerji alaninda
ve ornegin biyo-biitadien veya biitandiyoller gibi kimyasallarin tiretiminde ve biyo-
rafinerideki iiretimde kullanilabilecek bilesiklerin iiretilmesi amaciyla, rezidiiel
parcalar da dahil olmak iizere guayule bitkisinin (Parthenium argentatum) her

béliimiiniin islenmesi ve kullanilmasi icin entegre bir islem ile ilgilidir.

Mevcut patent basvurusunda, metinde belirtilen tiim c¢alisma kosullari, agikca

belirtilmemis olsa bile, tercih edilen sartlar olarak alinmalidir.

Mevcut aciklamalarin amaclarnn dogrultusunda, "icerir" veya "icermektedir” terimi

aym zamanda "icerdigi” veya "esasen olusan" terimlerini de kapsar.

Mevcut agiklamalarin amaglan igin, aksi belirtilmedigi stirece, aralik tanimlan daima

u¢ noktalar icerir.

Guayule, giineybati ABD'nin ve kuzey Meksika'nin yar1 kurak bdlgelerine dzgii bir
cali bitkisidir. Bu bitki lateks formunda dogal kaugugu biriktirir, 6zellikle de
kabugunda (dallar ve saplar). Ayrica, bahsedilen bitki ayrica esas olarak odunsu
fraksiyona dagitilmig olan terpen bilegiklerinden olusan regineler iiretir. Kaugugun ve
recinenin c¢ikarilmasindan sonra, lignoselillozik kisim, fermente edilebilir sekerlerin
bir kaynag olarak kullanilabilirken, yapraklar ugucu yaglarn ve mumlarin kaynag:

olarak kullamilir.

Eger yapraklar ekstraksiyon islemi sirasinda mevcutsa, kauguk ekstraksiyon etkinligi
azalir, ¢iinkii bunlar ardisik ufalama asamalan sirasinda ince partikiil madde olusumu
ile sonuclanir. Bu tanecikli madde filtrasyon sistemlerini tikama, seyreltik kaucuk
dispersiyonlarinin (lateks) stabilitesini azaltma ve sonucta metal ve kil icerigini

arttirma egilimindedir (bitki yanmmssa % 20'ye kadar kullanilamaz k&k).
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Saltillo pilot projesinde (Meksika'da Coahuila) uygulanan islemi tarif eden ABD
patenti 2,434,412, bitkiler yaprak dokiilmediginde kaucuk geri kazamim oraninin 10
puan daha diisiik oldugunu gosterir.

ABD Patenti 2012/0063969, yaklasik olarak olusturan yapraklar, cigekleri ve kiigiik
dallan ayiran mekanik veya hava / yogunluk ayirma makinelerinin (ayirma sistemi 14
/ 16-18) kullantmim tarif eder. Bitkinin % 30-35'1. Yaprak ve ¢igcek kismi, patent

basvurusunda belirtilmeyen diger uygulamalar i¢in sonraki islem alanina gonderilir.,

Su anda, yapraklar vanma icin gonderilir veya toprak degisikligi olarak yayilir.

Yapraklar, niceliksel olarak ¢ikarilabilen énemli miktarda ucucu yag icerir.

Scora ve dig. (Scora, R.W., Kumamoto, J., J. Agric. Food Chem., 1979, 27) pinen ve
limonenin esansiyel vag fraksiyonunda en bol bulunan bilesen oldugunu ve
bahsedilen bilegenlerin Parthenium argentatumda diger Parthenium cinsinin tiirlerine

gore daha bol oldugunu aciklar.

Bir CO2 atmosferi altinda buharla danutma yontemini kullanarak, yazarlar yaklasik%
60 ila% 80 monoterpen igceren bir yag elde etmislerdir, bunlar yaklasik olarak
asagidaki gibidir: % 17-24 alfa-pinen, % 10-20 B-pinen, % 6-9 sabinen, % 6-9

limonen,% 9-13 terpinolen ve % 6 bornil asetat.

Pinen, koku sektdriinde kullanilabilen bilesiklerin kimyasal sentezi i¢in 6nemli bir baz
bilesiktir. Sadece Limonen yaklagik 30000 ton / yil miktarinda iretilir (Swift, Karl
A.D., Catalytic transformations of the major terpene feedstock, Topics in Catalysis

2004, 27, 1-4).

Su anda, dogal terpen regineleri, terpentin yaginin (cam / karagam reginesinin buharla
damitilmast ile {retilir) damitilmasiyla elde edilen alfa ve beta-pinenin

polimerizasyonu yoluyla sentezlenir.

Pinen ayrica sentetik yapistiricilarin sentezlenmesi icin kullanilabilir. Ornegin, WO
2008/147439, EP 2152511, US 2008/300526 ve JP 2010529227 sayili patent

basvurulari, guayule kauguktan olusturulan bir (1slak cilt) yapiskan ve guayule veya
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politerpene (poli alfa- veya beta-pinen) reginesi bazh bir yapiskanlastiriciy: tarif eder.
Recine 1slak cilde ve suya karst vapiskanlik 6zellikleri saglarken, kaucuk bilesen

yapistiriciya yapigma saglar.

Yapraklar, yapraklarm kuru agirliginin azinlik bir bileseni olan ince bir balmumu
tabakas1 ile kaplamir (yaklagik % 1-3). Guayule mumu, karnauba mumu ile benzer
ozelliklere sahiptir. Balmumu bir organik ¢oziicii (6rnegin heksan) kullanilarak geri
kazanilabilir ve daha sonra bir alkol (&rnegin metanol) ile ekstre edilerek

saflastirilabilir.

J. Marvah ve ark. (J. Marvah, Wood Chem. & Techn. 14, 1994, 563) Yapraklarin
¢ozlici olarak sikloheksan ile ekstrakte edilmesini ve ardindan metanol ile
ekstraksiyonla saflastinlmasimin ardindan CHCI3'ten kristalize edilmesinin ardindan

kuru yapraklara gére yaklagik % 2 verimle aciklanmasini anlatir.

Dogal guayule kaucugu, éncelikle bitki hiicrelerinde (lateks) ince bir sekilde dagilmis
sulu bir siispansiyon formunda, kabugun icinde ve bitkinin odunsu dokusunda
bulunur, Lateks ve kaugugun ¢ikarilmasi ve hazirlanmasi literatiirde genis bir sekilde
tarif edilmistir. ABD 2006/149015, ABD 7,923,035, WO 2007/081376, WO
2007/081376, EP 1969036, EP 1969036 ve ABD 2012/0063969 sayili ABD
Patentlerinde, guayule lateksinin toplanmasi, ¢ikarilmasi, konsantre hale getirilmesi
ve karakterize edilmesinde kullanilan tiim cihazlar ve asamalar aciklanmaktadir.
Bagazin, regine ekstraksiyonu ve lignin, selilloz ve hemiseliiloz kullanim gibi baska
islemlerde kullanmilmasi olasihifn da tarif edilmistir. Son olarak, lateks digindaki
guayule'den elde edilebilen tim malzemeler de tarif edilir: recine, lignin,
yapistiricilar, bdcek ilaglar, antifungal ajanlar, etanol, mal¢ bigme, organik toprak

degisiklikleri, yakit, peletler, insaat malzemesi ve yalittm malzemeler.

Dokiimanlar US 7,259,231, US 2006/106183, WO 2007/046859, US 2011/021743,
US 2008/015336, EP 1948715, EP 1948715, EP 1948715 sayili belgeler, bitki
biopolimerlerinin (guayule recinesi ve kaucuk) siiperkritik solvent ekstraksiyonu
(Ornegin regine i¢in iyi bir ¢dziicli oldugu kanitlanan SC-CQO2), ile ekstrakte edilmesi,

ayristirilmasi, parcalanmasi ve satflastirilmasi, ayrica regine veya kaucugun segici
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ekstraksiyonunun arttirilmasi icin polar ve / veya polar olmayan ko-solventlerin

kullanilmasiyla anlatilan metotlar: tarif eder:

i) regine ve kaugugun SC-CO02 ve polar olmayan bir yardimer ¢oziicii (6rnegin heksan,
I-heksen veya sikloheksan) ile es zamanlh olarak ¢ikarilmas: ve ardindan SC-CO2 ile
fraksiyonlanmasi;

i1) reginenin SC-CO2 ve polar vardimer ¢oziicii ile segici olarak ekstre edilmesi
(ornegin H20O, aseton veya etanol) ve daha sonra polar olmayan ¢oziicii ile kaugugun

ekstraksiyonu.

Bu uygulamalar 6rnegin yaprak dokiimi gibi bitkinin 6n islemine bagl istege bagh
bir asamay1 saglar; bir ayirma basamagi; bir fraksiyonlama asamasi ve bir saflastirma
asamasi, ancak bitki bilesenlerine (dallar, yapraklar, rec¢ineler ve kauguk)
boliindligiinde, sadece gelistirilen regine ekstraksiyonudur, ekstraksiyon iglemi tarif
edilir. Dokiimanlar US 7,790,036, US 2009/099327, WO 2009/051606, EP 2205661,
EP 2205661 sayih Uluslararast Patent basvurusu, "genigletilmis heksan" olarak
adlandinlan bir ¢oziicli kullamlarak guayule gibi bitkilerden kaucuk gibi biyo-
polimerlerin hizhh bir sekilde ¢ikarlmas: i¢in usulleri tarif eder. "Genisletilmis
heksan", birlikte-coziicii CO2'nin hacmi genisletmek ve heksanin yogunlugunu
azaltmak icin kullanildigr ikili bir ¢éziicli sistemi olarak tamimlanir. Bu yontemler
hem recineler hem de kauguk icin kullanilmasina ragmen, lignoselillozik bagas:

saglam birakirlar, bunun kullanimina dair bir gésterge yoktur.

Lateks, guayule lateksinden elde edilen dogal kaugcuktan, biyomedikal alanda (6rnegin
kateterler, &zel protezler, 6megin ABD 8.431.667 ve WO 2009/078883 belgelerinde
acgiklandi§r gibi, 0.04 mm'den az bir kalinlia sahip ince bir elastik filme dayali
esyalarin hazirlanmasii talep eden) uzmanlasmis uygulamalar icin film kaplama
{0rnegin eldivenler) veya bilesenlerle imal edilmis iiriinlerin hazirlanmasinda
kullanulir. Belgeler EP 2183303, WO 2009/025675, ABD 2009/054595, JP
2010/536987 ve EP 2183303 sayili belgeler, Hevea brasiliensis'den elde edilen
kaucuga benzer veya daha iistiin fiziksel 6zelliklere sahip guayule kaucuktan iiriinler

yapmak icin bir islemi tarif eder.
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Patent basvurusu WO 2007/081376, recine bilesenlerini kantitatif olarak ¢ikarabilen
bir ¢coziicii (aseton) kullanarak kauguk ve recine icin bir oziitleme islemi istemektedir.
Belgede, ornegin dogal kaucuk gibi biyopolimerlerin Hevea disindaki bitkilerden,

ozellikle de guayule'den ¢ikarilmasi igin bir yontem aciklanmaktadir.

Reginenin ve kaucugun es zamanli olarak ¢ikarilmas: literatiirde genis bir sekilde tarif

edilmistir.

Patent basvurusu W0 2013 / 134430'da recinenin ve kaucugun ayni anda bir ¢oziicii
karisimi, Ornegin aseton / heksan ile Ozltlenmesi icin bir islemi tarif eder.
Ekstraksiyon karistmi sunlardan olusur:% 10-50 bitki maddesi, iki ¢oziicliniin% 50-
90'lik kansimi (heksan / aseton veya % 10-35 miktarinda sikloheksan / aseton),
bitkiden % 0.5-10 su. WO 2013/134430'da kullamlan polar ¢oziiciiler, C1 ila C8
alkoller, C2 ila C8 eterler ve esterler, C4 ila C8 siklik eterler, C3 ila C8 ketonlar ve
bunlarin kombinasyonlaridir. WO 2013/192217 sayili patent basvurusu, bitkiden
{kaucuk ve recine) ekstrakte edilen materyali maksimuma c¢ikarmak i¢in bazi
biyokiitle 6n islemlerini tarif ederken, US 7,790,036 sayili patent, siiper kritik CO?2
veya CO?2 ve heksanin (yani uygun bir ¢oziicii ile kanistirlmis) ko-¢oziicii olarak daha
etkili oldugunu kamitlayan bir ekstraksiyon coziiclisii olarak genisletilmis heksan

kullanimint anlatmaktadir.

Recine ve kaucugun ekstraksiyon kosullar1 asagida belirtilen iki makalede detayli
olarak incelenmigtir:

- Salvucci M.E. ve arkadaglan, Industrial Crops and Products 30 (2009) 9-16 ve

- K. Comish ve digerleri, Industrial Crops and Products 41 (2013) 158-164).

Makaleler, cesitli Hizlandirilmis Coziicii Ekstraksiyonu (ASE) metodu ile ¢esitli
recine ve kauguk parcalarinin kantitatif taymi icin bir metodu tarif etmektedir.
Recineyi c¢ikarmak icin bir polar c¢Oziicii, aseton veya asetonitril kullanilirken,

kaucugu cikarmak icin polar olmayan bir ¢oziicii (sikloheksan) kullanilir.

Atifta bulunulan tim literatiir, kaucuk ve/ veya recinenin depolanmasi, bitkiden
ekstraksiyonu ve saflastinlmasi igin kosullarin optimize edilmesine yonelik

yontemleri, bununla birlikte, yine de agirlik olarak % 40-50'lik bir miktarda bagaz
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teskil eden rezidiiel lignoselillozik fraksiyonun kullanilmasini saglamak icin gerekli

sartlardan bagimsiz olarak tarif eder.

Coziiciiniin ¢ikanlmasi1 ve uzaklastinlmasindan sonra, recine bir¢ok uygulama
alaninda kullamilabilir (Sekil 1'de 9, 10 ve 1l'de bildirildigi gibi). Bu baglamda
Nakajama (Guayule'un gelecekteki gelisimi; F.S. Nakayama, Endiistri Bitkileri ve
Uriinleri 22 (2005) 3-13), bir laboratuvar ve pilot dlcekte inceleme ve deneyler
sirasinda guayule recinenin olast uygulamalarini ayrmtilt bir sekilde ozetlemistir.
Digerlerinin yani sira, reginelerin seskiterpen bileseni (argentatin A ve B dahil), bir
pestisit veya mantar oldiiriicii etki ile sentetik bilesimlerin yerini alabilir (Sekil I'de
10'da belirtildigi gibi). Ornegin, parazitik nematodlarla miicadelede, toksisitesinden
dolay1 antiparazitik bir madde olarak yasaklanmis tehlikeli bir kimyasal madde olan
metil bromiir yerine reginenin kullanilmasi miimkiin oldugu kamitlanmistir. Argentatin
A'nin  (guayule recinenin ana bilesenlerinden biri), sonugta ortaya c¢ikan

antimikrobiyal ozelliklere sahip bir asetilkolinaz inhibitorii oldugu kamtlanmustir.

Ekstre edilen recine fraksiyonu, deneysel olarak teyit edildigi gibi, bunlarmn
mikrobiyolojik ve atmosferik ajanlara karst direncini arttirdigi, ahsap malzeme
tizerindeki uygulamalarda kullanilabilir. Nakayama (Nakayama, F.S. ve digerleri,
Endiistriyel Mahsuller ve Uriinler 14 (2001) 105-111), ahsaptan iretilen esyalarin
korunmasinda kullanilan guayule recinenin, geleneksel sentetik bilesikler kadar etkili
oldugunu buldu (Sekil l'de 9'da bildirildigi gibi). Bitkinin ahsabinda mevcut olan
re¢ineden faydalanmak icin, boylece ekstraksiyon agamasindan kagimmak icin, hala
recineli fraksiyonu iceren, dogrudan bitkiden elde edilen odunsu malzemenin
polietilen ya da diger odunsu ile birlikte kompozit malzemelerde kullanilmas: olasilig
belirtilmigtir. termit saldirisina karsi yiiksek diren¢ ve / veya mantarlara veya diger
mikroorganizmalara karsi direng gerektiren kullanimlar icin karma malzemelerin
hazirlanmasi igin malzemeler. US 2009/0099309 ve W0 2009/051605 sayili patent
basvurulari, recinenin (yaklasik% 20 diisitk molekiil agirlikli kauguk iceren, LMR
iceren), Ornegin stiren, vinil eter, izopren, metakrilik, akrilik (asit, amit, ester},,
Ormegin toluen gibi bir organik c¢dziicii i¢inde secilen doymamis bir monomer ile
reaksiyona sokulmasiyla bir guayule recinenin termoplastik bir ¢ok polimerini

hazirlama yontemini tarif eder.
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Kopolimerizasyon, reginenin yapisma mukavemetini, saydamlifimi ve termal ve

oksidatif stabilitesini arttirir, boylece hotmelt uygulamasini miimkiin kilar.

Dokuimanlar W0 2008/147439, EP 2152511 ve ABD 2008/300526 sayih belgeler,
guayule kauguktan ve guayule recinesi veya politerpenden (poli alfa veya beta-pinen)
dayali bir yapiskanlastiricidan olusan 1slak cilt yapiskan malzemelerini tarif
etmektedir. Regine 1slak cilde ve suda yapisma oOzellikleri saglarken, kaucuk

yapistiricltya yapisma saglar.

Onceki teknik, yapiskan recine olarak veya kompozit malzemeler icin bir bilesen
olarak kullanilmas1 amaciyla guayule recinesi bilesenlerinin kimyasal reaksiyonlar
vasitastyla modifiye edilme olasihigini tarif eder. Ornegin, US 1985/4542191 sayili
patent basvurusunda formaldehit, fenol-formaldehit veya iire-formaldehit ile muamele
aciklanmaktadir. S6zii gecen ajanlarin elde edilmesine yonelik islemler, asagidaki
asamalart icerir: formaldehit ile muamele; fenol / formaldehit ile muamele; iire /
formaldehit ile tedavi; asitlerle muamele ve siilfitler ile muamele ve bunlarin

kombinasyonlari.

Onceki teknigin bir analizinden acikca anlasildifi gibi, lignoseliilozik guayule
biyokiitlesinin tahrip edilmesi ve sakriflestirilmesi yogun bir sekilde calisilmamustir.
Guayule keseazinin, uygun tahrip etme muamelesinden ve sonradan hidroliz
reaksiyvonundan sonra bir seker kaynagi olarak kullanilabilecedi bilinmektedir.
Ornegin, Srinivasan ve ark. (Srinivasan, N., Bioresource Technology 101 (2010)
0785-9791), yiiksek basingta (SC-CO2 patlamasi) siiperkritik CO2 ile patlama iglemi
ile guayule bagas sakrifikasyonunu arastirmsor. Lateks ve recinenin ¢ikarnlmasindan
sonra, torba, 200 ° C'ye kadar yiiksek sicaklikta ve 4000 psi'ye kadar yiiksek
basin¢larda patlamaya maruz birakildi. Ardindan lignoseliilozik kok, seliilozun
hidrolizinin tamamlanmas: amaciyla enzimlerle muamele edildi. Monomerik sekerlere
(C5 ve C6) hidroliz i¢in toplam verim, baslangicta mevcut olan indirgen sekerlerin
toplamina gore % 86 idi. Bununla birlikte, ayn1 yazarlar, sonraki bir calismada, ayni
teknigi kullanarak tedavi kosullarimi ve parametrelerini (Srinivasan, N. ve ark.,
Biomass and Bioenergy 47, (2012), 451-458) optimize etmenin sonuglarini
bildirmistir. SC-CO2 patlamasi) ve en iyi kosullar altinda ilk sekerlerin % 57'sinin

monomerlerine hidroliz i¢in toplam bir verimin elde edildigi sonucuna vartlmistir.



10

15

20

25

30

Bu makalelerde ac¢iklanan sakrifikasyon yontemi, yiiksek sicaklik ve basinclarin
kullamlmasinm gerektirir ve bu nedenle avantajhi degildir. Ayrica, toplam hidroliz
verimi, optimizasyondan sonra, yuksek sicaklik ve basing islem kosullan altinda %

57'yi gecmez.

Chundawat'in (Chundawat SPS ve digerleri, Endiistriyel Bitkiler ve Uriinleri 2012,
37, 486-492), guayule bagas sakrifikasyonunun, biyokiitle olarak AFEX (amonyum
elvaf patlamasi) teknolojisi kullanilarak gerceklestirilebilecegini gozlemledigi de
bilinmektedir. On arntma teknolojisii Hem islenmemis hem de recinenin
ckstraksiyonundan sonra elde edilen cesitli bagaz formlan incelenmistir. En iyi
sonuglar, recinenin ¢ikarildigr torba ile elde edildi; bu, baslangictaki sekerlere gore%
44'10k monomerik C5 ve C6 sekerlerine hidroliz igin genel bir verim verdi. Sonugta
ortaya c¢ikan sekerler, etanol elde etmek icin mayalar tarafindan mayalanabilir
olduklarim kanitladi. Bu 6n aritma teknolojisi, stireci siirdiiriilebilir kilmak icin geri
doniigtiriillmesi gereken yiiksek basincta amonyak kullamir. Ayrica,% 44'ten daha
bilyiik olmayan verim ile kesein sakrifiye edilmesini icerir. Ayrica, ekstrakt kaucuktan
(bazik su ile) ve recinenin (polar ¢oziicil ile) sirayla ekstrakte edildikten sonra elde
edilen bagazdan seliilozun hidrolizinin, herhangi bir sekilde islem gdrmemis biitiin

bitkiden seliillozdan daha az etkili oldugu da belirtilmistir.

Yeterince saflagtirilmigsa lignin, uygun polimerizasyon ve / veya tiirevlendirme
reaksiyonlarindan sonra bir kimyasal bilesik kaynagi olarak kullamlabilir. Alternatif
olarak, mekanik ve fizikokimyasal ozelliklerini arttirmak icin 6rne@in plastikler ve
kauguklar gibi polimerik malzemelerde ¢ok yonlii bir dolgu maddesi bileseni olarak
kullamlmustir.  Ornegin, epoksi regine ve fenol / formaldehit regine

formiilasyonlarinda kullanilabilir.

Lastik lastiklerinde lignin, karbon karasi yerine takviye edici bir bilesen grevi goriir:
ikincisi ile karsilastirildiginda, daha az yogundur, iletken degildir, renk bakimindan
daha hafiftir ve karbon siyahim degistirme yeteneZine sahiptir, genellikle

formiilasyonun mekanik ve fiziko kimyasal 6zelliklerini ivilestirir.
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DE10057910-Al, esterleri, eterleri veya hemiasetalleri elde etmek icin niikleofilik
bilesiklerle tiiretilmis (kimyasal olarak modifiye edilmis) bir ligninin hazirlanmasini
tarif eder. Bu lignin, bunlarin biyolojik olarak parcalanabilirligini arttirmak igin
polimerik iriinlerin, ornegin polistirenin hazirlanmasinda bir katki maddesi veya

dolgu maddesi olarak kullanilabilir.

Barzegari ve dig. ligninin polistiren ve etilen / stiren / butilen kopolimerlerinde dolgu
maddesi olarak kullanilmasini tarif eder (Barzegil M.R. vd., Polymer Composites,
2012, 33, 353-361). Artan miktarda (% 80'e kadar) lignin iceren karisimlarin reolojik
ve mekanik &zellikleri incelenmistir. Kompozit malzemede mevcut lignin miktarinin
bir fonksiyonu olarak esneklik modiilliniin arttigi gozlendi. Pucciariello ve dig. Bazi
lignin karisimlarinin sentetik polimerlerle fiziksel 6zelliklerini tarif eder (Pucciariello
R. ve ark. Polymer (2004), 45, 4159-4169). Buhar patlamasi ile 6n isleme tabi
tutulmus tahil samanindan kaynaklanan lignin, ¢esitli yogunluklardaki polietilen ve
polistiren ile harmanlandi. Kangimlann, termoplastik polimerler igin kullanilan
geleneksel teknikleri  kullanarak islenmesinin miimkiin - oldugu  kanitlanmstr.
Elastikiyet modiilii, lignin iceren kansimlarda hafifce artarken, gerilme ve uzama
direnct azalir, Lignin aynica, UV radyasyonunun neden oldugu bozulma ile ilgili

olarak bir dengeleyici gérevi goriir.

Bir organik bilesik, biyo-yakit ve hidrojen kaynag olarak ligninin kullanilmasi
olasilifn, Azadi ve dig. (Azadi P., ve ark., Yenilenebilir ve Siirdiiriilebilir Ener;ji
Incelemeleri 2013, 21, 506-523). Organik bilesikler (fenol dahil aromatikler) elde
etmek icin lignini depolimerize etmek veya sivi yakitlar veya ara maddeler ve organik
bilesikler (BTX, biyokiitle-) iiretmek i¢in kullanilabilecek sentez gazina doniigtiirmek
igin endiistriyel dlgekte cesitli teknikler kullanilabilir. Ornegin, ligninin uygulamalari
{bu bulusta tarif edildigi gibi siilfonize edilmemis), bitiimen, ¢imento katk: maddesi,
aktif karbon, karbon fiber, fenolik recineler gibi alanlarda ve sentetik vanilin {iretimi

gibi gida sektoriinde olabilir.

Cesitli endiistriyel alanlardaki bu tiir uygulamalar, '‘Biyokiitleden En Yiiksek Katma
Degerli Kimyasallar - Biyo-Rafiner Lignin'den Potansiyel Adaylarin Tarama

Sonuglari I, PNNL-16983, 2007 belgesinde listelenmistir ve polimerler ve plastikler
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icin bir katki maddesi olarak recinelerin, yapiskan malzemelerin ve baglayicilarin

sentezinde bir bilesen olarak karbon lifleri olarak lignin kullanimini igerir.

Bu nedenle, guayule bitkisinin tiim bilesenlerinin kullammi icin entegre bir islem
gelistirilmesine ihtiyag duyulmaktadir. Ote yandan, énceki teknik, guayule bitkisinin
ayr1 bilegenlerinin birbirinden bagimsiz olan metotlar kullamilarak ayrilmasimi ve

kullanilmasini agiklar.

Dolayisiyla, Bagvuru sahibi, guayule tesisinin her bir béliimiinden yararlanilmasini

miimkiin kilan entegre bir siire¢ gelistirmistir.

Ozellikle Basvuru Sahibi, mumlar ve ugucu yaglar i¢in dziitleme islemlerinden sonra
elde edilen kati kokiin, regineler, lignin ve mayalanabilir sekerler elde etmek igin

avantajli bir sekilde kullanilabilecegini bulmustur.

Mayalanabilir sekerler hemiseliiloz ve seliilozdan elde edilebilir ve daha sonra biyo-
biitadien veya biitandioller, mikrobiyal yaglar ve biyoyakitlar (lipitler veya triglisitler

yoluyla) gibi kimyasallarin tiretimi i¢in kullanilabilir.

Bunun nedeni, seliloz ve hemiselillozun, &rnegin selilloz ve lignin arasindaki
etkilegsimin tahrip olmasina neden olan uygun bivokiitle imha etme teknikleri
uygulanarak daha kolay erisilebilir hale getirilebilmesidir. Bu sekilde, hemiseliiloz ve
seliiloz, fermentatif mikroorganizmalar i¢in besleyici bir kaynak olarak kullamlacak
basit sekerler (sakrifiye etme) vermek iizere uygun hidroliz teknikleri kullanilarak

daha kolayca bozunabilir.

Her ne kadar guayule bitkisinden elde edilen biyokiitlenin tahrip edilmesinin ve
sakrifikasyonunun bazi Orneklert literatirde mevcut olsa da, bu kok fraksiyonun

kullanimu heniiz detayh olarak incelenmemistir.

Mevcut bulusun bir birinci amaci, bu nedenle, guayule tesisinden tiiretilen her bir
biyokiitle parcasim doniistiiren ve kullanan ve hem enerji degerleri hem de kimyasal
olarak, biyo-biitadien gibi, 6rnedin bir biyo-rafineride, yararlanabilecekleri ¢esitli

Uriinler iireten entegre bir islem saglamaktir.

10
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Mevcut bulusun bir baska amaci, tahrip etme ve sakrifikasyon adimlarinin, hem
miktar hem de kalite agisindan mayalanabilir gekerler iretmeyi miimkiin kildigi,
baska bir deyisle, ©Onceki teknikte bilinen ve kullamlan diger tekniklerle

kargilastinldiginda daha az safsizlik icerigine sahip entegre bir islem saglamakur.

Bu amacla, Basvuru sahibi, guayule tesisinin her boltiimiinii (Parthenium argentatum)
islemek ve kullanmak igin swrayla asagidaki adimlar igeren entegre bir islem
gelistirmistir:

- sap ve dallarin (3) s6z konusu bitkinin yapraklarindan (2) mekanik bir islemle (1)
ayrilmast;

- mumlann ve ugucu yaglarin (102) iretilmesi i¢in yapraklarin (100} ve seliiloz,
hemiseliiloz (karbonhidratlar) ve az miktarda tuzlar, organik bilesikler ve lignin iceren
bir fraksiyonun (101) islenmesi;

- saptan (2({}) govdeden ve bir s1vi fazdan (4) dallarin ekstrakt edilmesi olusturulmasi,
bu nedenle, mevecut metinde bahsedilen bagaz olarak gdsterilen bir birinci kati odunsu
kok (5) olusturulur;

- sekerler, recine, kaucuk ve lignin hazirlamak i¢in bahsedilen birinci kati odunsu
kokiin (5) islenmesi. Mevcut patent basvurusu tarafindan saglanan entegre islem,
genellikle sadece dogal kaucuk veya recine iiretmek icin secici olarak kullanilan

biitlin guayule bitkisinin verimli ve uygun sekilde kullanilmasi avantajina sahiptir.

Tiim guayule bilesenlerinin kullanilmasi, dogal kaugcugun yam sira, enerji, gida, ilag
veya kereste endustrisi (Sekil 1 'de 9,10 ve 11 de gosterildigi gibi} gibi cesitli
sektorlerde ve daha genel olarak kimyasallanin iliretiminde de kullamlabilen
bilesiklerin iretilmesini miimkiin kilar. Bunlar, 6rnegin, polimerlerin ve biitadien gibi
sentetik kauguklarin sentezlenmesi igin kullanilabilen monomerleri icerir. Mevcut
bulus tarafindan saglanan entegre islem, Kalan fraksiyonlar da dahil olmak iizere
guayule tesisinden elde edilebilen tiim fraksiyonlarin, 6zellikle lignoseliilozik
fraksiyondan elde edilen mayalanabilir sekerlerin iiretimine atfta bulunularak

kullanilmasina izin verir.

Mevcut bulusun diger amaglar1 ve avantajlari, sadece sinirlayict olmayan bir 6rnek

yoluyla saglanan asagidaki agiklamadan ve ekteki sekillerden daha belirgin olacaktir.

11
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Sekil 1, re¢ine ekstraksiyon basamagimdan dnce sakrifikasyonun yapildigi, bu bulusa
uygun entegre islemin tercih edilen bir diizenlemesini tarif eder.

Sekil 2, recine &ziitleme agsamasinin sakrifikasyondan 6nce gerceklestirildigi, bu
bulusa uygun entegre iglemin tercih edilen bir diizenlemesini tarif eder.

Sekil 3, bu bulusa gire guayule bitkisinin yapraklarimin tedavisinin tercih edilen bir
diizenlemesini tarif eder.

Sekil 4, bu bulusa gore lateksin cikarilmasi igin guayule bitkisinin govdesinin ve
dallarinin tedavisinin tercih edilen bir diizenlemesini tarif eder.

Sekil 5, bu bulusa gore kaucugun cikarilmasi icin guayule bitkisinin gévdesinin ve
dallarinin muamele edilmesinin tercih edilen bir diizenlemesini tarif eder.

Sekil 6, ilk kat1 odunsu kokdan recinenin ekstraksiyonunun tercih edilen bir
diizenlemesini tarif eder.

Sekil 7, sakrifikasyon adiminin tercih edilen bir diizenlemesini agiklar.

Sekiller asagida ayrintih olarak agiklanacaktir.

DETAYLI ACIKLAMA

Sekil 1-7'yve referansla, mevcut bulus buna uygun olarak, guayule bitkisinin
(Parthenium argentatum) her bélimiini sirayla asagidaki asamalar iceren islemek ve
kullanmak icin entegre bir islem saglar:

- sap ve dallarin (3) s6z konusu bitkinin yapraklarindan (2) mekanik bir islemle (1)
ayrilmasi;

- mumlarm ve ugucu yaglann (102) uretilmesi igin yapraklarin (100} ve seliiloz,
hemiseliiloz (karbonhidratlar) ve az miktarda tuzlar, organik bilesikler ve lignin iceren
bir fraksiyonun (101) islenmesi;

- saptan (200) govdeden ve bir sivi fazdan (4) dallarin ekstrakt edilmesi olusturulmasi,
bu nedenle, mevcut metinde bahsedilen bagaz olarak gosterilen bir birinci kati odunsu
kak (5) olusturulur;

- sekerler, recine, kaucuk ve lignin hazirlamak icin bahsedilen birinci kati odunsu
kokiin (5) islenmesi. Mevcut bulusa gore tercih edilen bir diizenlemede, sapin ve
dallarin (3) muamele edilmesi, sulu bir emiilsiyon (4) ve lignin, seliiloz, hemiseliiloz,
recine ve rezidiiel kaucugu iceren bir ilk kat1 odunsu rezidiiel (5) olusturan bazik su
ile ekstraksiyondur. Konsantre edilmis lateks (Sekil 1 ve 2'de 203 veya 13} ad1 gegen
sulu emiilsivondan ekstrakte edilir. Dogal kauguk (Sekil 1 ve 2'de 204 veya 14), baska

12
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bir pihtilasma basamagiyla konsantre lateksten (Sekil 1 ve 2'de 203 veya 13) elde

edilebilir.

Mevcut bulusa gore tercih edilen bir diizenlemede, govde ve dallar (3) aksine,
tercihen 5 ila 12 karbon atomuna sahip, tercihen C5-C12 alkanlan olan, tercihen 6 ila
8 karbon atomuna sahip olan, C6-C8 alkanlar olarak ifade edilenler, daha ¢ok tercih
edildigi sekliyle 5, 6, 7 ve 8 C-atomlu karbon atomlari, daha ¢ok tercih edilen
alkanlar, n-pentan, n-heksan, n-heptan, n-oktan ve sikloheksan ve bunlarin
karisimlarindan secilenler, dogrusal, dallanmis ve siklik alkanlardan secilen kutupsuz
bir organik ¢oziicl ile ekstre etme voluyla muamele edilir, organik bir ¢zelti (211) ve
hemiseliiloz, seliiloz ve lignin iceren bir ilk kati odunsu kdk (5) olusturulur. Dogal
kaucuk (Sekil 1 ve 2'de 212 veya 14), sz konusu organik ¢ozeltiden, tercihen aseton,
etil asetat veya bunlarin karnisimlari gibi bir polar ¢oziiciiyle ¢okeltilerek, lateks

olusturmak icin, ¢ikarilarak ¢ikarilir; (Sekil 1 ve 2'deki 216 veya 13).

Tercih edilen bir diizenlemede, mevcut patent bagvurusunda agiklanan ve talep edilen
islem sirayla asagidaki adimlar icerir:

- sap ve dallarin (3) s6z konusu bitkinin yapraklarindan (2) mekanik bir islemle (1)
ayrilmasi;

- mumlann ve ugucu vaglann (102) iiretilmesi icin yapraklarin (100) ve seliiloz,
hemiselilloz (karbonhidratlar) ve az miktarda tuz, organik bilesik ve lignin iceren kati
bir fraksiyonun (101) islenmesi;

- saptan (200) ekstrakt edilmesi ve bir siv1 faza (4) dallanmaas1 ve bdylece mevcut
metinde bagaz ile gosterilen bir birinci kat1 odunsu kok (5) olusturur;

- reginenin ve kaucugun (300) bahsedilen birinci kati odunsu kdkden (5) ¢ikarilmas:
ve boylece lignin, hemiseliiloz ve seliilloz igeren bir besinci kati odunsu kok (19)
olusturulmasi;

- 5 karbon atomuna (8) ve lignin ve seliilloz igeren altnct bir kati odunsu kéke (20)
sahip sekerler olusturmak iizere stz konusu besinci kati kokiin (19) hidrolize edilmesi
(400).

- seliilozun 6 karbon atomuna sahip, mevcut metinde C6 olarak adlandirilan sekerlere
doniistiiriilmesi icin bahsedilen altinci kati kokiin (20) hidrolize edilmesi ve bdylece
lignin ve % 20'den az miktarda rezidiiel seliilloz iceren bir son kati kokiin (18)

olusturulmasi.

13



10

15

20

25

30

Mevcut tarifnamenin ve ekteki istemlerin amaclart dogrultusunda, "5 karbon atomuna
sahip sekerler” ifadesi, C5H1005 formiiliine sahip bes karbon atomundan olugan bir
monosakarit karbonhidrat olan bir pentoz sekeri veya daha basit bir sekilde bir pentoz
anlamina gelir. Bu tarifnamenin ve ekli istemlerin amaglan dogrultusunda, "6 karbon
atomuna sahip sekerler" ifadesi bir hekzoz sekeri, ya da daha basit olarak, formiil
CoH1206 formiiliine sahip aluo karbon atomundan olusan bir monosakarit

karbonhidrat olan bir heksoz anlamina gelir.

Sekil 2'ye istinaden, birinci kati odunsu kok (3), tercihen C5-C12 alkanlan olan, 5 ila
12 karbon atomuna sahip dogrusal, dalli ve siklik alkanlardan secilen organik polar
olmayan ¢6ziicli (300} ile ekstraksiyonla muamele edilir. 6 ila 8 karbon atomu, C6-C8
alkan, daha tercihen 5, 6, 7 ve 8 karbon atomu, daha fazla tercih edilen alkanlar, n-
pentan, n-heksan, n-heptan, n-oktan ve sikloheksan ve bunlarin karnsimlarni, regine
ve kaucugu (7) ayirmak, boylece lignin, hemiselilloz ve seliiloz iceren besinci kati
odunsu bir kdki (19) olusturur. Bahsedilen besinci katt kok (19) daha sonra iki
asamada sakrifikasyona (400) tabi tutulur. Tk asamada, hemiscliilozu 5 metinde
karbon atomuna sahip, mevcut metinde C5 olarak adlandinlan ve boylece lignin ve
seliiloz i¢eren altinci bir kati odunsu kékii (20) olusturan sekere doniistiirmek icin bir

asit hidrolizi (404) gerceklestirilir.

Asit hidrolizi, R'nin bir dogrusal veya dallanmis alkil grubu veya bir aromatik grup
veya bir heteroatom iceren bir grup oldugu bir fosfonik asit, genel formiil R-PO (OH)

2 (I} e ait organik bir asit ile gerceklestirilir.

Alkil grubu, tercihen 1 ila 6 karbon atomu, daha tercihen 1 ila 3 karbon atomu

icerebilir.

Alkil grubu terciben metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil
pentil, 1-metilbiitil, 1-etilpropil, 2-metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metlbitil, 1,1-
dimetilpropil, 2,2-dimetil-propil, n-heksil, 2-metilpentil, 3-metilpentil, 2,2-

dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan secilir.
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Aromatik grup, tercihan asagidaki formiile ait bilesiklerden secilmektedir: R'-C6HS
veya R'-C10HS, buradaki R ', 1 ila 3 karbon atomuna sahip dogrusal veya dallanmus

bir alkildir, tercihen R’, bir metildir.

Bir heteroatom igeren grup, tercthen oksijen (Q) igeren, tercihen -OH grubu veya bir
karbonil grubu; veya azot (N) igeren, tercihen -NH2 grubu veya N-ikameli -NH2
grubu; veyva fosfor (P), tercihen -CH30H-PO (OH)2 (difosfonat}, grubu arasindan

secilir.

Daha cok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin alkilfosfonik asitleri olup,
burada R, 1 i1la 6 karbon atomu, tercihen 1 ila 3 karbon atomlan ihtiva edebilen
dogrusal veya dallanmus bir alkil grubudur; daha tercihen R, metil, etil, 1-propil, 2-
propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil, pentil, l-metilbiitil, 1-etil-propil, 2-
metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-dimetilpropil, 2,2-dimetilpropil, n-
heksil, 2-metil-pentil, 3-metilpentil, 2.2-dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan

secilir.

Daha ¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin fosfonik asitleri olup,
burada R, oksijen (O), tercihen -OH veya bir karbonil grubu; veya azot (N), tercihen -
NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu iceren; veya fosfor (P), tercihen CH2-PO

{OH) 2 (difosfonat) grubunu icerenlerden secilen bir heteroatom iceren bir gruptur.

Fosfonik asitler arasinda, tercih edilenler, R nin, -CH3OH-PO (OH)2 (difosfonat)
grubu veya etidronik asit (1-hidroksietan-1,1-difosfonik asit olarak bilinir) veya R nin
metil grubu veya metanfosforik asit (metilfosfonik asit) oldugu, tercih edilenler R-PO

{OH) (I) genel formiiliine sahip olanlardar.

Tercihen, asit hidrolizi sirasindaki pH, 0.6 ile 1.6 arasinda, tercihen 0.8 ile 1.3

arasinda, daha tercihen .9 ile 1 arasindadir.

Asit hidrolizi, tercihen 120 ° C ila 160 ° C, daha ¢ok tercihen 130 ° C ila 150 ° C,
daha da tercihen 140 ° C'de uzanan bir sicaklik aralifinda gerceklestirilir. Daha sonra,
bahsedilen alunci kati kok (20), selilozu, mevcut metinde C6 olarak belirtilen 6

karbon atomuna sahip sekerlere doniistirmek igin enzimatik, kimyasal veya
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termokimyasal hidrolizden (402} secilen daha fazla hidrolize tabi tutulur, ve bdylece
lignin ve % 20'den az miktarda bir rezidiiel seliilloz iceren kat1 bir kokiin (18)

olugturulur.

Tercih edilen bir diizenlemede, mevcut patent bagvurusunda agiklanan ve talep edilen
islem, sirayla asagidaki adimlan icerir:

- sap ve dallarin (3) s6z konusu bitkinin yapraklarindan (2) mekanik bir islemle (1)
ayrilmast;

- mumlarin ve ucucu vaglarin (102) iiretilmesi i¢in yapraklarin (100} ve seliiloz,
hemiseliiloz (karbonhidratlar) ve az miktarda tuz, organik bilesik ve lignin iceren kati
bir fraksiyonun (101) iglenmesi;

- saptan (200} ekstrakt edilmesi ve bir s1v1 faza (4) dallanmaasi ve bdylece mevcut
metinde bagaz ile gdsterilen bir birinci kat1 odunsu kok (5) olusturur;

- 6 karbon atomuna (16) ve bir liciincii kat1 kdke (17) (400) sahip sekerler olusturmak
tizere bahsedilen ikinci kati kékiin (15) islenmesi,

- recine ve kaugugun (7) (300) bahsedilen iiciincii kati kékden (17) ¢ikarilmasi, esas

olarak ligninden olusan dérdiincii odunsu bir rezidiiel (18) olusturulmasi.

Bahsedilen tercih edilen diizenlemeye gore, bkz. Sekil 1, birinci kati1 odunsu kok (5),

iki agamal1 bir sakrifikasyon véntemi ile muamele edilir.

Birinci asamada, hemiseliilozu 5 karbon atomu, C5 iceren sekerlere déniistiirmek icin
linyin, seliiloz, kaucuk ve recineleri igeren ikinci bir kati kokii (15) olusturan, asit
hidrolizi (404) gerceklestirilir.

Asit hidrolizi, genel formiiliin bir organik asidi olan bir fosfonik asit, R'nin bir
dogrusal veya dallanmig alkil grubu veya bir aromatik grup veya bir heteroatom

iceren grup oldugu bir fosfonik asit ile gerceklestirilir.

Alkil grubu, tercihen 1 ila 6 karbon atomu, daha tercihen 1 ila 3 karbon atomu

icerebilir.

Alkil grubu tercihen metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil
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pentil, l-metilbiitil, 1-etilpropil, 2-metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-
dimetilpropil, 2.,2-dimetil-propil, n-heksil, 2-metilpentil, 3-metilpentil, 2,2-

dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan segilir.

Aromatik grup, tercihan asagidaki formiile ait bilesiklerden segilmektedir: R*-C6HS
veya R’-C10HS, buradaki R ', 1 ila 3 karbon atomuna sahip lineer veya dallanmis bir

alkildir, tercihen R', bir metildir.

Bir heteroatom iceren grup, tercihen oksijen (Q), tercihen -OH grubu veya bir
karbonil grubunu; veya azot (N), tercihen -NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu
iceren; veya fosfor (P), tercihen -CH30H-PO (OH) 2 (difosfonat) grubunu igerir.

Daha ¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin alkilfosfonik asitleri olup,
burada R, 1 ila 6 karbon atomu, tercihen 1 ila 3 karbon atomlari ihtiva edebilen
dogrusal veya dallanmis bir alkil grubudur; daha tercihen R, metil, etil, 1-propil, 2-
propil, n-butil, sec-butl, tert-butil, izobitil, pentil, I-metilbitil, 1-etil-propil, 2-
metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-dimetilpropil, 2,2-dimetilpropil, n-
heksil, 2-metil-pentil, 3-metilpentil, 2,2-dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasmdan

secilir.

Daha c¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin fosfonik asitleri olup,
burada R, oksijen (O), tercithen -OH veya bir karbonil grubu; veya azot (N), tercihen -
NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu igeren; veya fosfor (P), tercihen CH2-PO

{OH) 2 (difosfonat) grubunu icerenlerden secilen bir heteroatom igceren bir gruptur.

Fosfonik asitler arasinda, tercih edilenler, R nin, -CH3OH-PO (OH)2 (difosfonat)
grubu veya etidronik asit (1-hidroksietan-1,1-difosfonik asit olarak bilinir) veya R nin
metil grubu veya metanfosforik asit (metilfosfonik asit) oldugu, tercih edilenler R-PO

{OH) (I) genel formiiliine sahip olanlardir.

Tercihen, asit hidrolizi sirasindaki pH, 0.6 ila 1.6, tercihen 0.8 ila 1.3, daha tercihen

0.9 ila 1 arasindadir.
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Asit hidrolizi, tercihen 120 ° C ila 160 ° C, daha ¢ok tercihen 130 ° Cila 150 ° C

arasinda, daha da tercihen 140 ° C'de uzanan bir sicaklik araliginda gergeklestirilir.

Daha sonra, bahsedilen ikinci kat1 kok (15), selilozu 6 karbon atomuna sahip
sekerlere doniistirmek icin tercihen enzimatik, kimyasal ya da termokimyasal
hidrolizden (402) secilen hidrolizle muamele edilir, ve bdylece, lignin, regine,
rezidiiel kauguk ve % 20'den daha az miktarda rezidiiel seliiloz iceren bir {iciincil kati

kokiin (17) olusturulur,

Uciincii kat1 kok (17) daha sonra recine ve rezidiiel kaugcugu (7) lignin ve % 20'den az
bir miktarda seliiloz iceren dordiincii kati kdkden (18) ayirmak icin aseton, alkoller,
etil asetatlar ve bunlarin karisimlarindan secilen organik coziicii (300) ile dziitlemeye

tabi tutulur.

Bu 6zel ve tercih edilen islem dizisi, recinenin (300) ekstraksiyonundan &nce
sakrifikasyon (400), reginenin organik ¢oziicti kullamlarak tek bir ekstraksiyon
adimiyla ekstrakte edilmesi avantajmi sunar. Ters sira kullanilarak, yani ilk once
recine ekstraksiyonunun (300) yapilmast ve ardindan sakrifikasyonun (400)
yapilmasi, re¢inenin kantitatif olarak geri kazanilmasi durumunda, organik c¢oziicii ile
art arda iki ekstraksiyon yapilmasi gerekir. Recinenin ¢ikarilmasidan énce C5 ve C6
sekerlerinin geri kazanilmasi, ters dizilimle elde edilenden daha yiiksek bir doniisiime
ve mayalanabilir monomerik sekerlerin verilmesine yol acar. Tablo 1, baz1 &rneklerle

ilgili verimleri ve doniisiim sonuclarnim gostermektedir.

Polisakarit, hemiseliiloz ve seliiloz bilesenleri, dmegin seliilozdan elde edilen glikoz
(C6) ve drnegin % 80'e kadar bir oranda C5 sekerlerinin, drnegin, hemiseliilozdan
elde edilen ksiloz ve arabinoz, bir karigtmi gibi basit monomerik bilesenlerini

olusturmak {izere hidrolize edilebilirler.

Bu sekilde elde edilen monomerik sekerler avantajli bir sekilde, érnegin etanol ve
biitanol gibi alkollerin Uretilmesi icin fermantasyon islemlerinde, &rnegin 1,3-
propandiyol, 1,3-biitandiol, 1,4-biitandiol veya 2,3-biitandiol ve fermentasyonla elde

edilebilen diger kimyasallar. gibi diollerin karbon kaynagi olarak kullanilabilir.
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Uygun bir dehidrasyon reaksiyonundan sonra, dioller, biyo-polibiitadien sentezi igin
bir monomer olarak kullanilabilen butadien firetmek i¢in kullanilabilir. Veya bu tiir
sekerler, yiikksek doymamis asit icerigine (Ornegin oleik asit) veya difer ara uriin ve

triinlere ait lipitlerin, trigliseritlerin fermantatif sentezi i¢in kullanilabilir.

Adi gegen alkoller, dioller, lipitler veya diger ara iirtinler veya iirlinler, avantajh bir
sekilde kimya endiistrisinde veya otomotiv yakitlanmin formiile edilmesinde

kullanilabilir.

Asit hidrolizinden sonra, bagaz, parteniol ve hidroksibenzoik ve sinamik asidi
olusturmak iizere hidrolize edilmis guayuline A ve B icerir. Partheniol daha sonra
guayulinlerin daha fazla hidrolizine bagvurmadan alkoller, 6rnegin metanol ile secici
¢Okeltme ile geri kazanilabilir. Partheniol, termitlere karsi aktif olan ve parfiim
zararlilar1 iiriinlerinin veya bocek zararlilarinin kontroliine yonelik iiriinlerin sentezi

icin Onemli bir baz bilesik olan bir bilesiktir.

Sekil 6'ya referansla, bu bulusun tercih edilen bir diizenlemesinde, birinci kati odunsu
kisk (5), hemiseliillozu €5 sckerlerine (8) ddniistiirmek iizere asit hidrolizi (404) ile dn
isleme tabi tutulur ve selilloz, regine, rezidiiel kaucuk ve lignin iceren ikinci bir kati

kok (15) olusturur.

Asit hidrolizi, R'nin bir dogrusal veya dallanmis alkil grubu veya bir aromatik grup
veya bir heteroatom igeren bir grup oldugu, genel formiilin R-PO(OH)2 (I} bir

organik asidi olan bir fosfonik asit ile ger¢eklestirilir.

Alkil grubu, tercihen 1 ila 6 karbon atomu, daha tercihen 1 ila 3 karbon atomu

icerebilir.

Alkil grubu tercihen metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil,
pentil, 1-metilbiitil, 1-etilpropil, 2-metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metlbitil, 1,1-
dimetilpropil, 2,2-dimetil-propil, n-heksil, 2-metilpentil, 3-metilpentil, 2,2-

dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan secilir.
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Aromatik grup, tercihan asagdaki formiile ait bilesiklerden secilmektedir: R’-C6HS
veya R’-C10HS, buradaki R’, 1 ila 3 karbon atomuna sahip olan bir lineer veya

dallannus alkildir, tercihen R, bir metildir.

Bir heteroatom iceren grup, tercthen oksijen (O), tercthen -OH grubu veya bir
karbonil grubunu; veya azot (N), tercihen -NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu
iceren; veya fosfor (P), tercihen -CH30H-PO (OH) 2 (difosfonat) grubunu igerir.

Daha ¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin alkilfosfonik asitleri olup,
burada R, 1 ila 6 karbon atomu, tercihen 1 ila 3 karbon atomlart ihtiva edebilen
dogrusal veya dallanmuis bir alkil grubudur; daha tercihen R, metil, etil, 1-propil, 2-
propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil, pentil, [-metilbiitil, 1-etil-propil, 2-
metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-dimetilpropil, 2,2-dimetilpropil, n-
heksil, 2-metil-pentil, 3-metilpentil, 2.2-dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan

secilir.

Daha cok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin fosfonik asitleri olup,
burada R, oksijen (O), tercihen -OH veya bir karbonil grubu; veya azot (N), tercihen -
NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu iceren; veya fosfor (P), tercihen CH2-PO

{OH) 2 (difosfonat) grubunu icerenlerden secilen bir heteroatom iceren bir gruptur.

Fosfonik asitler arasinda, tercih edilenler, R nin, -CH3OH-PO (OH)2 (difosfonat)
grubu veya etidronik asit (1-hidroksietan-1,1-difosfonik asit olarak bilinir} veya R nin
metil grubu veya metanfosforik asit (metilfosfonik asit) oldugu, tercih edilenler R-PO

(OH) (I) genel formiiliine sahip olanlardir.

Tercihen, asit hidrolizi sirasindaki pH, 0.6 1la 1.6, tercihen 0.8 ila 1.3, daha tercihen

0.9 ila 1 arasindadir.

Asit hidrolizi, tercihen 120 ° C ila 160 ° C, daha cok tercihen 130 ° C ila 150 ° C,
daha da tercihen 140 ° C'de uzanan bir sicakhik araliginda gerceklestirilir.

Bahsedilen ikinci kat1 kdk (15) daha sonra, tercihen 5 ila 12 karbon atomuna sahip,

tercihen 5 ila 8 karbon atomuna sahip C5-C12 alkanlari, tercihen 6 ila 8 karbon
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atomuna sahip C5-C12 alkanlar1 olan, C6-C8 alkanlari, daha tercihen 5, 6, 7 ve 8 C-
atomunu belirten, daha cok tercih edilen alkanlar, organik bir ¢ozelti (305) ve
hemiseliiloz, seliiloz ve lignin (306) iceren bir birinci kati odunsu kok olusturmak
lizere n-pentan, n-heksan, n-heptan, n-oktan ve sikloheksan ve bunlann
karisimlarindan secilenler, olan dogrusal, dallanmms ve siklik alkanlardan secilen

kutupsuz bir organik ¢oziicii ile ekstraksiyona tabi tutulur.

Tim guayule bitkisi sapin boynunda kesilir ve sap ve dallart (3) yapraklardan (2)
ayiracak sekilde mekanik olarak yaprak dokiiliir (1).

Birlestirilen yapraklar, biitiin bitkinin kuru agirh@min % 30-50'sini  olusturur.
Yapraklar, lateks ekstraksiyon adiminin yukarisindaki bitkiden ayrilir; ¢linkii bunlarin
kauguk igerigi, bitkinin toplam agirligina gore agurlik¢a sadece % 0.5 ila % 1.7
arasinda degisir ve toplam kaucugun % 20'sinden azini temsil eder. Sonug olarak,
kauguk Oziitleme islemi sadece kaugugun odunsu kismina ve kaugugun % 80'inden

fazlasini iceren gdvdeye odaklanir.

Asagidaki aciklama igin Sekil 1 ve 4'e atifta bulunulmaktadir.

Yapraklar (2), balmumlar1 ve ugucu yaglan (102) elde etmek icin (100), tercihen
coziicii ekstraksiyonundan secilen bir yontemle veya buhar ekstraksiyonuyla veya

stiperkritik CO2 ile ekstraksiyon yoluyla muamele edilebilir.

Mumlar ve ucucu yaglar yapraklardan ayrildiktan sonra, selilloz, hemiseliiloz ve az

miktarda lignin, tuz ve organik bilesikler i¢ceren kat bir fraksiyon (101) kalir.

Tercih edilen bir diizenlemede, katt kissm (101) sakrifikasyon (400) ile muamele
edilir. Sakrifikasyon islemi (400) bu metinde zaten tarif edilmistir ve art arda iki
asamada 5 karbon atomuna (C5) (8) ve 6 karbon atomuna (C6) (16) sahip sekerlerin
olusumuna yol acar. Birinci asama tercihen, R-PO (OH) 2 (I) genel formiiliiniin
fosfonik asitlerinden veya R1-SO03H (1) genel formiiliiniin alkilsiilfonik asitlerinden

secilen bir organik asit ile asit hidrolizi (404) ile ilerler.
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Mevcut bulusa gore, R, bir lineer veya dallanmus alkil grubu, bir aromatik grup veya

bir heteroatom iceren bir gruptan secilir.

Mevcut buluga gore, R1, 1 ila 6 karbon atomuna, tercihen 1 ila 3 karbon atomuna
sahip dogrusal veya dallanmis bir alkil grubundan segilir.
Alkil grubu R, tercthen 1 ila 6 karbon atomu, daha tercihen 1 ila 3 karbon atomu

icerebilir.

R bir alkil grubu oldugunda, bahsedilen grup tercihen metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-
butil, sec-biitil, tert-biitil, izobiitil, pentil, 1-metilbiitil, 1-etilpropil, 2-metilbiitl, 1,2-
dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-dimetilpropil, 2,2-dimetilpropil, n-heksil, 2-
metilpentil, 3-metilpentil, 2,2-dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan segilir. R
bir aromatik grup oldugunda, s6z konusu grup tercihen asagidaki formiiliin
bilesiklerinden secilmektedir: R'-C6H5 veya R'-C10HS8, buradaki R', 1 ila 3 karbon

atomuna sahip olan bir lineer veya dallanmis alkildir, tercihen R’ bir metildir.

R, bir heteroatom igeren bir grup oldugunda, séz konusu grup tercihen oksijen (O),
tercthen -OH veya bir karbonil grubunu icerenlerden segilir; veya azot (N), tercihen -
NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu iceren; veya fosfor (P), tercihen -CH2-PO
{OH)}) 2 (difosfonat) grubunu icerir.

Alkil grubu R1 tercihen metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-butil, sec-butil, tert-butil,
izobiitil, pentil, 1-metilbiitil, 1-etilpropil, 2-metilbiitil arasindan segilir. 1,2-
dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-dimetilpropil, 2,2-dimetilpropil, n-heksil, 2-

metilpentil, 3-metilpentil, 2,2-dimetilbiitl veya 2,3-dimetilbiitil arasindan segilir.

Daha ¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin alkilfosfonik asitleri olup,
burada R, 1 ila 6 karbon atomu, tercihen 1 ila 3 karbon atomlari ihtiva edebilen
dogrusal veya dallanmuis bir alkil grubudur; daha tercihen R, metil, etil, 1-propil, 2-
propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil, pentil, 1-metilbiitil, 1-etil-propil, 2-
metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-dimetilpropil, 2,2-dimetilpropil, n-
heksil, 2-metil-pentil, 3-metilpentil, 2.2-dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan

secilir.
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Daha c¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin fosfonik asitleri olup,
burada R, oksijen (O), tercithen -OH veya bir karbonil grubu; veya azot (N), tercihen -
NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu igeren; veya fosfor (P), tercihen CH2-PO

{OH) 2 (difosfonat) grubunu icerenlerden secilen bir heteroatom igceren bir gruptur.

Fosfonik asitler arasinda, tercih edilenler, R nin, -CH3OH-PO (OH)2 (difosfonat)
grubu veya etidronik asit (1-hidroksietan-1,1-difosfonik asit olarak bilinir) veya R nin
metil grubu veya metanfosforik asit (metilfosfonik asit) oldugu, tercih edilenler R-PO

{OH) (I) genel formiiliine sahip olanlardir.

Alkilsiilfonik asitler arasinda metansiilfonik asit {CH3-SO3H) tercih edilir.

Tercihen, asit hidrolizi sirasindaki pH, 0.6 ile 1.6 arasinda, tercihen 0.8 ile 1.3

arasinda, daha tercihen 0.9 ile 1 arasindadir.

Asit hidrolizi, tercihen 120 © C ila 160 ° C, daha ¢ok tercihen 130 ° C ila 150 ° C,
daha da tercihen 140 ° C'de uzanan bir sicakhk araliginda gerceklestirilir.

Asit hidrolizinin ardindan C5 sekerleri (8) ve ikinci kat1 kok (15, 20) {iretilir.

Ikinci agama, tercihen enzimatik hidroliz veya kimyasal veya termokimyasal
hidrolizden (402) secilen C6 sekerlerini (16) ve tek bagma lignin veya kauguk ve
regineyle birlikte lignini igceren bir kat1 kokii (17 veya 18) olusturmak tzere segilen

hidroliz saglar.

Hem C5 sekerleri hem de C6 sekerleri, fermantasyon (403) ile kimyasallar,

mikrobiyal yaglar ve biyoyakitlar (12) iiretmek 1¢in kullamlabilir.

Yapraklar, bitkide bulunan biitiin ugucu yaglarin % 75'ini temsil eden, ugucu
yaglardan zengin, agirhikca % 7-8 kadar re¢ineli maddeler igerir. Kaucuk ve regine
muhteviyatindan ayr olarak, yapraklar, esas olarak terpenleri (seskiterpenleri) ve
mumlar igeren, kiiclik miktarlarda (taze agirhklarinin yaklasik % 1'1) esansiyel
yaglarla desteklenmis, bitkinin geri kalanina benzer bir bilesime sahiptir. Ugucu

yaglar ve mumlar, esas olarak parfim ve parfiimeriye (103) yonelik farmasotik
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Uriinler ve bilesikler tretmek igin kullanilan katma degeri yiiksek iiriinlerdir.
Esansivel yaglar gida sektoriinde (aroma veya katki maddeleri) veya kozmetik

alaninda ve parfiim iiretiminde (nicel agidan en bilyiik pazar olan) kullanmilabilir.

Ucgucu yaglarin baska bir kullammi, ©zel yapistincilanin (yapiskanlastiricilar)
retilmesidir. Bu durumda, yaglarin bilesenleri dogal bir yapistiric1 elde etmek igin
kendileri ile polimerize edilir veya sentetik yapistiricilar elde etmek igin
kopolimerizasyon yoluyla fenol veya stiren gibi baska bilesenlerle reaksiyona sokulur.
Mumlari ve ucucu yaglan elde etmek ic¢in tercih edilen bir yontem, hasat edilmis
yapraklarin, hala taze iken, buharla damitilmasidir. Isiya duyarli yaglar durumunda,
¢oOziicii oziitleme tercihen dogal yaglar veya siiper kritik CO2 ile kullanilir. Guayule
yapraklarindaki esansiyel yag iceridi, taze agirhiga gore yaklasik % 1 olmasina
ragmen, bu miktar, esansiyel yaglan ekstrakte edilmekte ve ticari preparasyonlar

Uretmek i¢in kullanilan birgok bitkide bulunan degerlerle ayn hatta daha biyliktiir.

Yapraklardaki mevcut hem ugucu yaglar hem de recineler, asagidaki maddelerden
acikca anlasildigr gibi, hayvan yemlerinin hazirlanmasinda kullamldiginda genellikle
zararl veya tahris edici ézelliklere sahiptir:

- Hernandez 1.T. Tech. Pecuaria Meksika, 1976, 31,89 ve

- Banigan, T.F., Verbiscar, A.J., Weber, C.W., 1982. (Guayule yapraklari, tohum ve
ahsabin bilesimi. J. Agric. Food Chem. 30, 427-481).

Bu driinler, guayule vyapraklarimn, hayvan reginelerinde, yalmzca recine
cikarildifinda bir bilesen olarak kabul edilebilir oldugunu tarif eder. Bu sebepten,

recine formiile edilmeden once gida maddeleri formiile edilmelidir.

Reginelerin hem organik coziiciiler (6rnegin sikloheksan) hem de tercihen buharla
ekstraksiyon veya siiperkritik CO2 ile ekstraksiyon gibi daha segici tekniklerle

ekstrakte edilebilecegi bilinmektedir.
Kilavuz yapraklarn ayrica, asagidaki maddelerden acik¢a anlasildign gibi, bir

mikrobisidal veya bakteri liremesi diizenleyici etkisine sahip olduklarindan, tarimsal

topraklarda degisiklik olarak etkili bir sekilde kullanilabilir:
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- Bultman, J.D., Gilbertson, R.K., Adaskaveg, J., Amburgey, T.L., Parikh, S.V.,
Bailey, C.A., 1991, (Guayule recinesinin bir pestisit olarak etkinlii. Bioresour.
Technol. 35, 1997-2001) ve

- Nakayama, F.S., Vinyard, S.H., Chow, P., Bajwa, D.S., Youngquist, J.A., Muehl,
JH., Krzysik, A M., 2001 (Ahsap koruyucu olarak Guayule) Ind. Crops Prod. 14,
105-111.

Bu iiriinler, reginenin bazi terpen bilesenlerinin etkili bir antifungal etkiye sahip

oldugunu tarif eder.

Maatooq G.T. ve Hoffmann J. J. (Parthenium kaynakli fungistatik seskiterpenoidler,
Fitokimya,1996, 43, 67-69) ise fungisit aktivitesinden sorumlu olan seskiterpen

bilesenlerinin oldugunu belirtir.

Dogal kaucuk i¢in alternatif kaynaklar arasmmda guayule, disiik protein icerigi
nedeniyle, aksine, Hevea brasiliensis agacindan ¢ikarilan dogal kaugukta belirgin bir
sekilde daha biiyiik bir miktarda bulunan potansiyel olarak alerjen maddelerdir. Bu
nedenle, Hevea kaucugu, cilt ile temas halinde kullamilan iiriinler iiretmek igin

kullanildiginda, yiiksek alerjenik reaktiviteye sahiptir.

Lateksin  lignoseliilozik  bilesenden  cikarilmasi, gvayule  biyokiitlesinin
yetistirilmesinin ve liretilmesinin temel amaci olmakla birlikte, tiim tiretim zincirinden
yilksek bir verimlilik ve kabul edilebilir bir ekonomik geri doniis elde edilmesi
gerekiyorsa, aym zamanda kullamlmasi da gereklidir. ve daha sonra hemiseliiloz,
seliiloz ve niilinin yan1 sira regineler, ugucu yaglar, balmumlan ve lignin gibi bitkinin

diger bilesenlerini igeren polisakarit kismin kullanir.

Guayule lateksini ve kaugugunu kullanmak icin tercih edilen bir islem, Sekil 4'te

(lateksi elde etme islemi) ve Sekil 5'te (kauguk elde etme islemi) gosterilmektedir.

Sekil 4'e atifta bulunularak bir degirmende 6giitiildiikten sonra, gévde ve dallar (3),
bazik bir sulu c¢ozelti (200-A) ile oziitlenmeye tabi tutulur, bu nedenle, uygun
deterjanlar ile dengelenmis bir sulu emiilsiyonu (201), birinci kat1 odunsu kdkdan ya

da bagazdan (5), tercihen presleme yoluyla aynlir. Elde edilen bagaz (5), lignin,
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seliilloz, hemiselilloz, rezidiiel kauguk ve recineyi icerir ve asit hidrolizin, asagidaki
genel formiile ait bir organik asit olan bir fosfonik asit ile gerceklestirildidi iki
agamada (400) sakrifikasyon ile muamele edilebilir: R -PO (OH) 2 (I}, ki buradaki R,
bir lineer veya dallanmug alkil grubu veya bir aromatik grup veya bir heteroatom
iceren bir gruptur. Alkil grubu, tercihen 1 ila 6 karbon atomu, daha tercihen 1 ila 3

karbon atomu igerebilir.

Alkil grubu tercihen metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil,
pentil, 1-metilbiitil, 1-etilpropil, 2-metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-
dimetilpropil, 2,2-dimetil-propil, n-heksil, 2-metilpentil, 3-metilpentil, 2,2-

dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan secilir.

Aromatik grup tercihen asagidaki formiile ait bilesiklerden secilir: R’-C6HS5 veya R’-
C10HS8; buradaki R ', 1 ila 3 karbon atomuna sahip lineer veya dalli bir alkildir,

tercihen R', bir metildir.

Bir heteroatom iceren grup, tercihen oksijen (Q), tercihen -OH grubu veya bir
karbonil grubunu; veya azot (N), tercthen -NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu
iceren; veya fosfor (P), tercihen -CH30H-PO (OH) 2 (difosfonat) grubunu igerir.

Daha ¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin alkilfosfonik asitleri olup,
burada R, 1 ila 6 karbon atomu, tercihen 1 ila 3 karbon atomlart ihtiva edebilen
dogrusal veya dallanmms bir alkil grubudur; daha tercihen R, metil, etil, 1-propil, 2-
propil, n-butil, sec-butil, tert-butil, izobdutil, pentil, 1-metilbutil, 1-etil-propil, 2-
metilbiitil, 1,2-dimetlpropil, 3-metlbiitl, 1,1-dimetlpropil, 2,2-dimetlpropil, n-
heksil, 2-metil-pentil, 3-metilpentil, 2,2-dimetilbiitill veya 2,3-dimetilbiitil arasindan

secilir.

Daha c¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin fosfonik asitleri olup,
burada R, oksijen (O), tercihen -OH veya bir karbonil grubu; veya azot (N), tercihen -
NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu iceren; veya fosfor (P), tercihen CH2-PO

(OH) 2 (difosfonat) grubunu icerenlerden secilen bir hetercatom igeren bir gruptur.
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Fosfonik asitler arasinda, tercih edilenler, R nin, -CH3OH-PO (OH)2 (difosfonat)
grubu veya etidronik asit (1-hidroksietan-1,1-difosfonik asit olarak bilinir) veya R nin
metil grubu veya metanfosforik asit (metilfosfonik asit) oldugu, tercih edilenler R-PO

{OH) (I) genel formiiliine sahip olanlardir.

Tercihen, asit hidrolizi sirasindaki pH, 0.6 ile 1.6 arasinda, tercihen 0.8 ile 1.3

arasinda, daha tercihen 0.9 ile | arasindadir.

Asit hidrolizi, tercihen 120 © C ila 160 ° C, daha ¢ok tercihen 130 ° C ila 150 ° C,

daha da tercihen 140 © C'de uzanan bir sicaklik araliginda gerceklestirilir.

Konsantre lateks (203), sulu emiilsivondan (201) konsantrasyon islemi (200-F),
genellikle santrifiij ile, rezidiiel su birakarak (205) elde edilir. Konsantre edildikten

sonra lateks zaten dogal kauguk olarak kullanilabilir.

Dogal kaucuk (Sekil I'de 204 ve 14) ayrica séz konusu konsantre lateksten, drnegin
organik asitler (sitrik asit veya asetik asit} veya inorganik asitler (siilfiirik asit gibi)
pihtilastiricilarin ilave edilmesiyle devam eden bir pithtilasma islemi ile de clde

edilebilir. (200-B).

Hem konsantre lateks hem de pihtilastirilmis dogal kaucuk, esyalarin ve driinlerin
tiretiminde kullamlabilir. Pihulasmig kauguk, tercihen lastik imalat sektoriinde

kullamlabilir.

Islemden (205) gelen rezidiiel su organik maddeler bakimindan zengindir ve istege
bagh nétrlestirme isleminden sonra iste§e bagh olarak anaerobik fermantasyon
yoluyla biyogaz (206) iiretmek icin kullanilabilir veya ekstraksiyon asamasinda bazik

su ile veniden kullanilabilir.

Sekil 5'e referansla, lateks cikarilmadan dallardan ve gévdeden dogal kaucuk elde

etmek miimkiindir.

bir degirmende 6giitiilmiis dallar ve gdvdeler, birinci bir organik ¢ozelti (211) ve

lignin, seliiloz ve hemiseliiloz iceren ve neredeyse higbir kok ve kauguk icermeyen bir
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birinci kati odunsu kék (5) meydana getiren, tercihen heksan, sikloheksan ve bunlarin

karisimlarindan secilen, polar olmayan bir organik ¢oziicii ile dziitlenir (200-C).

Bir degirmende ogiitilmiis dallar ve govdeler, (heksan, sikloheksan ve bunlarn
karisimlan arasindan segilen, birinci organik bir ¢ézela (211) ve bir birinci kan
odunsu kék (5) olusturan, polar olmayan bir organik ¢éziicii ile oziitlenir) lignin,
seliiloz ve hemiseliiloz iceren ve hemen hemen hi¢ kok ve kauguk icermeyen. Bu ilk
kati kok daha sonra iki asamada (400) sakrifikasyon ile muamele edilebilir, burada
asit hidroliz, asagidaki genel formiile sahip bir organik asit olan bir fosfonik asit ile
yapilir: R-PO (OH)2 (I) burada R dogrusal veya dallanmis bir alkil grubu veya bir

aromatik grup veya bir heteroatom iceren bir gruptur.

Alkil grubu, tercihen 1 ila 6 karbon atomu, daha tercihen 1 ila 3 karbon atomu

icerebilir.

Alkil grubu, tercihan, metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-biitil, sec-biitil, tert-biitil,
izobiitil, pentil, 1-metilbiitil, 1-etilpropil, 2-metilbiitil, 1,2-dimetilpropil, 3-metilbiitil,
1, 1-dimetilpropil, 2,2-dimetil-propil, n-heksil, 2-metilpentil, 3-metilpentil, 2,2-

dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan secilmektedir.

Aromatik grup tercihen asagidaki formiile ait bilesiklerden segilir: R’-C6HS5 veya R’-
C10HS8; buradaki R ', 1 ila 3 karbon atomuna sahip lineer veya dalli bir alkildir,

tercihen R’, bir metildir.

Bir heteroatom iceren grup, tercthen oksijen (O), tercthen -OH grubu veya bir
karbonil grubunu; veya azot (N), tercihen -NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu
iceren; veya fosfor (P), tercihen -CH3OH-PO (OH)2 (difosfonat) grubunu icerir.

Daha ¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2 (I) genel formiiliiniin alkilfosfonik asitleri olup,
burada R, 1 ila 6 karbon atomu, tercihen 1 ila 3 karbon atomu icerebilen dogrusal
veya dallanmis bir alkil grubudur; daha tercihen R, R, metil, etil, 1-propil, 2-propil, n-
butil, sec-butil, tert-butil, izobiitil, pentil, 1-metilbiitil, 1-etil-propil, 2-metilbiitil, 1,2-
dimetilpropil, 3-metilbiitil, 1,1-dimetilpropil, 2,2-dimetilpropil, n-heksil, 2-metil-

pentil, 3-metilpentil, 2,2-dimetilbiitil veya 2,3-dimetilbiitil arasindan secilir.
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Daha c¢ok tercih edilen, R-PO (OH)2Z (I) genel formiiliiniin fosfonik asitleri olup,
burada R, oksijen (O), tercihen -OH grubu veya bir karbonil igerenlerden secilen bir
heteroatom igeren veya azot (N), tercithen -NH2 grubu veya N-ikameli -NH2 grubunu

igeren; veya fosfor (P), tercihen CH2-PO (OH) 2 (difosfonat) grubunu i¢eren grupdur.

Fosfonik asitler arasinda, tercih edilenler, R'nin -CH30H-PO (OH) 2 (difosfonat)
grubu veya etidronik asittir (R-PO (OH) 2 (I) genel formiiliidiir. 1-hidroksietan-1,1-
difosfonik asit) olarak bilinir veya burada R, metil grubu veya metanfosforik asittir

(metilfosfonik asit).

Tercihen, asit hidrolizi sirasindaki pH, 0.6 ile 1.6 arasinda, tercihen 0.8 ile 1.3

arasinda, daha tercihen 0.9 ile 1 arasindadir.

Asit hidrolizi, tercihen 120 ° C ila 160 ° C, daha ¢ok tercihen 130 ° C ila 150 ° C,

daha da tercihen 140 ° C'de uzanan bir sicakhik aralifinda gerceklestirilir.

Dogal kauguk (212), birinci organik faza (211) tercihen aseton, tercihen etanol igeren
alkoller, tercihen etil asetat iceren esterler veya bunlarin bir karigimi arasindan secilen
bir polar ¢oziicli eklenerek ¢okeltilir ve ikinci bir organik faz (213) olusturulur, bunun

icinden recinelerin (215), tercihen ¢oziicii ¢ikanlarak geri kazanilabilir.

birinci asetasa (211) tercihen aseton, bir polar ¢oziicii (200-D) ilave edilerek
¢okeltilir. ve ikinci bir organik faz (213) olusturulur, bunun iginden recinelerin {(215),

tercihen ¢oziiciiniin uzaklagtinlmasiyla geri kazamlabilir.
Dogal kauguk (212), emiilsiyonlar1 (200-E) dagitmak ve stabilize etmek icin uygun
tekniklerle bir lateksi (213) yeniden olusturmak icin ince bir emiilsiyon formunda su

icinde yeniden siispanse edilebilir.

Lateks ve kaucuk daha sonra dogal kauguga dayah liriin ve egyalarin iretimi igin

kullanilabilir.
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Sekil 6, mevcut patent bagvurusuna gore recineyi kullanmak icin tercih edilen bir

islemi tarif eder.

Birinci kati odunsu kok (5), mevcut patent bagvurusu metninde ¢esitli noktalarda tarif
edilen metoda gore (400) sakrifikasyon (400) ile 6n isleme tabi tutulur (burada kisalik
olmasi igin burada belirtilmemistir), hemiselillozu C35 sekerlerine (8) doniistiirmek

i¢in seliiloz, re¢ine, rezidiiel kauguk ve lignin igeren ikinci katt kokii (15) olusturur.

Bahsedilen ikinci kati k8k daha sonra, tercihen heksan, sikloheksan ve bunlarin
karnisimlart (305) arasindan secilen polar olmayan bir organik ¢oziicii (303) ve seliiloz
ve lignin (306) iceren kati bir fraksiyon ile ekstraksiyona tabi tutulur. Organik ¢ozelti
tercihen aseton, alkoller, bunlar arasinda etanol tercih edilen polar organik ¢oziicii ile
ekstre edilir, veya esterler tercih edilir, ikincisi arasinda etil asetat tercih edilir veya
kaugugu (310) ve recineyi (312) ayirmak icin bunlarin kansim (307) kullamlir. Kati
fraksiyon, seliillozdan (309) C6 sekerleri ve en az % 80 lignin (308) igeren bir kati
odunsu kok elde etmek icin enzimatik hidroliz veya kimyasal veya termokimyasal

hidrolizden (311) secilen yontemlere tabi tutulur.

Sekil 7, fermente edilebilir sekerler olusturmak i¢in bagazin kullanilmasi i¢in tercih

edilen bir islemi tarif eder.

Guayule bagas, seliiloz, hemiseliiloz, lignin, rezidiiel kaucuk ve regineden olusan bir
biyokiitledir. Bahsi gegren biyokiitle, birbirleriyle giiclii bir sekilde etkilesime giren
tic ana polimerik bileseni, seliiloz, hemiseliiloz ve lignini iceren karmasik bir yapidir.
Bu polimerler arasindaki etkilesim, daha az diren¢li polimer, yani hemiseliiloz
hidrolize edildiginde, daha kristalli ve stabil seliillozun da, tamamen hidrolizi elde

etmek icin spesifik enzimlerle kolayca saldirilabilecegi sekilde bozulmalidir.

Bagas hemiselilloz ve seliillozun enerji kullanimi veya kimyasallar igin iriinler
tretmek icin kullanilabilen sekerler haline doniistiiriilmesini optimize etmek
amaciyla, szl gecen bagazamn On aritma, 6n aritma veya imha etme islemlerine
maruz birakildigi bilinmektedir. Bahsedilen 6n-muamele, lignin ve seliiloz arasindaki
baglarin zayiflatilmasini miimkiin kilar; ikincisi, 6rnegin enzimler tarafindan sonraki

hidrolize daha duyarl hale gelir ve aym anda 5 karbon atomuna sahip basit sekerlere
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selillozdan daha kolayca ¢oziinebilen hemiseliillozu basitce kolayca hidrolize etmeyi

miimkiin kilar.

Basit C5 sekerleri daha sonra fermantasyon islemlerine tabi tutulabilir (403).

Cesitli 6n-muamele tiirleri, tercihan kimyasal én-muamele arasindan segilen, asitler
veya bazlar; yiiksek basing ve sicaklikta muamele, ufalama, mikrodalgalar veya
ultrasonda  secilen  fizikokimyasal ©6n  aritma; veya  Ornegin  secilen

mikroorganizmalarla bozunma gibi biyolojik on aritma gibi kullanilabilir.

Geleneksel olarak yukarida belirtilen amag icin kullanilan bir islem, seyreltilmis veya
konsantre asitlerin varhginda gerceklestirilebilecek asit hidrolizidir. Bununla birlikte,
onceki teknikte tarif edilen asitlerle 6n isleme yOntemleri bazi dezavantajlar
sergileyebilir. Asir1 ylksek sicakliklarda asit hidrolizinin yapilmasi, sekerlerin
dehidrasyonundan ve 6rnegin, furfural (F), sonraki seker fermantasyon iglemlerinde
geleneksel olarak kullamilan mikroorganizmalar iizerinde biiylime inhibitorleri olarak
gorev yapan hidroksimetilfurfural (HMF) veya fenolik bilesikler gibi.ligninin kismi
depolimerizasyonundan elde edilen reaksiyon yan iiriinlerinin olugsmasina neden

olabilir.

Aksine, asir1 derecede diisik sicakliklarda asit hidrolizi gerceklestirilirse, seliiloz
liflerinin hemiseliiloz-lignin agindan bunlar1 kaplayacak sekilde ayrilmas: icin gerekli
olan bu tiir bir yikim, kese seliisiiniin yetersiz bir tahribat1 elde edilebilir; sonraki
enzimatik hidroliz asamasinda avantajli bir sekilde kullamlabilirler. Bunun nedeni,
hemiseliiloz-lignin ile i¢ ice gegen selilloz liflerinin, enzimatik hidrolizde geleneksel
olarak kullamilan enzimlere (6rnegin seliilaz) kolayca erisilememesidir. Ayrica, bu
amagla normal olarak siilfiirik veya hidroklorik asit gibi literatiirde kullanilan asitler,
ozellikle yliksek toplam monomerik seker verimleri ve diisiik seviyelerde istenmeyen
yan iriin olusumu agisindan, istenen sonuglara yol agmamaktadir. (F ve HMF veya

fermantasyonu engelleyen digerleri).

Onceki teknigin kritik dezavantajlarimin {istesinden gelmek icin, Bagvuru Sahibi bu
baglamda, mevcut patent basvurusunda (404 ve 402) kapsamli bir sekilde tarif
edildigi ve talep edildigi gibi, iki asamali olarak, bagasin (5) sakrifiye edilmesine

karar vermistir.
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Ozellikle, birinci asama, hemiseliilozu C5 sekerlerine dnistiiren ve seliiloz, lignin,
recineler ve kaucuk igeren ikinci bir kati odunsu kok olusturan, bu patent
basvurusunda kapsamli bir sekilde tarif edildigi ve talep edildigi gibi bir asit
hidrolizidir (404). Bahsedilen kan kik daha sonra C6 sekerler (16) ve agirlikhi olarak
lignin veya lignin, rezidiiel kauguk, ve regine ve % 2(0'den fazla olmayan bir miktarda
seliiloz 1ceren kati bir kok (17, 18) verecek sekilde enzimatik hidroliz veya kimyasal

veya termokimyasal hidrolizden (402) secilebilecek baska hidrolize tabi tutulur.

Bahsedilen kati kok daha sonra, mevcut patent basvurusunda tarif edildigi gibi kok
recinenin ve kaucugun cikarilmasi i¢in veya mevcut patent basvurusunda daha dnce
tarif edildigi ve talep edildigi gibi lignin elde etmek i¢in kullanilabilir. C5 sekerleri ve
C6 sekerleri, kimyasallar, mikrobiyal yaglar veya biyoyakitlar (12) iiretebilen
mikroorganizmalar (403) tarafindan fermantasyon i¢in uygun bir sekilde

kullamlabilir.

Boylece reginenin oziitlenmesinin, sadece bagasi seyreltik asitlerle on isleme tabi
tutulduktan sonra degil, aym zamanda enzimlerle miiteakip hidrolizden sonra

kantitatif oldugu goézlenmistir.

Dolayisiyla, Basvuoru Sahibi asagidakileri iiretebilen biyokiitle sekerlerinin iiretimi
icin entegre bir islem belirtmistir:

- hemiseliiloz bileseninin yilksek oranda doniisiimii (>% 935) ve sonug olarak,

- 5-6 karbon atomuna sahip yiiksek bir seker verimi, 6zellikle de xyloseor arabinoz
gibi 5 karbon atomuna sahip sekerler (yani, % 95'den biiyiikk veya% 5-6 karbon
atomuna sahip seker verimi, $6z konusu verim baslangic biyokiitlesinde mevcut
toplam hemiseliiloz miktarina gore hesaplanir), ve

baslangi¢ biyokiitlesinde bulunan toplam hemiselillozun miktarina gére hesaplanan),
ve

- az miktarda yan {irlin [6rnegin, furfural (F), hidroksimetilfurfural (HMF)], yani % 3

veya daha az (toplam sekere gore).

Bu bulusun bazi agiklayici, sinirlayici olmayan Ornekleri, mevcut bulusu ve bunun

uygulanmasini anlamaya yardimci olmak i¢in asagida verilmektedir.
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ORNEK 1 - ucucu vaglarin cikarilmasi ve verimi

Bir buhar ¢ikariciya 100 g guayule yaprag (% 50 H20) eklenmistir.

Damitma islemi 4 saat siireyle 1000 cm3 H20 toplanirken gergeklestirildi. 1.1 g bir
yag ayrild

sulu fazin yiizeyl, GC-MS ile analiz edildi; ana bilesenler soyle tanimlandi: borneol,
eudesmol ve spathulenol. Béylece Borneol, fraksiyonun ana terpen bilesenlerinden

bornyl asetatin hidrolizi ile elde edildi.

KARSILASTIRMALI ORNEK 1 - islenmemis torbasitten recine ekstraksiyonu.

Bir 1 I siseye 100 g bagaz (% 50 H20) ve 500 cm3 aseton eklenmistir. Karisim 45 °
C'de 2 saat kangtinldi, siiziildii ve yikama aseton ile yapildi. Asetonik cozelti
konsantre edildi. Kuru biyokiitleye gore ag. / ag. agirhkca % 5.8'e karsilik gelen 2.9 g
yapiskan kok elde edildi. Bagas kokii 6zdes kosullar altnda aseton ile baska bir
Ozitlemeye tabi tutuldu (500 ml aseton, 2 saat 45 ° C'de kanstinldi). Taze ¢oziicii ile
yikandiktan ve kat1 kokiin slizilmesinden sonra, asetonik c¢dézelti, ¢éziciiniin
indirgenmis basing altinda ¢ikarilmasiyla konsantre edildi. 0.8 g recine elde edildi. 2
gecisle cikarilan regine miktari, kuru baglangi¢ torbasina gore agirhkga / agirlikca %

7.4'e tekabiil etti.

ORNEK 3 - seyreltik asitlerle islemden gecirilmis torbadan recine 6zii

Seyreltik asitlerle (301) (6rnek 5) muameleden kaynaklanan 100 g 1slak bagaz, bir 1 1
siseve verlestirildi. Gozlendigi gibi, hemiseliilozdan olusan bilegen (agirlikga yaklasik
% 18) agirlikgca tamamen hidrolize edildi. Rezidiiel madde rezidiiel regineler ve
kaucugu (lateks olarak ekstrakte edilmedi) iceriyordu. % 50 H2O'dan olusan ¢rnek,
500 cm3 aseton icerisinde siispanse edildi. Karisim 2 saat 45 ° C'de karnisurildi,
siizilldii ve yikama taze coziicli ile yapildi. Asetonik c¢o6zelti konsantre edildi.
Hemiseliilloza sahip olmayan kuru bagase gore % 6.2've karsihik gelen 3.1 g elde
edildi.
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Asitlerle hidrolizden Once islenmemis torbaya goére séz konusu miktar, torbada

mevcut olan toplam recinenin miktarina karsilik gelir (% 7.5).

ORNEK 4 - seyreltik asitlerle islemden gecirilmis bagazdan aktif bilesenlerin

ekstraksiyonu

Ornek 3'te ekstre edilen recine GC ile analiz edildi. Ester gurinler ester grubunun bir
kisminin (seyreltik asitlerle muamele kosullarina bagh olarak % 50-80) alkolik terpen
bileseni, parteniol ve sinamik asit ve metoksibenzoik asit (guayuline A icin) elde

etmek icin hidrolize edildigi gozlendi. (Sema 1).

Sema 1

. \
FISTARINE NI Jdneaa b
Partheniol daha sonra bilinen yontemler kullanilarak (6rnegin soguk alkolle

ekstraksiyon yoluyla) kolayca ekstrakte edilebilir ve saflagtirilabilir.

ORNEK 5 - metanfostonik asit ile hidroliz

25 g daha once Ogiitillmiis guayule bagasi (partikiil cap1 <2 mm) atmosfere agik bir
Buchi model 3E / 1.0 I otoklavina sokuldu.

Daha sonra pH 1.1'de 500 g sulu bir metanfosfonik asit CH3-P (O) (OH) 2 ¢ozeltisi
eklenmistir. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyon karisimi, 140 ° Clik bir sicakliga
ulagilincaya kadar 45 dakikalik bir siire boyunca kuvvetlice kanstirildi (600 devir /
dakika), lignin ve seliiloz iceren bir birinci kat1 faz ve bir birinci sulu i¢eren bir ikinci
reaksiyon karisimi hemiseliilozdan tiiretilen sekerleri iceren faz elde edilir. Otoklavin
oda sicakligima (23 ° C) sogumasina izin verildikten sonra, sz konusu tfazlar
siziilerek aynldi. Yukanda tarif edildigi gibi belirlenen baslangic biyokiitlesinin
bilesimi asagidaki gibiydi: baslangi¢ biyokiitlesinin toplam agirlifina gére agirhikca %
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40.3 seliiloz, agirlikga % 18.7 hemiseliiloz ve agirhikca % 30.4 lignin. Geri kalanin
organik asitler, protein ve protein olmayan azotlu maddeler, lipitler ve mineral

tuzlarindan olustugu bulundu.

Birinci faz sulu, yukanda tarif edildigi gibi anahiz edildi, asagidaki sonuclar clde
edildi:

- verim:% 99.1 (baslangic biyokiitlesinde bulunan toplam hemiseliilozun miktarina
gore);

- C6 bozulma orani:% 0,0;

- C5 bozulma orani1:% 0.9

- C5icerigi: % 83.1.

ORNEK 6 - etidronik asit ile hidroliz

25 g daha Once Ogiitiilmis guayule bagaszi (partikiil capr <2 mm) atmosfere agik bir
Buchi model 3E / 1.0 1 otoklavina sokuldu.

Daha sonra pH 1.1'de 500 g sulu bir etidronik asit ¢ozeltisi, yani 1-hidroksietan-1,1-
difosforik asit CH3-CH (OH) [P (O) (OH) 2] ilave edildi. Bu sekilde elde edilen ilk
reaksivon karisimi, 140 © C'lik bir sicakliga ulasilincaya kadar 45 dakikalik bir siire
boyunca kuvvetlice karistirildi (600 devir / dak), lignin ve seliiloz i¢eren bir birinci
kat1 faz iceren bir ikinci reaksiyon karisgimi ve bir hemiseliilozdan tiiretilen sekerleri
iceren ilk sulu faz elde edilir. Otoklavin oda sicaklifina (23 ° C) sogumasina izin
verildikten sonra, s6z konusu fazlar siizillerek aynldi. Yukanda tarif edildigi gibi
belirlenen  baslangi¢  biyckiitlesinin -~ bilesimi  asagidaki  gibiydi:  baslangig
biyokiitlesinin toplam afirhigina gdre agirhikca % 40.3 seliiloz, agirlikca % 18.7
hemiseliiloz ve agirlikga % 30.4 lignin. Geri kalanin organik asitler, protein ve protein

olmayan azotlu maddeler, lipitler ve mineral tuzlarindan olustugu bulundu.

Birinci faz sulu, yukanda tarif edildigi gibi analiz edildi, asagidaki sonuglar elde
edildi:
- verim:% 98.2 (baslangi¢ biyokiitlesinde bulunan toplam hemiseliilozun miktarina
gore);

- C6 bozulma oram:% 0,0,
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- C5 bozulma oran1:% 1.1;

- C5igerigi: % 84.3.

KARSILASTIRMALI ORNEK 2 - fosforik asit ile hidroliz

25 g daha Once Ogiitiilmiis guayule (Parthenium argentatum) bagas (partikiil capr <2
mm) atmosfere agik bir Buchi model 3E / 1.0 I otoklavina sokuldu. Daha sonra pH
I.I'de 500 g sulu bir fosforik asit H3POH4 cozeltisi eklenmistir. Bu sekilde elde
edilen ilk reaksiyon karisimi, 140 © C'lik bir sicakliga ulasilincaya kadar 45 dakikalik
bir siire boyunca kuvvetlice karistirild:r (600 devir / dakika), lignin ve seliiloz iceren
bir birinci kati faz iceren bir ikinci reaksiyon kamsimi ve bir Hemi-seliilozdan

tiiretilmis sekerleri iceren ilk sulu faz elde edilir.

Otoklavin oda sicakligina (23 ° C) sogumasina izin verildikten sonra, sz konusu

fazlar siizlilerek ayrildi.

Yukanda tarif edildigi gibi belirlenen baslangi¢c biyokiitlesinin bilegimi asagidaki
gibidir: Baslangic biyokiitlesinin toplam agirhigna gore agirhikca % 40.3 seliiloz,
agirlikca % 18.7 hemiselilloz ve agirlik¢a % 30.4 lignin. Geri kalanin organik asitler,
protein ve protein olmayan azotlu maddeler, lipitler ve mineral tuzlarindan olustugu

bulundu.

Birinci faz sulu, yukanda tarif edildigi gibi analiz edildi, agsagidaki sonuglar elde
edildi:

- verim:% 87 (baslangi¢ biyokiitlesinde bulunan toplam hemiseliilozun miktarina
gore);

- C6 bozulma oran1:% 3.3;

- C5 bozulma orani:% 9,7,

-C5icerigi:% 71.1.

Aym kosullar altnda calisan, Ornek 5 ve 6 ve Karsilastirma Ornegi 2'den agikca
anlasilmaktadir. 5-6 karbon atomuna sahip seker verimlerinin daha diisiik oldugu ve
yan {iirOnlerin miktarlarmin [yani. furfural (F) ve hidroksimetilfurfural (HMF)],

fosforik asit (Karsilastirma Ornegi 2) kullanildifinda, mevcut bulusa uygun olarak
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alkilfosfonik asitlerin kullamldigi Ornek 5 ve 6'yva kiyasla daha viiksek oldugunu

gosterdi.

ORNEK 7 - vapraklar, metansiilfonik asit ile hidroliz.

Ugucu yaglarin ve % 50 nem icerigine sahip mumlann c¢ikarlmasindan sonra elde
edilen 25 g yaprak fraksiyonu 101 atmosfere acgik bir Buchi medel 3E / 1.0 1
otoklavina sokuldu. Daha sonra pH 1.1'de 500 g sulu bir metansiilfonik asit (CH3-
SO03H) cozeltisi eklenmistir. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyon karisimi, 140 ° C'lik
bir sicakliga ulasilincaya kadar 45 dakikalik bir siire boyunca kuvvetlice karistirildi
(600 devir / dakika), lignin ve seliiloz iceren bir birinci kati faz ve bir birinci sulu
iceren bir ikinci reaksiyon karisimi hemiseliilozdan tiiretilen sekerleri iceren faz elde

edilir.

Otoklavin oda sicakligina (23 ° C) sogumasina izin verildikten sonra, sz konusu

fazlar siizlilerek ayrildi.

Yukanda tarif edildigi gibi belirlenen baslangi¢c biyokiitlesinin bilegimi asagidaki
gibidir: Baglangic biyokiitlesinin toplam agirhgma gore agirhkca % 30 seliiloz,
agirlikca % 30 hemiseliilloz ve agurlikca % 4 lignin. Geri kalamin organik asitler,
protein ve protein olmayan azotlu maddeler, lipitler ve mineral tuzlarindan olustugu

bulundu.

Birinci faz sulu, yukanda tarif edildigi gibi analiz edildi, agsagidaki sonuglar elde
edildi:

- verim:% 98.8 (baslangi¢ biyokiitlesinde bulunan toplam hemiseliilozun miktarina
gore);

- C6 bozulma oran1:% 0,0

- C5 bozulma orani:% 1,6,

- C5 icerigi: % 60.

ORNEK 8§ - vapraklar, metanfosfonik asit ile hidroliz

Ugucu yaglarin ve % 50 nem igerigine sahip mumlarin ¢ikarilmasindan sonra elde

edilen 10 g yaprak fraksiyonu 101 atmosfere agik bir Buchi model 3E / 1.0 1
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otoklavina sokuldu. Daha sonra pH 1.1'de 500 g'hk bir sulu metanfosfonik asit
¢cOzeltisi eklenmistir. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyon karisimi, 140 ° C'lik bir
sicakliga ulagilincaya kadar 45 dakikalik bir siire boyunca kuvvetlice karigtirnldi (600
devir / dakika), lignin ve seliiloz iceren bir birinci kat1 faz ve bir birinci sulu igeren bir

ikinci reaksiyon kansimi hemiseliilozdan tiiretilen sekerleri iceren faz elde edilir.

Otoklavin oda sicakliga (23 ° C) sogumasina izin verildikten sonra, s6z konusu

fazlar siiziilerek ayrildi.

Yukanda tarif edildigi gibi belirlenen baslangi¢ biyokiitlesinin bilesimi asagidaki
gibiydi: baslangic biyokiitlesinin toplam agirh@ma gore agirhkca % 30 selilloz,
agirhikca % 30 hemiseliiloz ve agirlikca % 4 lignin. Geri kalamin organik asitler,
protein ve protein olmayan azotlu maddeler, lipitler ve mineral tuzlarindan olustugu

bulundu.

Birinci faz sulu, yukanda tarif edildigi gibi analiz edildi, asagidaki sonuclar elde
edildi:

- verim:% 97 (baslangi¢ biyokiitlesinde bulunan toplam hemiselillozun miktarina
gore);

- C6 bozulma orani:% 0.0;

- C5 bozulma oran1:% 1.4;

- C5 icerigi: % 65.

Tablo 1

Guayule Kiispesi. Hemiselillozun hidrolizi (seyreltik asitlerle hidroliz), seliiloz {enzimlerle hidroliz) ve
mevcut karbonhidratlara gére mayalanabilir sekerlere tam donlisiim igin verim.

Hidroliz, %

Ornek Hemiseliiloz Seliiloz Toplam

Kars.3 | islenmemis bagasse, enzimatik hidroliz 4 10 3

10 bagas + seyreltilmis asitlerle hidroliz + 99 75 83
enzimatik hidroliz

Kars.4 | bagas + seyreltilmis asitlerle hidroliz + 99 55 09
regine ekstraksiyonu + enzimatik hidroliz

Karg.5 | bagasse + resin ekstraksiyon hidrolizi 85 50 61
seyreltik asitler + enzimatik hidroliz
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ORNEK 10 - asitle 6n islemden gecirilmis kokiin enzimatik hidrolizi

Hemiseliilozun metanfosfonik asit ile hidrolizinin hidrolizinden sonra Ornek 5'ten (su
icerigi:% 50) kaynaklanan 10 g guayule (Parthenium argentatum) kokii, 450 g suyla
birlikte kapali bir CSTR reaktériine sokuldu. Numunede mevcut olan 20 mg / ¢
selilloz konsantrasyonuna karsihik gelen bir enzim kansim (Novozyme, DK)
eklenmistir. Karisim temel olarak selillaz, ayni zamanda hemiselillaz ve -
glukozidazdan olusuyordu. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyon karisimi, 50 ° C'de 60
saat boyunca kuvvetlice karistirildi (300 devir / dakika). Bahsedilen siireden sonra,
kalan katu faz siizme yoluyla siipernatandan ayrildi. Yukarida tarif edildigi gibi
belirlenen baslangic  biyokiitlesinin  bilesimi  asagidaki  gibidir:  Baslangic
biyokiitlesinin toplam agurlifina gére agirhkca % 49 selilloz, agirhikca % 1.0
hemiseliiloz ve agirlikca % 36.9 lignin. % 75'lik bir seliiloz hidroliz verimine karsilik
gelen 1.7 g glukoz elde edildi. Ornek 5'te elde edilen hemiseliiloz déniisiimii dikkate
alindiginda, mevcut toplam sekerlere gére monomerik sekerlere toplam doniigiim %

83 olmustur.

KARSILASTIRMA ORNEGI 3 - islenmemis, asitle on islemden gecirilmemis

torbasin enzimatik hidrolizi.

Lateksin ¢ikarilmasindan sonra 10 g islenmemis guayule (Parthenium argentatum)
bagasi (su igerigi:% 50), 450 g suyla birlikte kapali bir CSTR reaktdriine sokuldu.
Ornekte mevcut olan 30 mg / g seliiloz konsantrasyonuna karsihk gelen bir enzim
karisimi (Novozyme, DK) eklendi. Kangim temel olarak seliillaz, ayn1 zamanda
hemiseliilaz ve [-glukozidazdan olusuyordu. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyon
karigimi, 50 ° C'de 60 saat boyunca kuvvetlice karigtinldi (300 devir / dakika).
Bahsedilen siireden sonra, kalan kati faz siizme yoluyla silipernatandan ayrildi.
Yukarida tarif edildigi gibi belirlenen baglangi¢ biyokiitlesinin bilesimi agirlik¢a % 40
seliiloz,% 18.7 hemiseliiloz ve % 30.4 lignin idi. Geri kalanin organik asitler, protein
ve protein olmayan azotlu maddeler, lipitler ve mineral tuzlarindan olugtugu bulundu.
% 4'lik bir hemiseliiloz hidroliz verimine karsilik gelen % 0.02 g ksiloz ve % 10'luk
bir seliiloz hidroliz verisine karsihk gelen 0.19 g glikoz elde edildi. Toplam

karbonhidrat hidroliz verimi, mevcut toplam monomerik sekerlere gére % 8 idi.
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Ornek 10 ve Karsilagtirma Ornegi 3, mayalanabilir sekere iyi doniisim seviyeleri elde

etmek icin biyokiitlenin asitlerle 6n islemden gecirilmesi gerektiZim gdstermektedir.

ORNEK 11 - seyreltik asitlerle ve enzimlerle islemden gecirilmis bagazdan recine

ekstraksiyonu

Seyreltilmis asitlerle (404) ve enzimlerle (402) (6rnek 10) islemden kaynaklanan 100
g 1slak bagaz, bir 1 | siseye yerlestirildi. Gézlendigi gibi, hemiseliiloz bileseni (agirlik
/ agirhik olarak yaklasik % 18) tamamen seliilloz % 75 hidrolize edilirken tamamen
hidrolize edildi. Kalan lignoseliilozik kok hala kok recineleri ve kaucugu (lateks
olarak ekstrakte edilmedi) iceriyordu. % 50 H20'dan olusan 6rnek, 500 cm3 aseton
icerisinde siispanse edildi. Karisim 2 saat 45 ° C'de karistirild, siiziildii ve yikama
taze ¢ozlcii ile yapildi. Asetonik ¢ozelti konsantre edildi. 5.9 g, hemiseliilozsuz ve
{kismen) seliilozsuz kuru kdke gore % 11.8'e karsilik geldi. Asitlerle hidrolizden 6nce
islenmemis torbaya gore sz konusu miktar, ilk torbada bulunan toplam recine

miktarina (% 7.5) karsilik gelir.

KARSILASTIRMA ORNEGI 4 - asit ile én islemden gecirilmis ve drenine edilmis

kokiin enzimatik hidrolizi

Hemiselillozun hidrolizinden sonra Ornek 3'ten kaynaklanan (su igerigi:% 50) 10 g

guayule kokii

Metanfostonik asit ile ve reginenin (302) ¢ikarilmasindan sonra, 450 g suyla birlikte
kapali bir CSTR reaktorime sokuldu. Numunede mevcut olan 20 mg / g seliiloz
konsantrasyonuna karsilik gelen bir enzim kansim (Novozyme, DK) eklenmistir.
Karisim temel olarak seliilaz, ayni zamanda hemiselillaz ve B-glukozidazdan
olusuyordu. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyvon karisimi, 50 ° C'de 60 saat boyunca
kuvvetlice kanstirildr {300 devir / dakika). Bahsedilen siireden sonra, kalan kat: faz
siizme yoluyla slipernatandan ayrildi. Baslangic biyokiitlesinin bilesimi asagidaki
gibiydi: baslangic biyokiitlesinin toplam agirh@ma gore agirhkca % 53 selilloz,
agirlikca % 0.2 hemiselilloz ve agirlikga % 40 lignin. % 5571k bir seliiloz hidroliz

verimine karsilik gelen 1.3 g glukoz elde edildi. Ornek 5'te elde edilen hemiseliiloz
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doniisiimi dikkate alindiginda, mevcut toplam sekerlere gére monomerik sekerlere

toplam dontisiim % 69 olmustur.

KARSILASTIRMA ORNEGI 5 - deresizin ve asitle 6n islemden gecirilmis kokiin

enzimatik hidrolizi

Reginenin c¢ikarilmasindan ve daha sonra metansosfonik asit ile hemiseliilozun
hidrolizinden sonra Karsilastirmali Ornek 6'dan (su igerigi:% 50) kaynaklanan 10 g
guayule kokii, 450 g suyla birlikte kapali bir CSTR reaktoriine sokuldu. Ornekte
mevcut olan 30 mg / g seliiloz konsantrasyonuna kargilik gelen bir enzim karigimi
{(Novozyme, DK) eklendi. Karigim temel clarak seliilaz, ayn1 zamanda hemiseliilaz ve
B-glukozidazdan olusuyordu. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyon karisimi, 50 ° C'de
60 saat boyunca kuvvetlice karistirlldi (300 devir / dakika). Bahsedilen siireden sonra,
kalan kat1 faz siizme yoluyla siipernatandan ayrildi. Baslangi¢ biyokiitlesinin bilegimi
agagidaki gibidir: Baslangic biyokiitlesinin toplam agirh@ina gore agirlikca % 51
selilloz, agirlikca % 3 hemiselilloz ve agirhkca % 38 lignin. % 501k bir seliloz
hidroliz verimine karsihk gelen 1.2 g glukoz elde edildi. Elde edilen hemiseliiloz
doniisimii (% 85) g6z Oniine alindiginda, mevcut toplam sekerlere gire monomerik

sekere toplam doniisiim % 61 olmustur.

Karsilastirma Ornekleri 4 ve 5, 'karbonhidrat hidroliz / recine ekstraksiyonu' sirasinin
degistirildigi zaman, karbonhidrat doniisiim seviyelerinin Tablo I'de gosterildigi gibi
belirgin gekilde daha diisitk oldugunu gdstermektedir. Sekansmn modifikasyonu,
seliilozun nihai enzimatik hidrolizinden Once, hemiseliilozun seyreltik asitlerle
hidrolizinden Once ve sonra recine ekstraksiyon adiminin gergeklestirilmesini icerir.
Diger taraftan, enzimlerle son hidrolizden dnce regine ekstraksiyonu gergeklestirerek
recine geri kazamimina 6ncelik verilmesi istendiginde, reginenin geri kazanilmasinin,
asit muamelest yapilmissa ¢oziictiniin miktarinin yarisim gerektirdigl belirtilmelidir

(Ornek 3).

KARSILASTIRMALI ORNEK 6 - Deresine kokiin metansiilfonik asidi ile hidroliz

Karsilagtirma Ornegi I'de (recine ekstraksiyonundan sonra) islemden gegirilmis 25 g

guayule bagas kokii, atmosfere acik Buchi model 3E / 1.0 I otoklavina sokuldu.
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Daha sonra pH 1.1'de 500 g sulu bir metanfosfonik asit CH3-P (0) (OH) 2 ¢ozeltisi
eklenmistir. Bu sekilde elde edilen ilk reaksiyon karisimi, 140 ° C'lik bir sicakliga
ulagilincaya kadar 45 dakikalik bir siire boyunca kuvvetlice kanstirildr (600 devir /
dakika), lignin ve seliiloz iceren bir birinci kat1 faz ve bir birinci sulu igeren bir ikinci
reaksiyon karigimi hemiseliilozdan tiiretilen sekerleri igeren faz elde edilir. Otoklavin
oda sicakligma (23 ° C) sogumasina izin verildikten sonra, séz konusu fazlar
stiziilerek ayrildi. Biyokiitlenin bilesimi asagidaki gibiydi: agirlik olarak % 43 seliiloz,
agirhik olarak % 20 hemiselilloz ve agirlik olarak % 32 lignin. Geri kalanin organik
asitler, protein ve protein olmayan azotlu maddeler, lipitler ve mineral tuzlarindan

olugtugu bulundu.

Birinci faz sulu yukarida aciklandigi gibi analiz edildi, agagidaki sonuclar elde edildi:
- verim:% 85 (baslangi¢c biyokiitlesinde bulunan toplam hemiseliilozun miktarina
gore);

- C6 bozulma oram:% 0,0,

- C5 bozulma oranmi:% 01.1;

-CS5iagerigi:% 75.1.

Karsilastirma Ornegi 6, Karsilastirma Ornegi 5'in enzimatik hidrolizinde kullanilan
kokiin hazirlanisidir. Ornek 5 ile birlikte, Karsilastirma Ornegi 4 ve Karsilastirma
Ornegi 5'te kullanilan drende ve drendeine edilmemis koklarin hazirlanmasini

tanimlar.

ORNEK 12 - vapraklar. Metansiilfonik asit ile 6nceden islemden gecirilen kokiin

enzimatik hidrolizi

Hemiselillozun metansiilfonik asit ile hidrolizinden sonra Ornek 8'den gelen (su
icerigi:% 50) 10 g kat1 guayule kokii, 450 g suyla birlikte kapali bir CSTR reaktoriine
sokuldu. Numunede mevcut olan 40 mg / g selilloz konsantrasyonuna karsilik gelen
bir enzim karisimi {Novozyme, DK) eklenmistir. Karisim temel olarak seliilaz, aym
zamanda hemiseliilaz ve B-glukozidazdan olusuyordu. Bu sckilde elde edilen ilk
reaksiyon karisimi, 60 ° C'de 50 ° C'de kuvvetlice kanstinldi (300 devir / dak).
Bahsedilen siireden sonra, kalan kati faz siizme yeluyla siipernatandan ayrildi.

Yukarida tarif edildigi gibi belirlenen baslangic biyokiitlesinin bilesimi asagidaki
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gibidir: Baslangi¢c biyokiitlesinin toplam agirlifina gére agirhkca % 43 seliiloz,
agirlikca % 1.0 hemiseliiloz ve agirlikca % 5.6 lignin. % 72'lik bir seliiloz hidroliz
verimine karsilik gelen 1.4 g glikoz elde edildi. Ornek 8'de elde edilen hemiseliiloz
donugimu dikkate alindiginda, mevcut toplam sekerlere gére monomerik sekerlere

toplam doniisiim % 85 olmustur.

ORNEK 13 - vapraklar. Metanfosfonik asit ile 6n isleme tabi tutulan kokiin enzimatik

hidrolizi

Hemiseliillozun metanfosfonik asit ile hidrolizinden sonra Ornek 9'dan (su icerigi:%
50) kaynaklanan 10 g kat1 kék guayule yapragi, 450 g suyla birlikte kapali bir CSTR
reaktoriine sokuldu. Numunede mevcut olan 40 mg / g seliiloz konsantrasyonuna
karsilik gelen bir enzim karisimi (Novozyme, DK) eklenmistir. Karisim temel olarak
selillaz, aym zamanda hemiseliilaz ve P-glukozidazdan olusuyordu. Bu sekilde elde
edilen ilk reaksiyon karisimi, 50 ° C'de 60 saat boyunca kuvvetlice kanstirildt (300
devir / dakika). Bahsedilen siireden sonra, kalan kati faz siizme yoluyla siipernatandan
ayrildi. Yukanda tarif edildigi gibi belirlenen baslangic biyokiitlesinin bilesimi
asagidaki gibidir: Baslangic biyokiitlesinin toplam agirh@ima gore agirhkca % 43
seliiloz, agirlikca % 1.0 hemiseliiloz ve agirlikca % 5.6 lignin. % 7410k bir seliiloz
hidroliz verimine karsilik gelen 1.5 g glikoz elde edildi. Ornek 9'da elde edilen
hemiselilloz doniisiimii dikkate alindiginda, mevcut toplam sekerlere gore monomerik

sekerlere toplam donligiim % 86 olmustur.
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