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Sposo6b otrzymania kompozycji polimerowej zawierajgcej nanoczgstki Ag
albo Cu z wykorzystaniem ekstraktu z buraka

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymania kompozycji polimerowe;j
zawierajacej nanoczastki Ag albo Cu z wykorzystaniem ekstraktu z buraka.

Istotnym czynnikiem wptywajacym na podejscie do nanotechnologii jest
rozw0] metod otrzymywania nanomaterialow za pomoca procesoOw opartych na
ekstraktach naturalnych.

W stanie techniki znanych jest wiele kompozycji polimerowych z udziatem
nanoczastek Ag, Cu czy innych metali otrzymywanych za pomoca proceséw
opartych na ekstraktach naturalnych, w tym takze przy wykorzystaniu ekstraktow
z burakéw (Beta vulgaris L.). Takie kompozyty opisano m.in. w publikacjach
Kamli, M.R.; Malik, M.A_; Lone, S.A.; Sabir, ].SM.; Mattar, EH.; Ahmad, A.
Beta vulgaris Assisted Fabrication of Novel Ag-Cu Bimetallic Nanoparticles for
Growth Inhibition and Virulence in Candida albicans. Pharmaceutics 2021, 13,
1957.  https://doi.org/10.3390/pharmaceutics13111957, czy Elattar, KM,
Ghoniem, A A.; Al-Otibi, F.O.; El-Hersh, M.S.; Helmy, Y.A.; Saber, WILA.

Phytogenic Synthesis and Characterization of Silver Metallic/Bimetallic
Nanoparticles Using Beta vulgaris L. Extract and Assessments of Their Potential
Biological Activities. Appl. Sci. 2023, 13, 10110.
https://doi.org/10.3390/app131810110.

Rozwigzanie wedtug wynalazku odmiennie od znanych metod przedstawia
sposob otrzymywania kompozycji polimerowe] zawierajacej nanoczastki Ag albo
Cu, oparty o technike wytlaczania 1 wprowadzania nanododatkéw w postaci
ciektych komplekséw chemicznych do polimerowej bazy w procesie wyttaczania.

Dzigki temu oraz w wyniku panujacych warunkéw brzegowych w wezle
wytlaczarki (temperatura, cisnienie, intensywny proces mieszania/$cinania)
indukujg sie specjalne warunki do stabilizacji nanoczastek np. Ag i Cu, a sam
zabieg wprowadzania dodatkow uszlachetniajagcych w postaci cieczy do procesu
wytlaczania jest mato znany. Ponadto nalezy podkresli¢, ze stopien dyspers;ji

nanododatkéw wprowadzanych w tradycyjny sposéb do polimerow jest chyba
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najwazniejszym problemem uczonych. W zaprezentowanej wedlug wynalazku
metodzie uzyskano dobra jednorodnos$¢ (stopien dyspersji) rozproszenia
nanoczastek w bazie, co rozwigzuje problem aglomerowania si¢ tych dodatkow
oraz nadaje kompozycji jednorodnych wtasciwosci w catej objetosci masy.

W rozwigzaniu wedtug wynalazku nanoczastki srebra i miedzi otrzymano za
pomoca syntezy, w ktérej] uzyto naturalnych srodkow redukujacych i
stabilizujagcych ~ wystepujacych  w  ekstrakcie z burakow. Wlasciwosci
fizykochemiczne otrzymanych nanoczastek mierzono za pomoca: transmisyjnej
mikroskopii  elektronowej,  dyfrakcji  promieniowania  rentgenowskiego,
spektroskopii UV-vis oraz dynamicznego rozpraszania s$wiatla. Otrzymane
nanoczgstki wprowadzano do matrycy polimerowej. Badania wykazaly, ze
mozliwe jest wprowadzenie do matrycy polimerowej nanoczastek Cu i Ag
uzyskanych metoda zielonej chemii (z ekstraku z burakéw) bez utraty ich
pierwotne] struktury i1 funkcji. Wyniki badan moga by¢ innowacyjne, poniewaz
majag na celu zwiekszenie zrownowazenia $rodowiskowego procesow
wytwarzania nanoczastek. To z kolei sugeruje wiele mozliwych zastosowan m.in.
w medycynie czy bioinzynierii.

Istota wynalazku jest sposob otrzymania kompozycji polimerowe]
zawierajacej nanoczastki Ag albo Cu z wykorzystaniem ekstraktu z buraka.

W sposobie tym przesacz z burakow o pH 4,2 miesza si¢ w proporcji 1:5 z
roztworem nanoczastek Ag albo Cu, otrzymanych w drodze syntezy roztworu
bezwodnego azotanu srebra albo uwodnionego azotanu miedzi (II) o stezeniu 0.1
mol/L. Po czym otrzymany roztwor miesza si¢ do uzyskania klarownosci w czasie
co najmniej 1 godziny, w temperaturze pokojowe] do otrzymania roztworu
nanoczgstek o udziale 0,41g Ag albo 0,58 Cu w 40 ml roztworu. Nastepnie
granulat polipropylonowy umieszcza si¢ w gniotowniku i ugniata w temperaturze
170°C przez dwie minuty po czym do uplastycznionego polimeru dodaje sie
kroplami roztwér nanoczastek o stezeniu 0.083 mol/L w proporcji 7 ml roztworu
do 15 g granulatu, a cato$¢ ponownie ugniata si¢ przez dwie minuty. Przy czym

nalezy wyjasni¢, ze proces mozna realizowa¢ za pomoca wyttaczarki, poprzez
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podawanie cieczy do granulatu.

Korzystnie w celu otrzymania przesaczu z burakow o pH 4,2, buraki w
pierwszej kolejnosci dwukrotnie przemywa si¢ woda destylowana, nastgpnie
obiera i kroi na kawalki, Nastepnie 200g buraka gotuje si¢ w 500 ml wody
destylowanej przez 15 minut, po czym po ochtodzeniu powstata mieszaning
przesacza si¢ pod proznig do uzyskania klarownej cieczy o pH 4,2.

Sposéb otrzymania kompozycji polimerowe] zawierajacej nanoczastki Ag
albo Cu z wykorzystaniem ekstraktu z buraka w przyktadzie realizacji pokazano
na rysunku, na ktérym fig. 1 przedstawia schemat syntezy zielonej chemii w
obecnosci ekstraktu z burakéw, fig. 2 pokazuje obrazy TEM otrzymanych
nanoczastek wraz 2z histogramami, fig. 3 dyfraktogramy otrzymanych
nanoczastek; a fig. 4 obrazy TEM otrzymanych kompozytéw polimer-

nanoczastki.

Etap wstepny procesu - przygotowanie soku z burakow.

Buraki przemywano woda destylowana w celu usunigcia wszelkich
pozostatosci (gleby, pestycydow itp.). Nastepnie buraki obierano, krojono na kilka
kawatkow i dodawano do wody w celu ugotowania. Proporcja przygotowania to
200g buraka na 500 ml wody destylowanej. Catos¢ gotowano przez 15 minut. Po
ochtodzeniu powstala mieszaning przesaczono pod préznia w celu uzyskania

klarownej cieczy. pH otrzymanego soku wynosi 4,2.

Etap 1 - Synteza nanoczastek - srebro i miedz

Synteza ekologiczna wykorzystujagca ekstrakt z burakdéw jako srodek
redukujacy 1 stabilizujacy otrzymane nanoczastki. Sol zastosowang jako prekursor
jonow srebra to bezwodny azotan srebra (AgNOs) — masa molowa: 169,88 g/mol,
a do tworzenia nanoczastek miedzi uwodniony azotan miedzi (II)

(Cu(NOs),):3H,0 — masa molowa: 241,6 g/mol. W obu przypadkach stezenie soli
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uzytej do syntezy wynosito 0,1 mol/l. Do przygotowania 25 ml 0.1 mol/l roztworu
AgNO; uzyto 0.42g AgNO;. Do przygotowania 25 ml 0.1 mol/l roztworu
Cu(NO:s), uzyto 0.604g Cu(NOs),-3H,0.

Na tym etapie zaproponowano dwa alternatywne procesy tworzenia
nanoczgstek zarowno dla srebra jak i miedzi.

Jako srodek redukujacy zastosowano borowodorek sodu, a jako stabilizator
powierzchni  zastosowano dodecylosiarczan sodu (SDS). Mieszaning
borowodorku wraz z SDS przygotowano poprzez zmieszanie w 100ml wody 0,06
g NaBH, oraz 0,12 g SDS. 25 ml roztworu odpowiedniej soli (AgNO; lub
Cu(NOs),) 1 5 ml mieszaniny borowodorku z SDS. Roztwory mieszano do
uzyskania klarownosci. Synteze przeprowadzono w temperaturze pokojowe].
Czas syntezy wynosil jedna godzing. Masa Ag w tak przygotowanym roztworze
wynosi 0.41g, a masa Cu wynosi 0.58g.

W celu otrzymania nanoczastek metalicznych zmieszano 25 ml roztworu
soli o stgzeniu 0.1 mol/L (azotanu srebra lub azotanu miedzi) 1 5 ml przesaczu z
burakéw. Roztwory mieszano do uzyskania klarownosci. Cato$¢ mieszano przez
jedna godzing. Synteze przeprowadzono w temperaturze pokojowej. Masa Ag w
30 ml tak przygotowanego roztworu wynosi 0.41g, a masa Cu w 30 ml roztworu
wynosi 0.58g. Na fig. 2 rysunku pokazano obrazy TEM otrzymanych nanoczastek

wraz z histogramami.

Etap 2 - Tworzenie kompozytu polimer — nanoczastki

15g granulatu polipropylowego umieszczono w gniotowniku. Granulat
ugniatano w temperaturze 170°C przez dwie minuty. Nastepnie, do
uplastycznionego polimeru dodano kroplami 7 ml roztworu nanoczastek o
stezeniu 0.083 mol/L. Catlo$¢ ponownie ugniatano przez 2 minuty. Uformowany w
ten sposob kompozyt wlozono do prasy i Sciskano przy sile 200 kN przez 10
sekund w temperaturze 160°C do uzyskania cienkiej folii. W wyniku tego
procesu, masa Ag w 1g kompozytu wynosi 0.0065g, a masa Cu 0.009g.

Na fig. 4 pokazano obrazy TEM otrzymanych kompozytow polimer-

5/13



PL 449137 A1

nanoczastki. Kompozycja polimerowa zawierajagca w swoim sktadzie nanoczastki
Ag i Cuwilosci (0.0065g Ag /1g polimeru 1 0.009g Cu/ 1 g polimeru) - uzyskane
w procesie zielonej chemii (ekstrakt z burakow) - uzyskiwana w procesie
ugniatania, przeznaczona jest w szczegoOlnosci do zastosowan w medycynie i
bioinzynierii. Nalezy doda¢, ze przeprowadzono proby w wigkszej skali, gdzie
uzyskiwano ten sam produkt poprzez wytltaczanie 1 podawanie zwigzkow z
zawarto$cia nanoczastek Ag 1 Cu w postaci cieczy bezposrednio w procesie
wytlaczania. Proces wytlaczania realizowano za pomoca wytlaczarki
laboratoryjnej, przy nastepujacych nastawach stref grzewczych: lej
zasypowy/strefa zasilania/strefa sprezania/strefa dozowania/gtowica:
35/120/170/180/175°C. Wykonane badania potwierdzily obecnos¢ nanoczgstek w

wytlaczanym materiale.
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Zastrzezenia patentowe

Sposob otrzymania kompozycji polimerowej zawierajace] nanoczastki Ag
albo Cu z wykorzystaniem ekstraktu z buraka znamienny tym, ze
przesacz z burakéw o pH 4,2 miesza si¢ w proporcji 1:5 z roztworem
nanoczastek Ag albo Cu, otrzymanych w drodze syntezy roztworu
bezwodnego azotanu srebra albo uwodnionego azotanu miedzi (II) o
stezeniu 0.1 mol/L, po czym otrzymany roztwor miesza si¢ do uzyskania
klarownosci w czasie co najmniej jedne] godziny, w temperaturze
pokojowej do otrzymania roztworu nanoczastek o udziale 0,41g Ag albo
0,58 Cu w 40 ml roztworu, nastepnie granulat polipropylonowy umieszcza
si¢ w gniotowniku 1 ugniata w temperaturze 170°C przez dwie minuty po
czym do uplastycznionego polimeru dodaje si¢ kroplami roztwor
nanoczastek o stezeniu 0.083 mol/L w proporcji 7 ml roztworu do 15 g
granulatu, cato$¢ ponownie ugniata si¢ przez dwie minuty, badz tez dodaje
si¢ krople do granulatu w procesie wyttaczania za pomoca wyttaczarki.

Sposob wedtug zastrz. 1 znamienny tym, ze w celu otrzymania przesaczu
z burakoéw o pH 4,2, buraki w pierwszej kolejnosci przemywa si¢ woda
destylowang, nastgpnie obiera si¢, kroi na kawatki i poddaje gotowaniu w
proporcjach 200g buraka na 500 ml wody destylowanej, w czasie 15
minut, po czym po ochtodzeniu powstatla mieszaning przesacza si¢ pod

proznig do uzyskania klarownej cieczy o pH 4,2.
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fig. 4
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