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FILME MULTISTRATIFICATE NANOASAMBLATE ANTIMICROBIENE
$1 PROCEDEU DE OBTINERE A ACESTORA

Inventia se refer3 la filme multistratificate nanoasamblate antimicrobiene cu aplicatii in tratarea apelor
reziduale si la un procedeu de obtinere a acestora. Lipopolizaharida (LPZ) este un constituent al
membranei externe a bacteriilor gram negative. Ea se compune din polizaharide (antigenul O si
oligozaharida nucleu) si din lipida A, iar structura acestor substante difera in functie de tipul de bacterie
gram- negativa. Inventia de fatd se bazeaza pe cercetdrile proprii efectuate pentru a imobiliza prin
imprentare moleculard antigenul O al lipolizaharidei din membrana celulara a bacteriilor si in acest mod
sa fie distrusd bacteria respectivd. Imprentarea moleculara cu proteine este 0 metoda cunoscuta
pentru identificarea acestora sau pentru extragerea lor din matrici biologice.

Un procedeu de imprentare pe suprafata a unei proteine de baza: lipozima este prezentat in
Preparation of surface molecularly imprinted polymeric microspheres and their recognition property
for basic protein lysozyme, Journal of Chromatography B, 878 (2010) 1731-1738 autori Baojiao Gao,
Hongyan Fu, Yanbin Li, Ruikui Du, in care mai intdi s-a preparat un substrat prin copolimerizarea N-
vinilpirolidonei cu 2- hidroxietilmetacrilat in suspensie inversa obtindndu-se perle de copolimer
reticulate, apoi a avut loc o reactie de esterificare a grupdrilor hidroxil de pe suprafata microsferelor cu
clorurd de metacriloil, introducand astfel pe suprafata acestora un mare numir de duble legaturi
polimerizabile. In prezenta templatului lipozimd, prin initiere cu un sistem redox, s-a ficut polimerizarea
reticulantd a acidului metacrilic. Dupa indepartarea lipozimei de pe suprafata microsferelor s-au obtinut
particulele imprentate molecular cu lipozima. Procedeul are dezavantajul ca pentru sinteza particulelor
suport include multe faze si activarea suprafetei suportului este foarte laborioasa. Procedul nu s-a folosit
pentru prepararea de suprafete antibacteriene.

Un alt procedeu este prezentat in Surface-Grafted Molecularly Imprinted Polymers for Protein
Recognition, Analytical Chemistry, 73(2001) 5281-5286 autori Alessandra Bossi, Sergey A. Piletsky,
Elena V. Piletska, Pier Giorgio Righetti, Anthony P. F. Turner, si constd din polimerizarea oxidativa,
initiatd cu persulfat de amoniu a acidului 3-aminofenilboronic in prezenta urméitoarelor proteine ca
templat: microperoxidaza, peroxidaza hreanului, lactoperoxidazd si  hemoglobind. Depunerea
straturilor s-a facut pe micropldci de polistiren. Procedeul prezint3d dezavantajul lucrului cu un monomer

special, deci foarte scump. De asemenea metoda nu se foloseste pentru obtinerea de suprafete

antimicrobiene.
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Un procedeu de imprentare a unei proteine prin metoda sol-gel este descris in “Molecularly imprinted
polymer grafted on polysaccharide microsphere surface by the sol-gel process for protein
recognition”, Talanta 74 (2008) 1247-1255 autori Feng Li, ling Li, Shu Sheng Zhang, in care mai intai s-
au preparat particule sferice de chitosan puternic reticulate cu formaldehidd si apoi cu epiclorhidrind
pentru a introduce grupe epoxidice. Particulele de polizaharidd modificatad au fost tratate partial pentru
a recupera unele grupdri aminice ale chitosanului si apoi au fost reactionate cu glutardialdehida pentru a
fi folosite ca suport -miez pentru imprentarea de suprafatd. Apoi, molecula templat -albumina serica
bovind- a fost imobilizatd covalent in tampon borat pe suprafata particulelor prin formarea de legdturi
iminice cu gruparile aminice ale chitosanului. Tn continuare, 2 monomeri siloxanici: 3-
aminopropiltrimetoxisiloxan: APTMS si tetraetoxisiloxan: TEOS s-au autoasamblat in jurul proteinei
templat si ulterior au fost polimerizati la suprafata polizaharidei continand proteina, prin reactie sol-gel,
in solutie apoasd, la temperatura camerei. In final, templatul a fost indepartat prin tratare cu acid oxalic,
ramanand cavitatile imprentate molecular cu proteina. Procedeul prezintd dezavanatajul ca este foarte
laborios, contine multe faze critice, cum ar fi prepararea particulelor suport si imobilizarea enzimei pe
acestea, este o0 metoda de imobilizare covalentd, care presupune ruperea unor legaturi puternice pentru
eliminarea templatului. Procedeul nu s-a folosit pentru obtinerea de suprafete antibacteriene.

In lucrarea “Development of lipid A-imprinted polymer hydrogels that selectively recognize
lipopolysaccharides”, Biosensors and Bioelectronics 38 (2012) 215-219 autori Kei-Ichi Ogawa,Masumi
Hyuga,Tomoko Okada,Norihiko Minoura se descrie un procedeu de imprentare moleculara in hidrogel
a lipidei A din LPZ. Procedeul constd in folosirea ca monomeri functionali a acriloillizinei si
acriloilfenilalaninei, ca monomer de matrice a acrilamidei si ca reticulant a metilenbiscrilamidei (MBA)
iar ca templat s-a folosit lipida A. Dupd obtinerea hidrogelului, templatul s-a extras prin spilare cu
solutie de acid clorhidric sau de hidroxid de sodiu. Procedeul are dezavantajul c3 utilizeazd ca monomeri
functionali doi monomeri foarte greu de preparat, neindustriali si deci foarte scumpi si ca monomer de
matrice acrilamida, cunoscuta ca fiind cancerigend. Tn plus, imprentarea cu lipida A asigur3 retinerea LPZ
dar nu asigura o activitate antimicrobiand, mai ales cd hidrogelul este un mediu propice pentru
proliferarea bacteriilor.

Tn brevetul US 9329186 B2 (2016) “Imprinted polymers with affinity for phosphorylated peptides and
proteins” se descrie obtinerea polimerilor imprentati molecular cu peptide si proteine fosforilate.
Procedeul foloseste ca monomer functional monomeri pe bazd de derivati arilici de uree sau tiouree.

Dezavantajul acestui procedeu este cd foloseste monomeri foarte greu de preparat si scumpi, in plus,
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polimerii imprentati molecular sunt destinati pentru scopuri de imagistica medicald sau pentru senzori
optici si nu pentru suprafete antimicrobiene.

Problema tehnicd pe care o rezolvd inventia constd in aceea cd se prepara filme multistratificate
antimicrobiene prin depunerea, prin sol-gel, pe suport de sticla, a unui prim strat de compus
organosilanic, peste care se adaugd un al doilea strat de polimer imprentat molecular prin metoda sol-
gel, imprentarea avand loc cu antigenul O al lipopolizaharidei, suprafetele astfel obtinute avand o
capacitate de retinere selectivd a antigenului O, partea activd din membranele celulare externe ale
bacteriilor gram negative si in acest mod distrugand aceste bacterii.

Filmele multistratificate nanoasamblate antimicrobiene conform inventiei inldtura dezavantajele
procedeelor mentionate anterior prin aceea ca peste un suport de sticla se formeaza un prim strat sol-
gel prin reactia dintre 3- Mercaptopropil trimetoxisilan -MPTES si hidroxid de amoniu, in raport
volumetric MPTES: solutie apoasa 25% de NH,OH de 1: 3,5...4,5, peste care se formeazd un al doilea
strat, de polimer sol-gel imprentat molecular, obtinut prin reactia dintre 3-(2-trimetoxisilil)-
propilmetacrilat -MAPTES cu hidroxid de amoniu, in raport volumetric MAPTES: solutie apoasad 25% de
NH,OH de 1: 5...6, format in prezenta ca templat, a antigenului O din lipopolizaharida (LPZ), in raport de
50000 unitati de endotoxind, echivalent 50000 unitati antigen O, din LPZ la 0,10-0,15 mmoli MAPTES,
tempilatul fiind extras ulterior din cel de al doilea strat, filmele asftel obtinute prezentand activitate
antibacteriana contra bacteriilor gram negative de tipul E-coli si coliformi, primul strat silanic depus pe
sticla fiind obtinut prin dizolvarea MPTES in alcool etilic absolut, in raport volumeric MPTES: alcool etilic
absolut de 1: 5...7, la temperatura de 20...30 °C, solutia precursoare alcoolicd de MPTES fiind adaugat3
treptat, la 20...30 °C, timp de 1,5....2,5 ore,sub o agitare de 150.... 350 rot/min peste o solutie catalitica
formata din solutie apoasa de hidroxid de amoniu 25% si apa distilatd, n raport apd: solutie 25% de
NH,OH de 1: 2...3, raportul intre MPTES si solutia de hidroxid de amoniu 25% fiind de 1: 3,5...4,5, solul
astfel obtinut fiind pulverizat pe suportul de sticld si ldsat timp de 15....45 minute la temperatura de
20....30 °C pentru gelifiere, iar cel de al doilea strat, imprentat molecular, fiind obtinut prin dizolvarea
MAPTES in alcool etilic absolut, in raport volumeric MAPTES: alcool etilic absolut de 1: 10...12, la
temperatura de 20...30 °C, dupd care in aceasta solutie se adauga o solutie apoasa de 0,8-1,2 g/L de LPZ,
iar raportul intre solutia de LPZ si MAPTES fiind de 2,5...3:1, solutia precursoare alcoolicd de MAPTES cu
templat fiind adaugata treptat, timp de 1,5....2,5 ore sub o agitare de 150.... 350 rot/min peste o solutie
catalitica formata din solutie apoasa de hidroxid de amoniu 25%, raportul intre MAPTES si solutia de
hidroxid de amoniu fiind de 1: 5...6, solul astfel obtinut fiind pulverizat peste primul strat silanic si lasat

la maturat 24...48 h la 20...30°C si inca 24...48 h la 45...55°C, dupd care filmele stratificate obtinute pe
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suportul de sticld sunt spalate in 2- 3 reprize cu ap3 distilata in raport MAPTES: apd de 1:10...20 prin
ultrasonare timp de 3...5 ore per portie, filmele avand activitate antimicrobiand contra bacteriilor gram-
negative de tipul E-coli si coliformi.

Inventia prezinta urmatoarele avantaje:

- Se utilizeaza un suport foarte ieftin si care se produce industrial si anume placi de sticl3;

- Se folosesc monomeri comerciali, cu pret de cost relativ mic;

- Procedeul propus este simplu in comparatie cu alte procedee de imprentare cu proteine;

- Nu sunt probleme deosebite legate de protectia mediului sau a personalului;

- Filmele prezinta o foarte buna aderenta la suport;

- Filmele nu necesita conditii speciale de pastrare putand fi folosite ca atare pentru aplicatii de tratare a
apelor infestate cu bacterii gram negative;

- Filmele pot fi usor regenerate, datorita rezistentei mecanice foarte bune.

- Procesul de obtinere a filmelor se desfasoara la temperaturi apropiate de temperatura camerei, ceea
ce inseamna un consum energetic redus.

Se dau in continuare exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1. Tntr-un pahar Berzelius de 10 mL se introduc 1,5 mL alcool etilic absolut si apoi 0,3 mL
MPTES. Se amestecd totul energic la temperatura camerei (20 °C) pentru o bund dizolvare, obtinandu-
se solutia precursoare. Tn paralel, intr-un pahar Erlenmayer cu dop rodat de 10 mL se introduc 1,05 mL
solutie 25% de NH,OH si 0,52 mL apa distilatd si se agitd pentru omogenizare, obtindndu-se solutia
catalitic3. Tn paharul Erlenmayer, aflat la temperatura camerei (20 °C) se introduce un corp teflonat de
agitare magnetica si paharul Erlenmayer se plaseazd pe plita unui agitator magnetic neincalzit si se
porneste agitarea magneticd la 150 rot/min. Se incepe introducerea treptata a solutiei precursoare
peste solutia catalitica. care dureaza 2,5 ore, cand se obtine solul 1. Solul 1 astfel realizat se
pulverizeazd peste o lamela de sticld, bine curdtata prin spalare cu apa si sdpun si in final cu etanol pa..
Pentru policondensare se lasa lamela de sticld cu primul strat silanic sa stea la temperatura camerei (20
°C) timp de 45 minute. Tntre timp, intr-un alt pahar Berzelius de 10 mL se introduc 2,4 mL alcool etilic
absolut si 0,2 mL MAPTES si se amesteca energic la temperatura camerei (20 °C) pentru o bun3
dizolvare. Se mai adaugd 0,6 mL de solutie apoasa 0,8 g/L de LPZ si se agitd pentru omogenizare se
obtine asfel solutia precursoare de imprentare la un raport de 50000 de unitati de endotoxini
(echivalent 50000 de unitati antigen O) din LPZ la 0,15 mmoli MAPTES. Tntr-un alt pahar Erlenmayer de
10 mL, cu dop rodat, se introduc 1,2 mL solutie 25% de NH,OH. Se plaseaza paharul Erlenmayer pe placa

unui agitator magnetic, se introduce in el un corp teflonat de agitare magnetica si se porneste agitarea
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la 350 rot/min. Se incepe introducerea treptatd a solutiei precursoare de imprentare peste solutia de
NH,OH 25%. Introducerea dureaza 1,5 ore, rezutand solul 2. Solul 2 este pulverizat peste primul strat
silanic de pe famela de sticld. Se lasd lamela cu cel de al doilea strat la maturare, la temperatura camerei
(20 °C), timp de 48 ore si apoi intr-o etuvd timp de 24 ore la temperatura de 55 °C. Apoi, lamela se
introduce intr-un cristalizor si se adauga peste ea 2 mL apa distilata. Se introduce cristalizorul intr-o baie
de ultrasonare , unde se lasé timp de 3 ore. Apoi, se scurge apa de extractie si se adauga incd 2 mL apa
distilata. Se ultrasoneaza din nou 3 ore. Se scurge apa de spalare si se adauga din nou 2 mL apa distilata.
Se ultrasoneaza incd 3 ore. n final se scoate lamela multistratificatd din cristalizor si se lasd s3 se usuce
in convectie liberd la temperatura camerei (20 °C). Lamela cu filme stratificate astfel preparata a fost
pusa in contact cu apa uzatd, cate 50 mL/proba. Dupd 24 ore indicatorul de E-coli a scazut de la 2CFU/50
mL la zero si cel de coliformi de la 41CFU/50mL la 1.

Exemplul 2  Intr-un pahar Berzelius de 10 mL se introduc 2,1 mL alcool etilic absolut si apoi 0,3 mL
MPTES. Se amestecd totul energic, pe o plitd magnetics, la temperatura de 30 °C, pentru o buni
dizolvare, obtindndu-se solutia precursoare. In paralel, intr-un pahar Erlenmayer cu dop rodat de 10 mL
se introduc 1,35 mL solutie 25% de NH,OH si 0,45 mL apa distilata si se agita pentru omogenizare,
obtindndu-se solutia catalitici. Tn paharul Erlenmayer, se introduce un corp teflonat de agitare
magnetica si paharul Erlenmayer se plaseaza pe plita unui agitator magnetic, aflata [a temperatura de 30
°C, si se porneste agitarea magneticd la 350 rot/min. Se incepe introducerea treptatd a solutiei
precursoare peste solutia cataliticd. Aceasta introducere treptata dureazd 1,5 ore, cand se obtine solul 1.
Solul 1 se pulverizeaza peste o lamela de sticla, bine curatata prin spalare cu apa si sapun si in final cu
etanol pa. Se lasd lamela de sticld cu primul strat silanic s3 stea la temperatura de 30 °C pe plita
agitatorului magnetic, pentru policondensare, timp de 15 minute. Intre timp, intr-un alt pahar Berzelius
de 10 mL aflat pe plita unui agitator magnetic se introduc 2 mL alcool etilic absolut si 0,2 mL MAPTES si
se amesteca energic la temperatura de 30 °, pentru o bund dizolvare. Se mai adaugd 0,5 mL de solutie
apoasa 1,2 g/L de LPZ si se agita pentru omogenizare. Se obtine asfel solutia precursoare de
imprentare, la un raport de 50000 de unitati de endotoxina (echivalent 50000 de unitati antigen O) din
LPZ la 0,10 mmoli MAPTES. Intr-un alt pahar Erlenmayer de 10 mL, cu dop rodat se introduce 1 mL
solutie 25% de NH,OH. Se plaseaza paharul Erlenmayer pe plita unui agitator magnetic incalzita la 30 °C,
se introduce in el un corp teflonat de agitare magnetica si se porneste agitarea la 150 rot/min. Se incepe
introducerea treptatad a solutiei precursoare de imprentare peste solutia de NH,OH 25%. Introducerea
dureazd 2,5 ore. Solul 2 astfel obtinut este pulverizat peste primul strat silanic de pe lamela de sticla. Se

lasd lamela cu cel de al doilea strat sd stea la maturare, la temperatura de 30 °C, pe plita agitatorului
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magnetic timp de 24 ore si apoi intr-o etuva timp de 48 ore la temperatura de 45 °C. Apoi, lamela se
introduce intr-un cristalizor si se adaugd peste ea 3 mL apa distilata. Se introduce cristalizorul intr-o baie
de ultrasonare , unde se lasa timp de 5 ore. Apoi se scurge apa de extractie si se adauga inca 3 mL apa
distilatd. Se ultrasoneazi din nou 5 ore. Tn final se scoate lamela multistratificat3 din cristalizor si se las3
s se usuce in convectie liberd pe plita unui agitator magnetic incalzita la 30 °C. Lamela uscata. cu filme
multistratificate astfel preparate a fost pusd in contact cu apa uzatd, cate 100 mL/probd. Dupa 24 ore
indicatorul de E-coli a scazut de la 1 CFU/100 mL la zero si cel de coliformi de la 120 CFU/100 mL la 19.

Exemplul 3_Tntr-un pahar Berzelius de 10 mL se introduc 2 mL alcool etilic absolut si apoi 0,3 mL MPTES.
Se amestecd totul energic, pe o plitd magneticd, la temperatura de 28 °C, pentru o bund dizolvare,
obtindndu-se solutia precursoare. Tn paralel, intr-un pahar Erlenmayer cu dop rodat de 10 mL se
introduc 1,25 mL solutie 25% de NH,OH si 0,65 mL apa distilatd si se agitd pentru omogenizare,
obtinandu-se solutia catalitici. Tn paharul Erlenmayer, se introduce un corp teflonat de agitare
magnetica si paharul Erlenmayer se plaseaza pe plita unui agitator magnetic, aflata la temperatura de 28
°C, si se porneste agitarea magneticd la 200 rot/min. Se incepe introducerea treptatd a solutiei
precursoare peste solutia cataliticd. Aceastd introducere treptatd dureazd 2 ore, cand se obtine solul 1.
Solul 1 se pulverizeaza peste o lamela de sticld, bine curdtata prin spalare cu apa si sapun si in final cu
etanol pa. Se lasd lamela de sticld cu primul strat silanic sd stea la temperatura de 25 °C pe plita
agitatorului magnetic, pentru policondensare, timp de 30 minute. intre timp, intr-un alt pahar Berzelius
de 10 mL aflat pe plita unui agitator magnetic se introduc 2,2 mL alcool etilic absolut si 0,2 mL MAPTES si
se amesteca energic la temperatura de 25 °, pentru o bun dizolvare. Se mai adaugd 0,55 mL de solutie
apoasa 1 g/L de LPZ si se agitd pentru omogenizare. Se obiine asfel solutia precursoare de imprentare,
la un raport de 50000 de unitati de endotoxind (echivalent 50000 de unitati antigen O) din LPZ la 0,12
mmoli MAPTES. Tntr-un alt pahar Erlenmayer de 10 mL, cu dop rodat se introduce 1,1 mL solutie 25% de
NH,OH. Se plaseaza paharul Erlenmayer pe plita unui agitator magnetic incalzita la 25 °C, se introduce in
el un corp teflonat de agitare magneticd si se porneste agitarea la 200 rot/min. Se incepe introducerea
treptatd a solutiei precursoare de imprentare peste solutia de NH,OH 25%. Introducerea dureaza 2,2
ore. Solul 2 obtinut este pulverizat peste primul strat silanic de pe lamela de sticl3. Se lasd lamela cu cel
de al doilea strat sd stea la maturare, la temperatura de 25 °C, pe plita agitatorului magnetic timp de 36
ore si apoi intr-o etuvad timp de 30 ore la temperatura de 50 °C. Apoi lamela se introduce intr-un
cristalizor si se adauga peste ea 4 mL apa distilata. Se introduce cristalizorul intr-o baie de ultrasonare ,
unde se lasa timp de 4 ore. Apoi se scurge apa de extractie si se adaugd incd 3 mL ap3i distilat3. Se

ultrasoneazd din nou 4 ore. In final se scoate lamela multistratificat3 din cristalizor si se las§ s3 se usuce
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in convectie liberd pe plita unui agitator magnetic incalzita la 23 °C. Lamela uscatd. cu filme
multistratificate astfel preparate a fost pusd in contact cu apa uzata, cate 100 mL/proba. Dupa 24 ore
indicatorul de E-coli a scizut de la 3 CFU/100 mL la zero si cel de coliformi de la 200 CFU/100 mL la 12.

Exemplul 4 intr-un pahar Berzelius de 10 mL se introduc 1,8 mL alcool etilic absolut si apoi 0,3 mL
MPTES. Se amestecd totul energic, pe o plitdi magnetici, la temperatura de 25 °C, pentru o bund
dizolvare, obtindndu-se solutia precursoare. In paralel, intr-un pahar Erlenmayer cu dop rodat de 10 mL
se introduc 1,2 mL solutie 25% de NH,OH si 0, 5 mL apad distilata si se agitda pentru omogenizare,
obtinandu-se solutia catalitici. Tn paharul Erlenmayer, se introduce un corp teflonat de agitare
magnetica si paharul Erlenmayer se plaseaza pe plita unui agitator magnetic, aflata la temperatura de 23
°C, si se porneste agitarea magneticd la 250 rot/min. Se incepe introducerea treptatd a solutiei
precursoare peste solutia catalitica. Aceasta introducere treptata dureaza 2,2 ore, cand se obtine solul 1.
Solul 1 se pulverizeaza peste o lamela de sticld, bine curatata prin spdlare cu apa si sapun si in final cu
etanol pa. Se lasd lamela de sticld cu primul strat silanic s§ stea la temperatura de 27 °C pe plita
agitatorului magnetic, pentru policondensare, timp de 35 minute. intre timp, intr-un alt pahar Berzelius
de 10 mL aflat pe plita unui agitator magnetic se introduc 2,1 mL alcool etilic absolut si 0,2 mL MAPTES si
se amestecd energic la temperatura de 27 °, pentru o bun3 dizolvare. Se mai adaugd 0,55 mL de solutie
apoasd 1,1 g/L de LPZ si se agitd pentru omogenizare. Se obtine asfel solutia precursoare de
imprentare, la un raport de 50000 de unitati de endotoxina (echivalent 50000 de unitati antigen O) din
LPZ la 0,11 mmoli MAPTES. intr-un alt pahar Erlenmayer de 10 mL, cu dop rodat se introduce 1,15 mL
solutie 25% de NH,OH. Se plaseaza paharul Erlenmayer pe plita unui agitator magnetic incalzitd la 27 °C,
se introduce in el un corp teflonat de agitare magnetica si se porneste agitarea la 180 rot/min. Se incepe
introducerea treptatd a solutiei precursoare de imprentare peste solutia de NH,OH 25%. Introducerea
dureaza 1,8 ore. Solul obtinut este pulverizat peste primul strat silanic de pe lamela de sticld. Se las3
lamela cu cel de al doilea strat sd stea la maturare, la temperatura de 27 °C, pe plita agitatorului
magnetic timp de 30 ore si apoi intr-o etuva timp de 40 ore la temperatura de 48 °C. Apoi, lamela se
introduce intr-un cristalizor si se adaugd peste ea 3 mL apa distilata. Se introduce cristalizorul intr-o baie
de ultrasonare , unde se lasa timp de 3,5 ore. Apoi, se scurge apa de extractie si se adaugi 4 mL ap3
distilata. Se ultrasoneazd din nou 4 ore. Se scurge apa de spilare si se adaugd 2 mL apd distilat3. Se
ultrasoneaza inc3 3 ore. n final se scoate lamela multistratificat3 din cristalizor si se lasa sd se usuce in
convectie liberd la temperatura camerei (20 °C). Lamela cu filme stratificate astfel preparate a fost pus3

in contact cu apa uzatd, cate 50 mL/proba. Dupa 24 ore indicatorul de E-coli a scizut de la 4 CFU/50 mL

la 1 si cel de coliformi de la 61CFU/50mL la 4.
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FILME MULTISTRATIFICATE NANOASAMBLATE ANTIMICROBIENE
$1 PROCEDEU DE OBTINERE A ACESTORA
REVENDICARI

1. Filme multistratificate nanoasamblate antimicrobiene caracterizate prin aceea cd peste un suport de
sticld se formeazd un prim strat sol- gel prin reactia dintre (3- Mercaptopropil)trimetoxisilan: MPTES si
hidroxid de amoniu, in raport volumetric MPTES: solutie apoasa 25% de NH,OH de 1: 3,5...4,5, peste
care se formeaza un al doilea strat, de polimer sol-gel imprentat molecular, obtinut prin reactia dintre 3-
(2-trimetoxisilil)-propilmetacrilat: MAPTES, cu hidroxid de amoniu, Tn raport volumetric MAPTES: solutie
apoasd 25% de NH,OH de 1: 5...6, format in prezenta ca templat, a antigenului O din lipopolizaharida:
LPZ, in raport de 50000 de unitati de endotoxind, echivalent 50000 de unitati antigen O, din LPZ la 0,10-
0,15 mmoli MAPTES, templatul fiind extras ulterior din cel de al doilea strat, filmele asftel obtinute
prezentand activitate antibacteriand contra bacteriilor gram negative de tipul E-coli si coliformi.

2. Procedeu de obtinere a filmelor multistratificate nanoasamblate, conform revendicarii 1, caracterizat
prin aceea ca primul strat silanic depus pe sticla este obtinut prin dizolvarea MPTES in alcool etilic
absolut, in raport volumeric MPTES: alcool etilic absolut de 1: 5...7, la temperatura de 20...30 °C, solutia
precursoare alcoolicd de MPTES fiind adaugata treptat, la 20...30 °C, timp de 1,5....2,5 ore,sub o agitare
de 150.... 350 rot/min peste o solutie catalitica formata din solutie apoasd de hidroxid de amoniu 25% si
apa distilatd, in raport apa: solutie 25% de NH,OH de 1: 2...3, raportul intre MPTES si solutia de hidroxid
de amoniu 25% fiind de 1: 3,5...4,5, solul astfel obtinut fiind pulverizat pe suportul de sticla si ldsat timp
de 15...45 minute la temperatura de 20....30 °C pentru gelifiere, iar cel de al doilea strat, imprentat
molecular, fiind obtinut prin dizolvarea MAPTES in alcool etilic absolut, in raport volumeric MAPTES:
alcool etilic absolut de 1: 10...12, la temperatura de 20...30 °C, dup4 care, in aceastd solutie se adaugi o
solutie apoasa de 0,8-1,2 g/L de LPZ, iar raportul intre solutia de LPZ si MAPTES fiind de 2,5...3:1, solutia
precursoare alcoolicd de MAPTES cu templat fiind adaugata treptat, timp de 1,5....2,5 ore sub o agitare
de 150.... 350 rot/min peste o solutie catalitica formata din solutie apoasa de hidroxid de amoniu 25%,
raportul intre  MAPTES si solutia de hidroxid de amoniu fiind de 1: 5..6, solul astfel obtinut fiind
pulverizat peste primul strat silanic si lasat la maturat 24...48 h la 20...30°C si inca 24...48 h la 45...55°C,
dupd care filmele stratificate obtinute pe suportul de sticla sunt spalate in 2- 3 reprize cu ap3 distilata in

raport MAPTES: apa de 1:10...20, prin ultrasonare, timp de 3...5 ore per portie.
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