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SI ACTIVITATE ANTIMICROBIANA

(57) Rezumat:

Inventia se refera la un hidroxid ternar dublu lamelar pe
bazé de Zn, Al si Ag utilizat Tn industria constructiilor
civile si/sau industriale pentru conservarea si reabili-
tarea cladirilor de patrimoniu si la un procedeu de obti-
nere a acestuia. Hidroxidul ternar dublu lamelar Zn - Al
- Ag LHD conform inventiei este constituit din 14...15
parti de aluminiu nanohidrat, 23...24 par{i azotat de zinc
hexahidrat, o parte azotat de argint, 9...10 parti hidroxid
de sodiu si 22..23 parti de carbonat de sodiu
decahidrat, partile fiind exprimate in greutate, hidroxidul
ternar avand proprietati de impermeabilitate imbuna-
tatite si actiune antimicrobiana inhibitoare ridicata fata
de Staphylococcus aureus si tulpinile fungice Candida
albicans, Aspergillus niger si Penicillium chrysogenum.
Procedeul de obtinere conform inventiei constd in

dizolvarea in apa distilata a 14...15 parti de azotat de Al
nanohidrat, 23...24 parti azotat de Zn hexahidrat si o
parte de azotat de Ag, rezultdnd solutia 1, care se
amesteca in picatura intr-un vas de reactie, sub agitare
riguroasa, timp de 10...15 min., cu o solutie 2 preparata
separat prin dizolvarea in apa distilata a 9...10 pari
hidroxid de sodiu, 22...23 parti de carbonat de sodiu
decahidrat, precipitatul rezultat fiind maturat in solutia
matcé timp de 5...7 h la o temperatura de 70°C + 10%,
urmat de racire la temperatura camerei, filtrare Tn vid,
spalare cu apa pana la obtinerea unui pH neutru si
uscare in aer liber la o temperatura de 70°C.

Revendicari: 3
Figuri: 4
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OFICIUL DE STAT PENTRU INVEITH S1MARCI
Cersre de brevet de inventie

-------------------------------------------------------------

HIDROXID TERNAR DUBLU LAMELAR
IMPERMEABIL S| ACTIVITATEANTIMICROBIANA

Inventia se refera la un hidroxid ternar dublu lamelar pe baza de zinc, aluminiu $i
argint, la procedeul de obtinere al acestuia si modul de utilizare in industria
constructiilor civile si/sau industriale Tn conservarea si reabilitarea cladirilor de
patrimoniu. Hidroxidul ternar dublu lamelar pe bazi de zinc—Zn*?, aluminiu- AI*® si
argint-Ag*' prezintd stabilitate ridicatd din punct de vedere chimic si termic,
biocompatibilitate ridicatda, capacitate excelenta de schimb de anioni, capacitate
excelenta de schimb de anioni, ofera proprietadti de impermeabilitate si antimicrobiene
stratului aplicat pe suprafete. Procedeul de obtinere a acestui compozit consta in
amestecarea solutiei de azotat de aluminiu nonahidrat, azotat de zinc hexahidrat, azotat
de argint cu solutia de hidroxid de sodiu cu carbonat de sodiu decahidrat, diluate initial
in apa distilata, Tn picatura cu agitare riguroasa maturare in solutia matca, filtrare in vid
si spalare pana la pH neutru si uscare in aer.

Se cunosc o serie de brevete de inventie referitoare la compozitii hidroxid dublu
stratificate, astfel:

Brevetul 102139212Method for preparing hydrotalcite supported silver catalyst
and application thereof, dezvaluie o metoda de preparare a unui catalizator de argint
pe suport cu sarcind scazuta si activitate ridicata prin utilizarea hidrotalcitului ca purtator
in domeniul tehnic al prepararii catalizatorului. Hidrotalcitul este utilizat ca purtator, iar
atomii de argint cu activitate catalitica sunt puternic dispersati si ancorati strans pe fata
cristalind de inalta energie a hidrotalcitului prin utilizarea unei matrice de puncte hidroxil
uniforme si a unei orientari diferite a fetei cristalului hidrotalcitului, astfel incat particulele
de argint sunt mai active. Inventia prezintd metoda de preparare a catalizatorului de
argint, iar metoda are avantajele echipamentului si procesului simplu, randament ridicat,
comoditate in productie, granularitate scazuta a argintului preparat si reproductibilitate
buna. Cand catalizatorul este aplicat in sinteza oxidului de stiren prin oxidarea catalitica
a stirenului, viteza de conversie a reactantilor este mare, iar selectivitatea unui produs
este mare (surse www patentscope.com, epo.com).

inventia CN109758616 Novel osteogenesis promotion material and preparing

method thereof prezintd un material LDH, un material AL/LDH, o metoda
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a celor doud materiale si aplicarea materialelor in prepararea unui material de
postageneza pentru tratarea necrozei capului femural, a defectelor osoase si/sau a
osteoporozei. Componentele LDH preparate sunt hidroxidul monostrat Mg-Al-Yb, iar
prin efectul reciproc al gruparilor hidrofile, alendronat de sodiu este incarcat pe
suprafata LDH. LDH si AL/LDH sunt utilizate pentru accelerarea postagenezei unei
zone de osteonecroza, iar AL/LDH poate favoriza cresterea densitatii osului din zona
necrozei, accelerand in acelasi timp postageneza partii implantate a materialului. In
prezent, o metoda principald pentru tratarea clinica a necrozei capului femural in
perioada timpurie implica faptul ca decompresia miezului este combinata cu transplantul
0sos, iar AL/LDH siLDH pot fi utilizate ca material de transplant osos dupa decompresia
miezului; in plus, pentru pacientii cu intregul corp care sufera de osteoporoza, AL/LDH
este utilizat ca material pentru umplerea zonei de osteonecroza si este promovata
cresterea densitatii osoase a intregului corp. Inventia are la baza Mg*? A", Yb* (surse
www patentscope.com; epo.com).

Brevetul CN114082410 SERS substrate based on novel composite material, and
preparation method thereof, dezvaluie o metoda de preparare a unui substrat SERS
pe baza unui nou material compozit. Metoda de preparare cuprinde urmatoarele etape:
S1, sintetizarea NP-urilor AUu@Ag cu o structura miez-invelig; S2, sintetizand Ag NP;
S3, sintetizarea Ag NPs@CoNi-LDH; S4, sintetizarea AgNPs@CoNi-LDH@GO:
dispersarea Ag NPs@CoNi-LDH preparata in etapa S3 in etanol, adaugarea a 2 mg/mL
de lichid de dispersie de oxid de grafen, incalzirea solutiei amestecate intr-o baie de
apa la 60°C, agitare violenta timp de 2 ore, centrifugare, colectare a precipitatului,
spalare cu etanol si redispersare in etanol pentru a obtine lichidul de dispersie de etanol
al Ag NPs@CoNi-LDH@GO,; si S5, pregatirea substratului SERS: distribuirea lichidului
de dispersie de etanol AU@AgNPs preparat in etapa S1 pe o matrita, efectuarea uscarii
la aer, distribuirea unui strat de lichid de dispersie de etanol Ag NPs@CoNi-LDH@GO
preparat in etapa S4 si indepartarea mucegaiului dupa uscare naturala la aer, obtinand
astfel substratul SERS. Substratul SERS preparat prin metoda de preparare are o
capacitate mare de adsorbtiesipoate fi utilizat pentru detectarea simultana si rapida a
dimetilsulfoxiduluigia 2,4-di-tert-butilfenolului.(surse www patentscope.com; epo.com).

In inventia CN110652989, CdS/ZnCrLDH composite photocatalyst preparation
method and product thereof, and applications of CdS/ZnCrLDH co
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photocatalyst, este dezvaluitd o metoda de preparare a fotocatalizatorului compozit
CdS/ZnCr LDH si un produs al acestuia, precum si aplicatii ale fotocatalizatorului
compozit CdS/ZnCr LDH. Metoda de preparare cuprinde:dizolvarea unei surse de sulf gi
a unei sari de cadmiu ntr-o solutie de etilendiamind, agitarea si efectuarea unei reactii
solvotermale; efectuarea filtrarii prin aspiratie, spalare, uscare si slefuire pentru a
obtinenano-sarme CdS; dispersarea cu ultrasunete a nano-firelor CdS in apa,
adaugarea unei sari de zinc sio sare de crom si agitarea; reglarea valorii pH-ului,
agitarea si efectuarea unei reactii hidrotermale; si efectuarea filtrarii prin aspiratie,
colectarea precipitatului, spalarea si uscarea pentru a obtine fotocatalizatorul compozit.
Conform metodei de preparare a inventiei, nano-firele CdS sunt modificate cu ZnCr
LDH pentru a construi heterojonctiunea, in care combinarea perechilor de gauri de
electroni foto-induse in CdS este inhibata eficient prin incarcarea cu ZnCr LDH, astfel
incat sa imbunatateasca performanta fotocatalitica a materialului; iar rezultatele testului
de performanta fotocatalitica ale fotocatalizatorului compozit CdS/ZnCr LDH sub lumina
vizibila arata ca rata de indepartare a cromului hexavalent in 30 de minute poate atinge
100% (surse www patentscope.com; epo.com).

Brevetul 114481199Ternary metal layered hydroxide NiFeV-LDH and preparation
method and application thereof, furnizeaza un hidroxid stratificat de metal ternar
NiFeV-LDH si o metoda de preparare si de aplicarea acestuia. Hidroxidul stratificat de
metal ternar NiFeV-LDH are o structura de nanofoaie incrucisata, are o suprafata
specifica mai mare si locuri active mai expuse, este mai benefic pentru transferul de
electroni si eliberarea gazului generat si are o conductivitate bund, o conductivitate
ridicata sipoate fi aplicat in domeniul electrochimiei. Materialul are un suprapotential
scazut si prezinta o stabilitate ultra-puternica in conditii de densitate mare de curent.
Prin urmare, hidroxidul stratificat de metal ternar NiFeV-LDH dezvaluit de aceasta
inventie are avantajele unei activitati ridicate si stabilitatii ridicate atunci cand este
aplicat la o reactie electrolitica de degajare a oxigenului in apa (OER) si poate realiza o
cataliz eficient3 si stabild a OER. in plus, materiile prime de NiFeV-LDH sunt ieftine si
usor de obtinut, iar costul de productie este scazut. Hidroxidul ternar stratificat metalic
NiFeV-LDH este utilizat in OER cu apa electrolizata, iar OER poate fi catalizat eficient

sistabil. Metoda de preparare a hidroxidului stratificat de metal ternar NiFeV-LDH este
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unei metode simple de sinteza hidrotermala intr-o singura etapa, materiile prime sunt
ieftine si usor de obtinut, iar metalul ternar hidroxidul stratificat NiFeV-LDH poate fi
aplicat productiei industriale pe scara larga (surse www patentscope.com; epo.com).

In inventia 113058543Application of 'respiration-photosynthesis' imitated layered
TiO./LDH adsorbent in degradation of organic pollutants in water body, se
dezvaluie aplicarea unui adsorbant TiO,/LDH stratificat imitat de ,respiratie-fotosinteza”
in degradarea poluantilor organici dintr-un corp de apa. Adsorbantul este un material
compozit TiO,/LDH stratificat format prin luarea particulelor de TiO, ca fotocatalizator
siincarcarea particulelor de TiO, pe un substrat LDH stratificat de hidroxid dublu de
magneziu-aluminiu. Adsorbantul pastreaza structura stratificata initiala a LDH, este
compus cu TiO; dupa ce a fost stratificat de LDH, este in contact cu suprafata unui strat
de LDH in masura maxima siare proprietatea de a imita respiratia-fotosinteza.
Adsorbantul depaseste problema ca rata de adsorbtie a unui adsorbant traditional este
limitatd de dinamica de regenerare prea lenta, poluantii sunt imbogatiti prin efectul de
adsorbtie, apoi degradarea poluantilor si regenerarea adsorbantului se realizeaza prin
fotocataliza sub lumina soarelui si utilizare ciclica. Adsorbantul dezvaluit de inventie are
o capacitate de adsorbtie relativ mare asupra colorantilor organici, iar adsorbantul are
structura compacta si densitate mare a porilor, astfel incat rata de adsorbtie a
poluantilor este imbunatatita, iar adsorbantul poate fi aplicat in domeniile protectiei
mediului, inginerie chimica si altele asemenea (sursa www patentscope.com).

In brevetul WO2017221526 - FUNCTIONAL LAYER INCLUDING LAYERED DOUBLE
HYDROXIDE, AND COMPOSITE MATERIAL, se prezintd un strat functional care
include un hidroxid dublu stratificat (LDH), stratul functionalmentionat prezentand nu
numai o conductivitate ionica excelentd, dar si o rezistenta excelenta la alcalii;si un
material compozit prevazut cu respectivul strat functional. Stratul functional include un
LDH si are conductivitate ionica de hidroxid. Cand LDH este scufundat intr-o solutie
apoasa de hidroxid de potasiu de 5 mol/L incluzand oxid de zinc la o concentratie de
0,4 mol/L, timp de trei saptamani la 70°C, nu apar modificari in microstructura
suprafeteigistructura cristalina. Inventia 108330472, Method for enhancing corrosion

resistance of LDH (Layered Double Hydroxide) coating layer on surface of

magnesium alloy, dezvaluie o metoda de imbunatatire a rezistentei la coroziune a unui
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Metoda cuprinde urmatoarele etape: lustruirea suprafetei si tratarea de ungere a unui
produs din aliaj de magneziu, prepararea unei soluti de LDH, cresterea LDH pe
suprafata aliajului de magneziu, prepararea unei solutii de inhibitor de coroziune si
depunerea unui inhibitor de coroziune. Metoda se caracterizeaza prin urmatoarele
etape: (a) efectuarea pretratarii aliajului de magneziu; (b) prepararea solutiei de LDH;
(c) cresterea LDH pe suprafata aliajului de magneziu; (d) prepararea solutiei de inhibitor
de coroziune; (e) depunerea inhibitorului de coroziune, scufundarea aliajului de
magneziu pe care este depus LDH-ul in solutia de inhibitor de coroziune, inmuierea
timp de 12 pana la 72 de ore la o temperatura normala, scoaterea aliajului de magneziu
si spalarea curatd cu apa si uscare cu aer sau uscare la aer. Conform metodei
dezvaluite de inventie, prin detectarea curbei de polarizare potentiodinamica,
densitatea curentului de coroziune este redusa la 1 nanoamper sau mai putin.

Brevetul 113793762, Preparation method and application of graded core-shell
ZnO/NiCo-LDH electrodematerial, dezvaluie o metoda de preparare a unui material
de electrod ZnO/NiCo-LDH miez-invelis gradat. Metoda de preparare cuprinde
urmatoarele etape: (1) prepararea panzei de carbon cu o matrice unidimensionala
ZnOnano care creste la suprafata;(2) pregatirea panzei de carbon cu un nano-matrice
ZnO miez-cochiliu gradat care creste la suprafata;(3) pregatirea materialului de electrod
ZnO/NiCo-LDH miez-invelis gradat. Metoda de preparare a materialului electrodului
ZnO/NiCo-LDH cu miez gradat este sirmnpla in faza procesului si are o operabilitate
ridicatd, materialul electrodului ZnO/NiCo-LDH cu miez gradat obtinut este bun in
stabilitate si performanta capacitiva si este fezabil, o baza teoretica si o baza teoretica
sunt furnizate pentru productia industriald si aplicarea stocarii de energie a
nanomaterialelor functionale (surse www patentscope.com; epo.com).

Inventia 111564324, Preparation method of carbon cloth@sheet-shaped cobalt-
aluminum hydrotalcite flexible electrode, prezintd o metoda de preparare a unui
electrod flexibil de hidrotalcit de cobalt-aluminiu in forma de panza de carbon, se refera
la domeniul tehnic al pregatirii electrodului flexibil de supercondensator si rezolva
problemele de capacitate mica a electrodului si durata de viatd scurtd de incarcare si
descarcare in perioada anterioara. Metoda de preparare cuprinde urmatoarele etape:
(1) tratarea unei panze de carbon prin utilizarea acidului azotic; (2) prepararea unui sol

de AIOOH; (3) acoperirea suprafetei panzei de carbon tratatd cu sol de AIOOH pentrua___
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obtineCC@AIOOH; si(4) realizarea cresterii in situ prin luarea CC@AIOOAre un sablon
pentru a obtine un electrod flexibil CC@CoAI-LDH. Conform metodei de preparare,
AIOOH este folosit ca sablon si sursa de aluminiu pentru a dezvolta o structura
asemanatoare foii CoAl-LDH pe panza de carbon in situ, astfel incat CoAl-LDH sa
poata fi in contact suficient si ferm cu panza de carbon, astfel incat pentru a reduce
rezistenta interna a electrodului, iar capacitatea de incarcare a CoAl-LDH pe panza de
carbon poate fi imbunatatita, astfel incat panza de carbon sa aiba posibilitatea de
industrializare; iar CoAl-LDH sintetizat este intr-o forma de nanofoaie si are o suprafata
specifica mare, astfel incat electrodul flexibil preparat are o capacitate si densitate de
putere mare (surse www patentscope.com; epo.com).
Toate aceste inventii nu folosesc materiile utilizate in inventia noastra si difera
procedeele de obtinere, prezentate in inventile de mai sus, de procedeul de obtinere
prezentat in inventia noastra.
Problema tehnica pe care o rezolva inventia noastra consta intr-un material care depus
pe suport de zidarie imbunatateste proprietatile fizice, mecanice ale stratului cat si
proprietatile antimicrobiene, precum si procedeul de obtinere si de utilizare a
materialului hidroxid ternar dublu lamelar. Materialul hidroxid ternar dublu tamelar Zn-Al-
AG LHD se obtine din 14..15 parti azotat de aluminiu nonahidrat, 23...24 parti azotat de
zinc hexahidrat, o parte azotat de argint, 9..10 parti hidroxid de sodiu, 22..23 parti
carbonat de sodiu decahidrat, parti exprimate in greutate. Procedeul de obtinere consta
in dizolvarea in apa distilata a 14..15 parti azotat de aluminiu nonahidrat, 23...24 parti
azotat de zinc hexahidrat, o parte azotat de argint rezultand solutie 1, care se amesteca
in picatura intr-un vas de reactie sub agitare riguroasa, timp de 10 ...15 minute, cu
solutie 2 preparatd separat prin dizolvarea in apa distilata a 9..10 parti hidroxid de
sodiu, 22..23 parti carbonat de sodiu decahidrat. Precipitatul rezultat de LDH se
matureaza in solutie matca timp de 5...7 h la o temperatura de 70°C £10% , urmat de
racire la temperatura camerei, filtrare la vid, spalare cu apa pana la obtinerea unui pH
neutru, urmat de uscare in aer liber la 70°C.
Inventia prezinta urmatoarele avantaje:

e procedeu usor de realizat datorita sintezei usoare si ecologica

e rezulta costuri reduse,

¢ non-toxicitate, reglabilitate structurala si compozitionala
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+ biocompatibilitate ridicata, flexibilitate compozitionala in cationi i anioni,

e capacitate excelenta de schimb de anioni,

o hidroxizii dubli lamelari sunt ugor de adaptat in materiale hibride functionale si

nano- compozite pentru aplicatii
e imbunatateste proprietatile fizice, mecanice ale stratului  cat si proprietatile
antimicrobiene

In continuare se dau exemple de realizare a inventiei:
Exemplul 1
Intr-un vas cu capacitatea de 150 mm se introduc 100 ml apa distilatd peste care se
aduga 11,25 g azotat de aluminiu nonahidrat, 17, 84 g de azotat de zinc hexahidrat i
0,76 g de azotat de argint — se agita pina la dizolvarea materialelor solide rezulta solutia
nr.1, in alt vas cu capacitatea de 150 mm se introduc 7,2 g hidroxid de sodiu $i 17,16 g
de carbonat de sodiu decahidrat in 100 ml apa distilata supuse procesului de dizolvare
in urma caruia rezulta solutia nr.2. Intr-un vas de 500ml, dotat cu agitator, se toara pe o
cale de picurare solutia nr.1 i simultan prin a doua cale de picurare se toarna solutie
nr.2 in timp de 10 minute cu agitare riguroasa rezultand precipitatul de LDH care se
matureaza in solutia matca timp de 6 h la temperatura de 70°C, dupa care se raceste la
temperatura camerei, se filtreaza la vid si se spala cu apa distilata pana la obtinerea
unui pH neutru, urmat de uscare in aer liber la temperatura de 70°C —rezulta in final
hidroxidul ternar dublu lamelar de Zn-Al-Ag LDH de culoare gri.

Exemplul 2
Intr-un vas cu capacitatea de 150 mm se introduc 100 ml apa distilata peste care se
aduga14 g azotat de aluminiu nonahidrat, 23 g de azotat de zinc hexahidrat si1 g de
azotat de argint — se agita pana la dizolvarea materialelor solide obtinandu-se solutia
nr.1, in alt vas cu capacitatea de 150 mm se introduc 9 g hidroxid de sodiu si 22 g de
carbonat de sodiu decahidrat in 100 ml apa distilatd supuse procesului de dizolvare in
urma caruia rezultd solutia nr.2. Intr-un vas de 500ml, dotat cu agitator, se toarna pe o
cale de picurare solutia nr.1 i simultan prin a doua cale de picurare se toarna solutia
nr.2 in timp de 10 minute cu agitare riguroasa rezultand precipitatul de LDH care se
matureazi in solutia matca timp de 6 h la temperatura de 70°C, dupa care se raceste la
temperature camerei, se filtreaza la vid si se spala cu apa distilatd pana la obtin
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unui pH neutru, urmat de uscare in aer liber la temperatura de 70°C - in final rezulta
hidroxidul ternar dublu lamelarZn-Al-Ag LDH de culoare gri

Exemplul 3

Intr-un vas cu capacitatea de 150 mm se introduc 100 ml apa distilata peste care se
aduga15 g azotat de aluminiu nonahidrat, 24 g de azotat de zinc hexahidrat si1 g de
azotat de argint — se agita pana la dizolvarea materialelor solide obtine solutia nr.1, in
alt vas cu capacitatea de 150 mm se introduc 10 g hidroxid de sodiu s$i 23 g de carbonat
de sodiu decahidrat in 100 ml apa distilata supuse procesului de dizolvare in urma
caruia rezulta solutia nr.2. Intr-un vas de 500ml, dotat cu agitator, se toara pe o cale de
picurare solutia nr.1 si simultan prin a doua cale de picurare se toarna solutie nr.2 in
timp de 10 minute cu agitare riguroasa rezultand precipitatul de LDH care se matureaza
in solutia matca timp de 6% h la temperatura de 80°C, dupa care se raceste la
temperatura camerei, se filtreaza la vid si se spala cu apa distilata pana la obtinerea
unui pH neutru, urmat de uscare in aer liber la temperatura de 70°C, rezultand in final

hidroxidul ternar dublu lamelar Zn-Al-Ag LDH de culoare gri.

Testarea activitatii antimicrobienela probe de argila

Materiale si metode

Compusii de testat. Proba de hidroxid ternarZn-Al-Ag LDH a fost sterilizata prin
autoclavaret imp de 20 minute la 121°C. Suspensia a fost preparata prin transferul
pulberilor sterile Zn-Al-Ag LDH 1n apa ultrapura sterila (200 mg/ml), urmata de sonicare
timp de 5 minute. Ulterior, probele au fost mixate 5 ore la 160 rpm pe agitator orbital
Heidolph Unimax 1010, si mentinute peste noapte in incubator fara agitare. Suspensia
rezultatd a fost utilizatd in testarea activitatii antirmicrobiene.

Microorganisme.Pentru testarea activitatii antimicrobiene au fost selectate urmatoarele
tulpini microbiene: bacteria GrampozitivaStaphylococcus aureus ATCC 25923, si
tulpinile fungice Candida albicans ATCC 10231, Aspergillusniger, Penicillium
chrysogenum.

Medii de cultura. Compozitia mediului MuellerHinton solid (g/L): 2, extract de carne; 1.5,
amidon; 17.5 cazeinahidrolizata; 17, agar; pH = 7.2-7 4.
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Compozitia mediului mediul Sabouraud solid (g/L):10, peptona; 40, glucoza;15, agar,
pH = 5.6.Compozitie AFS (apa fiziologica sterila) (g/1): 8.5, NaCl

Mediile astfel preparate au fost sterilizate 20 minute la 121°C. Dupa sterilizare si racire
aufost turnate in placi Petri sterile.

Mod de lucru: Metoda disc difuzimetrica cu inoculare sub forma de spot si disc (pe
discuri neimpregnate Bio Rad) a fost utilizata pentru a determina activitatea
antimicrobiana a probei testate. Testele s-au efectuat in placi Petri pe mediu agarizat
specific, mediu Mueller Hinton in cazul tulpinii bacteriene S. aureus,si respectiv, mediu
Sabouraud pentru tulpinile fungice C. albicans, A. niger, P.chrysogenum.

Inoculul de lucru a fost reprezentat de o suspensie in A.F.S. realizatd dintr-o cultura
proaspita de 18 - 24h (3-4 colonii izolate), cu o densitate de 1-3x10° UFC/ml, ajustat3
nefelometric (etalon McFarland 0,5 = 1.5x10*UFC/ml) si spectofotometric prin
masurarea absorbantei. Probele de argila au fost inoculate in patru repetitii, cate 30
pl/spot sau disc, pe mediul insamantat in panza cu inoculul microorganismelor testate,
cu densitatea de 1-3x10° UFC/ml. Plicile au fost incubate 24 de ore la 37°C incazultul
tulpinii bacteriene, 24 ore pentru C. albicansla 28°C si 48-72 de ore 1a28°C incazul
fungilor filament si Asperillusniger si Penicillium chrysogenum.

Activitatea antimicrobiana s-a evaluat prin masurarea diametrului zonei de inhibitie,
zonei clare (halou) ce apare n jurul inocularii argilelor.

Rezultatele testelor conform metodei difuzimetrice sunt prezentate infigurile 1,2,3 si 4

siTabelul1.

Microorganisme Diametrulzonei de inhibitie(mm) J
Aplicare pe disc 30 ul | Aplicare in spot 30 plj

S. aureus 12,0 17,0
i H |

' C. albicans 10,0 15,0

A.niger 95 10,5

P.chrysogenum 13 145

Tabel 1. Diametrul zonei de inhibitie

Intre tulpinile testate, probaZn-Al-Ag LDH a exercitat actiunea inhibitoare mai
ridicata fata deS. aureus (17,0 mm) >C. albicans(15,0 mm) >P. chrysogenum (14.5 mm)
> A.niger (10.5 mm).
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¢

Test de absorbtie a apei

Aplicarea particulelor de Zn-Al-Ag LDH pe suprafata unor modele de caramizi
(40x40x40mm) create in laborator din materiale de constructie este o practica obignuita
pentru a identifica metode de generare a unei suprafete hidrofobe. Pietrele artificiale s-
au obtinut in laborator din gips, nisip (2:1) si apa. Initial s-a omogenizat gipsul cu nisipul,
iar dupa aceea s-a adaugat apa, pana cand s-a obtinut consistenta unei creme, s-a
turnat intr-o matrita, ulterior s-au uscat in etuva timp de 9 ore, la temperatura de 40 °C
si dupa aceea 3 ore la 100 °C. Pietrele obtinute in forma de cub au o dimensiune de
40x40x40 mm.Aceasta metoda creaza o suprafata hidrofoba, pentru a impiedica
patrunderea apei in materialul de constructie. Proba de Zn-Al-Ag LHDa fost aplicata pe
caramizile de laborator prin spray-ere (S) sau prin pensulare (P). Testul de absorbtie a
apei (AA) a fost efectuat pentru a determina gradul de absorbtie pentru probele
investigate. Acest parametru este strans legat de gradul de deteriorare a artefactelor,
respectiv de eficacitatea tratamentelor de conservare. Testul de AA presupune uscarea
probelor intr-un cuptor timp de 8 ore la 50 °C. Dupa uscare, probele au fost lasate la
temperatura camerei sa se raceasca $i apoi cantarite (W;). Ulterior, probele au fost
imersate Tn apa distilata timp de 24 de ore, la temperatura camerei. Dupa 24 de ore,
probele au fost scoase din apa, sterse cu un prosop de hartie si cantarite (W,). AA a
fost calculata utilizand ecuatia (1). Determinarile pe esantioanele pregatite in laborator
au fost efectuate, in conformitate cu EN 1015-3.

AA = Wa Wi x100 (%)
Wi 1)

Proba Wi W, Absorbtie apa

martor | 74.0169 | 100.991 36.4432
3P 79.6243 | 102.7976 29.1033
3S 82.4976 | 107.8864 30.7752
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Teste mecanice

Testul de rezistenta la compresiune s-a facut cu un ciocan de incercare Silver Schmidt
Hammer Proceq, tip L cu energie de impact 0,735 Nm, in conformitate cu ASTM C805.
Intervalul de testare a rezistentei cu ciocanul Silver Schmidt este de la 10-100 N/rmm?.
S-au efectuat 10 masuratori pentru fiecare proba, iar inregistrarile s-au facut la o
distantd minima de testare de 25 mm intre fiecare doua puncte de testare si o distanta
minima de margine de 25 mm. Ciocanul a fost pozitionat la 90° in jos, iar valoarea
numarului de recul (Q) este calculatda ca medie a citirilor cu scopul de a gasi o relatie
intre duritatea suprafetei si rezistenta la compresiune cu o eroare acceptabila. S-au
folosit masuratorile numarului de recul si apoi s-a determinat rezistenta la compresiune
conform ASTM C805. Pentru fiecare proba s-au efectuat 10 masuratori, iar ciocanul se
pozitioneaza perpendicular pe suprafata probei. Valoarea numarului de reculuri se
calculeaza ca media aritmetica, pentru a gasi o relatie intre duritatea suprafetei si
rezistenta la compresiune, cu o eroare acceptabila.

Rezistenta la compresiune, exprimata in MPa, s-a calculat utilizadnd ecuatia (2):
Rez. Compr=2,77*€>™¥% (2)

unde: 2,77- reprezinta constanta aparatului $i Q- numar de reculuri.

compressive
Proba Q masurat Q medie strenght,
MPa
Martor 21.5| 20.5 22| 205| 215|205 | 215 | 205 21.063 7.613 |
3p 21| 215|225 | 225 22 21 21 h21.5 21.625 7.821
3S 21 22 22 23 22 22| 215 21 21.813 7.892
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HIDROXID TERNAR DUBLU LAMELAR
IMPERMEABIL $I ACTIVITATEANTIMICROBIANA

Revendicari

1.

Hidroxid ternar dublu lamelar Zn-Al-AG LHD caracterizat prin aceea c¢a se
obtine din 14..15 parti azotat de aluminiu nonahidrat, 23...24 parti azotat de zinc
hexahidrat, o parte azotat de argint, 9..10 parti hidroxid de sodiu, 22..23 parti
carbonat de sodiu decahidrat, parti exprimate in greutate.

Hidroxid ternar dublu lamelar Zn-Al-AG LHD, conform revendicarii 1, caracterizat
prin proprietati de impermeabilitate imbunatatite prin aplicarea pe suprafetele de
zidarie, actiunea antimicrobiana, inhibitoare ridicata fata Staphylococcus aureus
ATCC 25923, si tulpinile fungice Candida albicans ATCC 10231, Asperillusniger,
Penicillium chrysogenum.

Procedeu de obtinere ahidroxidului ternar dublu lamelar Zn-Al-Ag LHD, conform
revendicarii 1, caracterizat prin urmatoarele etape: dizolvarea in apa distilata a
14..15 parti azotat de aluminiu nonahidrat, 23...24 parti azotat de zinc hexahidrat
si 0 parte azotat de argint rezultdnd solutia 1, care se amesteca in picatura intr-
un vas de reactie, sub agitare riguroasa, timp de 10 ...15 minute, cu solutie 2
preparata separat prin dizolvarea in apa distilata a 9..10 parti hidroxid de sodiu,
22.23 parti carbonat de sodiu decahidrat, precipitatul rezultat de LDH se
matureaza in solutia matca timp de 5...7 h la o temperaturd de 70°C +10% ,
urmat de racire la temperatura camerei, filtrare la vid, spalare cu apa péana la

obtinerea unui pH neutru, urmat de uscare in aer liber la 70°C.
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Staphylococcus aureusATCC25923

Proba —inocularein spot

|

Proba —inoculare pe disc

[Fig. 1 Testarea activitatii antifungice a probelorZn-Al-Ag LHD fata de S. aureus(dupa 48 de ore)

|

Candida albicansATCC 10231

Proba —inocularein spot

Proba —inoculare pe disc

(dupa 48 de ore)
\

Fig. 2 Testarea activititii antifungice a probelor

de Zn-Al-Ag LHD fata de P. fata de C. albicans
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2

Aspergillus niger

Proba —inocularein spot Proba —inoculare pe disc

hFig. 3. Testarea activitatii antifungice a probelor de Zn-Al-Ag LHD fata deA. niger(dupa 48 de ore)

( Penicillium chrysogenum i

[ Proba —inocularein spot Proba —inoculare pe disc

Fig. 4. Testarea activitati antifungice a probelor de Zn-Al-Ag LHD fata deP. chrysogenum (dupa 48

| de ore) |
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