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Inventia se refera la p:ocedeele de obtinere a sau borohidrurd de sodiu, sau hidrat de
metalelor inalt disperse, in particular la un hidrazind si addugarea ulterioara in calitate de
procedeu de obtinere a argintului coloidal inalt protectori de coloizi a unui amestec de 1-
dispers, care poate fi utilizat in medicina sau 5 tioglicerina i 1,2-ditioglicerina, luate,
veterinarie. respectiv, intr-un interval de (1:10)...(1:10).
Procedeul, conform inventiei, include Revendiciri: 3

reducerea in solutie apoasd a nitratului de 10 Figuri: 2
argint sau sulfatului de argint, sau acetatului de
argint cu concentratia de 10%2..10° mol/L,

utilizand in calitate de reducator acid ascorbic 15
(54) Process for obtaining highly dispersed colloidal silver

(57) Abstract:



The invention relates to processes for obtaining
highly dispersed metals, in particular to a
process for obtaining highly dispersed
colloidal silver, which can be used in medicine
or veterinary medicine.

The process, according to the invention,
includes reduction in aqueous solution of silver

nitrate, or silver sulphate, or silver acetate with
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the concentration of 102...10° mol/L, using as
reducer ascorbic acid or sodium borohydride,
or hydrazine hydrate and subsequent addition

as colloidal protector of a mixture of 1-

thioglycerol and 1,2-thioglycerol, taken,
respectively, within a range of (1:10)...(1:10).
Claims: 3

Fig.: 2

(54) Cmnoco6 mosryueHus: BbICOKOIMCIEPCHOI0 KOJLIOUHOTO cepedpa

(57) Pedepar:

H3obperenrie  OTHOCHTCS K cmocobam
MOJYYEHHsI BBICOKOIUCIIEPCHBIX METAJlIOB, B
YaCTHOCTH K crnoco0y MONTYYCHUSI
BBICOKOJIMCTIEPCHOrO KOJUIOHHOTO cepedpa,
KOTOpOE MOKET OBbITh HCIOJb30BAHO B
MEIUIMHE W BETEPUHAPUU.

Crioco0, cornacHo H300pETEeHUI0, BKITIOYACT
BOCCTaHOBJICHHE B BOJHOM PacCTBOpPE HUTpAaTa
cepebpa, win cyabdara cepedpa, WM anerara
cepeGpa konuentpammeii 107...10° momnb/x,
Ka4yecTBe

HCIOJIb3Yys B BOCCTaAHOBUTCIIA
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ACKOPOMHOBYIO KHCJIOTY, WIH OOpruapunR

HaTpus, nim ruapasvuH ruapar n
nociaeayroniee I[O6aBJ'IeHI/Ie B Ka4y€CTBC
KOJUIOUAHOT'O MMPOTEKTOpa CMECH 1-

THOTJIMIIEpUHA ¥ |,2-THOTHIEPUHA, B3SITHIX,
cooTBeTcTBeHHO, B mHTepBate (1:10)...(1:10).
I1. bopmysr: 3

@ur.: 2
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Descriere: Inventia se referd la procedeele de obtinere a metalelor inalt disperse, in
particular la un procedeu de obtinere a argintului coloidal inalt dispers, care poate fi utilizat
in medicind sau veterinarie.

Este cunoscut un procedeu de obtinere a unei solutii coloidale compuse din
nanoparticule de metal si nanocompozite metal-polimer, care include dizolvarea sarii unui
metal, inclusiv de argint, si a unui polimer hidrosolubil in apad sau alti solventi, sau
amestecul lor. Solutia obtinutd este iradiatd In atmosferd inertd cu o sursd de radiatie
ultravioletd, diluata ulterior si tratata cu ultrasunet [1].

Dezavantajul acestui procedeu constda 1n aceea ca pentru pregatirea
nanoparticulelor coloidale este necesara utilizarea unor gaze inerte, de exemplu a argonului
sau a azotului, a unei surse de radiatie ultravioleta si a unei bdi cu ultrasunet.

Este cunoscut, de asemenea, un procedeu de obtinere a solutiilor coloidale, care
include dizolvarea sérii unui metal, inclusiv de argint, si reducerea metalului cu un
reducator dintr-un sir care include si borohidrura de sodiu sau de potasiu [2].

Dezavantajul acestui procedeu constda in imposibilitatea de a controla cresterea
nanoparticulelor si in reducerea termenului de valabilitate a solutiei sub 10 luni din cauza
agregarii lor.

Mai este cunoscut un procedeu de obtinere a unui coloid cu continut de
nanoparticule de argint, care include dizolvarea sarii de argint in apa si reducerea argintului
Cu acid citric, apoi reducerea cu borohidrurd de sodiu, cu adaugarea ulterioara a unui
stabilizator [3].

Dezavantajul acestui procedeu consta in obtinerea argintului coloidal de
dimensiuni mari, ceea ce duce la pierderea proprietatilor valoroase care sunt caracteristice
nanoparticulelor de argint coloidal.

Cea mai apropiatd solutie este un procedeu de obtinere a nanoparticulelor de argint
coloidal, care include interactiunea unei sari de argint cu un compus tensioactiv de natura
anionicd sau nonionica §i un agent reducator din sirul hidrazina, borohidrura de sodiu sau
litiu, sau glucoza in apa la temperatura camerei [4].

Dezavantajul acestui procedeu constd in faptul cd@ pentru obtinerea
nanoparticulelor de argint se folosesc compusi tensioactivi.

Problema pe care o rezolva inventia revendicatd constd in elaborarea unui
procedeu de obtinere a argintului coloidal cu o dispersie de ordinul 2...10 nm.

Procedeul, conform inventiei, include reducerea In solutie apoasa a nitratului de
argint sau sulfatului de argint, sau acetatului de argint cu concentratia de 102...10° mol/L,
utilizand in calitate de reducator acid ascorbic sau borohidrura de sodiu, sau hidrat de
hidrazind si adaugarea ulterioara in calitate de protectori de coloizi a unui amestec de 1-

tioglicerina si 1,2-ditioglicerina, luate, respectiv, intr-un interval de (1:10)...(1:10).
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Rezultatul inventiei constd in marirea termenului de valabilitate a solutiilor ce
contin argint coloidal pana la 18 luni datoritd unui grad de dispersie nalt si folosirii
tioglicerinei (TGL) si ditioglicerinei (DGL).

Anume raportul revendicat al TGL si DGL permite sinteza nanoparticulelor de
argint omogene, deoarece luati aparte acesti derivati ai glicerinei duc la cresterea
necontrolatd a nanoparticulelor si influenteaza starea lor de dispersie.

Inventia se explica prin figurile 1 §i 2, care reprezinta:

- fig. 1, difractograma nanoparticulelor de argint obtinute cu dimensiunea de 2...10 nm;
- fig. 2, spectre de absorbtie pe fereastra de 400...800 nm.

Concentratia solutiilor apoase a fost confirmata prin metoda spectroscopiei UV-
VIZ pe un spectrometru de tip ,,SPECORD?”, iar dimensiunile particulelor de nanoargint
prin analiza roentgenostructurala.

Solutia apoasa a nanoparticulelor de argint reprezinta un lichid de culoare galbena,
cu un pH=7 si un continut de argint de 5-10°...5.10"° mol/L, avand stabilitate pana la 18
luni fara formarea sedimentelor.

Prin comparatia spectrului de difractie a nanocristalelor de argint cu spectrul
standard ce corespunde argintului, s-a stabilit ca argintul are structura cubica cu grila
constantd de 0,646 nm (a=0,646). Nu au fost depistate alte varfuri care corespund altor faze.

Dimensiunile particulelor se afla dupa latimea celui mai intens pic conform formulei:
k-4
[ -coso
K — constanta;
A - lungimea de unda a radiatiei roentgen (A = 1,54625A);
P - semildtimea maximului varfului (FWHM);
0 - unghiul de difractie.

Calculele confirma cd marimea nanoparticulelor obtinute variazd in limitele 2...10
nm in dependentd de conditiile de pregatire a solutiilor. Spectrele de absorbtie au fost
inregistrate pe o fereastra de 400...800 nm. Figura 2 reprezintd spectrul de absorbtie
caracteristic pentru nanoparticule de argint stabilizate cu un amestec format din TGL si
DGL. in spectru se observa un maximum de absorbtie la 457 nm, care comparat cu datele
din literaturd confirma ca dimensiunile nanoparticulelor de argint variaza in limitele 2...5
nm.

Procedeul se realizeaza in modul urmator. Mai intai intr-un vas curat din sticla se
toarnd apa distilatd, in care se dizolva nitratul de argint sau sulfatul de argint sau acetatul de

argint, luat intr-o concentratie de 102...10° mol/L. Apoi la solutia obtinuti se adaugi
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reducatorul ales din sirul acid ascorbic sau borohidrura de sodiu, sau hidratul de hidrazina.
La final se adauga protectorul de coloizi, care constituie un amestec de tioglicerina (TGL)
si ditioglicerina (DGL), luate in raport de (1:10)...(1:10), iar solutia obtinutd se toarna in
vase si poate fi pastratd pana la 18 luni.

Exemplul 1

Intr-un balon de sticld inzestrat cu un agitator si o palnie de picurare se toarnd 1000 mL de
apd, in care se dizolvd 1,69 g (5-102 mol/L) nitrat de argint, apoi la solutia obtinuta se
adauga 2 ml hidrat de hidrazina (de 0,1%) si un amestec format din TGL si DGL, luate in
proportie de 1:1. Solutia isi schimba culoarea In sur inchis si dupd 2 ore se formeazd un
sediment dispers de culoare surd inchisa, care se filtreaza si se spald cu apa distilata, dupa
aceasta se usuca in etuva timp de 1 ora la temperatura de 100°C. Randamentul de obtinere a
argintului coloidal este de 98%.

Exemplul 2

Intr-un balon de sticld inzestrat cu un agitator si o palnie de picurare se toarnd 1000 mL de
apa, in care se dizolva 0,32 g (5-10 mol/L) sulfat de argint, apoi la solutia obtinuti se
adauga 0,5 g de acid ascorbic si un amestec format din TGL si DGL, luate in proportie de
1:1. Se obtine o solutie de culoare galbena deschisa care este stabild timp de 18 luni.
Exemplul 3

Intr-un balon de sticld inzestrat cu un agitator si o palnie de picurare se toarna 1000 mL de
apa, in care se adauga solutie apoasd de acetat de argint cu concentratia de 5-10™ mol/L,
apoi la agitare se adaugd 1 ml hidrat de hidrazina (de 0,1%) si un amestec format din TGL
si DGL, luate 1n proportie de 10:1. Se obtine o solutie de culoare galbena deschisa care este
stabila timp de 18 luni.

Exemplul 4

Intr-un balon de sticld inzestrat cu un agitator si o pélnie de picurare se toarnd 1000 mL de
apa, la care se adauga solutia apoasa de nitrat de argint cu concentratia de 5-10”° mol/L,
apoi la agitare se adauga 0,5 g de acid ascorbic §i un amestec format din TGL si DGL,
luate in proportie de 1:10. Se obtine o solutie de culoare galbena deschisa care este stabila
timp de 18 luni.

Exemplul 5

Intr-un balon de sticld inzestrat cu un agitator si o palnie de picurare se toarnd 1000 mL de
apa, la care se adauga solutia apoasd de sulfat de argint cu concentratia de 5-10™ mol/L,
apoi la amestecare se adaugd 20 ml (2:10° mol /L) de borohidrura de sodiu si un amestec
format din TGL si DGL, luate intr-o proportie de 1:10. Se obtine o solutie de culoare
galbena deschisa stabila timp de 18 Iuni.

Exemplul 6
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Intr-un balon de sticld inzestrat cu un agitator si o palnie de picurare se toarna 1000 mL de
ap, la care se adaugi o solutie apoasa de citrat de argint cu concentratia de 5-10°mol/L, la
agitare se adauga 0,5 g de acid ascorbic i un amestec format din TGL si DGL, luate in
proportie de 1:1. Se obtine o solutie de culoare galbena deschisa, care este stabild timp de
18 luni.

Dispersiile apoase ale nanoparticulelor de argint se folosesc in calitate de preparate
antimicrobiene activitatea lor fiind confirmatd de datele din tabel. A fost verificata
activitatea bactericida a nanoparticulelor de argint prin addugarea dispersiilor lor apoase in
mediile care contineau culturi de bacterii intestinale (E. Coli) sau (S. aureus). Dupa
incubare cu nanoparticule de argint in timpul stabilit s-a determinat efectul bactericid, fiind
estimata apoi cresterea bacteriilor in conditii standard.

Tabel

Activitatea bactericidd a nanoparticulelor de argint in solutie apoasa

Expozitia, | Cresterea bacteriilor la concentratia preparatului, %

Microorganism | ore
30 |20 |15 |10 |0,75 |05 |[0,25 |0,125

E. Coli 0,5 - - - + + + + +

1,0 - - - + + + + +

>2,0 - - - + + + + +
S. aureus 0,5 - - - + + + + +

1,0 - - - + + + + +

>2,0 - - - + + + + +

Concentratia nanoparticulelor de argint in solutia coloidala este de 5-10° mol/L, iar cea a
celulelor bacteriene in mediu de 5:10° mol/L. Dupi cum se vede din tabel, efectul
bactericid se observa de acum la o concentratie a nanoparticulelor de 1,5%, dupa 0,5 ore. in
asa fel rezultatul obtinut confirma activitatea bactricida inalta a argintului coloidal de inalta

dispersie.

(56) Referinte bibliografice citate in descriere:
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1. (57) Revendicare (ari): Procedeu de obtinere a argintului coloidal de inalta
dispersie, care include reducerea sarurilor de argint in solutie apoasd, cu adaugarea
ulterioard a unor protectori de coloizi, caracterizat prin aceea ci in calitate de protectori

se foloseste un amestec de 1-tioglicerind si 1,2-ditioglicerind, luate, respectiv, intr-un
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interval de (1:10)...(1:10), iar concentratia solutiilor sarurilor de argint este de 10%...10°

mol/L.

2. Procedeu, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca se foloseste nitrat
de argint sau sulfat de argint, sau acetat de argint.

3. Procedeu, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ci in calitate de

reducitor se foloseste acid ascorbic, sau borohidrurd de sodiu sau hidrat de hidrazina.
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