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Abstrakt

Tato diplomova prace je zaméfena na piipravu elektrodialyzacnich membran
s antimikrobidlnimi aditivy, charakterizaci zakladnich vlastnosti a jejich porovnani
s referencnim (neupravenym) vzorkem. Byly pfipraveny vzorky se dvéma rGznymi
komerénimi antimikrobialnimi aditivy. Konkrétné se jednalo o anionvyménné membrany
s piidavkem komeréniho aditiva Sanitized® BC A 21-41 (SANITIZED AG), ato ve dvou
koncentracich 0,2 a 0,6 % (hm.) vzhledem k membranové smési. Dale byly pfipraveny
membrany s ptidavkem aditiva Sanafor™ PO-5 (Janssen PMP — Preservation and
Material Protection), rovnéz ve dvou koncentracich 1 a4 % (hm.). Jako referen¢ni vzorek
byla pfipravena anionvyménnd membrana o stejném sloZeni, ovSem bez piidavku

antimikrobialnich aditiv.

Byly provedeny testy mechanickych, fyzikalné-chemickych vlastnosti a antibakterialni
aktivity (tj. tahové testy, méteni odporu, permselektivity, iontovyménné kapacity, izolace
DNA, inhibi¢ni testy) Scilem charakterizovat nové vlastnosti antimikrobialné

modifikovanych anionvyménnych membran.

Jako nejvhodnéjsi modifikace se dle vysledkii diplomové prace jevi pridani aditiva
Sanafor™ PO-5 v koncentraci 4 % (hm.) vzhledem k membranové smési. Membrana
modifikovana timto aditivem vykazovala nejnizsi elektricky odpor spole¢né s nejvyssi
antibakterialni aktivitou oproti referenénimu vzorku. Manipulaci s aditivem navic zna¢né

usnadiiuje jeho granuldtova forma.

Klicova slova

Antimikrobidlni aditiva, elektrodialyza, elektromembranové procesy, inhibi¢ni zony,

izolace DNA, membrany, zanaSeni, modifikace.



Abstract

This diploma thesis is focused on the preparation of electrodialysis membranes with
antimicrobial additives, the characterization of their basic properties and mutual
comparison with the reference (unmodified) sample. Samples with two different
commercially available antimicrobial additives were prepared. Specifically, anion-
exchange membranes with the additive of Sanitized® BC A 21-41 (SANITIZED AG) in
two concentrations of 0.2 and 0.6 wt% (related to the weight of membrane matrix), and
membranes with additive of Sanafor™ PO-5 (Janssen PMP - Preservation and Material
Protection) also in two concentrations of 1 and 4 wt% were tested. As a reference, anion-
exchange membrane of the same composition, however without antimicrobial additives,

was used.

To characterize newly modified membranes, their mechanical, physicochemical and
antibacterial properties as tensile tests, resistance measurements, permselectivity, ion

exchange capacity, DNA isolation, inhibition tests were performed and evaluated.

As the most appropriate modification, the SanaforTM PO-5 additive at a concentration of
4 wt% seems to be a most promising option of performed tests. The membrane modified
with this additive exhibited the lowest electrical resistance along with the highest
antibacterial activity compared to the reference sample. Moreover, handling with this

additive is very easy due to its granular form.

Keywords

Antimicrobial additives, electrodialysis, electromembrane processes, inhibition zones,

DNA isolation, membranes, fouling, modification.
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1 Uvod

Membranové procesy jsou nedilnou soucasti naSich Zivotd, pomahaji napt. zlepSovat
kvalitu zivotniho prostfedi, jsou vyuzivany v potravinadiském a chemickém

prumyslu apod.

Membranové procesy lze klasifikovat podle tfady kritérii, nejcastéji jsou vsak déleny
podle hnaci sily procesu, tedy na tlakové membranové procesy (reverzni osmoza,
nanofiltrace, mikrofiltrace, ultrafiltrace), elektromembranové procesy (elektrodialyza,
elektrodeionizace), separace plynil a par. Vyuzivaji se v mnoha praktickych aplikacich,
jako je odsolovani vodnych roztokt a s tim spojena ptiprava velmi ¢isté vody, oddélovani
vysokomolekularnich latek od nizkomolekulérnich nebo oddélovani smési plynti ¢i plynti

a par.

Mezi zakladni elektromembranové procesy se fadi elektrodialyza a elektrodeionizace.
Hnaci silou v elektromembranovych procesech je gradient elektrického potencialu, pfi

této metode se tedy vyuziva elektrického pole a iontovyménnych membran.

Na elektromembranové procesy jsou kladeny vysoké néroky. V prvni tadé je to
minimalni spotfeba energii s co nejvyssi ucinnosti. Nemaly duraz je také kladen
na, pokud mozno co nejnizsi provozni naklady a zaroven dobrou zpracovatelnost

odpadnich latek.

Pfi pracovnim procesu dochazi, a to nejen v elektromembranovych procesech, k zandSeni
membran organickymi i anorganickymi sloueninami, coZ vyzaduje provadéni pravidelné
udrzby, poptipadé i vyménu celého elektrodialyzaéniho modulu. Casové i finanéné
naro¢né operaci je mozné piedchazet modifikaci membran vhodnymi antimikrobidlnimi

aditivy, které omezi tvorbu biofilmu na povrchu membrany.

Cilem této diplomové prace byla piiprava antimikrobidlné modifikované anexové
elektrodialyzacni membrany, jeji otestovani a porovnani jejich novych vlastnosti vici
referencni, tj. nemodifikované membrané. Price byla provedena ve spolupraci

s Membranovym inova¢nim centrem MemBrain s.r.0.
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2 Teoreticka cast

2.1. Membranové separacni procesy

Pojmem membranové procesy se oznaCuji separaéni metody, které pro odd€lovani
jednotlivych slozek vyuzivaji ¢astecné propustné membrany. Tyto procesy jsou obvykle
déleny na tlakové membranové procesy, elektromembranové procesy a procesy

umoziujici separaci plynu a par [1].

Tlakové membranové procesy vyuzivaji jako hnaci silu rozdil tlaki nad a pod
polopropustnou membranou. Tato membrana poté rozdéluje pracovni kapalinu (néstiik)
do dvou proudi: proud, ktery projde membranou (permeat) a proud, ktery je membranou
zadrzen (retentat). Podle velikosti separovanych ¢astic se tato metoda déli na

mikrofiltraci, ultrafiltraci, nanofiltrace a reverzni osmoézu.

Elektromembranové procesy vyuzivaji jako hnaci silu transportu gradient elektrického
potencidlu. Pfi téchto procesech jsou oddélovany kladné a zaporné nabité castice
Z pracovniho roztoku. Mezi elektromembranové separacni procesy patii elektrodialyza,

elektrodeionizace, membranova elektrolyza a elektroforéza.

Separace plyni a par je uskuteCfovana pomoci poréznich i neporéznich membran.
V primyslu nachazi tento typ separace vyuziti pti odd€lovani helia, oxidu uhli¢itého,

dusiku od jinych plynt a dale také pro separaci vodnich par ¢i organickych latek.

2.2. Elektrodialyza

Elektrodialyza (ED) je nejvyznamnéjS§im a zaroven V praxi nejéastéji vyuZzivanym
elektromembranovym procesem. VyuZiti nachazi pfi odsolovani ¢i zakoncentrovavani
roztoku elektrolyti. Na rozdil od tlakovych membranovych procest, kde je hnaci silou
procesu tlakovy rozdil pfed a za membranou, proces elektrodialyzy je zalozen na vyuziti
gradientu stejnosmérného elektrického pole. Pfi elektrodialyze je vyuZivano propustnosti
iontove selektivnich membran, kdy dochazi k separaci tzv. nasttiku do dvou koncovych

proudi: koncentratu a diluatu [2, 3].
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2.2.1. Princip elektrodialyzy

Elektrodialyza se v zdkladnim uspofddani pouziva k odsolovani a koncentrovani
piredevsim vodnych roztokti elektrolyti pomoci iontové selektivnich membran. Hnaci
silou procesu je gradient elektrického pole vytvoieny pfivedenim napéti na elektrody ve
stahovacich deskdch membranového svazku. Kolem elektrod proudi tzv. elektrodovy
roztok, ktery zabrailuje vzniku usazenin na elektrodadch a odvadi plyny vznikajici pii
elektrodovych reakcich (Hz, O2). Elektrodovy roztok musi byt elektrochemicky inertni,
aby nepodléhal rozkladnym reakcim [2, 3].

Ve svazku se pravidelné opakuji aniontové a kationtové komory, do kterych je piiveden
pracovni roztok. Od sebe jsou odd¢leny membranami. Kationtové selektivni membrana
se bézné znaci CM, aniontové selektivni AM. Plsobenim elektrického pole dochézi
k selekci iontl z roztoku do dvou proudit — koncentratu a diluatu, jak je patrné z Obr. 1.
Diluatovy proud je proudem odsolenym, ionty zn¢j prechédzeji do koncentratového

proudu. Ten poté svazek opousti s Vyssi koncentraci iontt, nez ptivodni [2].

Elektrodovy Elektrodovy
roztok D|Iuat Koncentrat roztok

eﬁe)
© O
Q
® @\ © % le
elz:>|:||:|:||:|:|::>e

— +
Katoda | Duiu : ' (C?) S e@ <m0b 0= (B) Anoda
| / | e > 0 oDoooc - e G’)

—

{} ﬂ AM ﬁ CM ﬁ
Elektrodovy Diluat Koncentrat Elektrodovy

roztok roztok

Obr. 1: Schéma elektrodialyzy [4]

Procesni kapacita elektromembranového svazku zavisi na poctu membranovych part.
Membranovym parem rozumime dvojici katex-anex, které jsou od sebe oddé€leny
plastovym rameckem a vytvaieji pracovni komoru. Cim vice parti tvoii svazek, tim vétsi
je jeho procesni kapacita. Pocet membranovych part ve svazku je omezen konstrukci

elektrodialyzéru a také vlastnostmi jednotlivych ¢asti tvofici svazek [2, 3].
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2.2.2. Elektrodialyzacni svazek

Elektrodialyza¢ni svazek se zpravidla sklada ze stfidajicich se iontovyménnych
membran, konkrétné katexu a anexul. Jednotlivé membrany jsou od sebe oddéleny
plastovymi ramecky, které vytvareji tzv. pracovni prostor pro proudici roztok. V tomto
prostoru jsou navic instalované miizky (spacer), které zajistujici vhodné proudéni
pracovni kapaliny ve svazku a jeji rovnomérné rozvedeni po celé aktivni ploSe membran.
Kapalina ve svazku neproudi laminarn¢, ale proudéni je diky miizce turbulentni, ¢imz

dochazi ke zdrzeni kapaliny uvnitf pracovniho prostoru. Je prokazano, ze diky

ptitomnosti této miizky dochézi k vySsimu stupni odsoleni roztoku.

Uspotadané membrany jsou sevieny do stahovacich desek s elektrodami vytvarejicimi ve
svazku elektrické pole. Membranové svazky se déli podle typu jednotky, pro kterou jsou

urceny [2]. Schéma svazku je zobrazeno na Obr. 2.

iontovyménné membrany

Koncentrat

Diluat

(,"l _.'1;:'= It
S 53
\ /

s elektroda diluadtova komor

rozdélovac koncentratova komora

Obr. 2: Schéma elektrodialyzaéniho svazku [5]

Iontové selektivni membrdny

Na iontové selektivni membrany jsou kladeny vysoké naroky, a to hned z nékolika
hledisek. Prvnim parametrem pro posuzovani kvality membrany je selektivni
permeabilita. Ta udava schopnost separovat jednotlivé proudy — koncentrat a diluat. Dale
musi mit membrana nizky elektricky odpor, aby se zamezilo ztratam v elektrickém poli.
Na odpor membrany maji vliv nejen fixované iontovyménné skupiny, ale také napf.

tloustka membrany. Membrany by mély byt dostatecné chemicky stabilni, vyzaduje se

! Katex, anex (souhrnny nézev ionex) vychézi z anglického cation exchange (anion exchange, ion
exchange), jedna se o zkraceny nazev membrany podle typu ¢astic, pro které je selektivni
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odolnost proti kyselindm a zasaddm a co nejvice inertni povrch. RovnéZ jsou nezbytné
dostate¢né mechanické vlastnosti. Pfi vyvoji membran je testovana pevnost v tahu, a to

jak v suchém, tak ve zbotnaném stavu [2].

Iontove selektivni membrany se déli na dva typy: membrany homogenni a heterogenni.
Homogenni membrany obsahuji polymerni matrici, na kterou jsou piimo navazany
iontovyménné funkéni skupiny. Tato membrana miize byt zpevnéna armujici textilii [4].
Transportni cesty jsou ureny ptitomnosti rozpoustédla. V homogenni membran¢ mohou
Castice prochazet celym profilem membrany, piicemz transport cCastic je fizen

uspofadanim funk¢énich skupin a jejich koncentraci [2].

Heterogenni membrany pro elektrodialyzaéni svazky se skladaji ze dvou systémil.
Zakladem je smés ionexu a polymerni matrice, druhou ¢asti je armujici textilie, ktera
zajistuje mechanické vlastnosti membrany. Ionex je latka s ndbojem na svém povrchu,
ktery je dan funkénimi skupinami v ionexu obsazenymi. Tyto funkéni skupiny mohou byt
navazany jak na organické, tak i1 anorganické latky. Podle typu funkcnich skupin poté
rozliSujeme katexovou (kationtové selektivni) a anexovou (aniontové selektivni)
membranu. V heterogennich membranach se z makroskopického méfitka nachdzeji
fazove zcela oddelené materidlové struktury iontové selektivniho polymeru a inertniho

nosice. To limituje transport ¢astic na pruchod jen iontové funkénich ¢asti [2].

Katexové membrany maji obecny vzorec RpX', kde Ry je polymerni matrice obsazena
vV membrané a X je zaporn¢ nabitd funkéni skupina, ktera zajistuje prichod kladné
nabitych iontl z roztoku. Zaporné nabitou funkéni skupinou miize byt napt. -SOs”, -COO"

a dalsi.

Anexova membrana musi naopak zajistit prichod zaporné nabitych ionti. Obecny vzorec
anexové membrany je RpX". Funkéni skupiny jsou v pfipadé anexu vétSinou kvartérni

amoniové skupiny.

Funkéni skupiny iontov€ vyménné membrany ovliviiuji jeji chemicke, fyzikalni
I mechanické vlastnosti. Maji vliv nejen na selektivitu, botnavost, teplotu degradace
ionexu, ale také napf. 1 na elektricky odpor a tim 1 na elektrické napéti potfebné pro
elektrodialyzu [6]. Material pro vyrobu membrany je volen podle typu procesu, pro ktery

je membrana urcena.
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2.3. Zakladni vlastnosti membran

Pro vyrobu iontové vyménnych membran se ve valné vétSiné vyuzivaji polymerni
materidly, a proto je polymerni chemie vychozim oborem pro osvojeni si procesu vyroby.
Na transportni vlastnosti membrany mé vliv pfedevsim slozeni membranové matrice, jeji
funkcionalizace ¢i morfologie. U funkcionalizace zdlezi nejen na tom, jaké funkcni
skupiny jsou na povrch membrany zavadény nybrz i to, jaké vysledné uspofadani tyto
skupiny zaujimaji a jak jsou koncentrované. VIiv ma napi. také smacivost (hydrofobicita
vs. hydrofilita) povrchu determinovana velikosti kontaktniho thlu. Hydrofobicita nebo
hydrofilita povrchu membrany ma vyznamny vliv na transportni schopnosti membrany.
Pokud je povrch membrany nesmacivy (tj. hydrofobni), tzn., ze tekutinu odpuzuje, je

transport skrz membranu ztizen [2].

2.3.1. Iontovyménna kapacita

Iontovyménna kapacita je veli¢inou urcujici mnozstvi kationtovych nebo aniontovych
aktivnich center membrany. Charakterizuje tedy mnoZstvi pohyblivych iontli membrany,
které jsou dostupné pro transport iontll skrz membranu. Aktivni centra by méla byt
V objemu rozmisténa statisticky, coz je zajisténo dostate¢nou homogenizaci membranové
smési pfi vyrobé. Na iontovyménnou kapacitu ma vliv predevSim chemické slozeni

membrany a také rozmisténi aktivnich center a jejich koncentrace v membrané.

Iontovyménna kapacita nepatii mezi transportni vlastnosti membrany. SlouZi predev§im
K ur¢eni kvality membrany, pfipadné pro modifikované nebo nové typy membran jako
porovnani se zavedenymi standardy. Obecné plati, Ze ¢im vétsi je iontovymeénna kapacita,

tim Iépe [2, 7].

2.3.2. Botnavost

Botnavost membrany ur¢uje mnozstvi rozpoustédla, které je schopna membrana piijmout
do svého objemu. S botnavosti je ptimo spojena zména fyzikalnich vlastnosti membrany,
jako je zména délky, Sitky a tloustky membrany. Botnavost musi byt rovnomeérna, jelikoz

neni vhodné, aby v kazdém misté botnala membrana rozdilné.
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Pokud neni botnani rovnomérné, dochdzi ke zkrouceni ¢i sto¢eni membrany, coz vede
k fad¢ provoznich problémd. Je tedy nutné zajistit piistup pro rozpoustédlo ze vSech stran
membrany. Pouziti armujici textilie? v membranach zajistuje mensi botnani do délky

a sitky, ovSem vétsi do tloustky [2].

2.3.3. Elektricky odpor

Elektricky odpor membrany je dal$im ukazatelem kvality membrany. Vysoky odpor je
v elektromembranovych procesech nezadouci jev. Cim vétsi je odpor membran, tim
mensi je uc¢innost odsolovaciho procesu, jelikoz dochazi ke snizeni pohyblivosti volnych
nosicl naboje. Zvyseni odporu vede ke snizeni vykonu membrany a zvySeni provoznich

néklada [2].

2.3.4. Permselektivita

Vykonnost membrany je urCena hodnotou permselektivity, kterd je velmi casto
zaménovana s iontovyménnou kapacitou. Zatimco iontovyménnd kapacita urcuje
mnozstvi aktivnich iontovyménnych center, permselektivita vyjadiuje schopnost
membrany zvyhodnit selekci jedné slozky nad druhou (kladné nad zapornou/zaporné nad
kladnou). Tato schopnost nezavisi jen na chemickém slozeni iontovyménné pryskyfice,

ale také napf. na velikosti pori v membrang [2].

2.4. ZanasSeni membran

Zanaseni membran (téz fouling) je proces, kdy se na povrchu membrany usazuji latky,
puvodné obsazené v roztoku proudicimu kolem membran. Fouling se d¢li podle typu
materidlu, ktery se na membrané usazuje, a to na: zanaSeni koloidy, organickou hmotou,
anorganickymi latkami nebo biologickym materialem [8, 9]. Na zanaseni se vétSinou

podili vice slozek soucasné.

Koloidy jsou malé ¢astice nerozpustnych pevnych latek vyskytujici se ve formé jilovitych
minerali, koloidniho oxidu kifemicitého, oxidu zelezitého, oxidu hlinitého a dalSich.
Velikost koloidnich ¢astic se pohybuje v rozmezi od 1 nm do 1000 nm. VétSina

koloidnich ¢astic nachazejicich se v pfirodnich vodach jsou hlinitokfemicité jily

2 Armujici textilie, tj. textilie vlisovana do membrany, pouZiva se pro zpevnéni finalni struktury [2]
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0 velikosti 0,3-1,0 um. Naboj na povrchu vytvari kolem ¢astice Sternovu a diftizni vrstvu
(elektrickd dvojvrstva), kterd jim zabraiiuje v agregaci, ale také miize byt pfi¢inou
usazovani koloidniho zneciSténi na membrang. Pii elektrodialytickych procesech se
pozornost obvykle zaméfuje na koloidni usazeniny na anexové membran¢ (AM), protoze
vétSina koloida prichazejicich do styku s elektrodialyzou (ED) je negativné nabitd, coz
vede k interakcim s pozitivné nabitymi skupinami v anexu [8, 10-12]. Napt. E. Korngold
[13] se zabyval vlivem chlorovani vody na usazovani alginatu a humatu sodného na

membranach. Bylo zjiSténo, ze se zvySenou mirou chlorace klesa znecisténi.

Organické znecisténi vznikd, kdyz zpracovavany roztok obsahuje organické latky
napt. sacharidy, bilkoviny, protipénivé latky a mnohé dalsi [14]. Fixace organickych latek
na povrchu membrany je znacn¢ ovliviiovana elektrostatickymi a hydrofobnimi
interakcemi, jejichz mira zdvisi jak na vlastnostech jednotlivych slozek ptitomného

znecCisteni, tak na vlastnostech membrany, jako je napf. jeji sloZeni nebo struktura.

Anorganické zanaSeni (tzv. scaling) vznika v disledku usazovani a akumulace soli na
povrchu membrany ¢i v jejich pérech. K vysraZeni soli z roztoku dochazi vlivem zmény
teploty, zmény hodnoty pH nebo zmény koncentrace iontll v pracovnim roztoku nad bod

rozpustnosti za danych podminek [14].

Biofouling neboli zanaSeni membrany zptsobené biologickym materidlem
(mikroorganismy a jejich produkty metabolismu) je problémem, ktery je spojovan se
v§emi membranovymi procesy, elektrodialyzacnimi svazky nevyjimaje. Mnoho studii se
doposud zabyvalo modifikaci povrchu riznych typti membran s cilem zabranit ¢i zmirnit

usazovani biologického materialu na povrchu riznych typl membran napt. [9, 15].

Na biofouling jsou citlivé pfedevSim anion selektivni membrany, a to z divodu silné
elektrostatické interakce mezi povrchem membrany a buiikami mikroorganismi,
resp. bakterii. VétSina biologickych latek obsazenych v ptirodnich vodach je totiz
negativné nabitd, zatimco membrany pro vymeénu aniontil jsou kladné nabité (odpuzuji

kationty a tim pfednostné ptenaseji pies membrany anionty) [5].

Na Obr. 3 je uveden schematicky nakres elektromembranového svazku, kde je anexova
membrana zanasena biologickym materidlem, zatimco na katexové membrané se vytvaii

predevsim anorganicka vrstva tvofena solemi [14].
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Obr. 3: Schéma procesu zanaseni iontovyménnych membran v elektrodialyze [8]

Zaporny naboj na povrchu bakterii je zplsoben zejména elektrostatickymi jevy,
napft. pfitomnosti povrchového néboje. Néboj na povrchu mikroorganismi vznika
protonaci ¢i disociaci karboxylovych, fosfatovych nebo aminovych skupin. Ptrevaha
karboxylovych a fosfatovych skupin nad aminovymi skupinami vede pifi neutralni

hodnoté pH ke vzniku zaporného naboje ptitomného na povrchu mikroorganismii [16].

Bakterie v prosttedi adheruji na povrch membrany a vytvaieji postupem ¢asu souvislou
vrstvu tzv. biofilm. Na Obr. 4 jsou znazornény jednotlivé faze tvorby biofilmu. Pocatec¢ni
interakce bakterii s povrchem je reverzibilni (¢ast 1), nasledna adheze je nevratnd (Cést
2). Po adhezi k membranovému povrchu za¢nou bakterie produkovat vy$§i mnoZstvi

tzv. extracelularnich polymera, které zajisti jejich pevnéjsi adhezi k povrchu membrany.

Dalsi rtist populace bakterii vede k vyvoji mikrokolonii (¢ast 3). Vzhledem k tomu, Ze
mikrokolonie stale zvétSuji svou velikost (Cast 4), bunky nachazejici se uvnitf
mikrokolonii ¢eli snizené dostupnosti Zivin a kysliku, a naopak jsou vystaveny zvySenym
koncentracim vlastnich odpadnich produkti. Dochazi k poruseni hranice kolonie a diky

tomu se bakterie uvoliuji do okoli (¢ast 5), ¢imz dochazi k novému zapoceti cyklu [8].
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Obr. 4: Schéma cyklu tvorby biofilmu [8]; spodni obrazky znazoriiuji mikroskopické snimky biofilmu
V jednotlivych fazich

2.5. Antibakterialni modifikace membran

Problematika zanaSeni elektrodialyzacnich membran biologickym materidlem nebyla
doposud dikladné prozkoumana. Touto problematikou se zabyva napf. vyzkumna
skupina Mahboobeh Vaselbehagh. Ta vyuzila pro vytvofeni antibakterialniho efektu
anion vyménnych membran polydopanimového (PDA) povrstveni. V predchozich
studiich tohoto tymu piisobila PDA vrstva pfiznivé na omezeni zaniSeni membran
zpiisobené anorganickymi sloZzkami. PDA na povrchu membrany navic vytvofil zaporné
nabitou vrstvu, ¢imz zamezil adhezi bakterii a jejich metabolickych produktd, véetné
extracelularnich polymert, na povrch membrany. Na Obr. 5 je uvedeno schéma

elektrodialyza¢niho svazku s membranou modifikovanou PDA a zptisobem jeji ochrany.

Obr. 5: Schéma PDA modifikované membrany v ED svazku [17]
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Modifikace PDA zvysila jak hustotu zaporného naboje, tak hydrofilitu povrchu
membrany. Byly také prokazany mirné antibakteridlni u¢inky. Testy prob&hly na bakterii
Pseudomonas Putida, ktera dobfe adheruje na membrany, v koncentraci mnohonasobné
prevysSujicich koncentrace v ptfirodnich vodach. Byly provedeny také antiadhezni
a antibiofoulingové testy a bylo zjisténo, Ze optimalni koncentrace pro membranové
vyuziti je 0,1 kg PDA-m polymeru pro piipravu membrany. Pii takovéto koncentraci

nebyly pozorovany Zadné negativni zmény ve funk¢nosti membran [17].

23



3 Experimentalni cast

3.1. SloZeni elektrodialyza¢nich membran

3.1.1. Iontovyménné pryskyrice (ionexy)

Pro pfipravu anexovych membran byly pouzity silné ionexy se sulfonovou ¢i kvartérni
aminovou skupinou. Jako anexovy ionex byl pouzit mix ionext Purolite A420S (Purolite)
a Amberjet 4200CI (The Dow Chemical Company) v objemovém pomeéru 1:1, které byly
dodany ve formé nazloutlych kuli¢ek s distribuci velikosti Castic ve zbotnalém stavu
425 - 1200 um. Jednalo se o gelové polystyreny zesitované divinylbenzenem. Funkéni
skupinou anexového ionexu byla kvartérni aminova skupina [19]. V Tab. 1 jsou shrnuty

stézejni vlastnosti anexovych ionext pouzitych pro vyrobu membran.

Tab. 1: Vybrané vlastnosti anexovych ionexu [21, 22]

lonex (anex)

Purolite A420S

Amberjet 4200ClI

Funk¢ni skupiny

Kvartérni amoniové

Kvartérni amoniové

Matrice Gelovy polystyren-DVB | Gelovy polystyren-DVB
Velikost ¢astic 425 - 1200 pym 600 — 800 um
Maximalni operacni teplota | 60 °C 60 °C

Iontovyménna kapacita 0,8 eq-l? >1,3eq-I?

Pro uplnost jsou v Tab. 2 uvedeny vlastnosti katexového ionexu. Katexovy ionex byl
vyuZzit pro vyrobu parovych membran do svazku zatézovych testl. Jednalo se o smés
ionex typu Purolite C120ELT (Purolite) a Dowex HCR-S/S (The Dow Chemical
Company) [20, 21].

Pro vyrobu membrany bylo nutné dodany kulickovy ionex upravit — promyt, vysusit
anamlit na velmi jemny prasek. Teprve poté bylo mozné ionex pouzit pro extruzi

membrany za ptfitomnosti polymerni matrice.
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Tab. 2: Vybrané vlastnosti katexovych ionext [19, 20]

lonex (katex) Purolite C120ELT Dowex HCR-S/S
Funkéni skupiny Sulfonové Sulfonové

Matrice Gelovy polystyren-DVB | Gelovy polystyren-DVB
Velikost ¢astic Nebylo uvedeno 300 — 1200 pum (> 90 %)
Maximalni operaé¢ni teplota | 120 °C 120 °C

lontovyménna kapacita 1,5 eq-l? 1,9 eq-l?

3.1.2. Polymerni matrice

Jako polymerni matrice byl pouzit LDPE 605BA (low density polyethylen). LDPE byl
dodan ve form¢ bilého granuldtu. Granulat byl pii vyrobé taven a do néj pfimichavan
ionex, tato hmota byla homogenizovana a dale z ni extrudovana membranova folie, ktera

slouzila jako funkéni zaklad membran.

3.1.3. Aditivum Sanafor

Jako prvni testované antimikrobialni aditivum byl pouzit pfipravek s komerénim nazvem
Sanafor™ PO-5 (Janssen PMP — Preservation and Material Protection). Toto aditivum
bylo vybrano pro ucely této prace, jelikoz vykazuje silné antimikrobialni u¢inky vici
sirokému spektru (mikro)organismi. Mezi n€ patii napt. grampozitivni i gramnegativni
bakterie, houby, plisn¢ i fasy. Bylo prokazano, ze pouziti tohoto antibakterialniho
piipravku snizuje celkovou hladinu organismt na povrchu vyrobku téméf o 99,9 % [22].
Aditivum Sanafor je dodavano ve formé polyethylenového granulatu. Jeho aktivni
sloZkou je pyrithion zine¢naty. Vhodné rozmezi koncentraci uvadéné vyrobcem je 14 %

(hm.) vzhledem k matrici [23].

3.1.4. Aditivum Sanitized

Druhé testované aditivum byl ptipravek s komerénim nazvem Sanitized® BC A 21-41
(SANITIZED AG). Je vhodny pro polymery, textilie a dal§i materialy. Je dodavano ve
form¢  stiibrno-sklenéného  prasku a  aktivni  slozkou je  fosfore¢nan
hlinitohote¢natostiibrny. Doporu¢end koncentrace tohoto aditiva je 0,2-0,6 % (hm.)

vzhledem K pouzité matrici [24].
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3.2. Priprava membran

3.2.1. Promyvka a suSeni ionexu

Promyvka a suSeni kulickového ionexu jsou nezbytnou casti vyrobniho procesu
a podléhaji pracovnimu postupu ,,Piedaprava ionexu‘ firmy MemBrain s.r.0. [25]. Oba

procesy byly provedeny v primyslové fluidni susarn¢.

Promyvka byla provedena pii teploté vody 40 °C po dobu celkem 40 minut (napousténi,
promyvka, vypusténi), béhem kterych byl ionex zbaven necistot, prachu, zbytkt

monomeru a nedostatecné zesiténych kulicek bez funkcionalizace pochézejici z vyroby.

Nejprve byl zbotnaly ionex umistén do promyvaciho prostoru, ktery byl poté kontinualné
zaplnén vodou o teploté 40 °C. Po napusténi byla smés vody a ionexu probublavana
tlakovym vzduchem, ¢imz dochazelo k promyvani. Po 15 minutach byla voda vypusténa.

vvvvv

v nadrzi a nasledovalo jeho suseni.

Suseni ionexu (max. 50 I) probihalo taktéz ve fluidni susarné po dobu cca 50 minut (zalezi
na naplnéni susarny). V horni ¢asti fluidni susarny byl plny poklop nahrazen za oteviené
viko opatfené separacni tkaninou zabrafujici tletu ¢astic béhem suseni. Nejprve byl
zapnut ptivod vzduchu, ktery uvedl ¢astice do vznosu. Az kdyz byly ¢astice nadnaseny
vzduchem, bylo zapnuto topeni. Pokud by topeni bylo zapnuto dfive, mohlo by dojit
k prehrati topnych zon ¢i ptipadné degradaci ionexu teplem. Suseni probihalo vzduchem
o vstupni teploté 130 °C az do doby, kdy teplota na vystupu vzduchu dosahla 114 °C. Pii

této teploté by méla byt vlhkost ionexu dostatecné nizka pro dalsi zpracovani.

Po vysuseni bylo nutné stanovit vihkost ionexu (z divodu nasledného mleti ve vibraénim

mlynu), botnavost a iontovyménnou kapacitu nemletého kulic¢kového ionexu.

Me¢éteni vlhkosti bylo provedeno podle postupu prace PP201 schvaleném firmou
MemBrain s.r.0. Méfeni bylo uskute¢néno na dvou ruznych zatizenich, aby se piedeslo
zatizeni hrubou chybou méfeni. Prvnim pfistrojem byl KERN MRS 120-3 (1), druhym
ptistrojem byla Precisa 310M (vahy) v kombinaci s Precisa HA 300 (2). Na kazdé
z jednotek probihalo méfeni 2krat a hodnoty byly zprimérovany. Uroveti vlhkosti ionexu

nesmi piekrocit hranici 2 %, aby mohl byt material dale zpracovavan. Pokud je vlhkost
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vyS$§i, Castice nejsou dostatecné kiehké, a tim dochazi k prodluzovani doby mleti
a obtiznému vysypavani mletého ionexu z mlyna. Kromé toho dochazi ke korozi mlecich

valecka. Proces je shrnut v Tab. 3.

Tab. 3: Shrnuti — promyvka, suseni

lonex Navazka Doba promyvky + | Teplota suseni | Doba suSeni
vypousténi

Anex 4,3 kg 15+ 15 + 20 min 130/114 °C 52,7 min

Katex 7,3 kg 15+ 15+ 20 min 130/114 °C 46,5 min

Mg¢feni botnavosti ionexu bylo provedeno podle pracovniho postupu PP210 firmy
MemBrain s.r.o. ,,Botnavost ionexu [26]. Odebrany vzorek byl ponechan ke zbotnani
v demineralizované vodé po dobu 12 h. Poté byl zbotnaly ionex pteveden do odmérného
valce o objemu 10 ml. Pti pfevadéni bylo nutné poklepavat valcem o pryzovou podlozku,
aby byl cely objem vyplnén zbotnalymi kulickami ionexu. Cely objem odmérného valce
byl poté pfesunut na filtraéni papir a susen v susarné do konstantni hmotnosti (cca 1 h pfi
75 °C, poté pti 105 °C po dobu 4 h) na pfedem vysuSenych a zvézenych Petriho miskéach.

Vysuseny ionex byl zvaZzen a poté byla uréena botnavost ionexu v ml-g2.

Hodnoty botnavosti se pro katex musi pohybovat nad stanovenou hranici 2,1 ml-g* a pro
anex nad hranici 2,9 ml-g. V situaci, kdy se hodnoty pohybuji pod stanovenymi limity,
material neni pouzit. Pokud je vlhkost dostate¢né nizka a botnavost se pohybuje nad

stanovenou hranici, je ionex umistén do hoboku a ulozen pted dal§im zpracovanim.

3.2.2. Mleti

Dalsim krokem ve vyrobé membrany bylo mleti ionexu, které podléhalo pracovnimu
postupu ,,Mleti firmy MemBrain s.r.o. Pro mleti ionexu byl pouzit vibraéni mlyn firmy

VIBROM plnény mlecimi télisky (ocelovymi valecky).

Promyty a vysuSeny ionex byl umistén do vibra¢niho mlynu mezi ocelové valecky. Pomér
t&lisek viici ionexu (kg-kg™) by se mél pohybovat okolo 20:1. Mleti probihalo pii 50 Hz
a vypousténi 20 minut pii 35 Hz. Po namleti ionexu bylo opakovano méfeni vlhkosti.

Vlhkost ionexu byla stanovena stejné jako u nemletého vzorku na dvou zafizenich.
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Dalsim méfenim bylo stanoveni distribuce velikosti ¢astic. Toto méfeni podléhalo
pracovnimu postupu PP202 ,Distribuce velikosti ¢astic* firmy MemBrain s.r.o. [27].
Velikost Castic, ze kterych je membrana vyrabéna, znacné ovlivituje jeji mechanické,
chemickeé i fyzikalni vlastnosti. Proto je stanoven standard, ktery musi byt alespon z 80 %
dodrzen. Pokud hodnoty nespliiuji dané rozmezi ve vice nez 80 %, ionex je opétovné

mlet.

Mg¢feni probihalo v suchém stavu na zafizeni MasterSizer: Scirocco 2000M (davkovac)
a MS2000 od firmy Malvern Instruments metodou laserové difrakce. Dostatecné
mnozstvi suchého ionexu (mala 1zicka) bylo nadavkovano do pfistroje a poté byl zapnut
proud vzduchu. Davkova¢ byl nastaven na tlak vzduchu 2,6 bar a vibrace na 45 %.
Samotné méfeni je vhodné spustit, az kdyz je dodavani do ptistroje kontinudlni a ustalené,
tzn. cca po 2-3 sekundach. Vysledna kiivka nesmi mit vice neZ jeden vrchol (dva znaci

agregaci ¢astic) a jeji distribuce musi odpovidat zvolenym standardiim.

3.2.3. Homogenizace a extruze

Homogenizace a extruze byla provedena z pifedupravené¢ho ionexu (promyvka, suseni,
mleti) na zafizeni PolyLab OS pro zpracovani polymernich a dalSich materialti. Nejprve
byl PolyLab pouzit v kombinaci s dvousnekovym extruderem Rheomex PTW 24/28,
pasovym dopravnikem a granuldtorem pro homogenizaci membranové smési, poté
v kombinaci s jednosnekovym extruderem Rheomex 19/25 OS a vicevalcovou odtahovou

jednotkou pro samotnou extruzi membranové folie.

V prvni sestavé (PolyLab OS + Rheomex PTW 24/28 + pasovy dopravnik + granulator)
dochazelo k davkovani pfesné stanoveného mnozstvi ionexu a polymerni matrice do
nasypek extruderu. V extruderu byly materidly zhomogenizovany. Z hlavy byly
vytlaCeny nejprve 3 struny, které byly pasovym dopravnikem odvadény od hlavy
extruderu ke granulatoru, pficemz dochazelo kjejich vychladnuti a ztuhnuti. Na
granulatoru byly struny nasekany na malé kousky, které byly nasledné pouzity pro dalsi

zpracovani v druhé sestave.

Ve druhé sestave (jednosnekovy extruder Rheomex 19/25 OS + vicevalcova odtahova
jednotka) dochazelo k opétovnému znovu rozehrati granulatu, ktery vznikl v predchozim

kroku. Z této taveniny byla poté extrudovana membranova folie, ktera byla od hlavy
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extruderu vedena pry¢. Membranova folie byla rolovana a pfipravena K pouziti ¢i

ptipadnému piidani armovaci textilie pro zvySeni mechanickych vlastnosti membrany.

3.3. Antibakterialni modifikace

Pro antibakteridlni modifikaci anexovych membran byly zvoleny dva rtzné typy
antibakterialnich aditiv. Tato aditiva byla popsana vyse v kapitole 3.1. Ob¢ aditiva byla

do procesu ptipravy membran piidana v kroku homogenizace.

Modifikace pomoci aditiva Sanitized (praSek) byla provedena smichanim aditiva
a praskového ionexu pii vyrobé membrany. V homogenizatoru byla tato smés smichana
s roztavenym polyethylenem. Timto postupem byly vyrobeny dva typy membran:

membrana s 0,2 % (hm.) a 0,6 % (hm.) aditiva vii¢i hmotnosti membranové smési.

Aditivum Sanafor bylo dodano ve formé granulatu (ve smési s polyethylenem).
Modifikace byla uskute¢néna smichanim polyethylenového granulatu a granulatu
s aditivem. Vyrobeny byly membrany o dvou riznych koncentracich aditiva: 1 a 4 %
(hm.) vii¢i hmotnosti membranové smési, plnéni anexovych membran ionexem zustalo
nezménéno, dosahovalo tedy 60 % (hm.) viici membranové smési. V Tab. 4 jsou shrnuty

zakladni parametry pfipravenych vzorkda.

Tab. 4: Piehled a znaceni testovanych membran

Oznaceni vzorku Aditivum Koncentrace aditiva*
Standard zadné 0

Sanitized MIN Sanitized 0,2 % (hm.)

Sanitized MAX Sanitized 0,6 % (hm.)

Sanafor MIN Sanafor 1,0 % (hm.)

Sanafor MAX Sanafor 4,0 % (hm.)

/zhledem k membranové smési

3.4. Testovani vlastnosti membran

Vyrobené anexové membrany byly testovany a porovnavany s referen¢nim vzorkem
oznacenym jako Standard. Tento typ membrany neobsahoval zadna aditiva. U membran
byly hodnoceny mechanické, fyzikalni a antimikrobialni vlastnosti, které byly pro tuto

praci klicové.
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3.4.1. Mechanické vlastnosti

Mechanickymi vlastnostmi je mySlena pevnost membranovych paska v tahu.
Mechanické vlastnosti byly méfeny ve firm¢ MemBrain s.r.o. na trhacce Tinius Olsen

H5KT dle EN ISO 527-3.

Membranové pasky byly vyseknuty ze zbotnalych membran pomoci Sablony (Sitka
25 mm x 150 mm upinaci délka), poté byly upnuty v trhacce a zvySovanim napéti
(rychlost posuvu piiéniku 5 mm-min™) byly membrany zatéZovany do pietrzeni pasku.
Napéti v momentu pietrzeni uréuje pevnost membrany. Pevnost byla méfena pro vSechny

vzorky s aditivy a poté porovnana s referen¢nim vzorkem.

3.4.2. Fyzikalni a elektrochemické vlastnosti

Mezi fyzikélni a elektrochemické vlastnosti se fadi predevSim botnavost membran,

permselektivita, iontovyménna kapacita a plosny ¢i specificky odpor.

Botnavost
Botnavosti se mini zmény zakladnich fyzikalnich veli¢in: délek stran, tloustky

a hmotnosti. M¢teni bylo provedeno dle pracovniho postupu PP203 spole¢nosti
MemBrain s.r.o. [28].

Z membranového pasku byl vysttizen ¢tverec o rozmérech 10 x 10 cm. Tento étverec byl
vysuSen v susarné pii teploté nizs§i nez 75 °C do konstantni hmotnosti. Poté byla zméfena
délka, Sifka (mezi stfedy stran) i tloustka ¢tverce (ve Ctyfech bodech) mezi body
vyznaCenymi na membrané (Obr. 6). Membranovy ¢tverec byl nasledné ponofen do
demineralizované vody po dobu 24 h pii laboratorni teplote, kde doslo k jeho zbotnani.
Zbotnany ¢tverec byl osusen filtraénim papirem, zvazen a znovu byly zméfeny délky
stran (mezi stiedy stran) a tloustka Ctverce (ve Ctyfech bodech). Z téchto hodnot byly
vypocteny rozmérové a hmotnostni zmény v procentech podle vzorci (1) — (4). Veli¢iny
oznacené indexem Sznamenaji hodnoty pro suché membrany, veli¢iny s indexem
z znamenaji hodnoty zbotnanych membran. Pfi vypoctu zmény tloustky je nutné
zohlednit viechny étyii body a nejprve vypoéitat primérnou hodnotu tloustky tl jak pro

suchou, tak pro zbotnanou membranu.
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Vzorce pro vypocet déelkovych a hmotnostnich zmén

d.—d
Zména délky Ad = (2—9) x100 (1)
c_(5.-35)
Zména $itky AS = P = x100 2)
1l —tl
Atl = @ x 100
Zména tloustky 1l )
m. —m
Zména hmotnosti Am= % x 100 4)
©)
R @-
®

Obr. 6: Schéma méfeni botnacich zmén

Elektricky odpor

Méfeni elektrického odporu membran bylo provadéno na vzorcich membrany 2 x 2 cm.
Tyto vzorky byly ponechany ke zbotnani v demineralizované vod¢é po dobu 24 h pfi
laboratorni teploté. Dalsim krokem byla tzv. kondicionace, tj. vzorky byly vyjmuty
z demineralizované vody a ponofeny do 1 M roztoku HCI po dobu 1 h na tfepacce.
Vzorky byly poté oplachnuty demineralizovanou vodou a ponoteny na 1 h do 1 M roztoku
NaOH umisténé na tfepacce. Cely proces byl 2krat zopakovan. Po poslednim louzeni byly
vzorky oplachnuty demineralizovanou vodou a poté ponechany na tfepacce
V demineralizované vodé po dobu 24 h. Béhem této doby byla voda 5x vyménéna za
Cistou. Poslednim bodem pfipravy vzorkli pro méfeni elektrického odporu byla
ekvilibrace, kdy byly vzorky ponofeny do 0,5 M roztoku NaCl na 24 h. Pfred méfenim
byla z téchto vzorkd vyseknuta koleCka odpovidajiciho praméru 1 cm (plocha vzorku
0,7655 cm?).
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Odpor membrany byl méfen kompenza¢ni metodou, kterd spocivala ve vzajemné
kompenzaci potencialového spadu systému membrana/roztok. Tento spad byl sniman
referen¢nimi elektrodami (argentochloridové) v roztoku. Nejprve byla po vytemperovani
na 25 °C zméfena referencéni hodnota spadu v elektrolytu 0,5 M NaCl bez membrany
U'(1,2), ktera byla pii méfeni zohlednéna. Nasledné byly elektrody vyjmuty, zasunuty do
cely v opaénych pozicich a odecet potencialového spadu elektrolytu byl zopakovan —
U'(2,1). Poté byl do méfici cely (Obr. 7) umisténa membrana a opét byl po vytemperovani
na 25 °C zméien potencialovy spad U™™(1,2) a U™™(2,1). Méfeni probihalo za konstantni
hodnoty intenzity stejnosmeérného proudu 10 mA na platinovych elektrodach a za stalé¢ho

michani roztoku v cele.

Obr. 7: Schéma cely pro méieni odporu: A, B — konické nadobky pro umisténi 0,5 M roztoku NaCl;
1 - vzorek membrany; 2a, 2b — referenéni elektrody; 3a, 3b — Pt elektrody; 4a, 4b — teploméry nebo
teplotni ¢idla; 5 — zdroj stejnosmérného proudu; 6 — ampérmetr; 7 — voltmetr; 8a, 8b — stahovaci desky

Elektricky odpor byl vypocten podle vzorcia (5) — (8). Jak jiz bylo vySe uvedeno U" je
oznaceni pro napéti elektrolytu v jednotlivych pozicich elektrod, U™™ je oznadeni pro
napéti systému elektrolyt/membrana, I znaci elektricky proud protékajici celou. Z téchto
hodnot byl poté vypoéten plosny a specificky odpor, pficemz Tl je pramérna tloustka
membrany a Am je hodnota efektivni plochy membranového vzorku, kterd cini

An =0,7655 cm?,
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Vzorce pro vypocet elektrického odporu
_ur@2)|+ [UT(2,1)]

Odpor R"
P 21 (5)

elektrolytu

Odpor systému
U2+ |UTT(2,1)]

elektrolyt/ R" T (6)
membrana
R, =(R"™™ — RMA
Plosny odpor 4 " (7
_A
| Ry = (R — RD)SD
Specificky odpor Tl (8)
Permselektivita

Pfiprava vzorkd pro méfeni permselektivity membran byla provadéna téméf stejnym
zpusobem jako ptiprava vzorkil pro méteni odporu — viz vyse. Pfi ptipraveé vzorki se lisi
az posledni krok - ekvilibrace. Vzorky byly ponotfeny do 0,5 M roztokem KCl (pii méfeni
odport byl pouzit NaCl) na 24 h. Pfed mé&fenim byla z téchto vzorkt vyseknuta kolecka

odpovidajiciho praméru.

Me¢teni permselektivity bylo provedeno na stejné aparatuie jako méteni odporu (Obr. 6).
Princip spoc¢ival v uréeni membranového potencialu, ktery se ustavil mezi dvéma roztoky
elektrolytu KCI s rozdilnou koncentraci bez vlozeného napéti. Tyto roztoky byly od sebe
oddéleny membranou, roztoky o koncentracich 0,1 a 0,5 M byly nality kazdy do jedné
z komor méfici cely. Méteni bylo provedeno po vytemperovani na 25 °C v bezproudovém
stavu za stalého michani. Béhem jedné hodiny od umisténi membrany do cely byl na
membran¢ vytvoien koncentra¢ni profil. Kvuli semipermeabilit¢ membrany jsou ionty
membranou ¢aste¢né propoustény a dochazi ke zméné koncentraci roztoki KCl v obou
¢astech cely — koncentrace maji tendenci se po ¢ase vyrovnat. Roztoky byly tedy tésné
pred méfenim vyménény za nové. Do Cistych roztoku byly umistény argentochloridové
elektrody, poté bylo vrychlém sledu odecteno 10 hodnot elektrického potencialu

(vyhlazeni rozdilti hodnot). Poté byly elektrody prohozeny a méteni zopakovano.

Souvislost méfeného elektrického potencidlu AEm a permselektivity PY vyplyva

z rovnice (9). V této rovnici je ti prevodové &islo a soucin aktivit akaa Ize nahradit
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rovnici (10). Kde 7. je stfedni aktivitni koeficient, ktery je zavisly na koncentraci

elektrolytu, Mg molalitu roztoku KCI a Mg je standardné rovno 1 mol-kg3. Podle
rovnice (9) byl urcen potencial pii 100% permselektivité, z této hodnoty byla poté

pomérove uréena hodnota permselektivity pii naméteném potencidlu.

a,a a,.a
AEy, =—ﬂ(2t2” —1)|n ka8 _ RT PM In 1AL (9)
2F LY 2F K292
2,2
VMg
B =" (10)

Iontovyménna kapacita

Vzorky pro méfeni iontovyménné kapacity byly nejprve ponechany po dobu 8 h ke
zbotnani v demineralizované vodé. Dalsim krokem byla kondicionace — 10 g anexové
membrany bylo ponofeno do 1 M roztoku NaOH. Takto ptipravené vzorky byly umistény
na 8 h na tfepacku pii laboratorni teploté. Po 4 h tiepani byl roztok NaOH vyménén za
Cerstvy. Po 8 h byly vzorky oplachnuty demineralizovanou vodou, ponofeny do
1 M roztoku HCI a opét umistény na tfepacku, tentokrat na 12 h. Po 6 h byl roztok
vyménén za Cerstvy a nasledovalo oplachnuti demineralizovanou vodou. Poté byly
vzorky ponoteny na 2 h do demineralizované vody a Vv ni vytiepavany. Po 2 h tfepani byly

vzorky vysuSeny do konstantni hmotnosti.

Stanoveni iontovyménné kapacity anexovych vzorkt bylo provedeno pomoci titrace.
Byly navazeny 2 g membrany. K navazce bylo pfidano 50 ml 4 % (hm.) roztoku NaNO3
a takto zalit¢ vzorky byly umistény na dobu 1 h na tfepacku. Poté bylo z roztoku
odpipetovano 10 ml roztoku, tento objem byl doplnén na 30 ml demineralizovanou vodou
a bylo do n¢&j pfidano 5-10 kapek indikatoru K>CrO4. Pfipraveny roztok byl titrovan

0,1 M roztokem AgNO3z do zmény barvy (zluta se zméni na oranzovou).

Vysledna iontovyménna kapacita byla vypoétena podle vzorce (11), kde a Cagnos byla
koncentrace titrovaciho roztoku, V'nanos odebrané mnozstvi roztoku k titraci (10 ml),

VnaNos pfidané mnozstvi 0,1 M NaNOs (50 ml) a Manexy hmotnost vysuSeného anexu.

( Cagno, ><VAgNo3

V ' nano ] XVNaN03
IEC. = ’ (11)

anexu
manexu
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3.4.3. Antimikrobialni testy

Pro testovani antimikrobidlni aktivity modifikovanych membran byly pouzity tfi rizné
testy. Jednalo se 0 analyzu celkové bakterialni DNA pfitomné na povrchu membrany,

testy inhibi¢nich zon a tzv. otisky s naslednou kultivaci a stanoveni po¢tu kolonii (KTJ).

Priprava vzorki - kontinudlni test

Pro kontinualni test byl zvolen nejmensi laboratorni modul firmy MEGA a.s. pro
elektrodialyzu. Elektrodialyzér P EDR-Z se svazkem EDR-Z je zobrazen na Obr. 8 [29].
Modul byl slozen z elektrodialyzaéniho svazku, zasobnikd diluatu, koncentratu,
elektrodového roztoku, cirkulacnich bezucpavkovych Cerpadel, rotametrti, potrubnich
propoji (hadi¢ky), trojcestnych ventild, cel pro pH a vodivostni sondy a zdroje
stejnosmérného napéti (3A, 30 V) [2, 29].

Obr. 8: Jednotka EDR-Z: ptedni nahled (vlevo), zadni nahled (vpravo)

Vzorky pro izolaci DNA byly pfipraveny zatizenim membran kontinualnim odsolovacim
testem, kdy byl z testovanych membran poskladan svazek, ktery byl zapojen do vyse
popsané jednotky EDR-Z. Jednotka byla upravena tak, aby odsolovany roztok cirkuloval
jednotkou. Jako odsolovany roztok byla zvolena syrovatka, z divodu jejiho vysokého
oziveni a tim dostate¢né tendence vytvaret biofilm. Kontinualni test byl provadén po dobu
4 dnt. Pouzita syrovatka byla testovana na mnozstvi DNA pied a po kontinualnim testu

izolaci DNA.
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1. test - stanoveni koncentrace DNA

Po vyjmuti zatizeného membranového svazku z jednotky EDR-Z byly ze svazku vybrany
vzorky pro testovani. Jednalo se 0 6 cm dlouhé a 6 cm Siroké pasky membran, které byly
oplachnuty 10 ml destilované vody z kazdé strany a vlozeny spole¢né se 2 ml destilované
vody do uzaviratelného pfedem vysterilizovaného plastového sacku. V tomto sacku bylo
provedeno po dobu 3 minut mechanické odstranéni biofilmu z povrchu membrany do
destilované vody (opatrné mnuti membrany prsty). Tento postup se ukdzal jako
nejvhodnéjsi (z celé tady testovanych zplsobil) pro testovani membran pro
elektromembranové procesy, jelikoz tyto membrany vykazovaly vysokou pevnost, tudiz
bylo velmi obtizné je umistit do lyza¢nich zkumavek. Navic vlastni mechanicka lyze byla

jen velmi mélo ucinna.

Izolace DNA byla provedena pomoci soupravy FastDNA Kit podle navodu vyrobce. Ze
sacku byl odpipetovan 1 ml destilované vody s rozpusténym biofilmem a byl pfenesen do
kolonky Lysing Matrix E (kolonka s lyza¢ni matrici), ktera je urcena pro homogenizaci
a lyzu vzorku. Ke vzorku bylo ptidano 122 ul MT pufru a kolonka byla doplnéna pufrem
fosfatu sodného. Vzorek byl homogenizovan a nasledné centrifugovan. V kolonce Lysing
Matrix E se centrifugaci usadily pevné ¢asteCky na dné a tekutina nad usazeninou, ve
které je rozptylen obsah buné¢k (supernatant), byla ptenesena do Eppendorfovy zkumavky
(2 ml). K supernatantu bylo ptidano 250 pl ¢inidla PPS, které slouZzi k vysrazeni proteint

z roztoku. Poté byla zkumavka 10x ru¢né promichana a vzorek centrifugovan.

Dalsim krokem bylo navazani DNA na Binding Matrix (vazaci matrici), ktera obsahuje
kuli¢ky SiO2. Suspenze Binding Matrix byla zvortexovana a ze suspenze byl odpipetovan
1 ml do 15 ml zkumavek. K Binding Matrix byl poté pfidan supernatant z ptedchozi
centrifugace. Zkumavka byla umisténa na 2 minuty na kyvacku k promichani kuli¢ek
avzorku. Po 2 minutach byly zkumavky umistény do stojanku a 3 minuty ponechany
v klidu, aby doslo kusazeni kuli¢ek na dno. Z vrchni ¢asti roztoku nad usazenymi
kulickami bylo odebrano 600 ul (odpad). Zkumavka se zbylym vzorkem byla poté
zvortexovana a bylo z ni odpipetovano 750 pl do kolonky ve zkumavce s nazvem SPIN
filter. Zkumavka byla uzaviena a 1 minutu centrifugovana. Béhem této doby byla
kapalina pfefiltrovana ptes filtr na dné€ kolonky, pfi€emZ pevné €astice s navdzanou DNA
byly zachyceny nad nim. Odpad na dné zkumavky byl vylit, znovu bylo do kolonky ve

zkumavce napipetovano 750 ul zvortexovaného vzorku, zkumavka byla uzaviena,
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1 minutu centrifugovana, nakonec odpad pod kolonkou vylit. Tento postup byl opakovan

do tplného prefiltrovani zbylého vzorku.

Dalsim krokem bylo promyti vzorku. Do kolonky SPIN filter ve zkumavce bylo
napipetovano 500 ul roztoku SEWS-M (promyvaci roztok, C2HsOH), obsah kolonky byl
velmi opatrné pipetou promichan. Zkumavka s kolonkou byla uzaviena a 1 minutu
centrifugovana. Po centrifugaci byl odpad pod kolonkou vylit, zkumavka byla uzaviena
a centrifugovana. Na zavér byla kolonka ze zkumavky SPIN filter tube pfemisténa do
zkumavky CATCH tube a ta byla oteviena ponechana k suSeni na stole po dobu 5 minut.

Béhem této doby byl z kolonky odpaien zbytek ethanolu z promyvaciho roztoku.

Poslednim krokem bylo fedéni DNA. Do kolonky bylo piidano 100 ul DES a obsah
kolonky byl opatrné, ale dukladné promichan pipetou. Zkumavka CATCH tube byla
vloZena do inkubatoru zahtatého na 55 °C na dobu 5 minut. Po této dobé byla zkumavka
vyjmuta a centrifugovana. lzolovana DNA byla obsazena ve zfiltrované DES ve

zkumavce.

Na Obr. 9 je stru¢né zobrazen princip izolace DNA ze vzorku zahrnujici kroky
homogenizace a lyza (Lysing Matrix), odstranéni kontaminanti, vdzdni DNA na Binding

Matrix, filtrace v SPIN Filter tube, promyti a ziskani vysledné DNA v CATCH tube.

Homogenizace Odstrangni e . i Vysledna DNA
aliza kontaminanti _ Vizani Promyti ¥ roztokn

= =1

" N L

Obr. 9: Zjednodusené schéma postupu pii izolaci DNA (pievzato a upraveno autorem DP) [30]

Koncentrace izolované DNA byla zméfena pomoci fluorometru Qubit® 2.0 a soupravy
Qubit® dsDNA Assay Kit. Souprava obsahuje fluorescen¢ni barvivo, které je aktivni po
navazani na DNA, standardy pro zkalibrovani fluorometru a roztok pro ziedéni vzorki.
Nejprve byl vytvoren aktivacni roztok smichanim n x 199 ul fediciho roztoku s n x 1 ul

fluorescenéniho barviva. Aktivaéni roztok byl 3 sekundy vortexovan.
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Pro zkalibrovani fluorometru bylo ke 190 pl aktiva¢niho roztoku piidano 10 pl standardu
(HS1 a HS2), roztok byl zvortexovan, centrifugovan a ponechan inkubovat. Poté byly
zkumavky s inkubovanymi roztoky vlozeny postupné do fluorometru, nejprve HS1, poté

HS2. Tim byl piistroj nakalibrovan a pfipraven k méfeni vzorki.

Pro stanoveni koncentrace DNA na vzorcich bylo ke 190 ul aktiva¢niho roztoku ptidano
10 ul vzorku, roztok byl zvortexovan, centrifugovan a ponechan 2 minuty inkubovat. Poté
byla zkumavka s inkubovanym roztokem vlozena do fluorometru a odectena hodnota

koncentrace DNA.

2. test - otisky membrdan s kultivaci

Otisky membran s naslednou kultivaci byly provedeny na membranach ze zatizeného
svazku kontinualnim testem. Po vyjmuti membranového svazku z jednotky byl svazek
rozloZzen a z membran odebran vzorek o Sifce 2 cm a délce 6 cm. Tento vzorek byl
oplachnut 5 ml demineralizované vody z kazd¢ strany a poté pfilozen na agarovou plotnu
(PCA agar without dextrose) po dobu 1 h. Po odstranéni membrany byly agarové plotny
kultivovany po dobu 48 h pfi teploté 22 °C a nasledné vyhodnoceny pocitanim kolonii
tvoticich jednotku (KTJ).

3. test - inhibicni zony

Testy inhibi¢nich zén spocivaly v pozorovani u¢inkii membrany na pfedem vybrané
druhy bakteridlnich suspenzi a jejich osidleni v okoli membranového pasku. Pro
vytvofeni suspenzi byly pro tento test zvoleny dva druhy bakterii, zastupce
gramnegativnich bakterii Escherichia Coli a grampozitivnich bakterii Staphylococcus
Aureus. Membrany byly nejprve v suchém stavu desinfikovany UV zafenim. Nasledovalo
jejich zbotnani v demineralizované vodé ve sterilnich saccich z polyethylenu po dobu
24 h. Na agarové plotny (PCA agar without dextrose) byly rovnobézné naneseny 4 linie
bakterialni suspenze daného kmene, kazda linie o jiné koncentraci (2; 1; 0,1; 0,01 McF).
Ptes tyto linie byly napfi¢ poloZeny pasky testovanych membran. Agarové plotny byly
48 h inkubovany pii 37 °C, poté byly vyndany z inkubatoru a vyhodnoceny. Byla
odectena §ife inhibi¢ni zony, tj. Sife vlivu vzorku na bakterialni osidleni. U referencniho
vzorku byla predpokladdna nulova inhibi¢ni z6na, a navic podristdni bakteridlniho

osidleni 1 pod membranou.
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4 Vysledky a diskuze

4.1. Membrany

Cilem této prace bylo modifikovat anexové membrany antimikrobidlnimi ¢inidly za
ucelem potlaceni biofoulingu. V ramci této diplomové prace byly pfipraveny anexové
membrany s dvéma riznymi typy aditiv, od kazdého aditiva byly vytvofeny vzorky
0 dvou ruznych koncentraci. Ob¢ aditiva byla zakomponovana do pivodni matrice,
aditivum Sanafor (ve formé polyethylenového granulatu) a aditivum Sanitized (ve formé
prasku) na tkor polyethylenu. Pro kontrolu vlastnosti modifikovanych membran byl
ptipraven také nemodifikovany referenéni vzorek anexové membrany. Tento vzorek byl
vyroben podle standardnich vyrobnich postupti firmy MemBrain s.r.o. a neobsahoval
zadna ptidana aditiva. Celkem bylo tedy pfipraveno a testovano pét riiznych typti anexové

membrany.

4.1.1. Referenc¢ni vzorek anexové membrany

Jak uz bylo zminéno vyse, referencni vzorek byl vytvofen s cilem porovnani vlastnosti
modifikovanych membran. Postup ptipravy vzorku byl popsan v kapitole 3.2 a bylo na ni
vyuzito 60 % (hm.) anexového ionexu a 40 % (hm.) LDPE.

Tato membrana byla analyzovana pomoci skenovaci elektronové mikroskopie, konkrétné
pomoci detektoru zpétn¢ odrazenych elektronti (BSE) ve dvou riznych zvétSenich — 500x
a 1000x. Vysledky této analyzy jsou uvedeny na Obr. 10. Na snimcich je patrny lom
membrany, smés iontovyménné pryskyfice (svétlé oblasti) a polyethylenu (tmavé

oblasti).

Obr. 10: SEM snimky — membrana Standard (zvétseni 500% vlevo, 1000x vpravo)
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4.1.2. Membrany s aditivem Sanitized

Anexové membrany s aditivem Sanitized byly pfipraveny smisenim s ionexem vzhledem

K jejich praskové formé. V aditivem modifikované membrané bylo snizeno procento

plnéni polyethylenem. Slozeni membrany pro ob& koncentrace je uvedeno v Tab. 5.

Tab. 5: Slozeni membran s aditivem Sanitized

Nazev vzorku | Koncentrace Koncentrace Koncentrace
aditiva? ionexu? LDPE?

Sanitized MIN | 0,2 % (hm.) 60 % (hm.) 39,8 % (hm.)

Sanitized MAX | 0,6 % (hm.) 60 % (hm.) 39,4 % (hm.)

2 Vi¢i membranové smési

Také tyto membrany byly analyzovany pomoci detektoru zpétné¢ odrazenych elektroni

(BSE) ve dvou ruznych zvétsenich — 500%, 1000%. AM byla zmrazena v kapalném dusiku

a nasledné zlomena. Snimky lomu jsou uvedeny na Obr. 11 (Sanitized MIN) a Obr. 12

(Sanitized MAX). Na snimku jsou zobrazeny i vlocky aditiva (bilé), u vzorku membrany

Sanitized MIN jsou méné¢ viditelné nez u vzorku Sanitized MAX.

Obr. 12: SEM snimky — membrana s aditivem Sanitized MAX (A: 500%, B: 1000x,)
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4.1.3. Membrany s aditivem Sanafor
Anexové membrany s aditivem Sanafor byly pfipraveny smichani granulatu aditiva
s polyethylenem, vzhledem Kk jejich granulatové formé&. Presné slozeni membran pro obé

koncentrace je uvedeno v Tab. 6.

Tab. 6: Slozeni membran s aditivem Sanafor

Nazev vzorku | Koncentrace Koncentrace Koncentrace
aditiva’ ionexu! LDPE!

Sanafor MIN | 1 % (hm.) 60 % (hm.) 39 % (hm.)

Sanafor MAX | 4% (hm.) 60 % (hm.) 36 % (hm.)

1'Vigi membranové smési

Tyto membrany byly také analyzovany pomoci detektoru zpétné odraZenych elektront
(BSE) ve dvou raznych zvétsenich (500%, 1000%). Snimky lomu membrany jsou uvedeny
na Obr. 13 (Sanafor MIN) a Obr. 14 (Sanafor MAX).

2 av. & "
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Obr. 13: SEM snimky — membrana s aditivem Sanafor MIN (A: 500x, B: 1000x%)
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Obr. 14: SEM snimky — membrana s aditivem Sanafor MAX (A: 500, B:1000x)
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4.2. Mechanické vlastnosti
Vysledky trhacich testi byly zaznamenany do graft, pro kazdy material byly vyneseny
dvé zavislosti. Jednalo se o zavislost napéti (MPa) na prodlouzeni (%) a zavislost

vyvinuté sily (N) na prodlouzeni (%). Membrany byly rovnéz porovnany mezi sebou.

4.2.1. Anexové membrany standard

Na Obr. 15 jsou zobrazeny vysledky trhacich testti pro anexové membrany bez piidaného
aditiva. Maximalni napéti bylo (1,485 + 0,047) MPa a maximalni prodlouzeni bylo
(9,92 + 1,54) %. Younguv modul pruznosti dosahoval hodnoty (59,9 + 1,6) MPa.
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Obr. 15: Vysledky tahovych testl: Referenéni membrana Standard
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4.2.2. Anexové membrany Sanitized MIN

Na Obr. 16 jsou zobrazeny vysledky trhacich testi pro anexové membrany s 0,2 % (hm.)
aditiva Sanitized. Primérna hodnota maximalni ptsobici sily u standardni membrany
byla (16,2 = 0,4) N, primérnd hodnota maximalniho napéti byla (1,454 + 0,036) MPa
a pramérna hodnota maximalniho prodlouzeni byla (9,34 = 0,59) %. Hodnoty jsou
shrnuty v Tab. 7 a vyhodnoceny na konci kapitoly. Vysledny Youngiv modul pruznosti
dosahoval hodnoty (58,6 + 0,8) MPa.
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Obr. 16: Vysledky tahovych testi: AM Sanitized MIN
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4.2.3. Anexové membrany Sanitized MAX

Na Obr. 17 jsou zobrazeny vysledky trhacich testi pro anexové membrany s 0,6 % (hm.)
aditiva Sanitized. Primérna hodnota maximalni ptsobici sily u standardni membrany
byla (17,9 = 0,3) N, praimérna hodnota maximalniho napéti byla (1,547 +0,036) MPa
a pramérna hodnota maximalniho prodlouzeni byla (11,43 + 0,74) %. Hodnoty jsou
shrnuty v Tab. 7 a vyhodnoceny na konci kapitoly. Vysledny Youngiv modul pruznosti
dosahoval hodnoty (56,9 + 1,7) MPa.
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Obr. 17: Vysledky tahovych testd: AM Sanitized MAX
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4.2.4. Anexové membrany Sanafor MIN

Na Obr. 18 jsou zobrazeny vysledky trhacich testti pro anexové membrany s 1 % (hm.)
aditiva Sanafor. Primérna hodnota maximalni pasobici sily u standardni membrany byla
(17,5 £ 0,3) N, prumérnad hodnota maximalniho napéti byla (1,483 +0,035) MPa
a pramérna hodnota maximalniho prodlouzeni byla (14,21 + 0,58) %. Hodnoty jsou
shrnuty v Tab. 7 a vyhodnoceny na konci kapitoly. Vysledny Youngiv modul pruznosti
dosahoval hodnoty (52,2 + 0,3) MPa.
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Obr. 18: Vysledky tahovych testd: AM Sanafor MIN
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4.2.5. Anexové membrany Sanafor MAX

Na Obr. 19 jsou zobrazeny vysledky trhacich testti pro anexové membrany s 4 % (hm.)
aditiva Sanafor. Primérna hodnota maximalni ptsobici sily u standardni membrany byla
(16,9 £ 0,7) N, prumérna hodnota maximalniho napéti byla (1,438 + 0,049) MPa
a pramérna hodnota maximalniho prodlouzeni byla (15,95 + 0,26) %. Hodnoty jsou
shrnuty v Tab. 7 a vyhodnoceny na konci kapitoly. Vysledny Youngiv modul pruznosti
dosahoval hodnoty (52,0 + 1,4) MPa.
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Obr. 19: Vysledky tahovych testd: AM Sanafor MAX
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4.2.6. Porovnani mechanickych vlastnosti

Na Obr. 20 se nachazi srovnani primérnych kiivek jednotlivych typit membran: tmave
modra — AM standard, svétle modra — AM Sanitized MIN, zelena — AM Sanitized MAX,
fialova — AM Sanafor MIN, ¢ervena — AM Sanafor MAX.
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Obr. 20: Srovnani vysledkt tahovych testi

V Tab. 7 jsou shrnuty primérné hodnoty tahovych testi membran (SED — Sanitized, SOR
— Sanafor). Fmax (N) znamena maximalni naméfenou silu ptsobici pfi testech, o (MPa)
maximalni napéti, Al (%) pomérné prodlouzeni vzhledem k ptivodni délce a E (MPa)

Youngtiv modul pruznosti v tahu.
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Nejvyssi Youngiv modul pruznosti vykazoval referen¢ni vzorek anexové membrany.
Znamena to, ze membrany reagovaly na vyvinutou silu mensimi deformac¢nimi uc¢inky.
Naopak nejmensi Younglv modul pruznosti méla membrana Sanafor MAX, u které
dochazelo Kk nejvétsim pomérnému prodlouzeni (téméf o 61 % oproti standardnimu
vzorku, vzorek je vice pruzny). Rozdily mezi jednotlivymi typy membran ale nebyly
ptili§ markantni — byly v fadech jednotek, aby vyrazné ovlivnily mechanické vlastnosti

membran.

Tab. 7: Tahovy test - shrnuti vysledk

Frnax (N) o (MPa) Al (%) E (MPa)

Standard 17,0+ 0,5 1,485+ 0,047 | 992+154 |599+16
SED MIN 16,2+ 0,4 1,454+0,036 | 934+059 |586+08
SED MAX 17,9+0,3 1547+0,036 | 11,43+0,74 |569+1,7
SOR MIN 175+0,3 1,483+0,035 | 14,21+0,58 |52,2+073
SOR MAX 16,9+ 0,7 1438+£0,049 |1595+026 |520=14

4.3. Fyzikalné-chemické vlastnosti

4.3.1. Botnavost
V Tab. 8 jsou uvedeny botnaci zmény anexovych membran. Zména v procentech byla
vypoétena podle vzorcu uvedenych v kapitole 3.4.1. Primérna hodnota tloustky byla na

kazdém vzorku uréena ze 4 riznych bodu.

U vzorku AM Sanafor MAX byla patrna tendence botnat do $ifky vice, a naopak do délky
botnat méné nez referencni vzorek. Rozdil mezi nimi byl ale jen pfiblizné 1 %, tudiz

minimalni.

Tab. 8: Botnaci zmény anexovych membran

Typ membrany Ad (%) AS (%) Am (%) Atl (%)
AM Standard 17,0 17,3 72,1 23,0
AM Sanitized MIN | 16,0 16,9 72,5 23,6
AM Sanitized MAX | 16,1 16,9 76,4 24,1
AM Sanafor MIN 17,3 17,5 74,3 23,5
AM Sanafor MAX | 16,9 18,4 74,5 24,1
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4.3.2. Elektricky odpor

Zpusob méfeni elektrického odporu a vypoctové vzorce jsou uvedeny v kapitole 3.4.2.

Mg¢éfeni bylo provadéno pii 10 mA stejnosmérného proudu a pii teploté vody v méfici cele

25 °C.

V Tab. 9 jsou uvedeny vypoctené hodnoty ploSného odporu Raja specifického odporu

Rsj membrany.

Tab. 9: Vypoctené hodnoty odporil

Typ membrany Ra (Q.cm?) Rs (Q.cm)
AM Standard 490+0,12 105,9 £ 0,3
AM Sanitized MIN 3,24 +£0,09 72,8 +0,1
AM Sanitized MAX 3,00+ 0,06 66,0+ 0,1
AM Sanafor MIN 3,16 £ 0,09 68,4+ 0,1
AM Sanafor MAX 2,91 +0,09 64,3+0,1

ZTab. 9 vyplyva, zZe pfidanim aditiva se odpor vyrazné snizi, coz je pro

elektromembranové procesy Zadany vysledek. SniZeni odporu je pravdépodobné

wrwe

specifického i plosného odporu vykazal vzorek AM Sanafor MAX.

4.3.3. Permselektivita

V Tab. 10 jsou uvedeny prumérné hodnoty vypoctené permselektivity v %. Vypocty byly

provedeny podle vzorct v kapitole 3.4.2.

Tab. 10: Vypoétené hodnoty permselektivity

Typ membrany P (%)

AM Standard 88,2+0,1
AM Sanafor MIN 88,6 £0,1
AM Sanafor MAX 87,6 £0,1
AM Sanitized MIN 87,9+0,1
AM Sanitized MAX 87,9+0,1
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Z Tab. 10 vyplyva, ze se permselektivita u vzorkd s pridanym aditivem lisila jen 0 mén¢
nez 1 % ve srovnani s referen¢nim vzorkem. Ve tfech pripadech ze ¢tyi se permselektivita
u vzorkd s aditivem sniZila, u vzorku AM Sanafor MIN doslo naopak k velmi mirnému
nartstu permselektivity. Vzhledem k piidani aditiva do matrice na ukor polyethylenu,
pfi¢emz plnéni ionexem zlstava nezménéno, by neméelo mit aditivum na permselektivitu

zadny vliv, coz bylo potvrzeno.

4.3.4. lontovyménna kapacita
V Tab. 11 jsou uvedeny hodnoty iontovyménné kapacity, které byly vypocteny podle

vzorcu uvedenych v kapitole 3.4.2.

Z tabulky vyplyva, Zze se hodnoty referenéniho vzorku a vzorki s aditivy témét nelisily.
Stejné jako u vysledkli méfeni permselektivity, by pfidani aditiva nemélo mit na
iontovyménnou kapacitu vliv, coz bylo potvrzeno. Iontovyménna kapacita je zavisla
predevsim na obsahu ionexu v membrang, to zdstava i pfi ptidani aditiva stejné. Aditiva

vwr

iontovyménné kapacity se od sebe lisily 0 pouhou jednu desetinu.

Tab. 11: lontovyménna kapacita testovanych membran

Typ membrany IEC (mekv-g? susiny)
AM Standard 2,30+ 0,04
AM Sanitized MIN 2,27+0,03
AM Sanitized MAX 2,20+ 0,04
AM Sanafor MIN 2,30 £ 0,06
AM Sanafor MAX 2,28 £ 0,02

4.4. Antibakterialni aktivita

Antibakterialni aktivita modifikovanych membran byla hodnocena pomoci tii riznych
testll, a to prostiednictvim izolace DNA piitomné na povrchu jednotlivych membran,
testll inhibi¢nich z6n se dvéma Cistymi kulturami bakteridlnich kment a tzv. otiska
membran na agarové plotny. Izolace DNA a otisky byly provedeny na membranach, které
byly nejprve zatizeny kratkodobym odsolovacim testem simulujici skute¢né provozni
podminky. Jako odsolované médium byla pro tyto ucely zvolena syrovatka. Popis

ptipravy vzorki i samotného experimentu je uveden v kapitole 3.4.3.
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4.4.1. Stanoveni koncentrace DNA

Na Obr. 21 jsou uvedeny koncentrace DNA detekované na jednotlivych testovanych
membranach. Cim je koncentrace detekované DNA vys§i, tim vice bylo na
membranovém povrchu piitomno bakterii, tedy membrana vykazuje vys$si nachylnost

k biofoulingu. Koncentrace DNA v pouzité syrovétce byla 22,0 + 0,4 ng-ul™.
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Obr. 21: Koncentrace DNA detekovana na povrchu jednotlivych membran

ZObr. 21 vyplyva, ze pti modifikaci vzorkd vys$Sim mnozstvim aditiva dochazi
K potlaceni bakterialniho osidleni, nejvyznamnéjsi uc¢inek vykazovala membrana Sanafor
MAX.

Vysledky izolace bakterialni DNA koresponduji s vysledky méteni elektrického odporu.
Bylo prokéazano, Ze se zvySujicim se obsahem aditiva dochazi ke sniZeni elektrického

odporu a zaroven pii vySsich koncentracich aditiv také K potlaceni nartstu bakterialniho

vvvvvvvv

vykazoval vzorek AM Sanafor MAX.

4.4.2. Otisky membran s kultivaci
Testy byly provedeny podle postupu popsaném Vv kapitole 3.4.3. Pravdépodobné proto,

ze vzorky membran obsahovaly velké mnoZstvi vody, doSlo k vyznamnému nartstu

plisné na testovanych agarech, a tim i ke znehodnoceni vzorku. Z tohoto diivodu nebylo
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mozné tyto testy kvantitativné vyhodnotit. Fotografie kultiva¢nich agarti jsou uvedeny na
Obr. 22. Na ¢asti a) je snimek otisku referen¢niho vzorku, kde je patrny kontinualni vysev
(jednolita vrstva bakteridlniho osidleni) v misté otisku. Na casti e) je snimek vzorku

Sanafor MAX, ktery vykazoval nejnizsi bakterialni osidleni povrchu podle izolace DNA

Obr. 22: Vysledky kultivaci na agarovych plotnach po otisku membran: a) AM Standard,
b) AM Sanitized MIN, ¢) AM Sanitized MAX, d) AM Sanafor MIN, e) Sanafor MAX

4.4.3. Inhibi¢ni zony

Inhibiéni testy byly provedeny podle postupu uvedeného v kapitole 3.4.3. Pivodnim
ptedpokladem byl vznik vétSich ¢i menSim inhibi¢nich zo6n v nejbliz$im okoli
membranového pasku u modifikovanych membran. Naopak u referen¢niho vzorku byla
o¢ekavana nulova inhibi¢ni zona, ktera je zpiisobena absenci antimikrobidlniho aditiva.
U referencniho vzorku byl navic pfedpoklad podristani bakteridlnich kolonii 1 pod

vzorkem membrany.

Vysledky inhibi¢nich testli byly pro vSechny vzorky témeér stejné. Bakteridlni osidleni
bylo patrné az k okraji membrany u obou bakterialnich kment ve vSech koncentracich
a ani u referen¢niho vzorku nedoslo k podristani bakterii pod vzorkem. Znamena to tedy,

ze 1 referen¢ni vzorek anexové membrany ma sdim mirné antibakterialni G€inky a vytvaii
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prostiedi pro bakterie nevhodné. Zaroven byla timto testem prokdzana stabilita provedené
modifikace, res. pevna fixace antimikrobidlniho aditiva v membranové matrici. Pokud by
totiz byly inhibi¢ni zony v tomto testu pozorovany, znamenalo by to, Ze ve vétsi ¢i mensi
mife dochdzi k uvoliiovani aditiva do okoli a jeho pisobi na pfitomné bakterie. Na
Obr. 23 jsou zobrazeny snimky agarovych ploten z testi inhibi¢nich zén pro Cistou

kulturu E. coli, na Obr. 24 snimky pro kulturu S. Aureus.

Obr. 23: Inhibi¢ni zény pro E. coli: a) AM Standard, b) AM Sanitized MIN, ¢) AM Sanitized MAX,
d) AM Sanafor MIN, e) Sanafor MAX

Obr. 24: Inhibi¢ni zony pro S. Aureus: a) AM Standard, b) AM Sanitized MIN, c) AM Sanitized MAX,
d) AM Sanafor MIN, e) Sanafor MAX
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/7 4
5 Zaver
Cilem této prace bylo pfipravit anexové membrany pro elektrodialyzu s antibakteridlnimi
ucinky. Membrany byly za timto ucelem modifikované dvéma rozdilnymi komercnimi

antibakterialnimi aditivy. Nasledné¢ byly membrany charakterizovany z hlediska jejich
mechanickych, fyzikalné-chemickych a antibakterialnich vlastnosti.

Prvni varianta anexovych membrin byla s pfidavkem aditiva Sanitized® BC A 21-41
(SANITIZED AG), a to ve dvou koncentracich 0,2 a 0,6 % (hm.) vzhledem
k membranové smési. Druh4 varianta byla s piidavkem aditiva Sanafor™ PO-5 (Janssen
PMP — Preservation and Material Protection) také ve dvou koncentracich 1 a 4 % (hm.).

Byl také ptipraven referenc¢ni vzorek membrany, ktery aditiva neobsahoval.

Mezi ptipravenymi vzorky byly prokazany rozdily v elektrickém odporu, kdy se zvySujici
se koncentraci aditiva elektricky odpor klesal. Nejnizsi elektricky odpor vykazoval
vzorek s 4 % (hm.) aditiva Sanafor. Tento vzorek vykazoval také nevyssi antibakterialni

aktivitu a pfi testu izolace DNA vykazoval nejnizs8i bakteridlni osidleni.

Inhibi¢ni zony byly ve vSech pfipadech nulové. To znali stabilitu provedené
antibakterialni modifikace, tedy minimalni ¢i nulové vyplavovani aditiv obsazenych
v modifikovanych membranéch. U referen¢niho vzorku nedoslo k podriistani bakterii pod
membranovym paskem, coz naznaCuje mirné antibakteridlni G€inky také

u nemodifikované membrany.

Jako nejvhodnéjsi modifikace se na zakladé provedenych testii jevi pouziti aditiva
Sanafor™ PO-5 v koncentraci 4 % (hm.) vzhledem k membranové smési. Manipulaci

s aditivem navic zna¢n¢ usnadnuje jeho granulatova forma.

Dal$im postupem pii vyvoji membran s antimikrobidlnimi ucinky bude testovani
pripravenych vzorkdi membran pifi dlouhodobém odsolovacim testu (s rdznymi
odsolovanymi roztoky) simulujicim skute¢né provozni podminky a nasledné

vyhodnoceni jejich G¢innosti.
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