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Nanoczastki Ag oraz materiaty nanowtdkniste z poli(alkoholu winy-
lowego) otrzymano metoda elektroprzedzenia z uktadu zol-zel, a na-
stepnie zbadano ich wtasciwosci antybakteryjne z zastosowaniem
metodologii powierzchni odpowiedzi. Zoptymalizowano trzy gtéwne
parametry syntezy: stezenie Ag, napiecie pola elektrycznego oraz szyb-
kos¢ wtrysku. Ich wptyw zmniejszat sie w kolejnosci: napiecie pola
elektrycznego > stezenie Ag > szybkos¢ wtrysku.

Stowa kluczowe: poli(alkohol winylowy), kompleks nanoczastek sre-
bra, aktywnos¢ antybakteryjna

Ag nanoparticles and poly(vinyl alc.) nanofiber materials were prepd.
by electrospinning sol-gel system and studied for antibacterial prop-
erties by using response surface methodol. Three main synthesis pa-
rameters (Ag concn., electric field voltage and injection speed) were
optimized. Their impact decreased in series: electric field voltage > Ag
concn. > injection speed.

Keywords: poly(vinyl alcohol), nanosilver complex, antibacterial activity

Nanomateriaty sag nowa klasa materiatoéw o szczegol-
nych wlasciwosciach, a ich pojawienie si¢ otworzyto przed
cztowiekiem mezoskopowy obraz materii’. W poréwnaniu
z materiatami tradycyjnymi wykazuja one wiele nowych
wiasciwosci funkcjonalnych, dzigki czemu cieszg si¢ duzym
zainteresowaniem w $rodowisku naukowym. Nanomateriaty
mozna podzieli¢ na r6zne grupy wymiarowe ze wzgledu na
ich wymiar przestrzenny. Gdy uzyskany materiat osigga
wymiar nanometryczny w jednym z wymiarow, uznaje
sie go za nanomaterial jednowymiarowy?, dlatego mate-
rialy wltokniste o srednicy w zakresie nanometrycznym
okresla si¢ rOwniez mianem nanowlokien®. Ciesza si¢
one duzym zainteresowaniem w $rodowisku naukowym,
poniewaz wykazuja wlasciwosci charakterystyczne dla
nanomaterialow oraz charakteryzuja si¢ wieloma nowymi
wilasciwosciami funkcjonalnymi w poroéwnaniu z mate-
riatami tradycyjnymi®. Przgdzenie elektrostatyczne jest
jedna ze skutecznych metod otrzymywania materiatow
nanowtoknistych. W procesie tym mozna otrzymywac
materiaty widkniste o unikatowej strukturze, ktore znalazty
czesciowe zastosowanie w medycynie i biologii®. Poniewaz
materiaty antybakteryjne otrzymywane technikg przedzenia
elektrostatycznego majg wiele zalet w poréwnaniu z trady-

* Address for correspondence/Adres do korespondencji:
Guangxi University of Science and Technology, Guangxi Liuzhou 545006, China,
e-mail: wangziwei8889@hotmail.com

105/9 (2026) Gfzomyst,

Nano-materials are new materials with special proper-
ties, and their appearance has opened people s mesoscopic
view of matter”. Compared with traditional materials, they
show more new functional characteristics, thus attracting
extensive attention in the research field. Nanomaterials
can be divided into multiple dimensions by space angle.
When the obtained material reaches nanometer level
in one dimension, it is considered as one-dimensional
nano-material?, so fiber material with diameter in nanom-
eter range is also called nano-fiber’. Nano-fibers have
attracted extensive attention in the research field because
they have the relevant characteristics of nano-materials
and show more new functional characteristics than tra-
ditional materials?. Electrostatic spinning is one of the
effective methods to prepare nano-fiber materials. Fiber
materials with unique structures can be obtained through
electrostatic spinning, which has been partially applied
in the fields of medicine and biology”. As antibacterial
materials prepared by electrostatic spinning technology
have many advantages such as higher liquid absorp-
tion?, better air permeability”, stronger controllability
and biological simulation® compared with traditional
antibacterial materials, so nanofiber materials by elec-
trostatic spinning have gradually received widespread
attention in the preparation of antibacterial materials,
and the preparation of nanofiber antibacterial materials
has also become a research hotspot”.
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cyjnymi materiatami antybakteryjnymi, takich jak wieksza
zdolno$¢ pochlaniania cieczy®, lepsza przepuszczalnosé
powietrza”, wicksza mozliwo$¢ kontrolowania wtasciwo-
$ci oraz lepsze odwzorowanie® warunkéw biologicznych,
nanowlokniste materialty wytwarzane metoda przedzenia
elektrostatycznego ciesza si¢ coraz wigkszym zaintereso-
waniem w zastosowaniach zwigzanych z otrzymywaniem
materiatow antybakteryjnych, a opracowywanie antybak-
teryjnych materialdow nanowldknistych stato si¢ rowniez
przedmiotem intensywnych badan”.

Jako naturalny nieorganiczny $rodek antybakteryjny
wystepujacy w glebie, Ag moze dziata¢ na ponad 650 rodza-
jow bakterii chorobotworczych, a takze wykazuje zdolnos¢
do zwalczania bakterii opornych, przy skutecznosci anty-
bakteryjnej przekraczajacej 99,9%'%. Oprocz szerokiego
spektrum dziatania antybakteryjnego $rodki antybakte-
ryjne na bazie Ag charakteryzujg si¢ rowniez wysokim
poziomem bezpieczenstwa oraz dtugotrwatym dziataniem
antybakteryjnym'?. W poréwnaniu z innymi materiatami
zawierajagcymi metale cigzkie lub metale szlachetne, Ag
moze wykazywa¢ wiasciwosci antybakteryjne juz przy
bardzo matym stezeniu, co nie tylko wiaze si¢ z mniejsza
szkodliwos$cig dla organizmu ludzkiego, lecz takze pozwala
uzyskac lepszy efekt antybakteryjny'?. Dlatego tez wpro-
wadzenie Ag do nanowtoknistych materiatow antybakteryj-
nych ma ogromne znaczenie'®. Nanoczastki srebra mozna
otrzymywac¢ metoda stragcania z zastosowaniem poliwiny-
lopirolidonu (PVP)'. Jednak ze wzgledu na staba zdolnos¢
wigzania metali z materiatami organicznymi opracowanie
materiatbw nanowloknistych zawierajacych Ag o dobrej
stabilnosci nadal stanowi jedno z wyzwan. Poli(alkohol
winylowy) (PVA) jest rozpuszczalnym w wodzie polimerem
otrzymywanym w wyniku hydrolizy poli(weglanu winylu),
charakteryzujacym si¢ dobrymi wtasciwosciami widkno-
tworczymi, doskonatg przyczepnos$ciag oraz odpornoscia na
dziatanie rozpuszczalnikow. Dlatego nanoczastki Ag i PVA
mozna potaczy¢ w nanowtoknisty kompozyt polimerowy
metoda zol-zel, uzyskujac w ten sposéb antybakteryjny
material nanowloknisty Ag/PVA. Na podstawie metodologii
powierzchni odpowiedzi systematycznie zbadano wptyw
glownych parametrow procesu (st¢zenia Ag, napigcia pola
elektrycznego oraz szybkosci wtrysku) na wtasciwosci anty-
bakteryjne nanowtokien Ag/PVA, a nastepnie na podstawie
wynikow analizy powierzchni odpowiedzi zoptymalizo-
wano proces otrzymywania antybakteryjnych materialow
nanowtoknistych Ag/PVA.

Cze$¢ doswiadczalna

Materiaty

Analitycznie czysty azotan srebra dostarczyta firma
Tianjin Tiangan Chemical Company, PVP otrzymano od
China Medicine (Group) Shanghai Chemical Reagent
Corp., PVA dostarczyta firma Shanghai Jinbaidi, a pozostate
substancje chemiczne (woda amoniakalna, kwas taninowy,
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As a natural inorganic antibacterial agent from soil,
Ag can act on more than 650 kinds of pathogenic bacte-
ria, and it also has the ability to kill resistant bacteria,
with an antibacterial rate of over 99.9%'". In addition to
broad-spectrum antibacterial properties, Ag antibacterial
agents also have the characteristics of high safety and long
antibacterial duration'”. Compared with other heavy metal
or precious metal materials, Ag can express antibacterial
property even at a trace concentration, which not only has
less harm to human body, but also can obtain better anti-
bacterial effect'”. Therefore, it is of great significance to
combine Ag into the preparation of nanofiber antibacterial
materials'. The silver nanoparticles can be produced by
precipitation with polyvinylpyrrolidone (PVP)". However,
because of weak binding ability of metal and organic mate-
rials, the development of Ag nanofiber materials with good
stability is still one of the difficulties. Poly(vinyl alcohol)
(PVA) is a water-soluble polymer obtained from hydrolysis
of poly(vinyl carbonate) and has good fiber forming prop-
erty, excellent adhesion and solvent resistance. Therefore,
nano-Ag particles and PVA can be joined into nanofiber
polymer composite by sol-gel method, so as to achieve the
preparation of Ag/PVA nanofiber antibacterial material.
Based on response surface methodology, effect of main
process parameters (Ag concentration, electric field volt-
age and injection speed) on the antibacterial properties
of Ag/PVA nano-fibers was systematically studied and the
preparation process of Ag/PVA nano-fiber antibacterial
materials was optimized according to the results of response
surface analysis.

Experimental

Materials

Analytic reagent-grade silver nitrate was provided by
Tianjin Tiangan Chemical Company, the PVP was obtained
from China Medicine (Group) Shanghai Chemical Reagent
Corp., the PVA was delivered by Shanghai Jinbaidi com-
pany, and other chemicals (ammonia water, tannic acid,
sodium dodecyl sulfate (SDS) and acetone solvent) were
purchased from commercial sources in China.

Methods

Precipitation of silver nanoparticles. PVP (0.272 g)
was dissolved in 90 mL deionized water and tannic acid
solution (100 mL, 24 mmol/L) was added into 2 flasks
and then stirred by magnetic force until the color of the
mixed solution turned light yellow. Ammonia water was
used to adjust the pH to 8. After 1 h long stirring, AgNO,
solution (120 mmol/L) was slowly poured into both flasks
until the color of the solution changed to brownish red.
After 1 h long stirring, the quality of AgNO , was recorded.
Finally, acetone (50 mL) was added to the mixed solution
to precipitate the Ag nanoparticles, separated by centrifu-
gation after standing for 0.5 h, and washed repeatedly
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dodecylosiarczan sodu (SDS) oraz aceton jako rozpuszczal-
nik) zakupiono od dostawcéw komercyjnych w Chinach.

Metodyka badan

Otrzymywanie nanoczastek srebra metoda stracania.
PVP (0,272 g) rozpuszczono w 90 mL wody dejonizowane;j,
a nastepnie do 2 kolb dodano roztwor kwasu taninowego
(100 mL, 24 mmol/L) i mieszano na mieszadle magnetycz-
nym do momentu, az barwa mieszaniny zmienita si¢ na
jasnozotta. Wode amoniakalng zastosowano do regulacji
pH do wartosci 8. Po 1 h mieszania do obu kolb powoli
dodawano roztwor AgNO, (120 mmol/L), az do momentu,
gdy barwa roztworu zmienita si¢ na brunatnoczerwona.
Po 1 h mieszania odnotowano masg AgNO,. Na koniec
do mieszaniny dodano aceton (50 mL) w celu wytracenia
nanoczastek Ag. Po 0,5 h pozostawania mieszaniny w sta-
nie spoczynku nanoczastki oddzielono przez wirowanie,
a nastgpnie wielokrotnie przemywano acetonem i woda
dejonizowang do uzyskania pH 7. Osad suszono w suszarce
proézniowej przez 24 h, otrzymujac zmodyfikowane PVP
nanoczastki Ag.

Przygotowanie roztworu przedzalniczego PVA
zawierajacego nanoczastki Ag. Najpierw przygotowano
wodne roztwory PVA o réznym stezeniu (6—10% mas.).
Przyktadowo, w przypadku 8-proc. roztworu PVA 0,004 g
SDS dodano do 20 mL wody destylowanej i rozpuszczono,
mieszajac na mieszadle magnetycznym, a nastepnie dodano
PVA (1,60 g). Roztwor stopniowo ogrzewano do temp.
95-98°C, prowadzono kondensacje¢ i ogrzewanie pod chtod-
nicg zwrotng oraz mieszano na mieszadle magnetycznym
przez 2 h, az do uzyskania klarownego roztworu. Nastgpnie
przechowywano go w suszarce w temp. 60°C do dalszego
uzycia. Nastepnie do roztworu PVA dodawano zmodyfi-
kowane PVP nanoczastki Ag w odpowiedniej proporcji
stezen, po czym poddawano je przez 0,5 h dyspergowaniu
z wykorzystaniem mieszania magnetycznego wspomagane-
go ultradzwickami. Tak przygotowang mieszaning AgNPs/
PVA poddawano nastgpnie przedzeniu elektrostatycznemu.
Zmieniajac stosunek stezenia Ag, mozna bylo otrzymac
materiaty AgNPs/PVA o réznych wlasciwosciach.

Ocena wlasciwos$ci antybakteryjnych. Wiasciwosci
antybakteryjne membrany nanowtdknistej AgNPs/PVA oce-
niano metodg absorpcyjng oraz metodg turbidymetryczna.
Metoda absorpcyjna byta pétilosciowa metodg badawczg.
Zgodnie z ta metoda probke kompozytowej widkniny
nanowloknistej AgNPs/PVA (15 mg) umieszczano w kolbie
stozkowej o pojemnosci 50 mL i sterylizowano pod lampag
ultrafioletowg przez 5 h. Nastepnie za pomoca mikropipety
pobierano 100 pL zawiesiny bakteryjnej i nanoszono ja na
badang prébke, po czym hodowano ja w inkubatorze o statej
temp. 37°C przez 10—12 h. Nastgpnie wyhodowane bakterie
wyplukiwano tacznie 4-krotnie, kazdorazowo przy uzyciu
20 mL podloza ptynnego, a uzyskany eluat doktadnie mie-
szano. Trzy probki eluatu rozcienczano w réznym stopniu,
a nastepnie przenoszono na podtoze hodowlane i inkubo-
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with acetone and deionized water to pH 7. The precipitate
was dried in a vacuum drying oven for 24 h to obtain the
PVP-modified Ag nanoparticles.

Preparation of PVA spinning solution of Ag nano-
particles. Firstly, PVA aqueous solutions with varying
concentrations (6—10% by mass) were prepared. Taking
8% PVA solution as an example, 0.004 g SDS was added
into 20 mL distilled water, magnetic stirring was used
for dissolution, and then PVA (1.60 g) was added. The
solution was gradually heated up to 95-98°C, condensed
and refluxed, and stirred magnetically for 2 h until the
solution became transparent, finally stored in a 60°C oven
to reserve. Then the Ag nanoparticles modified by PVP
were added to PVA solution according to the concentration
ratio, dispersed for 0.5 h by magnetic stirring assisted
ultrasound, and then the mixed AgNPs/PVA solution was
undertaken to electrostatic spinning. By changing the Ag
concentration ratio, AGNPs/PVA materials with different
properties could be obtained.

Evaluation of antibacterial properties. The antibacte-
rial properties of AgNPs/PVA nanofiber membrane were
evaluated by absorption and turbidimetry methods. The
absorption method was a semi-quantitative test method.
According the method, a AgNPs/PVA composite nanofiber
felt (15 mg) was added into a 50 mL conical flask, placed
under the ultraviolet lamp for 5 h for sterilization, then
100 uL of bacterial suspension was taken by a micropipet-
tor and inoculated on the tested sample, and cultured in
a constant temperature incubator at 37°C for 10—12 h. Next,
the cultured bacteria was eluted with 20 mL broth medium
for 4 times in total, and the eluent was mixed evenly; three
samples from the eluent were diluted according to different
dilution times, and transferred to the medium to culture
in a constant temperature incubator at 37°C for 10-12 h.
After culturing, the colonies on the medium were counted
by colony counter.

The turbidimetry method for determining the antibacterial
property of AgNPs/PVA composite nanofiber materials was
a qualitative test method. AgNPs/PVA composite nanofib-
er felt (5 mg) was cut into small pieces, added to 10 mL
aseptic test tube, and sterilized by ultraviolet irradiation
for 5 h. Then bacterial suspension (20 ul) was added to the
test tube, as well as 4 mL broth medium. The broth medium
mixed with bacterial suspension was cultured in a constant
temperature shaking table at 37°C for 12 h, and finally the
absorbance value of the sample was measured at 600 nm
by ultraviolet spectrophotometer.

Response surface analysis method

Single factor test setting for antibacterial property
Firstly, the Ag concentration, electric field voltage and
injection speed were investigated to evaluate the anti-
bacterial property of AgNPs/PVA nanopolymer matrix
composite and the basic parameter range of synthetic
materials can be determined through single factor test.
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wano w inkubatorze o statej temp. 37°C przez 10-12 h.
Po zakonczeniu hodowli kolonie na podtozu zliczano za
pomoca licznika kolonii.

Metoda turbidymetryczna oznaczania wtasciwosci
antybakteryjnych kompozytowych materiatéw nanowtok-
nistych AgNPs/PVA byla metoda badania jakosciowego.
Kompozytowa wlokning nanowldknista AgNPs/PVA
(5 mg) pocieto na mate kawatki, umieszczono w proboéwce
o pojemnosci 10 mL i sterylizowano przez 5 h poprzez
naswietlanie promieniowaniem ultrafioletowym. Nastepnie
do préboéwki dodano zawiesing bakteryjng (20 pL) oraz
4 mL podtoza ptynnego. Podloze ptynne zmieszane z zawie-
sing bakteryjng inkubowano w wytrzasarce o statej temp.
37°C przez 12 h, a nastepnie za pomocg spektrofotome-
tru UV zmierzono absorbancje probki przy dtugosci fali
600 nm.

Metoda analizy powierzchni odpowiedzi

Badanie jednoczynnikowe wlasciwos$ci antybakte-
ryjnych. W pierwszej kolejnosci zbadano wplyw stezenia
Ag, napiecia pola elektrycznego oraz szybkosci wtrysku
na wlasciwosci antybakteryjne nanopolimerowej matrycy
kompozytowej AgNPs/PVA, a na podstawie badania jedno-
czynnikowego okreslono podstawowy zakres parametréw
procesu otrzymywania materiatdéw. Poziomy czynnikow
wybranych do badania jednoczynnikowego przedstawiono
w tabeli 1.

Badanie wlasciwos$ci antybakteryjnych metoda Boxa
i Behnkena. Na podstawie wynikéw badan jednoczyn-
nikowych jako zmienne dla modelu powierzchni odpo-
wiedzi wybrano parametry majace najwickszy wptyw na
wlasciwos$ci antybakteryjne: stezenie Ag (A), napigcie pola
elektrycznego (B) oraz szybkos¢ wtrysku (C). Poziomy
zmiennych oznaczono jako -1, 01 1, a warto$¢ przesunigcia
danych przyjeto jako warto$¢ odpowiedzi. Badanie metoda
powierzchni odpowiedzi zaprojektowano z wykorzystaniem
oprogramowania Design-Expert. Opracowano trojczyn-
nikowy model powierzchni odpowiedzi na 3 poziomach,
a parametry projektowe badania metoda Boxa i Behnkena
przedstawiono w tabeli 2.

Wyniki badan i ich oméwienie

Analiza badania jednoczynnikowego
wtasciwosci antybakteryjnych AgNPs/PVA

Badanie jednoczynnikowe przeprowadzone w celu
analizy wtasciwosci antybakteryjnych nanopolimero-
wych matryc kompozytowych Ag/PVA pod katem 3
czynnikOéw: stezenia roztworu, napigcia pola elektrycz-
nego oraz szybkosci wtrysku, przyniosto zadowalajace
wyniki. Przedstawiono je na rysunku. Z rysunku a wynika,
ze wraz ze wzrostem stezenia Ag liczba kolonii w podto-
zu hodowlanym najpierw malala, a nastgpnie wzrastata.
Przy stezeniu Ag wynoszacym 6% liczba kolonii byta
najmniejsza (0), poniewaz wraz ze wzrostem zawartosci
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Table 1. Single factor tests for antibacterial properties selection

Tabela 1. Dobé6r parametréw w badaniach jednoczynnikowych wtasciwosci
antybakteryjnych

Ag concentration/ Voltage/ Injection speed/
No./Lp. Stezenie Ag, Napiecie, Szybkos¢ wtrysku,
% A% mL/min
1 1 12 0.005
2 2 14 0.010
3 3 16 0.015
4 4 18 0.020
5 5 20 0.025
6 6 22 0.030
7 7 24 0.035

Table 2. Factors and levels of Box-Behnken test on antibacterial properties
Tabela 2. Czynniki i poziomy w badaniu metoda Boxa i Behnkena wtasciwo-
$ci antybakteryjnych

Ag concentration/ Injection speed/

No./

Lo/ | Stezenic Ag, e "’g"/\fapi‘?de’ Szybkosé wirysku,
% mL/min
-1 5 14 0.015
0 6 16 0.020
1 7 18 0.025

The single factor test level of selected factors was listed
in Table 1.

Box-Behnken test on antibacterial property. According
to the single factor test results, the levels that have great
influence on antibacterial property, Ag concentration (A),
electric field voltage (B) and injection speed (C) were
selected as the variable values of response variables. The
levels of variables were expressed as -1, 0, 1, and the data
offset was taken as the response value. The response surface
test was designed by using software Expert. A three-factor
and three-level response surface model was established,
and the design parameters of Box-Behnken test are shown
in Table 2.

Results and discussion

Single factor test analysis of antibacterial
properties of AQNPs/PVA

Single factor test conducted to analyze the antibacterial
properties of Ag/PVA nanopolymer matrix composites from
three aspects of solution concentration, electric field volt-
age and injection speed had good results They are shown
in Figure. From Figure a, it could be found that with the
increase of the Ag concentration, the number of colonies
in the culture medium decreased first and then increased.
When the Ag concentration was 6%, the number of colo-
nies was the lowest (0), because with the increase of Ag
content, its antibacterial activity was the highest one. In
the dispersed fiber structure, Ag nanoparticles could dis-
sociate Ag+ so as to destroy enzyme protein molecules

ghem ":y
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Figure. Changes in antibacterial properties of composites obtained with different parameters: a) Ag concentration, b) voltage, c) injection speed

Rysunek. Zmiany wtasciwosci antybakteryjnych kompozytéw otrzymanych przy zastosowaniu réznych parametréw: a) stezenia Ag, b) napiecia, c) szyb-

kosci wtrysku

Ag jego dziatanie antybakteryjne osiggato najwyzsza sku-
teczno$¢. W rozproszonej strukturze widkien nanoczastki
Ag mogty uwalnia¢ jony Ag*, ktore niszczyly czasteczki
biatek enzymatycznych w bakteriach. Dlatego zwigkszenie
stezenia Ag moze sprzyja¢ powstawaniu wickszej ilosci
jonow Ag', a tym samym poprawia¢ wlasciwosci antybak-
teryjne nanomaterialow. Jednak przy dalszym zwigkszaniu
zawartosci Ag wlasciwosci antybakteryjne nanomaterialow
ulegaty pogorszeniu, poniewaz podczas procesu otrzymy-
wania nanoczastek Ag byly one rozproszone we wtdknach
PVA. Gdy zawartos¢ Ag wzrosta do pewnego poziomu,
nanoczastki Ag rozproszone na powierzchni nie byty juz
w stanie utworzy¢ skutecznego systemu antybakteryjnego
i obserwowano ich agregacje, co prowadzito do zmniejsze-
nia efektywnego wykorzystania nanoczastek Ag. Dlatego
dalsze zwigkszanie zawartosci Ag prowadzito do zmniej-
szenia wlasciwos$ci antybakteryjnych.

Liczba kolonii w podtozu hodowlanym najpierw malata,
a nastepnie wzrastata wraz ze zwigkszaniem napigcia pola
elektrycznego (rysunek b). Wynikato to z faktu, Ze po osig-
gnieciu napiecia wystarczajacego do pokonania napigcia
powierzchniowego roztworu powstawat stabilny strumien,
co wskazywato na uzyskanie stabilnej srednicy wtokien.
Wraz ze wzrostem przylozonego napigcia zwigkszata sie
ilos¢ tadunku elektrycznego na powierzchni strumienia,
powodujac wzrost cisnienia, dzigki czemu mozna byto
otrzymywac¢ wtokna o mniejszej $rednicy, co sprzyjato
réowniez rozproszeniu i adhezji czastek Ag. Jednak przy
dalszym zwigkszaniu napigcia $srednica widkien otrzy-
mywanych metoda przedzenia elektrostatycznego nie
mogta juz ulega¢ dalszemu zmniejszeniu, lecz zaczynata
wzrastac.

Jesli chodzi o dobor szybkosci wtrysku, z rysunku ¢ wyni-
ka, ze przy matej szybkosci wtrysku podawanie roztworu
do przedzenia elektrostatycznego byto niewystarczajace,
dlatego probka wldoknista nie byta tatwo rozciggana w celu
utworzenia ciggtej i jednorodne;j struktury. Natomiast przy
duzej szybkosci wtrysku podawanie roztworu do przedze-
nia elektrostatycznego byto nadmierne, przez co w probce
wioknistej tatwo powstawata struktura z nagromadzonych
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in bacteria. Therefore, the increase of Ag concentration
can promote more Ag+ formation and improve the anti-
bacterial property of nanomaterials. However, with the
further increase of Ag content, the antibacterial property of
nanomaterials decreased, for the reason that Ag nanopar-
ticles were dispersed in PVA fibers during the preparation
process. When the Ag content increased to a certain extent,
the Ag nanoparticles dispersed on the surface could not
form an effective antibacterial system and an aggregate
phenomenon was observed, which resulted in a decrease
of effective utilization rate of Ag nanoparticles. Therefore,
further increase of Ag content resulted in a decrease of
antibacterial property.

The number of colonies in the culture medium first
decreased and then increased with an increase of electric
field voltage (Figure b), because when the voltage was
high enough to overcome the effect of solution surface ten-
sion, a stable jet was formed, indicating that the obtained
fiber structure had a stable diameter, while the higher the
applied voltage was, the amount of net charge on the jet
surface increased, resulting in the increase of pressure, and
spinning fibers with smaller diameter could be prepared,
which was also conducive to the dispersion and adhesion
of Ag particles. However, as the voltage increased further,
the diameter of electrospinned fibers could not decrease
further, but increased.

As for the selection of injection speed, it can be seen from
Figure c that when the injection speed was slow, the supply
of electrospinning solution was insufficient, so the fiber
sample was not easy to be stretched to form a continuous
and uniform structural system, while when the injection
speed was fast, the supply of electrospinning solution was
excessive, so the fiber sample was easy to form a stacked
particle structure, which also resulted in a failure to form
a uniform fibrous structural system.

Response surface analysis of antibacterial
properties of AgNPs/PVA composite

In order to analyze the effect of solution con-
centration (A), electric field (B) voltage and injec-
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Table 3. Response surface variance analysis of antibacterial properties of materials

Tabela 3. Analiza wariancji powierzchni odpowiedzi wtasciwosci antybakteryjnych materiatow

o/ fisel Sumi tovadrmow | ‘swobody | Srodnikovadeat | F veleWartose £ | RGREEPOT
Model 30.2255 9 3.358389 54.10523 <0.0001
A-A 0.36125 1 0.36125 5.819908 0.0466
B-B 0.66125 1 0.66125 10.65305 0.0138
C-C 0.18 1 0.18 2.899885 0.1324
AB 0.7225 1 0.7225 11.63982 0.0113
AC 0.25 1 0.25 4.027618 0.0848
BC 0.81 1 0.81 13.04948 0.0086
A2 5.887605 1 5.887605 94.8521 <0.0001
B"2 11.91918 1 11.91918 192.0237 <0.0001
Cr2 6.658132 1 6.658132 107.2656 <0.0001
Residual/Pozostatos¢ 0.4345 7 0.062071
Lack of fit/Brak dopasowania 0.3825 3 0.1275 9.807692 0.0258
Pure error/Czysty btad 0.052 4 0.013
oo Calkonia suma X

czastek, co rowniez uniemozliwiato utworzenie jednorodnej
struktury wiokniste;j.

Analiza powierzchni odpowiedzi wtasciwosci
antybakteryjnych kompozytu AgNPs/PVA

W celu przeanalizowania wptywu stezenia roztworu (A),
napiecia pola elektrycznego (B) oraz szybkosci wtrysku (C)
na wlasciwosci antybakteryjne nanopolimerowych matryc
kompozytowych Ag/PVA, a nastgpnie dalszej optymalizacji
parametréw syntezy, opracowano trojczynnikowy model
analizy powierzchni odpowiedzi na 3 poziomach. Wyniki
przedstawiono w tabeli 3. Roéwnanie modelu regresji mie-
dzy kazdym czynnikiem a wartoscig odpowiedzi zostato
opisane rownaniem (1):

R=0,36-0,21A-0,29B +0,15C - 0,43AB - 0,25AC -
0,45BC + 1,18A%+ 1,68B*+ 1,26C> 1)

Warto$¢ p dla modelu wynosi 0,0258, co wskazuje, ze opra-
cowany w ten sposob model regresji jest istotny statystycznie;
wspolczynnik determinacji modelu regresji wynosi 0,9858, co
wskazuje, ze wptyw warunkow syntezy na wiasciwosci anty-
bakteryjne nanomaterialtdw mozna przewidywa¢ za pomoca
tego modelu; warto$¢ p dla sktadnika kwadratowego modelu
jest mniejsza niz 0,01, co wskazuje, ze wplyw 3 czynnikow
na wlasciwosci antybakteryjne nanomaterialow jest wysoce
istotny statystycznie (p < 0,01). Swiadczy to rowniez o tym, ze
migdzy poszczegolnymi czynnikami mogg wystepowac inter-
akcje, a ich zalezno$¢ nie ma charakteru wytgcznie liniowego;
wplyw poszczegdlnych czynnikoéw na wartos¢ odpowiedzi
mozna oceni¢ na podstawie wartosci /' w analizie wariancji.
Im wieksza warto$¢ F, tym bardziej istotny jest wptyw danego
czynnika na warto$¢ odpowiedzi. Zatem kolejno$¢ wplywu
wybranych czynnikéw na wynik badania jest nastepujaca:
napiecie pola elektrycznego > stezenie Ag > szybko$¢ wirysku.
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tion speed (C) on the antibacterial properties of Ag/
PVA nano-polymer matrix composites, and further
optimize the synthesis parameters, a three-factor
and three-level response surface analysis model was
established, and its results are shown in Table 3.
The regression model equation between each factor and
response value was described by equation (1):

R=036-0214-0,29B + 0,15C - 0,434B - 0,254C -
0,45BC + 1,1847+ 1,68B>+ 1,26C" (1)

The p-value of the model is 0.0258, which indicates
that the regression model established by this method is
significant,; the decision coefficient of the regression model
is 0.9858, indicating that the influence of synthesis condi-
tions on the antibacterial properties of the nano-materials
can be predicted by this model; the p-value of the quadratic
term in the model is less than 0.01, so the influence of the
three indexes on the antibacterial properties of the nano-
materials is extremely significant (p < 0.01), which also
shows that there may be interaction between different fac-
tors, not a single linear relationship, the influence of each
factor on the response value can be evaluated by the F value
in the variance analysis, the greater the F value, the more
significant the influence on the response value, so the order
of influence of the selected factors on the test accuracy is:
electric field voltage (B) > solution concentration (A) >
injection speed (C).

Conclusion

Electrostatic spinning technology was successfully
applied for preparation of antibacterial Ag/PVA nano-
fibers. The antibacterial properties of the nano-fiber
materials were systematically studied. Three factors

ghem ';l'y
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Whnioski

Technologie przedzenia elektrostatycznego z powodzeniem
zastosowano do otrzymywania antybakteryjnych nanowtokien
Ag/PVA. Przeprowadzono systematyczne badania wiasciwosci
antybakteryjnych otrzymanych materiatdw nanowtdknistych.
Trzy czynniki mialy istotny wpltyw na wlasciwosci antybak-
teryjne, a mianowicie: stezenie roztworu, napigcie pola elek-
trycznego oraz szybko$¢ wtrysku. Czynniki te wytypowano
w celu okreslenia ich wptywu. Ich wptyw byt najwigkszy
w nastgpujacej kolejnosci: napigcie pola elektrycznego (B)
> stezenie roztworu (A) > szybkos$¢ wtrysku (C). Przy steze-
niu roztworu wynoszacym 6%, napieciu pola elektrycznego
16 V oraz szybkosci wtrysku 0,020 mL/min metodg zol-zel
otrzymano nanowtokna Ag/PVA o najlepszych wiasciwosciach
antybakteryjnych. W podlozu hodowlanym nie zaobserwowa-
no wyraznego wzrostu kolonii.

Podziekowania
Niniejsza praca zostata sfinansowana w ramach pro-
Jjektu ,, Podnoszenie podstawowych zdolnosci badawczych

had important influence on the antibacterial properties,
namely solution concentration, electric field voltage and
injection speed. They were screened to determine their
effect. They depended mostly on electric field voltage (B) >
solution concentration (A) > injection speed (C). When the
solution concentration was 6%, electric field voltage 16V,
and injection speed 0.020 mL/min, the Ag/PVA nanofibers
with best antibacterial properties were obtained by sol-gel
method, and no obvious colony growth was found in the
culture.
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