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1. Einleitung und Aufgabenstellung

Die Eigenschaften von Polymeren werden im Herstellungsprozess variabel durch
Einarbeitung von Additiven angepasst. Klassischerweise erfolgt dies mit Hilfe von
Mischextrudern, wodurch das Additivim gesamten Bauteil verteilt wird. [Dom13] Fur
Additive, wie z. B. antimikrobiell wirksame Stoffe oder Farbstoffe, die ausschlief3lich
an der Oberflache des Bauteils von Nutzen sind, ist es jedoch erheblich
ressourcenschonender, wenn diese nur oberflachennah vorhanden sind. Zudem
entsteht beim Spritzguss meist prozessbedingt eine Schicht an der Oberflache eines
Bauteils, die nahezu keine Additive enthéalt. Soll ein Additiv aber vor allem an der
Oberflache eine Funktion erfillen, ist dies somit nicht méglich. Konventionell werden
Bauteile aus Kunststoff hierzu mit additivhaltigem Lack beschichtet. Dadurch ergibt
sich jedoch der Nachteil, dass die Beschichtungen durch Kratzer oder Risse
beschadigt werden konnen, was zu einem Funktionsverlust fuhren kann [Sch07].
Zudem konnen Probleme bei der Haftung der Beschichtung am Kunststoff auftreten,

welche zur Entnetzung oder Kraterbildung des Lackes fiihren [Mei03].

Durch das in dieser Arbeit eingesetzte Verfahren der Impragnierung von Kunststoffen
mit Hilfe von verdichtetem Kohlendioxid ist es mdglich, Additive in die Oberflache des
fertigen Bauteils einzubringen, sodass diese Anhanftungsprobleme vermieden und
Ressourcen eingespart werden konnen. Ein weiterer Vorteil der Impragnierung
mittels verdichteten Kohlendioxids ist die anschliel3end riickstandslose Entfernung
des Kohlendioxids bei Umgebungsdruck im Gegensatz zu den aufwendigen

konventionellen Trocknungsverfahren.

Ein bedeutendes Anwendungsgebiet fir dieses Verfahren ist die Impragnierung von
antimikrobiell wirksamen Stoffen in Kunststoffoberflachen. Antimikrobiell wirksame
Stoffe werden bereits erfolgreich in medizinischen Produkten wie Implantaten,
Kathetern, Wundauflagen und chirurgischen Instrumenten eingesetzt, um fir den
Menschen schédliche Mikroorganismen abzutéten und deren Wachstum zu
verhindern. [Lagl1] Weiterhin besitzen insbesondere Gegenstande und Oberflachen
in Krankenhdusern ein hohes Kontaminationspotential, wobei kleine, unebene
Oberflachen wie Kndpfe und Schalter besonders betroffen sind, da diese nur schwer

ausreichend zu reinigen sind [Danll]. Klassischerweise werden diese mit
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Desinfektionsmitteln oder starken Reinigungsmitteln gereinigt, wodurch u. a.
bakterielle  Resistenzen,  Materialkorrosion und hohe  Umwelt- sowie
Gesundheitsbelastungen wie Allergien fur medizinisches Personal sowie Patienten
entstehen konnen [Kral3b]. Um die Ubertragung von Infektionen durch das Beriihren
kontaminierter Oberflache zu minimieren und Desinfektionsmittel einzusparen, ist der

Einsatz von antimikrobiell wirksamen Kunststoffen besonders geeignet.
Aufgabenstellung

Kunststoffoberflachen wie Kndpfe und Schalter sind im taglichen Gebrauch einer
hohen mechanischen und chemischen Beanspruchung ausgesetzt. Insbesondere
antimikrobiell ausgestattete Oberflachen sollten deshalb bestandig gegen Abrieb
sowie gegen den Kontakt mit Fliissigkeiten wie Schweild oder Reinigungsmitteln sein.
Zudem sind sie teilweise kontinuierlich UV-Licht ausgesetzt, das auf die
Kunststoffoberflachen auftrifft und Alterungsprozesse beschleunigt. Aufgabenstellung
dieser Arbeit ist es, Polycarbonat mit antimikrobiell wirkendem Silbernitrat zu
impragnieren und Testverfahren zur Prifung der Bestandigkeit der impragnierten
Kunststoffoberflachen in der Langzeitanwendung zu entwickeln. Uberdies sollen
maogliche Ursachen flr die Verfarbung des impragnierten Polycarbonats recherchiert
und die Ergebnisse diskutiert werden.

Die Impragnierungen werden auf Grundlage vorangegangener Forschungsarbeit am
Fraunhofer UMSICHT unter Einsatz verdichteten Kohlendioxids durchgefiuihrt, wobei
in einem Scale-Up erstmals 50 Proben in einer Charge impragniert werden. Auf
Grundlage einer Literaturrecherche zur Prifung der Bestandigkeit von Kunststoffen,
werden drei Testverfahren entwickelt und angewandt. Zur Beurteilung der
Bestandigkeit der impragnierten Proben werden ausgewéhlte Analyseverfahren

durchgefuhrt.
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2. Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel werden im ersten Teil Grundlagen der Hochdruckimpragnierung
beschrieben. AnschlieBend wird ein Uberblick tber die antimikrobielle Wirksamkeit
von Stoffen und deren Anwendungsgebiete gegeben. Zudem werden die
Rechercheergebnisse und die DIN-Normen bezuglich der im Rahmen dieser Arbeit
verwendeten Testverfahren beschrieben. Zuletzt werden die in dieser Arbeit

eingesetzten Substanzen erlautert.

2.1 Grundlagen der Hochdruckimpragnierung

Im Kapitel Grundlagen der Hochdruckimpragnierung wird ein Uberblick iber die
Impragnierung von  Kunststoffen, den Stand der Wissenschaft der
Hochdruckimpragnierung sowie eine Zusammenfassung der bereits am

Fraunhofer-Institut UMSICHT verfassten Arbeiten gegeben.
2.1.1 Impréagnierung von Kunststoffen

Die Impragnierung ist eine umgekehrte Extraktion. Bei einer Extraktion wird der
Wertstoff aus einer festen oder flissigen Substanz mit Hilfe eines Losungsmittels
herausgelost. Durch eine Impragnierung wird ein Wertstoff mit Hilfe eines
Losungsmittels in ein Material eingebracht. [Weil5]

Die Einarbeitung von Additiven in Kunststoffe erfolgt tblicherweise durch das
Mischen der Additive mit dem Kunststoff z. B. im Extruder. Fur Additive wie
beispielsweise antimikrobiell wirksame Stoffe oder Farbstoffe ist es jedoch meist
ausreichend, wenn diese nur in der Kunststoffoberflache eingearbeitet sind. In
diesem Fall ist das Extrudieren der Additive mit dem Kunststoff nicht
ressourcenschonend, da das Additiv im gesamten Bauteil verteilt ist und dadurch
eine groRe Menge des Additivs eingesetzt werden muss. Das Aufbringen von
Additiven auf die Oberflache von Kunststoffen erfolgt meist durch das Beschichten
der Kunststoffe mit additivhaltigen Lacken oder Farben. Der Nachteil dieses
Verfahrens ist, dass sich das Additiv nur in der Beschichtung befindet.
Anhaftungsprobleme der Beschichtungen sowie Beschéadigungen der Beschichtung

durch Abrieb oder Kratzen kénnen zu einem Funktionsverlust fihren. [Dom13]
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Eine Moglichkeit der Einbringung von Additiven in die Oberflache von Kunststoffteilen
ist die Impragnierung. Dabei wird der Kunststoff mit dem mit Additiv beladenen
Losungsmittel, z. B. durch Eintauchen des Kunststoffes in das Losungsmittel oder
durch Umstromen des Kunststoffes, in Kontakt gebracht. Das Gemisch aus Additiv
und Losungsmittel diffundiert in die Oberflache des Kunststoffes. Im Anschluss wird
das Losungsmittel, z. B. durch Trocknung oder Verdampfung abgetrennt und das
Additiv bleibt oberflachennah zuriick. Durch die Auswahl eines geeigneten
Lésungsmittels und der Einstellung von Temperatur und Impragnierdauer, kénnen
die Eindringtiefe und Konzentration des Additivs im Kunststoff optimiert werden.
[Jes13] [Fis15]

Es konnte gezeigt werden, dass die Impragnierung durch den Einsatz von
uberkritischem Kohlendioxid verbessert werden kann, da Uberkritisches Kohlendioxid
die geringe Viskositat von Gasen besitzt und dementsprechend tief in das Material
eindringt. Zugleich besitzt es die hohe Dichte von Flussigkeiten sowie eine erhdhte
Loslichkeit des Additivs im Kohlendioxid, wodurch eine groRe Menge des Additivs
aufgenommen werden kann und in das Material transportiert wird. Ein weiterer
Vorteil des Einsatzes von uberkritischen Kohlendioxid ist seine rickstandslose
Entfernung aus dem Produkt [Bru94] [Weil2] [Weil5] [Chal5]

to] O bar ty] 120 bar t;] 120 -0 bar ——m>

Oberflache vor der Diffusion in die Matrix impragnierte Oberflache
Impragnierung

Legende: C?f]” Polymerketten © co,-Molekille Silberionen

Abbildung 1: Modellvorstellung der Impragnierung von Polymeren mit in Ethanol geldsten
Silberionen unter Einfluss verdichteten Kohlendioxids [Meil5]

In Abbildung 1 ist beispielhaft die Impragnierung eines amorphen Polymers mit

Silberionen unter Einfluss verdichteten Kohlendioxids dargestellt. Wahrend der
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Impragnierung diffundieren die im Ethanol geldsten Silberionen zusammen mit dem
Kohlendioxid in das Polymer. Aufgrund von Druck, Temperatur und der
Wechselwirkung mit Kohlendioxid schwillt das Polymer an und ermoglicht es
Kohlendioxid und Silber tiefer in seine Matrix einzudringen. Verdichtetes
Kohlendioxid setzt die Glasibergangstemperatur amorpher Polymere herab. Der
Glasubergang ist der Bereich in dem die Polymere vom glas- in den gummiartigen
Zustand uUbergehen, was auch als Plastifizierung bezeichnet wird. Dabei entsteht in
der Polymerstruktur freies Volumen, in welchem sich die Molekiile bewegen kénnen
und dadurch die Festigkeit des Polymers verringert wird. Der ,weichere“ Zustand des
Polymers ermoglicht dem Kohlendioxid tiefer in seine Matrix einzudringen. [Mul13]
[Con94] Zur Schonung der Polymerstruktur und zur Vermeidung des Aufschdumens
durch eine schnelle Gasexpansion wird das System mit einer Geschwindigkeit von
wenigen Bar pro Minute entspannt. Wahrend des Druckabbaus entweichen die
Gasmolekile aus dem Polymer und das Kohlendioxid wird riickstandslos entfernt.
Das eingebrachte Silber bleibt im Polymer zurick. Durch die Einstellung von
Temperatur und Druck wahrend der Impragnierung lassen sich die Eindringtiefe und

Menge des eingebrachten Additivs optimieren.
2.1.2 Stand der Wissenschaft

Die Impragnierung von Materialien in verdichteter Kohlendioxidatmosphéare wird in
vielen Bereichen eingesetzt. Renner et al. verwendeten die Hochdruckimpragnierung
zur umweltfreundlichen und abwasserfreien Gerbung von Tierhauten bei 60 bar tUber
eine Impragnierdauer von 3 h [Renl2]. Des Weiteren kdnnen Polymere mittels
Hochdruckimpragnierung gefarbt werden. Die thaildndische Firma Tong Siang Co
produziert mittels Uberkritischem Kohlendioxid gefarbte Textilien aus Polyester
[Tonl4]. Renner et al. impragnierten Polyamid 12 Pulver mit gelbem Farbstoff tber
einen Zeitraum von 25 min, bei einem Druck von 225 bar und einer Temperatur von
110 °C [Renl10]. Herek et al. impragnierten Folien aus Polyethylenterephthalat (PET)
und Granulat aus Polyhydroxybutyrat (PHB) mit dem gelben Farbstoff Kurkumin,
Uberkritischem Kohlendioxid als Loésungsmittel und Ethanol als Schleppmittel
[Her06]. Van der Kraan et al. farbten synthetische Textilien mit Dispersions-

Reaktivfarbstoffen in Uberkritischer Kohlendioxidatmosphéare [Kra07].

Ein weiteres Anwendungsgebiet ist die Ausstattung medizinischer Produkte mittels
Hochdruckimpragnierung. Gamse et al. impragnierten Polyethylen (PE) mit dem
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Vitamin E a-Tocopherol, um dieses Material fir Knie- und Hiftendoprothesen
einzusetzen [GamO07]. Durch die Impragnierung einer Huftpfanne Uber eine
Impragnierdauer von 12 h, bei 300 bar und 170 °C konnte eine homogene Verteilung
von 1 Gew.-% a-Tocopherol Gber dem Querschnitt der Huftpfanne erreicht werden.
Yoganathan et al. impragnierten biologisch abbaubares Polycaprolacton (PCL) mit
Ibuprofen um dieses fur medizinische Implantate mit kontrollierter Wirkstoffabgabe zu
verwenden [Yogl0O]. Dabei wurden Proben bei 150 und 200 bar und einer
Temperatur von 35 und 40 °C impragniert. Die grof3te Wirkstoffbeladung des PCL mit
27,16 Gew-% wurde bei 150 bar und 40 °C festgestellt.

Eine weitere Anwendung der Hochdruckimpragnierung ist die der
Holzimpragnierung. Acda et al. impragnierten Holz mit dem Biozid Tebuconazol in
Uberkritischer Kohlendioxidatmosphare mit Methanol als Schleppmittel [Acd97]. Die
hochsten Bioziddichten im Holz wurden Uber eine Impréagnierdauer von 30 min,
248 bar und einer Temperatur von 45 °C erreicht. Ohne die Verwendung von
Uberkritischem Kohlendioxid ist die Impréagnierung von einigen Holzarten auf Grund
ihrer Impermeabelitat, entstehend durch Schmutzablagerungen in den Unebenheiten
der Holzoberflache, limitiert [Acd01]. Kommerziell wird mit Fungiziden impragniertes
Holz von der danischen Firma Superwood A/S in  Uberkritischer

Kohlendioxidatmosphare produziert [Sup16].

Uberdies ist es mdoglich Lebensmittel durch den Einsatz von (berkritischem
Kohlendioxid zu Impréagnieren um deren Haltbarkeit zu verlangern. Griner-Richter et
al. impréagnierten Nisse mit Antioxidantien aus Rosmarin extrahierter Carnosolséaure,
um die Oxidationsstabilitat der in den Nissen enthaltenen ungesattigten Fettsauren
zu verbessern und dadurch ein schnelles ranzig werden der NiUsse zu verhindern
[Gri12]. Dabei wurde festgestellt, dass sich die Haltbarkeit mit der Erhéhung der
Carnosolsaurekonzentration der Nusse verlangert. Die beste Haltbarkeit, ohne dabei
den Geschmack der Nisse zu verandern, wurde bei der Impréagnierung Uber eine
Dauer von 60 min, 280-320 bar und 50-60 °C erreicht.

Eine weitere Verwendung der Hochdruckimpragnierung ist die Impragnierung von
Adsorbentien um bestimmte katalytische und sorptive Eigenschaften zu erzielen.
Cinquemani et al. impragnierten Silicagel mit 40 % des Ziegler-Natta-Katalysators
Ferrocen, um dieses bei der Synthese maRgeschneiderter Polymere einzusetzen
[Cin03].
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Hasell et al. zeigten, dass die Impragnierung von Polycarbonat mit einem
silberhaltigen Prékursor (Ag(hfac)COD) mdoglich ist [Has08]. Dabei wurde das
Polycarbonat in tberkritischer Kohlendioxidatmosphére Uber 24 h impragniert und
daraufhin Uber eine Dauer von 3 h in Wasserstoffatmosphare zu Silbernanopartikeln
reduziert. Diese Metall-Polymer-Komposite werden als Substrat in der
oberflachenverstarken Raman-Spektroskopie (SERS) eingesetzt, mit welcher sehr
niedrige Molekulkonzentrationen detektiert und identifiziert werden konnen. Im
Unterschied zu der Herstellung von Silbernanopartikeln im Polymer durch Hasell et
al., ist ein Ziel dieser Masterarbeit die Impragnierung von Silberionen zur Freisetzung
dieser aus der Polymermatrix, um schadliche Mikroorganismen abzutéten. Wahrend
Hasell et al. in Uberkritischer Gasatmosphéare impragniert, findet der im Rahmen
dieser Arbeit eingesetzte Impragnierprozess in flissiger Ethanol-Phase unter

Einfluss verdichteten Kohlendioxids statt.

Morley et al. nutzten ebenfalls Uberkritisches CO,, um pordse Substrate wie
Siliziumoxid-Aerogele  mit  Silberkomplexen zu  impragnieren und SO
Silbernanopartikel herzustellen, da diese fur Mikroelektronik, Katalysen oder neue
magnetische Materialien genutzt werden koénnen [Mor02]. Xu et al. impragnierte
Silbernitrat in mesopordses Siliziumdioxid-Pulver bei einem Druck von 140 bis 260
bar in Uberkritischem CO,, um anschlielend Silbernanopartikel in den Poren des
Siliziumdioxids herzustellen [Xul2]. Weiterhin impréagnierte Webb et al.
thermoplastisches Polyethylen (UHMWPE) mit metallorganischen Silberkomplexen in
Uberkritischem  Kohlendioxid und reduzierte diese im  Anschluss zu
Silbernanopartikeln, um die hergestellten Komposite fur Hiftimplantate einsetzen zu
kénnen [Web00].

2.1.3 Vorangegangene Arbeiten am Fraunhofer-Institut UMSICHT

Es wurden bereits mehrere Abschlussarbeiten am Fraunhofer UMSICHT im Bereich
der Impragnierung von Kunststoffen in Uberkritischer Kohlenstoffdioxidatmosphére
verfasst. Erste Hochdruckimpragnierungen fihrte Schlicht 2009 am Fraunhofer
Institut UMSICHT durch [Sch09]. Dabei wurden Thermoplastisches Polyurethan
(TPU), Polycarbonat (PC), Polypropylen (PP) und (PA) bei 230 bar und 90 °C fur 2
bis 10 min mit Farbstoffen impragniert. Zudem wurden, im Hinblick auf die
Moglichkeit der antibakteriellen Ausstattung von Kunststoffen, orientierende
Versuche durchgefuhrt TPU mit Siliziumdioxid-Nanopartikeln zu Impragnieren.
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Giesen impragnierte 2010 erstmals Kunststoff mit Silbernanopartikeln [Giel0].
Anschliel3end konnte die antimikrobielle Wirksamkeit der impragnierten TPU-Proben
bestatigt werden. Durchgefuhrt wurden die Impréagnierungen bei einem Druck von 60,
90, 120 und 250 bar, einer Temperatur von 80 °C und einer Impragnierdauer von
10 min. Durch REM-Aufnahmen der Querschnitte der durchgebrochenen Proben
konnte festgestellt werden, dass die Silbernanopartikeln in allen Versuchen in die
gesamte, 2 mm starke, TPU-Probe eingedrungen waren. Die grol3te erkennbare
Menge an Silbernanopartikel wurde bei einem Impragnierdruck von 120 bar in die
Probe eingebracht. Durch die Erhéhung des Drucks auf 250 bar konnte optisch keine
VergroBerung der Menge der eingebrachten Partikel festgestellt werden. Die
Messung des Silbergehaltes der aufgeschlossenen Proben zeigte jedoch den
hdchsten Silbergehalt von ca. 0,009-0,014 Gew.-% in der bei 250 bar impragnierten
Probe.

Shabestari fuhrte 2011 die Arbeit von Giesen fort und impragnierte PC-Proben mit
Nanosilberpartikel [Shall]. Dazu wurden Ethanol-Silber-Dispersionen mit 0,8, 1 und
2 Gew.-% Silber verwendet. Die Impragnierungen wurden bei Dricken von 60, 90,
120 und 250 bar und einer Temperatur von 80 °C Uber einen Zeitraum von 10 und
20 min hergestellt. AnschlielBend wurde die Massenanderung bestimmt. Es konnte
eine steigende Massenzunahme mit, von 60 auf 120 bar, steigendem Druck
festgestellt werden. Durch die Erh6hung des Drucks auf 250 bar konnte jedoch keine
Massenzunahme ermittelt werden. Die antimikrobielle Wirksamkeit aller Proben
wurde bestatigt. Ehrenberg impragnierte 2011 Thermoplastisches Polyurethan und
Polycarbonat mit Silbernitrat sowie mit Silbernanopartikeln [Ehrll]. Mittels REM-
Aufnahmen und ICP-OES-Messungen konnte ein Silbergehalt in den mit
Silbernanopartikeln impragnierten TPU-Proben nachgewiesen werden, jedoch wurde
keine antimikrobielle Wirksamkeit dieser Proben bestétigt. Die mit Silbernitrat
impragnierten TPU-Proben wiesen eine héhere Silberkonzentration auf als die mit
Silbernanopartikeln impragnierten TPU-Proben. Zudem konnte die antimikrobielle
Wirksamkeit aller mit Silbernitrat impragnierten Proben bestatigt werden. Durch die
Variation des Drucks zwischen 0 und 250 bar konnte gezeigt werden, dass der
Silbergehalt der mit Silbernitrat impragnierten TPU-Proben mit der Erhéhung des
Druckes steigt. Bei 120 bar Impragnier-Druck wurde ein Silbergehalt von
0,0994 gsiber/ KQkunststort, bei 250 bar Impréagnier-Druck der hdchste Silbergehalt von

4,3 silber/ KQkunststoft, gEMESSEN.
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Zavjalov fuhrte 2013 die von Ehrenberg ermittelten Ergebnisse fort und impragnierte
TPU-Proben mit Silbernitrat mit Hilfe von verdichtetem Kohlendioxid [Zav13]. Dabei
wurden die Temperatur zwischen 20, 40, 80 und 100 °C variiert und die
Impragnierzeit auf 10 min festgelegt. Durch die Bestimmung des Silbergehaltes
mittels ICP-OES-Messungen konnte gezeigt werden, dass der Silbergehalt der

impragnierten Proben mit Erh6hung der Temperatur steigt (s. Abbildung 2).
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Abbildung 2: Durchschnittlicher Silbergehalt Abbildung 3: Akkumulierte Silberfreisetzung
der bei 40, 80 und 100°C impragnierten der bei 40 °Cimpragnierten Proben. [Zav13]
Proben. [Zav13]

Desweiteren wurden impragnierte TPU-Proben in Auswaschtests mit destilliertem
Wasser in Kontakt gebracht und mittels eines Schiittler bewegt. Dabei wurde die
Silberfreisetzung nach 1 bis 8 Stunden stindlich, sowie nach 26, 50 und 98 h
bestimmt. Es konnte gezeigt werden, dass der prozentuale Anteil der freigesetzten
Menge Silber an der gesamten in der Kunststoffprobe enthaltenden Silbermenge mit
der Erhéhung des Druckes sinkt (s. Abbildung 3). Die bei 1 bar impragnierte Probe
enthielt nach einer Auswaschzeit 98 h ca. 60 % ihrer gesamten Silbermenge. Die bei
120 bar impragnierte Probe enthielt nach der Auswaschzeit von 98 h noch ca. 90 %
ihres Silbergehaltes. Durch die Betrachtung der Eindringtiefe der Silberpartikel im
Transmissionselektronenmikroskop wurde gezeigt, dass die Partikel nur im Bereich

von wenigen Mikrometern in die Kunststoffproben eindringen.

2015 impréagnierte Meier PC-Proben mittels einer Silbernitrat-Ethanol-Dispersion in
verdichtetem Kohlendioxid [Meil5]. Dabei wurden die Temperatur zwischen 20, 40
und 80 °C und der Impragnierdruck zwischen 1, 10 und 120 bar variiert und Uber
eine Imprégnierdauer von 10 imprégniert. Durch die Bestimmung des Silbergehaltes
mittels ICP-OES-Messung konnte eine Abhangigkeit des Silbergehaltes vom

Impragnierdruck festgestellt werden. Wéahrend die bei 1 bar impragnierten Proben
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einen Silbergehalt von 4,1 bis 8,9 mg/kg aufwiesen, konnten bei den bei 120 bar
impragnierten Proben deutlich hohere Silbergehalte von 10,2 bis 21 mg/kg ermittelt
werden. Die jeweils hochsten Silbergehalte wurden bei den bei einer
Impragniertemperatur von 80 °C hergestellten Proben festgestellt. Die antimikrobielle
Wirksamkeit aller in der Hochdrucksichtzelle impragnierten Proben konnte bestatigt

werden.

Tabelle 1: Vergleich der Silbergehalte der in der Sichtzelle impréagnierten PC-Proben mit den im

Riuhrkessel impragnierten Proben. [Meil5]

Sichtzelle Ruhrkessel
Temperatur Silbergehalt Silbergehalt
[°C] [mg/kg] [mg/kg]
20 14,7 0,9
40 10,2 14
80 21,0 17,8

In den vorangegangen Arbeiten am Fraunhofer Institut UMSICHT wurden innerhalb
eines Imprégnierprozesses bis zu drei Kunststoffproben in einer Hochdrucksichtzelle
mit einem Volumen von 63 ml impréagniert. In der Arbeit von Meier wurden ein Scale-
Up durchgefuihrt und erstmals 10 Proben gleichzeitig in einem 1,5 Liter Rihrkessel
impragniert. Dabei wurden, bei den bei 120 bar fur 10 min imprégnierten Proben,
Silbergehalte von 0,9 bis 17,8 mg/kg erreicht, welche unterhalb den der in der
Sichtzelle impragnierten Proben liegen (s. Tabelle 1). Wie auch in der
Hochdrucksichtzelle, wurde im Ruhrkessel der héchste Silbergehalt bei einer
Impragniertemperatur von 80 °C festgestellt. Die antimikrobielle Wirksamkeit konnte
hierbei nicht bestatigt werden. Grund dafir und fir die geringeren Silbergehalte war,
dass die Proben im Rihrkessel Uber eine groRRere Flache verfligten, so dass zu
Analysezwecken ein Mittelstiick herausgeschnitten wurde. Durch die dadurch
entstehenden nicht-impréagnierten Kanten des Mittelstiickes wurde die impragnierte
Flache deutlich verringert und die antimikrobielle Wirksamkeit der Proben konnte

nicht nachgewiesen werden.

2.2 Antimikrobielle Wirksamkeit von Stoffen

Antimikrobiell wirksame Stoffe sind chemische oder biologische Stoffe, welche in der
Lage sind Mikroorganismen, wie Bakterien oder Pilze, zu téten oder ihr Wachstum

und ihre Vermehrung zu stoppen. Zu antimikrobiell wirksamen Stoffen zahlen
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organische und anorganische Sauren, Chlordioxid, Chitosan, Alkohole,
Ammoniumverbindungen, Amine und Metalle wie z.B. Silberionen,
Silbernanopartikel, Zinkoxid, Titandioxid und Magnesiumoxid. Alle diese
antimikrobiell wirksamen Stoffe konnten bereits mittels Mischen, Extrudieren und
Pelletieren in Kunststoffe eingearbeitet werden. Zudem sind Bakteriozine wie z. B.
Nisin und Pediocin sowie die Enzyme Lysozyme, Lactroperoxidase, Chitinase oder
Glukoseoxidase antimikrobiell wirksam und werden als Konservierungsmittel in der

Lebensmittelindustrie eingesetzt. [Lagl1]

Saure Oberflachen kdnnen antimikrobiell wirksam sein. Z. B. wirken Linoleumbdden,
die freie Linol- und Linolensaure aufweisen, ebenso wie frisches Silikon, welches
Reste von Ameisensaure aus dem Herstellungsprozesse enthalt, antimikrobiell.
Zudem koénnen Oberflachen mit schlecht wasserloslichen Ubergangsmetalloxiden
ausgestattet werden, wie z.B. Molybdan(VI)-oxid (MoO3) und Wolfram(VI)-oxid
(WQO3). Diese Metalloxide reagieren mit Feuchtigkeit zu Lewis-Sauren, d. h. es bilden
sich H bzw. H3O"-lonen, welche fiir die dauerhafte Zerstérung der Proteinhiillen der
Bakterien sorgen. Diese an den Oberflaichen entstehenden milden S&auren haben
einen pH-Wert zwischen 45 und 55 wund sind dadurch haut- und
schleimhautvertraglich. Ein weiterer Vorteil dieses Mechanismus ist, dass es fur
Bakterien nicht mdglich ist, im Gegensatz zu dem Einsatz von z. B. Antibiotika,
Resistenzen gegen H*-lonen auszubilden. Carbonsauren eigenen sich nicht fir eine
Langzeitanwendung in antimikrobiell wirkenden Oberflachen, da sie stark
wasserloslich sind. [Lac13] Hauser und Wunderlich verwenden Sorbinsdure in Lack
auf Verpackungsfolien, um die Vermehrung von Mikroorganismen auf rohen

Lebensmitteln zu reduzieren [Haull].
Wirkmechanismus von Silberionen:

Seit 4000 v. Chr. ist Silber als Metall bekannt und wird seit Jahrtausenden auf Grund
seiner antibakteriellen Wirkung in der Medizin eingesetzt, wobei eine der ersten
Anwendungen die Lagerung von Trinkwasser in Behéltern aus Silber war [Ale09].
Seit dem 19. Jahrhundert ist bekannt, dass Silberionen der Grund fur die
antimikrobielle Wirksamkeit von elementarem Silber sind [Lan10]. Silber ist ein sehr
edles Metall, welches nicht von Wasser oder S&uren angergriffen, jedoch, durch
Sauerstoff als Oxidationsmittel, zu Silberionen oxidiert wird. Dadurch gibt Silber

kontinuierlich Silberionen in sehr kleinen Mengen ab. Auf Grund der sehr langsamen
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Freisetzung von Silberionen aus elementarem Silber wird bereits seit dem
1. Jahrhundert v. Chr. das Silbersalz Silbernitrat zur Desinfektion eingesetzt.
Silbernitrat hat eine sehr hohe Ldslichkeit, wodurch lokal eine hohe

Silberionenkonzentration auftritt. [Chel3]

Treten Silberionen in Kontakt mit Bakterien, greifen sie diese an verschiedenen
Stellen an. Silberionen haben eine hohe Affinitat zu schwefelhaltigen Gruppen und
oxidieren diese, wie z. B. Thiol-Gruppen (SH-Gruppen). Thiol-Gruppen befinden sich
an Aminosauren, wie z. B. L-Cystein, welche Bestandteil vieler Enzyme sind. Die
Denaturierung der Proteine durch die Oxidation der Thiol-Gruppen hat zur Folge,
dass die Enzyme ihre enzymatischen Fahigkeiten verlieren. Die Inaktivierung der
Enzyme in der aufleren Zellmembran und im Zellplasma fuhrt zur Stérung der
Permeabilitdt und des Stoffwechsels der Zellen und somit zur Beeintrachtigung der
Lebensfahigkeit der Bakterien. Neben der Denaturierung von Proteinen und der
Schadigung der Zellwand, stéren Silberionen die DNA-Replikation von Bakterien,
was zur Folge hat, dass die Bakterien sich nicht mehr Vermehren kdnnen.
Silberionen wirken antimikrobiell gegen gramnegative sowie grampositive Bakterien,
Viren und Pilzinfektionen. [Lag11] [Lan10] [Chal0]

2.3 Anwendungsszenarien

Im medizinischen Bereich werden antimikrobiell wirkende Stoffe u. a. in
orthopédischen Implantaten, Prothesen, Gefal3transplantaten, Herzklappen,
Beschichtungen von Kathetern, Amalgam fir Zahnfullungen, Wundauflagen, Salben
und chirurgischen Instrumenten eingesetzt [Lagll]. Zudem konnte festgestellt
werden, dass viele Gegenstande und Oberflachen in Krankenhdusern mit
schadlichen  Mikroorganismen  kontaminiert sind, wie z.B. Turklinken,
Verpackungsoberflachen von sterilen Gegenstdnden, Wischlappen, Stifte von
Krankenhauspersonal, Tastaturen, Telefone sowie Stethoskope [Pag09]. Besonders
kleine unebene Oberflachen von Kndpfen, Schaltern und Steuergeréaten kénnen nur
schwer ausreichend gereinigt werden [Dan11].

In der Lebensmittelindustrie werden Verpackungsmaterialien mit antimikrobiell
wirkenden Stoffen ausgestattet, um die Haltbarkeit der Lebensmittel zu verlangern.

[Lagll] Hauser und Wunderlich beschichteten Verpackungsfolie mit einem
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sorbinsaurehaltigen antimikrobiell wirksamen Lack, um das Wachstum von
Mikroorganismen auf Lebensmitteln, wie z. B. Gouda-Kase oder Schweinlenden, zu
verhindern [Haull]. Zudem werden bereits u.a. chlordioxid- oder silberhaltige
antimikrobiell wirksame Aufbewahrungsdosen und -titen fir Lebensmittel,

Beschichtungen fur Pappkartons sowie Milchbehéalter hergestellt [App02].

Ein weiterer Anwendungsbereich ist die Ausstattung von Schiffsrimpfen mit
organischen Bioziden, um deren Befall mit Algen und Seepocken zu reduzieren und
den damit verbundenen erhohten Kraftstoffverbrauch zu vermeiden. Zudem kdnnen
antimikrobiell wirksame Stoffe auf den Rieselkdrpern von Kuhltirmen eingesetzt
werden, um den durch Algenwachstum hohen Stromungswiderstand der Luft zu
senken. [Lunl14] Weiterhin werden antimikrobiell wirkende Stoffe, u. a. Titandioxid
oder Chitosan, in Membranen oder an Oberflachen von Wassertanks zur
Trinkwasseraufbereitung eingesetzt. [LiO8] Eine weitere Anwendung ist die
antimikrobielle Ausstattung von Oberflachen von Maschinen, um die Anlagerung von
Pilzen und Bakterien an Bereichen zu vermeiden die schwer oder gar nicht zu
reinigen sind. Dadurch soll die Ausbreitung von Biofilmen verhindert werden, die zur
Verkeimung der ganzen Anlage fihren kann und demzufolge zu Qualitatsverlusten in

der Fertigung und erhdhten Produktionskosten. [Pet07]

2.4 Grundlagen bezuglich der Testverfahren von Kunststoffen

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die mit Silbernitrat imprégnierten
Polycarbonatproben an Hand von Testverfahren auf die Bestadndigkeit und die
Lebensdauer ihrer antimikrobiellen Wirksamkeit gepruft. In diesem Kapitel werden
der Stand der Wissenschaft sowie die DIN-Normen beschrieben, anhand welcher die
Testverfahren durchgefuhrt wurden.

2.4.1 Auswaschtest

In Auswaschtests soll untersucht werden, welche Mengen Silber tber einen langeren
Zeitraum mittels verschiedener FlUssigkeiten ausgewaschen werden und ob die

Kunststoffproben nach der Prifung noch antimikrobiell wirksam sind.
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Rechercheergebnisse

Das Auswaschen von Silberionen mittels Flissigkeiten und die anschliel3ende
Prufung der antimikrobiellen Wirksamkeit der ausgewaschenen Materialien wurden
bereits in verschiedenen Veroffentlichungen beschrieben. Yang et al. stellten mit
Silbernanopartikel beladene mesoporése Siliziumdioxid-Mikrokapseln her und
untersuchten deren Freisetzung von Silberionen in destilliertem Wasser tUber einen
Zeitraum von 6 h bis 10 Tagen sowie die antimikrobielle Wirksamkeit nach zwei
Monaten [Yan12]. Ziel dabei war es, eine langsame Silberfreisetzung und eine damit
verbundene langanhaltende antimikrobielle Wirksamkeit der Mikrokapseln zu
erreichen. Dazu wurden 0,2 g der Mikrokapseln in 20 ml destilliertem Wasser
eingeweicht und in einem Schiittler bei 60 rpm geschuttelt. AnschlieRend wurde die
Probe zentrifugiert und die Auswaschfllissigkeit mittels Massenspektrometrie mit
induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-MS) auf ihren Silbergehalt hin analysiert. Die
Freisetzung des Silbers erfolgte am ersten Tag schnell, an den folgenden Tagen
etwas langsamer und erreichte zwischen dem 6. und 10. Tag eine konstante
Silberfreisetzung. Zudem wurden Mikrokapseln mit einem Silbergehalt von
20,34 Gew.-% in destilliertem Wasser fur zwei Monate eingeweicht und anschlie3end

die antimikrobielle Wirksamkeit der Proben von 99,2 % festgestellt.

Kumar und Muinstedt untersuchten die Auslésung von Silberionen aus mit Silber
geflllten Polyamidkompositen [KumO05]. Wahrend der Lagerung der Proben in
Wasser wurde nach 2, 4, 7 sowie nach 14 Tagen die Silberkonzentration des
Wassers mittels Anodischer Stripping-Voltammetrie (ASV) und
Atomabsorptionsspektroskopie (AAS) ermittelt. Es wurde gezeigt, dass die
Silberkonzentration des Wassers mit dem Silbergehalt der Polyamidkomposite und
mit der Dauer der Lagerung ansteigt. Zwischen Tag 4 und Tag 6 wurde nur eine
geringe Zunahme der Silberkonzentration im Wasser festgestellt. Der Grund dafur
konnte die innerhalb dieses Zeitpunktes fast konstante Diffusionsrate des Wassers in
die Probe sein. Nach einer Lagerung des Polyamidkomposits in Wasser fur 5 Monate
wurde das Wasser erneuert und nach zwei Tagen die Silberkonzentration des
Wassers gemessen. Diese war ahnlich wie die anfangliche Silberkonzentration der
Probe nach den ersten zwei Tagen. Zudem konnte die antimikrobielle Wirksamkeit
der Polyamidkomposite nach ASTM E 2149 01, nach einer Lagerung der Proben in

Wasser flr 7, 14 und 28 Tage, bestatigt werden. Liu et al. impragnierten mesoporése
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TiO, Dunnschichten mittels Fotoreduktion mit Silber und untersuchen die Auslésung
des Silbers mittels ASV-Messungen [Liu08]. Es konnte eine strake Auslosung des
Silber in den ersten 5 Tagen und eine schwachere Auslosung zwischen Tag 5 und
Tag 20 festgestellt werden.

Damm et al. beschreiben die Auslésung von Silberionen aus Polyamid 6/Silber-Nano
und Mikrokompositen Uber einen Zeitraum von 40 Tagen in Abhangigkeit von ihrem
Silbergehalt und ihrer antimikrobiellen Wirksamkeit [DamO08]. Dabei wurde
festgestellt, dass die Ausltserate des Silbers mit dem Silbergehalt der Komposite
steigt. Grund dafur ist die mit dem Silbergehalt des Polymers steigende Diffusion der
Silberionen aus dem Polymer an seine Oberflache. Weiterhin zeigten Damm et al.
dass die Ausloserate des Silbers aus den Nanokompositen eine GrofRenordnung
groRer ist als die der Mikrokomposite, was am der weitaus grof3eren spezifischen
Oberflache der Silbernanopartikel liegt. Zudem konnte gezeigt werden, dass die
antimikrobielle Wirkung der Komposite mit der Erhéhung der Ausloserate steigt. Eine
Ausloserate der Silberionen von mindestens 0,00095 mg/(l cm2 d) waren notwendig,
um alle Bakterien nach 24 h Inkubationszeit vollstandig zu eliminieren. Bei der
Verwendung der Nanokomposite kann diese Ausloserate bei einem Silbergehalt von
0,06 Gew.-% erreicht werden. Im Gegensatz dazu ist ein Silbergehalt der

Mikrokomposite von 1,9 Gew.-% notwendig um diese Ausloserate zu erreichen.

DIN EN ISO 175

Der im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Auswaschtest (s. Kapitel 6.2) wird in
Anlehnung an die DIN EN ISO 175 durchgefiihrt, in welcher ein Prufverfahren zur
Bestimmung des Verhaltens von Kunststoffen gegen flissige Chemikalien
beschrieben wird [DIN10]. Dabei werden die Kunststoffproben Uber eine festgelegte
Dauer und Temperatur vollstdndig in eine ausgewdahlte Prufflissigkeit eingetaucht
sowie vor und nach der Prifung die Eigenschaften der Kunststoffprobe ermittelt, um
diese zu vergleichen zu kénnen. Fur eine Kurzzeitprifung wird eine Prifdauer von
24 h empfohlen, fur eine Standardprifung eine Dauer von einer Woche und flr eine
Langzeitprtifung 16 Wochen. Fir die Prifung der Eigenschaften des Kunststoffes in
Abhangigkeit von der Zeit, kénnen folgende Prifdauerreihen ausgewahlt werden: 1 h
-2h-4h-8h-16h-24h-38h-96h-168 h, 2 Wochen - 4 Wochen - 8 Wochen -
16 Wochen - 26 Wochen - 52 Wochen - 78 Wochen oder 1,5 Jahre - 2 Jahre -

3 Jahre - 4 Jahre - 5 Jahre. Als Pruftemperaturen werden 23 + 2 °C sowie 70 £ 2 °C
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empfohlen. Des Weiteren sollten mindestens 8 Mlpissigkeit/ CM2Gesamtoberfliche
verwendet werden und der Prufkorper sollte vollstandig mit Prufflussigkeit bedeckt
sein. Wahrend der Prifung sollte die Prufflissigkeit einmal pro Tag umgerthrt
werden und bei Versuchsdauern von tber 7 Tagen die Flissigkeit alle 7 Tage durch
dieselbe Menge an Originalfliissigkeit ausgetauscht werden. Nach der Lagerung des
Prufkorpers wird dieser fur 15 bis 30 min in eine frische Menge Prifflissigkeit gelegt,
anschlieBend grundlich mit Wasser oder einem nicht aggressiven, fluchtigen

Losemittel gespilt und mit einem faserfreien Tuch abgewischt.
2.4.2 Bestrahlung mit UV-Licht

Die Bestrahlung mit UV-Licht ist eine Moglichkeit, den Einfluss der Strahlung auf die
Bestandigkeit der antimikrobiellen Wirksamkeit der Proben und bezuglich einer
maoglichen Vergilbung der Proben zu ermitteln. In diesem Kapitel werden Grundlagen
zu dem Einfluss von UV-Licht auf Kunststoffe, zum Gelbwert und zur Vergilbungszahl
sowie die DIN-Norm beschrieben, anhand welcher der Bestrahlungstest durchgeftihrt

wurde.

Stand der Wissenschaft

Die Sonnenstrahlung kann in vier Spektralbereiche eingeteilt werden, den UVB-
Bereich von 280 bis 320 nm, den UVA-Bereich von 320 bis 380 nm, den sichtbaren
Bereich von 400 bis 780 nm und den Infrarot-Bereich von 780 bis 3000 nm.

500 2000
Globalstrahlung (CIE No. 85)
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Abbildung 4: a) Strahlungsenergie der Sonne in Abhangigkeit von der Wellenldnge des Lichtes
[Ehr07] und b) Bestrahlungsstarke der Globalstrahlung in Abhangigkeit von der Sonnenh6he
und der Wellenldnge des Lichtes [CIE89]

Die langwelligen Anteile des Lichtes sind Grund fur die Erwarmung der bestrahlten
Korper. Der energiereiche kurzwellige Anteil des Lichtes mit A <400 nm ist der

photochemisch wirksame Anteil, welcher eine zerstérende Wirkung auf alle
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anorganischen Materialien besitzt. Die Bestrahlungsstarke des Lichtes im Bereich
von 320 bis 400 nm macht nur einen Anteil von 5,6 % der Energiemenge der
Globalstrahlung aus [Vo0g99]. Durch die Absorption der Lichtenergie in die
chemischen Strukturen kénnen photochemische Abbaureaktionen von Kunststoffen
ausgelost werden. Abhangig von der chemischen Zusammensetzung eines
Kunststoffes gibt es einen Wellenlangenbereich der Strahlung, bei welchem die
meisten photochemischen Reaktionen ausgeldst werden. Fur Polycarbonat liegt der
Wellenlangenbereich der Strahlung bei 280 bis 305 nm. Die Vergilbung von
Polycarbonat findet allerdings schon bei energiearmeren Wellenlangen des UV-
Lichtes statt. Es wird vermutet, dass der Grund dafur die Oxidation der Seitenketten
des Polycarbonats und die damit verbundenen folgenden Oxidationsreaktionen zu
gefarbten Oxidationsprodukten ist. [Ben99] [Ehr07]

In Abbildung 4 ist die an der Erdoberflache wirksame Strahlungsenergie der Sonne in
Abhangigkeit ihrer Wellenlange dargestellt. Schon ab einer Energiemenge von
343 kJ/mol bei einer Wellenlange von 350 nm koénnen viele Bindungen in
Kunststoffen gespalten werden. Zudem kann die Bestrahlung von Kunststoffen mit
UV-Licht auch Kettenvernetzungen, die Bildung von Monomeren und
niedermolekularen Verbindungen sowie die Verdnderung vorhandener oder die
Bildung neuer funktioneller Gruppen bewirken. Bei Polycarbonat dominieren die

Kettenspaltungen im Gegensatz zur Kettenvernetzung. [Vog99] [Ben99] [Ehr07]
UV-Strahlung im Ruhrgebiet

Die Bundesanstalt fur Arbeitsschutz und Arbeitsmedizin misst in ihrer UV-
Messstation in Dortmund jeden Tag von einer halben Stunde nach Sonnenaufgang
bis einer halben Stunde vor Sonnenuntergang nach einem Zeitintervall von
6 Minuten die Sonnenstrahlung im Bereich von 290 bis 450 nm sowie die
Globalstrahlung im Bereich von 280 bis 3000 nm. [Ott15] Am 30. Juni 2015 wurden
fur das gesamte Jahr die hochsten UV-Strahlungswerte im Bereich von 290 bis
450 nm gemessen (s. Abbildung 20 in Kapitel 9). Die Globalstrahlung an diesem Tag
betrug 905,8 W/m? (s. Tabelle 16 in Kapitel 9). Bei einem Anteil der Strahlung im
Bereich von 320 bis 400 nm an der Globalstrahlung von 5,6 %, kann auf eine
UV-Strahlung ca. 50,72 W/m2 geschlossen werden [Vog99]. Laut der
DIN EN ISO 11341:2004 betragt die Transmission des Sonnenlichtes zwischen
320 und 400 nm durch 3 mm dickes Fensterglas 76,5 % [DINO4]. Aus diesem Grund
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kann eine Bestrahlungsstarke der Sonne auf ein Objekt hinter Fensterglas von

38,8 W/m? berechnet werden.
Visueller Transmissionsgrad

Die Transmission gibt den Anteil der durch die Probe gestrahlten Lichtstarke an,
welcher von der Probe nicht absorbiert sondern durchgelassen wird. Zur Beurteilung
der im Rahmen dieser Arbeit gemessenen Transmissionsspektren der bestrahlten
und nicht bestrahlten Polycarbonatproben wird der visuelle Transmissionsgrad T, im

Bereich von 380 bis 780 nm angegeben.

_ J SBezugstichtart” T(A)-V(A)-dA

T, =
f SBezugslichtan" V(A)-dA (l)
mit Sgezugsiichtart: Spektraler Strahlungsfluss der Bezugslichtart
t(A): Spektrale Transmission
V(A): Verlauf der Spektralempfindlichkeit des menschlichen Auges

T, wird in Abhé&ngigkeit der Spektralempfindlichkeit des menschlichen Auges, dem
Verlauf der Empfindlichkeit gegentiber grinem Licht im Bereich von 500 nm und der
Unempfindlichkeit des Auges gegentber blauem und rotem Licht im Bereich von 400
und 700 nm, berechnet. [Binl5] Mit Hilfe des im Rahmen der
Transmissionsmessungen dieser Arbeit verwendeten Programmes WinSpec Pro wird
T, nach Formel (1) berechnet (s. Kapitel 4.1) [Thy15].

Gelbwert und Vergilbungszahl

Auf Grund von Einflissen wie Strahlung, Temperatur, Feuchtigkeit und chemischen
Reaktionen vergilben weie oder farblose Kunststoffe im Laufe der Zeit [Ber12]. Die
Vergilbung von Kunststoffen hat eine héhere Absorption des Lichts im Bereich von
<490 nm zur Folge und wird durch einen Abfall der Transmissionskurve in diesem
Wellenlangenbereich sichtbar [Int03] [Li08] [Ber12] [Li08] [KlelO0].

1,277-X - 1,069-Z

G =100 v 2)
V= Gnach' Gvor (3)
mit Gvor: Gelbwert vor der Beanspruchung der Probe zum Zeitpunkt t=0

Ghach Gelbwert nach der Beanspruchung der Probe
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Die Vergilbung von Kunststoffproben kann Uber den Gelbwert G und die
Vergilbungszahl V charakterisiert werden. Der Gelbwert wird Uber die Anteile des
roten (X), grinen (Y) und blauen (Z) Lichts am sichtbaren Spektrum von 400-780 nm
nach der DIN 6167 berechnet (s. Formel (2)) [DIN80]. Die Vergilbungszahl V wird
uber die Anderung des Gelbwertes liber eine Zeitspanne oder vor und nach einer

Beanspruchung der Kunststoffprobe berechnet (s. Formel (3)) [Kle10].

DIN EN ISO 4892-3

Das in Kapitel 6.3 beschriebene Vorgehen zur Bestrahlung der Polycarbonatproben
mit UV-Licht wurde in Anlehnung an die DIN EN ISO 4892-3 durchgefuhrt [DIN14].
Diese DIN-Norm beschreibt das kinstliche Bestrahlen oder Bewittern von
Kunststoffen in Geréaten mittels UV-Leuchtstofflampen, um die Effekte nachzubilden,
die auftreten, wenn Werkstoffe im Gebrauch der Globalstrahlung im Freien oder
hinter Fensterglas ausgesetzt sind. Beim Bewittern werden die Bedingungen im
Freien nachgebildet und der Prifkérper UV-Strahlung, Warme und Wasser
ausgesetzt. Beim Bestrahlen werden die Bedingungen hinter Fensterglas
nachgestellt und der Prifkérper wird UV-Strahlung ausgesetzt. Fir die Simulation
der Bestrahlung hinter Fensterglas sollte eine Leuchtstoffampe mit einem
Emissionspeak bei 353 nm, Lampentyp ,UVA-351 (Typ 1B)“, verwendet werden.
Desweiteren sollte die Strahlungsemission unterhalb von 310 nm weniger als 1 %
des gesamten Strahlungsflusses betragen. Wird eine Lampe des Typs ,UVA-351¢
verwendet, sollte eine Bestrahlungsstarke der Lampe von 0,76 W/(m2nm) eingestellt

werden.
2.4.3 Handabriebtest

In dieser Arbeit wurden impragnierte Polycarbonatproben mit Hilfe eines
Abriebgerates mechanischer Beanspruchung, in Form eines Priufkorpers welcher
Uber die Probe reibt, ausgesetzt. Dieser Test soll den Einfluss von Abrieb auf die
Bestandigkeit der antimikrobiellen Wirksamkeit der Proben ermitteln, welcher durch
das Wischen mit einem Finger oder einer Hand Uber die Kunststoffoberflache
verursacht wurde. In diesem Kapitel wird die DIN-Norm beschrieben anhand welcher

der Handabriebtest durchgefiihrt wurde.
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DIN EN 60086-2-70

Die DIN EN 60068-2-70 beschreibt die Prifung der Bestandigkeit von Bedienteilen
gegen Abrieb verursacht durch Wischen mit Fingern und H&anden[DIN96]. Die
Prufoberflache wird wiederholt mittels eines Prifstempels durch Reibbewegungen
unter einem Winkel von 45 + 5° belastet, um den Druck und die Reibung durch einen
menschlichen Finger zu imitieren. Der Priufstempel wird mit Gewebe umspannt,
welches mit Prfflissigkeiten, z.B. kinstlichem Schweil3, getrankt werden kann und
nach spatestens 10000 Betatigungen ausgetauscht werden sollte. Die Andruckkraft
des Priffingers darf auf 1+0,2N, 51N, 102N, 50+ 10N oder 100 +£20 N
festgelegt werden. Die Anzahl der Beanspruchungszyklen soll zwischen 10%, 107
103, 10* 10° 10° oder 10’ ausgewahlt werden. AuRerdem darf die Andruckdauer
nicht kurzer als 0,2 s sein und es sollen 2 £0,5 Betatigungen in der Sekunde
stattfinden.

2.5 Eingesetzte Substanzen

In diesem Kapitel werden die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Substanzen
beschrieben. Polycarbonat, Kohlendioxid, Silbernitrat und Ethanol werden im
Impragnierungsprozess eingesetzt. Die synthetische Schweil3simulanz und das
Flachendesinfektionsmittel Kohrsolin FF dienen als Auswaschflissigkeit in den
durchgefiihrten Auswaschtests. Zudem wird der kiinstliche Schweil3 im Rahmen der
Handabriebtests eingesetzt.

Polycarbonat

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Bisphenol A-Polycarbonat (BPA-Polycarbonat)
des Typs CALIBRE™ 201-10 der Firma Styron verwendet. CALIBRE™ wurde
gemal der EU-Richtlinie fur den Kontakt mit Lebensmitteln hergestellt und besitzt bis
auf Formtrennmittel keine weiteren Additive, wie z. B. UV-Stabilisatoren. [Tyrl4]
[Tri15] Polycarbonat auf der Basis des Monomers Bisphenol A hat eine Dichte von
1,2 g/cm® und eine amorphe Struktur von glasklarer Transparenz. Weitere
Eigenschaften von BPA-Polycarbonat sind seine hohe Festigkeit und hohe
Warmeformbestandigkeit im Bereich von -150 bis 135 °C sowie seine gute

Verarbeitbarkeit und hohe Witterungsbestandigkeit. [Dom13]
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Kohlendioxid

Kohlenstoffdioxid (CO,) ist ein farbloses, unbrennbares und geruchloses Gas mit
einer Dichte von 1,9768 kg/m3 (bei Normbedingungen: T,=0°C und
pn =1,01325 bar) [Har04] [Spal5]. Die kritische Temperatur von CO, liegt bei
30,98 °C und der kritische Druck bei 73,773 bar [Spal5]. Im tberkritischen Zustand
verbessert sich das Losungsvermodgen des CO, durch seine niedrige Viskositat und
nicht vorhandene Grenzflachenspannung erheblich [Weil5]. Das im Rahmen dieser

Arbeit verwendete Kohlendioxid wird Uber den Zulieferer Yara beschafft.
Silbernitrat

Silbernitrat, auch Hollenstein oder Silbersalpeter genannt, ist ein farbloser,
durchsichtiger Kristall. Es besitzt einen bitteren Geschmack, ist giftig und gut
wasserloslich. Silbernitrat hat die Summenformel AgNOg3, eine relative Molmasse von
169,9 und enthalt 63,51 % Silber. Zudem ist chemisch reines Silbernitrat bestandig
gegenuber Licht, es zersetzt sich jedoch in Gegenwart von organischen Stoffen wie
Papier oder Staub und farbt sich im Licht schwarz. [Coel3] Das im Rahmen dieser
Arbeit eingesetzte Silbernitrat der Firma Carl Roth mit der CAS-Nummer 7761-88-8

weist eine Reinheit von 299,9 % und eine Dichte von 4,35 g/cm? auf.

Ethanol

Ethanol (Summenformel C,HgO) gehoért zu den einwertigen Alkoholen und ist eine
farblose, leicht entziindliche, hygroskopische Flissigkeit [BauO6]. Das in dieser
Arbeit eingesetzte Ethanol mit einer Reinheit von 299,8 % stammt von der Firma Carl
Roth und wurde mit ca. 1% Methylethylketon vergéllt. Das Ethanol mit der
CAS-Nummer 64-17-5 enthalt <0,2 % Wasser und besitzt eine relative Dichte von

0,78 bis 0,81 g/cms? (bei 20 °C). [Carl4]
Desinfektionsmittel Kohrsolin FF

Kohrsolin FF ist ein aldehydhaltiges Flachendesinfektionsmittel der Firma
HARTMANN. Es setzt sich aus folgenden Inhaltsstoffen zusammen: 5 bis 10 %
Glutaral, 2,5 bis 5% Didecyldimethylammoniumchlorid, 3 bis 5%
Fettalkoholpolyglykolether, 3 bis 5% Tridecanol, 3 bis 5%
Benzyl-C12-18-alkyldimethylammoniumchloride und 1 bis 3 % Propan-2-ol. Bei 20 °C
besitzt Kohrsolin FF eine Dichte von 1,01 g/cm? und einen PH-Wert von 3,2. Das als



Theoretische Grundlagen Seite |22

Konzentrat erhaltliche Kohrsolin FF wird in 1,5 %-iger Konzentration verwendet.
Diese Konzentration entspricht der Anwendung von Kohrsolin FF zur
Wischdesinfektion von Oberflachen in Krankenhausern.

Kinstlicher Schweifl3

Es wird eine, gemald Din 53160-2 hergestellte, synthetische Schweil3simulanz der
Firma Synthetic Urine e.K. verwendet. Der kunstliche Schweil3 weil3t einen pH-Wert

von 6,5 = 0,1 auf. Seine Zusammensetzung ist in

Tabelle 2 dargestellt.

Tabelle 2: Zusammensetzung der Schweil3simulanz nach Din 53160-2 [DIN10]

Reagenzien Massenanteil [g/]]

Natriumchlorid 50

Harnstoff 1,0

Milchsaure (> 88 %, Massenanteil) 1,0

Ammoniumhydroxid-Lésung (1 %, Massenanteil) |Zugabe bis pH-Wertvon 6,5 + 0,1
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3. Anlagen

In diesem Kapitel wird ein Uberblick Uber die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten
Apparate gegeben. Zum Impragnieren der Polycarbonatproben wurde ein
Hochdruckrihrkesselreaktor eingesetzt sowie flr den Handabriebtest ein Abriebgerat
und zur Befeuchtung der Proben ein Perfusor. Zudem erfolgte die Bestrahlung der

Proben in einem Teststand mit UV-Leuchtstofflampen.
3.1 Ruhrautoklav

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Impragnierungen wurden in einem
Hochdruckrihrautoklav der Firma MEDIMEX High Pressure durchgefuhrt
(s. Abbildung 5). Der Ruhrautoklav besteht aus einem senkrecht ausgerichteten
Autoklavenzylinder mit einem Volumen von 2 Litern, welcher durch eine
Mantelheizung elektrisch beheizt werden kann. Durch das Absenken des
Autoklavenzylinders kann der Autoklav befillt und, durch das Herausnehmen des
Autoklavenbehélters, entleert werden. Der Autoklav wird mit einem Flansch am
Deckel verschlossen. Der maximale Betriebsdruck des Autoklaven betragt 300 bar

und die maximale Betriebstemperatur 300 °C.

Abbildung 5: Verwendeter 2 Liter-Ruhrautoklav
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3.2 Teststand zur Bestrahlung mit UV-Licht

Zur Prifung der Bestandigkeit der impragnierten Polycarbonatproben gegen
UV-Licht werden die Proben in einem UV-Teststand mit bestrahlt. Der Teststand ist
ca. 0,5 m breit und 0,45 m hoch und die Wande sind mit UV-Licht undurchlassigem
Acrylglas verkleidet. Es befindet sich eine hdhenverstellbare Platte in dem Teststand
auf welcher die zu bestrahlenden Proben platziert werden kénnen. In der Offnung im
Dach des Teststandes ist eine Lampenhalterung der Firma VILBER Lourmat mit drei
UV-Leuchtstoffampen angebracht. Die Lampenhalterung beinhaltet einen
gebogenen Reflektor, der fir eine optimale Bestrahlungsstarke der Lampen sorgt. Im
Rahmen dieser Arbeit werden drei Leuchtstofflampen des Typs L BLUE UVA 15
W/78 G13 der Firma Osram verwendet. Eine Lampe hat eine Leistung von 15 W und

eine fotometrische Leistung im Bereich von 315 bis 400 nm von 4 W.

Abbildung 6: Links ist der vorne offene Teststand zur Bestrahlung mit UV-Licht und rechts die
verwendeten UV-Leuchtstofflampen in der Lampenhalterung dargestellt.

3.3 Taber Abraser und Braun Perfusor: Handabrieb

Der Handabriebtest wird mittels des Abriebgerates Taber Linear Abraser Model 5750
der Firma TABER Industries durchgefiihrt (s. Abbildung 7). Mit dem Taber Abraser
konnen Probenoberflachen kontrolliert durch das Verursachen von Abrieb, Kratzern
und Rillen beschadigt und dadurch die Abnutzung des Materials simuliert werden.

Am vorderen Teil des Abriebgeréates befinden sich ein Display und eine
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Bedienoberflache sowie im oberen Teil des Gerates ein waagerecht angebrachter
Arm, an welchem eine vertikal ausgerichtete Stange befestigt ist. Am unteren Ende
der Stange ist ein Prufkopf angebracht, der auf der Probenoberflache aufliegt. Durch
das Bewegen des Armes in waagerechter Richtung reibt der Prufkopf tber die
Probe. Da die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Polycarbonatproben eine
Grol3e von 10 x 15 x 2 mm besitzen und somit etwas kleiner sind als der Prufkopf,
wird die Probe in einer aus Acrylglas gefertigten Probenhalterung mit der gleichen
Dicke von 2 mm befestigt. Die StoRRlange des Priufkopfes kann zwischen 5 und
102 mm und die Geschwindigkeit des Priufkopfes auf 2 bis 75 Bewegungszyklen pro
Minute eingestellt werden. Der Prufkopf druckt mit einer Kraft von 3,25 N auf die
Probe. Die Andruckkraft kann durch das Befestigen von Gewicht an der Stange
erhoht werden. Um den Abrieb eines Fingers zu simulieren, wird am unteren Ende
der Stange ein Prifstempel befestigt. Uber diesen Priifstempel ist ein Gewebe
gespannt, welches nach der DIN EN ISO 12947-1 hergestellt wurde und die Haptik
der menschlichen Haut simuliert. Der Taber Abraser kann fur Tests im trockenen
sowie durch das Befeuchten des Prufkopfes im nassen Milieu durchgefiihrt werden.
Zur kontinuierlichen Befeuchtung des Prifkopfes wird das Dauerinfusionsgerat
Perfusor secura FT der Firma B.BRAUN verwendet (s. Abbildung 7).

Abbildung 7: Taber Abraser und Perfusor (links) und Detailaufnahme des am Taber Abraser
befestigten Prifkopfes auf der Probehalterung aufliegend (rechts)

Der Perfusor umfasst eine Spritze mit einem Volumen von 50 ml, in welcher sich die
eingesetzte Flussigkeit befindet. Der an der Spritzendffnung befestigte dinne
Schlauch kann in der Nahe des Prifkopfes angebracht werden, damit das
Schlauchende bei jedem Bewegungszyklus leicht den Prifkopf beriihrt und diesen
dadurch befeuchtet. Die gewiinschte Forderrate kann zwischen 0,1 und 99,9 ml/h

eingestellt werden.
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4. Analysen

In diesem Kapitel werden die zur Analyse der Polycarbonatproben eingesetzten
Verfahren beschrieben. Die Transmission der bestrahlten Proben wurde mittels einer
Ulbrichtkugel und eines Spektrometers gemessen, die antimikrobielle Wirksamkeit
wurde anhand des dynamischen Kontaktverfahrens geprift und der Silbergehalt

wurde durch ICP-OES-Messungen bestimmt.
4.1 Ulbricht-Kugel und Spektrometer: Messung der Transmission

Die Transmission der mit UV-Licht bestrahlten Polycarbonatproben wird mit Hilfe der
Ulbricht-Kugel ISP 250 und des daran angeschlossenen Array-Spektrometers CAS
140CT der Firma Instrument Systems gemessen.

Hilfslichtquelle

Faserbiindel

Abbildung 8: Messaufbau und Funktionsweise der Ulbricht-Kugel ISP 250 wéhrend der
Messung der Transmission [Ins07]

Die Ulbricht-Kugel (s. Abbildung 8) hat einen Innendurchmesser von 250 mm und
eine Messoffnung mit einem Durchmesser von 75 mm. Zudem wird eine
Adapterplatte mit einer Blende von 7 mm Durchmesser auf der Mess6ffnung
verwendet, durch die Proben mit einem Durchmesser von etwas mehr als 7 mm
gemessen werden kdnnen. Die Hohlkugel ist mit Bariumsulfat beschichtet, welches
fur eine moglichst perfekt diffuse Reflektion des einstrahlenden Lichts sorgt. Fur die
Messung der totalen Transmission der Polycarbonatproben liegt die Probe auf der
Messoffnung der Ulbricht-Kugel. Eine Halogen-Lichtquelle ist vor der Probe
angebracht. [Ins07]



Analysen Seite |27

Zu Beginn wird eine Referenzmessung durchgefiihrt, indem das Spektrum der
Halogenlampe, ohne eine Probe zwischen Lichtquelle und Ulbricht-Kugel, gemessen
wird. Die dem Referenzspektrum zugeordnete Transmission von 100 % wird mit den
Messungen der Transmission der Polycarbonatproben verrechnet. Wahrend der
Messung der Transmission der Polycarbonatproben durchdringt der Lichtstrahl der
Halogenlampe die Probe und gelangt in die Ulbricht-Kugel. Das von der Probe diffus
und direkt transmittierte Licht wird an der Innenseite der Kugel reflektiert und gelangt
in den Detektor. [Ber08] [Ins07] Uber den Faseranschluss am Detektorport wird die
Ulbricht-Kugel mit dem Array-Spektrometer CAS 140CT verbunden. Die mittels des
Spektrometers gemessene Transmission in Abhangigkeit der Wellenlange im
Bereich von 300 bis 1020 nm wird mit Hilfe des Programms SpecWin Pro

aufgezeichnet. [Ins11]:

4.2 ASTME 2149-01: Dynamisches Kontaktverfahren

Die Prufung der Polycarbonatproben auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit wird in
Anlehnung an das dynamische Kontaktverfahren nach ASTM E 2149-01 [ASTO01]
durchgefuhrt. Im Rahmen dieses Tests werden die Polycarbonatproben mit
verdunnter Escherichia coli (E. coli)-Bakteriensuspension in Kontakt gebracht und fur
eine Stunde geschittelt. Im Anschluss werden die koloniebildenden Einheiten (KBE)
durch das Ausplattieren der Bakteriensuspension auf Agarplatten nach 24 h und
nach 48 h bestimmt. Die Reduktion der Bakterien wird in Log-Stufen berechnet. Pro
Versuchsdurchfihrung koénnen bis zu 6 Proben auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit
getestet werden. Zudem werden ein Blindwert und eine Referenzprobe getestet
sowie eine Probe des Anfangs- und Endwertes der eingesetzten Bakterienldsung
bestimmt. Als Blindwert wird ein Glasplatichen und als Referenzprobe eine
unbehandelte Polycarbonatprobe verwendet. Zur Vorbereitung des Tests werden
eine Pufferldsung, eine Gebrauchspufferlosung, Standard I-Bouillon und Agarplatten
hergestellt. Die Beschreibung zur Herstellung der Lésungen und Agarplatten befindet

sich im Anhang.
Probenvorbereitung

Zur Probenvorbereitung wird ein Schnappdeckelglas pro Probe mit Aluminiumfolie
abgedeckt und zur Sterilisation fir 15 min bei 121 °C autoklaviert. Daraufhin wird je

eine Probe in ein Schnappdeckelglas gelegt und 70 %-igen Ethanol dazugegeben bis
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die Probe bedeckt ist. Nach einer Einwirkzeit von 15 min wird der Ethanol
abgeschittet und das Schnappdeckelglas zusammen mit Probe und mit
Aluminiumfolie bedeckt fur 1 bis 2 Stunden im Trockenschrank bei 80 °C gelagert bis

der restliche Ethanol abgedampft ist.
Ansetzen der E. coli-Suspension

Unter der Sterilbank wird 1 ml£ 0,1 ml E. coli-Bakterien in 100 ml des Standard
[-Bouillons pipettiert. Die inkubierte Bakteriensuspension wird bei 37 °C fur
18-20 Stunden im Brutschrank gelagert und sollte deshalb einen Tag vor der

Durchfiihrung des Versuchs hergestellt werden.
Beschriften Agarplatten und Reagenzglaser

Vor Versuchsbeginn werden alle Agarplatten und Reagenzglaser beschriftet. Fur
jede Probe, Blindprobe, Referenzprobe, Anfangs- und Endwert werden je zwei
Agarplatten pro Verdinnung verwendet. Da mit 5 verschiedenen Verdinnungen
gearbeitet wird, werden pro Probe 10 Agarplatten beschriftet. Zudem werden vier

Reagenzglaser je Probe beschriftet.
Versuchsdurchfihrung

Zu Beginn des Versuches wird die Bakterienkonzentration in der Pufferlésung
anhand der Messung der Absorption eingestellt, damit fir jeden Versuch ungefahr
dieselbe Bakterienkonzentration eingesetzt wird. Dafir wird 1 £ 0,1 ml der E. coli-
Suspension in ein Reagenzglas mit 9 ml Pufferlésung pipettiert und die Absorption
der Losung im Spektralphotometer bei 475 nm gemessen. Bei einer Absorption von
0,28 £ 0,01 betragt die Bakterienkonzentration der Ldsung die geforderte
Bakterienkonzentration von 1,5 bis 3,0*10® KBE/m| (KBE steht fiir koloniebildende
Einheit). Liegt die gemessene Absorption unter oder Uber der geforderten, wird in
einem weiteren Reagenzglas proportional mehr oder weniger als 1 ml der E. coli-
Suspension hinzugefiigt und die Absorption erneut gemessen. Im Anschluss werden
0,1 £ 0,01 ml der Pufferlésung mit der eingestellten Bakterienkonzentration in ein
Glas mit 100 ml Pufferlosung pipettiert und somit auf die gewinschte
Keimkonzentration von 1,5 bis 3,0*10° KBE/ml verdiinnt. 2,5 ml der hergestellten
Ausgangslésung werden zu der Blindprobe in das Schnappdeckelglas pipettiert und
fur eine Stunde mittels einer Schittelapparatur bei 100/min geschiuttelt. Nachdem die
Probe fur eine Stunde mit der Ausgangslosung in Kontakt war, wird diese Losung in

vier Schritten verdinnt. Dafir werden 1ml+0,21ml der LOosung aus dem
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Schnappdeckelglas in ein Reagenzglas mit 9 ml Pufferldsung pipettiert und eine
Konzentration von 1,5 bis 3,0*10* KBE/ml eingestellt. Daraufhin werden 1 ml £ 0,1 ml
dieser Losung in ein weiteres Reagenzglas zu 9 ml Pufferlésung hinzugefigt und auf
eine Konzentration von 1,5 bis 3,0*10° KBE/ml verdiinnt. Dieser Schritt wird zwei
weitere Male durchgefuhrt, sodass man zudem ein Reagenzglas mit einer
Konzentration von 1,5 bis 3,0*10° KBE/ml und ein Reagenzglas mit einer
Konzentration von 1,5 bis 3,0 KBE/ml vorliegen hat. Nun werden aus jedem
Reagenzglas und aus der Ausgangslosung jeweils 0,1 + 0,01 ml der Lésungen auf
zwei Agarplatten pipettiert und mit einem Spatel verteilt bis die Agarplatten trocken
sind, sodass man pro Probe, Blindprobe, Referenzprobe, Ausgangs- und Endwert je
zehn Agarplatten vorliegen hat. Bei einer Probenanzahl von vier Polycarbonatproben
erhalt man demnach 80 mit Bakteriensuspension bestrichene Agarplatten. Zuletzt
werden die Agarplatten in Tuten verpackt und mit dem Agar nach oben fur insgesamt
48 Stunden im Brutschrank bei einer Temperatur von 37 °C gelagert. In Abbildung 9
sind beispielhaft fir 24 Stunden gelagerte Agarplatten dargestellt.

Auswertung

Nach einer Lagerzeit der Agarplatten von 24 Stunden im Brutschrank werden
Bakterienkolonien ausgezahlt. In der oberen Fotoreihe in Abbildung 9 ist ein Beispiel
fur das Bakterienwachstum einer mit einer Referenzprobe in Kontakt gebrachten

Bakteriensuspension dargestellt.

Abbildung 9: Die oberen funf Agarplatten zeigen das Bakterienwachstum der mit einer
Referenzprobe in Kontakt gebrachten Bakteriensuspension. Auf den unteren funf Agarplatten
ist das Bakterienwachstum der mit einer impragnierten Polycarbonatprobe in Kontakt
gebrachten Bakteriensuspension dargestellt.
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Im Vergleich dazu ist in der unteren Reihe das Bakterienwachstum einer mit
Silbernitrat impragnierten Probe zu erkennen, welche antimikrobiell wirksam ist. Die
jeweils ersten Agarplatten von Links zeigen die Agarplatten mit den am hdchsten
konzentrierten Bakteriensuspensionen der Ausgangslosung von 1,5 bis
3,0*10° KBE/ml. Die zweite bis fiinfte Platte zeigen die Agarplatten mit den von 1,5
bis 3,0*10* KBE/ml bis 1,5 bis 3,0 KBE/ml verdiinnten Bakteriensuspensionen. Aus
der Anzahl der gewachsenen Bakterien kann die Keimreduktion (s. Formel (4)),

welche ein MaR fir die antimikrobielle Wirksamkeit der Probe ist, berechnet werden.

. . B-A
Keimreduktion [%] = - 100 (4)
mit: A [KBE/mI]: Anzahl der KBE pro ml nach 1 h Kontaktzeit mit Probe
B [KBE/mI]: Anzahl der KBE pro ml der Ausgangslésung vor Kontakt mit Probe

Die Anzahl der koloniebildenden Einheiten pro ml unverdiinnter Bakteriensuspension
¢ [KBE/ml] wird nach der Farmiloe’schen Formel im gewogenen arithmetischen Mittel
der auswertbaren Verdinnungsstufen berechnet:

2C 5)

S [KBEMI] = (s

mit: Yc: Summe der Anzahl aller Bakterienkolonien, die zur Berechnung herangezogen

werden (niedrigste und nachst héhere auswertbare Verdinnungsstufe)

ny: Anzahl der Platten der niedrigsten auswertbaren Verdinnungsstufe
ny: Anzahl der Platten der nachsthéheren auswertbaren Verdiinnungsstufe
d: Verdinnungsfaktor der niedrigsten auswertbaren Verdiinnungsstufe

Einstufung der Proben als antimikrobiell wirksam

Die Reduktion der koloniebildenden Einheiten kann sowohl als Keimreduktion oder
auch als Logl0-Reduktionsstufen, kurz Log-Stufen, angegeben werden. Die
Log10-Reduktion berechnet sich aus der Differenz des dekadischen Logarithmus der
Anzahl der koloniebildenden Einheiten der nicht impragnierten Referenzprobe und
der impragnierten Probe (s. Formel (7)).

LOglO-RedUktlon = LOglO (KBEReferenzprobe) - LOglO (KBEimprégnierte Probe) (6)

In Tabelle 3 sind Beispiele fur Logl0-Reduktionsstufen in Abh&ngigkeit der

Uberlebenden KBE der impragnierten Referenzprobe. Dabei wird von einer Anzahl
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der KBE der nicht impréagnierten Probe von 100000 ausgegangen und die
Logl0-Reduktion bezuglich dieses Ausgangswerts berechnet. Die Anzahl der
Uberlebenden KBE von 100 Stick entspricht demnach einer Keimreduktion von

99,9 % und einer Log10-Reduktionsstufe von 3.

Tabelle 3: Beispiele fir LoglO0-Reduktionsstufen der impragnierten Proben fir einer
Ausgangsanzahl der KBE der nicht impragnierten Referenzprobe von 100000 KBE
(Log10 (100000) = 5)

KBE der Log10 (KBE der

impragnierten  impragnierten KR [%)] L(I;geiio-
Probe Probe) '
10000 4 90 1
1000 3 99 2
500 2,7 99,5 2,3
100 2 99,9 3
10 1 99,99 4
1 0 99,999 5

Nach der japanischen Norm JIS Z 2801: 2000 zur Prufung der antimikrobiellen
Wirksamkeit von Produkten aus Plastik oder Textilien gilt ein Produkt als
antimikrobiell Wirksam, wenn von 10° KBE mindestens 10° KBE abgetttete wurden,
was einer Keimreduktion von 99% und einer Logl0-Reduktion von
2-Reduktionsstufen entspricht [JIS00]. Laut der Richtlinien des Nationalen Komitees
fur klinische Laboratorienstandards (National Committee for Clinical Laboratory
Standards, NCCLS) gilt ein Stoff als antimikrobiell wirksam, wenn eine Keimreduktion
von 99,9 % erreicht wurde, was einer Logl0-Reduktion von 3-Reduktionsstufen
entspricht [Nat99]. Zur Beurteilung der antimikrobiellen Wirksamkeit der im Rahmen
dieser Arbeit gepriften Proben wird eine Keimreduktion der Proben von mindestens
99,5 % festgelegt, welche als antimikrobiell Wirksam gilt. Die Keimreduktion von
mindestens 99,5 % entspricht einer Log10-Reduktion von mindestens 2,3 Stufen (s.
Tabelle 3).

4.3 ICP-OES-Messung: Bestimmung des Silbergehaltes

Die Analyse des Silbergehaltes der impragnierten Polycarbonatproben und der
silberhaltigen Auswaschflissigkeiten Kohrsolin und kiinstlicher Schweif3 erfolgt durch
die optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (Inductively-
Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry, ICP-OES). Die ICP-OES z&hit zu

den wichtigsten Techniken in der instrumentellen Elementanalytik und kann fur die
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Bestimmung von ca. 70 verschiedenen Elementen eingesetzt werden. Bei der
ICP-OES wird die zu analysierende Substanz, in diesem Fall die flissige Probe nach
Zerstaubung einem ionisierten heilRen Gas, dem Argon-Plasma, zugefiihrt. Das
Plasma verhélt sich stabil, da Uber eine Induktionsspule elektromagnetisch Energie
Ubertragen wird. Auf Grund der hohen Temperaturen des Plasmas werden alle
chemischen Bindungen der zu analysierende Substanz aufgespalten und die
Elemente kénnen unabhangig von ihrer chemischen Zusammensetzung analysiert
werden. Die im Plasma ionisierten Substanzen emittieren elementspezifische
Wellenlangen, welche spektral zerlegt und mittels einer Optik den Elementen
zugeordnet werden. Die Intensitat der elektromagnetischen Strahlung gibt Aufschluss
Uber die Konzentration des Elements. [N6I12] [Kral3a]

Zur Analyse der Feststoffproben aus Polycarbonat missen diese erst in Losung
gebracht sowie deren organische Matrix zerstort werden. Die organischen
Bestandteile der Auswaschflissigkeiten Kohrsolin und Schweild missen ebenfalls
vor der ICP-OES-Messung zersetzt werden. Die hohen Kohlenstoffgehalte wirden
ansonsten die ICP-OES-Messung negativ beeinflussen. Durch Zugabe von
Salpetersaure zu der Probe und anschlieRendem Aufschluss in der Mikrowelle wird

der organische Kohlenstoff zu CO, umgesetzt.
Mikrowellen-Aufschluss der Flussigkeitsproben

Zu Beginn werden 5 g der Auswaschflissigkeit zusammen mit 5 ml Salpetersaure in
der Mikrowelle SP-D der Firma CEM aufgeschlossen. Anschlieend werden unter
Ruhren 10 ml Salzsaure zur Stabilisierung des Silbers hinzugefuigt, um ein Ausfallen
von Silberchlorid zu verhindern. Nach der Bestimmung des Gewichtes der Losung
wird diese im Emissionsspektrometer Varian 720-ES auf ihren Silbergehalt hin
analysiert. Als dritte Auswaschflissigkeit neben Kohrsolin und Schweil3 wurde in
dieser Arbeit Wasser verwendet, welches nicht in der Mikrowelle auf aufgeschlossen
wird, da es keine organischen Bestandteile enthalt. 5g des Wassers werden
ebenfalls unter Rihren mit 5 ml Salzsdure versetzt und anschliel3end mittels der ICP-

OES-Messung analysiert.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden zur Feststellung der Wiederfindungsrate des
Silbers in Kohrsolin sowie im kinstlichen Schweil3 die fur den Auswaschtest

eingesetzten Ausgangslosungen dieser Flissigkeiten aufgeschlossen und analysiert.
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Dazu wurden je drei Ausganglosungen Kohrsolin und je drei Ausgangslosungen
Schweil3 mit 50 ul eines Silberstandards mit einer Konzentration von 0,00898 g/kg
sowie je drei Ausgangslésungen des Kohrsolins und des Schweif3es mit 50 ul eines
Silberstandards mit einer Konzentration von 0,093272 g/kg versetzt. Der Aufschluss
und die Analyse ergaben fir das Kohrsolin eine Wiederfindungsrate von 94 bis 95 %

und fur den kinstlichen Schweil3 eine Wiederfindungsrate von 101 bis 105 %.
Mikrowellen-Aufschluss der Polycarbonat-Feststoffproben

Das AufschlieRen der Polycarbonatproben erfolgt in der Mikrowelle SPD-80 der
Firma CEM. Dazu wird die Probe mit einem Gewicht von ca. 0,4 g zusammen mit
10 ml Salpetersaure aufgeschlossen und anschlieBend unter Rdhren 10 ml
Salzsaure zur Stabilisierung hinzugegen. Danach wird die Losung gewogen und
ebenfalls mit dem Emissionsspektrometer Varian 720-ES der Silbergehalt bestimmit.

Zur Ermittlung der Wiederfindungsrate des Silbers im Polycarbonat wurden nicht
impragnierte Polycarbonatproben aufgeschlossen und analysiert. Dazu wurden je
2 Polycarbonatproben mit 50 ul eines Silberstandards mit einer Konzentration von
0,00898 g/kg versetzt, 2 weitere Proben mit 50 pl und einer Konzentration des
Standards von 0,093272 g/kg und 2 Proben mit 50 pl eines Silberstandard mit einer
Konzentration von 0,987 g/kg. Der Aufschluss und die Analyse ergaben eine

Wiederfindungsrate fir das Polycarbonat von 86 bis 91 %.
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5. Farbung des impragnierten Polycarbonats

Durch die im Rahmen dieser Arbeit und in vorangegangenen Arbeiten
durchgefiihrten Impragnierungen von Polycarbonat mit Silbernitrat ist bekannt, dass
die Proben nach der Impragnierung bei héheren Temperaturen verfarbt sind. Die in
dieser Arbeit bei 80 °C, 120 bar und tber 10 min impragnierten PC-Proben weisen
eine gelb-braune Farbung und eine leichte Tribung auf, die bei 20 °C behandelten
Proben weisen hingegen keine Farbung oder Tribung auf. In vorangegangenen
Arbeiten zur Impragnierung von Polycarbonat mit Silbernitrat wurde ebenfalls eine
Farbung der Polycarbonatproben bei der Einstellung bestimmter Prozessparametern
festgestellt. Die von Meier bei einem Druck von 120 bar, einer Impragnierdauer von
10 min und einer Temperatur von 80 °C impragnierten PC-Proben farbten sich gelb-
braun und waren milchig [Meil5]. Die bei einer Temperatur von 20 °C oder 40 °C
impragnierten Proben, zeigten keine Verfarbung oder Tribung. Es konnte ein
deutlich hoherer Silbergehalt der bei 80 °C impragnierten Proben festgestellt werden

als der bei niedrigeren Temperaturen behandelten Proben.

In diesem Kapitel werden mogliche Ursachen fir diese Verfarbung der
Polycarbonatproben genannt und diskutiert. In Abbildung 10 ist dargestellt, welche
Molekile und lonen wahrend der Impragnierung vorliegen. Wahrend des Prozesses
befinden sich Polycarbonat, Silbernitrat, Ethanol und Kohlendioxid im Autoklav
(s. Abbildung 10). Da das Silbernitrat im Ethanol geldst ist, befinden sich ebenso
Silberionen und Nitratanionen in der LOsung. Zudem wurde 99,8 %-iges mit
1 % Methylethylketon vergalltes Ethanol mit < 0,2 % Wasser verwendet, sodass sich
Methylethylketon, Wasser und Oxoniumionen, bedingt durch das saure Medium

wahrend der Impragnierung, in geringen Mengen in der Prozesslosung befinden.

O
JF % o 1 HH 0
CHy " o0 H H ° \)J\CHS CO,
2) b) ) d) &)

Abbildung 10: Wahrend der Impragnierung sind die hier abgebildeten Molekile und lonen
vorhanden.: a) Polycarbonat, b) Silberionen und Nitratanion, c) Ethanol, d) Methylethylketon
und e) Kohelndioxid. Zudem befinden sich Wasser und Oxoniumionen in der Prozesslésung.
[Dom13] [Hol07] [Ort06]
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Eine Moglichkeit fur die Farbung der Proben ist eine Reaktion der Silberionen mit
Hydroxidionen zu dunkelbraunem Silber(l)oxid (Ag.0) sein (s. Gl.(7)). Ag.0 wird bei
Raumtemperatur und Belichtung leicht zu Silber reduziert. Die Bildung von Ag,O mit
Hydroxidionen kann bei den vorherrschenden Prozessbedingungen jedoch
ausgeschlossen werden, da diese Reaktion in einer alkalischen Umgebung
stattfindet. [Hol07]

2Ag"+2 OH — Ag,0 +H,0 (7)

Des Weiteren ist es mdglich, dass Silberionen mit Kohlendioxid zu Silber(l)oxid
oxidiert werden und sich Kohlenmonoxid bildet (s. Gl. (8)). Nach Jost et al. ist es
notwendig eine Aktivierungsenergie von 212 kJ/mol aufzubringen, damit diese
Reaktion bei Umgebungsbedingungen stattfindet [Jos83]. Dazu bringen sie die

Energiemenge mittels einer Schwingmuhle auf Silberpulver auf.
2 Ag +CO; —Ag,0 + CO (8)

Zudem ist es denkbar, dass gebildetes Silber(l)oxid mit Kohlendioxid zu hellgelbem
Silbercarbonat (Ag.CO3) reagiert (s. Gl. (9)) [Jos83] [Hol07]. Ag.CO3 entsteht bei
Umgebungsbedingungen, sobald Ag,O Luft ausgesetzt wird [Gab10]. Nach Drake
findet die Reaktion nach Gleichung (9) ab einer Temperatur von 56 °C statt [Dra34].
Slager et al. bringen Ag,O mit CO, bei einem Druck von 0,5bar und
Umgebungstemperatur zusammen, um Ag,CO;3; herzustellen [Sla72]. Ag.COs3
zersetzt sich erst bei einer Temperatur von 200 °C in Ag,O und CO; [Gab10]. Zudem
nehmen Force und Bell an, dass das CO; an der Ag,O-Oberflache als
Hydrogencarbonat oder als Carbonat vorliegt (s. Abbildung 11) [For75].

Ag,0 +CO, — Ag,COs (9)
0“0 0
N |
¢ C
| /N
0 0 0

7 A8 Ag — Ag 7

Abbildung 11: Hydrogencarbonat (links) und Carbonat (rechts) auf einer Silberoberflache
[Gab10]; [For75]
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Eine weitere Moglichkeit ist die Reaktion von Silberionen mit Halogenid-lonen wie
Chlor, Brom, lod und Fluor zu Silberhalogeniden (s. GI. (10)), H steht fir Halogenid).
[Hol07]

Ag' +H— AgH (10)

Silberchlorid (AgCl) ist ein feines weil3es Pulver, welches sich bei Licht, Gber lila und
hellviolett, dunkelviolett farbt [Sit09a]. Im Gegensatz dazu ist Silberbromid (AgBr) ein
blassgrinlich, gelber Stoff, welcher ebenfalls lichtempfindlich ist und sich bei Licht
schnell hellgrau, violett farbt [Sit09b]. Bei Silberiodid (Agl) handelt es sich um einen
gelb gefarbten Stoff, welcher sich bei Licht dunkel verfarbt [Hol07]. Fur die in dieser
Arbeit durchgefuhrten Untersuchungen kann die Bildung von Silberhalogeniden
jedoch ausgeschlossen werden, da sich wahrend der Impragnierung keine

Halogenid-lonen im Autoklav befinden.
Ag'+e — Ag (11)

Eine weitere Ursache fur die Farbung des Polycarbonats konnte die Reduktion von
Silberionen zu elementaren Silber sein (s. Gl. (11)). Damit Silberionen zu Silber
reduziert werden, muss ein anderer Stoff oxidiert werden. [Ker61] Silber ist ein
Edelmetall, starkes Oxidationsmittel und steht deshalb in der elektrochemischen
Spannungsreihe unterhalb von Kupfer, Eisen und Zink. Da der verwendete Autoklav
Eisen enthalt ware ist moglich, dass das unedlere Eisen oxidiert wird (s. Gl. (12)))
und Silberionen zu elementarem Silber umgesetzt werden. [Hol07]

Fe** »Fe’ +e (12)

Diese Mdglichkeit kann allerdings ausgeschlossen werden, da durch die Reduktion
von Silberionen in der Prozesslosung eine gelb-braune Farbung der Losung oder ein
schwarzer Niederschlag des entstehenden elementaren Silbers zu erkennen ware.
Zudem wurde eine Impragnierung von Polycarbonat mit einer Ethanol-Silbernitrat-
Losung Uber eine Dauer von 5 Stunden bei 70 °C im Becherglas durchgefuhrt. Da
nach diesem Versuch eine gelbliche Farbung des Polycarbonats festgestellt werden
konnte, kann die Oxidation von Eisen als Grund fir eine Reduktion zu Silber

ausgeschlossen werden.

Uberdies ist es moglich, Silberionen mit Hilfe von Wasserstoff zu elementarem Silber

zu reduzieren. Hasell et al. imprégnierten Polycarbonat mit einem silberhaltigen
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Prakursor in Uberkritischer Kohlendioxidatmosphére und bei einem Druck von
100 bar, einer Temperatur von 40 °C uber eine Impragnierdauer von 24 h [Has08].
Anschliel3end wurde der Autoklav entspannt und mit Wasserstoff bis zu einem Druck
von 70 bar beflillt. Der Prakursor wurde bei einer Temperatur von 70 °C und Uber
eine Dauer von 3 h zu Silbernanopartikeln reduziert. Hasell et al. konnten eine
braune Farbung der mit Silbernanopartikeln impragnierten Polycarbonatproben
erkennen. Da sich wahrend der im Rahmen dieser Arbeit durchgeflhrten
Impragnierungen kein Wasserstoff im Autoklav befindet, kann die Reduktion des

Silbers durch Wasserstoff ausgeschlossen werden.

Eine weitere Ursache fur die Farbung der impragnierten Polycarbonate kdnnte die
Entstehung von Abbauprodukten des Polycarbonats sein, welche bei einer
Vergilbung von Polycarbonat durch die Bestrahlung mit UV-Licht entstehen
(s. Kapitel 2.4.2). Dabei wirden die Silberionen als Initiator agieren und die
Entstehung von gelblich gefarbten Abbauprodukten des Polycarbonats auslésen. Die
normalerweise langsam stattfindenden Abbaureaktionen wirden durch die Reduktion
der Silberionen zu elementarem Silber deutlich schneller ablaufen und das
Polycarbonat dadurch farben. In weiterfuhrender Forschungsarbeit sollte durch die
Analyse des impragnierten Polycarbonats untersucht werden, ob wahrend der

Impragnierung Abbauprodukte entstanden sind.

‘ . HOOSOOH
HO OH

Bisphenol A Bisphenol S

Abbildung 12: Polycarbonat wird oft aus den Monomere Bishenol A und Bisphenol S
hergestellt. [Dom13]

Da es sich bei dem verwendeten Polycarbonat um keinen hochreinen Kunststoff
handelt, ist es wahrscheinlich, dass im Kunststoff enthaltene Unreinheiten oxidiert
werden. Polycarbonat wird oftmals mittels der Monomere Bisphenol A (BPA) und
Bisphenol S (BPS) hergestellt (s. Abbildung 12). Polycarbonate auf der Basis von
Bisphenol A und S, auch Copolycarbonate genannt, besitzen eine hohe
Schlagzahigkeit, sind hochtransparent sowie verarbeitungsstabil (s. Abbildung 12).
[Dom13] Aromatische Verbindungen, wie z. B. Bisphenol A und Bisphenol S, sind in

der Lage unter Reduktionsbedingungen Elektronen abzugeben.
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HO@SOOH — OGSQO +2e (13)

In Formel (13) ist beispielhaft die Oxidation des Bisphenol S dargestellt. Somit ist
anzunehmen, dass in dem verwendeten Polycarbonat Monomere enthalten sind und
diese der Grund fur die Reduktion der Silberionen zu elementaren Silber und die
damit verbundene Farbung der Proben sind. In weiterfihrenden Versuchen sollte
durch das Hinzufigen von Bisphenol A oder BisphenolS zu einer
Silbernitrat-Ethanol-Dispersion herausgefunden werden, ob Silberionen durch die

Stoffe zu elementarem Silber reduziert werden.
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6. Experimenteller Teil

Dieses Kapitel Giber den experimentellen Teil dieser Arbeit gliedert sich in vier Teile.
Der erste Teil ist die Impragnierung und der zweite, dritte und vierte Teil sind die
durchgefuihrten Testverfahren Auswaschtest, Bestrahlung mit UV-Licht und
Handabriebtest. Alle vier Teile gliedern sich in die Abschnitte Versuchsdurchfihrung

und Ergebnisse und Diskussion.
6.1 Impréagnierung

Es wurden zwei Impragnierungen von Polycarbonat mit einer Ethanol-Silbernitrat-
Losung im 2-Liter Ruhrautoklav (s. Kapitel 3.1) in verdichtetem Kohlendioxid
durchgefuhrt. Dadurch konnten jeweils 50 Polycarbonatproben mit einer Grof3e von
10 x 15 mm und einer Dicke von 2 mm impragniert werden. Die Auswahl der
Parameter erfolgte in Orientierung an vorangegangene Arbeiten (s. Kapitel 2.1.3). Es
konnte gezeigt werden, dass die grof3ten Silbergehalte von Polycarbonatproben bei
der Impragnierung bei einem Druck von 120 bar und einer Temperatur von 80 °C
erreicht wurden und geringere Silbergehalte bei Temperaturen von 20 °C und 40 °C
[Meil5]. Aus diesem Grund wurde eine Impragnierung bei einem Druck von 120 bar,
einer Temperatur von 80 °C und einer Zeit von 10 min durchgefiihrt. Zum Vergleich
der Bestandigkeit der antimikrobiellen Wirksamkeit von Proben mit geringeren
Silbergehalten, wurde die andere Impragnierung bei einer Temperatur von 20 °C und
ebenfalls 120 bar und einer Dauer von 10 min realisiert. Anschlieend wurden die

Proben auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit und auf ihren Silbergehalt hin analysiert.
6.1.1 Versuchsdurchfiuhrung

In vorangegangen Arbeiten konnte kein Einfluss des Mischungsverhéltnisses der
Silbernitrat-Ethanol-Lésung zum Kohlendioxid zwischen 0,19 und 0,4 festgestellt
werden. Voraussetzung fur eine erfolgreiche Impréagnierung ist, dass alle Proben mit
der Silbernitrat-Ethanol-L6ésung bedeckt sind. [Meil5] Damit die 50 Proben im 2-Liter
Ruhrautoklav von der Lésung bedeckt sind und der Ruhrer vollstdndig in der Losung
eintaucht, wurden 500g Ethanol eingesetzt. Dies entspricht einem
Mischungsverhaltnis der Silbernitrat-Ethanol-Losung zu Kohlendioxid von 0,25. Zur
Herstellung der Lésung wurden 7 g Silbernitrat in 500 g Ethanol Gber einen Zeitraum
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von einer Stunde unter RiUhren vollstandig gelost. Im Anschluss wurden die
50 Proben sowie die Silbernitrat-Ethanol-Lésung in den Autoklaven gegeben und
dieser Uber den Flansch verschlossen. Nach dem Einstellen der Mantelheizung auf
die gewlnschte Temperatur von 20 oder 80 °C und der Einstellung des Ruhrers auf
eine Drehzahl von 270 1/min, wurde nach einer Vorlaufzeit von 30 min der Druck
innerhalb von 10 min auf 120 bar aufgebaut. Nach der Impragnierzeit von 10 min
konnte der Druckabbau nach folgendem Schema durchgefuhrt werden:

Tabelle 4: Schema des Druckabbaus von 120 auf 0 bar fur die Impréagnierung von Polycarbonat

Druckbereich  Entspannungsgeschwindigkeit Zeit
[bar] [bar/min] [min]
120 auf 40 5 16
40 auf O 1 40

Dabei wird der Autoklav von 120 auf 40 bar mit einer Geschwindigkeit von 5 bar/min
sowie von 40 auf 0 bar mit einer Geschwindigkeit von 1 bar/min entspannt. Ziel des
langsamen Druckabbaus ist die Schonung des Materials und die Vermeidung von
strukturellen Schaden durch eine zu schnelle Gasexpansion, wie z. B. die Bildung
von Blasen. Nach dem Offnen des Autoklavs, Herausnehmen der Proben und
Trocknen der Proben fir 24 h im Exsikkator, wurden die Probe nach dem Verfahren
von Ehrenberg intensiv gereinigt (s. Tabelle 5) [Ehr11]. Ziel der Reinigung war es, an
der Probenoberflache anhaftendes Silber zu entfernen, damit nur die in den
Kunststoff eingedrungenen Molekulle mittels ICP-OES analysiert werden.

Tabelle 5: Reinigung der Proben nach der Impragnierung [Ehr11]

Reinigungsschritte
1. Wasser-Tauchbad fur 30 min
2. Ethanol-Tauchbad, 30 min
3. Oberflache mit Ethanol getradnktem Einwegtuch 15-mal abwischen
4. Wasser-Tauchbad, 10 min
5. Ethanol-Tauchbad, 10 min
6. Oberflache mit Ethanol getranktem Einwegtuch 5-mal abwischen

Die Proben wurden im Wasser- und im Ethanol-Tauchbad fir je 30 min mittels eines
Magnetrihrers mit 600 U/min gereinigt. AnschlieBend wurden sie mit einem in
Ethanol getranktem Tuch 15-mal abgewischt und wieder in einem Wasser- und

einem Ethanol-Tauchbad gereinigt, diesmal fir eine Dauer von je 10 min. Der letzte
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Schritt ist das 5-malige Abwischen der Proben mit einem in Ethanol getrénktem
Tuch. Die Proben wurden in einem braunen offenen Glas im Exsikkator gelagert, um
Einflusse durch Feuchtigkeit und Sonnenstrahlung zu vermeiden. Im Anschluss
wurde der visuelle Transmissionsgrad (nach Kapitel 4.1) gemessen sowie die
antimikrobielle Wirksamkeit (nach Kapitel 4.1) und der Silbergehalt (nach Kapitel 4.3)
der Proben bestimmt. Nach der Lagerung der Proben fur 3 Monate im Exsikkator
wurde erneut die antimikrobielle Wirksamkeit der Proben gepruft, um einen
maoglichen Einfluss der Lagerung auf die Wirksamkeit der Proben erkennen zu

kénnen.
6.1.2 Ergebnisse und Diskussion

In diesem Kapitel werden die Beobachtungen nach der Impragnierung sowie die
Ergebnisse der Transmissionsmessung, der Tests auf die antimikrobielle

Wirksamkeit und der Bestimmung des Silbergehaltes dargestellt und diskutiert.
Beobachtungen

Nach der Impréagnierung der Proben bei einer Temperatur von 20 °C waren keine
Verfarbungen der Proben zu erkennen (s. Abbildung 13, linke Probe). Zudem blieben
alle scharfen Kanten der Proben erhalten und es konnten keine strukturellen
Schéadigungen wie Riss- oder Blasenbildung erkannt werden. Im Gegensatz dazu
war eine deutliche gelb-hellbraune Farbung und eine Quellung der Probenkanten der
bei 80 °C impragnierten Proben zu beobachten (s. Abbildung 13, mittlere und rechte
Probe). Uberdies wiesen 3 von 50 Proben viele Blasen auf, wie beispielhaft an der
rechten Probe in Abbildung 13 zu sehen ist. Auf 7 von 50 Proben konnten
durchschnittlich 1 bis 2 Blasen beobachtet werden und alle anderen Proben wiesen

keinerlei Blasenbildung auf.

T} W O v — M

Abbildung 13: Bei 20 °C impréagniertes PC (linke Probe) und bei 80 °C impragniertes PC
(mittlere und rechte Probe)
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Transmissionsmessungen

Um die Farbung der Proben zu vergleichen zu kbénnen, wurde das
Transmissionsspektrum der Proben gemessen und der visuelle Transmissionsgrad
im sichtbaren Bereich des Lichtes (380-780 nm) und der Gelbwert berechnet. Dazu
wurden die Messungen an 2 bis 3 Proben durchgefihrt sowie an je drei Stellen pro
Probe gemessen und anschlieBend der Mittelwert des  visuellen
Transmissionsgrades und des Gelbwertes berechnet. In Tabelle 6 sind die Werte fur
die visuelle Transmission und die Gelbwerte aufgelistet. Fur die nicht impragnierte
Probe und die bei 20 °C impragnierte Probe ergaben sich sehr &hnliche
Transmissionen von 97 % und 97,28 % sowie &hnliche Gelbwerte von 22,12 und
22,24. Im Gegensatz dazu wurden fur die bei 80 °C impragnierten Proben eine
deutlich geringere Transmission von 92,66 % und ein deutlich hoherer Gelbwert von
27,30 gemessen. Diese Ergebnisse bestatigen die Beobachtung, dass die bei 80 °C
impragnierten Proben eine gelbliche Farbung aufweisen. Ebenso kdnnen die
Beobachtungen durch die Transmissionsmessung verifiziert werden, dass optisch
kein Unterschied und keine Verfarbung der nicht impragnierten Probe und der bei

20 °C impragnierten Probe zu erkennen war.

Tabelle 6: Visueller Transmissionsgrad und Vergilbungszahl der nicht impréagnierten, bei 20 °C
und bei 80 °C impréagnierten Proben

visueller Gelbwert
Probenbezeichnung Transmissionsgrad
nicht impragniert 97,00 22,12
bei 20 °C impragniert 97,28 22,24
bei 80 °C impréagniert 92,66 27,30

Antimikrobielle Wirksamkeit

In dem oberen Abschnitt der Tabelle 7 sind die Ergebnisse des Tests der
impragnierten Proben auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit dargestellt. Fur alle sechs
Proben konnte eine Keimreduktion von 99,978 % bis 99,996 % festgestellt werden,
was der Reduktion von 3,66 bis 4,44 Logl0-Stufen entspricht. Fir eine
Kontamination von 10 000 Bakterienkolonien wiirde dieser Wert eine Abtétung der
Bakterien auf eine Anzahl von ca. 1 bis 3 Bakterienkolonien bedeuten. Die
antimikrobielle Wirksamkeit aller Proben konnte demnach bestétigt werden.
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Tabelle 7: Logl0-Stufen-Reduktion und Keimreduktion der Proben nach der Impragnierung
(Proben 1-6) und nach einer Lagerung der Proben fir 3 Monate (Proben 20.1, 20.2, 80.1, 80.2)

Tog ['C] o0l KR[%]
Probe 1 20 3,71 99,981
Probe 2 20 3,66 99,978
Probe 3 20 4,44 99,996
Probe 4 80 3,93 99,988
Probe 5 80 3,93 99,988
Probe 6 80 3,93 99,988
Probe 20.1 20 0,63 76,329
Probe 20.2 20 1,05 91,135
Probe 80.1 80 3,59 99,974
Probe 80.2 80 4,13 99,993

Im unteren Bereich von Tabelle 7 sind die Ergebnisse der Tests der fir drei Monate
gelagerten impragnierten Proben auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit aufgelistet. Es
ist zu erkennen, dass die bei 80 °C impragnierten Proben eine Keimreduktion von
99,974 % und 99,993 % und eine Reduktion von 3,59 und 4,13 Log10-Stufen
erzielten. Diese Werte stimmen mit den Werten der Proben Uberein, welche direkt
nach der Impragnierung geprift wurden. Es konnte somit gezeigt werden, dass die
Lagerung der Proben lber einen Zeitraum von drei Monaten keinen Einfluss auf ihre
antimikrobielle Wirksamkeit hat und diese vollstandig erhalten bleibt. Im Gegensatz
dazu wurden fir die bei 20 °C impragnierten und fir 3 Monate gelagerten Proben
eine Keimreduktion von 76,329 % und 91,135 % gemessen, was einer Reduktion
von 0,63 und 1,05Logl0-Stufen entspricht. Bei einer Kontamination mit
10 000 Bakterienkolonien wirde dies eine Abtdtung der Bakterien auf ca. 900 bis
2400 Bakterienkolonien bedeuten. Somit liegt die Keimreduktion deutlich unter
99,5% und die LoglO-Reduktionsstufen deutlich unter 2,3. Die antimikrobielle
Wirksamkeit dieser Proben konnte demnach nicht bestatigt werden. Es ist bekannt,
dass Silbernitrat in Kontakt mit organischen Stoffen wie Staub zu elementarem Silber
reduziert wird [Coel3]. Demzufolge ist denkbar, dass die Silberionen in der
oberflachennahen Schicht der Probe reduziert wurden, was zu einer langsameren

Freisetzung von Silberionen wahrend des Kontaktes mit der Bakteriensuspension
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fuhrt und ein Grund fur die nicht nachgewiesene antimikrobielle Wirksamkeit sein
kbnnte. Zudem ist es moglich, dass Silberionen aus der oberflachennahen Schicht
tiefer in den Kunststoff diffundier sind, was ebenso zum Verlust der antimikrobiellen

Wirksamkeit gefiihrt haben kann.
Silbergehalt

Nach der Impréagnierung wurde der Silbergehalt von 6 bei 20 °C imprégnierten
Proben und von 6 bei 80 °C impragnierten Proben mittels ICP-OES ermittelt. Die
Silbergehalte der bei 20 °C impragnierten Proben liegen zwischen 1,69 und
3,68 mg/kg und die Silbergehalte der bei 80 °C imprégnierten Proben liegen bei
19,63 bis 29,65 mg/kg (s. Tabelle 8).

Tabelle 8: Silbergehalte der Proben nach der Impragnierung

Timpr.  Silbergehalt

[°C] [ma/kg]
Probe 1 20 1,69
Probe 2 20 3,68
Probe 3 20 2,20
Probe 4 20 2,44
Probe 5 20 1,74
Probe 6 20 2,43
Probe 7 80 21,90
Probe 8 80 27,05
Probe 9 80 29,65
Probe 10 80 24,79
Probe 11 80 19,63
Probe 12 80 23,22

Es ist zu erkennen, dass bei einer Impragnierung bei 80 °C durchschnittlich 10-mal
so viel Silber in das Polycarbonat eingebracht wurde wie durch eine Impragnierung
bei 20 °C. Ein Grund dafir ist wahrscheinlich, dass bei hoheren Temperaturen der
Kunststoff weicher wird und es dadurch mdglich ist, dass eine grol3ere Menge an
Silbernitrat in den Kunststoff transportiert wird. Zudem befindet sich das Kohlendioxid
bei der Impragnierung bei 80 °C und 120 bar im Uberkritischen Zustand, wohingegen
die Imprégniertemperatur von 20 °C unter der kritischen Temperatur des
Kohlendioxids von 30,98 °C liegt. Durch die geringere Viskositat des Kohlendioxids

im Uberkritischen Zustand ist es denkbar, dass das Silbernitrat bei 80 °C tiefer in den
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Kunststoff eingebracht wird. Ein Grund fiir die unterschiedlichen Silbergehalte der
Proben innerhalb einer Charge kdnnte sein, dass die Proben mit der Hand mit einer
Sage zurecht geschnitten wurden und dadurch unterschiedliche Probengréf3en mit
Langen zwischen 14,5 und 15,5 mm und Breiten zwischen 9,5 und 10,5 mm
verwendet wurden. Dadurch, dass das Silbernitrat in die Oberfliche der Probe
eindringt, konnen unterschiedlich grof3e Probenoberflachen Einfluss auf den
Silbergehalt der Proben ausiiben. Uberdies wurden die Randflachen der gesagten
Proben manuell mit Schmirgelpapier abgeschliffen, wobei die dadurch bearbeiteten
unterschiedlich glatten R&nder ebenso Einfluss auf die in die Oberflache

eindringende Menge an Silber austiben kdnnen.

6.2 Auswaschtest

Die Auswaschtests wurden in Anlehnung an die in Kapitel 2.4.1 beschriebene DIN
EN ISO 175 zur Bestimmung des Verhaltens von Kunststoffen gegen flissige
Chemikalien durchgefuhrt. Als Prufflussigkeiten wurden destilliertes Wasser,
kunstlicher Schweil und das Desinfektionsmittel Kohrsolin eingesetzt und diese Uber
insgesamt 4 Wochen mit dem impragnierten Kunststoff in Kontakt gebracht. Dabel
wurde nach 24 h, 48 h, 72 h, 1 Woche, 2 Wochen die Prifflissigkeit mittels ICP-OES
auf ihren Silbergehalt hin analysiert und durch frische Flissigkeit ersetzt. Dadurch
konnte festgestellt werden, welche Menge an Silber aus der Probe durch den
Kontakt mit der Prufflissigkeit herausgeldst wurden. Nach der DIN-Norm entspricht
die Dauer von 24 h einer empfohlenen Prifdauer fur Kurzzeitprifungen und die
Dauer von 1 Woche der Prifdauer fur Standardprifungen. Anstelle der empfohlenen
Dauer von 16 Wochen fur Langzeitprifungen, wurde aus zeitlichen Grinden der
Zeitraum von 4 Wochen gewahlt. Zudem wurden die Prifflissigkeiten mittels eines
Schittlers kontinuierlich bewegt, anstelle des in der DIN-Norm vorgeschriebenen
einmaligen Umrihrens der Flussigkeit alle 24 h. Am Ende der Prufdauer von
4 Wochen wurden der Silbergehalt der Proben analysiert sowie die Proben auf ihre
antimikrobielle Wirksamkeit hin getestet, um ihre Langzeitbestandigkeit gegen die
ausgewahlten Flussigkeiten zu ermitteln. In vorangegangenen Arbeiten wurde bereits
Silber aus impragniertem TPU uUber Zeitspannen von 1 bis98 h in Wasser
ausgewaschen und festgestellt, dass die bei 120 bar impragnierten Proben nach

98 h noch 90 % ihres Silbergehaltes aufwiesen und das Silber somit langsam
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freigesetzt wurde [Zav13]. Auf Grund der von Meier ermittelten deutlich geringeren
Silbergehalte im PC als im TPU, wurden langere Zeitraume zwischen dem
Austauschen der Flussigkeiten gewahlt, um keine unterhalb der Nachweisgrenze von

Silber liegenden Messergebnisse zu erhalten [Meil5].
6.2.1 Versuchsdurchfiuhrung

Zu Beginn wurden 24 impréagnierte PC-Proben mit je 10 ml Prufflissigkeiten in ein
verschlielBbares Kunststoffgefald gefugt, davon 12 der bei 20 °C und 12 der bei 80 °C
impragnierten Proben. Jeweils 4 der 12 Proben wurden mit Wasser, 4 mit
kinstlichem Schwei? und 4 mit Kohrsolin in Kontakt gebracht und mittels eines
Schittlers bewegt. Zudem wurde als Blindwert je ein Gefald ohne Probe mit Wasser,
Schweil3 und Kohrsolin gefillt und ebenfalls geschuttelt. Nach der ersten Prufdauer
von 24 h wurden die Flussigkeiten zur Analyse des Silbergehaltes in neue
KunststoffgefaRe umgefillt, die PC-Proben mit destilliertem Wasser abgespult und
vorsichtig mit einem Tuch abgetupft. AnschlieRend wurden die Proben zu 10 ml
frischer Prafflissigkeit in ein neues Gefald gefigt und wieder in den Schiittler
eingespannt. Dieses Vorgehen wurde nach 48 h, 72 h, 1 Woche, 2 Wochen und
4 Wochen wiederholt und nach jedem Auswechseln der Prufflissigkeiten jeweils
zwei der vier Flussigkeitsproben mit denselben Versuchsparameter und die
Blindwerte auf ihren Silbergehalt hin analysiert. Insgesamt wurden somit
90 Flussigkeiten analysiert. Uberdies wurden je zwei der vier ausgewaschenen
PC-Proben mit denselben Versuchsparametern, also 12 Proben, auf ihren
Silbergehalt hin analysiert. Die anderen 12 PC-Proben wurden auf ihre

antimikrobielle Wirksamkeit gepruft.
6.2.2 Ergebnisse und Diskussion

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse des Auswaschtests, der Silbergehalt der
ausgewaschenen Proben und die Silberfreisetzung in den Flussigkeiten in
Abhéngigkeit von der Dauer des Auswaschens sowie die Prifung der
antimikrobiellen Wirksamkeit der Proben nach der Auswaschung von 4 Wochen,

dargestellt und diskutiert.
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Silbergehalt

In Tabelle 9 sind die Silbergehalte der flir 4 Wochen ausgewaschenen Proben sowie
die aus den Proben ausgewaschene Menge an Silber dargestellt. Dabei wiesen die
bei 20 °C impréagnierten und anschlieRend ausgewaschenen Proben Silbergehalte
von 0,73 und 1,00 mg/kg auf. Die bei 80 °C impragnierten und ausgewaschenen
Proben enthielten deutlich hohere Silbergehalte zwischen 14,40 und 19,90 mg/kg,
einer durchschnittichen Menge von fast 19-mal so viel Silber wie in den bei 20 °C
impragnierten und ausgewaschenen Proben.

Tabelle 9:Silbergehalte der ausgewaschenen Proben und die aus den Proben nach 4 Wochen

ausgewaschene Silbermenge, wobei Probe 4.1 auf Grund einer Stérung wéahrend des
Mikrowellen-Aufschlusses nicht auf seinen Silbergehalt hin analysiert werden konnte

Silbergehalt nach  Ausgewaschene

Timpr.  Auswasch- Auswaschen Silbermenge

[°C] flissigkeit [mg/kg] [mg/kg]
Probe 1.1 20 H,O 0,89 0,76
Probe 1.2 20 H,O 0,90 0,58
Probe 2.1 20 Schweil3 0,74 1,30
Probe 2.2 20 Schweil3 0,73 1,25
Probe 3.1 20 Kohrsolin 1,00 1,14
Probe 3.2 20 Kohrsolin 0,89 1,00
Probe 4.1 80 H,O - 4,55
Probe 4.2 80 H,O 14,60 5,40
Probe 5.1 80 Schweil3 14,40 6,37
Probe 5.2 80 Schweil3 14,40 5,99
Probe 6.1 80 Kohrsolin 19,90 4,32
Probe 6.2 80 Kohrsolin 16,30 4,78

Vergleicht man den Unterschied von fast 19-mal so viel Silber in den bei 80 °C
impragnierten und ausgewaschenen Proben mit den Proben nach der Impragnierung
von durchschnittlich 10-mal so viel Silber in den bei 80 °C impragnierten Proben als
in den bei 20 °C impragnierten Proben (s. Kapitel 6.1.2), so befindet sich in den
ausgewaschenen Proben im Verhéltnis deutlich mehr Silber in den 80 °C Proben.
Folglich bedeutet das, dass weniger Silber im Bezug auf ihren Anfangs-Silbergehalt
aus den 80 °C-Proben herausgewaschen wurde. Diese Auffalligkeiten lassen sich
durch die in Tabelle 9 dargestellten ausgewaschenen Silbermengen bestétigen.
Obwohl nach der Impragnierung 10-mal so viel Silber in den 80 °C-Proben enthalten
war, wurden jedoch Silbermengen aus den 80 °C-Proben herausgewaschen, die nur

5-mal so hoch waren wie die aus den 20 °C-Proben ausgewaschenen Mengen. Der
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Grund dafur kénnte sein, dass durch die Impragnierung bei 80 °C das Silbernitrat
tiefer in den Kunststoff eingebracht wurde als bei der Impragnierung bei 20 °C und
dadurch wahrend des Auswaschens der Proben nur Silber aus den

oberflachennahen Schichten herausgewaschen wurde.

Des Weiteren ist in Tabelle 9 zu erkennen, dass die Silbergehalte der im Kohrsolin
ausgewaschenen Proben etwas hoéher liegen als die in Wasser oder Schweild
ausgewaschenen Proben. Im Durchschnitt unterscheiden sich die Silbergehalte der
20 °C-Proben nach dem Auswaschen um bis zu 0,1 mg/kg und die der 80 °C-Proben
um bis 5,5 mg/kg. Im Vergleich dazu konnten deutlich h6éhere Unterschiede der
Silbergehalte der Proben nach der Impréagnierung, bei den 20 °C-Proben um bis zu
1,99 mg/kg und bei den 80 °C-Proben um bis zu 10,02 mg/kg, festgestellt werden
(s. Tabelle 8). Aus diesem Grund kann der ermittelte hohere Silbergehalt der im
Kohrsolin ausgewaschenen Proben auch durch einen hoheren Silbergehalt der
Proben nach der Impragnierung erklart werden und dadurch keine Abhangigkeit der

Art der Auswaschfliussigkeit zur ausgewaschenen Silbermenge festgestellt werden.
Silberfreisetzung in den Auswaschflissigkeiten

Nach einer Auswaschdauer von 24 h wurde in Wasser eine deutlich geringere

Menge an Silber von 0,026 mgag/lh,o aus den bei 20 °C impragnierten Proben

herausgeldst als in Schweif3 und Kohrsolin mit 0,049 mgag/ls und 0,04 mgag/lk
(s. Tabelle 10).

Tabelle 10: Ausgewaschene Menge an Silber nach 24 h sowie nach 4 Wochen

ausgewaschene  ausgewaschene
Timpr Agsvyasch- Silbermenge nach Silbermenge nach
[C]  fitssigkeit 24 h [mg/] 4 Wochen [mg/]
Probe 1| 20 H,O 0,026 0,026
Probe 2| 20 Schweil3 0,049 0,049
Probe 3| 20 Kohrsolin 0,040 0,040
Probe 4| 80 H,O 0,186 0,191
Probe 5| 80 Schweil3 0,149 0,236
Probe 61 80 Kohrsolin 0.047 0.173

Ein Grund dafur kdnnten die unterschiedlichen Silbergehalte der Proben nach der
Impragnierung sein. Dagegen spricht jedoch, dass alle Werte in Doppelbestimmung
ermittelt wurden und mit 0,029 und 0,022 mgag/ln,o fir Wasser, 0,051 und 0,047
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0,049 mgag/ls fur SchweiR und 0,043 und 0,038 mgag/lk fir Kohrsolin keine
erheblichen Abweichungen zu erkennen sind. Im Vergleich dazu wurden aus den bei
80 °C impréagnierten Proben grol3ere Mengen an Silber in Wasser und in Schweil3
von 0,186 mgag/li,o und 0,149 mgay/ls freigesetzt. Die im Kohrsolin geléste Menge
war deutlich geringer und lag mit 0,047 mgag/lk im Bereich der bei 20 °C
impragnierten Proben. Auffallig ist, dass aus den bei 80 °C impréagnierten Proben die
grodte Menge Silber im Wasser herausgelost wurde und aus den bei 20 °C

impragnierten Proben die geringste Menge.
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Abbildung 14: Akkumulierte Silberfreisetzung in der Auswaschflissigkeit in Abhangigkeit von
der Auswaschdauer

In Kapitel 5 wird der Grund fur die Farbung der bei 80 °C impragnierten Proben
diskutiert und die Reduktion der Silberionen zu elementarem Silber durch die
Oxidation von Unreinheiten, wie z.B. Monomere, im Polycarbonat als am
Wahrscheinlichsten erachtet. Wie bereits in Kapitel 2.2 geschrieben wurde, ist die
Freisetzung von Silberionen aus elementarem Silber deutlich geringer als die der
Silberionen selbst. Demzufolge ist es denkbar, dass durch den Kontakt des
Polycarbonats mit Schweil3 und Kohrsolin eine weitere Reduktion von Silberionen zu
elementarem Silber verursacht und dadurch ein im Vergleich zum Wasser
langsameres Herauslosen der Silberionen aus dem Polycarbonat bewirk wurde. Es
ist bekannt, dass Aldehyde leicht durch Silberionen oxidiert werden [Budl5].
Demnach konnte das im Kohrsolin enthaltene Aldehyd Glutaral als Reduktionsmittel

auftreten und zu einer Carbonsaure oxidiert werden. Beziglich der bei 20 °C
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impragnierten Proben ware es mdglich, dass die geringen enthaltenden Mengen an
Silberionen bereits groldtenteils wahrend der Impragnierung reduziert wurden und
aus diesem Grund kein erkennbar schlechteres Herauslosen des Silbers bewirkt

werden wirde.

In Abbildung 14 ist die akkumulierte Menge an freigesetztem Silber in der
Auswaschflissigkeit in Abhéngigkeit der Auswaschdauer dargestellt. Dazu wurde der
Mittelwert der freigesetzten Menge an Silber von jeweils zwei Flussigkeitsproben
berechnet, die bei denselben Parametern hergestellt wurden. Es ist zu erkennen,
dass nach dem Auswaschen der bei 20 °C impragnierten Proben fur 24 h kein
weiteres Silber herausgelost wurde. Der Grund daflr ist sehr wahrscheinlich der
geringe Silbergehalt in den bei 20 °C impragnierten Proben. Zudem lag die

Nachweisgrenze fur Silber in Wasser bei 0,009 mgag/l4,0, was ca. ein drittel der nach

24 h herausgewaschenen Menge entspricht. Fir Schweil3 und Kohrsolin lag die
Nachweisgrenze flr Silber mit 0,018 mgag/lsx Uber der Nachweisgrenze von Silber
im Wasser. Es ist demnach moglich, dass Silber zwischen den Auswaschzeitraumen
von 24 h und den 4 Wochen in Konzentrationen unter den Nachweisgrenzen
herausgeldst, jedoch nicht detektiert wurden. In weiterflihrenden Versuchen sollte die
Auswaschflissigkeit nach 24 h und dann nach 4 oder 8 Wochen auf Silber analysiert
werden, um herauszufinden ob weitere Mengen an Silber Gber diesen Zeitraum in
einem der drei Flussigkeiten herausgewaschen werden, die Uber der

Nachweisgrenze des Silbers liegen.

Im Gegensatz dazu wurde aus den bei 80 °C impragnierten Proben innerhalb der
Auswaschung fur 4 Wochen weiteres Silber herausgewaschen. Auffallig ist, dass
sich das Freisetzungsverhalten des Silbers in den drei Auswaschflussigkeiten
deutlich in seiner Auswaschgeschwindigkeit unterscheidet. Im Wasser wurde nach
24 h bereits fast 95 % der gesamten ausgewaschenen Menge an Silber
herausgeldst. Die restlichen 5 % konnten nach der ersten Woche detektiert werden.
Im Gegensatz dazu l6sten sich ca. 60 % der ausgewaschenen Menge an Silber im
Schweil3 nach 24 h und der Rest kontinuierlich innerhalb der vier Wochen. Im
Kohrsolin l6sten sich in den ersten drei Tagen jeweils ca. 25 % der insgesamt
herausgewaschenen Menge an Silber. Anschlie3end sank die Auswaschrate, sodass
nach 4 Wochen ungefahr dieselbe Menge an Silber herausgewaschen wurde wie im
Wasser nach 24 h. Insgesamt wurde nach vier Wochen die grofite Menge Silber im
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Schweifd von 0,236 mgag/ls festgestellt (s. Tabelle 10). Die ausgewaschenen Mengen
im Wasser mit 0,191 mgag/ln,0o und im Kohrsolin mit 0,173 mgag/lk lagen darunter.
Auch hier ist es moglich, dass durch Bestandteile des Kohrsolins Silberionen zu
Silber reduziert wurden und dadurch das Herauslésen von Silberionen aus dem
Kunststoff deutlich vermindert wurde. Betrachtet man die unterschiedlichen
Silbergehalte der Proben nach der Impragnierung, kénnte ein Grund fir die
unterschiedlich hohen ausgewaschenen Silbermengen ein unterschiedlicher
Silbergehalt der Proben vor dem Auswaschen sein. Zudem konnte das Silbernitrat in
diesen Proben unterschiedlich tief eingebracht worden sein und dadurch
unterschiedlich hohe Mengen herausgewaschen worden sein.

Antimikrobielle Wirksamkeit

In Tabelle 11 sind die Ergebnisse der Prifung der antimikrobiellen Wirksamkeit der
Proben nach dem Auswaschen mittels Wasser, Schweil3 und Kohrsolin aufgelistet.

Tabelle 11: Antimikrobielle Wirksamkeit der imprégnierten PC-Proben nach dem vier wochigem
Auswaschen in Wasser, Schweil und Kohrsolin

Auswasch- Logl0-

. ° 0,
Timpr. [°C] flissigkeit  Red. KR [%]
Probe 1.3 20 H,O -0,08 -19,861
Probe 1.4 20 H,O 0,04 8,686

Probe 2.3 20 Schweild 0,08 16,543
Probe 2.4 20 Schweil} 0,25 43,605

Probe 3.3 20 Kohrsolin -0,02 -4,632
Probe 3.4 20 Kohrsolin -0,05 -11,870
Probe 4.3 80 H,O 0,27 46,055
Probe 4.4 80 H,O 0,27 46,351

Probe 5.3 80 Schweil3 0,60 74,915
Probe 5.4 80 Schweil3 0,17 32,257
Probe 6.3 80 Kohrsolin 0,40 59,993
Probe 6.4 80 Kohrsolin 0,36 56,542

Die Keimreduktionen der bei 20 °C impréagnierten Proben nach dem Auswaschen mit
Wasser oder Kohrsolin betrugen zwischen -19,861 und 8,686 %, was bedeutet, dass

auf den Proben mit einer negativen Keimreduktion mehr Bakterien als auf der
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unbehandelten PC-Referenzprobe uberlebten. Die bei 20 °C impragnierten und
danach mit Schweil3 ausgewaschenen Proben wiesen hthere Keimreduktionen von
16,543 und 43,605 % auf. Vor der Prufung der Proben auf ihre antimikrobielle
Wirksamkeit wurden alle Proben fir 15 min in 70 %-igen Ethanol gelegt, um diese zu
Reinigen. AnschlieRend wurde der Ethanol abgeschiittet und die Proben bei 80 °C im
Trockenschrank, locker mit Aluminiumfolie abgedeckt, fur zwei Stunden getrocknet.
Ein Grund fur die leicht erhdhte Keimreduktion der im Schweild ausgewaschenen
Proben kénnten somit geringe Ethanolrickstande auf den Proben sein, falls diese im
Trockenschrank nicht komplett abgedampft wurden. Zudem ist es denkbar, dass
durch das vierwdchige Auswaschen der Proben Schweil3riickstande in den Proben
zuruck blieben, welche auf Grund der enthaltenen Milchsdure Einfluss auf die
antimikrobielle Wirksamkeit der Probe austibten. Uberdies ist es mit dem Hinblick auf
die unterschiedlichen Silbergehalte der Proben nach der Impragnierung moglich,
dass der Grund fur die leicht erhohten Keimreduktion hohere anfangliche
Silbergehalte in den mit Schweild ausgewaschenen Proben vorhanden waren. Alle
berechneten Logl0-Reduktionsstufen der ausgewaschenen Proben liegen deutlich
unter 2,3 Stufen und sind somit nicht antimikrobiell wirksam. Der Grund dafir ist
vermutlich, dass durch das 4-wdchige Auswaschen der Proben das meiste Silber aus
den oberflachennahen Schichten herausgewaschen wurden und deshalb dort nicht
genug Silber vorhanden war, um die Bakterien wahrend des Test auf die

antimikrobielle Wirksamkeit abzutoten.

Die bei 80 °C impragnierten und anschlieBend ausgewaschenen Proben weisen
Keimreduktionen zwischen 32,257 und 59,993 % auf und liegen alle im positiven
Bereich, d. h. es wurden mehr Bakterien durch diese Proben abgetotet als durch die
PC-Referenzproben. Zudem liegen alle Keimreduktionen und somit auch die
berechneten Logl0-Reduktionstufen mit 0,17 bis 0,6 Uber den der bei 20 °C
impragnierten Proben, jedoch ebenfalls deutlich unter der Log10-Stufe von 2,3. Die
antimikrobielle Wirksamkeit dieser Proben kann demnach nicht festgestellt werden.
Betrachtet man die in Tabelle 9 gezeigten Silbergehalte der bei 80 °C imprégnierten
und ausgewaschenen Proben fallt auf, dass die Proben Silbergehalte von 14,4 bis
19,9 mg/kg aufweisen. Der Grund daflr, dass die Proben trotz dem noch relativ
hohen Silbergehaltes nicht mehr antimikrobiell wirksam sind ist vermutlich, dass das
Herauswaschen des Silbers innerhalb des 4-wdchigen Auswaschtests eine zu

geringe Restkonzentration an Silber in den oberflachennaheren Schichten zur Folge
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hat. Uberdies konnten sich Silberriickstande in tieferen Schichten des Polycarbonats
befinden, welche durch den einstindigen Kontakt des Polycarbonats mit den
Bakterien nicht in ausreichend hoher Konzentration an die Oberflache gelangen

wulrden um die Bakterien abt6ten zu konnen.

6.3 Bestrahlung mit UV-Licht

Die Bestrahlung der impréagnierten Polycarbonatproben erfolgte in Anlehnung an die
in Kapitel 2.4.2 beschriebene DIN EN ISO 4892-3 zur kinstlichen Bestrahlung oder
Bewitterung von Kunststoffen in Geraten mittels UV-Leuchtstofflampen. Das Ziel der
Bestrahlung war es, den Kunststoff die Menge an UV-Licht auszusetzen, welche
durch ein Fensterglas auf den Kunststoff auftreffen wirde und ihn anschliel3end im
Hinblick auf entstandene Veradnderungen zu analysieren. Dazu wurden die Proben in
dem in Kapitel 3.2 beschriebenen Teststand zur Bestrahlung mit UV-Licht bestrahilt.
AnschlieRend wurden die Einflisse des UV-Lichtes auf die Farbung der Proben
durch die Messung der Transmission festgestellt sowie die antimikrobielle
Wirksamkeit der Proben nach der Bestrahlung gepruft.

6.3.1 Versuchsdurchfiihrung

Zu Beginn wurden die drei im UV-Teststand verwendeten Leuchtstofflampen
inklusive ihrer Lampenhalterung in einer Ulbricht-Kugel vermessen, um den
quantitativen Verlauf der Strahlungsleistung der Lampen im Bereich von 320 bis
400 nm zu erhalten. Dazu wurde die Ulbricht-Kugel ISP 1000 der Firma Instrument
Systems mit einem Innendurchmesser von 1 m verwendet, welche ebenfalls nach
dem in Kapitel 4.1 beschriebenen Prinzip der Ulbricht-Kugel ISP 250 funktioniert.
Zudem wurde die Bestrahlungsstarke der Leuchtstofflampen mittels des Radiometers
VLX-3W der Firma Vilber Lourmat in einem Abstand von 5 cm zu den Lampen im
Bereich von 355 bis 375 nm ermittelt. Auf Grundlage des festgestellten quantitativen
Verlaufs und der gemessenen Bestrahlungsstarke konnte auf die gesamte
Bestrahlungsstarke der UV-Lampen im Bereich von 320 bis 400 nm geschlossen
werden, um diese mit der in Kapitel 2.4.2 beschriebenen maximalen Globalstrahlung
im Bereich von 320 bis 400 nm zu vergleichen. Dadurch konnte Gberprift werden, ob

die Kunststoffproben mit vergleichsweise realen Bestrahlungsstarken bestrahlt
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wurden, um den Einfluss des UV-Lichtes auf in Innenrdumen verbauten Kunststoffen

festzustellen.

Vor der Bestrahlung der Proben wurde das Transmissionsspektrum aller Proben
gemessen. Dazu wurden jeweils drei Spektren pro Probe aufgenommen, das erste
Spektrum in der Mitte der Probe, das zweite Spektrum etwas weiter links und das
dritte etwas weiter rechts. Es wurden 24 Polycarbonatproben, davon 9 der bei 20 °C
und 9der bei 80 °C impragnierten Proben und zudem 6 nicht impragnierte
Referenzproben der UV-Strahlung ausgesetzt. In Abbildung 15 ist die Anordnung der
Proben unter den UV-Lampen (schraffierte Flache) dargestellt, wobei nur Teile der
schraffierten Lampenflachen zu sehen sind da diese viel groRer sind als die gesamte
Flache aller Proben. Die Proben mit den Nummern 11.1 bis 13.3 (hellgraue Flachen)
zeigen die bei 20 °C impragnierten Proben, die Proben 17.1 bis 19.3 (dunkelgraue
Flachen) die bei 80 °C impragnierten Proben und die Proben 14.1 bis 16.3 (weil3e
Flachen) sind die nicht-impragnierten Referenzproben. Alle Proben liegen in einem

Abstand von 5 cm entfernt von den UV-Lampen.

////////////////////////

12.2 12.1 12.3 15.2 151 153

VA VA VA V4 VA / V4
11.2 11.1 11.3 14.2 14.1 143
V4 V4 V4 VA V4 VA

13.2 13.1 13.3 16.2 16.1 16.3

LSS S S

Abbildung 15: Anordnung der PC-Proben unter den drei UV-Lampen (schraffierte Flache =
Flache der tUber den Proben angebrachten UV-Lampen; weile Proben = nicht impréagniert,
hellgraue Proben = bei 20 °C impragniert und dunkelgraue Proben = bei 80 °C impréagnierte
Proben)

Nach der Bestrahlung der Proben fir 24 h wurden alle Proben gewendet sowie die
Platte auf der die Proben lagen um 180° gedreht, sodass die in Abbildung 15
dargestellte Probe 12.2 an der Stelle der Probe 19.3 liegt. Durch das Wenden der
Proben wurden diese von beiden Seiten bestrahlt und durch das Drehen der
Probenplatte sollte eine eventuell vorhandene unregelmaRige Strahlungsintensitat
der Leuchtstofflampen Uber die Probenflachen ausgeglichen werden. Nach der
Bestrahlung der Proben von insgesamt 48 h wurde die Transmission aller Proben
gemessen sowie die Proben aus der mittleren Reihe mit den Nummern 11.1 bis 11.3,
14.1, 14.2 und 17.1 bis 17.3 herausgenommen. Die Proben 11.1, 11.2,17.1 und 17.2
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wurde auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit gepruft und alle anderen entnommenen
Proben wurden dunkel gelagert, um spater Fotos anzufertigen. Die restlichen Proben
wurden fur weitere sechs Tage von der einen Seite und sechs Tage von der anderen
Seite bestrahlt, um eine gesamte Bestrahlungsdauer von 2 Wochen zu erreichen.
Anschliel3end wurden wieder die Transmissionen aller Proben gemessen, die Proben
mit den Nummern 12.1 bis 12.3, 15.1, 15.2 und 18.1 bis 18.3 herausgenommen
sowie die antimikrobielle Wirksamkeit der Proben 12.1, 12.2, 18.1 und 18.2 getestet.
Die restlichen Proben wurden fir weitere zwei Wochen von der einen Seite sowie
zwei Wochen von der anderen Seite bestrahlt, wobei jede Woche die Proben
gewendet und die Probenplatte um 180° gedreht wurden. Nach einer gesamten
Bestrahlungsdauer der restlichen Proben von sechs Wochen wurde ebenfalls die
Transmission aller Proben gemessen und die Proben 13.1, 13.2, 19.1 und 19.2 auf
ihre antimikrobielle Wirksamkeit geprift. Dadurch dass die Transmissionen vor der
Bestrahlung und nach den drei Bestrahlungsdauern gemessen wurden und dabei
jeweils drei Messungen pro Probe, wurden insgesamt 243 Transmissionsmessungen
durchgeflihrt. Zuletzt wurden Fotos von allen bestrahlten und von nicht bestrahlten

Proben aufgenommen.
6.3.2 Ergebnisse und Diskussion

Im Kapitel Ergebnisse und Diskussion werden die Ergebnisse der Messung der
Bestrahlungsstarke der verwendeten UV-Leuchtstofflampen, die Ergebnisse der
Transmissionsmessungen sowie der Prifungen der antimikrobiellen Wirksamkeit der
Proben dargestellt und diskutiert. Es wurden keine Silbergehalte der Proben nach
der Bestrahlung gemessen, da angenommen wurde, dass der Silbergehalt der
Proben selbst durch die Bildung von Silberverbindungen oder elementarem Silber

der Silbergehalt der Proben konstant bleibt.
Messung der Bestrahlungsstarke

Abbildung 16 zeigt die mit der Ulbricht-Kugel gemessene Strahlungsleistung der
UV-Lampen im Bereich von 320 bis 400 nm. Der Leistungspeak der Lampen liegt bei
ca. 365 nm. Durch das Integrieren der Kurve erhélt man eine Leistung der Lampen
von 1,096 W zwischen 355 bis 375 nm und eine Leistung von 1,635 W zwischen
320 und 400 nm, was einem Verhaltnis von 1:1,492 entspricht.
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Abbildung 16: Quantitativer Verlauf der Strahlung der verwendeten UV-Leuchtstofflampen im
Bereich von 320 bis 400 nm

Mit Hilfe des Radiometers VLX-3W wurde die Bestrahlungsstarke der drei
Leuchtstofflampen im Bereich von 355 und 375 nm von 45 W/m? gemessen. Durch
das ermittelte Verhaltnis von 1:1,492 ist es nun moglich, die Bestrahlungsstérke der
Lampen von 67,14 W/m2 im Bereich von 320 bis 400 nm zu berechnen. Vergleicht
man die Bestrahlungsstarke der UV-Lampen mit der in Kapitel 2.4.2 berechneten
Bestrahlungsstarke der Sonne hinter Fensterglas von 38,8 W/m?, so ist diese
1,73-mal so hoch, wie die der Sonne. Laut dem Deutschen Wetterdienst schien die
Sonne zwischen 1961 und 1990 durchschnittlich 1528,4 Stunden im Jahr, was einer
durchschnittlichen Sonnenscheindauer von 4,19 Stunden/Tag entspricht [Brel4].
Multipliziert man nun die Bestrahlungsdauer der impragnierten Proben von 42 Tagen,
also 1008 Stunden, mit dem Faktor der Bestrahlungsstarke der verwendeten Lampe
von 1,73, kommt man auf eine Bestrahlungsdauer von 1743,84 Stunden. Teilt man
nun die Bestrahlungsdauer von 1743,84 Stunden durch die Sonnenscheindauer von
4,19 Stunden/Tag kommt man auf Bestrahlungsdauer von 416 Tagen. Fihrt man
diese Berechnung auch mit den Bestrahlungen mit den UV-Lampen fir 48 h und
2 Wochen durch, so erhalt man fur 48 h eine mit den realen Bestrahlung der Sonne
vergleichende Bestrahlungsdauer von 19,8 Tagen und fir 2 Wochen eine

vergleichende Bestrahlungsdauer von 138,7 Tage.

Diese Berechnung soll einen groben Vergleich der Bestrahlungsstarke der UV-
Lampen mit der Sonnenstrahlung hinter Fensterglas liefern. Dabei muss beachtet
werden, dass die genaue Verteilung der Bestrahlungsstéarke in Abhangigkeit von der
Wellenlange zwischen 320 und 400 nm nicht in die Berechnung mit einfliel3t. Es wird

nur die gesamte Bestrahlungsstarke in diesem Wellenlangenbereich verglichen.
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Zudem wurden die Proben in der UV-Testkammer Kkontinuierlich bestrahlt,
wohingegen Proben die von der Sonnenstrahlung hinter Fensterglas bestrahlt
werden unregelmafigen Bestrahlungsstarken sowie Dunkelperioden z. B. in der
Nacht ausgesetzt sind.

Beobachtungen

In Abbildung 17 sind die impragnierten PC-Proben sowie nicht impragnierte
PC-Proben vor und nach der Bestrahlung in der UV-Testkammer dargestellt.
Zwischen den nicht impragnierten Proben und den bei 20 °C impragnierten Proben
vor und nach der Bestrahlung von 2 Wochen waren keine Verfarbungen zu sehen.
Bei den Proben nach der Bestrahlung von 6 Wochen war eine leichte gelblich-braune
Farbung zu erkennen. Im Gegensatz dazu waren die bei 80 °C impragnierten Proben
nach der Bestrahlung von 2 Wochen sowie von 6 Wochen deutlich dunkler geféarbt

als die bei 80 °C impragnierten Proben vor und nach 48 h Bestrahlung.

nach
vor der Bestrahlung
Bestrahlung nach fur 2 Wochen nach
Bestrahlung Bestrahlung
fur48 h fur 6 Wochen
\4

nichtimpréagnierte Proben—>

bei 20 °C impragnierte Proben —)f 5

bei 80 °C impréagnierte Proben —>

Abbildung 17: Erste Reihe: nicht impréagnierte Proben vor der Bestrahlung (erste Probe) und
nach der Bestrahlung von 48 h, 2 Wochen und 6 Wochen (2., 3. und 4. Probe); Zweite Reihe: bei
20 °C impragnierte Proben vor der Bestrahlung (erste Probe) und nach der Bestrahlung von
48 h, 2 Wochen und 6 Wochen (2., 3. und 4. Probe); dritte Reihe: bei 80 °C impragnierte Proben
vor der Bestrahlung (erste Probe) und nach der Bestrahlung von 48 h, 2 Wochen und 6 Wochen
(2., 3. und 4. Probe)
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Transmissionsmessungen

Die Transmissionsspektren der Proben wurden vor der Bestrahlung der Proben
sowie nach einer Bestrahlungsdauer von 48 h, 2 Wochen und 6 Wochen, wie in
Kapitel 4.1 beschrieben gemessen, um die F&arbung der Proben durch die
Bestrahlung mit UV-Licht vergleichen zu kénnen.
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Abbildung 18: Transmissionsspektren der Proben vor der Bestrahlung (a) sowie nach einer
Bestrahlung von 48 h (b), 2 Wochen (c) und 6 Wochen (d)

In Abbildung 18 sind die gemessenen Transmissionsspektren der Proben dargestellt,
wobei die Transmission Uber einen Wellenlangenbereich von 300 bis 1000 nm
dargestellt ist. Die Spektren mit der Bezeichnung a) zeigen die Transmissionskurven
der Proben vor der Bestrahlung. Dabei ist zu erkennen, dass die Kurve der nicht
impragnierten Proben und die Kurve der bei 20 °C impréagnierten Proben gleich
verlaufen. Im Gegensatz dazu verlauft die Kurve der bei 80 °C impragnierten Proben

deutlich tiefer, d. h. es wurden deutlich geringere Transmissionen gemessen. Die
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Spektren b), welche die Transmissionskurven der flr 48 h bestrahlten Proben
zeigen, verlaufen &hnlich wie die Spektren in Abbildung 18 a), jedoch ist zu
erkennen, dass die drei Kurven etwa um 3 % geringere Transmissionen aufweisen.
In den Spektren c¢) sind die Transmissionskurven der fiir 2 Woche bestrahlten Proben
dargestellt. Es ist kein Unterschied im Verlauf der Kurven der nicht impréagnierten
Proben sowie der Kurven der bei 20 °C imprégnierten Proben nach der Bestrahlung
von 48 h und nach der Bestrahlung von 2 Wochen zu erkennen.

Die Kurve der bei 80 °C impragnierten Kurven nach der Bestrahlung von 2 Wochen
verlauft jedoch mit einer Transmission von 62,6 % bei 450 nm um fast 20 % tiefer als
die nach der Bestrahlung von 48 h. Nach einer Bestrahlung von 6 Wochen sind die
Transmissionskurven der nicht impragnierten, bei 20 °C impréagnierten und bei 80 °C
impragnierten Proben im Gegensatz zu den fir 2 Wochen bestrahlten um eine
Transmission bei 450nm von ca. 5-6% gesunken. Die gemessenen
Transmissionsspektren bestatigen die in diesem Kapitel beschriebenen optischen
Beobachtungen. Dort wo ein deutlicher Abfall der Transmissionsspektren zu
erkennen war, z.B. zwischen den bei 80 °C impragnierten Proben vor der
Bestrahlung oder nach 48 h Bestrahlung im Vergleich zu Proben nach einer
Bestrahlung von 2 Wochen oder 6 Wochen, wurde auch optisch eine starke dunklere
Farbung der Proben festgestellt. Die leichte Verfarbung der Proben zwischen der
Bestrahlung von 2 Wochen und der Bestrahlung von 6 Wochen konnte ebenfalls in

dem Abfall der Transmissionskurven erkannt werden.

Ein Grund fur die unterschiedlichen Transmissionen der bei 20 °C und der bei 80 °C
impragnierten Kurven koénnte der unterschiedliche Silbergehalt der Proben sein, da
durch die Impragnierung bei einer hoheren Temperatur mehr Silberionen in die
Proben eingebracht wurden. Uberdies konnte der Grund fur die deutliche Verfarbung
der bei 80 °C impréagnierten Proben nach einer Bestrahlung von 2 bis 6 Wochen die
Reduktion der in den Proben enthaltenden Silberionen zu elementarem Silber sein.
Dies wurde bedeuten, dass nach einer Bestrahlung von 2 Wochen der grofdte Teil
der Silberionen zu Silber reduziert wurde, da die Verfarbung zwischen der
Bestrahlung von 2 und 6 Woche nur leicht zunimmt. Wie in Kapitel 2.4.2 bereits
beschrieben wurde, ist bekannt, dass der Abbau von Kunststoffen durch auftreffende
energiereiche UV-Strahlung im Bereich von 300 bis 400 nm initiiert wird. Durch den

Abbau des Kunststoffes, konnen Elektronen abgegeben werden, was die
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Voraussetzung fur die Reduktion der Silberionen zu Silber ist. Im Anhang sind
weitere Diagramme der Transmissionsspektren dargestellt (s. Abbildung 21 in
Kapitel 9).
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Abbildung 19: Visueller Transmissionsgrad Uuber die Bestrahlungsdauer (links) und
Vergilbungszahl tber die Bestrahlungsdauer (rechts)

In Abbildung 19 im linken Diagramm ist der visuelle Transmissionsgrad uber die
Bestrahlungsdauer und im rechten Diagramm die Vergilbungszahl uUber die
Bestrahlungsdauer dargestellt. Der visuelle Transmissionsgrad wird mit Hilfe der
gemessenen Transmissionen im sichtbaren Wellenlangenbereich (380 bis 780 nm)
berechnet und soll einen Uberblick tber die Verfarbung der Proben in Abhangigkeit
von der Bestrahlungsdauer liefern (s. Kapitel 2.4.2). Die Kurven des visuellen
Transmissionsgrades zeigen genauso wie die Transmissionsspektren, die
Verringerung der Transmissionen der Proben tber die Dauer der Bestrahlung. Es ist
zu erkennen, dass die nicht und die bei 20 °C imprégnierten Proben sehr ahnlich
verlaufen und sich nur um einen visuellen Transmissionsgrad von 0,5 bis 0,8 %
unterscheiden. Solche geringen Unterschiede im Transmissionsgrad koénnen
vernachlassigt werden, da diese bereits durch Fingerabdricke auf den Proben oder
kleine Kratzer in der Probenoberflache entstehen kdnnen.

Nach einer Bestrahlungsdauer von 48h st ein Abfall des visuellen
Transmissionsgrades von 2,5 % der nicht impragnierten Probe und 1,5 % der bei
20 °C impragnierten Probe zu erkennen. Diese geringen Anderungen der
Transmission konnten mit bloRem Auge nicht beobachtet werden. Die Verringerung
der Transmission nach der Bestrahlung fur 6 Wochen von bis zu 4,8 % konnte

jedoch in einer leichten Farbung der Probe erkannt werden. Der visuelle
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Transmissionsgrad der bei 20°C und der bei 80 °C impragnierten Proben
unterscheidet sich um bis zu 11 % deutlich voneinander, was sich ebenso in der
Farbung der Proben wiederspiegelt.

Die in Abbildung 19 im rechten Diagramm in Abh&ngigkeit der Bestrahlungsdauer
dargestellte Vergilbungszahl wird aus der Anderung des Gelbwertes berechnet und
gibt einen Uberblick tiber die Vergilbung. Der kontinuierliche Anstieg der Kurven der
nicht impragnierten und bei 20 °C impragnierten Proben zeigt ein langsames
Vergilben der Proben auf Grund der Bestrahlung der Proben. Wie bereits in
Kapitel 2.4.2 erklart, vergilben Kunststoffe auf Grund der durch das UV-Licht
initiierten Abbaureaktionen im Kunststoff. Der steile Anstieg der Vergilbungszahl
zwischen der Bestrahlung fur 48 h und fir 2 Wochen der bei 80 °C impragnierten
Proben, lasst sich allerdings nicht alleine durch die Ublichen Abbaureaktionen im
Kunststoff erklaren.

Die Steigung der Kurven der bei 80 °C imprégnierten Proben zwischen der
Bestrahlung fir 2 Wochen und 6 Wochen stimmt mit der Steigung der Kurven der bei
20 °C und der nicht impragnierten Proben Uberein. Der Grund dafir kénnte sein,
dass wahrend der Bestrahlung fir 2 Wochen alle im Kunststoff eingebrachten
Silberionen bereits zu elementarem Silber reduziert wurden und dadurch danach
keine weitere Vergiloung auf Grund der Entstehung von elementarem Silber
stattfand. Der leichte Anstieg der Vergilbung aller Proben zwischen der Bestrahlung
fur 2 Wochen und der Bestrahlung fiir 6 Wochen kénnte nur auf Grund der Ublichen

Vergilbung von Kunststoffen durch Abbaureaktionen entstanden sein.
Antimikrobielle Wirksamkeit

In Tabelle 12 sind die Ergebnisse der Prufung der mit UV-Licht bestrahlten Proben
auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit, die Keimreduktionen sowie die Reduktionen der
Logl10-Stufen, dargestellt. Die Keimreduktionen der bei 20 °C impragnierten Proben
variieren stark und liegen zwischen 0 und 89,879 %. Ein Grund dafir koénnten
unterschiedliche Silbergehalte der Proben vor der Bestrahlung sein. Zudem ist
denkbar, dass die Silberionen durch die Impragnierung unterschiedlich tief in den
Kunststoff eingebracht wurden und dadurch unterschiedliche Mengen an Silberionen
wéahrend dem Kontakt mit der Bakteriensuspension herausgeldost wurden um die

Bakterien abzutoten.
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Tabelle 12: Keimreduktion und Reduktion der Log10-Stufen der bei 20°C und 80 °C
impragnierten Proben nach ihrer Bestrahlung mit UV-Licht

) Dauer der U\_/- Log10-
Timpr. [°C]  Bestrahlung pelder Red. KR [%]
Probenseiten

Probe 11.1 20 48 h 0,64 77,217
Probe 11.2 20 48 h 0,24 42,536
Probe 12.1 20 2 Wochen 0,00 0,000
Probe 12.2 20 2 Wochen 0,10 20,602
Probe 13.1 20 6 Wochen 0,99 89,879
Probe 13.2 20 6 Wochen 0,11 22,162
Probe 17.1 80 48 h 3,35 99,955
Probe 17.2 80 48 h 3,35 99,955
Probe 18.1 80 2 Wochen 2,91 99,876
Probe 18.2 80 2 Wochen 3,43 99,963
Probe 19.1 80 6 Wochen 3,25 99,944
Probe 19.2 80 6 Wochen 3,13 99,926

Vergleicht man die unterschiedlichen Keimreduktionen mit den in Tabelle 7 gezeigten
Keimreduktionen der impragnierten Proben nach einer Lagerung fiir 3 Monate, liegen
die Keimreduktionen einiger bestrahlten Proben im selben Bereich von 76 bis 91 %
oder sie liegen mit 0 bis 42,536 % deutlich unter diesem Bereich. Dadurch, dass
stark abweichende Keimreduktionen von z. B. 22,162 und 89,879 % bei Proben
festgestellt wurden, die beide gleichzeitig fir 6 Woche mit UV-Licht bestrahlt wurden,
kann keine Abhangigkeit der Keimreduktionen von der Bestrahlungsdauer der
Proben festgestellt werden. Auf Grund der Keimreduktionen von unter 99,5 % und
der Reduktion der Logl10-Stufen deutlich unter 2,3 Stufen kann die antimikrobielle
Wirksamkeit der bei 20 °C impragnierten und anschlie3end mit UV-Licht bestrahlten
Proben nicht festgestellt werden.

Im Gegensatz dazu weisen die bei 80 °C imprégnierten Proben Keimreduktionen im
Bereich von 99,876 bis 99,963 % sowie Log10-Reduktionsstufen zwischen 2,91 und
3,43 auf und sind demnach alle antimikrobiell wirksam. Vergleicht man die
Keimreduktionen mit den Keimreduktionen der Proben nach der Impragnierung von

99,988 %, liegen die Keimreduktionen der bestrahlten Proben leicht unter dieser. Wie
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in diesem Kapitel bereits diskutiert wurde, kénnten impragnierte Silberionen durch
die Bestrahlung zu elementarem Silber reduziert worden sein. Dies wirde zu einer
langsameren Freisetzung von Silberionen fuhren und kénnte somit ein Grund fir die
etwas geringeren Keimreduktionen sein. Zudem konnte es mdglich sein, dass die
Silberionen oder das elementare Silber durch die Bestrahlung angeregt wurden und
dadurch tiefer in den Kunststoff eingedrungen sind. Dies hatte ebenfalls zur Folge,
dass eine geringere Menge an Silberionen wahrend des Kontaktes der

Polycarbonatprobe mit der Bakteriensuspension freigesetzt werden wirde.

6.4 Handabriebtest

In diesem Kapitel werden die Versuchsdurchfihrung des Handabriebtestes sowie die
Ergebnisse beschrieben und diskutiert. Durch den Handabriebtest sollen die
Auswirkungen des Betatigens von z. B. Lichtschaltern oder Bedienoberflachen auf
den Silbergehalt und die antimikrobielle Wirksamkeit des impragnierten

Polycarbonats festgestellt werden.
6.4.1 Versuchsdurchfiuhrung

Der Handabriebtest erfolgte in Anlehnung an die in Kapitel 2.4.3 beschriebene
DIN EN 60086-2-70 welche die Prifung der Bestandigkeit von Bedienteilen gegen
Abrieb, verursacht durch das Wischen mit Fingern und Handen, behandelt. Zur
Durchfihrung des Handabriebtestes wurden der in Kapitel 3.3 dargestellte Linear
Abraser der Firma Taber und der Perfusor der Firma Braun verwendet. Durch die
Einstellung des Abriebgerates auf die maximale Anzahl an Bewegungszyklen von
75 Zyklen pro Minute wurde die Geschwindigkeit des Prufkopfes auf 49,86 mm/s
eingestellt. Es wurden insgesamt 8 Proben getestet, 4 Proben der bei 20 °C
impragnierten Proben und 4 Proben der bei 80 °C impragnierten Proben. Jede Seite
der Probe wurde nacheinander mit einer Anzahl von jeweils 10000 Bewegungszyklen
beansprucht. Nach den 20000 Bewegungszyklen pro Probe wurde das um den
Prufstempel gespannte Gewebe durch ein neues Gewebe ersetzt, um Einfluss des
Abnutzens des Gewebes auf die Probe zu verhindern. Je 2 der 4 der bei 20 °C und
80 °C impragnierten Proben wurden trocken, also ohne das befeuchten des
Prufstempels abgerieben. Die anderen 2 der 4 Proben wurden in nassen Milieu,
durch das Befeuchten des Prifkopfes mit kiinstlichem Schweild abgerieben. Dazu
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wurde die in Kapitel 2.5 beschriebene SchweiRsimulanz der Firma Synthetic
Urine e.K. eingesetzt und mittels des Braun Perfusors mit einer eingestellten
FlieRgeschwindigkeit 0,2 ml pro Stunde der Prifkopf kontinuierlich befeuchtet.

6.4.2 Ergebnisse und Diskussion

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Silbergehalte der abgeriebenen Proben
sowie die Prufung der Proben auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit vorgestellt und
diskutiert.

Silbergehalt

In Tabelle 13 sind die Ergebnisse der Messung des Silbergehaltes der abgeriebenen
Proben mittels ICP-OES-Messungen dargestellt. Die Silbergehalte der bei 20 °C
impragnierten und anschlieRend abgeriebenen Proben liegen zwischen 1,74 und
2,93 mg/kg und die Silbergehalte der bei 80 °C impragnierten und abgeriebenen
Proben liegen zwischen 18,10 und 26,50 mg/kg.

Tabelle 13: Silbergehalte der mit kiinstlichem Schweil3 oder ohne den Einsatz einer FlUissigkeit
abgeriebenen Polycarbonatproben

Tuor. [°C] A.t.Jsvyasc_h- Silbergehalt

flussigkeit [mg/kg]
Probe 7.3 20 keine 1,81
Probe 7.4 20 keine 2,93
Probe 9.3 20 Schweil3 1,74
Probe 9.4 20 Schweil3 2,00
Probe 8.3 80 keine 22,20
Probe 8.4 80 keine 21,70
Probe 10.3 80 Schweil3 18,10
Probe 10.4 80 Schweil3 26,50

Zwischen den trocken abgeriebenen und den mit Einsatz von Schweil3 abgeriebenen
Proben kann kein Unterschied im Silbergehalt erkannt werden. Vergleicht man den
durchschnittlichen Silbergehalt der abgeriebenen Proben von 2,12 mg/kg fir die
20 °C-Proben und 22,13 mg/kg fir die 80 °C-Proben mit den durchschnittlichen
Silbergehalten der Proben nach der Impragnierung von 2,36 und 24,37 mg/kg, so
liegen die Silbergehalte der abgeriebenen Proben leicht unter diesen Proben. Da es

sich nur um einen geringen Unterschied der durchschnittlichen Silbergehalte handelt
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und der Silbergehalt der Proben nach der Impréagnierung sich stark unterscheidet,
kann angenommen werden, dass der Silbergehalt durch den Abrieb der Proben

verringert wurde.
Antimikrobielle Wirksamkeit

In Tabelle 14 sind die Logl0-Reduktionsstufen und die Keimreduktion der
abgeriebenen  impragnierten  Polycarbonatproben  dargestellt. Es wurden
Keimreduktionen der bei 20 °C impragnierten und trocken abgeriebenen Proben von
53,790 und 64,184 % ermittelt. Diese liegen damit etwas hoher als die mit Schweil3
befeuchteten abgeriebenen Proben mit Keimreduktionen von 0 und 30,325 %.
Dadurch kann vermutet werden, dass mehr Silber durch den Abrieb mittels des mit
Schweil3 befeuchteten Prifkorpers aus den impréagnierten Proben entfernt wurde,
sodass in diesen Proben nicht mehr genug Silber in den oberflachennahen Schichten
vorhanden war, um Bakterien abzutdten. Die Keimreduktionen der bei 20 °C
impragnierten abgeriebenen Proben liegen deutlich unter 99,5% und die
Logl0-Reduktionsstufen deutlich unter 2,3 Stufen. Dadurch kann keine
antimikrobielle Wirksamkeit dieser Proben nachgewiesen werden.

Tabelle 14: Die Logl0-Reduktionsstufen und die Keimreduktionen der auf ihre antimikrobielle
Wirksamkeit gepriften abgerieben Proben

Auswasch- Logl0-

X o 0,
Tior. 'Cl gissigkeit  Red. <R %
Probe 7.1 20 keine 0,34 53,790
Probe 7.2 20 keine 0,45 64,184

Probe 9.1 20 Schweil 0,00 0,000
Probe 9.2 20 Schweil 0,16 30,325
Probe 8.1 80 keine 4,64 99,998
Probe 8.2 80 keine 3,43 99,963
Probe 10.1 80 Schweil3 1,71 98,068
Probe 10.2 80 Schweil 2,32 99,525

Demgegeniber wurden Keimreduktionen der bei 80 °C impragnierten und trocken
abgeriebenen Proben von 99,998 und 99,963 % und Logl0-Reduktionsstufen von
4,64 und 3,43 Stufen bestimmt. Verglichen mit den ermittelten Keimreduktionen der

Proben nach der Impréagnierung konnte keine Verringerung der Keimreduktion
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festgestellt werden. Demzufolge konnte die antimikrobielle Wirksamkeit dieser
Proben nach dem Handabrieb bestatigt werden. Im Gegensatz dazu wurden
niedrigere Keimreduktionen der bei 80 °C impragnierten und mit Schweil}
abgeriebenen Proben von 98,068 und 99,525 % sowie Logl0-Reduktionsstufen von
1,71 und 2,32 ermittelt. Damit liegen die Keimreduktionen und Log10-Stufen deutlich

unter den nach der Impragnierung der Proben festgestellten Werten.

Als Konsequenz kann vermutet werden, dass durch den Abrieb mit Schweil3 deutlich
mehr Silber aus den Proben entfernt werden. Der Grund dafur kdnnte sein, dass sich
Silberionen im Schweil3 16sen und dadurch zusatzlich zum Abrieb herausgelost
wurden. Die antimikrobielle Wirksamkeit der Probe mit einer Keimreduktion von
98,068 % kann nicht bestatigt werden. Die Probe, welche eine Keimreduktion von
99,525 % besitzt, ist noch antimikrobiell wirksam, da die Keimreduktion leicht Uber
der geforderten Keimreduktion von 99,5% liegt. Der Grund fir diese
unterschiedlichen Werte konnte ein verschieden hoher Silbergehalt der Proben vor
dem Handabriebtest sein. Zudem konnte auch hier das Silber in diesen Proben
wahrend der Impragnierung unterschiedlich tief in die Probe eingedrungen sein und
dadurch ein unterschiedlicher Silbergehalt an den oberflachennahen Schichten

vorhanden sein.
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7. Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden drei Themenschwerpunkte erarbeitet. Die
Impragnierung im Scale-Up von jeweils 50 Polycarbonatproben mit Silbernitrat bei
20 °C sowie 80 °C, die Recherche zu den mdglichen Ursachen fir die Verfarbung
der impragnierten Polycarbonatproben und die Entwicklung von Testverfahren zur

Prufung der impragnierten Proben in der Langzeitanwendung.

Die impragnierten Polycarbonatproben wurden durch Transmissionsmessungen,
durch die Bestimmung des Silbergehaltes sowie durch die Prifung der
antimikrobiellen Wirksamkeit analysiert. AnschlieBend wurden die Testverfahren zur
Prufung der Bestandigkeit der impréagnierten Proben entwickelt, durchgefihrt und die
eingesetzten Proben ebenfalls analysiert. Die Rechercheergebnisse und die
Diskussion der Ursachen fir die Verfarbung des impragnierten Polycarbonats
wurden auf die Ergebnisse der Impragnierungen sowie der Testverfahren Ubertragen

und in diesem Zusammenhang diskutiert.

Die Impragnierungen bei 20 °C und 80 °C, Uber eine Dauer von 10 min sowie bei
einem Druck von 120 bar konnten erfolgreich durchgefuhrt werden. Es wurden
Silbergehalte der 20 °C-Proben zwischen 1,7 und 3,7 mg/kg und der 80 °C-Proben
zwischen 19,6 und 29,7 mg/kg festgestellt. Anhand der Transmissionsmessungen
und der Berechnung der visuellen Transmissionsgrade sowie der Gelbwerte war es
maoglich, die Beobachtung der gelb-braunen Verfarbung der 80 °C-Proben zu
bestatigen. Des Weiteren wurde die antimikrobielle Wirksamkeit der Proben durch
die ermittelten Keimreduktionen der Proben zwischen 99,978 und 99,996 %
erfolgreich nachgewiesen. Eine erneute Prifung der antimikrobiellen Wirksamkeit der
Proben nach einer Lagerung von 3 Monaten bestatigte eine stabile Wirksamkeit der
80 °C-Proben. Die antimikrobielle Wirksamkeit der 20 °C-Proben nach der Lagerung
wurde auf Grund des Abfalls der Keimreduktionen auf 76,329 bis 91,135 % nicht
bestatigt. Es wird vermutet, dass Grinde dafur die langsamere Freisetzung von
Silberionen durch ihre Reduktion zu Silber oder das Diffundieren der geringen
Silbermengen tiefer in das Polycarbonat sind. Der Grund fur die unterschiedlichen
Silbergehalte der Proben innerhalb einer Charge wird in der manuellen Herstellung
der Probenrohlinge durch Schleifen und Sagen vermutet. Dadurch besal3en die

Proben unterschiedlich grol3e Oberflachen. In weiterer Forschungsarbeit sollte die
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Abhangigkeit des Silbergehaltes der Proben von der Art der Vorbehandlung, der
ProbengroRe und -oberflache sowie von glatten oder rauen Probenkanten, ermittelt

werden.

Weiterhin wurden erfolgreich Auswaschtests zur Prifung der Bestandigkeit der
impragnierten Proben gegen destilliertes Wasser, kinstlichen Schwei3 und das
Desinfektionsmittel Kohrsolin durchgefuhrt. Dabei konnte festgestellt werden, dass
aus den fur 4 Wochen ausgewaschenen Proben im Verhdltnis zu den Anfangs-
Silbergehalten nach der Impragnierung weniger Silber aus den 80 °C- als aus den
20 °C-Proben herausgewaschen wurde, was zudem durch die in den
Auswaschflissigkeiten detektierten Mengen an Silber bestatigt werden konnte. Als
Grund dafur wird vermutet, dass durch die hohere Temperatur wahrend der
Impragnierung das Silber tiefer in den Kunststoff eingebracht, jedoch bevorzugt aus
den oberflachennahen Schichten herausgewaschen wurde. Die Ergebnisse der
Prifung der ausgewaschenen Proben auf ihre antimikrobielle Wirksamkeit
bestétigten diese Annahme, da trotz der Silbergehalte der ausgewaschenen
80 °C-Proben zwischen 14,4 und 19,9 mg/kg ihre Wirksamkeit nicht bestatigt wurde.
Die 20 °C-Proben waren nach dem vierwdchigen Auswaschen ebenfalls nicht mehr
antimikrobiell wirksam, wodurch angenommen werden kann, dass die Silbergehalte
aller Proben in den oberflachennahe Schichten nicht mehr hoch genug waren, um
genug Silberionen wahrend des Kontaktes mit den Bakterienkolonien freizusetzen. In
weiterfihrender Forschungsarbeit konnte nach dem Auswaschen der Proben eine
dinne Oberflachenschicht entfernt werden, um festzustellen ob anschlieRend héhere

Keimreduktionen ermittelt werden.

An Hand der detektierten Silbermengen der Auswaschflissigkeiten nach 24 h, 48 h,
72 h, 1 Woche, 2 Wochen und 4 Wochen konnte festgestellt werden, dass sich das
Freisetzungsverhalten des Silbers in den drei Auswaschflissigkeiten deutlich in
seiner Auswaschgeschwindigkeit unterscheidet. Wahrend im Wasser nach 24 h
bereits 95 % der gesamten ausgewaschenen Menge detektiert wurde, wurden im
kinstlichen Schweil3 nach 24 h nur 60 % sowie der Rest kontinuierlich tber die
4 Wochen gel6st. Im Kohrsolin |6sten sich in den ersten 3 Tagen jeweils ca. 25 %
und anschliel3end sank die Auswaschrate deutlich sodass nach 4 Wochen ungefahr
dieselbe Silbermenge herausgewaschen worden war wie im Wasser nach 24 h. Es

wird vermutet, dass der Grund daftr unterschiedliche Silbergehalte der Proben vor
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dem Auswaschen gewesen sein kénnten. Ebenfalls ist es denkbar, dass durch
Bestandteile des Kohrsolins Silberionen zu Silber reduziert wurden und dadurch das
Herauslosen des Silbers deutlich langsamer ablief. Weiterhin wurde festgestellt, dass
nach 24 h geringe Mengen und danach kein weiteres Silber in den
Auswaschflissigkeiten der 20 °C-Proben detektiert wurden. Grund dafur sind
vermutlich die geringen Silbergehalte dieser Proben. In weiterfihrenden Versuchen
sollten Auswaschversuche uber einen langeren Zeitraum von 4 bis 8 Wochen
durchgefiihrt werden, um herauszufinden ob innerhalb dieses Zeitraums Mengen an
Silber Uber der Nachweisgrenze von Silber in diesen FlUssigkeiten freigesetzt

werden.

Mit der Bestrahlung der impragnierten Proben mit UV-Licht wurde ein weiteres
Testverfahren zur Prifung der Langzeitbestandigkeit erfolgreich durchgefihrt. Im
Rahmen dieses Tests konnte die Bestrahlungsdauer von 42 Tagen als eine unter
realen Bedingungen vergleichbare Bestrahlungsdauer von ungefahr 416 Tagen
berechnet werden. Diese Umrechnung erfolgte mit Hilfe von in Dortmund
gemessenen Bestrahlungsstarken der Sonne. Nach der Bestrahlung der
80 °C-Proben fur 2 und 6 Wochen konnte eine deutliche dunklere Farbung der
Proben festgestellt werden, welche durch die Messung der Transmissionsspektren
und der Berechnung des visuellen Transmissionsgrades bestatigt werden konnte.
Zudem war es maoglich mittels dieser Messungen die Vergilbungszahl aller Proben zu
berechnen und die kontinuierliche langsame Vergilbung der nicht impragnierten und
der 20 °C-Proben festzustellen, welche durch UV-Licht initiierte Abbaureaktionen im
Kunststoff erklart werden kdénnen. Es wird vermutet, dass der steile Anstieg der
Vergilbungszahl der 80 °C-Proben zwischen der Bestrahlung fur 48 h und 2 Wochen
durch die Reduktion von Silberionen zu elementarem Silber ausgelést wurde.
Weiterhin ist es denkbar, dass der oxidative Abbau des Kunststoffes zu gefarbten
Abbauprodukten stattfand, welcher durch die Reduktion der Silberionen beschleunigt
wurde. Die antimikrobielle Wirksamkeit der 20 °C-Proben konnte nicht bestatigt
werden. Im Unterschied dazu wurde die antimikrobielle Wirksamkeit der bestrahlten

80 °C-Proben nachgewiesen und deren Bestandigkeit gegen UV-Licht bestétigt.

Durch den Handabriebtest konnten die Auswirkungen des 10000-maligen Betéatigens
von z. B. Lichtschaltern oder Bedienoberflachen auf den Silbergehalt sowie auf die

antimikrobielle Wirksamkeit des impragnierten Polycarbonats erfolgreich festgestellt
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werden. Es wurde ein leicht geringerer Silbergehalt der abgeriebenen Proben
festgestellt, was bei den 20 °C-Proben zum Verlust der antimikrobiellen Wirksamkeit
fuhrte. Zudem wurden niedrigere Keimreduktionen der mit kinstlichem Schweil3
abgeriebenen Proben festgestellt, wodurch vermutet wird, dass zusétzlich zum
Abrieb Silberionen im Schweild gelost wurden und dadurch weniger Silberionen in
der oberflachennahen Schicht vorhanden waren. Im Gegensatz dazu blieben die
Keimreduktionen der trocken abgeriebenen 80 °C-Proben konstant und es konnte
ihre antimikrobielle Wirksamkeit sowie die Bestandigkeit gegen Handabrieb
nachgewiesen werden. In weiterfihrender Forschungsarbeit sollten die Abriebzyklen
erhoht werden sowie die Bestandigkeit des Abriebs mit Flissigkeiten wie Wasser
oder Desinfektionsmittel geprift werden.
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9. Anhang

Erganzungen zum Dynamisches Kontaktverfahren (Kapitel 4.2)

In diesem Kapitel wird die Herstellung der fir das dynamische Kontaktverfahren
verwendeten Losungen und Agarplatten beschrieben. Zudem ist eine Checkliste fur

Material, welches zur Durchfihrung des Versuches bendétigt wird, dargestellt.
Pufferldsung

Zur Herstellung der Pufferlosung werden 3,4 +0,1 g Kaliumdihydrogenphosphat
(KH2PO4) und 50 ml destilliertes Wasser in ein Becherglas mit einem Volumen von
100 ml gefullt. Mittels einer 5-molaren und einer 1-molaren Natriumhydroxidlésung
(NaOH-L6sung) wird der pH-Wert der Pufferlésung auf 7,2 + 0,1 eingestellt. Danach
wird die Pufferlésung mit Hilfe eines Trichters in einen 100 ml Messkolben gefullt und
dieser bis zu einem Volumen der Lésung von 100 ml mit destilliertem Wasser

aufgefullt. Die Losung wird im Kuhlschrank bei einer Temperatur von 7 °C gelagert.
Gebrauchspufferlésung

Es werden 1 £ 0,01 ml der Pufferlésung und 800 ml destilliertes Wasser in eine 1 |
Glasflasche gefullt und geschittelt. Folgend werden zwei Flaschen mit je 100 ml der
Gebrauchspufferlosung und ca. 80 Reagenzglaser mit 9 ml der Ldsung gefullt.
Anschliel3end werden die zwei Flaschen und die Reagenzglaser zur Sterilisation fur
15 min bei 121 °C autoklaviert.

Standard I-Bouillon

Zur Herstellung des Standard [-Bouillons werden 125¢ des
Standard-Nahrmediums-I in einer 1 Liter-Flasche abgewogen und 500 ml destilliertes
Wasser hinzugefuigt. Durch den Einsatz von Ruhrplatte und Magnetruhrfisch wird das
Nahrmedium im Wasser komplett gelést. Daraufhin werden je 100 ml Standard

I-Bouillon in 250 ml Kolben gefullt und in der Kiihlkammer gelagert.
Agarplatten

Zu Beginn werden 11,75 g Plate-Count Agar abgewogen, zusammen mit 500 ml
destilliertem Wasser in eine 1 |-Flasche gefillt und auf einer Ruhrplatte fir 5 bis
10 min geruhrt. AnschlieBend wird die Agar-Losung zur Sterilisation fir 15 min bei

121 °C autoklaviert. Der Agar wird 50 °C im Wasserbad bis zum Ausgiel3en warm
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gehalten. Unter der Sterilbank wird der fliissige Agar auf 25 Petrischalen verteilt und
fur 20 bis 30 min dort getrocknet. Die fertigen Agarplatten werden in Tlten verpackt
und in der Kihlkammer gelagert. Agarplatten werden verkehrt herum, mit dem Agar
nach oben, gelagert. Dadurch wird verhindert dass sich Kondenswasser auf dem

Agar ablagert.

Tabelle 15: Checkliste fur Material welches zur Analyse von 3 oder 4 Proben mittels des
dynamischen Kontaktverfahrens bendtigt wird.

Analyse von 3 Proben Analyse von 4 Proben

(A; B; R; P1; P2; P3; E) (A; B; R; P1; P2; P3; P4; E)

Ca. 35 Reagenzglaser mit je | Ca. 40 Reagenzglaser mit je
Gebrauchspufferlosung 9 ml Losung 9 ml Lésung

100 ml Flasche mit Lésung 100 ml Flasche mit Lésung

Standard I-Bouillon Kolben mit 100 ml, darin wird | Kolben mit 100 ml, darin wird

E. coli angesetzt E. coli angesetzt
Agarplatten Mind. 70 Stick Mind. 80 Stiick
Mind. 30Stack 100041 | vind, 35 Stack 1000
Pipettenspitzen Mind: 10 Stick Mind: 12 Stiick
Spatel Mind. 7 Stiick Mind. 8 Stiick
Proben vorbereitet? 5 Stick 6 Stuck

2,5 ml 2,5 ml
Pipetten 1000 pl 1000 pl

100 pl 100 pl
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Anhang

UV-Strahlungsdaten fur Juni 2015 (Kapitel 2.4.2)

Abbildung 20: Im Juni 2015 in Dortmund gemessene Bestrahlungsstarken zwischen 290 und

450 nm [Ott15]
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Tabelle 16: Mit einem Pyranometer gemessene, iber 360 Sekunden gemittelte Globalstrahlung
in Dortmund am 30. Juni 2015 zwischen 4,5h und 19,3 h und der berechnete Anteil der UV-

Strahlung an der Globalstrahlung von 5,6 % [Ott15]

5,6 % der 5,6 % der 5,6 % der
unrzeit| ©%P3 | Gional. Unrzeit] %% | Giobal-  Unrzeit| ©1°P3" | Giopal-
strahlung strahlung strahlung
[h] [W/m?] strahlung [h] [W/m?] strahlung [h] [W/m?] strahlung
[W/m?Z] [W/m2] [W/m2]
4,5 6,75 0,38 9,5/ 688,80 38,57 14,5 816,20 45,71
4,6 11,53 0,65 9,6| 699,50 39,17 14,6 811,70 45,46
4,7 16,26 0,91 9,7 717,10 40,16 14,7| 802,30 44,93
4,8 24,16 1,35 9,8| 732,80 41,04 14,8| 794,00 44,46
4,9 30,14 1,69 9,9] 707,60 39,63 14,9 781,50 43,76
5 38,71 2,17 10| 749,30 41,96 15| 772,90 43,28
51 50,11 2,81 10,1| 762,20 42,68 15,1| 765,60 42,87
52 59,73 3,34 10,2| 716,70 40,14 15,2| 748,90 41,94
53 69,68 3,90 10,3| 776,90 43,51 15,3| 737,80 41,32
54 82,15 4,60 10,4| 788,20 44,14 15,4| 729,00 40,82
55 94,86 5,31 10,5 808,80 45,29 15,5 718,10 40,21
5,6/ 107,80 6,04 10,6| 775,10 43,41 15,6/ 706,00 39,54
57| 122,60 6,87 10,7| 827,40 46,33 15,7| 694,90 38,91
58| 136,40 7,64 10,8| 832,90 46,64 15,8| 677,70 37,95
5,9 149,00 8,34 10,9| 834,60 46,74 15,9| 665,40 37,26
6| 162,70 9,11 11| 843,70 47,25 16| 650,10 36,41
6,1 177,20 9,92 11,1 854,30 47,84 16,1 636,50 35,64
6,2 190,20 10,65 11,2| 858,20 48,06 16,2| 625,20 35,01
6,3| 206,40 11,56 11,3 850,80 47,64 16,3| 608,60 34,08
6,4 221,90 12,43 11,4 873,80 48,93 16,4| 598,40 33,51
6,5 237,10 13,28 11,5 872,70 48,87 16,5 578,50 32,40
6,6 251,70 14,10 11,6 874,80 48,99 16,6/ 566,10 31,70
6,7 267,10 14,96 11,7 878,40 49,19 16,7 550,80 30,84
6,8| 284,50 15,93 11,8 881,20 49,35 16,8 535,30 29,98
6,9] 298,10 16,69 11,9 884,50 49,53 16,9 519,60 29,10
7| 313,40 17,55 12| 896,30 50,19 17| 505,00 28,28
7,1 330,10 18,49 12,1 883,80 49,49 17,1 488,40 27,35
7,2 344,20 19,28 12,2| 890,20 49,85 17,2| 471,80 26,42
7,3] 359,10 20,11 12,3| 890,40 49,86 17,3| 455,00 25,48
7,4 373,70 20,93 12,4 894,80 50,11 17,4 441,30 24,71
7,5 390,00 21,84 12,5/ 893,60 50,04 17,5 424,90 23,79
7,6| 403,80 22,61 12,6] 890,30 49,86 17,6/ 411,00 23,02
7,71 421,20 23,59 12,7| 894,20 50,08 17,7] 391,30 21,91
7,8 440,00 24,64 12,8 903,50 50,60 17,8 373,10 20,89
7,9 456,00 25,54 12,9 895,60 50,15 17,9 357,10 20,00
8| 471,20 26,39 13| 901,30 50,47 18| 341,10 19,10
8,1 487,60 27,31 13,1 904,50 50,65 18,1 323,80 18,13
8,2| 503,60 28,20 13,2 905,60 50,71 18,2 309,90 17,35
8,3 517,30 28,97 13,3| 905,80 50,72 18,3| 291,70 16,34
8,4 530,90 29,73 13,4 896,30 50,19 18,4| 276,20 15,47
8,5/ 546,40 30,60 13,5/ 891,20 49,91 18,5/ 261,30 14,63
8,6/ 561,30 31,43 13,6/ 883,70 49,49 18,6 244,70 13,70
8,7 576,00 32,26 13,7| 878,30 49,18 18,7| 231,00 12,94
8,8| 596,20 33,39 13,8 868,10 48,61 18,8 216,50 12,12
8,9] 609,50 34,13 13,9| 857,20 48,00 18,9 202,60 11,35
9] 622,40 34,85 14| 855,60 47,91 19| 186,90 10,47
9,1 639,30 35,80 14,1| 844,40 47,29 19,1 171,00 9,58
92| 649,10 36,35 14,2 839,80 47,03 19,2 155,70 8,72
9,3| 667,60 37,39 14,3| 829,40 46,45 19,3| 140,30 7,86
9,4 683,50 38,28 14,4 824,50 46,17
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Transmissionsspektren (Kapitel 6.3.2)
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Abbildung 21: Transmissionsspektren der a) nicht impragnierten, b) bei 20 °C impragnierten
und c) bei 80 °C impragnierten Proben vor der Bestrahlung sowie nach einer Bestrahlung von
24 h, 1 Woche und 3 Wochen und d) der Vergleich der Proben vor der Bestrahlung und nach
der Bestrahlung von 3 Wochen
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Protokollierte Ergebnisse des Dynamischen Kontaktverfahrens

Tabelle 17: Ausgezahlte koloniebildende Einheiten der bei 20 °C sowie bei 80 °C impragnierten
Proben nach der Impréagnierung sowie der Lagerung von 3 Monaten

Referenzprobe Probe Probe Probe
Verdiinnungs- .
reihe Platte | Anfangswert Blindprobe Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Endwert
unbehandelt imprégniert (20°C) | imprégniert (20°C) | impragniert (20°C)
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24 h 48 h
0,lmic A * * * * * * 0 0 3 3 1 1 * *
0’1 mlc B * * * * * * 6 7 * * 0 0 * *
c*10n-1 A 1314 1318 * * * * 1 1 0 0 0 1 * *
c*107-1 B * * * * * * 0 0 1 1 0 0 768 774
c*107-2 A 127 127 185 185 155 156 0 0 0 0 1 1 147 147
c*10"-2 B 154 154 126 126 188 188 0 0 0 0 0 0 141 141
c*107-3 A 24 24 118 13 13 13 0 0 0 0 0 0 * *
c*10"-3 B 14 14 26 26 26 26 0 0 0 0 0 0 16 16
c*10™-4 A 2 2 1 1 2 2 0 0 0 0 0 0 5 5
c*10"-4 B 2 2 0 0 3 3 0 0 0 0 0 0 2 2
gewogenes Mittel 159,70 175,20 191,20 3,70 4,20 0,70 152,10
KBE/ml
unverduinnter 159700 175200 191200 37 42 7 152100
Bakterien-
suspension
Logl0 5,20 5,24 5,28 1,57 1,62 0,85 5,18
Log10-Reduktion 3,71 3,66 4,44
Keimreduktion - -9,706 19,724 99,981 99,978 99,996
[in %]
Referenzprobe Probe Probe Probe
Verdiinnungs- .
reihe Platte [ Anfangswert Blindprobe Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Endwert
unbehandelt imprégniert (80°C) | imprégniert (80°C) | impragniert (80°C)
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24 h 48 h
0,1mlc A * * * * * * 2 2 0 0 1 1 * *
0,1mic B * * * * * * 1 1 2 3 0 0 * *
c*10M-1 A * * * * * * 0 0 0 0 3 1 * *
c*107-1 B * * * * * * 1 1 2 2 0 3 * *
c*10n-2 A 178 178 221 222 173 174 0 0 0 0 0 0 129 129
c*10"-2 B 177 177 137 137 158 158 0 0 0 0 0 0 192 192
c*10"-3 A 22 22 20 22 24 24 0 0 0 0 0 0 23 23
c*107-3 B 15 15 17 17 19 19 0 0 0 0 0 0 21 21
c*10™-4 A 1 1 1 1 3 3 0 0 0 0 0 0 4 4
c*10"-4 B 0 0 0 0 1 1 0 0 0 0 0 0 0 0
gewogenes Mittel 196,20 197,70 187,20 2,20 2,20 2,20 182,70
KBE/mI
unverddnnter 196200 197700 187200 22 22 22 182700
Bakterien-
suspension
Log10 5,29 5,30 5,27 1,34 1,34 1,34 5,26
Log10-Reduktion 3,93 3,93 3,93
Keimreduktion - -0,765 4,587 99,988 99,088 99,988
[in %]
Referenzprobe 20.1 20.2 80.1 80.2
Verdunnungs- . Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat
) Platte| Anfangswert | Blindprobe . ) . ) . N . ) Endwert
reihe 9 P ZEE,ZEI;?\ZZT impréagniert (20°C) | imprégniert (20°C) | imprégniert (80°C) | impréagniert (80°C)
Lagerung 3 Monate | Lagerung 3 Monate | Lagerung 3 Monate | Lagerung 3 Monate
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h
0,1 ml c A * * * * * * * * * * 4 4 O 0 * *
011 m| c B * * * * * * * * * * 4 4 2 2 * *
c*10M1 A * * * * * * 331 332 123 123 0 1 0 0 * *
c*10M-1 B * * * * * * 308 309 134 134 0 0 0 0 * *
c*10M-2 A * * 146 147 160 160 67 68 15 15 1 1 0 0 125 126
c*10M-2 B 181 181 166 166 145 145 61 61 15 15 1 1 0 0 123 125
c*10"-3 A 23 23 25 25 19 19 9 9 6 6 0 0 0 0 16 16
c*10"-3 B 27 27 26 26 11 11 6 6 3 3 0 0 0 0 11 11
c*10M-4 A 0 0 2 2 2 2 2 2 1 1 0 0 0 0 3 3
c*10"-4 B 2 2 0 0 1 1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
gewogenes Mittel 231,20 181,70 162,10 383,70 143,70 4,20 1,20 137,70
KBE/mI
unverdunnter 231200 181700 162100 38370 14370 42 12 137700
Bakterien-
suspension
Log10 5,36 5,26 521 4,58 4,16 1,62 1,08 514
Log10-Reduktion 0,63 1,05 3,59 4,13
Kei”};sﬁ'/(‘:]k“o" - 21,410 29,888 76,329 91,135 99,974 99,993
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Tabelle 18: Ausgezahlte koloniebildende Einheiten der bei 20 °C sowie bei 80 °C imprégnierten
Proben nach den durchgefiihrten Auswaschtests

in%]

Referenzprobe Probe 1.3 Probe 1.4 Probe 3.3 Probe 3.4
o Polycarbonat Polycarbonat
Verdiinnungs- . Polycarbonat Polycarbonat X e N X e o
reihe Platte Anfangswert | Blindprobe Polycarbonat impragniert (20°C) | impragniert (20°C) impréagniert (20°C) | impréagniert (20°C) Endwert
unbehandelt Auswaschtest Auswaschtest
Auswaschtest H,0O | Auswaschtest H,O . "
Kohrsolin Kohrsolin
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24 h 48 h
0,lmlc A * * * * * * * * * * * * * * * *
0,1 mlc B * * * * * * * * * * * * * * * *
1071 A * * * * * * * * * * * * * * * *
1071 B * * * * * * * * * * * * * * * *
c*107-2 A 277 278 * 185 109 109 165 165 129 0 153 153 160 161 154 154
c*10M-2 B * * 213 126 182 182 212 212 150 0 162 162 170 171 209 209
c*10"-3 A 32 32 19 13 27 27 18 18 12 0 22 22 26 26 21 21
c*10"-3 B 37 38 12 26 27 27 16 16 24 0 24 24 30 30 40 40
c*10M-4 A 4 4 1 1 3 3 4 4 2 0 3 3 1 1 2 2
c*10M-4 B 6 6 0 0 4 4 3 3 1 0 1 1 5 5 4 4
gewogenes Mittel 346,20 244,20 172,70 20,70 157,70 180,70 193,20 212,20
KBE/m|
unverdinnter 346200 244200 172700 207000 157700 180700 193200 212200
Bakterien-
suspension
Log10 5,54 5,39 5,24 5,32 5,20 5,26 5,29 5,33
Log.lO- 0,08 0,04 -0,02 -0,05
Reduzierung
Ke'”Eirr‘ff/“]k“O” - -15,080 18,615 -19,861 8,686 -4,632 -11,870
0
Referenzprobe Probe 4.3 Probe 4.4 Probe 6.3 Probe 6.4
o Polycarbonat Polycarbonat
Verdinnungs- . Polycarbonat Polycarbonat e N At o
reihe Platte Anfangswert | Blindprobe Polycarbonat impragniert (80°C) | impragniert (80°C) | IMPragniert (80°C) | imprégniert (80°C) Endwert
unbehandelt Auswaschtest Auswaschtest
Auswaschtest H,O | Auswaschtest H,O . "
Kohrsolin Kohrsolin
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24 h 48 h
01mlc A * * * * * * * * * * * * * * * *
o1mic B * * * * * * * * * * * * * * * *
1071 A * * * * * * * * * * * * * * * *
1071 B * * * * * * * * * * * * * * * *
c*10M-2 A * * 203 203 * * 144 144 137 137 109 109 114 114 191 192
c*101-2 B 199 199 181 182 258 158 * * 151 152 113 113 127 127 206 207
c*10-3 A 31 31 25 25 22 22 * * 15 15 13 13 8 8 22 23
c*107-3 B 33 34 32 32 24 24 20 20 23 23 8 8 15 15 20 20
c*10™-4 A 8 8 4 4 3 3 0 0 3 3 2 2 0 0 6 6
c*10M-4 B 4 4 4 4 5 5 1 1 3 3 1 1 1 1 6 6
gewogenes Mittel 263,20 220,70 304,20 164,10 163,20 121,70 132,20 219,70
KBE/ml
unverdunnter 263200 220700 304200 164100 163200 121700 132200 219700
Bakterien-
suspension
Log10 5,42 5,34 5,48 5,22 5,21 5,09 5,12 5,34
Log10-Reduktion 0,27 0,27 0,40 0,36
Ke'”};‘f%k“on - 16,147 -15,578 46,055 46,351 59,993 56,542
Referenzprobe Probe 2.3 Probe 2.4 Probe 5.3 Probe 5.4
Verdiinnungs- Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat
reihe Platte Anfangswert Blindprobe Polycarbonat | impragniert (20°C) | impragniert (20°C) | imprégniert (80°C) | imprégniert (80°C) Endwert
unbehandelt Auswaschtest Auswaschtest Auswaschtest Auswaschtest
Schweil Schweil Schweily Schweil}
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24 h 48 h
01mlc A * * * * * * * * * * * * * * * *
01mlc B * * * * * * * * * * * * * * * *
1071 A * * * * * * * * * * 481 482 * * * *
1071 B * * * * * * * * * * 477 477 * * * *
c*10M-2 A * * 273 273 212 212 162 162 106 107 66 70 126 126 134 134
c*10"-2 B 284 284 * * * * 160 160 124 124 125 126 146 149 190 190
c*10-3 A 32 33 33 33 17 17 31 31 14 14 13 14 12 12 20 20
c*10-3 B 31 31 32 32 * * 29 29 14 14 14 14 26 26 17 17
c*10"-4 A 5 5 0 0 3 3 4 4 3 3 1 1 2 2 1 1
c*10"-4 B 5 5 2 2 4 4 5 5 3 3 2 2 3 3 1 1
gewogenes Mittel 347,20 338,20 229,10 191,20 129,20 574,70 155,20 180,70
KBE/m|
unverdunnter 347200 338200 229100 191200 129200 57470 155200 180700
Bakterien-
suspension
Log10 5,54 5,53 5,36 5,28 511 4,76 5,19 5,26
Log10-Reduktion 0,08 0,25 0,60 0,17
Keimreduktion - 2,592 34,015 16,543 43,605 74,915 32,257
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Tabelle 19: Ausgezahlte koloniebildende Einheiten der bei 20 °C sowie bei 80 °C impragnierten
Proben nach der Bestrahlung mit UV-Licht

[in%]

Referenzprobe Probe 11.1 Probe 11.2 Probe 17.1 Probe 17.2
Verdun}n]ungs- Platte Anfangswert Blindprobe Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Endwert
reine ungt(e:handelt impragniert (20°C) | impragniert (20°C) | impragniert (80°C) | impragniert (80°C)
24 h UV-Licht 24 h UV-Licht 24 h UV-Licht 24 h UV-Licht
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48 h
o1mlc A ,. * ,. * * * * * * * 8 8 * * * *
0,1mlc B " * N N * * * * * * * * 8 8 N *
c*10M1 A * * * * * * 423 429 * * 0 0 0 0 * *
c*10"-1 B * * * * * * 377 381 * * 0 0 0 0 * *
c*10"-2 A 157 157 145 145 * * * * 99 99 0 0 0 0 138 138
c*10"-2 B 181 182 126 126 138 138 30 30 89 89 0 0 0 0 134 134
c*10"-3 A 24 24 14 14 23 23 * * 12 12 1 1 0 0 19 19
c*10"-3 B 12 12 23 23 21 21 * * 9 9 0 0 0 0 27 27
c*10"-4 A 1 1 8 8 2 2 0 0 2 2 0 0 0 0 3 3
c*10"-4 B 1 1 0 0 4 4 0 0 1 1 0 0 0 0 2 2
gewogenes Mittel 187,20 154,20 182,20 415,10 104,70 8,20 8,20 159,20
KBE/ml
unverdinnter 187200 154200 182200 41510 104700 82 82 159200
Bakterien-
suspension
Log10 527 5,19 526 4,62 5,02 1,91 1,91 5,20
Log10-Reduktion 0,64 0,24 3,35 3,35
Ke'"ﬁ'ﬁ‘:/;k““" - 17,628 2,671 77,217 42,536 99,955 99,955
Referenzprobe Probe 12.1 Probe 12.2 Probe 18.1 Probe 18.2
Verduq;ungs- Platte Anfangswert Blindprobe Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Endwert
reine ungghandeh impragniert (20°C) | impragniert (20°C) | impragniert (80°C) | impragniert (80°C)
1 W UV-Licht 1 W UV-Licht 1 W UV-Licht 1 W UV-Licht
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48 h
01mlc A * * * * * * * * * * 13 13 2 2 * *
0,1mlc B * * * * * * * * * * 11 12 6 6 * *
c*10M1 A * * * * * * * * * * 2 2 1 1 * *
C¥10M1 B ,. * " n * * * * * * 5 6 0 0 n "
c*10"-2 A 182 183 108 108 107 108 99 100 78 78 3 3 0 0 * *
c*10"-2 B 156 156 126 126 110 126 * * * * 0 0 0 0 138 138
c*10"-3 A 18 18 17 17 19 17 15 15 8 8 0 0 0 0 17 17
c*10"-3 B 21 21 13 13 16 13 12 12 14 14 0 0 0 0 28 28
c*10"-4 A 4 4 6 0 3 3 3 3 0 0 0 0 3 3
c*10"-4 B 3 3 0 0 2 0 3 3 0 0 0 0 0 0 1 1
gewogenes Mittel 188,70 132,20 126,20 126,20 100,20 15,70 4,70 183,20
KBE/ml
unverdannter 188700 132200 126200 126200 100200 157 47 183200
Bakterien-
suspension
Log10 5,28 512 5,10 5,10 5,00 2,20 1,67 5,26
Log10-Reduktion 0,00 0,10 2,91 3,43
Ke'?{:%““"” B 20,942 33,121 0,000 20,602 99,876 99,963
Referenzprobe Probe 13.1 Probe 13.2 Probe 19.1 Probe 19.2
Verdun.nungs- Platte Anfangswert Blindprobe Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Endwert
reihe unbehandelt impragniert (20°C) | impragniert (20°C) | impréagniert (80°C) | impragniert (80°C)
3 W UV-Licht 3 W UV-Licht 3 W UV-Licht 3 W UV-Licht
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48 h
01mlc A * * * * * * * * * * 7 7 13 13 * *
01mlc B " * " n * * * * * * 9 9 4 4 n "
c*10™1 A * * * * * * 177 178 * * 2 2 4 4 * *
c*10™1 B * * * * * * 124 125 * * 0 3 3 3 * *
c*10"-2 A 125 126 123 123 149 149 13 13 105 106 0 0 0 0 117 118
c*10"-2 B 66 66 68 67 151 151 19 20 132 133 0 0 0 0 * *
c*10"-3 A 12 12 19 19 15 15 5 5 6 6 0 0 1 0 15 15
c*10"-3 B 10 10 23 23 14 14 9 9 13 15 0 0 0 0 18 18
c*10™-4 A 2 2 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 4 4
c*10"-4 B 0 0 1 3 3 0 0 1 1 0 0 0 0 2 2
gewogenes Mittel 106,70 116,70 164,70 166,70 128,20 9,20 12,20 150,20
KBE/ml
unverddinnter 106700 116700 164700 16670 128200 92 122 150200
Bakterien-
suspension
Log10 5,03 5,07 5,22 4,22 511 1,96 2,09 5,18
Log10-Reduktion 0,99 0,11 3,25 3,13
Keimreduktion - 9,372 54,358 89,879 22,162 99,944 99,926
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Tabelle 20: Ausgezahlte koloniebildende Einheiten der bei 20 °C sowie bei 80 °C impragnierten
Proben nach dem durchgefuhrten Handabriebtest

[in%]

Referenzprobe Probe 7.1 Probe 7.2 Probe 8.1 Probe 8.2
Verdunnungs- " Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat
. Platte| Anf: t Blindprob . N . . . - . N Endwert
reihe atte nangswer indprobe Zzggﬁ::\zﬁt imprégniert (20°C) impragniert (20°C) impragniert (80°C) impragniert (80°C) nawer
Handabrieb trocken | Handabrieb trocken | Handabrieb trocken | Handabrieb trocken
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48 h
0,1mlc A * * * * * * * * * * 0 0 14 14 * *
01mic B * " * * * * * " * * 0 0 3 10 * *
10n1 A * * * * * > * * * * 0 0 0 0 * >
101 B * " * * * * * " * * 1 1 0 0 * *
c*10"-2 A 214 214 246 246 284 289 125 125 93 94 1 1 0 0 232 232
c*107-2 B 220 220 185 185 291 291 138 138 97 98 0 0 0 0 224 225
c*10"-3 A 30 30 18 18 29 29 16 16 10 10 0 0 0 0 68 69
c*10"-3 B 39 39 39 39 * * * * 16 16 0 0 0 0 79 79
c*10"-4 A 4 4 4 4 6 6 1 1 2 2 0 0 0 0 1 1
c*10"-4 B 5 5 3 3 7 7 2 2 0 0 0 0 0 0 1 2
gewogenes Mittel 251,70 244,20 302,10 139,60 108,20 0,70 11,20 301,70
KBE/ml
unverdcnnter 251700 244200 302100 139600 108200 112 301700
Bakterien-
suspension
Log10 5,40 5,39 5,48 514 5,03 0,85 2,05 5,48
Log10-Reduktion 0,34 0,45 4,64 3,43
Ke'"};:%“"’" - 2,980 -20,024 53,790 64,184 99,998 99,963
Referenzprobe Probe 9.1 Probe 9.2 Probe 10.1 Probe 10.2
Verdiinnungs- " Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat Polycarbonat
; Pl Anf; Bl E
reihe atte nfangswert indprobe iﬁg’g:;?g;it impréagniert (20°C) impragniert (20°C) impragniert (80°C) impragniert (80°C) ndwert
Handabrieb Schweif? | Handabrieb Schweil | Handabrieb Schweif? | Handabrieb Schweil3
24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48h 24h 48 h
01mlc A * * * * * * * * * * 181 183 52 52 * *
01mic B * " * * * * * " * * * * 41 42 * *
10M1 A * * * * * * * * * * 32 33 13 13 * *
*10A1 B * * * * * * * " * * 48 48 22 24 * *
c*10"-2 A 186 186 214 217 116 116 128 128 74 74 11 11 1 1 120 120
c*10"-2 B 200 201 170 170 120 121 122 122 90 91 12 12 1 2 119 119
c*10"-3 A 16 16 25 25 20 20 10 11 9 9 3 3 0 0 13 13
c*10"-3 B 23 23 29 29 14 15 10 12 15 15 0 0 0 0 12 12
c*10M4 A 2 2 1 1 1 1 3 3 2 2 0 0 0 0 1 1
c*10"-4 B 2 2 2 2 3 3 2 1 1 1 0 0 0 0 0 0
gewogenes Mittel 212,70 219,20 135,20 135,20 94,20 261,20 64,20 132,20
KBE/ml
unverdcnnter 212700 219200 135200 135200 94200 2612 642 132200
Bakterien-
suspension
Log10 5,33 534 513 5,13 4,97 3,42 2,81 512
Log10-Reduktion 0,00 0,16 1,71 232
Keimreduktion - -3,056 36,436 0,000 30,325 98,068 99,525




