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0. Allgemeine Informationen
0.1. Lernziele

 Methoden der Polymerverarbeitung kennen

« Die Viskositat von Polymerlésungen und Schmelzen erklaren kénnen
 Polymerlosungen / Gele herstellen kbnnen

 Polymere durch Extrusion auf einem 3D Drucker verarbeiten kbnnen
« Polymere zu Fasern verspinnen kénnen

« Silikone durch UV-Licht vernetzen kdnnen

« Mechanische Zugprifung kennen
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0.2. Lernunterlagen und Termine

«  Laborskriptum zur Ubung — ICTM webpage
« https://www.tugraz.at/institute/ictm/education/bach-chem/

« Termine - alle Webex — link wird vorab gesendet (im Fall einer
Quarantane)

« Vorbesprechung: 24.02.2021, 14:45-15:45

« Laboribung Feb 13 - 18 Uhr (siehe Unterlagen Prof. Robert
Saf)

« Aktive Diskussion des theoretischen Hintergrunds

« Kommentierte Videos der praktischen Laborarbeit

 Bicher
Baird, Donald G. Polymer Processing. Wiley Professional, Reference & Trade
(Wiley K&L), 2014.
Ed. Fakirov Handbook of Condensation Thermoplastic Elastomer. WILEY-VCH:
Weinheim, Germany, 2005.



https://www.tugraz.at/institute/ictm/education/bach-chem/

n 0.3. Beurteilung

« Pro Ubung werden 10 Punkte vergeben
* Eingangskolloquium (mdndlich online) (Skriptum ansehen!)
* Arbeit im Labor (virtuell aktive Teillnahme an Diskussion)
«  Protokoll — Ubersicht zu den Experimenten u. Literatur
 Nachbesprechung der Protokolle

« Protokolle bis SPATESTENS eine Woche nach der Ubung!

« Linearer Notenschllssel (max. 100 Punkte, >= 50 Punkte
far ,Genugend’)
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0.4. Kolloquiumsfragen

F1: Welche Mdglichkeiten der Verarbeitung von Polymerschmelzen kennen Sie, und wie
unterscheiden sich diese?

F2: Eine Schmelze von hochmolekularem Polyethylen wird mit einem Zweischraubenextruder im
Spritzguss verarbeitet. Andert sich die dynamische Viskositat der Schmelze, wenn die Drehzahl
des Extruders bei gleicher Temperatur ernéht wird? Wie wird ein solches Verhalten genannt?

F3: Wie und woraus stellt die Kunststoffindustrie PET Getrankeflaschen her? Wird PET auch als
Textilfaser verwendet?

F4: Wie wird das Polymer Hydroxyethyl cellulose (HEC) chemisch hergestellt? Wozu wird es im
Alltag verwendet?

F5: Welche Arten der generativen Fertigung kennen Sie? Was unterscheidet diese?
F6: Was sind thermoplastische Elastomere? Wie erklart man sich Ihre Eigenschaften?
F7: Was ist die Thiol-ene Reaktion? Wozu kann sie verwendet werden?

F8: Welche Spinnverfahren fir Fasern kennen Sie und was unterscheidet diese?
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n 0.5. Protokaoll

 Zusammenfassung der durchgeflhrten Experimente (2-4 Seiten)

« Verwenden Sie die Daten zu den Zugprufversuchen aus dem per
email gesendeten Excel sheet flr das Protokoll:

« 2.1.2 3D Druck von Thermoplasten (Sample Thermoplastisches
Elastomer und ester)

« 2.3. Giel3en und Harten von Silikonen (Sample Silikon)

« 2.4.1 Herstellung und Hydrolyse von Trimethylsilylcellulose (TMSC)
Filme zu Cellulose Filme

2.4.2. Quarzkristall-Mikrowaage mit Dissipation (QCM-D): Theorie
und Anwendungsbeispiele

« Wahlen Sie selbst ein Unterkapitel aus einer der folgenden
Publikation und fligen Sie eine kurze Zusammenfassung (1-2 Seiten)

dieses Kapitels ins Protokoll ein
Lim, K. S.; Galarraga, J. H.; Cui, X.; Lindberg, G. C. J.; Burdick, J. A.; Woodfield, T. B. F., Fundamentals and
Applications of Photo-Cross-Linking in Bioprinting. Chemical Reviews 2020.

Schaffner, M.; Faber, J. A.; Pianegonda, L.; Rihs, P. A.; Coulter, F.; Studart, A. R., 3D printing of robotic soft
actuators with programmable bioinspired architectures. Nature Communications 2018, 9 (1), 878.




n 1.1. Warum Polymerverarbeitung?

Form ® O
Funktion
Gebrauchswert
Nutzen/Schaden?

Polymerverarbeitung

Chemische Synthese

Rohstoffextraktion

Proceedlngs of k‘b 3
Academy of Sciences 2'0 :
116 (25), 12212-12219.
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PLASTICS DEMAND
BY SEGMENT 2019

Distribution of European (EU28+N0O/CH) plastics converters demand by
segment in 2019. Packaging and building & construction by far represent
the largest end-use markets. The third biggest end-use market is the
automotive industry.

SOURCE: PlasticsEurope
Market Research Group
(PEMRG) and Conversio

Market & Strategy GmbH
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In 2018, total imports of crude oil to the EU amounted to 512.5 million tonnes

https://ec.europa.eu/eurostat/statistics-explained/pdfscache/43212.pdf



https://ourworldindata.org/plastic-pollution https://ourworldindata.org/fossil-flw-';g.

Global plastics production, 1950 to 2015 Our World

in Data

Annual total CO2 emissions, by world region

This measures CO: emissions from fossil fuels and cement production only — land use change is not included.

Annual global polymer resin and fiber production (plastic production), measured in metric tonnes per year.

World
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150 g / person / day . World fossil carbon use
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Source: Qur World in Data based on the Global Carbon Project OurWorldinData.org/co2-and-other-greenhouse-gas-emissions « CC BY
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Source: Geyer et al. (2017) copy Note: ‘Statitistical differences' included in the GCP dataset is not included here
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https://data.worldbank.org/indicator/AG.PRD.CREL.MT
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SOURCE: PlasticsEurope PLASTICS DEMAND
k
(PEMRO) and Comversi BY RESIN TYPE 2019

Market & Strategy GmbH

Distribution of Furopean (EU28+NO/CH) plastics converters
demand by resin type in 2019.
Leading polymers are the polyolefins (PE & PP).

PE-LD PE-HD ABS PMMA Other Other
PE-LLD PE-MD SAN ETP plastics

[
2019
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SOURCE: Conversio Market SINCE 2006, THE AMOUNT -
Zc?éﬁiéiﬁﬁ"obﬂdm?alGrct,:,tht OF PLASTIC WASTE SENTTO
over a specifc perod oftime RECYCLING HAS DOUBLED

However, 25% of plastic post-consumer waste was still sent to landfill in 2018.

2006-2018 evolution of plastic post-consumer waste treatment

(EU28+NO/CH)
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https://www.plasticseurope.org/en/resources/publications/4312-plastics-facts-2020
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ZERO LANDFILLING IS NEEDED TO ACHIEVE SOURCE: Conversio Market
- THE CIRCULAR ECONOMY OF PLASTICS e
Countries with landfill restrictions of recyclable and recoverable waste have, on average, h ] / t/ b/
higher recycling rates of plastic post-consumer waste. ttpS. €cC.europa.eu eurostat/we
waste/data/database
Plastic post-consumer waste rates of recycling,
energy recovery and landfill per country in 2018
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https://ec.europa.eu/environment/news/plastic-waste- ,In 2019, the EU exported 1.5 million tonnes of plastic waste,

shipments-new-eu-rules-importing-and-exporting-plastic- ~ mostly to Turkey and Asian countries such as Malaysia,
st 2R 22 e Indonesia, Vietnam, India and China.“
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1.2. Viskositat von Polymerlésungen und Schmelzen

,Gesetz" von Newton

Schub _ Kraft _ T pascal; N/m?
chubspannung T = Flache — A (Pascal; N/m=)

dv 1
dy Sec

Schubspannung Schubspannung /

T
; = proportional = dynamische Viskositat

Schergeschwindigkeit y =

n (Glycerin): ~ 1400 mPa s n (H,0):~1mPas

andere gebrauchliche Einheit: 1 cP (centiPoise) = 1 mPas
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Messung der Viskositat - Kegel Platte Rheometer

: ¢
Fluid sample ' Rotating cone
' with angular
/ ' velocity W

Fixed

plate
I' R - & P i
' ressure-sensing

devices

https://www.anton-paar.com




Nicht — Newtonsche Fluide

T
; = proportional = dynamische Viskositat

% Ist nicht immer linear -> non Newtonian viscosity

Non-Newtnian Viscosity

/_Bjngham
o pseudoplastic

Newtonian

dilatant
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Polymerschmelzen

Non-Newtonian viscosity of a low density polyethylene (LDPE) melt
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Schergeschwindigkeit y



Ty,

1.3. Wichtige Verfahren der Polymerverarbeitung

1.3.1. Extrusion

1.3.2. Spritzguss

1.3.3. Blasformen

1.3.4. Kompressionsformen

1.3.5. Faserspinnen

1.3.6. Generative Verfahren ,3D Druck” (Additive Manufacturing)

1.3.7. Addendum: Spin coating von Polymeren —
Dinnschichten fir die Elektronik

1.3.8. Polymerschaume und Membranen



1.3.1. Extrusion

Drive-shaft input Barrel

Feed hopper
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1.3.2. Spritzgiel3en

Reciprocating
screw

Se "v&* '...........A

,/ S PRI SEATY R PATS AT PPN RGRU IVPNT IS (LG sy A
////IIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII

ReaktionsspritzgieRen (RIM)

component A component B

liquid at
room temperature

high reactivity

constant
raw material temperature

[ large volume capacity of pumps
: } \

—

lines

recirculation
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1.3.3. Blasformen (blow molding)

Descending
parison

g

P. Nistico, Polymer Testing, Volume 90, October 2020, 106707

1o o |

Polyethyleneterephthalate (PET)
o Inflating and
Tg: 70-80° C Tm: 245-265° C cooing
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Film blowing (bags etc.)

Surface properties:

frictional and
triboelectric
phenomena

Film blowing

Structuring

Solidification

Tubular die forming

From Wagner, J. R., 10 - Blown Film, Cast Film, and
Lamination Processes. In Multilayer Flexible
Packaging (Second Edition), Wagner, J. R., Ed.
William Andrew Publishing: 2016; pp 137-145.



Filmextrusion

y

UNORIENTEID o 1007
EXTENSION EXTENSION

Surface properties: frictional
and triboelectric effects

vy

Chill rolls

Film planar extensiot

Structuring
Solidification

Effect of isotactic polypropylene film extension
on the wide-angle X-ray diffraction patterns.
From: Baird, Donald G. Polymer Processing.
Wiley Professional, Reference & Trade (Wiley
K&L), 2014.






1.3.5. Faserspinnen

Melt spinning

Onmiction : P l P
Takeup rolls Cold drawing L
Spinnerette ' '
— ' Maximum die swell, z = 0 ===t 090 Vo To
“—__ Taylorcone 1 ) l 2
spiosisnte ] i ‘ A | Cooling-air speed, v,
O O ,,—l y i Ambient temperature, Ty LI ¥
= ceee . ! 3 246z g
O O corek ! . il
|
Cold-d
;‘:m:,’:f,:,ﬁm’x: : Zone of transition between wadon o
1o electrostatic repulsion : liquid and solid
i iaxi i ' Target L TP — -
Capillary flow  Uniaxial fiber stretching SLOW ACCELERATION . RAPID ACCELERATION Arduvet
Structuring
Solidification

https://en.wikipedia.org/wiki/Electrospinning
Wet spinning

Spinnbad
Polymer
unléslich

Polymer
|[6sung

Dry spinning

Polymerlésung
Losungsmittel
verdampfbar

£7 o
2pm EHT= 1.00kV Signal A=SE2  MixSignal =0.0000 Chamber = 1.96e-004 Pa Date 24 Feb 2011
WD=50mm  Aperture Size =3000 um  File Name = Viscose CMC acidic_03 fif
Zone Mag = 10.00 K X
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1 .3.6. Generative Verfahren ,3D Druck”
(Additive Manufacturing)

Vat Photopolymerization Material Extrusion

18 o
& |

Flissigharz polymerisiert unter Licht in XYZ Richtung Material wird durch Kraft in XYZ extrudiert

Figure 4 — SEM image of a three-di ional mi fabricated by TPP.

https://www.newport.com/

https://www.stratasys.com/de

Ligon, S. C.; Liska, R.; Stampfl, J.; Gurr, M.; Mulhaupt, R., Polymers for 3D Printing and Customized Additive
Manufacturing. Chemical Reviews 2017, 117 (15), 10212-10290.


https://www.stratasys.com/de
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1.3.6. Generative Verfahren ,3D Druck” (Additive
Manufacturing)

Powder Bed Fusion Material and Binder Jetting

- - LIP https:/Mmww8.hp.com/us/en/printer

y N s/3d-printers/products/multi-jet-
| technology.html

-yb-

DAO'D®

) (]
OO®

S
C_L X _

https://www.rpd.at/

Feste Partikel verbinden sich durch Hitze in XY Material wird durch die Auftragung von
Richtung. Eine frische Pulverschicht wird nach Reaktiver Tinte gebunden und/oder UV-Licht
jedem Schritt aufgetragen gehartet. Multi-jets maoglich.

Andere Methoden: sheet lamination

For details see: Ligon, S. C.; Liska, R.; Stampfl, J.; Gurr, M.; Milhaupt, R., Polymers for 3D Printing and
Customized Additive Manufacturing. Chemical Reviews 2017, 117 (15), 10212-10290.
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28 1.3.7 Spin coating (process) of 2D trimethylsilyl cellulose

polymer films
Example of spin coating a polymer

OSiMes molecule in solution using a static
_ dispense.
o) . OSiMe;
\\o M;3S|O 0"
Me;SiO il d 1. Dissolved or dispersed polymers in a
suitable solvent is deposited on the
- OSiMes N substrate (e.g. silicon or gold).
2. Then the substrate is rotated at high
speed and the majority of the
TMSC thin films liquid/solvent is flung off the side.
3. The coating thins at a rate that
depends on the velocity at which the
Substrate wafer is spinning and the viscosity of
the fluid.
4. Before the film fully dries to just
\ leave the molecules on the surface.
i B bl R gl B o

https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/spin-coating



Spin coating von Polymeren — Dinnschichten fir Ty
die Elektronik
polymer

polymer film +« Solution

—
rotating
substrate

=== == = CHOo,
T™SC/ IC[ % cellulo
PAG d
(a) 50nm  (p) 70 nm
Mohan et al. J. Colloid Interface Sci. 2011, 358, 604-610
Kargl et al. Nordic Pulp and Paper Research Journal, 2015, 1, 6-13
Wolfberger et al. Molecules 2014.
i Onm Onm

PRl

i

LR
LT

Images from e
https://en.wikipedia.org/wiki/Wafer (electronics)
hitos://en.wikipedia.ora/wiki/Die (intearated circuit)



https://en.wikipedia.org/wiki/Wafer_(electronics)
https://en.wikipedia.org/wiki/Die_(integrated_circuit)
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1.3.8 Applications for 2D thin polymeric films

increase mass
decrease freq.

»

decrease rigidity
increase damping .

he Quartz Crystal Microbalance QCM-D

Af (Hz) Time (minutes) AD (10-6)

3.
QCM-D Measures wet mass, viscoelastic

properties
Change of oscillators eigen frequency

https.//www.nanoscience.com/techniques/quartz-crystal-microbalance/



1.3.9. Polymerschaume und Membranen

" Graz-

RO.
o=c=w—®—g—©—u=c=o + HO-C—C—OH RO OR
H HOH OHOO R
Q H 9 HH RO
— [ O EO ] =
H H H HH J

Polyurethanschdume
Gasentwicklung durch CO, Bildung
Isocyanate reagieren mit Wasser zu CO, und Aminen

A combined approach to fabricate multifunctional scaffolds from the complexation of
polysaccharide biocolloids

C Imu\m Carboxymethyl cellulose Well-plate Petri-dish
mon @
\ s Cast moldlng i

A

‘

* Freeze-drying
* DHT (105°C, 24 h)
* Neutralization (NaOH)

Polyelectrolyte complex (pH ~ 3)

Foams by freeze drying
Stiglic et al., ACS Applied Materials & Interfaces, 2021 submitted

Ay

A MO
https://www.fishersci.se/shop/prod
ucts/sartorius-ca-membrane-
filters-27/10709671

https://www.gore-tex.com/



2. Praktische Laborarbeit
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2.1.1. Ubersicht 3D Drucker

Scaffold

Manual Sequence  Run Info

“ sSeatfolder 3.2 (SN el s - @ —~
mosr;".n“: it | & Cartridge Dispenser (10ml) % i
4 Biess i Cartresge Dnpenser (10ml)

4 YA 1 Pipettetioiden of Tamplse

e 0200080



2.1.1. Ubersicht 3D Drucker

|

Config WMVERUEIM Scaffold Sequence  Run Info Devices inialzed: 16/16 o
e e onnect on start up

CartridgeHolder (Internal Heater) CartridgeHolder (No Board)
Temp Cartridge 209°C & Cartridge Dispenser (10mi)
] Pressure On  +294 kPa

300[E ks E{J(i{; = 33;};‘:

CartridgeHolder (Intemal Cooler) PiezoPi )| « EdBioScatfolder 32 (sN2387) |
pette Nano &) )| ¢ ‘
Temp Cartide Dispensing ¥ Diuter 3-Way SCartridge Dispenser (10

4 & Headof log “
4 B8 Ais 1 (PipetteHolder) o Mowe to Jergett) E
B zsensorof Yo

[ oo}

Temp Nozzle 00°C

oofEfc [SE'@M“
Heating Cartridge (10mi)
Pressure +292 kPa

| ol% kpa ;ello.n orf|

@) SingleSubstrateHeater (Internal)
Temperature 257°C

200Ekc

200f8kc

E3Piezopipette Nano o Set Pressure
4 €8 Axis 3 (CartridgeHolder (intemal Cooler)) v Switch Pressure |

Ho
QDisp Siot Measure Tool v v
3 Axis 5 (CartridgeHolder (No Board)) o Teach Target A &

4 E3Cartridge Dispenser (10mi) o Clean Tip
A Array | Distance Speed
@ Plastic Nozzle (250um) ction on Array | g oS 0025 Ocbow
Oool Slot O medum  1.000mm 0 normal
€3 Axis 7 (CartridgeHolder (intemal Heater)) o © long
4 EY Heating Cartridge (10mi)of 10000 mm 11500
@ Nozzie_GeSiM_Gen1_Screw_250_Long

S

S

l £3 Omnicure 515007
Vacuum ] 4 @ Workplate
‘ 4¥ Stroboscope o

4 SingleMtpHolder

4 G TargetTray
OMtp Siot 1 o .
OMipSiot 2

4 4k SingleSubstrateHeater (Intc
R er_PrintPoint [
il O Mtp-/SubstHolder Slot 1
O Mtp-/SubstHolder Slot 2

4 & Ps_Plate

L p o
L g
'\\\“\ 1l » ““\\nu IMW A

N




2.1.1. Ubersicht 3D Drucker

_ |

Human aorta 3D model




sl 2.1. 3D Druck von Thermoplasten

2.1.2. Thermoplastische Elastomere ~ |m 148 = €

Verwendung: Sportartik

Monomere

- O
| | o

s hi | on
1 CHo(CHo)gCHS [TTO™ "1

L Jdyx L _.y

Polylauryllactam-block-polytetrahydrofuran

Handbook of Condensation Thermoplastic Elastomer. WILEY-VCH: Weinheim, Germany, 2005.
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2.1.2. Thermoplastische Ester

Ty,

Herstellung eines 3D-gedruckten Ohrs unter Verwendung von

Polylactid

O

- CH3 -n

Polylactid

Druckparameter optimiert fr den 3D-
Druck von Ohrmodellen mit Polylactid

0.4 mm
Schichthéhe 0.2 mm

Strichstarke 0.4
Wandnummer 4
Fullung 40%
kubisch
Dusentemperatur 205 °C
50 °C
50 mm/s
]

(@

|
|
B o Shaen ian

3

g

VIDEO




2.2. Spinnen von Polymerfasern
2.2.1. Schmelzspinnen von Polycaprolacton (PCL)

Monomere
0" ~o
o

f‘#o\/\/\)-l\"‘*\ o » Hc\l)?\

R 4n H& OH - T chm
Tm: 60° C PLA
Mn: 45 kg / mol o \ Polylactic acid
Biologisch abbaubar Biodegradable polyester
Verwendung: Polymerblends, Biomedizin HOJ cua[Lj

CHy O CHy

Labet, M.; Thielemans, W., Synthesis of polycaprolactone: a review. Chemical Society
Reviews 2009, 38 (12), 3484-3504.
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2.2. Spinnen von Polymerfasern
2.2.2. Schmelzspinnen von PCL

\ VIDEO



2.2. Spinnen von Polymerfasern

HEC hergestellt durch Reaktion von Cellulose mit Ethylenoxid

HO

2.2.3. Nassspinnen von Hydroxyethylcellulose (HEC)

HO

OH

HO

OH

OH

OH

[\

—

NaOH/H,O

Wasserloslicher Celluloseether
Mw: 250 kg / mol

Dynamische Viskositét: abhangig von Mw: 300 - 400 mPas, ¢ = 2%; Water at 25° C

Verwendung: Verdickungs- und Verarbeitungshilfsmittel Mortel/Kleber/Putze/Olférderung
Rel. leicht biologisch abbaubar

Teilw. biobasiert

&

RO

RO

RO
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2.2.3. Nassspinnen von Hydroxyethylcellulose (HEC)

\L
Start/Stop Va
Push
: : VIDEO |
2R IDEOE, E S
%, \ - T
O N
% \ 5 3 .‘
AN s
A Code 4 e WA
o ‘ .‘_'6-5-‘- W
! 4 B ;.:":\‘}‘
N g J¢/; s
o
Py -
»
' "
=
||||||| I
R EEE H 08
8 WIS SRR+
4 494 b ii;:

/ “
79 7
= ' ,"’I . /)
\ / FAN [

Herstellung: Einwaage HEC: 25 g, 100 ml Wasser
Pulver langsam unter rtihren zugeben (nicht Wasser zu Pulver)
Ca. 3 -5 h ruhren bis transparent




3D Druck: Abfullen der HEC Lésung in 10 ml
Druckpatrone (250 micrometer Nozzle).
Spinnbad: 500 ml EtOH, .
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2.3. Giel3en und Harten von Silikonen
2.3.1. Polydimethylsiloxan (PDMS) und die Thiol-ene Reaktion
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n ° ° | Radikalbildner | s s\
Polydimethylsiloxan Pentaerythrit-tetrakis-(3-mercapto-propionat)
PDMS PTMP
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UV-Licht U
OH g ' KOH

a-Hydroxy-4-(2-hydroxyethoxy)-a-methylpropiophenon
HMP

Schaffner, M.; Faber, J. A.; Pianegonda, L.; Rlhs, P. A.; Coulter, F.; Studart, A. R., 3D printing of robotic soft
actuators with programmable bioinspired architectures. Nature Communications 2018, 9 (1), 878.
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Thiol-ene Reaktionen

A Initiation hy ) -
I > I+ (Dissociation)

I+ + R,-SH = R,-S* (Association)
Propagation
R1-S°+ /\Rz 2> R1/s\/\R2

R(S\/’\R2 + p-SH > R,/s\/\Rz + RS (Chain Transfer)
R2
Fl,/s\/'\n2 + Z R, > \/ﬁ (Homopolymerization)
Ry S R
Termination 1
M.*+ M, > P.., (Combination)
M.+ M, > P, +P, (Disproportionation)
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N-vinyl amide Allyl Ether Acrylate Maleimide Methacrylate

Lim, K. S.; Galarraga, J. H.; Cui, X.; Lindberg, G. C. J.; Burdick, J. A.; Woodfield, T. B. F,,
Fundamentals and Applications of Photo-Cross-Linking in Bioprinting. Chemical Reviews 2020.
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2.3.2. Herstellung von Zugprufstdben durch UV-Vernetzung von PDMS

1. Mischung PTMP (1,44g) + HMP (0,17g)
2. 1. zu PDMS geben

PDMS PTMP + HMP

Mischung
49 0.29 ‘
49 1.0g
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UV—Vernetzung https://www.excelitas.com/product/omnicur

e-s1500-spot-uv-curing-system

Removable Foam Gasket

OmniCure® S1500 Lamp Spectra
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https://www.excelitas.com/product/omnicure-s1500-spot-uv-curing-system
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Figure 14. Stress-strain curves of TPEs

g am 3D Drucker
ur Zugprufung werden gedruckt

ird gegossen und vernetzt

Jkeit wird am Zugprufgerat gemessen




2.4. Quarzkristall-Mikrowaage und Rotationsbeschichtung

2.4.1 Spin coating and conversion of 2D trimethylsilyl cellulose into cellulose

" Graz-

« Spin coating of trimethylsilyl cellulose (TMSC) on matrices like Si-wafer and Au-layer

* Regeneration of cellulose via vapors of HCI

« Films are regenerated for 12 minute
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TMSC film

Spin- /

QCM-D sensor >
Regeneration
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Cellulose film

OH OH OH

OH

QCM-D sensor

* DSg;,: 2.8, soluble in toluene 12 minutes of exposure to HCI(g):
layer thickness: ca. 65 nm, neat cellulose, d~30 nm,
static water contact angle: 94° static water contact angle 24°

Kontturi et al. Front. Chem., 17 July 2019 | https://doi.org/10.3389/fchem.2019.00488



2.4.1 Real-time monitoring of conversion of 2D TMSC films into cellulose

Inlet

TMSC
TMS TMS TMS TMS s

Cellulose

OH OH OH OH g

HCVH, O,
QCM sensor QCM sensor
Vapour Pump
? s
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https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0927775712001367
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Viel Erfolg!



