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15 Jahre Fraunhofer IAP

Im Jahr 2007 konnte das Fraunhofer
IAP auf sein 15-jahriges Bestehen und
damit auf ein kleines Jubildum zurick-
blicken. Das Institut, das 1992 in
Teltow-Seehof am Stidrand von Berlin
zunachst als Fraunhofer-Einrichtung
fir Angewandte Polymerforschung
gegrindet wurde, hat in den vergan-
genen 15 Jahren eine bemerkenswerte
Entwicklung genommen. In dieser Zeit
hat sich die Anzahl der Mitarbeiter
nahezu verdoppelt und die externen
Einnahmen sind auf mehr als das Vier-
fache angewachsen. Meilensteine der
Entwicklung waren die Umwandlung
der Fraunhofer-Einrichtung in ein Fraun-
hofer-Institut 1994, der Umzug in das
neue Institutsgebaude im Wissen-
schaftspark Potsdam-Golm im Jahr
2000 sowie die Eroffnung des Pilot-
anlagenzentrums fir Polymersynthese
und -verarbeitung in Schkopau — eine
gemeinsame Initiative der Fraunhofer-
Institute IAP und IWMH — im Jahr 2005.
Diese Entwicklung ist eng verbunden
mit dem Wirken der beiden Instituts-
leiter Prof. Zimmermann (bis 1997) und
Dr. Buller (ab 1997), der bis zu seiner
Berufung in den Vorstand der Fraun-
hofer-Gesellschaft im Juni 2006 die
wirtschaftsorientierte Ausrichtung und
das Wachstum des Instituts wesentlich
vorangetrieben hat.

Nahtlos schlieBen sich hieran die ge-
genwadrtigen Aktivitaten zur zweiten
Ausbaustufe des Instituts in Potsdam-
Golm in Form eines Anwendungszen-
trums fur Polymer-Nanotechnologien
an, das 2007 genehmigt wurde. Die
Fertigstellung ist fur 2010 geplant.

Im Mittelpunkt stehen hierbei neue
Technologien zur Herstellung von
elektrischen und optischen Funktions-
materialien und Devices, nanobiotech-
nologische Verfahren zur Funktiona-
lisierung von Biomaterialoberflachen
sowie biotechnologische Verfahren zur
effektiveren Nutzung nachwachsender
Rohstoffe.

Das Jahr 2007 hat erneut gezeigt, dass
das Fraunhofer IAP in einmaliger Form

die Kompetenzen auf den Gebieten
der Biopolymere und der synthetischen
Polymere kombiniert und nutzt. Dieses
Potenzial, aber auch die Perspektiven,
die polymere Funktionsmaterialien

in technischen und biomedizinischen
Anwendungen aufzeigen, lassen uns
mit groBer Zuversicht in die Zukunft
schauen. Neben den Industriekoope-
rationen werden dabei Moglichkeiten
der Zusammenarbeit mit anderen
forschenden Einrichtungen genutzt und
gesucht, insbesondere mit der Universi-
tat Potsdam, den Max-Planck-Instituten
und dem Fraunhofer IBMT im Wissen-
schaftspark Potsdam-Golm. Hervorzu-
heben ist hier das in 2007 angelaufene
Verbundprojekt »Synthetische bioaktive
Oberflédchen«. Das von der Fraunho-
fer- und der Max-Planck-Gesellschaft
gemeinsam finanzierte Modellvorhaben
stellt eine Schnittstelle zwischen Grund-
lagen- und angewandter Forschung
dar. Ebenfalls in 2007 gestartet ist das
»Fraunhofer-Innovationscluster Poly-
mertechnologie« in Mitteldeutschland,
an dem das Pilotanlagenzentrum in
Schkopau, die Mutterinstitute Fraun-
hofer IAP und IWMH, Universitat und
Hochschule in Halle und Merseburg
sowie die lokale Industrie beteiligt sind.
Insgesamt wird auf diese Weise die
bisherige Entwicklung des Fraunhofer
IAP, die auf Kontinuitat und Verande-
rung, Bewahrung ertragreicher Felder
und Aufbau neuer Arbeitsrichtungen
beruht, unter Nutzung aller Moglich-
keiten weitergefuhrt.

In den vergangenen 15 Jahren wur-

de das Institut begleitet von einem
wohlgesonnenen Kuratorium, dessen
Mitglieder dem Institut stets Rat und
Unterstltzung zuteil werden lieBen.
Die gute Entwicklung des IAP und das
erfolgreiche Jahr 2007 waren ohne
das Vertrauen der Auftraggeber und
Kooperationspartner sowie dem Einsatz
und die Ideen der Mitarbeiter und Mit-
arbeiterinnen nicht moglich gewesen.
Die Institutsleitung dankt lhnen allen
dafir herzlich.
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Vorwort

Preface

15 years of Fraunhofer IAP

In 2007, Fraunhofer IAP was celebrating
its 15t anniversary. Founded on the
outskirts of Berlin in 1992 as Fraun-
hofer Institution for Applied Polymer
Research, IAP has made remarkable
progress since its beginnings. Over the
past 15 years, the number of employ-
ees at the Institute has doubled, and
external revenues have increased four-
fold. Major milestones have included
the Fraunhofer Institution becoming a
Fraunhofer Institute in 1994, relocating
to a new building in the Science Park in
Potsdam-Golm in 2000, and the ope-
ning of the Pilot Plant Center for Poly-
mer Synthesis and Processing in Schko-
pau — a joint initiative of the Fraunhofer
Institutes IAP and IWMH — in 2005. This
development was largely a product of
the efforts of institute directors Prof.
Zimmermann (until 1997) and Dr. Buller
(from 1997). Both of them upheld the
institute’s business-oriented strategy,
which had a major impact on its
growth until Dr. Buller was elected to
the Fraunhofer-Gesellschaft’s Executive
Board in June 2006.

The Institute’s current activities are
continuing along the same path. The
second stage of expansion for the In-
stitute in Potsdam-Golm was approved
in 2007, and will take the form of an
Application Center for Polymer Nano-
technologies. The center is expected
to be completed in 2010. It will focus
on developing new technologies for
the production of electrical and optical
functional materials and devices, nano-
biotechnological processes for the func-
tionalization of biomaterial surfaces,
and biotechnological processes for the
effective utilization of renewable raw
materials.

In 2007, Fraunhofer IAP proved once
again that it combines and utilizes its
competencies in biopolymers and syn-
thetic polymers in a unique way. This
expertise, coupled with the new poten-
tial created through polymer functional

materials in technical and biomedical
applications, give us reason to be confi-
dent about the future. Besides coopera-
tive ventures with industry, we actively
seek opportunities to collaborate with
other research institutions, including
the University of Potsdam, the Max
Planck Institutes and the Fraunhofer
IBMT at the Golm Science Park. The
“Synthetic bioactive surfaces” campus
project, which was initiated in 2007,

is particularly noteworthy. The model
project, which is jointly financed by the
Fraunhofer-Gesellschaft and the Max
Planck Society, serves as an interface
between fundamental and applied
research. Located in central Germany,
the “Fraunhofer Innovation Cluster Po-
lymer Technology” was also initiated in

2007. Participants include the Pilot Plant

Center in Schkopau, the Fraunhofer IAP
and IWMH parent institutes, the Uni-
versities of Halle and Merseburg and
local industry. Fraunhofer IAP’s current
strategy, which is based on continuity
and change, maintaining profitable ac-
tivities while developing new research
directions, will continue to be pushed
forward by exploiting all opportunities.

Over the past 15 years, the members
of the Advisory Board have consistent-
ly supported the Institute’s activities.
Fraunhofer IAP’s remarkable develop-
ment and the Institute’s success in 2007
would not have been possible without
the trust of our clients and cooperation
partners. The dedication, commitment
and ideas of our employees also played
a decisive role. On behalf of the Stee-
ring Committee, thank you all for your
valuable contribution.

- T (2N

Dr. habil. Hans-Peter Fink
Institutsleiter (komm.)
Acting Director

7
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Das Fraunhofer IAP im Uberblick

Der erste Blick Uber den Schreibtisch
beweist es schon: Polymere, egal ob in
Form von Kunststoffen, Fasern, Folien,
Funktionsmaterialien oder Spezialpro-
dukten, sind aus dem Alltag nicht mehr
wegzudenken. Die daflr eingesetzten
Ausgangsstoffe — Erddl fur die synthe-
tischen Polymere und nachwachsende
Rohstoffe fir die nativen Polymere

— liefern Materialien mit jeweils typi-
schem Eigenschafts- und Anwendungs-
profil. Polymere aus beiden Rohstoff-
guellen werden im Fraunhofer-Institut
fur Angewandte Polymerforschung IAP
fur die Entwicklung neuer, effizienter
Werkstoffe, Funktionsmaterialien und
Prozesshilfsmittel eingesetzt und effek-
tiv und kreativ verarbeitet.

Die Nutzungsmaglichkeiten fir die
nativen Polymere Cellulose und Stéarke,
die von Alters her aus nachwachsen-
den Rohstoffen nahezu unbegrenzt
zur Verfligung stehen, sind noch lange
nicht ausgeschopft. Forschung und
Entwicklung rund um diese vielseitigen
Rohstoffe werden im Fraunhofer IAP
schwerpunktmaBig betrieben. Mit dem
gewachsenen Know-how um Auf-
schluss, Charakterisierung und Modifi-
zierung dieser Polymere werden im IAP
neue Produkte und umweltfreundliche
Produktionsverfahren entwickelt. Die
Produktpalette umfasst u. a. Cellulose-
derivate fir medizinische Anwen-
dungen, Fasern, Nonwovens, Folien
und Kompositmaterialien sowie eine
Vielzahl von Anwendungen der Starke
im Non-Food-Bereich.

Das Pendant zu den nativen Polymeren
stellen Polymersynthese und -technik
der klassischen Kunststoffe dar, wie
Polypropylen, Heterokettenpolymere
oder netzwerkbildende Polymere. Das
Eigenschaftsprofil dieser Kunststoffe
wird stark durch den Polymerisations-
prozess gepragt. Schon durch Variation
einzelner Parameter bei der Polymer-
synthese kdnnen leistungsstarkere,
oder auch kostenglnstigere Materialien
mit charakteristischen Merkmalen
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entstehen. Durch Optimierung der
Prozessparameter werden am Institut
klassische Kunststoffe weiterentwi-
ckelt, bzw. mit neuen Eigenschaften
versehen. Selbstverstandlich werden
alle Anderungen analytisch verifiziert

— auch die anschlieBende Verarbeitung
zum fertigen Produkt kann im Fraun-
hofer IAP optimiert werden. Mit der
Inbetriebnahme von zwei neuen Syn-
theselinien im Pilotanlagenzentrum im
ValuePark Schkopau in 2006 wurde die
Entwicklungs- und Wertschépfungsket-
te am Fraunhofer IAP wesentlich erwei-
tert: ein Scaling-up der Laborergebnisse
ist nun bis zum PilotanlagenmaBstab
maoglich.

Bei der Entwicklung moderner bio-
basierter Commodity-Kunststoffe wie
Polylactid, potenzieren sich die ausge-
wiesenen Kompetenzen des Fraunhofer
IAP im Bereich der nachwachsenden
Rohstoffe und seine umfassenden
Erfahrungen mit Synthese und Poly-
merisation auf einmalige Weise unter
einem Dach.

Die gezielte Synthese und Verarbei-
tung von Polymeren mit besonderen
physikalischen Eigenschaften und
Funktionen fur Hochtechnologieanwen-
dungen ist ein weiteres, zukunftstrach-
tiges Arbeitsfeld unseres Instituts. Das
Spektrum reicht von der Entwicklung
von Polymeren mit Halbleitereigen-
schaften Uber chromogene, phototro-
pe bis hin zu leuchtenden Polymeren
(OLEDs), die in speziellen Devices zum
Einsatz gebracht werden. Zunehmende
Bedeutung kommt den polymeren
Oberflachen zu. Plasmabehandlung,
Funktionalisierung und das Aufbringen
dunner Schichten sind auf diesem Ge-
biet abrufbare Methoden des Instituts.

Mit dem Forschungsschwerpunkt der
wasserbasierenden Polymersysteme
liefert das Fraunhofer IAP entschei-
dende Beitrage zur Entwicklung unent-
behrlicher Schlsselsubstanzen fur die
Abwasser- und Umwelttechnologie, Pa-

pier- oder Lackindustrie. Dies gilt auch
fur biotechnologische Verfahren sowie
flr kosmetische und pharmazeutische
Produkte. Das universelle Losungsmittel
der Natur ist das Wasser, daher eignen
sich diese Polymersysteme hervorra-
gend fur den Einsatz in der Medizin
bzw. Medizintechnik und der Nanobio-
technologie.

Das Fraunhofer IAP bearbeitet Auftrage
von lokal angesiedelten mittelstan-
dischen Unternehmen der Kunststoff-
branche bis zu weltweit operierenden
GroBunternehmen im In- und Ausland
stets mit derselben Sorgfalt und ho-
hem wissenschaftlichen Engagement.
Aufgrund umfassender Erfahrungen
und Kompetenzen, interdisziplindrer Zu-
sammensetzung der Forscherteams aus
Chemikern, Physikern und Ingenieuren
sowie erstklassiger Ausstattung im La-
bor- und TechnikumsmaBstab kénnen
unsere Kunden fundierte Beratung und
maBgeschneiderte Losungen zu fast
allen Fragen auf dem Polymergebiet
erwarten.



Overview of the Fraunhofer IAP

Polymers are long-chain molecules that
we encounter in everyday life in the
form of plastics, fibers, films, functional
materials or specialty products. We dis-
tinguish between synthetic petroleum-
based polymers and natural polymers
obtained from renewable resources.
Both polymer classes have their own ty-
pical properties and application profiles
and are used at the Fraunhofer Institute
for Applied Polymer Research IAP to
develop new, efficient materials and
process aids.

The natural polymers cellulose and
starch are a main focal point of
research and development at the
Fraunhofer IAP. The Institute develops
new products and environment-friend-
ly production processes on the basis
of these versatile raw materials, using
its comprehensive know-how in the
processing, characterization and modi-
fication of these polymers. The product
range comprises cellulose derivates for
medical applications, fibers, nonwo-
vens, films and composite materials,
and a variety of starch applications in
the non-food sector. These include the
development of new plastics based

on low-molecular-weight renewable
resources. The design of promising
biobased commodity plastics such

as polylactide is an area in which the
Fraunhofer IAP is able to combine its
competences in renewable raw

materials and synthesis processes in a
unique way.

Synthetic plastics are created by the po-
lymerization of monomers. Variation of
individual parameters in polymer syn-
thesis can lead to higher-performance
or lower-cost materials with characte-
ristic attributes. By optimizing process
parameters, conventional plastics are
being further developed and provided
with new properties. Naturally, all mo-
difications are analytically verified and
the Fraunhofer IAP can also optimize
subsequent processing into the finished
product. With the startup of two addi-
tional synthesis lines at the Pilot Plant
Center in the Schkopau ValuePark in
2006, the Fraunhofer IAP can now
scale up further laboratory results to
pilot plant level. This substantially ex-
pands the development and value chain
at the Institute.

Another promising research activity

at our Institute is the synthesis and
processing of polymers with special
physical properties and functions for
high-technology applications. The spec-
trum ranges from semiconducting and
electroluminescent polymers to those
with charge-saving characteristics.

We also synthesize polymers that can
convert light, pressure and vibrations
into electric voltage. Other polymer sys-
tems possess the ability to save optical

Das Institut

The Institute

data reversibly or irreversibly or to shift
the wavelength of light. Functional
polymers can also be used to modify
surfaces. They make it possible, for ex-
ample, to print adhesive-bond or paint
polyolefins.

Water-based and water-soluble po-
lymer systems are another important
aspect of the Fraunhofer IAP’s work.
They are key substances in wastewater
treatment, environmental technology,
the papermaking and coating indus-
tries, biotechnology processes, and
cosmetic and pharmaceutical products.
These polymers are also the basis for a
number of materials used in medicine/
medical technology and nanobiotech-
nology. Heterogeneous water-based
polymer systems also permit resource-
saving, environment-friendly processing
of conventional materials.

The customers of the Fraunhofer

IAP range from local, medium-sized
companies in the plastics industry to
large domestic and foreign companies
operating on a global scale.

To provide supportive consultation for
our customers in the polymer area
and develop customized solutions, the
chemists, physicists, and engineers at
our Institute work closely together in
interdisciplinary research teams.

p—
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Das Kuratorium berat und untersttzt
die Organe der Fraunhofer-Gesellschaft
sowie die Institutsleitung. Mitglieder
des Kuratoriums in 2007 waren:

The Advisory Board advises and supports

the Fraunhofer-Gesellschaft as well as the
Institute’s director. The following persons were
members of the Advisory Board in 2007:

12

Kuratorium
Advisory Board

Dr. Rudolf Muller-Mall,
Vorsitzender des Kuratoriums
(bis Juni 2007)

BASF AG, Ludwigshafen

Dr. Thomas Muller-Kirschbaum,
Vorsitzender des Kuratoriums

(@b Juni 2007)

Henkel KGaA, Dusseldorf

Prof. Dr. Gerhard KoBmehl,
Stellvertretender Vorsitzender des
Kuratoriums, Berlin

Prof. Dr. Wilfried Arlt,
Technologiestiftung Brandenburg,
Loxstedt

Prof. Dr. Andrzej Bledzki
Universitat Kassel,
Institut fur Werkstoffmechanik

Prof. Dr. Georg Hinrichsen,
SciTrans — Science and Technology
Transfer GmbH, Berlin

Dr. Bernd Hunger,
Bundesministerium fur Bildung und
Forschung, Bonn

Dr.-Ing. Senator E.h. Peter Koepff,
GELINOVA GmbH, Heidelberg

Dipl.-Ing. Jens Kriger,
EBK Elektronische Baugruppen und
Komponenten Kriger GmbH, Teltow

Prof. Dr. Jirgen Kurths,
Universitat Potsdam,
Institut far Physik, Potsdam

Dr. Volker Landschitze
Bayer Bioscience GmbH,

Potsdam

Prof. Dr. Meinolf G. Lindhauer,

Bundesforschungsanstalt fur Ernahrung

und Lebensmittel (BFEL), Detmold

Prof. Dr. Gerd Marowsky,
Laser Laboratorium Géttingen eV,
Gottingen

Prof. Dr. Helmuth Méhwald,
Max-Planck-Institut fur Kolloid- und
Grenzflachenforschung, Potsdam-Golm

Dr.-Ing. Christoph Muhlhaus,
Dow Olefinverbund GmbH, Schkopau

Dr. Klaus Nachtkamp,
Dow Wolff Cellulosics GmbH,
Walsrode

Konstanze Pistor,

Ministerium fur Wissenschaft, For-
schung und Kultur des Landes Branden-
burg, Potsdam

Dr. Birgitt Reiche,
Hesco Kunststoffverarbeitung GmbH,
Luckenwalde

Dr.-Ing. agr. Andreas Schutte,
Fachagentur Nachwachsende Rohstoffe
(FNR), Gulzow

Prof. Dr. Klaus-Peter Schulze,
ZAB — ZukunftsAgentur Brandenburg,
Potsdam

Dr. Manfred Stickler,
Evonik Rohm GmbH,
Darmstadt



Das Institut in Zahlen
The Institute in figures

I
Betriebshaushalt

Der Betriebshaushalt betrug im Jahr
2007 etwa 11,0 Millionen Euro.
Gegeniber dem Vorjahr stieg er um
0,2 Millionen Euro.

Ertragsstruktur

Die Wirtschaftsertrage im Jahr 2007
betrugen 4743 T Euro. Das entspricht
43,1 Prozent des Betriebshaushalts.
Die Ertrage setzten sich wie folgt
zusammen (in T Euro):

Wirtschaftsertrage 4743
Forschungsforderung DFG 113
Vertragsforschung BMVEL/FNR 1159
Vertragsforschung BMBF 1707
Vertragsforschung BMWA 642
Vertragsforschung EU 162
Sonstige Ertrage 363
Grundfinanzierung 2126

Investitionshaushalt
Das Investitionsvolumen betrug
insgesamt 2,4 Millionen Euro.

Mitarbeiterentwicklung
Ende 2007 waren im Fraunhofer IAP
insgesamt 164 Personen beschaftigt.

Stammpersonal 125
davon:

Wissenschaftliche Mitarbeiter 63
Technische Mitarbeiter 52
Verwaltung 10
Nachwuchs 39
davon:

Doktoranden 17
Auszubildende 7
Hilfskrafte 9
Praktikanten 6

—
Institute’s budget

In 2007 the Institute’s budget amoun-
ted to about 11.0 million euros. Com-

pared to the previous year it increased
by 0.2 million euros.

Revenues

In 2007 the industrial revenues amoun-
ted to 4743 thousand euros or

43.1 percent of the budget.

The revenues are composed as listed
(in thousand euros):

Industrial revenues 4743
Research funding DFG 113
Contract research BMVEL/FNR 1159
Contract research BMBF 1707

Contract research BMWA 642
Contract research EU 162
Miscellaneous revenues 363
Basic funding 2126

Capital budget
The investment volume amounted
to 2.4 million euros.

Human resources
At the end of 2007, the Fraunhofer IAP
employed 164 people.

Permanent staff 125
thereof:

Scientific staff 63
Technical staff 52
Administration 10
Junior staff 39
thereof:

Ph.D. students 17
Apprentices 7
Back staff 9
Trainees 6

Das Institut

The Institute

Kontakt Contact

Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand
Verwaltungsleiterin Head of administration
Telefon: +49(0)331/568-11 57

Fax: +49(0)331/568-25 57
marina.hildenbrand@iap.fraunhofer.de
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Organisation und Schwerpunkte

Stand April 2008

_
Verwaltungsleitung
Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand

Institutsleiter (komm.)
Dr. habil. Hans-Peter Fink

PR & Marketing
Dr. Sandra Mehlhase

BT Native
L

Polymere

Dr. habil. Hans-Peter Fink

Polysaccharidchemie
Dr. Bert Volkert

11 Polysaccharidderivate fur Medizin,
Biotechnologie, Kosmetik-, Bau-,
Waschmittel- und Papierindustrie

1 Gezielte Veretherung, Vereste-
rung, Oxidation, Pfropfpolymeri-
sation sowie enzymatische
Behandlung an Polysacchariden

Starke /
Molekulare Eigenschaften
Dr. Waltraud Vorwerg

1 Starkemodifizierung, Analytik von
Polymeren und niedermolekula-
ren Substanzen

1 Additive fur Papier, Streichfarben,
Klebstoffe, Farben, Kosmetik,
Pharmazie und Lebensmittel,
Beschichtung, Verpackungsmittel,
Abwasserreinigung

Materialentwicklung und
Strukturcharakterisierung
Dr. Johannes Ganster
1 Kompositmaterialien
mit cellulosischer Verstarkung
1 Biokomposite
1 Nanokomposite

1 Charakterisierung tbermole-
kularer Strukturen

1 Materialprtfung

Processing
Dr. Horst Ebeling
1 Entwicklung von Herstellungs-

verfahren fur Fasern, Nonwovens
und Folien

1 Viskose-, Carbamat-, Lyocell-
verfahren

[ Blasfolienherstellung

Verwaltung

14

Funktionale
Polymersysteme

Dr. Armin Wedel

Physik und Technologie
von Polymeren
und Bauelementen
Dr. Armin Wedel
Technologien fur Sensoren,
OLEDs, optoelektronische Bau-
elemente und flexible integierte
Systeme

Elektrete / Ferroelektrete

Polymere Nanokomposite

Polymere und Elektronik

PD Dr. habil. Silvia Janietz
Aktive Polymere und Polymer-
systeme fir den Einsatz in orga-
nischen Leuchtdioden, Schalt-
kreisen und Photovoltaik

Chromogene Polymere
Dr. Arno Seeboth
Thermochrome Kunststoffe
fur Solartechnik, Maschinenbau,

Kraftfahrzeug- und Informations-
technik

Zellulére Materialien
Extrusionstechnik
Sonnenschutzverglasung

Oberflachen
Dr. Andreas Hollédnder
Technologieentwicklung fur
Chemie an Polymeroberflachen
Oberflachenanalytik

Polymerphotochemie
PD Dr. habil. Joachim Stumpe
Optische und photosensitive
Funktionsmaterialien
Polymerphotochemie

Holographische Materialien,
Verfahren und Elemente

Optische Filme

Optische

Funktionsmaterialien
PD Dr. habil. Dietmar Janietz
Synthese und Charakterisierung
von flussigkristallinen Materialien
mit thermotropen Eigenschaften
Herstellung dunner anisotrop
strukturierter Filmkomponenten
mit komplexen optischen
Eigenschaften

Synthese- und
Polymertechnik

Dr. Mathias Hahn

Wasserbasierende
Polymersysteme

Prof. Dr. André Laschewsky
(Wissenschaftlicher Direktor,
Fraunhofer IAP)

i Pilotanlagen-
UM zentrum Schkopau
Dr. Mathias Hahn

Prof. Dr. Michael Bartke
(Wissenschaftlicher Leiter, PAZ)

Polymersynthese
Dr. Antje Lieske
1 Heterophasenpolymerisation
1 (Co-)Polykondensation und

Polyaddition
[ (Nicht-) Reaktive Compoundierung

Mikroverkapselung
Dipl.-Ing. Monika Jobmann
[ Mikrokomposite (Mikrokapseln
und Matrixpartikel)
1 Mikroverkapselung fur Life
Science- und technische
Anwendungen

1 Schaume
[0 Aminoharze

Wasserbasierende Funktions-
polymere und Kolloide
Prof. Dr. André Laschewsky

O Monomer- und Polymersynthese,

radikalische Polymerisation,
chem. Modifizierung

0 Wasserlosliche Polymere,
Polyelektrolyte, Hydrogele

0 Polymerkolloide, Latices
O Additive, Tenside

Wissenschaftliche Dienste

Funktionspolymere fur die
Medizintechnik
Dr. Joachim Storsberg
1 Polymere fur biomedizinische

Materialien, z. B. Intraokular-
linsen, antimikrobielle Ausrts-

tung

Polymere Nanotechnologie
fur Life-Science
Dr. Jean-Francois Lutz
[ Copolymere fur nicht-virale
Genvektoren

[ Funktionale Kolloide fir Magnet-
Resonanz-Bildgebung

[ Biokompatible Oberflachen

Synthese
Dr. Ulrich Wendler

[ Dispersionen
[0 Emulsionspolymerisation
[ Anion. Losungspolymerisation
[ Massepolymerisation
[ Reaktivextrusion
0 Verfahrensentwicklung
0 Scale-up

Verarbeitung
Dipl.-Ing. Peter Stache
[ Material-, Verfahrens- und Bau-

teilentwicklung fur langfaser-
verstarkte Thermoplaste (LFT)

[ Extrusion, Spritzguss

1 Compoundierung bis Spritzguss
in einer Maschine (IMC)

Betriebsingenieur und Haustechnik

I- und K-Systeme und DV-Organisation




Organization and key aspects

Status April 2008

Head of administration
Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand

Steering committee

Acting director
Dr. habil. Hans-Peter Fink

Das Institut

The Institute

PR & Marketing
Dr. Sandra Mehlhase

Natural
=] polymers

Dr. habil. Hans-Peter Fink

Polysaccharide chemistry
Dr. Bert Volkert

[ Polysaccharide derivatives for
medicine, biotechnology, the
cosmetic, construction, detergent
and paper industries

[ Targeted etherification,
esterification, oxidation, graft
polymerization and enzymatic
treatment of polysaccharides

Starch / Molecular structure
Dr. Waltraud Vorwerg

11 Starch modification

11 Analysis of polymers and low-
molecular-weight substances

1 Additives for paper, coating colors
adhesives, paints, cosmetics,
pharmaceuticals and food,
coating, packaging, wastewater
treatment

Material development and
structure characterization
Dr. Johannes Ganster
[ Composit materials with
cellulosic reinforcement
[ Biocomposites
1 Nanocomposites

[ Characterization of super-
molecular structures

[ Materials testing

Processing
Dr. Horst Ebeling
1 Development of production

processes for fibers, nonwovens,
and films

[ Viscose-, carbamate and
lyocell processes

1 Blown film production

Administration

Functional
polymer systems

Dr. Armin Wedel

Physics and Technology
of polymers and devices
Dr. Armin Wedel
Technologies for sensors, OLEDs,

optoelectronic devices, and
flexible integrated systems

Electrets / Ferroelectrets
Polymer nanocomposites

Polymers and electronics

PD Dr. habil. Silvia Janietz
Active polymers and polymer
systems for use in organic light-

emitting diodes, circuits and
photovoltaic technology

Chromogenic polymers
Dr. Arno Seeboth
Thermochromic plastics for solar
technology, mechanical

engineering, automotive and
information technology

Cellular materials
Extrusion technology

Solar protective glazing

Surfaces
Dr. Andreas Hollander
Technologies for chemistry on
polymer surfaces
Surface analytics

Polymer photochemistry
PD Dr. habil. Joachim Stumpe
Optical and photosensitive
functional materials
Polymer photochemistry

Holographic materials, processes
and elements

Optical films

Optical functional materials
PD Dr. habil. Dietmar Janietz

Synthesis and characterization of
liquid crystalline materials with
thermotropic properties
Fabrication of thin,
anisotropically structured film
components with complex
optical properties

Information and communication systems and

I synthesis and poly-
| mer technology

Dr. Mathias Hahn

P ¢ Water-based
[ polymer systems

Prof. Dr. André Laschewsky
(Scientific director, Fraunhofer IAP)

I Pilot Plant Center

[TJEA Schkopau

Dr. Mathias Hahn
Prof. Dr. Michael Bartke
(Scientific director, PAZ)

Polymer synthesis
Dr. Antje Lieske
[ Heterophase polymerization

[ (Co) polycondensation and
polyaddition
I (Non-)reactive compounding

Microencapsulation
Dipl.-Ing. Monika Jobmann
0 Microcomposites (microcapsules
and matrix particles)

[ Microencapsulation for life
science and technical
applications

1 Foams
0 Amino resins

Scientific services

data processing organization

Water-based functional
polymers and colloids
Prof. Dr. André Laschewsky
0 Monomer and polymer synthesis,

radical polymerization, chemical
modification

[ Water-soluble polymers,
polyelectrolytes, hydrogels

0 Polymer colloids, latices
O Additives, surfactants

Synthesis
Dr. Ulrich Wendler

[ Dispersions
[ Emulsion polymerization
O Anionic solution polymerization
[ Bulk polymerization
[ Reactive extrusion
[ Process development
[ Scale-up

Functional polymers for
medical technology
Dr. Joachim Storsberg
[ Polymers for biomedical

materials, e.g. intraocular lenses,
antimicrobial equipment

Polymer nanotechnology
for life science
Dr. Jean-Francois Lutz
0 Copolymers for non-viral
gene vectors

[ Functional colloids for magnetic
resonance imaging

Processing
Dipl.-Ing. Peter Stache
[ Materials, processes and
component development for
long-fiber-reinforced
thermoplastics (LFT)

[ Extrusion, injection molding

[ Compounding to injection
molding in one machine (IMC)

[ Biocompatible surfaces

Plant engineer and building services
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Ansprechpartner
Contact persons

Institutsleitung
Steering committee

B Institutsleiter (komm.)
Acting director

Dr. habil. Hans-Peter Fink Tel.: +49 (0) 331 /568-1112 E-Mail: hans-peter.fink@iap.fraunhofer.de

BEE Verwaltungsleiterin
Head of administration

Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand Tel.: +49 (0) 331 /568-1157 E-Mail: marina.hildenbrand@iap.fraunhofer.de

“ PR & Marketing
Dr. Sandra Mehlhase Tel.: +49 (0) 331/568-1151 E-Mail: sandra.mehlhase@iap.fraunhofer.de

BB Sekretariat der Institutsleitung
Secretariat of the steering commitee

Anett Koch Tel.: +49 (0) 331/568-1110 E-Mail: anett.koch@iap.fraunhofer.de

Dr. habil. Hans-Peter Fink

Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand Dr. Sandra Mehlhase

Dr. Armin Wedel Prof. Dr. André Laschewsky

Dr. Mathias Hahn




Forschungsbereiche
Research divisions

Das Institut

The Institute

P Native Polymere
BB ~atural polymers

Dr. habil. Hans-Peter Fink

Tel.:

+49 (0) 331/568-1112

E-Mail:

hans-peter.fink@iap.fraunhofer.de

Dr. Bert Volkert

Tel.:

+49 (0) 331/568-1516

E-Mail:

bert.volkert@iap.fraunhofer.de

Dr. Waltraud Vorwerg

Tel.

+49 (0) 331/ 568-1609

E-Mail:

waltraud.vorwerg@iap.fraunhofer.de

Dr. Johannes Ganster

Tel.:

+49 (0) 331/ 568-1706

E-Mail:

johannes.ganster@iap.fraunhofer.de

Dr. Horst Ebeling

Tel.:

+49 (0) 331/568-1810

E-Mail:

horst.ebeling@iap.fraunhofer.de

"% Funktionale Polymersysteme
B} Functional polymer systems

Dr. Armin Wedel

Tel.:

+49 (0) 331/568-1910

E-Mail:

armin.wedel@iap.fraunhofer.de

PD Dr. habil. Silvia Janietz

Tel.:

+49 (0) 331/568-1208

E-Mail:

silvia.janietz@iap.fraunhofer.de

Dr. Arno Seeboth

Tel.:

+49 (0) 30/ 6392-4258

E-Mail:

arno.seeboth@iap.fraunhofer.de

Dr. Andreas Holldnder

Tel.:

+49 (0) 331 /568-1404

E-Mail:

andreas.hollaender@iap.fraunhofer.de

PD Dr. habil. Joachim Stumpe

Tel.:

+49 (0) 331/ 568-1259

E-Mail:

joachim.stumpe®@iap.fraunhofer.de

PD Dr. habil. Dietmar Janietz

Tel.:

+49 (0) 331/568-1150

E-Mail:

dietmar.janietz@iap.fraunhofer.de

[ synthese- und Polymertechnik
Synthesis and polymer technology

Dr. Mathias Hahn

Tel.:

+49 (0) 331/568-1320

E-Mail:

mathias.hahn@iap.fraunhofer.de

Dr. Antje Lieske

Tel.:

+49 (0) 331/568-1329

E-Mail:

antje.lieske@iap.fraunhofer.de

Dipl.-Ing. Monika Jobmann

Tel.:

+49 (0) 331/568-1213

E-Mail:

monika.jobmann@iap.fraunhofer.de

&

. Wasserbasierende Polymersysteme
Water-based polymer systems

Prof. Dr. André Laschewsky

Tel.:

+49 (0) 331/568-1327

E-Mail:

andre.laschewsky@iap.fraunhofer.de

Dr. Joachim Storsberg

Tel.:

+49 (0) 331 /568-1321

E-Mail:

joachim.storsberg@iap.fraunhofer.de

Dr. Jean-Francois Lutz

Tel.:

+49 (0) 331/568-1127

E-Mail:

jean-francois.lutz@iap.fraunhofer.de

Il Ppilotanlagenzentrum Schkopau
B3 rilot Plant Center Schkopau

Dr. Mathias Hahn (Schkopau)

Tel.:

+49 (0) 3461/ 2598-110

E-Mail:

mathias.hahn@iap.fraunhofer.de

Prof. Dr.-Ing. Michael Bartke

Tel.:

+49 (0) 3461/ 2598-120

E-Mail:

michael.bartke@iap.fraunhofer.de

Dr. Ulrich Wendler

Tel.:

+49 (0) 3461/ 2598-210

E-Mail:

ulrich.wendler@iap.fraunhofer.de

Dipl.-Ing. Peter Stache

Tel.:

+49 (0) 3461/ 2598-321

E-Mail:

peter.stache@iap.fraunhofer.de
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Die Fraunhofer-Gesellschaft

Forschung fur die Praxis ist die zentrale
Aufgabe der Fraunhofer-Gesellschaft.
Die 1949 gegrindete Forschungsorga-
nisation betreibt anwendungsorientier-
te Forschung fur die Wirtschaft und
zum Vorteil der Gesellschaft. Vertrags-
partner und Auftraggeber sind Indu-
strie- und Dienstleistungsunternehmen
sowie die 6ffentliche Hand. Im Auftrag
von Ministerien und Behorden des
Bundes und der Lander werden zu-
kunftsrelevante Forschungsprojekte
durchgeflhrt, die zu Innovationen im
offentlichen Nachfragebereich und in
der Wirtschaft beitragen.

Die Wirkung der angewandten For-
schung geht Gber den direkten Nutzen
fur die Kunden hinaus: Mit ihrer For-
schungs- und Entwicklungsarbeit tra-
gen die Fraunhofer-Institute zur
Wettbewerbsfahigkeit der Region,
Deutschlands und Europas bei. Sie
férdern Innovationen, starken die tech-
nologische Weiterentwicklung, verbes-
sern die Akzeptanz moderner Technik
und sorgen auch fir Information und
Weiterbildung des dringend benétigten
wissenschaftlich-technischen Nach-
wuchses.

lhren Mitarbeiterinnen und Mitarbei-
tern bietet die Fraunhofer-Gesellschaft
die Moglichkeit zur fachlichen und
personlichen Entwicklung fur an-
spruchsvolle Positionen in ihren Institu-
ten, in anderen Bereichen der
Wissenschaft, in Wirtschaft und Gesell-
schaft. Studentinnen und Studenten an
Fraunhofer-Instituten eréffnen sich
wegen der praxisnahen Ausbildung
und Erfahrung hervorragende Ein-
stiegs- und Entwicklungschancen in
Unternehmen.

Die Fraunhofer-Gesellschaft betreibt
derzeit mehr als 80 Forschungseinrich-
tungen, davon 56 Institute, an

40 Standorten in ganz Deutschland.
13 000 Mitarbeiterinnen und Mitarbei-
ter, Uberwiegend mit natur- oder inge-
nieurwissenschaftlicher Ausbildung,
bearbeiten das jahrliche Forschungsvo-
lumen von 1,3 Milliarden Euro. Davon
fallen mehr als 1 Milliarde Euro auf den
Leistungsbereich Vertragsforschung.
Zwei Drittel dieses Leistungsbereichs
erwirtschaftet die Fraunhofer-Gesell-
schaft mit Auftragen aus der Industrie
und mit 6ffentlich finanzierten For-
schungsprojekten. Nur ein Drittel wird
von Bund und Landern als Grundfinan-
zierung beigesteuert, damit die Institu-
te Problemlésungen erarbeiten
konnen, die erst in funf oder zehn
Jahren fur Wirtschaft und Gesellschaft
aktuell werden.
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Das Institut

The Institute

The Fraunhofer-Gesellschaft

Research of practical utility lies at the
heart of all activities pursued by the
Fraunhofer-Gesellschaft. Founded

in 1949, the research organization
undertakes applied research that drives
economic development and serves the
wider benefit of society. Its services are
solicited by customers and contractual
partners in industry, the service sector
and public administration. The organi-
zation also accepts commissions from
German federal and Lénder ministries
and government departments to
participate in future-oriented research
projects with the aim of finding inno-
vative solutions to issues concerning
the industrial economy and society in
general.

Applied research has a knock-on effect
that extends beyond the direct benefits
perceived by the customer: Through
their research and development

work, the Fraunhofer Institutes help

to reinforce the competitive strength
of the economy in their local region,
and throughout Germany and Europe.
They do so by promoting innovation,
accelerating technological progress, im-
proving the acceptance of new techno-
logies, and not least by disseminating
their knowledge and helping to train
the urgently needed future generation
of scientists and engineers.

As an employer, the Fraunhofer-Gesell-
schaft offers its staff the opportunity to
develop the professional and personal
skills that will allow them to take up
positions of responsibility within their
institute, in other scientific domains,

in industry and in society. Students
working at the Fraunhofer Institutes
have excellent prospects of starting
and developing a career in industry by
virtue of the practical training and ex-
perience they have acquired.

At present, the Fraunhofer-Gesellschaft
maintains more than 80 research units,
including 56 Fraunhofer Institutes, at
40 different locations in Germany. The

majority of the 13,000 staff are quali-
fied scientists and engineers, who work
with an annual research budget of

1.3 billion euros. Of this sum, more
than 1 billion euros is generated
through contract research. Two thirds
of the Fraunhofer-Gesellschaft’s con-
tract research revenue is derived from
contracts with industry and from pub-
licly financed research projects. Only
one third is contributed by the German
federal and Ldnder governments in the
form of institutional funding, enabling
the institutes to work ahead on solu-
tions to problems that will not become
acutely relevant to industry and society
until five or ten years from now.

Joseph von Fraunhofer (1787-1826)

Affiliated research centers and repre-
sentative offices in Europe, the USA
and Asia provide contact with the
regions of greatest importance to pre-
sent and future scientific progress and
economic development.

The Fraunhofer-Gesellschaft is a
recognized non-profit organization
which takes its name from Joseph von
Fraunhofer (1787-1826), the illustri-
ous Munich researcher, inventor and
entrepreneur.
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Der Fraunhofer-Verbund Werkstoffe, Bauteile

Der Fraunhofer-Verbund Werkstoffe,
Bauteile (VWB) bindelt die Kompe-
tenzen der materialwissenschaftlich
orientierten Institute der Fraunhofer-
Gesellschaft und des Fraunhofer-
Instituts fur Techno- und Wirtschafts-
mathematik ITWM als standigem
Gastmitglied.

Fraunhofer-Materialforschung umfasst
die gesamte Wertschopfungskette von
der Entwicklung neuer und der Verbes-
serung bestehender Materialien Uber
die Herstelltechnologie im industrie-
nahen MaBstab, die Charakterisierung
der Eigenschaften bis hin zur Bewer-
tung des Einsatzverhaltens. Entspre-
chendes gilt fur die aus den Materi-
alien hergestellten Bauteile und deren
Verhalten in Systemen. In all diesen
Feldern werden neben den experimen-
tellen Untersuchungen in Labors und
Technika gleichrangig die Verfahren der
numerischen Simulation und Model-
lierung eingesetzt. Stofflich deckt der
Fraunhofer-Verbund Werkstoffe, Bau-
teile den gesamten Bereich der metal-
lischen, anorganisch-nichtmetallischen,
polymeren und aus nachwachsenden
Rohstoffen erzeugten Werkstoffe ab.

SchwerpunktmaBig setzt der Verbund
sein Know-how in den volkswirtschaft-
lich bedeutenden Handlungsfeldern
Energie, Gesundheit, Mobilitat, Infor-
mations- und Kommunikationstechno-
logie sowie Bauen und Wohnen ein,
um Uber maBgeschneiderte Werkstoff-
und Bauteilentwicklungen Systeminno-
vationen zu realisieren.

Mittelfristige Schwerpunktthemen
des Verbunds sind u. a.:

— Steigerung der Effizienz von
Systemen der Energiewandlung
und Energiespeicherung

— Verbesserung der Biokompatibilitat
und Funktion von medizin- oder
biotechnisch eingesetzten
Materialien

— Erhéhung der Integrationsdichte
und Verbesserung der Gebrauchs-
eigenschaften von Bauteilen der
Mikroelektronik und Mikrosystem-
technik

— Erhéhung von Sicherheit und
Komfort sowie Reduzierung des
Ressourcenverbrauchs in den
Bereichen Verkehrstechnik,
Maschinen- und Anlagenbau

Beteiligt sind die
Fraunhofer-Institute fur

— Angewandte Polymerforschung IAP

— Bauphysik IBP

— Betriebsfestigkeit und System-
zuverlassigkeit LBF

— Chemische Technologie ICT

— Fertigungstechnik und Angewandte
Materialforschung IFAM

— Holzforschung, Wilhelm-Klauditz-
Institut WKI

— Keramische Technologien und
Systeme IKTS

— Kurzzeitdynamik,
Ernst-Mach-Institut EMI

— Silicatforschung ISC

— Solare Energiesysteme ISE

— Techno- und Wirtschaftsmathe-
matik ITWM (Gast)

— Werkstoffmechanik IWM

— Zerstorungsfreie Prufverfahren IZFP

Verbundvorsitzender:

Prof. Dr.-Ing. Holger Hanselka

Telefon: +49 (0) 61 51 /70 5-2 21

Fax: +49 (0) 61 51 /70 5-3 05
Fraunhofer-Institut flr Betriebsfestigkeit
und Systemzuverlassigkeit LBF
BartningstraBBe 47

64289 Darmstadt

Stellvertretender
Verbundvorsitzender:

Prof. Dr.-Ing. Peter Elsner

Telefon: +49 (0) 7 21/ 46 40-4 01
Fax: +49 (0) 7 21 /46 40-1 11
Fraunhofer-Institut fir

Chemische Technologie ICT
Joseph-von-Fraunhofer-Stral3e 7
76327 Pfinztal

Geschaftsstelle:

Dr. phil. nat. Ursula Eul

Telefon: +49 (0) 61 51 /7 05-2 62

Fax: +49 (0) 61 51/705-2 14
ursula.eul@lbf.fraunhofer.de
Fraunhofer-Institut flr Betriebsfestigkeit
und Systemzuverlassigkeit LBF
BartningstraBe 47

64289 Darmstadt

www.werkstoffe-bauteile.de




The Fraunhofer Materials and Components Alliance

The Fraunhofer Materials and Compo-
nents Alliance (VWB) brings together
the expertise of the Fraunhofer Insti-
tutes that specialize in materials science
and related disciplines. The Fraunhofer
Institute for Industrial Mathematics
ITWM is a permanent associated
member.

Materials research at the Fraunhofer
Gesellschaft covers the entire value
chain, from the development of new
materials and enhancement of existing
materials, through manufacturing
technology on a semi-industrial scale
and the characterization of material
properties, through to studies of their
behavior when employed in compo-
nents and systems. This research also
extends to the components produced
from such materials and their behavior
when employed in systems. In all these
areas, empirical tests in laboratories
and pilot plants are routinely backed
up by numerical simulation and mo-
deling techniques. The work of the
Fraunhofer Materials and Components
Alliance covers the full range of metallic
and inorganic non-metallic materials,
polymers and materials created from
renewable resources.

The Alliance invests its expertise prima-
rily in areas of importance to the na-
tional economy such as energy, health,
mobility, information and communica-
tion technology, building construction
and the home environment, with the
aim of producing system innovations by
developing materials and components
tailored to specific applications.

Among the medium-term goals of
the Alliance are to:

— Enhance the efficiency of energy
transformation and energy storage
systems

— Improve the biocompatibility and
functions of materials employed in
medical devices and biotechnology
processes

— Raise the packing density and im-
prove the performance characte-
ristics of components used in micro-
electronics and microsystems
engineering.

— Increase safety and comfort and cut
down the consumption of resour-
ces in the areas of traffic enginee-
ring, mechanical engineering and
plant construction

The Alliance comprises the
Fraunhofer Institutes for

— Applied Polymer Research IAP

— Building Physics IBP

— Ceramic Technologies and
Systems IKTS

— Chemical Technology ICT

— High-Speed Dynamics,
Ernst-Mach-Institut EMI

— Industrial Mathematics ITWM

(associated member)

Manufacturing Engineering and

Applied Materials Research IFAM

— Mechanics of Materials IWM

— Non-Destructive Testing IZFP

— Silicate Research ISC

— Solar Energy Systems ISE

— Structural Durability and System
Reliability LBF

— Wood Research, Wilhelm-Klauditz-
Institut WKI

Das Institut

The Institute

Chairman of the Alliance:

Prof. Dr.-Ing. Holger Hanselka
Phone: +49 (0) 61 51/ 70 5-2 21
Fax: +49 (0) 61 51/ 70 5-3 05
Fraunhofer Institute for Structural
Durability and System Reliability LBF
Bartningstrasse 47

64289 Darmstadt

Deputy chairman:

Prof. Dr.-Ing. Peter Elsner

Phone: +49 (0) 7 21/ 46 40-4 01
Fax: +49 (0) 7 21/ 46 40-1 11
Fraunhofer Institute for

Chemical Technology ICT
Joseph-von-Fraunhofer-Strasse 7
76327 Pfinztal

Central office:

Dr. phil. nat. Ursula Eul

Phone: +49 (0) 61 51 /7 05-2 62
Fax: +49 (0) 61 51 /7 05-2 14
ursula.eul@Ibf.fraunhofer.de
Fraunhofer Institute for Structural
Durability and System Reliability LBF
Bartningstrasse 47

64289 Darmstadt

www.werkstoffe-bauteile.de







Native Polymere
Natural polymers

Biopolymerforschung im Fraunhofer IAP
Biopolymer research at Fraunhofer IAP

Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

Viscose — Substituentenverteilung am Anhydroglucose-Ring
Viscose — distribution of substituents on the anhydroglucose ring

Starkebasierte Verdickungsmittel fr Kosmetik und Pharmazie
Starch-based thickening agents for cosmetics and pharmaceutical products

Biokomposite aus Polymilchsaure und cellulosischen Spinnfasern
Biocomposites from polylactic acid and cellulosic man-made fibers

Thermoplastische Starkederivate und ihre Komposite mit nanoskaligen Schichtsilikaten
Thermoplastic starch derivatives and their composites with nano-clay

Kationische Starkederivate als Additiv bei der Papierherstellung
Cationic starch derivatives as an additive in paper production

Oben: Stoffliche Nutzung nachwachsender Rohstoffe — Folie auf Basis von modifizierter Starke.
Top: Recycling of renewable resources — foil based on modified starch.

Unten: Verarbeitung thermoplastischer Starke-Compounds durch Extrusion.
Bottom: Processing of thermoplastic starch compounds by extrusion.
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Biopolymerforschung im Fraunhofer IAP

Biopolymere, biobasierte Kunststoffe,
Bioraffinerien — das sind Arbeitsrich-
tungen, die auf die zunehmende Ver-
knappung und Verteuerung fossiler
Ressourcen eine Antwort geben sollen.
Hierbei gewinnt das im Fraunhofer IAP
traditionell bearbeitete Gebiet der
nativen Polymere eine zunehmende
Bedeutung. Einen Schwerpunkt bilden
dabei die von der Natur in nahezu
unbegrenzter Menge synthetisierten
Polysaccharide Cellulose, Hemicellulo-
se, Starke und Chitin, deren Potenzial
flr eine nachhaltige industrielle Nut-
zung heute bei weitem nicht ausge-
schopft ist. Cellulose ist das am
haufigsten vorkommende Biopolymer
auf der Erde und stellt in Form von Zell-
stoff einen bedeutenden Rohstoff fur
die chemische Industrie dar. Aus Che-
miezellstoff werden zum einen Produk-
te aus Regeneratcellulose (u. a. Faden,
Folien, Schwamme, Membranen) und
zum anderen vielfaltig einsetzbare
Cellulosederivate (Thermoplaste, Fa-
sern, Zigarettenfilter, Klebstoffe, Bau-
hilfsstoffe, Bohrmittel, Hygiene-
produkte, Pharmaka-Komponenten
etc.) hergestellt. Die Verarbeitung der
Cellulose ist jedoch nicht unproblema-
tisch, weil dieses Polymer unschmelz-
bar und in Gblichen L&sungsmitteln
nicht I6slich ist. Hieraus ergibt sich ein
Forschungsbedarf, der von der Verbes-
serung bestehender Verfahren und
Produkte bis hin zu grundsatzlich neu-
en Losungen und Anwendungen
reicht. Im IAP werden dabei insbeson-
dere neue Verfahrensprinzipien fur
Cellulose entwickelt, die an die Verar-
beitung synthetischer Polymere aus der
Schmelze angelehnt sind. Auch Starke
gehort zu den unverzichtbaren Res-
sourcen mit langer Tradition. Einsatzge-
biete von Starke im Non-Food-Bereich
sind Additive in der Papierherstellung,
Baustoffe, Faserschlichten, Klebstoffe,
Fermentationen, Biokunststoffe, Reini-
gungsmittel sowie kosmetische und
pharmazeutische Produkte. Die welt-
weite Zunahme des Bedarfs an modifi-
zierter Starke fuhrt zu wachsenden

Anforderungen an die Starkefor-
schung, entsprechende Produkte und
Verfahren zu entwickeln. Ausgehend
von der moglichst ganzheitlichen stoff-
lichen Nutzung der Biomasse wurden
in den letzten Jahren umfangreiche
Kompetenzen zu Lignin als einem
wertvollen Abfallprodukt der Zellstoff-
herstellung aufgebaut und der Einsatz
von Rubenschnitzeln fur die Polyure-
thanherstellung vorbereitet. Neben den
von der Natur bereitgestellten nativen
Polymeren riicken im Fraunhofer IAP
zunehmend biobasierte Polymere in
den Mittelpunkt, die wie Polylactid aus
biotechnologisch gewonnenen nieder-
molekularen Bausteinen technisch
synthetisiert werden und ein groBes
Potenzial als Erd6l unabhédngige Kunst-
stoffe haben. Eine weitere Zielstellung
der Biopolymerforschung im IAP be-
steht in der Nutzung und Optimierung
biotechnologischer Prozesse zur direk-
ten stofflichen Verwertung von Bio-
masse durch Extraktion und
Verarbeitung von Inhaltsstoffen aus
Agrarprodukten. Aufgrund der um-
fangreichen Kompetenzen zu nativen
Polymeren und nachwachsenden Roh-
stoffen auf der einen Seite und den
Erfahrungen im Forschungsbereich
Polymersynthese auf der anderen Seite
sind im Fraunhofer IAP alle Vorausset-
zungen fur Biopolymer basierte Pro-
dukt- und Prozessentwicklungen
gegeben, die von der angewandten
Grundlagenforschung im Labor bis
zum Betrieb in der Pilotanlage reichen.

—
Charakterisierung und Untersu-
chung Ubermolekularer Strukturen

Eine besondere Starke des Fraunhofer
IAP liegt in der Vielfalt der verfligbaren
Methoden und Kompetenzen zur mo-
lekularen Charakterisierung und Unter-
suchung der Ubermolekularen Struktur
nativer Polymere. Dies ist besonders
wegen der wachstumsbedingten Varia-
tionen von Strukturen und Eigenschaf-

ten der nachwachsenden Rohstoffe in
Zusammenhang mit der industriellen
Nutzung von Bedeutung. Weiterhin
stellt die Ermittlung von Zusammen-
hangen zwischen Prozessbedingungen,
Strukturen und Eigenschaften bei der
Entwicklung neuer Cellulose- und
Starkematerialien eine zentrale Aufga-
be dar. Neben der Molmassenbestim-
mung mittels HP-GPC-RI-MALLS und
der NMR-Spektroskopie gehéren hierzu
Réntgenbeugungs- und elektronenmi-
kroskopische Methoden. Ein umfang-
reiches Methodenarsenal (EM, SAXS,
BET, Hg) steht auch zur Charakterisie-
rung der Porositat von Produkten aus
nachwachsenden Rohstoffen zur Verfu-

gung.

I
Cellulosederivate fur Life Science-
Anwendungen

Eine Voraussetzung bei der groBtechni-
schen Derivatisierung von Cellulose
durch Heterogenreaktionen ist das
Aufbrechen der Wasserstoffbricken-
bindungen — die sogenannte Aktivie-
rung. Im Fraunhofer IAP liegen um-
fangreiche Erfahrungen zu Aktivie-
rungsverfahren vor (u. a. mit Natron-
lauge, Harnstoff, Enzymen, Salz-
schmelzen). Zu den Entwicklungen von
Spezialprodukten und Cellulosederiva-
ten fir Anwendungen im Bereich Life
Science zahlen u. a. perlférmige Trenn-
und Tragermaterialien, neue Anti-
Graffiti-Anstrichstoffe, Verdickungs-
mittel, Adsorbentien und spezielle
Derivate fUr den Einsatz in der Medizin.
Durch die Synthese kédnnen Substitu-
tionsmuster erzeugt werden, die es
ermoglichen, das Eigenschaftsprofil der
Derivate in weiten Grenzen zu variie-
ren. Beispielsweise dienen in 2,3-Stel-
lung substituierte Cellulosesulfate zur
Verbesserung der Blutvertraglichkeit, in
6-Position substituierte Produkte far
die Herstellung von Symplexmembra-
nen oder Mikrokapseln. Die Arbeiten
an neuen Derivaten sind in der Regel
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gekoppelt mit der Prozessentwicklung,
wobei ein Aufskalieren in den Techni-
kumsmaBstab (50 L-Reaktor) moglich
ist. Die Erfahrungen aus der Cellulose-
chemie werden heute zunehmend auf
Hemicellulosen, Starke, Pektine und
Chitosan Ubertragen.

I
Fasern, Folien und Nonwovens

Die (Weiter-) Entwicklung von Cellulo-
seregenerat-Technologien stellt einen
weiteren Schwerpunkt der Arbeiten
des Fraunhofer IAP dar. Neben dem
Viskoseverfahren stehen dabei umwelt-
freundliche Alternativen wie die Lyo-
cell-Technologie und das Carbamat-
verfahren im Vordergrund. Als Erfah-
rungstrager der Viskosetechnologie
steht das Institut fir Fragen des Roh-
stoffeinsatzes, Detailverbesserungen
oder optimalen Chemikalieneinsatz zur
Verfigung. Auf der Grundlage des
umweltfreundlichen Lyocell-Verfahrens
wurde im Fraunhofer IAP ein Blasextru-
sionsverfahren entwickelt, das die
Herstellung von Wursthullen, Verpa-
ckungsmaterialien oder Membranen
ermdglicht. Cellulosefasern eignen sich
aufgrund ihrer besonderen Eigenschaf-
ten hervorragend fur Vliesstoffe, einer
Uberdurchschnittlich wachsenden Ma-
terialklasse. Zusammen mit Industrie-
partnern wurde zuletzt eine Lyocell-
basierte Meltblown-Nonwovens-Tech-
nologie entwickelt, die als eine Welt-
neuheit gemeinsam mit den Partnern
zur Vermarktung angeboten wird. Ein
anderer vielversprechender Ansatz
beruht auf hochkonzentrierten Sys-
temen von Cellulosecarbamat in
NMMO/Wasser bzw. in ionischen FlUs-
sigkeiten, die der angestrebten Zielstel-
lung der schmelzeartigen Verarbeitung
der Cellulose ndher kommen und zum
Patent angemeldet wurden.

—
Neue spritzgussfahige Commodity-
Materialien

Im Fraunhofer IAP wurden hoherbelast-
bare Composite mit Celluloseregene-
ratfasern (Reifencord) als Verstar-
kungsfasern entwickelt, die in den
Bereich der glasfaserverstarkten Kunst-
stoffe und der Konstruktionspolymere
vordringen sollen. Es wurde gezeigt,
dass die neuen Cellulosefaser-PP-Com-
posite bei geringerem Gewicht im Ver-
gleich zu Glasfaser verstarkten Kunst-
stoffen insbesondere eine Uberragende
Schlagzahigkeit aufweisen. Die Einsatz-
vorbereitung dieser neuen spritzgussfa-
higen Commaodity-Materialien umfasst
neben der Materialoptimierung auch
gemeinsam mit einem Industriepartner
die Entwicklung von Sichtbauteilen im
Automobilbau. Die Kombination der
cellulosischen Spinnfaser mit einem
biobasierten Matrixkunststoff wie PLA
oder PHA bietet die einzigartige Mog-
lichkeit, hochwertige biogene und
bioabbaubare Composite herzustellen.
(www.neue-verbundwerkstoffe.de)

I
Starkeprodukte — Verarbeitung und
Anwendung

In der Starkeforschung sind spezielle
Eigenschaften wie Wasserloslichkeit,
Wasserbindung oder Viskositatsbildung
der Starke genauso gefragt wie ein
inhibiertes Quellvermdgen und die
eingeschrankte Wasserdampfdurchlas-
sigkeit von Filmen. Die Erkundung
neuer Wege zur Modifizierung von
Starke und das Einbringen von Innova-
tionen in die Starkeindustrie und in die
chemische Produktion gehéren zu den
zukunftstrachtigen Aufgaben des
Fraunhofer IAP. Die Anwendung ver-
schiedener Technologien wie Batch-
und Druckreaktoren, Kneter oder
Extruder bildet die Basis. Die Verarbei-
tung und Anwendung von Starkepro-
dukten erfolgt mit verschiedenen
Methoden der Dispersions- und

Native Polymere

Natural polymers

Losungsherstellung, wobei das Jet-
Kochen unter industrienahen Bedin-
gungen eine besondere Rolle spielt. Im
Papierverbund der FNR/BMVEL werden
in enger Zusammenarbeit von PTS,
Fraunhofer IAP und mehreren Firmen
der Starke- und Papierindustrie Ent-
wicklungsziele verfolgt, die nicht nur
die Qualitat verschiedener Endprodukte
verbessern, sondern auch positive
Auswirkungen auf die Okonomie und
Okologie der Herstellungsverfahren
realisieren sollen. Fur die Verfahrens-
optimierung der Oberflachenleimung
von Papier und Karton werden pro-
duktimmanente und verfahrenstech-
nische Parameter beim Aufschluss und
bei der Verarbeitung von Starke unter-
sucht. Zusammenhange zwischen
molekularer Struktur der Starke einer-
seits und Eigenschaften wie Bindekraft,
Viskositat und Penetration andererseits
werden mit den Papiereigenschaften
korreliert. Eine Fragestellung beschaf-
tigt sich mit den Auswirkungen unter-
schiedlicher Bedingungen bei der Her-
stellung kationischer Starken auf deren
Eigenschaften und auf relevante Pro-
zess- und Qualitatsparameter bei der
Papierherstellung. Einen weiteren
Schwerpunkt bildet die Optimierung
von Starkeklebstoffen fur die Herstel-
lung von Wellpappe im Hinblick auf die
Verbesserung der Prozesssicherheit, der
Produktivitat und der Qualitat. Kom-
pakte Dispersionskolloide mit funktio-
nalisierten Oberflachen sind fir viel-
faltige Applikationen gefragt. Native
sowie niedrig substituierte Starken
werden durch Anwendung von hydro-
lysierenden und entzweigenden Enzy-
men in der Weise modifiziert, dass
stabile Kolloidteilchen entstehen, die
intensive Wechselwirkungen mit Fasern
oder Karton eingehen und spezielle
Oberflacheneffekte erzeugen.
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Biopolymer research at Fraunhofer IAP

Biopolymers, biobased plastics and
biorefinery — these topics should help
solve the growing problem of fossil
resource scarcity and the resulting
increasing prices. The traditional re-
search field of native polymers is gai-
ning importance. Research activities
now focus on the unlimited quantity of
naturally synthesized polysaccharides
such as cellulose, hemi-cellulose, starch
and chitin, the potential of which has
not yet been exhausted with regard to
sustainable industrial use. Cellulose is
the most frequently occurring biopoly-
mer on the planet. In the form of dis-
solving pulp, it is an important
industrial raw material. It is processed
into regenerated cellulose products
such as fibers, films, sponges and
membranes. It can also be processed
into versatile cellulose derivatives, ther-
moplastics, fibers, cigarette filters,
adhesives, building additives, cutting
oils, hygiene products, pharmaceutical
components, etc. However, processing
cellulose presents some problems, as it
cannot be melted and is insoluble in
common solvents. As a result, research
is needed in a number of areas, current
processes and products need to be
improved, and new solutions and ap-
plications must be developed. IAP focu-
ses especially on developing new
processes for cellulose that are based
on the melt processes of synthetic
polymers. Starch is another indispen-
sable resource with a long tradition.
The substance’s many functional pro-
perties make it suitable for use in the
food sector and for technical applicati-
ons in the non-food sector. Non-food
applications include additives for paper
manufacturing, construction materials,
fiber sizes, adhesives, fermentation,
bioplastics, cleaning agents, and cos-
metic and pharmaceutical products.
The global demand for modified starch
is increasing, which means that starch
research is under growing pressure to
develop suitable products and proces-
ses. To further our aim of maximizing
the use of the biomass for materials,
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we have developed strong lignin com-
petencies in recent years. We have also
investigated the use of sugar beet pulp
for polyurethane production. Besides
its focus on natural polymers, Fraunho-
fer IAP is concentrating increasingly on
biobased polymers such as PLA, which
are synthesized from biotechnologically
produced monomeric units. These
polymers are thought to have major
potential as sustainable plastic materi-
als. The use and optimization of bio-
technology with the aim of directly
applying the biomass by extraction and
plant material processing is a further
focus of our biopolymer research. With
its comprehensive expertise in the field
of natural polymers and renewable
resources and long-standing experi-
ence and knowledge in the realm of
polymer synthesis, Fraunhofer IAP is
highly qualified to develop products
and processes in various areas of bio-
polymers, ranging from applied basic
research in the laboratory to pilot-plant
operation.

I
Characterization and analysis of
supermolecular structure

The industrial use of renewable resour-
ces generally requires that the starting
materials be specifically characterized.
In addition, determining relationships
between process conditions, structures
and properties in the development of
new cellulose and starch materials is a
key task. In this regard, Fraunhofer
IAP’s special strength is the availability
of the methods and expertise required
to carry out molecular characterization
and study the supermolecular structure
of natural polymers. Besides molecular
characterization through HP-GPC-RI-
MALLS and NMR spectroscopy, X-ray
diffraction methods and electron mi-
croscopy are also used. A comprehen-
sive arsenal of methods (EM, SAXS,
BET, Hg) is also available to characteri-
ze the porosity of products originating
from renewable resources.

I
Cellulose derivatives for life science
applications

The derivatization of cellulose on an
industrial scale is generally carried out
by heterogeneous reactions. Breaking
hydrogen bridge bonds in a process
known as activation is a key require-
ment for derivatization. At Fraunhofer
IAR we have extensive experience with
activation processes (using caustic
soda, urea, enzymes, molten salts,
etc.). We have developed a number of
specialty products and cellulose deriva-
tives for applications in the life science
sector, including separation and carrier
materials in bead form, new antigraffiti
coatings, thickeners, adsorbents and
special cellulose derivatives for use in
medicine. Through synthesis, substitu-
tion patterns can be produced that
make it possible to vary the property
profile of the derivatives within wide
limits. For example, cellulose sulfates
substituted in the 2,3-position can be
used to improve blood compatibility,
while products substituted in the
6-position are suitable for manufactu-
ring symplex membranes or microcap-
sules. Another example of new
cellulose derivatives is that of bi-func-
tional mixed ethers. Work on new
cellulose derivatives is generally cou-
pled with process development, with
the possibility of up-scaling to pilot-
plant operation (50 L reactor). Experi-
ence gained in cellulose chemistry is
now increasingly being applied to
hemicelluloses, starch, pectins and
chitosan.

I
Fibers, films and nonwovens

Developing technologies for regenera-
ted cellulose is another major focus of
Fraunhofer IAP’s activities. Besides the
viscose process, environment-friendly
alternatives such as Lyocell technology
and the carbamate process for the
production of fibers, films and nonwo-
vens are being further developed. As a



viscose technology specialist, Fraunho-
fer IAP can provide assistance with raw
material deployment, detailed improve-
ments or the optimal use of chemicals.
On the basis of the environment-fri-
endly Lyocell process, we have develo-
ped an extrusion blow molding
process, which can be used to produce
sausage casings, packaging materials
and membranes. With their unique
properties, cellulosic fibers are ideally
suited to the production of nonwo-
vens. Together with industry partners,
Fraunhofer IAP recently developed
Lyocell-based meltblown nonwoven
technology. The technology is a world
first that is now being offered for com-
mercialization. Another promising
approach is based on the highly con-
centrated systems of cellulose carb-
amate in NMMO/water or ionic liquids.
This approach aims to achieve the melt
processing of cellulose and is currently
the subject of a patent application.

I
Cellulosic fiber-reinforced plastics

At Fraunhofer IAR work is currently
progressing on the development of
high-strength composites reinforced
with regenerated cellulose fibers (tire
cord), which are aimed at the glass
fiber-reinforced plastics and enginee-
ring polymers sector. It has been
shown that while the newly developed
cellulosic fiber-PP composites are more
lightweight than glass fiber-reinforced
plastics, they have excellent impact
strength. To prepare these new injec-
tion moldable commodity plastics for
their intended field of application, the
materials are currently being optimi-
zed. Our institute is also cooperating
with an industry partner to develop
visible automotive components based
on these materials. Combining cellulo-
sic staple fibers with biobased matrix
polymers such as PLA or PHA provides
a unique opportunity to produce high
quality, fully biobased composites
(www.new-composites.com).

I
Starch products - processing
and usage

Starch research activities at Fraunhofer
IAP are the result of industry’s need to
adapt the raw material to the require-
ments of different applications and
processes. There is demand for special
starch properties such as water solubili-
ty, water-binding capacity and viscosity
development, but also a requirement
for starch films with inhibited swelling
behavior and restricted water vapor
permeability. Investigating new ways of
modifying starch and introducing inno-
vations into the starch industry and
chemical production is one promising
area of activity. The use of different
technologies, such as batch and pres-
surized reactors, kneaders and extru-
ders, forms the basis of this work.
Different methods are used to prepare
dispersions and solutions for the pro-
cessing and application of starch pro-
ducts. Particular mention should be
made of jet cooking under simulated
industrial conditions. In the Paper
Group of the German Renewable Re-
sources Agency/Ministry of Consumer
Protection, Food and Agriculture (FNR/
BMVEL), Fraunhofer IAP is working
closely with PTS and a number of com-
panies in the starch, paper, cardboard
and corrugated board industries to
enhance the quality of different end
products, while also improving the
economics of the production processes
and ecology of paper factories.

To optimize the surface sizing process
used in paper and cardboard manufac-
turing, the product and processing
parameters involved in the dissolution
and processing of starch are being
studied. Relationships between the
molecular structure of starch and pro-
perties such as binding force, viscosity
and penetration are being correlated
with paper properties. One line of
research is concerned with how diffe-
rent processing conditions in the ma-
nufacturing of cationic starches affect
their properties and with relevant
process and quality parameters in pa-
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permaking. Another research goal is to
optimize starch adhesives used in the
production of corrugated board with
the aim of improving process safety,
plant productivity and product quality.

Compact dispersion colloids with func-
tionalized surfaces are desired for
several applications. Native and low
substituted starches are modified by
hydrolyzing and debranching enzymes
to prepare stable colloidal particles,
which produce special surface effects
by interacting with fibers or paper.
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Anwendungen und Dienstleistungen

I
Celluloseprodukte

— Cellulosederivate aller Art

— Perlcellulosen als Trenn- und Trager-
materialien fir Pharmazie
und Medizin

— Blutvertragliche oder gerinnungs-
férdernde Additive und Beschich-
tungen fur die Medizin

— Biokompatible Symplex-Kapseln fir
Biotechnologie und Pharmazie

— Bioabbaubare Hochabsorber fiir
Hygieneartikel und Kosmetik

— Symplex-Membranen fir destilla-
tionsfreie Losungsmitteltrennung
in der chemischen Industrie und der
Lebensmittelindustrie

— Anti-Graffiti-Beschichtung

— Flockungsmittel fir die Papier-
industrie, Wasser- und Abwasser-
reinigung

— Viskositatsregulatoren und Disper-
sionsstabilisatoren fir die Kosmetik-
Lebensmittel-, Farb- und Baustoff-
industrie sowie die chemische
Industrie

— Bakteriencellulose

Verfahrensentwicklung

— Neue Synthesewege fur Polysaccha-
ridether und -ester

— Verfahren zur Herstellung von
Cellulosemischderivaten

— Synthese von Cellulosecarbamat
und Cellulosesulfaten

— Optimierung von Homogen- und
Heterogensynthesen

— Up-scaling von Synthesen bis zum
50 L-Mafstab fir Heterophasen-
Reaktionen

I
Starkeprodukte

— Flockungsmittel zur Abwasserreini-
gung und Schlammentwasserung

— Papier- und Textilhilfsmittel
(Schlichten)

— Umweltfreundlicher Klebstoff fur
Papiermaterialien

— Bindemittel fur Gipskarton- und
Mineralfaserplatten

— Starkederivate in Kosmetik, Wasch-
und Reinigungsmitteln

— Hydrophobe Starken fir Disper-
sionsklebstoffe

— Klebemittel fur Holzfaserplatten

— Amphiphile Starkederivate

— Funktioneller Lebensmittelzusatz-
stoff: Dickungsmittel, Bindemittel
und Gelbildner

— Stérkeether fur Mikroverkapselung

— Vernetzte Starken

— Tablettierhilfsmittel, Mikroverkapse-
lung fur die Pharmaindustrie

— Starkederivate zur Folienherstellung

— Starkeester fur Spritzgussanwen-
dungen

Verfahrensentwicklung

— Enzymatische Modifizierungsver-
fahren zur Herstellung von Spezial-
produkten

— Kombination von enzymatischen
und chemischen Verfahrensstufen

— Verfahren zur Herstellung von
bisubstituierten Starkederivaten

— Reaktivextrusion von Starke

I
Cellulosematerialien und
Verfahrensentwicklung

Viskoseverfahren

— Filamentgarne und Stapelfasern

— Hohlfasern

— Folien und Schlauche (Wursthullen)
— Eignungstests von Zellstoffen

Carbamatverfahren

— Synthese von Cellulosecarbamat

— Filamentgarne und Stapelfasern

— Spunlaid Nonwovens

— Hohlfasern, Schlduche, Folien

— Hochfestfasern und Nonwovens aus
LC-System CC-NMMO-Wasser

— Hochpor&se Aerogel-Materialien
(Dichte um 0,05 g/cm3)

Lyocell Verfahren

— Blasfolien ftr Wursthullen,
Verpackung, Membranen

— Meltblown Nonwovens

— Filamente und Fasern

Verformung und Fallen
unter starker Scherung

— Trenn- und Tragermaterialien
— Adsorbentien
— Fibride
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Thermoplastische Verformung und
Verbundmaterialien

— Polysaccharidblends und Hybrid-
materialien

— Compoundierung von Komposit-
materialien

— Cellulosefaserverstarkte Thermo-
plaste (www.neue-verbundwerk-
stoffe.de)

— Biokomposite

— Nanokomposite mit polysaccharid-
basierter Matrix

Cellulosische Verstarkungsfasern
— Naturfasern (Flachs, Hanf, Jute)

— Mercerisierung von Naturfasern
— Celluloseregeneratfasern

Rohstoffuntersuchung, Material-
charakterisierung und -prtfung

— Charakterisierung von nativen und
modifizierten Biopolymeren wie
Cellulose, Stérke, Heteropolysaccha-
riden, Chitosan, Lignin

— Einsatzorientierte Priifung

— Charakterisierung von Polymer-
l6sungen (Molmassenverteilung,
Rheologie)

— Materialprafung von Fasern, Folien
und Formkérpern

— Chemisch-physikalische Charakteri-
sierung von Polymeren

— Substitutionsgrade und -muster von
Polysacchariden (u. a. NMR)

— Bestimmung der Emission fllichtiger
organischer Verbindungen (VOC)
nach VDA 277

— Charakterisierung der Morphologie
und der Gbermolekularen Struktur
von Polymeren

— Charakterisierung von Poren und
inneren Oberflachen

— Zusammenhange zwischen Her-
stellungsbedingungen, Strukturen
und Eigenschaften

— Stofftransport- und Trenneigen-
schaften von Membranen und
Tragermaterialien

— Chemische Analyse organischer und
anorganischer Substanzen und
Substanzgemischen
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Dr. habil. Hans-Peter Fink
Telefon: +49(0)331/568-11 12
Fax:  +49(0)331/568-3000
hans-peter.fink@iap.fraunhofer.de

Polysaccharidchemie
Polysaccharide chemistry
Dr. Bert Volkert

Telefon: +49(0)331/568-15 16
Fax: +49(0)331/568-26 16
bert.volkert@iap.fraunhofer.de

Starke/ Molekulare Eigenschaften
Starch/ Molecular properties
Dr.Waltraud Vorwerg
Telefon:+49(0)331/568-1609

Fax:  +49(0)331/568-2609
waltraud.vorwerg@iap.fraunhofer.de

Processing

Processing

Dr.Horst Ebeling

Telefon: +49(0)331/568-18 10
Fax:  +49(0)331/568-2508
horst.ebeling@iap.fraunhofer.de

Materialentwicklung und
Strukturcharakterisierung
Material development and
structure characterization

Dr. Johannes Ganster

Telefon: +49(0)331/568-1706

Fax: +49(0)331/568-3815
johannes.ganster@iap.fraunhofer.de
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Applications and services

I I I
Cellulose products Starch products Cellulose materials and process
development

cellulose derivatives of all types
bead cellulose as separating agent
and carrier material for pharmacy
and medicine

blood-compatible additives, coagu-
lants and coatings for medicine
biocompatible symplex capsules for
biotechnology and pharmacy
biodegradable superabsorbers for
hygiene articles and cosmetics
symplex membranes for distillation-
free solvent separation in the
chemical and food industries
antigraffiti coatings

flocculants for the paper industry,
water purification and wastewater
treatment

viscosity requlators and dispersion
stabilizers for the cosmetics, food,
dye, construction material, and
chemical industries

bacterial cellulose

Process development

new synthesis routes for poly-
saccharide ethers and esters
process for the production of mixed
cellulose derivatives

synthesis of cellulose carbamate
synthesis of cellulose sulfates
optimization of homogeneous and
heterogeneous syntheses

upscaling of syntheses to 50 L scale
for heterophase reactions

flocculants for wastewater treat-
ment and sludge dewatering
paper additives

textile additives (sizing)
environment-friendly adhesives for
paper materials

binders for gypsum plaster boards
and mineral fiber boards

starch derivatives in cosmetics,
detergents and cleaning agents
hydrophobic starches for dispersion
adhesives

adhesives for wood fiberboards
amphiphilic starch derivatives
functional food additives: thicken-
ing agents, binders and gelling
agents

starch ether for microencapsulation
crosslinked starches

tableting aid, microencapsulation
for the pharmaceutical industry
starch derivatives for film
production

starch ester for injection molding

Process development

enzymatic modification processes
for the preparation of special
products

combination of enzymatic and
chemical process steps

process for production of bi-substi-
tuted starch derivatives

reactive extrusion of starch

Viscose technology

— filament yarns and staple fibers

— hollow fibers

— films and tubes (sausage casings)
— screening tests for cellulose pulps

Carbamate technology

— synthesis of cellulose carbamate

— filament yarns and staple fibers

— spunlaid nonwovens

— hollow fibers, tubes, films

— high-tenacity fibers and nonwovens
from LC system CC-NMMO-water

— highly porous aerogel-like materials
(density about 0.05 g/cm?3)

Lyocell technology

— blown films for sausage casings,
packaging, membranes

— meltblown nonwovens

— filaments and fibers

Shaping and precipitation in a
strong shear field

— separating agents and carrier
materials

— adsorbents

— fibrids




Thermoplastic molding and
composite materials

— polysaccharide blends and hybrid
materials

— compounding of composite
materials

— thermoplastics reinforced with
cellulose fibers
(www.new-composites.com)

— biocomposites

— nanocomposites with polysaccha-
ride based matrix

Cellulose reinforcing fibers
— natural fibers (flax, hemp, jute)

— mercerization of natural fibers
— regenerated cellulose fibers

Native Polymere

Natural polymers

Feedstock analysis, material
characterization and testing

characterization of native and modi-
fied biopolymers like cellulose,
starch, heteropolysaccharides,
chitosan, lignin
application-oriented testing
characterization of polymer solu-
tions (molecular mass distribution,
rheology)

material testing of fibers, films and
molded parts

chemico-physical characterization of
polymers

degree of substitution and substi-
tution pattern of polysaccharides
(e.g. NMR)

determination of the emission of
volatile organic compounds (VOC)
according to VDA 277
characterization of the morphology
and the supramolecular structure of
polymers

characterization of pores and inner
surfaces

relationships between production
conditions, structures and
properties

mass transport and separation
properties of membranes and carri-
er materials

chemical analysis of organic and
inorganic substances and mixtures
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Viskose — Substituentenverteilung

am Anhydroglucose-Ring

Das vor mehr als 100 Jahren einge-
fahrte Viskoseverfahren ist mit einem
jahrlichen Produktionsvolumen von
Uber 2 Millionen Tonnen, trotz bekann-
ter Umweltprobleme, nach wie vor
dominierend bei der Herstellung von
cellulosischen Fasern und Filamenten.
Dabei wird Cellulosexanthogenat, Zwi-
schenprodukt bei der Herstellung der
Viskosefasern, durch Umsetzung von
Alkalicellulose mit Schwefelkohlenstoff
gebildet und in verdtnnter Natronlauge
unter Bildung der sog. Viskose gel6st.
Die Stabilitat des Viskoseprozesses und
die Faserkennwerte werden durch die
Qualitat der Viskose signifikant be-
stimmt. Diese wiederum wird beein-
flusst durch die Verteilung der Xantho-
genatgruppen am Anhydroglucose-
Ring und andert sich wahrend des
Reifeprozesses. Die Anderung der parti-
ellen Verteilung der Xanthogenatgrup-
pen wahrend des Reifeprozesses ist ein
in den vergangenen Jahren kontrovers
diskutiertes und bis heute nicht abge-
schlossenes Problem.

—
13C-NMR-Untersuchungen
an Viskose

13C-NMR-Spektroskopie spielt eine
bedeutende Rolle bei der Bestimmung
von Substitutionsgraden und Substitu-
entenverteilung. Eine Schwierigkeit bei
der direkten Untersuchung von Viskose
stellt die Instabilitat des Cellulosexan-
thogenats dar, was sich auch im abneh-
menden Substitutionsgrad wahrend des
Reifeprozesses widerspiegelt. Aus die-
sem Grund hat es sich als vorteilhaft
erwiesen, die Xanthogenatgruppe fur
nachfolgende Untersuchungen zu
stabilisieren. N,N-Diethyl-Chloracetamid
und Benzylbromid wurden als Stabilisie-
rungs-reagienzen eingesetzt [1, 2]. Die
Reaktionsgleichungen fur diese Umset-
zungen sind in Fig. 1 dargestellt. Nach
Auflosen der stabilisierten Viskose in
DMSO-d, wurde das '*C-NMR-Spek-

trum gemessen. Fig. 2 zeigt das Spek-
trum von N,N-Diethylacetamido-Cellu-
losexanthogenat (DAX) und als Refe-
renz das Spektrum von unmodifizierter
Cellulose. Aus den Flachen der entspre-
chenden C-is-Linien (i = 2, 3, 6) erge-
ben sich die partiellen Substitutions-
grade DS;. Die Interpretation des '3C-
NMR-Spektrums im Bereich der Anhy-
droglucoseeinheit-Signale und die
damit zusammenhangende quantitative
Bestimmung der partiellen Substituti-
onsgrade DS; erfolgt fur Cellulosexan-
thogenat-Benzylester analog zu DAX.
Die Cellulosexanthogenat-Benzylester
zeigen jedoch im Vergleich zu DAX eine
bessere Loslichkeit in DMSO, was zu
einer besseren Auflésung des Spek-
trums fihrt. Dieses eroffnet die Mog-
lichkeit der Analyse der in der Praxis
Ublichen niedrig substituierten Viskosen
(DS 0,5).

I
C-6 -Xanthogenierung ist bevorzugt

Mittels unserer Methode wurden die
Substitutionsmuster von Cellulosexan-
thogenaten mit unterschiedlichen Sub-
stitutionsgraden (DS-Bereich von 0,5
bis 1,7) ermittelt. Die Ergebnisse sind in
Fig. 3 zusammengestellt. Im ganzen
DS-Bereich beobachtet man eine bevor-
zugte Substitution an C-6, wobei mit
abnehmendem Gesamtsubstitutions-
grad die Bevorzugung der Substitution
an C-6 im Gegensatz zu C-2 und C-3
verstarkt wird.

Mit der vorgestellten Methode sollen
Veranderungen der Substituentenver-
teilung am Cellulosexanthogenat wah-
rend der Viskosereife nachgewiesen
werden und ggf. Ruckschlusse auf die
Verarbeitungseigenschaften der Viskose
und die Eigenschaften der resultie-
renden Viskosefasern gezogen werden.



Viscose — distribution of substituents

on the anhydroglucose ring

With an annual production volume of
more than two million tons, the viscose
process is the dominant means of pro-
duction for cellulosic fibers and fila-
ments, despite the well-known
environmental problems that are asso-
ciated with the over 100-year-old me-
thod. In the course of the viscose fiber
manufacturing process, the intermedi-
ate product cellulose xanthate forms
when alkaline cellulose reacts with
carbon disulphide. The xanthate is then
dissolved in diluted NaOH, which forms
the viscose. The stability of the viscose
process and the resulting fiber proper-
ties are significantly influenced by vis-
cose quality, which depends on the
distribution of xanthate groups on the
anhydroglucose ring and changes as
the viscose ripens. Changes in the par-
tial distribution of xanthate groups
during the ripening process have been
the subject of heated debate in the
past, and the discussion continues
today.

I
13C.NMR investigations of viscose

3C-NMR plays an important role in
determining the degree of substitution
and the distribution of substituents.
The instability of cellulose xanthate
poses a problem in the direct investiga-
tion of viscose, it is reflected in the
decreasing degree of substitution du-
ring the maturing process. For this
reason, stabilizing xanthate groups for
NMR investigations has proven benefi-
cial. Diethyl chloroacetamide and ben-
zyl bromide were used as reactants

[1, 2]. The chemical equations for the-
se reactions are depicted in Fig. 1. The
NMR spectrum was measured for the
solution of stabilized viscose in DMSO-
dg. Fig. 2 shows the spectrum of N,N-
diethyl acetamide cellulose xanthate
(DAX) and the spectrum of unmodified
cellulose as a reference. The partial
degrees of substitution DS; were calcu-
lated based on the areas of the corre-

sponding C-is-peaks. The processes of
interpreting the ">*C-NMR spectrum in
the range of anhydroglucose unit si-
gnals and quantitatively identifying the
partial degree of cellulose xanthate
benzyl bromide substitution were con-
ducted in the same way as for DAX.
Compared with DAX, cellulose xantha-
te benzyl has better solubility in DMSO,
which leads to better spectrum resolu-
tion. This, in turn, makes it possible to
analyze low substituted xanthates,
which are common in practical proces-
sing (DS 0.5).

I
C-6 xanthation is preferred

Using our novel method, the substituti-
on patterns of cellulose xanthates with
different degrees of substitution were
identified (DS range 0.5 to 1.7). The
results are shown in Fig. 3. A preferred
substitution at C-6 was observed
throughout the DS range. However, at
lower overall levels of substitution, C-6
substitution is higher than that of C-2
and C-3.

The method presented here aims to
prove that changes occur in the distri-
bution of cellulose xanthate substitu-
ents during the ripening process.
Another aim of such NMR investiga-
tions is to draw conclusions with regard
to viscose processing and the resulting
fiber properties.
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y-axis left = Shear viscosity [mPas] at a
shear rate of 2.55 57
y-axis right = Transparency [%]
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Fig. 1: Shear viscosities and transmissions of
aqueous formulations containing 14 wt%

lauryl glucosid (LG) and 0.5 wt% 2-hydroxyalkyl
carboxymethyl starch (C;-CMS).

Fig. 2: Convenience formulation with all
ingredients thickend by 2-Hydroxyoctyl carboxy-
methyl starch.

Tab. 1: SD = starch derivative; CMS = Carboxy-
methyl starch; C8 = 2-Hydroxyoctyl;
C10 = 2-Hydroxydecyl; C12 = 2-Hydroxydodecyl.

SD DSZ—HydroxyaIkyI DSCarboxymethyI
CMS / 1.0
C8-CMS 0.7 0.9
C10-CMS 0.9 0.8
C12-CMS 0.9 0.6
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Starkebasierte Verdickungsmittel

fur Kosmetik und Pharmazie

Verdickungsmittel sind wichtige Hilfs-
mittel in der kosmetischen und phar-
mazeutischen Industrie, um bestimmte
Viskositaten in einem Tensidsystem
einzustellen. Vor allem Polyacrylate
sowie PEG (Polyethylenglycol)-Derivate
werden als Viskositatsregulatoren ein-
gesetzt. Eine schlechte Bioabbaubar-
keit, sowie eine zunehmende toxiko-
logisch kritische Bewertung sind zwei
gravierende Nachteile dieser Verbin-
dungen. Starkebasierte Verdickungs-
mittel weisen diese Mangel nicht auf
und stellen daher eine ernste Alternati-
ve dar. Fokus unserer Untersuchungen
war die Synthese und Charakterisie-
rung von Verdickungsmitteln fir Kos-
metik und Pharmazie, speziell fir was-
serbasierende Tensidsysteme. Diese
Produkte sollten ausgehend von Starke
als nachwachsendem Rohstoff synthe-
tisiert werden.

—
Hydrophob modifizierte Carboxy-
methylstarke

Carboxymethylstarke (CMS) ist bereits
als Verdickungsmittel fur wassrige
Systeme bekannt. Um eine bessere
Wechselwirkung mit den Tensiden bei
gleichzeitiger Langzeitstabilitat zu errei-
chen, ist eine zusatzliche hydrophobe
Substitution an CMS notwendig. Sol-
che hydrophob modifizierten CMS-
Molekdile zeigen einen verdickenden
Effekt, z. B. fur die Klasse der Alkyl-
polyglucoside (APG), einem schwer zu
verdickenden Tensidsystem.

Fur eine hydrophobe Modifizierung
von CMS wurde eine Zweistufen-
reaktion durchgefihrt. Zunachst wurde
Wachsmaisstarke unter homogenen
Bedingungen mit verschiedenen
1,2-Epoxyalkanen (C8-C12) nach Bien
et al. [1] verethert. Die folgende hete-
rogene Carboxymethylierung wurde
getatigt wie beschrieben durch Volkert
et al. [2]. Durch Variation der Aquiva-
lente pro Anhydroglucose-Einheit

(AGE) der entsprechenden Reagenzien
lassen sich verschiedenste hydroxyalky-
lierte Carboxymethylstarken herstellen
(Tab. 1). Ziel ist es, eine Viskositat von
ca. 6000 mPas bei einer moglichst
hohen Transparenz der Formulierung
zu erreichen.

In Fig. 1 ist der verdickende Effekt
sowie die Transparenz von Formulie-
rungen aus 14 Masseprozent Laurylglu-
cosid (LG) als Tensid mit 0,5 Masse-
prozent ausgewahlter hydroxyalkylier-
ter Carboxymethylstarken im Vergleich
zu CMS aufgezeigt. Es ist ersichtlich,
dass mit langer werdender Alkylkette
die Transparenz der Formulierung stetig
zunimmt gegeniber der sehr geringen
Transparenz von CMS in diesem Tensid-
system. Beim Einsatz von 2-Hydroxydo-
decyl-CMS in der entsprechenden
Formulierung mit LG besitzt diese eine
Transparenz von 75 Prozent, was leicht
trib ist.

I
Anionische Co-Tenside

Alkylpolyglucoside wie Laurylglucoside,
besitzen einen synergistischen Effekt in
Kombination mit anionischen Tensiden
wie Natriumlaurethsulfat (SLES). Die
Verwendung von SLES als Co-Tensid
bewirkt einen Anstieg der Viskositat bis
auf das 4-fache und der Transparenz
um 20 Prozent. Somit entsteht eine
absolut klare Formulierung. Fig. 2 zeigt
eine Formulierung, in der 2-Hydroxyoc-
tyl-CMS als Viskostitatsregulator einge-
setzt wurde und alle Inhaltstoffe einer
handelstblichen Formulierung enthal-
ten sind.

Der Einsatz von nur 0,5 Masseprozent
der hydrophob modifizierten CMS in
ausgewahlten wassrigen Tensidsyste-
men erhoht deren Viskositat um bis zu
50 Prozent. Denkbar ist daher auch die
Verwendung der modifizierten CMS als
polymerer Emulgator in Ol/Wasser-
Emulsion, z. B. medizinischen Salben.



Starch-based thickening agents for cosmetics
and pharmaceutical products

Thickeners are important auxiliary ma-
terials in the cosmetic and pharmaceu-
tical industry, as they make it possible
to reach a certain viscosity in surfactant
systems. Polyacrylates and PEG (polye-
thylene glycol) derivatives, in particular,
are often used as thickeners. The disad-
vantages of these materials are their
low biodegradability and their critical
toxicological evaluations. Starch-based
thickeners are a real alternative, as they
do not exhibit such deficiencies. Our
investigation focused on synthesizing
and characterizing thickening agents
for the cosmetics and pharmaceutical
industry, particularly for systems contai-
ning surfactants. These thickening
agents are to be derived from starch,
which is a renewable raw material.

I
Hydrophobically modified
carboxymethyl starch

Carboxymethyl starch (CMS) is already
known as a thickener for aqueous
systems. To improve its compatibility
with surfactants and its long-term
stability, an additional hydrophobic
substitution of CMS is required. Such
hydrophobically modified CMS molecu-
les have shown a thickening effect on
surfactant systems that are difficult to
thicken, such as the surfactant system
of alkyl polyglucosides (APG).

To create carboxymethyl starch with
hydrophobic substituents, a two-step
reaction was performed. First, waxy
maize starch was etherified by different
1,2-epoxyalkanes (C8-C12) in a homo-
geneous reaction as described by Bien
et al. [1]. The following heterogeneous
carboxymethylation was carried out as
described by Volkert et al. [2]. Varying
the molar equivalents of each reagent
per anhydro glucose unit (AGU) enab-
les the creation of 2-hydroxyalkyl carb-
oxymethyl starches, each substituent
has different degrees of substitution
(Tab. 1). The aim was to reach a shear

viscosity of about 6,000 mPas with
maximum formulation transparency.

Fig. 1 demonstrates the thickening
effect and transparency of selected
2-hydroxyalkyl carboxymethyl starches
of each alkyl chain length in lauryl
glucoside (LG) formulations compared
with unmodified carboxymethyl starch.
For the formulations shown, 0.5
weight percent of the modified starch
and 14 weight percent of LG were
used. Compared with the rather low
transparency of pure CMS, CMS for-
mulation transparency increases as the
alkyl chain grows longer. By using
2-hydroxydodecyl CMS in the LG for-
mulation, transparency is 75 percent,
which is still slightly turbid.

[
Anionic co-surfactants

Like LG, Alkyl polyglucosides show a
synerqistic effect in combination with
anionic surfactants such as sodium
laureth sulfate (SLES). Using the latter
as a co-surfactant, both viscosity and
transparency show a remarkable

20 percent increase. fig. 2 shows an
example of a formulation thickened by
2-hydroxyoctyl CMS, which includes all
the ingredients of a commercially
available product.

The addition of only 0.5 weight percent
of hydrophobically modified CMS to
selective aqueous surfactant systems
increases their viscosity by up to 50
percent. Hence, in principle, the appli-
cation of modified CMS as a polymeric
emulsifier in oil/water emulsions such
as medical ointments is possible.
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Fig. 1: Tensile and bending strength of rayon
reinforced polylactic acid vs. fiber content.
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Fig. 2: Un-notched Charpy impact strength of
rayon reinforced polylactic acid vs. fiber content.
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Fig. 3: Notched Charpy impact strength of rayon
reinforced polylactic acid vs. fiber content.

Biokomposite aus Polymilchsaure
und cellulosischen Spinnfasern

Beim SpritzgieBen und Extrudieren von
faserverstarktem Polypropylen (PP)
stellen cellulosische Spinnfasern (Rayon
Reifencordgarn) eine echte Alternative
zu Kurzglasfasern dar. Das mechani-
sche Eigenschaftsprofil (z. B. Schlag-
zahigkeit, Zugfestigkeit) von Cellulose-
faser verstarktem PP entspricht dem
von Kurzglasfaser verstarktem [1, 2].
Vorteile gegenlber Kurzglasfasern
bieten Rayonfasern beziglich ihrer
geringeren Dichte und Abrasivitat.
Zudem entfallt das lastige Pieksen
(Glasfasern), was die Handhabung
erheblich erleichtert.

Durch Kombination der Rayonfasern
mit dem Biopolymer Polymilchsaure
(Polylactic acid, PLA) entsteht ein Ma-
terial, das komplett biobasiert und
bioabbaubar ist. Einer der wesentlichen
Nachteile des PLA ist allerdings seine
geringe Schlagzahigkeit. Rayonfasern
im Komposit besitzen die Eigenschaft,
die Schlagzahigkeit eines Materials
maBgeblich zu steigern — sie wirken als
Schlagzahmodifikatoren. Es stellt sich
daher die Frage, ob mit der Material-
kombination PLA-Rayon die Schlagza-
higkeit gegentiber reinem PLA erhéht
werden kann.

Fur die im IAP durchgefihrten Com-
poundier- und Verarbeitungsversuche
wurden ein PLA des Typs 7000D (bottle
grade) der Firma Natureworks und die
Rayonfaser RT700 der Firma Cordenka
eingesetzt. Nach einem im IAP entwi-
ckelten Doppel-Pultrusionsverfahren
wurden Compounds mit Fasergehalten
von 15, 25 und 30 Masseprozent her-
gestellt. Das produzierte Granulatma-
terial lieB sich im Spritzgussverfahren
zu Normprufkorpern verarbeiten. Es
wurden Zug- und Biegeversuche im
klimatisierten Pruflabor (23 °C und

50 Prozent relative Luftfeuchte) durch-
gefuhrt. Weiterhin wurde die Schlagza-
higkeit durch Schlagbiege- und
Kerbschlagbiegeversuche nach Charpy
bei Raumtemperatur und bei -18 °C

ermittelt, sowie die Warmeformbestan-
digkeit (HDT-A) betrachtet.

Ein Vergleich der ermittelten Zugfestig-
keiten zeigt, dass mit zunehmendem
Fasergehalt die Zugfestigkeit auf 92
MPa (Fig. 1, linke Achse) und die Bie-
gespannung bei 3,5 Prozent Randfaser-
dehnung auf 118 MPa (Fig. 1, rechte
Achse) ansteigen. Auch Zugmoduli
steigen von 2,8 GPa des unverstarkten
Materials auf 4,7 GPa fir Proben mit
30 Prozent Fasergehalt, wahrend Bie-
gemoduli von 3,2 GPa auf 5,2 GPa
wachsen.

Die Ergebnisse der ungekerbten
Schlagbiegeversuche zeigen, dass
durch die Faserverstarkung die Schlag-
zahigkeit mehr als verdoppelt wird

(Fig. 2). Es erhoht sich der Charpywert
des ungekerbten nativen Materials von
17 kJ/m2 auf 38 kJ/m2 beim Material
mit 30 Prozent Fasergehalt. Annahernd
gleiche Verbesserungen ergeben sich
bei -18 °C.

Die Ergebnisse der Versuche an gekerb-
ten Proben veranschaulichen, dass
bereits ein Fasergehalt von 15 Prozent
eine Verdoppelung der Kerbschlagfes-
tigkeit bewirkt (Fig. 3). Bei 30 Prozent
Fasergehalt steigt der Raumtempera-
turwert auf 7,5 kJ/m2. Bei -18 °C wer-
den 5,6 kJ/m2 erreicht. Ermittelte
Waérmeformbestandigkeiten zeigen,
dass die Faserverstarkung zu einer
Erhéhung der HDT-A um ca. 8 °C flhrt
und nahezu unabhangig vom Faseran-
teil ist.

Demnach bewirkt die Einarbeitung
cellulosischer Spinnfasern auch bei
einer PLA-Matrix eine Erhéhung der
Schlagzahigkeit gegentber der reinen
Matrix. Verglichen mit herkdmmlichen
Schlagzahmodifikatoren, bewirken
Rayonfasern hohere Festigkeiten und
Steifigkeiten, wobei Biobasiertheit und
Bioabbaubarkeit erhalten bleiben.
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Biocomposites from polylactic acid
and cellulosic man-made fibers

With respect to injection molding and
the extrusion of fiber reinforced poly-
propylene (PP), cellulosic man-made
fibers (rayon tire cord yarn) are a seri-
ous alternative to short glass fibers.
The mechanical property profile (e.g.
impact strength, tensile strength) of PP
reinforced with cellulosic fibers is com-
parable to that reinforced with short
glass fibers [1, 2]. Rayon fibers have
advantages over short glass fibers in
terms of their low density and abrasive-
ness. Furthermore, they do not prick
the skin like glass fibers, which makes
handling them much easier.

When rayon fibers are combined with
biopolymer polylactic acid (PLA), a
completely bio-based and biodegrad-
able material is formed. One of the
crucial disadvantages of PLA s its low
impact strength. In composites, rayon
fibers can increase impact strength
significantly, as they act as impact mo-
difiers. Hence, the question arises of
whether cellulosic rayon fibers are also
able to improve impact properties in
combination with PLA.

For the present compounding and
processing trials at the IAR Nature-
works 7000D bottle grade PLA was
used with Cordenka rayon RT700 (Cor-
denka GmbH, Germany). A double
pultrusion method developed at IAP
was used to produce composites with
fiber loads of 15, 25 and 30 mass per-
cent. The compound was injection
molded into standard test specimens.
Tensile and bending experiments were
performed at 23 °C and 50 percent
relative humidity. Charpy impact
strength was determined at room tem-
perature and at -18 °C. Heat stability
was also tested taking the heat distorti-
on temperature (HDT-A) into account.

Fig. 1 shows that as fiber content incre-
ases, tensile strength and bending
stress rise steadlily. Tensile strength for
the pristine PLA rises from 72 MPa to

92 MPa (left axis), and bending stress
increases from 88 MPa to 118 MPa
(right axis) at 3.5 percent outer fiber
strain. Moduli are increased from

2.8 GPa to 4.7 GPa in tension and

30 weight percent fiber load, while the
corresponding values for bending are
3.2 GPa and 5.2 GPa, respectively. Even
better results are obtained for the im-
pact properties.

The results of un-notched impact expe-
riments (Fig. 2) show that the Charpy
value more than doubles from 17 kJ/im?
to 38 kJ/im2 at 30 percent fiber load.
Similar improvements are found at

-18 °C.

For notched Charpy testing, values
already double at 15 weight percent
fiber load (Fig. 3). At 30 percent, room
temperatures of 7.5 kJ/m? are reached;
at -18°C, a value of 5.6 kJ/m2 is ob-
tained. Heat distortion temperatures
demonstrate that fiber reinforcement
leads to an increase in HDT-A of appro-
ximately 8 °C, almost independent of
fiber content.

In conclusion, the incorporation of
cellulosic rayon fibers into a PLA matrix
leads to an increase of the impact pro-
perties compared to the pure matrix. In
contrast to conventional impact modi-
fiers, rayon fibers cause higher
strengths and stiffness while the non-
fossil origin and bio-degradability are
preserved.
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M Starch acetate (with 10 % plasticizer)
M Starch acetate (with 15 % plasticizer)
1 Starch acetate (with 20 % plasticizer)

30

Tensile strength Young’s modulus

Elongation at break
[MPa] [GPa/10] %.

Fig. 1: Tensile properties of starch acetate with
different plastisizer content.
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Fig. 2: Tensile properties of starch propionate
with different plastisizer content.
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Fig. 3: Effect of nano-phyllosilicate on tensile
properties of starch acetate.

Thermoplastische Starkederivate und ihre Komposite
mit nanoskaligen Schichtsilikaten

Starke ist einer der preiswertesten und
am haufigsten vorkommenden nach-
wachsenden Rohstoffe. Aufgrund ihrer
polymeren Struktur hat sie nicht nur im
Nahrungsmittelbereich, sondern auch
in der Polymer verarbeitenden Industrie
Einsatzpotenziale. In kommerziell ver-
flgbaren Produkten (z. B. von Nova-
mont, IT) werden bestehende, fur
Starkematerialien typische Nachteile
wie Sprodigkeit, Feuchteempfindlich-
keit und Verklebungstendenz durch
patentierte Weichmacher, Additive und
Co-Komponenten ausgeglichen. Eine
alternative Methode zur Verbesserung
der Materialeigenschaften von Stérke-
produkten ist die chemische Modifizie-
rung der Starke — die Derivatisierung
der Hydroxylgruppen. Der Zusatz von
nanoskaligen Schichtsilikaten kann
diesen Effekt unterstitzen.

—
Derivatisierung von Starke

Im Rahmen eines von der Fachagentur
Nachwachsende Rohstoffe geférderten
Projekts, in dem neue Materialien aus
modifizierten Polysacchariden entwi-
ckelt werden sollen, wurden hochamy-
losige Starke sowie Kartoffel-, Weizen-,
Mais- und Wachsmaisstarke mit Essig-
und Propionsaure verestert. Es wurde
untersucht, welchen Effekt der Zusatz
eines handelstblichen Weichmachers
und/oder von kommerziell verfiigbaren
nanoskaligen Schichtsilikaten (Laviosa
S.p.A., Italien, unmodifiziert und orga-
nisch modifiziert) auf die mechanischen
Materialeigenschaften bei verschiede-
nen Klimata haben.

In den vorgestellten Versuchen wurden
durch Derivatisierung hochamylosiger
Starke Starkeacetate (SA) und —propio-
nate (SP) mit Substitutionsgraden um
2,5 erhalten [1]. Im 30 Gramm-MafB-
stab wurde ein Weichmacher (Plastifi-
zieren) und, je nach Versuch, bis zu

5 Masseprozent Schichtsilikate zugege-
ben. Die Extrusion erfolgte auf einem

Mini-Doppelschneckenextruder (Haake,
D). Die durch SpritzgieBen gewonne-
nen Schulterstdbe wurden im Zugver-
such auf Modul, Festigkeit und
Bruchdehnung bei 23 °C und 50 Pro-
zent relativer Luftfeuchte untersucht.

I
Starkeacetate (SA)

Die Ergebnisse der Zugversuche far
plastifiziertes SA sind in Fig. 1 als Funk-
tion des Weichmachergehalts darge-
stellt. Die Festigkeiten bewegen sich im
Bereich derer von Polypropylen (PP),
wobei die Moduli hoher sind. Die Deh-
nungen (2 bis 3 Prozent) sind drastisch
niedriger als die von Polyolefinen, das
Material ist also spréder. Durch Zugabe
von 5 Prozent Schichtsilikaten (unmodi-
fiziert und modifiziert) kann die Deh-
nung deutlich auf ca. 15 Prozent
gesteigert werden (Fig. 3).

I
Starkepropionate (SP)

Verglichen mit SA weist SP bereits
ohne Weichmacher eine geringere
Sprodigkeit mit einer Dehnung von

4 Prozent auf (Fig. 2). Nach Zugabe
von 5 Prozent Weichmacher findet
man Festigkeiten von Uber 30 MPa mit
Moduli von 1,5 GPa, wéhrend die
Dehnungen nun 15 Prozent erreichen.
Die Sprodigkeit ist also stark gesunken.
Das deutet auch auf eine verbesserte
Schlagzahigkeit hin.

Sowohl durch Acetylierung als auch
durch Propionierung kann Starke in

ein thermoplastisches Material tber-
fahrt werden, das mit und ohne
Weichmacher verarbeitet werden kann.
Dabei entstehen Werkstoffe, die PP-
artige Eigenschaften (oder besser)
aufweisen. Nanoskalige Schichtsilikate
fUhren zu verbesserter Duktilitat bei
Starkeacetaten.

38
~ pidnkerdid pojypers



Thermoplastic starch derivatives and their composites

with nano-clay

Today, starch is one of the most com-
monly available low-cost renewable
raw materials. Thanks to its polymeric
structure, it not only has potential in
the food industry, but also in other
sectors such as the plastics industry.
The typical disadvantages of thermo-
plastic starch materials, such as brittle-
ness, moisture sensitivity and blocking,
have largely been eliminated in com-
mercially available products (e.g. by
Novamont IT) through the addition of
patented platicizers, additives and co-
components. Suitable material proper-
ties in starch products can also be
achieved by chemically modifying
starch through the derivatization of its
hydroxyl groups. The addition of nano-
composites with layered silicates (clay)
can enhance this effect.

[
Starch derivatization

Over the course of a project funded by
the Fachagentur Nachwachsende Roh-
stoffe that aimed to develop new ma-
terials from modified polysaccharides,
high amylose starches as well as pota-
to, wheat, maize and waxy maize
starch were esterified with acetic acid
and propionic acid anhydride. The
effect of adding a customary plasticizer
and/or commercially available nano-clay
(Laviosa S.p.A., Italy, unmodified and
organo-modified) on mechanical mate-
rial properties was determined at diffe-
rent climates.

In the experiments presented, starch
acetate (SA) and propionate (SP) with
degrees of substitution (DS) around 2.5
were formed as a result of derivatiza-
tion [1]. On a 30 g scale, a plasticizer
and up to 5 weight percent nano-clay
were added, depending on the experi-
ment. Extrusion was performed on a
twin screw mini extruder (Haake, D).
Injection molded dog bone-shaped bars
were tested for modulus, strength and
elongation at break at 23 °C and

50 percent relative humidity.

[
Starch acetate (SA)

The results of mechanical testing for
plasticized SA as a function of plastici-
zer content are presented in Fig. 1.
Strengths are at a level similar to that
of polypropylene (PP), while the moduli
are higher. Elongations (2 to 3 percent)
are drastically lower than that of poly-
olefines, which shows the material’s
brittleness. By adding about 5 percent
of nano-clay (modified and unmodi-
fied), elongation can be increased by
approximately 15 percent (Fig. 3).

I
Starch propionate (SP)

With an elongation of 4 percent, SP
shows a lower level of brittleness than
SA, even without a plasticizer (Fig. 2).
Once 5 percent plasticizer is added,
strengths are higher than 30 MPa with
moduli around 1.5 GPa, and elonga-
tion reaches 15 percent. This means
that brittleness decreases significantly,
which indicates an improvement of
impact properties.

Starch can be transformed into a ther-
moplastic material through acetylation
and propionation. It can be processed
with and without plasticizers and has
PP-like (or better) mechanical proper-
ties. Nano-clay further improves the
ductility of starch acetates.
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combined influence of the degree of substituti-
on (DS) of the cationic starch and process water
electrolyte content on the adsorption (n = 120).
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Kationische Starkederivate als Additiv

bei der Papierherstellung

[
Kationische Starke

Kationische Starkederivate werden bei
der Papierherstellung dem Stoffauflauf
neben anderen Additiven zugesetzt,
um insbesondere beim Einsatz von
Recyclingfasern die gewtinschte Papier-
qualitat einzustellen. Sie wirken als
Retentionsmittel und erhéhen dadurch
die ReiBfestigkeit von Papier. Voraus-
setzung hierfir ist, dass das kationi-
sche Starkeprodukt an den negativ
geladenen Cellulosefasern fixiert, und
somit eine mdglichst vollstandige Re-
tention erreicht wird. Die Wechselwir-
kung zwischen den Starkepolysaccha-
riden und dem Faserstoff wird durch
molekulare Parameter wie Molmassen-
verteilung, Substitutionsgrad (DS) und
Verteilung der Substituenten und die
Qualitat des Prozesswassers beein-
flusst.

I
Modelluntersuchungen

Die Adsorption von Starkederivaten an
einem Modellfaserstoff wurde indirekt
mit Hilfe der GréBenausschlusschroma-
tographie mit Vielwinkel-Lichtstreuung
(SEC-MALLS) gemessen, indem die
Konzentrationsabnahme in der Starke/
Faserstoff-Suspension infolge der Ad-
sorption verfolgt wurde. Aus der Chro-
matogrammform wurden
Informationen zur molekularen Zusam-
mensetzung der adsorbierten Starke
erhalten. Die Menge adsorbierter kat-
ionischer Starke und die resultierende
ReiBlange von Papierpriifblattern wur-
den in Abhangigkeit vom DS-Wert und
vom Elektrolytgehalt in der Starke/
Faserstoff-Suspension bestimmt. Der
Einfluss der Verteilung kationischer
Gruppen auf die molekulare Zusam-
mensetzung des adsorbierten Starke-
produktes und die resultierende
Papierfestigkeit wurde gepruft.

I
Adsorption und Papierfestigkeit

Adsorptionseffekte von kationischen
Starkederivaten in einem DS-Bereich
zwischen 0 und 0,13 wurden in Faser-
stoffsuspensionen mit abgestuften
Elektrolytgehalten zwischen deioni-
siertem (DW) und Prozesswasser (PW)
mit sehr hohem lonengehalt gemessen.
Mit zunehmendem DS nimmt der Ein-
fluss des Elektrolytgehaltes des Wassers
auf die Starkeadsorption ab. Wéhrend
bei kleinem DS unter 0,03 eine hohe
Adsorption nur in ionenarmem Wasser
erreicht wird, wird die Adsorption der
Derivate mit DS-Werten zwischen 0,10
und 0,13 durch die Wasserqualitat
nicht statistisch signifikant beeinflusst
(Fig. 1). Die adsorbierte Starkemenge
korreliert sehr gut mit der ReiB3festig-
keit von Prufblattern, eine hohe Star-
keadsorption erzeugt hohe Papier-
festigkeiten (Fig. 2).

Die bevorzugte Adsorption von Amylo-
se oder Amylopektin wird durch die
Substituentenverteilung bestimmt. Bei
einem DS-Wert von 0,10 wird in DW
vorwiegend die Amylose adsorbiert,
gleichzeitig findet in PW keine Bevor-
zugung einer Starkekomponente statt.
Die hohere Ladungsdichte am Amylo-
pektin (Fig. 3) vermindert dessen Ad-
sorption in DW. Bei erhdhtem lonen-
gehalt tragt eine partielle Abschirmung
der kationischen Ladungen vermutlich
zu einer verstarkten Adsorption des
Amylopektins bei. Signifikant hohere
ReiBfestigkeiten bei hohem Salzgehalt
werden erzielt, wenn nachweislich
Amylose und Amylopektin adsorbiert
werden.

FUr die Herstellung von Papieren mit
hohen Festigkeiten muss die molekula-
re Struktur der kationischen Starke so
optimiert werden, dass unter den spe-
zifischen Bedingungen der Papierfabrik
beide Starkefraktionen eine moglichst
vollstandige Retention an der Papierfa-
ser erfahren.



Cationic starch derivatives as an

additive in paper production

[
Cationic starch

Cationic starch derivatives are among
the additives applied in paper produc-
tion, particularly when recycled fibers
are being used. They are added to the
pulp before sheet forming as part of a
solution that aims to improve paper
quality. They also enhance tear strength
and are a highly effective means of
improving physical properties of paper
such as tensile strength, provided that
the cationic starch product is fixed to
the negatively charged pulp and re-
tained as completely as possible. The
interaction between starch polysaccha-
rides and pulp is strongly influenced by
molecular starch parameters such as
molar mass distribution, degree of
substitution (DS), substituent distributi-
on and process water quality.

I
Model investigations

The adsorption of starch derivatives on
model pulp was examined indirectly
through size exclusion chromatogra-
phy-multi angle laser light scattering
(SEC-MALLS), which measured the
degree of starch depletion resulting
from adsorption in the starch-pulp
suspension. Based on the chromato-
gram shape, information about the
molecular composition of the adsorbed
starch could be obtained. The adsorbed
amount of cationic starch and resulting
paper strength of hand sheets were
determined based on the DS and elec-
trolyte content in the starch-pulp sus-
pension. Furthermore, the influence of
cationic group distribution on the mo-
lecular composition of the adsorbed
starch product and the resulting paper
strength were investigated.

I
Adsorption and paper strength

Adsorption effects of cationic starch
derivatives in a DS range between

0 and 0.13 were investigated in pulp
suspensions with graded electrolyte
contents ranging between deionized
water (DW) and process water (PW)
with very high ionic strength. With
increasing DS, the impact of the elec-
trolyte content on starch adsorption
decreases. While starch derivatives with
DS values below 0.03 achieve high
adsorption in water with very low ionic
content only, water quality does not
have a statistically significant influence
on the adsorption of derivatives with
DS values between 0.10 and 0.13

(Fig. 1). The adsorbed amount corre-
lates very well to hand sheet paper
strength. High starch adsorption gene-
rally results in enhanced paper strength
(Fig. 2).

Preferential adsorption of amylose or
amylopectin is determined by substitu-
ent distribution. At DS values of 0.10,
slightly more starch product is adsor-
bed in PW than in DW. The higher
charge density on the amylopectin

(Fig. 3) leads to the preferential adsorp-
tion of amylose in DW, while both
amylopectin and amylose components
are adsorbed at high electrolyte con-
tent. Partial screening of the cationic
charges at high ionic strength leads to
increased amylopectin adsorption. The
adsorption of both starch polysaccha-
ride fractions at higher electrolyte con-
tent causes significantly higher paper
strength compared to DW, even at only
slightly higher adsorption.

For paper production, the molecular
structure of cationic starch must be
optimized to ensure that the high re-
tention of both starch polysaccharides
is achieved under the specific condi-
tions of a paper factory.

Native Polymere

Natural polymers
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Funktionale Polymersysteme
Functional polymer systems

Funktionalisierte Polymere — SchlUssel fir neue Technologien
Functional polymers — the key to new technologies

Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

Neuartige Beleuchtung mit OLEDs
Novel illumination with OLEDs

Polymermaterialien flr den Einsatz in organischen Feldeffekttransistoren
Polymer materials for application in organic field effect transistors

Klebstofffreies Verbinden von Kunststoffen
Adhesive-free bonding of plastics

Thermotrope Kern/Schale-Partikel fir den Sonnenschutz
Thermotropic core/shell particles for sun protection

Diffraktive Messmethoden zur Charakterisierung optischer 3-D-Gitter auf Basis kolloidaler Kristalle
Diffractive optical characterization methods of 3-D gratings based on colloidal crystals

MaBgeschneiderte wasserstoffverbriickte polyphile Blockmolekdile
Tailor-made hydrogen-bonded polyphilic block molecules

Oben: Leuchtende Polymere fiir organische Licht emittierende Dioden (OLEDs).
Top: Light emitting polymers for organic light-emitting diodes (OLEDs).

Unten: OLED-Module — Neuartige dekorative Leuchtkonzepte.
Bottom: OLED modules — novel decorative illumination concepts.



Funktionalisierte Polymere — Schlissel flr neue Technologien

—
Neue Technologien

Die Basistechnologien fir die Herstel-
lung von organischen Leuchtdioden
(OLEDs) sind weitestgehend bekannt.
Die Herausforderungen bestehen so-
wohl in der geometrischen Strukturie-
rung der OLEDs als auch in der Erho-
hung der Effizienz, der Leuchtstérke
und der Verlangerung der Lebensdauer
in der entsprechenden Anwendung.
Die Strukturierung wird Gber photo-
lithographische Schritte in der Schich-
tenfolge oder durch eine strukturierte
Abscheidung der Materialien in Kombi-
nation mit strukturierten Elektroden
erreicht. Gegenwartig werden weltweit
verschiedene Druckverfahren zur Her-
stellung von OLEDs auf Basis von Poly-
meren evaluiert oder sind bereits in
Pilot- und Fertigungsanlagen integriert
worden. Wahrend sich Verfahren wie
der Sieb- und Gravurdruck fur diese
Anwendung noch im Entwicklungssta-
dium befinden, ist die Entwicklung im
Bereich des Ink-Jet-Drucks schon weiter
fortgeschritten. OLEDs kénnen als Be-
leuchtung, strukturierte Leuchtflachen
und in Displays eingesetzt werden. Die-
se sind sehr dunn, sehr leicht, energie-
und kostensparend. OLEDs erlauben
zudem einen groBeren Blickwinkel,
zeigen ein helles Bild und kénnen ge-
druckt werden. Die Kombination von
OLEDs mit polymerelektronischen Bau-
elementen kénnte vollstandig flexible
Displays ermdglichen. OLEDs kdnnen
aber auch mit anderen Funktionsele-
menten wie Folientastaturen kombi-
niert werden. Diese neuen OLED-Tasta-
turen bestehen aus zwei Ubereinander
liegenden Schichtebenen — einer Ebe-
ne, die das flache OLED-Element auf-
nimmt und einer, die die Tastaturfunk-
tionalitat realisiert. Diese neuen An-
wendungen erfordern vollkommen
neue technologische Schritte, zu denen
die Entwicklung des Layouts der Anzei-
gen oder Leuchtflachen, der Aufbau
der Schichtenfolge und eine effektive
Verkapselung der Bauelemente
gehoren.
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—
Polymere fir neue Technologien

Halbleitende Polymermaterialien stellen
die Basis dieser neuen Technologien
dar. Weitere polymerelektronische
Bauelemente sind organische Feldef-
fekttransistoren (OFETs) und organische
Photovoltaik- (OPV-) Zellen. Poly-3-
alkylthiophene, verschiedene hetero-
cyclische konjugierte Polymere, Poly-
fluorene und Polyphenylenvinylene sind
wichtige Materialklassen, die in diesen
neuen Bauelementen bendtigt werden.
Zur Synthese dieser Materialien werden
verschiedene Polymerisationstechniken
wie Polykondensation, Polyaddition,
ionische und radikalische Polymerisati-
on sowie Kohlenstoff/Kohlenstoff-
Verknupfungstechniken eingesetzt.
Durch Copolymerisation von unter-
schiedlichen Monomerbausteinen
kdnnen die resultierenden elektrischen
und optischen Eigenschaften hinsicht-
lich Bandgap, Lage der Energieniveaus,
Brechzahl, Maximum der Absorption
und Photolumineszenz angepasst wer-
den. Der Feldeffekttransistor ist ein
Grundbauelement der Elektronik.
OFETs werden in neuen polymerelek-
tronischen Schaltungen eingesetzt. Das
kénnen sowohl einfache Schaltungen
mit geringer Funktionalitat als auch
komplexe Schaltungen bis hin zum
RFID-Transponder sein. Durch die Ent-
wicklung und Umsetzung neuer Syn-
thesekonzepte von konjugierten
halbleitenden Polymeren konnten
OFETs mit hohen Ladungstragermobili-
taten aufgebaut werden. Die Anwen-
dung halbleitender konjugierter Poly-
mere fUhrte auch zur Entwicklung
neuer organischer Solarzellen. Die
Materialien und Schichtsysteme be-
stimmen die Effizienz dieser Zellen, das
Absorptionsverhalten konnte durch die
Entwicklung von Low-Bandgap-Poly-
meren erweitert werden. Damit konn-
ten die organischen Solarzellen besser
dem Sonnenspektrum angepasst wer-
den. Mit Fluoreszenzfarbstoffen dotier-
te Fluoreszenzkollektoren erhdhen
ebenfalls die Effizienz von bereits be-

kannten Solarzellen. Sie absorbieren
breitbandiges Licht, das durch den
Fluoreszenzeffekt mit hoher Effizienz in
langerwellige Strahlung gewandelt
wird und an den Kanten der Kollekto-
ren mit hoher Lichtverstarkung austritt.

I
Thermochrome Materialien fr
Maschinenbau und Solartechnik

Farben spielen in unserem Alltag eine
groBe Rolle. Erfahrungsgemal ist die
Farbe eines Materials unabhangig von
dessen Temperatur. Nur wenige, soge-
nannte thermochrome Materialien,
zeigen kontinuierliche oder sprunghaf-
te Farbwechsel infolge von Tempera-
turanderungen. Diese kdnnen sowohl
reversibel als auch irreversibel erfolgen
und erschlieBen neue Anwendungen in
der Solartechnik. Bei thermochromen
Polymerwerkstoffen lassen sich tempe-
raturgesteuert sowohl die Farbintensi-
taten schalten als auch zielgerichtet
Farben steuern. Demzufolge kénnen
thermochrome Schalteffekte zwischen
zwei Signalfarben (blau-rot oder gelb-
schwarz) oder auch stufengeschaltete
Effekte (farblos-rot-gelb-grin) in einem
vorgegebenen Temperaturprofil ermog-
licht werden. Zu den Schwerpunkten
der Entwicklungsarbeiten gehoéren z. B.
farbselektive Thermochromie in Duro-
meren, Thermopolasten, Lacken ein-
schlieBlich GieBharzsystemen und
hochtransparenten Hydrogelen. Die
Entwicklungskette umfasst die Prapara-
tion thermochromer Komposite und
deren Dotierung in die Polymermatrix —
unter Ausbildung separater Phasen
oder neuer Strukturen — sowie bei
Thermoplasten die Entwicklung einer
entsprechenden Extrusionstechnologie.
Die Hauptanwendungsgebiete der
thermochromen Polymere sind solar-
technische Anlagen und der Maschi-
nenbau.



I
Optische Funktionsmaterialien
flr optische Bauelemente

Die Kathodenstrahlréhre wurde in den
letzten Jahren durch die Entwicklung
eines neuen Materials abgel®st. Es sind
Flassigkristalle, die in heutigen Fern-
sehgeraten zum Einsatz kommen. Das
Licht kann aber durch Schichten von
besonderen Flussigkristallen auch ver-
andert werden — zum Beispiel durch
thermotrope Flussigkristalle. Wenn
diese Materialien zu anisotropen, struk-
turierten, ultraddnnen Filmen oder
Schichten verarbeitet werden, zeigen
diese komplexe optische Eigenschaf-
ten. Die Arbeiten zur Synthese neuer
Materialien konzentrieren sich auf ther-
motrope und diskotische FlUssigkristal-
le, glasbildende und vernetzbare
Mesogene, lyotrope Systeme und Licht
emittierende FlUssigkristalle. Im Mittel-
punkt der Arbeiten stehen die Synthese
dieser Materialien mit Hilfe effizienter
mehrstufiger Synthesesequenzen sowie
die Analyse der flssigkristallinen
Eigenschaften. Die Synthese soll in
Zukunft in kleinen und mittelstandi-
schen Unternehmen durchgefiihrt
werden. Die technologischen Schritte
umfassen Filmpraparation mittels Spin-
coating (perspektivisch auch Druck-
techniken), anisotrope Orientierung der
Filme, permanente Fixierung der Orien-
tierung im Glaszustand und/oder
Photovernetzung.

Als optische Funktionsschichten in
Flissigkristalldisplays werden Polymer-
materialien mit photosensitiven Eigen-
schaften bendtigt. Die speziell
funktionalisierten Polymere, Polymer-
komposite und photovernetzbaren
FlUssigkristallmischungen lassen sich
leicht verarbeiten und erlauben die
Herstellung von Filmen unterschiedli-
cher optischer Funktionalitat. Es wer-
den Materialien entwickelt, die durch
die Wechselwirkung mit polarisiertem
Licht anisotrope Eigenschaften zeigen.
Zur Herstellung von Oberflachenrelief-
gittern kommen photochrome Polyme-
re als holographische Materialien zur

Anwendung. Neue Polymer(nano)-
komposite kénnen zur Herstellung
effizienter Volumengitter genutzt
werden.

Mit Hilfe anisotroper Funktionsschich-
ten lassen sich optische Funktionsele-
mente far flussigkristalline Anzeigen
herstellen. Dazu zahlen Polarisatoren,
Farbfilter, Diffuser, Retarder und Ali-
gning-Layer. Diffraktiv-optische Ele-
mente werden zum Lichtmanagement
in LCD-Backlight-Systemen und Senso-
ren eingesetzt. Mit holographischen
Volumengittern kénnen neue Kompo-
nenten (Strahlteiler, Wellenleiter, Ein-
bzw. Auskopplungselemente) fir die
Telekommunikation und in der inte-
grierten Optik realisiert werden. Weite-
re Anwendungsfelder sind doppel-
brechende Filmkomponenten mit licht-
modulierenden Eigenschaften sowie
polarisierte Lichtemission (Linear- und
Zirkularpolarisatoren, cholesterische
Filme, Kompensationsfilme, Farbfilter)
u. a. fur optische Instrumentierung und
Displays. Die Entwicklung von opti-
schen Sicherheitsmerkmalen zur Erho-
hung der Falschungssicherheit in
Dokumenten wird ebenfalls mit funk-
tionalen Schichten und Schichtsyste-
men erreicht.

I
Materialien fur Sensoren und
Wandler

Polymere kénnen in der Medizin zur
Wund- und Knochenheilung verwen-
det werden. Dazu muss man sie elek-
trisch aufladen. Besonders geeignet
dafur sind Polyvinylidenfluorid-, Polyte-
trafluorethylen und poréses Polypropy-
len. In diesen Materialien lassen sich
elektrische Polarisationen erzeugen
oder auch Ladungen im Volumen und
an den Oberflachen stabil speichern.
Die elektrische Aufladung der Polymer-
folie wird durch das Anlegen von ho-
hen Spannungen an einer Spitzen-
elektrode erreicht, welche bei einer
Coronaentladung entstehen. Die so
behandelten Polymerfolien zeigen

dann starke piezo- und pyroelektrische
Effekte. Als Elektretmaterialien stehen
ferroelektrische Fluorpolymere und
porose Polytetrafluorethylen- sowie
Polypropylenfolien zur Verfiigung, die
sich durch eine starke Piezoelektrizitat
und hohe Ladungsstabilitat auszeich-
nen. Neben ihren Anwendungen in der
Medizin kénnen Elektrete auch als
Drucksensoren und Schallwandler
sowie als Filtermaterialien mit erhéhter
Effizienz genutzt werden. Weiterhin
werden Multielement-Wandler beliebi-
ger Geometrien fir Anwendungen in
der Medizin, Luft- und Raumfahrt
sowie Informationstechnik als applika-
tionsspezifische Sensoren entwickelt.

I
Oberflachenfunktionalisierung
und Analytik

Das Anpassen der Oberflacheneigen-
schaften von Polymeren er6ffnet den
polymeren Materialien viele neue Ein-
satzbereiche. Die Aktivierung (= Oxida-
tion) der Oberflachen macht es
maoglich, Polyethylenfolien zu bedruk-
ken (Einkaufstiten), Polypropylen zu
kleben (Chipkarten) und die StoBstan-
gen von Autos zu lackieren. Die chemi-
sche Zusammensetzung einer nur
wenige Nanometer dicken Oberfla-
chenschicht ist fir diese Eigenschaften
verantwortlich. Nanoskalige Funktions-
schichten sind dreidimensionale Wirts-
strukturen fir Proteine in der bio-
logischen und medizinischen Diagnos-
tik. Sie wirken als Diffusionsbarriere,
sind effiziente antimikrobielle AusrUs-
tung oder robuster Trager weiterer
Funktionen auf nahezu beliebigen
Materialien. Mikrometer dicke Funkti-
onsschichten schalten lhre Eigenschaf-
ten unter Einfluss von Licht. Mikro-
strukturierte Oberflachen kénnen viel-
faltige optische und mechanische
Funktionen ausiben. Die Technologie-
entwicklung auf diesem Gebiet wird
durch eine leistungsfahige Analytik von
Oberflachen und Dlnnschichten unter-
statzt.
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Functional polymers — the key to new technologies

I
New technologies

The basic technologies for the produc-
tion of organic light-emitting diodes
(OLEDs) are extensively known. Specific
applications present challenges such as
the geometric structuring of the OLEDs
as well as increasing their efficiency
and intensity and prolonging their
service life. The structuring is perfor-
med by means of photolithographic
steps in the series of deposits or by
structured deposition of the materials
in combination with structured electro-
des. Various printing processes for
OLED production based on polymers
are currently being evaluated world-
wide, and have already been inte-
grated in pilot or industrial plants.
While processes like screen and gravu-
re printing for such applications are still
under development, ink-jet printing
has already reached an advanced stage
of development. OLEDs can be used as
illumination, in structured illuminated
areas and in displays. The latter are
very thin and very light, saving energy
and costs. OLEDs provide a larger an-
gle of view, show a brighter image and
can be printed. By combining OLEDs
with polymer-electronic components, it
proved possible to build completely
flexible displays. OLEDs can also be
combined with other functional ele-
ments such as foil keyboards. These
new OLED keyboards consist of two
superimposed layers. One contains the
flat OLED element, while the other
ensures the functionality of the key-
board. These new applications require
completely new technological steps,
including developing the layout of the
display or illuminated area, the archi-
tecture of the series of deposits, and
the effective encapsulation of the com-
ponents.
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I
Polymers for new technologies

Semiconducting polymer materials
form the basis of these new technolo-
gies. Other polymer-electronic compo-
nents are field effect transistors (OFETs)
and organic photovoltaic (OPV) cells.
Poly-3-alkylthiophene, various hetero-
cyclic, conjugated polymers, polyfluo-
renes and polyphenylene vinylene are
important material classes needed in
these components. A variety of poly-
merization techniques such as polycon-
densation, polyaddition, ionic and
radical polymerization, and carbon/
carbon linking are applied to synthe-
size the material. The resulting electri-
cal and optical properties, such as
optical band gap, position of the ener-
gy level, refractive index, absorption
maximum and photoluminescence can
be tailored as required through copoly-
merization of different monomer units.
Field effect transistors are basic com-
ponents of electronics. OFETs are ap-
plied in new polymer-based electronic
circuits ranging from simple circuits
with low functionality to complex cir-
cuits, and up to RFID transponders.
Thanks to the successful development
and realization of new synthesis con-
cepts using conjugated, semiconduc-
ting polymers, it was possible to
develop OFETs with high charge carrier
mobility. The application of semicon-
ducting polymers led to the develop-
ment of new organic solar cells. The
materials and layer systems determine
the efficiency of these cells, and the
absorption behavior was improved by
developing low bandgap polymers.
This made it easier to adapt organic
solar cells to the solar spectrum. Fluo-
rescence collectors doped with fluo-
rescent dyes also increase the efficiency
of established solar cells. They absorb
broadband light, which — thanks to the
fluorescence effect — is very efficiently
converted into longer-wave radiation
and is emitted at the edges of the
collectors with high light amplification.

I

Thermochromic materials for
machine construction and solar
technology

Colors play an important role in our
everyday life. In general, the color of a
material is independent of temperatu-
re. However, a few materials, which
are termed thermochromic, modify
their color in response to temperature
changes. These thermochromic materi-
als, which change their optical beha-
vior reversibly or irreversibly as a
function of temperature, are needed
for new applications in solar technolo-
gy. These polymer materials make it
possible, through temperature control,
not only to change the color intensity
but also to switch between pre-deter-
mined colors as required. Consequent-
ly, thermochromic switching effects
between two signal colors (blue-red or
yellow-black) or stepped switching
effects (colorless-red-yellow-green) are
possible within a specified temperature
range. Current development work
focuses on color-selective thermochro-
mism in thermosets, thermoplastics,
and coatings, including casting resin
systems and highly transparent hydro-
gels. The development chain includes
preparing thermochromic composites
and doping them in the polymer matrix
— thus forming separate phases or new
structures — and, in the case of ther-
moplastics, developing suitable extru-
sion techniques. A crucial challenge for
use in machine construction at the
present time is the correlation between
mechanical/tribological material para-
meters and thermochromic properties.

I
Optical functional materials for
optical components

New thermotropic liquid crystals are
being developed for anisotropically
structured, ultra-thin films with com-
plex optical properties. \We are concen-
trating our activities on thermotropic



and discotic liquid crystals, glass-for-
ming and crosslinkable mesogens,
lyotropic systems and light-emitting
liquid crystals. The core of this work
involves the development of efficient,
multi-stage synthesis sequences (with a
view to scaling up to industrial-produc-
tion level in collaboration with suitable
industrial partners) and the analysis of
liquid crystalline properties. The new
liquid crystals are processed into thin
(nanostructured) anisotropic films. The
technological steps are film preparation
by spin-coating (with printing techno-
logies also in mind), anisotropic orien-
tation of the films, permanently fixing
the orientation in the glass state and/or
photocrosslinking. Polymer materials
with photosensitive properties are
required as optical functional layers in
liquid crystal displays. The specially
functionalized polymers, polymer com-
posites and photocrosslinkable liquid
crystal mixtures can be readily pro-
cessed, allowing the preparation of
films with different optical functionali-
ty. A key step is the development of
multifunctional polymers to save layers
and process steps. In particular, materi-
als are being developed in which aniso-
tropic properties are induced by
interaction with polarized light. Holo-
graphic materials for the production of
surface relief gratings based on photo-
chromic polymers and materials for the
production of efficient volume gratings
based on polymer nanocomposites and
reactive monomer mixtures are also
being developed.

Optical functional elements for liquid
crystal displays (LCDs), such as polari-
zers, color filters, diffusers, retarders
and aligning layers are being develo-
ped with the aid of anisotropic optical
functional layers. Diffractive optical
elements are used for light manage-
ment in LCD backlight systems and
sensors. New components for telecom-
munications can be produced with
holographic volume gratings, for ex-
ample. These can be used to build

Funktionale Polymersysteme

beam splitters, optical waveguides, and
coupling/decoupling elements. Optical
security features to increase anti-forge-
ry protection in documents are also
being developed using functional layers
and layer systems. Other fields of appli-
cation include birefringent film compo-
nents with light-modulating properties
and polarized light emission (linear and
circular polarizers, cholesteric films,
compensation films, color filters), etc.
for optical instrumentation and dlis-

plays.

[
Materials for sensors and
transducers

By electric charging and polarization of
polyvinylidene fluoride, polytetrafluo-
roethylene and porous polypropylene
films, electrical polarization can be
produced in these materials or mo-
nocharges can be stably stored within
their volume and surfaces. Electric
charging of polymer films is carried out
by applying high voltages to a tip elec-
trode to initiate a corona discharge,
which produces electric charges and
electrically charges the film. These
electrically treated polymer films have
strong piezo and pyroelectric effects
and stable electrical potentials. Ferro-
electric fluoropolymers and porous
polytetrafluoroethylene and polypropy-
lene films are available as electrets.
These materials are characterized by
strong piezoelectricity and high charge
stability. In addition to their use as
pressure sensors and acoustic transdu-
cers, electrets can be employed as filter
materials with enhanced efficiency and
in medicine for wound and bone he-
aling. In addition, multi-element trans-
ducers of any required geometry are
being developed for medical and aero-
space applications and for information
technology as application-specific
Sensors.

Functional polymer systems

[
Functionalization of surfaces and
their characterization

Modifying the surface properties of
polymers opens up many new applica-
tions for polymer materials. Surface
activation (= oxidation) makes it pos-
sible to print on polyethylene films
(plastic bags), bond on polypropylene
(chip cards) and paint car bumpers.

The chemical composition of a surface
layer only a few nanometers thick is
responsible for these properties. Na-
noscale functional layers host proteins
in for biological and medical diagnos-
tics devices. They act as diffusion barri-
ers, prevent the settlement of microbes
and are robust carriers of other func-
tions on virtually any material. Micron-
thick functional layers can change their
properties under the influence of light.
Microstructured surfaces can perform
many different optical and mechanical
functions. To support process develop-
ment in this field, a wide spectrum of
sophisticated techniques is available for
the characterization of surfaces and
thin films.
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Anwendungen und Dienstleistungen

—
Materialien — Synthese und
Verarbeitung von

— halbleitenden Polymeren

— elektrolumineszierenden Polymeren

— photolumineszierenden Polymeren

— photochromen Polymeren

— piezoelektrischen Polymeren

— flssigkristallinen Polymeren

— thermochromen und
elektrochromen Polymeren

— polymeren Nanocompositen

Funktionselemente

— anisotrope Schichten

— optische Datenspeicher

— Orientierungsschichten fur
Flussigkristalle

— holographisch erzeugte
Oberflachenreliefgitter

— Laserstabe fir die Messtechnik

— spektrale Lichtwandler zum Nach-
weis von UV-Licht

— Lichtsender und -empfanger

— polymere Elektrete fir Wandler
und Ladungsspeicher

— Barriereschichten fur flexible
Displays

Bauelemente

— polymere Leuchtdioden (PLED)

— Passiv-Matrix-Displays

— FlUssigkristall-Displays

— Feldeffekttransistoren

— polymere Dioden

— einfache polymere elektronische
Schaltungen

— piezoelektrische Sensoren
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Oberflachentechnik

Kopplung von biologisch aktiven
Substanzen auf polymeren
Oberflachen

hydrophile oder hydrophobe
Oberflachen

klebstofffreies Verbinden
Ultrabarrieren

funktionale Beschichtungen
Oberflachen- und
Dunnschichtanalytik

Weitere Beispiele

biozide Oberflachen fur

Folien oder Textilien
wasserabweisende Textilien
strukturierte Aktivierung von
Oberflachen

photobiozide Beschichtungen fur
den Pflanzenschutz
Fluoreszenzschichten fur

die Sensortechnik
Charakterisierung der chemischen
Struktur, der Topographie und
makroskopischer Eigenschaften
Tintenstrahldruck von OLEDs



Applications and services

I
Materials — synthesis
and processing of

semiconducting polymers

— electroluminescent polymers
photoluminescent polymers
photochromic polymers
piezoelectric polymers

liquid crystalline polymers
thermochromic and electrochromic
polymers

— polymer nanocomposites

Functional elements

— anisotropic layers

— layers for optical data storage

— photo alignment of layers

— holographically produced surface
relief gratings

— laser rods for spectral
measurements

— spectral light converter for the
detection of UV-light

— light senders and receivers

— polymer electrets for charge storage

barrier layers for flexible displays

Components

— polymer light-emitting

diodes (PLED)

passive matrix displays

liquid crystal displays

— field effect and bipolar transistors
polymer diodes

simple polymer electronic circuits
— piezoelectric sensors

Surface technology

— coupling of biologically active
substances to polymer surfaces

— hydrophilic or hydrophobic surfaces

— adhesive-free bonding

— ultrabarriers

— functional coatings

— surface and thin-film analysis

More examples

— biocidal surfaces for films and
textiles

— water-repellent textiles

— preparation of textiles for dyeing

— photobiocidal coatings for
pest management

— fluorescent layers for sensor
technology

— characterization of chemical
structure, topography and
macroscopic properties

— Ink-jet printing of OLEDs
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Fig. 1: llluminated OLED module.
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Neuartige Beleuchtung mit OLEDs

Die organische Licht emittierende Di-
ode (OLED) ist eine vollkommen neue
Art einer Lichtquelle. Sie gibt das Licht
flachig ab und kann zur Beleuchtung in
Raumen oder Gegenstanden wie Ta-
schen oder Mébeln eingesetzt werden.
Als dekoratives Gestaltungselement
kédnnen diese Leuchtflachen z. B. in
Deckenbeleuchtungen neue Einsatzge-
biete finden. Fir diese Anwendungen
werden am Fraunhofer IAP neue Tech-
nologien entwickelt, die es ermogli-
chen, Glihlampen oder
Energiesparlampen durch OLEDs abzu-
|6sen, da sie ohne Reflektoren auskom-
men. Zudem verbrauchen die OLEDs
wenig Energie und kénnen kosten-
gunstig hergestellt werden. Zukunftig
kann man sich sogar einen Druck von
OLED-Lichtquellen vorstellen.

Die Zielstellung eines Projekts war es,
kaskadierbare OLED-Module zu entwi-
ckeln, deren Flachen gleichmaBig
leuchten. Ihr Zusammenschalten soll
den Bau einer Leuchte mit einer Flache
von 3600 cm? ermdglichen. Kinftig
sollen noch groBere Leuchtflachen
entwickelt werden.

Leuchtstarke und Leistung

Derzeit hat ein OLED-Modul eine effek-
tive Leuchtflache von 55 cm? mit Hel-
ligkeiten von ca. 1000 cd/m2 zwischen
6 und 7 Volt (Fig. 1). Dabei werden
Leistungseffizienzen von ca. 11 cd/A
erreicht. Untersuchungen der Schich-
tenfolge zeigen, dass die Helligkeit des
Moduls sehr stark von den Dicken der
Polymerschichten abhangt — diinne
Schichten sind heller. Module mit di-
ckeren Schichten sind zwar dunkler,
bendtigen aber weniger Energie. Hin-
sichtlich Leuchtstarke und Leistung des
Moduls muss daher die optimale
Schichtdicke ermittelt werden.

Leuchtfarbe

Die Dicke der Polymerschichten hat
auch einen signifikanten Einfluss auf
die Leuchtfarbe, was in Elektrolumines-
zenzspektren deutlich wird (Fig. 2). Das

Emissionsspektrum ist bei diinnen
Schichten in den blauen Bereich ver-
schoben, dickere Schichten zeigen
einen relativ starken Anteil an orange-
roter Emission. Die Ursache fur dieses
Verhalten liegt in der chemischen
Struktur des verwendeten Polymers. Es
besteht aus zwei Comonomeren, die
im blauen bzw. im orange-roten Spek-
tralbereich emittieren.

Verkapselung und Lebensdauer
Eine Voraussetzung fur eine lange
Lebensdauer ist die effektive Verkapse-
lung der OLED-Module. Gegenwartig
kann diese nur mit Glas erreicht wer-
den, wobei zusatzliche Absorber den
eindringenden Sauerstoff und Wasser
aufnehmen. Die Lebensdauer wurde
durch Anlegen verschiedener Strom-
starken Uber 700 Stunden bei 25 °C
ermittelt. Sie hangt in starkem Mal3e
von der Strombelastung ab (Fig. 3). Ist
diese zu hoch, fuhrt dies schnell zum
Ausfall des gesamten OLED-Moduls.
Der Abfall der Helligkeit ist mit einem
Anstieg der Spannung verbunden.

Kostenbetrachtung

Neben einer zukUnftigen Anlageninves-
tition bestimmt die Anschaffung von
Materialien wie Substraten und Ver-
kapselungsglasern die Herstellungs-
kosten zu 65 Prozent. Ein Viertel davon
wird von zusatzlichen Materialien fur
die Verkapselung verursacht, weitere

7 Prozent von OLED-Polymermateri-
alien. Zudem gibt es bei der Herstel-
lung eine Reihe von zeitintensiven
Prozessen, insbesondere die Trocknung
der aus Lésung aufgetragenen OLED-
Materialien und die Hartung des Kle-
bers. Diese Schritte mUssen bei der
Entwicklung einer zukiinftigen Produk-
tionsanlage optimiert werden. Ansatz-
punkte fur eine Produktivitatsverbes-
serung liegen auch in der Optimierung
der Prozesskette.
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Novel illumination with OLEDs

Organic light-emitting diodes (OLEDs)
are a completely new kind of light
source. They emit light in a single plane
and can be applied as illumination in
rooms or in objects such as bags or
furniture. The illuminated areas can be
used as decorative design elements, for
instance in suspended ceilings. For ap-
plications of this type, the Fraunhofer
IAP is developing new technologies that
can replace light bulbs or energy-saving
lamps because they do not need reflec
tors. Moreover, OLEDs use very little
energy and can be cost-effectively pro-
duced. The printing of OLEDs is another
future possibility.

The objective of one project was to
develop cascadable OLED modules
whose areas produce even illumination.
Interconnecting the modules would
produce a lamp with an area of

3600 cm?. It is planned to develop even
larger illuminated areas in future.

Brightness and power

Currently, an OLED module has an ef-
fective illuminated area of 55 cm? with
a brightness of about 1000 cd/m? be-
tween 6 and 7 volts (Fig. 1). Power ef-
ficiencies of about 11 cd/A are achieved.
Investigations of the series of deposits
show that the module’s brightness
depends strongly on the thicknesses
of the polymer layers — thin layers are
brighter. Modules consisting of thicker
layers are darker, but they consume
less energy. Hence, the optimum layer
thickness must be determined with
respect to efficacy and power.

Luminous color

The thickness of the layer also signifi-
cantly influences the luminous color,
which is reflected in electrolumines-
cence spectra (Fig. 2). For thin layers,
the emission spectrum is shifted to

the blue region, thicker layers emit
relatively strongly in the orange-red
field. The reason for this behavior is the
polymer’s chemical structure. It consists
of two comonomers emitting in the

blue and the orange-red spectral range,
respectively.

Encapsulation and life time
Effective encapsulation is the key to

a long service life for OLED modules.
At present this can only be achieved
with glass, with additional absorbers
removing the oxygen and water that
penetrates the module. The service life
was determined by applying various
currents at 25 °C over a period of 700
hours (Fig. 3). It depends heavily on
the current load; if this is too high, the
whole OLED module can easily fail. The
brightness decreases in direct propor-
tion to the increase in voltage.

Cost aspects

Besides a forthcoming plant investment,
the production costs are significantly
determined by the cost of the mate-
rial employed. This includes the cost of
substrates and encapsulation glasses,
which account for 65 percent of the
material costs. Additional encapsulation
materials amount to 25 percent, while
the cost of OLED polymer materials
comes to 7 percent. Production also
involves a number of time-intensive
processes, especially the drying of the
solution from the deposited OLED ma-
terials and the curing of the adhesive.
These steps must be optimized during
the development of a forthcoming
production plant. Another way of im-
proving productivity is to optimize the
process chain.
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Fig. 1: “Bottom contact” and “top gate” on a
PET flexible substrate.

Ag 200 nm
polymer insulator (100-1000 nm)
cu P3HTTFTS (30 nm) cu
PET foil

Fig. 2: Schematic configuration of an organic
field effect transistor (OFET).

Fig. 3: Polymer structure.
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Polymermaterialien fir den Einsatz
in organischen Feldeffekttransistoren

In einem organischen Feldeffekttran-
sistor (OFET) besteht mindestens die
aktive Schicht aus einem organischen,
niedermolekularen oder polymeren
Halbleitermaterial. OFETs sind die Basis-
elemente einer »low cost — low perfor-
mance«-Polymerelektronik. Diese
entwickelt sich zu einer weiteren Tech-
nologie fir flexible Systeme, indem

z. B. preiswerte Druckverfahren zum
Aufbringen der Schichten angewendet
werden koénnen (Fig. 1). Die geplanten
polytronischen Anwendungen werden
in erster Linie den Markt fur extrem
preiswerte Elektronik erschlieBen, bei-
spielsweise als Transponder, Barcodes,
flexible Chipkarten, integrierte Steue-
rungen fur Sensoren und Aktoren zur
Einmalnutzung oder die Ansteuerung
organischer Aktivmatrix-Displays.

I
OFETs — Aufbau

Der Transistor ist das Kernstlck inte-
grierter Schaltungen, wobei ein typi-
scher polymerer Transistor meist
folgendermaBen aufgebaut ist: Auf
dem flexiblen Substrat (meist PET-Folie)
befindet sich die untere Kontaktebene
mit zwei Kontakten pro Transistor —
Source und Drain. Darauf wird der
polymere Halbleiter mit Hilfe eines
|6sungsbasierten Verfahrens, z. B.
Drucken oder Schleudern, abgeschie-
den. Es folgt eine Schicht des polyme-
ren Isolators, dessen Abscheidungs-
prozess auch aus Losung erfolgt. Um
ein Anlésen der polymeren Halbleiter-
schicht zu verhindern, muss darauf
geachtet werden, dass orthogonale
Losungsmittel eingesetzt werden. Als
oberste Schicht wird der Gate-Kontakt
aufgebracht (Fig. 2). Die Grundlage
zum Aufbau dieser neuen Technologie
bilden halbleitende Polymere. Diese
sind aus konjugierten Polymerhaupt-
ketten aufgebaut und besitzen damit
ein delokalisiertes n-Elektronensystem.
Bisher werden daftr vor allem amor-
phe Polytriarylamine und semikristalline

Poly(3-hexylthiophene) eingesetzt. Die
Polytriarylamine sind luftstabil, weisen
aber in OFETs geringe Ladungstrager-
mobilitdten auf. Der Einsatz von Poly(3-
hexylthiophenen) fiihrt zu wesentlich
héheren Ladungstragermobilitaten,
wobei hier die Performance der OFETs
bei der Prozessierung an Luft durch
Sauerstoffdotierung verschlechtert
wird. Deshalb besteht die Herausforde-
rung in der Materialentwicklung darin,
ein halbleitendes luftstabiles, aus Lo-
sung verarbeitbares Polymer mit hoher
Ladungstragerbeweglichkeit zu synthe-
tisieren. Dazu wurde im IAP ein Synthe-
sekonzept entwickelt.

I
Synthesekonzept

Durch das zusatzliche Einflihren von
Tetrafluorphenyl-Einheiten als Elektro-
nenakzeptoren in das 3-Hexylthiophen-
Ruckgrat konnte eine verbesserte
Luftstabilitat unter gleichzeitiger Beibe-
haltung der guten Ladungstragermobi-
litat erreicht werden. Es wurden
statistische Copolymere mit Elektro-
nenakzeptor-Gehalten von 1 bis 10
Molprozent realisiert (Fig. 3). Ein Opti-
mum zwischen Luftstabilitat und La-
dungstragerbeweglichkeit wird erzielt
mit dem Poly(3-hexylthiophen) mit

5 Molprozent Tetrafluorphenyl-Einhei-
ten. Die Polymersynthese wurde vom
Mikrogramm- in den Gramm-Ma@stab
Uberfiihrt, ohne Verlust der hohen
Produktqualitat. In einem weiteren
Schritt wurden Formulierungen far Ink-
Jet-Druckverfahren auf der Basis dieser
neu synthetisierten halbleitenden Poly-
mere entwickelt. Im Rahmen eines EU-
Projekts wurde bei dem Projektpartner
PolylC das Polymer zum Aufbau von
gedruckten Transistoren erfolgreich
eingesetzt.
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Polymer materials for application
in organic field effect transistors

In an organic field effect transistor
(OFET), at least the active layer consists
of an organic, low molecular or poly-
mer semiconductor material. OFETs are
the basic elements of low cost, low
performance polymer electronics. These
are being developed into another tech-
nology for flexible systems, as inexpen-
sive print processes can be used to
deposit layers (Fig. 1). The planned
polytronic applications will open the
market primarily for extremely inexpen-
sive electronics such as transponders,
barcodes and flexible smart cards, and
integrated circuits for sensors. They will
also be used as actuators for disposable
displays or to trigger organic active
matrix displays.

[
OFETs - Architecture

The transistor is at the heart of integra-
ted circuits. A typical polymer transistor
is designed as follows: The bottom
contact, which includes source and
drain electrodes, is located on the flexi-
ble substrate (normally PET foil). The
polymer semiconductor is deposited
onto the bottom contact with solution
processing such as printing or spin
coating. This is followed by a layer of
polymer insulator precipitates, which
are also deposited by solution proces-
sing. In order to prevent the polymer
semiconductor layer from solubilizing,
orthogonal solvents must be used. The
gate contact is deposited as the top
layer (Fig. 2). Semiconducting polymers
are the basis of this new technology.
They are built with conjugated polymer
main chains and consist of delocalized
n-electron systems. Until now, amor-
phous polytriarylamines and semicry-
stalline poly (3-hexylthiophenes) have
been applied. While the polytriary!-
amines are air-stable, they possess low
charge carrier mobility. Applying poly
(3-hexylthiophene) leads to significantly
higher charge carrier mobility, whereas
OFET performance is degraded by pro-

cessing in air through oxygen doping.
The challenge of developing the mate-
rials therefore lies in synthesizing an air-
stable, semiconducting polymer that
can be solution processed and has high
charge carrier mobility. For this reason,
Fraunhofer IAP developed a new syn-
thetic concept.

I
Synthesis concept

Improved air stability and the simulta-
neous retention of good charge carrier
mobility could be achieved by introdu-
cing tetrafluorphenylene units into the
3-hexylthiophene backbone as electron
acceptors. Statistical copolymers are
realized with acceptor contents of 1 to
10 mole percent (Fig. 3). Using poly

(3- hexylthiophene) with 5 mole per-
cent tetrafluorphenylene units, an
optimum balance between air stability
and carrier mobility is obtained. The
synthesis was scaled up from a milli-
gram to gram scale without compromi-
sing high product quality. In a further
step, formulations for ink-jet printing
processes were developed on the basis
of this new synthesized semiconducting
copolymer. In the framework of a Euro-
pean Union project, the copolymer was
successtully used to set up printed
transistors with project partner PolylC.
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Fig. 1: Two poly(methylmethacrylate) sheets
bonded at low temperature without the use of
any adhesive. Surface functional groups interact
to create the adhesion.

100 pm
I

Fig. 2: Covered trench in a microfluidic structure
filled with an aqueous dye solution.
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Klebstofffreies Verbinden von Kunststoffen

I
Verbinden von Kunststoffen

Einige Anwendungsbereiche von Kunst-
stoffen wie z. B. die Mikrofluidik und
Mikrooptik erfordern das Verbinden
von Teilen unter strikter Erhaltung ihrer
Geometrie. Kleberschichten stéren
dabei ebenso wie Deformationen durch
thermische Verbindungsverfahren wie
SchweilBen oder Siegeln. In gewissen
Grenzen schafft der Einsatz von Lo-
sungsmittel Abhilfe. Damit werden die
Oberflachen gequollen, um sie dann
haftfest zu verbinden. Allerdings er-
laubt auch dieses Verfahren keine vollig
deformationsfreie Verbindung und, da
verschiedene Polymere selten mischbar
sind, eignet sich dieses Verfahren prak-
tisch nur fur gleiche Materialien.

Es wird ein Verfahren gebraucht, mit
dem Kunststoffteile mit anderen Kunst-
stoffen oder gar mit anderen Materi-
alien ohne Beeinflussung der Geome-
trie verbunden werden kénnen.

I
Chemie an der Grenzflache

Werden Oberfldchen von Kunststoffen
mit geeigneten chemischen Funktional-
gruppen versehen, ist es moglich, zwei
Kunststoffbauteile durch Wechselwir-
kung der funktionellen Gruppen unter-
einander haftfest und alterungsbe-
standig miteinander zu verbinden. Im
einfachsten Fall treten zwischen den
Grenzflachen Lewis-Saure/Base-Wech-
selwirkungen auf. Grundlegende me-
chanistische Arbeiten zu dieser soge-
nannten Autoadhésion wurden publi-
ziert [1]. Da die meisten Funktional-
gruppen sowohl saure als auch ba-
sische Bereiche aufweisen, kénnen sehr
viele Bindungen aufgebaut werden. Die
geringe Bindungsstarke wird so durch
eine groBe Anzahl kompensiert.

Die Haftung Uber die festen kovalenten
Bindungen herzustellen, ist bei weitem
anspruchsvoller. Die Funktionalgruppen

muUssen beweglich an der Oberflache
gebunden sein, damit die Reaktions-
partner sich in geeigneter Orientierung
annahern kénnen. Die technische Um-
setzung dieser Prinzipien verlangt Er-
fahrung. Die Fraunhofer-Gesellschaft
hat die Rechte an einem Patent zur
Behandlung von Kunststoffoberflachen
fur klebstofffreies Verbinden von
Kunststoffen [2].

—
Der Weg zum Produkt

Mit einer ganzen Reihe von Materialien
konnte diese Verbindungstechnik im
Labor erfolgreich realisiert werden.
(Beispiel: Polymethylmethacrylat
(PMMA), Fig. 1) Eine Plasmabehandlung
kann die Oberflachenchemie effizient
verandern und auf der Oberflache von
PMMA-Platten genligend Funktional-
gruppen erzeugen, die eine gute Haf-
tung gewadhrleisten. In die Platte
eingepragte Strukturen bleiben dabei
erhalten. Beim Tintentest werden die
Kanale mit einer Farbstofflésung gefullt
und die Verteilung der Farbe mit einem
Mikroskop beurteilt (Fig. 2). Die gleich-
maBige Farbung des Kanals gibt keinen
Hinweis auf eine Deformation des Ver-
bunds und der glatte Rand beweist die
gute Verbindung von Platte und Deckel.

Die Haftung wird durch Lagerung,
insbesondere bei erhdhter Temperatur,
verbessert. Eine Lagerung in Wasser
Uber einige Stunden 16st hingegen den
Verbund, so wie es zu erwarten ist,
wenn als Haftungsmechanismus Saure/
Base-Wechselwirkungen angenommen
werden. Fur viele Anwendungen ist
diese einfache Bondtechnik ausrei-
chend. Ist eine starkere Haftung oder
groBere Stabilitdt notig, mUssen mit
aufwandigerer Oberflachenchemie
Funktionalgruppen erzeugt werden, die
miteinander kovalente Bindungen aus-
bilden kénnen.



Adhesive-free bonding of plastics

I
Bonding plastics

Some plastics application fields require
Joining parts without the slightest alte-
ration in their geometry. Micrometer-
thick layers of an adhesive or the
deformation induced by welding or
sealing would sacrifice the function of
the final product. In some cases sol-
vent-swollen surfaces can be joined
with sufficient accuracy and strength.
However, there are still small deforma-
tions and the technique works only
when joining parts made of the same
material.

An ideal technology would allow joi-
ning plastic parts with other plastics or
with other materials, without altering
the geometry.

I
Chemistry at the interface

The adhesion between two flat sur-
faces is based on the interaction of
chemical entities on both sides of the
interface. A fundamental work on the
mechanisms of autoadhesion [1] reports
that in the simplest case, Lewis acid-
base interactions take place. Since most
of the organic functional groups have
acidic as well as basic domains, a very
large number of such interactions can
occur, giving rise to a strong bonding
even though the strength of a single
interaction is rather small.

Covalent bonds are much stronger.
However, the formation of such bonds
across an interface is much more
demanding. The functional groups
must be sufficiently mobile in order
for the reaction partners to approach
each other in the right orientation.
Both types of interfacial interactions
require appropriate functional groups
at the surfaces. Fraunhofer holds a
patent for the treatment of plastic
surfaces to prepare them for adhesive-
free bonding [2].

I
Towards the products

The adhesive-free bonding technique
has been demonstrated in the lab with
a number of different polymer materi-
als (for example poly(methylmeth-
acrylate) (PMMA) Fig. 1). A plasma
treatment efficiently alters the surface
chemistry of PMMA and gives rise to
strong bonding between the sheets.
The structures, which were embossed
into one piece of PMMA remained
unchanged after the covering with the
second sheet. An ink test allows us to
Judge the quality of the bonding using
a microscope (Fig. 2). An aqueous dye
solution is filled into a trench. The ho-
mogeneity of the colour does not
reveal any sign of a deformation. The
smooth edges demonstrate good bon-
ding between the sheets.

The adhesion becomes stronger during
storage, in particular if stored at eleva-
ted temperatures. Water can destroy
the bonding within hours. This draw-
back must be expected if we assume
acid-base interaction as the bonding
mechanism. However, this very simple
bonding technique can meet the re-
quirements for many applications. If
stronger and more stable bonds are
wanted, one has to use the more com-
plicated way of preparing surface func-
tional groups, which can react with
each other across the interface to form
covalent bonds.
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Fig. 1: Spray-dried sample of thermotropic core/
shell particles.

Fig. 2: SEM-micrograph of spray-dried core/shell
particles.

Fig. 3: Example of a laminated glazing with
thermotropic properties (underpart heated
to 50 °C).
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Thermotrope Kern/Schale-Partikel

fur den Sonnenschutz

Ein wesentlicher Aspekt energieeffizi-
enten Bauens besteht darin, die Son-
nenstrahlung fir den Licht- und
Warmehaushalt eines Gebdudes nutz-
bar zu machen. Auch deshalb finden in
der modernen Architektur transparente
Fassadenelemente aus Glas immer
breitere Verwendung. Wahrend im
Winter moglichst viel Licht und Wéarme
ins Gebaudeinnere kommen soll, um
damit Beleuchtungs- und Heizenergie
zu sparen, kann dieser Effekt im Som-
mer zu einem betrachtlichen Problem
werden: Ein »Uberangebot« an solarer
Strahlung fuhrt zu unerwinschten
Uberhitzungs- und Blendeffekten, was
die Behaglichkeit stark beeintrachtigt.
Folgerichtig muss der Uberschuss an
Licht und Warme entweder durch
aufwandige Sonnenschutzvorrichtun-
gen (z. B. Jalousien, Rollos) oder durch
energie- und kostenintensive Klimaan-
lagen abgefihrt werden. Winschens-
wert ist daher eine Sonnenschutz-
verglasung, die sich dem jahreszeitlich
schwankenden Angebot an Licht und
Warme dynamisch anpasst, ohne dabei
zusatzliche externe Energie zu verbrau-
chen. Verglasungen, die auf thermotro-
pen Materialien basieren, bieten hierfir
eine addquate Losung.

—
Thermotrope Materialien

Thermotrope Materialien fir den Son-
nenschutz haben ein von der Tempera-
tur abhangiges Streuverhalten far
solare Strahlung. Beim Uberschreiten
einer Schwellentemperatur wechseln
sie reversibel von transparent nach
opak (lichtstreuend). Dieser selbsttatige
Schaltvorgang wird durch die Umge-
bungstemperatur gesteuert und erfor-
dert somit keine Fremdenergie. Fir den
Einsatz in Verglasungen wird eine
Schicht aus thermotropem Material

z. B. zwischen zwei Glasscheiben ver-
siegelt. Der so aufgebaute thermotrope
Verbund wird bevorzugt auf der Au-
Benseite einer Warmeschutzverglasung

angebracht, damit wahrend der Heiz-
periode bei tiefen AuBentemperaturen
ein Uberschreiten der Schalttemperatur
verhindert wird.

—
Technologie

Auf Grundlage der zur Herstellung von
Verbundglasern angewandten Gief3-
harztechnik wird eine praxisrelevante
Technologie fur langzeitstabile thermo-
trope Verbundglasscheiben entwickelt.
Dabei kommen thermotrope Substanz-
gemische zum Einsatz, die bei Tempe-
raturerhéhung einen Phasentibergang
zeigen. Im Wechselspiel mit der umge-
benden Polymermatrix bewirkt dieser
eine Veranderung des optischen Er-
scheinungsbildes: die anfanglich trans-
parente Schicht wird stark lichtstreuend
und ein Grofteil der solaren Strahlung
gelangt nicht mehr durch die Schicht
(Rackwartsstreuung).

Die neu entwickelte Technologie um-
fasst mehrere Arbeitschritte: Zunachst
wird die thermotrope Komponente
Uber eine Heterophasen-Polymerisation
verkapselt. Durch Sprihtrocknung
kdnnen die resultierenden thermotro-
pen Kern/Schale-Partikel als trockenes,
rieselfahiges Pulver isoliert werden

(Fig. 1). SEM-Aufnahmen einer Probe
zeigen, dass sich die Partikel durch eine
mehrheitlich spharische Struktur und
eine enge GréBenverteilung (ca. 300 —
500 nm) auszeichnen (Fig. 2). Mit Hilfe
von Standard-Dispergiergeraten lasst
sich das Kapselmaterial problemlos in
kommerziellen Harzformulierungen
homogen verteilen. Zur Herstellung
einer thermotropen Verbundglasschei-
be (Fig. 3) wird das mit Kapselmaterial
dotierte Harz als 1,5 — 2,0 mm dicke
Schicht zwischen zwei Glasscheiben
prapariert und unter UV-Licht ausge-
hartet. Gegenwartig wird eine Ubertra-
gung auf groBflachige Verbunde
getestet.
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Thermotropic core/shell particles for sun protection

A major goal of energy-efficient
construction is the use of solar radiation
for the illumination and heating of a
building. This is one of the main rea-
sons why transparent facade elements
are key features of modern architec-
ture. In winter, light and heat are most-
ly welcome to reduce the energy
demands on lighting and heating. In
summer, however, uncomfortably high
room temperatures and glare due to an
excess of sunlight are not desirable.
Therefore, excessive light has to be
blocked by elaborate sun protecting
devices (e.g. blinds, rolling shutters) and
energy-devouring air-conditioning
systems have to be in place to keep the
temperatures down. What is needed is
an “intelligent” sun protection glazing
that controls the light and heat flux
depending on the actual seasonal con-
ditions and avoids consuming external
energy. A glazing containing a thermo-
tropic material is the proper solution.

I
Thermotropic materials

Thermotropic materials for sun protec
tion exhibit a temperature-dependent
light-scattering behavior. Upon excee-
ding a specific threshold-temperature,
they change reversibly from transparent
to opaque. This self-adaptive switching
is controlled by the ambient tempera-
ture and does not require an external
enerqgy supply. In glazing systems, a
thermotropic layer is typically enclosed
between two glass panes. The resulting
thermotropic laminate is usually placed
on the outside of a heat insulation
glazing to avoid switching during the
heating season.

I
Technology

The goal is to develop a reliable and
practical technology for thermotropic
laminated glazings of long-time stability
using the well-established cast resin
technique. In this process, thermotropic
mixtures that boast a phase transition
on an increase of temperature are
used. Upon interacting with the ambi-
ent polymer matrix, this phase transiti-
on causes a shifting of the optical
image. The primarily transparent layer
becomes opaque and a very large
amount of solar radiation cannot pass
through the layer. This new technology
incorporates several steps. At first, the
thermotropic component is encapsula-
ted by means of a heterophase polyme-
rization. After spray drying, the
resulting thermotropic core-shell parti-
cles are isolated as a dry and free-
flowing powder (Fig. 1). The particles
obtained have a predominantly spheri-
cal structure and a narrow particle size
distribution (approx. 300 — 500 nm,
Fig. 2). Standard homogenizers can be
used to disperse the powder into com-
mercial resin formulations. Finally, the
modified resin is placed between two
glass panes as a film of 1.5 -2.0 mm
thickness and then cured under UV
light, giving a laminated glazing with
thermotropic properties (Fig. 3). Cur-
rently, transtfer to large-area glazings is
being tested.
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Fig. 1: Diffractive microscopy using a Bertrand
lens. Basic scheme and diffraction images ob-
tained for particle arrays formed by using 2.7 pm
polystyrene spheres (An = 0.6).
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Fig. 2: Spectral goniometer setup: 3-D plot of
the diffraction properties (0,1 direction) ob-
tained for a particle bilayer (An = 0.6) and RGB
intensity profile (insert).
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Fig. 3: Spectral goniometer setup: 3-D plot of
the diffraction properties (1,1 direction) obtained
for a particle array multilayer (An = 0.03) and
RGB intensity profile (insert).
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Diffraktive Messmethoden zur Charakterisierung
optischer 3-D-Gitter auf Basis kolloidaler Kristalle

Die Selbstorganisation monodisperser
Latexkugeln stellt eine einfache und
kostensparende Methode dar, zwei-
und dreidimensionale periodische Ar-
rays herzustellen, deren Periodizitat
Uber den Partikeldurchmesser flexibel
einstellbar ist. Diese Strukturtemplate
kénnen in andere Materialien invertiert
werden und z. B. mit ferroelektrischen,
nichtlinearen oder photorefraktiven
Materialien gefullt als Modellsysteme
fir die Entwicklung neuartiger op-
tischer Kompositmaterialien dienen. Sie
stellen aber auch Modellsysteme fir
dreidimensionale optische Gitter dar,
deren diffraktive Eigenschaften fur
neuartige Konzepte der optischen Sen-
sorik und in der optischen Bildverarbei-
tung (schnelle Klassifizierung globaler
Objektinformationen, Tiefensensorik)
genutzt werden kénnen.

Im Rahmen des BMBF-Projekts NAMI-
ROS (Nano- und Mikro-Raumgitter far
die optische Sensorik, siehe auch Seite
80) wurden am Fraunhofer IAP kolloi-
dale Raumgitter hergestellt und deren
optische Eigenschaften, besonders die
Wirkung der 3. Gitterkonstante auf die
diffraktiv-optische Farbverarbeitung
(RGB-Transformation), untersucht. Fir
die Charakterisierung der Weiflichtver-
arbeitung beim Ubergang von 2-D- zu
3-D-Strukturen im optischen Fernfeld
wurden dafir geeignete Messmetho-
den, die diffraktive Mikroskopie (Ko-
noskopie) und als makroskopische
Methode ein Goniometermessplatz mit
Spektralkamera, entwickelt. In vielen
kommerziellen Polarisationsmikrosko-
pen ist bereits eine optische Anord-
nung enthalten, bei der mit Hilfe einer
Bertrand-Linse die in der Brennebene
des Mikroskopobjektivs auftretenden
Beugungserscheinungen direkt auf eine
Farb-CCD-Kamera abgebildet werden.
Die entstehenden Bilder zeigen die
Beugungseffekte an den verschiedenen
Gitterebenen eines kristallinen Objekts
und, bei Verwendung von weiBem
Licht, die Lichtdispersion infolge Dif-
fraktion in die Farben des optischen

Spektrums (Fig. 1). Bei Messungen in
Transmission enthalt das trichroma-
tische Beugungsbild die Information der
gesamten 3-D-Gitterschicht. Aus den
Beugungsbildern kénnen die RGB-
Pixelwerte direkt ausgelesen werden.
Nach Eichung des Mikroskop/Kamera-
systems lassen sich die Gitterparameter
aus den radialen Positionen der Intensi-
tatspeaks ermitteln. Die diffraktive
Mikroskopie hat den Vorteil der schnel-
len Datenaufnahme (simultan fur drei
RGB-Wellenlangen und alle Winkel),
ermoglicht die Untersuchung einzelner
und kleiner Kristalldomanen und der
untersuchte Bereich lasst sich direkt auf
die jeweilige Kristalldomane zuordnen.
Vorteile des Spektralgoniometers sind
die Untersuchung der diffraktiven Ei-
genschaften in Transmission und Refle-
xion, variable einstellbare Probe- und
Detektorwinkel sowie die spektrale
Auflésung Uber den gesamten VIS-
Bereich (380 — 780 nm).

Die Beugungsbilder mehrschichtiger
Partikelgitter weisen eine raumliche und
spektrale Umverteilung der Lichtintensi-
taten im Vergleich zur Monoschicht auf
(Fig. 1, 2). Fce-Kristallanordnungen
zeigen vorzugsweise trigonal betonte
Beugungsbilder. Eine Reduzierung des
Brechzahlkontrasts, z. B. durch Fullen
der Partikelzwischenrdume in den 3-D-
Gittern mit UV-hartbaren Polymeren,
flhrt zu einer partiellen Farbtrennung
innerhalb der Beugungsspots (Fig. 3).



Diffractive optical characterization methods of
3-D gratings based on colloidal crystals

Self-assembly of monodisperse micro-
spheres into 2D- or 3D-ordered perio-
dic array structures has attracted a lot
of attention in the fabrication of photo-
nic materials due to its simplicity, flexi-
bility and low cost. These colloidal
crystal templates can be inverted and
infiltrated with a variety of ferroelectric,
nonlinear and photorefractive materials,
thus permitting the creation of new
composites for optoelectronic applica-
tions. Since lattice constants can be
easily adjusted by the particle diameter,
the photonic properties of such 3-D
arrays can be customized over the
whole spectral region (UV-IR). More-
over, these structural templates are of
particular interest as model systems for
3-D optical gratings, whose diffractive
properties can be used in the develop-
ment of new optical sensor concepts
(fast recognition of objects, multiple
distance detection) in optical image
processing.

At the Fraunhofer IAP, colloidal 3-D
gratings were fabricated and optically
characterized within the framework of
the BMBF project NAMIROS (see also
page 81). The project focused on the
investigation of the influence of the
third lattice parameter (z-direction) on
the optical transfer properties (RGB
transformation) during white light illu-
mination. In order to analyze the dif-
fraction effects in the optical far field,
we developed appropriate methods,
the diffractive microscopy (conoscopy)
and the goniometer setup, including a
spectral scan camera. In general, com-
mercial polarization microscopes are
equipped with a Bertrand lens, which
enables the direct imaging (color CCD
camera) of the diffraction spots that
appear in the focal plane of the objec
tive. The images display the diffraction
features of various planes of the crystal-
line object. When white light illumina-
tion is used, a light dispersion into the
optical spectrum appears (Fig. 1). In
transmission mode, the trichromatic
diffraction image contains the full infor-

mation of the 3-D grating. RGB pixel
values can be read out directly, and
grating parameters can be calculated
from radial intensity maxima after cali-
bration of the microscope/camera sys-
tem. Diffractive microscopy offers fast
data acquisition (for three RGB wave-
lengths and all angles simultaneously),
the inspection of single and tiny crystal
domains and a direct assignment of the
crystal area to a microscopic image.
Advantages of the spectral goniometer
setup are the investigation of diffractive
properties in transmission and reflective
mode, variable tuneable sample angles
and detector angles, and the spectral
resolution of the full VIS range

(380 — 780 nm).

Diffraction patterns of multi-layered
particle gratings show a spectral and
spatial redistribution of light intensity in
comparison to particle monolayers

(Fig. 1, 2). Fcc-crystal structures gene-
rally tend to display trigonal diffraction
patterns. A partial colour separation
within the diffraction spots was ob-
served (Fig. 3) when the voids between
the particles are filled with UV curable
polymers in order to reduce the refrac-
tive index contrast.
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Fig. 1: Chemical structure of the investigated
compounds.

Fig. 2: Optical texture for the rectangular colum-
nar mesophase of equimolar mixed systems of
the complementary components.

Cubp

Fig. 3: Mesophase morphologies of binary mix-
tures of the diamino-1,3,5-triazines with the
semiperfluorinated benzoic acids.
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MalBgeschneiderte wasserstoffverbriickte polyphile

Blockmoleklle

Hochorganisierte Assoziate weicher
Materie wie thermotrope oder lyotrope
flussigkristalline Phasen resultieren ganz
wesentlich aus der nanoskaligen Segre-
gation inkompatibler Molekilsegmente.
Dabei werden die Mesophasen-Mor-
phologien, Uberwiegend durch die
Volumenfraktionen separierter che-
misch unterschiedlicher Molekulfrag-
mente, starr/flexibel oder polar/unpolar,
bestimmt. Der molekulare Polaritatsgra-
dient kann durch die Einfiihrung hoch-
polarer Wasserstoffbrticken zwischen
komplementaren Molekdilspezies oder
durch den, zumindest teilweisen, Ersatz
lipophiler Alkylketten durch fluorierte
Fragmente verstarkt werden. Allerdings
sind Beispiele bezuglich der Kombinati-
on von molekularer Erkennung und
fluorophobem Effekt relativ selten [1-4].
Die umfassende Kenntnis der Korrelati-
on von molekularer Struktur und supra-
molekularer Strukturbildung eréffnet
die Méglichkeit zum maBgeschnei-
derten Design intelligenter selbstorgani-
sierender Nanodevices.

In diesem Zusammenhang wurden am
Fraunhofer IAP neuartige 2,4-Diamino-
6-phenyl-1,3,5-triazine mit einer oder
zwei semiperfluorierten Alkylketten am
Phenylsubstituenten entwickelt [5]. Die
thermotropen Mesophasenmorpholo-
gien binarer Mischungen mit partiell
fluorierten Benzoesauren wurden un-
tersucht. Das Substituentenmuster
beider Komponenten wurde systema-
tisch modifiziert, um den Einfluss mole-
kularer Parameter auf die Mesopha-
senstrukturen bindrer Mischsysteme zu
untersuchen.

Aquimolare Mischungen bilden in Ab-
hangigkeit von Anzahl und Position
semiperfluorierter Ketten der beiden
Komponenten kolumnare Phasen mit
rechtwinkliger (C2mm) oder obliquer
zweidimensionaler Gittersymmetrie
oder bikontinuierliche kubische (Cuby)
Phasen. Wasserstoffbriickenbindungen
zwischen dem aminosubstituierten
Stickstoffheterocyclus der Triazine und

den Carboxylgruppen der Benzoesau-
ren flhren vorzugsweise zur Bildung
dimerer Supermolekile mit stabchen-
formiger Gestalt des wasserstoffver-
brickten Kerns und volumindsen
terminalen Fluoroalkylketten. Eine mdg-
lichst dichte Packung in der Mesophase
wird durch eine parallele Ausrichtung
der Supermolekdle erreicht. Der Raum-
bedarf der terminalen fluorierten Regi-
onen ist gréBer als der der eng
gepackten

wasserstoffverbrickten polaren Be-
reiche. Daher sind die kolumnaren und
maoglicherweise auch die kubischen
Phasen aus bandartigen Aggregaten
aufgebaut, die aus dem Kollaps smek-
tischer Schichten resultieren.

Der mit zwei exocyclischen primaren
Aminogruppen substituierte Stickstoff-
heterocyclus gestattet die Bildung von
Wasserstoffbriicken mit bis zu drei
Sauremolekdilen. wasserstoffverbrickte
Komplexe der Triazine mit zwei oder
drei Aquivalenten zweikettiger semiper-
fluorierter Sauren bilden eine hexago-
nal-kolumnare (Coly,) Mesophase, die
von Aggregaten mit kreisférmiger Geo-
metrie aufgebaut wird. Der Einbau
einer dritten fluorierten Kette in die
Saurekomponente flihrt zu inversen,
diskontinuierlich kubischen (Cub)) Pha-
sen von 1:2 und 1:3 Aggregaten mit
den Triazinen.

Die Morphologien flussigkristalliner
Phasen nichtkovalent gebundener As-
soziate der komplementaren Molekl-
spezies resultieren aus dem Wechsel-
spiel von Wasserstoffbriicken, nanoska-
liger Segregation inkompatibler Mole-
kilbldcke und aus der Grenzflachen-
krimmung strukturierter Aggregate
durch den Flachenbedarf segregierter
Molekulfragmente.
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Tailor-made hydrogen-bonded polyphilic

block molecules

Self-assembly to well-organized states
of soft matter, such as thermotropic
and lyotropic liquid crystalline phases,
results mainly from nanoscale segrega-
tion of incompatible molecular seg-
ments. The mesophase morphologies,
lamellar, columnar or cubic, are predo-
minantly determined by the volume
fractions of separated, chemically dis-
tinct molecular fragments such as rigid/
flexible or polar/non-polar. The molecu-
lar polarity gradient can be reinforced
by introducing highly polar hydrogen
bonding between complementary
molecular species or by replacing lipo-
philic alkyl chains at least in part by
fluorinated fragments. However, exam-
ples of the combination of molecular
recognition and fluorophobic effect are
less frequent [1-4]. The detailed know-
ledge of the correlation between mole-
cular structure and supramolecular
structure formation creates an opportu-
nity for tailor-made construction of
intelligent self-organizing nanodevices.

Fraunhofer IAP [5] developed novel 2,4-
diamino-6-phenyl-1,3,5-triazines car-
rying either one or two semiperfluori-
nated alkyl tails at the phenyl substitu-
ent. The thermotropic mesophase mor-
phologies were investigated in binary
mixtures with partially fluorinated ben-
zoic acids. The substitution pattern of
both components was systematically
modified in order to elucidate the influ-
ence of molecular parameters on meso-
phase morphologies of the binary
mixed systems.

Depending on the number and posi-
tions of semiperfluorinated chains of
the two complementary components,
equimolar mixtures display columnar
phases with rectangular (C2mm) or
oblique two-dimensional lattice sym-
metry or bicontiuous cubic (Cub,)
phases. Hydrogen bonding between
the amino substituted heterocycle of
the triazines with the carboxylic group
of the benzoic acids preferentially leads
to dimeric supermolecules with a rod-

like shape of the polar H-bonded core
with bulky terminal fluoroalkyl chains.
A favorable dense packing within the
mesophase is achieved by a parallel
alignment of the supermolecules. The
cross-sectional area of the terminal
fluorinated regions exceeds the cross
section of the closely aligned hydrogen-
bonded polar regions. Therefore, the
columnar and probably even the cubic
phases are composed of infinite ribbon-
like aggregates resulting from a break-
up of smectic layers.

The nitrogen heterocycle substituted
with two exocyclic primary amino
groups allows for hydrogen bonding
with up to three acid molecules. Hydro-
gen-bonded complexes of the triazines
with two or three equivalents of two-
chain semiperfluorinated acids exhibit a
hexagonal columnar (Col,) mesophase
formed by associates with circular
cross-sectional shape. Incorporation of
a third fluorinated tail into the acid
leads to reverse discontinuous cubic
phases (Cub,) of 1:2 and 1:3 aggregates
with the triazines.

Tailoring the mesophase morphologies
of non-covalently bonded associates of
the complementary molecular species
arises from the interplay of hydrogen
bonding, nanoscale segregation of
incompatible molecular blocks and
controlling the interface curvature of
assembled aggregates by the space
requirement of molecular fragments
segregated in different sub-spaces.
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Synthese- und Polymertechnik
Synthesis and polymer technology

Nachhaltige Synthese- und Polymertechnik
Sustainable synthesis and polymer technology

Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

Transparente PET-Nanokomposite
Transparent PET nanocomposites

Verfahrensentwicklung bis zum PilotmalBstab am Beispiel einer inversen Emulsionspolymerisation
Process development up to pilot scale exemplified by an inverse emulsion polymerization

Oben: Mit dem Selective-Laser-Melting-Verfahren hergestellte Gitterstruktur aus Polylactid fir mikrochirurgische Anwendung.
Top: Polylactide lattice structure produced by the selective laser melting process for micro-surgical applications.

Unten: Synthese von Polylactid durch Reaktivextrusion.
Bottom: Synthesis of polylactide by reactive extrusion.
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Nachhaltige Synthese- und Polymertechnik

Die mit dem Wechsel der Bereichslei-
tung im August 2006 begonnenen
MaBnahmen zur Neustrukturierung des
Forschungsbereichs Synthese- und
Polymertechnik sind nunmehr abge-
schlossen — das Profil des Bereichs
wurde gescharft und die vorhandenen
Kernkompetenzen an die fachlichen
und technischen Méglichkeiten des
Pilotanlagenzentrums PAZ angepasst.
Durch die Integration der PAZ-Gruppe
»Miniplant-Labor« in den Forschungs-
bereich werden nun zusatzliche Kom-
petenzen bei Prozessanalytik und
Verfahrensentwicklung eingebracht.
Die Aktivitdten auf dem Gebiet der
Heterokettenpolymere werden zudem
kombiniert, was neue Ansatzpunkte
bei FUE eroffnet. Erstes zahlbares Er-
gebnis ist die gemeinsam mit einem
mittelstandischen Unternehmen betrie-
bene erfolgreiche Umsetzung eines
Polymerisationsverfahrens in den indus-
triellen MaBstab.

Parallel zu dieser Entwicklung sollen
die gewachsenen Starken des For-
schungsbereichs weiter ausgebaut
werden. Neben der Richtung Hetero-
kettenpolymere zahlt dazu vor allem
die Erarbeitung applikationsorientierter
Systemlésungen zur Mikroverkapse-
lung, vorzugsweise unter Nutzung der
Aminoharzchemie als polymerchemi-
sche Basis zur Herstellung gekapselter
Stoffsysteme.

I
Nachhaltigkeit bei der Rohstoff-
gewinnung und Stoffwandlung

Die Verknappung der fur die Herstel-
lung von Chemieprodukten genutzten
Rohstoffe Erddl und Erdgas, verbunden
mit den insbesondere im vergangenen
Jahr zu verzeichnenden dramatischen
Preisanstiegen fur diese Rohstoffe,
qualifizieren die Suche nach innovati-
ven Ideen und effizienten Wegen zur
Umstellung von fossilen Ausgangsstof-

fen auf erneuerbare Ressourcen zu
einer der groBten Herausforderungen
der Zukunft. Obwohl die prognostizier-
ten Zahlen fur den weltweiten Kunst-
stoffverbrauch fur die nachsten funf
Jahre fur Polymermaterialien auf Basis
erneuerbarer Rohstoffe nach wie vor
deutlich unter einem Prozent liegen,
erfahren die FUE-Aktivitaten auf diesem
Gebiet einen enormen Schub. Durch
chemische Grundstoffe wie Cellulose,
Starke, Zucker oder naturliche Ole und
Fette, die die Natur in Form der nach-
wachsenden Rohstoffe zur Verfliigung
stellt, lassen sich Uber die Kombination
von biochemischen mit chemischen
Prozessen nachhaltiges Wirtschaften
mit materialwirtschaftlichen Innovatio-
nen verbinden.

Diese als »WeiBe Biotechnologie«
bezeichnete FUE-Richtung ist derzeit
sowohl Gegenstand strategischer Pla-
nungen der Chemieindustrie als auch
mehrerer internationaler Initiativen und
stellt auch innerhalb der Fraunhofer-
Gesellschaft einen Schwerpunkt im
Rahmen der internen Verbundfor-
schung dar. Das IAP ist hier mit FUE-
Arbeiten zur Synthese von Poly-
Trimethylenterephthalat auf der Basis
von biochemisch erzeugtem 1,3-Pro-
pandiol und zur Verifizierung des Ei-
genschaftsprofils von thermoplas-
tischen Polyurethanen mit Polyester-
diolkomponenten aus biotechnologisch
hergestellten héherkettigen o, w-Dicar-
bonsauren und 1,3-Propandiol betei-
ligt. Durch Derivatisierung der Poly-
esterdiole mit Diisocyanaten und Ket-
tenverlangerung mit 1,3-Propandiol
konnten neuartige thermoplastische
Polyurethane synthetisiert werden, die
nach Verstreckung sowohl hohe Zugfe-
stigkeiten von Uber 60 MPa, gleichzei-
tig aber auch Elastizitédten bis zu 100
Prozent aufweisen. Dartber hinaus
zeigen die Materialien einen ausge-
pragten thermisch induzierten Memo-
ry-Effekt. Die Art der oligomeren
Polyesterdiol-Komponente hinsichtlich

der C-Kettenldnge der Dicarbonsaure
und die Héhe der Molekulargewichte
der Oligomere, sowie der Anteil an
oligomerem Diol bestimmen das Aus-
mal3 der Verformung von Polyurethan-
prufkorpern bei Temperaturerhhung
und die Formadnderungstemperatur.

Die industrielle Einfihrung biotechno-
logisch erzeugter Rohstoffe fir die
Synthese von Kunststoffen ist am wei-
testen bei der Herstellung, Verarbei-
tung und Applikation von Poly-L-Milch-
saure fortgeschritten. Mit u. a. Natu-
reWorks PLA (USA) stehen thermopla-
stisch verformbare und biologisch
abbaubare Kunststoffe insbesondere
far den Verpackungssektor zur Verfi-
gung. Unter applikationstechnischen
Aspekten wird auch aus dem Bereich
Automotiv wachsendes Interesse an
solchen Materialien signalisiert.
Ausgehend von Milchsdure und dem
daraus gewonnenen Dilactid kann auf
technologisch unterschiedliche Weise
der Kunststoff Polylactid (PLA) syntheti-
siert werden. Die Milchsaure wird dabei
durch Biokonversion starke- oder
zuckerhaltiger Agrarrohstoffe erzeugt.
Eine verbesserte Beherrschung einzel-
ner Stufen des Syntheseprozesses,
sowie eine durchaus realisierbare ver-
besserte Variabilitat in den Produktei-
genschaften durch Copolymerisation,
reaktives Blenden oder Compoundie-
ren lasst fur PLA-Produkte deshalb
zukUnftig durchaus steigende Markt-
entwicklungspotenziale erwarten.

Die Arbeiten im Forschungsbereich
reflektieren gerade auf diese Punkte.
Insbesondere durch den Einsatz neuar-
tiger hydrophober Comonomere zur
statistischen und nichtstatistischen
Copolymerisation soll eine breitere
Vielfalt der Produkteigenschaften von
PLA erreicht werden. Untersuchungen
zur Polymerisierbarkeit derartiger Ver-
bindungen ergaben bereits erste An-
satzpunkte zur Verbesserung der
Materialeigenschaften.
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Nanokomposite — klassische Kunst-
stoffe mit verbesserten Material-
eigenschaften

Materialinnovationen resultieren heute
und auch zukUnftig nicht aus neu zu
kreierenden Polymerstrukturen, viel-
mehr erobern die klassischen Polymer-
materialien zunehmend weitere
Segmente der Spezialpolymere, indem
das Eigenschaftsprofil dieser Kunststof-
fe an die entsprechenden Erfordernisse
angepasst wird. Verbesserte Synthese-
verfahren oder wirksamere Katalysato-
ren zur Polymerherstellung flhren hier
genauso zum Erfolg wie Polymerblen-
ding oder die Verstarkung mit Fasern
oder nanoskaligen Materialien. Gerade
fur die Fillung von Polymermatrices
mit Nanomaterialien kénnen, wegen
des hohen Verhaltnisses von Oberfla-
che zum Volumen von Nanopartikeln
oder -fasern, signifikante Effekte schon
bei Zugabe sehr geringer Konzentratio-
nen erhalten werden. Nanokomposite
finden deshalb zunehmend Einzug in
Kunststoff-Applikationsfelder, wo ver-
besserte Barriereeigenschaften, héhere
Temperaturstabilitdten oder Leitfahig-
keit gefordert werden. Im Forschungs-
bereich werden FuE-Arbeiten zu He-
terokettenpolymeren (Polyethylentere-
phthalat, Polyamid 6,6 und hohere
Polyamide) durch Untersuchungen zur
Verbesserung der Materialeigenschaf-
ten solcher Kunststoffe durch Nanover-
starkung begleitet. Systematische
Untersuchungen zur Darstellung von
Nanokomposit-Materialien durch in-
situ-Polymerisation haben gezeigt, dass
sowohl bei der Synthese von verstark-
tem PET als auch bei PA 6,6 Material-
verbesserungen erreicht werden
kénnen. Neben dem Zeitpunkt der
Zugabe der Nanomaterialien spielt
dabei eine effiziente Vorbereitung und
Aktivierung der Nanopartikel-Dispersi-
on eine entscheidende Rolle. Deutliche
Verbesserungen der Materialeigen-
schaften konnten insbesondere bei

Synthese- und Polymertechnik
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Verwendung entsprechender Master-
batches im Polykondensationsprozess
erreicht werden.

—
Mikroverkapselung

Polymerbasierte Mikrokapseln und
Matrixpartikel, hergestellt durch reakti-
ve und nichtreaktive Kapselungsverfah-
ren, bilden einen weiteren Schwer-
punkt der FuE-Arbeiten des For-
schungsbereichs. Im Mittelpunkt
stehen dabei sowohl die Entwicklung
angepasster Techniken und Verfahren
zur Einstellung definierter Kapselgro-
Ben oder Kapselwandeigenschaften als
auch die Suche nach geeigneten bzw.
die Optimierung von kommerziell ver-
flgbaren Ausgangsmaterialien fur die
Kapselbildung oder eine anwendungs-
orientierte Systemoptimierung.
Basierend auf dem exzellenten Know-
how auf dem Fachgebiet konnten so
im Rahmen bilateraler Forschungs- und
Entwicklungsvertrage mit Industriepart-
nern komplexe Systemlésungen fr
unterschiedlichste Problemstellungen
erarbeitet werden. Beispielgebend
daflr steht die Erarbeitung von Loésun-
gen zur Verkapselung von Wirkstoffen
gegen Haustierparasiten zur Bereitstel-
lung eines Langzeitabgabesystems mit
spezifischem Abgabeprofil. Durch Erar-
beitung und Anwendung ausgefeilter
Verkapselungstechnologien konnte
neben dem geforderten Abgabeprofil
auch der Forderung von KapselgréBen
im einstelligen Mikrometerbereich
weitestgehend entsprochen werden.
Zur Erweiterung der Moglichkeiten der
Anwendung von Verkapselungsverfah-
ren auf der Basis von Aminoharzen und
unter Bertcksichtigung zulassungs-
rechtlicher Beschrankungen bei der
Anwendungen derartiger Systeme
wurden FuE-Arbeiten mit dem Ziel
initiiert, den Formaldehydgehalt in den
Mikrokapseln zu reduzieren, bzw. bei

der Synthese der Aminoharze vollstan-
dig auf Formaldehyd zu verzichten.
Darlber hinaus werden Verfahren zur
Miniemulsionspolymerisation in das
generelle Verfahrensschema integriert,
um zukinftig auch Anwendungs-
anforderungen fur zu verkapselnde
Systeme im Submikrometerbereich
gerecht zu werden.
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Sustainable synthesis and polymer technology

The reorganization of the research
division “Synthesis and Polymer Tech-
nology”, which began with the change
of the head of the division in August
2006, has now been completed — the
division’s profile was defined more
sharply and the existing core compe-
tencies were adapted to the scientific
and technical possibilities of the Pilot
Plant Center (PAZ) in Schkopau. The
integration of the PAZ Group “Mini-
plant Laboratory” in the research divi-
sion will contribute additional compe-
tences to process analysis and process
development. The first concrete result
was the successful transfer of a hetero-
phase process for the polymerization
of high-molecular weight cationic
polyelectrolytes to industrial scale.
Further, a variety of projects demon-
strated the additional competence in
applied complex solutions in the field
of microencapsulation. The compe-
tences in amino resin chemistry are
widely used as polymerchemical basis
for the production of microcapsules.

I
Sustainability in producing and
processing materials

The shortage of petroleum and natural
gasoline as a feedstock in the synthesis
of chemical products and the steep rise
in the market prices connected with
that shortage underlie the search for
innovative ideas and efficient paths in
the switch from fossil fuels to rene-
wable resources as a challenge of the
future. Less than 1 percent of overall
global plastic use in the next five years
will involve biopolymers from renewab-
le resources, but R&D activities in the
field are being pushed heavily. Combi-
ning biotechnological and chemical
processes in the utilization of renew-

able resources such as starch, cellulo-
sics, sugar or vegetable oils and native
fats can produce both sustainable
economic management and material
innovation. At present, this so-called
“white biotechnology” is the subject of
strategic planning in the industry and
of various international initiatives. And
the same goes for the Fraunhofer-
Gesellschaft, where it is both the sub-
ject and area of research within the
cooperation of research alliances along
the value chain from raw material to
innovative polymer materials. The IAP
is integrated in these activities with
tests of the synthesis of polytrimethyle-
neterephthalat and thermoplastic poly-
urethanes using 1,3-propanediol and
longer chain o, w-dicarboxylic acids
obtained by biotechnological proces-
ses. The properties of the novel poly-
urethanes containing oligomeric diol
blocks consisting of 1,3-propanediol
and such dicarboxylic acids as chain
segments are strongly determined by
the molecular weight of the oligomeric
diol block or its composition and the
share of polyesterdiols in the polymer
chains. High tensile strength of more
than 50 MPa and elasticities of up to
100 percent were found. In addition,
the polymers are characterized by a
considerable thermal sensibilized me-
mory effect.

The industrial implementation of bio-
technologically produced raw materials
in the synthesis of plastics is furthest
advanced in the production, processing
and application of poly-L-lactic acid.
Melt-processable and biodegradable
plastics have been supplied particularly
for applications in the packaging sector
using the label “NatureWorks”"(US).
There is a growing interest on the part
of the automotive industry in the tech-
nical application of PLA materials.

Polylactide plastics can be synthesized
on the basis of lactic acid, and the
dilactid derivative obtained from it,
using various technological methods.
Lactic acid is produced by bioconver-
sion. Starch and sugar containing agri-
cultural raw materials are used in this
process. Growing market opportunities
can be expected for PLA products in
the future owing to improved control
of any steps in the synthesis process
and a very definite and realistic variabi-
lity of the product’s properties by co-
polymerization, reactive blending or
compounding. Our research efforts are
geared towards these tasks as well. A
diversification of the properties of PLA
materials should be obtained by ap-
plying novel hydrophobic comonomers
for the statistical and non-statistical
ring opening copolymerization of
L-lactid. The initial investigations into
the polymerizability of such com-
pounds in a copolymerization system
has shown promising results.

I

Nanocomposites — conventional
plastics with improved material
properties

Today, material innovations are not
being produced by polymer structures
that need to be created anew, nor will
they be in the future. Rather, the con-
ventional plastics materials are in-
creasingly finding their way into special
polymer segments by adapting the pro-
perty profile of the “old” polymers to
the new requirements. Improved syn-
thesis processes and more effective
catalyst systems in polymer synthesis
are proving to be successful as is the
intelligent blending with, or plastics
reinforcement by fibers or nanoparti-
cles. Because of the high ratio of sur-




face to volume, nanoparticles or
nanofibers can be quite effective in
reinforcing material properties even at
low concentration. Therefore, nano-
composites are increasingly entering
plastics application areas, where im-
proved barrier properties, higher tem-
perature stability and conductivity are
required. At the IAPR research into the
development of improved processes for
the synthesis of heterochain polymers
(polyethylenterephthalate, polyamide
6.6 and higher derivatives) is accompa-
nied by investigations into the material
reinforcement using nanomaterials.
Systematic investigations of the pro-
duction of nanocomposite materials by
in-situ polymerization have shown that
material improvements were achiev-
able for the synthesis of nano-rein-
forced PET and PA 6.6 . Two aspects
are essential: the point at which the
feed of the nanomaterials was started
and the efficient preparation and acti-
vation of the nanoparticle dispersion.
Consider-able improvements of the
material properties were realized espe-
cially by using corresponding master
batches in the process of polyconden-
sation.

I
Microencapsulation

Polymer based microcapsules and ma-
trix particles produced by reactive and
non-reactive encapsulation processes
represent a main focus of IAP’s re-
search work. Of particular interest is
the development of technologies and
processes adapted to the use of de-
fined capsule sizes or capsule wall
properties. Also on the table is the
search for appropriate starting materi-
als and the optimization of commercial
polymer products useful for capsule

Synthese- und Polymertechnik
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formation, and application-oriented
system optimization.

Complex systems solution for a wide
variety of problems have been worked
out thanks to the excellent know-how
in the field of microencapsulation
emerqging from bilateral research and
development agreements with industri-
al enterprises. The compilation of solu-
tions for the encapsulation of agents
against domestic animal parasites is a
good illustration. A long-term release
system characterized by a specific re-
lease profile was developed. By elabo-
rating and then applying sophisticated
encapsulation technologies, the de-
mand for capsule sizes in the single-
digit micrometer range was for the
most part met in addition to the re-
quired release profile.

In order to extend the application pos-
sibilities of encapsulation processes
based on amino resins, research work
was initiated aimed at reducing the
formaldehyde content in the microcap-
sules. This involves research into the
synthesis of formaldehyde-free melami-
ne resin systems. The idea behind these
activities is to respond to the legal
restrictions on such systems in the
particular application area.

We have integrated mini-emulsion
polymerization processes in the general
process in order to meet the require-
ment of developing encapsulated sys-
tems in the submicron range for
customers.
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Anwendungen und Dienstleistungen

I
Thermoplastische und duromere Mikroverkapselung von Wirkstoffen
Polymerwerkstoffe und Kunststoffadditiven
Polymersynthesen — Pharmaka
— Lebens- und Futtermittel-

— Polykondensation in Lésung und erganzungsstoffe

Schmelze (linearkettige und Netz- — Kunststoffadditive

werkpolymere) — Reaktionskomponenten fur
— Synthese von Polymeren durch Kleb- und Dichtstoffe

Polyaddition — Controlled-Release-Systeme
— Synthese statistischer und nichtsta- fur Wirkstoffe

tistischer Heteroketten-Copolymere

— radikalische Polymerisation in
Losung, in Masse und in
Heterophasensystemen

— Polymersynthesen und Polymer-
modifizierungen durch Reaktiv-
extrusionsprozesse

— Optimierung technischer Polymer-
syntheseprozesse

Herstellung von Compounds durch
in-situ-Prozesse

— Faserverstarkte und gefullte
Kompositmaterialien

— Biokomposite

— Nanokomposite




Applications and services

I
Thermoplastic and thermoset
polymer materials

Polymer syntheses

— solution and melt polycondensation
(linear-chain and network polymers)

— synthesis of polymers by
polyaddition

— synthesis of random and non-ran-
dom heterochain copolymers

— radical polymerization in solution, in
bulk and in heterophase systems

— synthesis and modification of poly-
mers by reactive extrusion processes

— optimization of engineering poly-
mer synthesis processes (melt con-
densation, mass polymerization)

Manufacture of compounds by
in-situ processes

— fiber-reinforced and filled
composite materials

— nanocomposites

— biocomposites

Synthese- und Polymertechnik
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Microencapsulation of active ingre-
dients and plastics additives

pharmaceuticals

food and animal feed supplements
plastics additives

reaction components for adhesives
and sealing compounds
controlled-release systems for
active ingredients

Kontakt Contact

Forschungsbereichsleiter
Division director

Synthese- und Polymertechnik
Synthesis and polymer technology
Dr.Mathias Hahn

Telefon: +49(0)331/568-1320

Fax.  +49(0)331/568-3000
mathias.hahn@iap.fraunhofer.de

Polymersynthese

Polymer synthesis

Dr. Antje Lieske

Telefon: +49(0)331/568-1329
Fax: +49(0)331/568-3000
antje.lieske@iap.fraunhofer.de

Mikroverkapselung
Microencapsulation

Dipl.-Ing. Monika Jobmann
Telefon: +49(0)331/568-1213

Fax: +49(0)331/568-2513
monika.jobmann@iap.fraunhofer.de
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Fig. 1: Different ways to form PET-
nanocomposites.

Tab. 1: Mechanical properties of PET nano-
composites.

Addition of | Addition

Disperal 60 | at a con-
as version

level of

Production
procedure

Tensile
strength

Elongation at | Young's | Impact
maximum | modulus | strength
tension
[N/mm?] %]

IN/mm?2] | [kJ/m?]

PET reference - - 78.0 83 2345 >121

Powder into - 75.2 6.4
the melt

Melt com-
pounding

Dispersion 0% very brittle material

In-situ | in ethylene | 70 o, 77.3 36 2484 30

synthesis glycol
90 % 79.5 43 2464 56

Semi-in-situ Master o
synthesis batch 90 % 82.4 45 2460 >121

R T
Fig. 2: TEM micrographs of disperal nanocompo-
sites. The dispersion was added at two different

levels of end group conversion: 70 percent (top)
and 90 percent (bottom).
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Transparente PET-Nanokomposite

Um Kunststoffprodukten auf PET-Basis
wie Plastikflaschen noch bessere me-
chanische Eigenschaften zu verleihen,
kénnen nanoskalige Fullstoffe in das
thermoplastische Material integriert
werden. FUr letztere Anwendung wur-
den bisher schichtstrukturierte Stoffe
wie Schichtsilikate verwendet. Aller-
dings bewirken sie oftmals, dass die
hohe Transparenz des reinen PET stark
verringert wird. Eine Alternative stellen
schichtéhnliche Materialien wie ba-
sische Aluminium-Hydroxyoxide (Béh-
mit) dar, die einen geringeren Einfluss
auf die Transparenz haben. Bohmit liegt
in dispergierter Phase als nanoskalige
Plattchen vor. Seine, den Estergruppen
adaquate, Hydroxyl- und Carbonylgrup-
pen ermoglichen polare Wechselwir-
kungen und chemische Bindungen mit
dem PET. Ein entsprechendes Produkt
ist unter der Bezeichnung Disperal®
von der Firma Sasol erhaltlich.

PET/Disperal-Komposite
Verschiedene Wege der Herstellung
von PET/Disperal-Kompositen wurden
im IAP untersucht (Fig. 1). Dabei lieferte
die Schmelzkompoundierung, bei der
das Disperal-Pulver im intensiv mi-
schenden Doppelschnecken-Extruder in
die PET-Schmelze eingearbeitet wird,
keine verbesserten Materialeigen-
schaften verglichen mit reinem PET
(Tab. 1). Im Gegensatz dazu fuhrten in-
situ- und semi-in-situ-Synthese zu bes-
seren Ergebnissen. Untersucht wurden
mechanische Eigenschaften (Tab. 1) und
das Erscheinungsbild unterm Transmis-
sions-Elektronenmikroskop (TEM).

In-situ-Synthese

Bei dem in-situ-Verfahren erfolgt die
Kompositbildung simultan mit der
Synthese von PET aus Terephthalsaure,
Isophthalsdure und Glykol. Zuvor wird
das pulverférmige Disperal bei hoher
Scherrate in Glykol dispergiert. Die
Dispersion wurde zu drei verschiedenen
Zeitpunkten der Synthese zu dem An-
satz gegeben: (a) 0 Prozent Umsatz der
Endgruppen, (b) 70 Prozent und (c)

90 Prozent. Zum Zeitpunkt (c) wird
durch Anlegen von Vakuum die eigent-
liche Polykondensation eingeleitet. Die
Synthese nach Weg (a) fihrt zu einem
sproden Material mit geringer Transpa-
renz, das groBe Agglomerate enthalt.
Die hohe Konzentration an —COOH-
Endgruppen und die Reaktionstempera-
turen von bis zu 270 °C bewirken
offensichtlich eine Reagglomerierung
der zuvor nanoskaligen B6hmit-Platt-
chen. Mit Weg (b) ist ein geringfligig
transparenteres Material mit besseren
mechanischen Eigenschaften entstan-
den. Es liegen vorwiegend fein disper-
gierte Partikel, aber auch Agglomerate
in der PET-Matrix vor (Fig. 2, oben).

Die besten mechanischen (Tab. 1) und
optischen Eigenschaften (Fig. 2, unten)
werden erhalten, wenn die Disperal-
Dispersion bei 90-prozentigem Umsatz
zugegeben wird. Das entstehende
Komposit weist hier augenscheinlich
die hochste Transparenz auf (nicht
gemessen).

Semi-in-situ-Synthese

Alternativ kann vor der PET-Synthese
ein hochkonzentrierter Master-Batch
hergestellt werden. Dabei wird Disperal
in einer PET-Schmelze mittels Schmelz-
kompoundierung im Doppelschnecken-
extruder vordispergiert. Dieser Master-
Batch wird dem PET-Syntheseansatz
zugefihrt, wenn 90 Prozent der End-
gruppen umgesetzt sind. Verglichen
mit allen hergestellten Proben, weist
das entstehende PET-Nanokomposit die
besten mechanischen Eigenschaften
auf (Tab. 1). TEM-Aufnahmen zeigen,
dass die Disperal-Partikel weitgehend
nanoskalig in der Polymermatrix verteilt
sind (nicht dargestellt). Dabei stort der
mechanische Abbau bei der Herstellung
des Master-Batches nicht, da im Vor-
kondensat genligend reaktive Gruppen
zur Veresterung der Carboxylgruppen
und zum Polymeraufbau vorhanden
sind.
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Transparent PET nanocomposites

Nanoscale filler materials can be inte-
grated in thermoplastic material with
the aim of giving plastic PET-based
products, such as plastic bottles, better
mechanical properties. Typically, layered
materials such as layered silicates are
applied. However, they often cause a
decrease in the high transparency of
pure PET. Layer-like materials, such as
basic aluminium hydroxy-oxides (boeh-
mite) are an alternative because of their
lower impact on transparency. In a
dispersed phase, they exist as nanoscale
platelets. Its hydroxyl and carbonyl end
groups, which are usable for ester
groups, allow polar interaction and
chemical bonding. One appropriate
product is available under the designa-
tion Disperal®, which is manufactured
by the company Sasol.

PET/Disperal composites

Various ways of producing PET/Disperal
composites were investigated at the IAP
(Fig. 1). The melt compounding pro-
cess, in which the Disperal powder is
introduced to the melted PET mass by
intense mixing in a twin-screw extru-
der, does not result in an improvement
in the products material properties in
comparison to pure PET (Tab. 1). In
contrast, better results were observed
with in-situ and semi-in-situ synthesis.
The transmission electron microscope
(TEM) showed both the optical appea-
rance of the product and the mechani-
cal properties (Tab. 1).

In-situ synthesis

In the in-situ process, the composite
formation occurs concurrently with the
synthesis of PET from terephtalic acid,
iso-terephtalic acid and glycol. The
Disperal powder is dispersed in glycol
beforehand with a high shear rate. The
dispersion was added to the reaction
batch at different times during synthe-
sis: (@) O percent conversion of end
groups, (b) 70 percent and (c) 90 per-
cent. At time (c), the polycondensation
is started by applying a vacuum. The
synthesis by method (a) leads to a

brittle material with low transparency
interspersed with large agglomerates.
The high concentration of ~-COOH end
groups and the reaction temperatures
of up to 270 °C obviously cause a re-
agglomeration of the formerly nano-
scale boehmite platelets. With method
(b), a slightly more transparent material
with better mechanical properties was
formed containing predominantly finely
dispersed particles as well as agglome-
rates in the polymer matrix (Fig. 2, top).
The best mechanical (Tab. 1) and opti-
cal properties (Fig. 2, bottom) were
observed after the Disperal dispersion
was added at a conversion level of

90 percent. Here, the composite
formed has apparently the highest
transparency (not measured).

Semi-in-situ synthesis

Alternatively, a master batch can be
prepared before the PET synthesis. The
Disperal is thereby pre-dispersed in
melted PET by means of melt com-
pounding in a twin screw extruder. This
master batch is added to the PET syn-
thesis batch when 90 percent of the
end groups are converted. Comparing
all prepared samples, the formed PET
nanocomposite has the best mechani-
cal properties (Tab. 1). TEM images
show that the Disperal particles are
generally well dispersed (not shown).
The mechanical degradation occurring
during the production of the master
batch does not interfere since there are
enough reactive groups available for
the esterification of carboxyl groups
and the polymer constitution.
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Fig. 1: Cyclopolymerization of diallyl-N,N-dime-
thylammonium chloride.

Fig. 2: Flocculation of kaolin with a commercial
(left) and the novel polyDADMAC (right).
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Fig. 3: Temperature trends in a successful pilot
trial for the synthesis of high molecular weight
polyDADMAC.
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Verfahrensentwicklung bis zum PilotmaBstab
am Beispiel einer inversen Emulsionspolymerisation

Forschung fur die Praxis — das ist die
Zielstellung der Fraunhofer-Gesell-
schaft. Vor diesem Hintergrund ist die
Ubertragung von Laborergebnissen aus
FUE in den technischen MaBstab eine
zentrale Aufgabe. Dem Kunden sollen
dabei bewertbare Verfahren zur Verfa-
gung gestellt werden.

Auch das im Fraunhofer IAP entwickelte
Verfahren zur Synthese von hochmole-
kularem (M,, 1-2:10% g/Mol) Polydiallyl-
dimethylammoniumchlorid (Poly-
DADMAC, Fig. 1) in inverser Emulsion
sollte in den TechnikumsmaBstab um-
gesetzt werden. Das mit bisher uner-
reicht hohen Molmassen zugangliche
hydrolysestabile kationische Polymer ist
fir Anwendungen in Fest/Flissig-Trenn-
prozessen (Abwassertechnologie, Pa-
pierherstellung; Fig. 2) geeignet und
kann unter bestimmten Bedingungen

z. B. hohe Temperatur marktgangige
acrylamidbasierende kationische Copo-
lymere ersetzen.

Beim Ubergang vom LabormaBstab
(250 mL) in den PilotmaBstab (1 m3)
ergaben sich verschiedene Fragestel-
lungen beziglich der Umsetzung ein-
zelner Verfahrensschritte in der Pilot-
anlage. Dies betraf zunéchst vor allem
die Herstellung der Primaremulsionen
und die Warmeabfuhrung.

Die bei der Herstellung der Primaremul-
sion eingebrachten Scherkrafte bestim-
men die PartikelgroBen und damit die
Sedimentationsstabilitat der Polymer-
dispersionen. Die im Labor mit High-
Speed-Ruhrer und Ultraschall einge-
brachte Scherung muss daher adaquat
auf den PilotmaBstab Ubertragen wer-
den. Entsprechende Untersuchungen
erfolgten in einer multifunktionalen
kontinuierlichen Labordispergieranlage,
die Upscale-Mdglichkeiten auf den
Produktionsmafstab bietet (IKA Labor
Pilot 2000/4, Durchsatz bis 300 L/h).
Werkzeugkonfiguration, Dispergierzeit
und Drehzahl wurden variiert, das For-
dervolumen wurde konstant gehalten.

Als MaB fur die erreichten Tropfchen-
groBen und damit die Qualitat der
Emulsionen diente deren Viskositat. Aus
den Daten wurde in Zusammenarbeit
mit der Fa. Mack Industrievertretungen
die nétige Konfiguration fur das tech-
nische Dispergiergerat ermittelt.

Um eine sichere Fahrweise zur Abfih-
rung der Polymerisationswarme zu
etablieren, wurden kalorimetrische
Daten ermittelt und daraus die zu je-
dem Zeitpunkt erforderliche Kihl-
leistung berechnet.

Trotz scheinbar exakter Ubertragung
der Laborbedingungen startete die
Polymerisation beim ersten Pilotansatz
erst bei im Vergleich zum Labor deut-
lich erhéhten Temperaturen. Unter
diesen Bedingungen war die Polymeri-
sationsgeschwindigkeit so hoch, dass
die anliegende Kuhlleistung nicht aus-
reichte, die Polymerisation nicht mehr
kontrollierbar war und ein Polymer mit
nur geringer Molmasse entstand. Ursa-
che war der zu hohe Sauerstoffgehalt
der Primaremulsion aufgrund ungenu-
gender Stickstoffspilung. Modellpoly-
merisationen im Labor zeigten, dass
eine reproduzierbare Sauerstoffbestim-
mung in den Emulsionen mit kommer-
ziellen Sauerstoffelektroden moglich
ist. Der Grenzwert der Sauerstoffkon-
zentration liegt bei 1,4 mg/L. Bei ho-
heren Werten kommt es zu Inhibitions-
zeiten und einem Molmassenabfall.

Pilotansatze, bei denen die Viskositat
der Primaremulsion und der Sauerstoff-
wert innerhalb der im Labor be-
stimmten Grenzen lagen, waren
bezlglich des Temperaturregimes pro-
blemlos beherrschbar (Fig. 3) und erga-
ben stabile Polymerdispersionen, wobei
die erzeugten Molmassen denen im
Labor entsprachen. Das Laborverfahren
konnte erfolgreich in den PilotmaBstab
Ubertragen werden.



Synthese- und Polymertechnik

Synthesis and polymer technology

Process development up to pilot scale exemplified
by an inverse emulsion polymerization

Research for practical application is the
key objective of the Fraunhofer-Gesell-
schaft. Against this background, the
transfer of F&E results from lab to tech-
nical scale is a central challenge. The
Institute’s customers must be given
assessable technologies.

The process for the synthesis of high
molecular-weight (M, 1-2-10% g/mole)
polydiallyl-N, N-dimethylammonium
chloride (polyDADMAC, Fig. 1) in in-
verse emulsion developed at the Fraun-
hofer IAP was to be up-scaled. The
hydrolytically stable cationic polymer,
with uniquely high molecular weights
so far, is suitable for uses in solid-liquid
separation processes (e.g. wastewater
technology, papermaking, Fig. 2) and
can replace the commercial acrylamide-
based cationic copolymers under cer-
tain conditions (e.q. high temperatures).

The transfer from lab scale (250 mL) to
pilot scale (1 m3) raised several ques-
tions with respect to implementation of
the individual steps in the process in
the pilot plant. These revolved around
the generation of the primary inverse
emulsions and heat removal.

The shear forces used for generating
the inverse emulsions determine the
particle sizes and the stability of the
polymer dispersions against sedimenta-
tion. Hence, the shear introduced by
means of a high-speed stirrer and ultra-
sound in the lab had to be properly
scaled for the pilot process. The appro-
priate tests were carried out in a multi-
functional continuous lab dispersing
machine (IKA Labor Pilot 2000/4,
throughput up to 300 L/h), which al-
lows a simple scale-up. Tools, disper-
sion time and rotation speed were
varied, and the delivery volume was
held constant. Viscosity of the emul-
sions was taken as a measure for the
droplet sizes. The configuration re-
quired for the technical dispersing
machine was calculated from the data

obtained in cooperation with the com-
pany Mack Industrievertretungen.

To establish a safe operation mode for
the removal of the heat of polymeriza-
tion, calorimetric data were collected
and used to compute the cooling ca-
pacity required for each point of reac
tion time.

Despite an apparently accurate transfer
of the lab conditions, polymerization
did not start in the first pilot trial until
the vessel was heated up to a consi-
derably higher temperature than in the
lab. The high temperature led to a
higher rate of polymerization, whereby
the adjacent cooling capacity became
too low to dissipate the heat of poly-
merization. This caused a runaway of
the polymerization and led to a low
molecular weight polymer. The reason
for this was found to be residual oxy-
gen in the primary emulsion due to
insufficient purging with nitrogen.
Model polymerizations in the lab dem-
onstrated the possibility of a reprodu-
cible oxygen determination in the
primary emulsions using commercial
oxygen electrodes. The threshold value
for oxygen was found to be 1.4 mg/L.
Higher values cause inhibition and
decrease of molecular weight.

Pilot trials, in which the viscosity of
the primary emulsions and the oxygen
content are within the limits, were
controllable without difficulties with
respect to the temperature regime
(Fig. 3) and led to stable polymer
dispersions. The molecular weights
of the polymers corresponded to
those generated in the lab. The lab
process could successtfully be trans-
ferred to pilot scale.
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Wasserbasierende Polymersysteme
Water-based polymer systems

Profil wasserbasierender Polymersysteme
Features of water-based polymer systems

Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

Polymeradditive flr wassrige Feuerldsch- und Brandschutzmittel
Polymer additives for aqueous fire suppressants and flame retardants

Polymerpartikel fir optische Technologien
Polymer particles for optical technologies

Kinstliche Augenhornhaut
Towards an artificial cornea

Intelligente Polymermaterialien fir die Biomedizin
Intelligent polymer materials for biomedicine

Oben: Die kinstliche Augenhornhaut — ein Lichtblick.
Top: The artificial cornea — a light at the end of the tunnel.

Unten: Selektive Beschichtung des optischen Bereichs — Polymerisation unter der UV-Lampe.
Bottom: Selective coating of the optical center — polymerization under the UV lamp.
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Profil wasserbasierender Polymersysteme

In der aktuellen Debatte um Nachhal-
tigkeit, speziell um eine nachhaltige
Produktion und Chemie, spielt Wasser
als Reaktions-, Verarbeitungs- und
Anwendungsmedium eine besondere
Rolle. Der Vorteil wassriger Systeme
liegt in ihrer Kombination vieler gtnsti-
ger Eigenschaften wie Ungiftigkeit,
Unbrennbarkeit, Fahigkeit zum Recy-
cling, groBen Ressourcen und niedri-
gem Preis. Daher sind wasserba-
sierende Systeme fur die Herstellung,
Verarbeitung und Anwendung von
Polymeren gleichermal3en attraktiv,
sowohl unter sicherheitstechnischen
und 6kologischen als auch unter 6ko-
nomischen Gesichtspunkten. Entspre-
chend nimmt die Bedeutung wasser-
basierender Polymersysteme kontinu-
ierlich zu. In den Wachstumsfeldern
Medizin und Medizintechnik, Gesund-
heit, Ernahrung, Bio- und Lebensmittel-
technologie existieren wegen des
spezifischen Eigenschaftsprofils ohne-
hin wenig Alternativen zu wasserbasie-
renden Systemen. Andererseits werden
immer mehr wasserbasierende Poly-
mersysteme als neue Losungen fur
Anwendungen eingesetzt, die traditio-
nell organischen Lésemitteln vorbehal-
ten waren und in neuen Gebieten wie
der Nanotechnologie.

Unser Arbeitsgebiet wasserbasierende
Polymersysteme umfasst das gesamte
Spektrum von Polymeren, die wasser-
|6slich sind und in wassriger Ldsung
angewandt werden. Es beinhaltet
gleichermafB3en auch Systeme, die aus
Wasser appliziert werden, deren End-
verbleib aber nicht-wassrig ist, bis hin
zu an sich wasserunléslichen Systemen,
in denen Wasser als temporéares Hilfs-,
Verarbeitungs- oder Dispergiermittel
eingesetzt wird. Dazu kommen die
vielen Polymersysteme, die in standi-
gem Kontakt mit Wasser eingesetzt
werden, ohne dass sie notwendiger-
weise in Wasser 6slich sind oder darin
hergestellt wurden.

Direkt in Wasser angewandt werden
beispielsweise Viskositatsregler, Tensi-

76

de, Emulgatoren und Loslichkeitsver-
mittler, Anti-Redeposition Agents,
(Ent)schaumer, lonenaustauscher und
Wasserentharter, Hydrogele oder Su-
perabsorber. Aus Wasser appliziert
werden u. a. Papierchemikalien, Flock-
mittel, Weichspuler, Haarpflegemittel,
Lacke, Klebstoffe, Photoresists oder
Betonhilfsmittel. Als temporares Hilfs-
mittel wird Wasser fur viele Polymer-
kolloide und Latices eingesetzt, sei es
fur Anstriche, Tinten, Kautschuke oder
PVC und diverse Verkapselungsmateri-
alien. In standigem Kontakt mit Wasser
befinden sich viele Beschichtungen,
Membranen, bakterizide Oberflachen,
medizinische Materialien oder Absor-
ber. Der Palette der Moglichkeiten ist
beliebig breit.

—
Rahmenbedingungen fir wasser-
basierte Systeme

Trotz ihrer scheinbar verwirrenden
Vielfalt stehen die meisten wasserba-
sierenden Polymersysteme sich naher,
als es auf den ersten Blick erscheint.
Alle verbindet das Problem, in dem
hoch komplizierten, chemisch aber
alles andere als inerten Medium Wasser
zu bestehen und zu funktionieren,
bzw. sich darin untersuchen zu lassen.
Solche Polymersysteme missen mit
einer wassrigen Umgebung sowohl
vertraglich, funktionstichtig als auch
besténdig sein. Das gilt fir Herstellung,
Lagerung und Anwendung gleicherma-
Ben. Aufgrund dieser Rahmenbedin-
gungen werden oft verwandte
molekulare Strukturen, Synthese- und
Analysemethoden eingesetzt.

I
Profil des Forschungsbereichs

Aktivitaten und Kompetenzen des
Forschungsbereichs decken das Feld
der wasserbasierenden Polymersysteme
in voller Breite ab. Unsere Arbeiten
erstrecken sich von Monomer- und
Polymerentwicklung Uber Syntheseme-

thodik, Verfahrensentwicklung, Analy-
tik und Charakterisierung in wassrigen
Systemen flr verschiedenste Anwen-
dungen, auch solche auBerhalb von
Wasser. In allen diesen Feldern besitzen
wir langjahrige Erfahrung und spezifi-
sches Know-how. Besondere Schwer-
punkte bilden die Arbeitsgebiete
Stoffentwicklung, molekular geloste
Systeme, polymere Kolloide und Nano-
partikel, Hydrogele sowie Grenz- bzw.
Oberflachen.

Polymersynthesen und -umsetzungen
in Wasser bzw. verwandten Lésemit-
teln sind eine unserer Spezialitaten. Ein
besonderes Gewicht haben dabei die
radikalische Polymerisation in allen
Varianten, die chemische Modifizierung
von Polymeren — wie sie in besonderem
MaB fur Polymere auf Basis nachwach-
sender Rohstoffe anfallt — und die Me-
thoden der heterogenen Polymerisa-
tion. Neben der eigentlichen Polymer-
entwicklung entwickeln wir auch neue
Polymerbausteine, wie Monomere,
Initiatoren, Kettenregler und Additive.

Abgesehen von seinem aggressiven
chemischen Verhalten weist Wasser
eine Reihe besonderer physikalischer
Eigenschaften auf. Daher ist das Ver-
halten wasserbasierender Polymere oft
komplex und sehr spezielle Analyse-
und Untersuchungsmethoden sind
vonnoten. Parallel zu unserer Synthe-
seerfahrung verfligen wir daher auch
Uber eine hoch entwickelte Analytik
und Untersuchung wassriger bzw.
wasserbasierender Systeme und kon-
nen so eine ganzheitliche Entwicklung
neuer Produkte und Verfahren unter
verschiedensten Aspekten betreiben.

Die folgenden Aufsatze stellen aktuelle
Arbeitsthemen mit den dazu gehérigen
Partnern vor. Sie zeigen exemplarisch
die Vielseitigkeit und -schichtigkeit
wasserbasierender Polymersysteme und
illustrieren die thematische Breite des
Forschungsbereichs.
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Features of water-based polymer systems

When debating “sustainability”, in par-
ticular in production and chemistry,
water is a key medium. This applies to
the manufacturing, processing and
application of polymers as well. Water-
based systems offer a number of bene-
fits, as water is inherently safe, i.e.
non-toxic, incombustible and environ-
mentally benign. Moreover, it is avail-
able in large quantities throughout
Europe, is inexpensive, and can be
easily recycled. In consequence, water-
based systems are attractive for the
production, processing and use of
polymers, from the point of view of
safety, ecology and economy. Hence,
water-based polymer systems are play-
ing an increasingly important role.
Additionally, for inherent reasons, there
are few alternatives to water-based
systems in many growing fields, such as
medicine and medical materials, health
care, nutrition, biotechnology or food
technology. Additionally, water-based
polymer systems are increasingly being
adopted in new fields such as nano-
technology and as a solution for appli-
cations that traditionally made use of
organic solvents.

Our activities in water-based polymer
systems cover the full spectrum of
polymers that are water-soluble or
applied in aqueous solution. We also
work with systems that are applied in
aqueous solution, but whose ultimate
use is non-aqueous. Furthermore, we
make use of water-insoluble systems
that utilize water as a temporary auxil-
iary, processing aid or dispersant medi-
um, or are used in permanent contact
with water without themselves being
water-soluble or produced in water.

Polymers used directly in water include,
for instance, viscositiers, texturing
agents, surfactants, emulsifiers, compa-
tibilizers, anti-redeposition agents,
(de)foamers, ion exchangers and se-
questering agents, hydrogels and su-
perabsorbents. Flocculants, paper
chemicals, softeners, for hair and body

care, lacquers, glues, photoresists, or
concrete processing aids such as super-
plasticizers are among the systems
applied from water. Water is a tempo-
rary auxiliary for polymer colloids and
lattices, be that paints, rubbers, PVC
products, or inks, and materials for
encapsulation. Permanent contact with
water applies for many coatings,
membranes, bactericide surfaces, medi-
cal materials, or absorbers. The range
of possibilities is enormous.

I
Framework conditions
for water-based systems

Despite their various uses and their
apparently diverse character, water-
based polymer systems share many
specific features. In particular, all sys-
tems face the challenge of how to
survive and function correctly in water.
It is important to keep in mind that
water Is, on the one hand, very com-
plex, and on the other hand by no
means inert chemically. Analyzing,
investigating and monitoring all sys-
tems presents similar difficulties. Such
polymer systems must be compatible,
effective and resistant in an aqueous
environment, during production, sto-
rage and throughout their life cycle.
Due to these common condlitions, the
molecular structures, synthetic proce-
dures and analytical methods used are
often closely related.

I
Profile of the research division

The division has expertise, know-how
and competences in all areas of water-
based polymer systems. We develop
monomers, polymers, formulations and
materials, establishing their synthetic
methodology, process development,
and analytics as water-based systems.
We dispose of long-standing expe-
rience and specific know-how in all of
these fields. A particular focus of our

Water-based polymer systems

activities is the development of molecu-
larly dissolved systems, of polymer
colloids and nanoparticles, of hydrogels
and of interfaces and surfaces.

We also specialize in polymer syntheses
and chemical reactions in water and
similar solvents. Particular emphasis is
placed on free radical polymerization
in all variations, the chemical modifica-
tion of polymers — which is especially
required for polymers based on renew-
able resources — and the methods of
heterogeneous polymerization. And we
develop new building blocks for poly-
mers, including new monomers, initia-
tors, chain transfer agents, and
additives.

Water is not only a chemically rather
aggressive medium, but also exhibits a
number of unusual, complex physical
properties. Consequently, the behavi-
our of water based systems may be
highly complex. Specialized analytical
tools and methods are therefore need-
ed to study such systems. To comple-
ment our expertise in material synthesis
and development, we have established
the appropriate analytical unit for aque-
ous and water-based systems. This
enables us to offer a comprehensive
approach to new products and pro-
cesses, and to examine different chal-
lenges and questions.

The following essays reflect the wealth
of topics dealt with in our division and
present some of our partners. The
recent topics chosen illustrate the ver-
satility and complexity of water-based
polymer systems and exemplify the
broad range of our expertise and skills.
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Anwendungen und Dienstleistungen

—
Wasserlosliche Polymere

Ausgewadhlte Anwendungen

— Viskositatsregulierung

— Papierhilfsmittel

— Prozesshilfsmittel flir Trennprozesse

— Schwermetall-Immobilisierung

— Vertraglichkeitsmacher

— Solubilisatoren, Emulgatoren und
Dispersionsstabilisatoren

— Tenside

— Tragerstoffe

— Zusatzstoffe in Kosmetika und
Pharmazeutika

— Hydrogele

— Oberflachenmodifizierung

— temporare und leitfahige Schichten

Neue Synthesen und Verfahren

— Initiatoren, Kettenregler und
Funktionsmonomere

— Dispersionspolymerisation im
wassrigen Medium

— Pfropfcopolymerisation in
inverser Emulsion

— Polymerisation nach
kontrollierten Mechanismen

— Modifizierung von
Precursor-Polymeren

Definierte Molekularchitekturen

— Polyelektrolyte mit gezielt einge-
stellter Ladungsdichte, Ladungsstar-
ke, variablem Verhaltnis hydrophiler
und hydrophober Anteile

— amphiphile Blockcopolymere

— polymere Tenside

— Polyelektrolyte mit alternierenden
Ladungen (Pfropf-, Kammstruktur)

— polymere Betaine

— reversible und irreversible Gele

— lonomere
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I
Dispersionen und Kolloide

Spezialdispersionen

— maBgeschneiderte PartikelgroBen
und -verteilungen im Nano- und
Mikrometerbereich

— Einstellung von Partikelmorpholo-
gien, Funktionalitat, Reaktivitat

— Steuerung der Viskositat, Lagersta-
bilitat und des Filmbildungsverhal-
tens fir Beschichtungen

Modellkolloide

— Oberflachenpraparation als Tra-
ger von Biomolekulen fir die me-
dizinische Diagnose und die gezielte
Wirkstofffreisetzung

— Farb-, Fluoreszenz- oder magne-
tische Markierung fur medizinische
Therapien

— Aufbau zwei- und dreidimensio-
naler Gitter aus Polymerkolloiden
einheitlicher GréBe als optische
Sensorelemente (z. B. fir Farb-
erkennung, Abstandsmessung)
und als Masken

Synthesen

— Emulsions- und Dispersionspoly-
merisation in wassrigen und
inversen Systemen

Komplexe chemische Analyse

— von Polymeren, Additiven und
Tensiden



Applications and services

I
Water-soluble polymers

Selected applications

— viscosity requlation

— papermaking aids

— process aids for separation
processes

— immobilization of heavy metals

— compatibilizers

— solubilizers, emulsifiers and
dispersion stabilizers

— surfactants

— carrier materials

— additives for cosmetic and
pharmaceutical formulations

— hydrogels

— surface modification

— temporary and conducting layers

New syntheses and processes

— initiators, chain transfer agents and
functional monomers

— dispersion polymerization in
aqueous systems

— graft polymerization in an inverse
emulsion

— polymerization by controlled
mechanisms

— modification of reactive precursor
polymers

Defined molecular architectures

— polyelectrolytes with adjusted
charge density, ionic strength,
variable hydrophobic-hydrophilic
balance

— ampbhiphilic block copolymers

— polymeric surfactants

— polyelectrolytes with alternating
charges (graft and comb structures)

— polymeric betaines

— reversible and irreversible gels

— jonomers

I
Dispersions and colloids

Special dispersions

— tailored particle sizes and size
distributions in the nano and
micron ranges

— adjustment of particle morphology,
functionality and reactivity

— control of viscosity, storage stability
and the film formation behavior for
coatings

Model colloids

— surface modification as biomolecule
carriers for medical diagnostics and
controlled drug release

— color, fluorescence or magnetic
labeling for basic and applied
research, diagnostics and medical
therapy

— building up two- and three-dimen-
sional polymer colloid arrays as opti-
cal sensor elements (e.q. for color
recognition, distance measurement)

Syntheses

— emulsion and dispersion poly-
merization in aqueous, inverse and
non-aqueous systems

Complex chemical analysis

— of polymers, additives and
surfactants

Kontakt Contact

Forschungsbereichsleiter
Division director

Wasserbasierende Polymersysteme
Water-based polymer systems
Prof.Dr. André Laschewsky

Fon: +49(0)331/568-1327

Fax: +49(0)331/568-3000
andre.laschewsky@iap.fraunhofer.de

Wasserbasierende Funktionspolymere
und Kolloide

Water-based functional polymers
and colloids

Prof.Dr. André Laschewsky

Fon: +49(0)331/568-1327

Fax: +49(0)331/568-3000
andre.laschewsky@iap.fraunhofer.de

Funktionspolymere flr die Medizintechnik
Functional polymers for medical technology
Dr.Joachim Storsberg

Fon: +49(0)331/568-1321

Fax: +49(0)331/568-2521
joachim.storsberg@iap.fraunhofer.de

Polymere Nanotechnologie fir Life-Science
Polymer nanotechnology for life science
Dr.Jean-Francois Lutz

Fon: +49(0)331/568-1127

Fax: +49(0)331/568-3000
jean-francois.lutz@iap.fraunhofer.de
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Fig. 1: Trimethylammoniumhyroxypropyl starches
as base material with sticking effect.
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Fig. 2: Attempt to extinguish a fire of a wood
frame.

2
L
Fe

Fig. 3: Burning chamber for flame tests.
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Polymeradditive flr wassrige Feuerldsch-

und Brandschutzmittel

Feuer gilt als Naturgewalt — in unkon-
trollierter Form richtet es schwerste
Schaden an. So brechen in Europa
jahrlich etwa 45 000 Waldbrande aus,
die erhebliche Kosten verursachen und
vor allem Mensch, Tier und Umwelt
existentiell bedrohen. In der Praxis hat
sich eine Vielzahl von Wasseradditiven
zur aktiven und praventiven Brandbe-
kampfung bewahrt. Bei der aktiven
Brandbekampfung werden so die rheo-
logischen Eigenschaften des Loschmit-
tels verbessert, durch eine verzdgerte
Wasserfreisetzung mehr Loschmittel in
die Brandzone transportiert sowie
durch brandhemmende Zusatze die
Wirkung des Loschmittels verstarkt. In
der praventiven Brandbekdampfung
werden temporare Schutzschichten auf
Oberflachen aufgebracht, um eine
Ausbreitung des Feuers zu behindern.
Wichtige, zusatzliche Eigenschaften fir
solche Wasseradditive sind Umweltver-
traglichkeit, Quellungsvermogen, aber
auch gute Haftung auf allen Arten von
Oberflachen.

Derzeit werden in der Brandbekamp-
fung wassrige Medien eingesetzt, die
als Additive unmodifizierte oder anio-
nisch modifizierte Polymere, im We-
sentlichen vernetzte Polycarboxylate,
enthalten. Jedoch ist bei diesen her-
kédmmlichen Systemen die Haftung
zwischen Brandschutzkomponente und
Brandgut nicht befriedigend. Vor allem
auf nicht horizontalen Oberfléachen
(Wande, Decken) fehlt oft der wichtige
Klebeffekt.

In Zusammenarbeit mit dem Institut der
Feuerwehr Sachsen-Anhalt (IdF) wurde
dieses Problem aufgegriffen. Grundlage
fur die Entwicklung neuer Systeme ist
die Hypothese, dass Oberflachen meist
negativ geladen sind. Daher sollten
kationisch modifizierte Polymere besser
auf dem Brandgut haften.

—
Funktionale Vernetzung kationi-
scher Polysaccharide

Ausgehend von dieser Idee gelang es
uns, aus Polykationen kaltquellende
Gelmaterialien mit sehr guter Wirksam-
keit als Brandschutz- bzw. Feuer-
|6schadditiv zu entwickeln. Hierfur
wurden kostenglnstige Polysaccharide
mit verschiedenen funktionalen, brand-
hemmenden Vernetzern umgesetzt. Als
Basismaterialien eignen sich prinzipiell
alle Polysaccharide mit quaternaren
Stickstoffatomen. Besonders effektiv
sind niedrig-substituiertes kationisches
Guarkernmehl und kationische Starken.

Sie haben den Vorteil, dass die poly-
mergebundenen Ammonium-Gruppen
selbst inharent flammhemmend sind,
analog zum Léschmittel ABC-Pulver aus
Ammoniumsalzen. Zudem gewahrleis-
ten sie eine gute Biokompatibilitat des
Additivs.

Werden diese neuen Hydrogelbildner
mit funktionalen Substanzen, die selbst
flammhemmend wirken, vernetzt,
verstarkt sich die flammhemmende
Wirkung. Beispiele fur derartige Vernet-
zer sind Methylolmelamine, Methylol-
harnstoffe, reaktive Orthosilikate oder
Borate. Ihre Reaktion mit den Kohlen-
hydraten erfolgt in technologisch glins-
tigen Trockenverfahren, z. B. im Kneter
mit anschlieBender Kontakttrocknung
oder im Doppelschnecken-Extruder. Die
Verarbeitbarkeit wird durch plastifizie-
rende Zusatze verbessert, wobei Weich-
macher wie Methylharnstoffe
gleichzeitig die flammhemmenden
Eigenschaften des Additivs verstarken.
Das entstehende Trockenprodukt wird
anschlieBend gemahlen, gesichtet und
kann dann in Wasser gel®st/gequollen
werden, um in der Brandbekampfung
eingesetzt zu werden.



Polymer additives for aqueous fire suppressants

and flame retardants

Fire is deemed to be a force of nature
which causes heavy damage in an un-
controlled manner. Every year, some
45,000 forest fires break out in Europe.
This generates extensive costs and
presents a real threat to man, animals
and the environment. Numerous water
additives have become established in
the practice of active and preventive
fire-fighting. Particularly in the case of
active fire-fighting, these products
fulfill different functions: they modify
the rheological characteristics of the
aqueous extinquishing media, they
retard the release of water in order to
keep it active within the fire zone, and
finally they improve fire suppressants by
using suitable additives that exhibit a
flame-retarding effect. One of many
preventive fire-fighting methods is to
apply a temporary protective layer to
the surfaces near the fire source in
order to effectively decrease the spread
of the fire. Environmental compatibility,
swellability and the ability to adhere to
all kinds of surfaces are further essenti-
al features of such water additives.

The aqueous media currently used for
fire-fighting and protection mostly
consist of anionically modified polymers
such as cross-linked polycarboxylates as
their active component. However, cur-
rent additive systems pay less attention
to adequate adhesion of the gel-for-
ming polymer. They often lack suffi-
cient sticking effect on non-horizontal
surfaces (walls and ceilings).

Within the framework of a cooperative
project with the Institute of the Fire
Department of Saxony-Anhalt (IdF LSA)
we tried to solve this problem following
the assumption that most of the sur-
faces are negatively charged. Hence
cationically modified polymers should
display better adhesion to the burning
material.

I
Functional cross-linking of cationic
polysaccharides

Based on this idea, we succeeded in
showing that the reaction of commer-
cially available cationic polysaccharides
with different functional, flame-retar-
ding cross-linking agents produces
cold-swelling gel materials that are very
efficient in fire fighting. In general any
polysaccharide with quaternary nitro-
gen atoms Is suitable as a sticking base
material, this is also true for low substi-
tuted cationic guar gum and cationic
starch, which both also have good bio-
compatible properties. Moreover, the
ammonium groups of these substrates
exhibit a flame-retarding effect similar
to that of ABC powders made of diffe-
rent ammonium salts, which is increa-
sed by the reaction with functional
cross-linkers. Examples of such flame-
retarding cross-linking agents are me-
thylol melamines, methylol ureae,
reactive orthosilicates and borates. The
cross-linking reaction with the carbohy-
drate takes place in technologically
favorable processes of dry modification,
e.q. in kneaders followed by contact
drying, or in a twin screw extruder.
Plasticizing agents may also be added
in order to improve processability. Plas-
ticizers such as methylated urea rein-
force the flame-retarding impact of the
polymer additive at the same time. The
dried intermediate is subsequently
milled and fractionated and can be
dissolved or swollen in water to obtain
the desired fire suppressants.
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Fig. 1: Monodisperse polymer latex batches:
Colors resulting from structure formation after
latex cleaning in dialysis tubes.

Fig. 2: Laser diffraction pattern of a multi-layer
particle grating. Individual diffraction spots flash
up when the angle of incident light changes
(proof of the 3-D grating structure).

20 pym

Fig. 3: Hierarchical grating of 4 um (top layer)
and 8 um (lower layer) PS particles in white light
optical microscopy. Color effects result from
Talbot diffraction at the lower plane.

Polymerpartikel fir optische Technologien

Die als »Latexteilchen« aus Dispersions-
bindemitteln fir Anstrichstoffe be-
kannten Polymerpartikel kénnen mit
Hilfe moderner Polymerisationstech-
niken in Heterophasen immer zielge-
richteter synthetisiert und modifiziert
werden. Derartige hoch spezialisierte
Partikel halten im Zuge der interdiszipli-
nar voranschreitenden Nanotechnolo-
gien zunehmend Einzug in zukunfts-
trachtige Anwendungsgebiete wie Bio-
oder optische Technologien. Wahrend
in biomedizinischen Anwendungen
haufig die Eigenschaften der individu-
ellen Partikel beim Transport oder der
Freisetzung von Wirkstoffen zum Tra-
gen kommen, sind es in der Optik vor-
nehmlich die durch Selbstorganisation
der Partikel erzeugten Strukturen. Lie-
gen deren charakteristischen Langen-
skalen in der GréBenordung der Licht-
wellenlénge, resultieren spezifische
photonische Eigenschaften. Diese rei-
chen von dekorativen Farbeffekten tber
Antireflexionsschichten unter Ausnut-
zung des sog. Mottenaugeneffekts bis
hin zu photonischen Kristallen (sog.
optischen Halbleitern), die eine Licht-
ausbreitung nur in wohl definierten
Richtungen und Frequenzbandern
zulassen.

I
NAMIROS

Im BMBF-Verbundprojekt NAMIROS
(Nano- und Mikro-Raumgitter fur die
optische Sensorik) arbeiten wir gemein-
sam mit der Abteilung Polymerphoto-
chemie des IAP-Forschungsbereichs
Funktionale Polymersysteme an der
Herstellung und Charakterisierung von
Partikel basierten Raumgittern, die im
Vergleich mit 3-D-Gittern anderer insti-
tutioneller Partner (holographische
Gitter und Sandwichstrukturen aus
Azo-Polymer basierten Oberflachengit-
tern) in innovativen optischen Sensor-
konzepten untersucht werden.
Industriepartner im Verbund verfolgen

damit das hochgesteckte Ziel, be-
stimmte Funktionalitadten des mensch-
lichen Sehens (schnelle Objekter-
kennung, Tiefensensorik, Farbadap-
tion) fur die optische Bildverarbeitung
nutzbar zu machen. Bereits in zwei
Jahren soll eine entsprechende De-
monstrator-Kamera zur Verfligung
stehen.

I
Optische Gitter

Polymerktgelchen sehr einheitlicher
GroBe, deren Oberflachenfunktionalitat
im Hinblick auf ihr Selbstorganisations-
potenzial optimiert wurde, werden mit
Hilfe speziell entwickelter Depositions-
verfahren in Form hochgeordneter,
hexagonal dicht gepackter Partikel-
schichten auf Glassubstraten abge-
schieden. Zur Einstellung des Brech-
zahlkontrasts und zur Stabilisierung der
Schichten kénnen die Partikelzwischen-
raume zusatzlich z. B. mit UV-hartbaren
Polymeren gefllt werden. Im Ergebnis
entstehen dreidimensionale diffraktive
optische Elemente, deren Gitterkon-
stante allein durch die GroBe der ver-
wendeten Partikel bestimmt wird. Die
optischen Ubertragungseigenschaften
der Schichten werden anhand ihrer
spektroskopischen und diffraktiven
Eigenschaften sowohl im Fernfeld
(Fraunhofer-Beugung, vergl. Seite 56)
als auch im Nahfeld (Talbot-Interfe-
renzen) charakterisiert. Letztere sind
insbesondere fur die sensorspezifische
Ankopplung der Raumgitter an eine
CCD-Matrix von Interesse. Untersucht
wird vor allem der Einfluss der 3. Gitter-
konstante (z-Richtung) auf die Ubertra-
gungseigenschaften (Fig. 2). In diesem
Zusammenhang werden auch hierar-
chische Gitter aus Kombinationen von
Schichten aus unterschiedlichen Parti-
kelgréBen hergestellt und charakteri-
siert (Fig. 3).



Polymer particles for optical technologies

Polymer colloids — well-known for de-
cades as synthetic latex binders in
paints and coatings — can be synthe-
sized and modified by modern hetero-
phases polymerization techniques in a
target-oriented way in order to match
specific applications. These tailor-made
particles are increasingly entering such
seminal fields as biotechnology or opti-
cal technologies as part of the inter-
disciplinary progress of nanotech-
nology. Biomedical applications are
usually based on properties of the
individual particles, and are concerned
with carrying or releasing active agents.
Optical applications, on the other hand,
use the structures formed by particle
self-assembly. Characteristic length
scales of these structures are in the
order of light waves and result in speci-
fic optical effects ranging from decora-
tive coloring to anti-reflection coatings
based on the moth eye effect or photo-
nic crystals (so-called optical semicon-
ductors) that enable light propagation
in well-defined directions and frequen-
cy bands only.

I
NAMIROS

NAMIROS (nanoscopic and microscopic
spatial gratings for optical sensorics) is a
Joint project supported by the German
Federal Ministry of Education and Re-
search. Together with our department
of polymer photochemistry, we prepare
and characterize multi-layered grating
structures from polymer particles.
These gratings are tested in innovative
concepts for optical sensors and are
compared with other types of 3-D
gratings from joint institutional part-
ners, e.q. holographic gratings and
sandwich structures of azo-polymer-
based surface gratings. Our industrial
project partners aim to use this ap-
proach to apply specific features of
human vision (fast recognition of ob-
jects, multiple distance detection, adap-

tation to colored light) to optical image
processing. A camera prototype should
be available within two years.

I
Optical gratings

Spherical polymer particles of very
uniform size are prepared by emulsion
or dispersion polymerization. The sur-
face functionality of the particles is
optimized to achieve a high organiza-
tion potential via self-assembly. For the
preparation of highly ordered, hexago-
nally close-packed particle layers on
glass substrates, we use various espe-
cially developed deposition techniques.
Ad(ditionally, the voids between the
particles can be filled with UV curable
polymers, for example, in order to
adjust the refractive index contrast and
mechanically stabilize the arrays. As a
result we get 3-D diffractive optical
devices whose lattice constants depend
only on the size of the particles used
for array fabrication. The optical trans-
fer functions of these arrays are cha-
racterized by their spectroscopic and
diffractive properties in the optical far
field (Fraunhofer diffraction, see page
57) as well as in the near field (Talbot
interferences). The latter is especially
important for sensor applications based
on the direct coupling between a 3-D
grating and a CCD matrix. The investi-
ga-tion of the influence of the third
lattice parameter (z-direction) on the
optical transfer properties is of particu-
lar interest (Fig. 2). In this context, we
started to prepare and describe the
characteristics of so-called hierarchical
gratings, i.e. combinations of layers of
different particle sizes (Fig. 3).
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Fig. 1: Prototype of a new artificial cornea. It is
made from a commercial hydrophobic copo-
lymer, but its edges are coated with a special
protein.

Fig.2: The cornea’s edges are coated with a
special protein (colored blue). The optical center
(colored yellow) remains transparent due to a
hydrophilic cover that can be wetted by the tear
film.

#

Fig.3: In vitro cell culture test: On the haptic part,

cells adhere and proliferate; the optical part
stays clear (no cell adhesion).

84

Kdnstliche Augenhornhaut

Allein in Deutschland warten jahrlich
etwa 7000 Menschen auf eine neue
Hornhaut, um ihr Augenlicht zu retten.
Doch Spenderhornhdute sind Mangel-
ware. Im EU-geférderten CRAFT-Pro-
jekt »CORNEA« entwickeln wir kinst-
liche Augenhornhautimplantate, wel-
che bereits im Labor erfolgreich getes-
tet wurden.

Ist die Hornhaut durch angeborene
Fehlbildung, vererbte Hornhauterkran-
kungen oder Veratzungen verletzt,
droht dem Patienten die Erblindung.
Einen Ausweg bietet die Transplantati-
on einer Spenderhornhaut. Dabei wird
der zentrale Teil der nattrlichen Horn-
haut kreisférmig entfernt, die neue
Hornhaut eingesetzt und vernaht. Die
Zahl der Betroffenen ist enorm: Allein
in Europa hoffen jahrlich 40 000 Men-
schen auf einen geeigneten Spender —
vielfach vergeblich.

Es gibt daher bereits viele Versuche,
kinstliche Hornhaute fur die Implanta-
tion herzustellen. Bislang jedoch mit
wenig Erfolg. Zurzeit sind verschiedene
Keratoprothesen den Augenchirurgen
zuganglich; die Erfolgsaussichten sind
jedoch unterschiedlich. Grund dafur
sind die widersprichlichen Anforde-
rungen, die an die Hornhaute gestellt
werden: Einerseits sollen sie am Rand
gut an das natirliche Gewebe anwach-
sen, andererseits dirfen sich in der
Mitte der Hornhaut keine Zellen abset-
zen, da dies das Sehvermdgen beein-
trachtigt. Bislang konnte man diese
Bedingungen nicht unter einen Hut
bringen.

I
Entwicklung biokompatibler und
biointegrierbarer Oberflachen

Fur die gegenwartigen Implantate
verwenden wir ein transparentes, kom-
merziell erhaltliches Copolymerisat,
welches eine groBe Hydrophobie auf-
weist. Dieses Material nimmt kein Was-
ser auf, ebenso zeigten biologische

Untersuchungen dass keine Zellen
anwachsen. Dies ist erforderlich, damit
der optische Teil des Implantats auch
spater transparent bleibt. Jedoch sollte
der anteriore optische Teil einen hydro-
philen Charakter zeigen — er sollte mit
TranenflUssigkeit benetzbar. Der Rand,
auch Haptik genannt, sollte einwachsen
kénnen, um so eine feste, dichte Ver-
bindung mit dem umliegenden Gewe-
be zu haben. Dies erfordert eine
selektive Modifikation der jeweiligen
Oberflachen auf ein und demselben
Basismaterial.

—
Selektive Beschichtungen fur
bioaktive und passive Grenzflachen

Um dies zu erreichen, werden vorderer
optischer Teil sowie die Haptik selektiv
modifiziert. Dabei wird der Implan-
tatrand mittels nanotechnologischer
Verfahren mit einem speziellen Protein
beschichtet. Dieses enthalt eine spezi-
elle, sich wiederholende Aminosaurese-
quenz, die von den Zellen erkannt wird.
Dadurch kdnnen die Zellen der verblie-
benen natlrlichen Hornhaut bzw. des
umliegenden Gewebes auf dem Im-
plantat anwachsen. So verbindet sich
der kinstliche Teil der Hornhaut fest
mit dem naturlichen Teil, wahrend die
Mitte der Hornhaut frei von Zellen
bleibt. Der optische Teil erhalt eine
spezielle ultradtinne hydrophile Poly-
merbeschichtung. Erreicht wird dies
durch UV-Polymerisation eines Mono-
mers an der Oberflache; dabei entsteht
ein interpenetrierendes Netzwerk, das
auch physikalisch stabil ist.

In vitro-Tests bei unserem Projektpart-
ner, der Universitatsaugenklinik Regens-
burg, haben bereits gezeigt, dass die
entwickelten Implantate die gefor-
derten Eigenschaften erfullen: Zellen
wachsen am Rand sehr gut an und
stoppen ihr Wachstum genau dort, wo
die Beschichtung aufhort. Die Linsen-
mitte bleibt wie gewlinscht zellfrei.



Towards an artificial cornea

More than 7000 people in Germany
are waiting for a new cornea. In the
“CORNEA" research project co-funded
by the EU, we are developing artificial
corneas which have already been suc
cesstully tested under lab conditions.

A patient whose cornea is damaged
due to congenital malformation, he-
reditary disease or corrosion is at risk
of going blind. One solution is to im-
plant a donor cornea. The central part
of the natural cornea is removed in a
circular fashion, and the new cornea is
inserted and sutured in place. A vast
number of patients are affected: Every
year, 40,000 people in Europe alone
hope for a donor — often in vain. Many
attempts have therefore been made
at producing artificial corneas, so far
with greater or less success. This is
due to the conflicting requirements
imposed on the material. While it has
to grow firmly into the natural tissue
at the edge, it must not allow any cells
to deposit themselves at the center of
the cornea, as this would impair the
patient’s vision.

I
Development of biocompatible
and biointegrable surfaces

The artificial corneas which are cur-
rently used are based on a hydrophobic
copolymer which does not absorb wa-
ter or allow any cells to grow on it. This
is an important feature because the
optical part has to stay clear and trans-
parent to ensure good vision. However,
the anterior lens should exhibit hydro-
philic properties so that a tear film can
adhere to it. The haptic part makes use
of cell attraction — the tissue must grow
in so as to provide stability and seal the
wound against internal eye pressure.

I
Selective coatings for bioactive
and passive surfaces

Using nanotechnology methods, a
special protein is applied to the edge
of the cornea. The cells of the natural
cornea can attach to this protein, which
contains a special repeating sequence
of amino acids that produce a signal
which triggers cornea cells to stick to

it. In this way, the cornea implant can
firmly connect with the natural part of
the cornea, while the center remains
free of cells and therefore clear. The
optical front part of the implant is
coated with a hydrophilic polymer via
UV-initiated polymerization, resulting in
a physically stable interpenetrating po-
lymer network on the implant interface,
so that it is constantly moistened with
tear fluid.

Researchers working for our project
partner at Regensburg University Eye
Hospital have already tested these cor-
neas under in-vitro conditions in the
laboratory and found that their cells
graft very well at the edge and cease
growing where the coating stops. The
optical center of the implant thus
remains clear.
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Hydrophilicity
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Fig. 1: Molecular structures of various
oligo(ethylene glycol) methacrylates.

Metabolic cell viability [%]
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Fig. 2: Metabolic cell viability measured for
HepG2 cell lines incubated at 37 °C in the pre-
sence of (left) a standard linear PEG or (middle
and right) IAP non-linear PEG analogues.
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Intelligente Polymermaterialien fir die Biomedizin

Das Hauptziel unserer Forschungsgrup-
pe besteht darin, neue intelligente
Polymermaterialien fir biomedizinische
Anwendungen zu entwickeln. Synthe-
tische Polymere Ubernehmen eine
Schltsselrolle auf verschiedenen Gebie-
ten der modernen Medizin und Bio-
technologie (z. B. Bioseparation,
kontrollierte Wirkstofffreisetzung, Diag-
nostik, Implantate). Dennoch sind para-
doxerweise bis heute nur einige wenige
bekannte Polymerstrukturen (z. B. PEG,
PEIl, PLGA) im Life-Science-Bereich
haufig benutzt worden. Vor diesem
Hintergrund ist die Entwicklung neuer
Generationen »biorelevanter« Makro-
molekdile ein extrem wichtiges Ziel.

Neue PEG-Analoga

Einen ersten wichtigen Schritt unseres
Forschungsvorhabens stellt u. a. die
Entwicklung moderner Derivate von
Polyethylenglykol (PEG) dar. Letzteres
ist zweifellos das meist untersuchte und
angewandte Polymer in der Medizin
und Biologie. Beispielhaft ist, dass in
der Datenbank PubMed mehr als

20 000 Artikel (und wahrscheinlich
ebenso viele Patente) Gber biomedizi-
nische Anwendungen von PEG doku-
mentiert sind. DarUber hinaus ist das
Polymer preiswert, neutral, wasserlos-
lich, biokompatibel und in manchen
Fallen FDA-geprift. Die PEG-Funktiona-
lisierung (PEGylierung) von Biomole-
kilen auf synthetischen Oberflachen
wird in den meisten Fallen Uber Kopp-
lungsreaktionen mit endfunktionalisier-
tem kommerziell erhaltlichen PEG
durchgefihrt. Solch ein synthetischer
Ansatz bedingt oft den Einsatz kurzer
PEG-Oligomere und ist daher nicht sehr
beweglich. Eine interessante neue Al-
ternative bei der PEGylierung beruht
auf der Verwendung von polymerisier-
baren Oligoethylenglykol-Makromono-
meren (Fig. 1). Diese Komponenten
erwiesen sich in letzter Zeit als sehr
interessant fir die Herstellung hochent-
wickelter Biomaterialien. So gelang es
uns vor kurzem eine neue Klasse von
PEG-Analoga zu entwickeln, welche

eine einstellbare untere kritische Entmi-
schungstemperatur (LCST) sowohl in
Wasser als auch in physiologischem
Puffer aufweisen.

Diese temperatursensitiven Polymere
wurden mittels Atom-Transfer-Radikal-
Copolymerisation, aus einem hydrophi-
len langen PEG-Methacrylat und einem
etwas hydrophoberen kurzen PEG-
Methacrylat, synthetisiert [1-4]. Uber
das anfanglich eingesetzte Verhéltnis
der Comonomere konnte die LCST die-
ser Copolymere sehr genau eingestellt
werden. So konnten beispielsweise
durch Variation der anfanglichen Zu-
sammensetzung der Comonomere,
PEG-Analoga geschaffen werden, wel-
che eine LCST von 37 oder 39 °C auf-
weisen. DarUber hinaus konnte gezeigt
werden, dass diese intelligenten Poly-
mere biokompatibel sind, ebenso wie
gewodhnliches lineares PEG (Fig. 2) [4].

Anwendungen

Daher versuchen wir, diese biokompa-
tiblen Polymere in verschiedenen bio-
medizinischen Anwendungen zu
nutzen: (i) Biokonjugation von Peptiden
und Proteinen [5-7], (ii) Design von
MRT-Kontrastmitteln [8], (iii) Synthese
von PEGylierten Polykationen zur Gen-
freisetzung und (iv) Préparation von
intelligenten Oberflachen fir eine maB-
gebende Bioadhasion [9]. Bezliglich der
letzten Anwendung startete 2007 eine
groBe Kooperation im Wissenschafts-
park Golm. Ziel dieses interdisziplindren
Netzwerkes ist es, neue Generationen
bioaktiver Oberflachen zu entwickeln,
welche in der Lage sind, »auf Wunsch«
mit biologischen Systemen wie DNA,
Proteinen oder Zellen zu interagieren.
Dieses anspruchsvolle Campusprojekt
basiert auf der aktiven Zusammenarbeit
des Fraunhofer IAP mit dem Fraunho-
fer-Institut far Biomedizinische Technik
IBMT und dem Max-Planck-Institut fur
Kolloid- und Grenzflachenforschung
und der Universitat Potsdam.



Intelligent polymer materials for biomedicine

The main goal of our research group is
to develop novel intelligent polymeric
materials for biomedical applications.
Indeed, synthetic polymers play a key
role in various areas of modern medi-
cine and biotechnology (bioseparation,
controlled drug release, non-viral gene
delivery, diagnostics, implants, etc.).
Paradoxically, however, only a few es-
tablished polymer structures (such as
PEG, PEIl, PLGA, PNIPAM) have been so
far widely used in life science. In this
context, developing new generations
of ‘biorelevant” macromolecules is an
extremely important target, both from
fundamental and industrial viewpoints.

New PEG analogues

One important axis of our research

is to develop modern substitutes for
poly(ethylene glycol) (PEG). The latter is
undoubtedly the most widely studied
and applied polymer in medicine and
biology. For instance, according to the
PubMed database, more than 20,000
research articles (@and probably as many
patents) are concerned with biomedical
applications of PEG. Indeed, this poly-
mer is cheap, neutral, water-soluble,
biocompatible and moreover in some
cases FDA-approved. However, the PEG
functionalization (PEGylation) of the
biomolecules of synthetic surfaces is in
most cases obtained via coupling reac-
tions with end-functional commercial
PEG. Such a synthetic approach is often
limited to rather short PEG oligomers
and Is therefore not very versatile.

An interesting novel alternative in
PEGylation relies on the use of radically
polymerizable oligo(ethylene glycol)
macromonomers (Fig. 1). Such com-
pounds have recently proved to be

very interesting for building advanced
biomaterials. For instance, we recently
developed a new class of PEG analo-
ques which possess a predictable lower
critical solution temperature (LCST) in
either pure water or physiological buf-
fers. These thermo-responsive polymers
were constructed by atom transfer
radical copolymerization of a hydrophi-

lic long PEG methacrylate and a more
hydrophobic short PEG methacrylate
[1-4]. The LCST of these copolymers
could be precisely adjusted by simply
tuning the initial comonomer ratio. For
example, PEG analogues with a LCST of
37 or 39 °C could be easily obtained by
changing the initial comonomer feed.
Moreover, these smart polymers were
demonstrated to be just as biocompati-
ble as standard linear PEG (Fig. 2) [4].

Applications

Thus, we are currently evaluating the
performances of these promising bio-
compatible polymers in various biome-
dical applications: (i) bioconjugation of
peptides and proteins [5-7], (ii) design
of biocompatible MRT contrast agents
[8], (iii) synthesis of PEGylated polycat-
ions for gene delivery and (iv) prepa-
ration of smart surfaces for controlling
bioadhesion [9]. In the latter case, we
launched a major collaboration project
at the Science Park Golm last year. The
target of this interdisciplinary network
is to design new generations of bioac
tive surfaces capable of interacting ‘on
demand” with biological systems such
as DNA, proteins, enzymes or cells. This
ambitious campus project involves ac
tive collaboration of the Fraunhofer IAP
with researchers at the Fraunhofer Insti-
tute for Biomedical Engineering, IBMT
and the Max Planck Institute of Colloids
and Interfaces and the University of
Potsdam.
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Pilotanlagenzentrum Schkopau
Pilot Plant Center Schkopau

Polymertechnologie im Pilotanlagenzentrum PAZ
Polymer technology in the Pilot Plant Center PAZ

Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

Polyolefine
Polyolefins

Verbesserung der Energieeffizienz bei der Herstellung von Lésungskautschuk
Improving energy efficiency in the production of solution rubber

Prozessoptimierung bei der SpritzgieBcompoundierung
Optimizing the injection molding compounding process

Oben: Polypropylen — Ausgangsmaterial fir faserverstérkte Bauteile.
Top: Polypropylene — basic material for fiber-reinforced components.

Unten: Polymersynthese im Pilotmal3stab im Fraunhofer PAZ.
Bottom: Polymer synthesis in pilot-plant level in the Fraunhofer PAZ.
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Polymertechnologie im Pilotanlagenzentrum PAZ

Das Fraunhofer-Pilotanlagenzentrum
far Polymersynthese und -verarbeitung
PAZ in Schkopau — eine gemeinsame
Initiative der Fraunhofer-Institute fur
Angewandte Polymerforschung und
fur Werkstoffmechanik IWM in Halle —
bearbeitet schwerpunktmaBig Fragen
der MalBstabsvergréBerung von Poly-
mersynthese- und Verarbeitungspro-
zessen. Sowohl die vielseitigen
technischen Mdéglichkeiten als auch die
Bundelung der Kompetenzen auf bei-
den Fachgebieten, stellen Alleinstel-
lungsmerkmale des Pilotanlagen-
zentrums am FuE-Markt dar. Im PAZ
werden neue Produkte und innovative
Technologien entlang der gesamten
Wertschopfungskette entwickelt — vom
Monomer Uber die Synthese und Verar-
beitung von Polymeren bis zum geprif-
ten Bauteil nach MaB. Dabei sind
Polymersynthese und -verarbeitung
eng miteinander verzahnt. Hoch spe-
zialisierte Technologien ermdglichen
die Ubertragung der Prozesse in den
halbtechnischen Maf3stab.

—
Entwicklung des Fraunhofer PAZ

Das initiale BMBF-Projekt zur Schaffung
eines »Fraunhofer-Demonstrationszen-
trums fur Polymersynthesen« wurde
Ende Dezember 2006 erfolgreich abge-
schlossen. Es beinhaltete die Betriebs-
bereitschaft des Fraunhofer PAZ
einschlieBlich des Probebetriebs und
der Umsetzung von Musterprozessen.
In 2007 bewilligte das BMBF ein An-
schlussprojekt mit einer Férderquote
von 30 Prozent und einer Laufzeit von
drei Jahren. Fokus ist nunmehr, das PAZ
als erfolgreiche FUE-Einheit dem beste-
henden Finanzierungsmodell der
Fraunhofer-Gesellschaft anzupassen.
Dies erfordert das Einwerben von Dritt-
mitteln 6ffentlicher Férdergeber sowie
Gelder aus direkter Industriekooperati-
on. In diesem Rahmen soll das PAZ
inhaltlich auf folgende Teilaspekte
ausgerichtet werden:
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— Aufbau und Starkung der zum er-
folgreichen Betrieb des Pilotanlagen-
zentrums notwendigen Kernkompe-
tenzen,

— Identifizierung und Bearbeitung von
wissenschaftlichen Aufgabenstellungen
im Zusammenhang mit dem Kampag-
nenbetrieb (Vorbereitung und Unter-
stlitzung),

— Vorlaufforschung im Laborbereich zur
ErschlieBung und Vorbereitung neuer
Arbeitsgebiete fur das Pilotanlagenzen-
trum und Transformation Erfolg ver-
sprechender Produkt- und Verfahrens-
entwicklungen in den PilotmaBstab.

DarUber hinaus wurde im September
2007 das »Fraunhofer-Innovationsclu-
ster Polymertechnologie Halle/Leipzig«
erdffnet, in dem das PAZ eine Schlis-
selrolle Ubernimmt. Forschungseinrich-
tungen, GroB- und mittelstandische
Unternehmen im Raum Halle-Leipzig
haben sich darin zum Ziel gesetzt,
Innovationen aus dem Bereich Polymer-
synthese und -verarbeitung schneller
auf den Markt zu bringen. Durch die
Interdisziplinaritat kénnen einzelne
FuE-Zielstellungen mit entsprechender
Breite und Tiefe bearbeitet werden. Die
bereits im Vorprojekt bei den Inbetrieb-
nahmearbeiten organisierte enge
Kooperation mit Unternehmen, die
vorwiegend aus der Region stammen,
ist Basis fUr eine weitere langerfristige
Zusammenarbeit in den Schwerpunk-
ten Synthesekautschuk, Polyamid,
Polyester und naturfaserverstarkte
Kunststoffe. Nicht nur der von der
Community anerkannte hohe techni-
sche Standard der Anlagen, sondern
vor allem die enorm steigende Akzep-
tanz der inzwischen erreichten fachli-
chen Kompetenzen des PAZ bei
Industriekunden haben zu einem konti-
nuierlichen Anstieg an Kampagnenan-
fragen gefihrt.

—
Umsetzung von Polymersynthese-
prozessen in den PilotmafBstab

Sowohl innerhalb der Eigenforschung
als auch in Industriekooperationen
waren die Synthese von Polyamiden
und Polyesteramiden zur Olefincopoly-
merisation sowie zur Herstellung und
Aufarbeitung anionischer Losungskaut-
schuktypen Schwerpunkte im Bereich
Polymersynthese. Im Bereich der FuE-
Aktivitaten zu Polyamidsynthesen wur-
de die seit 2006 bestehende Koope-
ration mit dem Geschaftsbereich Engi-
neering Plastics der Fa. DSM aus den
Niederlanden auf dem Gebiet der Ent-
wicklung neuer Hochleistungspolyami-
de 2007 abgeschlossen. Die in diesem
Rahmen durchgefiihrten Untersuchun-
gen zur Verbesserung der Raum-/ Zeit-
ausbeute, zur Optimierung der
Endgruppencharakteristik der Polymere
und der Reproduzierbarkeit des Ver-
laufs der Polykondensation waren
erfolgreich. Es wurden eine Reihe tech-
nischer Anderungen an der vorhande-
nen technologischen Linie umgesetzt,
um die Aufheiz-/Druckdestillationszyk-
len flexibler und schneller gestalten
und damit den Erfordernissen einer
hinsichtlich der Produktparameter
optimalen Prozessfuhrung entsprechen
zu kdnnen.

Die Entwicklung der anlagenseitig im
Mittelpunkt des PAZ stehenden Hoch-
viskostechnologie fur neue Polymersyn-
theseprozesse war ein Kernpunkt der
Arbeiten zur anwendungsorientieren-
den Vorlaufforschung. Erwartet wer-
den diesbezuglich neben verbesserten
Produkteigenschaften auch Beitrage
zur Energie sparenden und Ressourcen
schonenden Herstellung von Polyme-
ren. In diesem Zusammenhang starte-
ten orientierende Untersuchungen
(vorerst) im 2,5 L-Laborkneter zur Nut-
zung dieser Technologie im Bereich der
Synthese von Hochleistungspolyami-
den, insbesondere unter Variation der
Reaktionstemperatur im Sinne einer



kombinierten Schmelze- und Festpha-
senpolykondensation.

Der Fokus der Arbeiten im Bereich
Synthesekautschuk lag auf der Opti-
mierung der Fahrweise bei der anioni-
schen Polymerisation bzgl. der Kiihlung
der Reaktionsansatze, bei der Optimie-
rung der Anlagentechnik fir »Sequen-
tial«-Polymerisationstechniken und bei
der Umsetzung eines innovativen Ver-
fahrens zur Gewinnung der Kautschuk-
krtimel durch Direktverdampfung des
Losungsmittels mittels Knettechnolo-
gie. Insbesondere fir die Lésung letzte-
rer Teilaufgabe konnte das gewachsene
Know-how des PAZ fiir technologische
Entwicklungsziele nachgewiesen wer-
den. Es wurde gezeigt, dass die Entfer-
nung von Lésemitteln aus den bei der
Polymerisation anfallenden 10- bis 20-
prozentigen Kautschuklésungen, durch
Restausdampfung mit Hilfe der gekop-
pelten Fahrweise mit den ein- und
zweiwelligen Knetaggregaten, zuver-
lassig und reproduzierbar zu Kaut-
schukkrimeln mit Restlésemittelge-
halten von < 500 ppm fihren. Neben
einer verbesserten Produktqualitat im
Vergleich zur klassischen Aufarbeitung
durch Koagulation und Strippung
zeichnet sich der Schritt auch durch
eine deutliche Effizienzsteigerung aus.
Der Energiebedarf des Gesamtprozes-
ses wird damit um 67 Prozent gesenkt.

Innerhalb eines gemeinsam mit der
Dow-Olefinverbund GmbH und der
LIST AG gestalteten Workshops zur
Problematik »Direkteindampfung von
Kautschuklésungen«, wurde der Pro-
zessschritt mit einem Demonstrations-
versuch im Pilotanlagenzentrum im
Juni 2007 weltweit zum ersten Mal in
diesem MaBstab mit groBem Erfolg
prasentiert. Unter den Gber 50 Teilneh-
mern aus Nordamerika, Asien und
Europa befanden sich alle weltweit
fihrenden Reifenhersteller — das In-
teresse fur diesen Workshop war damit
deutlich héher als erwartet.

Pilotanlagezentrum Schkopau

—

Optimierung der Compoundierpro-
zesse von Naturfaser/Thermoplast-
Kompositen

Im Bereich Verarbeitung standen Na-
turfaser/Thermoplast-Verbunde im
Mittelpunkt der Arbeiten. Es wurden
intensive Untersuchungen zur Faserzu-
fuhr von Celluloseregenerat-Schnittfa-
sern im Compoundierprozess am
Doppelschneckenextruder ZE40A-UTX
(KraussMaffei Berstorff GmbH) im
ProduktionsmaBstab durchgefiihrt.
Celluloseregeneratfasern (CRF) besitzen
eine sehr geringe Schuttdichte und die
Stapelfaserbliindel neigen aufgrund
ihres weichen Charakters bei Bewe-
gungen gegeneinander zum Aufbau-
schen. Somit wird die Einbringung von
hohen Fasermengen in den Extruder
erschwert. Durch eine Faserzufuhr Gber
eine konventionelle zweiwellige Seiten-
flttereinrichtung, welche die Fasern
seitlich in den Extruder fordert, ist der
Faserdurchsatz nach oben hin stark
begrenzt. Es wurden Maximaldurchsat-
ze von ca. 8,5 kg/h ermittelt. Fir eine
deutlich verbesserte Fasereinbringung
in den Extruder wurde eine neuartige
Faserzufuhreinrichtung entwickelt und
patentiert. Hierbei handelt es sich um
eine Art Bandférderanlage, welche
zusatzlich durch ein Zweischneckensys-
tem unterstUtzt wird und die Fasern
von oben in den Zwickelbereich der
beiden Schnecken des Extruders ein-
bringt. Der Maximaldurchsatz der CRF
konnte mittels dieser Technologie auf
ca. 60 kg/h angehoben werden, was
flr eine industrielle Verarbeitung von
groBem Interesse sein durfte.

Fur die Compoundierung unterschied-
licher Holzfaserstoffe mit PP und PE
wurden fur sehr hohe Fiillstoffgehalte
von bis zu 60 Prozent Holz systemati-
sche Untersuchungen zum Extruder-
aufbau und zur Optimierung der
Haftvermittleranteile und -typen durch-
gefuhrt. Die Anpassung der jeweiligen
Zylinder- und Schneckenkonfiguration
und die Mischintensitat sind entschei-

Pilot Plant Center Schkopau

dende KenngréBen, die die Qualitat
der Komposite bestimmen. Die Anbin-
dung des Holzfaserstoffes an die Ma-
trix wird durch Haftvermittlertyp und
-anteil beeinflusst, was sich in deutlich
differierenden mechanischen Kennwer-
ten der WPC (Wood Plastic Composi-
te)-Materialien widerspiegelte.
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Polymer technology in the Pilot Plant Center PAZ

The Fraunhofer Pilot Plant Center for
Polymer Synthesis and Processing PAZ
in Schkopau is a joint initiative of the
Fraunhofer Institutes for Applied Poly-
mer Research IAP and for Mechanics of
Materials IWM in Halle. It carries out
polymer processing with an emphasis
on scaling up the polymer synthesis
process. Equipped with wide-ranging
technical facilities reflecting on various
polymer synthesis processes and plas-
tics processing technologies, the center
enjoys a unique selling position on the
R&D market. New products and inno-
vative technologies along the entire
value chain are developed at the PAZ —
from monomers through synthesis and
processing of polymers to tested com-
ponents. Polymer synthesis and proces-
sing are closely linked in this work.
Highly specialized technologies enable
the processes to be transferred to pilot
plant scale.

[
Development of the
Fraunhofer PAZ

The initial BMBF project, which set out
to create a “Fraunhofer demonstration
center for polymer synthesis”, was
successtully completed in December
2007. Its objective was to achieve
operational readiness of the PAZ inclu-
ding test runs and the realization of
sample processes. In 2007 the BMBF
approved a 30 percent grant for a
follow-up project to run for three
years. The intended aim is to develop
the PAZ into a successful R&D unit that
will operate on the existing financing
model of the Fraunhofer-Gesellschaft,
which is characterized by comparable
percentages from fundamental finan-
cing, public project funds and contract
research with industrial enterprises.
This goal is to be attained by focusing
the Pilot Plant Center on the following
topics:

— Building up and strengthening the
core competences that are necessary
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for successful operation of the Pilot
Plant Center

— Identifying and working on scientific
tasks in connection with customer
campaigns (technological adaptations,
preparation and assistance)

— Fundamental lab research for ope-
ning new tasks and transforming pro-
mising products or process
developments to the pilot scale.

With an additional grant within the
“Fraunhofer Innovation Cluster Polymer
Technoloqy Halle/Leipzig” approved
and started at the end of last year,
excellent conditions have been created
for working in joint research alliances
with universities and industrial partners
in the fields of rubber technology,
nano-reinforced materials and biopoly-
mers. The recent close cooperation
with industrial companies in the com-
missioning phase is the basis for
further long-term collaboration on
topics such as synthetic rubber, poly-
amide, polyester and reinforced plas-
tics. Not only is the high technical level
of the plants firmly acknowledged by
the community, but the enormously
increased acceptance of the PAZ’ ex-
pertise in the field of scale-up at custo-
mer premises has also led to a steady
growth in campaign inquiries.

I
Transfer of polymer synthesis
processes on the pilot scale

In the area of polymer synthesis, pro-
jects within the industrial research
collaboration and the Center’s own
fundamental development work focus-
es on topics relating to the synthesis of
polyamides, polyester amides and
polyolefines and the synthesis and
finishing of solution rubber types.

The activities in the field of polyamide
synthesis are reflected in various items.
Novel high-performance plastics con-
tinued to be developed in cooperation
with the engineering plastics division

of the Dutch company DSM. Investiga-
tions with the aim of the improving the
efficiency of the process or in optimi-
zing the poly condensation in respect
to the end group characteristics were
successtully completed. The reproduci-
bility of the course of the poly conden-
sation was also successfully proved.
The process improvements were
achieved by implementing certain
technical changes in the technological
line employed in order to make the
heating and distillation cycles faster
and more flexible.

Also integrated in our polyamide syn-
thesis activities were investigations on
the use of kneading as a key technolo-
qy. This specialized technique is incor-
porated in the pilot plant as a central
process technology within the high-
viscosity section and also in the labora-
tory. Investigations on the synthesis of
high output polyamides by combined
melt and solid-state poly condensation
with corresponding variation of the
reaction temperature in the condensa-
tion steps in our 2.5 L lab kneader led
to improved material properties in the
polymers. Besides yielding improved
product properties, the use of this
technology can also be expected to
contribute to energy- and resource-
saving production.

Our work in the field of synthetic rub-
ber succeeded in optimizing the anion-
ic solution polymerization process with
respect to the cooling technology of
the reaction mixture as well as impro-
ving the equipment for implementing
sequential polymerization technolo-
gies. In collaboration with Dow resear-
chers and with the support of
technicians from the Swiss company
LIST AG, which provided the kneading
technology, an innovative process was
devised for isolating rubber crumbs by
direct evaporation of the solvent using
the combination of the single and twin
screw kneaders. This development
made it possible to demonstrate the



accumulated know-how of the PAZ in
the field of process development. It
was shown that removing the solvent
from the rubber solution with a poly-
mer content between 10 and 20 per-
cent resulted in the polymerization
process becoming reproducible and
reliable. The residual content of the
solvent in the crumbs was found to be
lower than 500 ppm. Besides an im-
proved product quality in comparison
with the products resulting from the
conventional finishing method using
coaqulation and stripping followed by
a classical drying technology, the pro-
cess Is characterized by a distinctive
increase in efficiency. The enerqy con-
sumption of the overall process was
reduced by 67 percent.

The process step finishing was demon-
strated on a pilot plant scale for the
first time in the world in connection
with an international workshop on the
direct evaporation processes in polymer
synthesis held at the Fraunhofer Pilot
Plant Center in June 2007. The work-
shop was jointly organized with our
partners. With more than 50 partici-
pants from all the world'’s leading tire
and rubber producing enterprises in
North America, Asia and Europe, the
workshop attracted far greater interest
than its organizers had expected.

I

Improvement of the compounding
process of natural fiber/thermo-
plastic composites

Natural fiber/thermoplastic composites
were the center of attention at the PAZ
of polymer processing. Intensive inves-
tigations on the feeding of regenerated
cellulosic fibers to a co-rotating twin
screw extruder ZEA0A-UTX (KraussMaf-
fei Berstorff GmbH) during the com-
pounding process were conducted.
Regenerated cellulosic fibers (CRF) have
a very low mean density, and because
of their smart character the bundles of

Pilotanlagezentrum Schkopau

Pilot Plant Center Schkopau

staple fibers tend to fluff up if moved
against one another. This makes it very
difficult to feed high fiber masses into
the extruder. Feeding by a conventio-
nally double screw side feeder, which
aligns the fibers parallel to the extru-
der, limits the maximum throughput to
8.5 kg/h. The feeding process is signifi-
cantly improved by novel fiber feeding
device which has now been developed
and patented. It is a type of conveyor
belt assisted by a double screw system,
which brings the fibers top down to
the pendentive area of the screws in
the extruder. With the aid of this tech-
nology, the maximum throughput of
the CRF increased to approximately

60 kg/h, which is of great interest in
terms of industrial processing.

For compounding different wood fibers
and PP or PE with high filling rates
containing up to 60 percent wood
fibers, systematic investigations of the
extruder configuration were carried
out, as well as investigations of the
coupling agent percentages and type
of coupling agent. It was established
that when compounding wood fibers
of different particle sizes using the
thermoplastic mold, the specific cylin-
der and screw configuration has to be
set up. Also, in the case of very high
filling rates, an intensive mixing pro-
cess is necessary. The adhesion of the
wood fiber to the matrix is influenced
by the type of coupling agent and its
percentage. This is reflected in the
widely varying mechanical properties
of the WPC (wood plastic composite).
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Anwendungen und Dienstleistungen

— —
Leistungsangebot Pilotanlage — Verarbeitung
— Entwicklung/Anpassung von Poly- Technische Parameter der Verarbei-

mersystemen im LabormafBstab und  tungsmodule
verfahrenstechnische Uberfiihrung
in die Pilotanlage (bis zu 500 L
Reaktorvolumen)

— technologische Optimierung von
Reaktionsfiihrungen

— Auftragssynthese: Herstellung von

Schussgewicht: 50 g bis 5 kg
Spritzguss mit zweiter Komponente
Hinterspritzen maoglich
Compoundieren bis 400 kg/h

Klein- und Testchargen Ausrustung
— Entwicklung von Kunststoff-
compounds — Injection Molding Compounder KM
— Austestung und Optimierung von 1300 — 14000 IMC
Compoundier- und Verarbeitungs- (SchlieBkraft 1 300 Tonnen)
prozessen — gleichlaufende parallele Doppel-
— Ermittlung der Materialstruktur und schneckenextruder unterschied-
Korrelation mit den Eigenschaften licher GroBe ZE 40

— SpritzgieBmaschine KM 200
(SchlieBkraft 200 Tonnen)
I
Pilotanlage-Synthese

Ausrustung

— Lésungspolymerisation

— Emulsionspolymerisation
(kontinuierlich, Batch)

— Suspensionspolymerisation

— Massepolymerisation
(kontinuierlich, Batch)

— Hochviskosetechnologie
(Ein- und Doppelwellenkneter)

— Begasungs-/Hydrierreaktor

Designparameter der Synthese-
reaktoren

Reaktorvolumina: 40 bis 650 L
— Betriebsdruck: -1 bis 100 bar
Betriebstemp.: -25 bis 350 °C
Durchsatz: 5 bis 100 kg/h
Endviskositaten: bis 40 000 Pas




Applications and services

I
Services provided

— development and adaptation of
polymer systems on a laboratory
scale and scale-up to pilot-plant
level (up to a reactor volume
of 500 L)

— technological optimization of poly-
merization processes

— contract syntheses: production of
small lots and test batches

— development of polymer
compounds

— testing and optimization of com-
pounding and processing methods

— characterization of material struc-
ture and correlation with properties

I
Pilot-plant synthesis

Equipment

— solution polymerization

— emulsion polymerization
(continuous, batch)

— suspension polymerization

— bulk polymerization
(continuous, batch)

— high viscosity technology (single-
screw and twin-screw kneader)

— gas-phase hydrogenation reactor

Design parameters of synthesis
reactors

— reactor volume: 40 to 650 L
— operating pressure: -1 to 100 bar
— operating temperature:
-25 to 350 °C
— throughput: 5 to 100 kg/h
— final viscosities: up to 40,000 Pas

Pilotanlagezentrum Schkopau

I
Pilot-plant processing

Technical parameters of the
processing modules

— Shot weight: 50 g to 5 kg

— Injection molding with second
component

— In-mold lamination (backmolding)
possible

— Compounding up to 400 kg/h

Equipment

— Injection molding compounder KM
1300 — 14 000 IMC
(clamping force 1300 tonnes)

— Co-rotating twin-screw extruders
ZE 40

— Injection molding machine KM 200
(clamping force 200 tonnes)

Pilot Plant Center Schkopau

Kontakt Contact

Forschungsbereichsleiter
Division director

Pilotanlagenzentrum Schkopau
Pilot Plant Center Schkopau

Dr. Mathias Hahn

Telefon: +49(0)331/568-1320
Fax: +49(0)331/568-3000
mathias.hahn@iap.fraunhofer.de

Wissenschaftlicher Leiter
Scientific director

Prof. Dr. Michael Bartke
Telefon: +49(0)3461/2598-120
michael.bartke@iap.fraunhofer.de

Synthese

Synthesis

Dr. Ulrich Wendler

Telefon: +49(0)3461/2598-2 10
ulrich.wendler@iap.fraunhofer.de

Verarbeitung

Processing

Dipl.-Ing. Peter Stache
Telefon: +49(0)3461/2598-321
peter.stache@iap.fraunhofer.de
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Fig. 1: High pressure sorption balance at
TU-Berlin.

Propylene in polypropylene [wt%]
2.0

1400
Time [s]
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Fig. 2: Example sorption propylene in polypropy-
lene at 70 °C and 10 bar — measurements (black)
and calculation (grey).
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Polyolefine

Polyolefine sind mit einer jahrlichen
weltweiten Produktionskapazitat von
Gber 110 Millionen Tonnen nach wie
vor die Kunststoffe mit dem groBten
Produktionsvolumen. Das Arbeitsgebiet
Polyolefine wird am Pilotanlagenzen-
trum in Schkopau bearbeitet und ist
ein neues Betatigungsfeld fir das
Fraunhofer IAP.

—

Sorption und Diffusion von Propy-
len und Ethylen in heterophasischen
Polypropylen-Copolymeren

Heterophasische Polypropylen-Copoly-
mere sind kommerziell wichtige Pro-
dukte, die zumindest in zweistufigen
Verfahren hergestellt werden. In einer
ersten Stufe wird ein Matrixmaterial,
entweder Polypropylen Homopolymer
oder ein Random-Copolymer, herge-
stellt. In der zweiten Stufe wird ein
elastomeres, ethylenreiches Copolymer
produziert, das nicht mit dem Matrix-
material mischbar ist. Die elastomere
Phase erhoht die Schlagzahigkeit und
Biegesteifigkeit des Materials.

Die elastomere Phase wird Ublicherwei-
se durch Gasphasenpolymerisation
hergestellt. Dabei findet die Reaktion
an den aktiven Zentren des Katalysators
in den Polymerpartikeln statt. Die Reak-
tionspartner missen aus der umge-
benden Gasphase absorbiert und durch
das Polymerpartikel zum aktiven Zen-
trum des Katalysators transportiert
werden. Daher sind die Gasloslichkeiten
und der Stofftransport im Polymer von
Bedeutung, sowohl fiir die Polymerisa-
tionskinetik als auch fiir das Entgasen
nach der Polymerisation.

In einem Projekt mit der Fa. SABIC
Europe B.V. und der Technischen Uni-
versitat Berlin wurden Sorption und
Diffusion von Ethylen und Propylen in
heterophasischen Polypropylen-Copoly-
meren untersucht.

Die Sorptionsexperimente wurden an
verschiedenen Polypropylen-Pulverpro-
ben mit unterschiedlichem Elastomer-
gehalt in einer Hochdruck-Sorptions-
waage (Fig.1) bei 10 bar und 70 °C
durchgefuhrt.

Die gemessenen Gleichgewichtsloslich-
keiten lassen sich gut mit dem Elasto-
mergehalt der Proben korrelieren. Die
Loslichkeiten von Ethylen und Propylen
in der elastomeren Phase unterscheiden
sich leicht von den L&slichkeiten in der
amorphen Phase des Homopolymers.
Hingegen unterscheidet sich das Ver-
haltnis der Gleichgewichtsléslichkeiten
(Ethylen zu Propylen) in der elastome-
ren Phase signifikant von dem der
amorphen Phase des Matrixmaterials.
Dies kann fur den Einbau von Ethylen
in der elastomeren Phase bedeutsam
sein.

Aus dem Anstieg der Sorptionskurven
konnen effektive Diffusionskoeffizien-
ten als MaB zur Quantifizierung des
Stofftransports bestimmt werden. Es
wurden keine signifikanten Unter-
schiede in den Diffusionskoeffizienten
von Ethylen und Propylen und nur eine
leichte Zunahme der effektiven Diffu-
sionskoeffizienten mit zunehmenden
Anteil der elastomeren Phase beobach-
tet. Aus vergleichenden Messungen an
gesiebten Pulverfraktionen unterschied-
licher PartikelgréBe und an verpressten,
porenfreien Polymermembranen konn-
te nachgewiesen werden, dass die
effektive Diffusionslange nicht dem
Partikelradius entspricht, sondern far
die mehr als 40 vermessenen Proben
erstaunlicherweise nahezu konstant in
der GroBenordnung von 120 bis

130 pm, also zwischen Makro- und
Mikropartikelradius, liegt. Der Einfluss
der PartikelgroBe auf den Stofftrans-
port ist somit deutlich schwacher aus-
gepragt als durch klassische Partikel-
modelle zu erwarten ware.



Polyolefins

With an annual worldwide production
of more than 110 million metric tons,
polyolefins are still the plastic materials
with the largest production volume.
Polyolefins are studied at the Polymer
Pilot Plant Center in Schkopau and

are a new field of work for the
Fraunhofer IAP.

I
Sorption and diffusion of propyle-
ne and ethylene in heterophasic
polypropylene copolymers

Heterophasic polypropylene copolymers
are products of commercial importance
which are manufactured in processes
comprising at least two stages. The first
stage involves producing either a poly-
propylene homopolymer or a random
copolymer. An ethylene-rich, rubber-
like copolymer is formed in the second
stage. The rubber phase improves the
high-impact strength and toughness of
the material.

The rubber phase is usually produced
by gas phase polymerization, in which
the reaction takes place at the active
sites of the catalyst within the polymer
particles formed. The reaction partners
have to be absorbed from the sur-
rounding gas phase and transported
through the polymer particle to the
active site of the catalyst. Hence, gas
solubilities and mass transter in the po-
lymer particles are important, both for
polymerization kinetics and for polymer
degassing after polymerization.

The sorption and diffusion of ethylene
and propylene in heterophasic polypro-
pylene copolymers has been studied

in a joint project by SABIC Europe B.V.
and the Technical University of Berlin.
Sorption experiments with various poly-
propylene powder samples of different
rubber content have been carried out in
a high-pressure sorption balance (Fig. 1)
at 10 bar and 70 °C.

Pilotanlagezentrum Schkopau

The equilibrium solubilities measured
can be well correlated with the rubber
content of the polymer samples. The
solubility of ethylene and propylene in
the rubber phase differs only slightly
from that in the amorphous fraction of
the homopolymer. However, the ratio
of equilibria concentrations (ethylene to
propylene) differs significantly between
the rubber phase and the amorphous
fraction of the matrix material. This can
be important for incorporating ethylene
into the rubber phase.

Effective diffusion coefficients as a
measure for quantification of mass
transfer can be determined from the
gradient of monomer uptake. No signi-
ficant differences between the diffu-
sion of ethylene or propylene and only
a slight increase in the effective diffu-
sion coefficients with increasing rubber
content have been observed.
Comparative measurements of sieved
powder samples with different particle
sizes and of compressed, pore-free
polymer membranes proved that the
particle radius was not the effective
length of diffusion for polymerizing
particles. Surprisingly, for more than
40 measured samples, the effective
length of diffusion is nearly constant in
the range of 120 to 130 um, between
the macro- and microparticle radius.
Hence, the influence of particle size on
mass transfer is significantly less impor-
tant than indicated by classical particle
models.

Pilot Plant Center Schkopau

Kontakt Contact

Prof. Dr.-Ing. Michael Bartke
Telefon: +49(0)3461/2598-120
Fax: +49(0)3461/2598-105
michael.bartke@iap.fraunhofer.de

Forderung Funding

Sabic Europe B.V.,
Geleen, The Netherlands

Kooperation Cooperation

Martin-Luther-Universitdt Halle-Wittenberg,
Institut fur Chemie, AG Polymerisationsreakti-
onstechnik, Halle;

Technische Universitat Berlin, Institut fur Techni-
sche Chemie, AG Polymerisationstechnik, Berlin

Literatur Literature

[1]1 M. Bartke, S. Kroner, A. Wittebrock,

K.-H. Reichert, I. llliopoulus, Ch. J. Dittrich:
Sorption and diffusion of propylene and ethyle-
ne in heterophasic polypropylene copolymers,
Macromol. Symp., 259, 327-336, (2007)
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Fig. 1: LIST single screw kneader.

Fig. 2: LIST double screw kneader.
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Verbesserung der Energieeffizienz
bei der Herstellung von Losungskautschuk

Die Produktion von Kautschuk mittels
anionischer Polymerisation ist gegenU-
ber der herkémmlichen Emulsionspoly-
merisation ein sehr anspruchsvoller
Prozess. Trotz der hier anfallenden
hoheren Kosten (gréBere Anforderung
an die Reinheit der Ausgangs- und
Hilfsstoffe) haben sich Gummiprodukte,
welche auf Lésungskautschuk basieren,
aufgrund ihrer Uberlegenen Eigen-
schaften in vielen Anwendungsgebie-
ten durchgesetzt.

Den dabei notwendigen Energiebedarf
far die Herstellung kann man verein-
facht in drei Komplexe unterteilen: ein
Funftel bei der eigentlichen Polymerisa-
tion und je zwei Finftel bei der Tren-
nung Polymer/Losungsmittel bzw. bei
dem Recyceln der Lésungsmittel fir die
groBtechnisch durchgefihrte geschlos-
sene Kreislauffahrweise. Somit werden
mehr als drei Viertel der bendtigten
Energie auBerhalb der eigentlichen
Polymerisation aufgewendet.

—

Direktausdampfung als Alternative
zur herkdmmlichen Separations-
technologie

Die am Fraunhofer-Pilotanlagenzen-
trum in Schkopau eingesetzte Knet-
technik erméglicht als ein wesentlicher
Teil der modernen Lésungspolymerisa-
tionslinie sowohl das Ersetzen der bis-
herigen Technologie der Abtrennung
Polymer/Lésungsmittel mit Hilfe der
Koagulation/Strippung wie auch den
direkten Vergleich durch die Parallel-
installation beider Verfahren.

Herkémmlich wird mit Hilfe der Dampf-
energie das Losungsmittel in die Gas-
phase tberfihrt, der Kautschuk fallt als
wassrige Kriimelsuspension an, wird
danach abfiltriert und anschlieBend
getrocknet.

Mit der innovativen Direktverdamp-
fungs-Technologie kann das Losungs-
mittel im Gegensatz dazu »direkt« vom

Produkt abgezogen werden, man erhalt
Losungsmittel freie Kautschukkrimel
ohne Umweg Uber die Wasserphase.

Durch diese neue Technologie ist es
gelungen, den Energiebedarf bei der
Abtrennung des Kautschuks um mehr
als 75 Prozent zu senken. Die zur Ver-
dampfung des Lésungsmittels notwen-
dige Energie wird Uberwiegend Uber
die Friktion in das System eingebracht,
wobei beim Kautschuk auf eine duBerst
schonende Temperaturfihrung geach-
tet werden muss. Durch Anlegen von
Vakuum kann die Temperatur so nied-
rig gehalten werden, dass die Tempera-
tur sensitiven Doppelbindungen des
Kautschuks nicht geschadigt werden.
Die Herzstlcke dieser Technologie sind
zwei Ein- (Fig. 1) und Doppelwellen-
kneter (Fig. 2), die zusammen mit der
LIST AG (Schweiz) neu entwickelt und
in Reihe geschaltet wurden. Diese sor-
gen mit der standigen Oberflachener-
neuerung und einer damit optimierten
Zuganglichkeit des Vakuums an die
Phasengrenze dafir, dass eine sehr
schnelle und weitgehende Entgasung
erreicht wird. Durch die Vermeidung
von (Wasser-) Dampf wird zugleich die
Zahl der Aufarbeitungsschritte bei der
Ruckgewinnung des Losungsmittels
deutlich reduziert, was den Recycling-
Prozess stark vereinfacht.

I
Hochviskostechnik als innovative
Polymerisationstechnologie

Die genannten Vorteile der Knettechnik
lassen sich neben den Entgasungspro-
zessen auch bei eigentlichen Polymeri-
sationen wie bei der Polykondensation
sehr effektiv einsetzen. Neben der sehr
effizienten Oberflachenerneuerung sind
hier auch die behandelbaren Schmelze-
viskositaten (bis zu 40 000 Pas) ein
deutlicher Vorteil gegentber der her-
kdmmlichen Reaktionstechnik.



Pilotanlagezentrum Schkopau

Improving energy efficiency in the production

of solution rubber

Compared with traditional emulsion
polymerization, the production of rub-
ber via anionic polymerization is an
ambitious process. Despite the higher
cost (depending on the degree of puri-
ty required for the educts and solvents),
anionic polymerization (solution rubber)
products are successful in many fields
of application because of their better
performance.

In general, the energy requirements
for the process can be split into three
parts: one fifth for polymerization and
two fifths each for separating the poly-
mer from the solvent and for recycling
the solvent in the cyclic production
process. In summary, more than three
quarters of the energy is used outside
the actual polymerization process.

I
Direct evaporation as an alterna-
tive to conventional separation

Using the kneading technology at the
Fraunhofer Pilot Plant Center in Schko-
pau as an essential part of the anionic
polymetrization line, there are two
possibilities — substitution of the con-
ventional technique coagulation/strip-
ping or direct comparison by means of
parallel installation of both separation
processes.

Conventionally, water steam energy

is used for transforming the solvent
into the gaseous phase. The crumbs of
rubber floating in the water phase are
subsequently filtrated and dried.

Using the new technology, the solvent
is separated ‘directly” from the polymer
solution by direct evaporation. Dry
crumbs are obtained without a detour
via the water phase.

This kneading technique made it possi-
ble to save more than 75 percent of the
energy required for the separation step.
The enerqy for the evaporation of the
solvent comes predominantly from the

friction produced by the kneading ele-
ments. It is very important to control
the temperature regime in this case be-
cause of the sensitive double bonds in
the rubber. A vacuum operation mode
makes it possible to achieve a very
moderate temperature profile without
damaging the polymeric structure in
any way.

At the core of this process are two
lined-up single (Fig. 1) and double
screw kneaders (Fig. 2) which were
developed in cooperation with LIST AG
of Switzerland. They permit permanent
regeneration of the surface, resulting
in very fast and complete degassing of
the rubber.

Furthermore, because the water vapor
stage is eliminated, the subsequent
recycling process for the separated
solvent is significantly facilitated due to
the lower number of processing steps.

I
High-viscosity technique for inno-
vative polymerization technologies

The advantages of the kneading tech-
nique can be applied for polymerization
processes such as polycondensation
too. Besides the very efficient surface
regeneration, these kneaders can
handle a melting viscosity of up to
40,000 Pas. The outstanding power-to-
volume ratio in the kneaders is @ major
benefit compared to the traditional
reaction technique.

Pilot Plant Center Schkopau

Kontakt Contact

dl

Dr. Ulrich Wendler

Telefon: +49(0)3461/2598-210
Fax: +49(0)3461/2598-105
ulrich.wendler@iap.fraunhofer.de

Kooperation Cooperation
LIST AG, Arisdorf, Schweiz
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Fig. 1: Kneading and comb elements.
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Fig. 2: Impact strength and tensile strength of
high density polyethylene (HDPE) with 10 %
regenerated cellulosic fiber (CRF) as function of
piston velocity head.
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Prozessoptimierung bei der
SpritzgieBcompoundierung

Die Herstellung Celluloseregeneratfaser
(CRF) verstarkter thermoplastischer
Bauteile auf einem SpritzgieBcompoun-
der (IMC, injection molding compoun-
der) stellte im Rahmen eines FUE-Pro-
jekts ein Schwerpunktthema in der
Polymerverarbeitung im PAZ dar.

Organische Chemiefasern besitzen eine
geringe Dichte und im Verbund, bei-
spielsweise mit einem Thermoplast,
sehr gute mechanische Eigenschaften
wie Schlagzahigkeit und Zugfestigkeit.
Dadurch kénnen sie in bestimmten
Anwendungen Verstarkungsmaterialien
wie Glasfasern bei verringertem Ge-
wicht ersetzen. Zudem ermaoglicht die
Verarbeitung am IMC eine geringere
thermische und mechanische Beanspru-
chung der Fasern sowie Energiekos-
tenersparnisse.

Der Einfluss der IMC-Verfahrenspara-
meter auf das mechanische Eigen-
schaftsprofil wurde anhand des
Thermoplasten HDPE (high density
polyethylene) untersucht, in den 10
Prozent CRF und 2 Prozent Haftvermitt-
ler eingearbeitet wurden.

Grundlagenuntersuchungen zur Ein-
bringung und Dispergierung der 4 mm
langen CRF-Schnittfasern in das HDPE
wurden an einem gleichlaufigen Dop-
pelschneckenextruder ZE40OA-UTX der
Firma KraussMaffei Berstorff GmbH
durchgefuhrt. Nach Ermittlung geeig-
neter Faserdosierung, -zufihrung und
Schneckenkonfiguration wurden die
Maschinenparameter auf die des IMC
aufskaliert.

Schneckenkonfiguration und -elemente
haben einen signifikanten Einfluss auf
die Dispergierung der Fasern im Matrix-
polymer. Die in der Literatur zur Einar-
beitung von Naturfasern als vorteilhaft
beschriebenen Kammelemente zeigen
allerdings nicht den gewdiinschten
Effekt. Erheblich bessere Dispersionen
werden mit Knetbldcken mit erhdhtem
Schereintrag erreicht (Fig. 1).

Variation der IMC-Prozessparameter
Entscheidende IMC-Prozessparameter
wie Zylindertemperaturprofil, Einspritz-
geschwindigkeit, Kolbenstaudruck im
Einspritzaggregat und Werkzeugwand-
temperatur wurden systematisch vari-
iert. Die spritzgegossenen Bauteile
wurden hinsichtlich ihrer mechanischen
Eigenschaften (Zug/E-Modul, Zugfestig-
keit, Charpy/Schlagzahigkeit)
charakterisiert.

Temperatur

Eine Zylindertemperatur zwischen 180
und 185 °C erscheint optimal. Aller-
dings haben weder Zylinder- noch
Werkzeugwandtemperatur einen we-
sentlichen Einfluss auf die mecha-
nischen Eigenschaften des Bauteils.

Kolbenstaudruck,
Einspritzgeschwindigkeit

Die groBte Beeinflussung der Kenn-
werte erfolgt durch die Variation des
Kolbenstaudruckes (Fig. 2) und der
Einspritzgeschwindigkeit. Mit Erhéhung
beider Parameter steigt der Scherein-
trag, wodurch die Fasern stark mecha-
nisch und thermisch beansprucht
werden. Aufgrund dessen ist eine Ver-
kGrzung der Faserlange anzunehmen,
zum anderen resultiert eine einsetzende
thermische Degradation.

Zusammenfassend ist festzuhalten,
dass in Abhangigkeit der Prozesspara-
meter Unterschiede in den mecha-
nischen Eigenschaften von CRF/HDPE-
Verbunden von 25 Prozent und mehr
entstehen kénnen. So verbessern ein
reduzierter Kolbenstaudruck von 30 bis
35 bar und eine mittlere Einspritzge-
schwindigkeit von 30 bis 40 mm/s die
mechanischen Eigenschaften des CRF/
HDPE-Verbunds wesentlich. Das Materi-
al wird schlagzaher und zugfester zu-
gleich.Um diese vorteilhafte, wirtschaft-
liche Variante der Verarbeitung von CRF
verstarkten Thermoplasten fr industri-
elle Prozesse zuganglich zu machen,
finden derzeit weiterfihrende Arbeiten
zur Optimierung des Verfahrens statt.
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Optimizing the injection molding

compounding process

This research and development project
at a pilot facility for polymer processing
involved the manutfacturing of regene-
rated cellulosic fiber (CRF) reinforced
thermoplastic parts using direct proces-
sing at an injection molding compoun-
der (IMC).

Organic fibers have a low density and
compounded with a thermoplast, for
instance, demonstrate very good me-
chanical properties, such as impact
and tensile strength. So in certain
applications, they can substitute other
reinforcing materials such as glass fi-
bers, but offer the advantage of lower
weight. Additionally, processing by the
IMC enables a lower thermal and me-
chanical stress of the fibers as well as a
reduction in energy costs.

The influence of the IMC processing
parameters on the mechanical property
profile was examined with the thermo-
plastic HDPE (high-density polyethyle-
ne), which was mixed with 10 percent
CRF and 2 percent coupling agent.

In-depth tests were performed using

a co-rotating twin screw extruder, the
ZE40A-UTX by KraussMaffei Berstorff
GmbH, for feeding and dispersing the
4-mm-long fibers within the matrix.
After determining the appropriate fiber
dosage and feeding as well as a suita-
ble screw design, the machine parame-
ters were scaled up to that of the IMC.

Screw design and the mixing elements
significantly influence the dispersion of
the fibers in the matrix. The comb ele-
ments, which were described in the lit-
erature as being effective for proces-
sing of natural fibers, do not show the
desired effect. Considerably better dlis-
persion is observed using kneading ele-
ments with a higher shear rate (Fig. 1).

Variation of IMC process
parameters

Crucial IMC process parameters such as
the temperature profile, the injection
speed, the piston velocity head in the
injection unit and the mould tempera-
ture were varied systematically. Subse-
quently, the injection-molded compo-
nents were distinguished with regard
to their mechanical properties (modulus
of elasticity, tensile strength at yield,
Charpy impact strength,).

Temperature

A processing temperature of 180 to
185 °C seems optimal. However, the
processing temperature and the mold
temperature do not have a significant
effect on the mechanical properties of
the building blocks.

Piston velocity head and the injec-
tion speed

The greatest impact on the mechanical
values is observed when varying the
piston velocity head (Fig. 2) and the
injection speed. Increasing both para-
meters also increases the shear rate ,
which in turn applies thermal and me-
chanical stress to the fibers. One can
assume that the fiber length decreases
and thermal degradation begins.

In summary, differences in the mecha-
nical properties of CRF/HDPE compo-
sites can be greater than 25 percent
depending on the process parameters.
A reduced piston velocity head of

30 to 35 bar and a medium injection
speed of 30 to 40 mm/s enhance the
mechanical properties of CRF/HDPE
composites. The material’s impact resis-
tance and tensile strength is improved.
In order to make use of this advanta-
geous, economic alternative to pro-
cessing CRF-reinforced thermoplastics
for industrial processes, further work
is currently being done to optimize the
method.

Pilot Plant Center Schkopau

Kontakt Contact

Ivonne Jahn

Telefon: +49(0) 3461/2598-324
Fax: +49(0) 3461/2598-105
ivonne.jahn@iap.fraunhofer.de

Michael Busch

Telefon: +49(0)3461/2598-310
Telefon: +49(0)345/5589-1 11

Fax: +49(0)3461/2598-105
michael.busch@iwmbh.fraunhofer.de
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Injection Molding Compounder (IMC) hergestell-
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Laborausstattung

|
Analytik

Chemische Analyse

— Gerate zur Elementaranalyse (C, H, N, S, O)
— |ICP-Emissionsspektrometer
— Nasschemische Methoden
— Gaschromatographen
— lonenchromatograph
— Hochleistungs-Flissig-
Chromatographen (HPLC)
— Massenspektrometer
— Online-IR-Spektrometer
— Online-Raman-Spektrometer

104

Physikalisch-chemische
Charakterisierung von Polymerlésungen

— Gel-Permeations-Chromatographie mit Multi-

detektion (VISCO, MALLS, UV, RI)

— Statische und dynamische Lichtstreuung

— Interferometrisches Refraktometer
(dn/dc-Bestimmung)

— Praparative Molmassenfraktionierung

— Analytische Ultrazentrifugation

— Dampfdruckosmometer

— Membranosmometer

— Kryoskopie

— Automatische Verdinnungs-Viskosimeter

— Partikelcharakterisierung (PartikelgroBen-
analyse, Zeta-Potenzial, Oberflachenladung)

— Tensiometer (Platte/Ring),
Spinning-drop-Tensiometer

— Oszillationsrheologie (Speicher- und Verlust-
modul, Netzwerkbildung)

— Tribungsphotometer

— Elektrochemische Charakterisierung

— Biegeschwinger (partielles spezifisches
Volumen, Polymerisationskinetik)

— Polyelektrolyttitration

Strukturanalyse von Lésungen und
Festkorpern

— Rontgenbeugungsmethoden
(Klein- und Weitwinkelstreuung)

— NMR-Spektrometer (400 und 500 MHz)

— FTIR-, UV-VIS- und Fluoreszenz-Dioden-
Array-Spektrometer

— Fluoreszenz-Spektrometer (Spex Fluorolog)

— Elektronenmikroskop (TEM,REM,EDX)

— Rasterkraftmikroskop

— Fluoreszenzmikroskop mit CCD-Kamera

— Elektronenspektrometer zur chemischen
Analyse (ESCA)

— Lichtmikroskop

— Automatisches Kontaktwinkelmesssystem

— Gerate zur thermischen Analyse

— Reaktionskalorimeter

— Schmelzindexbestimmung

— Bestimmung von PorengréBenverteilungen
und Oberflachen poroser Festkorper

— Automatisches Wasserdampfsorptions-
messgerat

— FT-Raman-Spektrometer

— Sauerstoffpermeationsmessgerat

Ausfuhrliche Informationen zu unserem
umfangreichen Analytikangebot
finden Sie unter:

www.polymer-analytik.de
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Ausstattung

— Reinraum (Klasse 1000 und 10 000)

— Syntheselabors

— Labore zur physikalischen
Charakterisierung

Kombinierte Messverfahren

— Messplatz zur Bestimmung der elektrischen
und optischen Eigenschaften von OLED

— OLED-Lebensdauermessplatz

— Messplatz zur Bestimmung der Eigenschaften
von organischen Feldeffekttransistoren

— Messplatz zur Bestimmung der
Effizienz von Solarzellen

— Spektroelektrochemischer Messplatz

— Schichtdickenmesstechnik im Bereich
20 nm bis 20 ym

— Elektrische Polarisierung

— Messpladtze zur Bestimmung der piezo- und
pyroelektrischen Eigenschaften

Lasertechnik

— Holographischer Messplatz

— Aufbau zur laserinduzierten Anisotropie
— Artlaser

— KrtLaser

— Diodengepumpter Festkorperlaser

— HeCd Laser

— HeNe Laser

Optische Messtechnik

— UV-VIS, Fluoreszenz und FTIR Spektrometer-
mit Mikroskopiermdglichkeiten

— Spektroskopische Ellipsometer

— Polarisationsspektrometer

— Messplatze fur nichtlineare optische
Eigenschaften

— Spektroradiometer zur winkelabhdngigen
Charakterisierung optischer Bauelemente

— Oberflachen-Plasmon-Resonanz-
Spektroskopie

Mechanische Prufung

— Bestimmung der Kennwerte Zug-, Biege-
und WeiterreiBfestigkeit

— Zug- und Biegemodul

— Brucharbeit

— Schélkraft

— Reibungskoeffizient

— Abrieb

— Harte und Schlagzahigkeit

— Standzeiten unter verschiedenen Dauer- oder
Wechselbeanspruchungen

Polymersynthese und -derivatisierung

— Labor- und kleintechnische Apparaturen zur
Polymersynthese durch Schmelzepolykon-
densation, Masse-, Emulsions- und Losungs-
polymerization sowie fur polymeranaloge
Umsetzungen

— Explosionsgeschitzter 50 L-Reaktor zur
heterogenen Modifizierung von Cellulose
und Starke

— Automatische Reaktorsysteme RC1, LabMax

— Laborautoklaven

— Hochdruckreaktorsystem mit
Gasdosieranlage

Modifizierung von Oberflachen und Filmen

— Anlagen zur Oberflachenmodifizierung von
Polymeren mit Niederdruck-Atmospharen-
druckplasma und VUV-Strahlung

Herstellung dinner Schichten

— Sprih- und Spin-coater

— Tintenstrahldruck von OLEDs

— Aufdampfen und Sputtern von Metall-
schichten und Oxiden

Polymerverarbeitung

— Verarbeitung von Polymeren und
Polymerlésungen

— Einrichtungen zur kleintechnischen
Herstellung und Verformung
thermoplastischer Kunststoffe

— Nassspinntechnikum fur Viskose und
Carbamat

— Lyocell-Technologie fiir Fasern und Folien

— Technika zur Herstellung dinner
Polymerschichten

— Messextruder mit diversen
Verformungswerkzeugen

— Technikums-Sprihtrockner

— Gefriertrocknungsanlagen

— Wirbelschichttrockner

— Jet-Kocher

— Mikrowellenreaktor

— Ultrafiltrationsanlagen (bis zu 15 L)

— 5-Schicht-Flachfolien-Extruderanlage

— Berghofzellen zur Latexreinigung (bis zu 2 L)

— Konischer Mini-Doppelschneckenextruder

— Mikro-SpritzgieBgerat

— SpritzgieBautomat

— Doppelschneckenextruder fur reaktive
Extrusion
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Analytics

Chemical analysis

— instruments for elemental
analysis (C, H, N, S, O)

— ICP optical emission spectrometer

— wet chemical methods

— gas chromatographs

— ion chromatograph

— high performance liquid
chromatographs (HPLC)

— mass spectrometers

— online IR-spectrometer

— online Raman spectrometer
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Physical-chemical characterization
of polymer solutions

— gel permeation chromatography with multi-
detection (VISCO, MALLS, UV, Rl)

— static and dynamic light scattering

— interferometic refractometer
(dn/dc-determining)

— preparative molar mass fractionation

— analytical ultracentrifugation

— vapor pressure osmometer

— membrane osmometer

— cryoscopy

— automatical dilution viscometer

— particle characterization (particle size
analysis, zeta potential, surface charge)

— tensiometer (plate/ring),
spinning drop tensiometer

— oscillation rheology (storage and loss
modulus, network forming)

— turbidity photometer

— electrochemical characterization

— bending vibration (partial specific volume,
polymerization kinetics)

— polyelectrolyte titration

Structural analysis of solutions and solids

- X-ray diffraction methods (small-angle
and wide-angle scattering)

— NMR spectrometer (400 and 500 MHz)

— FTIR,UV-VIS and fluorescence diode
array spectrometer

— fluorescence spectrometer (Spex Fluorolog)

— electron microscope (TEM,REM,EDX)

— atomic force microscope

— fluorescence microscope with CCD camera

— electron spectrometer for chemical
analysis (ESCA)

— light microscope

— automatic contact angle measuring system

— instruments for thermal analysis

— reaction calorimeter

- melt-flow index determination

— test station for determining pore-size
distribution and surfaces of porous solids

— ellipsometer

— automatic water vapor sorption
measuring device

— FT Raman spectrometer

- oxygen permeability tester

You will find detailed information on
our broad range of analytical methods
and services at:

www.polymer-analysis.com
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Equipment

— clean room (class 1.000 and 10.000)
— laboratories for synthesis

— laboratories for physical characterization

Combined measuring methods

test station for determining electronic
and optical properties

— OLED durability test station

test station for determining properties

of organic field-effect transistors

— test station for determining the efficiency
of solar cells

— spectro-electrochemical test station

— test station for layer thickness
within the range 20nm — 20um

electrical polarization
— test stations for determining piezo- and
pyroelectric properties

Laser technology

— holographic test station

— station for laser-induced anisotropy
— Ar*laser

— Krtlaser

— diode-pumped solid laser

— HeCd laser

— HeNe laser

Optical measuring methods

— UV-VIS and FTIR microscope spectrometer

— spectroscopic ellipsometer

— polarization spectrometer

— test stations for measuring non-linear
optical properties

— spectroradiometer for angle-dependent
characterization of optical components

— surface plasmon resonance (SPR)
spectroscopy

Mechanical testing

Determination of the parameter:

— tensile, flexural and tearing strength

— tensile and flexural modulus

— fractive work

- peeling force

— abrasion

— shore hardness and impact strength

- service life under various long-term
and alternating stresses

Polymer synthesis and derivatization

— laboratory and pilot-plant scale equipment
for polymer synthesis by melt polycondenza-
tion, bulk, emulsion and solution polymeriza-
tion and polymer analog reactions

— explosion-proof 50 L reactor for heteroge-
neous derivatization of cellulose and starch

— equipment for UV crosslinking
and UV stability

— automatic reactor systems RCl, LabMax

— laboratory vessels

— high-performance reactor system with
gas dosing plant

Namen, Daten, Ereignisse

Names, data, events

Modification of surfaces and films

— equipment for surface modification of
polymers with low-pressure and atmospheric
pressure plasma and VUV radiation

Preparation of thin layers

— spray and spin coater
— ink-jet printing of OLEDs
— evaporation and
sputtering of thin metal and oxide layers

Polymer processing

— processing of polymers and
polymer solutions

— equipment for pilot-scale production
and extrusion of thermoplastics

— equipment for production and wet spinning
of polymers from solution, particularly
viscose and carbamate

— lyocell technology for fibers and films

— equipment for pilot-scale production
of thin polymeric layers

— laboratory extruder with various dies

— pilot-scale spray drier

— lyophilizer

— turbulent-layer drier

— jet boiler

— microwave reactor

— ultrafiltration (up to 15L)

— 5-layer flat film extruder plant

— Berghof cells for latex cleaning (up to 2L)

— conical twin screw micro-compounder

— micro injection molding machine

— injection molding machine

— twin screw extruder for reactive extrusion
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Graduierungsarbeiten
Theses

]
Interaction of cationic starch derivatives
with starch fiber

Marco Ulbrich
Doctoral thesis, TU Berlin

In industrial papermaking process, cationic starch
in agueous solution is used in the wet end to
improve the dry strength, whereas the starch has
to be fixed by adsorption on the negatively
charged cellulose pulp. The electrostatic interac-
tion between the starch polysaccharides and the
pulp is extensively influenced by molecular starch
parameters, process parameters and pulp charac-
teristics. This affects the strength potential of the
employed starch product.

The present work deals with the interaction
behaviour of cationic wet end starch (the adsor-
bed amount and the molecular composition)
with a pulp and a possible correlation to resul-
ting paper strength. The influencing variables of
the starch product average molecular weight,
amylose content, degree of substitution (DS) and
the distribution of the cationic substituents as
well as initial starch concentration, retention time
of the starch and the electrolyte content in the
pulp suspension were investigated.

A method was developed for the indirect charac-
terization of the adsorbed starch on the pulp by
means of size exclusion chromatography multi
angle laser light scattering (SEC-MALLS). There-
by, the depletion of the starch polysaccharides in
the starch-pulp suspension due to adsorption
was measured quantitatively as well as qualita-
tively to get information about amount and
molecular composition of the adsorbed starch.
Furthermore, a method was developed for the
determination of the specific distribution of the
cationic substituents on amylopectin and amylo-
se by means of semi-preparative fractionation
and following polyelectrolyte titration. By special
preparation of the pulp and the use of starch
solutions with a very good solution state adsorp-
tion data of good reproducibility were obtained,
which were evaluated statistically.

It was supposed an interacting impact/influence
of the average molar mass, the DS and the
specific substitution due to the derivatisation
process. The following results are related to
derivatives from the slurry process. The influence
of the DS on starch adsorption was strongly
dependent on electrolyte content in the starch
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pulp suspension. The adsorbed amount of
cationic starch showed good correlation to
resulting paper strength. The molecular composi-
tion of the adsorbed cationic starch was clearly
influenced by the ionic milieu in the starch pulp
suspension. Relatively high amylopectin adsorp-
tion respectively high amylose adsorption lead to
significant decrease of the paper strength in
comparison to adsorbed starch with an amylo-
pection/amylose ratio of about 40/60 to 60/40.
Increasing initial starch concentration or increa-
sing retention time generally enhanced the
starch adsorption.

In general a good correlation between adsorp-
tion of cationic starch derivatives and resulting
paper strength could be demonstrated.

|

Oligomeric surfactants as novel type of
amphiphiles: Structure/property relationships
and behavior with additives

Laurent Wattebled
Doctoral thesis, University of Potsdam

The properties of a series of well-defined new
cationic surfactant oligomers (dimers to tetra-
mers) were examined. These oligomers consist of
simple monomeric surfactant fragments coupled
via the hydrophilic ammonium chloride head
groups by spacer groups differing in nature and
length. The properties of the surfactant oligo-
mers in aqueous solution such as solubility,
micellization and surface activity, micellar size
and aggregation number were studied and
discussed with respect to the two new molecular
variables introduced, i.e. degree of oligomeriza-
tion and spacer group, in order to establish struc-
ture/property relationships. Increasing the degree
of oligomerization results in a pronounced
decrease of the critical micellization concentra-
tion (CMC). Both reduced spacer length and
increased spacer hydrophobicity lead to a de-
crease of the CMC, but to a lesser extent. For
these particular compounds, the formed micelles
are relatively small and their aggregation number
decreases with increasing the degree of oligome-
rization, increasing spacer length and sterical
hindrance. In addition, pseudo-phase diagrams
were established for the dimeric surfactants in

more complex systems, namely inverse micro-
emulsions, demonstrating again the important
influence of the spacer group on the surfactant
behaviour. Furthermore, the influence of addi-
tives on the property profile of the dimeric
compounds was examined. Strong synergistic
effects were observed by adding special organic
salts (e.g. sodium salicylate, sodium vinyl benzoa-
te, etc.) to the surfactant dimers in stoichiometric
amounts. For such mixtures, the critical aggrega-
tion concentration is strongly shifted to lower
concentration, the effect being more pro-
nounced for dimers than for analogous mono-
mers. A sharp decrease of the surface tension
can also be attained. Many of the organic anions
produce viscoelastic solutions when added to the
relatively short-chain dimers in aqueous solution,
as evidenced by rheological measurements. This
behaviour reflects the formation of entangled
wormlike micelles due to strong interactions of
the anions with the cationic surfactants, decrea-
sing the curvature of the micellar aggregates.
The associative behaviour is enhanced by dimeri-
zation, and for a given counterion, depends on
its length and hydrophobicity of the spacer
group. Also, a novel anionic dimeric surfactant
based on EDTA was synthesized and studied. The
synthesis route is relatively simple and the com-
pound exhibits particularly appealing properties
such as low CMC and sCMC values, good
solubilization capacity of hydrophobic probes
and high tolerance to hard water.

|

Influence of synthesis conditions on structure
and mechanical properties of PET nano-
composites

André Gomoll
Diploma thesis, University of Applied Sciences
Berlin

The influence of nanoscale dispersed boehmit on
structural and mechanical properties of PET
matrix were investigated. In disperse phase,
aluminiumhydroxy-oxides (boehmite) are avail-
able as nanoscale platelets with an aspect ratio
of 9:1. They possess -OH and =O-groups that are
adequate to ester groups, allowing intense polar
interaction up to and including chemical bonds.



PET/boehmite nanocomposites were produced in
two different ways: The in-situ synthesis combi-
nes the composite forming with the PET synthe-
sis in one production step. By means of
high-shear-mixing, boehmite powder is dispersed
in ethylene glycol and dosed to the reaction
batch after different conversion levels. Adding
the dispersion at a higher conversion level of acid
groups and glycol, leads to formation of a
composite with slightly increased tensile strength
and Young’s modulus. It contains predominantly
finely dispersed particles. The disadvantage of
this process is that the addition of glycol disper-
sion can lead to a degradation of the PET chains.
When pre-producing a concentrated Disperal®/
PET nanocomposite by melt-compounding in a
twin screw extruder and adding the resultant
master batch to the reaction batch at a conver-
sion level of 90 percent, materials with slightly
enhanced tensile strength and Young’s modulus
are obtained. TEM micrograph shows predomi-
nantly well-dispersed boehmite particles. In
contrast to the in-situ process, no additional
ethylene glycol has to be added to the reaction
batch.

|
Doping of polymers with nanoparticles and
laser dyes for application in optical devices

Tonino Greco
Diploma thesis, Humboldt University Berlin

The aim of this work was to develop new trans-
parent composite materials by doping polymers
with quantum dots, inorganic nanoparticles with
high refraction index, and laser dyes which emit
fluorescent light in the visible and near infrared
(NIR) spectral range respectively. Optical devices
like large-area light converters, fluorescent
collectors, and surveillance modules are potential
applications for optically active polymers. NIR-
emitting fluorescent molecules such as cyanine
laser dyes are of great interest in biomedical
technologies, e.g. diagnostic methods for rheu-
matic diseases. Novel polymeric nanocomposites
could be synthesized by in situ copolymerization
of methyl methacrylate (MMA) and ethyl acrylate
(EA) with colloidal europium-doped yttrium
vandate semiconductor (YVO4:Eu). Alternatively,

lanthane phosphate nanoparticles doped with
cer and terbium cations (LaPO,:Ce,Th) were
dissolved in methyl methacrylate, hydroxyethyl
methacrylate (HEMA) and lauryl methacrylate
(LMA) and subsequently copolymerized. These
doped polymers show strong, characteristic
narrow-band red or green luminescence by
excitation with UV-C radiance and can be used
for security applications due to their unique
spectra that can hardly be copied. High-refractive
materials as TiO2 or BaSO,4 nanopar-ticles can be
used to modify the refraction index of polymers.
The implementation of colloidal-dispersed BaSO,
up to 30 wt% into polyvinyl alcohol resulted in a
very transparent composite material. Thermal
and UV-induced polymeriza-tion as well as
miscellaneous preparative tech-niques like
ultrasound treatment, casting, spin coating and
air-brush were used to process the synthesized
polymers. Thus, simple large-scale light-conver-
ting surveillance modules consisting of coated
glass plates and silicon solar cells could be
realized. The solar cells in combination with an
A/D converter and analysis software permit to
monitor the detected converted radiance.

|
Synthesis and characterization of calcium-
responsive hydrogels

Ann Hoth
Diploma thesis, University of Applied Sciences
Wildau

Synthetic macromolecules undergoing rapid con-
formational change in response to an external
stimulus became lately very important in applied
material science. For instance thermoresponsive,
pH-responsive, electro-active or light-responsive
polymers are well-established materials. On the
other hand, very little efforts have been made
for developing polymers responding to specific
chemical triggers such as for example glucose,
acetylcholine, calcium or nitric oxide, although
such structures could be extremely relevant for
biological applications. Indeed, chemo-respon-
sive systems play a key role in biology. Living
organisms use cascades of stimuli-response
phenomenons for transmitting signals from one
location to another (e.g. from the brain to the

muscles). In these complex chains of events,
divalent calcium ions often play the role of mes-
senger. For example, Ca2+-signaling is actively
used in biological processes such as muscle con-
traction, cell migration or gene expression. In
this context, the development of synthetic poly-
mers responding to Ca2+ is an appealing topic.
The aqueous precipitation of synthetic poly-
anions (e.g. sodium polyacrylate) in the presence
of divalent cations is a phenomenon which has
been known for decades. However, this parti-
cular aspect has been generally seen as an “un-
desirable effect” in most applications (e.g. deter-
gents, desalination). However, if reversible, such
phenomenons could be extremely interesting
for modern applications such as for example the
preparation of artificial muscles or biosensors.
We recently screened the Ca2+-response of
various polyelectrolytes. Among them, well-
defined alternating copolymers of styrene and
sodium maleic acid were found to be particularly
appealing. These copolymers precipitate in the
presence of Ca2+ but redissolve easily in water

in the presence of NaCl. This interesting beha-
vior was for example exploited for inducing the
contraction of chemically crosslinked hydrogels.

|

Synthesis and use of trimethylsilyl labelled
RAFT agents for end group analysis by
"H-NMR spectroscopy

Maik Lange
Diploma thesis, University of Potsdam

New, trimethylsilyl (TMS) labelled chain transfer
agents suited for the RAFT method were prepa-
red for their use in the controlled free radical
polymerization. The TMS group was explored as
marker for the end group analysis by "H-NMR.
Several RAFT agents were synthesized and tested
in the solution polymerization of of butylacrylate.
Specific problems in the synthesis of such chain
transfer agents were overcome. The preliminary
results of comparative polymer characterization
indicate the usefulness of the concept.
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Design and characterization of stimuli-
responsive polymer aggregates

Erik Ortel
Diploma thesis, University of Applied Sciences
Berlin

The "bottom-up” self-assembly of macromo-
lecular building-blocks is a versatile strategy

for preparing organized nanomaterials. In such
approaches, non-covalent forces such as van der
Waals interactions, H-bonds, ionic interactions,
metal coordination or p-p interactions are uti-
lized for grouping preformed polymer chains into
defined two- or three- dimensional nanoscale
morphologies. For instance, in dilute aqueous
solutions, colloidal structures such as spherical
micelles, worm-like (i.e. cylindrical) micelles or
vesicles can be obtained via the assembly of
homopolymers or copolymers. Such building-
blocks are generally amphiphilic macromolecules
such as macrosurfactants or polysoaps. In these
cases, hydrophobicity is the driving-force which
leads to intermolecular self-organization. The
apolar moieties of the macromolecules tend to
separate from the aqueous phase, which results
in the formation of nano-sized hydrophobic
domains stabilized by hydrophilic shells. Still,
comparable morphologies in water can also be
obtained using other types of cohesive forces.
For instance, in the present work the inter-
molecular association of polyanions with low
molecular weight divalent or trivalent cations
(e.g. Ca2+, Gd3+), was used as novel driving-force
for self-assembly in dilute aqueous solution.
Well-defined double hydrophilic block copoly-
mers composed of neutral hydrophilic segment
(poly(ethylene oxide) (PEO)) and a negatively
charged segment (e.g. poly(acrylic acid) or
poly(methacrylic acid)) were synthesized using
atom transfer radical polymerization (ATRP).
These hydrophilic polymers are fully soluble in
water at room temperature. However, in the
presence of multivalent cations, these polymers
self-organize into defined nanosized aggregates
composed of a polyanion/cation complexed core
and a PEO shell. These novel types of micellar
aggregates were characterized by dynamic light
scattering (DLS), zeta potential measurements,
analytical ultra-centrifugation (AUC) and trans-
mission electron microscopy (TEM).
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Synthesis of BAB triblock copolymers via
RAFT polymerization and their self-assembly
behavior in water

Wen LI
Master thesis (master of polymer science),
University of Potsdam

Thermoresponsive double-hydrophilic triblock
copolymers, poly(N-isopropylacrylamide)-block-
poly(N,N-dimethylacrylamide)-block-poly(N-
isopropylacrylamide), [(M2)m-(M1)n-(M2)p] and
amphiphilic BAB triblock copolymers, poly(n-
butylacrylate)-block-poly(N-dimethylacrylamide)-
block-poly(n-butylacrylate) [(M3)q-(M1)n-(M3)q]
with defined structures were synthesized via
reversible addition-fragmentation chain transfer
(RAFT) polymerization. The homopolymers
poly(M1) were prepared using a new bifunctional
bis(trithiocarbonate) RAFT agent. The homopoly-
mers poly(M1) were then used as macro-chain
transfer agent for the synthesis of the triblock
copolymers with varied block ratios and block
lengths. The thermally induced aggregation
behaviors of (M2)m-(M1),-(M2)y, in aqueous
solution were investigated by using "H NMR
spectroscopy, turbidimetry, and dynamic light
scattering methods. The results show that the
aggregation behaviors of this kind of copolymers
are complicated and depend on both the block
ratios and the solution heating process.

|
MADIX emulsion polymerization of
vinylacetate

Attyah Al Zhrani
Master thesis (master of polymer science),
University of Potsdam

Ab initio emulsion polymerizations of vinyl
acetate with three different MADIX agents and
two different initiators (persulfate KPS and azo
initiator ACPA) are performed. The three MADIX
agents are X1 methyl (methoxy carbonothioyl)
sulfanyl acetate, X2 ethyl (methoxy carbono-
thioyl) sulfanyl acetate, and X3 ethyl (methoxy
carbonothioyl) sulfanyl acetic acid. The effects of
structure and polarity of MADIX agents on
conversion-time dependence, particle size and

size distribution of the latex, number average
molar mass, polydispersity index and molar mass
distribution are studied. It was found that a
combination of ACPA with X2 or ACPA with X3
as sodium salt gives a good agreement between
experimental number average molar mass values
and theoretically expected ones. Most of the
polymerizations show that the number average
molar mass increases with conversion. The
polydispersity is usually above 2, and there is no
evolution of PDI with conversion. The molar mass
decreases when the concentration of MADIX
agent is increased. The molar mass shows bimo-
dal distribution which indicates that the polyme-
rization occurs at two different sites during the
nucleation period at lower conversion. All the
polymerizations are subjected to rate retardation.
The rate retardation with X1 was low, but with
X3 significant rate retardation is observed. The
best recommended combination of initiator and
MADIX agent is to use azo initiator with moder-
ate hydrophobic non ionized MADIX agent with
secondary carbon leaving group. By this combi-
nation a good control of the molar mass and an
acceptable rate of polymerization might be
obtained in ab initio emulsion polymerization of
vinylacetate.
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Ludwigs-Maximilian-Universitat Minchen

Martin-Luther-Universitat Halle,
Institut fur Physik, Institut far Chemie,
Institut far Pharmazie

Phillips-Universitat Marburg

Technische Universitat Berlin,

Optisches Institut, Institut fur Physik,
Institut fir Chemie, Institut fir Lebens-
mittelbiotechnologie und -prozesstechnik,
Institut far Werkstoffwissenschaften

Technische Universitat Braunschweig,
Institut far Technische Chemie

Technische Universitat Darmstadt
Technische Universitat Dresden,

Institut fur Holz- und Pflanzenchemie,
Institut fur Holz- und Papiertechnik
Universitatsklinikum »Carl Gustav Carus«

Technische Universitat lImenau

Technische Universitat Minchen,
Institut far Physik

Universitat Bayreuth,
Polymer Engineering

Universitat Greifswald,
Institut fur Physik

Universitat Jena,

Kompetenzzentrum Polysaccharidforschung

Universitat Kassel,
Institut fur Werkstofftechnik

Universitét Leipzig,

Paul-Flechsig-Institut (PFI) fur Hirnforschung

Universitat Potsdam,
Institut fur Physik, Institut fur Chemie

Universitat Regensburg,
Klinik und Poliklinik fur Augenheilkunde,

Zentrum fir Medizinische Biotechnologie,

Universitatsklinik und Poliklinik far
Augenheilkunde, Halle

Universitat Siegen,
AG Festkdrperphysik

Universitat Wiirzburg

Universitaten im Ausland

Academy of Science of Czech Republik,
Institute of Macromolecular Chemistry,
Prague (Czech Republic)

Academy of Science,
Institute of Polymers,
Sofia (Bulgaria)

Charles University Prague,
Faculty of Mathematics and Physics,
Prague (Czech Republic)

Donau University Krems,

Christian Doppler laboratory for spe-
cific adsorption technologies in medi-
cine, Biomedical Technology

Krems (Austria)

Ecole des Mines de Paris, CEMEF,
Sophia Antipolis (France)

Institute of Macromolecular Chemistry,
lasi (Romania)

Joanneum Research,
Graz (Austria)

m



Wissenschaftliche Zusammenarbeit

Scientific cooperation

Moscow State University,
Faculty of Chemistry,
Moscow (Russia)

Polish Academy of Science,
Centre of Polymer Chemistry,
todz/ Zabrze (Poland)

Tianjin University of Technology,
Tianjin (China)

Technical University Graz,
Institute for Experimental Physics,
Graz (Austria)

Technical University todz,

Institute for Materials Science and Engineering,

todz (Poland)

Technical University Poznan,
Faculty of Technical Physics,
Poznan (Poland)

Ukraine Academy of Science,
Institute of Physics,
Kiew (Ukraine)

University Calabria,
Institute of Physics,
Cosenza (Italia)

Université catholique de Louvain,

Unité Chimie des Matériaux CMAT / Unité Chi-
mie et Physique des Hauts Polymeres POLY,
Louvain (Belgium)

Universitat Graz,
Institut far Chemie,
Graz (Austria)

University of Lille/CNRS,
Laboratoire de Formulation,
Lille (France)

Uniwersytet Medyczny w Poznaniu,
Katedra i Klinika Okulistyki,
Poznan (Poland)

University Neapoli Fredereico I,
Institute of Physics,
Neapoli (Italia)

University of Nottingham,
School of Biosciences,
Loughborough (UK)

University of Veterinary Medicine Vienna,
Vienna (Austria)

Virginia Tech,

Department of Wood, Science
and Forest Products, Blacksburg,
VA (USA)

Wageningen University and Research,
Wageningen (Netherlands)
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Andere Forschungseinrichtungen

Deutsches Institut far Ernahrungsforschung,
Potsdam-Rehbrtcke

Forschungsinstitut fir Leder- und
Kunststoffbahnen gGmbH (FILK),
Freiberg

Institute Dr. Schrader,
Holzminden

Institut fur Dunnschichttechnologie und
Mikrosensorik e.V., Teltow

Institut der Feuerwehr Sachsen-Anhalt (IdF),
Heyrothsberge

Institut fur Getreideforschung,
Potsdam-Rehbrucke

Johann Heinrich von Thinen-Institut (vTI),
Hamburg

Leibniz-Institut fir Polymerforschung e.V.
(IPF), Dresden

Max-Planck-Institut fur Kolloid- und
Grenzflachenforschung, Potsdam

Max-Planck-Institut fur Polymerforschung,
Mainz

Papiertechnische Stiftung Heidenau,
Heidenau

Polish Academy of Science, Cen-

ter of Polymer Chemistry / Center of
Polymer and Carbon Materials,

Lodz / Gliwice und Zabrze (Poland)

Textilforschungsinstitut Thiringen-
Vogtland e.V., Greiz

Thuringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-
forschung, Rudolstadt-Schwarza

Ytkemiska Institutet (Institute for Surface
Chemistry, YKI), Stockholm (Sweden)

Firmenkooperationen

Akzo Nobel,
Diren

Arkema,
Paris (France)

ALUCHROM GmbH,
Wolkenstein

Beiersdorf AG,
Hamburg

Ciba Spezialitatenchemie,
Grenzach

Coronis GmbH,
Munchen

CORRSYS 3D Sensors AG,
Wetzlar

Dow Bsl Olefinverbund GmbH,
Schkopau

Dr. Schmidt Intraocularlinsen GmbH,
Sankt Augustin

DSM,
Sittard-Geleen (Netherlands)

Dynea Erkner GmbH,
Erkner

EP Elsterberg GmbH & Co. KG,
Elsterberg

Glanzstoff Austria GmbH,
(Austria)

HeGo Biotec GmbH,
Berlin

Honeywell Specialty Chemicals Seelze GmbH,
Seelze

Institut fr medizinische Diagnostik GmbH,
Berlin

Katpol Chemie GmbH,
Bitterfeld

Kelheim Fibres GmbH,
Kelheim

Konarka Technologies,
Linz (Austria)

KRUSS — wissenschaftlicher Geratebau,
Hamburg (Germany)

Lenzing AG,
Lenzing (Austria)

LIST AG,
Arisdorf (Swizerland)

Mack Industrievertretungen,
Bad Klosterlausnitz

Merck KGA,
Darmstadt

micro resist technology GmbH,
Berlin

Micromod Partikeltechnologie,
Rostock

NORTECH GmbH,
Springe



PESCHKE GmbH,
Ndrnberg

PlasmaChem GmbH,
Berlin

PolylC GmbH,
Farth

PSS, Polymer Standard Service,
Mainz

Qiagen GmbH,
Hilden

Reifenhduser REICOFIL GmbH & Co. KG,
Troisdorf

RHINE-TEC,
Krefeld

Bayer Schering Pharma AG,
Berlin

Serumwerk Bernburg AG,
Bernburg

STAEDTLER GmbH,
Ndrnberg

Stdzucker AG,
Mannheim/Ochsenfurth

Synthopol Chemie,
Buxtehude

VITRONIC GmbH,
Wiesbaden

ViskoTeepak N.V.,
(Belgium)

Weyerhaeuser Company,
(USA)

Xetos AG,
Hohenbrunn

Zellstoff- und Papierfabrik Rosenthal
GmbH & Co. KG

Netzwerke

—Deutsches Flachdisplayforum (DFF) im
VDMA, Frankfurt

—Organic Electronic Assoziation (oe-a) im
VDMA, Frankfurt

—European Polysaccharide Network of
Excellence (EPNOE)

- Optec-Berlin-Brandenburg (OpTecBB) e.V.
Kompetenznetz fur Optische Technologien

— Center of Innovative Materials for Advanced

Technologies (CIMAT)

- Kunststoffnetzwerk Berlin-Brandenburg
KuBra e.V.

— Cluster Chemie/Kunststoffe Mittel-
deutschland

—Sonderforschungsbereich 448, Mesoskopisch
strukturierte Verbundsysteme

Mitarbeit in Fachorganisationen
und Gremien

Das Fraunhofer IAP ist Mitglied in folgenden
Vereinen bzw. Arbeitsgemeinschaften:

— Kunststoffnetzwerk Brandenburg KuBra e.V.

—Landesvereinigung auBeruniversitarer
Forschung in Brandenburg (LAUF) e.V.

— Leibniz-Kolleg Potsdam

—OpTec Berlin-Brandenburg, Berlin

—Polykum e.V., Férdergemeinschaft fur
Polymerentwicklung und Kunststoff-
technik in Mitteldeutschland

—VDMA Organic Electronic Association

— Centre of Innovative Materials for Avanced
Technologies (CIMAT), Potsdam

—Deutsche Gesellschaft fur
Plasmatechnologie e.V.

—Vereinigung der Seifen-, Parfim- und
Waschmittelfachleute e.V. (SEPAWA)

Dr. C. Fanter
—NA 005-11-43 AA Arbeitsausschuss Partikel-
messtechnik; Oberflachenmessverfahren
(Sp I1SO/TC 24/SC 4/WG3)

Dr. H.-P. Fink

—Mitglied im Berlin-Brandenburgischen Ver-
band fir Polymerforschung

—Forschungskuratorium der Forschungsverei-
nigung Werkstoffe aus nachwachsenden
Rohstoffen

—Verein Zellcheming, Fachausschuss Cellulose
und Cellulosederivate

—Kooperationsrat des Innovativen Regionalen
Wachstumskerns Faserverbunde ALFA,
Haldensleben

— Editorial Boards der Zeitschriften »Cellulose,
»Cellulose Chemistry and Technology«
»Carbohydrate Polymers«, »Natural Fibres«

—Vorstandsmitglied Kunststoffnetzwerk
Brandenburg KUBRA

—Mitglied des Forschungsbeirates der Pa-
piertechnischen Stiftung Minchen (PTS)

Dr. A. Hollander
—International Advisory Board der Zeitschrift
»Plasma Processes and Polymers«
- Mitglied im Arbeitskreis Plasmaoberflachen-
technologie

Dr. M. Hahn
—Mitglied im Gutachterausschuss in der Ar-
beitsgemeinschaft industrieller Forschungs
vereinigungen »Otto von Guericke« e.V. (AiF)

Prof. Dr. A. Laschewsky

—Mitglied im Berlin-Brandenburgischen
Polymerverband

—Vorstandsmitglied der GDCh-Fachgruppe
Waschmittelchemie

Dr. A. Seeboth

— Gutachterausschuss Israel Science
Foundation

— Mitglied im Gutachterausschuss in der Ar-
beitsgemeinschaft industrieller Forschungs
vereinigungen »Otto von Guericke« e.V. (AiF)

—International Advisory Board International
Conference on High-Tech Polymers and
Polymeric Complexes

—International Advisory Board International
Symposium on Fine Chemistry and
Functional Polymers

Dr. W. Vorwerg
—Mitglied des Starkefachausschusses der Ar-
beitsgemeinschaft Getreideforschung,
Detmold

Lehrveranstaltungen
s

Prof. Dr.-Ing. M. Bartke
—Vorlesung »Polymerisationsreaktionstechnik«
Martin-Luther-Universitat Halle-Wittenberg

Dr. S. Bruzzano
—Vorlesung »Makromolekulare Chemie«
Technische Fachhochschule Berlin

Dr. H.-P. Fink
—Vorlesung »Strukturcharakterisierung
von biobasierten Polymerwerkstoffen«
Universitat Kassel

PD Dr. habil. Silvia Janietz
—Vorlesung »Moderne Aspekte der
Elektrochemie« Universitat Potsdam

Prof. Dr. A. Laschewsky

—Vorlesung »Technische Chemie | und ll«
Universitat Potsdam

—\Vorlesung »Polymeric Amphiphiles« in Rah-
men des Internationalen Master-Studien-
gangs »Chimie et Ingénerie de la Formula-
tion« der Ecole Nationale Supérieure de
Chimie de Lille (France)

Prof. Dr. A. Laschewsky und Dr. J.-F. Lutz
—»Design, synthesis and properties of
hydrogels«, Universitat Potsdam

Dr. Joachim Stumpe

—Vorlesung »Polymerphotochemie«
Universitat Potsdam
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Ereignisse
Events

Seminare, Tagungen, Messen

5th GRAFFITAGE meeting,
Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm
(Germany), 19.01.2007

Society for Information Displays SID 2007,
Long Beach, California (USA), 22.-24.05.2007

Statusseminar Chitin und Chitosan,
Busum (Germany), 14.-15.06.2007

NAROSSA 2007,
Poznan (Poland), 18.-19.06.2007

Zellcheming,
Wiesbaden (Germany), 25.-26.06.2007

Joined International Workshop and dem-
onstration run on direct evaporation of
temperature-sensitive polymer solutions
(Kooperation mit LIST AG),

Schkopau (Germany), 28.06.2007

naro.tech Messse fir nachwachsende Rohstoffe,

Erfurt (Germany), 10.-13.09.2007

EUROMAT 2007 FEMS,
Ndrnberg (Germany), 10.-13.09.2007

NanoEurope fair & conference,
St. Gallen (Swizerland), 11.-13.09.2007

Organic Electronic Conference OEC ‘07,
Frankfurt am Main (Germany), 24.-26.09.2007

Sepawa-Kongress / 37 European Detergency
Conference, Wirzburg (Germany),
10.-12.10.2007

Kunststoffmesse K 2007,
Dusseldorf (Germany), 24.-31.10.2007

5th Conference on Formulation Technology

(Formula V), Potsdam (Germany),
19.-22.11.2007
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Institutskolloquien

Prof. Dr.-Ing. Samuel Schabel,
Technische Universitat Darmstadt,
»Trennung von Papierfasern nach
physikalischen Eigenschaften«
09.03.2007

Prof. Dr. Ralf B. Wehrspohn,

Leiter des Fraunhofer Instituts fur Werkst-
offmechanik, Institutsteil Halle (IWMH),
»Polymernanoréhren — Herstellung, mecha-
nische Eigenschaften und Anwendungen«
20.03.2007

Dr.-Ing. Arnold Gillner,

Fraunhofer-Institut fir Lasertechnik

(ILT), Aachen, »Laserverfahren in

der Kunststoff-technik — Mikrostrukturieren,
Flgen und Oberflachenfunktionalisierung«
04.04.2007

Prof. Dr. Gero Decher,

Institut Charles Sadron, Strasbourg
(Frankreich), »Surface engineering

for biological applications« (Kolloquium
im Rahmen des Campusprojekts)
24.05.2007

Dr. Susanne Klein,
Hewlett-Packard LTD, Bristol (UK),
»Paper-like Displays«

11.09.2007

Prof. Krzysztof Matyjaszewski,

Carnegie Mellon University, Pittsburgh

(USA), »Nanostructured functional

polymers prepared by ATRP with

ppm amounts of Cu«

(Kolloquium im Rahmen des Campusprojekts)
14.09.2007

Prof. Wilhelm Huck,

Department of Chemistry, University of
Cambridge (UK), »The ups and downs of
polyelectrolyte brushes. Towards
nanoactuation«

(Kolloquium im Rahmen des Campusprojekts)
23.11.2007

Internationale Gaste

Prof. Dr. Gero Decher,
Institut Charles Sadron, Strasbourg (France)

Prof. Andrzej Dworak,

Academy of Sciences, Centre for Carbon and
Macromolecular Chemistry, Gliwice / Zabrze
(Poland)

Prof. Dr. Wolfgang G. Glasser,
Virginia Tech (USA)

Prof. Wilhelm Huck,
University of Cambridge (UK)

Dr. Mubarak Ahmad Khan,
Institute of Nuclear Science and Technology
(Bangladesh)

Dr. Susanne Klein,
Hewlett-Packard LTD, Bristol (UK)

Dr. Bernhard van Lengerich and coworkers,
General Mills (USA)

Dr. Katharina Malaga,
SP Building Technology and Mechanics,
Boras, (Sweden)

Prof. Krzysztof Matyjaszewski,
Carnegie Mellon University,
Pittsburgh, Pennsylvania (USA)

Isabel Rodriguez Maribona,
Oihana Garcia, Technologiestiftung LABEIN
Tecnalia, Bilbao (Spain)

Dr. Antje Potthast,
BOKU Wien (Austria)

Prof. Maria Laura Santarelli,
Universitat LaSapienza, Rome (ltaly)

Dr. John Scott,
Buckeye Technologiess Inc. (USA)

Dr. Sergej Slussarenko,
Ukraine Academy of Science,
Institute of Physics, Kiev (Ukraine)

Dr. Tatjana Smirnova,
Ukraine Academy of Science,
Institute of Physics, Kiev (Ukraine)

Dr. Julian Zhu,
Université de Montréal, Quebec (Canada)



Prasentationen und Publikationen
Presentations and publications

Vortrage

V. Bovtun, J. Déring, M. Wegener, J. Bartusch,
U. Beck, A. Erhard, V. Borisov: Air-coupled ultra-
sonic applications of ferroelectrets,

11th European Meeting on Ferroelectricity,

Bled (Slovenia), 3.-7.09.2007

R. Bose, D. J. Farrell, A. J. Chatten, M. Pravetto-
ni, A. Bichtemann, K. W. J. Barnham: Novel
configurations of luminescent solar concentra-
tors, 22"d European Photovoltaic Solar Energy
Conference, Milan (ltaly), September 2007

J. Déring, V. Bovtun, J. Bartusch, U. Beck,

M. Wegener, A. Erhard, Y. Yakymenko: Cellular
polypropylene ferroelectret piezoelectrics for the
air-coupled ultrasonics, EUROMAT,

NuUrnberg (Germany), 10.-13.09.2007

C. Degel, H. Schuck, T. Knoll, F. Bauerfeld,

M. Heinz, W. Haberer, H. Fonfara, R. Lemor,

B. Elling, R. Danz: Airborne Phased Array for
Airborne Applications Based on Cellular Polymer,
IEEE International Ultrasonics Symposium,

New York (USA), 28.-31.10.2007

K. Dominiak: Distribution of xanthate groups in
cellulose xanthate, Second EPNOE Workshop of
PhD Students, Jena (Germany), 02.-04.04.2007

K. Dominiak: 3C-NMR-spektroskopische
Untersuchungen der Substituentenverteilung an
Cellulosexanthogenaten, Polymerwissenschaftli-
ches Seminar der Polymertechnik, TU Berlin,
Berlin (Germany), 28.11.2007

H. Ebeling, H.-P. Fink, M. Luo, H.-G. Geus:
Cellulose Meltblown Nonwovens Based on the
Lyocell-Process, Nonwovens Research Academy,
Leeds (UK), 29.-30.03.2007

H. Ebeling, H.-P. Fink, M. Luo, H.-G. Geus:
Meltblown Cellulose Nonwovens for Wipes,
The Future of Wipes,Dusseldorf (Germany),
27.-28.06.2007

G. Engelmann, G. Rafler: Nanocomposites
based on heterochain polymers, Viennano 2007,
2. Internationale Mikro- und Nanotechnologie
Konferenz, Wien (Austria), 15.03.2007

C. Fanter: Chitosan - Cellulose, Vergleich einiger
Eigenschaften und Anwendungsmdéglichkeiten,
Statusseminar Chitin - Chitosan Forschung -
Entwicklung - Anwendung, Bisum (Germany),
14.-15.06. 2007

C. Fanter: Bead Cellulose — A substrate for
enzyme immobilization, 13. International Confe-
rence for Renewable Resources and Plant Bio-
technology “NAROSSA 2007",

Poznan (Poland), 18-19.06.2007

H.-P. Fink: Neue Materialien aus Biopolymeren,
Kolloguiumsvortrag, Universitat Kassel,
Kassel (Germany),16.07.2007

H.-P. Fink, H. Ebeling, J. Ganster: Novel Cellulose
Materials and Processing Routes,

European Polymer Congress,

Portoroz (Slovenija), 02.-06.07.2007

H.-P. Fink, H. Ebeling, M. Luo, H.-G. Geus:
Cellulose meltblown nonwovens,

Int. Congress Textile Trends,

Berlin, (Germany), 13.-15.02.2007

H.-P. Fink: Neue Cellulosefaser verstérkte ther-
moplastische Verbundwerkstoffe,
Kolloguiumsvortrag, BTU Cottbus,

Cottbus (Germany), 12.06.2007

H.-P. Fink: Cellulose — unerschépfliches Biopoly-
mer mit neuen Perspektiven,
Kolloguiumsvortrag, Universitat fir Bodenkultur,
Wien (Austria), 15.06.2007

H.-P. Fink, M. Pinnow, C. Fanter, J. Kunze:
Highly Porous Materials from Cellulose Carbama-
te, 2" Int. Cellulose Conf. ICC 2007,

Tokyo (Japan), 22.-25.10.2007

H.-P. Fink, H. Ebeling, J. Ganster: Novel Cellulose
Based materials and Processing Routes,
European-Japanese Workshop on Cellulose and
Functional Polysaccharides,

Kyoto (Japan), 29.-31.10.2007

S. Fischer, K. Thimmler, I. Schmidt, K. Fischer,
B. Volkert, K. Hettrich: Eigenschaften und An-
wendungen von Celluloseacetat, Zellcheming,
Wiesbaden (Germany), 25.-28.06.2007

S. Fischer, K. Thummler, B. Volkert, K. Hettrich:
Preparation, properties and application of cellu-
lose acetate, European-Japanese Workshop on
Cellulose and Functional Polysaccharides,
Kyoto (Japan), 29.-31.10. 2007

J. Ganster, H.-P. Fink, R. Rihm, R. S. Whitehouse
(Metabolix, Inc.): Faserverbundwerkstoffe mit
biogener Matrix und cellulosischen Spinnfasern
als Verstarkung, 6. Internationales Symposium
»Werkstoffe aus Nachwachsenden Rohstoffen,
Erfurt (Germany), 06-07.09.2007

J. Ganster, H.-P. Fink, R. Rihm, R. S. Whitehouse
(Metabolix, Inc.): Cellulose High-Tenacity Man-
Made Fiber Reinforced PLA and PHA Biocomposi-
tes for Injection Molding, BioPlastics,

Montreal (Canada), 19.-21.09.2007

M. Hahn: Biologische Kunststoffe im Vergleich
zu Standardkunststoffen, Internationale Konfe-
renz Bio-Verpackungen, Vienna (Austria),
11.-12.11.2007

A. Hollander: Mit Oberfldchentechnik zu neuen
Anwendungsbereichen von Polymeren,

8. Schwarzheider Kunststoffkolloquium,
Schwarzheide (Germany), 18.-19.09.2007

A. Hollander, St. Kropke, F. Pippig: Chemical
Analysis of Functionalized Polymer Surfaces,
12th European Conference on Applications of
Surface and Interface Analysis ECASIA'07,
Brussels (Belgium), 09.-14.09.2007

A. Hollander: Structure and composition of real
world polymers, Smart Systems Integration,
Paris (France) 27.-28.03.2007

A. Hollander: Adhesive-free bonding of plastics,
Smart Systems Integration,
Paris (France), 27.-28.03.2007

J. Wagner, E. Gornitz, J. Stumpe: Spektroskopi-
sche und diffraktive Messmethoden zur Charak-
terisierung photonischer Strukturen auf Basis
kolloidaler Kristalle, Colloquium Optische Spek-
trometrie (COSP) 2007,

Berlin (Germany), 12.-13.11.2007
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Prasentationen und Publikationen
Presentations and publications

S. Janietz: Design of active polymer materials for
their application in electronic devices,
International symposium for Electronics on
Polymers & Web-Coating Technology,

Tokyo (Japan), March 2007

S. Janietz, H. Krger, M. Thesen, B. Fischer,

A. Wedel: Solution-processible non-conjugated
electrophosphorescent polymers,

47th Microsymposium “Advanced polymer
materials for photonics and electronics”,
Prague (Czech Republic), July 2007

S. Janietz: Charakterisierung von organischen
Materialien mittels CV im Festkérper und deren
Anwendung in OLEDs, Wissenschaftsforum
Chemie der GDCh, Ulm (Germany),

September 2007

S. Janietz, H. Krueger, M. Thesen, B. Fischer,
A. Wedel: Solution-processible multilayer phos-
phorescent PLED based on crosslinkable copoly-
mer structures, MRS-fall-Meeting,

Boston (USA), November 2007

J. Kristen, A. Laschewsky, J. N. Marsat, M. Pach,
K. Skrabania: Opportunities for Fluorocarbons as
Building Blocks of New Micellar Polymers,

234th ACS National Meeting,

Boston (USA), 19.-23.08.2007

A. Laschewsky: Basis and Perspectives of Stimu-
li-responsive Surfactants, 43t International
Detegence Conference, Dusseldorf (Germany),
24.-26.04.2007

A. Laschewsky, J.-F. Lutz, J. Storsberg: Polymere
mit nano-skaligem Autfbau: Synthese und An-
wendungen von (Block)-Copolymeren,
DECHEMA Weiterbildungskurs Chemische
Nanotechnologien, Wurzburg (Germany),
26.-27.04.2007

A. Laschewsky, A. M. Bivigou Koumba,

J. Bohrisch, J. Kristen, K. Skrabania: Synthesis
and Switching of Smart Amphiphilic Block
Copolymers, European Science Foundation 31d
STIPOMAT Conference: Experimental and Theo-
retical Design of Stimuli-responsive Polymeric
Materials, Les Diablerets (Switzerland),
14.-17.10.2007
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A. Laschewsky: Intelligente Polymere im Wasch-
prozess der Zukunft, Kongress “Die Zukunft des
Waschens”, Langen Foundation,

Neuss (Germany), 26.11.2007

A. Laschewsky: Wege zu neuen Materialien
mittels selbstorganisierender Polymere,

Leibniz Institute of Surface Modification, Univer-
sitat Leipzig, Leipzig (Germany), 06.12.2007

A. Lehmann, B. Volkert: Starch based thickening
agents for personal care surfactant systems,

58th Starch Convention, Detmold (Germany),
25.-26.04.2007

D. Lotzsch, R. Ruhmann, O. Mihling,

A. Seeboth: Material Development of Polymers
Exhibiting Thermochromic Properties,
International Conference on Materials for Advan-
ced Technologies 2007, (Singapore), Juli 2007

J.-F. Lutz: New Perspectives in PEGylation:
Controlled Radical Polymerization of
Oligo(ethylene glycol) Methacrylates,

LEA 2007: Toward Next Generation Materials,
Strasbourg (France), 29.01.2007

J.-F. Lutz: Design of New Generations of “Smart”
Materials for Biomedical Applications, 7. Work-
shop fur den Hochschullehrernachwuchs der
GDCh-Fachgruppe Makromolekulare Chemie,
Dusseldorf (Germany), 14.06.2007

J.-F. Lutz: New Perspectives in PEGylation:
Controlled Radical Polymerization of
Oligo(ethylene glycol) Methacrylates,
European Polymer Congress 2007,
Portoroz (Slovenia) 03.07.2007

J.-F. Lutz: Design of New Generations of “Smart”
Materials using Controlled Radical Polymerizati-
ons Techniques, Eindhoven University of techno-
logy, department of chemical engineering and
chemistry, Eindhoven (Netherlands), 23.07.2007

J.-F. Lutz: Design of New Generations of “Smart”
Materials for Biomedical Applications, IUPAC
International Symposium on lonic Polymerization,
IPO7, Kloster Banz (Germany), 07.11.2007

J.-F. Lutz: Design of New Generations of “Smart”
Materials for Biomedical Applications,

10th biannual Bayreuth Polymer Symposium,
BPS’'07, Bayreuth (Germany), 10.09.2007

J.-F. Lutz: Nanotechnologie fiir Life Science,
BioBilanz 2007 — 10 Jahre BioBilanz,
Potsdam (Germany), 04.12.2007

H. Nerenz, A. Schrader, B. Volkert, A. Lehmann:
Starkebasierende Verdickungsmittel fiir Kosmetik
und Pharmazie, 10. Symposium Nachwachsende
Rohstoffe fir die Chemie, Oldenburg (Germany),
28.-29.03.2007
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