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Kontinuitat und Veranderung

Mit dem Arbeitsfeld der angewandten
Polymerforschung nimmt das Fraun-
hofer IAP seit Jahren eine stabile,
aufwarts gerichtete Entwicklung.

Das Jahr 2006 konnten wir mit Gber-
durchschnittlich guten Ergebnissen
abschlieBen, die nicht zuletzt auf einen
weiteren Anstieg der Industrieertra-
ge zurtickzufihren sind. Nattrlich
profitierte das Fraunhofer IAP auch
von der konjunkturellen Erholung in
Deutschland, die im Jahr 2006 deut-
lich sichtbar wurde. Eine wesentliche
Voraussetzung fir die positive Ent-
wicklung des Instituts war allerdings
die in den vergangenen Jahren konse-
guent vorangetriebene marktgerechte
Ausrichtung, und zwar sowohl bei
den nativen Polymeren aus nachwach-
senden Rohstoffen als auch bei den
synthetischen Polymeren fiir klassische
und neue Anwendungen.

Eine Spezialitat des Instituts ist die
Ubertragung von Laborergebnissen
aus Forschung und Entwicklung in
den TechnikumsmaBstab. So erhalten
unsere Kunden bewertbare Verfahren
und Produkte, wie z. B. das Cellulose-
Meltblown-Nonwovens-Verfahren.
Diese weltneue Technologie wurde
gemeinsam mit Industriepartnern aus
Deutschland und den USA im Pilotan-
lagenmaBstab entwickelt und ist seit
Herbst 2006 auf dem Markt.

Mit der Inbetriebnahme von zwei
neuen Syntheselinien im Pilotanlagen-
zentrum Schkopau, einer gemeinsamen
Einrichtung der Fraunhofer-Institute
fur Angewandte Polymerforschung
(IAP) und Werkstoffmechanik (IWM),
sind wir dem Wunsch unserer Kunden
nach gréBtmadglicher Anwendungsna-
he gefolgt. Neben den traditionellen
Arbeitsgebieten der Polymersynthese
und -technik geben aber auch die
jungen, zukunftstrachtigen Felder der
polymeren Funktionsmaterialien Anlass
zu Optimismus. In diesem Bereich, der

pioneers
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etwa ein Drittel der Forschungskapa-
zitat des Fraunhofer IAP ausmacht,
helfen Fraunhofer-interne Programme
dabei, Vorlauf und Voraussetzungen
fdr die Vermarktung von z. B. poly-
meren Leuchtdioden, chromogenen
Materialien, neuen Sensoren oder
bioaktiven Oberflachenmaterialien zu
schaffen.

Die beschriebene Entwicklung des
Fraunhofer IAP ist eng verbunden mit
dem Wirken des ehemaligen Instituts-
leiters Dr. Ulrich Buller, der am 1. Juni
2006 vom Senat der Fraunhofer-Gesell-
schaft in den Vorstand der Gesellschaft
gewahlt wurde. Diese Veranderung
und weitere Umstrukturierungen
infolge des Ausscheidens von leitenden
Mitarbeitern bewerkstelligte die neue
Institutsleitung mit dem Fihrungskreis
glatt und ohne Reibungsverluste. Die
bisher angestrebte Entwicklung des
Fraunhofer IAP, die auf Kontinuitat und
Veranderung, Bewahrung ertragreicher
Felder und Aufbau neuer Arbeitsrich-
tungen beruht, wird auch von der
neuen Institutsleitung ohne Bruch wei-
tergefuhrt. Hierzu gehort eine in 2006
weiterentwickelte Konzeption fur die
inhaltliche und bauliche Erweiterung
des Instituts in Form eines Anwen-
dungszentrums flr fortgeschrittene
Polymertechnologien.

Das Jahr 2006 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.

pioneers

An dieser Stelle bedanke ich mich
herzlich bei allen, die zu dieser Ent-
wicklung beigetragen haben, bei
unseren Kunden, unseren F&E-Partnern
und Forderern far das in uns gesetzte
Vertrauen. Ein besonderer Dank gilt
den Mitarbeiterinnen und Mitarbeitern
des Fraunhofer IAP, deren Einsatz und
Ideen der Motor des Erfolgs sind.

in polymers




Continuity and change

In the field of applied polymer re-
search, the Fraunhofer IAP has been on
a steady upward trend for many years.
In 2006, we finished with above-ave-
rage results, which can be attributed
in large part to a further increase

in industry revenues. Of course, the
Fraunhofer IAP also benefited from

the economic recovery in Germany in
2006. A crucial factor in the Institute’s
positive progress over recent years has
been its systematically pursued market
orientation in developing materials for
new and established applications on
the basis of both native polymers from
renewable resources and synthetic
polymers.

The Fraunhofer IAP specializes in sca-
ling up laboratory results from research
and development to the pilot-plant
stage. In this way, our customers ob-
tain assessable processes and products,
such as cellulose meltblown nonwo-
vens technology. This world-first tech-
nology was developed to pilot-plant
scale in collaboration with industrial
partners from Germany and the USA.
It has been on the market since au-
tumn 2006.

With the commissioning of two new
synthesis lines in the Pilot Plant Cen-
ter at Schkopau, a joint initiative by

the Fraunhofer Institutes for Applied
Polymer Research (IAP) and Material
Mechanics (IWM), we have followed
the wishes of our customers for greater
application orientation. Alongside the
traditional areas of polymer synthesis
and technology, the young field of
polymer functional materials is also
very promising. In this research sector,
which accounts for about one-third of
the Fraunhofer IAP’s research capacity,
Fraunhofer internal programs are hel-
ping create the right pre-conditions for
marketing products such as polymer
light-emitting diodes, chromogenic
materials, new sensors and bioactive
surface materials.

The development of the Fraunhofer
IAP described above owes a great deal
to the activities of the former director,
Dr. Ulrich Buller, who was elected by
the Senate to the Executive Board of
the Fraunhofer-Gesellschaft on June 1,
2006. This change, along with other
reorganizations due to the retirement
of leading staff members, was accom-
plished by the new steering committee
and the management team without
any problems. The present strategy of
the Fraunhofer IAP, which is based on
continuity and change, preservation of
profitable fields and development of
new research directions, will be taken
forward by the new steering commit-
tee. It includes a plan, further develo-
ped in 2006, to expand the Institute
by building an application center for
advanced polymer technologies. This
not only represents a physical expan-
sion but also widens the content of the
Institute’s work.

The year 2006 showed once again
that the Fraunhofer IAP combines and
utilizes its competences in biopolymers
and synthetic polymers in a unique
way. This potential, along with the
new horizons opened up by polymer
functional materials in technical and
biomedical applications, enables us to
look forward with great confidence to
the future.

At this point, | would like to sincerely
thank all the people who contributed
to our development, our customers,
R&D partners and sponsors, for placing
their trust in us. Special thanks go to
the employees of the Fraunhofer IAP,
whose dedicated commitment and
ideas are the engine of our success.

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

Vorwort

Preface
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Das Fraunhofer IAP im Uberblick

Der erste Blick Gber 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 — Erdol fur die synthe-
tischen Polymere und nachwachsende
Rohstoffe fur die nativen Polymere

— liefern Materialien mit jeweils ty-
pischem Eigenschafts- und Anwen-
dungsprofil. Polymere aus beiden
Rohstoffquellen werden im Fraunhofer-
Institut fur Angewandte Polymerfor-
schung (IAP) fur die Entwicklung neuer,
effizienter Werkstoffe, Funktionsmate-
rialien und Prozesshilfsmittel eingesetzt
und effektiv und kreativ verarbeitet.

Die Nutzungsmaglichkeiten fur die
nativen Polymere Cellulose und Starke,
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 Modi-
fizierung dieser Polymeren werden im
Fraunhofer IAP neue Produkte und um-
weltfreundliche Produktionsverfahren
entwickelt. Die Produktpalette umfasst
u. a. Cellulosederivate fur medizinische
Anwendungen, 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 kénnen leistungsstarkere,
oder auch kostengunstigere Materi-
alien mit charakteristischen Merkmalen
entstehen. Durch Optimierung der Pro-
zessparameter werden am Fraunhofer
IAP klassische Kunststoffe weiterent-
wickelt, bzw. mit neuen Eigenschaften
versehen. Selbstverstandlich werden
alle Anderungen analytisch verifiziert,
auch die anschlieBende Verarbeitung
zum fertigen Produkt kann durch das
Fraunhofer IAP optimiert werden. Mit
der Inbetriebnahme von zwei neuen
Syntheselinien im Pilotanlagenzen-
trum im ValuePark Schkopau in 2006
wurde die Entwicklungs- und Wert-
schopfungskette am Fraunhofer IAP
wesentlich erweitert: ein Scaling-up
der Laborergebnisse ist nun bis zum
Pilotanlagenmafstab mdglich.

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 fir Hochtechnologie-
anwendungen ist ein weiteres, zu-
kunftstrachtiges Arbeitsfeld unseres
Instituts. Das Spektrum reicht von der
Entwicklung von Polymeren mit Halb-
leitereigenschaften Gber chromogene,
phototrope bis hin zu leuchtenden
Polymeren (OLEDs), die in speziellen
Devices zum Einsatz gebracht werden.
Zunehmende Bedeutung kommt den
polymeren Oberflachen zu. Plasmabe-
handlung, Funktionalisierung und das
Aufbringen dinner Schichten sind auf
diesem Gebiet abrufbare Methoden
des Instituts.

Mit dem Forschungsschwerpunkt der
wasserbasierenden Polymersysteme
liefert das Fraunhofer IAP entschei-
dende Beitrage zur Entwicklung unent-
behrlicher Schlusselsubstanzen fiir die
Abwasser- und Umwelttechnologie, Pa-
pier- oder Lackindustrie. Dies gilt auch
fir biotechnologische Verfahren, sowie
far 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 hohem
wissenschaftlichen Engagement. Auf-
grund umfassender Erfahrungen und
Kompetenzen, interdisziplinarer Zusam-
mensetzung der Forscherteams aus
Chemikern, Physikern und Ingenieuren
sowie erstklassiger Ausstattung im La-
bor- und TechnikumsmaBstab kénnen
unsere Kunden fundierte Beratung und
maBgeschneiderte Lésungen zu fast
allen Fragen auf dem Polymergebiet
erwarten.



Das Institut

The Institute

Overview of the Fraunhofer IAP

Polymers are long-chain molecules that
we encounter in everyday life in the
form of plastics, fibers, films, functio-
nal materials or specialty products. We
distinguish between synthetic petrole-
um-based polymers and natural poly-
mers obtained from renewable resour-
ces. Both polymer classes have their
own typical properties and application
profiles and are used at the Fraunhofer
Institute for Applied Polymer Research
(IAP) to develop new, efficient materi-
als 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
bio-based 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
polymerization of monomers. Variation
of individual parameters in polymer
synthesis can lead to higher-perfor-
mance or lower-cost materials with
characteristic attributes. By optimizing
process parameters, conventional pla-
stics are being further developed and
provided with new properties. Natu-
rally, all modifications are analytically
verified and the Fraunhofer IAP can
also optimize subsequent processing
into the finished product.

With the startup of two additional
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 expands 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
spectrum ranges from semi-conducting
and electroluminescent polymers to
those with charge-saving characteri-
stics. We also synthesize polymers that
can convert light, pressure and vibra-
tions into electric voltage. Other poly-
mer systems possess the ability to save
optical data reversibly or irreversibly or
to shift the wavelength of light. Func-
tional polymers can also be used to
modify surfaces. They make it possible,

for example, to print, adhesive-bond or
paint polyolefins.

Water-borne 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-borne
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.
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Das Kuratorium berat und unterstutzt
die Organe der Fraunhofer-Gesellschaft
sowie die Institutsleitung. Mitglieder
des Kuratoriums in 2006 waren:

The Board of trustees advises and supports

the Fraunhofer-Gesellschaft as well as the
Institute’s director. The following persons were
members of the Board of trustees in 2006:

14

Kuratorium
Board of trustees

Herr Prof. Dr. R. Muller-Mall,
Vorsitzender des Kuratoriums
BASF AG, Ludwigshafen

Herr Prof. Dr. W. Arlt,
Technologiestiftung Brandenburg,
Loxstedt

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

Herr Dr. B. Hunger,
Bundesministerium fur Bildung und
Forschung, Bonn

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

Herr Prof. Dr. G. KoBmehl,
Stellvertr. Vorsitzender des Kuratoriums,
Berlin

Herr Dipl.-Ing. J. Krlger,
EBK Elektronische Baugruppen und
Komponenten Kriger GmbH, Teltow

Herr Prof. Dr. J. Kurths,
Universitat Potsdam,
Institut far Physik, Potsdam

Herr Prof. Dr. G.-M. Lindhauer,
Bundesforschungsanstalt fur Erndhrung
und Lebensmittel (BFEL), Detmold

Herr Prof. Dr. G. Marowsky,
Laser Laboratorium Géttingen elV.,
Gottingen

Herr Prof. Dr. R. Mitzner,
Potsdam

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

Herr Dr.-Ing. Ch. Muhlhaus,
Dow Olefinverbund GmbH, Schkopau

Herr Dr. Th. Muller-Kirschbaum,
Henkel KGaA, Dusseldorf

Herr Dr. K. Nachtkamp,
Wolff Cellulosics GmbH & Co. KG,
Walsrode

Frau Dr. B. Reiche,
Hesco Kunststoffverarbeitung GmbH,
Luckenwalde

Frau Dr. I. Schlotzhauer,

Referat »Innovation und Technologie-
transfer«, Ministerium fir Wissenschaft,
Forschung und Kultur des Landes
Brandenburg, Potsdam

Frau K. Pistor,

Referat »Grundsatzfragen der Bund-
Lander-finanzierten Forschungsforde-
rung, auBeruniversitare Forschungs-
einrichtungen«, Ministerium fur
Wissenschaft, Forschung und Kultur
des Landes Brandenburg, Potsdam

Herr Dr.-Ing. agr. A. Schitte,
Fachagentur Nachwachsende Rohstoffe
(FNR), Glzow

Herr Prof. Dr. K.-P. Schulze,
ZAB — ZukunftsAgentur Brandenburg,
Potsdam

Herr Dr. G.-H. Vitzthum,
Acordis Research GmbH, Obernburg



Das Institut in Zahlen
The Institute in figures

I
Betriebshaushalt

Der Betriebshaushalt betrug im Jahr
2006 etwa 10,8 Mio Euro. Gegeniiber
dem Vorjahr stieg er um 0,8 Mio Euro.

Ertragsstruktur

Die Wirtschaftsertrage im Jahr 2006
betrugen 4583 T Euro. Das entspricht
42,4 Prozent des Betriebshaushalts.
Die Ertrage setzten sich wie folgt zu-
sammen (in T Euro):

Wirtschaftsertrage 4583
Forschungsforderung DFG 107
Vertragsforschung BMVEL/FNR 725

Vertragsforschung BMBF 2317
Vertragsforschung BMWA 584
Vertragsforschung EU 346
Sonstige Ertrage 427
Grundfinanzierung 1727

Investitionshaushalt

Das Investitionsvolumen betrug ins-
gesamt 2,3 Mio Euro, davon wurden
1,1 Mio Euro fr das Pilotanlagenzen-
trum in Schkopau verwendet.

Mitarbeiterentwicklung

Ende 2006 waren im Fraunhofer IAP
insgesamt 164 Personen beschaftigt.

Stammpersonal 122
davon:

Wissenschaftliche Mitarbeiter 63
Technische Mitarbeiter 50
Verwaltung 9
Nachwuchs 42
davon:

Doktoranden 15
Auszubildende 10
Hilfskrafte 1
Praktikanten 6

—
Institute’s budget

In 2006 the Institute’s budget
amounted to about 10.8 million
Euros. In contrast to the previous
year it increased by 0.8 Mio Euros.

Revenues

In 2006 the industrial revenues
amounted to 4583 thousand Euros
or 42.4 percent of the budget.

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

Industrial revenues 4583
Research funding DFG 107
Contract research BMVEL/FNR 725
Contract research BMBF2 317
Contract research BMWA 584
Contract research EU 346
Miscellaneous revenues 427
Basic funding 1727

Capital budget

The investment volume amoun-
ted to 2.3 million Euros. Thereof,
1.1 million Euros were used for the
Pilot Plant Center in Schkopau.

Human resources

At the end of 2006, the Fraunho-
fer IAP employed 164 people.

Permanent staff 122
thereof:

Scientific staff 63
Technical staff 50
Administration 9
Junior staff 42
thereof:

Ph.D. students 15
Apprentices 10
Back staff 11
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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Material costs (4328 T Euros)
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Organisation und Schwerpunkte

Stand Mai 2007

Verwaltungsleitung
Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand

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

PR & Marketing
Dr. Sandra Gromelski

Native
Polymere

Dr. habil. Hans-Peter Fink

Polysaccharidchemie
Dr. Bert Volkert

1 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 fir Papier, Streichfarben,
Klebstoffe, Farben, Kosmetik,
Pharmazie & Lebensmittel,
Beschichtung, Verpackungsmittel,
Abwassereinigung

Materialentwicklung und
Strukturcharakterisierung
Dr. Johannes Ganster
[l Compositmaterialien
mit cellulosischer Verstarkung
[ Biokomposite
1 Nanocomposite

[ Charakterisierung tbermole-
kularer Strukturen

1 Materialprifung

Processing
Dr. Horst Ebeling
[ Entwicklung von Herstellungs-

verfahren fiir Fasern, Nonwovens
und Folien

[ Viskose-, Carbamat-, Lyocell-
verfahren

[ Blasfolienherstellung

Verwaltung

Funktionale
Polymersysteme

Dr. Armin Wedel

Physikalisch aktive Polymere
Dr. habil. Rudi Danz
Technologien fur Sensoren,
OLEDs, optoelektronische Bau-
elemente und flexible integierte
Systeme

Polymere Nanocomposite

Polymere und Elektronik

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

Chromogene Polymere
Dr. Arno Seeboth

Thermochrome Kunststoffe

fur Solartechnik, Maschinenbau,
Kraftfahrzeug- & Informations-
technik

Zellulére Materialien
Extrusionstechnik

Sonnenschutzverglasung

Oberflachen
Dr. Andreas Hollénder

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 flissigkristallinen Materialien

mit thermotropen Eigenschaften
Herstellung diinner, anisotrop
strukturierter Filmkomponenten
mit komplexen optischen
Eigenschaften

Synthese- und
Polymertechnik

Dr. Mathias Hahn

Wasserbasierende
Polymersysteme

Prof. Dr. André Laschewsky

Pilotanlagen-
zentrum Schkopau

Dr. Mathias Hahn

Prof. Dr. Michael Bartke
(Wissenschaftlicher Leiter)

Polymersynthese
Dr. Antje Lieske
1 Heterophasenpolymerisation
[ (Co-)Polykondensation &
Polyaddition
1 (Nicht-) Reaktive Compoundierung|

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

[ Schaume

[ Aminoharze

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

0 Monomer- & Polymersynthese,

radikalische Polymerisation,
chem. Modifizierung

O Wasserlosliche Polymere,
Polyelektrolyte, Hydrogele

[ Polymerkolloide, Latices
[ Additive, Tenside

Wissenschaftliche Dienste

Funktionspolymere fur die
Medizintechnik
Dr. Joachim Storsberg
O Polymere fir biomedizinische

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

tung

Synthese
Dr. Ulrich Wendler
[ Dispersionen
Emulsionspolymerisation
[ Anion. Lésungspolymerisation
[ Massepolymerisation
Reaktivextrusion
O Verfahrensentwicklung
Scale-up

Verarbeitung
Dr. Michael Busch (komm.)
[0 Material-, Verfahrens- und Bau-
teilentwicklung fur langfaser-
verstarkte Thermoplaste (LFT)

[ Extrusion, Spritzguss

1 Compoundierung bis Spritzguss
in einer Maschine (IMC)

Polymere Nanotechnologie
fur Life-Science
Dr. Jean-Francois Lutz
0 Copolymere fur nicht-virale
Genvektoren
[ Funktionale Kolloide fir Magnet-

Resonanz-Bildgebung

Betriebsingenieur & Haustechnik

I- und K-Systeme & DV-Organisation




Organization and key aspects

Status May 2007

Head of administration
Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand

Steering committee

Acting director
Dr. habil. Hans-Peter Fink

Das Institut

The Institute

PR & Marketing

Dr. Sandra Gromelski

Natural
polymers

Dr. habil. Hans-Peter Fink

Polysaccharide chemistry
Dr. Bert Volkert

1 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

[ 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
I Nanocomposites

[l Characterization of macro-
molecular structures

[ Materials testing

Processing
Dr. Horst Ebeling
11 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

Physically active polymers
Dr. habil. Rudi Danz
Technologies for sensors, OLEDs,

optoelectronic devices, and
flexible integrated systems

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

Synthesis and poly-
mer technology

Dr. Mathias Hahn

Water-born
polymer systems

Prof. Dr. André Laschewsky

Pilot Plant Center
Schkopau

Dr. Mathias Hahn

Prof. Dr. Michael Bartke
(Scientific director)

Polymer synthesis
Dr. Antje Lieske
1 Heterophase polymerization
1 (Co) polycondensation and
polyaddition
1 (Non-)reactive compounding

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

[ Microencapsulation for life
science and technical
applications

1 Foams
0 Amino resins

Water-born functional
polymers and colloids
Prof. Dr. André Laschewsky

0 Monomer and polymer synthesis,

radical polymerization, chemical
modification

0 Water-soluble polymers,
polyelectrolytes, hydrogels

O Polymer colloids, latices
[0 Additives, surfactants

Scientific services

Information and communication systems &

data processing organization

Functional polymers for
medical technology
Dr. Joachim Storsberg

O Polymers for biomedical
materials, e.g. intraocular lenses,
antimicrobial equipment

Polymer nanotechnology
for life science
Dr. Jean-Francois Lutz
O Copolymers for non-viral
gene vectors
[ Functional colloids for magnetic
resonance imaging

Synthesis

Dr. Ulrich Wendler
[ Dispersions
& Emulsion polymerization
0 Anionic solution polymerization
0 Bulk polymerization
[ Reactive extrusion
[ Processing development
O Scale-up

Processing
Dr. Michael Busch (acting)
[ Materials, processes and
component development for
long- fiber- reinforced
thermoplastics (LFT)
O Extrusion, injection molding

0 Compounding to injection
molding in one machine (IMC)

Plant engineer & building services
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Ansprechpartner
Contact persons

Institutsleitung
Steering committee

Institutsleiter (komm.)
Acting director

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

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 Gromelski Tel.: +49 (0) 331 /568-1151 E-Mail: sandra.gromelski@iap.fraunhofer.de

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 Gromelski

Dr. Armin Wedel Prof. Dr. André Laschewsky

Dr. Mathias Hahn




Das Institut

The Institute

Forschungsbereiche
Research departments

Native Polymere
Natural polymers

Dr. habil. Hans-Peter Fink Tel.: +49 (0) 331/568-1110 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
Funktional polymer systems

Dr. Armin Wedel Tel.: +49 (0) 331 /568-1910 E-Mail: armin.wedel@iap.fraunhofer.de

Dr. habil. Rudi Danz Tel.: +49 (0) 331/ 568-1915 E-Mail: rudi.danz@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 Hollénder 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-born 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

Pilotanlagenzentrum Schkopau
Pilot 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
Dr. Michael Busch (Halle) Tel.: +49 (0) 345/ 5589-111 E-Mail: michael.busch@iwmh.fraunhofer.de

(Schkopau) Tel.: +49 (0) 3461/ 2598-310
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Fraunhofer-Forschung 2006

I
Die Fraunhofer-Gesellschaft

Forschung fir die Praxis ist die zentrale
Aufgabe der Fraunhofer-Gesellschaft.
Die 1949 gegriindete Forschungs-
organisation betreibt anwendungs-
orientierte Forschung fur die Wirtschaft
und zum Vorteil der Gesellschaft.
Vertragspartner und Auftraggeber sind
Industrie- und Dienstleistungsunter-
nehmen sowie die 6ffentliche Hand. Im
Auftrag von Ministerien und Behoérden
des Bundes und der Lander werden
zukunftsrelevante Forschungsprojekte
durchgefuhrt, die zu Innovationen im
offentlichen Nachfragebereich und in
der Wirtschaft beitragen.

Die Wirkung der angewandten For-
schung geht Uber den direkten Nut-
zen fur die Kunden hinaus: Mit ihrer
Forschungs- und Entwicklungsarbeit
tragen die Fraunhofer-Institute zur
Wettbewerbsfahigkeit der Region,
Deutschlands und Europas bei. Sie
fordern Innovationen, starken die tech-
nologische Weiterentwicklung, verbes-
sern die Akzeptanz moderner Technik
und sorgen auch far Information und
Weiterbildung des dringend benétigten
wissenschaftlich-technischen Nach-
wuchses.

lhren Mitarbeiterinnen und Mitarbei-
tern bietet die Fraunhofer-Gesellschaft
die Moglichkeit zur fachlichen und per-
sonlichen Entwicklung fir anspruchs-
volle Positionen in ihren Instituten, in
anderen Bereichen der Wissenschaft,
in Wirtschaft und Gesellschaft. Studen-
tinnen und Studenten an Fraunhofer-
Instituten erdffnen sich wegen der
praxisnahen Ausbildung und Erfahrung
hervorragende Einstiegs- und Entwick-
lungschancen in Unternehmen.

Die Fraunhofer-Gesellschaft betreibt
derzeit mehr als 80 Forschungsein-
richtungen, davon 56 Institute, an 40
Standorten in ganz Deutschland.

12 500 Mitarbeiterinnen und Mitarbei-
ter, Uberwiegend mit natur- oder in-
genieurwissenschaftlicher Ausbildung,
bearbeiten das jahrliche Forschungsvo-
lumen von 1,2 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 &ffentlich finanzierten For-
schungsprojekten. Nur ein Drittel wird
von Bund und Landern als Grund-
finanzierung beigesteuert, damit die
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Fraunhofer research 2006

[
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 under-
takes 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 Ldnder 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, accele-
rating technological progress, impro-
ving 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 perso-
nal 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 12,500 staff are
qualified scientists and engineers, who
work with an annual research budget
of € 1.2 billion. Of this sum, more

than € 1 billion is generated through
contract research. Two thirds of the
Fraunhofer Gesellschaft’s contract re-
search revenue is derived from con-
tracts with industry and from publicly
financed research projects. Only one
third is contributed by the German
federal and Ladnder 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.

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 illustrious
Munich researcher, inventor and entre-
preneur.

Joseph von Fraunhofer (1787-1826)
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Fraunhofer-Verbund Werkstoffe, Bauteile

Der Fraunhofer-Verbund Werkstoffe,
Bauteile (VWB) bundelt 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 Wertschdopfungskette 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 fir 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.

Mit Schwerpunkt 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

— Erhohung 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 fir Betriebsfestig-
keit und Systemzuverldssigkeit LBF
BartningstraBe 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 1
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 /7 05-2 14
ursula.eul@lbf.fraunhofer.de
Fraunhofer-Institut fir Betriebsfestig-
keit und Systemzuverldssigkeit LBF
BartningstraBe 47

64289 Darmstadt

www.werkstoffe-bauteile.de
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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 mem-
ber.

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 behav-
ior when employed in systems. In all
these areas, empirical tests in labo-
ratories and pilot plants are routinely
backed up by numerical simulation and
modeling techniques. The work of the
Fraunhofer Materials and Components
Alliance covers the full range of metal-
lic and inorganic non-metallic mate-
rials, polymers and materials created
from renewable resources.

The alliance invests its expertise prima-
rily in areas of importance to the nati-
onal 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 compo-
nents 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 WM

— Non-Destructive Testing IZFP

— Silicate Research ISC

— Solar Energy Systems ISE

— Structural Durability and System
Reliability LBF

— Wood Research, Wilhelm-Klauditz-
Institut, WKI

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
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Biopolymerforschung im Fraunhofer IAP

Vor dem Hintergrund der zunehmen-
den Verknappung und Verteuerung
fossiler Ressourcen gewinnt das im
Fraunhofer IAP bearbeitete Gebiet der
Biopolymere eine zunehmende Bedeu-
tung. Einen traditionellen Schwerpunkt
bilden dabei die von der Natur in nahe-
zu unbegrenzter Menge synthetisierten
Polysaccharide Cellulose, Hemicellulose,
Starke und Chitin, deren Potenzial fiir
eine nachhaltige industrielle Nutzung
heute bei weitem nicht ausgeschopft
ist. Cellulose ist das am haufigsten
vorkommende Biopolymer auf der
Erde und stellt in Form von Zellstoff
einen bedeutenden Rohstoff fur die
chemische Industrie dar. Aus Chemie-
zellstoff werden zum einen Regenerat-
celluloseprodukte (u.a. Faden, Folien,
Schwamme, Membranen) und zum
anderen vielfaltig einsetzbare Cellulose-
derivate (Thermoplaste, Fasern, Ziga-
rettenfilter, Klebstoffe, Bauhilfsstoffe,
Bohrmittel, Hygieneprodukte, Pharma-
ka-Komponenten etc.) hergestellt. Die
Verarbeitung der Cellulose ist jedoch
nicht unproblematisch, weil dieses
Polymer unschmelzbar und in dblichen
Losungsmitteln nicht 16slich ist. Hieraus
ergibt sich ein Forschungsbedarf, der
von der Verbesserung bestehender
Verfahren und Produkte bis hin zu
grundsatzlich neuen Lésungen und An-
wendungen reicht. Auch Starke gehort
zu den unverzichtbaren Ressourcen mit
langer Tradition. Einsatzgebiete von
Starke im Non-Food-Bereich sind Addi-
tive in der Papierherstellung, Baustoffe,
Faserschlichten, Klebstoffe, Fermentati-
onen, Biokunststoffe,

Reinigungsmittel sowie kosmetische
und pharmazeutische Produkte. Die
weltweite Zunahme des Bedarfs an
modifizierter Starke fuhrt zu wachsen-
den 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
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wertvollen Abfallprodukt der Zellstoff-
herstellung aufgebaut und der Einsatz
von Ribenschnitzeln fur die Polyure-
thanherstellung vorbereitet.

Neben den von der Natur bereitge-
stellten nativen Polymeren riicken im
Fraunhofer IAP zunehmend biobasierte
Polymere in den Mittelpunkt, die wie
Polylactid aus biotechnologisch gewon-
nenen niedermolekularen Bausteinen
technisch synthetisiert werden und

ein groBes Potenzial als erd6lunab-
hangige Kunststoffe haben. Aufgrund
der umfangreichen Kompetenzen zu
nativen Polymeren und nachwachsen-
den Rohstoffen auf der einen Seite und
den Erfahrungen im Forschungsbereich
Polymersynthese auf der anderen Seite
sind im Fraunhofer IAP alle Voraus-
setzungen fur Biopolymer basierte
Produkt- 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 verfug-
baren Methoden und Kompetenzen
zur molekularen Charakterisierung

und Untersuchung der Gbermoleku-
laren Struktur nativer Polymere. Dies

ist besonders wegen der wachstums-
bedingten Variationen von Strukturen
und Eigenschaften der nachwachsen-
den Rohstoffe in Zusammenhang

mit der industriellen Nutzung von
Bedeutung. Weiterhin stellt die Ermitt-
lung von Zusammenhangen zwischen
Prozessbedingungen, Strukturen und
Eigenschaften bei der Entwicklung neu-
er Cellulose- und Starkematerialien eine
zentrale Aufgabe dar. Neben der Mol-
massenbestimmung mittels HP-GPC-
RI-MALLS und der NMR-Spektroskopie
gehoren hierzu Réntgenbeugungs- und
elektronenmikroskopische Methoden.

Ein umfangreiches Methodenarsenal
(EM, SAXS, BET, Hg) steht auch zur
Charakterisierung der Porositat von
Produkten aus nachwachsenden Roh-
stoffen zur Verfigung.

—
Cellulosederivate fur
Life Science-Anwendungen

Eine Voraussetzung bei der groB3tech-
nischen Derivatisierung von Cellulose
durch Heterogenreaktionen ist das Auf-
brechen der Wasserstoffbrickenbin-
dungen — die sogenannte Aktivierung.
Im Fraunhofer IAP liegen umfangreiche
Erfahrungen zu Aktivierungsverfahren
vor (u. a. mit Natronlauge, Harnstoff,
Enzymen, Salzschmelzen). Zu den Ent-
wicklungen von Spezialprodukten und
Cellulosederivaten flr Anwendungen
im Bereich Life Science zahlen u.a. perl-
férmige Trenn- und Tragermaterialien,
neue Anti-Graffiti-Anstrichstoffe, Ver-
dickungsmittel, Adsorbenzien und
spezielle Derivate fur den Einsatz in der
Medizin. Durch die Synthese kdnnen
Substitutionsmuster erzeugt wer-

den, die es erméglichen, das Eigen-
schaftsprofil der Derivate in weiten
Grenzen zu variieren. Beispielsweise
dienen in 2,3-Stellung substituierte
Cellulosesulfate zur Verbesserung

der Blutvertraglichkeit, in 6-Position
substituierte Produkte fir die Herstel-
lung von Symplexmembranen oder
Mikrokapseln. Die Arbeiten an neuen
Derivaten sind in der Regel gekoppelt
mit der Prozessentwicklung, wobei ein
up-scaling in den TechnikumsmaBstab
(50 L-Reaktor) moglich ist. Die Erfah-
rungen aus der Cellulosechemie wer-
den heute zunehmend auf Hemicellu-
losen, Starke, Pektine und Chitosan
Ubertragen.
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Fasern, Folien und Nonwovens

Die (Weiter-) Entwicklung von Cellulo-
seregenerat-Technologien stellt einen
weiteren Schwerpunkt der Arbeiten
des Fraunhofer IAP stellen dar. Neben
dem Viskoseverfahren stehen dabei
umweltfreundliche Alternativen wie die
Lyocell-Technologie und das Carba-
matverfahren im Vordergrund. Als Er-
fahrungstrager der Viskosetechnologie
steht das Institut fur Fragen des Roh-
stoffeinsatzes, Detailverbesserungen
oder optimalen Chemikalieneinsatz
zur Verfagung. Auf der Grundlage
des umweltfreundlichen Lyocell-Ver-
fahrens wurde im Fraunhofer IAP ein
Blasextrusionsverfahren entwickelt,
das die Herstellung von Wursthdillen,
Verpackungsmaterialien oder Mem-
branen ermoglicht. Cellulosefasern
eignen sich aufgrund ihrer besonde-
ren Eigenschaften hervorragend fur
Vliesstoffe, eine Gberdurchschnittlich
wachsende Materialklasse. Zusammen
mit Industriepartnern wurde zuletzt
eine Lyocell-basierte Meltblown-Non-
wovens-Technologie entwickelt, die als
eine Weltneuheit gemeinsam mit den
Partnern zur Vermarktung angeboten
wird. Ein anderer vielversprechender
Ansatz beruht auf dem flissigkristalli-
nen System von Cellulosecarbamat in
NMMO/Wasser, wobei die Herstellung
von Hochfestfaden und Nonwovens
aus diesem System zum Patent ange-
meldet wurde.

I
Neue spritzgussfahige
Commodity-Materialien

Im Fraunhofer IAP wurden hoher-
belastbare Composite mit Cellulo-
seregenerat-Fasern (Reifencord) als
Verstarkungsfasern entwickelt, die in
den Bereich der glasfaserverstarkten
Kunststoffe und der Konstruktions-
polymere vordringen sollen. Es wurde
gezeigt, dass die neuen Cellulosefaser-
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PP-Composite bei geringerem Gewicht
im Vergleich zu Glasfaser verstarkten
Kunststoffen insbesondere eine tber-
ragende Schlagzahigkeit aufweisen.
Die Einsatzvorbereitung dieser neuen
spritzgussfahigen Commodity-Materi-
alien umfasst neben der Materialopti-
mierung auch gemeinsam mit einem
Industriepartner die Entwicklung von
Sichtbauteilen im Automobilbau. Die
Kombination der cellulosischen Spinn-
faser mit einem biobasierten Matrix-
kunststoff wie PLA oder PHA bietet die
einzigartige Mdglichkeit, hochwertige
biogene und bioabbaubare Composite
herzustellen.
(www.neue-verbundwerkstoffe.de)

I
Starkeprodukte — Verarbeitung und
Anwendung

In der Starkeforschung sind spezielle
Eigenschaften wie Wasserlslichkeit,
Wasserbindung oder Viskositatsbil-
dung der Stérke genauso gefragt wie
ein inhibiertes Quellvermdgen und die
eingeschrankte Wasserdampfdurch-
lassigkeit von Filmen. Die Erkundung
neuer Wege zur Modifizierung von
Starke und das Einbringen von Inno-
vationen in die Starkeindustrie und in
die chemische Produktion gehoéren

zu den zukunftstréchtigen Aufgaben
des Fraunhofer IAP. Die Anwendung
verschiedener Technologien wie Batch-
und Druckreaktoren, Kneter oder Ex-
truder bildet die Basis. Die Verarbeitung
und Anwendung von Starkeprodukten
erfolgt mit verschiedenen Methoden
der Dispersions- und Lésungsherstel-
lung, wobei das Jet-Kochen unter
industrienahen Bedingungen her-
vorzuheben ist. Im Papierverbund der
FNR/BMVEL werden in enger Zusam-
menarbeit von PTS, Fraunhofer IAP
und mehreren Firmen der Starke- und
Papierindustrie attraktive Zielstellungen
verfolgt, die nicht nur die Qualitat
verschiedener Endprodukte verbessern,

Native Polymere

Natural polymers

sondern auch positive Auswirkungen
auf die Okonomie und Okologie der
Herstellungsverfahren realisieren sollen.
Fur die Verfahrensoptimierung der
Oberflachenleimung von Papier und
Karton werden produktimmanente und
verfahrenstechnische Parameter beim
Aufschluss und bei der Verarbeitung
von Stdrke untersucht. Zusammenhan-
ge zwischen molekularer Struktur der
Starke einerseits und Eigenschaften wie
Bindekraft, Viskositat und Penetration
andererseits werden mit den Papierei-
genschaften korreliert. Eine Fragestel-
lung beschaftigt sich mit den Auswir-
kungen unterschiedlicher Bedingungen
bei der Herstellung kationischer
Starken auf deren Eigenschaften und
auf relevante Prozess- und Qualitats-
parameter bei der Papierherstellung.
Einen weiteren Schwerpunkt bildet die
Optimierung von Starkeklebstoffen

fur die Herstellung von Wellpappe

im Hinblick auf die Verbesserung der
Prozesssicherheit, der Produktivitat und
der Qualitat.

pioneers in polymers
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Biopolymer research at the Fraunhofer IAP

With the growing scarcity and rising
price of fossil resources, biopolymers
are becoming an increasingly im-
portant research field. Traditionally,
research activities have been centered
on polysaccharides such as cellulose,
hemi-cellulose, starch and chitin, which
have almost inexhaustible potential for
sustainable industrial use. Cellulose is
the most frequently occurring biopo-
lymer on the planet and an important
industrial raw material in the form of
dissolving pulp. It is processed into
regenerated cellulose products, such as
fibers, films, sponges and membranes,
and, in the form of versatile cellulose
derivatives, into thermoplastics, fibers,
cigarette filters, adhesives, building
additives, cutting oils, hygiene pro-
ducts, pharmaceutical components,
etc. However, processing of cellulose
presents some problems, because this
polymer cannot be melted and is inso-
luble in common solvents. This creates
a need for research in a range of areas,
from improving existing processes and
products to developing fundamen-
tally new solutions and applications.

In addition to cellulose, starch is an
indispensable resource with a long
tradition. The many different functional
properties of starch are used in both
the food sector and technical applica-
tions in the non-food sector. The latter
include additives for paper manufac-
ture, construction materials, fiber sizes,
adhesives, fermentation, bioplastics,
cleaning agents, and cosmetic and
pharmaceutical products. The global
demand for modified starch is increa-
sing, which places growing pressure
on starch research to develop suitable
products and processes. To further our
aim of maximizing utilization of the
biomass for materials, we have built up
extensive competence on lignin in re-
cent years and also investigated the use
of sugar beet pulp for polyurethane
production. Besides natural polymers,
the Fraunhofer IAP is focusing increa-
singly on biobased polymers, such as
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PLA, synthesized from biotechnologi-
cally produced monomeric units. These
polymers are thought to offer great
potential as sustainable plastic materi-
als. With its comprehensive expertise
in the field of natural polymers and
renewable resources and longstanding
experience and knowledge of polymer
synthesis, the Fraunhofer IAP has excel-
lent qualifications to carry out product
and process development in various
areas of biopolymers, ranging from
applied basic research in the laboratory
to pilot-plant operation.

I
Structure and properties of raw
materials and industrial products

The industrial use of renewable
resources generally requires specific
characterization of the starting ma-
terials. In addition, determination of
the relationships between process
conditions, structures and properties in
the development of new cellulose and
starch materials is a key task. A special
strength of the Fraunhofer IAP in this
respect is the availability of extensive
methods and expertise to carry out
molecular characterization and to study
the supermolecular structure of natural
polymers. Besides molecular characte-
rization by HP-GPC-RI-MALLS and
NMR spectroscopy, use is also made of
X-ray diffraction methods and electron
microscopy. A comprehensive arsenal
of methods (EM, SAXS, BET, Hg) is also
available to characterize the porosity of
products originating from renewable
resources.

I
Cellulose derivatives as specialties

The derivatization of cellulose on an
industrial scale is generally carried out
by heterogeneous reactions. A key
requirement for derivatization is to

break the hydrogen bridge bonds in a
process known as activation. At the
Fraunhofer IAP we have extensive
experience with activation processes
(using caustic soda, urea, enzymes,
molten salts, etc.). Our developments
in specialty products and cellulose
derivatives for applications in the life
science sector include separation and
carrier materials in bead form, new
antigraffiti coatings, thickeners, adsor-
bents and special cellulose derivatives
for use in medicine. Through synthesis,
substitution patterns can be produced
that make it possible to vary the pro-
perty profile of the derivatives within
wide limits. For example, cellulose
sulfates substituted in the 2,3-position
can be used to improve blood com-
patibility, while products substituted
in the 6-position are suitable for the
manufacture of symplex membranes
or microcapsules. Another example

of new cellulose derivatives is that of
bi-functional mixed ethers. Work on
new cellulose derivatives is generally
coupled with process development,
with the possibility of up-scaling to
pilot-plant operation (50 L reactor).
Experience gained in cellulose chemi-
stry is now increasingly being applied
to hemicelluloses, starch, pectins and
chitosan.

—
Regenerated cellulose technolo-
gies: fibers, films and nonwovens

Another important focus of the
Institute’s activities is on regenerated
cellulose technologies. Besides the
viscose process, environment-friendly
alternatives such as Lyocell technology
and the carbamate process for produc
tion of fibers, films and nonwovens are
being further developed. As a specialist
in viscose technology, the Fraunhofer
IAP can provide assistance with raw
material deployment, detailed improve-
ments or optimum use of chemicals.
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On the basis of the environment-friend-
ly Lyocell process, we have developed a
blown film process, which can be used
to produce sausage casings, packaging
materials and membranes. Cellulosic
fibers with their unique properties are
ideally suited to the production of non-
wovens. Together with industry part-
ners, the Fraunhofer IAP has recently
developed Lyocell-based meltblown
nonwoven technology, a world first,
which is offered for commercialization
(see article). Another highly promising
approach is based on the liquid crystal-
line system of cellulose carbamate in
NMMO/water. The use of this system
to produce high tenacity filament yarns
and nonwovens is the subject of a
patent application.

I
Cellulosic-fiber-reinforced plastics
(www.new-composites.com)

At the Fraunhofer IAP, work is current-
ly progressing on the development of
high-strength composites reinforced
with regenerated cellulose fibers (tire
cord), which are aimed at the glass-fi-
ber-reinforced plastics and engineering
polymers sector. It has been shown
that the newly developed cellulosic
fiber-PP composites — while being
more lightweight than glass-fiber-rein-
forced plastics — have excellent impact
strength. In preparation for their inten-
ded field of application,

these new injection moldable com-
modity plastics are undergoing mate-
rial optimization. Our Institute is also
involved in a project with an industry
partner to develop visible automotive
components based on these materials.
By combining cellulosic staple fibers
with biobased matrix polymers, such
as PLA or PHA, unique, fully biobased
composites of high quality can be pro-
duced (see article).

I
Functionalization of starch

Starch research activities at the Fraun-
hofer IAP arise from industry’s need to
adapt this raw material to the require-
ments of different applications and
processes. There is a demand for the
special properties of starch, such as
water solubility, water-binding capacity
and viscosity development, but also a
requirement for starch films with inhi-
bited swelling behavior and restricted
water vapor permeability. Investiga-
ting new ways to modify starch and
introduce innovations into the starch
industry and chemical production is
one promising area of activity. The use
of different technologies, such as batch
and pressurized reactors, kneaders and
extruders, forms the basis of this work.
Different methods are used to pre-
pare dispersions and solutions for the
processing and application of starch
products. Particular mention should

be made of jet cooking under simula-
ted industrial conditions. In the Paper
Program of the German Renewable
Resources Agency/Ministry of Consu-
mer Protection, Food and Agriculture
(FNR/BMVEL), the Fraunhofer IAP is
working closely with PTS and a num-
ber of companies in the starch, paper,
cardboard and corrugated board indus-
tries 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
ture, product and processing para-
meters involved in the dissolution and
processing of starch are being studied.
Relationships between the molecular
structure of starch and properties such
as binding force, viscosity and pene-
tration are being correlated with paper
properties. One line of research is
concerned with the effects of different
processing conditions in the manufac
ture of cationic starches on their pro-
perties and on relevant process and

quality parameters in papermaking.
Another research goal is to optimize
starch adhesives used in the production
of corrugated board with a view to
improving process safety, plant produc
tivity and product quality.
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Anwendungen und Dienstleistungen

I
Celluloseprodukte

— Cellulosederivate aller Art

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

— Blutvertragliche oder gerinnungs-
fordernde Additive und Beschich-
tungen flr die Medizin

— Biokompatible Symplex-Kapseln far
Biotechnologie und Pharmazie

— Bioabbaubare Hochabsorber fur
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 fr die Kosmetik-
Lebensmittel-, Farb- und Baustoff-
industrie sowie die chemische
Industrie

— Bakteriencellulose

Verfahrensentwicklung

— Neue Synthesewege fir 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-MafBstab fiur Heterophasen-
Reaktionen
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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 fur Disper-
sionsklebstoffe

— Klebemittel fir Holzfaserplatten

— Amphiphile Starkederivate

— Funktioneller Lebensmittelzusatz-
stoff: Dickungsmittel, Bindemittel
und Gelbildner

— Stérkeether fur Mikroverkapselung

— Vernetzte Starken

— Tablettierhilfsmittel, Mikroverkapse-
lung fur die Pharmaindustrie

— Stadrkederivate zur Folienherstellung

Verfahrensentwicklung

— Enzymatische Modifizierungsver-
fahren zur Herstellung von Spezial-
produkten

— Kombination von enzymatischen
und chemischen Verfahrensstufen

— Verfahren zur Herstellung von
bisubstituierten Starkederivaten

— Reaktivextrusion von Starke

pioneers

I
Cellulosematerialien und Verfah-
rensentwicklung

Viskoseverfahren

— Filamentgarne und Stapelfasern

— Hohlfasern

— Folien und Schlauche (Wursthullen)
— Eignungstests von Zellstoffen

Carbamatverfahren

— Synthese von Cellulosecarbamat

— Filamentgarne und Stapelfasern

— Spunlaid Nonwovens

— Hohlfasern, Schlauche, Folien

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

— Hochporése 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

in polymers
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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

Cellulosische Verstarkungsfasern
— Naturfasern (Flachs, Hanf, Jute)

— Mercerisierung von Naturfasern
— Celluloseregeneratfasern

pioneers in

Rohstoffuntersuchung, Material-
charakterisierung und -prifung

— Charakterisierung von Cellulose-
und Stérkerohstoffen

— Einsatzorientierte Priifung

— Charakterisierung von Polymerl6-
sungen (Molmassenverteilung,
Rheologie)

— Materialprifung von Fasern, Folien
und Formkdrpern

— Chemisch-physikalische Charakteri-
sierung von Polymeren

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

— Bestimmung der Emission fltchtiger
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 Tra-
germaterialien

— Chemische Analyse organischer und
anorganischer Substanzen und Sub-
stanzgemischen

polymers
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Applications and services

I
Cellulose products

I
Starch products

I
Cellulose materials and process

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 regulators 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

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

development
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
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Thermoplastic molding and Feedstock analysis, material

composite materials characterization and testing

— polysaccharide blends and hybrid — characterization of cellulose and
materials starch feedstocks

— compounding of composite — application-oriented testing
materials — characterization of polymer solu-

— thermoplastics reinforced with tions (molecular mass distribution,
cellulose fibers rheology)
(www.new-composites.com) — material testing of fibers, films and

— biocomposites molded parts

— chemico-physical characterization of

Cellulose reinforcing fibers polymers

— degree of substitution and substi-

— natural fibers (flax, hemp, jute) tution pattern of polysaccharides

— mercerization of natural fibers (e.g. NMR)

— regenerated cellulose fibers — 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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Fig. 1: Bead cellulose with porous and smooth
surface.
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Fig.2: Particle size distribution of bead cellulose.
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Fig.3: Pore size distribution of bead cellulose as
cumulative (black line) and relative (green
columns) pore volume.
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Perlcellulose

Perlcellulose ist eine besondere Form
von regenerierter Cellulose. Charakteri-
stische Merkmale sind: kugelférmige
Teilchen mit definierter PartikelgroBe
und PartikelgréBenverteilung, hochpo-
rose Struktur, groB3e spezifische Ober-
flache, hydrophile Eigenschaften,
chemische Reaktivitdat und hohe mecha-
nische Festigkeit.

Es gibt verschiedene Herstellungsver-
fahren fur Perlcellulose, die sich durch
unterschiedliche Cellulose-Ausgangs-
materialien und Lésungsmittel unter-
scheiden. Eine allgemeine Vorschrift
besteht in folgenden Schritten: Emul-
gieren einer Cellulosederivat-Lésung,
Gelierung der Tropfchen, Abspaltung
der Substituenten, Waschen und Frak-
tionierung. Fur die Herstellung von
Perlcellulose werden z. B. die Cellulose-
derivate Cellulosexanthogenat (Viskose)
oder Celluloseacetat eingesetzt. Je nach
Ausgangsmaterial werden Partikelgro-
Ben im Bereich 30-100 um fur Viskose
und 5-20 um fur Cellulosetriacetat-
perlen erreicht. Ein deutlicher Nachteil
dieser Verfahren ist die Verwendung
von Chlorkohlenwasserstoffen als Lo-
sungsmittel. AuBerdem ist es schwierig,
Produkte mit kleiner PartikelgréBe,
schmaler PartikelgroBenverteilung und
einstellbarer Morphologie herzustellen.

—
Herstellung von Perlcellulose aus
Celluloseacetat

Am Fraunhofer IAP wurde ein verbes-
sertes Verfahren zur Herstellung von
Perlcellulose aus Celluloseacetat ent-
wickelt [1]. Dabei wird Cellulose-2,5-
acetat in einem mit Wasser nicht oder
nur schlecht mischbaren Losungsmittel
wie Methyl- oder Ethylacetat geldst. Zur
Bildung von feinen Celluloseacetattropf-
chen wird diese Losung unter starkem
RUhren mit einer in Wasser geldsten
oberflachenaktiven Substanz, einem
Schutzkolloid und einer bestimmten

Menge an Salz gemixt. AnschlieBend
wird das Losungsmittel abgedampft
und die gebildeten Acetatpartikel wer-
den in der Zentrifuge mit Wasser gewa-
schen. Zur Bildung der Celluloseperlen
ist ein abschlieBender Deacetylierungs-
schritt erforderlich. Durch dieses Ver-
fahren wird die Herstellung von
Perlcellulose mit vollkommen kugelfor-
miger Gestalt moglich. In Abhangigkeit
von den Herstellungsbedingungen ist
die Oberflachenstruktur der Perlen
einstellbar. Sie kann gleichmaBig poros
(Fig. 1) oder wellig und runzelig sein.
Die PartikelgroBe liegt im Bereich von 1-
20 pym bei einer engen Verteilung

(Fig. 2). Weiterhin ist es moglich, groBe-
re Perlen mit einem Durchmesser von
bis zu 50 um herzustellen. Durch An-
wendung dieser Herstellungsmethode
kann auch eine definiert einstellbare
Porenstruktur erzielt werden. In Ab-
hangigkeit von den Herstellungsbedin-
gungen besitzt das Innere der Perlen
eine unterschiedliche PorengréBenver-
teilung (Fig. 3).

—
Anwendungen von Perlcellulose

Perlcellulose ist in vielen Bereichen
einsetzbar, hauptsachlich jedoch in der
Festphasentechnik, der FlUssigchroma-
tographie, der Immobilisierung von
Enzymen oder lonenaustauschprozes-
sen [2, 3, 4]. Die nach dem Cellulose-
acetatverfahren hergestellte Perlcellu-
lose wurde nach chemischer Modifizie-
rung und Anbindung von speziellen
Substanzen fur die Blutreinigung einge-
setzt [5]. Erste Untersuchungen zur kon-
trollierten Freisetzung von Modell-
arzneistoffen wurden in vitro durchge-
flhrt. Dazu wurde nach einer chemi-
schen Modifizierung (Dialdehyd-, Carb-
oxymethyl- oder Dihydrogenphosphat-
Perlcellulose) das Bindungsverhalten
von Benzocain und Prozosinhydrochlo-
rid als Modellsubstanzen untersucht.
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Cellulose beads

Bead cellulose is a special kind of re-
generated cellulose. The characteristics
of bead cellulose are: spherical particles
with a defined particle size and particle
size distribution, highly porous struc-
ture, large specific surface area, hydro-
philic properties, chemical reactivity,
and high mechanical strength.

There are various methods of preparing
bead cellulose, which differ in the cel-
lulose raw materials and solvents used.
The general preparation procedure
includes the following steps: emulsifi-
cation of a cellulose derivative solution,
gelation of droplets, cleavage of sub-
stituents, washing and fractionation.
Examples of cellulose derivatives used
in the preparation of bead cellulose are
cellulose xanthogenate (viscose) and
cellulose acetate. Depending on the
starting material, particle size ranges
from 30-100 um for viscose and

5-20 um for cellulose triacetate can be
obtained. A significant disadvantage of
these preparation methods is the use of
chlorinated hydrocarbon solvents. An-
other drawback is the difficulty in pre-
paring products with a small particle
size, narrow particle size distribution
and adjustable morphology.

I
Preparation of bead cellulose from
cellulose acetate

An improved method for the prepara-
tion of bead cellulose from cellulose
acetate has been developed at the
Fraunhofer IAP [1]. In this method, cel-
lulose-2,5-acetate is dissolved in a
solvent that is non-miscible or only
partially miscible with water, such as
methyl or ethyl acetate. This solution
is vigorously mixed with an aqueous
medium containing a surface-active
substance, a protective colloid and a
certain amount of salt in order to form
fine droplets of cellulose acetate. The
subsequent steps include evaporating

the solvent and washing the fine ace-
tate particles with water in a centrifuge.
To form cellulose beads a final deacety-
lation step is necessary.

This process makes it possible to pre-
pare cellulose beads with an ideal
spherical shape. Depending on the
preparation conditions, the surface
structure of the beads can be adjusted
to be smooth and porous (Fig. 1) or
wrinkled.

The particle size lies in the 1-20 um
range with a narrow distribution

(Fig. 2). It is also possible to produce
larger beads up to 50 um in diameter.
With this preparation method, the pore
structure can be adjusted in a defined
way. Depending on the preparation
conditions, the interior of the beads
can have a different pore size distribu-
tion. Fig. 3 gives information on pore
size and pore size distribution.

I
Applications of bead cellulose

Bead cellulose has many different uses,
mainly in solid phase technology, liquid
chromatography, immobilization of
enzymes and ion exchange processes
[2, 3, 4]. Bead cellulose prepared by the
acetate method is used for blood purifi-
cation after chemical modification and
coupling with specific substances [5].
The first in vitro controlled drug release
experiments have been performed.
After chemical modification (i.e. with
dialdehyde, carboxymethyl or dihy-
drogen phosphate bead cellulose), the
binding characteristics of benzocaine
and prozosin hydrochloride as model
drugs were tested.
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Fig. 1: Adsorption isotherms of cationic starch
with DS 0.10 in different electrolyte solutions.
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Fig. 2: Chromatogram of cationic starch and
molecular composition of the adsorbed starch in
different water qualities.
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Kationische Starkederivate fir den Massezusatz bei der

Papierherstellung

I
Kationische Massestarke

Kationische Starkederivate werden bei
der Herstellung von Papier im wet-end
eingesetzt, um gewuinschte Papierqua-
litaten einzustellen. Fir eine nahezu
vollstandige Retention des Starkepro-
dukts muss daher eine Optimierung u.
a. hinsichtlich des Substitutionsgrades
(DS) und der Zugabemenge bei ent-
sprechender Wasserqualitat durchge-
fahrt werden.

—
Modelluntersuchungen an einer
Papierfaser

Zur Verbesserung der Papierqualitat
beim Einsatz von Recyclingfasern wird
kationische Starke neben weiteren
Additiven verwendet. lhre Wirkung
wird durch die an der Faser adsorbierte
Menge, deren molekulare Zusammen-
setzung und durch die Elektrolytbe-
lastung des Prozesswassers beeinflusst.
Der Schwerpunkt der Modelluntersu-
chungen wurde auf die Charakterisie-
rung der Starkeretention an einem
ausgewahlten Papierfaserstoff gelegt.
In diesen Untersuchungen sollten Zu-
sammenhange zwischen dem Herstel-
lungsverfahren fir kationische Starke,
ihrer Struktur in wasseriger Lésung,
dem Adsorptionsverhalten bei verschie-
denen Elektrolytgehalten sowie der
Papierfestigkeit erstellt werden. Es
wurden kationische Starkederivate aus
verschiedenen Verfahren mit DS-Wer-
ten von 0,015 bis 0,13 einbezogen [1].
Eine bestimmte Faserstoffmenge wurde
in einer Starkelésung bekannter Kon-
zentration suspendiert und nach Ein-
stellung eines Adsorptionsgleich-
gewichtes wieder entfernt. Da ein Teil
der Starke an der Faser fixiert wurde,
nahm die nachweisbare Starkemenge
in der Lésung ab. Die Konzentration
und die Molmassenverteilung der Star-
ke in der Losung wurden jeweils vor

und nach der Adsorption mittels GPC-
MALLS bestimmt. Fig. 1 prasentiert die
Adsorptionsisothermen einer Starke mit
DS 0,10 am Faserstoff bei unterschiedli-
chen lonengehalten. Die an der Faser
adsorbierte Starkemenge ist Uber der
Starkekonzentration in der L6sung nach
dem Faserkontakt, der Equilibriumkon-
zentration, aufgetragen. Die in unter-
schiedlichen Wasserqualitaten adsor-
bierten Starkemengen unterschieden
sich geringfligig. Fig. 2 zeigt die Zu-
sammensetzung der geldsten Starke
vor dem Kontakt mit dem Faserstoff im
Vergleich zu der im jeweiligen lonen-
milieu adsorbierten Starke. Die moleku-
lare Zusammensetzung der adsorbier-
ten Starke hing gravierend vom lonen-
gehalt der Lésung ab. In Reinstwasser
wurde bevorzugt das Starkepolysaccha-
rid Amylose an der Papierfaser adsor-
biert, mit steigendem lonengehalt
jedoch fast ausschlieBlich Amylopektin.
Eigene Untersuchungen und Literatur-
daten lieBen vermuten, dass bei der
Slurryderivatisierung die amylopektin-
reiche Fraktion bevorzugt substituiert
wurde. Dadurch konnte eine intensive-
re Wechselwirkung des Amylopektins
mit der Papierfaser bei hoherer lonen-
konzentration stattfinden. Der Einfluss
unterschiedlicher Wasserqualitaten bei
der Starkefixierung an der Cellulosefa-
ser auf die resultierende Papierfestig-
keit wird in Fig. 3 deutlich. Mit stei-
gender lonenkonzentration in der Fa-
serstoffsuspension nahm der Wert fur
die ReiBlange ab. Dies wurde weniger
auf die Menge adsorbierter kationi-
scher Starke an der Faser zurtickgefthrt
als vielmehr auf deren molekulare
Zusammensetzung. Die Papierfestigkeit
nahm zu je weniger Amylopektin ad-
sorbiert wurde, aber bei gleichzeitig
steigender Amyloseretention.
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Cationic starch derivatives for wet-end application in

paper production

I
Cationic wet-end starch

Cationic starch derivatives are used in
the wet-end process to adjust paper
quality. For near-complete retention

of the starch, product optimization

has to be carried out in relation to the
degree of substitution (DS) and amount
of starch derivative added for different
water qualities.

I
Model investigation with
paper fibers

Cationic starch and other additives are
used to improve the quality of paper
containing recycled fibers. The effec-
tiveness of the starch is influenced by
the amount of starch adsorbed onto
the fibers, its molecular composition
and the electrolyte concentration of
the process water. The model investiga-
tion focused on characterizing starch
retention on a selected paper pulp. The
aim of the investigation was to find
correlations between the production
process used to obtain the cationic
starch, its structure in aqueous solution,
its adsorption properties at different
electrolyte concentrations, and paper
strength. Cationic starch derivatives
with DS values ranging from 0.015

to 0.13 were studied [1]. A defined
amount of fiber material was sus-
pended in a starch solution of known
concentration. When the adsorption
equilibrium was established, the fibers
were removed from the solution. Part
of the starch was fixed onto the fibers,
so reducing the starch concentration
in the solution. The concentration

and molar mass distribution of the
starch in solution were determined by
GPC-MALLS before and after adsorp-
tion in each case. Selected results are
presented for a product with a DS of
0.10 prepared by the slurry process.
Fig. 1 shows the adsorption isotherms
of the starch on the fibers at different

ion contents of the adsorption solution.
The amount of adsorbed starch on

the fibers is plotted against the starch
concentration in solution after interac-
tion with the fibers, i.e. the equilibrium
concentration. The amounts of starch
adsorbed in different water qualities
differ only slightly. Fig. 2 compares the
composition of the dissolved starch
before contact with the fibers with
that of the adsorbed starch in different
ionic environments. The composition
of the adsorbed starch was markedly
dependent on the ion content of the
solution. The starch polysaccharide,
amylose, was preferentially adsorbed
on the paper fibers in deionized wa-
ter but, with increasing ion content,
amylopectin was almost exclusively
adsorbed. From our own investigations
and literature data, we assume that in
slurry derivatization the amylopectin-

rich fraction is preferentially substituted.

For this reason, amylopectin interaction
with the paper fibers increased at high-
er ion concentrations. The influence of
different water qualities in the process
of starch fixation onto paper fibers on
resulting paper properties is shown in
Fig. 3. With increasing ion concentra-
tion in the pulp suspension, the paper
breaking length decreased. This effect
was attributed less to the amount of
adsorbed cationic starch on the paper
fibers than to its molecular composi-
tion. Paper strength increased with
decreasing content of adsorbed amylo-
pectins and simultaneously increasing
amylose retention.
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Fig. 1: Meltblown die.

Fig. 2: Winding up the nonwoven web.

Fig. 3: SEM micrograph of a cellulose meltblown
nonwoven.
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Cellulosische Meltblown Nonwovens [1]

—
Der direkte Weg vom Zellstoff zum
Vlies

Vliesstoffe aus Cellulosefasern haben
sich in vielen Bereichen des taglichen
Lebens (u. a. Hygiene, Medizin, Haus-
halt) aufgrund ihrer hervorragenden
Eigenschaften (Saugfahigkeit, Weich-
heit, Festigkeit etc.) ihren festen Platz
erkampft. Cellulosische Vliesstoffe
werden heute vorwiegend aus Viskose-
oder Lyocell-Stapelfaser unter Anwen-
dung unterschiedlichster Bindungsver-
fahren hergestellt. Zahlreiche Ver-
fahrensschritte sind notwendig, um
vom Zellstoff zum fertigen Vliesstoff zu
gelangen. Das Meltblown-Spinnvlies-
Verfahren erlaubt die Vliesstoffherstel-
lung in einem durchgangigen Prozess
vom Zellstoff zum Endprodukt, es ist
aber bisher nur fur synthetische Polyme-
re, wie z. B. Polypropylen und Polyester,
Stand der Technik. Mit der Einflihrung
des Lyocell-Verfahrens wurde erstmals
ein Weg aufgezeigt, cellulosische Vlies-
stoffe nach dem Meltblown-Verfahren
herzustellen. Der Lésungsweg wurde
durch die Weyerhaeuser Company
patentiert [2] und im LabormaBstab
demonstriert. In einem gemeinsamen
Projekt des Fraunhofer IAP mit Weyer-
haeuser (Zellstoffhersteller) und der
Reicofil GmbH (Anlagenbauer) erfolgte
das Upscaling vom Labor- in den Pilot-
anlagenmaBstab am Standort Golm.

I
Upscaling in den PilotanlagenmaB-
stab

Die Basis fur die Meltblown-Pilotanla-
ge bildet die Lyocell-Anlage mit einer
Spinnldésungskapazitat von ca. 50 kg/h.
Das Extrudieren der Spinnldésung mittels
Meltblowndulse und der Verstreckung
im Luftstrom, die Ermittlung der Ein-
flussfaktoren auf die Ausbildung der
Faserstruktur, die Vliesbildung, das Aus-
waschen und die Trocknung sowie die
Losungsmittelriickgewinnung mussten

pioneers

in den PilotmaBstab tUbertragen werden.
Ausgehend von einer 12 cm breiten
Duse mit geringer Lochzahl wurde
stufenweise die Anzahl der Dusenldcher
erhoht. Letztendlich entstand eine
Lyocell-Meltblown-Pilotanlage mit einer
Arbeitsbreite von 60 cm, wie sie bisher
weltweit nicht existiert. Fig. 1 zeigt die
Meltblownduse und Fig. 2 das Auf-
wickeln des Vliesstoffs in der laufenden
Anlage.

—
Prozessoptimierung und Produkt-
qualitat

Vliesstoffeigenschaften werden u. a.
wesentlich durch die Feinheit der Ein-
zelfasern bestimmt. So lautete eine
Zielstellung, die Prozessparameter so
zu optimieren, dass Fasern im Titerbe-
reich < 1 dtex (Mikrofasern) entstehen.
Spinnldésungsdurchsatz und -temperatur
sowie die Cellulosekonzentration und
die Luftgeschwindigkeit kristallisierten
sich als wesentliche Prozessparameter
zur Beeinflussung der Faserfeinheit
heraus. Auch wurde bei diesen Ver-
suchsreihen nachgewiesen, dass bei
diesen selbstbindenden Vliesstoffen die
Festigkeit deutlich mit der Verringerung
der Feinheit zunimmt. Fig. 3 zeigt die
elektronenmikroskopische Aufnahme
eines Melt-blown-Cellulosevliesstoffs.
Deutlich erkennt man die Verkntpfung
der Einzelfasern, die dem Vlies die ge-
forderte Festigkeit gibt. In der Pilotanla-
ge ist die Herstellung von Cellulosevlies-
stoffen mit Flachengewichten zwischen
10 und 200 g/m?2 mit Festigkeiten bis
2000 N/m mdglich. Die Absorptions-
werte sind vergleichbar zu denen fur
Cellulosevliesstoffe aus Stapelfasern.

Im Herbst 2006 starteten die beteilig-
ten Partner die Phase der Kommerziali-
sierung des Verfahrens. Die Pilotanlage
im Fraunhofer IAP in Potsdam-Golm
dient als Referenzanlage zur Kunden-
information.

in polymers




Native Polymere

Natural polymers

Meltblown nonwovens based on cellulose [1]

I
The direct route from pulp to non-
wovens

Nonwovens have become indispens-
able in many areas of daily life (hygiene,
medicine, the home). Cellulose fibers
are playing an increasingly important
role here because of their excellent
properties (@bsorbency, softness,
strength). Today, cellulose nonwovens
are produced mainly from viscose or
Lyocell staple fibers, using different
bonding processes. Numerous process
steps (carding, web formation, web
bonding, finishing, drying) are neces-
sary to convert the raw material into
the final product. A more efficient
alternative is the meltblown process,
which is used widely in the manu-
facture of nonwovens from synthetic
polymers such as polypropylene or
polyester. The Lyocell process offers
the chance to manufacture meltblown
nonwovens based on cellulose in one
continuous production line. This route
is patented by Weyerhaeuser Comp. [2]
and has been demonstrated on a labo-
ratory scale. Upscaling from the labora-
tory to pilot-plant scale is the objective
of a joint project between Fraunhofer
IAP, Weyerhaeuser Comp., and Reicofil
GmbH (meltblown systems supplier).

I
Upscaling to pilot-plant production

The basis for the meltblown pilot line
is the Lyocell plant, which has a spin-
ning solution capacity of 50 kg/h.
Operations that have to be upscaled
include: extruding the spinning solution
through a meltblown die, drawing the
extruded filaments in a turbulent hot
gas stream, coaqulating the filaments,
forming the web on a perforated con-
veyor belt, washing and drying the
nonwoven web, and recovering the
solvent. In the lead-up to the project,
we tested different dies with varying
distances between the spinneret holes.

Based on the results of the die optimi-
zation, a Lyocell meltblown pilot line
with a working width of 60 cm was
constructed — the first of its kind in the
world. Fig. 1 shows the pilot plant with
the optimized die, and Fig. 2 the wet
nonwoven web being wound up while
the meltblown line is running.

I
Process optimization and product
quality

The properties of a nonwoven are
crucially defined by filament fineness.
One target was therefore to optimize
the process parameters to obtain a
filament titer < 1 dtex (diameter < 10
microns). Spinning solution throughput
and temperature, the cellulose con-
centration of the spinning solution and
hot air velocity proved to be the most
important process parameters in terms
of influencing filament fineness and
ultimately the strength and softness of
the nonwoven product.

Fig. 3 shows an SEM micrograph of a
meltblown cellulose nonwoven. The
entanglement of the individual fila-
ments, which provides the required
strength without additional bonding,
can be clearly seen. With the optimized
process parameters, it is possible to
manufacture nonwovens with a mass
per unit area in the range 10 to

200 g/m?. Their absorption properties
are comparable to those of nonwovens
based on cellulose staple fibers.

In autumn 2006, the partners started
the process commercialisation phase.
The pilot line installed in the Fraunhofer
IAP in Potsdam-Golm is the reference
plant for customer information.
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Fig. 1: Tensile strength at room temperature and

impact strength at =18 °C of various PHA-rayon
composites.

Fig. 2: SEM cryofracture surface of an injection
molded test specimen with 20 percent fiber
content.
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Faserverstarkte Biokomposite

Mit dem im Fraunhofer IAP entwickel-
ten zweistufigen Pultrusionsverfahren
lassen sich aus einer Reihe von Com-
modity-Polymeren (z. B. Polypropylen)
und Cellulose-Spinnfasern (z. B. Rayon)
spritzgussfahige Composit-Granulate
herstellen. Die mechanischen und
thermischen Charakteristika dieser
Composite kdnnen sich mit denen

von Kurzglasfaser verstarkten Ther-
moplasten messen [1]. Im Rahmen der
Weiterentwicklung und Optimierung
dieses Materials steht neben dem
Einsatz des nachwachsenden Rohstoffs
Cellulose u. a. die Suche nach alter-
nativen Matrixmaterialien im Vorder-
grund. Dabei bietet die Kombination
der cellulosischen Spinnfasern mit einer
biologisch abbaubaren und biobasier-
ten Matrix die einzigartige Moglichkeit,
vollstandig biogene und bioabbaubare
Composite herzustellen. Die Vorteile in
Bezug auf die Schonung der petroche-
mischen Ressourcen und die Vermin-
derung des Abfallaufkommens werden
so mit den spezifischen Vorteilen der
Verbundwerkstoffe, wie verbessertes
mechanisches und thermisches Verhal-
ten, kombiniert.

In Zusammenarbeit mit dem Unter-
nehmen Metabolix (USA) wurden als
biogenes Matrixmaterial erstmalig
Polyhydroxyalkanoate (PHA) verwen-
det. Dies sind biologisch abbaubare
(Co-)Polyester, die durch einen Fermen-
tationsprozess mit Hilfe modifizierter

E. coli-Bakterien aus Pflanzenzuckern
und -6len hergestellt werden. Die im
Projekt verwendeten Copolyester sind
in ihren mechanischen Eigenschaften
und ihrem Verarbeitungsverhalten Poly-
olefinen ahnlich.

Es wurden Composite mit einem Faser-
gehalt von 10, 20, 25 und 30 Prozent
hergestellt und zu Normprtfkorpern
verspritzt. Die ermittelten Zugfestig-
keiten steigen bis zu einem Fasergehalt

von 25 Prozent an und erreichen bei 20
Prozent den doppelten Ausgangswert
(Fig. 1, linke Achse). Die Biegefestigkeit
steigt von 16 MPa auf Gber 37 MPa.
Die Zugmoduli erhéhen sich von 0,443
GPa des unverstarkten Materials auf
2,41 GPa fur Proben mit 25 Prozent
Fasergehalt. Bei den gleichen Proben
steigt der Biegemodul von 0,68 GPa
auf 2,38 GPa. Die Ergebnisse der
Schlagbiegeversuche machen deutlich,
dass sich vor allem bei tiefen Tempe-
raturen die Faserverstarkung positiv
auswirkt. So kann der Charpy-Wert der
unverstarkten und ungekerbten Probe
von 12 kJ/m2 durch einen Fasergehalt
von 25 Prozent auf Uber 43 kJ/m2 an-
gehoben werden (Fig. 1, rechte Achse).
Die Schlagarbeit an gekerbten Proben
steigt von 1,7 kJ/m2 auf 8 kJ/m2. Ras-
terelektronenmikroskopische Aufnah-
men von Kryobrichen (Fig. 2) zeigen
die Homogenitat der Faserverteilung
sowie die mangelhafte Ankopplung
der Fasern an die Matrix im Vergleich
zum System Polypropylen-Haftvermitt-
ler-Rayon. Die Faserldangenverteilung
im spritzgegossenen Prifkérper mit 10
Prozent Faseranteil ist in Fig. 3 darge-
stellt. Sie wird Uber Soxhlet-Extraktion
der Matrix und anschlieBender lichtmi-
kroskopischer Auswertung bestimmt.
Offensichtlich kommt es im zweiten
Homogenisierungsschritt durch die
Wirkung der Misch- und Knetelemente
zu einer Reduktion der nach dem er-
sten Pultrusionsschritt einheitlichen Fa-
serlange von ca. 5 mm. Diese Redukti-
on ist jedoch geringer als beim System
Polypropylen-Haftvermittler-Rayon.

Durch die Faserverstarkung von PHA
mit cellulosischen Spinnfasern wurden
biogene und bioabbaubare Composite
hergestellt, deren mechanische Eigen-
schaften im Vergleich zur unverstark-
ten Matrix deutliche Verbesserungen
(teilweise Verdoppelungen) zeigen.

pioneers in polymers
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Fiber-reinforced biocomposites

Using the two-stage pultrusion pro-
cess developed at the Fraunhofer IAP,
injection molding compounds can

be manufactured from commodity
thermoplastics (e.g. polypropylene) and
cellulosic spun fibers (e.g. rayon). The
mechanical and thermal properties of
these composites can compete with
those of short-glass-fiber-reinforced
thermoplastics [1]. One line of re-
search in the further development and
optimization of this class of materials is
concerned with the use of new matrix
materials. The combination of biogenic
and biodegradable cellulosic spun fi-
bers with a biobased (and biodegrada-
ble) matrix offers the unique possibility
of developing true biocomposites. In
this way, the typical advantages of
composites, such as improved mecha-
nical and thermo-mechanical proper-
ties, are coupled with the benefits of
sustainability, such as conservation of
petrochemical resources and waste
reduction.

In cooperation with Metabolix Inc.
(USA), polyhydroxyalkonoates (PHAS)
were tested as a matrix material for the
first time. These biodegradable
(co-)polyesters are produced in a fer-
mentation process from plant sugars
and oils using modified E. coli bacteria.
The polyesters used in the study re-
semble polyolefins in their mechanical
properties and processing behavior.

Composites were produced with a fiber
content of 10, 20, 25, and 30 percent
(by weight) and injection molded

into standard test specimens. Tensile
strength increases up to a fiber con-
tent of 25 percent and reaches twice
the value of the unreinforced poly-
mer at 20 percent loading (Fig. 1, left
axis). Flexural strength improves from
16 MPa to over 37 MPa. The tensile
modulus rises from a value of 0.44 GPa
for the unreinforced polymer to 2.41

GPa at 25 percent fiber content. The
corresponding values for the flexural
modulus are 0.68 GPa and 2.38 GPa,
respectively. Charpy impact tests de-
monstrate that the fibers act as impact
modifiers, especially at low tempera-
tures (-18 °C in this case). Unnotched
Charpy values increase from 12 kJ/m?
to 43 kJ/m? at a fiber loading of

25 percent (Fig. 1, right axis). The
same trend is observed for notched
Charpy impact values, which rise from
1.7 kJim? to 8 kJim=.

Scanning electron microscopy of
cryofracture surfaces demonstrates
homogeneous fiber distribution but
also reveals poor fiber/matrix coupling
as compared with the polypropylene-
rayon system with a coupling agent.
Fiber length distribution in an injection
molded test bar with 10 percent fiber
content is shown in Fig. 3. The distri-
bution is determined by optical micro-
scopy after removing the matrix by
Soxhlet extraction. It is clear that a
reduction in fiber length due to the
action of extruder mixing and kneading
elements takes place in the second
pultrusion step (homogenization), since
a uniform length of approx. 5 mm is
obtained after the first pultrusion step.
An even greater fiber length reduction
is, however, observed with the PP-ra-
yon system.

By reinforcing a polyhydroxyalkonoate
(PHA) polymer with cellulosic spun fi-
bers, biogenic and biodegradable com-
posites were obtained with substanti-
ally improved (in some cases doubled)
mechanical properties as compared
with the unreinforced matrix material.

Natural polymers
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Funktionalisierte Polymere, intelligente Materialien fir die Zukunft

E—

Halbleitende Materialien und
deren Anwendungen in der
Polymerelektronik

Halbleitende Polymermaterialien stellen
eine Basis fur neue polymerelektro-
nische Bauelemente dar. Dazu gehéren
organische Leuchtdioden (OLEDs), or-
ganische Feldeffektransistoren (OFETs)
und organische Photovoltaik- (OPV)
Zellen. Die Schwerpunkte der Arbeiten
in der Synthese neuer Materialien lie-
gen auf den Gebieten von Poly-3-alkyl-
thiophenen, verschiedenen hetero-
cyclischen konjugierten Polymeren,
Polyfluorenen und Polyphenylenvi-
nylenen. Daflr werden verschiedene
Synthesetechniken wie Polykonden-
sation, Polyaddition, ionische und
radikalische Polymerisation sowie Koh-
lenstoff-Kohlenstoff-Verkntpfungstech-
niken eingesetzt. Durch Copolymerisa-
tion verschiedener Monomerbausteine
kénnen die resultierenden elektrischen
und optischen Eigenschaften hinsicht-
lich optischem Bandgap, Lage der
Energieniveaus, Brechzahl, Maximum
der Absorption und Photolumines-
zenz angepasst werden. Durch ent-
sprechend funktionalisierte Polymere
kénnen diese durch thermische oder
photochemische Initiierung so vernetzt
werden, dass dadurch eine Stabilisie-
rung abgeschiedener dinner Filme ge-
genlber nachfolgenden Prozessschrit-
ten erreicht wird. Im Bereich der OLEDs
stehen die Erhéhung der Effizienz, der
Leuchtstarke und die Lebensdauer im
Mittelpunkt der Entwicklungsarbeiten.
Dazu zahlen bereits neue umgesetzte
Konzepte zum Einbau von Triplettemit-
tern in polymere Grundstrukturen und
die Entwicklung von Multischichtsyste-
men mit unterschiedlichen Ladungs-
transporteigenschaften. Die tech-
nologische Entwicklung vom Layout
bis zum verkapselten Device wird fur
polymere Leuchtanzeigen, Leuchtfla-
chen und kleine Matrixdisplays be-
herrscht, so dass Anzeigen in unter-
schiedlichen Farben zur Verfligung

stehen. Der Feldeffekttransistor ist ein
Grundbauelement der Elektronik und
OFETs werden zukinftig in polymer-
elektronischen Schaltungen bis hin zum
RFID Transponder angewendet werden.
Durch die erfolgreiche Entwicklung von
konjugierten halbleitenden Polymeren
konnten OFETs mit hohen Ladungs-
trdgermobilitdten und kleine polymer-
elektronische Schaltungen aus passiven
und aktiven Bauelementen entwickelt
werden. Dazu werden OFETs verschie-
dener Konfigurationen aufgebaut, die
Ladungsmobilitat studiert und an der
Verbesserung der Stabilitat der Schal-
tungen gearbeitet. Die Anwendung
halbleitender konjugierter Polymere
fahrte zur Entwicklung neuer orga-
nischer Solarzellen. Die Materialien und
Schichtsysteme bestimmen die Effizienz
dieser Zellen. Das Absorptionsverhal-
ten konnte durch die Entwicklung von
Low-Bandgap Polymeren erweitert und
damit besser dem Sonnenspektrum
angepasst werden. Mit Fluoreszenz-
farbstoffen dotierte Fluoreszenzkollek-
toren erhdhen ebenfalls die Effizienz
von bereits bekannten Solarzellen. Sie
absorbieren breitbandiges Licht, das
durch den Fluoreszenzeffekt mit hoher
Effizienz in langerwellige Strahlung
gewandelt wird und an den Kanten der
Kollektoren mit hoher Lichtverstarkung
austritt.

I

Thermochrome Materialien und
deren Einsatz im Maschinenbau
und der Solartechnik

Farben spielen in unserem Alltag eine
groBe Rolle. ErfahrungsgemaR ist die
Farbe eines Materials unabhangig von
dessen Temperatur. Nur wenige, so
genannte thermochrome Materialien,
zeigen kontinuierliche oder sprung-
hafte Farbwechsel infolge von Tempe-
raturanderungen. Diese kénnen sowohl
reversibel als auch irreversibel erfolgen
und erschlieBen neue Anwendungen in

der Solartechnik. Bei thermochromen
Polymerwerkstoffen lassen sich tem-
peraturgesteuert sowohl die Farbinten-
sitaten 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-griin) in einem
vorgegebenen Temperaturprofil ermdg-
licht werden. Zu den Schwerpunkten
der Entwicklungsarbeiten gehoren

z. B. farbselektive Thermochromie in
Duromeren, Thermopolasten, Lacken
einschlieBlich GieBharzsystemen und
hochtransparenten Hydrogelen. Die
Entwicklungskette umfasst die Prapa-
ration thermochromer Komposite und
deren Dotierung in die Polymermatrix
— unter Ausbildung separater Phasen
oder neuer Strukturen — sowie bei
Thermoplasten die Entwicklung einer
entsprechenden Extrusionstechnolgie.
Die Hauptanwendungsgebiete der
thermochromen Polymere sind auf so-
lartechnische Anlagen und den Maschi-
nenbau fokussiert.

I

Optische Funktionsmaterialien
und deren Einsatz in optischen
Bauelementen

Die Entwicklung neuer thermotroper
Flussigkristalle ist eine Voraussetzung
far anisotrop strukturierte ultradtinne
Filme mit komplexen optischen Eigen-
schaften. Die Arbeiten zur Synthese
neuer Materialien konzentrieren sich
auf thermotrope und diskotische Flus-
sigkristalle, glasbildende und vernetz-
bare Mesogene, lyotrope Systeme und
lichtemittierende FlUssigkristalle. Dabei
steht die Entwicklung effizienter mehr-
stufiger Synthesesequenzen, insbe-
sondere unter dem Aspekt der Uber-
fihrung in die Produktion und den
Vertrieb in Kooperation mit geeigneten
Industriepartnern sowie die Analyse
der flissigkristallinen Eigenschaften im



Mittelpunkt der Arbeiten. Die neuen
Flassigkristalle werden zu dinnen
(nanostrukturierten) anisotropen Fil-
men verarbeitet. Die technologischen
Schritte sind Filmpraparation mittels
spincoating (perspektivisch auch Druck-
techniken), anisotrope Orientierung
der Filme, permanente Fixierung der
Orientierung im Glaszustand und/oder
Photovernetzung. Polymermaterialien
mit photosensitiven Eigenschaften
werden als optische Funktionsschichten
in FlUssigkristalldisplays benétigt. Die
speziell funktionalisierten Polymere,
Polymerkomposite und photovernetz-
baren Flussigkristall-Mischungen lassen
sich leicht verarbeiten und erlauben die
Herstellung von Filmen unterschied-
licher optischer Funktionalitat. Ein
wesentlicher Schritt ist die Entwicklung
multifunktionaler Polymere, um Schich-
ten und Prozessschritte einzusparen.
Insbesondere werden Materialien ent-
wickelt, in die durch die Wechselwir-
kung mit polarisiertem Licht anisotrope
Eigenschaften induziert werden. Wei-
terhin werden holographische Materi-
alien zur Herstellung von Oberflachen-
reliefgittern auf Basis photochromer
Polymere sowie Materialien zur Herstel-
lung effizienter Volumengitter auf Basis
von Polymer(nano)kompositen und
reaktiver Monomermischungen entwi-
ckelt. Optische Funktionselemente fur
flussigkristalline Anzeigen (LCD) sind
Polarisatoren, Farbfilter, Diffuser,
Retarder und Aligning-Layer, welche
mit Hilfe von anisotropen optische
Funktionsschichten entwickelt werden.
Diffraktiv-optische Elemente werden
zum Lichtmanagement in LCD-Back-
light-Systemen und Sensoren einge-
setzt. Neue Komponenten fur die
Telekommunikation kénnen z. B. mit
holographischen Volumengittern reali-
siert werden. FUr die integrierte Optik
kdnnen damit Strahlteiler, Wellenleiter,
Ein- bzw. Auskopplungselemente auf-
gebaut werden. Die Entwicklung von
optischen Sicherheitsmerkmalen zur
Erhéhung der Falschungssicherheit in

Dokumenten wird ebenfalls mit funkti-
onalen Schichten und Schichtsystemen
erreicht. Weitere Anwendungsfelder
sind doppelbrechende Filmkompo-
nenten mit lichtmodulierenden Eigen-
schaften sowie polarisierter Lichtemis-
sion (Linear- und Zirkularpolarisatoren,
cholesterische Filme, Kompensati-
onsfilme, Farbfilter) u. a. fUr optische
Instrumentierung und Displays.

I

Materialien fr die Speicherung
von Ladungen und deren Einsatz
in piezoelektrischen Sensoren und
Wandlern

Durch elektrische Aufladung bzw.
Polung von Polyvinylidenfluorid-, Poly-
tetrafluorethylen und porésen Poly-
propylenfolien lassen sich elektrische
Polarisationen in den Materialien
erzeugen oder auch Monoladungen in
ihren Volumen und Oberflachen stabil
speichern. Die elektrische Aufladung
der Polymerfolien wird durchgefthrt,
indem unter Anwendung von hohen
Spannungen an einer Spitzenelektro-
de eine Coronaentladung gezindet
wird, die elektrische Ladungen erzeugt
und die Folien elektrisch aufladt. Die
elektrisch behandelten Polymerfolien
zeigen starke piezo- und pyroelek-
trische Effekte und zeichnen sich durch
stabile elektrische Ladungen und Pola-
risationen aus. Als Elektretmaterialien
stehen ferroelektrische Fluorpolymere
und pordse Polytetrafluorethylen- so-
wie Polypropylenfolien zur Verfigung,

die sich durch eine starke Piezoelektrizi-

tat und hohe Ladungsstabilitat aus-
zeichnen. Neben ihren Anwendungen
als Drucksensoren und Schallwandler
koénnen Elektrete auch als Filtermateri-
alien mit erhohter Effizienz und in der
Medizin zur Wund- und Knochenhei-
lung genutzt werden. Weiterhin wer-
den Multielement-Wandler beliebiger
Geometrien fir Anwendungen in der
Medizin, Luft- und Raumfahrt sowie

Informationstechnik als applikations-
spezifische Sensoren entwickelt.

E—

Erzeugung von spezifischen
Oberflachen und deren
Charakterisierung

Das Anpassen der Oberflachenei-
genschaften von Polymeren er6ffnet
den polymeren Materialien viele neue
Einsatzbereiche. Die Aktivierung (= Oxi-
dation) der Oberflachen macht es mog-
lich, Polyethylenfolien zu bedrucken
(Einkaufstuten), Polypropylen zu kleben
(Chipkarten) und die StoBstangen von
Autos zu lackieren. Die chemische Zu-
sammensetzung einer nur wenige Na-
nometer dicken Oberflachenschicht ist
fur diese Eigenschaften verantwortlich.
Nanoskalige Funktionsschichten wirken
als Diffusionsbarriere, sind effiziente
antimikrobielle Ausristungen oder
robuste Trager weiterer Funktionen auf
nahezu beliebigen Substraten. Mikro-
meter dicke Funktionsschichten schal-
ten ihre Eigenschaften unter Einfluss
von Licht. Mikrostrukturierte Oberfla-
chen kdénnen vielfaltige optische und
mechanische Funktionen austben.
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Functional polymers, intelligent materials for the future

—
Semi-conducting materials for
polymer-based electronic
components

New, conjugated, semi-conducting
polymer materials were developed for
new polymer-based electronic com-
ponents such as organic light emitting
diodes (OLEDs), organic field effect
transistors (OFET) and organic photo-
voltaic cells (OPV). Special expertise
was acquired with poly-3-alkylthio-
phene and various heterocyclic, conju-
gated polymers as well as with poly-
fluorenes and polyphenylene vinylene.
In this work, various polymerization
techniques such as polycondensation,
polyaddition, ionic and radical poly-
merization and carbon-carbon linking
reactions were used. Through copoly-
merization of different monomer units,
the resulting electrical and optical
properties, such as the optical band
gap, position of the energy level,
refractive index, absorption maximum
and photoluminescence can be tailored
as required. By using suitably function-
alized polymers, the new materials can
be crosslinked by thermal or photoche-
mical initiation to stabilize deposited
thin films in subsequent process steps.
These polymers are mainly processed
from solution into thin films. In the
area of OLEDs, our work is centred on
increasing efficiency, brightness and
lifetime. New concepts were deve-
loped for the chemical coupling of
triplet emitters on polymer backbones
and multi-layer systems with different
charge transport capabilities. At the
same time, long-term stability is being
increased through new layer systems
and efficient encapsulation processes.
Technological development from the
layout to the encapsulated device is
being mastered so that displays are
available in different colors.
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Field effect transistors are basic com-
ponents of electronics. In future, OFETs
will be used in applications ranging
from polymer-based electronic circuits
to RFID transponders. Through the
successful development of conjuga-
ted, semi-conducting polymers, it was
possible to develop OFETs with high
charge carrier mobilities and small poly-
mer-based electronic circuits consisting
of passive and active components. In
addition, OFETs with different confi-
qurations are being built, their charge
mobility studied and work carried out
to improve the stability of the circuits.
The use of semi-conducting, conjuga-
ted polymers has led to the develop-
ment of new organic solar cells. The
materials and layer systems determine
the efficiency of these cells and their
absorption behaviour can be adapted
with low-bandgap materials to the
solar spectrum. Fluorescence collectors
doped with fluorescent dyes also incre-
ase the efficiency of established solar
cell designs. They absorb broadband
light, which — through the fluorescence
effect — is very efficiently converted
into longer-wave radiation and is emit-
ted at the edges of the collectors with
high light amplification.

[
Thermochromic materials for
solar technology and machine
construction

Colors play an important role in our
everyday life. In general, the color of

a material is independent on tempera-
ture. However, a few, so called ther-
mochromic materials modify their color
in response to temperature changes.
Thermochromic materials, which chan-
ge their optical behavior reversibly or ir-
reversibly as a function of temperature,

are needed for new applications in
solar technology. With these polymer
materials, it is possible, through tempe-
rature control, both to switch the color
intensity and change between 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 tem-
perature range. Development work is
focusing 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
— so forming separate phases or new
structures — and, in the case of thermo-
plastics, developing suitable extrusion
technology. A crucial challenge for use
in machine construction at the present
time is the correlation between mecha-
nical/tribological material parameters
and thermochromic properties.

—

Optical functional materials and
their application in optical
components

New thermotropic liquid crystals are
being developed for anisotropically
structured, ultrathin films with complex
optical properties. We are concentra-
ting our activities on thermotropic and
discotic liquid crystals, glass-forming
and crosslinkable mesogens, lyotro-
pic 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-production
level in collaboration with suitable

pioneers in polymers




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 technolo-
gies 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
composites and photocrosslinkable
liquid crystal mixtures can be readily
processed, allowing the preparation of
films with different optical functiona-
lity. A key step is the development of
multifunctional polymers to save layers
and process steps. In particular, ma-
terials are being developed, in which
anisotropic properties are induced

by interaction with polarized light. In
addition, holographic materials for the
production of surface relief gratings
based on photochromic polymers and
materials for the production of effi-
cient volume gratings based on po-
lymer nanocomposites and reactive
monomer mixtures are also being
developed. Optical functional elements
for liquid crystal displays (LCDs), such
as polarizers, color filters, diffusers,
retarders and aligning layers, are being
developed with the aid of anisotropic
optical functional layers. Diffractive
optical elements are used for light
management in LCD backlight systems
and sensors. New components for
telecommunications can be produced
with, for example, holographic volume
gratings. These can be used to build
beam splitters, optical waveguides, and
coupling/decoupling elements. Optical
security features to increase anti-
forgery protection in documents are

pioneers
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also being developed using functional
layers and layer systems. Other fields
of application include birefringent film
components with light-modulating
properties and polarized light emission
(linear and circular polarizers, chole-
steric films, compensation films, color
filters), etc. for optical instrumentation
and displays.

—

Charged storage materials and
their application in piezoelectric
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 mono-
charges can be stably stored within
their volume and surfaces. Electric
charging of polymer films is carried
out by applying high voltages to a tip
electrode to initiate a corona dischar-
ge, which produces electric charges
and electrically charges the film. These
electrically treated polymer films have
strong piezo- and pyroelectric effects
and stable electrical charges and polari-
zations. As electret materials, ferroelec-
tric fluoropolymers and porous poly-
tetrafluoroethylene and polypropylene
films are available. These materials are
characterized by strong piezoelectricity
and high charge stability. In addition

to their use as pressure sensors and
acoustic transducers, electrets can also
be employed as filter materials with
enhanced efficiency and in medicine
for wound and bone healing. In addi-
tion, multi-element transducers of any
required geometry are being develo-
ped for medical and aerospace applica-
tions and for information technology as
application-specific sensors

pioneers
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Functional polymer systems

I
Specific surfaces and their
characterization

Modifying the surface properties of
polymers opens up many new appli-
cations for polymer materials. Surface
activation (= oxidation) makes it pos-
sible to print polyethylene films (retail
bags), bond polypropylene (chip cards)
and paint car bumpers. The chemical
composition of a surface layer only a
few nanometers thick is responsible for
these properties. Nanoscale functional
layers act as diffusion barriers, have

an effective antimicrobial action and
are robust carriers of other functions
on virtually any substrate. 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, a wide spectrum of efficient,
modern methods is available for
characterization of surfaces and thin
layers.

in polymers
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Anwendungen und Dienstleistungen

I
Materialien — Synthese und
Verarbeitung von

— halbleitenden Polymeren

— elektrolumineszierenden Polymeren

— photolumineszierenden Polymeren

— photochromen Polymeren

— piezoelektrischen Polymeren

— flussigkristallinen Polymeren

— thermochromen und
elektrochromen Polymeren

— polymere Nanocomposite

Funktionselemente

— anisotrope Schichten

— optische Datenspeicher

— Orientierungsschichten far
Flissigkristalle

— holographisch erzeugte
Oberflachenreliefgitter

— Laserstdbe fur die Messtechnik

— spektrale Lichtwandler zum Nach-
weis von UV-Licht

— Lichtsender und -empfanger

— polymere Elektrete fur 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 flr
die Sensortechnik

— Charakterisierung der chemischen
Struktur, der Topographie und
makroskopischer Eigenschaften
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Functional polymer systems

Applications and services

I
Materials - synthesis Surface technology
and processing of

coupling of biologically active

— semiconducting polymers substances to polymer surfaces

— electroluminescent polymers hydrophilic or hydrophobic surfaces
— photoluminescent polymers adhesive-free bonding

— photochromic polymers ultrabarriers

— piezoelectric polymers functional coatings

— liquid crystalline polymers surface and thin-film analysis

— thermochromic and electrochromic

polymers More examples
— polymer nanocomposites
— biocidal surfaces for films and
Functional elements textiles
— water-repellent textiles
— anisotropic layers — preparation of textiles for dyeing
— layers for optical data storage — photobiocidal coatings for
— photo alignment of layers pest management
— holographically produced surface — fluorescent layers for sensor
relief gratings technology
— laser rods for spectral — characterization of chemical
measurements structure, topography and
— spectral light converter for the macroscopic properties

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
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Fig. 1: Scanning electron micrograph of a cellular
polypropylene film cross section.

untreated porous films

piezoelectric coefficient in [PC/N]

Fig. 2: Piezoelectric coefficient of untreated
cellular polypropylene films as a function of the
stretching ratio used in film manufacture.

inflation treated porous films

piezoelectric coefficient in [pC/N]

Fig. 3: Piezoelectric coefficient of GDE-treated
cellular polypropylene films as a function of the
stretching ratio used in film manufacture.

Herstellung und Charakterisierung von

zelluldren Polypropylenfolien

Polymere mit piezoelektrischen Eigen-
schaften haben ein hohes Anwen-
dungspotenzial in der Sensortechnik.
Neben den polaren eré6ffnen auch un-
polare Polymere mit spezieller zellularer
Struktur die Moglichkeit, piezoelek-
trische Eigenschaften zu entwickeln

[1, 2, 3]. In Kombination mit unter-
schiedlichen Additiven wurden ver-
schiedene Polypropylene (PP) extrudiert
und sowohl mechanisch (Verstreckung)
als auch elektrisch (Aufladung) prapa-
riert und untersucht.

Extrusion

Damit sich die Partikel homogen in der
PP-Matrix verteilen, muss das Gemisch
zunachst compoundiert werden. An-
schlieBend wird eine Folie (A-B-A)
coextrudiert, bei der die mittlere Com-
poundschicht (B) beidseitig von einer
dunnen Schicht (A) aus reinem PP be-
deckt ist. Somit wird verhindert, dass
Partikel in der Folienoberflache liegen,
die bei der weiteren Verarbeitung zu
Oberflachenrissen fihren kénnten.
Nach der elektrischen Aufladung dieser
Folien wurde ihr Oberflachenpotenzial
in Abhangigkeit von Zeit und Tempe-
ratur gemessen. Dabei wurde ein PP
entdeckt, dessen Oberflachenpotenzial
bis 120 °C stabil ist und dessen FlieBpa-
rameter eine optimale Ausbildung zel-
luldrer Strukturen erméglichen. Das ist
eine wesentliche Voraussetzung fur die
Ausbildung poroéser piezoelektrischer
Polymersysteme.

Verstreckung

Die coextrudierten Folien wurden
erhitzt und mit hoher Geschwindigkeit
(700 %/s) biaxial simultan drei- bis
siebenfach verstreckt. Diese Dehnung
induziert Spannungsspitzen an den
Grenzflachen zwischen der Matrix und
den Partikeln, durch die es zu mikro-
skopischen Rissen und zur Ausbildung
flacher Hohlraume (zellulare Struktur)
kommt. Um die Struktur der ver-
streckten Folien beurteilen zu kénnen,
wurden sie am Rasterelektronenmi-

kroskop untersucht. Eine gute pordse
Struktur zeigt Fig. 1. Ein wichtiges
Ergebnis ist hierbei, dass die Folien mit
hoher Geschwindigkeit in einem op-
timalen Temperaturbereich verstreckt
werden mdssen, der vom verwende-
ten Matrixmaterial, dem Additiv und
der Kristallinitat der extrudierten Folie
abhangig ist. Ist die Temperatur zu
niedrig, werden so hohe mechanische
Spannungen verursacht, dass in der
Folie statt vieler kleiner Hohlrdume ein
groBer Riss entsteht. Ist die Tempe-
ratur zu hoch, flieBt das Polymer um
die Partikel herum und es entstehen
keine Hohlrdume. Die gleichen Erschei-
nungen treten auch bei zu geringen
Geschwindigkeiten auf.

Polarisierung

Die gereckten Folien wurden elek-
trisch polarisiert (Corona, -25 kV),

um Ladungen im Inneren der Zellen
zu trennen und in den Zellwanden

zu speichern. Da solche Ladungen in
vielen Ubereinander liegenden Schich-
ten gespeichert sind, ist der piezoe-
lektrische Effekt pordser Materialien
besonders hoch. Der piezoelektrische
Koeffizient wurde gemessen und in
Abhangigkeit vom Reckverhaltnis in
Extrusionsrichtung und senkrecht dazu
ausgewertet (Fig. 2).

Aufweitung

Um diesen piezoelektrischen Effekt
weiter zu optimieren, wurden die
verstreckten Folien mit Hilfe der
Gas-Diffusions-Expansions-Technik
(GDE) aufgeweitet. Der Abstand der
Schichten, in denen die getrennten
Ladungen gespeichert sind, ist nach
der Aufweitung gréBer. Durch den gro-
Beren Ladungsabstand erhéht sich das
Dipolmoment und somit der piezoelek-
trische Effekt (Fig. 3). Da die Folien bei
der Aufweitung auf Uber 85 °C erhitzt
wurden, kann der gemessene Effekt bis
zu dieser Temperatur als temperatur-
stabil bezeichnet werden.



Preparation and characterization of

cellular polypropylene films

Piezoelectric polymers have enormous
application potential in sensor techno-
logy. Besides the usual polar materials,
non-polar polymers with a special
cellular structure also offer the possibi-
lity of developing piezoelectric proper-
ties. In 2006, various polypropylenes in
combination with different nucleating
agents were extruded, mechanically
stretched, and electrically charged.
They were then tested and evaluated.

Extrusion

The mixture must first be compounded
to disperse the calcium carbonate par-
ticles homogeneously in the PP matrix.
Then a 3-layer-film (A-B-A) is coex-
truded, consisting of the compound
layer (B) covered on each side by thin
layers of pure polypropylene (A). This
ensures that there are no particles in
the film surface which could lead to
surface cracks during further treat-
ment. The extruded films were elec
trically charged and then the electric
potential of the surface was measured
as a function of time and temperature.
In this research, a polypropylene was
found with a stable surface potential
up to temperatures of 120 °C and flow
characteristics that allow the creation
of ideal cellular structures. These are
essential requirements for the forma-
tion of porous piezoelectric polymer
systems.

Stretching

The coextruded films were heated and
biaxially stretched simultaneously at
high speed (700 %/s) to three to seven
times their original dimensions. This
stretching causes stress peaks at the
interfaces between the matrix and the
particles, generating flat microcavities.
The film structure was examined with
a scanning electron microscope. Fig. 1
shows a good porous film structure.

It was found that the films must be
stretched at high speed and in an
optimum temperature range, which is

dependent on the matrix material used,
the additive and the crystallinity of the
extruded film. If the temperature is too
low, excessive mechanical stresses are
produced, which generate one large
crack in the film instead of many small
cavities. If the temperature is too high,
the polymer flows around the particles
without generating any cavities.

Electric polarization

The stretched films were electrically
polarized (corona, -25 kV) in order to
separate electric charges inside the
cavities and store them in the cavity
walls. The high charge stability of the
material avoids discharge even at ele-
vated temperatures. The piezoelectric
effect of porous materials is particularly
strong because the charges are stored
in many superimposed matrix layers.
The piezoelectric coefficient was mea-
sured and its dependence on the stret-
ching ratio in the machine and trans-
verse directions analysed. Fig. 2 shows
the piezoelectric effect in untreated
films as a function of the stretching
ratio used in film manufacture.

Expansion

In order to optimize this piezoelec-
tric effect, the stretched films were
expanded by gas diffusion expansion
technology (GDE). As a result, the
distance between the micro layers in
which the separated charges are stored
is widened, so increasing the dipole
moment and therefore the piezoelec-
tric effect. Fig. 3 shows the piezoelec-
tric effect in GDE-treated films.

Since the films were expanded at a
temperature above 85 °C, the mea-
sured piezoelectric effect may be
considered heat-stable up to this
temperature.

Funktionale Polymersysteme
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Fig. 1: Overview of synthesized styrene mono-
mers for triplett emitter (HT = hole transport
material, ET = electron transport material,

TE = triplett emitter).
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Fig. 2: Dependence of glass transition tempera-
ture on spacer length and copolymer composi-
tion.

Phosphoreszente OLED-Materialien mit

Polystyrenhauptkette

Die Anwendung polymerbasierter
Leuchtdioden (PLED) ist fur die Her-
stellung von groBflachigen und fein-
pixelierten Displays durch Lésungspro-
zesse wie Sieb- und Inkjet-Druck sehr
attraktiv. Wegen der Spinstatistik ist
die Fluoreszenzeffizienz organischer
Molekule auf 25 Prozent limitiert. Fur
konjugierte Polymere, wie Polyfluorene
oder Polyphenylenvinylene, ist nur
die Fluoreszenz fur die Lichtemission
verantwortlich. Einige Ubergangsme-
tallkomplexe (Ir, Pt, Re) zeigen kurze
Phosphoreszenzlebensdauern, so
dass sie zur Lichtemission genutzt
werden kénnen. In diesen Fallen kann
die Effizienz theoretisch 100 Prozent
erreichen. Phosphoreszente LED-Sy-
steme bestehen aus einem Emitter
(Ubergangsmetallkomplex (TE)) und
organischen Molekdlen, die die La-
dungsinjektion und den -transport im
Device (Loch- (HT) und Elektronen-
transportmaterial (ET)) verbessern.
Kurzlich wurden phosphoreszente
kleine Molektle mit Ladungstrans-
portmaterialien und einer Polymer-
matrix, Polyvinylcarbazol (PVK), im
Blend aus der Lésung zu emittierenden
Schichten in PLEDs verarbeitet [1, 2],
aber es gibt noch eine Reihe von
Problemen, die mit solchen Blends
verbunden sind. Migration, Aggre-
gation und auch Phasenseparation
kénnen wahrend des Betriebs solcher
Bauelemente auftreten, wenn die ver-
schiedenen Molekule nicht kovalent
an die Polymermatrix gebunden sind.
Diese Prozesse fihren zum Abbau
und zu kurzen Lebensdauern der ak-
tiven phosphoreszenten Schichten.
Deshalb wird von Suzuki et al. [3]

ein anderer Weg vorgeschlagen: Sie
stellen Copolymere her, bei denen
die Komponenten als Seitengruppen
kovalent an eine nichtkonjugierte
Polymerhauptkette gebunden sind.
Bei unserem Ldsungsansatz werden

Bis(2-phenylpyridin)iridium(acetylacet
onat) [Ir(ppy)2(acac)], N,N"-Bis(3-me-
thylphenyl-[1,1"=biphenyl]-4,4"-diamin
(TPD) und 2-(4-Biphenyl]-5-(4-tert.-
butylphenyl-1,3,4-oxadiazol (PBD) als
phosphoreszenter Emitter, Loch- und
Elektronentransportmaterial (Fig. 1)
verwendet. Diese Molekile werden mit
polymerisationsfahigen Styrengruppen
funktionalisiert. Die aktiven Strukturen
werden mit der Styrengruppe Uber
einen Hexylspacer oder ohne Spacer di-
rekt miteinander verbunden. In Blend-
experimenten von Polystyren mit TE, HT
und ET wurde das beste Verhaltnis der
Komponenten von HT und ET bei unge-
féhr 1:2 gefunden. Der Gehalt an Uber-
gangsmetallkomplex liegt zwischen 2
und 5 Ma-%. Mit diesen Verhaltnissen
wurden Co- und Terpolymere durch
statistische radikalische Polymerisation
in THF, initiiert mit AIBN, hergestellt.
Die Molmassen (M%) lagen um

60000 g/mol, so dass die Polymere
gute Filmbildungseigenschaften be-
sitzen. Die Glastemperaturen der erhal-
tenen Copolymere (Fig. 2) zeigen eine
deutliche Abhéngigkeit von der Spacer-
lange der verwendeten Monomere.
Erwartungsgemal wird ein Anstieg

der Glastemperatur fiir Monomere mit
kurzem Spacer gefunden. Wenn alle
Monomere einen kurzen Spacer tragen,
weisen die Copolymere Glastempe-
raturen nahe 200 °C auf. Wenn alle
Monomere einen Hexylspacer besitzen,
liegen die Glastemperaturen nur knapp
oberhalb der Raumtemperatur. Mit

den erhaltenen Copolymeren wurden
OLEDs mit grlner, roter und blauer
Emission hergestellt. Die Ergebnisse

fur Helligkeit und Effizienz beschrei-
ben eine klare Abhangigkeit von der
Glastemperatur der Copolymere

(Tab. 1). Die Monomere mit kurzen
Spacern sind fur effiziente Devices
vorzuziehen.
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Phosphorescent OLED materials with

polystyrene main chain

The use of polymer-based light-emit-
ting devices (PLED) is very attractive for
the preparation of large-area, fine-
pixel displays by wet processes such as
screen and ink-jet printing. Because of
spin statistics, the fluorescence effi-
ciency of organic molecules is limited
to 25 percent compared to 100 percent
for phosphorescence. For conjugated
polymers, such as polyfluorenes or
polyphenylene vinylenes, only fluores-
cence is responsible for light emission.
Some transition metal complexes (Ir, Pt,
Re) also have short phosphorescence
lifetimes, so that they can be used for
light emission. In this case, the efficien-
cy can theoretically reach 100 percent.
Phosphorescent LED systems consist of
a phosphorescent emitter (transition
metal complex (TE)) and organic mole-
cules that improve charge injection
and transport in the device (hole (HT)
and electron transport (ET) materials).
Recently, small phosphorescent mole-
cules and charge transport materials
were blended with a polymer matrix
such as polyvinyl carbazole (PVK) for
use as the emitting layer in PLEDs

[1, 2]. This blend can be processed
from solution. However, there are still
some disadvantages in the use of such
blend systems. Migration, aggregation
and phase separation processes can
occur during operation of the device,
when the different molecules are not
covalently attached to the polymer ma-
trix. These processes lead to degrada-
tion of the active phosphorescent layer
and shorten its lifetime. For this reason,
Suzuki et al. proposed another solu-
tion [3]. They prepared copolymers in
which the components were attached
covalently as side groups to a non-con-
jugated polymer backbone.

In our approach, bis(2-pheny!
pyridineliridium(acetyl acetonate)
[Ir(ppy)2(acac)], N,N"-bis(3-methylphe-
nyl-[1,7=biphenyl]-4,4 -diamine (TPD)

pioneers in polymers

and 2-(4-biphenyl]-5-(4-tert.-butylphe-
nyl-1,3,4-oxadiazole (PBD) were chosen
as the phosphorescent emitter, hole
transport and electron transport mate-
rials, respectively (Fig. 1).

These molecules were functionalized
with polymerizable styrene groups.

The active structure and the styrene
group were linked by a hexyl spacer or
directly without a spacer. By blending
polystyrene with TE, HT and ET, the
optimum ratio of the phosphorescent
emitter components was experimen-
tally predetermined. The optimum ratio
for the hole and electron transport
units was around 1:2. The content

of the transition metal complex was
between 2 and 5 percent by weight.
With these ratios, co- and terpolymers
were obtained by random radical poly-
merization in THF initiated with AIBN.
The molecular weights (M%) were all
around 60 000 g/mol, so that the
polymers possessed good film-forming
properties. The glass transition tem-
perature of the copolymers obtained
(Fig. 2) is greatly influenced by the
spacer length of the monomers used.
As expected, monomers with a short
spacer have a higher glass transition
temperature. If all the monomers

have a short spacer, the glass transi-
tion temperature of the copolymers is
nearly 200 °C. If all monomers have

a hexyl spacer, the glass transition
temperature is only slightly above room
temperature. With the copolymers ob-
tained, OLEDs with green, red and blue
emission were prepared. The results
for brightness and efficiency clearly in-
dicate strong dependency on the glass
transition temperature of the copoly-
mers (Tab. 1). Consequently, monomers
with short spacers are preferred for
efficient devices.
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Terpolymer MT270 MT271 MT313 MT317 MT318
efficiency 5 21 28 6,5 4,5
N @8V @8/ @6V @8/ @6V
brightness 300 3000 5000 700 650
[cd/m?] @V @V @0V @V @V
Tg [°C] 78 140 194 196 197
M,, [g/mol] ~ 40.900 57.600 61.300 74.700 67.800
TE
ET
HT oo O ©

Tab.1: Properties of synthesized copolymers and
of the OLEDs prepared from them.
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analysis

Fig. 1: Cell-capturing process in liquids.

Fig. 2: Plasma reactor for surface oxidation of
polyethylene powder.

Polymere fangen Mikroorganismen aus Getranken

I
Getrankemikrobiologie

Wahrend einige Mikroorganismen,

z. B. Hefen, die Herstellung von Ge-
tranken wie Bier und Wein Gberhaupt
erst ermdglichen, sind andere uner-
winscht oder gar schadlich. Diese
muUssen in der Produktion in einem
frihen Stadium erkannt werden, um
rechtzeitig GegenmalBnahmen ergrei-
fen zu kénnen. Die Qualitatskontrolle
steht dabei vor dem Problem, in einer
groBen Flissigkeitsmenge wenige
Zellen nachzuweisen. Diese Zellen
mUssen aus viskosen oder mit Schwe-
bestoffen beladenen FlUssigkeiten
abgetrennt werden, um Proben fur die
mikrobiologische Diagnostik zu gewin-
nen. Die heute meist eingesetzten
Membranfiltrations- oder Zentrifugati-
onsmethoden sind zeitaufwéndig oder
versagen vollig.

I
Funktionalisierte Polymerpulver

In Kooperation mit der Universitat
Bonn und der Gen-IAL GmbH wurden
ein Polymermaterial und ein Verfahren
entwickelt, um Zellen aus FlUssigkeiten
einzufangen und damit deren Abtren-
nung zu erleichtern. Ein Pulver aus
Polyethylen (PE) [1] ist an der Oberfla-
che funktionalisiert und kann so leicht
in wassrigen Flissigkeiten dispergiert
werden. Die Funktionalisierung sorgt
auch dafur, dass Mikroorganismen wie
Bakterien, Hefen und Pilze an der
Oberflache festgehalten werden. Fang-
guoten von 99,9 Prozent und eine

Kapazitat von 107 Keimen/g sind Ublich.

Das relativ grobe Pulver kann leicht
abgetrennt werden. Die gebundenen
Mikroorganismen werden dann kulti-
viert oder unmittelbar lysiert und z. B.
mittels Real-Time-PCR (Polymerase-
Kettenreaktion zur DNA-Vervielfalti-
gung) analysiert. Das von der Gen-IAL
GmbH hergestellte Kit vereinfacht die
Qualitatskontrolle und erméglicht den
Nachweis von Schadlingen in Getran-
ken schon im Anfangsstadium ihrer

Vermehrung. Die Tests kénnen an
abgepackten Produkten durchgefihrt
werden. Alternativ kénnen Proben
kontinuierlich aus einem Bypass ge-
nommen werden.

I
Herstellung und Analytik

PE-Pulver mit PartikelgroBen um

0,15 mm bieten sich aus einer Reihe
von Grinden fir die Anwendung an,
denn sie bleiben aufgrund ihrer Dichte
lange im Schwebezustand und treiben
dann nach oben. Fir die Funktionalisie-
rung wird die Oberflache zunachst in
einem Plasma (elektrische Entladung)
oxidiert. Im Labor wird dazu ein gepul-
ster Wirbelbett-Reaktor (Fig. 2) verwen-
det, in dem die Energie im Radiofre-
quenzbereich durch eine auBen liegen-
de Ringelektrode eingekoppelt wird.
Damit kénnen Chargen von bis zu 10 g
behandelt werden. Die im Plasma er-
zeugten Funktionalgruppen werden fir
die weitere Funktionalisierung genutzt.
Die Anbindung von Polyethylenimin
(PEl) verleiht den Oberflachen gunstige
Eigenschaften, um Mikroorganismen in
saurem bis neutralem Medium einzu-
fangen. Das oxidierte PE-Pulver wird
dazu in eine erwarmte PEI-LOsung ge-
geben. Nicht gebundenes PEl wird
durch Waschen mit Wasser entfernt.
Die Behandlung im Plasma und in den
konzentrierten Losungen liefert ein
steriles Pulver, das direkt konfektioniert
und verpackt werden kann. Zur Quali-
tatskontrolle wird die Konzentration
von Aminogruppen an der Pulverober-
flache durch Markierung mit Tropaeolin
[2] (Fig. 3) bestimmt. Typische Werte
liegen bei 8-10 ymol/g.

Gegenwartig lauft in einer Reihe von
Brauereien die Validierung dieser
neuen Methodik. Parallel dazu wird das
Upscaling der Pulverfunktionalisierung
geplant. Das Material und die Methode
des Cell-Capturing kénnen vielfaltig an-
gewendet werden. Auch die Desinfek-
tion von Flissigkeiten ist damit moglich.
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Polymers capture microorganisms in beverages

I
Microbiology of beverages

Some microorganisms are essential for
the production of beverages. Without
yeast we would not have a chance to
enjoy beer or wine. However, other
microbes are highly undesirable. Their
occurrence in beverage production
must be prevented. They have to be
detected at an early stage of growth in
order to take appropriate counter-mea-
sures. In this situation, quality control
faces the challenge of detecting a small
number of cells in a large volume of

a liquid. These cells must then be se-
parated from viscous or particle-laden
liquids to obtain samples for micro-
biological diagnosis. Currently used
methods such as membrane filtration
and centrifugation are time-consuming
and often totally ineffective.

I
Functionalized polymer powders

In cooperation with Bonn University
and Gen-IAL GmbH, we have deve-
loped a polymeric material and method
for capturing cells in liquids to facilitate
their separation. A polyethylene (PE)
powder [1] is surface-functionalized

so that it can be easily dispersed in
aqueous liquids. Bacteria, yeast cells,
and fungi cells adhere to the surface.
This way, up to 99.9 percent of the cells
in the liquid can be captured up to a
capacity of 107 germs/qg. After captu-
ring the cells, the coarse powder can
be readily separated by a filter. Then
the microorganisms can be cultivated
or lysed directly to analyze their DNA,
e.q. by real-time PCR (polymerase chain
reaction for DNA amplification). The
kits supplied by Gen-IAL make it easier
to determine microorganisms in beve-
rages at an early stage of growth. The
tests can be performed on

packaged products or samples can be
taken continuously using a bypass in
the production line.
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I
Preparation and quality control

After dispersion, surface-functionalized
PE powder with a particle size in the
order of 0.15 mm floats in the liquid
for a long time before drifting slowly
upwards. To prepare the functionalized
powder, the PE is oxidized in a plasma
(electrical discharge). In the laboratory
we use a pulsed fluidized-bed reactor
(Fig. 2), which is powered by radio-
frequency energy via an outer ring
electrode. Up to 10 g of powder can
be treated in a single run. The functio-
nal groups formed by the plasma are
the starting point for the subsequent
reactions. We coupled poly(ethylene
imine) (PE|) to the surface as the cell-
capturing material. This is perfectly
suited to the application because it
captures microorganisms in acid to
neutral media. To conduct the reaction,
the plasma-oxidized powder is disper-
sed in an aqueous PEl solution. At the
end of the reaction, the excess polymer
is removed by washing with water. As
a result of the plasma treatment and
dispersion in the concentrated reaction
solution, the powder is sterile and can
be packaged. The concentration of
amino groups on the surface of the
powder can be used for quality control.
Labeling with the dye Tropaeolin [2]
(Fig. 3) is an appropriate technique for
determining the amino concentration.
Values in the range 8-10 umollg are
known to give good results in the
application.

Gen-IAL and a number of breweries
are currently working to validate this
new method. In parallel with this, we
plan to scale up the powder functiona-
lization process. The cell-capturing ma-
terial and method are very versatile and
can also be used to disinfect liquids.
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Fig. 1: Optical microscope image of a hologra-
phic lens in an azobenzene-containing material.

Fig. 2: Transmission volume grating

(period 0.8 pm) in an organic-inorganic nano-
composite material containing 25 % w/w TiO,
nanoparticles.

Fig. 3: Orientation pixels between crossed polari-

zers (a, b, bar: 100 pm) and holographic grating
(c, bar: 25 pm) generated in ionic dye/surfactant
complexes by linearly polarized exposure.

Entwicklung strukturierbarer Materialien

Fur die Entwicklung optischer Tech-
nologien sind neuartige, photostruk-
turierbare Materialien einschlieBlich
neuer Strukturierungstechnologien
erforderlich. So werden voll-optisch
strukturierbare Materialien zur Herstel-
lung diffraktiv-optischer Volumen- und
Oberflachenelemente, funktionalisierter
Oberflachen und zur optischen Daten-
speicherung benétigt. Die Oberflachen-
strukturen erlauben ein »Fast Prototy-
ping« und lassen sich kostenglinstig
replizieren. Bei der Herstellung diffrak-
tiv-optischer Volumenelemente bilden
die Materialien zugleich die Funktions-
elemente, so dass neben Strukturier-
barkeit exzellente optische Eigenschaf-
ten und hohe Stabilitat erforderlich
sind. Es wurden verschiedene Material-
konzepte entwickelt, die voll-optisch,
d. h. ohne nasschemische Prozess-
schritte, strukturiert werden kénnen.

Mit dieser Zielstellung wurden supra-
molekulare Azobenzene enthaltende
Materialien [1, 2] entwickelt, die bei
inhomogener Bestrahlung eine voll-op-
tische Oberflachenstrukturierung durch
lichtinduzierten Massetransport er-
lauben (Fig. 1). Herkémmliche, in ihrer
Herstellung teure Polymere kénnen so
ersetzt werden. Damit wird die effizi-
ente Herstellung diffraktiv-optischer
Elemente und funktionaler Oberfldchen
mit gezielt einstellbaren Eigenschafts-
profilen fir Anwendungen in optischen
Technologien und in der Biotechnologie
maoglich. Diese Strukturen lassen sich
durch Abformen einfach replizieren.
Wesentliche Vorteile gegentiber den
bisher eingesetzten Verfahren sind
kostengiinstig herstellbare Materialien,
umweltfreundliche Losungsmittel,

das Wegfallen nasschemischer Ent-
wicklungsschritte, die Erzeugung von
Strukturen mit kontinuierlichen Profilen
sowie die Mdglichkeit nachtraglicher
Modifizierung der Strukturen.

Des Weiteren entwickeln wir photo-

polymerisierbare Materialien [3, 4], in
denen die Strukturierung in einem voll-
optischen Ein-Stufen-Prozess erfolgt.
Die bei holographischer oder Masken-
belichtung nicht-homogen ablaufende
Photopolymerisation in den Hell- und
Dunkelbereichen fhrt zu Unterschie-
den in der Zusammensetzung und
damit zur Modulation der Brechzahl.
Wahrend klassische organische Mate-
rialien nur ein relativ geringes Innova-
tionspotenzial besitzen, kombinieren
Nanokomposite die Vorziige sowohl
organischer als auch anorganischer Ver-
bindungen in neuartigen Materialien
mit signifikant héherem Brechzahlhub
und hoherer Stabilitat. So ermoglichen
neuartige Nanokomposite die hocheffi-
ziente, stabile und kostengtnstige Her-
stellung diffraktiver Volumenelemente
(Fig. 2). In Kompositen mit Fllssigkris-
tallen induziert die Photopolymerisation
eine vollstdndige Phasenseparation, so
dass Bereiche vernetzter Polymere und
orientierter FlUssigkristalle entstehen.
Dadurch werden sehr hohe Holo-
grammeffizienzen erreicht. AuBerdem
lassen sich derartige diffraktive Ele-
mente durch elektrische Spannung
tunen und schalten.

Bei einer dritten Klasse photosensitiver
Materialien bewirkt die Bestrahlung mit
polarisiertem Licht die reversible oder
irreversible Orientierung der Polymer-
filme, wodurch die Herstellung aniso-
troper Schichten und Polarisationsele-
mente moglich wird (Fig. 3) [5]. Auch
hier wurden neben Materialien mit ko-
valent gebundenen photoaktiven Grup-
pen supramolekulare Systeme auf Basis
ionischer Wechselwirkungen entwickelt.
Sie zeichnen sich durch extrem hohe
Werte optischer Anisotropie (1:50) aus.
Im Vergleich zu bisher tblichen Poly-
meren konnten die Herstellungskosten
reduziert und die thermische Stabilitat
drastisch erhdht werden.
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New materials for all-optical patterning

Progress in optical technologies re-
quires new photo-patternable materials
and patterning technologies. Such
materials are needed to produce dif-
fractive-optical volume or surface ele-
ments and functionalized surfaces, as
well as for optical data storage. Surface
patterns allow fast prototyping and
low-cost replication processes. In the
case of diffractive-optical volume ele-
ments, the requirements for the materi-
als are more complex because they also
form the device. This means that, in
addition to good patterning, excellent
optical properties and high stability are
needed. Different material concepts
were developed that allow all-optical
patterning without any wet chemical
processing.

Supramolecular azobenzene-containing
materials [1, 2] were developed that
allow all-optical surface patterning
through light-induced mass transport
with non-homogeneous exposure

(Fig. 1). The new material concept ena-
bles conventional polymers with
covalently attached azobenzene moi-
eties produced by a cost-intensive syn-
thesis process to be replaced. Efficient
formation of functionalized surfaces
with a tailored property profile for use
in optical technologies and biotech-
nology is now possible. These surface
patterns can be easily replicated. Com-
pared with the technologies previously
used, the key advantages of the new
concept are low-cost materials, envi-
ronmentally friendly solvents, eliminati-
on of wet chemical development steps,
patterns with a continuous profile, and
the possibility of post-modifying the
patterns formed.
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Photocurable polymers and nano-
composites [3, 4] for the production

of diffractive volume elements by all-
optical one-step patterning were also
developed. Non-homogeneous photo-
polymerization in the bright and dark
areas with interference pattern or mask
exposure causes a variation in chemical
composition, and therefore a refractive
index modulation. While conventional
organic materials only have low inno-
vation potential, nanocomposites com-
bine the advantages of organic and
inorganic compounds in new materials
with a significantly higher refractive
index contrast and improved stability.
The new nanocomposites allow highly
efficient, stable production of diffrac-
tive volume elements at low cost

(Fig. 2). In composites containing liquid
crystals, photopolymerization induces
complete phase separation between
polymer network areas and planar-
aligned liquid crystals. In this way, elec
trically switchable and tuneable volume
elements of exceptionally high efficien-
cy can be developed.

With a third class of photosensitive
materials, exposure to polarized light
causes reversible or irreversible orienta-
tion of polymer films. This allows aniso-
tropic layers and polarization elements
to be produced (Fig. 3). In addition to
covalently bonded functional polymers,
new types of supramolecular systems
based on ionic interactions were deve-
loped. They are characterized by ex-
tremely high optical anisotropy values
(1:50). In comparison with the polymers
previously used, preparation costs were
reduced and thermal stability was signi-
ficantly enhanced.
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Fig. 1: The three components of a thermochro-
mic leuco dye-developer-solvent system.

Fig. 2: Twin screw extruder for the production of
masterbatches.

Fig. 2: Switching of thermochromic polymer
plates produced by injection molding.

Extrudierbare thermochrome Kunststoffe

Farbe spielt in unserem Alltag eine
groBe Rolle. Erfahrungsgeman ist die
Farbe eines Materials unabhangig

von dessen Temperatur. Nur wenige,
sogenannte thermochrome Materialien
zeigen kontinuierliche oder sprung-
hafte Farbwechsel infolge von Tempe-
raturanderungen. Diese kénnen sowohl
reversibel als auch irreversibel erfolgen.
Neben neuartigen Designeffekten
ermoglicht die Thermochromie auch
eine Visualisierung von Oberflachen-
temperaturen bzw. eine Anzeige der
Uber- oder Unterschreitung von vor-
gegebenen Grenztemperaturen. Dies
erdffnet vielfaltige Anwendungsmaog-
lichkeiten beispielsweise im Bereich des
Maschinenbaus, der Medizintechnik,
der Elektrotechnik, der Sicherheitstech-
nik und der Verpackungsindustrie. Fur
jede spezifische Anwendung werden
dabei maBgeschneiderte thermo-
chrome Materialien benétigt, die sich
von den bisher verwendeten Mate-
rialien lediglich durch die zuséatzliche
Funktion der Thermochromie unter-
scheiden. Die erreichte Stabilitat der
thermochromen Materialien und deren
enorme Anwendungsbreite l&sst das
Erscheinen der ersten Produkte auf
dem Markt bald erwarten.

Schwerpunkt unserer Materialentwick-
lung ist die Uberfiihrung von thermo-
chromen Effekten in Polymermatrices
- Thermoplaste, Duromere, Elastome-
re, Lacke und Coatings - ohne deren
sonstige Eigenschaften signifikant zu
verandern. Die daflr zu entwickelnden
thermochromen Additive mussen nicht
nur in der Polymermatrix stabil sein,
sondern auch deren Verarbeitungs-
bzw. Herstellungsprozess unbeschadet
Uberstehen. Bei Thermoplasten ist dies
die Verarbeitung mittels Extrusionsver-
fahren, bei Duromeren und Elastome-

ren der Vernetzungsprozess und bei
Lacken und Coatings das Aushartungs-
verfahren. All diese Matrices stellen
somit unterschiedliche Anforderungen
an die chemische, mechanische und
thermische Stabilitat der thermochro-
men Additive.

Der thermochrome Effekt in Leuko-
farbstoffsystemen basiert auf einem
reversiblen Ringdffnungs-/Ringschlie-
Bungs-Mechanismus des Laktonrings in
Gegenwart eines Entwicklers und eines
Schmelzmittels am Phaseniibergang
von fest nach flissig. Fig. 1 zeigt die
drei Komponenten eines solchen ther-
mochromen Komposits. Alle drei Kom-
ponenten sind farblos. Erst durch deren
Wechselwirkung miteinander entsteht
ein im Festen farbiges und im FlUssigen
farbloses Komposit. Damit der thermo-
chrome Effekt dieses Komposits nach
der Uberfuihrung in eine Polymermatrix
erhalten bleibt, mUssen alle drei Kom-
ponenten auch in der Polymermatrix
zusammenbleiben, d. h. deren Wech-
selwirkungen untereinander missen
starker sein als die mit dem Polymer.
Insbesondere dirfen keine chemischen
Reaktionen zwischen dem Komposit
und der Matrix auftreten. Um dies zu
erreichen, wurden je nach Matrix un-
terschiedliche Schutztechnologien ent-
wickelt. Dabei wird das thermochrome
Komposit in einer Tensid- oder Poly-
merhlle eingeschlossen und somit von
der Matrix abgeschirmt. Fur Thermo-
plaste entwickelte, geschitzte, thermo-
chrome Additive kénnen beispielsweise
mit einem Doppelschneckenextruder
(Fig. 2) zu einem Masterbatch verarbei-
tet werden. Unter Erhalt der thermo-
chromen Eigenschaften lassen sich mit
diesem Batch im Spritzgussverfahren
bereits praxisrelevante Kunststoffartikel
herstellen (Fig. 3).



Extrudable thermochromic polymers

Color plays an important role in our
everyday life. In general, the color

of a material is not dependent on its
temperature. However, a few so-cal-
led thermochromic materials modify
their color in response to temperature
changes. These color changes can
occur suddenly at a sharply defined
switching temperature or continuously
over a wide temperature range. They
can also be reversible or irreversible.
Besides providing novel design effects,
thermochromism can potentially make
it possible to visualize surface tem-
peratures in order to indicate when
predefined maximum or minimum
temperature limits are being exceeded
or understepped. These effects can

be used in many different industrial
applications, such as machine construc-
tion, medical technology, electrical
engineering, safety technology and the
packaging industry. For each individual
application, specially tailored thermo-
chromic materials are required.
Although their market potential is
enormous, no thermochromic product
has been successfully established on
the market so far.

Our material development work is
focused mainly on doping commercial
mass-market polymers — thermoplas-
tics, thermosets, elastomers, paints and
coatings — with thermochromic addi-
tives, while aiming that all other mate-
rial properties of the resulting thermo-
chromic polymers remain unchanged.
This requires thermochromic additives
that are stable in the polymer matrix
and also withstand polymer manufac-
ture and processing (e. 9. extrusion of
thermoplastics, crosslinking of thermo-
sets and elastomers, curing of paints
and coatings). All these polymer matri-
ces therefore impose different sets of

demands on the chemical, mechanical
and thermal stability of thermochromic
additives.

The thermochromic effect of leuco dye
systems is based on a reversible ring
opening/ring closing mechanism

of the lactone ring structure in the
presence of a developer and a solvent
component, which takes place at the
melting point of the system. Fig. 1
shows the three components of such

a thermochromic composite. All three
components are colorless. Only after
interaction with each other the compo-
site becomes colored in the solid state
and colorless when molten. When
such a leuco dye system is dispersed

in @ matrix, the thermochromic effect
is maintained if the three components
are kept together and the interaction
between them is stronger than their
interaction with the matrix. In particu-
lar, no chemical reaction between the
composite and the matrix should occur.
To fulfill these requirements for diffe-
rent polymer matrices, matrix-specific
protection technologies were develo-
ped. The aim of the protection techno-
logies is to encase the thermochromic
composite in either a surfactant or a
polymer shell and so separate it from
the matrix. This strateqy was used, for
example, to obtain protected thermo-
chromic additives for thermoplastics.
They can be processed into a master-
batch on a twin-screw extruder (Fig. 2).
From these masterbatches, practically
relevant plastic articles with themo-
chromic properties can be produced by
injection molding (Fig. 3).
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Fig. 1: Thin film of a polarized fluorescent mate-
rial (original size 4x4 cm) under UV light, viewed
without a polarizer.

Fig. 2: Thin film of a polarized fluorescent mate-
rial (original size 4x4 cm) under UV light, viewed

through a polarizer perpendicular to the orienta-

tion axis of the material.

Fig. 3: Thin film of a polarized fluorescent mate-
rial (original size 4x4 cm) under UV light, viewed
through a polarizer parallel to the orientation
axis of the material.

Polarisierte Fluoreszenz als falschungssicheres

Sicherheitsmerkmal

Sicherheitsmerkmale in Form von
diinnen Kunststoffschichten (Folien,
Aufdrucke etc.) mit polarisiert fluo-
reszierenden Eigenschaften stellen
Falscher vor eine neue, fast nicht 16s-
bare Herausforderung. Ohne Kennt-
nis der entsprechenden chemischen
Struktur kdnnen solche Materialien
praktisch nicht hergestellt werden.
Ein derartiges optisches Funktionsma-
terial ist durch die Kombination einer
polymerisierbaren Matrix mit einem
ebenfalls polymerisierbaren und fluo-
reszierenden Farbstoff realisierbar.

Die Anforderungen an ein solches Ma-
terial sind hoch: Der Farbstoff muss in
der Lage sein, polarisierte Fluoreszenz
im sichtbaren Licht zu erzeugen, d. h.
eine chromophore Molekdlstruktur
besitzen. Nur bei stabchenférmiger
Molekilgeometrie ist die parallele
Orientierung derartiger Farbstoff-
molekule in einer flussigkristallinen,
nematischen Matrix mdéglich, da sich
hier die Langsachsen der Molekule
parallel zueinander ausrichten. Der
Farbstoff sollte also moglichst selbst
eine nematische Phase aufweisen, um
eine unbegrenzte Mischbarkeit in einer
nematischen Matrix zu gewahrleisten.
Darlber hinaus sollten samtliche
Komponenten polymerisierbar sein,
um die Funktionalitat des Materials
langfristig zu erhalten. Bisher sind nur
ganz wenige Farbstoffe bekannt, die
ausreichende Fluoreszenzeigenschaften
und gute Loslichkeiten in nematischen
Matrizes miteinander verbinden.

In aufwandigen Synthesearbeiten
wurden am Fraunhofer IAP polymeri-
sierbare Farbstoffe entwickelt, die einer-
seits fluoreszierende Eigenschaften
besitzen und andererseits als Rein-

substanz in einem weiten Temperatur-
bereich selbst eine nematische Phase
aufweisen. Es ist uns gelungen, der-
artige Farbstoffe in eine nematische
Matrix aus Reaktivmesogenen einzu-
mischen, auf ein Substrat mit einer
Orientierungsschicht aufzubringen (z. B.
durch spin-coating) und zu polymerisie-
ren. Die Molekullangsachsen sind dann
parallel zueinander orientiert und durch
die Vernetzung dreidimensional fixiert.

Bestrahlung mit UV-Licht erzeugt dann
durch die einheitliche Orientierung der
Farbstoffmolekdle polarisierte Fluores-
zenz, die sich sehr einfach beobachten
lasst: Legt man eine solche Probe
unter ein handelstibliches UV-Testge-
rat zur Prafung von Banknoten und
betrachtet die fluoreszierende Probe
durch einen Polarisationsfilter, so wird
in einem Fall keine Fluoreszenz beob-
achtet (Polfilterachse senkrecht zur
Orientierungsachse), hingegen wird
bei paralleler Anordnung der Polfilter-
achse und der Orientierungsachse
Fluoreszenz beobachtet (Fig. 1-3).

Die Falschungssicherheit lasst sich noch
weiter erhdhen durch die Zugabe eines
chiralen Dotierstoffes. Dadurch wird
die nematische Phase entweder rechts-
handig oder linkshandig verdrillt. Wird
ein bestimmtes Mischungsverhaltnis
des chiralen Additivs erreicht, wird
entweder rechts oder links zirkular
polarisierte Fluoreszenz im sichtbaren
Wellenlangenbereich bei Bestrahlung
mit UV-Licht erzeugt. Folien oder
Aufdrucke, die zirkular polarisierte
Fluoreszenz erzeugen, sind ohne
Kenntnis der exakten chemischen
Zusammensetzung und der Ferti-
gungstechnik fast nicht zu falschen.



Funktionale Polymersysteme

Functional polymer systems

Anti-counterfeit security labels based on

polarized fluorescence

Security labels in the form of thin plas-
tic layers (e.g. films, logos, etc.) with
polarized fluorescence properties are
a challenge for counterfeiters. With-
out exact knowledge of the material’s
chemical structure and composition, it
is virtually impossible to falsify those
elements. Optical functional materials
of this type can be produced by com-
bining a polymerizable matrix with a
polymerizable fluorescent dye.

The requirements for such a material
are high: the dye needs to be able to
generate polarized fluorescence in the
visible region of light, i.e. it must have
a chromophoric molecular structure. At
the same time, the molecular geometry
of the dye has to be rod-shaped to
allow parallel orientation of the mol-
ecules in a liquid crystalline, nematic
matrix. The dye itself should therefore
have a nematic phase to enable com-
plete miscibility within the nematic
matrix. All components should be po-
lymerizable to ensure long-term func
tionality of the final material. So far
only a very few dyes have been synthe-
sized that combine sufficient fluores-
cence properties with good solubility in
nematic matrices.

As a result of complex synthesis work,
the Fraunhofer IAP developed poly-
merizable dyes with both fluorescence
properties and, in the pure substance,
a nematic phase over a large tempera-
ture range. It was then possible to mix
those dyes into a nematic mixture of
reactive mesogens, apply the mixture
by, for example, spin-coating, onto
substrates with an orientation layer,
and finally to polymerize the resulting
thin film. In this way, the longitudinal
molecular axes are oriented parallel to

each other and are three-dimensionally
fixed by crosslinking.

Subsequent exposure to UV light gen-
erates polarized fluorescence due to
the parallel orientation of the dye mol-
ecules. This effect can be very easily
demonstrated. If the sample is illumi-
nated under a conventional UV lamp
(for proving the authenticity of bank-
notes) and viewed through a polari-
zing filter, fluorescence is only observed
when the polarizing filter axis is parallel
to that of molecular orientation. If the
axes are perpendicular to each other,
no fluorescence can be seen (Fig. 1-3).

But how could this technique be made
more secure against counterfeiting? By
adding a chiral, i.e. optically active, do-
pant, the nematic phase can be given

a right-handed or left-handed twist. At
a certain mix ratio of the chiral dopant,
either left or right circularly polarized
fluorescence in the visible region of
light is generated by the material under
UV light. Without detailed knowledge
of the chemical composition and the
manufacturing technique, foils or logos
that emit circularly polarized fluores-
cence are virtually impossible

to counterfeit.
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Polymerbausteine aus erneuerbaren Ressourcen

Mit Cellulose, Hemicellulose, Starke,
Chitin und einer Vielzahl weiterer
Polysaccharide stellt die Natur eine
nahezu unerschopfliche Menge an
Biopolymeren zur Verfiigung. Durch
unterschiedlichste Modifizierungen der
Rohstoffe finden diese Stoffsysteme
heute wieder eine relativ breite Anwen-
dung. Allerdings kann die benétigte
Eigenschaftsvielfalt gerade im Bereich
Bauteile damit noch nicht abgedeckt
werden. Deshalb besitzen klassische
Kunststoffe auf Basis fossiler Rohstoffe
— wie Polyolefine, Polyamide, Polyester
oder Polyurethane — nach wie vor den
Uberwiegenden Marktanteil auf dem
Polymersektor. Der Anteil des Erdols,
der fur die chemische Veredlung zu
Kunststoffen verwendet wird, liegt
unter 10 Prozent. Dennoch haben die
Ressourcenverknappung von Erdél und
Erdgas und die damit verbundenen
drastisch steigenden Marktpreise in
den letzten Jahren zu neuen Konzept-
ansatzen auf dem Gebiet der Kunst-
stofferzeugung gefiihrt. Durch Kom-
bination biotechnologischer und
chemischer Prozesse gelingt es zu-
nehmend, Syntheseziele selektiver zu
erreichen. Zudem erweisen sich diese
Prozesse als 6konomisch und 6kolo-
gisch ginstiger. Es ist zu erwarten,
dass mit weiteren Erkenntnisfortschrit-
ten in den Bereichen Biochemie und
Biotechnologie die Gesamtentwicklung
zukUnftig noch rascher verlaufen wird.

pioneers in polymers

Die unter dem Begriff »weiBe Bio-
technologie« geflihrte FUE-Richtung
bringt schon heute eine Reihe von
Grundstoffen hervor, die das Potenzial
besitzen, erddlbasierende Produkte

der kunststofferzeugenden Industrie
abzul®sen oder zu erganzen.
Monomerbausteine wie 1,3- Propan-
diol, gesattigte oder ungesattigte

o,0- Diole, o, - Diamine, o, - Dicar-
bonsauren oder a,m- Dicarbonsaduren
mit hoheren Methylengruppenzahlen,
die in biotechnischen Prozessen aus
nativen pflanzlichen Olen erhalten wer-
den, stellen Grundstoffe zur Synthese
von Polyestern, Polyamiden, Polyestera-
miden oder Polyurethanen dar.

Die Wertschopfung aus Glycerin

— einem Nebenprodukt der Biodiesel-
raffinierung — ist in Verbindung mit den
steigenden Zuwachsraten der Biodie-
selverwertung als Kraftstoff oder in der
Grundstoffchemie, von grundsatzlicher
Bedeutung. Dabei ist 1,3-Propandiol,
das schon heute biochemisch sehr se-
lektiv aus Glycerin gewonnen werden
kann, von kommerziellem Interesse.
Mit 1,3-Propandiol als Baustein kann
bei der Polyestersynthese das Eigen-
schaftsprofil zwischen Polyethylente-
rephtalat und Polybutylenterephtalat
erganzt werden.

Die polymerchemische Verwertung

von 1,3-Propandiol ist innerhalb eines
Fraunhofer-Verbundprojekts Teilaufga-
be des Fraunhofer IAP. Dabei waren die

Untersuchungen im vergangenen Jahr
insbesondere auf die Synthese- und
Eigenschaftsoptimierungen von Polytri-
methylenterephtalat gerichtet.
Ausgehend von Milchsdure und dem
daraus gewonnenen Dilactid kann auf
technologisch unterschiedliche Weise
der Kunststoff Polylactid (PLA) syn-
thetisiert werden. Die Milchsdure wird
dabei durch Biokonversion starkehal-
tiger Agrarrohstoffe erzeugt. Polylactid
als biologisch abbaubarer Polyester
hat sich als Nischenprodukt schon
heute insbesondere im Bereich medi-
zinischer Anwendungen und auf dem
Verpackungssektor etabliert. Gezielte
Optimierung einzelner Stufen des
Syntheseprozesses, zusammen mit der
angestrebten erhéhten Variabilitat der
Produkteigenschaften — durch Copo-
lymerisation, reaktives Blenden oder
Compoundieren — lassen fir PLA-Pro-
dukte zukUnftig enorme Marktentwick-
lungspotenziale erwarten.

Sowohl durch Untersuchungen zur Ver-
besserung derzeit noch nicht optimal
geldster Teilschritte des Synthesepro-
zesses als auch durch die Einstellung
neuer Produkteigenschaften Uber sta-
tistische und nichtstatistische Copo-
lymerisation und reaktives Blenden
wollen wir Beitrage zur technischen
Umsetzung des Verfahrens in den
industriellen MaBstab leisten.

pioneers in polymers
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—
Nanokomposite — neue Polymersy-
steme mit verbesserten Materialei-
genschaften

Die standig steigenden Marktanfor-
derungen an hochwertige technische
Kunststoffe, aber auch das Bestreben
der Polymerhersteller neue Marktseg-
mente zu besetzen, fihren zu immer
hoéheren Anforderungen an das Eigen-
schaftsprofil der Materialien, z. B. ver-
besserte mechanische oder thermische
Eigenschaften. Daneben spielen auch
Kriterien wie verbesserte Barriereeigen-
schaften oder elektrische Eigenschaften
eine zunehmende Rolle. Durch Com-
poundierung mit nanoskaligen Parti-
keln kénnen die Leistungsparameter
von Polymermaterialien zum Teil erheb-
lich verstarkt werden. Nanokomposite
stellen deshalb eine neue Materialklas-
se im Kunststoffsektor dar. Polymer-
anwender wie die Automobilindustrie
oder der Verpackungssektor erhoffen
sich entscheidende Fortschritte beim
Einsatz solcher neuen Systeme. Prinzi-
piell kbnnen Nanokompositmaterialien
unter technologischen Gesichtspunkten
durch Compoundierung der Polymer-
schmelzen mit Nanopartikeln oder
durch in-situ-Polymerisation hergestellt
werden. Die Verstarkung im Synthe-
seprozess kann dabei von Vorteil sein,
weil die thermischen Belastungen

des Polymers weitaus geringer sind.
Grundsatzlich kann die Einarbeitung

pioneers in polymers

der Nanomaterialien im in-situ-Prozess
je nach Stoffsystem bereits zu Beginn,
wahrend des Polymerisationsprozesses
oder innerhalb der Finishing-Stufe einer
Polymerisation erfolgen.

Die Arbeiten im Forschungsbereich zu
diesem Themengebiet zielen insbeson-
dere auf die Herstellung von Nanokom-
positmaterialien durch in-situ-Verfahren
und die Erarbeitung der fur die jewei-
ligen Stoffsysteme (Polymermatrix und
Nanopartikel) optimalen Bedingungen
bei der Polymerisation. Die erfolgreich
abgeschlossenen ersten orientierenden
Arbeiten zu in-situ-Polyamidsynthesen
werden deshalb mit systematischen
Arbeiten fortgesetzt.

—
Mikroverkapselung

Die Herstellung polymerbasierter
Mikrokapseln und Matrixpartikel durch
reaktive und nichtreaktive Kapselungs-
verfahren ist Schwerpunkt der Arbeits-
gruppe »Mikroverkapselung«. Parallel
zu den Partikelbildungsprozessen wer-
den auch die verwendeten Polymere
anwendungsorientiert sowohl den
jeweiligen Verfahren als auch den An-
forderungen der Nutzer angepasst. Als
Wandmaterialien kommen natdrliche
und auch synthetische Polymere zum
Einsatz. Nachfrageorientiert wurden
bisher vor allem Controlled-Release-

Systeme flr bioaktive Wirkstoffe (Phar-
maka, Pestizide) und reaktive Kom-
ponenten in diversen Consumer- und
technischen Produkten (Katalysatoren,
Initiatoren, Stabilisatoren, Harter, etc.)
hinsichtlich ihrer Charakterisierung und
Applikation bearbeitet. Das Spektrum
der in der Arbeitsgruppe untersuchten
Wirkstoffe reicht von parenteral zu
applizierenden Pharmaka (Peptidhor-
mone, Steroide) Uber Lebens- und
Futtermittelerganzungsstoffe bis hin
zu Partikelsuspensionen fur die latente
Warmespeicherung.

65

pioneers in polymers




Fraunhofer IAP

Jahresbericht
Annual Report 2006

Polymer components based on renewable resources

With cellulose, hemi-cellulose, starch,
chitin and many other polysaccharides,
nature provides an almost inexhausti-
ble supply of biopolymers. As a result
of various modifications to these raw
materials, such systems have found
relatively wide application in practice.
However, they do not yet offer the
diverse property profile required for
polymer components. That is why the
traditional plastics based on fossil raw
materials, such as polyolefins, polya-
mides, polyesters and polyurethanes,
continue to dominate the polymer
market. Although less than 10 percent
of petroleum is used as a feedstock for
plastics production, the shortage of
petroleum and natural gasoline and the
associated steep rise in market prices
for fossil raw materials in recent years
have led to new concepts in plastics
production. By combining biotechnolo-
gical and chemical processes, synthesis
aims can be achieved more selectively.
In addition, synthesis processes can
made more cost-effective and eco-
friendly. With further advances in the
areas of biochemistry and biotech-
nology, it is expected that this whole
development process will speed up in
future.

»White biotechnology« is already
producing a range of primary mate-
rials with the potential to replace or
complement oil-based products used
by the plastics industry. Monomer
components such as 1,3-propanediol,

saturated or unsaturated o,®- diols,
o,m- diamines, o,w-dicarboxylic acids
or a,m-hydroxycarboxylic acids with
higher numbers of methylene groups
are obtained by biotechnological
conversion of vegetable oils. They can
be used for the synthesis of polyesters,
polyamides, polyester amides and po-
lyurethanes. The value-adding capacity
of glycerin — a by-product of bio-diesel
production — is extremely important in
view of the increasing use of bio-diesel
as a fuel. In particular, 1,3-propane-
diol = which can already be produced
biochemically from glycerin with high
selectivity — is presently of commercial
interest. By using 1,3-propanediol in
polyester synthesis, the property gap
between polyethylene terephthalate
and polybutylene terephthalate can be
filled. As part of a Fraunhofer alliance
project, the Fraunhofer IAP is investi-
gating the use of 1,3-propanediol in
the synthesis of polyesters and polyu-
rethanes. Last year, research focused
particularly on optimizing the synthesis
and properties of polytrimethylene
terephthalate.

On the basis of lactic acid and the di-
lactide derivative obtained from it, the
plastic polylactide (PLA) can be synthe-
sized via various technologies. Lactic
acid is produced from starch containing
agricultural raw materials by bioconver-
sion. Polylactic acid — as a biodegrada-
ble polyester — has already established

itself as a niche product, particularly
in the medical and packaqging sectors.
Huge market development potential

is expected for PLA products in the
future. This will result from improved
control of individual synthesis steps and
greater flexibility in varying product
properties to meet a specific require-
ment profile — which is perfectly feasi-
ble through copolymerization, reactive
blending or compounding.

Our research reflects these objectives.
With improvements in partial steps of
the synthesis process and the creation
of novel product properties via random
or non-random copolymerization and
reactive blending, we aim to contribute
to the technological conversion of this
process to the industrial scale.
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I
Nanocomposites — novel polymer
systems with improved material
properties

The continually increasing market
requirements for high-quality engi-
neering plastics and ambition of po-
lymer manufacturers to occupy new
market segments are placing ever
higher demands on material proper-

ty profiles (e.g. in terms of improved
mechanical and thermal properties).

In addition, criteria such as improved
electrical or barrier properties are
playing a more important role. By
compounding with nanoscale parti-
cles, the performance parameters of
polymer materials can be considerably
enhanced in some cases. Nanocompo-
sites are therefore an emerging new
class of materials in the plastics sector.
Plastics consumers such as the automo-
tive industry or the packaging sector
expect important advances to be made
through the use of such new systems.
In principle, nanocomposite materials
can be manufactured by compounding
polymer melts with nanoparticles or by
in-situ polymerization. Reinforcement
during the synthesis process can be an
advantage, because the thermal stres-
ses on the polymer are much lower.

In the in-situ process, nanoparticles
can be incorporated at the beginning,
during polymerization or in the fini-
shing stage, depending on the material
system. Fraunhofer IAP’s research work

in this area is directed towards manu-
facturing nanocomposite materials by
various In-situ processes and determi-
ning optimum polymerization condi-
tions for the particular material system
(polymer matrix and nanoparticles).
Our successtully completed exploratory
studies on in-situ polyamide syntheses
using nanoparticles will be systemati-
cally followed up.

I
Microencapsulation

Preparation of polymer-based micro-
capsules and matrix particles by
reactive and non-reactive encapsula-
tion processes is the main focus of the
»microencapsulation« project group.
The aim of our work is to tailor not
only particle formation processes but
also the polymer systems to particular
processes or user application require-
ments. The wall materials used can be
either natural or synthetic polymers. In
response to demand, we have con-
centrated so far on controlled-release
systems for bioactive agents (phar-
maceuticals, pesticides) and reactive
components in various consumer and
industrial products (catalysts, initiators,
stabilizers, hardeners, etc.). Our main
concerns are the characterization and
application of these materials. The
spectrum of active agents used by the
research group ranges from parenteral-

ly applied pharmaceuticals (peptide
hormones, steroids) through food

and animal feed additives to particle
suspensions for latent heat storage.
This comprehensive expertise in active
agent encapsulation is supported by
relevant knowledge of the chemistry,
technoloqgy, processing and application
of polymers.
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Anwendungen und Dienstleistungen

—
Thermoplastische und duromere Mikroverkapselung von Wirk-
Polymerwerkstoffe stoffen und Kunststoffadditiven
Polymersynthesen — Pharmaka
— Lebens- und Futtermittel-
— Polykondensation in Losung 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- far 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

— Faser verstarkte und gefillte
Kompositmaterialien

— Biokomposite

— Nanokomposite




Applications and services

—
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

— hanocomposites

— biocomposites

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
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Fig.1: Schematic diagram of the FFT nozzle prin-
ciple (diagram by Ingeniatrics, Spain).

Fig. 2: Fluorescence microscopy image of a
gellan/xanthan microcapsule with living bacteria
inside (picture by TTZ Bremerhaven).

Fig. 3: SEM image of shellac microcapsules bro-
ken to estimate the viability of the microencap-
sulated bacteria.
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Mikroverkapselte probiotische Bakterien fiir den
Lebensmittelbereich (FLOCAP)

Bakterien leisten einen wichtigen
Beitrag bei der Gesunderhaltung des
Magen-Darm-Trakts. Zur Erzielung
eines gesundheitlichen Effekts mussen
Lebensmittel probiotische Bakterien
mit hoher Lebensfahigkeit enthalten
(109 KBE/g). Oft reagieren Bakterien
jedoch sehr sensibel auf mechanische
oder physiologische Belastungen. Zum
Schutz der probiotischen Bakterien
kénnen diese vor ihrer Verwendung
eingekapselt werden. Zu diesem Zweck
entwickelten die Partner des EU-For-
schungsprojekts FLOCAP (Novel flow
focusing technology to produce micro-
encapsulated bacteria for the food sec-
tor) eine neue Kapseltechnologie, die
auf der Flow Focusing-Technologie (FFT,
Fig. 1) basiert: Eine Suspension aus L6-
sungen von im Lebensmittelbereich zu-
gelassenen natdrlichen Polymeren und
Bakterien wird durch FFT-DUsen, die
problemlos in konventionelle Sprihvor-
richtungen eingebaut werden kénnen,
verspriht. Dabei werden die Bakterien
von einer Polymerhille umschlossen.
Diese wird durch Sprihen der Poly-
mertropfchen in ein Hartungsbad
(ionotrope Gelierung) und/oder mittels
Spruhtrocknungsverfahren gehartet.
Als Bakterienstamm wurde Lactobacil-
lus plantarum (gefriergetrocknet oder
frisch hergestellt) eingesetzt. Erfolg-
reiche Polymerformulierungen waren
Gellan/Xanthan sowie Alginat/CMC,
gehartet in einer CaCl,-Lésung (Fig. 2),
und durch Spruhtrocknung hergestellte
Schellack-Mikrokapseln (Fig. 3).

Die Mikrokapseln weisen eine enge
PartikelgroBenverteilung (Hydrokolloid-
Kapseln 30-50 pm, Schellack-Kapseln
8-15 um) auf. Fur die mikroverkapsel-
ten Bakterien wurde eine hohe Lebens-
fahigkeit bestimmt. Die Kapseleffektivi-
tat betrug 90 Prozent. Die Stabilitat der
Mikrokapseln und die Lebensfahigkeit
der enthaltenen Bakterien wurde in
synthetischem Magen- bzw. Darmsaft

getestet (pH 2 bzw. 7,5). Beide Hydro-
kolloid-Spezies quollen im Magensaft,
waren jedoch weiterhin intakt. Im Ma-
gensaft wurden keine Bakterien auB3er-
halb der Mikrokapseln gefunden. Im
Darmsaft l6sten sich die Mikrokapseln
vollstandig auf. Schellack-Mikrokap-
seln waren im Magensaft stabil, das
Auflésen im Darmsaft erfolgte jedoch
nicht vollstandig. Bei allen Kapseltypen
konnte im Darmsaft eine hohe Bak-
terienpopulation isoliert werden, die
Lebensfahigkeit lag bei 10° KBE/g.

Angefarbte Alginat/CMC-Mikrokap-
selplacebos wurden in verschiedene
Fruchtsafte, Quark und Cheddar-Kase,
Schellack-Mikrokapseln in Smint-Pa-
stillen eingearbeitet. Die Mikrokapseln
waren wahrend der verschiedenen
Verarbeitungsstufen stabil, auch in den
Lebensmitteln konnte die Stabilitat fur
mindestens 2 Monate nachgewiesen
werden. Mit ungefarbten Kapselplace-
bos wurden standardisierte Sinnesprii-
fungen mit Probanden durchgefihrt.
Mit einer Sicherheit von 95 Prozent
konnte nachgewiesen werden, dass
es keine signifikanten Unterschiede
zwischen den Lebensmitteln mit bzw.
ohne Mikrokapseln gibt. Die in die
Smint-Pastillen eingearbeiteten mikro-
verkapselten Bakterien wiesen nach
einer simulierten Magen-Darm-Pas-
sage noch eine Lebensfahigkeit von
105 KBE/g auf. Weitere Forschungs-
aktivitaten sind erforderlich, um die
entwickelte Technologie fir einen
praktischen Einsatz in der Lebensmittel-
industrie vorzubereiten.
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Microencapsulated probiotic
for the food sector (FLOCAP)

Bacteria play an important role in keep-
ing the gastrointestinal tract healthy.
Probiotics incorporated in food must
be available in sufficient number with
high viability when reaching the hu-
man intestine to guarantee a beneficial
effect (109 cfulg). However, these
microorganisms are often sensitive to
mechanical and physiological stresses.
To protect probiotic bacteria, they can
be encapsulated before use. For this
purpose, the FLOCAP partners devel-
oped a novel microencapsulation pro-
cess based on the new Flow Focusing
Technology (FFT, Fig. 1). A suspension
of food-approved natural polymers and
bacteria is sprayed through FFT single
or concentric nozzles that can be fitted
on conventional spraying devices. As a
result the bacteria are surrounded by

a polymer shell. Droplet stabilization

is carried out by spraying the polymer/
bacteria mixtures into a reaction bath
(ionotropic gelation) and/or by a spray
drying process. Lactobacillus plantarum
(freeze-dried or freshly prepared) is

the selected bacteria strain. Successful
polymer formulations are gellan/xan-
than and alginate/CMC, hardened in a
reaction bath of calcium chloride (Fig.2),
and shellac microcapsules prepared by
spray drying (Fig. 3).

The bacteria containing microcapsules
have a narrow size distribution (hydro-
colloid microcapsules: 30-50 um, spray-
dried microcapsules: 8-15 um), high
bacteria viability and an encapsulation
efficiency of about 90 percent. The sta-
bility of the microcapsules and viability
of the bacteria contained in them were
tested in artificial gastric juice (pH 2)
and intestinal fluid (pH 7.5), because
microencapsulated bacteria should sur-
vive passage through the stomach and
be released under intestinal conditions.
Both gellan/xanthan and alginate/CMC
microcapsules swelled in the artificial
gastric juice but without releasing

bacteria

bacteria. In the artificial intestinal fluid,
these microcapsules disintegrated com-
pletely. The shellac microcapsules were
stable in the artificial gastric juice and
partially disintegrated in the artificial
intestinal fluid. With all types of micro-
capsules, a high bacterial population
was isolated in the artificial intestinal
fluid, with a viability of 106 cfulg.

Placebos and bacteria-containing mi-
crocapsules were incorporated in food
products. Colored alginate/CMC micro-
capsules were processed in apple juice,
quark and cheddar cheese to observe
their stability and distribution in the
food products. The microcapsules
withstood the processing temperatures
and were stable in the food products
for at least 2 months. No difference

in texture could be observed. Triangu-
lar sensory tests with panelists were
performed with non-colored micro-
capsules in the food products. It was
confirmed that there was no significant
difference between the standard prod-
ucts and the products containing mi-
crocapsules. Bacteria-containing shellac
microcapsules were incorporated in
Smint pastilles. The microcapsules re-
mained intact during processing and
were stable in the pastilles for at least
2 months. After gastrointestinal simula-
tion, the microencapsulated bacteria
incorporated in the Smint pastilles had
an estimated viability of 10> cfu/g. Fur-
ther research needs to be carried out
to prepare the developed technology
for practical application in the food
industry.

Synthesis and polymer technology
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Fig. 1: Separated platelets of layered silicates in a
PBT- polymer matrix.

y-axis left = modulus [MPa]
y-axis right = impact strength [kJ/m2]

1 1 1 1 1
0 1 2 3 4
percentage of the filler [%]

Fig. 2: Modulus and impact strength versus filler
concentration in the PA6/Aerosil system.

filler Gpnay [MPa] & [%] E [MPa]
————— 52.2 3.4 2130
Nanofil 2* 61.2 4.4 2650
Nanofil SE 3010* 56.4 3.9 2270

* StidChemie
Fig. 3: Results of mechanical property studies on

PBT and selected nanocomposites (filler content
= 3 percent).
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Nanokomposite

Der Forschungsschwerpunkt »Mate-
rialdesign« des Fraunhofer IAP wird
durch die Entwicklung und Charakteri-
sierung von Nanokompositen erganzt.
Das Wirkprinzip nanoskaliger Fullstoffe
basiert auf dem sehr groBen Ober-
flache/Volumen-Verhaltnis. Daraus
resultiert eine intensivere Wechselwir-
kung mit der Polymermatrix, so dass
bereits kleine Fillstoffmengen gréBere
Eigenschaftsanderungen bewirken. Ein
wesentlicher Vorteil ist dabei auch die
Gewichtsreduzierung der Komposite.
Angestrebt werden zusatzlich Verbes-
serungen in der Mechanik, dem
Korrosionsschutz und der Kratzfestig-
keit, den Lotus- und Antibeschlag-
effekten oder der Textil- und Papier-
impragnierung.

Bei den nanoskaligen Fllstoffen kann
es sich um spharische Partikel handeln,
die aufgrund der vorgegebenen Struk-
tur beispielsweise Einfluss auf den
Modul sowie die Warmeformbestan-
digkeit der Composite nehmen. In
Ergdnzung dazu kénnen Fullstoffe wie
modifizierte Schichtsilikate, Doppel-
schichthydroxide oder Nanotubes nach
erfolgreichem Exfolieren der Platelets
(Fig. 1) oder Dispergieren der Fasern
zusatzlich eine Verbesserung der Zug-
festigkeit bewirken.

Im Fraunhofer IAP werden hauptsach-
lich in-situ- und Schmelzeinterkalation
genutzt, um Nanokomposite auf

der Basis von Gusspolyamid 6 sowie
aromatischen Polyestern (PET, PTT und
PBT) herzustellen.

In-situ-Verfahren wie die Herstellung
von Gusspolyamid 6 bieten den Vorteil,
dass dabei die geringe Viskositat der
Monomerschmelze zu Beginn der
Reaktion fUr das Dispergieren nano-
skaliger Partikel genutzt werden kann.
Neben der Struktur der Fllstoffe ist
deren Konzentration von wesentlicher
Bedeutung. Geeignete Materialkom-
binationen erlauben beispielsweise
Verbesserungen in der Zahigkeit bei

vergleichsweise hoher Steifigkeit (Fig.2).
Unter RIM-technologischen Aspekten
spielt die Schmelzeviskositat auch

bei der Herstellung faserverstarkter
Komposite eine wichtige Rolle, wenn
die Sedimentationsgeschwindigkeit
der Fasern zu groB ist. Durch geringe
Mengen nanoskaliger Fullstoffe lasst
sich dem begegnen, so dass die Fasern
letztendlich im Formk&rper homogener
verteilt sind. Nanokomposite aroma-
tischer Polyester werden auf der Basis
organisch modifizierter, schichtstruk-
turierter Fullstoffe im Fraunhofer IAP
durch den Einsatz von Doppel-
schneckenextrudern hergestellt und

in ihren Eigenschaften optimiert. Mit
kommerziell erhaltlichen Fullstoffen
konnten neben dem Modul auch deut-
liche Verbesserungen in der Zugfestig-
keit festgestellt werden (Tab. 1).
Neben Voruntersuchungen zur Aus-
wahl thermostabiler Fillstoffe stellen
wir unseren Kooperationspartnern ein
fundiertes Know-how Uber geeignete
Reaktions- und Prozessparameter wie
das Temperaturregime, die Variati-

on der Initiatorkonzentrationen, die
Fullstoffvorbereitung, das Schnecken-
design oder das Dispergieren der
Fullstoffe zur Verfligung.

Die Charakterisierung von Nanokom-

positen wird durch folgende Methoden

sichergestellt:

— Viskosimetrie

— Bestimmung des Fllstoffgehalts

— Thermische Analysen (DSC, TGA)

— Rheologie

— Mechanik (Zug- und Biegefestigkeit,
Modul, Dehnungsanderung,
DMA-HDT)

— Charakterisierung des Abbrennver-
haltens

— Morphologie (SEM)

— Fullstoff in der Matrix (TEM)

— Kristallinitatsgrad, Charakterisierung
der Kristallite (Rontgen-Weitwinkel-
beugung)

pioneers in polymers
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Nanocomposites

Research into materials design at the
Fraunhofer IAP is being enhanced by
the development and characteriza-
tion of nanocomposites. The mode of
action of nanofillers is based on their
very large surface/volume ratio. This
results in more intensive interaction
between the reactive particle surface
and the polymer matrix, so that only
small amounts of filler produce quite
considerable changes in properties.
Another advantage is weight reduc-
tion compared to conventional fillers.
Further objectives in using nanofillers
relate to improvements in mechani-

cal properties, corrosion prevention,
scratch resistance, lotus and anti-
fogqging effects as well as textile and
paper impregnation.

Nanofillers may, for example, be
spherical particles with a particular
structure that enables them to improve
the modulus and thermal stability of
composites. Nanofillers with a high
aspect ratio, such as organically mo-
dified layered silicates, double-layered
hydroxides or nanotubes, promise
additional improvement in the tensile
strength of composites when properly
exfoliated and dispersed in the polymer
matrix (Fig. 1).

At the Fraunhofer IAP, in-situ and melt
intercalation are the main methods
used to prepare nanocomposites based
on cast polyamide 6 and aromatic poly-
esters, such as PET, PTT and PBT.

The advantage of in-situ methods, such
as the polymerization of cast polya-
mide 6, is that the low viscosity of the
monomer melt at the beginning of the
reaction can be utilized for dispersing
the nanoparticles. In addition to filler
structure, filler concentration is also
very important. Suitable combinations
of materials, for example, permit con-
siderable improvements in composite
toughness to be achieved, while retai-
ning a high level of stiffness (Fig. 2).

In using RIM technology to produce

fiber-reinforced PA6, the viscosity of
the melt also plays an important role
in controlling the fiber settling rate. By
adding small amounts of nanoscale fil-
lers, the melt viscosity can be adjusted
to prevent the formation of concentra-
tion gradients in the resulting polymer
matrix.

Nanocomposites based on aromatic
polyesters and organically modified
layered silicates are produced by melt
intercalation using twin-screw extru-
ders and their properties optimized.
Besides an increased modulus, signifi-
cant improvements in tensile strength
are also obtained with commercially
available nanofillers (Tab. 1).

Besides screening possible fillers (e.q.
for heat resistance), we can offer our
cooperation partners detailed know-
ledge of the most important reaction
and processing parameters such as
temperature settings, initiator concen-
tration, filler preparation, screw design
and filler dispersion.

Characterization of the nancomposi-

tes is performed using the following

methods:

— viscometry

— filler content determination

— thermal analysis (DSC, TGA)

— rheology

— mechanical properties (tensile and
flexural strength, modulus, elonga-
tion, DMA-HDT)

— characterization of burning behavior

— morphology (SEM)

— filler in the matrix (TEM)

degree of crystallinity, crystallite
characterization (wide-angle X-ray-
diffraction)
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Fig.1: Biotechnological production of 1,3-pro-
panediol and dicarboxylic acids for the synthesis
of polyesters and polyurethanes.

TlCl T Cl T Cl WV
PET 248-258 130-150 76-80 0.55-1.0
PBT 222-232 80-120 30-50 0.85-1.40
PTT 226-229 80-120 50-60 0.7-1.2

T. = melting temperature
Ty, = cristallization temperature

—
1l

glass transition temperature

<
1

intrinsic viscosity

Tab. 1: Characteristic melting properties of the
polyesters PET, PBT and PTT.

G E €
[MPa] [MPa] [%]
Corterra™ 60.5+0.5 2080+11 6.4+0,3
PTT 624 +20 219047 52+17

6 = tensile strength

€

elongation at break
E = elasticity module

Tab. 2: Comparison of the mechanical properties
of Corterra™ and the PTT synthesized in the
Fraunhofer IAP.

pioneers in polymers

WeiBe Biotechnologie fiir die Polyestersynthese

Vor dem Hintergrund steigender Rohél-
preise, der Ressourcenverknappung
und der immer strengeren Umwelt-
gesetzgebung, ist insbesondere die
weiBe Biotechnologie in den Focus der
Offentlichkeit getreten. Darunter ver-
steht man die industrielle Produktion
von organischen Grund- und Feinche-
mikalien sowie Wirkstoffen mithilfe
optimierter Enzyme, Zellen oder Mikro-
organismen. Auf diese Weise konnen
Industrieprozesse 6konomischer und
okologischer gestaltet werden.

Innerhalb der Fraunhofer-Gesellschaft
haben sich acht Institute zu dem
Verbund »Weile Biotechnologie« zu-
sammengeschlossen. Dazu zahlt auch
das Fraunhofer IAP, das insbesondere
Kompetenzen im Bereich der Polyester-
synthese von Polyethylenterephthalat
(PET) und Polybutylenterephthalat (PBT)
hat und diese Erfahrungen auf die Syn-
these von Polytrimethylenterephthalat
(PTT) Ubertragt.

PBT wird als technischer Kunststoff

in der Automobilbranche eingesetzt,
wahrend PET als Flaschenmaterial und
in der Textilindustrie verwendet wird.
Bei Preisen von unter 1 €/kg ist PET
konkurrenzlos glinstig. Im Gegensatz
dazu hat PBT zwar einen hohen Preis
(> 2 €/kqg), ist dafir aber viel hydro-
lysestabiler. Der Nachteil ist, dass bei
der schwierigen Synthese von PBT viel
Tetrahydrofuran anfallt, weshalb der
Herstellungsprozess explosionsge-
schitzt durchgefiihrt werden muss.
PTT weist eine zu PBT vergleichbare
Saurestabilitat auf. Der Preis des PTT
liegt allerdings im Bereich von dem des
PBT. Die Schmelzeeigenschaften des
PTT liegen zwischen denen des PET
und PBT (Tab. 1). Zur Herstellung von
PTT wird 1,3-Propandiol benétigt, das
zurzeit aus Acrolein synthetisiert wird.

1,3-Propandiol ist die teuerste Kompo-
nente bei der PTT-Herstellung. Inner-
halb des Fraunhofer-Verbunds »WeiBe
Biotechnologie« soll daher ein Verfah-
ren entwickelt werden, das die preis-
wertere Herstellung von 1,3-Propandiol
auf Grundlage biotechnologischer
Prozesse ermdglicht (Fig. 1). Zu diesem
Zweck soll Glyzerin, das als Abfallpro-
dukt bei der Biodieselherstellung in
groBen Mengen anfallt, biochemisch in
1,3-Propandiol umgesetzt werden.

Die Polymerisation von PTT fand im
Autoklaven im Batchverfahren in zwei
Schritten statt: In der Veresterungspha-
se (zwischen 0,5 und 4 bar /270 °C)
wird das biochemisch hergestellte
1,3-Propandiol an die Terephthalsaure
angelagert. In der Polykondensations-
phase (0,1 bis 1 mbar) wird der Uber-
schuss an 1,3-Propandiol entfernt. Die
Molmassen der Produkte wurden Gber
Viskosimetrie, die Verfarbungen mittels
eines spektralen Farbmessgerats

(LUCI 100) charakterisiert.

Der Vergleich der mechanischen Eigen-
schaften mit im Handel befindlichen
Produkten wie Corterra™ zeigt, dass
die Qualitat des synthetisierten PTT die
von Corterra™erreicht (Tab. 2).

Im Gegensatz zu PET und PBT kristal-
lisiert PTT besser. Dies erleichtert die
anschlieBende Festphasenkondensa-
tion (SSP) erheblich. Die SSP wurde bei
speziell abgestimmten Temperaturen
im Stickstoffstrom bis zu intrinsischen
Viskositaten von n = 1,6 durchgefihrt.

Im folgenden Schritt soll — nach
Bereitstellung des biotechnologisch
hergestellten 1,3-Propandiol durch die
Kooperationspartner — die Machbar-
keit der Umsetzung zum Polyester und
dessen GUte untersucht werden.

pioneers in polymers
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White biotechnology for polyester synthesis

Against a background of rising crude
oil prices, scarcer resources and stricter
environmental legislation, white bio-
technology is growing in importance.
White biotechnology refers to the
industrial production of basic and fine
organic chemicals and active ingre-
dients with the aid of optimized en-
zymes, cells or microorganisms. In this
way, industrial processes can be made
more economical and ecological.
Within the Fraunhofer-Gesellschaft,
eight institutes have grouped together
to form the »White Biotechnology«
alliance. The Fraunhofer IAP is one of
these institutes. It offers special compe-
tence in the synthesis of polyethylene
terephthalate (PET) and polybutylene
terephthalate (PBT), and has now ap-
plied this expertise to the synthesis of
polytrimethylene terephthalate (PTT).
PBT is used as an engineering plastic
in the automotive industry, while PET
finds application as a bottle material
and in the textile industry. At a price of
less than 1 €/kg, PET is an unbeatably
low-cost material. By contrast, PBT has
a relatively high price (> 2 €/kg) but is
much more stable to hydrolysis. Unfor-
tunately, during the complicated syn-
thesis of PBT a considerable quantity
of tetrahydrofuran is produced, which
means that the production process has
to be explosion-proof.

PTT has similar acid stability to PBT
and is also comparable in price. The
melting properties of PTT lie between
those of PET and PBT (Tab. 1). For the
production of PTT, 1,3-propanediol

— currently synthesized on the basis of
acrolein — is needed. 1,3-propanediol is
the most expensive component in PTT
production. To address this problem,
the Fraunhofer »White Biotechnology«
alliance is developing a biotechnologi-
cal process for low-cost production of

1,3-propanediol (Fig. 1). In this process,
glycerin — a waste product of bio-diesel
production — is converted biochemically
into 1,3-propanediol.

PTT based on this biotechnologically
produced 1,3-propanediol was poly-
merized at the Fraunhofer IAP in an
autoclave using a two-step batch
process. During the esterification phase
(between 0.5 and 4 bar / 270 °C),

the 1,3-propanediol was attached to
terephthalic acid. During the polycon-
densation phase (0.1 to 1T mbar), the
excess of 1,3-propanediol was remo-
ved. The products were characterized
with respect to their molar mass (by
viscometry) and discoloration (with a
LUCI 100 spectral colorimeter).
Comparison of the mechanical proper-
ties of the synthesized PTT with those
of commercially available PTT products,
such as Corterra™, shows that the qua-
lity of the synthesized PTT matches that
of Corterra™ (Tab. 2). PTT has much
better crystallization properties than
PET and PBT. This greatly facilitates
subsequent solid-state polycondensa-
tion (SSP). The SSP was performed at
specially optimized temperatures in a
nitrogen stream up to Iintrinsic viscosi-
ties of n = 1.6.

The next step — after the biotechno-
logically produced 1,3-propanediol

has been supplied by our cooperation
partners — will be to study the feasibi-
lity of converting it to polyester on a
commercial scale and to test the quality
of the polyester so obtained.
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Innovation durch wasserbasierende Polymersysteme

Wasser ist in vieler Hinsicht das idea-

le Losungs- und Dispergiermittel fir
Polymere, weil es viele positive Eigen-
schaften miteinander vereinigt: es ist
ungiftig und unbrennbar, lasst sich
problemlos entsorgen und recyceln,

ist billig und tberall vorhanden. Daher
besitzen wasserbasierende Systeme bei
der Herstellung, Verarbeitung und An-
wendung von Polymeren sowohl eine
Reihe toxikologischer und 6kologischer
als auch wirtschaftlicher Vorteile. Sie
kommen auch den steigenden Anfor-
derungen an die Nachhaltigkeit und
Umweltvertraglichkeit jeglicher Pro-
dukte entgegen. Dies macht nicht nur
die Entwicklung neuer wasserbasie-
render Systeme attraktiv, sondern auch
die Umstellung von traditionell mit
organischen Lésungsmitteln hergestell-
ten bzw. verarbeiteten Produkten auf
wasserbasierende Alternativen. Nach
wie vor besteht ein groBBes Innovations-
potenzial in den klassischen Einsatz-
gebieten wasserloslicher bzw. vertrag-
licher Polymersysteme. Zu nennen sind
hier beispielsweise Abwassertechnolo-
gie, Baustoffe, Papierherstellung, Le-
bensmittelverarbeitung, Hygieneartikel
oder kosmetische und pharmazeutische
Produkte. Doch auch in den neuen
Hochtechnologiefeldern wie der Mikro-
elektronik, Photonik, Medizintechnik,
Bio- und Nanotechnologie eréffnen
wasserbasierende Polymersysteme
neue Losungen flr viele Probleme.

Expertise und Aktivitdten des For-
schungsbereichs Gberdecken das
gesamte Feld der wasserbasierenden
Polymersysteme. Die Forschungs- und
Entwicklungsarbeiten erstrecken sich
von Monomer- und Polymersynthese
Uber Synthesemethodik, Verfahrens-
entwicklung, Analytik und Charakteri-
sierung in wassrigen Systemen bis zu
diversen Anwendungen auch auBer-
halb von Wasser. Brennpunkte der

Aktivitaten sind Stoffentwicklung, mo-
lekular geldste und kolloidale Systeme
sowie Hydrogele und Grenz- bzw.
Oberflachen.

I
Wasserlésliche Polymere und
Hydrogele

Die Bedeutung der wasserloslichen
Polymere wird oft unterschatzt, weil
sie meistens im Hintergrund wirken
und somit nicht direkt sichtbar sind.
Tatsachlich werden weltweit jahrlich
Uber 1 000 000 Tonnen wasserléslicher
Polymere hergestellt, die vielfaltigst

in Prozessen oder Produkten Verwen-
dung finden. Oft spielen sie dabei die
Rolle von Schlisselsubstanzen und oft
gentgen dafir bereits kleine Mengen.
Charakteristisch fur derartige Polymere
ist die groBe Zahl stark polarer oder
geladener Gruppen, die eingebaut
werden, um eine gute Vertraglichkeit
mit Wasser zu erreichen. Werden sie
vernetzt oder an Oberfldchen ange-
bunden, quellen solche gut wasserver-
traglichen Polymere in Wasser stark auf
und bilden Hydrogele, Superabsorber
oder lonenaustauscher.

Die Entwicklung neuer Stoffe und Pro-
dukte im Forschungsbereich umfassen
sowohl geladene Polymere, die soge-
nannten Polyelektrolyte, als auch unge-
ladene. Dazu kommen Polyampholyte
und Polyzwitterionen als Spezialpro-
dukte, die gleichzeitig positiv geladene
und negativ geladene Gruppen tragen.
Alle diese Stoffklassen lassen sich je
nach Anforderungsprofil von synthe-
tischen — wie Polyacrylaten — oder
natdrlichen Polymeren — wie Polysac-
chariden — ableiten.

Unsere langjahrige Erfahrung in der
Herstellung, Charakterisierung und

Anwendung, gekoppelt mit einer in-
tensiven Erforschung der Grundlagen,
haben uns speziell im Feld der Poly-
kationen wie auch der Polyampholyte
zu einer internationalen Fuhrungsrolle
verholfen. Die Anwendungsgebiete der
kationischen Polymere zeigen anschau-
lich das Nebeneinander des Einsatzes
von wasserldslichen Polymeren in
traditionellen Feldern wie auch in
hochgradig innovativen Entwicklungen.
Traditionelle Anwendungen umfassen
ein breites Spektrum, das von Ab-
wasserreinigung, Flockungsmitteln,
Papierherstellung und Textilveredlung
bis zu Haarfestigern und Weichspu-
lern in Waschmitteln reicht. Neue
Entwicklungen zielen auf Bereiche wie
bakterizide Oberflachen, kontrollierter
Transport bzw. Freigabe von Arznei-
stoffen bis hin zur Gentherapie.

I
Syntheseentwicklung

Wasser ist ein chemisch relativ aggres-
sives Losungsmittel. Wie beispielsweise
vom Rosten bekannt, reagiert es mit
vielen organischen wie anorganischen
Verbindungen. Darum erfordern
Polymersynthesen in Wasser und
verwandten Losemitteln besonderes
Know-how, wie wir es in langjdhriger
Arbeit aufgebaut haben und weiter
entwickeln. Ein besonderer Schwer-
punkt unserer Entwicklungsarbeiten

ist die radikalische Polymerisation, da
diese gegentber wassrigen Systemen
besonders tolerant ist. Hier beschafti-
gen wir uns sowohl mit der Stoff- als
auch der methodischen und der verfah-
renstechnischen Seite und decken auch
nicht-wassrige Anwendungen ab.

Auf der Stoffseite bearbeiten wir so-
wohl die Synthese neuer Monomere als
auch die von Initiatoren, Kettenreglern



und -abbrechern. Dazu kommen Poly-
mer-Additive, wie z. B. neue Weichma-
cher oder UV-Stabilisatoren. Als neuen
methodischen Ansatz haben wir uns
in den letzten Jahren besonders den
Methoden der sogenannten »kontrol-
lierten« radikalischen Polymerisation
gewidmet, die wir u. a. unter anwen-
dungstechnischen Gesichtspunkten
flr wassrige Systeme weiterentwickelt
haben. Diese Methoden er6ffnen den
Zugang zu Polymeren mit besser
definierten molekularen Parametern
sowie zu Polymeren mit spezieller ma-
kromolekularer Architektur. So lassen
sich relativ einfach funktionale Block-
Copolymere herstellen, die vielfaltige
Maoglichkeiten fur die Entwicklung
neuer Tenside, Emulgatoren und Ver-
traglichkeitsmacher bieten, bzw. neue
Strategien fur die Entwicklung nano-
strukturierter Materialien eréffnen.

Auf der Verfahrensseite beschaftigen
wir uns in besonderer Weise mit den
Techniken der Dispersionspolymerisa-
tion, wie normale oder inverse Emul-
sions-, Mikroemulsions-, Suspensions-
oder Fallungspolymerisation. Durch
die geschickte Wahl des Verfahrens
lassen sich sowohl die Herstellung und
die Eigenschaften etablierter Produkte
optimieren, als auch ganz neue Eigen-
schaftsprofile erreichen.

I
Polymerdispersionen

Wasserunldsliche Polymere lassen sich
kolloidal, also in Form winzig kleiner,
kompakter Teilchen, in Wasser her-
stellen und verarbeiten. Solche Poly-
merdispersionen zeichnen sich durch
exzellentes FlieBverhalten und groBe
Oberflachen aus. Dadurch zeigen selbst
altbekannte Polymere als Dispersion
zum Teil ungewohnte Eigenschaften

und eréffnen neue Anwendungen. In
diesem Feld schlieBen sich unsere Ak-
tivitdten nahtlos an das Arbeitsgebiet
der Dispersionspolymerisation an und
erganzen sich mit diesem wechselsei-
tig. Entsprechend verfigen wir in dem
Feld Uber groBe Erfahrung und eine
ausgefeilte Analytik.

Mittels Dispersionspolymerisation ge-
lingt es auch, Nanopartikel mit beson-
derer Struktur herzustellen, wie z. B.
Kern-Schale Teilchen mit funktionaler
Oberflache, wie sie fiir medizinische
Diagnostika bendtigt werden. Ein
anderes Beispiel sind organisch-anor-
ganische Hybridteilchen, wie z. B.
umhllte eisenoxydhaltige Nanopartikel
flir magnetische Latices. Die Disper-
sionspolymerisation fihrt bei ge-
schickter Prozessfiihrung zu einheitlich
groBBen Polymerpartikeln, die sich

in Analogie zu Atomen — jedoch im
Nano- bis Mikrometerbereich — dicht
zu Kristallen packen kénnen. Derartige
»kolloidale Kristalle« finden ein groB3es
Interesse aufgrund ihrer optischen
Effekte, z. B. in dem Kontext, elektro-
nische Datenspeicherung, -transport
und -verarbeitung durch optische
Verfahren zu ersetzen.

I
»Intelligente« Materialien

Wahrend die Eigenschaften der meis-
ten synthetischen Materialien perma-
nent festgelegt sind, vermogen sich
viele biologische Systeme an andernde
Umweltbedingungen anzupassen. In
Analogie zu einem solchen Verhal-
ten wird seit einigen Jahren versucht,
Materialien zu entwickeln, deren
Eigenschaften sich durch duBere Reize
»schalten« lassen. Man spricht dann
oft von »intelligenten« Materialien. Als
Schalter kommen viele physikalische

oder chemische Reize in Frage, von
Temperatur Uber Licht und pH-Wert bis
zu komplexen chemischen Reaktionen.
Wasserldsliche Polymere bieten in die-
sem Gebiet besondere Moglichkeiten,
nicht zuletzt weil sie sich manchmal
gegen die Intuition verhalten. So |6sen
sich viele ungeladene Polymere zwar
bei niedriger Temperatur in Wasser,
fallen aber bei erhdhter Temperatur
wieder aus. Eine solche Mischungslicke
lasst sich gezielt zum Schalten nutzen:
eine Temperaturveranderung von nur

1 bis 2 °C verandert das Eigenschafts-
profil eines Polymers grundlegend. Wir
untersuchen derzeit Einsatzmoglich-
keiten solcher reversibel schaltbarer
Polymere z. B. in Hydrogelen, an Ober-
flachen oder in Emulgatoren.
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Innovation through water-born polymer systems

Water is the perfect solvent and dis-
persing agent for polymers in many
respects, because it combines a unique
set of advantageous properties. It is
non-toxic, non-flammable, easy to
dispose of and recycle, inexpensive and
widely available. Water-based systems
therefore offer a number of toxico-
logical, ecological and cost benefits
for the production, processing and
application of polymers. Such a profile
fits well with ever increasing sustai-
nability and environmental protection
requirements. This not only makes

it attractive to continue developing
new water-based systems but also to
convert products that have traditionally
been produced with organic solvents
to water-based alternatives. There is
still huge potential for innovation in
the conventional areas of application
for water-soluble and water-compa-
tible polymer systems. These include,
for example, wastewater treatment,
construction materials, papermaking,
food processing, personal care, cosme-
tics and pharmaceuticals. At the same
time, water-based polymers can also
offer new solutions for many problems
in high-technology fields such as
microelectronics, photonics, or medi-
cal, bio- and nanotechnology.

The expertise and activities of the
research department cover the en-

tire field of water-based polymers.
Research and development activities
include monomer and polymer synthe-
sis, synthesis methodology, and ana-
lysis and characterization in agueous
systems. Our activities also extend to
various non-aqueous applications. The
main focal points of our work are the
development of new materials, mole-
cularly dissolved and colloidal systems
and hydrogels, surfaces and interfaces.

pioneers in polymers

I
Water-soluble polymers and
hydrogels

The importance of water-soluble
polymers is often underestimated,

as they are usually work in the back-
ground and are not directly visible. In
fact, more than 1,000,000 tonnes of
water-soluble polymers are produced
worldwide every year. They are used
for a wide diversity of processes and
products, in which they are frequently
key substances. In many cases, small
quantities are sufficient to achieve the
desired effect. A characteristic feature
of such polymers is their large number
of highly polar or charged moieties,
which are incorporated to give the po-
lymers good compatibility with water.
If they are crosslinked or anchored to
surfaces, such polymers swell strongly
in water and may serve as hydrogels,
super absorbents, or ion exchangers.

The development of new materials and
products in our department includes
both ionic polymers — so-called poly-
electrolytes — and non-ionic polymers.
In addition, we synthesize speciality
products, such as polyampholytes and
polyzwitterions, which carry both posi-
tively charged and negatively charged
groups at the same time. All these po-
lymer classes can be based on synthetic
polymers (such as polyacrylates) or
natural polymers (such as polysaccha-
rides), depending on the requirement
profile.

Our long-standing experience of the
synthesis, characterization and ap-
plication of polycations and polyam-
pholytes, supported by intensive basic
research, has made us an international-
ly recognized, leading expert in these
fields. The diverse applications for

polycations clearly illustrate how the
use of water-soluble polymers in
traditional sectors coexists with their
involvement in highly innovative deve-
lopments. For example, polycations are
traditionally employed in wastewater
treatment, flocculation processes, pa-
permaking, and textile finishing as well
as in hair care, fabric softeners and
detergent formulations. New develop-
ments target uses such as self-disinfec
ting surfaces, controlled transport and
delivery of drugs, and gene therapy.

I
New synthesis methodologies

Water is a relatively aggressive solvent.
It reacts readily with many organic and
inorganic substances. For this reason,
polymer synthesis in aqueous and
related solvents is a difficult task that
requires special know-how, which we
have accumulated over many years. A
special focus of our development work
has been free radical polymerization,
as this method is particularly tolerant
to the presence of water. Our activities
include both materials and processes,
and also cover non-aqueous applica-
tions.

In terms of materials, we not only syn-
thesize new monomers but also new
initiators, chain transfer agents, and
terminating agents. We also develop
polymer additives, such as new plasti-
cizers or UV-stabilizers. Another line of
research is the chemical modification
of precursor polymers. A new metho-
dological approach on which we have
concentrated in recent years is »con-
trolled« free radical polymerization.
We have adapted this for applications
based on aqueous systems. These
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methods give access to polymers with
more defined molecular parameters
and polymers with special macromo-
lecular architecture. For example, it is
relatively easy to produce functional
block copolymers that are promising
candidates for new surfactants, emulsi-
fiers, or compatibilizers and also open
up new strategies for the development
of nano-structured materials.

With regard to polymerization pro-
cesses, we are specialists in dispersion
polymerization, such as normal or in-
verse emulsion, microemulsion, suspen-
sion and precipitation polymerization.
By selecting the appropriate process, it
is possible not only to optimize the pro-
duction and properties of established
products but also to achieve complete-
ly new property profiles.

|
Polymer dispersions

Water-insoluble polymers can be
synthesized and processed in colloidal
form, i.e. in the form of extremely
small particles. Such polymer disper-
sions are characterized by excellent
rheological behavior and very large
surfaces. Even well-known polymers
can exhibit unusual properties when
prepared as dispersions and so may
open the way to new applications. Our
activities in this area are closely related
to our work on dispersion polymeri-
zation and the two fields complement
each other. As a result, we can offer a
wealth of experience and sophisticated
analytics.

Dispersion polymerization makes it

possible to prepare nanoparticles with
special internal structures, such as

pioneers
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core-shell particles with a functional
surface, which are required for medical
diagnostics. Another example is that
of organic-inorganic hybrid particles,
such as coated nanoparticles of iron
oxide, which are needed for magnetic
latexes. Expertly conducted dispersion
polymerization allows nanoparticles of
a uniform size to be produced, which,
like atoms but at the nano to micron
level, can aggregate into densely pa-
cked crystals. Such »colloidal crystals«
are attracting considerable interest
because of their optical effects, e.qg. in
the context of replacing electronic data
storage, transport and processing by
equivalent optical processes.

property profile of a polymer. We are
currently exploring the practicability
of using such reversibly switchable
polymers in hydrogels, on surfaces, or
in emulsifiers.

[
»Smart« materials

The properties of most synthetic ma-
terials are permanently fixed but many
biological systems can adapt actively or
passively to a changing environment. In
recent years, attempts have been made
to mimic such behaviour by developing
materials that can switch their proper-
ties in response to an external stimu-
lus. To describe these developments,
the term »smart« materials has been
coined. Many different chemical and
physical stimuli may serve as potential
switches, including temperature, light,
pH or complex chemical reactions.
Water-soluble polymers offer spe-

cial opportunities in this respect, not
least because they sometimes behave
counter-intuitively. Many non-ionic
polymers, for example, dissolve at low
temperature in water but reprecipitate
when the solution is heated. Such a
miscibility gap can be exploited as a
switch: a temperature increase of only
1-2 °C may be sufficient to modifiy the
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Anwendungen und Dienstleistungen

I
Wasserlésliche Polymere

Ausgewahlte Anwendungen

— Viskositatsregulierung

— Papierhilfsmittel

— Prozesshilfsmittel fir Trennprozesse

— Schwermetall-lmmobilisierung

— 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, Ladungsstér-
ke, variablem Verhaltnis hydrophiler
und hydrophober Anteile

— amphiphile Blockcopolymere

— polymere Tenside

— Polyelektrolyte mit alternierenden
Ladungen (Pfropf-, Kammstruktur)

— polymere Betaine

— reversible und irreversible Gele

— lonomere

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 fur 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 GroBe als optische
Sensorelemente (z. B. fiir 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 regulation

— 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 hydrophobichydrophilic
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)

— organic nanoparticles for life
sciences

Syntheses

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

Complex chemical analysis

— of polymers, additives and
surfactants

Kontakt Contact
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andre.laschewsky@iap.fraunhofer.de
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Water-born 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 ftr 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 fr Life-Science
Polymer nanotechnology for life science
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Fon: +49(0)331/568-1127

Fax: +49(0)331/568-3000
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Fig. 1: Synthesis of starches with tertiary amine
function.
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Fig.2: Turbidity and pH as a function of time of a
2.5 percent agueous amino starch solution.

Intelligente Verkapselung mit modifizierten Starken

Materialien aus nachwachsenden
Ressourcen, deren physikochemische
Eigenschaften sich Uber externe Stimuli
»schalten« lassen, sind fur verschie-
dene Anwendungsbereiche von stark
zunehmendem Interesse. Dazu zahlen
z. B. der Einsatz in Wasch- und Reini-
gungsmitteln oder Anwendungen als
Schutzbeschichtung von Oberflachen.
In wassrigen Systemen sind natur-
gemal pH- oder/und Temperatur-
anderungen geeignete Schalter, um
sprunghafte Anderungen des Losungs-
zustandes von Polymeren zu induzie-
ren. Unser Ziel war es, ein Material
aus geeignet modifizierten Starken zu
finden, welches einen pH-abhangigen
»Loslichkeitssprung« in wassriger Um-
gebung aufweist.

Die Idee bestand darin, Starken
verschiedener Abbaugrade und Co-
Substituenten mit tertidaren Amino-
gruppen so auszurdsten, dass mit der
Einfihrung einer hydrophilen (proto-
nierbaren) Funktion gleichzeitig eine
pH-Wert-induziertes Schaltverhalten
auslésende Hydrophobierung des
Materials erfolgt. Diese Eigenschaft ist
z. B. fUr gezielt auflésbare Verkapse-
lungen von Klarsptlkomponenten in
Geschirrspilmaschinen gefragt. Die
Funktionsprifung sollte an Tensid-
Formkorpern erfolgen, die mit dem
pH-sensiblen Material beschichtet und
anschlieBend in Geschirrsptlmaschinen
eingesetzt werden. Dort sind fdr einen
effizienten Einsatz von Klarspiltensiden
eine intakte Schutzhdlle im Reinigungs-
gang und ein schnelles Auflésen im
Klarspulgang erforderlich. Dabei sollten
eine Einkomponenten- und eine Sym-
plex-Beschichtung verglichen werden.
Zur Untersuchung der pH-abhdngigen
Loslichkeit der Starken und der be-
schichteten Formkdérper waren die
pH-Turbidimetrie und die Tensiometrie
die Analysenmethoden der Wahl. Mehr
als 30 unterschiedliche pH-sensitive

Starkederivate wurden fir die Untersu-
chung bereitgestellt (Fig. 1). Dabei wur-
den nach effizienten Syntheseverfahren
sowohl Materialien fur Ein- als auch fdr
Zweikomponenten-Beschichtungen in
variablen Molmassen hergestellt. Die
Reagenzausbeuten lagen zwischen
50 und 95 Prozent. Auch bei Mehr-
fachsubstitution konnten die Anteile
der Substituenten zuverlassig mittels
'H-NMR bestimmt werden. In einem
nachsten Schritt wurden die L8slich-
keitseigenschaften dieser Materialien
mittels pH-abhangiger Turbidimetrie
(Fig. 2) untersucht: Der Einfluss von der
Art der Starkesubstituenten (pKs-Wert
des entsprechenden Amins), deren
DS-Wert, von der Temperatur und dem
Medium auf die Losungseigenschaften
konnte so ermittelt werden. Gleiche
Untersuchungen wurden auch fur ver-
schiedene Symplexe aus Polykationen
und mit tertidrer Aminofunktion modi-
fizierten Polyanionen durchgefihrt, so
dass die folgenden Beschichtungstests
auf wenige wirksame Materialien be-
schrankt werden konnten.
Als Beispielmaterial wurde in einem
Wirbelschicht-Coater eine feste Ten-
sidmischung beschichtet, die bereits
im Klarspulgang von Geschirrsptlima-
schinen eingesetzt wird. Es wurden
insgesamt Uber 40 Funktionsmuster
hergestellt und von der fit GmbH tensi-
ometrisch untersucht. Der Vergleich mit
einem entsprechenden kommerziellen
Muster zeigte sowohl bei verschie-
denen Einkomponentenbeschichtungen
als auch bei Symplexbeschichtungen
(3 Doppelschichten) dhnliche oder
deutlich bessere Ergebnisse (Fig. 3).
Funktionstests in der Spulmaschine
ergaben fUr 6 unserer Beschichtungen,
dass mit halbem Tensideinsatz und
z.T. geringerer Menge an Beschich-
tungsmaterial eine deutlich bessere
Klarspulleistung als mit dem kommerzi-
ellen Vergleichsmaterial erreicht wird.
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Smart coatings with modified starches

Materials based on renewable resour-
ces with physicochemical properties
that respond to external stimuli are
attracting increasing interest in various
fields of application. Typical examples
include the detergent industry and
protective coatings. Sudden changes
in the solubility of polymers in aque-
ous systems in response to pH and/or
temperature are starting to play an
important role. Our aim was to develop
polysaccharide-based products display-
ing a pH-dependent »solubility jump«
in an aqueous environment.

The idea was to modify starches having
different degrees of degradation and
various co-substituents with tertiary
amino groups in such a way that the
introduction of a hydrophilic (protoni-
zable) function would at the same time
result in adequate hydrophobization

of the material, allowing pH-control-
led solubility. This property can be
interesting for controlled dissolution

of surfactant coatings in dishwasher
formulations. As a suitability test,

the synthesized pH-sensitive material
would be used to coat waxy surfactant
cores normally used as a part of dish-
washer tablets. In a dishwasher, such
surfactants must be protected during
the wash cycle and then rapidly dissol-
ved at neutral pH for clear rinsing. We
wanted to compare »one-component«
and »symplex« coatings. The effect of
pH on starch solubility would be inves-
tigated by pH turbidimetry, while the
stability of the coated surfactant cores
would be analysed by tensiometry.
About 30 different pH-sensitive starch
derivatives were synthesized (Fig. 1).
An efficient procedure led to materials
with varying molar masses and reagent
yields of between 50 and 95 percent
being prepared for the production of
both »one-component« and »two-
component« coatings. The purity,
reagent yields and DS values (= degree
of substitution) of the materials were

pioneers in polymers

determined by NMR spectroscopy.

The dissolution characteristics of these
materials were then studied by mea-
suring turbidity as a function of pH
(Fig. 2). This showed the influence of
the type of amine functionality and its
DS, temperature and the quality of the
aqueous environment on dissolution
properties. Similar investigations were
carried out for various symplexes consi-
sting of polycations and carboxymethy!
starches with tertiary amine functio-
nality. As a result, two products with
the most suitable dissolution properties
were chosen for coating experiments.
As a first suitability test, the modified
polysaccharides were used to coat

a waxy surfactant commonly used

in dishwasher rinse cycles. Some 40
different samples were prepared by
fluidized-bed coating. The perfor-
mance of the samples under simulated
dishwasher pH/temperature conditions
was then evaluated by fit GmbH using
tensiometry. Both »one-component«
and »symplex« (3 double-layers) coa-
tings achieved similar or far better re-
sults than commercial samples (Fig. 3).
Final application tests in a dishwasher
demonstrated that a better clear rinse
performance can be obtained with half
the amount of surfactant and the same
or, in some cases, less coating material
than with a commercial sample.

Water-born polymer systems
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Fig.3: Surface tension as a function of tempera-
ture/pH of a surfactant core coated with amino
starch.
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Fig. 1: Atomic force microscopy image of
air-dried nanoparticles.
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Fig. 2: Radiolabeling of nanoparticles using
indium 111 and gallium 68. Elution profile of
nanoparticle solutions after direct labeling with
gallium 68 or indium 111.

Variabel beladbare Polymer-Nanopartikel
fur die bildgebende Diagnostik

MaBgeschneiderte, synthetische
Polymerkolloide haben sich als Trager-
materialien in der biomedizinischen
Forschung hervorragend bewahrt [1]:
PartikelgréBe und -verteilung, Dichte
sowie Oberflachenfunktionalisierung
und -struktur lassen sich in weitem
Rahmen vorgeben. Die Palette an Teil-
chenmorphologien reicht von glasig-
glatten, homogenen Kugeln zu Kern-
Schale-Strukturen, Nanokompositen
oder »haarigen« Polymerkolloiden.
Solche »haarigen« Polymer-Nanopar-
tikel sind kolloidal besonders stabil,
denn ihr kompakter, oft intern ver-
netzter Kern ist von einer Korona aus
flexiblen wasserléslichen Polymerketten
umgeben. Diese sind zwar chemisch
fest mit dem Kern verkntpft, ragen
aber in die Wasserphase hinein und
wirken als Abstandshalter. Hydrophilie
und Ladungsdichte der Korona lassen
sich kontrolliert einstellen, so dass tUber
geladene, funktionelle Gruppen auf
den Ketten u. a. Nanopartikel mit einer
betrachtlichen lonenaustauscher-Kapa-
zitat zuganglich sind [2].

In der bildgebenden Diagnostik sucht
man bestandig nach leistungsfahigeren
Markierungssubstanzen und Kontrast-
mitteln fir die visuelle Darstellung von
Organsystemen. Neue Methoden, wie
die Positronenemissionstomografie
(PET), stellen hohe Anforderungen an
die verwendeten kolloidalen Trager.
FUr ein europadisch geférdertes Projekt
an der Charité Berlin wurden »haarige«
Tragerpartikel konzipiert und reali-
siert. Sie erlauben die Beladung mit
hoéher geladenen Radiotracer-lonen in
stark saurer Umgebung, sind variabel
chemisch-kovalent mit Liganden zu
versehen und einfach fluoreszenz-
markierbar. Erfolgreich getestet wurde
die Bindung von radioaktivem Gallium

oder Indium (fiir PET) sowie von Gado-
linium (far die Magnetresonanz). Nach
der Injektion lieB sich ein und derselbe
Partikeltyp so mittels mehrerer, unab-
hangiger Analysemethoden erfassen
und fur die bildgebende Darstellung
der markierten oder kontrastierten
Bereiche verwenden (»multimodal
imaging).

Per Synthese variiert wurden die GroBe
des Kerns, der hydrodynamische Durch-
messer des gesamten Polymerkolloids
und der Aufbau der Corona. Hier
wurden Wiederholungseinheiten mit
sauren Gruppen partiell durch ungela-
dene Monomere mit PEG-Seitenketten
ersetzt. Durch Variation des Monomer-
zulaufs in der Synthese erfolgte dies
statistisch bzw. mit einem Gradienten
von innen nach auBen. Die Auswir-
kungen der Corona-Modifikation be-
legten Studien zur Interaktion mit
Blutzellen (in vitro und in vivo). Einzel-
ne Partikelchargen mit hoher Ladung
zeigten ungewdhnlich lange Zirkula-
tionszeiten im Blut, die als Indiz fur
eine Internalisierung in Zellen sprechen.
Mit sinkender Oberflachenladungsdich-
te und zunehmender Abschirmung der
Partikeloberflache nahm diese Tendenz
ab. Damit ergibt sich eine Steuerungs-
maoglichkeit der Zirkulationszeiten tber
die Gestaltung der Partikel-Corona.

Auf der Basis dieser erfolgreichen Tra-

gerentwicklung steht jetzt eine Weiter-
entwicklung der Polymer-Nanopartikel
zum Kontrastmittel an.



»Multimodal imaging« with variously loaded,

polymeric nanoparticles

Tailor-made, synthetic polymer colloids
are well-established carrier systems in
biomedical research [1]. Particle size
and size distribution, density and hy-
drophobicity, surface functionalization
and surface structure can be adjusted
over a wide range. Possible particle
morphologies cover a spectrum from
smooth-glassy, homogeneous spheres
to core-shell structures, nanocompo-
sites and »hairy« polymer colloids.
Such »hairy« polymeric nanoparticles
have an exceptional colloidal stability.
Their compact core — often internally
crosslinked — is surrounded by a corona
of flexible, water-soluble polymer
chains. Although covalently linked to
this core, these chains project into the
aqueous phase and act as spacers,
preventing adjacent cores from co-
ming into contact with each other. The
hydrophilicity and charge density of
this corona can be adjusted and, in this
way, nanoparticles can be created with
high ion exchange capacity, localized in
the shell [2].

In imaging diagnostics, there is a con-
stant search for more efficient labeling
substances and contrast agents. They
are necessary for visualization of organ
systems in the human body. New
methods, such as positron emission
tomography (PET), make high demands
on the carrier systems used.

For an EU-funded project at the Charité
Berlin, »hairy« carrier particles were
prepared. They can be loaded with
highly-charged radiotracer ions in
strongly acidic media, coupled with
various ligands and easily labeled

with a fluorescent marker. Binding of
radioactive gallium or indium (for PET)
as well as gadolinium (for magnetic re-
sonance) was successfully tested. After
injection, the same particle type, but

variously loaded, could be detected by
several different, independent diagno-
stic methods and used for »multimodal
imaging« of labeled or stained organs.
The size of the particle core, hydrody-
namic diameter of the whole polymer
colloid and composition of the corona
were varied by synthesis. Inside the co-
rona, acidic repeat units were partially
substituted by uncharged monomers
with PEG side chains. By varying the
monomer feed during synthesis, this
substitution could be made to occur
either randomly or with a gradient
from inside to outside. The influence
of corona modification could be seen
in interaction studies with blood cells
(in vitro and in vivo). Some highly
charged particles had unusually long
circulation times in the blood stream.
This was interpreted as an indication
of carrier internalization into cells. The
tendency decreased with lower surface
charge density and increased shielding
of the particle surface by PEG units. It
is therefore possible to control particle
circulation times in the blood through
the design of the particle corona.

On the basis of this successtul carrier
development, further work has begun
with polymeric nanoparticles to produ-
ce a suitable contrast agent.
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nanoparticles in Wistar rats.

87



88

Fig. 1: Graffiti sprayed on protected buildings.

Anti-Graffiti-Beschichtungen fir den Denkmalschutz

Graffiti ist eine wachsende Bedrohung
far unser kulturelles Erbe. Das betrifft
Baudenkmaler in allen Stadten ganz
Europas. Abgesehen von Aspekten wie
Authentizitat und Asthetik beeintrach-
tigen und schadigen die Wechselwir-
kungen von Graffiti und den diversen
notwendigen Reinigungsprozeduren
die historische Bausubstanz. Dieses
Problem ist besonders ernst, wenn
pordse Materialien verwendet wurden,
wie Sandstein, Ziegel oder Kalkmor-
tel. Diese saugen die Graffitifarben
auf, die sich dann nur noch extrem
schwer entfernen lassen. AuBerdem
verschlieBt Graffiti die Poren der Ma-
terialien. Dadurch wird die »Atmung«
der Bauwerke, d. h. der naturliche
Austausch und Transport von Feuch-
tigkeit, behindert. Zudem greifen die
gangigen Reinigungsmethoden die zu
saubernden Oberflachen an, so dass
sich ihre haufige Anwendung verbie-
tet. Entsprechend groB ist die Gefahr
fur historische Baudenkmaler, die von
Graffiti ausgeht.

Der Einsatz polymerer Sperrschichten
zum Oberflachenschutz mag als ein-
fache Losung fur das Problem Graffiti
erscheinen. Jedoch funktionieren diese
Beschichtungen bis jetzt meist nicht
gut. Auch kdnnen sie dsthetische oder
physikalische Veranderungen bis hin zu
irreversiblen Schadigungen der Bau-
substanz verursachen. Daher werden
neuartige Polymermaterialien fur Anti-
Graffiti-Beschichtungen benétigt, die
speziell auf historische Baudenkmaler
zugeschnitten sind. Die Schutzschicht
sollte einerseits dauerhaft bei Normal-
bedingungen sein, andererseits aber
leicht zu entfernen, wenn das fur Erhal-
tungszwecke, Restaurierungen oder die
Wiederherstellung von Authentizitat
erforderlich ist.

Die angestrebte Schutzbeschichtung
muss eine Reihe von Merkmalen in sich
vereinigen wie:

— niedrige Oberfldchenenergie

— Bestandigkeit gegenliber Umwelt-
einflissen (Anwendung dauerhaft
im Freien)

— vollstandige Entfernung mittels
schonender Reinigungsverfahren

— Durchlassigkeit gegentber Wasser-
dampf

— Undurchlassigkeit gegentber kon-
densiertem Wasser

— optische Transparenz und Mattig-
keit, somit Unsichtbarkeit fir das
Auge.

In einem Verbundprojekt haben sich
mehrere europaische Institutionen, die
sich mit der Betreuung von Kulturerbe,
mit dem Bautenschutz und mit der
Entwicklung moderner Polymermateri-
alien beschaftigen, zusammengeschlos-
sen, um mit vereinten Kraften und
Know-how dieses Problem anzugehen
und so die Grundlagen fir eine neue
Generation von Anti-Graffiti-Beschich-
tungen fir historische Baudenkmaler
zu entwickeln.

Gegenwartig steht die Entwicklung
neuartiger Anti-Graffiti-Materialien mit
passenden Eigenschaften im Vorder-
grund. Diese Aufgabe wird vom Fraun-
hofer IAP gemeinschaftlich mit unseren
Partnern in Gliwice (Polen) begleitet.
Parallel dazu wird mittels Labortests
zur Bestandigkeit traditioneller Bauma-
terialien, die mit dem neuen Beschich-
tungssystem behandelt wurden, der
Einsatz des neuen Anti-Graffiti-Mate-
rials vorbereitet. Zudem werden diese
neuen Materialien mit aktuell ver-
wendeten, kommerziellen Produkten
verglichen. Dariber hinaus werden
besonders schonende Reinigungsver-
fahren entwickelt. In nachster Zeit soll
die Leistungsfahigkeit des neuen Anti-
Graffiti-Systems untersucht und mittels
Feldstudien auf porésen Untergriinden
von Kulturerbe-Baudenkmalern euro-
paweit getestet werden.



Wasserbasierende Polymersysteme

Water-born polymer systems

Anti-graffiti coatings for protecting cultural heritage

Graffiti is a growing threat to our
cultural heritage, affecting protected
buildings and monuments throughout
European cities. Quite apart from
issues of authenticity and aesthetics,
the combined action of the graffiti
and cleaning methods used to remo-
ve it can seriously damage the fabric
of historic buildings. This problem

is particularly severe where porous
materials are used, such as sandstone,
bricks and lime mortars. These materi-
als absorb the graffiti colorants, which
are then extremely difficult to remove.
In addition, graffiti blocks the pores

of the building material. This stops the
building from »breathing, i.e. pre-
vents the natural transport of moisture.
Another problem is that current graffiti
cleaning methods attack the surfaces
being cleaned, precluding frequent use
of these removal methods. So damage
to historical monuments by graffiti
poses a real threat.

The use of polymer barrier coatings
for surface protection may appear an
easy solution to the graffiti problem.
However, for the most part, these
coatings have not worked well, so

far. They may also cause aesthetic or
physical changes or even irreversible
damage to the building fabric. For this
reason, novel polymer materials, spe-
cially formulated for historic buildings,
are needed to produce new antigraffiti
coatings. In particular, the protective
coat should be semi-permanent, i.e.
be stable under normal conditions

but easy to remove, if necessary, for
purposes of conservation, restoration
or re-establishment of authenticity.
The required protective coating system
must combine a number of different
characteristics:

— low surface energy

— resistant to environmental effects
(durability in outdoor use)

— fully removable using mild cleaning
methods

— permeable to water vapour

— Impermeable to liquid water

— transparent with low gloss, so
invisible to the eye

In a collaborative effort, several Euro-
pean institutions variously specializing
in cultural heritage management, buil-
ding protection and the development
of modern polymer materials have uni-
ted their skills and know-how to tackle
this problem, with the aim of pionee-
ring @ comprehensive and integrated
approach as the basis for the next
generation of antigraffiti coatings.

Present efforts are focusing on the
development of novel anti-graffiti
materials with suitable properties. This
research is being carried out jointly by
the Fraunhofer IAP and our partner in
Gliwice (Poland). Alongside this work,
laboratory tests are being conducted to
determine the durability of traditional
building materials treated with the new
anti-graffiti coating system, in prepara-
tion for its use. In addition, these new
materials are being compared with
currently used commercial products.
Special mild cleaning methods are also
being developed. In the near future,
the performance of the new anti-graf-
fiti system will be studied and validated
in field tests on the porous substrates
of cultural heritage buildings all over
Europe.
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Fig.1: Examples of biocompatible, stimuli-re-
sponsive polymers prepared in our laboratory:
(A) thermosensitive polymer, (B) pH-sensitive
polymer.

Fig. 2: Examples of fluorescent polymer micro-
gels (fluoresceine and rhodamine B double
labeling) prepared in our laboratory.

Forschungsgruppe »Nanotechnologie fur Life-Science«

Die Nachwuchsgruppe »Nanotech-
nologie fur Life-Science« stellt ein
Bindeglied zwischen Polymerwissen-
schaft und Lebenswissenschaft dar und
verbindet gleichzeitig die Grundlagen-
forschung mit der Anwendungsfor-
schung. Sie ist ein Kooperationsprojekt
zwischen dem Max-Planck-Institut fur
Kolloid- und Grenzflachenforschung
und dem Fraunhofer-Institut fir Ange-
wandte Polymerforschung.

In erster Linie wollen wir neue, gut
definierte Makromolekdle entwickeln,
die bisher unbekannte Eigenschaften
aufweisen und groBes Potenzial fur die
Lebenswissenschaften haben. Dazu
gehoren beispielsweise wasserlosliche
Polymere, amphiphile Block-Copo-
lymere, Hybride aus synthetischen
Polymeren und Biomakromolekdlen,
Polyelektrolyte, biologisch abbaubare
Polymere oder schaltbare Polymere
(Fig. 1). Fr deren Synthese benutzen
wir verschiedene moderne Methoden
wie kontrollierte radikalische Polymeri-
sation (ATRP, NMP und RAFT), kon-
trollierte N-Carboxyanhydrid-Polyme-
risation, Ringdffnungspolymerisation
oder »click«-Chemie [1-5]. Alle diese
Methoden bilden einen »makromo-
lekularen Werkzeugkasten, der die
Synthese von Makromolekdlen mit
einer maBgeschneiderten molekularen
Struktur ermdglicht (d. h. kontrollierte
Kettenlange, Molekulargewichts-
verteilung, Aufbau, Architektur und
Funktionalitat). Ein gutes Beispiel dafur
ist ein kdrzlich von uns synthetisiertes
Poly(ethylenglycol) Pfropf-Copolymer
mit einstellbarer Thermosensitivitat.
Das Verhalten dieser stimuli-sensitiven
Polymere kann durch einfache Varia-
tion der molekularen Struktur prazise
kontrolliert werden. Im Vergleich zu
herkémmlichen thermosensitiven Po-
lymeren (z. B. PNIPAM) besitzen diese
neuen Strukturen den Vorteil, dass

sie einen reversiblen Phasentbergang

aufzeigen. Zudem besitzen diese »in-
telligenten, biokompatiblen Makro-
molekule ein sehr hohes Potenzial fur
Anwendungen in der Biotechnologie.

Gut definierte Polymere, die mit

den oben beschriebenen Metho-

den hergestellt werden, sind unsere
Hauptbausteine fur die Synthese von
maBgeschneiderten 2D- (funktionelle
Oberflachen) oder 3D- (Nanopartikel)
Nanostrukturen. Sie eréffnen breite
medizinische Anwendungsbereiche,
wie kontrollierter Wirkstofftransport,
nichtviraler Gentransfer oder magne-
tische Resonanzbildgebung [6]. In den
letzten Jahren wurden in unserem
Labor verschiedenste Nanostrukturen
hergestellt: Nanoaggregate, mit denen
DNA in eine lebende Zelle transportiert
werden kann (Polyplexe), Mikrogele fiir
den kontrollierten Wirkstofftransport,
Nanopartikel fir diverse Anwendungen
in der Nanobiotechnologie und mizella-
re Aggregate, die ein enormes Anwen-
dungspotenzial als Wirkstofftrager be-
sitzen (Fig. 2), um nur einige Beispiele
zu nennen [7-10]. DarUber hinaus wird
die Forschungsgruppe »Nanotechno-
logie fir Life-Science« dieses Jahr ein
groBes Campusprogramm starten, in
dem die rdumliche Néhe der Golmer
Forschungslandschaft genutzt wird. In
interdisziplindrer Zusammenarbeit soll
eine neue Generation bioaktiver Ober-
flachen (d. h. kolloidale oder flach mo-
dellierte Oberflachen) designt werden,
die auf Anforderung mit biologischen
Systemen wie DNA, Proteinen, Enzy-
men oder Zellen interagieren kénnen.
Dieses neue, interdisziplinare Netzwerk
umfasst die aktive Zusammenarbeit
mit dem Fraunhofer-Institut fir Biome-
dizinische Technik (Fraunhofer IBMT),
dem Max-Planck-Institut far Kolloid-
und Grenzflachenforschung und dem
Institut fur Physikalische Biochemie der
Universitat Potsdam.



»Nanotechnology for life science« research group

The »Nanotechnology for life science«
Research Group is a joint research pro-
gram between the Fraunhofer Institute
for Applied Polymer Research and the
Max Planck Institute of Colloids and
Interfaces. Our research focuses mainly
on potential applications of macromo-
lecules in all aspects of human medici-
ne (delivery, diagnostics, biomaterials).
Our philosophy is therefore to create a
bridge between innovative fundamen-
tal polymer/materials science and the
life sciences industry.

A primary objective of our research is
to synthesize polymers with a high po-
tential for biomedical applications, such
as water-soluble polymers, amphiphi-
lic block-copolymers, biodegradable
polymers, polymer bioconjugates and
stimuli-responsive polymers (Fig. 1).

Our research philosophy is to design
novel macromolecules with unpre-
cedented properties. For building

such macromolecules, we are using
straightforward modern polymerization
techniques such as controlled radical
polymerizations or click chemistry [1-5].
All these methods provide an original
»macromolecular toolbox«, which
allows us to synthesize macromolecules
with a tailor-made molecular structure
(i.e. controlled chain length, molecu-
lar weight distribution, composition,
architecture and functionality). A good
example of our synthesis work is our
recent design of thermoresponsive
polymers based on oligo(ethylene gly-
col) segments. The stimuli-responsive
behavior of these new polymers can be
precisely controlled simply by varying
their molecular structure. In compari-

son with standard thermoresponsive
polymers (e.g. PNIPAM), these novel
structures offer the advantage of re-
versible phase transition. Such »smart«
biocompatible macromolecules have
very promising potential for biotechno-
logy applications.

Synthetic polymers are also our main
building blocks for nanotechnology.
We design tailor-made 2D (functional
surfaces) or 3D (nanoparticles) nano-
structures for a wide range of medical
applications such as bioseparation,
controlled drug delivery, non-viral
gene delivery or magnetic resonance
imaging [6]. Various types of colloidal
nanostructures have been prepared in
our laboratory over the last few years,
such as nano-agqgregates capable of
transporting DNA into living cells (po-
lyplexes), microgels for controlled drug
delivery, stealth nanoparticles, which
can be used for various applications

in nanobiotechnology, and micellar
assemblies (micelles, vesicles), which
have enormous application potential
as nanocontainers for drug delivery
(Fig. 2) [7-10]. This year our group is
also starting a large campus program
aimed at designing a new generation
of bioactive surfaces (i.e. colloidal or
flat model surfaces) that are capable of
interacting »on demand« with biolo-
gical systems such as DNA, proteins,
enzymes or cells. This newly created
interdisciplinary network involves active
collaboration with the Fraunhofer
Institute for Biomedical Engineering
(Fraunhofer IBMT), the Max Planck
Institute of Colloids and Interfaces and
the Institute of Physical Biochemistry of
the University of Potsdam.
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Kunststoffentwicklung im Pilotmal3stab

Das Fraunhofer Pilotanlagenzentrum
flr Polymersynthese und -verarbeitung
(PAZ) in Schkopau ist eine gemeinsame
Initiative der Fraunhofer-Institute far
Angewandte Polymerforschung (IAP) in
Potsdam-Golm und fur Werkstoffme-
chanik (IWM) in Halle. Dabei werden
die Kompetenzen des Fraunhofer

IAP zur Polymersynthese und die des
IWMH zur Polymerverarbeitung effizi-
ent kombiniert. Dieses in dieser Form
einmalige Pilotanlagenzentrum ermég-
licht es, Kunststoffe im industriekom-
patiblem MaBstab zu entwickeln.

I

Erfolgreicher Abschluss des BMBF-
Vorhabens »Fraunhofer-Demons-
trationszentrum fur Polymersynthe-
sen«

Globale Zielstellung des Vorhabens
»Demonstrationszentrum far Polymer-
synthesen« ist die Ubertragung breit
gefacherter Moglichkeiten bei Poly-
mersynthese und -verarbeitung in den
halbtechnischen MaBstab. Zudem soll
hier die Verzahnung von Synthese und
Verarbeitung der Polymeren erreicht
werden, um Beitrdge zur Entwick-

lung neuer Produkte und innovativer
Technologien entlang der gesamten
Wertschopfungskette zu leisten — vom
Monomer Uber die Synthese und Ver-
arbeitung von Polymeren bis hin zum
gepriften Bauteil nach MaB. Durch

die Integration in FUE-Netzwerke aus
angewand-ter, industrieller und Grund-
lagenforschung — wie dem Kunststoff-
netzwerk Mitteldeutschland, dem
internationalen Verbund europaischer
Chemieregionen ECRN oder dem Poly-
kum e.V. — ist das Pilotanlagenzentrum
insbesondere mit Blick auf Klein- und
mittelstandische Industriebetriebe in
der Lage als aktiver Partner Impulse fur
die Innovationstatigkeit auf dem Gebiet
der Kunststofftechnik zu geben.

pioneers
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Die Einbettung des im Projektzeitraum
neu errichteten Pilotanlagenzentrums
in den ValuePark Schkopau, der speziell
auf Kunststofftechnologie ausgerichtet
ist, bietet hierzu die besten Vorausset-
zungen.

Die wissenschaftliche Leitung des Pilot-
anlagenzentrums und des Lehrstuhls
Polymerisationsreaktionstechnik an der
Martin-Luther-Universitat Halle liegen
in einer Hand. Durch diese Personal-
union ist die notwendige Verknipfung
von Wissenschaft und Praxis gewahr-
leistet. Schnell und effizient kénnen

so neue Ansatze zur Vor- und Rick-
wartssimulation und Modellierung von
Prozess- und Materialeigenschaften fur
neue Material- und Prozessentwick-
lungen gefunden werden.

Mit dem Abschluss der letzten Instal-
lationsarbeiten zur Erweiterung der
Polyesterlinie fur eine kontinuierliche
Prozessfihrung sind bis zum Ende des
ersten Quartals 2006 alle Syntheselini-
en mechanisch fertig gestellt worden.
Nach erfolgreichen Funktionstests

der Anlagen der einzelnen Sektionen
der Hochviskostechnologien lag der
Schwerpunkt der Arbeiten im ver-
gangenen Jahr bei der Inbetriebnahme
dieses Anlagenbereiches, um die volle
Betriebsbereitschaft des Pilotanlagen-
zentrums sicherzustellen. Dazu zdhlen
die Linien Massepolymerisation, Reak-
tivextrusion und Lésungspolymerisati-
on. Hierbei waren teilweise erhebliche
Anderungen der Anlagenkonfiguration
notwendig, um die vorab definierten
Leistungsziele der Anlagentechnik zu
erreichen.

Durch die modulare Gestaltung der
Einzellinien kénnen Einzelmodule aus
unterschiedlichen Linien verknipft
werden. Dies eréffnet die Moglichkeit
—ggf. in Verbindung mit der Einbin-
dung zusatzlicher Apparate — temporar
neue Verfahrenslinien fur spezifische,
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neue Produkte zu entwickeln. Damit
sind die Erwartungen an das Gesamt-
projekt nicht nur in vollem Umfang
erfullt worden — das erreichte Ergebnis
Ubertrifft das angestrebte Ziel deutlich.
Als Resultat kann ein steigendes Inte-
resse am PAZ von Unternehmen der
polymerchemischen Industrie verzeich-
net werden.

I
Umsetzung erster Polymersynthese-
prozesse in den PilotmaBstab

In Vorbereitung auf zukinftige Projekt-
kampagnen sind im Anschluss an die
Inbetriebnahmen anlagentypische Syn-
theseprozesse oder Verfahrensschritte
in den jeweiligen Syntheselinien umge-
setzt worden, um die Funktionalitat der
Linien an praktischen Beispielen nach-
zuweisen. Neben weiteren Versuchen
zur Optimierung der kontinuierlichen
Emulsionspolymerisation von Vinylchlo-
rid in der Emulsionspolymerisationslinie
betraf das generell Massepolymerisati-
onsprozesse (PA-6; PA-6,6; Polyestera-
mid) sowie den Verfahrensschritt Fini-
shing des Lésungskautschukprozesses.
Die Ergebnisse dieser Versuche entspra-
chen den jeweiligen Vorgaben bzgl. der
zu erwartenden Produktqualitaten als
auch hinsichtlich der technologischen
Prozessparameter (u. a. Temperatur-
und Druckverlaufe, Vakuumgtte) in
nahezu idealer Weise.

Daneben sind erste Auftragskampa-
gnen erfolgreich durchgefihrt worden.
Innerhalb einer FUE- Kooperation mit
dem hollandischen Unternehmen DSM
zur Synthese eines speziellen Polyamid-
produktes wurde gemeinsam mit DSM
Research in Vorbereitung fur diesen
Prozess durch Verknipfung von Einzel-
modulen aus der Polykondensations-
linie und der Hydrierungsanlage eine
neue Linie aufgebaut. Weiterhin wurde

in polymers




ein neues Finishing-Verfahren entwi-
ckelt und in den PilotmafBstab tber-
flhrt. Die Synthese selbst setzt sich aus
den bekannten Stufen — Aufkonzen-
trierung der wassrigen Lésungen der
Monomermischung und Polykonden-
sation — sowie dem neuartigen Verfah-
rensschritt zusammen. Die konstruktive
Gestaltung und die notwendigen
Installationen zur Realisierung des
neuen Verfahrensschritts waren Teil
der Leistung des Fraunhofer IAP. Ziel
der Syntheseserie war die Optimierung
der Verfahrensparameter hinsichtlich
der Einstellung der geforderten Mol-
masse und der Endgruppenqualitat.
Die entsprechenden Vorgaben konnten
erreicht werden.

Eine weitere Projektkampagne, die im
Auftrag eines regionalen Unterneh-
mens durchgefihrt wurde, betraf die
Uberfuihrung eines Laborverfahrens zur
Synthese eines speziellen Schmelzekle-
bers Uber einen Polykondensationspro-
zess. Der anlagenseitig unkomplizierte
Prozess unter Nutzung der Knet-
technologie erforderte allerdings zur
Erzielung der gewlnschten Produktei-
genschaften ein extrem hohes Vaku-
um von deutlich unter einem Millibar.
Durch Anderungen der Konfiguration
der im Bereich der Hochviskostechno-
logie installierten Vakuumsysteme und
der Rohrleitungsftihrung konnten die
vorgegebenen Vakuumbedingungen
erfullt und somit das Produkt in der
erforderlichen Qualitat synthetisiert
werden.

Die Entwicklung der anlagenseitig im
Mittelpunkt des Pilotanlagenzentrums
stehenden Hochviskostechnologie fir
neue Polymersyntheseprozesse — mit
der neben verbesserten Produkteigen-
schaften auch Beitrage zur energiespa-
renden und Ressourcen schonenden
Herstellung von Polymeren erwar-

tet werden — bildete weiterhin den

Schwerpunkt der Arbeiten zur anwen-
dungsorientierenden Vorlaufforschung.
Grundlegende Projekte zur Nutzung
dieser Technologie im Bereich der
Synthese von Hochleistungspolya-
miden (diskontinuierliche Variante) und
zur Lésungsmitteleindampfung von
Synthesekautschuklésungen (kontinu-
ierliche Variante) sind inzwischen mit
Untersuchungen im 2,5 L-Laborkneter
begonnen worden. Die Ergebnisse die-
ser Untersuchungen bilden die Basis fir
die geplante spatere Umsetzung der
Prozesse in den PilotmaBstab.

I

Material- und anlagenspezifische
Entwicklungen in den Verarbei-
tungslinien

Im Bereich Polymerverarbeitung ist
beispielhaft ein Forschungsprojekt mit
den Firmen Krauss-Maffei Kunststoff-
technik GmbH und Berstorff GmbH
sowie eine Reihe kleinerer Entwick-
lungsauftrage mit diversen Unterneh-
men zu nennen. Im Rahmen dieses
Forschungsprojekts wurden Untersu-
chungen zur Schneckenoptimierung
flr die Verarbeitung von Naturfasern,
geschnittenen Glasfasern und Cellu-
loseregeneratfasern durchgefihrt.
Des Weiteren erfolgten systematische
Untersuchungen zum Verarbeitungs-
einfluss beim SpritzgieBen der vorge-
nannten Materialien auf die Faserlan-
gen und die mechanischen Kennwerte.
Ein wesentlicher Teil der Arbeiten
befasste sich mit der Entwicklung einer
Methodik, die es ermoglicht, bei der
SpritzgieB-Compoundierung an ver-
schiedenen Stellen im technologischen
Ablauf auf eine reproduzierbare Weise
Material fur die Ausprifung zu ent-
nehmen und fiir das Material typische
Parameter zu bestimmen.

Im Mittelpunkt der Entwicklungsar-
beiten mit diversen Unternehmen

Pilotanlagezentrum Schkopau

Pilot Plant Center Schkopau

standen die Herstellung von Langglas-
faser-verstarkten Musterbauteilen aus
PP mittels Spritzguss-Direktverarbei-
tung und der Vergleich der erzielten
Kennwerte mit denen aus einem
Stabchengranulat. Zudem wurde die
Substitution von PP durch PA in einem
vorgegebenen Werkzeug, die Herstel-
lung von Musterteilen mit der IMC aus
einem Material méglichst hoher Dichte
durch die Einarbeitung von schwerem
Fullmaterial in den Kunststoff, die
Compoundierung von Hochtemperatur-
Thermoplasten sowie von mit Naturfa-
sern verstarktem PLA untersucht.
Parallel zur Bearbeitung der vorgenann-
ten Projekte erfolgte die Weiterent-
wicklung spezifischer Anlagenkompo-
nenten. Hierunter fallen insbesondere
die Entwicklung der Dosier- und For-
dertechnologie zum Eintrag von Fasern
geringer Schittdichte in den Extruder,
Arbeiten am online-Rheometer fir den
SpritzgieBcompounder sowie vorberei-
tende Umbauarbeiten zur Integration
der Optifoam-Verschaumtechnologie in
den SpritzgieBcomponder.
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Plastics development in the pilot-plant level

The Fraunhofer Pilot Plant Center for
Polymer Synthesis and Processing
(PAZ) in Schkopau is a joint initiative of
the Fraunhofer Institutes for Applied
Polymer Research (IAP) and for Material
Mechanics (Fraunhofer IWM) in Halle.
Therewith, the Fraunhofer IAP’s com-
petences in polymer synthesis are effi-
ciently combined with the Fraunhofer
IWMH'’s competences in polymer pro-
cessing. The Pilot Plant Center enables
plastics development in an industry-
compatible scale in a unique way.

I

Successful completion of the
German Federal Ministry of Educa-
tion and Research (BMBF) project
»Fraunhofer Demonstration Center
for Polymer Syntheses«

The overall aim of the above project
was to scale up wide-ranging facilities
for polymer synthesis technology and
polymer processing to pilot-plant level
and achieve close integration of poly-
mer synthesis and processing. This will
enable the Pilot Plant Center, as a re-
search provider, to undertake targeted
development work on new products
and innovative technologies along the
entire value chain from monomers
through polymer synthesis and proces-
sing to tested components. Through its
integration in R&D networks for basic,
applied and industrial research, like

the Central German Plastics Network
(Kunststoffnetzwerk Mitteldeutschland)
or the European Chemical Regions Net-
work (ECRN), and its collaboration with
»Polykum e.V.«, the Pilot Plant Center
is an active partner in plastics enginee-
ring innovation, particularly in the small

and medium-sized enterprise sector.
The integration of the Pilot Plant Center
into the Schkopau »ValuePark« — an
industrial park for chemical-related
industries with a strong orientation
towards plastics technology — provides
an ideal operating environment.

The creation of a combined post

— professor of polymerization reac-

tion technology at the Martin-Luther
University of Halle-Wittenberg and
scientific director of the Pilot Plant
Center — enhances the scientific input.
It enables new approaches for for-
ward and backward simulation and
modelling of process parameters and
material properties to be found quickly
and easily, so opening the way to new
material and process developments.
With the conclusion of installation
work to extend the polyester line and
allow continuous operation, all synthe-
sis lines were mechanically completed
by the end of the first quarter of 2006.
After successful functional testing of
modules in the individual sections of
these high-technology facilities, our
work last year focused on commissio-
ning these synthesis lines to ensure

the full readiness of all parts of the
Pilot Plant Center. The plant sections
involved were the bulk polymerization,
reactive extrusion and solution polyme-
rization lines. In some cases, considera-
ble changes in plant configuration were
necessary to achieve previously defined
performance goals.

The modular design of the individual
synthesis lines makes it possible to link
up individual modules from different
lines — if necessary also incorporating
additional equipment — and so create
temporary new processing lines to
develop specific new products.

This degree of flexibility far exceeds the
original objectives of the whole project
and, as a result, the polymer industry is
showing increasing interest in the Pilot

Plant Center.

I
Upscaling the first polymer synthe-
sis processes to pilot-plant level

In preparation for future projects,
typical synthesis processes or process
steps were scaled up in the relevant
synthesis lines to prove their function-
ality. This included further optimizing
continuous emulsion polymerization
of vinyl chloride, bulk polymerization
processes (polyamide 6 and polyamide
66, polyester amide) and the finishing
step in the solution rubber process.
The trial results almost ideally fulfilled
the predefined requirements in terms
of product quality and technological
process parameters (temperature and
pressure curves, vacuum quality).

In addition, the first commissioned
contracts were successtully carried out.
We cooperated with the Dutch compa-
ny DSM to synthesize a special polya-
mide product. In preparation for this
process, we and DSM Research created
a new synthesis line by combining in-
dividual modules from the polyconden-
sation line and the hydrogenation unit.
A new finishing process was also devel-
oped and scaled up to pilot-plant level.

The synthesis process itself comprises
known steps, i.e. concentrating the
aqueous solutions of the monomer
mixtures and polycondensation, and
the new process step. Part of the
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Fraunhofer IAP’s work involved de-
signing the new line, installing the
additionally required field devices and
constructing the finishing unit. The aim
of the synthesis series was to optimize
the process parameters to obtain the
required molecular weight and end
group quality. The product specifi-
cations defined by the client were
achieved.

Another project, commissioned by a
regional company, involved scaling up
a laboratory process for synthesizing

a special hot melt adhesive by poly-
condensation. The challenge of this

— otherwise uncomplicated — process
based on kneading technology was to
achieve the vacuum quality of less than
one millibar required to ensure the
correct product properties. By chan-
ging the configuration of the vacuum
systems and piping in the high visco-
sity section, it was possible to obtain
the necessary vacuum conditions and
synthesize a product with the required
quality.

The development of high viscosity
technology is central to the new po-
lymer synthesis processes at the Pilot
Plant Center and continues to be the
main focus of our work in the area of
applied research. With this technology,
not only improved product properties
but also real contributions to energy-
and resource- saving polymer ma-
nufacture can be expected. We have
now embarked on more fundamental
research projects to investigate using
this technology in the synthesis of
high-performance polyamides (disconti-
nuous variant) and the solvent evapo-
ration of rubber solutions (continuous
variant). The first step involved trials on

a 2.5 L laboratory kneader. The results
of these trials will form the basis for
our planned upscaling of the processes
to pilot-plant level.

I
Material- and plant-specific
developments in processing lines

In the area of polymer processing, the
Fraunhofer IAP was primarily involved
in a research project with Krauss-
Maffei Kunststofftechnik GmbH and
Berstorff GmbH but also participated
in a number of smaller development
projects with various companies.

In this research project, our aim was to
optimize screw design for compoun-
ding natural fibers, chopped glass
fibers and regenerated cellulose fibers.
In addition, we conducted systematic
investigations into the effect of pro-
cessing conditions during injection
molding of the compounded materials
on fiber length and mechanical proper-
ties. An essential part of the work was
to develop a method for reproducible
sampling of material at various points
in the injection molding compounding
process. Typical material characteristics
can then be determined.

Our development work with various
other companies focused on producing
long-fiber-reinforced sample com-
ponents from PP by direct injection
molding and comparing their cha-
racteristics with those of components
produced from rod-shaped pellets. We
also examined the effect of replacing
PP by PA in combination with the use
of a special tool, experimented with
IMC production of sample components

from a high-density plastic material
obtained by adding a heavy filler, and
studied compounding of high-tempe-
rature thermoplastics and natural-fiber-
reinforced PLA.

In the course of the above-menti-
oned projects, we carried out further
development of specific plant com-
ponents. These activities included, in
particular, development of metering
and conveying technology for feeding
fibers with low bulk density into the
extruder, work on an online rheometer
for the injection molding compounder
and preparatory modification work to
integrate Optifoam technology into the
injection molding compounder.
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Anwendungen und Dienstleistungen

I
Leistungsangebot

Entwicklung/Anpassung von Poly-
mersystemen im LabormalBstab und
verfahrenstechnische Uberfiihrung
in die Pilotanlage (bis zu 500 L
Reaktorvolumen)

Technologische Optimierung von
Reaktionsfihrungen
Auftragssynthese: Herstellung von
Klein- und Testchargen
Entwicklung von Kunststoff-
compounds

Austestung und Optimierung von
Compoundier- und Verarbeitungs-
prozessen

Ermittlung der Materialstruktur und
Korrelation mit den Eigenschaften

I
Pilot Plant Synthese

Ausrustung

Losungspolymerisation
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
Endviskositdten: bis 40 000 Pas

I
Pilot Plant Verarbeitung

Technische Parameter der Verarbei-
tungsmodule

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

Ausrustung

Injection Molding Compounder KM
1300 - 14000 IMC

(SchlieBkraft 1 300 Tonnen)
Gleichlaufende parallele Doppel-
schneckenextruder unterschied-
licher GroBe ZE 40
SpritzgieBmaschine KM 200
(SchlieBkraft 200 Tonnen)
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Applications and services

I
Services provided

Pilot-plant processing Kontakt Contact

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

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

Forschungsbereichsleiter
Division director

Pilotanlagenzentrum Schkopau
Pilot Plant Center Schkopau

Dr. Mathias Hahn

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

Equipment Fax:  +49(0)331/568-3000

compounds . :
mathias.hahn@iap.fraunhofer.de

— testing and optimization of com-
pounding and processing methods

— characterization of material struc-
ture and correlation with properties

— 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)

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

I
Pilot-plant synthesis

Equipment ulrich.wendler@iap.fraunhofer.de
. L Verarbeitung
— solution polymerization Pty

Michael Busch
Telefon: +49(0)3461/2598-310
michael.busch@iap.fraunhofer.de

— 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
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Fig. 1: Impact strength of polypropylenes filled
with wood flour (60 % w/w) and glass fibers
(30 % w/w) and different contents of adhesion
promoter.
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Material- und anlagenspezifische Entwicklungen in den

Verarbeitungslinien

Im Bereich Polymerverarbeitung stand
im Jahr 2006 ein Forschungsprojekt mit
den Firmen Krauss-Maffei Kunststoff-
technik GmbH und Berstorff GmbH im
Mittelpunkt, darGber hinaus wurden
eine Reihe kleinerer Entwicklungs-
auftrage mit diversen Unternehmen
bearbeitet.

Im Rahmen dieses Forschungsprojekts
wurden Untersuchungen zur Schne-
ckenoptimierung fur die Compoundie-
rung von Naturfasern, geschnittenen
Glasfasern und Celluloseregeneratfa-
sern durchgeftihrt. Auch der Verarbei-
tungseinfluss beim SpritzgieBen der
compoundierten Materialien auf die
Faserlangen und die mechanischen
Kennwerte wurde systematisch unter-
sucht. Die Spritzguss-Untersuchungen
erfolgten einerseits auf einer konven-
tionellen Spritzgussanlage mit vorge-
lagertem Compoundierschritt (Zwei-
schritt-Verarbeitung) — andererseits
wurden die Untersuchungen auf einem
SpritzgieBcompounder (IMC, injection
molding compounder) durchgefihrt,
bei dem die beiden Schritte Compoun-
dierung und Spritzguss in einem ein-
zigen technologischen Schritt erfolgen
(Einschritt- oder Direktverarbeitung).
Ein wesentlicher Teil unserer Arbeiten
an der IMC, bei der kein Zwischenpro-
dukt »Granulat« anféllt, umfasste die
Entwicklung einer Bewertungsmetho-
dik zur Identifikation und Bestimmung
geeigneter Prozess- und Materialkenn-
werte zur Qualitadtsbewertung und
-sicherung.

An mit Holzmehl und Glasfasern
gefulltem Polypropylen wurde der
Einfluss des Haftvermittlers auf die
Schlagzahigkeit untersucht. Als Haft-
vermittler wurde ein MSA gepfropftes
PP vom Typ Scona der Firma Kometra
mit einem MSA-Gehalt von etwa 1,5
Prozent verwendet, das mittels Fest-

phasenpfropfung hergestellt wurde.
Die Schlagzahigkeiten wurden an
Prufkodrpern ermittelt, die an der IMC
spritzgegossenen Platten entnommen
wurden. Die maximalen Werte fir die
Schlagzahigkeit wurden fiir Glasfasern
(30 Ma%) bereits ab etwa 1 Prozent
Haftvermittler und ftr Holzmehl

(60 Ma%) ab etwa 3 Prozent Haftver-
mittler erreicht (Fig. 1).

Die Entwicklungsarbeiten mit diversen
Unternehmen erstreckten sich un-

ter anderem auf die Herstellung von
Langglasfaser-verstarkten Musterbau-
teilen aus PP mittels Spritzguss-Direkt-
verarbeitung und dem Vergleich der
erzielten Kennwerte mit denen aus
einem Stabchengranulat. Des Weiteren
wurden die Substitution von PP durch
PA in einem vorgegebenen Werkzeug
sowie die Herstellung von Musterteilen
mit der IMC aus einem Material mog-
lichst hoher Dichte — erreicht durch die
Einarbeitung von schwerem Fillmate-
rial in den Kunststoff — untersucht.
Auch die Einarbeitung von Kohlefasern
in Hochtemperatur-Thermoplaste sowie
die Optimierung der Schneckenkonfi-
guration fur die Compoundierung von
mit Naturfasern gefllltem PLA wurden
studiert.

Parallel zur Bearbeitung der vorgenann-
ten Projekte erfolgte die Weiterent-
wicklung spezifischer Anlagenkompo-
nenten. Hierunter fallen insbesondere
die Entwicklung der Dosier- und For-
dertechnologie zum Eintrag von Fasern
geringer Schittdichte in den Extruder,
Arbeiten zur Entwicklung eines On-
line-Rheometers zur Bestimmung der
Scherviskositaten bei der Verarbeitung
am SpritzgieBcompounder sowie die
Integration und Erprobung der Opti-
foam-Verschaumtechnologie in den
SpritzgieBcompounder IMC.
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Material and plant-specific developments in

processing lines

In the area of polymer processing in
2006, the Fraunhofer IAP was prima-
rily involved in a research project with
Krauss-Maffei Kunststofftechnik GmbH
and Berstorff GmbH but also partici-
pated in a number of smaller develop-
ment projects with various companies.
In this research project, our aim was to
optimize screw design for compoun-
ding natural fibers, chopped glass
fibers and regenerated cellulose fibers.
In addition, we conducted systematic
investigations into the effect of pro-
cessing conditions during injection mol-
ding of the compounded materials on
fiber length and mechanical properties.
The injection molding studies were
carried out on a conventional injection
molding machine with an upstream
compounding unit (two-step pro-
cessing) and on an injection molding
compounder (IMC). In the latter tech-
nology, two steps — compounding and
injection molding — are combined into
one (one-step or direct processing).
Consequently, there is no intermedi-
ate product, i.e pellets. A significant
part of the work with the IMC was

to develop an evaluation method for
identifying and analyzing process and
material characteristics to ensure high
product quality. On polypropylenes
filled with wood flour and glass fibers,
the influence of the adhesion promo-
ter on impact strength was tested. An
MSA-grafted PP (type Scona from Ko-
metra) was used as the adhesion pro-
moter. It was produced by solid-phase
grafting and had an MSA content of
about 1.5 percent. Impact strength was
determined on test specimens taken
from plaques injection molded on the
IMC. With glass fibers (30% wi/w), the
maximum impact strength values were
reached at about 1 percent adhesion
promoter and with wood flour (60 %
w/w) at around 3 percent adhesion
promoter (Fig. 1).

Our development work with various
other companies focused on producing
long-fiber-reinforced sample com-
ponents from PP by direct injection
molding and comparing their cha-
racteristics with those of components
produced from rod-shaped pellets.

In addition, we examined the effect

of replacing PP by PA in combination
with the use of a special tool. We also
experimented with IMC production of
sample components from a high-den-
sity plastic material obtained by adding
a heavy filler. Further studies were
concerned with incorporating carbon
fibers in high-temperature thermopla-
stics and optimizing screw configurati-
on for compounding natural-fiber-filled
PLA.

In the course of the above-menti-
oned projects, we carried out further
development of specific plant com-
ponents. These activities included, in
particular, development of metering
and conveying technology for feeding
fibers with low bulk density into the
extruder, work on an online rheometer
for determining shear viscosity when
processing materials on the injection
molding compounder, and integrating
and testing Optifoam technology

in the IMC.

Kontakt Contact

Dr. Michael Busch
Telefon: +49(0)3461/2598-310
michael.busch@iap.fraunhofer.de

Dipl.-Ing. Peter Stache

Telefon: +49(0)3461/259-8321
Fax: +49(0)3461/259-8105
peter.stache@iap.fraunhofer.de

Dipl.-Ing. Jana Eckardt

Telefon: +49(0)345/558-94 33

Fax: +49(0)345/558-9101
jana.eckardt@iwmh.fraunhofer.de

Férderung Funding

Entwicklung extrudierbarer Composite auf der
Basis von Hanfmehl, Technologieentwicklung ftr
Spritzguss mit Hanffasercompounds (BMBF)
Entwicklung von Wood-Plastic Compositen als
Substitut tropischer Holzer (Investitionsbank
Sachsen-Anhalt)

Kooperationen Cooperation

Fraunhofer IWMH,
Krauss-Maffei Kunststofftechnik GmbH,
Berstorff GmbH

101



Y
U /

VVISSenscna

equipment Scientific coope
Patente Zusammenarbeit Eréignisse

/usamme

Gradulerungsarbe

jonen NG
Events™ "~ U

te

oll

narbeitPrasenta-
~ Prasentationen

ationen Patente

‘"hesesPresentations anc{/((/)ub/ications Pa-

issenschatftliche

entsPublikationenLaboratoryequipment
Zusammenarpeit Ereignisse

clentificcooperationkEventsThesesPresen
Graduigrungsarbeiten Prasentationen

tations and publications Patents



Namen, Daten, Ereignisse
Names, Data, Events

Laborausstattung
Laboratory equipment

Wissenschaftliche Zusammenarbeit
Scientific cooperation

Ereignisse
Events

Graduierungsarbeiten
Theses

Prasentationen und Publikationen
Presentations and publications

Patente
Patents



104

Laborausstattung

I
Analytik

Chemische Analyse

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

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 Verdiinnungs-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)

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

— Messplatz zur Bestimmung von PorengréBen-
verteilungen und Oberflachen poroser
Festkorper

— Automatisches Wasserdampfsorptions-
messgerat

— FT-Raman-Spektrometer

Ausfuhrliche Informationen zu unserem
umfangreichen Analytikangebot
finden Sie unter:

www.polymer-analytik.de
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Ausstattung

— Reinraum (Klasse 1000 und 10000)

— 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
20nm bis 20 ym

— Messplatze zur Bestimmung der piezo- und
pyroelektrischen Eigenschaften

Lasertechnik

— holographischer Messplatz

— Aufbau zur laserinduzierten Anisotropie
— Artlaser

- Kr*Laser

— Diodengepumpter Festkorperlaser

— HeCd Laser

— HeNe Laser

Optische Messtechnik

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

— Spektroskopische Ellipsometer

— Polarisationsspektrometer

— Messplatze fur nichtlineare optische
Eigenschaften

— Spektroradiometer zur winkelabhangigen
Charakterisierung optischer Bauelemente

Mechanische Prufung

— Bestimmung der Kennwerte Zug-, Biege-
und WeiterreiBfestigkeit

— Zug- und Biegemodul

— Brucharbeit

— Schalkraft

— 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 Lésungs-
polymerization sowie fur polymeranaloge
Umsetzungen

— explosionsgeschiitzter 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-Atmosphéren-
druckplasma und VUV-Strahlung

— Elektrische Polarisierungs- und Bedamp-
fungstechniken

— Spruh- und Spin-coater

Polymerverarbeitung

— Verarbeitung von Polymeren und
Polymerlésungen

— Einrichtungen zur kleintechnischen
Herstellung und Verformung
thermoplastischer Kunststoffe

— Nassspinntechnikum fur Viskose und
Carbamat

— Lyocell-Technologie fur Fasern und Folien

— Technika zur Herstellung dinner
Polymerschichten

— Messextruder mit diversen
Verformungswerkzeugen

— Technikums-Sprihtrockner

— Gefriertrocknungsanlagen

— Wirbelschichttrockner

— Jet-Kocher

— Mikrowellenreaktor

— Ultrafiltrationsanlagen (bis zu 15L)

— 5-Schicht-Flachfolien-Extruderanlage

— Berghofzellen zur Latexreinigung (bis zu 2 L)
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Laboratory equipment

|
Analytics

Chemical analysis

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

— ICP optical emission spectrometer

— wet chemical methods

— gas chromatographs

— jon 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)

pioneers

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

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

www.polymer-analysis.com

in polymers
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Equipment

— cleanroom (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

— test stations for determining piezo- and
pyroelectric properties

Laser technology

— holographic test station

— station for laser-induced anisotropy
— Artlaser

— Kr*laser

— diode-pumped solid laser

— HeCd laser

— HeNe laser

pioneers in

polymers

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

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

pioneers in

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

— electrical polarization and
evaporation methods

— spray and spin coater

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 (bis zu 15L)

— 5-layer flat film extruder plant

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

polymers
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Wissenschaftliche Zusammenarbeit

Scientific cooperation

Fraunhofer-Institute
Fraunhofer Institutes

Fraunhofer IAO
Institut fur Arbeitsorganisation (Stuttgart)

Fraunhofer IBMT
Institut fur Biomedizinische Technik
(St. Ingbert/ Potsdam-Golm)

Fraunhofer IFAM

Institut fur Fertigungstechnik und Angewandte
Materialforschung, Klebetechnik und Ober-
flachen (Bremen)

Fraunhofer IGB
Institut fur Grenzflachen und Bioverfahrens-
technik (Stuttgart)

Fraunhofer IME
Institut fr Molekularbiologie und Angewandte
Okologie (Aachen)

Fraunhofer IOF
Institut fir Angewandte Optik und Fein-
mechanik (Jena)

Fraunhofer IPA
Institut fur Prozesstechnik und Automatisierung
(Stuttgart)

Fraunhofer IPM
Institut fur Physikalische Messtechnik
(Freiburg)

Fraunhofer ISC
Institut fur Silikatforschung (Wurzburg)

Fraunhofer ISE
Institut fur Solare Energiesysteme (Freiburg)

Fraunhofer ITEM
Institut fur Toxikologie und Experimentelle
Medizin (Hannover)

Fraunhofer IVV
Institut fur Verfahrenstechnik und Verpackung
(Freising)

Fraunhofer IZFP
Institut fur Zerstorungsfreie Prifverfahren
(Saarbruicken)

Fraunhofer IZM
Institut fur Zuverlassigkeit und Mikrointegration
(Berlin/ Teltow/ Munchen)

Fraunhofer FIRST
Institut far Rechnerarchitektur und Software-
technik (Berlin)

Universitaten in Deutschland
Universities in Germany

Technische Universitat Berlin,

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

Freie Universitat Berlin
Institut fur Chemie

Humboldt Universitat Berlin
Institut far Physik, Institut fir Chemie

Phillips-Universitat Marburg
Technische Universitat IlImenau
Technische Universitat Darmstadt

Technische Universitat Braunschweig
Institut fur Technische Chemie

Ludwigs-Maximilian Universitat Minchen

Technische Universitat Minchen
Institut fur Physik

Universitat Wiirzburg

Universitat Greifswald
Institut far Physik

Universitat Potsdam
Institut fur Physik, Institut far Chemie

Johannes Gutenberg-Universitat Mainz
Institut fur Organische Chemie

Hochschule Magdeburg
Institut far Pharmatechnik

Technische Universitat Dresden
Institut fur Holz- und Pflanzenchemie

Universitaten im Ausland
Foreign universities

Technical University todz
Institute for Materials Science and Engineering
todz (Poland)

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

TU Poznan
Faculty of Technical Physics
Poznan (Poland)

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

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

Moscow State University
Faculty of Chemistry
Moscow (Russia)

Ukraine Academy of Science
Institute of Physics
Kiew (Ukraine)

Academy of Science
Institute of Polymers
Sofia (Bulgaria)

TU Graz
Institute for Experimental Physics
Graz (Austria)

Joanneum Research
Graz (Austria)

University of Veterinary Medicine Vienna
Vienna (Austria)

Donau University Krems

Christian Doppler laboratory for specific
adsorption technologies in medicine,
Biomedical Technology

Krems (Austria)

University Neapoli Fredereico Il
Institute of Physics
Neapoli (Italia)

University Calabria
Institute of Physics
Cosenza (Italia)

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

Tianjin University of Technology
Tianjin (China)

Virginia Tech

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



Andere Forschungseinrichtungen
Other research institutes

Textilforschungsinstitut Thiringen-Vogtland e.V.
Greiz, Deutschland

Firmenkooperationen
Cooperations with companies

DSM

Sittard-Geleen (Netherlands)
Konarka Technologies

Linz (Austria)

Arkema
Paris (France)

Netzwerke
Networks

— 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)

Mitarbeit in Fachorganisationen

und Gremien

Involvement in professional organizations
and committees

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 ISO/TC 24/5C 4/WG3)

Dr. H.-P. Fink

— Mitglied im Berlin-Brandenburgischen Ver-
band fur 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 »Cellulosex,
»Cellulose Chemistry and Technology«
»Carbohydrate Polymers«, »Natural Fibres«

— Vorstandsmitglied Kunststoffnetzwerk
Brandenburg KUBRA

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
Lecturing activities

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

Dr. H.-P. Fink

— Vorlesung »Cellulose« im Rahmen
der Vorlesungsreihe »Biopolymere«
Universitat Potsdam

Dr. habil. Silvia Janietz

- Vorlesung im WS 2005/2006 »Moderne
Aspekte der Elektrochemie« Universitat
Potsdam

Prof. Dr. A. Laschewsky

— Vorlesung »Polymerchemie | und ll«
Universitat Potsdam

— 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

— »Stimuli-responsive Polymers. Synthesis,
Self-organization and Application«
Universitat Potsdam

Dr. Joachim Stumpe
- Vorlesung »Polymerphotochemie«
Universitat Potsdam
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Ereignisse
Events

Seminare und Tagungen
Seminars and meetings

»Innovationsforum Kunststoffverarbeitung«
Fraunhofer IAP/ PAZ, Schkopau
25.01.2006

Fraunhofer IAP & PTS Seminar

»Polymere Additive in der Herstellung, Verarbei-
tung und Anwendung von funktionalen Pa-
pieren« Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm
22.-23.03.2006

Regionale Konferenz der OEA »Organic Elec-
tronics« Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm
10.-11.05.2006

»Central European Chemical Network-Clus-
tertreffen« Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm
16.06.2006

CIMAT-Workshop »Photo-addressable poly-
mers: Light as a tool — tools for light«
Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm

06.10.2006

SID Mid Europe Chapter »Fall Meeting 2006«
Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm
09.-10.10.2006

Kick-Off-Meeting zum Fundamentalthema
»Composition and Structure of Bioassem-
blies« innerhalb des »European Polysac-
charide Network of Excellence«
Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm
26.10.2006

»Meeting of European Polysaccharide Network
of Excellence« Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm
14.-16.09.2006

Symposium der ZukunftsAgentur Brandenburg
GmbH und der Fraunhofer-Venture-Gruppe
»Aus der Forschung in den Markt — Chancen
der wissenschaftlichen Verwertung am Wissen-
schaftsstandort Golm«

Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm

29.09.2006

Institutskolloquien
Institute colloquia

Prof. Dr. Michael R. Buchmeiser, Leibniz-Institut
fir Oberflachenmodifizierung e.V., Leipzig
»Forschung am Leibniz Institut fir Oberfldchen-
modifizierung e.V. (IOM): Vom Katalysator zum
Material«

08.02.2006

Prof. Voytek S. Gutowski, CSIRO, Melbourne
(Australia) »Adhesion in cellulose-polyolefin ba-
sed composites«

19.04.2006

Prof. Maciej Gazicki-Lipman, Technical
University todz (Poland) »Parylene —
the past, the present and the future«
19.05.2006

Prof. Allen Esker, Virginia Tech (USA)
»Heteropolysaccharide self-assembly onto mo-
del cellulose surfaces«

23.05.2006

A. Sezai Sarac, Istanbul Technical University
(Turkey) »Electrocoating of conjugated
polymers on carbon fiber & nanoscale
surface characterizations«

12.07.2006

Prof. Francisco J. Balta Calleja, Instituto de
Estructura de la Materia, CSIC Madrid (Spain)
»Micromechanical properties of polymer ma-
terials and composites relating to Nanostructure
and Morphology«

17.07.2006

Professor Wolfgang G. Glasser,

Virginia Tech, Blacksburg, VA (USA)
»LIGNIN — Some questions about structure
and bonding to cellulose«

17.10.2006

Prof. Dr. Andreas Lendlein, Institute of Polymer
Research, GKSS Research Centre Geesthacht
»Actively moving polymers«

07.12.2006

Internationale Gaste
International guests

D. Dobreva

Universitat fur chemische Technologie
und Metallurgie, Sofia (Bulgarien)
April 2005-Mérz 2006

Mr. Tamaki

KAST, Kanagawa Academy of
Science & Technology (Japan)
Februar 2006

Dr. Suzuki & Mr. Suzuki
Surftech (Japan)
Februar 2006

Mr. Harada
JASTEX (Japan)
Februar 2006

Mr. Tsutsumi & Mr. Ito
Koito-Seisakusho (Japan)
Februar 2006

Mr. Shouzu
Olympus (Japan)
Februar 2006

Mr. Otsuka
Osaka-Sumitomo-Cement (Japan)
Februar 2006

Dr. David Rais

Czech Academy of Science, Institute of Mac-
romolecular Chemistry (Czech Republic)
Madrz 2006

Prof. Dr. Stanislaw Nespurek

Czech Academy of Science, Institute of Mac-
romolecular Chemistry (Czech Republic)
Marz 2006

Prof. Maciej Gazicki-Lipman
Technical University todz (Poland)
Mai 2006

Claire Barres

Institut National des Sciences Appli-
quees de Lyon, INSA, (Frankreich)
Mai 2006

Dr. V. Gancheva

Akademie der Wissenschaften, Insti-
tut fur Polymere, Sofia (Bulgarien)
August-September 2006

Dr. R. S. Whitehouse
Metabolix Inc., Cambridge (USA)
Oktober 2006

Masumura Masashi, Etsuo Nakagawa, Shizuo
Murata, Kazutoshi Miyazawa, Ho-Sik Kim
Representatives of Chisso Corp. (Japan)
November 2006

Prof. A. Stancyzk and coworkers

Center of Molecular and Macromolecular Stud-
ies, Polish Academy of Sciences, Lodz (Poland)
November 2006

Dr. Tatjana Smirnova

Ukraine Academy of Science, Insti-
tute of Physics, Kiew (Ukraine)
November-Dezember 2006

Mrs. Hassiba Bensaid
University of Lille/CNRS, Lille (France)
Dezember 2006



Graduierungsarbeiten
Theses

I
Inkjet printing of organic field
effect transistors (OFETs)

Bjérn Gruber,
Diploma thesis, FH Brandenburg

In this work, the influence of a printing
process on different characteristics of
OFET structures is shown. Two different
surface preparation methods were used
and compared — printing and spin coa-
ting. The reason for using the printing
process was to deposit polymers exact-
ly in the source-drain channel. Studies
of different polymer properties, such as
rheology, were initially conducted. For
the printing process, the Dimatix (USA)
inkjet printer was used. The electrical
characteristics of the OFETs were then
determined.

E—

Self-organization of azobenzene-
containing, liquid crystalline poly-
mers in photooriented layers

Roland Hass,
Diploma thesis, University of Potsdam

Optical anisotropic films based on func
tional polymers are of great interest

for innovative products today. One
approach towards producing such films
is the two-step-process, which involves
photoorientation of azobenzene-con-
taining, liquid crystalline side-chain
copolymers followed by thermal en-
hancement of the light-induced order.
Such copolymers combine the ad-
vantage of low-cost synthesis with

the possibility of incorporating many
different functional side groups. Their
mesogenic properties and the co-ope-
rativity of the ordering effects permit
effective generation of optical anisotro-
py, not only with a low fraction of azo-
benzene chromophore but also with
low values for light-induced dichroism.

The orientation mechanism is based on
the photoisomerization of azobenze-
ne chromophores by irradiation with
appropriate polarized light, leading to
photostationary equilibrium of both
isomers. Using linearly polarized light,
an angle-selective effect occurs, as the
excitation probability depends on the
angle between the E-field vector and
transition dipole moment of chromo-
phores. The dynamic equilibrium pro-
vides the temporal scale for rotational
diffusion of the geometrically more
favorable Z-isomers, whose position
change causes an enrichment of the
E-isomers perpendicular to the E-field
vector of the incident light.

The incorporation of rigid side chains
strongly hinders photoorientation. In
the case of the copolymers studied
here, a dose 140 times higher is ne-
cessary to achieve similar levels of light-
induced order, as compared with the
corresponding azobenzene homopoly-
mer. Furthermore, the possible overall
anisotropy through photoorientation

is highly dependent on the structure
of the non-photochromic mesogenic
side groups. It can be shown that high
similarity in relation to the steric and
polar properties of the mesogenic and
azobenzene groups is best for fast and
effective induction of anisotropy.

The negative hindering effect of the
incorporated mesogenic side group
can be eliminated by thermotropic self-
organization in the liquid crystalline
phase. Even very low photoinduced
anisotropy is sufficient for effective side
chain rearrangement, establishing a
prolate order with a significant increase
in overall dichroism. This process of
thermal enhancement is temperature-
dependent. Contrary to conventional
wisdom, higher temperatures clearly
cause a higher degree of ordering in
some polymers, although they remain
in the same liquid crystalline phase. It
was also found that, probably due to

interfacial and solvent interactions, a
minimum critical enhancement tem-
perature can be defined in some poly-
mers.

These interactions also determine a
minimum degree of light-induced order
that can be successfully thermally en-
hanced. By optimizing both processes
(induction and thermal enhancement),
treatment times of 1 sand 155, re-
spectively, are obtained, leading to
dichroism values of 0.6 (easily increased
to 0.8), which are stable for at least
100 days. This means that for the first
time industrially interesting processing
times in combination with high optical
anisotropy values can be achieved with
azobenzene-containing, liquid crystal-
line side-chain copolymers.

I
Synthesis and characterization of
substituted carboxymethyl starch

André Lehmann

Diploma thesis, University of Potsdam

The goal of this work was to synthesize
a starch-based thickener that could

be used in surfactant systems. The
surfactants used included an alkyl po-
lyglycoside (Plantacare 1200UP®) and
sodium laurylethersulfate (Texapon
NSO®). Both these surfactants have
good biodegradability. From these two
surfactants, 14 percent aqueous surfac
tant solutions were prepared. Modified
starch was used as the thickener in
concentrations of 0.5 to 2 percent.
The surfactant systems containing the
starch-based thickener were required
to reach a viscosity of n(y= 2.55 s7)

~ 6000 mPas with maximum trans-
parency. Previous experiments with
carboxymethyl starch as a thickener
for these surfactant systems indica-
ted that carboxymethyl starch with
different degrees of substitution (DS)
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could be used as thickener for the alkyl
polyglycoside, Plantacare 1200UP® — a
surfactant for which there had previ-
ously been no known thickener. The
disadvantage of carboxymethyl starch
as a thickener in this system is its low
transparency. The addition of 0.5 per-
cent carboxymethyl starch to the alkyl
polyglycoside system resulted in a ma-
ximum transparency of ~ 10 percent.
The modified starch was characterized
by titration and 13C-NMR spectroscopy.
The surfactant systems containing the
starch- based thickener were analyzed
by light scattering and viscosity mea-
surements.

The carboxymethyl starch was further
modified by 2-hydroxyalkyl substituents
in order to create better interaction
between the surfactant and the modi-
fied starch. The modifying compounds
used were 1,2-epoxyoctane, 1,2-epoxy-
decane and 1,2-epoxydodecane.

In a first step, waxy maize starch was
hydrophobically modified under ho-
mogeneous reaction conditions using
the 1,2-epoxyalkanes. Then, hydrophilic
modification was carried out under he-
terogeneous reaction conditions using
chloroacetic acid.

Use of 0.5 percent of this modified
starch as a thickener for Plantacare
1200UP® showed that, despite the si-
milar DS values of the hydrophobic and
hydrophilic substituents, transparency
increased with increasing alkyl chain
length of the 2-hydroxyalkyl substitu-
ents, while at the same time viscosity
remained at around 6000 mPas. The
use of 0.5 percent of 2-hydroxydode-
cylcarboxymethyl starch enhanced the
transparency of the alkyl polyglycoside
system by up to 75 percent. The visco-
sity and transparency of the surfactant
systems can be controlled by precise
substitution of the hydrophobic and
hydrophilic functional groups.

I
Light-induced orientation
processes in azobenzene polymers

Thomas Fischer
Doctoral thesis, University of Potsdam

Modification of optical characteristics
by irradiation provides a basis for the
creation of anisotropic optical com-
ponents. In thin films of azobenzene
polymers, optical anisotropy can be
induced or modified by linearly po-
larized irradiation. The goal of this
work was to determine the essential
structure-property relationships in the
photoorientation process to facilitate
optimization of these materials for
different applications.

In isotropic films of liquid crystalline
and amorphous azobenzene poly-
mers, the induced optical anisotropy
can be increased by a donor/acceptor
substitution in the 4,4'-position. The
induction speed is clearly lower in films
of liquid crystalline polymers but higher
birefringence and dichroism values can
be achieved. In copolymers, the pho-
toorientation of the azobenzene side
groups causes a cooperative orientati-
on of form-anisotropic side groups. The
mesogenicity of the non-photochromic
side groups increases the extent of

the induced optical anisotropy. The
stability of the induced birefringence
and dichroism is considerably improved
by these groups. In films of liquid cry-
stalline polymers, the induced optical
anisotropy is substantially enhanced

by annealing within the range of the
mesophases. With this method, a small
ratio of induced anisotropy is sufficient
to obtain birefringence and dichroism
values typical of LC domains.

In oriented films of azobenzene po-
lymers, the result of the linearly pola-
rized irradiation is determined by the
strength of the anisotropic interactions
in the liquid crystalline domains or the
LB multilayers. Light-induced reorienta-

tion can only be achieved if these inter-
actions can be overcome. If photoreo-
rientation takes place in the oriented
layers of copolymers, form-anisotropic
side groups are also cooperatively reori-
ented. Initial UV irradiation can greatly
weaken the anisotropic interactions by
generating a high fraction of non-me-
sogenic z-isomers and so decouple the
side groups. From this state, photoreo-
rientation proceeds with an efficiency
comparable to that in isotropic films.
The structure-property relationships
determined in this work make a useful
contribution towards optimizing these
materials for application in the areas

of optical functional films, holographic
data storage and the fabrication of
surface relief gratings.

E—

Novel amphiphilic diblock copoly-
mers by RAFT polymerization, their
self-organization and surfactant
properties

Sébastien Garnier
Doctoral thesis, University of Potsdam

Reversible addition-fragmentation
chain transfer (RAFT) with the new
agent, benzyldithiophenyl acetate, is
used to synthesize new amphiphilic
diblock copolymers. These comprise
poly(butyl acrylate) as the hydropho-
bic block and six different hydrophilic
blocks with various polarities, namely
a series of non-ionic, non-ionic comb-
like, anionic and cationic blocks. The
controlled character of the polymeriza-
tions results in a linear increase in molar
mass with conversion, low polydisper-
sity and high end-group functionaliza-
tion.

The amphiphilic diblock copolymers
form micelles in water, whose size
and geometry are highly dependent



on the particular composition of the
copolymer. Micellization is thermody-
namically favored owing to the high
incompatibility of the blocks (strong or
super-strong segregation limit). Unimer
exchange seems to occur between

the micelles but aggregation behavior
greatly depends on the history of the
sample. The aqueous micelles exhibit
high stability to temperature cycles.
Their exceptional stability on dilution
indicates very low or zero CMC va-
lues. All non-ionic copolymers with
sufficiently long solvophobic blocks
aggregate into direct micelles in DMSO
as well. The diblock copolymers are
weakly surface-active and their surface
properties at the air/water interface
confer anti-foaming properties. The
macro-surfactants synthesized are

also surface-active at the interface
between two liquid phases, since they
are able to stabilize emulsions. The
polymeric micelles additionally have a
high capacity to solubilize hydrophobic
substances in water.

I

Synthesis and properties of supra-
molecular polyphilic block meso-
gens

Alexandra Kohlmeier
Doctoral thesis, University of Potsdam

New amino-substituted 1,3,5-triazines
bearing either lipophilic alkoxy chains
or semi-perfluorinated molecular
segments were synthesized. The ther-
motropic phase behavior of the pure
compounds was investigated. The me-
sophase morphologies of the triazines
can be further tailored by hydrogen
bonding with complementary partially
fluorinated benzoic acids. Columnar
liquid crystalline phases with various
two-dimensional lattice types as well as
cubic phases were found for the binary

mixed systems, depending on the volu-
me fractions of chemically incompatible
molecular fragments which separate in
different sub-spaces.

E—
Liquid crystallinity and alignment
of ionic self-assembly complexes

Yuriy Zakrevskyy
Doctoral thesis, University of Potsdam

The construction of materials through
self-assembly and self-organization
processes, in which molecules associate
spontaneously into ordered aggregates
as a result of non-covalent interactions
and/or entropic factors, is becoming
one of the primary frontiers of materi-
als research. To develop these materials,
various strategies, such as H-bonding,
metal coordination, charge-assisted
H-bonding and — more recently — ionic
self-assembly have been used. Many

of these activities are directed towards
creating supramolecular liquid crystals.
Manipulation of the macroscopic order
of films is one of the major goals of all
these approaches.

In this work, the first observation of a
new type of liquid crystal is presented:
ionic self-assembly (ISA) liquid crystals
are formed by the introduction of op-
positely charged ions between different
low-molecular-weight tectonic units.
The aim of this work is to investigate
the liquid crystalline and alignment
properties of these materials. The
investigations started with the simplest
»model« ISA complex in which the
benzene ring with six ionic peripheral
groups is complexed with six oppositely
charged surfactants. It was found that
ionic interactions within complexes play
the main role. The presence of these
interactions restricts transition to the
isotropic phase. No transition to the
isotropic phase was observed in any of

the complexes investigated. In additi-
on, these interactions hold the system
like a network, allowing crystallization
in single domains from the aligned

LC state. Alignment of these simple
ISA complexes was spontaneous. The
functionalized perylenediimide-based
ISA complexes exist in columnar LC
phases and the presence of p-p* in-
teractions between functional tectons
complicates their alignment properties.
The best macroscopic alignment results
were obtained by the zone-casting me-
thod. In the aligned films, the columns
of the complex align perpendicularly to
the phase-transition front. The aniso-
tropy obtained (DR = 18) is thermally
stable, which makes these complexes
attractive for application as dichroic
polarizers. The photosensitive (azoben-
zene-based) ISA complexes that were
studied show formation of columnar
LC phases. It was demonstrated that
photoalignment of such complexes
was very effective (DR = 50). It was
also shown that photo-reorientation

in the photosensitive ISA complexes is
a cooperative process connected with
the reorientation of domains. Under
irradiation with linearly polarized light,
domains reorient in the plane of the
film leading to macroscopic alignment
of columns parallel to the light polari-
zation. To show the potential applicabi-
lity of the photosensitive ISA complexes,
reorientation of the macroscopically
aligned structure and induction of volu-
me-phase gratings were demonstrated.
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