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Forschung in der Region — flr Innovation, Nachhaltigkeit und Sicherheit

Polymere in Form von Kunststoffen und
in vielen anderen Anwendungen wie
Fasern und Folien, Schaumstoffen, Kaut-
schukprodukten, Lacken, Klebstoffen,
aber auch als Additive fur die Baustoff-,
Papier-, Waschmittel-, Kosmetik- und
Pharmaindustrie sind allgegenwartig —
wir leben im Kunststoffzeitalter. Neben
innovativen Entwicklungen bei poly-
meren Funktionsmaterialien stehen
heute in der Forschung vor allem Fragen
der Nachhaltigkeit der Polymerindustrie
im Mittelpunkt, wobei umweltfreund-
liche und energieeffiziente Herstellver-
fahren, aber auch die Nutzung von erdél-
unabhangigen biobasierten Ressourcen
eine zentrale Rolle spielen.

Das Fraunhofer IAP ist in diesem Zusam-
menhang gut aufgestellt, sein Profil
umfasst in einmaliger Form Kompe-
tenzen auf dem Gebiet der synthetisch-
en und biobasierten Polymere. Die inter-
disziplindren Forschungsarbeiten des
Institutes reichen von neuen (Bio-) Kunst-
stoffen Uber synthetische Funktions-
materialien bis zu einer groBen Palette
von Spezialprodukten fur unterschied-
liche Anwendungen. Im Pilotanlagen-
mafstab werden in Golm (Cellulose-
verarbeitung) und im Pilotanlagenzentrum
in Schkopau (Polymersynthesen) neue
Herstellverfahren entwickelt oder opti-
miert. Die erfolgreiche Entwicklung des
Fraunhofer IAP basiert dabei vor allem
auf Uberregionalen Kooperationen mit
den in den alten Bundesléandern gele-
genen industriellen Zentren der Polymer-
und Faserindustrie, aber auch in nicht
unerheblichem MalBe auf Kooperationen
in Europa und weltweit. Diese Strategie
des weltweiten Angebotes hochspeziali-
sierter Kompetenzen wird in jangster
Zeit durch eine neue, regionale Kompo-
nente ergdnzt, mit der zunehmend die
industrielle Entwicklung in den neuen
Bundeslandern bericksichtigt und unter-
stitzt wird. Die Chemie- und Kunststoff-
industrie hat gerade in Mitteldeutschland
mit dem Chemiedreieck Halle-Leipzig-
Merseburg in den letzten Jahren eine
bemerkenswert positive Entwicklung
genommen. Auch im Bundesland

Brandenburg stellt das Branchenkompe-
tenzfeld Kunststoffe/Chemie mit seinen
Zentren u. a. in Schwarzheide, Guben,
Schwedt, Premnitz und Neuruppin einen
nicht unerheblichen Wirtschaftsfaktor
dar. Umfangreiche Netzwerkaktivitaten,
die unter dem Dach der von Thuringen
Uber Sachsen-Anhalt bis Berlin und Bran-
denburg reichenden Clusterorganisation
Chemie/Kunststoffe Mitteldeutschland
zusammengefasst sind, unterstitzen
diese positive Branchenentwicklung.

Im Folgenden soll aus der aktuellen
Arbeit des Fraunhofer IAP in einigen
Beispielen aufgezeigt werden, wie regio-
nale innovative Entwicklungen aufgegrif-
fen und untersttzt werden. An erster
Stelle zu nennen ist dabei das 2007
gestartete Fraunhofer-Innovationscluster
»Polymertechnologie Halle-Leipzig«, bei
dem das Fraunhofer-Pilotanlagenzentrum
in Schkopau flankiert von Fraunhofer I1AP
und IWM gemeinsam mit Hochschulen
und Industriebetrieben neue Synthese-
und Verarbeitungstechnologien entwi-
ckeln. Bemerkenswert sind hierbei Bei-
trdge zur energieeffizienten Optimierung
der Kautschuksynthese. Biopolymere stellen
einen weiteren Schwerpunkt des Innovati-
onsclusters dar, wobei das Fraunhofer IAP
insbesondere zur Synthese und Materialent-
wicklung des biobasierten Kunststoffs
Polylactid (PLA) in Zusammenhang mit
der Ansiedlung einer entsprechenden
Produktionsanlage in Guben aktiv ist. In
Kooperation mit dem Investor Pyramid
Bioplastics Guben GmbH ist am gleichen
Standort ein Biopolymer-Anwendungs-
zentrum geplant, in dem eine Projekt-
gruppe des IAP den Einsatz von PLA fur
Folien, Fasern, Flaschen und Komposite
vorbereiten wird.

Sicherheitstechnologien und Sicherheits-
wirtschaft sind ein zukunftstrachtiges
Feld mit besonderer Bedeutung fur die
Hauptstadtregion. Neue Technologien
und Produkte zum Schutz von Personen,
Waren und geistigem Eigentum in der
realen und virtuellen (Internet) Welt sind
das Thema des Innovationsclusters
»Sichere Identitat«, zu dem sich funf

Fraunhofer-Institute, fiinf Hochschulen
und zwolf Wirtschaftsunternehmen der
Region Berlin-Brandenburg im Berichts-
jahr zusammengeschlossen haben. Zen-
trale Aufgabe des Fraunhofer IAP ist
hierbei die Entwicklung von Sicherheits-
merkmalen und flexiblen Symbolanzeigen
auf der Grundlage von organischen
Leuchtdioden fur polymerbasierte Smart-
cards. In diesem Zusammenhang wurde
das SecurityLab Potsdam als eine gemein-
same Einrichtung der Bundesdruckerei
und des Fraunhofer IAP etabliert, das
eine eng abgestimmte Themenbearbei-
tung beider Einrichtungen erméglicht.

Zu den speziellen regionalen Starken
gehdrt bereits heute die Konzentration
von Forschungseinrichtungen am Stand-
ort Potsdam-Golm, die von Max-Planck-
Instituten Uber die Universitat Potsdam
bis zur angewandten Forschung der
Fraunhofer-Institute reicht. Neue Wege
der Kooperation stellen dabei das ge-
meinsame Vorhaben »Bioaktive Ober-
flachen« zwischen MPG und FhG dar
sowie die im Berichtsjahr gegriindete
Arbeitsgruppe NanoPolyPhotonik als
Kooperationsprojekt zwischen der Uni-
versitat Potsdam und dem Fraunhofer IAP.

Insgesamt ist fur das Fraunhofer IAP das
Jahr 2008 wiederum sehr erfolgreich
verlaufen, was in den umfangreichen
Projektaktivitdten und Kooperationen
zum Ausdruck kommt, aber auch in der
Zahl der Prasentationen, Publikationen
und Patente. Die gute Entwicklung des
IAP und das erfolgreiche Jahr 2008
wadren ohne das Vertrauen der Auftrag-
geber und Kooperationspartner und
ohne die bewahrte Unterstlitzung durch
das Kuratorium nicht mdglich gewesen.
Insbesondere sind es jedoch die Mitar-
beiterinnen und Mitarbeiter des IAP,
deren Ideen, Einsatz und Leistungen zu
einem Uberzeugenden Jahresabschluss
beigetragen haben.lhnen allen dankt die
Institutsleitung daftr an dieser Stelle
herzlich.
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Research in the Region — for Innovation, Sustainability

and Security

We are living in the age of plastics. Poly-
mers are everywhere, found in plastics
and in many other applications like fibers
and films, foam plastics, synthetic rubber
products, varnishes, adhesives, and ad-
ditives for construction materials, paper,
detergents, cosmetic and pharmaceutical
industries. In addition to innovative devel-
opments in polymer functional materials,
research is now focusing on the sustain-
ability of the polymer industry. Environ-
mentally friendly and enerqgy efficient
production processes and the utilisation
of bio-based resources, which are not
dependent on petroleum, are playing a
vital role.

The Fraunhofer IAP is well-positioned in
this regard with its unique competencies
in the area of synthetic and bio-based
polymers. The institute’s interdisciplinary
research work includes new (bio) plastics,
synthetic functional materials, and a wide
range of special products for various ap-
plications. New production processes are
developed or optimised on a pilot-plant
scale in Golm (cellulose processing) and at
its pilot plant center in Schkopau (polymer
synthesis). The Fraunhofer IAP’s successful
development is based on supra-regional
collaboration with industrial centers of
the polymer and fiber industry located

in Western Germany. It also collaborates
with a number of partners throughout
Europe and worldwide. This strateqy of
globally offering highly-specialised com-
petencies has been supplemented recent-
ly by a new, regional component which
increasingly takes into consideration and
supports industrial developments in the
new federal states. The chemical and
plastics industry in Central Germany has
evolved remarkably in the Halle-Leipzig-
Merseburg »Chemical Triangle«. In the
federal state of Brandenburg, the special-
ty field of plastics/chemistry, with its cen-
tres in Schwarzheide, Guben, Schwedft,
Premnitz and Neuruppin constitutes a
none too insignificant economic factor.
Substantial networking activities are car-
ried out within the Central German Clus-
ter »Chemicals/Plastics« which stretches
from Thuringia, to Saxony-Anhalt, Berlin

and Brandenburg and supports the posi-
tive development of the industry.

A few examples of how regional, innova-
tive developments are seized upon and
supported through the current work of
the Fraunhofer IAP are presented below.
The first which should be mentioned is
the Fraunhofer innovation cluster »Poly-
mer Technology Halle-Leipzig« which

began in 2007. Here, the Fraunhofer Pilot

Plant Center in Schkopau, flanked by the
Fraunhofer IAP and IWM, together with
universities and industrial enterprises,
develops new synthesis and processing
technologies. Their contributions to the
energy-efficient optimization of rubber
synthesis are particularly noteworthy.
Biopolymers constitute a further area of
focus of the innovation cluster. The
Fraunhofer IAP is active in particular

in the area of synthesis and material
development of the bio-based plastic
polylactide (PLA) in connection with

the establishment of production facili-
ties in Guben pursuant to this activity. A
biopolymer application center is being
planned at this site in collaboration with
the investor Pyramid Bioplastics Guben
GmbH. Here, a project group from IAP
will prepare PLA's application for films,
fibers, bottles and composites.

Security technology and security manage-
ment are future-oriented fields which

are particularly important for the region
around the country’s capital. New tech-
nologies and products that protect indi-
viduals, goods and intellectual property in
the real and virtual (Internet) world are the
subject of the innovation cluster »Secure
Identity«. This cluster was formed dur-
ing the reporting year and comprises five
Fraunhofer Institutes, five universities and
twelve commercial enterprises from the
Berlin-Brandenburg region. Fraunhofer
IAP’s main task is to develop security fea-
tures and flexible symbol displays using
organic light-emitting diodes for polymer-
based Smartcards. In order to do this, the
Bundesdruckerei and the Fraunhofer IAP
Jointly established the SecurityLab Pots-
dam which enables both institutions to
work closely together on this issue.

Vorwort

Preface

W - s

Prof. Dr. habil. Hans-Peter Fink
Institutsleiter
Director

One of the region’s strengths is the large
number of research institutes located in
Potsdam-Golm. These include Max-Planck
institutes, the University of Potsdam and
the applied research of the Fraunhofer
Institutes. New collaboration paths have
been established with the MPG and FhG
through the joint project »Bioactive
Surfaces«. And during the reporting year,
the NanoPolyPhotonik research group was
founded as a collaboration project be-
tween the University of Potsdam and the
Fraunhofer IAP.

In summary, 2008 was again a very suc-
cessful year for the Fraunhofer IAP, as is
evident in the many projects, collabora-
tions, presentations, publications and
patents. The IAP’s successful development
in 2008 would have been impossible with-
out the trust of its clients and partners
and the reliable support of the Advisory
Board. However it is the employees of the
IAP, their ideas, efforts and variety of ac
tivities, who have decisively contributed to
a strong year-end closing. | would like to
express my sincere thanks to all of them.
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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 daflrr eingesetzten
Ausgangsstoffe — Erddl fur synthe-
tische Polymere und nachwachsende
Rohstoffe flr Biopolymere — liefern
Materialien mit jeweils typi-schem
Eigenschafts- und Anwendungsprofil.
Polymere aus beiden Rohstoffquel-

len werden im Fraunhofer-Institut fur
Angewandte Polymerforschung IAP
far die Entwicklung neuer, effizienter
Werkstoffe, Funktionsmaterialien und
Prozesshilfsmittel eingesetzt und effek-
tiv und kreativ verarbeitet.

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

Das Pendant zu den nativen Polymeren
stellen Polymersynthese und -technik
der klassischen Kunststoffe dar, wie
Polypropylen, Heterokettenpolymere
oder netzwerkbildende Polymere. Das
Eigenschaftsprofil dieser Kunststoffe
wird stark durch den Polymerisations-
prozess gepragt. Schon durch Variation
einzelner Parameter bei der Polymer-
synthese kdnnen leistungsstarkere,
oder auch kostenglnstigere Materialien
mit charakteristischen Merkmalen

10
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entstehen. Durch Optimierung der
Prozessparameter werden am Institut
klassische Kunststoffe weiterentwickelt,
bzw. mit neuen Eigenschaften verse-
hen. Selbstverstandlich werden alle An-
derungen analytisch verifiziert — auch
die anschlieBende Verarbeitung zum
fertigen Produkt kann im Fraunhofer
IAP optimiert werden. Acht Synthese-
linien im Pilotanlagenzentrum im
ValuePark Schkopau erweitern die Ent-
wicklungs- und Wertschopfungskette
am Fraunhofer IAP wesentlich: ein
Scaling-up der Laborergebnisse ist bis
zum PilotanlagenmalBstab mdglich.

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

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

Mit dem Forschungsschwerpunkt der
wasserbasierenden Polymersysteme
liefert das Fraunhofer IAP entschei-
dende Beitrdge zur Entwicklung unent-
behrlicher Schlusselsubstanzen fiir die
Abwasser- und Umwelttechnologie, Pa-
pier- oder Lackindustrie. Dies gilt auch

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

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




Das Institut

The Institute

The Fraunhofer IAP at a glance

Just a quick glance at your desk is proof
enough: a world without polymers,
whether in the form of plastics, fibers,
films, functional materials or special
products is now unthinkable. The raw
materials used — petroleum for synthe-
tic polymers and renewable raw ma-
terials for biopolymers — each produce
materials with specific properties and
applications. At the Fraunhofer Insti-
tute for Applied Polymer Research IAF,
polymers from both feedstock sources
are used to develop new, efficient
substances, functional materials, and
process additives which are effectively
and creatively processed.

The opportunities for using the bio-
polymers cellulose and starches, which
have been available in nearly unlimited
quantities for ages, are far from being
exhausted. The focus of the research
and development at the Fraunhofer IAP
is on these versatile raw materials. New
products and environmentally friendly
production methods are being develo-
ped at the IAP thanks to the growing
amount of knowledge about the ex-
ploration, characterization and modifi-
cation of these polymers. The range of
products includes cellulose derivatives
for medical applications, fibers, non-
wovens, films and composite materials,
as well as numerous applications for
starches in the non-food field.

| S 2
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The counterpart of native polymers is
the polymer synthesis and technology
of classic plastics like polypropylene,
hetero chain polymers, and cross-linked
polymers. The polymerization process
leaves a strong stamp on the proper-
ties of these plastics. Just by varying
individual parameters during polymer
synthesis can result in higher-perfor-
mance or less expensive materials with
characteristic features. By optimizing
the process parameters, classic plastics
are developed further or are given

new properties at the institute. It goes
without saying that all of the changes
are then analytically verified. Subse-
quent processing into finished products
can also be optimized at the Fraunhofer
IAP. Eight synthesis lines at the pilot
plant center in the ValuePark Chemical
Park in Schkopau considerably enhan-
ce the Fraunhofer IAP’s development
chain and value creation chain: a sca-
ling-up of the lab results is possible up
to a pilot plant scale.

Through the development of innovative
bio-based commodity plastics like poly-
lactic acid, the Fraunhofer IAP’s proven
capabilities in the area of renewable
raw materials, and its comprehensive
experience with synthesis and poly-
merization increase exponentially in a
unique way under one roof.

Another future-orientated field our
institute is working on is the targeted
synthesis and processing of polymers
with particular physical properties and
functions for high-tech applications.
This ranges from the development of
polymers with semi-conductor proper-
ties, to chromogenic, photoropic and
light-emitting polymers (OLEDs) which
can be used in special devices. With
regard to that, emphasis is increasingly
being placed on polymer surfaces.
Plasma treatment, functionalization
and application of thin coatings are
methods which are available at the
institute.

With its research focus on water-based
polymer systems, the Fraunhofer IAP
decisively contributes to the develop-
ment of indispensable key substances
for wastewater and environmental
technologies, the paper industry and
paint industry. This also applies to
biotech processes and cosmetic and
pharmaceutical products. Nature’s uni-
versal solvent is water. For this reason
these polymer systems are perfect for
use in medicine, medical technology
and nano-biotechnology.

Fraunhofer IAP carries out its work with
the same care and scientific dedication
for local medium-sized companies in
the plastics industry, as it does with
major, internationally active companies
here and abroad. Our customers can
expect knowledgeable consultation and
customized solutions to their polymer
questions thanks to our comprehensive
expertise, interdisciplinary research
team comprising chemists, physicist
and engineers and state-of-the-art
labs.

"
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Das Kuratorium berat und unterstitzt
die Organe der Fraunhofer-Gesellschaft
sowie die Institutsleitung. Mitglieder
des Kuratoriums 2008 waren:

The Advisory Board advises and supports

the Fraunhofer-Gesellschaft as well as the
Institute’s director. The following persons were
members of the Advisory Board in 2008:

12

Kuratorium
Advisory Board

Prof. Dr. Thomas Muiller-Kirschbaum
Vorsitzender des Kuratoriums
Henkel KGaA, Dusseldorf

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

Prof. Dr. Andrzej Bledzki
Universitat Kassel,
Institut far Werkstofftechnik, Kassel

Ulrich Hamann
Bundesdruckerei GmbH,
Berlin

Dr. Rudiger Hannaleck
TES Frontdesign GmbH,
Neuruppin

Dr. Bernd Hunger
Bundesministerium fur Bildung und
Forschung, Bonn

Prof. Dr. Jurgen Kurths
Humboldt Universitat,
Institut far Physik, Berlin

Dr. Volker Landschitze
Bayer Bioscience GmbH,
Potsdam

Prof. Dr. Meinolf G. Lindhauer
Bundesforschungsanstalt fur Erndhrung
und Lebensmittel (BFEL), Detmold

Prof. Dr. Gerd Marowsky
Laser Laboratorium Géttingen e.V.,
Gottingen

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

Dr.-Ing. Christoph Muhlhaus
Halle

Dr. Rudolf Muller-Mall
BASF AG,
Ludwigshafen

Dr. Klaus Nachtkamp
Dow Wolff Cellulosics GmbH,
Walsrode

Dr. Andreas Pachten
ZukunftsAgentur Brandenburg (ZAB),
Potsdam

Konstanze Pistor

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

Dr. Birgitt Reiche
Hesco Kunststoffverarbeitung GmbH,
Luckenwalde

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

Dr. Manfred Stickler
Evonik Rohm GmbH,
Darmstadt

Prof. Dr. Manfred Wagner
TU Berlin,
Berlin

Dr. Bernd Wohlmann
Tenax Fibres GmbH,
Wuppertal



Das Institut in Zahlen
The Institute in figures

[
Betriebshaushalt

Der Betriebshaushalt betrug im Jahr
2008 etwa 12,2 Millionen Euro.
Gegeniber dem Vorjahr stieg er um
1,2 Millionen Euro.

Ertragsstruktur

Die Wirtschaftsertrdge im Jahr 2008
betrugen 4352 T Euro. Das entspricht
35,7 Prozent des Betriebshaushaltes.
Die Ertrage setzten sich wie folgt
zusammen (in T Euro):

Wirtschaftsertrage 4352
Forschungsforderung DFG 79
Vertragsforschung BMVEL/FNR 1139
Vertragsforschung BMBF 1681
Vertragsforschung BMWA 984

Land Brandenburg 70

Vertragsforschung EU 422
Sonstige Ertrage 297
Grundfinanzierung 3163

Investitionshaushalt
Das Investitionsvolumen betrug
insgesamt 1,0 Millionen Euro.

Mitarbeiter
Ende 2008 waren im Fraunhofer IAP
insgesamt 155 Personen beschéftigt.

Stammpersonal 132
davon:

Wissenschaftliche Mitarbeiter 64
Technische Mitarbeiter 58
Verwaltung 10
Nachwuchs 23
davon:

Doktoranden 14
Auszubildende 9

Insgesamt beschaftigte das Fraunhofer
IAP im Jahr 2008 ca. 32 Praktikanten,
Studenten und Diplomanden.

I
Institute’s budget

In 2008 the Institute’s budget amount-
ed to about 12.2 million euros. Com-
pared to the previous year it increased
by 1.2 million euros.

Revenues

In 2008 the industrial revenues
amounted to 4352 thousand euros or
35.7 percent of the budget.

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

Industrial revenues 4352
Research funding DFG 79

Contract research BMVEL/FNR 1139
Contract research BMBF 1681
Contract research BMWA 984
Brandenburg 70
Contract research EU 422
Miscellaneous revenues 297
Basic funding 3163

Capital budget
The investment volume amounted to
1.0 million euros.

Human resources
At the end of 2008, the Fraunhofer IAP
employed 155 people.

Permanent staff 132
thereof:

Scientific staff 64
Technical staff 58
Administration 10
Junior staff 23
thereof:

Ph.D. students 14
Apprentices 9

Altogether the Fraunhofer IAP em-
ployed about 32 trainees, students
and graduands in 2008.

Das Institut

The Institute

Kontakt Contact

Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand
Verwaltungsleiterin Head of administration
Telefon +49 331 568-1157

Fax +49 331 568-2557
marina.hildenbrand@iap.fraunhofer.de
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Organisation und Schwerpunkte

Stand April 2009

Verwaltungsleitung
Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand

Institutsleiter
Prof. Dr. habil. Hans-Peter Fink

PR & Marketing
Dr. Sandra Mehlhase

Biopolymere
=

Dr. Waltraud Vorwerg

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

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

[ Charakterisierung tbermole-
kularer Strukturen

1 Materialprtfung

Processing
Dr. Horst Ebeling
1 Entwicklung von Herstellungs-

verfahren fur Fasern, Nonwovens
und Folien

1 Viskose-, Carbamat-, Lyocell-
verfahren

[ Blasfolienherstellung

Verwaltung
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I
B runktionale
Polymersysteme

Dr. Armin Wedel

Funktionsmaterialien
und Bauelemente
Dr. Armin Wedel
Technologien fur Sensoren,
OLEDs, optoelektronische Bau-
elemente und flexible integrierte
Systeme

Elektrete / Ferroelektrete
Polymere Nanokomposite

Polymere und Elektronik
Priv.-Doz. 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- und Informations-
technik

Zellulére Materialien
Extrusionstechnik

Sonnenschutzverglasung

Oberflachen
Dr. Andreas Hollédnder
Technologieentwicklung fur
Chemie an Polymeroberflachen
Oberflachenanalytik

Polymerphotochemie
Priv.-Doz. Dr. habil. Joachim Stumpe
Optische und photosensitive
Funktionsmaterialien
Polymerphotochemie

Holographische Materialien,
Verfahren und Elemente

Optische Filme

Optische
Funktionsmaterialien
Priv.-Doz. Dr. habil. Dietmar Janietz
Synthese und Charakterisierung
von flussigkristallinen Materialien
mit thermotropen Eigenschaften

Herstellung diinner anisotrop
strukturierter Filmkomponenten

mit komplexen optischen
Eigenschaften

I
Synthese- und
Polymertechnik

Dr. Mathias Hahn

I
& Wasserbasierende
Polymersysteme

Prof. Dr. André Laschewsky

il Pilotanlagenzentrum
I}¥ Schkopau

Prof. Dr. Michael Bartke

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

1 Schdume
1 Aminoharze

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

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

O Monomer- und Polymersynthese,

radikalische Polymerisation,
chem. Modifizierung

[ Wasserlosliche Polymere,
Polyelektrolyte, Hydrogele

0 Polymerkolloide, Latices
[ Additive, Tenside

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

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

tung

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

[ Funktionale Kolloide fir Magnet-
Resonanz-Bildgebung

[ Biokompatible Oberflachen

~ NanoPolyPhotonik

Prof. Dr. Hans-Gerd L6hmannsrében

O Optische Sensorik und Diagnostik|
O Polymerbasierte Lasersysteme

Wissenschaftliche Dienste

Synthese
Dr. Ulrich Wendler

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

Verarbeitung
Dipl.-Ing. Peter Stache
[0 Material-, Verfahrens- und Bau-
teilentwicklung fur langfaser-
verstarkte Thermoplaste (LFT)

[ Extrusion, Spritzguss
1 Compoundierung bis Spritzguss

in einer Maschine (IMC)

Betriebsingenieur und Haustechnik

I- und K-Systeme und DV-Organisation




Organization and key aspects

Status April 2009

Institute management

Das Institut

The Institute

Head of administration
Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand

Director
Prof. Dr. habil. Hans-Peter Fink

PR & Marketing
Dr. Sandra Mehlhase

Biopolymers

Dr. Waltraud Vorwerg

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

1 Starch modification

1 Analysis of polymers and low-
molecular-weight substances

[ Additives for paper, coating colors
adhesives, paints, cosmetics,
pharmaceuticals and food,

coating, packaging, wastewater
treatment

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

[ Characterization of super-
molecular structures

[ Materials testing

Processing
Dr. Horst Ebeling
[ Development of production

processes for fibers, nonwovens,
and films

[ Viscose-, carbamate and
lyocell processes

1 Blown film production

Administration

B Functional

polymer systems

Dr. Armin Wedel

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

optoelectronic devices, and
flexible integrated systems

Electrets / Ferroelectrets

Polymer nanocomposites

Polymers and electronics
Priv.-Doz. 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

Synthesis and poly-
mer technology

Dr. Mathias Hahn

I
B¢ water-based
polymer systems

Prof. Dr. André Laschewsky

Pilot Plant Center
Schkopau

Prof. Dr. Michael Bartke

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

1 Microencapsulation for life
science and technical
applications

1 Foams
7 Amino resins

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

radical polymerization, chemical
modification

[0 Water-soluble polymers,
polyelectrolytes, hydrogels

[ Polymer colloids, latices
[J Additives, surfactants

Synthesis
Dr. Ulrich Wendler

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

Polymer synthesis
Dr. Antje Lieske
1 Heterophase polymerization

[ (Co) polycondenzation and
polyaddition
O (Non-)reactive compounding

Priv.-Doz. Dr. habil. Joachim Stumpe —

Optical and photosensitive
functional materials

Polymer photochemistry

Holographic materials, processes
and elements

Optical films

Optical functional materials

Priv.-Doz. Dr. habil. Dietmar Janietz

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

Information and communication systems and

~ NanoPolyPhotonic

Prof. Dr. Hans-Gerd L6hmannsrében

O Optical sensors and diagnostics
O Polymerbased laser systems

Scientific services

data processing organization

Functional polymers for
medical technology
Dr. Joachim Storsberg

[ Polymers for biomedical
materials, e.g. intraocular lenses,

antimicrobial equipment

Polymer nanotechnology
for life science
Dr. Jean-Francois Lutz
[ Co-polymers for non-viral
gene vectors

[ Functional colloids for magnetic
resonance imaging

[ Biocompatible surfaces

Processing
Dipl.-Ing. Peter Stache
[ Materials, processes and
component development for

long-fiber-reinforced
thermoplastics (LFT)

[ Extrusion, injection molding

0 Compounding to injection
molding in one machine (IMC)

Plant engineer and building services
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Ansprechpartner
Contact persons

Institutsleitung
Institute Management

Institutsleiter
Director

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

Verwaltungsleiterin
Head of administration

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

. PR & Marketing

Dr. Sandra Mehlhase Tel.: +49 331 568-1151 E-Mail: sandra.mehlhase@iap.fraunhofer.de

Dipl.-Ing. Marina Hildenbrand

la

Dr. Waltraud Vorwerg

Wi ..\

Dr. Armin Wedel

Prof. Dr. habil. Hans-Peter Fink

Dr. Sandra Mehlhase

Ansprechpartner

Prof. Dr-Ing. Michael Bartke
o) —
Ak ‘
Prof. Dr. André Laschewsky

Dr. Mathias Hahn




Das Institut

The Institute

r Biopolymere
= Biopolymers

Dr. Waltraud Vorwerg Tel.: +49 331 568-1609 waltraud.vorwerg@iap.fraunhofer.de
Dr. Bert Volkert Tel.: +49 331 568-1516 bert.volkert@iap.fraunhofer.de

Dr. Johannes Ganster Tel.: +49 331 568-1706 johannes.ganster@iap.fraunhofer.de
Dr. Horst Ebeling Tel.: +49 331 568-1810 horst.ebeling@iap.fraunhofer.de

B | Funktionale Polymersysteme
Functional polymer systems

Dr. Armin Wedel Tel.: +49 331 568-1910 armin.wedel@iap.fraunhofer.de
Priv.-Doz. Dr. habil. Silvia Janietz Tel.: +49 331 568-1208 silvia.janietz@iap.fraunhofer.de

Dr. Arno Seeboth Tel.: +49 30 6392-4258 arno.seeboth@iap.fraunhofer.de

Dr. Andreas Holldnder Tel.: +49 331 568-1404 andreas.hollaender@iap.fraunhofer.de

Priv.-Doz. Dr. habil. Joachim Stumpe  Tel.: +49 331 568-1259 joachim.stumpe®@iap.fraunhofer.de

Priv.-Doz. Dr. habil. Dietmar Janietz ~ Tel.: +49 331 568-1150 dietmar.janietz@iap.fraunhofer.de

Synthese- und Polymertechnik
Synthesis and polymer technology

Dr. Mathias Hahn Tel.: +49 331 568-1320 mathias.hahn@iap.fraunhofer.de
Dipl.-Ing. Monika Jobmann Tel.: +49 331 568-1213 monika.jobmann@iap.fraunhofer.de
Dr. Antje Lieske Tel.: +49 331 568-1329 antje.lieske@iap.fraunhofer.de

& Wasserbasierende Polymersysteme
Water-based polymer systems

Prof. Dr. André Laschewsky Tel.: +49 331 568-1327 andre.laschewsky@iap.fraunhofer.de
Dr. Joachim Storsberg Tel.: +49 331 568-1321 joachim.storsberg@iap.fraunhofer.de
Dr. Jean-Francois Lutz Tel.: +49 331 568-1127 jean-francois.lutz@iap.fraunhofer.de

Bl Pilotanlagenzentrum Schkopau
"} Pilot Plant Center Schkopau

Prof. Dr.-Ing. Michael Bartke Tel.: +49 3461 2598-120  michael.bartke@iap.fraunhofer.de
Dr. Ulrich Wendler Tel.: +49 3461 2598-210  ulrich.wendler@iap.fraunhofer.de
Dipl.-Ing. Peter Stache Tel.: +49 3461 2598-321  peter.stache@iap.fraunhofer.de

B | AG NanoPolyPhotonik

AG NanoPolyPhotonic Prof. Dr. Hans-Gerd L6hmannsrében — Tel.: +49 331 9775222 hans-gerd.loehmannsroeben@iap.fraunhofer.de
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Die Fraunhofer-Gesellschaft

Stand Februar 2009

Forschen fur die Praxis ist die zentrale
Aufgabe der Fraunhofer-Gesellschaft.
Die 1949 gegrindete Forschungsorgani-
sation betreibt anwendungsorientierte
Forschung zum Nutzen der Wirtschaft
und zum Vorteil der Gesellschaft. Ver-
tragspartner und Auftraggeber sind
Industrie- und Dienstleistungsunterneh-
men sowie die 6ffentliche Hand.

Die Fraunhofer-Gesellschaft betreibt in
Deutschland derzeit mehr als 80 For-
schungseinrichtungen, davon 57 Insti-
tute. 15 000 Mitarbeiterinnen und
Mitarbeiter, Uberwiegend mit natur-
oder ingenieurwissenschaftlicher Aus-
bildung, bearbeiten das jéhrliche For-
schungsvolumen von 1,4 Milliarden
Euro. Davon fallen 1,2 Milliarden Euro
auf den Leistungsbereich Vertragsfor-
schung. Zwei Drittel dieses Leistungs-
bereichs erwirtschaftet die Fraunhofer-
Gesellschaft mit Auftragen aus der
Industrie und mit 6ffentlich finanzier-
ten Forschungsprojekten. Nur ein
Drittel wird von Bund und Landern als
Grundfinanzierung beigesteuert, damit
die Institute Problemlésungen erarbei-
ten kénnen, die erst in finf oder zehn
Jahren fur Wirtschaft und Gesellschaft
aktuell werden.

Niederlassungen in Europa, in den USA
und in Asien sorgen fur Kontakt zu den
wichtigsten gegenwartigen und zukiinf-
tigen Wissenschafts- und Wirtschafts-
raumen.

Mit ihrer klaren Ausrichtung auf die
angewandte Forschung und ihrer
Fokussierung auf zukunftsrelevante
Schlisseltechnologien spielt die Fraun-
hofer-Gesellschaft eine zentrale Rolle
im Innovationsprozess Deutschlands
und Europas. Die Wirkung der ange-
wandten Forschung geht Uber den
direkten Nutzen fur die Kunden hinaus:
Mit ihrer Forschungs- und Entwick-
lungsarbeit tragen die Fraunhofer-
Institute zur Wettbewerbsfahigkeit der
Region, Deutschlands und Europas bei.

Sie férdern Innovationen, starken die
technologische Leistungsfahigkeit,
verbessern die Akzeptanz moderner
Technik und sorgen fiir Aus- und
Weiterbildung des dringend benétigten
wissenschaftlich-technischen
Nachwuchses.

Ihren Mitarbeiterinnen und Mitarbei-
tern bietet die Fraunhofer-Gesellschaft
die Méglichkeit zur fachlichen und
persodnlichen Entwicklung fir anspruchs-
volle Positionen in ihren Instituten, an
Hochschulen, in Wirtschaft und Gesell-
schaft. Studentinnen und Studenten
eroffnen sich an Fraunhofer-Instituten
wegen der praxisnahen Ausbildung
und Erfahrung hervorragende Einstiegs-
und Entwicklungschancen in Unter-
nehmen.

Namensgeber der als gemeinniitzig
anerkannten Fraunhofer-Gesellschaft
ist der Minchner Gelehrte Joseph von
Fraunhofer (1787-1826), der als For-
scher, Erfinder und Unternehmer
gleichermafen erfolgreich war.
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The Fraunhofer-Gesellschaft

Status February 2009

Research of practical utility lies at the
heart of all activities pursued by the
Fraunhofer-Gesellschaft. Founded in
1949, the research organization un-
dertakes 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.

At present, the Fraunhofer-Gesellschaft
maintains more than 80 research

units in Germany, including 57 Fraun-
hofer Institutes. The majority of the
15,000 staff are qualified scientists and
engineers, who work with an annual
research budget of €1.4 billion. Of this
sum, more than €1.2 billion is gene-
rated through contract research. Two
thirds of the Fraunhofer-Gesellschaft’s
contract research revenue is derived
from contracts with industry and from
publicly financed research projects.
Only one third is contributed by the
German federal and Ldnder govern-
ments in the form of base funding,
enabling the institutes to work ahead
on solutions 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.

With its clearly defined mission of
application-oriented research and its
focus on key technologies of relevance
to the future, the Fraunhofer-Gesell-
schaft plays a prominent role in the
German and European innovation pro-
cess. Applied research has a knock-on
effect that extends beyond the direct
benefits perceived by the customer:
Through their research and develop-
ment 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 inno-
vation, strengthening the technological
base, improving the acceptance of new
technologies, and helping to train the
urgently needed future generation of
scientists and engineers.

As an employer, the Fraunhofer-Gesell-
schaft offers its staff the opportunity to
develop the professional and personal
skills that will allow them to take up
positions of responsibility within their
institute, at universities, in industry
and in society. Students who choose

to work on projects at the Fraunhofer
Institutes have excellent prospects of
starting and developing a career in in-
dustry by virtue of the practical training
and experience they have acquired.

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

Das Institut

The Institute

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

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

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

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

Mittelfristige Schwerpunktthemen
des Verbunds sind u. a.:

— Steigerung der Effizienz von
Systemen der Energiewandlung
und Energiespeicherung

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

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

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

Beteiligt sind die
Fraunhofer-Institute fur

— Angewandte Polymerforschung IAP

— Bauphysik IBP

— Betriebsfestigkeit und System-
zuverlassigkeit LBF

— Chemische Technologie ICT

— Fertigungstechnik und Angewandte
Materialforschung IFAM

— Holzforschung, Wilhelm-Klauditz-
Institut WKI

— Keramische Technologien und
Systeme IKTS

— Kurzzeitdynamik,
Ernst-Mach-Institut EMI

— Silicatforschung ISC

— Solare Energiesysteme ISE

— Techno- und Wirtschaftsmathe-
matik ITWM (Gast)

— Werkstoffmechanik IWM

— Zerstorungsfreie Prufverfahren IZFP

Verbundvorsitzender:

Prof. Dr.-Ing. Holger Hanselka

Telefon +49 6151 705-221

Fax +49 6151 705-305
Fraunhofer-Institut fr Betriebsfestigkeit
und Systemzuverlassigkeit LBF
BartningstraBBe 47

64289 Darmstadt

Stellvertretender
Verbundvorsitzender:

Prof. Dr.-Ing. Peter Elsner
Telefon +49 721 4640-401

Fax +49 721 4640-111
Fraunhofer-Institut fur
Chemische Technologie ICT
Joseph-von-Fraunhofer-Straf3e 7
76327 Pfinztal

Geschaftsstelle:

Dr. phil. nat. Ursula Eul

Telefon +49 6151 705-262

Fax +49 6151 705-214
ursula.eul@lbf.fraunhofer.de
Fraunhofer-Institut flr Betriebsfestigkeit
und Systemzuverlassigkeit LBF
BartningstraBBe 47

64289 Darmstadt

www.werkstoffe-bauteile.de




The Fraunhofer Group for Materials and Components

The Fraunhoter Group for Materials and
Components (VWB) brings together the
expertise of the Fraunhofer Institutes
that specialize in materials science and
related disciplines. The Fraunhofer Insti-
tute for Industrial Mathematics ITWM is
a permanent associated

member.

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

The Group invests its expertise primarily
in areas of importance to the na-tional
economy such as enerqgy, health, mobil-
ity, information and communication
technology, building construction and
the home environment, with the aim

of producing system innovations by
developing materials and components
tailored to specific applications.

Among the medium-term goals of
the Group 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 character-
istics 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 engineer-
ing, mechanical engineering and
plant construction

The Group 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

Das Institut

The Institute

Chairman of the Group:

Prof. Dr.-Ing. Holger Hanselka
Phone +49 6151 705-221

Fax +49 6151 705-305
Fraunhofer Institute for Structural
Durability and System Reliability LBF
Bartningstrasse 47

64289 Darmstadt

Deputy chairman:

Prof. Dr.-Ing. Peter Elsner

Phone +49 721 4640-401

Fax +49 721 4640-111
Fraunhofer Institute for
Chemical Technology ICT
Joseph-von-Fraunhofer-Strasse 7
76327 Pfinztal

Central office:

Dr. phil. nat. Ursula Eul

Phone +49 6151 705-262

Fax +49 6151 705-214
ursula.eul@Ibf.fraunhofer.de
Fraunhofer Institute for Structural
Durability and System Reliability LBF
Bartningstrasse 47

64289 Darmstadt

www.werkstoffe-bauteile.de







Biopolymere
Biopolymers

Vom Biopolymer zum Hochleistungskunststoff
From Biopolymers to High Performance Plastics

Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

Thermoplastische Starkederivate ohne Weichmacher
Plasticizer-free thermoplastic starch

Modifizierte Starke mit Film- und Barriereeigenschaften
Modlified starch with film and barrier properties

Nanokomposite aus biobasierten Polymeren
Nanocomposites of bio-based polymers

Verbesserte Nanokomposite aus Celluloseacetat
Improved Cellulose acetate nanocomposites

Oben: Abteilungsleiter Dr. Johannes Ganster: Gesponnene Cellulosefasern verbessern Crashverhalten von Thermoplasten.
Top: Head of the department Dr. Johannes Ganster: Man-made cellulose fibers improve crash resistance of thermoplastics.

Unten: Auch als Sichtbauteil: Cellulosespinnfaser verstérkte Automobil-Tir-Innenverkleidung.
Bottom: Suited also for visible car interior surfaces: man-made cellulose fiber reinforced plastics.
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Vom Biopolymer zum Hochleistungskunststoff

Biopolymere, biobasierte Kunststoffe,
Bioraffinerien — das sind Arbeitsrich-
tungen, die auf die zunehmende Ver-
knappung und langfristige Verteuerung
fossiler Ressourcen eine Antwort geben
sollen. Hierbei gewinnt das im Fraun-
hofer IAP traditionell bearbeitete Ge-
biet der nativen Polymere eine zuneh-
mende Bedeutung. Einen Schwerpunkt
bilden dabei die von der Natur in nahe-
zu unbegrenzter Menge synthetisierten
Polysaccharide Cellulose, Hemicellulo-
se, Starke und Chitin, deren Potenzial
flr eine nachhaltige industrielle Nut-
zung heute bei weitem nicht ausge-
schopft ist. Cellulose ist das am hau-
figsten vorkommende Biopolymer und
stellt in Form von Zellstoff einen be-
deutenden Rohstoff fur die chemische
Industrie dar. Es werden zum einen
Produkte aus Regeneratcellulose (u. a.
Fasern, Vliesstoffe, Folien, Schwamme,
Membranen) und zum anderen vielfal-
tig einsetzbare Cellulosederivate (Ther-
moplaste, Fasern, Zigarettenfilter, Kleb-
stoffe, Bauhilfsstoffe, Bohrmittel,
Hygieneprodukte, Pharmaka- Kompo-
nenten etc.) hergestellt.

Auch Starke gehort zu den unverzicht-
baren Ressourcen mit langer Tradition.
Einsatzgebiete von Starke im Non-
Food-Bereich sind Additive in der Pa-
pierherstellung, Baustoffe, Faserschlich-
ten, Klebstoffe, Fermentationen,
Biokunststoffe, Reinigungsmittel sowie
kosmetische und pharmazeutische
Produkte. Ausgehend von der mog-
lichst ganzheitlichen stofflichen Nut-
zung der Biomasse wurden in den
letzten Jahren umfangreiche Kompe-
tenzen zu Lignin als einem wertvollen
Abfallprodukt der Zellstoffherstellung
aufgebaut und der Einsatz von Ruben-
schnitzeln far die Polyur-
ethanherstellung vorbereitet. Neben
den von der Natur bereitgestellten
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 erdélunabhangige
Kunststoffe haben. Eine weitere Ziel-
stellung der Biopolymerforschung im
IAP besteht in der Nutzung und Opti-
mierung biotechnologischer Prozesse
zur direkten stofflichen Verwertung
von Biomasse durch Extraktion und
Verarbeitung von Inhaltsstoffen aus
Agrarprodukten. Aufgrund der um-
fangreichen Kompetenzen zu Biopoly-
meren auf der einen Seite und den
Erfahrungen im Forschungsbereich
Synthese und Polymertechnik auf der
anderen Seite sind im Fraunhofer IAP
alle Voraussetzungen fur Biopolymer
basierte Produkt- und Prozessentwick-
lungen gegeben, die von der ange-
wandten Grundlagenforschung im
Labor bis zum Betrieb in der Pilotanlage
reichen.

I
Fasern, Folien und Nonwovens

Fur die Herstellung von Fasern, Folien
und Nonwovens werden spezielle Pro-
zesstechnologien weiterentwickelt. Die
Anwendung von Celluloseregenerat-
Technologien stellt einen Schwerpunkt
der Arbeiten des Fraunhofer IAP dar.
Neben dem Viskoseverfahren stehen
dabei umweltfreundliche Alternativen
wie die Lyocell-Technologie und das
Carbamatverfahren im Vordergrund.
Als Erfahrungstrager der Viskosetech-
nologie steht das Institut bei Fragen zu
Rohstoffeinsatz, Detailverbesserungen
oder optimalem Chemikalieneinsatz
zur Verfigung. Auf der Grundlage des
umweltfreundlichen Lyocell-Verfahrens
wurde im Fraunhofer IAP ein Blas-
extrusionsverfahren entwickelt, das die
Herstellung von Wursthiillen, Ver-
packungsmaterialien oder Membranen
ermoglicht. Cellulosefasern eignen sich
aufgrund ihrer besonderen Eigen-
schaften hervorragend fir Vliesstoffe,
einer Uberdurchschnittlich wachsenden
Materialklasse. Zusammen mit Industrie-
partnern wurde zuletzt eine Lyocell

basierte Meltblown-Nonwovens-Tech-
nologie bis zur Uberfiihrungsreife ent-
wickelt. Ein anderer vielversprechender
Ansatz beruht auf hochkonzentrierten
Systemen von Cellulosecarbamat in
NMMO/ Wasser bzw. in ionischen
Flissigkeiten, die der angestrebten
Zielstellung der schmelzeartigen Verar-
beitung der Cellulose ndher kommen
und zum Patent angemeldet wurden.

Die Verarbeitung schmelzbarer Poly-
mere, insbesondere schmelzbarer Bio-
polymere, zu Fasern ist eine weitere
Arbeitsrichtung, die 2008 ausgebaut
wurde. Basis fur die Arbeiten ist eine
Labor-Bikomponenten-Schmelzspinn-
anlage mit Durchsatzleistungen bis zu
3 kg/h.

—
Neue Biokunststoff-Komposite

Von besonderer Bedeutung sind hier
biobasierte Matrixmaterialien wie PLA
oder PHA, die die Mdglichkeit bieten,
komplett biobasierte und bioabbau-
bare Komposite mit ausgezeichneten
mechanischen und thermomecha-
nischen Eigenschaften in Hinblick auf
Gebrauchsgiter-Anwendungen herzu-
stellen. Dabei wird angestrebt, die
Defizite der Matrixmaterialien, wie
geringe Schlagzahigkeit und Warme-
formbestandigkeit, bei gleichzeitiger
Verbesserung von Festigkeit und Steifig-
keit durch die Anwendung von Kom-
positen mit Verstarkungsfasern

im Mikrobereich zu beheben. Im
Fraunhofer IAP wurden héherbelast-
bare Komposite mit Celluloseregene-
ratfasern (Reifencord) als Verstarkungs-
fasern entwickelt, die in den Bereich
der glasfaserverstarkten Kunststoffe
und der Konstruktionspolymere vor-
dringen sollen.

Fur Stérke- und Celluloseester wurde
die Wirkung nanoskaliger Verstarkun-
gen, insbesondere nanoskaliger Schicht-
silikate, intensiv untersucht. Auf Basis
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von Starkeacetat wurden unter ande-
rem Nanokomposite entwickelt, die
sowohl eine Erhdhung von Festigkeit
und Modul als auch eine verringerte
Sprodigkeit, d. h. eine erhdhte Bruch-
dehnung erzeugen. Celluloseacetate
konnten mit geeigneten Nanofill-
stoffen ohne Weichmacherzusatz zu
hochsteifen und hochfesten Spritzguss-
formkorpern mit ausgezeichneter
Warmeformbestandigkeit verarbeitet
werden und eréffnen damit Einsatz-
maoglichkeiten in thermisch anspruchs-
vollen Anwendungen.

—
Entwicklungsarbeiten
in der Polysaccharidchemie

Die heterogene und homogene Deri-
vatisierung von Cellulose, Starke und
anderen Polysacchariden zur gezielten
Einstellung der resultierenden Produkt-
eigenschaften stellt ein Gebiet dar, auf
dem der Bereich »Biopolymere« Gber
langjdhrige Erfahrung verflgt. So wur-
den auf Basis von Cellulosederivaten
eine Reihe von Spezialprodukten fiir
verschiedene Anwendungsfelder
entwickelt, wozu u. a. perlférmige
Trenn- und Tragermaterialien, neue
Anti-Graffiti-Anstrichstoffe, Verdickungs-
mittel, Adsorber und Derivate flr den
Einsatz in der Medizin gehéren. Durch
die Erzeugung von spezifischen Substi-
tutionsmustern kann das Eigen-
schaftsprofil der Derivate in weiten
Grenzen variiert werden. Beispielsweise
dienen in 2,3-Stellung substituierte
Cellulosesulfate zur Verbesserung der
Blutvertrdglichkeit, in 6-Position substi-
tuierte Produkte fir die Herstellung
von Symplexmembranen oder Mikro-
kapseln. Eine Voraussetzung bei der
groB3technischen Derivatisierung von
Cellulose durch Heterogenreaktionen
ist das Aufbrechen der Wasserstoff-
brickenbindungen - die sogenannte
Aktivierung. Im Fraunhofer IAP liegen
hierfar umfangreiche Erfahrungen vor,
u. a. mit Natronlauge, Harnstoff, Am-

moniak, Enzymen, Salzschmelzen und
ionischen Flussigkeiten. Die Arbeiten
an neuen Derivaten sind in der Regel
mit einer Prozessentwicklung gekop-
pelt, wobei ein Aufskalieren in den
TechnikumsmaBstab (50 L-Reaktor)
maoglich ist. Die Erfahrungen aus der
Cellulosechemie werden zunehmend
auf Hemicellulosen, Starke, Pektine,
Chitosan und Hyaluronsaure Ubertra-
gen. Eine von FNR/BMELV geférderte
Nachwuchsgruppe beschaftigt sich mit
der Synthese, der Verarbeitung und der
Mikro- und Nanoadditivierung thermo-
plastischer Starke- und Cellulosederi-
vate mit dem Ziel, alternative biobasier-
te Commodity-Strukturmaterialien mit
einem breiten Eigenschaftsspektrum
bereit zu stellen.

—
Entwicklung und Optimierung
von Starkeprodukten

Der Rohstoff Starke bietet ein sehr
vielfaltiges Potenzial zur Entwicklung
und Optimierung von Modifikaten far
gewdlnschte Anwendungen. Neben
physikalischer, saure-hydrolytischer und
enzymatischer Behandlung der Starke
gewinnt die chemische Derivatisierung
zunehmend an Bedeutung. In
Abhangigkeit von der molekularen
Zusammensetzung hinsichtlich ver-
zweigter und linearer Makromolekdle
und Oligomere sind rheologische Eigen-
schaften, Retrogradation und Gel-
bildung einstellbar. Die Starkeether
nehmen ein breites technisches An-
wendungsfeld ein. Mit zur Verfigung
stehenden Reagenzien werden neu-
trale, kationische, anionische oder
hydrophobe Substituenten mit DS-
Werten von 0,01 bis ca. 1,5 eingefthrt.
Kationische Starke mit niedrigen
DS-Werten zwischen 0,01 und 0,1
zeichnet sich durch ihr Adsorptionsver-
mogen an Papierfasern aus. Bei
DS-Werten Uber 0,3 bis 1,5 werden
mit zunehmendem Substitutionsgrad
Flockungseigenschaften erzeugt.

Biopolymere

Biopolymers

Im Papierverbund der FNR/BMELV wer-
den in enger Zusammenarbeit von PTS,
Fraunhofer IAP und mehreren Firmen
der Starke- und Papierindustrie Ent-
wicklungsziele verfolgt, die nicht nur
die Qualitat verschiedener Endprodukte
verbessern, sondern auch positive
Auswirkungen auf die Okonomie und
Okologie der Herstellungsverfahren
realisieren werden. Starkeprodukte mit
einem Vermdgen zur Bildung transpa-
renter, flexibler und reifester Schich-
ten fur wasserlosliche und wassersta-
bile Filme stellen die Ziele in weiteren
Projekten dar. Die thermoplastische
Verarbeitung von Starkederivaten zu
neuen Werkstoffen erféhrt zuneh-
mendes Interesse.

—
Struktur-Eigenschaftsbeziehungen
von Biopolymeren

Die Ermittlung von Zusammenhangen
zwischen Prozessbedingungen, Struk-
turen und Eigenschaften stellt eine
zentrale Aufgabe bei der Entwicklung
neuer Cellulose- und Starkematerialien
dar. Eine besondere Starke des Fraun-
hofer IAP liegt in der Vielfalt der ver-
fugbaren Methoden und Kompetenzen
zur molekularen Charakterisierung und
Untersuchung der Gbermolekularen
Struktur nativer Polymere. Neben der
HP-GPC-RI-MALLS zur Molmassenbe-
stimmung, der Flussigkeits-NMR- und
der Ramanspektroskopie gehéren hier-
zu Festkdrper-NMR-, Rontgenbeu-
gungs- und elektronenmikroskopische
Methoden zur Bestimmung von mole-
kularen und Ubermolekularen Ord-
nungszustanden wie Kristallinitaten,
KristallitgroBen, Kettenorientierungen
und morphologischen Charakteristika.
Ein umfangreiches Methodenarsenal
(EM, SAXS, BET, Hg) steht auch zur
Charakterisierung der Porositat zur
Verfligung.
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From biopolymers to high performance plastics

Biopolymers, biobased plastics and
biorefinery — these topics should help
to solve the growing problem of fossil
resource scarcity and resulting price
increases. Our research activities con-
centrate on naturally synthesized poly-
saccharides such as cellulose, hemi-
cellulose, starch and chitin which are
available in nearly unlimited quantities.
Cellulose is the most frequently occur-
ring biopolymer and as a dissolving
pulp, it is an important industrial raw
material. [t is processed into regener-
ated cellulose products such as fibers,
nonwovens, films, sponges and mem-
branes. It can also be processed into
versatile cellulose derivatives, thermo-
plastics, fibers, cigarette filters, adhe-
sives, building additives, boring oils,
hyqgiene products, pharmaceutical
components, etc.

Starch is another indispensable re-
source with a long tradition. The sub-
stance’s many functional properties
make it suitable for use in the food
sector and for technical applications.
Non-food applications include additives
for paper manufacturing, construction
materials, fiber sizes, adhesives, fer-
mentation, bioplastics, detergents, and
cosmetic and pharmaceutical products.

To further our aim of comprehensive
utilization of biomass for materials, we
have developed strong lignin compe-
tencies in recent years. We have also
investigated the use of sugar beet pulp
for polyurethane production. In addi-
tion to its focus on natural polymers,
Fraunhofer IAP is increasingly concen-
trating on biobased polymers such as
PLA, which are synthesized from bio-
technologically produced monomeric
units. These polymers are expected to
have major potential as sustainable
plastic materials. The use and optimiza-
tion of biotechnology with the aim of
directly applying the biomass by extrac-
tion and plant material processing is a
further focus of our biopolymer re-
search. With its comprehensive exper-
tise in the field of biopolymers and
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long-standing experience and knowi-
edge of polymer synthesis, Fraunhofer
IAP is highly qualified to develop prod-
ucts and processes in various areas of
biopolymers, ranging from applied
basic research in the laboratory to pilot
plant operation.

[
Fibers, Films, and Nonwovens

Special processing technologies are be-
ing developed on a pilot plant scale for
the production of fibers, films and non-
wovens. Another major focus of Fraun-
hofer IAP’s activities is on developing
technologies for regenerated cellulose.
In addition to the viscose process, envi-
ronment-friendly alternatives, such as
Lyocell technology and the carbamate
process for the production of fibers,
films and nonwovens, are being further
developed. As a viscose technology
specialist, Fraunhofer IAP can provide
assistance with raw material charge,
detailed improvements or optimum use
of chemicals. We have developed a
blown film process on the basis of the
environment-friendly Lyocell process,
which can be used to produce sausage
casings, packaging materials and mem-
branes. Cellulosic fibers are ideally suit-
ed to the production of nonwovens
thanks to their unique properties. To-
gether with industry partners, Fraun-
hofer IAP recently developed a Lyocell-
based meltblown nonwoven technology
towards industrial maturity. Another
promising approach is based on highly
concentrated systems of cellulose carba-
mate in NMMO/water or ionic liquids.
This approach aims to achieve the melt
processing of cellulose and is currently
the subject of patent applications.

The processing of meltable thermo-
plastic polymers, especially meltable
thermoplastic biopolymers, to fibers is a
further field of activity which was start-
ed in 2008. Technical basis is a lab
bicomponent melt spinning line with a
throughput of up to 3 kg/h.

I
New bioplastic composites

Of special interest here are biobased
matrix materials such as PLA and PHA;
offering the possibility to design com-
pletely biobased and biodegradable
composites with excellent mechanical
and thermo-mechanical properties for
consumer goods applications. Deficits
in the matrix materials, such as low
impact strength and weak thermal
stability are overcome by simultaneous
improvements in strength and stiff-
ness. At Fraunhofer IAR work is cur-
rently progressing on the development
of high-strength composites reinforced
with regenerated cellulose fibers (tire
cord), which are aimed at the glass
fiber-reinforced plastics and engineer-
ing polymers sector.

In addition to these composites con-
taining reinforcing fibers in the micron
range, the effect of nano reinforce-
ments, in particular nanoclays, has
been studied in some detail for bio-
based polymers such as starch and
cellulose esters. Nanocomposites based
on starch acetate were developed
which have, along with increased
strength and stiffness, a significantly
reduced brittleness, i.e. increased elon-
gation at break. Cellulose acetates,
together with suitable nanofillers,
could be processed without plasticizer
into injection molded bodies with ex-
ceptional strength, modulus and ther-
mal stability, thus offering possible uses
in thermally demanding applications.



I
Developments in polysaccharide
chemistry

Homogeneous and heterogeneous
derivatisation of cellulose, starch, and
other polysaccharides for tailoring the
final material properties represents
another filed of expertise for the IAP
»Biopolymers« division. A number of
specialty products on the basis of cel-
lulose derivatives were developed for
various applications, including separa-
tion and carrier materials in bead form,
new anti-graffiti coatings, thickeners,
adsorbents and special cellulose deriva-
tives for use in medicine. The property
profile of the derivatives can vary
greatly depending on the synthesis of
specific substitution patterns. For ex-
ample, cellulose sulfates substituted in
the 2,3-position can be used to im-
prove blood compatibility, while prod-
ucts substituted in the 6-position are
suitable for manufacturing symplex
membranes or microcapsules. Another
example of new cellulose derivatives is
that of bi-functional mixed ethers. The
derivatization of cellulose on an indus-
trial scale is generally carried out by
heterogeneous reactions. Breaking
hydrogen bridge bonds in a process
known as activation, is a key require-
ment for derivatization. At Fraunhofer
IAR we have extensive experience with
activation processes (using caustic
soda, urea, ammonia, enzymes, molten
salts, etc.) Work on new cellulose
derivatives is generally coupled with
process development, with the possi-
bility of up-scaling to pilot plant opera-
tion (50 L reactor). Experience gained
in cellulose chemistry is now increas-
ingly being applied to hemicelluloses,
starch, pectin, chitosan and hyaluronic
acid. A team of young scientists spon-
sored by FNR/BMELV is currently ex-
ploring the possibilities of synthesis,
compounding and processing of ther-
moplastic starch and cellulose deriva-
tives in order to provide new bio based
commodity materials with a wide
range of mechanical properties.

I
Development and optimization of
starch products

The feedstock starch provides a compre-
hensive potential for development and
optimization of modified starch for de-
sired applications. Investigating new
ways of modifying starch and introducing
innovations into the starch industry and
chemical production is one promising
area of activity. Manifold methods are
available to optimize the properties of
starch. Structure and molecular composi-
tion can be altered by physical, enzymatic
and chemical processing and through
combining different processing prin-
ciples. Biocatalysts not only hydrolize
starch but also have specific effects on
debranching, prolonging chains and
chemical modification. Rheological prop-
erties, retrogradation and gel formation
can be adjusted by molecular composi-
tion of linear and branched macromol-
ecules and oligomers. Starch ethers are
becoming increasingly important. Neu-
tral, cationic, anionic or hydrophobic
substituents are introduced with available
reagents to obtain DS-values from 0.01
to 1.50. Cationic starch exhibits adsorp-
tion properties on paper pulp fiber with
low degree of substitution between 0.01
and 0.1. Flocculation behavior is obtained
at higher DS- values of more than 0.3 to
1.5.

In the Paper Network formed by the
German Renewable Resources Agency
(FNR) Fraunhofer IAP is working closely
with the Paper Technology Foundation
(PTS) and a number of companies in the
starch, paper, cardboard and corrugated
board industries to enhance the quality
of different end products, while also
improving the economies of the produc-
tion processes and ecology of paper
factories. Transparent, flexible and tear-
proof films, which are water soluble or
water stable, are the goal of other proj-
ects. The thermoplastic processing of
starch derivatives to new materials is
receiving growing interest.

Biopolymere

Biopolymers

I
Structure property relationships for
biopolymers

The determination of correlations
between processing conditions, struc-
tures and properties in the develop-
ment of new materials is a key task. In
this regard, Fraunhofer IAP’s strength
lies in the availability of the methods
and expertise required to carry out
molecular characterization and study
the supermolecular structure of bio-
based and synthetic polymers. In addi-
tion to molecular characterization
through HP-GPC-RI-MALLS and liquid
NMR as well as Raman spectroscopy,
solid state NMR, X-ray diffraction
methods and electron microscopy are
also used to determine molecular and
supermolecular states of order, such as
crystallinities, crystallite sizes, chain
orientations and morphological charac-
teristics. A comprehensive arsenal of
methods (EM, SAXS, BET, Hg) is also
available to characterize the porosity of
products.
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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 fur 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 fur die Kosmetik-
Lebensmittel-, Farb- und Baustoff-
industrie sowie die chemische
Industrie

— Bakteriencellulose

Verfahrensentwicklung

— neue Synthesewege fur Polysaccha-
ridether und -ester

— Verfahren zur Herstellung von
Cellulosemischderivaten

— Synthese von Cellulosecarbamat
und Cellulosesulfaten

— Optimierung von Homogen- und
Heterogensynthesen

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

I
Starkeprodukte

— Flockungsmittel zur Abwasserreini-
gung und Schlammentwasserung

— Papier- und Textilhilfsmittel
(Schlichten)

— umweltfreundlicher Klebstoff fur
Papiermaterialien

— Bindemittel fur Gipskarton- und
Mineralfaserplatten

— Starkederivate in Kosmetik, Wasch-
und Reinigungsmitteln

— hydrophobe Starken fir Disper-
sionsklebstoffe

— Klebemittel fur Holzfaserplatten

— amphiphile Starkederivate

— funktioneller Lebensmittelzusatz-
stoff: Dickungsmittel, Bindemittel
und Gelbildner

— Stérkeether fur Mikroverkapselung

— vernetzte Starken

— Tablettierhilfsmittel, Mikroverkapse-
lung fur die Pharmaindustrie

— Starkederivate zur Folienherstellung

— Starkeester fur Spritzgussanwen-
dungen

Verfahrensentwicklung

— enzymatische Modifizierungsver-
fahren zur Herstellung von Spezial-
produkten

— Kombination von enzymatischen
und chemischen Verfahrensstufen

— Verfahren zur Herstellung von
bisubstituierten Starkederivaten

— Reaktivextrusion von Starke

[
Cellulosematerialien und
Verfahrensentwicklung

Viskoseverfahren

Filamentgarne und Stapelfasern
Hohlfasern

Folien und Schlauche (Wursthullen)
Eignungstests von Zellstoffen

Carbamatverfahren

— Synthese von Cellulosecarbamat

— Filamentgarne und Stapelfasern

— Spunlaid Nonwovens

— Hohlfasern, Schlduche, Folien

— Hochfestfasern und Nonwovens aus
LG-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
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Thermoplastische Verformung und
Verbundmaterialien

— Polysaccharidblends und Hybrid-
materialien

— Compoundierung von Komposit-
materialien

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

— Biokomposite

— Nanokomposite mit Polysaccharid
basierter Matrix

Cellulosische Verstarkungsfasern
— Naturfasern (Flachs, Hanf, Jute)

— Mercerisierung von Naturfasern
— Celluloseregeneratfasern

Rohstoffuntersuchung, Material-
charakterisierung und -prtfung

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

— Einsatzorientierte Priifung

— Charakterisierung von Polymer-
l6sungen (Molmassenverteilung,
Rheologie)

— Materialprtifung von Fasern, Folien
und Formkdrpern

— chemisch-physikalische Charakteri-
sierung von Polymeren

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

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

— Charakterisierung der Morphologie
und der Gbermolekularen Struktur
von Polymeren

— Charakterisierung von Poren und
inneren Oberflachen

— Zusammenhange zwischen Her-
stellungsbedingungen, Strukturen
und Eigenschaften

— Stofftransport- und Trenneigen-
schaften von Membranen und
Tragermaterialien

— chemische Analyse organischer und
anorganischer Substanzen und
Substanzgemischen

Biopolymere

Biopolymers

Kontakt Contact

ke

Forschungsbereichsleiterin
Division director

Biopolymere

Biopolymers

Dr. Waltraud Vorwerg

Telefon +49 331 568-1609

Fax +49 331 568-2609
waltraud.vorwerg@iap.fraunhofer.de

Polysaccharidchemie
Polysaccharide chemistry
Dr. Bert Volkert

Telefon +49 331 568-1516
Fax +49 331 568-2616
bert.volkert@iap.fraunhofer.de

Stadrke/ Molekulare Eigenschaften
Starch/ Molecular properties

Dr. Waltraud Vorwerg

Telefon +49 331 568-1609

Fax +49 331 568-2609
waltraud.vorwerg@iap.fraunhofer.de

Processing

Processing

Dr.Horst Ebeling

Telefon +49 331 568-1810

Fax +49 331 568-2508
horst.ebeling@iap.fraunhofer.de

Materialentwicklung und
Strukturcharakterisierung
Material development and
structure characterization

Dr. Johannes Ganster

Telefon +49 331 568-1706

Fax +49 331 568-2565
johannes.ganster@iap.fraunhofer.de
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Applications and services

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

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

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

flocculants for the paper industry,
water purification and wastewater
treatment

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

bacterial cellulose

Process development

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

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

upscaling of syntheses to 50 L scale
for heterophase reactions

flocculants for wastewater treat-
ment and sludge dewatering
paper additives

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

binders for gypsum plaster boards
and mineral fiber boards

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

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

starch ether for microencapsulation
crosslinked starches

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

starch ester for injection molding

Process development

enzymatic modification processes
for the preparation of special
products

combination of enzymatic and
chemical process steps

process for production of bi-substi-
tuted starch derivatives

reactive extrusion of starch

Viscose technology

— filament yarns and staple fibers

— hollow fibers

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

Carbamate technology

— synthesis of cellulose carbamate

— filament yarns and staple fibers

— spunlaid nonwovens

— hollow fibers, tubes, films

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

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

Lyocell technology

— blown films for sausage casings,
packaging, membranes

— meltblown nonwovens

— filaments and fibers

Shaping and precipitation in a
strong shear field

— separating agents and carrier
materials

— adsorbents

— fibrids




Thermoplastic molding and
composite materials

— polysaccharide blends and hybrid
materials

— compounding of composite
materials

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

— biocomposites

— nanocomposites with polysaccha-
ride based matrix

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

— mercerization of natural fibers
— regenerated cellulose fibers

Biopolymere

Biopolymers

Feedstock analysis, material
characterization and testing

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

material testing of fibers, films and
molded parts

chemico-physical characterization of
polymers

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

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

characterization of pores and inner
surfaces

relationships between production
conditions, structures and
properties

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

chemical analysis of organic and
inorganic substances and mixtures
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Starch

NS0

2-Hydraxyoctylstarch D5=0.7

2-Hydroxyoctyistarch acetate DSMS . =27

Fig. 1: Synthesis of 2-Hydroxyoctylstarch acetate
(schematic structure).
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Fig. 2: Mechanical properties of different starch
derivatives.
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Thermoplastische Starkederivate ohne Weichmacher

Weichmacher sind meist niedermoleku-
lare organische Verbindungen, welche
eingesetzt werden, um spréde Harze
(Duroplaste) und Plaste (Thermoplaste)
elastischer im Gebrauch oder zur wei-
teren Verarbeitung zu machen. In eini-
gen Kunststoffen, z. B. in Polyvinylchlo-
rid (PVC), kann der Weichmachergehalt
bis zu 50 Masseprozent betragen. Bis
vor wenigen Jahren wurden vorwie-
gend Phthalate, wie Di(2-ethylhexyl)
phthalat, zur Plastifizierung eingesetzt,
welche mittlerweile als krebserzeugend
eingestuft und weitestgehend nicht
mehr von der europdischen Kunststoff-
industrie verwendet werden. Die M&g-
lichkeit der Diffusion aus Kunststoff
und damit Kontamination von z. B.
Lebensmitteln lassen den Einsatz von
Weichmachern hinsichtlich der Toxizitat
problematisch erscheinen. Ein L&sungs-
ansatz ist die Verwendung von soge-
nannten inneren Weichmachern, wel-
che kovalent am Polymer gebunden
sind und nicht nur Uber Dipolwechsel-
wirkungen, wie es bei von auBen zuge-
setzten Weichmachern geschieht,
interagieren.

Im Rahmen der Nachwuchsgruppe
»Neue Werkstoffe aus modifizierten
Polysacchariden« werden unter ande-
rem verschiedene thermoplastische
Starkederivate wie Starkeacetat und
-propionat hergestellt, um die breite
Palette von Commodity- Uber Kon-
struktions- bis hin zu Funktionsma-
terialien abzudecken. Ausgehend von
einer hochamylosehaltigen Starke ist es
dabei erstmalig gelungen ein mit
1,2-Epoxyoctan verethertes Starkeace-
tat zu synthetisieren, welches ohne
Weichmacher verarbeitet werden kann
und dabei eine gute Zugfestigkeit bei
gleichzeitig hoher Bruchspannung
aufzeigt. Dabei wirkt der Ethersubstitu-
ent als innerer Weichmacher.

Der Einfluss von langerkettigen Substi-
tuenten, vor allem bei Starkeestern, auf
die mechanischen Eigenschaften ist
vielseitig in der Fachliteratur beschrie-

ben [Sagar et. al]l. Wird die Alkylkette
des Estersubstituenten langer, so stei-
gert sich die Bruchdehnung, die Zugfe-
stigkeit sowie das E-Modul hingegen
nehmen drastisch ab. Durch die Einfih-
rung eines Ethersubstituenten konnte
genau diese Abnahme der zuletzt
genannten mechanischen Eigenschaf-
ten vermieden werden. Bei der Synthe-
se handelt es sich um einen Zwei-
Stufen-Prozess, indem die Starke
zunachst unter homogenen Bedin-
gungen im wassrigen alkalischen Medi-
um mit 1,2-Epoxyoctan verethert wird
[Bien et. al]. Fur die darauffolgende
Acetylierung des so hergestellten Star-
keethers dient Essigsdureanhydrid als
reaktives Reaktionsmedium (Fig. 1).

Die thermoplastische Verarbeitung
erfolgte im 50 Gramm-Malstab auf
einem Mini-Doppelschneckenextruder
(Haake D). Die nach dem Spritzguss
erhaltenen Prifstabe wurden hinsicht-
lich ihrer mechanischen Eigenschaften
bei 23 °C und 50 Prozent relativer
Luftfeuchte untersucht. Hydroxyalky-
liertes Starkeacetat besitzt im Gegen-
satz zu purem Starkeacetat, welches
mit 20 Masseprozent Triacetin plastifi-
ziert wurde, eine deutlich erhdhte
Bruchdehnung bei nahezu identischer
Zugfestigkeit. Selbst gegentiber Starke-
propionat, was aufgrund seiner gerin-
geren Sprodigkeit lediglich funf Masse-
prozent Triacetin bendtigt, kann die
Bruchdehnung nochmals gesteigert
werden

(Fig. 2). Dies verdeutlicht die Wirkung
des Ethersubstituenten als inneren
Weichmacher.

AbschlieBend kann gesagt werden,
dass durch die erzielten mechanischen
Eigenschaften ohne duBeren Weichma-
cher Einsatzgebiete wie Kinderspiel-
zeug und medizinische Artikel denkbar
sind.



Plasticizer-free thermoplastic starch

In most cases plasticizers are low mo-
lecular organic compounds which are
used to achieve a higher elasticity in
brittle thermosetting plastic and ther-
moplastic material during use and pro-
cessing. In some plastics, e.qg. polyviny!
chloride (PVC), the content of plasticizer
can be up to 50 mass percent. Up until
a few years ago it was mainly phthal-
ates like di(2-ethylhexyl)phthalate,
which were used for plasticization.
Nowadays these phthalates are classi-
fied as carcinogenic and are no longer
used in the European plastic industry.
The possibility that plasticizers might
diffuse out of the plastic and contami-
nate, for example, foodstuffs, is a prob-
lem which constricts their use of the
basis of toxicity. One solution approach
is to use so-called internal plasticizers,
which are covalent-bonded to the poly-
mer and do not only interact through
dipole-dipole interaction as do external
plasticizers.

As part of the sNew materials from
modified polysaccharides« junior re-
search group, various thermoplastic
starch derivatives, like starch acetate
and propionate as well as other poly-
saccharide derivatives, are produced
which cover the broad range of pack-
ing, construction and functional materi-
als. For the first time it was possible to
synthesize a starch acetate etherified
with 1,2-epoxyoctane, starting with a
high amylose starch, which can be
processed without any plasticizer. This
results in a plastic with both good ten-
sile strength and high breaking stress.
Here the ether substituent acts as an
internal plasticizer.

The influence of long alkyl chain sub-
stituents, especially for starch esters, on
mechanical properties is well described
in literature [Saqgar et. all. By increasing
the length of the alkyl chain of ester
substituent, the elongation at break
increases; however the tensile strength
as the E-modulus strongly decrease. By
introducing an ether substituent, a

decrease in the latter mechanical prop-
erties could be avoided. The synthesis is
a two-step process in which starch is
first etherified with 1,2-epoxyoctane
under homogeneous alkaline conditions
[Bien et. al]. Acetic acid anhydride is
used as reactive reaction media (Fig. 1)
for the subsequent acetylation of the
starch ether.

The thermoplastic processing was per-
formed on a 50 gram scale on a twin-
screw mini extruder (Haake D). After
injection molding, the resulting speci-
mens were tested in regards to their
mechanical properties at 23 °C and a
relative humidity of 50 percent. Starch
acetate etherified with 1,2-epoxyoctane
has, in contrast to pure starch acetate,
which was plasticized with 20 percent
triacetin as a plasticizer, @ much higher
value for elongation at break with a
nearly identical tensile strength. Even in
contrast to starch propionate, where
only five percent triacetin was used due
to its lower brittleness, the elongation
at break could be increased (Fig. 2). This
underlines the effect of an ether sub-
stituent as internal plasticizer.

In summary, application areas such as
toys and medical items are conceivable
through the achieved mechanical prop-
erties without using an external
plasticizer.
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Fig. 1: Structure of polypropylene glycol
diglycidylether.
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Modifizierte Starke

mit Film- und Barriereeigenschaften

Starkeprodukte mit speziellen Barriere-
eigenschaften zur Anwendung in der
Oberflachenleimung von Papier oder
Beschichtung bzw. Laminierung von
Karton sowie mit dem Vermogen zur
Bildung transparenter, flexibler und
reiBfester Schichten erfahren eine zu-
nehmende Nachfrage. Sowohl wasser-
|6sliche, partiell quellbare als auch
wasserstabile Filme mit speziellen Ei-
genschaften werden fr verschiedene
Applikationen benétigt. Erreichbar sind
derartige Produkteigenschaften auf
Basis von Starke durch vorwiegend
chemische Modifizierung.

I
Synthese

Die Darstellung von verschiedenen
Starkeethern, -estern und vernetzten
Starken mit hydrophoben Substituenten
nach variierten Reaktionsbedingungen,
im Slurry- oder Homogenverfahren,
wurde bewertet durch Untersuchungen
der Molmassenverteilung und des Sub-
stitutionsgrades, des Vermdgens zur
Filmbildung als auch der Eignung far
spezielle Anwendungen. FUr eine Reihe
von Reagenzien wie 1,2-Epoxipropan,
Octenylbernsteinsaureanhydrid (OSA),
Octanoylchlorid, Diglycidylether (Fig. 1)
und Essigsaureanhydrid wurden opti-
male Reaktionsbedingungen ermittelt,
um effiziente Umsetzungen mit ver-
schiedenen Starkearten unter Vermei-
dung von molekularem Abbau zu
erhalten.

I
Eigenschaften und Anwendung

FUr Filme mit einer mechanischen Zug-
festigkeit von Uber 30 MPa und guter
Lagerstabilitat sollte eine Starkeart mit
maoglichst hohem Amylosegehalt ge-
wahlt werden. Eine hohe Transparenz
zeigten wasserlosliche Filme aus Hydro-
xypropylstarke bei Verwendung des
homogenen Veretherungsverfahrens

mit DS-Werten des Endproduktes zwi-
schen 0,1 - 0,4. In Fig. 2 wird ein
Spannungs/Dehnungs-Diagramm eines
wasserldslichen Films aus Hydroxypropyl-
starke mit hohem Amylosegehalt und
DS,,, = 0,4 dargestellt. Der ohne Ver-
wendung eines Weichmachers herge-
stellte Film zeichnete sich neben der
Flexibilitat und Thermoverformbarkeit
durch Fettdichtheit und Lagerstabilitat
Uber sehr lange Zeitrdume aus.

Die gezielte Einstellung partieller Hydro-
phobie zur technologischen Verarbei-
tung wassriger Polymerdispersionen
wurde durch OSA-Starke und Octanoyl-
ester mit niedrigen DS-Werten zwischen
0,02 und 0,1 bzw. durch Vernetzung
mit Polypropylenglykoldiglycidylether
(molares Verhaltnis Starke : Vernetzer =
1:0,02) realisiert. Nach Herstellung
konzentrierter wassriger Dispersionen
wurden die synthetisierten Starkederi-
vate mittels einer Leimpresse auf das
Papier aufgetragen und hinsichtlich
Wasseraufnahmevermdégen

(Cobb,,- Wert) und Bedruckbarkeit
untersucht. Der groBte Effekt in der
Erniedrigung der Wasseraufnahme von
beschichtetem Karton bei gleichzeitiger
Verbesserung der Inkjet-Bedruckbarkeit
wurde durch OSA-Starke erreicht. Es
wurde ein Cobb, -Wert von ca. 20 g/m?
erhalten, der Ublicherweise durch den
Zusatz synthetischer Polymere ange-
strebt wird (Fig. 3).

Wasserstabile, klar transparente Filme
wurden aus Starkeacetaten nach dem
Phaseninversionsverfahren mit einer
mechanischen Zugfestigkeit von

51,6 MPa hergestellt. Eine Wasserquell-
barkeit des Films aus hoch substituier-
tem Starkeacetat mit einem M, von
3,2x108 g/mol und einem DSAcetyl von
2,62 war nicht mehr gegeben. Diese
Starkeacetate sind auch zum Laminie-
ren von Papier- und Kartonoberflachen
geeignet. Aufgrund der Filmbildungsei-
genschaften sind Hydroxyalkyl- und
Acetylstarken auch zur Verkapselung
von Wirkstoffen geeignet.



Modified starch

with film and barrier properties

Starch products with special barrier
properties are receiving growing inter-
est for applications like surface sizing of
paper and coating of cardboard as well
as formation of transparent, flexible
and break stable layers. Water soluble,
partial swelling and water-stable films
with special properties are needed for
various uses. These desired product
properties can be achieved by predomi-
nantly chemical modification of starch.

I
Synthesis

The preparations of different starch
ethers and esters and cross-linked
starches with hydrophobic substituents
in varied conditions of chemical reac-
tion, in slurry and homogeneous pro-
cesses, were analyzed by investigating
molar mass distribution, degree of
substitution (d. s.), properties of film
formation, and suitability for special
applications.ldeal reaction conditions
were established for a series of re-
agents like 1,2-epoxy propane, octenyl-
succinic acid anhydride, octanoyl acid
chloride, diglycidyl ether (Fig. 1) and
acetic acid anhydride to obtain efficient
transformation with various types of
starches while avoiding molecular
degradation.

I
Properties and application

A type of starch with high amylose
content should be chosen to achieve
mechanical film properties with tensile
strength of more than 30 Pa and long
term storage stability. Using the homo-
geneous method of etherification,
water soluble films from hydroxypro-
pylated starch showed high transpar-
ency with end product d. s. values
between 0.1 — 0.4. The mechanical
testing, stress-strain measurement of
the hp-starch film with d. s. 0.4 and
high amylose content is demonstrated

in Fig. 2. This plasticizer-free film was
characterized by a fat barrier and long
time storage, in addition to its flexibility
and thermo-formability.

The adjustment of partial hydropho-
bicity for industrial processing of aque-
ous polymer dispersions was achieved
through OSA starch and octanoyl ester
with low d. s. values between 0.02 and
0.1 and through cross-linking with
polypropylene glycol diglycidyl ether
(molar ratio starch : cross-linker =
1:0.02). The modified starches were
investigated by preparing aqueous
dispersion and by coating the paper
using a size press. The hygroscopicity of
the coated and dried paper was deter-
mined using the Cobb,, test. The print-
ability was investigated using inkjet
colors and measurement of color den-
sity. The biggest effect was achieved
with OSA starch (Fig. 3). The

Cobb,, value of about 20 g/m? was
obtained which is commonly achieved
with synthetic additives .

Water stable, clear-transparent films
were prepared from starch acetate
using the phase inversion method.

The tensile strength of the film
amounted to 51.6 MPa. There was

no swelling in water of the film with
M,, 3.2x10° g/moland d.s., . 2.62.
The highly substituted starch acetate is
suitable for coating both paper and
cardboard. Because of the film forming
properties of hydroxyalkyl and acetyl-
starches, these derivatives are suitable
for the encapsulation of active
ingredients.
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Fig. 1a: REM micrographs of a plasma-etched
PTT-specimen (3 percent Nanofil 2): sample
surface.

Fig. 1b: REM micrographs of a plasma-etched
PTT-specimen (3 percent Nanofil 2): near-surface
layer of the cross-section (cryofracture).
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Fig. 2: X-ray diffraction curves: Matrix material
PPT, Nanocomposite (PTTnanoC) and model
mixture of the starting material (PPTnanoM).
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Nanokomposite aus biobasierten Polymeren

Biobasierte Polymere haben in den
letzten Jahren die Palette interessanter
Matrixpolymere fur die Herstellung von
Nanokompositen wesentlich erweitert.
Dabei reicht das Repertoire von pflanz-
lich gewonnenen Polymeren wie Cellu-
lose Uber Stérke bis hin zu Polyhydro-
xyalkanoaten (PHA) [1]. Eine zweite
Gruppe von Polymeren zielt auf die Ver-
wendung biobasierter Monomere ab,
die chemisch zu Polymeren gewandelt
werden. So hat sich Polymilchsdure
(PLA) in den letzten Jahren am Markt
etablieren kénnen - derzeit werden
weltweit ca. 240 000 t/a produziert.
Ein weiteres bekanntes Beispiel ist die
fermentative Herstellung von 1,3- Pro-
pandiol [2] und dessen Verwendung
zur Produktion von Polytrimethylente-
rephthalat (PTT) fur textile Applikati-
onen [3]. Als eine Herausforderung gilt
die Erweiterung des Eigenschaftsprofils
von PTT durch Compoundieren mit
nanoskaligen Partikeln. Das Hauptau-
genmerk liegt dabei applikationsbe-
dingt auf der Verwendung von Kompo-
nenten mit groBen Aspektverhaltnissen
wie beispielsweise organisch modifi-
zierten Schichtsilikaten oder Carbon
Nanotubes [4]. Gegenstand der eige-
nen Forschungsaktivitaten ist das Com-
poundieren von PTT, auch Festphasen-
polykondensiertes PTT (SSP), mit
modifizierten Schichtsilikaten (z. B.
Nanofil2). Die Zugfestigkeiten wurden
um acht Prozent auf 65 MPa und die
Moduli um 40 Prozent auf 2910 MPa
verbessert.

Die Materialeigenschaften leiten sich
neben der Wechselwirkung Fullstoff/
Matrix in erster Linie von der Partikel-
verteilung und -orientierung im Kom-
posit ab, die im Allgemeinen mittels
Transmissionselektronenmikroskopie
(TEM) untersucht werden. Aufgrund
ihrer Harte konnen die Nanofil-Platt-
chen wahrend der Probenvorbereitung
durch das Schneidwerkzeug in ihrer
Lage verandert oder aus der Matrix
herausgezogen werden. Um diese
Praparationsartefakte zu vermeiden,

wurde die Polymermatrix durch Atzen
in einem Sauerstoffplasma so abgetra-
gen, dass das GerUst der anorga-
nischen Nanofil-Plattchen aus der Poly-
mermatrix herausragt und mittels
Rasterelektronenmikroskopie (REM)
abgebildet werden kann. Oberflachen-
untersuchungen an einem Formkorper
dieses Nanokomposits zeigen, dass die
Nanofil-Plattchen parallel zur Oberfla-
che angeordnet sind (Fig. 1a).

Dementsprechend erscheinen sie in der
oberflachennahen Randschicht eines
plasmageatzten Kryobruchs senkrecht
zum Querschnitt (Fig. 1b), wahrend die
Nanofil-Plattchen in der Probenmitte
verarbeitungsbedingt keine Vorzugs-
orientierung aufweisen.

Untersuchungen mittels Rontgenweit-
winkelbeugung (WAXS) erganzen die
TEM/REM-Resultate. Analysiert man die
intensitatsstarken Schichtreflexe (001)
der im Komposit verteilten Silikat-
schichten, erlauben Position und Inten-
sitat der (001)-Reflexe RuckschlUsse auf
die im Nanokomposit vorliegende
Struktur (interkaliert oder exfoliiert)
(Fig. 2).

Die Roéntgenstreukurve einer Modellmi-
schung aus PTT/Nanofil2 (Fig. 2,
PTTnanoM) zeigt einen Reflex bei

20 = 4,78 °, was einem Schichtabstand
von 1,85 nm entspricht. Im Komposit
(PTTnanoC) liegt der Uberwiegende
Anteil des Schichtsilikats interkaliert/
exfoliiert vor (Intensitatsabnahme des
(001)-Reflexes). Geringe Mengen ver-
bleiben mit einem etwas reduzierten
Schichtabstand von 1,69 nm (Shift des
basalen (001)-Reflexes auf 28 = 5,23 °).



Nanocomposites of bio-based polymers

In recent years bio-based polymers
opened up a wide variety of interesting
matrix polymers for the preparation of
nanocomposites with tailored proper-
ties. The repertoire of naturally occur-
ring polymers ranges from cellulose
and starch to polyhydroxyalkanoates
(PHA) [1]. A second group of polymers
are aimed at bio-based monomers,
which are then chemically manufac-
tured into polymers. In the last few
years, polylactic acid (PLA) has estab-
lished itself on the market. Currently
approx. 240,000 t/a of it is being pro-
duced worldwide. Another well-known
example is the fermentative production
of 1,3-propanediol [2] and its applica-
tion as a monomer in the manufacture
of polytrimethylene terephthalate (PTT)
used in textile applications [3]. One of
the challenges faced by research is to
expand PTT's material properties
through compounding with nanoscaled
fillers in the reinforcing phase to obtain
engineered thermoplastics. In terms of
application, nanofillers with large as-
pect ratios like modified clays or carbon
nanotubes, play a major role in material
tailoring [4]. Research activities thus
focus on compounding PTT and PTT
treated by solid-state-polycondenzation
(SSP) with modified clays like Nanofil2,
for instance. Based on this, tensile
strength was able to be enhanced by
eight percent to 65 MPa and Young's
modulus was improved by 40 percent
to 2910 MPa.

Composite properties are caused by the
interaction between additives and the
matrix, as well as by the spatial distri-
bution and the orientation of added
particles, which are generally investi-
gated by transmission electron micros-
copy (TEM). However, during prepara-
tion of the ultra-thin cuts by a
microtome, the hardness of the Nano-
fil-platelets may cause their position
and orientation to change or they
might be even pulled out by the dia-
mond knife. Alternatively, to avoid

preparation artefacts, the polymer
matrix was etched into an oxygen-
plasma and finally the Nanofil-scaffold
was investigated by scanning electron
microscopy (SEM). The SEM micro-
graphs of the surface and the cross-
section of a composite sample show
(Fig. 1a) that the Nanofil-platelets in a
surface-near layer are oriented parallel
to the sample surface.

Accordingly, they appear near the sur-
face layer of a plasma-etched cryofrac-
ture perpendicular to the cross section
(Fig. 1b), while the Nanofil plates ex-
hibit no preferential orientation in the
middle of the sample which is due
processing conditions.

Investigations using wide angle X-ray
scattering (WAXS) supplement the
TEM/SEM results. Analyzing the strong
layer diffraction peaks (001) of the
silicate layers distributed in the com-
posite, changes in peak position, and
intensity may be used to identify the
nanocomposite structure (intercalated
or exfoliated, Fig. 2).

The diffraction curve of a model mix-
ture consisting of PTT/Nanofil2 (Fig. 2,
PTTnanoM) exhibits a single peak at

26 =4.78 °, corresponding to a basal
spacing of 1.85 nm. The nanocompos-
ite PTT/Nanofil2 (PTTnanoC) shows that
most of the nanoparticles are interca-
lated/exfoliated, indicated by the de-
crease of the intensity of the

(001) peak. A small amount of the
nanofiller remains characterized by a
reduced basal spacing of 1.69 nm (shift
of the basal (001) peak to 26 = 5.23 °).
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Fig. 1: Effect of triacetin concentration on tensile
properties of CA.
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Fig. 2: Effect of different types of MMT on ten-
sile properties of plasticizer-free CA.

Fig. 3: SEM cryo fracture surfaces of CA with
five mass percent nanoclay Dellite LVF showing
core/shell morphology.
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Verbesserte Celluloseacetat-Nanokomposite

Da Cellulose aufgrund eines ausge-
dehnten H-Brickensystems nicht
schmelzbar ist, kann sie nur in Form
von bestimmten Derivaten wie Cellulo-
seestern thermoplastisch verarbeitet
werden. Weiterhin liegen Schmelz-
punkt und Verarbeitungstemperatur
dicht beieinander, speziell bei dem
technisch interessanten Celluloseacetat
(CA). Zur Unterstltzung der Verarbei-
tung werden Weichmacher eingesetzt,
wodurch das Verarbeitungsfenster
vergroBert wird.

Seit einiger Zeit hat die Verstarkung
thermoplastischer Materialien mit na-
noskaligen Schichtsilikaten (nanoclay)
groBe Aufmerksamkeit gefunden als
eine Moglichkeit zur Verbesserung der
mechanischen, thermo-mechanischen
und Barriere-Eigenschaften unter Ver-
wendung einer nur geringen Fullstoff-
menge. Auch fir CA wurden solche
Versuche durchgefihrt, allerdings mit
maBigem Erfolg [1].

In unseren Untersuchungen werden die
Effekte der Zugabe eines gebrauch-
lichen Weichmachers (Glycerintriacetat)
und kommerziell verfligbarer nanoclays
(Laviosa S.p.A., ltalien, unmodifiziert
und organisch-modifiziert) auf die
mechanischen Eigenschaften von Kom-
positen betrachtet. Weichmacherfreie
Systeme werden einbezogen und zei-
gen bemerkenswerte Eigenschaften.
CA wurde in Pulverform mit einem
Substitutionsgrad von 2,6 (best. mit
NMR) eingesetzt. Im 100 Gramm-
MaBstab wurden bis zu 30 Prozent
Weichmacher und bis zu 20 Prozent
nanoclay zugegeben. Die Extrusion
erfolgte mit einem Haake mini-lab
Doppelschneckenextruder. Spritzge-
gossene Prufstabe wurden zur Bestim-
mung von Zugfestigkeit, Modul und
Bruchdehnung verwendet, entspre-
chend ISO 527-1 bei 23 °C und

50 Prozent relativer Luftfeuchtigkeit.

I
Weichgemachtes CA

Die Ergebnisse der mechanischen Pri-
fungen von weichgemachtem CA sind
in Fig. 1 als Funktion des Weichmacher-
gehaltes dargestellt. Die Weichmacher-
zugabe erleichtert nicht nur die Verar-
beitung des CA, sondern verbessert
auch Zugfestigkeit und Dehnung, spe-
ziell bei Zugabe von zehn Massepro-
zent. Bei héheren Anteilen nehmen
Festigkeit und Modul wie erwartet ab,
aber die Transparenz des Materials
nimmt zu.

I
Nanokomposite aus CA

Komposite mit Weichmachern und
nanoclays verhalten sich dhnlich wie in
[1] beschrieben. Jedoch wird die Verar-
beitung von CA durch die alleinige
Verwendung von nanoclays ohne
Weichmachern erleichtert. Die mecha-
nischen Eigenschaften solcher Kompo-
site sind in Fig. 2 dargestellt. Mit un-
modifiziertem clay (Dellite LVF) werden
auBergewohnliche mechanische Eigen-
schaften ermittelt, insbesondere bei
einer clay-Konzentration von etwa funf
Prozent [2]. Verglichen mit extrudier-
tem CA ohne Fullstoff steigen Zug-
festigkeit und Modul um 335 Prozent
bzw. 100 Prozent und erreichen Werte
von 178 MPa bzw. 8,4 GPa. Diese
mechanischen Eigenschaften sind ver-
bunden mit einer typischen Kern/Scha-
le-Struktur wobei die Schale eine hoch-
orientierte fibrillare Morphologie
aufweist (Fig. 3). Die hohe molekulare
Orientierung in dieser Struktur ist
wahrscheinlich der Grund fir die unge-
wohnlich hohen mechanischen Eigen-
schaften. TEM-Untersuchungen zeigen,
dass es keine Exfolierung in den unmo-
difizierten clay-Systemen gibt. Der
gewodhnliche Verstarkungsmechanis-
mus fur nanoclays kann also nicht der
Grund fur das beobachtete Verhalten
sein.



Improved Cellulose acetate nanocomposites

Cellulose can only be thermoplastically
processed in the form of certain deriva-
tives, in particular cellulose esters, as it
cannot be melted due to an extended
hydrogen bonding system. Further-
more, the melting point and decompo-
sition temperature are quite similar,
especially for cellulose acetate (CA)
which is technically of interest. To facili-
tate thermoplastic processing, extensive
use is made of external plasticizers and
the processing window is thus
enlarged.

For some time by now, the reinforce-
ment of thermoplastics with nano-
scaled layered silicates (nanoclay) has
attracted much attention as a means of
improving mechanical, thermo-
mechanical and barrier properties using
minor amounts of filler. Such attempts
have also been made for CA [1] with
moderate success.

In the present investigation, the effects
on the mechanical properties of the
composite materials by adding a cus-
tomary plasticizer, i.e. glycerol triac-
etate (triacetin) and commercially avail-
able nanoclays (Laviosa S.p.A., Italy,
both unmodified and organo-modified)
were studied. Plasticizer-free systems
were included and demonstrate re-
markable properties. CA, with a degree
of substitution of 2,6 (NMR results),
was used in powder form. Up to

30 weight percent plasticizer and up to
20 percent nanoclay were added on a
100 gram scale. Extrusion was per-
formed using a Haake mini-lab twin-
screw extruder (Haake Co. Germany).
Injection molded dog bone-shaped bars
(Haake mini-jet) were tested for tensile
strength, modulus and elongation at
break according to ISO 527-1, speci-
men type 5A, at 23 °C and 50 percent
relative humidity

[
Plasticized CA

The results of the mechanical testing
on plasticized CA as a function of plas-
ticizer content are presented in Fig. 1.
Adding plasticizer to the CA not only
eases the processing of CA, but also
improves the tensile strength and elon-
gation especially at the ten mass per-
cent level. With higher percentages of
plasticizer, tensile strength and modu-
lus decrease as expected, but transpar-
ency increases.

I
Nanocomposites of CA

Similar results to ref. [1] are found in
composites with plasticizers and nano-
clays. However, in the absence of plas-
ticizers, the processing of CA is facili-
tated by the mere use of nanoclays.
The tensile properties of such compos-
ites are shown in Fig. 2. Unexpectedly,
organo-modified clay (Dellite 43B) does
not appreciably improve the properties.
However, with unmodified clay (Dellite
LVF), in particular at concentrations of
about five percent, exceptional me-
chanical properties are found [2]. Ten-
sile strength and modulus increase by
335 percent and 100 percent and
reach 178 MPa and 8.4 GPa, respec-
tively compared to extruded CA with-
out filler. These superior mechanical
properties are accompanied by a typi-
cal core/shell structure displaying a
highly oriented fibrillar morphology in
the shell part (Fig. 3). The high molecu-
lar orientation in this kind of structure
is likely to be the reason for the unusu-
ally high mechanical properties. As
shown by transmission electron micros-
copy not reported here, there is no
exfoliation in the unmodified clay sys-
tems. Thus the usual reinforcement
mechanism for nanoclays cannot be
the reason for the observed behavior.
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Funktionale Polymersysteme

Funktionalisierte Materialien — SchlUssel fir Sicherheitstechnologien

Anwendungen und Dienstleistungen

Fluoreszenzkollektoren fiir die Gewinnung von Solarenergie

Phosphoreszente Multischicht-PLEDs aus vernetzbaren l6sungsprozessierbaren Copolymeren

Inverse Thermochromie - Neue Materialien fir Warmesensoren

Wo sich Proteine wohl fihlen
Organisch-anorganische Nanokomposite fir holographische Elemente
Anisotrope Filme aus fluoreszierenden Flissigkristallen

Oben: Priv.-Doz. Dr. habil. Joachim Stumpe — Optische Charakterisierung holographischer Volumentransmissionsgitter mit dem Spektralgoniometer.

Unten: Volumentransmissionsgitter im Komposit mit TiO, Nanopartikeln.



Funktionalisierte Materialien — Schlissel fur Sicherheitstechnologien

Der Schutz von Identitaten sowie ver-
lassliche Verfahren zur Identifizierung
und Authentifizierung von Personen,
Waren und geistigem Eigentum sind
wesentliche Grundvoraussetzungen fir
die Handlungsfahigkeit einer global
vernetzten Gesellschaft. Neue Techno-
logien flr eine sichere Identitdt ermdg-
lichen mit der Entwicklung von innova-
tiven Produkten und Anwendungen
einen deutlichen Sicherheitsgewinn.
Dazu schlossen sich funf Fraunhofer-
Institute, funf Hochschulen und zwolf
Wirtschaftsunternehmen in der Region
Berlin-Brandenburg zu einem Innovati-
onscluster zusammen. Ziel der gemein-
samen Forschungs- und Entwicklungs-
arbeiten ist es, Technologien, Verfahren
und Produkte anzubieten, die den
eindeutigen Nachweis der Identitat von
Personen, Objekten und geistigem
Eigentum in der realen und der virtu-
ellen Welt erméglichen. Mit der Ent-
wicklung von innovativen Sicherheits-
merkmalen und deren Integration in
Dokumente (z. B. in den Personalaus-
weis) ist man in der Lage, neue Funkti-
onalitdten in einer polymerbasierten
Chipkarte (Smartcard) zu nutzen. Dazu
werden flexible Symbolanzeigen auf
Basis von organischen Leuchtdioden
(OLEDs) entwickelt, die mit speziellen
Technologien gefertigt werden und die
Selbstidentifikation des Dokuments
zulassen. Diese Arbeiten werden in
einem gemeinsam aufgebauten Labor
(SecurityLab) mit der Bundesdruckerei
GmbH im Fraunhofer IAP durchge-
fuhrt. Diese Aktivitaten basieren auf
der langfristigen Entwicklung isolieren-
der, halbleitender, optischer und pho-
tosensitiver Polymere, einschlieBlich der
Optimierung und den darauf abge-
stimmten Verarbeitungs- und Struktu-
rierungstechnologien zur Entwicklung
von elektrischer und optischer
Funktionselementen.
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—
Die organische Leuchtdiode (OLED)

Die Basistechnologien fiir die Herstel-
lung von OLEDs sind weitestgehend
bekannt. Die Herausforderungen be-
stehen aber in der geometrischen
Strukturierung der OLEDs, in der Erho-
hung der Effizienz, der Leuchtstdrke
und der Verlangerung der Lebensdauer
in einer Smartcard-Anwendung. Die
Strukturierung wird Gber photolitho-
graphische Schritte in der Schichtenfol-
ge oder durch eine strukturierte
Abscheidung der Materialien in Kombi-
nation mit strukturierten Elektroden
erreicht. Gegenwartig werden weltweit
verschiedene Druckverfahren zur Her-
stellung von OLEDs auf Basis von Poly-
meren evaluiert oder sind bereits in
Pilot- und Fertigungsanlagen integriert
worden. Wahrend sich Verfahren wie
der Sieb- und Gravurdruck fur diese
Anwendung noch im Entwicklungssta-
dium befinden, ist die Entwicklung im
Bereich des Ink-Jet-Drucks schon weiter
fortgeschritten.

Die OLEDs sind dunn, sehr leicht, ener-
gie- und kostensparend. OLEDs erlau-
ben zudem einen gréBeren Blickwinkel,
zeigen ein helles Bild und kénnen ge-
druckt werden. Die Kombination von
OLEDs mit polymerelektronischen Bau-
elementen koénnte vollstandig flexible
Displays ermdglichen. OLEDs kdnnen
aber auch mit anderen Funktionsele-
menten wie Folientastaturen kombi-
niert werden. Diese neuen OLED-Tasta-
turen bestehen aus zwei Ubereinander
liegenden Schichtebenen — einer Ebe-
ne, die das flache OLED Element auf-
nimmt und einer, die die Tastaturfunk-
tionalitat realisiert. Diese neuen
Anwendungen erfordern vollkommen
neue technologische Schritte, zu denen
die Entwicklung des Layouts der Anzei-
gen oder Leuchtflachen, der Aufbau
der Schichtenfolge und eine effektive
Verkapselung der Bauelemente
gehoren.

—
Der organische Feldeffekttransistor
(OFET)

Der Feldeffekttransistor ist ein Grund-
bauelement der Elektronik. OFETs sind
Baulemente, die als Halbleiter ein orga-
nisches Material nutzen. Zu den ein-
fachen elektronischen Schaltungen
zahlen Logikschaltungen, Oszillatoren
und Verstarkerschaltungen. Zu den
Entwicklungsaufgaben gehoren die
Entwicklung spezifisch aufeinander
abgestimmter organischer Material-
systeme, die aus einem organischen
Halbleiter und einem polymeren Di-
elektrikum bestehen. Weitere Anfor-
derungen sind die Verarbeitbarkeit aus
der Loésung an Luft und die Verbesse-
rung der Performance auf flexiblen
Tragern. Dazu ist es unbedingt erfor-
derlich, einen groBen Teil der Entwick-
lungsarbeiten in die Wechselwirkung
zwischen organischen Halbleitern und
organischen Dielektrika aufzuwenden.
Der organische Halbleiter und das
organische Dielektrikum mussen daher
gemeinsam als System betrachtet und
entwickelt werden. Durch die Entwick-
lung und Umsetzung neuer Synthese-
konzepte von konjugierten halbleiten-
den Polymeren konnten OFETs mit
hohen Ladungstragermobilitaten auf-
gebaut werden.

I
Die Thermochromie

Auch Farben kdnnen als Sicherheits-
merkmal genutzt werden. Erfahrungs-
gemaB ist die Farbe eines Materials
unabhangig von dessen Temperatur.
Nur wenige, sogenannte thermo-
chrome Materialien, zeigen kontinuier-
liche oder sprunghafte Farbwechsel
infolge von Temperaturédnderungen.
Diese kénnen sowohl reversibel als
auch irreversibel erfolgen und erschlie-
Ben neue Anwendungen auch in der
Sicherheitstechnik. Bei thermochromen
Polymerwerkstoffen lassen sich tempe-
raturgesteuert sowohl die Farbintensi-



taten schalten als auch zielgerichtet
Farben steuern. Demzufolge kénnen
thermochrome Schalteffekte zwischen
zwei Signalfarben (blau-rot oder gelb-
schwarz) oder auch stufengeschaltete
Effekte (farblos-rot-gelb-griin) in einem
vorgegebenen Temperaturprofil ermoég-
licht werden. Zu den Schwerpunkten
der Entwicklungsarbeiten gehoren z. B.
farbselektive Thermochromie in Duro-
meren, Thermoplasten, Lacken ein-
schlieBlich GieBharzsystemen und
hochtransparenten Hydrogelen.

—
Das optische Sicherheitselement

Fltssigkristalle haben in Form der LCDs
die Informationstechnologie revolutio-
niert. Neben dem Flussigkristall haben
strukturierte Farbfilter und anisotrope
Funktionsschichten, wie Orientierungs-
schichten, Polarisatoren, Retarder oder
Diffuser, diese bahnbrechende Entwick-
lung mdglich gemacht. Neben der
Materialentwicklung selbst kommt der
darauf abgestimmten Entwicklung
polymertypischer Verarbeitungs- und
Strukturierungstechnologien, d. h.
neuartigen Filmpraparationstechniken,
Orientierungsverfahren, dem perma-
nenten Fixieren supramolekularer oder
lichtinduzierter Ordnungszustande und
in Perspektive in zunehmenden Mal3e
auch Drucktechniken entscheidende
Bedeutung zu. Weiterflihrende Arbei-
ten haben neue Anwendungsfelder
anisotroper Filme wie doppelbrechende
Komponenten mit lichtmodulierenden
Eigenschaften oder polarisierter Lichte-
mission (Linear- und Zirkularpolarisa-
toren, cholesterische Filme, Kompensa-
tionsfilme, Farbfilter) u. a. fur die
optische Instrumentierung und Displays
erschlossen. Neben passiven Elementen
werden auch aktive Systeme ent-
wickelt, die durch duBeren Einfluss ihre
Eigenschaften reversibel andern, wie

z. B. »smart Windows«, optische Spei-
chermedien oder schaltbare optische
Elemente. Auf dieser breiten Basis

unterschiedlicher Materialien und
Strukturierungstechnologien werden
funktionale Schichtsysteme flr neuar-
tige Sicherheitslabel zur Erhéhung der
Falschungssicherheit von Dokumenten
und Waren méglich. Mehrstufige kom-
plexe Sicherheitsmerkmale kénnen
durch die Kombination anisotroper,
holographischer, Nanotechnologie
basierter, thermochromer oder photo-
chromer Eigenschaften erhalten wer-
den. Die Arbeiten zur Synthese neuer
Materialien konzentrieren sich auf
thermotrope und diskotische Flissig-
kristalle, glasbildende und vernetzbare
Mesogene, lyotrope Systeme und
lichtemittierende FlUssigkristalle. Im
Mittelpunkt der Arbeiten stehen die
Synthese dieser Materialien mit Hilfe
effizienter mehrstufiger Synthesese-
guenzen sowie die Analyse der flUssig-
kristallinen Eigenschaften.

]
Der Sensor

Neben den halbleitenden Polymerma-
terialien gibt es aber auch Materialien,
die ihre Ladungen Uber eine lange Zeit
speichern kénnen. Besonders geeignet
daflr sind Polyvinylidenfluorid-, Poly-
tetrafluorethylen und pordses Polypro-
pylen. In diesen Materialien lassen sich
elektrische Polarisationen erzeugen
oder auch Ladungen im Volumen und
an den Oberflachen stabil speichern.
Die dazu notwendige elektrische Aufla-
dung der Polymerfolien wird durch das
Anlegen von hohen Spannungen an
einer Spitzenelektrode erreicht, welche
bei einer Coronaentladung erzeugt
wird. Die so behandelten Polymerfolien
zeigen dann starke piezo- und
pyroelektrische Effekte. Als Elektretma-
terialien stehen ferroelektrische Fluor-
polymere und pordse Polytetrafluor-
ethylen- sowie Polypropylenfolien zur
Verfligung, die sich durch eine starke
Piezoelektrizitat und hohe Ladungssta-
bilitdt auszeichnen. Neben ihren An-
wendungen in der Medizin kénnen

Elektrete auch als Drucksensoren und
Schallwandler sowie als Filtermateri-
alien mit erhohter Effizienz genutzt
werden. Weiterhin werden Multiele-
ment-Wandler beliebiger Geometrien
fir Anwendungen in der Medizin, Luft-
und Raumfahrt sowie Informations-
technik als applikationsspezifische
Sensoren entwickelt.

I
Die Oberflache

Das Anpassen der Oberflacheneigen-
schaften von Polymeren ertffnet den
polymeren Materialien viele neue Ein-
satzbereiche. Die Aktivierung (= Oxida-
tion) der Oberflachen macht es mog-
lich, Polyethylenfolien zu bedrucken
(Einkaufstten), Polypropylen zu kleben
(Chipkarten) und Polymeroberflachen
zu lackieren. Die chemische Zusammen-
setzung einer nur wenige Nanometer
dicken Oberflachenschicht ist fur diese
Eigenschaften verantwortlich. Nano-
skalige Funktionsschichten sind dreidi-
mensionale Wirtsstrukturen fir Proteine
in der biologischen und medizinischen
Diagnostik. Sie wirken als Diffusions-
barriere, sind effiziente antimikrobielle
Ausristung oder robuster Trager wei-
terer Funktionen auf nahezu beliebigen
Materialien. Mikrometer dicke Funktions-
schichten schalten ihre Eigenschaften
unter Einfluss von Licht. Mikrostruk-
turierte Oberflachen konnen vielfaltige
optische und mechanische Funktionen
auslben. Die Technologieentwicklung
auf diesem Gebiet wird durch eine
leistungsfahige Analytik von Ober-
flachen und Dunnschichten unterstitzt.
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Functional materials — the key to security technologies

Protecting identities and reliable meth-
ods for identifying and authenticating
people, goods and intellectual property
are basic conditions for the survival of
globally linked societies. New technolo-
gies for secure identification, which are
then developed into innovative prod-
ucts and applications, contribute sig-
nificantly to increased safety and secu-
rity. Five Fraunhofer Institutes, five
universities and twelve companies have
founded an innovation cluster in the
capital region of Berlin-Brandenburg.
The goal of the cooperative research
and development work is to provide
technologies, methods and products,
which permit the identities of people,
objects and intellectual property in the
real and virtual world to be confirmed.
The development of innovative security
features and their integration into
documents (e.q. personal identification
cards) leads to new additional func-
tionalities such as a polymer-based
smart card. Here flexible symbol dis-
plays based on organic light emitting
diodes are being developed by special
techniques which facilitate self identifi-
cation of the document. This work is
being performed in a specially
equipped Security Lab set up jointly
with Bundesdruckerei GmbH in the
Fraunhofer IAP These activities are
based on a long-term development of
insulating, semi-conducting, optical
and photosensitive organic materials
including the optimization of the prep-
aration and structuring of the electrical
and optical functional elements.

I
The organic light-emitting diode
(OLED)

The basic technologies for the produc-
tion of organic light-emitting diodes
(OLEDs) are well known. Specific appli-
cations present challenges such as the
geometric structuring of the OLEDs,
increasing their efficiency and intensity,
and prolonging their service life in
smartcard applications. The structuring
is performed by means of photolitho-
graphic steps in a series of deposits or
by structured deposition of the materi-
als in combination with structured
electrodes. Various printing processes
for OLED production based on poly-
mers are currently being evaluated
world-wide and have already been
integrated into pilot or industrial
plants. While processes like screen and
gravure printing for such applications
are still under development, ink-jet
printing has already reached an ad-
vanced stage of development.

OLEDs are very thin and very light,
which saves on energy and costs.
OLEDs provide a larger angle of view,
show a brighter image and can be
printed. By combining OLEDs with
polymer-electronic components, there
is the possibility of building completely
flexible displays. OLEDs can also be
combined with other functional ele-
ments such as foil keyboards. These
new OLED keyboards consist of two
superimposed layers. One contains the
flat OLED element, while the other
ensures the functionality of the key-
board. These new applications require
completely new technological steps,
including development of the layout of
the display or illuminated area, the
architecture of the series of deposits,
and the effective encapsulation of the
components.

I
The organic field effect transistor
(OFET)

Field effect transistors are basic elec-
tronic components. OFETs are compo-
nents that use semiconducting organic
materials. Simple electronic circuits are
able to perform logic switching and act
as oscillators and amplifiers. The basic
development work lies in the compat-
ible material systems that consist of an
organic semiconductor and a polymer
dielectric. The components must be
developed together, and are depen-
dent upon the basic setup of the OFET.
Further requirements are that the sys-
tem must be prepared under normal
conditions and the improvement of the
performance of OFETs on flexible sub-
strates. Thanks to the successful devel-
opment and realization of new synthe-
sis concepts using conjugated,
semi-conducting polymers, it was pos-
sible to develop OFETs with high
charge carrier mobilities.

]
Thermochromic materials

Colors can also be used as security
features. In general, the color of a
material is not dependent on the tem-
perature. However, a few materials,
which are termed thermochromic,
modify their color in response to tem-
perature changes. These thermochro-
mic materials, which change their
optical behavior reversibly or irrevers-
ibly based on temperature, are needed
for new applications in solar technol-
ogy. These polymer materials make it
possible, through temperature control,
not only to change their color intensity
but also to switch between pre-deter-
mined colors as required. Consequent-
ly, thermochromic switching effects
between two signal colors (blue-red or
yellow-black) or stepped switching
effects colorless-red-yellow-green) are
possible within a specified temperature
range. Current development work
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focuses on color-selective thermochro-
mism in thermosets, thermoplastics,
and coatings, including casting resin
systems and highly transparent
hydrogels.

|
Optical security element

Liquid crystals in liquid crystal displays
(LCD) have revolutionized the informa-
tion technology. Optical functional
elements for LCDs, such as polarizers,
color filters, diffusers, retarders and
aligning layers are being developed
with the aid of anisotropic optical
functional layers. Polymer materials
with photosensitive properties are
required as optical functional layers in
LCDs. The specially functionalized poly-
mers, polymer composites and photo-
crosslinkable liquid crystal mixtures can
be readily processed, allowing the
preparation of films with different
optical functionalities. Beside the mate-
rials development the technological
steps are film and device preparation
by spin-coating, printing techniques,
anisotropic orientation of the films,
permanently fixing the orientation in
the glass state and/or photocrosslink-
ing. Diffractive optical elements are
used for light management in LCD
backlight systems, security features
and sensors. For example, new compo-
nents for telecommunications and
security can be produced with holo-
graphic volume gratings. These can be
used to build beam splitters, optical
wavequides, coupling/decoupling and
security elements. Optical security
features to increase anti-forgery pro-
tection in documents are also being
developed using functional layers and
layer systems. Other fields of applica-
tion include birefringent film compo-
nents with light-modulating properties
and polarized light emission (linear and
circular polarizers, cholesteric films,
compensation films, color filters), etc.
for optical instrumentation and dis-

Funktionale Polymersysteme

plays. New thermotropic liquid crystals
are being developed for anisotropically
structured, ultra-thin films with com-
plex optical properties. We are concen-
trating our activities on thermotropic
and discotic liquid crystals, glass-form-
ing and crosslinkable mesogens, lyo-
tropic systems and light-emitting liquid
crystals. The core of this work involves
the development of efficient, multi-
stage synthesis sequences (with the
idea of scaling up to an industrial-
production level in collaboration with
suitable industrial partners) and the
analysis of liquid crystalline properties.
The new liquid crystals are processed
into thin (nanostructured) anisotropic
films.

]
Sensor

Beside the semiconducting materials,
there are materials that can store
charges over a long time period. By
electric charging and polarization of
polyvinylidene fluoride, polytetrafluoro-
ethylene 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 elec-
trode to initiate a corona discharge,
which produces electric charges and
electrically charges the film. These
electrically treated polymer films have
strong piezo and pyroelectric effects
and stable electrical potentials. Ferro-
electric fluoropolymers and porous
polytetrafluoroethylene and polypro-
pylene films are available as electrets.
These materials are characterized by
strong piezoelectricity and high charge
stability. In addition to their use as
pressure sensors and acoustic transduc-
ers, electrets can be employed as filter
materials with enhanced efficiency. In
addition, multi-element transducers of
any required geometry are being devel-

Functional polymer systems

oped for medical and aerospace appli-
cations and for information technology
as application-specific sensors.

I
Surface

Modifying the surface properties of
polymers opens up many new applica-
tions for polymer materials. Surface
activation (= oxidation) makes it pos-
sible to print on polyethylene films
(plastic bags), bond on polypropylene
(chip cards) and paint polymer sur-
faces. The chemical composition of a
surface layer only a few nanometers
thick is responsible for these proper-
ties. Nanoscale functional layers host
proteins for biological and medical
diagnostics devices. They act as diffu-
sion barriers, prevent the settlement of
microbes and are robust carriers of
other functions on virtually any mate-
rial. 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 development in this
field, a wide spectrum of sophisticated
techniques is available for the charac-
terization of surfaces and thin films.
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Anwendungen und Dienstleistungen

—
Materialien — Synthese und
Verarbeitung von

— halbleitenden Polymeren

— elektrolumineszierenden Polymeren

— photolumineszierenden Polymeren

— photochromen Polymeren

— piezoelektrischen Polymeren

— flssigkristallinen Polymeren

— thermochromen und
elektrochromen Polymeren

— polymeren Nanocompositen

— holographische Materialien

Funktionselemente

— anisotrope Schichten

— optische Datenspeicher

— Orientierungsschichten far
Flussigkristalle

— holographisch erzeugte
Oberflachenreliefgitter

— Laserstabe fur die Messtechnik

— spektrale Lichtwandler zum
Nachweis von UV-Licht

— Lichtsender und -empfanger

— polymere Elektrete fir Wandler
und Ladungsspeicher

— Barriereschichten fir flexible
Displays

— holographische Volumenelemente

Bauelemente

— polymere Leuchtdioden (PLED)

— Signage-Displays

— Passiv-Matrix-Displays

— FlUssigkristall-Displays

— Organische Feldeffekttransistoren
(OFET)

— polymere Dioden

— einfache polymere elektronische
Schaltungen

— piezoelektrische Sensoren

— pyroelektrische 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 fiir

Folien oder Textilien
wasserabweisende Textilien
strukturierte Aktivierung von
Oberflachen

photobiozide Beschichtungen fur
den Pflanzenschutz
Fluoreszenzschichten fur

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



Applications and services

I
Materials — synthesis
and processing of

semiconducting polymers

— electroluminescent polymers
photoluminescent polymers
photochromic polymers
piezoelectric polymers

liquid crystalline polymers
thermochromic and electrochromic
polymers

— polymer nanocomposites

Functional elements

— anisotropic layers

— layers for optical data storage

— photo alignment of layers

— holographically produced surface
relief gratings

— laser rods for spectral
measurements

— spectral light converter for the
detection of UV-light

— light senders and receivers

— polymer electrets for charge storage

barrier layers for flexible displays

Components

— polymer light-emitting
diodes (PLED)
— signage displays
— passive matrix displays
— liquid crystal displays
— field effect and bipolar transistors
— polymer diodes
— simple polymer electronic circuits
— piezoelectric sensors
— pyroelectric sensors

Surface technology

— coupling of biologically active
substances to polymer surfaces

— hydrophilic or hydrophobic surfaces

— adhesive-free bonding

— ultrabarriers

— functional coatings

— surface and thin-film analysis

More examples

— biocidal surfaces for films and
textiles

— water-repellent textiles

— preparation of textiles for dyeing

— photobiocidal coatings for
pest management

— fluorescent layers for sensor
technology

— characterization of chemical
structure, topography and
macroscopic properties

— Ink-jet printing of OLEDs

Funktionale Polymersysteme

Functional polymer systems
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Surfaces

Dr. Andreas Hollander
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Polymerphotochemie

Polymer photo chemistry
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Fig. 1: Basic operation of the luminescent solar
concentrator.

i
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Fig. 2: Nanorods (length 10 - 20 nm, thickness
circa 4 nm) in a luminescence collector. TEM
image of a cryo-sectioned concentrator plate.
(Dr. M. Pinnow, M. Schlawne)
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Fig. 3: Decrease of dye absorbance of concentra-
tor plates stored on the roof of the institute.
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Fluoreszenzkollektoren

fur die Gewinnung von Solarenergie

Die verstarkte Nutzung erneuerbarer
Energien wie der Sonnenenergie er-
langt wegen der begrenzten Vorrate
und des global inhomogenen Vorkom-
mens fossiler Energietrager sowie der
drangender werdenden Klimaproble-
matik zunehmende Bedeutung. Im
Rahmen eines integrierten Forschungs-
projekts der Europaischen Union mit
dem Titel »Fullspectrum - A new PV
wave making more efficient use of the
solar spectrum« wurden Uber finf
Jahre von insgesamt 19 Partnern Mog-
lichkeiten zur effektiveren photovol-
taischen Nutzung der Sonnenenergie
untersucht. Das Fraunhofer-Institut far
Angewandte Polymerforschung war
dabei in ein Teilprojekt eingebunden,
das sich mit der Verbesserung von
Fluoreszenzkollektoren hinsichtlich
ihrer Effizienz und Stabilitat befasste.

Ein Fluoreszenzkollektor (Fig.1) besteht
aus einer hochtransparenten Platte mit
Zusatzen, die Sonnenlicht absorbieren
und Fluoreszenzlicht emittieren. Letzte-
res gelangt durch Totalreflexion zu den
Schmalseiten der Platte, wo es durch
Solarzellen in elektrische Energie um-
gewandelt wird. Vorteile von Fluor-
eszenzkollektoren bestehen einerseits
in der Einsparung von Solarzellen bei
gleicher GroBe der absorbierenden
Flache und andererseits in der Anpas-
sung der spektralen Intensitatsvertei-
lung des Lichts an die Empfindlichkeits-
verteilung der Solarzelle. AuBerdem
wird sowohl das direkt als auch das
diffus auffallende Licht genutzt, wo-
durch aufwendige Nachftuhrungs-
systeme vermieden werden. Das
Fraunhofer IAP war innerhalb des Teil-
projekts fur die Herstellung der Fluores-
zenzkollektoren und einen Teil der
optischen Charakterisierung verant-
wortlich; andere Projektpartner fiihrten
weitere Messungen zur optischen und
elektrischen Charakterisierung sowie
Modellrechnungen durch.

Die Kollektorplatten wurden durch
thermische oder UV-Polymerisation der
Initiator und fluoreszierende Kompo-
nenten enthaltenden Monomeranséatze
in flachen Glaskvetten mit elastischen
Abstandhaltern zwischen den Glas-
wandungen hergestellt. Das Schwerge-
wicht lag dabei wegen der sehr guten
optischen Eigenschaften auf Polymeren
und Copolymeren auf Acrylatbasis. Die
geringsten Streuverluste in der Poly-
mermatrix wurden bei der Polymerisa-
tion von frisch destilliertem Methyl-
methacrylat im Wasserbad erzielt. Als
fluoreszierende Komponenten wurden
organische Farbstoffe und Nanopartikel
(Quantenpunkte, Nano-Rods) getestet.
Die stark zur Agglomeration neigenden
Nanopartikel konnten in hoher Quali-
tat, d. h. ohne nennenswerte Cluster-
bildung und mit hoher Transparenz der
Matrix in Platten eingebettet werden,
die aus Laurylmethacrylat und einem
Vernetzer bestehen (Fig. 2). Hierfur
erwies sich die UV-Polymerisation als
besonders geeignet. Basierend auf
Messungen an den im Fraunhofer IAP
hergestellten Kollektorplatten, konnten
von den Projektpartnern umfangreiche
Modellrechnungen zur detaillierten
Aufklarung des Einflusses der verschie-
denen Herstellungs- und Eigenschafts-
parameter auf Effizienz und Kosten
von Fluoreszenzkollektoren durchge-
fahrt werden. Messungen der Effizienz
an 5 cm x 5 cm groBen Kollektorplat-
ten ergaben einen Hochstwert von

7,1 Prozent bei Bestlickung mit vier
GaAs-Solarzellen. Die Langzeitbe-
witterung von Platten auf dem Dach
des Instituts zeigte fir den besten
Farbstoff (Lumogen F Rot305, BASF)
eine Abnahme der Farbstoffabsorption
um nur ca. 4,5 Prozent in 2,5 Jahren
(Fig.3).
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Luminescent concentrators for solar energy harvesting

The use of renewable energies, such as
solar energy, is becoming increasingly
important due to limited resources, a
globally inhomogeneous distribution
of fossil fuels and pressing climate
problems. Within the framework of the
European Union Integrated Research
Project »Fullspectrum - A new PV wave
making more efficient use of the solar
spectrums, 19 partners studied possi-
bilities for a more effective photovoltaic
exploitation of solar energy over a
period of five years. The Fraunhofer
Institute for Applied Polymer Research
was involved in a subproject aimed at
improving luminescent concentrators
with respect to their efficiency and
stability.

A luminescence concentrator (Fig. 1)
consists of a highly transparent plate
containing components which absorb
solar light and emit luminescence light.
The luminescence is guided by total
reflection to the edges of the plate,
where it is transformed into electric
energy by solar cells. Basic advantages
of luminescence concentrators are a
reduced amount of solar cells for the
given absorbing area, an improved
matching of the spectral distribution

of the light to the spectral sensitivity

of the solar cell, and the fact that the
concentrator collects direct as well as
diffuse light thus making intricate track-
ing systems dispensable. Within this
subproject, IAP was responsible for the
preparation of the luminescent concen-
trators as well as for part of the optical
characterization. Other project partners
performed further optical and electrical
measurements as well as comprehen-
sive modeling calculations.

The concentrator plates were prepared
by thermal or UV polymerization of
monomer mixtures containing initia-
tor and luminescent components. This
was performed in flat glass cuvettes
with elastic spacers between the glass
walls. The focus was on acrylic-based
polymers and co-polymers due to their

excellent optical properties. The small-
est scattering loss in the polymer matrix
was achieved by polymerizing a freshly
distilled methyl methacrylate monomer
in a water bath. Organic dyes as well
as nanoparticles (quantum dots, nano-
rods) were tested as luminescent com-
ponents. Despite their strong tendency
to form agglomerates, the nanopar-
ticles were successfully incorporated
into high-quality plates consisting of
lauryl methcrylate plus a cross-linker
(i.e. plates without clustering and with
high transparency, Fig. 2). UV-polymer-
ization turned out to be particularly
suitable for this preparation. Based on
measurements made on the plates at
the IAP, the project partners could per-
form comprehensive modeling calcula-
tions to find out in more detail how the
collectors work and how their proper-
ties influence efficiency and costs.
Measurements of the efficiency
performed using 5 cm x 5 cm large
collector plates resulted in @ maximum
efficiency value of 7.1 percent for a
plate with 4 GaAs solar cells attached.
Long-term weathering of plates stored
on the roof of the Institute revealed a
decrease in dye absorbance as small as
approx. 4.5 percent for the best dye
during two and a half years (Lumogen
F Red 305, BASF, Fig. 3).
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Fig. 1: Studied polymer structures.
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Fig. 2: Efficiencies and luminances of the single
layer (open circle) and double layer systems
(filled circle).
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Phosphoreszente Multischicht-PLEDs
aus vernetzbaren l6sungsprozessierbaren Copolymeren

Seit Burroughes et. al 1990 Uber eine
Leuchtdiode aus organischen Poly-
meren (PLED) berichteten [1], erfuhren
diese Materialien eine rasante Entwick-
lung. Sie besitzen den Vorteil einer
kostengUnstigen Prozessierung aus
einer Losung. So sind groBflachige
Displays oder eine flachige Beleuch-
tung aus polymeren Emittermaterialien,
die 16sungsbasiert durch Inkjet- oder
Rolle-zu-Rolle-Druckverfahren herge-
stellt werden k&nnen, denkbar.

Die Lichtemission konjugierter Polymere
aus dem Singulettzustand von z. B.
Polyfluorenen oder Polyphenylenvinyl-
enen beruht allein auf Fluoreszenz,
deren Spineffizienz auf 25 Prozent
begrenzt ist. Manche Ubergangsmetall-
komplexe — hier vor allem die des
Iridium — zeigen so kurze Phosphores-
zenzlebensdauern des angeregten
Triplettzustandes, dass dieser fur die
Lichtemission genutzt werden und die
Effizienz eines solchen Systems in ge-
eigneten Matrizen bis zu 100 Prozent
betragen kann [2].

Phosphoreszente PLED-Systeme beste-
hen aus Triplettemittern, welche die
Aufgabe der Lichtemission Uberneh-
men und Polymeren die Ladungstrager-
injektion und -transport ermdéglichen
bzw. verbessern.

Bei der konkurrierenden OLED-Techno-
logie aus aufgedampften organischen
Schichten aus sogenannten kleinen
Molekulen wird eine deutliche Perfor-
manceverbesserung erzielt, wenn
Transport, Injektion und Emission in
separierten Schichten erfolgt. Beim
Aufbau von PLEDs ist dieser Multi-
schicht-Ansatz nur dann realisierbar,
wenn die zuvor abgeschiedene Poly-
merschicht beim Aufbringen der Folge-
schicht unl6slich ist. Dies ist beispiels-
weise durch thermische Vernetzung
erreichbar [3, 4].

Daher wurden auf Styrol basierte statis-
tische Copolymere aus Ladungstrans-
portmonomeren und mit vernetzbaren
Gruppen versehenen Monomeren
dargestellt. Als vernetzungsfahige
Einheiten bieten sich 4-Glycidyloxy-
und 4-Hydroxystyren an, da hier eine
thermische Vernetzung des Polystyrols
ohne weitere Initiatoren und Neben-
produkte moglich ist [5].

Es wurden erste Zweischichtsysteme
aus einer vernetzten Lochtransport-
schicht und einer dartberliegenden
Emissionschicht prozessiert und mit
entsprechenden Einschichtsystemen
verglichen. Als vernetzbare Lochtrans-
portschicht wurde ein Copolymer aus
den oben genannten vernetzbaren
Monomeren und vinylfunktionalisier-
tem N,N'-Bis(3-methylphenyl)-N,N'-
diphenylbenzidin (TPD) als Lochleiter-
material hergestellt (Fig. 1A).

Die darauffolgende Emissionsschicht
bestand aus einem Copolymer aus
vinylfunktionalisiertem 2-(4-Biphenylyl)-
5-(4-tert.-butylphenyl)-1,3,4-oxadiazol
(TBPO) als Elektronentransportmaterial
(Fig. 1B) und einem polymerisationsfa-
higen rot emittierenden Ir-Komplex. Als
Vergleich im Einschichtaufbau diente
ein Copolymer aus den gleichen Trans-
portmonomeren TPD und TBPO geblen-
det mit dem roten Emitter (Fig. 1C).

In Fig. 2 werden die praparierten Ein-
und Zweischicht-PLEDs verglichen.
Dabei wird deutlich, dass Helligkeit und
Effizienz des Zweischichtsystems dop-
pelt so hoch sind wie die des Ein-
schichtsystems. Dagegen nimmt die
mittlere Lebensdauer um etwa die
Halfte ab (Fig. 3).

ZukUnftige Untersuchungen bezlglich
einer Variation der Schichtdicken im
Zweischichtaufbau sollen auch zu
einem deutlichen Anstieg der Lebens-
dauer des Systems fuhren.
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Phosphorescent multilayer PLEDs from cross-linkable
co-polymers that are solution processable

Since Burroughes et. al reported the
discovery of a first polymer light emit-
ting diode (PLED) in 1990 [1], these
materials have become more and more
attractive thanks to their cost efficiency
and ease with which they can be pro-
cessed from a solution. Now large area
displays and plane lighting from light
emitting polymers, which can be pro-
duced solution-based by ink-jet or roll-
to-roll processes are conceivable.

Light emission of conjugated polymers
from a singlet state of polyfluorenes or
polyphenylenvinylenes, generated only
by fluorescence, for example, is restrict-
ed by spin statics by an efficiency of up
to 25 percent. Some transition metal
complexes like iridium complexes reveal
very short triplet lifetimes in the excited
state, so that they could be used for
light emission. The efficiency of such a
system in suitable matrices amounts to
up to 100 percent [2].

Phosphorescent PLED systems consist
of triplet emitters which take on the
task of emitting light, and organic
polymers, which enable and improve
charge carrier injection and transport.

Rival OLED technology based on evapo-
rated organic layers of so called small
molecules results in a considerable
increase in performance, when charge
carrier transport, injection and emission
properties are put in separated layers.
When assembling the PLEDs, this multi-
layer approach is only possible if the
previously applied polymer layer be-
comes insoluble before applying the
following layer. This could be possible
through thermal cross-linking reactions
for example [3, 4].

Therefore styrene based statistical co-
polymers were synthesized as electron
and hole transporting materials and
monomers were functionalized with a
cross-linkable moiety. 4-glycidyloxy-
and 4-hydroxy-groups were selected as
additional comonomers which can be

submitted by thermal cross-linking
without the need of any initiator and
without the generation of any
by-products.[5].

To do this, initial double layer systems
were made of a cross-linked hole trans-
porting polymer with an emission layer
on top. This was then compared with
corresponding single-layer systems. A
copolymer from the above-mentioned
cross-linkable monomers and viny!
functionalized N,N'-Bis(3-methylphe-
nyl)-N,N'-diphenylbenzidine (TPD) as
the hole transporting material, was
produced for the cross-linkable hole
transporting layer (Fig. 1a).

The subsequent emission layer consists
of a copolymer made of vinyl-2-
(4-Biphenylyl)-5-(4-tetr.-butylphenyl)-
1,3,4-oxadiazole (TBPO) as an electron
transporting material (Fig. 1b) and
vinyl-substituted Ir-complex co-mono-
mer showing a red triplet emission. For
comparison, a single layer system was
prepared using a statistical copolymer
containing the same transport materials
of TPD and TBPO blended with the red
emitter (Fig. 1c).

Fig. 2 compares the single and double
layer PLEDs. It reveals that the lumi-
nance as well as the efficiency of the
novel double layer system is twice that
of the single layer system, however the
average lifetime is shortened by half
(Fig. 3).

Further investigations and variations of
the layer thicknesses of the double
layer system will attempt to consider-
ably increase the lifetime of the system.
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Fig. 3: Lifetime of the single layer and double
layer systems.

51
- pidnkergid polymerf



Fig. 1. Conventional (left) and inverse (right)

thermochromic switching (above: 20 °C;
below: 80 °C) in PE.
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Fig. 2: UV/Vis-spectroscopic proof of the decrease
of the transmittance at elevated temperature.

Fig. 3: Manufacturing of polyolefin films by
extrusion.
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Inverse Thermochromie —

Neue Materialien fur Warmesensoren

Thermochromie bezeichnet das Auftre-
ten von reversiblen oder irreversiblen
Farbdnderungen von Stoffen in Abhan-
gigkeit von der Temperatur. Im Bereich
der anorganischen Chemie sind derar-
tige Erscheinungen schon vielfaltig
beschrieben. Ein bereits in der Antike
bekanntes Beispiel ist der rote Rubin,
der sich beim Erhitzen griin farbt und
beim Abkihlen wieder rot wird.

Heute sind vor allem organische Sys-
teme mit Leukofarbstoffen von tech-
nischem und wirtschaftlichem Interesse.
Durch Reaktion mit schwachen Sauren
(Entwickler) bilden die Leukofarbstoffe
stark farbige Komplexe, die z. B. im
Thermodruckpapier von Supermarkt-
kassen eingesetzt werden.

Durch Addition einer dritten Kompo-
nente (Schmelzmittel) kann die Schalt-
temperatur festgelegt werden. Unter-
halb des Schmelzpunktes ist der
Komplex farbig. Oberhalb des Schmelz-
punktes 16st sich der Komplex aus
Farbstoff und Entwickler auf und die
Mischung entfarbt sich. Der Vorgang
ist reversibel.

In mikroverkapselter Form sind die
thermochromen Komposite als Pig-
mente vielseitig einsetzbar und zu
Lacken, Farben, Siebdruckpasten u. a.
zu verarbeiten. Damit wird ihre Anwen-
dung in Alltagsgegenstanden, die un-
terschiedlichen Temperaturen ausge-
setzt werden, erméglicht. Z. B. kann
Mikrowellengeschirr wahrend der Nut-
zung durch eine Farbanderung anzei-
gen, wann eine bestimmte Temperatur
erreicht ist [1].

Bei allen bislang kommerziell verfug-
baren thermochromen Materialien
erfolgt die Farbschaltung bei Tempera-
turerhdhung immer von farbig nach
farblos. Das schrankt ihre Anwendungs-
maoglichkeiten ein. Ziel dieses Projekts
war deshalb die erstmalige Entwicklung
thermochromer Polyolefine (PE, PP) mit

einer Schaltung von farblos nach farbig
bei Temperaturerhdhung.

Diese Komposite mit inverser Thermo-
chromie unterscheiden sich von konven-
tionellen thermochromen Mischungen
dadurch, dass der Entwickler sowohl
mit dem Schmelzmittel als auch mit
dem Leukofarbstoff temperaturabhan-
gig Komplexe ausbilden kann. Bei tie-
fen Temperaturen entstehen farblose
Entwickler-Schmelzmittel-Komplexe.
Mit steigender Temperatur werden die
Wechselwirkungen zwischen dem
Entwickler und dem Leukofarbstoff
starker und ein farbiger Komplex
entsteht.

Die Untersuchungen zeigen, dass diese
neuen thermochromen Komposite in
Polymermatrices unter Erhalt des
inversen thermochromen Effekts einge-
fihrt werden kénnen (Fig. 1). Es wur-
den Kombinationen von Leukofarb-
stoffen, Entwicklern, Schmelzmitteln
mit PE bzw. PP entwickelt, die Schalt-
temperaturen von 60 bis 80 °C und
einen Ubergang von farblos nach farbig
aufweisen. Fig. 2 verdeutlicht den Farb-
wechsel durch eine starke Abnahme
der Transmission bei 600 nm im UV/Vis-
Spektrum bei Erhéhung der Temperatur
von 20 auf 80 °C.

Zur Herstellung von inversen thermo-
chromen Polyolefinfolien kam mit der
Extrusion eine Technologie zum Einsatz,
die auch fur eine zuklnftige groBtech-
nische Umsetzung des Verfahrens und
die Vermarktung der neuen thermo-
chromen Kunststofffolien von Interesse
ist (Fig. 3) [2].
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New materials for heat detectors

Thermochromism is characterized by
the appearance of reversible or irrevers-
ible color changes in materials depend-
ing on temperature. Such phenomena
are often described, especially in the
field of inorganic chemistry. An exam-
ple, already well known in the ancient
world, is the red ruby, which changes
to green when heated and becomes
again red when cooled.

Now organic systems based on leuco
dyes are of technical and economic
interest. Leuco dyes form strongly tint-
ed complexes through reaction with
weak acids, so-called developers, which
are used, for example, in the thermal
paper at supermarket checkouts.

By adding a third component — the
solvent — the switching temperature
can be adjusted. Below the melting
point, the thermochromic composite is
colored. Above the melting point, the
complex of dye and developer is de-
stroyed and the mixture becomes color-
less. This process runs reversibly.

After microencapsulation the thermo-
chromic composites can be used as
pigments in many ways to manufacture
thermochromic coatings, paints or
screen printing inks. Low costs allow
them to be applied to everyday items
that are exposed to different tempera-
tures. For instance, microwavable dish-
es which change color when used indli-
cate a defined temperature has been
reached [1].

Up to now, a feature of all commer-
cially available thermochromic materials
is that the color change always goes
from colored to colorless with increas-
ing temperature. This limits the range
of their potential applications. Thus, the
aim of this project was to develop for
the first time thermochromic polyole-
fines (PE, PP) with inverse switching, i.e.
a switching from colorless to colored
with increasing temperature.

Composites with inverse thermochro-
mism differ from conventional thermo-
chromic mixtures in such a way that the
developer can form complexes with the
solvent as well as with the leuco dye.
The formation of the complexes de-
pends on the temperature: at low tem-
peratures developer-solvent-complexes
arise. The composite is colorless. With
increasing temperature the interactions
between developer and leuco dye be-
come stronger and a colored complex
is formed.

The investigations have shown that the
new thermochromic composites can
also be introduced into polymer matri-
ces and that the inverse thermochromic
effect is retained (Fig. 1). By varying the
composition and the processing condi-
tions, combinations of leuco dyes,
developers, solvents with PE or PP were
developed which exhibit switching
temperatures in the range of 60 to

80 °C and a color change from color-
less to colored. The UV/Vis-spectrum in
Fig. 2 demonstrates this color change
through a strong decrease in transmit-
tance at 600 nm when the temperature
rises from 20 to 80 °C.

Extrusion was used to manufacture
inverse-switching thermochromic poly-
olefin films. This technology is possible
for future up-scaled production and for
a commercialization of the newly devel-
oped thermochromic plastic films

(Fig. 3) [2].
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Fig. 1: Pattern of a PEG hydrogel layer (grey)
with immobilized proteins (green) and functional
groups (orange, blue) on a polymer surface.
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Fig. 2: Fluorescence spectra of the specific inter-
action of streptavidin-FITC (protein and dye) and
a biotin moiety in the gel (yellow), a gel without

biotin (orange).
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Fig. 3: XPS spectra of hydrogel layers with
various concentration levels of carboxylic acid
groups (peak at 289.4 eV).
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Wo sich Proteine wohl fuhlen

Proteine sind in der Lage andere Mole-
kale auf molekularer Ebene zu erken-
nen. Mit Hilfe dieser Eigenschaft lassen
sich Krankheiten durch die Untersu-
chung von Korperflissigkeiten diag-
nostizieren und die molekularen Prin-
zipien von biologischen Systemen
erforschen. Damit diese Erkennung
funktioniert, ist eine definierte rdum-
liche Struktur der Proteine unerlasslich.
Diese geht jedoch durch sogenannte
unspezifische Wechselwirkungen hau-
fig verloren, wenn die Proteine auf
Oberflachen gebunden werden, um sie
besser handhaben zu kénnen.

Da Proteine ihre Aufgabe normalerwei-
se in Wasser verrichten, scheint es
naheliegend, sie in einer Umgebung zu
immobilisieren, die der naturlichen sehr
ahnlich ist. In einer Hydrogelschicht, die
so dunn ist, dass die Diffusion der Kom-
ponenten nicht behindert wird, kénnen
Interaktionsstudien durchgefihrt wer-
den. Am Fraunhofer IAP wurde ein
Verfahren entwickelt, um solche Hydro-
gelschichten effizient herzustellen [1].

I
Hydrogelschichten

Ein Hydrogel besteht zu einem groB3en
Teil aus Wasser (oft Uber 99 Prozent),
das von einem Polymernetzwerk zu-
sammengehalten wird. Mit der neu
entwickelten Technik wird eine auf
Polyethylenglykol (PEG) basierende
Schicht auf einem festen Trager, z. B.
einer Polymeroberflache, hergestellt
(Fig. 1). Die Eigenschaften der Schicht
werden Uber die Bausteine und die
Reaktionsbedingungen eingestellt.
Parameter wie Maschenweite, Vernet-
zungsgrad, Art und Dichte von funk-
tionellen Gruppen sowie die Schicht-
dicke kédnnen so kontrolliert und
eingestellt werden. Die Maschenweite
beeinflusst die Diffusionsgeschwindig-
keit der Proteine. Um eine ausreichend
schnelle Diffusion zu erreichen, ist es
notwendig, die Maschen groBer als

10 nm einzustellen und damit ein weit-
maschiges Hydrogel zu synthetisieren.
DarUber hinaus lassen sich andere
Zellbestandteile ausschlieBen, wenn sie
zu groB3 sind, um in die Gelschicht zu
diffundieren.

Die chemische Analyse solcher Schichten
stellt eine besondere Herausforderung
dar. Nur die Kombination verschiedener
Techniken wie R6ntgenphotoelektronen-
spektroskopie (XPS), Ellipsometrie und
Fluoreszenzspektroskopie macht es
maoglich, die Funktionalgruppen in
einem Konzentrationsbereich von we-
nigen hundert umol/cm3 bzw. einigen
pmol/cm? im Gel nachzuweisen und zu
guantifizieren [2]. Diese Funktional-
gruppenmengen reichen aus, um ge-
ntgend Proteine zu immobilisieren.
Durch die geringe Konzentration der
Gruppen wird das Protein dabei nur an
wenigen Punkten fixiert. Zusatzlich
werden unerwiinschte Wechselwir-
kungen weitgehend ausgeschlossen
(Fig. 2). Bei Bedarf kann die Konzentra-
tion der Funktionalgruppen jedoch
auch hoher eingestellt werden (Fig. 3).
Selbst chemische Gradienten mit lokal
unterschiedlichen Konzentrationen sind
maoglich. Die geringe Schichtdicke von
30— 100 nm im trockenen und

30 — 300 nm im gequollenen Zustand
unterstiitzt die homogene Verteilung
der Proteine.

I
Kommerzielle Produkte

Ebenso wichtig wie das Material selbst
ist die Durchfihrbarkeit des Verfahrens
in einem industriellen Prozess. Es wur-
de deshalb ein Ansatz gewahlt, welcher
sich auf groBe Flachen Ubertragen
lasst, einen groBen Durchsatz erlaubt
und somit fur die Massenproduktion
tauglich ist.



Funktionale Polymersysteme

Functional polymer systems

A place where proteins like to stay

Some proteins are able to recognize
other molecules on a molecular scale.
These properties can be used to diag-
nose diseases by analyzing body fluids,
or to investigate molecular mecha-
nisms of biological systems. The mo-
lecular recognition relies on the de-
fined spatial structure of the protein.
However, this structure often suffers
due to so-called unspecific interaction
which occurs if a protein is immobi-
lized on a surface to ensure better
handling.

Proteins usually work in an aqueous
environment. If they need to be immo-
bilized for a specific application it is
better if the environment resembles
the natural one. A thin layer of a hy-
drogel can provide the suitable envi-
ronment. Diffusion of the components
is rapid in such layers and they can be
used for interaction studies of proteins
and other molecules. An efficient
technique to produce these kinds of
gels was developed at the Fraunhofer
IAP [1].

I
Hydrogel layers

Water is the main constituent of a
hydrogel (very often more than 99 per-
cent). It is held in place by a polymer
network. With this new technique it is
possible to synthesize a polyethylene
glycol (PEG) based network on a sub-
strate like a polymer surface (Fig. 1).
The chemical structure of the building
blocks and preparation conditions de-
termine the final properties. Many
parameters can be controlled and ad-
Justed, namely the mesh width, the
cross-link density, the type and density
of functional groups as well as the
thickness. A mesh size in the range of
10 nm is required for adequate diffu-
sion. The required mesh size in the
range of 10 nm is rather large for ad-
equate diffusion. The network is still

sufficiently small to keep out other
parts of a cell.

The chemical analysis of such layers is
very challenging, however a combina-
tion of different techniques such as
X-ray photo electron spectroscopy,
ellipsometry, and fluorescence spectros-
copy can help to determine the concen-
tration of functional groups. Their ab-
solute number and their concentration
is rather low and in the range of a few
hundred umol/cm?® or a few pmol/cm?
[2]. This is sufficient to immobilize pro-
teins. Owing to the small concentration
of the functional groups, the proteins
are fixed only at few points and un-
wanted unspecific interactions can be
kept low (Fig. 2). However, gels can be
prepared with much higher concentra-
tions of functional groups if necessary
(Fig. 3). For some applications, we syn-
thesized gels with a chemical gradient,
i.e. with laterally varying concentrations
of functional groups. With the lower
thickness between 30 — 100 nm in dry
and 30 — 300 nm in swollen states, it
can be ensured that the proteins are
distributed homogeneously throughout
the gel layer.

I
Commercial products

Production on an industrial scale is as
important as the material itself. The
development conducted at Fraunhofer
IAP are focused on preparation tech-
niques which can be transferred to
large areas and to high-volume
production.
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Fig. 1: n, as a function of nanoparticle concen-
tration; below: scheme of polymer-nanoparticle
grating and volume transmission grating in the
composite with TiO, nanoparticles.
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Fig. 2: Microstructure of 2D grating (period

2.6 um) in the composite with ZrO, nanopar-
ticles; inset: diffraction pattern obtained with
white (top) and coherent (633 nm) light (bottom).
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Fig. 3: a) Multifunctional holographic element

in the composite with LaPO,: Ce**,Te** nano-
particles; b) image of two-directional grating
with white light; ¢) photoluminescent

(., = 365 nm) microscopic image of the grating.
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Organisch-anorganische Nanokomposite

fur holographische Elemente

FUr optische Technologien wurden
hocheffiziente und multifunktionale
holographische Volumenelemente und
Funktionsschichten auf Basis neuartiger
photostrukturierbarer Nanokomposite
entwickelt. Diese organisch-anorga-
nischen Kompositmaterialien verbinden
die Vorteile organischer Verbindungen
wie leichte Funktionalisierbarkeit, poly-
mertypische Verarbeitbarkeit und exzel-
lente Strukturierbarkeit mit Vorzligen
anorganischer Systeme, wie hohe oder
niedrige Brechzahlen, optische Nichtli-
nearitat (NLO), Photo- und Elektrolumi-
neszenz sowie hohe thermische und
Photostabilitat, in neuen Funktionsma-
terialien. Dadurch weisen sie Eigen-
schaften auf, die mit klassischen Poly-
meren nicht erreicht werden kénnen.
Die Herausforderung besteht darin, die
Kompatibilitat der anorganischen Na-
nopartikel mit den photopolymerisier-
baren organischen Acrylatmonomeren
zu erreichen. Dieses Problem wurde
erfolgreich durch die Modifizierung der
Nanopartikeloberflache mit organischen
Hdllen geldst. Auf dieser Basis wurden
optisch transparente Komposite mit bis
zu 50 Gewichtsprozent anorganischer
Nanopartikel entwickelt. Als anorga-
nische Komponente wurden Materi-
alien mit Brechzahlen zwischen

1,46 und 2,50 und einem Partikeldurch-
messer von 2 - 12 nm verwendet: hohe
Brechzahl (z. B. TiO,, ZrO,, PbS oder
ZnS) und niedriger Brechungsidex
(Si0,). Dariber hinaus wurden Kompo-
site mit lumineszierenden Nanoparti-
keln (CdSe, CdS, LaPO,: Ce**Te*, ZrO,:
Eu*) sowie metallischen Nanopartikeln
(Au) hergestellt.

Hocheffiziente Diffraktionsgitter wur-
den durch holographische Belichtung
derartiger Nanokompositfilme erhalten.
Durch die voll-optische Ubertragung
des Interferenzmusters zweier oder
mehrerer Laserstrahlen werden durch
Photopolymerisation und Diffusion
periodische Volumenstrukturen mit
unterschiedlichen Konzentrationen an
Nanopartikeln erzeugt (Fig. 1, Schema).

So wurden 1D-Transmissionsvolumen-
gitter mit Perioden von 0,3 - 7 um in
Komposite mit 25 - 30 Gewichtspro-
zent TiO,, ZrO,, oder SiO, eingeschrie-
ben. So konnten bei sehr geringer
Streuung Beugungseffizienzen bis zu
95 Prozent und Brechzahlkontraste (n,)
bis zu 0,0165 in 20 um dicken Filmen
erreicht werden [1, 2, 5]. Der Brechzahl-
kontrast als Funktion der Nanopartikel-
konzentration ist in Fig.1 dargestellt.
Fig. 2 zeigt 2D-Volumenstrukturen in
einem Komposit mit ZrO,-Nanoparti-
keln [5]. Lumineszierende Nanopartikel
auf Basis von LaPO,:Ce3*,Te** [3] oder
Nanopartikel mit nichtlinearen op-
tischen Eigenschaften in Kombination
mit den hocheffizienten diffraktiven
Gittern erschlieBen weitere optische
Anwendungen (Fig. 3). So zeigen Gitter
mit Rutil oder Gold-Nanopartikeln hohe
Beugungseffizienzen kombiniert mit
ausgepragten NLO-Eigenschaften [4, 6].
Amplified Spontaneous Emission (ASE)
wurde in Bragg-Gittern auf Basis von
Nanokompositen mit CdSe/ZnS-Quan-
tum Dots erzielt. Auf dieser Nanokom-
posit basierten Materialplattform
werden am Fraunhofer IAP multifunk-
tionale passive und aktive Komponen-
ten fir optische und photonische An-
wendungen wie beispielsweise
effiziente diffraktiv-optische Elemente,
komplexe optische Sicherheitsmerk-
male, optische Sensoren, emissive Mi-
kroarrays und organische DFB-Laser
entwickelt.



Organic-inorganic hanocomposites

for holographic elements

Highly efficient and multifunctional
holographic volume elements have
been developed that are suitable for
application in optical technology. The
organicinorganic nanocomposites
combine the advantages of organic
substances, like functionalization, pro-
cessability, structurability with the ad-
vantages of inorganic systems like high
or low refractive index (Rl), photo/
electroluminescence, optical non-linear-
ity (NLO), and photo and thermal stabil-
ity in new functional materials. The use
of inorganic nanoparticles allows us to
obtain properties which are not achiev-
able for typical neat polymers. The
challenge of obtaining compatibility of
the inorganic nanoparticles with or-
ganic substances was successfully
solved by capping the nanoparticle’s
surface with properly designed organic
shells that allows up to 50 weight per-
cent loading of inorganic nanoparticles
in organic acrylate monomers. Various
inorganic nanoparticles with RI ranging
from 1.46 to 2.5 (average diameter

2 - 12 nm) were used as an inorganic
component of the composites: high Rl
nanoparticles (e.g. TiO,, ZrO, ZnS) and
low RI (SiO,). Additionally, composites
containing photoluminescent (LaPO;
Ce*, Te*, ZrO,Eut, CdS, CdSe) and
metal (Au) nanoparticles were
produced.

Highly efficient diffraction gratings in
the nanocomposites were produced
using one-step holographic exposure.
During exposure to the interference
pattern formed by two or three laser
beams, a periodical redistribution of
the nanoparticles in the volume of the
polymer film was obtained (Fig. 1a,
inset). Highly efficient low-scattering
permanent 1D transmission volume
gratings with periods of 0.3 - 7 um
were recorded in thin composite films
with high and low RI nanoparticles
(Tio,, ZrO,, SiO,). The materials with
25 - 30 weight percent of TiO, or ZrO,
nanoparticles provide volume Bragg
gratings with a diffraction efficiency up

to 95 percent (20 um film) and a maxi-
mum Rl contrast (n,) of approx. 0.0165
[1, 2, 5]. Rl contrast (n,) of the nano-
composites as a function of the
nanoparticle concentration, the scheme
of polymer-nanoparticle grating and
the volume transmission grating in the
composite with TiO, nanoparticles are
shown in Fig.1. Not only 1D but also
effective 2D hexagonal volume struc
tures recorded by three laser beams
were produced in ZrO, nanoparticles
containing composites (Fig. 2) [3]. The
use of functional nanoparticles with
specific physical properties, such as
light-emission or NLO, offers additional
applications (Fig. 3). Multifunctional
volume holograms suitable for optical
security applications have been devel-
oped based on composites containing
photoluminescent LaPO,: Ce?*, Te?*
nanoparticles [3]. Gratings with Au and
TiO, nanoparticles combine high effi-
ciency and significant NLO response
useful for NLO applications [4, 6]. Am-
plified spontaneous emission was ob-
served in nanocomposite Bragq grat-
ings with CdSe/ZnS quantum dots.
Based on this new material platform,
Fraunhofer IAP is developing mono/
multifunctional passive and active com-
ponents for optical and photonic appli-
cations, e.q. stable diffractive optical
elements, multi-level optical security
labels, thin-film organic DFB-lasers and
light-emissive microarrays.

Funktionale Polymersysteme

Functional polymer systems
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Fig. 1: Chemical structure of the fluorescent
nematic mesogens 1 and 2 bearing reactive
acrylate end groups.
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Fig. 2: Polarized fluorescence spectra of a
mixture of compounds 1 and 2 in a matrix of
acrylate substituted reactive mesogens.

Fig. 3: Cross-linked film emitting blue polarized
light under UV illumination: polarizer perpendi-
cular to rubbing direction.
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Anisotrope Filme aus fluoreszierenden FlUssigkristallen

Die Loslichkeit eines fluoreszierenden
dichroitischen Farbstoffs in einer geeig-
neten Orientierungsmatrix ist entschei-
dend fur Gerate mit effizienter Emission
von polarisiertem Licht. Werden nema-
tische Reaktivmesogene als Matrix
verwendet, sollte der Farbstoff eben-
falls eine nematische Phase aufweisen,
um eine effiziente Mischbarkeit zu
erreichen. Die Zahl von Verbindungen,
die ein fluoreszierendes MolekulgerUst
und flussigkristalline Eigenschaften
kombinieren, ist bislang jedoch stark
limitiert.

Das Fraunhofer IAP entwickelt neue
fluoreszierende Mesogene wie die
Verbindungen 1 und 2 mit zentraler
Naphthalengruppe (Fig. 1). Acrylatein-
heiten wurden am rigiden Kern Uber
Alkylspacer fixiert, um Co-Photovernet-
zung mit nematischen Reaktivmeso-
genen auf der Basis von Benzoesdure-
estern zu ermdglichen.

Die mehrstufigen Synthesen beinhalten
Palladium katalysierte Kreuzkupplungs-
reaktionen geeignet substituierter
Styrole und Arylacetylene mit
1,4-Dibromnaphthalen und Verester-
ung resultierender hydroxyterminierter
Zwischenstufen mit Acrylsaurechlorid.

Beide Verbindungen 1 und 2 bilden
eine enantiotrope nematische Phase,
die in einem Glaszustand bei Raumtem-
peratur eingefroren werden kann. Die
gehinderte Kristallisationstendenz ist
auf einen Storeffekt der volumindsen
zentralen Naphthaleneinheit zurlickzu-
fihren und erlaubt die Verarbeitung
der flissigkristallinen Verbindungen

1 und 2 bei Raumtemperatur.

Das Fluoreszenzmaximum des Bis-To-
lans 1 liegt bei 420 nm. Der Ersatz der
Acetyleneinheiten durch Ethylengrup-
pen fihrt zu einer bathochromen Ver-
schiebung des Emissionsmaximums auf
470 nm.

Die Verbindungen sind bis zu zehn
Gewichtsprozent mit acrylatsubstituier-
ten Reaktivmesogenen mischbar, was
deutlich mehr ist im Vergleich zu kom-
merziellen dichroitischen Fluoreszenz-
farbstoffen. Uniaxiale Orientierung der
Mischsysteme wurde durch thermische
Behandlung von spin-coating Filmen in
der nematischen Flissigkristallphase
erreicht. Die Filmanisotropie konnte
durch anschlieBende Photovernetzung
bei Raumtemperatur stabilisiert werden.
Die vernetzten Filme zeigen linear pola-
risierte Photolumineszenz. Die kalami-
tischen Einheiten sind uniaxial entlang
der Reibrichtung der Polyimid-Orientie-
rungsschicht ausgerichtet. Die Fluores-
zenzintensitat kann mit Filmen verstarkt
werden, die beide Chromophore 1 und
2 enthalten, was auf einen strahlungs-
losen Energietransfer vom Acetylen 1
auf das Tolan 2 zurtickzufthren ist.

Fig. 2 zeigt die polarisierten Fluores-
zenzspektren eines vernetzten Films mit
4,8 Prozent des Naphthylacetylens 1
und 2,2 Prozent des Bis-Tolans 2.

Fig. 3 zeigt einen blaues Licht emittie-
renden Film mit diskreten orientierten
Domanen. Wird die Probe mit einer
handelstblichen UV-Lampe bestrahlt
und durch einen Polarisationsfilter
betrachtet, so wird Fluoreszenz nur
dann beobachtet, wenn die Polfilter-
achse parallel zur molekularen Orientie-
rung steht. Keine Fluoreszenz ist dage-
gen zu beobachten, wenn die Achsen
senkrecht zueinander stehen. Das ist
die Voraussetzung fur Sicherheitsmerk-
male mit polarisierter Photolumines-
zenz. Weiterfihrende Arbeiten betref-
fen die Entwicklung fluoreszierender
FlGssigkristalle mit Lichtemission Uber
den gesamten sichtbaren Bereich.



Funktionale Polymersysteme

Anisotropic films made from fluorescent liquid crystals

The solubility of a fluorescent dichroic
dye in a suitable orientation matrix is
crucial for devices with efficient emis-
sion of polarized light. If reactive meso-
gens are used as nematic host, the dye
should also display a nematic phase in
order to ensure efficient miscibility.
However, so far, the number of com-
pounds that combine a fluorescent
chromophoric core with liquid crystal-
line properties are rather limited.

The Fraunhofer IAP develops new fluo-
rescent mesogens such as compounds

1 and 2 incorporating a central naph-
thalene unit (Fig. 1). Acrylate moieties
were attached to the rigid core via alky!
spacers to enable co-photocrosslinking
with nematic benzoate based reactive
mesogens.

The multi-step syntheses include palla-
dium-catalyzed cross-coupling reactions
of suitable substituted styrenes and aryl
acetylenes with 1,4-dibromonaphtha-
lene and esterification of the resulting
hydroxyl terminated intermediates with
acrylic acid chloride.

Both compounds 1 and 2 display an
enantiotropic nematic phase which can
be quenched into a glassy state at
room temperature. A crystallization
tendency is impeded due to a disturb-
ing effect of the bulky central naphtha-
lene moiety. This allows the liquid crys-
talline compounds 1 and 2 to be
processed at ambient temperature.

The fluorescence maximum of the bis-
tolane 1 peaks at 420 nm. Replacing
the acetylenic units by ethylene groups
leadss to a bathochromic shift of the
emission maximum to 470 nm.

The compounds show a miscibility with
acrylate substituted reactive mesogens
of up to 10 mass percent. This is signifi-
cantly higher than with commercial
fluorescent dichroic dyes. Uniaxial ori-
entation of the mixed systems was
achieved by annealing spin-coating

films on polyimide orientation layers
within the nematic temperature range.
The film anisotropy was stabilized
through subsequent photocrosslinking
at room temperature. The cross-linked
films show linear polarized photolumi-
nescence. The calamitic moieties are
uniaxially oriented in the rubbing direc-
tion of the polyimide orientation layer.
The fluorescence intensity can be en-
hanced by films containing both chro-
mophores 1 and 2 due to the radiation-
less enerqy transfer from the acetylene
1 to the tolane 2. Figure 2 shows the
polarized fluorescence spectra of a
cross-linked film containing 4.8 percent
naphthylacetylene 1 and 2.2 percent
bis-tolane 2.

Figure 3 shows the image of a blue
light emitting film with descrete ori-
ented domains. If the sample is illumi-
nated with a conventional UV lamp and
viewed through a polarizing filter, fluo-
rescence is observed only when the
polarizing filter axis is parallel to the
molecular orientation. No fluorescence
can be seen if the axes are perpendicu-
lar to each other. This is a pre-requisite
for security labels with polarized photo-
luminescence. Further work is in prog-
ress to develop fluorescent liquid crys-
tals covering the complete region of
visible light.

Functional polymer systems
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Synthese- und Polymertechnik
Synthesis and polymer technology

Nachhaltigkeit bei der Synthese von Polymeren
Sustainable synthesis of polymers

Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

Polylactidpartikel fur selektives Laserschmelzen
Polylactide particles for selective laser melting applications

Erweiterung des Eigenschaftsportfolios von Polylactid
Enhancing the property profile of polylactide

Oben: Wissenschaftlerin Dipl.-Ing. Monika Jobmann — Isolierung eines mikroverkapselten Pigments mittels Sprihtrocknung.
Top: Scientist Dipl.-Ing. Monika Jobmann — Isolation of an microencapsulated pigment via spray drying.

Unten: Mikroverkapseltes Pigment.
Bottom: Microencapsulated pigment.
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Nachhaltigkeit bei der Synthese von Polymeren

Angesichts der aufstrebenden Volks-
wirtschaften in einer Reihe von Schwel-
lenlandern, insbesondere im asia-
tischen Raum im vergangenen
Jahrzehnt, ist ein Umdenken bei der
Entwicklung von Energietragern und
Rohstoffressourcen fiir die chemische
Industrie unumstéBlich. Die Verknap-
pung der fur die Herstellung von Che-
mieprodukten genutzten Rohstoffe
Erd6l und Erdgas, die damit zu ver-
zeichnenden dramatischen Preisan-
stiege fur fossile Rohstoffe, das Verlan-
gen nach gréBerer Unabhangigkeit
bezlglich der Rohstofflieferung und
die Notwendigkeit der Umsetzung
nachhaltigerer (CO,-neutraler) Produk-
tionsverfahren qualifizieren die Suche
nach innovativen Ideen und effizienten
Wegen zur Umstellung von fossilen
Ausgangsstoffen auf erneuerbare Res-
sourcen zu einer der gréBten Heraus-
forderungen der Zukunft.

Obwohl der Anteil der Polymermateri-
alien auf Basis erneuerbarer Rohstoffe
am weltweiten Kunststoffverbrauch
auch fir die nachsten finf Jahre nach
wie vor marginal sein wird, sagen zahl-
reiche ernstzunehmende Szenarien
eine zukUnftig wachsende Bedeutung
von Kohle und Biomasse als Rohstoff-
guellen voraus und entsprechende
Technologieentwicklungen zur Ablo-
sung von Erddl wie »gas-to-liquid«
Prozesse, die direkte Alkanfunktionali-
sierung oder die Biomassekonversion
sind heute weltweit Gegenstand inten-
siver Untersuchungen.

Durch chemische Grundstoffe wie Cellu-
lose, Starke, Zucker oder natrliche Ole
und Fette, die die Natur in Form der
nachwachsenden Rohstoffe zur Verfu-
gung stellt, lassen sich Uber die Kombi-
nation von biochemischen mit chemi-
schen Prozessen nachhaltiges
Wirtschaften mit materialwirtschaft-
lichen Innovationen verbinden. Diese als
»WeiBe Biotechnologie« bezeichnete
FuE-Richtung stellt auch innerhalb der
FhG einen Forschungsschwerpunkt dar.
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Im Rahmen einer internen Verbundfor-
schung sind hier in den vergangenen
Jahren Untersuchungen zur stofflichen
Konversion von pflanzlichen Olen und
Biodiesel zu Bausteinen fiir Polymer-
synthesen durchgefihrt worden. Das
IAP war an dem Vorhaben mit Arbeiten
zur Synthese von Poly-Trimethylentereph-
thalat auf der Basis von biochemisch
erzeugtem 1,3-Propandiol und zur
Verifizierung des Eigenschaftsprofils
von thermoplastischen Polyurethanen
mit Polyesterdiolkomponenten aus
biotechnologisch hergestellten héher-
kettigen a,®-Dicarbonsduren und
1,3-Propandiol beteiligt. Nach dem
erfolgreichen Abschluss des Projektes
ist nunmehr geplant, die Untersu-
chungen auf neue Bausteine zu fokus-
sieren, indem neben der biotechnolo-
gischen Konversion auch chemisch
katalytische Verfahren einbezogen
werden sollen, um eine breitere Stoff-
basis fur die Polymersynthese zu
realisieren.

Die industrielle Einflhrung biotechno-
logisch erzeugter Rohstoffe fur die
Synthese von Kunststoffen ist heute
am weitesten bei der Herstellung,
Verarbeitung und Applikation von Poly
L-Lactid fortgeschritten. Uber die Stu-
fen Biokonversion starke- oder zucker-
haltiger Agrarrohstoffe zu Milchsaure,
Synthese von Dilactid und Ringoff-
nungspolymerisation (ROP) kann der
Kunststoff Polylactid (PLA) synthetisiert
werden.

Im Wesentlichen stehen mit den PLA-
Produkten der Firma NatureWorks
(USA) thermoplastisch verformbare und
biologisch abbaubare Kunststoffe ins-
besondere flr den Verpackungssektor
zur Verfagung. Unter applikationstech-
nischen Aspekten wird auch aus dem
Bereich Automotiv und der Textilbran-
che wachsendes Interesse an solchen
Materialien signalisiert.

Im Zusammenhang mit den gegenwar-
tigen Aktivitaten der Pyramid Biopla-
stics Guben GmbH zur Errichtung der
ersten groBtechnischen PLA-Fabrikation
in Europa am Standort Guben, die bis
2012 in zwei Ausbaustufen eine Pro-
duktionskapazitat von 60 000 Jahres-
tonnen erreichen soll, sind die FUE-
Kapazitaten im Forschungsbereich auf
dem PLA-Gebiet im vergangenen Jahr
erheblich verstarkt worden. Ziel ist es,
die Arbeiten zur Entwicklung von PLA-
Materialien mit verbesserten Gebrauchs-
eigenschaften fir unterschiedliche
Anwendungen zu forcieren, um eine
schnelle Marktfahigkeit zu erreichen.
Im Mittelpunkt standen dabei vorerst
orientierende Untersuchungen zur
Steuerung der Polymerstruktur Gber
unterschiedliche Synthesemethoden
wie Umesterung, gezielte Endgruppen-
funktionalisierung, Copolymerisation,
Kettenverldngerung oder Kettenver-
zweigung und deren Auswirkungen
auf das Eigenschaftsprofil. Nach Bewer-
tung der Effizienz der einzelnen Me-
thoden mit Bezug auf deren Potenzial
flr eine Eigenschaftsmodifizierung
sollen die Arbeiten in der Folge auf
deren technische Umsetzbarkeit kon-
zentriert werden. Gerade mit Blick auf
die Erarbeitung technisch umsetzbarer
Losungen wollen wir auch die Nahe zur
Anwendung verstarken, indem eine
neue Projektgruppe gebildet werden
soll, die in das von Pyramid Bioplastics
geplante Anwendungszentrum far
Biopolymere (Fertigstellung Ende 2009)
am Standort Guben integriert wird.
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Beitrdge zur Verfahrensentwicklung

Neben den vorhanden technischen
Moglichkeiten zur Prozessanalyse (Lab-
max und RC 1) wurden die Bedingun-
gen zur Entwicklung von Synthesever-
fahren durch eine anlagenseitige
Erweiterung des Miniplant-Labors mit
der Realisierung von variablen unter-
schiedlichen Druckreaktorsystemen mit
ReaktorgréBen zwischen 1,5 bis 40 L
(Druckbereiche bis 60 bar, Temperatur
bis 300 °C) deutlich verbessert. Damit
sind nunmehr ausgezeichnete
Bedingungen fir die Prozessanalyse
von Polymersynthesen und die Ent-
wicklung von Verfahrensschritten von
Polymersyntheseprozessen oder die
Optimierung von Polymersynthesever-
fahren gegeben. Projektarbeiten auf
diesem Gebiet sind wiederum in enger
Zusammenarbeit mit dem PAZ durch-
gefihrt worden. Innerhalb von bilate-
ralen Industriekooperationen wurde
einerseits die verfahrenstechnische
Umsetzung eines diskontinuierlichen
Verfahrens zur radikalischen Lésungs-
polymerisation zweier Monomere mit
sehr unterschiedlichen Reaktivitatsver-
haltnissen in einen kontinuierlichen
Prozess bearbeitet. In einem zweiten
gemeinsamen Vorhaben stand die
Prozessoptimierung eines Polykonden-
sationsprozesses im Mittelpunkt der
Untersuchungen. Der Schwerpunkt der
Arbeiten im Forschungsbereich lag
dabei bei der Ermittlung von
Prozessdaten.

Synthese- und Polymertechnik
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—
Mikroverkapselung

Die Herstellung polymerbasierter Mi-
krokapseln und Matrixpartikel durch
reaktive und nichtreaktive Kapselungs-
verfahren bilden einen weiteren
Schwerpunkt der FUE-Arbeiten des
Forschungsbereiches. Im Mittelpunkt
steht hier die anwendungsorientierte
Losung von Problemstellungen inner-
halb von bilateralen Forschungs- und
Entwicklungsvertragen mit Industrie-
partnern. Dabei sind komplexe System-
|6sungen gefragt, die sowohl die Ent-
wicklung angepasster Techniken und
Verfahren zur Einstellung definierter
KapselgréBen oder Kapselwandeigen-
schaften, als auch die Suche nach
geeigneten bzw. die Optimierung von
kommerziell verfiigbaren Ausgangs-
materialien fir die Kapselbildung bein-

halten. Beispielgebend daftr wurden u.

a. Projekte zur Verkapselung von Wirk-
stoffen bzw. Additiven bearbeitet, wie

— die Optimierung eines Gewinde-
sicherungssystems fur den Einsatz in
wassrigen Systemen,

— die Stabilisierung von Mykorrhiza-
Sporen,

— die Mikroverkapselung von Flamm-
schutzmitteln,

— die Mikroverkapselung von Wirk-
stoffen gegen Haustierparasiten
zur Herstellung eines Abgabesys-
tems mit einer Wirkzeit von
drei bis sechs Monaten,

— die Mikroverkapselung von
Parfumolen fir Anwendungen in
Reinigungsprodukten, oder

— die Herstellung von resorbierbaren
Mikropartikeln auf der Basis von
Polylactiden fur die generative Ferti-
gung von Stents mittels Lasersinter-
prozess.

Die entwickelten Systeme wurden
sowohl hinsichtlich der molekularen
Parameter (GPC, DSC, TGA, Lésungs-
viskosimetrie, Polarimetrie) als auch der
Partikeleigenschaften (Zetapotenzial,
PartikelgroBe und -verteilung, release-
Verhalten) untersucht.

Zur Erweiterung der Méglichkeiten der
Anwendung von Verkapselungsverfah-
ren werden auch neue Techniken, wie
die Miniemulsionspolymerisation in
das generelle Verfahrensschema
eingefihrt, um zuktnftig auch Anwen-
dungsanforderungen fir zu verkap-
selnde Systeme im Submikrometer-
bereich gerecht zu werden. In unserem
Bestreben nach der Suche von neuen
und innovativen Anwendungsfeldern,
aber auch neuen Partnern fur den
Bereich Mikroverkapselung wurde in
Zusammenarbeit mit der Fraunhofer
TEG ein Workshop »Business Model
Innovation — Neue Einsatzmoglich-
keiten der Mikroverkapselung« (Sep-
tember 2008, Fraunhofer IAP Golm)
mit ca. 80 Teilnehmern aus Industrie
und Forschung durchgefihrt. Eines der
wichtigsten Ergebnisse des Workshops
ist die Bildung einer »Technologieplatt-
form Mikroverkapselung, die zur
Vernetzung von Wissenschaft und
Industrie im Bereich Mikroverkapselung
beitragen soll.
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Sustainable synthesis of polymers

I
Sustainability in the synthesis
of polymeric materials

Faced with emerging economies in the
past decade, particularly in Asia, it is
imperative to rethink the development
of energy carriers and alternative raw
material sources for the chemical in-
dustry. The shortage of petroleum and
natural gas, which are used as a feed-
stock in the synthesis of chemical prod-
ucts, the steep rise in market prices for
fossil fuels, the desire to become less
dependent on feedstock supply and
the need for more sustainable (CO -
neutral) production methods challenge
us to search for innovative ideas and
efficient ways of changing over from
using fossil fuels to using renewable
resources.

Although the forecasted quantities of
biopolymers needed for the overall
worldwide plastics consumption will
remain low for the next five years,
numerous serious scenarios predict
that coal or biomass will become more
important as a feedstock source.
Therefore technologies such as gas-to-
liquid processes, direct alkane func-
tionalization, or biomass conversion
will be investigated much more inten-
sively than heretofore.

Through renewable resources such as
starch, celluloses, sugar, vegetable oils
and native fats, both sustainable eco-
nomic management and material inno-
vation can be achieved if biotechno-
logical and chemical processes are
combined. This area of research referred
to a »white biotechnology« is also a
focus of the Fraunhofer-Gesellschaft.

Over the past few years joint research
projects have been researching ways to
convert native oils or biodiesel into
building blocks for polymer synthesis.
The IAP contributed to these activities
through its investigation of the synthe-
sis of polytrimethyleneterephthalat and
thermoplastic polyurethanes using
1,3-propane-diol and longer chain
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o, o- dicarboxylic acids obtained by
biotechnological processes. Upon
successful completion of the project,

a continuation of the collaboration is
planned with a focus on new building
blocks for the synthesis of polymeric
materials resulting from biotechnologi-
cal conversions of biomass combined
with subsequent chemical/catalytic
processes.

The industrial implementation of bio-
technologically produced raw materials
in the synthesis of plastics is most ad-
vanced in the production, processing
and application of poly-L-lactid. The
plastics material polylactid can be
synthesized by bioconverting starch or
sugar containing agricultural raw
materials into lactid acid, synthesizing
the dilactid and through ring opening
polymerization (ROP).

With the »NatureWorks«- PLA products
(US) melt-processable and biodegrad-
able plastics have been supplied par-
ticularly for applications in the packag-
ing industry. There has also been
increasing interest in PLA materials in
the automotive and textile industries
from an application technology point
of view.

The Pyramid Bioplastics Guben com-
pany is currently carrying out the first
industrial PLA production in Europe at
its Guben site. After two extension
steps, a production capacity of 60
kilotons per annum should be achieved
by 2012. In connection with these
activities the R&D capacities in the IAP
were considerably increased based on
a collaboration agreement with the
company. The aim is to accelerate the
R&D work to develop PLA materials
with improved performance character-
istics for various applications, in order
to achieve a fast marketability. Focus
was first placed on investigation into
controlling the polymer structure via
various synthesis methods like trans-
esterification, specific end group func-
tionalization, copolymerization, chain

extending or chain branching and their
influence on the polymer properties.
After completing the investigation
work, focus will be on the technologi-
cal feasibility of the most efficient
synthesis routes. We want to intensify
the proximity to practice and applica-
tion with the view of developing tech-
nically transformable solutions. There-
fore, a new project group will be
integrated into the application center
for biopolymers planned by Pyramid
Bioplastics (at the end of 2009) at the
Guben site.

I
Contributions to
process developments

In addition to the existing technical
equipment for process analysis (Lab-
max, RC 1) the opportunities for the
development of polymer synthesis
processes were further improved in the
past year. New variable pressure reac-
tor systems with reactor sizes between
1.5 and 40 liters (pressure up to

60 bar, temperature up to 300 °C)
were installed in the mini-plant lab.
This means there are now excellent
conditions for process analysis and the
development of process steps, as well
as the optimization of polymer synthe-
sis processes. The project works in this
field was again carried out in collabo-
ration with the Pilot Plant Center in
Schkopau. Within bilateral industrial
research and development agreements
with industrial partners, the subject of
the investigation was the process
transformation of a discontinuous
synthesis process into a continuous
cascade process. The synthesis process
was a free radical solution polymeriza-
tion of two monomers characterized by
very different reactivity parameters.
The process optimization of a polycon-
denzation process was investigated in
a further common project. The task of
the mini-plant lab was to determine
process data.



I
Microencapsulation

The preparation of polymer based
microcapsules and matrix particles by
reactive and nonreactive encapsulation
processes are one of the main focuses
of IAP’s research work. The develop-
ment of adapted technologies and
processes for complex system solutions
for a wide variety of problems take
center stage within bilateral research
and development agreements with
industrial enterprises. In this context,
the adjustment of defined capsule sizes
or capsule wall properties were in great
demand. Additionally, the search for
appropriate starting materials and the
optimization of commercial polymer
products, useful for the capsule forma-
tion and application oriented system
optimization, are also subjects of the
investigations.

Examples are projects for the encapsu-
lation of agents or additives such as:

— the optimization of a thread safety
device for use in aqueous systems,

— the stabilization of mykorrhiza
spores,

— the microencapsulation of flame
retardants,

— the microencapsulation of
substances to ward off domestic
animal parasites which can then be
time-released for a period
of three to six months,

— the microencapsulation of perfume
oils for use with cleaning products,

— the development of absorbable
micro particles based on
poly lactides for the generative
manutacturing of stents using laser
sintering.

Synthese- und Polymertechnik

Synthesis and polymer technology

The developed systems were studied in
terms of molecular parameters (GPC,
DSC, TGA, viscosimetry, polarimetry),
but also with respect to their particle
properties (zeta potential, particle size
and particle size distribution, and re-
lease behavior).

Further opportunities for the applica-
tion of encapsulation processes can be
found in new techniques like mini
emulsion polymerization which will be
adapted in order to meet prospective
customer demands for capsule systems
at the submicron level. The »Business
Model Innovation — New Fields of
Applications for Microencapsulation«
workshop was organized in collabora-
tion with the Fraunhofer TEG and held
at the Fraunhofer IAP in September
2008. Its function was to promote
further development of microencapsu-
lation technologies and to find new
and innovative application areas. More
than 80 participants from industry and
research took part in this meeting with
interesting contributions and discus-
sions. One of the main achievements
of the workshop was the formation of
a »Technology Platform Microencapsu-
lation«. The platform is to help link
science and industry in the field of
microencapsulation.
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Anwendungen und Dienstleistungen

I
Thermoplastische und duromere
Polymerwerkstoffe

Polymersynthesen

— Polykondensation in Lésung und
Schmelze (linearkettige und Netz-
werkpolymere)

— Synthese von Polymeren durch
Polyaddition

— Synthese statistischer und nichtsta-
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 (Biokomposite,
Nanokomposite)

Mikroverkapselung von Wirkstoffen
und Kunststoffadditiven

— Pharmaka

— Lebens- und Futtermittel-
erganzungsstoffe

— Kunststoffadditive

— Reaktionskomponenten fur
Kleb- und Dichtstoffe

— Controlled-Release-Systeme
fir Wirkstoffe




Applications and services

I
Thermoplastic and thermoset
polymer materials

Polymer syntheses

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

— synthesis of polymers by
polyaddition

— synthesis of random and non-ran-
dom heterochain co-polymers

— 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

— manufacture of compounds by
in-situ processes (biocomposites,
nanocomposites)

Synthese- und Polymertechnik

Synthesis and polymer technology

Microencapsulation of active
ingredients and plastics additives

pharmaceuticals

food and animal feed supplements
plastics additives

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

Kontakt Contact

Forschungsbereichsleiter
Division director

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

Telefon +49 331 568-1320

Fax +49 331 568-3000
mathias.hahn@iap.fraunhofer.de

Mikroverkapselung
Microencapsulation

Dipl.-Ing. Monika Jobmann
Telefon +49 331 568-1213

Fax +49 331 568-2513
monika.jobmann@iap.fraunhofer.de

Polymersynthese

Polymer synthesis

Dr. Antje Lieske

Telefon +49 331 568-1329
Fax +49 331 568-3000
antje.lieske@iap.fraunhofer.de
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Fig. 1: Dependence of the volume particle size
distribution of polylactide particles on the viscos-
ity of the continuous aqueous phase (concentra-
tion of polyvinyl alcohol).

Fig. 2: Scanning electron micrograph of polylac-
tide particles suitable for selective laser melting
applications.

Fig. 3: Prototypes of bioresorbable stents (poly-
mer: polylactide, process: selective laser melting).

Polylactidpartikel fUr selektives Laserschmelzen

Polylactide, d. h. Polymere bzw. Co-
polymere auf der Basis von Milchsaure
sind bekanntermafen bioresorbierbar
und folglich fur temporare medizinisch-
pharmazeutische Anwendungen gut
geeignet und in Form verschiedener
Produkte auch bereits kommerziell
erhaltlich (z. B. Retard-Abgabesysteme
in partikuldrer Form, Vliese fur die
Wundabdeckung). Ein weiteres interes-
santes Anwendungsgebiet ist die rege-
nerative Medizin, in der der Ersatz
permanenter durch bioresorbierbare
Implantate zunehmend an Bedeutung
gewinnt. Flr einen optimalen Einhei-
lungsprozess ist einerseits ein pass-
genaues Implantatdesign erforderlich,
andererseits ist eine Versorgung des
Implantates durch Zellgewebe tber
interkonnektive Porositaten im Implan-
tat vorteilhaft. Zur Herstellung derar-
tiger Implantate eignen sich Rapid
Prototyping-Technologien, insbesonde-
re das selektive Laserschmelzen (Selec
tive Laser Melting, SLM).

FUr den schichtweisen Aufbau der
gewlinschten Geometrien mittels SLM
mussen die Polymermaterialien entspre-
chend feinteilig vorliegen. Durch Mahl-
prozesse generierbare Partikel bereiten
u. a. aufgrund der unregelmaBigen
Partikelformen Probleme beim Auftrag
des Polymerpulvers, da die Rieselfahig-
keit eingeschrankt ist. Fur die Herstel-
lung spharischer Polymerpartikel wurde
deshalb die Einsatzmdglichkeit des
Losungsmittelverdampfungsverfahrens,
einer aus dem Bereich der Mikroverkap-
selung bekannten Technologie, gepruft.

Zur Herstellung feinteiliger Partikel wird
das Polylactid in einem organischen,
nicht mit Wasser mischbaren L&sungs-
mittel wie beispielsweise Chloroform
gel6st. Die Polymerlésung wird an-
schlieBend in einer kontinuierlichen
wassrigen Phase dispergiert und nach
Einstellung der gewlnschten Tropf-
chengréBe das Polymerldsungsmittel
abgedampft. Mithilfe dieses Verfahrens
ist es im Prinzip moglich, die gesamte

Palette von kommerziell verfligbaren
Polylactiden und entsprechender Copo-
lymere in Partikelform herzustellen. Die
GroBe der resultierenden Polymerparti-
kel kann Uber die Viskositat der
Polymerlésung (Konzentration der Poly-
merlésung bzw. Molmasse des einge-
setzten Polymers) und/oder die Viskosi-
tat der kontinuierlichen wassrigen
Phase, modifiziert durch Zusatz von
Hydrokolloiden variierender Molmasse
bzw. Konzentration, eingestellt werden
(Fig. 1). Vorzeitiger Polymerabbau wur-
de bei Einsatz dieses Partikelbildungs-
verfahrens nicht festgestellt.

Fur das SLM-Verfahren erwiesen sich
Polylactidpartikel in einem GroéBenbe-
reich von 10-50 pm als besonders ge-
eignet (Fig. 2). Die Rieselfahigkeit der
Partikel wurde durch den Einsatz von
Polyvinylalkohol als Viskositatsvermittler
in der wassrigen kontinuierlichen Phase
noch zusatzlich verbessert. Bei Einsatz
dieser Partikel konnten mittels SLM
Testgeometrien flir bioresorbierbare
Stents hergestellt werden (Fig. 3).

Weitere Untersuchungen zur Nutzung
alternativer Partikelbildungsverfahren,
bei denen auf den Einsatz chlorierter
Kohlenwasserstoffe als Polymerlésungs-
mittel verzichtet werden kann, sind
geplant.
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Polylactide particles for selective laser melting applications

Polylactides, polymers or co-polymers
based on lactic acid, are known to be
bioresorbable and therefore suitable for
temporary medical-pharmaceutical
applications. Different products based
on these polymers and co-polymers are
already commercially available today
(e.qg. retarding release systems in the
form of microparticles, fleeces for
wound dressing). Regenerative medi-
cine has been identified as another
interesting field of application. Substitu-
tion of permanent implants by tempo-
rary bioresorbable implants is becoming
increasingly important. A tailor-made
implant design is required for optimum
implant healing. At the same time, it is
beneficial to feed the implant with
cellular tissue through interconnective
porosities inside the implant. Rapid
prototyping technologies, in particular
the selective laser melting process
(SLM), are suitable for the manufacture
of such tailor-made implants.

The polymer materials must be avail-
able as a fine powder to achieve the
layer-by-layer design of the tailor-made
implant through application of the SLM
process. Powdered polymers are not
suitable because of their irreqular par-
ticle shape. Such powders cause prob-
lems during the layer-by-layer applica-
tion because of their bad flowability.
The use of a solvent evaporation pro-
cess, a process applied to microencap-
sulate active agents, was studied to
produce spherical polymer particles.

In this process, the polymer material is
dissolved in an organic solvent which is
not miscible with water (e.q. chloro-
form). The dispersion of the polymer
solution in a continuous aqueous phase
and adjustment of the desired droplet
size is followed by polymer solvent
evaporation. Using this process, it is
possible, in principle, to apply the
whole range of commercially available
polylactides and corresponding co-
polymers to form the small spherical
particles. The size of the resulting poly-

mer particles can be controlled by the
polymer solution viscosity (concentra-
tion of the polymer solution as well as
molecular weight of the selected poly-
mer) and/or by the viscosity of the con-
tinuous aqueous phase, modified by
the addition of hydrocolloids with vary-
ing molecular weight and/or concentra-
tion (Fig. 1). Premature polymer degra-
dation was not found when applying
the solvent evaporation process to
produce spherical polylactide particles.

Polylactide particles in the range of
10-50 um are particularly suited for the
SLM process (Fig. 2). The flowability of
the small particles can be additionally
improved by using polyvinyl alcohol as
a viscosity modifier in the aqueous
continuous phase. Using polylactide
particles produced in this way resulted
in the production of model geometries
for bioresorbable stents (Fig. 3).

Further investigations are planned using
alternative particle forming processes
without the necessary application of
chlorinated hydrocarbons.

Kontakt Contact

Dipl.-Ing. Monika Jobmann
Telefon +49 331 568-1213

Fax +49 331 568-2513
monika.jobmann@iap.fraunhofer.de

Kooperation Collaboration
Fraunhofer-Institut fur Lasertechnik ILT, Aachen
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Fig. 1: Comparison of theoretical and measured

molecular weights of PLA using different amounts
of dodecanol.
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Fig. 2: Influence of mono and bifunctional
initiators on the molecular weight of PLA.
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Fig. 3: Time progression of chain extension of
PLA (M, = 15,000 g/mol).

Erweiterung des Eigenschaftsportfolios von Polylactid

Im Rahmen der FUE-Arbeiten zur Ent-
wicklung von neuen Polylactid-Typen
mit unterschiedlichen Eigenschafts-
profilen wurden Untersuchungen

u. a. mit dem Ziel der Erarbeitung von
Methoden zur effizienten Steigerung
der Molekulargewichte der Polymere
durchgefihrt. Dabei wurden Méglich-
keiten favorisiert, die keine oder nur
marginale Anderungen des generellen
technischen Syntheseprozesses
erfordern.

Die Synthese von Polylactid (PLA) er-
folgt technisch Uber eine Ring6ffnungs-
polymerisation (ROP) des zyklischen
Dilactids mit dem Katalysator Zinnoctoat
und einem Alkohol (z. B. 1-Dodecanol)
als Initiator. Entsprechend des Koordi-
nations-Insertions-Mechanismus der
ROP bildet der Alkoholrest Uber eine
Esterfunktion eine der Endgruppen der
Polyesterketten, wahrend als zweite
Endgruppe eine Hydroxylfunktion ent-
steht. Das Konzentrationsverhaltnis von
Alkohol zu Monomer bestimmt die
Kettenlange der entstehenden Poly-
mere. Wie die Untersuchungen zeigen,
entsprechen die Molmassen der erhal-
tenen Polymere bei Variation der Kon-
zentration des Alkohols zwischen 0,1
und 2,2 Molprozent nahezu den theo-
retisch berechneten (Fig. 1). Damit
erdffnen sich neben der Einstellung des
Molekulargewichtes eine Reihe von
Maoglichkeiten, durch Verwendung von
OH-endfunktionalisierten Polymeren
auch die Polymereigenschaften zu
modifizieren.

Verwendet man zweiwertige Alkohole,
z. B. Ethylenglykol, besteht die Méglich-
keit des Kettenwachstums an beiden
Hydroxylgruppen. Aus Fig. 2 geht her-
vor, dass die damit theoretisch modg-
liche Verdopplung des Molekularge-
wichts auch praktisch weitgehend
erreicht werden kann. Bei der Initiie-
rung mit polyfunktionellen Alkoholen
werden demnach verzweigte oder
sogar vernetzte Polymere erhalten.
Gleichzeitig enthalten die gebildeten

PLA-Ketten eine jeweils der Funktionali-
tat des Initiators entsprechende Anzahl
an Hydroxylendgruppen, so dass sie als
Diol- oder Polyolkomponenten fiir
geeignete Folgereaktionen zur Verfi-
gung stehen.

Polymere mit Hydroxylendgruppen
lassen sich z. B. mittels Diisocyanaten
Uber die Ausbildung von Urethan-
Bindungen verknipfen. Auf diese
Weise lassen sich einerseits Blockcopoly-
mere herstellen, andererseits kann das
Prinzip auch zur Synthese sehr hochmo-
lekularer Produkte, die im direkten
Polymerisationsprozess oft nicht zu-
ganglich sind, verwendet werden. Erste
Versuche zur Kettenverlangerung mit
dem Ziel einer Optimierung der
Reaktionsbedingungen wurden in der
Schmelze mit Polylactid-Ketten durch-
gefihrt, die mittels Dodecanol-Initiie-
rung hergestellt wurden. Als Reaktions-
gefal3 wurde eine Glasapparatur mit
Magnetrihrer verwendet. Es zeigte
sich, dass auf diese Weise eine Ver-
dopplung der Molmassen maglich ist,
die Reaktion also prinzipiell zu vollstan-
digem Umsatz ablauft. Fur ein Polymer
mit einem M_von 10 000 g/mol ist die
Reaktion nach 30 Minuten abgeschlos-
sen. Dagegen betragt die Reaktions-
dauer fUr ein entsprechendes Polymer
mit einem M_von 15 000 g/mol bereits
90 Minuten (Fig. 3). Dies ist vermutlich
auf eine Diffusionskontrolle der Reaktion
zurtickzuftihren. Kirzere Reaktions-
zeiten kdnnten in diesem Fall durch
eine intensivere Vermischung, wie sie
beispielsweise in einem Extruder er-
zeugt wird, realisiert werden.

70
~ pidnkerd id pojypers



Synthese- und Polymertechnik

Synthesis and polymer technology

Enhancing the property profile of polylactide

Current R&D activities to develop new
kinds of polylactides with different
properties included an investigation
that sought to develop methods that
would efficiently increase the molecular
weight of these polymers. Options
were favored which require no or only
marginal changes to the general techni-
cal synthetic process.

The technical synthesis of polylactide is
carried out using ring opening polymer-
ization (ROP), with cyclic dilactide as
the monomer, stannous octoate as the
catalyst and alcohol (for example
1-dodecanol) as the initiator. According
to the coordination-insertion mecha-
nism of the ROP, one of the end groups
of the polyester is formed by the alky!
group of the alcohol through an ester
function. A hydroxyl function is gener-
ated as the second end group. The
alcohol to monomer ratio determines
the chain length of the resulting poly-
mer. As our investigations show, the
molecular weight of the resulting poly-
mers corresponds nearly to that of the
estimated values at alcohol concentra-
tions between 0.1 and 2.2 mole per-
cent (Fig. 1). In addition to adjusting the
molecular weight, different options
become available that modify the poly-
mer properties through the application
of polymers with OH end groups.

Using a bifunctional alcohol like ethy!-
ene glycol, the chain growth can occur
at both hydroxyl functions. Our investi-
gation has shown that the theoretically
possible doubling of the molecular
weight is almost achieved (Fig. 2). Ac-
cordingly, initiation with polyfunctional
alcohols leads to branched or cross-
linked polymers. At the same time, the
formed PLA chains have a quantity of
hydroxyl end groups which corresponds
to the number of functionalities of the
initiator, so that they can be used as a
diol or polyol component in suitable
subsequent reactions.

Thus polymers with hydroxyl groups
connect by forming urethane linkages
using diisocyanates for instance. This
allows block co-polymers to be pro-
duced. Furthermore this principle can
also be used to synthesize very high-
molecular polymers, which usually
cannot be obtained through direct
polymerization. First chain extension
experiments, which aim to optimize
reaction conditions, were carried out in
the melt using dodecanol-initiated
polylactide. A glass vessel with mag-
netic stirrer was used. A doubling of
the molecular weight was shown to be
possible, so that, in principle, the reac-
tion may achieve complete conversion.
If a polymer with M_ = 10,000 g/mol is
used, the reaction is completed after
30 minutes. In contrast, the reaction
time for a corresponding polymer with
M_ = 15,000 g/mol is 90 minutes

(Fig 3). This is presumably caused by the
diffusion control of the reaction. Short-
er reaction times can possibly be ob-
tained through intensified mixing, as is
generated for instance in extruders.
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Wasserbasierende Polymersysteme

Wasser — Ein attraktives Medium fir Polymere und ihre Technologien
Anwendungen und Dienstleistungen

Charakterisierung von Papieradditiven in wassriger Losung

Bioaktive Oberflachen durch Modifikation mit Spezialpolymeren
Biokompatible Hydrogele fiir Kontaktlinsen

Forschungsgruppe Nanotechnologie fur Life-Science

Oben: Wissenschaftler Dr. Jean-Francois Lutz — Betrachtung einer Lésung aus Rhodamin-B mit markierten Latex Nanopartikeln.

Unten: Rhodamin-B mit markierten Latex Nanopartikeln.
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Wasser — Ein attraktives Medium flr Polymere und ihre Technologien

Wasser pragt unsere Existenz auf vielen
Ebenen. Es ist nicht nur unverzicht-
bares Medium far alles Leben, Wasser
ist auch fur viele technische Prozesse
und Produkte ideal als Lose-, Dispergi-
er- und Reaktionsmedium. Denn Was-
ser ist ungiftig, unbrennbar und unbe-
grenzt recycleféhig und damit
einzigartig als Medium geeignet fir
eine nachhaltige Produktion und Che-
mie. Daher sind Herstellung, Verarbei-
tung und Anwendung von Polymeren
in wassrigen Systemen unter sicher-
heitstechnischen, 6konomischen und
Okologischen Aspekten gleichermalen
attraktiv. In vielen Féllen gibt es zu
Wasser wegen seiner spezifischen
Eigenschaften keine Alternativen, wie
bei Polyelektrolyten oder Latices. Dies
gilt meist auch fur den Einsatz von
Polymeren in den Feldern Gesundheit,
Kosmetik, Erndhrung, Bio- und Lebens-
mitteltechnologie, wo wasserbasieren-
de Systeme am ehesten mit den Ein-
satzgebieten vereinbar sind. Aber auch
zu Systemen, die klassischerweise auf
organischen Lésemitteln beruhen,
stellen wasserbasierende Polymersy-
steme zunehmend eine attraktive Al-
ternative dar und eréffnen neue
Maoglichkeiten.

Wasserbasierende Polymersysteme
umfassen das gesamte Spektrum von
Polymeren, die wasserléslich sind und
in wassriger Lésung angewandt wer-
den, Uber solche, die aus Wasser appli-
ziert werden, deren Endverbleib aber
nicht-wassrig ist, bis zu an sich wasser-
unléslichen Systemen, in denen Wasser
als temporares Hilfs-, Verarbeitungs-
oder Dispergiermittel dient. In die erste
Gruppe fallen z. B. Viskositatsregler,
Tenside, Emulgatoren und L&slichkeits-
vermittler, Anti-Redeposition Agents,
Entschdumer, oder lonenaustauscher
und Wasserentharter. Die zweite Grup-
pe beinhaltet u. a. Flockungsmittel,
Papierchemikalien, Weichspuler, Haar-
pflegemittel, Lacke, Klebstoffe, Photo-
resists oder Betonhilfsmittel. Fur die
dritte Gruppe stehen viele Polymerkol-
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loide und Latices, sei es fur Anstriche,
Kautschuke oder PVC, und diverse
Verkapselungsmaterialien.

Das Feld wird erganzt durch die vielen
Polymersysteme, die in standigem
Kontakt mit Wasser eingesetzt werden,
ohne in diesem Medium |6slich oder
hergestellt worden zu sein. Hier sind
primdr Systeme zu nennen, die von
Wasser benetzt werden und die gege-
benenfalls auch partiell quellen mis-
sen. In diese Gruppe fallen Hydrogele,
Superabsorber, viele Beschichtungen,
bakterizide Oberflachen, medizinische
Materialien, Membranen oder
Absorber.

Der Forschungsbereich deckt mit sei-
nen Kompetenzen und Aktivitaten
wasserbasierende Polymersysteme in
voller Breite ab. Die Arbeitsthemen
erstrecken sich von Monomer- und
Polymersynthese Uber Synthesemetho-
dik, Verfahrensentwicklung, Analytik
und Charakterisierung in wassrigen
Systemen bis zu diversen Anwen-
dungen auch auBerhalb von Wasser.
Als Schwerpunkte sind die Arbeitsge-
biete Stoffentwicklung, molekular
geldste und kolloidale Systeme sowie
Hydrogele und Grenz- bzw. Oberfla-
chen zu nennen.

I
Besonderheiten

Wasser ist fur die meisten organischen
Substanzen — und entsprechend auch
fr Polymere — ein schlechtes Losemit-
tel und auBerdem chemisch nicht inert.
Dies ist bei der Herstellung, Lagerung
und Anwendung von wasserbasie-
renden Polymeren zu bertcksichtigen.
Zusatzlich zu dem oft schwierigen
chemischen Verhalten besitzt Wasser
eine Reihe besonderer physikalischer
Eigenschaften. Gleichzeitig ist fur die
molekulare Struktur der meisten was-
serbasierenden Polymere der Einbau
von Gruppen charakteristisch, die eine

starke Affinitat zu Wasser haben, also
der Einbau von ionischen und/oder
hochpolaren Gruppen. Das gilt glei-
chermaBen fir Polymere synthetischer
oder natdrlicher Herkunft. Dies fuhrt
zu komplexen Wechselwirkungen der
Polymere bereits untereinander und
erst recht mit dem Losemittel Wasser.
Daher ist das Verhalten wasserbasie-
render Polymere oft sehr kompliziert
und verlangt spezielle Synthese-, Ana-
lyse- und Untersuchungsmethoden.
Parallel zu unserer langjahrigen Synthe-
seerfahrung haben wir daher auch die
Analytik und Untersuchung wassriger
bzw. wasserbasierender Systeme ent-
wickelt und kénnen so die Entwicklung
neuer Produkte und Verfahren unter
sehr unterschiedlichen Gesichtspunk-
ten wie auch ganzheitlich betreiben.

—
Polymerisationsmethoden

Radikalische Polymerisationen bilden
einen besonderen Schwerpunkt un-
serer Entwicklungsarbeiten, da sie in
Wasser weitgehend ungestort ablau-
fen. Dazu kommen chemische Modifi-
zierungen von Polymeren, wie sie in
besonderem MaB fur Polymere auf
Basis nachwachsender Rohstoffe anfal-
len. Die Arbeiten erstrecken sich aber
auch auf nicht-wassrige Systeme und
umfassen sowohl die Stoff- als auch
die methodische und die verfahrens-
technische Seite. Die Stoffseite beinhal-
tet neben der eigentlichen Polymersyn-
these auch die Synthese neuer
Monomerer, Initiatoren, Kettenregler
und -abbrecher. Die Aktivitaten werden
erganzt durch die Synthese von Addi-
tiven, beispielsweise neuen UV-Stabili-
satoren oder Vertraglichkeitsmachern.
Als neuer methodischer Ansatz wurden
in den letzten Jahren diverse Techniken
der kontrollierten radikalischen Polyme-
risation entwickelt, vor allem unter
anwendungstechnischen Gesichts-
punkten flr wassrige Systeme, und der
Einsatz von ionischen FlUssigkeiten.



Diese Polymerisationsmethoden bieten
einen neuen Zugang zu Polymeren mit
besser definierten molekularen Para-
metern und besonderer Architektur. So
lassen sich z. B. relativ einfach funktio-
nale Block-Copolymere herstellen, die
attraktive Moglichkeiten fur die Ent-
wicklung neuer Tenside, Emulgatoren,
Dispergiermittel und Vertraglichkeits-
macher eréffnen.

Auf der Verfahrensseite haben Reak-
tionen an Oberflachen und in diinnen
Filmen sowie Dispersionspolymerisa-
tionen bei uns ein besonderes Gewicht.
Darunter fallen vor allem normale oder
inverse Emulsionspolymerisation, Mikro-
emulsionspolymerisation, Suspensions-
polymerisation oder Fallungspolymeri-
sation. In allen Fallen erlaubt die
geschickte Wahl des Verfahrens nicht
nur eine Optimierung der Herstellung
und der etablierten Produkteigen-
schaften, sondern kann auch zu ganz
neuen Eigenschaftsprofilen der Pro-
dukte fuhren.

—
Neue wasserbasierende Polymere

Neue Stoffe und Produkte werden von
uns je nach Anforderungsprofil und
Einsatzgebiet auf Grundlage synthe-
tischer — z. B. Polyacrylate — oder na-
tdrlicher Polymere — z. B. Polysaccha-
ride —, entwickelt. Dies umfasst sowohl
nicht geladene (»nicht-ionische«) wie
auch geladene Polymere, also Polyelek-
trolyte und lonomere. Dazu kommen
Spezialprodukte wie die Polyampho-
lyte, die gleichzeitig positiv und negativ
geladene Gruppen tragen und in ihrem
Verhalten oft Proteinen dhneln.

Gekoppelt mit einer intensiven Erfor-
schung der Grundlagen haben uns
langjdhrige Erfahrung in der Herstel-
lung, Charakterisierung und Anwen-
dung speziell im Feld der Polykationen
wie auch der Polyampholyte zu einer
internationalen Spitzenstellung verhol-

fen. Die Anwendungsgebiete von kat-
ionischen Polymeren demonstrieren
sehr gut das Nebeneinander des Ein-
satzes von wasserldslichen Polymeren
in traditionellen wie auch in innova-
tiven Produkten und Verfahren. Das
breite Spektrum traditioneller Anwen-
dungen reicht von Abwasserreinigung,
Flockungsmitteln, Papierherstellung
und Textilveredlung bis zu Haarfesti-
gern und Weichspulern in Waschmit-
teln. Neue Entwicklungen finden sich
in Bereichen wie bakterizide Oberfla-
chen, Loschschaume, kontrollierter
Transport und Freigabe von Arznei-
stoffen oder der Gentherapie.

—
Polymere Hydrogele

Hydrogele zeichnen sich durch vielfal-
tige Anwendungen aus. Sie finden
Einsatz in Hygieneprodukten, Korper-
pflege, Kosmetik, Pharmazie, Medizin
und Lebensmitteln. Bei ihnen ist weit
mehr als das Quellverhalten der Poly-
mere und eine Kontrolle des Wasser-
haushalts von Interesse. Sie kénnen als
Barriere-, Puffer-, Schutz-, Vertraglich-
keits-, Adhasions-, Absorptions-, De-
pot- oder Sensorschicht dienen, aber
auch fur Schaume oder Trennprozesse.
Je nach Einsatzzweck unterscheiden
sich chemische Struktur und physika-
lisches Verhalten der Polymere deutlich,
ganz in Analogie zu wasserldslichen
Systemen. Besonders in den letzten
Jahren haben wir uns auch mit dem
Gebiet der »intelligenten« Hydrogele
beschaftigt, deren Quellverhalten
durch duBere Reize gesteuert wird.

—
Polymerdispersionen

Werden an und fir sich wasserunlos-
liche Polymere in Wasser hergestellt
bzw. aus Wasser verarbeitet, fallen die
Polymere in Form kleiner, kompakter
Teilchen an, die sich durch gutes Fliel3-
verhalten und groBe Oberflachen aus-
zeichnen. Sowohl Hartkern- wie auch
Weichkernsysteme, einfache oder
komplexe Strukturen (wie Kern-Schale-
Systeme) oder Hybridstrukturen aus
organischen Polymeren und anorga-
nischen Materialien sind moglich.
Selbst altbekannte Polymere zeigen als
Polymerdispersion zum Teil unge-
wohnte Eigenschaften und erlauben
neue Anwendungen. In diesem Feld
schlieBen sich unsere Aktivitaten un-
mittelbar an das Arbeitsgebiet der
Dispersionspolymerisation an und er-
ganzen sich wechselseitig mit diesem.
Entsprechend verfligen wir Uber eine
groBe Erfahrung in Synthese, Analytik
und Charakterisierung von Polymer-
dispersionen.
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Water — an attractive medium for polymers and their technologies

Water is an ubiquitous and essential
medium in nature and in our daily lives.
Moreover, it is an attractive solvent,
dispersing agent and reaction medium
for many technical processes and prod-
ucts. As water is non-flammable, non-
toxic, and easily recycled, it is the ideal
medium for sustainable production,
application and chemistry. Therefore,
aqueous systems are equally profitable
from economical, ecological and safety
points of view. Frequently, the use of
water is indispensable by virtue of its
specific properties, for instance when
dealing with polyelectrolytes or latexes.
This is also generally true for polymers
used in the fields of health, cosmetics,
personal care, nutrition, food and bio-
technology. In these systems, water is
the most compatible solvent for the
majority of uses. Still, water-based
polymer systems are increasingly be-
coming attractive alternatives to sys-
tems which are classically based on
organic solvents, and provide new
opportunities in well-established
applications.

Water-based polymer systems are high-
ly diversified and cover the full spec-
trum of polymers including those that
are water-soluble and are used in solu-
tion, those that are applied from water
though their final use is non-aqueous,
and even those for which water acts as
temporary additive only while being
inherently insoluble in water. The first
group includes viscosity modifiers,
surfactants and emulsifiers, anti-rede-
position agents, defoamers, ion ex-
changers or water softeners. The
second group comprises for instance
flocculants, paper chemicals, fabric
softeners, products for hair care,
varnishes, adhesives, photoresists or
concrete additives. The third group
covers many polymer colloids and /a-
texes, be it for paint, rubber or PVC,

as well as diverse encapsulation
materials.
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The broad range of water-based poly-
mer systems is complemented by sys-
tems that are regularly used in contact
with water, although they are neither
produced nor soluble in water. This
includes, in particular, systems that are
wetted by water and such that have to
partially swell. This group contains
hydrogels, superabsorbents, many
coatings, bactericide surfaces, medical
materials, membranes and adsorbents.

The competencies and activities of the
research division cover the whole area
of water-based polymers. They include
monomer and polymer synthesis, syn-
thesis methodology, process develop-
ment, analytics and application of
aqueous systems, including diverse
applications outside of water. Core
activities are in the fields of customized
materials, molecularly dissolved and
colloidal systems, as well as hydrogels,
surfaces and interfaces.

[
Particularities of water-born
polymer systems

Water is a poor solvent for most or-
ganic compounds, including polymers.
Furthermore, water is usually not
chemically inert. This has to be taken
into account in the production, storage
and application of water-based poly-
mers. In addition to the chemical dif-
ficulties, water presents several excep-
tional physical properties. Moreover,
the molecular structure of most water-
based polymers is characterized by a
high content of groups which have a
strong affinity to water, namely ionic,
and/or highly polar groups. This is
equally true for synthetic and natural
polymers. This molecular structure
results in complex interactions between
the polymers themselves as well as with
the aqueous solvent. Consequently, the
behavior of water-based polymers is
complex and requires special analysis
and testing methods. Therefore, we

have established the analysis and inves-
tigation of aqueous and water-based
systems in our division too, in oder to
offer a comprehensive approach when
developing new products and
processes.

I
Methods of Polymerization

Our work concentrates a great deal on
radical polymerization, as most radical
reactions proceed easily and selectively
in water. A second focus is on the mod-
ification of precursor polymers, as typi-
cally applied to natural polymers. Our
activities extend beyond purely aque-
ous systems, and include materials, as
well as methodological and processing
aspects. The development of new ma-
terials includes not only the synthesis of
new polymers, but also of new mono-
mers, initiators, chain transfer agents
and polymerization inhibitors. These
topics are complemented by the syn-
thesis of additives, for instance new
UV-stabilizers and compatibilizers. In
terms of new methods, we have devel-
oped various techniques of controlled
radical polymerization with emphasis
on their implementation in aqueous
systems, as well as the use of ionic
liquids. These new polymerization tech-
niques open up new access to polymers
with better defined molecular param-
eters and with complex architecture.
For instance, functional block co-poly-
mers can be prepared relatively easily,
which offer attractive opportunities for
developing new surfactants, emulsifi-
ers, dispersing agents and compatibi-
lizers.

In regards to chemical processes, sur-
face reactions and polymerization in
thin films, as well as dispersion poly-
merizations are of particular impor-
tance to us. They include normal and
inverse emulsion polymerization, micro
and mini-emulsion polymerization,
suspension and precipitation polymer-



ization. The skillful selection of the
process type and the appropriate
choice of the process parameters allows
for the optimization of the preparation
and the properties of established prod-
ucts, and may even lead to completely
new property profiles.

I
New water-based polymers

We develop new materials and prod-
ucts on the basis of synthetic polymers
depending on the requirements and
the fields of application — e.qg. polyacry-
lates, or natural polymers like polysac
charides. The materials include un-
charged (»non-ionick) and charged
polymers, i.e. polyelectrolytes and
ionomers, as well as specialty products
such as polyampholytes which simulta-
neously carry positively and negatively
charged groups and which often ex-
hibit properties similar to the behavior
of proteins.

Our long-standing experience in the
synthesis, characterization and applica-
tion of polycations and polyampholytes,
combined with basic research, has
helped us obtain a top position in the
field internationally. The various uses of
cationic polymers illustrate the great
potential of water-soluble polymers in
traditional as well as in novel products
and processes. The broad spectrum of
traditional uses ranges from waste
water treatment, to flocculants, paper
production, textile finishing, hair gels
and fabric softeners in detergents.
New developments cover areas like
bactericidal surfaces, fire-fighting
foams, organic-inorganic hybrid materi-
als, controlled transport and release of
pharmaceuticals and gene therapy.
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Water-based polymer systems

I
Polymeric Hydrogels

Hydrogels are versatile materials which
are important for various applications.
They are employed in food stuff, hy-
giene and personal care products,
cosmetics, pharmaceutics and medlici-
nal products. Many properties must be
adjusted beyond the fundamental be-
havior of swelling and the control of
the water balance for them to function
correctly. Hydrogels may act as a bar-
rier, buffer, protective, compatibilizing,
adhesive, absorption, storage or sensor
layer, but also may be used for foams
or for separation purposes. The chemi-
cal structure and physical behavior, like
in water-soluble systems, vary depend-
ing on the intended use. In recent
years, we have been increasingly devel-
oping »smart« hydrogels, whose swell-
ing is controlled by external stimuli.

I
Polymer dispersions

When water-insoluble polymers are
produced and processed from water,
they are typically made as small, com-
pact particles that thrive due to good
rheological behavior and large surfaces.
The processes are extremely variable
and allow for the preparation of hard
and soft core systems, simple and com-
plex structures (such as core-shell), or
hybrid structures made from organic
polymers and inorganic materials. Even
well-known polymers can behave unex-
pectedly in finely dispersed form and
may allow for new applications. The
activities in this field are closely related
to the field of dispersion polymeriza-
tion, which actually complement one
another. Accordingly, we possess ex-
tensive experience and sophisticated
analytical methods for the preparation,
characterization and versatile applica-
tions of polymer dispersions.
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Anwendungen und Dienstleistungen

—
Wasserlosliche Polymere

Ausgewadhlte Anwendungen

— Viskositatsregulierung

— Papierhilfsmittel

— Prozesshilfsmittel fiir 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, Ladungsstar-
ke, variablem Verhaltnis hydrophiler
und hydrophober Anteile

— amphiphile Blockcopolymere

— polymere Tenside

— Polyelektrolyte mit alternierenden
Ladungen (Pfropf-, Kammstruktur)

— polymere Betaine

— reversible und irreversible Gele

— lonomere
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I
Dispersionen und Kolloide

Spezialdispersionen

— maBgeschneiderte PartikelgroBen

und -verteilungen im Nano- und
Mikrometerbereich

— Einstellung von Partikelmorpholo-

gien, Funktionalitat, Reaktivitat

— Steuerung der Viskositat, Lager-

stabilitat und des Filmbildungs-
verhaltens fir Beschichtungen

Modellkolloide

— Oberflachenpréparation als Trager

von Biomolekilen fur die medizin-
ische Diagnose und die gezielte
Wirkstofffreisetzung

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

Aufbau zwei- und dreidimensionaler
Gitter aus Polymerkolloiden
einheitlicher GroBe als optische
Sensorelemente (z. B. flr 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 hydrophobic-hydrophilic
balance

— amphiphilic block co-polymers

— polymeric surfactants

— polyelectrolytes with alternating
charges (graft and comb structures)

— polymeric betaines

— reversible and irreversible gels

— jonomers

I
Dispersions and colloids

Special dispersions

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

— adjustment of particle morphology,
functionality and reactivity

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

Model colloids

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

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

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

Syntheses

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

Complex chemical analysis

— of polymers, additives and
surfactants

Kontakt Contact

Forschungsbereichsleiter
Division director

Wasserbasierende Polymersysteme
Water-based polymer systems
Prof. Dr. André Laschewsky
Telefon  +49 331 568-1327

Fax +49 331 568-3000
andre.laschewsky@iap.fraunhofer.de

Wasserbasierende Funktionspolymere
und Kolloide

Water-based functional polymers
and colloids

Prof. Dr. André Laschewsky

Telefon  +49 331 568-1327

Fax +49 331 568-3000
andre.laschewsky@iap.fraunhofer.de

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

Telefon  +49 331 568-1321

Fax +49 331 568-2521
joachim.storsberg@iap.fraunhofer.de

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

Telefon  +49 331 568-1127

Fax +49 331 568-3000
jean-francois.lutz@iap.fraunhofer.de

79



Retention &ud PAM

Fig. 1: Interaction of paper additives in aqueous
solution: the optical brightener OB, (anionically
charged stilbene derivative) and the retention

aid PAM (cationically modified polyacrylamide).

Fig. 2: Paper sheet forming using the »drainage
& retention« analyzer.

Absorbance atd = 12 mm

200 250 300 350 400 450

Wavelength [nm)]
Fig. 3: High concentration ratios of PAM to OB
result in a strong increase of absorption in the

near UV. This effect can be partly suppressed in
a salt solution.
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Charakterisierung von Papieradditiven

In wassriger Losung

In der Papierproduktion wird eine Viel-
zahl chemischer Additive eingesetzt,
um die Eigenschaften des Papiers und
den Herstellungsprozess bestméglich
einzustellen. Der weltweite Markt an
Papieradditiven umfasst mehr als

14 Milliarden Euro im Jahr, wovon fast
die Halfte auf Prozesschemikalien ent-
fallt. Diese werden vorrangig im »wet-
end«-Bereich der Papiermaschine do-
siert. FUr weitere Fortschritte in der
Papierherstellung ist es wichtig, die
Wirkung und das Zusammenspiel der
verschiedenen Additive im Gesamt-
system zu verstehen.

Trotz der bestehenden Vielfalt an poly-
meren Additiven und ihrer spezifischen
Nutzung im Papierprozess, stimmen die
molekularen Strukturen in markanten
Merkmalen Gberein. Typischerweise
enthalten sie hochpolare und/oder
ionische Gruppen, deren Wechselwir-
kungen zu einem komplexen Lésungs-
verhalten fihren. Unerwiinschte Wech-
selwirkungen mit anderen Additiven
kdnnen im Prozess einen Verlust an
Produktivitat, kostenintensive Uberdo-
sierungen und zusatzlich Produktions-
probleme (Rollenabriss, Ablagerungen)
hervorrufen. Papierprodukte minderer
Qualitat sind die Folge. Die Aufklarung
chemisch-physikalischer Wechselwir-
kungen tragt daher wesentlich zur
Optimierung des »wet-end«-Bereiches
bzw. des Gesamtprozesses der Papier-
herstellung bei. Unsere Labore verfi-
gen hierzu Uber die erforderlichen
methodischen und analytischen
Voraussetzungen.

—
Wechselwirkung von Papier-
additiven in wassriger Ldsung

Im Rahmen eines Kooperationspro-
jektes wurden die Wechselwirkungen
unterschiedlicher Papieradditive, u. a.
anionischer optischer Aufheller und
kationischer Retentionsmittel, unter-
sucht (Fig. 1). Die Ergebnisse belegen

im Rahmen der in der Blattbildung

(Fig. 2) Ublichen Einsatzmengen die
hohe Affinitat des Aufhellers zum Zell-
stoff. An das Retentionsmittel bindet
der Aufheller unter diesen Bedin-
gungen nur maBig. Abweichende Be-
dingungen, speziell Uberdosierungen
von Retentionsmittel, fihren dagegen
zu Polymeraggregaten, welche die
Aufhellermolekdile einbinden. Diese
Anordnung verandert die optischen
Eigenschaften des Aufhellers (Fig. 3), so
dass sich das visuelle Erscheinungsbild
des Papiers, z. B. durch erhéhten Glanz
oder Vergilbung, erheblich verdndern
kann.

—
Analytische Beitrdge unter den
Anforderungen von REACH

Neben der Prozesstberwachung ge-
winnt die molekulare Charakterisierung
von Papieradditiven zunehmend an
Bedeutung, insbesondere auch unter
den aktuellen Anforderungen der
REACH-Initiative. Die Bestimmung
molekularer Parameter (absolute Mol-
masse, Geometrie) erweist sich bei
kommerziellen Produkten oft als beson-
ders anspruchsvoll, da diese haufig als
komplexe Formulierungen (z. B. Reten-
tionsmittel in Form von Wasser-in-Ol-
Dispersionen) angeboten werden. Eine
eindeutige Interpretation von Mess-
daten wird nur nach Einsatz spezifischer
Praparationstechniken (Phasensepara-
tion mit nachfolgenden Fallungs-,
Wasch- und Dialyseschritten) und durch
Kombination sich erganzender Mess-
methoden (Chromatographie, Viskosi-
metrie, Lichtstreuung, Osmometrie,
Ultrazentrifugation) erreicht. Derartige
Ansatze ermdglichen es, zwischen
molekularen Parametern und assoziati-
ven Phanomen zu unterscheiden und
so die erforderlichen molekularen Da-
ten der einzelnen Additive zu erfassen.



The challenge of characterizing paper additives

In aqueous media

Numerous chemical additives are used
in papermaking in order to best syn-
tonize paper properties and the paper-
making process. The worldwide market
of paper additives comprises over
14,000 million euros per year. Almost
half of this amount is due to process
chemicals being primarily added within
the wet-end section of the paper ma-
chine. Hence in order to further im-
prove papermaking, it is crucial to un-
derstand and control the effects and
mutual interactions of the various addi-
tives throughout the entire system.

Despite the diversity of the different
polymer additives and their specific
uses in papermaking, they have several
features in common. Typically, the
molecular structure contains highly
polar groups and/or ionic groups, i.e.
electrically charged groups, whose
strong, multiple interactions result in a
complex behavior. Unwanted interfer-
ence of different paper additives may
cause a loss of efficiency and cost-
intensive over-dosages along with pro-
duction problems (tear-offs, deposits)
leading to paper products of inferior
quality. Thus, elucidating chemical-
physical interaction of paper additives is
a key measure in optimizing the entire
papermaking process as well as the
final paper product. Our specialized
laboratories have the necessary meth-
ods and analytical tools at their dispos-
al, also for working under REACH
requirements.

I
Interactions of paper additives
in aqueous media

As part of a joint project, we investi-
gated the interactions of various paper
additives in aqueous solutions, for
example, an anionic optical brightener
and a positively charged polymer as it is
widely applied to improve pulp reten-

tion (Fig. 1). The results indicate the
high affinity of the optical brightener to
the pulp when using technically
relevant concentrations within paper
sheet forming experiments, whereas
binding to the retention aid is only
moderate (Fig. 2). However, an over-
dosage of the retention aid induces
different types of interactions and leads
to polymer aggregates loaded with
brightener molecules. This configura-
tion modifies the optical properties

(Fig. 3), so that the visual aspect of the
paper product may change significantly,
for instance by enhanced brightness or
by yellowing.

I
Analytical contributions under
REACH demands

In addition to process monitoring, the
molecular characterization of polymer
additives is essential for product quality
assurance, in particular in accordance
with the requirements of the REACH
initiative. However, an adequate poly-
mer analysis of molecular parameters
(@absolute molar mass, geometry) can be
challenging for commercial products.
High molecular retention aids are often
provided as water-in-oil dispersions
which add to the complexity. An accu-
rate interpretation of measurements
will only be successful by developing
specific preparation techniques, e.qg.
phase separation followed by precipita-
tion, washing and dialysis, as well as
combining several complementary
analytical methods such as chromato-
graphy, viscometry, light scattering,
osmometry or ultra centrifugation. Only
such a comprehensive approach makes
distinquishing between molecular pa-
rameters and, for example, associative
phenomena possible, and to define the
necessary molecular data of the indi-
vidual additives.
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Fig. 1: Cell adhesion experiments with L929
mouse fibroblasts on thermoresponsive PEG
copolymer coatings.

Top row: thickness of the thermoresponsive
coating 21 nm; cells adhere well to the surface
at 37 °C (left), but rounding at 22 °C is incom-
plete (right). The thickness of the coating is
below the optimum.

Middle row: thickness of the thermoresponsive
coating 52 nm; cells adhere well to the surface
at 37 °C (left), and rounding at 22 °C is good,
too (right). This is the desired situation.

Bottom row: thickness of the thermoresponsive
coating 143 nm; cell adhesion is hampered at
37 °C (left), and consequently, there is little
change when the temperature is lowered to
ambient temperature. The thickness of the
coating is above the optimum.
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Bioaktive Oberflachen

durch Modifikation mit Spezialpolymeren

Ohne Zellkultur waren die in den letz-
ten Jahren erzielten rapiden Fortschritte
in den Lebenswissenschaften undenk-
bar. Obwohl es sich um eine etablierte
Methode handelt, weist der Stand der
Technik immer noch gravierende Unzu-
langlichkeiten auf. Zellen werden an
Oberflachen kultiviert und missen far
ihre weitere Verwendung abgelost
werden. Dafur werden Ublicherweise
proteinabbauende Enzyme eingesetzt,
die die Merkmale auBerhalb der Zell-
membran zerstoren.

Intelligente Polymerbeschichtungen
ermoglichten es nun, eine Alternative
zu dieser unvorteilhaften Methode zu
entwickeln — durch die Immobilisierung
thermoresponsiver Polymere auf dem
Boden der Zellkulturschalen. Unter-
schreitet die Temperatur einen Schwel-
lenwert, so geht eine mit einem derar-
tigen Polymer beschichtete Oberflache
von einem Zelladhasion stimulierenden
in einen zellabstoBenden Zustand Uber.
Ausgeldst wird der Ubergang, indem
die Zellkulturschale aus dem 37 °C
warmen Inkubator entfernt wird. Bei
Raumtemperatur lassen sich dann die
intakten Zellen von der intelligenten
Oberflache durch sanftes Spulen
ablésen.

Der Effekt wird durch das Phanomen
der unteren kritischen Entmischungs-
temperatur (LCST) hervorgerufen. Poly-
mere, die eine LCST aufweisen, 16sen
sich in Wasser bei niedrigen Tempera-
turen, fallen aber aus, wenn die Tempe-
ratur einen bestimmten Wert tber-
steigt. Beschichtungen aus solchen
Polymeren dndern nicht nur ihr Benet-
zungsverhalten, wenn die LCST Uber-
schritten wird, sondern auch die Affini-
tat von Zellen zu der Oberflache.
Oberhalb der LCST haften die Zellen an
der Oberflache, breiten sich aus und
vermehren sich. Wird die Temperatur
unter den Schwellenwert gesenkt, sind
die Zellen bestrebt, den Kontakt mit
der Oberflache zu minimieren, indem
sie sich abrunden. In diesem Zustand

lassen sich die Zellen durch Spulen von
der Oberflache ablésen, ohne Schaden
an ihrem AuBeren oder Beeintréchti-
gung ihrer Lebensfahigkeit.

FUr die thermoresponsiven Beschich-
tungen wurden Copolymere aus
Oligo(ethylenglykol)-Derivaten gewahlt,
da diese fur biomedizinische Anwen-
dungen etabliert sind und eine Reihe
inhdrenter Vorteile besitzen. Das
Oligo(ethylenglykol)-Strukturmotiv hilft
von sich aus gegen unspezifische
Adsorption. AuBerdem Uberspannen
die LCSTs solcher Copolymere den
Temperaturbereich von 0 bis 100 °C,
je nach Zusammensetzung. Daher ist es
leicht maglich, ein Copolymer mit der
angestrebten Ubergangstemperatur
von ca. 34 °C herzustellen. Weiterhin
kénnen zusatzliche biofunktionale
Gruppen an die oberflachengebun-
denen Polymerketten gebunden wer-
den — entweder durch Funktionalisie-
rung der Endgruppen oder durch
Einbau zusatzlicher Comonomere.

FUr den angestrebten Effekt muss die
Beschichtung die richtige Dicke haben
(Fig. 1). Eine zu dinne Beschichtung
ermoglicht gute Zelladhasion bei 37 °C,
allerdings ist die Abrundung bei Raum-
temperatur unvollstandig. Eine zu dicke
Polymerschicht fihrt zu unvollstandiger
Zelladhésion bei erhdhter Temperatur,
so dass sich wenig Anderung beim
Abkuhlen ergibt. Nur wenn die Be-
schichtungsdicke im optimierten Be-
reich liegt, kann man einen ausge-
pragten Effekt beobachten.

Auf diese Weise eréffnen Beschich-
tungen mit Spezialpolymeren neue
Maoglichkeiten fur die Zellkultur.



Bioactive surfaces

through modification with customized polymers

The rapid advances in life science in the
past few years would have been un-
thinkable without cell culturing. Al-
though it is an established technique,
there are still serious shortcomings in
the state of technology. Cells are cul-
tured on surfaces and must be lifted
off for further use. Common protocols
require the use of digesting enzymes
for this step, which will destroy any
features outside the cell membrane.
Hence, with this method, harvesting
completely intact cells is impossible.

As a result of our efforts in the field of
smart polymer coatings, an alternative
to this destructive method is on the
horizon with the immobilization of
thermo-responsive polymers. When the
temperature drops below a certain
threshold, a surface coated with such
polymers switches from a cell adhesion
stimulating to a cell-repellent state.
Simply removing the cell culture plate
from the incubator where it is kept at a
temperature of 37 °C, and cooling it to
room temperature does the trick. Intact
cells can then be collected from the
smart surface by applying mild shear
flow.

The effect is caused by a phenomenon
called lower critical solution tempera-
ture (LCST). Polymers exhibiting a LCST
dissolve in water at low temperatures,
but precipitate when the temperature
passes above a critical value. Coatings
made from such polymers not only
change their wetting behavior when
exceeding the LCST, but the affinity of
cells to the surface changes at the same
time. Above the LCST, the cells adhere,
spread and proliferate on the surface.
If the temperature is lowered, the cells
tend to minimize contact with the
surface by acquiring a round shape. In
this state, they can be removed from
the surface by mild shear flow. This
happens without any damage to the
exterior of the cells and without influ-
encing their viability.

We chose to prepare thermo-respon-
sive coatings from co-polymers of
oligo(ethylene glycol) derivatives be-
cause these polymers are well estab-
lished in biomedical applications and
offer a number of advantages. First, the
oligo(ethylene glycol) structural motive
is bio-repellent in itself. Therefore,
undesirable non-specific interactions
are less likely than with other polymer
compositions. Secondly, LCSTs of such
co-polymers can be adjusted in the
range of 0 to circa 100 °C, depending
on the precise composition. Therefore,
it is easy to prepare a copolymer with
the appropriate transition temperature
of approximately 34 °C. Thirdly, it is
possible to bind additional bio-func-
tional groups to the surface-tethered
polymer chains, either by end group
functionalization or by incorporating
another co-monomer.

It Is important that the coating has the
right thickness to achieve the desired
effect, as illustrated in Fig. 1. If the layer
of thermo-responsive polymer is too
thin, the cells adhere nicely at elevated
temperature of 37 °C, but the rounding
at ambient temperature is incomplete.
If the polymer layer is too thick, cell
adhesion at an elevated temperature is
incomplete and consequently, there is
little change when the cells are cooled
to room temperature. Only in an opti-
mized thickness range pronounced
switching from an adherent to a round-
ed cell state takes place.

Thus, the modification of surfaces with
customized polymers brings about new
possibilities for cell culturing.
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Fig. 1: Front view of a prototype hydrogel contact
lense developed in a lab of the Fraunhofer IAP.

Fig. 2: Side view of a silicon hydrogel contact
lense prototype.

Fig. 3: Visuell and haptic inspection of hydrogel
lens prototype.
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Biokompatible Hydrogele fur Kontaktlinsen

Viele Menschen brauchen Kontaktlinsen
zur Korrektur ihrer Fehlsichtigkeit. Bereits
Leonardo da Vinci traumte im 16. Jahr-
hundert davon ein Seehilfe zu finden, die
direkt auf dem Auge getragen wird. Bis
zu dem heutigen High-Tech-Produkt aus
hochtransparentem Polymermaterial war
es jedoch ein langer Weg intensiver For-
schung und Entwicklung. Zur Verbesse-
rung des Eigenschaftsprofils und der
Biokompatibilitat ist standige Forschung
und Weiterentwicklung notwendig. Meist
werden die weichen Kontaktlinsen, die
vorwiegend aus Hydrogelen bestehen,
bei den Anwendern aufgrund ihres ange-
nehmeren Tragegeflhls bevorzugt.

I
Hydrogele

Hydrogele sind dreidimensional ver-
netzte hydrophile Polymere, die Wasser
aufnehmen, selbst aber darin unléslich
sind. Uber eine geschickte Auswahl der
Monomerbausteine, des Vernetzungs-
grades und der Vernetzungsdichte lassen
sich Eigenschaftsprofile je nach ge-
wulnschter Anforderung oder Einsatzbe-
reich maBschneidern. Fir die Herstellung
von Kontaktlinsenmaterialien sind zu-
satzlich zur geforderten optischen
Transparenz eine Vielzahl zusatzlicher
Eigenschaften des Materials zu berUck-
sichtigen und zu optimieren.

—
Biokompatibiltat

Eine wesentliche Eigenschaft ist die
Biokompatibilitat, d. h. die Vertraglich-
keit des Hydrogels mit dem lebenden
Gewebe — der Augenhornhaut sowie
dem Augenlied. Die Funktion des Bioma-
terials im biologischen System muss tber
einen langeren Zeitraum — von Stunden
bis Tagen — gewahrleistet sein, ohne die
Hornhaut, mit der es in Kontakt steht, zu
schadigen. Neben Tragekomfort und
Vertraglichkeit muss auch die Nahrstoff-
versorgung der Hornhaut, beispielsweise
mit Sauerstoff gewahrleistet sein.

Waéhrend reine wasserhaltige Hydrogele
eine geringe Sauerstoffdurchlassigkeit
aufweisen, zeigen reine Silikonmaterialen
(hydrophob) eine hohe Permeabiltat —
aber daflr einen geringeren Tragekom-
fort. Ziel ist es, diese teilweise kontraren
Eigenschaften geschickt zu kombinieren.

]
Neue Materialien

Die intensive Forschung nach neuen
Kontaktlinsenmaterialien mit verbesser-
tem Eigenschaftsprofil stellt eine beson-
dere Herausforderung dar, da an Bio-
kompatibilitat und Tragekomfort hohe
Anforderungen gestellt werden. Auch
die Optimierung der Funktionalitat sowie
der Tragzeiten sind Gegenstand aktueller
Entwicklungen. Durch ein intelligentes
chemisches Polymerdesign kann dabei
verhindert werden, dass sich Proteine
und Lipide, die im Auge vorkommen, auf
der Kontaktlinse ablagern.

—
Herstellung von Prototypen

Die Entwicklung beginnt im Labor: aus-
gekligelte Kombinationen aus Mono-
meren und Initiatoren werden in Test-
formen je nach Polymerisationsmethode
photochemisch oder thermisch polymeri-
siert. Dazu werden am Fraunhofer |AP —
je nach gefordertem Eigenschaftsprofil —
auch maBgeschneiderte Monomere,
Initiatoren und Vernetzer synthetisiert
und eine geeignete Polymerisationsme-
thode entwickelt. Nach der Hydratisie-
rung werden die Hydrogelprototypen
hinsichtlich ihrer physikalischen und
chemischen Eigenschaften untersucht.
Optische Transparenz, Wassergehalt,
Stabilitat, Flexibilitat, Sauerstoffpermea-
bilitat, Restmonomergehalt und Biokom-
patibilitat sind nur einige von den vielen
zu untersuchenden Parametern. Wurden
alle Tests erfolgreich durchlaufen, steht
einem Anwendungstest in-vivo zur Beur-
teilung der Trageeigenschaft nichts mehr
im Wege.



Biocompatible hydrogels for contact lenses

Many people need contact lenses to
correct poor vision. In the 16" century,
Leonardo da Vinci was already dream-
ing of a corrective lens which could

be worn directly on the eye. However
it was a long journey of research and
development before today’s high-tech
product, made of a highly transparent
polymer material, could be achieved.
Constant research and further develop-
ment is necessary to improve its prop-
erties and its biocompatibility. Contact
lens wearers usually prefer soft contact
lenses, made mostly from hydrogels,
because they are more comfortable to
wear.

I
Hydrogels

Hydrogels are three-dimensional cross-
linked hydrophilic polymers which ab-
sorb water but are themselves not wa-
ter soluble. Properties can be tailored
according to desired specifications or
application areas by cleverly selecting
the monomer building blocks, degree
of cross-linking and the cross-link den-
sity. In addition to the required optical
transparency, numerous other material
properties have to be considered and
optimized to produce the contact lens
materials.

I
Biocompatibility

Biocompatibility, i.e. the hydrogel’s
compatibleness with living tissue, such
as the cornea and the eyelid, is an im-
portant property. The biomaterial must
be able to function within the biologi-
cal system over a longer period of time
— from hours to days — without damag-
ing the cornea with which it comes into
contact. In addition to properties like
comfort and compatibility, the cornea
must also be supplied with nutrients
such as oxygen. Purely hydrous hydro-
gels exhibit low oxygen permeability.

Pure silicone materials (hydrophobic)
have a high permeability, but are less
comfortable. The goal is to cleverly
combine these often opposing proper-
ties.

[
New materials

The intensive research into new contact
lens material with improved proper-
ties poses a particular challenge as the
biocompatibility and comfort for the
wearer are extremely important. Fur-
thermore, optimizing functionality and
the period of wear are subjects of cur-
rent developments. Intelligent chemical
polymer design can keep proteins and
lipids, found on the eye, from settling
onto the contact lens.

I
Prototype manufacturing

Development starts in the lab: inge-
nious combinations of monomers

and initiators in test form are photo-
chemically or thermally polymerized de-
pending on the polymerization method.
For this, the Fraunhofer IAP synthesizes
tailor-made monomers, initiators and
cross-linking agents according to the
properties required and develops a
suitable polymerization method. After
hydration, the hydrogel prototypes are
examined to establish their physical and
chemical properties. Optical transpar-
ency, water content, stability, flexibility,
oxygen permeability, residual monomer
content and biocompatibility are only
some of the many parameters which
are being investigated. If all tests are
carried out successful, nothing stands
in the way of an in-vivo application

test.
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Fig. 1: Thermogelation of four-arm star polymers.
Light blue and dark blue segments represent the
thermoresponsive blocks and the permanently
hydrophilic star-cores, respectively.

Fig. 2: Typical aspect of four-arm star biocom-
patible thermogels below (top) and above (bot-
tom) the LCST (concentration: 16 mass percent
in phosphate buffered saline solution).
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Forschungsgruppe Nanotechnologie fir Life-Science

Das Ziel der Forschungseinheit »Nano-
technology for Life Science« ist es,
innovative Polymermaterialien zur An-
wendung in den Biowissenschaften zu
designen. Das Forschungsteam besteht
aus sieben Mitgliedern und vereint
Fertigkeiten in makromolekularer
Chemie, Polymer-Physiko-Chemie und
Biochemie. Daher werden eine breite
Palette biologisch anwendbarer Makro-
molekile wie biologisch abbaubare
Polymere, amphiphile Blockcopolymere
und schaltbare Polymere (z. B. Tempe-
ratur- oder pH-schaltbare Polymere)
entworfen, synthetisiert und charakteri-
siert. Diese Polymere kénnen Gber
etablierte Synthesewege (z. B. konven-
tionelle radikalische Polymerisation,
Atom Transfer Radikal Polymerisation,
ringdffnende Polymerisation oder Poly-
kondensation) oder tUber die Modifikati-
on von Biopolymeren wie Polysacchari-
den oder Proteinen hergestellt werden.

Weiterhin k&nnen diese Makromolekile
genutzt werden, um einen grof3en
Bereich an nano- oder mikrostruktu-
rierten Materialien zu designen. In den
letzten Jahren entwickelte die Gruppe
beispielsweise eine groBe Kollektion
polymerbasierter Kolloide (z. B. Mikro-
gele, Mizellen) und polymerbeschichte-
te Nanopartikel (z. B. Eisenoxid-Nano-
partikel). Insbesondere wurde die
Stabilitat dieser Materialien unter physi-
ologischen Bedingungen (z. B. Puffern,
Zellmedien) und ihre méglichen An-
wendungen in verschieden Bereichen
von »Life Science« wie Gentherapie,
Proteintransfer und medizinische Bild-
gebung untersucht. Neben kolloidalen
Systemen werden auch unterschiedliche
nanostrukturierte Polymeroberflachen
untersucht. AuBerdem wird die Modifi-
zierung von Modellpolymersubstraten
(z. B. Polypropylen, Polystyrol) oder
anorganischen Substraten (z. B. Gold,
Glas) mit biokompatiblen Polymeren
studiert. Diese modifizierten Oberfla-
chen sind von beachtlichem Interesse
fur biotechnologische Anwendungen

wie cell engineering, Bio-Assays und
Bioseparation.

Das Design makroskopischer Polymer-
materialien wie den Hydrogelen ist
auch ein wichtiger Teil des Forschungs-
programms. Verschiedene Polymernetz-
werktypen, die entweder chemische
(kovalente Bindungen) oder physika-
lische (nicht-kovalente Wechselwir-
kungen) Quervernetzungen enthalten,
werden synthetisiert und charakteri-
siert. Erst kUrzlich berichtete die
Gruppe von einem interessanten Bei-
spiel eines thermoschaltbaren Hydro-
gelnetzwerks. Biokompatible Scaffolds
mit zwischen Raumtemperatur und
physiologischer Temperatur umschalt-
baren Eigenschaften sind Materialien
von hohem Interesse fir biomedizi-
nische Anwendungen wie regenerative
Medizin, transdermale Pflaster und
Implantate. Die Bausteine dieser kon-
trollierbaren Netzwerke sind vierarmige
Sternpolymere (Fig. 1), die innen per-
manent hydrophile Polyethylenglycol-
Blocke und auBen warmeschaltbare
Oligoethylenglycol basierte Bldcke
enthalten. Unter der unteren kritischen
Entmischungstemperatur (LCST) der
warmesensiblen Segmente sind diese
Stern-Block-Copolymere doppelt hydro-
phil, d. h. vollstandig I6slich in wass-
rigem Medium, wahrend Uber der LCST
die warmesensiblen duBeren Bldcke
ausfallen. Das resultiert in der Bildung
eines definierten Hydrogelnetzwerks.
Obwohl sie eigentlich aus demselben
biokompatiblen Material — Polyethylen-
oxid-Einheiten — zusammengesetzt
sind, zeigen diese optimierten Architek-
turen kontrollierbare Sol-Gel-Ubergén-
ge in der Nahe physiologischer Tempe-
raturen (Fig. 2).



Nanotechnology for Life Science research group

The objective of the research unit
»Nanotechnology for Life Science« is to
design innovative polymer materials for
applications in biosciences. The scientif-
ic team is composed of seven members
and combines skills in macromolecular
chemistry, polymer physicochemistry
and biochemistry. Thus, a large range
of bio-applicable macromolecules such
as biodegradable polymers, amphiphilic
block co-polymers and stimuli-respon-
sive polymers (e.qg. temperature or
pH-responsive polymers) are designed,
synthesized and characterized. These
polymers can be prepared using es-
tablished polymerization methods (e.g.
conventional radical polymerization,
atom transfer radical polymerization,
ring-opening polymerization or poly-
condensation) or by modifying bio-
polymers such as polysaccharides or
proteins.

Moreover, these macromolecules can
be exploited to design a wide range of
nano- or micro-structured materials.
For instance, in recent years the group
has developed a broad collection of
polymer-based colloids (e.q. microgels,
micelles) and polymer-coated nano-
particles (e.q. iron oxide nanoparticles).
In particular, the stability of these
materials in physiological conditions
(e.g. buffers, cell medium) and their
possible applications in various areas
of life science such as gene therapy,
protein delivery and medical imaging
were studied. In addition to colloidal
systems, the group also investigates

a variety of nano-structured polymer
surfaces. For example, the modification
of model polymer substrates (e.q. poly-
propylene, polystyrene) or inorganic
substrates (e.g. gold, glass) with bio-
compatible polymers are studied. These
modified surfaces are of considerable
interest for biotechnology applications
such as cell engineering, bio-assays and
bioseparation.

The design of macroscopic polymer ma-
terials such as hydrogels is also an im-
portant part of the research program.
Various types of polymer networks
containing either chemical crosslinks
(e.g. covalent bonds) or physical cross-
links (e.g. non-covalent associations)
are synthesized and characterized. For
instance, the group recently reported
an interesting example of thermo-
reversible hydrogel networks. Biocom-
patible scaffolds with switchable prop-
erties between room temperature and
physiological temperature are materials
of high interest for biomedical applica-
tions such as regenerative medicine, cell
engineering, transdermal patches and
implants. The building-blocks of these
controllable networks are four-arm star
polymers (Fig. 1), which possess perma-
nently hydrophilic poly (ethylene glycol)
inner-blocks and thermoresponsive
oligo (ethylene glycol)-based outer-
blocks. Below the lower critical solution
temperature (LCST) of the thermo-
responsive segments, these star-block
co-polymers are double-hydrophilic

(i.e. fully soluble in aqueous medium),
whereas the thermoresponsive outer-
blocks precipitate above the LCST. This
results in the formation of a defined
hydrogel network. Although essentially
composed of the same biocompat-

ible material (i.e. ethylene oxide units),
these optimized architectures exhibit
controllable sol-gel transitions at near
physiological temperatures (Fig. 2).
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Anwendungen und Dienstleistungen
Applications and services

MaBstabsUbertragung einer Suspensionspolymerisation
Scale-up of a suspension polymerization

Synthese einheitlich zusammengesetzter Copolymere im kontinuierlichen Betrieb
Continuous synthesis of co-polymers with uniform composition

Verarbeitung von Celluloseregeneratfasern im Einstufenverfahren
Processing cellulose fibers using a one step method

Oben: Dr. Ulrich Wendler — Leiter der Abteilung Synthese.
Top: Dr. Ulrich Wendler — Head of the department Synthesis.

Unten: Neuartiges Polyesteramid, entwickelt im Fraunhofer PAZ Schkopau.
Bottom: New kind of polyesteramid, developed at the Fraunhofer PAZ Schkopau.
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Polymertechnologie im Pilotanlagenzentrum PAZ

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

—
Wechsel in der
Forschungsbereichsleitung

Zum 01. Juli 2008 ging die Forschungs-
bereichsleitung von Dr. Mathias Hahn,
Grandungsleiter des Pilotanlagenzen-
trums, auf Prof. Dr. Michael Bartke
Uber, der bislang wissenschaftlicher
Leiter des Pilotanlagenzentrums war.
Dr. Hahn wird dem Pilotanlagenzen-
trum jedoch auch in Zukunft in einer
neuen Funktion als Koordinator eng
verbunden bleiben und insbesondere
die Zusammenarbeit und Anbindung
an das Mutterinstitut IAP beférdern.

I
Entwicklung des Fraunhofer PAZ

Die Aufbauphase des Fraunhofer PAZ
wurde mit dem erfolgreichen Verwen-
dungsmittelnachweis fir das initiale
BMBF-Projekt zur Schaffung eines
»Fraunhofer-Demonstrationszentrums
far Polymersynthesen« erfolgreich
abgeschlossen.

Fokus des in 2007 mit einer Férderquo-
te von 30 Prozent und einer Laufzeit
von drei Jahren bewilligten BMBF-
Anschlussprojektes ist es, das PAZ als
eine nach dem bestehenden Finanzie-
rungsmodell der Fraunhofer-Gesell-
schaft erfolgreiche FUE-Einheit zu eta-
blieren. Dies erfordert das Einwerben
von Drittmitteln 6ffentlicher Férderge-
ber sowie Gelder aus direkter Industrie-
kooperation. In diesem Rahmen soll
das PAZ inhaltlich auf folgende Teil-
aspekte ausgerichtet werden:

— Aufbau und Starkung der zum
erfolgreichen Betrieb des
Pilotanlagenzentrums notwendigen
Kernkompetenzen,

— ldentifizierung und Bearbeitung von
wissenschaftlichen Aufgaben-
stellungen im Zusammenhang mit
dem Kampagnenbetrieb
(Vorbereitung und Unterstitzung),

— Vorlaufforschung im Laborbereich
zur ErschlieBung und Vorbereitung
neuer Arbeitsgebiete fir das Pilot-
anlagenzentrum und Transforma-
tion Erfolg versprechender Produkt-
und Verfahrensentwicklungen in
den PilotmaBstab.

—
Polymersynthesetechnikum

Hauptarbeitsgebiete im Polymersynthe-
setechnikum sind neben der Bereitstel-
lung von Mustermengen bis in den
TonnenmaBstab fir weitergehende
Produkt- und Anwendungsentwick-
lungen insbesondere auch die Ubertra-
gung von neuen Polymersynthesen aus
dem Labor- in den TechnikumsmaBstab
sowie die Entwicklung und Optimierung
einzelner Verfahrensstufen bis hin zur
Entwicklung neuer Verfahren. 2008
konnte eine gute Auslastung des Poly-
mersynthesetechnikums erreicht
werden.

Das vom Umfang her gréBte Projekt
war die Fortfiihrung einer schon beste-
henden Industriekooperation auf dem

Gebiet der Synthese eines kundenspe-
zifischen Polyesteramids. Mit einer
bereits in friiheren Kampagnen opti-
mierten Verfahrensweise wurden in
2008 mehrere mehrwochige Kampag-
nen zur Synthese von Mustermengen
zur Produkt- und Anwendungsentwick-
lung durchgefihrt, bei der konsistente
Produktqualitaten im Tonnenmalstab
erreicht werden konnten. Durch den
groBen Umfang dieses Projektes im
Schichtbetrieb Uber langere Zeitraume
konnten auch die organisatorisch not-
wendigen Ablaufe zum Betrieb der
Pilotanlage im Schichtbetrieb trainiert
und optimiert werden.

Ein weiterer Schwerpunkt lag auf der
Umsetzung neuer Verfahren in den
PilotmaBstab. So wurde fir die BASF
SE die Ubertragung einer katalytischen
Synthese eines aliphatischen Polycarbo-
nats aus Propylenoxid und Kohlendio-
xid in den PilotmaBstab durchgefihrt.
AnschlieBend wurden in mehreren
Ansatzen Mustermengen synthetisiert.
Fur die Kampagne wurde flr einen
bestehenden Reaktor ein neues Rihr-
werk nach MalBstabsubertragungskrite-
rien ausgelegt, montiert und in Betrieb
genommen. Hierbei waren eine Reihe
technischer Randbedingungen zu be-
achten. Weiterhin war zur Realisierung
eine unfangreiche Sicherheitsanalyse
notwendig, da Eingangsstoffe mit nicht
unerheblichem Gefahrdungspotenzial
verwendet wurden und eine potentiell
gefahrliche Nebenreaktion (Polyether-
bildung) auftreten kann. Die Sicher-
heitskonzeption wurde von der zustan-
digen Uberwachungsstelle geprift und
genehmigt.

In einem weiteren Projekt bestand die
Aufgabe ein Laborverfahren zur Her-
stellung einer Polymerdispersion in den
TechnikumsmaBstab zu Uberfihren.
Das Zielprodukt, ein pordses, hoch-
vernetztes Polymer, wird durch Suspen-
sionspolymerisation unter hohen
Stabilisatorkonzentrationen hergestellt.
Zur Herstellung der kugelférmigen
Teilchen definierter GroBe ist ein ver-
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gleichsweise groBer Energieeintrag
notwendig. Auf der Basis geeigneter
MaBstabsUbertragungskriterien wurde
flr einen bestehenden Suspensionsre-
aktor ein neuer Rihrer mit Antrieb
ausgelegt, montiert und in Betrieb
genommen. Im Zuge der Ruhrermodifi-
kation wurde der Rihrwerksflansch mit
acht Aussteifungsblechen verstarkt, um
Schwingungen zu reduzieren. Mit dem
modifizierten Ruhrwerk konnten Poly-
merdispersionen gemal der Kunden-
spezifikation synthetisiert werden.

I
Vorlaufforschung Polymersynthese

Im Bereich der verfahrenstechnisch
technologisch orientierten Vorlauffor-
schung wurden mehrere Laborprojekte
bearbeitet.

So wurde fir einen Kunden eine radi-
kalische Copolymerisation in Lésung
von satzweisen auf kontinuierlichen
Betrieb umgestellt. Dazu wurde zu-
nachst im Rahmen von satzweisen
Laborexperimenten die Kinetik der
Copolymerisation untersucht und in ein
reaktionstechnisches Modell umge-
setzt. Mit Hilfe des entwickelten Mo-
dells wurde im Labor eine Rihrkessel-
kaskade mit Zwischeneinspeisung der
schneller reagierenden Komponente
ausgelegt und aufgebaut. Basierend
auf Verweilzeitmessungen wurde ein
reales Reaktormodell fiir die Kaskade
abgeleitet, mit dessen Hilfe die statio-
naren Betriebsbedingungen und das
Anfahrverhalten der Kaskade vorausbe-
rechnet werden konnten. Durch mo-
dellbasierte Optimierung konnte die
Anfahrzeit bis zum Erreichen des
stationaren Zustands erheblich redu-
ziert werden.

AbschlieBend wurden in der Kaskade
Copolymerisationsexperimente zur
Modellvalidierung durchgefihrt. Die
gemessenen Umsatz-Zeit-Verlaufe und
Polymerzusammensetzungen der konti-

Pilotanlagezentrum Schkopau

nuierlichen Experimente stimmen mit
den Modellvorhersagen gut tGberein.

Weiterhin wurden Laborprojekte auf
den Gebieten Polyolefine, Polyamide
und anionische Polymerisation von
Methacrylaten durchgefihrt.

—
Polymerverabeitung

Ein Fokus der Arbeiten stellte die Direkt-
verarbeitung verschiedener Material-
systeme durch Compoundierung und
Spritzguss sowie die Untersuchung
dieser zur Eignung als Werkstoff fur
Bauteile im Transportwesen dar. Ausge-
wahlte Materialsysteme hierftr waren
PET/PE — Blends und PE/Celluloserege-
neratfaser (CRF) — Compounds. Ziel
war die Entwicklung einer Materialvari-
ante mit erhdhter Biegesteifigkeit und
verbessertem Kriechverhalten sowie
hoher Schlagzahigkeit im Vergleich zu
aktuell eingesetzten Werkstoffen. Die
Ausgangsmaterialien wurden in einem
einstufigen Compoundier-Spritzguss-
verfahren an einem SpritzgieBcom-
pounder KM1300-14 000 IMC zu
einem fertigen Referenzbauteil verar-
beitet. Die Blends aus PET/PE wurden
mit unterschiedlichen Anteilen an PE
(0, 5, 10 und 15 Prozent) hergestellt.
Fur die Generierung der Bauteile aus
faserverstarktem PE wurden in das
Matrixmaterial PE Celluloseregenerat-
fasern (0, 5 und 10 Prozent) in Form
von 4 mm langen Schnittfasern sowie
ein Haftvermittler in den jeweiligen,
dem Faseranteil angepassten Anteilen,
eingearbeitet. Aus den Bauteilen wur-
den Prufkorper entnommen und auf
ihre Materialcharakteristik (mecha-
nische Eigenschaften, Morphologie fur
die Blendvarianten) hin untersucht. Die
morphologischen Untersuchungen zu
den Blends zeigten, dass die maschi-
nen- und prozesstechnischen
Compoundier- und Verarbeitungsbe-
dingungen am SpritzgieBcompounder
gut geeignet und auf die Material-
systeme angepasst waren. Alle Blends

Pilot Plant Center Schkopau

zeigten eine sehr gleichmaBige Phasen-
verteilung. Alle Materialuntersuchun-
gen zusammenfassend konnten die
Materialsysteme PET/PE mit einem PE-
Anteil von 15 Prozent und PE/CRF mit
Faseranteilen zwischen 5 und 10 Pro-
zent fur die Anwendung als aussichts-
reich eingestuft werden.

—
Vernetzung in der
Forschungslandschaft

Aufgrund der anwendungsnahen Aus-
richtung des Fraunhofer PAZ nimmt es
eine SchlUsselrolle im Fraunhofer-Inno-
vationscluster Polymertechnologie ein.
Der seit Ende 2007 bestehende Innova-
tionscluster verfolgt das Ziel, auf dem
Gebiet der Polymertechnologie durch
eine Vernetzung der angewandten
Forschung und der Hochschulfor-
schung mit der einschlagigen Industrie
die Entwicklung innovativer Produkte
und Verfahren zu forcieren. Erste Ge-
meinschaftsprojekte auf den Gebieten
»Synthesekautschuk« und »Polymer-/
Nanopartikelblends« sind beantragt.

Weiterhin beteiligt sich das Fraunhofer
PAZ Uber eine FordermaBnahme des
Bundesministeriums fur Verkehr, Bau
und Stadtentwicklung (BMVBS) an
einem Verbundvorhaben zum Wissens-
und Technologietransfer. Das Projekt
»Das Fraunhofer-Pilotanlagenzentrum
fur Polymersynthese und -verarbeitung
als regionaler Motor des Wissens- und
Technologietransfers« hat das Ziel, ein
weiteres hohes Wachstum der Kunst-
stoff verarbeitenden Industrie in der
Region Mitteldeutschland sicherzustel-
len und zu beférdern. Im Mittelpunkt
steht hier der Aufbau von Strukturen
flr einen effizienten Wissens- und
Technologietransfer der Ergebnisse
wissenschaftlicher Arbeiten des
Fraunhofer PAZ in die regionalen Kunst-
stoff verarbeitenden Unternehmen.

91
- pidnkergiq polymerf



¥  Fraunhofer IAP

Jahresbericht
g Annual Report 2008

Polymer technology in the Polymer Pilot Plant Center PAZ

The Fraunhofer Pilot Plant Center for
Polymer Synthesis and Processing PAZ
in Schkopau is a joint initiative of the
Fraunhofer Institutes for Applied Poly-
mer Research IAP and Mechanics of
Materials IWM in Halle. It carries out
research in the areas of polymer syn-
thesis and polymer processing with an
emphasis on scale-ups. Equipped with
wide-ranging technical facilities for
various polymer synthesis processes
and plastics processing technologies,
the center enjoys a unique selling posi-
tion on the R&D market. New products
and innovative technologies along the
entire value chain are developed at the
PAZ — from monomers through synthe-
sis and processing of polymers to test-
ed components. Polymer synthesis and
processing are closely linked in this
work.

[
New head of research division

Effective July 1, 2008, the head of the
research division changed from Dr. Mathias
Hahn, founding director of the pilot plant
center, to Prof. Dr. Michael Bartke, who
had been scientific director of the pilot
plant center up until then. Dr. Hahn will
still be closely associated with the Pilot
Plant Center in the future in a new func-
tion as a coordinator, focusing especially
on facilitating the collaboration between
the PAZ and the parent institute IAR

[
Development
of the Fraunhofer PAZ

Start-up of the Fraunhofer Pilot Plant
Center was finalized with the approval
of the appropriate use of funding for
the initial BMBF project »Fraunhofer
demonstration center for polymer
synthesis«. In 2007 the BMBF approved
a 30 percent grant for a follow-up
project to run for three years. The aim
is to develop the PAZ into a successful
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R&D unit that will operate on the exist-
ing financing model of the Fraunhofer-
Gesellschaft. This necessitates acquir-
ing third-party funds in the form of
public grants and money stemming
from contract research for industry
enterprises. This goal is to be attained
by focusing Pilot Plant Center activities
on the following:

— building up and strengthening the
core competencies that are
necessary for successful operation
of the Pilot Plant Center,

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

— fundamental lab research for
establishing new tasks and
transferring promising products or
process developments to a pilot
plant scale.

I
Polymer synthesis pilot plant

The main activities in the polymer pilot
plant include supplying polymer sam-
ples on a ton-scale level for advanced
product and application development,
transferring new polymer synthesis
processes from laboratory to pilot plant
scale, as well as developing and opti-
mizing new polymer synthesis process
steps and polymerization processes.
The Pilot Plant was well-utilized in
2008.

The biggest project in terms of volume
was the continuation of an already
existing collaboration with an industrial
client in the area of polyesteramide
synthesis. Utilizing a process setup
already optimized in earlier campaigns,
a couple of campaigns, each lasting for
several weeks, were carried out in
2008 in order to synthesize custom
specific polyesteramide sample material
for product development and applica-

tion testing. Consistent product quali-
ties could be reached on a ton-scale
level. Because a large extent of this
project was done in shifts lasting lon-
ger periods of time, the operational
sequences for shift operation in the
pilot plant could be practiced und
optimized.

Further emphasis was placed on the
transfer of new processes to a pilot
plant scale. An example of this was a
project for BASF SE, in which a cata-
lytic synthesis of an aliphatic polycar-
bonate made from propylene oxide
and carbon dioxide was transferred
from lab to pilot scale and a number of
batches of sample material were syn-
thesized. The campaign was carried
out in an existing reactor, which had
been modified through the design and
installation of a new stirrer drive. A
couple of technical boundaries had to
be considered. Additionally, an exten-
sive safety analysis was carried out for
the campaign, since starting materials
with substantial hazard potential were
used and the occurrence of a poten-
tially dangerous side reaction (poly-
ether formation) could not be ruled
out. The safety concept was checked
and approved by the authorities in
charge.

The task of a further project was to
transfer a lab-scale process for synthe-
sizing polymer dispersions to a pilot
scale. The targeted product, a highly
cross-linked polymer, was synthesized
in suspension polymerization using
high stabilizer concentrations. Quite a
high power input is needed to synthe-
size spherical particles of defined par-
ticle size. On the basis of appropriate
scale-up criteria, a new stirrer with
stirrer drive was designed and installed
in an existing suspension polymeriza-
tion reactor. Along with the stirrer
modifications, the stirrer flange was
reinforced with eight reinforcement
plates to reduce oscillations. Polymer
dispersions could be synthesized



according to client specifications using
the new stirrer drive.

I
Long term research on
polymer synthesis

Several lab-scale projects have been
carried out with respect to process and
technological oriented long-term
research.

For one client, a radical copolymeriza-
tion in solution was transferred from
batch-wise to continuous operation.
Starting from lab-scale batch experi-
ments, kinetics of the copolymerization
were studied and compiled in a kinetic
model. Using the developed model, a
lab-scale cascade of stirred tank reac-
tors with additional feed of the faster
reacting monomer was designed and
set up. Based on residence time distri-
bution measurements, a model reflect-
ing the real mixing behavior in the
cascade was derived with which the
steady-state operation conditions and
the start-up behavior could be estimat-
ed. The start-up procedure for reaching
a steady-state could be reduced substan-
tially using model-based optimization.
Finally, the model was verified experi-
mentally by copolymerization experi-
ments in the cascade. The measured
conversion-time profiles and polymer
compositions of the continuous experi-
ments concurred with model
predictions.

Further lab-scale projects have been
carried out the areas of polyolefins,
polyamides and anionic polymerization
of methacrylates.

Pilotanlagezentrum Schkopau

I
Polymer processing

One focus was the direct processing of
various material systems through com-
pounding and injection molding in one
step and subsequent material investi-
gation to see whether they were suit-
able for components in transport facili-
ties. Selected material systems were
blends of PET/PE and composites of PE
with regenerated cellulosic fibers (CRF).
The aim was to develop a type of ma-
terial with increased bending strength,
better creep behavior and high impact
strength compared to materials cur-
rently being used. The raw materials
were processed to a reference injection
molding part through compounding
and injection molding in one process
step using an injection molding com-
pounder KM1300-14,000 IMC (Krauss-
Maffei). The PET/PE blends were fabri-
cated with different percentages of PE
(0, 5, 10 and 15 percent). To generate
components made of fiber reinforced
PE, PE cellulose regenerated fibers

(0,5 and 10 percent) in the form of

4 mm long staple fibers were intro-
duced into the matrix material. The
right amount of a coupling agent was
adjusted to the fiber amount. Test
specimens were extracted from the
injection molding part and their mate-
rial characteristics (mechanical proper-
ties, morphology) were analyzed. The
morphologic investigations showed
that the compounding conditions, as
well as the design of the compounding
screw, were suitable for the production
of the blends. The phase distribution of
all the produced blends seemed to be
even. In summary, all of the tests
showed that the material systems PET/
PE, with a PE content of 15 percent,
and PE/CRF, with a CRF content of
between 5 and 10 percent could classi-
fied as promising for the application.

Pilot Plant Center Schkopau

I
Network activities in the
research community

Due to its application oriented focus,
the Fraunhofer PAZ plays a key role
within the »Fraunhofer Innovation
Cluster Polymer Technology Halle/
Leipzig«. The Fraunhofer Innovation
Cluster Polymer Technology has existed
since the end of 2007 and aims to
accelerate the development of innova-
tive products and processes in the field
of polymer technology through
networking with applied research insti-
tutes, universities and industrial part-
ners in this field. Initial joint develop-
ment projects in the field of »synthetic
rubber« and »polymer/ nano particle
blends« have been applied for.

Furthermore, the Pilot Plant Center is
taking part in a joint project for knowl-
edge and technology transfer funded
by the German federal ministry of
transport, building and urban affairs
(BMVBS). The project »Fraunhofer
Polymer Pilot Plant Center for polymer
synthesis and processing as regional
force behind knowledge and technol-
ogy transfer« aims to secure and pro-
mote the continuation of strong
growth in the plastic processing indus-
try in central Germany. The focus of
the project is to establish structures to
efficiently transfer the knowledge and
technology of the Fraunhofer Polymer
Pilot Plant Center’s scientific findings to
the regional plastic processing
companies.
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Anwendungen und Dienstleistungen

— —

Leistungsangebot Pilotanlage — Verarbeitung

— Entwicklung/Anpassung von Poly- Technische Parameter der Verarbei-
mersystemen im Labormafstab tungsmodule

— Ubertragung von Syntheseprozessen
vom Labor- in den TechnikummaB-
stab

— technologische Optimierung von
Reaktionsfuhrungen

— Auftragssynthese: Herstellung von

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

Klein- und Testchargen Ausrustung
— Entwicklung von Kunststoff-
compounds — Injection Molding Compounder KM
— Austestung und Optimierung von 1300 - 14 000 IMC
Compoundier- und Verarbeitungs- (SchlieBkraft 1300 Tonnen)
prozessen — gleichlaufende parallele Doppel-
— Ermittlung der Materialstruktur und schneckenextruder unterschied-
Korrelation mit den Eigenschaften licher GréBe ZE 40

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

Ausrustung

— Emulsionspolymerisation
(kontinuierlich, Batch)

— Suspensionspolymerisation

— Massepolymerisation
(kontinuierlich, Batch)

— Hochviskosetechnologie
(Ein- und Doppelwellenkneter)

— Begasungs-/Hydrierreaktor

Designparameter der Synthese-
reaktoren

Reaktorvolumina: 50 bis 1000 L
Betriebsdruck: -1 bis 100 bar
Betriebstemp.: -25 bis 350 °C
Durchsatz: 5 bis 100 kg/h
Endviskositdten: bis 40 000 Pas




Applications and services

I
Services provided

— development and adaptation of
polymer systems in laboratory
scale

— transfer of polymer synthesis
processes from lab- to pilot scale

— technological optimization of poly-
merization processes

— contract syntheses: production of
small lots and test batches

— development of polymer
compounds

— testing and optimization of com-
pounding and processing methods

— characterization of material struc-
ture and correlation with properties

I
Pilot-plant synthesis

Equipment

— 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: 50 to 1000 L
— operating pressure: -1 to 100 bar
— operating temperature:
-25 to 350 °C
— throughput: 5 to 100 kg/h
— final viscosities: up to 40,000 Pas

Pilotanlagezentrum Schkopau

I
Pilot-plant processing

Technical parameters of the
processing modules

— shot weight: 50 g to 5 kg

— Injection molding with second
component

— in-mold lamination (backmolding)
possible

— compounding up to 400 kg/h

Equipment

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

— co-rotating twin-screw extruders
ZE 40

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

Pilot Plant Center Schkopau

Kontakt Contact

Forschungsbereichsleiter
Division director

Pilotanlagenzentrum Schkopau
Pilot Plant Center Schkopau
Prof. Dr. Michael Bartke
Telefon +49 3461 2598-120

Fax +49 3461 2598-105
michael.bartke@iap.fraunhofer.de

Synthese

Synthesis

Dr. Ulrich Wendler

Telefon: +49 3461 2598-210
ulrich.wendler@iap.fraunhofer.de

Verarbeitung

Processing

Dipl.-Ing. Peter Stache
Telefon: +49 3461 2598-321
peter.stache@iap.fraunhofer.de
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Fig. 1: 670L Pilot plant reactor C2510.

Drive [rpm]  Tilted blade [pm]  Intermig [pm)]
S00 14-80(1.18)= &-70 (1. 200"
1000 10-70(2.36)* 5-25(2.41)*
1500 4-20(3.53)* 5-18 (3.61)*
2000 3-10(4.71)* 2-15 (4 820

* Circumferential speed [ms)

Fig. 2: Particle size in the 150 mL laboratory
reactor.
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Mal3stabstbertragung einer Suspensionspolymerisation

Das Fraunhofer-Pilotanlagenzentrum fiir
Polymersynthese und —verarbeitung PAZ
in Schkopau bietet seinen Kunden eine
auf ihre Bedurfnisse zugeschnittene
MaBstabsvergréBerung von Polymersyn-
these- und Verarbeitungsprozessen. Fur
einen Kunden wurde ein Verfahren zur
Herstellung einer speziellen Suspensions-
polymerdispersion im Rihrkesselreaktor
vom LabormaBstab in den PilotmaBstab
(670 L) Gberfuhrt. Bei kaum einer ande-
ren Ruhraufgabe gibt es eine so hohe
Vielfalt an unterschiedlichen Scale-up-
Kriterien wie beim Emulgieren und Sus-
pendieren [1]. Das Zielprodukt — ein
pordses, hochvernetztes Polymer — wird
unter hohen Stabilisatormengen herge-
stellt. Zur Herstellung der kugelférmigen
Teilchen eng definierter GroBe ist ein sehr
groBer Energieeintrag beim Emulgieren
notwendig.

I
MafBstabsvergréBerung

Die MaBstabsvergroBerung kann hier
entweder mit einer Ubertragung nahe
P/V = konst. (Blche-Theorem) oder bei
konstanter Umfangsgeschwindigkeit
erfolgen. Beide werden abhangig von der
Schwarmsinkgeschwindigkeit (Funktion
der Volumenkonzentration, Teilchen-/
Tropfchendurchmesser, Dichtedifferenz
zur kontinuierlichen Phase) eingesetzt.
Fur die Auswahl der Scale-up-Kriterien
wurden in Zusammenarbeit mit dem
Forschungsbereich Synthese- und Poly-
mertechnik des IAP Potsdam Vorversuche
im 150 mL MaBstab durchgefihrt. Hier-
bei stellte sich der sehr hohe MaBstabu-
bertragungsfaktor problematisch dar.

FUr die Anpassung des Rihrwerkes wur-
den universelle Intermig-Rihrorgane
ausgewahlt, welche ein groBes Prozess-
fenster auch fir andere Polymerisations-
technologien ermdglichen. Bei den
Laborvorversuchen kamen sowohl Inter-
mig- als auch ein Schragblattrihrer zum
Einsatz. Durch ihre unterschiedlichen
Geometrien konnten einige fluiddyna-

mische Randbedingungen ausgeschlos-
sen werden. Die ZielteilchengroBe von

2 - 30 ym wird mit dem Intermig-Rihrer
bei ca. 2000 rpm erreicht. Mit dem Scale-
up-Kriterium »Umfangsgeschwindigkeit
= konst.« ergibt sich ein Intermig-Ruhrer
mit einen Durchmesser von 400 mm und
eine Ruhrerdrehzahl von 230 rpm. Mittels
des Buiche-Theorems errechnet sich ein
theoretischer Energieeintrag von

25,4 kW in den Reaktor. Das sind fur
Ruhrapparate dieser GroBe vollig un-
realistische Werte, so dass aus rein prak-
tikablen Griinden eine Anwendung des
Bliche-Theorem nicht maoglich war.

I
Technische MaBnahmen
und Ergebnisse

Am Reaktor C2510 wurden — unter
kritischer Bewertung der Scale-up-Ergeb-
nisse — technischen Anderungen vorge-
nommen: Einsatz eines Motors (7,5 kW)
mit Getriebe und Frequenzumformer fiir
eine Ruhrerdrehzahl von 25 — 500 rpm;
Installation eines 3-stufigen Intermig-
Ruhrersystems und von vier Stromstérern.
Bei einem Rihrapparat stellt die Rihrwel-
le in der Regel nicht das einzige schwin-
gungsfahige Element dar. Resultierend
aus einer »Modalanalyse« wurde der
Ruhrwerksflansch mit acht Aussteifungs-
blechen verstarkt. Die berechnete Scale-
up-Drehzahl von 230 rpm war etwas zu
gering, um die angestrebte TeilchengréBe
zu erreichen. Eine mogliche Ursache liegt
in der durch Schaumbildung beim Emul-
gieren (Viskositatsverringerung) resul-
tierende Verringerung des Leistungs-
eintrages. Die durch eine moderate
Drehzahlerh6hung hergestellten Poly-
merisationsdispersionen entsprachen
schlieBlich im vollen Umfange den Anfor-
derungen des Kunden und zeigten, dass
das ausgewahlte Scale-up-Kriterium fir
dieses Stoffsystem zutreffend war.
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Scale-up of a suspension polymerization

One task of the Fraunhofer Pilot Plant
Center for Polymer Synthesis and Pro-
cessing (PAZ) in Schkopau is to scale-up
polymerization processes from lab size
to production size. For one customer,

a process to produce a sophisticated
polymer dispersion was transfered from
a lab-scale stirrer tank reactor to a pilot
plant scale (670 L). The target product,
a porous high cross-linked polymer,

is synthesized in a suspension polym-
erization with a very high content of
stabilizer. To produce spherical particles
with a defined dimension, it is neces-
sary to use a relatively high application
of energy for the emulsification. There
is a dazzling array of various and com-
plex scale-up criteria for the necessary
agitation of suspensions and emulsions
systems [1].

I
Scale-up

These two scale-up procedures are
possible for the target process: scale-up
near p/V = const. (Bueche theory) and
scale-up circumferential speed

u = const. Both procedures are used
depending on the particle’s declining
speed (function of the concentration of
volume, particle/droplet diameter, den-
sity difference to continuous phase).
Some preliminary tests were made in

a 150 mL lab reactor in collaboration
with the division of research »Synthesis
and polymer technology« of the Fraun-
hofer Institute for Applied Polymer Re-
search Potsdam. An »Intermig« agitator
and a tilted blade agitator were used in
this scale.

Due to these different geometries some
fluid dynamic boundary conditions
could be eliminated. The final particle
size of 2 - 30 um was achieved with

the »Intermig« agitator at 2000 rpm.
Universal -Intermig- agitator parts were
used in the pilot plant to adapt the agi-
tator systems, because they offer large
process latitudes. The scale-up

criterion »circumferential speed Kontakt Contact
= const.« required an -Intermig- agita-
tor with a diameter of 400 mm and an
agitator speed of 230 rom. A theoreti-
cal application of energy of 25.4 kW in
the reactor was calculated on the basis
of the »Bliche Theory«. Based on the
size of the reactor, this is an unrealistic
value. Therefore for purely practical
reasons, the »Bliche Theory« was not

Dr. Ulrich Wendler

Telefon +49 3461 2598-210

Fax +49 3461 2598-105
ulrich.wendler@iap.fraunhofer.de

applicable.

Literatur Literature

[1] Hentrich: Handbuch der Rihrtechnik;

— Schopfheim (2000)

Technical arrangements and results

Based on a critical analysis of the results
of the scale-up, the following techni-
cal changes were made in the C2510
reactor: installation of a motor (7.5 kW)
with a new gear and frequency con-
verter for an agitator speed from

25 to 500 rpm, installation of a 3 speed
-Intermig- agitator system and four
baffles for agitation. In an agitator de-
vice, the shaft of the agitator is not the
only oscillatory element. Based on this
knowledge and the results of a »modal
analysis«, we strengthened the flange
of the agitator with eight stiffening
sheets. The calculated scale-up agitator
speed of 230 rpm was not enough for
the end particle size. A possible cause
could be the decrease in the power
impact caused by the foam formation
during the emulsification (decrease of
viscosity). With a moderate increase of
the agitator speed, it was possible to
synthesize a polymer dispersion which
is consistent with our client’s require-
ments. That performance showed

the scale-up criterion »circumferential
speed u = const« is applicable for that
process.
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Fig. 1: Conversion-time data for batch experi-
ments with different monomer composition,
experimental value (dots) and model (line).

Fig. 2: Lab-scale continuous stirred tank reactor
cascade.
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Fig. 3: Conversion-time for optimized start-up
procedure in the continuous stirred tank reactor
cascade, experimental values (dots) and predic-
tive simulation (lines).
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Synthese einheitlich zusammengesetzter Copolymere

im kontinuierlichen Betrieb

Kontinuierliche Verfahren ertffnen die
Médglichkeit, auch bei Copolymerisa-
tionen mit sehr unterschiedlich reaktiven
Monomeren, Polymere mit einheitlicher
Copolymerzusammensetzung zu
synthetisieren.

In Zusammenarbeit mit dem Fraunhofer
IAP, einem Industriepartner und der
Martin-Luther-Universitat Halle-Witten-
berg, AG Polymerisationstechnik, wurde
am Fraunhofer PAZ die modellbasierte
Ubertragung der radikalischen Copoly-
merisation von Diallyldimethylammonium-
chlorid (DADMAC) und Acrylamid (AAM)
von satzweisen auf kontinuierlichen
Betrieb in einer Rihrkesselkaskade im
Rahmen einer Diplomarbeit untersucht.

—
Vorgehensweise

Zunachst wurde die Kinetik der Copoly-
merisation von DADMAC und AAM in
Losung in einem diskontinuierlichen
Rihrkessel experimentell untersucht.
Dazu wurden Copolymerisationsexperi-
mente mit unterschiedlichen Ansatzver-
haltnissen der beiden Monomere durch-
geftihrt. Wahrend der Reaktion wurden
Polymerproben entnommen und hin-
sichtlich Umsatz, Molgewicht und Co-
monomerzusammensetzung analysiert.

Basierend auf diesen experimentellen
Ergebnissen wurde ein kinetisches Mo-
dell der Copolymerisation aufgestellt.
Die entsprechenden Geschwindigkeits-
konstanten wurden durch Anpassung
der Parameter an die experimentellen
Ergebnisse bestimmt. Mit Hilfe des ent-
wickelten Modells wurde anschlieBend
im LabormaBstab eine Ruhrkesselkaska-
de mit drei Reaktoren und Zwischenein-
speisung der schneller reagierenden
Komponente AAM ausgelegt.

Um das reale hydrodynamische Verhal-
ten der Kaskade auch bei héheren Vis-
kositaten abbilden zu kénnen, wurden
Verweilzeitmessungen in der Kaskade
durchgefuhrt. Basierend auf diesen

Messungen wurde ein reales Reaktor-
modell, bestehend aus idealen Rihrkes-
selanteilen und idealen Rohreaktorantei-
len, abgeleitet. Durch Kombination des
kinetischen Modells mit dem realen
Reaktormodell wurden die Betriebsbe-
dingungen der Kaskade optimiert.

Die Simulations- und Optimierungser-
gebnisse wurden anschlieBend durch
Copolymerisationsexperimente in der
kontinuierlichen Ruhrkesselkaskade
experimentell verifiziert.

—
Ergebnisse

Durch modellbasierte Optimierung
konnten die stationdren Betriebsbe-
dingungen der Kaskade bestimmt wer-
den, um einen gewinschten Endumsatz
und eine vorgegebene Copolymerzu-
sammensetzung in jedem Kessel und
somit eine engere Verteilung der Copo-
lymerzusammensetzung zu erreichen.
Zusatzlich wurde das dynamische An-
fahrverhalten der Kaskade simuliert.
Durch modellbasierte Optimierung der
Anfangszusammensetzungen (Mono-
mere und Initiator), konnte die Anfahr-
zeit bis zum Erreichen des stationdren
Zustands von sechs auf drei Stunden
reduziert werden.

Die experimentelle Verifizierung der
optimierten Betriebsweise zeigt eine
gute Ubereinstimmung von vorausbe-
rechneten und gemessenen Umsatz-
Zeit-Verldufen und Polymerzusammen-
setzungen auf.

Das reale Reaktormodell, basierend auf
satzweisen kinetischen Experimenten
und Messungen der Verweilzeitvertei-
lung, ist somit ohne weitere Modellpara-
meter in der Lage sowohl den statio-
naren Betriebspunkt als auch das
dynamische Anfahrverhalten der Copo-
lymerisation in der kontinuierlichen
RUhrkesselkaskade im Rahmen der
Messgenauigkeit gut vorherzusagen.
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Continuous synthesis of co-polymers

with uniform composition

Continuous processes make it possible
to synthesize co-polymers with narrow
product distribution including copoly-
merization with monomers with very
different propagation rates.

In collaboration with the Fraunhofer IAP,
an industrial partner, and the polymer
reaction engineering group at the Mar-
tin-Luther-University Halle-Wittenberg
the model-based transfer of free radical
copolymerization of diallyldimethyl am-
monium chloride (DADMAC) and acryl-
amide (AAM) from batch to continuous
operation in a stirred tank reactor cas-
cade has been studied at the Pilot Plant
Center as part of a degree thesis.

I
Approach

Initially, kinetics of copolymerization of
DADMAC and AAM were studied ex-
perimentally in a solution. Copolymer-
ization experiments with varying initial
monomer composition were carried
out. During the course of the reaction,
samples were taken and conversion,
molecular weight and copolymer com-
position were analyzed.

Based on these experimental results, a
kinetic model for the copolymerization
was derived. The corresponding rate
constants were determined by adjust-
ing the parameters to the experimental
results. A lab-scale continuous stirred
tank reactor cascade with three reac
tors and additional feeding of the faster
reacting AAM was designed with the
aid of the kinetic model that had been
developed.

Residence time distribution measure-
ments were carried out in order to rep-
resent the real hydrodynamic behavior
of the reactor cascade, also at elevated
viscosities. Based on these measure-
ments, a real reactor model consisting
of ideal stirred tank reactor sections
and ideal plug flow reactor sections
was developed.

Operating conditions of the cascade
were optimized by combining the real
reactor model with the developed ki-
netic model.

Finally, the results of simulation and op-
timization were verified experimentally
through copolymerization experiments
in the continuous stirred tank reactor
cascade.

[
Results

Steady-state operating conditions

of the cascade could be established
through model-based optimization in
order to reach a desired final conver-
sion and specified copolymer composi-
tion in each reactor. This resulted in a
more uniform copolymer composition.

The dynamic start-up procedure of the
cascade was also simulated. Through
model-based optimization of the initial
reactor composition (monomers and
initiator), the start-up time needed to
reach a steady state could be reduced
from six to three hours.

Experimental verification of the opti-
mized operation regime reveals a good
correlation between the measured and
calculated conversion-time data and
polymer compositions.

The real reactor model, based on ki-
netic batch experiments and residence
time distribution measurements, can
predict both the steady operating
conditions and the dynamic start-up
behavior of copolymerization in the
continuous stirred tank reactor cascade,
without needing any further model
parameters.

Pilot Plant Center Schkopau

Kontakt Contact

Prof. Dr.-Ing. Michael Bartke
Telefon +49 3461 2598-120

Fax +49 3461 2598-105
michael.bartke@iap.fraunhofer.de

Kooperation Collaboration

Dipl.-Ing. Thomas Kroner, Arbeitsgruppe Poly-
merisationstechnik, Martin-Luther-Universitat
Halle-Wittenberg
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Fig. 1: twin-screw-belt conveyor (ZBFE) and
conventional side feeder (ZSFE).
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Fig. 2: Maximum throughput of cellulose staple
fibers in a ZE40A extruder with different feeding
systems.
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Verarbeitung von Celluloseregeneratfasern

im Einstufenverfahren

Polymer- und Regeneratfasern mit
hoher ReiBdehnung liefern im Kompo-
sit hohe Schlagzahigkeitswerte und
haben somit fiir verschiedene Anwen-
dungen das Potenzial, Glasfasern im
Komposit zu substituieren. Die Verar-
beitung in Form von Stapelfasern mit
definierter Schnittlange erfolgt zweck-
maBig an einem parallelen, gleichsinnig
drehenden Doppelschneckenextruder.
Regeneratfasern wie Celluloseregene-
ratfasern (CRF) besitzen ein sehr ge-
ringes Schittgewicht und neigen zur
Bildung von wirren Faserhaufwerken.
Dadurch ergeben sich Probleme bei der
Faserdosierung, der gleichmaBigen und
ausreichenden Forderung der geschnit-
tenen Fasern hin zum Extruder und
beim Einzug in die Extruderschnecken.

Ziel der Arbeit war die Entwicklung
einer effizienten, einstufigen und
stabilen technologischen Linie fir die
Einarbeitung geschnittener CRF in
Thermoplaste.

Das Forder- und Dosierproblem wurde
dadurch geldst, dass Endlosfasergarne,
die ein konstantes Fadengewicht pro
Lange (tex) besitzen, mit einer defi-
nierten, einstellbaren Abzugsgeschwin-
digkeit von einer Spule abgezogen und
unmittelbar Gber dem Extruder von
einer Schneidanlage (NMC-H 150,

Fa. Oerlikon Neumag) auf eine defi-
nierte Ldnge geschnitten werden. Die
geschnittenen Fasern fallen unmittelbar
in eine darunter befindliche Faserzu-
fuhreinrichtung. Die Faserzufuhr und
der Fasereinzug der groBen Faservolu-
mina zum, bzw. in den Extruder konn-
ten durch eine neu entwickelte und
patentierte Faserzufuhrtechnik, eine
zweiwellige Bandfordereinrichtung
(ZBFE), gelost werden (Fig. 1). Es han-
delt sich um eine Zufuhrtechnik mit als
Bandforderung ausgebildeten Behélter-
wanden. Diese weisen eine aufgeraute
Oberflache auf. Im Zentrum des Behal-
ters ist ein gleichsinnig drehendes For-
derschneckenpaar mit dicht kdmmen-
dem Profil angebracht, welches im

Zusammenspiel mit den Forderbandern
eine Zwangsforderung der Fasern in
den Extruder gewahrleistet. Die ZBFE
wird vertikal auf den Extruder aufge-
setzt und transportiert die von der
Schneidanlage zugefuhrten Fasern von
oben in den Zwickelbereich der beiden
Extruderschnecken. Das Schneiden der
Fasern direkt vor dem Compoundier-
prozess verhindert die Bildung von
Faserhaufwerken und die optimierte
Zufuhrtechnologie zum Extruder er-
maoglicht eine signifikante Erhohung
der Durchsatzmenge geschnittener
Fasern im Vergleich zu einer konventio-
nellen Seitenflttereinrichtung (Fig. 2).
Der an einer ZE40A mit der Prototyp-
Anlage erzielte maximale Durchsatz
geschnittener Regeneratfasern (Faser-
lange 4 mm, Schittgewicht ca. 30 g/L)
lag bei deutlich Uber 60 kg/h, wahrend
mittels konventioneller Seitenfltterein-
richtung (ZSFE) lediglich ca. 8 kg/h
erreicht werden konnten. Bei einem
angenommenen Faseranteil von 25 Pro-
zent konnte mit dieser Anlagenkonfi-
guration ein Komposit-Massedurchsatz
von 240 kg/h realisiert werden. Durch
das Zusammenwirken von Schneidanla-
ge, ZBFE und Doppelschneckenextruder
konnte eine einstufige, flexible und
produktionstypische Verarbeitungslinie
flr Polymer- und Regeneratfasern ent-
wickelt werden.
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Processing cellulose fibers using a one step method

Polymer and regenerated cellulose
fibers with high elongation at break
demonstrate good impact strength in a
composite with a thermoplastic matrix.
Thus in various applications they can
replace glass fibers as a reinforcing ma-
terial. Staple fibers with defined cutting
length were processed for this purpose
using a parallel, co-rotating twin screw
extruder. Regenerated cellulose fibers
(CRF) have a low density and tend to
accumulate confused fiber debris. This
results in problems with gravimetric
dosing and the consistent and sufficient
conveyance of the cut fibers to and into
the extruder.

The objective of the work was to de-
sign an efficient, one step, stable pro-
cess of incorporating cut cellulose fibers
into thermoplastic materials.

The conveyance and dosing issues
were overcome by cutting continuous
filaments with a constant weight per
length (tex) to a defined length directly
over the extruder using shearing equip-
ment with an adjustable speed. The
sliced fibers fall directly into a subjacent
fiber conveyance unit. The fiber convey-
ance to, and the feeding of large fiber
volumes into the extruder was im-
proved through an innovative and pat-
ented technique of a twin-screw-belt
conveyor (ZBFE, Fig. 1). The walls of the
conveyor are designed as a belt con-
veyor with a roughened surface. In the
center of the system there is a co-rotat-
ing twin screw and the unit works as a
force feeder. The ZBFE transports the
cut fibers top-down to the gusset of
the screws in the extruder. The forma-
tion of fiber debris is prevented by cut-
ting the fibers immediately before the
compounding process. The improved
feeding technique offers a significant
increase of the fiber throughput in
comparison with a conventional side
feeder (Fig. 2). The maximum through-
put of cellulose staple fibers (fiber
length 4 mm, bulk density ca. 30 g/L)
in a co-rotating twin screw extruder

ZE40A (KraussMaffei Berstorff) was
clearly higher than 60 kg/h. Only about
8 kg/h were possible when a con-
ventional side feeder was used. With
an assumed fiber rate of 25 percent,
an overall composite throughput of
240 kg/h is practicable with this system
configuration. Because of the coaction
of the shearing equipment, the twin
screw conveyor and the twin screw
extruder, it was possible to develop a
flexible, one-step process on a pilot
plant scale to process polymer and
synthetic fibers.

Pilot Plant Center Schkopau

Kontakt Contact

Dipl.-Ing. lvonne Jahn
Telefon +49 3461 2598-324
Fax +49 3461 2598-105
ivonne.jahn@iap.fraunhofer.de

Prof. Dr.-Ing. Michael Bartke
Telefon +49 3461 2598-120
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Dipl.-Ing. Peter Stache
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Laborausstattung

|
Analytik

Chemische Analyse

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

104

Physikalisch-chemische
Charakterisierung von Polymerlésungen

- Gel-Permeations-Chromatographie mit Multi-

detektion (VISCO, MALLS, UV, RI)
— Statische und dynamische Lichtstreuung
— Interferometrisches Refraktometer
(dn/dc-Bestimmung)
— Praparative Molmassenfraktionierung
— Analytische Ultrazentrifugation
— Dampfdruckosmometer
— Membranosmometer
— Kryoskopie
— Automatische Verdinnungs-Viskosimeter
— Partikelcharakterisierung (PartikelgroBen-

analyse, Zeta-Potenzial, Oberflachenladung)

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

— Oszillationsrheologie (Speicher- und Verlust-

modul, Netzwerkbildung)

— Tribungsphotometer

— Elektrochemische Charakterisierung

— Biegeschwinger (partielles spezifisches
Volumen, Polymerisationskinetik)

— Polyelektrolyttitration

Strukturanalyse von Lésungen und
Festkorpern

— Réntgenbeugungsmethoden
(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

— Geréate zur thermischen Analyse

— Reaktionskalorimeter

- Schmelzindexbestimmung

- Bestimmung von PorengréBenverteilungen
und Oberflachen pordser Festkorper

— Automatisches Wasserdampfsorptions-
messgerat

— FT-Raman-Spektrometer

— Sauerstoffpermeationsmessgerat

Ausfuhrliche Informationen zu unserem
umfangreichen Analytikangebot
finden Sie unter:

www.polymer-analytik.de



]
Ausstattung

— Reinraum (Klasse 1000 und 10 000)

— Syntheselabors

— Labore zur physikalischen
Charakterisierung

Kombinierte Messverfahren

— Messplatz zur Bestimmung der elektrischen
und optischen Eigenschaften von OLED

— OLED-Lebensdauermessplatz

— Messplatz zur Bestimmung der Eigenschaften
von organischen Feldeffekttransistoren

— Messplatz zur Bestimmung der
Effizienz von Solarzellen

— Spektroelektrochemischer Messplatz

— Schichtdickenmesstechnik im Bereich
20 nm bis 20 ym

— Elektrische Polarisierung

— Messpladtze zur Bestimmung der piezo- und
pyroelektrischen Eigenschaften

Lasertechnik

— Holographischer Messplatz

— Aufbau zur laserinduzierten Anisotropie
— ArtlLaser

- KrtLaser

— Diodengepumpter Festkorperlaser

— HeCd Laser

— HeNe Laser

Optische Messtechnik

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

— Spektroskopische Ellipsometer

— Polarisationsspektrometer

— Messplatze fur nichtlineare optische
Eigenschaften

— Spektroradiometer zur winkelabhdngigen
Charakterisierung optischer Bauelemente

— Oberflachen-Plasmon-Resonanz-
Spektroskopie

Mechanische Prufung

— Bestimmung der Kennwerte Zug-, Biege-
und WeiterreiBfestigkeit

— Zug- und Biegemodul

— Brucharbeit

— Schélkraft

— Reibungskoeffizient

— Abrieb

— Harte und Schlagzahigkeit

— Standzeiten unter verschiedenen Dauer- oder
Wechselbeanspruchungen

Polymersynthese und -derivatisierung

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

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

— Automatische Reaktorsysteme RC1, LabMax

— Laborautoklaven

— Hochdruckreaktorsystem mit
Gasdosieranlage

Modifizierung von Oberflachen und Filmen

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

Herstellung dinner Schichten

— Sprih- und Spin-coater

— Tintenstrahldruck von OLEDs

— Aufdampfen und Sputtern von Metall-
schichten und Oxiden

Polymerverarbeitung

— Verarbeitung von Polymeren und
Polymerlésungen

— Einrichtungen zur kleintechnischen
Herstellung und Verformung
thermoplastischer Kunststoffe

— Nassspinntechnikum fur Viskose und
Carbamat

— Lyocell-Technologie fr Fasern und Folien

— Technika zur Herstellung diinner
Polymerschichten

— Messextruder mit diversen
Verformungswerkzeugen

— Technikums-Sprihtrockner

— Gefriertrocknungsanlagen

— Wirbelschichttrockner

— Jet-Kocher

— Mikrowellenreaktor

— Ultrafiltrationsanlagen (bis zu 15 L)

— 5-Schicht-Flachfolien-Extruderanlage

— Berghofzellen zur Latexreinigung (bis zu 2 L)

— Konischer Mini-Doppelschneckenextruder

— Mikro-SpritzgieBgerat

— SpritzgieBautomat

— Doppelschneckenextruder fur reaktive
Extrusion

— Labor-Bikomponenten-Schmelzspinnanlage
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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

— ion chromatograph

— high performance liquid
chromatographs (HPLC)

— mass spectrometers

— online IR-spectrometer

— online Raman spectrometer
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Physical-chemical characterization
of polymer solutions

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

— static and dynamic light scattering

— interferometic refractometer
(dn/dc-determining)

— preparative molar mass fractionation

— analytical ultracentrifugation

— vapor pressure osmometer

— membrane osmometer

— cryoscopy

— automatical dilution viscometer

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

— tensiometer (plate/ring),
spinning drop tensiometer

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

— turbidity photometer

— electrochemical characterization

— bending vibration (partial specific volume,
polymerization kinetics)

— polyelectrolyte titration

Structural analysis of solutions and solids

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

— NMR spectrometer (400 and 500 MHz)

— FTIR,UV-VIS and fluorescence diode
array spectrometer

— fluorescence spectrometer (Spex Fluorolog)

— electron microscope (TEM,REM,EDX)

— atomic force microscope

— fluorescence microscope with CCD camera

— electron spectrometer for chemical
analysis (ESCA)

— light microscope

— automatic contact angle measuring system

— instruments for thermal analysis

— reaction calorimeter

— melt-flow index determination

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

— ellipsometer

— automatic water vapor sorption
measuring device

— FT Raman spectrometer

— oxygen permeability tester

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

www.polymer-analysis.com
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Equipment

— clean room (class 1000 and 10,000)
— laboratories for synthesis

— laboratories for physical characterization

Combined measuring methods

test station for determining electronic
and optical properties

— OLED durability test station

test station for determining properties

of organic field-effect transistors

— test station for determining the efficiency
of solar cells

— spectro-electrochemical test station

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

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

Laser technology

— holographic test station

— station for laser-induced anisotropy
— Artlaser

— Kr*laser

— diode-pumped solid laser

— HeCd laser

— HeNe laser

Optical measuring methods

— UV-VIS and FTIR microscope spectrometer

— spectroscopic ellipsometer

— polarization spectrometer

— test stations for measuring non-linear
optical properties

— spectroradiometer for angle-dependent
characterization of optical components

— surface plasmon resonance (SPR)
spectroscopy

Mechanical testing

Determination of the parameter:

— tensile, flexural and tearing strength

— tensile and flexural modulus

— fractive work

- peeling force

— abrasion

— shore hardness and impact strength

— service life under various long-term
and alternating stresses

Polymer synthesis and derivatization

— laboratory and pilot-plant scale equipment
for polymer synthesis by melt polycondensa-
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

Modification of surfaces and films

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

Preparation of thin layers

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

Polymer processing

— processing of polymers and
polymer solutions

— equipment for pilot-scale production
and extrusion of thermoplastics

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

— Ilyocell technology for fibers and films

— equipment for pilot-scale production
of thin polymeric layers

— laboratory extruder with various dies

— pilot-scale spray drier

— lyophilizer

— turbulent-layer drier

— Jet boiler

— microwave reactor

— ultrafiltration (up to 15L)

— 5-layer flat film extruder plant

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

— conical twin screw micro-compounder

— micro injection molding machines

— injection molding machines

— twin screw extruders for reactive extrusion

— lab bicomponent spinning-line
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Preparation and application
of trimethyl silyl labeled RAFT agents

Ina Dambowsky
Diploma thesis, University of Potsdam

The determination of the molar mass of poly-
mers typically requires special, mostly painstaking
techniques. Therefore, end group analysis by
common techniques, such as NMR or UV spec-
troscopy, would be an attractive alternative, but
requires crucially defined end groups. The mod-
ern techniques of »controlled« free radical
polymerization enable the fine-tuning of the
chemical structures of polymers such as geometry
(e.g. block co-polymers, stars or brushes), or
functional end groups. Hence, the radical addi-
tion fragmentation chain transfer (RAFT) method
was employed to incorporate unsymmetrical,
silylated end groups into polymers. Two novel
trithiocarbonate RAFT agents with distinguish-
able TMS labels at both the »R« and the »Z«
group were synthesized, and engaged in the of
polymerization of 2-ethylhexyl acrylate (EHA).
The conversion of the polymerizations was
followed by in-line attenuated total reflectance
(ATR) IR spectroscopy, and corroborated by off-
line NMR spectroscopy. Molar masses were
analyzed by GPC, and by end group analysis via
NMR. The polymerizations behaved as living
reactions, and the feasibility as well as the

efficiency of the end-group labeling was shown.

|

Microencapsulation of L-ascorbic acid with
poly (D,L-lactide-co-glycolide) — Influence

of the primary dispersion composition on the
capsule properties

Jordis Eisenblatter
Diploma thesis, TU Berlin

Sensitive substances like pharmaceutical agents
can be transported by microparticles (microcapsules
or matrixdepots) to the place of activity without
unwanted side reactions. These microparticles
release the encapsulated agent under controlled
rate. Often matrixdepots meet this requirement
in a more predefined way than microcapsules.
Suitable microparticles possessing an optimized
relationship between particle size (as small as
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possible) and loading (as high as possible) can be
fabricated. This thesis presents the results of
studies analyzing the influence of varied reaction
conditions to the design of optimized matrixde-
pots and influence factors on the release behav-
jor. The non-reactive multi emulsion-technique
including solvent evaporation was applied as
particle formation process. Three kinds of poly
(D,L-lactide-co-glycolides) (PLGA) were used as
biodegradable wall materials. L-ascorbic acid and
sodium salicylate were used as pharmaceutical
related agents. Neutral, acidic and basic inor-
ganic solvents, synthetic gastric juice and syn-
thetic enteric juice were used as degradation
media. The synthetic organic solvents were used
to analyze the enzymatic influence on the de-
composition behavior.

The varying preparation conditions resulted in
optimized matrixdepots of about 50 pm size
with a high loading. The concentration ratio
between polymer and continuous phase (poly
vinyl alcohol) in the second step of the particle
formation process influences the particle size and
the formation of matrixdepots significantly. In
addition it was demonstrated that the loading
capacity of PLGA increases with increasing
molecular weight and hydrophobicity of the
polymer. The PLGA decomposition and its there-
with linked agent release showed a strong pH-
dependency. In neutral and acidic media the
decomposition proceeds predominantly by bulk
erosion, in basic media rather through surface
erosion. Therefore a basic media provides better
conditions for a controlled agent release from
PLGA-matrixdepots. Enzymes do not have a
significant influence on the decomposition at
early stages of decomposition. However it could
be assumed, that the enzymatic influence will
increase with increasing hydrolytic decomposi-
tion. This has to be proved by further
experiments.

|
Modification of copper electrodes in
organic field effect transistors

Johannes Frisch
Diploma thesis, HU Berlin

Very important for the development of practical
applications in organic field effect transistors
(OFETs) are high On-current and ON/Off ratio.
The On-current in p-type OFET devices is limited
by the hole injection density. One way to modify
charge injection properties is to introduce a
monolayer of the strong electron acceptor tetra-
fluorotetracyanoquinodimethane (F4-TCNQ) at
the Cu-electrode/ organic hole transport layer
(OHTL) interface. The adsorbed monolayer of F4-
TCNQ results in an increase in work function and
consequently in a reduction of the hole injection
barrier. XPS analysis showed a significant differ-
ence between untreated and modified surfaces.
Top gate structure OFETs with bottom contact
and flexible substrates were produced to evalu-
ate the influence of the modified Cu-electrode/
OHTL interface. The OFET-performance was
evaluated in comparison to the conventional
device structure without F4-TCNQ. The results of
the Transfermeasurements and Output-charac-
teristics corroborate the advantages of the
modification with respect to high On-current,
lower threshold voltage and operational stability.

|
Synthesis of ferrocene containing monomers
and polymers

Christoph Herfurth
Diploma thesis, University of Potsdam

X-ray analysis of thin films of amphiphilic block
co-polymers demands a good contrast of the
single blocks to be able to distinguish them.

As the intensity in x-ray analysis depends on the
atomic number it is necessary to introduce heavy
atoms into at least one of the blocks of the
polymer. Thus two novel ferrocene containing
monomers were synthesized and characterized,
namely 4-ferrocenylbutyl acrylate (FBA) and
methacrylate (FBMA). Both monomers were
polymerized by free radical polymerization. FBA
was also polymerized by radical addition frag-
mentation chain transfer (RAFT) polymerization.



The RAFT polymerization of FBA proceeds slower
than the RAFT polymerization of the unsubsti-
tuted n-butyl acrylate. Furthermore, the synthesis
of block co-polymers was attempted using
N-isopropyl acrylamide for the second block.
GPC and XPS analysis of the polymers indicate
that chain extension has taken place.

|

Lignocellulosic TMP fibers for reinforcing
polypropylene and poly(lactic acid)
composites

Melanie Horbens
Diploma thesis, TU Dresden

In the first part of the present thesis, the influ-
ence of fiber content, morphology and shape
factor of wood fibers on the basic mechanical
properties of injection moldable Wood-
Polypropylen (PP)-Composites was investigated.
Wood flour-, pressurized groundwood- and
thermo-mechanical fractions from spruce (Picea
abies Karst.) as an example of soft wood, and
beech (Fagus silvatica L.) as an example of hard
wood were chosen as reinforcing fibers. In order
to feed the fiber fractions into the extruder in a
technically feasible way, a method was devel-
oped to convert the fibers into free flowing fiber
agglomerates. The opening of the agglomerates
to individual fibers in the composite was proven
by optical microscopy of thin cuts. The highest
reinforcing potential was shown by fractionated
fibers from spruce and thermo-mechanical pulp,
both having separated individual fibers with a
high shape factor. Significant improvements of
the properties of composites could be achieved
by increasing fiber contend and using the cou-
pling agent system MAH-PP (five mass percent)
giving a good fiber-matrix-adhesion. The heat
distortion temperature (HDT-A) of the composite
was increased by 37 °C for a fiber content for
37 mass percent, the tensile strength by

92 percent, flexural strength by 167 percent,
tensile modulus by 185 percent and flexural
modulus by 251 percent. The experimental
tensile modulus values are moderately lower
than values calculated by the Halpin-Tsai/Tsai-
Pagano and Cox equations. Charpy impact
strength (unnotched sample at room tempera-
ture) decreases below the level of polypropylene.

In the second part, the effect of fiber content of
completely biodegradable composites having

a matrix of Poly(lactid acid) has been studied.
Fibers fractions were chosen from spruce ther-
mo-mechanical pulp, as best performing in the
polypropylene case. With increasing fiber content
tensile modulus increased by 90 percent, flexural
modulus by 145 percent without any loss in
strength of the composites. Charpy impact
strength (unnotched sample at room tempera-
ture) decreased below the level of Poly(lactid
acid), and heat distorsion temperature (HDT-A)
was constant. Scanning electron microscopy
(SEM) of cryo fractures surfaces revealed insuf-
ficient fiber-matrix-adhesion. In this respect,
experiments to synthesise a suitable coupling
agent followed. Along the lines of polypropylene
fiber coupling, maleic anhydride was tried to
graft onto the Poly(lactid acid) backbone in
solution. However, a successful graft synthesis
could not be proved by 'H-NMR, neither an
increased tensile strength of the composites was
observed. Possible reasons for that are discussed
based on preferential chain degradation and/or
steric hindrance due to the proximity of the
carbonyl group in PLA.

|

Model based transfer of a free-radical co-
polymerization from batch-wise to continu-
ous operation and experimental verification

Thomas Kréner
Diploma thesis, Martin-Luther-University of
Halle-Wittenberg

Transfer from batch to continuous operation can
be of significant economic importance for a
given process. Furthermore, continuous opera-
tion enables to achieve narrow product distribu-
tions also for monomers with very different
propagation rates.

Research objective of this study has been the
model based transfer of the free radical copoly-
merization of dimethyldiallylammoniumchloride
(DADMAC) and acrylamide (AAM) from batch to
continuous operation in a stirred reactor
cascade.

Initially, the copolymerization kinetics of DAD-
MAC and AAM have been studied by batch

experiments in solution at 50 °C and ambient
pressure in a one liter stirred tank glass reactor,
varying the initial monomers composition.
During the course of reaction, samples were
taken and conversion, molecular weight and
copolymer composition were analyzed. Based on
these experimental results, a kinetic model has
been derived and the corresponding rate con-
stants have been determined. New information
with regard to the reaction order of the DAD-
MAC propagation step could be gained.

By use of the developed kinetic model, a con-
tinuous lab-scale stirred tank reactor cascade
with three reactors of one liter volume each, and
additional feeding of the faster reacting AAM
has been designed.

In order to represent the real hydrodynamic
behavior of the reactor cascade, also at elevated
viscosities, residence time distribution measure-
ments have been carried out. Based on these
results, a real reactor model consisting of ideal
stirred tank reactors and ideal plug flow reactors
has been developed.

Combining the real rector model with the devel-
oped kinetic model, the operating conditions for
the cascade have been optimized. Target for the
optimization have been a final conversion of

70 percent, a final copolymer composition of
25:75 DADMAC:AAM and the same copolymer
composition in each reactor yielding to a narrow
copolymer composition distribution.

Additionally, the start-up procedure of the
cascade has been simulated. By model-based
optimization of the initial reactor composition
(monomers and initiator), the start-up time to
reach steady state could be reduced from six to
three hours.

Finally, copolymerization experiments in the
cascade have been carried out using the start-up
procedure calculated beforehand. The measured
conversation-time data and polymer composi-
tions of the continuous experiments are in good
agreement with the model predictions. The real
reactor model based on kinetic batch experi-
ments and residence time distribution measure-
ments can describe both, the dynamic and the
steady state kinetic behavior of the cascade,
without any further model adaptations needed.
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Synthesis and characterization of thermo-
responsive co-polymers incorporating PEG
repeat units. A study of properties in solution
and at the interface.

Andrea Mauro
Diploma thesis, Sapienza University of Rom

Based on the state of the art it was the intention
of this work to synthesize and characterize new
thermoresponsive polymers, based on
oligo(ethylene glycol) monomers. The structure-
property relationships of these polymers were
investigated and with the goal of »smart«
biofunctional coatings in mind, methods for their
immobilization at interfaces were developed.
Polymers with three kinds of molecular architec-
tures were synthesized and characterized, in
which hydrophilic chains, charged groups, and
hydrophobic backbones were arranged in differ-
ent ways.

The characterization was performed both in
solution and at the surface. LCSTs (lower critical
solution temperatures) were monitored in aque-
ous solution in dependence of polymer concen-
tration, ionic strength and pH.

The study at interface was performed on two
different substrates: gold and silica. These were
initially modified with a polyelectrolyte multilayer
structure, which provided functional groups for
the immobilization of the thermo-responsive
polymers. In the case of gold surfaces, a surface
plasmon resonance instrument was used to
monitor the various deposition steps and the
stability of the layer systems thus created. Equiv-
alent tests were accomplished on silicon wafers.
In this case, the thickness of the layer systems
was determined with an ellipsometer, to
corroborate the previously obtained results. In
addition, some of the thermoresponsive coatings
were tested in cell adhesion experiments. These
tests were performed in collaboration with the
Fraunhofer Institute for Biomedical Engineering
(IBMT).
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Fabrication and Characterization of

Polymer Based Luminescent Solar Concentra-
tors Containing Luminescent Dyes, Nanopar-
ticles and Dye-Nanoparticle-Combinations

Jana Quilitz
Diploma thesis, HU Berlin

The concept of a luminescent solar concentrator
(LSC) for photovoltaic applications was proposed
in the late 1970s by Goetzberger and Weber. LSCs
traditionally consist of a planar sheet of transpar-
ent polymer or glass, doped with luminescent
organic dyes. The incident sunlight is absorbed by
the luminescent dye and the red-shifted re-emitted
light is wave guided by total internal reflection to
the small edges, where it is coupled into a photo-
voltaic cell (PVC) and converted into electricity. A
main advantage of LSCs over bare PVCs is their
capability to collect both direct and diffuse sunlight
and concentrate it. In addition, LSCs can convert a
major part of the higher-energy spectrum into
photons which are energetically more favorable to
the attached solar cell. Furthermore they reduce
cell heating and can be fabricated much cheaper
than silicon PVCs.

Thick acrylic polymer plates (3-5 mm) and hybrid
concentrators consisting of a thin polymer layer of
cellulose triacetate (CTA) or poly(methyl methacry-
late) (PMMA) on a glass or Plexiglas® substrate
were fabricated, containing either quantum dots
(QDs), nanorods (NRs) or organic dyes as lumines-
cent centers. Highly transparent collector plates,
without bubbles and high surface quality were
obtained, wherein the dyes or the inorganic
semiconducting nanoparticles are dispersed
homogeneously, respectively. Stability tests were
performed by illuminating the dye doped hybrid
concentrators with UV-A radiation over 300 hours.
The stability of the organic dyes could be improved
by the use of UV absorber or the combination of
UV absorber and free radical scavenger. In addition
a completely new design for a LSC, the multilay-
ered hybrid concentrator was presented. This new
concentrator contains a perylenediimide dye, CdSe
core/multishell quantum dots and core/shell
nanorods in different polymer layers, to prevent
catalytic destruction of the organic dye by semi-
conducting nanoparticles. The multilayered hybrid
concentrator shows a five times higher lumines-
cence intensity than the hybrid concentrator
doped with the dye only.

|

Packaging Materials based on Polylactide:
comparative studies of properties of statistic
and non-statistic co-polymers

Henning Sawatzki
Diploma thesis, TFH Berlin

Polylactide (PLA) is one of the most important
representatives of biodegradable plastics. The
raw materials for the synthesis of PLA (lactic acid
and its dimer dilactide) are derived indirectly
from plants. While building polymer chains via
ring opening polymerization (ROP) of dilactide it
is possible to integrate comonomer units acces-
sible to a ROP. Within the scope of this work the
co-polymers of L,L-dilactide and -lactones were
focused to investigate influences of several
differently side-branched 8-lactones on chemical
and physical properties in comparison to PLLA
homopolymers. The main aim was to investigate,
how crystallinity and glass transition temperature
of PLLA are affected in statistical and non-
statistical (block) co-polymers with §-lactones.

All experiments were conducted discontinuously
in batch or semi-batch mode with tin 2-ethylhex-
anoate as standard catalyst. However, measur-
able insertion of 8-lactone-derived units occurred
only with & valerolactone, but not after adding
side-branched & lactones, such as & hexano-,

& octano-, § decano- and & dodecanolactone,
which did not polymerize at typical ROP-condi-
tions and catalyst concentrations. For & valerolac-
tone, various amounts of comonomer were
introduced, both from the starting point of the
ROP and after certain times of PLLA homopoly-
merizations, when PLLA chains were already
assembled. The latter led to definite block co-
polymers, but caused by different reactivities of
L,L-dilactide and & valerolactone predominantely
non-statistical co-polymers were obtained in all
other cases, too. Compared to PLLA homopoly-
mers all co-polymers exhibit lower glass transi-
tion temperature, elastic modulus and tensile
stress at break, but higher breaking elongation.
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University of York,
Chemistry Department, York (UK)

University of Zaragoza,
Department of Organic Chemistry, Zaragoza (Spain)

Universitat Utrecht,

Copernicus Institute of Sustainable Development
and Innovation, Debye Institute for Nanomaterials
Science, Utrecht (Netherlands)

Wageningen University and Research,
Wageningen (Netherlands)
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Wissenschaftliche Zusammenarbeit

Andere Forschungseinrichtungen
Bundesanstalt fur Materialforschung und
-prufung, Berlin

Dublin Institute of Technology, Focas Institute,
School of Physics, Dublin (Ireland)

GKSS Forschungszentrum GmbH, Geesthacht

Helmholtz-Zentrum fur Infektionsforschung GmbH,
Braunschweig

Forschungsinstitut fir Leder- und Kunststoff-
bahnen gGmbH (FILK), Freiberg

Institut fir DUnnschichttechnologie und
Mikrosensorik e.V., Teltow

Joanneum Research Graz, Graz (Austria)

Johann Heinrich von Thinen-Institut (vTl), Hamburg
Joint Research Centre of the European Commision,
Institute for Energy, Renewable Energies Unit,

Ispra (Italy)

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

Max-Planck-Institut fur Kolloid- und Grenz-
flachenforschung, Potsdam

Max-Planck-Institut fur Polymerforschung, Mainz
Papiertechnische Stiftung Heidenau, Heidenau
Papiertechnische Stiftung, Minchen

Sachsisches Textilforschungsinstitut e.V., Chemnitz

Textilforschungsinstitut Thringen-Vogtland e.V.,
Greiz

Thuringisches Institut fur Textil- und
Kunststoffforschung, Rudolstadt-Schwarza

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

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

Firmenkooperationen

aap Implantate AG, Obernburg
Allresist GmbH, Strausberg

Arkema S.A., Serquigny (France)
ASHLAND Deutschland GmbH, Krefeld

Atotech Deutschland GmbH, Berlin
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Austrianova Biomanufacturing AG, Wien (Austria)
BASF AG, Ludwigshafen

BASF Plant Science Holding GmbH, Limburgerhof
Bayer Bioscience GmbH, Potsdam

Bayer-Schering Pharma AG, Berlin

biax fiberfilm Corp., (USA)

BIOP Biopolymer Technologies AG, Dresden
BIS-Prozesstechnik, Bingen

bebro electronic GmbH, Frickenhausen

Borealis Polymers Oy, Porvoo (Finnland)
Bundesdruckerei GmbH, Berlin

Byk-Chemie GmbH, Wesel

CBW Chemischer Betrieb Wertingen GmbH,
Wertingen

CERESAN Erfurt GmbH Markranstadt, Markranstadt
Clariant Products Ltd., Muttenz (Switzerland)
Cognis GmbH, Dusseldorf

Cordenka GmbH, Obernburg

Dow Olefinverbund GmbH, Schkopau
Emsland-Starke GmbH, Emlichheim

Energy Research Centre of the Netherlands (ECN),
Petten (The Netherlands)

ENKA GmbH & Co. KG, Obernburg

EP Elsterberg GmbH & Co. KG, Elsterberg

Evonk Oxeno GmbH, Marl

FUMA-Tech GmbH, St. Ingbert (Austria)
Glanzstoff Austria GmbH, St. Ploten (Austria)
Henkel KGaA, Dusseldorf

Hesco Kunststoffverarbeitung GmbH, Luckenwalde
Hexion S.A., Ottignies-Louvain-La-Neuve (Belgium)
Honda R&D Europe, Swindon (UK)

Hormann KG, Steinhagen

HWT- Wassertechnische Anlagen GmbH,
Erzhausen

IGV Institut fir Getreideverarbeitung GmbH,
Nuthetal OT Bergholz-Rehbriicke

KATPOL-Chemie GmbH, Bitterfeld
Kartonfabrik RIEGER GmbH & Co. KG, Trostberg

Kelheim Fibres GmbH, Kelheim

KLINGELE Papierwerke GmbH & Co., Weener
Kompetenzzentrum Wood K+, Lenzing (Austria)
Konarka Technologies, Linz (Austria)
Krauss-Maffei AG, Minchen

Lea Artibai Ikastetxea, Markina-Xemein (Spain)
LEIPA Georg Leinfelder GmbH, Schwedt
Lenzing AG, Lenzing (Austria)

LIST AG, Arisdorf (Swizerland)

Merck KGaA, Darmstadt

Mihle RUNINGEN GmbH & Co. KG, Braunschweig
NanoDel Technologies GmbH, Magdeburg
OSRAM Opto Semiconductors, Regensburg
Papierfabrik ALBBRUCK GmbH, Albbruck

Papierfabrik Julius SCHULTE Séhne GmbH & Co.,
Dusseldorf

Papierfabrik HEIL GmbH, Darmstadt

Peter Kolin KGaA, Elmshorn

Pyramid Bioplastics Guben GmbH, Guben

Radio Frequency Systems GmbH, Hannover
Reifenhduser REICOFIL GmbH & Co. KG, Troisdorf
Rigips GmbH, Brieselang

ROQUETTE, Frankfurt/Main

SAPPI, Alfeld

SCA PACKAGING Containerboard Deutschland
GmbH, Witzenhausen

SE Tylose GmbH & Co. KG, Wiesbaden
Sensile Medical AG, Hagendorf (Switzerland)
SKW Stickstoffwerke Piesteritz GmbH, Piesteritz
SMURFIT Kappa GmbH - Hoya-Papier, Hoya
Solaromix SA, Aubonne (Switzerland)
Stadtentwasserungsbetrieb Koln, A6R, Kéln
STORA ENSO, Hagen-Kabel

SYNTHON Chemical GmbH & Co. KG, Wolfen
SYRAL SAS, Z.1. et portuaire, Aalst (Belgium)
Uhde Inventa-Fischer GmbH & Co. KG, Berlin
TES Frontdesign GmbH, Neuruppin

Toho Tenax Europe GmbH, Wuppertal

UP Transfer GmbH, Potsdam



Uvex Arbeitsschutz GmbH, Firth
ViskoTeepak N. V., Lommel (Belgium)
VTS Kunststoffe GmbH, Zimmern
Werner & Mertz GmbH, Mainz
Weyerhaeuser Company, (USA)

Zellstoff- und Papierfabrik Rosenthal GmbH &
Co. KG, Blankenstein

Netzwerke

— CeChemNet

— Center of Innovative Materials for Advanced
Technologies (CIMAT)

— Cluster Chemie/Kunststoffe Mitteldeutschland

— Deutsches Flachdisplayforum (DFF) im
VDMA, Frankfurt

— European Polysaccharide Network of
Excellence (EPNOE)

- Fraunhofer-Allianz POLO

- Fraunhofer-Netzwerk Elektrochemie

— Kunststoffnetzwerk Berlin-Brandenburg
KuBra eV.

— Polykum e.V.

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

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

- Sonderforschungsbereich 448, Mesoskopisch
strukturierte Verbundsysteme

- »WeiBe Biotechnologie« Brandenburg

Mitarbeit in Fachorganisationen
und Gremien

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

— Arbeitsgemeinschaft Elektrochemischer
Forschungsinstitutionen e.V., AGEF

— AVK Industrievereinigung Verstarkte
Kunststoffe

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

—DECHEMA

- Deutsche Gesellschaft fir
Plasmatechnologie e.V.

— Deutsches Flachdisplayforum, DFF

— International Advisory Board IUPAC

— International Materials and their Synthesis, NMS

— International Advisory Board
Chiral Compounds and Special Polymers, CCSP

— Kunststoffnetzwerk Brandenburg KuBra e.V.

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

— Leibniz-Kolleg Potsdam

— OpTec Berlin-Brandenburg, Berlin

— Organic Electronic Association, oe-a

— Photonik Brandenburg-Berlin e.V.

- Polykum e.V., Fordergemeinschaft fur
Polymerentwicklung und Kunststofftechnik in
Mitteldeutschland

- Society for Information Displays-Mid Europe
Chapter, SID-MEC

- VDMA Organic Electronic Association

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

—Zellcheming

Prof. Dr. habil. H.-P. Fink

- Mitglied im Berlin-Brandenburgischen
Polymerverband

— Mitglied des Forschungsbeirates der
Papiertechnischen Stiftung Miinchen (PTS)

- Vorstandsmitglied der Forschungsvereinigung
Werkstoffe aus nachwachsenden Rohstoffen

- Vorstandsmitglied Kunststoffnetzwerk
Brandenburg KUBRA

— Verein Zellcheming, Fachausschuss Cellulose
und Cellulosederivate

— Kooperationsrat des Innovativen Regionalen
Wachstumskerns Faserverbunde ALFA,
Haldensleben

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

Dr. C. Fanter

—NA 005-11-43 AA Arbeitsausschuss Partikel-
messtechnik; Oberflachenmessverfahren
(Sp ISO/TC 24/5C 4/WG3)

Dr. M. Hahn

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

Dr. A. Hollander

— International Advisory board der Zeitschrift
»Plasma Processes and Polymers«

— Mitglied des Arbeitskreises Plasmaoberflachen-
technologie

Prof. Dr. A. Laschewsky

- Mitglied im Berlin-Brandenburgischen
Polymerverband

—Vorstandsmitglied der GDCh-Fachgruppe
Waschmittelchemie

Dr. A. Seeboth

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

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

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

Dr. W. Vorwerg
— Mitglied des Starkefachausschusses der Arbeits-
gemeinschaft Getreideforschung, Detmold

Lehrveranstaltungen

Prof. Dr.-Ing. M. Bartke
- Vorlesung »Polymerisationstechnik«
Martin-Luther-Universitat Halle-Wittenberg
—Vorlesung »Polymer Reaction Engineering«
Martin-Luther-Universitat Halle-Wittenberg

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

Priv.-Doz. Dr. habil. S. Janietz
—Vorlesung »Moderne Aspekte der
Elektrochemie«
Universitat Potsdam

Prof. Dr. A. Laschewsky

— Praktikum zum Wabhlpflichtfach
»Kolloid- und Polymerchemie«
Universitat Potsdam

—Vorlesung »Technische Chemie | und ll«
Universitat Potsdam

- Vorlesung »Polymeric Amphiphiles«
im Rahmen des Internationalen
Master-Studiengangs »Chimie et Ingénerie
de la Formulation« der Ecole Nationale
Supérieure de Chimie de Lille (France)

- Vorlesung »DECHEMA Weiterbildungskurs
Chemische Nanotechnologien«
Universitat Wirzburg

Prof. Dr. A. Laschewsky und Dr. J.-F. Lutz
—Vorlesung »Stimuli-responsive Polymers:
Synthesis, Self-organization and Application«
Universitat Potsdam

Prof. Dr. A. Laschewsky, Dr. J.-F. Lutz,

Dr. J. Storsberg
— DECHEMA Weiterbildungskurs »Polymere mit
nano-skaligem Aufbau: Synthese und Anwen-
dungen von (Block)-Copolymeren«
Wirzburg

Prof. Dr. A. Laschewsky, Dr. V. Strehmel
— Praktikum Polymerchemie
Universitat Potsdam

Dr. J. Storsberg, Prof. Dr. A. Laschewsky

—Vorlesung »Kunststoffe - Luxus fir alle«
Schulercampus 2008, Universitat Potsdam

Priv.-Doz. Dr. habil. J. Stumpe
—Vorlesung »Photochemie in Polymeren und
Supramolekularen Systemen«
Universitat Potsdam
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Ereignisse

Seminare, Tagungen, Messen

4% Furopean Detergency Conference,
Wiirzburg (Germany), 15.1.-17.1.2008

Eréffnung SecuritylLab,
Bundesdruckerei, Fraunhofer IAP,
Potsdam-Golm (Germany), 26.2.2008

Starch Primer,
Nottingham (GB), 16.3.2008

Starch 2008: 4™ International Meeting on Starch
Structure and Functionality, Nottingham (GB),
17.-19.3.2008

1. Ausbildungsmesse Teltow, »Gemeinsam
gewinnen, Teltow (Germany), 5.4.2008

235" ACS National Meeting,
New Orleans (USA), 6.-10.4.2008

59 Starch Convention,
Detmold (Germany), 16.-17.4.2008

14 International Conference for Renewable
Resources and Plant Biotechnology NAROSSA,
Magdeburg (Germany), 9.-10.6.2008

Gehr Eco Workshop,
Mannheim (Germany), 13.6.08

7% Global WPC and Natural Fibre Composites
Congress and Exhibition, Kassel (Germany),
18.-19.6.2008

Zellcheming Jahrestagung und Expo,
Wiesbaden (Germany), 24.-26.6.2008

11t European Conference on Organized Films
ECOF11, Potsdam (Germany), 9.-11.7.2008

8™ International Symposium »Alternative
Cellulose«, Rudolstadt (Germany), 3.-4.9.2008

Tag der offenen Ttiren,
Potsdam-Golm (Germany), 6.9.2008

Organic Semiconductor Conference OSC’ 08,
Frankfurt (Germany), 29.9.-1.10.2008

Sepawa-Kongress,
Wirzburg (Germany), 15.-17.10.2008

glasstec 2008,
Dusseldorf (Germany), 21.-25.10.2008

Eréffnung Fraunhofer-Innovationscluster

Sichere Identitét,
Potsdam-Golm (Germany), 6.11.2008
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Institutskolloquien, Workshops

Prof. Dr. M. Droscher,

Evonik Degussa GmbH,

»Nano, Biotech und mehr: Innovation@Evonik
Degussa«

14.1.2008

Prof. Dr. W. Binder,

Universitat Halle,

»Engineering order in polymers by hydrogen
bonds«

24.1.2008

Prof. Dr.-Ing. G. Ziegmann,

TU-Clausthal Institut fur Polymerwerkstoffe und
Kunststofftechnik,

»Innovative Leichtbau- konzepte mittels Faser-
verbundsystemenc,

30.1.2008

Prof. Dr. J. Kirbs,

Hochschule Merseburg,

»Angewandte Kunststoffforschung auf dem
Campus Merseburgx,

27.2.2008

Prof. H.-A. Klok,

Ecole Polytechnique Fédérale de Lausanne (EPFL),
Schweiz,

»Polymer brushes as platforms for the fabrica-
tion of protein microarrays, bioactive surface
coatings and microstructured inorganic films«,
17.3.2008

Workshop, Campusprojekt,
»Bioaktive Oberfldchenx,
9.5.2008

Dr. P. Theato,

Johannes Gutenberg-Universitat Mainz,
»Reactive polymers: A synthetic toolbox to
prepare functional and smart materials,
23.5.2008

Dr. R. Koeppe,

LIOS/SOMAP, JKU Linz,

»Current challenges in organic solar cell research
and technology - Photon Harvesing and Charge
Carrier Transport,

2.6.2008

M. Jobmann,

Workshop, Mikroverkapselung

»Business Model Innovation - Neue Einsatz-
mdéglichkeiten fir Mikroverkapselungx,
18.9.2008

Prof. Ch. Barner-Kowollik,

Uni Karlsruhe,

»From mechanism to material: a journey into
polymer designg,

19.9.2008

Dr. B. N. Chichkov,

Laserzentrum Hannover e.V.,

»3D Laser-based Nanoengineering of Polymer
Materials«,

22.9.2008

Prof. F. Du Prez ,

Ghent University,

»Click Chemistry and Step-growth Polymerization:
the Ideal Combination for the Rejuvenation of
Industrial Polymers,

18.11.2008

Internationale Gaste

Prof. F. Du Prez,
Polymer Chemistry Research Group, Department
of Organic Chemistry, Ghent (Belgium)

Prof. W. G. Glasser,
Virginia Tech, Virginia (USA)

Prof. Dr. H.-A. Klok,
Eole Polytechnique Fédérale de Lausanne (EPFL),
Institut des Matériaux, Lausanne (Switzerland)

Dr. A. Potthast,
Universitat fur Bodenkultut (BOKU), Wien (Austria)

Dr. J. Scott,
Buckeye Technologies Inc., Memphis (USA)

Prof. L. C. Simon,
Department of Chemical Engineering,
University of Waterloo, Waterloo (Canada)

Dr. T. N. Smirnova,
Ukraine Academy of Sciences, Institute
of Physics, Kiev (Ukraine)

Prof. S. Songsivilai,

National Science and Technology Development
Agency, Pathumthani (Thailand)

Dr. B. Van Lengerich and Co-workers,

General Mills, (USA)

Auszeichnungen

Ilvonne Jahn,

Rehau-Preis

Dr. Jean-Francois Lutz,
Joint-Preis der Société Francaise de Chimie, SFC



Prasentationen und Publikationen

Vortrage

F. Borner: Neue Entwicklungen zur Mikrover-
kapselung auf Basis von Aminoharzen, \Workshop
Business Model Innovation — Neue Einsatzmog-
lichkeiten fur Mikroverkapselung, Fraunhofer IAP,
Potsdam-Golm (Germany), 18.9.2008

J. Bohrisch: Reversibel verkapselte Hydrogele fir
verschiedene Anwendungen, Workshop Business
Model Innovation — Neue Einsatzmdglichkeiten
fur Mikroverkapselung, Fraunhofer IAP, Potsdam-
Golm (Germany), 18.9.2008

R. Bose, D. J. Farrell, A. J. Chatten, M. Pravettoni,
A. Blchtemann, J. Quilitz, A. Fiore, L. Manna,

K. W. J. Barnham: Luminescent solar concentrators:

Nanorods and raytrace modelling, 33 IEEE
Photovoltaic Specialists Conference, San Diego
(USA), 11.-16.5.2008

R. Bose, N. Chan, Y. Xiao, D. J. Farrell, A. J. Chatten,
A. Blchtemann, J. Quilitz, A. Fiore, L. Manna,

J. Nelson, A. P. Alivisatos, K. W. J. Barnham:

The Role of Self-absorption in Luminescence Solar
Concentrators, Material Research Society Fall
Meeting 2008, Boston (USA), 1.-5.12.2008

C. Fanter: Mdéglichkeiten zum Einsatz von
Chitosan als Papierhilfsmittel, PTS Heidenau,
Heidenau (Germany), 28.10.2008

H.-P. Fink, M. Pinnow, C. Fanter, J. Kunze:
Characterization of Highly Porous Materials from
Cellulose Carbamate, Inv. lecture, 235" ACS
Meeting, New Orleans (USA), 6.4.2008

H.-P. Fink, H. Ebeling: Schmelzeartige Verarbei-
tung von Cellulose, Zellcheming Jahrestagung,
Cellulose Symposium, Wiesbaden (Germany),
24.6.2008

H.-P. Fink: Werkstoffe aus Biopolymere - Stand
der Technik und Zukunftsperspektiven fir die
Region Berlin-Brandenburg, Kreativworkshop
Biopolymere »Nachwachsende Rohstoffe in der
Industrie«, Berlin (Germany), 8.7.2008

H.-P. Fink: Towards melt-like processing of
cellulose, Internationale Fachtagung Polymer-
werkstoffe 2008 — P2008, Halle (Germany),
26.9.2008

H.-P. Fink, H. Ebeling: Novel cellulose based
materials and processing routes, GDCh Fach-
gruppe Makromolekulare Chemie, Tagung Bio &
Polymers, New Polymer Technologies with water,
Aachen (Germany), 29.9.2008

H.-P. Fink: Cellulose fiber reinforced synthetic
and biobased thermoplastics, DGM Fachaus-
schuss Gefuige und Eigenschaften von Polymer-
werkstoffen, Kassel (Germany), 7.11.2008

J. Ganster, M. Pinnow, H.-P. Fink:
Untersuchungen zum Einsatz alternativer Verstar-
kungsfasern in unidirektionalen Compositen,
Fachtagung »Unidirektionale Hochleistungsver-
bundwerkstoffe«, Haldensleben (Germany),
30.5.2008

J. Ganster, R. Rihm, H.-P. Fink: Bioplastics Rein-
forced with Cellulose Spun Fibres, 14 Interna-
tional Conference for Renewable Resources and
Plant Biotechnology, NAROSSA, Magdeburg
(Germany), 9.6.2008

S. Garnier, A. Laschewsky, P. Ott, E. Wischerhoff:
New Hydrophilic Polymers and Polymeric
Surfactants Bearing the Sulfoxide Moiety,

4% European Detergency Conference, Wirzburg
(Germany), 15.10.2008

E. Goernitz, B.-R. Paulke, J. Wagner: Light
Diffraction on Polymer Particle Arrays in the
Optical Far- and Near-Field, Particles 2008,
Orlando (USA), 10.-13.5.2008

T. Greco, M. Hassan-Nejad, B. Volkert: Polymere
Nanocomposite auf Polysaccharidbasis, BMELV-
Tagung »Foérderung von Nachwuchsgruppen im
Bereich der nachwachsenden Rohstoffe«, Jena
(Germany), 29.5.2008

S. Gruner, R. Geis, M. Meyer, J. Bohrisch:

A permanent and environmental stable marking
system for leather - traceability via encapsulated
DNA, 4™ Freiberg Collagen Symposium, Freiberg
(Germany), 11.9.2008

M. Hassan-Nejad, J. Ganster, B. Volkert: Starch
esters with improved mechanical properties by
melt compounding with nanoclays, 7t Global
WPC and Natural Fiber Composites Congress
and Exhibition, Kassel (Germany), 18.6.2008

K. Hettrich, W. Wagenknecht, B. Volkert,
St. Fischer: Microencapsulation of biological
objects with cellulose sulphate, 235" ACS
National Meeting, New Orleans (USA),
6.-10.4.2008

K. Hettrich, W. Wagenknecht, B. Volkert,

St. Fischer: Regioselektive Synthese von Cellulose-
estern, Zellcheming, Wiesbaden (Germany),
24.-26.6.2008

A. Hollander, F. Pippig, J.-F. Lutz:
Hydrogelsynthese an Polymeroberfléchen,
Statusseminar Nanochem, Bonn (Germany),
18.6.2008

A. Hollander, St. Kropke: Surface modification
with pressure pulse plasmas, 11" International
Conference on Plasma Surface Engineering,
Garmisch-Partenkirchen (Germany),
15.-19.9.2008

A. Hollander, St. Kropke, C.-Ch. Fels: Vorbe-
handlung von Kunststoffen fir die Metallisie-
rung, 16. Neues Dresdner Vakuumtechnisches
Kolloguium, Dresden (Germany), 16.-17.10.2008

D. Janietz, A. Kohlmeier: Hydrogen-Bonded
Block Mesogens with Fluorinated Molecular
Fragments, 22" International Liquid Crystal
Conference, Jeju (Korea), 29.6.-4.7.2008

S. Janietz, H. Kruger, M. Niggemann,

H.-F. Schleiermacher: Tailoring of low band gap
polymer structure for efficient organic solar cells,
TPE 08, Rudolstadt (Germany), 20.-22.5.2008

S. Janietz: Gewusst wie: vom Kohlenstoffatom
zum molekularen Glihfaden, Leibniz Kolleg,
Potsdam (Germany), 28.-30.5.2008

S. Janietz, H. Kruiger, M. Niggemann,

F.-J. Schleiermacher: Tailoring of low band gap
polymer structure for efficient organic solar cells,
ICSM, Porto de Galinhas (Brasilien), 6.-11.7.2008
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Prasentationen und Publikationen

S. Janietz, T. Egorov-Brening, B. Gruber:
Formation of solution processable organic
composites with functionalized carbon naotubes
for OTFT, Material Research Society Fall Meeting
2008, Boston (USA), 1.-5.12.2008

M. Jobmann: Mikroverkapselung von A-Z:
Grundlagen der Mikroverkapselungstechologie,
Workshop »Business Model Innovation — Neue
Einsatzmaglichkeiten fur Mikroverkapselungx,
Fraunhofer IAP, Potsdam-Golm (Germany),
18.9.2008

K. A. Kobuch, J. Storsberg, W. A. Herrmann,

A. Messner, G. Duncker, S. Foja, S. Sel: Towards
an artificial cornea: evaluation of a new designed
hydrophobic one-material implant with modified
surfaces in vitro and in vivo, ARVO 2008 Annual
Meeting, Fort Lauderdale, Florida (USA),
27.4.-1.5.2008

A. Kohlmeier, T. Vlad-Bubulak, J. Buchs,

M. Bruma, D. Janietz: Hydrogen-Bonded Polyphi-
lic Block Mesogens Derived from Aryl Substituted
Diamino-1,3,5-Triazines and Partially Fluorinated
Benzoic Acids, 6" German Topical Meeting on
Liquid Crystals, Arbeitstagung FlUssigkristalle,
Magdeburg (Germany), 12.-14.3.2008

H. Krtger, M. Thesen, S. Janietz, B. Fischer,
A. Wedel: Solution — processible multilayer
phosphorescent PLEDs based on crosslinkable
copolymer structures, TPE 08, Rudolstadt
(Germany), 20.-22.5.2008

H. Krtger, M. Thesen, S. Janietz, B. Fischer,
A. Wedel: Solution — processible multilayer
phosphorescent PLEDs based on crosslinkable
copolymer structures, ICSM, Porto de Galinhas
(Brasilia), 6.-11.7.2008

A. Laschewsky, P. Ott, E. Wischerhoff, I. Dénch,
A. Fery: Reactive Polyelectrolyte Thin Films. From
Static Structures to Functional Coatings, Sympo-
sium »Charged Polymers in Contact with Water«
am Leibniz-Institut fur Polymerforschung
Dresden e.V., Dresden (Germany), 22.4.2008

A. Laschewsky, A. M. Bivigou Koumba,

J.-F. Lutz, J. Kristen, K. Skrabania, J. Storsberg,
W. Li: Designing Block Co-polymers as »Smart«
Surfactants, 7" World Surfactant Congress
CESIO, Paris (France), 22.6.2008
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A. Laschewsky, J. Kristen, J.-N. Marsat,

K. Skrabania, J.-F. Lutz, M. Pach: Controlled free
radical polymerization as pathway to new poly-
meric surfactants bearing fluorocarbon frag-
ments, 1% International Workshop Fluorinated
Surfactants: New Developments (Synthesis-
Analysis-Fate-Regulation), Idstein (Germany),
26.6.2008

A. Laschewsky: Bioinspired Block Co-polymers:
Translating Structural Features from Proteins to
Synthetic Polymers, Bio & Polymers/ New Polymer
Technologies with Water, Tagung der Fachgruppe
Makromolekulare Chemie der GDCh, Aachen
(Germany), 28.9.2008

A. Laschewsky: Recent Developments and
Perspectives of Block Co-polymers in Nanotech-
nology, Joint Symposium of Colloid and Surface
Science (C&SS) and Polymer Communities of
Practice (CoP) of Procter & Gamble, Darmstadt
(Germany), 7.10.2008

A. Laschewsky: Block Co-polymers as »Smart«
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Anreise
How to reach us

I
Anreise mit Bahn/Bus

ab Berlin Hauptbahnhof

— Regionalexpress RE1 (Richtung
Magdeburg Hbf.) bis Potsdam Hbf.

— Busse 605, 606, 612 bis
Wissenschaftspark Golm

ab Flughafen Berlin Tegel

— Bus X9 bis S+U Zoologischer Garten

— Regionalexpress RE1 (Richtung
Magdeburg Hbf.) bis Potsdam Hbf.

— Busse 605, 606, 612 bis
Wissenschaftspark Golm

ab Flughafen Berlin Schénefeld

— Regionalbahn RB22 bis Potsdam Hbf.

— Busse 605, 606, 612
bis Wissenschaftspark Golm

I
Anreise mit dem Auto

— Autobahn A10 (Berliner Ring), Aus-
fahrt Leest (nordlich des Autobahn-
dreiecks Werder), Richtung Potsdam

— am Ende der WublitzstraBe rechts
Richtung Golm

— am Kreisverkehr nach links

— Parkplatze des Fraunhofer IAP auf
der rechten Seite
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—
Arrival by train/bus

from Berlin main station

— Regional express RET (towards
Magdeburg main station) to
Potsdam main station

— Busses 605, 606, 612 to
Wissenschaftspark Golm

from airport Berlin Tegel

— Bus X9 to S+U Zoologischer
Garten

— Regional express RE1 (towards
Magdeburg main station) to
Potsdam main station

— Busses 605, 606, 612 to
Wissenschaftspark Golm

from airport Berlin Schénefeld

— Regional train RB22 to Potsdam
main station

— Busses 605, 606, 612 to
Wissenschaftspark Golm

I
Arrival by car

— Freeway A10 (Berlin orbital), exit
Leest (north of the Werder inter-
change), towards Potsdam

— at the end of Wublitzstrasse turn
right towards Golm

— at the roundabout turn left

— parking places of the Fraunhofer IAP
on the right side
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