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Tharingisches Institut fur Textil - und Kunststoff-Forschung e.V.

& —= Kostenentwicklun g

ZUSE-GEMEINSCHAFT . . L
) " Generierung von Wissen bis hin zur Umsetzung

- 130 Mitglieder in Produkte, Technologien und Dienstleistungen im M arkt
- ~5.000 Arbeitnehmer

TITK begleitet KMU von der Vorlaufforschung
bis zur Markteinfiihrung
und ist damit unternehmerischer Partner

Markteinftihrung

TITK investiert Angewandte
in erforderliche Infrastruktur gg;svﬁg‘;,gg;”d
(Geréate, Laboratorien,

Anlagen, Versuchsfelder) * voraufiorschung

und in das ,Vorhalten®

der Wissenstrager. @
g /—\.z
m TITK schafft Plattformen IT Ki
far die Markteinfihrung. k//




Tharingisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Fo rschung

B Strategic Research Orientation: Industrial Utilizat  ion

Native Polymers and ‘ ‘ Textile and
Chemical Research \ Material Research

Functional Polymers — Composite Materials
Structural Polymers — Plastics Processing

Plastics Research @ Functional Polymer
Systems Research

m Research Services, providing the Expertise and Pote  ntials of the TITK
to the small and medium -sized companies for their own developments

m Portfolio
» Research and Development Services: Processes and Materials
» Materials Testing and Characterization Services
 Selling of Products and Materials resulting from previous Research and

 /
Development Activities and produced in small scale production b“ “(7

 Selling of own Patents respectively Licences




/~ SeAbteilung:,Funktionspolymersysteme” Ve

1@/‘7 Leiter der Abteilung: - Prof. Dr. Klaus Heinemann {ITIS!
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< firdie TEXTIL- und POLYMER-verarbeitende INDUSTRIE

"wam Materiall = zum Systemm™ ﬂ |
Polymerelektronische Systeme: ~ .

Energie- und Signalwandlung; u. a. piezoaktive Polymere & Systeme|

Adaptive Funktionspolymer- basierte Systeme; u. a. Aktuatorik

Simulation von Funktionssystemen

fur de MIKROSYSTEM-, MEDIZIN- & TRANSPORT-Industrie

3D-generative Fertigungsverfahren; Elektrochromie; Barrierefolien

Polymersynthesechemie:

Chemische und physiko - chemische Modifizierung von

.Hochleistungs”- und ,High- Tech- Polymeren durch
funktionale, migrierende oder reaktive Additive zur
Generierung spezifischer Ober- & Grenzflaicheneigenschaften
("Gradientenwerkstoffe") bzw. spezieller Materialfunktionalitaten
einschliel3lich ihrer Prozessierung zu Filmen und Filamenten




FUE—-Schwerpunkt:

Funktionsfasern

und deren Integration

In Systeme
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Statische Bewegung Temperatur Feuchtigkeit
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Ermittlung der Kapazitat in
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Funktionsfasern !!! fITK

zktlve |5|essung mlttGIS sensorlsc”er E|n|agen

o Aktives System registriert QIﬂMﬁﬂ@ﬁlé&t die Druckverteilung
durch den Fufd des Probanden — diese lasst sich unmittelbar fur

Klinische oder sportwissenschaftliche Zwecke auswerten

o Kapazitive Fasern mit gekreuzter textiler Verarbeitung
+/Aktives" System

- Ortsaufgeloste Messung der aktuellém Krafteinwirkung

-
. i

LN
EENENENENINEE




-
. TITK;
Funktionsfasern !l! N ronges,

,j ¢ i Bewegung

& ) (dynamische
Krafte

L
Bunuuedg

Quelle: Wikipedia




Flexible faserformige Sensoren auf E F R E “

Basis von piezoelektrischen Polymeren EUROPA FUR THORINGEN ALT

EUROPAISCHER FONDS FUR REGIONALE ENTWICKLUNG

— "PieTex" —
Thiringer Verbundprojekt Projektparter: Helmut Peterseim Strickwaren GmbH
Laufzeit: 10/2012 - 09/2014 Strickmanufaktur Zella GmbH
TSR-MediteX
EPSA GmbH

Herstellung von hochflexiblen, kostengiinstigen Fila menten mit
,Plezo“- Effekt flr eine Verarbeitung mittels Strick - und Sticktechnologien

als Sensorelemente flr textile Anwendungen

Plezo“- Folienbandchen Bikomponentenfilamente

[ s ~ . II":
| | |

: Mantel aus piezoelektrischem Polymer
PVDF-FoIiebﬁ" dcheﬂ' Elektroden

Kontaktierun Verkapselun

Kern aus elektrisch leitfahigem
Polymercompound (Innenelektrode)

Aul3enelektrode
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POLYMERE
VIELFALT

gutes Signal-Rausch-Verhaltnis der textilen Sensoren
Spannungsspitzen bis 10 V erreicht

Prifung der Eignung als selbstversorgender Sensor
Herstellung der Filamente mittels Bikomponenten-
Schmelzspinntechnologie gelingt

Limasl2] =ttt4:4

Time 1688 .8m=s D472 .8ms

« Einarbeitung der Folienbandchen mittels Strick- und Stickverfahren realisiert
« Untersuchung verschiedener Kontaktierungsvarianten
« Evaluierung der optimalen mechanischen Anregung
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Elektrischer Widerstand als Funktion der Temperatur

Temperatur
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auch als ,Folie* oder ,Folienbandchen” herstell- und einsetzbar
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nomierter Sensorwiderstand
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rel. Luftfeuchte %

alternativ auch ,Sensorfolien* oder ,Sensorfolienbandchen*
herstell- und einsetzbar
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Integration in Funktionstextilien L Droue,.

Bewegungsmonltorlng Im “smart Home

* Integration in FulBmatte zur Bewegungsdetektion
fur “smart home”— Anwendungen
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Integration in technische Systeme ~—~..

" abgeschlossenes Projekt: “SensorBlade”

 TITK: Herstellung und Integration von Funktionsfasern in ein
Sensorgewebe zur Diagnostik eines Rotorblatts
fur Kleinwindkraftanlagen

SensorBlade”
(2014 ... 2016)
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REACTIVE LCPs
COMPATIBILIZER

IN POLYMER BLENDS
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amorphous
PA -region

Model of a LCP /PA - filament Fig. 21
after drawing |
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Light-microscopic photographs
of reactive Ilc - PEIA in molten state




"8 =250C

m = 6,5kg/h
DZ = 200 /min + (2n+2) H2 ]
t = 2min

ZSK 25 |
\Fa. Werner&Perlderer/ -(2n+2) H,

] "N—PA—COOH
m{ﬁkn n
!
PA
COOH

T |T i Reaction of lc— poly (esterimide anhydrides) with
K In molten state to form graft- block - copolyesterimid
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Surface contour
of LCP -modified PA 6 - flaments
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PA 6

1,0 % LCP

2,5 % LCP

5,0 % LCP
10,0 % LCP

degree of drawing:
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Influence of the LCP

on the properties of PEIA /PA-filaments

- content




(9 =280 c (2n+2) H.N— L COOH
m = 6,5kg/h 2
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,Reactive blending” of and
In one and the same fibre to improve filament prop  erties!!!




POLYMERADDITIVE
FUR
GRADIENTENWERKSTOFFE |




additives enriched
at the surface

» State-of-the-art

Tharingisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V.

UV- or light
stabilizer molecule

‘ Fibre— cross- section I

Prof. Dr. Klaus Heinemann




.. Mode of action during fibre formation and processin

T

Additives

enriched

at the surface

conception B

basic idea

objectives
syntheses
processing
results

analyses

résume

outlook )
| Fibre — surface I

Tharingisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V. Prof. Dr. Klaus Heinemann




Mode of action in polyamide fibres

UV- or light

stabilizer molecule

Additives
enriched
at the surface

conception
basic idea
objectives
syntheses
processing
results
analyses
resumeé

outlook

the TITK

PA 6 — incompatible component
(migration causing element)

In reality:
FORMATION
4 OF A
‘ l CONCENTRATION
GRADIENT !

may be expected

component with PA 6 — affinity
(anchoring segment)

‘ PAG6 — fibre surface I

» Spontaneous migration of the stabilizer additives during the fibre forming process
O Enrichment of the stabilizer molecules nearby the boundary layer of PA fibre
» Immobilization of the complex additives molecule in the accomplished fibre

» Improved light protection efficiency by accessibility of stabilizer molecules in the surface region

Tharingisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V. Prof. Dr. Klaus Heinemann
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Light protection efficiency

N

Improved light stahilization-of PA " 6—filaments

caused by “migrating” additive systems
Degree of Polymer Degradation after Light Exposure (in %)

100 % '
Additives
e surtace || 80%
introduction
conception 60 %
basic idea
objectives 40 %
syntheses
processing 20 %
results

analyses Reference materials Modification with various “migrating” additives

, , 0 %
resume without conventional ineffective Irg. 245 Irg. 1098 Irg. 1010 Tin. 234 Tin. 234
outlook stabilizer stabilized additive C22-B C11-T C18-T C22-A C22-T

Additive compositions

Tharingisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V. Dr. Rudiger Strubl & Team



introduction
conception
basic idea
objectives
syntheses
processing
results
analyses
résume

outlook

Outlook — “Functional Fibres

The obtained results permit the realisation of a new principle of “internal” functional textile finishing

being proven successfully for PA6 in laboratory scale.

With this development a higher efficiency, improved utilization degrees as well as a prolonged
effectiveness of such additives with special “active” molecules as “head group” can be expected.

G-\ N—R0OO |

Active component +  Migration element + Anchor segment
(variable !!!) (polymer incompatible) (polymer — affine)

i : Currently the TITK is accomplishing studies withth e objective

transferring the concept
LJotifyio o goiyene s/ by onvig ratingwsoeface dradched additives”

Active component (e.q.):

— dye-affine agents
— dye-affine agents

— hydrophilic-substrates Acknowledgement
— adhesive agents for PET [ PVC-systems > Forschungskuratorium Textil e.V.

> AiF ,Otto von Guericke*
> Technische Universitat Imenau
> Friedrich-Schiller-Universitat Jena

- LI B ???

Tharingisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V. Dr. Rudiger Strubl & Team
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inologisolatiiorrr “Migrieraricla £

(“Kopfgruppe” (inkompatibel zum (kompatibel zum
variabel !!1) Matrixpolymer) Matrixpolymer)

> Textllienmit hochwirksamem,UV - Schutzfaktor’(UPF>40)

Additiv-modif. PA 6 + Lyocell

Mischgewebe aus:
mod. PA 6 - 140 g/m2 + Lyocell - 113 g/m?

UPF=60 !

UV-SchutzmaRnahme

UV-Schutzkleidung (nach UV Standg®:
Dichte Baumwollkleidung (n. UV 8015

Sonnenschutzcreme - je nach LSF

Leichte Baumwollkleidung (n. UV 801) ca. 10 Lyocell 1 2 2 4 s 6 7 8 ° 10
Schatten unter einem Baum ca.5-15 WUPF 0TV 0T

Sonnenhut mit breitem Rand ca. 10

Schatten unter SonnenschirRA-Vliesmat.) ca.5

Dauerhafter UV- Schutz durch oberflachenangereicherte Additive

Thiringisches Institut fir Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V. Dr. Rudiger Strubl & Team




Tecnnoeaygseslaitform "sflgrienside AdGitive”

RPN N—HR0OO)

Aktivkomponente + Migrationselement  + Ankersegment
(“Kopfgruppe” (inkompatibel zum (kompatibel zum
variabel ! ) Matrixpolymer) Matrixpolymer)

> antl - static "- Additive mit verbesserter Permanenz und
erhohter Langzeitwirkung fur einfarbbare  Compounds

Ubersicht der elektrischen Widerstandsbereiche verschiedener Materialien

Anwendungsbeispiel 2:

leitfahig nicht leitfahig

Oberflachenleltfahlgkelt von Kunststoffen

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V.  Dr. Rudiger Strubl / Prof. Dr. Heinemann



Anwendungsbeispiel 3:

> Verbesserung der,anti-fog’- Eigenschaften von PP-Folien

A — sehr schlecht E — exzellent

Derhft rh('jhun derHydrophilievon hydrophoben Kunststoff- Folien

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V.  Dr. Rudiger Strubl / Prof. Dr. Heinemann

Aktivkompﬁte + Migrationselement + Ankersegment

(“Kopfgruppe” (inkompatibel zum (kompatibel zum
variabel !!1) Matrixpolymer) Matrixpolymer)

Antifog - Qualitatsstufen




crnneoayse|slaged "ofilgriensade AdGcitive”

Anwendungsbeispiel 4:

Aktivkom nte + Migrationselement Ankersegment
(“Kopfgruppe” (inkompatibel zum (kompatibel zum
variabel 1! ) Matrixpolymer) Matrixpolymer)

» Steigerung der Barrierewirkung von PA 6-Folien

Gasbarriere — Materialkombination
Beispiel: MAP-Verpackung: Permeation der Gase

Bialon 65 XX HFP

$pog T 106% rF Unzureichende Sauerstoffbarriere bei Fleischwaren
Oxidationsprozesse des Myoglobins - Vergrauung
75% N, 70% N, Haltbarkeitsdauer: 3-4 Wochen
Unzureichende O, -Barriere: Ausreichende O,-Barriere:
2384 0.2 0% (_}1 Nach 2 Wochen: Vergrauung Nach 2 Wochen: Keine Vergrauung
0,05% CO, 30% CO,
: ™,
Druck und Kleber \‘_\\
Verbundfolie mit 7.1, E VOH und PE in 65 um total

Thiringisches Institut fir Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V. Dr. Rudiger Strubl & Team



nnoepgseElaiiform "ofiigriensnde AdGitive”

Anwendungsbeispiel 5:

Aktivkom nte + Migrationselement  + Ankersegment
(“Kopfgruppe” (inkompatibel zum (kompatibel zum
variabel 1! ) Matrixpolymer) Matrixpolymer)

» Steigerung der Kratzfestigkeit von PP - Oberflachen

Kunststoffoberflachen im Fahrzeuginnenraum

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V.  Dr. Rudiger Strubl / Prof. Dr. Heinemann



' ,Reactive Complex-forming agents — Biocides”

K—/ Application of a novel Silver Salt—Complex in

Koloniewachstum 1500 ppm

Staphylococcus \

aureus

Bakterienkolonie auf
Blutagar, 24 Std., 1:100
rielle Wirksamkeit in Anlehnung an JIS L 1902
O—(CH2)2—NHCO—R—COI|\JH
S e (CHa)
|
NH
Kontrolle g
PA
0,03% Ag in PA 86-Fiber
Q/N\ \) COOH
cr Cl (14)
172 173 174

\ 0,1% Ag in PA 66-Fiber _/

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung Dr. R. Strubl and Team



Application

/ of a novel ZingSalt (Zn?*) — Complex in PAA and PET

Antibakterielle Wirksamkeit nach DIN 20743

7,9
8 _-""-f Amax
7 +° A <F low antibacterial 6,3
A=F bacteriostatic -
L
> P 4,1
4 1 l I
s 2,8 -
3 n e
1,7
2 _
1 4 0,05 0,2 l |
5 e — - o
Cell. PA Referenz 200 500 500 1000 ppm
- (Gentam.) Ag* Agt Zn% Zn%

Polyamid-Multiflament
(500 ppm Zn-Dotierung)

Polyamid-Zn?*- Master-
Batch (1000 ppm Zn2*)

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung

e

= Formulation of novel antibactenal additives
for polymeric materials based on transition
metal salt complex compounds

|+ Applicable to plastics processing, notably
fiber spinning process

(* High antibacterial activity and long-term
stability

= Antibacterial efficiency adjustable by
transition metal ion or fiber design

|= No in vifro cytoloxicity to human HaCaT-
keratinocytes

i* No sensitization potential

* Mo in witro heamolytic potential

Dr. R. Strubl and Team




PET DiOACHUEE 74

k/

Actual work with novel Zn2* salt—Complexes in COtton/PET - fam m
Production of blended _ falnioss (cotton/PET =55: 455).was succassfiul!

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung Dr. R. Strubl & Team




JPET mﬂ&—w@

Actual work with novel Zn2* salt—Complexes in COtton/PET - fam

Production of blended  falbnioss (cotton/PET =55 : 45 \asSaveessiafs

antibacterial effectiveness as per DIN EN ISO 20743

I S.aureus DSM 799 wm— Signifikant s Stark
[ [
|

o
o

n
o

-
o

M~
o

=
=

Antibakterielle Wirksamkeit [A]
L
=

=
o

conrol | 820 236 98 | 730 242 91  ppm Zn?*
unwashed and desized fabricsi after bleaChing | after dyelng

after washing 10 times 683 214 85 804 215 89 ppm Zn?*

= Activation of the Zm@n?*—ions diffusion during the dyeing process

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung Dr. R. Strubl & Team



aktuelle Projekte

9
/i
TITKY
e Polymer- und Additivsynthesen in ionischen Flussigkeit en

« Reaktive Komplexbildner zur Polymermodifizierung O—(CHy—NHCO—R—CONH
z.B. bidisateren (halogenarm; immobilisiert)_ (CHal
NH

Warmluftlagerung PA 6 /150 °C

@3000h

B2000h PA

01500 h
01000 h

o) o) S
B500h
= Ol\\l/ D COOH
500 h
| . cr~—"¢l (14)
Mall;mliiaivar;:r:tenumu i lOnen der Elemente:

oder MankiesungdnawCadidivngnondM Werkstofféeargeeaen Produktpiraterie

oder Antimikrobial

oder

"Wy eklease
Mu

oder ...

Thuringisches Institut fiir Textil- und Kunststoff-Forschung (TITK) e. V. Dr. R[]diger Strubl & Team



,Modulare Multifunktionssyntheseanlage”

,Modulare Multifunktionssyntheseanlage
zur Herstellung von Polymerderivaten und Funktionsad ditiven

auf der Basis nachwachsender und synthetischer Rohs toffe”

— Gemeinschaftslabor FSU Jena - TU limenau - TITK Rudol stadt —

Projektlaufzeit: 01. 11. 2006 — 31.12. 2007 ,_
TITK - Abteilungen: 2.0 und 6.0 IR
Projektbudget: 1.518.258.54 EURO | QU OO L]

Eigenmittel des TITK:  461.953,54 EURO
Zuwendung69,57%: 1.056.305,00 EURO
Zuwendungsgeber:  TMWTA (TAB)

EFRE

EUROPA FUR THURINGEN
EUROPAISCHER FONDS FUR REGIONALE ENTWICKLUNG

Fig. 44

FREISTAAT (2%
THURINGEN ‘2

Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung




_“2“Modular multifunctional apparatus for additive synt ~ heses”

Dr. Rudiger Strubl & Team



/~__8“Modular multifunctional apparatus for additive synt heses”

TITKS

> Chemical syntheses in liquid media
also under explosion-protected conditions

» Batch- Volumes: 10 Litre (stainless steel) and 16 Litre (titaniunn)
» Reaction temperatures: upto 200° C upto 300° C

» Reaction pressures: upto 0,5 bar

» Reaction media: homogeneous and heterogeneous phases

» Isolation of products: vacuum distillation; evaporation;
phase separation; Extraction;
for. e alkylations; acylations
* halogenations; nitrations; sulphonations; epoxidations
o esterifications; transesterifications; amidations; saponification

» Online-IR-Spectroscopy for reaction analysis und -optimization ( 7 bar)

» Calorimetry of reactions, also in case of increased pressure (100 bar)

> Compound separations by vacuum distillation up to 15 kg/h (offer of service)

Chemical syntheses at ,Kilogram — scale* (customer order )

—«H==
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\___/ oLy MERs

Dr. Rudiger Strubl & Team



. N/ v
Many thankS lum Textil e. V. ’
for your admirable patience 12193BR,

aftsfor-

and for your attention !!'! fir Wirt-

(ndustriel-
We are looking forward to i
your Visit at AT
TITK In Rudolstadt '
(www.titk.de)

» Bundesministeri rrrischaft und Technologie (BMWiS
» Friedrich-Schiller-Universitat Jena

» Technische Universitat Iimenau

Acknowledgement




