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€. 19-0859-61

Nazev: Termicka analyza biodegradabilniho polymeru

PFijeti vzorku: 05. 09.2019

Vypracoval: Z. Kfenkova Zkontroloval: T. Cermék

Zadavatel: ELLA-CS s.r.0., Milady Horakove 504/45, 500 06 Hradec Kralové
Vysledky:

Byla provedena termicka analyza biodegradabilniho polymeru:

D6-02-16, Lot S19001245-01, CETA . 288/19 {(nedegradovany)

Vysledky diferencidlni skenovaci kalorimetrie (DSC) jsou uvedeny v tabulce ¢ 1 (teploty tani
a krystalizace, entalpie tani a studené krystalizace, skelny pfechod) a v tabulce ¢. 2 (krystalinita).
MéFeni DSC jsou zobrazena na obrazcich ¢. 1 - 3,

Méreni termogravimetrické analyzy (TGA) jsou zobrazena na obrazcich €. 4 a 5.
Poznamky:

Analyza byla provedena v souladu s normami:
« CSN EN ISO 11357-1 Plasty - Diferencialni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cast 1: Zakladni principy
o CSN EN ISO 11357-2 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) — Cast 2: Stanoveni teploty
a vys$ky skoku skelného prechodu
« CSN EN ISO 11357-3 Plasty - Diferencialni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cast 3: Stanoveni teploty
a entalpie tani a krystalizace

o CSN EN ISO 11358-1 Plasty — Termogravimetrie (TG) polymerl — Cast 1: Obecné principy

Ing. Michal Bartos
Vedouci useku ANALYTIKA

Signature valid 4
Digitalné podef]
Jméno: Ing
Datum: 16.10

.2019 16:47:33

Vyzkumny ustav organickych syntéz a.s. Tel: +420 466 822 501 Registrovdno: Krajsky soud Hradec Kralové
&.p. 296, e-mail:analytika@vuos.com oddil B, vlozka 1033
533 54 Ryhitvi homenage:www.vuos.com ni¢: €Z601.08975

CZECH REPUBLIC
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Analyzovany vzorek:
D6-02-16, Lot S19001245-01, CETA ¢. 288/19 (nedegradovany)
Material polydioxanon (PDO).
(Skladovani v exsikatoru pfi laboratorni teploté)
Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie
Pristrojové vybaveni:
DSCB823¢ Mettler Toledo
e Mé&fici teplotni rozsah: 203 - 973 K (-70 to 700 °C)
« Rozliseni: priblizné 0.07 pW
¢ MéFici kelimek: hlinikovy kelimek (100pl), zalisovany viékem s otvorem vytvofenym
specialnim bodlem
« Referenéni kelimek: prazdny hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vickem s otvorem

vytvofenym specialnim bodlem
S ohledem na poZadavky hodnoceni krystalinity byly vzorky navaZovany na mikrovahach (soudast
zatizeni TGA/DSC1 Mettler Toledo).

Metoda: v
Krok Teplotni rozsah [°C] tepf;i:sg(:-taegine?r‘:t[ll:?::n/]é In]
1. isotermicky krok 25 5 min
2. dynamicky krok - 1.ohfev 25 - 150 5 °C/min
3. isotermicky krok 150 5 min
4, dynamicky krok - chlazeni 150 - -30 5 °C/min
5. isotermicky krok -30 5 min
6. dynamicky krok - 2.ohfev -30 - 150 5 °C/min

Termogravimetricka analyza
Pristrojové vybaveni:

TGA/DSC1 Mettler Toledo
s Teplotni rozsah: 298 - 1373 K (25 - 1100 °C)

o Citlivost: 0.5 mW
» Teplotni rozliseni: 0.005 K
o Méfici kelimek: hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany viékem s otvorem vytvoFenym specialnim
bodlem
Metoda:
Teplotni rozsah [°C] 25 - 400 °C (1.mérFeni) a 25 - 300 °C (2. méFeni)

teplotni gradient [°C/min] 5 °C/min
Pratok inertnibo plynu (dusik) byl nastaven na cca 80 ml/min.



uWIBlezZA nleralew Y2IuIBWALOd JURARUADIS
9 wWigAapald 1znojs B al40ISIY PdlUBYdBW | jujoldad) oyal jupzewAa od sswAjod alnzuspiedeyd NASJYO *Z WY RUSDOUPOUYAA ejuleIsAuy *(*ple lueAopeps
‘ndmsod oyjugqolAa AljA) 110ISIY NodRIUeydaW e Jujo|dal oyl s (,paaladal se,) JowAjod alnziaP{eleyd NASIYO T WSYIG BUSICUPOUAA (9X) NnJawAjod eliuljelsAty

(£061°1d/200T°0T :10Q ‘spualq (joyodje |Auin)Ajod /(suouexolp-d)Ajod a|qepelbapolq Jo Jolreyaq uonez||eisAsd

[ewJaylosi-uou pue sorpadold jeuwusyy :foupz) 6/ 8T'THT {[6/(] OAd nidwAjod oydddlRISAD| 9%Q00T Iuey 3ldjeud RIOUPOY BXDIRJ0a %00T 37
[6/c] mji0za a3eZI[RISAD] PUBPNIS NYRGNJd A PURUIOAN 0|dR] {aoezi|eISAN] puapn)s sidjegug e SHY
[6/c] mpiozA jues nygqnad A ud|yod ojda) fjuey sidjequg e HY
[9%] niswAjod azey oxoijelSAI [Ipod 1URNIUDI0Ad fRJU|[RYSA Y| r e X
%001 KEQ
00T X 57— — =X
HV — “HV
:A320dAA
(n3j1d npoq Wiuxajjul A noua) s N>jo} oyaujaday Aigy lupepiez sueaojodelixs 3iRasnid) ejojda) Jupsiepod euenojodedixs ***+ * e30|do) 39SUQ
9't £'0 't 10 T't €0 g'e T’z 8’0 z'o as
L'6v o'y T'sz z'oT- v'‘os v'L9 T'L9 9'£0T v'L6 0'v6 punid
11’18 9t'y 1€'92 ze'ot- 6,05 €029 1169 Z¥’'801 81°86 66'€6 €
06’61 80"y L0'ST v2'0T- 62'1S 6v'£9 20’69 61’'S0T o9v'L6 LL'E6 [4
86'LY ¥9’e 20've L0'0T- 0Z'et 69°£9 LE'€9 80'60T 75’96 ZT'v6 T
ARJYyo'Z Ad4YO 'Z AdJYo °Z ARl1YO T uazejya AdJYoT AdJYoO'T
[6/c] [6/c] [6/c] [2.] [2.] [2.] [6/c] [D0] [J.1] [2,] 2
[TEY,GITTAT
JHY *HY *HV 61 yead (39su0) >y ‘HY T ead T Jead (39suo) 1 | ¢
(Bupwsaad)
AR 22ezI[EISADS muwmmmmwmmgv_ poydad aoezijeisAny eyo|da M iuey ejojde
aidjejug auspnis i Aujeys lle3sAly B0dal aidjejug UE3 B0ideL
aid|ejug sidjejus
61/88¢ "2 V13D ‘T0-SHZTO06TS 307 ‘9T-20-9Q M}I0zZA adeziap{eleyd exdIWIa) T ) eyjngey
alIPwWILIoORY IDBACUD]S JUDUISLIA
;IDABZ B |JUSDOUpOH
9 Z € euRllS

19-6580-6T "2 N}0%030id NWIUGasNZ o) eyojlid



Priloha ke Zkusgebnimu protokolu &. 19-0859-61

Strana4z6
Tabulka €. 2: Krystalinita vzorku D6-02-16, Lot $19001245-01, CETA &. 288/19 vyhodnocena bé&hem
1. a 2. ohfevu

Krystalinita, X.
Stanoveni & [%]
1.ohfev 2. ohiev
1 44,9 14,4
2 48,9 14,7
3 49,0 14,5
Priimér 47,6 14,5
SD 2,3 0,2

Obrazek ¢. 1: DSC vzorku D6-02-16, Lot $19001245-01, CETA &. 288/19 (1. méfeni)

rexo D6-02-16, Lot $19001245-01 /1 DSC 07.10.2019 1111:11

Experiment; [5-02-16, Lot S16001243-D1, CETA ¢.288/19, 05.09.2019 12:04:55
Petformed 05.09.2019 14:01:51
Sample: D6-02-16, Lot $19001245-01, CETA ¢.288/19, 9,7070 mg
/\ Integral 35,35 ml Integral -465,77 m]
Integal 233,11 mJ normelized 3,64 Jgn-1 normalized 47,98 Jg~-1
0"0"“6"19d ;;«g; Jo% 1 Dnsat 76,61 °C Onset 98,62 °C
. nset ) o i AN
) [6] 2.heating step Peak 3975 oC \ ezl 83,54 °C Peak 107,44 *C
4
|
g’r‘“:;mns'tb’l 1105 ¢ Integral 130,57 m] /
Midpoint IS0 -10,07 °C g eyaiz=d WA T } [4 coaling 228
S ) Peak 49,20 °C i -
mw | Glass Transition e P W f
Onset 9,16 °C — = T f I
Midpaint 150 113,06 °C ; e = ] |
N TR = 1 B
—--P{/‘ | 1.heating st Y ; 3
A R s e 1 \ i
Method: 25-150/5 a 150--30/-5 opakovang : E V1 |3|'
dt 1,00 Al
4111 25,0 °¢, 5,00 min = | i
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/mi A o _g%énjg"l{l il
{3] 150,0 °C, 5,00 min Peak 96,52 °C i i
{4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min . | Al Peok Height 2,26 mw
{5] -30,0 °C, 5,00 min Onset 94,12 °C \ | Peak 109,08 °C
{61 -30,0..150,0 °C, 5,00 K/min ([[l/  exvapol. Peak 110,47 °C
Synchronization enabled - )/  Peak Width  6,72°C
30 -20  -10 0 10 2 30 40 60 79 80 90 100 110 120 130 140 °C
Lab: METTLER

STAR® SW 15.00
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Obrazek ¢. 2: DSC vzorku D6-02-16, Lot S19001245-01, CETA &, 288/19 (2, méfeni)
D6-02-18, Lot $19001245-01 /2 DSC

Strana 5z 6

07.10.2019 13:02:15

*exo
Experiment: D6-02-16, Lot $19001245-%1, CETA £.288/19, 05.09.2019 13:33:35
Performed 05.09.2019 15:59:00
Sample: D8-02-16, Lot $15001245-01, CETA 7.288/19, 9,3650 mg
Integral 234,77 m Integral 38,20 m) Integral -467,29 m3
Momaized 2507001 | | nomalized 4,08 Jg”-1 nomalized 49,90 Jg*-1
) oset 3287 °C Inset 75,71 °C Onset 98,36 °C
‘f\ [6] 2 heating step 3565 °C | Peak 83,26 °C Peak 107,16 °C
1 \\: ¢
Glass Transition "
Onset -11,31 =C Integral 134,66 m) I
Hidpeint 180 -10,24 °C nommalized 1438 oA |
Glass Transition g"sft J! 4] cooling step
5 | onset 9,62 *C i == it =)
mW | Midpalnt IS0 13,02 “C = — ——— S~ ; \ { |
R . L - \
e = \. i 4
Method: 25-150/5 & 150--30/-5 opakované \ il
dt 1,005 { ’a||
{1] 25,0 °C, 5,00 min Al
{2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min Integral 646,41 m) | ;
3] 130,0 °C, 5,00 min nomalized 60,02 3g~1 | AN Dok Heioht 158 o
[4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min Peak 97,46 °C LI Extrapot. peak 10367 oC
[5] -30,0 °C, 5,00 min Onset 93,77 °C I LI peak width 10, 2’3 oC
[6] -30,0..150,0 °C, 5,00 K/min Bl ‘
Synchronization enabled p
=30 «20 -10 o] 10 20 30 40 5C 60 70 80 90 100 113 120 130 140 W
Lab: METTLER STAR" SW 15.00

Obrézek ¢, 3: DSC vzorku D6-02-16, Lot S19001245-01, CETA &. 288/19 (3. méfeni)
D6-02-13, Lot $19001245-01 /3 DSC

10.12.2012 11:58:38

Aexo
Experiment: D6-02-16, Lot $18001245-01, CETA ¢.288/15, 06.09.2019 07:42:16
Performed 06.09.2019 09:37:31
Sample: DB-02-16, Lot $19001245-01, CETA £.288/19, 9,0450 mg
!
ntegral  23800mJ /| Integral 38,56 mJ
normalized 26,31 Jg*-1 4 normalized 4.26 Jg*-1 R
[&] 2. healing step Onset s280°C | Onset 75,67 °C e e ‘5‘?21?1‘,,';1“'1
] Peak 39,64 °C | Peak 8324°C i 98.92 °C
| k IH]] Peak 107.23°C
Glass Transition
Onset 11,389 Intsgral 131,40 mJ ,
Midpoint IS0 -10,32°C normalized 14,53 Jg*-1
5 Onsst 67,08 °C |
Glass Transition R
"W | Onet 8.32°C Peak S078%C 1 (4] cooling step
Midpoint ISO 12,82 °C W = N — —
e — = e [ — - 3 j |
- . . \ |y —
2] 1.heating step . | ilF
Al
Al |
| Mothod: 26-1506 & 150--30/-5 opakované ,\ ,'II
Integrat -625,09 mJ ([ (111§
win normalized -69,11 JgA-1 d ||
C., 5,00 Kimin Onset 93,99 °C all
i Peak 98,18 °C W Peak Height 2,17 mW
W' Peak 108,42 °C
Extrapol. Peak 109,79 °C
Peak Width  8,45°C
(= L3 B Ty T Ty T T T T T T .---’“ T T 3 T
30 20 10 0 10 b1y 30 40 50 &0 70 80 90 103 110 120 130 140 °C

STAR" SW 15.00

Termogravimetricka analyza

Na obrazcich €. 4 a 5 jsou zobrazena méfeni TGA u vzorku D6-02-16, Lot $19001245-01, CETA &. 288/19.
Na hmotnostni kfivce (€erna kfivka) nebyl zaznamenan zadny hmotnostni Gbytek od 25 °C do 220 °C. Od
cca 220 °C zadina termicky rozklad polymeru. Na kfivce tepelného toku (modra kfivka) byl zaznamendn
zdvojeny endotermicky pik charakterizovany onset teplotou 94,70 °C (1. méfeni) a 92,78 °C (2. mé&feni),
odpovidajici tdni polymeru. Druhy endotermicky pik odpovidad termickému rozkladu polymeru a je
charakterizovany onset teplotou 270,36 °C (1. méFeni) a 264,67 °C (2. méfeni).
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Obrazek ¢&. 4: TGA vzorku D6-02-16, Lot S19001245-01, CETA ¢. 288/19 (1. méfeni)

Strana 6z 6

*ex0 D6-02-16, Lot 819001245-01 1 TGA 11.10.2019 13:18:28
mg 1 Experiment: D6-02-16, CETA 288/19, (18.10,2(19 13:57:35 mw
Performed 08.10,2019 15:13:54 =5
121
i ]rl:
V4 B 7
13 \\x Onset 94,70 °C —___
= . i-
\L\ Onset 270,36 5 Il,'l
o ~ @ o A———T] |
& N g\ | "
\ |
Vo i
i 21014
61 \ 1
&D6-02-16, CETA 288/19
Sample Weight i ‘ 304
o D6-112-16, CETA 288/19, 11,6030 mg \
BD6-02-16, CETA 288/19 | ‘ 401
Heatflow |‘
-] DE&-02-16, CETA 288/19, 11,6030 mag |
z |% 51
v
Method: T (25-400/5)Al :l
o 1,00 [N i)
1] 25,0..400,0 °C, 5,00 K/min
Synchronization enabled
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 280 28¢ 300 20 340 360 380 °C

La: METTLER

Obréazek &. 5: TGA vzorku D6-02-16, Lot S19001245-01, CETA €. 288/19 (2. méfeni)

Aaxo D6-02-16, Lot §18001245-01 /2 TGA

STAR® SW 15.00

11.10.2019 13:21:16

Experiment: D6-12-16, CETA 288/19, 09,10.2019 11:27:59
3 Performed 09.10.2019 12:25:23

Gi—

mWE

157

3] &DH-02-16, CETA 283%/19
Sample Weight 3
2] D6-02-10, CETA 2888/19, 9,0230 mq .205
1 &D6-02-16, CETA 288/19 ]
13 Heatflow 225
1 Heshod: T (25-300/3) D5-02-16, CETA 288/19, 9,0230) mg 1
1 dilnus - :
o4 {1} 25,0..300,0 °C, 5,00 K/min =30

1 Synchronization enablsd
T T ¥ T b T L4 T ¥ T T L} B T Ll 1 T T T T T

40 60 30 109 L 14 150 130 200 235 240 260 28t oL

Lab: METTLER

STAR® §W 15.00
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Néazev: Termicka analyza biodegradabilniho polymeru

Prijeti vzorku: 05. 09. 2019

Vypracoval: Z. Kienkova Zkontroloval: T. Cermak

Zadavatel: ELLA-CS s.r.0., Milady Hordkove 504/45, 500 06 Hradec Kralové
Vysledky:

Byla provedena termicka analyza biodegradabilniho polymeru:
D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA ¢. 289/19 (4 tydny degradovany)

v

Vysledky diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC) jsou uvedeny v tabulce €. 1 (teploty téani

a krystalizace, entalpie tani a studené krystalizace, skelny pfechod) a v tabulce &. 2 (krystalinita). Méfeni

DSC jsou zobrazena na obrazcich €. 1 - 3.

Méreni termogravimetrické analyzy (TGA) jsou zobrazena na obrazcich ¢. 4 a 5.

Poznamky:

Analyza byla provedena v souladu s normami:
« €SN EN ISO 11357-1 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cast 1: Z&kladni principy
« €SN EN ISO 11357-2 Plasty - Diferencialni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cést 2: Stanoveni teploty
a vysky skoku skelného prechodu
« €SN EN ISO 11357-3 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cést 3: Stanoveni teploty

a entalpie tani a krystalizace

o CSN EN ISO 11358-1 Plasty — Termogravimetrie (TG) polymerl - Cast 1: Obecné principy

Ing. Michal Bartos
Vedouci useku ANALYTIKA

Signature valid 4
Digitainé ppdeg#
Jméno: Ingy i
Datum: 16.10

hal Barto$
.2019 16:47:54

Vyzkumny Gstav organickych syntéz a.s. Tel: +420 466 822 501 Registrovano: Krajsky soud Hradec Kralové

&.p. 296,
533 54 Rybitvi
CZECH REPUBLIC

e-mail:analytika@vuos.com oddil B, vloZka 1033
homepage: www,vuos.com DIC: CZ60108975



Pfiloha ke ZkuSebnimu protokolu ¢. 19-0860-61

Strana 2z 6
Analyzovany vzorek:
D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA &. 289/19 (4 tydny degradovany)
Material polydioxanon (PDO).
(Skladovani v exsikatoru pfi laboratorni teploté)
Diferenéni skenovaci kalorimetrie
Pfistrojové vybaveni:
DSC823¢ Mettler Toledo
e Mérici teplotni rozsah: 203 - 973 K (-70 to 700 °C)
e Rozlideni: pfriblizné 0.07 pw
« Mé&fici kelimek: hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vickem s otvorem vytvofenym
specialnim bodlem
« Referendni kelimek: prazdny hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vi¢ékem s otvorem

vytvoFenym specialnim bodlem
S ohledem na pozadavky hodnoceni krystalinity byly vzorky navaZzovany na mikrovahach (soudést
zarizeni TGA/DSC1 Mettler Toledo).

Metoda: -
Krok Teplotni rozsah [°C] tepf;:i\;s;r':ae;i':xt[rz:.‘.n/:lr{'n in]
1. isotermicky krok 25 5 min
2. dynamicky krok — 1.ohfev 25 - 150 5 °C/min
3. isotermicky krok 150 5 min
4, dynamicky krok — chlazeni 150 - -30 5 °C/min
5. isotermicky krok -30 5 min
6. dynamicky krok - 2.ohfev -30 - 150 5 °C/min

Termogravimetricka analyza
Pristrojové vybaveni:

TGA/DSC1 Mettler Toledo
¢ Teplotni rozsah: 298 - 1373 K (25 - 1100 °C)

o Citlivost: 0.5 mW
¢ Teplotni rozliseni:  0.005 K
o MéfFici kelimek: hlinikovy kelimek (100pl), zalisovany vickem s otvorem vytvofenym specidlnim
bodlem
Metoda:
Teplotni rozsah [°C] 25 - 400 °C (1.méfeni) a 25 — 300 °C (2. méreni)

teplotni gradient [°C/min] 5 °C/min
Pratok inertniho plynu (dusik) byl nastaven na cca 80 ml/min.
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Tabulka & 2: Krystalinita vzorku D6-02-04, Lot $19001245-01, CETA &. 289/19 (4 tydny degradovany)

vyhodnocend béhem 1. a 2. ohfevu

Krystalinita, X,
Stanoveni &. [%]
1.ohfev 2. ohiev

1 53,96 20,19

2 54,50 21,02

3 56,01 21,65
Primér 54,8 21,0

sD 1,1 0,7

Obrdzek &.
(1. méreni)

D6-02-04, Lot 519001245-01 /1 DSC

1: DSC vzorku D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA &. 289/19 (4 tydny degradovany)

10.10.2019 12:15:35

rexo
Experiment: D6-02-04, Lot 519001245-01, CETA ¥. 289/19, 06.09.2019 08:17:37
Performed: ¢6.09.2019 11:37:43
Sample: D6-02-04, Lot $19001245-01, CETA ¢. 289/19, 9,32
Integral 57,55 m)
Integral 223,22 ml nomalized 6,17 Jg~-1
normalized 23,92 Jg~-1 Onset 74,95 °C Integral -546,94 mJ
«\[6] 2.heating stz Onset 29,24 °C Peak 83,07 °C i -58,60 Jg~-1
Peak 37,54 °C Onset 99,85 °C
1 ]]]]]m]]]]] Paak 108,18 °C
3 3 } i ? —
Glass Transition Integral 183,39 mJ f
Onset -i145 ¢ normalized 19,65 Jg~-1 !
tidpoint ISO  -10,31 °C Onset 64,36 °C
Glass Transition <o 730 °C ;
g | Onset 8,76 °C . [4] cooling step
mw | Midpoint 150 -1246°C = — \ ey
ik N = , I' 1 ||
[2] 1.heating step | [
il
\ i
i f'
Method: 25-150/5 a 150--30/-5 opakovang Integral -710,96 m} \ -":I
4 dt1,00s nammalized -76,18 Jg~-1 M
{11 25,0 °C, 5,00 min Peak 101,67 °C FellH )
(2] 25,0.130,0 °C, 5,00 Kfmin Onset 95,92 °C 1 e
[3]150,0 °C, 5,00 min AN Extrapol. Peak 11058 °C
{4 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min | Poak Width  4.71 0C
{5] -30,0 °C, 5,00 min .
(6] -30,0..150,0 °C, 5,00 K/min
Synchronization enabled
-30 200 -10 0 10 26 30 40 50 & 70 80 3 430 110 128 130 140 °C
STAR® SW 15.00

Lab: METTLER
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Obrazek €. 2: DSC vzorku D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA & 289/19 (4 tydny degradovany)
(2. méreni)
Agxo0 D6-02-04, Lot $19001245-01 /2 DSC 10.10.2019 12:25:41

Experiment: D5-02-04, Lot $16001245-01, CETA £, 289/19, 06.09.2019 11:43:43
Performed 06.09.2019 13:37:56
Semple: DS-02-D4, Lot $19001245-01, CETA &, 289/19, 8,5670 mg
Integral 200,43 mJ Integrall_ » 21633;)31
normalized 23,40 Jg~-1 nomaliized o, - .
[6] 2.heating step Onset 30,13 pd Onset 530 c e :ggﬁfqugnlJ-l
sk 37,53%€ ' Onset 100,11 ¢
2 L 3 R ﬁlﬂ]ﬂm]]]]]hm Peak 107,98 °C
Glass Transition * 7
< Onset -11,58 °C |
Midpoint IS0 10,56 2 Integral 183,63 m)
nomalized 21,44 Jg~-1
Glass Transition Onset 64,98 :C ‘
Onset -8,36 °C Peak 48,97 °C I
Midpoint IS0 -12,10 °C =t : .
5 ’ N |4] tooling step
™ —— — ey 1 _ "
m ' _——t ——— \ [ \
[2] 1.heating step e = = —- |
\ pr .
Method: 25-150/5 & 150--30/-5 opakovand \,j-l';.‘.
J?{fﬁ%ooso E S Integral 659,15 m) A
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min promalzed 7654371 \ A H
ﬂ 1§g,g ug, 50,00 mh; 0x — Tl ! {[{l|||l Peak Height 3,57 mW
4] 150,0..-30,0 °C, 5,00 K/min 4 < U peak 109,51 °C
[5] 30,0 °C, 5,00 min VIl extrapol. Peak 109,38 °C
[6] -30.0..150,0 °C, 5,00 K/min |l peakwidth 531°C
Synchronization enabled Vv
30 20 -0 0 10 20 30 4 S0 50 70 8 90 103 110 120 130 140 °C
Lab: METTLER STAR" 8W 15.00

Obrazek €. 3: DSC vzorku D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA &. 289/19 (4 tydny degradovany)
(3. méreni)
rexo DB-02-04, Lot S19001245-01 /3 DSC 10.10.2019 12:57:46

Experiment: D6-02-04, Lot 519001245-01, CETA 2. 289/19, 06.09.2019 14:04:19
Performed 06.09.2019 15:57:22
Sample: D6-02-04, Lot 519001245-01, CETA 2. 289/19, ¢

. Integral 208,35 m}
(6] 2.heating step nommalized 22,74 3g~-1 Itegral 59,38 m]
Onset 25,21 °C normalized 6,48 Jg”-1L
Peak 33,08 °C Onset 75,01 °C Integral -547,77 m)
Peak 82,34 °C normalized -59,78 Jg~-1
Glass Transition Z ! Onset 100,22 °C

Onset -11,10 °C Peak WBALC

7 Midpoint 150 ~10,06 °C

Integral 201,30 m) \ f —
Glass Transttion normalized 21,97 Jg™-1 N !
Onset -9,26 °C Peak 46,72 °C \ I
5 | Miipoint IS0 -12,57 °C = v Onsst 64,785 |
| e S e Ot e "‘x._\_\_ it
——— = \
e B 4] cooling steg
[2} 1.heating step —_——— Y \ ——
T
\ p
\
Integral -724,54 m) \
normalized -79,07 3g~-1
Peak 100,91 °C i Peak Height 3,06 mW
Onset 95,84 °C ol Peak 110,17 °C

Extiapol. Peak 111,14 °C
Peak Width 5,66 °C

=30 20 -10 a p S 30 40 50 §0 73 80 90 100 110 120 130 140 °C
Lab: METTLER STAR" SW15.00

o
C

Termogravimetricka analyza
Na obrazcich €. 4 a 5 jsou zobrazena méfreni TGA u vzorku D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA &. 289/19
(4 tydny degradovany). Na hmotnostni kFivce (¢ernd kfivka) nebyl zaznamenan 2adny hmotnostni ibytek
od 25 °C do 220 °C. Od cca 220 °C zacina termicky rozklad polymeru. Na kfivce tepelného toku (modra
kfivka) byl zaznamendn zdvojeny endotermicky pik charakterizovany onset teplotou 96,35 °C (1. méreni)
a 95,88 °C (2. méfeni), odpovidajici tani polymeru. Druhy endotermicky pik odpovidd termickému
rozkladu polymeru a je charakterizovany onset teplotou 270,27 °C (1. méfeni) a 270,83 °C (2. méfeni).
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Obrazek €. 4: TGA vzorku D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA & 289/19 (4 tydny degradovany)
(1. méreni)

rex0 D6-02-04, Lot $19001245-01 /1 TGA 11.40.2015 13:24:33
mg | Experiment: D6-02-04, CETA 289/18, 08.10.2019 10:31:11 mw ]
Performed 08,10.2019 11:50:30 |
; 20|
12-
) Onset 96,35 °C |
" = —— P 5 %) 1
104/ \\‘ K o i a Onset 270,27 °C \ B - - lQ
' > AP T — e \ | |
[ | !
d \ 9
1 [l
. &D6-02-04, CETA 289/19 L TR |
Sample Weight ]
6 D6-02-04, CETA 289/19, 12,4600 mg || 10
- |
&06-02-04, CETA 289/18
4| Heatflow \ -20
D6-02-04, CETA 289/18, 12,4600 mg \ || |
2 \| 1
-30
1 Method: T {25-300/5) blank subtracted 1 ]
at1.00s
07 117 25,0..00,0 °C, 5,00 K/min v {
| Synchronization enabled 407
4 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 °C
Lab: METTLER

STAR?® SW 15.00

Obriazek & 5: TGA vzorku D6-02-04, Lot S19001245-01, CETA ¢. 289/19 (4 tydny

degradovany)
(2. méfeni)

KO DB-02-04, Lot $19001245-01 12 TGA 11.10.2019 13:27:13
mg | Experiment: D6-02-04, CETA 289/18, 08.10.2019 12:22:22 mw |
| Performed 08.10.2018 13:24:14
124, 201
10- Onset 95,88 °C Onset 270,83 °C ;]
| I =, :_,_\\ — . — — m

805-02-04, CETA 289/19 \ '
Sample Weight \

\ :
D8-02-04, CETA 289/18, 11,7580 ma L iy
4 1
&D6-02-04, CETA 285/19 N
1 Heatflow |
De-02-04, CETA 289/19, 11,7590 mg V1] -20
2 \ \I
4 Method: T (25-300/5), blank curve subtracted b
dt 1,005 \m.
01 {1] 25,0..300,0 °C, 5,00 K/min v
Synchronization enabled
a0 60 80 100 120 140 180 180 200 220 240 260 280 °oC
Lab: METTLER

A

STAR® SW 15
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Nazev: Termicka analyza biodegradabilniho polymeru

Pfijeti vzorku: 02. 10. 2019

Vypracoval: Z. Kfenkova Zkontroloval: T. Cermak

Zadavatel: ELLA-CS s.r.0., Milady Horakové 504/45, 500 06 Hradec Kralové
Vysledky:

Byla provedena termicka analyza biodegradabilniho polymeru:

D6-02-07, Lot $S19001245-01, CETA & 315/19 (8 tydnli degradovany)

Vysledky diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC) jsou uvedeny v tabulce & 1 (teploty tani
a krystalizace, entalpie téni a studené krystalizace, skelny pfechod) a v tabulce &. 2 (krystalinita).
Méfeni DSC jsou zobrazena na obrazcich ¢. 1 - 3.

Mé&feni termogravimetrické analyzy (TGA) jsou zobrazena na obrazcich €. 4 a 5.
Poznamky:

Analyza byla provedena v souladu s normami:
« CSN EN ISO 11357-1 Plasty - Diferencialni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cast 1: Zékladni principy
« CSN EN ISO 11357-2 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) - C&st 2: Stanoveni teploty
a vysky skoku skelného pfechodu
o CSN EN ISO 11357-3 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cést 3: Stanoveni teploty
a entalpie tani a krystalizace
o CSN EN ISO 11358-1 Plasty - Termogravimetrie (TG) polymerd — Cést 1: Obecné principy

Ing. Michal Bartos
Vedouci Gseku ANALYTIKA

Signature valid o,
Digitalné podef
Jméno: {ig. X

' 14:04:49

Vyzkumny dstav organickych syntéz a.s. Tel: +420 466 822 501 Registrovano: Krajsky soud Hradec Krélové
&.p. 296, e-mail:analytika@vuos.com oddil B, vloZka 1033
533 54 Rybitvi homepage:www.vuos.com pIC: CZ60108975
CZECH REPUBLIC
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Nazev: D6-02-07, Lot $19001245-01, CETA &. 315/19 (8 tydn{ degradovany)

Material: Polydioxanon (PDO).

Skladovéni: Exsikator, laboratorni teplota

Diferencni skenovaci kalorimetrie

PFistrojové vybaveni:

DSC823¢ Mettler Toledo
o M&Fici teplotni rozsah:
* Rozlideni:

o Méfici kelimek:

203 - 973 K (-70 to 700 °C)
pfiblizné 0.07 uyw
hlinikovy kelimek (100pl), zalisovany vickem s otvorem vytvofenym

specialnim bodlem

« Referencni kelimek:

vytvofenym specialnim bodlem

prazdny hlinikovy kelimek (100pl), zalisovany vickem s otvorem

S ohledem na poZadavky hodnoceni krystalinity byly vzorky navazovany na mikrovahach (soucast
zafizeni TGA/DSC1 Mettler Toledo).

Metoda: -
Krok Teplotni rozsah [°C] tepfc:’ti;sg(’::;?;rylt[?;:n/]é in]
1. isotermicky krok 25 5 min
2. dynamicky krok — 1.ohfev 25 - 150 5 °C/min
3. isotermicky krok 150 5 min
4, dynamicky krok - chlazeni 150 - -30 5 °C/min
5. isotermicky krok -30 5 min
6. dynamicky krok — 2.chfev -30 - 150 5 °C/min

Piistrojové vybaveni:

TGA/DSC1 Mettler Toledo
« Teplotni rozsah:
e Citlivost:
e Teplotni rozliseni:
o Mé&Fici kelimek:

0.5 mw
0.005 K

bodlem

Metoda:

Termogravimetricka analyza

298 - 1373 K (25 - 1100 °C)

hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vickem s otvorem vytvofenym specidlnim

Krok

Teplotni rozsah [°C]

Teplotni gradient [°C/min]

1. dynamicky krok

25 - 400

5

Pritok inertniho plynu (dusik) byl nastaven na cca 80 ml/min.
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Tabulka €. 2: Krystalinita vzorku D6-02-07, Lot $19001245-01, CETA & 315/19 (8 tydnd degradovany)
vyhodnocena béhem 1. a 2. ohfevu

Krystalinita, Xc
Stanoveni &. [%]
1.ohfev 2. ohi'ev

1 61,50 36,34
2 60,99 39,52
3 60,17 37,62
Praimér 60,9 37,8

sSD 0,7 1,6

Obrazek & 1: DSC vzorku D6-02-07, Lot $19001245-01, CETA & 315/19 (8 tydnli degradovany)
(1. méfreni)
Aexo D6-02-07, Lot S19001245-01 /1 DSC 03.12.2019 09:22:27

Experiment: D6-02-07, CETA 315/19, 08.10.2019 08:44:44
Performed 08.10.2019 10:39:28
Sampie: D6-02-07, CETA 315/19, §,2980 mg
Integral 112,48 m] Int | P
normalized 12,10 jg/-1 niegra /6 m,
Onset 2178 °C normalized 9,33 Jg~-1 Inmgﬁﬂr g -%67'43;1]"1] )
" P e Onset 68,69 °C normaiized -/2, gn-i
[6] 2.heating step o eak 26,84 °C =iy 8573 5¢ Onset 100,58 °C
3 - Peak 108,86 °C
M P »_.; H _.,__f:.."_ﬁﬂl'f"“l.n.s__ 1
Glass Transition N
Onset. -13,88 °C Integral 377,77 m) \ |
Midpoint 1ISO -12,64 °C normalized 40,63 Jg”-1 \
10 Onset 69,94 °C i
mw 50,49 °C "\,_ | [4] cooling step
W
\
\E] :?\eaﬁf step .Vf
Method: 25-150/5 a 150--30/-5 opakovang
dt 1,00 s Integral -807,36 m)
1] 25,6 °C, 5,00 min normalized -86,83 Jg~-1
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min Peak 111,15 °C
{3] 150,0 °C, 5,00 min Onset 100,87 °C
[4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min
[5] -30,0 °C, 5,00 min \
[6] -30,0..156,0 °C, 5,00 K/min )
Synchronization enabled l
rckrvyr¢grirrryrrzeqrrsz vt -1 1 ¥4t J 1t rsvyvg1r i1 11 tsr 71t rtrrrrrsvrtrrrvrrgtertr ettty 17 v r v r gt rrvrervtceqgq vroal
30 -20 -10 i} 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 14C °C

Lab: METTLER STAR" SW 15.00
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Obrézek & 2: DSC vzorku D6-02-07, Lot S19001245-01, CETA & 315/19 (8 tydni degradovany)

03.12.2019 09:28.58

Aexo D6-02-07, Lot S19001245-01 /2 DSC
Experiment: D6-02-07, CETA 315/19, 08.10.2019 10:59:35
Performed 08.10.2019 12:52:44
Sample: D6-02-07, CETA 315/19, 9,6660 mg
Integral 120,83 m3 Integral' 67,90 m) Integral -728,05 mJ
normalized 12,50 Jg~-1 orormalized 7,0299°1 normalized 75,32 Jg-1
Onset 21,57 °C fee g Onset 100,63 °C
[6] 2.heating step Peak 26,28 °C Peak 85,66 °C Pesk 108:77 oC
Glass Transition
Onset -13,88 °C Integral 395,65 m)
Midpoint ISO -12,52 °C normalized 40,93 Jg~-1
Onset 69,62 °C
Peak 50,74 °C
10 [4] cooling step
mw
[2] 1. heating step v
r | —— — - -~ - _— :_ —
| Method: 25-150/5 & 150--30/-5 opakované \
dt 1,00 s Integrat -B32,27 ml
[1] 25,0 °C, 5,00 min normalized -86,10 Jg~-1 \
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min Peak 111,22 ¢C \
[31 150,0 °C, 5,00 min Onset 101,29 °C \ |
4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min
[51 -30,0 =C, 5,00 min
[6] -30,0..150,0 °C, 5,00 K/min
Synchronization enabled 3
T T T T r I rr T r Ty i 73 rrrir7T+rrvjlrirrJ7irtrfgrrirJyrrrrJyiiiirtvti yit itV Frrrefrtrrgqgrrrrerergrrrrrrryrrcrrroro i
=30 -20 -10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 °C
Lab: METTLER STAR® SW 15.00
Obrazek & 3: DSC vzorku D6-02-07, Lot $19001245-01, CETA &. 315/19 (8 tydnd degradovany)
(3. méfeni)
Aexo - - ) ~ D6-02-07, Lot S1'900’71245-01 /3DSC 03.12.2019 09:35:02
Experiment: D6-02-07, CETA 315/19, 08.10.2019 13:00:35
Performed 08.10.2019 14:53:45
Sample: D6-02-07, CETA 315/19, 8,401C mg
Integral 86,56 mJ Integral 71,59 mj
normalized 10,30 Jg~-1 normalized 8,52 Jg~-1 In:zrgr:\iilize 4 :gg‘ggz, "1,3_ i
6 21 A T A I
A /\j‘a ’ e ' Peak 108,97 °C
. : 3 {__fmmmﬂﬂlmﬂhhk_ o .
Glass Transition F
Onset -13,99 °C
Midpoint 1SO  -12,55 °C Integrat 339,14 m]
normalized 40,37 Jg~-1
10 Onset 68,75 °C
mw Peak 52,40 °C {4] cooling step
t
Method: 25-150/5 a 150--30/-5 opakované
dt 1,005
[1) 25,0 °C, 5,00 mir
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min
{3] 150,0 °C, 5,00 min
{4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min
{5] -30,0 °C, 5,00 min
[6] -30,0..150,0 °C, 5,00 K/min
Synchronization enabled
-30 20 -10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100 110 120 130 140 °C

Lab: METTLER STAR" SW 15.00
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Termogravimetricka analyza

Na obrézcich & 4 a 5 jsou zobrazena méfeni TGA u vzorku D6-02-07, Lot S19001245-01, CETA ¢. 315/19
(8 tydn degradovany). Na hmotnostni kfivce {(&erna kfivka) nebyl zaznamendn Zadny hmotnostni Ubytek
od 25 °C do 180 °C. Od cca 180 °C zadina termicky rozklad polymeru. Na kfivce tepelného toku (modra
kiivka) byl zaznamenan endotermicky pik charakterizovany teplotou piku 112,24 (1. méfeni) a 112,18 °C
(2. méfeni), odpovidajici tani polymeru. Druhy endotermicky pik odpovida termickému rozkladu polymeru
a je charakterizovany onset teplotou 254,21 °C (1. méfeni) a 262,23 °C (2. méfeni).

Obrazek & 4: TGA vzorku D6-02-07, Lot S19001245-01, CETA & 315/19 (8 tydnd degradovany)
(1. méFeni)

Aexo D6-02-07, Lot $19001245-01 /1 TGA 04.12.2019 11:16:37
Experiment: D6-02-07, CETA 315/19, 10.10.2019 13:30:05
mg | it ' &D6-02-07, CETA 315/19 mw
Performed 10.10.2019 14:47:29 Sample Weight
D6-02-07, CETA 315/19, 10,3330 mg
20
} &D6-02-07, CETA 315/19
104 Heatflow |
D6-02-07, CETA 315/19, 10,3330 mg !
ot |
—
i - 04
6 ] /
| Wi [ -10
Y | |
4 Peak 112,24 °C ) II |
Onset 254,21°C \| |
WL 20+
\ |
27 \ il
| -30
1{ Method: T (25-400/5)Al
dt1,00s \l
0 [1] 25,0..400,0 °C, 5,00 K/min L 30
Synchronization enzbled i
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 °C

Lab: METTLER STAR® SW 15.00
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Obrazek & 5: TGA vzorku D6-02-07, Lot S19001245-01, CETA &. 315/19 (8 tydnl degradovany)
(2. méfeni)

Aexo D6-02-07, Lot S19001245-01 /2 TGA 04.12.2019 11:18:55
ma Experiment: D6-02-07, CETA 315/19, 11.10.2019 07:15:09 mw
91 Performed 11.10.2019 08:31:41 &D6-02-07, CETA 315/19 %
] Sample Welght
101 D86-02-07, CETA 315/i9, 9,8690 mg
T— 0
] ED6-02-07, CETA 315/19 2
9] Heatfiow
] D6-02-07, CETA 315/19, 9,8690 mg |
1 = 10
84 / |
BAW = 1
7] . e a
. 0
67 z \
5; \J N r. -10
4] Peak 112,18 °C N\
] Onset 262,23 °C | |
B Ay | -20-
39 I\
] ! _
27 | -30+
b | |
19 Method: T (25-400/5)Al |
1dt1,00s 4¥ -40
07 [1] 25,0..400,0 °C, 5,00 K/min '
4 Synchronlzation enabled
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 °C
Lab: METTLER STAR® SW 15.00
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Nazev: Termicka analyza biodegradabilniho polymeru

Ptijeti vzorku: 27.11. 2019

Vypracoval: Z. Kfenkova Zkontroloval: T. Cermak

Zadavatel: ELLA-CS s.r.o., Milady Horakové 504/45, 500 06 Hradec Krélové
Vysledky:

Byla provedena termickd analyza biodegradabilniho polymeru:

D6-02-10, Lot S19001245-01, CETA ¢&. 368/19 (16 tydnl degradovany)

Vysledky diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC) jsou uvedeny v tabulce & 1 (teploty tani
a krystalizace, entalpie téni a studené krystalizace, skelny pfechod) a v tabulce €. 2 (krystalinita).
Méfeni DSC jsou zobrazena na obrazcich & 1 - 3.

M&Feni termogravimetrické analyzy (TGA) jsou zobrazena na obrazcich ¢. 4 a 5.
Poznamky:

Analyza byla provedena v souladu s normami:
« &SN EN ISO 11357-1 Plasty — Diferencialni snimaci kalorimetrie (DSC) — Cast 1: Zékladni principy
« CSN EN ISO 11357-2 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cést 2: Stanoveni teploty
a vySky skoku skelného prechodu
« CSN EN ISO 11357-3 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cast 3: Stanoveni teploty
a entalpie tani a krystalizace

o &SN EN ISO 11358-1 Plasty — Termogravimetrie (TG) polymer — Cast 1: Obecné principy

Ing. Michal Bartos
Vedouci useku ANALYTIKA

Signature valid

Digitaln& ppd no

Jméno: In hal Barto3
‘ Datum: 04.03.2020 09:59:07

Vyzkumny dGstav organickych syntéz a.s. Tel: +420 466 822 501 Registrovano: Krajsky soud Hradec Krélové
&.p. 296, e-mail:analytika@vuos.com oddil B, vloZka 1033
533 54 Rybitvi homepage: www.vuos.com DIC: CZ60108975

CZECH REPUBLIC
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Nézev: D6-02-10, Lot $19001245-01, CETA & 368/19 (16 tydnd degradovany)

Material: Polydioxanon (PDQ).

Skladovani: Exsikator, laboratorni teplota

Diferenéni skenovaci kalorimetrie

Pristrojové vybaveni:

DSC823¢ Mettler Toledo
» Méfici teplotni rozsah:
» Rozliseni:

* Méfici kelimek:

203 - 973 K (-70 to 700 °C)
p¥iblizn& 0.07 pW
hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vickem s otvorem vytvofenym

specialnim bodlem

+ Referendni kelimek:

vytvofenym specialnim bodlem

prazdny hlinikovy kelimek (100pl), zalisovany viékem s otvorem

S ohledem na pozadavky hodnoceni krystalinity byly vzorky navaZovany na mikrovahach (soudast
zafizeni TGA/DSC1 Mettler Toledo).

Metoda: =
Krok Teplotni rozsah [°C] tepf:tf'nilsgort:cll-in;xt[l':‘:lcn/]r{'l in]
1. isotermicky krok 25 5 min
2. dynamicky krok - 1.ohfev 25 - 150 5 °C/min
3. isotermicky krok 150 5 min
4, dynamicky krok - chlazeni 150 - -30 5 °C/min
5. isotermicky krok -30 5 min
6. dynamicky krok — 2,0hfev -30 - 150 5 °C/min

Pristrojové vybaveni:

TGA/DSC1 Mettler Toledo
e Teplotni rozsah:
¢ Citlivost:
« Teplotni rozliseni:
* Mé&fici kelimek:

0.5 mW
0.005K

bodlem

Metoda:

Termogravimetricka analyza

298 - 1373 K (25 - 1100 °C)

hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vickem s otvorem vytvofenym specialnim

Krok

Teplotni rozsah [°C]

Teplotni gradient [°C/min]

1. dynamicky krok

25 - 400

5

Priitok inertniho plynu {dusik) byl nastaven na cca 80 ml/min.
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Tabulka & 2: Krystalinita vzorku D6-02-10, Lot $19001245-01, CETA &. 368/19 (16 tydnl degradovany)
vyhodnocend b&hem 1. a 2. ohfevu

Krystalinita, X
Stanoveni &. [%]
1.ohiev 2. ohiev

1 68,08 37,97

2 68,71 41,22

3 72,23 43,87
Primér 69,7 41,0

SD 2,2 3,0

Obrazek & 1: DSC vzorku D6-02-10, Lot S19001245-01, CETA &. 368/19 (16 tydnl degradovany)

(1. méfeni)
‘_‘excl B D6-02-10, Lot S19001245-01 /1 DSC 03.12.2019 08:31:50

Experiment: D6-02-10, CETA 368/19, 28.11.2019 09:13:22
Performed 28.11.2019 11:06:32
Sample: D6-02-10, CETA 368/19, 8,7120 mg |

Integral 69,88 m) Integral 86,32 m)
normalized 8,02 JgA-1 rormalized 9,91 Jgr-1  [ntegral 623,25 ":\J |
g Sk o gt e 8o
Peak 7.78 o Peak 78,20 °C ’
[6] 2.heating step ca oy 27,78 °C - Peak 104,64 °C
" N e oy —————
L S S T ] v f
Giass Transition Integral 391,16 m) }
Onset -20,35 °C normalized 44,90 Jg~-1 I|
| Midpoint ISO  -18,98 °C Onset 62,52 °C \ {4] cooling step
50,64 °C Voo
10 | . \\\ IJI
mw | _ g \/ |
-' [2] 3-heating step Integral  -837.41 m)
normalized -96,12 Jg~-1 !
{ Peak 110,80 °C i
i Onset 99,27 °C 1 }
i Methad: 25-150/5 a 150--30/-5 opakované
| dt 1,00 s
[1] 25,0 °C, 5.00 min
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min |
[3] 150,0 =C, 5,00 min
i (4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min !
[5] -30,0 °C, 5,00 min i
{6] -30,0..150,0 °C, 5,00 K/min !
7S_¥nchronization enabled ) ) ) }
L St i S o S i i e e e e AN a0 A e o e o e i e e el B A e S e 2 et o s e et
30 20 -10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 °C |
STAR® SW 15.00

Lab: METTLER
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Obrézek & 2: DSC vzorku D6-02-10, Lot $19001245-01, CETA &. 368/19 (16 tydnd degradovany)
(2. méreni)
Aexo D6-02-10, Lot S19001245-01 /2 DSC 03.12.2019 08:42:56

Experiment: D6-02-10, CETA 368/19, 28.11.2019 11:34:02
Performed 28.11.2019 13:26:41
Sample: D6-02-10, CETA 368/19, 9,4300 mg
Integral 74,97 m3  Integral 89,87 ml

normalized 7,95 JgA-1  hormalized 9,53 Jg"-1 Integralr iy n':\]
Onset 26,70 oC Onset 65,39 °C 022;:13 lz=d -975556280‘2:9 1
[6] 2.heating step Peak 28,34 °C Peak 78,00 °C Peak 102',,42 oC
) _ . : 3 ) BT 110 4

Glass Transition

Onset -22,36 °C Integral 445,01 mJ

Midpoint 1ISO  -19,12 °C normalized 47,19 Jgn-1

. Onset 62,52 °C
10 _'_’eak 48,82 °C {41 cooling step

$ "] -t e
mwW —— === oy - \} = i
——— —

[2] 1.heating step

Integral -914,69 mJ
normalized -97,00 Jg*-1 A
Method: 25-150/5 a 150--30/-5 opakcvané Peak 111,57 °C i

“dt1,00s
[1] 25,0 °C, 5,00 min
{2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min
3] 150,0 °C, 5,00 min
{4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min |
[51 -30,0 °C, 5,00 min
[6] ~30,0..150,0 °C, 5,00 K/min
Synchronization enabled I

Onset 100,21 °C

-30 -20 -i0 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 °C
Lab: METTLER STAR® SW 15.00

Obrazek & 3: DSC vzorku D6-02-10, Lot S19001245-01, CETA &. 368/19 (16 tydnt degradovany)
(3. méreni)
Aexo D6-02-10, Lot S19001245-01 /3 DSC 03.12.2019 08:51:08

Experiment: D6-02-10, CETA 368/19, 29.11.2019 06:58:10
Performed 29.11.2019 09:01:45

Sample: D6-02-10, CETA 368/19, 8,8620 mg

Integrai  3973m) e ey Integral  67745m)
lized 4,48 Jg~-1 © ] normalized -76,44 Jg~-1
61 2 heating st . oot Onset 66,32 °C 18
[6] 2.heating step Onset ) OC Peak 78,59 °C Onset 94,93 °C
Peak 28,58 °C Peak 104,75 °C
— : _/"‘\} : m 3
_ Glass Transition
Onset -21,75 °C
. Integral 469,34 m]
- o
Midpalnt 1S -16,04 °C normalized 52,96 Jg~-1
Onset 62,89 °C
49,91 °C [4] cooling step

10 - \j
mw

[2] 1.heating step

Method: 25-150/5 a 150--30/-5 opakované Integral -903,64 mJ

- dt 1,30 s s /-3 opakovan normalized -101,97 Jg~-1
[1] 25,0 °C, 5,00 min Peak 111,10 °C
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min Onset 99,09 °C

[3] 150,0 °C, 5,00 min

[4] 150,0..-30,0 °C, -5,00 K/min
{5] -30,0 °C, 5,00 min

[6] -30,0..150,0 °C, 5,00 K/min
Synchronization enabled

S B S B e e e I L L L L L B L L L L L B B UL LN L LN

=30 -20 ~-10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 °C
Lab: METTLER STAR® SW 15.00
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Termogravimetricka analyza
Na obrézcich €. 4 a 5 jsou zobrazena méfeni TGA u vzorku D6-02-10, Lot $19001245-01, CETA €. 368/19
(16 tydn{ degradovany). Na hmotnostni kfivce (€erna kFivka) nebyl zaznamendn Zadny hmotnostni (bytek
od 25 °C do 150 °C. Od cca 150 °C zacina termicky rozklad polymeru. Na kfivce tepelného toku (modrd
kiivka) byl zaznamenan endotermicky pik charakterizovany teplotou piku 110,99 (1. méfeni) a 111,07 °C
(2. méreni), odpovidajici tani polymeru. Druhy endotermicky pik odpovida termickému rozkladu polymeru
a je charakterizovany onset teplotou 212,11 °C (1. méfeni) a 213,43 °C (2. méfeni).

Obrdzek & 4: TGA vzorku D6-02-10, Lot 519001245-01, CETA &. 368/19 (16 tydn degradovany)
(1. méfeni)

"eXo ... D602-10, Lot $19001245-01 M TGA  03.03202014:50:2
ma| Experiment: D6-02-10, CETA 368/19, 05.12.201 07:40:32 i
9| performed 05.12.2015 08:57:55
10
1290 e
"H-.‘
10+ ‘ 0
4
.
1
8 -t \ 10
_—
6 Peak 110,99 °C . -
onset 212417 | | ﬁowzv-lm,csmasa/m
7 \ | D6-02-10, CETA 368/19, 11,6810 mg
II 1 |
\ &D6-02-10, CETA 368/19 -30
o Sample Weight
2 || D6-02-10, CETA 368/19, 11,6810 mg
Method: T (25-400/5) '
dt1,00s | -40
[1] 25,0..400,0 °C, 5,00 K/min
01 Synchronization enabled Peak 225,26 °C
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 °C

Lab: METTLER STAR® SW 15.00

Obrazek & 5: TGA vzorku D6-02-10, Lot S19001245-01, CETA & 368/19 (16 tydnl degradovany)
(2. méfeni)

Aaxo D6-02-10, Lot $19001245-01 /2 TGA B 03.0_3;2_(]20 14:54:42
mg | Experiment: D6-02-10, CETA 368/19, 05.12.2019 09:28:26 ]
| Performed 05.12.2019 10:44:28 ]
129 ﬁ\
~. 10
LY
10+ ~ \ -
| S \ — o4
e \ |
8 4 \ 3 |
. II| [ 0
i - . \ f 1 |
il = | | !
x N\ \ | &D6-02-10, CETA 368/19 |
Peak 111,07 5C o~ N Heatflow 20|
Onset 21343°C 4 | | D6-02-10, CETA 368/19, 12,1200 mg i
4 | 5
, \ &D6-02-10, CETA 368/19 !
\ | | Sample Weight =30+
24 I’l || D6-02-10, CETA 368/18, 12,1200 mg '
Methad: T (25-400/5) . ','
dt1,00s \ |
(1) 25,0..400,0 °C, 5,00 K/min [ — 40
0+ Synchronization enabled
Peak 226,15 °C
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 2 260 280 300 320 340 360 380 °C|

Lab: METTLER STAR" SW 15.00
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Nazev: Termicka analyza biodegradabilniho polymeru

PFijeti vzorku: 24, 1. 2020

Vypracoval: T. Cermak Zkontroloval: J. Vanécek

Zadavatel: ELLA-CS s.r.0., Milady Horakové 504/45, 500 06 Hradec Kralové
Vysledky:

Byla provedena termicka analyza biodegradabilniho polymeru:

D6-02-13, Lot S19001245-01, CETA &, 21/20 (24 tydn{ degradovany)

Vysledky diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC) jsou uvedeny v tabulce ¢&. 1

a krystalizace, entalpie tani a studené krystalizace) a v tabulce &. 2 (krystalinita).

MéFeni DSC jsou zobrazena na obrazcich ¢é. 1 - 3.

Méfeni termogravimetrické analyzy (TGA) jsou zobrazena na obrazcich &, 4 a 5.

Poznamky:

Analyza byla provedena v souladu s normami:

(teploty tani

« €SN EN ISO 11357-1 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cast 1: Z&kladni principy
» CSN EN ISO 11357-2 Plasty - Diferencialni snimaci kalorimetrie (DSC) - Cést 2: Stanoveni teploty

a vysky skoku skelného prechodu
« CSN EN ISO 11357-3 Plasty - Diferencidlni snimaci kalorimetrie (DSC) — Cést 3: Stanoveni teploty

a entalpie tani a krystalizace

« SN EN ISO 11358-1 Plasty - Termogravimetrie (TG) polymerll - Cast 1: Obecné principy

Ing. Michal Bartos

Vedouci Useku ANALYTIKA

Digitaln& podepsano

Jméno: Ing. Michal Barto$
Datum: 14.04.2020 09:38:15

Vyzkumny dstav organickych syntéz a.s.

&.p. 296,
533 54 Rybitvi
CZECH REPUBLIC

Tel: +420 466 822 501
e-mail:analytika@vuos.com
homepage:www.vuos.com

Registrovano: Krajsky soud Hradec Kralové
oddil B, vlozka 1033

pIC: CZ60108975
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Analyzovany vzorek:

Nazev: D6-02-13, Lot $19001245-01, CETA &. 21/20 (24 tydnh degradovany)
Materidl: Polydioxanon (PDO).
Skladovani: Exsikator, laboratorni teplota

Diferencni skenovaci kalorimetrie

PFistrojové vybaveni:

DSC823¢ Mettler Toledo
o Mé&fici teplotni rozsah: 203 - 973 K (-70 to 700 °C)
« Rozlieni: pFiblizné 0.07 pW

o MéFici kelimek:

« Referenéni kelimek:

specialnim bodlem

vytvofenym specialnim bodlem

Strana2z6

hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vi¢kem s otvorem vytvofenym

prazdny hlinikovy kelimek (100ul), zalisovany vickem s otvorem

S ohledem na poZadavky hodnoceni krystalinity byly vzorky navaZovany na mikrovahéch (soucast
zarizeni TGA/DSC1 Mettler Toledo).

Metoda: B
Krok Teplotni rozsah [°C] teplc:tsn;sg(’::;;‘:t[fl:z:“/]r{‘ in]
1. isotermicky krok 25 5 min
2. dynamicky krok — 1.ohfev 25 - 150 5 °C/min
3. isotermicky krok 150 5 min
4, dynamicky krok — chlazeni 150 - -40 5 °C/min
5. isotermicky krok -40 5 min
6. dynamicky krok — 2.ohfev -40 - 150 5 °C/min

Termogravimetricka analyza

Pristrojové vybaveni:

TGA/DSC1 Mettler Toledo
¢ Teplotni rozsah: 298 - 1373 K (25 - 1100 °C)
e Citlivost: 0.5 mw
« Teplotni rozliSeni: 0.005K

» Mé&fici kelimek:

bodlem

Metoda:

hlinikovy kelimek (100pl), zalisovany viékem s otvorem vytvofenym specialnim

Krok Teplotni rozsah [°C]

Teplotni gradient [°C/min]

1,

dynamicky krok 25 - 400

5

Pritok inertniho plynu (dusik) byl nastaven na cca 80 ml/min.
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Tabulka & 2: Krystalinita vzorku D6-02-13, Lot $19001245-01, CETA & 21/20 (24 tydnl degradovany)
vyhodnocena béhem 1. a 2. ohfevu

Krystalinita, X.
Stanoveni &. [%]
1. ohfev 2. ohiev

1 54,93 38,66

2 61,62 40,13

3 61,03 41,41
Pramér 59,2 40,1

SD 3,7 1,4

Obrézek & 1: DSC vzorku D6-02-13, Lot S19001245-01, CETA & 21/20 (24 tydni degradovany)
(1. méFeni)

Aexo D6-02-13, CETA 21/20/ 1DSC 08.04.2020 09.53:08
Expariment: D5-02-13, CETA 21/20, 27.01.2020 11:48:45
Peformed 27.01.2020 13:48:57 Integral 85,08 m) i
Sample: D5-02-13, CETA 21720, 9,3020 mg nomaized 9,15 Jg~-1 m;,m _227';9,9"?_1
Onset 65,22 °C ishe
Pek 74,26 °C Onset ot
’ Peak 104,00 T

[6] 2.heating step

Integral 442,63 m}

normalzed 47,58 Jg~-1
10 Onset 58,35 °C
Imw Peak 45,30 °C

[2] 1heating step

Method: 25-150/5 a 150--40/-5 opal
dt100s
[1] 25,0 °C, 5,00 min

Integral 721,39
[2] 25,0..150,0 °C, 5,00 K/min normalized -77,55 Jg~-1
{3] 150,0 °C, 5,00 min Peak 111,95 °C
{4] 150,0..-40,0 °C, -5,00 K/min Onset 99,98 °C
4 [5) 40,0 =C, 5,00 min

[6] -40,0..150,0 °C, 5,00 K/min

Synchronization enabled

T L B B A i B B M B B e i

40 F5 20 40 0 10 20 30 40 30 60 70 80 90 100 110 120 130 140 °C
Les: METTLER STAR® SW 15.00

[




Pf¥iloha ke Zku$ebnimu protokolu &.

20-0324-61

Obrézek ¢. 2: DSC vzorku D6-02-13,
(2. méreni)

Strana5z6

Lot $19001245-01, CETA & 21/20 (24 tydnG degradovany)

axo 08-02-13, CETA 21/20 /2 DSC 08.04.202¢ 11:17:34
Experimant: DE-02-13, CETA 21/20, 28.01,2020 06:5%:15
Performed 28.01.2020 08:57:09
Sample: D6-02-13, CETA 21/20, 5,4520 mg
Integral 87,45 m) Inizgral 623,00 m
mrmaz-d 9,25 -1 mrmalznd -65.9139"-1
. 6273 °C
73,05 °C 1oz,37°c
\ {&] 2 hasting step
Inkegral 486,49 mJ
oormalced 5147 X371 [4] endling step
2 Oreset: 58,18 °C e ———
i e “‘i_‘i___, & ‘*__f \ f
J‘.-'. —  t—— _'_F_'Ir?
Method: 25-150/5 a 150—40/-5 opakovans -
Frprry [t Tiegral 822260 ’
[1] 25,0 °C, 5.00 min normalized -86.99 Jg™-1 \\
1] [21250.150,0 °C, 5.00 K/min Peak 111,11 °C
3] 150.,0 °C, 5,50 min
{4] 150,0..40.0 ©C, -5.00 K/min Onset 99,87 5C
[5] 40,0 °C, 5,00 min
f6] 40,0..150.0 °C, 5,00 K/min
Syndhronization anablad \ )l
S0 -30 20 -10 o 0 20 30 50 50 70 8l 30 100 110 120 13} 40 °C
Lab: METTLER STAR" 8w 15.00

Obrazek ¢. 3: DSC vzorku D6-02-13,
(3. méreni)

Lot S19001245-01, CETA &. 21/20 (24 tydnd degradovany)

Aaxo D6:02-13, CETA 21/20 /3 DSC D8.04.2020 11:36:47
Exparinant: D5-02-13, CETA 21/20, 28.01.2020 09:03:53
Parformed 28.012020 11100136
Integral 84,28 m)
Sample: D6-02-13, CETA 2! 9,3730 romalizad 8,99 lg~-1 inbgral  -632,21mJ
120, g o P rmmizod S5 4
71,95 °C 1o1se°c
1 (6] 2heating step
482,17 mJ
mmimd 5144 1
%k [4] coofing skep
M 45,73-0
o | ——— \
\, N —y i ‘I?"-' g
) J'
Method: 25-150/5 a 150-40/-5 apakované [2] 1 heating step inkagral 807,54 md W\ [
dt 100 s nomelzod -86,16 K1 [
[1] 256 °C, 5.00 min Onest 20,40 °C
[2) 25.0..150,0 °C. 5,00 K/min Poak 11099°C |
| [3]150,0 °C. 5,00 min Onsst 98,01 °C \ |
[4] 150,0..-40.0 °C, 5,00 K/min Y
[5] -40.0 °C, 5,00 min \
[6] ~49,0..150.0 °C, 5.00 K/min ) |
Synchronization enabled |
\ |
I e e o o o e I I L B o o S AL AR AR
40 30 20 10 0 10 2 30 40 20 &0 7 80 30 100 110 120 130 140 *C
Lab: METTLER STAR® SW 15.00

Termogravimetricka analyza
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Na obrazcich €. 4 a 5 jsou zobrazena méFeni TGA u vzorku D6-02-13, Lot $19001245-01, CETA ¢&. 21/20
(24 tydnl degradovany). Na hmotnostni kfivce (€erna kfivka) nebyl zaznamenan zadny hmotnostni ibytek
od 25 °C do 150 °C. Od cca 150 °C zadina termicky rozklad polymeru. Na kfivce tepelného toku (modra
kFivka) byl zaznamenan endotermicky pik charakterizovany teplotou piku 110,13 (1. méfeni) a 110,64 °C
(2. méfeni), odpovidajici tani polymeru. Druhy endotermicky pik odpovida termickému rozkladu polymeru
a je charakterizovany onset teplotou 220,03 °C (1. méfeni) a 220,34 °C (2. méfeni).

Obrazek ¢

. 4: TGA vzorku D6-02-13, Lot S19001245-01, CETA

(1. méreni)

¢ 21/20 (24 tydnl degradovany)

Asxo 05-02-13, CETA 21/20 /1 TGA 09.04.2020 08:07:53
Experiment: D6-02-13, CETA 21/20, 27.01.2020 12:02:31 1
0] et 2301 o120 Lartoy it
e 10-
/ \ e T 5
101 i
o]
. 5
“ Ilf’,' ~——
D6-02-13, CETA 21,20 104
Saple Wi
& D%-02-13, CETA 21/20, 14,8770 mg 153
Pask 110,13 7C ADE-02-11, CETA 21/20
Voo .
o DE-02-13, CETA 21/20. 1L9770 mg =
251
o] Method: T(25400/5) 307
& 100s ]
{1) 25.0.400,0 °C, 5,00 K/min
Synchranization enabled 351
0 ;
40
40 a6 8 100 120 140 160 180 200 236 240 %57 280 300 0 340 360 380 °C
Lab: METTLER STAR® SW 43.00
Obrézek & 5: TGA vzorku D6-02-13, Lot $19001245-01, CETA & 21/20 (24 tydni degradovany)

(2. méreni)

Aaxo D8-02-13, CETA 21/20 /2 TGA 09.04.2020 D8:13:21

mg| Expwiment DE-02-13, CETA 21/20, 28.01.2020 09:16:11 i

7| Paformad 28.01.2020 10:33:135 1

12 10

53

104 et

i - 0

s ]

> e

\[\ 109

&1 &D&-02-13, CETA 21/20 454
Sampls Wes

Pask 110,64 7C DE-02-13, CETA 21/20, 11,7050 mg "n;

SD6-02-13, CETA 20020 et

4 FiatFicrer ]

D602 13, CETA 2120, 11,7050 ey 254

ud-ud 1'(25400,'5) o

21 [1] 25,9 4000 °C, 5,00 K/rmin 1

Synchronizabion enabled 357

o7 Pedk Z3011%C 1

——T—T T 7T T T T T T T T T T T T T T T T T ——

40 60 85 100 120 140 160 180 200 220 240 I60 235 ) 320 M0 260 33 °C

STAR" SW 15.00



