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Piiprava a studium vlastnosti biopolymerniho kompozitu na bazi PLA a kavové

sedliny pro obalovy primysl

Preparation and analyses of characteristics of PLA based biopolymere composite

and coffee grounds for using in packaging

Anotace

Tato bakaldiska prace se zabyva studiem strukturnich a mechanickych vlastnosti
biopolymernich kompoziti PLLA s 1 hm. % a 10 hm. % pfedmleté a mleté kavové sedliny
0 pramérné velikosti ¢astic 229 um a 23 um. Prace je rozdé€lena na dvé ¢asti, teoretickou
a experimentalni. Teoretickd ¢ast se zamétuje na biopolymery a biopolymerni kompozity.
V experimentalni Casti je popsano slozeni, vyroba a vlastnosti kompozitnich struktur
Vv podob¢ folii. Strukturni vlastnosti byly hodnoceny metodou DSC a TG, sledovan byl
nukleacni efekt kavové sedliny a jeji vliv na tepelnou degradaci kompozitu. Mechanické
vlastnosti byly stanoveny zkouSkou tahem pii statickém a dynamickém namahéni

v zavislosti na mnozstvi a velikosti ¢asticového plniva.

Kli¢ova slova: kyselina polymlé¢na, biopolymerni kompozit, ¢asticové plnivo, kavova

sedlina

Annotation

This Bachelor thesis deals with analyses of structural and mechanical characteristics of
PLLA biopolymere composites together with 1 and 10 wt. % of pre-ground and ground
coffee grounds with an average particle size of 229 um and 23 pm. The thesis is divided
into two parts, a theoretical one and an experimental one. The theoretical part is focused
on biopolymers and biopolymere composites. The experimental part describes the
composition, production, and characteristics of composite structures used as foil. The
structural characteristics were evaluated by the DSC and TG method, the nuclease effect
of the coffee grounds as well as its effect on the thermal degradation of the composite
were traced. The mechanical characteristics were determined by means of the under static

and dynamic tension test with regard to the quantity and size of particle filling mass.

Key words: polylactic acid, biopolymere composite, particle filling mass, coffee grounds
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DMI dimethylester kyseliny itakonové

DSC diferen¢ni snimaci kalorimetrie
FFT rychla Fourierova transformace
Km mleta kdvova sedlina

Kp pfedmleta kavova sedlina
MAH maleinanhydrid

PCL polykaprolakton

PDLA kyselina poly-D-mlé¢na
PDLLA kyselina poly-D,L-mlé¢na
PHA polyhydroxyalkanoat

PLA kyselina mlécna

PLLA kyselina poly-L-mlé¢na

SCG kavova sedlina

SEM rastrovaci elektronova mikroskopie
TG termogravimetrie

TSCG zesiténa kavova sedlina



1 Uvod

Polymery a kompozity jsou materidly, které naplnuji pozadavky modernich technickych
aplikaci, které jsou spolecnosti vyuzivany. Jedna se zejména o pozadavky na nizkou
hmotnost, korozni odolnost, zivotnost, spolehlivost, ekonomicky a ekologicky ptijatelnou
technologii vyroby, povrchové vlastnosti a recyklovatelnost. Z environmentalniho
hlediska je jednim z novych vyvojovych trendt aplikace materiali na bazi biopolymera
a biopolymernich kompoziti, které jsou v poslednich letech pfedmétem velkého zajmu.
Cilem jsou materidly Setrné k zivotnimu prostiedi, jez jsou biologicky rozlozitelné na
rozdil od syntetickych polymert, které se biologicky nerozkladaji a v fad¢ ptipadil jsou
pouze omezen¢ recyklovany. Biopolymery jsou, na rozdil od syntetickych plasti
vyrabénych z fosilnich zdrojt, produkovéany ze 100 % ptirodnich surovin a je mozné je
do prirody vratit. Zna¢nou piekazkou jejich rozsitené aplikace a komeréniho vyuziti jsou
jejich vlastnosti a v mnoha ptipadech také stale jejich cena, kterd je vzhledem k naro€nosti
vyrobniho postupu vysokd. Existuji vSak biopolymery, jako naptiklad kyselina
polymlécnd, u nichz mize cena konkurovat cendm syntetickych plasti uré¢enych pro
bézné aplikace. Uzitné vlastnosti biopolymert jsou ovliviiovany riznymi fyzikalnimi
postupy, pfipravovany jsou rtizné typy kopolymert, smési a biopolymernich kompoziti
nebo jsou jejich vlastnosti modifikovany ptisadami, které jsou predurceny jejich aplikaci.
V tad¢ ptipadu tak 1ze vytvofit nové polymerni struktury, které jsou zajimaveé z hlediska
jejich aplikaci, vlastnosti a ceny. Pii pfipravé biopolymernich kompoziti je snahou
vyuzivat jako plniva €astice a vladkna z obnovitelnych zdroji, které zachovaji jeho ,,zeleny
charakter®, pficemz z hospodaiského, ekologického a predevSim cenového hlediska je
snahou vyuZivat tyto materialy v podob¢ jejich odpadnich surovin. Znamy jsou aplikace
biokompoziti s mletymi ryZovymi nebo pohankovymi slupkami, recyklovanou
celulozou, mletou kavovou sedlinou apod. Timto tématem se zabyva také predlozena
bakalaiska prace, jejimz cilem je tUvodni studie =zabyvajici se strukturnimi
a mechanickymi vlastnostmi biokompozitli kyseliny polymlécné (PLA) s Casticovym
plnivem na bazi kavové sedliny. V ramci experimentalni ¢asti se predpoklada ptiprava
kompozitnich struktur PLA se stereochemickou kompozici L-laktidu s riiznou velikosti
a mnozstvim castic kévové sedliny. Pro mleti plniva bude vyuzito talifového
a planetového mlynu, kompozitni struktury budou kompaundovany na laboratornim
zafizeni umoziujici nasledné vytlacovani folie s ohledem na zaméfeni feSené

problematiky do obalového primyslu. Pii pfipravé kompozitd bude pouzito metody
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roubovani anhydridu kyseliny maleinové na PLA. Strukturni vlastnosti: stupeii
krystalinity, pribéh krystalizace atepelnd odolnost budou hodnoceny na zakladé
vysledku diferen¢ni snimaci kalorimetrie (DSC) a termogravimetrie (TG). Z hlediska
mechanickych vlastnosti budou hodnoceny zakladni charakteristiky materialu pti jeho

tahovém zatéZovani.
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2 Teoreticka Cast

Teoreticka cast bakalarské prace je zamétena na biopolymery a biopolymerni kompozity.
Pojednava o jejich vlastnostech a vyuziti. Vzhledem k zadani bakaldiské prace je
Vv kapitole syntetickych biopolymerii vénovana pozornost kyseliné polymlécné, jeji

vyrob¢, molekularni struktufe a charakteristice vlastnosti.

2.1 Biopolymery

Biopolymery jsou makromolekularni latky produkované zivymi organismy. Jedna se
napiiklad o celulozu, skrob, bilkoviny, chitin, pfirodni kaucuk, apod. Od syntetickych
polymerti vyrabénych zropy se lis§i predevSim stavbou polymerniho fetézce.
Biopolymery maji ve svém fetézci vzdy kyslik nebo dusik, diky ¢emuz se mohou beze

zbytki rozkladat a vratit se do ptirody [1].

Biopolymerni materidly 1ze rozdé€lit na dvé skupiny. Na biopolymery pfirodniho ptivodu
a na syntetické biopolymery. Rozdil je v jejich ziskavani. Pfirodni biopolymery se
ziskavaji biochemickymi reakcemi zZivych organisml,, zatimco ty syntetické

chemickymi reakcemi mezi pfirodnimi molekulami [1].

Bioplasty se diky rostoucim cendm fosilnich materialti a souasnému trendu dostavaji
stale vice do poptedi. Kazda vétsi firma se dnes chce zapojit do boje s klimatickymi
zménami ajednim z prvnich krokd muZe byt pravé nahrazeni syntetickych plasth
bioplasty. Z téch Ize v soucasné dobé& vyrobit témét cokoliv. Ve velkém métitku se dnes
vyuzivaji na vyrobu jednoucelovych oball a ndkupnich taSek, které 1ze po pouziti znovu
vratit do ptirody. Mezi dal$i aplikace patii napiiklad jednoucelové nadobi, které se po
pouziti snadno rozlozi v prostiedi kompostu, nebo slané (moftské) ¢i sladké vodé. Velky
krok chce udélat naptiklad firma LEGO, kterd si dala za cil do roku 2030 vyrabét své
vyrobky pouze z bioplastl [2]. Vyhodou téchto material je, Ze nejsou toxické a vyuziti
maji také naptiklad v I¢katstvi, kde se vyuzivaji na vyrobu vstfebatelnych niti nebo
obvazovych materiala [3]. Navic je pravdépodobné, ze biopolymery se budou do popiedi
dostavat stale vice a zasahovat budou do riznych odvétvi prumyslu. M¢la by k tomu
prispét také smérnice Evropského parlamentu a Rady (EU) 2019/904 o omezeni dopadu
nekterych plastovych vyrobkil na zivotni prostiedi. Tato smérnice prosazuje piistupy

V duchu ob&hového hospodarstvi a zakazuje pouzivani jednorazovych plastli na nékteré
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vyrobky obalového a spotfebniho prumyslu od roku 2021 [4]. Jak lze vidét z obr. 2.1.1,
piedpoklad ro¢ni produkce biopolymerii ma rostouci tendenci. V roce 2019 se na svété
vyprodukovalo piiblizné 359 milionti tun plasti. Biopolymertu je ztoho stale pouze
cca 2,11 miliont tun, coz je necelé procento. Zasadnim faktorem, ktery brzdi produkci
bioplastti je jejich cena, ktera je v porovnani se syntetickymi polymery vysoka. Na druhou
stranu, fosilni paliva, jakozto zdroj syntetickych polymerd, jSou vycerpatelny zdroj, da se
predpokladat, ze ceny biopolymeri se budou ¢asem piiblizovat cenam syntetickych

polymeri [5].
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Obr. 2.1.1 Globalni vyvoj produkce bioplastii [5]

2.1.1 Ptirodni biopolymery

Ptirodni biopolymery jsou materialy produkované pfimo Zivymi organismy. Buniky vSech
organismil jsou z poloviny tvofeny pravé biopolymery. V nich zajistuji mnoho funkci,
jako jsou napf.: ochrannd, transportni, strukturni, pfenos dédi¢nosti atd. Hlavnimi

zastupci jsou polysacharidy (cukry), proteiny (bilkoviny) a polyestery [6].
Polysacharidy

Polysacharidy tvofi pfiblizné¢ 75 % organické hmoty na Zemi. NejbéznéjSim

predstavitelem je celuléza. Je to zdkladni stavebni prvek bunck fotosyntetizujicich
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organismil, ktery zajiStuje pevnost bunécné stény a jeji celistvost. Obsah celuldzy
Vv rostlinach je zavisly na druhu rostlin, jejim vyskytu a ro¢nim obdobi. Celuloza je 100%
biologicky rozlozitelna a je ji k dispozici prakticky nevycerpatelné mnozstvi, protoze

vznika v rostlinach [1].

Dal$im vyraznym zastupcem polysacharida je Skrob. Ziskava se drcenim a vypiranim
z kukufice, brambor, obili, ryze a dal$ich surovin. Rostliny vyuzivaji $krob jako zdroj
energie pro svuj rust. Vyuzivan je nejen v potravinaistvi a farmacii, ale v souc¢asné dobé

také jako surovina pii vyrobé biodegradovatelnych polymera [6].

Proteiny

Proteiny jsou ptirodni vysokomolekularni latky, které jsou rozkladany enzymy. Jsou
tvofeny 21 druhy aminokyselinami. V zivych organismech plni mnoho funkci, jako
jsou: stavebni, transportni, skladovaci, pohybové a dalsi funkce. Mohou se rozdélit na

zivocisné (kasein, keratin, kolagen, Zelatina) a rostlinné proteiny (z brambor, s6ji) [6].

Polyestery

Polyestery jsou biopolymery, které vytvareji bakterie pti pfistupu k potravé bohaté na
uhlik. Stejné jako polysacharidy u rostlin, slouzi polyestery bakteriim jako zasoba energie
uloZena v cytoplazmé ve formé granuli. Takto vytvofenymi polyestery jsou napiiklad
polyhydroxyalkanoaty (PHA). Dnes jsou tyto polyestery vyrabény v bioreaktorech, kde
se péstuji mikroorganismy na substratech. Po dosazeni pozadovaného mnozstvi
polyesteru je mozné jej z bun€k oddélit. Vyhodou polyesteru je, ze ho lze vyrobit
z odpadniho materialu. Zjednodusen¢ Ize fici, ze bakteriim je dan odpad a ty z n&j vyrobi
polyester. Ten lze dale zpracovéavat do rtznych tvari, od nanovldken az po folie.

Polyestery jsou nejvice vyuzivany v obalovém pramyslu, potravinafstvi a kosmetice [1].

2.1.2 Syntetické biopolymery

Syntetické biopolymery jsou vyrabény chemickou reakci z nizkomolekularnich
biomolekul zivych organismu, které nevykazuji vlastnosti polymeru, tj. odpovidajici
molarni hmotnosti. Vlastnosti syntetickych biopolymerd se shoduji s pfirodnimi
biopolymery, hlavné jejich biodegradabilitou. Nejbéznéjsimi zastupci biomolekul jsou

napiiklad kyselina mlé¢na (laktidova), ze které je vyrabéna kyselina polymlécna (PLA),

14



triglyceroly a rizné aminokyseliny [7]. Vzhledem k zaméteni bakalafské prace a fesené

problematice jsou nasledujici odstavce vénovany syntetickému biopolymeru PLA.

Jak jiz bylo uvedeno, kyselina polymlécna se vyrabi z kyseliny mlécné, ktera je vyrabéna
fermentaci cukru a Skrobu [1]. Samotna kyselina polymlé¢na se da vyrobit dvéma
zpisoby. Prvni, ale ne pfili§ vyhovujici zptisob, je vyroba pomoci polykondenzacnich
reakci [8]. Vedlejsim produktem téchto reakci je voda, ktera nedovoluje vytvotit PLA
s dostate¢nou molarni hmotnosti. Mechanické vlastnosti takto vyrobeného polymeru jsou
nedostacujici. Aby touto formou vznikl pouzitelny polymer, byly vytvoieny postupy jako
napiiklad polykondenzace v tavening, nasledovana polykondenzaci v pevné fazi. Druhy
zpusob vyroby dokéze vytvaret PLA s molarni hmotnosti vétsi nez 100 000 g/mol. Jedna
se 0 polymeraci s otevienymi kruhy. Princip spo¢iva v kondenzaci kyseliny mlééné, ktera
je iniciovana rozpoustédly. Nasledné vznikne uzavieny kruh laktidu, ktery se polymeraci

stava otevienym, a tim u ného vznika schopnost fetézit se [7].

Po dosazeni vysokomolekularni struktury je PLA bezbarvy a leskly polymer. Pti rychlém
chlazeni 1ze dosahnout amorfni struktury, material je ¢iry a velmi leskly [7]. Pro vyrobu
PLA se pouziva kyselina mlécnd, kterd existuje ve formé L (+) a D (-) isomerd, pfi
riznych kombinacich se tak vytvareji tii druhy PLA: kyselina poly-L-mlécna (PLLA),
kyselina poly-D-mlé¢na (PDLA) a kyselina poly-D,L-mlé¢na (PDLLA). PLLA a PDLA
jsou semikrystalické polymery, které jsou diky pravidelnosti jejich struktury ¢iré. PDLLA
je naopak amorfni struktury. PDLLA pfi poméru izomeru 1:1 disponuje lepsi degradaci
nez samotné PLLA a PDLA, proto své vyuZiti nachazi predevs§im v Iékaiském primyslu
[9]. Interakci PLLA a PDLA vroztoku nebo vtavenin¢ lze pfipravit také
tzv. stereokomplex PLA. Vysledkem je vyssi teplota tani nez u samotného
homopolymeru PLLA nebo PDLA. Ptipravu stereokomplexu PLA popisuje ve své praci
napft. Tsuji [10]. Vlastnosti forem PLA jsou uvedeny v tab. 2.1.1 a tab. 2.1.2.

Tab. 2.1.1 Zdkladni viastnosti forem PLA [11]

PLLA PDLA PDLLA
Hustota [g/cm3] 1,29 1,25 1,25
Teplota skelného prechodu [°C] 55-80 40 - 50 43 - 53
Teplota tani [°C] 173178 120 — 150 -
Teplota degradace [°C] cca 200 cca 200 185 - 200
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Tab. 2.1.2 Teplotni vlastnosti PLA vzhledem k poméru izomerii L a D [11]

Pomér L/D izomera v PLA Teplota tani [°C] T;?:é:;zl;e}gg]w
100/0 63 178
95/5 59 164
90/10 56 150
85/5 56 140
80/20 56 125

Hlavni vyhodou PLA je schopnost jeji biodegradace. Degradace probiha hydrolyzou, pii
které je PLA rozkladana mikroorganismy na vodu a oxid uhli¢ity. Rychlost rozkladu
urcuje teplota prostiedi. Je-1i teplota vyssi nez teplota skelného prechodu, naptiklad pii
kompostovani (60 °C az 70 °C), trva degradace jeden az dva tydny. Kompletni rozklad

na vodu a oxid uhli¢ity nastava do jednoho mésice [1].

Nejvetsi vyuziti nachazi PLA v obalovém primyslu na vyrobu hygienickych produktt ¢i
kuchyniského nadobi na jedno pouziti [1]. Dale se pouziva Vv mediciné k vyrobé
implantati ¢i fixaénich pomticek pro lepsi hojeni a regeneraci kosti nebo na kontrolované

uvolnovani lé¢iv [3, 12].

2.2 Biopolymerni kompozity

Kompozity jsou materialy, které jsou slozeny alespon ze dvou fazi. Jedna faze je spojita
(matrice) a slouzi ke spojeni a obaleni druhé faze (vyztuze). Aby byla dodrZena
biodegradovatelnost kompozitu, je nutné, aby obé faze byly z biodegradovatelného
materidlu. Faze maji rozdilné fyzikalni, mechanické i chemické vlastnosti. Pii jejich
sloueni lze jednoznacn€ urCit kazdou znich, jelikoZ nedochazi k dokonalému
rozpusténi. Vlastnosti vysledného kompozitu neodpovidaji vlastnostem ani jedné z fazi,
ani jejich souctu, ale jsou dany jejich vzajemnym synergickym ucinkem, viz obr. 2.2.1.
Aby u kompozitu bylo dosazeno pozadovanych vlastnosti je nutné klast velky dtraz na
vyrobni postup. Mezi tyto postupy patii: typ a pomeér matrice i vyztuze, orientace vyztuze,
adheze mezi fazemi a dostateCna tekutost taveniny polymerni matrice pii vyrobé
kompozitu. Biopolymerni matrice zarucuje tvar kompozitniho dilu. Propojuje vyztuz

a prenasi na ni @ mezi ni namahani. Matrice je tvarové stala a musi zajistit stalou polohu
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vyztuze vV kompozitu. Aby mél pfenos namahani vysokou ucinnost, je nutné zajistit
dostate¢nou adhezi (pfilnavost) na rozhrani mezi matrici a vyztuzi. Dalsi velmi dulezitou
funkci matrice je mechanicka ochrana vyztuze. Také zajiStuje chemickou odolnost,
odolnost proti UV zafeni a tepelnou odolnost kompozitu. Biopolymerni materialy maji
ale také fadu nevyhod: nizkou teplotni odolnost, niz$i zivotnost v disledku starnuti,
hoflavost nebo tepelné promeénlivé vlastnosti [13]. Vyztuz kompoziti slouzi k ziskani
jejich lepSich uzitnych vlastnosti. PfedevSim se jedna o pevnost, tuhost, tvarovou
arozmérovou stalost. K ziskani specifickych vlastnosti kompoziti je nutné pouzit
spravnou koncentraci, material a tvar vyztuze, ktery mize byt vldknovy nebo ¢asticovy
(viz obr. 2.2.2). Material vyztuze musi spliiovat nékolik podminek, aby mohl byt pouzit
v kompozitu. Musi byt pevnéjsi nez matrice a musi mit vétsi tuhost. Z environmentélniho
hlediska ma u biopolymernich kompozitii vyznam pouzivat pouze vyztuz, kterd negativné
neovlivni biodegradovatelnost polymerni matrice a zachova ,zeleny*“ charakter
kompozitniho materialu (napf. pfirodni a mineralni vldkna nebo c¢astice). Kladen je

pfitom diraz na rovnomérné rozlozeni vyztuze v kompozitu [14].

VLASTNOST

T SKUTEENY PRUBEH |

MATRICE vyzTuZ

Obr. 2.2.1 Synergicky efekt kompozitii [9]

Hlavni vyhody biopolymernich kompozitd jsou piedevsim: biodegradovatelnost, vysoka
pevnost, tuhost, kripova odolnost, vyssi odolnost vii¢i abrazi, opotiebeni, odolnost vici
korozi, starnuti a nizk4d hmotnost. Zejména kvili hmotnosti, resp. jejich velmi dobré
mérné pevnosti a tuhosti, jsou vyuzivany pro mnohé konstrukéni aplikace. Biopolymerni
kompozity maji samoziejm¢ také své nevyhody. Jednou z nejvyznamngjsich je jejich

omezena opravitelnost pii poskozeni [15].
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Obr. 2.2.2 Rozdéleni vyztuze kompozitii podle geometrie [9]

2.2.1 Vlaknové biopolymerni kompozity

Pfednosti vlaknovych kompozitil je vysoka tuhost, pevnost, nizka hustota a tim i jejich
nizsi hmotnost. PoZzadované vlastnosti vysledného biokompozitu (v zavislosti na zptisobu
jeho vyuziti) 1ze docilit orientaci a materialem vlaken [9]. Vlakna v kompozitech mohou

byt orientovana jednoose, dvouose, viceose nebo nahodile [16].

Pfirodni vlakna jsou pfi vyrobé biopolymernich kompozitd vhodnou alternativou za
skelna vlakna. Jsou lehka, hodi se pro vyrobu leh¢enych konstrukei, cena je také pfivétiva
a pii vytvareni svazki je nizké opotiebeni zpusobené tienim vlaken. Mezi jejich dalsi
pfednosti patii cichovd a zdravotni nezdvadnost, Setrnost k Zivotnimu prostiedi
a degradovatelnost. Pfirodni vldkna vSak nejsou vhodnd pro vSechny biopolymerni
matrice kvuli nizké teploté degradace (cca pii 200 °C). Nevyhodou je také Spatna
mezivrstva adheze mezi vlakny a matrici a jejich navlhavost, které lze zamezit jejich
chemickou modifikaci. Pouzitelnost a vlastnosti vlaken zavisi na mnoha faktorech. Patii
mezi n€ klima, sklizen, zralost apod. Podle piivodu Ize pfirodni vlakna rozdé€lit na vldkna
rostlinna, zivo¢isna nebo mineralni. Pro vyztuzovani biopolymerd jsou vhodna pouze
vlakna rostlinného puvodu, jejichZz hlavnimi zastupci jsou len, juta, bavina, sisal, konopi
a dalsi [9].
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Syntetické polymerni kompozity vyztuzené uhlikovymi nebo sklenénymi vlakny se
v mnohych odvétvich primyslu nahrazuji pravé kompozity vyztuzenymi pfirodnimi
vlakny. Toto nahrazeni je mozné pievazné u mén¢ namahanych vyrobkl. Nejvice se
objevuji u designovych a obkladovych dili v automobilovém primyslu, kde je kladen
daraz na kvalitu povrchu, rozmérovou a tvarovou presnost dilu (napt. predni difuzor,
zadni spoiler apod.) [17]. Pfirodni vlakna, zejména konopna a Inéna, nasly své uplatnéni
nejen v automobilovém prumyslu, ale také ve sportu. Pouzivaji se k vyztuZzeni
sportovniho nacini, jako jsou napftiklad tenisové rakety, rybaiské pruty, surfovaci prkna,
lyZe a dalsi. Typické mechanické vlastnosti prirodnich vlaken, v porovnani se sklenénymi
vlakny, jsou uvedeny vtab. 2.2.1 [18]. V technické praxi jsou piirodni vlakna
Vv kompozitech kombinovana také uhlikovymi vldkny a to predevSim tam, kde se
ptedpoklada, Ze dily budou siln€ namahéany. Vznikaji tak hybridni kompozity, které jsou

vyrazné lehké a presto velmi pevné a tvarove stabilni, vhodné i k vyrob¢ karosérii.

Z environmentalniho hlediska je vyuziti pfirodnich vlaken v polymernich kompozitech
stale na vzestupu. Hledaji se chemické ¢i mechanické Gpravy, které by zlepsily jejich
vlastnosti pro $ir§i oblasti vyuziti. Naptiklad Goripathi a kol. [19] zjistili, Ze konopna
vlakna po chemické Upravé hydroxidem sodnym dosahuji lepSich mechanickych
vlastnosti nez po tpravé acetanhydridem nebo maleinanhydridem, které mechanické
vlastnosti naopak zhorSily [19]. Sawpan a kol. [20] vyrobili kompozit PLA/PCL
technologii lisovani za zvysené teploty a tlaku, kde jako vyztuz byla pouzita vlakna juty,
ktera byla povrchové modifikovéna silanem za ucelem zvySeni pevnostnich a tuhostnich

charakteristik kompozitu [20].

Tab. 2.2.1 Porovnani viastnosti prirodnich vidken vzhledem K viakniim z E-skla [21]

sta o) SO g PR
E-Sklo 2,5 70 2,5 2000 — 3500
Konopi 1,5 - 1,6 690
Len 1,5 27,6 2,732 345 -1100
Juta 1,3-1,45 13-26,5 12-15 393 -773
Bavina 15-1,6 55-12,6 7,0-8,0 287 — 800
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2.2.2 Casticové biopolymerni kompozity

Casticové kompozity nedosahuji takovych mechanickych vlastnosti jako vlaknové
kompozity (vlivem nespojitosti vyztuze), avsak jejich vyroba je jednodussi a také
levnéjsi. Vysledné vlastnosti jsou ptimo ovlivnény chemickou konstituci matrice a ¢astic,
zpusobem povrchové tpravy castic, velikosti jejich specifického povrchu, geometrii,
objemovym podilem a distribuci ¢astic. K vyrobé ¢asticovych kompozitii se nejcastéji
vyuziva vstiikovani [7]. Velikost ¢astic je mozné ur€it jednim rozmérem, jelikoz rozméry
jejich stran se vyrazné nelisi. Tvar vyztuze mize mit podobu kulicek, desti¢ek, tycinek
nebo nepravidelnych tvarti. Kromé zlepSeni mechanickych vlastnosti, jako je zvySeni
tuhosti a povrchové tvrdosti, jsou Casticové kompozity velmi stabilni za zvySenych teplot,
dale se vyznacuji vyssi odolnosti vii¢i abrazi, niz$im soucinitelem tfeni, niz§im smrsténim
pfi ochlazovani a v neposledni fad€é i niz$i cenou s moznosti zachovani fyzikalné-
mechanickych vlastnosti materidlu. Z ¢asticovych vyztuzi jsou v biopolymernich
kompozitech pouzivany napf. ruzné organické ¢&astice, CaCOs, Al20s3, SiOp,
hydroxyapatit, ktery patii k nerozsifenéjsi Casticové slozce piirodné inspirovanych
kompozitl, vyznacujici se vysokou biokompatibilitou a bioaktivitou, kalcium fosfat
a dalsi [15]. Naptiklad na Univerzité Kao Yuan provedl Wu Chin-San [22] experiment
s PLA matrici vyztuzenou mletou kavovou sedlinou (SCG) a zesiténou mletou kavovou
sedlinou (TSCG). PLA matrici tvofil z 95 % L-laktid a z 5 % meso-laktid. Pfi piipraveé
kompozitu se zesiténou mletou kavovou sedlinou byla na makromolekularni fetézec PLA
naroubovana smés anhydridu kyseliny maleinové (MAH) s di-kumylperoxidem (DCP).
Kompozitni struktury PLA/SCG a PLA-g-MAH/TSCG s obsahem kavové sedliny
10 az 40 hmotnostnich procent byly vytvoreny kompaundaci pfi teploté 170 °C az 180 °C
po dobu 15 minut pfi otackach 50 min. Z materidlu byly nasledné vylisovany desky,
z nichz se ptipravily vzorky na analyzu jejich vlastnosti. Wu Chin-San zaznamenal, ze
u PLA/SCG doslo s rostoucim hmotnostnim obsahem kavové sedliny K vyraznému
poklesu pevnosti a vyssi rychlosti biodegradace kompozitu (viz obr. 2.2.3 a obr. 2.2.4).
Dale zjistil, Ze graftovanim smési MAH a DCP na molekuly PLA se zabranuje ztraté
pevnosti kompozitu skavovou sedlinou na jedné stran¢, ale zpomaluje proces
biodegradace na stran¢ druhé. Biodegradace vsak stale probiha rychleji nez u ¢istého PLA
(viz obr. 2.5). Navic kompozity PLA-g-MAH/TSCG vykazovaly vyssi hodnotu teploty
skelného pfechodu nez kompozity PLA/SCG a tim také vysSi tvarovou stdlost za

zvySenych teplot [22].
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Obr. 2.2.3 Pevnost v tahu PLA/SCG a PLA-g- Obr. 2.2.4 Rychlost degradace PLA/SCG a
MAH/STCG [22] PLA-g-MAH/STCG [22]

Jak jiz bylo uvedeno, vlastnosti ¢asticovych kompozitti budou zaviset na tvaru a distribuci
¢astic. Tvar Castic je mozné urcit skenovanim nebo transmisni elektronovou mikroskopii.
Casticova plniva anorganického piivodu, jako je napiiklad slida, jil a dalsi vykazuji
zejména tvar kulicek, desticek a jehlicek. Vyssi podil anorganické slozky zapfticinuj

veétsi odolnost vici hofeni, v nékterych piipadech dokonce i samozhasivost [7]. Listova
vypln vykazuje jesté lepsi mechanické vlastnosti nez Castice ve tvaru kulicek, vlastné
lep$i nez vSechny vySe zmifiované tvary. Je to zplisobeno tim, Ze pfi stejném objemu mayji
listy vétsi plochu, a tudiz silngjsi vyztuzovaci efekt [7]. U jehlic¢kové vyplné zalezi na
sméru uloZeni jehli¢ek. UloZeni ve sméru namahani vykazuje vyrazné lepsi vyztuzujici
efekt nez ulozeni ve sméru kolmém. Zastupcem této vyplné je napiiklad wollastonit, coz
je metamorfovany minerdl, jinym oznaenim kfemicitan vapenaty. Diky svym
vlastnostem se v polymernich kompozitech vyuziva pro zlepSeni odolnosti proti odéru
a poskrabani [9]. Z divodu negativniho dopadu na pevnost kompoziti nesmi byt Castice
sférického tvaru pftili§ velké. Na druhou stranu vhodné nejsou ani pfili§ malé castice,
jelikoz zpuisobuji jejich nerovnomérné rozptyleni v kompozitu. Malé ¢astice vsak méné
ovliviuji te€eni materidlu pii vyrobé kompoziti a 1épe pfiléhaji k matrici. Pfi stejném

v 7

objemu maji mensi ¢astice vetsi prilnavou plochu, proto jsou pouzivany k vyrobé
pevnéjSich kompoziti s mensi houZevnatosti. Velikost ¢astic hraje také svoji roli pii
zamezeni tvorby trhlin v kompozitu. Kompozity s mensimi ¢asticemi jsou nachylnégjsi na
trhliny, s vétsimi Casticemi jsou vuci trhlindm odolngjsi [9]. Ideélni jsou cCastice, které
maji velikost 1 az 10 pum. Jednim z dalSich parametri uréujici velikost ¢astic je aspektni

nebo také Stihlostni pomér. Udava pomér nejvétsiho k nejmenSimu rozméru Castice.

Nejvétsi aspektni pomér maji kratka vlakna a whiskery (az 200). Whiskery maji maly
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prumér (0,1 — 1 um), diky tomu nedochazi k jejich praskani v dusledku ohybového

namahani pfi ptipravé kompozit [14].

2.2.3 Mezifaze

Jelikoz matrice a vyztuz jsou z jiného materialu, je jejich chemicka a fyzikalni struktura
rozdilna. Mezi témito fazemi (matrici a vyztuzi) pasobi dvé zakladni interakce. Jedna se
o kovalentni vazbu a sekundarni (kohezni) Van der Waalsovy sily. Prvni zminéna
interakce je charakteristicka velmi silnou vazbou a ve vétsing piipadi je uméle vytvaiena
specialni povrchovou tpravou, jen vyjimecné je tvofena spontanné. Oproti tomu Van der
Waalsovy sily, které se tvori jako sekundarni interakce, maji vazby slabé. Kovalentni
vazba a Van der Waalsovy sily jsou hrani¢ni pfipady. Realné se sila mezi matrici a vyztuZzi
pohybuje nékde mezi. U polymernich kompozitt, vlivem vzajemného pisobeni matrice
s plnivem, dochézi k absorbovani polymerniho fetézce na aktivni mista na povrchu ¢astic.
Béhem tohoto dé&je vznikaji nové castice s vlastnostmi vzdalenymi od vlastnosti
polymernich matric. Takto nové vznikla vrstva se oznacuje mezifaze a jeji tloustka se
pohybuje v rozmezi desetin az tisicin mikrometrd. Tloustka vrstvy je zavisla na velikosti

(%

adheze mezi matrici a vyztuzi, vy$si adheze znamena silnéj$i mezifazi [23].

2.2.4 Adheze

Adheze v kompozitech ma velky vliv na jejich vysledné mechanické vlastnosti. Pojem
adheze v sob¢ ukryva soubor mechanismii: jsou jimi adsorpce a smaceni, kovalentni
vazba mezi matrici a vyztuzi a elektrostaticka interakce. Pro dosazeni idealnich
mechanickych vlastnosti je nutné, aby pfilnavost matrice a vyztuze byla co nejlepsi. Na
tom se podili mnoho faktorti. Mezi né patii napiiklad povrchova morfologie vlaken,

hodnota teplotni roztaznosti kazdé z fazi nebo rozlozeni vyztuze v matrici [24].

Adheze se déli na fyzikalni, chemickou a mechanické zaklinéni. Princip fyzikalni adheze
je zalozen na Van der Waalsovych silach. Van der Waalsovy sily odpovidaji pevnosti
0,7 az 7 GPa. Hodnoty pevnosti pohybujici se okolo horni hranice tohoto rozmezi udavaji
dostate¢né pevnou vazbu pro pouziti v kompozitu [25]. Tento druh adheze ptimo souvisi
se smacivosti matrice a vyztuze. Smacivost je charakterizovana povrchovym napétim.
Podminkou dobré smacivosti vyztuze je mnohem vétsi jeji povrchové napéti nez
u matrice. V piipadé PLA matrice vyztuzené ptirodnimi vlakny je jejich mezifazova

adheze nedostacujici. Je to zpisobeno odlisnymi vlastnostmi hydrofobni polymerni
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matrice a hydrofilni vyztuze. Pro dosazeni vysSich mechanickych vlastnosti PLA
kompozitu je nutné upravit povrchové napéti piirodnich vlaken, napiiklad koronovym
vybojem. Koronovy vyboj je vytvoien na hrotech elektrod pii piivodu vysokého napéti.
Vyboj poté aktivuje povrch vldken, coz zlepSuje kompatibilitu mezi PLA matici
a vlaknem. Pouziva se naptiklad na aktivaci vlaken na bazi celulézy. Kompozity s takto
oSetfenymi celuldzovymi vlakny maji o 5 % vétsi pevnost v tahu a 0 9 % vyssi modul

pruznosti [26].

Chemické adheze muize vytvofit mnohem silnéj$i vazbu nez adheze fyzikalni. K tomu
muze dojit bud’ prolnutim matrice s vyztuzi nebo chemickou reakci, pti¢emz chemicka
reakce mize zpusobit vznik kiehké mezifaze, ktera omezuje vyuzitelnost kompozitu [25].
Zakladni princip zlepSeni chemické adheze v biopolymernim kompozitu je zavedeni
tretiho Clenu, ktery je kompatibilni s matrici i s vyztuzi. Tento tzv. kompatibilizator je
nanasen na vlakna. Nejbézn¢jsi upravou chemické adheze PLA kompozitl s pfirodnimi
vlakny je Gprava alkalicka. Je zalozena na smaceni vlaken v roztoku hydroxidu sodného
(NaOH), ten z povrchu vlaken odstranuje lignin, vosk a oleje, zdrsiiuje povrch, coz
vyrazné zleps§i mimo chemické vazby také mechanické zaklinéni. Jako piiklad 1ze uvést
vlakna juty smacena v 5% roztoku NaOH po dobu 8 hodin, kterym se zlepsil modul
pruznosti V tahu az 0 79 %. Dalsimi moznymi zptisoby jsou napiiklad silanova uprava,

acetylace nebo Uprava pomoci enzymu [26].
U mechanického zaklinéni se jedné o vazbu dvou nerovnych povrcht ptitlacenych k sobé.

Pfi namahéni kompoziti dochédzi k vzajemnému tfeni mezi matrici a vyztuzi, ¢imz

vznikaji velké tlakové sily diky rozdilnym hustotam fazi [25].
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3 Experimentalni ¢ast

Experimentalni Cast bakalaiské prace se zabyva studiem tahovych a strukturnich
vlastnosti ¢asticového kompozitu na bazi PLLA a kavové sedliny. Strukturni vlastnosti
kompozitnich struktur jsou hodnoceny na zékladé rastrovaci elektronové mikroskopie
(SEM), diferen¢ni snimaci kalorimetrie (DSC) a termogravimetrie (TG). Kompozit
PLLA s kavovou sedlinou o riizné velikosti ¢astic (oznacovano jako predmleta a mleta
kavova sedlina), viz kap. 3.2.1, byl pfipraven na laboratornim mikro kompaunderu Xplore
MC 15 HT. Ztakto pfipraveného materialu byl pomoci nozového mlyna zhotoven
granulat, ktery byl nasledné michan s ¢istou polymerni matrici PLLA tak, aby byly
pfipraveny kompozitni systémy ve form¢ folii s 1 a 10 hm. % kéavové sedliny. Pro sniZeni
mezifazového rozhrani mezi ¢asticemi a polymerni matrici bylo pouzito kompatibiliza¢ni
aditivum na bazi maleinanhydridu (MAH) a reaktivniho <¢inidla ve formé

di-kumylperoxidu (DCP) s koncentraci v kompozitni struktufe 5 hm. %.

3.1 Charakteristika matrice

Jako matrice kompozitu byl zvolen biopolymer PLLA s obchodnim ozna¢enim
Luminy® L130 dodavany holandskou firmou Total Corbion PLA, jehoz typické
vlastnosti jsou uvedeny v tab. 3.1.1. [27] Jedna se o PLA se stereochomickou ¢istotou
L-isomert vétsi nez 99 %, ktery je primarné urcen pro zpracovani technologii vstfikovani
nebo zvlaknovani. Pied zpracovanim je nutné material susit, aby byla odstranéna vlhkost,
kterd by neptiznivé ovlivnila mechanické vlastnosti vysledného kompozitu. Oproti

standardnimu PLA vykazuje vyssi teplotni odolnost a vyssi rychlost krystalizace.

Tab. 3.1.1 Typickeé viastnosti biopolymeru Luminy® L130 [27]

Luminy® L130

Vlastnost Hodnota Jednotka
Hustota 1,24 glem?®
Pevnost v tahu 50 MPa
Modul pruznesti v tahu 3500 MPa
ProdlouZeni p¥i pietrZeni <5 %
Teplota tani 175 °C
Teplota skelného prechodu 60 °C
Stereochemicka Cistota >99 %
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3.2 Charakteristika a mleti plniva

Kavova sedlina diky svym vlastnostem a dostupnému mnozstvi ptedstavuje vhodnou
ptilezitost jejiho opétovného vyuziti pii ptipravé polymernich biodegradabilnich struktur
s ¢asticovym plnivem. Z praktickych diivodd neni cilem prace vyuzivat pouze jeden
konkrétni druh kavové sedliny a tak v ramci experimentalniho méfeni bylo pouzito
riznych smési této odpadni suroviny. Kévova sedlina obsahuje velké mnozstvi
organickych sloucenin (zejména uhlik a dusik, dale vapnik, magnesium, fosfor, draslik
a sodik), mastné kyseliny, lignin, celulézu, hemicelulozu a jiné polysacharidy [28]. Aby
bylo zabranéno tvorbé plisni, byla kdavova sedlina vysuSena. Vzhledem k zadani prace
a zajisténi rovnomérné velikosti ¢astic byla kavova sedlina mleta na dvé velikosti. Prvni
mleti probihalo na talifovém mlynu sestrojeném na TU v Liberci (viz obr. 3.2.1), ktery je
uren predevS§im pro mleti pfirodnich materiald. Mlyn je sloZen z nasypky, pohonu,
pevného talife a oto¢ného talife se Snekem (viz obr. 3.2.2). Pomoci oto¢ného talite je
regulovan pfitlak a tim i velikost mletych ¢astic. Kavova sedlina byla mleta pii otackach

60 min, ¢imz bylo dosazeno priméré velikosti ¢astic 229 um (viz kap. 3.2.1). Tato

forma Casticového plniva je dale oznacovana jako predmleta kavova sedlina (Kp).

Obr. 3.2.1 Talifovy mlyn s pevnym (vievo) a otocnym mlecim talirem se Snekem (vpravo) [7]
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Druhé mleti pfedmleté kavové sedliny probihalo na dvoupozicovém planetovém kulovém
mlynu Pulverisette 7. Kavova sedlina o hmotnosti 10 g byla vlozena do mlecich nadob
s 32 ocelovymi kulickami o praméru 10 mm, viz obr. 3.2.2. Mleci nadoby byly umistény
na rotujici podstavec, pfi¢emz k soubéZzné rotaci podstavce a mlecich nadob kolem
vertikalnich os doSlo pomoci hnaciho mechanismu. Podstavec se otacel rychlosti
850 ot/min po dobu 3 minut opa¢nym smérem nez nadoby. Na mleci kuli¢ky pusobila
odstrediva sila, kuli¢ky krouzily po sténach a vytvéarely tfeci silu, nardZely do sebe a do
stén, tim vytvarely ndrazy o vysoké energii umoziujici jemné mleti kavové sedliny. Tento
proces se opakoval 3x, mezi kazdym cyklem bylo nutné nadoby chladit, jelikoz vlivem
treni dochazelo k vysokému tepelnému zatizeni a hrozilo spékani ¢astic. Timto zpisobem
se podafilo dosahnout prumérné velikosti ¢astic 23 um (viz kap. 3.2.1). Tato forma

¢asticového plniva je ddle oznacovana jako mleta kavova sedlina (Km).

Obr. 3.2.2 Planetovy mlynek (vievo), misky s kavovou sedlinou a ocelovymi kulickami (vpravo)

Mikroskopické snimky povrchu ¢astic kavové sedliny, ale také pficného fezu kavového
zrna, jsou uvedeny na obr. 3.2.3 az obr. 3.2.5. Mikroskopicka analyza byla provedena na
rastrovacich elektronovych mikroskopech Tescan Mira 3 a Vega 3. Vzorky casticového
plniva byly pokoveny platinou o tloustce 3 nm pomoci pokovovaciho zafizeni
Leica EM ACE200. Pokovené vzorky byly nasledné vlozeny do komory elektronového
mikroskopu a ve vakuu vystaveny svazku urychlenych elektroni, ktery dopadal postupné

na vSechna mista vzorku a emitovany paprsek byl preveden na viditelny obraz.

26



\ N / NS
WD: 10.00 mm L | MIRA3 TESCAN SEM HV: 2.0 kV WD: 10.07 mm i g MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE 200 ym SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 ym
SEM MAG: 200 x  Date(m/dly): 06/26/20 Performance in nanospace SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dly): 06/26/20 Performance in nanospace

SEM HV: 20.0 KV WD: 11.91 mm VEGA3 TESCAN| SEM HV: 20.0 KV WD: 12.08 mm ~ VEGAS TESCAN|
SEM MAG: 100 x Det: BSE + SE 500 pm SEM MAG: 500 x Det: BSE + SE 100 pm
Date(m/dly): 05/12/20 TUL Liberec Date(m/dly): 05/12/20 TUL Liberec
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SEM HV: 20.0 kV WD: 12.01 mm SEM HV: 20.0 kV WD: 11.99 mm
SEM MAG: 100 x Det: BSE + SE 500 pm SEM MAG: 500 x Det: BSE + SE
Date(m/dly): 05/12/20 TUL Liberec Date(m/dly): 05/12/20 TUL Liberec

Obr. 3.2.5 Mikroskopicky snimek mletych castic kavové sedliny (SEM)
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3.2.1 Stanoveni velikosti ¢astic plniva

Velikost ¢astic plniva byla stanovena na zakladé dynamického rozptylu svétla pomoci

analyzatoru Horiba LA-920 (viz obr. 3.2.6).

Obr. 3.2.6 Analyzator Horiba LA-920

Zakladem je méfeni fluktuace intenzity rozptyleného svétla, ktera je pfimo umeérna se
zeslabovanim a zesilovanim svétla rozptyleného na neustale se pohybujici ¢astici. Cim
rychlejsi je pohyb ¢astic, tim vice se méni intenzita svétla. Aby bylo mozné méfit astice
ve velkém rozsahu, je pouzita kombinace helium neonového laseru o vykonu 1 mW
a wolframové lampy o vykonu 50 W. Helium neonovy laser méii 1épe velké c¢astice,
zatimco wolframova lampa (na zakladé kratsi vinové délky svétla) méii 1épe malé Castice.
Diky této kombinaci je analyzator schopen méfit castice Vrozsahu velikosti
0,02 —2000 um. Castice proudici v destilované vodé okolo neonového laseru
a wolframové lampy odrazeji svétlo, které je zachytavano pomoci kiemikové fotodiody
rozdélené do 75 sekci na kruhovém detektoru. Pro zvySeni piesnosti méfeni je v oblasti
kruhového detektoru 12 ptidanych kiemikovych diod. Castice se mohou shlukovat
a tvotit aglomeraty a tim ovlivnit vysledky méfeni. Aby se tomu zabranilo, je analyzator
vybaven vysokofrekvenéni ultrazvukovou sondou o frekvenci 20 kHz, ktera tyto
aglomeraty rozbiji [29]. Nez bylo zahijeno samotné méfeni, byl analyzator
3x proplachnut destilovanou vodou a nasledné byla provedena kalibrace ¢ocek a laseru.
Pfi vlastnim méteni byly Castice kavové sedliny rozruSovany ultrazvukovou sondou po
dobu 2 minut a nasledn¢é byla stanovena velikost a distribuce ¢astic prostfednictvim
hodnot medianu, stfedni hodnoty velikosti ¢astic a distribu¢ni kiivky. Velikosti ¢astic
pfedmleté 1 mleté kavové sedliny byly méfeny ve tiech suspenzich, viz piiklady na
obr. 3.2.7 aobr.3.2.8 a tab. 3.2.1. Zaznamy z méfeni pro jednotlivé suspenze jsou

uvedeny v piiloze 1.
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Obr. 3.2.7 Distribucni krivka velikosti castic predmleté kavové sedliny (Kp) z prvniho méreni
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Obr. 3.2.9 Distribucni krivka velikosti castic mleté kavové sedliny (Km) z prvniho méreni

Tab. 3.2.1 Vysledky méreni velikosti ¢astic predmleté (Kp) a mleté kavové sedliny (Km)

Méieni Median [pm] Primérna velikost [um]
1. 108,5 229,1
Kavova 2. 101,1 229,1
sedlina
Kp 3. 114,7 229,1
Prumér 108,1 229,1
1. 17,6 22,8
Kav_ova 2. 19,7 22,8
sedlina
Km 3. 22,7 26,1
Primér 20,0 23,9
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3.2.2 Termicka analyza plniva metodou termogravimetrie

Kavova sedlina je organického puvodu a pii jejim zahfati v prabéhu mleti, kompaundace
¢i vytlaCovani folii mize dochazet k nezadouci tepelné degradaci. Pro spravné nastaveni
procesnich parametra pii piipravé kompozitnich struktur a vytlacovani f6lii bylo proto
nezbytné ovéfit jeji tepelnou stabilitu metodou termogravimetrie (TG). Principem této
metody je sledovani zmén hmotnosti vzorku béhem jeho zahtivani v piesné regulované
atmosféte, které jsou vysledkem rozkladného procesu, piipadné dehydratace nebo

chemické reakce materialu.

18]1[Kévova sedlina pfedmleta
100l ~02354mg Kavova sedlina nemiet, 6.6320 mg
- s . Method: TGA_50_600_N2_800_02.

dt1.00 s

[1] 50.0..600.0 ~C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[2] 600.0..800.0 °C, 10.00 K/min, 02 50.0 mU'min
Synchronization enabled

90

Step -5.0000 %

T5 Inflect. Pt. 25239 “C
80 Midpoint  232.80 °C
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Step -72.9795 %
-4.8400 mg
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60 Midpoint  326.13°C

504
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304
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Step -4.2860 %

-0.1990 I$]1[Kavova sedlina mieta
1004 ™ Kavova sedlina mietd, 4.6430 mg
—hi{:\ + ] Method: TGA_50_600 N2 800_O2.
dt1.00s
90 [1] 50.0..600.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[2] 600.0..800.0 *C, 10.00 K/min, 02 50.0 m¥'min
Step -5.0046 % 8
0.2324 mg Synchronization enabled
Inflect. Pt 25156 °C
80 Midpoint ~ 235.03°C

704

Step -73.8746%
-3.4300 mg
Inflect. P.  306.00 °C
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Obr. 3.2.4 TG kiivka predmleté kavové sedliny (nahore) a mleté kavové sedliny (dole)

K experimentalnimu méteni byl pouzit termogravimetr TGA2 Mettler Toledo. Vzorky
predmleté i mleté kavové sedliny byly v inertni atmosféte dusiku s rychlosti proudéni
50 ml/min vystaveny ohifevu od 50 °C do 600 °C rychlosti 10 °C/min.

Termogravimetrické kiivky obou vzorkt jsou uvedeny na obr. 3.2.4. Z naméfenych
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kiivek byl stanoven pocatek tepelné degradace odpovidajici ibytku hmotnosti vzorku
5 %. U predmleté i mleté kavové sedliny je pocatek teploty degradace 252 °C. Z téchto
vysledki je patrné, Ze teplota pocatku degradace mleté kavové sedliny se navzdory
teplotnimu namahéani béhem mleti na planetovém mlynu nezménila. Tato skutecnost je
pozitivni, nebot” Ize konstatovat, ze béhem mleti nedoslo k nezadouci tepelné degradaci
kavové sedliny, kterd by méla nepfiznivy vliv na uzitné vlastnosti kompozitniho
materidlu. Z vysledkl termogravimetrie dale vyplyva, ze teplota taveniny kompozitniho

systému nesmi prekrocit teplotu 250 °C.

3.3 Priprava kompozitnich struktur a vyroba folii

Pred vytlaCovanim folii z kompozitnich struktur byl nejprve pomoci kompaundace
materidlovych slozek ptfipraven tzv. masterbatche na bazi granuldtu PLLA/kavova sedlina
a PLLA/kompatibiliza¢ni aditivum (MAH). Nasledné¢ vzajemnym michanim téchto
masterbatchtl, resp. masterbatchii s PLLA matrici a jejich vytlaGovanim ptes Stérbinovou
vytla¢ovaci hlavu byly vyrobeny folie jednotlivych kompozitnich struktur, viz tab. 3.3.1.
Pied kompaundaci byly jednotlivé materialové slozky kompozitniho systému suseny ve
vakuové suSarné Binder VD53 pfi teploté 80 °C po dobu 24 hodin z divodu jejich

organického plivodu a hydrofilnich vlastnosti.

Tab. 3.3.1 Pomeéry slozek jednotlivych kompozitnich struktur

Piredmleta Mieta
PLLA kavova kavova MAH
[hm. %] sedlina sedlina  [hm. %]
[hm. %] [hm. %]

Kompozitni struktura

PLLA L 130 100 - - -
PLLA/1Kp 99 1 - -
PLLA/LKMm 99 - 1 -
PLLA/10Kp 90 10 - -
PLLA/10Km 90 - 10 -
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp 94 1 - 5
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km 94 - 1 5
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp 85 10 - 5
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km 85 - 10 5
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3.3.1 Kompaundace kompozitnich struktur

Kompaundace PLLA skavovou sedlinou byla provedena na laboratornim mikro
kompaunderu Xplore MC 15 HT (viz obr. 3.3.1), ktery je vhodny pro michani malého
mnozstvi materialu s ¢asticovym plnivem. Pracovni komora kompaunderu obsahuje dva
konické $neky o délce 336 mm (hnétaci délka 172 mm) a praméru 22 — 9 mm. Jak je
mozné vidét na obr. 3.3.2, pracovni komora je rozdélena na 7 oblasti se samostatnym
fizenim teploty. V oblasti vystupu materialu z pracovni komory je teplotni senzor, ktery
meéii teplotu taveniny. Aby byl materidl co nejlépe promichan (homogenizovan)
zobrazuje se na displeji kompaunderu kroutici moment $nekd, ktery kolisa v zavislosti na
odporu, ktery je kladen taveninou materidlu. Homogenity materidlu a rovnomérné

distribuce plniva je docileno v okamziku ustaleni hodnoty krouticiho momentu.

Obr. 3.3.1 Laboratorni mikro kompaunder Xplore MC 15 HT (vlevo),
pracovni komora kompaunderu (vpravo) [28]

Speed
1 0O ORPM

210°C —@

210°C

Melit
Z05 °C

Obr. 3.3.2 Teplotni profil komory kompaunderu
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Pii kompaundaci materiali byl ziskdn masterbatch PLLA s kavovou sedlinou, ktery
nasledné pfi vytlaovani (pfidanim cisté PLLA matrice) umoznoval vyrobu folii
s1a10hm. % kavové sedliny o rizné velikosti ¢astic. Jak jiz bylo uvedeno v tivodu
experimentalni studie bakalatské prace, pro zvysSeni adheze mezi plnivem a matrici byl
pfipraven také masterbatch PLLA s kompatibilizacnim aditivem na bazi maleinanhydridu
(MAH), ktery byl naroubovan na makromolekularni fetézce polymeru PLLA
Vv piitomnosti radikalového iniciatoru ve formé di-kumylperoxidu (DCP). Tento zptisob
odpovida reaktivni extruzi PLLA a MAH. Pii vytlacovani folii PLLA s roubovanym
MAH bylo docileno poméru MAH v PLLA 5 hm. %. K experimentalni studii byl pouzit
MAMH s ¢istotou > 99 % dodavany firmou Sigma-Aldrich (Némecko). Kompaundace
vSech typt kompozitnich struktur byla provedena pii otackach $nekd 100 min™
a teplotnim profilu odpovidajici teploté taveniny 205 °C, viz obr. 3.3.2. Vytlacované

struny byly chlazeny ve vodni lazni a nasledn€ sekany na nozovém mlynu.

3.3.2 Vytlacovani folii

Vytlacovani kompozitnich folii bylo realizovano na laboratornim mikro kompaunderu
Xplore MC 15 HT se stérbinovou vytlacovaci hlavou. Teplotni profil komory odpovida
teplotnimu profilu pouzitého béhem kompaundace materialovych slozek, viz obr. 3.3.2.
Z pracovni komory kompaunderu byla nasledné vytlacovana tavenina pies vytlacovaci
hlavu (teplota vytlacovaci hlavy byla nastavena na teplotu 210 °C) a odvijena pomoci
soustavy valcl, pficemz prvni valec i prostor za vytlacovaci hlavou byl chlazen
vzduchem, viz obr. 3.3.3. Rychlostni profil valcii béhem vytlacovani folie je uveden na
obr. 3.3.4.

Obr. 3.3.3 Vytlacovaci hlava a nasledny navijeci systém
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Obr. 3.3.4 Nastaveni rychlosti navijeni vytlacené folie

Obrazova dokumentace kompozitnich f6lii je uvedena na obr. 3.3.5 az obr. 3.3.8. Po
vizualni i hmatové strance Ize u f6lii s ptedmletou kdvou sedlinou rozpoznat jednotlivé
¢astice. Oproti tomu folie s mletou kdvovou sedlinou maji hladky povrch a jednotlivé
Castice kavové sedliny nelze od sebe okem rozpoznat. Dale je patrné, Ze u kompozitu
PLLA s pfedmletym ¢asticovym plnivem o 10 hm. % dochazi pfi vytlacovani folie k jeji
perforaci, na rozdil od PLLA kompozitu s mletym ¢asticovym plnivem, viz obr. 3.3.7
aobr. 3.3.8. Pro bliz§i posouzeni kvality povrchu jednotlivych folii byla pouzita
rastrovaci elektronova mikroskopie (elektronovy mikroskop Tescan Mira 3).
Z mikroskopickych snimk je patrné, ze i u folii s mletou kdvovou sedlinou jsou na jejich
povrchu viditelné ¢astice plniva, které jsou vSak mnohem lépe obaleny polymerni matrici,
neZ je tomu u folii s predmletou kdvovou sedlinou. Mikroskopické snimky také poukazuji
na velmi dobrou distribuci ¢astic plniva, které se podafilo dosdhnout, zejména pii jeho

vétsim mnozstvi (10 hm. %, viz obr. 3.3.12).

Obr. 3.3.5 Povrch kompozitnich folii: PLLA/1Kp (vlevo), PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp (vpravo)
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Obr. 3.3.6 Povrch kompozitnich folii: PLLA/1IKm (vlevo), PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km (vpravo)

Obr. 3.3.7 Povrch kompozitnich folii: PLLA/10Kp (vlevo), PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp (vpravo)

Obr. 3.3.8 Povrch kompozitnich folii: PLLA/1I0Km (vlevo), PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km (vpravo)
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SEM HV: 3.0 kV WD: 12.31 mm | MIRA3 TESCAN| SEM HV: 3.0 kV WD: 12.01 mm | MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 116 x Det: SE 500 pm SEM MAG: 200 x Det: SE 200 pm
SEM MAG: 116 x  Date(midly): 06/22/20 Performance in nanospace SEM MAG: 200 x  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace

Obr. 3.3.9 Povrch kompozitnich folii (SEM): PLLA/1Kp (vlevo),
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp (vpravo)

SEM HV: 3.0 kV WD: 11.96 mm 11 MIRA3 TESCAN SEMHV: 3.0 kV WD: 11.98 mm | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 200 x Det: SE 200 pm SEM MAG: 200 x Det: SE 200 ym
SEM MAG: 200 x  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace SEM MAG: 200 x  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace

Obr. 3.3.10 Povrch kompozitnich folii (SEM): PLLA/IKm (vlevo),
PLLA/PLLA-g-MAH/1Km (vpravo)

e

:
SEM HV: 3.0 kV WD: 12.31 mm 111 MIRA3 TESCAN SEM HV: 3.0 kV WD: 11.82 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 200 x Det: SE 200 ym SEM MAG: 119 x Det: SE 500 um
SEM MAG: 200 x  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace SEMMAG: 119 x  Date(m/dly): 06/22120 Performance In nanospace

Obr. 3.3.11 Povrch kompozitnich folii (SEM): PLLA/10Kp (vlevo),
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp (vpravo)
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SEM HV: 3.0 kV WD: 12.22 mm 1] MIRA3 TESCAN SEM HV: 3.0 kV WD: 12.18 mm | MIRA3 TESCAN|

SEM MAG: 200 x Det: SE 200 pm SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 pm
SEM MAG: 200 x  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace

Obr. 3.3.12 Povrch kompozitnich folii (SEM): PLLA/10Km (vlevo),
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km (vpravo)

3.3.3 Morfologie lomovych ploch kompozitnich struktur

Pro posouzeni G¢inku kompatibiliza¢niho ¢inidla na bazi maleinanhydridu z hlediska
mezifazové adheze casticového plniva s polymerni matrici byla provedena strukturni
analyza lomovych ploch kompozitnich struktur pomoci elektronové mikroskopie.
Mikroskopické snimky byly zhotoveny pomoci mikroskopu Tescan Mira 3. Ptiprava
vzorki spocivala v jejich ochlazeni na teplotu — 50 °C v laboratornim mrazicim boxu
Fryka B35-50, kde byly ponechany po dobu 12 hodin. Félie byly nasledné zlomeny, ¢asti
jejich lomovych ploch byly pomoci vodivé uhlikové pasky pripevnény k drzaku,
pokoveny platinovou vrstvou o tloust’ce 3 nm (pomoci zafizeni Leica EM ACE200)
avloZzeny do komory elektronového mikroskopu. Lomové plochy jednotlivych

kompozitnich struktur jsou uvedeny na obr. 3.3.13 a obr. 3.3.14.

Z obrazku lomové plochy PLLA L 130 (viz obr. 3.3.13) je ziejmé, Ze se jedna o dokonale
kiehky lom. Na obr. 3.3.14 a obr. 3.3.15 jsou lomy polymernich struktur s pfedmletou
amletou kavovou sedlinou. U obou doslo opét ke kiechkému lomu. Adheze mezi
hydrofobni polymerni matrici a hydrofilnim pfirodnim ¢asticovym plnivem je
nedostacujici, mezi plnivem a matrici vznikaji volné prostory. Tato skutenost se zajisté
odrazi v mechanickych vlastnostech folii. Dale je ze snimkid PLLA/PLLA-g-MAH/Km
ziejmé, ze ani roubovani MAH na makromolekularni fetézce PLLA nepfispélo
K jednoznaéné pozitivnimu snizeni mezifazové napéti mezi plnivem a matrici. Mezi
vzorky naroubovanymi MAH a bez naroubovani neni vidét zadny vyrazny rozdil

v adhezi.
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> S r T
SEM HV: 3.0 kV WD: 14.82 mm | MIRA3 TESCANJ]  SEM HV: 3.0 kv WD: 14.82 mm | MIRA3 TESCAN|
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx | Date(midly): 0622120 Performance in nanospace SEM MAG: 2.00 kx | Date(midly): 0622120 Performance in nanospace

\ ¥
SEM HV: 3.0 kV WD: 15.00 mm | MIRA3 TESCAN| SEM HV: 3.0 kV WD: 11.30 mm | MIRA3 TESCAN|

SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 ym
SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 06/26/20 Performance in nanospace SEM MAG: 3.00 kx  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace

- v \ 7
SEM HV: 3.0 kV g MIRA3 TESCAN SEM HV: 3.0 kV WD: 11.01 mm | 1 1 MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 5.62 kx Det: SE 10 pm SEM MAG: 9.92 kx Det: SE 5pm
SEM MAG: 5.62 kx  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace SEM MAG: 9.92 kx  Date(m/dly): 06/22/20 Performance in nanospace

Obr. 3.3.15 Lomova plocha (SEM): PLLA/Km (vlevo), PLLA/PLLA-g-MAH/Km (vpravo)
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3.4 Studium strukturnich vlastnosti kompoziti metodou DSC

Diferen¢ni snimaci kalorimetrie, zkracené DSC, je termicka metoda umoznujici
charakterizaci polymerGi a hodnoceni jejich morfologické struktury. Pomoci ni se
stanovuje napft. teplota tani (Tp,m), teplota skelného ptechodu (Tg), stupen krystalinity
(X¢), prabéh primarni a sekundarni (dodatecné) krystalizace, mérna tepelna
kapacita (cp) atd. Metoda spociva v linearnim zahfivani ¢i ochlazovani zkoumaného
a referen¢niho vzorku dle pfedem sestaveného teplotniho programu, pfitom se plynule
méni rychlost tepelného toku ve vzorku, kterd je umérnd okamzitému meérnému teplu.
Principem metody je udrzeni stejné teploty zkoumaného a referencniho vzorku. Pro
zachovani nulového teplotniho rozdilu mezi vzorky bude nutné do kazdého vzorku
dodavat rozdilnou tepelnou energii. Vysledkem je DSC kiivka (viz ptiklad na obr. 3.4.1
a obr. 3.4.2), ktera vyjadiuje grafickou zavislost rozdila tepelného toku dodavaného do
vzorki na teploté, ptipadné Case. Zkoumany i referencni vzorek, ktery je teplotné inertni,
je béhem DSC méteni zalisovan zpravidla v hlinikové panvicce a oba vzorky se nachazeji
Vv kalorimetrické cele (na termoelektrickém disku). Méfeni probihd nejcastéji v inertni
atmosféte dusiku, kterd zabranuje predcasné degradaci materidlu. Z DSC kiivek je
zfejmé, Ze méfeni pifindsi informace o fyzikalnich (pfipadné chemickych) zménach
materidlu, které maji bud’ exotermicky (oblast krystalizace materialu) nebo endotermicky
charakter (oblast tani materialu), pfipadné se méni pouze tepelna kapacita (oblast

skelného ptrechodu).

*endo

Oblast tani

wgr-1 Oblast skelného piechodu

Oblast sekundarni krystalizace

[e— WM“

Oblast sekundarni
krystalizace ptred
roztavenim

T T T T T T T T T T T T
[} 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 (]

Obr. 3.4.1 DSC kiivka PLLA L130 behem faze ohievu (10 °C/min)
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Obr. 3.4.2 DSC kfivka PLLA béhem faze chlazeni (5 °C/min)

Pro experimentalni méteni byl pouzit diferencni snimaci kalorimetr Mettler Toledo
DSC1/700 (viz obr. 3.4.3). Jako referen¢ni vzorek byl pouzit vzduch, tedy prazdna
hlinikova panvicka. Z kazdého kompozitniho materidlu byl odebran vzorek o hmotnosti
(8,8 + 1,3) mg. Nizky rozptyl hmotnosti zkoumanych vzorkt je dilezity z hlediska
pfesnosti méfeni, které je zavislé nejen na faktorech instrumentalniho charakteru, ale také
na metodickych faktorech, které DSC analyzu provazi. Pfesnd hmotnost vzorkd byla
zvazena na analytickych vahach Mettler Toledo XSE 105 Dual Range (viz obr. 3.4.3).
Namétené vzorky byly vlozeny do hlinikovych panviéek s vickem a zalisovany na ruénim
lisu Mettler Toledo (viz obr. 3.4.3). Panvicky byly umistény do zasobniku kalorimetru,
ktery si je poté automaticky odebiral a vkladal do méfici cely. Vzorky byly zahtivany
z teploty 0 °C na 200 °C rychlosti 10 °C/min. Po kazdém dynamickém ohievu nasledoval
izotermni ohfev pii teploté 200 °C po dobu 3 minut. Nasledné byly vzorky chlazeny
z teploty 200 °C na 0 °C rdznymi rychlostmi: 40 °C/min, 20 °C/min, 10 °C/min
a 5 °C/min a opét ohtivany na teplotu 200 °C rychlosti 10 °C/min. Prvni ohfev umoznil
zhodnotit nadmolekularni strukturu kompozitniho materialu ovlivnénou technologickymi
podminkami pti vytlatovani félie, druhy ohfev (po odstranéni tepelné historie materialu)
umoznil vyzkum vlivu mnozstvi a velikosti ¢astic kavové sedliny na pritbéh krystalizace
PLLA pii riznych termodynamickych podminkich chlazeni. DSC méfeni bylo

realizovano v plynné atmosféfe dusiku s rychlosti proudéni kolem métici cely 50 ml/min.
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Obr. 3.4.3 Zleva diferencni snimaci kalorimetr Mettler Toledo DSC1/700, vaha Mettler Toledo
XSE 105 Dual Range a rucni lis Mettler Toledo

Pomoci programu STARe Evaluation Software byly z DSC kiivek chlazeni stanoveny
nasledujici termické vlastnosti: teplota tani (Tpm), teplota skelného prechodu (Tg), teplota
primarni (T¢) a sekundarni krystalizace (Tppc @ Tpsc), zména mérné entalpie primarni
(AHc) a sekundarni krystalizace (AHpc @ AHsc), zména mérné entalpie tani (AHm) a zména
mérné tepelné kapacity v oblasti skelného piechodu (cp), jejiz hodnota je neptimo tmérna
stupni krystalinity polymeru. Stanovené hodnoty jsou uvedeny v tab. 3.4.1. a tab. 3.4.2.
Z hodnot mérnych entalpii béhem ohfevu je mozné spocitat stupen krystalinity materidlu
dle rovnice (1). Pro uvazovani praktického vyuziti kompozitniho materialu a hodnoceni
realny stav nadmolekularni struktury folii (viz tab. 3.4.1), termické vlastnosti materialt
naméfené pii ruznych rychlostech chlazeni taveniny, pro posouzeni kinetiky krystalizace,

jsou uvedeny v tab. 3.4.2. DSC diagramy ohievu i chlazeni jsou v pfiloze 2.

AH,, — AH,, — AHg,

x, = 100 (1)
¢ AHp100 - (1 —x)
kde je: Xc stupen krystalinity [%0]
AHm zména mérné entalpie tani [J/g]
AHpe zména mérné entalpie sekundarni krystalizace [J/g]
AHsc zména mérné entalpie sek. krystalizace pted roztavenim [J/g]

AHmi00  zména mérné entalpie tani id. krystalického PLLA =106 [30]  [J/g]

X podil plniva ve vzorku [-]
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Tab. 3.4.1 Hodnoty termickych viastnosti béhem prvniho ohifevu kompozitnich materidlii

AHm AHpc AHsc Xc
Vzorek
[J/g] [J/g] [J/g] [%0]
PLLA L 130 49,79 6,47 39,13 4,0
PLLA/1Kp 48,97 5,56 31,03 11,8
PLLA/IKm 48,80 5,54 32,50 10,3
PLLA/10Kp 47,06 5,43 27,32 15,0
PLLA/10Km 47,08 6,03 26,04 15,7
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp 43,36 2,16 26,18 15,1
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km 47,17 2,18 30,7 14,3
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp 47,46 3,61 27,13 18,6
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km 47,37 3,93 25,57 19,8
Tab. 3.4.2 Hodnoty termickych viastnosti biopolymernich kompozitnich materialii
RYcloSt . AHe AHe % Tom  Towe Tox Tg G He T
vzorek chlazeni
[*C/min] [J/g] [Ig] [Ig] [%] [°C] [°C] [°Cl  [Cl [gK] [l [°C]
o 5 49,67 5,60 17,92 24,7 1749 158,7 101,4 58,7 041 1450 1021
§ 10 49,72 581 30,25 129 1747 1589 101,8 59,8 0,45 2,69 1013
§ 20 49,62 6,05 32,75 10,2 1747 1589 101,8 60,0 0,46 0,47 96,2
& 40 49,49 6,19 3282 99 1749 1588 101,7 60,1 0,46 - -
5 46,95 3,59 - 41,3 1759 160,6 - 62,8 0,19 34,52 1054
g 10 49,30 5,68 19,65 228 1745 1584 102,3 59,6 0,37 11,76 1000
§ 20 49,52 566 31,39 119 1744 1589 102,4 59,3 0,47 1,30 96,9
* 40 48,73 549 3441 84 1746 1593 103,1 59,5 0,52 - -
5 48,04 4,28 - 41,7 1753 160,6 - 64,1 0,20 33,51 103,7
g 10 49,75 5,66 22,04 210 1751 1588 102,4 60,2 0,33 10,03 985
§ 20 49,52 528 3225 114 1753 159,6 103,0 60,2 0,48 0,78 94,9
* 40 49,15 526 3337 10,0 1753 1598 1033 60,3 0,47 - -
o 5 42,71 - - 448 174,6 - - 66,7 0,08 36,36 108,1
é 10 4529 2,83 - 445 1739 160,1 - 60,2 0,14 31,67 1019
i 20 4755 5,50 20,21 229 1734 1571 97,2 58,0 0,36 7,23 95,3
. 40 47,02 5,05 2847 142 1734 157,6 98,8 58,2 0,43 0,11 95,1
e 5 42,55 - - 446 176,2 - - 61,9 0,13 37,07 110,3
é 10 42,53 - - 446 176,2 - - 61,9 0,13 32,60 104,3
i 20 4752 6,31 1284 29,7 1737 156,8 93,8 59,0 0,28 14,54 96,6
o
40 46,86 6,43 27,00 14,1 1735 1564 96,9 58,7 0,46 0,53 93,1
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Pokracovani tab. 3.4.2

Rychlost

Vzorek chlazeni
[°C/min] [J/g] [Jg] [Ig] [%] [°C]1 [°C] [°Cl  [°C]1 [JgK] [Jg] [°C]

AHm AHpc AHsc Xe Tp,m Tp,pc Tp,sc Tg Cp Hc Tc

5 42,83 3,24 = 39,7 1757 161,6 = 658 021 30,84 103,6
10 4449 446 1836 218 1752 1585 1025 595 034 952 974
20 4342 4,78 2847 102 1756 1598 1040 59,7 030 096 955

PLLA/PLLA-g-
MAH(5)/1Kp

40 4332 421 2982 93 1757 1601 1043 60,3 049 - -

5 46,92 3,23 - 439 1749 1613 - 635 0,17 3504 1049
10 4889 567 1731 26,0 1743 1578 1015 593 0,32 1359 987
20 4857 485 3129 125 1746 1593 1036 59,6 0,46 1,05 949

PLLA/PLLA-g-
MAH(5)/1Km

40 47,71 4,75 3411 89 1746 1596 1040 599 048 = =

5 4223 - - 46,9 1751 - - 635 012 36,40 1083
10 4572 431 2,03 43,7 1739 1582 92,1 596 019 2864 994
20 4724 577 2153 22,1 1737 1569 980 586 037 618 946

PLLA/PLLA-g-
MAH(5)/10Kp

40 46,24 496 3092 115 1739 1579 1003 58,7 041 036 945

5 42,05 - - 46,7 1747 - - 61,7 012 3564 1085
10 4515 3,65 - 46,1 173,7 1593 - 615 013 30,84 1013
20 47,48 561 20,22 240 1732 1564 9,7 584 035 728 949

PLLA/PLLA-g-
MAH(5)/10Km

40 46,52 5,37 29,64 128 1734 156,9 98,3 58,7 0,42 0,18 918

3.5 Studium tepelné stability kompoziti metodou TG

Termogravimetrie (TG) patii mezi zakladni metody termické analyzy. K méteni bylo
pouzito zafizeni Mettler Toledo TGA 2 (viz obr. 3.5.1). Princip méfeni je popsan
v kap. 3.2.2. Pfed samotnym méfenim byl z kazdé folie odebran vzorek, ktery byl vlozen
do misky z oxidu hlinitého a uzavien vickem s otvorem uprostied. Otvor slouzi k odvodu
plynnych zplodin vzniklych béhem zahtivani vzorku. Vzorek byl zahtivan dle stejného
teplotniho programu jako samotna kavova sedlina (viz kap. 3.2.2). Vystupem
termogravimetrické analyzy je teplotni zavislost zmény hmotnosti vzorku, z niz byly
stanoveny teploty tepelného rozkladu odpovidajici ubytku 5 % hmotnosti materidlu po
jeho dehydrataci (Ts) a maximalnimu ubytku hmotnosti (Tinfiex), ktery je zjistovan
z derivacni termogravimetrické kiivky. Namétfené hodnoty tepelné¢ho rozkladu

kompozitnich struktur jsou uvedeny v tab. 3.5.1 a zdznamy TG ktivek v ptiloze 3.
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Obr. 3.5.1 Analyzator Mettler Toledo TGA 2

Tab. 3.5.1 Teploty termické degradace stanovené termogravimetrii

Material Ts [°C] Tinflex [°C]
PLLA L130 330,3 363,2
PLLA/1Kp 329,3 364,7
PLLA/1IKm 300,4 349,8
PLLA/10Kp 309,3 349,7
PLLA/10Km 291,6 330,2
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp 310,7 348,2
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km 320,1 353,8
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp 294.,5 334,3
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km 297,9 336,7

3.6 Stanoveni tahovych vlastnosti kompozitnich struktur

Tahové vlastnosti kompozitnich folii byly stanoveny na vzorcich kondicionovanych
v klimatické komote Teseco pii teploté 35 °C a relativni vlhkosti 62 % po dobu 10 dni.
Primérné hodnoty vysledného obsahu vlhkosti odpovidaji 0,52 % pro kompozitni
struktury s 1 hm. % kavové sedliny a 1,12 % pro materialy s 10 hm. % kavové sedliny
(obsah vlhkosti Cist¢ PLLA matrice je 0,40 %). Obsah vlhkosti byl méfen pomoci
halogenového analyzatoru HX204 Mettler Toledo (viz obr. 3.6.1), ktery funguje na
principu termogravimetrického méfeni. Analyzator zaznamenava pocate¢ni hmotnost
vzorku, poté topné téleso ze sklenéné trubice naplnéné halogenovym plynem vysusSuje
postupné vzorek a vestavénd vaha pribézné zaznamenava zmény hmotnosti vzorku.
Rovnomeérna distribuce tepelného zafeni po celém povrchu vzorku je zajiSténa
pozlacenym reflektorem. Celkovy tbytek hmotnosti je nasledné interpretovan jako obsah

vlhkosti. Méfeni bylo provedeno ve dvou krocich. V prvnim kroku byly vzorky suseny
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pii teploté 110 °C po dobu 5 minut, v druhém (bezprostiedné¢ navazujicim) kroku, byly
dale suSeny do okamziku, kdy bylo dosazeno ubytku hmotnosti vzorku 1 mg béhem
stanovené doby 140 s. Toto vypinaci kritérium je doporucované pro méieni vlhkosti
u plastli a vykazuje nejvyssi uroven opakovatelnosti méfeni (0,01 % u vzorku 10 g) [31].

Meéfteni bylo provedeno vzdy minimalné na tfech vzorcich o hmotnosti > 4 g.

Obr. 3.6.1 Halogenovy analyzator vihkosti HX204 Mettler Toledo [31]

Samotné méfeni tahovych vlastnosti probihalo na trhacim stroji TiraTest 2300
s prutahomérem MFL-300B. Zjistovana byla pevnost v tahu (om), modul pruznosti v tahu
(Ey) a jmenovité pomémé prodlouzeni pii pfetrzeni (ew). ZkuSebni télesa o Sifce
(15 + 0,1) mm a délce (150 £ 2) mm byla vyfezana z folie podle mezinarodniho standardu
CSN ENISO 527-3. Zkuebni téleso bylo upnuto do &elisti trhaciho zafizeni tak, aby jeho
hlavni osa byla shodné se smérem protahovani a prochazela osou sestavy celisti. Upinaci
vzdalenost mezi celistmi byla 100 mm a pocatecni méfena délka ve stiedni Casti
zkudebniho télesa byla 50 mm. Dle standardu CSN EN ISO 527 probihalo méfeni modulu
pruznosti v tahu pii rychlosti zkouseni 1 mm/min, po dosazeni pomérného prodlouZeni
0,3 % doslo ke zméné& rychlosti zatéZovani na hodnotu 50 mm/min (dle CSN EN ISO
527) umoznujici stanoveni pevnosti v tahu a jmenovitého pomérného prodlouZeni pfi
pfetrZeni, viz obr. 3.6.2. Méteni kazdého kompozitu probihalo na 10 zkusebnich télesech.
Stfedni hodnoty tahovych charakteristik véetné rozptyli métenych hodnot (vyjadienych
smérodatnou odchylkou) jsou uvedeny vtab. 3.6.1. Dil¢i vysledky tahovych
charakteristik pro jednotlivé vzorky kompozitnich struktur jsou uvedeny v samostatné

ptiloze 4.
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Obr. 3.6.2 Upnuti zkusebniho télesa do celisti trhaciho stroje (vievo),
pretrzené zkusebni téleso (vpravo)

Tab. 3.6.1 Priimérné hodnoty tahovych charakteristik PLLLA kompozitii s kdvovou sedlinou

Material E: [MPa] om [MPa] &b [20]
PLLA L130 3404 + 118 56+2,4 6+24
PLLA/1Kp 2701 + 342 42 +£3,4 3+0,6
PLLA/1IKm 3434 + 120 48 +1,2 4+1,1
PLLA/10Kp Nebylo mozné kvalitativné stanovit ~

PLLA/10Km 3469 + 150 44+1,0 6+26
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp 2576 + 149 37423 3+0,2
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km 3489 + 155 56 + 7,4 5+1,0
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp Nebylo mozné kvalitativné stanovit =

PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km 3097 + 52 36+0,8 6+3,0

* folie vykazuji povrchové vady: trhliny (viz kap. 3.3.2)

3.7 Dynamicko-mechanicka analyza kompozitnich struktur

Dynamicko-mechanicka analyza (DMA) kompozitnich struktur byla pouzita za G¢elem
kvantifikace vztahti mezi deformacemi a deformujicimi silami v situacich, kdy se tyto
veli¢iny méni v ¢ase. DMA pouziva pro tyto Gcely zpravidla komplexni modul pruznosti

(E*) a ztratovy cinitel (tan o), které jsou stanoveny z amplitudy a fazového posunuti (0)

46




oscilujiciho napéti a deformace. Komplexni modul pruznosti se sklada zredlné (E°)
a imaginarni slozky (E "), viz rovnice (2). Realna ¢ast komplexniho modulu pruznosti
charakterizuje pevnostni vlastnosti materialu, viz rovnice (3) a jeho imaginarni slozka
tlumici vlastnosti, viz rovnice (4). Pomérem imaginarni slozky komplexniho modulu
pruznosti k jeho realné slozce je definovan ztratovy Cinitel (tan o), viz rovnice 5, ktery
slouzi k popisu materialu z hlediska schopnosti tlumeni mechanickych vibraci. Z rovnice
(5) je patrné, Ze ztratovy Cinitel (Cinitel vnitiniho tlumeni) zavisi na velikosti fazového
posunu (6) mezi napétim a pomérnou deformaci pii dynamickém zatéZovani.
U viskoelastického materialu prevazuji pii niz§ich hodnotach fazového posunu elastické

deformace, naopak pfi jeho vysSich hodnotach pfevazuji tlumici vlastnosti.

E*=E +i-E (2)
.0y
E =—"-cosé 3)
o
. gy .
E =—-sind (4)
€o
tané = £ 5
and = - (5)
kde je: E* komplexni modul pruznosti v tahu [MPa]
E’ realna slozka modulu pruznosti v tahu [MPa]
E” imaginarni slozka modulu pruznosti v tahu [MPa]
o0 amplituda napéti [MPa]
€0 amplituda deformace [MPa]
tan 6 ztratovy Cinitel [-]

Experimentalni méfeni bylo provedeno pii tahovém zatézovéani na kondicionovanych
vzorcich o Sifce (10 + 0,1) mm a tloustce (0,25 = 0,05) mm v teplotnim intervalu
(27 = 80) °C s rychlosti ohfevu 2 °C/min. K experimentalnimu méteni bylo pouzito
zafizeni DMA DXO04T. ZkuSebni télesa byla upnuta do Celisti, z nichz horni byla pevné
uchycena k ramu pfistroje a spodni byla zavésena na pohyblivém pficniku. Upinaci délka
téles byla 10 mm, frekvence zatéZovani (pfi konstantnim sinusovém prabéhu deformace)
1 Hz, maximalni deformaéni amplituda 0,2 mm. M¢tené signaly sily a deformace byly

zpracovany v programu DMAGrapher, jehoz moduly zajistovaly vlastni matematické
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zpracovani métenych prabeéhti deformace a napéti zkusebnich téles vyuzivajici ptimy
vypocet 1 algoritmus rychlé¢ Fourierovy transformace (FFT). Timto zptisobem byly
ziskany teplotni zavislosti komplexniho modulu pruznosti v tahu (E*), realného
(elastického) modulu pruznosti (E°), imaginarniho (ztratového) modulu pruznosti (£”)
a ztratového Cinitele (tan o). Ukazka grafickych zaznamu téchto fyzikalnich velicin je
znazornéna na obr. 3.7.1 a obr. 3.7.2. Pro kazdou kompozitni strukturu a PLLA bylo
provedeno méteni na dvou vzorcich (viz priloha 5 a 6), primérné hodnoty méfenych
hodnot pii teploté 30 °C a 50 °C jsou uvedeny v tab. 3.7.1 (méfeni bylo realizovano pouze
na kompaktnich kompozitnich f6liich, jez bylo mozné technologicky zhotovit). Teplota

50 °C odpovida pocatku skelného prechodu stanoveného z DSC analyzy (viz kap. 3.4).

Tab. 3.7.1 Hodnoty modulii pruznosti a ztratového soucinitele pri teplotich 30 °C a 50 °C

vVzorek Teplota E’ E” E* tan 6

[°C] [MPa] [MPa] [MPa] [-]

30 2255 49 2255 0,02
PLA L 130

50 2100 67 2100 0,03

30 2135 21 2135 0,01
PLLA/1Kp

50 2050 16 2050 0,02

30 2345 42 2345 0,02
PLLA/IKmM

50 2285 45 2285 0,02
PLLA/10Kp Nebylo mozné kvalitativné stanovit ~

30 2005 78 2005 0,04
PLLA/10Km

50 1575 126 1585 0,08
30 1760 30 1760 0,02
50 1500 76 1510 0,05

PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp

30 2135 78 2140 0,04

PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km
50 1820 136 1825 0,07

PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp Nebylo mozné kvalitativné stanovit ~

30 2005 78 2005 0,04
50 1575 126 1585 0,08

* folie vykazuji povrchové vady: trhliny (viz kap. 3.3.2)

PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
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FFT data evaluation E/G - Tan delta o

1705693 T — 255
1572453 227
L] \ 199
\ I
\ |
/
1305.074 [}
A Vo £
E 1171535 \ (143 F
w \ 5
| =
1037 995 L-ffrs
\/
W
f
904.456 f‘ 087
|
770916 | 0.59
[
697,317 f it
/
/
T
500,537 St et e — 0.03
ES E 2 % 0 “ ar 51 55 59 63
Temperature -0 [C]

Obr. 3.7.1 Teplotni zavislost komplexniho modulu pruznosti v tahu (E*)

a ztratoveho cinitele (tan J)
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Obr. 3.7.2 Teplotni zavislost elastického (E’) a imaginarniho modulu pruznosti v tahu (E”')

4 Vyhodnoceni vysledkii a jejich diskuse

Tato ¢ast bakalarské prace se zabyva vyhodnocenim strukturnich a fyzikalnich vlastnosti
pfipravenych kompozitnich materialti na bazi PLLA a kavové sedliny. Tyto vlastnosti
byly zkoumany v zavislosti na mnozstvi a velikosti ¢asticového plniva v podobé
predmleté a mleté kavové sedliny. Hodnocen je také ucinek reaktivni kompatibilizace

kyseliny polymlééné s anhydridem kyseliny maleinové, od n¢hoz se ocekdvalo zlepSeni

adheznich vlastnosti mezi matrici a plnivem.
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4.1 Termické a strukturnich vlastnosti kompozitii

Termické a strukturni vlastnosti kompoziti jsou hodnoceny na zaklad¢ vysledkt
diferen¢ni snimaci kalorimetrie (DSC). Z hlediska strukturnich vlastnosti je pozornost
zamgétena piedev§im na hodnoceni pritbé¢hu primarni a sekundarni krystalizace kompoziti
a jejich stupné krystalinity. Diskutovany jsou vysledky ziskané z prvni faze ohievu, které
odrazeji realny strukturni stav kompoziti a jsou v interakci s vysledky mechanickych
zkousek, ale také vysledky z druhé faze ohtfevu, které odrazeji rizné termodynamické

podminky chlazeni tavenin kompozitnich struktur v rozsahu 5 az 40 °C/min.

Z vysledkl stupné krystalinity materiali kompozitnich féliich (stanovenych z prvni faze
ohievu), viz obr. 4.1.1, lze konstatovat, ze pridanim ¢astic kavové sedliny do PLLA
polymeru doslo az k jeho Snasobnému zvyseni (v zavislosti na mnozstvi kavové sedliny).
Narast krystalinity je ziejmy jiZ pti 1 hm. % kavové sedliny v biopolymeru PLLA (témé&f
3x). Nejvétsiho narlstu je dle ofekdvani zaznamenano pii 10 hm. % kavové sedliny
v biopolymeru PLLA (témé&f 4x), pficemz roubovani PLLA monomerem na bazi MAH
tento narust zvySil u PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1K o dalsich 33 %, resp. o 25 %
u PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10K. Vliv velikosti ¢astic kavové sedliny na stupen
krystalinity biokompozitniho systému nebyl prok4zan. Pro toto hodnoceni by bylo

vhodné zvysit Cetnost mefeni.

Stupen krystalinity [%]
T
o U1 O U
% m
©

) & Q & Q & Q &
N N\ S N O N\ 8 N3
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Obr. 4.1.1 Stupen krystalinity PLLA Kompozitnich folii (stanoveno z prvni faze ohrevu DSC)
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Z druhé faze ohtevu, kde byly sledovany teplotni a entalpické pfemény kompozitnich
struktur v zavislosti na mnozstvi a velikosti ¢astic pfirodniho plniva, procesu roubovani
a rychlosti chlazeni je ziejmé, Ze teplota tani kompozitnich struktur (174 + 2) °C je dana
vyhradné typem polymerni matrice. Totéz lze fici také o teploté¢ skelného piechodu
(stanovené z DSC analyzy). Drobné nuance, které se vyskytuji zejména u kompoziti
chlazenych rychlosti 5 °C/min, jsou zptusobeny metodikou urcovani inflexnich bodt
souvisejicich s teplotou pocatku a konce skelného prechodu. U vzorkl chlazenych touto
rychlosti dochazi k nejvétsi primarni krystalizaci polymeru, ktera zvySuje jejich stupen
krystalinity (viz tab. 3.4.2). Se zvySujici se krystalinitou je oblast skelného ptechodu
obtizné detekovana, coz mize zpisobit nepfesnosti v urCovani teploty jejiho pocatku
a konce, které¢ se podileji na vysledné hodnoté stfedni teploty skelného pfechodu. Tato
skute€nost patii mezi jeden z metodickych faktort ovliviiuyjici vysledky méfeni a pfi

hodnoceni namétenych dat je tfeba ji zohlednit.

Na zaklad¢ rozdilnych termodynamickych podminek chlazeni lze dale konstatovat, ze
stupenn krystalinity se u kompozitnich struktur méni nejen v zavislosti na rychlosti
chlazeni (cozZ je obecné zndma skutecnost, kdy vyssiho stupné krystalinity polymeru je
dosaZeno pii nizSich rychlostech chlazeni taveniny), ale také na mnozstvi ¢asticového
plniva, viz obr. 4.1.2. Experimentalni méfeni naopak neprokazalo pozitivni vliv snizovani

velikosti ¢asticového plniva na vysledny stupeni krystalinity PLLA kompozitu.

S
Z 50
£ 40
©
*i 30 -I
fé 20 1 o c(;‘;/::i{‘min
8- 10 20 "VC/min
3 0 40 °C/min
n Q
F N W N & & N
R & S
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®40°C/min  m 20 °C/min 10 °C/min 5 °C/min

Obr. 4.1.2 Stuper krystalinity PLLA kompozitii v zavislosti na mnozstvi a velikosti édstic
kavové sedliny pri riiznych rychlostech chlazeni jejich tavenin
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krystalinity u kompozitd s 1 hm. % kavové sedliny o 68 % a u kompozitd s 10 hm. %
kavove sedliny o 81 %. Roubovani PLLA monomerem na bazi MAH nemélo na zvySeni
stupné¢ krystalinity jiz zadny vliv (drobné rozdily jsou statisticky nevyznamné). Pii vyssi
sledované rychlosti chlazeni (40 °C/min) byly tyto zmény méné vyrazné, u kompoziti
s 1 hm. % kavové sedliny jiz ke zvyseni stupné krystalinity nedoslo, v pfipad¢ kompozitl
s 10 hm. % kavové sedliny doslo k jeho nartstu ,,pouze o0 43 %. Ani v tomto ptipadé jiz
nemélo roubovani PLLA monomerem na bazi MAH zadny pozitivni vliv na zvySeni
stupné krystalinity. ZvySujici se stupenn krystalinity kompozitnich struktur je zptisoben
nariistem entalpickych premén pfi primarni krystalizaci z taveniny. Lze tak jednoznacné
konstatovat, Ze ¢astice kavové sedliny plisobi na krystalizaci PLLA polymeru obdobnym

ucinkem jako heterogenni nuklea¢ni ¢inidla.

Z DSC kiivek a namétenych dat 1ze dale konstatovat, ze vétsi mnozstvi Castic kdvové
sedliny muze pii pomalém chlazeni (5 a 10 °C/min) pozitivné eliminovat sekundarni
krystalizaci biopolymeru PLLA, kterd je zplsobena dodate¢nym ohfevem materidlu
v disledku jeho nedokonalé primarni krystalizace z taveniny. Z tab. 3.4.2 a obr. 4.1.3 je
patrné, ze u kompozitd s 1 a 10 hm. % kévové sedliny se pii chlazeni taveniny rychlosti
5 °C/min (u kompozitti s 10 hm. % kavové sedliny také pii rychlosti chlazeni taveniny
10 °C/min) podafilo zabranit jejich nasledné dodate¢né (sekundarni) krystalizaci, ktera
probiha u PLLA pii stfedni hodnoté teploty (Tpsc) 101 °C. Pii vysSich rychlostech
chlazeni tavenin, které vyrazné omezuji jejich primarni krystalizaci, byl tento pozitivni
efekt Casticového plniva potlacen. S vétSim mnozstvi plniva (10 hm. %) dochézi
K urychleni poc¢atku sekundarni krystalizace, tj. dochazi k posunu teploty Tpsc K niz§im
hodnotam cca o 4,5 °C, viz obr. 4.1.4. U kompoziti s 10 hm. % kavové sedliny, které
byly chlazeny pii nizkych rychlostech, dochazi vlivem casticového plniva k eliminaci
polymorfnich pfemén, které souvisi s prekrystalizaci polymeru PLLA v oblasti se stfedni
hodnotou teploty (Tppc) cca 159 °C, coz podporuje ptredchozi zavéry souvisejici

S pozitivnim G¢inkem kavové sedliny na primarni krystalizaci taveniny PLLA.
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Obr. 4.1.3 Porovnani velikosti sekundarni krystalizace v zavislosti
na mnozstvi kavove sedliny a na rychlosti chlazeni
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Obr. 4.1.4 Urychleni sekundarni krystalizace pri vy$Sim mnozstvi kavové sedliny

4.2 Tepelna stabilita kompozita

C

Jak jiz bylo konstatovano v experimentalni ¢asti bakalarské prace, snizovanim velikosti

¢astic kavové sedliny na planetovém mlynu nedoslo k negativnimu ovlivnéni pocatku jeji

tepelné degradace, viz obr. 4.2.1, ptesto vysledky hodnoceni degradace samotnych PLLA

kompozitnich struktur ukazuji, ze velikost ¢astic plniva ma na tepelnou stabilitu PLLA

vyrazny vliv (PLLA kompozity s mensimi ¢asticemi kavové sedliny degraduji rychleji).

Pro posouzeni tepelné stability kompozitnich materiald byly z naméfenych hodnot

termogravimetrické analyzy (viz tab. 3.5.1 a obr. 4.2.2) sestrojeny grafické zavislosti

vlivu mnozstvi a velikosti ¢asticového plniva na degradac¢ni teploty PLLA biopolymeru,

viz obr. 4.2.3 a obr. 4.2.4. Naobr. 4.2.4 je uvedena zména teploty pocatku termické
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degradace (Ts), za ktery je povazovan tbytek 5 % hmotnosti materialu. Cisty PLLA
polymer zacina degradovat pii teploté 330 °C, predmleta i mleta kavova sedlina degraduje
pii teploté 252 °C. Je ziejmé, ze s rostoucim mnozstvim kavové sedliny v PLLA bude
kompozitni material degradovat pti nizsi teplot¢€, viz obr. 4.2.2., kde napiiklad kompozit
PLLA/1Kp degraduje pfi teploté 329 °C a kompozit PLLA/10Kp pii teploté 309 °C.
Co je vsak zajimavé je skuteCnost, Ze teplota degradace je ovlivnéna také velikosti ¢astic
kavové sedliny v biopolymeru PLLA. Naptiklad, zatimco kompozit PLLA/1Kp
(s pramérnou velikosti ¢astic 229 um) degraduje pii teploté 329 °C, tak kompozit
PLLA/1Km (s pramérnou velikosti ¢astic 23 pum) degraduje jiz pti 300 °C, tedy o 30 °C
diive. Obdobné je tomu také napt. pii srovnani kompoziti PLLA/10Kp a PLLA/10Km
atd. U teploty degradace odpovidajici maximalni Ubytku hmotnosti lze pozorovat
obdobny trend. Moznou pfic¢inu velikosti ¢astic kavové sedliny na tepelnou stabilitu
PLLA polymeru lze spatfovat v pfitomnosti mastnych kyselin, které toto ¢asticové plnivo
obsahuje. Jak uvadi ve své studii Nekhamanurak a kol. [32] je esterova vazba kyseliny
polymlécné citlivd na chemickou reakci s mastnou kyselinou pii vysoké teploté
zpracovani taveniny (napf. pii kompaundaci, vytlacovani folii apod.). Lze se tedy
domnivat, Ze chemicka reakce mezi vazbou mastnych kyselin a esterovymi skupinami
PLA zpisobila Stépeni fetézce a indukovala tepelnou degradaci, kterd se mize projevit
bohuzel také ve vyslednych fyzikalnich vlastnostech kompozitniho materialu. Se sniZzujici
se velikosti Castic kavové sedliny se zvySuje mnozstvi mastnych kyselin na jejich povrchu
(Castice maji vetsi specificky povrch a na jejich povrchu tak bude vétsSi mnozstvi

mastnych kyselin).

Z termogravimetrického méfeni dale vyplyva, Ze nevyhodou komeréné vyuzivaného
MAH je skute¢nost, Ze na rozdil od jinych typt monomera pouzivanych k roubovani
PLA, obsahuje kyselé skupiny, které prispivaji k degradaci polymeru, nebot’ u kompozitu
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp doslo k degradaci cca o 19 °C dfive nez u polymerniho
systému PLLA/1Kp.
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Obr. 4.2.2 Viiv velikosti a mnozstvi kdavové sedliny na degradaci PLLA kompozitu
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4.2.3 Pocatek tepelné degradace PLLA a PLLA kompozitnich struktur s kdvovou sedlinou
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Obr. 4.2.4 Teplota degradace PLLA a PLLA kompozitnich struktur
S kavovou sedlinou pri maximadlnim ubytku hmotnosti

4.3 Tahové vlastnosti kompoziti

Tahové vlastnosti byly wureny na zakladné platné mezindrodni normy
CSN EN ISO 527-3. Hodnoty naméfené béhem méfeni jsou uvedeny v tab. 3.7.1. Jak je
mozné vidét na obr. 4.3.1, mnozstvi plniva a ptitomnost MAH ma na modul pruznosti
zanedbatelny vliv. Pouze u PLLA s 10 hm. % mleté kavové sedliny a s MAH je mozné
pozorovat jeho mirny pokles, coz mize byt zpisobeno tepelnym poskozenim kompozitu
Vv dtsledku ptitomnosti kyselych skupin u MAH. Oproti tomu velikost ¢astic ovliviiuje
modul pruznosti mnohem vice. U vzork s 1 % predmleté kavové sedliny (Kp) doslo
K vyraznému poklesu modulu pruznosti v tahu az o 24 %. V ptipadé mleté kavové sedliny
zustala hodnota modulu pruznosti v tahu (pfi srovnani s PLLA) naopak zachovana, a to
jak pfi obsahu ¢&asticového plniva 1 hm. %, tak 1 pfi 10 hm. %, kdy ma kompozit
cca dvakrat vétsi vlihkost. Se zvysujici se vlihkosti dochazi u polymerd k poklesu modulu
pruznosti, je proto pozitivni, Ze i se zvySujicim se mnozstvim kavové sedliny modul
pruznosti kompoziti neklesd, pravdépodobné v disledku zvySujiciho se stupné
krystalinity materialu. V pfipadé kompozitu s pfedmletou kavovou sedlinou (Kp) 1ze nizsi
hodnotu modulu pruznosti vysvétlit velikosti a distribuci plniva v matrici, které neplni
funkci center procest disipujicich energii, ale pisobi jako koncentrator napéti (na rozdil
od casticového plniva mensi velikosti). U folie s 10 hm. % piedmleté kavové sedliny
nebylo mozné tahové charakteristiky stanovit vzhledem k trhlinam, které vznikaly béhem

procesu vytlacovani vlivem velikosti a mnozstvi ¢asticového plniva (viz obr. 3.3.7).
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Obr. 4.3.1 Modul pruznosti v tahu PLLA a PLLA kompozitnich materidali s kavovou sedlinou

Na obr. 4.3.2 je znazornén graf zavislosti meze pevnosti v tahu na velikosti a mnozstvi
plniva v PLLA matrici. Stejn¢ jako u modulu pruznosti i zde dochazi u vzorkti s 1 hm. %
predmleté kavové sedliny (Kp) K vyraznému poklesu meze pevnosti oproti stejnému
mnozstvi mleté kavové sedliny (Km) a to az o 34 %. Se vzristajicim mnozstvim plniva
mez pevnosti také klesa. Vzhledem k nedokonalé adhezi mezi plnivem a matrici bylo
sniZzeni meze pevnosti ocekavané. Potvrzuji to také snimky lomové plochy kompozitnich
materiald pofizené na elektronovém mikroskopu, na kterych je Spatnd ptilnavost vidét.
U kompozitu s 10 hm. % mleté kavové sedliny (Km) doslo oproti PLLA k poklesu meze
pevnosti 0 21 %, resp. 0 36 % Vv piipadé roubovani fetézci PLLA anhydridem kyseliny

maleinové.
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Obr. 4.3.2 Mez pevnosti v tahu PLLA a PLLA kompozitnich materialii S kavovou sedlinou
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Vliv kavové sedliny na taznost kompozitu je obdobny jako u piedchozich tahovych
charekteristik. Jiz sama PLLA matrice je kiehky material a pfidanim ¢asticového plniva
je kiehkost vice podpotfena. Jak lze vidét na obr. 4.3.3, pfiddnim 1 hm. % piedmleté
kavové sedliny (Kp) se taznost materialu zhorsi o 50 %, zatimco pii pfidani stejného
mnozstvi mletého plniva (Km) je taZznost sniZzena cca 0 30 %, coz podporuje tvrzeni, ze
pti vétsi velikosti Castic plniva, plisobi toto jako koncentrator napéti, které zpusobi
pfedcasné poruseni materialu. Pfekvapivy je vysledek u vzorkii s 10 hm. % mleté kdvové
sedliny (Km), kdy nedoslo k Zadné zméné, co se tyCe taznosti. Vzhledem k rozptylu
méfenych hodnot jsou vSak zmény taznosti u kompozitnich struktur s mletou kavovou
sedlinou (Km) statisticky nevyznamné a pti porovnani s PLLA matrici l1ze konstatovat,

ze mletim casticového plniva byla zachovana taznost materialu.
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Obr. 4.3.3 Pomeérné prodlouzeni pri pretrzeni PLLA
a PLLA kompozitnich materialii s kavovou sedlinou

4.4 Dynamicko-mechanické vlastnosti kompoziti

Cilem dynamicko-mechanické analyzy bylo sledovani tUc¢inku kavové sedliny na
viskoelastické vlastnosti kompozitniho materialu. Méteni bylo realizovano v laboratotich
katedry materidlového inZenyrstvi na Fakulté textilni. S ohledem na dostupnost zafizeni
a Casové moznosti bylo mozné méfeni realizovat pouze na dvou vzorcich z kazdé
kompozitni struktury. V ramci této bakalafské prace se jednd o uvodni fazi studie
hodnoceni dynamicko-mechanickych vlastnosti a z namétenych vysledki, které jsou

uvedeny v tab. 3.7.1 av priloze 6, je ziejmé, ze pro zvySeni jejich validity by bylo zadouci
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zvysit Cetnost méfeni. Nicméné z provedené¢ho méfeni lze konstatovat, ze pridavkem
¢asticového piirodniho plniva v podobé kavové sedliny dochazi k zvySovani hodnoty
imaginarni (ztratové) slozky komplexniho modulu pruznosti vtahu (E’"), ktera
charakterizuje tlumici vlastnosti kompozitniho materidlu. Pfiddnim 10 hm. % mleté
kavové sedliny (Km) doslo k zvySeni ztratového modulu pruznosti v tahu pfi teploté
30 °C 0 59 % a pii teploté 50 °C (pocatku skelného piechodu) o 88 %. Narust ztratového
modulu v tahu pii teploté 50 °C je dan zvySujicim se podilem viskoelastické deformace
materidlu na ukor idealn¢ elastické deformace. Obdobnou zménu vykazuje také Cinitel
vnitiniho tlumeni (tan 8), kdy byl u PLLA kompozitu s 10 hm. % mleté kavové sedliny
zaznamenan jeho dvojndsobny narist pii teplot¢ 30 °C, resp. Ctyfnasobny pfii teploté

50 °C oproti PLLA.

Vliv vétsi velikosti ¢astic plniva v matrici, které se u folii projevuji jako koncentratory
napéti, diskutovany v kap. 4.3, je ziejmy i z vysledki DMA. Kompozity s 1 hm. %
pfedmleté kavoveé sedliny (o primérné velikosti ¢astic 229 um) vykazuji oproti PLLA
a kompozitim s mletou kavovou sedlinou (o primérné velikosti ¢astic 23 pm) nahly
pokles realné i1 imaginarni (ztratové) slozky komplexniho modulu pruznosti v tahu, ktery
je zpusoben vnitini napjatosti vzorku. Ostatni drobné nuance u vysledki DMA jsou

zpisobeny nedostate¢nou Cetnosti méteni.
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5 Zavér

Cilem bakalarské prace bylo vyhodnoceni strukturnich a fyzikéalnich vlastnosti
polymernich struktur na bazi PLLA a kavové sedliny. Casticové plnivo bylo
v kompozitech zastoupeno 1 a 10 hm. % predmleté ¢i mleté kavové sedliny o stiedni
velikosti ¢astic 229 um a 23 um. Pro dosazeni lepSich strukturnich vlastnosti byly fetézce

PLLA roubovany anhydridem kyseliny maleinové (MAH).

Pti vytlatovani bylo zjiSténo, Ze velikost ¢astic kdvové sedliny hraje vyznamnou roli pfi
vyrob¢é kompaktni folie. Kompozity s piedmletou kavovou sedlinou o primérné velikosti
¢astic 229 pum a mnozstvi 10 hm. % nebylo mozné pouzit k vyrobé kvalitni folie. Tak jak
ukazuje obrazovéa dokumentace, félie ma v oblasti ¢asticového plniva fadu trhlin, coz také
nedovolilo vytezat vzorky zkusSebnich téles pro hodnoceni jejich tahovych vlastnosti.
Ostatni kompozitni struktury se podafilo vytlacit s dostatecnou kvalitou. V ramci
mikroskopického studia struktury kompozitnich f6lii pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu byla potvrzena dobra distribuce ¢astic plniva a u kompoziti s mletou
kavovou sedlinou (Km) také velmi dobré obaleni plniva biopolymerni matrici. Naopak
ve vSech studovanych ptipadech byla zjiSténa Spatna adheze mezi matrici a plnivem a to
i pti roubovani fetézci PLLA pomoci MAH. Pravdépodobné k tomu doslo z divodu

pouziti hydrofobni matrice a hydrofilniho plniva, které nebylo nijak povrchoveé oSetteno.

Studiem nadmolekuldrni struktury metodou DSC byl zjiStén pozitivni vliv mnoZstvi
c¢astic kavové sedliny v kompozitu na stupenn krystalinity PLLA. Kompozitni struktura
s 10 hm. % kavové sedliny krystalizuje 1épe nez kompozit s 1 hm. % 1 pfi vySSich
rychlostech chlazeni. Vliv velikosti ¢astic na stupenn krystalinity nebyl prokazéan. Pro
a také kompatibilizacniho Cinidla na stupen krystalinity PLLA. Oba faktory ovlivnily
vysledky pozitivné, jelikoZ pfi vy$§im obsahu plniva a pfitomnosti MAH byl stupen
krystalinity kompozitu nejvétsi (narlst az 5x). Zatimco folie z PLLA L 130 vykazovala
stupent krystalinity 4 %, u kompozitni félie s 10 hm. % kévové sedliny bylo dosazeno
stupné krystalinity az 20 %. V ramci studia krystalizace PLLA s 10 hm. % kavové sedliny
(pfi riznych termodynamickych podminkéach chlazeni) bylo zjiSténo, Ze pii pomalé
rychlosti chlazeni (5 °C/min) 1ze u daného typu kompozitu dosdhnout stupen krystalinity

az 47 %. DSC meéfeni tak jednoznacné prokéazalo nukleacni uc€inek kavové sedliny pfi
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krystalizaci PLLA, pficemz pii pomalych rychlostech chlazeni (do 10 °C/min) a vétSim
obsahu plniva (10 hm. %) byla zcela potlacena sekundarni (dodate¢na) krystalizace
kompozitnich struktur pii jejich nasledném ohievu, ktera se jinak negativné projevuje na
tvarové stalosti dilu a ma za nasledek vy$$i hodnotu jeho smr$téni i zménu jeho
mechanickych vlastnosti (zvySuje kiehkost). Metodou termogravimetrie (TG) byly
zjiStovany hodnoty teploty pocatku termické degradace. Jak bylo ocekavano, pii
zvySovani mnozstvi kavové sedliny se posouvala hodnota pocatku degradace na nizsi
teploty. Z vysledku termické analyzy predmleté (Kp) a mleté kavové sedliny (Km) nebyl
oc¢ekavan vliv velikosti ¢astic na pocatek tepelné degradace PLLA. Nicméné kompozitni
struktury s mletym casticovym plnivem (Km) zacaly degradovat dfive. Pfic¢inou je
pravdépodobné ptitomnost mastnych kyselin v ¢asticovém plnivu, jejichz mnozstvi se
zvySuje S veétsim specifickym povrchem ¢astic a pii zpracovani (kompaundaci
a vytlacovani) chemicky reaguje s esterovymi skupinami PLLA. Dusledkem chemické
reakce je Stépeni polymernich fetézcli. Rovnéz pouziti maleinanhydridu se nejevi
vzhledem k mozné degradaci PLLA jako nejvhodnéjsi zpusob k zajisténi adheze mezi
matrici a plnivem, nebot’ obsahuje kyselé skupiny, které, jak ukazuji vysledky
termogravimetrie, podporuji tepelnou degradaci. Resenim by mohlo byt vyuZiti jiného
typu monomeru nez je MAH. V nékteré z navazujicich studii (bakalafské nebo diplomové
préaci) by bylo proto vhodné vyuzit roubovani kyseliny polymlé¢né derivaty kyseliny
itakonové, napiiklad dimethylester kyseliny itakonové (DMI) neobsahuje kyselé skupiny
a podléha pouze reesterifikaci a hydrolyze, coz zaruCuje niz$i reaktivitu produktu

vzhledem k PLLA-g-MAH.

Z hlediska hodnoceni tahovych vlastnosti, které byly stanoveny pii statickém
I dynamickém zatézovani, vyplynulo, ze se snizujici se velikosti ¢astic kavové sedliny
nedojde k poklesu modulu pruznosti v tahu a to ani pfi jejim vétsim obsahu v PLLA, kdy
se zvySuje mira navlhavosti kompozitniho systému, ktera jinak negativné plisobi na
pevnostni charakteristiky materialu. U ¢asticového kompozitu v souladu s predpoklady
klesd mez pevnosti vtahu i pomémé prodlouzeni pii pietrzeni (celkovd taznost).
Z hodnoceni dynamicko-mechanického namahani vyplynulo, Ze kdvova sedlina v PLLA
pozitivné ptispiva k vnitfnimu tlumeni kompozitniho systému, resp. schopnosti tlumit
mechanické vibrace. Méfeni vSech tahovych charakteristik jednozna¢né poukézalo na
vhodnost mleti ¢asticového plniva, nebot” vétsi Castice plsobily jako koncentratory

napéti.
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Piiloha 1: Distribu¢ni kiivky velikosti ¢astic predmleté a mleté kavové sedliny
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P1/2 Distribucni kiivka velikosti castic predmleté kdavové sedliny, druhé méreni
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P1/4 Distribucni krivka velikosti ¢astic mleté kavové sedliny, prvai méreni
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P1/5 Distribucni krivka velikosti ¢astic mleté kavové sedliny, druhé méreni
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Piiloha 2: DSC kiivky kompozitnich struktur
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[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 miimin
|1J| 0.0.200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
zation enabled
IE——_—_——

10 20 30 40 50 60 70 80 90

190 “c

Lab: BEHALEK

*endo

P2/2 DSC k#fivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/IKm

5_chlazeni PLLA L 130/ 1Kn

STAR® SW 16.10

29.05.2020 11:27:05

0.
wght

1S]12[PLLA L 130/ 1Kn
PLLAL 130/ Kn, 7.7900 mg

Integral
normalized ﬂuag* 1
Peak.

Lef Limit
Right Limit

E‘W 'C
123.87°C

Method: DSC_v10,40,20,5 50

dt1.00s

[1]0.0..200.0 °C, 10,00 K/min, N2 50.0 miimin

(2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

(3] 200.0..0.0 C, <10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

4] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin

5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

6] 200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mlimin |

7] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin

8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

(9] 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min il
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin

[u 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin I

[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[13]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin

Synchronization enabled

10 20 30 40 50 60 70 80 80

P2/3 DSC krivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/IKp

STAR®* SW 16.10



“endo

5_chlazeni PLLA L 130/

10Km 29.05.2020 11:37:46

05
WwgA-1

1$]12[PLLA L 130/ 10Km
PLLAL 130/ 10Km, 7.5100 mg

_—

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s

[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[8]1200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min

[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[12]

Synchronization enabled

[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[3]200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mI/'min
[4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[6]200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[91200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min

200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min

Integral

-278.37 mJ

normalized -37.07 JgA-1
Peak 110.34°C
Left Limit 96.00 °C
Right Limit ~ 127.22°C

10 '4"0 30 40 Eb

60 70 80 90 100

110 120 130 140 1éU 160 170 150

190 °C

Lab: BEHALEK

“endo

P2/4 DSC kiivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/10Km

5_chlazenl PLLA L 130/

STAR® SW 16.10

10Kn 28.05.2020 11:34:45

05
W1

$]12[PLLAL 130/ 10Kn
PLLAL 130/10Kn, 8.7900 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s

[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min

[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlfmin
[9]2000.

[10] 0.
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

Synchronization enabled

[ 110.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min

[3]200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[6]200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

°C, -20.00 K/min, N2 50.0 m/min
.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 m/min

[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 miimin
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 m/min

Integral
normalized

Peak

Left Limit

Right Limit

-319.58 mJ

123.11°C

-

10 '4;0 30 40 Sb

60 70 80 90 100

110 120 130 140 1éU 160 170 1!‘10

190 °C

Lab: BEHALEK

Aendo

P2/5 DSC krivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/10Kp

5_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-|

STAR® SW 18.10

MAH (5) / 1Km 29.05.2020 11:44:13

02
Wgh-1

S[12[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km, 8.5000 mg

Method: DSC_v10,40,20,5 50
dt1.00s

[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mV/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 miimin

[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

10 1;0 3b 40 50

110 120 130 140 'L")UV 160 170 180

190 °C

Lab: BEHALEK

P2/6 DSC kriiivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km

STAR® SW 16.10



Aendo 5_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn 29.05.2020 11:41:11

1$]12[PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn, 8.0400 mg

Integral 247.99 md
normalized  -30.84 Jg"-1
103.61°C
8261°C
121.82°C

02
Wgn1|  Method: DSC_v10,40,20,5 50
di1.00s
[ 1] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[ 4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[512090 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
6]200.0..0.0 °C, 40.00 K/imin, N2 50.0 ml/min
[Tjoo .200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mlimin
[10] 0.0.-200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled
10 1’0 3b 40 50 Eh 70 80 Qh 100 110 .IZU 130 140 léﬂ ’ 160 170 150 180 “C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/7 DSC krivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp

Aendo 5_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km 29.05.2020 11:50:04

1S]12(PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg

Integral -323.30 mJ
normalized  -35.64 JgA-1
Peak 108.48 °C

Left Limit 95.58 °C
Right Limit ~ 123.13°C

Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.00s

[ 1] 0.0..200.0 °G, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

21 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

3] 200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mimin

[4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

(5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mlimin

[7] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
05 [ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

9*1|  [9]200.0.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mimin

[10]0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

Synchronization enabled
10 20 0 40 50 50 7 80 e 10 10 120 1% 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/8 DSC krivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

Aendo 5_chlazeni PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn 29.05.2020 11:47:20

1$]12[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn, 10.0400 mg

Integral -365.44mJ
normalized  -36.40 JgA-1
Peak 108.34 °C

Left Limit 93.31°C
Right Limit ~ 124.21°C

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt 1.00
[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
3] 200. “C, -10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
4 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
[5]200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 91200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mUmin

05 [10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Wgr-1 1] 2000"(: .00 min, N250.0 mi/min

0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mlimin

[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N250.0 ml/min

Synchronization enabled
10 'A;U 3b 40 56 E‘U 70 80 ’ Qb. 100 110 120 130 140 ‘50 160 170 ‘é(] 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/9 DSC kiivka, 5 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp



Aendo 5_ohfev_PLLA L 130 29.05.2020 09:34:19

1S]13[PLLAL 130
PLLA L 130, 8.4000 mg Integral :;EGJ::I“
17491°C
Method: DSC_v10,40,20,5_50 LeftLimt  16419°C |}
dt1.00s Right Limit  183.41°C
[1]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min ’
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min I
3] 200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mlimin I
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mbimin \
6] 200.0.0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mlimin i
(7] 0.0-200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min |
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
1 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min |
wgr1 [10] 0.0..200.0 °C, 10,00 K/min, N2 50.0 mi/min |
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50,0 mi/min
[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin ; —
hronization enabled Integral o
b normalized  -17.92 Jg*-1 i
Peak 101.35 °C
LeftLimit  80.64°C I
Right Limit ~ 117.66°C
i T UJW R -
[ Integral -47.08mJ
{ ruml Transition = Integ! o)
Midpoint ISO  60.03 “C :w :5*7‘3
Delta cp 0327 Jg-1KA-1 ot e =
LeftLimit 4931 °C Right
Right Limit ~ 69.19°C
o 10 20 30 I3 50 60 70 8 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/10 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA L 130

Aendo 5_ohfev_PLLA L 130 1Km 29.05.2020 10:39:49

ISJ13{PLLA L130 / 1Km
PLLA L130 / 1Km, 8.4600 mg

Hﬂr;d DSC_v10,40,20,5_50 406.39 mJ
normalized  48.04 Jg*-1

1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min Peak '75.3""6

2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min Left Limit 165.19 °C |

3] 200.0..0.0 °C, ~10.00 K/min, N2 50.0 mi/min 184.08 °C \

||
5] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 m/min }
6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
7] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
8] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
9] 200.0.0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
{10] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50,0 mi/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
[12] 200.0.0.0 C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min

8]

[

[ Right Limit
{qonm.nc. 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[

[

{13] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
] Synchronization enabled
Wgh-1
Glass Transition
58.77°C
Midpoint SO 64,09
Dotacp 0195 Jgn K1
LeftLimit 5581
Homimn 7440
R
- e =
[
i LeftLimt  150.72°C
Right Limit 16518 °C
0 10 20 30 40 50 60 ) % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 180  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . o . ,
P2/11 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/1Km
Aendo 5_ohfev_PLLA L 130 1Kn 29.05.2020 09:43:39
IS|13[PLLAL 130/ 1Kn
PLLA L 130/ 1Kn, 7.7900 mg
Method: DSC_v1040,20,5_50
1005
[1]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
3] 200.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mumin
512000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
6]200.0.0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
{7]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
8] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
] 2000.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
{11] 2000 C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
1 12 200.0.0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 miimin
Wor-1 [13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Synchronization enabled
G-:Thmhlon
e
Widpeint 150
Detaop 0100 dgr-1Ke-t
LefiLimt  5245°C
Right Limit 7221 °C |
T
(
0 10 20 30 P 50 60 70 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 1%  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/12 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/1Kp



5_ohfev_PLLA L 130 10Km 29.05.2020 09:54:15

Aendo

1S]13[PLLA L 130 / 10Km ¥
PLLAL 130/ 10Km, 7.5100 mg |
Method: DSC_v10,40,20,5_50 Integral 319.53mJ
dt1.00s normalized  42.55 Jgh-1 |
1] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min Peak  17624°C ‘
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min LeftiLimit  14952°C

Right Limit ~ 184.83°C

3] 200.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 muimin
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min |
{5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin

[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
7] 0.0.200.0 °C; 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
{8 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin

[ 9] 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[10] 0.0.200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
1] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin

12] 200.0.0.0 “C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
3 {13] 0.0.200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mlimin
Wgr-1 Synchronization enabled

GhssTrlmmon
sarc
Midpoin 150
Doon 04 K
Left Limit 5504 °C
Right Limit 6951 °C I—— . —
e e S e
. I
i
0 10 20 30 2 50 0 70 80 % 10 110 120 130 140 150 160 170 180 180  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . ° . ,
P2/13 DSC kfivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/10Km
Aendo 5_ohfev_PLLA L 130 10Kn 29.05.2020 10:32:32
IS]13[PLLA L 130/ 10Kn
PLLA L 130/ 10Kn, 8.7900 mg
Method: DSC_v10,40,20,5 50
1.00s Integral 37541 mJ
_ [1]0.0.200.0°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin moumalized 4271 Jgat
2]2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min iy el S
31200.0.0.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 50.0 mumin oot TS Lo 202
410.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min RightLimit 18374 G |
512000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
8200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
9]200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mbimin
10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min I
11] znn 0°C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
4 0.0 C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Wgh-1 13] Dﬂ..mo'c, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
o enabled
Glass Transition
Onset 64.46°C
Midpoint IS0 66.68 °C
Deltacp 81900603 JgA-1KA-1
LeftLimt  5439°C
| Right Limit ~ 74.05°C ==
o R
— —
/
{
0 10 20 30 a0 50 60 0 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 1%  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . ° . ,
P2/14 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/10Kp
Aendo 5_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km 29.05.2020 10:55:00
ISJ13{PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km, 8.5000 mg
Method: DSC_v10,40,20,5 50 e, i 32‘;25_,::"_,
j il Peak 17494°C
[10.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin e
[212000°C, 200 min, N2 500 mimin ey B i
0°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
0 “C; 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
[61200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[710.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
9] 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
4y [10]0..200.0C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
Wah-1 [11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
9 & .0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
Synchronization enabled
Glass Transition
Onset .68°C
Midpoint SO 63.49 °C
Delta cp 0.168 Jg-1KA-1
LeftLimt 5247
| Right Limit 7277 °C
P S _]__l/"—’_k
[ Integral 27.49 md
| normalized  -3.23 JgA-1
! Peak 161.25°C
Left Limit 152.68 °C
Right Limit ~ 165.20°C
0 |I0 20 30 40 50 60 70 80 20 100 110 120 130 140 150 1&0 ‘;0 180 ) 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/15 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/IPLLA-g-MAH(5)/1Km



5_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn

29.05.2020 10:48:35

Aendo
IS13[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5)  1Kn
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / Kn, 8.0400
sl L ™ Integral 34438 mJ
Method: DSC_v10,40,20,5_50 oo oty S
dt1.00s
LeftLimit  165.58°C
1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin RightLimit  184.80°C )
3]200.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min \
4]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin f
52000 C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
6200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 miimin f
710.0.200.0 °C, 10,00 Kimin, N2 50.0 mi/min |
1| [8]2000°C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
Wgr-1 | [9]200.0.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
10] 0.0.200.0 C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin |
12] 200.0.0.0 “C, -5.00 K/min, N2 50,0 mimin | |
13] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin | !
e e I .hm_}gh_,
] S e ——— ‘w{w’(ﬂ
[ Glass Transition
[ Py S integral 2601 mJ
Midpoint ISO  65.84°C normalized -3.24 "“_ -1
| Delta cp 0214 Jgr-1KA-1 Peak 161.62°C
| byt R LeftLimit  153.05°C
‘ Right Limit 7358 °C Right Limit 165.58 °C
[
|
|'D 20 30 4'0 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 *C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . o . ,
P2/16 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/IPLLA-g-MAH(5)/1Kp
Aendo 5_ohfev_PLLA L 130 / PLLAg-MAH (5) / 10Km 29.05.2020 11:00:22
IS13(PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50 integral  38ta2my [
dt1.00s normalized 42059971 ||
[1] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin Peak 1772C
1 [2]200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min LeftLimt  151.05°C |
3]200.0.00 “C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin RightLimit 18279 °C |
(4] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin |
512000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
6] 200.0.0.0 “C, -40.00 K/min, N2 50.0 mUmin
(71002000 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin .
[ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min I
9] 200.0..0.0 “C, -20.00 K/min, N2 50.0 mimin
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml‘min
[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min |
1| [13]0.0.200.0 C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
Wg”-1 | synchronization enabled ,
|
|
Glass Transition
Onset 5744°C
Midpoint IS0 61.67C
Delta cp 0121 Jgr-1KA-1
LetLimt  5397°C
Right Limit  69.09°C | b
NSRS S =
f
/
0 10 20 30 a0 50 0 70 8 %0 100 10 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . ° . ,
P2/17 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
Aendo 5_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn 29,05.2020 11:05:33
S113[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5)/ 10Kn
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn, 10.0400 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50 Integral  424.02mJ
dt1.00s normalized 4223 Jgi-1
[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min Peak 175.07 °C
[2]200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min Left Limit 151.99°C
[31200.0.0.0 °C, ~10.00 K/min, N2 50.0 mi/min Right Limit 18567 °C
[4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[5]200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[7]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mbmin
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
00.0..0.0 °C, -20.00 Kmin, N2 50.0 mi/min
0C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
2.00 min, N2 50.0 ml/min
[12] 200. 20 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
05| [13]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
Wghl1| Synchronization enabled
Glass Transition
Onset 57.96 °C
Midpoint ISO  63.52 °C
Deftacp  0.121 Jgr1K~-1
LeftLimit  55.48°C
RightLimit ~ 71.13°C
0 2 0 50 60 n s % 10 10 120 130 140 150 160 170 180 180 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/18 DSC krivka, ohiev po 5 °C/min chlazeni PLLA/IPLLA-g-MAH(5)/10Kp



10_chlazen! PLLA L 130

29.05.2020 11:19:22

*endo
$]3(PLLAL 130
PLLAL 130, 8.4000 mg
Method: DSC_v10,40,20,5 50
dt1.00s
(1] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[ 2] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
| o2 [ 4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
971 [ 5] 200.0 C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 6] 200.0..0.0 C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[ 7] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[ 8] 200.0 C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
(9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min ‘
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin ‘
[12] 200. “C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[13]0.0. .0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
Synchronization enabled |
Integral 2258 mJ
normalized  -2.69 Jg*-1 |
Peak 101.29°C |
Left Limit 7944 °C ]
Right Limit 11529 °C [
|
S N /
B [[m"'”m”ww—:— —
10 20 30 40 70 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 180 c
Lab: BEHALEK STAR® 8W 16.10
.. o . ,
P2/19 DSC kiivka, 10 °C/min chlazeni PLLA L 130
ndo )_chlazenl| 1,09, 128
Aend 10_chl i PLLA L 130/ 1Km 29.05.2020 11:28:05

02
wgr1

IS]3[PLLA L130/ 1Km
PLLA L130/ 1Km, 8.4600 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s

[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

3] 200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[4] 0.0.200.0 C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

[8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[9] 200.0.0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mlimin

Integral
normalized

Peak

Left Limit

Right Limit

-84.86 mJ
-10.03 Jg*-1
9847 °C
7361°C
116.70°C

[13] 0.
Synch

.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
nization enabled

10

20 30 4 50

70 80 % 10 110 120 130 140 150 160 170 180 10 C

STAR® SW 16.10

Lab: BEHALEK

P2/20 DSC kiivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/1Km

Aendo 10_chlazeni PLLA L 130/ 1Kn

29.05.2020 11:25:07

ISJ3[PLLA L 130/ 1Kn
PLLAL 130/ 1Kn, 7.7900 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
[ 1]0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
[ 2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

3]200.0. <10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
10.00 K/min, N2 50.0 mlimin
.00 min, N2 50.0 mi/min

.0..0.0 °C, ~40.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[ 7] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mI/min
[ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[ 9] 200.0..0.0 °C, 20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

-91.61 mJd

Integral
normalized
Peak 99.97°C
Left Limit
Right Limit

0.2
WgA-1

10 20 ' .3-0. ' 40 50 VE.UV 70 80 9‘0 ’ ‘WU 110 ’ |i‘ﬁ. ’ 130 140 ’ léﬂl o 160

180 10 cC

Lab: BEHALEK

P2/21 DSC krivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/IKp

STAR® SW 16.10



Aendo

10_chlazenl PLLA L 130/ 10Km

29.05.2020 11:35:29

05
wgr-1

I$]3(PLLA L 130 / 10Km
PLLAL 130/ 10Km, 7.5100 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50

d1.00s

1]0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

3] 200.0..0.0 *C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

4] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

5] 200.0 *C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mimin

7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mU/min

8] 200.0 *C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 m/min

10] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin

12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mbimin

13] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
enabl

Integral
normalized

Peak

Left Limit

Right Limit

q

.

-244.80 mJ
-32.60 Jg*-1
104.26 “C
82,57 "C
12296 °C

160 170

150 180 180 ‘c

Lab: BEHALEK

Aendo

STAR® SW 16.10

P2/22 DSC ki#ivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/10Km

10_chlazeni PLLA L 130 / 10Kn

29.05.2020 11:31:19

05
wgn1

1SI3[PLLA L 130/ 10Kn
PLLA L 130/ 10Kn, 8.7900 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.00s

[ 1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[3]200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin

[ 6]200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[710.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[ 8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[ 91200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[10] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 500 m/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

Integral
normalized

Peak

Left Limit

Right Limit

-278.40 mJ
-31.67 Jga1
101.83°C
77.92 °C

10 20 3 4 50 60

70 0 % 100

10

160 170 The0

Lab: BEHALEK

Aendo

STAR® SW 16.10

P2/23 DSC krivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/10Kp

10_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km

29.05.2020 11:41:49

0.2
wgh-1

ISJ3[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5)/ 1Km, 8.5000 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.00s

[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
2] 200.0 °C, 2,00 min, N2 50.0 ml/min

(3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min

[6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min

(7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin

[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mI/min

0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[12] 200. 0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

Synchronization enabled

o] 0.

Integral
normalized

Peak

Left Limit

Right Limit

41553 mJ
1350 JgA-1
98.65°C
72.86°C
118.76°C

10 20 3’0 ' 40 50 Sé

70 80 90

100

110

130 "0 170 180 180 cC

Lab: BEHALEK

STAR® SW 16.10

P2/24 DSC k#ivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km



Aendo 10_chlazeni PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn 29.05.2020 11:39:06
SI3[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / TKn
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn, 8.0400 mg
Method: DSC_v10,40,20,5 50

dt1.00s

[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mlimin
[2] 2000 G, 200mi, N2 50.0 mbmin

3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mb/min

[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mijmin
[8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mbimin

[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[41] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

Integral 7653 mJ |
normalized  -9.52 JgA-1
Peak 97.43°C
LeftLimit  73.60°C
_ Right Limit  115.37°C
02
Wgr-1
10 20 30 L 50 60 7 80 % 100 110 120 130 w150 160 170 180 190 °c
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/25 DSC kiivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp

Aendo 10_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km 29.05.2020 11:48:04

1S]3[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg

Integral -279.75mJ
normalized  -30.84 Jgn-1
101.27 °C
— Left Limit ~ 76.71°C
— Right Limit  120.60 °C

Method: DSG_v10,40,20,5_50

dt 1,00

[1]0.0..200.0 °C, 10.00 Kirnin, N2 50.0 mlimin

[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

[3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[4]0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin

[ 5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

[6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
05|  [7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

Wg-1|  [8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin

[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin

[111 zoa 0°C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

C, -5.00 K/min, N2 50.0 mimin

[|:qouzna 0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

Synchronization enabled

10 20 30 a0 50 0 7 80 ) 100 1o 120 130 140 15 160 170 180 10 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/26 DSC krivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

*endo 10_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn 29.05.2020 11:44:52

ISI3{PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5)/ 10Kn, 10.0400 mg

Integral -287.50mJ
normalized 2664 Jg™-1
— Peak 99.43°C
T LeftLimit  7241°C
Method: DS v10,40,20,5 50 -~ Right Limit  117.79 °C
dt1.00s e
[1]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
212000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
31200.0..0.0 °C, -10,00 K/min, N2 50.0 mi/min
[4]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mijmin
512000 C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
[ 6]200.0..0.0 °C, ~40.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
710.0.:200,0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
8] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
05|  [9]2000.0.0°C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Wgad | [10]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mb/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mlimin
[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mb/min
Synchronization enabled

10 20 30 40 50 60 70 80 9‘0 100 110 1&0 130 140 150 160 170 1&0 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/27 DSC kifivka, 10 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp




10_ohfev_PLLA L 130 29.05.2020 09:18:21

Aendo
ISMIPLLAL 130
PLLA L 130, 8.4000 mg
Integral 417.66 mJ
Method: DSC_v10,40,20,5_50 normalized  49.72 Jgh-1 i
dt1.00s Peak 174.74°C
[1100.2000 G, 600 Kimin, N2500 mimin LeftLimt  16410°C \
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min Right Limit 18514 °C
£1200.0.0,0°C. 10,00 Kimin, N2 500 mimin
(4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min |
= 5] 2000°C, 200 min, N2 50.0 mimin |
(6] 200. -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[7]0.0.200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min |
8] 2t 'C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min i |
0 °C, 20,00 Kimin, N2 50.0 mlimin Integral 25442 f
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min i 20.25 Jarci
[11]200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 miimin pommeleed; 020! |
] [12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min e o
s [13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min RightLimit 12094 °C !
9 Synchronization enabled
& ’_“"W o \
{ Glan Transition Integral -48.79 mJ
| 58.05°C il normalized  -5.81 Jgh-1
Mldpoim ISO 59.77°C \ Peak 158.92°C
Delta cp 0447 Jgr 1K1 l LeftLimit  150.94°C
(i Right Limit 16410 °C
|
0 1 20 30 a0 50 60 ) 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 180 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
Ve \ ° . ,
P2/28 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA L 130
Aendo 10_ohfev_PLLA L 130 1Km 29.05.2020 10:34:57
ISH{PLLAL130 / 1Km
PLLA L130/1Km, 8.4600 mg Vil . snee
4 Method: DSC_v10,40,20,5 50 normalized 49.75 Jg-1
d11.00s . & Peak 175.13°C
[ 1] 0 0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min Left Limit 164.01°C \
2.00 min, N2 50.0 mi/min Right Limit  184.29°C
200 0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
4] 00.200.0°C, 10,00 Kimin: N3 500 mimin
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
(6 200.0..0.0 “C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
200,0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
(8] 200 €, 200 min, N2 500 mimin
1 °C, 2000 Kmin, N2 500 mifmin
Wanr-1 C, 10,00 Kimin, N2 50.0 mi/min

C -5.00 Klmm. N2 50.0 ml/min
°C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

Synchronization enabled
Integral -186.50 mJ
normalized -22.04 JgA-1
Peak 102.36 °C

Left Limit 7747°C
Right Limit 12247°C

] fﬁ ot on
s ? |
—_——
[ Glass Transition
/ 58.42°C Integral -47.86 mJ
| Wiameint 150 6033 °¢ / normalized  -5.66 Jg~-1
Delta cp 0.331 Jgr-1KA-1 [ Peak 158.76 °C
Left L.mn 53.73°C / Left Limit 14858 °C
Right Limit  68.84°C Right Limit ~ 164.01°C
0 10 20 30 a0 50 60 0 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . ° . ,
P2/29 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/1Km
Aendo 10_ohfev_PLLA L 130 1Kn 29.05.2020 09:37:20
ISJ4{PLLAL 130/ 1Kn
PLLA L 130/ 1Kn, 7.7900 mg e e :‘525‘,::'_1
Method: DSC v10,40205 50 Letlimit  16380-
dt1.00s Right Limit ~ 182.46 °C

4 [1]0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
.0 °C, ~10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
5]2000°C 2.00 min, N2 50.0 ml/min
°C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
2.00 min, N2 50.0 mlimin

9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mU/min
5 10] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
Wghr-1 [11] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

9 12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mlimin

enabled Integral -153.04 mJ
normalized  -19.65 Jgr-1
Peak 102.33°C

Left Limit 76.93°C
Right Limit 116.85°C

/ Glass Transition
set 57.42°C Integral -44.25 md
Midpoint ISO  59.64 °C / normalized  -5.68 Jg*-1
Delta cp 0.366 Jgr-1KA-1 Peak 158.42°C
LeftLimit  51.03°C LeftLimit 14901 °C
Right Limit 6669 °C Right Limit 16380 °C
0 10 20 30 40 50 60 70 ; 80 90 100 110 120 130 140 150 ‘|él‘l 170 |é0 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/30 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/1Kp



Aendo 10_ohfev_PLLA L 130 10Km 29.05.2020 09:53:25

1S]13[PLLA L 130/ 10Km
PLLAL 130/ 10Km, 7.5100 mg

:.‘w:’a: DSC_v10,40,20,5 50 Integral 319.43mJ
s normalized 42,53 Jg*-1
[1]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min Peak reae

2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min LeftLimit  149.63°C

(3] 200.0.0.0 “C, -10.00 K/min, N2 50.0 mimin Right Limit 18483 °C

(4] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

[5]1200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin |

[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
18] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin

200.0.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50,0 mimin |
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[11] 200.0 *C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min

1 [13] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Wgr-1 Synchronization enabled 1
Glass Transition
Onset 57.97°C
Midpoint ISO  61.94°C ‘
Delta cp 0132 Jgr-1KA-1 l]]
Left Limit 55.04°C
Right Limit  69.51°C o o] . i
e e T
) R
1
0 10 20 30 40 50 50 70 80 20 100 10 120 130 140 150 160 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
. . o/ ,
P2/31 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/10Km
Aendo 10_ohfev_PLLA L 130 10Kn 29.05.2020 09:56:01
ISJ4[PLLAL 130/ 10Kn
PLLA L 130/ 10Kn, 8.7900 mg Integral 29813 mJ
Method: DSC_v10,40,20,5 50 normalized 4529 Jg-1 \
dt1.00s Peak 17391°C i
(1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min Left Limit 164.00 °C \
(21 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min Right Limit ~ 182.12°C ‘
(3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min I
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
(7]0.0..200.0 °C, 10,00 Kimin, N2 50.0 mi/min |
(8] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
(9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 m/min 1
1 (11 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
wgr-1 [12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
) ization enabled fi
|
Glass Transition
Onset 55.30 °C
Midpoint ISO  60.19°C Ji |
Deita cp 0.144 JgA-1KA-1
LeftLimt  50.70°C _ 4 L }}..,_ —
RightLimit  68.61°C e y
e e |
e Integral 2467 mJ
-/ normalized -2.83 JgA-1
| Peak 160.06 °C
| Left Limit 152.67 °C
RightLimit  164.00°C
0 1'0 20 30 4;) 50 70 80 w 100 11‘0 120 130 140 150 160 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK STAR* SW 16.10
. . o/ ,
P2/32 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/10Kp
Aendo 10_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km 29.05.2020 10:50:16

ISH{PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km, 8.5000 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.00s

(1] 0.0..200.0 °C, 1000 K/min, N2 50.0 mi/min

(2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[ 3] 200.0..0.0 *C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[4] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min

[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

(6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min

(7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
1 (8] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

Wgr1 (9] 200.0..0.0 *C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

(11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin

(12] 200.0.0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

‘Synchronization enabled

Integral -147.16 mJ

[
" Glass Transition
| Onset s57.02°C Integral 4820 mJ
{ Midpoint 1O 59.28 °C normalized  -5.67 Jg-1
| Deacp  0315Jg KA1 Peak 157.77°C
LefiLimt  5029°C LeftLimt  14588°C
RightLimit ~ 67.12°C RightLimit  163.16 °C
0 10 20 0 40 50 60 70 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/33 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km



10_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn

29.05.2020 10:41:57

Aendo
1SJ4{PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn, 8.0400 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50 Integral 357.69 mJ
dt1.00s normalized  44.49 Jg*-1 |
[ 1] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min Peak 175.23°C
(2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min Left Limit 163.72°C
3] 200.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin Right Limit  184.43°C
[4]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
1512000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[6]200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mbimin |
1 [7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min 1
Wgri| (812000 °C, 2,00 min, N2 500 mimin
9] 200.0.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[10] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min "“’“"'l. - ':3:1 et 8
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min P::'k“" N4 ;m“f'é
[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin v TR 5
Synchronization
onsbled Right Limit ~ 117.22°C
R s | =S
d - —
i Integral -35.90 mJ
| Glass Tr-ncmons, G I -4.46 Jgh-1
i Peak 15847 °C
| el o LetLimt  149.80°C
Delta cp 0.338 Jgr-1KA-1 Pighi Ukt 1637276
| Left Limit 29.37°C b
| Right Limit  68.57°C
l
|
10 20 30 ‘0 50 60 70 80 20 100 10 120 130 140 150 160 170 180 190 °Cc
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
. \ ° . ,
P2/34 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/IPLLA-g-MAH(5)/1Kp
Aendo 10_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km 29.05.2020 10:56:23

ISJ4{PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.00s

[1]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
1212000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Ki/min, N2 50.0 miimin
[ 51 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
61 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mb/min
9] 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

1| [13]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
WgA-1|  Synchronization enabled

Integral 409.52 mJ
normalized  45.15 Jgh-1
Peak 173.74°C

Left Limit 163.59 °C
Right Limit 182,69 °C

Glass Transition
t 55.55°C

Midpoint ISO  61.49

Delta cp 0.130 JgA-1KA-1

Left Limit 53.30 °C

Right Limit ~ 71.43°C

N I = = '
Integral -33.06 mJ
normalized  -3.65 Jgn-1
Peak 159.25°C
Left Limit 149.56 °C
Right Limit ~ 163.59°C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 Iéﬂ 190 °C
STAR® SW 16.10

Lab: BEHALEK

P2/35 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

Aendo 10_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5)/ 10Kn

ISHPLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn, 10.0400 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
di1.00s
[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
3] 200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[ 4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
(7] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
(8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
(9] 200.0..0.0 “C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[10] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/miin, N2 50.0 mlimin
[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[12] 200.0..0.0 *C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
05| [13]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Wg*-1|  Synchronization enabled

Integral 2033 mJd
normalized  -2.03 Jgh-1
Peak

Left Limit 73.29°C

Integral
normalized
Peak

Left Limit
Right Limit

Right Limit ~ 109.52°C - P ' I ﬁ
[P .. — [y |

29.05.2020 11:01:43

459.05 mJ
45.72 Jgh-1
173.92°C
163.14°C
183.96°C

'd

| Giass Transitior Integral 4325mJ

| Onset 5320°C -4.31 1

| Midpoint IS0 59.63 °C ety 2

| Delta cp 0.191 JgA-1KA-1 P

| LeftLimit  147.93°C
LeftLimt  48.34°C of Limit
Right Limt ~ 7230°C PghtLimk “1e314°C

10 20 30 40 50 60 i) 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/36 DSC krivka, ohiev po 10 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp



Aendo

20_chlazeni_PLLA L 130

29.05.2020 11:21:38

ISI9[PLLA L 130
PLLA L 130, 8.4000 mg

Method: DSC_v10,40,205_50

dt1.00s

[1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

3] 200.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 m/min
[7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 m/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mimin
— [13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
T — Synchronization enabled
— !
02
Wgr1 Integral -3.98mJ
normalized  -0.47 Jgh-1
Peak 96.23 °C
LeftLimit  76.13°C
Right Limit ~ 113.47 °C
e —
-
10 20 a0 50 60 70 80 % 100 110 120 130 140 150 160 17 180 190 °c
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/37 DSC k#ivka, 20 °C/min chlazeni PLLA L 130

Aendo 20_chlazenl PLLA L 130/ 1Km 29.05.2020 11:29:35
1S]9[PLLAL130/ 1Km
PLLA L130/ 1Km, 8.4600 mg
Method: DSC_v10,40,20,5 50
dt1.00s
[1] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
[ 3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[ 4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
| [ 5 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
‘ [ 7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/imin
\ [ 9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
‘ [10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
T [11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min
T [12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
— [43] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
Synchronization enabled
02
wgn1
Integral 662mJ
normalized -0.78 Jg"-1
Peak 94.89°C
Left Limit 78.94°C
Right Limit 114.55 °C
—
10 20 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 .15“ 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. o . ,
P2/38 DSC k#ivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/1Km
Aendo 20_chlazeni PLLA L 130/ 1Kn 29.05.2020 11:26:15
SJO[PLLAL 130/ 1Kn
PLLAL 130 / 1Kn, 7.7900 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[ 2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[3] 200.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
[ 4] 0.0..200.0 °C, 10,00 K/min, N2 50.0 mI/min
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
| [ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 m/min
[ 9] 200.0..0.0 °C, ~20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min
[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mlmin
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
L Synchronization enabled
02
Wgn1 Integral 1010 mJ
normalized -1.30 JgA-1
Peak 96.88 °C
LeftLimit  78.40°C
Right Limit 117.14°C
-
0 20 E ) 60 1 80 % 100 1Mo 120 130 140 15 160 170 180 180 oC
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/39 DSC kiiivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/IKp



Aendo 20_chlazeni PLLA L 130/ 10Km 29.05.2020 11:37:11

$]9[PLLA L 130/ 10Km
PLLAL 130/ 10Km, 7.5100 mg

L — Integral -109.22mJ
normalized -14.54 Jg~-1
Peak 96.60 °C
Method: DSC_v10,40,20,5_50 LeftLimit  70.08°C
dt1.00s Right Limit 11940 °C

[1] 0.0.:200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
05| [3]200.0.0.0°C,-10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
wgn-1 | [4]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kmin, N2 50.0 mUmin
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
[8]200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mimin
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

~  Synchronization enabled
10 20 30 ﬂb 50 60 70 80 0 100 110 120 liﬂ 140 150 .150 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
P2/40 DSC k#ivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/10Km
Aendo 20_chlazeni PLLA L 130 / 10Kn 29.05.2020 11:33:34
SJ9[PLLA L 130/ 10Kn

PLLAL 130/ 10Kn, 8.7900 mg
Method: DSC._v10,40,20,5_50

dt1.00s

[ 1] 0.0.:200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[ 3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[4]0.0.:200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mlimin
[710.0.:200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[8] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/
— [12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
— [13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/miin, N2 50.0 mi/min
Nnm nization enabled
Integral -63.52 mJ
normalized  -7.23 JgA-1
0.5 Peak 95.26°C
Wgr-1 Left Limit ~ 70.19°C

Right Limit ~ 115.95°C

10 20 30 lb 50 60 70 80 20 100 110 120 léU 140 150 160 170 180 180 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/41 DSC krivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/10Kp

Aendo 20_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km 29.05.2020 11:43:24

IS|9[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km, 8.5000 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

02 . > .
2] 2000 °C, 200 min, N2 50.0 mi/min
Wg*1 | [3]200.0.00 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min g e s L"g'!.,‘
41002000 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin Poak oy s

Left Limit 77.97°C

5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
6] 200. Right Limit ~ 112.99°C

.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min

7] 0.0.. .0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min
0.

9] 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mUmin NWWM\
—_

10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min [
12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min —
13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

10 20 30 ﬂb 50 60 70 80 90 100 110 120 léU 140 150 160 170 180 TéU °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/42 DSC k#ivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km




20_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn 29.05.2020 11:40:29

0.5
Wgh-1

1$]9{PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn
PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn, 8.0400 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s |
[ 11 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min I
[ 2] 200.0 °C, 2,00 min, N2 50.0 mlimin

(3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

[ 51 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min |
[ 71 0.0.:200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin

[ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[ 9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min

[10] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin |
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mmin

[12] 200.0..0.0 *C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mlimin

[13] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin |

Synchronization enabled

|

275md
-0.96 Jg™-1
95.48°C

|

Integral
normalized
Peak

Left Limit
Right Limit

7231 °C
112.74°C

i S
g —

10

STAR® SW 16.10

10

Lab: BEHALEK

P2/43 DSC krivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp

20_chlazeni PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km

29.05.2020 11:49:26

*endo

ISJO[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg

——

W32 Methods DSC_v10,40,205 50
dt1.00
*1 [\]00 00.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
4] 0.0.200.0°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
[ 6] 200.0.0.0 “C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[7]0.0.200.0°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin
2,00 min, N2 50.0 ml/min
0.0.0°C, -20.00 K/min, N2 50.0 miimin
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
1] 200 0 °C, 2,00 min, N2 50.0 ml/min
0°C, -5.00 Kimin, N2 50.0 miimin
0°C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
tion enabled

Integral
normalized

Peak

Left Limit

Right Limit

-66.01 mJ
-7.28 Jgr-1
04.93°C
7096°C
1n7.70°C

130

170 80 190 °C

a0 50 70

80

110

STAR® SW 16.10

Lab: BEHALEK

P2/44 DSC krivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

20_chlazeni PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn

29.05.2020 11:46:40

~endo

IS]9[PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn
PLLAL 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn, 10.0400 mg

0°C, -10.00 K/min, N2 50.0 mI/min

3] 20

[4]00. mo C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[51200 0°C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
710.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin

IB]ZDDo"C.ZOﬂmIn.NZSODmI/mIn

“C, -20.00 Kirmin, N2 50.0 ml/min

Right Limit

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s Integral -62.00 mJ
[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min normalized -6.18 Jg"-1
[2 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min Peak .4

Left Limit 7.72°C

[ 9] 200.

[10] 0.0. moo °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min

[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

Synchronization enabled

10 20 30 a0 50 60 70 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 °c

Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/45 DSC kiivka, 20 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp



20_ohfev_PLLA L 130

29.05.2020 09:29:34

Aendo
1SJ10[PLLAL 130 Integral
PLLA L 130, 8.4000 mg normalized
Peak
Method: DSC_v10,40,205_50
dt1.00s b8
[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min gt Limi
[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
3] 200.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mlfmin
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
51200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
1| [612000.0.0°C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mlimin
Wga-1|  [710.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
(9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min Integral -275.10 mJ |
(10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min normalized -32.75 Jg~-1
(11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min Peak 101.82°C
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min Left Limit 87.62°C
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin Right Limit ~ 119.34°C
Synchronization enabled l‘ _‘\
= g aco N
e ‘
/ \ Integral 50.79 mJ
Glus Transition
| Lo o S
| "'"’P"‘"“ L LeftLimit  151.05°C
Deltacp 0.483 Jgr-1KA-1 Right Limit  164.32°C
LeftLimit  51.05°C H
Right Limit 7.a2°c
10 20 30 0 50 60 ) 9 100 10 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . o . ,
P2/46 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA L 130
Aendo 20_ohfev_PLLA L 130 1Km 29.05.2020 10:38:01
1S]10[PLLA L130 / 1Km Integral 41897 mJ
PLLA L130 / 1Km, 8.4600 mg normalized  49.52 Jg”-1
Peak 75.28°C
Method: DSC_ V104020550 Dok yesso
Limit 18548 °
(11002000 100 ki, 2 500 i Rttt - Jeeder0
2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mlimin
[ 4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[ﬂzmn“c,immln,mmnml/mln
*C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
0.0-G. 1000 K/min, N5 50.0 mimin
“C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min 1
0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min Integral -272.80 mJ /
.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min normalized  -32.25 Jgh-1 f
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min Peak 10297 °C
1 [12] 200. .0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min Left Limit 8299°C
Wgh-1 [13]0. 0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min Right Limit 121.83°C
Syn nization en:
= B wuujuunm_i- - \
{ Glass Transition Integral -44.67 mJ
| Onset 58.06 °C normalized  -5.28 Jg"-1
| Midpoint ISO  60.18 °C Peak 159.60°C
| Delta cp 0.476 Jgr-1KA-1 LeftLimt ~ 151.28°C
Left Limit 50.94°C }‘ Right Limit ~ 164.55°C
Right Limit  69.39°C
10 20 30 a0 50 60 0 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. . ° . ,
P2/47 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA/IKm
Aendo 20_ohfev_PLLA L 130 1Kn 29.05.2020 09:41:42
1SH1O[PLLAL 130/ 1Kn
PLLAL 130/ 1Kn, 7.7900 mg Integral 385,80 mJ
normalized  49.52 Jg*-1
Method: DSC_v10,40,20,5_50 Peak 174.44°C
1005 LeftLimt  164.12°C
[1]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin Right Limit ~ 183.44°C
2] 2000 C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
3] 200.0.0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin \
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin
{512000°C, 200 mi. N2 500 mimin
6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mi/min |
% 171 0.0.:200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin |
Wang 18] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min |
9 C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min I
[10] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min I
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min a 1
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 miimin Integral _g:‘;‘f,"}'_1
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min Sl
Synchronization enabled b P
Right Limit 120.10°C f\
- et
I . |
Ve
{ Glass Transition integral 4413 mJ
‘\ Onset 57.32°C normalized  -5.66 Jgi-1
MidpointISO  59.34 °C | Peak 158.92°C
Doacp 0488 g1k I LeftLimt  149.88°C
LeftLimt  48.99 / Right Limit 164,12 °C
Hahi it 69,176
10 20 30 w0 s 60 70 80 % 10 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/48 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA/1Kp



*endo 20_ohev_PLLA L 130 10Km 29.05.2020 09:54:04
ISJ1O[PLLAL 130 / 10Km
PLLA L 130/ 10Km, 7.5100 mg Integral 356.84 mJ
Method: DSC_v10,40,20,5_50 bl = %ﬂ"?é'
dat1.00s
LeftLimt  16272°C
(1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
121 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min L R |
3] 200.0..0.0 C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
4] 0.0.200,0°C, 10,00 Kimin, N2 50.0 miimin
512000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
61 200.0..0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mimin
7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
(8 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min |
5] 200.0.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0.200.0 , 10,00 K/min, N2 50.0 mimin
[11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
1| [1212000.00°C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mimin
— [13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Synchronization enabled
|
Intogral  -96.40 mJ |
normalized  -12.84 Jg*-1
Peak 93.80°C
LetLimt  7273°C |
Right Limit 10920 °C —
e [ |
f Gl-Mﬂon
/ 5650°C Integral 4741 mJ
f Widpoint 150 3501 ¢ 631 Jg™1
‘ Detacp 0275 Jgr-1KA-1 Peak 156.75 °C
LeftLimt  51.47°C LeftLimt  14535°C
Right Limit ~ 65.82°C Right Limit  162.72°C
10 20 s 4  s0 e 7 s 9 100 10 120 13 140 15 160 170 180 190 -C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
v. v ° . ,
P2/49 DSC krivka, ohrev po 20 °C/min chlazeni PLLA/10Km
Aendo 20_ohfev_PLLA L 130 10Kn 20.05.2020 10:03:12
S1O[PLLAL 130/ 10Kn
PLLAL 130/ 10Kn, 8.7900 mg
Method: DSC_v10,40,20,5 50
dt1.00s
1]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50,0 mimin
2] 200,0 C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
3] 200.0.0.0 C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50,0 mimin
5] 2000, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[6]200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mimin
(7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
8] 2000 C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
5] 200.0.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mimin
. [10] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Wgr-1 | [11] 2000 C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
12] 200.0.0.0 C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mimin
[13] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled
integral 17761 mJ
normalized 2021 Jg™1
Peak 97.20°C
LeftLimt  7629°C
Right Limit 109.09°C
—_ \
o o
|
0™ % T W e M %0 wor  aes W0 M- Wd0,  TIA0: 0T Cleo:  1H0i w160 -6
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
v. v ° . ,
P2/50 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA/10Kp
Aendo 20_ohfev_PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km 29.05.2020 10:63:56
IS]I0[PLLAL 130/ PLLA-G-MAH (5)/ TKm
PLLAL 130/ PLLAG-MAH (5)/ TKm, 8.5000 mg Integral  41282mJ
-
Method: DSC_v10,40.20,5 50 poa o emie
:;£Mt1mmmm0m RLr'ynL:'uﬁm Lo \
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
3] 200.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin |
14]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin |
5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
6]200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, K2 50.0 mimin I
1| 17100.2000°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
Wgn-1 | [8]200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 m/min |
(9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
10] 0.0.200.0 C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin \
[11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
12] 200.0.0.0 C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mimin Intogral 266,00 mJ ‘
13] 0.0.200.0 C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin normalized -31.29 Jg-1
Synchronization enabled Peak 10362°C |
LoftLimit  8246°C
Right Limit  119.47°C
. s \
( Glass Transition
[ Onset 57.64°C f
| Midpoint 1O 59.63°C ki it o
’ Delta cp 0.458 Jg"-1K*-1 / Peak 159.27°C
LeftLimt  49.66°C o T
\
Right Limit 6951 °C \ P it 104346
1 20 3 40 so e 70 s s 100 10 120 13 140 150 160 170 180 1% °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/51 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km



ISJ10[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn, 8.0400 mg
Method: DSC v10,40,20,5 50

dt1.00s

[1]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
(2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

13] 200.0..0.0 “C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

20_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn

29.05.2020 10:46:47

349.13mJ
43.42 Jg™1
17555°C
16512°C
185.18°C

4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[51200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
6]200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mimin
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[8)200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 miimin
[10] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
n en:

Synchronization enabled L
It Glass Transition
Onset 58.
| Midpoint ISO
Deita

| P
Left Limit
| Right Limit

Integral -228.88 mJ
normalized  -28.47 Jg*-1
Peak 103.96 °C
Left Limit
Right Limit

86.17°C
11950 °C

2°C

-38.43mJ
4.78 Jg™1
15981 °C
151.32°C
165.12°C

59.68°C
0.301 JgA-1KA-1
53.92°C
69.24°C

170 180 190 °C

STAR® SW 16.10

100 110

10
Lab: BEHALEK

P2/52 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA/IPLLA-g-MAH(5)/1Kp

30

20_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km 29.05.2020 10:59:21

IS]10{PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s

[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

(3] 200.0..0.0 °C, ~10.00 K/min, N2 50.0 ml‘min
[ 4] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/imin, N2 50.0 mi/min
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[ 8] 200.0 *C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

1 (9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Wgr-1 [10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 m/min
[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/miin, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

| Glass Transition
Onset 56.16 °C
| Midpoint ISO  58.40 °C
| Delta cp 0.350 JgA-1KA-1
| Left Limit 48.68°C
RightLimit  67.89°C

190 C
STAR" SW 16.10

10 110

Lab: BEHALEK

P2/53 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

20_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn 29.05.2020 11:04:47

S]10[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn, 10.0400 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s

[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mU/min
(2] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin

(3] 200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mU/min
[4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mU/min |
(51 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mU/min

(6] 200.0.0.0 °C, 40.00 K/min, N2 50.0 mU/min

[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mU/min I
(8] 2000 “C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin

(9] 200.0.0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[10] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 mU/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mU/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Synchronization

Integral
normalized

Peak

Left Limit

Right Limit

474.30 mJ
47.24 JgA-1
173.73°C
162.50 °C
183.75°C

1
wgr-1
Integral

normalized
Peak
Left Limit
Right Limit

EEE s |

12,01 °C I

p—— "ﬂ"““lﬂﬂwﬁ

Integral
normalized
Peak

| Glass Transition
Onset 56.14°C
f Midpoint ISO

Delta cp
{ Left Limit

58.63°C
0.371 Jgh-1KA-1
48.04°C
66.81°C

Left Limit

Right Limit Right Limit

190 °c
STAR® SW 16.10

10 10

Lab: BEHALEK

P2/54 DSC krivka, ohiev po 20 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp




40_chlazeni_PLLA L 130

29.05.2020 11:20:32

Aendo

05
WgA-1

SI6[PLLA L 130
PLLAL 130, 8.4000 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mlimin
(21 2000 °C, zon min, N2 50.0 mi/min

[3]200 -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[qnn 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
5200 a °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[ 61200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mimin
[7]0.0. ZWO“C 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[9]200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 miimin
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Synchronization enabled

190 °C

10 20

30

STAR® SW 16.10

Lab: BEHALEK

40_chlazeni PLLA L 130 / 1Km

P2/55 DSC k#ivka, 40 °C/min chlazeni PLLA L 130

29.05.2020 11:28:47

*endo

05
Wgh-1

1SJ6[PLLAL130/ 1Km
PLLAL130 /1Km, 8.4600 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
[ 110.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
00 min, N2 50.0 ml/min
,~10.00 K/min, N2 50.0 miimin
[ 4]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
(5 'C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kirnin, N2 50.0 ml/min
0°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
2.00 min, N2 50.0 mlimin
[a]zooo 0.0°C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[40] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
[12] 200, +5.00 K/min, N2 50.0 mi/min
C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
Synchronization enabled

o

120

150

180

1
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50 6 70 80 %0

100

STAR® SW 16.10

Lab: BEHALEK

“endo

40_chlazeni PLLA L 130 / 1Kn

P2/56DSC kiivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/1Km

29.05.2020 11:25:34

0s
Wgr1

10

S]6[PLLA L 130/ 1Kn
PLLAL 130 / 1Kn, 7.7900 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.008

[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

(3] 200.0. +10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[ 4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[ 5]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[ 6] 200.0. -40.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
00 min, N2 50.0 mi/min

( 9] 200. +20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[10] 0.0. zouo'c 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mmin
Synchronization enabled

110

1w c
STAR® SW 16.10

Lab: BEHALEK

P2/57 DSC krivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/IKp



29.05.2020 11:36:33

40_chlazeni PLLA L 130/ 10Km

Aendo
$]6[PLLA L 130/ 10Km

PLLAL 130/ 10Km, 7.5100 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
[ 110.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
[212000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mymin

200.0..0.0 °C, ~10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[ 51 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[ 9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

0s Synchronization enabled
wgn-1
Integral -400md
homalized 0.8 Jgh-1
e 93.06°C
Left Limit  70.86°C
Right Limit ~ 111.32°C
10 20 30 a0 50 60 70 a0 90 100 10 120 130 140 150 160 170 180 1w
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
L. ° . ,
P2/58 DSC k#ivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/10Km
endo 40_chlazeni PLLA L 130/ 10Kn 29.05.2020 11:32:49
SJSIPLLAL 130/ 10Kn
PLLAL 130/ 10Kn, B.7900 mg
Method: DSC V104028 50 |
1.0
111002000 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin |
2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min [
- 10 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
. .0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin |
. [ 5]200.0 °C, 2,00 min, N2 50.0 mb/min |
~ [ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mimin
7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mbimin |
8] 200.0 °C, 2,00 min, N2 50.0 mb/min |
~ [ 9] 200.0.0.0 °C, 20.00 K/min, N2 50.0 mimin |
[10] 0.0.-200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[11] 200.0 *C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min |
0.0.0C, -5.00 Kmin, N2 50.0 mi/min |
05 .0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min |
Wght Synchronization enabled
1
|
|
|
I
|
Integral 0.98 mJ /
normalized 0.1 Jg*-1
\ Peak 95.10°C
’ LefiLimit  8470°C
~ Right Limit 106,67 °C
T t——
T /
10 0 1 a 50 0 70 0 % w00 110 120 130 140 4 160 170 180 180 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
. o . ,
P2/59 DSC krivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/10Kp
Aendo 40_chlazeni PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km 29.05.2020 11:42:13
1$]6[PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / Km, 8.5000 mg
Method: DSC_v10,40,20,5 50
1008
[1]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
3] 200.0.0.0 C, -10.00 K/min, N2 50.0 mlimin
[4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
(512082 %260 mun, N2 o mbmn
6] 200.0..0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mlimin
171 20,2000 -C. 10,00 Kimin: N3 502 mimin
00 min, N2 50.0 mUmin
[9] 200.0.0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 miimin
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
0°C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mijmin
05 .0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Wgh-1 Synchronization enabled

180

W%

1 20w w0 100 110 120 130 140

STAR® SW 16.10

P2/60 DSC k#ivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km



29.05.2020 11:39:31

Aendo 40_chlazenf PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn
1 SIGIPLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1K, 8.0400 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
[1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[3]200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4]0.0.2000°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mbimin
[5]1200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
1 [6]200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
e [7]0.0.200.0°C, 10.00 K/min, N2 50.0 mbimin
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
9] 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mlmin
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin
- Synchronization enabled
10 20 » 4 5 ) o s % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. o . ,
P2/61 DSC krivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp
rendo 40_chlazen! PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km 29.06.2020 11:48:46
SIB(PLLA L 130 / PLLA-g-MAH () / 10Km
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg
|
— !
~ |
~_
™~ ~
o
\\\ ‘
~ |
N
AN |
N\ [
N ]
05 \\
wgh-1 p |
Method: DSC_v10,40,205_50 \
dr1.00s N |
[1]0.0.200.0°C, 10.00 Kimin, N2 500 mimin |
(2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min AN
[3)200.0.0.0 C, -10.00 Kimin, N2 50,0 miimin |
(4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min Integral <1.67 mJ
[ 51 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin normalized  -0.18.Jg"-1 |
[6]200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min Peak NITC |
[7)0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin Left Limit 78.90 °C {
(8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min Right Limit 106.06 °C /
9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min |
[10] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min ey /
[11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin —_— /
(12] 200.0..0.0 *C, -5.00 K/min, N2 50.0 mi/min T /‘
[13] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min —
Synchronization -
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 °c
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. ° . ,
P2/62 DSC krivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
endo 40_chlazen! PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn 29.05.2020 11:46:02
15]6{PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (3) /10Kn, 10.0400 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50
a1.00s
[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min |
~ 4] 0.0.200.0 °C, 10,00 Kimin, N2 50.0 mimin
— [ 5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin |
- [ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mI/min
~ [710.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min |
[ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
8] 200.0.0.0 °C, 20,00 Kimin, N2 50.0 miimin |
(10] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min |‘
[11] 200.0 *C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
12] 200.0.0.0 “C, 5.00 Kimin, N2 50.0 mUmin |
[13] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
05 N\ Synchronization enabled |
wgt-1 N\ |
\ |
\ |
\
\ Integral as8md
normalized  -0.36 JgA-1
AY Peak “c
\ Lefilimh  77.50°C
e Right Limit 10487 °C
""""""Wlmm;un.-m o
10 20 30 40 50 60 70 80 20 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 c
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/63 DSC kifivka, 40 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp



Aendo 40_ohfev_PLLA L 130 29.05.2020 09:26:40
ISJ7IPLLAL 130
PLLA L 130, 8.4000 mg Integral 415.69mJ
Method: DSC_v10,40.20,5_50
dt1.00s
[ 1 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin
2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
[ 3] 200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
(5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 m/min
[7]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
8] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
(9] 200.0.0.0 °C, 20,00 K/min, N2 50.0 mi/min Integral 27571 md
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min normalized  -32.82 Jg-1
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin Peak 101.66 °C
[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min LeftLimit  89.13°C
1 [13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 m/min Right Limit  117.32°C
Wgr-1 Synchronization enabled
IS o Hw —t—
[
{ Glass Transition Integral -52.03mJ
f Onset 58.07°C normalized  -6.19 Jg*-1
Midpoint IS0 60.11 °C | Peak 158.75 °C
| Deltacp 0.463 Jg*-TKA-1 I LeftLimit  150.21°C
| Left Limit 51.65°C \ Right Limit ~ 164.34°C
Right Limit ~ 70.74°C |
|
7
10 20 30 40 50 60 70 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
V. \ ° . ,
P2/64 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA L 130
Aendo 40_ohfev_PLLA L 130 1Km 29.05.2020 10:36:33
IS7[PLLAL130/ 1Km
PLLA L130 / 1Km, 8.4600 mg Integral 41579m)
Method: DSC_v10,40,20,5_50 normalized  49.15 JgA-1
1008 Lehume 16478
[1] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 m/min Right Limit  185.81°C
3 200.0.0.0 °C, 1000 K/min, N2 50.0 mi/min
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin
5 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[ 6] 200.0.0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
7] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin
8] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
[ 9] 200.0.0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 m/min
[10] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
12] 200.0.0.0 “C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
1| [13]00.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
Wgr-1 Synchronization enabled
g e i T
[ Glass Transition
[ Onset 58.01°C Integral 4448 my
| MidpointISO  60.29 °C pormalized 628 g1
Delta cp 0.470 Jgr-1KA-1 .
f LeftLimit  51.98°C laimit %09
[ RightLimit  6923°C Right Limit  164.78°C
|
10 20 30 40 50 0 70 80 % 10 110 120 130 140 150 160 170 180 19  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
. . ° . ,
P2/65 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/IKm
Aendo 40_ohfev_PLLA L 130 1Kn 29.05.2020 09:39:56
ISI7IPLLAL 130/ 1Kn
PLLAL 130/ 1Kn, 7.7800 mg — s
Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
[1] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 miimin
4] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mmin
52000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
6 200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[710.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
812000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
9 200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mimin Integral -268.07 mJ
[10] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin normalized  -34.41Jg-1
[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin Peak 103.12°C
[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min LeftLimit  88.43°C
1 [13] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin RightLimit  122.19°C
Wor1 Synchronization enabled -
-
oo — I \
i I
{
‘ Glass Transition / Integral 4279 mJ
| Onset 57.02°C ‘ 5.49 Jg*1
| Midpoint IS0 59.45 °C I Peak 159.26 °C
Defta cp 0.520 Jg™-TKA-1 \ LeftLimit  150.88°C
LeftLimit  47.99°C Right Limit  164.46 °C
Right Limit  67.72°C
|
10 20 30 a0 50 60 70 80 % 10 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/66 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/1Kp



40_ohfev_PLLA L 130 10Km 29.05.2020 09:53:52

Aendo
1S]7[PLLA L 130/ 10Km Integral 351.90 mJ
PLLA L 130/ 10Km, 7.5100 mg normalized  46.86 JgA-1
g Peak 173.45°C
Method: DSC. 1104020550 Dot 1o
[ 1] 0.0..200.0 *C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin Right Limit  180.85 °C
2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
[ 3] 200.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
4] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
[ 5] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min |
6] 200.0..0.0 “C, -40,00 Kimin, N2 50.0 mUimin
7] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
(812000°C, 200 min, 2 500 mimin Integral 20276 mJ
9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min nomalzed 270 41
0°C, 10.00 K/min, N2 50.0 mlimin pelfeoch
[11] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min Tl eae
1 . +5.00 K/min, N2 50.0 ml/min Right Limit m.r2°c
Wor1 [lZ]D.ﬂ..mB’C 10.00 K/min, N2 50.0 mi‘min
9 Synchronization enabled I \
RS j ) !
—
{ Integral 4831 mJ
| normalized  -6.43 Jg-1
[ Shoon Tnaon i Peak 15643 °C
| LeftLimt  148.07°C
Wicpoint 180 8674 ¢
| provgl 0462 Jgr-1KA-1 Right Limit  162.74 °C
[ LefiLimt  46.80°C
RightLimit  67.40 °C
|
,/v
10 20 30 40 50 60 70 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 19
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
v, , ° . ,
P2/67 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/1I0Km
Aendo 40_ohfev_PLLA L 130 10Kn 29.05.2020 09:58:10
ISI7IPLLAL 130/ 10Kn
PLLA L 130/ 10Kn, 8.7900 mg Integral 41335mJ
: normalized  47.02 Jgh-1
Method: DSC 1104020550 P arig e
/ LeftLimit  162.83°C
[110.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin !
(2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min RightUmit.  18149°C |
3]200.0..0.0 °C, -10.00 Ki/min, N2 50.0 mUmin |
[410.0.200.0°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[51200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 milmin
[61200.0..0.0 °C, 40,00 K/min, N2 50.0 mmin
[710.0.200.0°C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 milmin f
[9]200.0.. , ~20.00 K/min, N2 50.0 m/min |
[10) 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin Integral 25020 mJ |
[11] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min normalized  -28.47 Jg*-1
[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min Peak 98.82°C { f
LeftLimit  83.57°C

[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/‘min

! Synchronization enabled Right Limit ~ 111.39°C

wgA-1
R B e B )
/ Glass Transition
{ Onset 55.79°C
| MidpointISO  58.16 °C Integral 437 mid
| Deltacp 0430 Jgh1KA-1 normalized  -5.05 Jg-1
[ LeftLimt  47.45°C ey IR LG
Right Limit ~ 67.50°C 45 ¢
Right Limit 162,83 °C
|
|
P g
10 20 30 40 50 60 70 80 9% 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
V. \ ° . ,
P2/68 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/10Kp
Aendo 40_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km 29.05.2020 10:51:47
ISI7[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km, 8.5000 mg toara awssoms
n Integral X
Method: DSG_v1040,20550 normalized 47.71 Jg*-1
1] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin mu-vm :3-3 g
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin e e
3] 200.0..0.0 C, -10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min ‘gl 5
[ 4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
5 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
[6]1200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[8]200.0 °C, 2,00 min, N2 50.0 mi/min
(9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min Integral .289.90 mJ
(10 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min normalized  -34.11 JgA-1
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min Peak 103.99 °C
2] 0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min LeftLimit  88.65°C f
1 [13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min Right Limit 121.23°C
Wik Synchronization enabled
Igh-1
r —— !
Glass Transition
“ Ot s752°C Integral -4036mJ
| Midpoint IS0 59.91 °C normalized -4.75 JgA-1
: Delta cp 0.478 Jg'*-l Kn1 Peak 159.60 °C
Left Limit 51.33 LeftLimit  150.67°C
| RightLimit  67.94 -c Right Limit  164.48 °C
|
10 20 30 40 50 60 70 80 % 100 10 120 130 140 150 160 170 180 19  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/69 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km



40_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn

29.05.2020 10:44:43

Aendo
ISJ7IPLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / TKn
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn, 8.0400 mg ntegral po—
Method: DSC_v10,40,20,5 50 normalized  43.32 Jg*-1
dt1.00s Peak 175.72°C
1] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin LeftLimit  165.12°C
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin Right Limit ~ 185.83 °C
3] 200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
4] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mUmin
5] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
6] 200.0.0.0 “C, -40.00 K/min, N2 50.0 mi/min
7] 0.0.200.0 “C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
8] 200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
9] 200.0.0.0 “C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min Integral 23979 mJ
[10] 0.0..200.0 °C, 10,00 K/min, N2 50.0 mi/min normalized  -29.82 Jgh-1
1] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin Peak 10431 °C
12] 200.0.0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mi/min LeftLimt  90.03°C
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min Right Limit 11840 °C
1| Synchronization enabled
wgr-1 ‘M,lq Gy
/ ot |
3384 my
/ 0 O il \ normalized  -4.21 Jgr-1
/ p 0.488 Jgr-1KA-1
LeftLimit  50.44°C \ ] 10.14°C
RightLimi  67.58C LeftLimt  15238°C
4 | \ Right Limit  165.11 °C
' | I
|
i
i
10 20 30 W 50 60 7 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
. \ ° . ,
P2/70 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/IPLLA-g-MAH(5)/1Kp
Agndo 40_ohFev_PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km 29.05.2020 10:58:01
ISI7IPLLAL 130 PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km, .0700 mg
. Integral 42191 mJ
m”&ibscﬂw&miﬂ normalized  46.52 Jgr-1
[1]0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin Pk it 1mo
[ 21200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin Rt I'_'I“ N oy oS
[ 3]200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min ight Limi &
[4]0.0.200.0 C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin
512000 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin
[ 6]200.0.0.0 °C, -40.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
[710.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin
812000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
[ 91200.0..0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min toqra 25057 ms
[10] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min ntegral -268.87 m,
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min normalized  -20.64.g%-1
0°C, -5.00 Kimin, N2 50.0 miimin s TE .o 4
1 .0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min LeftLimit  83.00°C
Wgr-1 Sym:hmmunnn ‘enabled Right Limit 11648 °C
-~--«|I|W‘
e Integral -48.68 mJ
Giass Tenstion “ normalized  -5.37 Jgh-1
- Peak 156.94°C
Nidpoint 150 5865°C tonLimit: 1480870
Deltacp 0.422 Jgh-1KA-1 Right Limit 16253 °C
LeftLimit  50.48°C
RightLimit  66.55°C
10 20 3 20 50 60 70 % 100 110 120 130 140 1 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
L. . ° . ,
P2/71 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
Aendo 40_ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn 29.05.2020 11:03:29
IS]7[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn gl
PLLA L 130/ PLLA-g-MAH () / 10Kn, 10.0400 mg fosied 5O
Method: DSC_v10,40,2055_50 Com Lt
dt1.00s
) Right Limit
1] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mlimin
2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
-40.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
{710 C, 10.00 K/min, N2 50.0 miimin o gg%ga.,:"m
1| [8]200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 miimin . B
Wgr-1 | [9]200.0.0.0 °C, 20.00 Kimin, N2 50.0 miimin o e
[10] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min o
1] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 miimin o -
[12] 200.0.0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 miimin
[13] 0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min IL\
Synchronization enabled f ———y — Sk | —%‘
] ,/ Glass Transition
nset 22°C
f Midpolin 150 (56.86°C \ N iut, 450 Jg":j-l
A 1KA X
| Parr..  damdere ! Peak 157.93°C
; LeftLimit  149.36°C
/ RightLimit  67.73°C ‘ RightLimit ~ 163.05°C
(
|
|
|
10 20 30 2 50 0 70 % 100 110 120 13 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/72 DSC krivka, ohiev po 40 °C/min chlazeni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp



Aendo

prvni ohfev_PLLA L 130

29.05.2020 11:59:21

ISJ[PLLAL 130
PLLAL 130, 8.4000 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s
1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 m/min
5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin

6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min

7] .0. .0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mU/min
9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mI/min
10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min

0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mI/min
13] 0.0.. 2000"0 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
enabled

—

1
Wwgnr-1

Integral
normalized
Peak

Left Limit
Right Limit

Integral -244.67 mJ
normalized -29.13 Jg*-1
Peak 99.30 °C
Left Limit 79.83°C
Right Limit ~ 119.10°C

41824 mJ
49.79 Jgh-1
176.01°C
164.10°C
182.34°C

Integral -54.35 mJ
normalized -6.47 Jg*-1
Peak 158.42°C
LeftLimit  149.64°C
Right Limit ~ 164.10°C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 %0 100 110 120 130 140 150 160 170 180 19  °c
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
v, , \
P2/73 DSC krivka, prvni ohiev PLLA L 130
“ando prvni ohfev_PLLA L 130/ 1Km 29.05.2020 12:04:37
IS]1[PLLA L130/ 1Km
PLLAL130/ 1Km, 8.4600 mg Integral 412.67my
normalized ~48.80 Jg*-1
Method: DSC_v10,40,20,5_50 Peak 176.90°C
dt1.00s LeftLimit  165.84°C
[1] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min Right Limit ~ 184.72°C

[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
[ 3] 200.0..0.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N250.0 ml/min
[5] 200 u °G, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7]0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mijmin
[8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin

9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

'C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min

.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchroni mtmn anahlud

integral 27493 mJ
normalized 32,50 Jg™-1
Peak 102.99 °C
Left Limit 86.08 °C

Right Limit

normalized -5.54 JgA-1
Peak 60.59 °C
LeftLimit  152.35°C
RightLimit ~ 165.84 °C
4 0 2 20 a0 50 60 70 80 90 100 1o 120 130 140 150 160 170 180 190 °c
Lab: BEHALEK STAR® SW 18.10
v . ’ %
P2/74 DSC krivka, prvni ohiev PLLA/IKm
Aendo prvni ohfev_PLLA L 130 / 1Kn 29.05.2020 12:05:56
ISH[PLLAL 130/ 1Kn
Integral 381.46 mJ
PLLAL 130/ 1Kn, 7.7900 mg eunalized 8887 Jgect
Method: DSC_10,40,205_50 Peak 75.52 °C
dt 1.00 Left Limit 164.77 °C
[ 1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min RightLimit ~ 182.79 °C
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mi/min
-+ [3]200.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mU/min
[4]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[5)2wu-c 2.00 min, N250.0 mUmin
°C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[nno znoa=c 10.00 K/min, N2 50.0 m/min
[8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUimin
1| [9]200.0.0.0 °C, -20.00 Kimin, N2 50.0 m/min
wgn-1 | [10]0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min Witegral 24171 md Integral 4332mJ
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min iz, S8 Jgm1 normalized 5,56 JgA-1
Synchronization enabled Poak 245 Peak 150.50 °C
LofiLimit 8254 °C LeftLimit  151.38°C
Right Limit ~ 117.39°C Right Limit  164.77 °C

PR

o 10 o 2‘0 Sh

0

) 140

160 170

180 v19‘D ‘vC

Lab: BEHALEK

P2/75 DSC krivka, prvni ohrev PLLA/IKp

STAR® SW 16.10



Aendo

prvni ohfev_PLLA L 130 / 10Km

29.05.2020 12:08:58

1
Wgh1

SH[PLLAL 130/ 10Km
PLLAL 130/ 10Km, 7.5100 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50
dt1.00s

[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mU/min

3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
18] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mU/min

[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 mU/min
[13] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

Integral
normalized
Peak

Left Limit
Right Limit

Integral 19553 mJ
normalized
Peak

Left Limit
Right Limit

353.57 mJ
47.08 Jg™-1
174.89 °C
163.15°C
181.71°C

Integral 45.26 mJ
normalized -6.03 Jgh-1
Peak 157.10°C
Left Limit 148.90 °C
Right Limit 163.14°C
0 10 20 30 40 50 60 7 80 % 100 110 120 130 140 150 160 170 180 180  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
.. , .
P2/76 DSC krivka, prvni ohiev PLLA/10Km
Aendo prvni ohfev_PLLA L 130 / 10Kn 20.05.2020 12:07:38
SH[PLLAL 130/ 10Kn
PLLAL 130/ 10Kn, 8.7900 mg - . A
In ral .65 m.
Method: DSC_v10,40,205 50 Hormalized 47,06 Jgh1
dt1.00a = N Peak 174.70°C
[1]0.0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min LonLimt  16346°C
[2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin Right Limit  182.34 °C
0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 50.0 mimin
2000 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 miimin
5] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
7] 0.0.200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/imin
1812000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
" 9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mimin
o 0.200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
- [11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min 3
[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 Kimin, N2 50.0 mimin g s _g;oé;:g'“;fi
[13] 0.0.2200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min oo i
Synchronization enabled Left Limit 79.25°C
Right Limit 4

Integral

-47.74 mJ

normalized -5.43 Jgh-1
Peak 158.08 °C
LeftLimit  149.21°C
Right Limit ~ 163.46 °C
0 10 20 30 0 50 60 70 80 % 00 110 120 130 140 150 160 170 180 190  °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
. , \
P2/77 DSC krivka, prvni ohifev PLLA/10Kp
Aendo prvni ohfev_PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Km 29.05.2020 12:12:51
ISJI[PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5)/ TKm, 8.5000 mg Integral 40080md
Method: DSC_v10,40,20,5_50 oian il
dt1.00s g
[1] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min LoftLimit:  161.00°C
[2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min Right Limit  182.69°C
1| [31200.0.0.0 G, -10.00 Kimin, N2 50.0 mtimin
Wgh-1 [ 4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/imin, N2 50.0 ml/min

—

[ 51200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
[ 6] 200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[7] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
[ 8] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min
[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mI/min

[10] 0.0..200.0 °C, 10,00 K/min, N2 50.0 mi/min

[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mV/min g

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/imin, N2 50.0 ml/min 'ﬂ;'?,:‘":"m jﬁ",'z"d;‘i 1

[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min Peak 98.97 °C

Synchronization enabled LeftLimit  7856°C
Right Limit ~ 113.73°C

Integral 19.40mJ
normalized -2.28 Jgh-1
Peak 23 °C
LeftLimit  148.58 °C
Right Limit 161,00 °C
0 0 20 30 a0 50 60 70 80 %0 00 10 120 130 140 150 160 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/78 DSC krivka, prvni ohiev PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km



“endo

prvni ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Kn

SH[PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn

PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 1Kn, 8.0400 mg

Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.00s

[ 1] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
2] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[3] 200.
[4] 0.0.

.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[ 7] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min

1| [8]200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
Wgh-1

[9] 200.0.0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[10]0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mI/min
[12]200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[13]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 mI/min

[5]
[6]200.0..0.0 °C, 40.00 K/min, N2 50.0 m/min

Integral -210.47 mJ
normalized  -26.18 JgA-1

Peak 98.93°C

Left Limit 75.99°C

Right Limit

Integral .58 mJ
normalized  43.36 Jg-1
Peak 176.70°C
Left Limit 160.58 °C
Right Limit 185.82 °C

29.05.2020 12:11:20

«17.33mJ
normalized  -2.16 Jg"-1
155.44°C
Left Limit 146.12°C
RightLimit ~ 160.58°C
10 ’ 2‘0 ’ 30 40 5‘0 ’ 70 o Bh ’ 90 100' o 110' 120 i 140 150 v1é¢] o v17U 180 v!sgl] vv(:
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
V. , v
P2/79 DSC krivka, prvni ohiev PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp
Aendo prvni ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km 29.05.2020 12:15:15
ISJ1[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km
PLLAL 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 9.0700 mg Integral 429.60 mJ
normalized  47.37 JgA-1
Method: DSC_v10,40,20,5_50 Poak 178.40°C
dt1.00s Left Limit  150.05°C
[ 1]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min Right Limit ~ 181.50 °C
[2] 2000 °C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
3] 200.0..0.0 °C, ~10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
4] 0.0..200.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
[5]200.0 “C, 2.00 min, N2 50.0 mlimin
[6]200.0.0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 mimin
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[ 8]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
9] 200.0.0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mimin
i : [10] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
gn-

[11] 200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min

[12] 200.0..0.0 °C, -5.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[13] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mI/min
Synchronization enabled

Integral -231.89 mJ
normalized  -25.57 Jg~-1
Peak 90.92°C
LeftLimit  75.74°C
Right Limit ~ 109.09 °C

-35.69 mJ

normalized -3.93 Jgh-1
Peak 153.41°C
Left Limit 144.59°C
Right Limit ~ 159.05°C
o 10 20 30 40 50 70 80 20 100 110 120 140 150 160 170 180 190 °C
Lab: BEHALEK

Aendo

STAR® SW 16.10

P2/80 DSC krivka, prvni ohiev PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

prvni ohfev_PLLA L 130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Kn

29.05.2020 12:14:00

Wgh-1

ISH[PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn

PLLA L 130/ PLLA-g-MAH (5) / 10Kn, 10.0400 mg
Method: DSC_v10,40,20,5_50

dt1.00s

[ 1] 0.0..200.0 “C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
(3] 200.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[51200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 mimin
[ 6]200.0..0.0 °C, -40.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[7]0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[8]200.0°C, 2.00 min, N2 50.0 mUmin
[9] 200.0..0.0 °C, -20.00 K/min, N2 50.0 mi/min

] 0.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min

[11]200.0 °C, 2.00 min, N2 50.0 ml/min
0°C, -5.00 Kimin, N2 50.0 ml/min
.0..200.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Synchronization enabled

Integral -272.34 mJ
normalized -27.13 JgA-1
Peak 93.24°C
LeftLimit ~ 77.40°C
Right Limit m.77°c

Integral 476.47 mJ
normalized  47.46 Jgh-1
Peak 17452°C
LeftLimit  159.89 °C
Right Limit ~ 183.42°C

-36.21 mJ
normalized -3.61 Jg"-1
Peak 154.56 °C
Left Limit 145.97 °C
Right Limit  159.89 °C
0 10 20 30 40 50 70 éD 20 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 °Cc
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P2/81 DSC krivka, prvni ohiev PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp



Piiloha 3: TG kiivky kompozitnich struktur

TGA_PLLA 04.06.2020 14:17:53
% Step -0.3365%
-45.29396-03 mg ISPLLAL130
100 ; . PLLA L130, 13.4590 mg
Method: TGA_50_600_ N2
% Step -5.0008 % .
-0.6730 mg 1] 50.0..600.0 °C, 10.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
Inflect, Pt.  330.33°C Syne enabled
0] Midpoint ~ 322.88°C
70]
60 Step -98.6527 %
132777 mg
Inflect. Pt 363.17°C
50 Midpoint  358.93 °C
o]
o]
20
10
o
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
V.
P3/1 TG krivka, PLLA L 130
TGA_PLLA/1Km 04.06.2020 14:14:47
%
Step -0.3970% 1SPLLAL130/ 1Km
o, L oy, PLLA L130 / 1Km, 14.8630 mg
: Method: TGA_50_600_ N2
at1.00s
%0 (1] 50.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
ion enabled
o]
7
60
50-
P
30
20
10
[
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
..
P3/2 TG k#ivka, PLLA/1Km
TGA_PLLA/1Kn 04.06.2020 14:03:35
* Step -0.6351% HPLLANKN
600006003 mg X . PLLA/1Kn, 9.4480 mg
-+
Method: TGA_50_600_N2_800_02.
dt1.00s
9% Step. -5.0112% [1] 50.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
-0.4735 mg 2] 600.0..800.0 °C, 10.00 K/min, 02 50.0 mi/min
Inflect. Pt.  329.32°C Synchronization
80 Midpoint 32224 °C
70
o] Step -97.8831 %
-9.2480 mg
Inflect. Pt. 36467 °C
W Midpoint  359.47 °C
0
30]
20
10]
o
A S ——— o r—re e
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 260 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 600 620 640 660 700 720 740 760 780 °C

Lab: BEHALEK

P3/3 TG krivka, PLLA/1Kp

STAR® SW 16.10



TGA_PLLA/10Km

04.06.2020 14:12:39

%
Step :%m%mm 1$PLLA L130/ 10Km
100 —* ; - + PLLA L130 / 10Km, 10.4670 mg
] T Method: TGA_50_600_N2
dt1.00s
90’ Step -5.0054 % [1]50.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mUmin
-0.5239 mg Synchronization enabled
Inflect. Pt.  291.61°C
80 Midpoint ~ 281.61°C
704
0]
50.
0]
30
201
10
07
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
v .
P3/4 TG krivka, PLLA/10Km
TGA_PLLA/10Kn 04.06.2020 14:00:56
% Step -0.6953% ISH[PLLA/10Kn
433-'99989-09 mg PLLA/10Kn, 12.0810 mg
100 —* : 2
Method: TGA_50_600_N2_800_02.
T dt1.00s
90- . 1] 50.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi/min
Step Ty f;g [2] 600.0..800.0 °C, 10.00 Kimin, 02 50.0 mi/min
Inflect. Pt. 300.32°C Synchronization enabled
80 Midpoint  296.21 °C
704
601 Step -93.1207 %
-11.2510 mg
: Inflect. Pt.  349.67 °C
Midpoint ~ 342.66 °C
50
40
30.
201
10-
[
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
\ .
P3/5 TG krivka, PLLA/10Kp
TGA_PLLA/PLLA-g-MAH/1Km 04.06.2020 14:09:44
%
] Step -2.6715% ISPLLA L130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km
1 -0.4510 mg PLLA L130 / PLLA-g-MAH (5) / 1Km, 16.8820 mg
100 —_—
] t t Method: TGA_50_600_N2
dt1.00s
% [1150.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
b Step -5.0026 % Synchronization enabled
] -0.8445 mg
- Inflect. Pt. 320.13°C
Midpoint ~ 311.98°C
70
60
Step -95.2068 %
-16.0880 mg
50 Inflect. Pt. 353,83 °C
1 Midpoint ~ 348.61°C
0]
307
20
10
il -
e e Sy P I o T S P e e T P e e e T T o S e S e P P
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK

STAR® SW 16.10

P3/6 TG k#ivka, PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km



TGA_PLLA/PLLA-g-MAH/1Kn

04.06.2020 13:57:45

%
1 Step j'g:% 1S [PLLA/PLLA-g-MAH/1Kn
i . =280 ma PLLA/PLLA-g-MAH/1Kn, 11.3860 mg
] e —— ’ s
T Method: TGA_50_600_N2_800_02.
] dt1.00s
90 [1] 50.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
] Step -5.0013 % [2] 600.0..800.0 °C, 10.00 K/min, 02 50.0 mi/min
1 » Synchronization enabled
80/ Inflect. P, 310.71 °C
1 Midpoint  306.02°C
701
1 Step -93.6325 %
] -10.6610 mg
L Inflect. Pt. 348.17°C
Midpoint ~ 338.87 °C
50
201
0]
20,
107
0
T T T T T T . T e s T e T e T e
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
V.
P3/7 TG k#ivka, PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp
TGA_PLLA/PLLA-g-MAH/10Km 04.06.2020 14:07:24
% Step -23352% 1SPLLAL130/ PLLA-g-MAH (5)/ 10Km
N *’-3““3 mg PLLA L130 / PLLA-g-MAH (5) / 10Km, 13.2750 mg
—_—
e i t Method: TGA_50_600_N2
dt1.00s
20 [1] 50.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
Step Synchronization enabled
Inflect. Pt. g
80 Midpoint  289.93°C
70
601
Step -93.4915 %
] -12.4110 mg
0] Inflect. Pt.  336.67 °C
Midpoint ~ 332.10°C
a0
a0l
201
101
ol
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10
v,
P3/8 TG krivka, PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
TGA_PLLA/PLLA-g-MAH/10Kn 04.06.2020 13:53:48
% Step -20752% ISJ1[PLLAPLLA-g-MAH10Kn
0.3510mg PLLAPLLA-g-MAH/10Kn, 16.9140 mg
100 ——— —_—
T
Method: TGA_50_600_N2_800_02.
90 dt1.00s
Step 1] 50.0..600.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mimin
2] 600.0.800.0 °C, 10.00 K/min, 02 50.0 mimin
00] Inflect. PL. Synchronization enabled
Midpoint
70
601
500
401
30
20
101
o
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 °C
Lab: BEHALEK STAR® SW 16.10

P3/9 TG k#ivka, PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Kp



Piiloha 4: Vysledky tahovych zkouSek kompozitnich struktur

a b Et om oo €m &b €8
PLLA L 130
mm mm MPa MPa MPa % % %
1 0.21 1490 3386 55.7 464 19 7.2 6.0
2 0.23 14.84 3605 56.6 478 19 5.7 238
3 0.22 1482 3274 518 442 18 40 26
4 0.22 1485 3310 534 49.1 19 36 22
5 0.22 1490 3501 58.7 47.1 2.1 13.3 185
6 0.20 1494 3444 58.3 485 20 56 8.3
7 0.21 1482 3456 58.0 48.2 20 79 8.3
8 0.23 15.11 3231 54.7 457 20 51 7.3
9 0.22 1492 3295 525 499 18 29 19
10 0.22 14.68 3538 58.0 50.1 19 52 26
PA/1 Tahové viastnosti PLLA L 130
a b Et om oo &m &b €B
PLLA/LKp
mm mm MPa MPa MPa % % %
1 0.29 14.78 2311 333 304 16 28 1.6
2 0.28 14.84 2928 454 405 19 43 3.9
3 0.28 1546 2282 374 320 19 6.1 4.8
4 0.29 1494 3043 446 421 17 31 1.7
5 0.25 1454 2983 41.1 399 15 24 14
6 0.29 1496 2988 44.8 40.7 18 39 2.2
7 0.29 1496 2245 36.4 355 18 28 1.8
8 0.26 14.77 2450 398 37.1 19 29 25
9 0.25 1491 2598 408 37.1 1.7 3.0 2.0
10 0.27 15.00 3181 470 418 19 3.7 35

P4/2 Tahové viastnosti PLLA/IKp




PLLA/1IKm

a

mm

mm

Et

MPa

Oom

MPa MPa

(4]

€m

%

Etb

%

€B

%

© 0O N oo o A W DN PP

[EEN
o

0.27
0.27
0.24
0.27
0.25
0.28
0.26
0.28
0.29
0.25

14.90
15.11
15.00
15.00
15.00
14.98
15.00
14.80
15.03
14.90

3197
3314
3526
3426
3509
3341
3494
3382
3532
3621

43.7
47.5
50.5
47.6
47.9
47.8
48.4
47.1
46.8
50.0

30.5
40.7
39.0
33.7
40.1
29.7
38.0
36.9
33.3
42.4

1.7
1.7
1.6
1.7
1.6
1.7
1.6
1.6
1.7
1.6

3.4
3.0
2.9
3.2
3.6
6.0
5.0
3.0
5.1
2.9

4.3
3.0
2.2
2.5
2.1
6.6
4.4
3.3
5.8
2.4

P4/3 Tahové viastnosti PLLA/1Km

PLLA/10Km

a

mm

b

mm

Et

MPa

om

MPa MPa

Gb

E€m

%

Etb

%

€B

%

© O N oo o1 B~ W DN P

[EY
o

0.20
0.20
0.20
0.20
0.22
0.21
0.21
0.20
0.21
0.22

15.00
15.00
14.61
15.01
14.99
14.85
14.72
14.76
15.01
14.91

3615
3357
3239
3383
3413
3449
3489
3337
3720
3684

44.4
40.5
41.2
43.2
44.1
45.0
43.0
44.1
43.8
43.6

36.4
33.7
344
34.7
36.8
36.1
35.9
38.2
37.3
34.2

1.7
1.6
1.7
1.8
1.7
1.8
1.7
1.8
1.6
1.6

9.7
3.2
3.2
8.9
9.9
15.6
3.4
3.3
6.0
5.9

12.4
4.4
4.0
14.2
9.1
22.7
4.5
4.3
2.6
3.2

P4/4 Tahové viastnosti PLLA/10Km




a b
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
mm mm

Et

MPa

Oom

MPa MPa

Ob

€m

%

Etb

%

€B

%

0.21 14.77
0.23 14.92
0.23 14.85
0.24 15.01
0.23 14.79
0.24 15.01
0.24 14.97
0.22 14.73
0.22 14.95
0.22 14.88

© 0O N oo o B~ W DN P

[ERY
o

3114
3102
3013
3026
3097
3063
3202
3141
3104
3110

36.7
35.6
SE
34.5
36.2
35.3
35.2
34.2
36.2
36.3

27.1
23.6
27.7
25.9
27.3
26.6
23.1
26.9
30.7
255

1.5
1.4
14
1.5
1.5
1.5
1.3
1.5
1.6
1.5

2.7
5.3
5.0
11.9
8.3
16.4
4.9
3.9
4.0
6.7

3.4
2.1
2.2
10.4
8.5
14.8
1.4
5.9
4.1
6.2

P4/5 Tahové viastnosti PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

a b
PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp
mm mm

Et

MPa

Oom

MPa MPa

Gb

Em

Etb

%

€B

%

0.27 1481
0.27 14.81
0.29 15.18
0.29 14.89
0.27 15.06
0.24 14.88
0.25 14.70
0.27 1471
0.27 15.18
0.28 14.60

© 00 N oo o1 A W DN PP

[EN
o

2683
2393
2331
2606
2714
2627
2770
2723
2403
2510

41.5
33.9
37.8
34.7
38.0
38.2
39.7
37.1
33.9
36.9

41.2
325
321
29.3
34.5
34.7
325
31.6
28.1
324

1.5
1.7
1.8
1.4
1.7
1.7
1.7
1.5
1.8
1.8

2.4
2.5
2.8
2.4
2.5
2.7
2.9
2.9
2.9
2.8

1.5
1.8
2.9
1.2
2.4
2.4
2.5
1.5
3.3
2.8

P4/6 Tahové viastnosti PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp




a

PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km

mm

b

mm

Et

MPa

Oom

MPa MPa

(4]

€m

%

Etb

%

€B

%

© 0O N o o A W DN PP

[EEN
o

0.23
0.23
0.24
0.21
0.23
0.24
0.23
0.23
0.24
0.25

14.95
14.97
14.80
14.89
14.83
14.98
14.92
14.92
14.72
14.99

3282
3471
3246
3750
3575
3598
3577
3618
3343
3430

56.1
54.3
35.7
62.3
58.2
58.8
58.0
58.6
345
54.9

50.2
50.0
21.5
50.9
48.6
525
48.6
54.8
20.8
46.0

2.0
1.8
1.1
2.0
1.9
2.0
1.8
1.9
1.0
1.9

3.6
5.0
6.3
7.6
5.0
3.3
4.3
3.1
5.6
5.0

3.1
2.3
1.0
8.7
6.1
3.5
1.9
2.1
1.0
3.5

P4/7 Tahové viastnosti PLLA/PLLA-g-MAH/1Km




Priloha 5: DMA kiivky kompozitnich struktur

FFT data evaluation E/G - Tan delta

1839.232 . 283
1705.693 256
1572.153 \ 2.27
1438.614 : \ 1.99
1305.074 : 171
x i \ /
-9 H
E 1171535 ; 143
) E \ /
1037.995 y 1.45
904.456 /\ 0.87
770,916 / \ 0.59
637.377 -/J 03
503.837 " T - ; J 7 T ? T 0.03
2 ) 2 3% 1 " 7 51 55 59 63
Temperature - T0 [°C]
.. % ;o ww
P5/1 DMA krivka E*, tand, prvini méreni PLLA L 130
FFT data evaluation E/G’ - E/G"
1838.129 . ‘ 38.260
: : S
1606.301 | 578.967
1374473 | 519.655
1142.645 | 460.342
910817 | 401.030
F
o
E 670.989 -aan71e
w
B .l ., i | 282.405
B .. { I 1 223.093
A5 | | 163.780
ABBPA | 104.488
t 1 1 ' ' ' T t 1 45.155
2 2 32 36 a0 a7 51 55 59 63

44
Temperature - TD [FC]

P5/2 DMA kiivka E’, E”’, prvni méieni PLLA L130

Tan Delta []

E" [MPa]



FFT data evaluation E/G - Tan delta

2719.082 733
2480570 6.60
2242.057 5.86
2003545 5.13
1765.032 4.40
w
£
E 1526519 367
w
1266.007 { -- 293
1049.494 220
810,982 147
572.469 0.73
333.957 ? T T T T T T T 0.00
26 30 34 38 42 46 50 53 57 65
Temperature - T0 [°C]
L. * , vy oy
P5/3 DMA kiivka E*, tand, druhé méieni PLLA L 130
FFT data evaluation E/G' - E/IG"
2718.675 - - . 1024.263
2428.509 | | 922.051
2138.502 | | 819.838
1848.415 | | 717.625
1558.329 { 615.413
=
a
£ 1268.242 | | 513.200
W
978.156 | | -410.988
688.069 | -308.775
397.982 { 206563
107.896 ] -|104.350
S GO
/_/—-*-._*—A-._._,_,W
2437
26 30 34 i) 42 46 50 53 57 61 65

Temperature - TO [°C]

P5/4 DMA kiivka E’, E”’, druhé méreni PLLA L130

Tan Delta [

[MPa]

En



E [MPa]

E' [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

2213.105 ; ; : : : 1.98
2018.354 - | |.78
ABZRBO3 - oo oommmmmmmbemmne oo |1.58
ABZBBAZ - - - -o--ommmhe e e |1.39
A0 - o e e e e 1.19
1239.350 - +1.00
LT R B et S R RGGREeEE R EEE Rt P TP -|u.80
LT Tt T e L TR TR PR -to.51
B DB - - - o- o |4
AB0.345 1 - --- oo mmmmme e nh oo L Jo.21
269.594 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ . 0.02
28 N 35 39 42 46 50 64
Temperature - T0 [C]
P5/5 DMA krivka E*, tand, prvni méreni PLLA/10Km
FFT data evaluation E/G’ - E/G"
2212513 ; : i 54.634
1980.774 1-992.991
1749.034 1-531.349
1517.294 |-469.706
L et e T B SRSITEY CREFTTERRRRRRIY SRR Ao -408.064
LT R e e SGaReel RETEEERESER S SR LPRLEEREEEEERE SERERERRERRE Rt SEREEt SEFAREN | 346.421
L7 T T s e T S e S ECRREEE - |-284.779
oL T S S et SEEE R T R RIS 1223136
L s ST S B et S T I 161.494
LT R e R RGGRLGERE SEETERTSREERSRR S ELLEPIEAPEEES TRt | 99.851
U u t T T \ t . 38.209

28

T
kil 35 39 42 46 50 53 57
Temperature - TD [FC]

P5/6 DMA krivka E’, E”’, prvni méreni PLLA10Km

64

Tan Delta []

E" [MPg]



E [MPa]

E' [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

2476.825 14.51
'-h\“"\
2270126 [-13.06
2063427 [11.61
1896.728 -10.16
1650.029 18.71
1443.330 -17.26
1236.6314-- --19.81
1029.932 +-4.36
823.233 2.91
616.534 [-1.46
409.835 0.01
28 46 64
Temperature - TD ['C]
P5/7 DMA krivka E*, tand, druhé méreni PLLA10Km
FFT data evaluation E/G' - EAG"
2476.521 . 824.664
2214101 (744.363
1951.681 | 664.061
1689.262 |-583.760
1426.842 -503.458
1164.422 [-423.157
902.002 [ 342.856
639.582 --1-262.554
377.162 [182.253
114.742 -1-101.951
21.650
64

46
Temperature - TD [FC]

P5/8 DMA kiivka E’, E”', druhé méreni PLLA/10Km

Tan Delta []

E" [MPa]



E [MPq]

E' [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

2720535 : : : : : : : : 477
2479.005 | ‘ oo ,,,,,,,,, L s N0
7773 [ O ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, |
1996215 | - - L N L3
1754.775 e oo oo b b o o ‘ 286
1513.335 - 8 S O OO U U AUt B 230
1271.895 ] - B P A G ik A S S Sl s e F1.91
1030.455 - .. A B - i i E L l1.43
789.015 | P - T e e e ———— ; Lo.96
547,575 . 5 rrrrrrrr L o4s
306.135 ‘ ‘ ‘ ‘ - - ‘ 0.0
P » 3 1 M 47 51 55 59 62 66
Temperature . T0 [C]
P5/9 DMA krivka E*, tand, prvni méreni PLLA/IKm
FFT data evaluation E/G’ - E/G"
e e 859,174
—H\‘—*—"—“——‘*-—.‘

2426228 | 726.035
2132434 | 592899
1838.041 | 459.763
1543.947 | 326 627
1249853 H193.491
955.760 | 60,354

661665 {72m2
367572 { 205918

73479 [--339.054

66

47
Temperature - T0 [*C]

P5/10 DMA kifivka E’, E"’, prvni méreni PLLA/I1Km

Tan Delta []

E" [MPa]



E [MPg]

E* [MPa]

2074.054

FFT data evaluation E/G - Tan delta

.93

1900.105

!

1726.157

1552.208

1378.260

1204.311

1030.363 1

856.414

682.466

508.517

334.569 - -
28 32 36 39 43 47 54
Temperature - T0 [°C]
P5/11 DMA kiivka E* tand, druhé méreni PLLA/1Km
FFT data evaluation E/G’ - E/G"

2074.029 ; 57.063
1822.571 | |-590.582
AGTAAT - oo oo oo m oo | 524.100
1319.656 |-457.619
1068.199 1-391.138
816.741 | 324.657
565.284 |-258.176
313.826 -1-191.694

62.369 [125.213
-189.089 |-98.732

i

28

36 39 1 a7
Temperature - T0 ['C]

51

54

P5/12 DMA kiivka E’, E”’, druhé méreni PLLA/IKm

Tan Delta []

[MPa]

E"



E [MPa]

E' [MPa]

2252.021

18.42

2098.474

1864.928

1671.381

1477835

1284.288

1090.742

897.195

703.649

510.102

FFT data evaluation E/G - Tan delta

[ 16.58
|-14.74

[12.89

[-11.05

19.21

|-9.92

|3.68

T T T T 0.00

316.56 T

n

T
35 39 43 a7 51 54 58 62 66
Temperature - T0 ['C]

P5/13DMA kiivka E*, tand, prvni méreni PLLA/1Kp

FFT data evaluation E/G' - E/IG"

225151 R S 777.533
-WMW
1965.897 - | 686.633
1680.284 -~ [-595.732
1394.670 -~ |-504.831
1109.056 - - [413.931
B23.442 ¢ -- [-323.030
537.8291-- --f23z.129
252.215 - HH141.229
33.399%-- [ 50.328
/‘mew
BAGUAZ - o mmmm e 40573
27 N 35 39 43 a7 a 54 a8 62 66

Temperature - T0 [FC]

P5/14 DMA kifivka E', E"', prvni méreni PLLA/IKp

Tan Delta []

[MPa]

e



E [MPa]

E' [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

2096.596 38.59
1918.406 | - 3473
1740.217 30.87
1562.027 27.m
1383.838 23.15
1205.648 19.29
1027.459 15.43
849.269 11.57
671.079 7.1

192.890 3.85

314.700 T T T T T T T T * 002

27 31 35 39 43 47 50 54 58 62 66
Temperature - TD [°C]
P5/15 DMA krivka E*, tand, druhé meéreni PLLA/IKp
FFT data evaluation E/G' - E/G"

2096.574 : : : 714.160
1827.671 | 639.585
1550.768 565.010
1289.865 190.434
1020.962 415.859
752.059 341.284
48315 |-266.708
214.253 -f192.133

54.650 {17558
323.553 | 42.983

- - - - - - - -

27

T
kil 35 39 43 47 50 54 58 62
Temperature - TD ['C]

P5/16 DMA kiivka E', E"’, druhé méieni PLLA/1Kp

66

Tan Delta [

E" [MPa]



E [MPa]

E* [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

1773.873

1611.356

1448.840

1286.323

|-0.89

[-0.80

[-0.70

1123.806 |-0.60
961.290 |-0.51
798.773 [0.41
636.256 |-0.32
473.739 |-0.22
31223 }0.12
148.706 u u U 3 t U t 0.03

29 32 35 37 40 43 46 49 52 55 58
Temperature - TD [FC]
P5/17 DMA krivka E*, tand, prvni méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
FFT data evaluation E/G' - E/G"
1772404 . - - y - . 201.366
W: h h h

1603.358 | 186.048

1434.312 |-170.730

1269.269 -H199.412

1096.219 1-140.093
927173 [124.775
758.126 |-109.457
589.080 1 [94.139
420.034 |-78.820
250,987 [ 63.502

81.941 \ | | \ \ \ | | \ 48.184
29 32 35 37 40 43 46 49 52 55 58

Temperature - T0 [°C]

P5/18 DMA krivka E', E”', prvni méreni PLLA/PLLA-9-MAH(5)/10Km

Tan Delta []

E" [MPa]



E [MPa]

E' [MPa]

1.26

S FFT data evaluation E/G - Tan delta

2043.989

1831868 - P P o | P P N P : f1m
19747 { - _—_— » __— : - o _— | /u.ss
1407 627 { - oo ene e S - S | . S S | / --o.76

: : : : / Lo.64

,,,,,,,,,,,, R ERE]

s T e prom N i
L R S L e S B / {051
TI.264 - wommeneee S - S | . e o) j ---{0.39
559,144 rrrrr rrrrrrrrr e —tozr
347023 en oo e o e R e R : —--{o.14
134,902 ] : : ; ; 0.02
29 32 35 38 # 44 47 50 53 56 59
Temperature - T0 [C]
P5/19 DMA kifivka E*, tand, druhé méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km
I FFT T;Iata evalua:tion E/G" - FIG“ —_—
2034173 | 236.154
1812.807 | 215.254
1591441 }194.355
1370075 SRS SO SRR S 173.455
L L e S SEEELELE - 152,595
927,343 { - 131.655
LT e AR T STRTIEN SRR H10.756
T T T RTCTE T EERERRR 89,856
T T R T T S e SR S | 68.956
41.879 1 : T . 48.056
29 2 5] 8 41 44 47 50 53 56 59

Temperature - TD [FC]

P5/20 DMA krivka E', E”', druhé méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/10Km

Tan Delta []

E" [MP4]



E [MPa]

E' [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

1777340 1.86
17 S S S ] | 168
T T O S S S S L 149
11 0 S . Y ,,,,,,,,,,,,,,,, | 131
L P [ B B R F1.12
961782t - . | rrrrrrrrr | rrrrrrrrr o\ rrrrrrrrrrrrrrrr lo.04
L : Y Bl B il i / 0.75
L e —————---» e B . .56
72047
309335
145273 ; “—‘ i ; : - . - - 0.01
E 2 33 36 39 3 1 1 53 56 59
Temperature - T0 [°C]
P5/21 DMA krivka E*, tand, prvni méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp
FFT data evaluation E/G' - E/G"
1776.901 : : : 206.222
B Y - lh il tiii iyl A I .—..———§iuai ittt iilB-p 187102
[ZIT XL N S e e /\/j-m.asa
1225237 ----- - _ 3 ------- ] _— 1 148.863
L e e—-_—e—— - et i A A sl . A L 1129.744
857.462 beeeeeeneen eeeeenenad B T TTRITPR LR SRR H110.624
[ ————————-—a—__-lh-—.-- i -.-=H$ liiivii €I lIih'ihnn’:-o 191,505
B ... - -—i—e—_e-e___e—e—-__i i .- B bi i 172,385
L B S, A AN e -  E - A EEE-HFLPL | 53,266
121810 131146
; - - - - ; - - 15.027
] 2 33 36 39 I 19 53 56 9

43
Temperature - TD [C]

P5/22 DMA kiivka E’, E"", prvni méreni PLLA/PLLA-Q-MAH(5)/1pKp

Tan Delta []

E" [MPa]



E [MPa]

E' [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

1763.74 1.05
1600.346f - l0.95
1436.945 - l0.84
1273545 - lo.7a
LLETRTTE e 0.63
946,743 4 -+ lo.53
783343 oo 0.43
619.942-4 - lo.32
456,541 4 -+ --nee o0 0.22
293,044 4o lo.12
129.740 ? 7 T T T T T T T 0.01
2% 30 3 36 40 I} 46 50 53 56 60
Temperature -T0 [C]
P5/23 DMA kiivka E*, tand, druhé méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp
FFT data evaluation E/G" - E/G"
1763.357 SEE S 233575
T —
.M
|
L T S N e RCEEty TR 212.456
LT 7 e S B hal Mt LCIEEE SRR 191337
LB L T R Rt T S B el UTEELLIEREL o SEEREE s 170.218
LT Rt ey S S PR R PP o ER R FEPRPORPRPON SER \ 149,099
L L L R L S \ 127.980
TA4AST |- 106.861
L T S L ERCE RPN SRR 85.742
LT T L (anTRl ST EREE RPN SRR 4.623
LT T T ﬁ’/_/—// rrrrrrrrrrrrrrrrrrrr \ 43.504
64.690 22.385
26 30 3 36 40 4 46 50 53 56 60

Temperature -T0 ['C]

P5/24 DMA kiivka E', E*', druhé méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Kp

Tan Delta []

E" [MPa]



E [MPa]

E' [MPa]

FFT data evaluation E/G - Tan delta

29060 1.30
—ﬁ__‘\_‘*—‘_"\-.——-\_
P ——
bh‘—_‘\—k"—‘-\.
1985.486 | - e fre : N R ; . P : Sz
1779.109 | - R B BT e EET MOTTRRIN. S |1.00
L3 L T T T Ear TR TRES SRR R lo.91
L T T T A ¥ TS TTTRFITRES P TP lo.7a
LT T T e . TETERIITRES SRS SRR l0.65
LR ] EE T . S D - - - los2
L N I l0.30
Lo T T 1 P RTRRE l0.26
L L T L P TRNL lo.13
128.070 ; . T T T T - - - 0.00
28 3 3 77 Y] 4 47 50 53 56 59
Temperature - T0 ['C]
P5/25 DMA krivka E*, tand, prvni méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km
FFT data evaluation E/G" - E/G"
291056 T———— : : : 231.909
1977.808 209.447
1763.760 \ 186.985
1549.712 \ 164.523
1335.663 \ 142.061
1121615 119.599
907.567 \ 97.137
693,519 74.675
179.471 \ 52.213
265.422 \ 29.751
7.289

513714 T : T i T
28 kil 34 37 41 44 47 a0 a3 56
Temperature - T0 [FC]

P5/26 DMA kiivka E’, E”', prvni mereni PLLA/PLLA-Q-MAH(5)/1Km

59

Tan Delta []

E" [MPa]



E [MPa]

E' [MPa]

2104.191

135

FFT data evaluation E/G - Tan delta

\-\

1904.065

1703.939

1503.812

1303.686 4

1103.560 |
903.434
703.308 |-
503.182 ]
303.056 |
- 3:1 351 3:7 4:1 4;4 4;7 551 514 5; P
Temperature -T0 PC]
P5/27 DMA kiivka E*, tand, druhé méieni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km
R FFT data evaluation E/G' - EIG" i
1893.822 k_jk 225810
1685.873 \ 208.177
1477924 \ 190544
1269.975 \ 172,911
1062.027 \ 155.278
854.078 \ 137.645
646.129 \ 120.012
438.180 \ 102.379
230231 84747
e 311 314 3;' 451 1 7 51 5 57 w

Temperature - T0 [C]

P5/28 DMA kiivka E’, E”', druhé méreni PLLA/PLLA-g-MAH(5)/1Km

Tan Delta []

E" [MPa]



Piiloha 6: Vysledky dynamicko-mechanické analyzy

E’ [MPa] E”’ [MPa]
Teplota
Vzorek [°C] prvni druhé prvni druhé
méreni méreni méreni méreni
30 1810 2700 63 35
PLA L 130
50 1700 2500 77 58
30 2170 2100 32 10
PLLA/1Kp
50 2130 1970 3 29
30 2680 2010 71 14
PLLA/1Km
50 2590 1980 54 37
30 1760 2250 83 72
PLLA /10Km
50 1380 1770 112 140
30 1770 1750 22 38
PLLA/PLLA-g-MAH(5) / 1Kp
50 1500 1500 78 74
0 2180 2090 46 110
PLLA/PLLA-g-MAH(5) / 1IKm
0 1820 1820 142 129
30 1760 2250 83 72
PLLA / PLLA-g-MAH(5) / 10Km
0 1380 1770 112 140

P6/1 Hodnoty rediné a imagindarni slozky komplexniho modulu pruznosti v tahu z obou méreni

E* [MPa tan o |-
Teplota [ ] l

Vzorek [°C] prvni druhé prvni druhé
méreni méreni méreni méreni

30 1810 2700 0,03 0,01

PLA L 130
50 1700 2500 0,05 0,02
30 2170 2100 001 0,00
PLLA/1Kp
50 2130 1970 0,02 0,01
30 2680 2010 003 0,01
PLLA/1Km
50 2500 1980 0,02 0,02
30 1760 2250 0,05 0,03
PLLA /10Km

50 1390 1780 0,08 0,08
30 1770 1750 0,01 0,02
50 1510 1510 0,05 0,05
30 2180 2100 0,02 0,05
50 1820 1830 0,08 0,07
30 1760 2250 0,05 0,03
50 1390 1780 0,08 0,08

PLLA / PLLA-g-MAH(5) / 1Kp

PLLA / PLLA-g-MAH(5) / 1IKm

PLLA / PLLA-g-MAH(5) / 10Km

P6/2 Hodnoty komplexniho modulu pruznosti v tahu a ztrdatového cinitele 7 obou mérent



