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RESUMO

Neste trabalho foram avaliados os efeitos de aditivo modificador térmico (MT), aditivo
modificador de impacto (MI) e tratamento de recozimento nas propriedades térmicas e
mecanicas do poli(dcido latico), PLA. As propriedades térmicas foram avaliadas por meio de
ensaios de temperatura de deflexdo térmica (HDT) e ponto de amolecimento Vicat e a partir de
curvas de calorimetria diferencial de varredura (DSC) de cada composicdo testada. As
propriedades mecanicas foram avaliadas a partir de ensaios de resisténcia a tracdo. As alteracdes
morfolégicas na estrutura cristalina das amostras também foram analisadas por andlise de
difracdo de raios—X. O uso dos aditivos propostos ndo se mostrou vidvel para o aumento da
temperatura de deflexdo térmica (HDT) e do ponto de amolecimento Vicat do PLA estudado.
Estas propriedades mostraram-se sensiveis ao aumento do grau de cristalinidade que aumentou
de 3% do PLA puro para aproximadamente 12% do PLA modificado, porém nao foi suficiente
para promover as melhorias esperadas. O tratamento de recozimento foi mais efetivo que os
aditivos promovendo aumento no grau de cristalinidade para valores de até 44% e elevou os
valores de HDT em torno de 10°C e de Vicat em mais de 70°C. A temperatura de transicdo
vitrea, Tg, foi pouco alterada, sendo observados uma tendéncia de reduc@o pela presenga dos
aditivos e um discreto aumento pelo recozimento. A cristalizacdo a frio do PLA foi acelerada
pelo aditivo nucleante e totalmente eliminada pelo tratamento de recozimento. O moédulo de
elasticidade apresentou aumento significativo pela adicdo dos aditivos testados, o que ndo foi
observado para a resisténcia a tracdo e para o alongamento. O recozimento também foi
significativo, porém, diferentemente do esperado, causou reducdo em todas as propriedades
mecanicas. A maior cristalinidade observada deveria ter aumentado o moédulo elastico, bem
como a resisténcia a tracdo, o que ndo ocorreu por uma possivel degradacdo causada pelas
condi¢des empregadas no tratamento térmico. As modificagcdes no estado cristalino também
foram acompanhadas pela alteracao na transparéncia das amostras e por difracdo de raios-X que
identificou a predominancia da fase a, caracterizada por uma célula unitaria ortorrdmbica. Para
potenciais aplicacdes industriais os teores adequados de aditivos e uma andlise detalhada do
processo sdo necessdrios, incluindo-se o tempo e temperatura de resfriamento durante o processo

de moldagem, para que o material final possa apresentar as propriedades desejadas.
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ABSTRACT

This work evaluated the effects of a thermal modifier additive, an impact modifier
additive, and an annealing treatment over the thermal and mechanical properties of the poli(lactic
acid) (PLA). The thermal properties were evaluated through heat deflection temperature (HDT)
and Vicat softening point measurements and through differential scanning calorimetric (DSC)
curves of each tested composition. The mechanical properties were evaluated through tensile
strength measurements. Morphological changes in the crystalline structure of the samples were
also analyzed through X-ray diffraction. The use of the proposed additives was not feasible to
increase the heat deflection temperature (HDT), and the Vicat softening point of the studied
PLA. These properties were sensitive to the degree of crystallinity that was increased from 3% of
the pure to around 12% of the modified PLA, but was not sufficient to promote the expected
improvements. The annealing treatment was more effective than the additives and promoted an
increasing of the degree of crystallinity to values up to 44%, it also increased the HDT values in
approximately 10°C and the Vicat in more than 70°C. The glass transition temperature, Tg, was
slightly altered, being observed a tendency of reduction by the presence of additives and a minor
increase by the annealing treatment. The cold crystallization of the PLA was accelerated by the
nucleating additive and completely eliminated by annealing treatment. The modulus of elasticity
was significantly increased by the addition of the tested additives, but not for the tensile strength
and the elongation. Annealing was also significant, however, unlike the expected, caused a
reduction in all the mechanical properties. The higher crystallinity observed should have
increased the elastic modulus and the tensile strength, which did not occur because of a possible
sample degradation caused by annealing treatment conditions employed. Changes in the
crystalline state were also accompanied by changes in the transparency of the samples and
through X-ray diffraction where it was identified the prevalence of the a phase, characterized by
an orthorhombic unit cell. For potential industrial applications the appropriate levels of the
additives and a detailed analysis of the process is required, including time and temperature of

cooling during the molding process, so that the final material can offer the desired properties.
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1-INTRODUCAO

H4 mais de 50 anos os polimeros sintéticos comegaram a substituir materiais naturais em

praticamente todas as dreas e hoje sdo parte indispensdvel de nossas vidas (MUELLER, 2006).

As propriedades mecanicas e térmicas destes materiais permitem variadas aplicagcdes nas
mais diversas dreas. Aproximadamente 30% dos plasticos sdo utilizados na industria de
embalagem para produtos alimenticios, cosméticos, farmacéuticos, detergentes e quimicos.
Atualmente mais de 140 milhdes de toneladas de plasticos s@o produzidas anualmente (SHAH et.

al., 2008).

Os plésticos provaram ser resistentes ao ataque microbiano, ja que neste curto periodo de
existéncia na natureza a evolucdo ndo desenvolveu nenhuma estrutura enzimdtica capaz de
degradar os polimeros sintéticos. O aumento acentuado na produgdo de pldsticos nas dltimas
décadas em combinacdo com sua durabilidade geram problemas cada vez maiores em relacdo ao

lixo e ao gerenciamento de residuos (MUELLER, 2006).

A chamada polui¢do branca, proveniente dos plasticos, vem chamando a atencdo da
midia e do publico e os biopldsticos, ou plasticos biodegraddveis, estdo preparados para

desempenhar um grande papel como um substituto vidvel.

A produgdo global de pldsticos continua sendo dominada pelos polimeros sintéticos
baseados em petréleo. Mas, fatores ambientais e preocupagcdes econdmicas associados a
eliminac¢do de residuos e aumento dos custos de producdo do petrdleo resultante da redugdo das
reservas mais acessiveis, tém tornado os polimeros biodegraddveis economicamente atrativos

(NAMPOOTHIRI et. al., 2010).

A degradabilidade dos plasticos depende da estrutura quimica do material e da
constituicdo do material final, e ndo apenas da matéria-prima utilizada para sua producdo.
Plasticos biodegraddveis podem ser baseados em resinas naturais ou sintéticas. Plasticos

biodegradaveis naturais sdo baseados principalmente em recursos renovaveis e podem ser tanto



produzidos naturalmente quanto sintetizados. Os recursos renovaveis podem ser polissacarideos
(amido, celulose, lignina, etc.), proteinas (gelatina, 13, seda, etc.), lipideos (gorduras e 6leos),
poliésteres produzidos por plantas ou microorganismos, como os polihidroxialcanoatos),
poliésteres derivados de mondmeros bioderivados, como o poli(dcido litico) e diversos outros
polimeros como borrachas naturais, compodsitos, etc. Pldsticos sintéticos de fontes ndo-

renovaveis sao baseados em petréleo (NAMPOOTHIRI ez. al., 2010).

Muitos plésticos biodegraddveis naturais sao misturados com polimeros sintéticos para
produzir plésticos que atendam requisitos funcionais. O poli(4cido glicdlico), a policaprolactona,
o polihidroxibutirato e o proprio poli(acido latico) sdo comercialmente disponiveis para liberacao
controlada de medicamentos, compdsitos implantdveis, pecas para fixacdo dssea, sistemas de
liberacao controlada de pesticidas e fertilizantes entre outras aplicacoes (NAMPOOTHIRI et. al.,
2010).

Os poliésteres tém um papel predominante como plésticos biodegradaveis devido as suas
ligacdes éster potencialmente hidrolisdveis (NAMPOOTHIRI et. al., 2010). O poli(4cido lético),
PLA, é uma alternativa econdmica e sustentdvel aos produtos derivados de petréleo ja que os
lactideos dos quais ele é produzido podem ser produzidos em grande escala por fermentacao

microbioldgica de sub-produtos agricolas (JOHN et. al., 2006).

A producdo do PLA apresenta inimeras vantagens: pode ser obtido de fontes agricolas
renovaveis, sua producdo consome quantidades considerdveis de didxido de carbono, prové
significativa economia de energia, € reciclavel e compostavel, e € uma alternativa para ajudar a
melhorar a economia nas propriedades agricolas (AURAS et al., 2004). Porém, este material
puro apresenta algumas limitagdes importantes de aplicacdo e por isto sdo encontrados na
literatura varios estudos para melhorar suas propriedades fisicas e mecanicas tais como

flexibilidade, resisténcia ao impacto e processamento (NAMPOOTHIRI ez. al., 2010).

Embalagens termoformadas sdo produzidas em grande quantidade e a possibilidade em
produzi-las com um polimero biodegraddvel seria de grande relevancia do ponto de vista

ambiental. Porém uma limitac@o para esta aplicac@o estd na falta de estabilidade térmica do PLA



durante seu uso, e embalagens feitas com este material podem apresentar deformagdes mesmo

quando submetidas as temperaturas de transporte.

Esta proposta de trabalho foi criada a partir de um problema real na industria de bens de
consumo e visa avaliar o poli(dcido léatico), PLA, e alguns aditivos comerciais de modo a se
encontrar uma formulacdo com estabilidade dimensional térmica adequada para a utiliza¢do
deste polimero como material de embalagem termoformada para produtos de consumo. A
escolha do PLA deu-se devido a necessidade crescente da industria em substituir os materiais
plésticos convencionais por polimeros biodegradédveis evitando ou reduzindo assim a chamada

polui¢do branca e a dependéncia de materiais de fontes ndo-renovaveis.

O objetivo do trabalho foi o de estudar as alteragdes na temperatura de deflex@o térmica
(HDT) e no ponto de amolecimento Vicat (VICAT) do PLA a partir de modificacdes no
polimero baseadas em dois tipos de aditivos e submetido a um tratamento de recozimento.
Paralelamente também foram estudadas as propriedades mecanicas e a influéncia destes aditivos
e do recozimento nas temperaturas de transicao vitrea (Tg), de cristalizacdo (Tc) e de fusdo (Tm)
nos sistemas, pois o comportamento térmico do PLA € descrito como altamente sensivel a

histéria térmica e as condicdes de processamento (PANTANI ef al., 2010).

Considerando que a distor¢do sob o efeito da temperatura estaria ocorrendo em
temperaturas proximas a Tg do PLA, que € descrita ocorrer tipicamente de 50°C a 80°C (AURAS
et al., 2004), e que o grau de cristalinidade também poderia ser um fator predominante para este
efeito buscou-se no mercado um aditivo nucleante para agir como modificador térmico. Um
modificador de impacto também foi considerado para atuar de maneira a flexibilizar as cadeias
reduzindo o nivel de tensionamento nas embalagens e com isto diminuir o efeito de distor¢ao
pelo aquecimento das embalagens em uso, além de potencialmente ajudar a manter a

transparéncia.



2 - REVISAO DA LITERATURA

2.1- 0 ACIDO LATICO

O mondmero do PLA, o 4cido latico, ou 4cido 2-hidroxi-propionico, CH;-CHOHCOOH,
€ um dos principais membros da familia dos acidos carboxilicos devido as suas aplicagdes na
inddstria de alimentos, farmacéutica, cosmética entre outras. E usado como preservante e
acidulante na industria alimenticia, como controlador de pH na producio de vinho, € utilizado na
producdo de queijos. Seus sais de calcio, sodio, potéssio, zinco, ferro, etc. t€m aplicacdo na

industria farmacéutica, cosmética e alimenticia, entre outras aplicacdes (JOHN et. al., 2006).

O é4cido latico € um dcido orgénico de ocorréncia natural que pode ser produzido por
sintese quimica ou por fermentacdo. A sintese quimica pode ser realizada por diferentes
processos como hidrolise da lactonitrila por dcidos fortes, degradagdo de agucares catalisada por
bases, oxidacao de propileno glicol, reacdo de acetaldeido, monéxido de carbono e 4gua em altas
temperaturas e pressoes, hidrélise do dcido cloro-propidnico e oxidacdo do propileno com 4cido

nitrico (NAMPOOTHIRI ez. al., 2010).

O interesse na producdo fermentativa se da pelos aspectos ambientais e de uso de
recursos renovaveis ao invés de derivados de petréleo. Além disso, a producdo por fermentacio
tem vantagens como baixo custo de substratos, baixa temperatura de produgdo, baixo consumo

de energia e alta especificidade (JOHN et. al., 2006).

Em relacdo a alta especificidade, o dcido latico existe em duas configuracdes opticamente
ativas, os isomeros L-acido ldtico e D-acido latico (Figura 1). Os dois isomeros sdo produzidos
em sistemas fermentativos bacterianos. Os mamiferos produzem o &cido latico naturalmente,
porém apenas o isdmero L-4cido latico. (AURAS et. al., 2004) Estas configuracdes espaciais vao

determinar a arquitetura final do polimero e influenciardo diretamente em suas propriedades.
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Figura 1 — Estruturas quimicas do L- e D- 4cido l4tico.

(adaptado de AURAS et. al., 2004)

A fonte de carbono para a fermentacdo pode ser de aguicar na sua forma pura (glucose,
sucrose, lactose, etc.) ou materiais que contenham agucar (melagos, soros, bagaco de cana de
acucar ou mandioca, amido de batata, tapioca, trigo ou cevada, etc.) (NAMPOOTHIRI et. al.,
2010).

2.2- 0 POLI (ACIDO LATICO), PLA

2.2.1- POLIMERIZACAO

O PLA pode ser polimerizado pela condensacdo direta do 4cido ldtico ou pela
polimerizacdo por abertura de anel do dimero ciclico (lactideo) (Figura 2). Como a condensacdo
direta € uma equacdo de equilibrio, a dificuldade na remocao da dgua nos estigios finais da

polimerizacdo € um fator limitante para a obtencao de grandes pesos moleculares.
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Figura 2. Rotas de polimerizacdo do poli (4cido latico)

(adaptado de MOHANTY et. al., 2005)

A maioria dos trabalhos tem focado na polimerizacdo por abertura do anel do lactideo
embora outras abordagens, como destilacdo azeotrdpica para direcionar na remocdo de dgua no

processo de condensagdo direta, tém sido avaliadas (MOHANTY et. al., 2005).

A Cargill Dow LLC patenteou (U.S. Patent 5,142,023, 1992; U.S. Patent 5,247,058,
1992; U.S. Patent 5,247,059, 1993; U.S. Patent 5,258,488, 1993; U.S. Patent 5,274,073, 1993;
U.S. Patent 5,357,035, 1994; U.S. Patent 5,484,881, 1996) um processo continuo de baixo custo
para a producdo de polimeros do dcido latico (MOHANTY et. al., 2005).

A partir da fermentagdo da glicose, o (D)-4cido lactico ou (L)-4cido lactico ou uma
mistura dos dois sdo pré-polimerizados para se obter um poli(4cido ldtico) intermedidrio de baixa
massa molecular, que é entdo, sob baixa pressao, cataliticamente convertido em uma mistura de
lactideos estéreo-isomeros. O lactideo, o dimero ciclico do 4cido l4ctico, € formado pela
condensac¢do de duas moléculas de 4cido latico da seguinte forma: L-lactideo (duas moléculas de
L-acido lactico), D-lactideo (duas moléculas de D-acido lactico) meso-lactideo (uma molécula de

L-4cido lactico e uma molécula de D-4cido lactico) (Figura 3) (AURAS et. al., 2004).
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Figura 3 — Estruturas quimicas do LL-, meso- e DD lactideos (p.f. € o ponto de fusdo).

(adaptado de AURAS et. al., 2004)

Ap6s a destilagdo a vacuo do 4cido latico, o PLA de alto massa molecular com pureza
Optica e com unidade de controle constitucional -[OCH(CH3)CO-O-CH(CHj3)-CO]- é formado
pela polimerizacao por abertura dos anéis dos lactideos. A polimerizagdo por abertura dos anéis
pode ser catidnica, iniciada por &4cido metil-trifluoro-metano-sulfénico ou éacido trifluoro-
metano-sulfénico, ou anidnica, iniciado pela reacdo nucleofilica do anion com a carbonila, com
subseqiiente dissociacdo acila-oxigénio e com o uso de um catalisador organo-estanho,

eliminando completamente o uso de solventes prejudiciais ao meio ambiente.

Depois de completada a polimerizacdo, qualquer mondmero residual é removido a vacuo
e reciclado para o inicio do processo. A Figura 4 mostra a unidade constitucional do polimero de
PLA. As Figuras 5 e 6 mostram o Esquema da producio de PLA via pré-polimero e lactideo € o

processo sem solvente para preparagdo do poli(4cido latico) (MOHANTY et. al., 2005).

Figura 4 — Unidade constitucional do poli (acido latico).

(adaptado de AURAS et. al., 2004)
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Figura 6. Processo sem solvente para preparacao do poli (acido latico)

(adaptado de MOHANTY et. al., 2005)



2.3 - PROPRIEDADES DO PLA

O PLA se polimeriza em forma de hélice, com uma célula unitdria ortorrombica
(NAMPOOTHIRI et. al., 2010). As propriedades do PLA sdo determinadas pela arquitetura do
polimero (composi¢do estereoquimica da cadeia polimérica) e pela massa molar, que €

controlada pela adi¢do de compostos hidroxilicos (AURAS et. al., 2004).

A temperatura de transic@o vitrea, Tg e temperatura de fusdo cristalina, Tm, sdo afetadas
pela composicdo estereoquimica, estrutura primadria, histéria térmica, e pela massa molar. E
como para outros polimeros, as propriedades do PLA sdo dependentes das suas temperaturas de
transi¢do para propriedades comuns como massa especifica, capacidade térmica, e propriedades

mecanicas e reoldgicas (MOHANTY et al., 2005).

De modo geral, a relacdo entre Tg e a massa molar pode ser representada pela equagdo de

Flory-Fox (Equagdo 2.1):

T =_"8 (Equacao 2.1)

onde T,” é a Tg para peso molecular infinito, K é a constante representando o volume livre em
excesso das terminacdes das cadeias poliméricas e Mn € o peso molecular numérico médio. Os

. - . 4
valores reportados na literatura de Tgw e K sdo aproximadamente 57-58°C e (5,5-7,3) x 107,

respectivamente (LIM et. al., 2008; JAMSHIDI et. al., 1988).

A relagdo entre Tm e o teor de meso-lactideo pode ser dada de modo aproximado pela

Equacao 2.2:
T,= 175°C-300 W, (Equagao 2.2)
onde Wm € a fracao de meso-lactideo e 175°C € a temperatura de fusdo do PLA 100% L-lactideo

(LIM et. al., 2008 apud WITZKE, 1997). Valores tipicos de Tm para o PLA ficam na faixa de

130 a 160°C. A redugdo da Tm com o aumento do teor de meso-lactideo tem implicagdes



importantes ja que ajuda a aumentar a janela de processamento, reduzir a degradacao e reduzir a

formacao de lactideos.

A capacidade térmica de PLAs (Cp.iquido, J/K.mol) pode ser representada pela Equagado

2.3:

Cp—liquido = 120,17 + 0,076.T (Equagﬁo 23)

onde T € a temperatura em Kelvin (K)-(LIM et. al., 2008 apud PYDA et. al., 2004).

Os homopolimeros D-polilactideo ou L-polilactideo e copolimeros com grandes
percentagens de D- ou L-lactideo apresentam estrutura muito regular e desenvolvem uma fase
cristalina. De modo geral, os PLAs podem ser amorfos ou semicristalinos a temperatura
ambiente, dependendo das quantidades de L-, D- e meso-lactideos na sua estrutura. PLA pode

ser produzido totalmente amorfo ou com até 40% de cristalinidade (AURAS et. al., 2004).

Para os PLAs amorfos a temperatura de transi¢do vitrea (Tg) determina a temperatura
maxima de uso para a maioria das aplicacdoes comerciais. Para os PLAs semicristalinos tanto a
Tg (~58°C) quanto a temperatura de fusdo (Tm), 130°-230°C dependendo da estrutura, sdo
importantes para determinar as temperaturas de uso nas vdrias aplicacdoes (MOHANTY et. al.,

2005).

Na técnica de polimerizacdo por abertura do anel, os lactideos (dimeros) sao formados
pela utilizacdo de iniciadores e catalisadores estéreo-seletivos, portanto as fracdes dos isdmeros
podem ser controladas. A capacidade de controlar a arquitetura polimérica permite o controle
sobre a velocidade de cristalizacdo e, portanto, o grau de cristalizacdo, propriedades mecanicas e
temperaturas de processamento do material. O comportamento de degradacdo também depende

fortemente da cristalinidade da amostra (AURAS et. al., 2004).
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O PLA derivado de 93% ou mais de L-4cido latico pode ser semicristalino, enquanto o
PLA derivado de 50 a 93% de L-4cido latico € estritamente amorfo. A presenca de meso- e D-
lactideos provocam tor¢des na cadeia de arquitetura regular do L-polidcido latico, e estas
imperfei¢cdes moleculares sdo responsdveis tanto pela diminui¢do de velocidade quanto pelo grau

de cristalinidade (AURAS et. al., 2004).

O PLLA, L-poli(dcido lético), produto resultante da polimerizacdo do L-lactideo, tem
uma cristalinidade de aproximadamente 37%, uma temperatura de transicao vitrea, Tg, entre 50-
80°C e temperatura de fusdo, Tm, entre 173-178°C. Devido a microestrutura cristalina regular, o
PLLA e o PDLA (polimero resultante da polimerizacio do D-lactideo) sdo semicristalinos

(NAMPOOTHIRI et. al., 2010).

Para PLA amorfo, a temperatura de transicdo vitrea (Tg) € um dos parametros mais
importantes ja que mudangas acentuadas na mobilidade da cadeia acontecem em temperaturas
acima da Tg. Para PLA semicristalino, tanto a Tg quanto a temperatura de fusdo (Tm) sao

parametros fisicos importantes para prever o comportamento do polimero (AURAS et. al., 2004).

Conforme mostrado na Figura 7, acima da Tg o PLA amorfo muda do estado vitreo para
borrachoso e vai se comportar como um liquido viscoso sob aquecimento. Abaixo da Tg o PLA
tem comportamento vitreo, podendo ser deformdvel até ser resfriado a sua temperatura de
transi¢cdo f3, de aproximadamente - 45°C. A partir desta temperatura o PLA se comportard apenas

como um polimero fridvel, quebradico (MOHANTY et. al., 2005).
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Figura 7. Estados metaestdveis de polilactideos amorfos de alta massa molar

(WITZKE, 1997 apud AURAS et. al., 2004)

Conforme mostrado na Figura 8, acima da Tg o PLA semicristalino muda de estado fragil
para outro mais resistente e dictil. Sob aquecimento vai se comportar como um liquido viscoso.
Abaixo da Tg o PLA tem comportamento fridvel, e deformagdo limitada até resfriado a sua
temperatura de transicdo 3, de aproximadamente -45°C. A partir desta temperatura o PLA se

comportard apenas como um polimero fridvel.
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Tp Tg Tm
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Figura 8. Estados metaestdveis de polilactideos semicristalinos de alta massa molar

(WITZKE, 1997 apud AURAS et. al., 2004)
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A temperatura de deflexdo térmica (HDT, do inglés Heat Deflection Temperature) e a
temperatura de amolecimento Vicat (VICAT) s3o temperaturas nas quais um polimero se
deforma sob a forca de uma determinada pressdo ou carga. S@o fatores importantes para certas
aplicagdes industriais e para uso como embalagens (CANEVAROLO, 2002). Neste trabalho a
HDT e a Vicat sao de especial interesse. A HDT € a temperatura na qual uma barra de ensaio,
sob uma pressao de 1,82 MPa, se deforma em 0,25 mm. A Vicat € a temperatura na qual uma
agulha de extremidade plana penetra o polimero em uma profundidade de 1.0 mm sob uma carga
de 10 N. Tanto a HDT quanto a Vicat sdo medidas tteis para a avaliacdo da temperatura de

servico de um polimero.

2.3.1 - PROPRIEDADES MECANICAS E CRISTALINIDADE

As propriedades mecanicas e a cristalinidade do PLA sdo dependentes da massa molar e
da composicdo estereoquimica do polimero. A composi¢io estereoquimica pode ser controlada
através de teores de D-, L-, D,L- ou meso-lactideo para formar copolimeros randdomicos ou em
bloco, enquanto a massa molar é controlado pela adicdo de compostos hidroxilicos (por exemplo,

acido latico, dgua, dlcoois) (GARLOTTA, 2001).

As propriedades mecénicas do poli(dcido lactico) tém sido estudadas por muitos
pesquisadores (AURAS et. al., 2004). Estudos mostram que a resisténcia ao impacto e a
temperatura de amolecimento Vicat aumentam com a massa molar e com o grau de cristalinidade
(GARLOTTA, 2001). Foram encontrados incrementos da ordem de 20% no médulo elastico de
PLLA comparado com PDLA (menor estéreo-regularidade e portanto menor grau de
cristalinidade) e que a resisténcia ao impacto também foi fortemente influenciada pela

cristalinidade (PEREGO et. al., 1996).

Investigacdo entre as propriedades do poli(98% L-lactideo) e do poli(94% L-lactideo)
mostraram que o maior teor de L-lactideo, que resulta em uma maior estereo-regularidade e,
portanto, maior grau de cristalinidade, contribui para uma maior resisténcia a tracdo, que variou

entre 72 MPa e 84 MPa (AURAS et. al., 2004). Neste mesmo estudo, embora o poli(98% L-
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lactideo) tenha apresentado maior alongamento no escoamento, 5% versus 3%, o poli(94% L-
lactideo) apresentou alongamento na ruptura por volta de sete vezes maior, 78% versus 11%,
indicando uma maior plasticidade deste dltimo. O poli(94% L-lactideo) apresentou maior

modulo eléastico, 2,31 GPa contra 2,11 GPa do poli(98% L-lactideo).

A orientacdo das cadeias quando realizada em baixas temperaturas mostrou aumento na
resisténcia a tracdo do PLLA porém sem aumento significativo da cristalinidade. Ja a orientacio
biaxial simultanea produz filmes de PLA com diferentes graus de cristalinidade com impactos
significativos nas propriedades finais destes filmes (OU e CAKMAK, 2003 apud AURAS et. al.,
2004).

O recozimento do PLLA aumentou a resisténcia a tracao, devido ao aumento na estereo-
regularidade das cadeias e aumentou a resisténcia ao impacto devido aos efeitos de reticulagdo
dos dominios cristalinos. Recozimento a 105°C por 90 minutos resultou em aumento da
cristalinidade do material, determinada por andlise de DSC, onde uma variacdao de entalpia de
cristalizacdo entre 3 J/g a 13 J/g para um material sem o recozimento aumentou para uma
variagdo de entalpia entre 42 J/g a 65 J/g para o material recozido, dependendo da massa molar
do polimero utilizado. Também foi observado que pesos moleculares menores, nas mesmas
condi¢des de recozimento, resultaram em maiores taxas de cristalinidade devido a maior
mobilidade das cadeias. As temperaturas de transi¢io vitrea e de fusdo ndo sofreram alteragcdes
significativas € nem mostraram dependéncia com a massa molar dos polimeros testados. Para
PLLA com peso molecular de aproximadamente 70.000 g/mol, o recozimento resultou em
aumento na resisténcia a tracdo e moédulo de elasticidade de 59 e 3750 MPa, respectivamente,
para 66 e 4150 MPa. A temperatura de deflexdo témica (HDT) aumentou de 55 °C para 66 °C e a
temperatura de amolecimento Vicat de 59 °C para 165 °C (PEREGO ez. al., 1996).

O recozimento para induzir a cristalizagdo do PLA geralmente produz dois picos de
fusdo. No estudo de Yasuniwa et al. (2004) a indugdo da cristalizacdo de PLA amorfo por
recozimento foi realizada em temperaturas entre 75°C e seu ponto de fusdo, e pontos de fusdo
duplos foram encontrados sendo explicados pela ocorréncia de efeitos competitivos de fusdo e

recristalizacdo durante o processo de aquecimento.
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Mais recentemente alguns produtos e estudos vém indicando a possibilidade de aumentos
ainda maiores da HDT e da Vicat em PLA. Um grau de PLA resistente ao calor foi obtido por
modificacdo do PLA convencional por um processo de extrusdo, obtendo-se uma HDT superior a
120°C para o PLA modificado a partir de aditivos patenteados (TANG et. al., 2012). Novos
produtos prometendo altos valores de HDT em PLA também comecaram a ser oferecidos
recentemente. A Corbion Purac oferece blendas de PLA com desempenho de resisténcia ao calor
similares ao poliestireno, polipropileno e poliacrilonitrila-butadieno-estireno (ABS), com valores
de HDT entre 95°C e 120°C (Ficha CORBION PURAC High Heat PLA, 2013). Também a Sulzer
comecou a oferecer PLA de alta pureza com alta resisténcia térmica que também pode ser
trabalhado de modo a apresentar estruturas espaciais que resultam em excelente estabilidade

térmica, com valores de HDT maiores que 180°C (Ficha de PLA Sulzer, 2013).

2.4 - ADITIVOS

A possibilidade da utilizacdo dos plédsticos em intimeras aplicacdes tais como industria
automotiva, setor de eletrOnica, embalagem e producdo de bens de consumos € essencialmente
atribuida a incorporacdo de aditivos as resinas virgens ou recicladas. Os aditivos provém
maneiras de resolver problemas de processamento, limitagdes de desempenho e restricdes de
estabilidade ambiental. Na necessidade continua de facilitar o processamento, melhorar
propriedades fisicas, melhorar durabilidade e atender as novas regulamentacdes ambientais, 0s

aditivos continuam a evoluir e diversificar (BART, 2005).

2.4.1 - AGENTES NUCLEANTES

Agentes nucleantes sdo compostos inorganicos (talco, silica, fibra de vidro, caulim, etc.),
compostos organicos (sais de dcidos mono e policarboxilicos e certos pigmentos) ou poliméricos
(copolimeros etileno/ éster acrilico, PET, etc.) utilizados para aumentar o grau de cristalinidade e

diminuir o tamanho dos cristais ou esferulitos.

15



O aumento no grau de cristalinidade resulta em maior dureza, maior médulo de
elasticidade, maior resisténcia a tracdo e maior tensdo de escoamento em comparagdo com O
material ndo nucleado. As concentracdes a serem incorporadas dependem da quantidade total de
energia superficial fornecida para que o nicleo adquira uma estabilidade energética e possa

iniciar o crescimento do cristal.

Esferulitos menores resultam em melhores propriedades Opticas como transparéncia e
translucidez. Para um mesmo grau de cristalinidade a diminuicdo dos esferulitos implica em um
maior numero de células cristalinas e maior alongamento, maior resisténcia ao impacto € maior

resisténcia a tragao.

O mecanismo exato de nucleacio ainda ndo € completamente conhecido mas para que a
nucleacdo ocorra o agente nucleante deve ter afinidade pelo polimero, sendo que maiores
afinidades resultam em maiores velocidades de nucleacdo. O aditivo deve ser insolivel no
polimero, deve ter um ponto de fusdo maior que o do polimero e ser bem disperso em particulas

pequenas, geralmente de 1 um a 10 um (RABELLO, 2000).

Estudos com compostos organicos que contém grupos hidrazida, como benzoilhidrazida
mostraram efeito nucleante em PLA (KAWAMOTO et al., 2007). Substancias inorganicas,
como as nanoparticulas de BaSO4 e TiO,, na concentracdo em torno de 0,5% aumentaram
significativamente a cristalinidade do PLA (LIAO et al., 2007). TSUJI et al. (2006) estudaram o
comportamento de cristalizagdo isotérmica e ndo isotérmica do PLLA tendo como agente
nucleante pequenas quantidades de PDLA e observaram uma aceleragdo no processo de

cristalizacdo do PLLA e um aumento no niimero de esferulitos.

2.4.2 - MODIFICADORES DE IMPACTO

Um polimero vitreo ou semi-cristalino apresenta baixa resisténcia ao impacto devido a

baixa mobilidade molecular, dificultando os mecanismos de deformacdo, que sdo os
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responsdveis pela dissipa¢do de energia aplicada durante uma solicitagdo mecanica. A presenga
de falhas internas, como vazios, concentram a tensdo aplicada e as trincas se propagam
rapidamente até a ruptura. Com a adicao de modificadores de impacto criam-se mecanismos de
deformacdo capazes de dissipar a energia aplicada que seria, de outra forma, utilizada para

estender falhas ou trincas existentes (LUTZ e GROSSMAN, 2001).

Modificadores de impacto s@o compostos borrachosos com baixa miscibilidade na matriz
polimérica a ser modificada que podem ser incorporados através de mistura mecanica ou por

enxertia com a finalidade de aumentar a resisténcia ao impacto e a tenacidade do polimero.

Devido a baixa miscibilidade, o aspecto geral da matriz polimérica € de uma matriz vitrea
com particulas dispersas de elastomero. O comportamento mecanico do polimero tenacificado
estd diretamente relacionado com esta morfologia. Aspectos como tamanho de particula,

concentracdo e grau de adesdo entre as fases definem a eficiéncia do aditivo.

Para se obter uma mistura com alta resisténcia ao impacto, a temperatura de transicao
vitrea do componente elastomérico deve ser bem abaixo da temperatura ambiente, a borracha
deve formar uma segunda fase, dispersa na matriz vitrea e deve haver uma boa adesdo entre as

fases (RABELLO, 2000).

Africat e Matana (2010) estudaram o efeito do copolimero etileno/acrilato nas
propriedades mecanicas do PLA e observaram grande eficiéncia na tenacificacio do PLA,
demonstrada pelo aumento na resisténcia ao impacto e da ductibilidade e pouca alteracdo no

modulo elastico.

2.5 - BIODEGRADABILIDADE

O PLA degrada principalmente por hidrélise, sob exposicao a umidade. A degradagao
ocorre em duas fases. Primeiro, a cisdo nao-enzimética aleatéria da cadeia nos grupos éster

conduz a uma fragilizacio do polimero com a reducdo da massa molar. Esta etapa é
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impulsionada pela hidrdlise e quebra das ligacdes éster na cadeia polimérica, que € autocatalitica
devido a presenca de grupos finais de 4dcidos carboxilicos. O processo segue uma cinética de
primeira ordem, pode ser acelerada por 4cidos ou bases e é afetada tanto pelos niveis de
temperatura quanto de umidade. Em seguida, o PLA de baixa massa molar pode difundir para
fora da massa do polimero, a massa molar € reduzida até que o 4cido lactico e os oligdmeros de
sejam naturalmente metabolizados pelos microrganismos para produzir di6xido de carbono, dgua

e himus (AURAS et. al., 2004).

H
CHs 0 \(::Hg,(* 0
OH/\WD&AO/ n \_/kOpoly

[;H:i "’j\\gHa (;.»H\'.;

: ol : 0. : Opoly
OH Y RTY H - Y

O CH, @] 0

Figura 9. Hidrdlise e diminui¢do da massa molar do PLA

(AURAS et. al., 2004)

Embora o processo de degradacdo em PLA seja uma simples hidrdlise, a taxa de
degradacdo pode ser afetada por muitos fatores devido a complexidade do sistema de reacao
solido-liquido. A taxa de degradagdo de polimero é determinada por fatores ambientais que tém
influéncia na populacdo microbiana e na atividade de diferentes microorganismos. Umidade,

temperatura, pH, salinidade, presenca ou auséncia de oxigénio e disponibilidade de diferentes
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nutrientes tém efeitos importantes na degradacdo microbiana de polimeros. A degradacdo
também ¢é dependente das caracteristicas quimicas e fisicas do polimero, que incluem
difusividade, porosidade, morfologia, grau de reticulacdo, pureza, reatividade quimica,

resisténcia mecanica e tolerancia térmica (NAMPOOTHIRI ez. al., 2010).

A degradacdo do PLA ¢ descrita como dependente de fatores como massa molar,
cristalinidade, pureza, temperatura, pH, presenca de grupos terminais carboxilicos ou

hidroxilicos, permeabilidade a dgua, e aditivos atuando cataliticamente, que podem incluir

enzimas, bactérias ou cargas inorganicas. (PARK e XANTHOS, 2009).

Embora o PLA possua biodegradabilidade certificada segundo as normas ASTM D-6400
e EN-13432, essas diretrizes apenas avaliam sua degradacdo em até seis meses em condi¢des de

compostagem.

De acordo com a Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) NBR 13591,
compostagem € o processo de decomposi¢do bioldgica da fracdo orgéanica biodegraddvel dos
residuos, efetuado por uma populacio diversificada de organismos, em condi¢des controladas de
aerobiose e demais parametros, desenvolvido em duas etapas distintas: uma de degradagdo ativa

e outra de maturacdo, que € o processo bioquimico de umificagio do extrato organico.

Em lixdes a céu aberto, destino mais provdvel de uma embalagem no Brasil, o material
nao se degradaria rapidamente. Em aterros pode ocorrer degradagcdo anaerdbica, que, ao invés de
gerar gds carbdnico produz metano (CHy), cuja contribui¢do para o efeito estufa é muito mais

intensa.

De forma geral, apesar de seu custo ainda maior que o dos plésticos sintéticos, o uso do
PLA como material de embalagem € uma alternativa tecnicamente vidvel de fonte renovavel ao
petréleo. Porém, com as atuais condi¢des de gerenciamento de residuos no Brasil, o uso do PLA

ainda ndo € uma alternativa para o problema de residuos sé6lidos.
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3 - MATERIAIS E METODOS
3.1 - MATERIAIS

3.1.1 - POLI(ACIDO LATICO) - PLA

O PLA usado neste trabalho é o Ingeo 2002D da Cargill Dow, fabricado pela
Natureworks. O Ingeo 2002D € uma resina termopldstica produzida a partir de recursos
renovdveis anualmente e foi desenvolvida para aplicagcdes que envolvem extrusdo e
termoformagem. Apresenta massa especifica de 1,24 g/cm’, indice de fluidez de 5 a 7 g/10 min a
210°C/ 2,16 kg, teor de D-lactideo de 4-5% e massa molar de 205.000 g/mol. As propriedades

mecanicas do material serdo apresentadas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1- Propriedades mecanicas tipicas do polidcido latico D2002 (Ficha técnica:

NatureWorks PLA Polymer 2002D — APENDICE 1)

Propriedades mecénicas

Resisténcia a Tracdo @ quebra, psi (MPa) 7700 (53) ASTM D882
Resisténcia a Tracdo Rendimento, psi (MPa) 8700 (60) ASTM D882
Modulo de tragdo, kpsi (GPa) 500 (3,5) ASTM D882
Alongamento, % 6,0 ASTM D882
Resisténcia ao Impacto IZOD, ft-1b/in (J/m) 0,24 (12,81) | ASTM D256

3.1.2 - MODIFICADOR TERMICO (NUCLEANTE)

O modificador térmico (MT) foi o Biomax Thermal 300 da DuPont cujos componentes
descritos pelo fornecedor sdo: um copolimero de etileno/acrilato (>40%), n-butil/acrilato
(<0,1%) e cera inerte (<60%), com massa especifica de (),94g/cm3 e ponto de fusdo de 113°C.
Foi desenvolvido para modificagdo do poli (4cido latico) para melhorias nas propriedades
térmicas e de resisténcia para aplicacoes em embalagens e outras aplicacOes industriais. Suas

propriedades tipicas e composicdo sdo mostradas nas Tabelas 3.2 e 3.3.
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Tabela 3.2- Propriedades tipicas do Biomax Thermal 300 (Ficha técnica: DuPont Biomax

Thermal 300 — APENDICE 2)

Fisicas Valores nominais Método(s) de teste
Massa especifica 0,94 g/cm3 ASTM D792 |ISO 1183
Indice de fluidez (190°C/ 2,16kg) | 1200 g/10 min ASTM D1238 | ISO 1133
Térmicas

Ponto de fusido (DSC) 113°C (235°F) ASTM D3418 ‘ ISO 3146

Tabela 3.3- Composi¢do do Biomax Thermal 300 (Folha de seguranca (MSDS — Material Safety
Data Sheet): DuPont Biomax Thermal 300 — APENDICE 3)

Material Numero CAS %

Cera ndo regulamentada --- <60
Copolimero Etileno Acrilato --- > 40
n-Butil Acrilato 141-32-2 <0,1

3.1.3 - MODIFICADOR DE IMPACTO

O modificador de impacto (MI) foi o Biostrenght 280 da Arkema que é um material com
nucleo acrilico desenvolvido para aumentar a resisténcia do PLA mantendo a transparéncia. O
aditivo é composto por uma mistura de acidos e ésteres organicos (Ficha técnica Arkema
Biostrength 280 — APENDICE 4). Para este estudo o modificador de impacto foi fornecido como

um concentrado incorporado a 1:1 em PLA.

O material foi incorporado pela propria Arkema no PLA descrito em 3.1.1. A composi¢ao

do modificador de impacto € mostrada na Tabela 3.4.
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Tabela 3.4- Composi¢do do Biostrength 280 (Folha de seguranga (MSDS — Material Safety Data
Sheet): Arkema Biostrength 280 — APENDICE 5)

Material Numero CAS %
Acido 2-propendico, 2-metil, metil-

éster, polimero com Butil 2-propenoato 25852-37-3 95 - 99%
Acido sulfurico, ésteres de alquila

mono-C10-16, sais de sédio 68585-47-7 1-5%

3.2 - METODOS

3.2.1 - PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Neste trabalho foram avaliadas combinacdes de aditivo modificador térmico (MT) e

aditivo modificador de impacto (MI) em matriz de PLA.

A incorporagdo dos aditivos na matriz polimérica de PLA foi feita diretamente no
processo de injecdo dos corpos de prova. O PLA foi submetido a secagem prévia a 100°C por 90
minutos para evitar degradagcdo durante o processamento. Os corpos de prova foram injetados em
um equipamento Romi 100TGR a uma temperatura de 150°C na zona de alimentacdo, com
gradiente de temperatura entre 160°C e 190°C entre a zona 2 da injetora até o bico, com a
temperatura do molde de 110°C, conforme recomendado pelo fabricante da resina, com uma
pressao de 30% de 120Kgf e pressdo de recalque de 20% de 120K gf com tempo de resfriamento
de 20s em porcentagens pré-determinadas de acordo com um experimento fatorial de 2 niveis
com ponto central e 2 fatores (MT e MI) e complementada com formula¢des com aditivos (MT)
aplicados isoladamente, resultando nas formulag¢des descritas na Tabela 3.5. As concentragdes
minimas e maximas utilizadas de cada aditivo seguiram a recomendac¢do do fabricante. Um
tratamento de recozimento também foi incluido como uma varidvel na andlise. Neste tratamento
os corpos de prova foram submetidos a aquecimento em estufa a 105°C por 90 minutos,

conforme descrito na literatura (KOLSTAD, 1996).
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Tabela 3.5. Composi¢ao das blendas resultantes para o experimento fatorial de 2 niveis com

ponto central (férmulas de 1 a 5) e complementares (férmulas de 6 a 8)

%

Férmula Amostra PLA MT MI
1 PLAO000S5 99,5 0 0,5
2 PLAOO15 98,5 0 1,5
3 PLA4005 95,5 4 0,5
4 PLA4015 94,5 4 1,5
5 PLA2010 97 2 1
6 PLAO0O000 100 0 0
7 PLA2000 98 2 0
8 PLA4000 96 4 0

3.2.2 - CARACTERIZACAO

Os ensaios de temperatura de deflexdo térmica (HDT) e Ponto de amolecimento Vicat
(Vicat) foram realizados no Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros do Nicleo
de Tecnologia de Plasticos da Escola SENAI Mario Amato em Sdo Bernardo do Campo
conforme os procedimentos das normas ASTM D648-07 e ASTM D1525-09, respectivamente,
para um minimo de 3 espécimes em um equipamento CEAST de 3 estacOes. Os ensaios de
resisténcia a tragdo foram realizados no mesmo laboratério conforme o procedimento da norma
ASTM D638-10, com velocidade de deformagcdo de 50mm/min em um equipamento EMIC
Modelo DL3000.

As amostras para o DSC, retiradas dos corpos de prova injetados, foram submetidas a um
aquecimento de 10°C/min, de -10 °C até 220°C (1° aquecimento), resfriadas até -10°C e
submetidas a um segundo aquecimento até 220°C. Neste estudo, foram usados somente valores

obtidos no 1° aquecimento com o objetivo de avaliar a cristalinidade do corpo de prova. A
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temperatura de transi¢do vitrea (Tg), Temperatura de fusdo (Tm), Temperatura de cristalizacdo a
frio (Tc), e as variacdes de entalpias de fusdo (AHm) e cristalizacdo a frio (AHc) foram
determinadas utilizando-se um DSC Modelo 2920 TA Instruments com fluxo de nitrogénio no

Laboratorio de Pesquisa Analitica da Johnson & Johnson.

Para verificar alteracOes morfoldgicas na estrutura cristalina as amostras foram analisadas
no LRAC (Laboratério de Recursos Analiticos e de Calibra¢do) da Faculdade de Engenharia
Quimica da Unicamp por Difragdo de Raios—X utilizando-se um Difratdmetro Philips X'Pert,
varredura de 5 a 50° (20), radiacdo de Ko do Cu (A= 1,54 A®), tensdo de 40 kV e corrente de 40
mA.

Os ensaios de HDT, Vicat e mecanicos, assim como as andlises de DSC e difracao de
raios-X foram realizadas com os corpos de prova injetados sem recozimento e apds tratamento

de recozimento.

3.2.3 — ANALISE ESTATISTICA

As andlises estatisticas foram realizadas através de modelos de regressao utilizando-se o
software JMP versdo 10, desta forma os dados estdo apresentados em inglés na forma original do
programa. Para cada resposta avaliada um teste global de significancia do modelo proposto foi
realizado, assim como a avaliacdo da significancia fator a fator através da resposta das

estimativas no mesmo modelo.
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4 - RESULTADOS

4.1 — Caracterizacao das matérias primas

4.1.1 -PLA

A caracterizacdo do PLA2002D da Cargill NatureWorks por andlise de calorimetria
diferencial exploratéria, DSC, e por microscopia de infravermelho por transformada de Fourier,
FTIR, mostrou resultados coerentes com os descritos na literatura, conforme mostrados nas

Tabelas 4.1 e 4.2. As curvas obtidas estdo apresentadas no APENDICE 6.

Tabela 4.1. Valores de Tg, Tc, Tm, AHc e AHm do PLA

Tg (°C) Tc (°C) Tm (°C) AHc (J/g) AHm (J/g)

PLA 2002D 57 121 153 28 22
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Tabela 4.2. Dados de FTIR. Posicao dos picos encontrados para o PLA 2002D da Cargill

NatureWorks comparados com picos descritos na literatura (AURAS et. al., 2004)

Posiciio do pico (cm™)

Atribuicao PLA Cargill
Literatura NatureWorks2002D
Estiramento —CH-— 2997 (assimétrico), 2995, 2945
2946 (simétrico), 2877
Estiramento de carbonila -C=0 1748 1748
Flexao —CHj3 1456 1452
Deformagao —CH- (inclui flexao 1382, 1365 1382, 1360
simétrica e assimétrica)
Flexdao -C=0 1225 1266
Estiramento -CH— 1194, 1130, 1093 1181, 1128, 1081
Flexao -OH 1047 1043
Modos de oscilagao —CHj3 956, 921 956
Estiramento -C—C— 926, 868 868

4.1.2 - MODIFICADOR TERMICO

A caracterizacdo do modificador térmico (MT), Biomax Thermal 300 da DuPont, por
DSC apresentou o valores de Tc, Tm, AHc e AHm relacionados na Tabela 4.3, e por FTIR os

picos relacionados na Tabela 4.4. A curvas obtidas estdo apresentadas no APENDICE 7.

Tabela 4.3. Valores de Tc, Tm, AHc e AHm do Biomax Thermal 300 (2° aquecimento)

Tc (°C) Tm (°C)  AHc (J/g) AHm (J/g)

Biomax 106 111 100 141
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Tabela 4.4. Dados de FTIR. Posicao dos picos encontrados para o Biomax Thermal 300 da

DuPont

Atribuicio Posicao do pico (cm'l)
Biomax Thermal

Estiramento O-H (3200 — 3600) 3393, 3188
Estiramento C-H (2850 — 3000) 2916, 2849
Estiramento C=0 (1670 — 1820) 1732
Estiramento C=C (1620 — 1680) 1644
Flexao C-H (1350 — 1480) 1420, 1470
Estiramento C-O (1000 — 1300) 1169
Flexdo =C-H (675 — 1000) 810, 719

4.1.3 - MODOFICADOR DE IMPACTO

A caracteriza¢do do modificador de impacto (MI), Biostrenght 280 da Arkema, por DSC
apresentou os valores de Tg, Tc, Tm relacionados na Tabela 4.5, e por FTIR os picos

relacionados na Tabela 4.6. A curvas obtidas estdo apresentadas no APENDICE 8.

Nota-se que no 1° aquecimento os picos de Tg, Tc e Tm sdo os picos do PLA, ji que o
aditivo foi incorporado na propor¢do 1:1 no PLA. No 22 aquecimento, os picos de Tc e Tm néo
aparecem, mostrando que, o modificador de impacto, nesta concentracdo, atua de modo a reduzir

a cristalinidade do material.
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Tabela 4.5. Valores de Tg, Tc, Tm, do Biostrenght 280

Biostrengh Tg (°C) Tc (°C) Tm (°C)
1° aquecimento 57 108 155
2° aquecimento 53 - -

Tabela 4.6. Dados de FTIR. Posicao dos picos encontrados para o Biostrenght 280 da Arkema

Posiciio do pico (cm™)

Biostrength 280 da Arkema,

Atribuicao
incorporado em poli(acido latico)
2002D na proporcao 1:1
Estiramento O-H banda larga e discreta entre 3200-3600
Estiramento —CH- 2951, 2949
Estiramento de carbonila -C=0 1732
Flexdo —CHj; 1455
Deformagdao —CH— (inclui flexao 1376
simétrica e assimétrica)
Estiramento -CH-— 1181, 1128, 1084

Observa-se que os picos evidentes na andlise apresentam os valores de picos similares ao
PLA, exceto pela banda entre 3200-3600 cm™. Como o aditivo utilizado foi fornecido ja
incorporado ao PLA 2002D, possivelmente os picos de absor¢des relacionadas ao estiramento
C=0 (1670-1820 cm‘]) e ao estiramento C-O (1000-1300 cm']) dos dcidos e ésteres organicos
estejam ocultados em picos de absor¢des do proprio PLA. A tnica diferenca encontrada estd na
banda larga de absorcdo entre 3200-3600 cm™, possivelmente relacionado ao estiramento O-H

dos 4cidos organicos.
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4.2 - PROPRIEDADES TERMICAS

Apo6s incorporacdo dos aditivos na matriz polimérica de PLA, conforme formulacdes
mostradas na Tabela 3.5, e injecao dos corpos de prova, os materiais foram analisados quanto as

propriedades térmicas.

Na Tabela 4.7 sdo mostrados os valores médios de HDT e Vicat bem como as propriedades
térmicas para as amostras antes € apds o tratamento de recozimento. A Figura 10 mostra,
esquematicamente, como foram definidas as temperaturas obtidas na curva de DSC, como
também a variacdo de entalpia de cristalizacdo a frio e a variacdo de entalpia de fusdo que foram
utilizadas para o cdlculo de cristalinidade. As curvas obtidas para cada amostra sdo apresentadas

no APENDICE 9 e as andlises originais de HDT e Vicat sdo apresentadas no APENDICE 10.

Tabela 4.7. Valores das propriedades térmicas antes e apds recozimento

Antes do recozimento Apés recozimento

S 3 = £ 3 5 5 = 5 B 2

T S = = = ~ T > = F = "
PLA0000 502203 60209 60 117 151/157 3 506+0,9 138010 65 - 152/158 43
PLAOQOOS 47206 59310 60 113 153/159 0 59,6 £0,5 134,5+0,2 57 - 151/158 41
PLAOO15 474+£08 584%00 57 111 151/158 0 59,7+0,5 1334 +1,6 63 - 151/159 41
PLA2000 487+08 577+14 59 98 157 8 59,2+0.,8 129,2 +0,6 58 - 158 44
PLA4000 49.0+04 566%12 60 94 156 12 59,7+0,3 1323+13 60 - 156 32
PLA2010 450+05 551+05 57 96 158 0 59,7+0,6 132,1 0,5 59 157 31
PLA4005 458+04 565%0,6 60 93/112" 156 10 57,6 0,0 131,7+0,6 59 --- 156 31
PLA4015 444+05 55106 56 94/111" 156 9 60,1 +0,6 131,2+1,1 59 - 157 30

! Surgimento de um primeiro pico pronunciado, seguido por um segundo pico pequeno
2 T .
Nenhuma amostra apresentou temperatura de cristalizacdo a frio

A Tg medida para o PLA puro (PLA0000) foi de 60 e 65°C, antes e apds o tratamento de
recozimento, respectivamente, e a Tm entre 150 e 160°C, valores dentro das faixas tipicas

relatadas para o PLA de Tg, entre 50 e 80°C, e de Tm, entre 130 a 180°C (AURAS et al., 2004).

29



Fluxo de calor (\W/g)

Exo Up Temperatura ( " Universal V2.60 TA Instruments

Figura 10. Curva esquemadtica do DSC: Temperatura de transi¢do vitrea (Tg); Temperatura de
cristalizacdo a frio (Tc); Temperatura de fusdo (Tm); variacdo de Entalpia de cristalizacdo a frio

(AHc) e de fusao (AHm).

Destaca-se, primeiramente, o comportamento das amostras antes do tratamento térmico. A
andlise estatistica dos resultados para os quais houve a incorporacdo dos aditivos indicou que os
aditivos isolados ndo causaram alteracdo significativa nos valores de Vicat, e o MI, apesar de
causar alteracdo estatisticamente significativa nos valores de HDT, a reducdo da resposta em
fungdo da presenca do MI € desprezivel, se comparada a significancia do fator recozimento. A
Figura 11 mostra a estimativa dos efeitos calculados de cada fator e suas interacdes frente a
resposta de (a) HDT e (b) Vicat. Deste modo, na prética, somente o fator recozimento apresentou
alteracdes significantes nas respostas de HDT e Vicat. A andlise estatistica completa dos

experimentos é apresentada no APENDICE 11.
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Pareto Plot of Transformed Estimates (a) HDT

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] -6,322742
(MI-0,67)*RECOZ[0] -0,852912
Ml -0,732881
MT -0,675000
(MT-2)*(MI-0,67) -0,391527
(MT-2)*RECOZ[0] -0,282036
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[0  -0,212543

Pareto Plot of Transformed Estimates (b) Vicat
Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] -38,49890
MT -3,71500
(MT-2)*(MI-0,67) -2,03695
M -1,43708
(MT-2)*RECOZ[0] 0,27042 \
(MI-0,67)*RECOZ[0] 0,22246
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[0  0,15155

Figura 11. Estimativa dos efeitos sobre (a) HDT e (b) Vicat dos fatores analisados: Tratamento

de recozimento (RECOZ), modificador térmico (MT) e modificador de impacto (MI)

A associacdo dos dois aditivos indicou uma tendéncia de redugdo nestas propriedades
térmicas em torno de 5°C. Os valores de Tg ndo apresentaram variagdo significativa em nenhum
caso. Nota-se que os valores de HDT e Vicat sdo encontrados muito proximos da faixa de Tg,
como esperado, porém ndo existe uma correlacdo entre os valores encontrados. Estes resultados
sugerem que as diferencas devem-se as diferentes solicitagdes que o material sofre para cada
método de medi¢do. Para HDT e Vicat, além do aquecimento existe uma solicitacio mecanica,
enquanto no DSC sdo detectdveis apenas as alteracdes no sinal de fluxo de calor. Na literatura
sdo relatados valores de HDT entre 60-66°C e Vicat entre 59-60°C para o PLA semicristalino
sendo que a Vicat ¢ mais fortemente influenciado pelo grau de cristalinidade do material

(PEREGO & CELLA, 2010).
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O comportamento da cristalizagao a frio revela a acdo nucleante do MT, pois se observa o
deslocamento de Tc para temperaturas mais baixas, indicando o favorecimento do processo de
nucleacdo. O MI ndo interferiu nesta caracteristica. A associacdo dos aditivos promove a
ocorréncia de dois picos de Tc o que sugere a existéncia de fracdes do material com diferentes

velocidades de cristalizagao.

Com o objetivo de determinar-se o grau de cristalinidade das amostras injetadas foi
necessdrio descontar a fragdo que cristalizou durante o aquecimento no DSC. Portanto para o
calculo do grau de cristalinidade (Xc) utilizou-se a Equacdo 4.1:

AHm-AHc

Xc (%) = —n X 100 (equacdo 4.1)

Onde: AHm ¢ a entalpia endotérmica de fusdo, AHc ¢ a entalpia exotérmica associada aos

cristais durante o aquecimento, ou seja, a entalpia da cristaliza¢do a frio do PLA ¢ AHm” é a

entalpia tedrica do PLA 100% cristalino que € assumida ser 93 J/g (HARRIS & LEE, 2008).

O grau de cristalinidade foi significativamente modificado pelos aditivos. Como esperado
o agente nucleante aumentou o grau de cristalinidade de 3% para o PLA puro para 8 € 12% com
teores de MT de 2 e 4%, respectivamente. O aditivo modificador de impacto parece restringir a
cristalinidade sendo que, pelo método utilizado, as amostras injetadas apenas com aditivo
modificador de impacto se apresentaram completamente amorfas. Mesmo quando associado a

2% do aditivo nucleante o modificador de impacto parece dificultar a cristalizagao.

Estas diferencas foram também observadas através da transparéncia das amostras. A Figura
12 mostra as amostras em escala decrescente de cristalinidade, exceto pelo PLA puro (PLA0000)
que apresentou em torno de 3% de cristalinidade e foi o material mais opaco observado. Isto
ocorreu, muito provavelmente, por ter poucos cristais porém de maiores dimensdes capazes de

maior espalhamento da luz.
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Figura 12. Transparéncia antes do tratamento de recozimento das amostras de PLA puro e com

diferentes teores de MT e MI

Os resultados sdo significativamente alterados apds o tratamento de recozimento, sendo
este o fator que apresentou maior importincia no aumento de todas as propriedades térmicas
estudadas. Independentemente da presenga de um ou outro aditivo, as amostras recozidas
apresentaram valores de HDT entre 58 e 60°C e Vicat entre 129 e 138°C. A melhoria nas
propriedades térmicas pode ser atribuida ao aumento da cristalinidade, como € verificado nos
valores de Xc. Além disto, pode estar relacionado também com crescimento dos cristais que o

processo de recozimento tipicamente confere ao PLA (PEREGO & CELLA, 2010).

O PLA moldado por inje¢ao pode apresentar-se quase totalmente amorfo devido a lenta
cinética de cristalizacdo deste material, o que resulta em pecas frageis e com baixa tenacidade.
Estudos anteriores indicam Tg de 64°C, Tm de 168°C e Xc de 2,7% para pecas injetadas e apds
recozimento, Tg de 66°C, Tm de 169°C e Xc de 45% até 70% dependendo da massa molar do
polimero (PEREGO & CELLA, 2010).
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Os resultados deste estudo estdo em concordancia com estes relatos, pois verificou-se
pequeno aumento em Tg e significativo aumento em Xc, além de indicar maior sensibilidade do
Vicat ao aumento da cristalinidade do PLA, comparativamente a HDT. Apds o recozimento
observam-se os seguintes efeitos associados aos aditivos: (a) o MT ndo demonstra uma tendéncia
clara, indicando que o recozimento é mais determinante quanto ao processo de cristaliza¢do do
que o efeito nucleante do aditivo; (b) o MI tem uma tendéncia a reduzir Tg e Xc e (c) a

associacdo dos dois aditivos causa reduc@o em Xc limitando os valores préximos a 30%.

A andlise visual para as amostras tratadas termicamente mostra que todas tornaram-se

opacas, resultado da maior cristalinidade, como € observado na Figura 13.

PLA PLA PLA PLA PLA PLA PLA PLA

PLA PLA PLA PLA PLA PLA PLA PLA

PLA PLA PLA PLA PLA PLA PLA PLA
0000 4000 4005 4015 2000 2010 0005 0015

Figura 13. Transparéncia das amostras de PLA puro e com diferentes teores de MT e MI apds

tratamento de recozimento

As amostras de PLA puro e com a presenga do aditivo MI apresentaram pontos de fusdo
duplos. Isto foi observado em outros estudos sendo fortemente dependentes da taxa de
aquecimento (YASUNIWA et al.,, 2004), sendo explicados pela ocorréncia de efeitos
competitivos de fusdo e recristalizagdo durante o processo de aquecimento. Cristais imperfeitos e

pequenos mudam sucessivamente para cristais mais estdveis através deste mecanismo de fusao-
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recristalizagdo. O pico endotérmico ficaria evidenciado quando a taxa de fusdo ultrapassa a de
recristalizacdo e um sinal exotérmico quando a taxa de recristalizacdo é maior que a da fusao.
Como cada processo tem uma cinética diferente, dependendo das condi¢des de aquecimento um

ou outro sera mais favorecido (YASUNIWA et al., 2004).

Neste trabalho somente a taxa de 10°C/min foi utilizada, e nestas condicdes este efeito
esteve presente. Como os pontos de fusdo duplos ndo ocorreram para todas as amostras pode ser
considerado que a presenca do aditivo nucleante pode ter alterado a cinética do processo de
recristalizacdo ou mesmo proporcionado uma maior homogeneidade no tamanho e perfei¢do dos

cristais originais.

Outros autores associaram a presenca de dois picos a formacao da fase  coexistindo com a
fase a (FAMBRI and MIGLIARESI, 2010; HOOGSTEEN et al., 1990), ou mesmo a formagao
de uma fase desordenada da fase a denominada o’ (DI LORENZO et al., 2011). A analise de
difracdo de raios-X foi realizada para as amostras antes e apds o recozimento, € nio foi possivel
confirmar a coexisténcia de diferentes fases cristalinas, reforcando a hipotese de que de que o
mecanismo fusdo-recristalizacdo estivesse atuando. Os resultados da Difracdo de raios-X sdo

apresentados e discutidos no item 4.3.

4.3 — ANALISES DE DIFRACAO DE RAIOS-X

Os difratogramas de Raios-X sdo apresentados no APENDICE 12. A Figura 14 mostra de
forma representativa a diferenca entre os graficos antes e apds tratamento de recozimento para o
PLA puro. Sem o tratamento térmico, quaisquer formulacdes resultaram em uma mesma
absor¢do basal. Apds o tratamento térmico, para todas as amostras, pode ser observado um pico
bem definido em 26 = 16,04° devido a difracdo dos planos [200] e/ou [110] e picos menores a 20
= 14,38° do plano [010], 26 =18,08° do plano [203] e 20 = 21,86° do plano [015]. Estes sdo os
picos caracteristicos da fase a (DI LORENZO et al., 2011; MANO et al., 2004)
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As amostras modificadas apresentaram o mesmo padrdo de curva para antes e apods
recozimento e por isto ndo estdo mostrados os dados para todas as amostras. A partir destas
andlises pode-se concluir que a utilizagdo dos aditivos MT e MI ndo proporcionou alteragdes na

estrutura cristalina do PLA testado onde somente a fase o estd presente.

| 1200)/1110]

Intensidade (u.a.)

e SeMm recozimento

= = apdsrecozimento

[010] ¢ \ Lzoa] [015]

10 15 20 25

20

Figura 14. Difratograma do PLA puro antes e apds tratamento de recozimento

Similar a outros poliésteres, o PLA apresenta polimorfismo com trés formas cristalinas
principais que dependem das condig¢des de cristalizagdo. A partir do fundido, da cristalizacdo a
frio e da solugdo origina-se a fase a, com célula cristalina ortorrdmbica com parametros a =
1,066nm, b = 0,616nm e ¢ = 2,888nm. Sob diferentes temperaturas de cristalizacdo, uma
desordem na fase a também j& foi detectada para o PLA, chamada de fase o’. A fase B foi
detectada na fabricag@o de fibras, sob condig¢des de alto estiramento e a fase y em condi¢des de

cristalizacdo em substrato de hexametilbenzeno (DI LORENZO et al., 2011).
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4.4 — ENSAIOS MECANICOS

A Tabela 4.8 apresenta os valores médios do Médulo de elasticidade (E), da Resisténcia a
tracdo (1) e Alongamento na forca maxima (€) antes e apds o tratamento de recozimento. As

curvas originais sdo apresentadas no APENDICE 10.

Tabela 4.8. Valores médios do Mdédulo de elasticidade (E), da Resisténcia a tragao (), € do

Alongamento na for¢ga maxima (g)

Antes do recozimento Apos recozimento

E (MPa) T (MPa) € (%) E (MPa) T (MPa) € (%)

PLAO000  1673%85 60 +2 40£02 1227+ 146 5745 33405
PLA0005 2589 %46 65+ 1 42402 2032710  40%15 2,0£0,6
PLAO01S  2551+59 64+ 1 44402  2105+1020  41+3 1,9+0,2
PLA2000 1440+ 153 54+1 41403 1246+ 1066 29+3 1,7+0,3
PLA4000 2004 + 173 53+2 39403 1646 +746 50 £ 4 2,7+03
PLA2010 2464 +32 55+1 34+00  1085+410 48 + 1 3,1+0,1
PLA4005  2526%65 58+2 36402  1111+174 47 %0 2,8+0,1
PLA4015 2445+ 63 55+1 3,5+0,1 902 + 128 43 +4 2,9+0,1

A andlise estatistica dos resultados indicou que, de acordo com a anélise estatistica global
do experimento, todos os fatores foram significantes na resposta Modulo de Elasticidade. O fator
isolado mais significante, impactando no aumento da resposta, foi o MI. O fator isolado mais
significante, impactando na redu¢do da resposta, foi o RECOZ. O fator MT também impacta
reduzindo a resposta Modulo de Elasticidade. Para facilitar a analise, isolando-se o fator RECOZ
que € o mais significante, o que se nota € que sem o recozimento o MT ndo tem influéncia
nenhuma na resposta € o0 MI influencia de modo a aumentar o Mdédulo de Elasticidade. J4 com

recozimento, 0 MT age de modo a reduzir a resposta e o MI perde sua influéncia.
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Os fatores significantes na resposta Resisténcia a Tracdo, de acordo com a andlise
estatistica, foram RECOZ, MT e a interacdo entre Recozimento e Modificador Térmico
(MT*RECQOZ), sendo que o fator Recozimento apresenta influéncia aproximadamente 3 vezes
maior que o fator Modificador Térmico isolado. E para a resposta Alongamento na Forca
Mixima, foram significantes os fatores RECOZ e as interacdes entre Recozimento e MT
(MT*RECQZ), além da interacdo (RECOZ*MT*MI), sendo que o fator Recozimento apresenta

influéncia pelo menos aproximadamente 3 vezes maior que os outros fatores ou interacoes.

A Figura 15 mostra a estimativa dos efeitos calculados de cada fator e suas interacdes
frente a resposta de (a) Modulo de elasticidade, (b) Resisténcia a tracdo e (c) Alongamento na
forca maxima. O fator recozimento foi o mais significante para as trés respostas, sempre no
sentido de reduzir o valor da resposta. Além do fator recozimento, na prética, isoladamente,
apenas o fator MI apresentou impacto significativo no aumento do Mdédulo de Elasticidade. Para
as outras respostas a presenca dos aditivos ndo apresentaram influéncia significativa ou
apresentaram influéncia muito menor que o fator recozimento, sendo desprezivel,
comparativamente. As andlises estatisticas foram realizadas através de modelos de regressdo
utilizando-se o software JMP versao 10, desta forma os dados estdo apresentados em inglé€s na
forma original do programa. A andlise estatistica completa dos experimentos é apresentada no

APENDICE 11.
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(a) Modulo de elasticidade (E)
Pareto Plot of Transformed Estimates

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] 341,8600
MI 236,4794
(MI-0,65816)*RECOZ[0] 124,7155
(MT-2)*RECOZ[0] 117,0281
(MT-2)*(MI-0,65816) -114,1968
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0 80,0036 ‘H
MT -41,0997

(b) Resisténcia a tracao (t)
Pareto Plot of Transformed Estimates

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] 5,837485
MT -2,072519
(MT-2)*RECOZ[0] -1,524840
(MI-0,65816)*RECOZ[0] 0,765754
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0  -0,738248
MI 0,596802
(MT-2)*(MI-0,65816) -0,001935

(c) Alongamento na for¢ca maxima (&)
Pareto Plot of Transformed Estimates

Orthog
Term Estimate

RECOZ[0] 0,5450404
(MT-2)*RECOZ[0] -0,1794449
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0 -0,1572157
MT -0,1206358
M -0,0391185 |
(MT-2)*(MI-0,65816) -0,0282176 ||
(MI-0,65816)*RECOZ][0] -0,0255618

Figura 15. Estimativa dos efeitos sobre (a) Médulo de elasticidade, (b) Resisténcia a tracdo e (c)

Alongamento na for¢ca maxima dos fatores analisados: Tratamento de recozimento (RECOZ),

modificador térmico (MT) e modificador de impacto (MI)
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O Moédulo de elasticidade foi afetado significativamente pela adi¢ao de MI e MT. O aditivo
modificador de impacto, MI, apresentou um comportamento diferente do esperado aumentando

em torno de 50% o valor do Mdédulo elastico do material.

Baixa concentracdo do agente nucleante reduziu o Mddulo eldstico que mostrou um
aumento quando esta concentracdo foi aumentada para 4%. Os nucleantes no PLA podem
apresentar efeitos bastante distintos tendo sido observados aumentos no Mddulo eldstico de

flexdo para PLA nucleado com talco e uma manutencdo dos valores quando o nucleante foi o

elileno bis-esteramida (EBS) (HARRIS & LEE, 2008).

A associacdo dos dois aditivos teve um efeito muito positivo com aumento de 50% no
valor de E. A adi¢do de MT e MI mostra pequena influéncia sobre a Resisténcia a tracdo e sobre

o Alongamento dos corpos de prova testados.

O fator recozimento, diferentemente do esperado, causou reducdo em todas as
propriedades. A maior cristalinidade observada deveria ter aumentado o Mddulo eldstico, bem
como a Resisténcia a tracdo (HARRIS & LEE, 2008), o que ndo ocorreu. Isto poderia ser
explicado por uma possivel degradacdo, com consequente queda da massa molar do polimero,

causada pelas condi¢cdes empregadas no tratamento térmico e/ou processamento.
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5 - CONCLUSOES

O uso dos aditivos propostos ndo se mostrou vidvel para o aumento da temperatura de
deflexao térmica (HDT) e do ponto de amolecimento Vicat do PLA estudado. Estas propriedades
mostraram-se sensiveis ao aumento do grau de cristalinidade, que foi significativamente
modificado pelos aditivos, porém o aumento de 3% do PLA puro para algo em torno de 12% do

PLA modificado nao foi suficiente para promover as melhorias esperadas.

O recozimento foi mais efetivo promovendo aumento no grau de cristalinidade para

valores de até 44% e elevou os valores de HDT em torno de 10°C e de Vicat em mais de 70°C.

As modificacdes no estado cristalino também foram acompanhadas pela alteracdo na
transparéncia das amostras e por Difracdo de Raios-X que identificou a predominancia fase a,

caracterizada por uma célula unitéria ortorrdmbica.

A Tg foi pouco alterada, sendo observados uma tendéncia de redugdo pela presenca dos
aditivos e um discreto aumento pelo recozimento. A cristalizacdo a frio do PLA foi acelerada

pelo aditivo nucleante e totalmente eliminada pelo tratamento de recozimento.

O Moddulo de elasticidade apresentou aumento significativo pela adicdo dos aditivos
testados, o que ndo foi observado para a Resisténcia a tracdo e para o Alongamento. O
recozimento também foi significativo, porém, diferentemente do esperado, causou reducdo em
todas as propriedades mecénicas. A maior cristalinidade observada deveria ter aumentado o
Modulo elédstico, bem como a Resisténcia a tracdo, o que ndo ocorreu por uma possivel

degradacdo causada pelas condi¢des empregadas no tratamento térmico.

Para potenciais aplicagdes industriais os teores adequados de aditivos e uma andlise
detalhada do processo ainda sdo necessdrios, incluindo-se o tempo e temperatura de resfriamento
durante o processo de moldagem, para que o material final possa apresentar as propriedades

desejadas.
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5.1 - SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

O estudo da cinética de cristalizacdo em diferentes condi¢cdes de recozimento, variando
tempo e temperatura de recozimento, assim como as concentracdes dos aditivos propostos seria
de especial interesse para avaliar a influéncia no aumento do HDT e Vicat, assim como na
melhoria das propriedades mecanicas do PLA.

Mais recentemente, alguns estudos com diferentes aditivos também mostraram bons
resultados de aumento de HDT e Vicat, especialmente o etileno-bis-estereamida (EBS). Também
como sugestdo de trabalhos futuros a comparagao entre os aditivos propostos e os novos aditivos

aparecendo no mercado seria de interesse.
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APENDICE 1

Ficha técnica: NatureWorks PLA Polymer 2002D

NatureWorks® PLA Polymer 2002D

(%) NatureWorks®

Extrusion/Thermoforming

NatureWorks® PLA polymer 2002D,
a NatureWorks LLC product, is a
thermoplastic resin derived from an-
nually renewable resources and is
specifically designed for
extrusion/thermoforming applica-
tions. PLA polymer 2002D is a clear
extrusion sheet grade and processes
easily on conventional extrusion and
thermoforming equipment. See table
at right for properties.

Applications

Potential applications for PLA
polymer 2002D include:

« Dairy containers

+ Food serviceware

« Transparent food containers
- Blister packaging

« Cold drink cups

Processing Information

PLA polymer 2002D is easily proc-
essed on conventional extrusion
equipment. The material is stable in
the molten state, provided that the
drying procedures are followed.

More detailed recommendations and
processing requirements are found in
the Natureworks® PLA sheet extru-
sion processing guide, the purging
technical data sheet, and the drying
and crystallizing processing guide; all
of which can be found at
www.natureworkslic.com.

Machine Configuration

PLA polymer 2002D will process on
conventional extrusion machinery
with the following equipment: Gen-
eral purpose screw with L/D ratios
from 24:1 to 32:1 and compression
ratio of 2.5:1 to 3:1. Smooth barrels
are recommended.

Physical Properties ;’[I]_[J]ﬁuzgolymer agt]—hh; d
Specific Gravity 1.24 D792
Melt Index, g/10 min (210°C/2.16kg) 57 D1238
Clarity Transparent

Mechanical Properties

Tensile Strength @ Break, psi (MPa) 7,700 (53) Dasg2
Tensile Yield Strength, psi (MPa) 8,700 (80) D&82
Tensile Modulus, kpsi (GPa) 500(3.5) Dasg2
Tensile Elongation, % 6.0 Dasg2
Notched lzod Impact, ft-lbfin (Jim) 0.24 (12.81) D256
Shrinkage is similar to PET

(1} Typical proparties; not io be construed as specifications.
{2) Referio MatursWeorks® PLA Sheat Exdirusion Processing Guide

Process Details

Startup and Shutdown

PLA polymer 2002D is not compatible

with a wide variety of commodity

resins, and special purging

sequences should be followed:

1.Clean extruder and bring tem-

peratures to steady state with
low-viscosity, general-purpose
polystyrene or polypropylene.

2 Wacuum out hopper system
to avoid contamination.

3.Infroduce PLA polymer into
the extruder at the operating
conditions used in Step 1.

4.0nce PLA polymer has purged,
reduce barrel temperatures to
desired set points.

5. At shutdown, purge machine
with high-viscosity polystyrene
or polypropylene.

Drying

In-line drying may be required.

A moisture content of less than
0.025% (250 ppm) is recommended
to prevent viscosity degradation.
Typical drying conditions for crystal-
lized granules are 2 hours at 195°F
(90°C) or to a dew point of -40°F
(-40°C), airflow rate of greater

than 0.5 cfm/lbs per hour of resin
throughput. The resin should not be
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exposed to atmospheric conditions
after drying. Keep the package
sealed until ready to use and
promptly reseal any unused material.

Pellets that have been exposed to
the atmosphere for extended time
periods will require additional drying
time. Amorphous regrind must be
crystallized prior to drying, to assure
efficient and effective drying.

ing Temperature Profile o

Melt Temperature 410°F  210°C
Feed Throat 113°F  45°C
Feed Temperature 355°F  180°C
Compression Section 375°F  190°C
Metering Section 390°F  200°C
Adapter 390°F  200°C
Die 3ITEF 190°C
Screw Speed 20-100 rpm
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Compostability

hitp://www.cfsan.fda.gov/~dms/opa

Composting is a method of waste
disposal that allows organic mate-
rials to be recycled into a product
that can be used as a valuable soil
amendment. PLA is made of poly-
lactic acid, a repeating chain of
lactic acid, which undergoes a 2-
step degradation process. First,
the moisture and heat in the com-
post pile attack the PLA polymer
chains and split them apart, creat-
ing smaller polymers, and finally,
lactic acid. Microorganisms in
compost and soil consume the
smaller polymer fragments and
lactic acid as nutrients. Since lactic
acid is widely found in nature, a
large number of arganisms me-
tabolize lactic acid. At a minimum,
fungi and bacteria are involved in
PLA degradation. The end result of
the process is carbon dioxide, wa-
ter and also humus, a soil nutrient.
This degradation process is tem-
perature and humidity dependent.
Reqgulatory guidelines and stan-
dards for composting revolve
around four basic criteria: Material
Characteristics, Biodegradation,
Disintegration, and Ecotoxicity.
Description of the requirements of
these testing can be found in the
appropriate geographical area:
DIN V 54900-1 (Germany), EN
13432 (EU), ASTM D 6400 (USA),
GreenPla (Japan). This grade of
Natureworks® PLA meets the re-
quirements of these four standards
with limitation of maximum layer
thickness of 1650 um and for coat-
ing layers up to 37 pm thick.

FDA Status

U.S. Status-

This is to advise you that on Janu-
ary 3, 2002 FCN 000178 submitted
by NatureWorks LLC to FDA be-
came effective. This effective
notification is part of list currently
maintained on FDA's website at

-fcn.html. This grade of Nature-
Works® PLA may therefore be
used in food packaging materials
and, as such, is a permitted com-
ponent of such materials pursuant
to section 201(s) of the Federal,
Drug, and Cosmetic Act, and Parts
182, 184, and 186 of the Food Ad-
ditive Regulations. All additives
and adjuncts contained in the ref-
erenced NatureWorks® PLA
formulation meet the applicable
sections of the Federal Food,
Drug, and Cosmetic Act. The fin-
ished polymer is approved for all
food types and B-H use conditions.
We urge all of our customers to
perform GMP (Good Manufactur-
ing Procedures) when constructing
a package so that it is suitable for
the end use. Again, for any appli-
cation, should you need further
clarification, please do not hesitate
fo contact NatureWorks LLC.

European Status

This grade of NatureWorks® PLA
complies with Commission Direc-
tive 2002/72/EC as amended by
2004M19/EC. No SML'’s for the
above referenced grade exist in
Commission Directive 2002/72/EC
or as amended by 2004/19/EC.
NatureWorks LLC would like to
draw your attention to the fact that
the EU-Directive 2002/72/EC,
which applies to all EU-Member
States, includes a limit of 10
mg/dm2 of the overall migration
from finished plastic articles into
food. In accordance with EU-
Directive 2002/72/EC the migration
should be measured on finished
articles placed into contact with the
foodstuff or appropriate food simu-
lants for a period and at a
temperature which are chosen by
reference to the contact conditions
in actual use, according to the
rules laid down in EU-Directives
93/8/EEC {amending 82/711/EEC)
and 85/572/EEC
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Please note that it is the responsi-
bility of both the manufacturers of
finished food contact articles as
well as the industrial food packers
to make sure that these articles in
their actual use are in compliance
with the imposed specific and
overall migration requirements.
This grade as supplied meets
European Parliament and Counclil
Directive 94/62/EC of 20 Decem-
ber 1994 on packaging and
packaging waste heavy metal con-
tent as described in Article 11. ltis
recoverable in the form of material
recycling, energy recovery, com-
posting, and biodegradable per
Annex Il point 3, subject to the
standards of the local community.
Again, for any application, should
you need further clarification,
please do not hesitate to contact
NatureWorks LLC.

Bulk Storage Recommendations

The resin silos recommended and
used by NatureWorks LLC are de-
signed to maintain dry air in the
silo and to be isolated from the
outside air. This design would be
in contrast to an open, vented to
atmosphere system that we under-
stand to be a typical polystyrene
resin silo. Key features that are
added to a typical (example: poly-
styrene) resin silo to achieve this
objective include a cyclone and
rotary valve loading system and
some pressure vessel relief valves.
The dry air put to the system is
sized to the resin flow rate out of
the silo. Not too much dry air
would be needed and there may
be excess instrument air (-30°F
dew point) available in the plant to
meet the needs for dry air. Our
estimate is 10 scfm for a 20,000
Ib/hr rate resin usage. Typically,
resin manufacturers specify alumi-
num or stainless steel silos for
their own use and avoid epoxy-
lined steel.
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Safety and Handling Considerations

Material Safety Data (MSD) shests for PLA polymers are
available from MatureWorks LLC. M2D shests ars
provided to help customers satisfy their cwn handling,
safety, and disposal needs, and those that may be
required by locally applicable health and safety
regulations, such as OSHA (U.S.A), MAK (Gemany), or
WHMIS (Canada). M3D shests are updated regularly;
therefore, please request and review the mast current
MSD shests before handling or using any product.

The following comments apply only to PLA palymers:
additives and processing aids used in fabrication and
other materials used in finishing steps have their cwn
safe-use profile and must be investigated separately.

Hazards and Handling Precautions

PLA polymers have a very low degree of fowicity and,
under nomal conditions of use, should pose no unusual
problems from incidental ingestion, or eye and skin
contact Howsver, caufion is advised when handling,
storing, using. or disposing of these resins, and good
housekesping and confrolling of dusts ars necessary for
safe handling of product. Workers should be protected
from the possibility of contact with malten resin during
fabrication. Handling and fabrication of resins can resuft
in the generation of vapors and dusts that may causs
imitation to eyes and the upper respiratory fract. In dusty
aimospheres, use an approved dust respirator. Pellsts or
beads may present a slipping hazard. Goed general
ventilation of the polymer processing area is
recommended. At temperatures exceeding the polymer
melt ternperature (typically 170°C), polymer can release
fumes, which may contain fragments of the palymer,
creating a potential to irtate eyes and mucous
membranes. Good general ventilation should be sufficient

for mast conditions. Local exhaust ventilafion is recom-
mended for melt operations. Use safety glasses if there

is & potential for exposure to particles which could cause
mechanical injury to the eye. If vapor exposure causes
eye discomfort, use a full-face respirator. Mo other
precautions other than dean, body-covering clothing
should be needed for handling PLA polymers. Use gloves
with insulation for thermal protection when exposure to the
melt is localized.

Combustibility
PLA polymers will burn. Claar to white smoke is produced
when product burns. Toxic fumes are released under
conditions of incomplete combustion. Do not permit dust
to accumulate. Dust layers can be ignited by spontansous
combustion or other ignition sourcas. When suspended
in air, dust can pose an explosion hazard. Firefighters
should wear positive-p ure, seff ined ing
and full p i Water or water
fog is the preferred extinguishing medium. Foam, alcchol-
resistant foam, carbon dicdde or dry chemicals may also
be used. Soak thoroughly with water fo cool and prevent
re-ignition.

Disposal
DO NOT DUMP INTC ANY SEWERS, ON THE
GROUND, OR INTO ANY BODY OF WATER. For unused
or uncontaminated material, the preferred options include
recycling into the process or sending to an industrial

posting facility, if available; otherwise, send to an
incinerator or other thermal destruction device. For
used or contaminated material, the disposal opfions
remain the same, although additional evaluation is
required. (For example, in the LL.5.A, see 40 CFR. Part
2681, “ldentification and Listing of Hazardous Waste.") All
disposal methods must be in compliance with Federal,
State/Provincial. and local laws and regulations.

Environmental Concerns

Generally speaking, lost pellets are not a problem in
the emvironment except under unusual crcumstances
‘when they enfer the marine environment. They are
benign in terms of their physical envirenmental impact,
but if ingested by waterfowl or aquatic life, they
mechanically cause adverse effects. Spills should be
minimized, and they should be cleaned up when they
happen. Plastics should not be discarded into the ocean
or any cther body of water.

Product Stewardship

MatureWorks LLC has a fundamental duty to all those
that make and use our products, and for the environment
in which we live. This duty is the basis for our Product
Stewardship philozophy. by which we assess the health
and envirenmental information on owr preducts and their
intended uss, then take appropriate steps 1o protect the
emvironment and the health of our employees and the
public.

Customer Notice

MatureWorks LLT encourages its customers and potential
users of its products fo review their applications for such
products from the standpeint of human health and
emvironmental quality. To help ensure our products are
not used in ways for which they weare not intended or
tested, our personnel will assist customers in dealing with
ecological and product safety considerations. Your sales
representative can arrange the proper contacts.
MatureWorks LLC literature, including Material Safety Data
sheets, should be consulted prior to the use of the
company’s products. These are available from your
MatureWorks LLC representative.

MOTICE: Mo freedom from any patent owned by MatureWorks LLC or others is fo be inferred. Because use conditions and applicable laws may differ from one location to anather and may
change with time, Customer is responsible for determining whether products and the information in this decument are appropriate for Customer's use and for ensuring that Customer's
workplace and disposal practices are in compliance with applicable laws and other govemmeantal enactments. MatureWorks LLC assumes no obligation or Babifty for the information in

this document. NO WARRANTIES ARE GIVEN; ALL IMPLIED WARRANTIES OF MERCHANTAEILITY OR FITNESS FOR A PARTICULAR USE ARE EXPRESSLY EXCLUDED.

MOTICE REGARDING PROHIBITED USE RESTRICTIONS: MatureWorks LLC doss not recommend any of its products, including samples, for use as: Components of, or packaging for,

fobacco products: Components of products where the end product is intended for human or animal consumption: In any application that is intended for any internal contact with human body
fluids or body tissues; As a critical compaonent in any medical device that supports or sustains human Ffe; In any product that is designed specifically for ingestion or internal use by pregnant
women; and in any application designed specfically to promote or interfere with human reproduction.

For additional information in the U.S. and Canada,

call toll-free 1-377-423-7659
In Europe, call 31-(0)35-693-1344
In Japan, call 51-33-285-0824

MatureWorks and the N

) NatureWorks’

15305 Minnetonka Blvd., Minnetonka, MN 55345

logo are of ks LLC
Copyright & 2005 MatureWorks LLC

NWPKG0310205V2

53



54



APENDICE 2

Ficha técnica: DuPont Biomax Thermal 300

DuPont Packaging & Industrial Polymers
The miracles of science-

DuPont™ Biomax® Thermal 300

Biomax® Thermal Resins Product Data Sheet

Description

Product Description Biomax® Thermal 300 is an ethylene copolymer with a nucleating agent designed to
meodify Polylactic Acid (PLA) for improved thermal and toughness properties in
packaging and industrial applications. Some of the attributes of Biomax® Thermal
300 in PLA include:

Reduced distartion and shrinkage of thermoformed articles at temperatures up
to 90 C:

Allows for short cycle time two-stage molding

Engineered for PLA providing rapid melt-dispersion, even with single screw
extruders. and reducing extruder power requirements;

Pelletized. efficient extruder feeding: separately or as a pellet-bend with PLA;

Blends with PLA will typically comprise 5% or less of Biomax® Thermal 300. At
these levels, contact clarity is still maintained.

In additicn of improving the thermal stability of thermoformed articles. Biomax®
Thermal 300 provides some of the processing and toughness advantages of

Biomax® Strong 120 to PLA.
Material Status » Developmental: Active
Awvailability ® Globally
Typical Characteristics
Uses * Plastics Medification
Characteristics / Benefits Thermal Stability of Thermoformed Articles

Thermofermed articles made from amorphous PLA typically deform when exposed to
temperatures above the glass transition temperature of around 55 C.  Adding 2 to 4%
Biomax® Thermal 300 to Natureworks Ingeo™ PLA resins raises the end-use
temperature threshold to 90 C or higher, substantially reducing shrinkage and
improving dimensional stability while only minimally increasing haze. Biomax®
Thermal 300 works best in a two-stage (hot and cold mold) thermeforming process.

Biomax® Thermal 300 modifier addition is valid for PLA manufactured and marketed
by Natureworks LLC. Please censult your DuPont sales representative before using
Biomax® Tharmal in applications using PLA supplied by other manufacturers.
Impact Strength / Toughness

Impact strength of BIOMAX® Thermal 300 modified PLA is significantly improved even
at 2wt addition lavel.

Brittleness

01/12/2010 12:40PM Copyright E.l. du Pont de Nemours and Company, Inc. 1of4



Applications

Typical Properties
Physical
Density ()
Melt Flow Rate (190°C/2.16kg)

Thermal
Melting Point (DSC)

Biomax® Thermal 300 greatly improves the cutting & timming of PLA. While
unmeodified PLA exhibits breakage at the edge of the sheet, blends with 2 to 5 wt.% of
Biomax® Thermal 300 show no breakage. There is also a marked improvement of
“pinning”. While unmodified PLA breaks at the edge of the sheet, there is no breakage
once BIOMAX® Thermal 300 is added.

Extruder Torque and Processing Stability

Addition of 1-2% Biomax® Thermal 300 to PLA in the feedhopper of the extruder
significantly reduces the power per output required to extrude PLA. Addition of
Biomax® Thermal 300 also helps maintain the viscosity and molecular weight of PLA
during processing.

Polylactic Acid (PLA) Modification

Nominal Values Test Method(s)

0.94 gfcm?® ASTM D792 150 1183
Nominal Values Test Method(s)

113°C (235°F) ASTM D3418 150 3146

Processing Information

General
Maximum Processing Temperature
General Processing Information

280°C (536°F)
Handling & Storage

Biomax® Thermal 300 is supplied in polyethylene bag lined boxes or bags. The
praduct does not require drying but the material should be handled in a way that
minimizes moisture pick-up. For example reseal bags or box liners when partial
bags or boxes are not being usad.

Procassing of blends of Biomax® Thermal 300 and PLA

Blends of Biomax® Thermal 300 and PLA can be processed in the same equipment
and under the same processing conditions recommended for PLA

The melting point of Biomax® Thermal 300 is 72C (162F) so a split feed extruder
hopper will be required in cases where the PLA resin is dried on line and
ternperature of the hot dried PLA exceeds the melting point of the modifier.

Melt Viscosity and Melt Thermal Stability

Under typical processing conditions melt viscosity of PLA melt blends with Biomax®
Thermal 300 is not significantly different from that of unmodified PLA. Melt stability
of PLA is improved by adding Biomax® Thermal.

Thermoforming sheet of PLA and Biomax® Thermal 300

Add 2% to 4% Biomax® Thermal 300 to modify PLA via a second feeder. Process
the blend into cast sheet under conditions typical of PLA. The highest additive levels
might require cooler quench drums to avoid excessive sheet crystallinity which can
limit thermoformability. Pre-heat the sheet at conditions typical for PLA. The highest
additive levels might require limiting the time in the heater to avoid excessive sheet
crystallinity. The thermefarming equipment should use a hot mold (for developing
crystallinity) followed by a cool mold (to harden the article encugh for handling).
The hot mold should be heated ta 110-120 C and the residence time in the mold
optimized according to the article design. and end-use thermal requirements. The
cool mold should be set below about 40C to obtain the best cycle time. The grade of
PLA will also effect the ultimate amount of crystallinity which in turn effects the
mechanical strength of the semifinished article.

01/12/2010 12:40FPM Copyright E.I. du Pont de Nemours and Company, Inc.
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FDA Status Information

DuPont™ BIOMAX® Thermal 300 Resin Modifier complies with Food and Drug

Administration Regulation 21 CFR 175.105 - - Adhesives. This Regulation describes
adhesives that may be used as components of articles intended for use in
packaglng transporting. or helding food. subject to the limitations and requirements

therel

DuPont BIOMAX® Thermal 300 Resin Modifier may be used at up to a level of 10
percent in palylactic acid (PLA) resin for direct food contact. The PLA resin
containing DuPent™ BIOMAX® Thermal 300 Resin Medifier is intended for contact
with all food types under temperature conditions C through G. as described in Table
2 of 21 CFR 176.170(c). Such use may be properly said to comply fully with the
Federal Food. Drug. and Cosmetic Act and all applicable food additive regulations.

Regulatory Information

For information on the compliance of Biomax® Thermal 300 with food contact

regulations outside the U.S., please consult your local DuPont representative.

Safety & Handling

Refer to the MSDS for Biomax® Thermal 300.

Read and Understand the Material Safety Data Sheet (MSDS) before using this product

Regional Centres

DuPont operates in more than 70 countries. For help finding a local representative, please contact one of the

following regional customer contact centers:

Americas Asia Pacific

Europe | Middle East/ Africa

DuPont Company, BMP26-2215
Lancaster Pike & Route 141
Wilmington, DE 19805 U.S A
Telephone +1 302-774-1161

Toll-free (USA) 800-628-6208, ext. 6

Fax +1 302-355-4056

DuPont China Holding Co., Ltd.
Shanghai Branch

399 Keyuan Road, Bldg. 11
Zhangjiang Hi-Tech Park
Pudong New District, Shanghai
P.R. China (Postcode: 201203)
Telephone +86 21 3862 2888

DuPont de Nemours Int'1. S.A.

2,Chemin du Pavillon Box 50
CH-1218 Le Grand Saconnex
Geneva, Switzerland
Telephone +41 22 717 51 11
Fax +4122 717 55 00

Fax +86-21-3862-2889

DuPont do Brasil, S.A.
Alameda Itapecuru, 506
06454-080 Barueri, SP Brasil
Telephone +55 11 4166 8000
Fax +55 11 4166 8736

The data listed here fall within the normal range of properties, but
they should nof be used fo esiablish specification limits nor ussd
alone as the basis of design. The DuPont Company sssumes no
obligations or liability for any advice fumished or for any resulfs
obtained with respect to this information. All such advics is given
and accepted af the buyer's risk. The disclosure of Jm‘nrmsfran

http://biomax.dupont.com

CAUTION: Do nof use DuPont materials in oli
involving implantations in the human body or contact with mtemaf body
fluids or fissues unless the material has been provided from DuPont
under s wﬂml conﬁad that is consrsient with DuPont policy regarding

and exp iges the confemplated
use. For further information, plesse contact your DuPont

hersin is not a licence to operafe under, or a r
infringe, any paftent of DuPont or others. Since DuPont csnncl{
anticipate all variations in actual end-use condifions, DuPont makes
no warranties and assumes no liabilify in connection with any use of
this information.

. You may also request a copy of DuPont POLICY
Medical Applicatit H-30103-3 and DuPoni CAUTION
Medu‘.‘sl,«.. i H-50102-3.

Copynghf @ 2009 DuPont. The DuPont Ovsl .Lclg'u, DuPont™, The
of sci ™ and with "B" are

i d tra or frad ris of E.I dqutdeNemoursand
Cmpany or its affiliates. All rights reserved.

This data shest is effective as of 01/12/2010 12:40PM and supersedes all previous versions.

01/12/2010 12:40PM Copyright E.I. du Pont de Nemours and Company, Inc.
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APENDICE 3

Folha de seguranca (MSDS — Material Safety Data Sheet): DuPont Biomax Thermal 300

UU DDNT Du Pont Page 1
| | Material Safety Data Sheet =

"BICMAX" RESINS ALL IN SYNCNYM LIST BIOSO1l
BIOS011 Revised 24-JUL-2008

Substance ID :130000043939

Material Identification

"BICMAX" is a registered trademark of DuPont.
Tradenames and Synonyms

"DUPCHNT" "BIOMAX" THEEMAL 300
Company Identificaticon

MANUFACTURER/DISTRIBUTOR
DuPont Packaging & Industrial Polymers
1007 Market Street
Wilmington,DE 12898

PHONE NUMEERS
Product Information : 1-(2800)-441-7k15
Transport Emergency : 1-(800)-424-9300
Medical Emergency : 1-{800)-441-3837

Components

Material CAS Number %
NCON-REGULATED WAX <E0
ETHYLENE ACRYLATE COPOLYMER =40
N-BUTYL ACRYLATE 141-32-2 <0.1

Components (Remarks)
Material is not known to contain Toxiec Chemicals under Section 313

of Title III of the Superfund Bmendments and Reauthorization Act
of 1986 and 40 CFR part 372.

Potential Health Effects
ADDITIONAL HERLTH EFFECTS
ACUTE OR IMMEDIATE EFFECTS - ROUTES OF ENTRY AND SYMPTOMS

INGESTICN There is no informaticn on the ingestion toxicity

Printed on 10/31/2008

Print Date: 4 - 16 - 2009
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Material Safety Data Sheet ase

of these resins. Ingesticon is not a prokable route of
exposure.

SKIN Prolenged or repeated skin contact may cause skin
irritation inecluding redness, itching and in extreme cases

blisters. Molten polymer contacting the skin will cause
thermal burns.

EYE Mechanical irritaticon only.

INHALATICN At processing temperatures above 280 C (536 F),
fumes irritating to the eyes, nose and throat may be
produced. This exposure may result in redness, tearing and
itching of the eves and soreness in the nose and threat
together with coughing.

MEDICAL CONDITICNS AGGRAVATED BY EXPCOSURE None known.

Carecinogenicity Information

None of the components present in this material at concentraticons
equal to or greater than 0.1% are listed by IARC, NTP, OSHA or ACGIH
as a carcinogen.

First Aid
INHALATION

If exposed to fumes from overheating or combustion, move to fresh
air. Ceonsult a physician if symptoms persist.

SKIN CONTACT

In case of contact, immediately wash skin with scap and water.
Wash contaminated eclothing hefore reuse.

If molten material gets on skin, coel rapidly with cold water. Do
not attempt to remove material from skin. Obtain medical treatment
for thermal burn.

INGESTION

Not a probable route. However, in case of accidental ingestion,
call a physician.

EYE CONTACT

In case of contact, immediately flush eyes with plenty of water
for at least 15 minutes. Call a physician.

FIRE FIGHTING MEARSURES

Printed on 10/31/2008

Print Date: 4 - 16 - 2009
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Flammable Properties

Flash Point : 430 C (808 F) Setchkin
Method : Apparatus

Fire and Explosion Hazards:

UNUSUAL FIRE, EXPLOSICON HAZARDS The sclid peolymer can be
combusted only with difficulty. An electrostatic charge can
potentially build up when pouring pellets. Grounding of equipment
i=s recommended.

HAZARDOUS COMBUSTION PRODUCTS Complete combustion gives

carbon dioxide and water. Incomplete combustion gives, in
addition, carbon monoxide and hydrocarbon oxidation products
ineluding eorganic acids, aldehydes, alcchols, amines and

oxides of nitrogen.

Extinguishing Media

Water, Foam, Dry Chemical, COZ2.

Fire Fighting Instructions

Keep personnel removed and upwind of fire. Wear self-contained
breathing apparatus (SCBA) and full protective egquipment.

Safeguards (Personnel)
NOTE: Review FIRE FIGHTING MEASURES and HRANDLING (PERSCHNEL)
sections before proceeding with clean-up. Use appropriate
PERSONAL PROTECTIVE EQUIPMENT during clean-up.

Spill Clean Up
Sweep up teo aveid =lipping hazard.

Handling (Personnel)
See FIRST AID and PERSCNAL PROTECTIVE EQUIPMENT SECTIONS.
Storage

Store in a cool, dry place. Keep containers tightly closed to
prevent moisture abscrption and contamination.

Printed on 10/31/2008

Print Date: 4 - 16 - 2009
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EXPOSURE CONTROLS/PERSONAL PROTECTICN

Engineering Contrels
VENTILATION When hot processing this material, use local and/or
general exhaust ventilation to control the concentration of wvapors

and fumes below exposure limits.

In cutting or grinding operaticons with this material, use local
exhaust teo control the concentration of dust below exposure limits.

Local wentilation is reguired over processing equipment to keep
the concentration of gases which are irritating to the eyes and
upper respiratory system below recommended walues.

Persconal Protective Egquipment

EYE/FACE PROTECTION

Wear safety glasses. Wear coverall chemical splash goggles and
face shield when possibkility exists for eye and face contact due
to splashing or spraying of molten material. A full face mask

respirator provides protection from eye irritation.
RESPIRATORS

A NIOSH/MSHAE approved air purifying respirateor with an organic
vapor cartridge with a dust/mist filter may be permissible under
certain circumstances where airborne concentrations are expected
to exceed exposure limits. Protection provided by air purifying
respirators is limited. Use a positive pressure air supplied
respirator if there is any potential for an uncontrolled release,
exposure levels are not known, or any other circumstances where
air purifying respirators may not provide adegquate protection.

PROTECTIVE CLOTHING

If there is potential contact with hot/molten material, wear heat
resistant eclothing and footwear.

Exposure Guidelines

Exposure Limites
"BICMAX" RESINS ALL IN SYNCNYM LIST BIOSO1l
PEL (OSHA) : Particulates (Not Otherwise Regulated)
15 mg/m3, & Hr. TWA, total dust
5 mg/m3, 8 Hr. TWA, respirable dust

Other Applicable Exposure Limits
N-BUTYL ACRYLATE

PEL (OSHA) : None Established
TLV (ACGIH) : 2 ppm, 8 Hr. TWA, R4, SEN
AEL * (DuPont) : 2 ppm, 8 & 12 Hr. TWA, Skin

Printed on 10/31/2008

Print Date: 4 - 16 - 2009
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* AEL is DuPont’s Acceptable Exposure Limit. Where governmentally
imposed ocecupational exposure limits which are lower than the AEL
are in effect, such limits shall take precedence.

Phy=ical Data

% Volatiles : Negligible
Solubility in Water : Negligible

Odor : Mild acrylate-like
Form ¢ Solid

Color : Beige

Specific Grawvity : 0.9

Melting Peoint : 100 C (212 F)

Chemical Stability
Stable at normal temperatures and storage conditions.
Conditicons to Avoid
Temperatures above 280 C (536 F)
Incompatibility with Other Materials
Strong oxidizing agents.
Decomposition
Decomposes with heat.
Decomposition temperature - For the resin as shipped, greater than
280 C (536 F) as defined by TGA weight loss of less than 1 percent
in air. Decomposition behavior may be affected through customer
use of stabilizers or other ingredients.
HAZARDOUE DECOMPOSITION PRODUCTS Carbon monoxide and
hydrocarbon oxidation preoducts including organic acids,
aldehydes, alecchols, amines, and oxides of nitrogen.
Polymerization
Polymerization will not occcur.

Ecotoxicological Information

Printed on 10/31/2008

Print Date: 4 - 16 - 2009
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AQUATIC TOXICITY:

No informaticn is awvailabkle. Do not discharge to streams, ponds,
lakes or sewers.

N-BUTYL ACRYLATE
AQUATIC TOXICITY:
Moderately toxic.
96 hour LC50 - Rainbow trout: 5.2 mg/L

Waste Disposal
Preferred options for disposal are (1) recyeling, (2) incin-
eration with energy recovery, and (32) landfill. The high fuel
value of this product makes opticn 2 wvery desirable for material
that cannot be recycled. Treatment, storage, transportation, and

disposgal must be in accordance with applicable federal,
state/provincial, and local regulations.

Shipping Information

DOT,/IMO/IATA
Not Regulated.

U.S. Federal Regulations

TSCA Inventory Status : In compliance with TSCA Inventory
regquirements for commercial purposes.

State Regulations (U.S.)
STATE RIGHT-TO-EKNOW LAWS
No substances on the state hazardous substances list, for the
states indicated below, are used in the manufacture of products on
this Material Safety Data Sheet.
SUBSTANCES ON THE PENNSYLVANIA HAZARDCUS SUBSTANCES LIST PRESENT
AT A CCONCENTRATION OF 1% OR MCORE (0.01% FOR SPECIAL HAZARDOUS
SUBSTANCES) : None known.

WARNING: SUBSTANCES KNOWN TO THE STATE COF CALIFORNIA TO CAUSE
CANCER, BIRTH DEFECTS OR OTHER REPRODUCTIVE HARM: MNone known.

Printed on 10/31/2008

Print Date: 4 - 16 - 2009
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SUBSTANCES ON THE NEW JERSEY WORKPLACE HAZARDOUS SUBSTANCE LIST
PRESENT AT A CONCENTRATION OF 1 & OR MORE (0.1% FOR SUBSTANCES
IDENTIFIED AS CARCINOGENS, MUTAGENS OR TERATOGENS) : None known.

Additional Informatien

MEDICAL USE: CAUTICN: Do not use in medical applications
involwving permanent implantation in the human body. For other
medical applicaticons see DuPont CAUTION Bulletin Neo. H-50102.

The data in this Material Safety Data Sheet relates only to the
specific material designated herein and does not relate to use in
combination with any other material or in any process.

Responsibility for MSDS : S. C. FEINBERG
DUPONT PACKAGING & INDUSTREIAL POLYMEERS

Address : CHESTNUT RUN PLAER 713
WILMINGTOM, DE 195880-0713
Telephone : 302-999-4124

Printed on 10/31/2008

Print Date: 4 - 16 - 2009
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APENDICE 4

Ficha técnica Arkema Biostrength 280

BIOSTRENGTH®

Biostrength® 280

Impact Modifier

Product Description

Biostrength® 280 is an acrylic core shell impact o0
modifier designed to increase toughness of R-',
palylactic acid (PLA) while maintaining clarity. I 5

. - Biostrengtho 280
Product Benefits —J- neat PLA
==

Impact Improvement: Biostrength® 280 impact
modifier increases impact strength of PLA
extruded, calendered, blow molded and
thermoformed articles.

Suggestions for Use

Binstrength® 280 impact modifier is recommended
for use in PLA applications that require toughness
and high transparency. Typical use levels range

15 T 8 Biostength® 280 from 2% to 6% by weight Blends of Biostrength®
[Ty —g neat PLA 280 impact modifier with PLA can be processed in
= E - the same equipment and under the same
T 510 processing conditions recommended for PLA.
o a Prospective clients should evaluate Biostrength®
E ot 280 impact modifier in their own laboratories to
L) E 5 establish optimum conditions for use in their
= W ./ processes and applications. Arkema's technical

services department is available to discuss your

application requirements.

Optical Properties: Biostrength® 280 impact Packaging

modifier maintains low haze in PLA at

: 5 ; —_— ;
recommendad use levels. Biostrength™ 280 impact modifier is packaged in 40

Ib (20 kg) bags and 1,000 Ib (450 kg) super sacks.

Masterbatch Information

i . T Biostrength® 280 impact modifier can be supplied
BIOE}TQEMGT%’ as a masterbatch in PLA. Contact your Arkema

account manager for more information.

Neat PLA 59 B280 10% B280

ARKeMA
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Environmental & Safety Information For Technical Information Contact
BEFORE HANDLING THIS MATERIAL, READ Arkema Inc.

AND UNDERSTAND THE MSDS (MATERIAL Functional Additives Technical Service
SAFETY DATA SHEET) FOR ADDITIONAL 900 First Avenue, King of Prussia, PA 19406
INFORMATION ON PERSONAL PROTECTIVE (610) 878-6658 (phone)

EQUIPMENT AND FOR SAFETY, HEALTH AND (610) 878-6260 (fax)

ENVIRONMENTAL INFORMATION. www_additives-arkema.com (website)

For  Environmental, Safety &  Toxicology
information, contact our Customer Service
Department at (800) 446-2800 to request a Material
Safety Data Sheet. Arkema believes strongly in
Responsible Care® as a public commitment.

More Technical Information Available

Ask your account manager for more information
about Arkema’s complete product line for PLA.

Biostrength® 700 Melt Strength Enhancer

Biostrength® 700 is an acrylic copolymer that
improves the melt strength and enhances
processability of PLA for use in sheet extrusion,
calendering, blow  molding, coating and

Visit us at our Website

www.additives-arkema.com

Biostrength® 280 impact modifier is patent pending. thermoforming applications.
For Order Information Contact Biostrength® 150 Impact Modifier

Biostrength® 150 is a high efficiency modifier that
Arkema Inc. _ increases impact strength of PLA in applications
Additives Customer Service that do not require fransparency.
2000 Market Street, Philadelphia, PA 19103-3222
(800) 446-2800 (phone) Biostrength® 900 Metal Release Agent
(215) 419-7873 (fax) _ Biostrength® 900 is an acrylic copolymer that
arkema.usph-additives-cs@arkema.com (e-mail) improves  metal release and  enhances

] . ] processability of polylactic acid (PLA).
info.additives@arkema.com (e-mail)

IMPORTANT: The its, technical i ion and reco dations contained hersin are believed to be accurate as of the date hereof. Since the conditions amd metheds of use of the
product and of the information referred to heresin are beyond our control, Arkema expressly disclaims any and all liability as to any results obtained or arising from any use of the product or reliance
on such information; MO WARRANTY OF FITNESS FOR ANY PARTICULAR PURPOSE, WARRANTY OF MERCHANTABILITY OR ANY OTHER WARRANTY, EXPRESS OR IMPLIED, IS MADE
COMCERNIMG THE GOODS DESCRIBED OR THE INFORMATION PROVIDED HEREIM. The information provided herzin relates only to the specific product designated and may not be applicabls
when such product is used in combination with other materials or in any process. The user should ghly test any ication before comr islization. Mothing contained hersin constitutes a
license to practice under any patent and it should not be construed as an inducement to infrings any patent and the user is advised to take appropriate steps to be sure that any proposed use of the
product will not result in patent infringement.

Before handling this material. read and understand the MSDS (Material Safety Data Sheet) for additional information on personal protective 2quipment and for safety, health and environmental
infarrnation.

For environmental, safety and fodicological information, contact our Customer Senvice Department st 1-800-331-7854 to request a Material Safety Data Sheet or visit our website at
www.biostrength.com

& 2010 Arkema Inc. All rights reserved.
Biostrengih" is a registered trademark of Arkema Inc.
Responsible Care” is a registered trademark of the American Chemistry Council Inc.

- -

4 arxkemA e

The world is our inspiration .-:-
e Functional A[Iditives':'

2000 Market Street
Philadelphia, PA 19102
215-419-7000
http:liwww.arkema-inc.com
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APENDICE 5

Folha de seguranca (MSDS — Material Safety Data Sheet): Arkema Biostrength 280

ARKEeMmA

Material Safety Data Sheet

BIOSTRENGTH® 280

[ 1. PRODUCT AND COMPANY IDENTIFICATION

ComEan!

Arkema Inc.

2000 Market Street

Philadelphia, Pennsylvania 19103

Functional Additives

Customer Service Telephone Number:

Emergency Information
Transportation:

Medical:

Product Information

Product name:
Synonyms:
Molecular formula:
Chemical family:
Product use:

(800) 331-7654
(Monday through Friday, 8:30 AM to 5:30 PM EST)

CHEMTREC: (800) 424-9300

(24 hrs., 7 days a week)

Rocky Mountain Poison Center: (303) 623-5716
(24 hrs., 7 days a week)

BIOSTRENGTH® 280
Not available
Complex mixture
acrylic polymer
Impact modifier

[ 2. HAZARDS IDENTIFICATION

Emergenc! Overview

Color: white
Physical state: solid
Form: powder
Odor: None.
WARNING!

MAY FORM COMBUSTIBLE DUST AIR MIXTURES.

MAY CAUSE EYE IRRITATION.

MAY CAUSE ALLERGIC SKIN REACTION.
PROCESSING MAY RELEASE VAPORS AND/OR FUMES WHICH CAUSE EYE, SKIN AND RESPIRATORY

TRACT IRRITATION.

Potential Health Effects

Primary routes of exposure:
Inhalation and skin contact.

Signs and symptoms of acute exposure:

Dust: May cause eye irritation. Prolonged or repeated skin contact may cause: Allergic skin reaction: redness, rash.
Effects due to processing releases: Irritating to eyes, respiratory system and skin. May also cause: nausea,
headache, drowsiness, weakness. (severity of effects depends on extent of exposure) .

Eyes:

Product code: VMO04

Version 1.0

Issued on: 10/06/2009 Page: 1/10
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May cause eye irritation. (based on components)

Remarks:
This product may release fume and/or vapor of variable composition depending on processing time and temperature.

3. COMPOSITION/INFORMATION ON INGREDIENTS

Chemical Name CAS-No. Wt/Wt OSHA
Hazardous

2-Propenoic acid, 2-methyl-, methyl ester, polymer 25852-37-3 »>= 95 -<=99 % N

with butyl 2-propenoate

Sulfuric acid, mono-C10-16-alkyl esters, sodium BB585-47-T >=1 -< 5% Y

salts

The substance(s) marked with a "Y” in the Hazard column above, are those identified as hazardous chemicals under
the criteria of the OSHA Hazard Communication Standard (29 CFR 1910.1200).

This material is classified as hazardous under Federal OSHA regulation.

4. FIRST AID MEASURES

Inhalation:
If inhaled, remove victim to fresh air.

Skin:
In case of contact, immediately flush skin with soap and plenty of water. Remove contaminated clothing and shoes.
Get medical attention. Wash clothing before reuse. Thoroughly clean shoes before reuse.

Eyes:
Immediately flush eye(s) with plenty of water. Get medical attention immediately if irritation persists.

Ingestion:
If swallowed, DO NOT induce vomiting. Get medical attention. Never give anything by mouth to an unconscious
person.

| 5. FIRE-FIGHTING MEASURES

Flash point no data available
Auto-ignition temperature: no data available
Lower flammable limit (LFL): no data available
Upper flammable limit (UFL): no data available

Extinguishing media (suitable):
Water spray, Carbon dioxide (CO2), Foam, Dry chemical

Protective equipment:

Product code: VMO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 2 /10
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Fire fighters and others who may be exposed to products of combustion should wear full fire fighting turn out gear
(full Bunker Gear) and self-contained breathing apparatus (pressure demand / NIOSH approved or equivalent).

Further firefighting advice:

Do not use a solid stream of water.

A solid stream of water can cause a dust explosion.

Fire fighting equipment should be thoroughly decontaminated after use.

Fire and explosion hazards:

Dust clouds generated during handling and/or storage can form explosive mixtures with air. Dust explosion
characteristics vary with the particle size, particle shape, moisture content, contaminants, and other variables.
Note: Check that all equipment is properly grounded and installed to satisfy electrical classification requirements. As
with any dry material, pouring this material or allowing it to free-fall or to be conveyed through chutes or pipes can
accumulate and generate electrostatic sparks, potentially causing ignition of the material itself, or of any flammable
materials which may come into contact with the material or its container.

When burned, the following hazardous products of combustion can occur:

Acrylates

Methacrylates

Carbon oxides

| 6. ACCIDENTAL RELEASE MEASURES

In case of spill or leak:
Prevent further leakage or spillage if you can do so without risk. Evacuate area of all unnecessary personnel.

Ventilate the area. Eliminate all ignition sources. Avoid dust formation and dispersal of dust in the air. Wet down
(dampen) the spilled material with water. Sweep or scoop up using non-sparking tools and place into suitable
properly labeled containers for prompt disposal. The sweepings should be wetted down further with water. Avoid
dispersal of spilled material and runoff and contact with soil, waterways, drains and sewers. Implement workplace
practices such that dusts are not allowed to accumulate on surfaces, as these may form an explosive mixture if they
are released into the atmosphere in sufficient concentration. Consult a regulatory specialist to determine appropriate
state or local reporting requirements, for assistance in waste characterization and/or hazardous waste disposal and
other requirements listed in pertinent environmental permits.

Product code: VMO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 3/10

71



PP Material Safety Data Sheet

y )

A ar<kema BIOSTRENGTH® 280

| 7. HANDLING AND STORAGE

Handling

General information on handling:

Keep away from heat, sparks and flames.

Avoid contact with eyes.

Avoid prolonged or repeated contact with skin.

Avoid breathing processing fumes or vapors.

Avoid breathing dust.

Avoid creating dust in handling, transfer or clean up.

Prevent dust accumulation.

Check that all equipment is properly grounded and installed to satisfy electrical classification requirements.
Wash thoroughly after handling.

Keep container closed.

Container hazardous when empty.

Emptied container retains product residue.

Follow label warnings even after container is emptied.

RESIDUAL DUSTS MAY EXPLODE ON IGNITION.

DO NOT CUT, DRILL, GRIND, OR WELD ON OR NEAR THIS CONTAINER.
Improper disposal or reuse of this container may be dangerous and/or illegal.

Storage

Geneh’al information on storage conditions:

Keep'in a dry place. Store in closed containers, in a secure area to prevent container damage and subsequent
spillage. Store in well ventilated area away from heat and sources of ignition such as flame, sparks and static
electricity. Ensure that all storage and handling equipment is properly grounded and installed to satisfy electrical
classification requirements. Static electricity may accumulate when transferring material. All storage containers,
including drums, cylinders and IBCs, must be bonded and grounded during filling and emptying operations.

Storage stability - Remarks:
Stable under recommended storage conditions.

Storage incompatibility — General:
Keep away from heat, sparks and flames. Do NOT store near strong bases. Keep away from reducing agents.

8. EXPOSURE CONTROLS/PERSONAL PROTECTION

Airborne Exposure Guidelines:
Particles Not Otherwise Specified / Nuisance Dust

US. ACGIH Threshold Limit Values

Form: Inhalable particles.
Time Weighted Average (TWA): 10 mg/m3

Form: Respirable particles.
Time Weighted Average (TWA): 3 mg/m3

US. OSHA Table Z-1 Limits for Air Contaminants (29 CFR 1910.1000)

Form: Respirable fraction.
PEL: 5 mg/m3
Product code: VMOO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 4/10
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Remarks: All inert or nuisance dusts, whether mineral,
inorganic, or organic, not listed specifically by
substance name are covered by the Particulates
Mot Otherwise Regulated (PNOR) limit which is
the same as the inert or nuisance dust limit of

Table Z-3.
Form: Total dust.
PEL: 15 mg/m3
Remarks: All inert or nuisance dusts, whether mineral,

inorganic, or organic, not listed specifically by
substance name are covered by the Particulates
Not Otherwise Regulated (PNOR) limit which is
the same as the inert or nuisance dust limit of
Table Z-3.

Only those components with exposure limits are printed in this section. Limits with skin contact designation above have skin contact
effect. Air sampling alone is insufficient to accurately quantitate exposure. Measures to prevent significant cutaneous absorption
may be required. Limits with a sensitizer designation above mean that exposure to this material may cause allergic reactions.

Engineering controls:

Investigate engineering techniques to reduce exposures below airborne exposure limits or to otherwise reduce
exposures. Provide ventilation if necessary to minimize exposures or to control exposure levels to below
airborne exposure limits (if applicable see above). If practical, use local mechanical exhaust ventilation at
sources of air contamination such as open process equipment. Consult ACGIH ventilation manual or NFPA
Standard 91 for design of exhaust systems.

Respiratory protection:

Avoid breathing processing fumes or vapors. Avoid breathing dust. Where airbomne exposure is likely or
airborne exposure limits are exceeded (if applicable, see above), use NIOSH approved respiratory protection
equipment appropriate to the material and/or its components (full facepiece recommended). Consult respirator
manufacturer to determine appropriate type equipment for a given application. Observe respirator use
limitations specified by NIOSH or the manufacturer. For emergency and other conditions where there may be a
potential for significant exposure or where exposure limit may be significantly exceeded, use an approved full
face positive-pressure, self-contained breathing apparatus or positive-pressure airline with auxiliary self-
contained air supply. Respiratory protection programs must comply with 29 CFR § 1910.134.

Skin protection:

Wear appropriate chemical resistant protective clothing and chemical resistant gloves to prevent skin contact.
Consult glove manufacturer to determine appropriate type glove material for given application. Rinse
immediately if skin is contaminated. Wash contaminated clothing and clean protective equipment before reuse.
Wash thoroughly after handling.

Eye protection:
Where eye contact may be likely, wear chemical goggles and have eye flushing equipment available.

9. PHYSICAL AND CHEMICAL PROPERTIES

Product code: VMO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 5/10
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Color: white

Physical state: solid

Form: powder

Odor: None.

pH: Mot applicable

Density: no data available

Specific Gravity (Relative  no data available

density):

Vapor pressure: no data available
Vapor density: no data available
Boiling point/boiling no data available
range:

Freezing point: no data available
Melting point: no data available
Solubility in water: no data available

10. STABILITY AND REACTIVITY

Stability:
The product is stable under normal handling and storage conditions.

Hazardous reactions:
Hazardous polymerization does not occur.

Materials to avoid:
Strong bases.
Reducing agents

Conditions / hazards to avoid:
Sparks, flames, ignition points and static electricity.

Hazardous decomposition products:

Thermal decomposition giving flammable and toxic products
Acrylates

Methacrylates

Carbon oxides

Product code: VMO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009
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| 11. TOXICOLOGICAL INFORMATION

Data on this material and/or its components are summarized below.
Data for Sulfuric acid, mono-C10-16-alkyl esters, sodium salts (68585-47-T)

Acute toxicity

Oral:
Slightly toxic. (rat) LD50 = 800 - 2,700 mgrkg.

Dermal:
Slightly to moderately toxic. (rabbit) LD50 between 580 - 4,000 mgrkg.

Inhalation:
Slightly toxic. (rat) 4 h ALC = 0.78 mg/l.

Skin Irritation:
Moderately to severely irritating. (rabbit) 4.5 - 6 / 8.0. (24 h)

Eye Irritation:
Moderately to severely irritating. (rabbit) Irritation Index: 26 - 35.6/110.

Repeated dose toxicity
Repeated oral administration to rat, mouse, dog, guinea pig / No adverse systemic effects reported.

Repeated dermal administration to guinea pig / affected organ(s): liver

Repeated drinking water administration to rat / affected organ(s): liver, Gl tract / signs: irritation,
changes in organ structure or function, decreased growth rate, decreased survival

Genotoxicity

Assessment in Vitro:
Generally, no genetic changes were observed in laboratory studies using: bacteria

Both positive and negative responses for genetic changes were observed in laboratory tests using:
animal cells

Genotoxicity

Assessment in Vivo:
Generally, no genetic changes were observed in laboratory studies using: animals

Developmental toxicity
Exposure during pregnancy. oral (mouse, rabbit) / No birth defects were observed. (delays in development)

Human experience
Skin contact:
Skin: Skin allergy was observed.

Product code: VMOD4 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 7/10
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[ 12. ECOLOGICAL INFORMATION

Chemical Fate and Pathway
Data on this material and/or its components are summarized below.

Data for Sulfuric acid, mono-C10-16-alkyl esters, sodium salts (68585-47-T)

Biodegradation:
Biodegradable. (1 - 28 d) biodegradation 95 - 100 %
Biodegradable. (< 1 d) biodegradation 45 - 95 %

Ecotoxicology
Data on this material and/or its components are summarized below.

Data for Sulfuric acid, mono-C10-16-alkyl esters, sodium salts (68585-47-T)

Aquatic toxicity data:
Slightly toxic. Oryzias latipes (medaka) 48 h LC50 = 46.0 mg/l
Moderately toxic. Pimephales promelas (fathead minnow) 96 h LC50 = 6.6 mg/l

Aquatic invertebrates:

Highly toxic. Oyster larvae 48 h EC50 = 0.37 mg/l

Highly toxic. Marine clams 48 h EC50 = 0.47 mg/l

Slightly to highly toxic. Brine shrimp 48 h EC50 between 0.94 - 21.1 mg/l

slightly toxic to moderately toxic. Daphnia magna (Water flea) 48 h EC50 between 1.8 - 15.0 mg/l
Slightly toxic. Juvenile mussels 48 h EC50 = 19.04 mg/l

No more than slightly toxic. Palaemonetes pugio (grass shrimp) 48 h EC50 between 70 - 162 mg/l

Chronic toxicity to aquatic invertebrates:
Daphnia magna (Water flea) 21 d EC50 < 3 mg/l

[ 13. DISPOSAL CONSIDERATIONS

Waste disposal:

Where possible recycling is preferred to disposal or incineration. If recycling is not an option, incinerate or dispose of
in accordance with federal, state, and local regulations. Pigmented, filled and/or solvent laden product may require
special disposal practices in accordance with federal, state and local regulations. Consult a regulatory specialist to
determine appropriate state or local reporting requirements, for assistance in waste characterization and/or
hazardous waste disposal and other requirements listed in pertinent environmental permits. Note: Chemical
additions to, processing of, or otherwise altering this material may make this waste management information
incomplete, inaccurate, or otherwise inappropriate. Furthermore, state and local waste disposal requirements may
be more restrictive or otherwise different from federal laws and regulations.

[ 14. TRANSPORT INFORMATION

US Department of Transportation (DOT): not regulated

International Maritime Dangerous Goods Code (IMDG): not regulated

Product code: VMO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 8 /10
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| 15. REGULATORY INFORMATION

Chemical Inventory Status

EU. EINECS EINECS Conforms to

US. Toxic Substances Control Act TSCA The components of this product are all on
the TSCA Inventory.

Australia. Industrial Chemical (Notification and AlICS Conforms to
Assessment) Act

Canada. Canadian Environmental Protection Act DSL All components of this product are on the
(CEPA). Domestic Substances List (DSL). (Can. Gaz. Canadian DSL list.

Part Il, Vol. 133)

Japan. Kashin-Hou Law List ENCS (JP) Does not conform

Korea. Toxic Chemical Control Law (TCCL) List KECI (KR) Conforms to

Philippines. The Toxic Substances and Hazardous PICCS (FH) Conforms to

and Nuclear Waste Control Act

China. Inventory of Existing Chemical Substances IECSC (CN) Conforms to

New Zealand. Inventory of Chemicals (NZloC), as NZIOC Conforms to

published by ERMA New Zealand

United States — Federal Regulations

SARA Title lll - Section 302 Extremely Hazardous Chemicals:

The components in this product are either not SARA Section 302 regulated or regulated but present in
negligible concentrations.

SARA Title lll - Section 311/312 Hazard Categories:
Fire Hazard, Acute Health Hazard

SARA Title lll - Section 313 Toxic Chemicals:
SARA 313: This material does not contain any chemical components with known CAS numbers that
exceed the threshold (De Minimis) reporting levels established by SARA Title [ll, Section 313.

Comprehensive Environmental Response, Compensation, and Liability Act (CERCLA) - Reportable
Quantity (RQ):

The components in this product are either not CERCLA regulated, regulated but present in negligible
concentrations, or regulated with no assigned reportable quantity.

OSHA Regulated Carcinogens (NTP, IARC, OSHA Listed):
NTP:

No componenit of this product present at levels greater than or equal to 0.1% is identified as a known or
anticipated carcinogen by NTP.

Product code: VMO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 9/10
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IARC:

No component of this product present at levels greater than or equal to 0.1% is identified as probable,
possible or confirmed human carcinogen by IARC.

OSHA:

No component of this product present at levels greater than or equal to 0.1% is identified as a carcinogen
or potential carcinogen by OSHA.

United States — State Regulations

Massachusetts Right to Know

No components are subject to the Massachusetts Right to Know Act.
New Jersey Right to Know

No components are subject to the New Jersey Right to Know Act.
Pennsylvania Right to Know

Chemical Name CAS-No.
2-Propenoic acid, 2-methyl-, methyl ester, polymer with 25852-37-3
butyl 2-propenoate

California Prop. 65

This product does not contain any chemicals known to the State of California to cause cancer, birth
defects, or any other reproductive defects.

16. OTHER INFORMATION

Latest Revision(s):

Reference number: 000000063009
Date of Revision: 10/06/2009
Date Printed: 10/06/2009

BIOSTRENGTH® is a registered trademark of Arkema Inc.

Arkema Inc. believes that the information and recommendations contained herein (including data and
statements) are accurate as of the date hereof. NO WARRANTY OF FITNESS FOR ANY PARTICULAR
PURPOSE, WARRANTY OF MERCHANTABILITY, OR ANY OTHER WARRANTY, EXPRESSED OR
IMPLIED, IS MADE CONCERNING THE INFORMATION PROVIDED HEREIN. The information provided
herein relates only to the specific product designated and may not be valid where such product is used in
combination with any other materials or in any process. Further, since the conditions and methods of use
are beyond the control of Arkema Inc., Arkema Inc. expressly disclaims any and all liability as to any results
obfained or arising from any use of the product or reliance on such information.

Product code: VMO04 Version 1.0 Issued on: 10/06/2009 Page: 10 /10
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Calorimetria exploratéria diferencial (DSC) do polidcido ldtico D2002 da Cargill NatureWorks

Sample: PLA_Cargil MatureWoarks 2002D

File: PLA_Cargil NatureWorls 2.

Sizer 128000 mg DSC Operator. Alan Passero
MWethod: PLA Run Date: 6-May-11 16:50
Comment. PLA_Cargil Mature\Works 2002D
02
0.0
i 121.08°C
—
Q o
é ;gigjﬁc Before Annealing
. 4307y 147.12°C
57 46°C(T) ;
E 02 22,361y
T8 60.59°C
w
1]
I 4
B0.77°C(T) 133.84°C .
180.90°C  After Annealing
Data storage: off 1.6190/0
-04 4 Equilibrate at -10.00 °C 52.89°C J
Data storage: on N '
Ramp 10.00 “C/min to 220,00 °C e \’ .
Ramp 5.00 °C/min to -10.00 °C : 4 Wi 185.31°C
1 Ramp 10,00 “Cémin to 220.00 °C .
End of method 153.08°C
06 T T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Universal ¥2.60 TA Instruments

Temperature (°C)

79
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90+

801

Andlise de Infravermelho (FTIR) por refletancia total atenuada (ATR) do polidcido latico D2002
da Cargill NatureWorks

§ 60!
50-5
401
4000 3500 2500 2000
Wavenumbers (cm-1)
Atribuicao Posiciio do pico (cm™)
Literatura (7) Amostra Cargill 2002D
Estiramento -CH— 2997 (assimétrico), 2995, 2945
2946 (simétrico), 2877
Estiramento de carbonila —C=0 1748 1748
Flexdo —CHj,4 1456 1452
Deformacdo —CH- (inclui flexdo : 1382, 1365 1382, 1360
simétrica e assimétrica)
Flexdo —C=0 1225 1266
Estiramento —CH— 1194, 1130, 1093 1181, 1128, 1081
Flexdao -OH 1047 1043
Modos de oscilagdo —CHj3 956, 921 956
Estiramento —C—C— 926, 868 868
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APENDICE 7

Calorimetria exploratdria diferencial (DSC) do modificador térmico (MT) Biomax Thermal 300
da DuPont

Sample: Dupont_Biomax300 File: C. \Dupont_Biomeax300.001
DsC Operator. Alan Passero

Size: 5.7000mg
Method: PLA_SCREENINHG Run Date: 10-May-11 12:52

Comment Dupont_Biomax300

P
105.958°C
i
04 100.50/y
e 141.8Jf
g ] 142107y
(T
®
QD
I
-2 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 *C
Data storage: on
Ramp 10.00 *C/min to 220.00 *C
Rarmp 5.00 *C/min to -10.00 *C
| Rarmp 10.00 *C/min to 220.00 *C
End of method After Annealing
110.61°C
110.92°C
Before annealing
4 ; ; ; ; ; ; : : : :
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperature (OC) Universal W2.60 TA Instruments

81



Andlise de Infravermelho (FTIR) por refletincia total atenuada (ATR) do modificador térmico
(MT) Biomax Thermal 300 da DuPont

% Transmittance

‘Dupont Biomax300

95: |
90-

85!
80:
75
70:
65!
60:
55:
50!
45!

401

4000

3,44
3188,04

339
' —

2845 42

2818,

141977

1470,01
116840

16844 61

173219

30 30 250 200 1800 1000

Wavenumbers (cm-1)

Posiciio do pico (cm™)

Atribuicao

Biomax Thermal
Estiramento O-H (3200 — 3600) 3393, 3188
Estiramento C-H (2850 — 3000) 2916, 2849
Estiramento C=0 (1670 — 1820) 1732
Estiramento C=C (1620 — 1680) 1644
Flexao C-H (1350 — 1480) 1420, 1470
Estiramento C-O (1000 — 1300) 1169
Flexdo =C-H (675 — 1000) 810,719
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APENDICE 8

Calorimetria exploratdria diferencial (DSC) do modificador de impacto (MI) Biostrength 280 da
Arkema, incorporado em poli(dcido latico) 2002D na propor¢ao 1:1

Sample: 50PLA_50biostrenght
Size: 6.5000mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment: 50PLA_50biostrenght

File: . A50PLA_50biostrenght.001
DsC Operator: Erik Azevedo
Fun Date: 10-kay-11 0912

02
00+
=
S 02
é 108.32°C
T Ty 5208 .
® 53.37°C(T) 143.22°C
a 16.61.0/0
T 044
| Data storage: of After annealing
Equilibrate at -10.00 *C
Data storage: on
064 Ramp 10.00 *C/min to 220.00 *C
Rarmp 5.00 *C/min to -10.00 *C Before annealing
Ramp 10.00 *C/min to 220.00 *C
End of rmethod 155.24°0
-08 T T T T T T T T T T
-50 0 a0 100 150 200 250
Exo Up Temperature (OC) Universal W2.60 TA Instruments
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Transmittance

“~

Andlise de Infravermelho (FTIR) por refletancia total atenuada (ATR) do modificador de
impacto (MI) Biostrength 280 da Arkema, incorporado em poli(acido latico) 2002D na
propor¢do 1:1

SRR e . —— i
9!
! !
/ z
! 1 g s
65+ = s A y
! , f 3
504
4000 %00 ‘ 2000 2600 2000 1500 " 1000
Posicao do pico (em™)
Atribuicao Biostrength 280 da Arkema, incorporado em
poli(éacido latico) 2002D na proporgao 1:1
Estiramento —CH— 2951, 2949
Estiramento de carbonila —-C=0 1732
Flexdo —CH;, 1455
Deformacdo —CH- (inclui flexdo 1376
simétrica e assimétrica)
Estiramento —-CH— 1181, 1128, 1084
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APENDICE 9

Curvas de DSC — Amostra 1

Sample: PLA_05%BS

Size: 48000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment. PLA_0.5%BS

DsC

File: C: WPLA_am-1.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 20-Dec-11 18:59

02
68.82°C
| 54.18°C(T)
0.0+
M37°C
-0.2 4
—
g ]
z s9.73°Cm 150.27°C
8 -04- 146.00°C 17.77(31.38))iy
T 13617y
-
g | B1.57°C 99.87°C
T 31.53J1
BEFORE ANNEALING
-0.6 1 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
| Data storage: on
Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C
Rarnp 5.00 *Clmin to-10.00 °C
0s4 Rarnp 10.00 *C/rmin to 22000 *C
o End of rethod
162 83°C
188.61°C
-1.0 T T T T T T T T T
-0 0 50 100 150 200
Exa Lp Temperature (°C) B

Sample: PLA_0 5%BS

Size: 46000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_0.5%BS

DsC

File: . \PLA_am-1.001
Operator: Renato Pereira
Run Date: 20-Dec-11 13:59

250

niversal V26D TA Instruments

02
0.0+
g -0.24
i 57.87°C
132.98°C
s 59.75°C(T)
T -044 149 42°C
AFTER AMNEALING N 10.48J4y
Data storage: off 61.78°C
i Equilibrate at -10.00 °C 1M2.42°C
Data storage: on 9.204)/y
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
Ramp 5.00 °Cémin to -10.00 *C
-0.6 Famp 10.00 “Cimin to 220,00 “C
End of method
185.70°C
-08 T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200
Bxo Up Temperature (°C)

85

250

Universal V28D TA Instruments



Curvas de DSC — Amostra 2

Sample: PLA_AN-2 File: C...\PLA_am-2.001
Size: 4.5000 mg DSC Operator. Renato Pereira
Method: PLA_SCREENINHG Run Date: 21-Dec-11 11:37
Comment PLA_AM-2
02
55.84°C

0.0

110.56°C

-0.24

. 15209°C
T8 51C 47 439 9310y
12 494

56.55°C(T)

100.21°C
32,210y

Heat Flow (\Wig)
=)
N
Il

G0.54°C
BEFORE ANMNEALING
Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
Data storage: on
Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
Ramp 5.00 °C/min to -10.00 °C
084 Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
End of method

-0.64

151.50°C

niversal V2 6D TA Instruments

250

Universal V2 6D TA Instruments

10 158.36°C
1. T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exa Lip Temperature (°C) B
Sample: PLA_AN-2 File: C...\PLA_am-2.001
Size: 4.5000 mg DSC Operator. Renato Pereira
Method: PLA_SCREENINHG Run Date: 21-Dec-11 11:37
Comment PLA_AM-2
0.0
024
:
i &7 90°C
ko]
2 " 9.60°C(T)
) AFTER ANNEALING 131.99°C l48.88°C
Data starage: off B1.50°C 3896y
Equilibrate at -10.00 °C
Data storage: on 112.03°C
1 Rarp 10.00 °C/min to 220,00 °C 29770y
Rarmp 5.00 *C/min to -10.00 °C
Rarp 10.00 °C/min to 220,00 °C
End of method 1586.15°C
-0.6H
T T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200
Exa Lip Temperature (°C)
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Curvas

Sample: PLA_AM-3

Size: 44000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_AM-3

de DSC — Amostra 3

File: C: WPLA_am-3.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 21-Dec-11 17:02

DsC

02
48.53°C 53.07°C(T)
0.0+
-0.2 49
—
[=2]
3 -0.4 112.29°C 148 E2°C
28721y
E 1 53.76°C(T)
[TH
= 2.02801
B 064 BO.41°C
I 84.80°C
] BEFORE ANMNEALING 19.36(21 413079
Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
-0.8 Diata storage: on
Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C
i Rarnp 5.00 *C/min to-10.00 °C
Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C
End of rethod
-1.04
1 186.33°C
-1.2 T T T T T T T T
-0 0 50 100 150 200 250
Exo Un Temperalure (DC) Universal V26D TA Instruments

Sample: PLA_AM-3

Size: 44000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_AR-3

File: . \PLA_am-3.001
Operator: Renato Pereira
Run Date: 21-Dec-11 17:02

DsC

0z
0.0+
| 102.96°C
-0.24
o
3 gad 58.21°C(T) 141.92°0
é ’ 7,328 150.52°C
22.07 (29.40)J/
z | B3 o A0y
w 26,2705
o m
B .06
I
] AFTER ANNEALING 147.88°C
Data storage: off
084 Equilibrate at -10.00 °C
Data storage: on
] Rarp 10.00 *Cfrmin to 220.00 °C
Rarnp 5.00 *C/min to -10.00 *C
Rarp 10.00 *Cfmin to 220.00 °C
1.0 End of method
186.54°C
-1.2 T T T T T T T T T T
-50 ol 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (OC) Universal V28D TA Instruments
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Sample: PLA_AM-4

Size: 48000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_AM-4

Curvas de DSC — Amostra 4

DsC

File: C: WPLA_am-4.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 21-Dec-11 18:24

02
57 58°C
52 B9°C(T)
0.0+
-0.2 4
—
g ]
56.43°C(T)
% _0.4 M.27°C 147 45°C
o 25.5001
-
] 1 R 5T 26197y
T 88.20°C
BEFORE ANNEALING 16.69(19.31)17g
-0.6 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
Data storage: on
! Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
Ramp 5.00 °C/min to -10.00 *C
Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
-0.64 End of method
185.69°C
-1.0 T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2.6D TA Instruments

File: G \PLA_am-4.001
Operator: Renato Pereira
Run Date: 21-Dec-11 19:24

Sample: PLA_Al-4

Size: 46000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_Ahd-4

DsC

0z
00
] 105.45°C
-0.2 4
g ]
58.83°C(T) 142.81°C .
z i g7y AT
o 04 17 55(26.29)07g
[T
a B1.14°C
g 1 96.47°C
I 25.88.0/
0A 4 AFTER ANNEALING
Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
i Data storage: on
Rarnp 10.00 *C/min to 220,00 *C 148.11°C
Rarmp 5.00 *Clmin to-10.00 *C
-0.8 Rarmp 10.00 “Crmin ta 220 00 °C
End of rethod
186.21°C
-1.0 T T T T T T T T T T
-50 ol 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (OC) Universal V28D TA Instruments
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Curvas de DSC — Amostra 5

Sample: PLA_AM-S File: C: \PLA_am-5.001
Size: 45000 mg D&C Operator. Renato Pereira
Method: PLA_SCREENIMNHG Run Date: 22-Dec-11 1317
Comment PLA_AM-5
02
55.06°C
] 3.04°CT)
0.0+
-0.2 49
o
"é 044 56.72°C(T) 151.35°C
28.29)/y
[ 59.37°C gg ;;ch
- 9
g -0.64
I
1 BEFORE ANMNEALING
Data storage: off
Equilibrate at -10.00 *C
-0.84 Data storage: on
Rarnp 10.00 “C/min to 220.00 *C
] Rarnp 5.00 *Cémin to -10.00 °C
Rarnp 10.00 “C/min to 220.00 *C
End of method
-1.04
1 158.06°C
-1.2 T T T T T T T T T T T
-0 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2.6D TA Instruments
Sample: PLA_AM-5 File: C: . \PLA_am-5.001
Size: 45000 mg DSC Operator: Renato Pereira
MWethod: PLA_SCREENMNHG Run Date: 22-Dec-11 13:17
Comment PLA_Al-5
02
004 104.32°C
-0.24
@ 58.427C(T) 143.13°C 181.40°C
£ 044 885y 2113029780y
B0.45°C
E 1 96.69°C
[T 29.09)/y
g -0.64
I
1 AFTER AMMEALING
Data storage: off 148.02°C
0z Equilibrate at -10.00 °C
- Data storage: on
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
4 Ramp 5.00 °Cémin to -10.00 °C
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
End of method
-1.04
166.83°C
12 T T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (OC) Universal V2,60 TA Instruments
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Curvas de DSC — Amostra 6

Sample: PLA Teste #6SR File: C. \PLA Teste #565R.001
Size: 28000 mg DSC Operator. Renato Pereira
hethod: Screening PLA Run Date: 27-Jan-12 16:40
Comment PLA Teste #65R
02
£53.08°C

55.29°C(T)

0.0

11.07°c

-0.24

59.32°C
60.11°C(T)

12611
1.4000g 145520
14 69y

B1.73°C 98 BE°C

27 By

Heat Flow (\Wig)
=)
N
Il

151.19°C
14.01(30.10)J7g

-0.6H 1° AQUECIMENTO 129.38°C

Data storage: off

Equilibrate at -10.00 °C

1 Data storage: on

Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
Ramp 5.00 °C/min to -10.00 °C
-0.84 Rarmp 10.00 °C/min to 220.00 °C

End of method
180.61°C

157.32°C
-1.0 T T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2 6D TA Instruments
Sample: PLA Teste #6SR File: C. \PLA Teste #565R.001
Size: 28000 mg DSC Operator. Renato Pereira
hethod: Screening PLA Run Date: 27-Jan-12 16:40
Comment PLA Teste #65R
02
0.0+
i ME21°C
-0.249
G ] 128.90°C
= 0.25790/y
s 041 9.129.4
% ] 82107 .
= X oy
® 064 9 147 24°C
% 19.95(29 34)/g
nsa- 2° AQUECIMENTO
o Data storage: off
Equilibrate at -10.00 *C
1 Data storage: on
Ramp 10.00 “C/min to 220,00 *C 167.37°C
104 Ramp 5.00 “C/min to -10.00 °C
- Ramp 10.00 “C/min to 220,00 *C
End of method 151 3400
-1.2 T T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2 6D TA Instruments
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Curvas de DSC — Amostra 7

File: C...\PLA_am-7.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 6-Jan-12 16:43

Sample: PLA_AM-7

Size: 44000 mg DSC
Method: PLA_SCREENINHG

Comment PLA_AM-T

05

1 57 .46°C
53.79°C(M

0.0+

151.18°C
33.34Jig

S8.71°CM

Heat Flow (\Wig)
IS
o
Il

87.15°C
26.1140g

BEFORE AMMEALING g977°C
Data storage: off
Equilibrate at -10.00 *C
1.0 Data storage: an
Ramp 10.00 “Cfmin to 220,00 *C
Ramp 5.00 “C/min to -10.00 °C
Ramp 10.00 “Cfmin to 220,00 *C
End of methad
167 47°C

-1.5 T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2 6D TA Instruments
Sample: PLA_AM-7 File: C: \PLA_am-7.001
D&C Operator. Renato Pereira

Size: 44000 mg
Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_AM-T

05

Run Date: 6-Jan-12 16:43

004 101.80°C

55.79°C
5B.19°C(T)

420170

6250/ 150.73°C

27 A3 EE)Y

60.40°C

593.89°C
31.004g

1 AFTER ANMEALING 147 46°C

Data storage: off

Equilibrate at -10.00 °C

Data storage: on

-1.04 Ramp 10.00 *C/min to 220,00 °C
Ramp 5.00 °C/min to -10.00 *C
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
End of method

Heat Flow (\Wig)
5
o
1

157 03°C

. T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2.6D TA Instruments
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Curvas de DSC — Amostra 8

Sample: PLA_AM-8

Size: 48000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_AM-8

DsC

File: C: WPLA_am-8.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 6-Jan-12 19:02

024 56.57°C
1 5169°C(T)
0.0+
-0.2 4
— ]
:
s 04
T 1 1z2.1sc 148.71°C
..g 30,2404y
I 06+ 58.83°C(T)
1.8030ig
E BEFORE ANMEALING
Data storage: off 51.00°C
Equilibrate at -10.00 °C o
-0.87 Data storal gLI1e
e on
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C 1940021 31))7g
4 Ramp 5.00 °C/fmin to -10.00 °C
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
End of method
-1.04
1 156.04°C
T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200
Exa Lp Temperature (°C)

Sample: PLA_AM-3

Size: 46000 mg

Method: PLA_SCREENINHG
Comment PLA_Al-8

DsC

250

Universal V26D TA Instruments

File: . \PLA_am-&.001
Operator: Renato Pereira
Run Date: 6-Jan-12 19:02

045

0.0+

103.36°C

56.56°C
58.74°C(T)

- 1
B0 94 59°C

2675y

Heat Flow (Wig)
o
(o]
1

AFTER AMNEALING

Data storage: off

Equilibrate at -10.00 °C

Data storage: on

Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
Ramp 5.00 °C/min to -10.00 °C
Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
End of method

141.94°C

74724y 1905E°C

73 47(3034) g

14772

156.82°C

100

92

Temperature (*C)

250

Universal V28D TA Instruments



Curvas de DSC — Amostra 1 apds tratamento de recozimento

Sample: PLA Teste #1 File: C: \PLA Teste #1001
Size: 47000 mg D&C Operator. Renato Pereira
Method. Screening PLA Run Date: 24-Jan-12 12:08
Comment. PLA Teste #1
02
| 54.13°C(T)
0.0+
-0.24
o
"é 044 23 8B
g B0 53.99°C
1 5717°C(T) 145.94°C
= 27 57°C . 151.78°C
v 58.86°C TOEM g e s
B 064
I
1° AQUECIMENTO
-0.8 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
| Data storage: on
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 *C
Ramp 5.00 “C/min to -10.00 °C
1.0 Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
End of method 150.90°C
158.32°C
-1.2 T T T T T T T T T T T
-0 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2.6D TA Instruments
Sample: PLA Teste #1 File: C: APLA Teste #1001
Size: 47000 mg DSC Operator: Renato Pereira
Method: Screening PLA Run Date: 24-Jan-12 12:06
Comment: PLA Teste #1
0.0+
-0.24
g 4
g -04 4
=2 &7.40°C
w 133.01°C
o] i 59.43°C[T)
: s
064 61620 -8y
2° AQUECIMENTO nz2as
Data storage: off 11.83J0y
] Equilibrate at -10.00 *C
Data storage: on
Ramp 10.00 “Cémin to 220.00 *C
-0.84 Ramp 5.00 “Cémin ta -10.00 °C
Ramp 10.00 “Cémin to 220.00 *C
] End of rmethod
155.49°C
-1.04
T T T T T - T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (OC) Universal V2,60 TA Instruments
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Curvas de DSC — Amostra 2 apés tratamento de recozimento

Universal V26D TA Instruments

250

Universal V28D TA Instruments

Sample: PLA Teste #2 File: C: \PLA Teste #2 001
Size: 49000 mg D&C Operator. Renato Pereira
Method. Screening PLA Run Date: 25-Jan-12 11:23
Comment. PLA Teste #2
02
0.0+
-0.24
. i 21.76°C
g 04 23.47°CM 57.55°C
- 7 o 145.48°C .
S B3.17°C(T) 18.19.g 152 29°C
g ] B4.57°C 20.26(38.45) iy
[
B 064
I
1 1% AQUECIMENTO
Data storage: off
-0.8 Equilibrate at -10.00 *C
Data storage: on
i Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C N
Rarmp 5.00 *Cmin to -10.00 °C 130.87°C
Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C
1.0 End of methad
158.768°C
-1.2 T T T T T T T T T T
-0 0 50 100 150 200 250
Exa Lp Temperature (°C)
Sample: PLA Teste #2 File: C: APLA Teste #2 001
Size: 49000 mg DSC Operator: Renato Pereira
Method: Screening PLA Run Date: 25-Jan-12 11:23
Comment: PLA Teste #2
02
0.0+
Eg -0.24
o
‘g 57 B8°C
T -044
59.84°C(T) 134.10°C .
| 2% AQUECIMENTO :34;721,0
Data storage: off B1.84°C : 9
Equilibrate at -10.00 °C .
Data storage: on 115.88°C
_0.6 Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C 514807
Rarmp 5.00 *Clmin to-10.00 *C
Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C
] End of method
158.97°C
08 , ; . . , ; . T . . -
-50 0 50 100 150 200
Exu Lip Temperature (*C)
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Curvas de DSC — Amostra 3 ap6s tratamento de recozimento

Universal V2 6D TA Instruments

Sample: PLA Teste #3 File: C. \PLA Teste #3 001
Size: 46000 mg DSC Operator. Renato Pereira
hethod: Screening PLA Run Date: 25-Jan-12 13:46
Comment: PLA Teste #3
02
1 £7.29°C
BO0C g3 g7opm
0.0
-0.2 4
oi
3 -044 59.15°C(T)
% 65.05°C 146.97°C
o ] 29.01Jfy
o
8 064
I
] 12 AQUECIMENTO
Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
-0.6 4 Data storage: on
Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C
| Rarnp 5.00 *C/min to-10.00 °C
Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C
End of method
-1.04
1588.83°C
-1.2 T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exa Lip Temperature (°C)
Sample: PLA Teste #3 File: C: \PLA Teste #3 001
Size: 48000 mg D&C Operator. Renato Pereira
Method. Screening PLA Run Date: 25-Jan-12 13:48
Comment. PLA Teste #3
05
0.0+
101.88°C
86.25°C
150.80°C
£5.93°C °
m é’lﬁuiagc 23 43(29. 53y

Heat Flow (\Wig)
5
o
1

B61.03°C

92.94°C
25 960/g
2 AGUECIMENTO 474
Data storage: off

Equilibrate at -10.00 °C

Data storage: on

Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C

Rarmp 5.00 *Clmin to-10.00 *C

Rarnp 10.00 “C/min to 220,00 *C

End of rethod

166.47°C

Exo Up

T T T T
0 50 100 150 200
Temperature (°C)

95

250

Universal V26D TA Instruments



Curvas de DSC — Amostra 4 apés tratamento de recozimento

Sample: PLA Teste #4
Size: 5.0000 mg

Method. Screening PLA
Comment. PLA Teste #4

File: C:UMPLA Teste £#4.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 25-Jan-12 16:11

DsC

02
0.0+
-0.2 49
—
[=2]
‘é 04
E 1 147 76°C
N 278141
-
B 06
T 19 AQUECIMENTO
1 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 *C
084 Data storage: on
Rarnp 10.00 “C/min to 220.00 *C
Rarnp 5.00 *C/min to -10.00 °C
1 Rarnp 10.00 “C/min to 220.00 *C
End of rethod
-1.04
186.91°C
-1.2 T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200
Exa Up Temperature (°C)

Sample: PLA Teste #4

Size: 50000 mg

Method: Screening PLA
Comment: PLA Teste #4

250

Universal V26D TA Instruments

File: G \PLA Teste #4 001
Operator: Renato Pereira
Run Date: 25-Jan-12 16:11

DsC

0z
0.0+
104.45°C
-0.24
o
3" 0.4
| £9.12°C[M) 142.67°C o
E 781201 151.04°C
[T 21.04(28.85))/g
s B1.21°C
8 06 96.19°C
T 275200
29 AQUECIMENTO
084 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 *C 147.74°C
Data storage: on
1 Ramp 10.00 “Cémin to 220.00 *C
Ramp 5.00 “C/min to -10.00 °C
1.0 Ramp 10.00 “C/rin to 220,00 *C
End of methad
186 65°C
12 , ; . . : : —¥ : : .
-50 ol 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (OC) Universal V2,60 TA Instruments
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Curvas de DSC — Amostra 5 apds tratamento de recozimento

Universal V26D TA Instruments

250

Sample: PLA Teste #5 File: C: \PLA Teste #5001
Size: 47000 mg D&C Operator. Renato Pereira
Method. Screening PLA Run Date: 26-Jan-12 11:33
Comment. PLA Teste #5
02
0.0+
-0.24
o
=
s 041 148 B6°C
g 28 BBy
[
B 064
I
1% AQUECIMENTO
054 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 *C
Data storage: on
1 Rarnp 10.00 *C/min to 220.00 *C
Rarnp 5.00 *C/min to -10.00 “C
104 Rarnp 10.00 *C/min to 220.00 *C
o End of method
] 157.08°C
-1.2 T T T T T T T T T T
-0 0 50 100 150 200 250
Exa Lp Temperature (°C)
Sample: PLA Teste #5 File: C: APLA Teste #5 001
Size: 47000 mg DSC Operator: Renato Pereira
Method: Screening PLA Run Date: 26-Jan-12 11:33
Comment: PLA Teste #5
02
0.0 104.05°C
-0.24
o N
= 143.158°C
04 o B5°C
é 5B TABYY o) 750 2oy
% 1 B1.34°C
o
‘g’ 06 96.62°C
T 27 76Jiy
2¢ AQUECIMENTO
1 Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C 148.07°C
s+ Data storage: on
Ramp 10.00 °C/min to 220.00 *C
Ramp 5.00 °Cémin to -10.00 *C
1 Ramp 10.00 °C/min to 220.00 *C
End of method
-1.04
167.268°C
-2 T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200
Exu Lip Temperature (*C)
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Curvas de DSC — Amostra 6 ap6s tratamento de recozimento

Sample: PLA Teste #6b
Size: 3.3000 mg

hethod: Screening PLA
Comment PLA Teste #6b

DsC

File: C...\PLA Teste #6b 001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 26-Jan-12 17:34

05
59.20°C
56.03°C(T)
0.0+
. ]
o o
‘g, B2E5%C 12088°C
54.86°C(T) 74821 1424770
E -0.54 66.84°C 12.010ig
[T
"
] o
T 1 1% AQUECIMENTO 12975°C
Data storage: off 163.01°C
Equilibrate at -10.00 °C o 21.04(40.54))/y
Data storage: on 152.16°C
104 Rarnp 10,00 *Cfmin to 220.00 °C
. Rarmp .00 *C/min to -10.00 °C
Rarnp 10,00 *Cfmin to 220.00 °C
End of methad
1 157.84°C
-1.5 T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2 6D TA Instruments

Sample: PLA Teste #6
Size: 3.3000 mg
hethod: Screening PLA
Comment: PLA Teste #6

DsC

File: C...\PLA Teste #6b 001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 26-Jan-12 17:34

02
0.0+
1689
-0.249
=
9
£ 049 58 79°C
% B0.59°C(T)
= 1 147 29°C
w 2.30°C 20 BR(30. 38)0/gy
g -0.6 4
x L
1 = 9.7161g
2° AQUECIMENTOD
084 Data storage: off
o Equilibrate at -10.00 °C
Data storage: on
1 Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
Ramp 5.00 *C/min to -10.00 °C
104 Ramp 10.00 °C/min to 220.00 °C
- End of method
167.85°C
151.77°C
-1.2 T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2 6D TA Instruments
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Curvas de DSC — Amo

Sample: PLA Teste #7
Size: 3.3100mg
hethod: Screening PLA
Comment: PLA Teste #7

stra 7 ap0s tratamento de recozimento

File: C...\PLA Teste #7.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 27-Jan-12 11:28

DsC

02
5 423C(-%E.580C
0.0+
-0.2 4
=
(=}] 143.88°C
‘g’ 044 412400y
o
-
B 06
I
| 1% AQUECIMENTO
Data storage: off
-0.64 Equilibrate at -10.00 °C
Data storage: on
4 Rarmp 10.00 *C/mmin to 220,00 °C
Rarmp 5.00 *Cfmin to -10.00 *C
Rarmp 10.00 *C/mmin to 220,00 °C
-104 End of mathad
157 B1°C
-1.2 T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2 6D TA Instruments

Sample: PLA Teste #7
Size: 3.3100mg
hethod: Screening PLA
Comment: PLA Teste #7

File: C...\PLA Teste #7.001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 27-Jan-12 11:28

DsC

05
0.0 100.73°C
. ]
o
'g, 141.76°C 150.42°C
5.288)f 27 B1(33 1017y
% <054
o gosrc D20
- 31 2y
3
T | 149.26°C
2® AQUECIMENTO
Data storage: off
Equilibrate at -10.00 °C
-1.04 Data storage: on
Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
Ramp 5.00 °C/min to -10.00 *C
Ramp 10,00 °C/min to 220,00 °C
g End of method
167.04°C
-15 T T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200 250
Exo Up Temperalure (DC) Universal V2 6D TA Instruments

99



Curvas de DSC — Amostra 8 ap6s tratamento de recozimento

Sample: PLA Teste #8
Size: 3.7000 mg
hethod: Screening PLA
Comment: PLA Teste #3

File: C...\PLA Teste #8001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 27-Jan-12 13:28

DsC

02
0.0+
-0.24
= o
o i 85.29°C
s 50.34°C(T) 99 45°C
% 1.692)7y 146.40°C
-044
o £2 OB°C 28,10/
=
] 1 105.67°C
I
12 AQUECIMENTO
-06 Data storage: off
Equilibrate at-10.00 “C
Data storage: on
1 Rarnp 10.00 *C/rmin to 22000 *C
Rarnp 5.00 *Cfmin to -10.00 °C
Rarnp 10.00 *C/rmin to 220,00 *C
-0.84 End of methad
185.78°C
-1.0 T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200
Exa Lip Temperature (°C)

Sample: PLA Teste #8
Size: 3.7000 mg
hethod: Screening PLA
Comment: PLA Teste #3

File: C...\PLA Teste #8001
Operator. Renato Pereira
Run Date: 27-Jan-12 13:28

DsC

250

Universal V2 6D TA Instruments

02
0.0 102.35%C
-0.24
] 56.29°T .
& ] 141,907 150 56°C
-g, 044 S3EZCM 53930y 239929 39 g
% B 98°C
[ 93.43°C
27 55
B 06 4
I 147.29°C
| 2° AQUECIMENTO
Data storage: off
-0.8+ Enuilibrate at -10.00 °C
Data storage: on
i Rarng 10,00 °C/min to 220.00 °C
Ramp .00 *C/min to -10.00 °C
Rarnp 10.00 °C/min to 220.00 °C
1.0 End of method
156 B3
-1.2 T T T T T T T T T
-50 0 50 100 150 200
Exa Lip Temperature (°C)

100

250

Universal V2 6D TA Instruments



APENDICE 10

Andlises originais de HDT, Vicat e curvas originais do Mddulo de elasticidade (E), da
Resisténcia a tragao (1) e Alongamento na for¢a méaxima (€) antes do tratamento de recozimento
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA Fdrmula 1- PLA + 100 g Aditivo Biostrenght

SEQUENCIAL 1077711 REGISTRO DE AMOSTRA 1077-002/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Satide Ltda.

ENDERECO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S&o José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA ANMOSTRA Grénulo CONDIGAO DE RECEBIMENTQ Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 13/06/11

DATA DE EMISSAQ DO RELATORIO  21/06/11

sai n ) _ tado =
Resisténcia a Tragdo ASTM D 638-10 15/06/11 MPa Tensdo Forga Max. = 65,33 + 0,4370
% Def., Esp, F. Max. = 4,169+ 0,2461
MPa Mod. Elast= 2589 + 46,38
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 16/06/11 °C 47,2+ 0,6
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 15/06/11 2 59,3+ 1,0
Vicat {(Método 10N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identlificagdo do materiat analisado € responsabilidade do solicitante.

- N&o se admile qualquer responsabilidade referente & exatidao da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisio. Salvo mencgéo expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitants.

- O Laboratério de Ensalos Fisicos e Quimicos em Polimeros néo se torna responsavel pela divulgagdo ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensalos Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presents relatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatdrio, ndo faz parte do escopo de acreditacéo.

- Este relatorio s6 deve ser repraduzido por inteiro. Reprodugio de partes requer aprovagio por escrita do laboratério. O Laboratério néo se
forna responsavel em nenhum caso de interpretagéo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES:  Anexos - Anexo 04 (Tragio), Anexo 05 (HDT) e Anexo 06 (Vicat).

g D

Kleber Augusto Zotovici
Coordenadoer do Laboratorio

F-PLA-021 Ver 06 Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina 1 de |
Aprovade em 05/01/2009 Escola SENAT Marie Amato - Niicleo de Tecnologia em Plisticos
Av. los¢ Odorizzi, 1.555 - Sio Bematdo do Campo - ST CEP 09861-000
Fone: {011) 4109-9499 r:140 Fax:(0% 1) 4109-9499 r:140 e-mail: plastico@sp.senai.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tracéo

Médquina: Emic DL300 Céluta: Trrd 27 Extensémetro; - Data: 153/06/11 Hora: 11:26:38 Trabalho n* 2749
Programa: MTest versdo 2.02 Método de Ensaio: Tragio
ldent. Amostra: > Sequencial: 1077/11 (1077-002/11) Material:: Formula 1- PLA + 100g Aditivo Biostrenght Cédigo:: «-seeeam

Pardmetro >> Tensdo Tensio Def Especif. Deaf.Especif, Mod.Elastic.
Evento >> Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura

Unidade >> {MPa} (MPa} (%) (%) (MPa)
GP1 65.37 63.98 4.515 4.746 2581
cP2 65.49 65.03 4,092 4.208 2545
CP3 65.07 62.26 4.419 4,803 2576
CP4 65.66 65.11 4.112 4.227 2635
CP5 66.08 63.94 4.419 4.650 2508
CP8 65.41 63.27 3.958 4.227 2611
CP7 64,74 62.14 3.900 4,169 2607
CcP8 64.80 60.88 3.939 4.361 2648
Namero CPs 8 8 8 8 8
Média 63.33 63.33 4,169 4.424 2589
Mediana 63,39 63.61 4,102 4.294 2594
Desv.Padrdc A370 1.484 2461 2650 46.38
Coef.Var{%) 6689 2.344 5901 3.990 1.791
Minlimo 04,74 60.88 3.900 4,169 2508
Méximo 66.08 63.11 4.515 4.803 2648

Tensio (MPa)
30.00 - v - "

64.00

48.00 |

32.00

16.00 ¢ -

0000 L : . f
8000 4,000 .000 12.00 16.00 2000 Pef.Especif. (%)

__________________________________________________________

_________________________________________________________________________________________________________________

CPl |[CP2 [CP3 |CP4 [CP5 [CP6 {CP7 |CP8 |CP9 |CPiO

Observaciio: Velocidade de ensaio S0mm/min.(00

T
g : )
|Anexo ey N° Sequencial N’H/"‘ Aprovado/g : M// Data »/ o3¢, 1
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TEST EQUIPMENT CEAS T HDT - VICAT

TESTING LABORATORY  ............ PLA
HDT TEST
TEST NAME . ... ...t utinnnnnnvnnnness HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. [C] 23.0
MAX. TEMPERATURE ............ .- [C] 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [l 23.0
COMMENT 1077-002/11
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD .sssussswimsmsnsesms ASTMD648 ASTMDG48 ASTMD648
MATERIAL CODE  ...... Fami W R R FORM.1 FORM.1 FORM.1
ORDER NO. = ... iinanass
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMBERATURE .....[C] 23 23 23
HOMIDITY ........ [%] 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.270 13.270 13.270
WIDTH fmm] 3.250 3.250 3.250
SPAN [mm] 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPal 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. [g] 708 708 708
TEST END {mm] 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [€C] 46.6 47.8 47 .2
COMMENT STATION i
COMMENT STATICN 2
COMMENT STATION 3
¢Thu 16/06/2011 10:20 OPERATOR SOLYMAR
—
Anexo 05 N° Sequencial J(ﬂtf‘)\l E Aprovado/g : rwﬂjl)Data 2 06 N
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TEST EQUIPMENT

TESTING LABORATORY  ............
VICAT TEST

TEST NAME ... it i e e et enene .
HEAT TRANSFER FLUID......''v'ov oo
TEMPERATURE RATE ....... . iC/h]
START TEMPERATURE ............. [C]
MAX. TEMPERATURE ........ccvuuu. [Cl]
COQOLING TEMPERATURE .......... [C]

COMMENT 1077-002/11

STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD . ... innrnnnncnnnn ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  .............. FORM.1 FORM.1 FORM.1
CRDER NO. = . .............
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [C] 23 23 23
HUMIDITY ........ (%] 50 50 50
LENGTH wuwiweswswe
APPLIED LOAD .. [N} 10.00 16.00 14.00
TEST END [mm] 1.00 1.00 1.00
FINAL DEFLECTION [mm] 1.00 1.00 1.00
SOFTENING TEMPERATURE [C] 58.3 59.4 60.3
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATTION 3
tWed 15/06/2011 10:37 QPERATOR SOLYMAR

..........

CEAST HDT - VICAT

VICAT

SILICONE

126.0
23.0

250.0
23.0

DRI

N

Anexo 06

N° Sequencial jﬂ}f¥/n

et ot o 17

Aprovado /é
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA Fdérmula 2- PLA + 300 g Aditive Biostrenght

SEQUENCIAL 1077111 REGISTRO DE AMOSTRA 1077-003/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Saude Lida.

ENDEREGO Rua Manoel Basco Ribeira, 1020 - Jd. das Industrias - S0 José dos Campos - SP
CONTATO Renateo B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMGSTRA Grénulo CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA NTP DATA DE RECEBIMENTO 13/06/11

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO 21/06/11

ontratz N T !
Resisténcia 4 Tracdo ASTM D 638-10 15/06/11 MPa Tensdo Forga Max.= 64,40 + 1,225
% Def. Esp. F. Méx. = 4,412 & 0,2280
MPa Mad.Elast = 2551 & 59,26
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 16/06/11 oC 474+ 0,8
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 15/06/11 °C 584+0,0
Vicat (Método 10 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ac material submetido ac ensaio.

- A identificagcéo do material analisado é responsabillidade do sclicitante.

- N&o se admite qualquer responsabilidade referente 2 exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisio. Salvo mencéo expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratorio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polfmeros ndo se torna responséave! pela divulgago ou o uso que o solicitante, cutra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos & Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente refatorio de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatdrio, ndo faz parte do escopo de acreditaco.

- Este relatorio s6 deve ser repreduzido por inteiro. Reprodugéo de partes requer aprovagao por escrita do laboratério. O Laboratério néo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretagéo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos - Anexo 07 {Trag@o), Anexo 08 {HDT) e Anexo 0% (Vicat).

Kieber Auguéto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 08 Laboratério de Ensajos Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina [ de |
Aprovado em 05/01/2009 Escola SENAT Mario Anmto - Nicleo de Tecnalogia em Plésticos
Av. José Odorizzi, 1.535 - S3o Bemnardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: {011) 4109-9499 =140 Fax:(011) 4109-9499 r:140 e-mail: plasticof@sp.senai.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tragdo

Méquina: Emic DL3000 Célula: Trd 27 Extensdmatro: - Data: 15/06/11 Hora: 14:45:36 Trabatho n° 2750

Programa: MTest versdo 2.02 Método de Ensalo: Traco
Ident. Amostra: > Sequencial: 1077/11 (1077-003/11) Material: Férmula 1- PLA + 300g Aditivo Biostrenght Cédigo:: ~---—-
Parametro >> Tensio Tens3o Def.Especif. Def.Especlf. Mod.Eldstic.

Evenlo >> Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura
Unidade >> MPa) (MPa) (%) (%) (MPa)
CP1 63.48 60.97 4.189 4.400 2663
cP2 65.78 65.28 4.438 4,515 2502
CP3 61.97 61.97 4,227 4,227 2537
CP4 65.16 61.64 4.823 5.188 2515
CPS 63.94 60.92 4.611 4,957 2505
CP8 64,82 62.35 4.169 4.400 2502
CcP7 65.24 63.98 4.342 4.515 2590
cP8 64.82 63.23 4.496 4.688 2596
Nimero CPs 8 8 8 8 8
Média 64.40 62.54 4412 4.611 2551
Mediana 64.82 62,16 4.390 4,515 2526
Desv.Padrio 1.225 1.528 2280 3192 59.26
Coef.Var.(%} 1.902 2.443 5.168 6.922 2.323
Minimo 61.97 60.92 4,169 4.227 2502
Méximo 65.78 65.28 4.823 5.188 2663

Tenséio (MPa)

80.00 T - - -

e T "™ W S S N SV VWD U S S L S S

48.00

............................................................

!
k 171+ 1 SO SR R S AN A Y & D SR U UON R S S SR S S S demaana s

EMEAERE RTINS RTR ¥ PN N S S S W -
s 000 ‘ 2.000 l I :eo ! : ] ‘
] 4. ] 12.00 16,00 20. Def Especif, (Vo
lcri icp2 (cr3 |cr« |crs |cps |cP7 |cP8 lcp9 lcPio 4 (o)
Observaciio: Velocidade de ensaio SOmm/min,
Anexo OF N® Seguencial IO‘H'/H lAprovado/Z g "J”M_/rData 206l
T
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY  ............ PLA
HDT TEST
TEST MEME v vowowvsesspons s wswemns HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............[C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. [C] 23.0
MAX. TEMPERATURE .............. [C} 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C] 23.0
COMMENT 1077-003/11
STATION 1 STATION 2 STATION

STANDARD . ..vvvvennnnnnnnnnn. ASTMD648 ASTMD648 ASTMD648
MATERIAL CODE  .....ovvrunn.. FORM ., 2 FORM. 2 FORM. 2
DEBR B. = cowsmemsmawanas
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITICNING
TEMPERATURE ..... [C} 23 23 3
HUMIDITY ........ [%] 50 50 50
BERGER . .vxmswemean
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm} 13.270 13.270 13.270
WIDTH [rara] 3.250 3.250 3.250
SPAN [mm} 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPal 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. [g] 708 708 708
TEST END [ram] G:25 0.25 0. 25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.53" A 0.25
DISTORSION TEMPERATURE {cl 46.8 ;}afgzw”“'/” 47.9
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
¢Thu 16/06/2011 11:45 OPERATOR SOLYMAR

Anexo  g53 N° Sequencial iU%)r/ 0\ ‘Aprovado/{ -/’N_M‘M,ﬁData I 0E. 1/
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TEST EQUIPMENT CE

TESTING LABORATORY & R

VICAT TEST

TEST NAME ........co0unvenn

TEMPERATURE RATE ,........
START TEMPERATURE ........
MAX. TEMPERATURE .........
COOLING TEMPERATURE ......

COMMENT 1077-003/11

STANDARD .. ..vieennnnenn,
MATERIAL CODE  ..........
ORDER NC.  ..........

SPECIMEN PREPARATION .....
SPECIMEN ANNEALING ‘e

SPECTMEN CONDITIONING

TEMPERATURE .....I[C]
HUMIDITY ........ [%]
LENGTH ......000..

APPLIED LOAD .. [N]
TEST END frm]

FINAIL, DEFLECTION [mm]
SOFTENING TEMPERATURE [C]

COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

tWed 15/06/2011 15:35

......................

OPERATOR S

..............

A ST HDT - VICAT

........ PLA
........ VICAT
........ SILICONE
...[Cc/h] 120.0
..... [C] 23.5
..... [C] 250.0
siws (€] 23.0
STATION 1 STATICN 2
wims ASTM ASTM
2L FORM. 2 FORM. 2
23 23
50 50
10.00 10.060
1.00 1.00
1.00 1.00
£58.4 58.4

OLYMAR

STATION

ASTM
FORM. 2

23
50

10,00
1.00

3

A

ﬂ@Jd

Anexo 0 N° Sequencial JOQ .',?,-/[g

| Aprovado %

Data .21 bg. M
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA Férmula 3- PLA + 100 g Aditivo Biostrenght + 400 g Aditivo BIOMAX

SEQUENCIAL 1077711 REGISTRO DE AMOSTRA 1077-004/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Salde Lida.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S&0 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Granulo CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAQ CORPO DE PROVA NTP DATA DE RECEBIMENTO 13/06/11

DATA DE EMISSAQ DO RELATORIO  21/06/11

Resisténcia & Tracdo ASTM D 638-10 16/06/11 MPa Tensdo Forga Méx. = 58,35 4+ 1,581
% Def. Esp. F. Mix. = 3,555+ 0,1740
MPa Mod. Elast = 2526 & 65,40
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 16/06/11 6 45,8 L 04
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 16/06/11 °C 56,5 £ 0,6
Vicat {Método 10 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificag8o do material analisado & respensabilidade do solicitante.

- Nao se admite qualguer responsabilidade referente a exatiddo da amostragent, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria suparvisfo. Salvo mengio expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimices em Polimeros néo se torna responsavel pela divulgagio ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resullados do presente relatério.

- O Laboratédric de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultades contidos no presente relatdrio de
ensalos.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, ndo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este relatrio s6 deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugéo de partes requer aprovagade por escrita do laboratério. © Laborat6rio ndo se
torna responsavel em renhum caso de interpretacéo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos - Anexo 10 (Tragio), Anexo 11 (HDT) e Anexo 12 {Vicat).

,

Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 08 i aboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina 1del
Aprovado em 05/01/2009 Escola SENAI Mario Amato - Niteleo de Teenologia em Plasticos
Av. Jos¢ Cdorizzi, 1.555 - S2o Bernardo do Campo - SP CEP 69861-000
Fone: (011) 4109-9499 r;140 Fax:(011) 4109-9499 r:140 e-mail: plasticof@isp.senai br

111



Méquina: Emilc DL3000

NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS F [SICOS E QUTMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Trac#o

Célula: Txd 27

Programa: M Test versito 2.02

Ident, Amostra: > Sequencial: 1077/11 (1077-004/11)Material:: Férmula 3 PLA+100g Biostrenpt+400gBiomax Cédigo::

Extensémetro: -

Data: 16/66/11

Hora: 10:41:01

Trabahon® 2751

Método de Ensalo: Tragio

Pardgmetro >> Tensdo Tensdo Def.Especif. Def.Especif. Mod.Etéstic.

Evento  >» Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura

Unldade =»»> {MPa) (MPa) (%) (%) {MPa)

cP1 59.87 59.11 3.692 3.788 2620

CP2 59.96 57.93 3.731 3.865 2487

CP3 60.00 58.57 3.634 3.750 2584

cP4 58.95 56.50 3711 3.884 2567

cPs 57.47 57.47 3.558 3.558 2438

CP6 56.88 56.88 3.404 3.404 2509

CPT 56.63 56,63 3.192 3,192 2589

CP8 59.33 56.80 3.596 3.769 2461

CP9 56.08 56.08 3.481 3.519 2481

Ntmero CPs 5 9 9 9 9

Média 58.35 5733 3.555 3.637 2526

Mediana 58.95 56.88 3.59 3.750 2509

Desv.Padrao 1.581 1.021 1740 2342 65.40

Coef.Var.{%) 2.710 1.780 4,894 6.441 2.589

Minimo 56.08 56,08 3.192 3.192 2435

Méximo 60,00 59.11 3.731 3.884 2620
Tenséo (MPa)
80.60 v - - . - - -
7 S U SR N S JURNNE O WSS DUV SO S S S S .
swoo] I 10 SR NS N O SO S S
iy l) CHUE . SO, SRR, SRR, | R | | SIS £ Sxan | sy /. ..... E_.-_.-:...-.-uuﬁqib“..>L»»_4:»-A--Lv..__a___.--i_ .....

IS I I i i e e e e s e s e
woof fo i LS i ]
.000(()) ‘ ‘ 4.000 £.006 & 12.0 16.00 20:00 ; : . I
0000 y { i : . Def. Especif. (%
cr1 |ce2 [cP3 |er4 |cps |cps lcp7 lcrs |cpe lepio pecif. (%)

Observagio: Velocidade de ensaio S0mm/min.[10
Anexo () N°® Sequenclal Jo13 }H ] Aprovadgg — ata o1 66, N
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
TESTING LABORATORY . ........... PLA
HDT TEST
TEST NAME . .0 iiviin it tnseneennnn HDT
HEAT TRANSFER PFLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. [C] 23.0
MAX. TEMPERATURE .............. ¢} 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C}] 23.0

...........................

COMMENT 1077-004/11

STATION 1 STATION 2
STANDARD  wosws e mam s 5545w nm ASTMDE48 ASTMD648
MATERIAL: CODE  .............. FORM. 3 FORM. 3
ORDER NC. i iiieeiennn.,
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNBEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [l 23 23
HUMIDITY ........ [%] 50 50
LENGTH ......0v...
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.270 13.270
WIDTH [mm] 3.250 3.250
SPAN Imm] 100.00 100.00
STRESS [kPal] 1820 1820
APPLIED LOAD .. [q]l 708 708
TEST END [mm] 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [C] 45 .4 45 .8
.COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
$Thu 16/06/2011 13:58 OPERATOR SOLYMAR

.........

STATICN

ASTMD648
FORM. 3

23
50

13.270

3.250
100.00
18290
708
0.25

Anexo [l

N° Sequengial Aoi}qrih

N
l Aprovadg;?ff?’ A

Date o mg. 11
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY e

VICAT TEST

TEST NAME ..........c00...

TEMPERATURE RATE .........
START TEMPERATURE ........
MAX., TEMPERATURE .........
COOLING TEMPERATURE ......

COMMENT 1077-004/11

STANDARD ............00.0n
MATERIAL, CODE ..........
ORDER NO.  ..........

SPECIMEN PREPARATION .....
SPECIMEN ANNEALING vy

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... [C]
HUMIDITY ........ [%]
LENGTH ...........

APPLIED LOAD .. [N]
TEST END {ram]

FINAL DEFLECTION [mm]
SOFTENING TEMPERATURE [C]

COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

$Thu 16/06/2011 08:47

......................

........ PLA
........ VICAT
........ SILICONE
...[C/hl 120.0
..... [C] 24.0
..... [CI 200.0
S o3 | 23.0

STATION 1 STATION 2 STATION 3

LI

“ v e

s or e e

OPERATOR SOLYMAR

..............

ASTM ASTM
FORM. 3 FORM. 3

23 23
50 50
1¢.00 10.00
1.00 1.00
.00 1.00
.9 56.8

Anexo I, N° Sequencial ﬁD}-%—-») “ | Aprovado/Z

N/‘A"“‘\
ﬂwww/ﬂﬁhw 2 06, Y
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA Férmula4 - PLA + 300g Aditivo Bicstrenght + 400 g Aditivo BIOMAX

SEQUENCIAL 1077111 REGISTRC DE AMOSTRA 1077-005/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. € Com. Prod. para Satde Ltda.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - Sdo José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Granulo CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRIGAGAO CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 16/06/11

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  21/06/41

tado = -
Resisténcia a Tragdo ASTM D 638-10 20/06/11 MPa Tensdo Forga Méax.= 55,31 40,7212
% Def. Esp. F. Méx. = 3,487 :+ 0,08382
MPa Mod.Elast= 2445 + 63,19
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 17/06/11 °c 444+0,5
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-0% 20/06/11 °C 55,1+0,6
Vicat (Método 19 N- 50°Crh)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

. Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificagéio do material analisado é responsablflidade do solicitante.

- Nio se admite qualquer responsabilidade referente & exatidéo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
propria superviséo. Satvo mengéio expressa, as amostras foram livremente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros néo se torna responsavel pela divulgagdo ou o uso que o solicitante, cutra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

. O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidenciafidade dos resuftados conlidos no presente refatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste refaldrio, ndo faz parte do escopo de acreditagao.

. Este relatéric s6 dave ser reproduzido por inteiro. Reprodugéo de partes requer aprovagéo por escrita do laboratorio. O Laboratério nao se
torna responsavel em nenhum caso de Interpretagao ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

DBSERVAGOES:  Anexos - Anexo 13 (Trag&o), Anexo 14 (HDT) e Anexo 15 (Vicat).

Kiebsr Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 06 Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pégina | de |
Aprovado em 05/01/2008 Escola SENAT Mario Amato - Nicleo de Tecnologia em Plasticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - Sio Bemardo do Campo - SP CEP 09861000
Fone: (011 4109-8499 =140 Fax:(011) 4102-9499 r:140 e-mail: plastico@sp.senai.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FiSICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatorio de Ensaio de Tracdo

#Maquina: Emic DL300G0 Céluta: Trd 27 Extensbmetro: - Data: 20/06/11 Hora: 11:33:01 Trabalho n° 2752
Programa: MTest versio 2.02 Método de Ensalo: Tragio
Ident. Amostra; > Sequencial: 1077/11 (1077-00Material: Forimula 4- PLA+300g Adit. Biostrenght+400g Adit. BioCodigo:

Pardmetro >> Tenséo Tensdo Def.Especif. Def Especif. Mod.Elastic.

Evenlo >> Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura

Upidade >> {MPa) (MPa) (%) (%) (MPa)

CP1 54.14 53.88 3.468 3.544 2391

CP2 55.85 50,09 3.372 3.714 2551

cP3 56.36 46.30 3.583 4213 2486

CP4 5447 45,83 3.429 4,311 2434

CPB 55.27 50.44 3.525 3.851 2366

cPe 53.23 54.64 3.583 3.659 2385

cP7 55.65 4711 3.544 4.177 2453

cPs 55,52 50.98 3.391 3.678 2490

Nimero CPs 8 8 8 8 8

Média 55.31 49,91 3.487 3.901 2445

Mediana 55.40 50.27 3.496 3.813 2444

Desy.Padrao J212 3.319 08382 2918 6319

Coef.Var.(%) 1.304 6.650 2.404 7.480 2.585

Minimo 54.14 45.83 3372 3544 2366

Méaxdimo 56.36 54.64 3.583 4,311 2551
Tensdo (MPa)
80,00 - : : ; . 1 ; : ;
P T R S U N U S S O s o s e i
T O B A T e
200 i L
16.00 ; ‘ O Rl ------------------
0000 I ‘ / ‘ i

0000 4.000 2000 12.00 16.00 20.00 Def.Especif. (%)
lcp1 lcp2 |cps lcp4 |cps |cre lcp7 |cps lcpo [cpio

Observaciio: Velocidade de ensaio S0mm/min. (10

Anexo (3 N° Sequencial lohy I“ I Aprovado/g‘ w_.»«w*/[ Data 06, 1

116



-

TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY ... eiiieenen PLA
HDT TEST '
TEST NAME ... vvis v oenccnceonnsans HDT
HEAT TRANSFER FLUID.... veeeeeean STILICONE
TEMPERATURE RATE .......... .. [C/h] 120.0
START TEMPERATURE .......c00.00: [Cl] 23.0
MAX. TEMPERATURE ......covueenn icl 200.0
COOLTING TEMPERATURE .....,.... [C] 23.0
COMMENT 1077-005/11
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD ot s s asnm e ASTMD648 ASTMD648 ASTMDG4S
MATERTAL CODE ... ivvvnnnns FORM. 4 FORM.4 FORM . 4
ORDER NO. = o eiiieeinnnvan

SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... [cl 23 23 23
HUOMIDITY ........ L%] 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.280 13.280 13.280
WIDTH [mam] 3.250 3.250 3.250
SPAN [mm] 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPal 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. I[g]l 709 709 709
TEST END [mm} 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [C} 44 .3 44 .G 43.9
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
$Fri 17/06/2011 13:13 OPERATOR SOLYMAR

A : Y

i nexo W N° Sequencial mjr})n l Aprovad% “M . ,,A,,‘,.MI/Data o, 0¢.
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY .\ vvennneenn PLA
VICAT TEST
TEST NAME .. .v'itvotenearsoannennnen VICAT
HEAT TRANSFER FLUID.....0vevrsrne SILICONE
TEMPERATURE RATE ........004. [c/n] 50.0
START TEMPERATURE ............. [C] 23.0
MAX. TEMPERATURE ........0000.. fcl 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C] 23.0
COMMENT 1077-005/11
STATION 1 STATICN 2 STATION
STANDARD .t iit it ettt seeanen ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE . i iiriiiinnnn FORM. 4 FORM. & FORM. 4
ORDER NO. it

SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... [l 23 23 23
HUMIDITY ........ [%1] 50 50 5¢
LENGTH ...........

APPLIED LOAD .. [N} 10.00 10.00 10.00
TEST END [mm] 1.00 1.00 1.00
FINAL DEFLECTION [mm] 1.00 1.00 1.00
SOFTENING TEMPERATURE [C] 54.5 552 55.6
COMMENT STATION 1

COMMENT STATICN 2

COMMENT STATION 3

¢tMon 20/06/2011 09:52 OPERATOR SOLYMAR

------------------------------------

D

Anexo f5 N° Sequencial (1379 /” Aprovad% ;_M-:--"“ ,,,,,,,,,,, . /" DAt Ly oo s
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA Formula b - PLA + 200 g Aditivo Biostrenght + 200 g Aditivo BICMAX
SEQUENCIAL 1077/11 REGISTRO DE AMOSTRA 1077-006/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Pred. para Satde Lida.
ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S&o0 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D
FORMA DA AMOSTRA Gréanulo CONDIGAOQ DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 16/06/11

DATA DE EMISSAQ DO RELATORIC 21/06/11

Resisténcia & Tragdo ASTM 1> 638-10 20/06/11 MPa Tensdo Forga Max= 55,33 + 00,5871
% Def. Esp. F. Max.= 3,406 + 0,03685

MPa Mod.Elast= 2464 +32,30
Resisténcia 4 Tragdo ASTM D 638-10 20/06/11 MPa Tensdo Forga Max.= 55,37 + 00,2962
% Def. Esp. F. Max. = 3,433 + 0,06553

MPa Mod.Elast= 2425 + 30,11
Resisténcia 4 Tragdo ASTM D 638-10 20/06/11 MPa Tensdo For¢a Max.= 55,25 £ {,8638
Y% Def. Esp. F. Midx. = 3,468 £ 0,1044

MPa M6d.Elast = 2399 + 72,27

Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 17/06/11 °C 449+ 0.6
(HDT} (Método 1,82 MPa - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSASILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificag@o do material analisado é responsabilidade do sdlicitante.

- Ndo se admite qualquer responsabilidade referente & exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisdo. Salvo mencdo expressa, as amostras foram livremente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratdrio de Ensalos Fisicos e Quimicos em Polfmeros n&o se torna responsavel pela divulgag&o ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatdrio.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ensatos.

- Qualquer parecer expresso neste refatdrio, ndo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este refatorio s¢ deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugao de partes requer aprovagdo por escrita do laboratério, O Laboratério ndo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretag&o ou use indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGCOES: Anexos - Anexo 16 (Tragéo), Anexo 17 {Trago), Anexo 18 (Tragdo), Anexo 19 (HDT), Anexo 20 (HDT),
Anexo 21 (HDT), Anexo 22 (Vicat), Anexo 23 (Vicat) € Anexc 24 {Vicat).

Os ensaios foram realizados 03 (trés) vezes conforme solicitacdo do cliente.

s

Kieber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 08 Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina 1 de 3
Aprovado em 05/01/2009 Escola SENAI Mario Amato - Niieleo de Teenologia em Plastices
Av. José Odorizzi, §.555 - 530 Bernardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fore: (011) 4109-9499 140 Fax:(C11) 4109-9499 1140 e-mail: plasticof@sp.senai.br
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Formula 5 - PLA + 200 g Aditive Biostrenght + 200 g Aditivo BIOMAX

SEQUENCIAL 1077/11 REGISTRO DE AMOSTRA 1077-006/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Satde Lida.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S80 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Grénulo CONDIGAO DE RECEBIMENTQ Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA NTP DATA DE RECEBIMENTO 16/06/11

DATA DE EMISSAQ DO RELATORIO  21/06/11

nt

Temperatura de Dcf]cxﬁo Térmica - ASTM D 648-07 17/006/11 45,1 +0,5
(HDT) {(Método 1,82 MPa - 126°C/h)
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 17/06/11 °C 451 +05
(HDT) {Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 20/06/11 °C 55,0+0,5
Vicat (Método 10 N- 56°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 152509 20/06/11 2 55,2+0,5
Vicat (Método 10 N - 50°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificago do material analisado é responsabilidade do solicitante.

- Néo se admite qualquer responsabllidade referente & exatid&o da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisgo. Salve mengao expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratdrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros néo se torna responséavel pela divulgagéo ou o uso que o soficitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos € Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ansalos.

- Qualguer parecer expresso neste refatdrio, néo faz parte do escopo de acreditacéo,

- Este relatério sé deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugéo de partes requer aprovagao por escrita do laboratério. O Laboratdrio nédo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretag¢io ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos - Anexo 16 (Tragdo), Anexo 17 {Tragéio), Anexo 18 (Tragdo), Anexo 19 (HDT), Anexo 20 (HDT),
Anexo 21 (HDT), Anexo 22 (Vicat), Anexo 23 (Vicat) e Anexo 24 (Vicat).

Os ensaios foram realizados 03 (irés) vezes conforme solicitagdo do cliente.

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 06 Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pégina 2 dc 3

Aprovado em 05/01/2009 Escola SENAT Mario Amato - Nicleo de Tecnologia em Plisticos
Av, José QOdorizzi, 1.555 - Sdo Bernardo do Campo - SP CEP (09861-000
Fone: (011)4109-2499 r:140 Fax:(011) 4109-9499 ;140 e-mait; plastico@sp.senai.br
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Foérmula b - PLA + 200 g Aditive Biostrenght + 200 g Aditivo BIOMAX

SEQUENCIAL 1077/11 REGISTRO DE AMOSTRA 1077-006/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Saude Lida.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S&0 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Grénuto CONDIGAQ DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAQ CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 16/06/11

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  21/06/11

salos Contratado ) I
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 20/06/11 55,1+0,6

Vicat (Método 10N - 50°C/hy

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ac material submetido ao ensaio.

- A identificagéo do material analisado é responsabllidade do solicitante.

- N&o se admite qualquer responsabilidade referente & exatidéo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
propria supervisdo. Salvo mengao expressa, as amostras foram livrermente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratéric de Ensaios Fisicos e Quimicos em Pollmeros n#o se torna responsavel pefa divulgag@o ou 0 use que o solicitante, outra
pessea ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

~ O Laboratdrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ensalos.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, néo faz parte do escopo de acreditago.

- Este relatério s6 deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugéo de partes requer aprovagdo por escrita do laboratdrio. O Laborstdrio néo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretag&o ou uso indevide que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos - Anexo 16 (Tragao), Anexo 17 (Trag#o), Anexo 18 (Tragéio), Anexo 19 (HDT), Anexo 20 (HDT),
Anexo 21 (HDT), Anexo 22 {Vicat), Anexo 23 (Vicat) e Anexo 24 (Vicat).

Os ensaios foram realizados 03 (irés) vezes conforme solicitagéec do cliente.

i
o

Kieber Augusto Zotovici
Coordenador do Lahoratério

F-PLA-021 Ver 06 l.aboratétio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina 3 de 3
Apraovado em 05/01/2009 Escola SENA] Mario Amato - Niicleo de Tecnologia em Plasticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - S0 Bemnardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: {011) 4109-9499 r:140 Fax:(011) 4109-9499 r:140 e-mail; plastico@sp.senai.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FiSICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatorio de Ensaio de Tragéo

Méquina: Emic DL30060 Céluta: Trd 27 Extensémetro: - Data: 20/06/11 Hora: 14:13:42 Trabalho n® 2753
Programa: M Test versdo 2.02 Método de Ensaio: Tragdo
Ident. Amostra: > Sequencial: 1077/11 (1077-000Material:: Formula 5- PLA+200g Adit.Biostrenght+200g Adit.BioCéadigo::

Paréimetre >> Tensio Tenséo Def.Especif. Def.Especif. Mod.Efastic.

Evento > Forga Max. Ruptwra Forga Max. Ruplura

Unidade > (MPa) {MPa) (%) (%) (MPa)

CP1 54.76 48.68 3.468 3.813 2488

CP2 55.86 47.58 3410 4.291 2467

CP3 54.64 47.39 3.3 4138 2420

CP4 55.82 50.02 3.372 3.774 2501

CP5 55,57 47.92 3.391 3.755 2446

Namero CPs 5 5 5 5 5

Média 55.33 48.32 3.406 3.954 2464

Mediana 55.57 47,92 3.391 3.813 2467

Desv.Padro 5871 1.071 03685 2448 32.30

Coef.Var.(%) 1061 2,216 1.082 6.191 1.311

Mintmo 54.64 47.39 3.372 3,758 2420

Maximo 55.86 50.02 3.468 4.291 250Mm
Tensfio (MPa)
80.00 :
B
e L e
3200 rarsghesctose fhocentboeoec D
U ES SR U A U U U6 TR WO W T I N W N .
000000 4000 8.000 | 12‘00 I 6.00 ! ‘09 ‘ : I ‘

. : " : i 2000 Def.Especif. (%
) CP2 P35 CP4 CP3 P ( 0)
Observacido: Velocidade de ensalo S0mm/min, 30
! Anexo /6 N° Sequencial 1093 /“ | Aprovadoz e "wl/|/5ata D 0, 7
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NUCLEQ DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tracéo

whguina: Emic DE3000  Céum Trd 27 Extensbmelror-  Dale: 20/06/11  Hora: 14:45:21  Teabanor® 2 7 54
Programa: MTest versdo 2.02 Método de Ensalp: Traglo
Ident, Amostra: > Sequenciel: 1077/11 (1077-0(0eterial: Férmula 5- PLA+200g Adit. Blostrenght+200g Adit.BiCodigo;; 2° Teste

Parmetro >> Tenséo Tengao Def Especif. Def.Especif. Med. Eldstic.
Evento B Forga Max. Rupluma Forca Max. Ruplura
Unidade »>> (MPa) {MPa} {%) {36} {MPa}
CP1 83.27 48,00 3429 3988 2458
CP2 54.97 53.29 3.372 35258 2352
CP3 55.64 51.87 3.5258 3774 2429
CP4 55.69 45.76 3.468 4.215 2448
CP5 55.27 46.15 3372 3966 2395
Niimera CPs 3 5 5 5 5
Média 558.37 49.61 3433 3893 2425
Mediana 55.27 48.00 3.429 3.9466 2429
Diesv.Padr3o 2962 3.402 06553 2582 30.11
Coef.Var.(36) 5349 6.941 1999 6.634 1.242
Minimo 54.97 48.76 3372 3,525 2392
Méximo 55.6% 53,29 3.328 4.215 2438

Tensio (MPa)

£0.00 . 4 : ;

R o o T e

2 * + ’ ¥ i i i + * + i i P & P
FU 1) OO 0 [ SOSRR, B 008 SO S O SR Sy U SSRGS JUPSSNE TN LSRN S SISO | S S, S—,

7 X111 T R < S O S (Lo - U Y S A A N S LU

oo / ------ AN AR S S e
oo f L
SR A 0 A W O A O
0000 L : ' i ; ' ‘ :
0000 4.0600 2.000 32.00 16.00 20.00 Def, Espedf. (%)

CP1 CP2 {CP3 {CP# CP3
Observaciior Velocidade de ensaio S0mm/min.[10

\\\
Anexo T2 N® Sequenciat J\:)f}_‘_}r_} i ’ Apmvado/g i V_;_\\_J/rData o 0C I
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatdrio de Ensaio de Tracéo

Méquina: Emic DL300{ Célula: Tred 27 Extensdmetro; - Data: 20/06/11 Hora: 15:28:24 Trabatho n® 2755
Programa: MTest versio 2,02 Método de Ensaio: Tracfio
Ident. Amostra: > Sequencial: 1077/11 (1077-0Material:: Férmula 5- PLA+200g Adit.Biostrenght-+200g Adit.BiCédigo:: 3° Teste

Paramefro >> Tensio Tensdo Def.Especif. Def.Especif, Mod.Elastic.
Evento > Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura
Unidade >» (MPa} {MPa) %) (%) (MPa)
CP1 55.27 4517 3410 4.579 2458
CP2 55.23 48.61 3.353 3.832 2408
CP3 55.14 48,10 339 3813 2353
CFP4 54.93 45.09 3.391 4.885 2348
CP5 34.76 47.77 3.602 4.042 2340
CF8B 54.35 53.80 3.544 3.659 2357
CP7 57.07 48.56 3.583 4.253 2532
Ntmero CPs 7 7 7 7 7
Média 55.25 48.16 3.468 4,152 2399
Mediana 55,14 48.10 3.410 4,042 2357
Desv Padrio K638 2.908 1044 4478 72.27
Coef.Var.(%) 1.563 6.038 3.009 10.78 3.012
Minimo 54,35 48,09 3.353 3.659 2340
Médmo 57167 33.80 3.602 4,885 3532

Tensdo (MPa)

80.00 , '

P N R TR N NN O WOOR SO W O S PR SO S NS S S

43.00

32.00

16.00 [-femsenfansar

0000 . ; :
0000 4.000 £.000 12.00 16.00 2000

lers (cp2 lcps |ce4 |cP5 |cPe lcp7 |cps lcry |cPio

Def Especif. (%)

Observagio: Velocidade de ensaio 5S0mm/min.[10

. B
Anexo /g N° Sequencial }0;}4_/ 0 ‘ Aprcvado/& : /A/Data 206 W
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TEST

EQUIPMENT

CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY  ........... PLA
HDT TEST
TEST NAME ......... e BB AR B R R B HDT
HEAT TRANSFER PFLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. [C] 23.0
MAX. TEMPERATURE .............. {C1 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C] 23.0
COMMENT 1077-006/141

STATICON 1 STATION 2 STATION
STANDARD .. ..cvivnvnnnnrnssss ASTMD648 ASTMD648 ASTMD648
MATERIAL CODE  ........cov0nn. FORM.5 FORM.5 FORM.5
ORDER NO. = .. .icninaenn
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... iC] 23 23 23
HUMIDITY ........ [%] 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.280 13.280 13.280
WIDTH [mm] 3.250 3.250 3.250
SPAN {ram] 100.00 100.60 100.00
STRESS [kPal 1820 1820 1820
APPLIED LORD .. [g] 709 709 709
TEST END [rm] 0.25 0.25 0.25
FINAT, DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [cl 44 .3 44.9 45.4

- Uy
COMMENT STATION 1 %{ 1 ”ﬁ
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
$Fri 17/06/2011 13:54 OPERATOR SOLYMAR
~

rAnexo /9

N° Sequencial 1033 /\\

l Aprovado /é

N

t
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TEST EQUIPMENT CEAST
TESTING LABORATORY .+ virvvvrrvnns PLA
HDT TEST
TEST NAME .o vv v vt v v enreeaanansenn HDT
HEAT TRANSFER FLUID.......0nvuu.. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [c/h] 120.0
START TEMPERATURE .......cc0..0 fCi 23.0
MAX. TEMPERATURE .....cicoounnn [C] 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [cl 23.0

COMMENT 1077-006/11

STATION 1
STANDARD: .iiisesmimsmsmaimninis ASTMDG48
MATERTIAL CODE ... ers FORM. 5
ORDER NO. = it i eannaass
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [C] 23
HUMIDITY .......- %1 50
LENGTH .......--..
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.280
WIDTH [mm] 3.250
SPAN [ram] 100.00
STRESS [kPal 1820
APPLIED LOAD .. I[g} 709
TEST END [mm] 0.25
FINAL DEFLECTION [ram] 0.25
DISTORSICN TEMPERATURE [C] 44 .6
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tFri 17/06/2011 14:53 OPERATOR SOLYMAR

....................................

HDT - VICAT

STATION 2 STATION
ASTMD648 ASTMD648
FORM .5 FORM.5
23 23
50 50
13.280 13.280
3.250 3.250
100.00 100.00
1820 1820
709 709
0.25 0.25
0.25 0.25
45.3

Anexo 0 N° Sequencial 1041/\1

[ Aprovadqﬁ:é

_”’r Data 06 17

T

126



TEST EQUIPMENT
TESTING LABORATORY @ .....vvvvenn PLA
HDT TEST
TEST NAME . ... i vverennenncanecnss HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. {c} 23.0
MAX. TEMPERATURE .............. [C] 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [cl] 23.0

COMMENT 1077-006/11
STATION 1

STANDARD . .....vv0- G E R ASTMD648
MATERIAL CODE ... .vvivenvnns FORM.5
ORDER NO. = iivirevannonss
SPECIMEN PREPARATION ...... i ek
SPECIMEN ANNEALING  ......-.-
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [C] 23
HUMIDITY ........ (%] 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH {mm] 13.280
WIDTH [ton] 3.250
SPAN [mm] 100.00
STRESS [kPa] 1820
APPLIED LOAD .. [g] 709
TEST END [mm] 0.25
FINAL DEFLECTION [mm} 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [l 44 .5

Rty s
COMMENT STATION 1 1%
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tPri 17/06/2011 16:04 OPERATOR SOLYMAR

....................................

CEA ST HDT - VICAT

STATION

ASTMDG648
FORM.5

23
50

13.280

3.250
100.00
1820
709
0.25

2

STATICN

ASTMD648
FORM.5

23
50

13.280

3.250
100.00
1820
709
0.25

Anexo K]

- : — i -
N° Seguencial 109 f‘r/\\ l Aprovado/<(f B mw/u/rData &l O@-//

T
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
TESTING LABORATORY . ........... PLA
VICAT TEST
TEST NAME . ..ot it e nnnrornannesos VICAT
HEAT TRANSFER FLUID......vvueeennn SILICONE
TEMPERATURE RATE ........... . [C/h] 50.0
START TEMPERATURE .....¢.cocuuv. [cl 23.0
MAX. TEMPERATURE .......conconun [Cc1] 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... iCl] 23.0

COMMENT 1077-006/11

STATION 1  STATION 2  STATION
STANDARD  « v evereieeeeeeenns ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  +ovveuennennsn FORM. 5 FORM. 5 FORM. 5
ORDER NO. oo,
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE .. ... [cl 23 23 23
HUMIDITY ........ 1% 50 50 50
LENGTH . .oovovrnnn.
APPLTED LOAD .. [N] 10.00 10.00 10.00
TEST END  [mm] 1.00 1.00 1.00
FINAL DEFLECTION [mm] 1.00 1.00 1.60
SOFTENTNG TEMPERATURE {C} 54.5 55.1 55.4
COMMENT  STATION 1 v S a
COMMENT  STATION 2
COMMENT  STATION 3
¢Mon 20/06/2011 11:22 OPERATOR  SOLYMAR

.

Anexo o2

N° Sequencial f()'}':!'/ i

' Aprovado ﬂ

’,meaaﬁ.OG.ﬂ

128



TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
TESTING LABORATORY  ............ PLA
VICAT TEST
TEST NAME . .....v0ovrrvosranvenccss VICAT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 50.0
START TEMPERATURE ............. iCl 23.0
MAX. TEMPERATURE .............. {c1 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C] 23.0
CCMMENT 1077-006/11
STATION 1 STATION 2 STATION 3

STANDARD . ...t nnrs ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  .....ccevevvre- FORM.5 FORM. 5 FORM.5
ORDER NO. = .. iiiairanaos
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... ic} 23 23 23
HUMIDITY ........ (%] 50 50 50
LENGTE ...........
APPLIED LOAD .. [N] 10.00 10.00 10.00
TEST END R 1.00 1.00 1.00
FINAT, DEFLECTION [mm] 1.00 1.00 1.00
SOFTENING TEMPERATURE [C] 54.7 55..3 55.7
COMMENT  STATION 1 s o= 5,7
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tMon 20/06/2011 13:53 OPERATOR SOLYMAR

Al i >

nexo 23 N° Sequencial 10 3 /“ ‘Aprovado/( “ /[ Data g/ OE. l
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
TESTING LABORATORY . vvevisunovan PLA
VICAT TEST
TEST NAME . . it virvnvrnnnomennonns VICAT
HEAT TRANSFER FLUID............ .. SILICONE
TEMPERATURE RATE .....ceccn.. {Cc/hl 50.0
START TEMPERATURE .........on.. [cl 23.0
MAX. TEMPERATURE .....ccenvennnn [C] 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C} 23.0
COMMENT 1077-006/11
STATION 1 STATION 2 STATION 3

OTANDARE :.oiwinimsmsosmessss ‘ ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE . vvvvivrvvennn FORM.5 FORM. 5 FORM.5
ORDER NO. = iivrnavannnns
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... icl 23 23 23
HUMIDITY ........ [%1 50 50 50
LENGTH ....vvvvwne
APPLIED LOAD .. (N} 10.00 10.00 10.00
TEST END {ram] 1.00 1.00 1.00
FINAL DEFLECTION [mm) 1.00 1.00 1.00
SOFTENING TEMPERATURE [C] 54.6 54.9 55.7
COMMENT STATION 1 ¥ $i0
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
$Mon 20/06/2011 16:00 OPERATOR SOLYMAR

| Anexo 02(/ N® Sequencial py37 / b [ Apmvad% e Data g/ pe /)
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA PLA + 0% Biomax (Férmula 6)

SEQUENCIAL 1834/11 REGISTRO DE AMOSTRA 1834-001/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasii Ind. € Com. Prod. para Satde Lida.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S80 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Granulo CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 23111111

DATA DE EMISSAO DO RELATGRIO  30/11/11

2108 Gontrat NO : ! .
Resisténcia 4 Tracdo ASTM D 638-10 28/11/11 MPa Tensdo Forga Max = 59,93 & [,782
% Def, Esp. F, Max=13,974 + (,1660
MPa Méd.Elast = 1673 + 84,75
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 28/11/11 °C 60,2+0,9
Vicat {Método 10 N - 120°C/h)
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 29/11/11 °C 50,203
{HDT) {Método 1,82 MPa - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificagdo do material analisado é respansabilidade do solicitante.

- N&o se admite gualguer responsabilidade referente 4 exatidéoc da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
propria superviso. Salvo mengdo expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratorio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Palimeros néo se torna responséavel pela divulgagéo ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham & fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratdrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, ndo faz parte do escopo de acreditago.

- Este relatorio s6 deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugao de partes requer aprovagéo por escrita do laboratério. O Laborat6rio néo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretagdo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexo 01 (Tragdo), Anexo 02 (Vicat), Anexo 03 (HDT).

A

Kleber Augustc Zotovict

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 06 Laboratério de Esnsaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pégina 1 de 1
Aprovado em 05/01/2009 Escola SENAI Mario Amato - Nicteo de Tecnologia em Pisticos
Ax. José Odorizzi, 1.555 - S3o Bernardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: (011) 4109-9499 r:140 Fax:(011) 4109-9499 1140 e-mail: plasticog@sp.senaibr
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NUCLEQO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FiSICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tracdo

Méquina: Emic DL3000 Célua: Trd 27 Extensémetro; - Data: 28/11/11 Hora: 14:33:19 Trabalho n° 2899
Programa: MTest versfio 2.02 Método de Ensaio: Tragdo

ident. Amostra: >>>>>>»5>>>>> Sequenciel: 1834/11 (1834-001/11)  Materiat: PLA + 0% BIOMAX Formulaé  Cédigo:: —-

Pardmetro >> Tenséo Tensdo Def.Especif. Def.Especif. Mod.Efastic.
Evento > Forga Max, Ruptura Forga Max. Ruptura
Unidade >» {MPa) {MPa) (%) (%} (MPa)
GP1 62.83 57.81 3.869 4.635 1780
cez 58.76 38.67 4.156 4,233 1692
CP3 £8.00 87.71 4.118 4,195 ! 1598
cr4 61.94 58,76 3.907 4.233 1737
CP5 60.25 52.66 3.946 5191 1683
CP6 59.66 59.19 4,195 4,271 1613 .
CP7 57.82 5773 3.716 3,792 1749
CP8 60.18 58.75 3.888 4.061 1534_
Nimero CPs ] 8 8 8 8
Média 59.93 57.56 3.974 4,326 1673
Mediana 59.92 58.20 3.926 4,233 1687
Desv.Padrdo 1.782 2108 1660 4202 84.75
Coef.Var.(%) 2,974 3.662 4178 9.712 5.068
Minimo 57.82 52.66 3.716 3.792 1534
Maximo 62.83 59.19 4.195 5.191 1780

Tensiio (MPa)

1000 - - T :

- i ; : : : i i : ; ;

60.00

40.60

soto|f i fo S

0000 { ! . H : . . .

G000 4.000 8.000 12.60 16.04 20.00 Def.Especif. (°A))

lcpi |cp2 |cP3 |cp4 [cps lcps lcp7 {crs |cp2 |crio

Observagiio: Velocidade de ensaio S0mm/min. 00

™
| Anexo 'D/ N® Sequencial }83((-’ /“ | Aprovadg/é{; : /| Data B 1o

g
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY ot

VICAT TEST

TEST NAME .,....ccccvieuen-

TEMPERATURE RATE .........
START TEMPERATURE ..........
MAX. TEMPERATURE .........
COOLING TEMPERATURE ......

COMMENT 1834-001/11

STANDARD .......... TILIL
MATERIAL: CODE  ..........
ORDER MO, = ....ivesn
SPECIMEN PREPARATION .....
SPECIMEN ANNEALING “obe

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... fcl
HUMIDITY ........ [%]
LENGTH ...........

APPLIED LOAD .. [N]
TEST END {mm]

FINAL DEFLECTION [mm]
SOFTENING TEMPERATURE [C]

CCMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

$Mon 28/11/2011 08:20

........ PLA

........ VICAT

+v-vs+. SILICONE

... [C/h] 120.0

U K63 24.5
..... fC] 250.0
A 4 23.0
STATION 1 STATION 2 STATION
e ASTM ASTM ASTM
e PLA PLA PLA
5 6 0./ .BIOM 0./ .BIOM 0./.BIOM
23 23 23
50 50 5D
10.00 10.00 10.00
1.00 1,00 1.00
1.00 1.00 1.02
59,2 60.5 60.9

OPERATOR SOLYMAR

--------------

| Anexo Uj,: N° Sequencial ,{‘83(('/‘3 | Aprovado/ /| Data 30.11.
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TEST EQUIPMENT CEAST
TESTING LABORATORY i innvnnn PLA
HDT TEST
TEST NAME vt v it v v it s nensnennneennen HDT
HEAT TRANSFER FLUID........0v0n.. SILICONE
TEMPERATURE RATE .......00... [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ........,..... [Ci 25.0
MAX. TEMPERATURE ........:0000.. [C1 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [c3 23.0
COMMENT 1834-001/11

STATION
STANDARD ..t itmeninensnnns ASTMD648
MATERIAL CODE e PLA
ORDER NO. = tiiieinnnnnan 0./.BIOM
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE .....[C] 23
HUMIDITY ...oonv.. %1 50
LENGTH .....co0n0ven
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH {mm] 13,220
WIDTH [mm] 3.260
SPAN [ram} 100.00
STRESS {kPal 1820
APPLIED LOAZD .. [g] 705
TEST END frm] 0.25
FINAL DEFLECTION {mm] 0.25
DISTORSION TEMPERATURE {C] 50.0
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
¢Tue 29/11/2011 09:09 OPERATOR SOLYMAR

------------------------------------

HDT - VICAT

STATION 2 STATION 3

ASTMD64 8 ASTMD648
PLA PLA
0./.BIOM 0./.BIOM
23 23
50 50
13.220 13,220

3.260 3.260
100.00 100.00
1820 1820
705 705
0.25 0.25

0.25 0. 4Lb
50.4 yﬁ.é/&“ it

Anexo o

N° Sequencial ff)\.?ﬁ({’/!# | Aprovado ﬁ

- fee 3.y
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA PLA + 2% Biomax (Férmula 7 )

SEQUENCIAL 1834/11 REGISTRO DE AMOSTRA 1834-002/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil ind. e Com. Prod. para Saude Ltda.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S8o José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Granulo CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 231111

DATA DE EMiSSAO DO RELATORIO 30/11/11

Resisténcia 4 Tragdo ASTM D 638-10 29/11/11 MPa Tensfio Forca Max = 53,94 £ 1,210
% Def. Esp. F. Méx = 4,082 + 0,2687
MPa Méd, Elast = 1440 + 153,2
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 28/11/11 °C 577+14
Vicat (Método 10 N - 120°C/h)
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-G7 28/11/11 2, 48,7 + (0,8
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados oblidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificag8o do material analisado é responsabilidade do solicitante.

- N&o se admite qualquer responsabilidade referente & exatidao da amostragem, a mencs que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria superviséo, Salvo mengéo expressa, as amostras foram livremente selecionadas pelo soficitante.

- O Laboratério de Ensalos Fisicos e Quimicos em Polimeros ndo se torna responsavel pela divulgagio ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatdrio de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatorio, ndo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este relatério s6 deve ser reproduzido por inleiro. Reprodugéo de paries requer aprovagéo por escrita do faboratério. O Laboratorio nac se
torna responsavel em nenhum caso de interpretacdo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexo 04 {Trago), Anexo 05 (Vical), Anexo 06 (HDT).

Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratorio

F-PLA-021 Ver 06 LaboratSrio de Ensaios Fisicos & Quimicos em Pollnteros {PLA) Pégina [ de |
Aprovade em 05/01/2009 Escola SENAT Matic Amato - Niicleo de Teenalogia em Plasticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - Sdo Bemardo do Campa - SP CEP (09861-000
Fone: (011) 4109-9499 =140 Fax:(011) 4109-9499 -1 40 e-mail: plasticof@sp.senai.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tragéo

Miquna: Emic DE3000  Céul:Trd27  Exensémefro:-  Date: 29/11/11  Hom:09:09:31  Trabahone 2900
Programa: MTest versio 2.02 Método de Ensalo: TragAo
Ident. Amostra: >>>>>>>>>>> Sequencial: 1834/11 (1834-002/11)  Material: PLA + 2% BIOMAX - Formula 7 Cédigo: —

Parametro >> Tensdo Tenséo Def.Especif. Def.Especif. Mod.Elastic.

Ewento > Forga Max. Ruplura Forga Max. Ruptura

Unidade >> (MPa) (MFa) (%) (%) {MPa)

cP1 55.93 55.93 3.658 3.658 1615

CP2 53.97 53.97 4,367 4.367 1279

CcP3 54.82 53.97 4.290 4.424 1225

CP 4 5317 53.17 3.677 3677 1419

CPS 54.09 51.78 4,348 4,520 1659

CP6 52,98 52,98 4.099 4.09% 1289

CcP7 55.29 47.51 4,252 4,980 1557

CP8 52.38 32.12 3.984 3.946 1452

CP9 52.85 52,17 4,061 4.022 1463

Nimero CPs 9 9 9 9 9

Média 53.94 52.69 4,082 4,188 1449

Mediana 53.97 52.98 4,099 4.099 1452

Desv.Padrio 1.210 2,295 2687 4273 153.2

Coef. Var.(%) 2.242 4.355 6.584 10.20 10.64

Minimo 52.38 47,51 3.658 3.658 1225

Méaximo 55.93 55.93 4,367 4,980 1659
Tensio (MPa)
1000 _ : } .
N R e
9% SR SN S NN U TR SO U U N NN OO WU WO SO S SO
A oot oot L el L o o i SR SR SO SRR WVOUS: NUUE WUV SOOI SUO.
wool S S AT4 S V4 N S WU VAN S SO O S
o000 L : : : ' ' ' ’ ’ : : ‘

0000 4.000 £.000 12,00 16.00 2000  Def.Especif. (%)

lepi icr2 leps

lcr4 |cps jcre [cp7 lcPs |cPe [cPio

Observagiio; Velocidade de ensaio S0mm/min.[101

D

‘ Anexo UV

l N® Sequencial 183 if' /“ l Aprovadof‘((&

_AData 34 4 4
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TEST EQUIEPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LARORATORY . ..vevenn-.. PLA
VICAT TEST
TEST NBME . ...uvivienennronarons s VICAT
HEAT TRANSFER FLUID.......voun.n SILICONE
TEMPERATURE RATE ......ccvevvvs [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. [cl 24.5
MAX. TEMPERATURE .............. [C] 250.0
COOLING TEMPERATURE .......... (C] 23.0
COMMENT 1834-002/11
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD ...t vrvnvnrnennnas ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  .....vvvevrnnn PLA PLA PLA
ORDER.- WO, = pyipeswswmymswss 2./ .BIOM 2./.BIOM 2,/.BIOM

SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... [C] 23 23 23

HOMIDITY ........ i%] 50 50 50

LENGTH ..vvvvnnn..

APPLIED LOAD .. [N] 10.00 10.00 10.00

TEST END  [mm] 1.00 1.00 1.00
‘0

FINAL DEFLECTION [mm] 1.00 1. &Ma%% 1.00

SOFTENING TEMPERATURE [C] 56.7 65.8 1t 58.7

COMMENT  STATION 1

COMMENT  STATION 2

COMMENT  STATION 3

tMon 28/11/2011 12:32 OPERATOR SOLYMAR

------------------------------------

Anexo (14 NDS“WWWE‘/Baty/H IApmwﬂggg? ;MM////rbma 3ot

t
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY v iv vt vvevn.n PLA
HDT TEST
TEST NAME .ttt amttmmeeaennnnns HDT
HEAT TRANSFER FLUID,,..,. e SILICONE
TEMPERATURE RATE .....vivev.. {¢/h]l 120.0
START TEMPERATURE ............. [C3 25.0
MAX. TEMPERATURE ......'0vvcvnnn [Cl] 250.0
COOLING TEMPERATURE .......... [c3 23.0
COMMENT 1834-002/11
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD sisssvicicificiminis ASTMD648 ASTMDG48 ASTMDG48
MATERIAL CODE .. iivvvvnennan PLA PLA PLA
ORDER NO. = it ivneennnns 2./ .BIOM 2./.BIOM 2./.BIOM

SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING LIl T .

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... ic] 23 23 23

HUMIDITY .......-. [%] 50 50 50

LENGTH ...........

SPECIMEN DIMENSION

DEPTH [tm] 13.200 13.200 13.200
WIDTH fmm] 3,300 3.300 3.300
SPAN frm] 100.00 100.00 100.00

STRESS [kPaj 1820 1820 1820

APPLIED LOAD .. [g] 711 711 711

TEST END fmm] 0.25 0.25 0.25

FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25

DISTORSION TEMPERATURE {cl 48.0 48.7 49.5

COMMENT STATION 1

COMMENT STATION 2

COMMENT STATION 3

tMon 28/11/2011 14:30 OPERATOR SOLYMAR

------------------------------------

Anexo i N° Sequencial /8 3.-1.;/‘}[{ |Aprovad'<%/g, A_ﬁ;y_ﬁ_,_/-’I/Data ETIIRT,
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA PLA + 4% Biomax { Formula 8)

SEQUENCIAL 1834/11 REGISTRO DE AMOSTRA 1834-003/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Satide Lida.

ENDEREGO Rua Manoe!l Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - Séo José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Granulo CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 2311111

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  30/11/11

sultado
Resisténcia 4 Tracdo ASTM D 638-10 1711711 MPa Tenséio Forca Méax = 53,42 + 1,887
% Def. Esp. F. Max = 3,864 + 0,2853
MPa Mod. Elast = 2004 + {73 4
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 17/11/11 °C 56,6 £1,2
Vicat (Método 10 N - 120°C/h)
Temperatura de Deflexao Térmica - ASTM D 648-07 1711011 °C 49,0+ 0,4
(HDT) {Método 1,82 MPa - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificagéo do material analisado & responsabilidade do solicitante.

- Ndo se admite qualguer responsabilidade referente & exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
propria superviséo. Salvo mencdo expressa, as amostras foram livrementea selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratéric de Ensaios Fisicos € Quimicos em Polimeros néo se torna responséavel pela divulgagéo ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultades do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Flsicos e Quimicos em Pollmeros garante a canfidencialidade dos resuitades contidos no presente relatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, no faz parte do escopo de acreditagao.

- Este relatdrio sé deve ser reproduzido por inteiro. Reproduggo de partes requer aprovacédo por escrita do laboratdrio. © Laboratério néo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretagéo ou uso indavido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexo 07 (Tragdo), Anexo 08 {Vicat), Anexo 09 (HDT).

Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 06 Laboratéria de Ensaios Fisicos e Quimicos em Pollmeros (PLA} Pégina 1 de 1
Aprovado em 05/01/2009 Escola SENAT Mario Anuto - Nicleo de Teenologia em Pldsticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - Sio Bemardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: (011) 4109-9459 1140 Fax:(011} 4109-9499 140 e-mail: plastico{@sp.senai.br

139



NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tragéo

Méquina: Emic DL3000  Céul:Trd27  Extensomefro-  Data 171111 Hora: 10:10:06  Trabahon 2887
Programa: MTest versio 2,02 Método de Ensale: Tragho
Ident. Amostra; »>>>>»>>>>>>>>> Sequenclal 1834/11 (1834-003/11)  Material: PLA + 4% BIOMAX Formula8  Cédigo: —-

Pargmetro >> Tens&o Tensdo Def.Especif. Def.Especif. Mod.Eléstic.
Evento => Forga Max. Ruplura Forca Max. Ruptura
Unidade >> (MPa) (MPa) (%) (%) (MPa)
CP1 54.79 34.79 3.697 3.697 2112
CP2 32.39 32.39 3.563 3.563 2152
CP3 55.73 54.75 4,156 4271 1695
Ccr4 54.61 54.61 3.658 3.658 2672
CPS 33.5¢ 33.39 3.639 3.639 2123
CF6 50.08 50.08 4.099 4,099 1859
CP7 52,73 52.73 4,233 4,271 1874
Nimero GPs T T 7 7 7
Média 83.42 33.28 3.864 3.885 2004
Mediana 53.59 53.59 3.697 3.697 2072
Desv.Padréo 1.887 1.718 2853 3150 1734
Coef Var.{%) 3.532 3.219 7.385 8.107 8.653
Minimo 50.08 50,08 3.563 3.563 1695
Maximo 55.73 34.79 4,233 4,271 2192
Tensfio (MPa)
100 1 , T j H T ; . 7 H 1 Y 1
e e S e il
s0.00 |

2000 b Sl S A b I L s s ST T - A AP I AR

o ‘ ; ‘ ! , ! : : : ! .
0000 4.000 £.000 12.00 16.00 2000  Def.Especif. (%
lort |cp2 icp3 icp4 [cPs |CPs iCP7 |cP8 |cPo |cpio 3 L)

Observacio: Velocidade de ensaio S0mm/min. 00

N

! Anexo 077 N° Sequencial }S“N/{’ | Aprovado (CL ] // “Data 30 .
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TEST EQUIPMENT CEAST
TESTING LABORATORY .. .n.. PLA
VICAT TEST
TEST NAME . vt r i ivennsnnnss wess. VICAT
HEAT TRANSFER FLUID.........o.... SILICONE
TEMPERATURE RATE ......000vn. [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ........000.. [c3 23.5
MAX, TEMPERATURE . ...vvvvrvnnnn. {C1 250.0
COCLING TEMPERATURE .......... [ci 23,0
COMMENT 1834-003/11

STATION 1

STANDARD . ivh v vsee e vsmseenns ASTMD152
MATERIAL CODE ... ivvnnnnn. PLA
ORDER NO. e Ce e FORM, 8
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [C] 23
HUMIDITY ........ [%] 50
LENGTH ...........
APPLIED LOAD .. [N] 10.00
TEST END {mm] 1.00
FINAL DEFLECTION [mm] 1.00
SOFTENING TEMPERATURE [{] 55.4
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
$Thu 17/11/2011 10:45 OPERATOR SOLYMAR

HDT - VICAT

STATION 2 STATION
ASTMD152 ASTMD152
PLA PLA
FORM. 8 FORM. 8
23 23
50 50

10.00 10.00
1.00 1.00
1.00 1.00
56.6 57.7

Anexo ¢

. ) ) M‘/M«_\
N° Sequencial )‘78;35(’/[1 l APFOVad% = /1 Lata 30 . 41, 14
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TEST EQUIPMENT

CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY . ........ «v. PLA
BHDT TEST
TEST NAME . ... .ttt r e e HDT
HEAT TRANSFER FLUID.....v v v voes SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ......00cu... [C] 25.0
MAX., TEMPERATURE .......¢.i0u.v.n [C] 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C] 23.0
COMMENT 1834-003/11
STATION 1 STATION 2 STATION

STANDARD . .....covrvnmnnnnen- ASTMD648 ASTMD648 ASTMDG648
MATERTIAL CODE . ...t evvnnnnwen PLA PLA PLA
ORDER NO. = .t ieminnnns F¥ORM. 8 FORM. 8 FORM., 8
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMRERATURE ..... [l 23 23 23
HUMIDITY ........ {%1 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DERTH [mm] 13.250 13.250 13.250
WIDTH [rm] 3.300 3.300 3.300
SPAN [mm} 100.00 100.00 100.00
STRESS [(kPal] 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. [g] 717 717 717
TEST END [mm] 0.25 0,25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [C] 48.6 49.3 49,0
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT' STATION 3
$Thu 17/11/2011 14:14 OPERATOR SOLYMAR

’Amm 09 WSmmmmlj&M/H l%mwm%{glw; ;f//1%m.ﬁLH,“
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RELATORIO DE ENSAIO
NOME DA AMOSTRA Fdérmula 3 - PLA + 100 g Aditivo Biostrenght + 400 g Aditivo BIOMAX

SEQUENCIAL 1834/11 REGISTRO DE AMOSTRA 1834-004/11
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Sadde Ltda.

ENDEREGO Rua Mancel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S0 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  NTP DATA DE RECEBIMENTO 23111111

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  30/11/11

Temperatura de Deflexao Térmica- | ASTM D 648-07 301111 oC 50108
(HDT) {Método 1,82 MPa - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificago do material analisado é responsabilidade do solicitante.

- NEo se admite qualguer responsabilidade referente 4 exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria superviso. Salvo mengao expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratdrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros nio se lorna responsavel pela divulgagdo ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboraldrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente refatério de
ensalos.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, ndo faz parte do escope de acreditagio.

- Este relatério s6 deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugéo de partes requer aprovag&o por escrita do laboratério. O Laboratério ndo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretac@o ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexo 10 {HDT)

Conforme solicitado pelo clfente, foi realizado novamente ¢ ensaic de Temperatura de Deflexo Térmica na
Férmufa 3 do Relatério de Ensaio 1077/2011 - Registro de Amostra: 1077-004/11 (Processo anterior da
referida empresa).

Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratorio

F-PLA-D21 Ver 06 Laboratério de Ensaios Fisices e Quimicos em Polimeros (PLA) Pégina 1 de 1
Aprovado em 05/01/2009 Escala SENAI Mario Amato - Niicleo de Tecnologia em Plasticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - S3o Bermardo do Campo - SP CEP 098¢1-000
Fone: {011) 4109-9499 r:140 Fax:(011) 4109-9499 140 e-mail: plastico@sp.senai.br
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
TESTING LABORATORY T O P PLA
HDT TEST
TEST NAME . .:uwsmssssimmmomems +e.. HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 120.0
START TEMPERATURE F R R R [c} 25.0
MAX. TEMPERATURE .............. [C] 200.0
COOLING TEMPERATURE .,.... [cl 23.0
COMMENT 1077-004/11
STATION 1 STATION 2 STATION 3
STEMDEARD o vsiminsesms@smssss ASTMD648 ASTMD648 ASTMD648
MATERIAL CODE  .............. PLA PLA PLA
ORDER NO. ..., FORM. 3 FORM. 3 FORM. 3
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING P
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [Cl 23 23 23
HUMIDITY ........ [%] 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [tm] 13.270 13.270 13.270
WIDTH {rar] 3.250 3.250 3.250
SPAN [vom ] 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPal 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. [g] 708 708 708
TEST END [mm] 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0. awwﬁ&%
DISTORSION TEMPERATURE [cl 49.5 50.7 wB AP
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tWed 30/11/2011 07:31 OPERATOR SOLYMAR
OLS(?}"[/C{C(SC o ET amevo 10 "/’Lﬂ-jf‘/li SN Qo ‘/mf'x«{’:/&' g}i&évf‘a e oo ,mfze/;.fz:w ,q/m,ga,:g/
¥

il comeosluas Formul, 3 cto Reqistro e Amosho. © 1077-009 / {

o
o

s e,

IAnexo 1o N° Sequencial 783y /'” lAprovado/(C ¢

R
/f/l/Data 3011 “
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Andlises originais de HDT, Vicat e curvas originais do Mddulo de elasticidade (E), da
Resisténcia a tragdo (1) e Alongamento na forca maxima (€) apos tratamento de recozimento
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostra 1

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRO DE AMOSTRA  176-001/12
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Pred. para Salde Lida.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S30 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Persira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  Cliente DATA DE RECEBIMENTO 1302112

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  29/02/12

nsaios Contratados Norma. . |Datarealizagio] Unidade | _ Resultado =~
Resisténcia & Tragdo ASTM D 638-10 16/02/12 MPa Tensdo Forga Mix = 39,84 + 14,52
% Def. Esp. F. Max = 2,036 + 0,5707
MPa Méd.Elast = 2032 + 710,8
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 16/02/12 e & 59,6 +£0,5
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amoiecimento ASTM D 1525-09 23/02/12 i & 134,5+0,2
Vicat {Método 10 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio,

- A Identificacdo do material analisado é responsabilidade do solicitante.

- Nao se admite qualquer responsabilidade referente & exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
propria superviso. Salve mencao exprassa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros néo se torna responsavel pela divulgagao ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resullados do prasente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimices em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatdrio de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso naste relatério, ndo faz parte do escopo de acreditaggo.

- Este relatério s6 deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugéo de partes requer aprovagéo por escrita do laboratério. O Labaratdrio ndo se
torna responsével em nenhum caso de interpretacao ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos 01 (Tragéo), 02 (HDT) e 03 (Vicat).

P —

¢

Kieber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 08 Laboratério de Ensaios Fisicos e Qufmicos em Polimeros (PLA) Pégina | de 1
Aprovade em 05/01/2009 Escola SENAI Mario Amato - Niicleo de Tecnalogia em Plisticos

Av. Jos¢ Odorizzi, 1.555 - Siio Bernardo do Canpo - SP CEP 09861-000
Fone: (011) 4109-9459 r-140 Fax:i011) 4109-9499 r:140 e-mail: plasticof@isp.senai br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tragéo

Miaquina: Emic DL36G00O Célula: Trd 27 Extensémetro; -

Programa: MTest versio 2.02

Data: 16/02/12  Hora: 14:32:59  Travahon® 2930

{dent. Amostra: >>>>>>>3>53>mmmm0 550 >53 000555555 > Sequencial 176/12 (176-001/12)

Método de Ensalo: Tragdo

Material:: Amostral  Cédigo::

Parémetro >» Tenséo Tensdo Def.Especlf, Def Especif. Mod.Elastic.

Evento > Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura

Unidade >> (MPa) {MPa) (%) (%) {MPa)

CP1 36.60 36.35 1.786 1767 2547

cP2 2122 27.05 1.632 1.613 2329

CP3 53571 55.41 2,689 2.650 1221

Ndmere CPs 3 3 3 3 3

Média 39.84 39.60 2,636 2.010 2032

Mediana 36.60 36.35 1.786 1.767 2329

Desv.Padrdo 14,52 14.46 5707 5597 710.8

Coef.Var.(%) 36.44 36.30 28.03 27.84 34.98

Minimo 27.22 27.05 1.632 1613 1221

Méximo 55.71 §5.41 2,689 2.650 2547
Tensdo (MPa)
66.00 T " - . - , . - . - " - - - - ;
Y/ RIS N NON: TS S S S i - .
L s TN NV SRS SR NUMS SMNE SORS SHSSS S U S VOO S S
L W N R T (OO U OO R NG T T W S S S -
L " NNE NN UM AN WU WO W R NS SO WO T . S
006 L : ; H ! ; . \ | 1 i | )

L0000 2000 4.000 6.000 8.000 10.00 Def Especif, (%4
Pl CP2 CP3 CP4 CP3 P ( 0)
Observaciio: Velocidade de ensaio: S mm/min[10
: D

Anexo o4 N° Sequencial (e [w , ! Aprovado(K /‘] Data 29 0.2, 4o,
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TEST EQUIPMENT

TESTING LABORATORY  ......uvve.v... PLA
HDT TEST
TEST NAME ...t vin it vt nn s eesnnnns HDT
HEAT TRANSFER FLUID.........00... SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [c/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. icl 27.0
MAX., TEMPERATURE ........000v.. [C] 150.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C] 23.0
COMMENT 176-001/12

STATION 1
STANDARD ottt tee e tssmeenennnn ASTM
MATERIAL CODE . ... vvinvnnnn AMOSTRA
ORDER NO. i innnnnn.. 1
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [C] 23
HUMIDITY ........ (%] 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH fmm] 13.330
WIDTH [mm] 3.180
SPAN {mum] 100.00
STRESS [kPa] 1820
APPLIED LOAD .. [g] 701
TEST END [mam] 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [cl 59.3
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

$Thu 16/02/2012 13:06 OPERATOR RS

------------------------------------

CEAST HDT - VICAT

STATION

ASTM
AMOSTRA
1

23
50

13.449

3.280
100.00
1820
733
0.25

P O

-
-

e

2

STATION

ASTM
AMOSTRA
1

23
50

13.450

3.260
100.00
1820
730
0.25

0.25
59.3

Anexo 02,

N¢ Sequencial '{;TG)QJ ’ Aprcvado(,{ )

-
F

o /l Data g 0.3, K
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TEST EQUIPMENT

TESTING LABORATORY
VICAT TEST

TEST NAME .......0000vnen.

TEMPERATURE RATE .........
START TEMPERATURE ........
MAX. TEMPERATURE .........
COOLING TEMPERATURE ......

COMMENT 176-001/12

STANDARD ................

MATERIAL CODE
ORDER NO.

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... {C]
HUMIDITY ........ £%]
LENGTH ...........

APPLIED LOAD .. [N]
TEST END {mm]

FINAL DEFLECTION [mm]
SOFTENING TEMPERATURE {[C]

COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

$Thu 23/02/2012 13:19

......................

v e e

........

LI
----------

----------

SPECIMEN PREPARATION .....
SPECIMEN ANNEALING £ B x s

VICAT

120.0
28.0
200.0
23.0

e

DR

16.00
1.00

1.05
134.6

OPERATOR RS

..............

SILICONE

B E

CEAST HDT - VICAT

STATICN

ASTM
AMOSTRA
1

23
50

10.00

1.00

1.00
134.3

T,

2

STATION
ASTM

AMOSTRA
1

23

10.00
1.00

1.00
134.6

LAn exo ’0\3

N° Sequencial ¢ - /f&.) I APFOVadO/(é /fData 2802, . L),
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostira 2

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRO DE AMOSTRA 176-002/12
CLIENTE Johnson & Johnson de Brasil ind. e Com. Prod. para Sadde Ltda.

ENDEREGO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S80 José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAQ DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAQ GORPO DE PROVA  Cliante DATA DE RECEBIMENTO 13/02112

DATA DE EMISSAQ DO RELATORIO  29/02/12

nsai niratado: : Jade esuitado
Resisténcia i Tragio ASTM D 638-10 16/02/12 MPa Tensio Forga Max = 43,67 + 3,061
% Def. Esp. F. Max = 1,914 £ 0,1845
MPa Madd.Elast = 2105 £ 1020
Temperatura de Deflexfio Térmica - ASTM D 648-07 17/02/12 °C 59,7+ 0,5
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°Crh)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 24/02/12 °C 1334+1,6
Vicat {Método 16 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSAEILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A idenlificag@o do material analisado é responsabilidade do solicitante.

- Nédo se admite qualquer responsabilidade referente & exatiddao da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisdo. Salvo mengdo expressa, as amostras foram liviemente seleclonadas pelo solicitante.

- O Laboratdrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Potimeros néo se torna responsavel pela divulgagéo ou o uso que o solicitante, oulra
pessoa ou enlidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Flsicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente refatorio de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, ndo faz parte do escopo de acreditagio.

- Este relatério s6 deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugao de partes reguer aprovago por escrita do laboratério. O Laboratério ndo se
torna responsével em nenhum caso de interpretagdo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos 04 (Tragéo), 05 (HDT) e 06 {Vicat).

Kleber Augusto Zotovici
Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 06 Laberatéria de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina [ de 1
Apravado em 05/01/2009 Escola SENAI Mario Amnato - Niicleo de Tecnologta em Plésticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - S20 Bemardo do Campo - SP CEP 62861-000
Fone: (011) 41099499 r:140 Fax:(011) 4109-9459 1140 2-mail: plasticofsp.senai.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatorio de Ensaio de Tracéo

Méquina: Emic DL3000 Céluta: Trd 27 Extensfmetro: - Data; 16/02/12 Hora: 15:02:40 Trabalho n° 2931
Programa: MTest verséio 2.02 Método de Ensaio: Tragiio
Ident. Amostra: >>>>>555555>5>5 500 ansnnmem>>> Sequencial 176712 (176-002/12)  Materal: Amostra2  Cédigo: —

Parémeiro >> Tensdo Tensdo Def . Especif. Def. Especif. Mod Eléstic.

Evento B Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura

Unidade >> (MPa) {MPa} %) (%) {MPa)

cP1 37.15 37.15 1.748 1.748 2584

CcpP2 42,74 42,74 2113 2,113 933.5

cP3 42.12 42,12 1.882 1.882 2798

Nimero CPs 3 3 3 3 3

Média 40.67 40.67 1.914 1.914 2105

Mediana 42,12 42,12 1.882 1.882 2584

Desy.Padrio 3.061 3.061 1845 A845 1020

Coef.Var.{%) 7.526 7.326 9.641 9.641 48.47

Minimo 37.15 37.15 1.748 1.748 933.5

Méximo 42.74 42,74 2113 2.113 2798
Tensdo (MPa)
60.00 - : : . - . ‘ . -
e e T T e
L 4 L .
12.00 P8 N 0 S WS SO SN JOOOND SO SO N SONOOS SO O SO SO
6000 ! s ! A : ! 4 3 E E H : :

0000 2.000 4.000 6.000 8.000 1000 Pef.Especif. (%
Pl cP2 lcp2 |cp 4 icps P (%)

Observacio: Velocidade de ensaio: 5 mm/min0CCP 2 - Rompeu na garra de fixacéo do cp.00

N

TN
| Anexo Olf ! N° Sequencial 176 /" 5, [Aprovado /(/( ) | Data P03 Bk

e
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TEST

EQUIPMENT CE

A ST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY . ....v.vun.s PLA
HDT TEST
TEST RAME . cisveenoninwsvop itessisd HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ {¢/n] 120.0
START TEMPERATURE ............. {C} 27.0
MAX., TEMPERATURE .............. [C] 150.0
COOLING TEMPERATURE .......... [c] 23.0
COMMENT 176-002/12

STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD .ottt iiiinnn e nnenens ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  .......vuvunnn AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. = wswswrwsmiwini 2 2 2
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [C] 23 23 23
HUOMIDITY ........ %] 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.250 13.250 13.250
WIDTH {mm] 3.230 3.270 3.280
SPAN [mm] 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPa] 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. [g] 702 710 L2
TEST END {rm] 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSICN TEMPERATURE [C1 59.1 59.9 60.0
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tFri 17/02/2012 07:39 OPERATCR RS

B f ///
Anexo 05 N° Seguenciat (3¢ rl 9, | Aprovado é o o | Data W28 02, 16,

153




TEST

TESTING LABCRATORY
VICAT TEST

TEST NAME ...........
HEAT TRANSFER FLUID.
TEMPERATURE RATE
START TEMPERATURE
MAX, TEMPERATURE ....
COOLING TEMPERATURE .

s e e

P

COMMENT 176-002/1
STANDARD ...........
MATERIAL CODE  .....
ORDER NO. = .....

SPECIMEN PREPARATION
SPECIMEN ANNEALING

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... [C]
HUOMIDITY ........ [%1
LENGTH ......o0vn.n
APPLIED LOAD .. [N]
TEST END [rom]

FINAL DEFLECTION
SOFTENING TEMPERATURE

COMMENT STATION
CCMMENT STATION
COMMENT STATION

$Fri 24/02/2012 08:4

{mm}

EQUIPMENT CEAST
............ PLA
............. VICAT
............. SILICONE
........ [C/h] 120.0
.......... {Cl 25.8
.......... [C] 200.0
......... {Cl] 23.0
2
STATION 1
......... ASTM
......... AMOSTRA
......... 2
23
50
10.00
1.00
[l 6
(:/gjﬁru' }J—f).fo
i
2
3
8 OPERATOR RS

....................................

HDT - VICAT

STATION 2 STATION
ASTM ASTM
AMOSTRA BAMOSTRA
2 2
23 23
50 50
10.00 10.00
1.00 1.00
1.0¢C 1.00
132.2 134.5

i

Anexo

06

N° Sequencial WGﬁQJ l%mw%/{i

/| Data 09 6.1,
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostra 3

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRO DE AMOSTRA  176-003/12
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Satde Ltda.

ENDEREGCO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S30 José dos Campos - 5P
CONTATO Renato B, Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas GONDIGAO DE REGEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  Clisnte DATA DE RECEBIMENTO 13/02/12

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  29/02/12

m esu

Resisténcia 4 Tragio ASTM D 638-10 16/02/12 MPa Tensdo Forga Max =47,41 + (,2469
% Def. Esp, F, Max = 2,842 + 0,0837

MPa Mod.Elast= 1111+ 173,6

Temperatura de Deflexio Térmica - ASTM D 648-07 17/02/12 °C 57,6
(HDT) {Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 24/02/12 °C, 131,7+£ 0,6
Vicat (Método 10N - 120°C/h}

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos scmente se referem ac material submetido ao ensaio.

- A identificacdo do material analisade é responsabilidade do salicitante.

- Néo se admite qualquer responsabilidade referente a exatidéo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisfo. Salve mengao expressa, as amostras foram livremente selacionadas pelo solicitante.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros nédo se torna respansavel pela divulgagéo ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatodrio, ndo faz parte do escopo de acreditagéo,

- Esta relatdrio st deve ser reproduzido por inteiro, Reproducéo de partes requer aprovag&o por escrita do laboratorio. O Laboratério nao se
torna responsavel em nenhum caso de interpretagdo ou usc indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos 07 (Tragéo), 08 (HDT) e 09 (Vicat).

Kleber Augusto Zotovici
Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 06 Laboratorio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina I de |
Aprovado em 05/G1/2009 Escola SENAI Mario Amato - Nicleo de Tecnologia em Plésticos
Av. losé Odorizzi, 1.555 - Sdo Bemardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: (011)4109-9499 r:140 Fax:{D11) 4109-9495 r::40 e-mail: plastico@sp.senai.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tragéo

Méquina: Emic DL3000 Célula; Trd 27 Extensémetro; - Data: 16/02/12 Hora: 15:18:43 Trabalho n° 2932
Programa: MTest versio 2.02 Métoda de Ensalo: Tragio
Ident. Amostra: >>>>00aarosma0ReREE>> >R > 205> >>>> Sequencial: 176/12 (176-003/12)  Material: Amostra 3 cédigo:: ~---

Parémetio >> Tensfo Tensdo Def.Especif. Def.Especlf. Mod.Eféstic.

Evente >> Forga Max. Ruptura Forga Max, Ruptura

Unidade >> (MPa) {MPa) {%) (%) {MPa}

CP 1 47.36 38.26 2.881 3.803 943.8

CP2 47.68 39.36 2.900 3.803 1100

CP3 47.19 40.71 2.746 3111 1290

Numero CPs 3 3 3 3 3

Média 47.41 30.44 2.842 3.5372 1111

Mediana 47.36 39.36 2.881 3.803 1100

Desv.Padrio 2469 1.231 {08371 3992 173.6

Coef.Var.(%) 5208 3.120 2.945 11.17 15.62

Minimo 47.19 38.26 2.746 3.111 943.8

Méximo 47.68 40,71 2.900 3.803 1290
Tenséo (MPa)
60.00 . .
PL20] VU NINNUN JNN. W SN U NSV U SN NN SOV SN NV SO NN SN S RO S
36.00 fomomem oA F -------------------------------
24,00 posssehfesanlonsand e po ey ,W”L,”,,4,””,»,,,,,*,mﬁfﬁﬁﬁf ,,,,,, ‘L,,,,,j ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
& 71 ) SN AL SN, SN, TN WS PN W MO - SNSPS. TOSOUL. SOERP ST SN SR -, SN ST, W, I —; S
0000 : i : : ‘ : : ' : : 1 f :

0000 2.000 4.000 6.000 2.000 10.00 Def.Especif. (0/0)

CP1 CP2 CcP3 CP4 CP35

Observagio: Velocidade de ensaio: S mm/minlI0

Anexo A N° Sequencial {56 /‘fe,L ‘ Aprovadoﬂ((w _____ B | Data 229, 02 42,
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TEST EQUIPMENT

TESTING LABCORATORY . ........... PLA
HDT TEST
TEST NAME ..t i it e e ien oo HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE .......... .. IC/hl 120.0
START TEMPERATURE ............. [C] 27.5
MAX. TEMPERATURE ,............. [C] 150.0
COOLING TEMPERATURE .......... [l 23.0
COMMENT 176-003/12

STATION 1
STANDARD ...t vnsnnsan. ; ASTM
MATERIAL CODE . .....cvuuvrn. AMOSTRA
ORDER NO, .. 3
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... {1 23
HUMIDITY ....... . 0%] 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH fmm] 13.300
WIDTH [mm] 3,230
SPAN [rom ] 100.00
STRESS [kPa] 1820
APPLIED LOAD .. [g} 707
TEST END [mm] 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [C] 57.6
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

¢Fri 17/02/2012 09:54 OPERATOR RS

....................................

CEAST HDT - VICAT

STATION 2 STATION 3

ASTM ASTM
AMOSTRA AMOSTRA
3 3
23 23
50 50
13.300 13.300
3.250 3.250
100,00 100.00
1820 1820
711 711
0.25 0.25
0. 0.272
Bl et ey

ijﬁpw

/f””/’ﬂ*%\\\

-

N° Sequencial ¢~ /1@

Anexo o8

I Aprovado J(\‘Q

_..‘”éata 9.0, /2,
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TEST EQUIPMENT CEAST

TESTING LABORATORY RN

VICAT TEST

TEST NAME .............00..

TEMPERATURE RATE ....,.....
START TEMPERATURE ........
MAX. TEMPERATURE ........,.
COOLING TEMPERATURE ......

COMMENT 176-003/122

STANDARD ................
MATERTAL CODE  ..........
ORDER NO. . .........

SPECIMEN PREPARATION .....
SPECIMEN ANNEALING T

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... (€l
HUMIDITY ........ (%]
IENGTH ...........

APPLIED LOAD .. [N]
TEST END [mm]

FINAL DEFLECTION [mm]
SOFTENING TEMPERATURE [C]

COMMENT STATION il
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

tFri 24/02/2012 13:05

......................

........ PLA
........ VICAT
........ SILICONE
... {C/h] 120.0
..... (c1 27.0
»von IC1 200.0
... [C1 23,0

STATION 3

PRI

10.00
1.00

1.00
i31.1

OPERATOR RS

..............

HDT - VICAT

STATION

ASTM
AMOSTRA
3

23
50

10.00
1.00

1.00
131.9

e

2

2

~

STATION 3
ASTM

AMOSTRA
3

23

10.00
1.00

1.00
i32.2

l Anexo 09 N° Sequencial 196 /(,Q_) | Aprovado Kw

3 »//f | Data 0290‘})1 P
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostira 4

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRO DE AMOSTRA  176-004/12
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Satde Lida.

ENDERECO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - Sdo José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA Cliente DATA DE RECEBIMENTO 13102/12

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  29/02/12

os Contratados: asultad
Resisténcia & Tracio ASTM D 638-10 16/02/12 MPa Tensdo Forga Méax =43,09 + 3,899
% Def. Esp. F. Méax = 2,894 + 0,1307
MPa Mobd.Elast = 201,8 4 127,5
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 17/02/12 °C 60,1 + 0,6
(HDT) {Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 24/02/12 e 131,2+£1,1
Vicat {(Método 10 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificagio do material analisado é responsabilidade do solicitante,

- N&o se admite qualquer responsabillidade referente & exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisao. Salvo mengio expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicilante.

- O Laboratorio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros ndo se torna responsavel pela divulgagdo ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Lahoratdrio de Ensalos Fisicos & Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, néo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este relattrio s6 deve ser repraduzido por inteiro. Reproducéo de partes requer aprovag8o por escrita do laboratdrio. O Laboratério ndo se
torna responsével em nenhum caso de interpretagéo ou uso indevido gue se possa fazer dests documento.

OBSERVAGOES: Anexos 10 (Tragdc), 11 {HDT) e 12 (Vicat).

KleDar Augusto Zotovici
Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 08 Laboratdrio de Ensaios Fisicos € Quiices em Pollmeros (PLA)Y Pégina 1 de 1
Aprovado emn 05/01/2009 Escola SENAI Maric Amate - Nticleo de Tecnologia em Plisticos
Av. José Odorizzi, 1,555 - 830 Bernarde do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: (011) 4109-9499 r:140 Fax:(01 1) 4109-949% r: 1) e-mail: plasticof@sp.senaibr
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Méquina; Emic D1.3000

Relatério de Ensaio de Tracao

Céluta; Tird 27

Programa: MTest versio 2.02

ident. Amostra; >>>ororrrrrbEbmrrbIE>EE RS> >> 22555 Sequenclal: 176/12 (176-894)']2)

Parémetra »>>
Evento >
Unidade »>

CP1
CP2
CP3

Nimerc CPs
Média
Mediana
Desv.Padrdo
Coef.Var.(%)
Minimo
Maximo

Tensdio (MPa)
60.00

Tensa@o
Forca Max.
(MPa)

45.41
38.58
45.26

3
43.09
45.26
3.899
9.049
38.58
45.41

Extensdmetro: -

Tens@o
Ruptura
(MPa)

26.78
38.58
38.29

3
34.55
38.29
6.734
19.49
26.78
38.58

Data: 16/02/12

Def.Especif,

Forga Max.
(%)

2938
2746
2.996

3
2.894
2.938
1307
4,518
2,746
2.99%

Hera: 15:33:54

Trabatho n® 2933

Método de Ensalo: Tragiio

Material: Amostrad  Cédigo: wn—

Def. Especif.
Ruptura
(%}

3.783
2,785
5147

3
3.905
3.783
1.186
30.37
2,785
5.147

Mod.Elastic.
{MPa)

1015
T63.9
926.4

3
9018
9264
127.5
14.13
763.9

1015

48.00

36.00

24.60

12.00

0000 i N 4 ¥ ! ¥ 1 |
0000 2.000 4,000 6.000 8.000 16.00 I}ef.Especif. (%)
CcP1 cpP2 (K] leps

Observaciio: Velocidade de ensaio: S mm/min(00

Anexo 10

N® Sequencial 1}6/’?& | Aprovado/

1 Dat

8 W90 12,
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY . ... ovuun.. PLA

HDT TEST

TEST NAME .. itn ittt tmeneeens e HDT
HEAT TRANSFER PFLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ f¢/hl  120.0
START TEMPERATURE ............. icl] 27.0
MAX. TEMPERATURE ,......... ....[C]l 150.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C] 23.0
COMMENT 176-004/12

STATIQON 1 STATION 2

STANDARD .. ...vvivnnininnnnnn, ASTM ASTM
MATERIAL CODE bre e - AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO.  .............. 4 4

SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING T I I

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE .....[C] 23 23

HUMIDITY ........ [%1 50 50

LENGTH ...........

SPECIMEN DIMENSION

DEPTH [rom] 13,200 13,200
WIDTH [mm] 3.260 3.250
SPAN [mm] 100.00 100.00

STRESS {kPa} 1820 1820

APPLIED LOAD .. [g] 703 701

TEST END [mm] .25 0.25

FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25

DISTORSION TEMPERATURE [C] 59.5 60.6

COMMENT STATION 1

COMMENT STATION 2

COMMENT STATION 3

tFri 17/02/2012 12:29 OPERATOR RS

....................................

STATION

ASTM
AMOSTRA
4

23
50

13.200

3.240
160.00
1820
698
0.25

e

Anexo K N° Sequencial 4:7'6 /inJ I Aprovado %J

Data 99,0, 12,
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
TESTING LABORATORY .. ....0vuv... PLA
VICAT TEST
TEST NAME .yivimimemimimemsessssgs VICAT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE vheseens s [C/RY 120.0
START TEMPERATURE ............. [ci 28.2
MAX, TEMPERATURE ,...... R el 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [c] 23.0
COMMENT 176-004/12
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD . ... iiiiiinrnnnnnn ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  ............ . AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. s e 4 4 4
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... {cl 23 23 23
HUMIDITY ........ [%1] 50 50 50
LENGTH ...........
APPLIED LOAD ., [N] 16.00 10.00 10.00
TEST END [mm] 1.00 1.00 1.00
FINAL DEFLECTION [mm] 1.00 1.00 1.00
SOFTENING TEMPERATURE [} 130.1 131.3 132.2
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
¢Fri 24/02/2012 15:13 OPERATOR RS
Anexo {2 N° Sequencial (36 ffo'lr | Aprovado Z - //] Data &G0, I
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostra 5

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRC DE AMOSTRA 176-005/12
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Saude Ltda.

ENDEREGO Rua Mancel Bosco Ribeire, 1020 - Jd. das Industrias - Sdo José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  Cliente DATA DE RECEBIMENTO 13i02/12

-DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  29/02/12

Resisténeia 4 Tragdo ASTM D 638-10 16/02/12 MPa Tensdo Forga Méx = 47,88 £ 0,3486
% Def. Esp. F. Méx = 3,060 + 0,1158
MPa Méd.Elast = 1085 + 41,00
Temperatura de Deflex@io Térmica - ASTM D 648-07 17/02/12 °C 597+0,6
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°Crh)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 27/02/12 £ 132,1+ 0,5
Vicat (Método 10 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ac matertal submetido ao ensaio.

- A identificagao do material analisado & responsabilidade do sclicitante.

- N&o se admite qualquer responsabifidade referente & exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria superviso. Salvo mengao expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros néo se torna responsavel pela divulgagéo ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Pollmeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresse neste relatério, ndo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este relatério s6 deve ser repreduzido por inteiro. Reprodugfo de parles reguer aprovagio por escrita do laboratério. O Laboratério ndo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretagdo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES:  Anexos 13 (Tragdo), 14 (HDT) e 15 (Vicat).

Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratorio

F-PLA-021 Ver 06 Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina 1 de 1
Aprovade am 05/01/2009 Escola SENAT Mario Amato - Ntcleo de Tecnologia em Pidsticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - §40 Bemardo do Campo - SP CEP 09R61-000
Fone: (011} 4109-2499 1140 Fax:(011) 4109-9499 r:140 c-mail: plasticof@sp.senai.br
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NUCLEQ DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tragéo

Maquina: Emic DL30400 Célula: Trd 27 Extensmetro; - Data: 16/02/12 Hora: 15:48:17 Trabalho a° 2934
Programa: MTest versiio 2.02 Métode de Ensaie: Tragiio
ldent. Amosira: >>>>>>0225555 5250222253552 5>050= Saquenclal: 176/12 (176-005/12)  Material: Amosira3  Codigo:; ——

Pardmetro >> Tensdo Tenséo Def.Especif. Def.Especif. Med.Eléstic.

Evente  »>> Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura

Unidade »> (MPa) (MPa) (%) {%) (MPa)

CP1 48.00 42.85 3.169 3.534 1068

CP2 47.49 43.47 3.073 3.322 1056

CP3 48.15 43.15 2,938 3.687 1132

Niimere CPs 3 3 3 3 3

Média 47.88 43.15 3.060 3.515 1083

Mediana 48.00 43.15 3.073 3.534 1068

Desv.Padrio 3486 3113 1158 1832 41.00

Coef.Var.(%) 7280 214 3.783 3.213 3771

Minimo 47.49 42.85 2,938 3.322 1056

Méximo 48.15 43.47 3.169 3.687 1132
Tensiio (MPa)
60.00 . - - . - ; -
O s e vl NS SN SUNS NS NN SV OUS N S T
S I AN SRR R S U N SR N -
0] OO AR N 1 % SO 2 N SN U OO SN NN UG N NUURS VS S WO S
27 P NS 0 4 O TN & NS NSO Y. NN S T T NN T O N T T
0000 : ‘ . . : ‘ ’ i : ; ; ‘

.0000 2.000 4.000 £.000 8.000 1000 DPef Especif. (%
leps lcp2 CP3 CcP 4 CP5 B i)

Observaciio: Velecidade de ensaio: 5 mm/min(0
Anexo 13 N Seguenciat (3G / (2, Aprovad% ).;/ ’)/{ Data R9. 02 1:2,
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY . .....v.v... PLA
HDT TEST
TEST NAME . ...ttt et vy HDT
HEAT TRANSFER FLUID........eo.... SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. il 28.0
MAX. TEMPERATURE ........... ... [Cl 150.0
COOLING TEMPERATURE ....,...... [cl 23.0
COMMENT 176-005/12
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD . ivii e renneee e ASTM ASTM ASTM
MATERTIAL CODE  .......... R AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. . 5 5 5

SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE .....[C] 23 23 23
HUMIDITY ........ [%3 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.250 13.250 13.250
WIDTH [mm] 3.250 3.250 3.250
SPAN [mm] 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPa] 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. ig] 706 706 706
TEST END [mm] 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [cl 59.1 60.3 59.8
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tFri 17/02/2012 13:45 OPERATCR RS

l Anexo {’f N° Sequencial l“}GI L2 ‘ Aprovado/({:‘ . ,,,|,»6ata 29,02, %2,
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TEST

TESTING LABORATORY
VICAT TEST
TEST NAME

TEMPERATURE RATE
START TEMPERATURE
MAX. TEMPERATURE

............

.....
P

.....

COOLING TEMPERATURE ..

EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
............ PLA

............ VICAT

............ SILICONE

....... [C/h]l 120.0

......... [C] 27.2

e [C1 200.0

........ [c1 23.0

COMMENT 176-005/12
STATION 1 STATION 2 STATION 3

STANDARD ..., ''iiiinnnnnnnnn, ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  ........ovuvnn. AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. ... ... 5 5 5
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CCNDITIONING
TEMPERATURE ., .,.. [C] 23 23 23
HUMIDITY ........ %1 50 50 50
LENGTH ...........
APPLIED LOAD .. [N] 10.00 10.00 10.00
TEST END fmm] 1.00 1.00 1.00
FINAL DEFLECTION [mm] 1.00 1.00 1.60
SOFTENING TEMPERATURE (] 1336 132.¢ 132.6
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
$Mon 27/02/2012 10:51 OPERATOR RS

Anexo (5 N° Sequencial W’G/’Q/ ‘ Aprovadoé - //,»f”’ | Data 9.0, 12,
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostra 6

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRO DE AMOSTRA  176-006/12
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Satide Lida.

ENDEREGCO Rua Manoel Bosco Ribeirg, 1020 - Jd. das industrias - Séo José dos Campos - SP
CONTATO Renate B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  Cliente DATA DE RECEBIMENTO 13/02/12

DATA DE EMISSAO DO RELATORIO  29/02/12

Resisténcia & Tragdo ASTM D 638-10 17/02/12 MPa Tensdo For¢a Max = 56,50 £ 4,915
% Def. Esp. F. Max= 3,261 +0,5157
MPa Mod.Elast = 1227+ 1458
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 22/02/12 °C 59.6+09
{(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 27/02/12 °C 138,0x 1,0
Vicat (Método 10 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados cbtidos somente se referem ao material submetido ao ensaic.

- A identificagdo do material analisado é responsabilidade do sdlicitante.

- N&o se admite qualquer responsabilidade referente & exatiddo da amostragem, a menos gue esta tenha sido efetuada mediante nossa
prépria supervisfo. Salvo mengao expressa, as amostras foram livcemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polfmeros néo se torna responsavel pela divulgagao ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presents relatério.

- O Laboratdrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente relatério de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatorio, ndo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este relatério s6 deve ser reproduzido por inteiro. Reprodugao de partes requer aprovagao por escrita do laboratério. O Laboratério ndo se
torna responsavel em nenhum caso de interpretagdo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos 16 (Tragéo), 17 (HDT) e 18 (Vicat).

wr,,,,w- '"**>
e
o
/,./

Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-0Z1 Ver 06 Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina 1 de 1
Aprovado em 05/01/2009 Escola SEMAI Mario Amato - Nicleo de Tecnelogia em Plisticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - S0 Bemardo do Campe - SP CEP 09861-000
Fone: (011) 4109-9499 r-140 Fax:{01 1) 4109-9499 r: 140 c-mail: plastico@sp.senai br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FiSICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Maquina: Emic DL3000

Relatorio de Ensaio de Tragéo

Célla: Trd 27

Programa: MTest versiio 2.02

Extensbmetro; « Data: 17/02/12

Hora: 15:07:21

ident. Amostra: >>>>>>3>>5555220252 2525250550220 Sequencial: 176/12 (176-006/12)

Trabalhe n® 2935

Método de Ensaio; Tracioe
Material: Amosira6  Cédigos: ——

Parametro >> Tensdo Tensdo Def Especif. Def Especif. Med.Eféstic.

Evenio >> Forga Max. Ruptura Forga Max. Rupltura

Unidade > (MPa) (MPa) (%) (%) (MPa)

CP1 59.51 59.01 3.587 3.683 1245

CP2 59.16 39.16 3.529 3.529 1363

CP3 50.83 50.83 2.666 2.666 1073

Niimero CPs 3 3 3 3 3

Média 56,50 56.33 3.261 3.293 1227

Mediana 59.16 59.01 3.529 3.529 1245

Desv.Padrdo 4.915 4.768 5157 5480 145.8

Coef Var.(%) 8.699 8.463 15.82 16.64 11.88

hinimo 50.83 50.83 2.666 2.666 1073

Méximo 59.51 59.16 3.587 3.683 1363
Tensio (MPa)
70.00 - - - ; - -
Yooty SR S SO 1 R RN < W WO P SO NP NP P N S SN SIS PN (O S
200 ZBWGI00 V¥4 % WU S S SN NN N S N SO N
LR I S A0 SO, W S8 SRRNOR 0" % SRS SN S WUUUR. WU SRS (NN S S U VUN, S W
0000 . . : 5 : ; ' : : : :

0000 2.000 4.000 6.060 8.000 10.00 Def.Especif. (9’0)

{CPI P2 cP3

Observacio: Velocidade de ensaio: 5 mm/min([

fCP4 CP35

| Anexo 46‘

N° Sequencial

(:?G/fa?/ I Aprovadoﬂ((:: E

ng‘ ng . P{{J
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TEST EQUIPMENT

CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY ...ovevnnn.. PLA
HDT TEST
TEST NAME ... iiivinnnnsns — HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE ........ ..., [C/hl 120.0
START TEMPERATURE ..........0... [ci 26.7
MAX. TEMPERATURE .............. [C] 150.0
COOLING TEMPERATURE .......... [cl 23.0
COMMENT 176-006/12
STATION 1 STATION 2 STATION 3
BTANDARD v ivvv v vens s vennnnnas ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE . ...\ iivennnn AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. i iinnnnnns 6 6 6
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... {C] 23 23 23
HUMIDITY ........ [%] 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH fmm] 13,150 13,150 13.380
WIDTH [mm} 3.300 3.360 3.250
SPAN {mm] 100,00 100.00 100.00
STRESS [kPa] 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. [g] 706 719 720
TEST END [mmm] 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0. A
DISTORSION TEMPERATURE {C] 58.9 60.2 .gﬁé?#ﬁ/
e er

COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tWed 22/02/2012 09:06 OPERATOR RS

‘ Anexo 1? N° Sequenclal (7}6//03) | Aprovada ‘/(/ . L ‘r Data G012
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TEST EQUIPMENT

TESTING LABORATORY N

VICAT TEST

TEST NAME . ......00n0unuvn

TEMPERATURE RATE ,........
START TEMPERATURE ,.......
MAX. TEMPERATURE .........
COOLING TEMPERATURE ......

COMMENT 176-006/12

STANDARD .. ... vnnnnnnn.
MATERIAL CODE  ..........
ORDER NO. = . iivnrens

SPECIMEN PREPARATION .....
SPECIMEN ANNEALING t @ s

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... [C3
HUMIDITY ........ [%]
LENGTH ...........

APPLIED LOAD .. [N]
TEST END [rm]

FINAL DEFLECTION [mm]
SOFTENING TEMPERATURE [C]

COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3

¢Mon 27/02/2012 16:23

......................

OPERATOR RS

-----------

o

........ PLA
........ VICAT
........ SILICONE
...[f¢/h]l] 120.0
..... £C] 29.5
..... [C] 200.0
cee. IC 23.0
STATION 1 STATION
e ASTM ASTM
c e AMOSTRA AMOSTRA
R 6 6
23 23
50 50
10.00 10.00
1.00 1,00
1.00 1.00
137.4 137.4

CEAS T HDT - VICAT

2 STATION 3

ASTM
AMCSTRA
6

23
50

10.00
1.00

1.00
139.1

] Anexo Jé? N° Sequencial 179G /!Q,. | Aprovado /;

e
//%bma WG 02 eds

170



RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostra 7

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRO DE AMOSTRA 176-007/12
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Satde Lida.

ENDEREGCO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S&o José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAQ DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA Cliente DATA DE RECEBIMENTO 1302112

DATA DE EMISSAC DO RELATORIO  29/02/12

orm AU
Resisténcia 4 Tracdo ASTM D 638-10 17/02/12 MPa Tensdo Forga Mix = 25,37 + 2,893
% Def, Esp. F, Max = 1,694 + 0,3538
MPa Méd.Elast = 1246 + 1066
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 22/02/12 °C 59,2+40,8
(HDT) (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 28/02/12 (& 129,24+ 0,6
Vicat (Método 10N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificagdo do material analisado & responsabilidade do solicitante.

- N&o se admite qualquer responsabilidade referente a exatiddo da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
propria superviso. Salvo mengdo expressa, as amostras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratdric de Ensalos Fisicos e Quimicos em Polimeres nio se torna responsavel pela divulgagio ou o uso que o solicitante, outra
pessoa ou enfidade venham a fazer dos resultados do presente relatdrio.

- O Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presente retat6rio de
ensaios.

- Qualquer parecer expresso neste relatério, ndo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este refatorio sé deve ser reproduzido por inteire. Reprodugdo de partes requer aprovagéo por escrita do laboratério. O Laboratdrio nao se
torna responsavel em nenhum caso de interpretagfo ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos 19 (Tragdo), 20 (HDT) e 21 (Vicat).

Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 08 Laboratdrio de Ensaios Fisicos e Quimicos em Polimeros (PLA) Pagina 1 de 1
Aprovado em 05/01/2009 Escola SENAI Mario Amato - Niicleo de Tecnologia em Plisticos
Av. José Qdorizzi, 1.555 - S30 Bemardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: (011) 4109-9499 r:140 Fax:(011) 4109-9499 r:140 e-mail: plastice@sp.senai br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatorio de Ensaio de Tragao

Méaquina: Emic DL3000 Céluta: Trd 27 Extens8metro: - Data: 17/02/12 Hora: 15:35:45 Tsabatho n° 2936
Programa: MTest versio 2.02 Métode de Ensalo: Tragiio
[dent, AMOSHa; >>>5555553>2a>0a0s0maamaa5>>>>00> Sequencial: 176/12 (176-007/12)  Material: Amostra7  Cédigo: ——

Parémetro >> Tensdo Tenséo Def.Especif. Def.Especif. Mod. Etastic.

Evento >> Forga Max. Ruplura Forga Max. Ruptura

Unidade >> {MPa) (MPa) (%) {%) {MPa)

CP1 27.91 27.91 1.784 1.784 353.0

cP2 27.50 27.50 L304 1304 2474

CP3 32.711 3246 1.995 1.976 710.5

Ntirmero CPs 3 3 3 3 3

Média 29.37 29.29 1.694 1.688 1246

Mediana 2791 2791 1.784 1,784 710.5

Desv.Padréo 2.895 2,751 3538 3458 1066

Coef.Var.{%) 9,855 9,392 20.88 20,49 85.60

Minimo 27.50 27.50 1.304 1.304 553.0

Méximo 321 32,46 1.995 1.976 2474
Tensiio (MPa)
60.00 : ‘ : ‘ : i [ - . _ K
oY R U T S SO SO S O O B B i e
SO NN N NN VR NS NOR OO W S SIS S S S S5

24.00

---------------------
T e e e St s S
,,,,,,,,,,,
0000 : : : f ! : : : ‘ ' :
.0000 2.000 4.000 6.000 8,000 1000 Pef.Especil. (%)
lepi icp2 cP3 cP4 CP5
Observagiio: Velocidade de ensaio: 5 mm/minl)0
Anexo jg N° Sequencial / ‘A rovado / . /{/f)at ;
19 (3¢ /12 P Lo 2 R9.08- 1,
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY ... v, PLA
HDT TEST
TEST NAME . ... iititin o ve e, HDT
HEAT TRANSFER FLUID.............. SILICONE
TEMPERATURE RATE .. .....000.. {C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. [C] 27.5
MAX. TEMPERATURE . .........0.... [C]1 150.0
COOLING TEMPERATURE .......... [ci 23.0
COMMENT 176-007/12
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD ..t viieievennennnnns ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE  .........uv... AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. v i, 7 7 7

SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........

SPECIMEN CONDITIONING

TEMPERATURE ..... {Ccl 23 23 23
HUMIDITY ........ £%1 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH [mm] 13.220 13.220 13.500
WIDTH [mm] 3.350 3.280 3.300
SPAN [rm] 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPa] 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. i{g] 724 709 744
TEST END [mm] 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [C] 58.8 60.1 58.6
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
tWed 22/02/2012 12:35 OPERATOR RS

Anexo 820 N? Sequencial /[?6/’@?» | Aprovado / .| Data 9. 02 12,
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TEST EQUIPMENT

CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY ..t iiiinnsan PLA
VICAT TEST
TEST NAME . i vi vt rrntnmneeneanennn VICAT
HEAT TRANSFER FLUID.......00vun.. SILICONE
TEMPERATURE RATE .......00n.. [C/h] 120.0
START TEMPERATURE ............. 1 28.8
MAX, TEMPERATURE ........0n00.. [C] 200.0
COOLING TEMPERATURE .......... [C} 23.0
COMMENT 176-007/12
STATION 1 STATION 2 STATION
STANDARD siswinevinsiinensnss ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE ... vvnvrennnn AMOSTRA AMOSTRA BAMOSTRA
ORDER NO. = titiinevnnvnnn 7 7 7
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... [l 23 23 23
HUMIDITY ........ (%1 50 50 50
LENGTH ...........
APPLIED LOAD .. IN] 10.00 10.00 10.00
TEST END [mm] 1.00 1.00 1.00
FINATL, DEFLECTION [mm] 1.05 1 15/ 1.00
SOFTENING TEMPERATURE ([C] 128.7 _ 8,30 129.6
Ccuﬁ"f"al ?{I/U./
v
COMMENT STATION 1 5
COMMENT STATION 2
COMMENT STATION 3
$Tue 28/02/2012 10:28 OPERATOR RS
Anexo 7] N° Sequencial (3¢ /[@ ’ Aprovado/((_f_ Data 9. 0w, 12,
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RELATORIO DE ENSAIO

NOME DA AMOSTRA Amostra 8

SEQUENCIAL 176/12 REGISTRO DE AMOSTRA 176-008/12
CLIENTE Johnson & Johnson do Brasil Ind. e Com. Prod. para Saude Lida.

ENDEREGCO Rua Manoel Bosco Ribeiro, 1020 - Jd. das Industrias - S&o José dos Campos - SP
CONTATO Renato B. Pereira CARGO R&D

FORMA DA AMOSTRA Corpo de Provas CONDIGAO DE RECEBIMENTO Conforme
FABRICAGAO CORPO DE PROVA  Cliente DATA DE RECEBIMENTO 13/02!12

.DATA DE EMISSAQ DO RELATORIO  29/02/12

n
Resisténcia a Tragéo ASTM D 638-10 17/02/12 MPa Tensdo Forca Max = 49,55 + 3,790
Y%a Def. Esp. F. Max = 2,743 40,3192
MPa Méd.Elast = 1646 + 745,6
Temperatura de Deflexdo Térmica - ASTM D 648-07 22/02/12 eC 59,7+0,3
(HDT} (Método 1,82 MPa - 120°C/h)
Temperatura de Amolecimento ASTM D 1525-09 28/02/12 °C 132,3+1,3
Vicat {Método 10 N - 120°C/h)

CLAUSULAS DE RESPONSABILIDADE

- Os resultados obtidos somente se referem ao material submetido ao ensaio.

- A identificagdo do material analisado & responsabliidade do solicitante.

- Nio se admite qualquer responsabilidade referente & exatidao da amostragem, a menos que esta tenha sido efetuada mediante nossa
propria superviséio. Salvo mengéo expressa, as amosiras foram liviemente selecionadas pelo solicitante.

- O Laboratdrio de Ensalos Fisfcos e Quimicos em Polimeros néo se torna responséaval peta divulgagéo ou o uso que o salicitants, outra
pessoa ou entidade venham a fazer dos resultados do presente relatério.

- O Laboratério de Ensaios Ffsicos e Qufmicos em Polimeros garante a confidencialidade dos resultados contidos no presents relatério de
ensalos.

- Qualquer parecer expresso neste relatdrio, néo faz parte do escopo de acreditagéo.

- Este relalério s6 deve ser reproduzido por intelro. Reproduggo de partes requer aprovagéo per escrita do laboratdrio. O Laboratério ndo se
tarna responsavel em nenhum caso de interpretagao ou uso indevido que se possa fazer deste documento.

OBSERVAGOES: Anexos 22 (Trago), 23 (HDT) e 24 (Vicat).

/.—4
Kleber Augusto Zotovici

Coordenador do Laboratério

F-PLA-021 Ver 06 Laboratério de Ensaios Fisicos e Quimices em Polimeros (PLA) Pégina | de |
Agrovado em 05/01/2009 Escola SENAI Mario Anwte - Nicleo de Tecnologia em Plasticos
Av. José Odorizzi, 1.555 - S30 Bemardo do Campo - SP CEP 09861-000
Fone: (011) 4109-9499 r:140 Fax:(Q11) 4109-9499 r:140 e-mail: plasticog@'sp.senat.br
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NUCLEO DE TECNOLOGIA DO PLASTICO
LABORATORIO DE ENSAIOS FISICOS E QUIMICOS EM POLIMEROS

Relatério de Ensaio de Tragéo

Maquina: Emic DL3000 Célula: Trd 27 Extenstmetro: - Data; 17/02/12

Programa: MTest versio 2.02

Ident. Amostra: >>>>>>5250002550500505>005>5>>>>>> Sequencial: 176/12 {176-008/12)

Hora:; 15:54:32

Trabalho n°® 2937

Método de Ensalo: Tragfie
Material: Amostra8  Cédigo: —

Parametro >» Tensdo TFensdo Lef.Especif. Def.Especif. Mod.Eléstic.

Evento > Forga Max. Ruptura Forga Max. Ruptura

Unidade >> (MPa) (MPa) (%) (%) {MPa)

CP1 45.34 45.34 2.378 2.378 2304

CP2 50.59 49.59 2877 2.896 1273

CP3 52,70 52.45 2973 3.011 1160

Nimero CPs 3 3 3 3 3

Média 49.55 49.13 2.743 2,762 1646

Mediana 50.59 49.59 2.877 2.896 1273

Desv.Padrio 3.790 3.577 3192 3372 745.6

Coef.Var.{%) 7.649 7.281 11.64 12.21 43,30

Minimo 45.34 45.34 2.378 2.378 1160

Médimo 52.70 52.45 2973 3.011 2504
Tensiio (MPa)
60.00 T
T I S S WS 1 T G TN . RS- ——
3600 .o gL L N— : Aﬁ ------
0 SN SN N+ A "0 T T SN N N T O T -
moof ol Al G L
L0000 . i f ‘ : : : ‘ ‘ L ‘ . :

0000 2.000 4.000 6.000 8.000 10.00 Def, Especif. (OA))
lep 1 lcp2 lcps lcpy lcps
Observagiio: Velocidade de ensaio: 5 mm/min(10
7 - MM\

Anexo 003, N° Sequencial f%@/'a?/ | Aprovado‘{/c o rData AG 00 12,
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT

TESTING LABORATORY  ............ PLA
HDT TEST
TEST NAME .t vt vt it vttt eemennnnenn HDT
HEAT TRANSFER FLUID..... e SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ f¢/h] 120.0
START TEMPERATURE .. ........... ic] 25T
MAX, TEMPERATURE ........... ...[C] 150.0
COOLING TEMPERATURE .......... ] 23.0
COMMENT 176-008/12
STATION i STATION 2 STATION 3

STANDARE woinvmenmemo oot gy msnss ASTM ASTM ASTM
MATERIAL CODE ... 'ivinnnn.. AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. . iirnnnn. 8 8 8
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... {C} 23 23 23
HUMIDITY ........ %] 50 50 50
LENGTH ...........
SPECIMEN DIMENSION
DEPTH fmm] 13.250 13.250 13.500
WIDTH [ram] 3,300 3.300 3,320
SPAN fmm] 100.00 100.00 100.00
STRESS [kPal 1820 1820 1820
APPLIED LOAD .. [g] 717 717 749
TEST END [mm} 0.25 0.25 0.25
FINAL DEFLECTION [mm] 0.25 0.25 0.25
DISTORSION TEMPERATURE [€] 59.3 59.8 59.9
COMMENT STATION 1
COMMENT STATICON 2
COMMENT STATION 3
$Wed 22/02/2012 14:32 OPERATOR RS

Anexo 23 N° Sequencial l?@/fe?) ‘ Aprovada ({: . * B l,,D’ata 29, 052 Fd

R
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TEST EQUIPMENT CEAST HDT - VICAT
TESTING LABORATORY .. vverenen. PLA
VICAT TEST
TEST NAME . . it itin e it et VICAT
HEAT TRANSFER FLUID......onovnnna. SILICONE
TEMPERATURE RATE ............ [C/h]l 120.0
START TEMPERATURE ............. [Cl 27.7
MAX. TEMPERATURE ... 'eevnnennrs [C] 20606.0
COOLING TEMPERATURE .......... [cl 23.0
COMMENT 176-008/12
STATION 1 STATICN 2 STATION 3

STRNDANE ywcmeusrrgrmes@rmesss 5 s ASTM ASTM ASTM
MATERTIAL CODE . vvvnninennn AMOSTRA AMOSTRA AMOSTRA
ORDER NO. i 8 8 8
SPECIMEN PREPARATION .........
SPECIMEN ANNEALING  ........
SPECIMEN CONDITIONING
TEMPERATURE ..... icl 23 23 23
HUMIDITY ........ (%1 50 50 50
LENGTH ...........
APPLIED LOAD ., {N] 10.00 10.00 10.00
TEST END [mm] 1.00 1.00 1.00
FINAL DEFLECTION [mm] 1.00 1.00 1.00
SOFTENING TEMPERATURE [C] 131.0 132.4 133.5
COMMENT STATION 1
COMMENT STATION 8
COMMENT STATION 3
$Tue 28/02/2012 13:29 OPERATOR RS

A 0 i [ s ]

| nexo "?L}' | N° Sequencial (:}6/9@ | Aprovado /__, . }’Qafa 9.0 1.2, AI
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APENDICE 11

As andlises estatisticas descritas abaixo foram realizadas através de modelos de regressdo para cada
resposta avaliada utilizando-se o software JMP versdo 10, desta forma os dados estdo apresentados
em inglés na forma original do programa.

A) Estudo dos efeitos dos fatores Modificador de Impacto (MI), Modificador Térmico (MT) e
Recozimento (RECOZ) na resposta Temperatura de Deflexdo Térmica (HDT) através de um
modelo de regressao.

Whole Model
Actual by Predicted Plot

60 —

55

HDT Actu

50

45 | . A4

— T T T T T
45 50 55 60
HDT Predicted P<.000
RSg=0,98 RMSE=0,967

Summary of Fit

RSquare 0,981624 < Propor¢do da variancia explicada
RSquare Adj 0978561 pelo modelo de regressdo

Root Mean Square Error 0,967184 p g

Mean of Response 52,066

Observations (or Sum Wgts) 50

Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio

Model 7 2098,7635 299,823 320,5143

Error 42 39,2887 0,935 Prob > F

C. Total 49 2138,0522 <,0001* & Teste global de

significancia do modelo

Parameter Estimates

Term Estimate Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept 54,25975 0,269632 201,24 <,0001*
MT -0,18761 0,086285 -2,17 0,0354*
MI -1,136157 0,237128 -4,79 <,0001*
(MT-2)*(MI-0,67) -0,132238 0,136342 -0,97 0,3377
RECOZ[0] -6,421166 0,138901 -46,23 <,0001*
(MT-2)*RECOZ|0] -0,16745 0,086285 -1,94 0,0590
(MI-0,67)*RECOZ|[0] -1,445273 0,237128 -6,09 <,0001*
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[0] -0,211862 0,136342 -1,55 0,1277
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Residual by Predicted Plot
2,5
2,0
1,5 -
1,0
0,5 1
0,0 o -
-0,5 4
-1,0
-1,5 4
-2,0 T T T T T T

45 50 55 60

HDT Predicte

HDT Residu

MT
Leverage Plot

60 —

55 +

50

HDT Leverag
Residual

0 1 2 3 4
MT Leverage, P=0,035

MT*MI
Leverage Plot

60 —

[¢)]
[&)]
1

HDT Leverag
Residual
[é)]
o
|

45 -

T T T T T T T T T T
51,8 51,9 52,0 52,1 52,2 523
MT*MI Leverage, P=0,337

M
Leverage Plot

60 —

55

Residual

50

HDT Leverag

45 -

T T T T T T T
0,0 0,5 1,0 1,5
MI Leverage, P<,000

RECOZ
Leverage Plot

60 —

o
[&)]
1

Residual

HDT Leverag
n
o
|

N
(6)]
1

T T T T T T
45 50 55 60
RECOZ Leverage, P<,000

Least Squares Means Table

Level Least Sq Mean Std Error Mean
0 46,702139 0,18017366 46,6517
1 59,544470 0,21145193 59,5429
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MT*RECOZ MI*RECOZ
Leverage Plot Leverage Plot

60 60

55 + 55 +

50

50_

HDT Leverag
Residual
HDT Leverag
Residual

45 - 45

T 1T T T T T 1 T T T T T
51,6 51,8561,9 52,1 52,3 52,5 50,5 51,0 51,5 52,0 52,5 53,0 53,5

MT*RECOZ Leverage, P=0,059 MI*RECOZ Leverage, P<,000

MT*MI*RECOZ
Leverage Plot

60

55

50 —

45 -

HDT Leverag
Residual

T T T T T T 1
51,7 51,9520 522 524 526

MT*MI*RECO
Leverage, P=0,127

Os Levarage Plots mostram que o fator RECOZ € o
mais importante na resposta HDT

Interaction Profiles
60 ]

gg ] MT /

45 ] T

60 1.6
55
504 ¢
45— 15

HD
1N

MI

HD
IN

60 1 1
55
50 H 0

45—: \0

RECOZ

HD
Z003d
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Scaled Estimates
Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Plot Estimate Std Error t Ratio  Probs|t|
Estimate
Intercept 53,123304 I 1 0,138901 382,45 <,0001*
RECOZ[1] 6,4211656 I 1 0,138901 46,23 <,0001*
(MI-0,67)*RECOZ[1] 1,0839549 | ] 0,177846 6,09 <,0001*
(MT-2)*RECOZ[1] 0,3349 [ 1 0,172569 1,94 0,0590
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[1] 0,3177934 | 1 0,204514 1,55 0,1277
(MT-2)*(MI-0,67) -0,198357 1 1 0,204514 -0,97 0,3377
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ|[0] -0,317793 1| 1 0,204514 -1,55 0,1277
(MT-2)*RECOZ[0] -0,3349 1| 1 0,172569 -1,94 0,0590
MT -0,375221 1 1 0,172569 -2,17 0,0354*
MI -0,852117 1 ] 0,177846 -4,79 <,0001*
(MI-0,67)*RECOZ|0] -1,083955 I ] 0,177846 -6,09 <,0001*
RECOZ[0] -6,421166 I ] 0,138901 -46,23 <,0001*

Pareto Plot of Transformed Estimates

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] -6,322742
(MI-0,67)*RECOZ|[0] -0,852912
Mi -0,732881
MT -0,675000
(MT-2)*(MI-0,67) -0,391527
(MT-2)*RECOZJ[0] -0,282036
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[0  -0,212543

Os fatores significantes na resposta HDT, de acordo com a andlise estatistica global do
experimento foram Recozimento (RECOZ), Modificador de Impacto (MI) e a interacdo entre
Recozimento e Modificador de Impacto (MI*RECOZ).

Na pratica o unico fator significante na resposta HDT € o Recozimento (RECOZ), a
interacdo tem influéncia no resultado aproximadamente 7 vezes menor que o fator Recozimento
e o fator MI isolado tem influéncia no resultado aproximadamente 8,5 vezes menor que o fator
recozimento.

182



B) Estudo dos efeitos dos fatores Modificador de Impacto (MI), Modificador Térmico (MT) e
Recozimento (RECOZ) na resposta Temperatura de Amolecimento Vicat (VICAT) através de um
modelo de regressao.

Whole Model
Actual by Predicted Plot
200

175
150
125

100

VICAT Actu

75

50

= T T T T T
50 75 100 125 150 175 200

VICAT Predicted P<.000
RSq=0,97 RMSE=7,323

Summary of Fit

RSquare Ad 0,970884 & Proporgdo da variancia explicada
RSquare Adj 0,966032 x

Root Mean Square Error 7,323566 pelo modelo de regressao

Mean of Response 90,214

Observations (or Sum Wgts) 50

Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio

Model 7 75116,306 10730,9 200,0742

Error 42 2252,654 53,6 Prob > F

C. Total 49 77368,960 <,0001* & Teste global de

significancia do modelo

Parameter Estimates

Term Estimate Std Error t Ratio Probs>|t|
Intercept 100,1221 2,041671 49,04 <,0001*
MT -1,090774 0,653352 -1,67 0,1025
Ml -2,219262 1,795547 -1,24 0,2233
(MT-2)*(MI-0,67) -0,352663 1,032392 -0,34 0,7344
RECOZ[0] -39,08777 1,051769 -37,16 <,0001*
(MT-2)*RECOZ[0] 0,1676913 0,653352 0,26 0,7987
(MI-0,67)*RECOZ|0] 0,3639301 1,795547 0,20 0,8404
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ|[0] 0,1510691 1,032392 0,15 0,8844
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Residual by Predicted Plot

50
40
3 30
3
@ 20
|_
S 10+
>
0
-10 T T T T T
50 75 100 125 150 175 200
VICAT Predicte
MT Mi
Leverage Plot Leverage Plot
180 180
160 160
2 140 g 140 +
ST (T
> 120 > 120
§3 83
% 100 4. . = $ 1004 -
< TR e TS S R LR <rr R AR ERRRraa e SN EE R L
e 8o+ T Qe 80 e
> >
60 60
40 —r—T 40 — T
0 1 2 3 4 0,0 0,5 1,0 1,5
MT Leverage, P=0,102 MI Leverage, P=0,223
MT*MI RECOZ
Leverage Plot Leverage Plot
180 200
160 — 175 _
g_ 140 - g_ 150 -
> 8 120 > 8
53 83 125
= ¢ 100+ ] = 3
S o go JT LEEEEEEELE LS RS S® 100 H
> >
60 - S
40 T T T T 50 ‘I' T T T T T T T
89,50 90,00 90,25 90,50 90,75 60 80 100 120 140
MT*MI Leverage, P=0,734 RECOZ Leverage, P<,000
Least Squares Means Table
Level Least Sq Std Error
Mean
0 57,36589 1,3642844
1 135,54142 1,6011251
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MT*RECOZ MI*RECOZ

Leverage Plot Leverage Plot
180 180
160 160
2 140 2 140
¢ 0T
> 120 > 120
83 83
3 100 H — 8 100 - N
<o e S S SE S S S i srrrrrnrrrziiiill
(9) 80 — Qo 80
> >
60 60
40 ! ! ! ! ! ! ! ! 40 ! ! ! ! ! ! !
89,8 90,090,1 90,3 90,5 90,7 89,889,990,090,190,290,390,490,590,6
MT*RECOZ Leverage, P=0,798 MI*RECOZ Leverage, P=0,840
MT*MI*RECOZ
Leverage Plot
180
160
2 140
O ® a
E _3 120
@2 100 H---- i
< e T
e 80 o ..o--cc T T
>
60
40 — T
89,5 90,0 90,5 91,0
MT*MI*RECO
Leverage, P=0,884 ,
Os Levarage Plots mostram que o fator RECOZ é

0 mais importante na resposta VICAT

Interaction Profiles
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150 - - a
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200
150 — 18
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Scaled Estimates
Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Estimate Plot Estimate Std Error t Ratio
Intercept 96,453652 I ] 1,051769 91,71
RECOZ[1] 39,087766 I ] 1,051769 37,16
(MT-2)*RECOZ|0] 0,3353826 | ] 1,306704 0,26
(MI-0,67)*RECOZ[0] 0,2729475 | ] 1,34666 0,20
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ|[0] 0,2266036 | ] 1,548588 0,15
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[1] -0,226604 [ ] 1,548588 -0,15
(MI-0,67)*RECOZ[1] -0,272948 [ ] 1,34666 -0,20
(MT-2)*RECOZ[1] -0,335383 [ ] 1,306704 -0,26
(MT-2)*(MI-0,67) -0,528994 [ ] 1,548588 -0,34
Ml -1,664446 I ] 1,34666 -1,24
MT -2,181547 [ ] 1,306704 -1,67
RECOZ[0] -39,08777 1 | 1,051769 -37,16

Pareto Plot of Transformed Estimates

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] -38,49890
MT -3,71500
(MT-2)*(MI-0,67) -2,03695
Ml -1,43708
(MT-2)*RECOZ[0] 0,27042 \
(MI-0,67)*RECOZ[0] 0,22246
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[0 0,15155

Probs|t|
<,0001*
<,0001*

0,7987
0,8404
0,8844
0,8844
0,8404
0,7987
0,7344
0,2233
0,1025
<,0001*

Os fatores significantes na resposta VICAT, de acordo com a andlise estatistica global do
experimento foi o Recozimento (RECOZ), com influéncia no resultado no minimo 10 vezes

maior que qualquer outro fator ou interagao.
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C) Estudo dos efeitos dos fatores Modificador de Impacto (MI), Modificador Térmico (MT) e
Recozimento (RECOZ) na resposta Médulo de Elasticidade (E) através de um modelo de regressao.

Whole Model
Actual by Predicted Plot
3000

2500

2000

1500

MOD Actu

1000 4

500

— 1 ' T 1 _r 1
500 1000 1500 2000 2500 3000
MOD Predicted P<.000
RSq=0,62 RMSE=389,6

Summary of Fit

RSquare 0,615467 < Propor¢do da variincia explicada
RSquare Adj 0,585559  pelo modelo de regressao

Root Mean Square Error 389,65

Mean of Response 2031,44

Observations (or Sum Wgts) 98

Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio

Model 7 21870753 3124393 20,5786

Error 90 13664440 151827 Prob > F

C. Total 97 35535193 <,0001* & Teste g]oba] de

significancia do modelo
Parameter Estimates

Term Estimate Std Error t Ratio Probs>|t|
Intercept 1767,4653 85,99647 20,55 <,0001*
MT -61,30754 26,92953 -2,28 0,0252*
Ml 270,16866 77,29309 3,50 0,0007*
(MT-2)*(MI-0,65816) -153,5915 43,31295 -3,55 0,0006*
RECOZ[0] 402,68495 45,82122 8,79 <,0001*
(MT-2)*RECOZ[0] 78,704463 26,92953 2,92 0,0044*
(MI-0,65816)*RECOZ|[0] 245,75852 77,29309 3,18 0,0020*
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ|[0] 88,037046 43,31295 2,03 0,0450*
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Residual by Predicted Plot
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RECOZ Leverage, P<,000
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Least Squares Means Table
Least Sq Std Error

Level
Mean
0 2225,3503 45,308357

1 1419,9804 79,658582

Mean

2230,01
1419,17



MT*RECOZ MI*RECOZ

Leverage Plot Leverage Plot
3500
3000 ]
] 3000
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2_ ] g _ 2500 1
© - . © 7 e — |
: 2 2000 + : B 2000 grerezesre g
a8 | a8 1s00 ]
a | a I
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500 —F——F———T7 T 71— — 1 T " 1T T " T °
1800 1900 2000 2100 2200 2300 17001800 1900 2000 2100 22002300
MT*RECOZ Leverage, P=0,004 MI*RECOZ Leverage, P=0,002
MT*MI*RECOZ
Leverage Plot
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3000
g _ 2500
o E
S S
© © 2000 A
- 8 ] .-
8% 1500 4 -
> ]
1000
500 ! T ! T ! T ! T
1800 1900 2000 2100 2200
MT*MI*RECO
Leverage, P=0,045
Os Levarage Plots mostram que todos os fatores e

interacdes impactam de alguma maneira, negativa ou positivamente, na resposta Modulo de
Elasticidade

Interaction Profiles
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Scaled Estimates
Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled Plot Estimate Std Error  t Ratio Probs|t|
Estimate
Intercept 1822,6653 I ] 45,82122 39,78 <,0001*
RECOZ[0] 402,68495 | 1 45,82122 8,79 <,0001*
MI 202,6265 I ] 57,96982 3,50 0,0007*
(MI-0,65816)*RECOZ[0] 184,31889 I ] 57,96982 3,18 0,0020*
(MT-2)*RECOZ[0] 157,40893 I 1 53,85906 2,92 0,0044*
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0] 132,05557 [ 1 64,96942 2,03 0,0450*
MT -122,6151 [ 1 53,85906 -2,28 0,0252*
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[1] -132,0556 [ 1 64,96942 -2,03 0,0450*
(MT-2)*RECOZ[1] -157,4089 [ 1 53,85906 -2,92 0,0044*
(MI-0,65816)*RECOZ[1] -184,3189 [ 1 57,96982 -3,18 0,0020*
(MT-2)*(MI-0,65816) -230,3873 I 1 64,96942 -3,55 0,0006*
RECOZ[1] -402,6849 | ] 45,82122 -8,79 <,0001*

Pareto Plot of Transformed Estimates

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] -38,49890
MT -3,71500
(MT-2)*(MI-0,67) -2,03695
M -1,43708
(MT-2)*RECOZ[0] 0,27042 \
(MI-0,67)*RECOZ[0] 0,22246
(MT-2)*(MI-0,67)*RECOZ[0 0,15155

Todos os fatores foram significantes na resposta Mddulo Elastico, de acordo com a
andlise estatistica global do experimento. O fator isolado mais significante, impactando no
aumento da resposta, foi o MI. O fator isolado mais significante, impactando na reducdo da
resposta, foi o RECOZ. O fator MT também impacta reduzindo a resposta Mddulo de
Elasticidade.

Para facilitar a andlise, isolando-se o fator RECOZ que € o mais significante, o que se
nota é que sem o recozimento o MT ndo tem influéncia nenhuma na resposta e o MI influencia
de modo a aumentar o Mddulo de Elasticidade. Ja com recozimento, o MT age de modo a
reduzir a resposta e o0 M1 perde sua influéncia.
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D) Estudo dos efeitos dos fatores Modificador de Impacto (MI), Modificador Térmico (MT) e
Recozimento (RECOZ) na resposta Resisténcia a Tracio (1) através de um modelo de regressao.

Whole Model
Actual by Predicted Plot

70
65 |
60 | .
55 |
50 |
45 -
40 4 .
35 -

30
25

RT Actu

RT Predicted P<.000
RSg=0,62 RMSE=5,290

T T T T T T 1
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Summary of Fit

RSquare

RSquare Adj

Root Mean Square Error
Mean of Response
Observations (or Sum Wgts)

Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares
Model 7 4134,0584
Error 90 2519,1057
C. Total 97 6653,1642

Parameter Estimates
Term

Intercept

MT

MI

(MT-2)*(MI-0,65816)

RECOZ[0]

(MT-2)*RECOZ[0]
(MI-0,65816)*RECOZ[0]
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0]

82313% € Proporgio da variincia explicada
5000564 Pelo modelo de regressao
54,56673
98
Mean Square F Ratio
590,580 21,0996
27,990 Prob > F
<,0001* & Teste global de
significancia do modelo
Estimate Std Error t Ratio Probs|t|
52,652541 1,167637 45,09 <,0001*
-0,793746 0,365642 -2,17 0,0326*
-0,000863 1,049465 -0,00 0,9993
0,3421452 0,588092 0,58 0,5622
6,8261993 0,622148 10,97 <,0001*
-1,035873 0,365642 -2,83 0,0057*
1,4958033 1,049465 1,43 0,1575
-0,812379 0,588092 -1,38 0,1706
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Residual by Predicted Plot
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MT
Leverage Plot
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50

RT Leverag
Residual

40
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T T T T T 1
2 -1 0 1 2 3 4 5 6

MT Leverage, P=0,032

MT*MI
Leverage Plot

70
65 —
60

55 iiiiiiiiiih:t
50 4---ec T

45 -
40 -
35 -
30
25

RT Leverag
Residual

T T T T T T T
53,5 54,0 54,5 55,0 55,5
MT*MI Leverage, P=0,562

M
Leverage Plot
70
65
60 4
55 i
504+ b T
45 -
40 -
35
30
25

RT Leverag
Residual

— 1 T T T T T
-0,5 0,0 0,5 1,0 1,5 2,0
MI Leverage, P=0,999

RECOZ
Leverage Plot
70
65
60
55
50 ..
45 4 o
40 47

35
30
25

RT Leverag
Residual

| | | | | | | |
42 44 46 48 50 52 54 56 58 60
RECOZ Leverage, P<,000

Least Squares Means Table

Level Least Sq Mean Std Error Mean
0 57,890681 0,6151848 57,9004
1 44,238282 1,0815830 44,2879
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MT*RECOZ MI*RECOZ

Leverage Plot Leverage Plot
70 70 o
65 4 65 |
60 60 - B
o_ 55 szt o _ 55
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e 40 e 40
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51 52 53 54 55 56 57 58 52,553,0 53,5 54,0 54,5 55,0 55,556,0
MT*RECOZ Leverage, P=0,005 MI*RECOZ Leverage, P=0,157
MT*MI*RECOZ
Leverage Plot
70 '
65 |
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B T IS ]
gﬁ 55 _/__4——--*—"
o3 50—+4----"
>0
2@ 45
¢ i
b 40
35
30
25 ! ! ! ! ! ! ! !
52,5 53,554,0 550 56,0 57,0
MT*MI*RECO
Leverage, P=0,170
Os Levarage Plots mostram que o fator RECOZ e

MT sdo os mais importante na resposta Resisténcia a Tracao.

Interaction Profiles
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Scaled Estimates
Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled

Estimate
Intercept 51,064482
RECOZ[0] 6,8261993
(MT-2)*RECOZ[1] 2,0717455
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[1] 1,2185679
(MI-0,65816)*RECOZ|[0] 1,1218525
(MT-2)*(MI-0,65816) 0,5132178
Ml -0,000648
(MI-0,65816)*RECOZ[1] -1,121852
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0] -1,218568
MT -1,587491
(MT-2)*RECOZ|0] -2,071746
RECOZ[1] -6,826199

Pareto Plot of Transformed Estimates

Plot Estimate

Std Error

0,622148
0,622148
0,731284
0,882137
0,787099
0,882137
0,787099
0,787099
0,882137
0,731284
0,731284
0,622148

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] 5,837485
MT -2,072519
(MT-2)*RECOZ[0] -1,524840
(MI-0,65816)*RECOZ[0] 0,765754
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0  -0,738248
Ml 0,596802
(MT-2)*(MI-0,65816) -0,001935

t Ratio

82,08
10,97
2,83
1,38
1,43
0,58
-0,00
-1,43
-1,38
-2,17
-2,83
-10,97

Prob>|t|

<,0001*
<,0001*
0,0057*
0,1706
0,1575
0,5622
0,9993
0,1575
0,1706
0,0326*
0,0057*
<,0001*

Os fatores significantes na resposta Resisténcia a Tracdo, de acordo com a andlise
estatistica global do experimento foram Recozimento (RECOZ), Modificador Térmico (MT) e a
interagdo entre Recozimento e Modificador Térmico (MT*RECOZ), sendo que o fator
Recozimento apresenta influéncia aproximadamente 3 vezes maior que o fator Modificador

Térmico isolado.
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E) Estudo dos efeitos dos fatores Modificador de Impacto (MI), Modificador Térmico (MT) e
Recozimento (RECOZ) na resposta Alongamento na Forca Maxima (¢) através de um modelo de
regressao.

Whole Model
Actual by Predicted Plot
5

45

4 By

Y- D »/ .......
3 i

25 -
2_ .

15 47
1

DEF Actu

— T T T T T
1 15 2 25 3 35 4 45 5
DEF Predicted P<.000
RSq=0,74 RMSE=0,373

Summary of Fit

quuare Ad 8;‘2133;3 < Proporg¢ao da variancia explicada
quare Adj , ~

Root Mean Square Error 0,373174 p elo modelo de regressao

Mean of Response 3,509398

Observations (or Sum Wgts) 98

Analysis of Variance

Source DF Sum of Squares Mean Square F Ratio

Model 7 36,408886 5,20127 37,3496

Error 90 12,533302 0,13926 Prob > F <

C. Total 97 48,942187 <,0001* Teste global de

significancia do modelo

Parameter Estimates

Term Estimate Std Error t Ratio Prob>|t|
Intercept 3,2715078 0,08236 39,72 <,0001*
MT -0,016932 0,025791 -0,66 0,5132
Ml -0,075037 0,074025 -1,01 0,3135
(MT-2)*(MI-0,65816) 0,0470096 0,041482 1,13 0,2601
RECOZ[0] 0,6336082 0,043884 14,44 <,0001*
(MT-2)*RECOZ[0] -0,1207 0,025791 -4,68 <,0001*
(MI-0,65816)*RECOZ|[0] -0,051878 0,074025 -0,70 0,4852
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ|[0] -0,173002 0,041482 -4.17 <,0001*
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Residual by Predicted Plot
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Least Squares Means Table

Level Least Sq Mean Std Error
0 3,8218650  0,04339255
1 2,5546486  0,07629031

Mean
3,81880
2,55542



MT*RECOZ MI*RECOZ

Leverage Plot Leverage Plot
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Os Levarage Plots mostram que o fator RECOZ é

0s mais importante na resposta Alongamento.
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Scaled Estimates
Nominal factors expanded to all levels

Continuous factors centered by mean, scaled by range/2

Term Scaled

Estimate
Intercept 3,1882568
RECOZ[0] 0,6336082
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[1] 0,2595035
(MT-2)*RECOZ[1] 0,2414003
(MT-2)*(MI-0,65816) 0,0705143
(MI-0,65816)*RECOZ[1] 0,0389084
MT -0,033864
(MI-0,65816)*RECOZ|[0] -0,038908
Ml -0,056278
(MT-2)*RECOZ|[0] -0,2414
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0] -0,259504
RECOZ[1] -0,633608

Pareto Plot of Transformed Estimates

Plot Estimate

Std Error

0,043884
0,043884
0,062222
0,051582
0,062222
0,055519
0,051582
0,055519
0,055519
0,051582
0,062222
0,043884

Orthog
Term Estimate
RECOZ[0] 0,5450404
(MT-2)*RECOZ[0] -0,1794449
(MT-2)*(MI-0,65816)*RECOZ[0 -0,1572157
MT -0,1206358
Ml -0,0391185
(MT-2)*(MI-0,65816) -0,0282176
(MI-0,65816)*RECOZ[0] -0,0255618

t Ratio

72,65
14,44
4,17
4,68
1,13
0,70
-0,66
-0,70
-1,01
-4,68
4,17
14,44

Probs|t|

<,0001*
<,0001*
<,0001*
<,0001*
0,2601
0,4852
0,5132
0,4852
0,3135
<,0001*
<,0001*
<,0001*

Os fatores significantes na resposta Alongamento na Forca Maxima, de acordo com a
andlise estatistica global do experimento foram Recozimento (RECOZ) e as interagdes entre
Recozimento e MT (MT*RECOZ), além da interacio (RECOZ*MT*MI), sendo que o fator
Recozimento apresenta influéncia pelo menos 3 vezes maior que os outros fatores ou interacoes.
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APENDICE 12

Difratogramas de Raios-X — antes do tratamento de recozimento
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Difratogramas de Raios-X — apds tratamento de recozimento
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