Termal Analiz Laboratuvari

Termal Analiz yontemi, malzemelerin fiziksel 6zelliklerinin
sicakliga bagh olarak degisiminin incelendigi bir yontemdir.
Termal Analiz, malzemelerin kontroll( bir sekilde isitilarak ya
da sogutularak, malzemelerin fiziksel 6zelliklerinde (agirlik,
absorplanan ya da acgiga ckan isinin, boyut, iletkenlik,
magnetik ozellik v.s) meydana gelen degisimin sicakhgin bir
fonksiyonu olarak 6l¢ildugi yontemleri icerir.

Malzemelerin termal Ozelliklerinin belirlenmesi hem sanayi
hem de arastirma faaliyetleri icin 6nemlidir. AR-GE Egitim ve
Olgme Merkezi'nde malzemelerin termal &zelliklerinin
belirlenmesi icin Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC),
Termogravimetrik Analiz ve FTIR Spektrometre Sistemi (TGA-
FTIR), Termogravimetrik Analiz ve Diferansiyel Termal Analiz
Sistemi (TGA-DTA), Dinamik Mekanik Analiz Cihazi (DMA) ve
Dilatometre cihazlari mevcuttur.

TEMEL PRENSIPLER

Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC): Numunenin belirli
bir atmosfer altinda isitilmasi, sogutulmasi veya sabit bir
sicaklikta tutulmasi sirasinda sogurulan veya saliverilen
enerji miktarini zamanin ve/veya sicakligin fonksiyonu olarak
6lgme esasina dayanir. DSC yontemi ile ¢cok degisik tiirde
malzemelerin (polimerler, elastomerler, metaller, alasimlar,
seramikler, gida malzemeleri, ilaglar, vb.) asagida belirtilen
farkli termal 6zelliklerini belirlemek mumkiinddr:

Camsi Gegis Sicakhigi,

Erime ve Kristallesme Sicaklgi,

Erime ve Kristallesme Entalpisi,

Polimer Malzemelerin Kristallesme Derecesi,
Polimerlerin Oksidasyon indiiksiyon Siiresi (OIT),
Isi Kapasitesi,

Faz Donlstmleri, vb.

(TAL)

Termogravimetrik Analiz (TGA) ve Kzl Otesi
Spektrometre (FTIR) Sistemi: Termogravimetri, genel
olarak malzemelerde sicakhgin veya zamanin bir
fonksiyonu olarak meydana gelen kitle kaybi ve/veya
kazanimlarinin  belirlenmesinde kullanilir. TGA analizi
sirasinda ¢ikan gazlari analiz etmek icin cihaza bagh Kizil
Otesi Spektrometresi (FTIR) kullanilabilir.
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Termogravimetrik Analiz ve Diferansiyel Termal Analiz
Sistemi (TGA-DTA): Numune ve referans arasindaki sicaklik
farkini ve agirlik degisimini es zamanli olarak oOlgmeye
yarayan bir sistemdir. Sicaklik farkliliklari, numunedeki
sicakhgin degisimiyle meydana gelen endotermik ve/veya
ekzotermik reaksiyonlar sonucunda olusmaktadir. TGA-DTA
cihazi ile degisik malzemelerin erime ve sliblimlesme
sicakliklari, kutle kaybi/kazanci, faz degisimi ve oksitlenme
gibi 6zellikleri belirlenebilir.
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Dilatometre: Numunenin boyut olgilerindeki degisimini
sicakligin ya da zamanin bir fonksiyonu olarak élgmeye
yarayan bir cihazdir. Dilatometre ile malzemelerin dogrusal
termal genlesme katsayisi, camsi gegis sicakligi, genlesme/
cekme/nifuz etme davraniglari ve yumusama davranislar

belirlenebilir.
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Dinamik Mekanik Analiz Cihazi (DMA): Malzemelerin vis-
koelastik ozelliklerinin karakterize edilmesi igin kullanilan
metotlardan biridir. Genel olarak numunedeki enerji depola-
ma (elastik 6zellik) ve enerji kaybini (viskoz 6zellik) olcer.
Camsi gecis sicakligini gésteren en hassas yontemlerden biri
DMA’dIr.

ORNEK CALISMALAR

Polietilen tereftalat (PET) vyiyecek ve icecek kaplari
Uretiminde c¢ok kullanilan bir polimerdir. Uygulanan sl
isleme gore PET amorf veya yari-kristal malzeme olarak elde
edilebilir. Camsi gegis sicakligl (T,) ve % kristallesme miktari
PET’in Ozelliklerine etki eden 6nemli parametrelerdir. PET
numunesinin DSC egrisinden numunenin camsi gegis sicaklig
ve % kristallesme miktarini saptamak mimkandur (Sekil 1).
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DSC cihazi ile plastik (polimer) malzemelerin  Oksijen

indiiksivon Siireleri (OIT) belirlenebilir (Sekil 2). Plastik
malzemeler yliksek sicakliklarda (erime sicakhginin Gzerinde)
oksijen atmosferine tabi tutularak bozunma siireleri tespit
edilir. Bu siire (OIT) malzemelerin (6rnegin PE borularin) uzun
donem kararhliklar hakkinda bilgi verir.

Plastik borudan alinan bir numunenin dilatometre
sonuglarina (Sekil 4) gbére malzemenin belirli sicakhk
araliklarindaki ortalama isil genlesme katsayisi ve camsi gegis
sicakligl belirlenebilir.
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AKREDITE METOTLAR

Termal Analiz Laboratuvari 4 deney metodu
ile 31.12.2013 tarihinde Tirk Akreditasyon
Kurumu’ndan (TURKAK) verilen Akreditasyon
Sertifikasi’ni almistir.

TS EN ISO 11357-1 Plastikler — Diferansiyel Taramali
Kalorimetri (DSC) - Kisim 1 Genel Prensipler

EN ISO 11357-2 Plastikler - Diferansiyel Taramall
Kalorimetri (DSC) - Kisim 2 Camsi Gegis Sicakligi Tayini

TS EN ISO 11357-3 Plastikler-Diferansiyel Taramali
Kalorimetri (DSC) Kisim 3 Erime ve Kristallesme Sicakligi ve
Entalpi Tayini

TS EN ISO 11358 Plastikler —  Polimerlerin
Termogravimetrik Analizi (TG)- Genel Prensipler
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TGA cihazinin 6nemli uygulamalarindan biri polimer ve
komposit malzemelerde dolgu ve/veya fiber icerigini
belirlemektir. Dolgu miktari, Gretilen malzemenin 6zelliklerini
(st genlesme katsayisini, elastik modulusinig, ve
mukavemetini) onemli o&lclide etkiler. Cam elyaf/epoksi
komposit bir malzemenin TGA egrisi gosterilmistir (Sekil 3).

ULUSLARARASI YETERLILIK TESTLERI

Termal Analiz Laboratuvari 2011 yilindan beri her yil dizenli
olarak uluslararasi akredite kuruluslarin dizenledigi yeterlilik
testlerine katilmaktadir. Yeterlilik test sonuglarindan z-skorlar
ISO/IEC 17043’de de basarili olarak kabul edilen |z] < 2
degerlerinde ¢cikmistir.

Laboratuvar e-posta: mlabtal@metu.edu.tr
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