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ONSOZ

Polimerik malzemeler, giiniimiizde sahip olduklar iistiin mekanik 6zellikler,
diisiik yogunluklari, kolay islenebilirlikleri ve genis uygulama alanlar1 sayesinde
modern malzeme biliminin en 6nemli ¢aligma alanlarindan biri haline gelmistir.
Ozellikle yapistiricilar, kompozit sistemler, yiiksek performansli polimerler ve
fonksiyonel malzemeler iizerine gerceklestirilen aragtirmalar, bu materyallerin
yalnizca mekanik 6zelliklerinin degil ayn1 zamanda sicaklik altinda gosterdikleri
davraniglarin da ayrintili bigimde incelenmesini gerekli kilmistir. Malzemelerin
kullanim 6mrii, giivenilirligi ve performansi ¢ogu zaman sicaklik etkisi altinda
gerceklesen fiziksel ve kimyasal degisimlerle dogrudan iligkilidir. Bu nedenle
termal analiz yontemleri, malzemelerin karakterizasyonunda vazgecilmez araclar
haline gelmistir. Termal analiz teknikleri; bir malzemenin kontrollii sicaklik
programi altinda gosterdigi kiitle degisimlerini, enerji doniisiimlerini, boyutsal
degisimleri ve sicakliga bagh fiziksel-kimyasal olaylar1 inceleyerek malzeme
davramiglarinin anlasilmasina olanak saglamaktadir. Ozellikle Termogravimetrik
Analiz (TGA), Diferansiyel Termal Analiz (DTA), Diferansiyel Taramali
Kalorimetri (DSC), Tiirevsel Termogravimetri (DTG) ve Termomekanik Analiz
(TMA) yontemleri; polimerik sistemlerin sicaklik altindaki davranislarinin
degerlendirilmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu teknikler sayesinde cam
gecis sicakligi, erime davranislari, kristallesme mekanizmalari, termal bozunma
stirecleri, ¢apraz bag yapilar1 ve kullamim sicakligir sinirlar1 ayrintili bigimde
belirlenebilmektedir.

Bu kitapta termal analiz yontemleri yalnizca temel prensipleri agisindan degil,
ayni zamanda polimerik malzemeler, yapistirict sistemler ve kompozit yapilar
tizerindeki uygulamalari acgisindan da ele alinmigtir. Kitabin ilk boliimlerinde
termal analiz tekniklerinin temel prensipleri, cihaz donamimlar ve c¢aligma
mekanizmalari ayrintili olarak agiklanmis; devam eden boliimlerde TGA, DTA,
DSC ve TMA tekniklerinin yorumlanmasi, egri analizleri ve uygulama 6rnekleri

sunulmustur. Ayrica polimerik materyallerin termal davraniglari, yapi—o6zellik



iligkileri, termoplastik ve elastomerik sistemler ile kompozit malzemelerde
kullanilan takviye sistemlerinin etkileri ayrintili bicimde degerlendirilmistir. Son
yillarda o6zellikle nano-teknoloji destekli polimerik sistemler, yiiksek
performansli yapistiricilar ve elektronik uygulamalarda kullanilan termal arayiiz
malzemeleri (TIM) lizerine gerceklestirilen ¢aligmalar, termal karakterizasyon
tekniklerinin 6nemini daha da artirmistir. Gelismis TGA-FTIR, TGA-MS ve es
zamanlt analiz sistemleri sayesinde yalnizca kiitle degisimleri degil, ayni
zamanda bozunma iirlinlerinin karakterizasyonu da miimkiin hale gelmistir. Bu
gelismeler, malzeme davranislarinin daha dogru yorumlanmasina ve yeni nesil
mithendislik malzemelerinin gelistirilmesine 6nemli katkilar saglamaktadir.

Bu kitabin temel amaci; lisans ve lisansiistli 6grencilerine, arastirmacilara ve
malzeme bilimi alaninda calisan akademisyenlere termal analiz y&ntemleri
konusunda kapsamli bir kaynak sunmaktir. Kitap boyunca teorik bilgiler
uygulama Ornekleri ve giincel yaklasimlarla desteklenmis, okuyucunun temel
kavramlardan ileri diizey uygulamalara dogru sistematik bir ilerleme saglamasi
amaclanmustir.

Bu c¢aligmanin hazirlanmasi siirecinde bilgi ve deneyimleriyle bilimsel
gelisimime katki saglayan tiim akademisyenlere, caligma arkadaslarima ve
aragtirmacilara tesekkiir ederim. Bu kitabin termal analiz alaninda g¢aligan
aragtirmacilar igin yararli bir kaynak olmasi ve gelecekte gerceklestirilecek

caligmalara katki saglamasi en biiyiik temennimdir.

Dr. Sahin OZEL

Bursa, Tiirkiye
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GIRIS

Termal analiz teknikleri, bir maddeye kontrolli bir sicaklik programi
uygulandiginda, maddenin ve/veya olusan reaksiyon {riinlerinin fiziksel
Ozelliklerinin  sicakligin  veya zamanin fonksiyonu olarak incelendigi
karakterizasyon yontemleridir. Bu teknikler; polimerler, ilaglar, killer ve
mineraller, metaller, alagimlar, seramikler ve biyomalzemeler gibi ¢ok genis bir
malzeme grubunda hem kalite kontrol hem de arastirma—gelistirme
caligmalarinda yaygin bigcimde kullanilmaktadir. Malzemelerin  termal
davraniglariin belirlenmesi; iiretim siire¢lerinin optimize edilmesi, ¢aligma
kosullarinin belirlenmesi ve kullanim performanslarinin degerlendirilmesi
acisindan biiyiilk onem tasimaktadir. Termogravimetrik analiz (TGA), termal
analiz yoOntemleri arasinda en yaygin kullanilan tekniklerden biri olup,
malzemelerin sicakliga bagl kiitle degisimlerinin kontrollii atmosfer kosullar
altinda incelenmesine dayanmaktadir. Bu yontemde numunenin kiitlesi,
sicakligin veya zamanin fonksiyonu olarak siirekli kaydedilmekte ve elde edilen
veriler TG egrileri seklinde sunulmaktadir. TGA yontemi sayesinde bir
malzemenin termal kararliligi, bozunma mekanizmasi, nem miktari, ugucu
bilesen igerigi, oksidasyon davranisi ve c¢ok basamakli reaksiyon siirecleri
ayrintili olarak belirlenebilmektedir (Serensen & Rouquerol, 2003).

TGA; 6zellikle polimerler, kompozit malzemeler, seramikler, biyomalzemeler
ve metalik sistemlerin termal 6zelliklerinin degerlendirilmesinde 6nemli bir yere
sahiptir. Polimer biliminde ise TGA' nin 6nemi daha belirgin hale gelmektedir.
Yapisal yapistiricilar, epoksi bazli sistemler, yiiksek performansh polimerler ve
kompozit yapilar i¢in ¢aligma sicakligi araliklarinin belirlenmesi, bozunma
mekanizmalarinin anlasilmast ve kullanim smirlarinin  ortaya konulmasi
acisindan 6nemli bilgiler saglamaktadir. Ayrica farkli dolgu maddelerinin, ¢apraz
baglanma derecesinin ve kompozit takviyelerinin termal kararlilik {izerindeki
etkileri de TGA yardimiyla degerlendirilebilmektedir. Son yillarda gelisen ileri

malzeme teknolojileri ile TGA yalnizca kiitle degisimlerinin belirlenmesinde



degil, aym zamanda kinetik parametrelerin hesaplanmasi, reaksiyon
mekanizmalarinin agiklanmasi ve diger termal analiz yontemleriyle birlikte cok
yonlii karakterizasyon galismalarinda da kullamlmaktadir. Ozellikle TGA nin,
Diferansiyel Termal Analiz (DTA), Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC) ve
Tiirevsel Termogravimetri (DTG) teknikleri ile birlikte degerlendirilmesi,
malzemelerde gerceklesen termal olaylarin daha kapsamli ve dogru bigimde
yorumlanmasina olanak saglamaktadir. Bu ¢oklu yaklasim sayesinde kiitle
degisimleri, enerji doniisiimleri ve bozunma mekanizmalar1 es zamanli olarak
analiz edilebilmektedir (Nazhat, 2008; Saikia, 2020). Termal analiz
yontemlerinin genel smiflandirilmas1 ve birbirleriyle iliskisi Sekil 1’de

verilmistir.

TERMAL ANALIZ YONTEMLERI
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Sekil 1. Termal analiz yontemlerinin siniflandirilmasi ve TGA, DTA, DSC, DTG,
TMA teknikleri arasindaki iliski.



BOLUM 1:
TERMAL ANALIZE GIRIS

Termal analiz, kontrollii bir sicaklik programi altinda bir malzemenin fiziksel
veya kimyasal Ozelliklerinde meydana gelen degisimlerin sicakligin veya
zamanin fonksiyonu olarak incelendigi analitik ydntemler biitiiniidiir. Bu
teknikler, malzemelerin 1s1 etkisi altinda gosterdikleri davranislarin
degerlendirilmesine olanak saglayarak malzeme karakterizasyonunda 6nemli bir
yer tutmaktadir. Isitma, sogutma veya sabit sicaklik kosullarinda gerceklestirilen
analizler sonucunda; kiitle degisimi, entalpi degisimi, faz doniisiimleri, boyutsal
degisimler ve mekanik 6zelliklerde meydana gelen degisimler ayrintili olarak
belirlenebilmektedir. Termal analiz yontemleri incelenen fiziksel 6zellige bagh
olarak farkli kategorilere ayrilmaktadir. En yaygin kullanilan yontemler arasinda
Termogravimetrik Analiz (TGA), Diferansiyel Termal Analiz (DTA),
Diferansiyel Taramal1 Kalorimetri (DSC) ve Termomekanik Analiz (TMA) yer
almaktadir (Kasap et al., 2017; Wunderlich, 2012).

Bunun yaninda gelismis sistemlerde agiga ¢ikan gaz friinlerinin
karakterizasyonu amaciyla Evolved Gas Analysis (EGA) teknikleri de
kullanilmaktadir. TGA yontemi sicaklikla meydana gelen kiitle degisimlerini
inceleyerek termal bozunma mekanizmalarinin belirlenmesini saglarken, DTA
yontemi Ornek ve referans malzeme arasindaki sicaklik farklarimi Olgerek
endotermik ve ekzotermik olaylar1 ortaya koymaktadir. DSC teknigi malzemenin
sogurdugu veya yaydigi 1s1 akisini belirleyerek faz doniisiimleri, cam gecis
sicakligl (Tg), kristallesme sicakligi (Tc) ve erime davraniglari hakkinda bilgi
vermektedir.

TMA yontemi ise sicakliga bagli boyutsal degisimlerin belirlenmesinde
kullanilmakta olup o6zellikle polimerik sistemlerde genlesme davraniglarinin
incelenmesinde dnemli rol oynamaktadir (Materazzi & Vecchio, 2013; Mullens,

1998; Risoluti & Materazzi, 2019). Termal analiz yontemlerinin birlikte



kullanilmas1 malzemelerde gerceklesen olaylarin daha dogru yorumlanmasina
olanak saglamaktadir. Ornegin bir polimerin bozunma sicakligt TGA ile
belirlenirken, ayn1 malzemenin cam gegis sicakligi DSC ile, boyutsal degisimleri
ise TMA ile incelenebilmektedir. Bu nedenle ¢oklu karakterizasyon yaklagimi
ozellikle gelismis polimerik ve kompozit sistemlerin degerlendirilmesinde
yaygin bicimde tercih edilmektedir. Termogravimetrik analiz (TGA), kontrolli
sicaklik kosullar1 altinda bir numunenin kiitlesinin sicakligin veya zamanin
fonksiyonu olarak stirekli 6l¢iildiigii deneysel bir tekniktir. TGA deneyleri
genellikle sabit bir 1sitma hizinda gergeklestirilen dinamik dlgiimler veya belirli
bir sicaklikta gerceklestirilen izotermal Ol¢iimler seklinde uygulanmaktadir.
Bunun yaninda 6rnek kontrollii termogravimetrik analiz (Sample Controlled
Thermogravimetric Analysis, SCTA) gibi dogrusal olmayan sicaklik programlari
da kullanilabilmektedir (Dobkowski, 2006).

Uygulanacak sicaklik programi arastirilmak istenen malzeme oOzelliklerine
bagli olarak degismektedir. TGA deneylerinde deney atmosferi olduk¢a dnemli
bir parametredir. Kullanilan ortam inert (N2, Ar), oksitleyici (hava, O2) veya
reaktif gaz atmosferlerinden olusabilmektedir. Ayrica analiz sirasinda atmosfer
degisimi uygulanarak farkli reaksiyon mekanizmalarinin incelenmesi miimkiin
olmaktadir. TGA sonuglar1 genellikle numunenin kiitlesi veya yiizde kiitlesinin
sicaklik veya zamana kars1 grafige aktarilmasiyla elde edilen termogravimetrik
egriler (TG egrileri) seklinde sunulmaktadir. Bunun yaninda TG egrisinin sicaklik
veya zamana gore birinci tiirevi alinarak Diferansiyel Termogravimetrik (DTG)
egrileri elde edilmektedir. DTG egrileri kiitle degisim hizini1 géstermekte olup ¢ok
basamakli bozunma siire¢lerinin daha hassas sekilde belirlenmesine olanak
saglamaktadir. Numunelerde meydana gelen kiitle degisimleri cesitli fiziksel ve
kimyasal olaylardan kaynaklanabilmektedir (El-Sayed & Mostafa, 2014; Zhang
et al., 2022). Baglica mekanizmalar asagida verilmistir:

e Ucucu bilesenlerin buharlagsmasi

e Nem kayb1 ve kuruma siiregleri

e (Gaz adsorpsiyonu veya desorpsiyonu



o Kristal suyu kaybi (dehidrasyon)

e (Oksidasyon reaksiyonlari

e Organik bilesiklerin oksidatif bozunmasi

e Inert atmosfer altinda termal bozunma (piroliz)

e Dekarboksilasyon ve yogunlagma reaksiyonlar

o Atmosferden reaktif madde alinmasiyla olusan heterojen reaksiyonlar

e Nem kontrollii sistemlerde su kazanimi1 veya su kaybi

Bunlara ek olarak bazi ferromanyetik malzemelerde Curie gegis sicakligi
civarinda manyetik oOzelliklerin degismesi nedeniyle TGA sinyallerinde
degisimler gozlenebilmektedir. Bu tiir davraniglar 6zellikle sicakliga baglh
manyetik doniigiimlerin incelenmesinde kullanilabilmektedir. Sonug¢ olarak
termal analiz yOntemleri, malzemelerin sicaklik altindaki davranislarinin
anlagilmasi ve kullanim sinirlarinin belirlenmesi agisindan giiclii karakterizasyon
araglaridir. Ozellikle polimerler, kompozitler, yapistirici sistemler, seramikler ve
ileri miihendislik malzemelerinde termal analiz yontemleri, malzeme gelistirme

stireclerinin vazgegilmez bir parcgasi haline gelmistir (Reddy et al., 2023).

Malzeme Biliminde Onemi

Termal analiz teknikleri giiniimiizde malzeme bilimi, polimer miihendisligi,
biyomalzeme teknolojileri, ilag sanayi, seramik sistemler, kompozit malzemeler
ve metalurji gibi c¢ok sayida alanda yaygin bigimde kullanilmaktadir. Bu
yontemler yalnizca arastirma amacli degil ayn1 zamanda kalite kontrol, proses
optimizasyonu ve endiistriyel iiriin gelistirme calismalarinda da 6nemli gérev
iistlenmektedir. Ozellikle polimerik malzemelerde calisma sicakliklarmin
belirlenmesi, termal kararliligin degerlendirilmesi ve kullanim kosullarinin
optimize edilmesi agisindan termal analizler biiyiik 6nem tagimaktadir. Cam gegis
sicakligl, erime sicakligi ve bozunma sicakligi gibi kritik parametreler
malzemenin performansini dogrudan etkileyen 6zellikler arasinda yer almaktadir.
Yapistirici sistemler ve kompozit malzemelerde ise dolgu maddelerinin, ¢apraz

baglanma yogunlugunun ve takviye bilesenlerinin termal davranig iizerine



etkileri termal analiz yontemleri ile ayrmtili bi¢cimde incelenebilmektedir.
Ozellikle yiiksek performansl yapisal yapistiricilarin gelistirilmesinde termal
kararlilik verileri kullanim alanlarinin belirlenmesi agisindan kritik 6nem
tagimaktadir. Son yillarda gelisen hibrit malzeme teknolojileri, nanokompozitler
ve fonksiyonel polimer sistemler nedeniyle termal analiz tekniklerinin dnemi
daha da artmigtir. Bu teknikler yalnizca malzemenin mevcut 6zelliklerinin
belirlenmesini degil ayn1 zamanda yeni nesil malzemelerin tasariminda da yol

gosterici bilgiler sunmaktadir (Akash & Rehman, 2025b; Vyazovkin et al., 2018).

Termal metotlarin uygulama alanlar: nelerdir?

Termal analiz yontemleri; bir maddenin sicakliga bagh fiziksel ve kimyasal
degisimlerini incelemek amaciyla kullanilir. Baslica uygulama alanlari:

e Polimer ve kompozit malzemeler

e Yapistirict sistemler

e Tlac endiistrisi

e Seramik ve cam teknolojisi

e Metal ve alagimlar

e Kil ve mineral analizleri

e (Gida enddistrisi

e Nanomalzemeler

e Kalite kontrol ¢aligmalar1

e Malzeme karakterizasyonu

e Termal kararlilik ve bozunma analizleri (Wunderlich, 2012)



BOLUM 2:
TERMOGRAVIMETRIK ANALIZ (TGA)

2.1. Temel Prensipler

Termogravimetrik analiz (TGA), kontrollii atmosfer kosullar1 altinda bir
ornegin sicakligin veya zamanin fonksiyonu olarak meydana gelen kiitle
degisimlerinin siirekli ve kantitatif olarak ol¢iilmesine dayanan deneysel bir
termal analiz yontemidir. Bu teknik, malzemelerin termal kararliliklarinin,
bozunma mekanizmalarinin ve sicaklia bagli davranislarinin belirlenmesinde
yaygin olarak kullanilmaktadir. Ozellikle polimerler, seramikler, kompozit
malzemeler, biyomalzemeler ve inorganik sistemlerin karakterizasyonunda
onemli bilgiler saglamaktadir. TGA deneylerinde numune genellikle sabit bir
isitma hizinda gercgeklestirilen dinamik olgiimler altinda analiz edilmektedir.
Bunun yaninda belirli bir sicaklikta gerceklestirilen izotermal olgiimler de
uygulanabilmektedir. Geligmis sistemlerde Ornek kontrollii termogravimetrik
analiz (Sample Controlled Thermogravimetric Analysis, SCTA) gibi dogrusal
olmayan sicaklik programlart da kullanilmaktadir. Kullanilacak sicaklik
programi, incelenen malzemeden elde edilmek istenen bilgiye bagli olarak
secilmektedir. TGA deneylerinde atmosfer kosullar1 analiz sonuclarin1 6énemli
Olcilide etkilemektedir. Deney ortami inert (N2, Ar), oksitleyici (hava, Oz) veya
reaktif gaz atmosferi seklinde se¢ilebilmektedir. Ayrica analiz siiresince atmosfer
degisimi uygulanarak farkli reaksiyon mekanizmalarinin incelenmesi miimkiin
olmaktadir. Kullanilan atmosfer, 6zellikle oksidasyon, bozunma ve gaz ¢ikisi
stirecleri iizerinde belirleyici rol oynamaktadir (Bottom, 2008).

Analiz sirasinda numune belirli bir sicaklik programina tabi tutulurken
meydana gelen kiitle degisimleri yiiksek hassasiyetli mikroteraziler araciligiyla
stirekli olarak olciilmektedir. Numunede sicakligin etkisiyle gerceklesen fiziksel
ve kimyasal olaylar, kiitlede azalma veya artis seklinde gozlenebilmektedir. Elde

edilen sonuglar ¢ogunlukla numune kiitlesi veya yiizde kiitlenin sicaklik ya da



zamana karst ¢izildigi termogravimetrik (TG) egriler seklinde sunulmaktadir
(Saadatkhah et al., 2020). Bunun yaninda TG egrisinin sicaklik veya zamana gore
birinci tiirevi alinarak Diferansiyel Termogravimetrik (DTG) egrileri elde
edilmektedir. DTG egrileri, kiitle degisim hizin1 géstermekte olup ¢ok basamakli
bozunma mekanizmalarinin daha hassas bigimde belirlenmesine olanak
saglamaktadir. TG egrilerinde gozlenen basamaklar, DTG egrilerinde pikler
seklinde ortaya ¢cikmaktadir. Her bir pik ¢ogunlukla belirli bir reaksiyon veya
bozunma basamagini temsil etmektedir.

Numunelerde meydana gelen kiitle degisimleri cesitli fiziksel ve kimyasal
siireclerden kaynaklanmaktadir. Bu siiregler arasinda:

e Ucucu bilesenlerin buharlagsmasi

e Kuruma ve nem uzaklasmasi

e Gazlarin adsorpsiyonu veya desorpsiyonu

e Kiristal suyu kaybi (dehidrasyon)

e Oksidasyon reaksiyonlar1

e Organik maddelerin oksidatif bozunmasi

e Inert atmosfer altinda termal bozunma (piroliz veya karbonizasyon)

e Dekarboksilasyon ve yogunlasma reaksiyonlari

e Indirgenme gibi heterojen reaksiyonlar

e Nem kontrollii sistemlerde su alimi veya su kaybi yer almaktadir (Prime et

al., 2009).

Kiitlede meydana gelen azalmalar ¢ogunlukla ugucu iriinlerin sistemden
uzaklagmasi ile iligkilidir. Bununla birlikte bazi reaksiyonlarda, oOzellikle
oksidasyon siireclerinde, atmosferden oksijen alinmasina bagli olarak kiitle artis
da gozlenebilmektedir. Bunlara ek olarak bazi ferromanyetik malzemelerde
sicakliga bagli manyetik 6zellik degisimleri de TGA sinyali olusturabilmektedir.
Ozellikle Curie gegcis sicakligi civarinda meydana gelen manyetik doniisiimler,
homojen olmayan manyetik alan altinda o6lgiildiigiinde termogravimetrik

sinyallerde degisimlere neden olabilmektedir. Sonug olarak TGA, malzemelerde



meydana gelen bozunma siireglerinin, faz degisimlerinin ve sicakliga bagh
reaksiyon mekanizmalarmin anlasilmasinda giiclii bir karakterizasyon yontemi
olup, diger termal analiz teknikleri ile kullanildiginda daha kapsamli bilgiler
sunabilmektedir. (Ahluwalia, 2023). Sekil 2’de termogravimetrik analiz 6rnegi
olarak kalsiyum oksalat monohidratin basamakli bozunmasina ait TGA ve DTG

egrileri verilmistir.

2.2. Termogravimetrik Analiz (TGA) TGA

TGA, kontrollii atmosfer kosullaninda bir numunenin kiitlesinin sicakligin (veya zamanin)
fonksiyonu olarak 8l¢aldigi termal analiz teknigidir. Kitledeki degisimler; su kaybi,
uguculann uzaklasmasi, bozunma, oksidasyon veya indirgenme gibi olaylardan kaynaklarr

BOrnek Uygulama 9% 60 T
Kalsiyum oksalat monohidratin (CaC,0,-H,0) bozunmas: 30 K/dak isitma hiziyla, = | %180
azot atmosferinde 1000 “C'ye kadar TGA ile incelenmistir. Numune kitlesi 19 mg'dir. X 4 A

Asagida TGA ve DTG egrileri ve bozunma basamaklar verilmistir. S e

650-850°C = %40
TGA Egrisi (Kiitle - Sicakiik) DTG Egrisi (dKatle/dT - Sicakiik) 20 : ' 30 okugumu, (€s0)
« Her basamak bir kitle kaybi basamagni gosterir.  « DTG egrisindeki negatif pikler kiitie kaybi i 00 Shbamms
« Egri kitiace %100’ normalize ediimistir T O S u 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
« Toplam kistie kaybx teorik olarak %60.3'tir. « Pik alanlan ilgili basamaktaki kitie kaybr

g
miktanyla orantihdir

Bozunma Mekanizmasi
25-200 °C : Kristal suyu kayb: (dehidrasyon)
€aC,0,H,0(s) — CaC,04(s) + H,0(g)

350-550 °C : Kalsiyum karbonatin olusumu ve CO olusumu

Kitle kaybs = %31.6

€aC,04(s) — CaCO,(s) + CO(g) (Teorik %31.6) ~150°C | wanc ~750°C
-0.004-
; W 20 0 40  so e 700  so %o 100
650-850 °C : Kalsiyum oksit olusumu ve CO, olugumu Kitle kaybs = %16.0 Sicakik (°C
v ical
CaCOy(s) — CaO(s) + COy(g) (Teork %16.0) o ) —
Bozunma Basamaklar ve Ktle Kayplar
Teorik Kitle Kayiplar: (Hesap) pETre oo Ko )| e o
18.02 Basemak = Oay Resksiyon e o
+ Basamak 1: H,0 kayb: 802 100 = %123 (Teork %126) i o
1 25-200 | CaCi00HO — CaCi04+ HO 127 126 873
+ Basamak 2: CO kaybs ‘2)““‘]0‘? %100 = %219 (Teorik %21.9) ) v Sl
2 350-550 CaC,0, —= CaCO, + CO ne N6 55.7
+ Basamak 3: CO; kayb “c"o“o:g x 100 = %43.9 (Teorik %43.8)
650-850 . CaCO, — Ca0 + €O, 16.0 16.0 397
« Toplam kiitle kaybr %123+ %219+ %439 (Teorik %60.3) L ok €O, oluumu "
Toplam 603 603 37
Yorum
+ Numume kitst 19.mg + K basamak su kaybina, kinci basamak oksalatn ayrrarak karbonata ve Genel Degerlendirme
CO olusumuna, Gginc basamak ise karbonatin bozunarak oksit ve CO,
« Isitma hizx: 30 K/dak S Forahs ol « Toplam teorik kitle Kaybi %60.3 olup deneysel sonuglarla uyumiudur.

+ Atmosfer: Azot (N;)
« Sicaklik aralgy: 25-1000 °C

+ 850 °C sonras: kitle yaklagik %40 okup kalan faz CaO'dur « 850 “C sonvass kalan faz CaO'dur.

« TGA ve DTG birlikte kullanddiginda bozunma basamakian daha net belirlenir. « TGA egrisi kitle degigimini, DTG egrisi ise kitle degigim hizew gdstererek bozunma
mekanizmasiun ayrnnt anlagimasim saglar

Sekil 2. Sekil 2. Kalsiyum oksalat monohidratin azot atmosferinde basamakl

bozunmasina ait TGA ve DTG egrileri. (Bottom, 2008).

2.2. Cihaz ve Donanim

Bir termogravimetrik analiz sistemi temel olarak asagidaki bilesenlerden

olusmaktadir:
e Hassas mikroterazi
e Programlanabilir firin sistemi
e Numune kabi (kroze)
e Atmosfer kontrol sistemi

e Gaz akig linitesi



e Veri toplama ve bilgisayar sistemi (Lothenbach et al., 2016).

Mikroterazi, mikrogram seviyesindeki kiitle degisimlerini algilayabilmektedir.
Firin sistemi kontrollii sicaklik artisini saglarken, gaz sistemi deney atmosferini
diizenlemektedir. Analizler hava, azot, argon veya oksijen atmosferlerinde
gerceklestirilebilmektedir. TGA sonuglart ¢esitli deneysel parametrelerden
etkilenmektedir. Bu nedenle asagidaki degiskenlerin dikkatli sekilde kontrol edilmesi
gerekmektedir:

e Sicaklik aralig1
e Isitma hizi

e (Gaz atmosferi

e Numune miktari
e Kroze tipi

e Tanecik boyutu

Bu parametrelerde meydana gelen degisimler, bozunma sicakliklarini ve
reaksiyon mekanizmalarin1 dnemli 6lgiide etkileyebilmektedir (Wiedemann et

al., 1988). Sekil 3’te termal analiz cihazi ve temel donanim bilesenleri verilmistir.

TERMAL ANALIZ CiHAZI ve DONANIMI

[ 1. NUMUNE ve REFERANS BILESENLERI
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pareso_|
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f— —

_—

Numune Termogifti (S) Referans Termogifti (R)

(" 2. ATMOSFER (GAZ) SISTEMI

~ I - inertGas (N, He. A1)
| * Oksitleyici Gas (O,, Hava)
* Akig Kontrold
L & - Nem ve Oksijen Tuzaklan

3 SICAKLIK KONTROLO ‘ ( 4. VERI TOPLAMA ve KONTROL SISTEMI 5. DONANIMIN BUTUNLESIK YAPISI

Wi g =

PP Zen Yoz Sollyome Tz ontred
s Sicakiik Programs VAr\mw(‘x ﬁﬂ Modily

B & K = 2 !

SojutmaSitem  Otomath Omekeyici Gz Kurutucu Fon Temzieme Kroze ve Pota Kaltxasyon
(Opsiyonel) (Opsiyonel) Satemi K Gogiten Kt Set

« Istma

Scaki ('C)

« Atmosfer Kontrold
* Katle Olcomo
* Sicakiik Olgoma

Sekil 3. Termal analiz cihazi ve temel donanim bilesenlerinin sematik gosterimi.



2.3. TG ve DTG Egrilerinin Yorumlanmasi
TGA analizinde elde edilen temel grafik TG (Thermogravimetri) egrisi olup

sicakliga veya zamana bagl kiitle degisimini gostermektedir.

TG (Termogravimetri):

— Kiitle degisimi—sicaklik iligkisini verir. TG egrileri numunede gergeklesen
termal olaylarin ve bozunma basamaklarinin belirlenmesini saglamaktadir.
Ancak bazi durumlarda birden fazla olay ayni sicaklik araliginda meydana
geldiginden bozunma basamaklar1 iist {iiste binebilmekte ve yorumlama
giiclesebilmektedir. Bu nedenle TG egrisinin birinci tiirevi alimarak DTG
(Diferansiyel Termogravimetri) egrisi elde edilmektedir (Nowicki &

Ledakowicz, 2014).

DTG (Diferansiyel Taramah Gravimetri):

— TG egrisinin birinci tlirevidir.

— Maksimum bozunma hizini verir.

— Pik sayis1 = reaksiyon basamak sayisim gostermektedir. DTG egrileri,
Ozellikle karmagik bozunma mekanizmalarinin yorumlanmasinda Onemli
avantajlar saglamaktadir.

Her bir pik belirli bir termal doniisiim veya bozunma basamagini temsil
etmekte, boylece ortlisen reaksiyonlar daha net bigimde ayirt edilebilmektedir.
TGA ve DTG egrilerine ek olarak yorumlamada yardimci olan diger analiz
yontemleri de bulunmaktadir:

e DTA egrileri (endotermik ve ekzotermik olaylarin belirlenmesi)

o EGA (Evolved Gas Analysis)

e FTIR ve MS ile ¢cevrim igi ¢ikan gaz analizi

e Deney sonrasinda numune kalintisinin mikroskobik incelenmesi (Yang et

al., 2001).



Ozellikle deney sonrasinda kalan kalmtinin rengi, yapisi ve fiziksel goriiniimii
(kiil benzeri, camsi, karbonize veya kristal yap1 gibi) bozunma mekanizmasinin
anlagilmasina katki saglayabilmektedir. Kimyasal reaksiyonlarm TGA
egrilerindeki kiitle kayiplar1 cogu zaman yaklasik 100 K sicaklik araliginda
gerceklesmektedir. Reaksiyon baglangicinda TG egrisi genellikle yataya yakin
seyretmekte, daha sonra kiitle kayb1 hizlanmaktadir. Egrinin egim degisiminin
maksimum oldugu nokta inflection point (biikiim noktasi) olarak adlandirilmakta
ve yaklasik %60 doniisiime karsilik geldigi bildirilmektedir. Baz1 sistemlerde

reaksiyon mekanizmalar1 farkli davranislar gosterebilmektedir:

Oksidasyon reaksiyonlari:
Metal oksidasyonu gibi olaylarda ortamdan oksijen alinmasi nedeniyle kiitle

artis1 gozlenebilir.

Difiizyon kontrollii reaksiyonlar:
Egri yaklagik sabit egim gostermektedir.
Cok basamakli bozunmalar: Bozunma birka¢ farkli reaksiyon adimiyla

ilerleyebilir.

Kuruma ve desorpsiyon:

Genellikle sicaklik programinin baslangicinda gézlenmektedir.

Siiblimasyon:

Baz1 kiigiik molekiillii organik bilesiklerde kat1 fazdan dogrudan gaz fazina
gecis goriilebilmektedir.

Ferromanyetik malzemelerde ise Curie sicakligi iizerinde manyetik
ozelliklerin degismesi nedeniyle gercek kiitle degisimi olmaksizin gdriiniir bir
gravimetrik sinyal olusabilmektedir. TGA egrilerinin yorumlanmasinda dikkat
edilmesi gereken &nemli noktalardan biri de deneysel artefaktlardir. Olgiim

sisteminden kaynaklanan bazi etkiler yanlis yorumlara neden olabilmektedir:



e Gaz yogunluguna bagh kaldirma kuvveti (buoyancy) etkileri
e Gaz akis hizindaki dalgalanmalar
e Numunenin sigramasi veya kopilirmesi

e Numunenin firn ylizeyine temas etmesi

Bu tir hatalar tekrar deneyleri ve bos (blank) dlglimler ile
belirlenebilmektedir. TGA egrilerinin yorumlanmasinda belirsizlik olugmasi
durumunda diger karakterizasyon tekniklerinden yararlanilmaktadir. Ozellikle:

e (Cikan gaz analizi (EGA)

e DSC analizleri

e Sicak tabla mikroskobu (hot-stage microscopy)
gibi yontemler ek bilgi saglayarak daha dogru yorum yapilmasina olanak
vermektedir. Bakir siilfat pentahidratin (CuSOas-5H20) termal bozunmasi ¢ok
basamakli reaksiyonlara 6rnek olarak verilebilir:

e (CuSOs5H.0 — CuS0+-3H:0 + 2H-0

e CuSO04-3H20 — CuSO04-H20 + 2H-0

e CuSOs+-H:0 — CuSO. + H20

Bu siirecte su molekiilleri farkl sicakliklarda sistemden uzaklagmaktadir. TG
egrisinde li¢ basamakli kiitle kayb1 goézlenirken, DTG egrisinde {i¢ ayri pik
olugmaktadir. Boylece reaksiyon mekanizmasi ve bozunma basamaklari agik
bicimde ayirt edilebilmektedir (Lothenbach et al., 2016). Sekil 4’te TG ve DTG

egrilerinin yorumlanmasi verilmistir.



TG ve DTG EGRILERININ YORUMLANMASI

TG EGRISI (KUTLE DEGISIMI) DTG EGRISI (TUREV KUTLE DEGISIMI) TEMEL BILGILER
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Sekil 4. TG ve DTG egrilerinin sematik yorumlanmasi ve bozunma

basamaklarinin gosterimi.




BOLUM 3:
DIFERANSIYEL TERMAL ANALIZ (DTA)

Diferansiyel Termal Analiz (DTA), bir numune ile termal olarak inert 6zellik
gosteren referans bir malzemenin ayni sicaklik programi altinda 1sitilmasi veya
sogutulmasi sirasinda aralarindaki sicaklik farkinin (AT) sicaklik veya zamanin
fonksiyonu olarak 6l¢iilmesine dayanan bir termal analiz yontemidir. Bu teknikte
temel amag¢, numunede meydana gelen fiziksel veya kimyasal olaylar sonucu
olusan enerji degisimlerinin belirlenmesidir. DTA yontemi ozellikle camlar,
seramikler, mineraller, inorganik bilesikler ve polimerik sistemlerde meydana
gelen faz doniisiimlerinin incelenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir. DTA
analizinde numune ve referans malzemesine ayni anda ayni sicaklik programi
uygulanmaktadir. Referans madde, analiz siiresince herhangi bir termal olay
gostermeyen ve incelenen sicaklik araliginda kararli kalan inert bir materyalden
secilmektedir. Numune ve referans icerisine yerlestirilen diferansiyel termogiftler
araciligryla sicaklik degisimleri Olciilmektedir. Her iki sistemin sicakligi esit
oldugunda elde edilen net elektriksel sinyal sifirdir. Numunede endotermik veya
ekzotermik bir olay gerceklestiginde ise 6rnek ile referans arasinda sicaklik farki
olusmakta ve bu fark elektriksel sinyal seklinde kaydedilmektedir. Elde edilen
grafik DTA termogrami olarak adlandirilmaktadir. Termogramlarda ordinatta
sicaklik farki (AT), apsiste ise sicaklik veya zaman yer almaktadir (Akash &
Rehman, 2025a). Sekil 5’te kontrollii sicaklik programi altinda gerceklestirilen

termal analiz uygulamalar1 verilmistir.

DTA (Diferansiyel Termal Analiz)
— Fiziksel ve kimyasal doniisiimleri gosterir
— Endotermik olaylar (+)

— Ekzotermik olaylar (—)



SICAKLIK PROGRAMI ALTINDA ISITMA
(TERMAL ANALIZ UYGULAMALARI)
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Q Isitma hizs arttikga 1sil olaylar daha yiiksek sicakliklara kayar ve pikler genisler. Disiik 1stma hizlan daha iyi ayinm saglar.

Sekil 5. Kontrollii sicaklik programi altinda termal analiz uygulamalarmin

sematik gosterimi.

DTA g¢aligma prensibi, 1s1 akisi esasina dayali Diferansiyel Taramali
Kalorimetri (DSC) yontemine benzemektedir. Ancak iki teknik arasinda dnemli
farkliliklar bulunmaktadir. DSC sistemlerinde sicaklik farki dogrudan 1s1 akigina
dontistiiriilerek Olgtiliirken, DTA sistemlerinde sinyal mikrovolt seviyesinde
sicaklik farki olarak kaydedilmektedir.

Bu nedenle DTA, entalpi degisimlerinin kantitatif 6l¢ctimiinde DSC kadar
hassas degildir. Bununla birlikte DTA sistemleri yaklasik 1500°C’ye kadar
caligabilmekte, DSC cihazlar ise ¢ogunlukla 730°C civarinda sicaklik sinirina
sahiptir. Bu nedenle yiiksek sicaklik uygulamalarinda DTA daha avantajli hale
gelmektedir (Sestak, 2021). DTA ve DSC yontemleri kardes teknikler olarak
kabul edilmekte olup asagidaki termal olaylarin belirlenmesinde yaygin bigimde

kullanilmaktadir:



Cam gegis sicakligi (Tg)
Kristallesme sicakligi (Tc)
Erime sicakligi (Tm)

Faz dontistimleri

Devitrifikasyon siiregleri

DTA egrilerinde maksimum sicaklik farki gosteren noktalara pik sicakligi adi

verilmektedir. Piklerin:

konumu
sekli
biiytikligi

alanmi

yalmizca reaksiyon entalpisiyle iliskili olmayip

parametrelerden de etkilenmektedir:

Isitma hiz1

Numune miktari
Termogift 6zellikleri
Atmosfer kosullar
Numune kabi yapisi
Cihaz geometrisi

Referans malzeme Ozellikleri

asagidaki deneysel

Bu nedenle deneysel kosullarin standartlastirilmasi giivenilir ve tekrarlanabilir

sonuglar acisindan 6nem tagimaktadir (Holba et al., 2012).

Endotermik ve Ekzotermik Siirecler

DTA analizlerinde gdzlenen termal olaylar genel olarak endotermik ve

ekzotermik siirecler olmak tizere iki grupta degerlendirilmektedir.

Endotermik siirecler, sistemin ¢evreden enerji aldigi olaylardir. Bu olaylar

sirasinda numune enerji tiikettiginden referans malzemeye gore daha diisiik



sicaklik gostermekte ve termogramda karakteristik pikler olugmaktadir.
Endotermik siireglere 6rnek olarak:

e Erime olaylari

e Dehidrasyon reaksiyonlari

e Kiristal yap1 suyunun uzaklagmasi

o Gaz cikisi ile gerceklesen bozunmalar

e Siiblimlesme olaylar
verilebilir. Ornegin hidrath bakir siilfatin termal bozunmast sirasinda:

e CuSOs+'5H20 — CuS04:3H-0 + 2H-0

e CuSO4-3H20 — CuSO4+-H20 + 2H20

e CuSO+H:0 — CuSOs + H20
reaksiyonlar1 ile su molekiillerinin sistemden ayrilmasi endotermik karakter
gostermektedir. Ekzotermik siirecler ise sistemin ¢evreye enerji verdigi
olaylardir. Bu durumda numune sicakligi referans malzemeden daha yiiksek
olmakta ve DTA egrilerinde ters yonlii pikler olugmaktadir. Sekil 6’da DTA

analizinde gozlenen endotermik ve ekzotermik siiregler verilmistir.

Ekzotermik olaylara:

e Kristalizasyon reaksiyonlari
e Polimerizasyon reaksiyonlari
e Oksidasyon reaksiyonlar1

o Katalitik reaksiyonlar

e Yanma siire¢leri
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Sekil 6. DTA analizinde endotermik ve ekzotermik olaylara ait karakteristik

piklerin sematik gosterimi.

Ozellikle polimerik malzemelerde kristallesme olaylar1 belirgin ekzotermik
pikler olusturmaktadir. Benzer sekilde oksijen atmosferinde gergeklesen
oksidasyon reaksiyonlari yiiksek miktarda enerji agiga ¢ikardigindan ekzotermik
davranis gostermektedir. Geleneksel DTA gosteriminde endotermik olaylar asagi
yonll, ekzotermik olaylar ise yukari yonlii pikler seklinde gdzlenmektedir.
Bununla birlikte pik yonii cihaz tasarimina baglh olarak degisebilmektedir. Cam
sistemleri 6rnek alindiginda, Tg sicakliginin altinda DTA baz ¢izgisi genellikle
diiz seyretmekte ve belirgin bir termal olay goézlenmemektedir. Cam gegis
sicakliginda (Tg) yap1 kristalimsi Ozellikten asir1 sogutulmus sivi yapiya
geemekte ve baz ¢izgisinde endotermik bir kayma olusmaktadir. Tg sonrasinda
kristallesme meydana gelebilmekte ve aciga ¢ikan enerji ekzotermik pikler
seklinde gozlenmektedir. Daha yiikksek sicakliklarda erime olaylar
gerceklesmekte ve bunlar endotermik pikler olarak ortaya ¢ikmaktadir (Kaushik

& Shukla, 2022). DTA analizleri yeni gelistirilen cam ve seramik sistemlerde



uygun ergitme, tavlama ve sekillendirme sicakliklarinin belirlenmesinde yaygin
bigimde kullanilmaktadir. Ozellikle Tg-Tc sicaklik araligi, malzemenin
kristallesmeye karst kararliligimi gosteren onemli bir parametre olup Hruby
parametresi olarak tanimlanmaktadir. DTA yontemi tek basina kullanilabilmekle
birlikte cogunlukla Termogravimetrik Analiz (TGA) ve Diferansiyel Taramali
Kalorimetri (DSC) teknikleriyle birlikte uygulanmaktadir. Boylece yalnizca
enerji degisimleri degil ayn1 zamanda kiitle degisimleri ve entalpi degisimleri de
es zamanli olarak degerlendirilebilmektedir. Bu ¢oklu yaklasim &zellikle
polimerler, kompozitler, kil mineralleri ve yiiksek performansli malzemelerin
karakterizasyonunda daha giivenilir ve kapsamli sonuglar saglamaktadir

(Lothenbach et al., 2016).



BOLUM 4:
DIFERANSIYEL TARAMALI KALORIMETRI (DSC)

4.1. Is1 Akis1 Ol¢iimii

Diferansiyel Taramali1 Kalorimetri (Differential Scanning Calorimetry, DSC),
kontrollii sicaklik programi altinda bir numune ile referans madde arasindaki 1s1
akigt farkinin sicakligin veya zamanin fonksiyonu olarak ol¢iilmesine dayanan
termal analiz yontemidir. DSC, malzemelerde meydana gelen fiziksel ve
kimyasal doniisiimler sirasinda olusan enerji degisimlerini belirlemeye olanak
saglayan en yaygm termal karakterizasyon tekniklerinden biridir. Ozellikle
polimerler, camlar, seramikler, kompozitler ve biyomalzemelerin incelenmesinde
yaygin kullanim alanina sahiptir. Ger¢ek DSC sistemlerinde temel prensip,
numune ile inert referans malzeme arasindaki sicaklik farkini sifirda tutabilmek
icin gerekli elektriksel enerjinin 6l¢iilmesine dayanmaktadir. Numune ve referans
aynm sicaklik programina tabi tutulurken sistem siirekli olarak enerji dengesi
saglamaya caligmaktadir. Numune icerisinde endotermik veya ekzotermik bir
olay meydana geldiginde ilave enerji gereksinimi ortaya ¢ikmakta ve bu fark

cihaz tarafindan olgiilmektedir (Menczel et al., 2009).

DSC analizleri:
e Sabit hizda 1sitma
e Sabit hizda sogutma

e izotermal kosullar

altinda gerceklestirilebilmektedir. DSC yontemi 6zellikle iletim mekanizmasinin
baskin oldugu sicaklik araliklarinda yiiksek hassasiyet gostermektedir. Bu
nedenle yaklasgitk 1000 K altindaki sistemler i¢in olduk¢a uygundur. DSC

sisteminde temel enerji iliskisi su sekilde ifade edilmektedir:

AH=Hgmek—Hireferans



Burada; AH — entalpi degisimi, Hsmek — numune entalpisi, Hreferans —
referans entalpisi

DSC egrilerinde ordinatta genellikle 1s1 akisi (mW veya W/g), apsiste ise
sicaklik veya zaman yer almaktadir. Egri izerinde gozlenen pik alanlar1 dogrudan
reaksiyon sirasinda alinan veya verilen enerji miktari ile iliskilidir. Bu nedenle
DSC, vyalnizca nitel degil ayni zamanda kantitatif analizlerde de
kullanilabilmektedir. DSC ile belirlenebilen temel olaylar sunlardir:

e Cam gecis sicakligl (Tg)

e Kristallesme sicakligi (Tc)

e Erime sicaklig1 (Tm)

e Faz doniislimleri

o Is1 kapasitesi degisimleri

e Polimerizasyon reaksiyonlari

e Oksidasyon siiregleri

e Termal bozunma davranist

DSC teknigi, DTA yontemine gore daha gelismis ve daha kantitatif sonuglar
saglayabilmektedir. DTA'da sicaklik farki dogrudan mikrovolt sinyali olarak
kaydedilirken DSC’de bu sinyal dogrudan enerji esdegerine doniistiiriilmektedir.
Bu nedenle faz doniisiim entalpileri ve 6zgiil 1s1 kapasitesi degisimleri DSC ile
daha hassas bicimde oOlgiilebilmektedir (Riga & Collins, 2000; Schick et al.,
2012).

4.2. DSC Olgiimlerinde Deneysel Faktorler

DSC olglimlerinde deneysel kosullarin dogru belirlenmesi biiyiik 6nem
tagimaktadir. Yiiksek hassasiyet nedeniyle genellikle birka¢ miligramlik kiiciik
numune miktarlart kullanilmaktadir. Referans olarak ¢cogu zaman bos ve es kiitleli

bir kroze tercih edilmektedir. Bu yaklagim:



e numune entalpisinin daha dogru belirlenmesini,

e termal gecikmenin azaltilmasini,

e  {Olglim hassasiyetinin artirilmasini
saglamaktadir. Modern DSC cihazlarinda cihaz kaynakli sapmalarin azaltilmasi
amaciyla analiz Oncesinde bos kroze—bos kroze Ol¢iimii alinarak baz ¢izgisi
diizeltmesi yapilmaktadir. Yeni nesil cihazlar bu diizeltmeleri otomatik

gergeklestirebilmektedir (Spink, 2008).

4.3. Cam Gegis Sicakhigr (Tg)

Cam gegis sicakligl (Glass Transition Temperature, Tg), amorf veya yari
kristalin polimerlerin sert ve camsi yapidan daha hareketli, elastik ve kauguksu
yapiya gectigi sicaklik bolgesini ifade etmektedir. Tg gercek bir faz doniistimi
olmayip ikinci dereceden bir gegistir.

DSC egrilerinde Tg belirgin bir pik seklinde goriilmez; baz ¢izgisinde olusan
bir basamak veya kirilma olarak go6zlenmektedir. Bu degisim 0zgiil 1s1
kapasitesindeki degisimden kaynaklanmaktadir. Tg asagidaki parametrelerden
etkilenmektedir:

e Molekiil agirlig

e Zincir esnekligi

e (apraz bag yogunlugu

e Yan grup yapisi

e Kopolimer orant

e Dolgu maddeleri

Capraz baglanma arttik¢a zincir hareketliligi azalmakta ve Tg ylikselmektedir.

Plastiklestirici katkilar ise Tg degerini diisiirebilmektedir (Schick, 2009).

4.4. Erime Sicakhgi (Tm)
Erime sicakligi (Tm), kristalin bolgelerin diizenli yapisim1 kaybederek sivi

hale gectigi sicaklik olarak tanimlanmaktadir. Erime olay1 endotermik karakter



gostermektedir. DSC egrilerinde erime davranisi belirgin endotermik pikler

seklinde gozlenmektedir. Tm asagidaki faktorlerden etkilenmektedir:

Kiristallik derecesi
Molekiil agirlig:
Zincir diizeni
Kristal boyutu
Kopolimer yapis1

Capraz bag yogunlugu

Ornegin:

LDPE — 110-120°C
HDPE — 130-140°C
PP — 160-170°C

PTFE — 320-330°C

4.5. Kristallesme Davranisi

Kiristallesme, polimer zincirlerinin diizensiz yapidan diizenli kristal bolgelere

doniisme siirecidir. Bu siiregte enerji aciga ciktigindan ekzotermik davranis

gostermektedir.

Kristallesme davranist:

Sogutma hizi
Molekiiler yap1

Zincir hareketliligi
Niikleasyon merkezleri
Dolgu maddeleri
Capraz bag yogunlugu

gibi parametrelerden etkilenmektedir. Tipik bir polimer DSC egrisinde sirasiyla:

Tg — Tc — Tm

gecisleri gozlenmektedir. Kristallesme ve erime olaylari sirasinda agiga ¢ikan

veya absorplanan toplam entalpi degerleri teorik olarak birbirine yakin olmalidir.



Erime sirasinda alinan enerji kristallesme sirasinda agiga c¢ikan enerjiden

belirgin bicimde yliksekse, malzemenin baglangicta kismen kristalin yapida

oldugu diisliniilebilmektedir. Bu nedenle DSC teknigi; polimerler, yapisal

yapistiricilar,

kompozit sistemler ve yiiksek performansh

malzemelerin

gelistirilmesinde kritik bilgiler saglayan en Onemli termal karakterizasyon

yontemlerinden biri olarak kabul edilmektedir (Drzezdzon et al., 2019). Sekil

7’de DSC cihazi, ¢calisma prensibi ve termogram yorumu verilmistir.

DIFERANSIYEL TARAMALI KALORIMETRI (DSC)

bagli olarak is1 akigi farkini 8lgen termoanalitik bir tekniktir.
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Sekil 7. DSC cihazi, ¢aligma prensibi ve tipik DSC termograminin sematik

gosterimi.



BOLUM 5:
TERMOMEKANIK ANALIZ (TMA)

5.1. Genlesme ve Deformasyon

Termomekanik Analiz (Thermomechanical Analysis, TMA), kontrolli
sicaklik programi altinda bir malzemenin uygulanan sabit veya degisken yiik
altinda meydana gelen boyutsal degisimlerinin sicakligin veya zamanin
fonksiyonu olarak incelendigi bir termal analiz yontemidir. TMA teknigi,
sicakligin etkisi altinda malzemelerde meydana gelen genlesme, biiziilme,
yumugama, penetrasyon ve deformasyon davranislarinin belirlenmesinde yaygin
olarak kullanilmaktadir. Diger termal analiz yontemlerinden farkli olarak TMA
yalnizca enerji veya kiitle degisimlerini degil, malzemenin fiziksel boyutlarinda
meydana gelen degisimleri dogrudan oOlgmektedir. Bu nedenle 0Ozellikle
polimerik sistemler, kompozit malzemeler, seramikler, ince filmler ve yapisal
yapistiricilarin karakterizasyonunda dnemli bir yere sahiptir (Bair et al., 2009;
James, 2017). TMA analizlerinde numune belirli bir sicaklik programi altinda:

o Isitilabilir

e Sogutulabilir

e Izotermal kosullarda tutulabilir
ve ayni zamanda kontrollii bir kuvvet uygulanmaktadir. Numunede meydana
gelen boyutsal degisimler yiiksek hassasiyetli problar yardimiyla siirekli
kaydedilmektedir. Modern TMA sistemleri birka¢ milimetrelik numunelerde 0.1
um’den daha yiiksek ¢oziintirliikte boyut degisimlerini 6l¢ebilmektedir. TMA
analizinde 6l¢iilen temel biiyiikliik:

e AL=L-Lo

Burada;

e Lo — baslangi¢ uzunlugu

e L — sicakliga bagli uzunluk

e AL — boyut degisimi



olarak ifade edilmektedir. Malzemelerde sicaklik artisiyla meydana gelen
dogrusal genlesme asagidaki esitlikle agiklanabilmektedir:

o AL=0LoAT

Burada:

e o — dogrusal genlesme katsayis1

e Lo — baslangi¢ uzunlugu

e AT — sicaklik degisimi

Dogrusal genlesme katsayis1 malzemenin sicaklik degisimlerine karsi
boyutsal duyarliligini ifade etmektedir. o degerinin biiyiik olmasi malzemenin
sicaklik degisimlerinden daha fazla etkilendigini gostermektedir. Genlesme
davranisi malzemenin bag kuvvetlerine ve yapisal dzelliklerine baglidir:

e Seramikler — diislik genlesme

e Metaller — orta diizey genlesme

e Polimerler — yiiksek genlesme

Giliglii atomik baglara sahip malzemeler daha diisiik genlesme katsayisi
gosterirken, daha zayif bag yapisina sahip malzemelerde genlesme katsayisi1 daha
yiiksek  olabilmektedir. TMA analizlerinde farkli ¢alisma modlar
kullanilabilmektedir:

e Penetrasyon modu

¢ (Cekme modu

e Basma modu

e Egilme modu

e Torsiyon modu

Ozellikle penetrasyon modu polimerlerin  yumusama  sicakligmin
belirlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir.

TMA, dogrusal termal genlesme katsayis1 yaninda dilatometrik yumusama
noktasi, sicakliga bagh viskozite davranisi ve termomekanik kararlilik gibi

onemli Ozelliklerin belirlenmesine de olanak saglamaktadir. Bu ozellikler



ozellikle cam ve yiiksek performansli malzemelerin sekillendirme, tavlama ve

birlestirme kosullariin belirlenmesinde kritik rol oynamaktadir (Duncan, 2008).

5.2. Deneysel Faktorler ve Numune Hazirhg:

TMA analizlerinde uygulanabilecek sicaklik ve kuvvet degerleri cihaz
tasarimina bagh olarak degismektedir. Numune tutucular metalik, yar iletken,
seramik veya silika esasli malzemelerden iiretilebilmektedir. Ozellikle yiiksek
sicaklik uygulamalarinda diisiik termal genlesme gostermesi nedeniyle silika
esasli numune tutucular tercih edilmektedir. Numune boyutlar1 TMA analizleri
acisindan onemlidir (Wetton, 1998). Genellikle: ¢ap <10 mm, yiikseklik <15 mm
olacak sekilde hazirlanmaktadir. Numune uglarinin diiz ve paralel olmas1 6l¢lim
dogrulugunu artirmaktadir. DTA ve DSC analizlerine gére TMA’da daha biiyiik
numune kullanildigindan sicaklik gecikmesi olusabilmektedir. Numune igi
sicaklik farklarmi azaltmak amaciyla sicaklik artis hizlart genellikle diisiik
tutulmaktadir. Tipik sicaklik artig hizi: 2-3°C/dk olarak Onerilmektedir. Baz1
durumlarda yiiksek termal iletkenlige sahip helyum gazi kullanilarak sicaklik
dagilimi 1iyilestirilebilmektedir. Analiz Oncesinde cihaz cevabini diizeltmek
amaciyla bos 6l¢tim (baseline) alinmasi onerilmektedir. Ayni sicaklik programi
ve kuvvet altinda numunesiz gergeklestirilen bu 6l¢liim cihaz kaynakli etkilerin

elimine edilmesini saglamaktadir (AKINAY et al., 2009).

5.3. Sicakhiga Bagh Mekanik Davrams

Malzemelerin mekanik 6zellikleri sicakliktan 6nemli 6l¢ilide etkilenmektedir.
Sicaklik artig1 molekiiler hareketliligi artirmakta ve bunun sonucunda:

o clastik modiil

e sertlik

¢ mekanik dayanim

e boyutsal kararlilik



gibi ozelliklerde degisimler meydana gelmektedir. Ozellikle polimerik
sistemlerde sicaklia bagli mekanik davranig belirgin gecis bolgeleri
gostermektedir.

Baslica bolgeler:

Camsi bolge:

Diisiik sicakliklarda zincir hareketleri oldukca sinirlidir. Malzeme sert ve
kirilgan davranis géstermektedir.

Cam gecis bolgesi (Tg):

Zincir segment hareketleri baslamaktadir. Mekanik 6zelliklerde ani degisimler
gozlenmektedir.

Kaucuksu bolge:

Polimer zincirleri daha hareketli hale gelir. Esneklik artarken elastik modiil
diismektedir.

Akis bolgesi:

Yiiksek sicakliklarda zincir hareketliligi maksimum diizeye ulasir ve malzeme
akis davranisi1 gostermektedir. TMA egrilerinde bu gegisler:

e e¢gim degisimleri

e ani deformasyonlar

e farkli genlesme bolgeleri
seklinde gozlenebilmektedir. Yari kristalin polimerlerde sicakliga baglh mekanik
davranis yalnizca cam gecis sicakligi ile degil, ayni zamanda kristalin bolgelerin
erimesiyle de iligkilidir. Kristalin yapilarin ¢dziinmesi mekanik dayanimin ani
bicimde azalmasma neden olabilmektedir. Kompozit sistemlerde kullanilan
dolgu maddeleri ve takviye elemanlar1 da termomekanik davranis1 nemli 6lgiide
degistirebilmektedir. Inorganik katkilar genellikle boyutsal kararlilig: artirmakta
ve termal genlesmeyi azaltmaktadir. Yapisal yapistiricilar agisindan
degerlendirildiginde TMA biiyiik 6nem tagimaktadir.

Ozellikle yiiksek sicakliklarda kullanilacak sistemlerde boyutsal kararlilik,
yumusama davranisi ve termomekanik dayanim TMA ile belirlenebilmektedir.

Bu nedenle TMA; polimerik malzemeler, kompozit yapilar ve ileri yapistiric



sistemlerin performans

degerlendirilmesinde tamamlayici

ve gicli bir

karakterizasyon yontemi olarak kabul edilmektedir (Reading & Haines, 1995).

Sekil 8’de TMA cihazinin sematik gosterimi ve genlesme—deformasyon egrisi

verilmistir.

TERMOMEKANIK ANALIZ (TMA) iLE GENLESME VE DEFORMASYON

TMA, kontrollli sicaklik programi altinda bir numunenin boyut/uzunluk degisimini (deformasyonunu) hassas olarak Slger.
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belirleyerek tasarim, gelist

Sekil 8. TMA cihaz1 ve sicakliga bagh genlesme—deformasyon davraniginin

sematik gdsterimi.



BOLUM 6:
TERMAL ANALIZi ETKILEYEN FAKTORLER

Termal analiz sonuglarmmin dogru yorumlanabilmesi yalnizca kullanilan
cihazin hassasiyetine degil, ayn1 zamanda deneysel kosullarin uygun sekilde
kontrol edilmesine de baglidir. Analiz sirasinda kullanilan parametreler; egri
sekli, reaksiyon sicakligi, pik konumu, bozunma mekanizmasi ve elde edilen
kinetik  veriler iizerinde dogrudan etki gostermektedir. Ozellikle
termogravimetrik analiz (TGA), diferansiyel termal analiz (DTA) ve diferansiyel
taramal1 kalorimetri (DSC) yontemlerinde deneysel kosullarin dikkatli se¢ilmesi
biiylik 6nem tagimaktadir. Termal analiz sonuglarini etkileyen baslica faktorler
arasinda 1sitma hizi, atmosfer kosullar1 ve tanecik boyutu yer almaktadir

(Seebauer et al., 1997).

6.1. Isitma Hizx

Isitma hizi, sicakligin birim zamandaki artis miktarini ifade etmekte olup
genellikle °C/dakika seklinde belirtilmektedir. Termal analiz c¢alismalarinda
yaygin olarak 1-20 °C/dakika araliginda 1sitma hizlar1 kullanilmaktadir. Isitma
hizinin artirilmasi analiz sonuglarini 6nemli 6l¢iide degistirebilmektedir. Yiiksek
1sitma hizlarinda numune ile ¢evre arasinda termal denge tam olarak
saglanamadigindan, sistem gecikmeli yanit vermekte ve termal olaylar daha
yiiksek sicakliklarda gozlenebilmektedir. Isitma hizinin artmasiyla birlikte:

o Pikler daha yiiksek sicakliklara kayar

TG basamaklar1 genisleyebilir

DTA ve DSC pikleri yayvanlasabilir

Reaksiyonlar tist {iste binebilir
e Bozunma sicakliklar1 oldugundan yiiksek goriinebilir
Buna karsilik diisiik 1sitma hizlarinda sistemin termal dengeye ulagmasi daha

kolay olmaktadir. Diisiik 1sitma hizlarinda:



e Basamaklar daha belirgin gézlenir

e Pik ayrimi kolaylagir

e Reaksiyon mekanizmalar1 daha net yorumlanir

e Daha giivenilir kinetik veriler elde edilir

Ornegin hidrath tuzlarin bozunmas: yiiksek 1sitma hizlarinda tek basamakli

goriiniirken, diigiik hizlarda ¢ok basamakli davranig gosterebilmektedir.

6.2. Atmosfer (Gaz Ortam)

Termal analizlerde kullanilan atmosfer, numunenin termal davranisi lizerinde
onemli etkiye sahiptir. Analiz sirasinda olusan reaksiyonlarin yonii, mekanizmasi
ve sicaklik araligi kullanilan gaz ortamina bagl olarak degisebilmektedir. En
yaygin kullanilan atmosferler sunlardir:

e Azot (N2)

e Helyum (He)

e Argon (Ar)

e Oksijen (O2)

e Kuru hava

Inert atmosferler (N2, Ar, He) genellikle yalmizca termal bozunmanin
incelenmesinde kullanilmaktadir. Bu atmosferlerde numunenin oksijenle
reaksiyona girmesi engellenmektedir. Oksitleyici atmosferlerde ise:

e Yanma reaksiyonlari

e Oksidasyon olaylar1

e Yiikseltgenme mekanizmalari1 daha belirgin bicimde gozlenebilmektedir.

Gaz atmosferinin etkisi asagidaki reaksiyon ile agiklanabilmektedir:

e MnCOs — MnO + CO:

Bu reaksiyon sirasinda olusan CO: gazinin ortamda birikmesi sistem
dengesini etkileyebilmektedir. Statik atmosfer kosullarinda iiriin gazi
uzaklasamadigindan reaksiyon gecikebilmekte ve bozunma daha yiiksek

sicakliklarda gergeklesebilmektedir. Dinamik atmosfer kosullarinda ise gaz akisi



triinleri ortamdan uzaklastirmakta ve bozunma daha diigiik sicakliklarda
gerceklesebilmektedir. Bu nedenle gaz akis hizi ve atmosfer tiirii deney

tasariminda dikkat edilmesi gereken 6nemli parametreler arasinda yer almaktadir.

6.3. Tanecik Boyutu

Numunenin tanecik boyutu, 1s1 transferi ve reaksiyon kinetigi lizerinde etkili
oldugundan termal analiz sonuglarin1 dogrudan degistirebilmektedir.

Kiiciik tanecik boyutuna sahip numunelerde:

e Yiizey alani artmaktadir

o Is1 transferi hizlanmaktadir

e Reaksiyon hizi artmaktadir

e Daha homojen 1sinma saglanmaktadir

Bu nedenle ince taneli numunelerde bozunma siiregleri daha diisiik
sicakliklarda gerceklesebilmektedir. Biiylik kristaller veya iri parcaciklar ise:

e Daha yavas isinmaktadir

o Sicaklik gradyenti olusturmaktadir

e Reaksiyon gecikmeleri olusturabilmektedir

Ornegin ince toz halindeki bir malzeme ¢ok basamakli bir bozunma davranisi
gosterebilirken, biiylik kristaller daha yiiksek sicakliklarda tek basamakli
davranig sergileyebilmektedir. Polimerik sistemlerde dolgu maddelerinin boyutu
da termal davranisi etkileyebilmektedir. Nano boyuttaki katkilar genis yiizey
alan1 nedeniyle polimer matris ile daha giiclii etkilesim olusturmakta ve termal
kararliligin artmasina katki saglayabilmektedir. Bu nedenle termal analiz
caligmalarinda numune hazirlama asamasinda tanecik boyutunun standardize
edilmesi gerekmektedir. Sonug olarak; 1sitma hizi, atmosfer kosullar1 ve tanecik
boyutu termal analiz egrilerinin seklini ve yorumlanmasini 6nemli Olgiide
etkilemektedir. Glivenilir sonuglarin elde edilebilmesi i¢in bu parametrelerin
deney boyunca dikkatle kontrol edilmesi gerekmektedir (Bridgeman et al., 2007;
Mani et al., 2010; Mehrabian et al., 2012). Sekil 9’da termal analizi etkileyen

temel faktorler verilmistir.



TERMAL ANALIZi ETKILEYEN FAKTORLER

Termal analiz yéntemlerinde (TGA, DTA, DSC, TMA vb.) elde edilen sonuglar, birgok deneysel faktdrden etkilenir.
Dogru ve tekrarlanabilic sonuglar igin bu faktdrlerin kontrol ediimesi gerekir.
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Sekil 9. Termal analiz sonuglarini etkileyen baglica parametrelerin sematik

gosterimi.



BOLUM 7:
POLIMERIK MATERYALLERIN TERMAL ANALIZi

Polimerik yapistiricilar ve kompozit malzemeler; otomotiv, havacilik, savunma,
elektronik, insaat ve biyomedikal alanlar basta olmak iizere genis kullanim alanina
sahip ileri mithendislik malzemeleridir. Bu sistemlerin performansi yalnizca mekanik
ozelliklerine bagl olmayip, sicaklik altinda gosterdikleri davraniglarla da dogrudan
iliskilidir (Ozel, 2026). Ozellikle yiiksek sicaklik kosullarinda calisan sistemlerde
termal kararlilik, cam gegis sicakligi (Tg), bozunma sicaklig1 ve boyutsal kararlilik
kritik 6nem tagimaktadir. Bu nedenle termal analiz yontemleri, malzemelerin
kullanim smirlarmm belirlenmesinde ve yeni nesil yiiksek performansh sistemlerin
gelistirilmesinde O6nemli rol oynamaktadir. Termogravimetrik Analiz (TGA),
Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC), Diferansiyel Termal Analiz (DTA) ve
Termomekanik Analiz (TMA) teknikleri; malzemelerin sicakliga bagl davraniglarini
degerlendirmede yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu yontemlerle termal bozunma
mekanizmalari, faz gegisleri, cam gecis davranislari, capraz bag yapilar ve ¢aligma

sicaklik araliklar belirlenebilmektedir (Simdes, 2024).

7.1. Yapi-Ozellik fliskileri

Polimerik sistemlerin termal davranisi biiyiik 6l¢iide molekiiler yapilariyla
iligkilidir. Zincir yapisi, molekiil agirlig1, capraz bag yogunlugu, fonksiyonel grup
miktar1, zincir hareketliligi ve katki maddeleri malzemenin sicakliga bagh
davranisini etkileyen temel parametrelerdir. Baglica etkili parametreler:

e Polimer zincir yapisi

e Molekiil agirlig

e (Capraz bag yogunlugu

e Fonksiyonel grup miktar

e Inorganik dolgu maddeleri

e Polimer—dolgu etkilesimleri



e Zincir hareketliligi

Epoksi, hidroksil, amin ve siilfiir igeren fonksiyonel yapilar zincirler arasi
etkilesimleri giiglendirerek termal dayanimi artirabilmektedir. Ozellikle epoksi
bazl yapistiricilar yiiksek mekanik dayanimlari ve giiclii ara ylizey etkilesimleri
nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir (Parsimehr & Pazokifard, 2022). Saf
polimerik sistemlerin termal 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla gesitli inorganik
katkilar kullanilmaktadir:

e Titanyum dioksit (TiO)

e Bor oksit (B203)

o Silika (SiO2)

e Kil mineralleri

o Uleksit

e Aliimina (Al=0s)

Bu katkilar;

e termal kararlilig1 artirabilmekte,

e bozunma sicakligini yiikseltebilmekte,

e zincir hareketlerini sinirlandirabilmekte,

e mekanik dayanimi gelistirebilmektedir.

Nano boyutlu katkilar yiiksek ylizey alanlari nedeniyle daha etkin davranig
gosterebilmektedir. TGA analizleriyle;

e bozunma baslangi¢ sicakligi (Tonset)

e maksimum bozunma sicakligi (Tmax)

o artik kiil miktar
belirlenirken, DSC analizleriyle;

e cam gegis sicakligi (Tg)

e kiir davranigi

e kristallesme

e capraz bag derecesi

Incelenebilmektedir (Nielsen, 1969).



7.2. Termoplastik ve Elastomerik Sistemler
Polimerik sistemler genel olarak termoset, termoplastik ve elastomerik yapilar

seklinde siniflandirilmaktadir.

Termoplastik Sistemler

Termoplastikler 1sitildiklarinda yumusayan ve sogutulduklarinda yeniden
sertlesebilen yapilardir. Bu nedenle belirgin termal gegisler gostermektedirler:

e Cam gecis sicakligi (Tg)

o Kristallesme sicakligi (Tc)

e Erime sicakligi (Tm)

e Bozunma sicakligi (Td)

DSC egrilerinde:

o Tg — baz ¢izgisi kaymasi

e Tc — ekzotermik pik

e Tm — endotermik pik
seklinde gozlenmektedir. Yar1 kristalin termoplastiklerde cogunlukla:

e Tg—>Tc—Tm
gecis siralamasi goriilmektedir. Kristalin yapt miktarinin artmast,

e mekanik dayanimi artirmakta

e zincir hareketlerini azaltmakta

o termal kararlilig1 yiikseltmekte

e erime sicakligii artirmaktadir

Ormegin HDPE, LDPE’ye gore daha yiiksek kristallik derecesine sahip
oldugundan daha yiiksek Tm gostermektedir.

Elastomerik Sistemler
Kauguk esasl sistemler yiiksek elastikiyet ve enerji soniimleme &zellikleri
nedeniyle oOzellikle otomotiv ve titresim  Onleyici  uygulamalarda

kullanilmaktadir. Tg altinda:



e sert

e kirilgan

e camsl yap1

Tg iizerinde:

e csnek

o clastik

e kaucuksu davranis
gozlenmektedir. Bu nedenle DSC analizleri elastomerlerin kullanim sicakligi
araliklarinin belirlenmesinde 6nemli bilgiler saglamaktadir (Joshi, 2025). Sekil

10°da polimerik malzemelerin sicakliga bagl termal davraniglari verilmistir.

POLIMERIK MALZEMELERIN TERMAL DAVRANISI

Polimerler, sicaklik arttikca fiziksel gegisler, erime, kristallenme ve bozunma gibi gesitli termal olaylar gésterir.
Bu olaylar TGA, DSC (veya DTA) gibi termal analiz teknikleri ile incelenir.
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Sekil 10. Polimerik malzemelerin sicakliga bagli termal davraniglarinin

sematik gdsterimi.



7.3. Kompozit Malzemelerde Termal Kararhhk ve Takviyeli Sistemler

Kompozit malzemeler bir matris fazi ile takviye fazinin birlesmesiyle
olusturulan ve bilesenlerinin tek basina sahip olmadig iistiin 6zellikler gosteren
mihendislik malzemeleridir. Kompozit sistemlerde termal bozunma ¢ogunlukla
polimer matris icerisinde baslamaktadir. Takviye elemanlar1 ise daha yiiksek
termal dayanim saglayarak sistem performansimi gelistirmektedir. TGA
yardimiyla:

e bozunma baslangi¢ sicakligi (Tonset)

e maksimum bozunma sicaklig1 (Tmax)

o kiitle kayb1

o artik kiil miktar

e c¢ok basamakli bozunma davraniglari
belirlenebilmektedir (Harris, 1999). Takviyeler genel olarak:

Lif takviyeleri

e Cam lifleri

e Karbon lifleri

e Aramid lifleri

e Bazalt lifleri

Mikro/nano katkilar

e SiO:

o TiO:

o ALOs

o Kil mineralleri

e Grafen

e Karbon nanotiipler

o Bor bilesikleri
olarak simiflandirilabilmektedir. Nano katkilar:

e termal bozunmay1 geciktirebilmekte

e Dboyutsal kararlilig1 artirabilmekte



e 1s1 transferini iyilegtirebilmekte

e mekanik dayanimi yiikseltebilmektedir

Ancak yiiksek katki miktarlar1 aglomerasyon olusturarak performans
diisiisiine neden olabilmektedir. Sonu¢ olarak TGA, DSC, DTA ve TMA
tekniklerinin  birlikte degerlendirilmesi; kullanim sicakligi  smirlarinin
belirlenmesi, uzun dénem performans tahmini ve yeni nesil yiiksek performansh
polimerik-kompozit sistemlerin  gelistirilmesi  agisindan  biiyilk 6nem
tagimaktadir. Bu nedenle termal analiz yoOntemleri modern malzeme
teknolojilerinin vazgecilmez karakterizasyon araglar1 arasinda yer almaktadir
(Chawla, 2012). Sekil 11°de kompozit malzemelerde kullanilan termal analiz

yontemleri ve uygulama alanlar1 verilmistir.

Kompozit malzemelerin performansy, bilesenlerin termal kararliigy, ara yizey ve servis i lghilidir.
TGA, DSC (veya DTA) ve TMA gibi termal analiz yontemleri; tasarim, kalite kontrol, hasar analizi ve omr tahmini igin kritik bilgiler saglar.

3. TMA - TERMOMEKANIK ANALIZ (BOYUTSAL DEGISiM)

2. DSC (veya DTA) - IS| AKISI ANALIZI

1. TGA - TERMOGRAVIMETRIK ANALIZ (KUTLE KAYBI)
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Sekil 11. Kompozit malzemelerde termal analiz yontemleri ve uygulamalarinin

sematik gdsterimi.



BOLUM 8:
ILERI TEKNIiKLER VE GELECEK PERSPEKTIFLER

Termal analiz yontemleri uzun yillardir malzemelerin karakterizasyonunda temel
araglar arasinda yer almakla birlikte, gelisen cihaz teknolojileri ve c¢oklu analiz
sistemlerinin ortaya ¢ikmasiyla birlikte daha kapsamli ve yiiksek hassasiyetli hale
gelmistir. Geleneksel teknikler; Termogravimetrik Analiz (TGA), Diferansiyel
Termal Analiz (DTA), Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC) ve Termomekanik
Analiz (TMA) yontemlerinden olusurken, giliniimiizde bu yontemler farkli
karakterizasyon teknikleri ile birlestirilerek c¢ok daha ayrintili bilgi elde
edilebilmektedir. Ozellikle ileri malzeme teknolojilerinde tek bir yéntem ¢ogu zaman
yeterli bilgi saglayamamaktadir. Sicaklik etkisi altinda gergeklesen olaylarm yalnizca
kiitle degisimiyle degil, aym1 zamanda olusan gaz tiirleri, enerji degisimleri, yapisal
doniistimler ve molekiiler etkilesimlerle birlikte degerlendirilmesi gerekmektedir. Bu
nedenle es zamanli ve hibrit analiz sistemleri giderek daha fazla 6nem kazanmaktadir

(Tian et al., 2023).

8.1. Es Zamanlh Termal Analiz Sistemleri

Modern cihaz sistemlerinde farkli termal analiz yontemleri tek bir cihazda es
zamanli uygulanabilmektedir. Bu sistemler Simultaneous Thermal Analysis
(STA) olarak adlandirilmaktadir. STA sistemlerinde en yaygin kombinasyonlar:
TGA-DTA
TGA-DSC
TGA-DSC-MS
TGA-FTIR
TGA-GC/MS

seklindedir. Bu sistemler sayesinde ayn1 numunede ayni deney kosullari altinda birden
fazla veri es zamanl elde edilebilmektedir. Ornegin TGA-DSC sisteminde:

o TGA — Kkiitle degisimini



e DSC — enerji degisimini
ayni anda vermektedir Bu yaklasim Ozellikle karmasik bozunma
mekanizmalarinin ~ yorumlanmasinda  6nemli  avantajlar  saglamaktadir

(Leszczynska & Pielichowski, 2008).

8.2. Cikan Gaz Analizleri (Evolved Gas Analysis, EGA)

Termal analizlerde sicaklik artigsiyla olusan gaz iiriinlerinin belirlenmesi
Oonemli arastirma alanlarindan biridir. Bu amagla gelistirilen teknikler genel
olarak Cikan Gaz Analizi (EGA) olarak adlandirilmaktadir. EGA yontemlerinde
TGA sistemi asagidaki tekniklerle birlestirilmektedir:

e FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy)

e Kiitle Spektrometresi (MS)

e Gaz Kromatografisi (GC)

Bu sistemler yardimiyla bozunma sirasinda olusan tiriinlerin kimyasal tiirleri
belirlenebilmektedir. Ornegin bir polimerik sistemin bozunmast sirasinda;

o CO:

e H:O

e NH;

e hidrokarbon tiirevleri
gibi gazlarin olusumu dogrudan belirlenebilmektedir. TGA-FTIR kombinasyonu
ozellikle polimer bozunma mekanizmalarinin agiklanmasinda yaygin bigimde

kullanilmaktadir (Akash & Rehman, 2025b).

8.3. Nano ve Hibrit Malzemelerde Termal Analiz

Son yillarda nanoteknoloji alanindaki gelismeler termal analiz uygulamalarini
onemli 6l¢iide genisletmistir. Nano boyuttaki katki maddeleri yiiksek yiizey
alanlart  nedeniyle klasik  sistemlerden farkli termal davraniglar
gosterebilmektedir. Ozellikle:

e Grafen katkil1 sistemler

e Karbon nanotiip kompozitleri



e Nano kil takviyeleri

e Manyetik nanopartikiil sistemleri

e Hibrit organik—inorganik yapilar
termal analiz ¢aligmalarinda yogun sekilde incelenmektedir. Nano katkilar ¢ogu
zaman:

o zincir hareketliligini sinirlandirmakta

bariyer etkisi olusturmaktadir

termal bozunmay1 geciktirmektedir
o termal iletkenligi artirabilmektedir
Bu nedenle TGA ve DSC analizleri gelismis kompozitlerin tasariminda énemli

araglar haline gelmistir (Ebeid & Zakaria, 2021).

8.4. Veri Analizi ve Yapay Zeka Yaklasimlari

Son yillarda malzeme biliminde biiyiik veri ve yapay zeka tabanli yontemlerin
gelismesiyle birlikte termal analiz verilerinin degerlendirilmesinde yeni yaklagimlar
ortaya ¢cikmistir. Makine 6grenmesi algoritmalari:

e termogram smiflandirma

e pik ayrigtirma

kinetik modelleme

e bozunma tahmini

¢ malzeme davranigi Ongoriisii
gibi alanlarda kullamlmaya baglanmistir. Ozellikle karmasik cok basamakli bozunma
mekanizmalarimda yapay zeka destekli analiz yontemleri 6nemli avantajlar
saglamaktadir. Geleneksel yontemlerle uzun siiren veri yorumlama siirecleri, yapay
zeka algoritmalari ile daha hizhi gerceklestirilebilmektedir (Dargaville et al., 2026;
Gkika et al., 2023).

8.5. Polimerik Yapistirici ve Kompozit Sistemlerde Gelecek Perspektifler
Yiiksek performansli polimerik yapistiricilar ve kompozit sistemler tizerine

yapilan arastirmalar, termal analiz tekniklerinin 6dnemini daha da artirmaktadir.



Ozellikle yiiksek sicaklik dayanimma sahip yapistiricilarm gelistirilmesinde termal
karakterizasyon kritik rol istlenmektedir. Gelecekte asagidaki alanlarda &nemli
gelismeler beklenmektedir:

o Akill yapistiric: sistemler

e Kendini onaran polimerler

e Biyobazli polimerik sistemler

o Yiiksek termal iletkenlikli kompozitler

e Nano takviyeli hibrit yapilar

e (Cok fonksiyonlu yapistirict sistemler

Ozellikle elektronik ve enerji uygulamalarinda kullamlan termal arayiiz
malzemeleri (TIM), yeni aragtirma alanlar1 olusturmaktadir. Yiiksek dolgu oranli,
elektriksel olarak yalitkan ve termal iletkenligi yiiksek sistemlerin gelistirilmesi
gelecekte onemli caligma alanlari arasinda yer almaktadir (Gedde et al., 2021). Sekil

12’de termal analiz yontemleri ile ileri teknikler ve gelecek perspektifler verilmistir.

TERMAL ANALiZ YONTEMLERI iLE iLERi TEKNIKLER VE GELECEK PERSPEKTIFLER

Termal analiz yéntemlerinin birlikte kullanildig ileri teknikler, malzemelerin isil davranislan hakkinda daha kapsamli ve dogru bilgi saglar.
Bozunma i gikan gazlann ve etkilesimlerin beli igin gok glcld araglardir.
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Sekil 12. Termal analiz yontemleri, ileri karakterizasyon teknikleri ve gelecekteki

uygulama alanlarinin sematik gdsterimi.



8.6. Genel Degerlendirme

Termal analiz yontemleri yalnizca mevcut malzeme davranislarinin
belirlenmesinde degil, ayni1 zamanda yeni nesil malzeme tasarimlarinda da temel
araclar arasinda yer almaktadir. Gelisen cihaz teknolojileri, es zamanl analiz
sistemleri ve yapay zeka destekli veri igleme yontemleri sayesinde termal analiz
uygulamalar1 daha kapsamli hale gelmektedir. Ozellikle polimerik malzemeler,
yapistirict - sistemler ve kompozit yapilar acisindan degerlendirildiginde,
gelecekte termal analiz tekniklerinin yalnizca karakterizasyon amaciyla degil,
ayni zamanda malzeme tasarimi ve performans tahmini amaciyla da daha yaygin
kullanilacag1 6ngoriilmektedir. Bu gelismelerin ileri miithendislik uygulamalar1
ve yiiksek performansli malzeme sistemlerinin gelistirilmesine 6énemli katkilar

saglayacag diistiniilmektedir.



SORULAR

1) Termal analiz tekniklerinin temel amaci asagidakilerden hangisidir?

A) Molekiil agirhigini belirlemek

B) Elektrik iletkenligini 6lgmek

C) Sicakliga bagl fiziksel ve kimyasal degisimleri incelemek

D) Kristal yapiy1 ¢c6zmek

E) Coziiniirliik tayini yapmak

Dogru Cevap: C

Aciklama: Termal analiz yontemleri sicaklik degisimine bagl kiitle, enerji,
boyut ve faz degisimlerini incelemek amaciyla kullanilmaktadir.

2) Asagidakilerden hangisi termal analiz yontemi degildir?

A) TGA

B) DSC

C)DTA

D) HPLC

E) TMA

Dogru Cevap: D

Agiklama: HPLC kromatografik bir ayirma yontemidir. TGA, DSC, DTA ve
TMA ise termal analiz teknikleridir.

3) Termal analizlerde kullanilan numune miktar1 genellikle hangi
arahktadir?

A) 50-100 mg

B) 1-2mg

C) 5-10 mg

D) 20-30 mg

E) 100-200 mg

Dogru Cevap: C

Aciklama: Kii¢iik numune miktarlar1 daha hizli 1s1 transferi saglar ve termal
gecikmeyi azaltir.



4) TGA asagidakilerden hangisini 6l¢mektedir?

A) Is1 akist

B) Sicaklik farki

C) Kiitle degisimi

D) Elektrik direnci

E) Viskozite

Dogru Cevap: C

Agciklama: TGA yontemi sicakligin fonksiyonu olarak numune kiitlesindeki
degisimleri 6lgmektedir.

5) TG egrisi neyi gostermektedir?

A) Entalpi degisimi

B) Kiitle—sicaklik iliskisi

C) Basing degisimi

D) Yogunluk

E) Molekiil agirligi

Dogru Cevap: B

Agciklama: TG egrileri sicakliga bagl kiitle degisimini gostererek bozunma
basamaklarini belirlemeye yardimei olur.

6) DTG egrisi asagidakilerden hangisidir?

) TG egrisinin integrali

B) TG egrisinin ikinci tiirevi

C) TG egrisinin birinci tiirevi

D) DSC egrisi

E) DTA egrisi

Dogru Cevap: C

Agiklama: DTG egrileri TG egrisinin tiirevi alinarak elde edilir ve kiitle
degisim hizim1 gostermektedir.

7) DTG egrisindeki pik sayis1 yaklasik olarak neyi gostermektedir?

A) Numune miktarini

B) Gaz akis hizini

C) Reaksiyon basamak sayisini

D) Atmosfer tipini

E) Cihaz hassasiyetini

Dogru Cevap: C

Agciklama: DTG egrisinde her pik genellikle ayr1 bir reaksiyon veya bozunma
basamagini temsil etmektedir.



8) Gaz akis sisteminin temel amac1 asagidakilerden hangisidir?

A) Numuneyi sogutmak

B) Renk degistirmek

C) Bozunma {iriinlerini uzaklagtirmak

D) Basinci artirmak

E) Yogunlugu artirmak

Dogru Cevap: C

Aciklama: Gaz akis1 ortami kontrol eder ve bozunma sonucu olusan ugucu
triinleri uzaklastirir.

9) Numune agagidaki 6zelliklerden hangisine sahip olmalidir?

A) Biiyiik parcali

B) Homojen ve kiiciik taneli

C) Cok sert

D) Cok biiyiik

E) Rastgele boyutta

Dogru Cevap:

Aciklama: Homojen ve kiigiik parcaciklar daha diizglin 1s1 transferi
saglayarak giivenilir sonug verir.

10) Yavas 1sitmanin en 6nemli avantaji agagidakilerden hangisidir?

A) Daha az veri elde edilmesi

B) Daha net pikler elde edilmesi

C) Daha diisiik enerji tiiketimi

D) Daha kisa deney siiresi

E) Basincin azalmasi

Dogru Cevap: B

Agciklama: Diisiik 1sitma hizlarinda iist liste gelen olaylar ayrilabilir ve pik
¢Oziiniirligi artar.

11) TGA deneylerinde azot atmosferi kullanim amac1 nedir?

A) Numuneyi oksitlemek

B) Reaksiyonu hizlandirmak

C) Inert ortam saglamak

D) Basinci artirmak

E) Numuneyi sogutmak

Dogru Cevap: C

Aciklama: Azot gazi oksidasyonu oOnleyerek gergek termal bozunmanin
incelenmesini saglar.



12) Asagidakilerden hangisi TGA' da kiitle artisina neden olabilir?

A) Nem kaybi

B) Ugucu bilesen kaybi

C) Oksidasyon

D) Siiblimlesme

E) Dehidrasyon

Dogru Cevap: C

Aciklama: Oksidasyon sirasinda numune ortamdan oksijen alabilir ve kiitle

artis1 gozlenebilir.

13) Organik maddelerin inert ortamda bozunmasina ne ad verilmektedir?

A) Hidroliz

B) Kristallesme

C) Piroliz

D) Polimerizasyon

E) Oksidasyon

Dogru Cevap: C

Aciklama: Inert atmosfer altinda yiiksek sicaklikta gerceklesen bozunma
piroliz olarak adlandirilir.

14) DTA asagidakilerden hangisini 6lgmektedir?

A) Yogunluk

B) Basing

C) Numune-referans sicaklik farkini

D) Kiitleyi

E) Viskoziteyi

Dogru Cevap: C

Agciklama: DTA yontemi numune ile referans arasindaki sicaklik farkini (AT)

Olgmektedir.

15) DTA analizinde referans madde nasil olmalidir?

A) Reaktif

B) Ugucu

C) Inert ve kararh

D) Manyetik

E) Kristal yapida

Dogru Cevap: C

Aciklama: Referans madde analiz siiresince reaksiyon gdstermemelidir.



16) Numune ve referans sicakliklar esit oldugunda DTA sinyali ne olur?

A) Maksimum olur

B) Negatif olur

C) Sifir olur

D) Siirekli artar

E) Sonsuz olur

Dogru Cevap: C

Ac¢iklama: Numune ve referans arasinda sicaklik farki olusmadiginda
diferansiyel sinyal sifir olmaktadir.

17) DTA egrilerinde pik yonii neyi gostermektedir?

A) Kiitle degisimini

B) Basinci

C) Endotermik—ekzotermik olaylar

D) Yogunlugu

E) Hacmi

Dogru Cevap: C

Aciklama: DTA pik yonleri sistemin enerji alip vermesine baglidir. Endotermik
ve ekzotermik siirecler farkli yonlerde pik verir.

18) Asagidakilerden hangisi endotermik bir olaya drnektir?

A) Yanma

B) Kristallesme

C) Oksidasyon

D) Erime

E) Polimerizasyon

Dogru Cevap: D

Aciklama: Erime sirasinda sistem cevreden enerji almaktadir. Bu nedenle
endotermik bir olaydir.

19) Asagidakilerden hangisi ekzotermik bir olaya 6rnektir?

A) Siiblimlesme

B) Erime

C) Kaynama

D) Kristallesme

E) Dehidrasyon

Dogru Cevap: D

Aciklama: Kristallesme sirasinda enerji agiga cikmaktadir ve ekzotermik
davranis gézlenmektedir.



20) TG sabit iken DTA’da endotermik pik goriilmesi asagidakilerden
hangisini diislindiirmektedir?

A) Yanma

B) Bozunma

C) Faz gegisi

D) Oksidasyon

E) Rediiksiyon

Dogru Cevap: C

Aciklama: Kiitle degismeden enerji degisimi varsa erime veya faz donligiimil
gibi bir olay gerceklesmis olabilir.

21) DSC asagidakilerden hangisini 6l¢mektedir?

A) Kiitle degisimi

B) Boyutsal degisim

C) Is1 akis1

D) Yogunluk

E) Basing

Dogru Cevap: C

Aciklama: DSC numune ile referans arasindaki enerji veya 1s1 akigi farkim
Olecmektedir.

22) DSC’ nin DTA’ ya gore temel avantaji nedir?

A) Biiyiik numune kullanmasi

B) Nicel enerji 6l¢ebilmesi

C) Atmosfersiz caligmasi

D) Kiitleyi 6l¢mesi

E) Daha az veri liretmesi

Dogru Cevap: B

Aciklama: DSC yalnizca olaymn varligini degil, gergeklesen enerji miktarini
da olgebilmektedir.



23) DSC’ de Tg nasil gézlenmektedir?

A) Keskin pik

B) Kiitle kayb1

C) Baz ¢izgisi kirilmast

D) Basing degisimi

E) Diiz ¢izgi

Dogru Cevap: C

Aciklama: Cam gecis sicakligi genellikle baz cizgisinde basamak veya
kirilma seklinde gortilmektedir.

24) Tg asagidakilerden hangisini ifade etmektedir?

A) Erime sicaklig1

B) Kristallenme sicakligi

C) Cam gecis sicakligt

D) Kaynama sicakligi

E) Bozunma sicaklig1

Dogru Cevap: C

Agciklama: Tg polimerin camsi yapidan kauguksu yapiya gectigi sicaklik
bolgesidir.

25) Kristallesme sicakligi hangi sembolle gosterilmektedir?
A) Tm

B) Tg

C)Tc

D) Td

E) Ts

Dogru Cevap: C

Agiklama: Tc kristallesme sicakligini ifade etmektedir.

26) Erime sicakligi hangi sembolle gosterilmektedir?

A) Tm

B) Tg

C) Tc

D) Td

E) Ts

Dogru Cevap: A

Agiklama: Tm kristalin yapilarin erime sicakligini gostermektedir.



27) Yan kristalin polimerlerde tipik gecis sirasi agsagidakilerden hangisidir?

A) Te-Tm-Tg

B) Tg-Tc—Tm

C) Tm-Tc-Tg

D) Tg—Tm-Tc

E) Tc-Tg-Tm

Dogru Cevap: B

Aciklama: Yar kristalin polimerlerde tipik olarak once Tg, sonra Tc ve
ardindan Tm goriilmektedir.

28) TMA asagidakilerden hangisini lgmektedir?

A) Is1 akist

B) Kiitle kayb1

C) Boyutsal degisim

D) Kimyasal bilesim

E) Elektrik direnci

Dogru Cevap: C

Aciklama: TMA sicakliga bagli boyutsal degisimleri 6lgmektedir.

29) Dogrusal genlesme katsayisi hangi sembolle gosterilmektedir?
A)B

B) A

C)a

D)y

E)o

Dogru Cevap: C

Agciklama: o dogrusal genlesme katsayisini gostermektedir.

30) Asagidaki malzemelerden hangisi en diisiik termal genlesme katsayisina
sahiptir?

A) Polimerler

B) Metaller

C) Seramikler

D) Kauguklar

E) Termoplastikler

Dogru Cevap: C

Aciklama: Seramikler giiclii bag yapilar nedeniyle diisiik termal genlesme
gostermektedir.



31) Polimerlerde zincir hareketlerinin oldukca smirli oldugu bdlge
asagidakilerden hangisidir?

A) Kauguksu bolge

B) Akis bolgesi

C) Kristallenme bolgesi

D) Camsi bolge

E) Erime bdlgesi

Dogru Cevap: D

Aciklama: Camsi1 bolgede polimer zincirlerinin hareketliligi oldukc¢a sinirlidir
ve malzeme sert—kirilgan davranig gostermektedir.

32) Polimerlerde zincir hareketliliginin maksimum oldugu bolge
asagidakilerden hangisidir?

A) Camsi bolge

B) Elastik bolge

C) Akis bolgesi

D) Tg bolgesi

E) Kristal bolge

Dogru Cevap: C

Aciklama: Akis bolgesinde polimer zincirleri maksimum hareket kabiliyetine
ulagmakta ve akis davranis1 gdstermektedir.

33) TMA analizlerinde polimer yumusama davranisinin belirlenmesinde
yaygin kullanilan mod hangisidir?

A) Egilme modu

B) Cekme modu

C) Penetrasyon modu

D) Torsiyon modu

E) Basma modu

Dogru Cevap: C

Agiklama: Penetrasyon modu polimerlerin yumusama sicakliginin
belirlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir.



34) Asagidakilerden hangisi TGA egrilerini etkileyen parametrelerden biri
degildir?

A) Numune miktari

B) Gaz atmosferi

C) Isitma hiz1

D) Gaz akis hizi

E) Numunenin rengi

Dogru Cevap: E

Aciklama: Numunenin rengi TGA sonuglarimi dogrudan etkileyen bir
parametre degildir.

35) Oksijen atmosferi kullanildiginda asagidaki olaylardan hangisi artis
gosterebilir?

A) Inert davranis

B) Oksidasyon

C) Basing diististi

D) Kristal yap1 olusumu

E) Cam gegcisi

Dogru Cevap: B

Aciklama: Oksijenli atmosferler organik maddelerde oksidatif bozunmay1
hizlandirabilmektedir.

36) DTG egrileri 6zellikle hangi ¢alismalar icin 6nemlidir?

A) Akustik analizler

B) Optik ¢aligmalar

C) Kinetik hesaplamalar

D) Renk analizleri

E) Elektriksel analizler

Dogru Cevap: C

Aciklama: DTG egrileri reaksiyon hizin1 gosterdiginden kinetik ¢aligmalarda
onemli bilgiler saglamaktadir.



37) Statik atmosfer kosullarinda bozunmanin gecikmesinin nedeni
asagidakilerden hangisidir?

A) Sicaklik diigmesi

B) Gaz birikmesi

C) Numune azalmasi

D) Basing diismesi

E) Enerji kayb

Dogru Cevap: B

Agiklama: Bozunma sonucu olusan iriinler ortamda birikerek reaksiyonu
yavaslatabilmektedir.

38) Ferromanyetik malzemelerde TGA sinyali olusturabilen gecis
asagidakilerden hangisidir?

A) Erime noktast

B) Cam gegisi

C) Curie gegisi

D) Kristallesme

E) Dehidrasyon

Dogru Cevap: C

Aciklama: Curie sicakliginda malzemenin  manyetik  6zellikleri
degisebilmektedir.

39) TGA’ da "artefakt" terimi neyi ifade etmektedir?

A) Reaksiyon iiriinii

B) Numune bozunmast

C) Olgiimden kaynaklanan yapay etki

D) Entalpi degisimi

E) Kristal yap1

Dogru Cevap: C

Aciklama: Artefaktlar numuneden degil cihaz veya deney kosullarindan
kaynaklanan etkilerdir.



40) Buoyancy etkisi agagidakilerden hangisiyle iligkilidir?

A) Gaz yogunlugu degisimi

B) Kristallesme

C) Oksidasyon

D) Cam gegisi

E) Viskozite

Dogru Cevap: A

Agiklama: Gaz yogunlugunun sicaklikla degismesi goriiniir kiitlede
degisiklik olusturabilmektedir.

41) DSC analizlerinde kiiciik numune kullanilmasimin temel nedeni
asagidakilerden hangisidir?

A) Daha fazla kiitle kayb1 saglamak

B) Termal gecikmeyi azaltmak

C) Basinci artirmak

D) Oksidasyonu artirmak

E) Enerjiyi azaltmak

Dogru Cevap: B

Agiklama: Kii¢iikk numuneler daha homojen 1sinir ve daha dogru sonug verir.

42) DSC egrilerinde pik alam1 hangi 06zelligin hesaplanmasinda
kullanilmaktadir?

A) Basing

B) Yogunluk

C) Entalpi degisimi

D) Viskozite

E) Iletkenlik

Dogru Cevap: C

Agciklama: Pik alan1 enerji degisimine karsilik geldiginden entalpi hesabinda
kullanilmaktadir.

43) Kristallesme olaylar1 DSC egrilerinde genellikle nasil gbzlenmektedir?
A) Endotermik pik

B) Kiitle kayb1

C) Ekzotermik pik

D) Diiz ¢izgi

E) Basing degisimi

Dogru Cevap: C

Aciklama: Kristallesme sirasinda enerji agiga ¢ikmaktadir.



44) Erime olaylar1 termal analizde nasil siniflandirilir?

A) Ekzotermik

B) Endotermik

C) izotermal

D) Katalitik

E) Oksidatif

Dogru Cevap: B

Aciklama: Erime sirasinda sistem ¢evreden enerji almaktadir.

45) CuSOa4-5H20 termal bozunmasinda sistemden uzaklasan temel bilesen
asagidakilerden hangisidir?

A) NHs

B) CO:

C) H:0

D) O:

E) H2

Dogru Cevap: C

Aciklama: Bakir siilfat pentahidrat kademeli olarak kristal suyunu
kaybetmektedir.

46) Cok basamakli bozunmalarin yorumlanmasinda agagidakilerden hangisi
daha avantajlidir?

A) TG

B) DSC

C) DTA

D) DTG

E) TMA

Dogru Cevap: D

Aciklama: DTG pikleri reaksiyon basamaklarini daha net ayirmaktadir.

47) TGA-FTIR sistemlerinin temel kullanim amac1 nedir?

A) Numune rengini belirlemek

B) Kristal yapiy1 incelemek

C) Olusan gaz iiriinlerini tanimlamak

D) Viskozite 6lgmek

E) Elektriksel iletkenlik belirlemek

Dogru Cevap: C

Agiklama: FTIR ile bozunma sirasinda c¢ikan gazlarin yapist analiz
edilebilmektedir.



48) EGA (Evolved Gas Analysis) asagidakilerden hangisini ifade etmektedir?
A) Elektriksel analiz

B) Boyutsal analiz

C) Cikan gaz analizi

D) Basing analizi

E) Manyetik analiz

Dogru Cevap: C

Aciklama: EGA, termal bozunma sirasinda olusan gazlarin analizidir.

49) Yapistiricilarda TGA analizinin temel amact asagidakilerden hangisidir?

A) Renk degisimini incelemek

B) Termal bozunma sicakligini belirlemek

C) Koku analizi yapmak

D) Basinc1 6l¢gmek

E) Yogunlugu belirlemek

Dogru Cevap: B

Aciklama: Yapistiricilarin sicaklik dayanimlart ve bozunma sinirlart TGA ile
belirlenebilmektedir.

50) Termal analiz yontemlerinin birlikte kullanilmasinin temel nedeni nedir?

A) Maliyeti artirmak

B) Numune miktarini artirmak

C) Daha kapsamli karakterizasyon saglamak

D) Basinc1 diisiirmek

E) Kristallesmeyi artirmak

Dogru Cevap: C

Agciklama: TGA, DSC, DTA ve TMA birlikte kullanildiginda malzemenin
davranisi cok daha kapsamli sekilde degerlendirilebilmektedir.



TERIMLER SOZLUGU

Yaslandirma (Ageing) Bir numunenin belirli siire bekletilerek
ozelliklerindeki degisimlerin incelenmesidir. Kontrollii deneylerde yiiksek
sicaklik, UV 15181 veya 6zel kosullar uygulanabilir. Cam gegis bolgesinde entalpik
gevseme goriilebilir.

Amorf Yapir (Amorphous) Diizenli kristal yapiya sahip olmayan
malzemelerdir. Uzun menzilli diizen igermezler. Cam gegisi gdsterirler ancak
belirli bir erime noktalar1 yoktur.

Tavlama (Annealing) Belirli sicaklikta sistemin dengeye ulagmasi igin
bekletilmesidir. Donmus c¢ozeltilerde denge konsantrasyonuna yaklasmak
amaciyla uygulanabilir.

Hacim Modiilii (Bulk Modulus, K) Hidrostatik yiik altinda hacimsel
deformasyona kars1 direnci ifade eder.

Soguk Kristallesme (Cold Crystallisation) Amorf malzemenin cam gegis
sicakligi lizerine 1sitilmasiyla kristallesmesidir.

Kompleks Modiil (Complex Modulus) Viskoelastik davranis gdsteren
malzemelerde elastik ve viskoz bilesenleri birlikte ifade eden modiildiir.

Kompozit Malzeme (Composite) Birden fazla malzemenin birlesmesiyle
olusan, iistiin 6zellikler sergileyen miithendislik malzemeleridir.

Siiriinme (Creep) Sabit yiik altinda zamanla olusan siirekli deformasyondur.

Curie Noktasi (Curie Point) Bir malzemenin ferromanyetik 6zelligini
kaybettigi sicakliktir.

Soniimleme Faktorii (Damping Factor) Malzemenin enerji soniimleme
kapasitesini gosterir (tand).

Devitrifikasyon (Devitrification) Cam yapinin kristallegsmesidir.

Elastik Davrams (Elastic Behaviour) Yiik kaldirildiginda malzemenin eski
sekline dondiigli davranistir,

Elastomerler (Elastomers) Oda sicakliginda kauguksu davranig gosteren

polimerlerdir.



Entalpik Gevseme (Enthalpic Relaxation) Cam gecis bolgesinde amorf
malzemelerin denge enerji seviyesine yaklagsmasidir.

Serbest Hacim (Free Volume) Polimer zincirlerinin diizensiz yerlesiminden
kaynaklanan bos hacimdir.

Cam (Glass) Kristal yapiya sahip olmayan rijit amorf malzemedir.

Cam Gegis Sicakhigr (Glass Transition Temperature, Tg) Malzemenin
camsi yapidan kaucuksu yaprya gectigi sicakliktir.

Is1 Akis1 (Heat Flow) DSC cihazlarinda 6lgiilen, numuneye giren veya ¢ikan
enerji akisidir.

Dogrusal Deformasyon (Linear Deformation) Numuneye dogrusal kuvvet
uygulanmasiyla olusan deformasyondur.

Modiil (Modulus) Gerilmenin birim sekil degisimine oranidir.

Poisson Orami (Poisson's Ratio) Enine deformasyonun boyuna
deformasyona oranidir.

Polimerler (Polymers) Uzun zincirli molekiillerden olusan, amorf veya
kristalin davranig gosterebilen yapilardir.

Gevseme Siiresi (Relaxation Time) Molekiiler hareketin karakteristik
zamanidir.

Kauguklar (Rubbers) Diisiik modiillii, yiiksek elastik deformasyon
gosterebilen malzemelerdir.

Yar1 Kristalin Yapi (Semi-crystalline) Hem kristalin hem amorf bolgeler
igeren polimer yapisidir.

Kayma Modiilii (Shear Modulus, G) Kayma gerilmesine kars1 direnci ifade
eder.

Sertlik (Stiffness) Kuvvete karsi gosterilen direngtir.

Depolama Modiilii (Storage Modulus, E') Viskoelastik malzemenin elastik
enerji depolama kapasitesidir.

Gerilim Gevsemesi (Stress Relaxation) Sabit deformasyonda gerilmenin

zamanla azalmasidir.



Termal Ge¢mis (Thermal History) Numunenin analiz 6ncesi maruz kaldig:
sicaklik gegmisidir.

Termoplastik (Thermoplastic) Isitildiginda yumusayan ve tekrar
sekillendirilebilen polimerlerdir.

Termoset (Thermoset) Capraz bagli yapt nedeniyle tekrar
sekillendirilemeyen polimerlerdir.

Viskoelastik Davrams (Viscoelastic Behaviour) Hem eclastik hem viskoz
ozelliklerin birlikte gozlendigi davranistir.

Young Modiilii (Young's Modulus, E) Malzemenin ¢cekme veya basma

yiikiine kars1 rijitligini ifade eder.
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