MALZEME KARAKTERİZASYONU DERSİ
DTA/TGA UYGULAMA NOTLARI
1-DTA-TGA analiz tekniği kullanım amaçları:
DTA (Diferansiyel Termal Analiz): Malzemede sıcaklığa bağlı olarak meydana gelen reaksiyonları tespit etmek için kullanılan bir analiz tekniğidir. Endotermik ve ekzotermik reaksiyonların başlangıç ve bitiş sıcaklıkları, reaksiyonların gerçekleştiği maksimum sıcaklıklar, söz konusu reaksiyonların entalpisi hesaplanabilmektedir.

TGA (Termo-Gravimetrik Analiz): Malzemede sıcaklığa bağlı olarak meydana gelen ağırlık değişimlerini tespit etmek için kullanılan bir analiz tekniğidir. Malzemede ağırlık değişiminin başlangıç ve bitiş sıcaklıkları, söz konusu sıcaklıklardaki malzemenin ağırlığı, % ağırlık değişimleri hesaplanabilmektedir. 

2-DTA-TGA cihazı çalışma prensibi :
Cihazın maksimum çalışma sıcaklığına (1500 oC) kadar sıcaklık ile birlikte hiçbir değişim göstermeyen bir referans malzemesinin (α-Alümina) analiz edilecek numune ile birlikte aynı sistem içerisinde ısıtılmak suretiyle analiz-referans malzemeleri arasındaki ısı farklarını baz alarak ölçüm yapan bir analiz tekniğidir. 
TGA analiz tekniğinde ise numunelerin bir terazi düzeneği üzerinde yer alması ile sıcaklık ve ağırlığın sürekli ölçülmesi suretiyle analiz gerçekleştirilmektedir. 

3- DTA-TGA cihaz düzeneği:
DTA/TG fırın ünitesi ( fırın, terazi, panlar)

Ortam atmosferi (reaksiyon ve taşıyıcı gaz tüpleri)

Manometre ve flowmetre

Data toplayıcı ara yüzeyi

PC (software)

4- DTA-TGA cihazının çalışma sitemi: 

Cihaz çalışır konuma getirildikten sonra çalışma sıcaklığına ve analiz numunesinin cinsine göre pan tercihi yapılır (düşük sıcaklık uygulamalarında alüminyum pan, yüksek sıcaklık uygulamalarında alümina ve platin pan, seramik malzemeler için alümina, metalik malzemeler için alüminyum ve platin pan şeklinde). Referans ve boş pan yerleştirildikten sonra dara alınır ve analiz edilecek numune yerleştirilir (10-30 mg). 
Reaksiyonlar neticesinde yanma ürünlerini sistem dışına almak için taşıyıcı gaz (azot) sürekli kullanılır ve arzu edildiği durumlarda reaksiyon gazları (oksijen, azot, argon..vb) kullanılabilir. Tüpler üzerindeki manometreden basınç ayarı ve flowmetreden debi (dk/ml) ayarları yapılır. Software üzerinden gerekli proses parametreleri (ısıtma hızı, max. çalışma sıcaklığı, bekletme süresi, fırın atmosferi) ayarlanarak analiz başlatılır. DTA/TG fırın ünitesinden proses süresinde meydana gelen değişimler data toplayıcı arayüzey vasıtasıyla sinyaller olarak software gönderilir ve burada DTA/TG eğrisi elde edilir.  
5- DTA-TGA analizi için numune hazırlama: 
DTA-TGA analizi ile Katı malzemelerin sıcaklığa bağlı olarak davranışları incelenebilmektedir. Bu amaçlar, katı halde partikül (toz) veya kütlesel (bulk) numuneler için analiz yapılabilir. Toz numune ile çalışılacaksa numunenin 100 mikron altı tane boyutuna öğütülmüş olması ve tanelerin üniform olması tercih edilir. Öğütücü sistem, elekler ve havan yardımıyla arzu edilen tane boyutunda hammadde hazırlanabilir.

Bulk numune kullanımı durumunda kullanılan pan içerisine yerleştirilebilecek büyüklükte bulk numune tercih edilir (~2 mm çapında). 

İçerisinde uçucu, kaynama ve köpürme riski oluşturabilecek bileşenlerin olduğu bilinen malzemelerde fırın sistemine zarar vermemesi için kalıplama tekniği ile pan yüzeyi izole edilir. 
6-Uygulama:

Uygulamaya katılan her grup 1 adet numune ile çalışmıştır. Bu numunenin analiz sonuçları grafik ve ham data olarak değerlendirmeleri için öğrencilere verilmiştir. 

