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Mikrobiyal Yakıt Hücresi Anotunda Kullanılmak Üzere 

İndirgenmiş Grafen Oksit Kaplı ve Molibden Yüklü Nikel Köpük 

Elektrot Sentezi 

Synthesis Of Reduced Graphene Oxide Coated And Molybdenum 

Deposited Nickel Foam Electrode In Order To Be Used At The Anode 

Of The Microbial Fuel Cell 

Önemli noktalar (Highlights) 

❖ Hidrotermal yöntem ile indirgenmiş grafen oksit ve molibdenin nikel köpük üzerine kaplanması / Coating of 

nickel foam by reduced graphene oxide and molybdenum by hydrothermal method 

❖ Hidrojen ile ısıl işlem ve etilen glikol ile indirgemenin senteze etkisinin incelenmesi / Investigation of the 

effects of heat treatment with hydrogen and reduction with ethylene glycol 

Grafik Özet (Graphical Abstract) 

Mikrobiyal yakıt hücresi anotunda kullanılabilir üç boyutlu, gözenekli, rGO ve Mo yüklü nikel köpük kompozit 

elektrotun sentezi için en uygun koşullar belirlenmiştir. (Optimum conditions were determined for the synthesis of 

three dimensional, rGO and Mo deposited nickel foam electrode in order to be used in microbial fuel cells). 

 
Şekil. Kompozit elektrot hazırlanış aşamaları /Figure. Preparation steps of the composite electrode 

Amaç (Aim) 

İndirgenmiş GO kaplı nikel köpük üzerine en uygun Mo yükleme yönteminin belirlenmesi amaçlanmıştır / It was aimed 

to determine an opmimum synthesis route for the deposition of Mo on rGO coated nickel foam. 

Tasarım ve Yöntem (Design & Methodology) 

Nikel köpük üzerine rGO ve Mo yüklemesinde hidrojen ile ısıl işlemin ve indirgen olarak etilen glikol kullanımının 

etkileri araştırılmıştır. / The effect of heat treatment under hydrogen and use of ethylene glycol as reducing agent on 

the deposition of rGO and Mo were investigated. 

Özgünlük (Originality) 

Üç boyutlu ve gözenekli yapıya sahip, rGO ve kütlece %84,39 Mo yüklü nikel köpük kompozit elektrot üretilmiştir. / 

A 3D and porous composite electrode consisting of nickel foam coated with rGO and Mo %84.39 by mass. 

Bulgular (Findings) 

Yüklemede indirgeyici olarak EG kullanımının daha homojen bir yüzey ve daha yüksek yükleme miktarı sağladığı 

görülmüştür. / It was observed that using ethylene glycol as reducing agent led to a more uniform surface and 

higher deposition of molybdenum. 

Sonuç (Conclusion)  

Sentez için en uygun yolun hidrojen ile ısıl işlem içermeyen ve indirgen olarak etilen glikol kullanılan hidrotermal 

sentez olduğu görülmüştür. / The best route for synthesis was the hydrothermal process without heat treatment with 

hydrogen and involving the use of ethylene glycol. 

Etik Standartların Beyanı (Declaration of Ethical Standards) 

Bu makalenin yazar(lar)ı çalışmalarında kullandıkları materyal ve yöntemlerin etik kurul izni ve/veya yasal-özel bir 

izin gerektirmediğini beyan ederler. / The author(s) of this article declare that the materials and methods used in this 

study do not require ethical committee permission and/or legal-special permission. 
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 ÖZ 

Mikrobiyal yakıt hücreleri (MYH), organik bileşiklerin bağları arasında bulunan kimyasal enerjiyi, aneorobik ortamda 

mikroorganizmaların katalitik reaksiyonları ile elektrik enerjisine dönüştürebilen kimyasal reaktörlerdir. Atık su arıtım 

sistemlerinin mevcut maliyetlerini azaltmak ve biyolojik parçalanabilir organik maddeler yönünden büyük bir enerji potansiyeli 

bulunan kentsel atıksuların hem değerlendirilmesi hem de çevreye olan kirletici etkilerinin azaltılması için bu sistemlerin 

geliştirilmesi önem arz etmektedir.  MYH hücrelerinde anot elektrotu olarak kullanılan malzemenin yapısı, mikroorganizmaların 

anoda tutunmasını, substratın oksidasyonunu ve elektron transferini doğrudan etkilemektedir. Bu çalışmada MYH’de kullanılmak 

üzere üç boyutlu, makrogözenekli yapıda bulunan nikel köpük (NK), mikroorganizmaların yüzeyde tutunarak iyi bir elektriksel 

bağlantı sağlaması için indirgenmiş grafen oksit (rGO) ile kaplanmış ve elektron üretebilen bakteri türlerinin yüzeyde tutunmasını 

artırmak için en uygun molibden (Mo) yükleme yöntemi belirlenmeye çalışılmıştır. Ayrıca Mo yüklemelerinde, yükleme öncesi 

H2 gazı ile ısıl işlemin ve hidrotermal yöntemde indirgen olarak etilen glikol (EG) kullanımının etkileri araştırılmıştır. Çalışma 

sonucunda başlangıç çözeltisine EG eklemenin Mo yüklemesini artırdığı, H2 gazı geçirilmesinin ise yüzey morfolojisini bozduğu 

gözlemlenmiştir. Yapılan çalışma sonrası SEM görüntüleri ve EDS analizleri incelendiğinde en homojen yüzey morfolojisinin ve 

en yüksek verimin kütlece %84,39 oranında Mo içeren NK/rGO/Mo-E numunesinde olduğu gözlenmiştir. 

Anahtar Kelimeler: Mikrobiyal yakıt hücresi, Anot elektrot, İndirgenmiş grafen oksit, Molibden 

Synthesis of Reduced Graphene Oxide Coated and 

Molybdenum Deposited Nickel Foam Electrode in 

Order to be Used at the Anode of the Microbial Fuel 

Cell 
ABSTRACT 

Microbial fuel cells (MFCs) are chemical reactors that can convert the chemical energy stored in the bonds of organic compounds 

into electrical energy through catalytic reactions of microorganisms in an anaerobic environment. It is important to develop these 

systems to reduce the current costs of wastewater treatment systems and to evaluate urban wastewater, having a great energy 

potential in terms of biodegradable organic substances, while reducing its polluting effects on the environment. The structure of 

the material used as anode electrode in MFC cells directly affects the adhesion of microorganisms to the anode, oxidation of the 

substrate and electron transfer. In order to be used in MFC, nickel foam (NF) with a three-dimensional and macroporous structure 

was coated with reduced graphene oxide (rGO) to ensure a good electrical connection by attachment of microorganisms to the 

surface and the most suitable molybdenum (Mo) loading method was determined to increase the adhesion of electron-producing 

bacterial species to the surface. Also, the effects of heat treatment with H2 gas before loading and using ethylene glycol (EG) as 

reducing agent in the hydrothermal deposition were investigated in Mo loadings. As a result of the study, it was observed that 

adding EG to the starting solution increased Mo loading, while passing H2 gas disrupted the surface morphology. When the SEM 

images and EDS analyzes were examined after the study, it was observed that the most homogeneous surface morphology and the 

highest efficiency were in the NK/rGO/Mo-E sample, which contained 84.39% Mo by mass. 

Keywords: Microbial fuel cell, Anode electrode, Reduced graphene oxide, Molybdenum 

  

1. GİRİŞ (INTRODUCTION) 

Dünyadaki ekonomik ve teknolojik gelişmelere bağlı 

olarak enerji ihtiyacı günden güne artmakla birlikte 

günümüzde bu enerji ihtiyacı fosil yakıtlardan ve 

yenilenebilir enerji kaynaklarından karşılanmaktadır 

[1,2]. Ancak fosil yakıtlardan bu ihtiyaç karşılanırken 

çevreye zarar verilmektedir. Bu zararlar hava kirliliği, 
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küresel ısınma, iklim değişikliği, asit yağmurları, 

atmosferdeki oksijen oranının azalması, karbondioksit 

oranın artması, sera gazlarının oluşması vb. olarak 

sıralanabilir [3]. Bu yüzden daha çevreci olan hidrolik, 

rüzgâr, jeotermal, güneş, biyokütle vb. [1] yenilenebilir 

enerji kaynaklarının kullanımının artırılması 

gerekmektedir.  

Mikrobiyal Yakıt Hücreleri (MYH) yenilenebilir enerji 

kazanımı için ümit vaat eden, gelişmekte olan bir 

teknolojidir. Bu sistemlerde, sulu ortamdaki çoğunlukla 

organik maddenin mikroorganizmalar tarafından 

yükseltgenerek parçalanması sonucu açığa çıkan 

elektronların elektrik enerjisine dönüştürülmesi sağlanır. 

İhtiyaç duyulan enerji kaynağı kentsel, tarımsal ve 

endüstriyel atıksulardan temin edilebildiğinden, MYH 

sistemleri düşük maliyetli ve sürdürülebilir bir yöntem 

olarak görülmektedir. MYH sistemlerinin kendine has en 

önemli avantajlarından biri de, elektrik enerjisi 

üretilirken eş zamanlı olarak atık su arıtımının da 

yapılabilmesidir [4,5]. Böylelikle atık suların çevre 

üzerindeki etkileri azaltılabilmektedir [6]. MYH üzerine 

son 10 yılda büyük gelişmeler sağlansa da günümüzde 

henüz geniş kullanım alanları bulamamışlardır [2]. Bu 

yüzden bu sistemlerin geliştirilerek topluma yararlı bir 

teknoloji haline dönüştürülmesi önem arz etmektedir.  

Tipik bir MYH sistemi, organik substratın 

yükseltgenerek parçalandığı bir anot bölmesi, oksijenli 

ortamda indirgenme reaksiyonunun gerçekleştiği bir 

katot bölmesi ve bu bölmeleri birbirinden ayıran 

membrandan oluşmaktadır [7]. Sistem tasarımı üzerine 

yapılan çalışmalarda anot ve katotta gerçekleşen 

proseslerin etkinliğinin iyileştirilmesine çalışılmaktadır 

[8–10]. Son yıllarda hücre tasarımı üzerine yapılan 

çalışmalar ile hacmi 1,5 μL’den birkaç litreye kadar 

değişen birçok farklı konfigürasyon geliştirilmiştir [11]. 

Bunlara tek bölmeli [12–15], çift bölmeli [10,16,17], seri 

bağlı (yığın) [11,18], yukarı akışlı [19–22], tübüler [23–

26] ve sediment [27–30] tasarımları örnek gösterilebilir. 

Hücre performansı çoğunlukla anot hücresindeki 

mikrobiyolojik aktiviteye, mikroorganizmaların ürettiği 

elektronları anot yüzeyine etkin bir şekilde 

iletebilmesine, elektrot iletkenliğine, katottaki 

indirgenme hızına ve elektrolit içerisinde anottan katoda 

katyon taşınım hızına bağlıdır. Mikroorganizmaların 

çoğalması için gerekli şartları sağlayan ve katota kıyasla 

daha yavaş gerçekleşen biyoelektrokimyasal süreçlere 

evsahipliği yapan anot bölmesinin özellikleri, hücre 

performansı için kuşkusuz en önemli etkendir. Özellikle 

anot elektrot malzemesinin türü ve morfolojisi, 

mikroorganizmaların çoğalmasını, anoda tutunmasını, 

substratın parçalanmasını ve elektron transferini 

doğrudan etkilemektedir. Genel olarak, MYH’de 

kullanılacak anot malzemesinin yüksek yüzey alanı, 

yüksek elektrik iletkenliği, düşük iç direnç, korozyona 

dayanıklılık, uygun mekanik mukavemet, uygun 

poroziteye sahip olmaları ve mikroorganizmaların 

materyale tutunarak iyi bir elektriksel bağlantı sağlaması 

için biyo-uyumlu olmaları gerekmektedir [31]. 

Anot elektrotu olarak metal, karbon veya kompozit 

yapıda birçok malzeme denenmiştir. Metaller yüksek 

elektrik iletkenliği ve mekanik dayanım gibi avantajlara 

sahiptir [32]. Diğer yandan, korozyona maruz 

kalabilmeleri ve birçok metalin biyo-uyumlu olmayan 

özellikler sergilemesi önde gelen dezavantajlarındandır. 

Bunlara ilaveten, metal yüzeylerin düzlemsel ve 

pürüzsüz yapıda olması, yeterli yüzey alanına sahip 

olmamaları ve uygun gözenekli yapıya sahip olmamaları 

mikroorganizmaların yüzeye tutunmasını, yüzeyde 

gelişmelerini ve üretilen elektronların anot elektrota 

aktarılmasını güçleştirmektedir [33]. Anotta düzlemsel 

bir materyal kullanıldığında elektronların az kısmının, 

mikroorganizmaların gözenek içerisinde 

yerleşebilmesine olanak sağlayan üç boyutlu 

makrogözenekli materyallerde ise üretilen elektronların 

büyük çoğunluğunun anota aktarılabildiği kaydedilmiştir 

[34]. Metallerin ızgara ve köpük gibi üç boyutlu 

geometrilerde kullanılarak mikroorganizma ile 

etkileşiminin artırılması mümkündür. Platin, altın ve 

titanyum gibi metaller, kimyasal kararlılığa sahip ve 

nispeten biyo-uyumlu malzemeler olmalarına rağmen 

pahalı olmaları nedeniyle büyük ölçekli sistemler için 

uygun değildir. Bu nedenle, nikel, alüminyum ve çelik 

gibi düşük maliyetli alternatif metal ya da metal 

alaşımlarının geliştirilmesi önemlidir.  

Biyo-uyumlu özellikleri ve kimyasal kararlılığı 

nedeniyle karbon bazlı malzemeler de anotta en sık 

çalışılan malzeme gruplarından biridir. Anotta kullanılan 

karbon bazlı malzemeler arasında karbon elyaf, karbon 

fırça, karbon keçe, karbon bezi, karbon kağıdı, karbon 

çubuk ve grafit sayılabilir [35-37]. Karbon elyaf, üç 

boyutlu yapısı ve geniş yüzey alanı nedeniyle diğer 

karbon bazlı malzemelere göre nispeten daha ümit verici 

sonuçlar sergilemiştir. Karbon nanotüp ve grafen ve 

grafen oksit gibi nanoyapılar, sıradışı iletkenlikleri ve 

mekanik dayanımları nedeniyle ayrıca ümit vaat 

etmektedir [38]. Özellikle grafen, yüksek yüzey alanı 

(2630m2g−1) ve biyo-uyumluluğu nedeniyle MYH’lerde 

sıklıkla tercih edilmeye başlanmıştır [39,40]. Saf 

grafenin büyük miktarlarda eldesi maliyetli olduğundan, 

benzer özelliklerdeki indirgenmiş grafen oksit (rGO) 

kullanılarak da elektrot yüzeyine bakteriyel tutunumun 

arttığı kaydedilmiştir [41]. Grafen türevlerinin, yüksek 

maliyetlerinin yanında bir diğer dezavantajı, tek başına 

yığın olarak kullanılmaları halinde nanogözenekli 

yapılarından dolayı yalnızca yüzeylerinin bakteriyel 

etkileşime açık olmasıdır. Bu sorun, grafenin üç boyutlu 

makrogözenekli yapıların yüzeyine kaplanarak 

kullanılmaları ile çözülebilir.  

Metal ve karbon bazlı malzemelerin dezavantajları 

kompozit yapılar kullanılarak ortadan kaldırılabilir. Bu 

şekilde, metallerin mekanik dayanımları ve üç boyutlu 

makrogözenekli yapıları ile grafen türevlerinin biyo-

uyumluluk avantajlarını birleştirmek mümkündür. Nikel 

köpük, düzenli makrogözenekliliği ve düşük maliyeti 

nedeniyle kompozit yapı taşıyıcısı olarak araştırılmıştır. 

Karbon bazlı malzemeler ile kaplanarak nikele biyo-

uyumluluk ve yüksek yüzey alanı sağlanarak bakteriyel 
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tutunum artırılabilmektedir. Yapılan çalışmalarda grafen, 

grafen oksit ve indirgenmiş grafen ile kaplı nikel köpük 

oldukça üstün özellikler sergilemiştir [42-44]. Ayrıca, 

farklı bileşenler katkılanarak kompozit elektrotun 

özelliklerinin daha da geliştirilmesinin önü açıktır. 

Toksik olmamaları şartıyla, geçiş metal ve metal 

oksitlerinin anodik reaksiyonların hızını artırabildiği 

bilinmektedir [45-47]. Molibden ve oksitleri, çevre dostu 

olmaları ve düşük elektriksel dirençleri nedeniyle MYH 

elektrotlarının modifikasyonu için ümit vaat etmektedir 

[48]. Bu çalışmada nikel köpük (NK), indirgenmiş grafen 

oksit (rGO) ve molibden (Mo) ile kompozit bir MYH 

anotunun sentezi ele alınmıştır. İndirgenmiş grafen oksit 

sentezi için Hummers tekniğinden yararlanılmıştır. Nikel 

köpük üzerine rGO ve Mo yüklemesi hidrotermal 

yöntemlerle gerçekleştirilmiştir. Grafen oksit yüklemesi 

sonrası hidrojen ile indirgeme işleminin ve Mo 

yüklemesi sırasında indirgeyici olarak etilen glikol (EG) 

kullanımının yükleme başarısına etkileri incelenmiştir. 

Çalışma neticesinde yeni bir anot elektrotu geliştirilmiş 

ve en uygun sentez yolu belirlenmiştir. 

 

2. DENEYSEL YÖNTEM (EXPERIMENTAL) 

Mikrobiyal yakıt hücresi anotunda kullanılabilir 

kompozit anotun hazırlanışı için önce Hummers yöntemi 

ile indirgenmiş grafen oksit (rGO) sentezlenmiş, 

sonrasında sentezlenen grafen oksitin nikel köpük (NK) 

üzerine hidrotermal yöntem ile kaplanması sağlanmıştır. 

Son olarak rGO kaplı NK üzerine yüzeyde elektroaktif 

türlerin tutunmasını artırmak için yine hidrotermal 

yöntem ile molibden (Mo) yüklemesi yapılmıştır. 

Çalışma kapsamında, NK üzerine rGO kaplama ve Mo 

yüklemesi için en uygun yöntemin belirlenmesi amacıyla 

hidrotermal sentezde hidrojen ve etilen glikol ile 

indirgemenin etkilerini gözlemlemek adına farklı 

örnekler sentezlenmiştir (Şekil 1). 

 

Şekil 1. rGO ve Mo yüklenmiş NK kompozit elektrot hazırlanış aşamaları (Preparation steps of rGO and Mo coated NF 

composite electrode) 

 

2.1. İndirgenmiş Grafen Oksit (rGO) Sentezi 

(Synthesis of Reduced Graphene Oxide (rGO)) 

İndirgenmiş grafen oksit (rGO), kimyasal yöntemlerden 

biri olan Hummers yöntemi [49] kullanılarak grafitten 

elde edilmiştir. Bu yöntemde grafit tabakaları 

oksitlendirilerek, oksit türevleri sayesinde tabakalar arası 

açılmakta ve açılan bu tabakalar sonikasyon işlemiyle 

birbirinden ayrılarak grafen oksit tabakaları elde 

edilmektedir [50]. rGO eldesi için, grafit tozu, sodyum 

nitrat (NaNO3, %99) ve sülfürik asit (H2SO4, %98) ile 

buz banyosunda karıştırılmış sonrasında güçlü bir 

yükseltgen olan potasyum permanganat (KMnO4, %99) 

ilave edilerek 35 °C’de 3 saat karıştırılmıştır. Sonraki 

aşamada karışıma deiyonize su eklenmiş ve son aşamada 

karışıma hidrojen peroksit (H2O2, %30) ilave edilmiştir. 

Bu işlem sonrasında siyah grafit süspansiyonu, parlak 

sarı grafit oksit karışımına dönüşmüştür.  Karışım 

deiyonize su ile yıkanmış ve filtreden geçirilerek katı 

rGO elde edilmiştir. Elde edilen rGO deiyonize su içinde 

süspanse edilerek, 1 mg/mL derişiminde rGO çözeltisi 

elde edilmiştir. Son aşamada istiflenmiş grafit oksit 

tabakalarının tek tabakalı veya çok tabakalı GO 

tabakalarına ayrılması için 3-4 saat kuvvetli sonikasyona 

tabi tutularak rGO çözeltisi hazırlanmıştır. 

2.2. Nikel Köpük Üzerinde İndirgenmiş Grafen 

Oksitin (rGO) Kaplanması (Coating of Nickel Foam by 

Reduced Graphene Oxide (rGO)) 

Çalışmada 1x1 cm ebatında, kare şeklinde 6 adet nikel 

köpük (NK) numunesi hazırlanmıştır.   Nikel köpükler 

üzerindeki oksit tabakasının uzaklaştırılması için bir dizi 

ön işlemden geçirilmiştir. Bu kapsamda, önce NK’ler 10 

dakika boyunca, 6 M HCI içinde bekletilmiş, daha sonra 

15 dakika etanol (%99) ve deiyonize su ile ultrasonik 

olarak yıkanmıştır. İşlenmiş NK 100 °C'de 24 saat etüvde 

kurutularak hazır hale getirilmiştir. NK üzerine rGO 

biriktirilmesi hidrotermal sentez yöntemi ile 

gerçekleştirilmiştir. Bu amaçla, önceki aşamada 
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hazırlanmış rGO süspansiyonu teflon kaplı otoklava 

hacminin %80’lik kısmını dolduracak ölçüde 

doldurulmuş ve içerisine kaplanacak işlenmiş NK 

numuneleri konulmuştur. Otoklav 120 °C'de 5 saat 

ısıtmaya tabi tutulmuş ve sonrasında oda sıcaklığında 

soğutularak NK üzerine rGO biriktirilmesi sağlanmıştır. 

Bu aşamanın ardından nikel köpüğün siyah renge 

dönüştüğü gözlemlenmiştir. Son olarak NK deiyonize su 

ile yıkanarak 80 °C'de 24 saat boyunca etüvde 

kurutulmuş ve indirgenmiş grafen oksit kaplı nikel köpük 

(NK/rGO) elde edilmiştir. Hazırlanan numunelerden biri 

analiz için ayrılmış ve diğerleri molibden yüklemesinde 

kullanılmıştır.  

2.3. İndirgenmiş Grafen Oksit Kaplı Nikel Köpük 

(NK/rGO) Üzerine Molibden Yüklenmesi (Deposition 

of Molybdenum on Reduced Graphene Oxide Coated 

Nickel Foam (NF/rGO)) 

Önceki aşamada hazırlanan NK/rGO numunelerinin 

üzerine hidrotermal yöntemle farklı işlemler uygulanarak 

molibden (Mo) yüklemesi çalışılmıştır. Mo yükleme 

işleminde numuneler önce teflon kaplı otoklav içerisine 

alınmıştır. Otoklava, hacminin %80 lik kısmını 

dolduracak kadar ve başlangıç miktarları sabit tutulacak 

şekilde amonyum molibdat tetra hidrat 

((NH4)6Mo7O24•4H2O, %99) çözeltisi eklenmiştir. 

Otoklav 180 °C'de 48 saat etüvde bekletilmiş ve 

sonrasında oda sıcaklığına soğutularak Mo yüklenmiştir. 

Numuneler deiyonize su ve mutlak etil alkol ile tekrar 

yıkandıktan sonra 80 °C'de etüvde 10 saat kurutularak 

NK/rGO/Mo numunesi elde edilmiştir. Aynı işlem, 

molibden tuzu çözeltisine etilen glikol (EG) eklenerek 

tekrarlanmış ve NK/rGO/Mo-E numunesi elde edilmiştir. 

Hidrojen gazının etkisini gözlemlemek üzere, NK/rGO 

üzerinden yatay fırında 400 °C'de H2 gazı geçirilmiş ve 

NK/rGO-H örneği elde edilmiştir. Bu örnek üzerine Mo 

yüklemesi, hidrojen içermeyen örnek için uygulanan 

hidrotermal yöntem ile benzer şekilde, etilen glikol 

içeren ve içermeyen iki yolla yapılmış ve elde edilen 

numuneler sırasıyla NK/rGO-H/Mo ve NK/rGO-H/Mo-

E olarak adlandırılmıştır. Son aşamada sentezlenen Mo 

yüklü elektrotlar (NK/rGO/Mo, NK/rGO/Mo-E, 

NK/rGO-H/Mo ve NK/rGO-H/Mo-E) üzerinden 

safsızlıkları gidermek ve kapanması muhtemel 

gözenekleri açmak için yatay fırında 500 °C'de 2 saat 

boyunca Argon gazı geçirilmiştir. 

2.4. Elektrotların Karakterizasyonu (Characterization 

of Electrodes) 

Elektrotların karakterizasyonu için taramalı elektron 

mikroskobu (SEM) ve cihazla tümleşik olarak çalışan 

enerji saçılımlı X-ışın analizinden (EDS) 

yararlanılmıştır. Analizler QUANTA 400F Field 

Emission SEM model cihaz ile yapılmıştır. SEM analizi 

ile çalışmada hazırlanan kompozit elektrotların mikro 

boyutta görüntüleme işlemleri yapılmış ve elektrotların 

morfolojisi ve dokusuna bakılarak nikel köpüğün grafen 

ile kaplanma durumu ve yüzeyde Mo nanoparçacıkların 

yüklenme durumları incelenmiştir. Ayrıca cihaza 

tümleşik olarak çalışmakta olan EDS dedektörü 

sayesinde örnekte bulunan elementlerin bollukları tespit 

edilerek sentezde uygulanan işlemlerin etkileri 

irdelenmiştir.   

 

3. BULGULAR VE TARTIŞMA (RESULTS AND 

DISCUSSION) 

Sentezlenen numunelerin morfolojik yapılarının 

incelenmesi için rGO kaplanması ve Mo yüklenmesi 

sonrası karakterizasyon işlemleri için SEM görüntüleri 

(Şekil 2-4) ve EDS analizleri (Tablo 1) yapılmıştır. 

 

   
                     NK                          NK/rGO  NK/rGO-H          

    
                 NK/rGO/Mo   NK/rGO/Mo-E          NK/rGO-H/Mo        NK/rGO-H/Mo-E 
Şekil 2. Sentezlenen Kompozit Elektrotların SEM Görüntüleri (100 μm) (SEM Images of the Synthesized Composite Electrodes 

(100 μm)) 
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         NK            NK/rGO            NK/rGO-H 

 
  NK/rGO/Mo           NK/rGO/Mo-E          NK/rGO-H/Mo         NK/rGO-H/Mo-E 

Şekil 3. Sentezlenen Numunelerin SEM Görüntüleri (300 μm) (SEM Images of the Synthesized Composite Electrodes (300 μm)) 

 

    
                                 NK                          NK/rGO                            NK/rGO-H            

    
                  NK/rGO/Mo              NK/rGO/Mo-E          NK/rGO-H/Mo        NK/rGO-H/Mo-E 

Şekil 4. Sentezlenen Numunelerin SEM Görüntüleri (1 mm) (SEM Images of the Synthesized Composite Electrodes (1 mm)) 

 

Hazırlanan elektrotların 100 μm, 300 μm ve 1 mm’de 

çekilen SEM görüntüleri Şekil 2-4’de görülmektedir. 

NK/rGO ve NK/rGO-H numunelerine ait görüntülerde 

NK yüzeyinin rGO ile başarılı bir şekilde kaplandığı 

görülmektedir. Ayrıca NK/rGO/Mo, NK/rGO/Mo-E, 

NK/rGO-H/Mo ve NK/rGO-H/Mo-E numunelerinin 

görüntüleri yüzeyde yoğun Mo yüklemesini 

göstermektedir. Grafen oksit kaplı nikel köpük üzerine 

birçok metal iyonu, indirgeyici ajana gerek olmadan, 

nikel tarafından yerdeğiştirme reaksiyonu yoluyla 

indirgenebilmektedir [51]. Diğer yandan, etilen glikol 

gibi bir indirgeyici ajan kullanıldığında molibdenin 

grafen oksit üzerine yüklenmesi doğrudan kimyasal 

indirgeme yoluyla gerçekleşmektedir. Sentezlenen 

molibden yüklü numuneler içerisinde, NK/rGO/Mo-E 

elektrotunun yüzey yapısının görece daha homojen 

yapıda ve daha fazla yüzey alanına sahip olduğu 

görülmektedir. Diğer görüntülerden de yüklemede 

indirgeyici olarak EG kullanımının daha homojen, 

yüksek yüzey alanlı ve gözenekli bir yüzey sağladığı ve 

bunun MYH anotunda mikroorganizmaların 

tutunabilecekleri yüzeyi artırması nedeniyle avantaj 

yarattığı söylenebilir. Bonet ve ekibi tarafından da, EG 

ile indirgemenin küçük boyutlu ve homojen dağılımlı Co, 

Ni, ve Cu gibi metal nanopartiküllerin üretiminde başarılı 

olduğu kaydedilmiştir [52]. Ayrıca, EG’nin Mo yükleme 

miktarına daha fazla katkı sağladığı görülmüştür (Tablo 

1). Hidrojen ile ısıl işlem, grafen oksit (GO) yüzeyindeki 

oksijence zengin grupların indirgenmesini ve rGO 

yapısına dönüşümünü artırabilmektedir. Ancak SEM 
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görüntüleri incelendiğinde, hidrojen ile ısıl işlemin 

yüzeydeki Mo partiküllerinin kümeleşmelerine neden 

olduğu, EG indirgemesi ile takip edildiğinde ise 

homojenliğin bozulduğu ve yüzeyde çatlakların oluştuğu 

görülmektedir. 

Tablo 1. Sentezlenen Elektrotların EDS Analizleri (EDS 

Analysis of Synthesized Electrodes) 

Anot Elektrotu 
Kütlece Ni 

(%) 

Kütlece Mo 

(%) 

NK 100 0 

NK/rGO 100 0 

NK/rGO-H  100 0 

NK/rGO/Mo 24,43 75,57 

NK/rGO/Mo-E 15,61 84,39 

NK/rGO-H/Mo 23,82 76,18 

NK/rGO-H/Mo-E  16,63 83,37 

 

Tablo 1 incelendiğinde NK, NK/rGO ve NK/rGO-H 

elektrotlarının EDS analizleri sonucu sadece nikel 

elementinin bolluğu gözlenmiştir. En yüksek Mo 

yükleme oranı kütlece %84,39 ile NK/rGO/Mo-E 

örneğinden elde edildiği, bunu %83,37 ile NK/rGO-

H/Mo-E örneğinin takip ettiği görülmüştür. Bulgular 

incelendiğinde, EG kullanımının fark yaratarak daha 

yüksek oranda Mo yüklemesine katkı sağladığı 

görülmektedir. EG güçlü indirgen özelliği sayesinde 

molibden kaynağının yüzeye daha verimli şekilde 

yüklenmesini sağlamıştır. Hidrojen ile ısıl işlemin ise 

yüzeydeki Mo miktarını önemli ölçüde etkilemediği de 

anlaşılmaktadır. Sonuçlar genel olarak 

değerlendirildiğinde NK/rGO/Mo-E elektrotunun 

hazırlanması sırasında takip edilen yöntemin gerek yüzey 

dağılımı gerekse yükleme miktarı yönünden daha uygun 

olduğu görülmüştür. 

 

4. SONUÇLAR (CONCLUSIONS) 

Yapılan çalışmada MYH’de kullanılmak üzere nikel 

köpük üzerine Hummers yöntemi ile grafen oksit 

indirgenmiş (rGO) ve Mo yüklemesi için uygun 

yöntemin belirlenmesi çalışmaları yapılmıştır. Bu 

kapsamda, rGO ile kaplama sonrası hidrojen ile ısıl 

işlemden geçirmenin ve Mo yüklemesi sırasında indirgen 

olarak etilen glikol kullanımının etkileri incelenmiştir. 

SEM görüntüleri, EG kullanılması durumunda yüzeyde 

daha homojen ve yüksek yüzey alanına sahip bir dağılım 

elde edildiğini göstermektedir. Ayrıca EDS analizinden, 

EG’nin güçlü indirgen özelliği sayesinde daha fazla Mo 

yüklemesi sağladığı görülmüştür. Hidrojen ile ısıl 

işlemin yüzeyde kümeleşmelere ve çatlak oluşumuna 

neden olduğu, Mo yükleme miktarına etkisinin ise düşük 

olduğu görülmüştür. Tüm örnekler içerisinde en iyi 

yapının NK/rGO/Mo-E elektrotunun sentezinde takip 

edilen işlemler ile elde edildiği görülmüş ve bu yolla 

kütlece %84,39 Mo yüklü, rGO kaplı nikel köpük 

elektrotları geliştirilmiştir. 
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