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Bu ¢aligmada atik biyokiitle kaynag tiitiin saplarindan (TS) aktif karbon sentezi yapilmustir. Aktif
karbonlar geleneksel aktivasyon yontemine entegre edilen mikrodalga ortaminda kimyasal
aktiflestirici (ZnClz) ile impregnasyon islemi sonucu elde edilmistir. Ayrica mikrodalga ortami
(gaz, giic ve siire), firmn aktivasyonu (siire ve sicaklik) ve impregnasyon oranlarinin aktif karbon
sentezi ve sentezlenen aktif karbon Ozellikleri iizerine etkileri incelenmistir. Aktif karbon
karakterizasyonu BET, FT-IR ve SEM analizleri kullanilarak incelenmistir. ZnCl> kimyasal1 ile
mikrodalga destekli sentezlenen aktif karbonun yiizey alan1 731,799 m? g! ve iyot sayis1 1048
mg g olarak bulunmustur. Ayrica ¢alisma kapsaminda aktif karbon sentezi igin kullanilan
yontemin 6zgiinliigiini kiyaslamak icin ZnCl> kimyasal ile geleneksel aktivasyon islemi de
yapilmistir. Geleneksel yontem ile elde edilen aktif karbon yiizey alam 323,648 m? g! ve iyot
sayist 438 mg g! olarak bulunmustur. Elde edilen sonuglara gore mikrodalga destekli
impregnasyon isleminin aktif karbon sentezinde énemli etkiye sahip oldugu goriilmektedir.

Synthesis and Characterization of Activated Carbon from Waste
Biomass (Tobacco Stalk) by Microwave Assisted Impregnation
Method

Abstract

In this study, activated carbon was synthesized from waste biomass source tobacco stalks (TS).
Activated carbons were obtained because of impregnation with chemical activator (ZnClz) in the
microwave environment, which was integrated into the traditional activation method. In addition,
the effects of microwave environment (gas, power and time), oven activation (time and
temperature) and impregnation rates on activated carbon synthesis and synthesized activated
carbon properties were investigated. Activated carbon characterization was investigated using
BET, FT-IR and SEM analyses. The surface area of the activated carbon synthesized with the
ZnClz chemical, and microwave assisted was found to be 731,799 m? g! and the iodine number
was 1048 mg g'!. In addition, to compare the specificity of the method used for the synthesis of
activated carbon within the scope of the study, the traditional activation process with the chemical
ZnCl, was also performed. The surface area of activated carbon obtained by the traditional
method was found to be 323,648 m? g'! and the iodine number was 438 mg g!. According to the
results obtained, it is seen that the microwave assisted impregnation process has a significant
effect on the synthesis of activated carbon.

*Hakan YILDIZ, e-mail: hyildiz@harran.edu.tr
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1. GIRIS

Son yillarda tarim ve ormanciligin ilerlemesi ile ¢ok miktarda atik biyokiitle kaynagi olusmaktadir. Yanlis
ve bilingsiz imha yontemleri ¢evre kirliligi ve ekolojik problemlere neden olmaktadir [1]. Bununla birlikte
atik biyokiitleler yiiksek kaliteli karbonlu malzemelerin hazirlanmasi igin gerekli olan gesitli fonksiyonel
gruplar1 igeren seliiloz, hemiseliiloz ve ligninden olusur [2,3]. Atik biyokiitle kaynaklari yaygin
bulunabilirligi ve diisilk maliyetlerinden dolay1 bir¢ok iilkede aktifbi¢ karbon iiretimi igin biiyiikk bir
potansiyel kullanim sunmaktadir [4,5-6]. Bu kaynaklarin aktif karbon olarak degerlendirilmesi yaygin imha
yontemlerinin (yakma ve depolama) aksine siirdiiriilebilir atik imha se¢cenegi sunmaktadir [7]. Atiklarin
yakilmas1 hava kalitesini ve gevreyi olumsuz etkilerken, atik depolama 6zellikle yagisli mevsimlerde drenaj
kanallarinin tikanmasina neden olmaktadir. Ayrica depolanan atiklar patojen organizmalarin liremesine de
katki saglamaktadir [8]. Atik kaynaginin se¢imi, hazirlama yontemleri ve adsorpsiyon kosullariin dikkatli
secilmesi ile biyokiitle kaynagindan iiretilen aktif karbonlar ticari aktif karbonlara kiyasla {istiin
adsorpsiyon performansi gostermektedir [9]

Zararl olarak kabul edilmesine ragmen, tiitlin endiistrisi hala bir¢ok bdlgede birincil gelir kaynagidir [10].
2020 y1l1 kiiresel tiitiin {iretim alan1 yaklasik 3,2 milyon hektar, iiretim miktar1 ise 6 milyon ton civarinda
olmustur. Tiirkiye ayni y1l 75 bin hektar ekim alan1 ve 76 bin ton iiretim ile diinya siralamasinda 8. olmustur
[11]. Tiitiin yapraklar1 toplandiktan sonra geriye kalan kisimlar atik olarak degerlendirilmektedir. Igeriginde
nikotin gibi zararli maddeleri barindiran tiitiin saplarmin yakilarak bertarafinda olumsuz g¢evre kosullart
olusmaktadir [12]. Bu nedenle son yillarda hidrogar [13], aktif karbon [10,14], biyoetonol iiretimi [15] gibi
tiitlin atiklarinin degerlendirilmesi igin ¢aligmalar yapilmustir.

Geleneksel aktif karbon tiretimi aktivasyon ve karbonizasyon dahil olmak {izere fiziksel ve kimyasal
yontemler kullanilarak hazirlanir [16,17]. Aktif karbon iiretmek i¢in yapilan fiziksel aktivasyon isleminde
karbondioksit (CO») veya su buhari (H,O) kullanirken, kimyasal aktivasyon isleminde potasyum hidroksit
(KOH), ¢inko kloriir (ZnCl,), fosforik asit (H3PO4) ve sodyum hidroksit (NaOH) gibi kimyasallar kullanilir
[18,19]. Aktivasyon islemi geleneksel veya mikrodalga destekli yontem kullanilarak gerceklestirilebilir
[17,18]. Mikrodalga destekli aktivasyonda, biyokiitle daha diizgiin, kisa siirede ve az enerji gereksinimi ile
aktif karbona doniismektedir [20].

Calisma kapsaminda atik biyokiitle kaynagi olarak tiitiin saplarindan (TS) mikrodalga ve geleneksel
aktivasyon yontemleri birlikte kullanilarak aktif karbon tiretilmistir. Bu yontemde oncelikli olarak ZnCl,
ile modifiye edilmis tiitlin saplari mikrodalga ortaminda hizli ve etkin impregnasyon iglemine tabi
tutulmustur. Sonraki asamada ise geleneksel 1sitma yontemi kullanilarak yiiksek gézenekli yapiya sahip
aktif karbon eldesi basarilmistir. Calismada aktif karbon iiretiminin spesifik yiizey alani {izerindeki
mikrodalga gaz ortami, giicii ve siiresi, aktivasyon sicakligi ve siiresi ile impregnasyon orani
parametrelerinin etkisi incelenmistir. Ayrica geleneksel yonteme alternatif kullanilan mikrodalga destekli
yontemin etkinliginin kiyaslanmasi i¢in ZnCl, aktiflestiricisi kullanilarak geleneksel kimyasal aktivasyon
islemi de gergeklestirilmigtir. FT-IR, SEM ve BET analizleri ile iiretilen aktif karbonlarin karakterizasyonu
gergeklestirilmistir.

2. MATERYAL ve METOD
2.1. Atik Biyokiitlenin Hazirlanmasi ve Aktif Karbon Eldesi

Atik biyokiitle olarak kullanilacak TS’lart Adiyaman ilinden yerel iireticilerden temin edilmistir. Tiitiin
saplar1 ogiitiilmiis ve elenmistir. Partikiil boyutlar1 +250 -500um araligindaki kisimlarn aktif karbon
hazirlanmasinda kullanilacaktir. Elenen hammaddeler éncelikli olarak su ile yikanarak 80 °C” deki etiivde
24 saat kurutulmustur. Mikrodalga destekli impregnasyon isleminin entegre edildigi geleneksel aktivasyon
yontemi kullanilarak aktif karbon tiretimi sekil 1’de gdsterilmistir.
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Sekil 1. Geleneksel aktivasyon sitemine entegre edilen mikrodalga destekli impregnasyon ile aktif karbon
sentezi

Aktif karbon sentezinde, mikrodalga (ortam gazi, gii¢ ve stire), firin (siire ve sicaklik) ve impregnasyon
orani (%50,100,150,200) etkilerinin en uygun sartlart igin optimizasyonlar gergeklestirilmigtir.
Optimizasyon asamalarinda elde edilen tiim aktif karbonlar iyot sayilar1 belirlenmis ve en yiiksek iyot
sayisina sahip aktif karbon bir sonraki asamada kullanilacak sekilde islemlere devam edilmistir. Iyot say1si
asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanmastir.

(B-A)x127xNx40

lyot sayist = o

2.1)

Denklemde, 4 (mL) iyot adsorpsiyonu sonrasinda titrasyon igleminde harcanan Na»S,03.5H,O miktarini,
B (mL) 0,1 N iyot ¢dzeltisi icin titrasyonda harcanan Na,S,03.5H,O miktarini, N (N) iyot ¢dzeltisi
derisimini ve m (g) aktif karbon miktarin1 géstermektedir.

Optimizasyon asamasinda ZnCl, ile %100 oraninda aktiflestiricileri uygulanan tiitiin saplart inert bir
ortamda 2,45 GHz'de bir mikrodalga firina yerlestirildi. Mikrodalga gaz ortami (Azot (N»), Karbondioksit
(CO») ve Argon (Ar)), mikrodalga aktivasyon giicii (250-1000W) ve mikrodalga aktivasyon siiresi (10-20
dk) optimizasyonlar1 yapildi. Mikrodalga isleminden sonra, tiitiin saplar1 i¢in N, gazi ile inert edilen firin
ortaminda aktivasyon siiresi (30-60 dk) ve aktivasyon sicakligi (400-600 °C), parametrelerinin etkisi
incelendi. Son olarak aktivasyonda kullanilan aktiflestirici maddenin (ZnCl,) impregnasyon orani (%50-
100-150-200) incelendi. Tiim optimizasyon asamalari sonucunda elde edilen aktif karbon birkag kez distile
su ile yikandr ve 105 °C'de kurutuldu ve bir sisede saklandi.

Ayrica geleneksel yonteme alternatif kullanilan mikrodalga destekli yontemin etkinliginin kiyaslanmasi
icin ZnCl, kullanilarak geleneksel kimyasal aktivasyon islemi de gerceklestirilmistir. Tablo 1°de
caligmamiz kapsaminda atik biyokiitle kaynagindan iiretilen aktif karbonlar, uygulanan aktiflestiriciler ve
yontem belirtilerek kodlanmugtir.

Tablo 1. Tiitiin sapindan elde edilen aktif karbonlar iiretim yontemi ve kodlamalart

Aktiflestirici Uygulanan Yéntem Aktif Karbon Kodu
ZnClI, Mikrodalga + Geleneksel TSACI1
Yontem
ZnClI, Gelencksel Yontem TSAC2
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2.2. Aktif Karbon Karakterizasyon Calismalari

Aktivasyon iglemleri sonucunda sentezlenen aktif karbonun yiizey alani ve gézenek boyutlarinin tespiti i¢in
BET analizi yapilmistir. BET analizleri yapilmadan 6nce 6rnekler 240 °C’de 24 saat boyunca degaz
islemine tabi tutulmustur.

Elde edilen aktif karbonun, yapisindaki fonksiyonel gruplarin tespiti i¢cin FT-IR analizleri yapilmigtir. FTIR
spektrumlar1 4000-400 cm™' dalga sayis1 arahiginda Bruker Vertex 70 FT-IR cihazi kullanilarak

belirlenmistir.

Son olarak aktif karbonun ylizeyi taranarak goriintiisiiniin elde edilmesi i¢gin SEM analizleri yapilmistir.
SEM goriintiileri ise ZEISS Evo/LS 10 elektron mikroskobu ile gerceklestirilmistir.

3.BULGULAR ve TARTISMA
3.1. Aktif Karbon Eldesi

Calismamiz kapsaminda mikrodalga destekli impregnasyon yontemi ile ZnCl, kimyasali ile aktiflestirilen
TS’larindan asagidaki adimlar uygulanarak yiiksek gozenekli aktif karbonlar elde edilmistir.

Mikrodalga ortam gazi

Mikrodalga destekli impregnasyon isleminde ilk agsama olan ortam gazi igin ii¢ farkli gaz (Ar, CO; ve N3)
kullanilmistir. Ortam gazi belirleme islemi i¢in %100 oraninda ZnCl, uygulanan TS’lar S00W giicte 15 dk
boyunca mikrodalga ortaminda impregnasyon isleminin ardindan N, gazi ile inert edilen aktivasyon
firminda 45 dk boyunca 500 °C’de aktivasyon islemine tabi tutulmustur. Deney sonugclar1 sekil 2’de
verilmistir.

1200

1100 A

1000 A

900

800

700

Iyot Sayis1 (mg g'l)

600 -

500 -

Ar CO,y Ny
Mikrodalga Ortam Gaz

Sekil 2. Mikrodalga ortam gazi belirlenmesi sonucu sentezlenen aktif karbon iyot sayilart

Mikrodalga ortam gazi belirlenmesi sonuglarina gore kullanilan {i¢ gazdan CO, gazi ile gergeklesen
impregnasyon islemi sonucu sentezlenen aktif karbonun iyot sayis1 1048 mg g”' olmustur. Bu sonug tiitiin
saplarindan aktif karbon iiretimi i¢in en uygun mikrodalga ortam gazimnin CO; olabilecegini gdstermistir.
Bu durumun muhtemel nedeni olarak impregnasyon isleminde ortamda CO» gazinin bulunmasi, kimyasal
aktiflestiriciler ile atik biyokiitle arasindaki baglar1 zayiflattigi diistiniilmektedir [21].

Mikrodalga giicii

Mikrodalga giicii etkisinin belirlenmesi i¢in %100 aktiflestirici uygulanan tiitiin saplart CO, gaz ortaminda
15 dk boyunca dort farkli mikrodalga firmm giicii (250, 500, 750 ve 1000 W) etkisinde impregnasyon
islemine tabi tutulmustur. Sonraki asamada malzemeler, 500 °C sicakliginda firmnda 45 dk aktivasyon
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islemine tabi tutulmustur. Mikrodalga giicii i¢in yapilan ¢alismalar sonucu sentezlenen aktif karbonlarin
iyot sayilar1 sekil 3.2°de verilmistir.

1050 A

1000 -

-1

950

900

iyot Sayis1 (mg g

850

800

750

250 5(I)0 750 10IOO
Mikrodalga Giicii (W)

Sekil 3. Mikrodalga giicii belirlenmesi sonucu elde edilen aktif karbonlarin iyot sayilart

Mikrodalga giicii belirlenmesi icin yapilan deney sonuglarina gére en iyi sonuc¢ 1048 mg g iyot sayisiyla
500W dalga giiciinde elde edilmistir. Sekil 3 incelendiginde mikrodalga giiciiniin 200 W’dan 500 W’a artist
ile iyot sayis1 artmaktadir ve 500 W’dan 1000 W’a dogru artti§inda ise iyot sayisi azalmaktadir. Bunun
muhtemel nedeni olarak; mikrodalga giiciiniin 500 W oldugu durumda kimyasal aktiflestiriciler ile TS lar
arasindaki baglar1 tam =zayiflattigi diigiiniilmektedir. Ayrica mikrodalga 1sisimin aktiflestiricilerin
viskozitesini azalttig1 diisiiniilmekte ve bundan dolay1 aktiflestiricilerin tiitiin saplarina daha iyi niifuz ettigi
diistintilmektedir. Giiciin 500W’dan biiyiik oldugu durumlarda aktiflestiricilerin viskozitelerinde asir1 bir
artisin  oldugu bundan dolayr tiitin saplarinda makro go6zeneklerin olugsmasina neden oldugu
diigtiniilmektedir [22]. Bu sebeplerden dolay1 500 W mikrodalga giicti disinda sentezlenen aktif karbonlarin
iyot sayilar1 diistiktiir.

Mikrodalga Impregnasyon Siiresi

Mikrodalga siiresinin etkisini belirlemek i¢in dort farkl siire (5, 10, 15 ve 20 dk) ile TS’lar mikrodalga
ortaminda impregnasyon iglemine tabi tutulmustur. Elde edilen malzemeler N, gazi inert edilen aktivasyon
firminda 500 °C’de 45 dk siireyle aktive edilmistir. Mikrodalga impregnasyon siiresi i¢in yapilan deney
sonucu sentezlenen aktif karbonlarin iyot sayilar sekil 4’te verilmistir.

1060

1040

N

o

N

o
1

1000

980

fyot Sayist (mg g™1)

©

(2]

o
1

940

Mikrodalga Siiresi (dk)
Sekil 4. Mikrodalga impregnasyon siiresi belirlenmesi sonucu sentezlenen aktif karbon iyot sayilari
Calismamiz kapsaminda uygulanan mikrodalga dalga destekli impregnasyon isleminde en iyi

impregnasyon siiresi en yiiksek iyot sayisina (1048 mg g') sahip 15 dk olarak bulunmustur. Bu durumun
muhtemel sebebi; 5 ve 10 dk’lik impregnasyon siiresinde aktiflestirici ile TS’lar arasindaki baglarin
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zayiflamadig1 ve aktiflestiricinin viskozitesinin yeterince azalmadigi diislinilmektedir. 20 dk’lik
impregnasyon siiresinde ise aktiflestiricinin viskozitesinin asir1 derecede azaldig1 ve bunun sonucu olarak
aktiflestiricinin tiitiin saplarinin gézenek yapisini bozdugu diisiiniilmektedir [23].

Aktivasyon siiresi

Bu asamada aktivasyon siiresini belirlemek icin ii¢ farkli siire (30, 45 ve 60 dk) belirlenmistir. ilk olarak
%100 oraninda ZnCl; kimyasal aktiflestiricisi uygulanan TS’lar1 CO, gaz ortaminda 15 dk boyunca 500W
giiciinde impregnasyon islemine tabi tutulmustur. Daha sonra belirlenen siireler kapsaminda 500 °C’da
aktive edilmistir. Etkin firin siiresi i¢in yapilan deneyler sonucunda sentezlenen aktif karbon iyot sayilar
sekil 5’te verilmistir.

iyot Sayis1 (mg g'l
= =
3 8

1010

1000

30 45 60
Aktivasyon Siiresi (dk)

Sekil 5. Aktivasyon siiresi belirlenmesi sonucu sentezlenen aktif karbon iyot sayilar

Sekil 5 incelendiginde bulunan iyot sayilarina gore en iyi aktivasyon siiresinin 45 dk olarak bulunmustur.
Bu sonucun muhtemel nedeni olarak; 30 dk’lik aktivasyon siiresinin hammaddelerin gézenek boyutlarini
tam agmadigi diistiniilmektedir. 60 dk’lik aktivasyon siiresinde ise aktif karbonlarin mikro gézeneklerinin
mezo gozeneklere doniistiigii ve aktif karbonlarin gézenek yapilariin ¢oktiigii diisiiniilmektedir [23].

Aktivasyon sicakligt

En iyi aktivasyon siiresinin belirlenmesinin ardindan bir diger asama olan en iyi aktivasyon sicakliginin
belirlenmesi icin ii¢ farkli sicaklikta (400, 500 ve 600 °C) aktivasyon islemi gerceklestirilmistir. %100
oraninda ZnCl, kimyasal aktiflestiricisi uygulanan TS’lar1 500W mikrodalga giiciinde 15 dk siireyle
impregnasyon islemine tabi tutulmustur. Daha sonra 45 dk boyunca belirlenen farkli sicakliklarda
aktivasyon islemleri gerceklestirilmistir. En iyi aktivasyon sicakligi icin yapilan deneyler sonucunda
sentezlenen aktif karbon iyot sayilar1 sekil 6’da verilmistir.
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Sekil 6. Aktivasyon sicakligi belirlenmesi sonucu sentezlenen aktif karbon iyot sayilart



Hakan YILDIZ / HRU Muh Der, 7(1): 01-14 (2022)

Sekil 6’ya gore 500 °C’de aktive edilen tiitiin saplarindan elde edilen aktif karbonun en iyi iyot sayisina
sahip oldugu, aktivasyon sicakliginin 400 °C’den 500 °C’ye arttiginda iyot sayismin arttig1 500 °C’den
yiiksek sicakliklarda ise azaldig1 goriilmektedir. Bunun nedeni; 400 °C sicakliginin aktif karbon yapisinda
gbzeneklerin acilmast igin yeterli olmadigi, 600 °C’lik sicakligin ise aktif karbonun mikro gdzeneklerini
makro gozeneklere doniistiirdiigii tahmin edilmektedir [23].

Kimyasal aktiflestirici orani

Kimyasal aktivasyon isleminde en iyi mikrodalga impregnasyon ve firin aktivasyon sartlar1 belirlendikten
sonraki agama olan kimyasal aktiflestiriciler i¢in dort farkli aktiflestirici orani (%50, 100, 150 ve 200)
belirlenmistir. Oncelikli olarak tiitiin saplarina belirlenen oranlarda ZnCl, aktiflestiricisi uygulanmis ve
mikrodalga ortaminda 15 dk ve S00W dalga giiciinde impregnasyon islemine tabi tutulmustur. Elde edilen
iiriinler 45 dk ve 500 °C sicaklikta aktivasyon isleminin ardindan iyot sayilar tespit edilmistir. En iyi
kimyasal aktiflestirici oraninin belirlenmesi i¢in yapilan deneyler sonucunda sentezlenen aktif karbonlarin

iyot sayilar1 sekil 7°de verilmistir.
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Sekil 7. Kimyasal aktiflestirici orani belirlenmesi sonucu sentezlenen aktif karbon iyot sayilari

Kimyasal aktivasyon isleminde TS’lar1 i¢in uygulanan ZnCl, aktiflestirici maddenin oran1 en yiiksek iyot
sayisina sahip %100 oraninda uygulandiginda bulunmustur. Sekil 7 incelendiginde aktiflestirici oraninin
%50’den %100’e artmastyla iyot say1s1 artmistir. Bunun nedeni kimyasal aktiflestiricilerin miktarlarinin az
olmasi durumunda TS’lar ile tam etkinlesmemektedir. Kimyasal aktiflestirici oraninin %100°den biiyiik
olmas1 durumunda ise iyot sayilar1 azalmaktadir. Bunun nedeni de kimyasal aktiflestiricilerin miktarlarinin
fazla olmasi durumunda TS’lar1 gdzeneklerinin makro yapida olmasina neden oldugu tahmin edilmektedir

[24,23].
Atik biyokiitle tiitiin saplarindan en iyi mikrodalga ortami (CO», 5S00W, 15dk), firin aktivasyonu (45dk, 500

°C) ve impregnasyon orani (%100) ile en yiiksek iyot sayisina sahip aktif karbonun iyot sayis1 1048 mg g
! olarak bulunmustur. Sentezlenen aktif karbon TSAC1 olarak kodlanmustir.

Atk Biyokiitleden Geleneksel Yontemi ile Aktif Karbon Eldesi

Caligmamizin 6zgiin degerlerinden biri olarak kullanilan mikrodalga destekli impregnasyon yontemi ile
geleneksel kimyasal aktivasyon islemini kiyaslamak i¢in TS’larina 24 saat boyunca %100 oraninda ZnCl,
kimyasal aktiflestiricisi uygulanmistir. Aktivasyon islemi N, gazi ile inert edilen firinda 45 dk siire ve 500
%C’de gergeklestirilmistir. Mikrodalga destekli impregnasyon ile elde edilen aktif karbon ve geleneksel
yontem ile sentezlenen aktif karbon iyot sayilar1 sekil 8’de verilmistir.
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Sekil 8. Mikrodalga destekli sentezlenen aktif karbon (TSACI) ile geleneksel kimyasal aktivasyon iglemi
ile sentezlenen (TSAC2) aktif karbon iyot sayilart

Sekil 8’e gore geleneksel yontem ile sentezlenen aktif karbonlarin iyot sayilarinin mikrodalga destekli aktif
karbon iyot sayilarina gore oldukea diisiik oldugu goriilmektedir. Bunun muhtemel nedeni mikrodalga
destekli impregnasyon isleminde kimyasal aktiflestiricinin TS’larmnin gézenek boyutlarini daha fazla
oranda arttirmasindan kaynaklanmistir. Ayrica mikrodalga ile yapilan impregnasyon isleminin etkin ve kisa
stirede gerceklesmesi, geleneksel yontem ile yapilan igleme kiyasla oldukg¢a avantajli oldugu goriilmiistiir
[23].

3.2. Aktif Karbon Karakterizasyonu
BET yiizey alani ve gézenek boyutu

Aktif karbon adsorpsiyon kapasitesi ylizey alan1 ve gozeneklilik dagilimina baghdir [25]. Yiizey alan1 ve
gbzenek hacmi Bruauer-Emmett-Teller (BET) metodu kullanilarak -196 °C N, gazinin adsorpsiyonu ile
belirlenmektedir. Atik biyokiitle kaynaklari TS’larindan elde edilen ve tablo 1°de kodlanan aktif
karbonlarin BET yiizey alani tespit edilmistir. Kullanilan aktif karbon ve elde edilen sonuglar tablo 2’de
verilmistir. Tablodaki sonug¢lardan mikrodalga destekli impregnasyon yontemi sonucu elde edilen TSACI1
kodlu aktif karbonun (731,799 m? g'), geleneksel yontem ile elde edilen TSAC2 (323,648 m* g'') aktif
karbonuna kiyasla yiiksek yiizey alanina sahip oldugu goriilmektedir. Bu sonug; mikrodalga destekli
impregnasyon islemi ile kimyasal aktiflestirici ZnCl, nin karbon yapisina derinlemesine niifuz etmesi ve
boylece yiiksek yiizey alanina sahip bir yapinin olusumuna neden olmasindan kaynaklanabilir [26].

Tablo 2. Tiitiin sapindan sentezlenen aktif karbonlarin yiizey alani ve gbzenek dagilimlart

Adsorbent Yiizey Alan1 (m*g™") Gozenek Hacmi (cc g™)
Toplam Mikro Mezo Toplam Mikro Mezo

TSACI1 731,799 477,064 254,735 0,464 0,229 0,235

TSAC2 323,648 227,543 96,105 0,887 0,098 0,789

Aktif kabonlara ait -196 °C’de N, gaz1 adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermi sekil 9°da verildigi gibidir.
Aktif karbonlarin grafikleri incelendiginde mikro ve mezo gbzenekli malzemelerde goriilen tip I ve tip IV
izotermlerine uydugu soylenebilir [27]. Aktif karbonlarinin Izotermlerin ilk kismi tip I’e uymaktadir. Diisiik
bagil basingta (P/Py <0.01), mikro gdzenekler ve N, molekiilleri arasindaki giiclii etkilesim, N, adsoprisyon
kapasitesinde keskin bir artisa neden olmaktadir [28]. Orta ve yiiksek bagil basing (P/Py =0.4-1.0)
asamasinda izotermlerin tip IV’e uydugu soylenebilir. Bagil basing artis1 ile birlikte her izoterm aniden
sigrar ve mezo gozenekler ve N, molekiillerinin kilcal yogunlagmasina atfedilen histerizis dongiisiiniin
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olusumu gozlenmektedir [1]. Ayn1 zamanda bagil basingin artmasiyla, N, adsoprisyon kapasitesi kademeli
olarak artar, bu da adsorbentin gézenek yapisinin mezo gézenekli oldugunu gostermektedir [29].
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Sekil 9. Atik biyokiitleden (TS) sentezlenen (a) TSACI ve (b) TSAC2, aktif karbonlarin -196 °C’de N, gazi
adsorpsiyon ve desorpsiyon izoterm grafikleri

FT-IR Analizi

Atik biyokiitle (TS) ham hali (a), mikrodalga ortaminda %100 oraninda ZnCl, aktiflestiricisi ile
impregnasyon yapilmis ancak aktivasyon islemi heniiz tamamlanmamus tiitiin saplar1 (b), TSACI1 (c) ve
TSAC2 (d) kodlu aktif karbonlarin 4000-400 cm™ dalga sayis1 araliginda taranarak bulunan FT-IR
spektrumlar1 sekil 3.9°da verildigi gibidir.

Sekil 10°da verilen FT-IR spektrumlarina gore, 3670 cm™ dalga boyundaki pik hidrojen baglariyla bagl O-
H fonksiyonel grubun varligin1 gostermektedir [30]. 3375 cm™' dalga boyunda N-H gruplariyla iliskili bir
pikin olustugu goriilmektedir [31]. 2970-2976 cm™ civarinda goriillen piklerin metil gruplarindan
kaynaklanan C-H fonksiyonel grubunu ve 2310-2320 cm™ dalga boylarinda olusan pikler ise -COOH
fonksiyonel grubu gostermektedir [32]. 1615-1515 cm™ dalga boylar civarinda ise C=0 veya C=C
fonksiyonel gruplari ile iliskilidir [33]. 1200-1500 cm™' arahigindaki pikler C-N ve C—O gruplarmn ifade
eder [34]. 1060-1040 cm™ civarlarinda olusan keskin pik C-O-C grubu ile iliskilidir [35]. 1000 cm™’den
kiigiik olan pikler, aromatik halkadan kaynaklanan fonksiyonel gruplari ifade etmektedir [30].

Hammadde de olan fonksiyonel gruplarin impregnasyon islemi sonucunda kaybolmasinin muhtemel nedeni
olarak mikrodalga giiciiniin kimyasal aktiflestirici ile hammadde arasindaki baglar zayiflattig:
diisiiniilmektedir. Impregnasyon isleminin ardindan firm aktivasyonu sonucu elde edilen aktif karbonlarin
sonuglart incelendiginde bazi yeni fonksiyonel gruplarin olustugu, bazi gruplarin daha belirgin oldugu ve
bazilarinin da yok oldugu goriilmektedir. Ayrica mikrodalga destekli sentezlenen aktif karbonlar,
geleneksel yontem ile elde edilen aktif karbonlardan daha fazla fonksiyonel grup igermektedir.
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Sekil 10. (a) Atk biyokiitle (TS) ham hali, mikrodalga ortamina %100 oranminda (b) ZnCl; ile
impregnasyonu yapilmis ama aktivasyonu tamamlanmamis TS lari, (c) TSACI ve (d) TSAC?2 kodlu aktif
karbonlarin FT-IR spektrumlart

SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) analizi

Sekil 11°de herhangi bir islem uygulanmamuis tiitiin saplari (a), %100 oraninda ZnCl, (b) aktiflestiricisi
uygulanmig ve mikrodalga ortaminda impregnasyon yapilmis ancak aktivasyon islemi heniiz

uygulanmamis tiitlin saplar1 ile TSAC1 (¢) ve TSAC2 (d) aktif karbonlarmin SEM goriintiileri
verilmektedir.

Sekil 11 (a) ‘da islem gérmemis atik biyokiitle tiitiin saplarinin yiizeyi {ist iiste gelen tabakalarin bir araya
gelmesi sonucu olugsmus yapilar seklindedir. Yiizeyde goézenek bulunmadigi ve plakalar arasi bosluklar
oldugu goriilmektedir. Sekil 11 (b) ’de ise %100 oraninda uygulanan kimyasal aktiflestirici (ZnCl) ile
mikrodalga ortaminda impregnasyon islemi uygulanan tiitiin saplarinin yiizeyi {lizerinde erimelerin ve
bosluklarin doldugu goriilmektedir.

Sekil 11 (c)’de TSAC1 aktif karbonun SEM goriintiileri incelendiginde, yiizeyler ilizerinde erime,
pullanmalarin ve bosluklarin olustugu goriilmektedir. Geleneksel yontem kullanilarak tiretilen TSAC2 (d)
aktif karbonun yiizeyleri iizerinde kismen erimelerin ve bosluklarin olustugu goriilmektedir.

10
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Mag= 200KX  EHT=1000KY EP Target=1. Bar < Mag= 200KX  EHT=1000 got=1.
SignalA=SE1  WD=115mm  Vacuum Mode = High Vacuum Signal A=SE!  WD=115mm  Vacuum Mode = High Vacuur

(b

Mag= 200KX  EHWT=1000kV EP Target=170.001 mBar ZEISS
Signal A=SE1  WD=110mm  Vacuum Mode = High Vacuum

(¢) (d)

Mag= 200KX  EWT=1000KV EP Target=170¢.001 mBar ZEISS]
Signal A=SE1  WD=135mm  Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 3.11. (a) Atik biyokiitle (TS) ham hali, mikrodalga ortamina %100 oraninda (b) ZnCl,
impregnasyonu yapilmis ama aktivasyonu tamamlanmamis TS lari, (c) TSACI ve (d) TSAC2 kodlu aktif
karbonlarin SEM gériintiileri

4. SONUC

Bu calismada atik biyokiitle kaynagi tiitiin saplarindan geleneksel aktivasyon yontemine entegre edilen
mikrodalga destekli impregnasyon ile aktif karbon sentezi yapilmistir. Aktif karbon sentezinde mikrodalga
(ortam gazi, gili¢ ve siire), firin aktivasyon (sicaklik ve siire) ve impregnasyon oranlarinin etikileri
incelenmistir. Sentezlenen aktif karbon karakterizasyonu BET, FT-IR ve SEM analizleri ile yapilmustir.
ZnCl, kimyasali kullanilarak mikrodalga (CO»-500W-15dk), firin aktivasyonu (500 °C-45dk) ve
impregnasyon orani (%100) optimum sartlar1 sonucu TS’larindan sentezlenen aktif karbonun yiizey alanm
ve iyot say1s1 sirastyla 731.799 m* g”! ve 10485 mg g™' olarak bulunmustur. Ayrica calisma kapsaminda aktif
karbon sentezi icin kullanilan yontemin 6zgiinliiglinii kiyaslamak icin ZnCl, kimyasali ile geleneksel
aktivasyon islemi de yapilmistir. Geleneksel yontem ile elde edilen aktif karbon yiizey alani ve iyot sayisi
sirastyla 323.648 m* g! ve 438 mg ¢! olarak bulunmustur. Elde edilen sonuglara gére geleneksel yonteme
entegre edilerek mikrodalga ortaminda impregnasyon islemi sonucu atik biyokiitle kaynagi TS’larindan
yiiksek yiizey alanina sahip ucuz ve gevre dostu aktif karbonlar sentezlenmistir.

CIKAR CATISMASI

Makale yazarlar1 aralarinda herhangi bir ¢ikar catigmasi olmadigini beyan ederler.

11
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