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Oz: Cay tesis atiklari, fabrikada islenen caydan arta kalan organik atiklardir. Karadeniz Bolgesinde fabrikalarda yapilan
cay lretimi sirasinda her yil on binlerce ton ¢ay tesis atiklari olugsmaktadir. Bu ¢alismada, Rize-CAYKUR tesislerinden temin
edilen cay tesis atiklar1 kullanilarak hidrotermal yontemle aktif karbon iiretimi gergeklestirilmistir. Bu amagla, numuneler hem
aktiflestirici kullanilarak hem de aktiflestirici kullanilmadan hidrotermal cihazinda (HTC) farkl: siire ve sicakliklarda isleme
tabi tutulmustur. Elde edilen numunelerin SEM, EDX, BET ve metilen mavisi adsorbsiyon analizleri ger¢eklestirilmistir.
Aktiflestirici ajan kullanmadan gergeklestirilen deneylerden elde edilen numunelerin BET analiz sonuglarina gére 100°C’de 8
saat islem goren numunenin yiizey alam 2,13 m?/gr olarak elde edilmistir. Hidrotermal karbonizasyon sonrasi aktiflestirilen
numunelerin BET yiizey alan1 ise KOH/Hidrokomiir oranina bagli olarak 887,41 m?/gr ve 874,77 m?/gr olarak tespit edilmistir.
Ayrica elde edilen iirtinlerin 300 ppm’lik metilen mavisi adsorbsiyon deneylerinin Ultra-Viyole (UV) spektrofotometre ile
oOlciilen ekstraksiyon verimlerinin %99’a kadar ulagtig1 hesaplanmustir.

Anahtar kelimeler: Cay Tesis At181, Aktif Karbon, Hidrotermal Karbonizasyon.
Production of Activated Carbon from Tea Facilities Waste by Hydrothermal Method

Abstract: Tea facility waste is the organic waste left over from the tea processed in the factory. Tens of thousands of tons
of tea facility waste are consist every year during tea production in factories in the Black Sea Region. In this study, activated
carbon has been carried produce by hydrothermal method using tea facility wastes provided from Rize-CAYKUR facilities.
For this purpose, the samples were processed at different times and temperatures in a hydrothermal device (HTC) both
activating agent using and without using an activating agent. SEM, EDX, BET and methylene blue absorption analysis of the
obtained samples carried. According to the BET analysis results of the samples obtained from the experiments carried out
without using an activating agent, the surface area of the sample processed at 100°C for 8 hours was obtained as 2,13 m?/gr.
The BET surface area of the samples activated after hydrothermal carbonization has been detected as 887,41 m2/gr and 874,77
m?/gr, depending on the KOH/Hydrochar ratio. In addition, it was calculated that the extraction efficiencys of the obtained
products measured by Ultra-Violet (UV) spectrofotometer in 300 ppm methylene blue absorption experiments reached up to
99%.

Keywords: Tea Facility Wastes, Activated Carbon, Hydrothermal Carbonization

1. Giris

Diinya niifusu, su kaynaklarinin tiikenmesi, evsel ve endiistriyel kaynaklari da igeren siirekli artan kirlilik
nedeniyle endise verici bir tehdit altindadir. Atik su iyilestirme baglaminda, ¢ok sayida teknoloji ve teknik
arastirllmis ve kullanilmigtir [1]. Hali hazirda, metal kirleticileri sulu ¢dzeltiden atmak igin adsorpsiyon, zar
filtrasyonu, ¢okeltme ve iyon degisimi gibi birgok teknoloji kullanilmaktadir [2, 3]. Bu sistemlerin gogunlugunun
yiiksek maliyet, uygulanabilme giigliigii, diisiik yeterlilik ve yardimer kirletici olusturma olasilig1 gibi zayif yonleri
vardir [4].

Adsorpsiyon islemi, agir metalleri, organik kirleticileri ve inorganik maddeleri kirli sulardan verimli bir
sekilde uzaklastirmak igin oldukca fazla kullanilan bir teknik olup, yiiksek verimi ve diisik maliyeti gibi
avantajlara sahip olmasi nedeniyle en ¢ok tercih edilen yontemlerden biri haline gelmistir. En yaygin olarak
kullanilan adsorban, yiiksek ylizey alan1 ve yiiksek adsorpsiyon kapasitesi nedeniyle aktif karbondur [5, 6]. Aktif
karbon, gaz / stvinin i¢ gbzenek ylizeyine ulagmasini ve yiiksek derecede yiizey reaktivitesini saglayan benzersiz
ve ¢ok yonlil 6zellikleri nedeniyle iyi bilinen bir adsorbandir [7]. Aktif karbon sahip oldugu yiiksek gozenekli
yapist nedeniyle bir ¢ozeltideki molekiil ve/veya iyonlar i¢ yiizeyine dogru ¢ekip kendine baglayabilir. Bu
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ozelliginden dolay1 adsorban olarak adlandirilmaktadir. Aktif karbon yapisini tanimlayan bir kimyasal formiil ve
yap1 heniiz tanimlanmamistir. Ancak aktif karbonun kendine 6zgiil yiiksek yiizey alani, iyi gelismis gozenek
yapisi, adsorbsiyon kapasitesinin ¢ok yiliksek olusu ve yiiksek termo-kararlilik gibi 6zelliklere sahip olmasindan
dolay1 bu malzeme organik ve inorganik kirletici maddelerin temizlenmesinde kullanilan énemli bir adsorban
gorevi gormektedir [8, 9].

Aktif karbonun maliyetinin yiiksek olmas1 arastirmacilari farkli hammaddelerden aktif karbon iiretimi ile
ilgili galismalara yonlendirmistir. Son yillarda 6zellikle tarimsal atiklardan aktif karbon iiretimi 6nem kazanmustir
[10]. Ayrica, biyokiitle atiklardan aktif karbon tiretmek, atik bertaraf maliyetlerini ve ¢evreye olan olumsuz etkiyi
en aza indirmeye yardime1 olmaktadir [11].

Biyokiitle atiklarinin degerli karbon malzemelerine doniistlirilmesi i¢in hidrotermal karbonizasyon
yonteminin kullanimi, adsorpsiyon, biyo goriintiileme, kataliz, aktif karbon sentezi gibi ¢esitli uygulamalar i¢in
verimli kullanimi tesvik eden gekici dzelliklere sahip hidrokomiirler iiretme kabiliyeti nedeniyle biiyiik ilgi
gormiigtiir [12].

Hidrotermal karbonizasyon islemi sirasinda, biyokiitle bir otoklava yerlestirilir ve belirlenen siire ve
sicakliklarda isleme tabi tutulur. Reaksiyon basinci, reaksiyon sicakligina karsilik gelen suyun (kritik alti su
bolgesi) doygun buhar basinct ile kendiliginden {iretilir. Piroliz ve kuru kavurma gibi geleneksel termal
teknolojilerle karsilastirildiginda, bu islem enerji agisindan maliyetli bir asama olan 6n kurutma gereksinimini
tamamen ortadan kaldirmaktadir [12].

Bu c¢aligmada kullanilan ¢ay tesis atiklari Rize-CAYKUR tesislerinden temin edilmis olup aktif karbon
iretimi, bu atiklarin hidrotermal karbonizasyon yonteminde kullanilmasiyla gergeklestirilmistir. Elde edilen
numunelerin SEM, EDX, BET ve ekstraksiyon verimi analizleri yapilmustir.

2. Deneysel Calismalar
2.1. Materyal-Metot

Bu ¢alismada kullanilan cay tesis atiklart RIZE-CAYKUR tesislerinden temin edilmistir. Deneylerde Merck
marka 1.05033.1000 cas numarali KOH, Merck 106268.1000 sodyum asetat, Merck 1.00063.2511 asetik asit,
Chem Bio, 61734 metilen mavisi materyalleri kullanilmigtir.

Kurutma islemleri i¢in Elektro-Mag M5040P marka etiiv, karbonizasyon i¢in Niive Furnace MF 201 marka
kiil firin, HTC deneyleri i¢in Fytronix marka hidrotermal cihazi(HTC), nem tayinleri ise Radwag MAC 110 marka

Aktiflestirme islemleri; aktiflestirici ajanin kullanildigi ve kullanilmadigi durumlara gore ayri ayri olarak
gergeklestirilmistir.

Elde edilen iiriinlerin Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM; Scanning Electron Microscope), Enerji Dagilimi
X-Isin1 Analizi (EDX:Energy Dispersive X-ray Spectroscopy), yilizey alani (BET :Brunauer-Emmett-Teller) ve
metilen mavisi adsorbsiyon analizleri gerceklestirilmistir.

2.1.1. Aktiflestirici ajan kullanmadan gerceklestirilen HTC deneyleri

Cay tesis atiklari, biinyelerindeki nemi uzaklastirmak i¢in ilk dnce SANTEZ SE-65 marka etiiv firininda
80°C’de 24 saat kurutma islemine tabi tutulmustur. Kurutulan cay tesis atiklari bilyeli degirmende 15 dakika
ogiitiilerek 212 pm’luk elekten elenmistir. Elek alti malzeme, Cay tesis atiklar/ Saf su=1/10(5 gr cay tesis
atiklar1/50 ml saf su) oraninda karistirilarak hidrotermal cihazda 100°C ve 200°C sicakliklarda 4, 8, 12 ve 16 saat
stireleriyle hidrotermal islem gerceklestirilmistir. HTC’de aliman malzemeler filtre kagidinda siiziilerek; filtre
kagidi ve kagit lizerindeki kat1 hidrokdmiir etlivde 80°C’de 24 saat siiresince kurutulmustur. Kurutulan hidrokdmiir
malzemesi filtre kagidindan siyrilarak numune kaplarma alinmistir.  Sekil 1’de aktiflestirici ajan kullanmadan
gergeklestirilen HTC deneylerinin akis semasi verilmektedir.
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Sekil 1. Aktiflestirici ajan kullanmadan gergeklestirilen HTC deneylerinin akig semast.
2.1.2. Aktiflestirici Ajan (KOH) Kullanilarak Gergceklestirilen HTC Deneyleri

Bilyeli degirmende ogiitiilen ve 212um’luk elegin elek alti malzemesi olan ¢ay tesis atiklari, markalr kiil
firminda 800°C’de 24 saat siireyle karbonize edilmislerdir. Karbonize edilen numuneler, Karbonize iiriin/Saf
su=1/10 oraninda (5gr karbonize iiriin/50 ml saf su) olacak sekilde karigimlar hazirlanmigtir. Daha sonra hazirlanan
bu karisimlar HTC igerisinde 200°C’de 12 saat siireyle isleme tabi tutulmustur. Hidrotermalden elde edilen
karbonize tiriinler kati-s1vi ayirimi yapmak igin filtre kagidindan gegirilmistir. Filtre kdgid1 ve tizerinde kalan kati
hidrokdmiir malzemesi etiiv firininda 80°C’de 24 saat siiresince kurutulmustur. Kurutma isleminden sonra filtre
kagidindan siyrilan hidrokdmiir {irtinleri KOH/Hidrokdmiir=1/1 ve 1/2 oraninda karistirilarak 600°C’de 4 saat
stiresince kapakli ¢elik potalar igerisinde kiil firininda aktiflestirme islemleri yapilmistir. Kiil firnindan alinan
aktiflestirilmis trliniin gozeneklerindeki KOH gibi safsizliklarin giderimi i¢in 3 molarlik HCI ¢6zeltisi igerisinde,
HCI ¢ozeltisi/ aktif karbon =10/1 olacak sekilde (30 ml HCI ¢ozeltisi ile 3 gr aktiflestirilmis karbon) 100 ml’lik
beherler icerisinde 1 saat boyunca calkalama islemi yapan bir vorteks cihazinda en diisiik devirde (100 d/dak)
calkalanmustir. Vorteks ile ¢alkalama islemin bittikten sonra karigimlar filtre kagidindan gegirilmis, filtre kagidi
iizerinde kalan numune filtre kagidi ile beraber pH= 4,5-5 oluncaya kadar saf su ile tekrar tekrar yikanmistir.
Yikanan numuneler etiiv firininda 80°C’de 24 saat siiresince kurutulmus ve analizler i¢in kilitli posetlerde
muhafaza edilmiglerdir. Aktiflestirilen numunelerin karakterizasyon analizleri SEM, EDX ve BET analiz
yontemleri kullanilarak incelenmistir. Sekil 2°de aktiflestirici ajan KOH kullanilarak gerceklestirilen HTC
deneylerin akis semasi verilmistir.

Ogiitiilmiis cay tesis atiklarinin hidrotermal islemi icin Sekil 3’te gosterilen Fytronix Elektronik Teknolojileri
A.S. firmas: tarafindan imal edilmis Fytronix marka hidrotermal cihazi(HTC) kullanilmistir. Bu cihaz; bir adet
hidrotermal reaktorii, bir adet sicaklik ve zaman kontrollii kontrol paneli, 80 ml’lik teflon kab1 ve sogutma fanindan
olugmaktadir. Hidrotermal reaktoriin ana gdvdesi paslanmaz celikten {iiretilmigtir. Reaktordeki karigimlarin
koyuldugu i¢ kismi1 80 mI’lik teflon bir kabin yerlesebilecegi sekilde tasarlanmigtir. Kapak kismi denilen reaktoriin
iist kisminda bir adet dijital basing gostergesi ve gaz ¢ikis ve girisini saglamak i¢in iki adet vana bulunmaktadir.
Cihaz modeline bagl olarak reaktdriin karigtirma islemi, manyetik karigtirict tarafindan, teflon kap igerisine atilan
manyetik baligin dondiiriilmesi ile saglanmaktadir. Deneyler igin karistirma islemi 700 d/dak’da
gergeklestirilmistir.

121



Cay Tesisi Atiklarindan Hidrotermal Yéntemle Aktif Karbon Uretimi

Ogﬁtme (15 I:> |:> Karbonizasyon

Dakika) (800°C 24 saat)

I

~N

Cay Tesis Atiklar
Kurutma(80°C 24 saat)

J

Aktiflesti HTC  Uriiniin
Llestirme Kurutulmasi HTC
Vortex (1 Saat - | | (KOH/Hidrokomir K—— ~
80°C 24 saat Deneyleri
HCI) =1/1,1/2) ( )
Yikama (Saf Kurutma (80°C .
Su) |:> 24 saat) Aktif Karbon

Sekil 2. Aktiflestirici ajan KOH kullanilarak gergeklestirilen HTC deneylerinin akis semasi

High pressure reactor "L
Reaction temperature: 50-300 oC 4
100 mi PTFE or black carbon: TFE sample holder

PID Temperature controller
Reaction time: 1 h to 24 h or more

R FvTRONT4

Sekil 3. Deneylerde kullanilan hidrotermal cihazi

Numunelerin kiil ve ugucu madde miktarlar: sirast ile ASTM-D3174[84] ve ASTM-D3175[85] standardina
gore belirlenmistir.
Ugucu madde miktarinin belirlenmesi islemi igin ilk 6nce 750LC’de sabit tartima getirilen krozelere 1+
0.05 gram oOrnek konularak ve kapaklar1 kapatilarak daha onceden 900[C’ ye ayarlanmis firinda 7 dakika
bekletilmistir. 7 dakika sonra firindan c¢ikarilan kroze desikatérde sogutularak tartilmis ve krozelerin agirlik
farkindan ugucu madde miktar1 belirlenmistir.
Agirlik farkindan kiil miktar1 tayin edilmistir. Kiil analizi deneyleri Firat Universitesi Metaliirji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii’nde, Pirometalurji Laboratuvari’nda mevcut olan kiil firininda gerceklestirilmistir.
Cay tesis atiklarindan elde edilen aktif karbon numunelerinin adsorpsiyon kapasiteleri metilen mavisi
(MM) ¢ozeltisi kullanilarak belirlenmistir. MM ¢ozeltisi, 0,07 M sodyum asetat-0,03 M asetik asit tampon ¢ozeltisi
(pH= 4,85) kullanilarak 100 mg/L (100ppm) ve 300 mg/L (300ppm) olmak iizere iki farkli konsantre metilen
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mavisi ¢ozeltisi hazirlanmistir. 50 ml’lik MM ¢ozeltileri, 250 ml’lik beherlere koyulduktan sonra 0,05 g adsorbent
(aktif karbon numunesi) eklenmis ve 24 saat boyunca 200 d/dak’da vorteks cihazinda ¢alkalanmistir. Sahit olarak
ise MM bulunmayan, ayni miktarda adsorbent i¢eren, sodyum asetat-asetik asit tampon ¢ozeltisi kullanilmigtir. 24
saatin sonunda vorteks c¢alkalayici cihazindan alinan 6rnekler filtre kagidindan gecirilerek siiziilmiistiir. Filtreden
gecen MM konsantrasyonlart Ultra-Viyole (UV) spektrometre ile analiz edilerek ekstraksiyon verimleri
hesaplanmustir. UV analizleri i¢in 660 nm dalga boylu spektrofotometre kullanilmistir. UV analizleri i¢in 2, 4, 6,
8, 10 ppm’lik MM konsantrasyonlari hazirlanmig ve bu konsantrasyonlara gore kalibrasyon egrisi ¢izilmistir ve
ekstraksiyon verimi bu egriye gore hesaplanmistir. UV cihazinin dogru 6l¢iim yapabilmesi igin; numunelerimizin
MM konsantrasyonlarinin, gerekli durumlarda, uygun oranda sodyum asetat- asetik asit tampon ¢ozeltisi ile
seyreltildikten sonra dl¢iim islemi yapilmistir. Asagidaki esitlik (1) yardimiyla adsorpsiyon deneyleri dncesi (Co,
mg/L) ve sonrasinda (Ce, mg/L) ¢ozeltilerin MM konsantrasyon degerlerinden dengede birim adsorbent miktari
basina adsorplanan MM miktarlar1 (qe, mg/g) hesaplanmistir [13].

_ (Co=Co)V

- (M

e

Bu Formiildeki, Ms; adsorpsiyonda kullanilan adsorbent miktarint (g), V ise MM ¢ozelti hacmini (L)
gostermektedir.

3. Bulgular ve Tartisma

Gergeklestirilen deneysel calismalar sonucunda elde edilen numunelerin karakterizasyon o&zellikleri
incelenmis ve asagidaki sonuglar elde edilmistir.

3.1. Aktiflestirici ajan kullanmadan gergeklestirilen HTC deneylerinin analiz sonuclar:

Sekil 4’te islem gormemis cay tesis atiklarinin SEM goriintiisii verilmigtir. SEM goriintiisiinde de gorildiigi
gibi malzemenin yiizeyinde herhangi bir gozenekli yapinin bulunmadigi, yiizeyin piiriizliiliigiiniin daha az oldugu
goriilmektedir.

Cps/ev
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Q2Zn Ca Zn

1
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T v ey
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keV
Object 1320 Date:12/13/2021 12:.05:38 PM  HVI15.0kV  Puls th,:2 81keps
El AN Series unn., C norm., C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt. %) [wt.¥)  [at.¥]) [wt. %)
C 6 Keseries 11.05 48.7%5 61.57 1.38
0 8 K-series 7,92 34,92 33,12 1,08
K 19 K-series 1,03 .08 3,12 0,00
Zn 30 Keseries 0.87 3.83 0.89 0.07
Cu 29 K-series 0.62 2,75 0.66 0.06
: Ca 20 K-peries 0,38 1,69 0,64 0,04
ENT» '50“ 5‘7‘"55' Date 13 Des 2021 Total: 22,67 100,00 100,00
WO* §0em Mag= 500X Teve 120841

Sekil 4. HTC islemi gérmemis ¢ay tesis atigi numunesinin 500X biiyiitmedeki SEM goriintiisii ve EDX analizi.

HTC islemi gormiis numunelerin SEM goriintiileri incelendigin de ise (Sekil 5, 6, 7) gdzenekli yapilarin ve
daha fazla piiriizlii yiizeylerin olustugu, ylizeyin girintili ve ¢ikintili oldugu goriilmektedir. Sekil 7°de elde edilen
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goriintiideki gozeneklerin daha ¢ok mikro ve mezo gézenek yapisina sahip oldugu goriilmektedir. Siire ve
sicakligin artmastyla HTC iglemi gormiis numunelerin karbon igeriginin arttig1 ancak bunun yaninda Ca, K ve Cu
gibi elementlerinde yapilarda ortaya ¢iktig1 gbzlemlenmistir. Bu bilesenlerin dnceden ¢ay tesis atiginin yapisinda
inorganik materyal olarak bulundugu ve yapilan HTC islemi sirasinda yiiksek basingtan dolay1 organik yapidan
ayrildigi ancak buharlasma olmadig1 i¢in malzemenin ylizeyine yapistig1 diistiniilmektedir. Hidrotermal
karbonizasyon isleminden sonra elde edilen karbonize iiriinlerin N2-BET yontemiyle ylizey alani analizleri
gergeklestirilmistir. Yapilan BET analiz sonuglarina gore 100°C 8 saat HTC iglemi gérmiis cay tesis atigi
numunesinin yiizey alan1 2,13 m%gr olarak elde edilmistir. Calisma kapsaminda elde edilen numunelerin C
miktarlarina bakildiginda agirlik¢a islem gérmemis ¢ay tesis atiginda %48,65 iken HTC isleminden sonra bu oran
%60,53’e ve atomik olarak da %61,57’den %71,63’e ¢iktig1 EDX analizlerinde gézlenmistir.

cps/eV

-\ J
- v ¥ Yy ey e by

2 4 6 8 10 12 14

2 Date12/13/2021 105937 AM ~ HVAS50kV  Puls th.2 98keps

EL AN Series unn, € norm, C Atom, C Error (1 Sigma)
[wt.\) [wt.V) [at.y) [wt.\)

10 pm EHT = 1500kV Signal A= SE1 Date :13 Dec 2021
WD = 85mm Mag= 200KX Time :10:54:15

ZEISS

Sekil 5. 100°C 8 saat HTC islemi gormiis ¢ay tesis atig1 numunesinin 2.00KX biiyiitmedeki SEM goriintiisii ve
isaretli bolgenin EDX analizi.
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n Ca 2n
C Cu K Cu
Akl N
L L T T TH—— T
2 4 6 8 10 12 14
keV
Object 1314 Date:12/13/2021 11:1845AM  HVA5.0kV  Puls th. 2. 93keps
El AN Series unn, C norm, C Atom, C Error (1 Sigma)
[wt.¥)  [wt,N)  [at,y) [wt. )
C 6 K-series 11,40 54,30 66,30 1,40
0 0 K-perien 6,02 32,40 291 0,94
K 19 K-porien 0,97 4,62 1.n 0,06
Zn 30 K-peries 0,78 W 0,83 0,07
Cu 29 Keseries 0,67 3.20 0,74 0.06
A e ’ " Ca 20 Keserfen 0,36 1.70 0.62 0,04
2pe BiT=1600W SignalA = SE1 Date 13 Dec 2021 Totalt 20,99 100,00 100,00
WD = 90mm Mag= 500KX Time :11:18:35

Sekil 6. 100°C 16 saat HTC islemi gormiis ¢ay tesis atig1 numunesinin 5.00KX biiyiitmedeki SEM goriintiisii ve
isaretli bolgenin EDX analizi.

cps/eV
12
10 K
8
d K
64C Cu Ca Cu
4
2
0 3 T T L' L Bl
2 4 6 8 10 12 14
keV

Object 1317 Date:12/13/2021 11:3911 AM  HVAS.0KV  Puls th 2 42keps

EL AN Series unn, C norm, C Atom, C Error (1 Sigma)

[wtid) (Wt ) [at,h) (Wt h)

C 6 Kemoriea 9,60 60,53 71,6 1.1

0O 0 Kesories 4,6) 20,9) 25,70 0,64

Zn 30 K-norien 0.72 4.5 0,90 0,06

Cu 29 Kenorien 0,56 3.4 0.7% 0,08

Ca 20 K-pories 0,20 1,76 0,62 0,04

s P K 19 K-porien 0,13 0,70 0,20 0,03

2pm EHT = 1500kV Signal A = SE1 Date :13 Dec 2021 ZEISS
WD = 9.0mn Mag= 500KX Time 11:44: — Totalr 16,00 100,00 100,00
114434

Sekil 7. 200°C 8 saat HTC islemi gormiis ¢ay tesis atig1 numunesinin 5.00KX biiyiitmedeki SEM goriintiisii ve
isaretli bolgenin EDX analizi.
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3.2. Aktiflestirici ajan KOH kullanilarak gerceklestirilen HTC deneylerinin analiz sonuclari

Ogiitiilmiis, elenmis, kiil firmda 800°C’de 24 saat karbonize edilmis cay tesis atig1 HTC islemi sonrast KOH
ile kiil firinda 600°C’de 4 saat aktiflestirilmistir. Bu 6rneklerin SEM ve EDX analizleri yapilmis ve sonuglar Sekil
8 ve Sekil 9°da verilmistir.

SEM goriintiileri incelendiginde, gézenek olusumunda HTC isleminden sonra yapilan kimyasal aktivasyon
isleminin etkin oldugu saptanmistir. KOH’un aktiflestirici ajan olarak kullanilmasinin karbonizasyon isleminde
hammaddenin yapisinin bozundurulmasini hizlandirdigi tespit edilmistir. Karbonizasyon sirasinda sicakligin etkisi
ile tirliniin yapist biiyiik 6l¢iide bozundurulmus, ugucu maddelerin biiyiik bir kism1 ve fonksiyonel gruplarin pek
¢ogu yapidan uzaklasarak gozenekli yapilar elde edilmistir. Hidrotermal karbonizasyon sonrasi KOH ile
aktiflestirilen numunelerden elde edilen karbonize iiriinlerin ylizey alanlar1 N>-BET yontemiyle dl¢iilmiistiir. Buna
goére, KOH/Hidrokémiir=1/1 oraninda karigtirilan numunenin BET yiizey alani1 887,41 m?/g olarak belirlenirken,
KOH/Hidrokémiir=1/2 oraninda Karistirilan numunenin BET ylizey alami 874,77 m?/g olarak O6l¢lilmiistiir.
Deneyler sonucunda elde edilen numunelerin C miktarlarina bakildiginda agirlik¢a islem gérmemis gay tesis
atiginda %48,65 olan C miktarmin KOH ile aktiflestirme isleminden sonra %77,1’e ve atomik olarak ise %
61,57°den %84,93¢e ¢iktig1 EDX analizlerinde gézlenmistir.

Tps/ev
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5’ Fe
N
41 C2n Zn
ic lew Fe ‘Cu
3]
24|
| Y
AL ISES
2 4 6 8 10 12 14
kev
Spectrum: Obj 7
A r I > Atom rror (1 Sigma)
' (at.§ (wt.§
c 1 17.10 Y
0 11.72
in 1 27
2pm EHT = 15.00kV Signal A= SE1 Date :13 Jun 2022 JEISS fe
WO = 85mm Meg= S00KX Time :12:30:33 al

Sekil 8. KOH/Hidrokdmiir=1/1 oraninda karistirilarak gergeklestirilen deney numunesinin 5.00KX biiyiitmedeki
SEM goriintiisii ve isaretli bolgenin EDX analizi.
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Sekil 9. KOH/Hidrokdmiir=1/2 oraninda karistirilarak gergeklestirilen deney numunesinin 1.00KX biiyiitmedeki
SEM goriintiisii ve isaretli bolgenin EDX analizi.

3.3. Metilen mavisi adsorpsiyon deneyi sonuclari

Aktivasyon i¢in kullanilan aktiflestirici kimyasal madde miktarlar1 aktif karbon iiretim prosesinde énemli bir
degiskendir. Lignoseliilozik malzemelerin potasyum hidroksit ile etkilesiminde es zamanli reaksiyonlar meydana
gelir. Diisik sicakliklarda baglayan bu reaksiyonlar, biyopolimerlerin dehidrasyonu, biyokiitlenin
depolimerizasyonu, aromatik yapilarin olusmasi ve hidroksil gruplarinin ayrilmasi olarak siralanabilir [9].

Aktif karbon iiretimi i¢in farkli KOH oranlarinin iiriin 6zelliklerine etkisini anlamak amaciyla Tablo 1'de
sartlart verilen deneysel ¢aligmalar yapilmig ve tiretilen aktif karbonun sogurma &zelligi incelenmistir. Metilen
mavisi ile yapilan adsorpsiyon c¢aligmalarinda Tablo 2 'de goriilen ekstraksiyon verimleri elde edilmistir.
Adsorbsiyon deneyleri sonucunda KOH orani arttikca aktif karbonun adsorbsiyon ozelliklerinin arttigi
gozlemlenmistir. Buna gére KOH/Hidrokdmiir=1/1 ve 1/2 olarak yapilan deneylerde en yiiksek adsorpsiyon
veriminin 300 ppm’lik MM konsantrasyonunda (KOH/Hidrokomiir:1/1) %99,24 ile Al numunesinde oldugu
goriilmiistiir. Adsorbsiyon iglemi sonucu boya giderimi sonucu olusan renk degisimi Sekil 10’°da gosterilmistir.

Tablo 1. KOH ile yapilan deneysel ¢alisma kosullari

Numune 1.Asama

Kodu (Karbonizasyon) 2.Asama (HTC) 3. Asama (Aktivasyon)

Sicaklik Zaman Sicaklik Zaman Sicaklik | Zaman . N

(°C) (Saat) (°C) (Saat) ©C) | (Saat) [COM/Hidrokdmiir
Al 800 24 200 12 600 4 (/1)
A4 800 24 200 12 600 4 (1/2)
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Tablo 2. KOH ile yapilan deneylerde iiretilen numunelerin metilen mavisi adsorbsiyon kapasiteleri (100
mg/L ve 300 mg/L. ¢ozeltilerde).

Numune Bagslangig Eglzfllltlf/?M Ekstraksiyon | Baslangig Eglzfllltlf/?M Ekstraksiyon

Kodu MM (ppm) (ppm) Verimi (%) MM (ppm) (ppm) Verimi (%)
Al 100 1,82 98,18 300 2,27 99,24
A4 100 1,90 98,10 300 5,10 98,30

Sekil 10. A1 ve A4 numunelerinin 100 ppm’lik MM adsorbsiyon deneyleri sonucu boya giderim goriintiisii.
a) 100 ppm MM b) MM boya giderim sonucu

4. Sonuglar

Aktiflestirici ajan kullanmadan gergeklestirilen Hidrotermal karbonizasyon deneylerinden elde edilen
numunelerin SEM, EDX ve BET analizleri yapilmistir. Yapilan BET analiz sonuglarina gére 100°C’de 8 saat HTC
islemi gormiis ¢ay tesis at1ig1 numunesinin yiizey alani 2,13 m?/gr olarak elde edilmistir.

Aktiflestirici ajan kullanmadan elde edilen numunelerin SEM goriintiileri incelendiginde gdzenekli yapilarin
olustugu, yiizeyin girintili ve ¢ikintili oldugu, daha fazla piiriizlii ylizeylerin olustugu gézlenmistir.

Hidrotermal karbonizasyon sonrast KOH ile aktiflestirilen numunelerden elde edilen aktif karbonlarin yiizey
alani, KOH/Hidrokomiir=1/1 oraninda karistirtlan numunede 887,41 m?/g, KOH/Hidrokémiir=1/2 oraninda
karigtirilan numunede ise 874,77 m?/g olarak belirlenmistir.

SEM goriintiileri incelendiginde, gbzenek olusumunda HTC isleminden sonra yapilan kimyasal aktivasyon
isleminin etkin oldugu saptanmistir. KOH’un aktiflestirici ajan olarak kullanilmasinin karbonizasyon isleminde
hammaddenin yapisinin bozundurulmasini hizlandirdigi anlasilmistir. Karbonizasyon sirasinda 1s1l bozundurma
ile tiriiniin yapis1 biiyiik dl¢iide bozundugu, fonksiyonel gruplarin ve ugucu maddelerin biiyiik bir kisminin yapidan
uzaklastig1 ve gozenekli bir yapinin elde edildigi goriilmiistiir.

SEM goriintiilerine ve BET analiz sonuglara gore, KOH ile uygulanan aktivasyon isleminin gézeneklerin
meydana gelmesinde etkili oldugu ve aktif karbon tiretimini gergeklestirdigi saptanmustir.

Yapilan adsorbsiyon deneylerinde metilen mavisi giderimi basarili bir sekilde gerceklestirilmistir.

Yapilan islemler ve analizler sonucunda c¢ay tesisi atiklarindan aktif karbon iiretilebilecegi sonucuna
varilmisgtir.
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