1. GIRIS

Aktif karbonlarin kullanimi ¢ok eski yillara dayanmaktadir. Bu konudaki ilk
bilgi MO 3000 yillarinda Misirhlar tarafindan sularin  saflastiriimasi isleminde
kullanilmasidir. Daha sonraki yillarda aktif karbonun farkli alanlarda kullanimina
rastlanmig, ancak en yogun kullanimi, 1. Diinya savasi sirasinda zehirli gazlardan
korunmak amaciyla gaz maskelerinin i¢lerine graniiler aktif karbonlarin yerlestirilmesi
olmustur. Son 50 yilda ise aktif karbon iiretim teknolojisi biiylik ilerleme kaydetmistir
[1].

Aktif karbonlar ¢ok ¢esitli hammaddelerden hazirlanir. Aktif karbon {iretiminde
en c¢ok kullanilan hammaddeler komiir, odun ve hindistan cevizi olup bunlardan
hazirlanan aktif karbonlar sivi ve gaz fazda bulunan bazi organik ve inorganik
bilesiklerin uzaklastirilmasi igleminde kullanilmasidir. Son 10 yildir ise badem kabugu,
seftali cekirdegi, kayis1 ¢ekirdegi kabugu, findik kabugu, seker kamisi, piring kabugu
gibi tarimsal atiklardan diisiik maliyetli aktif karbon iiretimi yapilmaktadir. Aktif karbon
tiretimi fiziksel ve kimyasal olmak iizere iki yontemle gerceklestirilir [2]. Fiziksel
yontemde ham maddeye 700-1100 °C sicaklik araliginda su buhari, hava veya
karbondioksit verilerek gergeklestirilir. Kimyasal yontemde ise kimyasal aktivasyon
ajanlar1 kullanilarak 400-900 °C araliginda 1s1l igleme tabi tutulur [1].

Fiziksel ya da kimyasal yontemlerle hazirlanan aktif karbonlar, dogada bilinen
en iyl ¢Oziici olan sularin temizlenmesi ve aritilmasi  islemlerinde
kullanilabilmektedirler. Su, dogal halinde pek ¢ok ¢6ziinmiis madde, kat1 parcacik ve
canli organizma icerir. Suya karisan maddeler, sularin kimyasal, fiziksel ve biyolojik
ozelliklerini degistirirler ki, bu olay su kirliligi olarak adlandirilmaktadir. Bu olaylar
ekosistemin etkilenmesine, dengelerin bozulmasina ve giderek dogadaki tiim sularin
sahip olduklar1 6ziimleme ve kendi kendini temizleme kapasitesinin de azalmasina veya
yok olmasina yol agabilirler [3].

Suda bulunan agir metal iyonlarinin varligi her gecen giin artmis bu da ciddi
cevre sorunlarini beraberinde getirmistir [4]. Atik sulardan Pb, Zn, Cu, Hg, Cd gibi agir
metal iyonlarinin giderilmesine iliskin olarak; ekstraksiyon, ¢oktiirme, elektroliz gibi
hidrometalurjik proseslerin baz1 spesifik uygulamalarinda iyi neticeler alinmistir. Fakat
bu prosesler, diisiik konsantrasyonlardaki agir metal iyonlarinin giderilmesinde fazla

etkili olmamiglardir. Son yillarda, seyreltik ¢ozeltilerden metal iyonlarinin giderilmesi
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icin, aktif karbon kullanilmis, ekonomik ve cevresel etkiler agisindan en uygun bir

yontem oldugu kabul edilmistir [5].



2. KURAMSAL TEMELLER
2.1. Karbon

Karbon, periyodik tabloda IV A grubunda yer almaktadir. Grubun en hafif
elementi olan karbon bir ametaldir. Karbon dogada serbest halde (CO,) veya bilesikleri
halinde bulunur. Yer kabugunun yaklasik % 1’ ini olusturur. Dogada ¢ok az
bulunmasina karsin canli organizmasinda oksijenden sonra en ¢ok bulunan ikinci
elementtir [6].

Karbon bilesikleri yasayan biitlin hiicrelerin esasini teskil eder. Ciinkii biitiin
canli maddeler karbon bilesiklerinden olusmuslardir. Hiicre zarindan agac¢ kabuguna,
yumurta beyazindan yilan zehirine kadar son derece farkli organik yapilarin hepsi,
karbon temelli bilesiklerden olusur [7].

Karbonun en 6nemli 6zelliklerinden birisi, bu elementin, ¢ok sayida atomunun
birbirine bir zincir veya bir halkada baglanmis oldugu bilesikleri olusturabilme
yetenegidir. Bu 6zellik bazi elementlerde de (N, P, S, O, Si, Sn) az da olsa goriiliir.
Zincirleme baglanma olarak isimlendirilen bu 6zellik, karbonun ¢ok sayida organik
bilesik olusturmasinin nedenini acgiklar. Ayrica karbon zincirleri, diger elementlerin
zincirlerinden ¢ok daha kararlidir [8].

Karbonun iki allatropu bulunmaktadir [9]. Bunlar;

1) Grafit

2) Elmas

2.1.1. Grafit

Grafit, Yunanca grapho isminden gelmistir. Grafit, karbonun yar1 metal
modifikasyonudur. Grafitte karbon atomlari, aralarinda tabakalar halinde birlesir [7].
Grafitin altigen seklindeki tabakalari paralel dizilmistir ve Van der Waals kuvvetleri ile
birbirlerine baglanmislardir. Her karbon atomunun dort elektronundan iicii tabaka
lizerinde bag yapmakta kullanilirken doérdiincii elektron serbestce hareket edebilecek
durumdadir. Bu nedenle grafit elektrigi iyi iletir. Grafitin yogunlugu 2.25 g/cm®” tiir [6].

Grafitin yapis1 Sekil 2.1 de gosterilmistir [1].



Sekil 2.1. Grafitin Hegzagonal Yapisi [1]

Grafit dogada baz1 bolgelerde dnemli miktarlar halinde Avrupa’da Almanya,
Ispanya, Italya ve Isve¢’ de, Amerika’ da Kanada’ da, Asya’ da Seylan adasi ve Sibirya’
da, Afrika’ da Madagaskar adasinda bulunur [10]. Bununla birlikte, endiistriyel grafitin
biiylik bir kism1 kok komiirii gibi karbon igerigi olan maddelerden sentezlenir. Bunun
i¢in, karbon igerigi yiiksek olan bir madde bir elektrik firininda 3000 °C civarindaki bir
sicaklikta 1sitilir. Bu yontemle karbon atomlari, grafit yapist olusuncaya kadar biiyiik
halkali yapilar halinde birbiriyle kaynasir [11]. Grafit gri, saydam olmayan kismen
kabuk ve kismen de toprak gibi kiitleler meydana getirir. Grafitin sertligi az olup
biikiilebilir, yumusak, yagl hissini verir ve hafif metal pariltisindadir. Kagit {izerine
stirtiildiiglinde kursun grisi bir ¢izgi meydana getirir ki bu 6zelliginden istifade edilerek
kursun kalem yapiminda kullanilmigtir. Grafit, elektrik ve 1s1 i¢in iyi bir iletkendir [12].

Grafit pratikte, 3000 °C ve 25000 atmosfer basingta krom, demir gibi

katalizorlerle grafit elmasa doniistiiriilebilir [6].

2.1.2. Elmas

Elmas kelimesinin kokii “atomos” dur. Yunanca’da parcalanmaz manasina
gelmektedir. Elmas karbonun tamamen ametal olan seklidir [7]. Elmasta komsu karbon
atomlarinin merkezleri arasindaki uzaklik 1.54 °A olup her karbon atomu bir diizgilin
dort ylizliinlin koselerinde bulunan dort ayri karbon atomuna baglidir. Bu baglanma,
giiclii kimyasal baglarla gergeklesir. Elmas, olduk¢a sert bir yapiya sahiptir. Elmasin

yogunlugu 3.51 g/em” tiir. Kimyasal tepkimelere karsi ilgisizdir, ancak 800 °C’ nin
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istiinde 1sitilirsa yanar ve karbondioksiti verir. Elmas elektrigi iletmez, ¢ilinkii karbonun
biitiin elektronlar1 birbiriyle ortaklasa kullanildigindan 6rgii iizerinde serbest¢e hareket
edebilecek elektronu yoktur. Elmasin diger bir 6zelligi de kirilma indisinin ¢ok yiiksek
olusudur. Yani elmas i¢ine giren 1s1n, gelis yoniinden biiyiik bir sapma gostererek ¢ikar.
Bu etki, sikica baglh elektronlarin iizerine diisen 151k dalgasini yavaglatmasindan ileri
gelir. Yiiksek kirilma indisi nedeniyle iizerine diisen 1sinin biiyiik bir kismi bir¢ok
kristal yiizeylerde yansiyarak ¢iktigindan parlak bir goriiniim kazanir [6].

Degerli tas olarak kullanilan elmaslar genel olarak dogal elmaslardir.
Endiistriyel amagclar i¢in ya siradan dogal elmaslar ya da, yapay elmas kullanilir. Yapay
elmaslar, c¢ok sert yapilarindan dolay1r endiistride bir ¢esit zimpara olarak
kullanilmaktadir [11].

Elmas 2000 °C ve 15000 atmosfer basing altinda grafite doniistiiriilebilir [6].

2.2. Aktif Karbon

Biiyiik kristal ve amorf yapida olan aktif karbon, olduk¢a genis i¢ gdzenek
yapist ile karbonlu adsorbanlar1 tanimlamak i¢in kullanilan genel bir terimdir.

Aktif karbon, pordz madde olarak bilinir ve genis spesifik yiizey alanina sahiptir.
Bu ylizden, sivi ve gaz fazda bulunan tehlikeli bilesenlerin ortamdan
uzaklastirilmasinda ve yok edilmesinde sik¢a kullanilmaktadir [13,14].

Aktif karbonlar, komiir [15] ve selillozik maddeler [16] gibi ¢esitli
materyallerden hazirlanir. Aktif karbonlarin hazirlanmasi i¢in tarimsal tiriinlerden g¢esitli
caligmalar yapilmistir. Bu tarimsal iirlinler arzu edilen kullanim i¢in oldukca ucuzdur.
Ayrica bu tarimsal {iriinlerden elde edilen aktif karbonlarin yiizey alanlarinin yiiksek
olmasi aktif karbonlarin iiretilmesinde ham materyal olarak secilmesinde oldukea etkili
bir faktor olmustur [17].

Aktif karbonlar yiiksek yiizey alan1 ve yeterli gozenek dagilimima sahip
olduklarindan bir ¢ok uygulamada adsorban olarak sik¢a kullanilmaktadir [18]. Aktif
karbonlarin goézeneklilik yapisina bagli olarak adsorplama oOzellikleri artar. Aktif
karbonlarin adsorplama kapasitesini kimyasal yapis1 da etkiler. Aktif karbonlar iki tip
safsizlik icermektedirler. Bunlardan ilki aktif karbona kimyasal olarak baglanmis olan
elementlerdir. Baslangi¢ maddelerinden tiireyen ve tamamlanmamis karbonizasyon

sonucu olarak aktif karbonun yapisinda kalan veya aktivasyon esnasinda yiizeye



kimyasal olarak baglanan oksijen ve hidrojen bu safsizliklardandir. ikincisi ise iiriiniin
organik kismi olmayan, inorganik bilesenler i¢eren kiil kismidir.

Aktif karbonun tanecik boyutlarinin dagilimi 6nemlidir. Adsorplama kapasitesi
tanecik boyutu ile ters orantilidir. Yani kiigiik tanecikler daha hizli adsorplama
kapasitesine sahiptir [19].

The International Union of Pure and Applied Chemistry ( [UPAC ) adsorbanlar

icin gozenek biiylikliigiinii yaricaplarina gore lige ayirmistir [1]. Bunlar;

1) Makro gozenekler (r>50nm)
2) Mezo gozenekler (2<r<50nm)
3) Mikro gézenekler (r<2nm)
a) Siiper- mikro gézenekler (1<r<2nm)
b) Ultra- mikro gozenekler (r<0.5nm)

2.3. Aktif Karbonun Tarihgesi

Endiistriyel ihtiyaglar aktif karbonun sentez teknolojisinin gelismesine onderlik
etmis olup, tarihi ¢ok eski yillara dayanmaktadir. Bu tarihi siireci Cizelge 2.1° de

verilmigtir.

Cizelge 2.1. Aktif Karbonun Tarihgesi [1]

Tarih Onemli Gelismeler

MO

3750 | Bilinen en eski kullanicilar Misir ve Siimerlerdir. Odun chari1 (mangal
komiirii), bronz yapimi sirasinda, bakir, ¢inko ve kalay cevherinin
indirgenmesinde kullanilmisgtir.

1550 Odun komiiriiniin tip alanindaki uygulamalarinda 6nerilmesi konusunda ilk
yazili kayit Misir papiriisleridir. Burada odun chari, clirimekte olan
yaralardan ve intestinal (bagirsak) bolgeden buharlasan kokularin adsorbe
edilmesinde kullanilmistir.

460 Hipokrat ve Pliny, odun charimi tedavi amaciyla, epilepsi, chlorosis ve
anthrax gibi hastaliklar1 da i¢ine alan genis bir yelpazede kullanmiglardir.
450 Yakin zamanda bulunan Portekiz nakliyat gemilerinin enkazlarinda, o

donemde i¢me sularini, igerisinde odun chari bulunan varillerde
depoladiklar1 bulundu. Bu pratik uygulama, 18. yy’ a kadar, uzun deniz
yolculuklarinda suyun korunmasi i¢in yaygim sekilde kullanildi. Aymi
doneme ait Hint dokiimanlarinda da i¢gme sularinin saflastirilmasinda, kum
ve odun chari kullandiklar1 6grenildi.




Cizelge 2.1 (devam)

MS

157

Claudius Galen, hem bitki hem de hayvan orjinli karbonlarin , hastalik
tedavisinde kullanimlar {izerine 500 tibb1 uygulama bildirmistir.

18. yiizy1l

1773

Scheele tarafinda spesifik absorban karbon tozlar1 bildirildi. Scheele, farkl
kaynaklardan tiirettigi karbonlar1 kullanarak, adsorbe ettigi cesitli gazlarin
hacimlerini 6l¢tii.

1785

Lowitz, odun charinin medikal uygulamalardaki kokulari absorbe etme
yeteneginden yola ¢ikarak, organik kimyasallarin biiylik boliimiiniin
odunkomiirii tarafindan absorbe edilebilecegini bildirdi. Buna ek olarak,
partikiiler ve sulu ¢ozeltilerin renk gideriminde, odun charinin etkisizligi
konusunda ¢alisti. Bu ¢alisma sivi fazda odun koOmiiriiniin absorbtif
tozlartyla gergeklestirilen ilk sistematik caligmadir.

1793

Kehl, mide iilserlerinden buharlasan gazin kontroliinde charlarin kullanimi
konusunu giindeme getirdi ve hayvansal dokulardan hazirlanan karbonu
cozeltilerdeki rengin uzaklastirilmasinda kullandi.

1794

Bir Ingiliz seker rafinerisi, seker surubunun renginin giderimini odun
charini basartyla kulland1 ama karbonu hazirlama teknigini gizli tuttu.

19. yiizy1l

1805

Gruillon, suruplarin renk giderimi i¢in, yikanmis odun komiiriinii ilk kez
biiylik 6l¢ekli bir seker rafinerisinde kullandi.

1805-
1808

Delessert odun charini, seker pancart sivisinin renk gideriminde basariyla
uyguladi. Bu, Fransa’ daki sekerpancari endiistrisinin gelisimine direkt
olarak etki etti. 1808 de Avrupa’ daki tiim seker rafinerileri, renk giderici
olarak odun chari kullandi.

1811

Figuier odun charn ile kemik charini kiyasladi ve kemik charinin daha
yliksek renk giderme kapasitesine sahip oldugunu buldu. Rafine seker
endiistrisinde, odun charmin yerini kemik charinin almasi uzun siirmedi.
Istyla elde edilen kemik charini iiretme metotlar1 gelistirildi ve ¢ok kisa bir
siire sonra ¢ok daha kolay rejenere edilebilen graniiler kemik chari
gelistirildi.

1815

Bu tarihte, rafine seker endiistrisinin ¢ogu, renk giderici olarak graniiler
kemik char1 kullandi.

1817

Joseph de Cavaillon kemik charin kullanilan rejenerasyonun patentini aldi.
Ancak bu c¢ok bagarili bir metot degildi.

1822

Bussy, karbonun renk giderme 6zelligi lizerine, kaynak materyalinin dogasi
ve son Uriiniin pargacik biyiikligi ile absorptivite 6zelliklerini inceledi.
Cok yiiksek sicaklik veya ¢ok uzun slirede gergeklestirilen
karbonizasyonun, absorptivite 6zelligini azalttigin1 ve porozitenin énemli
bir 6zellik oldugunu sodyledi. Ancak bu faktorii nasil 6lgecegini bulamadi.




Cizelge 2.1 (devam)

1841

Schatten , iiretirken 1sitma oncesinde kemik charlarint HCI’ le yikadi. Bu
karbon tizerinde adsorbe olan mineral tuzlarin etkin sekilde uzaklasmasini
sagladi. Almanya’ da kemik charlarinin iiretilmesi ve rejenerasyonu igin, ilk
stirekli sistem dikey firin prosesini buldu.

1854

Stenhouse, Londra kanalizasyonu vantilasyonunda, kotii koku ve gazlarin
uzaklastirilmasinda karbon filtreleri basariyla uyguladi.

1862

Lipscombe suyun saflastirilmasi i¢in bir karbon hazirladi.

1865

Hunter Hindistan cevizi kabuklarinda miikemmel gaz absorbans 6zelligi
olan karbonlar tiiretti.

1868

Winser ve Swindells kagit hamuru atigin1 fosfatla sittilar. O donemde
miihendislik alaninda yasanan sikintilar nedeniyle bulgularini ticari olarak
gelistirememelerine ragmen, giiniimiizdeki endiistriyel uygulamalarda hala
acikladiklar1 bilgilerden yararlaniimaktadir.

1881

Kayser, karbonlarin gazlar1 tutmasi olaymi tanimlarken, ilk kez
“adsorpsiyon” terimini kullandi.

20. yiizy1ll

1911

Avusturya’da Fanto Works tarafindan, ticari olarak satisa siiriilen ilk
endiistriyel aktif karbon “Eponit” tiretildi. Odundan eponit {liretiminde Von
Ostrejko’nun yaklagimindan yararlandi. Eponit rafine seker endiistrisinde
renk giderici olarak kullanildi. O zamana kadar aktif karbon kullanicilar1 ya
patent dahilinde ya da kendi gizli formiillerine dayanarak aktif karbon
iiretiyorlardi.

1913

Wunsch, eponit ve c¢inko kloriir karigimini 1sitarak, reaktive edilmis
materyalin renk giderme kapasitesinin biiyiik 6l¢iide arttigini bulmustur.
Baz1 durumlarda buhar ve CO, ile kombine olarak, c¢inko kloriir prosesi
uzun yillar kullanilmistir. Kimyasal aktiflestirici olarak fosforik asit
kullanilarak aktif karbon 6zellikleri biiyiik dl¢lide artmustir.

1914-
1918

1. Diinya Savast sirasinda, savas alanlarinda zehirli gazlarin
kullanilmastyla, gaz maskelerinde kullanilacak uygun adsorban karbonun
sentezine ve genis capli liretimine imkan veren sentez yontemleri dnem
kazandi. Cinko kloriirle aktive edilmis odun kirmtilar1 kullanilarak graniiler
karbonlar gelistirildi. Bunlar, adsorptivite ve fiziksel 6zellikleri kontrol
edilerek iiretilebilen ilk ticari karbonlardi. ABD’ de bir grup arastirmaci,
gaz maskelerinde kullanilmak {izere iiretilen karbonlar1 inceleyerek,
Hindistan cevizi kabuklarindan elde edilen aktif karbonun 6zelliklerinin,
digerlerinden elde edilenlerin 6zellikleriyle kiyaslandiginda cok daha iyi
oldugunu buldular.




MO 3750 yillarina dayanan aktif karbon kullanim: 1. Diinya savasma kadar
sadece medikal ve gidalarin saflastirilmasi ve korunmasinda kullanilirken, 1. Diinya
savasindan sonra genis bir alanda kullanilmaya baslanmigtir. Bu da yeni tiir aktif

karbonlarin iiretiminde tetikleyici bir rol oynamistir [1].

2.4. Aktif Karbon Uretiminde Kullanilan Ham Materyaller

Aktif karbon tiretiminde kullanilacak ham materyaller, aktif karbon kullanilmasi
amaclanan alana, prosesin yapisina, adsorplanmasi istenen maddenin 6zelliklerine ve
maliyete gore secilmektedir.

Aktif karbon iiretiminde kullanilan degisik ham materyaller Cizelge 2.2° de [20]

verilmistir.

Cizelge 2.2. Aktif Karbon Uretiminde Kullanilmis Ham Materyaller [20]

Misir kogani ve misir sapi Icki imalathanesi atig1
Hindistan cevizi kabugu Kosele atig1
Pirin¢ kabugu Deniz yosunu
Findik kabugu Seker kamisi
Cigit kabugu Karbonhidrat
Meyve 0zl atig1 Kaucguk atig1
Testere talasi Muisir sekeri
Kahve ¢ekirdegi Petrol
Meyve cekirdegi Turba

Lignin Tahil

Komiir Linyit

Odun Kemik

Balik Kan

Grafit Melas




Endiistride kullanilan aktif karbonlarin tiretiminde tercih edilen ham materyaller

ve bunlarin yiizde kullanimi ise Cizelge 2.3’ de [1] verilmistir.

Cizelge 2.3. Ticari Aktif Karbon Uretiminde Kullanilan Ham Materyaller [1]

Hammadde % Kullanim
Odun 35
Komiir 28
Linyit 14
Hindistan cevizi kabugu 10
Turba 10
Digerleri 3

2.5. Aktivasyon Prosesi

Odun, findik kabugu, komiir gibi ¢esitli ham materyallerden iiretilen aktif
karbonlar gozenekli bir yapiya sahiptirler [21]. Bu ham materyaller, kimyasal veya
fiziksel aktivasyon islemine tabi tutulduktan sonra iiretilen aktif karbonlarin mikro

gbzenek yapilarinda oldukca 6nemli bir artis meydana gelmektedir [22].

2.5.1. Fiziksel Aktivasyon

Fiziksel aktivasyon isleminde, karbon igerikli ham maddelerin yiizey alanlarinin
arttirllmasi ve gozeneklerin gelisimi i¢in 700-1100 °C sicaklik araliginda su buhari,

hava veya karbondioksit verilerek gerceklestirilir [1].

2.5.2. Kimyasal Aktivasyon

Kimyasal aktivasyon isleminde, karbon igerikli ham maddeler fosforik asit,
cinko kloriir, siilfiirik asit, potasyum hidroksit, sodyum hidroksit, karbonatlar gibi
kimyasallarla impregnasyon (emdirme) yapildiktan sonra aktivasyon islemine tabi
tutulur. Kimyasal aktivasyon i¢in sicaklik araligi 400-900 °C’ dir [1]. Bu
kimyasallardan en ¢ok kullanilanlar1 ¢inko kloriir ve fosforik asittir. Son zamanlarda

potasyum hidroksit ve sodyum hidroksit, yiiksek ylizey alanina sahip aktif karbonlarin
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hazirlanmasinda impregnant (emdirici) olarak kullanilmistir. Yiiksek ylizey alanina
sahip aktif karbonlar gaz depolamada kullanilmaya elverislidirler. Fakat, potasyum
hidroksit ve sodyum hidroksitin ¢evreye verdikleri zarar yiiksek oldugundan, potasyum
karbonat daha ¢ok tercih edilmektedir [17].

Uretilen aktif karbonlarm gdzeneklerinin gelisimi asagida siralanan kosullar
nedeniyle birbirlerinden farklidir. Bunlar;

1) Ham materyalin yapist,

2) Karbon igerisindeki inorganik safsizliklar,

3) Gazlastirma sicakligi,

4) Gazlagtirma siiresi,

5) Gaz akis hizi,

6) Karbonun partikiil biiytiklig’ diir [1].

2.6. Aktif Karbon Tiirleri

Fiziksel veya kimyasal aktivasyonla uygun hammaddelerden iiretilen aktif
karbonlar ii¢ tiirde hazirlanir. Bunlar ; toz, graniiler ve pellettir [23,24].

Toz aktif karbonlar, atik sularin temizlenmesi isleminde sik¢a kullanilirlar. Toz
aktif karbonlar muamele edilmesi istenen su igerisine yeteri miktarda katilarak
istenmeyen kotii koku, tat ve rengin giderilmesini saglar. Graniiler ve pellet halindeki
aktif karbonlar ise gazlarin saflastirilmasinda kullanilir. Ayrica, graniiler haldeki aktif
karbonlar atik sularin temizlenmesi isleminde de sik¢a kullanilmaktadir. Graniiler aktif
karbonlar, 1. Diinya Savasi’ndan sonra kullanilmaya baglanmistir. Sularin saflastiriimasi

islemi ise 1916 yilindan sonra olmustur [25].

2.7. Adsorpsiyon

Atom, iyon ya da molekiillerin bir kat1 yilizeyinde tutunmasina adsorpsiyon
denir. Bu islemde katiya adsorplayici, kati yiizeyinde tutunan maddeye ise adsorplanan
ad1 vertilir.

Sabit sicaklik ve sabit basingta adsorpsiyon olaymin kendiliginden olmasindan
dolay1 adsorpsiyon sirasindaki serbest entalpi degisimi AG daima eksi isaretlidir. Diger
taraftan, gaz ya da sivi ortaminda daha diizensiz olan tanecikler kati yiizeyinde

tutunarak daha diizenli hale geldiginden dolay1 adsorpsiyon sirasindaki entropi degisimi
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AS de daima eksi isaretlidir. Adsorpsiyon serbest entalpisi ve adsorpsiyon entropisinin

daima eksi isaretli olmasi

AH = AG + (T x AS) 2.1)

esitligince adsorpsiyon 1s1s1 AH’ nin daima eksi isaretli olmasini gerektirmektedir [26].

2.7.1. Adsorpsiyon Cesitleri ve Tipleri

Adsorpsiyon izotermleri Sekil 2.2” de verildigi lizere, alt1 farkli izoterm tipleri

tanimlanmustir.

n‘mol = 1

1 TIP 1 TIP TV
Histenisis Hallcas:
//
TIP 1T TIP V
TIP 111 TIP VI
P/P,

Sekil 2.2. Adsorpsiyon izotermleri [1]

TIP 1 izotermi, mikropor katilarmn kimyasal adsorpsiyonunu tanimlar. Bu
mikroporlarin doldurulmasi etkin bir sekilde kismen diisiik pargacik basincinda (< 0.1
p/po) meydana gelir, adsorpsiyon ~ 0.5 p/p,’ da tamamlanmaya baslar. Ornegin karbon
mikroporlar1 iizerinde azotun adsorpsiyonu 77 °K’ de, char komiirii iizerinde
amonyagin adsorpsiyonu 273 °K’ de gerceklesir.

TIP 1I izotermleri, pordz olmayan katilar vasitasiyla gazlarin fiziksel
adsorpsiyonunu tanimlar. Tek tabakaya ayrilan yer yiliksek p/p, degerlerinde, ¢oklu
tabakali adsorpsiyon ile gergeklestirilir. Tip II izotermleri ancak, mikroporozite ve
mezoporozitenin karigimi olan karbonlardan elde edilebilir.

Tip III ve Tip V izotermleri, p/p, eksenine karst dis biikeydir. Bu izotermler,

zayif gaz-kat1 etkilesimlerinin karakteristigidir. Tip III izotermleri poréz olmayan ve
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mikroporéz katilarin her ikisinden ve Tip V izotermleri mikroporéz ve mezopordz
katilardan kaynaklanir. Adsorbant-adsorbat etkilesimindeki zayiflama diisiikk p/p,’ ta
azalmanin artmasina neden olur. Adsorbat-adsorbat etkilesimi yardimci bir proses
icinde adsorpsiyonu daha fazla ilerletir ki bu kiimelenme teorisidir ve karbon
ylizeylerinin oksidasyonunda su molekiillerinin adsorpsiyonu buna 6rnek gosterilebilir.

Tip IV izotermleri, bir histerisis halkasina sahiptir. Bu sekil bir adsorpsiyon
sisteminden digerine farklilik gosterir. Bu durum, dar agizdan dolan gézeneklerin genis
agizlarindan bosalmasiyla agiklanabilmektedir.

Tip VI izotermi, mikro gozenekler yaninda, farkli boyutlarda mezo gozenek
gruplar iceren katilardaki adsorpsiyon izotermleri bu tipe benzemektedir [1].

Gazlarn katilar tarafindan adsorplanmasinin incelenmesi sonucunda, baslica iki
tip adsorpsiyonun varligi saptanmistir. Bunlar;

1) Fiziksel adsorpsiyon

2) Kimyasal adsorpsiyon

2.7.1.1. Fiziksel Adsorpsiyon

Adsorplanmis molekiilleri adsorban ylizeyine bagh tutan kuvvetler, gaz
molekiilleri arasinda var olan Van der Waals kuvvetleri cinsindendir. Fiziksel
adsorpsiyon 1s1s1 diisiik olup ¢ogu gazlarda sivilagma 1s1s1 mertebesindedir. Adsorpsiyon
dengesi iki yonliidiir ve ¢abuktur. Bu tiir adsorpsiyonda, adsorplanmis tabaka birden

fazla molekiil kalinligindadir [27].

2.7.1.2. Kimyasal Adsorpsiyon

Kimyasal adsorpsiyon, adsorplanan molekiillerle adsorbanin yiizey molekiilleri
ya da atomlar1 arasindaki gergek bir reaksiyondan ileri gelir. Kimyasal adsorpsiyon hizi
sicaklikla artar. Adsorplanmis tabaka monomolekiiler bir tabakadir [27].

Adsorpsiyon  dengesi, biliyilk oranda  kirleticinin  ¢Oziiniirliiglinden
etkilenmektedir. Genel olarak ¢Oziiniirliik ile adsorpsiyon kapasitesi arasinda ters bir
orant1 vardir. Adsorpsiyondan oOnce, ¢oziinen madde ile ¢oziicli arasindaki baglarin
kirilmasi gerekir. Coziiniirliigiin artmasi adsorpsiyon veriminin diismesine sebep olur.

Eger adsorpsiyon hizi, partikiil i¢ine difiizyon ile kontrol ediliyorsa, molekiil

boyutu organik maddelerin adsorpsiyonunu etkiler. Daha kiiciik molekiillerle
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reaksiyonlar daha hizli gergeklesir ve gozenek diflizyonu daha hizli olur. Bu yiizden
kiigiik molekiiller i¢in adsorpsiyon daha hizlidir.

Genel olarak iyi adsorplanabilen maddeler su sekilde 6zetlenebilir;

Diiz zincirli olanlardan ¢ok, dallanmis zincir seklindekiler,

Yiiksek molekiil agirlikli bilesikler,

Coziiniirliigii az olan bilesikler,

Yiiksek konsantrasyondaki kirleticiler.

Iyi adsorplanan organikler :

Aromatik solventler ( benzen, toluen ),

- Klorlu aromatikler ( klorobenzenler, kloronaftalin ),

- Poliniikleer aromatikler ( asenaften, benzopirenler ),

- Pestisitler ve herbisitler ( DDT, aldrin, klordan, heptaklor ),

- Yiiksek molekiil agirlikli hidro karbonlar ( boyalar, aminler, hiimikler ).
Kotii adsorplanan organikler:

- Alkoller,

- Diisiik molekiil agirlikli keton, asit ve aldehitler,

- Seker ve nisasta,

- Diisiik molekiil agirliklr alifatikler.

Adsorpsiyonun gergeklestigi ¢ozeltinin pH’ s1 verimi biiylik 6lgiide etkiler.

Genel olarak, sudaki organik kirleticilerin adsorpsiyonu pH’ nin azalmasiyla artar [28].

2.7.2. Adsorpsiyon Denklemleri

Deneysel yoldan belirlenen adsorpsiyon izotermlerini ve diger adsorpsiyon
verilerini degerlendirebilmek icin ¢ok sayida denklem tiiretilmistir. Bu denklemlerden
yararlanarak katinin ylizey alan1 ve gézenek hacmi bulunabilmektedir.

En ¢ok kullanilan adsorpsiyon denklemleri sunlardir [26];

1) Langmuir Denklemi: Amerikali bir bilim adami olan Langmuir tarafindan
tiiretilmistir. Bu denklemin temelinde, adsorpsiyon ve desorpsiyon hizlarinin, denge
durumunda birbirine esit oldugu diisiincesi vardir. Langmuir su varsayimlart one
surmustur.

1) Tutulan madde monomolekiilerdir ( yani tek tabakalidir ).
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2) Adsorpsiyon dengesi bir dinamik dengedir, yani bir dt zamani i¢inde tutunan
gaz miktari, kat1 ylizeyinden ayrilan gaz miktarina esittir.

3) Yiizeydeki tiim yerlerin esit duyarlilikta oldugunu kabul eder.

4) Tutunmus molekiiller arasindaki ¢ekme kuvvetlerinin ihmal edildigi
varsayimina dayanir. Tutulan molekiiller ile ylizey arasinda reaksiyon olmadigi
kosulunda yiizeyi Orten molekiillerin ayrilma olasiligi, yakin yerlerin ortiilii olup
olmamasina bagli degildir [29].

Denge durumunda adsorpsiyon ve desorpsiyon hizlar1 yazilirsa;

k, x(1-Q)xP=k,xQ (2.2)
Q/(1-Q)=(k,/k,)xP=KxP (2.2a)
Q=[(KxP)(1+KxP)|=nn_, =V/V, (2.3)
PV =[1/(KxV,)]+(P/V,) 2.4)
Burada;

k, = Adsorpsiyon sabiti

kg = Desorpsiyon sabiti

K = Adsorpsiyon denge sabiti

Q = Ortiilii yiizey kesri

1-Q = Ciplak yiizey kesri

P = Gazin basinci

v = Adsorbe edilen hacim

Vi = Tek tabakaya karsilik gelen hacim

Seklinde yazilirsa, P ile P / V arasinda ¢izilen egrinin bir dogru olmasi gerekir.

Bu dogrunun egimi 1 / Vi, kayma 1/K xV_ "~ dir [26].

2) Brunauer-Emmet-Teller (BET) Denklemi: Cok tabakali fiziksel adsorpsiyon i¢in

tiiretilmis bir denklemdir.

P I, e-1 P 2.5)

+
-P) V.c V,c P

o

V(P

o
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P/P, = Bagil denge basinci
A% = Adsorbe edilen hacim
Vi = Tek tabakaya karsilik gelen hacim
c = Sabit
P/ P, a karsi V(PLP) grafige gecirilir. Bu grafikte egim [( c-1) / (Vm ©)],

kayma ise 1 / Vp, ¢’ dir [26].

3) Polonyi Denklemi: Polonyi, adsorplanan fazin sivi 6zelliginde oldugunu ve bu
stvinin buhar basincinin ayni sicakliktaki yigin sivinin buhar basincina esit oldugunu

ileri stirmiistiir ve
£ =W = AG = RTIn(P./P) (2.6)

seklinde gosterilmistir [26]. Burada;
P, = Denge basinci

P = Basing

4) Freundlich Denklemi: Langmuir denkleminin bu modifikasyonu deneysel

sonuglardan faydalanilarak elde edilmistir.

Q=KxP"" 2.7)
Burada ;

K, n = Freundlich sabitleri

Q =Kati faz konsantrasyonu

Denklemin grafike edilebilmesi i¢in logaritmik ifadesi alinacak olursa;
logQ = logK +(1/n)logP (2.8)

logP’ ye kars1 logQ grafige gecirilerek egimden n ve kaymadan K degeri
bulunur [19,30].
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5) Dubinin-Radushkevich-Kagener Denklemi ( DRK ) : Bu  denklem  asagidaki
sekilde tanimlanmustir [26].

InV =InV, ~DxIn (P,/P) (2.9)
Burada;

V = Adsorplayici stvinin molar hacmi

Vi = GoOzenek hacmi

D = (B/p)T

B = kR’ Adsorplayiciya bagh sabit

B = Adsorplanan maddeye bagli sabit

6) De Boer-Lippens ( BL ) Denklemi: Azotun normal yogunlagma sicakligi olan 77
°K’ deki adsorpsiyonunda, tabaka kalinligt De Boer ve Lippens tarafindan su sekilde
verilmigtir [26].

t=0.354(n/n,, )= 0.354(V/V, ) =1.547(V/A)=10°(V./A) = 0.43[- 5/In(P/P, )| *  (2.10)

Burada;

t/n, = Tabaka kalinlig

\Y = Azotun molar hacmi (cm’/ g )

n = Azotun molar miktar1 (mol / g )

Vi = Adsorplanan azotun sivi haldeki hacmi (cm®/ g)
A = Ogzgiil yiizey alam (m*/ g )

P/P, = Adsorpsiyondaki bagil denge basinci

2.8. Aktif Karbonun Kullanim Alanlari

Aktif karbonlarin tarihin akist igerisinde kullanim alanlar1 genisleme
gostermistir. Son yillarda sanayide aktif karbonlar en yaygin olarak renk giderme
basamaginda kullanilmaktadirlar. Birgok endiistri iiriinlerini renklendirmek amaciyla,
boya ve pigmentlerden yararlanilir. Atik sular igerisinde bulunan boyalarin biiyiik
boliimii toksik olmamakla beraber, sularda istenmeyen bir goriintiiye neden olurlar.
Ozellikle tekstil atiklarinda bu rengin giderilmesi ¢evresel problemlerin en aza

indirilmesi i¢in 6nem arz etmektedir. Renkli atik sular su kaynaklarina ulastiklarinda,
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glines 1s18min suda yasayan bitkiler iizerindeki fotosentetik aktivite etkisinin,
azalmasina neden olurlar. Bu durum ortamda anaerobik sartlarin gelisimine neden
olacagindan, aerobik deniz canlilarinin bir ¢cogunun Gliimiine neden olur [31]. Aritma
faaliyetlerinde fizikokimyasal ve biyolojik yOntemlerden yararlanilmakla beraber bu
faaliyetlerin uygulamasinda bir takim zorluklar mevcuttur. Bu nedenle atik sularda,
cozeltide asili duran kati pargaciklarin, kokularin, organik maddelerin ve yaglarin
uzaklastirilmasinda sivi faz adsorpsiyonunun etkili oldugu bulunmustur [32].

Tekstil endiistrisinin yaninda aktif karbonlardan yararlanilan bir diger énemli
endiistri de seker endiistrisidir. Seker liretiminde atik sularda bulunan ve kahve renkli
bir polimer olan melanoidinin uzaklastirilmas1 isleminde de aktif karbondan
yararlanilmaktadir [33].

Glinlimiizde yaygin sekilde kullanilan aktif karbonlarin kullanim alanlari, genel
olarak iki baslik altinda siniflandirilabilir [1]. Bunlar;

1) Sivi faz uygulamalari,
2) Gaz faz uygulamalari.

Aktif karbonun kalitesinin belirlenmesinde renk adsorpsiyon 6zelligi 6nemli bir
parametredir. Bu parametrenin 6l¢iilmesi i¢in de metilen mavisi adsorpsiyonundan
yararlanilir. Aktif karbon ne kadar yliksek hacimde metilen mavisi adsorplarsa, o kadar
kaliteli bir aktif karbondur [34].

Uretilen aktif karbonlarin karakterizasyonunda incelenen bir diger parametre ise
iyot sayisidir. Bir adsorbanin iyot sayist bir gram adsorbanin adsorplayabildigi mg
cinsinden iyodun agirligidir [35,36].

Aktif karbonun bazi 6nemli kullanim alanlar Cizelge 2.4’ de verilmistir.

Cizelge 2.4. Aktif Karbonun Bazi Onemli Kullanim Alanlari [1]

Sivi Faz Gaz Faz
Endiistriyel sularin iglenmesi Coziicii geri kazanimi
I¢me sularinin islenmesi Gaz maskesi
Yeralt1 sularinin islenmesi Kumas
Renk giderimi Klima
Kimyasal ve farmakolojik saflastirma Hava saflagtirma
Metallerin geri kazanimi ( Altin )
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2.8.1. Sivi Faz Uygulamalari

Burada kullamilan  aktif karbonlar  genellikle ¢ozeltideki  kirliligin
uzaklastirilmasinda kullanilir. Sivi faz uygulamalarinda toz yada graniil halinde olan
aktif karbonlar kullanilir. Bu aktif karbonlar ¢ozeltide kirliliklere neden olabilecek renk,
koku, tat gibi etkilerin giderilmesini saglarlar [1].

Diinya’ nin dortte {icii sularla kaplidir. Ancak bu suyun biiyiik bir kismi tuzlu su
halinde denizlerde bulunur. Diinya su rezervinin ancak % 2.6’ s1 tatli sulardan olusur
[37].

Canlilar i¢in yasamsal oneme sahip olan ve miktar1 olduk¢a kisith olan su
kaynaklar1 her gecen giin kirletilmekte ve kaliteli su bulmada sikintilar yasanmaktadir.

Dogal su kaynaklari, kentsel, sanayi ve tarimsal kokenli atik sularin ¢ogu zaman
herhangi bir aritim sisteminden gecirilmeden bu ortamlara verilmesi nedeniyle siirekli
olarak kirlenmektedir. Su kirliligi dogrudan dogruya insan ve doga ile ilgili temel
diizeni bozmasimin yam sira, ekonomik degerlerin de kaybolmasina neden olmaktadir
[38]. Bu problemlerin giderilebilmesi amaciyla, mevcut su kaynaklarinin korunmasi,
kalitesiz sularin kullanma ve igme amacgli aritimi ve kirletilmis sularin aritilarak
kullanilabilir hale getirilmesi i¢in aktif karbon kullanimi 6nem kazanmistir [39]. Su
aritimi i¢in kullanilan aktif karbon toz veya graniil halinde kullanilir.

Graniil aktif karbonla iy1 bir temas saglamak i¢in, atik suyu, ya sabit yatakli bir
kolona yukaridan asagiya ya da akiskan bir yataga asagidan yukariya verilir. Asagi
akigh kolonlarda biriken maddelerin oldugu asir1 yiik kaybin1 6nlemek amaciyla, geri
yikama iglemi yapilir, akigkan yatakta tikanma s6z konusu olmadigi i¢in geri yikama
gerekmemektedir. Ekonomik kullanim i¢in adsorplama kapasitesi azalan graniil aktif
karbonun rejenere edilmesi gerekir. Cikis suyu kalitesinde belli bir sinir degere
ulasildiginda kolon bosaltilarak, aktif karbon rejenerasyona alinir.

Toz haldeki aktif karbon kullanimi ise bir temas havuzunda olur. Biyolojik veya
fiziko kimyasal aritmadan ¢ikan suya toz aktif karbon ilave edilir [40]. Yaklasik 10-15
dk bir temas siiresi saglandiktan sonra, adsorpsiyon denge kapasitesinin yiiksek bir
yilizdesine ulasilmis olur. Daha sonra toz aktif karbon sudan foliikiilasyon ve/veya
filtrasyon ile uzaklastirilir. Toz aktif karbonun rejenerasyonu ekonomik olmadigi i¢in

miimkiin degildir [30].
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Aktif karbon kolonlarina verilecek olan atik suyun oldukga iyi bir 6n aritmadan
geemis olmasi gereklidir. Ciinkii, aktif karbon organik maddeyi tutar ve eger suda
bakteri varsa, bakteri bu organik maddeyi besin olarak kullanarak iireyebilir. Bu
sebeple suyun aktif karbonla muamele 6ncesinde aritimdan gegirilmesi gerekmektedir
[41].

Aktif karbon bir¢ok kompleks islem basamaklarinda renk giderici ve kimyasal
saflagtirict olarak genis kullanima sahiptir; gida {rtlinleri, son iiriin agamasinda renk
degisikligi gerektiren kimyasallar ve ilag endiistrisi bunlar arasinda gosterilebilir. Aktif
karbonun ikinci biiyiikk kullanim alani olan seker ve benzeri {irlinlerden rengin
giderilmesi isleminde, genellikle graniiler aktif karbon kullanilir. Burada aktif karbon,
stvilarda renk, kalite ve oOzellik degisikligine yol agabilen istenmeyen bilesikleri
uzaklastirmak icin kullanilirlar. Ozellikle 1. Diinya savasi dncesinde aktif karbonlarin
gelisimini tesvik eden seker endiistrisinde aktif karbonlar, hidroksimetilfurfural (HMF)
gibi renk maddelerinin ve koOpiirmeye neden olan maddelerin uzaklastirilmasinda
kullanilmistir. Benzer ve 6nemli diger bir uygulama ise, yemeklik yaglardan kotii koku,
tat ve rengin giderilmesi islemidir [1].

Ila¢ sanayinde ise aktif karbon, ilacin ve ara iiriinlerin saf ve renkten bagimsiz
olarak {retilmesinde kullanilmaktadir. Aktif karbonun oldukca etkili bir adsorban
olmas1 bizzat kendisinin bir ila¢g olarak kullanimina neden olmustur. Aspirin,
asetaminofen, barbitiiratlar, glutetimid, siklik depresanlar ve bir¢cok organik, inorganik
maddenin absorpsiyonunu azaltir.

Son yillarda aktif karbonlarin kullanim alanlarindan biride, maden
cevherlerinden altin eldesidir. Bu ticari olarak son derece dnemli oldugu i¢in teknoloji
ile ilgili bilgilerin biiyiik boliimii teknolojiyi uygulama hakkina sahip firmalarda
muhafaza edilmektedir.

Eskiden cevherlerden altin elde edebilmek igin civa gibi oldukca tehlikeli
maddelerden yararlanilmakta idi. Gelismis kimyasal proses tekniklerinde, &giitiilmiis
maden cevherinin sodyum siyaniirle muamele edilerek, ¢ok kiigiik altin kalintilar1 bile
kazanilmistir [1].

Civa yerine, bu amaca yonelik hazirlanmig aktif karbon, altin1 adsorbe etmekte
kullanilir. Doymus aktif karbon asit yikamadan gegirilip altin ¢oktiirmesi veya elektro

kimyasal teknikleri ile yeniden kazanilir. Ayrica siyaniirlii bilesiklerin aktif karbonla
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rahatlikla yakalanmasindan dolay1 siyaniir atiklarinin dogaya salinmasi tamami ile

engellenerek eski tip civa teknigine gore ¢cok daha ¢evreci bir iiretim yapilmis olur [42].

2.8.2. Gaz Faz Uygulamalari

Gaz igeren yapilarda yer degistirmede ve yogunlastirilabilir gaz sistemlerinde de
aktif karbonlar kullanilmaktadir. Gaz fazda en 6nemli uygulama alanlari; ¢6ziicli geri
kazanimi, gaz maskeleri, kumas iiretimi ve klimalardir.

Aktif karbonlarin endiistrideki 6nemli kullanimlarindan biri ¢oziicii geri
kazanimidir. Organik bilesenlerin ugucu ve ¢oziicii 6zellikleri, bu maddelerin kuru
temizleme, boya, yapistirici, polimer ve patlayici iiretiminde ve yag ekstraksiyonun
iceren birgok endiistriyel proses i¢in kullanimi sonucunu dogurmustur. Bu ¢oziiciilerin
cogu kendiliginden buharlasabildiklerinden atmosferde deliklere yol agmaktadir. Ayrica
bunlar insan saglig1 lizerinde olumsuz etkileri olan, yanic1 ve patlayict maddelerdir.
Buharlasabilen bu maddeler toplanarak, donglide kullanilmak iizere geri kazanimi, bu
problemleri ¢ozebilecegi gibi, ekonomik olarak da 6nemli katki saglayabilir.

Aktif karbonlar, solventlerin adsorpsiyon ve desorpsiyonla geri kazaniminda
etkilidirler. Bununla ilgili uygulama Sekil 2.2° de gdsterilmistir .

Gaz maskelerinde aktif karbon, zehirli gazlardan, kimyasal miicadelede
kullanilan ~ maddelerden, savasta  kullanilan ¢esitli  gazlardan korunmada
kullanilmaktadir. Gaz maskelerinin savastaki 6nemi ilk olarak 1. Diinya savasinda, klor
gazmin kullanilmasiyla anlagilmigtir. Bu bogucu gazin etkisini gidermek icin graniiler
aktif karbon iceren gaz maskeleri gelistirilmistir.

Kimyasal savagin devam eden korkusu, cok daha gelismis gaz maskelerinin
gelisimine oOnderlik etmistir. Kullanilabilecek saldir1 gazlarinin ¢ok ¢esitli olmasi
nedeniyle aktif karbonlar hem fiziksel adsorpsiyonla (sinir gazlari gibi), hem de
kimyasal adsorpsiyonla (hidrojen siyanid, siyanojen klorid gibi) gazlarin
uzaklastirilmasi i¢in gerekli olmustur. Bu nedenle aktif karbon bakir, krom, giimiis ve
bazen organik tiirleri de iceren metal bilesiklerin kompleks bir karigimiyla

impregnasyon (emdirme) yapilmistir [1].
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Sekil 2.3. Aktif Karbonla Coziicli Geri Kazanimi Proses Semasi [1]

Aktif karbonun gazlara kars1 koruma yetenegi, hizli ve etkin adsorpsiyona izin
veren formda aktif karbon iceren kiyafetlerin tiretilmesi fikrini beraberinde getirmistir.
Gilinlimiizde iretilen bu kiyafetler, % 100 aktif karbon olup, esnek tekstil {riinii
formundadir. Mikropordz yapiya sahip olup, i¢ yiizey alan1 1050-1400 m?/g’ dir. Zehirli
maddelerin, sirkiilasyon olsun ya da  olmasmn  bulunduklar1  ortamdan
uzaklagtirllmasinda, genis i¢ yiizey alani etkindir. Aktif karbon kumasglar miizeler gibi
camekanli sergi alanlarinda daha sik kullanilmaktadirlar. Yayildig1 yiizeyle direkt temas
ederse baz1 ylizeylerde korozyona yol agabilir. Bu durumda aktif karbon kumaslarla
sanat eserleri arasina notral bir kumas yerlestirilmektedir.

Havanin safligi en yiliksek derecede Onem tagimaktadir. Bu nedenle aktif
karbonlarin klimalarda kullanilmasi, gaz fazi uygulamalarinda o6nemli bir yer
tutmaktadir. Genel amacgl klimalarla entegre edilmis graniiler aktif karbon filtreler,
genellikle havanin sirkiilasyonunu saglamak amaciyla kalabalik alanlarda uygulanmakta
olup, zararl eser seviyedeki maddelerin uzaklastirilmas:t amaciyla kullanilmaktadir.

Havaalanlari, hastaneler, denizaltilar, ofisler ve tiyatrolar bu amagla en ¢ok kullanilan
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yerlerdir. Havanin saflastirilarak geri verilmesi, 1sitma ve sogutma maliyetlerini

azaltmak icin ekonomik yonden de avantaj saglamaktadir [1].

2.9. Aktif Karbonun Rejenerasyonu

Aktif karbon, adsorplama yetenegini kaybettigi anda tiikenmis olarak kabul
edilir.
Tiikenmis aktif karbonu tekrar kullanilabilir hale getirmek i¢in ¢esitli yontemler

kullanilir. Bu yontemler Sekil 2.3 de verilmistir.

Tikermmig Aktif Karbon
| ' |
Desorpsiyon Ayristirma
| |
| | | 1 |
Termal Montenmal Kirmymsal Elektrokimyasal Ivikrobiyml

Inert Gz Cémiei Ekstraksiyonu
Buhar Tizey Altif Madde Arttimg

Soak Su

Sekil 2.4. Aktif Karbon Rejenerasyon Yontemleri [43]

Termal yontemde, tilkenmis aktif karbon reaktivasyon firinina gonderilir [43].
Bu islem esnasinda aktif karbon tarafindan adsorplanan kirlilikler yanarak baca gazi
icinde uzaklasir. Cikan baca gazlarmin hava kirliligi yaratmamasina dikkat edilmelidir.
Aktif karbon rejenere edilirken her defasinda % 5-10° luk bir kayba ugrar. Aktif
karbonun rejenerasyon iinitesinde nakli ve buradan kolonlara gonderilmesi hidrolik
olarak gerceklestirilir. Karbon ¢camurunu tasiyan boru sistemi, giderilen 1 kg karbon i¢in
8 litre nakil suyu esasma gore tasarlanmalidir. Borularda hizlarin 0.9-1.5 m/s olmasi
istenmektedir. 0.9 m/s altindaki hizlarda ¢okme olacagi, 3 m/s iizerindeki hizlarda ise
karbonun aginacagi ve nakil borularinin yipranacagi belirtilmektedir [41]. Aktif karbon

rejenerasyon yontemleri iginde en ¢ok kullanilan yontem bu yontemdir [43].
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2.10. Aktif Karbonun Tulketimi

Aktif karbonun tiim formlarinin diinya genelinde yillik {iretiminin 300.000-
400.000 ton civarinda oldugu tahmin edilmektedir. Toplam miktarin yaklasik % 55’1
toz, % 35’1 graniiler, % 10’u pellet formundadir. Toplam tiretimin % 80’ 1 s1v1 faz

uygulamalarinda, % 20’ i gaz faz uygulamalarinda kullanilmaktadir [1].

Aktif karbonlarin kullanim alanlarina gore ¢esitli tilkelerdeki yiizde tiiketimleri

Cizelge 2.5’ da verilmistir [44].

Cizelge 2.5. Aktif Karbonlarm Ulkelere Gore Tiiketim Alanlar1 Yiizdesi [44]

Kullanim ingiltere | Rusya | Almanya | Fransa | Cin | Japonya | Digerleri | Toplam
alanlar % % % % | % % % tiiketim
(ton)
Adsorpsiyon 66.1 | 17.7 3.0 1.6 | 3.8 4.2 3.6 | 134.300
Iyon degisimi 56.0 | 22.6 4.1 1.8 4.4 4.9 6.2 | 38.517
Kromatografi 69.6 7.9 4.6 1.7 5.5 54 5.3 230.130
Adsorbant 51.1 | 26.2 3.7 1.0 5.1 7.1 58| 16.074
Gaz 61.2 | 18.9 5.2 1.8 3.6 5.0 4.3 8.473
Adsorpsiyonu
Sivi 68.1 | 17.7 2.6 1.6 33 3.4 33 4.835
Adsorpsiyonu
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Materyal

3.1.1. Kullanilan Kimyasallar

Calismalar sirasinda kullanilan kimyasallar Cizelge 3.1 de verilmistir.

Cizelge 3.1. Caligmalarda Kullanilan Kimyasallar

Kimyasal Formiilii Uretici Firma | Katalog Numarasi
K,CO; Merck 104924
ZnCl, Panreac 141779
H;BO; Merck 100160
SrCl, .6H,O Merck 107865
HCI Merck 100317
AgNO; Merck 101510
Zn(NO3),.6H,O Merck 108836
Metilen Mavisi Panreac 121170
Glikoz Merck 108342
Glisin Merck 500190
NaHCO; Merck 106329
Na,COs Panreac 141648
Na;S,03.5H,0 Merck 106516
Iyot Merck 104761
KI Riedel-de Haén 03124
KBr Carlo Erba 470701
Nisasta Merck 101253
K>CrOq4 Panreac 121497
H,SO4 Merck 100713

3.1.2. Kullanilan Alet ve Duzenekler

Deneyler sirasinda kullanilan tiim cam malzemeler, kromik asit ile yikandiktan
sonra once musluk suyu ardindan saf su ile yikanarak safsizliklardan arindirilmis,

etlivde kurutulduktan sonra kullanilmustir.
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Aktivasyon islemi 6 cm i¢ ¢capinda Lenton marka otomatik ayarli quartz borulu

silindirik bir firin icerisinde yapilmistir. Diizenek Sekil 3.1 de gosterilmistir.

Basing Olger Akag Olger

Quartz Kiret Ouartz Silindirik Bors
| |

J f——.—u
e | T
T Zonhy, Silindirk Fie

Yogunlagtirie:

Sekil 3.1. Aktif Karbon Uretiminde Kullanilan Diizenek

Elde edilen 6rnekler Niive FN500 tipi etiivde kurutulmus, analiz yapilmadan
once ise Niive EV018 tipi vakum etiiviinde tekrar kurutma islemine tabi tutulmustur.

Kiil tayini 1200 °C ’ye ¢ikabilen Heraeus marka kiil firininda yapilmistir ve
caligmalar boyunca kullanilan saf su Kotermann 1033’ den elde edilmistir.

Ham maddenin ve elde edilen aktif karbon 6rneklerinin C, H, N ve S analizleri
LECO CHNS Analizor 932 (ABD) ile, XRD analizleri Rigoku Geigerflex D-Max / B
sistemi ile (2 °/dk tarama hizinda, 2-60 20 araliginda), FTIR analizleri Perkin Elmer 283
model FTIR ile (500 mg KBr, 2 mg aktif karbon), DTA analizleri Shimadzu DTA-50 ile
(10 mg aktif karbon, 10 °C/dk, 10 mL/dk N, akis hiz1), TGA analizleri Shimadzu TGA-
50 sistemleri ile (10 mg aktif karbon, 10 °C/dk, 10 mL/dk hava akis hiz1) ol¢iilmiistiir.

Tim orneklerin yiizey alanlar1 ve yilizey karakterizasyonu 77 °K’ de N,
adsorpsiyonu ile BET yontemine gére Micromeritics Tristar 3000 model yiizey analizr
ve porozimetre cihazinda yapilmistir.

Adsorpsiyon ¢alismalarinin Ol¢timleri  Philips PU 9100X Software alevli
atomik adsorpsiyon  Spektrometresi ve Shimadzu 2100S marka UV cihazlan
kullanilarak yapilmstir.

pH Ol¢limleri Hanna instruments HI 8314 membrane marka pH metre’ de

yapilmistir.
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3.2. YOontem
3.2.1. Orneklerin Hazirlanmasi

Portakallarin kabuklar1 soyularak bu kabuklar 105 °C” de 24 saat kurutulmustur.
Kurutulmus kabuklar havan ve elek kullanilarak kabuklarin boyutunun 4 mm’ den daha
kiiciik olmasi saglanmistir. Uygun boyuta getirilen portakal kabuklari agzi kapali
kaplarda hava almayacak sekilde muhafaza edilmistir. Tiim deneylerde bu ornekler

kullanilmastir.

3.2.2. Aktif Karbonlarin Hazirlanmasi

Aktif karbon Ornekleri kimyasal olarak K,CO;, ZnCl,, H;BOs, SrCl, .6H,O
bilesikleri kullanilarak degisik sicaklik araliinda kimyasal aktivasyon yontemine gore
hazirlanmistir. impregnantlarm (emdirici) etkisini gérmek agisindan ham 6rnek 500 °C
ve 800 °C sicakliklarda impregnantsiz olarak aktivasyona tabi tutulmustur.

Impregnant kullamlmadan aktivasyon; Portakal kabuklar1 kuartz kiivet
icerisine koyularak silindirik firinda 100 mL/dk N, atmosferi altinda 10 °C/dk 1sitma
hizinda 500 ve 800 °C sicakliklarda 1 saat siire ile aktiflestirilmistir. Firin igerisinde
inert atmosferde oda sicakligina kadar sogutulmustur. Ornekler saf su ile nétral
oluncaya kadar yikandiktan sonra 105 °C’ de 24 saat kurutulmus, agat havanda iyice
Ogiitiilmiis ve analizler i¢in saklanmustir.

Potasyum Karbonat kullanilarak aktivasyon; Portakal kabuklar1 ile K,CO;
impregnasyon orant (K,COs/ham materyal) 1:1 olacak sekilde karigtirilmig ve 105 °C’
de 24 saat etiivde kurutulduktan sonra kuartz kiivet icerisinde silindirik firinda 100
mL/dk N, atmosferi altinda 10 °C/dk 1sitma hizinda 500, 700, 800, 850, 900, 950 ve
1000 °C sicakliklarda 1 saat siire ile aktiflestirilmistir. Firin icerisinde inert atmosferde
oda sicakligma kadar sogutulmustur. Ornekler saf su ile notral oluncaya kadar
yikandiktan sonra 105 °C’ de 24 saat kurutulmus, agat havanda iyice Ogiitiilmiis ve
gerekli analizlerin yapilmasi igin etiketlenerek agzi1 kapali numune tiiplerinde
saklanmustir [13,44].

Cinko Kloriir kullanilarak aktivasyon; Portakal kabuklar1 ile ZnCl,
impregnasyon orani 1:1 olacak sekilde karistirilmis ve 105 °C’ de 24 saat etiivde
kurutulduktan sonra kuartz kiivet igerisinde silindirik firinda 100 mL/dk N, atmosferi

altinda 10 °C/dk 1s1itma hizinda 400, 500, 600, 700, 800 ve 900 °C sicakliklarda 1 saat
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siire ile aktiflestirilmistir. Firindan alinan 6rnekler ilk 6nce bir miktar 0.5 N HCI ile
daha sonra saf su ile yikanmistir. Orneklerde klor iyonlar1 kalmayincaya kadar yikama
islemi devam ettirilmistir [45]. Klor iyonlarmin kalip kalmadigi AgNO; testi yapilarak
bulunmustur [46]. Yikama isleminin ardindan aktif karbon 105 °C’ de 24 saat
kurutulmus, agat havanda iyice 6giitiilmiis ve analizler i¢in saklanmustir.

Borik Asit kullamlarak aktivasyon; Portakal kabuklarni ile H3;BO;
impregnasyon orani 1:1 olacak sekilde karisgtirilmig ve 105 °C’ de 24 saat etiivde
kurutulduktan sonra kuartz kiivet ig¢erisinde silindirik firinda 100 mL/dk N, atmosferi
altinda 10 °C/dk 1sitma hizinda 400, 500, 600, 700, 800 ve 900 °C sicakliklarda 1 saat
siire ile aktiflestirilmistir. Firin icerisinde inert atmosferde oda sicakligina kadar
sogutulmustur. Ornekler saf su ile notral oluncaya kadar yikandiktan sonra 105 °C’ de
24 saat kurutulmus, agat havanda iyice 6giitiilmiis ve analizler i¢in saklanmustir.

Stronsiyum Kloriir kullanilarak aktivasyon; Portakal kabuklar ile SrCl,
.6H,0O yapisindaki bagli su dikkate alinarak impregnasyon orani 1:1 olacak sekilde
karigtirilmis ve 105 °C’ de 24 saat etiivde kurutulduktan sonra kuartz kiivet igerisinde
silindirik firinda 100 mL/dk N, atmosferi altinda 10 °C/dk 1s1tma hizinda 500, 600, 700,
800 ve 900 °C sicakliklarda 1 saat siire ile aktiflestirilmistir. Firindan alinan 6rnekler
saf su ile yikanmistir. Orneklerde klor iyonlar1 kalmayincaya kadar yikama islemi
devam ettirilmistir. Klor iyonlarinin kalip kalmadigt AgNOs; testi yapilarak
bulunmustur. Yikama isleminin ardindan aktif karbon 105 °C’ de 24 saat kurutulup, agat
havanda iyice 6giitiilmiis ve analizler i¢in saklanmuistir.

Orneklere ait ¢calisma sicakliklari, kullanilan kimyasallar ve bunlarin kodlamalari

Cizelge 3.2° de verilmistir.
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Cizelge 3.2. Orneklere Ait Calisma Sicakliklari, Kimyasallar ve Kodlamalar

Numunenin Adi Kodu Aktivasyon
Sicakhigi (°C)

Portakal kabugu (ON) -
Portakal kabugu OS5 500
Portakal kabugu 0S8 800
Portakal kabugu + K,CO3; | OSKC5 500
Portakal kabugu + K,CO3; | OSKC7 700
Portakal kabugu + K,CO3; | OSKCS8 800
Portakal kabugu + K,CO3; | OSKC85 850
Portakal kabugu + K,CO3; | OSKC9 900
Portakal kabugu + K,CO3; | OSKC95 950
Portakal kabugu + K,CO; | OSKC10 1000
Portakal kabugu + ZnCl, OSZn4 400
Portakal kabugu + ZnCl, | OSZn5 500
Portakal kabugu + ZnCl, OSZn6 600
Portakal kabugu + ZnCl, OSZn7 700
Portakal kabugu + ZnCl, | OSZn8 800
Portakal kabugu + ZnCl, OSZn9 900
Portakal kabugu + H;BOs; | OSB4 400
Portakal kabugu + H;BO3; | OSB5 500
Portakal kabugu + H;BO3; | OSB6 600
Portakal kabugu + H;BO3; | OSB7 700
Portakal kabugu + H;BO3; | OSB8 800
Portakal kabugu + H;BO3; | OSB9 900
Portakal kabugu + SrCl, OSSr5 500
Portakal kabugu + SrCl, OSSr6 600
Portakal kabugu + SrCl, OSSr7 700
Portakal kabugu + SrCl, OSSr8 800
Portakal kabugu + SrCl, OSSr9 900
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3.2.3. Aktif Karbonlarin Kul Analizi

Kil tayini TS 1042’ de verilen yonteme gore yapilmistir [47]. Krozelerin
icerisine yaklagik 1 g aktif karbon koyularak kiil firininda 650+25 °C” de 1s1l isleme tabi

tutulmustur.

K=[ (D-B)/(C-B) ]x100 3.1
Burada;

K = Toplam kiil yiizdesi

D = Kiilile birlikte kroze kiitlesi ( g )

C = Numune ile birlikte kroze kiitlesi ( g )

B = Kroze kiitlesi ( g)

3.2.4. Sulu Cozeltiden Cinko Adsorpsiyonu

Bu ¢alismada K,COj; ile 950 °C’ de aktive edilerek hazirlanmis olan aktif
karbonun, sulu ¢ozeltideki Zn™ iyonu adsorplama 6zellikleri incelenmistir.

1000 ppm Zn"? cozeltisi, Zn(NOs),.6H,O’dan hazirlanmistir ve Zn"? iyonlarinin
adsorpsiyon ¢alismalarinda bu stok ¢ozelti kullanilmistir. pH 4 ve 7 tampon ¢ozeltileri
( Merck, Darmstad, Almanya ) kullanilarak pH metre kalibre edilmistir [46,48].

Aktif karbon ile sulu ¢ozeltiden Zn' iyonlarinin adsorpsiyon performansina;

- Aktif karbon miktari,

- Adsorpsiyon temas siiresi,

- Zn™* baslangi¢ konsantrasyonu,

- pH etkisi incelenmistir.

Bu parametrelerden ilk olarak aktif karbonun miktar1 incelenmistir. Sekiz farkl
miktar iizerinde denemeler yapilmis olup, segilen aktif karbon miktarlar1 0.1 g, 0.2 g,

0.25¢,03¢g,035¢g,04¢,045¢g,0.5¢’ dir.

Yukarida belirtilen miktarlarda alinan tartimlar sonrasinda, her bir numune ile

gergeklestirilen deneme isleminin akis1 Sekil 3.2 de gosterilmistir.
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0.1-0.5 g aktif karbon (OSKC95)
_|_
25 mL, 25 ppm Zn"? iyonu ¢ozeltisi

4 saat, 5 devir/dk’ da karistirma

Siizge¢ kagidindan siizme

Saf su ile 25 mL’ ye tamamlama

v
AAS’de dlglim
(213.9 nm)

Sekil 3.2. Farkli Miktarlarda Alinan Aktif Karbonla Zn" fyon Adsorpsiyonunda
Izlenen Deneysel Akis Semas1 (25 mL, 25 mg/L Zn, 25 °C, pH 6.45, 4 saat)

Elde edilen veriler 1518inda en iyi adsorpsiyon performansi icin aktif karbon
miktar1 0.3 g olarak belirlenmistir.

Ikinci parametre incelemesinde; alt1 farkli siire iizerinde denemeler yapilmis
olup, segilen siireler 30 dk, 1 st, 2 st, 3 st, 4 st, 5 st’ dir.

Yukarida belirtilen siirelerde gergeklestirilen her bir deneme isleminin akist

Sekil 3.3’ de gosterilmistir.
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0,3 g aktif karbon (OSKC95)
+
25 mL, 25 ppm Zn"? iyonu ¢ozeltisi

0.5 - 5 saat, 5 devir/dk’ da karistirma

Stizgeg¢ kagidindan siizme

Saf su ile 25 mL’ ye tamamlama

AAS’de 6lgiim
(213.9 nm)

Sekil 3.3. Farkli Siirelerde Zn™ Iyon Adsorpsiyonunda izlenen Deneysel Akis Semasi
(0.3 g aktif karbon, 25 mL, 25 mg/L Zn, 25 °C, pH 6.45)

Elde edilen veriler 151g81nda en iy1 adsorpsiyon performansi i¢in siire 4 saat olarak
belirlenmistir.

Uciincii parametre incelemesinde; dokuz farkli Zn™ iyon derisimi {izerinde
denemeler yapilmis olup, segilen derisimler 10 ppm, 20 ppm, 25 ppm, 30 ppm, 40 ppm,
50 ppm, 75 ppm, 100 ppm, 150 ppm’ dir.

Yukarida belirtilen derisimlerde gerceklestirilen her bir deneme isleminin akist

Sekil 3.4° de gosterilmistir.
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0,3 g aktif karbon (OSKC95)
+

25 mL, 10-150 ppm Zn " iyonu
¢Ozeltisi

4 saat, 5 devir /dk’ da karistirma

Stizgeg¢ kagidindan siizme

Saf su ile 25 mL’ ye tamamlama

AAS’de 6l¢tim
(213.9 nm)

Sekil 3.4. Farkli Zn"* Iyon Derisimlerinde Gergeklestirilen Adsorpsiyonda izlenen
Deneysel Akis Semasi (0.3 g aktif karbon, 25 mL, 25 °C, pH 6.45, 4 saat)

Elde edilen veriler 15131nda en iyi adsorpsiyon performansi i¢in Zn"* derisimi 25
ppm olarak belirlenmistir.

Son parametre incelemesinde; bes farkli pH seviyesi iizerinde denemeler
yapilmis olup, se¢ilen pH’ lar 3, 5, 6.45, 7, 9° dur (6.45 ¢ozeltinin kendi pH’ dir)
[46,48].

Yukarida belirtilen pH’ larda gerceklestirilen her bir deneme isleminin akisi

Sekil 3.5° de gosterilmistir.
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0,3 g aktif karbon (OSKC95)
_|_
25 mL, 25 ppm Zn"? iyonu ¢6zeltisi

A

y

1 dk, 5 devir /dk’ da karistirma

A

y

pH3-9’ a

ayarlama

A

y

4 saat, 5 devir /dk’ da karistirma

A

y

Stizge¢ kagidindan siizme

A

y

Saf suile 25 mL’ ye tamamlama

A

y

AAS’de olglim
(213.9 nm)

Sekil 3.5. Farkli pH’ larda Gergeklestirilen Zn™ Iyon Adsorpsiyonunda izlenen

Deneysel Akis Semasi (0.3 g aktif karbon, 25 mL, 25 mg/L Zn, 25 °C, 4 saat)

Elde edilen veriler 1518inda en iyi adsorpsiyon performansi i¢in pH 6.45 olarak
belirlenmistir.
Tiim bu veriler 15181nda en 1yi adsorpsiyon performanst i¢in aktif karbon miktari

0.3 g, temas siiresi 4 saat, Zn'? iyon derisimi 25 ppm ve pH 6.45 olarak bulunmustur.

3.2.5. Sulu Cozeltiden Metilen Mavisi Adsorpsiyonu

Maksimum yiizey alani elde edilen aktif karbon 6rneklerinin (OSKC95, OSZnS5,
OSB6, OSSr6) sulu ¢ozeltideki metilen mavisini adsorplama 6zellikleri incelenmistir.
1200 ppm metilen mavisi ¢ozeltisi hazirlanarak adsorpsiyon calismalarinda bu

stok ¢ozelti kullanilmustir.
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Metilen mavisi adsorpsiyonu, 0.2 g aktif karbon, 25 mL metilen mavisi
cozeltisi ile laboratuar kosullarinda 4 ve 16 saat karistirilarak gergeklestirilmistir.
Metilen mavisi adsorpsiyon c¢alismalar1 UV’ de 625 nm dalga boyunda 6l¢iilmiistiir
[49,50].

Metilen mavisi adsorpsiyon ¢alismasinda izlenen akisi Sekil 3.6° da

gosterilmistir.

0,2 g aktif karbon
(OSKC95, OSZn5, OSB6, OSSr6)

+
25 mL, 1200 ppm metilen mavisi

A

4 ve 16 saat, 5 devir /dk’ da
karigtirma

A

Siizge¢ kagidindan siizme

A 4
UV’de 6l¢tim
(625 nm)

Sekil 3.6. Metilen Mavisi Adsorpsiyonunda izlenen Deneysel Akis Semasi (0,2 g aktif
karbon, 25 mL, 1200 ppm, 4 ve 16 saat)

3.2.6. Sulu Cozeltiden Melanoidin Adsorpsiyonu

Maksimum yiizey alani elde edilen aktif karbon 6rneklerinin (OSKC95, OSZnS5,
OSB6, OSSr6), sulu ¢ozeltideki melanoidini adsorplama 6zellikleri incelenmistir.

4.5 g glikoz, 1.88 g glisin, 0.42 g NaHCO3 100 mL saf su i¢ine koyularak 7 saat
95 °C’ de geri sogutuculu sistemde 1sitilir ve daha sonra sogumaya birakilir.
Soguduktan sonra iizerine 100 mL saf su eklenip karistirilarak melanoidin ¢ozeltisi
hazir hale getirilmis ve adsorpsiyon ¢alismalarinda bu stok ¢ozelti kullanilmigtir [31].

Melanoidin adsorpsiyonu, 0.05 g aktif karbon, 7.5 mL melanoidin ¢o6zeltisi ile
laboratuar kosullarinda 3 giin karistirilarak gerceklestirilmistir. Daha sonra karisim
stiziilerek 475 nm dalga boyunda UV’ de 6l¢timii yapilmistir [31, 33].

Melanoidin adsorpsiyon ¢alismasinda izlenen yol Sekil 3.7’ de gdsterilmistir.
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0,05 g aktif karbon
(OSKC95, OSZn5, OSB6, OSSr6)

+
7.5 mL melanoidin

A 4

3 giin, 5 devir /dk’ da karistirma

A 4

Stizge¢ kagidindan siizme

\ 4
UV’de 6l¢lim
(475 nm)

Sekil 3.7. Melanoidin Adsorpsiyonunda izlenen Deneysel Akis Semas1 (0,05 g aktif
karbon, 7.5 mL melanoidin, 3 giin)

3.2.7. Sulu Gozeltiden iyot Adsorpsiyonu

3.2.7.1. iyot Adsorpsiyonunda Kullamlan Cézeltilerin Hazirlanmasi

Iyot adsorpsiyonu calisirken ¢esitli ¢ozeltiler kullanilmustir. Bu ¢ozeltilerin

hazirlanis1 agagida verilmistir;

0.1 N Sodyum Tiyosiilfat (Na,S;03;.5H,0 ) Cozeltisinin Hazirlanmasi: 24.82 g
sodyum tiyosiilfat, 75 mL kaynamis saf su ile karistirilarak ¢6zdriiliir, sonra 0.1 g
sodyum karbonat ilave edilir ve iizerine saf su eklenerek 1 L’ ye tamamlanir.

0.1 N lyot Cozeltisinin Hazirlanmasi: 12.7 g iyot, 19.1 g potasyum iyodiir
karistirilarak 50-60 mL saf su eklenir. Tiim kristallerin ¢6ziinmesi i¢in 4 saat gegmesi
gerekir. Kristaller ¢oziindiikten sonra karisima saf su eklenerek 1 L’ ye tamamlanir.
Nisasta Cozeltisinin Hazirlanmasi : 1 g nisasta (5-10) mL saf su ile karistirilarak pasta
yapilir. Uzerine 25+5 mL saf su eklenerek karigim 1 L kaynayan saf su igerisine

aktarilir ve 4-5 dk kaynatilir. Bu karisim giinliik hazirlanir [36].
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3.2.7.2. Iyot Adsorpsiyonunda Kullanilan Cézeltilerin Ayarlanmasi

Cozeltilerin ayarlanmasi asagida verilmistir;

0.1 N Sodyum Tiyosiilfatin Ayarlanmasi: 10-25 mg K,CrO4, 50 mL saf su i¢inde
¢Ozdiiriiliir, sonra 1 g KI eklenerek iyice karistirilir. Bu karisimin {izerine 1 mL derisik
H,SO4 eklenir ve iyice karistirildiktan sonra bu karisim hazirlanan sodyum tiyosiilfat ile
titrasyon yapilir. Titrasyon islemi agik sar1 oluncaya kadar devam edilir. Bu renk
alindiktan sonra iizerine 1 mL nisasta ¢ozeltisi indikator olarak eklenir ve renk berrak

oluncaya kadar titrasyona devam edilir [47].

0.1 N Iyot Cozeltisinin Ayarlanmasi: Hazirlamis oldugumuz iyot ¢ozeltisinden 25
mL alinip, ayarli sodyum tiyosiilfat ile titre edilir. Titrasyon islemi acik sar1 oluncaya
kadar devam edilir. Bu renk alindiktan sonra birka¢ damla nisasta ¢ozeltisi indikator

olarak eklenir ve renk berrak oluncaya kadar titrasyona devam edilir [36].

Hazirlanan iyot ¢ozeltisi, K,COjs ile 950 °C, ZnCl; ile 500°C, H3BOs ile 600 °C
ve SrCl, ile 600 °C’ de aktive edilerek hazirlanan aktif karbonlar ile muamele
edilmistir. Muamele edilen aktif karbon filtre edilmistir. Filtrasyonda kalan iyot
titrasyonla Olciilmiistiir. Her bir aktif karbonun graminda adsorplanan iyot miktari
miligram olarak tespit edilmistir (mg iyot/g aktif karbon) [35,36].

Iyot adsorpsiyon galismasinda izlenen yol Sekil 3.8°de gosterilmistir.
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0,05 g aktif karbon
(OSKC95, OSZn5, OSB6, OSSr6)

+
10 mL 0.1 N iyot ¢ozeltisi

A 4

1 dk, 5 devir /dk’ da karistirma

A 4

Stizge¢ kagidindan siizme

A 4

Siiziintiiden belli miktar alma

A
0.1 N sodyum tiyosiilfat ile titrasyon

Harcanan sodyum tiyostilfat miktar1

Sekil 3.8. Iyot Adsorpsiyonunda izlenen Deneysel Akis Semasi (0,05 g aktif karbon, 10
mL 0.1 N iyot ¢ozeltisi, 1 dk)
3.2.7.3. Iyot Sayisinin Hesaplanmasi

Iyot say1s1 asagidaki formiille bulunmustur [51].

[(12:69 )x(10) ][ Sx(12.69)x(10) ]
I=Fx v v (3.2)

38



Burada ;

I
F
S
A%
M

Iyot say1s1 (mg/g)

Iyot sayist testi igin diizeltme faktorii

Titrasyonda harcanan sodyum tiyosiilfat miktar: (mL)
Kullanilan siiziintii miktar1 (mL)

Kullanilan aktif karbon miktar1 (g)
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4. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1. Element Analiz Sonuglar ve Kiil Degerleri

Ham oOrnek ve hazirlanan aktif karbonlarin element analiz sonuglar1 (kkt)

Cizelge 4.1’ de verilmistir.

Cizelge 4.1. Element Analiz Sonugclari ( kkt ) ve Kiil Degerleri

Ornekler | % C % H % N % S % 0" C/H % Kiil

oS 46.63 6.04 0.23 0.05 47.05 0.65 3.09
OS5 64.52 3.27 1.58 0.30 30.33 1.64 6.10
0S8 60.25 1.40 1.48 - 36.87 3.58 6.90
OSKC5 77.97 2.85 - - 19.45 2.28 7.09
OSKC7 80.89 1.91 - - 17.20 3.52 7.72
OSKCS8 77.69 1.67 - - 20.64 3.87 8.80
OSKC85 72.04 1.03 - - 26.93 5.82 10.80
OSK(C9 72.01 1.07 - - 26.92 5.61 10.34
OSKC95 70.49 0.81 - - 28.70 7.25 14.46
OSKCI10 53.41 0.33 - - 46.26 13.48 11.70
OSZn4 79.27 2.97 1.17 - 16.59 2.22 0.26
OSZn5 69.16 2.45 0.67 - 27.72 2.35 0.32
0SZn6 63.90 1.76 - - 34.34 3.03 0.35
OSZn7 78.12 1.38 0.30 - 20.20 4.72 0.40
OSZn8 79.16 0.97 - - 19.87 6.80 0.47
OSZn9 84.06 0.87 0.67 - 14.40 8.05 2.54
OSB4 57.36 4.32 1.37 - 36.93 1.11 2.81
OSBS5 57.97 3.24 1.11 - 37.68 1.49 1.94
OSB6 56.81 243 1.19 - 39.57 1.95 1.99
OSB7 56.14 1.73 - 0.03 42.10 2.70 2.06
OSB3 76.06 1.44 1.0 0.04 21.46 4.40 2.99
OSB9 50.09 1.21 0.90 0.02 47.78 3.45 3.09
OSSr5 79.13 341 1.74 0.70 15.02 1.93 19.56
OSSr6 77.67 2.67 1.39 0.46 17.81 242 22.03
OSSr7 86.64 2.06 1.29 0.31 9.70 3.50 20.26
OSSr8 67.71 1.48 1.17 0.17 29.47 3.81 5.96
OSSr9 72.03 1.25 1.15 0.13 25.44 4.80 7.63

* : Farktan hesaplanmistir

Cizelge incelendiginde ham Ornegin karbon ve oksijence zengin oldugu

goriilmektedir. Oksijence zengin olmasi ham materyalin fonksiyonel gruplarca zengin
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oldugunu goéstermektedir. Mahmood ve arkadaslari portakal kabugunun organik ve
inorganik bilesimi ile ilgili yapmis olduklar1 ¢alismada organik yapinin biiyiik oranda
¢oOziinebilir sekerler, seliiloz ve pektin bilesimine sahip oldugunu gostermislerdir [52].

Aktif karbon Orneklerinin tiimiinde ham 6rnege nazaran genel olarak karbon
degerleri artarken hidrojen ve oksijen degerlerinde diisiis goriilmektedir. Bu iligki
sicaklik arttikca daha da belirginlesmektedir. Nitekim genel olarak sicaklik artisi ile
C/H oranlarinin da arttig1 goriilmektedir. S6z konusu degerlerdeki degisim aktivasyonda
kullanilan impregnanta gore farklilik gostermektedir. Bunun temel nedeni her bir
impregnantin yapi lizerindeki etki mekanizmasinin farkli olmasi yaninda aktivasyon
sicakhiginin da farkli olmasi ile agiklanabilir. Ozellikle genelde kimyasal aktivasyonda
en fazla kullanilan ZnCl, ve K,CO; impregnantlar1 ile elde edilen aktif karbon
orneklerinde karbonca zenginlesme yaninda hidrojenin biiylik oranda diislisii s6z
konusudur. Nitekim her iki impregnant ile elde edilen aktif karbon 6rneklerinin C/H
orant diger Orneklere nazaran daha yiiksek ¢ikmistir. Bu da yapimin biiyiik oranda
grafitlestigini gostermektedir. Bunun yaninda oksijen degerlerine bakarak yiizeyde
fonksiyonelligin de 6nemli 6l¢iide olustugu seklinde yorumlanabilir. H3BO3 ve SrCl, ile
elde edilen aktif karbon Orneklerinde benzer iligski goriilmekle beraber C/H degerleri
diger orneklere nazaran daha diisiik degerlerde kalmistir. Her iki seri aktif karbon
orneginde hidrojendeki azalma digerlerine gore daha az olurken azot degerlerinde
belirgin bir zenginlesme oldugu goriilmektedir. SrCl, ile elde edilen aktif karbon
orneklerinin kiikiirt degerlerinde de bir artig goriilmektedir.

Ayni tablodan oOrneklerin kiil degerleri incelendiginde ham Ornegin 3.09
degerine sahip oldugu goriilmektedir. Orijinal 6rnegin kiil bilesenleri Mg, Ca ve K
elementlerinden kaynaklanmaktadir [52] . Buna karsin ZnCl, aktivasyonu ile elde edilen
aktif karbon drneklerinde orijinal 6rnege gore diismektedir. Bu beklenen bir sonug olup
mineral bilesenler ¢ozilinebilir tuz formuna doniismiis veya olusan inorganik yapi
aktivasyon sonrasi ortama ilave edilen HCI’ de ¢Oziinme sonucu ¢dzelti fazina
gecmektedir. K,CO; impregnasyonunda kiil degerlerinin yiiksek ¢ikmast XRD ve FTIR
sonuclarinda tartigilacagi lizere potasyumun aktif karbonun fonksiyonel yapist ve
islemin dogas1 geregi karboksilat yapida kalmasi sonucudur. SrCl, impregnasyonunda
ilk ti¢ ornekte (OSSr5-OSSr6-OSSr7) kiiliin yiiksek, diger iki oérnekte (OSSr8-OSSr9)
diisiik c¢ikmasi ise gerek yukaridaki yaklasim yaninda gerekse SrCly’ nin aktivasyon
sirasinda SrCO; ve SrO doniistimleri ile ilgilidir. H3BOs; impregnasyonunda ise kiil
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degerlerinin diisilk kalmasi s6z konusu impregnantin polimerik materyallerde yanma
geciktirici bir malzeme olarak kullanimi yaninda proses sonunda suda ¢oziinebilir
formda kalmasi ile aciklanabilir [53]. Genel olarak kiil degerlerinin her bir impregnant
icin degiskenlik gostermesi sicaklik yaninda impregnantin kimyasal dogasi ve organik

yapiyla etkilesimi ile iligkilidir.
4.2. BET Yiizey Alani ve Adsorpsiyon izoterm Sonuglari

Aktif karbonlarin yiizey alanlari, aktif karbonlarin firetilmesinde kullanilan
aktivasyon isleminin tiiriine, impregnanta ve hammaddeye gore degismektedir. Aktif
karbon iiretim yontemlerinden kimyasal aktivasyonda cesitli kimyasallar kullanilarak
hazirlanan aktif karbonlarin yiizey alanlar1 daha yiiksek olmaktadir. Literatiirde cesitli
hammaddelerden degisik yontemlerle aktif karbon elde edilmis ve bu karbonlarin ylizey
alan1 6zellikleri incelenmistir [54, 55, 56, 57].

Ham 6rnek ve elde edilen aktif karbonlarin BET yiizey alan1 sonuglar1 ve aktif
karbonlarin ylizde verimi Cizelge 4.2’ de verilmistir. K,CO;’ dan hazirlanan aktif
karbonlarin ylizey alanlar1 aktivasyon sicakliginin artmasiyla artis géstermistir. Bu artis
950 °C’ ye kadar devam edip 1000°C’ de diisiis gostermistir. ZnCl,” den hazirlanan
aktif karbonlarin yiizey alanlar1 500°C’ ye kadar artis gosterip daha sonra diislis
gostermistir. H3BO3 ve SrCl,” den hazirlanan aktif karbonlarin yiizey alanlar1 600°C” ye
kadar artip sonra diistiigii goriilmektedir. Elde edilen aktif karbonlarin BET yiizey alani
degerleri kullanilan impregnanta bagli olarak farkli sicakliklarda maksimum degerler
vermektedir. Bu beklenen bir sonug¢ olup sonugclar literatiir ile uyusmaktadir. K,COj ile
950 OC, ZnCl, ile 500 0C, H;BO; ile 600 °C ve SrCl, ile 600 OC sicakliklarda maksimum
degerler elde edilmistir. Ayn1 tablodan genel olarak mikro yiizey alani, mezo+makro
ylizey alani, toplam hacim, mikro hacim, mezo+makro hacim, ortalama gbézenek ¢api
degerlerinin maksimumlar1 farkli sicakliklarda elde edilmistir. Bu beklenen bir sonug
olup aktivasyon isleminin sicaklik yaninda impregnantin kimyasina ve yikama islemine
bagli olarak degismektedir. Tiim iyi 6zelliklerin ayni impregnant i¢in ayni sicaklikta
elde edilmesi pek sik rastlanan bir durum olmayip, aktif karbon iiretiminde kullanim
alanina yonelik bazen tek bir 6zellik yeterli olmaktadir. Ancak siiper aktif karbon ve
fiber aktif karbon iiretiminde aktif karbonla ilgili tim Ozelliklerin istenen diizeyde
olmasi istenmektedir. Ancak aktif karbon kullaniminda genel ama¢ maksimum yiizey

alana sahip aktif karbon tiretimidir.
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Cizelge 4.2. Orneklerin Yiizey Alan Degerleri ve Yiizde Verimi

b

Ornekler | Sper | Smicro | St | Veotr | Vimiero | Vmezo | dp* | dp AKktif
(m%/g) | (m%g) | (m*g) | (cm*/g) | (cm*/g) | (cm®/g) | (am) | (nm) Karbon
% Verimi
OS 1 - - 0.001 - 5.67 - 66.88 -
OSKC5 9 6 3 0.01 0.01 0.00 2.67 5.34 22
OSKC7 477 442 35 0.23 0.21 0.02 1.89 2.74 20
OSKCS8 621 479 141 0.30 0.22 0.08 1.96 | 2.68 18
OSKCS85 987 798 190 0.48 0.37 0.11 1.96 | 2.55 16
OSKC9 1177 864 313 0.59 0.40 0.19 2.02 2.82 17
OSKC95 | 1352 505 847 0.79 0.22 0.57 233 2.83 11
OSKC10 | 1228 365 864 0.78 0.16 0.62 2.53 2.93 10
OSZn4 1151 376 775 0.65 0.16 0.49 224 | 2.69 40
OSZn5 1215 327 888 0.68 0.13 0.55 224 | 258 37
OSZn6 1144 306 839 0.65 0.13 0.52 2.27 2.57 35
OSZn7 882 213 669 0.50 0.09 0.41 2.26 2.62 33
OSZn8 936 275 660 0.52 0.12 0.40 2.21 2.55 32
OSZn9 804 231 573 0.46 0.10 0.36 2.27 2.62 31
OSB4 90 31 59 0.07 0.01 0.06 330 | 4.50 47
OSBS5 543 212 330 0.60 0.10 0.50 4.40 6.20 38
OSB6 577 266 312 0.62 0.12 0.50 4.30 5.80 36
OSB7 528 239 289 0.62 0.11 0.51 4.70 6.90 35
OSB8 480 244 236 0.48 0.11 0.37 4.00 6.20 34
OSBY9 501 254 246 0.54 0.12 0.42 4.40 6.70 32
OSSr5 230 122 109 0.39 0.06 0.33 6.81 | 11.95 39
OSSr6 290 185 105 0.39 0.09 0.30 5.40 | 10.97 37
OSSr7 250 170 80 0.35 0.08 0.27 5.66 | 13.39 34
OSSr8 236 137 99 0.49 0.06 0.43 8.32 | 15.05 28
OSSr9 156 62 94 0.42 0.03 0.39 10.72 | 15.17 25

a = Adsorpsiyon ortalama por ¢ap1 (4V/A BET denklemi ile)
b = BJH por ¢ap1 (4V/A BJH denklemi ile)
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Aktif karbon 6rneklerinin verim degerleri incelendiginde K,CO3, ZnCl,, H;BO;
ve SrCl, impregnantlart i¢in sicaklik artisina bagl olarak azalma goriilmektedir. Bu
beklenen bir sonug olup, sicaklik artisi ile yapida grafitik diizenlenmeye bagli olarak
yapidaki fonksiyonelligin azalmasi ve sinir ylizeylerde sadece oksijenli gruplarin
olusmasi ile agiklanabilir [58]. Sicaklik artisina bagh olarak karboksilik, karbonil ve
benzeri karbon-oksijen-hidrojen igeren kiigiik molekiil gruplarinin yapidan piroliz ile
ayrilmasi s6z konusu olmaktadir. Kiil-verim arasinda belirli bir iligski kurulamamasi ise
temelde aktif karbon yapisinda diizenlenmenin impregnant-inorganik bilesen
etkilesiminden bagimsiz olarak gerceklesmesidir. Ayni1 zamanda yikama esnasinda
islemin farklilig1 da bu degerleri etkilemektedir.

Adsorpsiyon izotermi adsorbanlarin karakterizasyonunda genel olarak; ylizey
alani, gozenek hacmi ve gozenek yapist (mikro, mezo, makro) hakkinda bilgi elde
etmek i¢in, adsorbandin yiizey kimyasinin degerlendirilmesi, adsorpsiyon prosesi ile
ilgili bilgilerin elde edilmesi yaninda ayirma ve saflagtirma proseslerinde aktif karbon
kullanimu 1ile ilgili verilerin saptanmasinda temel bilgiler vermektedir. Adsorpsiyon
calismalarinda temelde 6 farkli adsorpsiyon izotermi elde edilmektedir. Izotermin sekli
adsorbanin kimyasal yapis1 yaninda temelde gozenek yapisi ile iligkilidir. Ayni1 zamanda
izotermin elde edilmesinde kullanilan denklem ve denklemin gecerli oldugu P/P,
oranina bagli olarak degiskenlik gostermektedir [1].

Ham 6rnege ait BET adsorpsiyon izotermi Sekil 4.1°de verilmistir. Izoterm Tip
II’ ye benzemekte olup bu tip gdzenekli olmayan katilarin gaz adsorpsiyonuna ait
fiziksel adsorpsiyonu tanimlamaktadir. Ornegin mezo ve makro gdzenekli ¢ikmasi
(ortalama gozenek capi: 66.88 nm) yiiksek P/P, degerlerinde ¢ok tabakali adsorpsiyonu
miimkiin kilmaktadir. Nitekim izoterm egrisinde yiiksek P/P, degerlerinde adsorplanan

hacmin artmasi bu sonucu desteklemektedir.
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Sekil 4.1. Ham Ornegin N, Adsorpsiyon Izotermi

K,CO; impregnasyonu ile elde edilen aktif karbon drneklerinin izoterm egrileri
Sekil 4.2° de verilmistir. izoterm egrileri 6rneklerin yiizey alam ve gozenek yapisi ile
uyusmaktadir. Tiim izotermlerin Tip 1 oldugu goriilmektedir. Ancak OSKCS5 harig diger
tiim Orneklerin izoterm egrilerinin Tip 1 igerisinde H tipi OSKC5 6rneginin L tipi
oldugu ifade edilebilir. Orneklerin yiizey alan1 ve gozenek yapisi bu sonucu
desteklemektedir. Nitekim BET ve BJH yontemleri ile elde edilen ortalama gdzenek
cap1 degerleri (Cizelge 4.2.) bu sonucu desteklemektedir. 500 °C sicaklikta impregnant
etki etmemekte (so6z konusu impregnant 700 °C’ den sonra gdézenek olusturmaktadir)
sadece sicaklik ile yapida diizenlenme s6z konusudur. Yiksek sicaklikta ise
impregnanttin etkisi yaninda goézenek duvarlarmin yikimi ile mikro goézeneklilik
azalmakta fakat kiigiik ¢aplarda mezo gézenek olusmaktadir. Nitekim OSKC7-OSKC9
orneklerinde mikro alan % 93-73 oranlarinda iken OSKC95 ve OSKC10 6rneklerinde
sirastyla % 37 ve % 30 degerlerine diismektedir. OSKC5 6rneginde mikro alanin % 67
cikmasi ile soz konusu sicaklikta orijinal yapidaki gozeneklerden kiiciik molekiillii
gruplarin pirolizi ile agiklanabilir. Hayashi ve arkadaslar1 nohut kabugunun K,;COs3
impregnasyonu ile elde etmis olduklar1 aktif karbon 6rneklerinde yukaridaki sonuglara

benzer sonuclar elde etmislerdir [13] .
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Sekil 4.2. OSKC Serisinin N, Adsorpsiyon izotermi

Sekil 4.3 de ZnCl, impregnasyonu ile elde edilen aktif karbonlarin BET
adsorpsiyon izotermleri verilmistir. Tiim aktif karbon o6rneklerinin Tip 1 ve bu tip
icerisinde H tipi oldugu goriilmektedir. Tiim 6rneklerin mikro gézenek % degerlerinin
24-33 araliginda degismesi yaninda ortalama gozenek caplarinin dar bir aralikta kalmasi
ve BJH ortalama gozenek ¢aplarinin da BET ile elde edilen degerlere yakin ¢ikmasi s6z
konusu 6rneklerin diistik capa sahip mezo gézenege sahip oldugunu gostermektedir.

Sekil 4.4° de impregnant olarak H3;BOj; kullanilarak elde edile aktif karbonlarin
BET adsorpsiyon izotermleri verilmistir. OSB4 o6rnegi hari¢ diger aktif karbon
orneklerinin Tip 4 oldugu, OSB4 6rneginin ise Tip 1 ve L tipi oldugu goriilmektedir.
Orneklerin yiizey alanm1 ve ortalama gozenek ¢ap1 degerleri bu sonuglar ile
uyusmaktadir. OSB4 6rneginin Tip 1 ¢ikmast mikro alan degerinin diisiik ¢ikmasina
ragmen ortalama gozenek cap1 degerinin diger aktif karbon 6rneklerine goére daha diisiik
¢ikmasi ile izah edilebilir. Diger aktif karbon 6rneklerinde yiiksek P/P, degerlerinde ¢ok
tabakali adsorpsiyon olmasi fakat 6rnegin mezo gozenekli yapisi nedeni ile kapiler

kondenzasyonun oldugunu gostermektedir.
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Sekil 4.5. OSSr Serisinin N, Adsorpsiyon Izotermi

Sekil 4.5° de impregnant olarak SrCl, kullanilarak elde edilen aktif karbonlarin
BET adsorpsiyon izotermleri verilmigtir. Tiim aktif karbon oOrneklerinin izoterm
egrilerinin Tip 4 oldugu acik¢a gorilmektedir. Gerek BET gerekse BJH ortalama
gbzenek cap1 degerlerinin mezo gézenekli ¢gikmasi adsorpsiyon mekanizmasinin kapiler
kondenzasyon ile oldugunu gostermektedir. Ancak yiiksek P/Po degerlerine
ulagildiginda egrinin i¢ biikeyliginin OSB serisine gore farkli ¢ikmasi, s6z konusu
orneklerin mikro alan degerlerinin daha ytiksek ¢ikmasi ile agiklanabilir. Nitekim OSB
serisinde % 34-51 degerleri araliginda mikro alan degerleri degisirken OSSr serisinde

% 40-68 degerlerinde degismektedir.

4.3. Orneklerin FTIR Sonuglari

FTIR organik bilesiklerin yapisindaki fonksiyonel gruplar hakkinda bilgi
vermektedir [18]. Karbon yiizeyindeki fonksiyonel gruplarin, tayin edilen IR dalga
boylar1 Cizelge 4.3 de verilmistir.
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Cizelge 4.3. Karbon Yiizeyindeki Fonksiyonel Gruplarin IR Dalga Boylar1 [59]

Fonksiyonel Grup Tayin Araligi (cm™)
1000-1500 1500-2050 2050-3700

Eterdeki C-O 1000-1300
Alkoller 1049-1276 3200-3640
Fenolik Gruplar:
C-OH 1000-1220
O-H 1160-1200 2500-3620
Karbonatlar; karboksili 1100-1500 1590-1600
karbonat
C=C Aromatikler 1585-1600
Kinonlar 1550-1680
Karboksilik asitler 1120-1200 1665-1760 2500-3300
Laktonlar 1160-1370 1675-1790
Karboksilik anhidritler 980-1300 1740-1880
C-H 2600-3000

Aktif karbon yapisindaki fonksiyonel gruplarin belirlenmesi agisindan FTIR
bliyiilk bir 6neme sahiptir [59]. Serrano [14] ve Lua [18] aktif karbonu farkli
sicakliklarda 1s1l isleme tabi tutarak yapisindaki fonksiyonel gruplarin degisimini
arastirmislardir. Youssef [4] misir sapint derisik siilfiirik asit ile muamele ettikten sonra
farkli sicakliklarda 1sil isleme tabi tutarak hazirladigi aktif karbonlarin yapisindaki
fonksiyonel grup degisimini incelemistir.

Sekil 4.6> da ham ve 500, 800 °C’ de 1sil islem gormiis Orneklerin FTIR
spektrumlar: verilmistir. Ham portakal 6rnegi (OS) fonksiyonel gruplarca zengin oldugu
ve yapida bulunan temel organik gruplarin fonksiyonelligi agik¢a goriilmektedir.
1722 cm™ deki keskin band yapida biyiik oranda karboksil gruplarm (-COOH)
oldugunu gostermektedir. 2800-3700 cm™” deki genis band yapidaki alifatik C-H ve
hidroksilli (-OH) yapilara ait olup bandin genis ¢ikmasi yapmin organik bilesimini
tanimlamaktadir. 1463 cm™ ve 1398 cm™ deki bandlar yapidaki Mg, Ca, ve K’un
organik yapida karboksilat (-COO'M") seklinde bulundugunu gostermektedir [60].
1276-1176 cm™ deki bandlar asimetrik ~C-O-C~ ait oldugu ifade edilebilir.
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Nitekim 500 ve 800 °C’ de 1s1l islem gormiis 6rneklerin FTIR spektrumunda soz
konusu bandlar 6zellikle OS8 Srneginde keskin ve giiglii bir sekilde 1095 cm™ deki
cikmaktadir. Bu durum orneklerin kiil degerleri géz Oniine alindiginda karboksilat
yapidaki elementlerin oksitleri seklinde yapida kaldiklarin1 gostermektedir. 900-1200
cm’ araligindaki keskin ve siddetli band yapidaki M-O gruplarina ait oldugu
bilinmektedir [60]. OS5 ve OS8 o6rneklerinde 1s1l islem sonucu (piroliz) hidroksil
gruplarin deformasyona ugradigi bunun sonucu olarak 2860-2924 cm™” de alifatik C-H
ait piklerin ortaya ¢iktig1 gériilmektedir. OS5 6rneginde 1571 cm™ ve 1473 cm™ deki
bandlar 1s1l islem sonucu yapida oksijen gruplarca bir diizenlenme oldugunu
gdstermektedir. S6z konusu piklerden sadece 1473 cm™ OS8 6rneginde goriilmesi 1s1l
islem sonucu yapida yeni karbonat ve karboksilli gruplarin olustugunu gostermektedir.
Her iki 6rnekte 1740 cm™” de diisiik siddet de ¢ikan pik karboksilli anhidritlere ait olup
1s1l islem ile yapidaki oksijenli gruplarin diizenlendigini gostermektedir [14, 18, 60].
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Sekil 4.6. Ham Ornek ve Isil Islem ile Elde Edilmis Aktif Karbonlarin FTIR
Spektrumlari

Sekil 4.7 de K,CO; ile elde edilen OSKC serisinin FTIR spektrumlari
verilmistir. Bu spektrumlar incelendiginde bu serideki orneklerin fonksiyonellik
agisindan benzer oldugu goriilmektedir. 300-500°C sicaklik araliginda aromatiklesme
oldugu diisiiniildiiginde [61] OSKC5 6rneginde 3023 cm™-3052 cm™” deki aromatik C-
H ait bandlarin ¢ikmasi aktif karbonun yapisinin aromatiklestigini gostermektedir.

Yapisal deformasyon sonucu alifatik C-H ait bandlarin 1sil islem sonucu oldukca

51



azaldig1 goriilmektedir. FTIR sonuglart kiil degerleri ile uyusmakta olup M-O (M: Na,
K, Ca, Al vb) ait pikin goriilmemesi kiilii olusturan bilesenlerin yapida karboksilat

seklinde bulundugunu gdstermektedir.
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Sekil 4.7. OSKC Serisinin FTIR Spektrumlari

Nitekim 1440 cm™ deki bandin tim 6rneklerde goriilmesi kiilii olusturan
bilesenlerin organik yapida karboksilat formunda bulundugunun gostergesidir.

Orneklerin HCI ile yikanmamis olmasi bu sonucu dogrulamaktadir. Bu serideki tiim

52



6rneklerde 3000- 3700 cm™ deki bolgede ¢ikan bandlar OH absorsiyon bdlgesi olarak
ifade edilmektedir.

Sekil 4.8 de ZnCl, ile elde edilen OSZn serisinin FTIR spektrumlar1 verilmistir.
Bu spektrumlar incelendiginde serideki tiim aktif karbonlarin benzer karakterde olup
fonksiyonelligin diger serilerdeki aktif karbonlara gore olduk¢a az oldugu ifade
edilebilir. Kiil degerlerinin % 0.26-0.47 (OSZn9 hari¢ % 2.54) gibi diisiik degerde
olmasi FTIR sonuglarnda 900-1100 cm” araliginda bandin goriilmemesi ile
uyusmaktadir. OSZn9 6rneginde, 900 °C de yapidan organik gruplarin ayrilmasi ve
inorganik yapilarca zenginlesmesi ile kiil degeri (% 2.54) serideki diger orneklere
nazaran yiikselmistir. Ancak s6z konusu artis FTIR’ de M-O bandinin net olarak
goriilmesi i¢in yeterli degildir.

2800-3600 cm™' araliginda farkli siddet ve genislikte ¢ikan band yapidaki alifatik
C-H gruplarinin yaninda hidroksilli yapilara da aittir. ZnCl,’ in impregnant olarak etki
mekanizmas1 goz oniline alindiginda grafitlesmenin daha fazla oldugu seklinde ifade
edilebilir. Ancak OSZn9 6rneginde 3100-3700 cm™ bélgesinde genis bandin ortaya
cikmast sicaklikla yapida biiyiikk bir deformasyonun oldugunu ve -OH fonksiyonel

gruplarca yapinin zenginlestigini gostermektedir.
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Sekil 4.8. OSZn Serisinin FTIR Spektrumlar1

Sekil 4.9’ da H3BO; ile elde edilen OSB serisinin FTIR spektrumlar verilmistir.
Bu spektrumlar incelendiginde borik asidin yanma geciktirici madde olarak kullanilmasi

nedeniyle yapisal diizenlenmeye fazla bir katkisinin olmadigi ifade edilebilir.
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Sekil 4.9. OSB Serisinin FTIR Spektrumlari

Ancak yiiksek sicaklikta (700°C’den sonra) kismende olsa grafitlesmenin oldugu
goriilmektedir. 3022 cm™ civarinda aromatik C-H ve 1430 cm™ civarinda aromatik
halka titresimine ait pikin goriilmesi yapida aromatik birimlerin varligini
dogrulamaktadir. 1610 cm™ deki bandin sicaklik artisi ile 1577 cm™’e kaymasi
yapidaki C=C yapisinin olustugunun gostergesidir. Buna ragmen s6z konusu bandlar ile
ilgili literatiirde kesin bir yargi yer almamaktadir. Aktivasyon sicakligi gbz Oniine
alindiginda quinon yapisina ait C=0’li yapilarin olugsmasina atfedilebilir [62]. Bunlara

ilaveten 3400 cm™ deki band -OH varligin1 gostermektedir.
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Sekil 4.10° da OSSr’ in FTIR spektrumlar1 verilmistir. Bu spektrumlar
incelendiginde s6z konusu orneklerin (6zellikle OSSr5-6-7) kiilce zengin olmasi

yapidaki fonksiyonelligin goriilmesini engellemektedir.
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Sekil 4.10. OSSr Serisinin FTIR Spektrumlari

OSSr5-6-7 orneklerinde kiilii olusturan inorganik bilesenlerin yapida karboksilat
seklinde yer aldig1 1463 cm™ deki keskin ve genis banttan ac¢ik¢a goriilmektedir. XRD
sonuglarinda tartisilacagi iizere s6z konusu ii¢ Ornekte SrCO; varligi ve bu bandin

SrCOs’a ait olup organik fonksiyonel gruplarin goriilmemesi bu  gorisi
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desteklemektedir. OSSr8 ve OSSr9 orneklerinde 1039 c¢cm'’deki keskin band M-O

yapisina ait olup 1463 cm™

deki bandin bu iki Ornekte goriilmemesi ortamdaki
inorganik bilesenlerin oksit formunda oldugunu gostermektedir. SrO’ in bazik oksit
olmasi yikama esnasinda Sr(OH),’ e donlismesi fonksiyonelligin de olmamasi nedeniyle
1400-1700 cm™ arahginda hicbir bandin ¢ikmamasi goriisiinii dogrulamaktadir. 2900
cm’ civarinda zayifta olsa alifatik C-H yapilarina ait bandlar goriilmektedir. OSSr8 ve

OSSr9 6rneklerinde 3446 cm™ civarinda zayif genis band yapida kismende olsa

hidroksil gruplarinin olustugunu gostermektedir.

4.4. Orneklerin XRD Sonuglari

XRD, aktif karbonlarin kristal yapisinin aydinlatilmasinda ve kiil igeriginin
belirlenmesinde kullanilmaktadir. Zhang ve Dahn [63] hindistan ceviz kabugunu ve
komiria K>COs ile muamele ederek hazirladiklar aktif karbonlar1 neme maruz birakarak
orneklerin kristal yapisindaki degisiklikleri XRD teknigi ile incelenmistir. Lua [18]
palmiye agacit kabugundan {irettigi aktif karbon Orneklerinin kristal yapisini ve
icerdikleri safsizliklar1 saptamak amaci ile XRD teknigini kullanmislardir. Ham ve 500,
800 °C’ de 1s1l islem g6rmiis 6rneklerin XRD spektrumlart Sekil 4.11” de verilmistir.

Sekil 4.11 incelendiginde, ham 6rnegin (OS) XRD spektrumunda yapinin amorf
ve kristalli oldugu goriilmektedir. 500 (OS5) ve 800 °C (OS8)’ de 1s1l islem gormiis
orneklerde kiicliik organik gruplarin pirolizi sonucu kristalli yapilarin amorflastig
gortilmektedir. OS5 Orneginde goriilen 3.06 °A’ daki pik K,COs3’ a ait olup OSS8
orneginde daha diisiik siddet de ¢cikmustir. Bunun temel nedeni HCI ilave etmeksizin
notrallesinceye kadar yikama asamasinda gozeneklerde K,COj; kalmast ile agiklanabilir.
800 °C de 40-50 26 arasinda ikinci bir amorf pikin varhg yapida diizenlenme ile
iligkilidir. Daha sonra tartisilacagi tizere DTA analizinde K;COs’ 1n endotermik pikinin
goriilmemesi ortamda K,COj;’ 1n oldugunu desteklemektedir.Ciinkii K,COs’ in DTA da
bozunmasi 900 °C den sonra baslamaktadir [64,65, 66].
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Sekil 4.11. Ham Ornek ve Isil Islem ile Elde Edilmis Aktif Karbonlarm XRD
Spektrumlari

Sekil 4.12° de K,COs kullanilarak elde edilen OSKC serisinin XRD spektrumlari
verilmistir. Sekil incelendiginde 6rnekler yikama asamasinda HCI ile yikanmadigi igin
gozeneklerde kalan K,COs tiim aktif karbonlarda 3.06 °A’ da karekteristik K,COj; piki
farkli siddette goriilmektedir. Sicaklia bagl olarak aktif karbon 6rneklerinin amorf
oldugu sdylenebilir. K,CO;” m etki mekanizmasi distiniildiigiinde 500-900 °C de
araliginda elde edilen aktif karbonlarin daha fazla amorf oldugu sdéylenebilir. 950-1000

°C’ deki 1s1l islemde amorflugun goriilmemesi por duvarlarinin yiiksek sicaklikta
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¢okmesi sonucu grafitik yapinin kristallenmesi ile izah edilebilir. 1000 °C” de 3.44 °A’
daki pik KHCO;’ a aittir. KHCO; olusu 6rnegin ortam kosullart ile iliskilidir [63].
Yapidaki grafitik diizenlenmenin bir diger gostergesi ise C/H oraninin (2.28-13.48)

artmasi ile de agikg¢a goriilmektedir.
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Sekil 4.12. OSKC Serisinin XRD Spektrumlari

Sekil 4.13” de OSZn serisinin XRD spektrumlar1 verilmistir. ZnCl, ile yapilan
impregnasyon islemlerinde inorganik bilesenlerin ZnCl, ile ¢06zilinebilir tuzlara

doniistiigli bilinmektedir [16, 67]. Sekil incelendiginde aktivasyon sonrasi HCI ile
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yikama sonucu organik yapidaki inorganik bilesenlerin (OSZNO hari¢ % 2.54) ¢ozelti
fazina alindigr kiil degerlerinden (% 0.26-0.47) goriilmektedir. Nitekim XRD
spektrumunda higbir pikin goriilmemesi bu sonucu desteklemektedir. OSZn9 6rneginin
kiil degerinin yliksek ¢ikmasi bu sicaklikta ¢inkonun HCI’ de ¢dziinmeyen tuzlarinin
olusumu ile izah edilebilir. Genel olarak tiim aktif karbonlarin amorf yapida oldugu
goriilmektedir. ZnCl, ile elde edilen serideki 6rneklerin amorf yapisinin daha diizenli
oldugu ifade edilebilir.Elde edilen 6rneklerin daha sert ve graniiler olmasi bu sonucu

desteklemektedir.
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Sekil 4.13. OSZn Serisinin XRD Spektrumlari
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Sekil 4.14> de H;BO; kullanilarak elde edilen OSB serisinin XRD spektrumlari

verilmigtir.
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Sekil 4.14. OSB Serisinin XRD Spektrumlari

Sekil incelendiginde OSB4 6rnegi harig, genel olarak aktif karbon yapilarinin
benzer oldugu goriilmektedir. Elde edilen aktif karbonlarin amorf karakterde oldugu
sOylenebilir. XRD spektrumlarinin birbirine benzemesi H3;BO3” in polimerik yapilarda
yanma geciktirici olarak kullanilmasi ile agiklanabilir [53]. Ortalama por ¢apinin (4-
4.70 nm) (OSB4 hari¢) ve yiizey alaminin(480-577 m?/g) fazla degismemesi borik asidin
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sicaklik ile yapida fazla bir diizenlenmeye neden olmadigini gostermektedir. Nitekim
borik asit yapidaki hidroksil gruplari ile esterlesmesi bu sonucu desteklemektedir OSB4
orneginde yapinin daha fazla amorf goériinmesi, por capinin digerlerine gore daha diisiik
kalmas1 (3.3 nm), verimin en yiiksek ¢ikmasi(% 47) H;BO3’in 400 °C” den sonra yapiy1
etkilemeye baslamasinin sonucudur. Nitekim literatiirde H;BOs ile yapilan ¢alismada

450 °C’ den sonra yapidaki fonksiyonelligi azalttigi saptanmustir [68].
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Sekil 4.15. OSSr Serisinin XRD Spektrumlari
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Sekil 4.15° de OSSr serisinin XRD spektrumlari verilmistir. Sekil incelendiginde
OSSr5-6-7 orneklerinde kiil degerlerine (sirasiyla % 19.56-22.03-20.26) paralel olarak
SrCOs’ a ait XRD pikleri goriilmektedir. Yapiya inorganik bilesenlerin hakim olmasi
aktif karbon yapist hakkinda bir yargiya varmay1 zorlagtirmaktadir. OSSr8 ve OSSr9
orneklerinde aktif karbon yapisinin amorf oldugu goériilmektedir. SrCO; piklerinin
goriilmemesi s6z konusu sicaklikta CO; ¢ikisi ile SrO olusumu ile agiklanabilir. SrO
bazik oksit oldugu icin suda ¢oziinmekte yikama esnasinda ortamdan uzaklagmaktadir.
Boylece soz konusu orneklerin kiil degerleri % 5.96-7.63 degerlerine diismektedir.
Ancak amorf bolge icerisinde yaklasik 30 20° daki SrCO;’ a ait pikler diisiik siddette

goriilmektedir.

4.5. Orneklerin DTA-TGA Sonuglari

Termal analiz yontemleri (DTA, TGA, DSC) aktif karbonlarin g¢esitli
Ozelliklerinin belirlenmesinde oldukca faydali bilgiler vermektedir. Bu teknikler ile
karbon iceren materyallerin kisa analizleri, 1s1l ozellikleri ve yiiksek sicaklik
reaksiyonlart hakkinda daha ileri calismalara temel olacak faydali bilgiler elde
edilmektedir. Diferansiyel termal analiz yonteminde, numuneyle bir standart, kontrollii
bir sicaklik programina tabi tutulur ve ikisi arasindaki fark, sicakligin bir fonksiyonu
olarak oOlciiliir. Diferansiyel termal analiz organik ve inorganik pek c¢ok maddeye
uygulanabilir. Termogravimetrik analiz metotlarinda programli olarak arttirilan
(bazende eksiltilen) bir sicaklik islemiyle maddenin kiitlesinde meydana gelen kayip
(degisiklik) sicakligin veya zamanin fonksiyonu olarak incelenir [24,69].

Ham ve 500 °C, 800 °C de 1s1l iglem gérmiis portakal kabugu drneklerinin DTA
spektrumlar Sekil 4.16° da verilmektedir.
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Sekil 4.16. Ham Ornek ve Isil Islem ile Elde Edilmis Aktif Karbonlarin DTA
Spektrumlari

Sekil incelendiginde 200 °C’ de baslayip 600 °C” de biten genis band iginde bes
farkli ekzotermik pik goriilmektedir. Bu genis band esas itibariyle Cizelge 4.4’ de
verilen portakal kabugunun bilesimi ile ilgilidir [70].



Cizelge 4.4. Portakal Kabugunun Proximate (Kisa Analiz) ve Elementel Analizi [70]

Proximate Analiz (%) Elementel analiz(% Oksit)

Kuru madde 20.98 Mg 9.32
Alkolde ¢oziinemeyen katilar 63.00 P 9.13
Toplam ¢6ziinebilir seker 15.00 S 3.86
Indirgenmis Seker 9.16 Cl 0.30
Pektin 20.93 K 17.97
Seliiloz 10.59 Ca 58.37
Nisasta <1.00 Fe 0.79
Ham Protein 6.53 Zn 0.36
Kiil 3.78

Ugucu Katilar 96.22

pH 4.30

Sekil 4.16> da goriilen ekzotermik pikler portakal kabugunda bulunan alkolde
coziinemeyen katilar, toplam ¢oziinebilir seker, pektin ve seliilozun 1s1l par¢calanmasina
aittir. Impregnasyonsuz 500 °C’ de inert atmosferde 1s1l islem gérmiis 6rnekte 495 °C’
de maksimum veren ekzotermik pik goriilmektedir. Isil islem sonucu yapi
diizenlenmesinden dolay1 yapt kismen grafitlesmektedir. Kiiclik molekiil gruplar
yapidan ayrilirken, daha once ifade edildigi gibi hidrojen ve oksijen degeri azalmakta
karbon degeri artmaktadir. C/H orani da buna bagl olarak artis gdstermektedir.

800 °C’ de 1s1l islem gormiis Ornekte yapmin daha fazla grafitlesmis oldugu
mevcut ekzotermik pikin daha yiiksek sicaklikta (509 °C) ¢ikmasi ile dogrulanmis
olmaktadir. Nitekim 800 °C’ de 1s1l islem gormiis Ornegin C/H orami (3.58), ham
portakal ve 500 °C’ de 1sil islem gbrmiis olan 6rnegin C/H (0.65, 1.64 sirasiyla)
oranindan biiytiktiir.

Sekil 4.17° de K,CO; kullanilarak 500-1000 °C aktivasyon sicakliginda elde
edilen OSKC kodlu 6rneklerin DTA spektrumlari verilmektedir. OSKC serisinin DTA
spektrumlarini 500-700 °C , 800-900 °C ve 900 °C iizeri olmak lizere {i¢ farkli sicaklik

araliginda incelemek gerekmektedir.
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Sekil 4.17. OSKC Serisinin DTA Spektrumlar:

800 °C’ nin altindaki sicakliklarda aktivator olarak K,CO; aktivasyon esnasinda
ortamdaki bilesenlerle reaksiyon vermemektedir. Fakat impregnasyon sirasinda
yapidaki seliilozik bilesenler K,COj5 ile bozunup depolimerize olmaktadir [71] 500-700
°C de yiizey alanin artis1 ve por olusumunu saglayan diisiik molekiil agirlikli ugucu
bilesenlerin yapidan uzaklagmasi ile meydana gelmektedir. Yapida halen grafitik
diizenlenme s6z konusu degildir. Yapt diizensiz kristalli ve c¢apraz bagli gruplar

icermektedir. Benzer sonuglar Hayashi ve arkadaslari tarafindan yapilan c¢aligmada
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rapor edilmektedir [13]. 500-800 °C’ de 1s1l islem gormiis ham portakalin ekzotermik
pik maksimumlarina (495-509 °C) nazaran OSKC5 ve OSKC7 orneklerinin daha
yiiksek pik maksimumlari (515-514 °C) vermesi K,CO; seliilozu depolimerize ederek
meydana gelen kiigiik gruplarin daha kolay yapidan uzaklagmasi ile izah edilebilir.
Boylece her iki 6rnegin termal stabilitesi artarak pik maksimumlari yiikselmistir.

700 °C” den sonra literatiirde [13] verildigi tizere K,CO;’ 1n aktivator yetenegi
baslamaktadir. Nitekim OSKC8 kodlu 6rnegin DTA spektrumunda genis bandli iki
farkli ekzotermik pik (453-550 °C) goriilmektedir. Bu durum yapidaki kristalli ve
capraz bagh gruplarin bozunmasi ile agiklanmaktadir [13]. 850 ve 900 °C de grafitik
diizenlenme daha fazladir ve pik maksimumlart 576 ve 608 °C olarak DTA
spektrumlarinda goriilmektedir.

900°C’ nin iizerinde McKee tarafindan [72] asagida verilen reaksiyona gore

K,COj; karbonlu yapilar ile inert atmosferde reaksiyon verdigi tespit edilmistir.
K,CO3+2C—2K+3CO 4.1

Bu reaksiyona gore K,COs, CO gazi olarak C’ nun yapidan uzaklagmasi ile daha yiiksek
ylizey alani ve por olusumuna sebep olmaktadir. Nitekim bu seride en yliksek ylizey
alan1 (1352 m?/g) OSKC95 kodlu drnekte elde edilmistir. Ayrica OSKC95 ve OSKC10
kodlu orneklerin aktif karbon verimi serideki diger orneklerin aktif karbon verimine
gore daha diisliktiir. Bunun diginda bu 6rneklerin karbon miktarlarinin, serideki diger
orneklerin karbon miktarina gore azalma gosterdigi Cizelge 4.1° de goriilmektedir.
OSKCI10 kodlu 6rnegin yiizey alaninin diismesi ise yiiksek sicaklikta por duvarlarinin
yikimi ile izah edilebilir.

Sekil 4.18” de ZnCl, kullanilarak 400-900 °C sicaklik araliginda iiretilen OSZn

kodlu serinin DTA spektrumlar1 verilmektedir.
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Sekil 4.18. OSZn Serisinin DTA Spektrumlari

Seliilozun  pirolizi dehidratasyon ve depolimerizasyon ile iligkilidir.
Depolimerizasyon sonucu L-glukosan olusmaktadir ve ugucu karbon bilesenleri , tar
meydana gelmektedir [73]. Depolimerizasyon baskin olarak meydana geldiginde diisiik
char verimi tespit edilmektedir. Diger taraftan dehidratasyon L-glukosan olusumunu
inhibe etmektedir. Boylece kat1 atik olusumu artmakta, ugucu bilesen ve tar olusumu
azalmaktadir. Sonugta yiliksek char verimi elde edilmektedir. ZnCl, gibi Lewis
asitlerinin varliginda dehidratasyon 6n plana ¢ikmakta diisiik sicaklikta aktivasyon

esnasinda aktivasyon verimi ve char olusumu artmaktadir. Ayrica Lewis asitleri
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inorganik bilesenleri yapida suda ¢oziinebilir tuzlara doniistiirdiigli icin kiil olusumu
azalmaktadir. Cizelge 4.1’ de ve 4.2° de kiil veriminin azalmis oldugu, aktif karbon
veriminin artist sirastyla goriilmektedir.

Sekil 4.18° den gorildiigii lizere ZnCl, aktivasyon mekanizmasi gbz Oniine
alindiginda 400 °C de iiretilen OSZn4 kodlu ornegin DTA spektrumunda 200-600 °C
araliginda genis bandli ekzotermik pik goriilmektedir. Bu esas itibariyle dehidratasyon
ve ucucu bilesenlerin uzaklagsmasina aittir. Yapida tam bir diizenlenme s6z konusu
degildir. Dehidratasyonun bu basamaginda char olusumu ve karbon iskeletinde
aromatiklesme meydana gelmektedir [74]. Ancak ZnCl, olmaksizin 500 °C de 1s1l islem
gormiis (Sekil 4.16 OS5) o6rnegin DTA spektrumuna gore daha genis bir ekzotermik pik
gozlenmesi ZnCl,’ iin kismende olsa ortamda etkili oldugunu gostermektedir. Yiizey
alaninin yiiksek ¢ikmasi da bunu dogrulamaktadir. 500 °C’ de elde edilen 6rnegin DTA
spektrumundan goriildiigii lizere, ucucu bilesenleri uzaklagsmasina ve yapinin
kendiliginden diizenlenmesinin artmasina bagl olarak ekzotermik pikin bitis sicakligi
yaklagik 725 °C’ ye ¢ikmakta ve boylece ZnCly’ nin yapidaki diizenlenmeyi 500 °C* de
gerceklestirdigini gostermektedir. Bu seride iiretilen orneklerde en yiiksek yiizey alani
(1215 m*g) 0SZn5 kodlu 500 °C de iiretilen 6rnekte elde edilmistir. Ahmadpour ve
calisma arkadaslar1 tarafindan, ZnCl, ile yapilan aktivasyon ¢alismasinda ZnCl,’ nin en
etkili oldugu sicakligin 500 °C oldugu rapor edilmektedir [75]. 600-900 °C araliginda
tiretilen Orneklerin DTA spektrumlari hemen hemen benzer karakter gostermektedir.
Yapidaki diizenlenmenin ZnCl, varliginda 500 °C de meydana gelmesi yeni bir
diizenlenmenin olmadigini, sicaklik artis1 karbon por duvarlarinin yikilisi sonucu verim
ile beraber yiizey alanmin diismesi ile sonuglanmaktadir. Bunlara bagli olarak kiil
veriminin artmasi bu sonucu desteklemektedir.

Sekil 4.19” da 400-900 °C sicaklik araliginda borik asit kullanilarak elde edilen
OSB kodlu serinin DTA spektrumlart verilmektedir. Sekil 4.19 incelendiginde elde

edilen 6rneklerin termal kararliliginin arttig1 goriilmektedir.
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Sekil 4.19. OSB Serisinin DTA Spektrumlari

Polimerik malzemelerin 1s11 direnci, yanma geciktirici tuzlarin ilavesi ile
artmaktadir [53]. Bor tuzlar1 yanma geciktirici materyallerin en iyilerindendir [76].
Borik asit yapidaki hidroksil gruplart ile esterleserek kiigiik molekiillii gruplarin yapidan
uzaklagsmasini engeller ve bdylece char verimi artar [68]. Bu seride elde edilen
orneklerin literatiirde varilan sonuglar ile uyum i¢inde olmasi borik asidin, materyalin

1s1l direncini artirmast ile izah edilebilmektedir.
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Sekil 4.20° de 500-900 °C aktivasyon sicaklik araliginda SrCl, kullanilarak elde
edilen OSSr kodlu 6rneklerin DTA spektrumlari verilmektedir.
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Sekil 4.20. OSSr Serisinin DTA Spektrumlari

Sekil 4.20°den goriildiigii tizere SrCl, kullanilarak elde edilen aktif karbonlarin
1s1l kararliligt OSSRY harig, ekzotermik pik maksimumlarinin yiikselmesine paralel
olarak artmaktadir. OSSr9 6rneginde kiitle kayb1 % 70 degeri ile en yiiksek olup verim

en distktiir. C/H orami ise en yliksektir. Yiizey alaninin diisiik ¢ikmasi dolayisiyla
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ortalama por ¢ap1 10.72 nm gibi tiim aktif karbonlar i¢erisinde en yiiksek olmas1 yapida
por duvarlarimin daha fazla yikimi ile aciklanabilir. Bdylece yapi daha c¢ok
mezoporlarca zengindir ve 1s1l dayaniklilig1 da serideki diger orneklere gore azalmis ve
ekzotermik pik maksimumu 519 °C civarinda gozlenmistir. Alkali tuzlarinin karbonlu
yapilarda yeni gozenekler olusturdugu bilinmektedir [21,75]. FTIR ve XRD
sonuglarinda tartisildigi tlizere SrCly,” iin etki mekanizmasi bilinmemektedir. Diger
impregnantlar ile karsilastirildiginda aktif karbon 6rneklerinin 1s1l kararliligr maksimum
ylizey alani elde edilen aktif karbon oOrneklerinden daha diisiik kalmaktadir. XRD
spektrumunda OSSr5-7 oOrneklerinde SrCOs; pikinin  goriilmesine karsilik DTA
spektrumunda SrCO;’ a ait endotermik bozunma pikinin goriilmemesi s6z konusu
bozunmanin literatiirde [77] verildigi lizere 900 °C’ nin {izerinde baslamasi ile
aciklanabilir.

Ham o6rnegin ve kimyasal kullanmadan 1s1l islem uygulanarak hazirlanan aktif
karbonlarin TGA spektrumlar1 Sekil 4.21° de verilmistir. Sekil incelendiginde ham
portakalin kiitle kayb1 % 93 degerinde olup impregnant kullanilmadan 500 ve 800 °C
11l iglem goérmiis 6rneklerin kiitle kayiplart (% 88 ve % 31) kiiclik molekiil gruplarin
yapidan ayrilmasia bagli olarak orijinal 6rnege gore daha az kiitle kaybina neden

olmaktadir.
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Sekil 4.21. Ham Ornek ve Isil Islem ile Elde Edilmis Aktif Karbonlarin TGA
Spektrumlari

Sekil 4.22° de OSKC serisinin TGA spektrumlar1 verilmistir.  Sekil
incelendiginde DTA sonuglart ile uyumlu kiitle kayb1 degerleri elde edilmistir. Bu
serideki tiim Orneklerin kiitle kaybr degeri % 32-81 araligindadir. En diisiik kiitle kayb1
% 32 ile OSKC7 o6rneginde en yiiksek ise % 81 ile OSKC9 o6rneginde elde edilmistir.
Verim sonuglart ile K,CO3’ 1n etki mekanizmasi géz oniine alindiginda beklenen bir
sonugtur. Verim sicaklik artisi ile azalmaktadir (OSKC5-OSKC10: % 22-10). K,COs ile
elde edilen aktif karbonlarin yogunlugu diger impregnantlara nazaran daha diisiiktiir.
Ornegin ZnCl, ile daha sert graniiler aktif karbon elde edilirken KOH, NaOH, K,CO3

ile pulsu toz yapida aktif karbonlar elde edilmektedir. Bunun temel nedeni
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impregnantlarin son {irtinii grafitik yapiya doniistiirebilme yetenegi ile iligkilidir.
Yiiksek sicaklikta verimin diisiikk ve kiitle kaybinin yiiksek c¢ikmasi K,COs3’ 1

aktivasyon sirasinda karbonlu yapilarla DTA yorumunda verilen reaksiyon ile

agiklanabilir.
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Sekil 4.22. OSKC Serisinin TGA Spektrumlari

Sekil 4.23° de ZnCl, ile elde edilen aktif karbonlarin TGA spektrumlari

verilmektedir. Sekil incelendiginde 400-900 °C arasinda aktivasyon sicakligi artig1 ile
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kiitle kayb1 azalmaktadir. Kiitle kayb1 degerleri % 10-72 arasinda degismektedir. Kiil
yiizdelerinin diisiik, verimin yiiksek ve buna paralel olarak sicaklikla kiitle kayiplarinin
diisiik ¢ikmasi ZnCl,’ lin yapidaki diizenlenmeyi diger impregnantlara gore daha iyi
saglamasi ile agiklanabilir. Nitekim XRD ve FTIR sonuglarinda tartisildig: lizere yap1
homojen ve fonksiyonellik diger aktif karbon 6rneklerine gore daha azdir. C/H oraninin
yiiksek olmasi ve elde edilen aktif karbonlarin daha sert ve graniiler yapist bu sonucu

desteklemektedir.
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Sekil 4.23. OSZn Serisinin TGA Spektrumlari
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Sekil 4.24’ de H3;BO; kullanilarak elde edilen OSB serisinin TGA spektrumlari
verilmektedir. Borik asidin polimerik materyallerde yanma geciktirici madde olarak
kullaniminda dolay1 elde edilen aktif karbonlarda termal kararlilik saglanmistir. DTA
spektrumlarinda bu durum agikca goriilmekte olup kiitle kaybi1 degerleri sicaklik artist

ile OSB4-OSB9 orneklerinde % 15-94 araliginda degigmektedir.
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Sekil 4.24. OSB Serisinin TGA Spektrumlari

76



Sekil 4.25° de OSSr serisinin TGA spektrumlar1 verilmektedir. Sekil
incelendiginde TGA spektrumlarinda kiitle kaybi degerleri sicaklik ile farklilik
gostermektedir. Bu farklilik temelde SrCl,’lin etki mekanizmasi ile iligkilidir. Sicakligin

artis1 verim azalmakta fakat kiitle kayb1 degerleri % 22-70 araliginda degisirken kil
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Sekil 4.25. OSSr Serisinin TGA Spektrumlari

degerleri de farklilik gostermektedir. Bunun temel nedeni 500-700 °C araliginda (XRD

sonuclarindan) yapida SrCO;’ 1n olusmasi ile acgiklanabilir. SrCO;’ 1n sudaki
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¢Oziinlirliigliniin diistik olmas1 sebebiyle ve firindan c¢ikarilan 6rnegin HCI ile
yikanmamis olmast géz Oniine alindiginda bu sicakliklarda kiil degeri ¢ok yiiksek
cikmustir. 800-900 °C de SrCO; olusumu belirgin sekilde gézlenmez iken ortamda SrO
bulunmaktadir. Boylece gerek kiil degerleri ve gerekse verim degerleri diger ii¢
orneklere nazaran diisiik ¢ikmaktadir. Clinkii SrO bazik oksit oldugundan Sr(OH),
olarak ortamdan uzaklastirihr boylece kiil degeri 800 ve 900 °C’ deki 6rneklerde
diismektedir. XRD verilerine gore s6z konusu seride yapinin homojen olmamasi kiitle

kayb1 degerlerinin farkli ¢ikmasina neden olmaktadir.

4.6. Metilen mavisi, iyot ve Melanoidin Adsorpsiyon Sonuglari

Farkli dort kimyasal kullanilarak elde edilen aktif karbon 6rneklerinden ylizey
alan1 en yiiksek olan OSKC95, OSZn5, OSB6 ve OSSr6 kodlu aktif karbonlarda
metilen mavisi, iyot ve melanoidin adsorpsiyon ¢aligmalar1 yapilmistir. Cizelge 4.5 de
bu ¢alismanin sonuglar1 verilmektedir. Sonuglardan goriildiigii iizere iyot sayisi (mg/g)
ve metilen mavisi adsorpsiyon degerleri (mg/g) 6rneklerin ylizey alan degerleri attikca
artmaktadir. OSKC95 6rneginin yiizey alan1 1352 m*/g olup iyot sayis1 ve metilen
mavisi adsorpsiyon degeri bu 6rnekte en yiiksek degerdedir. Yiizey alaninin artisi ile
iyot sayis1 ve metilen mavisi adsorpsiyon degerlerindeki artis literatiirde yapilan
caligmalar ile uyum iginde oldugu tespit edilmistir [78]. En yiiksek yiizey alanina sahip
olan OSKC95 6rneginin 1564 mg/g degerindeki iyot sayisi literatiirde verilen [51]
yiiksek iyot sayisinin (800-1200 mg/g) lizerinde olup sentezlenen bu aktif karbonun

farkli metalleri adsorplayabilme yeteneginin yiiksek oldugunu gostermektedir.

Cizelge 4.5. Metilen Mavisi, Iyot ve Melanoidin Adsorpsiyon Sonuglari

Ornekler Metilen mavisi Iyot Melanoidin
mg/g mg/g % Adsorpsiyon
OSKC95 150 1564 95.4
0OSZn5 150 1396 79.1
OSB6 149 939 58.1
OSSr6 149 683 34.9
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Melanoidinin molekiiler yapisit heniiz tam olarak bilinmemekte ve molekiil
agirligt 1000-10000 degerleri arasinda degismektedir [33]. Metilen mavisi ve iyot’ a
gore melanoidin daha biiylik molekiil yapisina sahiptir. Dolayis1 ile mezoporlu aktif
karbonlarda giderilme yiizdesi daha yiiksektir. Secilen 6rneklerin toplam hacim i¢inde
mezopor yiizdeleri yakin degerlerde oldugu tespit edilmistir. Ornekler benzer mezopore
karakterde oldugu i¢in melanoidin adsorpsiyon ylizdesindeki azalis mezopor ozellikler
dikkate alinarak degerlendirilememistir. Dolayis1 ile melanoidin adsorpsiyon yiizdesi,
metilen mavisi ve iyot sayr degerlerinde oldugu gibi yiizey alanimin artmasi ile artig
gostermektedir. Nitekim melanoidin adsorpsiyonu mezopor ozelliklerle degilde ylizey
alan ile iliskilendirilerek literatiirde de degerlendirilmis ve benzer sonuglar elde

edilmistir [31].
4.7. Cinko Adsorpsiyon Sonuglari

Elde edilen ornekler igerisinde en yiliksek ylizey alana sahip olan OSKC95
Orneginin metilen mavisi, melanoidin ve 6zellikle iyot sayisinin (1564 mg/g) yiiksek
olmasi1 sebebiyle ¢inko adsorpsiyon deneyleri OSKC95 6rnegi ile gergeklestirilmistir.
Cinko adsorpsiyon deneyinde aktif karbon miktari, adsorpsiyon temas siiresi, baglangic
c¢inko konsantrasyonu ve pH degisimlerinin etkisi incelenmistir.

Cinko adsorpsiyonunda ilk 6nce aktif karbon miktarinin adsorpsiyon tlizerindeki
etkisi incelenmis ve aktif karbon miktarinin yilizde adsorpsiyonuna kars1 grafigi Sekil

4.26’ da verilmisgtir.
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Sekil 4.26. Madde Miktarina Kars: Yiizde Zn™ iyon Adsorpsiyonundaki Degisim (25
mg/L Zn, 25 °C, pH 6.45, 4 saat)

Bu denemeler 25 mg/L ¢inko ¢ozeltisi, 0.1-0.5 g aktif karbon miktari, dogal
¢ozelti pH’ sinda 4 saat siire ile 25 °C de gergeklestirilmistir. Sekil 4.26” dan goriildugii
tizere aktif karbon miktarinin artmasiyla ¢inko adsorpsiyon yiizdesinin arttig
goriilmektedir. 0.3 g aktif karbon miktarina kadar Zn™ iyon adsorpsiyonunda dikkate
deger bir artis olurken 0.3 g dan sonra aktif karbon miktarimin artis1 ile Zn™ iyon
adsorpsiyonu fazla degismemektedir. Boylece calisilan konsantrasyonda etkin aktif
karbon miktar1 0.3 g olarak se¢ilmistir.

25 mg/L ¢inko konsantrasyonunda, 0.3 g etkin aktif karbon miktar1 ve yine
¢ozelti dogal pH’ sinda 25 °C de ¢inko adsorpsiyonu iizerine adsorpsiyon temas
stiresinin etkisi incelenmistir. Sekil 4.27° de temas siiresinin adsorpsiyon iizerine etkisi

verilmektedir.
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Sekil 4.27. Temas Siiresine Kars1 Yiizde Zn™ Iyon Adsorpsiyonundaki Degisim(0.3 g
aktif karbon, 25 mg/L, 25 °C, pH 6.45)

Burada adsorpsiyon temas siiresi arttik¢a ylizde adsorpsiyon degeri artmaktadir.
4.saat’ a kadar adsorpsiyonda artis gdzlenirken bu zamandan sonra fazla bir degisiklik
gozlenmemistir.

0.3 g aktif karbon miktari, 4 saat adsorpsiyon temas siiresinde, 25 °C’ de ¢ozelti
baslangi¢ konsantrasyonunun adsorpsiyona etkisi incelenmistir. Bu calisma 10-150
mg/L araliginda baslangic ¢ozelti konsantrasyonu segilerek gergeklestirilmistir.
Baslangi¢ ¢inko konsantrasyonunun adsorpsiyona etkisi Sekil 4.28° de verilmektedir.
Cozelti konsantrasyonunun artisi ile Zn™ iyon adsorpsiyonunda azalma tespit edilmistir.
Diisiik konsantrasyon degerinde adsorpsiyon % 100 degerlerinde iken yiiksek

konsantrasyon degerin de % 75 degerine diismektedir.
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Sekil 4.28. Cinko Konsantrasyonuna Kars1 Yiizde Zn" Iyon Adsorpsiyonundaki
Degisim (0.3 g aktif karbon, 25 °C, pH 6.45, 4 saat)

(Cozelti pH> sinin adsorpsiyon lizerine etkisi olduk¢a Onemlidir. 0.3 g aktif
karbon, 4 saat temas siiresi, 25 mg/L ¢ozelti konsantrasyonu segilerek ¢ozelti pH’ s1 3-9
arasinda degisecek sekilde 25 °C de pH’ mn adsorpsiyona etkisi incelenmistir. pH’ 1n
adsorpsiyon iizerine etkisi Sekil 4.29° da verilmektedir. Cozelti pH degerinin artisi ile
Zn"™ adsorpsiyonu belirgin bir artis gdstermektedir. pH 7° e kadar artis goriiliirken
pH>7 de adsorpsiyon degismemektedir. Sulu ortamda aktif karbon ylizeyi negatif
yikliidiir.

Diisiik pH’ larda aktif karbon yiizey yiikii pozitif oldugu i¢in Zn™* adsorpsiyonu
s6z konusu degildir. pH 2’ den sonra pH artikca aktif karbon yiizey yiikii negatif
yiiklenerek Zn" adsorpsiyonu aktif karbonun negatif yiikiiniin artist ile artar. pH 7° de
aktif karbon maksimum negatif yilike sahiptir ve maksimum adsorpsiyon
gbzlenmektedir. Ayrica ¢ozelti pH® s1 7°e kadar sulu ¢dzeltide Zn™ iyonik tiir , sulu
¢ozeltide cinkonun spesiasyon diyagramina gore baskin durumdadir [79]. pH 7’ den
sonra Zn(OH), ¢okmeye baslar ve ortamda Zn(OH);” ve Zn(OH), formunda c¢inko
vardir. Nitekim pH’ nin bazik oldugu degerler metal adsorpsiyonu igin Onerilmez.
Marzal ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢aligmada da benzer sonuglar elde edilmis olup

pH artisinin etkisi ayni yaklasim ile degerlendirilmistir [80].
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5. SONUG VE ONERILER
5.1. Sonuglar

Bu calismada, tarimsal bir atik olan portakal kabugundan aktif karbon elde
edilmistir. Portakal kabuklarindan aktif karbon eldesi kimyasal aktivasyon islemi
yapilarak gerceklestirilmis ve impregnant olarak K,COs;, ZnCl,, H;BOs; ve SrCl,
kullanilmistir. Elde edilen aktif karbonlarin yiizey alani tayinleri Micromeritics Tristar
3000 model yiizey analizér cihazinda, karakterizasyonlar1 ise FTIR, XRD, DTA ve
TGA teknikleri ile yapilmigtir.

Bu caligsmada elde edilen deneysel sonuglar asagida 6zetlenmistir.

1. Orijinal portakal kabugunun diistik kiil icerikli (%3.08), karbon ve oksijence zengin
oldugu goriilmektedir. Tiim aktif karbonlarin kimyasal aktivasyon ile ham 6rnege gore
karbon igeriklerinin arttig1, oksijen degerlerinin diistiigli goriilmektedir. Kimyasal
aktivasyonda beklenen bir sonu¢ olup C/H oraninin artmasi ile aktif karbon yapisinin
grafitlestigi tespit edilmistir. Tim aktif karbonlarin kiil degerlerinin kullanilan
impregnanta gore farklilik goriildiigli saptanmustir.

2. Kimyasal aktivasyonda en yiiksek yiizey alanlari K,CO3* da 950 °C* de 1352 m*/g,
7ZnCl, 1ile 500 °C’ de 1215 mz/g, H;BO; ile 600 °C’ de 577 mz/g ve SrCl, ile 600 °C’ de
290 m?*/g olarak elde edilmistir. En yiiksek toplam gdzenek hacmi degerleri SrCl, harig
yiiksek yiizey alan1 degerleri ile paralellik gostermektedir. Elde edilen aktif karbonlarin
ortalama por c¢aplarmma gore K,CO; ve ZnCl, oOrneklerinde yapt genellikle
mikrogozenekli iken H;BOs ve SrCl,” de orneklerin genellikle mezogozenekli oldugu
saptanmistir. Aktif karbon verimleri K;COj3;’ da % 10-22, ZnCl,’ de % 31-40, H;BOs’
de % 32-47, SrCly’ de ise % 25-39 araliginda degismektedir.

3. Elde edilen aktif karbonlarin BET 77 °K’ de N, adsorpsiyon izoterm egrileri genel
olarak Tip I ve Tip IV oldugu tespit edilmistir. Gozenek yapisi ve ylizey alanina
bakildiginda K,COj3; ve ZnCl,’ den elde edilen aktif karbonlarin Tip I i¢erisinde H ve L
tipi izoterm egrileri verdigi goriilmektedir. H3;BOs ve SrCl,’ de ise genelde Tip IV fakat
mikro gozeneke¢e zengin OSB4 6rneginde Tip I oldugu saptanmustir.

4. Ham o6rnegin, FTIR spektrumunda yapinin fonksiyonel gruplarca zengin oldugu
goriilmektedir. K,CO; serisinde, aktif karbon orneklerinin aromatik yapica zengin ve

sicakliga bagli olarakta karboksil, eterik fonksiyonel gruplarin varligi saptanmustir.
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Ornekler HCI ile yikanmadig: icin 1400 cm™ civarinda karboksilat yapilarin varligida
saptanmustir. ZnCl, serisinde, sicakliga bagli olarak yapinin genelde aromatik gruplarca
zengin oldugu ancak yiizeydeki fonksiyonelligin K,COs3’ a goére daha az oldugu
saptanmistir. H3BO; ile elde edilen orneklerde, H;BOs;’ in yanma geciktirici
Ozelliginden dolay1 yapinin biiylik oranda aromatiklestigi fonksiyonelligin ise genel
olarak hidroksil ve karboksil yapilardan olustugu saptanmistir. SrCl, serisinde, kiil
degerinin yiiksek olmasina bagli olarak fonksiyonellik az olup alifatik C-H, hidroksil ve
karboksilat yapilar tespit edilmistir.

5. Ham 06rnegin XRD verilerinde goriildiigl lizere yapiin amorf ve kristalli oldugu
saptanmistir. K,COs serisindeki 6rneklerin, genelde amorf oldugu saptanmistir. Ancak
HCI ile yikama yapilmadigindan yapidaki K,COs’ a ait pikler agik¢a goriilmiistiir.
Sicaklik artis1 ile de yapida diizenlemenin oldugu goriilmektedir. ZnCl, serisinde kiil
iceriginin diisiik olmasi sebebiyle (HCI ile yikama nedeniyle) yapinin amorf oldugu
goriilmektedir. H3;BOs ile elde edilen aktif karbon 6rneklerinde yapinin genelde amorf
oldugu 400-600 °C araligindaki aktif karbon 6rneklerinin kismende olsa kristalli oldugu,
700-900 °C araliginda ise iki farklt amorf bolgenin yapida yer aldig1 goriilmiistiir. SrCl,
serisinde, 500-700 °C araligindaki aktif karbon orneklerde SrCO; hakim oldugundan
buna ait XRD sonuglarinda agik¢a goriilmektedir. 800-900 °C’ de aktif karbon yapisinda
iki amorf bolgenin oldugu gozlenmistir.

6. Ham 0Ornegin DTA spektrumundan bilesimine bagl olarak bes farkli genis bandli
ekzotermik pik gorilmektedir. Tiim aktif karbon oOrneklerinde sicaklik artist ile
ekzotermik pik maksimumlarinin genel olarak arttig1 dolayisiyla 1s1l kararliliginin arttigi
saptanmustir. Tiim 6rneklerin TGA spektrumlarida DTA spektrumlari ile uyusmaktadir.
7. Maksimum yiizey alaninin elde edildigi aktif karbon 6rneklerinin (OSKC95, OSZnS5,
OSB6 ve OSSro6) standart metilen mavisi, iyot ve melanoidin adsorpsiyon degerleri
ylizey alani ile paralellik géstermistir.

8. Elde edilen aktif karbonlar i¢inde en yiiksek yiizey alanina sahip olan OSKC95 (1352
m?/g) kodlu ornek ile c¢inko adsorpsiyon deneyleri yapilmustir. Adsorpsiyon
deneylerinde optimum sartlar, 25 °C* de 25 mg/L Zn"? iyonu igin 0.3 g madde miktar,

4 saat temas siiresi ve pH 6.45 olarak bulunmustur.
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5.2. Oneriler
Bu calisma sonucunda elde edilen verilere dayanarak, ilerleyen doénemlerde

gerceklestirilecek caligmalara 1s1k tutacak Oneriler asagida verilmistir;

= Portakal kabugundan ZnCl, ile elde edilen aktif karbonlar, sert bir yapiya sahip
olduklarindan graniiler aktif karbon iiretiminde kullanilabilir.

= Portakal kabugundan ZnCl, ile elde edilen graniiler aktif karbonlar ile gaz
adsorpsiyon ¢aligmalar1 yapilabilir,

- K,COs ile elde ettigimiz aktif karbonlarin yiizey alanlari yiiksek bulundugundan

atik sularin temizlenmesi isleminde kullanilabilir.
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