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ÖZET 

YER FISTIĞI KABUĞUNDAN HAZIRLANAN KARBON TÜREVĠ 

MALZEMELERĠN HĠDROJEN DEPOLAMA KAPASĠTELERĠNĠN 

BELĠRLENMESĠ 

YÜKSEK LĠSANS TEZĠ 

MERVE BOYLUCA 

BALIKESĠR ÜNĠVERSĠTESĠ FEN BĠLĠMLERĠ ENSTĠTÜSÜ 

KĠMYA ANABĠLĠM DALI 

 

(TEZ DANIġMANI: DOÇ. DR. YASEMĠN TURHAN) 

 

BALIKESĠR,  HAZĠRAN - 2019 

 

Bu çalıĢmada lignoselülözik yapıda bir biyokütle atığı olan yer fıstığı 

kabuğundan karbon oranı yüksek karbon mikro küreler ve karbon türevi 

malzemeler farklı basınç ve sıcaklıklarda hidrotermal karbonizasyon yöntemiyle 

hazırlanmıĢtır. Karbon türevi bu materyallerin karakterizasyonunda; yapı analizi 

için Fourier dönüĢümlü kızıl ötesi spektrometresi (FTIR-ATR), morfoloji için X-

ıĢını kırınım difraktometresi (XRD) ve taramalı elektron mikroskobu (SEM), 

elementel analiz için SEM-EDX, geçirimli elektron mikroskobu (TEM) ve termal 

kararlılıklarının belirlenmesi amacıyla termal gravimetrik (TG) analizör 

kullanılmıĢtır. Ayrıca BET yüzey alanı tayin cihazı ise gözenek boyut analizi ve 

yüzey alanı ölçümleri için kullanılmıĢtır. Yer fıstığı kabuğunun hidrotermal 

karbonizasyonu ile reaktörde iki farklı sıcaklıkta (240 ⁰C ve 280 ⁰C) üç farklı 

ortamda (distile su, HCl, ZnCl2) örnekler hazırlanmıĢtır. Reaksiyon ortamı, 

örneklerin morfolojisini (küre, gözenekli yapı, gözenekli olmayan yapı), yüzey 

alanlarını, gözenek boyutlarını ve dolaylı olarak hidrojen depolama kapasitelerini 

etkilemiĢtir. ÇalıĢmada hidrojen depolama kapasitesi yüksek, uzun ömürlü, 

yüksek katma değerli karbon mikro küreler ve karbon türevi malzemeler, 

literatürdeki diğer biyokütle bazlı aktif karbonların hidrojen depolama kapasiteleri 

ile kıyaslanmıĢtır. En yüksek hidrojen depolama kapasitesini ağırlıkça yaklaĢık % 

2,10’luk bir oranla 240 ⁰C’de ZnCl2 içeren ortamda 3 saat hidrotermal 

karbonizasyon iĢlemi sonucu oluĢan gözenekli aktif karbon örneği göstermiĢtir. 

Bu sonuçlar, üretimi mümkün olan ancak depolanmasında problemlerle 

karĢılaĢılan hidrojen gazının depolanması için alternatif bir adsorbent 

hazırlandığını göstermektedir. Ayrıca bu çalıĢma, ülkemizde önemli rezerve sahip 

atık haldeki ve kullanım alanı kısıtlı yer fıstığı kabuğunun, katma değeri yüksek 

karbon türevli malzemelerin hazırlanmasında kullanılarak atık biyokütlelerin 

özelikle enerji alanında değerlendirilebileceğini göstermiĢtir.  

ANAHTAR KELĠMELER: Biyokütle, yer fıstığı kabuğu, karbon küre, hidrojen 

depolama, hidrotermal karbonizasyon yöntemi. 
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ABSTRACT 

DETERMINATION OF HYDROGEN STORAGE CAPACITY OF 

CARBON DERIVATIVE MATERIALS PREPARED FROM PEANUT 

SHELLS 

MSC THESIS 

MERVE BOYLUCA 

BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE 

CHEMĠSTRY 

 

(SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. YASEMĠN TURHAN ) 

 

BALIKESĠR,  JUNE 2019 

 

In this study, carbon micro spheres and carbon derivative materials from 

peanut shell with a lignocellular structure of biomass waste were prepared by 

hydrothermal carbonization method at different pressures and temperatures. In the 

structural characterization of carbon derivative materials were used with X-ray 

diffraction (XRD), Fourier transform infrared spectrometer (FTIR), 

thermogravimetry (TGA), scanning electron microscopy (SEM), SEM-EDX for 

elemental analysis and transmission electron microscopy (TEM). The BET 

surface area analyzer was also used for pore size analysis and surface area 

measurements. The hydrothermal carbonization of the peanut shell was carried 

out in three different media (pure water, HCl, ZnCl2) at two different temperatures 

(240 ⁰C and 280 ⁰C) in the reactor. The reaction medium affected the morphology 

of the samples (sphere, porous structure, non-porous structure), surface areas, pore 

sizes, and indirectly hydrogen storage capacities. In this study, high value added 

carbon micro spheres and carbon derivative materials were prepared and the 

hydrogen storage capacities of other biomass-based activated carbons in the 

literature were compared. The porous activated carbon sample which prepared at 

240 ⁰C in ZnCl2 media in 3 hours by hydrothermal carbonization process showed 

the highest hydrogen storage capacity. The ratio is approximately 2.10 % by 

weight. This result indicates that an alternative adsorbent is prepared for storing 

hydrogen gas which is possible to produce but has problems in storage. In 

addition, this study showed that waste biomass can be evaluated in the energy 

field by using the high-value waste peanut shell with a significant reserve in our 

country and in the preparation of high value-added carbon-derived materials. 

 

KEYWORDS: Biomass, peanut shell, carbon spheres, hydrogen storage, 

hydrothermal carbonization method. 
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1. GĠRĠġ 

1.1 Biyokütle ve Biyokütle Kaynakları 

Ana bileĢenleri karbonhidrat türevleri olan biyokütle, biyolojik olarak kökeni 

fosilden oluĢmayan, bitki veya hayvanlardan elde edilen ve yenilenebilen özelliklere 

sahip doğal madde kütlesi olarak tanımlanabilir (Türe, 2001; Acaroğlu, 2008). 

Biyokütle enerjisi ise tüm bu doğal kaynaklı maddelerden elde edilen bir enerji 

çeĢididir. Biyokütle, yenilebilir enerji kaynağı olması dolayısıyla kömür, petrol, 

doğal gaz gibi enerji kaynakları sıralamasında 4. sırada yer alır (Blasi, 2009). 

Günümüzde fosil kaynaklarının hızla tükenmesi ile birlikte alternatif yenilenebilir 

enerji kaynaklarına olan ihtiyaç artmaktadır. Bu nedenle biyokütle, yenilenebilir 

enerji kaynakları arasında en büyük araĢtırma potansiyeline sahiptir (Hall, 1991). 

Biyokütle tükenmez, yenilenebilir ve çevre açısından temiz bir enerji kaynağı 

olduğundan doğal karbon çevriminin bir parçası olarak kabul edilmektedir. Bunun 

sebebi, fotosentez yoluyla atmosferdeki karbondioksiti kullanan bitkisel atıkların 

yakılmasıyla açığa çıkan karbondioksit miktarının yine fotosentez aracılığıyla 

kullanılabilir olması ve yanma ürünü olarak eser miktarda külün açığa çıkmasıdır. 

Ayrıca, yapılarında kesinlikle asit yağmurlarına neden olan kükürt dioksiti 

oluĢturacak kadar kükürt bulundurmamalarıdır (DemirbaĢ, 2001). 

Biyokütle kaynağı olarak kullanılan atıklar; bitkisel biyokütle kaynakları 

(patates, Ģeker pancarı, mısır, buğday, pirinç gibi Ģeker ve niĢasta bitkileri; fasulye, 

mercimek, bezelye gibi ayçiçeği, soya gibi yağlı tohum bitkileri; keten, kenevir gibi 

elyaf bitkileri), hayvansal biyokütle atıkları (hayvansal ürünlerin iĢlenmesi esnasında 

oluĢan atıklar, hayvan dıĢkıları, mezbahane atıkları), orman ürünlerinden elde edilen 

biyokütle kaynakları (ağaç ve kereste atıkları) ve endüstriyel atıklardan elde edilen 

biyokütle kaynakları (kanalizasyon atıkları, evsel atık sular, sanayi atıkları) ile 

kabuk, çekirdek, sap, saman, dal, kök gibi bitkisel atıklar olmak üzere 

sınıflandırılabilmektedir (DemirbaĢ, 2001; http://www.enerji.gov.tr/tr-TR/Sayfalar 

/Biyokütle). 

http://www.enerji.gov.tr/tr-TR/Sayfalar
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1.1.1 Biyokütlenin BileĢen Yapısı 

Biyokütle yapısında genel olarak karbon (C), hidrojen (H), oksijen (O), azot 

(N) ve az miktarda kükürt (S) atomları bulunmaktadır. Biyokütlelerin temel içeriği, 

polimerik karbonhidratlar (selüloz, hemiselüloz), aromatik polimerler (lignin) ve eser 

miktarda inorganik ve organik bileĢikler gibi lignoselülozik bileĢenlerdir (ġekil 1.1) 

(Brandt, 2013; Mohan, 2006; Oasmaaa, 2003). Bir lignoselülozik biyokütle 

içeriğinde yaklaĢık olarak kütlece % 40-60 selüloz, % 20-40 hemiselüloz, % 10-25 

lignin bulunmaktadır (Yang, 2007). Biyokütlelerin temel bileĢenlerinin miktarı ve 

kompozisyonu lignoselülozik materyallerin çeĢidine, bitki dokusuna, bitkinin 

yetiĢtirildiği konuma ve yetiĢtirilme Ģartlarına bağlı olarak değiĢebilmektedir. 

Örneğin; sert odunsu bitkilerde selüloz, hemiselüloz ve ekstraktif madde 

kompozisyonu fazla iken, yumuĢak odunsu bitkilerde ise lignin içeriği yüksektir 

(Hillis, 1985).  
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1.1.1.1 Selülöz 

Kapalı formülü (C6H10O5)n ile gösterilen selüloz, lignoselülozik biyokütlenin 

baĢlıca bileĢeni olup, ortalama 100.000 g/mol molekül ağırlığına sahip ve (1,4)-D 

BĠYOKÜTLE 

DüĢük molekül ağırlığına 

sahip maddeler 

Makromoleküler 

maddeler 

Organik 

maddeler 

Ġnorganik 

maddeler 

Ekstraktifler Kül 

Lignin Polisakkaritler 

Selüloz Hemiselüloz 

ġekil 1.1: Biyokütlenin bileĢen yapısı. 
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glukopiranoz düz zincirleri ihtiva eden bir glikoz polimeridir (Duku, 2011). 

Selülozun yapısını oluĢturan düz zincirlerde birincil ve ikincil hidroksil grupları 

bulunmaktadır. Selüloz birimleri bu hidroksil gruplarıyla birbirine bağlanarak sıkı bir 

kristal yapı oluĢturmaktadır. Selülozun kristal yapısında açık konumda hidroksil 

grubu bulunmadığından selüloz, su ve seyreltik asitlerde çözünmemektedir ancak 

deriĢik asit çözeltilerinde ve bakır (II) hidroksit ve deriĢik amonyum hidroksit 

karıĢımında çözünmektedir (Shafizadeh, 1982). Ayrıca selülozun yapısında bulunan 

düz zincirleri oluĢturan β bağları ve hidrojen bağları selüloz molekülünün kimyasal 

reaksiyonlara karĢı dirençli olmasını sağlamaktadır. Ayrıca selüloz doğada saf halde 

bulunmamaktadır. Doğada bulunan bütün bitkilerin yapısında hemiselüloz, lignin, 

ekstrakt madde ve bazı organik maddeler ile birlikte bulunmaktadır.  

1.1.1.2 Hemiselüloz 

(C5H8O4)n kapalı formülü ile gösterilen hemiselüloz, bitki hücrelerinin 

duvarında selüloz ile birlikte bulunan kompleks, amorf yapılı higroskobik bir 

polisakkarittir (Yaman, 2004). Hemiselüloz beĢ karbonlu ksiloz ve arabinoz ile altı 

karbonlu glikoz, galaktoz, mannoz, gibi polimerleĢmiĢ monosakkartilerin 

birleĢiminden oluĢmaktadır. Hemüselüloz genellikle selülozdan daha düĢük molekül 

ağırlığına sahiptir. Hemiselüloz seyreltik asit ve alkalilerde çözünebilmektedir ve 

hidroliz edildiğinde ürün olarak ksiloz, arabinoz, metanol ve asetik asit gibi maddeler 

açığa çıkarmaktadır. Hemiselüloz molekülünün bozunma sıcaklığı 200-260 ºC’dir ve 

bozunma sonucunda açığa çıkan ürün miktarı, hemiselüloz selüloza göre daha uçucu 

olduğundan daha düĢüktür (Yaman, 2004; Özçimen, 2007; Shafizadeh, 1982).  

1.1.1.3 Lignin 

[C9H10(OCH3)0,9-1,7]n kapalı formülü ile ifade edilen 900-10000 g/mol arasında 

değiĢen yüksek molekül ağırlıklı ve karmaĢık bağlı aromatik bir polimerdir. Lignin 

üç boyutlu fenil propan ünitelerinden oluĢmuĢtur ve metoksil, hidroksil, karboksil, 

metilendioksit, vanilin ve doymamıĢ hidrokarbon grupları içeren amorf yapılı bir 
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polimerdir. Lignin, genellikle selüloz lifleri arasında bulunmaktadır ve selüloz ve 

hemiselüloza göre çözünmesi çok daha zor olmaktadır (Shafizadeh, 1982). 

1.1.1.4 Eksraktifler 

Selülozik bir biyokütlenin yapısında selüloz, hemiselüloz ve lignin gibi temel 

bileĢenlerin haricinde az miktarda bile olsa ekstraktif maddeler, çeĢitli inorganik 

bileĢenler ve su bulunmaktadır. Ekstraktifler, alkoller, aminler, eterler, alifatik asitler, 

fenolik bileĢikler, terpenler ve Ģekerler gibi apolar ve polar çözücülerde çözünebilen 

maddelerden oluĢmaktadır (Shafizadeh, 1982). 

1.1.2 Biyokütlenin DönüĢüm ĠĢlemleri  

Biyokütlenin aktif karbon, karbon küre ve karbon türevi malzemelere 

dönüĢümü farklı yöntemler ile gerçekleĢtirilebilmektedir. Bu iĢlemlerin baĢlıcaları 

karbonizasyon (piroliz), aktivasyon, hidrotermal karbonizasyon ve mikrodalga 

yöntemi olarak sıralanabilmektedir. 

1.1.2.1 Karbonizasyon 

Karbonizasyon diğer bir adıyla piroliz, biyokütleye ısı ve aynı zamanda inert 

bir gaz verilerek oksijensiz bir ortam sağlanıp biyokütlenin bozundurulması 

iĢlemidir. Diğer bir deyiĢle karbonizasyon, biyokütlenin inert bir atmosferde termal 

olarak değiĢikliğe uğratılarak karbonca zengin ürün elde edilmesidir. Karbonizasyon 

sonucunda elde edilen karbon verimi yüksek katı maddeye genel olarak “char” adı 

verilmektedir (Özçimen, 2007). Karbonizasyon (piroliz) iĢlemi yavaĢ piroliz ve hızlı 

piroliz gibi farklı Ģekilde yapılabilmektedir. En tanınmıĢ piroliz olan odun kömürü 

üretimi yavaĢ pirolize güzel bir örnektir.  

Karbonizasyon sonrasında biyokütlenin içerisindeki nemin ve uçucu 

maddelerin inert ortamda uzaklaĢtırılması ile gözenek yapısı belirlenmektedir. 

Karbonizasyon ile oluĢan gözenek yapısı biyokütlenin türüne, karbonizasyon 
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sıcaklığına ve karbonizasyon süresine bağlı olarak farklılık göstermektedir. Sıcaklık 

etkisiyle biyokütlenin yapısındaki bileĢenlerin bozunması sonucunda farklı türde 

bileĢikler oluĢacağından sıcaklık ve biyokütle çeĢidi elde edilen ürünlerin bileĢimine 

etki eden önemli birer parametredir (Blasi, 2008). 

1.1.2.2 Aktivasyon 

Aktivasyon, karbonizasyon iĢlemi sonrasında karbonizasyon süresince oluĢmuĢ 

gözeneklerin hacim ve yarıçapının artırılması ve ayrıca yeni gözeneklerin oluĢması 

prensibine dayanmaktadır. Gözeneklerin yapısı ve boyut dağılımında ise belirleyici 

olan karbonizasyon Ģartları ve hammaddenin yapısıdır. Aktivasyon iĢleminde, 

kimyasal maddelerin kullanımıyla düzgün yapıdaki karbon tabakalar, deforme 

edilerek gözenek yapısının oluĢumu sağlanmaktadır. Reaksiyon devam ettikçe 

gözeneklerin geliĢmesi ve komĢu gözenekler arasındaki duvarların yıkılması 

sonucunda daha büyük gözeneklerin oluĢması söz konusu olabilmektedir. 

Aktivasyon iĢleminin mekanizması tam olarak anlaĢılamamıĢ olsa bile aktivasyon 

iĢlemi ile birlikte oluĢan mikro, mezo ve makro gözenek yapısı aktivasyon 

yöntemine, baĢlangıçta kullanılan baĢlangıç materyaline, aktivasyonda kullanılan 

kimyasal maddeye ve aktivasyon süresine bağlı olarak değiĢiklikler göstermektedir.  

Aktivasyon iĢlemi fiziksel aktivasyon ve kimyasal aktivasyon olmak üzere iki 

farklı Ģekilde gerçekleĢtirilebilmektedir. Fiziksel aktivasyonda karbonizasyon iĢlemi 

aktivasyondan önce yapılırken, kimyasal aktivasyonda karbonizasyon iĢlemi 

aktivasyon ile beraber aktive edici maddeler varlığında gerçekleĢtirilmektedir. 

1.1.2.2.1 Fiziksel Aktivasyon 

Fiziksel aktivasyon, baĢlangıç maddesinin ısıl bozunması (karbonizasyon) ve 

karbonize yapının aktivasyonu olmak üzere birbirini takip eden iki kademeden 

oluĢur. Karbonizasyon esnasında inert bir ortamda oksijen ve hidrojenin 

hammaddeden uzaklaĢtırılmasıyla gözenekli bir yapıya sahip karbon iskeleti 

üretilmiĢ olur. Daha sonra 800–1000 ⁰C sıcaklık aralığında su buharı, CO2 veya her 

iki gazın birlikte kullanılması ile aktivasyon iĢlemi gerçekleĢtirilir.  Su buharı ve CO2 
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endüstriyel uygulamalarda en çok kullanılan fiziksel aktivasyon ajanlarıdır. Su 

buharı ile gerçekleĢtirilen aktivasyonda karbonun buhar ile olan ve karbondioksit ile 

gerçekleĢtirilen aktivasyonda, karbonun CO2 ile olan en genel tepkimesi 

endotermiktir. Fiziksel aktivasyonda kullanılan aktive edici maddeler genellikle 

buhar, CO2 veya yanma gazı ürünleri olmakla beraber klor, kükürt buharları, SO2, 

amonyak ve diğer bazı gazlardır.  

1.1.2.2.2 Kimyasal aktivasyon 

Kimyasal aktivasyon iĢlemi, genel olarak, kimyasal aktifleyici bir madde ile 

hammaddenin belirli bir sıcaklıkta bozundurulması esasına dayanmaktadır. Kimyasal 

aktivasyon farklı Ģekillerde uygulanabilmektedir. 

1. Tek basamaklı aktivasyon: Biyokütle, aktivasyon ajanı ile muamele edilir, 

kurutulur, inert ortamda ve yüksek sıcaklıkta karbonize edilerek aktive edilir. 

2. İki basamaklı aktivasyon (Oksidasyon-Aktivasyon): Biyokütle önce hava 

Ģartlarında 250-300 ⁰C sıcaklıklarda ısıtılarak okside edilir, daha sonra tek 

basamaklı aktivasyon gibi aktive edilir. 

3. İki basamaklı aktivasyon (Karbonizasyon-Aktivasyon): Biyokütle önce 

karbonize edilir, daha sonra aktivasyon ajanı ile aktive edilir. 

4. Üç basamaklı aktivasyon (oksidasyon-karbonizasyon-aktivasyon): 

Hammadde önce okside edilir, daha sonra karbonize edilir ve son olarak da 

aktivasyon iĢlemi uygulanır (Okada, 2003). 

Çinko klorür, borik asit, potasyum sülfat, potasyum tiyosiyonat, potasyum 

karbonat, potasyum hidroksit, fosforik asit, nitrik asit, sülfürik asit, magnezyum 

klorür, kalsiyum klorür, kalsiyum hidroksit, demir (III) klorür, mangan (II) klorür, 

sodyum klorür, sodyum sülfat yaygın olarak kullanılan aktivasyon ajanlarıdır 

(Gerhartz, 1986; Wigmans, 1989). Kimyasal aktivasyon genellikle 400-1200 ⁰C 

arasındaki sıcaklıklarda gerçekleĢtirilmektedir; çinko klorür aktivasyon ajanı olarak 

kullanıldığında aktivasyon sıcaklığının 600-700 ⁰C, fosforik asitle aktivasyon için ise 

375-500 ⁰C olduğu belirtilmektedir (McDouGall, 1991). Bu maddeler, aromatik 

yapıdaki karbon iskeletini parçalayarak gözenekli yapının oluĢmasını sağlamaktadır. 



7 

 

Kimyasal aktivasyon iĢlemini etkileyen faktörler Ģunlardır: 

 Karbonizasyon süresi 

 Karbonizasyon sıcaklığı 

 Aktive edici maddenin oranı 

 Hammaddenin tane boyutu 

 Hammadde ile aktive edici maddenin karıĢtırılma yöntemi 

 Tepkime Mekanizması (Marsh, 1987). 

1.1.2.3 Hidrotermal Karbonizasyon 

Hidrotermal karbonizasyon yöntemi biyokütle veya atık biyokütleden düĢük ya 

da yüksek sıcaklıklarda üstün özellikli karbon türevlerinin sentezlenmesi yöntemidir. 

Bu sentez iĢlemi, basıncı ve sıcaklığı kontrol edilebilir kapalı bir kap içerisinde 

gerçekleĢtirilebilmektedir ve seçilen çalıĢma sıcaklığına göre elde edilecek ürünler 

farklılık gösterebilmektedir. DüĢük sıcaklık (< 250 ⁰C) hidrotermal karbonizasyon 

yöntemi ile nanoküre, nanofibril gibi nano boyutlu malzemeler ve metal oksit küreler 

sentezlenebilmektedir. DüĢük sıcaklıkta hidrotermal karbonizasyon yönteminin 

oluĢum mekanizması aslında doğal kömürleĢme iĢlemine oldukça benzemektedir. 

Yüksek sıcaklıkta (250-800 ⁰C) hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile de özellikle 

karbon nanotüp gibi nano yapılar elde edilmektedir. Hidrotermal karbonizasyon 

yönteminde baĢlangıçta kapalı sistem içerisinde bir basınç oluĢturulabilir ya da 

sıcaklığa bağlı olarak basınç kendiliğinden oluĢabilmektedir. Bu yöntem ile elde 

edilen ürünler çevre sularının temizlenmesi, CO2 tutulması, kataliz, sensörler, Li-

iyon bataryalar, karbon yakıt hücreleri, ilaç taĢınımı ve biyo görüntüleme gibi birçok 

alanda kullanılmaktadır (Hu, 2008). 

1.1.2.4 Mikrodalga 

Mikrodalga yönteminde, mikrodalga enerjisi maddenin içerisine difüzlenerek 

maddeyi içeriden dıĢarıya doğru ısıtmaktadır. Mikrodalga enerjisi ile ısıtma 

yönteminde; ısı, alıĢılagelmiĢ sistemlerin tam tersine maddenin içerisinden dıĢına 

doğru taĢınmaktadır ve elektromanyetik radyasyon doğrudan madde içerisinde ısıya 
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dönüĢmektedir. Mikrodalga enerjisi düĢük enerjili fotonlar olduğu için maddelerin 

moleküler yapısını bozmamaktadır. Mikrodalga yöntemi ile ısıtma iĢleminde 

mikrodalga radyasyonu direkt olarak maddenin içerisine difüzlenerek içten dıĢa 

doğru hızlı, kontrollü ve etkin bir ısıtma sağladığı için konvansiyonel ısıtmaya göre 

pek çok avantajlara sahiptir. Mikrodalga enerjisi metaller tarafından yansıtılmakta, 

cam, porselen gibi maddelerden geçirilmekte ve polar maddeler tarafından 

adsorplanmaktadır (Ania, 2005; Jones, 2002). Mikrodalga yönteminde, materyalin 

yüzeyindeki asidik grupların (OH, karbonil, fenolik ve laktonik) uzaklaĢtırılması 

veya indirgenmesi ile fonksiyonel gruplar değiĢmektedir. 

1.2 Aktif Karbon 

Aktif karbon, geniĢ yüzey alanı, büyük gözenek hacmi ve kendine özgü 

gözenek yapısına sahip olan ve herhangi bir yapısal formülü bulunmayan karbon 

içeriği yüksek amorf yapılı bir materyaldir. Aktif karbonun içeriğinde yüksek oranda 

karbon bulunmasının yanı sıra belirli oranlarda da hidrojen, oksijen, azot ve kükürt 

gibi elementler de bulunmaktadır (Karaçetin, 2011). Aktif karbon karbonizasyon, 

fiziksel aktivasyon ve kimyasal aktivasyon olmak üzere farklı yöntemlerle elde 

edilebilmektedir. Fiziksek aktivasyon ile aktif karbon eldesinde biyokütlenin 

karbonizasyonu ile CO2, buhar veya hava ajan olarak kullanılarak gazlaĢtırma 

sağlanmaktadır. Kimyasal aktivasyonda ise biyokütle, kimyasal bir madde ajan 

olarak kullanılarak yüksek sıcaklıklarda aktive edilerek aktif karbon elde 

edilmektedir (Zabaniotou, 2008). 

Aktif karbon yapısında bulunan karbon içeriği yüksek kömür, odun, linyit ya 

da tarımsal ürünler ve tarımsal ürün kabuklarından elde edilebilmektedir. Aktif 

karbon üretimi için kullanılan tarımsal ürünlere örnek olarak kestane kabuğu, 

hindistan cevizi kabuğu, pirinç kabuğu, kahve çekirdeği kabuğu, fındık kabuğu, 

ceviz kabuğu, badem kabuğu, yer fıstığı kabuğu, mısır koçanı ve meyve çekirdekleri 

gibi tarımsal atıklar verilebilmektedir (Prahas, 2008). 
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1.3 Aktif Karbonun Özellikleri 

Aktif karbonun yapısı tam olarak aydınlatılamamakla birlikte grafitin yapısına 

oldukça benzediği düĢünülmektedir. Aktif karbonun grafite benzeyen mikro kristalin 

yapısında bulunan tabakalar arası uzaklığı yaklaĢık 3,0-3,5 Ẳ aralığındadır. Bu 

tabakalar hegzagonal düzlemde grafitten farklı olarak geliĢigüzel olarak 

konumlanmaktadır. Aktif karbonun yapısında bulunan kristallerin yüzeylerindeki 

karbon bağlarının düzenli diziliĢi aktivasyon iĢlemi ile bozulmaktadır. Ayrıca 

yapının geliĢmesi karbonizasyon ve aktivasyon sıcaklıklarına bağlı olarak 

değiĢebilmektedir. Aktif karbonun yapısındaki bu düzensizlik hidrojen ve oksijen 

atomlarının varlığından kaynaklanmaktadır ve bu atomların varlığı yapıda bir 

boĢluğa sebep olmaktadır. Ayrıca aktif karbonun iyi bir adsorbent olmasının ve 

adsorpsiyon materyeli olarak sıklıkla kullanılmasının temelini de bu gözenekli kafes 

yapısının varlığı oluĢturmaktadır (Karaçetin, 2011; Tanyıldız, 1999).  

Aktif karbonun gözenekli yapısı, yüzey alanı, gözenek boyut dağılımı ve 

toplam gözenek hacmi aktif karbonun elde edilme yöntemlerine göre farklılık 

göstermektedir. The International Union of Pure and Applied Chemistry’e (IUPAC) 

göre aktif karbonun yapısı gözenek boyutlarına göre i) yarıçapı 50 nm’den büyük 

makro gözenekler, ii) yarıçapı 2-50 nm aralığındaki mezo gözenekler, iii) yarıçapı 2 

nm’den küçük mikro gözenekler olmak üzere sınıflandırılabilmektedir (Patrick, 

1995). Aktif karbonun yapısındaki makro gözenekler, dıĢ yüzeye doğrudan 

açılmaktadır. Makro gözeneklerin alt dalında mezo gözenekler, mezo gözeneklerin 

alt dalında ise mikro gözenekler yer almaktadır (Cheremisinoff ve Ellerbusch, 1978). 

1.4 Karbon Küre 

Karbon malzemeler, karbon elementinin benzersiz atom yapısı ile yakından 

ilgili çeĢitli formlar ve benzersiz özellikler sunmaktadır. Karbon atomunun dört bağ 

elektronu, karbonun bağlanma kabiliyetini artırarak diğer atomlarla reaksiyona 

girebilecek farklı morfolojilere sahip (karbon küre, karbon nanotel, karbon membran 

ve karbon nano malzeme gibi) çeĢitli karbon materyaller elde edilebilmektedir (Liu, 

2018). Küresel Ģekilli karbon malzemelere geçmiĢten günümüze birçok isim 

verilmiĢtir. Bunlar arasında karbon toplar, karbon küreler/nano küreler, karbon mikro 
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boncuklar, karbon siyahları, gözenekli mikro boncuklar sayılabilir ve genellikle elde 

edilen kürelerin özellikleri, boyutları ve değiĢen morfolojisine göre 

isimlendirilmektedir. 

Karbon kürenin yapısı, tipik olarak çekirdekten çıkan kırılmıĢ eĢ merkezli 

katmanlar oluĢturan karbon katmanlarından oluĢmaktadır. Karbon küreler van der 

Waals kuvvetleri tarafından birbirlerine çekilirler ve bu durum karbon kürelerin 

birarada bulunmasına yol açmaktadır. Özellikle karbon kürelerin boyutları 1000 

nm’den daha küçük çaplara sahip olduğunda, karbon küreler biraraya toplanma 

eğilimindedirler, yani kolye veya boncuk benzeri yapılar oluĢturmak için birbirine 

bağlanırlar. Bu nedenle, karbon küreler normalde ayrı gibi düĢünülseler bile, sıklıkla 

bağlı katı geniĢletilmiĢ zincirler oluĢtururlar.  

Karbon küreler dört farklı Ģekilde kategorize edilebilmektedir. Ġlk olarak, 

küreler katı, çekirdek kabuğu veya içi boĢ olarak tanımlanabilir (Xia, 2000). Ġkincisi, 

nanometrik yapıya göre, yani kürelerin konsantrik, radyal veya rasgele katmanlardan 

oluĢup oluĢmadığına göre sınıflandırılabilirler. Üçüncüsü, kürelerin boyutlarına, 

özellikle çaplarına göre kategorize edilebileceği önerilmiĢtir. Bu yöntemde üç 

kategori tanınır i) iyi grafitlenmiĢ küreler (2-20 nm), ii) daha az grafitlenmiĢ küreler 

(50-1000 nm) ve iii) karbon tanecikleri (> 1000 nm) (Serp, 2001). Dördüncü olarak, 

kürelerin elde edilme yöntemlerine (kimyasal buhar biriktirme (CVD), ark deĢarj, 

lazer ile buharlaĢtırma, hidrotermal karbonizasyon gibi) göre sınıflandırmak 

mümkündür. Çünkü küresel karbon malzemeleri sentezlemek için kullanılan 

yöntemler ile oldukça farklı malzemeler üretebileceği anlaĢılmaktadır (Deshmukh, 

2010). Hidrotermal karbonizasyon yöntemi, karbon kürelerin elde edilmesini 

sağlayan basit, yeĢil ve çevre dostu en etkili yöntemdir.  

1.5 Karbon Kürenin Özellikleri 

Karbon küreler düzenli Ģekli, düĢük yüzey serbest enerjisi, iyi biyouyumluluk 

ve kimyasal stabilizasyonu nedeniyle son zamanlarda her yönüyle araĢtırılmaktadır 

ve karbon küre eldesinde baĢlangıç maddesi olarak farklı materyaller 

kullanılabilmektedir. 
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Lignoselülozik biyokütle, dünyadaki en bol yenilenebilir kaynaktır ve selüloz, 

hemiselüloz ve lignin olmak üzere üç bileĢenden oluĢur. Bir biyokütlenin selüloz 

içeriği % 20 ile % 45 arasında değiĢmektedir ve doğrusal bir β-D glikoz izomorfik 

polimeridir. Uzun selüloz molekül zincirleri ayrıca hidrojen bağları ile birleĢerek 

karbon kürelerin stabil kristal bölgelerini oluĢturur. Her ne kadar glikoz baz 

halkasında üç serbest hidroksil grubu olsa da, suda selülozun yüksek çözünmezliği 

nedeniyle lignoselülozik malzemelerin yapısını kontrol etmek oldukça zordur. 

Bununla birlikte, küresel bir morfolojiye sahip lignoselülozik karbon malzemelerin, 

hidrotermal karbonizasyon yöntemiyle çözelti halinde su ile hazırlanabilmesi 

mümkündür. Hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile hazırlanan karbon küreler, 

adsorpsiyon, enerji depolama ve ilaç salımı gibi alanlarda yaygın olarak 

kullanılmaktadır.  

Karbon kürelerin boyutları birkaç nanometreden bir mikrona kadar 

değiĢebilir. Karbon kürelerinin çapı esas olarak elde edilme yöntemine ve seçilen 

baĢlangıç materyaline göre farklılık göstermektedir. Küre çapının kontrolü, karbon 

küreleri sentezlemek için kullanılan yönteme bağlı olarak farklılık gösterir ve 

literatürden, karbon kürelerinin büyüklüğünün kontrol edilebileceği ortak bir teknik 

olmadığı görülmektedir. 

Karbon kürelerin yüzey alanları çok düĢük (< 2 m
2
/g) ve çok yüksek değerler 

(> 1200 m
2
/g) arasında değiĢmektedir. Ayrıca spesifik yüzey alanının büyüklüğü, 

farklı gaz atmosferindeki karbonizasyon sıcaklıklarına bağlı olarak 

değiĢebilmektedir. Ayrıca yüzey alanı CO2 gazı ve inert gazların kullanılmasıyla da 

kontrol edilebilir (Deshmukh, 2010). 

1.6 Hidrojen Enerjisinin Depolanması 

Hidrojen 1500’lü yıllarda keĢfedilmiĢ, 1700’lü yıllarda yanabilme özelliğinin 

farkına varılmıĢ, evrenin en basit ve en çok bulunan elementi olup, renksiz, kokusuz, 

havadan 14,4 kez daha hafif ve tamamen zehirsiz bir gazdır. GüneĢ ve diğer 

yıldızların termonükleer tepkimeye vermiĢ olduğu ısının yakıtı hidrojen olup, evrenin 

temel enerji kaynağıdır. Hidrojen -52.77 ⁰C’de sıvı hale getirilebilir. Sıvı hidrojenin 

hacmi gaz halindeki hacminin sadece 1/700'ü kadardır. Isı ve patlama enerjisi 
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gerektiren her alanda kullanımı temiz ve kolay olan hidrojenin yakıt olarak 

kullanıldığı enerji sistemlerinde, atmosfere atılan ürün sadece su ve/veya su buharı 

olmaktadır. Hidrojen bilinen tüm yakıtlar içerisinde birim kütle baĢına en yüksek 

enerji içeriğine sahiptir (Üst ısıl değeri 140,9 MJ/kg, alt ısıl değeri 120,7 MJ/kg). 1 

kg hidrojen 2,1 kg doğal gaz veya 2,8 kg petrolün sahip olduğu enerjiye sahiptir. 

Hidrojen doğada serbest halde bulunmaz, bileĢikler halinde bulunur. En çok bilinen 

bileĢiği ise sudur. Bundan dolayı temel enerji kaynağı değil, bir enerji taĢıyıcısıdır. 

Hidrojenin taĢınabilmesi için depolanması gerekmektedir. 

Hidrojen depolama, birim ağırlık (kütlesel kapasite) veya hacim (hacimsel 

kapasitesi) baĢına düĢen hidrojen miktarı olarak tanımlanabilir. Alternatif olarak, 

kütlesel ve hacimsel kapasite, depolanan hidrojenin kimyasal enerjisi açısından ifade 

edilebilir. 

1.6.1 Hidrojen Depolama Yöntemleri 

Hidrojenin sahip olduğu en önemli özellik depolanabilmesidir. Fakat bilinen 

en hafif gaz olduğundan depolanması çok büyük bir problemdir. Hidrojenin küçük 

hacimde ve yüksek miktarda depolanması, hidrojen enerjisi kullanımının 

yaygınlaĢması için önemlidir. Kullanım alanlarına göre hidrojen, gaz veya sıvı olarak 

saf halde tanklarda depolanabileceği gibi, fiziksel olarak maddelere tutunarak yüzey 

etkileĢimli veya kimyasal olarak hidrürler Ģeklinde de depolanabilmektedir 

(Schlapbach, 2001). 

1.7 Karakterizasyon 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin karakterizasyonunda 

malzemelerin kimyasal yapısı ve fonksiyonel grupları hakkında bilgi sahibi olmak 

için IR analizleri, yüzey alanı ve gözenek özelliklerinin incelenmesi için BET yüzey 

alanı tayini, yüzey özellikleri ve küresel veya gözenekli yapının tayini için SEM 

analizleri ve elementel içeriğinin tayini için EDX analizleri oldukça önemlidir. 
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1.7.1 BET Yüzey Alanı Tayini 

Granül ya da toz halindeki katı numunelerin yüzey alanı, üzerine tabaka 

halinde adsorplanan gaz miktarı ölçülerek bulunmaktadır. BET (Brunauer–Emet–

Teller) yüzey alanı tayini ile karbon türevi malzemelerin iç yüzey alanı azot gazı 

akıĢı altında ölçülerek sonucu m
2
/g cinsinden belirtilmektedir. Bu yöntem ile karbon 

türevi malzemelerinin yüzey alanı molekülün düĢük basınç aralığında genellikle tek 

tabakalı adsorpsiyon izoterminden yola çıkılarak hesaplanmaktadır.  

1.7.2 Fourier DönüĢümlü Kızılötesi Spektroskopisi (FTIR- ATR) 

Kızılötesi spektroskopisinden (IR) yararlanarak uygulanan Fourier dönüĢümlü 

kızılötesi spektroskopisi yöntemi, ara yüzeylerde, kolloidlerde, agregalarda ve 

bimoleküler filmlerde bulunan moleküllerin yapısını, fonksiyonel gruplarını, 

yapıların bağ Ģekillerini ve yerleĢim düzenini belirlemek amacı ile birçok araĢtırmacı 

tarafından kullanılmaktadır. Bu yöntem ile karbon türevi malzemelerinin yapısal 

değiĢimi fonksiyonel grup piklerinin yardımıyla aydınlatılabilmektedir. 

1.7.3 X-IĢını Difraktometresi (XRD) 

XRD, ultraviyole ıĢından daha kuvvetli ve gamma ıĢınından daha zayıf enerjili 

X ıĢınını kullanarak yapılan bir analiz tekniğidir. Bu yöntem kullanılarak numunenin 

kristal yapısı, uzay grubu simetrisi, birim hücre parametreleri, kimyasal 

kompozisyonu ve fiziksel özellikleri hakkında nitel veya nicel olarak bilgi 

edinilebilmektedir. XRD çalıĢma prensibi numuneye X ıĢını gönderilerek gelen X 

ıĢını ile kristali oluĢturan atomlardaki elektronların titreĢmesi ve esnek saçılmaya 

uğrayarak kırılma ve dağılma ile kırılma ve dağılma verilerinin toplanması ile kırılan 

X ıĢının yoğunluğunun gözetlenmesine prensibine dayanmaktadır. Analiz sonucunda 

elde edilen kırınım deseni, numunenin her kristal türü için özeldir. Ayrıca bu teknik 

ile numune yapısında ve yüzeyinde herhangi bir tahribat meydana gelmemektedir 

(Klug, 1974). 
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1.7.4 SEM Analizi 

Taramalı Elektron Mikroskobunda (SEM) görüntü, yüksek voltaj ile 

hızlandırılmıĢ elektronların numune üzerine odaklanması, bu elektron demetinin 

numune yüzeyinde taratılması sırasında elektron ve numune atomları arasında oluĢan 

çeĢitli giriĢimler sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algılayıcılarda 

toplanması ve sinyal güçlendiricilerinden geçirildikten sonra bir katot ıĢınları 

tüpünün ekranına aktarılmasıyla elde edilir. Genel olarak topografi, morfoloji, Ģekil, 

boyut, bileĢim ve kristalografik bilgi amaçlı kullanılırlar. Taramalı Elektron 

Mikroskopu yüksek çözünürlüklü resim oluĢturmak için vakum ortamında 

oluĢturulan ve aynı ortamda elektro magnetik lenslerle inceltilen elektron demeti ile 

incelenecek malzemeyi analiz etme imkanı sunar. 

1.7.5 Elementel Analiz 

Element analiz, bir molekül veya materyal (toprak, atık, mineraller, kimyasal 

bileĢikler) içerisindeki belirli bir element ya da elementin miktarını tayin edildiği bir 

tekniktir. Elementel analiz ile hem nitel olarak örneğin içerisinde hangi elementlerin 

var olduğu tayin edilebilirken, hem de nicel olarak var olan elementlerin miktarı 

belirlenebilmektedir. Element analiz, bir bileĢikteki bir elementin miktarını (tipik 

olarak yüzde ağırlık) belirleyen bir karakterizasyon türüdür. Bir örneğin içerisinde 

birçok farklı element olabileceği gibi, en yaygın element analizi türü örneğin 

içerisindeki karbon, hidrojen ve azot miktarının tayin edilmesidir. 

1.7.6 Termal Gravimetrik Analiz (TGA) 

Termal gravimetrik analiz, analizi yapılacak olan maddenin kütlesindeki 

azalmaların düzenli olarak arttırılan veya azaltılan sıcaklığın ya da zamanın bir 

fonksiyonu olarak incelenmesidir, yani numunenin kütlesinin, numunenin sıcaklığına 

ya da zamana göre ölçümüdür. Sıcaklık artmasıyla birlikte numunede meydana gelen 

kütle kayıpları numunenin yapısında bulunan su ve benzeri uçucu bileĢiklerin 

yapıdan ayrılması veya maddenin ayrıĢmasıyla tek ya da birkaç basamakta 

gerçekleĢir. Elde edilen sonuçlardan sıcaklık veya zamana karĢı kütle ya da % kütle 
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eğrilerinin çizilmesiyle elde edilen grafiklere termal bozunma eğrisi ya da termogram 

denilmektedir. Termal gravimetrik analizden elde edilen termogramların birinci 

türevi alındığında, zaman ya da sıcaklığa bağlı olarak kütle değiĢimini gösteren 

eğrilere ise d[TG] eğrileri adı verilir. Kütle değiĢimi TGA eğrilerinde bir adım 

Ģeklinde ve d[TG] eğrilerinde ise bir doruk noktası Ģeklinde oluĢur.  

1.7.7 Hidrojen Depolama Kapasitesinin Belirlenmesi 

Aktif karbon yüksek gözenekliliğe sahip bir malzeme olduğundan hidrojen bu 

yapının boĢluklarındaki yüzeylerine fiziksel olarak zayıf Van de Waals bağları ile 

tutunur. Yapısına adsorbe olan hidrojeni bırakan ve benzer etkilerle hidrojeni 

yapısına tekrar alan bu malzemelerin hidrojen depolama kapasitesi sıcaklık ve basınç 

değiĢimi ile belirlenmektedir. Katı formunda hidrojen depolayan malzemelerin 

hidrojen depolama özelliklerini incelemek için kütlesel hidrojen depolama ve 

hacimsel hidrojen depolama olmak üzere bilinen iki temel yöntem vardır.  

1.8 Literatür Özeti 

Hidrotermal yöntem ile karbon türevli malzemelerin sentezi çok eskiye 

dayanmaktadır. Bergius ve arkadaĢları (1913) selülozun hidrotermal yöntem ile 

kömüre dönüĢümünü sağlamıĢlardır (Bergius, 1913). Berl ve Schmidt (1932) ise bazı 

biyokütlelerden 150-350 °C sıcaklık aralığında hidrotermal karbonizasyon yöntemi 

ile denemeler yapmıĢlardır (Berl, 1932).  

Nanoteknolojinin son zamanlarda dikkat çekmesi ve nano malzemelere olan 

ilginin artması sonucunda karbon nano malzemeler ve bu malzemeleri üretmek için 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi kullanılmaya baĢlanmıĢtır. 1991 yılında karbon 

nanotüplerin keĢfi ile hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile yüksek sıcaklıkta 

karbon nanotüpler sentezlenmeye baĢlanmıĢtır (Iijima, 1991). 

Hu ve arkadaĢları (2008) hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen 

karbon yapılı materyallere pH etkisini araĢtırmıĢtır ve C/H/O bileĢimlerindeki 

değiĢmelerden farklı bozunma mekanizmalarını incelemiĢlerdir (Hu, 2008). 
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Sun ve Li (2004) çalıĢmalarında farklı deriĢimlerde hazırlanmıĢ glikoz 

çözeltileri kullanılarak hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile 160 ⁰C’de 2, 4, 6, 8 

saat süresince deneyler yaparak 200, 500, 800, 1100 ve 1500 nm boyutlarında nano 

ve mikro karbon küreler elde etmiĢlerdir (Sun ve Li, 2004). 

Sun ve Li (2005), hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile glikozdan kullanarak 

karbon küre sentezlemiĢlerdir. Deney ortamına anyonik bir yüzey aktif madde olan 

sodyum dodesil sülfat (SDS) ilave edilmesi ile deney sonucunda eklenen SDS 

miktarına bağlı olarak küresel ve yarı küresel içi boĢ karbon kürecikler elde 

etmiĢlerdir. Ayrıca elde edilen farklı morfolojiye sahip kürelere gümüĢ nano 

parçacıkları tutturmuĢlardır (Sun ve Li, 2005). 

Cui ve arkadaĢları (2006) niĢasta ve pirinç kullanarak hidrotermal 

karbonizasyon yöntemi ile karbon küreler sentezlemiĢlerdir. Reaksiyon ortamına Fe 

ve Fe2O3 ilavesi ile reaksiyonda karbonizasyon iĢleminin hızlandığını ve deney 

sonunda farklı ürünler elde edildiğini belirtmiĢlerdir. Deney sonucunda Fe ilavesi ile 

niĢastadan içi boĢ karbon küreler, Fe2O3 ilavesi ile ipliksi yapılar; Fe ve Fe2O3 ilavesi 

ile pirinçten gözenekli karbonlar elde edilmiĢtir (Cui, 2006). 
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2. MATERYAL VE METOD 

2.1 Materyal 

Deneylerde kullanılan yer fıstığı kabuğu Balıkesir ilinin Karesi ilçesi ġamlı 

beldesi YarıĢ köyünden temin edilmiĢtir ve farklı tane boyutlarında öğütülerek 

karbon türevi malzemelerin hazırlanmasında kullanılmıĢtır. Deney ortamında 

kimyasal aktivasyon için kullanılan tüm kimyasallar analitik saflıkta olup, kimyasal 

aktivasyon ajanı olarak kullanılan hidroklorik asit (HCl) ve çinko klorür (ZnCl2) ile 

karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin yıkamasında kullanılan etil alkol 

(C2H5OH) Sigma-Aldrich firmasından temin edilmiĢtir ve kullanılan tüm kimyasallar 

analitik saflıktadır. Yapılan literatür taramasından yer fıstığı kabuğunun çeĢitli 

yöntemlerle aktif karbon eldesinde kullanılmıĢ olmasına rağmen karbon mikro küre 

sentezinde ve hidrojen gazı adsorpsiyonunda kullanımına rastlanmadığı görülmüĢ ve 

baĢlangıç biyokütlesi olarak bu nedenle yer fıstığı kabuğu seçilmiĢtir. 

2.2 Metod 

Bu çalıĢmada biyokütle olarak yer fıstığı kabuğu kullanılarak hidrotermal 

karbonizasyon yöntemi ile farklı sıcaklık, farklı reaksiyon ortamı ve farklı reaksiyon 

sürelerinde karbon mikro küre ve karbon türevi malzemeler elde edilmiĢtir. 

2.2.1 Yer fıstığı kabuğunun tane boyutlarına ayrılması 

Yer fıstığı kabuğu distile su ile defalarca yıkanarak 105 ⁰C’de etüvde 24 saat 

süreyle kurutulmuĢtur. Kurutulan yer fıstığı kabuğu laboratuvar tipi çelik blender ile 

sıvı azot yardımıyla öğütülmüĢtür ve 105
 ⁰C’de etüvde 24 saat süresince tekrar 

kurutulmuĢtur. Kurutulan biyokütle farklı tane boyutlarına ayırılmak üzere 100 μm 

ve 500 μm elekler kullanılarak Retsch AS 200 marka eleme cihazında elenmiĢtir ve 

100-500 μm tane boyutunda yer fıstığı kabuğu elde edilmiĢtir. 
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2.2.2 Karbon mikro küre hazırlanması 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan hidrotermal 

karbonizasyon yöntemi ile karbon mikro küre sentezi gerçekleĢtirilmiĢtir. Karbon 

mikro küreler yüksek basınca ve sıcaklığa dayanıklı otoklav sistemi kullanılarak 

hazırlanmıĢtır. Otoklav sistemi içerisine 50 mL distile su ve/veya reaksiyon çözeltisi 

ve 2,5 g öğütülmüĢ 100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğu koyulmuĢtur 

ve kapalı sistem magnetik bar yardımıyla 500 rpm karıĢtırma hızında karıĢtırılarak 

deneyler gerçekleĢtirilmiĢtir. Karbon mikro küre sentezi farklı sıcaklıklarda (240 ⁰C 

ve 280 ⁰C), farklı reaksiyon ortamında ve farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat 

ve 6 saat) ve kendiliğinden oluĢan basınçlar altında gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Lignoselülozik bir biyokütle olan yer fıstığı kabuğundan daha verimli küre elde 

etmek amacıyla reaksiyon ortamına kütlece (w/w) 1/1 oranında hidroklorik asit 

(HCl) ilave edilerek asit katalizli denemeler gerçekleĢtirilmiĢtir. Ayrıca reaksiyon 

ortamına kimyasal aktivasyon ajanı olarak HCl yerine kütlece (w/w) 1/1 oranında 

çinko klorür (ZnCl2) ilave edilerek deneyler gerçekleĢtirilmiĢ ancak bu denemeler 

sonunda karbon mikro küre elde etmek yerine yüzey alanı yüksek aktif karbon elde 

edilmiĢtir. Ayrıca distile su süspansiyonunda gerçekleĢtirilen deneyler karbon küre 

elde edilemediğinden küre ve/veya gözenek oluĢumunu arttırabilmek için 750 ⁰C’de 

2 saat süresince N2 gazı atmosferinde inert ortamda karbonizasyon 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Karbon mikro küre elde etmek amacıyla yapılan tüm denemeler 

Tablo 2.1’de verilmiĢtir. Elde edilen örnekler vakum motoru yardımıyla bol distile su 

ile defalarca yıkanmıĢ ardından etil alkolden geçirilerek 80 ⁰C sıcaklıkta 6 saat 

süresince kurutulmuĢtur. 

2.1 Karakterizasyon 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin hazırlanmasında baĢlangıç 

materyali olarak kullanılan 100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğu BET, 

FTIR-ATR, XRD, SEM-EDX ve TGA cihazları kullanılarak karakterize edilmiĢtir. 

Deneyler sonrasında elde edilen karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin 

karakterizasyonunda BET, FTIR-ATR, XRD, SEM-EDX, TEM, TGA ve Hidrojen 

Depolama cihazları kullanılmıĢtır. 
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Tablo 2.1: Hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen karbon mikro küre ve 

karbon türevi malzemeler. 

Morfoloji Sıcaklık Reaksiyon 

ortamı 

Reaksiyon 

süresi 

KarıĢtırma 

hızı 

Karbon türevi malzeme 240 ⁰C Sulu süspansiyon 1 saat 500 rpm 

Karbon türevi malzeme 240 ⁰C Sulu süspansiyon 3 saat 500 rpm 

Karbon türevi malzeme 240 ⁰C Sulu süspansiyon 6 saat 500 rpm 

Gözenekli 

karbon türevi malzeme 

240 ⁰C Sulu süspansiyon 

+ Karbonizasyon 

1 saat 500 rpm 

Gözenekli 

karbon türevi malzeme 

240 ⁰C Sulu süspansiyon 

+ Karbonizasyon 

3 saat 500 rpm 

Gözenekli 

karbon türevi malzeme 

240 ⁰C Sulu süspansiyon 

+ Karbonizasyon 

6 saat 500 rpm 

Mikro küre 240 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 HCl ilavesi) 

1 saat 500 rpm 

Mikro küre 240 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 HCl ilavesi) 

3 saat 500 rpm 

Mikro küre 240 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 HCl ilavesi) 

6 saat 500 rpm 

Mikro küre 280 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 HClilavesi) 

1 saat 500 rpm 

Mikro küre 280 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 HCl ilavesi) 

3 saat 500 rpm 

Mikro küre 280 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 HCl ilavesi) 

6 saat 500 rpm 

Yüzey alanı yüksek 

aktif karbon 

240 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 ZnCl2 ilavesi) 

1 saat 500 rpm 

Yüzey alanı yüksek 

aktif karbon 

240 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 ZnCl2ilavesi) 

3 saat 500 rpm 

Yüzey alanı yüksek 

aktif karbon 

240 ⁰C Asidik süspansiyon 

(1/1 ZnCl2 ilavesi) 

6 saat 500 rpm 
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2.1.1 BET Yüzey Alanı Tayin Cihazı 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin BET yüzey alanı ölçümleri 

250 ⁰C’de 24 saat degaz edilerek Quantachrome Nova 2200e serisi cihaz ile 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Örneklerin yüzey alanı ölçümleri ve gözenek boyutu dağılımları, 

77 K’de sıvı azot yardımıyla saf azot gazının adsorbent olarak kullanılmasıyla 

belirlenmiĢtir. Ayrıca karbon küre ve karbon türevi malzemelerinin gözenek boyutu 

dağılımında, BET yüzey alanı cihazı kullanılarak toplam gözenek hacmi DFT dV(r) 

metodu ile ve mikro gözenek hacmi t-plot metodu ile belirlenmiĢtir. 

2.1.2 FTIR-ATR Analizleri 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin FTIR-ATR analizleri 

geçirgenlik modunda ve 4000-650 cm
-1 

dalga sayısı aralığında Perkin Elmer 

Spektrum 100 spektrofotometresi ile gerçekleĢtirilmiĢtir. 

2.1.3 XRD Analizleri 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin XRD analizleri oda 

sıcaklığında 30 mA, 40 kV’de ve 2⁰/dk tarama hızı ile 5-80⁰ 
aralığında Malvern 

Analytical Phililps X’Pert-Pro marka X-ray difraktometre cihazı kullanılarak 

gerçekleĢtirilmiĢtir. 

2.1.4 SEM-EDX Analizleri 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin yüzeyi 20 mA akım altında 

ve 60 saniye belirli süresince Au-Pd ile kaplanarak morfolojisi Zeiss Evo LS 10 

marka taramalı elektron mikroskobu ile görüntülenmiĢtir. Örneklerin küre olup 

olmadığı, oluĢan kürelerin boyutu ve karbon türevi malzemelerin gözenek yapısı 

SEM cihazı yardımıyla belirlenmiĢtir. 
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2.1.5 TEM Analizleri 

Karbon mikro küre ve aktif karbonların TEM fotoğrafları JEOL 2100F 

HRTEM marka geçirimli elektron mikroskobu ile analiz edilmiĢtir. Örneklerin küre 

olup olmadığı ve aktif karbon yapısı TEM cihazı yardımıyla belirlenmiĢtir. 

Numuneler analize hazırlanırken etanol içerisinde 45 dakika süresince dağıtılarak 

grid üzerine damlatılmıĢtır. Etanol 24 saat süresince uzaklaĢtırıldıktan sonra 

numunelerin görüntüleri alınmıĢtır.  

2.1.6 TG Analizleri 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin termogravimetrik 

analizleri Perkin Elmer Diamond simultane TG analiz cihazı kullanılarak 20 ⁰C’lik 

sıcaklık artıĢları ile 30-1200 ⁰C sıcaklık aralığında ve azot atmosferinde yapılmıĢtır. 

Böylece elde edilen örneklerin termal kararlılığı belirlenmiĢtir. 

2.1.7 Hidrojen Depolama Analizleri 

Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin, hidrojen gaz adsorpsiyon 

ölçümleri, yüksek basınçlı adsorpsiyon analizörü olarak kullanılan ve belirli hacme 

sahip bir silindirik numune hücresinden oluĢan Hiden marka IMI PSI hidrojen 

depolama cihazı ile gerçekleĢtirilmiĢtir. Hidrojen adsorpsiyon deneylerinde 

kullanılan hidrojen gazının (yüksek saf ve yüksek basınçlı 200 bar silindir) saflığı % 

99.999’un üzerindedir. Numunenin çalıĢma basıncı, yüksek vakumdan 100 bara 

kadardır. Analiz sırasında numune sıcaklığının aralığı kriyojenik sıcaklık ile 500 ⁰C 

arasında olabilir. Bu tez çalıĢmasında ise H2 gazı adsorpsiyon ölçümleri ise -196 

⁰C’de gerçekleĢtirilmiĢtir. Numunenin analizine ait verilerin toplanması, verilerin 

kalitesinin ve yüksek tekrarlanabilirliğinin sağlanması için tamamen otomatiktir. 

Muhtemel sızıntı kaynakları için mümkün olan tüm önlemler özenle alınmıĢtır. Stabil 

olmayan sıcaklık, sızıntılar ve hidrojenin numune hücreye yayılmasından 

kaynaklanan ilave basınç gibi faktörlerden kaynaklanan hataların önlenmesine özen 

gösterilmiĢtir. Tipik olarak, hidrojen depolama ölçümleri için kullanılan karbon 

numunelerinin kütlesi, 500 mg ile 2 g arasındadır. Ölçümden önce, numuneler 
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vakumda yaklaĢık 8 saat boyunca 200 ⁰C’de ısıtılarak gazdan arındırılmıĢtır. Bütün 

sistem hidrojen ile istenilen değerde basınçlandırılmıĢ ve basınçtaki değiĢim 

izlenmiĢtir (Arjunan, 2018).  
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3. BULGULAR 

ÇalıĢmada kullanılan yer fıstığı kabuğunun ve yer fıstığı kabuğundan yola 

çıkarak elde edilen karbon küre ve karbon türevi malzemelerin karakterizasyonuna 

ait deneysel sonuçlar aĢağıda verilmektedir. 

3.1 Yer Fıstığı Kabuğu 

Bu çalıĢmada hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile karbon mikro küre ve 

karbon türevi malzemeler elde edilmesinde biyokütle olarak kullanılan yer fıstığı 

kabuğu BET, FTIR-ATR, XRD, SEM-EDX ve TGA cihazları kullanılarak 

karakterize edilmiĢtir. Bu karakterizasyonlara ait bulgular aĢağıda sırasıyla 

verilmektedir. 

3.1.1 BET Analizi 

Öğütülüp, elenen 100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğunun yüzey 

alanının belirlenmesi için yüzey alan analizleri yapılmıĢtır ve bu analiz sonuçlarına 

ait veriler Tablo 3.1’de verilmektedir. 

Tablo 3.1: Yer fıstığı kabuğunun BET yüzey alanı değeri. 

Örnek 
BET Yüzey Alanı 

(m
2
/g) 

Yer fıstığı kabuğu 0,90 

3.1.2 FTIR-ATR Analizi 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğuna ait FTIR spektrumu ġekil 

3.1’de ve spektrum üzerinde yer fıstığı kabuğuna ait karakteristik pikler 

verilmektedir. 
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3.1.3 XRD Analizi 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğuna ait karakteristik pikler ve 

XRD deseni ġekil 3.2’de verilmektedir.  

4000.0 3000 2000 1500 1000 650.0 

60.0 

65 

70 

75 

80 

85 

90 

95 

100.0 

Dalga sayısı (cm
-1

) 

%T  

3336 

2921 1734 

1604 

1507 

1232 

1023 

1259 

ġekil 3.1: Yer fıstığı kabuğuna ait FTIR spektrumu. 
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ġekil 3.2: Yer fıstığı kabuğuna ait XRD deseni. 

3.1.4 SEM-EDX Analizi 

100-500 µm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğu örneğine ait SEM 

görüntüleri ġekil 3.3’te verilmektedir. Ayrıca örneğin yapısı ve % elementel içeriği 

EDX dedektörü kullanılarak incelenmiĢtir. 100-500 µm tane boyutuna sahip yer 

fıstığı kabuğuna ait EDX deseni, ġekil 3.4’te ve EDX deseninden elde edilen 

yaklaĢık % elementel içeriği değerleri ise Tablo 3.2’de verilmektedir. 

  

ġekil 3.3: Yer fıstığı kabuğuna ait SEM görüntüleri. 
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ġekil 3.4: Yer fıstığı kabuğuna ait EDX deseni. 

 

Tablo 3.2: Yer fıstığı kabuğuna ait % elementel içeriği değerleri. 

Örnek C O K Al Ca Mg 

Yer fıstığı kabuğu 46,9 37,3 7,1 4,5 3,7 0,5 

3.1.5 TG Analizi 

Termal gravimetrik analizleri yapılan 100-500 μm tane boyutuna sahip yer 

fıstığı kabuğuna ait TG ve d[TG] termogramı ġekil 3.5’te ve bu termogramlardan 

elde edilen veriler Tablo 3.3’te verilmektedir. 
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ġekil 3.5: Yer fıstığı kabuğuna ait TG ve d[TG] termogramı. 

 

Tablo 3.3: Yer fıstığı kabuğuna ait termal kararlılık parametreleri. 

Örnek 
Tmax1 

(
o
C) 

Delta Y1 

(%) 

Tmax2 

(
o
C) 

Delta Y2 

(%) 

Rezidü 

(%) 

Yer fıstığı kabuğu 74 6,1 350 71,6 21,8 

3.2 Karbon Küre 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile farklı sıcaklık (240 ⁰C ve 280 ⁰C), farklı 

reaksiyon ortamı (H2O, HCl ve ZnCl2) ve farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat 

ve 6 saat) 500 rpm karıĢtırma hızında küre sentezi gerçekleĢtirilmiĢtir. Elde edilen 

karbon mikro küre ve karbon türevi malzemeler BET, SEM-EDX, TEM, FTIR-ATR, 

TGA cihazları ile karakterize edilmiĢtir. Karbon mikro küre ve karbon türevi 

malzemelerin BET yüzey alanı sonuçları ve SEM-EDX görüntülerine göre seçilen en 

ideal küre özelliği gösteren ve/veya yüzey alanı yüksek örneklerin morfolojisi XRD 

ile aydınlatılmıĢtır ve hidrojen depolama kapasiteleri ise gaz depolama cihazı ile 

belirlenmiĢtir. Bu karakterizasyonlara ait bulgular aĢağıda sırasıyla verilmektedir. 
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3.2.1 BET Analizleri 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile farklı sıcaklık (240 ⁰C ve 280 ⁰C), farklı 

reaksiyon ortamı (H2O, HCl ve ZnCl2) ve farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat 

ve 6 saat) 500 rpm karıĢtırma hızında elde edilen karbon küre ve karbon türevi 

malzemelerin gözenek boyutu dağılımı BET yüzey alanı cihazı kullanılarak, toplam 

gözenek hacmi DFT dV(r) metodu ile ve mikro gözenek hacmi t-plot metodu ile 

belirlenmiĢtir. Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin BET yüzey analizi 

sonuçları ve gözenek boyutu dağılımlarına ait veriler Tablo 3.4’te verilmektedir. 

3.2.2 FTIR-ATR Analizleri 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C 

sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon 

türevi malzemelerin FTIR-ATR spektrumları ġekil 3.6’da, yüzey alanını arttırmak 

amacıyla sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat süresince 

karbonize edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelerin FTIR-ATR 

spektrumları ġekil 3.7’de, reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 

asidik süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 

saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin FTIR-ATR spektrumları ġekil 

3.8’de, reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon 

ortamında ve 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) 

elde edilen karbon kürelerin FTIR-ATR spektrumları ġekil 3.9’da ve reaksiyon 

ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin FTIR-

ATR spektrumları ġekil 3.10’da verilmektedir. 
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Tablo 3.4: Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelerin BET yüzey alanı değerleri ve gözenek boyutu dağılımları. 

Örnek 

BET  

Yüzey Alanı 

(m
2
/g) 

Mikro gözenek 

alanı  

(m
2
/g) 

DFT toplam 

gözenek hacmi 

(cc/g) 

Mikro gözenek 

hacmi  

(cc/g) 

DFT gözenek 

yarıçapı 

(Å) 

YFK-H2O-240 ⁰C-1 saat 2,151 14,666 0,052 0,008 38,98 

YFK-H2O-240 ⁰C-3 saat 22,317 10,206 0,149 0,006 69,96 

YFK-H2O-240 ⁰C-6 saat 24,645 20,697 0,107 0,007 44,61 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-1 saat 267,237 257,085 0,121 0,105 11,26 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-3 saat 359,620 346,756 0,178 0,151 5,63 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-6 saat 267,132 240,509 0,162 0,121 5,89 

YFK-HCl-240 ⁰C-1 saat 14,399 0 0,024 0 15,85 

YFK-HCl-240 ⁰C-3 saat 2,248 0 0,013 0 27,69 

YFK-HCl-240 ⁰C-6 saat 11,341 3,891 0,016 0,002 13,24 

YFK-HCl-280 ⁰C-1 saat 10,728 2,314 0,017 0,002 13,85 

YFK-HCl-280 ⁰C-3 saat 3,354 0 0,020 0 5,63 

YFK-HCl-280 ⁰C-6 saat 39,950 0 0,066 0 16,58 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-1 saat 416,136 386,277 0,254 0,252 5,89 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-3 saat 687,097 302,279 0,476 0,204 5,89 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-6 saat 671,268 639,925 0,335 0,348 5,63 

2
9 
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ġekil 3.6: Sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin       

FTIR-ATR spektrumları. 

4000.0 3000 2000 1500 1000 600.0 
Dalga sayısı (cm

-1
) 

%T  

3336 1604 

1232 

1026 

2921 1734 
1507 

1420 
1370 

1315 896 

3337 

1597 
1511 

1450 

1266 
1156 

1111 
1056 

1031 

851 

2912 

2932 

1596 
1511 

1450 

1208 

1031 

3320 
1695 

1266 

846 

2933 

1596 1449 
1261 

1024 

846 1203 
1507 

3310 1691 

YFK-H
2
O-240 ⁰C-3 saat 

YFK-H2O-240 ⁰C-1 saat 

YFK-H2O-240 ⁰C-6 saat 

Yer fıstığı kabuğu 
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ġekil 3.7: Sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat süresince 

karbonize edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelerin FTIR-ATR 

spektrumları. 

4000.0 3000 2000 1500 1000 600.0 

%T  

3336 1604 

1259 

1026 

2921 1734 1507 
1370 

1315 896 
1420 

1568 

3192 

3157 

1564 

874 

1538 

3046 

Dalga sayısı (cm
-1

) 

Yer fıstığı kabuğu 

YFK-H
2
O+karbonizasyon-240 ⁰C-1 saat 

YFK-H
2
O+karbonizasyon-240 ⁰C-3 saat 

YFK-H
2
O+karbonizasyon-240 ⁰C-6 saat 
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ġekil 3.8: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin FTIR-ATR 

spektrumları. 

4000.0 3000 2000 1500 1000 600.0 

%T  

3053 

1058 1591 
1431 

1149 
802 

1689 

3058 
1589 

1171 1031 

1689 
1436 

802 

2931 

1593 
1032 

1431 
1163 806 

1704 

3336 1604 
1232 

1026 

2921 1734 
1507 

1420 
1370 

1315 
891 

Dalga sayısı (cm
-1

) 

Yer fıstığı kabuğu 

YFK-HCl-240 ⁰C-1 saat 

YFK-HCl-240 ⁰C-3 saat 

YFK-HCl-240 ⁰C-6 saat 
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ġekil 3.9: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin FTIR-ATR 

spektrumları. 

4000.0 3000 2000 1500 1000 600.0 

%T  

3103 
1588 

1033 1159 
1431 

3167 1593 

1030 

1436 

1159 806 

3125 
1589 

1171 
1032 

812 
1426 

3336 

1026 

1232 
1370 

1420 

1507 
1604 

1734 2921 

891 

Dalga sayısı (cm
-1

) 

Yer fıstığı kabuğu 

YFK-HCl-280 ⁰C-1 saat 

YFK-HCl-280 ⁰C-3 saat 

YFK-HCl-280 ⁰C-6 saat 
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ġekil 3.10: 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin FTIR-

ATR spektrumları. 

3.2.3 XRD Analizleri  

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen karbon mikro küre ve karbon 

türevi malzemelerin BET yüzey alanı ve SEM-EDX sonuçlarına göre en iyi küre 

yapısı ve/veya gözenekli yapı gösteren örneklerden; reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) 

oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon ortamında ve 280 ⁰C sıcaklıkta farklı 

reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin XRD 

desenleri ġekil 3.11’de ve reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 

240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen 

karbon türevi malzemelerin XRD desenleri ġekil 3.12’de verilmektedir. 

4000.0 3000 2000 1500 1000 600.0 

%T  

3336 1604 
1232 

1026 

2921 1734 
1507 

1420 
1370 

1315 
896 

1063 

789 

1547 

1536 
979 

896 865 

1538 

976 

Dalga sayısı (cm
-1

) 

Yer fıstığı kabuğu 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-1 saat 

YFK-ZnCl
2
-240 ⁰C-3 saat 

YFK-ZnCl
2
-240 ⁰C-6 saat 
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ġekil 3.11: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin XRD desenleri. 

 

 

ġekil 3.12: 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin XRD 

desenleri. 
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3.2.4 SEM-EDX ve TEM Analizleri 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C 

sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon 

türevi malzemelere ait SEM görüntüleri ġekil 3.13’te, yüzey alanını arttırmak 

amacıyla sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat süresince 

karbonize edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelere ait SEM görüntüleri 

ġekil 3.14’te, reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik 

süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 

saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelere ait SEM görüntüleri ġekil 3.15’te, 

reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon ortamında 

ve 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen 

karbon kürelere ait SEM görüntüleri ġekil 3.16’da ve reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) 

oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 

saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelere ait SEM ġekil 3.17’de 

verilmektedir. Ayrıca 100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola 

çıkarak hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen karbon mikro küre ve 

karbon türevi malzemelere ait EDX desenlerinden elde edilen yaklaĢık % elementel 

içeriği değerleri ise Tablo 3.5’te belirtilmektedir. 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen karbon mikro küre ve karbon 

türevi malzemelerin BET yüzey alanı ve SEM-EDX sonuçlarına göre en iyi küre 

yapısı ve/veya gözenekli yapı gösteren örneklerden hidrojen depolama kapasiteleri 

belirlenen; reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon 

ortamında ve 280 ⁰C sıcaklıkta 1 saat süresince elde edilen karbon kürelerin TEM 

fotoğrafları ġekil 3.18’de ve reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 

240 ⁰C sıcaklıkta 3 saat süresince elde edilen aktif karbonların TEM fotoğrafları  

ġekil 3.19’da verilmektedir.  
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  (a) 

  

(b) 

  

(c) 

ġekil 3.13: Sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde a) 1 saat b) 3 saat ve c) 6 saat elde edilen karbon türevi malzemelere ait 

SEM görüntüleri. 
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(a) 

  

(b) 

  

(c) 

ġekil 3.14: Sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde a) 1 saat b) 3 saat ve c) 6 saat elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat 

süresince karbonize edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelere ait SEM 

görüntüleri. 
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(a) 

  

(b) 

  

(c) 

ġekil 3.15: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde a) 1 saat b) 3 saat ve c) 6 saat elde edilen karbon kürelere ait SEM 

görüntüleri. 
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(a) 

  

(b) 

  

(c) 

ġekil 3.16: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde a) 1 saat b) 3 saat ve c) 6 saat elde edilen karbon kürelere ait SEM 

görüntüleri. 
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(a) 

  

(b) 

  

(c) 

ġekil 3.17: 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde a) 1 saat b) 3 saat ve c) 6 saat elde edilen karbon türevi malzemelere ait 

SEM görüntüleri. 
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Tablo 3.5: Yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak hidrotermal karbonizasyon yöntemi 

ile elde edilen karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelere ait % elementel 

içeriği değerleri. 

Örnek C O 

YFK-H2O-240 ⁰C-1 saat 69,0 30,9 

YFK-H2O-240 ⁰C-3 saat 77,7 22,3 

YFK-H2O-240 ⁰C-6 saat 75,9 23,4 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-1 saat 78,3 18,3 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-3 saat 90,3 9,2 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-6 saat 90,5 9,4 

YFK-HCl-240 ⁰C-1 saat 57,2 34,6 

YFK-HCl-240 ⁰C-3 saat 54,6 42,8 

YFK-HCl-240 ⁰C-6 saat 71,7 27,5 

YFK-HCl-280 ⁰C-1 saat 68,5 30,3 

YFK-HCl-280 ⁰C-3 saat 52,5 36,6 

YFK-HCl-280 ⁰C-6 saat 54,8 40,5 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-1 saat 71,0 25,4 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-3 saat 88,1 10,4 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-6 saat 65,7 28,5 

 

  

ġekil 3.18: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 280 ⁰C sıcaklıkta 1 saat süresince elde 

edilen karbon kürelere ait TEM görüntüleri. 
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ġekil 3.19: 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta 3 saat süresince 

elde edilen karbon türevi malzemelere ait TEM görüntüleri. 

3.2.5 TG Analizleri 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C 

sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon 

türevi malzemelerin TG termogramları ġekil 3.20’de, yüzey alanını arttırmak 

amacıyla sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat süresince 

karbonize edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelerin TG termogramları 

ġekil 3.21’de, reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik 

süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 

saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin TG termogramları ġekil 3.22’de, 

reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon ortamında 

ve 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen 

karbon kürelerin TG termogramları ġekil 3.23’te ve reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) 

oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 

saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin TG termogramları ġekil 

3.24’te verilmektedir. Tüm bu termogramlardan elde edilen veriler ise Tablo 3.6’da 

ifade edilmektedir. 
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ġekil 3.20: Sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin TG 

termogramları. 

 

 

ġekil 3.21: Sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat süresince 

karbonize edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelerin TG termogramları. 

 

___ Yer fıstığı kabuğu 

___ YFK-H2O-240 ⁰C-1 saat 

___ YFK-H2O-240 ⁰C-3 saat 

___ YFK-H2O-240 ⁰C-6 saat 
 

___ Yer fıstığı kabuğu 

___ YFK-H2O+karbonizasyon-240 ⁰C-1 saat 

___ YFK-H2O+karbonizasyon-240 ⁰C-3 saat 

___ YFK-H2O+karbonizasyon-240 ⁰C-6 saat 
 



45 

 

 

ġekil 3.22: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin TG termogramları. 

 

 

ġekil 3.23: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin TG termogramları. 

 

___ Yer fıstığı kabuğu 

___ YFK-HCl-240 ⁰C-1 saat 

___ YFK-HCl-240 ⁰C-3 saat 

___ YFK-HCl-240 ⁰C-6 saat 
 

___ Yer fıstığı kabuğu 

___ YFK-HCl-280 ⁰C-1 saat 

___ YFK-HCl-280 ⁰C-3 saat 

___ YFK-HCl-280 ⁰C-6 saat 
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ġekil 3.24: 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin TG 

termogramları. 

 

 

___ Yer fıstığı kabuğu 

___ YFK-ZnCl2-240 ⁰C-1 saat 

___ YFK-ZnCl2-240 ⁰C-3 saat 

___ YFK-ZnCl2-240 ⁰C-6 saat 
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Tablo 3.6: Karbon mikro küre ve karbon türevi malzemelere ait termal kararlılık parametreleri. 

Örnek 
Tmax1 

(
o
C) 

Delta Y1 

(%) 

Tmax2 

(
o
C) 

Delta Y2 

(%) 

Tmax3 

(
o
C) 

Delta Y3 

(%) 

Tmax4 

(
o
C) 

Delta Y4 

(%) 

Rezidü 

(%) 

Yer fıstığı kabuğu 74 6,1 350 71,6 - - - - 21,8 

YFK-H2O-240 ⁰C-1 saat 71 1,8 383 57,9 - - - - 40,3 

YFK-H2O-240 ⁰C-3 saat 64 1,8 420 48,7 - - - - 49,2 

YFK-H2O-240 ⁰C-6 saat 59 2,5 433 48,2 - - - - 48,8 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-1 saat 72 3,4 1188 32,4 - - - - 64,3 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-3 saat 57 3,2 789 17,6 - - - - 79,2 

YFK-H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-6 saat 31 2,9 1197 19,9 - - - - 77,4 

YFK-HCl-240 ⁰C-1 saat 43 5,6 468 29,1 1048 21,1 - - 43,9 

YFK-HCl-240 ⁰C-3 saat 97 4,7 454 24,3 783 5,0 1057 14,8 50,9 

YFK-HCl-240 ⁰C-6 saat 93 4,3 461 20,1 864 5,8 1169 11,7 57,4 

YFK-HCl-280 ⁰C-1 saat 52 6,6 478 25,1 849 5,5 1099 13,0 49,3 

YFK-HCl-280 ⁰C-3 saat 72 4,4 489 32,3 932 2,9 1110 6,2 53,5 

YFK-HCl-280 ⁰C-6 saat 65 3,3 467 24,9 801 4,6 1199 7,8 57,9 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-1 saat 69 7,4 863 27,0 1199 6,2 - - 59,7 

YFK-ZnCl2-240 ⁰C-3 saat 65 5,8 857 20,2 - - - - 74,0 

YK-ZnCl2-240 ⁰C-6 saat 941 32,5 - - - - - - 67,5 

4
7 
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3.2.6 Hidrojen Depolama Kapasitesinin Belirlenmesi 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen karbon mikro küre ve karbon 

türevi malzemelerin BET yüzey alanı ve SEM-EDX sonuçlarına göre en iyi küre 

yapısı ve/veya gözenekli yapı gösteren örneklerden; reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) 

oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon ortamında ve 280 ⁰C sıcaklıkta farklı 

reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin hidrojen 

depolama kapasiteleri ġekil 3.25’te ve reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 

ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde 

edilen karbon türevi malzemelerin hidrojen depolama kapasiteleri ġekil 3.26’da 

verilmektedir.  

 

 

ġekil 3.25: 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin kriyojenik 

sıcaklıktaki Basınç-% H2 depolama grafikleri. 
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ġekil 3.26: 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin 

kriyojenik sıcaklıktaki Basınç-% H2 depolama grafikleri. 
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4. SONUÇ VE TARTIġMA 

Bu bölümde, biyokütle olarak kullanılan yer fıstığı kabuğunun ve hidrotermal 

karbonizasyon yöntemi ile sentezlenen karbon mikro küre ve karbon türevi 

malzemelerin BET, FTIR-ATR, XRD, SEM-EDX, TEM ve TGA cihazları 

kullanılarak yapılan karakterizasyonlara ait bulgular tartıĢılmıĢtır. Ayrıca BET yüzey 

alanı değerleri, boyut dağılımı analizleri ve SEM görüntülerine bakılarak seçilen 

örneklerin hidrojen gazı depolama özelliklerine ait sonuçlar yorumlanmıĢtır.  

4.1 Yer Fıstığı Kabuğunun Karakterizasyonu 

4.1.1 BET Analizi 

Yer fıstığı kabuğunun yüzey alanının yapılan BET yüzey alanı tayini ile 0,90 

m
2
/g olduğu bulunmuĢtur. 

4.1.2 FTIR-ATR Analizi 

Yer fıstığı kabuğunda bulunan baĢlıca fonksiyonel grupları belirlemek için 

FTIR spektrumu orta IR bölgesinde 4000-600 cm
-1

 aralığında kaydedilmiĢtir. (ġekil 

3.1). Yer fıstığı kabuğu için FTIR spektrumları, farklı fonksiyonel gruplara ait çeĢitli 

bantlar sergilemiĢtir. 3336 cm
-1

 civarında geniĢ ve yayvan bant -OH hidroksil 

grubuna ait gerilme titreĢimlerine karĢılık gelir ve 2921 cm
-1

’deki pik, metil ve 

metilen gruplarının varlığını gösteren -CH gerilme titreĢimlerine atfedilir. 1734 cm
-

1
’deki pik, C=O gerilme titreĢimleriyle iliĢkilidir.  1604 cm

-1
 ve 1507

-1
’deki pik C=C 

gerilme titreĢimine karĢılık gelirken, diğer 1259 ve 1232 cm
-1

’deki bantlar -CH 

grubunun eğilme titreĢimlerini göstermektedir. 1023 cm
-1

’deki karakteristik pik ise, 

CO gerilme titreĢimlerine karĢılık gelir (TaĢar, 2012). 
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4.1.3 XRD Analizi 

Yer fıstığı kabuğuna ait XRD deseni ġekil 3.2’de verilmektedir. Yer fıstığı 

kabuğuna ait XRD deseninden elde edilen karakteristik pikler 2θ=22
o
 ve 

2θ=72,73
o
’tür. Yer fıstığı kabuğu selüloz I kafesinin 002 kristalografik düzlemine 

karĢılık gelen 2θ=22
o
 piki tipik selüloz difraksiyon pikine aittir (Ikladious, 2017). 

4.1.4 SEM-EDX Analizi 

100-500 µm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğu örneğine ait ġekil 3.3’teki 

SEM görüntüleri, fıstık kabuğunun lifli yapısını ortaya çıkarmıĢtır ve farklı 

boyutlarda gözenekler oluĢturan lifler arasında kısmi bir bağlantı olduğunu 

göstermiĢtir. SEM, dolgu yapısının araĢtırılmasında büyük öneme sahip olduğu 

kanıtlanmıĢ bir baĢka analitik araçtır. Elde edilen SEM fotoğrafları literatürde çeĢitli 

çalıĢmalara konu olan yer fıstığı kabuğuna ait SEM fotoğrafları ile benzerlik 

göstermektedir (Boumchita, 2017). Ayrıca öğütme iĢlemi yapıldığında küçülen tane 

boyutu SEM fotoğraflarından açıkça görülmektedir. 

Örneklerin yapıları ve % elementel içeriği EDX dedektörü kullanılarak 

incelenmiĢtir. 100-500 µm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğuna ait EDX deseni, 

ġekil 3.4’te ve EDX deseninden elde edilen yaklaĢık % elementel içeriği değerleri ise 

Tablo 3.2’de verilmektedir. Tabloya göre, en yüksek % elementel içerik yer fıstığı 

kabuğunun organik yapısını kanıtlayan karbon (% 46,9) ve oksijene (% 37,3) karĢılık 

gelmektedir.  

4.1.5 TG Analizi 

Termal gravimetrik analizleri yapılan yer fıstığı kabuğuna ait TG ve d[TG] 

termogramı ġekil 3.5’te ve bu termogramlardan elde edilen veriler Tablo 3.3’te 

verilmektedir. Biyokütlenin nem içeriğini ve kararlılığını belirlemek için TGA 

kullanılmıĢtır. ġekil 3.5, yer fıstığı kabuğunun kütlesinin sıcaklık ile değiĢimini 

gösteren termogramdır. Oda sıcaklığı ile 1200 ⁰C aralığında yer fıstığı kabuğunun 

bozunma mekanizmasının 2 basamakta gerçekleĢtiği bu termogramda açıktır. 30-200 
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⁰C sıcaklık aralığındaki ilk basamakta, % 6,1’lik kütle kaybı meydana gelmiĢtir. Bu 

kayıp, ısıtma sırasında numuneden çıkan neme bağlı olabilir. Yer fıstığı kabuğunun 

TG analizi, ana ayrıĢmanın, kimyasal olarak bağlı suyun, selülozun, hemiselülozların 

ve ligninin karbona ayrıĢmasından kaynaklanabilecek olan 200-600 ⁰C aralığındaki 

ikinci basamakta meydana geldiğini ortaya koymuĢtur (Hayashi, 2002; Kalderis, 

2008; Abdullah, 2010; Tongpoothorn, 2011). Bu basamaktaki kütle kaybı % 71,6’dır 

ve maksimum kütle kaybı 350 ⁰C’de meydana gelmiĢtir. 400 ⁰C’nin üstünde ısıtma 

ile CO, CO2 gibi uçucu ürünlerin oluĢması nedeniyle düĢük ağırlık kaybı söz konusu 

olur (Al-swaidan ve Ahmad, 2011). Ayrıca analiz sonundaki bozunmadan kalan 

rezidü miktarı % 21,8’dir. Carrier'e göre, hemiselüloz, odunsu biyokütlenin iç 

ortamlarında ayrıĢan ilk bileĢenidir (Carrier, 2011). Hemiselüloz, yaklaĢık 250 ⁰C ile 

300 ⁰C’de ayrıĢmaya baĢlar. Hemiselülozdan sonra, selüloz yaklaĢık 300–350 ⁰C’de 

ayrıĢmaya baĢlar. Son olarak da, ligninin ayrıĢması 300–500 
o
C’de meydana gelir. 

4.2 Karbon Mikro Küre ve Karbon Türevi Örneklerin 

Karakterizasyonu 

4.2.1 BET ve Gözenek Boyutu Dağılım Analizi 

BET cihazında alınan adsorpsiyon ölçümleri yer fıstığı kabuğu biyokütlesinin 

geliĢmiĢ gözenekli bir yapıya ve yüksek bir yüzey alanına sahip olmadığını 

göstermiĢtir. Bu biyokütlenin özelliklerini iyileĢtirmek amacıyla materyal-metot 

bölümünde anlatıldığı gibi çeĢitli kimyasal aktivasyon, karbonizasyon ve hidrotermal 

karbonizasyon iĢlemleri yapılmıĢtır. Karbon mikro kürelerin ve karbon türevi 

malzemelerin gözenek büyüklüğü dağılımı, DFT yöntemini izleyerek izotermlerin 

desorpsiyon verileri ile hesaplanmıĢtır. Bu, HCl ve ZnCl2 ile yer fıstığı kabuklarını 

önceden ıslatılmasının, mikro gözenekleri geniĢ çeĢitlilikte mezoporlara 

dönüĢtürdüğünü ve ZnCl2’ün toplam gözenek hacmini arttırdığını göstermektedir 

(Arjunan ve Viswanathan, 2018). GerçekleĢtirilen farklı iĢlemler sonucunda 

örneklerin morfolojileri BET analizleri ile SEM fotoğrafları birlikte 

değerlendirildiğinde Ģu sonuçlara varılmıĢtır: 
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 Yer fıstığı kabuğu, 240 
o
C’de 1, 3, 6 saat distile su içerisinde reaktörde 

gerçekleĢen hidrotermal karbonizasyon (HTC) iĢlemine tabi tutulduğunda 

küre ve gözenek oluĢumu gözlenmemiĢtir buna bağlı olarak yüzey alanı, 

Tablo 3.4’de verildiği gibi 2,151-24,645 m
2
/g arasında değiĢmektedir. HTC 

iĢleminin süresinin artması ile yüzey alanında artma meydana gelmiĢtir. Yine 

aynı tablodan, gözenek alanı, gözenek hacmi ve yarıçaplarının düĢük olduğu 

görülmüĢtür. 

 Yer fıstığı kabuğu, 240 ⁰C’de 1, 3, 6 saat distile su içerisinde reaktörde 

gerçekleĢen HTC iĢlemine tabi tutulduktan sonra 750 ⁰C’de 2 saat süreyle kül 

fırınında ikinci bir karbonizasyon iĢlemi gerçekleĢtirildiğinde küre oluĢumu 

gerçekleĢmemiĢtir. Ancak karbonizasyon yapılmayan örneklere kıyasla 10 

kat bir yüzey alanı artıĢı (267,132-359,620 m
2
/g) gözlenmiĢtir. Bu artıĢ SEM 

fotoğrafları ile de desteklenen gözenek oluĢumundan dolayıdır. Ayrıca Tablo 

3.4’den görüldüğü gibi mikro gözeneklerin hacmi ve alanı da artmıĢtır. 

Karbon küreler, yüksek elektriksel iletkenlik (Zhang, 2013) ve mükemmel 

kimyasal kararlılıkları nedeniyle son yıllarda artan bir ilgi görmüĢtür. AraĢtırmacılar 

tarafından kimyasal buhar biriktirme (Xiang, 2004), Ģablonlama metodu (Joo, 2008; 

Ryoo, 1999), karbon kaynaklarının pirolizi (Friedel, 2006; Jin, 2005) ve hidrotermal 

arıtma (Titirici, 2010) gibi karbon kürelerini hazırlamak için çeĢitli yaklaĢımlar 

kullanılmıĢtır. Yukarıda bahsedilen yaklaĢımlar arasında, hidrotermal arıtma 

yöntemi, hafif operasyonel koĢullar (Byrappa ve Adschiri, 2007) ve kontrol edilebilir 

karbon kürelerinin büyüklüğü nedeniyle daha uygundur (Baccile, 2009). Böylece, 

hidrotermal karbonizasyon (HTC) yöntemi, karbon parçacıklarını bu kadar düĢük 

basınç ve düĢük sıcaklıkta sentezlemek için etkili ve ölçeklenebilir bir yol 

sağlamaktadır (Krishnamurthy ve Namitha, 2013).  

 Yer fıstığı kabuğu, 240 ⁰C’de 1, 3, 6 saat HCl kullanılarak gerçekleĢen HTC 

iĢlemi küre oluĢmuĢtur. Küre oluĢumu söz konusu olduğundan sayılan ilk 

örneklere kıyasla yüzey alanında düĢme meydana gelmiĢtir. Gözenek 

oluĢumu gerçekleĢmediğinden Tablo 3.4’ten görüldüğü gibi mikro 

gözeneklerin hacmi ve alanı da azalmıĢtır hatta bazı Ģartlarda hazırlanan 

örneklerin hacmi ve alanı sıfır çıkmıĢtır. 
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 Yer fıstığı kabuğu, 280 ⁰C’de 1, 3, 6 saat HCl kullanılarak gerçekleĢen HTC 

iĢlemi ile küre oluĢmuĢtur. Hatta SEM fotoğrafları ile birlikte 

değerlendirildiğinde en iyi küre oluĢumu bu Ģartlarda gerçekleĢmiĢtir. Bu 

küreler saf biyokütle yer fıstığı kabuğudan daha yüksek yüzey alanına sahip 

olmalarına rağmen düĢük denebilecek (3,354-39,950 m
2
/g) yüzey alanına 

sahiptirler. HCl ile HTC iĢlemi ile küre oluĢumu sağlandığından ikinci bir 

karbonizasyon iĢlemine ihtiyaç duyulmamıĢtır.  

 Yer fıstığı kabuğu, 240 ⁰C’de 1, 3, 6 saat ZnCl2 kullanılarak gerçekleĢen HTC 

iĢlemi ile yüzey alanı yüksek (416,136-687,097 m
2
/g) karbon türevi (aktif 

karbon) malzemeler oluĢmuĢtur. Küre oluĢumu söz konusu değildir ancak 

gözenekli bir yapı söz konusudur. En yüksek mikropor hacmi bu örnekler için 

kaydedilmiĢtir.  

4.2.2 FTIR-ATR Analizi 

ġekil 3.1’de yer fıstığı kabuğu için ve ġekil 3.6, 3.7, 3.8, 3.9 ve 3.10 ise distile 

su, HCl ve ZnCl2 içeren süspansiyon ortamında, 240 ⁰C ve 280 ⁰C sıcaklıklarda farklı 

reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon mikro kürelerin ve 

karbon türevi malzemelerin FTIR-ATR spektrumlarını göstermektedir. Sayılan FTIR 

spektrumları incelendiğinde 3300 ve 2100 cm
-1

 civarındaki -OH hidroksil gruplarına 

ve -CH gerilme titreĢimlerine ait bantlar değiĢmezken, 1734 cm
-1

’deki C=O gerilme 

titreĢimlerine ait pikin Ģiddeti artan süre ve sıcaklık ile birlikte azalmıĢtır. Sulu 

ortamdan kimyasal ortama geçildiğinde de bu pik tamamen kaybolmaktadır. Yer 

fıstığı kabuğuna ait spektrumda 1604 cm
-1

 ve 1507
-1

’deki pik C=C gerilme, 1259 ve 

1232 cm
-1

’deki -CH grubunun eğilme titreĢimlerine karĢılık gelen bantlar 

hidrotermal karbonizasyon iĢlemi sonrasında daha yüksek ya da daha düĢük bant 

değerlerine kaymaktadır. Esas değiĢiklik ise 1026 cm
-1

’deki C-O gerilme 

titreĢimlerine ait karakteristik pikte gözlenmektedir. Bu pik, biyokütlenin karbon 

küreye dönüĢmesi ile birlikte tamamen kaybolmaktadır. Bunun nedeni ġekil 4.1’de 

açık yapısı verilen selülözde var olan glikozit bağlarının parçalanmasından 

kaynaklanıyor olabilir. Yer fıstığı kabuğu yapısında selülöz, hemiselülöz ve lignin 

içermektedir. Bu üç makro yapı, polimer benzeri yapıda olup zincirleri bir arada 
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tutan kuvvet glikozit bağlarıdır. Dolayısıyla bu makro yapılardaki bu bağların 

parçalanması nedeniyle bu bant karbon kürelerin FTIR spektrumlarında 

görülmemektedir.  

 

ġekil 4.1: Selülözün yapısı. 

ġekil 3.7 ise sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat süresince 

karbonize edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelerin FTIR-ATR 

spektrumlarını göstermektedir. FTIR spekrumları incelendiğinde yer fıstığı kabuğu 

biyokütlesinde bulunan fonksiyonel grupların aktif karbon oluĢumu ile kaybolduğu 

görülmektedir. Bu durum literatürde farklı biyokütlelerden elde edilen aktif karbon 

spektrumları ile de benzerlik göstermektedir (Türkyılmaz, 2011; DöĢemen, 2009). 

FTIR spektrumlarına göre; biyokütledeki aromatik grupların uygulanan hidrotermal 

karbonizasyon ısıl iĢlemleri sonucunda bozunduğu görülmektedir. Bu sebeple, aktif 

karbon örnekleri biyokütleye oranla daha az sayıda aromatik yapı içermektedir.  

4.2.3 XRD Analizi 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen karbon mikro küre ve karbon 

türevi malzemelerin BET yüzey alanı ve SEM-EDX sonuçlarına göre en iyi küre 

yapısı ve/veya gözenekli yapı gösteren örneklerden; reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) 

oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon ortamında ve 280 ⁰C sıcaklıkta farklı 

reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin XRD 

desenleri ġekil 3.11’de ve reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 

asidik süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 

saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin XRD desenleri ġekil 

3.12’de verilmektedir. ġekil 3.2’deki yer fıstığı kabuğuna ait XRD deseninden elde 
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edilen karakteristik pikler, 2θ=22⁰ ve 2θ=72,73⁰’tür. Yer fıstığı kabuğuna ait 

karakteristik piklerin HCl ve ZnCl2 ile muamelesi gerçekleĢtirilen hidrokarbonize 

örneklerin XRD desenlerinde görülmemektedir. Bu desenlerden örneklerin kristal bir 

yapıya değil de amorf bir yapıya sahip olduğu doğrulanmaktadır. 

4.2.4 SEM-EDX ve TEM Analizi 

SEM ve TEM fotoğrafları yer fıstığı kabuğundan elde edilen karbon mikro 

küre ve karbon türevi örneklerin morfolojilerini aydınlatmak üzere farklı büyütme 

oranlarında elde edilmiĢtir. ġekil 3.13, yer fıstığı kabuğunun 240 
o
C’de 1, 3, 6 saat 

distile su içerisinde reaktörde gerçekleĢen hidrotermal karbonizasyon (HTC) 

iĢlemine tabi tutulan örneklerine aittir. Fotoğraflardan da görüldüğü gibi küre ve 

gözenek oluĢumu gözlenmemiĢtir. ġekil 3.14, yer fıstığı kabuğunun 240 ⁰C’de 1, 3, 6 

saat su içerisinde reaktörde gerçekleĢen HTC iĢlemine tabi tutulduktan sonra 750 

o
C’de 2 saat süreyle kül fırınında ikinci bir karbonizasyon iĢlemi gerçekleĢtirilen 

örneklerin SEM fotoğraflarına aittir. Ġlk durumla uyumlu olarak yüksek sıcaklıkta da 

küre oluĢumu gerçekleĢmemiĢtir ancak gözenek oluĢumu bu fotoğraflarda açıktır. 

Karbonizasyon yapılmayan örneklere kıyasla BET yüzey alanı analizlerinden 10 

katlık bir yüzey alanı artıĢı gözlenmiĢtir. Bu artıĢ SEM fotoğrafları ile de desteklenen 

gözenek oluĢumundan kaynaklanmaktadır. ġekil 3.15, 240 
o
C’de 1, 3, 6 saat HCl 

içerisinde tutulan yer fıstığı kabuğunun HTC iĢlemi ile karbon küreye dönüĢümünü 

ispatlayan SEM fotoğraflarını göstermektedir. Gözenek oluĢumu söz konusu 

değildir. ġekil 3.16 ise 280 
o
C’ de YFK’ nın, 1, 3, 6 saat süreyle HCl içerisinde 

gerçekleĢtirilen HTC iĢlemi sonrası örneklerine aittir ve fotoğraflar incelendiğinde 

küre oluĢumu görülmektedir. 240 
o
C’deki örneklere kıyasla daha yüksek sıcaklıkta 

daha iyi küreler oluĢmuĢtur. ġekil 3.17, 240 
o
C’ de yer fıstığı kabuğunun 1, 3, 6 saat 

süreyle ZnCl2 kullanılarak gerçekleĢtirilen HTC yöntemi ile hazırlanan aktif karbon 

örneklerine ait SEM fotoğraflarını göstermektedir. Aktif karbonlarda küre oluĢumu 

yokken gözenek oluĢumu söz konusudur. BET analizlerinin de desteklediği gibi 

gözenek oluĢumundan kaynaklı yüzey alanı yüksek karbon türevi malzemeler bu 

Ģartlarda hazırlanmıĢtır.  

Sonuçlara göre hem mikro porların hem de mezo porların karbon matriksinde 

homojen bir Ģekilde dağıldığı görülmektedir. ZnCl2 aktivasyon yolu ile ortaya çıkan 
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morfolojik modifikasyon, karbon dokusu içindeki birbirine bağlı boĢlukları 

oluĢturmak için yeterli miktarda ZnCl2’nin gerekli olduğunu göstermektedir. Mevcut 

mikro gözenekli karbonların hazırlanması kolay ve ucuzdur, morfolojileri ve 

dokuları arasındaki farklılıklar göz önünde bulundurularak hidrojen depolama 

çalıĢması için bu karbonlu malzemelerin kullanılabileceği açıktır (Arjunan, 2018). 

Ayrıca 100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı kabuğundan yola çıkarak 

hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile elde edilen karbon mikro küre ve karbon 

türevi malzemelerin BET yüzey alanı ve SEM-EDX sonuçlarına göre en iyi küre 

yapısı ve/veya gözenekli yapı gösteren örneklerden hidrojen depolama kapasiteleri 

belirlenen ve en yüksek hidrojen depolama kapasitesine sahip örneklerden; reaksiyon 

ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon ortamında ve 280 ⁰C 

sıcaklıkta 1 saat süresince elde edilen karbon kürelerin TEM fotoğrafları ġekil 

3.18’de ve reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta 

3 saat süresince elde edilen aktif karbonların TEM fotoğrafları ġekil 3.19’da 

verilmektedir.  TEM fotoğrafları incelendiğinde örneklere ait sırasıyla küre oluĢumu 

ve gözenek yapısı görülmektedir ki bu durum SEM görüntüleri ile de birbirini 

desteklemektedir. 

4.2.5 TG Analizleri 

TG araĢtırmaları karbon malzemelerin termal kararlılığı hakkında bilgi sağlar. 

ġekil 3.20 sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi malzemelerin TG 

termogramlarını göstermektedir. Yapılan hidrotermal karbonizasyon iĢlemi ile, iĢlem 

görmemiĢ yer fıstığı kabuğuna göre örneklerin termal kararlığı artmıĢtır. Tablo 

3.6’da bu kararlılığı doğrulayan Tmax1 ve Tmax2 sıcaklıklarının artıĢı görülmektedir. 

Ayrıca örnekler azot ortamında 1200 ⁰C’ye kadar ısıtıldıklarında iĢlem görmemiĢ yer 

fıstığı kabuğuna oranla rezidü miktarlarında da artıĢ meydana gelmiĢtir.  

Sulu süspansiyon ortamında ve 240 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde 

(1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen örneklerin 750 ⁰C’de 2 saat süresince karbonize 

edilmesiyle elde edilen karbon türevi malzemelerin TG termogramları ġekil 3.21’de 

verilmektedir. Karbonizasyon sıcaklığını belirlemek için, ġekil 3.5’teki yer fıstığı 
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kabuğunun termogramından faydalanılmıĢtır. 100-200 ⁰C civarında gözlenen ilk 

endotermik kütle kaybı, aĢırı nem, uçucu maddeler ve ayrıca suyun kabuklu fıstık 

kabuğu atıklarından uzaklaĢtırılmasından kaynaklanmaktadır. Esas büyük kütle 

kaybının meydana geldiği ikinci sıcaklık aralığı ana ayrıĢmanın, kimyasal olarak 

bağlı suyun, selülozun, hemiselülozların ve ligninin karbona ayrıĢmasından 

kaynaklanabilecek olan 200-600 ⁰C arasıdır. Örnekler, ayrıĢmanın tamamlanması 

için 750 ⁰C’de karbonize edilmiĢtir. 750 ⁰C’de karbonize olmayan örneklere kıyasla 

karbonize örneklerin termal kararlılıklarının daha yüksek olduğu eğrilerden ve Tablo 

3.6’dan görülmektedir. 

ġekil 3.22 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta farklı 

reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin TG 

termogramlarını göstermektedir. 100 ⁰C’den önceki sıcaklıklarda, su içeriğinin 

buharlaĢmasına bağlı olan yaklaĢık % 5’lik bir kütle kaybı gözlenmektedir. Karbon 

mikro küreler yer fıstığı kabuğundan biraz daha geç kütle kaybetmeye baĢlamıĢtır. 

Bu, iĢlenmemiĢ fıstık kabuğundaki daha yüksek hemiselüloz içeriği ile ilgili olabilir 

(Tatlı, 2013). Ayrıca, yer fıstığı kabuğu 2 basamakta ayrıĢma gösterirken karbon 

mikro küreler 4 farklı basamakta ayrıĢma mekanizması göstermektedir. 

1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon 

sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon kürelerin TG termogramları 

ġekil 3.23’te verilmektedir. Daha iyi kürelerin elde edildiği bu sıcaklıktaki verilerden 

240 ⁰C’de hazırlanan kürelerden daha yüksek termal kararlılık gösterdikleri 

anlaĢılmaktadır. Bu durum TG verilerinin yer aldığı Tablo 3.6 ile de 

doğrulanmaktadır. Ayrıca ayrıĢma mekanizması yine 4 basamak gösterirken rezidü 

miktarları yaklaĢık aynıdır. 

Reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta 

farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi 

malzemelerin TG termogramları ġekil 3.24’te verilmektedir. Bu Ģartlarda elde edilen 

yüksek yüzey alanlı aktif karbon örneklerin bozunma mekanizması 941 
o
C’de tek 

basamakta gerçekleĢmektedir. Tek basamakta bozunan örnek grubundan yalnızca 6 

saat ZnCl2 ile aktive dilen örmektir.  
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4.3 Hidrojen Depolama Kapasitesinin Belirlenmesi 

100-500 μm tane boyutuna sahip yer fıstığı biyokütlesinden hidrotermal 

karbonizasyon yöntemi elde edilen malzemelerin BET yüzey alanı ve SEM-EDX 

analizleri değerlendirilerek H2 gazı adsorpsiyonu için iki farklı örnek grubu 

seçilmiĢtir. Bu seçimde numunenin en iyi küre yapısı ve/veya gözenekli yapı 

göstermesi kriter olarak belirlenmiĢtir.  

1. Reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında HCl ilavesi ile asidik süspansiyon 

ortamında ve 280 ⁰C sıcaklıkta farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 

saat) elde edilen karbon küreler, 

2. Reaksiyon ortamına 1/1 (w/w) oranında ZnCl2 ilavesi ile 240 ⁰C sıcaklıkta 

farklı reaksiyon sürelerinde (1 saat, 3 saat ve 6 saat) elde edilen karbon türevi 

malzemelerdir (aktif karbon). 

SentezlenmiĢ yer fıstığı kabuğu kaynaklı karbon küreler ve gözenekli aktif 

karbon malzemenin hidrojen adsorpsiyon/desorpsiyon izotermi, sırasıyla ġekil 3.25 

ve ġekil 3.26’da verilmektedir. Hidrojen adsorpsiyon izotermi -196 ⁰C ve 30 bar 

basınç aralığında gerçekleĢtirilmiĢtir.  

ġekil 3.25’teki izotermler, karbon mikro kürelerin hidrojen gazı 

adsorpsiyonuna ait eğrilerdir. Yer fıstığı kabuğu türevli karbon mikro küre 

malzemelerinden -196 ⁰C ve yüksek basınçta ağırlıkça YFK_HCl_280 ⁰C_1 saat 

örneği, % 0,580; YFK_HCl_280 
⁰
C_3 saat örneği % 0,354, YFK_HCl_280 ⁰C_6 saat 

örneği % 0,470 hidrojen depolama kapasitesi göstermektedir. 

ġekil 3.26’daki izotermler, gözenekli karbon malzemeler tarafından 

hidrojenin geri dönüĢümlü adsorpsiyon ve desorpsiyonunu doğrulamaktadır. Yer 

fıstığı kabuğu karbon türevi gözenekli aktif karbon malzemelerden -196 ⁰C ve 

yüksek basınçta ağırlıkça YFK_ZnCl2_240 ⁰C_1 saat örneği, % 1,694; 

YFK_ZnCl2_240 ⁰C_3 saat örneği, % 2,080; YFK_ZnCl2_240 ⁰C_6 saat örneği % 

1,204 hidrojen depolama kapasitesi göstermektedir. 

Her iki örnek grubu kıyaslandığında yer fıstığı kabuğunun ZnCl2 ile kimyasal 

aktivasyonu sonucu elde edilen aktif karbon örneklerin hidrojen depolama kapasitesi, 

HCl asidik ortamda hazırlanan karbon mikro kürelerin hidrojen depolama 
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kapasitesinden daha yüksektir. Arjunan ve arkadaĢlarının yaptığı çalıĢmada, yer 

fıstığı kabuğunun KOH ortamında kimyasal aktivasyonu ile hazırladıkları aktif 

karbon örneklerinin hidrojen depolama kapasitesini ağırlıkça ~% 0,5- % 1,2 arasında 

bulmuĢlardır. KOH aktivasyonu ile geniĢ bir iĢlevsellik yelpazesine ve gözenekli 

yapılara sahip aktif karbonlar için, maksimum hidrojen adsorpsiyon kapasitesi ve 

mikro gözenek hacmi arasında bir iliĢki olduğunu öne sürmüĢlerdir (Arjunan, 2018).  

Literatürde biyokütlelerden elde edilen aktif karbon yüzeyine H2 gazı 

adsorpsiyonu ile yapılan çalıĢmalar incelenmiĢtir ve Choi ve Park’ın yaptıkları 

çalıĢmada karpuz kabuğu biyokütlesinden KOH ortamında elde ettikleri aktif karbon 

örneklerinin 77 K ve 1 barda hidrojen depolama kapasitesinin ağırlıkça en yüksek % 

2.7 olarak bulmuĢlardır (Choi ve Park, (2015). 

Literatürdeki bazı çalıĢmaların hidrojen depolama kapasitelerine ait değerler 

Tablo 4.1’de verilmektedir. Bu litertaür tablosundan görüldüğü üzere bu tez 

çalıĢmasında hidrojen depolanması için elde edilen % depolama kapasitesi iyi bir 

sonuçtur. 

Tablo 4.1: Farklı adsorbent yüzeyine ağırlıkça H depolanmasına ait literatürdeki 

çalıĢmaların karĢılaĢtırılması. 

Referans Biyokütle H depolama 

kapasitesi 

% kütle 

Huang ve arkadaşları (2010) Kral meyvesi gövdesi 0,53 (77 K) 

Sevilla ve arkadaĢları (2011) Kitosan 2,95 (-196 ⁰C) 

Yang ve arkadaşları (2012) Mısır koçanı 3,21 (-196 ⁰C) 

Liu ve arkadaşları (2014) Selüloz 2,50 (77 K) 

Xia ve arkadaşları (2014) Süper aktif karbon  0,95 (298 K) 

González ve arkadaşları (2014) Afrika yağ palmiyesi 6,50 (-196 ⁰C) 

Ramesh ve arkadaşları (2015) Demirhindi tohumları 4,73 (30 ⁰C) 

Toda ve arkadaşları (2018) Pirinç kabuğu külü 6,80 (77 K) 

Huang ve arkadaşları (2018) Kitosan 6,90 (77 K) 

Bu tez çalışması YFK 2,10 (77 K) 
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5. SONUÇ VE ÖNERĠLER 

Bu çalıĢmada, hidrotermal karbonizasyon yöntemi ile lignoselülozik yapıdaki 

yer fıstığı kabuğu biyokütlesinden, karbon içeriği yüksek mikro küreler ve aktif 

karbon örnekleri baĢarılı bir Ģekilde elde edilmiĢtir.   

 HCl ile asit aktivasyonu gerçekleĢtirilen örnekler, aynı Ģartlarda su ortamında 

asitsiz olarak hazırlanan örnekler ile karĢılaĢtırıldığında asit katalizinin 

örneklerin morfololojisini ve yüzey alanını olumlu yönde etkilediği SEM ve 

BET sonuçları doğrultusunda ortaya konmuĢtur. 

 Distile su ortamında HTC iĢlemine tabi tutulan örnekler ve 750 ⁰C’de 2 saat 

süreyle kül fırınında ikinci bir karbonizasyon iĢlemine maruz bırakılan 

örnekler birbirleriyle kıyaslandığında, ikinci bir karbonizasyon yapılan 

örneklerin yüzey alanı değerlerinde 10 katlık bir artıĢ (267,132-359,620 m
2
/g) 

gözlenmiĢtir. Bu artıĢ SEM fotoğrafları ile de desteklenen gözenek 

oluĢumundan dolayıdır. Ayrıca bu örnekler için mikro gözeneklerin hacmi ve 

alanı da artmıĢtır. 

 Yer fıstığı kabuğundan en yüksek yüzey alanı, 1, 3, 6 saat süreyle 240 ⁰C’de 

ZnCl2 ortamında gerçekleĢtirilen HTC iĢlemi sonrası oluĢan karbon türevi 

(aktif karbon) malzemelerde elde edilmiĢtir. BET analizinde elde edilen 

değerler sırasıyla 416,136-687,097-671,268 m
2
/g olarak kaydedilmiĢtir. Küre 

oluĢumu söz konusu değildir ve en yüksek mikro por hacmi bu örnekler için 

kaydedilmiĢtir.  

 Reaksiyon ortamına HCl eklenmesi ile karbon mikro küreler, ZnCl2 

eklenmesiyle yüzey alanı yüksek aktif karbon örnekleri oluĢmuĢtur. 

Hidrotermal karbonizasyon iĢlemi sonrası yer fıstığı kabuğundaki glikozit 

bağlarının parçalanarak karbon mikro küreler/aktif karbon örneklerine 

dönüĢümü FTIR-ATR spektrumlarında fonksiyonel gruplara (aromatik ve 

halkalı yapıya sahip lignoselüloz) ait bantların kaybolması ile doğrulanmıĢtır. 
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 XRD deseninden elde edilen yer fıstığı kabuğuna ait karakteristik pikler, 

2θ=22⁰ ve 2θ=72,73⁰’tür. Yer fıstığı kabuğuna ait karakteristik piklerin HCl 

ve ZnCl2 ile muamelesi gerçekleĢtirilerek elde edilen karbon mikro kürelerin 

ve aktif karbonların XRD desenlerinde görülmemektedir. Bu desenlerden 

örneklerin kristal bir yapıya değil de amorf bir yapıya sahip olduğu 

doğrulanmaktadır. 

 Yer fıstığı kabuğunun, 240 
o
C’de distile su içerisinde reaktörde gerçekleĢen 

hidrotermal karbonizasyon (HTC) iĢlemine tabi tutulan örneklerde küre ve 

gözenek oluĢumu gözlenmemiĢtir. Aynı örnekler, 750 
o
C’de 2 saat süreyle 

kül fırınında ikinci bir karbonizasyon iĢlemine tabi tutulduğunda ise gözenek 

oluĢumu, 240 ⁰C ve 280 ⁰C’de HCl içerisinde tutulan yer fıstığı kabuğunun 

HTC iĢlemi ile karbon küreye dönüĢümü, 240 ⁰C’de ZnCl2 kullanılarak 

gerçekleĢtirilen HTC yöntemi ile hazırlanan aktif karbon örneklerinin 

gözenekli morfolojisi SEM fotoğrafları ile doğrulanmıĢtır. Ayrıca SEM-EDX 

sonuçlarından en yüksek C elementel oranına sahip YFK-

H2O+Karbonizasyon-240 ⁰C-6 saat örneğidir. 

 TG araĢtırmaları hazırlanan tüm karbon türevi malzemelerin termal 

kararlılığının yer fıstığı kabuğu biyokütlesinden daha yüksek olduğunu ve bu 

kararlılığı doğrulayan Tmax1 ve Tmax2 sıcaklıklarının arttığını, ayrıca azot 

ortamında 1200 ⁰C’ ye kadar ısıtıldıklarında iĢlem görmemiĢ yer fıstığı 

kabuğuna oranla rezidü miktarlarında da artıĢ meydana geldiğini göstermiĢtir.  

 Yer fıstığı kabuğu karbon türevi karbon mikro küre malzemelerinden en 

yüksek hidrojen depolama kapasitesine sahip örnek YFK_HCl_280 ⁰C_1 saat 

örneği, ağırlıkça % 0,58 iken gözenekli aktif karbon malzemelerinden 

YFK_ZnCl2_240 
o
C_3 saat örneği, ~% 2,1’lik bir hidrojen depolama 

kapasitesi göstermektedir. Her iki örnek grubu kıyaslandığında yer fıstığı 

kabuğunun ZnCl2 ile kimyasal aktivasyonu sonucu elde edilen aktif karbon 

örneklerin hidrojen depolama kapasitesi, HCl asidik ortamda hazırlanan 

karbon mikro kürelerin hidrojen depolama kapasitesinden daha yüksektir. 

 Bu çalıĢma ülkemizde önemli rezerve sahip atık haldeki ve kullanım alanı 

kısıtlı yer fıstığı kabuğunun, katma değeri yüksek karbon türevli 
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malzemelerin hazırlanmasında kullanılarak atık biyokütlelerin özelikle enerji 

alanında değerlendirilebileceğini göstermiĢtir. 

Karbon türevi malzemeler son yıllarda kimyanın birçok çalıĢma alanında 

kullanılmaktadır. Bu tez çalıĢmasında lignoselülözik yapıda bir biyokütle atığı olan 

yer fıstığı kabuğundan karbon oranı yüksek mikro karbon küreler ve aktif karbon 

örnekleri farklı reaksiyon ortamı, reaksiyon süresi ve sıcaklıklarda hidrotermal 

karbonizasyon yöntemiyle hazırlanmıĢtır. Yer fıstığı kabuğunun hidrotermal 

karbonizasyonu ile reaktörde iki farklı sıcaklıkta (240
 ⁰C ve 280 ⁰C) üç farklı 

ortamda (distile su, HCl, ZnCl2) örnekler hazırlanmıĢtır. Hazırlanan bu karbon mikro 

kürelerin ve aktif karbon örnekleri içerisinden BET, SEM ve SEM-EDX analiz 

sonuçlarından en iyi adsorbent olabilecek örnek seçilerek hidrojen depolama 

kapasitesi belirlenmiĢtir. En yüksek hidrojen depolama kapasitesi kriyojenik Ģartlarda 

kütlece ~% 2,1 olarak kaydedilmiĢtir. Bu çalıĢmanın diğer gaz adsorbanlar (CO2, 

CH4, vb.) için model oluĢturabileceği gibi bu örneklerin, metal giderimi, boyar 

madde giderimi için de kullanılabileceği düĢünülmektedir. Yine bu aktif karbonlar 

ilaç salımında ve/veya çeĢitli polimerlerle etkileĢtirilerek kompozit malzeme 

sentezlenerek mekanik ve termal kararlılıkları yüksek yeni ürünlere dönüĢtürülebilir.  
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