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OZET

Anahtar kelimeler: At Kestanesi Kagw, Aktif Karbon, Gumi, Antibakteriyel Etki

Aktif karbon herhangi bigekilde yapisal formil veya kimyasal analiz ile kdesize
edilemeyen, oldukca yiuksek gbzenek ve i¢ ylzeysyagisahip karbon atomlarindan
meydana gelen malzemedir ve laboratuvar 6lceklia&lagok sayida malzemeden
uretilmektedir. Cok iyi bir adsorban 6zghi sahip olan aktif karbon, endustride
bircok alanda kullaniimaktadir.

Gumis antibakteriyel 6zelfii sahip yillardir bilinen bir metaldir. Gurgliceren
malzemelerin gucli antibakteriyel etkileri ve tdksblmamasi cgtli alanlarda
kullaniimalarini  sglar. Ozellikle son yillarda su aritimi, medikal aitarin
dezenfektesi gibi alanlardaki kullanimi artmaktadir

Bu calsmanin amaci, aktivasyon ve karbonizasyon yonterthakuarak, at kestanesi
kabuyzundan aktif karbon Uretilmesi ve elde edilen ak&ifbona gimgiin kimyasal
indirgenme yontemi ile R@anmasidir (AAK/Ag). Bu cadmada kimyasal
aktivasyonda emdirme orani, aktivasyon sigakin etkisi ve emdirme siresi
incelenmgtir. Kimyasal aktivasyon araci olarak ZnCkullaniimstir. Emdirme
oranlari 1/1, 1/2, 1/3 ve 1/4 olarak uygulastmi ZnCk ile yapilan aktivasyonda
karbonizasyon sicail 600 °C, 700 °C ve 800 °C olarak uygulanngtir.
Karbonizasyon slemi sirasinda 50 mL/dk akihizinda azot gazi gegirilgtir.
Uretilen aktif karbonlarin en yiiksek yiizey alan07G sicaklikta, 24 saat emdirme
suresinde ve 1/1 emdirme oraninda elde edilen &htibonda 926,6 m?/g olarak
belirlenmistir.

At kestanesi kahtu, aktif karbon ve elde edilen AAK/Ag kammlari Brunauer-
Emmet-Teller (BET), Taramali Elektron MikroskopuE(@), Fourier Dongimlu

Infrared spektroskopisi (FTIR) ve Xthi Kirinimi (XRD) metotlari kullanilarak
karakterizasyonlari gercekteilmi stir.
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ADSORPTION TO Ag " IONS THAT IS HORSE CHESTNUT
SHELL FROM CHEMICAL ACTIVATION METHOD ACT IVED
CARBON

SUMMARY

Key Words: Horse Chestnut Shell, Actived CarboiveBj Antibacterial Effect

Activated carbon is a material that cannot be atarezed with any kind structural
formula or chemical analysis and have high pore iatetnal surface structure and
have produced by several kind of materials as ¢alles Activated carbon which is a
good adsorbent is being used at several industry.

Antibacterial feature of the silver is being used years. Strong antibacterial effects
and nontoxicity of silver containing materials taem to be used in various fields.
Especially in the recent years its use for wateatment and disinfection of medical
devices have increased.

The aim of this study is producing activated carfrom conker by using activation
and carbonization method and connection of sileeadtivated carbon by chemical
reduction method (AAK/Ag). In this study impregmagirate, effect of activation
temperature and impregnation time on chemical atitim has investigated. Zndk
used as chemical activation tool. Impregnationsrate applied as 1/1, 1/2, 1/3 and
1/4. Carbonization temperatures are applied as’60@00°C and 800°C for the
activation which is performed with ZnClAzote gas with 50 mL/min. flow speed
has passed during carbonization procedure. Theekiglurface area of the produced
activated carbons has determined as 926,6 m2@®&PQ, 24 hours impregnation
time and 1/1 impregnation rate.

Conker shell and gathered AAK/Ag mixtures charazédions have performed by

using Brunauer-Emmet-Teller (BET), Scanning Electkicroscope (SEM), Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) and X-RaijfBction (XRD) methods.

Xii



BOLUM 1. GIRIS

Aktif karbon, uygulama alani ¢ok genolan ve tarihi ¢cok eskilere dayanan bir
absorbans maddedir. Aktif karbon, herhangi birlgekyapisal formul veya kimyasal
analiz ile tanimlanamayan, yuksek i¢ ylzey alarweakarbon icegiine sahip
adsorbans malzeme olarak tanimlanmaktadir. Alaifb&n, laboratuvar o6lcekli
olarak karbon icegine sahip bircok malzemeden Uretilebilmektedir. |Knilacak
hammadde icin bir sinirlama olmamasingmman, dgik inorganik yapili, yuksek
karbon icergine sahip ucuz hammaddeler, aktif karbon dretimin igercih
edilmektedir. Elde edilen aktif karbonlar suyulayiestiriimesi, endustriden egelen
organik ve inorganik kirliliklerin giderilmesi, kaliz, havanin saftgiriimasi, soy
metallerin iyilestirilmesinde ve enerji depolamasinda yaygin hiekilde
kullaniimaktadir [1, 2, 3].

Adsorbans olarak eski zamanlarda, komirden eldderedaktif karbonlar
kullanilmaktaydi. Ancak aktif karbonun koémurden eslédilmesi cok maliyetli
oldugu icin alternatif aktif karbon elde etme metodlarzerindeki cakmalar
sonucunda bitkisel materyallerden aktif karbon edtlme metodlari gefiirilmi stir.
Bu yontemle hem atik bitkisel materyaller ekonomkgeandiriimakta, hem de aktif
karbon elde etme maliyeti giirilmektedir. Ginimuzde bitkisel materyallerden
sentezlenen aktif karbonlar, kdmuirden elde ediletif &arbonlara gére ekonomik
olmasi sebebiyle daha fazla tercih edilmektediidey bu tarimsal Uriinlerden elde
edilen aktif karbonlarin ytzey alanlarinin yuksekmasi, aktif karbonlarin
Uretiimesinde ham materyal olarak kullaniimasintkaliebir faktor olmustur [4, 5,
6].

Gumis iyonlarinin geni spektrumlu antibakteriyel aktivitelerinin yanindgiclu
bakteriyel etkileri uzun zamandir bilinmektedir Mau ylzden antibakteriyel

avantajlari sayesinde ticari olarak kullaniimakta@umis nanopartikilleri tekstili



de icine alan bircok alanda bakteri gmhini engellemek icin kullaniimaktadir.
Gumis partiktlleri, hacim oranlarina gore genytzey alanlariyla ki bu durum
mikroorganizmalar ile daha iyi bir temasgkamakta, iyi bir antibakteriyel 6zellik
sergilerler [7, 8, 9, 10].

Saka 2012 yilinda Mardinden topladimee palamutu kabuklarindan ZnCl
aktivasyonu ile aktif karbon elde egtii. Yaptiklari calsmada farkli sicakliklikta
(300,400,500, 606C ), farkli aktivasyon surelerinde elde ettiklektiakarbonlardan
24 saat emdirme ve 30 dakika aktivasyonda yapi@h®6’ deki akif karbonlarin
BET alani 1289 g olarak bulmstur [3].

Yorgun ve arkadgari Paulownia gacindan ZnGl aktivasyon ile farkli aktivasyon
sicaklgl ve emdirme orani kullanarak aktif karbon elde iglendir. Elde edilen

drtinler gozenek yapilart SEM f@@flari ile belirlenmg ve en yiksek yizeyi alani
700°C sicaklikta elde ettikleri aktif karbonlarda 27#868g olarak bulmslardir [6].

Wang ve arkadgar tarafindan vyapilan camada, farkli miktarlardaki
[Ag(NH3)2]JNO3 cozeltisi icindeki gimgi iyonunun gozenekli silikaya BEnmasi
incelenmgtir. Elde edilen numunelerin karakterizasyonu yapilir ve antibakteriyel
Ozellikleri incelenmgtir. Bu maddelerin Escherichia coli, Staphylocoécireus ve

Basillus’a kag! antibakteriyel 6zellik gostergii vurgulanmgtir [11].

Yang ve arkadgari bamboo kdmuriine kimyasal aktivasyon yontemiglen(s ilave
ederek nanokompozit hazirlagni bu maddenin karakterizasyonunu yaparak
antibakteriyel performansini incelegtii [9]. Maddelerin icerdii gimis miktari

arttikca antibakteriyel 6zedlinin de arttgini gézlemlemglerdir.

Husheng ve arkadiari nano-SiQe gumi ve c¢inko iyonu ilave ederek her iki
iyonun balanma miktarlarini ve antibakteriyel 6zelliklerimcelemglerdir. Bunun
sonucunda her iki iyonun da gaoldugu maddenin bakterilere kardaha etkili
oldugunu goérmglerdir [12].

Bu calsmada, at kestane kagundan kimyasal aktivasyon yontemiyle aktif karbon

dretimi gerceklgtirilmistir. Calismada at kestanesi kahwnu segcmemizin sebebi



yapms oldugumuz litaretir cagmasi sonucunda birgok tarimsal atiktan aktif karbon
uretiimesine ramen, at kestanesi kagundan elde edilen aktif karbon gahasina
rastlaniimamy olmasidir. ZnGl kullanilarak gercekkgirilen Uretim icin en uygun
kosullar belirlenmgtir. Bu amacla, at kestane kalmndan elde edilen aktif karbon
numunelerinin karakteristik 6zellikleri X-Ray, FTIRelemental analiz ve gbzenek
boyut d&ilimlari incelenerek en uygun aktif karbon Uretasgullar belirlenmstir.
Ayrica, Uretilen aktif karbon numunelerine gigmigionu ba&lanarak antibakteriyel
Ozelligi kazanmasi amaclanstr. Bu sekilde elde edilen aktif karbonlarin

antibakteriyel 6zellikleri incelenrir.



BOLUM 2. AKT iF KARBON

2.1. Aktif Karbon Tanimi

Aktif karbon gecmi cok eskilere dayanan, g endustrilerde kullanimi gittikce
artan ve adsorpsiyon amaciyla kullanilan bir madd@dktif karbon; yiksek karbon
icerigine sahip maddelere uygulanan aktivasyon sireat jgizey alani ve gozenek

hacmi oldukca gedtirilmis adsorbent malzeme olarak tanimlanabilmeiktgl 3].

Aktif karbonlar ¢ok c¢gitli hammaddelerden hazirlanir. Aktif karbon Uretwie en
¢cok kullanilan hammaddeler komur, odun ve hindistavizi olup bunlardan
hazirlanan aktif karbonlar sivi ve gaz fazda bututezi organik ve inorganik
bilesiklerin uzaklastiriimasi isleminde kullaniintatir. Son yillarda endustriyel
olarak badem kalpu, seftali cekirdgi, kayisi cekirdg kabusu, findik kabgu,
hurma cekirdgi, piring kab@gu gibi tarimsal atiklardan gilk maliyetli aktif karbon
dretimi yapiimaktadir [6, 14, 15, 16, 17, 18, 1].

Gunumizde aktif karbon, genel amacl adsorbansérada oldukca 6nemli bir yer
isgal etmektedir. Aktif karbon pek cok ekonomik sekitd ilgili oldugu ve farkli
endustrilerde (gida, ilag, @&, atik su, kimyasal, petrol, madencilik, nikleer

otomotiv vs.) yaygin olarak kullanilan bir adsorbdm [19, 20, 21, 22].

Aktif karbon fiziksel veya kimyasal aktivasyonlayaebu iki metodun birlgmi ile
Uretilebilir. Fiziksel aktivasyon, hammaddenin kamizasyonu sonucunda elde
edilen kati Griiniin daha sonra bir oksitleyici gazuygun bir sicaklikta i1sikleme
tabi tutulmasiyla gercekdarilir. Uygun sicaklik, aktivasyonda hava kullagdrsa
350-550 °C, eser buhar veya C© kullaniliyorsa 800-1100°C'dir. Kimyasal
aktivasyonda ise karbonizasyon ve aktivasyon sgéinegbir aktivasyon kimyasali
varhginda (ZnC}, KOH, H3PQ,, NaOH gibi) @ zamanl olarak gerceldie [6, 22].



Aktif karbonu dger adsorbanslardan ayiranshea Ozellikler; oldukgca gegibir
aralga yayillan gozenek boyut giami, benzersiz ylzey kimyasi ve yiksek ylzey
alanidir. Aktif karbon, buyik i¢ yluzey alanina V@izgnek hacmine sahip olan amorf
bir katidir. Aktif karbonlar hem sivi hem de gazdan molekll adsorplayabilirler
[23].

2.2. Aktif Karbonun Tarihgesi

Aktif karbonun bilinen en eski kullanimi M.O. 375@llarina dayanmaktadir.
Misirlilar ve Stumerliler bronz dretiminde bakir,l&a ve cinkonun rediksiyonunda
aga¢c komurinu kullannglardir. Odun kémurianin tip alaninda kullanimingkih
bilgilere M.O. 1550 yillarina ait Misir papirtslede, daha sonra da Hipokrates ve
Pliny kayitlarinda rastlangtir. Hipokrates ve Pliny'nin kayitlarina gére odun
komurl, epilepsidensarbona kadar geqi bir alanda tedavi amacgh olarak
kullaniimigtir [24].

Aktif karbon, endustriyel anlamda ilk defa 181liyaaingiltere'de, cok az miktarda
karbon iceren kemik kull ileseker c¢Ozeltisinin renksiz@rilmesi isleminde
kullaniimistir. Kemik kalindn yapisi kalsiyum fosfat ve ¢ok miktarda karbondan
olusmaktadir. Bu nedenle gercek anlamda karbgildie [25]. Bitkisel maddelerden
renk giderici olarak kullanilan odun kémiirii eld&866-1863 yillar arasindagiliz
patenti olarak yayinlanrmtir [26].

1900'h yillarda, aktif karbonun Uretimi ve ggitilmesinde iki cok dnemli prosesin
patenti alinmgtir. Ik ticari Griinler Eponit patenti altinda 1909 yda &ac¢ esasli
baglangic malzemesi, 1911 yilinda da turba esaslabgic malzemesi kullanilarak
Avrupa'da Uretilmytir.

Aktif karbonun Amerika' daki ilk tretimi ise 1913Iypmda Westvaco Corp. tarafindan
Filteher adi altinda, BEngi¢c malzemesi olarak & tretim prosesinin bir yan Grina
kullanilarak gercekkgiriimistir. 1. Dinya Sawva sirasinda ortaya ¢ikan ihtiyaclar,
aktif karbonun gefiminde blyuk rol oynamgtir. 1918 vyilinda, koruyucu gaz
maskelerinde kullanilmak Uzere hindistan cevizi Ugindan sert ve granil aktif

karbon Uretilmgtir. Savgin ardindan aktif karbogeker pancarinin rafine edilmesi ve



icme suyunun safiairiimasinda ticari anlamda geniygulama alani bulngtur. 2.
Dunya Savayla birlikte Filipinler ve Hindistan kaynakli himgtan cevizi ticaretinin
sekteye gramasi, yerel hammadde kullanimini zorunlu kgtmiBuna bgl olarak
1940 yilinda komurden aktif karbon tretimine yonedistir. Takip eden yillarda
aktif karbonun dretimi ve kullanimina yonelik gefie ve yenilikler geri doniiim
yapilabilir Grin ihtiyacina ve cevre kirliini engelleme amacina uygun olarak

ilerlemistir [25].
2.3. Molekul ve Kristal Yapisi

Aktif karbonunu molekul ve kristal yapisini anlam&kn bu maddenin ylzey
kimyasini anlamak gerekmektedir. Aktif karbonlarbdan siyahi arasindaki fark
karbon siyahinin daha kucuik i¢ yuzey alanina sahipasidir. Aktif karbon yapisi
hakkindaki birgcok veri karbon siyahindan elde editbedir. Karbon siyahi ve aktif
karbonun temel birim yapisi saf grafitin yapisinentemektedir. Karbon siyahi,
boyama amaciyla kullanilan bir gerenk pigmentidir. Grafit kristalleri birkek

altigen tabakalar halinde birbirlerine 3,354 A uddk zayif Van Der Waals

kuvvetleri ile b&lanmaktadir.
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Sekil 2.1. Grafit kristallerin yapisi
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Sekil 2.2. Aktif karbonun gézenek yapisi

Karbon-karbon bglar arasindaki uzaklik 1,415 A’ dir. Karbonun 8létonu kongu
atomlarla duzenli olarak kovalent@ar yapmakta, geriye kalan bir elektronghae
yapilar arasinda salinmaktadir. Bu durum karbormktio arasinda cifte Ka
olusumunu sglamaktadir. Bu, grafit icin baskin yapidir. Aktifakoonun yapisi
grafitten biraz farkhdir. Karbonizasyoglemi siresince, birgok aromatik cekirdek
(grafittekine benzer) olmaktadir. X-gini ile yapilan incelemeler, bu yapilarin
altigen olarak bdanmg karbon atomlarini iceren mikrokristal yapisindduglnu
gostermektedir. Diizlemlerin yaricapr 150 A'dir. Mikristaller arasindaki uzaklk
20-50 A’ dir [27].

Aktif karbonun vyapisi, grafite gore dizensizdir. tikksyon glemi stresince
kristallerin ylzeylerindeki karbon Bearinin diizenli diziki bozulmaktadir. Yapinin
gelisimi karbonizasyon ve aktivasyon sicakliklarinin foinksiyonudur. Hegzagonal
karbon halklari molekuler kirilmayagrams, rasgele siralan@y biri digeriyle
dogrudan ilgkili grafit kristallerden olgmaktadir. Butliin yap! bundan dolayi ¢ok
dizensizdir ve gaunlukla ‘turbo ince tabakal’ olarak belirtilebilidir. Aktif
karbonlardaki yiksek mertebeden yapisal bozuklukiedeniyle, dizlemsel
katmanlarin kgelerindeki karbon atomlari igin bir¢cok tepkime olgs vardir. Sonug¢
olarak, genellikle kirik grafitik halka sistemleirnkenarlarinda mevzilenmoksijen

iceren organik fonksiyonel gruplar karbonun ylzegmulunmaktadir [28].



2.4. Kimyasal Yapisi

Aktif karbonun kimyasal yapisi, X-Ray analizi ilecelendginde grafit yapili kiigik
kristallerden olgtugu gozlemlenmitir. Ancak, karbonun grafit yapisindaki tipik tst
Uste olan tabakalar yoktur. Yapidaki kristalle7-@,1 nm kalingnda ve 2-2,25 nm
gensligindedir. Bu yapi, grafitte gozlenen yapidan oldukgscuktir. Kristaller
arasindaki bguklar, amorf yapidaki karbonlar tarafindan doldovaktadir. Amorf
yapidaki karbon atomlari, gér atomlarla ve 6zellikle oksijen atomlariyla 3 bty
baglar kurmy haldedir. Aktif karbon yapisi icerisinde karbowratarinin diizensiz
dizilisi, cok sayida catlak ve yarikla parcalagndurumdadir. Bu pargcalanmalar
genellikle silindirik sekilli gozeneklerin olsumunu sglar. Aktif karbon binyesinde
bulunan buyik miktardaki mikrog6zenekler, aktif l@na cok genibir ylzey alani

saslar ki bu da adsorpsiyon 6zelliklerinin temelinugturur [29].

Aktif karbon icerisindeki basit grafitik kristaller kése ve uclarinda bulunabilecek
yluzey gruplari, kimyasal yapinin organik bolimunistrur. Yizey gruplarina
kimyasal olarak bgi hidrojen ve oksijen vaginin, aktif karbonun 6zelliklerine
etkisi vardir. Hava ile temasi durumunda karbonsijek ile bir bg yapar.
Hammaddede bulunan oksijen ve hidrojen, basit drighpi dizeninde énemli rol
oynar. Hammadde yapisindargbrasiz olarak sicaklik ve aktivasyon siresinin mikro
yap! Uzerine etkisi vardir. Karbonizasyon ve aldian siresince, yiksek
sicakliklarda buyuk bir C/H orani@anir [29].

Kullanilan balangic maddesine Bh olarak aktif karbonlar % 1-20 arasinda mineral
madde icerebilir. Aktif karbonda mineral madde igevi silikatlar, aliminatlar, eser
miktardaki kalsiyum, magnezyum, demir, potasyunayson, ¢cinko, kugun, bakir ve
vanadyum gibi inorganik maddeler glurmaktadir. Gazlardan ve c¢o6zeltilerden
elektrolitlerin ve elektrolit olmayan bgenlerin adsorpsiyonunda, aktif karbon
yapisindaki mineral madde icgirirol oynamaktadir. Yapida bulunabilecek demir,
kalsiyum ve dier alkali bilgikler, su buhari ile yapilan aktivasyon sirasinda
katalizor gorevi gormektedir. Sodyum ve potasyumumdroksitleri ve
karbonatlarinin, dar ve uzwekilli mikrogdzeneklerin olgumunu arttirdiklari; ayni
zamanda bu toprak alkali bgiglerin, metalik partikillerin kanallamasi 6zellikleri

ile mezo gbzenek ofumunu zenginlgirdigi bilinmektedir [30].



2.5. Aktif Karbonlarin Siniflandirilmasi

Aktif karbonun Ozellikleri, ylzey karakteristiklerve davrarglari g6z Oninde
bulundurularak siniflandirilmasi karmasik bir istkm Zira sadece, orgen ylzey
alan gibi tek bir 6zelfie gore siniflandirma yapmak aktif karbonun kalitestkinda
ylzey alani da dgsmektedir. Buna @men, ylzey alani ve gozenek yapisi ile ilgili
bilgiler, karsilastirma amaciyla kullanilabilmekiredAslinda adsorpsiyon kapasitesi,
aktif karbonun Kkalitesi hakkinda fikir verebilecekek parametre olarak
deserlendirilebilmektedir [3].

Aktif karbon toz ve grantlseklinde elde edilebilir. Ayni zamanda bazi 0Ozel

uygulamalar icin pellet, kuresel ve fibrgeklinde de hazirlanir [31].

2.5.1. Toz aktif karbon

faz uygulamalarda ve baca gazi arntiminda kullariflu tip aktif karbonunu gegi
yluzey alani ve kicuk yayinim mesafesi vardir. QozZelzi adsorpsiyonu icin
kullaniimaktadir. Kullanimi oldukca kolaydir. Kanmbaozeltiye eklenir, kagtirilir,
kisa bir sure temas ettirilir (5-30 dk.) ve filtyasla ayrilir. Bu gruba giren aktif
karbonlar, tibbi uygulamalar ve renk giderme icidl&niimaktadir. Kimyasal yolla
aktive edilmg karbonlara bakilganda ise bu tip karbonlarin mikro ve mezo gtzenek
araliklarinda son derece gozenekli bir yapiya safiguklari goralir. Bununla
birlikte, buharla aktive edilngi karbonlarla kagslastirildiklarinda, kimyasal yolla
aktive edilmg karbonlar daha az hidrofobik ve daha fazla negaiklli gozenek

ylzeyi sglarlar [32].
2.5.2. Granul aktif karbon
0,2-5 mm arafiindaki boyutlardaki dizensiekillerdeki parcaciklar halindedir. Sivi

ve gaz fazi uygulamalarinda kullanilir. Toz akt#rliona goére daha buyuk tanecik

boyutu ve daha kicuk diylizey alanina sahiptir. Gaz ve sivi adsorpsiyonu



10

uygulamalarinda tercih edilmektedir. Tanecik boyuiygulama sirecine gore
degisir.

2.5.3. Pelet aktif karbon

Basingla sikistirilmis ve 0,8-5 mm c¢apinda silikdrapidadir. Dguk basing dgiist
sgzlamasindan, yiuksek mekanik dayanigindan ve d§ik toz icerginden dolayi

baslica gaz fazi uygulamalarinda kullanilir [33, 34].

2.5.4. Kiresel aktif karbon

Katori ve calgma arkadslari ile Nagai ve cajma arkadsglari katrandan kiresel aktif
karbon uretmglerdir. Katran, naftalin ve tetralin icerisinde tderek kuresel aktif
karbon elde edilmektedir. Bu kureler nafta ¢ozudlestemas ettiriimekte ve naftalin
ekstrakte edilmektedir. Bgekilde gbzenek yapisi afiwrulmaktadir. Bu gdzenekli
kureler girlikca % 30 oksijen iceren oksidasyon gazlarimnaniginda 373 — 673 K
arasindaki bir sicalta isitilmaktadir. Katran kireler, oksijenin % 1Qukimyasal
olarak adsorplar. Okside kureler, amonyak ile 42973 K sicakliklari arasinda
Isitilir. Daha sonra COveya buharla aktive edilir. Bu karbonlarin ytiksakkanik

dayaniklilg! vardir ve S@ NO, adsorpsiyon kapasitesi ¢cok yiksektir [35].

2.5.5 Fibroz aktif karbon

Aktif karbon lifleri; fenolik recine, poliakrilik ecine, viskon gibi sentetik liflerin
yiuksek sicaklik ve inert atmosferde karbonizasyorei ardindan dikkatlice
aktivasyonu ile elde edilen yapilardir. Elde edilenyapinin dier aktif karbonlara

gore balica ustunlukleri;

- Dar ve diuzgiun mikro gozenek yapisi ilgwsalacak faz ile daha kolay etkilesim
sglamasi,

- Klicuk ve duzgun lif yaricapi ile daha hizli agmdyon ve desorpsiyon amasi,

- Grafit yapisi sayesinde daha yiksek elektrikkdatigine ve daha yuksek sicaklik

dayanimina sahip olmasi,
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- Daha kuvvetli ve elastik yapisiyla gt ve giysi gibi farkli uygulama alanlarinda

kullanilabilmesi.

Tam bu 6zellikleriyle aktif karbon liflerin gelecek cok geni kullanim alanlarina

sahip olacaklar diiintilmektedir [36].
2.6. Aktif Karbonlarin Kullanim Alanlari

Gunumiuzde yaygirsekilde kullanilan aktif karbonlarin kullanim alanlagenel
olarak buhar ve sivi faz uygulamalgeklinde siniflandiriimaktadir [1].

Sivi faz uygulamalarinda; toz, grandl ya gkilli aktif karbonlar kullanilir. Bu
sekilde kullanilan aktif karbonlarda makropor haciémemli oranda fazladir. Bu
durum, ayni zamanda biyuk molekullerin adsorpsiponuénemli Ol¢ide
artirmaktadir. Bu aktif karbonlar ¢ozeltide kitkilere neden olabilecek renk, koku,

tat gibi etkilerin giderilmesini garlar [37].

Sivi faz adsorpsiyonu uygulamalarinda aktif karbgnénddstriyel, icme ve yeralt
sularinin glenmesinde renk giderici ve kimyasal sgiflaci olarak, ylzme
havuzlarinda organik iceriklerin uzakiailmasi icin ozon enjektesi, kloramin
seviyesinin kontrolii ve kalan ozonun uzaklamasinda, yuksek saflikta su
eldesinde ve son yillarda maden cevherlerinden altlesinde kullaniimaktadir [1,
12].

Gaz faz uygulamalarinda 1000-2000%gn yiizey alanina sahip ve sivi faz
uygulamalarinda kullanilan aktif karbonlardan dabdayanikl, daha yuksek
yogunluga sahip granul halde veya farklgekillere sahip aktif karbonlar
kullaniimaktadir. Gaz fazda en 6énemli aktif karagrgulama alanlari; ¢ozicl geri
kazanimi, karbondioksit Uretimi, aminlerin, merlkaparin  ve alkollerin

adsorpsiyonu, endustriyel havalandirmi@minde organik buharlarin adsorpsiyonu,
filtre birimleri ve baca gazlarindangia metallerin uzaklgtirlmasidir. Gaz

maskelerinde aktif karbon, zehirli gazlardan, kisgla micadelede kullanilan
maddelerden, sayta kullanilan cgtli gazlardan korunmada kullaniimaktadir. Gaz

maskelerinin sawsaki 6nemi ilk olarak 1. Dinya sauada, klor gazinin
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kullaniimasiyla anlglmistir. Bu b@ucu gazin etkisini gidermek igin grantler aktif
karbon iceren gaz maskeleri géfhilmistir. Kimyasal savgin devam eden korkusu,
cok daha gejmis gaz maskelerinin gglmine onderlik etmgtir. Kullanilabilecek
saldiri gazlarinin ¢cok ¢#li olmasi nedeniyle aktif karbonlar hem fiziksel
adsorpsiyonla (sinir gazlari gibi), hem de kimyasd$orpsiyonla (hidrojen siyanid,
siyanojen klorid gibi) gazlarin uzaktarilmasi icin gerekli olmgtur. Bu nedenle
aktif karbon bakir, krom, giingive bazen organik turleri de iceren metal diierin

kompleks bir kagimiyla impregnasyon (emdirme) yapikt [1, 24, 38].

2.7. Aktif Karbonlarin Hazirlanmasi

Eskiden aktif karbonlar odun, lignin gibi maddelemdelde edilirken gunimizde
teknolojinin gelgmesi ve buna paralel olarak gida tretimi vgeditiretim alanlarinda
ortaya ¢ikan atiklarin ¢cevre ve dolayisiyla insafli §ina verdgi zararlar gbz 6niine
alindginda bu atiklarin hem cevreye olan zararlarininltémas) hem de dlke
ekonomilerine kazandirilmasi icin bitkisel matekyaden aktif karbon Gretimi blyuk
onem kazanmtir. Bu amagla attk ham bitkisel materyaller ak#&rbona
donistaralurken ceitli asamalardan gegcirilirler. Bu samalarda amag bitkisel
materyalde var olan karbon iskeletinin ortaya glkaasi ve @ger varsa ham
materyalin yapisindaki @er karbon icermeyen vyapilarin karbon iskeletinden

uzaklgtiriimasidir [6, 22].

Bir diger @ama ise, porozitesinin yikseltiimesidir. Bu amagagrultusunda ham
materyal 6nce aktivasyoglemine daha sonra da karbonizasygemine tabi tutulur.
Aktivasyon kleminde yapi parcalanarak karbon iskeletinin ortejamasi sglanip,
daha sonra karbonizasyon ile porlarin getimesi gerceklgtirilir. Aktivasyon
islemi iki sekilde gerceklgtiriimektedir [1, 6, 22].

2.7.1. Fiziksel aktivasyon

Fiziksel aktivasyon iki basamakta gercakleBu basamaklar karbonlu materyalin
karbonizasyonu ve devaminda, uygun oksidasyonigexie (6rngin; CO,, buhar,

hava veya bunlarin kammi ile) sicaklgin arttinimasi ile aktivasyonunun
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sglanmasidir. Fiziksel aktivasyonda genellikle tema@masi, kolay elde
edilebilmesi, 800 °C’ de yava reaksiyon vermesinden ve kolay kontrol
edilebilmesinden dolayr CQercih edilir. Bu metotta, piring kaliu, misir kocant,
mese gacl, misir kabgu, kams, findik, yerfistgl, badem kabuklari ham materyal
olarak tercih edilir. Karbonizasyon sica#]1400-850°C ve bazen 1008C’ ye ulgir

ve aktivasyon sicalgdi, 600-900°C arasindadir. Fiziksel aktivasyon ile elde edilen

aktif karbonlar, adsorbent olarak veya filtrelefdela tercih edilmezler [38].

2.7.2. Kimyasal aktivasyon

Kimyasal aktivasyon slemi, genel olarak, kimyasal aktifleyici bir maddi
hammaddenin belirli bir sicaklikta bozundurulmasasna dayanmaktadir. Kimyasal
aktivasyon prosesinde hammadde dehidrasyon maddesksitleyici ortam olarak
fonksiyon goOsteren bir aktive edici madde ile anilir. Kimyasal aktivasyon
prosesinde c¢inko klortr, fosforik asit, aliminyumorkir, magnezyum KlorUr,
potasyum hidroksit, sodyum hidroksit gibi bircok aida aktivasyon maddesi olarak
kullanilabilir, fakat bunlardan en sik kullanilaniginko klorlr, potasyum hidroksit
ve fosforik asittir [39].

Kimyasal aktivasyon prosesinin mekanizmasi kulEmiktivasyon maddesine goére
farklilk gostermektedir. Dolayisiyla kimyasal aldsyon prosesine etki eden
parametreler de kullanilan aktivasyon maddesing tmmaktadir. Orngin: lignin
ile yapilan cakmada ZnCGl ve HsPQy icin en uygun aktivasyon sicakinin 500-600
°C arasinda belirlenirken; NaOH, KOH,®O; ve NaCO;s gibi alkali metal iceren
aktivasyon maddeleri icin bu gerin 500-800°C arasinda oldiu belirlenmitir.
Alkali metal iceren bilgiklerle yapilan aktivasyonslemlerinde elde edilen aktif
karbonlarin yiizey alani 2000°fg civarindadir ve bu gerler ticari aktif karbondan
oldukca yuksektir [1, 6, 22, 40].

Kimyasal aktivasyonsleminde onemli bir faktor susuz aktivasyon maddesin
baglangic kuru maddeye galikca orani seklinde tanimlanan impregnasyon
derecesidir. Hammadde ile aktive edici madde, k@idasyon slrecinden o6nce

asagidaki sekillerde muamele edilebilmektedir.
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-Hammadde ile aktive edici maddenin fiziksel oladagrudan karistiriimasi
-Hammadde ile aktive edici maddenin belirli bir idendeki ¢oOzeltisinin
karistirlimasi

-Hammadde ile aktive edici maddenin birlikte gyoularak hamur haline

getirilmesinden sonra 11’ de kurutulmasi.

Hammadde ve aktive edici maddeningdadan olarak kagtiriimasi, daha ziyade toz
aktif karbon Uretimi prosesinde uygulanir. Tanedikif karbon Uretiminde genellikle
¢cOzeltiden impregnasyon yontemi tercih edilir. Zima tir aktif karbon dretiminde
aktive edici madde ve tanecik temasi daha buyukndrezanmaktadir.

Aktive edici madde c¢Ozeltisi ve hammadde tanedikier oda sicakfiinda
karistirilarak bir stre bekletildikten sonra 1sglame tabi tutulmasi da uygulanan
impregnasyon yontemleri arasindadir [41].



BOLUM 3. GUMU S

3.1. Gumis ve Metalik Gimus

Kimyasal ajan olarak kullanilan gumiatom numarasi 47, elektron giami
Kr.4d'%5s", atom @irligi 107.868 g/mol, erime noktasi 960, kaynama noktasi
1950 °C, yilkseltgenme basaga+1, +2, +3 olan bir metaldir [42]. Gumi
%95’den daha fazla oranda kizilétesi (IR) yarisgarsahiptir. Bu dger herhangi bir
elementten daha yuksektir ki gughgitemas eden radyoaktif enerjinin %95’i onun
kaynaina geri donecektir. BOylece ortamindaki i1si kayimemli 6lgtide azalacaktir.

Bu 06zelliginden dolayr gumgiin cevreledii ortam uzun stire sicak kalacaktir.

Sekil 3.1.Metalik gimg

GUmis, gezegenin en c¢ok isi iletkenine sahip elementiilinunla birlikte i1styr hizh
ve diuzgunce tekstil Grinindeskten baa iletir ve dgitir. GUm ayni zamanda
encok elektrik iletkenfie sahip elementtir. Yalitkan iki materyalin birlgle

surtinmesi ile olgan elektrik yik, gimguin varlgiyla cabucak dalir. Boylece

statik yukun verdii stres gibi zararlardan korunulur.
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Gumiun, insan vicudu icinde vesthda bir antimikrobiyal ajan olarak hareket
ettigi bilinmektedir. Az miktarlarda kullanilg zaman gerekli olan antimikrobiyal
etki memeli hicrelere toksik gédir. Antimikrobiyal kullanim igin gimgin en
etkili formu, solusyonlardaki iyon halidir. GUm0 iyonlarinin  gecnite
antimikrobiyal, antiviral ve antifungal 0zellikleresahip oldgu gorulmitar.
Dokularin yenilenmesine @goudan yardim etfi goralmistir. Bu fonksiyonlarin
nasil gerceklgigi tam olarak bilinmemesine gmen sunlarin olabilecgine

inaniimaktadir.

- Solunum aygiti fonksiyonlarini bozmak veya talatimek,
- Tek hicreli mikroorganizmalarin hicre zari foyksilarini tahrip etmek ve

- Hiicrenin DNA’sina bglanarak ve hiicre fonksiyonlarini tahrip etmek.

Gumis bilesikleri populer olarak énemli bir yeniden dirilme daesi olmaktadir.
Oldukca emniyetli ve antimikrobiyal olarak kabuliletektedir [43].

3.2. Antibakteriyel Gumus

Modern bati tibbi gimgielementini dgal ve suni en etkili antimikrobiyel ajan
olarak tanimlamaktadir. Gumiin ilk antibiyotik madde oldgu distinilmektedir.
Tarihte gumg metal yapr@ bir sargli bezi olarak kullanilgtir. Bugiin gumg,
neredeyse enfeksiyon kontrolinin kritik aldu her yerde, bandajlardan yanik
tedavisinde kullanilan ilaclara kadar gl drinlerinde cok geri spektrumda
antimikrobiyel 6zellginden dolay! kullanilmaktadir. Amerika’'daki gilan ¢ocuklara
dogumdan hemen sonra gugigerikli géz damlalari, gdzde alacak enfeksiyonlari
engellemek icin kullaniimaktadir [43]. Gumiteknolojisi ayrica endustriyel
uygulamalarda da kamiza c¢ikmaktadiricme suyu filtre sistemlerinde, yiizme
havuzu filtre sistemlerinde ve savunma sistemlerigdng alanda kullaniimaktadir
[44].

Gumisiin antimikrobiyel 6zelfii uzun yillardir kullaniimaktadir. Orge: eski
Roma ve Yunan medeniyetlerinde kullanilan ggrsikkeler suyu temizlemek igin
kullanilirdi. Bugin gimgiNASA tarafindan uzay mekiklerinde ayni amagc icalah
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kullaniimaktadir. Gumgi nitrat 1800’ |0 yillardan once g#i medikal islemlerde
kullaniimaktaydi. Gumgi nitrat 1800’ |0 yillardan 6nce c¢esitli medikagleémlerde
kullaniimaktaydi. % 1 gumlnitrat solisyonu hala gonoreal oftalmi (bebeklerin
korneasinda okabilen ciddi bir enfeksiyon) rahatsgini engellemek amaciyla
bebeklerde dgumdan sonra bugin yaygin olarak kullanilmaktadr.yLizyilin son
ceyrezsinde gumg cesitli enfeksiyon yapan bakterileri engellemek ve aeidetmek

amaciyla farklsekillerde kullaniimaktadir [43].

Gunumuzde farkh patogenik bakterilerin sebep gidenfeksiyon hastaliklarina ve
antibiyotiklere kag1 direng gosteren mikroorganizmalari Oldurmek icyeni
antibakteriyel ajanlarin bulunmasi blyuk énemntektadir. Antibakteriyel ajanlar
organik ve inorganik malzemelerden ghaktadir. Orngin; zeolitler, kalsiyum
fosfat, silika, karbon fiberleri, gbzenekli silikee aktif karbon inorganik gumngi
iceren destekleyici antibakteriyel malzemeler dtabalinmektedir. Ayrica gumgj
cinko, titanyum, magnezyum, bakir, altin gibsidemetal iyonlarinin antibakteriyel
etkilerinin oldyu bilinmekte ve uzun yillardir kullaniimaktadir. Buetal iyonlari
bakterilerin metabolizmalarina girerek enzimlerigikisiz hale getirmektedirler.
Ozellikle gimi iyonlarinin dger metal iyonlarina goére bakterileri éldirici, @il
inhibitér ve geny spektrumlu antibakteriyel etkilere sahip aqtdubilinmektedir.
Gumis temelli antibakteriyel malzemeler patojenlerinaéitma gumg iyonlarini
birakarak inhibitor etkilerini gosterirler. Ayni meanda ortamdaki su molekulleri ile
etkilesimde bulunarak gungiin inhibitor etkisini azaltirlar. ger gumig gézenekli
tastyicilara immobilize edilirse gimgltiyonunun ayrilma zamani gecikecek ve ggmiu
iyonunun inhibitor etkisi arttinlacaktir. Boylecgumis destekli malzemeler
antibakteriyel uygulamalar icin blytk énem kazanwiacaktir. S6zu edilen butin
antibakteriyel ajanlar, hastane ve okul gibi toglilanim yerlerindeki banyo ve
tuvalet fayanslari, mutfaksgalari, kirtasiye, oyuncak, tekstil sanayi, suiamnt hava
filtreleri, yanik tedavileri, giinelosyonlari ve dicilik malzemelerinde yaygin olarak
kullaniimaktadir [4, 12, 45, 46].

3.3. Gumis Nanopartikilleri

GUmG bin yillar 6nce Cin’ de ve Hindistan’ da tipta larildigi bilinmektedir.
Baslangicta gimgisu kaplarinda tibbi amaclar icin kullangdbelgelenmitir [47].
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Nanoteknoloji ve nanopartikul tretimi gglkce, gimi iceren nanopartiktller de bu
gelismenin énemli kisminda yer almaktadik nanopartikiillerin sentezlengnden
itibaren, onlarin uygulanmasi bilimin bircok farkhlanlarinda kendi yerlerini
almaktadir. Gumgi sanayide en c¢ok kataliz, bakterisit ajan, gercafanli optik

sensor gibi alanlarda yaygin kullaniimaktadir [48].

GUmis iceren nanopartikillerin Gretiminde bircok yontesiinmektedir. Bilinen
yontemleri geleneksel ve geleneksel olmayanlar dikyegruba ayirabiliriz [49].

Cizelge 1.1’ de bu yontemlerle ilgili detaylarimmektedir.

Tablo 3.1. Geleneksel ve geleneksel olamayan ydatem

YONTEMIN USUL AVANTAJLARI DEZAVANTAJLARI
ADI
Yuzey alaninin Partikdl
AgNO; ve diger
Geleneksel hacme olan Boyutlari
gimis tuzlarinin
Yontemler oraninin yiksek 10 nm’ den kuguk
indirgenmesi
olmasi olmasi

Gozenekli kati
matrislerde sicaklik
indirgemesi; metalin Genis partikil
kati destek icine

Geleneksel ) ) boyutlart;

Olmayan buhar faz Ydlksek ener) parcacikda
yontemler yogzlalsfgas” emmelt kristallik
eksikligi

tuzu ¢ozeltisinin

elektrolizi

Gumis iceren nanopartiktller genellikle kimyasal indinge yontemi ile
hazirlanmaktadir. Gunginitrat metal 6ncl olarak, hidrat ise indirgeyig@raolarak
kullaniimaktadir [50]. Sanayide en ¢ok gugtizlarinin indirgeme yéntemi yaygin
olmakta ve bu yontem ayni zamanda geleneksel yootarak da sdylenmektedir.
En yaygin yontem olmasinagraen, su ve reaktif sag, camlarin temizfii bu
yontem icin kritik  parametrelerdendir. Cozeltinsicaklgl, metal tuzlarinin

konsantrasyonu, indirgeyici ajan ve reaksiyonesiinanopartiktllerin boyutunu
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etkilemektedir. Nanopartikullerin boyutu wekli 6nemli parametreler olmaktadir.
Nanopartikiuller boyut vesekillerinin farkliliklari sayesinde kataliz, optikmikro
elektronik ve benzeri gibi bircok alanda farkli dikéer gostermektedirler [51].

3.4. Gumis Nanopartikiillerin Antibakteriyel Ozellikleri

17 ve 18. yuzyildan beri, gimibzellikle giimg nitrat etkili bir antimikrobiyal ajan
olarak bilinir. 19. yuzyilin sonlarinda kronik decilt Glserlerinin, acik yaralarin
tedavisinde gumyinitrattan yararlanilingtir. Gimigun bircok bakteriye kar etkili
olmasinin anlglmasindan sonra 1880 yilinda Alman C.F. Crede ykxianlarda
ophthalmia neoratorumu engellenmek icin profilak¥k 2’ lik gimis nitrat g6z
solisyonunu gedtirmistir. 1968 yilinda Fox tarafinda gum&ulfadiazin geltirilmis
ve bu yanik tedavilerinde en c¢ok kullanilan ve ekilieolan maddelerden biri
olmustur [52].

Antimikrobiyal olarak gimigin kullanimi eski zamanlara dayanmaktadik
medeniyetler icme sularinin depolanmasinda ve gsaflmasinda giumgi metalini
kullanmslardir. Gumg nitratin antimikrobiyal 6zel§ii 1800°li yillardan daha 6nce
bilinmekteydi ve 200 yildan daha fazla siredir deajarin tedavisinde antiseptik
olarak kullaniimaktadir. Crede 1881 yilinda yengmoslarda géz enfeksiyonunu
onlemek icin % 1’ lik gim§i nitrat ¢ozeltisini kullanmaya kamistir ve bu yontem
hala kullaniimaktadir [53].

3.5. GUmisUn Zararlari

GUmi insanlar igin toksik olmamasinagraen, gumge uzun sire maruz kalan
insanlarda goz, deri ya da her ikisindeki pigmemwttearar verebilir. Bu karakteristik
mavi-siyah yara gungisulfir vermek icin yaralardaki proteinler ve meanbrile

gumis iyonlarinin etkilgimi ile olusur [54].

Argyria, yaralara gumyi bilesiklerinin uygulamasindan sonra ayrica gigami
agizdan alinmasiyla, kana direk olarak enjekte edilgte, direk solunmasiyla ya da
mukozal ylzey uygulamalariyla meydana gelir. Bu udwtan sonra gumu

absorplanir ve viicudun farkli yerlerine yani géaderganlarda, el, ayak yiz, tirnak
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gibi ginge maruz kalan yerlerinestair. Gimigun birikmesi vicuttaki i¢ organlarda
ve farkli dokularda gosterilmesinegraen, gumgln toksik etkisi sadece birkag
durumda go6zlenmgiir. Sonucta, gumgiin diger metallerle kaulastirildiginda en az
toksik metallerden biri oldtu goérulmektedir [53].



BOLUM 4. MATERYAL VE METOT

4.1. Hammadde ve Hazirlanmasi

Bu calsmada, Sakarya ve cevresinden toplanan at kest&absiklari QAesculus

hippocastanum) kullaniimsstir. Bu ¢alsmada toplanan at kestanesj Babuklarindan
kimyasal aktivasyon yontemi ile aktif karbon Unetdsi amaclanmtir. Toplanan
kestaneler 6ncelikle oda sicakhda kurumaya birakilmtir. Kurutulan kestanelerin
dis kabuklar alinarak aktif karbon yapilmak Uzere 2w aralginda havan

yardimiyla @uttlmustar.

4.2. Kullanilan Kimyasal Maddeler ve Cihazlar

Kimyasal aktivasyon sleminde ZnCj (Spect Assay), pH ayarlanmasi icin HCI
(Merck) ve pH 6lcimu icin Hanna pH 211 marka pH madtullaniimstir. GUmi
baglama glemlerinde AgNQ (Merck), NH; (Merck), alganik asit (Alfa Aesar) ve
hidrazin monohidrat (Alfa Aesar) kullanilgtir. Elde edilen aktif karbon
numunelerini yikamak icinde etanol (Merck) kullangtir. Yapilan deneysel
calismalarda miktar Olcimleri Precisa XB 220A marka dass terazi ve tim
karistirma slemleri Wisestir MSH-20A marka magnetik kdmici ile yapiimstir.
Deneysel cajmalarda aktif karbon Uretimi icin yapilan karborggan klemi
Proterm marka tup firin kullanilarak yapiktr. Deneylerde kullanilan saf su Nive
NS112 marka cihazdan@anmstir. Kurutma glemleri icin Mido/2/AL marka etlv
ve Heraeus Vacutherm marka vakumlu ettiv kullagtimiKimyasal ya analizler
ve kil tayinleri Nive MF 100 marka firinda gerceki@mistir. Aktif karbonun
cinko iyonu ile yer dgistirmesi sirasinda Nive SL 350 marka calkalayici
kullaniimistir. Maddelerin SEM fotgraflari Jeol JSM-6060LV marka cihaz, XRD
olcimleri Rigaku marka cihaz, FTIR olcimleri PERKELMER UATR-TWO
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diamond ATR marka cihaz, ICP-OES SPEKTRO MARCOS kaacihaz, UV
HITACHI U-2900 Spectrophoto Meter marka cihaz yapiimstir. Elde edilen
urtnlerin BET yuzey alani olgumleri BilecilSeyh Edebali Universitesi'nde
MICROMERITIC markali ASAP 2020 model cihaz ile yapmistir. At kestanesi
dis kabyu ve aktif karbonlarin icerdi azot, karbon, hidrojen ve oksijen
miktarlarini belirlemek amaciyla uygulanan elemeataliz dl¢ctimleri BilecikSeyh
Edebali Universitesi'nde LECO markali CHNS 628 miazddleaz ile yaptiriimgtir.

4.3. Hammaddenin Hazirlanmasi

Bu calsmada at kestane kabuklarindan kimyasal aktivasyameyni ile aktif
karbon dretilmgtir. Kimyasal aktivasyon icin Zn@l kullaniimstir. Deneylerde
Ogutulmis at kestane kalyw/ kimyasal madde orani 1/1, 1/2, 1/3 ve 1/4 olarak
belirlenmgtir. Emdirme oranlarn Tablo 4.1’ de verilgir. At kestanesi kalgu
ornesi ve kimyasal madde karmlari farkli sirelerde ( 4, 8, 16, 24 saat) maikye
karistiricida kargtirilarak kimyasal maddenin at kestanesi Kamun Uzerine
emdirilmesi sglanmstir. Bu streler sonunda kam stzilerek kimyasal madde
emdirilmis olan érnekler kagimdan ayrilmg ve etiivde 105C (*5 °C ) sicaklikta ve

24 saatte kurutulmtur.

Tablo 4.1. Emdirme oranlari

At Kestanesi ZnCl, Su (mL) Emdirme Orani (ZnghAt Kestanesi)
Kabusu
20 20 250 20/20
20 40 250 20/40
20 60 250 20/60

Ikinci asamada ise kimyasal madde emdirilen 6rnekler fanidakliklarda (600, 700
ve 800°C) azot gaz! ortaminda karbonizasyslermine tabi tutulmgtur. Hazirlanan
ornekler firin icine yerlgirilmis ve sicaklg (600, 700 ve 808C) ayarlanmy ve
islem boyunca sistemden 50 mL/dk skihizinda 1 saat boyunca azot gazi
gecirilmistir. Karbonizasyon sicalgi maksimum dgere ulagtiktan sonra 6rnek bir
saat daha bu sicaklikta bekletiytm. Bu sure sonunda sistem oda sigaki kadar

soggumaya birakilnytir [22].
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Daha sonra elde edilen Urinlere yikarglami uygulanmgtir. Bu amacgla Urinler,
100 mL 1 N HCI c¢ozeltisi bulunan cam behere kapudicak yuzeyde 30 dk isitilip
karistirilmis ve stizilerek pH 6-7 oluncaya kadar destile suganmstir. Yikanan
ornek kurutulmak tizere 24 saat ve a5( +5°C ) sicaklikta etiive konulngtur.
Ornekler s@utuktan sonra cikarihp tartilgir ve verim hesaplari yapilgtir.
Uriinlerin verimleri Denklem (4.1)’ den hesaplagtmi

% Aktif Karbon Verimi = (g/g1) x 100 (4.1)

Denklem (4.1)’ de g elde edilen trtnlerin miktary gbslangicta alinan emdirilrgi

at kestanesi katgunun miktaridir.
4.4. Nem Tayini

Analiz icin hazirlanan 6rnekten saat camina bir tamikalinarak 103°C’ ye
ayarlanmg etiivde 2 saat bekletilgtir. Numune tartilmy ve iki tartim arasindaki
fark esitleninceye kadar bylem tekrarlanngtir. Nem miktari, girlik ytizdesi olarak
Denklem ( 4.2)' den hesaplargnr.

% Nem = [(g1-g,)/g1] x 100 (4.2)

Denklem (4.2) de g 6rnesin balangictaki ve g ornesin firinda kurutulduktan

sonraki girhigidir.
4.5. Kul Miktar1 Tayini

Bos bir porselen kroze ve kapab00°C’ deki firina konulms, firindan cikarildiktan
sonra desikatorde gotulmus ve iki tartim arasindaki fark 0,1 mg oluncaya kaoia
islem tekrarlanarak kroze sabit tartima getiriitini

Sabit tartima getirilngi krozeye hazirlanan hammaddelen ygikid gr konulmy ve
Uzeri kroze kapa ile kapatilarak tartiingtir. Daha sonra 6rnek, sicaklil00-105
°C’ ye Isitilmg bir etiivde kurutulmgtur. Bir saat sonra etiivden cikartilan krozenin

kapal kapatilmg ve desikatorde gotulduktan sonra tartigir. Bu isleme iki
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tartim arasindaki fark 0,1 mg oluncaya kadar deegliimistir. Sasutma ve tartim
islemleri sirasinda kroze ve hammaddenin havadan adsorplamamasina dikkat
edilmistir. Kroze ve kapg ile hammaddenin beraber tartimindan kroze ve gapa

agirh g1 cikartilms ve ettivdeki kuru 6rnekgarligi hesaplanngtir.

Kroze igindeki hammadde, krozenin kgpacik olarak tum karbon okside oluncaya
kadar 600°C firinda yakilmstir. Yakma §leminden sonra firindan cikartilan
krozenin kapgl kapatildiktan sonra desikatérdezstulmustur. Bu slem yarim saat
ara ile iki tartim arasindaki fark 0,1 mg oluncagadar tekrarlanngtir. Kuru kul
miktari girlik yizdesi Denklem (4.3)’ den hesaplagtmi

% Kiil = (g;/8,) x 100 (4.3)
Denklem (4.3)'de g kul agrhgi ve g, firindaki kuru orngin agirh gidir.

4.6. Ucucu Madde Miktari Tayini

Sabit tartima getirilngi bir kroze igerisine havada kurutulghérnekten 1 gr tartilng)
950°C’ deki firina konulmstur. Kroze firinda 7 dakika bekletildikten sonrarfdan
cikariims ve desikatorde goitulurak tartiimgtir. Ornekteki ugucu madde miktari
Denklem (4.4)' den hesaplangtir.

% Ucucu Madde Miktari = [(g;-g,)/g1] ) x 100- M (4.4)

Denklem (4.4)' de g ornezin balangictaki &irligli g, ornesin isitmadan sonraki

agirh g, M ise 6rngin nem ylzdesidir.
4.7. Elementel Analiz
Hammadde ve aktif karbonun icekdazot, hidrojen ve karbon miktari belirlenytmi.

Elementel analiz Bilecikeyh Edebali Universitesinde LECO markali CHNS 628

model bir cihaz ile yaptirilngtir.
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4.8. Yiizey Alani ve Gozenek Hacmi Olglilmesi

BET cihaz! kati veya toz numunelerde fiziksel agsigon yontemi ile ylzey alani
olcimleri, mikro, mezo ve makro gozenek boyuturizemek boyut dalimi disek
basinclar ve yuksek ¢cozunurlikte tespit edebilnBkt€ihaz Branauer Emment ve
Teller teorisini kullanarak yiizey alani hesaplaradkt Hammaddenin, aktif karbon
ve AAK/Ag karsiminin ylzey alani ve gézenek hacmi 6lgcimi Bilesgliyh Edebali
Universitesi'nde MICROMERITIC markali ASAP 2020 neddir yiizey alani Glger
ile yaptiriimstir.

4.9. AAK/Ag Kari simlarinin Hazirlanmasi

At kestanesi kabuklarindan elde edilen aktif katéoiil gr) sodyum alginat ile 1
saat kagtirnllarak aktive edilmitir. Diger yandan da 100 ml, 0,25’ lik NH ile
AgNO; katisi 1 saat kagtirilmistir. Bu sire sonunda iki kam cift boyunlu bir
balonda birbirine kagtirilmis ve hidrazin monohidrat ile azot gazi ilavesi
yapiimstir. Elde edilen bu kayim manyetik kagtiricida oda sicakiinda 4 saat
karstirilmistir. Daha sonra kanm stzulmig, saf su ve etanol ile yikangnve bir
gece etiivde 66C sicaklikta kurutulmgtur [9]. Bu klem giimi iyonunun hidrazin
monohidrat indirgeni kullanarak Agyonlarinin Ag metaline indirgenmesi olayidir.
Bu islemler AQNG katisinin farkli miktarlari ile denengtr. Kullanilan oranlar
Tablo 4.2’ de verilmtir.

Tablo 4.2. AAK/Ag kargim oranlari

Numune Aktive Edilmj At Kestanesi Kabgu (gr) AgNG; (gr)
AKK/Ag-0,25 1 0,25
AAK/Ag-0,5 1 0,5
AAK/Ag-0,75 1 0,75

AAK/Ag-1 1 1




26

4.10. AAK/Ag Karisimlarinda AgNO3 Miktarinin Belirlenmesi

At kestanesi kahiundan elde edilen aktif karbonlarla hazirlanan AA&/
karisimlarinda % AgNQ@ miktarini belirlemek icin érnekler firinda 16 sdmtyunca
550 °C sicaklikta yakilnstir. Kullanilan AAK/Ag kargimlari 700 °C sicaklikta
hazirlanan 24 saat 20/20 oranli AAK/Ag-0,25, AAKKAg, AAK/Ag-0,75 ve
AAK/Ag-1 kansimlandir. AAK/Ag karsimlarint ¢ozmek icin 50 mL % 10’ luk
HNO;3 cozeltisi hazirlanngtir. AAK/Ag karisimlarinin yakilmasi ile okan kuller
hazirlanan nitrik asit ¢Ozeltisinde c¢Ozulgtiir ve olgan kargimlar stzdlip sivi
kisimlari ayrilmgtir. Daha sonra gumgiyonlari iceren bu suzunttlerdeki % AghlO
miktarlari ICP-OES cihazi ile belirlengtir. Elde edilen sonuclar ile karmlardaki

Ag miktarlari Denklem (4.5)’ den hesaplatm
% AgNO; =1,5748 x ¢/ 10 xm (4.5)

Denklem (4.5)’ de m, analiz drieicin gram kdtlesi ¢, 6rnek soliisyondaki milimetre

basina digen mikrogram olarak gingtkkonsantrasyonudur.
4.11. AAK/Ag Karisimlarinda Ag Iyonunun Varliginin Belirlenmesi

At kestanesi kahiundan elde edilen aktif karbonlarla hazirlanan AAg/
karigsimlari firinda 16 saat boyunca 5%0 sicaklikta yakilmtir. Kullanilan AAK/Ag
karsimlari 700°C sicaklikta hazirlanan 20/20 oranli AAK/Ag-0,25AK/Ag-0,5,
AAK/Ag-0,75 ve AAK/Ag-1 kargimlaridir. Bu sirada da AAK/Ag kammlarini
cozmek icin 50 mL % 10" luk  HN© c¢ozeltisi hazirlanmstir. AAK/Ag
karsimlarinin yakilmasi ile okan kuller hazirlanan nitrik asit c¢ozeltisinde
¢OzUImigtar ve olyan kargimlar stzultp sivi kisimlari ayrilgtir. Daha sonra 0,01
molar gumg iyonu iceren c¢ozeltilerdeki Ag iyonun vayh UV cihazi ile

belirlenmistir.
4.12. Karakterizasyon

Elde edilen drneklerin BET ylizey alanlari ve goZenacimleri dlcimleri alinngtir.

FTIR spektrumlari, XRD dl¢timleri ve SEM goéruntulatinmstir.



BOLUM 5. BULGULAR VE DE GERLENDIRME

5.1. Hammaddenin Analiz Sonuglari

Aktif karbon Uretiminde kullanilan at kestanesi Wklarinin karakterizasyonu igin
nem, kil ve ucucu madde analizleri yapgme elde edilen sonuclar Tablo 5.1’ de ,

elementel analiz sonuglari Tablo 5.2’ de vershmi

Tablo 5.1. At kestanesi kapunun analiz sonuclari

At kestanesi kahtu % Agirlik
Nem 5,20

Ucucu Madde Miktari 67,72

Sabit Karbon 22,21
Kul 4,87
Toplam 100

Tablo 5.2. At kestanesi kapunun elemental analiz sonuglari

At kestanesi kahtu % Agirlik
% C 39,30
% N 2,99
% H 1,34
% O 56,37
Toplam 100

Aktif karbon Uretiminde, diuk kul, yiksek sabit karbon ve ucucu madde §pee
sahip hammaddeler tercih edilmektedir. Literatirdgapilan c¢akmalar
incelendginde ucucu madde icgfi % 20,4 — 67,36, sabit karbon igare 17,62-
70,70 ve kul icegi % 0,3-5,0 arasinda bien bitkisel atiklarin aktif karbon
dretiminde kullanildii gortulmektedir [1,6,18,22]. Bu BeEamda bizim ¢aklmamizda
hammaddenin kisa analiz sonuglarina gorgikikul icergi (% 4,87) ile yuksek
ucucu madde madde (% 67,72) ve sabit karbon (%122¢2rigiyle, at kestanesi
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kabusunun aktif karbon Uretimi icin uygun bir hammaddé&ugu sonucuna

varilmistir.

5.2. Aktif Karbonun Ozellikleri

At kestanesi kabuklarinin farkh emdirme oranlaanthrkli sicakliklarda ve farkl

surelerde karbonizasyon sonucu elde edilen akdifbonlarin verimleri Tablo 5.3’

de verilmitir.
Tablo 5.3. Elde edilen aktif karbonlarin verimleri
Sicaklik Emdirme Orani Emdirme Suresi Aktif Karbonun Verimi (%)

°c) (AAK/ZnCl,) (Saat)

600 20/20 24 36,42
700 20/20 24 35,87
800 20/20 24 34,43
700 20/20 4 32,23
700 20/20 8 33,07
700 20/20 16 34,21
700 20/20 24 35,87
700 20/40 24 37,05

Emdirme suresi ve emdirme orani sabit tutularakeldestirilerek elde edilen aktif
karbon verimi % 34,43 — 36,42 arasinda hesaplgmmElde edilen verilere goére

sicaklik artikca verimin azalgli gérilmektedir.

Karbonizasyon sicaldi ve emdirme oranlari sabit tutularak gercstiliderek elde
edilen aktif karbon verimi % 32,23- 35,87 arasirttssaplanmtir. Elde edilen

verilere gore emdirme siresi artikca verimin dag@argorilmektedir.

Farkli oranlarda ZnGlile emdiriimesi sonucunda elde edilen aktif kadbom
verimleri incelendiinde verimin en yiiksek 70%C 20 / 20 oranindaki aktif karbon

oldugundan yapilan denemelere bu oranla devam edifmi
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20/20 oranli 700°C sicaklikta ve 24 saat ZnCile emdiriimesi ile olgan aktif
karbonun nem, kil ve ugucu madde miktari analiziglam Tablo 5.4’ de verilngtir.
Bu deserler at kestanesi kapuyla kagilastirildiginda kdl, nem ve ugucu miktarinin

beklendgi gibi azaldgl gorilmektedir.

Tablo 5.4. 700C ve 24 saat siireli 20/20 oranl aktif karbonun ridgithye ugucu madde miktar

analiz sonuclari

At kestanesi kahtu % Agirlik
Nem 5,01

Ucgucu Madde Miktari 12,85

Sabit Karbon 77,93
Kl 4,21
Toplam 100

Tablo 5.5’ de at kestanesi katunun 20/20 oranli 708C sicaklikta ve 24 saat ZnCl

ile emdirilmesi ile olgan aktif karbonun elementel analiz sonuclari vagilim

Tablo 5.5. 700C ve 24 saat siireli 20/20 oranl aktif karbonun eletal analiz sonuclari

Aktif Karbon (20/20) % Airlik
% C 81,09
% N 2,25
% H 1,61
% O 15,05
Toplam 100

Aktif karbonun elementel analiz sonuclari, at keeta kabgunun elementel analiz
sonuclanyla kamlastirildiginda aktif karbonun yapisinda bulundugdukarbon
miktarinin at kestanesi kagunun yapisindaki karbon miktarindan daha fazlagldu
gorulmektedir.

Diger aktif karbonlarin elementel analiz sonuclar [0&h6’ da verilmgtir.



Tablo 5.6. Dger aktif karbonlarin elemental analiz sonuclar
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Sicaklik Emdirme Emdirme % C % N % H % O
o Orani Siresi (Saat)
(C) | (aakszncly)
600 20/20 24 77,06 1,66 1,75 19,53
700 20/20 24 81,22 2,01 1,40 15,37
800 20/20 24 80,36 2,29 2,26 15,09
700 20/20 4 78,20 1,76 1,50 18,54
700 20/20 8 81,04 1,46 1,52 15,98
700 20/20 16 78,98 1,96 1,91 17,15
700 20/20 24 81,22 2,01 1,40 15,37
700 20/40 24 81,09 2,25 1,61 15,05
5.3. Yiizey Alani ve Gozenek Hacmi Ozellikleri
400
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Sekil 5.1. 600, 700, 80fC sicakliklarinda hazirlanan aktif karbonlarin alisiyon izotermleri
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Sekil 5.2. 700°C sicaklikta ve farkli oranlarda hazirlanan aktifdanlarin adsorbsiyon izotermleri

Sivi azot ortaminda, azot §Ngazi adsorbsiyonu tekiine dayall at kestanesi
kabuyguna ZnC} ile aktivasyonundan sonraki adsorbsiyon izoterim§ekil 5.1 ve
Sekil 5.2’ de gosterilmitir. Sekil 5.1 veSekil 5.2 incelendiinde bail basing orani
arttikca adsorbe edilen miktarin da &rttgortlmektedir.Sekil 5.1 ve Sekil 5.2
izotermleri incelendjinde buttin izotermlerin Langmuir Typel izotermingdusu

gorulmektedir.

AAK/Ag karigimlarinin adsorbsiyon izotermlegekil 5.3’ de gosterilnytir.
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Sekil 5.3. 700°C sicaklikta farkli oranlarda hazirlanan AAK/Ag kamlarinin adsorbsiyon izotermleri
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Sekil 5.3 incelendiinde adsorblama miktarinin AAK/Ag-20/20 numunesirtidha
cok, AAK/Ag-20/80 numunesinde daha az ddwdrilemktedirilave edilen giimgi

miktari arttikca adsorplama miktarinin azgigyérilmektedir.

Tablo 5.7 de aktif karbonlarin ylzey alani, goZzerreacmi ve gbzenek boyutu
Ozellikleri ve Sekil 5.8 de AAK karsimlarinin ytzey alani, gézenek hacmi ve

g6zenek boyutu ozellikleri kaitastiriimali olarak verilmgtir.

Tablo 5.7. Aktif karbonlarin yiizey alani, gbzenelcimi ve gézenek boyutu 6zellikleri

Ornek | Emdirm Emdirme BET Mikro Dis Toplam Mikro Ortalama
(c) e slresi Orani yuzey | GoOzenek| ylzey | gbozenek| gbzenek| gbzenek
(Saat) (AAK/Ag) alani alani alani alani hacmi boyutu
(mfig) | (mfg) | (mg) | (cmlg) | (cnrig) (A)
600 24 20/20 650,205 316,432 333,73 0,497 0,3p1 ,6020
700 24 20/20 926,669 608,618 318,0b2 0,496 0,3p1 ,4081
800 24 20/20 796,588 207,836 588,7p2 0,611 0,3p8 ,6930

Tablo 5.7’ e gore sicalgin 600°C’ den 700°C’e yilkseltiimesi ile BET yiizey alani
deserinde arty 700 °C’den 800°C’e yiikseltiimesi ile BET vyiizey alani gerinde
azalma oldgu gorulmigtir. Bunun nedeni yuksek sicaklikta mikro g6zenek
duvarlarinin yikilmasi sonucunda makro ve mezo gékere dongmesi ile
aciklanabilir [55]. Emdirme suresi arttikca BET giizalaninin art@ belirlenmitir.
Ayrica emdirme oraninin artmasi ile BET ylzey alami arttgl tablodan

gorulmektedir.

Hammadde olarak at kestanesi kamdan elde edilen aktif karbonlardan 7D
sicaklikta 24 saat ve 1/1 emdirme oraninda elderedktif karbonun verimi 35,87,
BET yiizey alani 926,70 7y olarak dlctilmiitir.



Tablo 5.8. AAK kargimlarinin ylizey alani, gézenek hacmi ve gézenekitwogzellikleri
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Ornek | Emdir Emdirme BET Mikro Dis Toplam | Mikro Ortalama

(°c) me orani ylizey | gbzenek| vyiizey | gdzenek| gbzenek| gbdzenek
suresi | (AAK/AQ) alani alani alani alani hacmi | boyutu é)
(Saat) (mg) | (m¥g) | (mg) | (cnrig) | (cmilg)

700 24 20/20 558,419 312,216 246,203 0,429 0,299 ,7180

700 24 20/40 541,64% 303,947 237,689 0,418 0,289 ,8680

700 24 20/60 552,99 293,877 259,112 0,425 0,289 ,72%0

700 24 20/80 525,623 | 277,779 | 247,844 | 0,404 0,275 30,786

Tablo 5.8’ e gére numunelerin gézenek hacmi ve gékdoyutlari incelendinde

bunlarin en fazla aktif karbonda olglugérilmektedir. GUmgimiktari arttikca yizey

alaninin, mikrogdézenek alani,sdytizey alani, mikro gézenek hacmi ve ortalama
g6zenek boyutunun azagaigorulmektedir. Yang ve ark. bamboo kémirine gg&imi

ilave ederek hazirlagh gim( nanokompozitlerin yizey alaninin ilave edilen

gums miktari arttikga azalg@ini gostermitir [9].

Sekil 5.4' de 600°C, 700°C ve 800°C sicaklikta hazirlanan aktif karbonlargekil
5.5' de 700°C sicaklikta ve farkli emdirme siirelerinde hazatamktif karbonlarin,
Sekil 5.6’ da 700°C sicaklikta ve farkli oranlarda hazirlanan AAK/Rarisimlarinin

g6zenek dalimlari verilmistir.

Gozenek Dagilimi(cm3/g)
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Sekil 5.4. 600, 700, 80fC sicakliklarinda hazirlanan aktif karbonlarin gadedailimlar
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Sekil 5.5. 700PC sicaklikta ve farkli emdirme oranlarinda hazirfeaktif karbonlarin gozenek gaimlari

IUPAC tarafindan yapilan siniflandirmaya gére gékésr, boyutlari 50 mm’ den
blyuk ise makrogtzenek , 50 ile 2 mm arasinda iseogbzenek, 2 mm’den kiguk
ise makrogtzenek olarak adlandirilir. Burada gtkzdrmyutundan kast edilerger
gozenekler silindirseklinde ise gozeneklerin capi, yarskeklinde ise kik kenar
arasindaki uzakhktir. Makrogozenekler, besleytzenekler veya iletim gézenekleri
olarak tanimlanabilir.Makrogdzenekler, adsorplakacaolekuliin aktiflgtirilmis
karbonun icine kolaylikla girmesini garken mezo ve mikrogdzenekler
adsorpsiyon olayini gercekteir [1]. Bu calsmada gotzenekler kismen mikro

genelde mezo boyutundadir.
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Sekil 5.6. 700°C sicaklikta farkli oranlarda hazirlanan AAK/Ag kamlarinin gozenek dalimlari

Aktif karbonlar ¢gunlukla geng ylzey alani ve gbzenek hacmi ile birlikte amorf
kati seklindedir. Y@gun aromatik halkalardan alan temel bir yapidan aur.

Karbondaki gdzenekler aktivasyondan sonra ylzeyimda ar§a neden olur.
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Yorgun ve ark. tarafindan yapilan bir galada aktif karbonun Znglle emdirme

oraninin artmasiyla gbézenek hacminin argadari strtlmittr [6].

Bu calsmada gozenek gefizi 21,407-30,691 A aralgindadir. Gumi
baglandginda gbdzenek gegligi 30,17-30,860 A aralginda gorulmektedir. Bu
sonugclara gére gumibazlandiginda gézenek boyutu ¢cok az da olsa artmaktadir.

5.4. SEM Goruntuleri

At kestanesi kabtunun SEM géruntusfekil 5.7’ de verilmstir.

i LT
TR
o 4
SEM HV: 30.00 kV WD: 28.31 mm I VEGAW TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: BSE 100 pm &

Date(m/d/y): 02/27/13 Sakarya University n

Sekil 5.7. At kestanesi kalgunun SEM gorintisi (100pm)

At kestanesi kabtununda ingli ¢ikisli bir yapi gorulmektedirSekilde genellikle
mikrog6zenekler goze carpmaktadir.

At kestanesi kaiunun 20/20 oranli 608C, 700°C ve 800°C sicaklikta 24 saat
ZnCl, ile aktivasyonu sonucunda elde edilen aktif katlwon SEM gorintileri
sirasiylaSekil 5.8a,Sekil 5.8b veSekil 5.8¢’ de verilmgtir.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 26.51 mm VEGAW\ TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm e
Date(m/d/y): 02/27/13 Sakarya University n

Sekil 5.8a. 606C sicaklikta ve 24 saat siireli aktif karbonun (2D&BM gériintiist (50 pm)

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.14 mm VEGAW\ TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm &
Date(m/d/y): 02/26/13 Sakarya University n

Sekil 5.8b. 700°C sicaklikta ve 24 saat siireli aktif karbonun (2D&BEM goriintiisii (50 pm)

-

SEM HV: 30.00 kV WD: 25.45 mm
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm -
Date(m/d/y): 02/27/13 Sakarya University I

Sekil 5.8¢c. 800°C sicaklikta ve 24 saat siireli aktif karbonun (2P&BM goriintisii (50 pm)

At kestanesi kakunun 20/20 oranl 708C sicaklikta ve sirasiyla 4 ,8, 16 ve 24 saat
ZnCl, ile aktivasyonu sonucunda elde edilen aktif katho®EM goruntulerSekil
5.9a,Sekil 5.9b,Sekil 5.9¢,Sekil 5.9d’ de verilmtir.



SEM HV: 30.00 kV WD: 15.27 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm 4
Date(m/d/y): 02/26/13 Sakarya University [l

Sekil 5.9a. . 700C ve 4 saat siireli aktif karbonun (20/20) SEM gtii&it (50 pm)

SEM HV: 30.00 kV WD: 27.69 mm Coo ) ] - VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm 4
Date(m/d/y): O2/26/13 Sakarya University n

Sekil 5.9b. 708C ve 8 saat sureli aktif karbonun (20/20) SEM gdigit(50 pm)

- «

SEM HV: 30.00 kV WD: 15.00 mm VEGAW TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm 4
Date(m/d/y): 02/26/13 Sakarya University n

Sekil 5.9¢c. 700°C ve 16 saat sreli aktif karbonun (20/20) SEM gtiigii (50 pm)

SEM HV: 30.00 kV WD 16.14 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm &
Date(m/d/y): O2/26/13 Sakarya University n

Sekil 5.9d. 700°C ve 24 saat siireli aktif karbonun (20/20) SEM gtiilami (50 pm)
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At kestanesinden aktif karbon elde edilmesi sondauat kestanesi kabuklari ile
aktif karbonlarin yizeyleri arasinda blyuk farkldr goze carpmaktadir. SEM
fotograflar irdelendginde genelde yapinin mikro ve mezogdzenek yapisatap
oldugu anlgiimaktadir. Emdirme siresi ve sicaklik arttikcaifakarbonlarin dg
yuzeyindeki gozeneklerin farlgekil ve buyuklikte oldgu gozlenmgitir. Emdirme
suresi ve sicaklik arttikca bal pgitee benzer yapilarin daha da gntgorulmektedir.
Benzer sonuglar literatirde de gorilmektedir [, 22

At kestanesi kahiunun 20/20 oranli 708C sicaklikta ve 4 saat ZnCémdirilmesi
ile hazirlanan aktif karbonlardan eturulan kargimlardanSekil 5.10a’ da AAK/Ag-
20/20-0,25 kagiminin, Sekil 5.10b’ de AAK/Ag-20/20-0,5 kagiminin, Sekil 5.10c’
de AAK/Ag-20/20-0,75 kagiminin veSekil 5.10d’ de AAK/Ag-20/20-1 kagiminin
SEM goruntuleri verilmytir

View field: 603.2 pum Date(m/d/y): 01/09/14 Sakarya University n

Sekil 5.10b. 700C ve 4 saat siireli AAK/Ag- 20/20- 0,5 kaminin SEM gérintiisii (50 pm )
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VEGAW TESCAN

SEM MAG: 500 x D 100 prm
View field: 603.2 pum DateGn/d/y): 01/09/14 Sakarya University n

Sekil 5.10c. 700C ve 4 saat siireli AAK/Ag- 20/20- 0,75 kaminin SEM gérintiisti ( 50 pm )

SEM HV: 20.00 kV 7 s. - VEGA SCAN
SEM MAG: S00 x : BSE rd
View field: 603.2 um Date(m/d/y): 01/09/14

Sakarya University n

Sekil 5.10d. 700C ve 4 saat siireli AAK/Ag- 20/20 -1 kaminin SEM goriintiisii ( 50 pm )

Bu goruntuler sonucunda gusiin yaplya cok fazla ganmadgl gorilmektedir.
Bunun sonucu olarak 4 saat emdirme suresinde BE&yyalaninin diilk olusu ve
adsorpsiyon siemine yuzey alanindan dolaylr tam olarak gergekéamesinden
kaynaklanmaktadir.

At kestanesi kakiunun 20/20 oranli 708C sicaklikta ve 24 saat ZnGimdiriimesi
ile hazirlanan aktif karbonlardan eturulan kargimlardanSekil 5.11a’ da AAK/Ag-
20/20-0,25 kagiminin,Sekil 5.11b’ de AAK/Ag-20/20-0,5 kagiminin, Sekil 5.11c
‘de  AAK/Ag-20/20-0,75 kagiminin ve Sekil 5.11d” de AAK/Ag-20/20-1
karisiminin SEM goruntileri verilngtir.



Sekil 5.11d .700C ve 24 saat siireli AAK/Ag-20/20- 1 keminin SEM goriinttisi (1 pm)
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SEM goruntileri incelendinde giimig parcalarinin at kestanesi kgondan 24 saat
ve 700°C sicaklikta elde edilen aktif karbonun yiizeyingihg goriilmektedir. 4
saat emdirme sureli aktif karbon ile kiyaslandda 24 saat emdirme sureli aktif
karbonunun gumgii daha fazla adsorbe gftisekillerden agikca gorilmektedir.
Ayrica SEM sonuclari inceleginde gimg miktaktari arttikca yizeye tutulan gugni
miktarida artmaktadir. Elde ettmiz aktif karbonlarin gézenekli yapida olmasi ve

yuksek yuzey alanindan dolay! gigiitytksek oranda gadigi gortlmektedir.

5.5. XRD

At kestanesi kabtunun XRD spekturum€@ekil 5.12’ de verilmgtir.

§

Intensty(Counts)

Sekil 5.12. At kestanesi kailunun XRD spektrumu

At kestansi kabgu zayif pikler gostermektedir. Bu zayif pikler bia¢ kestanesi

kabuyzunun amorf yapida olgunu kanitlamaktardir.

Sekil 5.13a’ de at kestanesi kabuklarinin 20/20 bra®0°C sicaklikta 4 saagekil
5.13b’ de at kestanesi kabuklarinin 20/20 oran@ %D sicaklikta 24 saat Zngile

emdirilmesi sonucu elde edilen aktif karbonlariRDXspektrumlari verilngtir.
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..........................................
g E =

Sekil 5.13a. 708C ve 4 saat siireli aktif karbonun (20/20) XRD spekin

Sekil 5.13b. 700C ve 24 saat sureli aktif karbonun (20/20) XRD spekir

Gums ilavesinin  20/20 oranl 708C sicaklikta 4 ve 24 saat emdirme sureli aktif
kabronlarin nasil etkiledini aragtirmak icin XRD sonuclari alinrgtir. Her iki
emdirme oranininda elde edilen aktif karbonlar gakl22 ve 44° zayf difraksiyon
pikleri vermgtir. Bu zayif pikler bize aktif karbonun amorf ygpisahip oldgunu
gostermektedir. Bu durum aktivasyondan sonra hegihéir karakteristik pikin

olmadgini gostermektedir. Benzer sonuglar literatirdgdiéiimektedir [56].

Sekil.5.14’ de 20/20 oranli 708C sicaklikta ve 4 saat ZnClle emdiriimesi ile
hazirlanan aktif karbon ve AAK/Ag karmlarinin (20/20),Sekil 5.15" de 20/20
oranli 700°C sicaklikta ve 24 saat zZnClle emdiriimesi ile elde edilen aktif
karbonlardan  hazirlanan AAK/Ag kamlarinin (20/20) XRD spekturumlari

verilmistir.
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Sekil 5.14. 20/20 oranli 708 ve 4 saat sureli aktif karbonun ve AAK/Ag kamlarinin (20/20) XRD
spektrumu

Sekil 5.15. 20/20 oranli 70%C ve 24 saat sureli AAK/Ag karmlarinin XRD spektrumu

XRD spekturumlari incelenginde kargimlarda belirgin pikler 2 derecesinde 38
a4, 65 ve 7P * da goérulmigtir ve bunlar (111), (200), (220) ve (311) gimii
ylzeyini gostermektedir [11].

Karisimlarda gumé varhigini destekleyen pikler gorilmektedir. Gignilavesi ile
birlikte aktif karbonlarin amorf yapisi kristal ygp donigmektedir. Aktif karbonlara
ilave edilen AgNQ miktarinin artmasiyla gumngiin karakteristik piklerinigiddeti de
artmaktadir. Bu da daha genikristalli gumi parcaciklarinin  oktugunun

gostermektedir. Bu sonuclar SEM sonuclarini destekktedir.
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Gumis iyonu reaktif elektronik yapisindan dolay! sulfuksijen ve azot iceren
donor gruplara kdanir. Gimg iyonunun bglandigl bu G¢ bilgim tio, amino,
imidazole, karboksilat ve fosfat gruplarseklinde biyolojik molekillerde
bulunmaktadir. Bu sayede gugniyonu tiyol gruplari ile reaksiyona girer ve
tahrip edici oksidasyonunu katalizleyen hidrojemositin ollsumuna neden olur.
Gumis iyonu ve hidrojen peroksit ikisi birlikte, protéamin hicrelerini tahrip eder.
Gumis iyonunun antibakteriyel etkisi Agkonsantrasyonu ile orantili olgundan
DNA ya da hucresel proteinler gibi @a hedefler Gzerine gumgiiyonlarinin ¢cgul
hiicuma sahip olmasi muhtemeldir. Ayrica, mateeyal antibakteriyel etkisinin

guimi iyonu konsantrasyonu arttik¢ca aittgorulmektedir [57].
5.6. FTIR

At kestanesi kahtunun, kimyasal aktivasyonla elde edilen aktif karlaon ve aktif
karbona gumgi baglanmasi ile olgan kargimlarin icerdgi fonksiyonel gruplarin

belirlenmesi icin FTIR spektrumlari alinghr.

Sekil 5.16’ de at kestanesi kagunun, Sekil 5.17a veSekil 5.17b ‘de at kestanesi
kabugunun 20/20 oranli 700C sicaklikta ve sirasiyla 4 ve 24 saat Zn{#

aktivasyonu sonucu elde edilen aktif karbonlarimRE3pektrumlari gosterilngiir.

B 3400
2918

330 3C = C accc 15C0 10CC &<

Name Oescrioon
9 Sample 003 By SAUR Dee ‘Weanessey , Fedrusry 28 2014

Sekil 5.16. At kestanesi kafiunun FTIR spekturumu
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At kestanesi kahiunda 3400 ci civarinda geni bant O-H grubu, 2900 ¢fholan
bant C-H titrgimlerini gostermektedir.1690 chcivarindaki bant C=0 karbonil
gruplarini géstermektedir.1500 émyakinlarindaki pikler —Cht titresimlerine karet
etmektedir.1150 cth fenol, ester, eterlerde bulunan C-O ftitnglerine karet
etmektedir.1050 cth civarindaki pik R-OH gruplarindan kaynaklanmaktaHi].

Literatiirde de benzer sonuclar elde editm[59, 60].

NN
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£ 3 & 8 % %

cm-1

Sekil 5.17a. 708C ve 4 saat sureli aktif karbonun (20/20) FTIR spekt

%T

cm-1
wwwwwwwwwwwwwwww

Sekil 5.17b. 700C ve 24 saat sureli aktif karbonun (20/20) FTIR speknu

At Kkestanesi kaliunun karbonizasyonunu gerceftledikten sonra FTIR
spekturumu at kestanesi k&@oma gore farklilik gostermektedir. Organik maddeler
temsil eden titrgmler kaybolmytur. 1600 ve 1150 cthbantlar sirasiyla C=C ve C-
O titresimlerini gostermektedir. Bu veriler SEM ve XRD aiz#rini

desteklemektedir .

At kestanesi kahiunun 20/20 oranli 700C sicaklikta ve 4 saat ZnClile
emdirilmesiyle elde edilen aktif karbondan hazialarkarsimlardanSekil 5.18a’ da
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AAK/Ag-20/20-0,25 kargiminin, Sekil 5.18b’ de AAK/Ag-20/20-0,5 kagiminin,
Sekil 5.18c’ de AAK/Ag-20/20-0,75 kagiminin veSekil 5.18d’ de AAK/Ag-20/20-

1 kargiminin FTIR spektrumlari verilrgiir.

%T

93,
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600

Name
1

Sekil 5.18a. 708C ve 4 saat siireli AAK/Ag-20/20-0,25 kaminin FTIR spektrumu

Sample 039 By SAUIR Date Wednesday, February 26 2014

0 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Descri tion

Name Pt
Sample 040 By SAUIR Date Wednesday, February 26 2014

2

Sekil 5.18b. 700C ve 4 saat siireli AAK/Ag-20/20-0,5 kaminin FTIR spektrumu

00 3500 3000 2500

cm-1

2000 1500 1000

Name Description

Sample 001 By SAUIR Date Wednesday. February 26 2014

Sekil 5.18c. 700C ve 4 saat siireli AAK/Ag-20/20-0,75 kaminin FTIR spektrumu
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4000 3500 3000 2500 2600 1500 1600 600
cm-1

Name Description

a Sample 001 By SAUIR Date Wednesday, February 26 2014

Sekil 5.18d. 700C ve 4 saat siireli AAK/Ag-20/20-1 kaminin FTIR spektrumu

At kestanesi kahiunun 20/20 oranli 700C sicaklikta ve 24 saat ZnCile
emdirilmesiyle olgan aktif karbondan okan kargimlardan Sekil 5.19a’ da
AAK/Ag-20/20-0,25 kargiminin, Sekil 5.19b’ de AAK/Ag-20/20-0,5 kagiminin,
Sekil 5.19¢’ de AAK/Ag-20/20-0,75 kagiminin veSekil 5.19d’ de KK/Ag-20/20-1

karisiminin FTIR spektrumlari verilrgiir.

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
cm-1

Name Description

5 Sample 002 By SAUIR Date Wednesday, February 26 2014

Sekil 5.19a. 708C ve 24 saat siireli AAK/Ag-20/20-0,25 kaminin FTIR spektrumu

2000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
cm-1

Name Description

6 Sample 003 By SAUIR Date Wednesday, February 26 2014

Sekil.5.19b. 700C ve 24 saat siireli AAK/Ag-20/40-0,5 kaminin FTIR spektrumu
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%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
cm:

Name Description
7 Sample 001 By SAUIR Date Wednesday, February 26 2014

Sekil.5.19¢c. 700C ve 24 saat siireli AAK/Ag-20/20-0,75 kaminin FTIR spektrumu

83y
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801
78]
76
74

72

%T

701

[t

661

64

621

61
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600

Name Description
8 Sample 002 By SAUIR Date Wednesday, February 26 2014

Sekil.5.19d. 700C ve 24 saat siireli AAK/Ag-20/20-1 keiminin FTIR spektrumu

FTIR spektrumlari incelenginde farkli miktarlarda gumilavesi ile elde edilen
karisimlarinda 2928 ci, 1618 cmt ve 1041 cnf civarindaki aromatic C-C, C=C
ve C-O titrgimleri goriilmektedir. 1041 ci deki pik Ag" iyonunun indirgenmesi
gorilmistir ve bu band 1038 c¢the kayma gosterngiir. GUmis ilavesi miktari

arttikca da piklerde keskirgae artmgtir [58].

Tablo 5.9' da at kestanesi kalmnun (AAK), Uretilen aktif karbonlarin ve AAK/Ag
karisimlarinin FTIR analizlerine gére tanimlanabilenKsiyonel gruplar verilngtir
[59, 60].
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Tablo 5.9 AAK, uretilen aktif karbonlarin ve AAK/Akargimlarinin tanimlanabilen
fonksiyonel 6zellikleri

Dalga Boyu (cri) Fonksiyonel Gruplar
At Kestanesi Kabgu ( AAK)
3400 -OH gerilmesi
2900 Alifatik CH gerilmesi
1690 Aromatik COOH
1500 Alifatik CH, gerilmesi
1150 Alifatik eter C-O ve ester C-O gerilmesi
Aktif Karbonlar

1618 Aromatik C=C gerilmesi
1150 Alifatik C-O gerilmesi

AAK/Ag Karisimlari

2928 Aromatik C-C gerilmesi
1618 Aromatik C=C gerilmesi
1041 Alifatik C-O gerilmesi

Sekil 5.20" de 700C sicaklikta 20/20 oranl aktif karbonlarin $ekil 5.21' de 700
°C sicaklikta ve 24 saat sureli 20/20 oranli akéfdondan hazirlanan AAK/Ag-
20/20 kargimlarinin kagilastirmali FTIR spektrumlari verilrgiir.

TTIT!
TTTtt

B sAU
= AU
& sAU
=

W

is51s8 1365 I~

Sekil 5.21. 700C ve 24 saat siireli AAK/Ag-20/20 karmlarinin kagilastirmali FTIR spektrumlari
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Akif karbon ile giimig eklenmj aktif karbon kiyaslanginda 2928 cril, 1618 cn
ve 1041 cnt dalga boylu piklerin aktif karbonlarda belirsizm@sina ragmen giimii
eklendginde bu pikler keskinkenistir ve 6zellik 2928 crit, 1618 cnt ve 1041 crit
pikler bize Ad iyonunun indirgenme yoluyla aktif karbonlara gtandgini
gOstermektedir [58].

5.7. AAK/Ag Kari simlarinda AgNO3 Miktarlari

AAK/Ag karisimlari 20/20 oranli AAK/Ag-0,25, AAK/Ag-0,5, AAK/AED,75 ve
AAK/Ag-1 karisimlari kullaniimgtir. Tablo 5.10' da AAK/Ag kagimlarinda
bulunan AgNQ yuzdeleri verilmtir.

Tablo 5.10. 20/20 oranl AAK/Ag kanimlarinda bulunan AgNg@yuzdeleri

AAK/Ag-0,25 | AAK/Ag-0,5 AAK/Ag-0,75 AAK/Ag-1

% GUm 15,220 18,526 33,061 64,114
Nitrat

Eklenen guimgi miktari artikca buna paralel olarak aktif karbdraglanan gumig

nitrat miktari da artmaktadir.

Sekil 5.22" de 20/20 AAK/Ag-0,25, AAK/Ag-0,5, AAK/A,75 ve AAK/Ag-1
karisimlarinin kargilastiriimali AgQNGs yuzdeleri verilmgtir.

80 -
60 -
‘@
(]
©
.N
2 40 -
Om
=
[eTs}
- l
0 —JJ
1 2 3 4
Ag Miktari

Sekil 5.22. 1-AAK/Ag-0,25, 2-AAK/Ag-0,5, 3-AAK/Ag-075, 4-AAK/Ag-1 karsimlarinin
karsilastirimali AgNG; yiizdeleri



51

5.8. AAK/Ag Kari simlarinda Ag Tyonunun Varliginin Belirlenmesi

20/20 oranli 0,1 molar AAK/Ag-1 ve 0,1 molar Agh&arsimlarinda Ag iyonunun
varligi UV ile belirlenmitir. Olciim ile elde edilen dalga boylari gigniyonunun
dalga boylarina benzer ¢ikgtir. Bu da Ag iyonunun vagiini kanitlamaktadir§ekil

5.23 de AAK/Ag-1 ve AgNQ cozeltilerinin UV Olcimi sonucunda elde edilen
dalga boylari dgerleri verilmitir.

1,2

1

0,8

0,6

Yogunluk

—

0,4 e— o (IMUS

0,2

0

320 370 420 470 520 570
Dalga Boyu (nm)

Sekil 5.23. 20/20 oranli AAK/Ag kagimlarinin dalga boyu gerleri

Sekil 5.23" e bakildiinda AAK-Ag-1 kargsimi ile AgNG; karsiminin pikleri
birbirleri ile orantili olarak ¢ikmgtir. AQNOs adsorpsiyon pik 390-410 nm arasinda
desismektedir. Bizim piklarimizin 320-350 nm arasindamak! cihazdan ya da
cozeltimizden kaynaklanmiolabilir. AgQNGO; ile AAK-Ag-1 karisimlarinda benzer
piklerin gordlmesi bizi kaymanin cihazdan kaynaklgngorilmektedir [11].



BOLUM 6. SONUCLAR VE ONERILER

Cevresel ihtiyaglar ve ger pek cok alanda aktif karbona olan ilgi gindemegi
artmaktadir. Bu nedenle glik maliyetli olan; park ve bahcelerde kolay bulufeab

bir hammadde olan at kestanesi k@bbu calymada tercih edilnstir.

Hammaddenin kisa analiz sonuclarina goreulikil icergi (% 4,87) ile yuksek
ucucu madde (% 67,72) ve sabit karbon (% 22,21 €)iggle, at kestanesi
kabugunun aktif karbon Gretimi icin uygun bir hammaddédugu sonucunu
desteklemektedir. Uretilen aktif karbonlardan ?a0) 24 saat emdirme siiresi ve 1/1
oraninda atkestanesi katwve kimyasal madde kullanilarak elde edilen numume
yuksek yizey alani ve uygun ylzey fonksiyonel gawglsahip olmasi nedeniyle,

gumis adsorpsiyonu icin uygun bir adsorban @dwsonucuna varilngtir.

FTIR analizleri sonucunda, hammaddede tespit edilematik yapidaki kgarin
aktif karbon dretimi sonucunda bozufdu tespit edilmgtir. Aktif karbon
numunesinin yuzeyinde, adsorpsiyon icin énemli dkanboksilik, fenol ve alkol

gruplarina ait olan C-O ve C-CH @arinin bulundgu belirlenmitir.

4 ve 24 saat emdirme sureli 780 ve 1/1 oraninda at kestanesi kabwe kimyasal
madde kullanilarak elde edilen aktif karbonlarakliamiktarlarda AgNQ ilavesi
gerceklatirilmistir. Bu aktif karbonlar kiyaslanginda 24 saat emdirme suresi olan
aktif karbona daha fazla gugiin ba&lanmasi BET ylzey alaninin yiksek olmasi ile
aciklanabilir. Bu aktif karbona ilave edilen AghOniktari arttikca ytzeyine
baglanan gumglin artmasi SEM, UV, ICP-OES ve XRD sonuclarl ile
desteklennstir.
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Aktif karbonlar kullanilarak gevre acisindan teblikaratabilecek birgok maddenin
adsorpsiyonu callabilir. Bunlarin en bgta gelenleri boyalar ve bazi ilag

hammaddeleri olabilir.

Buna ek olarak, bu camada Uuretilen yuksek yuzey alanl aktif karbonlafg
ilavesi ile elde edildii Grinlerin antibakteriyel etkileri sayesinde Kilikontroll ve
diger uygulamalar igin ¢ok umut verici bir adsorbararak kullanilabilecgi

distndimektedir.

Ileriki calismalarda antibakteriyel 6zellik kazandirkmaktif karbonlarin uygulama
calismalarinin  yapilmasi g@unulmektedir. Bu c¢ajmada elde edilen giumi
karsimlarinin  Sghk sektdrinde, igaat sektorinde, temizlik sektorinde gibi
endustride birgok kullanim alani bul@gcaahmin edilmektedir. antibakteriyel 6zglli
nedeniyle kullanilabilegg distnilmektedir.
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