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OZET

Aktif karbonun, gevresel kirleticilerin adsorpsiyon islemi ile giderilmesinde yaygin olarak kullanilan
adsorbent malzeme oldugu yapilan bir¢ok c¢alisma ile kanitlamistir. Son yillarda atik biyokiitle
kaynaklar1 kullanilarak aktif karbon Uretimi Gzellikle atik bertarafi ve yiiksek gozenekli, ucuz
adsorbent eldesi gibi avantajlar1 nedeniyle tercih edilmektedir. Atik biyokiitleler dogada bol miktarda
bulunan 6zellikle tarimsal iiriinlerin kullanilmasi ve islenmesi sonucu ortaya ¢ikmaktadir. Tiirkiye’de
ise 0zellikle baharat tirctiminde yaygin olarak kullanilan act kirmiz1 biber (Capsicum annuum L.) bu
tarimsal iiriinlerden biridir. Tiirkiye’de liretilen biberlerin biiyiik bir kismi glineydogu bdlgesinde
yetistirilmektedir. Bu bolgenin en Onemli biberi Sanhwrfa ilinde yetisen ve cografi isaret
yonetmelikleri ile belgelenen isot biberidir. Isot biberi sap ve tohumlari etli kisimlarindan ayrilarak
baharat iiretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu ¢alisma kapsaminda atik olarak
degerlendirilen isot saplarini kullanarak iki farkli yontem ile aktif karbon tiretimi gerceklestirilmistir.
Ik yéntemde isot saplar1 %100 oraninda ZnCl, (ginko kloriir), HsBOs (borik asit) ve HsPO4 (fosforik
asit) ile 24 saat impregnasyon islemine tabi tutulmustur. ikinci yontemde ise %100 oraninda HsPO4
(fosforik asit) kimyasali uygulanan isot saplart CO2 gazi ile inert edilen mikrodalga firin ortaminda
500 W dalga guctinde 15 dk sureyle impregnasyon islemine tabi tutulmustur. Her iki yontem sonrasi
isot saplar1 N2 gazi ile inert edilen bir kiil firminda (650 °C, 30 dk) aktivasyon islemine tabi
tutulmustur. Iki farkli yontemle isot saplarindan iiretilmis aktif karbonlarinin gdézenek boyutu ve
yiizey alani tespiti igin BET, yapisindaki fonksiyonel gruplarin tespiti i¢in FT-IR ve ylzey morfolojik
gorantulerinin elde edilmesi icin SEM analizleri kullanilarak yapilmistir. Elde edilen sonuglara gore
atik isot saplarindan ucuz ve ¢evre dostu adsorbentler Uretilerek hem atik bertarafi yapilmis hem de
katma degeri yliksek iiriin elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Atik Biyokiitle, /sot Saplar1, Mikrodalga Firin, Aktif Karbon.

ABSTRACT

Activated carbon has been proven by many studies that it is an adsorbent material that is widely used
in the removal of environmental pollutants by the adsorption process. In recent years, activated carbon
production using waste biomass resources has been preferred due to its advantages such as waste
disposal and obtaining high porous, cheap adsorbent. Waste biomass is the result of the use and
processing of agricultural products, which are abundant in nature. In Turkey, hot red pepper
(Capsicum annuum L.), which is widely used in spice production, is one of these agricultural products
and most of the peppers produced are grown in the southeast region. The most important pepper of
this region is isot grown in Sanliurfa and documented by geographical indication regulations. Within
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the scope of this study, activated carbon was produced from isot stalks by two different methods. In
the first method, isot stalks were impregnated with 100% ZnCl> (zinc chloride), H3BOs (boric acid)
and HsPOa4 (phosphoric acid) chemicals for 24 hours. In the second method, isot stalks with 100%
H3PO4 (phosphoric acid) chemical were impregnated in a microwave oven at 500 W wave power for
15 minutes in a CO2 gas environment. Then, isot stalks were carbonized in a muffle furnace (650 °C,
30 min). The characterization of activated carbons obtained by two different methods was performed
by using BET for the determination of surface area and pore sizes, FT-IR for the determination of
functional groups in its structure and SEM for obtaining surface morphological images were
performed. According to the results obtained, cheap and environmentally friendly adsorbents were
produced from waste isot stalks, and both waste disposal was done and a product with high added
value was obtained.

Keywords: Waste biomass, Isot Stalks, Microwave Furnace, Activated Carbon.

1. GIRIS

Aktif karbonun tarihi M.O 3750 yillarma kadar uzanmaktadir. Bilinen ilk ¢alismalar Misir ve
Stmerlilerin bronz Uretimi igin ortamda bulunan bakir, ¢inko ve kalay elementlerini azaltmak ve
ayrica dumansiz bir yakit olan odun komiirii olarak kullanmislardir. Giiniimiize dogru geldigimizde
ise 19. yy sonlaria dogru sanayi ve endiistri alaninda renk giderici materyal olarak ve civa buharinin

solunmasini 6nlemek amaciyla karbon filtreli maskelerde kullanildigi gériilmektedir (Zhuanglei Zou,
2015).

Modern toplumun 20. yy da hizla gelismesiyle birlikte 6zellikle ikinci yarisindan sonra su kaynaklari,
temiz gaz uygulamalar1 ve hava kalitesi kontrolii, enerji depolama gibi daha ¢ok ¢evresel uygulamalar
gerceklestirilmistir (Chairunnisa, 2020). Aktif karbonlar son derece genis ylizey alanina, yiiksek
gecirgenlik, yeterli gézenek boyutu dagilimi ve fonksiyonel yiizey gruplari nedeniyle giiclii etkilesim
potansiyeline sahip malzemelerdir.

Geleneksel aktif karbon Gretimi, aktivasyon ve karbonizasyon sireclerinin dahil edilmesi ile fiziksel
ve kimyasal yontemler kullanilarak hazirlanir. Aktif karbon tiretiminde fiziksel aktivasyon sureci
karbon dioksit veya su buhar1 kullanilarak, kimyasal aktivasyon isleminde ise fosforik asit (H3POa ),
cinko Klortr (ZnCl2 ), metal hidroksitler (NaOH ve KOH vb. ) gibi kimyasal maddeler kullanilarak
stire¢ gercgeklestirilmektedir (Dolas H, 2010). Kimyasal aktivasyon da yiiksek yiizey alan1 ve genis
gozenek boyutlarina ulagmak icin aktivasyon sicakligi, siiresi ve impregnasyon orani gibi siireci
etkileyen birgok parametre vardir (J.Plank, 2010). Bu parametrelerin etkisinin incelendigi birkag
calismada uygulanan mikrodalga destekli impregnasyon islemi ile hizli 1sitma, daha kisa
impregnasyon ve etkin karbonizasyon islemi gerceklestirildigi belirtilmistir. Ayrica mikrodalga
destekli impregnasyon metodu ile aktif karbon tretiminde, klasik yonteme gore mevcut yiizey alani
ve gozenek boyutunun iyilestirildigi rapor edilmistir (Khaled Zoroufchi Benis, 2022).

Son yillarda karbon kokenli ve dogada bol bulunan tarimsal atiklardan aktif karbon iiretimi oldukca
yayginlasmistir. Misir kogani (Ositadinma Chamberlain lheanacho, 2021), kestane kabugu (lvan
Costa-Trigo, 2020), guve otu (Sandro Altenor, 2009), Hindistan cevizi kabuklar1 (Wahyu Widanarto,
2022), kahve kabuklar1 (Shuang Zhang, 2022) aktif karbon tiretiminde kullanilan atik biyokiitlelerden
bazilaridir.

2020 yilinda diinyada yaklasik 2 milyon hektar ekim alanina sahip biberin Gretimi 36 milyon ton
gerceklesmistir. Tiirkiye’de ise ayni yil yaklasik 91 bin hektar ekim alani ve 2,6 milyon ton civarinda
iiretim olmustur. Bu miktarin yaklasik %75°1 Tiirkiye nin glineydogusunda bulunan Sanliurfa ilinde
uretilmektedir. Bu bolgede yetistirilen biberler agirlikli olarak isot olarak isimlendirilmektedir.
Uretilen bu isot’lar hem taze olarak tiketilmekte hem de baharat yapiminda yaygm olarak
kullanilmaktadir. Baharat yapimi igin isot’un etli kisimlari tohumundan ve saplarindan ayrilarak
uretilmektedir (Korkmaz, 2017).
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Bu ¢alisma kapsaminda atik biyokiitle kaynagi olarak diinya genelinde yaygin tiikketimi olan ac1
biberin atik saplar1 kullanilmistir. Sanliurfa yoresine ait isot atik saplar1 kullanilarak aktif karbon
uretimi ilk defa bu calisma ile gergeklestirilmistir. Aktif karbon sentezinde atik biyokiitlelerden iki
farkli yontem kullanilarak dort farkl aktif karbon elde edilmistir. ilk yontemde %100 oraninda ZnCly,
H3sBOs ve HsPOas uygulanan isot saplari 24 saat impregnasyon islemine tabi tutulmustur. Ikinci
yontemde ise %100 oraninda HsPO4 uygulanan isot saplarina mikrodalga firmnda 15 dk sureyle
impregnasyon islemi uygulanmustir. iki yontemle elde edilen isot saplar1 aktivasyon isleminden dnce
iyice yikandiktan sonra kurutulmustur. Kurutulan isot saplari N2 gazi ile inert edilen bir kiil firininda
(650 °C, 30 dk) aktivasyon islemine tabi tutulmustur. /sot saplarindan elde edilen aktif karbonlarin
gozenek dagilimi ve yiizey alanlarini kiyaslayabilmek i¢cin BET, yapisindaki fonksiyonel gruplarin
tespiti icin FT-IR ve yiizey morfolojik goriintiilerinin elde edilmesi i¢in SEM analizleri yapilmstir.
Elde edilen sonuglara goére atik isot saplarindan ucuz ve gevre dostu adsorbentler Uretilerek hem atik
bertarafi yapilmis hem de katma degeri yiiksek iiriin Uretilmistir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Atik biyokiitle isot saplarinin hazirlanmasi ve aktif karbon tretimi

Aktif karbon Uretiminde kullanilacak atik biyokiitle kaynagi isot saplart Sanliurfa ilinden yerel
ureticilerden temin edilmistir. Tablo 1’de geleneksel ve mikrodalga impregnasyon islemlerinin
ardindan aktivasyonu saglanacak aktif karbonlar ig¢in uygulanan aktiflestirici ve yontem ile
kodlamalar1 verilmistir.

Tablo 1. Aktiflestirici, metot ve elde edilen aktif karbon kodlar1

Aktiflestirici Metot Aktif Karbon Kodu

ZnCl, Geleneksel Kimyasal BSAC1
Aktivasyon

H3BO3 Geleneksel Kimyasal BSAC2
Aktivasyon

H3PO4 Geleneksel Kimyasal BSAC3
Aktivasyon

H3PO4 Mikrodalga + Aktivasyon BSAC4

Calisma kapsaminda elde edilen dort farkli aktif karbonlarin yapilarindaki gozeneklerin tamamen
acilmasi i¢in yikanmis ve karakterizasyon ol¢iimleri i¢in hazir hale getirilmistir.

2.2. Karakterizasyon calismalari

Aktivasyon islemleri sonucunda Uretilen aktif karbonun gozenek boyut dagilimi ve yiizey
alanimintespiti i¢in BET analizi yapilmistir. Uretilen aktif karbonlar1t BET analizine hazirlamak i¢in
giin asir1 240 ‘C’de olusan nemin ¢ekildigi bir ortamda tutulmustur.

Aktif karbonun yapisindaki fonksiyonel gruplarin tespiti i¢in FT-IR analizleri yapilmigtir. Bruker
Vertex 70 FT-IR cihaz1 kullanilarak ilgili fonksiyonel gruplarin goriilecegi pikler 400-4000 cm™
araliginda belirlenmistir.

Son olarak aktif karbonun yuzeyi taranarak gorintisunun elde edilmesi icin SEM analizleri
yapilmustir. ZEISS Evo/LS 10 elektron mikroskobu SEM goériintiilerini elde etmekte kullanilmigtir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Aktif Karbonlarin Uretimi

Aktif karbon Gretimi icin Tablo 1°de belirtilen liretim agamalar1 sirasiyla gergeklestirilmistir. Caligma
kapsaminda atik biyokiitleler ilk olarak %100 oraninda ZnCl,, H3BOs ve H3POs uygulanan isot
saplar1 24 saat impregnasyon islemine tabi tutulmustur.

Calismanin ikinci asamasinda ise atik biyokiitlelere mikrodalga destekli impregnasyon islemi
uygulanmistir. Bu asamada %100 oraninda H3POs uygulanan isot saplari, yiiksek yiizey alani ve
yiiksek gozenek hacmi i¢in mikrodalga destekli impregnasyon islemi uygulanmistir. Daha etkin
impregnasyon islemi i¢in mikrodalga siiresi 15 dk, mikrodalga gticti 500 W ve mikrodalga ortam gazi
COg2 olarak belirlenmistir.

Her iki yontemde kimyasal aktiflestiriciler ile impregnasyon islemi tamamlanan isot saplar1, N2 gazi
ile inert edilen bir kiil firmimda 650 ‘C’de 30 dk siireyle aktivasyon islemine tabi tutulmustur (Sekil
1).

T
H;PO, 1
\ mikro dalga
isot isot —
saplan — T‘
N ‘
-
{ |

ZﬂC‘l HBO;. H,

4

Sekil 1. Geleneksel aktivasyon ve mikrodalga destekli aktivasyon islemleri kullanilarak isot
saplarindan aktif karbon tiretimi semasi

3.2. Aktif Karbonlarin Karakterizasyonu
3.2.1. SEM Goruntuleri

Sekil 2, islem uygulanmamis ham isot saplar1 (a) ile BSAC1 (b), BSAC2 (c), BSAC3 (d) ve BSAC4
(e) aktif karbonlarin SEM goriintiilerini sergilemektedir.
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(e)
Sekil 2. SEM goriintiileri. (a) ham isot saplari, (b) BSACL, (c) BSAC2, (d) BSAC3 ve (e) BSAC4
aktif karbonlar.

Sekil 2 (a)’ya gore ham isot saplarinin yiizeyi gozeneklerin gozlenmedigi siki bir yapidadir. Bunun
aksine islenerek Isot biber saplarindan elde edilen (BSAC1, BSAC2, BSAC3 ve BSAC4) aktif
karbonlarin SEM goriintiileri incelendiginde ise Koridor seklinde gozeneklerin olustugu ve bu
gozeneklerin tamamen acildigi goriilmektedir (Sekil 2 (b, ¢, d, e).

3.2.2. Yiizey Alan1 ve Gozenek Analizi

Aktif karbonun yapisinda bulunan gézeneklilik oran1 ve hacmi ne kadar yiiksek olursa elde edilen
aktif karbon da o kadar yiiksek adsorpsiyon kapasitesine sahip olacaktir. Aktif karbonun gézeneklilik

www.euroasiajournal.org 26 Volume (9), Issue (22), Year (2022)



International Indexed and Refereed
ISSN 2667-6702

Euroasia Journal of Mathematics, Engineering, Natural & Medical Sciences % ?

boyut dagilimi ve yiizey alani, Np gazinin -196 °C sartlarinda aktif karbon yiizeyindeki
adsorpsiyonunu temel alan Bruauer-Emmett-Teller (BET) metodu kullanilarak verilmistir. Atik
biyokiitle kaynagi isot saplarindan elde edilen ve Tablo 1°de kodlanan aktif karbonlarin BET ylizey
alani tespit edilmistir. Her bir aktif karbonun sahip oldugu yiizey alan ve gézenek hacim dagilimi
Tablo 2’de verilmistir. Tablodaki sonuglar H3PO4 kullanilarak gergeklestirilen mikrodalga destekli
impregnasyon islemi sonucu sentezlenen BSAC4 kodlu aktif karbonun (1003,34 m? g%), geleneksel
yontem ile Uretilen karbonlara kiyasla yiizey alaninin daha yiiksek oldugunu gostermektedir. Bu
sonug; mikrodalga destekli impregnasyon islemi ile kimyasal aktiflestirici Hs3PO4’{in karbon yapisina
derinlemesine niifuz etmesi ve boylece yliksek yiizey alanina sahip bir yapinin olusumuna neden
olmasindan kaynaklanabilir.

Tablo 2. Biber saplarindan elde edilen AC’larin Yiizey Alan1 ve Gozenek Dagilimi.

Adsorbent Yiizey Alam (m?g?) Gozenek Hacmi (cc g
Toplam Mikro Mezo Toplam Mikro Mezo
BSAC1 624,665 359,335 265,33 0,366 0,114 0,252
BSAC2 898,177 688,876 209,301 0,644 0,243 0,401
BSAC3 839,622 617,033 222,589 0,872 0,414 0,458
BSAC4 1003,34 886,312 117,028 1,216 0,377 0,839

Aktif karbonlara ait -196 ‘C’de N2 gazi izotermleri Sekil 3’te verildigi gibidir. Aktif karbonlarin
grafikleri incelendiginde mikro ve mezo gozenekli malzemelerde goriilen tip I ve tip IV izotermlerine
uydugu soylenebilir. Aktif karbonlarinin izotermlerin ilk kismi tip I’e uymaktadir. Diisiik bagil
basingta (P/Pg <0.01), mikro gozenekler ve N2 molekiilleri arasindaki gii¢lii etkilesim, N2 adsorpsiyon
kapasitesinde keskin bir artisa neden olmaktadir. Orta ve yiiksek bagil basing (P/Po =0.4-1.0)
asamasinda izotermlerin tip IV’e uydugu sdylenebilir. Bagil basing artisi ile birlikte her izoterm
aniden sigramasi ve mezo gozenekler ve N2 molekiillerinin kilcal yogunlagsmasina atfedilen histerisis
dongiisiiniin olusumu goézlenmektedir. Ayni zamanda bagil basincin artmasiyla, N2 adsorpsiyon
kapasitesi kademeli olarak artar, bu da adsorbentin gézenek yapisinin mezo gozenekli oldugunu
goOstermektedir.

.:
]
&

. ;
Hacim, cc/g

Hacim, cc

00 02 04 06 08 10 a0 0z o o8 oz 19

Bagil Basing, F/PO Bagll Bazing, P/FD
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Sekil 3. N, adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermleri. (a) BSAC1, (b) BSAC2, (c) BSAC3 ve (d)
BSAC4

3.3.3. FT-IR Analizi

Atik biyokiitle isot saplarinin ham hali (a) ile BSAC1 (b), BSAC2 (c), BSAC3 (d) ve BSAC4 (e)
kodlu aktif karbonlarin fonksiyonel gruplarmin goriilebilecegi 4000-400 cm™ araliginda alman FT-
IR spektrumlari dalga sayisina karsilik gegirgenlik seklinde grafige alinmig ve Sekil 4’te verilmistir.

ES
=
=
o
&
)
[
(d)
/
153 -
(e 678
Vi
S e e
370 2020 J \E-’N'_W ~N
2300 0 o

4000 NS0 A0 2S00 M0  1S0 LO0D S0
Dalga Sayisi, cm-1

Sekil 4. FT-IR spektrumu. (a) ham biber saplari, (b) BSAC1, (c) BSAC2, (d) BSAC3 ve (e) BSAC4
aktif karbonlar.

Sekil 4’te verilen FT-IR spektrumlarma gore, 3320-3730 cm™ dalga boyu araliginda meydana gelen
pikler O—H ve NH fonksiyonel gruplarin varligini géstermektedir (Jean-Frangois, 2008). 2920 cm™
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civarinda goriilen pikler C-H fonksiyonel grubunu (metil) ve 2250-2350 cm™ araligindaki dalga
boylarinda olusan pikler ise -COOH fonksiyonel grubunu gostermektedir. 1625 cm™ dalga boyundaki
pik benzen halkasinin omurga titresimi olan C=C germe titresimini gdstermektedir. 1530-35 cm™
dalga boylar giicliit C=C fonksiyonel gruplar ile iligkilidir. Alifatik ve aromatik bilesiklerde -CH-
gruplarmnin titresimi sonucu 1400 cm™ dalga boyunda pikler meydana gelmistir (Zha Wei, 2022).
1030 cm? civarlarinda olusan keskin pik C-O-C grubu ile iliskilidir. Aromatik halka ve/veya
inorganik yapidan kaynakli gruplarin varhig ise 1000 cm™’den kiigiik olan bolgedeki gézlenen
piklerden anlasilabilmektedir.

Isot saplarinin ham halinin karbonizasyon islemi ile aktif karbonlar elde edilmesi sirasinda ham
materyalin yapisinda bulunan bazi fonksiyonel gruplarin bozularak yeni fonksiyonel gruplar
olusturdugu FT-IR spektrumundan agik bir sekilde gortilmektedir.

4. SONUC

Bu c¢alismada atik biyokiitle kaynagi isot saplarindan iki farkli yontem ile aktif karbon Uretimi
gerceklestirilmistir. ik yéntemde ZnCl, ve H3BOs ve H3POys ile 24 saat impregnasyon siresi ile
aktivasyon islemi uygulanmistir. Diger yontemde ise H3POs kimyasali ile daha etkin ve hizh
impregnasyon ic¢in mikrodalga firin ortaminda 15 dk impregnasyon islemi gergeklestirilmistir.
Geleneksel aktif karbon elde etme yontemi ile Uretilen aktif karbonlarin yiizey alanlart ve mikro
gozenek hacimleri sirastyla BSAC1 igin 624,665 m? gt ve 0,114 cc g*; BSAC?2 icin 898,177 m? gt
ve 0,243 cc g; BSAC3 icin 839,622 m? g ve 0,414 cc g™ olarak bulunmustur. Elde edilen sonuglara
gore H3BO3 kimyasali ile elde edilen aktif karbonlarin mikro gozenek ve yiizey alani degerleri ZnCl»
ve H3BOs3 kimyasali kullanilarak elde edilen aktif karbonlarinkinden daha ylksek bulunmustur.
Mikrodalga destekli impregnasyon islemi ile Gretilen aktif karbonda ise bulunan yiizey alani, 1003,34
m? g! ve mikro gozenek hacmi ise 0,377 cc g *dir. Sonug olarak, geleneksel yonteme entegre
edilerek mikrodalga ortaminda impregnasyon islemi geleneksel karbonizasyon islemine gore daha iyi
sonuglar vermistir. Atik biyokiitle kaynagi isot saplarindan yiiksek yiizey alanina sahip ucuz ve gevre
dostu aktif karbonlar iiretilmistir. Elde edilen tim aktif karbonlar adsorpsiyon aritim teknolojisinde
kullanilacaktir.
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