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SAMSUN EVSEL ATIK SU ARITMA AKTiF CAMURUNUN
KARBONIZASYON VE AKTIiVASYON URUNLERININ DiZEL YAKITINA
ILAVESININ DiZEL MOTORDA DENEYSEL INCELENMESI

Serhat BILGIN

Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Doktora Tezi, Agustos 2023
Damsman: Prof. Dr. S. Orhan AKANSU

OZET
Bu calismada AAT atig1 olan AC’ nin bertarafi ve motor yakit katkis1 olarak kullanimi
lizerine ¢aligmalar yapilmistir. Bu ¢alismada iki asama bulunmaktadir. Bu agamalardan
ilki AC’ nin Kkarbonlastirilarak bertarafinin arastirilmasi, ikinci asama ise
karbonlastirilan AC’ nin aktif karbona doniistiiriilerek dizel motor yakit katkisi olarak
kullanilabilirliginin ~ arastirilmasidir.  AC’ nin bertarafina  yonelik  belirlenen
karbonlagtirma ve aktif karbona doniistirme islemlerinde elde edilen numuneler
kalorifik deger tayinine tabi tutulmustur. Kalorifik deger tayini sonucu en diisiik 1331.9
cal/gr ve en yiiksek 12199.7 cal/gr degerleri elde edilmistir. AC’ nin yakat katkis1 olarak
kullanilabilmesi igin; AC once kurutulmus sonrasinda fiziksel ve kimyasal aktivasyon
proseslerine tabi tutularak aktif karbon haline getirilmistir. Aktif karbonlar; AC’ den
farkli sicaklik araliklarinda yapilan karbonlasmis tiriinler ile kurutulmus haldeki AC’
den elde edilmistir. Elde edilen karbon, aktif karbon, kiil ve pirolitik sivilar i¢in FT-IR,
XRD, ICP-MS, GC-MS, TG-DTA, CHNS, SEM-EDX ve kalorifik deger tayini
analizleri yapilmistir. Analiz sonuglar1 dogrultusunda SACK12 ve SACK24 numuneleri
secilmistir. Segilen numuneler dizel yakita 50 ppm ve 100 ppm oranlarinda bir
ultrasonik karistirict ile homojen seklide karistirilarak yakit karisimlar: elde edilmistir.
Elde edilen karisimlarin deneylerin yapildigi motor i¢in motor performansi, yanma ve
emisyon karakteristikleri incelenmistir. Bu ¢alisma i¢in yapilan denemeler ve
Olgiimlemeler 6 silindirli dizel motorda 600 rpm sabit devir hizinda ve bes farkli yiik
altinda (0, 50, 100, 150 ve 200 Nm) yapilmistir. Emisyon karakteristiklerinde CO, HC,

COg2, O2 ve NOx ol¢iimlemeleri ve karsilagtirmali degerlendirilmeleri yapilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Kanalizasyon Camuru, Karbonizasyon, Aktivasyon, Piroliz, Dizel

Motor, Emisyon, Aktif Karbon, Nanopartikiil
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INVESTIGATION OF THE CARBONIZATION-ACTIVATION OF WASTE
WATER TREATMENT SLUDGE AND ITS DIFFERENT APPLICATIONS

Serhat BILGIN

Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
PhD Thesis, August 2023
Supervisor: Prof. Dr. S. Orhan AKANSU

ABSTRACT
In this study, research has been conducted on the disposal of WWTP (Wastewater
Treatment Plant) waste and the utilization of different forms of SS (Sewage Sludge) as a
motor fuel additive. The study consists of two phases. The first phase involves the
investigation of SS disposal through carbonization, while the second phase explores the
possibility of converting carbonized SS into activated carbon for potential use as a
diesel engine fuel additive. Samples obtained from the carbonization and activation
processes for SS disposal were subjected to calorific value determination. Calorific
value analysis resulted in values ranging from a minimum of 1331.9 cal/g to a
maximum of 12199.7 cal/g. To prepare SS for use as a fuel additive, it was first dried
and then subjected to physical and chemical activation processes to convert it into
activated carbon. Activated carbons were obtained from carbonized products at different
temperature intervals and from dried SS. The obtained samples, including carbon,
activated carbon, ash, and pyrolytic liquids, underwent FT-IR, XRD, ICP-MS, GC-MS,
TG-DTA, CHNS, SEM-EDX, and calorific value determination analyses. The results of
the analyses led to the selection of SACK12 and SACK24 samples. The selected
samples were homogeneously mixed with diesel fuel at ratios of 50 ppm and 100 ppm
using an ultrasonic mixer to ensure homogeneity and prevent sedimentation in the diesel
fuel during subsequent periods. The performance of the engine, combustion
characteristics, and emissions were examined for the obtained fuel blends in a 6-
cylinder diesel engine operating at a constant speed of 600 rpm and under five different
loads (0, 50, 100, 150, and 200 Nm). Emission characteristics, including CO, HC, COz,

O2, and NOx measurements, were made and comparatively evaluated.

Keywords: Sewage sludge, Carbonization, Activation, Pyrolysis, Diesel engine,

Emission, Activated carbon, Nanoparticle.
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GIRIS

Diinyadaki kullanilabilir su miktari, bilinenin aksine oldukga smirlidir. Sekil 1' den de
goriilebilecegi gibi, diinya genelindeki toplam su miktarinin %96.5'i okyanus sularindan
olusmakta ve tathi su miktar1 toplamda %2.5 seviyelerindedir. Bu tatli su miktarinin
%30.1'1 yeralt1 sularindan, %68.6's1 buzullardan ve %1.3" ise ylizey ve diger tatli su
kaynaklarindan olusmaktadir. Bu oranlar, kolaylikla erisilebilen kullanilabilir tatli su
miktarmin diinya genelindeki toplam tatli su miktarinin on binde iicli (%0.03) kadar
oldugunu gostermektedir. Bu miktarin biiylik bir bolimii buzullardan olusmaktadir.
Ozetlemek gerekirse, kolaylikla ulasabilecegimiz (yeralt1 sular1 hari¢) kullanilabilir tatl

su miktari, toplam kiiresel su miktarinin yiiz binde altis1 (%0.006) kadardir (1).
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Sekil 1. Diinya su dagilimi

Global olgekte iilkeler bazinda tiiketilen kullanilabilir su miktarlarini gosteren Sekil 2
incelediginde iilkemizin diinya iilkeleri arasinda orta seviyede tiiketim (5-10 kmd)

gosteren tlilkeler arasinda oldugu goriilmektedir (2).



Toplam
kullanim suyu (km?®)

10001 mm1-5
[30.01-0.05 mm 5-10
[30.05-0.1 mm 10-20
[C30.1-0.5 mm 20-40
5 0.51 I 40-80

Sekil 2. Diinya {ilkeler bazinda kullanim suyu miktarlari

Diinyadaki iilkeler arasinda kisi basi giinliik su tiiketim miktarlarini gosteren Sekil 3’ e
gore llkemiz kisi bast 200-300 L/giin tiikketim miktar1 ile orta iizeri tiiketim
seviyelerinde olan iilkeler arasinda yer almaktadir (2). Tiirkiye Istatistik Kurumu
tarafindan 2021 yilinda yapilan bir ¢alismada iilkemizde kisi bas1 ortalama giinliik su
tiiketim miktar1 228 litre olarak belirlenmistir (3).

Kisi bast
kullanim suyu (L/giin)

o [ 150-200
BN 0-10 [ 200-300
E10-50 [ 300-400
[C150-100 3 400-500
3100-150 HM >500

Sekil 3. Diinya {ilkeler bazinda kisi bas1 glinliik kullanim suyu miktarlar

Ulkemiz kullanilabilir su kaynaklar1 agisindan fakir bir iilkedir. Tiirkiye’deki yiizey
sulart Tarim ve Orman Bakanligi Su Yonetimi Genel Midiirligii Yeriistii Su Kalitesi
Yonetmeligine gore kalite bakimindan dort simifa (1. sinif, 2. smif, 3. smif, 4. sinif)
ayrilir. 1. smf; yiiksek kalite su, 2. sinif; az kirlenmis su, 3. sinif; kirlenmis su ve 4.
sinif; ¢ok kirlenmis su olarak siniflandirilir (4). Sekil 4’ te Cevre Sehircilik ve Iklim
Degisikligi Bakanlig1 Cevresel Etki Degerlendirme, izin ve Denetim Genel Miidiirliigii
tarafindan 2017 yilinda 141 farkli yiizey suyu numunelerinin analiz edilmesi sonucu

%43 oraninda 4. sinif ¢ok kirlenmis su oldugu tespit edilmistir (5).
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Sekil 4. Tiurkiye yiizey sular1 kalite siniflari (5)

Bu durumun 6niine gegilmesi ve gelecek nesiller i¢in kaynaklarin etkin kullanilabilmesi
amactyla Cevre Sehircilik ve iklim Degisikligi Bakanhig: tarafindan yiiriitiilen ve
tilkemiz tiim il ve ilge belediyelerinin atik su aritma tesislerinin 2023 yil1 sonuna kadar

tamamlanmasi projesi devam etmektedir.

Yapilan son istatistik ¢alismasinda; Tiirkiye’de belediyeler tarafindan atik su aritma
tesislerinde aritilarak desarj edilen igme ve kullanma suyu miktar1 4,4 milyar m® olarak
hesaplanmistir. Bu miktar igerinde organize sanayi bolgeleri (OSB) ve sanayi
tesislerinin kendi biinyelerinde bulunan atik su aritma tesislerinde aritilan sular harig¢
olup toplam tiiketilen suyun %87,9 ‘una karsilik gelmektedir. Aritilan sularin %50,7” si
gelismis aritma tesislerinde, %27,1 i biyolojik artima tesislerinde, %21,9” u fiziksel

aritma tesislerinde ve %0,3” {i de dogal aritma tesislerinde aritilmustir (3).

Organize sanayi bolgeleri ' 106
Maden isletmeleri - 212

Termik santraller ' 76

imalat sanayi isyerleri — 2814
seleciyeler (MDD ! 052

500 1000 1500 2000 2500 3000

Sekil 5. Tiirkiye’ deki atik su aritma tesisleri ve sayilari



Tiirkiye’ de 2020 yili verilerine gore toplamda 4276 adet aritma tesisi bulunmaktadir.
Sekil 57 e gore AAT’ lerin 106 adedi Organize Sanayi Bolgesi (OSB), 212 adedi Maden
Isletmeleri (MI), 76 adedi Termik Santraller (TS), 2814 adedi Imalat Sanayi Isletmeleri
(ISI) ve 1068 adedi belediyelere ait isletmelerdir. Belediyelere ait AAT 60 adedi
fiziksel, 593 adedi biyolojik, 223 adedi gelismis, 192 adedi dogal aritma teknolojisini
kullanmaktadir (5).

Sekil 6. Atik suyun iilkeler bazinda; kisi bas1 yillik iiretim (a), toplama (b), aritma (c),
yeniden kullanma (d)

Atiksu aritimi sadece Tiirkiye i¢in degil tiim diinya iilkeleri i¢in bir problem teskil
etmektedir. Sekil 6’ da diinyada iilkeler bazinda atiksu tiiretimi (a), toplanmasi (b),
aritilmast (c) ve tekrar kullanimi (d) gosteren semaya gore Tiirkiye bircok diinya

tilkesine gore atik su aritiminda %50-75 oranla iyi bir konumda bulunmaktadir (6).

Atik sular evsel, endiistriyel ve kentsel atik sular olarak ii¢ sinifa ayrilir. Evsel atiksular;
giinliik yasam igerisinde insanlarin yasadigi ev, otel, okul, vb. alanlardan kaynaklanan
atik sular1 igerir. Endiistriyel atik sular; ticari faaliyet yliriiten ve sanayi tesislerinden
kaynakli atik sulardir. Kentsel atik sular ise yagmursuyu ve diger atiksularin

birlesiminden olusan atik sulardan olusur (7).

Atik sular AAT lerinde aritilirlar. AAT lerinde aritilan atik sular neticesinde atik olarak
AC olusur. Atik su aritma ¢amuru yapisal olarak ortalama %80-95 oraninda su iceren
bir atik 6zelligi gostermektedir. AC nun igerigindeki su formlarinin gorsel agiklamasi
Sekil 7° de verilmistir. Yap1 icerisindeki su formlari; yapigskan su, kilcal su, i¢ su ve

gecis suyu olarak siniflandirilir.



Sekil 7. Atik camurun igerisindeki su formlari

AC yapisindaki suyun biiyik miktar1 ge¢is suyu olarak adlandirilan formdan
olugmaktadir. Susuzlastirma proseslerinde yapiy1 son olarak gegis suyu formu terk eder
(8). AC yapisinda genel olarak protein, azot, fosfor, potasyum, seliiloz, demir, silika,
ugucu maddeler, yag ve inorganikler bulunur (9). Camur igerigi ¢amurun gesidine
aritma prosesine gore degiskenlik gosterir. AC’ ler; 6n ¢okeltim ¢amuru, biyolojik

camur, kimyasal ¢amur ve inorganik ¢amurlar olarak siniflandirilabilir.

Atik su aritma prosesleri temelde fiziksel (birincil aritma), kimyasal (ikincil aritma),
biyolojik (ikincil aritma) ve gelismis aritma prosesleri olarak doért simifa ayrililar.
Fiziksel aritma prosesi birincil aritma, kimyasal ve biyolojik aritma prosesleri ikincil

aritma olarak adlandirilmaktadir (10).

Atik suyun sinifi, isletme maliyeti, ana, yan ve atik iirlinler aritma prosesine etki eden
faktorlerdir. Atik su aritma prosesine aritimi yapilacak suyun nitelik ve niceligine gore
karar verilmesi gerekirken isletme maliyetleri de dogrudan etki eden faktorler

arasindadir.
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Sekil 8. Atik su artima tesisi akig semasi




Sekil 9’ da atik su aritma tesislerindeki is akis semasinda Onciil aritma (fiziksel)
prosesinden sonra birincil aritma (kimyasal), ikincil aritma (biyolojik) prosesleri de
eklenerek daha kaliteli desarj suyu elde edilebilir. Bunun yaninda {igiinciil aritma (son
aritma-ileri) prosesleri uygulanarak gri su kalitesinde desarj suyu temin edilmesi
miimkiindiir. Sekil 8’ de gosterilen akis semasinda birincil, ikincil ve ileri artima
proseslerinin yaninda verimlilik artiric1 olarak biyogazdan elektrik tiretimi ile elektrik
tiretirken agiga ¢ikan atik 1s1 enerji kullanilarak ¢amur kurutma {initesinin galismasi

sema edilmistir.

Aritma Yontemleri
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Sekil 9. Atik su artima prosesleri akis semasi
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AAT is akist tekniklerin gelismesi ve yeni proseslerle degisebilmektedir. Glinlimiiz
AAT proses akis semast Sekil 9’ da goriildii gibi ge¢mis proses ve siniflandirmalara
gore biraz farklilik gostermektedir. Giiniimiiz is akisina gore oOnciil aritma fiziksel
aritma proseslerini, birincil aritma kimyasal aritma proseslerini, ikincil aritma biyolojik
aritma proseslerini ve {giinciil aritma ise ileri (gelismis) aritma proseslerini
kapsamaktadir. Bu tanimlama ve siiflandirmalar farkli kaynaklarda farkli sekillerde

tanimlanabilmektedirler.

AAT lerinde aritilan su, deniz, akarsu, gol vb. farkli alanlara desarj edilmektedir.
Aritma proseslerinden sonra tesislerde atik olarak AC c¢ikmaktadir. Bu AC tesis
Ozelliklerine ve proses sekillerine gore nicelik ve nitelik olarak farkliliklar
gosterebilmektedir. AC atiklarinin gevresel etki degerlerinin diisiiriilmesi ve bunlarin
ekonomiye kazandirilmasi amaciyla farkli ¢alismalar yapilmaktadir (11). Sonugta atik

olarak nitelendirilen AC her AAT nin bertarafi i¢in ¢6ziim aradig bir atiktir. Giiniimiize



kadar AC bertarafi icin bircok farkli bertaraf yontemi gelistirilmistir. AC bertaraf

yontemlerini siralayacak olursak:

e Kurutma
e Diizenli depolama
e Yakma
e Kompostlama
e Anaerobik ¢oktiirme
e Gazifikasyon
- lIkincil madde geri kazanim prosesi (SVZ Prosesi)
- KRUPP Prosesi (Krupp Uhde PreCon process)
e Islak oksidasyon
e Arazi uygulamasi
e Piroliz
e Piroliz ve gazlastirma
- NOELL Prosesi (Noell conversion process)
-  THERMOSELECT Prosesi
e Piroliz ve yakma
- SIEMENS Prosesi (Siemens Schwel-Brenn process)
- RCP Prosesi (The recycled clean products process)
e Tarimsal uygulamalar
e Camurdan yag lretimi

e Camurdan tiiretilmis yakit (Carver-greenfield prosesi)

prosesleri yazilabilir. AC bertarafi konusunda hentiz tam olarak belirli bir sisteme
gecilemediginden aragtirma ve gelistirme faaliyetleri devam etmektedir. Ar-Ge
faaliyetleri sonucu son zamanlarda birka¢ prosesi ayni anda veya sirali kullanarak AC
bertarafi yontemleri gelistirilmektedir (8-12-13). Giiniimiizde yukarida siralamis
oldugumuz bertaraf yontemlerinden ¢ogunlukla diizenli depolama ve arazi uygulamalari

kullanilmaktadir.

Uygulanan yontemlerden biri de piroliz yontemi ile AC’ nin karbonlastiriimasi
prosesidir. N. Gao ve arkadaslar1 (14) yaptiklar1 bir ¢alismada, kurutulmus AC’ nin

farkli sicakliklarda gerceklestirilen piroliz islemi sonucunda ¢ikan gaz iiriinlerinin



nicelik ve nitelik acisindan farklhiliklar gosterdigini tespit etmislerdir. AC’ nin
pirolizinde sicaklik arttikga ¢ikan gaz miktarinin da arttigi goriilmiistir (15-16-17).
Sicakligin piroliz iiriinlerine etkileri tizerine birgok farkli ¢alismalar yapilmistir (18).
AC’ nin nem miktar1 da pirolize ve piroliz lriinlerine etki eden bir diger husustur (19-
20). AC’ nin igerdigi organik ve inorganikler de piroliz iiriinlerine etki etmektedir (21).
AC igeriginde bulunan inorganiklerin basinda agir metaller gelmektedir. Bu agir
metallerin ¢gevresel etki degerleri arastirilmis ve piroliz ile elde edilen karbonlagmis kati
maddenin analizleri yapilmistir (22). AC’ nin pirolizi ile elde edilen karbonlasmis kati
irtin biyokomiir olarak kabul edilebilmektedir. Biyokomiiriin tarim ve hayvancilik
uygulamalarinin yaninda ayni zamanda bir yakit olarak da kullanildig1 c¢aligmalar
bulunmaktadir (23). AC’ nin pirolizi ile elde edilen biyokomiirlerin ¢evresel etki
degerlendirilmeleri yapilmis ve adsorban Ozelikleri arastirilmistir (24-25-26). Yine
sicakligin AC’ den elde edilen biyokomiire olan etkileri arastirilmigtir (16). Fosforun
yasam dongiisiinde ve tarim uygulamalarindaki yeri olduk¢a 6nemlidir. AC’ den elde
edilen biyokomir da yogun miktarda fosfor bulunmasi, biyokdmiirii tarim
uygulamalarinda kullanilabilir hale getirmistir (27-109). AC’ den elde edilen
biyokomiiriin kiil i¢erigi diger biyokomiirlerin kiil igeriginden yiiksektir (28). AC’ den
elde edilen biyokomiir 6zeliklerini iyilestirmek igin farkli biyokiitleler ile karistirma
denemeleri yapilmistir. Xu ve arkadaslarinin (29) yaptigi calismada, findik kabugu ile
AC kanstinlmis ve farkli sicakliklardaki pirolizi sonucu gozenek yapisindaki
degisiklikler gézlemlenmistir. Bir baska c¢alismada ise ceviz kabugu karistirilan AC’
nin pirolizi sonucu elde edilen biyokémiiriin amonyum (NH4) ve fosfat (PO4) giderim
Ozellikleri arastirillmis ve olumlu etkileri tespit edilmistir (30). Karbonlastirma
yontemleri de ¢esitlilik gostermektedir. Mikrodalga teknolojisi bunlardan bir tanesidir.
Mikro dalga ile karbonlastirilan AC’ nin gozenek yapilar1 ve temel yapilar diger
yontemlere gore farklilik gostermektedir (31). AC ’nin  degerlendirilmesi
calismalarindan bir tanesi de piroliz yontemi ile aktif karbon haline doniistiiriilmesidir
(32). AC’ nin aktif karbona doniistiiriilmesi ve elde edilen aktif karbonlarin
Ozeliklerinin belirlenmesi ¢alismalar1 hiz kazanmustir (33). Fiziksel ve kimyasal
aktivasyon yontemleri ile elde edilen aktif karbonlar genellikle iyi bir adsorban
oldugundan farkli filtrasyon ¢alismalarinda kullanimina yonelik arastirma ve denemeler
yapilmistir. Yapilan ilk ¢alismalardan bir tanesi AC’ den elde edilen aktif karbonun

AAT’ lerde su aritiminda kullaniminin arastirtlmasi olmustur (34-35). K. Bjorklund, ve



L. Y. Li (36) yaptiklar1 calismada AC ’den elde etikleri aktif karbonu kirletilmis yagmur
suyu filtrasyonunda kullanmislardir. Aktif karbonun adsorban yeteneginden dolay1 gaz
aritiminda kullanilmasi i¢in de denemeler yapilmistir (37-38). AC’ den yiiksek kalitede
aktif karbon elde etmek i¢in yiiksek sicaklikta kimyasal aktivasyon yontemi tercih edilir
(39-40). Fiziksel aktivasyonla aktif karbon iiretimi prosesinde H20 ve COz gazlar
kullanilarak gbzenek yapilar1 ve adsorpsiyon yeteneklerinin karsilagtirilmasi yapilmistir
(41-42). AC hammaddesinden KOH ile yapilan kimyasal aktivasyondan elde edilen
aktif karbonlarin su aritiminda ve enerji depolamada kullanimina yonelik calismalardan
pozitif sonuglar elde edilmistir (43-44). HCI ile yapilan kimyasal aktivasyondan elde
edilen AC kaynakli aktif karbon baca gazindan civa giderimine denemler yapilmistir
(45). Nitrik asit (ZnCI2) ile aktiflestirilen aktif karbonun kursun gideriminde
kullanilmustir (46). AC’ ye NaCl ve KCI karigimlar1 yapilarak piroliz sirasinda ¢ikan
ucucu gazlar incelenmis ve Kkirletici ugucularin miktarinda azalmalar oldugu tespit
edilmistir (47). AC ‘den elde edilen aktif karbonlarin kalitesinin yiikseltilmesi amaciyla
Hindistan cevizi kabugu ile karistirilmas1 denenmis ve karisimdaki organik miktarinin
artirilmasina bagli olarak olumlu sonuglar elde edilmistir (48). AC’ nin yiiksek kalorifik
degeri yakma ve gazlastirma proseslerine egilimi artirmistir (22-49-50-51-52). AC
ucucu madde acisindan zengin oldugundan gazlastirma prosesi i¢in potansiyel bir
biyolojik kaynaktir. Gazlastirma prosesinde elde edilen gazlarin yogusturulmasi ve filtre
edilmesi ile siv1 yakitlar ve farkli kimyasallar elde edilebilmektedir (53-54-55). Aym
zamanda hidrotermal sivilastirma yontemi (HTL) sivi ve kati yakit elde edilmesi de
mimkiindiir (56-57-58). Isiya dayali sistemlerle yapilan proseslerde, AC igerigindeki
patojenler yok edilirken ekzotermik reaksiyonlar neticesinde bir miktar 1s1 enerjisi de
aciga ¢ikmaktadir. Ayn1 zamanda yakma ve gazlastirma prosesleri agir metallerin bir

kisminin buharlagmasina da sebep olur (59).

Literatiir taramalarinda ve arastirmalarimiz neticesinde AC ve aktif karbon ile birgok
calisma yapilmis ancak AC’ den elde edilen aktif karbonun bir yakit katkis1 olarak
kullanimina yonelik herhangi bir ¢alismaya ulasilamamistir. Bu tez ¢alismasinda AC’
den farkli yontemlerle elde edilen aktif karbonlar nanopartikiil boyutlarinda dizel yakita
karistirtlmigtir. Farkli oranlarda hazirlanan yakit karigimlari agir hizmet tipi dizel
motorda kullanilarak, karisimlarin motor performansi ve emisyonlar agisindan deneysel

olarak arastirilmasi yapilmstir.
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Son zamanlarda cevresel duyarliligin da artmasina bagl olarak ozellikle dizel
motorlarin verimliliklerini artirmak ve c¢evresel etkilerini azaltmak amaciyla ¢aligmalar
hiz kazanmistir. Genis ylizey alan1 ve yliksek 1s1 transfer katsayisi nedeniyle metal nano
partikiillerin dizel yakit katkis1 olarak kullanilmasina yonelik ¢aligmalar yapilmaktadir
(14). Soudagar ve arkadaslar1 (60) yaptiklari ¢alismada nano partikiil dizel yakat
karisimlarinin  ve Karisim oranlarinin  motor performansini artirdigt ve emisyon
degerlerini disiirdiigiini tespit etmislerdir (41). Yapilan galismalarin ¢ogu daha g¢evreci
bir yakit olmasi sebebiyle biyodizel yakit ilizerinde yogunlasmistir (61-62). V.
Chandrasekaran ve arkadaslar1 (63) ham yagi temiz dizel yakita doniistirme ve
verimliligi artirmak i¢in metal nano partikiill yakit katkisi tiizerine g¢aligmalar
yapmiglardir. Aliimina nano partikiiliiniin yakit katkisi olarak kullanildiginda emisyon

degerlerini diistiriicii etkisi tespit edilmistir (64).

Son yillarda endiistrilesmenin artmasit ve tarimin endiistrilesmesi insan yasam
alanlarinin kentlere yonelmesini beraberinde getirmistir. Bunun sonucu kentlesen yogun
niifus bolgesel cevre kirliligi konusunda 6nemli oranda artisa sebep olmustur. Hava
kirliligi dogal gaz kullanilarak kismen kontrol edilebilirken temel insan ihtiyaglari
sonucu ortaya ¢ikan kati ve sivi atiklarin miktarlari ¢ok biiyiik boyutlara ulagmistir. Kati
atiklar diizenli depolama yaninda ayiklanarak degerlendirilemeyen kisminin yakilarak
enerji iiretiminde kullanimi énem kazanmaya baslamustir. Ulkemizde Ankara, Istanbul,
Kayseri gibi bilyiik sehirler basta olmak {izere bircok ilde tesisler kurularak faaliyete

gecmistir.

Atik su aritma tesislerinin atik iirlinii olarak ¢ikan ham aktif ¢amurun bertarafti veya
degerlendirilmesi konusu belediyeler i¢cin olduk¢a 6nem teskil eden bir konudur. Bu
konu ile ilgili olarak hem laboratuvar 6l¢eginde hem de saha uygulamalarinda birgok
yontem ve bu yontemlerin etkinlikleri konusunda ¢esitli ¢alismalar yapilmaktadir (103-
104). Bu calismalar arasinda tekstil sektoriinde renk ve koku adsorbsiyonu (65), atik
sularin filtrasyonu, baca gazlarinin filtre edilmesi, vb. uygulamalar yer almaktadir.
Ozellikle atik su filtrasyonu en onemli uygulamalar arasinda yer almaktadir. Sadece
Kayseri ilinde ileri atik su artima tesisinin bir giinliik atik camur miktar1 300 ton’ dur.

Bu ¢camurun degerlendirilmesi konusu hala arastirma konusudur.
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Insanin en temel ihtiyaglarindan belki de en dnemlisi su i¢in durum farklidir. Atik sular
genel olarak biyolojik ve kimyasal aritma sonucu tam olarak aritilmadan nehirlere ve
gollere verilmektedir. Diinya da bir iilkede metropoller yeni ve ileri teknolojiler
kullanarak aritilmis suyu yeniden i¢gme suyu olarak kullanmakta olup Israil érneginde

oldugu gibi tarim alanlarmin sulanmasinda kullanilmaktadir (66).

Siklon- ugucu kiil Akiskan yatak rekaktor
toplayici / E
- \ rn
| Sivi Kondens j :
Gazlar c— ] i i [ | g /
Sistemi ! ‘ ; / Akig Kontrolii —

\
J( t\/ 3 Besleyici —
’ '/" |
“ )
A

Chromatograp Sivilagmig Uriin

Nitrogen
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—7 ‘ N
Karbonlagmig iiriinm

Sekil 10. Karbonizasyon firin 6rnegi

Atik su arttiminda aktif camur {iretimi ¢ok biiyiikk miktarlarda olup kurutuldugunda
degerlendirilmesi gereken hammadde olarak goriilmelidir. Sekil 10’ da kurutulmus
camurun akiskan yatakli bir reaktdrde karbonlastirma prosesi gosterilmektedir.
Ulkemizde yaygin olmamakla beraber bu ve benzeri tez ¢aligmalari isle birlikte yeni is
alanlar1 olusturmakla beraber onemli katma deger olusturacak degerli iiriinlere de
dontstiiriilmelidir. Yapist geregi baska bir kullanim i¢in uygun olmamakla beraber
kalorifik degeri ve karbon icerigi nedeniyle aktif karbon {iiretiminde kullanilabilirligi

Onemlidir.

A. Mendez ve arkadaslari (67) Ispanya Madrid iline ait anaerobik ve aerobik sartlarda
elde edilen 10 farkli aktif gamurun 450 °C sicaklikta piroliz edip kalan kati malzemeyi
hava ile 275 °C sicaklikta aktiflestirerek aktif karbon ozelliklerini arastirmislardir.
Yaptiklar1 ¢alismada piroliz edilmis materyallerin karbon igerigini %?26,2-43,4
araliginda, aktif camur piroliz verimini ise %39,4-59,2 araliginda elde etmislerdir. Aktif

karbonlarin yiizey alanlarini 16-105 m?/gram araliginda belirlemislerdir.
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Isabel Fonts ve arkadaslari (68) siv1 {iriin tiretiminde kullanilan farkli piroliz yontemleri
izerine derleme makale hazirlamiglardir. Aktif camurdan sivi iiriin liretiminde; katalitik
ve katalitik proseslerin kullanildigini, sivi verim iizerine sicakligin, gaz tutulma siiresi,
kat1 besleme hizi, aktif camurun tane boyut, reaksiyon atmosfer bilesimi, aktif camur

bilesiminin etkisinin oldugunu belirtmislerdir.

Salman Raza Naqvi ve arkadaslar1 (69) termogravimetrik analiz ile yiiksek kiil igerikli
aktif ¢amurun pirolizi i¢in termo-kinetigini calismislardir. Sekil 11° de gdsterilen
kurutulmus aktif camur 5, 10 ve 20 °C/dakika 1sitma hizlarinda 25-800 °C sicaklik
araliginda azot atmosferinde isitilarak kinetik calisma yapilmistir. Yapilan caligmada
piroliz isleminde aktif camurun termodinamiksel enerji parametrelerini (AH, AG, AS)

belirlemislerdir.

¢ ]

Sekil 11. Kurutulmus ham ¢amur

Leslaw Swierczek ve arkadaslar1 (70) ham aktif ¢camurun insaat sektoriinde potansiyel
kullanimi tizerine bir derleme makale hazirlamislardir. Aktif ¢camurun beton harci,
¢imento bulamaci ve farkli ingaat malzemelerinin iiretiminde kullanilabilirligini

arastirmislardir.

Anirudh Gupta ve Anurag Garg (71) Hindistan Navi Mumbai yerleskesindeki atik su
aritma tesisinden elde edilen aktif ¢gamurdan ¢inko kloriir kullanarak kimyasal yontemle
aktif karbon elde etmislerdir. Elde edilen aktif karbon ile sabit yatak adsorpsiyon
kolonunda siirekli proseste sentetik ve simiile edilmis atik su igerisinden ciprofloxacin
(CPX) uzaklastirilmasini ¢alismislardir. Bu amagla adsorban olarak ham aktif ¢camur,

aktif camur temelli aktif karbon ve ticari graniil aktif karbon kullanmislardir. Yaptiklari
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calismada CPX konsantrasyonunu =50 mg/L, yatak yiiksekligini=4 cm ve atik su akis
hizini=1.5 mL/dakika olarak almislardir. Ham aktif ¢camur i¢in BET yiizey alanin1 5.5 £
0.09 m?/g, aktif camur temelli aktif karbon igin 332 + 24 m?%g ve ticari graniil aktif
karbon igin 359 + 15 m?/g degerlerinde oldugunu belirlemislerdir. Aktif gamur temelli
aktif karbon i¢in doyma adsorpsiyon kapasitesini qs (mg/g) 13.78 = 0.7 ve ticari graniil
aktif karbon i¢in 16.03 gs (mg/g) elde etmislerdir (71).

Sekil 12. Aktif Karbon SEM goriintiisii

Sekil 12°de 6rnek bir aktif karbonun SEM goriintiisti yer almaktadir. SEM goriintiisii
incelendiginde aktif karbonun {istiin adsorbsiyon yeteneginin ¢cok gozenekli yapilardan

kaynaklandig1 goriilmektedir.



1. BOLUM

GENEL BIiLGILER VE LITERATUR CALISMASI

1.1. Problem Durumu

Ulkemizde 2023 Cevre Politikas1 kapsamima alian konularin basinda her il ve ilgede
atitk su aritma tesislerinin kurulmasi ve faaliyete gecmesi konusu yer almaktadir.
Ornegin; Kayseri ilinde toplamda farkli kapasitelerde ve 6zeliklerde olmak iizere 26
adet atik su aritma tesisi bulunmaktadir. Bu tesislerden bir tanesi ileri biyolojik aritma
tesis olarak faaliyet yiirlitmekte olup giinliik ortalama 300 ton/glin atik ¢amur
¢ikarmaktadir. TUIK verileri iilkemizde atik su aritma tesislerinden yillik ortalama
2.300.105 ton/y1l atik camur ¢iktigint gostermektedir. Ancak eldeki veriler 1s18inda ve
artan sehirlesme ile, gercek atik ¢amur miktarinin bu degerlerin ¢ok daha {izerinde

oldugu séylenebilir (72).

Atik su aritma ¢amuru ile yaygin olarak depolama, derin desarj veya yakma yontemleri
ile miicadele edilmeye calisilmaktadir. Ancak bu yontemlerin de ikincil bir ¢evre
felaketine yol agma olasiliginin arttigin1 sdyleyebiliriz. Son olarak Marmara denizinde

olusan musilaj bu diisiincenin dogrulugunu ispatlar niteliktedir.

Avrupa iilkelerinde atik su aritma ¢amuru genel olarak; %38 yakma, %17 depolama,
%45 yeniden degerlendirmede kullanilir. Ancak bu oranlar her yil degisiklik
gostermektedir. Ciinkii bu atik konusu sadece iilkemizin degil tiim diinyanin yillardir

tizerinde ¢alistig1 ve ¢alismaya devam ettigi oncelikli konular arasindadir (73).

Ulkemiz su zengini bir iilke olmamakla beraber, veriler gdsteriyor ki; iilkemiz yiizey
sularinin %79’ u kirlenmis durumdadir. Bu kirliligin ana etmenlerinden birisi de
tamamen ve/veya kismen aritilmayan sanayi ve bireysel atik sulardir. Ulkemiz su

kaynaklarinin durumunu Tablo 1.1 ile 6zetlenebilir (4).
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Tablo 1.1. Tirkiye yer alt1 sular1 durumu (4)

Oran | Derece Aciklama
%43,3 | 2. Simif | Cok kirlenmis su
%19,9 | 3. Simif | Kirlenmis su
%15,6 | 2. Sinif | Az kirlenmis su

%21,2 | 1. Sinif | Cok 1iyi, igme suyu

Ulkemizde atik su aritma tesislerinin tam anlamiyla isletilememesinin sebebi atik
camuru ile miicadele yontemlerinin tam anlamiyla gelismemesi ve yiiksek bertaraf
maliyetleri olarak gosterilebilir. Diinyada bu konu ile ilgili olarak bir¢ok farkli
uygulama bulunmaktadir. Bu uygulamalardan bir tanesi gelistirmesi devam eden bir

yontem olan piroliz teknolojisidir (74).

Bu teknolojinin yayginlagmasi ve gelisimi ile atik camur bertaraf maliyetleri diigmekte
ve atik niteligindeki bir malzeme nitelikli ve kullanim alan1 her gegen giin genisleyen

faydal1 bir {irline donligmektedir.

Ortalama %87-%75 oranlarinda yas halde bulunan atik ¢amur kurutma prosesine tabi
tutularak ortalama %88 kuruluk derecesine ulagmaktadir. Kurutulmus atik camur
istenildigi takdirde alternatif yakit olarak ¢imento fabrikalar1 gibi isletmelere

verilebilmektedir.

Kurutulan atik camur piroliz yontemi ile karbonize edilmektedir. Bu proses siirecinde
ve sonunda istenildigi takdirde yan iiriinler de elde edilebilmektedir (pirolitik yag, vb.).
Karbonlastirilan atik ¢amur farkli kullanim alanlarinda degerlendirilmek iizere
depolanmaktadir. Karbonlastirilan atik ¢amur tarimdan sektériinden, endiistriyel

sanayiye uygulama alanlarinda degerlendirilebilmektedir.

Karbonlastirilmis atik camur fiziksel veya kimyasal aktivasyon prosesine tabi tutularak
aktif karbon haline doniistiiriilebilmektedir. Buradan elde edilen aktif karbonlar atik su

aritma tesislerinde son proses olarak desarj suyunun aritilmasinda kullanilabilmektedir.
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1.2. Arastirmanin Amaci

Bu calismada aktif karbonun dizel yakit katki maddesi olarak kullanilabilirligi ve aritma
camurunun bu konuda degerlendirilip degerlendirilemeyecegi arastirilarak literatiire
katki saglanmas1 amaglanmaktadir. Atik su aritma tesisinde atik iiriin olarak aciga ¢ikan
ve kullanim alani olmayan atik ¢amurun kurutularak 6nce karbonizasyonu daha sonra
kimyasal ve fiziksel aktivasyon yontemleri ile aktif karbon iiretiminde kullaniminin ve
kalitesinin belirlenmesi ¢alismanin amaca uygunlugunu desteklemek i¢in yapilmaktadir.
Ayn1 zamanda ham aktif gamurdan aktif karbona kadar tiim ara iriinlerin (karbon, kiil,
pirolitik sivi) karakterizasyonlart yapilmistir. Atik 6zelliginde olan ve bertaraf
yontemleri agisindan Ar-Ge galigmalart devam eden atik ¢amurun karbon ve aktif
karbona doniistiiriilerek nitelikli bir tiriin formuna getirilmesi ve bu iriinlerin kullanim
alanlarimin arastirilmasi amaglanmistir. Bu ama¢ dogrultusunda karakterizasyon

analizleri ile kullanim amaglar1 i¢in deneysel ¢aligmalar yapilmstir.
1.3. Arastirmanin Onemi

Aktif karbonun kullanim alanlar1 giin gectikge artmaktadir. Onceki yillarda su
filtrelerinde, sanayi artima proseslerinde yogun seklide kullanilan aktif karbon
giinlimiizde Sekil 1.1’ de gortldigii gibi eczaciliktan kozmetige kadar farkli kullanim

alanlarinda degerlendirilmeye baslanmistir (75).

Eczacilik Metal Ekstraktif igme Suyu
Gida Saflagtirma Uygulamalari Uygulamalar Uygulamalari
islemleri (Yaglarin 7% 27%
rafinesi,vb.) <
7% A

Kimyasal Proses
islemleri
9%

oy

Endustriyel ve

Seker ve Misir g
Surubu Saflastirma Evsel Atik Su

islemleri islemleri
23% 23%

Sekil 1.1. Aktif Karbon Kullanim Alanlar1 Tablosu

Avrupa iilkelerinde atik su aritma ¢amuru genel olarak; %38 yakma, %17 depolama,

%45 yeniden degerlendirmede kullanilir. Ancak bu oranlar her yil degisiklik
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gostermektedir. Ciinkii bu atik konusu sadece iilkemizin degil tiim diinyanin yillardir

tizerinde ¢alistig1 ve ¢alismaya devam ettigi 6ncelikli konular arasindadir (73).

Yapilan bir ¢alismada, piroliz sisteminin sicakligi, nem igerigi ve verimlilik {izerine
belediye kanalizasyon ¢amuru, yenilenebilir biyo ve yiiksek katma degerli {iriinlere
(biyo komiir) doniistliriilmiistiir. Optimal kosullarda, biyo yakit verimi agirlikga
yaklagik %48 iken biyo komiir verimi agirlik¢a yaklasik %52 olarak tespit edilmistir.
Elde edilen bulgular; atik ¢camurun biyo yakitlara ve biyo komiire doniistiiriilmesinin

atik su aritmasi i¢in uygun bir yaklasim oldugunu gostermistir (77).

Baska bir calismada aktif atik ¢amurdan transesterifikasyon yontemi ile biyo dizel
tiretimi gergeklestirilebilmistir (49). Bu teknolojinin yayginlasmasi ve gelisimi ile atik
camur bertaraf maliyetleri diisebilmekte ve atik niteligindeki bir malzeme nitelikli ve

kullanim alan1 her gegen giin genisleyen faydali bir iirline dontisebilmektedir.

Bir ¢alismada ise, farkli kiitle oranlarmna sahip bahcecilik atiklar1 ve kanalizasyon
camuru, farkli sicakliklarda buharla birlikte gazlastirilmistir. Sonugta ise; karigimlarda
attk ¢amurun oraninin artmasiyla Hz igeriinin arttigim1 ve sentez gazi veriminin
azaldigim gostermistir. Bu calisma, atik camuru buharla birlikte gazlagtirmanin, temiz
ve verimli bir atik yonetimi prosesi i¢in arzu edilen sentez gazi iiretmesi i¢in umut vaat
eden bir teknoloji oldugunu gosterir. Ortalama %87-%75 oranlarinda yas halde bulunan
atitk ¢amur kurutma prosesine tabi tutularak ortalama %88 kuruluk derecesine
ulagmaktadir. Kurutulmus atik ¢camur istenildigi takdirde alternatif yakit olarak ¢imento

fabrikalar1 gibi isletmelere verilebilmektedir (78-107).

Karbonlastirilmis atik camur fiziksel veya kimyasal aktivasyon prosesine tabi tutularak
aktif karbon haline doniistiiriilebilmektedir. Buradan elde edilen aktif karbonlar farkli

bir¢cok alanda kullanilabilmektedir.

Aktif karbon gézenekli yapisi ve tistiin adsorpsiyon kabiliyetinden dolay1 bir¢ok farkli
kullanim alanina sahip bir iirlindiir. Fazla kullanim alani oldugundan ihtiya¢ da ayni
Olgekte fazla olmaktadir. Aktif karbona ihtiyacin artmasi ile farkli hammaddelerden
aktif karbon tiretme ¢alismalar1 hizlanmistir (79). Aktif karbon Hindistan cevizi kabugu,
komiir, talas vb. biyokiitlelerden iiretilmektedir (80). Ozellikle kimyasal aktivasyon ile

tiretilen aktif karbonlarin yiizey alanlar1 daha yiiksek ¢ikmaktadir (81). Bu da farkli
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alanlarda kullanima olanak saglamaktadir (82-83-84). Bir¢ok kullanim alani bulunan
aktif karbon, otomotiv endiistrisinde de kullanilmaktadir. Gaz adsorpsiyonu, otomotiv
endiistrisinde aktif karbonun ana kullanimlarindan biridir. Benzinli motorlarin yakit
depolarindaki 1s1 ile yakitin buharlagsmasini saglar ve patlama riskini ortadan kaldirir.
Diger bir kullanim ise polen filtrelerindedir. Aktif karbon filtreler araca alinan havayi

filtre ederek hava kalitesini arttirir.



2. BOLUM
YONTEM VE MATERYAL

Bu calismada dizel yakiti ile aktif karbonu karigtirillarak bir yakit karisimi
hazirlanmistir. Yakit karigimlarinda kullanilan aktif karbon, fiziksel ve kimyasal
aktivasyon yontemleri ile aritma ¢amurundan elde edilmistir. Dizel yakit aktif karbon ile

50 ppm ve 100 ppm oranlarinda karistirilmistir.

Deneyler, yakit karisimli 6 silindirli, 234 HP, 2300 d/dk Nissan marka direkt
puskiirtmeli dizel motor iizerinde gergeklestirilmistir. Deneyler 600 rpm sabit hizda ve

bes farkl1 yiikte (yiiksiiz, SONm, 100Nm, 150Nm ve 200Nm) yapilmustir.
2.1. Camur Kurutma

Denemelerde hammadde olarak kullanilan atik ¢amur; Samsun’ da bulunan Samsun
Avdan Enerji Uretim ve Ticaret A.S.” nin isletmeciligini yapmis oldugu belediye atik
sahasinda bulunan biyogaz tesislerinden temin edilmistir. Bu tesislerde bulunan
dekantorde susuzlastirilan atik ¢amur Sekil 2.1° de goriildiigii gibi bantli kurutma

tesisinde kurutulmaktadir (85).

Sekil 2.1. Banth atik gamur kurutma tesisi
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Bantli kurutucunun ¢amuru kurutmasi i¢in ihtiyaci olan 1s1 enerjisi, Sekil 2.2° de
goriildiigii gibi elektrik iireten gaz motorlarindan ¢ikan atik 1s1 enerjisinden elde

edilmektedir (85).
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Sekil 2.2. Avdan enerji atik 1sinin kullanimi semasi

Tesiste bulunan bes adet 1200 kWe giiclinde olan gaz motorlarindan elde edilen atik 1s1
ile camur kurutma tesisinin ihtiyaci olan 1s1 enerjisi karsilanmaktadir. Atik 1s1ile 110 °C
sicaklikta, ortalama 80.000 m®/h debideki 1sitilmis hava fanlar ile bantli camur kurutma
tesisine gonderilir. Ortalama nem diizeyi %75-80 olan atik ¢amurun kurutma prosesi
sonrasinda ortalama nem diizeyi %10-15 araliginda olmaktadir. Kurutma tesisinde
giinliik ortalama 150 ton atik ¢gamuru kurutarak ortalama 30 ton/giin kapasitesinde kuru

camur elde edilebilmektedir.
2.2. Karbonizasyon

Calismamizda kullanacagimiz karbonlasmis AC’ lar1 elde etmek icin Malatya inénii
Universitesi Mithendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimiinde yer alan deney test
diizenegi kullanilmistir. Bu deney diizenegi AC lar1 karbonlastirmak i¢in piroliz
prosesini kullanmaktadir. Piroliz ve deney diizenegi i¢in Oncelikle literatiir taramasi
yapilmistir. Sekil 2.3” te goriilen ¢alismalarda kullandigimiz deney diizeneginin ve

deney diizeneginde yirittigiimiiz piroliz prosesinin literatiirde bulunan bir¢ok
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caligmada kullanildig: tespit edilmistir. B. Zang ve arkadaslarinin (74) yapmis oldugu
deneysel calismalarda %84,2 oraninda yas halde bulunan atik su aritma ¢amuru farkl

sicakliklarda pirolize edildi ve agiga ¢ikan gaz ve sivi iirlinleri incelendi.
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1 GC 16

1- viiksek saflikta azot gazi tanki 2 - gazflowmetre  3- déner firn 4- quarzreaktér 5

5- porselenpota 0~ termokupl 7- termostat 8,10~ buz banyosu

9,11- U-shape tube: 12- filter; 13- wet gas meter; 14- dryer; 15- tedlar sample bag: 16- gas chromatograph

Sekil 2.3. Piroliz firin sistemi sematik gosterimi

A. Dominguez ve arkadaslar1 (86) yaptiklar1 ¢alismada; piroliz islemi ile kanalizasyon
camurundan sentezgazi liretmenin fizibilitesini degerlendirmislerdir. Piroliz isleminin
bir fonksiyonu olarak iiretilen gazin bilesimindeki degisiklikler ve c¢amurun
baslangigtaki nem igeriginin etkileri de arastirilmistir. Sentez gazi oranlari

karilastirdiklar1 sistemlerde % 94 oranina kadar ¢iktigini tespit etmislerdir.

Piskorz ve arkadaslar1 (87) laboratuvar 6lgekli akiskan yatakli reaktor kullanarak aritma
camurlarinin ani pirolizini incelemistir. Islem sirasinda, kurutulmus ham ve aktif camur
karistmi 400-600°C arasindaki sicakliklarda 1 saniyeden daha az siireli bekletme

stirelerinde piroliz edilmistir.

Chu vd. (2001) atik su aritma ¢amurlarinin pirolizi sonucu olusan yogunlasmayan gazin
bilesimini incelemistir. S6z konusu c¢alismada pirolizden elde edilen gazin hidrojen,

karbon monoksit, karbon dioksit ve metandan olustugu belirlenmistir (88).

Piroliz gibi atik yakmaya alternatif bertaraf teknolojilerinin en 6nemli stiinliikleri, baca

gaz1 ve kiil/ciiruf aritma maliyetlerinin diisiik olmasidir. Ancak s6z konusu teknolojiler



22

yeni gelismekte olduklari igin heniiz yeterli sayida gercek oOlgekli tesis ve makul

slirelerde basarili isletme deneyimleri yoktur (9).

Kuru ¢amur deney diizeneginde farkli sicakliklarda karbonlasma prosesine tabi tutuldu.
Aktif ¢amur numunesi Sekil 2.4’ te goriilen silindirik, 3 bolge 1sitmali, sicaklik ayarl

firin igerisine yerlestirilen silindirik reaktor igerisinde yapilmustir.

Sekil 2.4. Karbonizasyon deney diizenegi-1

Karbonizasyon islemi 400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C, 800 °C, 900 °C sicakliklarda 100
ml/dak azot akis hizinda, 10 °C/dak, 30 °C/dak ve 50 °C/dak 1sitma hizinda yapilmustir.
Deneylerde numuneler maksimum sicakliklarda 1 saat kalmistir. Sekil 2.6° da proses
sliresini tamamlayan karbonlasmis AC goriilmektedir. Karbonlasmis AC oksijensiz

(inert) ortamda oda sicakligina sogutulmustur.

Karbonizasyon deneyleri iki farkli yiiksek sicaklik firininda gerceklestirilmistir. Sekil
2.4, te goriilen yiiksek sicaklik firininin numune konulan tiip tipi 310 paslanmaz gelik

olup tiip boyu uzunlugu 140 cm ve tiip ¢capt 9 cm’ dir.
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Sekil 2.5. Karbonizasyon deney diizenegi-2

Sekil 2.5. ‘te goriilen yiiksek sicaklik firmni tiip tipi kuvars cam olup ¢apt 5 cm ve tiip
boyu uzunlugu 120 cm’ dir. iki firmda aym calisma prensibi ile ¢alismakla birlikte

sadece kapasiteleri birbirlerinden farklidir.

Sekil 2.6. Karbonlagsmis atik camur

Oda sicakligina sogutulan numuneler reaktérden ¢ikarildiktan sonra Sekil 2.7’ de

goriildiigii gibi agz1 kapakli kaplarda sonraki deneyler i¢in saklanmustir.
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Sekil 2.7. Kodlanan karbonlagsmis numuneler

Deney siiresince reaktor cikisina kondenser takilarak kondense edilebilir sivi iiriin
almmistir  (Sekil 2.8). Karbonize katt ve sivi tarimi farkindan gaz verimi
hesaplanmistir. Gaz fazinin igerigi test kitlerinin temin edilemediginden

belirlenememistir.

Sekil 2.8. Kondenser cam tiip

Bu tiip siirekli su akisi ile sogutulmaktadir. Piroliz baslamasi ile ¢ikan yanict ve yanici
olmayan gazlar bu yogusturucu tiipten gecerken bir kisim yogusma gerceklesmektedir.

Yogusan gazlar bir beher kabinda toplanmaktadir (Sekil 2.9). Deneme Oncesi darasi
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almis olan beher kabinda biriken pirolitik yag ve katran sivist deneme sonrasinda

tartilarak kayit altina alinmigtir.

Sekil 2.9. Karbonizasyon sonucu kondenser kullanilarak elde edilmis olan piroliz sivisi

Her deney sonrasi karbonlasan numuneler ortam sicakligina kadar sogutulduktan sonra
inert ortam tilipliniin igerisinden ¢ikarilmaktadirlar. Karbonlasan iirlinlerin sicakliklar
ortam sicakligina gelene kadar N, gazi 100 ml/dk oraninda ortama verilmeye devam
etmektedir. Inert ortam sartlar1 bozuldugu takdirde karbonlasan iiriinlerin yanma riski
bulunmaktadir. Bu durumda iiriiniin hem kiil miktar1 artmakta hem de karbonlasan {iriin

kalitesi ve miktar1 azalmaktadir.

Sekil 2.10. Inert ortam bozulmasi sonucu yanan karbonlasmis AC
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Sekil 2.10° da goriildiigii gibi yanan dirinlerin bir kismi tamamen kiil olmus ve
kahverengi bir goriinim almis bir kismi da yanma sonucu yiizeysel kayiplara

ugramistir.
2.3. Aktif Karbon Uretimi

Calismada kullanilan aktif karbon iiretimi Malatya Inénii Universitesi Miihendislik
Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii laboratuvarlarinda bulunan yiiksek sicaklik
firinlarinda gergeklestirilmistir (Sekil 2.11). Literatiirde bulunan aktif karbon hazirlama
yontemlerinden fiziksel ve kimyasal aktivasyon yontemleri bu ¢alismada kullanilmistir.
Fiziksel ve kimyasal aktivasyonlar; farkli sicakliklarda ve farkli sicaklik artis hizlarinda
elde edilen karbonlasmis ve kodlanmis numuneler ile yapilmistir (100). Ayrica
kurutulmus ¢amurdan da kimyasal aktivasyon deneyi yapilmistir. Elde edilen aktif
karbonlar arasindan SACK12 ve SACK24 numuneleri bir sonraki deney asamalari igin
secilmigtir. SACK12 ham c¢amurdan KOH ile kimyasal aktivasyon yontemi ile
tiretilmistir. SACK?24 ise H20 kullanilarak fiziksel aktivasyon yontemi ile tiretilmistir.

Sekil 2.11. Yiiksek sicaklik firmni (inert ortam)

2.3.1. Fiziksel Aktivasyon

Fiziksel aktivasyon yonteminde aktiflestirici gaz olarak su buhart kullanildi. Farkli
sicakliklarda ve farkli sicaklik artis hizlarinda tretilen karbonlasmis AC numuneleri

fiziksel aktivasyon denemeleri i¢in tasarlanan diizenek igerisinde gergeklestirildi (Sekil
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2.12). Uretilen diizenek yiiksek sicakliga ve korozyona dayanim direnci yiiksek olan
310 S paslanmaz celik malzemeden iretildi. Bu ekipmanin kullanilmasimin gerekgesi
olarak; oksijen ile iiriiniin temas etmesi veya fiziksel aktivasyonda diizensiz dagilan su
buharinin {riinii yakmasi olarak gosterilebilir. Deney diizenegi 1 i¢in tasarlanan

paslanmaz celik tiipte fiziksel aktivasyon denemeleri gergeklestirildi.

Sekil 2.12. Tasarlanip iiretilen 310 paslanmaz celik tiip

Karbonlagsmis AC lar1 Sekil 2.12.” deki tiipe konulduktan sonra ortama su buhari ve azot
gaz1 verilerek 900 °C maksimum sicaklikta 1 saat, 100 ml azot akis hizinda 10 °C/dak
sicaklik artis hizinda aktiflestirildi (Sekil 2.13).

Sekil 2.13. Fiziksel aktivasyon diizenegi
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Oda sicakligimna sogutulan numuneler reaktdérden c¢ikarilarak karakterizasyonlar igin
saklanacaktir. Azot ile inert (oksijensiz) ortam olusturuldugundan elde edilen aktif

karbonlar yanmadan elde edilebildi (Sekil 2.14).

Sekil 2.14. Aktif karbon (fiziksel aktivasyon)

Yapilan denemelerden birinde ¢elik tiip kapagi tam olarak kapatilmadigi i¢in ortam
icerisine giren hava sonucunda proses sonrasi liriinlerde yanma meydana geldigi

goriildii (Sekil 2.15).

Sekil 2.15. Hava temasi ile yanan aktif karbon
2.3.2. Kimyasal Aktivasyon

Kimyasal aktivasyon karbonlasmis veya ham olarak bulunan numuneye asit ile islem

gordiirerek yapilan sirali islemlerden olusur (Sekil 2.16).
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Sekil 2.16. Kimyasal aktivasyon is akis

Kimyasal aktivasyon deneylerinde karbonize kat1 tiriine KOH farkli oranlarda eklenerek
denemeler yapilmistir. KOH eklenen karbonize tirline KOH eriyinceye kadar bir miktar
saf su ilavesi yapilarak karigtiritlmistir. Karisim bir siire sonra ekzotermik bir reaksiyona
sebebiyet vermektedir. Ekzotermik reaksiyon sonucu kuruyan karisim sonrasinda 800
°C maksimum sicaklikta 1 saat 100 ml azot akis hizinda, 10 °C/dak 1sitma hizinda aktive
edilmistir. Proses sonunda oda sicakligina sogutulan malzeme reaktoérden g¢ikarildiktan
sonra seyreltik HCI ile nétralize edilmis ve saf su ile glimiis nitrat kullanilarak kloriir
tepkimesi vermeyinceye kadar yikanmustir. Kurutulan aktif karbonlar karakterizasyon

i¢cin kodlanarak saklama kaplarinda muhataza edilmistir.

-
D |

Sekil 2.17. "> Oraninda KOH karigimli karbonlagsmis AC

Kimyasal aktivasyon deneylerinden birincisi SACK12 koduyla kurutulmus ¢amurdan

aktif karbon elde etme denemedir. 50 gr agirhiginda kurutulmus ham ¢amur, 100 gr



30

agirhiginda KOH ile 2 oraninda yaklasik 50 ml kadar saf su ile karistirilmistir (Sekil
2.17). Malzemelerin bir araya gelmesi ile ekzotermik bir reaksiyon baglamistir. Beher
kabinda karistirilan malzemeler etiiv firmnina (Sekil 2.18) alinarak 200 °C sicaklikta 5

saat kadar kurumaya birakilmistir.

Sekil 2.18. Etliv firini

5 saatin sonunda ortam sicakligina sogumasi i¢in beklenmistir. Kuruyan ve reaksiyonu
tamamlanan karisim 800 °C sicaklikta 10 °C/dk. sicaklik artis hizi ile azot kullanilarak
inert ortamda 1sitilarak maksimum sicaklikta 1 saat aktive edilmistir. Ortam sicakligina
soguyan aktif karbon sonrasinda seyreltik hidroklorik asit ile yikanmustir. Asit ile olusan
¢ozelti aktif karbondan siiziilerek analiz edilmek iizere muhafaza altina alinmistir. Saf
su ile glimiis nitrat kullanilarak kloriir tepkimesi vermeyinceye kadar yikanan aktif
karbon 120 °C sicaklikta kurutulmus ve ogiitiilerek plastik saklama kaplarinda deneyler

i¢cin saklanmustir.

Sekil 2.19. Agat tas havan dgiitiicii
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Kimyasal aktivasyon ile iiretilmis aktif karbon kurutulduktan sonra tas bir havanda
ogiitilerek toz haline getirildi (Sekil 2.19). Toz haline getirilen aktif karbon gerekli

analizleri yapilmak iizere muhafaza altina alind1 (Sekil 2.20).

Sekil 2.20. Aktif karbon (kimyasal aktivasyon)

Ikinci kimyasal aktivasyon deneyi ise SACK 2 kodlu karbonlastirilan AC’ den yapildi.
15,22 gr. agirh@inda karbonlasmis ¢amur, 45 gr KOH ve (1/3 oraninda) (Sekil 2.21)
yaklagik 20 ml saf su bir beher kab1 igerisinde karistirildi.

Sekil 2.21. Kimyasal aktivasyon asamalari-1

Ekzotermik reaksiyon baslamasina miiteakip 200 °C sicaklikta kurutulmak {izere 5 saat
etiiv firinina aldik. Soguyan aktif karbonu 900 °C sicaklikta 10 °C/dk. sicaklik artig

hizinda 1 saat siiresince firinda aktive edilmistir. (Sekil 2.22).
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Sekil 2.22. Kimyasal aktivasyon agamalari-2

Inert ortam saglanmasi i¢in numunenin bulundugu alana deney siiresincel00 ml/dk.
miktarinda N, gazi verildi. Ortam sicakligina gelen aktif karbonu asit ile yikadiktan

sonra olusan ¢Ozeltiyi siizerek analiz edilmek {izere muhafaza atlina alinmistir.

Sekil 2.23. Aktif karbon yikama ve ¢ozelti siizme islemi

Asit ile yikanan aktif karbon saf su ile yikadiktan sonra (Sekil 2.23) tekrar 120 °C
sicaklikta kurutulmak {tizere etiiv firmina koyduk. Ortalama 24 saat sonra ortam

sicakligina soguyan aktif karbon analizleri yapilmak iizere muhafaza altina alind1 (Sekil
2.24).

Sekil 2.24. Aktif karbon kodlanmis saklama kaplari



33

2.4. Karakterizasyon ve Analiz Yontemleri

Karbonizasyon, fiziksel ve kimyasal aktivasyon denemeleri neticesinde elde edilen
numuneler karakterizasyon analizleri igin ¢esitli testlere tabi tutulmustur. Analizlerin bir
boliimii Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi (TAUM)
yaptirildi. Elementel analiz, Indnii Universitesi Merkezi Laboratuvarinda yaptirildi.
Diger analizler ise Inénii Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi
Bolimii laboratuvarlarinda yapildi. Yapilan analizler (Tablo 2.1) ve elde edilen analiz
sonuglari ile; karbon, aktif karbon, kiil, piroliz sivis1 iiriin, yan iiriin ve atiklar hakkinda

detayl1 bilgiler elde edilmistir.

Tablo 2.1. Analiz listesi

XRD FT-IR | TG-DTA | ICP-MS | GC-MS | FE-SEM [FE-SEM-EDX CHNS AGIKLAMA
SAcKL * . - N . - - -

[Sack2 - * - - . - v -
SACK3 - * P 2 - - -

SACK4
[SAcKs
[SAcK7
SsAcke
[sAcko
sAck10
SACK11
sack12
sAck13
sAck14
[sAcK1s
sAcK16
sAcK17
[sack20

w %] %] %] #| *

KIMYASAL AKTIVASYON AKTIF KARBON

w| w| x| w| x| ow| | x| w| x| %] =

w| %] x| %] #| %

* KIMYASAL AKTIVASYON

[SACK21 KIMYASAL AKTIVASYON

SACK22 * KIMYASAL AKTIVASYON

SACK23 = * HAM CAMUR KIMYASAL AKTIVASYON
sACk24 * * * * . * * * FiZIKSEL AKTIVASYON AKTIF KARBON
HAM CAMUR - - - * - - - - HAM KURU CAMUR

[AKTiF KARBON * - * E e 5 2 E PELET AKTIF KARBON (EGZOZDA)
KULLANILMIS
AKTiF KARBON
MOTORIN - - - - . - - - DIZEL YAKIT

[YAKIT KARISIM & . 5 = . . = : KULLNILMI$ MOTOR YAGI ILE KARISTIRILMIS DIZEL YAKI
KULANILMIS
MOTOR YAGI

| | x| %] =
w el [ 0]
AR

* < 5 = - - - - KULLANILMIS PELET AKTIF KARBON (EGZOZDA)

KULLNILMI$ MOTOR YAGI

2.4.1. Kiil Analizi

Malatya Inénii Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii
Laboratuvarinda ham c¢amur, karbonize camurlar ve aktif karbonlar icin kiil tayini

analizleri yapilmistir. Seramik potalarin hassas terazide darasi alind1 ve not edildi (Sekil

2.24).
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Sekil 2.25. Hassas terazi

Numuneler kodlanarak hassas terazide tartildi ve tartim sonuclar1 not edildi. Seramik
potalar kil firinina 6nce 650 °C sicaklik i¢in koyuldu (Sekil 2.25). Saatte bir firin
kapagi acilarak potalar kontrol edildi. 6 saat boyunca kiil firmninda kalan numuneler

ortam sicakligina sogumasi i¢in 24 saat firinda birakildi.

Sekil 2.26. Kiil firin1 ve kodlanmis seramik potalar

Soguyan numuneler hassas terazide tekrar tartilarak degerler kayit altina alindi.
Sonrasinda tekrar seramik potalara alinan kiil numuneleri 850 °C sicaklik i¢in 6 saat kiil
firninda bekletildi. Tekrar ortam sicaklifina sogumalari i¢in firin icerisinde yaklagik 24
saat birakildilar. Soguyan numuneler (Sekil 2.26) tartilarak tartim sonuglari kayit altina

alinarak analiz edilmek tizere muhafaza altina alindilar.
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Sekil 2.27. Seramik potalarda kiil numuneleri
Mubhafaza altina alinan numuneler laboratuvar analizine gonderilmistir.
2.4.2. FT-IR (Fouirer Transform Infrared Spektrofotometre)

Analizler Erciyes Universitesi Teknoloji Arastrma ve Uygulama Merkezi
Laboratuvarlarinda yapilmistir. Analizler; Perkin Elmer marka, 400 FT-IR/FT-FIR
Spectrometer Spotlight 400 Imaging System model cihaz kullanilarak yapilmistir (Sekil
2.27).

Sekil 2.28. FT-IR cihazi

FT-IR (Fouirer Transform Infrared Spektrofotometre) analizi malzemenin kati, siv1, gaz
ve ¢ozelti formunun molekiillerindeki baglarin titresim frekansini Slger ve cihaz
kiitiiphanesindeki verilerle karsilastirarak organik bilesiklerin tanimlanmasini saglar.
Boylece malzemenin yapisi veya yapisindaki degisikliler hakkinda bilgi sahibi

olunabilir. Ayrica IR mikroskop ftinitesi ile farkli noktalardan alinan goriintiiler
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incelenebilmektedir. Bu analizler tiim 6rnekler igin yapilmis olup karsilastirmali olarak
detayli anlatim1 ve yorumlanmasi sonuglar boliimiinde degerlendirilmistir.

2.4.3. ICP-MS (Inductively Coupled Plasma — Kiitle Spektrometresi)

Analizler Erciyes Universitesi Teknoloji Arastrma ve Uygulama Merkezi
Laboratuvarlarinda yapilmistir. Analizler; Agilent marka, 7500A model cihaz

kullanilarak yapilmistir (Sekil 2.28).

Sekil 2.29. ICP-MS cihazi

ICP-MS dilimizde indiiktif eslemeli plazma-kiitle spektrometresi; kati ve sivi 6rnekleri
hizli, ucuz ve hassas olarak niteliksel ve niceliksel olarak dl¢climlemeye olanak saglayan
bir analiz yontemidir. Sectiginiz elementler i¢in verilen 6rnek igerisinde taratabilir veya
tam tarama yaparak bircok elementin Ornek igerisindeki durumu hakkinda bilgi
edinilebilir. Kat1 6rnekler bir ¢oziicii ile ¢ozelti haline getirilerek analizi yapilabilir. Bu
analiz yontemi ile 10.000 °K sicakliga ¢ikarilan argon plazmasi ile 6rnek iyonize edilir,
iyonize olan elementler kiitle spektrometresi tarafindan ayristirillir ve bir dedektor

vasitastyla ol¢timleme yapilir.
2.4.4. CHNS (karbon, hidrojen, azot, kiikiirt elementel analizor)

Ornek numunelerin elementel analizleri indnii Universitesi Bilimsel ve Teknoloji
Arastirma Merkezi (IBTAM) nde yapilmistir. Analizler i¢in LECO marka, CHNS-932
model cihaz kullanilmstir (Sekil 2.29).
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Sekil 2.30. CHNS elementel analiz cihazi

Cihaz kat1 ve siv1 ornekleri kantitatif olarak kisa siirede igerigindeki temel elementler
olan karbon, hidrojen, azot ve siilfiirii tayin etmekte kullanilir. Cihaz temel olarak
ornekleri >1000 °C gibi yiiksek bir sicaklikta yakarak gaz haline gelen 6rnekleri tastyict
olarak kullanilan inert bir gaz olan helyum aracilig: ile kramotografi kolonuna gonderir.
Burada gaz fazindaki 6rnekler oksijen gazi ile yakilir ve kantitatif yanmanin tam olarak
gerceklesmesi icin de katalizrler araciligi ile oksidasyon islemi gergeklestirilir.
Oksidasyon isleminden sonra karbon, hidrojen, azot ve siilfiir elementleri karbondioksit,
su, azot ve silfiir dioksit gazlarina dontstiiriilerek 1s1l iletkenlik dedektoriine gonderilir.
Isil iletkenlik dedektoriinde her bir gazin miktar: ile oranli olarak gdonderilen elektrik
sinyalleri kaydedilir ve iglenir. Bu islemden sonra drnekler icerisindeki C, H, N ve S

miktarlar yiizdesel olarak tayin edilir.
2.4.5. XRD (X-1s1nlan difraktometresi)

Analizler Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi
Laboratuvarlarinda yapilmistir. Analizler; Panalytical marka, Empyrean model cihaz
kullanilarak yapilmistir (Sekil 2.30). Analizlerimiz Cu x-1s1m1 tiiplinde, 2 derece/dakika

tarama hizinda, 2-82 teta araliginda kirmnim deseni olarak yapilmuistir.

Sekil 2.31. XRD analiz cihaz1
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X 111 kirmim (difraktometre) analiz yontemi; kati fazindaki ve toz halindeki drneklerin
analizinin yapilabildigi, her bir kristalin kendine 6zgii olan kirinim profillerinin tayin
edildigi ve bu sekilde kalitatif ve kantitatif analiz yapilabildigi bir analiz yontemidir.
Cihaz igerisindeki firin sistemi 1200 “C yiiksek sicakliklara ¢ikarak inert, atmosfer ve
vakum ortamlarinda analiz ger¢eklestirebilir. Bu analiz metodu ile ¢ok az miktardaki

ornekler tahrip edilmeksizin analiz edilebilmektedir.
2.4.6. GC- MS (Gaz kromatografisi—kiitle spektrometresi)

Piroliz ile karbonizasyon prosesi sonucu ¢ikan gazlarin kondanse edilerek elde edilen
pirolitik sivilar gaz ve kiitle spektrometresi yontemi ile analiz edilmistir. Analizler
Erciyes Universitesi Teknoloji ve Arastirma Merkezi (TAUM) laboratuvarlarinda
yapilmistir. Analiz i¢in Shimadzu marka, QP2010 Ultra model GC-MS cihazi
kullanilmustir (Sekil 2.31).

Sekil 2.32. GC-MS analiz cihazi

Gaz kromatografisi- kiitle spektrumu analiz yontemi ¢oklu bilesenli, gaz fazindaki ya da
gaz fazina gecebilecek Orneklerin kiitle kromatografisi yontemiyle ayristirir. Ayrisma
sonrasi elde edilen spektrumlar yardimiyla kalitatif ve kantitatif analizler yiiksek hiz ve
kalite ile yapilabilir. Gaz kromatografisinde 6rnek biinyesindeki maddeler birbirinden
aynstiktan sonra iyonlastirilarak kiitle spektrometresinde Ornekteki elementler tespit
edilir. Analiz i¢in verdigimiz pirolitik sivilar igerisinde faz ayrigmasi olan 6rnekler igin

laboratuvarda aseton ile ¢ozdiiriilerek kalitatif analiz yapilmustir.
2.4.7. BET (Brunauer-Emmett-Teller) Denklemi ile Yiizey Alam Ol¢iimii

Calismanmizda elde ettigimiz aktif karbonlar1 yiizey alani analizi i¢in Indnii Universitesi

Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii laboratuvarlarinda yapildi. Yiizey
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alan1 analizleri Micromeritics marka, TriStar 1l Plus model cihazda yapilmistir (Sekil
2.32).

Sekil 2.33. BET analiz cihazi

Kodlanan 6rnekler tas havanda ogiitiilerek ince toz haline getirildikten sonra hassas
terazide tartilarak analiz edildi. BET 6l¢tim teknigiyle hizli ve hassas sekilde gozenek
dagilimini tespit edebiliriz. Cihaz -196 °C s1v1 azot ortaminda azot gazi adsorpsiyonu ile

m?/g biriminde 6l¢iim yapmaktadir.
2.4.8. SEM-EDX (Taramah elektron mikroskobu-EDAX)

FE-SEM-EDX olan Taramali Elektron Mikroskopu Goriintilleme analizleri Erciyes
Universitesi Teknoloji ve Arastirma Merkezi laboratuvarlarinda yapilmistir. Analizler
ZEISS marka, GEMINI 500 model cihazda yapilmistir (Sekil 2.33).

Sekil 2.34. FE SEM analiz cihazi

Bu analiz yonteminde SEM analizi islemi sirasinda vakum ortaminda bir elektron

kaynagindan kolon iizerinde toplanan mercekler araciligi ile 6rnek iizerine gonderilir.
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Ornek vyiizeylerinden sagilan ikincil elektronlar yilizey hakkinda bilgi verir. Aym
zamanda geri sacilan elektronlar farkli bilesimlerdeki yiizeyler arasindaki kontrast
farkliliklar1 ile yiizey farkliliklarini belirler. Bu analiz yonteminde gonderilen x 1smn1

spektroskopisi ile ylizey analizi ve elementel analizin daha iyi yapilmasina imkan verir.
2.4.9. TG- DTA (Termogravinetri-Diferansiyel Termal Analiz)

Kisaltmas: TG-DTA (Termogravimetrik Diferansiyel Termal Analiz) olan analiz Perkin
Elmer marka, Diamond model cihaz ile Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezi laboratuvarlarinda yapilmustir (Sekil 2.34). Bu analizler hem hava

ortaminda hem de azot ortaminda yapilmistir.

Sekil 2.35. TG-DTA analiz cihazi

Analizler 10 °C/dk sicaklik artis hizinda, 0-1000 °C sicaklik araliginda azot ortaminda
yapilmistir. Bu analiz cihazi ile 1100 °C sicakliga kadar, azot, hava oksijen ortamlarinda

kat1 ve s1v1 fazlarda numuneler i¢in analiz yapilabilmektedir.
2.4.10. Is1l Deger (Kalorifik Deger) Tayini

Malatya Indnii Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Béliimii
Laboratuvarinda bulunan kalorifik deger tayin cihazinda numuneler prosese uygun

sekilde kalorifik deger tayini i¢in analiz edilmistir (Sekil 2.35).
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Sekil 2.36. Kalorimetre cihazi

Cihaz manuel olarak Ol¢lim yapmaktadir. Cihazin i¢ yapisinda bir su haznesi
bulunmaktadir. Su haznesinin igerisine bir karistirici, bir sicaklik sensorii prob ile

Ol¢limlemesi yapilacak olan numunenin koyuldugu bir tiip bulunmaktadir (Sekil 2.36).

Sekil 2.37. Kalori bombasi i¢ yapist

Analiz manuel bir diizenekte yapilir. Once 10 cm uzunlugunda tel kesilir. Metal potanin
darasi alindiktan sonra i¢ine konulan numunenin tartimi hassas terazide tartilarak not
alinir. Tel numunenin igine temas edecek sekilde catal cubuga sabitlenir. Ancak telin

metal potaya degmemesine Ozen gosterilir. Tel ile birlestirilen numune metal tiip
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icerisine dikkatlice konulur. Metal tiip agz1 kapatilarak igerisine oksijen basilir. Kalori
bombasinin igerisindeki metal kovaya isaretli yere kadar su doldurulur. Oksijen basilan
basingli metal tiip baglant1 soketleri takildiktan sonra su dolu kovanin igerisine dikkatle
yerlestirilir. Kalori bombasinin iist kapagi1 kapatilarak karistirict motoruna kayis kasnak
baglantisi yapilir. Cihaz ¢alistirilir ve sicaklik ekraninda sicaklik sabit kalincaya kadar
zaman sayaci kaydedilir. Cihaz kapatilarak metal tiip icerisinden numune ¢ikarilir.
Yanan tel ol¢iilerek formiilasyona ilk tel uzunlugu, yanan tel miktari, sabit kat sayi,

zaman ve sicaklik farklar islenerek kalorifik deger tayini yapilir.
2.5. Yakit Karisimi Hazirlama

Caligsmalar, bir¢ok farkl: tirlinlin yakit ve yakit katki maddesi olarak kullanilabilecegini
gostermistir. Cok katmanli karbon nanotiiplerin ve aliimina nano katki maddelerinin
dizel yakit katkis1 olarak kullaniminin hem yakit yanma verimliligini artirdigi hem de
emisyon degerlerini diislirdiigli tespit edilmistir (89). Yapilan ¢aligmalar gosteriyor ki
aktif karbon daha c¢ok araglarda kiikiirt gidermede kullanilmistir (90-101). Dizel yakit
icerigindeki kiiklirt yanma sonucu kiikiirt oksit bilesiklere doniisiir. Bu bilesikler
cevreye zararli etkileri bulunur. Bu sebeple farkli kiikiirt giderme yoOntemleri
bulunmaktadir (91). Aktif karbonun gozenek yapisinin dizel yakittan kiikiirt giderme
islemlerinde 6nem teskil ettigi deneysel calismalarla ortaya koyulmustur. Mikro
gbzeneklerin kiikiirt adsorban kabiliyetini artirdigi mezo gézeneklerin ise yakitin diger
bilesenlerini tutma egilimi gosterdigi tespit edilmistir (92-93-94). Farkli kimyasallarin
aktif karbona emprenye edilmesi ile de filtre etme ¢aligmalar1 yapilmistir (95-96-97-98).

Calismada yakit katki maddesi olarak kullanilan aktif karbonun motor yakit tiiketimine
ve emisyon degerlerine katkis1 incelenmistir. Karisimlar, Erciyes Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi, Makine Miihendisligi Boliimii Motorlar Laboratuvarinda
bulunan Bandelin marka, Sonopuls model, 20 kHz uniform dalga boylu ultrasonik

homojenizerde hazirlanmistir (Sekil 37).
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Sekil 2.38. Yakit karsimi hazirlanan sonikator

Aktif karbonlarin yakit katkisi olarak kullanilabilmesi i¢in dncelikle tas havan araciligi
ile ¢ok ince toz haline getirilmistir. SACK12 ve SACK?24 kodlu toz haline getirilen aktif
karbonlar Sekil 2.38” de goriildiigii gibi kabinli bir hassas terazi ile 1 gr *lik miktarlarda

tartilmistir. Tartimlar tam 1 gr olarak hassas seklide yapilmistir.

Sekil 2.39. Kabinli hassas terazi

Hassas sekilde tartimi1 yapilan aktif karbonlar, giines ve hava almayacak seklide Sekil

2.39’ da goriildiigi gibi siniflandirilarak muhafaza altina alinmistir.
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Sekil 2.40. Simiflandirilan ve tartimi yapilan aktif karbonlar

Gruplandirilan ve denemelere kadar uygun sartlarda muhafaza edilen SACK12 ve
SACK?24 kodlu aktif karbonlar dizel yakita 50 ppm ve 100 ppm oranlarinda eklenmistir.
Ultrasonik bir karigtirict vasitasiyla yakit ve aktif karbonlar homojen bir sekilde
karistirtlmistir. Her karisim homojenizerde ilk olarak %50 kapasite ile 1 saat
karistirilmislardir. Ancak karistirma sonrasi karistirma kabinin dibinde karigmayan aktif
karbonlar oldugu gézlemlenmistir. Bunun {izerine cihaz ayarlari revize edilerek, karigim
igin 45 dakika siire ile %100 kapasite ayarlamasi yapilmistir. Bu sekilde homojen bir
dizel yakit aktif karbon karisimi saglanabilmistir. Bu karigtirma islemi esnasinda yakit
sicakligi artmis oldugundan plastik karigim kabi Sekli 2.40° ta goriildiigii gibi cam
kavanozlarla degistirilmistir. Karisim yapilirken 1sinan sonikatér probuna dikkat

edilmesi gerekir. Bunun i¢in karigim kab1 buz dolu biz kovaya koyulabilir.

Sekil 2.41. Cam karigim kabi
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Dizel yakit ve aktif karbon karisimlar1 tamamlandiginda Sekil 2.41. te goriildiigii gibi

homojen bir goriiniim almustir.

Sekil 2.42. Dizel yakat aktif karbon karigimi

Denemeler i¢in Sekil 2.42° de goriildiigii gibi toplam 4 farkli karisim hazirlanmistir. Bu
karisimlar saf dizel yakit ile emisyon degerleri, yakit tiiketimi, verimlilik agisindan

karsilagtirilmustir.

Sekil 2.43. Dizel yakit aktif karbon karigimlari

Bu ¢alismalarda elde edilen veriler degerlendirilmistir.



2.6. Motor Test Diizenegi

Yapilan calismada motor denemeleri Erciyes Universitesi Miihendislik Fakiiltesi

Makine Miihendisligi Boliimii Motorlar Laboratuvarinda bulunan motor test tinitesinde

yapilmustir (Sekil 2.43).

Sekil 2.44. Motor test diizenegi

2.6.1. Dizel Motor

Erciyes Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Makine Miihendisligi Béliimii Motorlar
Laboratuvarinda bulunan teknik ozellikleri Tablo 2.2’ de verilen 6 silindirli, 234 HP
giiciinde, 2300 d/d, direk piiskiirtmeli Nissan Marka dizel motor test diizeneginde farkl

calisma kosullarinda denemeler yapildi.

Tablo 2.2. Deney motoru teknik 6zellikleri

Marka NISSAN

Model PE6H (Agir hizmet tipi dizel motor)
Gli¢ 234 Hp

Devir 2300 d/d

Silindir Sayis1 6

Silindir Cap1 133 mm

Silindir Strok Boyu | 140 mm

Motor Hacmi 11670 cc

Sikistirma Orani 16

Enjeksiyon Zaman | 16° UONO
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Sekil 2.44° de hazirlanan motor deney diizeneginde SACK12 ve SACK24 kodlu aktif
karbonlar yakit katkisi olarak, pelet tipi aktif karbon ise egzoz filtre kartusunda

kullanilmastir.

Sekil 2.45. Dizel motor test diizenegi
2.6.2. Dinamometre

Motor denemelerinde motorun iirettigi torku &lgebilmek igin Erciyes Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi Makine Miihendisligi Boliimii  Motorlar Laboratuvarinda
bulunan PCS marka, su sogutmali, 600 Nm tork, 150 kW gii¢, 2800-12000 d/d
ozelliklerinde Eddy akim dinamometresi kullanilmigtir (Sekil 2.45).

Sekil 2.46. Eddy akim dinamometre sistemi

Eddy akim dinamometrelerinde diizenekteki rotor, sargili statora bir kuvvet uygular. Bu

uygulanan kuvvet dogru akim ile olusur. Olusan kuvvet kars1 bir akim olusturur. Bu
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karst akimin mile uyguladigi fren kuvveti ile tork dl¢timii yapilir. Bu sistemler su veya
hava sogutmali olarak kullanilirlar. Olusan ters akim ile rotor 1sinmaya baslar. Isinan
rotoru sogutmak i¢in kanallar aras1 bosluklardan gegirilen sogutucu akigkan ile sistemin
sabit sicaklikta tutulmasi saglanir. Test sistemi su sogutmali olup disarida bulunan bir

sogutma kulesi aracilig1 ile sogutma suyu sogutulmaktadir.
2.6.3. Yakat Olciimii

Motor denemelerinde yakit 6lgiimii kiitlesel yakit tiiketimi yontemi ile belirlenmistir.
Yakit tiketimi icin Desis marka, KF-H2W model hassas terazi ile kronometre
kullanilmustir (Sekil 2.46).

Sekil 2.47. Kiitlesel yakit 6l¢lim terazisi

Yakit tiiketimi Sl¢iimiinde once yakit deposu (bos), yakit pompasit ve yakit geri doniis
hortumu terazi {izerine yerlestirildi ve darasi alindi. Daras1 alinan yakit deposu igerisine
yakit yiiklemesi yapilarak terazide okunan deger kayit altina alindi. Sistem
calistirildiktan sonra deneme basladiginda kronometre ile siire tutularak siire bitim
sonunda terazideki deger okunarak kaydedildi. Baslangic ve bitis degeri arasindaki fark
tutulan siire boyunca yakit tiiketimi olarak hesap edildi. iterasyon yontemi ile saatlik

yakit tiiketimi hesab1 yapildi.
2.6.4. Enkoder

Yapilan denemelerde motor devrini 6lgmek i¢in motor saft miline bagli FENAC marka
FN50-360 model, 360 pals sayili, 5-24 volt akim iireten enkoder kullanilmistir (Sekil
2.47).
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Sekil 2.48. Enkoder

Kullanilan enkoder minimum devirde 5 volt, maksimum devirde 30 volt akim araliginda

akim géndererek motor devir 6l¢iimii yapmaktadir.
2.6.5. Amplifikator

Denemelerde enkoder ve piezoelektrik basing sensoriinden gelen sinyalleri doniistiirerek
bilgisayar programina gonderen, Baturalp-Taylan marka amplifikator kullanilmistir
(Sekil 2.48).

Sekil 2.49. Amplifikator

2.6.6. Silindir i¢i Basing Olciimii

Motor ile ilgili performans verilerini alabilmek igin kullanilan ekipmanlardan birisi
piezoelektrik basing sensoriidiir. Bu sensdr, krank mili agisina gore silindir i¢i basing
degisimlerinin Ol¢iimlenmesi, bir amplifikatér ile de wverilerin bilgisayar arayiiz
programina gonderilerek islenmesi igin kullanilan bir sensérdiir. Denemelerde silindir
i¢ basing verisini alabilmek i¢in PCB marka, 113B22 model piezoelektrik basing
sensoril kullanilmustir (Sekil 2.49).
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Sekil 2.50. Piezoelektrik basing sensori
2.6.7. Emisyon Olciimii

Ulkemizde ve diinyada ara¢ sayismin hizla artmasi ve sayisi artan araglarin agirhikli
olarak petrol tiirevi yakitlar1 kullanmasi ¢evre problemlerinin dogmasina sebep
olmustur. Ozellikle kara ve deniz tasimaciligmin artmasi ve bu sektorde kullanilan dizel
yakithh araglarin emisyon degerlerinin ¢evre iizerine etkileri sebebiyle emisyon
degerlerini diisirmeye yonelik bir¢ok ¢alisma yapilmaktadir (99-32). Yapilan
calismalar, emisyon degerini diisiirmek i¢cin motora etki eden parametrelerin (sogutma
suyu sicaklifi, motor devri, vb.) incelenmesi ve yakit katkilar1 {izerinde
yogunlagmaktadir (23-37). Bu ¢alismada AC' den elde edilen aktif karbonun dizel yakit
katkis1 olarak kullanilmasi ve yakit karisimlarinin dizel motordaki CO, CO2, HC, NOx
emisyonlarina etkileri arastirilmistir. Yapilan caligmalar nanopartikiil eklenen yakitlarda

¢ogunlukla emisyon degerlerinin diistiigiinii gostermektedir (62-63-110).

Motorda yapilan denemelerde, BOSCH marka BEA 060 model egzoz emisyon cihazi
ile BOSCH marka BEA 070 modeli is 6l¢iim cihazlar1 ile 6lglimlemeler yapilmistir
(Sekil 2.50).
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Sekil 2.51. Emisyon ve is 0l¢lim cihazlari
2.7. Katalitik Konvertor ve Aktif Karbon Filtre Tasarimi

Katalitik konvertor ara¢ emisyon degerlerini diisiirmek i¢in tasarlanmig ekipmanlardir.
Icerisinde bulunan seramik kompozit kartuslar sayesinde emisyon gazlarinin reaksiyona
girerek COz2, N, H20 gibi zararsiz gazlara doniismesine olanak saglar. Calismada yeni

bir katalitik konvertor tasarim yapildi (Sekil 2.51).

Sekil 2.52. Yeni tasarim katalitik konvektor

Yapilan caligmada ilk olarak motor dizel yakit ile 0 Nm, 100 Nm, 200 Nm, 300 Nm ve
385 Nm yiiklerde ¢alistirildi. Devam eden denemeler sirasiyla dizel yakit ile aktif
karbon, aktif karbon + seramik kartus, kirletilmis yakit, kirletilmis yakat ile aktif karbon
+ seramik kartus olarak yapildi. Her denemede yakit tiiketimleri ve emisyon degerleri

kayit altina alindi.
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2.7.1. Aktif Karbon Filtre

Aktif karbon haznesi iki tarafi 310 paslanmaz c¢elik elekten yapilmis bir tiip seklinde
imal edildi (Sekil 2.52).

Sekil 2.53. Aktif karbon filtre

Hazne igerisine aktif karbon dolumu ve bosaltimi yapilabilmesi i¢in vidali bir tipa
yapildi. Aktif karbon filtre icerisine graniil ve pelet aktif karbonlar tam olarak
doldurulmadi. Bunun sebebi olarak egzoz gazlarmin filtreden kolaylikla gegebilmesi
gosterilebilir. Aktif karbon filtre tam olarak dolduruldugunda bir tarafindan tutulan

basingli havanin diger tarafa gegisinde zorluk yasadigi gézlemlendi.
2.7.2. Seramik Kartus

Tasarlanan katalitik konvertorde Sekil 2.53” de goriilen iki seramik kartus arasina bir

aktif karbon haznesi yapildu.

Sekil 2.54. Seramik kartuslar
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2.7.3. Yakit Hazirlama

Aktif karbonlu egzoz kartusu ile yapilan denemeler igin dizel yakit ile kullanilmig motor
yag1 (Sekil 2.54) karistirilarak kirli yakit elde edilmistir. 5 It dizel yakita 200 ml
kullanilmis motor yag: katilmistir. Kullanilmis motor yagi katilan dizel yakit 15 dk bir
karistiric1 vasitast ile karigtirllarak homojen bir yakit karigimi elde edilmistir. Her
deneme 0 Nm, 100 Nm, 200 Nm, 300 Nm ve 385 Nm yiiklerde yapilmistir. Denemeler
sirasinda yakit tiikketimleri ve emisyon dlglimleri ile motor performans 6l¢iimlemeleri

yapilmistir.

Sekil 2.55. Dizel yakit- kullanilmis motor yagi- karisim yakiti
2.8. Belirsizlik Analizi

Deneysel calismalarda, analizler ve Ol¢limler belirli sapma oranlarinda yapilir. Bu
sapma oranlarmin deneysel c¢aligmalarda yapilan gozlemler, sonug¢ degerlerinin
yorumlanmasi, deney kosullari, vb. faktorlere bagli oldugu diistiniiliir. Bu nedenle
Olctimlerin hassas sekilde belirlenmesi, degerlendirilmesi, gercek¢i sonuglar alinarak
yorumlanabilmesi i¢in Kline ve McClintock teknigi kullanilmaktadir. Bu teknige gore,

n tane bagimsiz degiskene bagli oldugu diisiiniilen R biiyiikliigiiniin toplam hatas;
Wg = [((OR/0x1) W1) 2+((0R/0x2) W2) 24+((OR/0x3) W3) 24... +((OR/0xn) W) 2] % (2.1)
denklemiyle elde edilir. Bu denklemde her ifade R biiyiikliigiine boliiniirse;

Wr/R= [(W1/x1)24+(W2/x2)2+(W3/x3)2+ ...+ (Wn/xn)2] % (2.2)
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denklemi ile R biiyiikliigiiniin belirsizligi bulunmus olur. Bu denklemlerde;
Wr : Hesap edilen biiytikliigiin toplam hatas1

x1, x2, x3.... xn : Olgiime etki eden degiskenler

w1, Wz, Wi, Wy Bagimsiz degiskenin hata miktari

Deneylerde kullanilan cihazlarin diizenli olarak kalibrasyonlar1 yapilmistir. Cihazlarin
hata oranlar1 ve teknik 6zellikleri cihaz kullanim kitapg¢iklar: ve kalibrasyon sertifikalari
tizerinde bulunmaktadir. Denemelerde kullanilan 6l¢iim cihazlarinin hata oranlari ve

hesap edilen belirsizlikler Tablo 2.3’ te verilmistir.

Tablo 2.3. Denemelerde kullanilan cihazlarin 6lgiim hassasiyetleri ve hesaplanan
belirsizlikler

Parametre | Ol¢iim Arahg Hassasiyet
CO 0.0-14% Hacim |0.001% Hacim
CO2 0.0-18% Hacim |0.01% Hacim
02 0.0-25% Hacim |0.01% Hacim
HC 0-9999 ppm 1.0 ppm
NO 0-5000 ppm 1.0 ppm
Basing 0-5000 psi +1%
Devir 0-12000 (d/d) |+1 d/d
Tork 0-500 (Nm) +1.25
Zaman 0.1
Ag1 0-360 (derece) |+1

Hesaplanan Belirsilikler
Parametre Birim Belirsizlik
Isil verim |- 3.63%
Giig kw 4.37%
Isil deger | Cal/gr 2.24%




3. BOLUM
BULGULAR

3.1 Analiz Sonuclari

Bu tez ¢alismasinda AC’ nin karbonizasyonu, fiziksel ve kimyasal aktivasyonu ile elde
edilen aktif karbonlardan segilen SACK12 ve SACK24 kodlu numunelerin dizel yakit
katkis1 olarak kullanimmin motor emisyon ve performansina etkilerine yoOnelik
caligmalar yapilmistir. Karbonizasyon ve aktivasyon calismalar1 sonucu elde edilen
karbon, aktif karbon, karbon ve aktif karbon kiilleri ve piroliz sivilarinin; CHNS
(elementel analiz) ile kalorifik deger tayini analizleri IBTAM’ da, FT-IR, XRD, ICP-
MS, TG-DTA, GC-MS, SEM-EDX analizleri TAUM’ da yapilmigtir. Bu analizlerin

sonuglar1 ve degerlendirmelerine bu béliimde deginilmistir.
3.1.1. Kiil Analizi

Karbon ve aktif karbon 6rnekler numuneleri 650 °C ve numuneleri 850 °C sicakliklarda
kiil firininda kiil analizine tabi tutuldu. Soguyan numuneler hassas terazide tartilarak
degerler kayit altina alindi. Tablo 3.1’ de yiizdelik verimlilikleri tablo {izerinde
gosterildi.
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Tablo 3.1. Kiil analizi sonuglari

Karbonlasmis Uriin Agirlikga Verim (m/m)%
Kodu 650 (°C) 850 (°C)
SACK1 49.09% 48.18%
SACK?2 52.99% 52.14%
SACK3 55.56% 54.70%
SACK4 58.56% 58.56%
SACKS5 62.22% 61.48%
SACK6 64.29% 63.39%
SACK7 49.56% 48.67%
SACKS 54.03% 53.23%
SACK9 55.91% 53.54%
SACK10 57.69% 57.69%
SACKI11 64.36% 62.38%
SACKI12 38.00% 40.25%
SACK13 49.56% 48.67%
SACK14 55.00% 54.25%
SACK15 56.03% 55.17%
SACK16 61.54% 60.20%
SACK17 66.96% 65.25%
SACK20 15.20% 17.40%
SACK21 25.60% 21.00%
SACK22 26.10% 21.00%
SACK?23 73.64% 73.08%
SACK24 96.96% 96.54%
HAM CAMUR 25.00% 27.00%

Kiil analizi sonuglar1 degerlendirildiginde karbonizasyon sicakliklar1 ve karbonizasyon
sicaklik artis hizlar1 arttikca kiill oram1 da artmaktadir. Bunu sebebi karbonlu
malzemelerin bozunuma oranlari da sicaklik ve sicaklik artis hizi ile artmaktadir.
Kimyasal aktivasyon ile elde edilen aktif karbonlarin kiil oranlari fiziksel aktivasyon ile
elde edilen aktif karbona ve karbonlasmis liriinlere gore ¢ok daha diisiiktiir. 850 °C
sicaklikta yapilan kil analizlerinde kiil oran1 650 °C sicaklikta yapilan kiil analizi

degerlerine gore bir miktar daha diisiik oldugu goriilmektedir.
3.1.2. FT-IR Analizi

Ham 6rnege ait FTIR spektrumunda 3400 cm™ pik minimumuna ait genis band su ve
organik yapidaki —OH gerilme titresimlerine aittir. 2928 ve 2860 cm™ pikleri simetrik
ve asimetrik alifatik —CH gerilmelerine aittir. 1250-1700 cm™ bélgesindeki alanda
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goriilen genis pikler C=0, N-O ve daha bir¢ok organik fonksiyonel gruplara ait titresim
gerilmelerine aittir. 900-1100 cm™ bélgesinde ¢ikan genis ve siddetli pik 1000 cm™
bolgesi en yaklastikca C-O ve C-O-C organik yapilara ait olup 1100 cm™ bélgesine
kaydik¢a inorganik yapilara ait M-O ve M-O-M yapilara ait titresim gerilmelerini

gostermektedir.

SACK1 400 °C 10 °C/dakika 1sitma hizinda karbonizasyona ait FT-IR spektrumu
incelendiginde (Sekil 3.1) numune tam kuru oldugundan nem igerigine bagli 3700-3000
cm?® bolgesinde —OH titresimine ait pike rastlanmamistir. Ancak ¢ok diisiik
konsantrasyonda da olsa yayvan pik goriilmektedir. Bu genis bolgede organik yapiya ait
—NH ve —NH2 gruplarina ait titresimlerde pik vermekte olup elementel analizde (Tablo
3.4) azot varhigi bu piki dogrulamaktadir. 2926 ve 2860 cm™ pikleri zayifta olsa
goriilmekte olup kiil icerigi yiiksek oldugu igin acik¢a ortaya ¢ikmamaktadir. Her iki pik
sirastyla asimetrik ve simetrik alifatik —CH gerilmelerine aittir. 1595 pik minimumu
olan genis bant C=O ve protein yapidaki ~NH titresimlerine aittir. 1413 cm™ pik
minimumuna ait genis bant fenolik ~OH ve CO gerilmelerine aittir. 1020 cm™ deki
siddetli genis bant C-O, C-O-C titresimleri yaninda 1100 cm™ ‘e dogru kaydikca

inorganik yapilara ait M-O ve M-O-M titresimlerine aittir.
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Sekil 3.1. SACK1 FT-IR analiz sonug grafigi

SACK2, SACK3, SACK4, SACKS5 FTIR spektrumlar1 sirasiyla 500 °C, 600 °C, 700 °C

ve 800 °C sicakliklarda 10 °C/dakika 1sitma hizlarinda karbonizasyon érneklerine aittir.
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Sicaklik arttikga yapisal diizenleme sonucu organik yapidan fonksiyonel gruplar
ayrildigr icin alifatik —CH titresim gerilmelerine ait pikler daha belirgin ortaya
cikmaktadir. Organik fonksiyonel gruplara ait pikler biiyilkk oranda azalma

gostermektedir (EK-2).

SACK7, SACKS, SACK9, SACK10 ve SACK11 FT-IR spektrumlar1 sirasiyla 400 °C,
500 °C, 600 °C, 700 °C ve 800 °C sicakliklarda 30 °C/dakika isitma hizlarina ait
karbonize orneklere aittir. Isitma hizinin 10 °C/dakikadan 30 °C/dakikaya artirilmasi
FT-IR analizinde fonksiyonel gruplar agisindan fazla bir degisiklige neden olmamistir
(Ek-2). Nitekim elementel analiz sonuglar1 (Tablo 3.4) bu goriisii dogrulamaktadir.
Ancak karbonizasyon islemine ait karbonize kati, piroliz sivisi ve piroliz gaz verimleri

(Tablo 3.7) diisiik 1sitma hizina gore 6nemli 6l¢iide degisim gostermistir.

SACK13, SACK14, SACK15, SACK16 ve SACK17 FTIR spektrumlar sirastyla 400
°C, 500 °C, 600 °C, 700 °C ve 800 °C sicakliklarda 50 °C/dakika 1sitma hizlarma ait
karbonize Orneklere aittir. Tiim FT-IR spektrumlart diger 1sitma hizlarindakilerine
benzerdir. Daha once ifade edildigi gibi Sicaklik ile yapisal diizenlemede FT-IR
spektrumlarinda fonksiyonel gruplardaki degisim ve temel organik baglar arasindaki

titresim gerilmeleri belirlenmektedir (Ek-2).
3.1.3. ICP-MS Analizi

SACK20, SACK21, SACK22, SACK23 aktif karbon orneklerinin Tablo 3.2° de
gosterilen ICP-MS analiz sonuglarinda; ornekler i¢in ham aktif ¢amur kiilii bilesimi
dikkate alindiginda, 6rneklerin KOH etkisi ve HCI ile yikanmasi (etkilesimi) sonrasinda
suda c¢oziinebilen inorganiklerin miktarlarinda Onemli Ol¢iide azalma oldugu
goriilmektedir. Buna karsin Ti, Y, Zr, Nb ve W konsantrasyonlarinda énemli 6l¢iide
artis gozlenmistir. Orneklerin SACK24 ile karsilastirildiginda, bazik yapili inorganik
bilesenlerinin ¢ok fazla azalmasi, yakit katkisi olarak kullanimi agisindan motor
performanst igin etkili olamamustir. Dolayisiyla aktif karbon ve/veya karbonize kat1 ile
katkilanan yakitlarda organik yapi yaninda inorganik bilesenlerin bazik bilesenler

olmasi1 6nemlidir.



Tablo 3.2. ICP-MS sonuglari-1

SACK20 (ppm) | SACK21 (ppm) | SACK22 (ppm) SACK23 (ppm)
Li <0.000 <0.000 <0.000 <0.000
Be <0.000 <0.000 <0.000 <0.000
B <0.000 <0.000 <0.000 <0.000
Na 146.375 220.375 171.375 21.422
Mg 162.250 183.750 146.125 18.266
Al 11.448 15.625 4.041 0.505
Si <0.000 0.087 <0.000 <0.000
P <0.000 <0.000 <0.000 <0.000
S <0.000 <0.000 <0.000 <0.000
K 34513 41.725 30.213 3.777
Ca 260.875 282.625 238.375 29.797
Ti 2806.250 2026.250 550.500 68.813
V 2.498 2.841 1.475 0.184
Cr 19.213 14.975 3.313 0.414
Mn 22.388 7.063 2.883 0.360
Fe 222.625 281.0 176.250 22.031
Co 0.098 0.230 0.041 0.005
Ni 4.263 5.708 3.351 0.419
Cu 19.950 23.438 8.423 1.053
Zn 16.000 12.138 6.405 0.801
Ga 0.144 0.141 0.051 0.006
Ge 18.050 17.863 6.245 0.781
As 0.296 0.450 0.413 0.052
Se 0.023 0.043 0.009 0.001
Rb 5.065 4.346 1.220 0.152
Sr 4113 4.699 3.909 0.489
Y 161.375 109.775 22.600 2.825
Zr 110.738 166.125 123.425 15.428
Nb 1787.5 1002.5 1196.2 899.5
Mo 20.863 12.131 5.646 0.706
Ru 2.344 1.440 <0.000 <0.000
Pd 0.075 0.080 0.073 0.009
Ag 0.922 37.513 <0.000 <0.000
Cd 0.011 0.011 <0.000 <0.000
In 14.688 12.446 4.873 0.609
Sn 1.989 21.413 7.840 0.980
Sb 1.880 3.745 0.190 0.024
Te 0.116 0.113 0.107 0.013
Cs 0.055 0.059 0.028 0.003
Ba 0.437 0.406 0.309 0.039
W 65.775 141.7 100.1 12.5
Pt 0.003 0.008 0.000 0.000
Au 0.160 0.717 0.081 0.010
Hg <0.000 <0.000 <0.000 <0.000
Tl 0.017 0.016 0.017 0.002
Pb 0.402 0.395 0.169 0.021
Bi 0.128 0.104 0.067 0.008
La 0.126 0.189 0.127 0.090
Ce 0.245 0.120 0.228 0.092
Pr 0.109 0.134 0.108 0.097
Nd 0.309 0.559 0.161 0.099
Sm 0.065 0.104 0.097 0.089
Eu 0.106 0.106 0.100 0.093
Gd 0.196 0.296 0.108 0.099
Tb 0.064 0.114 0.102 0.100
Dy 0.052 0.127 0.122 0.088
Ho 0.064 0.069 0.088 0.047
Er 0.104 0.041 0.103 0.099
Tm 0.041 0.066 0.040 0.040
Yb 0.048 0.018 0.082 0.029
Lu 0.031 0.056 0.031 0.030
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Ham ¢amur kiilii, karbonize SACK2, SACKS8 ve aktif karbonlar SACK12 ile SACK24
orneklerinin ICP-MS sonuglart (Tablo 3.3) incelendiginde; ham aktif camur kiiliiniin P,
K, Ca, Fe, Na, Mg, Al elementlerince zengin oldugu goriilmektedir. Evsel atik sudan
tiretilen aktif camur i¢in bu elementel analiz degerleri beklenen sekildedir. Ancak Al
miktarinin fazla ¢ikmasi arastirilmas: ve degerlendirilmesi gereken bir sonugtur. Ayrica
Ti, Mn, Zn ve Cu degerlerinin yiiksek ¢ikmasi da onemlidir. Karbonize 6rneklerden
SACK2 ve SACKS8 orneklerinin elementel bilesiminde, ham ¢amur kiilii bilesimi ile
paralellik mevcuttur. Aktif karbon orneklerinde SACK12 o6rneginde Ti, Fe, Cu
degerlerinin 6nemli Olgiide arttigr gorilmektedir. KOH diger elementlerle reaksiyona
girerek suda ¢Oziinebilir tuz olustururken bu tuzlarin yapidan uzaklagsmasi sonucu
degerlerde 6nemli dlglide azalma goriilmistir. Ti, Fe ve Cu KOH ile ¢oziinebilir tuz
olusturmadig i¢in yapida zenginlesmektedir. KOH inorganik i¢eren organik yapilarla
etkilestiginde once en hizli etkilesecegi bilesenlerle reaksiyona girmektedir. Organik
yapt makromolekiiler yap1 olarak c¢ok kararli bir yapr olmadigindan ve fonksiyonel
gruplar agisindan zengin oldugundan bu beklenen bir durumdur. Organik maddeler
KOH etkilesimi tamamlandiktan sonra kalan KOH inorganik bilesenlerle reaksiyona
girmektedir. Aktivasyon sicakligi g6z oniine alindiginda inorganik potasyum bilesikleri
genellikle potasyum karbonata doniismektedir. Aktivasyon sonucu firindan ¢ikarilan
ornekler seyreltik HCI ile yikandiginda potasyum KCI tuzuna doniismektedir. Diger
potasyum ile etkilesen elementlerde klor tuzuna doniiserek sulu ortama gegmektedir.
Basta potasyum olmak iizere diger elementlerin klor tuzlar1 canli ortam igin faydal

bilesenlerdir.



Tablo 3.3. ICP-MS sonuglari-2

PPM CINSINDEN

HAM CAMUR KULU |SACK2 |SACKS8 |SACKI12 |SACK?24
Li 6.61 3.20 4,77 | <0.001 8.75
Be 0.19 0.10 0.15 | <0.001 0.30
Na 2421.19 1422.62 | 1514.41| 127.16 | 2719.48
Mg 1357.27 6815.48 | 9314.41 | 173.99 | 1551.48
Al 1215.54 545.24 [6930.13| 19.34 | 1412.38
P 6805.32 4017.57 |5096.70 | 2.30 |81753.25
K 1950.00 1186.90 | 1602.18 | 170.55 | 2290.26
Ca 4126.71 2200.95 | 3238.65 | 101.97 | 5159.74
Ti 788.14 188.45 | 344.50 | 2872.68 | 770.78
Cr 37.71 1411 | 25.37 | 41.09 20.10
Mn 231.95 91.19 | 150.26 | 74.32 | 202.40
Fe 9313.56 5366.07 | 8938.86 | 2634.43 | 1388.61
Co 6.03 2.60 2.52 3.93 6.80
Ni 21.15 795 | 13.89 | 156.99 | 31.49
Cu 103.39 14.46 | 2057 | 660.11 | 131.49
Zn 282.80 252.80 | 200.48 | 220.71 | 110.97
As 6.16 2.42 421 4.60 6.10
Se 1.43 0.71 0.72 1.44 1.09
Ag 2.58 <0.005 | <0.005 | 0.38 1.14
Cd 5.48 3.64 4.82 3.63 0.00
Sn 17.57 1152 | 21.50 | 11.60 13.51
Hg 0.12 0.14 0.06 1.25 0.02
Tl 0.02 0.10 0.15 0.02 <0.012
Pb <0.001 <0.001 | <0.001 | 35.95 1.02
Bi 4.66 0.15 0.10 7.78 | <0.0003

3.1.4. CHNS

Tim oOrneklerin elementel analiz sonuglari

Tablo 3.4. de verilmistir.
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Tablo

incelendiginde orijinal temelde ham 6rnegin yiiksek kiil igeriginde dolay1 olduk¢a diisiik

karbon igerigine sahip oldugu goriilmektedir. Gerek evsel gerekse endiistriyel atik

sulardan elde edilen aktif ¢camurlarin kiil igeriklerinin yiiksek oldugu bilinmektedir.

Karbonizasyon sonrasi 1sitma hizi ve artan karbonizasyon sicakligi elementel bilesimde

¢ok fazla degisime sebep olmamistir. Bunun temel sebeplerinden birisinin yapidaki kiil

icerigidir. Yapidaki kiil icerigi biiyiik oranda ayn1 kalmistir. Karbonizasyon sicakligi ve
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1sitma hiz1 arttikca kiil igerikleri ham Ornege nazaran artis gostermistir. Karbonize
orneklerden elde edilen aktif karbonlarda ise kiil icerikleri biiyiik oranda diisiis
gostermistir. Kimyasal aktivasyonda KOH kiil bilesenleri reaksiyona girerek suda
¢oziinebilir inorganik tuzlara donistiirdiigii i¢in kiil oran1 diismektedir. Hammaddenin
dolayisiyla karbonize ve aktif karbon 6rneklerinin azot icerigi dikkate alindiginda aktif
camurun Yyapist dolayisiyla azotun organik yapmnin temel bileseni oldugu ifade

edilebilir. Dolayisiyla yapisal diizenlenmede azotun yapida kalmasi beklenen bir

sonugtur.
Tablo 3.4. Elementel analiz tablosu

Numune Kodu  %C %H %N %S %0*

SACK-1 33.92 2.684 4.899 0.122 58.375
SACK-2 32.74 1.741 4.789 - 60.730
SACK-3 33.22 1.304 3.959 - 61.517
SACK-4 31.01 1.000 2.762 0.059 65.169
SACK-5 31.09 0.757 1.701 0.177 66.275
SACK-7 34.12 2.523 5.159 - 58.198
SACK-8 31.93 1.641 4.529 - 61.900
SACK-9 32.48 1.194 3.964 - 62.362
SACK-10 31.85 1.104 2.582 - 64.464
SACK-11 29.91 0.802 1.507 0.438 67.343
SACK-13 32.30 2.297 4.696 - 60.707
SACK-14 31.95 1.657 4.491 - 61.902
SACK-15 32.29 1.510 4.367 - 61.833
SACK-16 32.03 1.071 2.771 - 64.128
SACK-17 30.27 0.671 1.721 - 67.338
SACK-20 66.30 0.115 1.921 - 31.664
SACK-21 59.35 1.180 1.037 - 38.433
SACK-22 66.00 1.269 1.456 - 31.275
SACK-23 11.44 1.569 0.443 0.643 85.905

SACK-24 8.987 0.208 0.122 0.203 90.480
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Kilsiiz kuru temelde elementel analiz sonuglar1 Tablo 3.5’ te verilmistir. KKT tablosu
incelendiginde karbonizasyon sicakligi ve 1sitma hizi arttik¢a elementel bilesimin

onemli Ol¢lide degistigi goriilmektedir.

Tablo 3.5. Kiilsiiz kuru temel hesaplanmis elementel analiz tablosu

KKT %C %H %N %S %0*

SACK-1 66.62 5.273 9.625 0.240 18.242
SACK-2 69.64 3.703 10.187 - 16.470
SACK-3 74.74 2.934 8.907 - 13.419
SACK-4 74.81 2412 6.663 0.142 15.973
SACK-5 82.29 2.004 4.502 0.469 10.735
SACK-7 67.64 5.002 10.228 = 17.130
SACK-8 69.46 3.570 9.852 - 17.118
SACK-9 73.65 2.707 8.989 c 14.654
SACK-10 75.28 2.609 6.103 c 16.008
SACK-11 83.90 2.250 4.227 1.229 8.394

SACK-13 64.04 4.554 9.310 - 22.096
SACK-14 71.00 3.682 9.980 - 15.338
SACK-15 73.44 3.434 9.932 - 13.194
SACK-16 83.28 2.785 7.205 - 6.730

SACK-17 91.62 2.031 5.209 - 1.140

SACK-20 78.18 0.136 2.265 - 19.419
SACK-21 79.77 1.586 1.394 - 17.250
SACK-22 89.31 1.717 1.970 - 7.003

SACK-23 43.40 5.952 1.681 2.439 46.528
SACK-24 2.96 6.842 4.013 6.678 79.507

Karbon igerigindeki artis ¢ok fazla olmasa da 800 °C sicaklik 10 °C/dakika 1sitma
hizinda 400 °C karbonizasyon sicakligi ve 10 °C/dakika isitma hizina gore %23.52
oraninda artig gostermistir. Karbonizasyon sicakligi ayni olup 30 °C/dakika isitma
hizinda bu degisim %22.71 ve 50 °C/dakika 1sitma hizinda %43.07 artis goriilmektedir.
Yiiksek 1sitma hizinda yapisal diizenlenmede oksijenli fonksiyonel gruplarin yapidan

ayrilmasi daha fazla oldugu i¢in bu durum beklenen bir sonugtur.
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Azot i¢in kiilsliz kuru temel elementel analiz sonuglari incelendiginde; 800 °C sicaklik
10 °C/dakika 1sitma hizinda 400 °C karbonizasyon sicakligi ve 10 °C/dakika 1sitma
hizina gore %53.23 oraninda azalma gostermistir. Karbonizasyon sicakligi ayni olup 30
°C/dakika 1sitma hizinda bu degisim %58.67 ve 50 °C/dakika 1sitma hizinda %44.05
azalma goriilmektedir. Azot aktif camur icerisinde hem fonksiyonel grup olarak hem de

karbona bagli ana yapida da yer almaktadir.

Aktif karbon orneklerinde azotun fazla uzaklastig1 goriilmekle beraber yapida kalmasi
azotun ana zincirde karbona bagli olarak yer aldigimi gdstermektedir. Azotun ana
zincirde yer aldig1 aktif karbon yapilar enerji depolamada gerek kapasitor gerekse pil

alaninda 6nemli avantajlar saglamaktadir.
3.1.5. XRD Sonuglari

Ham, karbonize ve aktif karbon Ornekleri ile bunlara ait kiil 6rneklerinin XRD
spektrumlar: incelendiginde; ham aktif ¢camur Orneginin inorganik yapisinin kristalin
fazda bilesenlere sahip oldugu organik yapmin amorf yapida oldugu goriilmektedir.
Ham 0Ornege ait kiil i¢in XRD spektrumunda inorganik ham aktif ¢amurun inorganik
bilesenleri ile ayn1 yapida oldugu goriilmektedir. Tim orneklerin kiil degerlerinin
Tablo 3.2° de wverildigi gibi agirlikga %15,20-%96,96 araliginda oldugu

diistiniildiigtinde XRD spektrumunda inorganik yapinin hakim oldugu goriilmektedir.

8000
——— SACK-1
7000 e
6000 SACK-3
= 5000 . sack4
< ——— SACK-5
= 4000
S SACK-7
S
o» 3000 sacks
2000 ——— SACK-9
1000 & — SACK-10
—— SACK-11
0
——— SAGK12
Q
oF ——— SAGK13
2teta (derece) SACK-14

Sekil 3.2. XRD analiz sonug grafigi
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SACK2-7, SACK8-11 ve SACK13-17 siras1 ile 400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C ve 800
°C sicakliklarinda 10 °C/dakika, 30 °C/dakika ve 50 °C/dakika 1sitma hizlarinda
karbonize 6rneklerine ait numuneler olup 1sitma hizlar1 ve maksimum karbonizasyon
sicakliklarr inorganik yapi tizerine etkili olmadigindan XRD spektrumlart benzerdir.
Ancak sicaklik artig1 organik yapida yapi diizenlenmesi iizerine etkili oldugundan XRD
spektrumlar1 farklilik gostermektedir. Orneklerin tiimiinde 17-32 2teta araliginda genis
amorf yapinin olustugu 43 2teta bolgesinde daha kiicliik ve siddeti diisiik ikinci bir
amorf yap1 goriilmektedir. Karbonizasyon sonrasi sicaklik arttikga 6rneklerin grafen ve

grafitik yapilara doniistiigii ifade edilebilir.

Aktif karbon oOrneklerine ait SACK21, SACK7 karbonize 6rneginin KOH 1/3
impregnasyonu ile, SACK22, SACK 13 karbonize 6rneginin KOH 1/3 impregnasyonu
ile SACK23, ham aktif ¢amurun KOH 1/3 impregnasyonu ile ve SACK20, SACKS
karbonize o6rneginin KOH 1/3 oraninda impregnasyonu ile elde edilen aktif karbon
orneklerine ait XRD spektrumlaridir. Aktif camurun makromolekiiler yapis1 kararli bir
yap1 olmadigindan (bakteri temelli atik sudaki basit organik molekiillerden olusmustur)
KOH islemi sonucu biiyiik oranda molekiiler par¢calanmaya ugradigindan organik kiitle
cok az kalmistir. SACK 24 igin kiil oran1 650 °C sicaklikta %96,96 olup organik madde
%3.04 degerindedir.

Ancak karbonizasyon sonucu organik yapi makromolekiiler diizenlenme sonucu daha
kararl1 bir yap1 olusturdugundan KOH aktivasyonu sonucu hem kiil oran1 diisiik hem de
organik yapica daha zengin iiriine doniismistiir. Bunun sonucu XRD spektrumunda
inorganik yapiya ait pik siddetleri 6nemli olgiide diiserken amorf yapilara ait pik

siddetlerinde oldukca yiikselme goriilmiistiir.
3.1.6. GC- MS Sonuglan

Analizleri yapilan piroliz sivilarinin  GC-MS  sonuglart incelendiginde; farklh
karbonizasyon sicakliklarinda ve farkli 1sitma hizlarinda kondense edilen piroliz
stvisinin iiriin bilesimi biiylik oranda benzerlik gostermektedir (Sekil 3.3). Tiim piroliz
stvilarinin hem alifatik hem de aromatik bilesenleri icerdigi ve tiim Triinlerin
fonksiyonel gruplarca zengin oldugu goriilmektedir (Ek-3). Elementel analiz
sonuglarina gore azot varlifi sonucu olarak piroliz sivisi igerisinde azotlu organik

yapilara da rastlanmaktadir.
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Max Intensity : 26,913,844
Hc Time 81.425 Scan# 15885 Inten. 447 250 Oven Temp236.85] ﬂ
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10 20 30 0 50 0 70 2 0 100
Peak# Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height AH Mark Hame
1 2342 2.325 2385 TIC 1166368 0.40 475549 1.1 245 Acetic acid, ethyl ester (CAS)
2 2583 2.570 2665 TIC 1412017 0.48 582062 1.36 243 Ethanamine, N-ethyl- (CAS)
3 3 3.055 3345 TIC 3928501 133 424111 099 926 Acetic acid (CAS)
4 3.703 3.840 3.780 TIC 4059412 138 1073318 251 378 2 4-Hexadien-1-ol (CAS)
5 3.876 3.780 3.905 TIC 2138871 072 586969 1.37 364 |V Benzene, methyl- (CAS)
[:3 3.928 4115 TIC 6982306 237 1090058 255 641 |V N,N-Dimethylaminoethanol
T 4.476 4985 TIC 23040288 7.82 5574905 13.05 413|535 3-Hexen-Z-one
5290 5.340 TIC 854313 032 233626 0.55 408 |V 2-Hexen-1-ol, (Z)-

9 5734 5.825 TIC 56658270 1922 7775163 18.21 729 |V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
10 6.190 6.330 TIC 2202884 0.7 324536 0.76 679 | V 2-Furanmethanol
11 6.499 8.410 6.560 TIC 0434547 3.20 1497440 351 6.30 Mexiletine:
12 6628 6.560 6.740 TIC 6649771 226 895250 2.10 743 |V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl- (CAS)
13 3.690 8.570 9.000 TIC 40576837 1376 3983506 933 1019 Phenal, 4-(ethylamino}-
14 9.367 9.275 9.555 TIC 4052846 137 590477 1.38 6.86 | V Pyridine, 2,4 B-trimethyl-
15 10.015 9.880 10.600 TIC | 100315770 34.03 10880857 25.49 922 |S Undecanal, 2-methyl
16 11.950 11.845 12.025 TIC 1838296 064 450185 1.08 4322 2-Cyclopenten-1-one, 2,3-dimethyl-
17 12.284 12.220 12.365 TIC 894110 0.30 272738 0.64 .28 Piperidine, 1-(1-0x0-2-butynyl}-
18 12,695 12.620 12.790 TIC 1661045 0.56 435634 1.02 s 2-Ethyl-5-isopropyl pyridine
19 13.115 13.085 13.145 TIC 1208703 0.41 303000 071 399 | Vv 2-Pyrrolidinone (CAS)
20 13.257 13.145 13.455 TIC 25586630 8.68 5256100 12.31 487 |V 4-Piperidinone, 2,2,6,6-tetramethyl-

Sekil 3.3. SACK] piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
3.1.7. BET (Brunaer Emmett and Teller Method) Yiizey Alam Sonuglari

Calismalar neticesinde elde edilen aktif karbonlarin yilizey alani analizleri yapilmistir.
Tablo 3.5’ te goriildiigii gibi kimyasal aktivasyon ile yapilan aktif karbonlarin SACK12,
SACK20, SACK21, SACK22 ve SACK?23 yiizey alanlar fiziksel aktivasyon ile yapilan
SACK24 kodlu aktif karbonun ylizey alanindan ¢ok daha genistir.

Tablo 3.6. Aktif karbonlarin yiizey alan1 tablosu

Numune Kodu BET Yiizey Alan1 (m?/g) | dp (Ort. Gézenek Cap1) nm (4V/A)

SACKI12 1.813 2,1890

SACK20 1.427 2,0430

SACK21 1.740 2,1608

SACK22 1.648 2,3334

SACK?23 497 2,5912

SACK24 78,32 2.3031
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Orneklerin yiizey alanlar incelendiginde KOH aktivasyonunda oldukga yiiksek deger
elde edilmistir. Fiziksel aktivasyonda su buhar1 organik fraksiyon ile inorganik
bilesenler ile etkilesime girdiginden yiizey alaninin diigsiik ¢ikmasi beklenen bir
sonuctur. Motor denemelerinde en yiiksek ylizey alanina sahip SACK12 ve en diisiik
ylizey alanina sahip SACK24 kullanilmstir.

3.1.8. SEM-EDX Sonuglari

SACK1 orneginin goriintiisii Sekil 3.4 incelendiginde, 400 °C sicaklikta 10 °C/dakika
1sitma hizinda yiizey morfolojisinin homojen olmadig: goriilmektedir. SACK2, SACK3,
SACK4 ve SACKS5 orneklerinin sirastyla 500 °C — 600 °C — 700 °C- 800 °C sicaklikta
10 °C/dakika 1sitma hizinda yapilan karbonizasyon isleminde ait Ek-4’ teki gortntiileri
incelendiginde SACK 1 6rneginde oldugu gibi yiizey morfolojilerinin homojen olmadigi
goriilmektedir. Aktif camur Orneginin kiil igeriginin yiiksek olmasi organik
makromolekiiler yapinin homojen olmamasi yapiin heterojen dolayisiyla ylizey
morfolojisinin homojen olmamasmin temel sebebidir. Inorganik bilesenler kristalik
yapida yer alirken organik yap1 karbonizasyon sicakliginin artisi ile grafit ve grafenik
yapilarin olustugu goriilmektedir. Ayrica sicaklik artisi ile makromolekiiler organik

yapida gozeneklerin oldugu goriilmektedir.

Sekil 3.4. SACK1 SEM gbriintiisii

SACK7, SACKS8, SACK9, SACKI10 ve SACK11 400 °C -800 °C sicaklik ve 30
°C/dakika 1sitma hiz1 ile SACK13, SACK14, SACK15, SACK16 ve SACK17 400 °C-
800 °C sicaklik ve 50 °C/dakika 1sitma hizlarina ait karbonize Orneklerin SEM

goriintiilerinde de benzer yapisal degisimler goriilmektedir (Ek-4). Ancak yiiksek 1sitma
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hizlarinda goézenekliligin 10 °C/dakika 1sitma hizina gore daha fazla oldugu
goriilmektedir. Ayrica tiim 6rneklerin SEM goriintiilerinde inorganik bilesenlerin farkli

biiytlikliikte ve farkli kristalin yapilarda oldugu agik¢a goriilmektedir.

Aktif karbon Orneklerine ait SEM goriintiileri incelendiginde SACK20 orneginin
inorganik ve organik yapisal birimlerin kesin smirlar ile ayrildigi ve aktif karbon

yapisinin gozenekli ve diizlemsel yap1 (grafenik ve grafitik) icerdigi goriilmektedir
(Sekil 3.5).

Sekil 3.5. SACK20 SEM goriintiisii

Aktivasyon igleminin dogasina uygun olarak inorganik bilesenlerin KOH kimyasalinin
etkisi ile ve yikamada kullanilan HCI etkisi ile yeniden kristallendigi ve daha diizenli

kristalin yap1 icerdigi goriilmektedir.

Sekil 3.6. SACK21 SEM goriintiisii
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Sekil 3.7. SACK22 SEM goriintlisii

SACK21 (Sekil 3.6) ve SACK22 (Sekil 3.7) ornekleri igin de SACK20 6rnegine yapilan

yorumlar gegerlidir.

SACK 20, SACK21 ve SACK?22 orneklerinin kiil igeriklerinin diisilk olmasi organik
yapinin daha fazla &n plana ¢ikmasina sebep olmaktadir. Ozellikle grafenik yapinin hem
gozenekli hem de diizlemsel yapist makromolekiiler yapinin aktif karbon yapisal

birimlere doniistiigiinii gdstermektedir.
3.1.9. TG- DTA Sonuclar

Karbon numuneler hem azot hem de hava atmosferinde analizlere tabi tutulmuslardir.
Numaralandirilan 6rneklerden azot atmosferinde TG, DTA ve DTG spektrumlari
incelendiginde; karbonize numunelerin TG egrilerini kiil igeriklerine bagli olarak benzer
sonuglar vermistir. Ancak karbonizasyon prosesi sonucu orneklerin; proses sicakligr ve
sicaklik artis hizina bagl olarak 6rneklerin makromolekiiler organik yapilarinin yeniden
yapilanmasi sonucu farkli kiitle kayb1 egrileri elde edilmistir. 400 °C karbonizasyon i¢in
5 farkl kiitle kayb1 egrisi mevcut iken (Sekil 3.8) 500 °C karbonizasyonda kiitle kayb1
egrisi 3 farkli egri elde edilmistir (Sekil 3.9).
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Sekil 3.9. SACK7 TG-DTA grafigi

Karbonizasyon sicakligi 700 °C ve 800 °C oldugunda 200 °C -600 °C sicaklik araliginda
daha az kiitle kaybi egrileri goriilmektedir (Ek-5). Bu durum yiiksek sicaklikta
makromolekiiler yap1 diizenlenmesinin diizlemsel grafitik ve hatta grafenik yapilara

doniismesi ile agiklanir. Bu yapilarin termal olarak kararli oldugu bilinmektedir.

Azot atmosferinde termal analiz sonuglar1 10 °C /dakika, 30 °C /dakika ve 50 °C /dakika
isitma  hizlarinda termal bozunma egrileri biiyilk oranda benzerdir (EK-5).
Karbonizasyon sicakligi arttikca makromolekiiler organik yapmin yapisal kararligi
arttig1 icin 6zellikle DTA egrisi diizlemsel hale donlismektedir. Buna bagli olarak DTG
egrisinde pik degisimleri TG egrileri ile uyum halindedir.

Tiim 6rneklerin hava ortamindaki TG, DTG ve DTA egrileri incelendiginde (Sekil 3.10)

TG sonuglar1 organik makromolekiiler yapinin yanmasi sonucu kiitlesel degisime bagl
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farklilik gostermektedir (Sekil 3.11) (Sekil
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Sekil 3.10. SACK1 TG-DTA grafigi (hava)
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Sekil 3.11. SACK7 TG-DTA grafigi (hava)
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400 °C karbonizasyonda tam bir yapisal diizenlenme olmadigi igin organik yapinin iki
farkli makromolekiiler birimden olustugu ve 500 °C ve 700 °C sicakliklarda pik

maksimumu gosterdigi goriilmektedir (Sekil 3.13).
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Sekil 3.13. SACK2 TG-DTA grafigi (hava)

500 °C, 600 °C, 700 °C ve 800 °C karbonizasyon sicakligma sahip 6rneklerin yanma
sonucu kiitle kayiplarinin biiyiik oranda 500 °C pik maksimumuna sahip bolgede oldugu
(yaklasik 300 °C -610 °C sicaklik araliginda) ve ikinci olarak 720 °C pik maksimumuna
sahip oldugu bolgede diger bolgede nazaran daha dar ve keskin pik ortaya ciktigi
goriilmektedir. Olusan pikin dar ve keskin olmasi yanan organik yapinin daha kararli ve

belirli bir organik yapiya sahip oldugunu gostermektedir (Ek-5).

Bu durum yiiksek karbonizasyon sicakliklarinda yapisal kararliligin artmasi ve yapisal
birimlerin kompleks olmayip daha belirli birimlerden olusmaya baglamasi ile
aciklanabilir. Isitma hizinin artmasia bagli olarak farkli makromolekiiler birimlerin

olustugu gortilmektedir (Ek-5).

Ozellikle 30 °C ve 50 °C 1sitma hizlarinda 500 °C, 600 °C, 800 °C karbonizasyon
sicakliklarinda yapisal diizenlenmenin diger 1sitma hizi ve karbonizasyon sicakliklarina

nazaran biytik farklilik oldugu goriilmektedir (Ek-5).

Aktif karbon 6rneklerinin azot atmosferinde termal analiz verileri incelendiginde hem
karbonizasyon hem de kimyasal aktivasyon sonucu aktif karbon 6rneklerinin termal ve
yapisal kararlilik kazandigi ifade edilebilir. TG, DTA ve DTG egrilerindeki pik
verilerinin olmamasi ve egrilik bulunmamasi yapisal kararlilik yaninda termal kararligi

gostermektedir (Ek-5). Yani yap1 grafit ve grafen birimlerce zenginlesmistir.
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3.1.10. Isil Deger Tayini Sonug¢lari

Tiim karbonize ve aktif karbon Orneklerinin iist 1s1l degerleri asagidaki formiil ile

hesaplanmaistir.

Hy="—2x ()
Denklem 1’ e gore yapilan hesaplamalari ve birim degerleri gosteren Tablo 3.7
incelendiginde; st 1s1l degerlerinin karbonize orneklerin tiim sicaklik ve 1sitma
hizlarinda 5998-3799 kalori/gram araliginda elde edilmistir. Aktif karbon 6rneklerinin
SACK20, SACK21 ve SACK23 6rneklerinin tist 1s11 degerleri oldukca yiiksek ¢ikmustir.
Bu 6rneklerde KOH etkisi ile kiil oranlar1 olduk¢a diismiis ve azot degerleri de oldukca
diisiik elde edilmistir. Kiil degerleri SACK20 i¢in %15.20, SACK21 i¢in %25.60 ve
SACK?22 i¢in %26.10 olarak belirlenmistir. Ancak SACK23 i¢in iist 1s1l degeri 2204
kalori/gram ve SACK24 i¢in 1332 kalori/gram degerleri elde edilmistir. Kiil degerleri
SACK23 igin %73.64 iken SACK24 i¢cin %96.96 degerlerindedir. Bu durum KOH
aktivasyonunda organik yapinin tamamen pargalandig1 inorganik yapinin bozunmamast
ile aciklanabilir. Inorganik bilesenlerin KOH ile ¢dziinebilir tuz olusturmamas organik
yapt ile hizlica etkilesmesi karbonizasyon sicakligi yaninda kullanilan Ornegin
makromolekiiler yapist ile iliskilidir. SACK23 6rneginin ham aktif ¢amur olmasi ve
KOH ile etkilesiminde daha etkin davranmasi beklenen bir durumdur. Yani sicaklik ile
makromolekiiler yapida diizenlenme ile kimyasallarla etkilesim daha az olurken ham

orneklerde etkilesim daha fazladir.

Tablo 3.7. Isil deger tablosu

Hg (cal/gr) | t1 12 T=t2-t1 | W e3 | mO X
SACKI1 5998.5 | 25.431 | 26.324 0.893 | 1909 | 25| 0.5108 | 1.8
SACK2 5391.0 | 25.221 | 26.042 0.821 | 1909 | 2.7 | 05224 | 1.8
SACK3 5285.9 | 25.426 | 26.224 0.798 | 1909 | 25| 05179 | 1.8
SACK4 4966.5 | 25.584 26.33 0.746 | 1909 | 15| 0.5156 | 1.8
SACKS5 5205.3 | 25.627 | 26.444 0.817 | 1909 | 2.7 | 05384 | 1.8
SACKG6 5199.5 | 25.607 | 26.404 0.797 | 1909 | 1.2 | 0.5263 | 1.8
SACK7 5090.8 | 25.611 | 26.373 0.762 | 1909 | 35| 05131 | 1.8
SACKS 5308.2 | 25.515 | 26.312 0.797 | 1909 | 45| 05144 | 1.8
SACK9 5244.0 | 25514 | 26.296 0.782 | 1909 | 1.2 0512 | 18
SACK10 5073.4 | 25.684 | 26.457 0.773 | 1909 | 0.7 | 0.5233 | 1.8
SACK11 3799.4 | 25.785 26.37 0.585 | 1909 1] 05286 | 1.8




Tablo 3.7. (Devami)

SACK12 3755.0 | 25.129 25.25 0.121 | 1909 | 8.4 | 0.1067 | 1.8
SACK13 5577.2 | 25.033 | 25.874 0.841 | 1909 | 45| 0.5167 | 1.8
SACK14 5206.2 | 25.204 | 25.969 0.765 | 1909 | 1.5 | 05044 | 1.8
SACK15 5022.2 | 25.339 | 26.077 0.738 | 1909 | 1.5 | 0.5044 | 1.8
SACK16 4979.9 | 25.301 | 26.043 0.742 | 1909 | 55 051] 18
SACK17 4954.3 | 24.314 25.04 0.726 | 1909 | 1.2 | 0.5031 | 1.8
SACK20 11418.3 | 24.863 | 25.041 0.178 | 1909 | 55| 0.0527 | 1.8
SACK21 11909.0 | 24.753 | 24.934 0.181 | 1909 | 4.8 | 0.0515| 1.8
SACK22 12199.7 | 24.767 24.95 0.183 | 1909 | 6.4 | 0.0506 | 1.8
SACK23 2204.5 24.73 | 25.052 0.322 | 1909 | 0.5 | 05015 | 1.8
SACK24 1331.9 | 24.589 | 24.783 0.194 | 1909 0] 05005 ]| 1.8
SACK2 SIVI 1292.7 | 24.884 | 25.078 0.194 | 1909 | 05 0515] 18
SACK?7 SIV1 2898.2 | 24.395 | 24.848 0.453 | 1909 | 8.2 0532 | 1.8

Denklem 1° deki ve Tablo 3.6 daki birimler;

Hg: Ust 1s11 deger

W: Kalorimetrenin enerji esdegeri

T: Sicaklik artig1 (t2-t1)

t1: Yakmanin basladig: sicaklik

t2: Maksimum sicaklik

e3: Yanan tel miktan

m0: Kullanilan 6rnegin kiitlesi

x: Diizeltme katsayisi

3.2. Aktif Karbon Sec¢imi

3.2.1. Karbonizasyon Sonugclar:

74

Karbonizasyon deneylerinde numunelerin her biri 60 dk. siiresince belirli sicakliklara
(400 °C - 500 °C- 600°C — 700°C — 800°C) belirli sicaklik artis hizlar1 (10 °C/dk. — 30
°C/dk. — 50 °C/dk.) ile getirilmistir. Burada farkli sicakliklarin ve farkli sicaklik artig

hizlariin karbonlagsmaya etkileri arastirilmistir. Deneme Oncesinde her numune

tartilarak kayit altina alinmigtir. Her bir deneyde numunelerin bulundugu alana inert
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atmosfer ortami saglamak i¢in deney siiresince 100 ml/dk. N, gazi1 verilmistir. Tablo
3.8 de farkli sicaklik ve sicaklik artis hizlarinda karbonlagan iiriinlerin kat1, sivi ve gaz

verimlilikleri goriilmektedir.

Tablo 3.8. Karbonizasyon isleminde karbonize kati, piroliz sivisi ve piroliz gazi
yiizdesel verim degerleri (m/m).

KURUTULMUS HAM CAMURUN KARBONIZASYON = - .
3 Dg GERLERI AGIRLIKCA YUZDESEL VERIM
Srcaklik Sicaklik | Inert Gaz(N2) [
Kodu °C) Artis Hiz1 Miktar1 Siire (dk) Kat1 Siv1 Gaz
(°C) (ml/dk)

SACK1 [400 10 100.00 60 48.22% 36.23% 15.54%
SACK2 |[500 10 100.00 60 44.79% 23.12% 32.09%
SACK3 |600 10 100.00 60 42.22% 30.84% 26.94%
SACK4 |700 10 100.00 60 39.74% 28.20% 32.06%
SACKS5 |800 10 100.00 60 37.87% 30.79% 31.34%
SACK7 |400 30 100.00 60 48.53% 28.70% 22.78%
SACKS8 |[500 30 100.00 60 44.11% 34.57% 21.32%
SACK9 |600 30 100.00 60 41.18% 34.78% 24.04%
SACK10| 700 30 100.00 60 40.50% 33.72% 25.78%
SACKI11 | 800 30 100.00 60 36.93% 2.37% 60.70%
SACK12 Kimyasal Aktivasyon - 50 gr ham ¢amur, 100 gr KOH karisimu (1/2 oranli)
SACK13 | 400 50 100.00 60 46.79% 19.57% 33.64%
SACK14 | 500 50 100.00 60 44.74% 24.00% 31.26%
SACK15 | 600 50 100.00 60 44.16% 22.60% 33.24%
SACK16| 700 50 100.00 60 38.66% 0.00% 0.00%
SACK17 800 50 100.00 60 0.00% 0.00% 0.00%
SACK18| Kimyasal Aktivasyon - 15.22 gr SACK2 karbonize iirtin, 45 gr KOH karigimi (1/3 oranli)
SACK20 Kimyasal Aktivasyon - KOH karigimi (1/3 oranli)
SACK21 Kimyasal Aktivasyon - KOH karisimi (1/3 oranli)
SACK22 Kimyasal Aktivasyon - KOH karisimi (1/3 oranli)
SACK23 Kimyasal Aktivasyon - KOH karisimi (1/3 oranli)
SACK24 Fiziksel Aktivasyon 950° C 10°C/dk N, atmf. 1 saat H,O

3.2.2. Aktivasyon Sonuclari

Yapilan analiz sonuglarina gore kimyasal ve fiziksel aktivasyon ile iiretilen aktif
karbonlar karsilagtirillmistir. Yiizey alani analizinde kimyasal aktivasyon ile iiretilen
aktif karbonlar SACK12, SACK20, SAC21, SACK22, SACK?23 fiziksel aktivasyon ile
tiretilen SACK24 e gore daha yiiksek ¢ikmigtir. Bunun sebebi olarak da yukarida detayli
aciklamis oldugumuz HCI ile yikama ve KOH ile tepkimeye girme gosterilebilir.

Yapilan karsilastirmada yakit katkisi olarak bir adet fiziksel aktivasyon ile iiretilmis
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aktif karbon SACK24 bir adet de kimyasal aktivasyon ile iiretilmis aktif karbon
SACKI12 se¢ilmistir.

3.3. Yanma Parametreleri
3.3.1. Silindir I¢i Basmci

Silindir i¢inde meydana gelen yanmanin analiz edilmesinde kullanilan ydntemlerden
biri silindir i¢i basing degisim grafikleridir. Genellikle piezoelektrik basing sensorleri ile
Olciilen ve krank mili agisina (KMA) gore ¢izilen basing degisimi grafikleri, yakitin
tutusma gecikmesi, yanma hizi, pik basing degeri ve agis1 gibi bir¢ok parametre ile ilgili
bilgi sahibi olunmasint saglar. Deneylerde kullanilan 50 ve 100 ppm nanopartikiil
konsantrasyonlu yakitlar ile saf dizel yakita ait maksimum yiikteki basing degisimleri
Sekil 3.14° te verilmistir. Sekil 3.15 ise tiim yiiklerdeki pik basinglar1 gostermektedir.
Grafiklerde yakit enjeksiyonunun UON’ da basladig1 ve tiim yakatlar icin yaklasik 2
KMA tutusma gecikmesinin ardindan yanmanin basladigi goriilmektedir. Tepe basinci
dizel yakit i¢in 41.3 bar, CA50 i¢in 42 bar, PA50 i¢in 42.4 bar ol¢iilmiistiir. En yiiksek
tepe basinct PA100 i¢in 42.6 bar’ dir. Nanopartikiilli yakit karigimlari tepe
basin¢larinda dizele gore az bir miktar artis saglamistir. Tepe basinglarinin olusum
acilar1 dizel, CA50 ve PAS0 yakitlari igin UONS 7 CA 6lgiiliirken, CA100 i¢in UONS 6
CA, PA100 igin UONS 8 CA o&lgiilmiistiir. Bu sonuglara gére nanopartikiillerin dizelin

yanma kalitesini bir miktar arttirdig1 s6ylenebilir.
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Sekil 3.14. Yakat karisimlarinin silindir basinci ve krank agisina gore degisim grafigi
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Sekil 3.15. Yakit karisimlarinin motor yiikii ve silindir list basincina gore degisim
grafigi

3.3.2. Egzoz Gaz Sicakhgi

Icten yanmali motorlarda disar1 atilan egzoz gazlarinin sicaklign yanma durumuna giiclii
bir sekilde baglh oldugundan egzoz gaz sicaklig1 grafikleri de yanma analizinde yapilan
yorumlara destek saglamasi agisindan 6nem arz etmektedir. Bu nedenle silindir basinci
ile degerlendirilmesi uygun olacaktir. Kullanilan tiim yakitlar i¢in egzoz gazi

sicakliklarinin motor yiikiine gore degisimi Sekil 3.16° da verilmistir. Egzoz gazlarinin
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sicakligi egzoz manifoltu cikisinda 6lgiilmektedir. Olgiim sonuglarina gore kismi
yiiklerde CA50, CA100 ve PA100 yakitlart i¢in sicaklik dizel yakita gore daha yiiksek
iken, PA50 yakitinda ise tiim yiiklerde sicakligin daha diisiik oldugu gozlenmistir.
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Sekil 3.16. Yakit karisimlarinin egzoz gaz sicakligi ve motor yiikii degisim grafigi
3.3.3. Termal Verimlilik

Isil verim, motor krankindan alinan giiciin, motorda kullanilan yakitin giiciine oram
olup, Sekil 3.17° de 600 rpm sabit motor devrinde ve farkli ylik degerlerinde saf dizel
yakit ve 50- 100 ppm nanopartikiil karigimlari i¢in elde edilen fren 1sil verimlerini
gostermektedir. Bu grafiklerde fiziksel aktivasyonla iiretilen PAS0 ve PA100
karisimlari diisiik yiiklerde (50 ve 100 Nm) dizel yakitin 1s1l veriminde azalmaya neden
olurken yiiksek yiiklerde arttirma egiliminde oldugu gozlenmektedir. Kimyasal
aktivasyonlu CA50 ve CA100 karisimlar ise 6zellikle diisiik yiiklerde daha iyi bir 1s1l
verime sahiptirler. I¢ten yanmali motorlarda yiik arttikga silindir ici sicakligin
yiikseldigi  bilinmektedir. Bu durumda yakit i¢indeki fiziksel aktivasyonlu
nanopartikiillerin yiiksek sicakliklarda dizel yakitin reaktivitesini yiikselttigi sonucu
cikarilabilir. Diger yandan CA nanopartikiile gére oldukg¢a yiiksek miktarda bazik
bilesenlere (Na20, K20, MgO, CaO, vb.) sahip PA nanopartikiiliiniin artan silindir i¢i
sicakhi@inin etkisi ile dizel yakiti olusturan alifatik hidrokarbonlar1 daha kiigiik

birimlere doniistiirerek 1s1l verimi arttirmasi da miimkiindiir.
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Sekil 3.17. Yakit karigimlarinin fren termal verimliligi ile motor yiikii degisim grafigi
3.4. Emisyon Degerleri

3.4.1. Karbon monoksit (CO)

Sekil 3.18. CO emisyonlarinin motor yiikiine gore degisimini gostermektedir. CO
emisyonu canli yasami i¢in ¢ok zehirli bir gaz olmasinin yani sira 1sil degeri 10.112
kJ/kg olan bir yakittir. Genellikle hidrokarbon yakitlarin yetersiz hava ile yanmasi
sonucunda {iretilir. Dizel motorlar daima fazla hava ile ¢aligtiklart i¢in CO emisyonlar1
oldukca diisiiktiir ancak, yanma i¢in ayrilan siirenin ¢ok kisa olmasi, silindir iginde
olusan ¢ok fakir ve zengin bolgeler ve daha bir¢cok nedenden dolay1 egzoz gazlarinda bir
miktar CO emisyonu bulunur. 50 Nm yiikte silindir i¢i sicaklifin diisiik olmasindan
dolay1 CO emisyonu tiim yakitlarda yiiksek olmustur. Diger taraftan dizele nanopartikiil
eklenmesi tiim yakit karisimlari i¢cin 50 Nm yiikte CO emisyonunu yiikseltmistir. 100,
150 ve 200 Nm yiiklerde ise en diisiik CO emisyonu PAS50 ile elde edilirken, tiim
yiiklerde en yiiksek CO emisyonu CA100 yakitinda dl¢iilmiistiir.
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Sekil 3.18. Yakt1 karisimlarinin CO emisyonunun motor yiikii degisim grafigi
3.4.2. Karbon dioksit (CO2)

Hidrokarbon yakitlarin tam yanma {iriinii olan CO2 emisyonunun motor ylkiine gore
degisim grafigi Sekil 3.19° da verilmistir. CO2 gaz1 g¢evre igin dogrudan zararl
olmamasina ragmen kiiresel 1sinmay1 arttirdig1 i¢in arzu edilmez. Dizel motorlarda CO2
emisyonunu azaltmanin en etkili yolu 1sil verimi arttirmaktir. PASO ve PA100
yakitlariin 50 Nm ytkteki 1s1l verimlerinin diger yakitlara gore diisiik olmasi COz2
emisyonunu arttirmistir. Diger deneylerde Olgiilen CO2 emisyonlar1 birbirine yakin
degerdedir. Deneylerden elde edilen dlglimlere gore dizel yakita karbon nanopartikiil

eklenmesi COz emisyonlarini etkilememistir.
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Sekil 3.19. Yakit karigimlarinin CO2 emisyonunun motor yiikii degisim grafigi
3.4.3. Hidrokarbon (HC)

HC emisyonlar1 6zellikle eksik yanma sonucu fretilen kotii kokulu ve atmosfer
gazlartyla reaksiyona girerek fotokimyasal sis olusturan zararli emisyonlardir. Sekil
3.20°de yiiriitiilen deneylerde kullanilan yakitlara ait HC emisyonlarinin yiike gore
degisimini gostermektedir. Grafikte en diisiik HC emisyonu degerlerinin 50 Nm yiik
hari¢ diger tiim c¢alisma yiiklerinde PAS0 ve PA100 yakit karigimlarinin kullanildigi
deneylerde elde edildigi goriilmektedir. CA50 yakit karisiminda 6lgiilen HC emisyonu
degerlerinin, karisimdaki  nanopartikiil  konsantrasyonu 100 ppm  degerine
cikartildiginda tiim ¢alisma kosullar1 i¢in arttig1 gézlenmektedir. Bu durum kullanilan
nanopartikiilin ~ bilesimine  bagli  olarak  yakit  kanisimlarindaki  partikiil
konsantrasyonunun ne kadar énemli oldugunu gostermektedir. Ciinkii nanopartikiiller
karistirildiklar1 yakitin yogunlugu, viskozitesi, parlama noktas1 gibi bir¢ok fiziksel
ozelligini degistirdikleri gibi yanma sirasinda ortaya ¢ikan kimyasal reaksiyonlari da

etkilemektedirler.
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Sekil 3.20. Yakit karisimlarinin HC emisyonunun motor yiikii degisim grafigi

3.4.4. Azot oksitler (NOy)

NOx emisyonlart nétr olan azot molekiiliinlin yiiksek sicakliklarda oksijen gazi ile
reaksiyonundan olusur. Dizel motorlarda olusan NOx emisyonlarinin ¢ogunu NO
olusturur (Pulkrabek, W., Engineering Fundamentals of the ICE). Sekil 3.21° de motor
yukiine gore NO emisyonunun degisimini gostermektedir. Motor yiikii arttik¢a silindir
i¢i sicakliklar artacagi i¢in NO emisyonu da dogal olarak artacaktir. CA50 ve PAS50 tiim
yiiklerde dizel yakita gore daha diisiik NO emisyonu olusturmaktadir. CA100 ve PA100
ozellikle 50 Nm yilikte NO emisyonunu arttirirken diger calisma kosullarinda dizel
yakita gore daha diisik NO emisyonu olusturmaktadir. NO emisyonunun yakit
karisimlarinda daha diisiik seviyelerde olugsmasi nanopartikiillerin silindir i¢inde daha

homojen sicaklik dagilimi saglamasindan kaynaklanabilir.
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Sekil 3.21. Yakit karisimlarinin NO emisyonunu motor yiikii degisim grafigi



4. BOLUM

TARTISMA-SONUC VE ONERILER

4.1.Tartisma

Bu tez ¢alismasinda Samsun ili evsel atik su aritma sisteminde iiretilen ve kurutulmus
aktif camur kullanilmistir. Kurutulmus aktif camur farkli sicakliklarda ve farkli 1sitma
hizlarinda karbonize edilmistir. Karbonize edilen AC’ lar, KOH kullanilarak kimyasal
aktivasyon ve su buhar1 kullanilarak fiziksel aktivasyon yontemleriyle aktif karbona
doniistiiriilmiistiir. Elde edilen aktif karbon nanopartikiillerinin dizel yakit katkisi olarak
kullanilmasinin dizel bir motorun performans ve emisyonlar1 {izerindeki etkileri
deneysel olarak arastirilmistir. Yapilan deneylerden elde edilen sonuclar asagida
Ozetlenmistir. Karbonizasyon sicaklig1 olarak 400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C ve 800 °C
sicaklik degerleri ve her sicaklikta 10 °C/dakika, 30 °C/dakika ve 50 °C/dakika 1sitma
hizlar1 ¢alistlmistir. Tiim karbonizasyon ve 1sitma hiz degerlerinde karbonize kati,

piroliz s1vis1 ve piroliz gazi verim degerleri degiskenlik gostermistir.

PAS50 ve PA100 yakit karisimlarinda elde edilen pik basinglarin diger yakitlara gore
tiim yiiklerde daha yiiksek oldugu goriilmiistiir. Tiim yiiklerde en diisiik egzoz sicakligi
da PAS50 yakitinda Olglilmiistiir. CAS0 yakit karigimi dizelin 1s1l verimini diisiik
yiiklerde arttirirken tam yiikte bir miktar azaltmistir. Kimyasal aktivasyonla elde edilen
nanopartikiillerin yakit i¢indeki konsantrasyonlarinin énemi CO ve HC emisyonlarinda
acikca gozlenmektedir. CA50 yakit karisimi i¢in 6l¢iilen CO ve HC emisyonlart CA100
yakit karisiminda tiim ylik durumlart i¢in yilikselmistir. Dizel yakita karistirilan
nanopartikiiller genel olarak tiim ¢alisma kosullarinda NO emisyonlarini azaltmaktadir.
Deney sonuglar1 genel olarak degerlendirildiginde kimyasal ve fiziksel aktivasyon
metodu ile {iretilen karbon nanopartikiillerin 50 ppm karisimlarinin - egzoz

emisyonlarinda azalma sagladig1 gézlenmistir.
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4.2.Sonuglar

- Karbonizasyon sonucu hem sicaklik artisina hem de 1sitma hizina bagl olarak

karbonize kat1 piroliz sivis1 ve piroliz gaz verimleri degiskenlik gostermistir.

-Aktif camur atik su aritma tesisinin isleyisi ve yapisi geregi kiil orami yliksek olan bir

materyaldir. Dolayisiyla karbonizasyon sonucu kiil orani artmustir.

- Element analiz sonuglar1 karbonizasyon sonucu karbonizasyon sicakligi ve 1sitma hiz
artisi ile karbon igerigi artmaktadir. Sicaklik etkisi ile hidrojen, azot ve oksijen degerleri

diismektedir.

- Karbonize 6rneklerin 1s1l degerleri sicaklik ve 1sitma hizina bagl olarak degiskenlik

gostermistir. Kiil igceriginin artmasina bagli olarak alt 1s1l degerleri diisilis gostermistir.

- Piroliz sivisimin  GC-MS sonuglarina gore sivinin benzer bilesikler igerdigi

belirlenmistir.

- Atik aktif ¢camurunun karbonizasyon sonucu hem sicaklik artigina hem de 1sitma
hizina baglh olarak karbonize kati, piroliz sivist ve piroliz gaz verimleri degiskenlik
gostermistir. Karbonize kati verimi en yiiksek SACK1 ve SACK7 6rneklerinde 400°C
karbonizasyon sicakliginda sirasiyla agirlikca %48,22 ve %48,53 degerlerinde elde
edilmistir. S1vi verimi en yiikksek SACK1 400°C sicaklikta ve SACK9 600°C sicaklikta
strastyla agrilikca %36,23 ve %34,78 degerlerinde elde edilmistir.

- Aktif camur atik su aritma tesisinin isleyisi ve yapisi geregi kiil oran1 yiiksek olan bir
materyaldir. Dolayisiyla karbonizasyon sonucu karbonize katinin kiil degerleri orani
artmustir. Karbonize kati1 6rnekleri igerisinde 650°C sicaklikta yapilan kiil analizinde en
yiiksek degerler SACK6 ve SACKI1 oOrneklerinde sirasiyla agirlikea %64,29 ve
%64,36, 850°C sicaklikta yapilan kiil analizinde ise en yiiksek degerler yine SACK6 ve
SACKI11 orneklerinde elde edilmis olup sirasiyla agirlikga %63,39 ve %62,38 olarak
elde edilmistir. En disiik kiil degerleri ise 650°C sicaklik i¢in agirlikca SACKI
orneginde agirlikga %49,09 ve 850°C sicaklikta yine ayn1 6rnekte agirlikga %48,18

degerlerinde elde edilmistir.
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- Tiim 6rneklerin element analiz sonuglarina gore karbonizasyon sicakligi ve 1sitma hizi
artis1 ile 6rneklerin biinyesindeki karbon orani da arttigi goriilmistiir. Sicaklik etkisi ile
hidrojen, azot ve oksijen degerleri diismiistiir. Kiil iceriginin yiliksek olmasi elementel
bilesimin fazla deg§ismemesine neden olmustur. Kiilsiiz kuru temelde en yiiksek karbon
icerigi SACKS orneginde agirlikca %82,29, SACK11 6rneginde agirlikca %83,90 ve
SACK17 orneginde agirlikca %91,62 olarak elde edilmistir. Aktif karbon Ornekleri
icerisinde en yiiksek karbon icerigi SACK 22 6rneginde agirlikca %89,31 olarak elde

edilmistir.

- Karbonize drneklerin 1s1l degerleri sicaklik ve 1sitma hizina bagh olarak degiskenlik
gostermistir. Kiil igeriginin artmasina bagli olarak yapisal diizenlenmenin artmasi
sonucu organik bilesenler daha fazla sivi ve gaz fazina gectiklerinden alt 1s1l degerleri
diisiis gostermistir. Orijinal temelde en yiiksek iist 1s1l degerleri SACK1 ve SACK13
orneklerinde elde edilmis olup sirasiyla 5998,5 kalori/gram ve 5577,2 kalori/gram

degerlerinde olmustur.

- Hammadde ayn1 bilesimde oldugu ve bunun sonucu kondense edilen organik piroliz
stvisinin kimyasal yapis1 fazla degisime ugramadigindan GC-MS sonuglarina gore

stvinin benzer organik bilesikler icerdigi belirlenmistir.

- Termal analiz sonuglarina gore karbonizasyon sicakligi arttikca yapisal diizenlenme
daha diizenli oldugundan bozunma pik sicakliklarinda artis géstermistir. Piklerin genis
ve dar olmasi yapisal diizenlenmenin ve makromolekiiler yapinin farkli ve/veya benzer
makromolekiiler gruplarin varligma isaret etmektedir. TGA verileri orneklerin kiil

igerikleri ile benzerlik géstermektedir.

- Orneklerin SEM sonuglar1 érneklerin yiizey morfolojisinin homojen olmadig1 farkl
organik ve inorganik bilesenlerin mevcut oldugu, grafitik ve grafenik birimlerin mevcut

oldugunu gostermektedir.

- Aktif karbon oOrneklerinin hem kimyasal aktivasyon hem de fiziksel aktivasyon
yontemlerine uygun sonuglar icerdigi goriilmiistiir. Ozellikle KOH aktivasyonu sonucu
yuksek yiizey alam elde edilirken fiziksel aktivasyon sonucu kiil icerigi yliksek oldugu

ve organik makromolekiiler yap1 daha basit birimlerden olustugu icin 1s1 ve su buhari
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etkisi ile kiil icerigi yliksek yiizey alani diisiik elde edilmistir. En yiiksek ylizey alam
SACKI12 6rneginde 1.813 m2/gram olarak elde edilmistir.

- Ham ¢amur kiiliiniin ICP-MS sonuglarina gore fosfor, potasyum, kalsiyum, sodyum,
demir, magnezyum, titan, ¢inko, bakir ve mangan elementlerince zengin oldugu
goriilmektedir. Evsel atik su aktif camuru olmas: itibariyla bu elementler beklenen

elementlerdir. Toksik metal icermemesi kayda deger bir sonugtur.

- FTIR sonuglar1 sicaklik etkisi ile makromolekiiler yapidaki diizenlenmenin tiim
sicakliklarda benzer oldugunu ve kiil igeriginin yliksek olmasi nedeniyle FTIR

spektrumlarinda bu inorganik yapilarin hakim oldugu goriilmektedir.

- SACK12 ve SACK24 dizel yakitina katki maddesi olarak 50 ppm ve 100 ppm olarak
uygulanmis olup, tiim dizel ve dizel karisimlarinda tutusma gecikmeleri ayni agida
olustugu ve tiim yiiklerde silindir pik basincinin SACK24-100 (PA100) ve SACK24-50
(PAS50)’ de en yiiksek olmasi yakita eklenen nanopartikiillerin katkisi ile yanma hizinin

artmasina sebep oldugu soylenebilir.

- Testler agir hizmet dizel motorda gerceklestirilmis olup egzoz sicakliklari
incelendiginde sicakliklarin diisiik kaldigi normal sartlarda 400 °C- 450 °C sicaklik
araliginda olmasi gereken sicakliklarin 108 °C — 190 °C sicaklik araliginda oldugu
goriilmektedir. Bu durum da motorun tam yiiklenemedigi ve hava katsayisinin yiiksek

oldugu gostermektedir.

- CO ve HC emisyonlari igin, en diisiik deger 100, 150 ve 200 Nm i¢in PA50 (SACK24-
50), en yiiksek deger CA100 (SACK12-100) elde edilmistir. PA50 bazik yapida oldugu
icin yakitin parcalanmasi ve yanmasi daha hizli oldugu, CA100 kimyasal olarak bag
yapisi asidik tepkimeleri neticesinde zor yandigindan dolayidir. Grafenik yapidaki aktif
karbonun pargalanmasi zor oldugundan ve ortamdan 1s1 ¢ektiginden emisyondaki HC

degeri daha yiiksek ¢ikmistir. Bu durum CO emisyonu i¢in de gegerlidir.

- NO emisyonlarinda en yiliksek CA50 ve en diisiik PA50 dizel yakita gore daha diisiik
NO emisyon degerlerine sahiptir. Dizel yakitta NO degerleri yiike gore degisimi sabit
kalmistir. 150 Nm de katki maddeli yakitlarin NO emisyonlar1 en diisiik seviyelerde
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goriilmektedir. Bunun nedeni katki maddesi 1s1y1 lizerinde absorbe etme kabiliyeti daha

yiiksektir. Egzoz ¢ikis sicakliklar: bu degerleri desteklemektedir.

- Fren termal verim degerlerinde yiikiin artmasi ile biitiin verim degerleri artmistir. 50,
100 ve 150 Nm de en yiiksek verim degeri CA50 (SACK12-50) elde edilmistir. Bu
giiclerde 50 ppm kimyasal aktivasyonlu katki maddesi 1s1y1 absorbe ederek daha dengeli
bir basing egrileri elde edildiginde de anlasilmaktadir. 200 Nm de en yiiksek basing
dgeri SACK24-100 (PA100) elde edilmis olup, bu durum verim degerinde de

goriilmektedir.
4.3. Oneriler

- Artan endiistrilesme ve sehirlesme; ¢evre kirliligini beraberinde getirmekte olup bunun
sonucu atik su miktarmnin artmasina ve bu artisla beraber aktif camur miktarinda da
artisa sebep olmaktadir. inorganik elementler ve/veya toksik element konsantrasyonlari
dikkatlice takip edilerek mutlaka enerji iiretiminde kullanilmalidir. Ozellikle kalorifik
deger acisindan atik camurun karbonizasyonu ve aktif karbon haline getirilmesi ile elde
edilen 1s1l degerler bu atiklarin 1s1l kaynak olarak degerlendirilebilmesine olanak
saglamalidir. BOylece hem atiktan kurtulmus hem de enerji degeri yiiksek bir 1s1

kaynagi elde edilmis olunacaktir.

- Karbonizasyon ile dogrudan yakma yerine ortalama agirlik¢a %30 daha az emisyon
degerleri olacagi i¢in ve piroliz sivisinin yogunlastirma olmadan piroliz gaz ile birlikte
yakilmasindan CH4 giderimine konu oldugundan karbon ayak izi agisindan ¢ok biiyiik

katki saglanacag diigiiniilmektedir.

- Elde edilen karbon ve aktif karbonlarin 1s1 degerlerinin 5022 kalori/gram ile 12199
kalori/gram araliginda olmasindan dolay1 kati yakit olarak kullanilmasinin hem atik

bertarafi hem de yeni nesil yakit eldesi agisindan 6nemli oldugu diisiiniilmektedir.

- Karbonlagmus tiriinlerin kiil analizleri incelendiginde igeriklerinde bulunan Na, Mg, P

gibi elementler ile kiillerinin de toprak katkis1 olarak kullanilabilecegi diistiniilmektedir.

- Ayrica biyokiitle temelli 6zellikle K, Na, Ca, Mg oksitlerce zengin biyokiitle tiirevi
aktif karbon veya karbonize kati kullanimi yanma verimliligini artiracagindan motorun

temiz kalmasina olanak saglayabilecektir. Bu sayede yakitin yanma verimi artacagi,
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egzoz gazlarmin gevreyi kirletmesinin oniine gegilecegi diisiiniilmektedir. Ozellikle
dizel motora sahip agir tonajli ara¢ motorlarinda énemli dlclide katki saglayabilecegi

distiniilmektedir.

- Genel olarak orneklerin inorganik bilesenleri bazik karakterli olup yanma ortaminda
motorun icerisindeki kurumun ve/veya isin temizlenmesi agisindan biiylikk Oneme

sahiptir.

- Aktif karbon ve igerisinde K20, Na2O ve CaO igeren grafenik yapidaki malzemeler
dizel yakita katki olarak kullanildiginda yakit performansindaki degisim bir¢ok yiiksek
lisans ve doktora tez calismasina temel teskil edebilir. Katki orani optimize edildiginde

emisyon degerlerindeki pozitif yonlii degisim gozlemlenebilecektir.
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1 4543 4.430 4.665 TIC| 58301112 6.37 | 16244558 17.99 3.59 3-Hexen-2-one
2 4691 4.665 4745 TiC 7018107 077 2138843 237 328 |V Ethyl 2-isocyanatopropicnate
3 5757 5.535 5.805 TIC 58313471 6.48 9018514 9.58 658 |V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
4 5.951 5.845 5.040 TiC 9277728 1.01 3149043 3.49 295 Benzene, 1,3-dimethyl-
5 821 6.135 6.330 TiC 26119258 285 3884576 4.41 6.56 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl-
& 6.359 6.330 6.450 TIC 5252648 0.58 1995132 221 265 |V N,N-Dimethylacetamide
7 6.855 6.555 6.935 TIC[ 37320605 4.08 2333874 258 1599 | V Cy , N-.alpha -dimethyl- (CAS)
8 6.978 6.935 7325 TiC 34372350 3.76 2520562 279 1364 | V Pentanal, 2-methyl (CAS)
5 8.589 B8.495 9.805 TIC | 162432025 17.86 14524858 16.19 11147 | S Phenol, 4-(ethylamino}-
10 9.347 9.145 9.535 TiC 8284264 0.91 1005759 111 824 [TV Pyriding, 2,4 B-trimethyk-
11 10.023 5.805 10.695 TIC | 411624791 44.97 21777151 24.11 18.80 | SV 2-Decanone (CAS)
12 13.312 12155 13.615 TIC 71668774 7.82 10213433 11.31 702V 4-Piperidinone, 2 2 6,6-tetramethyl-
13 17.387 16.945 17.720 TIC[ 19081481 2.08 867804 0.96 2199 |V 2H-Pyran-2-one, tetrahydro-8-propyk- (CAS)
14 25736 25.470 25.945 TiC 4157434 0.45 447442 0.50 9.29 Dodecane, 4,6-dimethyl-
SACK2 piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
Max Intensity : 26,681,364
250000004TIC Time 88.085 Scan# 17218 Inten. -2,2725820 Oven Temp250.17| a
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10 20 30 40 50 &0 o 80 50 100
Peak# | Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height AH Mark Name
1 2.561 2530 2725 TiC. 8048534 0.82 11968356 1.46 6.72 2-Propanamine, N-methyl- (CAS)
2 3.545 3.430 3.630 Tic | 18578001 1,69 5058236 617 3.28 Ethanol, 2-{dimethylamino)- (CAS)
3 3707 3.630 3.315 Tic | 13586251 1.38 2730864 3.33 498V 4-Heptyn-3-ol
4 3.866 3.815 3.985 TIC 4287715 0.44 977681 1.19 439 |V 1,3 8-Cycioheptatriene
5 4.493 4.380 4.605 TIC | 71224276 128 16629609 20.28 428 3-Hexen-2-one (CAS)
[ 4.648 4.605 4.845 TIC 18035885 1.84 2475719 3.02 729 |V 1,3 2-Dioxaborolan-£-one, 2-ethyl-
¥ 5.608 5.435 5.660 TIC | 49272844 5.02 8165475 85.96 6.03 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
8 5.504 5.830 6.000 TIC 7181198 0.73 1663304 203 432 Benzene, 1,3-dimethyl
9 6.750 6575 6.840 TIC| 23284631 237 1905358 232 12.22 N,N-DIMETHYL-3-BUTEN-1-AMINE #
10 7.137 5.840 7.340 TIC| 75154911 765 3139471 3.83 2384 [V 2-Propanone, ‘1-(dimethylamino}- (CAS)
11 7.430 7.340 8.540 TiC| 82730443 B8.42 7947385 3.59 2807 [V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyk
12 9.343 9.130 9.565 TIC. 6405252 0.65 745216 0.91 3.60 Pyridine, 2,4,6-trimethyl-
13 10.074 9.690 10.690 TIC | 476289143 43.49 [ 21005481 2561 2267 2-Decanone (CAS)
14 10.815 10.650 10.918 TIC 6794993 0.69 599326 073 11.34 | vV 2-Cyclopenten-1-ong, 2,3-dimethyl
15 11.640 11.580 11.865 TIC 3848527 0.38 517310 0.63 744 |V Pyridine, 2-ethyl-4 8-dimethyl-
16 13.332 12.780 13.840 TIC | 107550798 10.88 11363066 13.86 8946 | V 4-Piperidinone, 2,2 8,6-tetramethyl-
17 14018 13.840 14.140 TIC 5033982 0.51 426147 0.52 181 |V 2-Pyridinamine (CAS)
18 15651 15515 15815 TIC 6998757 o 456824 0.56 15.32 Cyclobutane, 2-hexy-1,1,4-trimethyl-

SACK3 piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
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Max Intensity : 28,524,334

Time 88.085 Scan# 17218 Inten. -2,629,755 Oven Temp250.17|
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10 20 30 40 50 50 7o a0 90 100
Peak# | Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height% AMH Mark Hame
1 2591 2540 2865 TIC [ 5217241 047 | 1944429 210 268 ACETAMIDE, N-METHYL
2 3.485 3.430 3635 TIc | 16720075 151 3427888 371 K Ethanol, Z-(dimethylamino)- (CAS)
3 3.705 3635 3.815 TIC 12291484 1.11 3345502 3.62 367V 4-Heptyn-3-ol
[ 3.855 3815 3.885 TIC| 2461016 [F 720017 .78 342 |V Benzene, methyl (CAS)
5 228 4375 4840 TIC | s4E23zid TET| 1281854 1975 264 3-Hexen-2-one (CAS)
6 4655 4640 4.835 TIC 12066885 1.09 1979485 214 610 | V Ethyl 2-isocyanatopropionate
7 5157 5.050 5.340 TIC | 82535EE 075 | 1624427 1.76 509 v . N-{3-methyl-2-butenylidene]
H 5558 5,380 5660 TIC | 50325048 455  @084438 874 82z |V 2-Pentanone, 4 hydroxy-4-methyk [CAS)
9 5903 5.830 5995 Tic | 85E5EsE 058 1809677 1.98 383 o-Xylene
10 6.208 6.125 6.415 TIC 7506989 068 814817 0.88 922 1,2-Ethanediamine, N'-ethy-N N-dimethyl- (CAS)
1 7132 6740 7240 TIC | 69740875 631 | 2844487 3.08 2452 |V 2-Pentanone, 4-amino—4 methyl- (CAS)
12 BT B515 9.590 TIC | 194523271 1763 | 14471031 1565 1347 |5 Phenol, &-(ethylamino}-
13 9.316 9140 9.580 TIC 5182815 0.47 486071 0.53 1066 | T Pyridine, 2,3 6-trimethyl- (CAS)
14 10.074 9865 11.868 TIC | 509061232 3607 | 20083499 2171 25.00 2-Decanone (CAS)
15 13332 13.088 13.865 TIC | 117712074 1085 | 17338487 13.34 94|V & Piperidinone, 2,28 6-tetramethy-
18 14.004 13,885 14115 Tic| 258384t 0.23 233487 0.25 M| v &-Pyridinamine (CAS)
SACK4 piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
Max Intensity : 23,826,851
22500000]TIC | < = Time 52032 Scan# 18,007 Inten. -1,472,370 Oven Temp258.06] d
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Peak# | Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area¥ Height Height¥% AMH Mark Name
1 3.540 3.505 3610 TIC 15973667 121 4987141 4.06 3.20 Ethanol, 2-(dimethylamino)- (CAS})
2 3.685 3610 3.780 TIC [ 16140037 122 4782504 3.48 3TT| v 4-Heptyn-3-ol
3 3.358 3.780 3.985 TiC 5071347 0.38 1163288 0.95 438 v Benzene, methyk (CAS)
4 4.498 4.355 4.590 TIC [ 124089785 9.37 21823728 17.74 5.69 3-Penten-Z-one, 4-methyl- (CAS)
5 4621 4.590 4.805 TIC 26081738 187 3929523 319 664 |V 1,3,2-Dioxaborolan-4-one, 2-ethyl-
8 5123 5.095 5.290 Tic 8468639 0.64 1995914 1.82 424 . N-[3-methyl-2- y ]
T 5.611 S.415 5.655 TIiC 58103877 439 8245452 8.70 705 | vV 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
8 5.884 5.765 6.020 TIC 14502574 1.10 3068506 2.49 4.73 Benzene, 1,2-dimethyl- (CAS)
g 6.152 6.020 6.395 TIC [ 43928273 332 5197636 422 8.45 [ W 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl- (CAS)
10 6.461 6.395 6.595 TIiC ST2T495 043 1207018 0.98 475 |V Cyclopentene, 1-ethenyl-3-methylene-
11 7.190 7125 7.320 TIC 6620473 0.50 509543 0.41 12.99 i 1-carboxy-N M,N-trimethyl-, hydroxide, inner satt
12 7.384 7.320 7535 TIC 16115880 122 1613926 1.31 989 |V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl
13 7825 7.535 7.885 Tic 8212425 0.62 1019014 0.33 8.068 [ v Pyridine, 2,4-dimethyl-
14 7.746 7885 7.930 TIiC 15045080 1.14 2071300 1.68 728 |V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyk (CAS)
15 8626 8480 8755 TIC [ 185860050 14.03 19867824 16.15 935 Phenol, 4-(ethylamino)-
16 8.365 8.315 9.465 Tic 4355799 0.33 686371 0.56 6.35 | W Butanoic acid, 3-methyl- (CAS)
17 10.119 9.885 11.810 TIC | S87282798 44,32 22437531 18.26 2508 S 2-Decanone (CAS)
18 11.609 11.440 11.650 TIC 4688890 0.35 959536 078 4.89 | TV 2-Ethyl-3, S-dimethylpyridine
19 12671 12.580 12.760 TIC 4732738 036 1330691 1.08 356 2-Ethyl-6-isopropyl pyridine
20 13.408 13.070 13.580 TIc [ 158827972 11.98 | 15207840 12.38 10.43 4-Piperidinone, 2,2,8,6-tetramethyl- (CAS)
21 15.407 15.330 15.530 TIC 3653602 028 906566 0.74 4.03 N,N'-Bis(salicylidene)-1,3-propanediamine
22 15.976 15.530 16.080 TIC 11082844 0384 507156 0.41 2185 Pyridine, 2,4 6-trimethyl (CAS)

SACKS piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
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Max Intensity : 28,635,211
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Time 18.896 Scan# 3,380 Inten.

794 760 Owen Temp111.79)

Peak# Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height% AH Mark Hame
3476 3.445 3620 TIC | 14085330 1.07 3718446 268 379 | v N.N-Dimethylaminoethanol
2 3714 3.620 3.760 TiC 13651048 1.04 3885020 287 343 | V 4-Heptyn-3-ol
3.874 3.760 3.965 TIC | 7605135 0.58 1459385 1.05 521 | v 1,3,5-CYCLOHEPTATRENE
4 4513 4.380 4.610 TiC 116350104 8.85 21112886 1518 5.51 3-Penten-2-one, 4-methyl- (CAS)
4630 4610 45815 TiC | 22511883 171 3744062 269 6.01| v Ethyl 2-isocyanatopropionate
6 5117 5.080 5.255 TiC 18998641 1.45 4879888 3.51 3.89 , N-[3-methyl ¥ ]
7 5583 5.385 5.660 TIC 56689346 43 7593155 546 T4T |V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl (CAS)
8 5.802 5775 5.985 TiC 11434446 0.87 2662031 1.892 430 | Vv Benzene, 1,3-dimethyl-
9 6115 5.995 6.405 TIC 65407258 497 7221632 520 9.06 | V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl- (CAS)
10 65472 65.405 6.635 TiC 10492663 0.80 1791269 1.29 586 | V Benzenepropanoyl bromide
11 6.835 6635 6.915 TIC 30490690 232 2355343 1.69 12.95 2-Hexanone (CAS)
12 7.155 7.075 7.195 TiC 24078923 1.83 3529440 254 6.82 | V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl- (CAS)
13 7296 7195 7.505 TIC 63767949 485 4418157 318 14,44 | v 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl-
14 7.623 7.505 7.875 TiC 48221523 3.67 3094315 223 15.58 | vV 1-k , N,N-dimethy-
15 7.985 7875 8.265 TiC 19968037 1.52 1569469 1.13 1272 | v 4-DIMETHYLAMINO-2,3 3-TRIMETHYL-BUTAN-2-0L
16 8.595 8.475 8.745 TiC 190718287 14.50 18837845 13.55 10.12 Phenol, 4-(ethylamino}-
17 9.2 9.045 9.485 TiC 13895183 1.08 1171422 0.84 11.86 | vV Pyriding, 2 4 8-trimethyl-
18 10.035 9.765 10.105 TiC 348724245 26.50 23268284 16.73 14.99 2-Decanone (CAS)
19 10.785 10.835 10.985 TiC 15458178 1.18 1144856 0.82 13.50 Phenol (CAS)
20 12.665 12,555 12745 TiC | 5030289 069 | 2524487 1.82 3.58 2-Ethyl-6-isopropyl pyridine
Pyl 13.381 13.055 13.515 TiC 167480813 1274 15963888 11.49 10.49 4-Piperidinone, 2,28 8-tetramethyl- (CAS)
22 13.765 13515 13.915 TiC | 26927108 2.05 | 2098370 1.51 12.83 | W Phenol, 3-methyh-
23 14357 13915 14.540 TiC 18884916 1.44 848803 081 2230 | v Ethenol, 2-ethoxy-, acetate (CAS)
SACKG6 piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
Max Intensity : 28 978 489
Tic Time Scan# Inten. Oven Temp| J
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20 30 40 50 60 a0 50 100
Peak# Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height% AIH Mark Name
1 3.580 3.550 3.630 TiC 11411026 0.8 4048935 3.24 282 Ethanol, 2-(dimethylamino}- (CAS)
2z 3.850 3830 3870 TIC 7488524 085 3537744 283 212 | v Pyridine
3 3,695 3670 3.785 TiC 12748316 1.10 4275424 3.43 288 |V 2,6-Dimethy6-nitro-2-hepten-4-one
4 3854 3.795 3.955 TiC 6502439 0.60 2082881 187 331 |V Toluene
s 4.480 4.370 4500 Tic ‘98850530 8.56 20450525 16.36 4.83 3-Penten-2-one, 4-methyl (CAS}
& 4635 4500 4.800 TiC 17854232 1.55 3536086 291 491 |V 1,3,2-Diexaborolan-4-one, 2-ethyk
7 5632 5375 5855 TIC 75031613 6.49 9740960 7.80 770 |V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl (CAS)
8 5.881 5.800 5.975 TiC 104300989 0.80 3I5TE456 2.86 2.82 Benzene, 1,3-dimethyl-
9 8237 68150 6.385 TiC 21793570 1.89 2517521 234 747 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl (CAS)
10 6.446 6.385 6.545 TIC B408875 0.55 1557304 1.25 412 |V 1-vinyk1,3-cyclohexadiene
11 7532 7.440 7835 TiC 12744788 1.10 1532801 1.23 221 2-Pentancne, 4-aming-4-methyl-
12 7708 7635 7.880 TIiC 17993185 1.56 2832426 227 635 | V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl (CAS)
13 8661 8.530 9.005 TIC | 224501745 19.43 20724380 16.60 10.83 Phenol, 4-(ethylamino}-
14 9298 9255 9.505 TIC 10000085 0387 2024880 182 484 | WV Pyridine, 2,4 8-trimethyl-
15 10.070 9.875 11.780 TIC | 455478980 39.42 21547722 17.26 20.27 | SV 2-Decanone (CAS)
16 10770 10,830 11.030 TiC 10048540 0.87 542883 0.43 1851 |T Carbamic acid, phenyl ester
7 11.811 11.820 12.100 Tic 14511080 1.26 674474 2.84 3.95 2-Cyclopenten-1-one, 2 3-dimethy-
18 12,651 12.580 12.730 TiC 625087 0.57 1977971 1.58 3.35 2-Ethy-5-isopropyl pyridine
19 13348 13.040 13.440 TIC | 134504589 1184 14152639 11.34 950 4-Piperidinone, 2 2 8 6-tetramethyl-

SACKY7 piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari



112

Max Intensity : 29,748 586

qTic Time Scan# Inten. Oven Tem)
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Peak# | Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height AH Mark Name
1 3.864 3.830 4.005 TIC 5800263 0.29 1484502 1.21 39|V 1,3,5-CY CLOHEPTATRIENE
2 4.536 4355 4965 TIC | 226068470 11.44 24175741 19.75 935S 3-Penten-2-one, 4-methyl- (CAS)
3 5685 5485 5.790 TiC 70532458 357 2883040 726 794V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
4 5.875 5.790 5.970 TIC 14814571 0.75 2541326 208 583 |V Benzene, 1,3-dimethyl-
5 6.315 5970 5.410 TIC | 101675876 5.14 8695206 710 1169 | VvV 2-Pentanone, 4-amino-4-methyk
[ 5.440 6410 6.760 TIC 24035547 1.22 2602976 213 925 |V Benzene, 1,3-dimethyl-
7 7.911 6.760 B8.045 TIC | 345003529 17.65 6565875 536 5315 | V 2-Pentanone, 4-amino-4&-methyl- (CAS)
3 8713 8.520 9.845 TIC | 257511967 15.05 21623795 17.66 13.76 | SV Phenol, 4-(ethylaming}-
9 10,177 9.870 10,870 TIC | 512966036 25.98 23274522 18.20 23.03 2-Decanone (CAS)
10 11.2481 10.870 11.845 TiC 45250223 229 1583145 129 2858 2-Cyclohexenone, 4-acetamido-
11 11.823 11.845 12.120 TIC TaB0252 0.40 1408462 115 559 |V 2-Cyclopenten-1-one, 2,3-dimethyl-
12 12.845 12745 12995 TiC 4794141 0.24 514334 0.42 932V Phorone
13 13.475 12.995 13.720 TIC | 283420956 14.34 18566387 1517 1527 | V 4-Piperidinone, 2,2 6,5-tetramethyl (CAS)
14 14.066 13720 14,485 TIC 32525264 1.65 1495066 122 2176 |V Phenol, 3-methyl-
SACKS piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
Max Intensity : 28 522 934
imc Time 95.362 Scan# 18673 Inten. -1,896,115 Oven Temp254.72|
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30 40 50 60 70 a0 50
Peak# | RetTime | StartTm | EndTm miz Area Area% Height Height% AH Mark Name
1 2.313 2.265 2.340 Tic [ 10799099 1.36 | 4884549 424 2.31 Propanal
2 2.382 2.350 2.410 TiIc| 8191884 1.03| 682870 6.18 120 Acetic acid, ethyl ester (CAS)
3 2.811 2.565 3.185 Tic | 111760574 14.06 | 8478451 768 1318 | v 2-Propanamine, N-methyl- (CAS)
4 3.521 3.475 3.605 TIC 4147377 0.52 851626 077 487 Ethanol, 2-{dimethylamino}- (CAS)
5 4426 4350 4525 TIC | 54873914 651 17947817 16.27 3.06 3-Hexen-2-one
5 4812 4595 4745 TIC | 4546485 057 | 1230437 111 370V Ethyl 2-isocyanatopropionate
7 4315 4745 4905 TIC | 4922378 062 845294 077 582 V 3-Penten-2-one, 4-mathyl- (CAS)
B 5.458 5295 5620 TIC | 53733972 676 8417181 762 6.38 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
B 5658 5620 5750 TIC | 4119266 0.52 757594 072 516 V Benzene, ethyl- (CAS)
10 5848 5750 5950 TIC | 7773053 088 | 2382526 218 326V o-Xylens
1 6177 5.120 5.250 TIC | 8383368 143 1167585 1.06 768 2-Pentanone, 4-amino—4-methyl-
iz 6.490 6.460 6510 TIC | 6931473 0.87 | 2352800 213 295 | V 2-Pentanone, 4-amino—4-methyl- (CAS)
13 6.675 6.550 65695 TiC | 24345891 3.06 | 3137855 284 776 | V Quinolin-2(1H})-one, 3,4,5,6,7,8-hexahydro-3-dimethylaminomethyl-
14 6.755 6695 6.830 TiC | 27215588 3.42 | 3413605 310 796 | V Ephedrine
5 6.565 6.950 5.9%0 TIC| 9990548 126 | 4225178 383 236 | V Oxirane, methyl- (CAS)
16 7134 7.070 7.325 TiC | 44718636 563 | 4251847 3.85 10s2| v 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl- (CAS)
17 7.355 7.325 7.830 Tic | 22257421 2.30 1728285 157 12.88 |5V Benzedrex
18 8.545 8.450 9.370 Tic | 89743338 878 8201705 743 850 s Phenol, 4-(ethylamino)-
19 9.934 9.780 10.360 Tic | 211861683 2666 | 17086587 15.46 1241 Undecanal, 2-methy-
20 13.201 12.385 13.685 Tic | 98838997 12.44 | 12026543 10.89 822 4-Piperidinone, 2,2,8,6-tetramethyk-
21 17.023 18.735 17.265 Tic| 2393419 .62 355529 032 13.78 Piperidinone (CAS)

SACKO piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
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Max Intensity : 30,691,393

T

Time 60.952 Scan# 11,791 Inten. -2,532,120 Oven Temp195.90|

Peak# Ret.Time Start Tm End Tm m/z Area Area% Height Height% AH Mark Hame
3.472 3.450 3.575 TiC. 7736916 0.85 2631762 232 294 N,N-Dimethylaminoethanol
3.703 3.575 3.760 TiC 7583637 0.83 2457667 2.16 309 |V 4-Heptyn-3-ol
3.879 3.830 3.955 TIC 3589120 0.39 1042457 0.82 3.43 1,3,5-Cycloheptatriene
4.453 4.365 4.535 TiC 92655331 10.13 211084861 18.60 4395 3-Penten-2-one, 4-methyl (CAS)
4.550 4.535 4.625 TiC 18427937 202 4559358 4.01 404 | WV 2,2,4-Trimethy-2H-imidazole
4.5845 4.825 4.810 TIC 149432908 162 2509909 221 595 | Vv Ethyl 2-isocyanatepropionate
4842 4.810 4.910 TiC 1860220 0.20 660270 0.58 282 |V Pyridine, 2-methyl-
5.160 5.140 5.305 TIC 3015458 0.33 562793 0.50 5.36 , N-[3-methyl ¥ ]
5.325 5.305 5.355 TIC 1058452 0.12 390265 0.34 271 |V Isoamy| cyanide
5543 5.355 5.640 TiC 69163607 7.56 5701112 B8.54 FA3| W 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
5681 5.640 5.755 TiC. 2616873 0.29 827027 0.73 316 | WV Ethylbenzene
5.875 5.785 6.005 TIC 9234737 1.08 2711488 2.39 3.63 Benzene, 1,3-dimethyl-
5.440 6.380 6.495 TiC 2733841 0.30 834597 073 328 1-winyl-1,3-cyclohexadiene
7.285 7.265 7.465 TiC. 4439137 0.49 397537 0.35 1117 2-Hexanone (CAS)
7.555 7.465 7.650 TiC 13559289 143 2550620 225 532 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl-
8.807 8.525 9.020 TIC 134387603 1470 12473578 10.98 10.77 Phenol, 4-(ethylamino)-
9.264 9.210 9.450 TiC. 4052783 0.44 835980 0.74 485 Pyridine, 2 4 6-trimethy-
10.050 9.820 10.390 TiC 297340797 3257 18949412 16.69 15.72 Undecanal, 2-methyl (CAS)
11.541 11.480 11.730 TIC 4825618 0.53 863085 0.76 5.59 Pyridine, 2-ethyl-4,6-dimethyl-
2 11.870 11.730 12.080 TiC 11943070 1.31 2378393 2.09 502 | WV 2-Cyclopenten-1-one, 2,3-dimethyl
21 12218 12.080 12.340 TiC 24494737 268 6125602 539 4.00 Piperidine, 1-(1-oxo-2-butynyl}-
22 12.609 12.530 12.720 TIC 5302388 0.58 1495435 1.32 3.55 2-Ethyl-6-isopropyl pyridine
23 13.306 12.570 13.410 TiC 155130133 16.97 15735547 13.86 9.86 4-Piperidinone, 2,2,6 6-tetramethyl- (CAS)
24 13.660 13.410 13.835 TiC 23071642 252 1750945 1.54 1318 | vV Phenol, 3-methyl-
SACK10 piroliz s1vist GC-MS analiz sonuglari
Max Intensity : 30,619,219
amc Time 67.242 Scan# 13,049 Inten. -1,837,439 Oven Temp208.48)]
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Peak# | Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area%: Height Height% AH Mark Name

1 3.696 3.640 3778 TIC 8784762 082 3553696 3.39 247 4-Heptyn-3-ol

2 3.882 3775 3.540 TIC 4602271 0.48 1172045 1.12 2.82 Toluene

= 4518 4355 4800 TIC | 155104455 16.19 23730786 287 B854 3-Penten-2-one, 4-methyl- (CAS)

4 4810 4.600 4.830 TIC 28752926 3.00 4523804 4.32 636 |V 2,2 4-Trimethyl-2H-imidazole

5 5.547 5.355 5.640 TIC 72841129 77 9922177 9.47 TA4 |V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl- (CAS)
6 5.871 5.800 6.030 TIC 5241720 056 2555836 244 3.62 o-Xylene

7 7.540 7.480 7.600 TIC 28306329 256 4305824 4.11 65T |V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl (CAS)
B8 7.688 7.600 7510 TIC 63775687 666 4821332 480 1323 | V N-{3-BUTENY L }-DIMETHY LAMINE

2 2.200 2.000 8.300 TIC 20074335 2.10 1711771 163 M73 |V 2-Hexanone (CAS)

10 2.790 2.620 9.470 TIC | 182702551 19.08 13876877 13.25 1347 | SV Phenol, 4-(ethylamino)-

11 9.309 5.260 9430 TIC ATTTS92 0.50 1107438 1.06 431 (T Pyridine, 2,4 6-trimethyl-

12 10.108 5.940 10.380 TIC 95921355 10.02 10948820 10.45 876 Undecanal, 2-methyl (CAS)

13 11.878 11.800 12.100 TIC 12225482 128 2663958 2.54 459 2-Cyclopenten-1-one, 2, 3-dimethyl-

14 13.394 12 550 13.530 TIC | 218881853 2283 ‘16578858 1821 12.8% 4-Piperidinone, 2 2 B B-tetramethyl- (CAS)
15 13.998 13.530 14.255 TIC 39140852 4.08 1742445 1.66 246V Phenal, 3-methyl-

16 15.630 15.480 15.805 TIC 5993105 0.63 470738 0.45 1273 (CAS)

17 15933 15.805 16.055 TIC 5631987 0.59 864659 083 B4T |V Pyriding, 2,4 B-trimethyl- (CAS)

SACKI11 piroliz sivist GC-MS analiz sonuglar1
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Max Intensity : 31,275,154

JTIC Time ©65.00% Scan# 12203 Inten. —Z 774087 Owen TempZ06.0%| d
25000000
20000000
] ™
15000000 B
10000000
5000000
] = _’_'h'___‘_A—-_h-—’_A,__,\,_WMM‘A-' j
[ ﬁr . g
A T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 a0 50 100
Peak# | Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height® AH Mark Name
1 7559 7848 27105 TIC | 3927808 138 584168 061 572 N-Fthylforamide:
H 3457 3.420 3.580 TIC | 15806417 150 4062040 122 380 Ethanol, Z-idimethylaming}- (CAS)
3 3655 3,635 3710 TIc|  3se2iTo .38 | 1389586 144 78|V 4Heptyn-3-ol
4 3783 3.750 3.830 Tic | 3z3zeeT 0.3z 211190 0.95 385V Toluene
B 4388 4305 2395 Tic | 35938757 361| 1220373 1277 282 3-Penten-Z-one, &-methyk (CAS)
5 4479 2395 5115 TIC | 104560683 1051 16126397 1675 543 | 5V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyk (CAS)
7 5085 5015 5275 Tic| 27erziia 281 4638028 182 604 V N-[3-methy-2-butenylidene]
B 5632 5275 5740 TIC | o25ezaTe 931 7398604 769 1251V 2-Pentanone, 4-hydroxy—4-methyk (CAS)
5 5.985 5.740 8310 TIC | 192260781 1933 | 13303840 1382 1435 | V Piperazine, 1-methyl (CAS)
0 5443 8310 5560 Tic | 25843815 260 196838 204 1314V Ben N Nedimethy
1 5878 £.560 8005 Tic | 107076788 1076 4705539 489 2276 | v 2-Pentanone, 4-amino-4-methyk
1z 8397 8130 5430 TIC | 175003513 1759 | 11895360 1238 14715 Phenol, 4-(sthylamina}-
13 13243 12430 13580 TIC | 1342764001 1955 | 16329830 1696 BEIK 4-Piperidinone, 2,2 6 6-tetramethyk
4 16.238 16.630 17.405 TIC | 12340747 .24 D .58 2208 V Piperidinone (CAS)
SACK13 piroliz sivist GC-MS analiz sonuglar1
Max Intensity : 25,576,325
JTIC — Time 5577 Scan¥ 716 Inten. 10,559,502 Oven Temps7.00| ;I
30000000 =
25000000}
] o
20000000} o
] d _I
15000000 -
] @
10000000
5000000-] |
: I e %
; 7 y y T T t y 7 T
10 20 30 40 50 &0 70 a0 E 100
Peak# | RetTime | StartTm End Tm miz Area Area’ Height Height® AH Mark Name
1 3530 3485 3.590 TIC | 13554333 087 3743614 290 362 N, N-Dimethylaminoethanol
2 3.659 3.580 3745 TIC | 12073997 050 2419514 1.87 459 |V 4-Heptyn-3-ol
3 4,435 4310 4,555 TIC | 142732510 T.07| 21383878 16.55 667 I-Penten-2-one, 4-methyk (CAS)
4 5072 5.045 5240 TIC| 18538713 092 308537 238 BO4| WV [l ing, N-[3-methyl-2-butenylidene]
& 5.432 5.240 5.480 TIC | 24258023 1.20 2741800 212 885 |V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl (CAS)
3] 5.690 5.480 5.755 TIC | 84621028 419 8814351 6.82 960 |V 2-Pentanone, 4-hydroxy-4-methyl (CAS)
I 5812 5.755 5.830 TIC| 10439723 0.52 3015420 233 348 |V o-Xylene
8 6.079 5.830 6.520 TIC | 248080218 1228 13479602 10.43 1840 |V Piperazine, 1-methyl- (CAS)
9 7134 6610 7430 TIC | 188413505 9.33 7146185 5.53 2837 |V 2-Pentanone, 4-amino-4-methyl-
10 2.454 8.050 9.475 TIC | 217229410 10.76 | 14932005 11.56 1421 |V Phenol, 4-{ethylamino)-
11 9958 9475 12.050 TIC | 763351148 37.82| 29376580 2276 2545V 2-Decanene (CAS)
12 13.320 12.900 15175 TIC | 285444147 1463 | 19046658 14.74 1487 | W 4-Piperidinone, 2,2 6 6-tetramsthyl- (CAS)

SACK14 piroliz sivist GC-MS analiz sonuglari
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JTic Time Scan# Inten. Oven Temp| d
30000000
25000000
: wy
20000000 o ]
15000000-)}
10000000-]
5000000} =
] IOV SOV . e : O i g
20 30 40 50 80 70 30 30 100
Peak# | Ret.Time Start Tm End Tm miz Area Area% Height Height%: AH Mark Name
1 2365 2325 2.390 TIC 2059080 0.15 1221172 1.00 1.69 Acetic acid, ethyl ester (CAS)
2z 3.519 3.475 3.620 TIC 19775038 1.4 5168453 424 3.83 N N-Dimethylaminoethanel
3 3.669 3820 3.7685 TIC 12652858 084 3501840 3.20 324 |V 4-Heptyn-3-ol
1 3.831 3768 2090 TC|  70gTetz 052| 1165058 086 508 |V BENZENE, WETHYL-
5 4.470 4315 4.550 TIC | 141788175 10.50 23349870 19.14 6.07 3-Penten-2-one, 4-methyl- (CAS)
[ 4575 4.550 4350 TIC 38037730 287 5354789 439 873 |V Ethyl 2-isocyanatopropionate
7 5086 5040 5300 TIC | 24669370 183| s2ar7es 430 4 [ ine, N-3-methyl-2-butenyldene]
& 5.711 5.460 5770 TIC 82107133 §.82 5249535 7.59 996 |V 2-Pentancne, 4-hydroxy-4-methyl (CAS)
9 6.066 5770 6.365 TIC | 247212808 18.30 13763572 11.29 17.96 | V Piperazine, 1-methyl- (CAS)
10 6413 5.365 5485 TC| 12381356 082| 2064981 169 600 V Benzene, 1,3-dmethy-
11 6.565 5.485 6.635 TIC 133259958 0.99 1551112 1.27 859 |V 1-(1,4-cy yl}-2- v propane
12 7.07% B6.765 38.185 TIC | 1586813751 11.59 6329785 519 2474 |V 2-Pentancne, 4-amino-&-methyl-
13 8421 8.165 9.485 TIC | 257351421 18.05 18004438 15.59 13.25 Phenol, 4-(ethylamino}-
14 12,166 12.015 12.415 TIC 21042795 1.56 42959814 3.53 489 |V Piperiding, 1-(1-0x0-2-butynyl}-
15 13.328 12.640 13615 TIC | 306869552 2270 20271023 16.62 15.14 | V 4-Piperidinone, 2 2 6 6-tetramethyl-

SACKI15 piroliz sivist GC-MS analiz sonuglari
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EK 4. SEM Goriintiileri

SACK4 SEM gortintiisii
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SACKS8 SEM goriintiisii
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SACKI11 SEM gortintiist



119

SACKI15 SEM goruntiisu
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SACK17 SEM goriintiisii
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EK 5. TG-DTA Analiz Sonuc¢ Grafikleri
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