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SÜPERKAPASİTÖRLER İÇİN CuFe2O4, g-C3N4 VE GNPs KATKILI HİBRİT 

NANO KOMPOZİTLERİN ÜRETİMİ VE ELEKTROKİMYASAL 

ÖZELLİKLERİNİN İNCELENMESİ 

 

Dana FARIS 

 

Karabük Üniversitesi 

Lisansüstü Eğitim Enstitüsü 

Metalurji ve Malzeme Mühendisliği Anabilim Dalı 

 

Tez Danışmanı: 

Doç. Dr. Safa POLAT 

Mayıs 2024, 54 sayfa 

 

Süperkapasitörler günümüzde enerji depolama amacıyla yaygın olarak kullanılan 

cihazlardır. Bu cihazların performansını etkileyen en önemli parametrelerden biri anot 

malzemesidir. Metal oksitler, yükseltgenme indirgenme mekanizmaları ile şarj 

depolayabildiklerinden anot malzemesi olarak tercih edilmektedir. Ancak, metal 

oksitlerin düşük iletkenliği önemli bir dezavantajdır. Bu sorunu gidermek için iletken 

bileşenlerin takviye edilmesi önemli ölçüde çözüm sağlamaktadır. Bu çalışmada, 

literatürdeki bilgilerden faydalanarak, nikel köpük yüzeyinde hidrotermal yöntemle 

doğrudan sentezlenmiş CuFe2O4 anot malzemesinin iletkenliğini artırmak için grafitik 

karbon nitrür (g-C3N4) ve grafen nanoplakalarının (GNPs) takviye edilmesi 

amaçlanmıştır. Üretilen elektrotların karakterizasyonları XRD, FTIR, SEM ve TEM 

analizleri ile gerçekleştirilmiş ve elektrokimyasal performansları ise CV, GCD ve EIS 

ölçümleri ile gerçekleştirilmiştir. 
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Karakterizasyon sonuçlarına göre, elektrotların nano sünger benzeri bir yapıda 

sentezlendiği ve g-C3N4 ile GNP'lerin varlığının doğrulandığı anlaşılmıştır. 

Elektrokimyasal ölçümlere göre, en yüksek performansın üçlü kombinasyon ile 2 

mA/cm2 akım yoğunluğunda 989 mF/cm² olarak elde edildiği gözlenmiştir. Grafen ve 

grafitik karbon nitrür ilavesi ile spesifik kapasitans sırasıyla %87 ve %152 oranında 

artış sağlamıştır. Çevrim ömrü performansı ise 1500 döngüden sonra %73 olarak 

ölçülmüştür. Ayrıca enerji ve güç yoğunluğu performansları ise sırasıyla 27,8 

mWh/cm² enerji ve 300 mW/cm² olduğu tespit edilmiştir. Bu sonuçlara göre 

literatürdeki CuFe2O4 bazlı bu elektrotun literatürdeki benzerlerine göre spesifik 

kapasitans bakımından daha yüksek performans sergilediği ancak çevrim ömrü 

bakımından geliştirilmesi gerektiği sonucuna varılmıştır.  

 

Anahtar Sözcükler : CuFe2O4, g-C3N4, Grafen, Elektrokimyasal özellikler,  

    Süperkapasitör. 

Bilim Kodu :  91520, 91514 
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ABSTRACT 

 

M. Sc. Thesis 

 

PRODUCTION OF CuFe2O4, g-C3N4 AND GNPs DOPOED HYBRID NANO 

COMPOSITES FOR SUPERCAPACITORS AND INVESTIGATION OF 

THEIR ELECTROCHEMICAL PROPERTIES 

 

Dana FARIS 

 

Karabük University 

Institute of Graduate Programs 

Department of Metallurgy and Materials Engineering  

 

Thesis Advisor:  

Assoc. Prof. Dr.  Safa POLAT 

May 2024, 54 pages 

 

Supercapacitors are widely used devices for energy storage nowadays. One of the most 

critical parameters affecting the performance of these devices is the anode material. 

Metal oxides are preferred as anode materials because they can store charge through 

redox mechanisms. However, the low conductivity of metal oxides is a significant dis-

advantage. To address this issue, reinforcing conductive components has been found 

to be a highly effective solution. In this study, it is aimed to enhance the conductivity 

of CuFe2O4 anode material, which was directly synthesized on a nickel foam surface 

using a hydrothermal method, by reinforcing it with graphitic carbon nitride (g-C3N4) 

and graphene nanoplatelets (GNPs) based on the information available in the literature. 

The characterization of the produced electrodes was conducted using XRD, FTIR, 

SEM and TEM analyses, and their electrochemical performance was evaluated 

through CV, GCD, and EIS measurements. 
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According to the characterization results, it was understood that the electrodes were 

synthesized in a nano sponge-like structure, and the presence of g-C3N4 and GNPs was 

confirmed. According to electrochemical measurements, the highest performance was 

observed with the triple combination, achieving a specific capacitance of 989 mF/cm² 

at a current density of 2 mA/cm². The addition of graphene and graphitic carbon nitride 

increased the specific capacitance by 87% and 152%, respectively. The cycle life per-

formance was measured as 73% after 1500 cycles. Additionally, the energy and power 

density performances were determined to be 27.8 mWh/cm² and 300 mW/cm², respec-

tively. Based on these results, it was concluded that this CuFe2O4-based electrode ex-

hibits higher specific capacitance performance compared to similar electrodes in the 

literature but requires improvement in terms of cycle life. 

 

Keywords : CuFe2O4, g-C3N4, Graphene, Electrochemical properties,  

        Supercapacitor       

Science Codes : 91520, 91514 
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BÖLÜM 1 

 

GİRİŞ 

 

1.1. ENERJİNİN DEPOLANMASI 

 

Teknolojinin ilerlediği ve insanların hayatları değiştiğinde, konfora daha fazla 

yönelmekte olup, bu değişim çeşitli sektörlerinde enerji talebini önemli ölçüde 

artmaktadır. Klima, ısıtma sistemleri, elektronik cihazlar ve ulaşım gibi modern 

olanakların tümü büyük ölçüde enerji tüketimine bağlıdır. Üstelik dijital teknolojilerin, 

akıllı cihazların ve internete bağlı cihazların çoğalması, günlük yaşamdaki enerji 

ihtiyacını daha da artmaktadır (Tarascon 2001, Emeksiz ve Kara 2022). 

 

Enerjinin her zaman ve her yerde erişilebilir olması gerekmektedir. Enerji depolama 

teknikleri, fazla enerjinin gelecekte kullanılmak üzere depolanmasını ve belirli 

zamanlarda elektrik üretebilen yenilenebilir enerji kaynakları arasındaki arz ve talep 

boşluklarının dengelenmesinde yatmaktadır. Küresel ve ulusal enerji kaynakları 

azaldıkça, enerji depolama teknolojileri giderek daha önemli hale gelmektedir 

(Ibrahim 2007, Alanne 2019). 

 

Elektriği depolamanın çeşitli yöntemleri vardır. Şarj edilebilir piller ve akümülatörler, 

taşınabilir cihazlardan ev enerji depolama sistemlerine kadar yaygın olarak kullanılır 

ve kimyasal enerjiyi depolama amacıyla elektrik enerjisine dönüştürmektedir (Rosen 

2004). Süperkapasitörler, hızlı şarj ve deşarj olma yetenekleriyle bilinmektedir. Bu 

özellikleri, onları yüksek güçlü uygulamalar için ideal hale getirmektedir. Güneş 

panellerinde kullanılan yarı iletken depolama, güneş ışığını elektrik enerjisine 

dönüştürmektedir (Pech 2010). Son olarak, süper iletken depolama, ileri bir teknoloji 

yöntemi olarak manyetik alanları kullanarak elektrik enerjisinin depolanmasını 

içermektedir. 
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Dünya genelinde yenilenemeyen fosil enerji kaynaklarının tükenmesi ciddi çevre 

sorunlarına yol açmaktadır. Bu yüzden enerji depolama teknolojilerinin gelişmesiyle 

birlikte yenilenebilir enerji kaynaklarının çeşitliliği ve erişilebilirliği daha da önem 

kazanmaktadır (Kang Miao Tan. a 2021). Bununla birlikte, güneş ve rüzgar gibi 

yenilenebilir enerji kaynaklarının genellikle hava ve zaman koşullarına bağlı olmaları 

nedeniyle kullanılabilirlikleri tutarsız olabilmekte olup aynı zamanda şebekeye 

entegre edilmeleri benzersiz zorluklar sunmaktadır (Nikolakakis 2015). Yenilenebilir 

enerji depolama, maliyet verimliliği ve çevrenin korunması açısından hayati öneme 

sahiptir.  

 

Bu kaynaklar büyük enerji potansiyeli sağlasa da hava koşullarına bağımlılıkları enerji 

üretiminde dalgalanmalara yol açabilmektedir. Enerji depolama teknolojileri, 

yenilenebilir enerji kaynaklarındaki dalgalanmaları dengeleyerek sürekli enerji 

sağlamayı amaçlamaktadır. Nihayetinde, çevresel etkiyi en aza indirirken bu artan 

talepleri karşılamak için güvenilir ve sürdürülebilir enerji kaynaklarının sağlanması 

çok önemli hale gelmektedir. (Tarascon 2001, Emeksiz ve Kara 2022).  

 

Applied Energy'de (Luo 2018) yayınlanan bir çalışmada, kapasitör teknolojisindeki 

gelişmelerin odaklandığı temel alan işaret edilmekte ve özellikle süperkapasitörlerin 

pillere kıyasla olağanüstü güç yoğunluğuna sahip olmalarıyla, hızlı güç değişimlerini 

gerektiren senaryolar için ideal bir seçenek olduğu gösterilmektedir. Lityum-iyon 

piller ise yüksek enerji yoğunluğuna sahip depolama çözümleri sunarak uzun süreli 

enerji depolama için idealdir (J. Y. Wang 2020). Ancak güç yoğunluğu sınırlamaları, 

hızlı güç dağıtım uygulamaları için uygun olmalarını engellemektedir. Sonuç olarak, 

her enerji depolama tekniği, farklı uygulamalara ve ihtiyaçlara göre uyarlanmakta 

olup; seçim genellikle depolama süresi, maliyet ve uygulama alanına göre 

yapılmaktadır (Koblischka-Veneva 2019).   

 

Bu tez, CuFe2O4, g-C3N4 ve GNP nanokompozitleri gibi yeni malzemelerin 

süperkapasitörlerde kullanım potansiyelini incelemektedir. Süperkapasitörler, enerji 

depolama teknolojilerinin sürekli geliştirilmesine ve yenilenebilir enerji kaynaklarının 

daha etkin bir şekilde kullanılmasına katkıda bulunan önemli bir araştırma alanıdır.  



3 

Tezde öncelikle enerji depolama sistemlerine ilişkin ayırt edici bilgiler verilmiş ve 

süperkapasitörlerin çalışma prensipleri detaylı bir şekilde ele alınmıştır. Ardından, 

süperkapasitör elektrotlarında kullanılan malzemeler tanıtılmış ve bu bilgiler ışığında 

CuFe2O4, g-C3N4 ve GNP nanokompozitinin sentezi ve elektrokimyasal performans 

değerlendirmesi deneysel bir çalışma ile sunulmuştur. 

 

Deneysel bölümde, nanokompozitin sentez yöntemi ve kullanılan ölçüm teknikleri 

ayrıntılı olarak açıklanmıştır. Elde edilen bulgular grafikler ve çizelgeler ile sunulmuş 

ve literatürdeki diğer çalışmalarla karşılaştırılmıştır. Sonuç olarak, CuFe2O4, g-C3N4 

ve GNP nanokompozitinin yüksek kapasitans, enerji ve güç yoğunluğu değerleri ile 

süperkapasitör elektrotları için umut verici bir malzeme olduğu vurgulanmıştır. 

 

1.1.1. Kapasitörler 

 

Kapasitör, ince bir yalıtım malzemesi ile ayrılan iki iletken plakadan veya elektrottan 

oluşmaktadır. Enerji, bu plakalar arasında oluşan elektrik alanları tarafından 

depolanmaktadır. Kapasitör şarj edildiğinde, plakaları arasında oluşturulan elektrik 

alanında elektrostatik enerji depolanmakta olup; kapasitör boşaldığında, depolanan 

yük devre yoluyla serbest bırakılmaktadır. Bu, kapasitörlerin yüksek güç 

yoğunluklarına sahip olmasını sağlayıp; bu da onların büyük miktarlarda enerjiyi hızlı 

bir şekilde absorbe etme ve serbest bırakma yeteneğine sahip oldukları anlamına 

gelmektedir. Şekil 1.1'de gösterildiği gibi, plakalar üzerindeki pozitif ve negatif yükler 

dielektrik bir bariyer ile ayrılmaktadır (KASAP 2018). 

 

Bu özellik, kısa süreli enerji akışı gerektiren uygulamalar için idealdir. Örneğin, 

elektronik devrelerde filtreleme ve gürültü bastırma, flaşlar ve yedek güç kaynakları 

gibi alanlarda sıklıkla kullanılmaktadır (Zhao 2021, Meng 2017, Gabe 1998) 

 

Yenilikçi malzemeler ve yapılar aracılığıyla yapılan ilerlemeler, kapasitör 

performansını nano ölçekte malzemelerin manipülasyonu ile artırabilmektedir. 

Örneğin, bu malzemelerin kapasitörün enerji yoğunluğu ve güç yoğunluğu açısından 

performansını nasıl iyileştirebileceği (Chenguo Hu 2015), tarafından örneklenmiştir. 

Bu çalışmalar, kapasitör teknolojisinin iç yapıları ve çalışma mekanizmaları hakkında 
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derinlemesine bir anlayış sunarak, yüksek enerji yoğunluklu kapasitörler için devam 

eden arayışı vurgulamaktadır (J.-P. (Jean-Pierre) Burger 2004). 

 

Pillerin aksine, kapasitörler birim başına daha az enerji depolama kapasitesine sahiptir. 

Bu nedenle, daha uzun süreli ve yüksek enerji yoğunluğu gerektiren durumlarda piller 

tercih edilirken, hızlı şarj-deşarj döngüsü ve yüksek güç yoğunluğu kritik faktörler 

olduğunda kapasitörler ön plana çıkmaktadır (J. Y. Wang 2020, P. &. Simon 2008, J. 

R. Simon 2008)  

 

Görünüşte basit yapıları olmasına rağmen, kapasitörler bilimsel literatürde 

derinlemesine araştırılan karmaşıklıklar barındırmaktadır. Örneğin, dergi makaleleri, 

bir kapasitörün enerji depolama kapasitesinin (kapasitans) belirlenmesinde dielektrik 

malzemenin (yalıtım katmanı) oynadığı önemli rolü incelemektedir. Bu makaleler, 

geçirgenlik (elektrik alanını depolama yeteneği) ve arıza voltajı (dayanılabilir 

maksimum voltaj) gibi özelliklere odaklanarak polimerler, seramikler ve ince filmler 

gibi çeşitli dielektrikleri analiz etmektedir. Bu özellikler kapasitör performansını 

doğrudan etkilediğinden, araştırmalar bu sınırları zorlamayı hedeflemektedir 

(Jonscher 1995). 

 

 
 

Şekil 1.1. Kapasitörlerin iç yapısı. 
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1.1.2. Lityum İyon Piller 

 

Lityum-iyon piller (LIB'ler), elektrokimyasal depolama yöntemiyle elektrik enerjisini 

depolayan ve serbest bırakan bir pildir (Goodenough 2009). Deşarj sırasında enerjiyi 

serbest bırakırken, şarj sırasında kimyasal olarak depolamaktadır. Kütle veya hacim 

başına zaman birimi başına gönderilebilen veya alınabilen enerji miktarı güç 

yoğunluğu olarak bilinmektedir. Katot pozitif, anot ise negatif elektrot olarak işlev 

görmektedir. Lityum-iyon piller yüksek enerji yoğunluğu, hafiflik ve uzun ömür gibi 

avantajlar sunar ve cep telefonları, dizüstü bilgisayarlar, elektrikli araçlar gibi birçok 

cihazda kullanılmaktadır (Whittingham 2004, L. e. al 2017, Manthiram 2004). Ancak, 

enerji yoğunluğundaki sınırlamalar ve sık şarj-deşarj döngüleri gerektiren 

uygulamalarda zorlanmaktadır (Y. Chen 2021) LIB'ler, enerji yoğunluğu ve 

taşınabilirliğin dikkate değer bir karışımını sunarak taşınabilir elektronik cihazlarda 

devrim yaratmıştır. Şarj edilebilir lityum iyon piller, elektrot, katot ve elektrolit olmak 

üzere üç ana bölümden oluşmaktadır (P.U. Nzereogu a 2022).  

 

Bir LIB'de, şarj ve deşarj döngüleri sırasında lityum iyonları anot ve katot arasında 

gidip gelmektedir (Şekil 1.2 de görülemktedir). Katot, genellikle lityum metal oksit 

veya fosfat bileşiğinden oluşmakta ve Li+ iyonlarının kristal yapısına girmesi için bir 

çerçeve sağlamaktadır. Anot ise genellikle grafit veya diğer karbon bazlı 

malzemelerden oluşur ve Li+ iyonlarının biriktirilmesi için alanlar sunmaktadır (H. Li 

2009). 

 

Elektrokimyasal enerji depolama cihazları enerji yoğunluğu (Wh/kg) ve güç 

yoğunluğu (W/kg) ile karakterize edilir. Güç yoğunluğu ile enerji yoğunluğu 

arasındaki bu temel denge, enerji depolama teknolojisinde bir darboğaz yaratmaktadır 

(Raghavan Srinivasan 2008). Bu zorluğun üstesinden gelmek için, LIB'lerin yüksek 

enerji yoğunluğu ile süperkapasitörlerin olağanüstü güç yoğunluğu arasındaki boşluğu 

doldurabilecek yeni malzemeler geliştirmek amacıyla araştırmalar devam etmektedir 

(Tarascon 2001). Sonuç olarak, her iki teknolojinin de kendine göre avantajları ve 

dezavantajları vardır. Kullanım alanı enerji depolama süresi ve ihtiyacına göre 

belirlenmektedir (Winter 2019). 



6 

Süperkapasitörler, olağanüstü güç yoğunlukları ve döngü kararlılıkları nedeniyle ilgi 

çekici bir alternatif sunmaktadır. Anlık güç dalgalarını hızlı bir şekilde iletebilir ve 

LIB'lere kıyasla daha uzun kullanım ömrüne sahiptirler (F. Wang 2020, M. Winter 

2019). Ancak, süperkapasitörlerin enerji yoğunluğu düşük olduğundan, uzun süreli 

enerji depolama gerektiren uygulamalarda sınırlı kalmaktadırlar (Xiaoyan Lu 2019). 

(F. Wang 2020, Y. Chen 2021). 

 

Elektrikli araçların fren enerjisi geri kazanımı ve hızlı şarj/deşarj gerektiren endüstriyel 

ekipmanlar gibi uygulamalarda süper kapasitörler tercih edilirken, lityum iyon piller 

cep telefonları, dizüstü bilgisayarlar ve elektrikli otomobiller gibi ürünlerde 

kullanılmaktadır. Yeni malzemeler yaratmak ve mevcut teknolojiyi ilerletmek, enerji 

depolama teknolojilerinde devam eden gelişimin ana hedefleridir. Bu araştırmalar, 

enerji depolama cihazlarının verimliliğini artırmayı ve kullanım alanlarını 

genişletmeyi amaçlamaktadır (M. F. Ahsan 2022). 

 

 
 

Şekil 1.2. Lityum iyon pillerin iç yapısı. 
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BÖLÜM 2 

 

SÜPERKAPASİTÖRLER 

 

2.1. SÜPERKAPASİTÖRLERİN GENEL ÖZELLİKLERİ 

 

Elektrokimyasal kapasitörler veya ultrakapasitörler olarak da adlandırılan 

süperkapasitörler (Y. e. al. 2021). Geleneksel kapasitörler ve piller arasında yer alan 

ve elektrokimyasal bir enerji kaynağı sağlayan yeni nesil enerji depolama cihazlarını 

temsil etmektedir. Yeşil enerji depolamanın bir biçimi olarak süperkapasitörler 

(SC'ler), yalnızca geleneksel kapasitörlere kıyasla çok daha yüksek enerji yoğunluğu 

sunmakla kalınmaz, aynı zamanda pillerden daha yüksek güç yoğunluğu da 

sunmaktadır (P. &. Simon 2008). 

 

Düşük maliyetli ancak yüksek güç yoğunluğuna ve enerji yoğunluğuna sahip olan 

SC'ler için gelişmiş elektrot malzemelerinin aranması, araştırmacılar tarafından büyük 

ilgi görmüştür (Xinga 2021). SC'ler, hızlı şarj/deşarj oranları, önemli güç/enerji 

yoğunluğu ve uzun çevrim ömürleri nedeniyle geleneksel elektrostatik kapasitörler ile 

şarj edilebilir piller arasındaki boşluğun doldurulmasında potansiyel enerji depolama 

cihazları olarak ortaya çıkmaktadır (H. e. al. 2018). 

 

Geçmişte, SC'ler nispeten düşük voltaj ve yüksek iç dirençten muzdaripti. Önümüzde 

SC performansında önemli iyileştirmeler yapılmıştır, ancak daha da geliştirilebilecek 

yönler mevcuttur. SC'ler üzerine yapılan araştırmaların çoğu, genellikle pillerden daha 

düşük olan enerji yoğunluklarının iyileştirilmesine odaklanmaktadır. SC'lerin enerji 

yoğunluğu, hücre voltajının karesiyle orantılıdır. Dolayısıyla SC'lerin uyum 

sağlayabileceği voltaj penceresinin genişletilmesi çabaları ilgi çekicidir (M. e. al 

2018).
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2.2. SÜPERKAPASİTÖR BİLEŞENLERİ 

 

Aktif karbon gibi karbon bazlı malzemeler, geniş yüzey alanları ve mükemmel elektrik 

iletkenlikleri nedeniyle süperkapasitörlerde tercih edilen elektrot malzemeleridir (J. Y. 

Wang 2020, Yifan Wang 2020). Süperkapasitörler, çeşitli elektrolitler kullanarak her 

birinin avantaj ve dezavantajlarına sahip olabilmektedir. Örneğin, karbon bazlı 

malzemeler geniş yüzey alanlarına sahip olduğundan, enerji depolama kapasiteleri 

yüksek olmaktadır (F. Wang 2020).  

 

Süperkapasitörler, yüksek enerji depolama kapasiteleri ile kapasitörlerden farklıdır 

(Conway 1999). Tasarımı, iki elektrotun birbirine paralel yerleştirilmesi ve aralarına 

elektrolit eklenmesiyle oluşmaktadır. Elektrolitin yüzey alanı, süperkapasitörlerin 

yüksek depolama kapasitelerine olanak tanımaktadır. Örneğin, grafit gibi malzemeler 

büyük yüzey alanlarına sahiptir ve bu nedenle çok fazla enerji depolayabilmektedir. 

Elektrotlar genellikle yüksek yüzey alanına ve iyi iletkenlik özelliklerine sahip 

malzemelerden yapılmış olması arzu edilmektedir (J. R. Simon 2008). 

 

Anotlar, süperkapasitörlerde pozitif (+) elektrot olarak işlev görür ve genellikle nano 

yapıda olabilmektedir. Şarj sırasında anoda elektronlar toplanarak depolanırken deşarj 

sırasında serbest bırakılmaktadır. Katotlar ise negatif (-) elektrot olarak işlev görmekte 

olup, depolanan enerjinin serbest bırakılması sırasında elektronlar sağlamaktadır 

(Conway 1999).  

 

Elektrotlar arasındaki yüksek yüzey alanı, enerji depolama kapasitesini artırmaktadır 

(G. Z. Wang 2012). Elektrotlar arasındaki boşluk elektrolit ile doldurulmaktadır. 

Elektrolit, iyonların hareketini kolaylaştırarak enerjinin depolanmasını ve serbest 

bırakılmasını sağlamaktadır. Bu yapılar, süperkapasitörlerin hızlı enerji depolama ve 

serbest bırakma gereksinimlerini karşılamaktadır (Béguin 2009). 

 

2.2.1. Süperkapasitör Çeşitleri 

 

Süperkapasitörler, geleneksel kapasitörler ile piller arasındaki boşluğu doldurarak 

yüksek güç yoğunluğu ve uzun döngü ömrü sunmaktadır.  
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Üç ana çeşit süperkapasitör bulunmaktadır, Elektrokimyasal çift katmanlı kapasitörler 

(EDLC'ler), psödokapasitörler ve hibrit süperkapasitörlerdir (şekil 2.1’de 

süoerkapasitörün çeşitleri gösterilmiştir) (P. &. Simon 2008). 

 

 
 

Şekil 2.1. Süperkapasitörün çeşitleri. 

 

2.2.1.1. Elektrokimyasal Çift Katmanlı Kapasitörler (EDLC'ler) 

 

EDLC'ler, enerji depolamak için tamamen fiziksel bir olguya dayanmaktadır (Faulkner 

2001). Şarj sırasında uygulanan voltaj, iyonların elektrolitten yüksek yüzey alanlı 

elektrotlara (tipik olarak aktif karbon) birikmesini sağlamaktadır (Z. &. Sun 2020). Bu 

iyonlar, elektrot-elektrolit arayüzünde zıt yüklü iyonlardan oluşan yoğun bir katman 

olan elektriksel bir çift katman oluşturmaktadır (şekil 2.2’de yapısı gösterilmiştir). 

Yüklerin bu şekilde ayrılması, enerjiyi elektrostatik olarak depolayan bir elektrik alanı 

yaratmaktadır. Yüksek güç yoğunluğu, EDLC'lerin çift katmanın hızlı oluşumu ve 

dağılması nedeniyle kısa süreli güç patlamaları sağlamada mükemmeldir.  

 

Bu, süperkapasitörleri elektrikli araçlardaki rejeneratif fren sistemleri gibi yüksek güç 

çıkışı gerektiren uygulamalar için ideal kılmaktadır (P. B. Salunkhe 2016). Uzun 

döngü ömrü, EDLC işleminin fiziksel doğası, minimum bozulmayla milyonlarca şarj-

deşarj döngüsüne izin vermektedir (Z. &. Sun 2020).  
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Bu olağanüstü dayanıklılık anlamına gelmektedir. Ancak, EDLC'ler birim hacim 

başına daha az enerji depolamaktabu da uzun süreli enerji depolama gerektiren 

senaryolarda kullanımlarını sınırlamaktadır (P. B. Salunkhe 2016). 

 

 
 

Şekil 2.2. Elektrokimyasal çift katmanlı kapasitörler (EDLC'nin) yapısı. 

 

2.2.1.2. Psödokapasitörler 

 

Psödokapasitörler, enerji depolamak için fiziksel ve kimyasal süreçlerin bir 

kombinasyonundan yararlanmaktadır. Pillere benzer şekilde, psödokapasitörler 

elektrot yüzeylerindeki faradaik reaksiyonları kullanmaktadır. Şarj sırasında, 

elektrolitten gelen iyonlar elektrot malzemeleriyle (çoğunlukla metal oksitler veya 

iletken polimerler) etkileşime girmektedir (Z. &. Sun 2020). Bu reaksiyonlar, enerjiyi 

kimyasal olarak depolayan elektrot malzemesinin oksidasyon durumunda bir 

değişikliği içermektedir. Boşaltma, depolanan enerjiyi serbest bırakarak bu süreci 

tersine çevirmektedir (Conway 1999). (Şekil 2.3’te psödokapasitörün yapısı 

gösterilmiştir). 

 

Psödokapasitörler, EDLC'lere kıyasla güç ve enerji arasında daha iyi bir denge 

sunmaktadır. Faradaik reaksiyonlar birim hacim başına daha yüksek enerji 

yoğunluğuna katkıda bulunmaktadır.  
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Bu özellik, psödokapasitörleri elektronik cihazlar için yedek güç kaynakları gibi daha 

uzun çalışma süresi gerektiren uygulamalar için uygun hale getirmektedir. Ancak, 

psödokapasitörler, pillerden daha hızlı olmasına rağmen, daha yavaş kimyasal 

reaksiyonların dahil olması nedeniyle EDLC'lere kıyasla daha düşük tepe gücü 

sağlamaktadır (Z. &. Sun 2020). Ayrıca, psödokapasitörlerde meydana gelen kimyasal 

değişiklikler genellikle EDLC'lere kıyasla daha kısa çevrim ömrüne neden olmaktadır 

(P. e. Salunkhe 2016). 

 

 
 

Şekil 2.3. Psödokapasitörler yapısı. 

 

2.2.1.3. Hibrit Süperkapasitörler 

 

Hibrit süperkapasitörler, enerji depolama cihazları olarak EDLC'ler ve PC'lerin 

avantajlarını birleştirmektedir. Bu cihazlar hem elektrostatik hem de faradaik enerji 

depolama mekanizmalarını kullanarak daha yüksek enerji ve güç yoğunluğu 

sağlamaktadır. (G. Z. Wang 2012). Temel olarak, hibrit süperkapasitörler bir 

süperkapasitör elektrodu ile bir pil veya yarı iletken malzeme arasında bir yapıya 

sahiptir. Süperkapasitör elektrodu genellikle geniş yüzey alanına sahip 

malzemelerden oluşur ve hızlı şarj/deşarj edilebilme yeteneği ile uzun kullanım ömrü 

sunamaktadır.  
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Diğer yandan, pil veya yarı iletken malzeme (psödokapasitör veya faradaik elektrot 

olarak da bilinmektedir), kimyasal redoks reaksiyonlar aracılığıyla daha yüksek enerji 

yoğunluğuna sahip olarak enerji depolar ve serbest bırakır. (Şekil 2.4’te hibrit 

süperkapasitörün yapısı gösterilmiştir). Bu kombinasyon, özellikle elektrikli araçlar 

gibi uygulamalarda ideal olmalarını sağlar; yüksek güç gerektiren durumlarda hızlı 

enerji depolayıp serbest bırakabilirken, daha uzun menzil gerektiren durumlarda 

yüksek enerji yoğunluğu devreye girmektedir (J. R. Simon 2008). Hibrit 

süperkapasitörlerin tasarımında kullanılan elektrot malzemeleri genellikle grafen, 

karbon nanotüpler ve metal oksitler gibi yüksek performanslı malzemelerdir. Bu 

malzemelerin seçimi, süperkapasitörün voltaj penceresini, elektrokimyasal 

performansını ve uzun ömürlülüğünü doğrudan etkiler. Elektrotlar arasındaki 

elektrolit seçimi de enerji depolama ve iletim verimliliğini önemli ölçüde belirleyen 

bir faktördür (P. &. Simon 2008). Sonuç olarak, hibrit süperkapasitörler, enerji 

depolama teknolojilerindeki gelişmeler sayesinde farklı uygulamalar için esnek ve 

verimli çözümler sunarlar. Elektrikli araçlar, yenilenebilir enerji sistemleri ve 

taşınabilir elektronik cihazlar gibi birçok alanda potansiyel uygulamalara sahiptirler. 

Araştırmalar, bu teknolojilerin daha da geliştirilmesi ve ticarileştirilmesi için devam 

etmektedir. 

 

 
 

Şekil 2.4. Hibrit süperkapasitörlerin yapısı. 
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BÖLÜM 3 

 

NANOMALZEMELER 

 

3.1. NANOMALZEMELERİN TEMEL ÖZELLİKLERİ 

 

Nanomalzemelerin benzersiz özellikleri, iki temel olgudan kaynaklanmaktadır, 

kuantum hapsi ve yüksek yüzey/hacim oranıdır. (Brus 1984) tarafından tanımlandığı 

gibi, kuantum hapsi, parçacık hareketini kısıtlayarak ve elektronik yapıları değiştirerek 

büyüleyici optik ve elektriksel özelliklere yol açmaktadır. Ayrıca (Lin Qiu 2020) 

tarafından keşfedilen yüksek yüzey alanı, diğer malzemelerle reaktiviteyi ve etkileşimi 

artırarak üstün malzeme özelliklerinin kilidini açmaktadır. Örneğin, (Alivisatos 

1996)’de bahsedildiği gibi, kuantum sınırlamasının yeni nesil güneş pilleri için yarı 

iletken nanokristalleri nasıl değiştirdiğini göstermektedir. Araştırmacılar, malzeme 

davranışını nano ölçekte tasarlayarak enerji, elektronik ve biyotıp alanlarındaki 

gelişmelere kapı açmaktadır. 

 

3.2. NANOMALZEME ÜRETİM YÖNTEMLERİ 

 

Nanoteknolojinin temeli olan nanomalzemelerdir (Institute 2007). Toplu 

muadillerinden önemli ölçüde farklı olan benzersiz özelliklere sahip olup, çeşitli 

alanlarda devrim yaratmaktadır. Bu özel malzemelerin üretiminde, malzemenin 

başlangıç durumuna göre genel olarak üç gruba ayrılan çeşitli yöntemler 

kullanılmaktadır. Buhar fazı, sıvı fazı ve katı fazıdır (Öztürk 2024). 

 

3.2.1. Buhar Fazından Üretim Yöntemleri 

 

Buhar fazından üretim yöntemleri, hassas kontrol ve yüksek saflık sunarak 

nanomalzeme üretiminin temel taşını oluşturmaktadır (M.S. Dresselhaus 2001). 
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Bu yöntemler, malzemenin yüksek sıcaklıklarda buhar fazına dönüştürülmesine, 

ardından ince filmler veya nanopartiküller oluşturmak için yoğunlaşmasına veya bir 

substrat üzerine biriktirilmesine dayanmaktadır. Asal gaz yoğunlaşması, Kimyasal 

Buhar Biriktirme (CVD) ve Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD), nanomalzeme 

üretiminde kullanılan önemli yöntemlerdir. 

 

3.2.1.1. Asal Gaz Yoğunlaşması 

 

Asal gaz yoğunlaşması, nanomalzeme üretiminde yaygın olarak kullanılan bir yöntem 

olup, malzemenin asal gaz atmosferinde buharlaştırılarak yoğunlaşması ve 

nanopartiküller oluşturulması esasına dayanmaktadır. Bu teknik (şekil 3.1’de 

gösterildiği gibi), malzemenin yüksek enerjili bir ışın veya elektriksel ısıtma 

kullanılarak buharlaştırılmasını ve ardından helyum veya argon gibi kimyasal olarak 

inert bir asal gaz ortamında taşınmasını içermektedir. Asal gazlar, kimyasal 

reaksiyonları önleyerek malzemenin saflığını korumaktadır. Buhar halindeki 

malzeme, asal gaz ortamında yoğunlaşarak nanopartiküller oluşturmaktadır. Bu 

nanopartiküller, yüksek saflıkta ve homojen yapıda olup, kontrollü boyut dağılımına 

sahiptir. Asal gaz yoğunlaşması, özellikle metal ve metal oksit nanopartiküllerinin 

üretiminde yaygın olarak kullanılmaktadır. Örneğin, gümüş, altın, bakır ve silisyum 

gibi metaller bu yöntemle sentezlenebilmektedir. Uygulama alanları olarak, 

elektronik, kataliz, biyomedikal uygulamalar ve sensörler gibi çeşitli alanlarda 

kullanılabilecek yüksek kaliteli nanomalzemelerin üretilmesini sağlamaktadır. Asal 

gaz yoğunlaşması, düşük sıcaklıkta işlemler yapabilme yeteneği ve yüksek saflıkta 

ürünler elde edebilme avantajı sunmaktadır. Ayrıca, bu yöntemle üretilen 

nanopartiküller, kontrollü morfoloji ve kristal yapıya sahip olabilmektedir (Chen 2002, 

Kruis 1998, Wegner 2003). 
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Şekil 3.1. Asal gaz yoğunlaştırma yönteminin şematik gösterimi (Kevin 1997). 

 

3.2.1.2. Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD) 

 

Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD), ince film kaplamalar oluşturmak amacıyla 

kullanılan önemli bir yöntemdir. Bu yöntem kapsamında, yüksek vakum ortamında 

genellikle argon gibi inert gazlar kullanılarak plazma oluşturulmaktadır. (Şekil 3.2’de  

görüldüğü gibi) Sputtering (sıçratma) kaplama, PVD'nin yaygın bir uygulaması olarak 

bu plazma yardımıyla gerçekleştirilir. Plazmadaki pozitif yüklü argon iyonları, hedef 

malzemeye çarparak bu malzemeden atomların kopmasına neden olmaktadır. Kopan 

atomlar, vakum ortamında hareket ederek kaplama yapılacak yüzeye ulaşır ve burada 

yoğunlaşarak katı fazda bir kaplama tabakası meydana getirir. Sputtering yöntemi, 

yüksek adhezyonlu, homojen ve düzgün kaplamalar sağlar, geniş bir malzeme 

çeşitliliği sunar ve kaplama kalınlığını hassas bir şekilde kontrol edebilme yeteneğine 

sahiptir. Elektronik cihazlar, optik kaplamalar, dekoratif kaplamalar ve koruyucu 

kaplamalar gibi birçok alanda kullanılmaktadır. DC Sputtering, RF Sputtering ve 

Magnetron Sputtering gibi çeşitli türleri bulunan bu yöntem, yüksek kaliteli 

kaplamaların elde edilmesinde başarılı sonuçlar vermektedir (Abbaschian 2018, D. L. 

Smith 1995). 
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Şekil 3.2. Fiziksel buhar biriktirme  (PVD) yönteminin şematik gösterimi (S. 2010). 

 

3.2.1.3. Kimyasal Buhar Biriktirme (CVD) 

 

Kimyasal buhar biriktirme (CVD) (Şekil 3.3’de görüldüğü gibi), gaz halindeki 

öncüllerin yüksek sıcaklıklarda bir reaksiyon odasına sokulmasıyla gerçekleştirilen bir 

malzeme biriktirme yöntemidir. CVD süreci, birkaç temel adımdan oluşmaktadır. İlk 

olarak, CVD sürecinde kullanılacak öncül gazlar, reaksiyon odasına 

yönlendirilmektedir. Bu gazlar genellikle metalorganik bileşikler, hidridler veya 

halojenürler gibi reaktif bileşiklerden oluşmaktadır.  

 

Öncüller, yüksek sıcaklıkta reaksiyon odasına sokulduğunda, substrat yüzeyine ulaşıp 

ve orada kimyasal reaksiyonlara girmektedir. Reaksiyon odasında, öncüller substrat 

yüzeyinde kimyasal reaksiyonlara girerek istenen nano filmin oluşmasına yol 

açmaktadır. Bu süreçte, öncül gazlar, substrat yüzeyinde ayrışmakta olup ince bir film 

oluşturmaktadır. Bu film, genellikle yüksek saflıkta ve homojen yapıda olmaktadır 

(Pierson 1999). Reaksiyon sonucu oluşan atık gazlar, reaksiyon odasından 

uzaklaştırıldıktan sonra genellikle inert taşıyıcı gazlar tarafından reaksiyon odasından 

dışarı taşınmaktadır. CVD'nin avantajları arasında, karmaşık malzemelerin bileşimi, 

stokiyometrisi (element oranı) ve mikro yapısı üzerinde hassas kontrol ile 

biriktirilmesi bulunmaktadır. Bu yöntem, çok çeşitli malzemelerin (metaller, 

seramikler, yarı iletkenler vb.) ince filmlerinin ve nanoyapılarının üretiminde yaygın 

olarak kullanılmaktadır.  
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CVD, özellikle elektronik, optoelektronik ve enerji uygulamaları için yüksek kaliteli 

malzemelerin sentezinde kritik bir rol oynamaktadır (Jackson 2014). 

 

 
 

Şekil 3.3. Kimyasal buhar biriktirme yönteminin şematik gösterimi (Kaplan 2014). 

 

3.2.2. Sıvı Fazdan Üretim Yöntemleri 

 

Sıvı faz yöntemleri, nanomalzemelerin sentezinde çok yönlülüğü, maliyet etkinliği ve 

ölçeklenebilirliği nedeniyle yaygın olarak kullanılmaktadır. (Y. X. Sun 2002). Bu 

yöntemler genellikle sıvı bir ortamda çözünmüş metal iyonlarının veya öncüllerin 

manipüle edilmesini içermekte ve nanopartiküller veya nanoyapılı malzemeler 

oluşturmak için kullanılmaktadır (Rai 2006). Sıvı fazdan üretim yöntemleri, kontrollü 

boyut dağılımı, morfoloji ve yüksek saflıkta nanomalzemeler elde etme avantajı 

sağlamaktadır. Aşağıda, sıvı fazdan üretim yöntemlerinden bazıları ayrıntılı olarak ele 

alınmıştır. 

 

3.2.2.1. Elektrobirikim 

 

Elektrobirikim, çözünmüş metal tuzu (elektrolit) içeren bir çözeltiye elektrik akımı 

uygulanmaktadır. Elektrolitteki metal iyonları negatif yüklü elektrot (katot) tarafından 

çekilmekte olup indirgenmeye uğrayarak ince bir film veya nanokristalin morfolojiye 

sahip bir kaplama halinde biriktirilmektedir.  
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Bu yöntem, film kalınlığının ve biriktirilen malzemenin desenlenmesinin hassas 

kontrolünü sağlamaktadır (Abbaschian, 2018). Elektrobirikim, özellikle yüksek 

saflıkta ve homojen yapıda kaplamaların elde edilmesinde etkili bir tekniktir. Metal 

kaplama işlemlerinde yaygın olarak kullanılmakta olup farklı endüstriyel 

uygulamalarda büyük önem taşımaktadır. Elektrobirikim ile üretilen kaplamalardan, 

korozyon direnci, elektriksel iletkenlik ve estetik görünüm gibi özelliklerde 

iyileşmeler sağlamaktadır. Ayrıca, mikroelektronik, optoelektronik ve biyomedikal 

cihazlar gibi yüksek hassasiyet gerektiren alanlarda da kullanılmaktadır. 

Elektrobirikim işlemi, kullanılan metal tuzunun tipi, elektrolit çözeltisinin 

konsantrasyonu, uygulanan elektrik akımının yoğunluğu ve süresi gibi parametreler 

üzerinde hassas kontrol sağlanarak optimize edilebilmektedir. Bu kontrol, istenen 

kaplama kalınlığı ve morfolojisinin elde edilmesine olanak tanımaktadır. 

Elektrobirikim, düşük maliyetli ve ölçeklenebilir bir yöntem olması nedeniyle geniş 

çapta benimsenmiş ve çeşitli malzeme bilimi ve mühendislik uygulamalarında yaygın 

olarak kullanılmaktadır (Abbaschian 2018). 

 

3.2.2.2. Sol-Jel Yöntemi 

 

Sol-jel tekniği, metal alkoksitler veya diğer çözünür bileşikler içeren bir öncü 

çözeltiden koloidal bir süspansiyonun (sol) oluşumunu içeren bir ıslak kimyasal 

yöntemdir (Scherer 1990). Bu süspansiyon jelleştirilerek ve çözücü uzaklaştırılarak jel 

katı bir malzeme haline getirilmektedir.  Sol-jel prosesi, öncü kimyasını, işleme 

koşullarını ve ardından gelen ısıl işlemi manipüle ederek, yüksek saflığa ve özel 

özelliklere sahip nanomateryallerin kontrollü sentezine olanak tanımaktadır (L. L. 

Hench 1993).  

 

Şekil 3.4'te gösterildiği gibi, öncelikle öncü, uygun bir çözücü içinde 

çözündürülmektedir ve hidroliz reaksiyonunu kolaylaştırmak için genellikle alkol ve 

su karışımından oluşan bir çözücü içinde çözündürülmesiyle başlamaktadır (L. L. 

Hench 1993). Sol oluşumu, hidroliz reaksiyonuyla başlayıp; öncü molekülleri su 

molekülleriyle reaksiyona girerek hidrolize olmaktadır. Bu süreçte, metal atomları (M) 

oksijen atomları (O) ile bağ kurar ve alkol grupları (örneğin, OCH(CH3)2) 

ayrışmaktadır (Klein 2005).  
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Ardından gelen kondensasyon reaksiyonunda, hidroliz ürünleri birbirleriyle 

reaksiyona girerek M-O-M bağları oluşturmaktadır. Bu bağlar, solün yapı taşları olan 

kolloidal parçacıkların oluşumunu sağlamaktadır (L. L. Hench 1993, Liang Li 2007). 

Metal alkoksitler en yaygın öncü türlerinden biridir. Örneğin, titanyum dioksit (TiO2) 

nanomateryalleri üretmek için titanyum izopropoksit [Ti(OCH(CH3)2)4] 

kullanılabilmektedir (C., Brinker ve W. 1990). Silika (SiO2) nanomateryalleri için ise 

tetrametil ortosilikat (TMOS) [Si(OCH3)4] tercih edilebilmektedir (Klein 2005). Sol-

jel üretiminde, istenen nanomalzemenin kimyasal yapısına uygun bir öncül 

seçilmektedir (L. L. Hench 1993, K. L. Chopra 2003).  Öncü daha sonra hidroliz ve 

yoğunlaşma reaksiyonlarına girerek koloidal bir süspansiyon veya sol oluşturmaktadır. 

Yoğunlaşma devam ettikçe, soldeki parçacıklar birbirine bağlanarak üç boyutlu bir ağ 

oluşturup solventi gözeneklerinde hapsederek; bu aşamaya jel oluşumu denmektedir.  

 

Nihai bir ürün elde etmek için jel kurutulabilir. Üç temel kurutma tekniği arasında 

termal kurutma en yaygın olanıdır, ancak solvent buharlaştıkça jelin büzülmesine ve 

çatlamasına neden olabilmektedir. Bu işlem sonucunda elde edilen malzemeye xerogel 

denmektedir. Süperkritik kurutma, Kritik sıcaklık ve basıncın üzerinde olan bir 

süperkritik sıvı kullanılarak çözücü jelden uzaklaştırılmaktadır. Süperkritik kurutma, 

termal kurutmaya göre daha düzgün ve gözenekli bir xerogel üretmektedir. 

Dondurarak kurutma, Jeldeki solvent dondurularak vakum altında süblimasyonla 

uzaklaştırılmaktadır. Dondurarak kurutma, büyük gözenekli bir yapıya sahip olan bir 

cryogel üretmektedir. Jel kuruduktan sonra kalsinasyon yapılabilmektedir. 

Kalsinasyon, jelden kalan çözücü veya organik bileşikleri uzaklaştırıp malzemenin 

kristalliğini artırma yeteneğine sahiptir, ancak uygulanıp uygulanmayacağı kişinin 

tercihine bağlıdır (Abbas 2021). 

 

Sol-jel prosesi, farklı özelliklere sahip çok çeşitli malzemelerin üretilmesinde 

kullanılabilen çok yönlü bir yöntemdir. Nihai ürünün özellikleri, başlangıç öncüsünün, 

çözücünün, reaksiyon koşullarının ve kurutma yönteminin değiştirilmesiyle kontrol 

edile bilebilmektedir (Khan 2018).  
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Şekil 3.4. Sol-Jel tekniği yönteminin şematik gösterimi (Abbas 2021). 

 

3.2.2.3. Hidrotermal Sentezi 

 

Hidrotermal sentezinde, çeşitli inorganik ve organik nanomateryallerin üretiminde 

yaygın olarak kullanılan bir tekniktir. Kimyasal öncüllerin kapalı bir kapta yüksek 

sıcaklık (tipik olarak 100-300 °C) ve basınç (1-100 MPa) koşulları altında 

reaksiyonunu içermektedir (Zhang 2003). Bu teknik, reaksiyon kinetiğini 

hızlandırarak nanomalzemelerin daha hızlı üretilmesine olanak tanıyan yüksek 

sıcaklık ve basınç altında gerçekleştirilmektedir. Reaksiyon ortamı, bazı ortam 

sıcaklığı yöntemleriyle karşılaştırıldığında daha saf ve daha homojen 

nanomateryallerin oluşumunu desteklemektedir (Van der Voort 2004).  

 

Şekil 3.5’te, hidrotermal analizi göstermektedir. Basınç ve sıcaklığı yüksek tutarak 

kimyasal reaksiyonların hızını ve verimliliğini artırarak, nanokristalin malzemelerin 

oluşumunu desteklemektedir. Çözücülerin sentez, kimyasal öncüllerin ve çözücülerin 

bir çözelti oluşturmak üzere bir araya getirilmesiyle başlamaktadır. Otoklav adı verilen 

kapalı bir kapta gerçekleştirilen işlem, reaksiyon ortamını kontrol altında tutup ve 

buharlaşma gibi istenmeyen olayları önlemektedir. Otoklavın içine yerleştirilen teflon 

astar içinde numuneler özenle konulur, bu da reaksiyonun stabil, sağlıklı ve kontrollü 

bir şekilde sürdürülmesini sağlar. Su (H2O) en yaygın kullanılan çözücü olmasına 

rağmen, diğer organik veya inorganik çözücüler de kullanılabilmektedir, Örneğin, 

silikon dioksit (SiO2) nanopartikülleri metanol veya etanol içinde çözündürerek ve 

hidrotermal koşullarda reaksiyona sokulabilmektedir. Sentezlenecek nanomalzemenin 



21 

kimyasal bileşenlerini sağlayan öncüller, suda veya başka bir uygun çözücüde 

çözülmektedir. Hidrotermal sentez, homojen boyut dağılımına ve iyi tanımlanmış 

morfolojiye sahip yüksek kaliteli nanomalzemeler üretmek için kullanılabilmektedir. 

Reaksiyon koşulları, sentezlenen nanomalzemelerin boyutunu ve şeklini hassas bir 

şekilde kontrol etmek için ayarlanabilmektedir (Yu 2014). 

 

Hidrotermal sentez, safsızlıkları en aza indirerek yüksek saflıkta nanomalzemeler 

üretmek için kullanılabilmektedir. Ayrıca, nanomalzemelerin büyük ölçekli üretimini 

mümkün kılan nispeten basit ve ölçeklendirilebilir bir yöntemdir. Hidrotermal sentez, 

geleneksel yöntemlere kıyasla daha az zararlı kimyasal kullanılarak daha az atık 

üretilmektedir (K. &. Byrappa tarih yok, K. &. Byrappa 2007). Hidrolizin ardından, 

çözelti içindeki kolloidal yapılar sol oluşturur ve kondansasyon aşamasına 

geçilmektedir. Bu aşamada, çözelti içindeki moleküller bağlanarak daha büyük yapılar 

oluşturmaktadır. Ardından, sol zamanla bağlanmış gözenekli bir yapı olan jeli 

oluşturmaktadır. Bu aşamada jelin özellikleri yaşlandırma ve kurutma işlemleri ile 

geliştirilmektedir. Nihai ürünler ise farklı kurutma yöntemleri ile elde edilmektedir, 

süperkritik kurutma ile aerojeller, termal kurutma ile xerogeller ve dondurarak 

kurutma ile cryogeller şeklinde olabilmektedir.  

 

Her aşama, hidrotermal sentezin başarısı için kritik öneme sahiptir ve reaksiyon 

koşulları, elde edilen nanomateryallerin özelliklerini doğrudan etkilemektedir. Bu 

süreç, yüksek sıcaklık ve basınç koşulları altında gerçekleştirilmektedir, böylece 

nanomateryallerin daha hızlı ve homojen bir şekilde üretilmesi sağlanmaktadır 

(Scherer 1990, L. L. Hench 1993). Sıcaklık, basınç ve öncül konsantrasyonu gibi 

reaksiyon parametreleri, sentezlenen nanomateryallerin kristal yapısını ve 

morfolojisini kontrol edecek şekilde ayarlanabilmektedir.  

 

Hidrotermal sentezinde büyük ölçekli üretim için ölçeklendirilebilirlik, 

nanomalzemelerin ticari uygulamalarda yaygın olarak kullanılmasını mümkün 

kılmaktadır. Bu, elektronik, kataliz, enerji depolama ve biyomedikal gibi çeşitli 

sektörlerde önemli etkilere yol açmaktadır (K. &. Byrappa 2008, Lu 2017). 
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Şekil 3.5. Hidrotermal sentezi tekniği yönteminin şematik gösterimi. 

 

3.2.3. Katı Fazdan Üretim Yöntemleri  

 

Katı faz üretim yöntemlerinde, katı malzemelerin çeşitli mekanik ve termal işlemlerle 

istenilen formlara veya yapılara dönüştürülebilmektedir (German 2005). Bu 

yöntemler, malzeme özelliklerini kontrol etme ve performansı artırma yetenekleri 

nedeniyle, süperkapasitör elektrotları ve nanokompozitler gibi gelişmiş malzemelerin 

hazırlanmasında yaygın olarak kullanılmaktadır (Mani 2020). 

 

Mekanik aşındırma, katı bir yüzeyden malzemenin mekanik etki yoluyla ayrıldığı 

fiziksel bir süreçtir (Williams 1994). Bu yöntem, yüzey hazırlığı, malzeme boyutunun 

küçültülmesi ve ince tozlar veya parçacıklar oluşturmak için yaygın olarak 

kullanılmaktadır. Bilyalı frezleme, aşındırıcı taşlama, kriyojenik öğütme, mekanik 

parlatma ve kimyasal-mekanik parlatma (CMP) gibi mekanik aşındırma yöntemlerinin 

çeşitli teknikleri bulunmaktadır (Suryanarayana 2001, Liu 2011). 

 

Bilyalı frezeleme, öğütülen malzemenin çelik veya seramik bilyalar gibi bir öğütme 

ortamı içeren dönen bir silindire yerleştirilmesini içermektedir.  

Toplar döndüğünde malzemeyi daha ince parçacıklara bölmektedir. Verimliliği ve 

tekdüze parçacık boyutları oluşturma yeteneği nedeniyle bu teknik, nano tozlar ve ince 

parçacıkların üretiminde yaygın olarak kullanılmaktadır.  
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(3.6. Şeklinde gösterildiği gibi), öğütme kavanozlarının kendi eksenleri üzerinde 

dönerken aynı anda merkezi bir eksen etrafında döndüğü bilyalı frezeleme türü, planet 

frezeleme olarak bilinmektedir. Bu, daha yüksek enerji etkisine neden olduğundan, 

ultra ince tozlar ve karmaşık malzeme karışımları yapmak için uygundur 

(Suryanarayana 2001). 

 

Aşındırıcı taşlama, malzemeleri bir yüzeyi aşındırmak, şekillendirmek veya cilalamak 

için aşındırıcı tekerlekler kullanarak sıklıkla kullanılan bir işlemdir. Taşlama, ince 

yüzey kalitesi ve yüksek hassasiyete sahip olduğu için daha ileri analiz veya uygulama 

için numune hazırlamak için mükemmel bir yöntemdir (Malkin 2008). 

 

Kriyojenik öğütme, malzemenin öğütülmeden önce sıvı nitrojenle soğutulmasını 

içeren bir tekniktir. Bu yöntem, özellikle kauçuk veya polimer gibi oda sıcaklığında 

öğütülmesi zor olan malzemeler için son derece faydalıdır. Sıvı nitrojenin düşük 

sıcaklığı malzemeyi kırılgan hale getirmekte olup, bu da malzemenin daha kolay bir 

şekilde toz haline getirilmesini sağlamaktadır. (Gao 2007). 

 

Mekanik parlatma, bir yüzeyi cilalamak ve pürüzsüzleştirmek için giderek daha ince 

aşındırıcı parçacıklar kullanılmaktadır. Numuneleri mikroskobik analiz için 

hazırlamak veya seramikler ve metaller üzerinde yansıtıcı bir yüzey elde etmek için 

bu yöntem genellikle kullanılmaktadır (Shaw 1996). 

 

Kimyasal-mekanik parlatma, pürüzsüz bir yüzey elde etmek için kimyasal ve mekanik 

eylemleri birleştirmektedir. Yarı iletken sektöründe CMP, silikon plakaların ve diğer 

elektronik parçaların düzlemselleştirilmesi için yaygın bir tekniktir (Daryabor 2018). 

 

Mekanik aşındırmanın genel olarak önemi, kompozit malzemeler gibi ileri işlemler 

için malzemelerin hazırlanmasında kritik bir rol oynamaktadır. Bu yöntem, doğru 

karışım ve geliştirilmiş özellikler için malzemeleri ince toz haline getirme gerekliliği 

taşır. Mekanik aşındırma yoluyla elde edilen parçacık boyutu ve yüzey özellikleri, 

nihai malzemenin performansını büyük ölçüde etkileyebilmektedir.  

Dolayısıyla, bu yöntemler malzeme işleme süreçlerinde ve özelliklerin 

iyileştirilmesinde kritik bir rol oynamaktadır. 
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Şekil 3.6. Top değirmeni içinde top hareketlerinin şematik gösterimi. 
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BÖLÜM 4 

 

LİTERATÜR ÖZETİ 

 

4.1. FERRİT BAZLI ELEKTROTLAR 

 

Süperkapasitör elektrot malzemeleri alanında, uygun anotların seçimi, genel cihaz 

performansının belirlenmesinde çok önemli bir rol oynamaktadır (P. Simon 2015). 

Bakır ferrit (CuFe2O4 veya CFO) gibi spinal ferritler, avantajları nedeniyle anot 

malzemeleri olarak büyük ilgi görmüştür. Maliyet etkinliği, CuFe2O4 kolaylıkla temin 

edilebilmekte ve ekonomik yöntemler kullanılarak sentezlenebilmektedir (Y. Wang 

2011). Çevre dostu olması, CuFe2O4 toksik olmayan elementlerden oluştuğu için 

çevreye zarar vermeyen bir seçimdir (S. K. Meena 2014). Yüksek teorik kapasiteye 

sahip CuFe2O4, yüksek enerji depolama kapasitesi potansiyeline işaret eden umut 

verici bir teorik spesifik kapasitansa sahiptir (W. Lv 2011). 

 

Ancak CuFe2O4'ün süperkapasitörlerde pratik uygulamasını engelleyen sınırlamaları 

vardır. Düşük elektrik iletkenliği, CuFe2O4'ün doğası gereği düşük elektrik iletkenliği, 

elektrot içinde verimli elektron taşınmasını engelleyerek şarj/deşarj performansını 

engellemektedir (Y. Zhu 2013). Sınırlı yüzey alanı olması, Bir malzemenin spesifik 

kapasitansı doğrudan yüzey alanıyla ilişkilidir. CuFe2O4'ün düşük yüzey alanı, 

elektrolit iyon etkileşimi için mevcut alanların sayısını kısıtlayarak enerji depolama 

kapasitesini sınırlandırmaktadır (Y.P. Pang 2020). Bu sınırlamaları gidermek ve 

CuFe2O4 bazlı anotların elektrokimyasal performansını geliştirmek için araştırmacılar 

çeşitli stratejiler araştırmışlardır.  

 

Literatürdeki çalışmalara bakıldığında, Ham ve arkadaşları, püskürterek pirolize 

edilmiş CuFe2O4 filmlerinin elektrokimyasal performansını inceleyerek önemli 

bulgular elde etmişlerdir. Çalışmada CuFe2O4 kaplamalarının sprey pirolizi ile 

hazırlandığı belirtilmişlerdir.  
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Araştırmacılar, filmlerin düşük gözenekliliğinin, aktif bölgelerin spesifik kapasitansı 

(Cs) ve redoks reaksiyonları üzerinde önemli bir etkiye sahip olduğunu 

gözlemlemişlerdir. Elde edilen sonuçlar, ortalama 15 nm çapında küresel 

taneciklerden oluşan yoğun bir yapı sergilemiştir ve 0,3 μm/cm2 akım yoğunluğunda 

5,7 F/g gibi düşük bir spesifik kapasitans göstermiştir. Bu düşük kapasitans, 

kaplamaların gözenekliliğinden kaynaklanan iyon difüzyonunun azalmasından 

kaynaklanmaktadır, bu da etkili yük depolama için gerekli olan mevcut aktif yüzey 

alanını azaltmaktadır. (D. Ham 2009), çalışmasında CuFe2O4 filmlerinde dış yük 

oluşumunun baskın bir rol oynadığını ve bu malzemelerin süperkapasitör uygulamaları 

için etkinliğini belirlemede gözeneklilik ve morfolojinin kritik önemini vurgulamıştır. 

 

Zhao ve arkadaşları, manyetik özellikler açısından CuFe2O4, parçacık boyutu ve 

kristallik gibi faktörlerden etkilenen ferrimanyetik davranış sergilemektedir. 

Elektrokimyasal değerlendirmeler, CuFe2O4 içi boş fiber elektrotların grafit ve asetilen 

siyahı gibi iletken katkı maddeleri ile birlikte test edilmesini içermektedir. Elektrotlar, 

0,5 A/g akım yoğunluğunda 28 F/g'lik spesifik bir kapasitans sergileyerek 

süperkapasitör uygulamalarına yönelik potansiyellerini vurgulamıştır. Bu çalışma, 

uygun manyetik ve elektrokimyasal özellikler sergileyen CuFe2O4 içi boş fiberlerin 

üretilmesinde hem elektrospinleme hem de doğrudan tavlama tekniklerinin etkinliğini 

vurgulayarak bunları çeşitli teknolojik kullanımlar için uygun hale getirmektedir. 

(Jingxin Zhao 2012).  

 

Xuehang Wu ve arkadaşları, çubuk benzeri CuFe2O4'ü oda sıcaklığında bir etanol-su 

çözeltisi içinde birlikte çöktürme yöntemi kullanarak sentezlemişlerdir. Na-iyon piller 

için anot malzemesi olarak değerlendirildiğinde, 400°C'de sentezlenen CuFe2O4, 100 

mA g–1'de 20. döngüde 281 mAh g–1 deşarj kapasitesi sergileyerek ikinci deşarj 

kapasitesinin %70,5'ini korumuştur. Görülen performans, mezo gözeneklerin 

oluşumuna ve çubuk benzeri CuFe2O4'ün geniş spesifik yüzey alanına 

bağlanabilmektedir (X. Wu 2015).  

 

Başka bir çalışmada, bakır ferrit nanoparçacık bağlı grafen nano tabakalarının 

(CuFe2O4-GN) solvotermal tek adımlı üretimi için basit bir prosedür geliştirmişlerdir. 

Çalışmada, CuFe2O4 nanoparçacıklarını üretmişler ve grafen oksidi etkili bir şekilde 
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azaltarak ölçeklenebilirliği, çevre dostu olması ve kompozitin yapısı olarak 

oluşturmuşlar. Transmisyon elektron mikroskobu (TEM), X-ışını fotoelektron 

spektroskopisi (XPS) ve X-ışını kırınımı (XRD) karakterizasyonu, kompakt, yoğun 

CuFe2O4 nanopartiküllerinin (~100 nm çapında) grafen nano tabakaları üzerine 

birikmesini doğrulamışlar. Öncü konsantrasyonları, çökeltme ve stabilizatör ajanları 

ve grafen oksit içeriği de dahil olmak üzere deneysel faktörlerin CuFe2O4-GN'nin 

boyutu ve morfolojisi üzerindeki etkilerini kapsamlı bir şekilde atıştırmışlar. 

Olağanüstü elektrokimyasal performans, döngüsel voltametri ve galvanostatik şarj-

deşarj deneyleri kullanılarak yapılan elektrokimyasal incelemeyle gösterilmiştir. 

Ürettikleri kompozit elektrotlar, iyi hız kapasitesi, uzun vadeli döngü stabilitesi ve 1 

A·g-1'de 576,6 F·g-1'lik yüksek spesifik kapasitans göstermişler. Bu sonuçlar, grafen 

ve CuFe2O4 nanopartikülleri arasındaki yararlı etkileşimler nedeniyle kompozitin bir 

elektrot malzemesi olarak potansiyelini vurgulayarak çeşitli elektrokimyasal işlemler 

için uygulanabilirliğini vurgulamaktadır. (W. Zhang 2015) 

 

Saravanakumar liderliğindeki ekibi ile yaptıkları araştırmaya göre, ileri enerji 

uygulamalarına odaklayarak, solvotermal yöntemle sentezlenen tek dağılımlı küresel 

CuFe2O4 nanopartiküllerini araştırmışlardır. Bu nanopartiküller, X-ışını kırınımı 

(XRD) kullanılarak karakterize edilmiş ve I41/amd uzay grubunda tetragonal kristalin 

kübik-spinel yapı ortaya çıkarılmıştır. Raman ve kızılötesi çalışmaları metal oksidin 

titreşim modlarını analiz edip CuFe2O4 nanopartiküllerinin saflığını doğrulamıştır. 

Alan emisyonlu taramalı elektron mikroskobu, bunların morfolojilerine dair içgörüler 

sunarak monodispers doğalarını vurgulamıştır. X-ışını fotoelektron spektroskopisi 

(XPS), Cu-2p, Fe-2p ve O-1'lerin oksidasyon durumlarını inceleyerek kristal 

oluşumunu daha da doğrulamıştır. CuFe2O4 nanopartiküllerinin spesifik kapasitansı, 

0,5 A/g akım yoğunluğunda 189,2 F/g'de ölçülmüştür. Döngüsel stabilite çalışması, 

1000 döngüden sonra %84 tutma oranı göstermiştir; bu, uzun süreli kullanımda 

mükemmel kulombik verimliliğe işaret etmektedir (B. Saravanakumar 2019). 

 

Diğer bir araştırmada, Shubhangi ve arkadaşları rotasyonel geri akış kimyası tekniğini 

kullanarak düz 2D benzeri delikli CuFe₂O₄ nano tabakalarının sentezini 

göstermişlerdir. Sentezlenen delikli CuFe₂O4 nano tabaka elektrot ile rekor kıran bir 

kapasite (1164 C g⁻¹ / 1940 F g⁻¹) ve 10.000 döngü üzerinde %98 döngüsel stabilite 
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elde edilmiştir. Bu, hızlı iyon difüzyonunu ve KOH elektrolitin tam nüfuzunu mümkün 

kılmıştır (Shubhangi B. Bandgar 2020) . 

 

Yan Guo ve arkadaşlarının çalışmasında, CuFe2O4-T (termal olarak işlenmiş CuFe2O4) 

materyalinin süperkapasitör uygulamaları için potansiyelini araştırmışlar. CuFe2O4-

T'nin saflığının yüksek olduğu, yaklaşık 10-20 nm çapında küçük parçacık boyutlarına 

sahip olduğu ve düşük bant aralığı enerjisi sergilediği belirtilmiştir. Elektrokimyasal 

özellikleri, elektrokimyasal empedans spektroskopisi, galvanostatik yük-deşarj analizi 

ve döngüsel voltametri kullanılarak karakterize edilmiştir. Sonuçlar, CuFe2O4-T'nin 

437,3 F g−1 spesifik kapasiteye sahip olduğunu ve 2000 döngü boyunca %88,6 kapasite 

kararlılığı sergilediğini göstermiştir. Asimetrik bir süperkapasitör cihazının 

montajında kullanıldığında ise iyi kapasitif performans ve döngüsel stabilite sağladığı 

belirtilmiş. Ayrıca, CuFe2O4-T'nin elektrokimyasal uygulamalar için büyük potansiyel 

vaat ettiği vurgulanmıştır  (Y. Guo 2021). 

 

CuFe2O4 spinal ferritleri, yüksek teorik kapasiteleri ile dikkat çekmekte; ancak düşük 

elektriksel iletkenlik ve sınırlı yüzey alanı gibi zorluklarla karşı karşıyadır. CuFe2O4'ün 

performansını artırmak için g-C3N4 ve grafen nanoplakaları (GNP'ler) gibi karbon 

bazlı malzemeler yaygın olarak kullanılmaktadır. Bu malzemeler, elektriksel iletkenlik 

ve kimyasal stabilite sağlayarak genel elektriksel özellikleri iyileştirmektedir. Bu tez 

kapsamında yapılan araştırma, CuFe2O4/g-C3N4/GNP kompozitlerini hidrotermal 

sentez yöntemiyle sentezleyerek bu yöntemin maliyet etkinliğini sağlamış ve karmaşık 

nano yapıların üretilmesine olanak tanımıştır. CuFe2O4, g-C3N4 ve GNP'lerin sinerjik 

kombinasyonu, yüzey alanını artırarak elektrolit iyon etkileşimi için daha fazla aktif 

bölge sağlamakta ve kapasitansı artırmaktadır. GNP'ler, elektron taşımasını 

iyileştirirken; g-C3N4, kimyasal stabiliteyi artırarak uzun vadeli elektrot performansını 

güçlendirmektedir. Araştırmalar, sentez yöntemlerinin optimize edilmesi, 

malzemelerin karakterize edilmesi ve elektrokimyasal performansın iyileştirilmesi 

üzerine odaklanmaktadır.  

 

Bu kompozitlerle yapılan çalışmalar, saf CuFe2O4 elektrotlarına kıyasla gelişmiş 

spesifik kapasite ve hız kapasitesi göstererek umut verici sonuçlar ortaya koymaktadır. 

Sonuç olarak, devam eden araştırmalar, iletkenliği artırmak ve SC performansını 
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optimize etmek için CuFe2O4, g-C3N4 ve GNPs gibi malzemelerin entegrasyonunu 

keşfetmektedir. Bu çalışmalar, SC teknolojisinde yeni malzeme kombinasyonları, 

sentez teknikleri ve elektrot konfigürasyonlarının araştırılması ile sürekli ilerlemelerin 

potansiyelini vurgulamaktadır. 
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BÖLÜM 5 

 

DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

 

5.1. KULLANILAN MALZEMELER 

 

Bu çalışmada süperkapasitörlerde kullanılmak üzere yüksek performanslı bir elektrot 

malzemesi geliştirilmesi amaçlanmıştır. Demir klorür (FeCl3), bakır klorür (CuCl2), 

elektrolit çözeltisi için potasyum hidroksit (KOH) ve  üre (CO(NH2)2) Rokkim Kimya 

şirketinden temin edilmiştir. Grafit benzeri karbon nitrit (g-C3N4) sentezinde 

kullanılan melamin (C3H6N6) ise Altıparmak Kimya şirketinden satın alınmıştır. 

Kullanılan tüm kimyasallar herhangi bir işlem görmeden doğrudan deneylerde 

kullanılmıştır. Grafen nanoplakaları (GNPs) ve Elektrot yapımında akım toplayıcı 

olarak kullanılan nikel köpük (1,6 mm kalınlık) Nanografi Inc. şirketinden temin 

edilmiştir. Karabük Üniversitesi Demir Çelik Enstitüsü Malzeme Araştırma ve 

Geliştirme Merkezi'nde bulunan laboratuvar ekipmanları bu deneyleri gerçekleştirmek 

için kullanılmıştır.  

 

5.2. ELEKTROT MALZEMELER 

 

5.2.1. g-C3N4 Sentezi 

 

Saf g-C3N4 tabakaları piroliz yöntemiyle sentezlenmiştir. Bu işlemde, 5 gram melamin 

tozu kısa süreliğine bir alümina mufla içine eklenmiş ve sıcaklık, 5 ◦C/dakika bir 

ısınma hızıyla 550 dereceye kadar artırılmıştır. Melamin bu sıcaklıkta 2 saat boyunca 

tutulduktan sonra g-C3N4'e dönüştürülmüştür. Elde edilen ürün bir havanda öğütülerek 

saf g-C3N4 tabakası elde edilmiştir. 
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5.2.2. Ni Köpük Üzerinde g-C3N4 ve GNPS ile CuFe2O4 Sentezi 

 

Spinal CuFe2O4 (CFO) nano yapıların nikel köpük üzerine g-C3N4 ve GNPs ile 

sentezlenmesi ayrıntılı olarak şu şekilde gerçekleştirilmiştir: İlk olarak, 20 mg Fe3Cl, 

10 mg CuCl2, 20 mg üre ve 12 ml deiyonize su, ultrasonik karıştırma ile bir beherde 

çözülmüş ve bu solüsyon CFO-A olarak adlandırılmıştır. Daha sonra, aynı oranlarda 

20 mg Fe3Cl, 10 mg CuCl2, 20 mg üre ve 12 ml deiyonize su, başka bir beherde 

hazırlanmış ve sentezlenen g-C3N4’den 5 mg eklenerek, 2 saat ultrasonik banyoda 

karıştırılarak CFO-B solüsyonu hazırlanmıştır. CuFe2O4 ile birlikte, yalnızca 5 mg 

GNP eklenmesiyle hazırlanan karışım CFO-C olarak, aynı oranda 5 mg g-C3N4 ve 5 

mg GNP eklenmesiyle hazırlanan karışım ise CFO-D olarak adlandırılmıştır.  

 

CuFe2O4 (CFO) Sentezlenen karışım bileşenleri miktarları Çizelge 5.1. belirtildiği 

gibidir. 0,5 × 3 𝑐𝑚2 boyutlarında dört farklı nikel köpüğü kesilmiş ve yüzeyleri 

temizlenmiştir. Daha sonra, her karışım ve nikel köpükleri, 40 ml Teflon astarlı bir 

paslanmaz çelik otoklav içine aktarılmıştır ve 140 ◦C'de bir Muffle fırında 12 saat 

boyunca ısıtılarak sentez süreci gerçekleştirilmiştir. Otoklav daha sonra fırından 

çıkarılmış ve oda sıcaklığına kadar soğutulmuştur. Ni köpük çıkarılarak yüzeyi 

temizlemek için distile su ile yıkanmıştır. Daha sonra, sentezlenen elektrotlar 

kurutularak kristallerin olgunlaşması ve nemin giderilmesi için etüvde 60◦C'de 24 saat 

camı üzerinde kurutulmuştur. Şekil 5.2'de hidrotermal yöntemi kullanarak elde edilen 

numune öncesi ve sonrası gösterilmiştir.  Ni köpük üzerinde g-C3N4 ve GNPs ile 

CuFe2O4 sentezi malzeme hazırlık aşamaları şekil 5.1’de gösterilmiştir. 

 

Çizelge 5.1. CuFe2O4 (CFO) sentezi için karışım bileşenleri 

 

Numune 
Fe3Cl 

(mg) 

CuCl2 

(mg) 

Üre 

(mg) 

Çözücü 

(ml) 

g-C3N4  

(mg) 

GNPs  

(mg) 

CFO-A 20 10 20 12 - - 

CFO-B 20 10 20 12 5 - 

CFO-C 20 10 20 12 - 5 

CFO-D 20 10 20 12 5 5 
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Şekil 5.1. Ni köpük üzerinde g-C3N4 ve GNPs ile CuFe2O4 sentezi ve malzeme 

hazırlığı. 

 

 
 

Şekil 5.2. Hidrotermal yöntemle CFO kaplama öncesi ve sonrası makro görünüm. 

 

5.3. MALZEME KARAKTERİZASYONU  

 

Elektrot malzemelerinin tüm bileşenlerinin kristal yapı analizi, Rigaku Ultima IV şekil 

5.3'teki gösterilen X-ışını kırınım (XRD) cihazı kullanılarak Cu-tabanlı X-ışını ile 40 

kV ve 40 mA sabit monokromatörde 15–90° aralığında yapılmıştır. Bu yapıların mikro 

yapı ve morfolojik incelemesi, Carl Zeiss taramalı elektron mikroskobu ULTRA 

PLUS (SEM) ve yüksek çözünürlüklü geçiş elektron mikroskobu FEI TALOS F200S 
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200 kV (TEM) kullanılarak analiz edilmiştir. Her numunenin kimyasal bağlanması, 

bir Attenuated Total Reflectance (ATR) cihazı kullanılarak Fourier dönüşümü 

kızılötesi spektroskopisi (Bruker Alpha) ile (400-4000 cm-1) dalga sayısı aralığında, 2 

cm-1 çözünürlükte iletim modunda incelenmiştir.  

 

 
 

Şekil 5.3. Kullanılan test cihazları. 

 

5.4. ELEKTROKİMYASAL KARAKTERİZASYONLAR  

 

Üretilen elektrotların elektrokimyasal performansı değerlendirmek için bazı ölçüm 

tekniklerinin kullanılması gerekmektedir. Bu teknikler arasında çevrimli voltametri 

(CV), galvanostatik şarj/deşarj testleri yer almaktadır. CuFe2O4, g-C3N4 ve GNPs 

elektrotlarının elektrokimyasal performansı, (şekil 5.4’de gösterilen) PARSTAT 4000 

potansiyometre kullanılarak çevrimli voltametri (CV), galvanostatik şarj/deşarj (GCD)  

oda sıcaklığında analiz edilmiştir. Tüm elektrokimyasal testler için üç elektrot 

kurulumu kullanılmıştır.  

 

Bu sistemde, üretilen elektrotlar nikel köpük-CuFe2O4, g-C3N4 ve GNPs, bir platin tel 

ve Ag/AgCl (doymuş KCl) referans elektrotu kullanılarak bir karışımın sıvısı olarak 

deiyonize su (18.25 Mohm) ile hazırlanan elektrolit (6 M KOH) çözeltisi içine 

daldırılmıştır. Tüm ölçümler oda sıcaklığında ve atmosferik basınç altında 

gerçekleştirilmiştir.  
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CV testleri, 0 ile 0,45 V potansiyel aralığında ve farklı tarama hızlarında 

gerçekleştirilmiştir. GCD ölçümleri de aynı potansiyel aralığında ve farklı akım 

yoğunluklarında gerçekleştirilmiştir. EIS ölçümleri ayrıca 10 mV AC sinyal 

genliğinde ve 0 V öngerelim potansiyelinde 100 kHz ila 0,1 Hz. frekans aralığında 

gerçekleştirildi. Elektrotların spesifik kapasitansı (Cs), aşağıdaki denklem (Dongmei 

Niu 2020) kullanılarak doğrusal olmayan deşarj eğrilerinden hesaplanmıştır. 

 

𝐶𝑠 =
𝐼 ×  ∆𝑡

∆V ×  S
   

 

Burada, I deşarj akımı sabitidir (mA), Δt deşarj süresidir (sn.), ΔV potansiyel 

penceredir (V), ve S yüzey alanıdır. Çalışma elektrodu (cm²). Cs, alana özgü 

kapasitanstır (mF). Enerji (E) ve güç yoğunlukları (P), (Yan Guo a 2021) tarafından 

sunulan denklem (5.2) ve (5.3)'e göre hesaplanmaktadır. 

 

𝐶𝑠 =
𝐼 × ∆𝑡

7,2 
  

 

𝑃 =
3600 × 𝐸

∆𝑡 
  

 

 
 

Şekil 5.4. PARSTAT 4000 potansiyometresi ve üç elektrotlu hücre sistemi. 

(5.3) 

(5.2) 

(5.1) 



35 

BÖLÜM 6 

 

DENEYSEL SONUÇLAR VE TARTIŞMA 

 

6.1. MALZEME KARAKTERİZASYON SONUÇLARI 

 

6.1.1. XRD Analiz Sonuçları 

 

Üretilen numunelerin kimyasal bileşimini, kristal yapısını ve faz bileşimini belirlemek 

için XRD analizi yapılmıştır. Bu analizler, malzemelerin kristalografik özelliklerini ve 

yapısını ortaya koymaktadır. Bu bağlamda her bir numunenin XRD analiz sonuçları 

şekil 6.1'de gösterilmiştir. Bu analizlerde 2θ değeri yaklaşık 30,0°, 35,5°, 37,0°, 43,4°, 

46,4°, 50,8°, 57,3°, 62,6° ve 74,2°’lerde gözlenen piklerin muhtemelen CuFe2O4’nin 

[220], [311], [222], [400], [331], [422], [511], [440] ve [533], düzlemlerinden 

kaynaklandığı düşünülmektedir (Xiaohong Li 2024 ). Bunların dışında, her bir 

numunenin grafen ve grafitik karbon nitrür içeriğini belirlemek için CFO-B'de 2θ = 

12,6° ve 2θ = 23,3°'de gözlemlenen piklerin sırasıyla grafitik karbon nitrür bileşeninin 

[100] ve [002] kristal düzlemlerine ait olduğu düşünülmektedir (B. Palanivel 2019). 

Yaklaşık 12° ve 23°'de gözlemlenen pikler, CFO-D'nin hem grafitik karbon nitrür hem 

de grafenleri içerdiğini ortaya çıkarmıştır; bu da üretilen elektrotların istenen 

bileşenlerden oluştuğunu doğrulamıştır (Faris ve Polat 2022). 
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Şekil 6.1. CFO numunelerin XRD sonuçları (Faris ve Polat 2022). 

 

6.1.2. FTIR Analiz Sonuçları 

 

Fourier Dönüşümlü Kızılötesi Spektrometri (FTIR) analizi, malzemelerin kimyasal 

yapısını ve moleküler bağlarını belirlemek için kullanılan önemli bir teknik analiz 

yöntemidir. Bu analiz, malzemelerin kimyasal bağ yapılarını ayrıntılı bir şekilde 

karakterize etmeyi amaçlamaktadır. Bu kapsamda, tüm örneklerin FTIR analizleri 

yapılmış ve sonuçlar şekil 6.3'te sunulmuştur. Şekilde gözlenen keskin pikler, 

malzemelerin yapısında istenilen bağların başarılı bir şekilde oluştuğunu teyit 

etmektedir. Bu analizler, hem analiz edilen numunelerin kimyasal yapıları hakkında 

önemli bilgiler sağlamaktadır hem de nanomalzemelerin üretiminde kullanılan 

yöntemlerin etkinliğini ve malzemelerin kimyasal saflığını kontrol etmek için kritik 

öneme sahiptir. Ayrıca, yaklaşık 587 cm⁻¹ ve 405 cm⁻¹ dalga numaralarındaki pikleri 

ise  Cu–O ve Fe-O bağ titreşimlerinden kaynaklanan iki keskin pik gözlenmiştir (B. 

Zeynizadeh 2018). Grafitik karbon nitrür ve grafenlerin piklerinin bulunamamasının 

nedeni, CuFe2O4'ün esas olarak bu bileşenlerin yüzeylerinde sentezlenmesi ve analiz 

ışınının bunlara ulaşamamasıdır.  
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Buna ek olarak, FTIR analizlerinde istenmeyen herhangi bir pik gözlenmemiştir, bu 

da safsızlığın başarılı bir şekilde elde edildiğini göstermektedir (Faris ve Polat 2022). 

 

 
 

Şekil 6.2. FTIR analizin sonuçları. 

 

6.1.3. SEM Analiz Sonuçları 

 

Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) analizi, Malzemelerin yüzey morfolojisini ve 

yapısını yüksek çözünürlükte incelemek için kullanılmıştır. SEM analiz sonuçları şekil 

6.3 ve şekil 6.4'de detaylı olarak gösterilmiştir. Şekil 6.3'te, Ni köpüğün genel 

görünümü, yüzeylerdeki sentez işleminin başarılı olduğunu göstermektedir Şekil 6.4 

(a)'de, 6.4 (b)'de ve 6.4 (c)'deki görüntüler sırasıyla saf bakır demir oksit, grafitik 

karbon nitrür katkılı ve grafen katkılı elektrotların daha yakından görünümünü 

göstermektedir. Bu görüntüler, Ni köpüğün yüzeyinde gözenekli ve süngerimsi nano 

boyutlu bir yapıda saf CuFe2O4'ün oluştuğunu ortaya koymaktadır. Grafitik karbon 

nitrür katkılı bakır demir oksit, katmanlı bir gül yapısı sergilemektedir. Ayrıca, CFO-

C’nin grafen eklenmiş görüntüsü, grafen benzeri plaka yapıları içermektedir. Özellikle 

kırmızı dairelerle ve ok işaretleriyle belirtilen bölgelerde bu yapılar daha net 
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gözelmlendiğini göstermektedir. Ancak, grafenin tüm bu sonuçlarda net olarak 

gözlemlenemediği belirtilmiştir  (Faris ve Polat 2022).. 

 

 
 

Şekil 6.3. SEM analizinde, Ni köpüğün genel görünümü  (Faris ve Polat 2022). 

 

 
 

Şekil 6.4. a) Saf Cufe2O4 b) g-C3N4 Katkılı CuFe2O4. c) GNPs Katkılı CuFe2O4 

Tabakalı yapı görünümü  (Faris ve Polat 2022). 
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6.1.4. TEM Analiz Sonuçları 

 

Taramalı Elektron Mikroskobu (TEM) analizi, malzemelerin iç yapısını ve atomik 

düzenini incelemek için kullanılmaktadır. TEM analizi CFO-D'nin detaylı yapısını ve 

grafen varlığını daha iyi belirlemek için incelenmiştir. Sonuçlar Şekil 6.5 (a ve b)'de 

görülebilmektedir. Şekil 6.5 (a)'da pul şeklindeki grafen açıkça görülmektedir. Şekil 

6.5 (b)’de grafen yüzeyinde oluşan CuFe2O4 yapısı net bir şekilde gözlemlenmektedir. 

Bu sonuçlar, CFO-D'nin başarılı bir şekilde sentezlendiğini ve yapısında grafen 

içerdiğini doğrulamaktadır  (Faris ve Polat 2022). 

 

 
 

Şekil 6.5. a) CFO-D numunesindeki pul şeklindeki grafen. b) Grafen yüzeyinde oluşan 

CuFe2O4 yapısı. (Faris ve Polat 2022). 

 

6.2. ELEKTROKİMYASAL ÖLÇÜM SONUÇLARI 

 

6.2.1. Çevrimli Voltametri (CV) Ölçüm Sonuçları 

 

Çevrimli Voltameri (CV), CFO-D elektrot malzemesinin elektrokimyasal 

performansını daha iyi anlamak amacıyla çevrimli voltametri (CV) tekniği 

kullanılarak bir dizi ölçüm gerçekleştirilmiştir. Bu ölçümler, 6 M KOH elektrolit 

içinde, 0.0-0.45 V potansiyel aralığında ve 10-200 mV/s tarama hızları kullanılarak, 

Ag/AgCl referans elektroduna karşı gerçekleştirilmiştir. Şekil 6.6 (a)’da sunulan 

voltamogramlar, CFO-D'nin belirgin redoks pikleri sergilediğini ve bu piklerin konum 

ve şiddetlerinin malzemenin elektrokimyasal reaksiyon mekanizması hakkında önemli 

bilgiler sunduğunu göstermektedir. Sonuç olarak, CFO-D elektrot malzemesinin 

çevrimli voltametri ile karakterizasyonu, malzemenin yüksek elektrokimyasal 

aktiviteye sahip olduğunu ve süperkapasitör uygulamaları için uygun bir aday 
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olduğunu göstermiştir. Elde edilen redoks pikleri, Cu⁺²/Cu⁺¹ ve Fe⁺³/Fe⁺² gibi redoks 

çiftlerine atfedilmiştir. Tarama hızına bağlı olarak pik akımlarında gözlenen doğrusal 

artış, malzemenin hızlı yüzey elektrokimyasal kinetiğine işaret etmektedir. Ayrıca, b 

değeri 0,58 olarak bulunmuş olup, bu da malzemenin difüzyon kontrollü bir yükleme 

mekanizmasına sahip olduğunu göstermektedir. Gelecekteki çalışmalar, farklı 

elektrolitler ve farklı sıcaklıklarda deneyler yaparak malzemenin performansını daha 

da optimize etmeye yönelik olabilir. Bu sonuçlar, CFO-D'nin yüksek kapasiteli 

süperkapasitör uygulamaları için ideal bir elektrot malzemesi olma potansiyelini 

desteklemektedir (Faris ve Polat 2022). 

 

 

 

Şekil 6.6. a) CV ölçümü ve b) Şarj Mekanizması (Faris and Polat 2022). 

 

6.2.2. Galvanostatik Şarj Deşarj (GCD) Ölçüm Sonuçları 

 

Galvanostatik şarj-deşarj (GCD) ölçümleri, süperkapasitör elektrotlarının enerji 

depolama performansını değerlendirmek için kritik bir öneme sahiptir. Bu ölçümler, 

elektrot malzemelerinin kapasitesini ve döngü kararlılığını belirlemek amacıyla 

yapılmaktadır. 1,5 cm²'lik bir alan çözeltiye daldırılarak, 0–0,45 V potansiyel ve 2 ila 

32 mA arasındaki farklı akım değerlerinde galvanostatik şarj-deşarj ölçümleri 

gerçekleştirilmiştir. İlgili grafikler şekil 6.7 (a) ve (b)'de gösterilmektedir. Şekil 6.7 

(a)’nin sonuçlarına göre, CFO-D elektroduna 2, 4, 8, 16, ve 32 mA akım 

uygulandığında deşarj süreleri sırasıyla 334-136-50-18-7,2 saniye olarak 

kaydedilmiştir. Şekil 6.7 (b)’de deşarj sürelerinin bir fonksiyonu olarak spesifik 

kapasitans değerleri sırasıyla 989-805-592-426-341 mF/cm² olarak kaydedilmiştir. 
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Grafen ve grafitik karbon nitrürün bileşenleri, yüksek yüzey alanları ve yüksek 

iletkenlikleri nedeniyle spesifik kapasitans artışına katkıda bulunuğunu 

düşünülmektedir. Düşük akımlarda şarj ve deşarj sürelerinin uzun olmasının nedeni, 

elektrolit iyonlarının kompozit malzemenin iç kısmına yavaş difüzyonu ve bileşenlerin 

aktif hale gelmesinin uzun sürmesidir. Ayrıca, elektrot ve elektrolit arayüzündeki 

redoks reaksiyonları için gereken uzun süre de bu durumu etkileyen bir faktördür  

 

Şekil 6.7 (b)’deki sonuçlara göre, akım yoğunluğu azaldıkça spesifik kapasitans 

değerlerinin arttığı gözlemlenmiştir. Bundan yola çıkarak, CFO-D'nin enerji ve güç 

yoğunlukları, farklı akım yoğunluklarında belirlenmiş ve şekil 6.8 (a)'da sunulmuştur. 

Akım yoğunluğu arttıkça, her iki değerde de kademeli bir düşüş gözlemlenmiş ve elde 

edilen sonuçlara göre en yüksek enerji ile güç yoğunluğu 2 mA'de sırasıyla 27,3 

mWh/cm² ve 300 mW/cm² olarak kaydedilmiş . 

 

Bunların dışında CFO-D elektrotunun stabilitesini araştırmak amacıyla 16 mA akım 

altında 1500 döngü boyunca çoklu galvanostatik şarj-deşarj ölçümleri 

gerçekleştirilmiş ve sonuçlar şekil 6.8 (b)'de stabilite test grafiği ile gösterilmiştir. İlk 

250 döngüde spesifik kapasitans değeri yaklaşık %40 oranında artmıştır. Ancak 500 

döngüye kadar belirgin bir düşüş göstermiş ve performans değeri değeri %88'e 

gerilemiştir. 500 ile 700 çevrim arasında bu değer sabit kalırken, 1000 döngüye 

ulaşıldığında performans  %77'ye düşmüştür. Son olarak, 1500 döngüde performans 

değeri %70'e kadar azalmıştır. Bu sonuçlar, CFO-D elektrodunun uzun döngülerde 

belirli bir kararlılığa sahip olduğunu, ancak ilerleyen döngülerde yavaşça kapasite 

kaybı yaşandığını göstermektedir. İlk 250 döngüdeki artışın sebebi, elektrolitin 

elektrot yüzeyindeki daha aktif sitlerle etkileşiminden kaynaklanırken, azalmalar 

elektrotun bozulmasından kaynaklanan geri dönüşü olmayan reaksiyonlardan 

kaynaklanmış olup bu eğriler ölçümlerin kararlılığını doğrulamaktadır. (W.-W. Liu 

2013, L. Li 2018, Martin Winter 2004, W.-W. Liu 2013, Faris ve Polat 2022). 
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Şekil 6.7. a) Farklı akım yoğunluklarındaki GCD eğrileri ve b) Spisifik kapasitans 

(Faris and Polat 2022). 

 

 

 

Şekil 6.8. a) Enerji ve güç testi ve b) Stabilite testi ölçümünün bir bölümü (Faris ve 

Polat 2022). 

 

6.2.3. Empedans Ölçüm Sonuçları 

 

Süperkapasitörlerde kullanılmak amacıyla her elektrotun yük transferi ve elektrolit 

difüzyon direncini değerlendirmek için EIS ölçümü yapılmıştır. Bu analiz için  

imaginer ve reel Z değerleri ile ilgili bilgi sumanktadır. Şekil 6.9'de Nyquest grafiğinde 

verilmiştir. Bu sonuçlara göre, sırasıyla elektrot ara yüzeyindeki şarj transfer direncini 

ve reaktif türlerin difüzyon direncini temsil eden yüksek frekansta yarım dairesel 

bölgesi ve düşük frekansta düz çizgi gözlenmiştir (Haibo Wang 2011).  
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Burada üretilen CFO-D Z reel ve Z imaginer bölgelerdeki dirençlerin düşük olması, 

elektrotunun şarj transfer direnci ve difüzyon direncinin oldukça düşük olduğunu 

ortaya çıkmaktadır. Bu durum, şarj depolama mekanizmasının etkinliğini ve elektrotun 

performansını destekleyen bir bulgudur. (Faris ve Polat 2022).  

 

 
 

Şekil 6.9. Nyquist diyagramı  (Faris ve Polat 2022). 
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BÖLÜM 7 

 

SONUÇLAR 

 

Bu çalışmada, CuFe2O4 kristalleri, Ni köpük yüzeyinde, grafitik karbon nitrür ve 

GNP'ler içeren ve içermeyen bir hidrotermal yöntem kullanılarak sentezlenmiştir. 

Numunelerin karakterizasyonları XRD, FTIR analizleri, SEM ve TEM görüntüleri ile 

gerçekleştirilmiş, elektrokimyasal performansları ise CV, GCD ve EIS ile ölçülmüştür. 

Sonuçlara göre, Grafitik karbon nitrür ve GNP'lerin, bakır demir oksit ile birlikte nikel 

köpük yüzeyine başarılı bir şekilde sentezlendiğini görülmüştür.CV,GCD ve EIS 

yapılan ölçümlerde, GCD ölçümleri, bu elektrotların döngüsel davranışının tipik bir 

pil tipi olduğunu ve 4 mA'deki spesifik kapasitans değerinin, g-C3N4 ve GNPs ilaveleri 

ile saf elektrotlara göre sırasıyla %87 ve %116 oranında arttığını ortaya koymuştur. 

En yüksek performansın, g-C3N4 ve grafen katkılı CuFe2O4 elektrodunun 2 mA/cm² 

akım yoğunluğunda 989 mF/cm² kapasitans değeri ile elde edildiği belirlenmiştir. Bu 

elektrodun enerji ve güç yoğunlukları sırasıyla 27.3 mWh/cm² ve 300 mW/cm² olarak 

kaydedilmiştir. Çevrim ömrü performansı incelendiğinde, 1500 döngü sonrası 

kapasitansın %70 oranında korunduğu gözlenmiştir. Elde edilen sonuçlar, grafitik 

karbon nitrür ve grafen katkılı CuFe2O4 elektrodunun, literatürdeki benzer çalışmalara 

göre oldukça yüksek bir performans sergilediğini ve bu nedenle süperkapasitör 

uygulamaları için güçlü bir aday olduğunu göstermiştir. 
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