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ÖZET 

Bu yüksek lisans tez çalışmasında, manyetik nanopartikül içerikli mezogözenekli karbon 

kompozit malzemelerinin sentezi ve karakterizasyon çalışmaları yapılmıştır. İlk olarak, 

şablon olarak kullanılmak üzere hidrotermal sentez yöntemiyle SBA-15 sentezlenmiştir. 

Ardından, sert şablon yöntemi kullanılarak mezogözenekli karbon elde edilmiştir. Hava 

ortamında demir iyonları birlikte çöktürme yöntemi kullanılarak sentezlenen mezogözenekli 

karbona eklenmiştir. Kompozit malzemede Fe+2/Fe+3 oranı 2/3, 1/1, 3/2 olacak şekilde 

çalışmalar yürütülmüştür. Elde edilen malzemelerin karakterizasyonu için XRD, N2 

adsorpsiyon-desorpsiyon, VSM, FTIR, SEM ve TEM analizleri yapılmıştır. Mezogözenekli 

karbon ve Fe+2/Fe+3 oranları 2/3, 1/1 ve 3/2 olan manyetik nanopartikül içeren 

mezogözenekli karbon örnekleri incelenmiştir. Bu örneklerin BET yüzey alanları sırasıyla 

850 m2/g, 130 m2/g, 252 m2/g ve 161 m2/g olarak bulunmuştur. Malzemelerin ortalama 

gözenek çapları yaklaşık 3 nm’dir. Manyetik nanopartikül içeren mezogözenekli karbon 

örneklerinin XRD analizinde Fe3O4 nanopartiküllerinin karakteristik pikleri 

gözlemlenmiştir. VSM analizi, sentezlenen kompozit malzemelerinin manyetik özelliklerde 

olduğunu doğrulamıştır. Örneklerin FTIR analizlerinin literatürle uyumlu olduğu 

gözlemlenmiştir. SEM analizi incelendiğinde, mezogözenekli karbon örneğinde tipik 

solucan benzeri bir yapı oluşumu gözlemlenmiştir. Manyetik nanopartikül içeren örneklerin 

SEM görüntülerinin birbirlerine olan benzerliği dikkat çekmiştir. Manyetik nanopartikül 

içeren örneklerin TEM analizi, demir iyonlarının başarılı bir şekilde sentezlendiğini ortaya 

koymuştur. Manyetik nanopartikül içeren örnekler üzerinde metilen mavisi kullanılarak 

adsorpsiyon çalışmaları yapılmıştır. Çalışmalar, adsorpsiyon için optimum pH'nın 8 

olduğunu ortaya koymuştur. Fe+2/Fe+3 oranının 2/3 olduğu numunenin, metilen mavisi 

adsorpsiyonunda 1 ppm konsantrasyonda en yüksek giderimi gösterdiği tespit edilmiştir. 

Adsorpsiyon mekanizmasını incelemek için Langmuir, Freundlich, Temkin ve Henry 

adsorpsiyon izoterm modelleri kullanılmıştır. Fe+2/Fe+3 oranının 2/3 olduğu örneğin, 

Langmuir denge modeliyle iyi uyum gösterdiği ve yüksek korelasyon katsayısına sahip 

olduğu (R2>0.99) gözlemlenmiştir. Fe+2/Fe+3 oranının 1/1 olduğu örneğin, Freundlich denge 

modeliyle iyi uyum gösterdiği tespit edilmiştir. 
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ABSTRACT 

In this master's thesis study, synthesis and characterization of magnetic nanoparticle-

incorporated mesoporous carbon composite materials were carried out. Firstly, SBA-15 was 

synthesized via the hydrothermal synthesis method to be used as a template. Subsequently, 

mesoporous carbon was obtained using the hard template method. Iron ions were added to 

the synthesized mesoporous carbon using the co-precipitation method in ambient air. The 

Fe+2/Fe+3 ratios in the composite material were investigated as 2/3, 1/1, and 3/2. The obtained 

materials were characterized using XRD, N2 adsorption-desorption, VSM, FTIR, SEM, and 

TEM analyses. Mesoporous carbon and magnetic nanoparticle-incorporated mesoporous 

carbon samples with Fe+2/Fe+3 ratios of 2/3, 1/1, and 3/2 were examined. The BET surface 

areas of these samples were found to be 850 m2/g, 130 m2/g, 252 m2/g, and 161 m2/g, 

respectively. The average pore sizes of the materials were approximately 3 nm. XRD 

analysis of the magnetic nanoparticle-incorporated mesoporous carbon samples revealed 

characteristic peaks of Fe3O4 nanoparticles. VSM analysis confirmed the magnetic 

properties of the synthesized composite materials. FTIR analysis of the samples showed 

good agreement with the literature. SEM analysis revealed a typical worm-like structure in 

the mesoporous carbon sample. The similarity of SEM images of the magnetic nanoparticle-

incorporated samples was noteworthy. TEM analysis of the magnetic nanoparticle-

incorporated samples demonstrated successful synthesis of iron ions. Adsorption studies 

using methylene blue were conducted on the magnetic nanoparticle-incorporated samples. 

The studies revealed that the optimum pH for adsorption was 8. The sample with a Fe+2/Fe+3 

ratio of 2/3 exhibited the highest removal efficiency at a concentration of 1 ppm for 

methylene blue adsorption. Langmuir, Freundlich, Temkin, and Henry adsorption isotherm 

models were used to investigate the adsorption mechanism. It was observed that the sample 

with a Fe+2/Fe+3 ratio of 2/3 showed good fit with the Langmuir equilibrium model and had 

a high correlation coefficient (R2>0.99). The sample with a Fe+2/Fe+3 ratio of 1/1 showed 

good fit with the Freundlich equilibrium model. 
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SİMGELER VE KISALTMALAR 

Bu çalışmada kullanılmış simgeler ve kısaltmalar, açıklamaları ile birlikte aşağıda 

sunulmuştur.  

 

Simgeler  Açıklamalar  

 

𝛌   X-ışını dalga boyu, Å    

𝜽   Kırınım açısı 

𝒅𝟏𝟎𝟎   Tek bir grafitik kristalde iki grafen tabaka arasındaki aralık, nm 

L   Kristal boyut, nm 

Bgerçek   En şiddetli pikin yarı genişliği, radyan 

 

Kısaltmalar  Açıklamalar 

 

BET   Brunauer-Emmett-Teller 

BJH   Barrett-Joynes-Halenda 

FTIR   Fourier dönüşümlü kızılötesi spektroskopisi 

SEM   Taramalı elektron mikroskopisi 

TEM   Geçirimli elektron mikroskobu  

VSM   Titreşimli Örnek Manyetometresi 

XRD   X-ışını kırınımı 
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1. GİRİŞ 

Manyetik nanopartiküller metal ve metal oksitlerden oluşan, boyutları 0,1 ile 100 nm 

arasında değişen parçacıklardır. Yüksek doygunluk mıknatıslanma, biyouyumluluk ve az 

toksisite gibi özellikleri ile manyetik nanopartiküllere olan ilgi gittikçe artmaktadır. 

Manyetik nanopartiküller filtrasyon veya santifüjleme işlemlerine gerek kalmadan başka bir 

manyetik alan ile ortamdan ayrılması ve geri kazanılması sebebi ile ayırma işlemlerinde 

dikkat çekmiştir. Son yıllarda, sağlık alanında, manyetik nanopartiküller oldukça 

benimsenmiş malzemelerdir. Bumb ve arkadaşları medikal uygulamalar için silika kaplı 

manyetik nanopartikül malzemesini başarılı bir şekilde sentezlemişlerdir [1].  Literatürde 

yapılan çok sayıdaki çalışma manyetik nanopartiküllerin toprağı, havayı ve suyu 

temizlemekte etkin malzemeler olduğunu ortaya koymuştur [2]. Thammawong ve 

arkadaşları kontamine bir çevrenin temizliği için işlevlendirilmiş manyetik nanopartikül 

sentezlemişlerdir [3].  

 

Malzeme bilimi için en önemli başlıklardan biri olan karbon malzemeler gözenekli karbon 

malzemelerdir. Son yıllarda bu malzemelere olan ilgi gittikçe artmaktadır. Bu sürekli artan 

ilgi, yüksek yüzey alanları, ayarlanabilir gözenek yapısı, termal ve mekanik kararlılıkları ve 

kolay sentezlenebiliyor olmalarından kaynaklanmaktadır [4,5]. Enerji depolama alanında 

gözenekli karbonlar için literatürde birçok çalışma yapılmıştır. Baek ve arkadaşları yaptıkları 

çalışmada çift şablon yöntemiyle sentezledikleri mezogözenekli karbonun mükemmel 

özellikleri sayesinde enerji depolama alanında kullanılabileceğini öngörmektedirler [6]. 

Mezogözenekli karbonlar adsorpsiyon konusunda da oldukça başarılı malzemelerdir. 

Ezzeddine ve arkadaşları metilen mavisi adsorpsiyonu için mezogözenekli karbonlar 

çalışmalar yapmışlardır ve mezogözenekli karbonların mükemmel adsorbanlar olduğu 

sonucuna varmışlardır [7].  

 

Manyetik nanopartiküllerin mezogözenekli karbonlara, gözenekleri kapatmayacak şekilde 

dahil edilmesi, adsorpsiyon süreçlerinde kullanılan mezogözenekli karbonları dışarıdan bir 

manyetik alan oluşturarak sıvı fazdan ayırmak için mükemmel bir yoldur [8]. 

 

Azam ve arkadaşları mezogözenekli karbon ve aktif karbona azot atmosferi altında manyetik 

nanopartikül yüklemesi yapıp hem metilen mavisi hem de metil turuncusu ile adsorpsiyon 

çalışmaları gerçekleştirmişlerdir [9]. Tian ve arkadaşları mezogözenekli karbonu sert şablon 
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yöntemiyle SBA-15 kullanarak sentezlemişlerdir ve manyetik nanopartikül yükleme 

işlemini azot atmosferi altında gerçekleştirmişlerdir [10]. Xiaoming Peng ve arkadaşları yine 

sert şablon yöntemiyle CMK-3 elde edip, manyetik nanopartikül yükleme işlemini azot 

ortamında gerçekleştirmişlerdir. Adsorpsiyon için hem anyonik hem katyonik olarak iki 

farklı boyar madde ile çalışıp sentezlenen malzemenin adsorpsiyon kapasitesini ve 

adsorpsiyon izotermini incelemişlerdir [11]. Banabi ve arkadaşları CMK-3 destek 

malzemesini sert şablon yöntemiyle SBA-15 kullanarak elde etmişlerdir, sentezleri argon 

atmosferi altında gerçekleştirmişlerdir. Adsorpsiyon çalışmaları için DBT kullanmışlardır 

[12]. Alp ve arkadaşları, parçacık boyut dağılımlarını ve manyetik nanopartikül 

parçacıkların morfolojik yapılarını incelemek için Fe+2/Fe+3 oranı 1/2 olan manyetik 

nanapartikül malzemelerini hava atmosferinde gerçekleştirebilmişlerdir [13]. Yüksek lisans 

tezi kapsamında gerçekleştirilen bu çalışmanın özgünlüğü farklı oranlarda Fe+2/Fe+3 

yüklemesinin hava ortamında gerçekleştirilmesidir. 

 

Bu çalışmada manyetik nanopartikül içerikli mezogözenekli karbon kompozit malzemesi 

hazırlanırken, öncelikle şablon olarak kullanmak üzere SBA-15 sentezlenmiştir. Daha sonra 

bu malzeme kullanılarak sert şablon yöntemi ile mezogözenekli karbon elde edilmiştir. 

Sentezlenen mezogözenekli karbona birlikte çöktürme yöntemi ile demir iyonu (Fe+2/Fe+3) 

oranları 1/1, 2/3, 3/2 olacak şekilde manyetik nanopartikül yüklenmiştir. Sentezler hava 

ortamında gerçekleştirilmiştir. Hazırlanan manyetik nanopartikül içerikli mezogözenekli 

karbon malzemesinde manyetit/mezogözenekli karbon ağırlık oranı 4/1’dir. Farklı oranlarda 

Fe+2/Fe+3 iyonları içeren karbon esaslı malzemelerin adsorpsiyon kapasitelerini 

belirleyebilmek için metilen mavisinin sudaki adsorpsiyon deneyleri gerçekleştirilmiştir. 

Hazırlanan bu malzemelerin yapısal ve fiziksel özelliklerinin incelenmesi için XRD, N2 

adsorpsiyon/desorpsiyon, SEM, TEM, FT-IR, VSM gibi çeşitli karakterizasyon işlemleri 

uygulanmıştır. 
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1.  Gözenekli Malzemeler 

 

Gözenekli malzemeler yapısında homojen ya da heterojen, farklı boyutlarda gözenek 

bulunduran doğal ve yapay katı malzemelerdir [14]. En genel tanımı ile gözenek kelimesi 

sürekli bir malzemede sınırlı boşluklar ya da kative anlamına gelmektedir.  

1960'lardan itibaren, gözenekli malzemeler, çeşitli bilimsel ve teknolojik alanlarda yaygın 

olarak kullanıldıkları için büyük ilgi görmüşlerdir. Gözenekli malzemeler, alüminasilikatlar 

gibi inorganik bileşiklerden biyolojik membranlara ve dokulara kadar geniş bir yelpazede 

malzemeleri kapsamaktadır [15].  

 

Gözenekli malzemeler bilim, teknoloji ve endüstride sahip oldukları üstün özellikleri 

sebebiyle moleküler ayırma, kataliz, absorpsiyon, adsorpsiyon ve gaz depolama gibi birçok 

uygulama alanında kullanılırlar [14,15].  

 

Yumuşak şablonlar (organik bazlı moleküller, iyonik sıvılar vb.), sert şablonlar (gözenekli 

silika veya kolloidal silika küreleri vb.) veya her iki şablonun kombinasyonu, bu tür 

malzemelerin şablon bazlı sentezinde gözenekli yapıya ulaşmak için kullanılmaktadır 

[16,17]. 

 

Gözenekli malzemeler, gözenek boyutlarına bağlı olarak üç ana gruba ayrılmaktadır. Bu 

gruplar, makro-gözenekli malzemeler (gözenek boyutları 50 nm'nin üzerinde olanlar), mezo-

gözenekli malzemeler (gözenek boyutları 2 nm ile 50 nm arasında olanlar) ve mikro-

gözenekli malzemeler (gözenek boyutları 2 nm'den daha küçük olanlar) şeklindedir [18]. 

Gözenek büyüklüğü, gözenekli malzemelerin özellikleri üzerinde bir dizi kritik etkiye 

sahiptir. Genel olarak, küçük gözenekler, yüksek yüzey alanlarına sahip olma eğilimindedir. 

Bu durum, mikro gözenekli kompozitlerin mezogözenekli kompozitlere kıyasla daha büyük 

bir yüzey alanına sahip olduğunu gösterirken, mezogözenekli kompozitlerin ise 

makrogözenekli kompozitlere göre daha geniş bir yüzey alanına sahip olduğunu ifade 

etmektedir [19]. Şekil 2.1.’de gözenekli malzemelere örnekler verilmiştir. 
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Şekil 2.1. (a) Mikrogözenekli malzeme (ZSM-5 zeolit); (b) mezogözenekli malzeme 

(MCM-41); (c) makrogözenekli malzeme (karbon köpük ağı) [16] 

2.2.  Mezogözenekli Malzemeler 

 

IUPAC, mezogözenekli malzemeleri gözenek boyutları 2 ile 50 nm arasında değişen 

malzemeler olarak tanımlamıştır. Buna rağmen, bazı durumlarda malzeme yapıları 50 

nm'den daha büyük boyutlara sahip olabilir, ancak gözenek boyutları hala 50'den küçük 

olduğu için yine mezogözenekli malzemeler sınıfına dahil edilirler [20]. 

 

Mezogözenekli malzemeler, kütle transferini mikrogözenekli malzemelere göre daha geniş 

gözenek yapıları sebebi ile kolaylaştırırlar. Yüksek yüzey alanına sahip olmaları, difüzyon 

limitasyonu kısıtlamalarını yok etmeleri gibi birçok üstün özellikleri ile, adsorpsiyon 

işlemlerinde adsorplayıcı, katalizör maddesi veya katalizör destekçisi gibi birçok uygulama 

alanında yer bulmuşlardır [16]. 

 

Son yıllarda, literatürde birçok mezogözenekli malzeme tanımlanmış olsa da, SiO2 temelli 

malzemeler arasında M41S türevleri, SBA türevleri ve CMK türevleri öne çıkmaktadır. 

 

Mezogözenekli malzemeler hakkında önemli bir adım, 1990 yılında Kuroda ve ekibi 

tarafından gerçekleştirilen çalışmada atılmıştır. Bu çalışmada, düzgün gözenek boyut 

dağılımına sahip tabakalı polisilikat olan kanemit kullanılarak mezogözenekli silika (FSM-

16) sentezlenmiştir. Daha sonra, 1992 yılında Mobil Araştırma ve Geliştirme Grubu 

tarafından büyük düzgün gözenek yapılarına, yüksek spesifik yüzey alanlarına ve özgül 

gözenek hacimlerine sahip malzemelerin senteziyle mezogözenekli malzemeler alanında 

önemli bir ilerleme kaydedilmiştir. Bu ilerleme, hekzagonal MCM-41, kübik MCM-48 ve 

ince tabakalı MCM-50 gibi M41S ailesi üyelerinin sentezlenmesini içermiştir [21]. 
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Mezogözenekli malzemeler üzerine yapılan çalışmalar, 1995 yılında önemli bir adım 

atmıştır. Bu dönemde, HMS (hekzagonal mezogözenekli silika) ve Michigan State 

University (MSU) gibi mezogözenekli moleküler elekler üzerinde yoğunlaşılmıştır [22]. 

Daha sonra, 1998 yılında, ticari non-iyonik triblok kopolimerler (EOnPOmEOn) ve 

polipropilenoksit (PO)m bloklarından oluşan SBA ailesi gibi çok düzenli mezogözenekli 

malzemeler keşfedilmiştir. Aynı şekilde, 1999 yılında ise bağımsız olarak üç farklı grup 

tarafından sentezlenen periyodik mezogözenekli organosilika (PMO) adlı özel bir 

mezogözenekli hibrit malzeme ortaya çıkmıştır [23,24].  

 

Mezogözenekli karbon yapıları (CMK-x), 1999 yılında Ryoo ve ekibi tarafından 

sentezlenmiştir. Bu çalışmada, sakaroz karbon kaynağı olarak kullanılmış ve MCM-48, 

SBA-1 ve SBA-15 gibi mezogözenekli silikalar şablon olarak kullanılmıştır [25]. 

 

2.3. Mezogözenekli Karbonlar 

 

Mezogözenekli karbonlar düzenli ve ayarlanabilir gözenek yapıları, kolay sentezlenebilir 

olmaları, kimyasal, termal ve mekanik olarak kararlı olmaları, düşük yoğunlukları, yüksek 

korozyon dirençleri ve fonksiyonlaştırılabilmeleri nedeniyle dikkat çeken malzemelerdir [5]. 

 

Bu üstün özellikleri ile mezogözenekli karbonlar, katalitik çalışmalarda, su kirliliğinin 

kontrolünde, gaz depolamada, ilaç salınımında, ağır metal gideriminde ve biyoadsorpsiyon 

gibi birçok uygulama alanında kullanılmaktadır [5].  

 

2.3.1. Mezogözenekli karbon sentez yöntemleri 

 

Düzenli mezogözenekli karbon malzemeleri, aerojel ve kriyojellerin karbonizasyonu, 

yüksek sıcaklıklarda aktivasyon, bazı metallerin varlığında katalitik aktivasyon, polimer 

karışımlarının karbonizasyonu, yumuşak şablon olarak adlandırılan doğrudan kendi kendine 

montaj yöntemi ve mezogözenekli bir şablon malzemenin kullanıldığı sert şablon yöntemleri 

kullanılarak sentezlenebilirler [25]. Ancak, bu yöntemler arasında sadece son ikisi, iyi 

kontrol edilen mezogözenekler ve düşük mikrogözeneklilikle birlikte düzenli yapıların elde 

edilmesini sağlar [26]. 
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Sert şablon yöntemi, ilk kez Ryoo ve meslektaşları tarafından 1999 yılında MCM ve SBA 

gibi düzenli gözenek çap dağılımına sahip silika içerikli katalizörlerin kalıp olarak 

kullanılmasıyla geliştirilmiştir. Bu yöntemle, MCM-48 kalıbı kullanılarak ilk düzenli 

mezogözenekli karbon malzeme sentezlenmiştir [25]. Ardından, farklı kalıplar ve karbon 

kaynaklarının kullanılmasıyla çeşitli karbon yapılarının sentezlenebileceği gözlenmiş ve bu 

alanda yapılan araştırmalara devam edilmiştir [27]. Bu şekilde, sert şablon yöntemi, düzenli 

mezogözenekli karbon malzemelerinin çeşitliliğini artırmak ve istenen özelliklere sahip 

malzemelerin elde edilmesini sağlamak için önemli bir araç haline gelmiştir. 

 

Sert şablon yöntemi dört temel adımdan oluşur. İlk aşamada şablon olarak kullanılacak 

materyal sentezlenir ya da hazır hammaddesi kullanılır. İkinci aşamada şablon ve karbon 

öncü maddesi karıştırılır. Üçüncü aşamada ise yüksek sıcaklıklarda karbon öncüsü ve 

şablonun karbonlaşması gerçekleşmektir. Son aşamada ise alkali ya da asidik bir çözelti 

yardımıyla silika sablonu uzaklaştırılır. [28]  

 

Sert şablon yönteminde şablon olarak en çok tercih edilen malzeme muhtemelen silikadır. 

Bunun sebebi, yüksek termal kararlılığa sahip olan çok çeşitli silika yapılarını sentezleme 

imkanına ve silikayı yapıdan uzaklaştırmanın kolay olmasına bağlıdır. Silika düzenli nano 

parçacıklar ya da gözenekli malzeme olarak kullanılabilir. Şablon olarak kullanılan silika 

çok farklı üç boyutlu yapılar ortaya çıkarır ve bunlar genellikle çok düzenli ve kusurları 

azdır. [26] 

 

Karbon kaynağı olarak gaz ve katı karbonlar kullanılmaktadır en çok kullanılanlar sükroz ve 

furfuril asittir.  

 

Sert şablon yönteminin, yumuşak şablon yöntemine göre bazı üstünlükleri mevcuttur. 

Sentezde kullanılan şablona göre farklı mezogözenekli karbonlar elde edilebilir ve bu şekilde 

son ürünün ayarlanabilir olması yöntemin en büyük üstünlüğüdür. Kullanılan karbon 

kaynağının kolay erişilebilir olması ve malzemenin kolay modifikasyonu sert şablon 

yönteminin diğer avantajlarındandır. Bu avantajların yanı sıra sert şablon yönteminin 

karbonizasyon için yüksek sıcaklıklar gerektirmesi ve çok basamaklı bir işlem olması 

sebebiyle enerji ve zaman açısından dezavantajlı bir yöntemdir. Ayrıca karbonizasyon 

işleminin yüksek sıcaklıklarda yapılması karbon yapısına N veya S gibi heteroatomların 
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katılmasına sebep olur ve bu da yöntemin diğer dezavantajıdır [5]. Şekil 2.2.’de sert şablon 

yöntemiyle mezogözenekli karbon sentezinin şematik gösterimi verilmiştir. 

 

 

Şekil 2.2. Sert şablon yöntemiyle mezogözenekli karbon sentezi [29] 

Sert şablon yönteminden sonra yumuşak şablon yöntemi geliştirilmiştir. Yumuşak şablon 

yönteminde blok kopolimer kendinden yapılanır ve kondenzasyon ile mezogözenekli karbon 

malzeme elde edilir ve karbon başlatıcısı karbonize edilir [5] 

 

Yumuşak şablon yönteminin dört temel gereksinimi vardır; 

 

• Öncü madde bileşenlerinin nano yapılarda kendi kendine toplanabilmesi gerekir, 

• En az bir gözenek oluşturucu bileşen ve en az bir karbon oluşturan bileşenin varlığı 

gerekir, 

• Karbon oluşturan bileşenin iyileştirilmesinde gerekli olan sıcaklığı sürdürebilen, fakat 

karbonizasyon esnasında en az karbon verimi ile kolaylıkla ayrışabilen gözenek 

oluşturan bileşen kararlılığı, 

• Gözenek oluşturan bileşeninin ayrışması veya ekstraksiyonu esnasında nano yapısını 

koruyabilen, yüksek oranda çapraz bağlanmış polimerik bir malzeme oluşturması için 

karbon oluşturan bileşeninin yeteneği [30] 

 

Yumuşak şablonlama yöntemi, bir şablona ihtiyaç duymaması ve seri üretim için uygun 

olması gibi avantajlara sahiptir. Karmaşık ve çok basamaklı olması, düşük kendinden 

yapılanma hızı, sentezlerken kullanılan toksik bileşenler ve bileşenlerin neme karşı duyarlı 

olması, üretilen mezogözenekli karbonların termal kararlılığının düşük olmasına ve 

 
 

 

Mezogözenekli silika (şablon) Karbon+ Mezogözenekli silika Düzenli mezogözenekli karbon 
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genellikle amorf ve az düzenli yapılar ortaya çıkması yöntemin dezavantajlarındandır [5]. 

Şekil 2.3.’de yumuşak şablon yöntemiyle mezogözenekli karbon sentezinin şematik 

gösterimi verilmiştir. 

 

 

Şekil 2.3. Yumuşak şablon yöntemiyle mezogözenekli karbon sentezi [5] 

2.4. Manyetik Nanopartiküller 

 

Boyutları 0,1 ile 100 nm arasında olan metal ve metal oksitlerden oluşan manyetik özelliğe 

sahip toz parçacıklarına manyetik nanopartikül denir. Manyetik nanopartiküller, yüksek 

doygunluk mıknatıslanma, biyouyumluluk ve daha az toksisite gibi özelliklere sahip olması 

sebebiyle endüstriyel, çevresel, analitik ve biyomedikal uygulamalar gibi çeşitli alanlarda 

kullanılmaktadır. Özellikle, bu partiküllerin kolay kontrolü, biyouyumluluğu, üstün 

fizikokimyasal ve manyetik özellikleri nedeniyle biyomedikal uygulamalarda ayrıca dikkat 

çekicidir. [31,32]. 

 

Manyetik nanopartiküller Fe, Ni ve Co gibi saf metaller, Fe3O4 ve γ-Fe2O3 gibi metal 

oksitler, ferritler ve metal alaşımlar olmak üzere birçok farklı şekilde sentezlenebilmektedir. 

Bunlar arasında düşük toksisiteleri nedeniyle en çok demir oksit nanopartikülleri tercih 

edilmektedir. Ni ve Co metaller toksiktir ve biyomedikal uygulamalarında kullanımını 

engelleyen oksidasyona sebep olurlar. [33] 

 

Demir oksitler doğada kolayca bulunabiliyorken aynı zamanda laboratuvar ortamında da 

rahatlıkla sentezlenebilmektedirler. Manyetik demir oksitler ucuz sentezlenebilir, fiziksel ve 
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kimyasal olarak kararlı, biyouyumlu ve çevresel olarak güvenilirdirler [13]. Uygun yüzey 

kimyasına sahip demir oksit nanopartiküller biyouyumlu oldukları için MRI kontrast artırıcı, 

doku tamiri, biyomoleküllerin saflaştırılması ve ayrımında, ilaç salımı ve hedefe yönelik ilaç 

salım sistemler gibi çeşitli uygulamalarda kullanılmaktadırlar [34].  

 

2.5. Adsorpsiyon İzotermleri 

 

2.5.1. Freundlich izotermi 

 

Bu tip izotermde artan basınç ile adsorplanan adsorbent miktarı artış göstermektedir. 

Freundlich izotermi adsorpsiyonun çok tabakalı ve yüzeyde heterojen adsorpsiyon olduğunu 

varsayar. Aşağıdaki matematiksel eşitlikle (Eş. 2.1) ifade edilebilir [35]. 

 

lnqe = lnKF +
1

n
lnCe                                                                                                                                    (2.1) 

 

Burada, 𝐶𝑒, dengede adsorplanan madde konsantrasyonunu, qe (mg/g), dengedeki 

adsorpsiyon kapasitesini, 𝐾𝐹 ((mg/g)(L/mg)1/n), Freundlich sabitini, n ise adsorpsiyon 

yoğunluğunu ifade eder. 1/n değerinin 0-1 aralığında olması yüzeyin heterojen olduğu ve 

modelin uyumlu olduğu anlamına gelir. [36]. 

 

2.5.2. Langmuir izotermi 

 

Bu tip izoterm, adsorpsiyonun tek tabakalı ve yüzeyde homojen gerçekleştiğini varsayar.  

Langmuir, izotermi bütün aktif noktaların adsorbentlere karşı aynı enerji ve eşit ilgiye sahip 

olduğunu kabul eder. İzoterm aşağıdaki matematiksel eşitlikle (Eş. 2.2) ifade edilebilir [37] 

 

Ce

qe
=

1

qmKL
+

Ce

qm
                                                                                                                 (2.2)             

 

Burada, qe (mg/g), dengedeki adsorpsiyon kapasitesini, qm, (mg/g), maksimum adsorpsiyon 

kapasitesini, Ce (mg/L), dengede adsorplanan madde konsantrasyonunu ve KL (L/mg), 

Langmuir izoterm sabitini ifade eder [36].                 
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2.5.3. Temkin izotermi  

 

Bu tip izoterm adsorpsiyonda moleküllerin enerjilerinin doğrusal olarak değiştiğini ve 

homojen bir şekilde adsorbent yüzeyine dağıldığını varsayar. İzoterm aşağıdaki 

matematiksel eşitlikle (Eş. 2.3) ifade edilebilir [38]. 

 

qe = qT(lnKT + lnCe)                                                                                                       (2.3)   

 

Burada, qe (mg/g), dengedeki adsorpsiyon kapasitesini, qT (RT/bT), birim bağlama enerjisi 

başına boyar madde adsorpsiyonu için diferansiyel yüzey kapasitesini, KT (L/mg), Temkin 

izoterm sabitini ve Ce (mg/L), dengede adsorplanan madde konsantrasyonunu ifade eder [36]  

 

2.5.4. Henry izotermi 

 

Bu izoterm Ce ve qe arasındaki doğrusal bağlantıyı basit bir şekilde açıklar. İzoterm aşağıdaki 

matematiksel eşitlikle (Eş. 2.4) ifade edilebilir [36]. 

 

qe = KHCe                                                                                                                           (2.4) 

 

Burada, qe (mg/g), dengedeki adsorpsiyon kapasitesini, Ce (mg/L), dengede adsorplanan 

madde konsantrasyonunu ve KH (L/mg), Henry sabitini ifade eder [36]. 
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3. LİTERATÜR ARAŞTIRMASI 

Tian ve arkadaşlarının yaptıkları çalışmada CMK-3 ve süperparamanyetik Fe3O4 

parçacıklarından Fe@CMK-3 kompozit malzemesi sentezlenmiştir. 12,5 ml su ve 12,5 ml 

etanolden oluşan çözeltiye 100 mg CMK-3 ve 40 mg FeCl2.H2O ilave edilmiştir. N2 

atmosferinde karışıma 14 mg NaOH ilave edilmiştir ve 1 saat karıştırılmıştır. Elde edilen 

ürün kurutulmuş vakum altında ısıtılmış ve ethanol ile yıkandıktan sonra tekrar N2 

atmosferinde kurutulmuştur. TEM analizi sonucunda, farklı reaksiyon sıcaklığında yapılan 

sentezler incelendiğinde, manyetik nanopartiküllerin CMK-3 malzemesinin yüzeyine 

dağılımı en iyi oda sıcaklığında elde edilmiştir. XRD analizinde nanopartiküllerin ortalama 

boyutu 23 nm bulunmuştur. Azot adsorpsiyon-desorpsiyon analizinde CMK-3 yapısının 

ortalama gözenek çapının 3,3 nm olduğu ve Fe@CMK-3’ün oda sıcaklığında 

süperparamanyetik özellik gösterdiği gözlemlenmiştir. Fe@CMK-3’ün doyma 

manyetizasyonu manyetik ayırma için yeterince yüksek bir değerdedir. Fe@CMK-3’ün 

CMK-3’ten daha yüksek katalitik aktiviteye ve ömre sahip olduğu model bir reaksiyon 

üzerinde denenip gözlemlenmiştir. Özetle, süperparamanyetik Fe3O4 nanoparçacıkları, 

mezogözenekli karbon CMK-3'ün dış yüzeyinde iyi bir şekilde dağılmıştır. Manyetik olarak 

ayrılabilir özelliği ile Fe@CMK-3'ün umut verici bir katalizör desteği olduğu sonucuna 

varılmıştır [10]. 

 

Lee ve arkadaşlarının 2005 yılında yaptıkları çalışmada SBA-15’e buhar fazı infiltrasyonu 

ile pirol monomeri ilave edilmiştir.  Elde edilen pirol/SBA-15 nano kompoziti, pirol 

miktarına göre 2,3 molar eşdeğer FeCl3 içeren H2O içinde dağıtılmıştır ve mezogözenekli 

SBA-15 silika şablonu içindeki piroli polimerize etmek için 3 saat karıştırılmıştır. 

Poli(pirol)/SBA-15 nanokompoziti süzülerek geri kazanıldıktan sonra, N2 atmosferinde 973 

K'de 3 saat boyunca 1,5 K/dakikalık bir ısıtma hızında karbonize edilmiştir. Silika şablonu, 

silika/karbon kompozitinin 50:50 su ve etanol karışımı içinde çözülmüştür ve 1 M NaOH 

çözeltisi içinde iki kez 1 saatten fazla kaynatılmasıyla çıkartılmıştır. Böylece manyetik 

düzenli mezogözenekli karbon elde edilmiştir. Karbon duvarlarına gömülü manyetik 

nanopartiküller içeren manyetik olarak ayrılabilir düzenli mezogözenekli karbon, basit bir 

sentetik prosedür kullanılarak sentezlenmiştir. Elde edilen manyetik nanoparçacıkların 

boyutları, SBA-15 silika şablonunun kanal boyutu ile sınırlandırılmıştır. Karbon çubuklara 

gömülü süperparamanyetik nanoparçacıklar üretilmiştir. Manyetik olarak ayrılabilir 
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numunenin katalizör destekleri veya adsorbanlar olarak büyük ölçekli uygulamalarda 

kullanılabileceği sonucuna varılmıştır [39].  

 

Banabi ve arkadaşlarının yaptıkları çalışmada CMK-3 sert şablon yöntemi ile 

sentezlenmiştir. γ-Fe2O3/CMK-3 kompoziti ise emdirme metoduyla argon atmosferinde 

sentezlenmiştir. Yapılan karakterizasyon sonuçlarında, SBA-15 şablonu kullanılarak 

sentezlenen mezogözenekli karbon yüzeyine, boyutları ~10 nm olan γ-Fe2O3 

nanoparçacıklarının homojen olarak dağıldığı gözlemlenmiştir. Dibenzotiyofen 

adsorpsiyonu için etkili bir adsorban olduğu görülmüştür. Ayrıca kullanılmış adsorbanın 

tolüen ile solvent ekstraksiyonu ile yeniden kullanılabileceği görülmüştür [12]. 

 

Alam ve arkadaşlarının 2009 yılında yaptıkları çalışmada SBA-15, KIT-6, CMK-3 VE CNC 

standart prosedürler ile hazırlandıktan sonra hepsinin içine ıslak emdirme yöntemiyle demir 

oksit nanopartikülleri yüklenmiştir. Demir oksit mezogözenekli nanokompozitler farklı 

oksijen akış hızlarında hazırlanarak oksijen akış hızının yapıya etkisi araştırılmıştır. 

Sentezlenen malzemeleri incelemek için XRD, HRTEM, HRSEM ve manyetik alan ölçümü 

için ZFC ve FC analizleri yapılmıştır. Demir oksit nanopartiküllerin manyetik özelliklerinin 

belirlenmesinde silika şablonun ve mezogözenekli karbonun yapısının ve gözenek çaplarının 

etkili olduğu gözlemlenmiştir. Silika şablona emdirilen demir oksitin manyetizasyonunun 

mezogözenekli karbona emdirilenden çok daha düşük olduğu gözlemlenmiştir. En yüksek 

manyetizasyon değeri %30 ile demir oksit nanopartül içeren karbon nanotüpte ölçülmüştür. 

Oksijen hızının daha yüksek olduğu %30 demir oksit nanopartikül içeren CMK-3 yapının 

oksijen hızı düşük olandan daha yüksek manyetizasyon sağladığı ölçülmüştür. Bu 

malzemelerin katalizde, moleküler etiketlemede ve kontrollü ilaç dağıtımında da 

kullanılabileceği sonucuna varılmıştır [40]. 

 

Peng ve arkadaşlarının yaptıkları çalışmada, CMK-3 numuneleri, şablon olarak SBA-15 ve 

karbon kaynağı olarak antrasen kullanılarak sert şablon yöntemi ile sentezlenmiştir. Basit 

bir ıslak emdirme yöntemi ile CMK-3 numunelerine demir manyetik nanopartikül 

yüklenmiştir ve kaynak olarak demir klorür (FeCl3·6H2O) kullanılmıştır. Çalışmalar azot 

atmosferi altında gerçekleşmiştir. Yapılan XRD analizi sonucunda Fe-CMK-3 numunesi 

CMK-3 numunesi kadar iyi sonuç vermiştir, yapılan yüzey modifikasyonundan sonra 

yapının bozulmadığı çok hafif tahrip olduğu gözlemlenmiştir. TEM analizi sonucunda demir 

nanopartiküllerinin yapıya düzgün bir şekilde dağıldığı gözlemlenmiştir. Fe-CMK-3 
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numunesinin TEM analizi malzemenin hala düzenli mezogözenekli yapısı olduğunu 

göstermiştir. Yapılan BET analizinde CMK-3 numunesinin yüzey alanı 858 m2/g iken Fe-

CMK-3 numunesinin yüzey alanının 731 m2/g olduğu sonucu çıkmıştır. Yapılan N2 

adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucunda Fe-CMK-3 numunesinin tipik düzenli 

mezogözenekli karbon yapısına sahip olduğu ve gözenek çapının yaklaşık 3,1 nm olduğu 

gözlemlenmiştir. Manyetometre kullanılarak ölçülen manyetizma davranışı numunenin 

güçlü ferromanyetik özellikler sergilediğini göstermiştir. Maksimum doyma manyetizasyon 

değeri 4,77 emu/g ölçülmüştür. Yapılan UV-vis deneylerinde adsorpsiyon için metilen 

mavisi kullanılmıştır. En yüksek adsorpsiyon kapasitelerinin, pH çalışması için 11,5, 

konsantrasyon için 500 mg/L ve sıcaklık için 45 ℃ olduğu gözlemlenmiştir. Yapılan bu 

çalışma CMK-3 yüzeyine başarılı bir şekilde demir nanopartiküllerinin yüklenebildiğini ve 

iyi bir adsorban olan CMK-3 karbon kaynağı olarak antrasen kullanılabileceğini ortaya 

koymuştur. Ayrıca basit bir manyetik işlemle Fe-CMK-3’ün çözeltiden rahatça ayrılabildiği 

gözlenmiştir bu da hazırlanan malzemenin tekrar kullanılabilir olduğunu göstermiştir [41]. 

 

Wang ve arkadaşlarının 2012 yılında yaptıkları çalışmada, sert şablon yöntemi ile CMK-3 

sentezlenmiştir.  1,8 g FeCl3.6H2O ve 2,88 g sodyum asetatı, 40 ml etilen glikolde 4 saat 

manyetik karıştırıcı ile oda sıcaklığında çözülmüştür. Hazırlanan çözeltiden 5 ml alıp içine 

0,1 g mezogözenekli karbon ekleyip karıştırılmıştır ve karışım 12 saat 200 ℃’de teflon 

otoklavda ısıtılmıştır. Karışım su ve etanol ile yıkanmıştır. Elde edilen numuneye XRD 

analizinde, dar açıda bazı mezogözenekli karbona ait karakteristik pikler gözlenememiştir, 

bunun sebebinin manyetik parçacıkların mezogözenekli karbon gözeneklerine eklenmesi 

olarak düşünülmüştür.  Geniş açıda ise bütün karakteristik pikler gözlemlenmiştir. Yapılan 

N2 adsorpsiyon/desorpsiyon analizinde BET yüzey alanı 742 m2/g çıkmıştır. SEM ve TEM 

analizlerinde manyetik parçacıkların yüzeyde değil gözeneklerin içinde olduğu 

gözlemlenmiştir. Maksimum doyma manyetizasyon değeri 7,15 emu/g ölçülmüştür. Yapılan 

UV- analizinde, hazırlanan 100 ml 20 mg/L Rodamin-B çözeltisine 10 mg numune eklenmiş 

ve 5 dakika içerisinde Rodamin-B’nin %85,45’inin tamamının adsorbe edildiği sonucuna 

varılmıştır. 60 dakikada ise Rodamin-B’nin %99,25’i adsorplanmıştır. Daha yüksek 

Rodamin-B konsantrasyonlarında adsorpsiyon kapasitesinin arttığı gözlemlenmiştir. Aktif 

karbonla karşılaştırılmak istenen numune fenol adsorpsiyonuna tabii tutulmuş ve aktif 

karbondan daha fazla adsorpsiyon kapasitesinin olduğu gözlemlenmiştir [42].  
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Wang ve arkadaşlarının 2011 yılında yaptıkları çalışmada Zhao ve arkadaşlarının tarif ettiği 

şekilde SBA-15 elde edilmiştir [43]. Vakum altında hem demir hem karbon kaynağı tek kap 

metodu ile emdirilmiştir, demir kaynağı olarak FeCl3 karbon kaynağı olarak furfuril alkol 

kullanılmıştır. Sentezde 0,5 mmol, 1,0 mmol ve 1,5 mmol FeCl3 olacak şekilde farklı demir 

miktarları ile 3 ayrı numune hazırlanmıştır.  Hazırlanan manyetik mezogözenekli 

karbonlardan 0,25g alınmıştır ve 50 ml 35mg/L hegzan içerisindeki iburufen çözeltisine 

eklenmiştir, 72 saat kapalı bir kapta karıştırılmıştır. Elde edilen çözelti süzülmüştür ve 40 

℃’de 24 saat vakum ortamında kurutulmuştur. UV analizi için numuneden 20 mg alınmıştır 

ve 50 ml, 37 ℃’de, pH 7,4’te simüle edilmiş vücut sıvısına daldırılmıştır. Belirli aralıklarla 

numune alınarak analiz yapılmıştır. Yapılan XRD analizinde manyetik olmayan 𝛼-Fe2O3 

gözlemlenmemiştir. 𝛾- Fe2O3’e ait karakteristik pikleri her üç numune için de 

gözlemlenmiştir. FeCl3 miktarındaki artışla mezogözenekli yapının bozulduğu 

gözlemlenmiştir. Numunelerin TEM analizinden gözlemlenmiştir ki 0,5 ve1,0 mmol FeCl3 

içeren numuneler düzenli mezogözenek yapısı sergilemiştir. Ayrıca Fe2O3/𝛾- Fe2O3 ve Fe 

nanopartikülleri numunenin yüzeyine düzgünce dağılmıştır, belli bir bölgede yığılma 

olmamıştır. Yapılan N2 adsorpsiyon/desorpsiyon analizinde numunelerdeki FeCl3 miktarı 

arttıkça yüzey alanının azaldığı görülmüştür. UV analizinde en yüksek yükleme kapasitesi 

en az miktarda FeCl3 içeren numune olmuştur. En yüksek salım hızı da en az miktarda FeCl3 

içeren numuneye ait çıkmıştır [44].   

 

Zhang ve arkadaşlarının 2011 yılında yaptıkları çalışmada manyetit nanoparçacıklarla 

kapsüllenmiş mezogözenekli karbon kapsüller sentezlenmiştir ve bu kapsüllerin atık su 

arıtımında kullanılabilirliği araştırılmıştır. Yaptıkları çalışmada sentezledikleri 

Fe3O4@SiO2–mSiO2 nanoyapısını şablon olarak kullanarak sert şablon yöntemi ile 

Fe3O4@mezoC kapsülleri elde edilmiştir. Numunenin N2 adsorpsiyon/desorpsiyon 

izotermine bakıldığında mezogözenek yapısı gösteren tip IV izotermi gözlemlenmiştir. 

Numunenin BET yüzey alanı 1570 m2/g olarak hesaplanmıştır ki bu önceki araştırmalardaki 

aktif karbonun yüzey alanından büyüktür. Maksimum doyma manyetizasyon değeri 5,5 

emu/g ölçülmüştür, tekrardan kullanabilmek için yeterli bir değer olduğu sonucuna 

varılmıştır. Manyetizasyon eğrisinde histerezis oluşmamıştır bu da numunenin 

süperparamanyetik olduğunu göstermiştir. Araştırmanın amacı olan atık su arıtımı için UV 

çalışmaları 3 çeşit adsorban ile yapılmıştır, katyonik boyar madde olarak metilen mavisi, 

anyonik boyar madde olarak kongo kırmızısı ve fenol kullanılmıştır. Metilen mavisi ile 

hazırlanan çözeltiye eklenen Fe3O4@mezoC numunesi neredeyse 10 dakika içerisinde mavi 
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olan çözeltiyi renksiz bir hale getirmiştir ve haricen manyetik bir alana maruz kaldığında 

toplanmıştır. Metilen mavisi çözeltisine 20 mL (50 mg/L) 5 mg numune konulmuştur ve 5 

dakika içinde metilen mavisinin %92,6’sı 10 dakikada %99,9’u adsorplanmıştır. Aynı şartlar 

altında aktif karbon ile yapılan eski adsorpsiyon çalışmasına kıyasla Fe3O4@mezoC çok 

daha yüksek adsorpsiyon hızına sahip olduğu gözlemlenmiştir. Fe3O4@mezoC’nun 

maksimum adsorpsiyon kapasitesinin 608,04 mg/g olduğu görülmüştür. Elde edilen 

manyetik mezogözenekli karbon kapsüller, atık sudan kirleticilerin hızlı, uygun ve yüksek 

verimli şekilde uzaklaştırılması için yeniden kullanılabilir bir emici olarak kullanılabileceği 

sonucuna varılmıştır [45]. 
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4. DENEYSEL ÇALIŞMA 

4.1.  Sentez Yöntemi 

 

4.1.1. Kullanılan kimyasallar 

 

• Yüzey aktif madde; triblok kopolimer P123 (EO20PO70EO20 (polietilen glikol-blok-

polipropilen glikol-blok-polietilen glikol), MWav = 5800, Sigma-Aldrich).  

• Silika kaynağı; Tetraetilortosilikat (TEOS, Merck),  

• Asit kaynağı; Hidroklorik asit (HCl %37, Merck), Sülfürik Asit (H2SO4, Merck) 

• Karbon kaynağı: Sükroz (C12H22O11, Sigma Aldrich) 

• Sodyum hidroksit (NaOH, Merck) 

• Demir Kaynakları: Demir (II) klorür tetrahidrat, Demir (III) klorür hekzahidrat 

(FeCl2.4H2O, FeCl3.6H2O 99%, Sigma Aldrich) 

• Amonya (NH4OH %30, Merck) 

• Çözücü; Deiyonize su euRO 10-DI model, Operating Instructions Reverse-Osmosis 

System adlı cihazdan elde edilmiştir. 

 

4.1.2. SBA-15 sentezi 

 

1. 62,5 ml deiyonize su, 2 g yüzey aktif madde (Pluronic P123) 30 ℃ sıcaklıkta 275 rpm 

hızla 45 dk manyetik karıştırıcı ile karıştırılır. 

2. Yüzey aktif madde çözündükten sonra 12,5 ml %37’lik HCl çözeltiye eklenir ve yaklaşık 

30 dk karışması beklenir. 

3. Sıcaklık 40 ℃’ye getirilir ve 4,1 ml TEOS damla damla yaklaşık 15 dk boyunca eklenir. 

TEOS ilavesinden sonra çözelti 3 saat boyunca karıştırılır. 

4. Çözelti otoklava alınır ve 90 ℃ ‘de 48 saat boyunca bekletilerek kurutulur. 

5. Etüvden alınan çözeltinin 1 saat boyunca soğuması beklenir. Soğuyan çözelti behere 

alınıp üzeri su ile tamamlanır ve 275 rpm’de 30 dk boyunca manyetik karıştırıcıda 

karıştırılır. 

6. Çözelti 4 defa yıkanır. Her yıkama arası 15 dk olacak şekilde karıştırılır. 

7. Yıkanan çözelti saat camına alınır ve 24 saat boyunca 30 ℃ sıcaklıkta kurutulur. 

8. Kuruyan numune havanda dövülerek numune kabına alınır. 
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9. Sentezlenen toz malzeme, kuru hava atmosferi altında, tüp fırında, oda sıcaklığından 

10℃/dakikalık sıcaklık artışıyla 550℃'ye kadar ısıtılır ve 550℃’de 6 saat kalsinasyon 

işlemi gerçekleştirilir. 

 

SBA-15 sentezinin şematik gösterimi Şekil 4.1’de verilmiştir. 

 

 

Şekil 4.1. SBA-15 sentezi şematik gösterimi 

4.1.3. CMK-3 sentezi 

 

1. 1 g SBA-15 tartılır, behere alınır.  

2. 0,525 g C/g SiO2 oranıyla sükroz, 5 ml deiyonize suda, manyetik karıştırıcı yardımıyla 

çözdürülür.  

3. Çözdürülen numune SBA-15’in üzerine eklenir, çamur kıvamı elde edilinceye kadar 3-

4 dk karıştırılır. 

4. Çamur kıvamındaki numunenin üzerine 3 damla H2SO4 damlatılır ve 50 rpm karıştırma 

hızında 1 saat karıştırılır. 

5. Numune önce 6 saat 100 ℃’de sonra 6 saat 160 ℃’de etüvde kurutulur. 

6. Kuruyan numunenin üzerine ilk kullandığımızın %60’ı kadar yani 0,54 g sükroz yine 4 

ml suda çözdürülüp eklenir. 

7. Bu adımdan sonra yukarıda yapılan işlemler tekrarlanır. 

8. Numune kalsinasyon tüpüne alınır. 

9. Argon gazı ile (80ml/dk) 900 ℃’de 3 saat karbonizasyon yapılır. İşlem basamakları;  

- 300 ℃’ye kadar 5 ℃/dk 

- 300 ℃’den 500 ℃’ye kadar 1 ℃/dk  

- 500 ℃’den 900 ℃’ye kadar 5 ℃/dk  

10. 2M 200 ml NaOH çözeltisi hazırlanır. 
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11. Hazırlanan çözeltinin üzerine karbonizasyondan alınan numune eklenir, balon jojeye 

alınır. 

12. Yağ banyosunda 90 ℃’de 24 saat ekstrakte edilir. 

13. Soğuyan çözelti yıkanır ve 90 ℃’de 24 saat kurutulur. 

 

CMK-3 sentezinin şematik gösterimi Şekil 4.2’de verilmiştir. 

 

 

Şekil 4.2. CMK-3 sentezi şematik gösterimi 

4.1.4. Manyetik nanopartikül içerikli mezogözenekli karbon sentezi 

 

Kütlece 2/3 Oranında Fe+2/Fe+3 İçerikli Mezogözenekli Karbon 

 

1. 0,6 g FeCl2.4H2O, 1,152 g FeCl3.6H2O ve 0,10 g mezogözenekli karbon alınır üzerine 

150 ml deiyonize su eklenir. 

2. Manyetik karıştırıcılı ısıtıcıda sıcaklık 85 ℃’ye çıkartılır. 

3. Karışma koşulu altında 85 ℃’de 25 ml amonya (NH4OH) yavaşça eklenir. 

4. 1 saat 85 ℃’de karıştırılır. 

5. Numune yıkanır ve 90 ℃’de 1 saat kurutulur. 

 

 

 



20 

 

Kütlece 1/1 Oranında Fe+2/Fe+3 İçerikli Mezogözenekli Karbon 

 

1. 0,722 g FeCl2.4H2O, 0,982 g FeCl3.6H2O ve 0,10 g mezogözenekli karbon alınır üzerine 

150 ml deiyonize su eklenir. 

2. Manyetik karıştıcılı ısıtıcıda sıcaklık 85 ℃’ye çıkartılır. 

3. Karışma koşulu altında 85 ℃’de 25 ml amonya (NH4OH) yavaşça eklenir. 

4. 1 saat 85 ℃’de karıştırılır. 

5. Numune yıkanır ve 90 ℃’de 1 saat kurutulur. 

 

Kütlece 3/2 Oranında Fe+2/Fe+3 İçerikli Mezogözenekli Karbon 

 

1. 0,85 g FeCl2.4H2O, 0,813 g FeCl3.6H2O ve 0,10 g mezogözenekli karbon alınır üzerine 

150 ml deiyonize su eklenir. 

2. Manyetik karıştırıcılı ısıtıcıda sıcaklık 85 ℃’ye çıkartılır. 

3. Karışma koşulu altında 85 ℃’de 25 ml amonya (NH4OH) yavaşça eklenir. 

4. 1 saat 85 ℃’de karıştırılır. 

5. Numune yıkanır ve 90 ℃’de 1 saat kurutulur. 

 

MNP-CMK sentezinin şematik gösterimi Şekil 4.3’te verilmiştir. 

 

 

Şekil 4.3. MNP-CMK sentezi şematik gösterimi 
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4.2. Karakterizasyon Çalışmaları 

 

4.2.1. X-ışını kırınımı (XRD) analizleri 

 

X-ışını difraksiyonu, malzemelerin kristal özelliklerini ve içerdikleri fazları zarar vermeden 

analiz edilmesini sağlayan bir yöntemdir. Bu yöntem, toz numunelere uygulandığında kristal 

yapının yanı sıra tane boyutu ve tercihli yönlenme gibi özelliklerin de belirlenebilmesine 

imkan tanır. XRD analizi Bragg kanunu ile açıklanır (Eş. 4.1); 

 

λn = 2d sin θ                                                                                                                             (4.1) 

 

Burada; 

 

 λ: Dalga boyu, Å  

n: Düzlem numarası (Hesaplamalarda 1,0 olarak kabul edilmiştir.)  

θ: Kırınım açısı (Gelen ışının düzlemin normali arasındaki açı)  

d: Kristalin kafes aralığı, Å 

 

Malzemelerin kristal boyutlarının belirlenebilmesi için Scherrer denklemi kullanılır (Eş. 4.2) 

 

L =
nλ

Bgerçekcosθ
                                                                                                                     (4.2) 

 

Burada; 

 

L: Kristal boyutu, nm  

λ: Dalga boyu, Å (1,5406 Å)  

n: Analizde kullanılan cihaza ve numuneye bağlı olan  4siz şekil faktörü (Hesaplamalarda 

0,89 olarak alınmıştır.)  

θ: Kırınım açısı  

Bgerçek: XRD desenindeki metale ait en yüksek pikin yarısının genişliği (“Full width at half 

maximum”, FWHM) 
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Sentezlenen numunelerin XRD analiz sonuçları yukarıda verilen eşitlikler kullanılarak 

yorumlanmıştır. 

 

X-ışını kırınım analizleri, Orta Doğu Teknik Üniversitesi, Merkez Laboratuvarında bulunan 

(Cu, K radyasyonuna sahip, dalga boyu 1,5406 Å olan Rigaku marka D/MAX 2200 

modeli) XRD analiz cihazı ile yapılmıştır. 

 

4.2.2. N2 adsorpsiyon-desorpsiyon analizi 

 

Azot adsorpsiyon/desorpsiyon izotermleri kullanılarak sentezlenen malzemelerin yüzey 

alanı değerleri, gözenek boyutları, gözenek boyut dağılımları ve gözenek hacim değerleri 

belirlenmiştir. Yüzey alanının belirlenmesinde en yaygın olarak kullanılan model, Brunauer-

Emmet-Teller (BET) izotermidir. BET eşitliği, kayma değerinin sıfır olduğu varsayımıyla 

P/Po=0,30 kısmi basınç değerinde adsorbe edilen gaz hacim değerini kullanarak tek nokta 

BET yüzey alanını hesaplar. Gözenek boyut dağılım grafikleri, mezogözenek bölgesini 

tanımlayan Barrett-Joyner-Halenda (BJH-desorpsiyon) metoduyla 0,35 < P/Po < 0,99 kısmi 

basınç bölgesindeki desorpsiyon verileri kullanılarak oluşturulur. 

 

N2 adsorpsiyon-desorpsiyon analizi Orta Doğu Teknik Üniversitesi, Merkez 

Laboratuvarında bulunan yüzey karakterizasyon cihazı I (AUTOSORB-1C/MS), (BET) ile 

yapılmıştır. 

 

4.2.3. Titreşimli örnek manyetometresi (VSM) 

 

Titreşimli örnek manyetometresi yöntemi, Faraday yasası prensibine dayanır. Bu yöntemde, 

manyetik alan içindeki bir örnek bir bobin yakınında titreştirildiğinde, bobinde akı değişimi 

meydana gelir. Bu akı değişimi, örnekteki manyetik momentin bobinde indüklenen bir 

gerilime dönüşmesini sağlar. Bu gerilim ölçülerek, sentezlenen malzemenin manyetik 

momenti veya diğer manyetik özellikleri hakkında bilgi elde edilebilir. 

 

VSM analizi Orta Doğu Teknik Üniversitesi, Merkez Laboratuvarında bulunan Cryogenic 

Limited PPMS (VSM) cihazı ile yapılmıştır. 
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4.2.4. Fourier dönüşümlü kızılötesi spektroskopisi (FT-IR) 

 

Kızılötesi (IR) spektroskopisi, moleküler yapıların analizinde kullanılan bir titreşim 

spektroskopisi yöntemidir. IR ışınları, moleküllerin titreşim ve dönme hareketlerini etkiler 

ve bu hareketlerin frekanslarına karşılık gelen absorpsiyon pikleri oluşturur. Bu pikler, 

örneğin parmak izi gibi, maddeyi oluşturan bağların titreşimlerini temsil eder. Her maddeye 

özgü bir spektrum vardır ve bu spektrum, madde hakkında ayrıntılı bilgi sağlar. Kızılötesi 

spektroskopi, gıda mühendisliği alanında da mikrobiyal hücrelerin tanımlanması, 

makromoleküllerin yapısal analizi, organik maddelerin kalitatif ve kantitatif analizi, 

stereokimyasal özelliklerin belirlenmesi gibi birçok uygulamada kullanılır. Bu yöntem, hızlı 

sonuçlar elde etme, az miktarda örnek kullanma ve yüksek çözünürlük sağlama gibi 

avantajlara sahiptir. 

 

FTIR analizleri (ATR-IR ve DRIFTS), Gazi Üniversitesi (Ankara) Kimya Mühendisliği 

Bölümü Araştırma Laboratuvarları’nda bulunan JASCO marka FT-IR/4700 model cihaz ile 

gerçekleştirilmiştir. 

 

4.2.5. Taramalı elektron mikroskopisi (SEM) 

 

Malzemenin morfolojik yapısını belirlemek için kullanılan bir analiz yöntemi olan taramalı 

elektron mikroskopisi (SEM) analizi, yüksek enerjili elektronların malzeme yüzeyine 

taranması prensibine dayanır. Bu yöntemde, elektron demeti malzeme yüzeyine odaklanarak 

yüzeyi tarar ve bu esnada yansıyan veya saçılan elektronlar algılanır. Bu elektronlar, 

numunenin yüzey topografisi, yapısal özellikleri ve bileşimi hakkında bilgi sağlar. SEM 

analizi, malzemenin nano ölçekli yapısını, yüzey morfolojisini, porozite düzenini, tane 

boyutunu, pürüzlülüğünü ve diğer morfolojik özelliklerini görsel olarak inceleme imkanı 

sunar. Ayrıca, örnek üzerinde kimyasal analizler ve element dağılımı da gerçekleştirilebilir. 

SEM analizi, malzeme biliminde, nanoteknolojide, malzeme karakterizasyonunda, yüzey 

işlemlerinde, metalurjide ve birçok başka alanda yaygın olarak kullanılan önemli bir 

araştırma ve analiz yöntemidir. 

 

SEM analizleri Orta Doğu Teknik Üniversitesi, Merkez laboratuvarında QUANTA 400F 

Field Emission SEM Yüksek çözünürlüklü taramalı elektron mikroskobu cihazı ile 

gerçekleştirilmiştir.  
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4.2.6. Geçirimli elektron mikroskopisi (TEM) 

 

TEM (Transmission Electron Microscopy) analizi, bir örneğin ince kesitlerini kullanarak 

elektron demetinin geçirilmesini ve bu elektron demetinin yansımasını veya saçılmasını 

analiz ederek yüksek çözünürlüklü görüntüler elde etmeyi sağlayan bir mikroskopi 

yöntemidir. TEM, malzemelerin yapısını, kristal yapılarını, iç yapısını, nanoparçacıkların 

boyutunu ve dağılımını, arayüzeyleri ve tanecikler arası etkileşimleri gibi birçok özelliği 

incelemek için kullanılır. Elektronların örnekteki atomlarla etkileşimi sonucunda oluşan 

elektron mikroskopik görüntüler, malzemenin atomik düzeyde detaylarını ortaya koyar. Bu 

nedenle, malzeme bilimi, nanoteknoloji, biyoloji, fizik, kimya ve diğer bilim alanlarında 

önemli bir araştırma ve karakterizasyon tekniği olarak yaygın bir şekilde kullanılmaktadır. 

 

TEM analizleri Orta Doğu Teknik Üniversitesi, Merkez laboratuvarında bulunan Jem Jeol 

2100F 200kV HRTEM cihazı ile gerçekleştirilmiştir.  

 

4.3. Adsorpsiyon Deneyleri 

 

Adsorpsiyon çalışmaları kesikli sistemde gerçekleştirilmiştir. Etkisi incelenecek 

parametrelerden pH değeri, 4, 6, 8, 10; adsorpsiyon işlemi sıcaklığı, 30 ℃, 45 ℃, ve 60 ℃; 

manyetik nanopartikül içerikli mezogözenekli karbon miktarı, 0,02 gram; metilen mavisi 

çözelti derişimi ise 1 ppm, 3 ppm ve 5 ppm olarak seçilmiştir. 

 

Çalışmanın başlangıcında adsorpsiyon sıcaklığı ve metilen mavisi derişimi (30 ℃; 5 ppm) 

sabit tutularak farklı pH değerleri için optimum adsorpsiyon süreleri belirlenmiştir. 

Belirlenen optimum adsorpsiyon süresi ve pH değeri dikkate alınarak metilen mavisi 

derişimi, aktif karbon miktarı ve işlem sıcaklığının etkileri ayrı ayrı incelenmiştir.  

 

Bütün deneyler çalkalamalı su banyosunda 100 rpm’de optimum süre tutuldu ve UV-Vis. 

spektrometrede 664 nm dalga boyunda absorbans değerleri ölçüldü. Adsorbanın denge 

durumunda adsorpladığı metilen mavisi derişimi miktarı (qe) ve % adsorpsiyon değeri 

denklemler (4.3) ve (4.4) kullanılarak hesaplanmıştır. 

 

qe =
C0−Ce

w
V                                                                                                                        (4.3) 
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qe: Birim adsorban başına adsorplanan madde miktarı (mg.g-1)  

C0: Çözelti başlangıç derişimi (mg.L-1)  

Ce: Denge durumunda çözeltide adsorplanmadan kalan madde derişimi (mg.L-1)  

V: Çözelti hacmi (mL)  

w: Adsorban miktarı (g) 

 

R =
C0−Ce

C0
100                                                                                                                              (4.4) 

 

C0: Çözelti başlangıç derişimi (mg.L-1)  

Ce: Denge durumunda çözeltide adsorplanmadan kalan madde derişimi (mg.L-1)  

R: Adsorplanan çözelti derişim yüzdesi 
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5. BULGULAR VE TARTIŞMALAR 

5.1. Karakterizasyon Analizleri Sonuçları 

 

SBA-15 ve CMK-3 malzemelerinin düşük açılı X ışını kırınım desenleri Şekil 5.1’de 

verilmiştir. SBA-15’e ait 3 adet karakteristik pik CMK-3 numunesinde de gözlenmektedir. 

1,1°, 1,8°, 2,1° pikleri SBA-15 ve CMK-3 malzemelerinin (100) (110) ve (200) olarak 

belirlenen kristal düzlemlerine aittir ve her iki malzemenin de 2 boyutlu hekzagonal bir 

yapıya sahip olduğunu göstermektedir [46]. SBA-15 ve CMK-3 numunelerin karakteristik 

piklerinin Hussein Hamad ve arkadaşlarının yaptığı çalışma ile uyumlu olduğu 

gözlemlenmiştir [47]. 

 

 

Şekil 5.1. SBA-15 ve CMK-3 malzemelerinin düşük açı X-ışını kırınım desenleri 

Manyetik nanopartikül içerikli CMK-3 numunelerinin geniş açılı X ışını kırınım desenleri 

Şekil 5.2’de verilmiştir. Görüldüğü gibi tüm MNP numuneleri aynı desenleri sergilemiştir. 

XRD analizinden elde edilen 30,2°, 35,5°, 43,3°, 53,7°, 57,2° ve 62,9° pikleri sırasıyla Fe3O4 

nanopartiküllerinin (220), (311), (400), (422), (511) ve (440) kristal düzlemlerine aittir 

(JCPDS No. 19-0629) [40]. Bu durum manyetik nanopartiküllerin başarıyla sentezlendiğini 

kanıtlamaktadır. Ayrıca manyetik nanopartiküllerinin karakteristik piklerinin Alp ve 

arkadaşının yaptığı çalışma ile uyumlu olduğu gözlemlenmiştir [13]. Sentezlenen 

malzemelerin pik şiddetlerinin büyük oranda aynı olması, Fe+2/Fe+3 oranının değişmesi ile 

kristal yapının değişmediğinin göstergesi niteliğindedir. 

SBA-15

CMK-3
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Şekil 5.2. CMK-3 ve MNP malzemelerinin geniş açılı X-ışını kırınım desenleri 

SBA-15 numunesine ait gözenek çap dağılım grafiği Şekil 5.3’de verilmiştir. Şekilde 

gösterildiği gibi sentezlenen SBA-15 numunesinin ortalama gözenek çapı 6,5 nm’dir. 

Literatürle bakıldığında SBA-15 malzemesinin gözenek çap dağılımı 5-15 nm arasındadır 

[48]. Sentezlenen malzemenin ortalama gözenek çapı literatür değerleri arasındadır. 

 

 

Şekil 5.3. SBA-15 Gözenek çapı dağılımı 

CMK-3 numunesine ait gözenek çap dağılım grafiği Şekil 5.4’te verilmiştir. Şekilde 

gösterildiği gibi sentezlenen CMK-3 numunesinin ortalama gözenek çapı 3,4 nm’dir. 
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Sentezlenen CMK-3 numunesi ortalama gözenek çapı mezegözenek çap değerleri 

arasındadır [49]. 

 

 

Şekil 5.4. CMK-3 Gözenek çap dağlım grafiği 

SBA-15, CMK-3 ve MNP numunelerinin N2 adsorpsiyon-desorpsiyon analizlerinden elde 

edilen sonuçlar Çizelge 5.1’de verilmiştir. En başta sert şablon olarak kullanılan SBA-15, en 

yüksek yüzey alanı (SBET), gözenek hacmi (Vp) ve gözenek çapına (dBJH) sahiptir. Yapılan 

literatür araştırmasında silika şablona emdirilen demir oksitin manyetizasyonunun 

mezogözenekli karbona emdirilen demir oksitin manyetizasyonundan çok daha düşük 

olduğu görüldüğünden manyetik nanopartiküller CMK-3’e yüklenmiştir [40]. Manyetik 

nanopartikül yüklü CMK-3 numunelerine bakıldığında en yüksek yüzey alanının, gözenek 

adsorpsiyon hacminin ve gözenek çapının Fe+2/Fe+3 oranı 1/1 olan numuneye ait olduğu 

görülmüştür. Yapıya manyetik nanopartikül eklendikten sonra gözenek çaplarında 

mezogözenekten mikro gözeneğe kayma olmuştur fakat ortalama gözenek çap dağılımlarına 

bakıldığında sentezlenen malzemeler mezogözeneklidir. Ayrıca Fe+2/Fe+3 oranı arttıkça da 

yapıda mikro gözenek miktarı artmıştır. Manyetik nanopartikül içeren numunelerin kristal 

boyutlarında değişim yok denecek kadar azdır. Numunelerin kristal boyutları Scherrer yasası 

(Eş. 5.1) kullanılarak hesaplanmıştır ve Çizelge 6.1’de verilmiştir. 

 

L =
nλ

Bgerçekcosθ
                                                                                                                      (5.1) 
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Çizelge 5.1. SBA-15, CMK-3 ve MNP numunelerinin yapısal parametreleri 

Numune Demir içeriği Sentez yöntemi SBET 

(m2/g) 

dBJH 

(nm) 

Vp 

(cm3/g) 

Kristal Boyutu 

(nm) 

SBA-15 Yok Hidrotermal 

sentez 

812,7 9,65 1,39  

CMK-3 Yok Sert şablon 850,5 3 1,06  

2/3MNP-

CMK 

2/3 oranında 

Fe+2/Fe+3 

Birlikte 

çöktürme 

130,3 3,12 0,47 16,5 

1/1MNP-

CMK 

1/1 oranında 

Fe+2/Fe+3 

Birlikte 

çöktürme 

252,6 3,46 0,61 17,7 

3/2MNP-

CMK 

3/2 oranında 

Fe+2/Fe+3 

Birlikte 

çöktürme 

161 2,5 0,49 16,5 

Numunelerin N2 adsorpsiyon-desorpsiyon izotermleri Şekil 6.5’te verilmiştir. Numunelerin 

azot adsorpsiyon-desorpsiyon izotermlerinin, IUPAC sınıflandırmasına göre Tip IV izotermi 

ile uyumlu olduğu belirlenmiştir. Şekil 5.5 (a)’ya bakıldığında SBA-15 numunesinin CMK-

3 numunesine göre gözenek hacmi daha büyüktür ve bu durum literatür ile uyumludur [50].  

Ayrıca Şekil 5.5 (b)’ye bakıldığında MNP numunelerinin izotermlerinin birbirlerine 

benzediği görülmüştür.  
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Şekil 5.5. N2 adsorpsiyon-desorpsiyon izotermleri (a) SBA-15 ve CMK-3 numuneleri (b) 

Manyetik nanopartikül içerikli numuneler 

Şekil 5.6’de manyetik nanopartikül içeren numunelerin döngüsel eğrileri verilmiştir. 

Partikül boyutlarının 20 nm altında olması ve histerezis eğrilerinin tamamının orijin 

noktasından geçmesi numunelerin süperparamanyetik özellik gösterdiğine işarettir. 

Sentezlenen numuneler dışarıdan bir manyetik kuvvet ile manyetize olurlar ve bu kuvvet 

kaldırıldığında manyetizma da ortadan kalkar. Fe+2/Fe+3 oranı 3/2 olan numunenin 
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doygunluk manyetizasyonunun diğer numunelere göre daha az olduğu gözükmektedir. XRD 

analizinde gözükmese yapıda oluşan α-Fe2O3 nanopartiküllerinin buna sebebiyet 

verebileceği görülmüştür [13]. Fe+2/Fe+3 oranı 3/2 olan numunenin de ortalama doygunluk 

manyetizasyon değeri 57,94’ emu/g’dır. 

 

 

Şekil 5.6. Manyetik nanopartikül içeren CMK-3 numunelerinin döngüsel eğrileri 

Şekil 5.7’de SBA-15 numunesine ait FTIR sprektrumları verilmiştir. FTIR analizinde 800 

cm-1 dalga sayısındaki pikin simetrik Si-O-Si gerilimine, 960 cm-1 dalga sayısındaki pikin 

Si-OH gerilimine, 1060 cm-1 dalga sayısındaki pikin asimetrik Si-O-Si gerilimine ait olduğu 

görülmüştür [51,52]. 1620 cm-1 de görülen pik adsorplanmış su molekülünden kaynaklı O‒

H grubunu göstermektedir [53]. 440 cm-1’de pik ise Si-O-Si bükülme gerilimine aittir. 
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Şekil 5.7. SBA-15 numunesinin FTIR spektrumları 

Şekil 5.8’de CMK-3 numunesine ait FTIR spektrumu verilmiştir. 3500-2500 cm-1 

aralığındaki geniş -OH piki hidrojen bağlı hidroksil gruplarında adsorbe edilen su 

moleküllerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik bağ (C=C) 1580 cm-1, epoksi bağ (C-O) 

1140 cm-1 dalga sayılarında gözlenmektedir [54].  1050 cm-1’deki pik asimetrik Si-O-Si 

gerilme titreşimine aittir. [55]. Bu durum numunede şablon olarak kullanılan SBA-15’ten 

silisyum yapının az miktarda kaldığını göstermektedir. 970 cm-1’de dalga sayısındaki pikin 

trans C-H bandına ait olduğu gözlemlenmiştir.  
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Şekil 5.8. CMK-3 numunesine ait FTIR spektrumları 

Şekil 5.9’da MNP numunelerine ait FTIR spektrumları verilmiştir. 2970-2890 cm-1 

arasındaki iki adet pik alifatik C-H gerilme titreşimini göstermektedir [57]. 1050 cm-1’deki 

pik asimetrik Si-O-Si gerilme titreşimine aittir [55]. 1228 cm-1 dalga sayısındaki alkoksi (C-

O) piki belirgin bir şekilde gözlemlenmektedir [58]. 545 cm-1 dalga sayısındaki pik Fe-O 

gerilmesinin karakteristik pikine aittir. 
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Şekil 5.9. Manyetik nanopartikül içeren mezogözenekli karbon numunelerine ait FTIR 

spektrumları 

Resim 5.1’de sentezlenen malzemelerin SEM görüntüleri verilmiştir. CMK-3 numunesinin 

SEM görüntüsü incelendiğinde solucanımsı yapılar gözükmektedir. Benzer şekilde Torkian 

ve arkadaşları yaptıkları çalışmada CMK-3 numunesine ait SEM görüntülerini 

incelediklerinde solucanımsı yapılar gözlemlemişlerdir [59]. Manyetik nanopartiküller 

yüklendikten sonra karbonun solucanımsı yapısı bozulmuştur. Bu durumun manyetik 

nanopartikül/mezogözenekli karbon oranının 4/1 olmasından kaynaklandığı 

düşünülmektedir. Manyetik nanopartikül yüklenmiş numunelerin SEM görüntülerine 

bakıldığında partiküller arasında çok büyük farklılıklar olmadığı görülmektedir. CMK-3 

numunesinin partikül boyutları uzunluk olarak 630-1530 nm arasında ve genişlik olarak 300-

400 nm değişmektedir. CMK-3’ün eldesinde SBA-15’e karbon kaynağı yüklendiği için 

partikül boyutları değişmektedir.  
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Resim 5.1. (a) CMK-3 SEM görüntüsü (b) 1/1MNP-CMK SEM görüntüsü (c) 2/3MNP-

CMK SEM görüntüsü (d) 3/2MNP-CMK SEM görüntüsü 

2/3MNP-CMK, 1/1MNP-CMK, ve 3/2MNP-CMK numunelerine TEM analizi yapılmıştır. 

Resim 5.2’de de gözüktüğü gibi demir iyonları başarılı bir şekilde sentezlenmiştir. Demir 

iyonlarının 1/1MNP-CMK ve 3/2MNP-CMK numunelerinin yüzeyine homojen bir şekilde 

dağıldığı gözlemlenmektedir. 2/3MNP-CMK numunesine bakıldığında ise demir iyonlarının 

kendi aralarında topaklandığı gözlemlenmektedir. TEM analizi sonucuna göre 2/3MNP-

CMK, 1/1MNP-CMK, ve 3/2MNP-CMK numunelerin ortalama boyutları sırasıyla 23.13, 

15.72 ve 23.8 nm olarak hesaplanmıştır, hesaplama 100 ölçüm üzerinden yapılmıştır. 
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Resim 5.2. TEM analizi görüntüleri (a) 1/1MNP-CMK (b)2/3MNP-CMK (c) 3/2MNP-CMK 

5.2. Adsorpsiyon Çalışmaları Sonuçları 

 

Adsorpsiyon proseslerinde en önemli parametrelerden biri çözeltinin pH'ıdır. Çalışmanın ilk 

aşamasında bu etkinin anlaşılabilmesi için pH değeri 4 ile 10 arasında değiştirilmiştir. Bu 

deneyler 2/3MNP-CMK sorbenti ile 5 mg/L boyar madde konsantrasyonunda, 100 rpm 

çalkalama hızında ve 30 °C sıcaklıkta kesikli sistemde gerçekleştirilmiştir. Şekil 5.10-a'da 

görüldüğü gibi en yüksek boyar madde giderimi %32 olarak pH 8'de elde edilmiştir. Bu 

değeri %31 ile pH 10 takip etmektedir. Düşük pH’larda boyar madde giderimi azalmaktadır. 

Bu metilen mavisi boyasının katyonik özelliğinden kaynaklanmaktadır. Adsorpsiyondaki 

düşüş, manyetik nanopartikül içeren mezogözenekli karbonun zeta potansiyeli ile 

açıklanabilir. 1/1MNP-CMK, 2/3MNP-CMK    sorbentlerinin zeta potansiyelleri pH 2-12 
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arasında ölçülmüştür ve Şekil 5.10-b'de verilmiştir. 1/1MNP-CMK, 2/3MNP-CMK 

sorbentlerinin sırasıyla izoelektrik noktalarının pHPZC = 5.99, pHPZC=6.29 olduğu 

bulunmuştur. pH >pHPZC'de sorbent yüzeyi negatif yüklenir ve katyonik boyar madde ile 

sorbent arasındaki elektrostatik etkileşim artar ve buna bağlı olarak boyar madde giderim 

yüzdesi artar. Metilen mavisi katyonik bir boyar madde olduğu için bazik pH’larda çalışmak 

asidik pH’larda çalışmaktan daha iyi sonuç verir [60]. Sonuç olarak adsorpsiyon çalışmasına 

pH=8 ile devam edilmesine karar verilmiştir. 

 

    

Şekil 5.10. (a) 2/3MNP-CMK sorbenti ile metilen mavisi gideriminde pH etkisi (b) 1/1 

MNP-CMK ve 2/3MNP-CMK numunelerinin zeta potansiyelleri 

Başlangıç konsantrasyonunun metilen mavisi adsorpsiyonuna etkisini incelemek için 1, 3, 5 

ppm konsantrasyonlarında çözeltiler hazırlanmıştır. Çalışmanın bu aşamasında pH değeri 8, 

sıcaklık 30 °C sıcaklıkta, karıştırma hızı 100 rpm seçilmiştir ve 3 numune için de deneyler 

gerçekleştirilmiştir. Şekil 5.11’de görüldüğü gibi metilen mavisi derişimi arttıkça %giderim 

azalmaktadır. Bu durum, sabit miktardaki adsorbent yüzeyinin artan derişimle yetersiz 

kalmasından kaynaklanmaktadır [61]. En iyi giderim sağlayan numunenin 1 ppm 

konsantrasyonda 2/3MNP-CMK numunesi olduğu görülmektedir. Fe+2/Fe+3 oranının 3/2 

olduğu numunede deney esnasında renk değiştirdiği gözlemlenmiştir. Numunenin çözelti ile 

etkileşime girip renk değiştirdiği düşünülmektedir. Fe+2 iyonunun fazlalığı etkileşime sebep 

olduğu düşünülmektedir. Adsorpsiyon çalışmalarının geri kalan kısmında 3/2MNP-CMK 

numunesi ele alınmayacaktır. 
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Şekil 5.11. Metilen mavisi başlangıç konsantrasyonunun adsorpsiyon üzerindeki etkisi 

(pH= 8, T= 30 °C, 20 mg adsorbent) 

Sıcaklığın metilen mavisi adsorpsiyonuna etkisini incelemek için, 30℃, 45℃ ve 60℃ 

sıcaklıklarda adsorpsiyon çalışmaları gerçekleştirilmiştir.  Deneysel çalışmada ortam pH’ı 8 

adsorbent miktarı 20 mg, çözelti derişimi 1 ppm ve bekleme süresi 100 dakika olarak sabit 

tutulmuştur. Şekil 5.12’de sıcaklığa bağlı %giderim grafiği verilmiştir. Şekilde görüldüğü 

gibi sıcaklık değişiminin adsorpsiyon üzerinde etkisi dikkate alınmayacak derecede azdır. 

 

 

Şekil 5.12. Metilen mavisi çözelti sıcaklığının adsorpsiyon üzerindeki etkisi (pH= 8, 1 ppm, 

20 mg adsorbent) 
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5.2.1. Adsorpsiyon izotermleri 

 

30℃’de, 8 pH’da, 20 mg adsorbent kullanarak ve 1 ppm konsantrasyonda gerçekleştirilen 

metilen mavisi adsorpsiyon verilerinden yararlanarak 2/3MNP-CMK ve 1/1MNP-CMK 

numuneleri için Langmuir, Freundlich, Temkin ve Henry izotermleri Şekil 5.13’te 

çizilmiştir. Modellere ait parametrelerin sonuçları Çizelge 5.2’de verilmiştir. Tabloya 

bakıldığında 2/3MNP-CMK numunesinin Langmuir denge modeliyle uyumlu olduğu 

görülmektedir, adsorpsiyon homojen yüzeyde tek tabakalı olarak gerçekleşmiştir. 1/1MNP-

CMK numunesi hem Freundlich denge modeliyle hem de Langmuir denge modeliyle  

uyumlu olduğu gözükmektedir, adsorpsiyon hem heterojen yüzeyde hem de homojen 

yüzeyde hem çok tabakalı hem de tek tabakalı olarak gerçekleşmiştir.  

 

Çizelge 5.2. Metilen mavisi adsorpsiyonu için izoterm sabitleri 

Model Parametre                    2/3MNP-CMK 1/1MNP-CMK 

Langmuir qm (mg/g) 3,99 7,5 

 KL (L/mg) 45,45 2,17 

  R2 0,99 0,98 

Freundlich 1/n 0,34 0,37 

 KF ((mg/g)(L/mg)1/n) 3,63 4,5 

  R2 0,75 0,99 

Temkin qT (mg/g) 0,78 1,45 

 KT 180,91 29,66 

  R2 0,60 0,98 

Henry KH (L/g) 1,47 2,54 

  R2 0,14 0,95 
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Şekil 5.13. 1/1MNP-CMK ve 2/3MNP-CMK numuneleri için (a) Langmuir (b)Freundlich 

(c) Temkin (d) Henry izoterm modelleri 
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6. SONUÇLAR 

Yürütülen çalışmada, adsorpsiyon çalışmalarında kullanılabilecek manyetik nanopartikül 

içerikli mezogözenekli karbon kompozit malzemeleri sentezlenmiştir. Mezogözenekli 

karbona farklı oranlarda demir iyonları (Fe+2/Fe+3) yüklenerek adsorpsiyon üzerindeki 

etkisinin araştırılması amaçlanmıştır. Yapılan çalışmada öncelikle hidrotermal sentez 

yöntemi ile SBA-15 destek malzemesi sentezlenmiş ardından sert şablon yöntemi ile 

mezogözenekli karbon malzemesi elde edilmiştir. Elde edilen mezogözenekli karbon 

malzemeye birlikte çöktürme metodu ile kütlece farklı oranlarda (2/3, 1/1, 3/2) demir 

iyonları (Fe+2/Fe+3) yüklenmiştir. Malzemelerin özelliklerini ve sentezin başarılı olup 

olmadığını araştırmak amacıyla malzemelere XRD, N2 adsorpsiyon/desorpsiyon, SEM, 

TEM, FT-IR, VSM gibi çeşitli karakterizasyon işlemleri uygulanmıştır. XRD 

karakterizasyonu sonucunda bütün malzemelere ait piklerin literatür ile uyumlu, 

karakteristik pikler olduğu gözlemlenmiştir. Manyetik nanopartikül yüklü malzemelerin 

Scherrer metodu ile hesaplanan kristal boyutu göstermektedir ki malzemeler 

süperparamanyetik özellik sergilemektedir. N2 adsorpsiyon/desorpsiyon analizi sonucunda 

numunelerin IUPAC sınıflandırmasına göre Tip IV izotermi ile uyumlu olduğu 

belirlenmiştir. Farklı oranlarda demir iyonları içeren numunelerin izotermlerinin birbirleri 

ile yüksek oranda benzerlik göstermektedir. VSM analizi sonucunda 3/2MNP-CMK 

numunesinin doygunluk manyetizasyonunun diğer iki numuneye göre biraz daha az olduğu 

gözlemlenmiştir. Numunelerin genel olarak doygunluk manyetizasyonları yüksektir. 

Numunelerin FTIR analizlerinin literatür ile uyumlu olduğu gözlemlenmiştir. SEM analizi 

sonucunda mezogözenekli karbon numunesinde solucanımsı yapı gözlemlenmiştir fakat bu 

yapı manyetik nanopartikül yüklü numunelerde gözükmemektedir. Bunun sebebinin 

manyetik nanopartikül/mezogözenekli karbon oranının 4/1 olmasından kaynaklandığı 

düşünülmektedir. TEM analizi sonucunda demir iyonlarının başarılı bir şekilde sentezlendiği 

gözlemlenmektedir. Metilen mavisi ile yapılan adsorpsiyon çalışmalarında en yüksek 

giderimi 30  sıcaklıkta pH 8 sağlamıştır. Başlangıç konsantrasyonunun incelenmesi için 1, 

3 ve 5 ppm de çalışmalar yapılmıştır, konsantrasyon arttıkça giderimin düştüğü 

gözlemlenmiştir, en yüksek giderim 1 ppm başlangıç konsantrasyonunda sağlanmıştır. 

Yapılan çalışmada 3/2MNP-CMK numunesinde renk değişimi gözlemlenmiştir, Fe+2 

iyonunun fazla olmasının reaksiyona sebep olduğu düşünülmektedir. Çalışmanın devamında 

3/2MNP-CMK numunesi üzerine araştırma yapılmamıştır. Sıcaklığın adsorpsiyona etkisini 
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incelemek için 30, 45 ve 60  sıcaklıklarda çalışma yapılmıştır fakat sıcaklığın adsorpsiyon 

üzerinde yoğun etkisi olmadığı görülmüştür. Optimum şartlarda (30 ’de, 8 pH’da, 20 mg 

adsorbent kullanarak ve 1 ppm konsantrasyonda) gerçekleştirilen metilen mavisi 

adsorpsiyon verilerinden yararlanarak 2/3MNP-CMK ve 1/1MNP-CMK numuneleri için 

Langmuir, Freundlich, Temkin ve Henry izotermleri incelenmiştir. 2/3MNP-CMK 

numunesi için Langmuir denge modeli daha uyumluyken 1/1MNP-CMK numunesi için 

Freundlich denge modelinin daha uyumlu olduğu gözükmektedir. 2/3MNP-CMK 

malzemesinin adsorpsiyonu homojen yüzeyde tek tabakalı olarak gerçekleşmişti, 1/1MNP-

CMK malzemesinin adsorpsiyonu heterojen yüzeyde çok tabakalı olarak gerçekleşmiştir. 

Sonuç olarak hava ortamında demir iyonları mezogözenekli karbona başarılı bir şekilde 

yüklenmiştir, adsorpsiyon çalışmaları sonucunda en iyi giderim yapan numune 2/3MNP-

CMK olarak belirlenmiştir. 
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