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Bu calismada MCM-41 ve MCM-48 mezogdzenekli yapilar sentezlenmis ve yapilarina dedisik Fe/Si oranlarinda yas
emdirme ile demir yiklenmistir. X-1sin1 kirinim desenleri tek boyutlu diizenli silika matriksi ile MCM-41 ve (¢ boyutlu
silika matriksi ile MCM-48 yapilarin olusumunu gdstermistir. Duzenli mezo gézenek yapisini sergileyen ilk pik, her iki
yapida 28 degerinin 2.6° degerinin altinda keskin bir sekilde gdzlenmis ve demir emdirme ile pik siddetinde azalma
meydana gelmistir. Amorf silika duvar varligi MCM-41 yapi icin 10-40° arasinda gdzlenirken MCM-48 igin daha genis
bir aralikta sergilenmistir. Demirin yapiya oksit formunda yiklendigi X-isini kirlnim desenleri ile belirlenirken, eneriji
dagilimli X-isinlar spektroskopisi (EDS) demir yUkleme basarisinin %95 degerlerine ulastigi géstermektedir. Demir
yuklemesi, MCM-41 ve MCM-48 icin sirasiyla 1073 ve 1200 m?/g olarak belirlenen ylzey alan degerlerinde %25’e
varan azalmaya neden olmustur. Taramali elektron mikroskobu nispeten homojen pargacik boyutlarinin olusumunu
ve emdirme iglemi ile kimelesmenin meydana geldigini, MAP goérlntisul ise demir bilesiklerinin silika duvar Gzerinde
homojen dagildiginin gostermigtir.

Anahtar Kelimeler: Mezo gdzenek, duzenli yapi, yas emdirme, yapisal dzellikler, kimyasal 6zellik

Effect of Iron Incorporation on Physicochemical Properties of MCM-41 and
MCM-48 Structures

ABSTRACT

In this study MCM-41 and MCM-48 mesoporous structures were synthesized and iron was incorpotated to the struc-
tures by wet impregnation. X-ray diffraction patterns showed the formation of MCM-41 by one-dimensional ordered
structure and MCM-48 by three-dimensional silica matrix structures. The first peak exhibiting the ordered structure,
was observed sharply at 20 value less than 2.6° in both structures and reduction in intensity occurred with iron im-
pregnation. While the existence of amorphous silica wall was observed in 10-40° range for MCM-41 structure, it was
displayed in a wider range for MCM-48. Energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS) showed that iron loading suc-
cess reached up to 95% while it was determined that it was incorporated as oxide form by X-ray diffraction patterns.
Iron loading caused reduction of surface area values up to 25% which were determined as 1073 and 1200 m2/g for
MCM-41 and MCM-48, respectively. Scanning electron microscope showed the formation of relatively uniform parti-
cle sizes and occurrence of agglomerations with impregnation, MAP image showed the distribution of iron species
uniformly on the silica wall.
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GIRiS

MCM-41 ve MCM-48 Mobil Arastirma ve Gelistirme
Ortakligi (Mobil Research and Development Corpora-
tion) arastirmacilari tarafindan sentezlenen molekiiler
elek 6zelligine sahip M41S olarak adlandirilan malze-
me grubununun popduler Uyeleri arasinda yer almaktadir
(Ciesla, 1999; Qdye ve digerleri, 2001; Selvam ve ark.,
2001; Glanville ve ark., 2003; Nur ve ark. 2004; Tagu-
chi ve Schuth, 2005; Gaydhankar ve ark., 2005; Endud
ve Wong., 2007; Meylen ve ark., 2009). MCM-41 turi
tek boyutlu altigen, MCM-48 tiru ise U¢ boyutlu kibik
yapida uzun dizenli iskelet dzeliklerinde mezo goze-
nekler igeren silika malzemelerdir. Tek boyutlu gbzenek
sistemi daha kararli ve dizenli yapi sergilerken ¢ bo-
yutlu gézenek yapisi gézeneklerin tamaminin ulasilabi-
lir olmasi avantajini sadlamaktadir. MCM-41 sentezi
sivi kristal kalip mekanizmasi ile Beck ve arkadaslari
tarafindan agiklanmis olup bu mekanizma MCM-48
sentezini de aciklamaktadir (Beck ve ark. 1992; Ciesla,
1999; Meynen ve ark., 2009). Yapi olusumu, hidrofilik
ve hidrofobik uglara sahip olan yiizey aktif maddenin su
icinde kalip misel olusumu ve pozitif yikli ug Uzerine
silika kondenzasyonu ile gézenek duvarinin teskil edil-
mesi prensibine dayanmaktadir. Kalsinasyon ile karbon
kalibin uzaklastiriimasi ile dizenli mezo gbzenekler
aciga cikmaktadir. Sentez kolayligina sahip olan bu iki
yapi sentezinde temel fark ylzey aktif madde/silika
oraninin MCM-48’de nispeten daha yiiksek olmasidir.
Son Urinde gézenek boyutu kontrol altina alinabilmek-
te olup kullanilan sablonun geometrisine gére 1.5-4 nm
arasinda degisim gostermektedir. Her iki yapida amorf
silika duvarlari igerisinde bulunan mikro gézenekler ile
1000 m%g ve lizerine ulasan yiizey alan ve 1 cm®/g
degerlerine ulagan gdzenek hacim degeri sergilemektir.
Kullanilan silika kaynagi ve sentez parametreleri duvar
kalinligi ve mikro gézeneklilik Gzerinde etkilidir (Beck ve
ark., 1992; Ciesla, 1999; Nur ve ark., 2004; Taguchi ve
Schuth, 2005; Gaydhankar ve ark., 2005; Endud ve
Wong., 2007; Meylen ve ark., 2009). Kimyasal inert
avantajina ragmen, nétir 6zelliklere sahip bu yapilarin
katalitik aktivitesi metal yuklemesi ile artiriimaktadir ve
yukleme tek asamali hidrotermal veya sentez sonrasi
emdirme islemleri ile yurutilmektedir (Kohn ve Froba,
2001; Pena ve ark., 2001; Glgbilmez ve ark., 2005;
Solmaz ve ark., 2011; Endud ve ark., 2007; Zhao,
2007; Fu ve ark., 2015; Qian ve ark., 2015; Romero ve
ark., 2016). MCM-41 ve MCM-48 yapiya metal yukle-
mesinin ¢ogunlukla hidrotermal sentez ile yapiya yuk-
lendigi gorilmektedir. Hidrotermal sentez ile homojen
metal dagihmi saglanmakla birlikte, aktif merkezlerin
biydk kisminin amorf silika duvar igerisinde gémuli
kaldigi gérulmektedir.

Demir ve demir oksit temelli katalizbrler gerek metal
oksit katalizor gerekse destek yapilara yuklenmis halle-
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riyle degisik oksidasyon degerliklerinden dolayi alkolle-
rin ve hidrokarbonlarin segici oksidasyonunda (Zhang,
2009, Wang, 2006, Chavez ve ark., 2016), dehidrasyo-
nunda (Zaki, 2005) etkin oldugu gibi NOx indirgeme
(Zhou ve ark., 2016; Xiong ve ark., 2016) kukirt dioksi-
tin oksidasyonu (Schiith ve ark., 2001; Wingen ve ark.,
2000) benzeri gevreci katalizér uygulamalarina da sa-
hiptir.

Bu calismada MCM-41 ve MCM-48 destek yapilarin
sentezi ve farkli oranlarda demirin yas emdirme ile bu
yapilara yiiklenmesi gergeklestirilmistir. Urlnlerin fizi-
kokimyasal 6zellikleri ¢esitli karakterizasyon teknikleri
ile belirlenmistir.

MATERYAL VE YONTEM
MCM-41 ve MCM-48 Destek Yapilarin Sentezi

MCM-41 sentezinde Solmaz ve ark. (2011) tarafindan
kullanilan yontem ve sentez parametreleri kullanilirken
Koéhn ve Froba (2001) ile Gies ve ark. (2003) tarafindan
kullanilan ydntemlerde bazi degisiklikler yapilarak
MCM-48 sentezi yurltilmuUstir. Sentezde kullanilan
kimyasallar laboratuvar safliginda Merck markadir. Her
iki yapinin sentezinde silika kaynagi olarak sodyum
silikat ¢ozeltisi (Na,Siz07; kitlece %27 SiO,, %14
NaOH, %49 H,0) ve yizey aktif madde olarak setiltri-
metil amonyum bromid (CTMABr; CisHs3(CH3)sNBr)
kullaniimistir. Sentezler 100 mL baslangi¢ ¢ozeltisi ile
yurataimuastir. MCM-41 sentezinde CTMABI/H,0/SiO,
molar orani 0,51/55/1 ve MCM-48 sentezinde
CTMABI/H,O/NaOH/SiO, molar orani 0,65/62/0,5/1
alinmistir. MCM-41 sentezinde ylzey aktif madde su
icerisinde ¢ozindurildikten sonra silika kaynagdi Gzeri-
ne karistirma altinda yavas yavas ilave edillmigtir.
MCM-48 sentezinde ise silikanin kismi 6n hidrolizinin
gerceklestiriimesi icin ylzey aktif madde diger bilesen-
lerin 10 dakika karistirlmasi sonrasi ¢Ozeltiye ilave
edilmigtir. Jel olusumu sonrasi seyreltik H,SO,4 kullani-
larak her iki jelin pH degeri 11’e dusurdimus ve bir saat
daha karistirildiktan sonra teflon kaplama gelik otoklava
alinarak 120°C’ de MCM-41 sentezinde 96 saat ve
MCM-48 sentezinde 72 saat suresince etuvde bekletil-
migtir. Filtre ile ayrilan kati Grin suzunti pH degeri
7.0’ye ulasincaya kadar vakumlu filtrasyon sistemi yar-
dimiyla deiyonize su ile yikanmistir. Bir giin sureyle
oda sicakhginda kurutulan katinin tip firnda oda sicak-
hgindan 550°C’ye kadar 1°C/dakika i1sitma hiziyla kuru
hava ortaminda isitilmasi ve ulasilan son sicaklikta 6
saat bekletiimesi ile kalsinasyon yuritulerek yapidaki
organik sablon uzaklastinimistir. Gézeneklerde karbon
yogusmasinin énlenmesi i¢in oda sicakhdina sogutula-
na kadar numune Uzerinden kuru hava gegiriimeye
devam edilmisgtir.
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Demir igerikli MCM-41 ve MCM-48 Katalizorlerin
Sentezi

Demir kaynagi olarak demir nitrat (FeCls.6H,0) kullani-
larak ng/ng; orani 0,02; 0,1 ve 0,3 deg@erlerinde islak
emdirme yontemi ile ylUkleme islemi yartttlmuastar. 1
gram kati i¢in yeterli miktarda metal kaynagi 15 mL su
icinde ¢o6zllmus ve elde edilen ¢dzelti katinin tamami
iIslanincaya kadar katiya damla damla ilave edildikten
sonra sabit agirlik degerine ulasilincaya kadar 100°C
sicaklikta etlivde kurutulmustur. Islatma/kurutma islemi
3 kez tekrarlanarak metal ¢dzeltisinin tamami yapiya
emdirilmistir. Metal fazlaliklarinin giderilmesi igin vakum
altinda yikama islemi yapildiktan sonra oda sicakhgin-
da kurutma islemi yapilmis ve 10C/dakika isitma hiziyla
kuru hava ortaminda 400°C’ye kadar isitildiktan sonra
bu sicaklikta 6 saat bekletilerek kalsinasyon iglemi
gerceklestiriimistir.

Karakterizasyon

Sentezlenen katalizorlerinin X-i1sini kirinim desenleri
(XRD) 0,02 adim araliginda 0,025 (26/s) tarama hizi ile
CuKa 1sin kaynagi ((A =0,15406 nm) ile Philips PW
3040 difraktometre ile 26’da 10° ile 90° arasinda alin-
mistir. Destek yapi ve demir igerikli katalizérlerin tek
nokta BET (Brunauer-Emmet-Teller) ylzey alan deger-
leri -196°C de Quantachrome Monosorb Surface Area
Analyzer cihazinda %30 azot-helyum karigiminin su-
rekli akisi ortaminda adsorbsiyon isleminin ylrGtiimesi
ile elde edilmistir. Olciim éncesi 12 saat +105 °C’de
etlivde Orneklerin nemi giderildikten sonra gaz akisi
altinda 300°C’sicaklikta 4 saat sire ile degas islemine
tabi tutulmustur. JEOL-JSM-6360-LV taramal elektron
mikroskobu monte edilen enerji dagilimh X-isinlar
spektroskopisi (EDS) yardimiyla demir yUkli érneklerin
kimyasal analizleri gerceklestirilerek demir yukleme
basarisi tespit edilmistir. MCM-48 6rneklerinin Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM) gdruntileri JEOL-JSM-
6360-LV taramali elektron mikroskobu ile alinirken en
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dislk demir yiUklemeli 6rnegin MAP gérintisu de
alinmistir.

BULGULAR VE TARTISMA
XRD Analizi

Sentezlenen MCM-41 ve MCM-48 yapilarin X-igini
kirlnim desenleri sirasiyla Sekil 1 ve Sekil 2’de ve veri-
lerin kullanimi ile belirlenen kristal parametreleri Tablo
1’de verilmektedir. Her iki yapi i¢in elde edilen yansi-
malar literatirde farkl silika kaynaklari ve kimyasal
oranlari kullanimi ile sentezlenen 6rnekler ile uyumlu
bulunmustur (Kim ve ark., 1998; Ciesla ve Schiith,
1999; Kdhn ve Fréba; 2001; Pena ve ark., 2001; Gies
ve ark., 2003; Nur ve ark., 2004, Ziolek ve ark., 2004;
Gaydhankar ve ark., 2005; Solmaz ve ark., 2011; Fu ve
ark., 2015). Dusiik agl (1-10°) X-isini kirimim desenleri
yapilara ait silika matriksinin simgelemektedir (Sekil 1A,
2A). MCM-41 yapida altigen duzenli gdézeneklerin varli-
gini destekleyen karakteristik (100), (110) ve (200)
dizlemlerine ait pikler sirasiyla 26 agisinin 2,46; 4,11
ve 4,68 degerlerinde gézlemlenmistir. MCM-48’in klbik
u¢ boyutlu gézenekli yapisini tanimlayan (211) duzle-
mine ait ana pik 20 agisinin 2,54° degerinde keskin bir
sekilde, (220) duzlem yansimasi kiigiik bir pik ile 3,08°
acisinda belirlenirken daha yuksek Bragg agi bdlgesin-
deki (4,0-6,0°) yapiya ait zayif karakteristik yansimalar
da gbzlenmistir. MCM-41 igin dipo ve MCM-48 igin d,q;
yansimalarinda gbézlenen dar ve keskin pikler her iki
yapida duzenli gézeneklerin varligini desteklerken, 26
acisinin 20-40° araliginda genis yayvan pik ise amorf
silika duvarin olusumunu gdstermektedir. Tipik MCM-
41 ve MCM-48 yaplilarin sentezi sirasiyla 1073 ve 1200
mzlg olarak g6zlenen tek nokta yuzey alan degerleri ile
de desteklenmigtir. Bu galismada elde edilen degerler
literGr verilerine yakin ve bir kisim literatlr verilerinden
ise yuksek bulunmustur (Kéhn ve Froba, 2001; Gies ve
ark., 2003; Gaydhankar ve ark., 2005; Solmaz ve ark.,
2011).
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Tablo 1. Destek yapi ve demir yiklemeli katalizérlerin yapisal o6zellikleri
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. YAPISAL OZELLIK- KIMYASAL OZELLIKLER
Emdirme LER
Numune kodu orani d100 } . .
Neo/Ns; veva BET % Si % O (kut- % Fe Katida | Fe yiikleme
Y (m2/gr) (kutlece) lece) (kiitlece) Nee/Ns; basarisi (%)
dp1; (NM)
MCM-41 - 3,74 1073 - — - — -
0.02Fe@MCM-41 0,02 3,50 927 46,01 52,38 1,61 0,017 85
0.1@MCM-41 0,1 3,43 849 39,02 56,00 4,98 0,064 64
0.3@MCM-41 0,3 3,42 797 36,05 51,68 12,27 0,171 57
MCM-48 — 3,47 1200 - - — - -
0.02Fe@MCM-48 0,02 3,42 1074 47,61 50,59 1,80 0,019 95
0.1Fe@MCM-48 0,1 3,36 976 38,94 55,86 5,20 0,067 67
0.3Fe@MCM-48 0,3 3,19 897 37,28 47,05 15,67 0,211 70

Dusuk acili X-igin1 kirlnim desenleri demir yuklemesi
sonrasinda destek yapi 6zelliklerinin korundugunu gés-
termektedir. Bununla birlikte yikleme ile destek yapila-
rin tipik yansima siddetlerinde azalma meydana gelmis
ve artan metal konsantrasyonu ile daha da belirginles-
mistir. MCM-41 yapinin 100 ve MCM-48 yapinin 211
dizlem yansimalarinda gézlenen bu disme ve kismen
meydana gelen yayvanlasma dizenli mezo gbzenek
yapisinda bozulmalari temsil etmektedir. Metalin mezo
g6zenek duvarina yerlesmesi silika matriksinin duvar
kalinhiginin artisi ile ilk yansima agilarinin daha yuksek
degerlere kaymasina da yol agmistir ve metal konsant-
rasyonunun artigl ile az da olsa bu degerlerde artis
meydana gelmistir. Literatlr galismalari da bu ¢alisma-
da gbzlenen sonuglari desteklemekte, metal emdirme
sonrasi yansimalarda metal cinsi ve konsantrayonuna
glOre azalma gdseterdigini ve bu azalmanin yuzey alan
degerlerine yansidigini géstermektedir (Kéhn ve Froba,
2001; Kéhn ve ark., 2003; Fu ve ark., 2015). X-isinin
kirinin desenlerinde duvara yerlesen metal bilesikleri ile
dizenli mezo gbzenek yapi ve boyutlarinda degisimi ile
uyumlu olarak ylzey alan de@erleri de degisim sergile-
mistir. Emdirme ile mezo gézenek duvarinda birikme ile
bazal aralik degerleri azalirken mikro gdzeneklerin
kismen tikanmasina yol agarak ylzey alan degerlerin-
de distse neden olmustur (Tablo 1). MCM-48 yapida
kristal yapi bozulmasinin MCM-41 yapiya goére nispe-
ten az olmasi, destegin U¢ boyutlu gdézenek yapisindan
kaynaklanmaktadir. Emdirme islemi sirasinda metalin
MCM-47’in uzun tek boyutlu gézeneklerinin derinlikleri-
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ne kadar ulasamadigi gézenek agizlarinda birikmeye
yol agmasindan kaynaklandigi sdylenebilir. MCM-48’in
uc boyutlu gézenek yapisi, metal ¢dzeltisinin yapi de-
rinliklerinde bulunan gbézeneklere ve gbzenek igerisin-
deki her yere ulasmasina olanak saglayarak kismi bi-
rikmelerin yol acgtiyi silika matriksindeki bozulmalari
sinirlamaktadir. Bu calismada farkh silika kaynagi kul-
laniimasina ragmen literatlirde yakin derisim degerleri
ile hazirlanan Fe@MCM-48 ornekleri ile tutarh ylzey
alan degerleri elde edilmigtir (Kéhn ve Frdéba, 2001;
Koéhn ve ark., 2003; Fu ve ark., 2015; Huang ve ark.,
2015)

Genis agl (10-80°) X-igini kirinim desenlerinden demi-
rin yapiya demir oksit formunda yiklendigi tespit edil-
mistir (Sekil 1B ve 2B). MCM-48 yapida I/l, degerleri
Fe,O; icin 100, 53, 34 ve Fe30, icin 100, 40, 30 yansi-
malari birbirine yakin Brag a¢i de@erlerinde olup 6rnek-
lerde bu yansimalar gézlemlenmis ve artan demir kon-
santrasyonu ile siddetlerinde artis meydana gelmistir
(JCPDS No: 04-0755; JCPDS No 19-0629). Demirin
silika duvar ile bilesik yapmasi MCM-48 sentezinde
kullanilan ylksek sablon orani ile sinirlanmigtir. MCM-
41 destege demir yukleme ile demir bilesiklerine ait
nispeten farkli yansimalar gozlenmistir. Fe@MCM-48
yapisindaki yansimalara ilave olarak 26’nin yaklagik 65
ve 55° degerlerinde demir oksit olusumuna ve 50 ve
36° civarinda FeSi, olusumuna ait yansimalar da ortaya
cikmistir.
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MCM-41

Fe0.02@MCM41

MCM-41
Fe0.1@MCM41

Fe0.3@MCM41
Fe0.02@MCM41
Fe0.1@MCM41
Fe0.3@MCM41
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 10 20 30 40 50 60 70 80

Sekil 1. MCM-41 ve Fe@MCM-41 yapilarin X-1gini kirinim desenleri

MCM-48

Fe0.03@MCM48

Fe0.07@MCM48

MCM-48

Fe0.03@MCM48

Fe0.1@MCM48

Fe0.07@MCM48

Fe0.1@MCM48
dndreererwre ke ‘

8 9 10 10 20 30 40 50 60 70 80 90
20

Sekil 2. MCM-48 ve Fe@MCM-48 yapilarin X-1gini kirinim desenleri
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SEM/MAP ve EDS Analizleri

MCM-48 destek yapi ve Fe@MCM-48 katalizdrlerin
partikil boyut ve boyut dagiimini gézlemlemek igin
SEM analizinden yararlaniimistir (Sekil 3). Alinan Saf-
MCM-48 numunesine ait goértntltlerde kimi yerlerde iri
kibik olusumlar gézlemlense de pargaciklarin genelinin
homojen boyutlarda oldugu goérilmektedir (Sekil 3 A).
Partikll boyutlari 10 ile 50 nm arasinda degismektedir.
Demir emdirme pargaciklarin birbirine yapismasina

MAKU FEBED 7(Ek Say1 1): 215-222 (2016)

neden olarak Ozellikle derisim artisi ile daha blyuk
parcaciklarin meydana gelmesine yol agtigi gibi parca-
cik boyut dagihminda da homojenligi azaltmistir (Sekil
3B-D). Ylizey alan degerinde meydana gelen azalma-
nin bir kisminin da bu yapisma ile meydana gelen ku-
melesmeden kaynaklandigi sonucuna variimistir (Tablo
1).

Sekil 3. MCM-48 destek yapi ve Fe@M

EZM48_ katalizérlerin SEM gOruntuleri

(A) MCM-48; (B) 0.07Fe@MCM-48; (C) 0.37Fe@MCM-48; (D) 1.18Fe@MCM-48

Dusuk derisimde demir emdirmesi sonrasi alinan MAP
gorintisu malzeme igerisine yerlestirilmis olan demirin
silisyum duvarinda homojen dagildigini ve duvarin
neredeyse tamamini kapladigini géstermektedir (Sekil
4). EDS sonuglari metal konsantrasyonu artisi ile yapi-
ya yiklenen demir miktarinda artis oldugunu goster-
mektedir (Sekil 4). Bununla birlikte destek yapiya demir
yukleme basarisinin emdirme ¢ozeltisindeki demir mik-
tarinin artmasina ragmen azaldigi gorilmektedir (Tablo
1). Ug boyutlu gézenek yapisi ile kiitle transfer limitas-
yonunda olasi azalma MCM-48 yapiya nispeten daha
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fazla demir yulklenmesini saglamistir. Disuk metal
derisiminde neredeyse gbzenek duvarlarinin tamamina
yakinin metal ile kaplandiginin gérulmesi, artan metal
derisimi ile yapiya metal ylikleme basarisinda disme
olasihgini gostermektedir. MAP goéruntisu ile tutarh
olarak dusuk metal derisiminde yapiya metal yikleme
basarisi %95’in Uzerine ulagirken, artan metal derigimi
ie metal yukleme bagarisi %57 mertebelerine kadar
disUs gostermistir.
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SEM

0O

Sekil 4. 0.07Fe@MCM-48 katalizorin MAP gorintisi

SONUCLAR

MCM-41 ve MCM-48 mezo gbézenekli destek yapilar,
literatirde verilen karakteristik &zellikleri sergileyen
sekilde basari ile sentezlenmis ve her iki yapiya farkl
oranlarda demir, demir nitrat ¢6zeltisinden yas emdirme
ile yuklenmistir. Her iki yapiya ait karakteristik X-1sini
kirinim pikleri gdézlemlenmistir Metal ylikleme ile 6zellik-
le ilk yansimalar daha yuksek Bragg agisi degerlerine
kaymig, pik siddetlerinde azalma ve yayvanlasma ser-
gileyerek duzenli kristal gbézenek yapi bozulmasinin
meydana geldigini gdéstermigtir. Tipik amorf silisyum
duvarinin olusumu, X-igini kirinim desenlerinde sergi-
lenirken, demir yuklemeli érneklerde demir bilesiklerine
ait pikler gézlenmistir. 1200 m2/g degerlerine ulasan
destek yapi tek nokta ylzey alan degerleri metal em-
dirme ile dusus sergilemistir. Yas emdirme yontemi
parcaciklarin birbirine yapismasina neden olmustur.
Metal yikleme basarisi % 95 mertebelerine erigirken,
MAP gorintist demir bilesiklerinin neredeyse silisyum
duvarinin tamamina yerlestiginin resmini vermigtir.
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