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Mekanokimyasal Yöntemle Elementlerinden Magnezyum Diborür 

(MgB2) Sentezi ve Enerjetik Madde Olarak Kullanımı 

Synthesis of Magnesium Diboride (MgB2) from Its Elements by 

Mechanochemical Method and Usage as Energetic Agent 

 
Önemli noktalar (Highlights) 

 Magnezyumdiborür (Magnesium diboride) 

 Mekanokimyasal sentez (Mechanochemical synthesis) 

 Enerjik madde (Energenic material) 

Grafik Özet (Graphical Abstract) 

Roket yakıtlarında kullanılabilecek enerji değerine sahip MgB2’ün  yüksek çarpımlı mekanokimyasal öğütme yöntemi 

ile sentezlenme koşulları araştırıldı. (Synthesis conditions of MgB2, which has an energy value that can be used in 

rocket fuels, were investigated by mechanochemical  method). 

 
Şekil. Mekanokimyasal Yöntem ile MgB2 üretim prosesinin şematik gösterimi /Figure. Schematic representation of 

MgB2 production process by mechanochemical method  

Amaç (Aim) 

(Bu çalışmanın amacı,elementel magnezyum (Mg) ve elementel Bor (B) kullanılarak mekanokimyasal yöntem ile MgB2 

sentezlemektir)/( The aim of this study is to synthesize of magnesium diboride using elemental magnesium (Mg) and 

elemental Boron (B) by mechanochemical method). 

Tasarım ve Yöntem (Design & Methodology) 

(Magnezyum diborür sentezi, elementel magnezyum (Mg) ve elementel Bor (B) kullanılarak mekanokimyasal yöntem 

ile argon gazı atmosferinde gerçekleştirildi. Elde edilen ürünler, XRD ve SEM-EDS kullanılarak analiz edildi). 

/(Magnesium diboride synthesis was carried out using elemental magnesium (Mg), and elemental boron (B).The 

products obtained were analyzed by using XRD and SEM-EDS).  

Özgünlük (Originality) 

(Mg kolaylıkla okside olabilen kararsız bir elementtir. Bu nedenle, kararlı bir yapıya sahip olan MgB2`ün roket 

yakıtlarında kullanılabilecek enerji değerine sahip olduğu düşünülmektedir)./(Mg is an unstable element that can be 

easily oxidized. For this reason, MgB2, which has a stable structure, is thought to have an energy value that can be 

used in rocket fuels). 

Bulgular (Findings) 

(MgB2 sentezi için optimum koşullar: bilye/toz kütlesel oranı 8/1, öğütme süresinin 7 saat, bor fazlalığında (%10 B 

fazlası) ve sinter işlem sıcaklığı ise 650 oC olarak belirlendi)/(Optimum conditions are determined as follows: 

ball/powder mass ratio is 8/1, milling time is 7 hours, ratio of reactants are determined as 10% B excess and sinter 

process temperature is 650 oC). 

Sonuç (Conclusion)  

(Üretim ve saflaştırma basamaklarının ardından verim %87,1 olarak hesaplandı ve elde edilen MgB2 ‘ün kalorifik 

enerji değeri 9,2 kcal/g olarak ölçüldü)/ (After the production and purification steps, the yield was calculated as 

87.1% and the calorific energy value of the obtained MgB2 was measured as 9.2 kcal/ g). 
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 ÖZ 

Magnezyum diborür, roket yakıtlarında başlatıcı ve hızlandırıcı olarak kullanılmaktadır. Bu nedenle, yüksek verimlilikte veya 

saflıkta sentezlenmesi savunma sanayinde önemli bir yer tutmaktadır. Bu çalışmada, Magnezyum diborür sentezi, elementel 

magnezyum (Mg) ve elementel Bor (B) kullanılarak mekanokimyasal yöntem ile argon gazı atmosferinde gerçekleştirildi. Öğütme 

süresi, bilya/toz kütlesel oranı, reaksiyon girdilerinin oranı ve sinter sıcaklığı gibi çeşitli parametrelerin MgB2 sentezi üzerine etkisi 

araştırıldı. Elde edilen ürünler, X-Işını Kırınımı (XRD) ve Taramalı Elektron Mikroskopisi-Element Dağılım Spektroskopisi (SEM-

EDS) kullanılarak analiz edildi. X ışını kırınımı desenlerinden mekanokimyasal öğütme sonrasında MgB2’e ait pikler gözlendi. 

Yapılan deneysel çalışmalar sonucunda MgB2 sentezi için optimum koşullar: bilye/toz kütlesel oranı 8/1, öğütme süresinin 7 saat, 

bor fazlalığında (%10 B fazlası) ve sinter işlem sıcaklığı ise 650 oC olarak belirlendi. İşlem sonunda safsızlık oluşturan fazlar, HCl 

çözeltisi (0,1 M) ile 30 dakika liç işlemi ile uzaklaştırıldı. Üretim ve saflaştırma basamaklarının ardından verim %87,1 olarak 

hesaplandı ve elde edilen MgB2 ‘ün kalorifik enerji değeri 9,2 kcal/g olarak ölçüldü. 

Anahtar Kelimeler: Mekanokimyasal yöntem, MgB2, liç, enerjetik madde. 

Synthesis of Magnesium Diboride (MgB2) from Its 

Elements by Mechanochemical Method and Usage as 

Energetic Agent 

ABSTRACT 

Magnesium diboride is used as an initiator and accelerator in rocket fuels, and has an important place in high-yielding or purity-

based defense industry. Therefore, its synthesis with high efficiency or purity has an important issue in the defense industry. 

Magnesium diboride synthesis was carried out using elementary magnesium (Mg), and elementary boron (B). The experiments 

were carried out by mechanochemical method under argon. The effect of various parameters such as milling time, ball/powder 

mass ratio, reactant ratio, and sintering process temperature on MgB2 synthesis were investigated. The products obtained were 

analyzed by using X-Ray Diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM-EDS). After mechanochemical milling, one 

of the X-ray diffraction patterns, peaks of depicts the MgB2 were observed. Optimum conditions are determined as follows: 

ball/powder mass ratio is 8/1, milling time is 7 hours, ratio of reactants are determined as 10% B excess and sinter process 

temperature is 650 oC. At the end of the process, the impurities were removed with HCl solution (0.1 M) by 30 minutes leaching 

step. After the production and purification steps, the yield was calculated as 87.1% and the calorific energy value of the obtained 

MgB2 was measured as 9.2 kcal /g. 

Keywords: Mechanochemical method, MgB2, leaching, energetic material.   

1. GİRİŞ (INTRODUCTION) 

Metal borür, yarı metal bir element olan borun, metaller 

gibi kendisinden daha elektropozitif elementlerle bileşik 

oluşturması anlamına gelmektedir. Yapısında As gibi 

yarı metal olan elementler ile oluşturduğu bileşiklerin 

tamamı borür [1], metal bulunan bileşikler ise metal 

borür olarak adlandırılmaktadır. Metal borürlerin tamamı 

metalik özelliklere sahip, sert, yüksek ergime sıcaklığı, 

çok iyi elektrik ve termal iletkenliği, korozyon ve aşınma 

direnci olan bileşiklerdir [1, 2].  

Yüksek sıcaklık uygulamaları için uygun malzemeler 

olan metal borürler, aynı zamanda alışılmamış kimyasal, 

elektriksel ve ısıl özelliklere de sahiptir. Örneğin, 

Zirkonyum diborür (ZrB2) ve Titanyum diborür 

(TiB2)’ün elektriksel ve ısıl iletkenliği, metalik Zr ve 

Ti’dan birkaç kat ve erime noktaları da metallerinin 

erime noktalarından yaklaşık 1000 °C daha yüksektir. 

Nadir toprak hekzaborürleri ise bilinen en iyi 

"termoiyonik yayıcı" lardır. Arsenik ve Fosforun 
*Sorumlu Yazar  (Corresponding Author)  
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borürleri ise iyi birer yüksek sıcaklık yarı iletkeni olup, 

kimyasal etkilere karşı oldukça dayanıklıdır [3]. 

Metal borürleri farklı yöntemler kullanarak üretmek 

mümkündür. Bu yöntemler, kendiliğinden ilerleyen 

yüksek sıcaklık sentezi, kimyasal buhar biriktirme 

yöntemi, karbotermik yöntem, ergitme, sinterleme ve 

sıcak presleme ile elementlerden sentezleme olarak 

sıralanabilir. Bahsedilen yöntemlerin yüksek maliyeti 

sebebiyle günümüzde endüstriyel uygulaması 

bulunmamaktadır. Bununla birlikte, yüksek sıcaklıkta 

indirgenme reaksiyonuna dayanan yöntem, endüstriyel 

açıdan yaygın olarak uygulanan metal borür üretim 

yöntemidir [4, 5]. 

Metal borürler, sergiledikleri üstün özellikler ile son 

dönemlerde dikkat çeken, elementel bor ya da metal 

yakıtlara bir alternatif olarak ortaya çıkan önemli 

bileşiklerdir. AlB2, AlB12, MgB2 ve LiB2 gibi borürlerin 

roket yakıtı olarak kullanılabilme özellikleri, 

araştırmacılar tarafından test edilmiş ve metal borürlerin 

iyi yanma özellikleri gösterdiği belirlenmiştir. 

Magnezyum diborürün (MgB2), teorik yanma ısısı 9,2 

kcal/g’dır. Bu değer elementel magnezyumun (Mg) 

yanma ısısından (5,9 kcal/g) oldukça yüksektir [6]. Süper 

iletken davranışının yanı sıra, Mg-B bileşiklerinin katı 

roket yakıtlarında itici olarak kullanımı da oldukça 

önemlidir. Özellikle, ramjet motor için yapılan çalışmalar 

ile yakıt teknolojisi açısından en popüler konulardan biri 

haline gelmiştir [7].  

Mekanokimyasal yöntem, mekanik enerjiden 

yararlanarak, elementel tozların reaksiyonu temeline 

dayanan homojen malzeme üretme yöntemidir. 

Yöntemin en önemli özelliği işlem sırasında plastik 

deformasyon ve kimyasal reaksiyonun eş zamanlı olarak 

yürümesidir [8, 9]. Bununla birlikte, geleneksel 

yöntemlerle üretilmesi zor olan malzemelerin oda 

sıcaklığında elde edilebilmesidir. Bu yöntem ile oda 

sıcaklığında, saf metalleri, nanokompozitleri ve ticari 

olarak kullanılabilecek birçok malzemeyi üretmek 

mümkündür. Bununla birlikte, üretim sırasında ikincil 

fazların çok oluşmaması [10], mikro ya da nano boyutta 

ürün elde edilebilmesi yöntemin öne çıkan özellikleri 

arasındadır [11,12]. Bu yöntemle, Ni-esaslı süper 

alaşımlardan, yarı-kararlı nanokristallere, amorf 

alaşımlara kadar birçok önemli malzemeyi üretmek 

mümkündür [13]. Mekanokimyasal öğütme yöntemi ile 

MgB2 üretilmesine yönelik olarak manyetik öğütücü [14] 

ve   plenatery tipi öğütücünün [15] kullanıldığı çalışmalar 

rapor edilmiştir. 

Bu çalışmada, elementel Magnezyum (Mg) ve Bor (B) 

kullanılarak mekanokimyasal yöntem ile Spex tipi 

yüksek enerji çarpımlı bilyeli değirmende, argon gazı 

atmosferinde Magnezyum diborür katı faz reaksiyonu 

gerçekleştirildi. Optimum proses koşullarının 

belirlenmesi için, bilye/toz oranı ve öğütme süresi 

parametre olarak seçildi, bilye çapı ve dönme hızı sabit 

tutuldu. Elde edilen ürünün kalorifik değeri kalorimetre 

bombası ile tayin edildi. Her bir işlem basamağında elde 

edilen ürün argon atmosferinde sinterlenerek X-Işını 

Kırınım yöntemi (XRD) ve Taramalı Elektron 

Mikroskopisi- Element Dağılım Spektroskopisi (SEM-

EDS) kullanılarak analiz edildi.  

 

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and 

METHOD) 

Kimyasal Maddeler ve Cihazlar ( Chemicals and 

Instruments ) 

Magnezyum (Mg, yaklaşık 44 µm tanecik boyutunda ve 

%95 saflıkta) ve bor (B, 2,0 µm tanecik boyutunda, %98 

saflıkta) elementleri Merck firmasından temin edildi. 

Kullanılan diğer bileşikler analitik saflıkta olup, Merck 

firmasından sağlanmıştır.  Elementel Mg ve B tozlarının 

açık havada kolaylıkla oksitlenmesi nedeniyle, başlangıç 

tozları argon atmosferinde glove box (Eldivenli kabin; 

Mbraun marka Labstar) içerisinde hazırlandı ve Katı hal 

reaksiyonu ile MgB2 üretimi yüksek enerji çarpımlı 

(Spex Mixer/Mill 8000D) öğütücüde gerçekleştirildi.   

Mekanokimyasal öğütme, sinterleme ve liç işlemi 

sonunda elde edilen tüm numunelerin X-ışını kırınım 

desenleri (XRD, Philips X`Pert Powder) kullanılarak, 0,5 

derece/dakika tarama hızı, θ = 0°- 80° arasında ve CuK 

ışın kaynağı ile oda sıcaklığında elde edildi. Deneysel 

çalışmalar sonucu elde edilen ürünün morfolojik yapısı 

ve elementlerin yüzeyde dağılımı Taramalı Elektron 

Mikroskobu (FEI Quanta 400 MK2 SEM) kullanılarak 

belirlendi. MgB2’ün kalorifik değeri IKA C 6000 marka 

adyabatik kalorimetre kullanılarak belirlendi.  

MgB2 üretimi için ilk olarak hammaddeler, her bir deney 

için glove box içerisinde hassas terazide tartılarak 

potalara yerleştirildi. Toz karışım ile birlikte, çalışılan 

bilye/toz kütlesel oranına göre bilyeler de pota içerisine 

konularak potanın ağzı sıkıca kapatıldı. Daha sonra 

Argon gazı atmosferinde, potalar yüksek enerji çarpımlı 

öğütücüye bağlanarak belirlenen sürelerde öğütme 

işlemleri gerçekleştirildi. Öğütme işlemi sonrası elde 

edilen toz, argon gazı atmosferinde 900°C ’de 2 saat süre 

ile sinterleme işlemine tabi tutuldu. Sinterleme işleminin 

sonunda, ısıtma işlemi durdurularak tüp fırın yavaş yavaş 

soğumaya bırakıldı. MgB2 üretiminin son aşamasında, 

sinterleme işleminin ardından, reaksiyona girmemiş olan 

elementel Mg ve B ya da oluşabilecek MgO gibi yan 

ürünleri uzaklaştırmak ve yüksek saflıkta MgB2 elde 

edebilmek amacıyla liç işlemi uygulandı. Bu amaçla, 

farklı konsantrasyonlardaki Hidroklorik asit (HCl; 0,1, 

0,5, 1,0 M) çözeltileri kullanıldı. Öğütme, sinterleme ve 

saflaştırma işlemlerinden sonra elde edilen tüm ürünlerin 

XRD cihazı ile yapıları aydınlatıldı.  

Optimum proses koşullarının belirlenebilmesi için, 

bilye/toz oranı, öğütme süresi ve reaktif oranları değişken 

olarak seçilmiş, bilye çapı ve dönme hızı sabit 

tutulmuştur. Öğütme süresinin MgB2 üretimine etkisini 

belirlemek amacıyla, öğütme işlemi 4-13 saat aralığında, 

bilye/toz oranının etkisini belirleyebilmek amacıyla, 

stokiometrik oranda B ve Mg reaktifleri bilye/toz kütlesel 

oranı 6/1, 8/1, 10/1 ve 12/1 koşullarında çalışıldı. 

Sinterleme sıcaklığının etkisinin belirlenmesi için 600-

900 oC aralığında 2 saat argon atmosferinde çalışıldı. 
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3.  SONUÇLAR VE TARTIŞMA (RESULTS AND 

DISCUSSION) 

MgB2, Mg ve B elementlerinden yola çıkılarak 

mekanokimyasal yöntem ile spex tipi öğütücü 

kullanılarak üretilmiştir. Öğütme işlemlerinde, pota 

doluluk oranı ve karıştırma hızı sabit tutularak, MgB2 

üretim prosesine, öğütme süresi (4-13 saat), bilye/toz 

kütlesel oranı (6/1-12/1), ve sinter işlem sıcaklığı (600oC-

900oC) gibi parametrelerin etkisi incelendi.  

Öğütme Süresinin Etkisi: (Effect of ball-milling process 

time) 

Öğütme süresinin ürün verimliliği üzerine etkisini 

araştırmak amacıyla, 4 ile 13 saat aralığında farklı 

öğütme sürelerinde çalışılarak, öğütücüden alınan toz 

numunelerin XRD desenleri elde edildi (Şekil 1). X-

ışınları kırınım desenlerinden, çalışılan tüm öğütme 

sürelerinde elde edilmek istenen MgB2’e ait pikin (2θ = 

44,3°) oluştuğu belirlendi. Bununla birlikte, öğütme 

süresi 4 saat olduğunda, X-ışınları kırınım desenlerinden, 

MgB2’ye ait pik ile birlikte (2θ = 44,3°), 

dönüştürülemeyen elementel Mg’a ait piklerin 

şiddetlerinin (2θ = 32,3o, 34,6o, 36.7o, 47,8o, 57,5o, 63,2o, 

68,8o ve 70,2o) de yüksek olduğu gözlendi [16]. Bu 

nedenle 4 saatlik öğütmenin yeterli olmadığı sonucuna 

varıldı (Şekil 1a). 

Öğütme süresinin arttırılması ile birlikte, Mg’a ait 

piklerin şiddetinde azalma olduğu belirlendi. Bununla 

birlikte, öğütme süresinin 7 saatten fazla olduğu 

durumlarda, öğütücüden alınan numunelerde çok fazla 

topaklanma oluştuğu, numunenin fiziksel yapısının toz 

halinden daha çok parçacık hale geldiği gözlendi. Ayrıca, 

numunenin öğütme haznesinden kolay bir şekilde 

ayrılamayarak, büyük bir bölümünün de haznede kaldığı 

belirlendi (Şekil 2b). Öğütme süresi 13 saat olduğunda 

ise, MgB2 yapısına ait olan 2θ = 44,3o de daha keskin ve 

yüksek bir pik izlenmiş, bununla birlikte, numunede çok 

büyük oranda kısmi ergime olduğu görülmüştür (Şekil 

2c).  

Öğütücüde farklı sürelerde öğütülen numuneler daha 

sonra 900 oC de argon atmosferinde 2 saat süreyle 

sinterlendi. Elde edilen numunelerin X-ışınları kırınım 

desenleri elde edilerek Şekil 3’de verildi. Tüm kırınım 

desenlerinde, 2θ = 25,2o, 33,5o, 42,3o, 51,7o, 60,2o, 63,3o 

ve 66,1o gözlenen piklerin MgB2’e ait olduğu belirlendi 

[17]. Öte yandan, 2θ = 42,3o deki MgB2’e ait ana pik ile 

birlikte, başta MgO (2θ = 7,1o, 43,5o ve 62,7o) olmak 

üzere farklı fazların da MgB2 ile birlikte oluştuğu 

belirlendi [18]. MgB2’nin keşfinden bugüne yapılan 

çalışmalarda en sık rastlanan safsızlık fazı MgO olduğu 

belirtilmiştir [19].   

Elde edilen sonuçlar doğrultusunda, bundan sonraki 

işlemlerde öğütme süresi 7 saat olarak belirlenerek 

devam edildi. Yüksek enerji çarpımlı mekanokimyasal 

öğütme ile elde edilen optimum süre, literatürde daha 

önce yer almış plenatery tipi ve manyeto değirmene göre 

oldukça avantajlıdır. Varin ve Chiu, Mg ve B 

elementlerinden MgB2’ün manyeto değirmende sentezi 

için optimum sürenin 100 saat olduğunu bildirmiştir [14]. 

Bununla birlikte, Gümbel ve arkadaşları plenatery tipi 

öğütücü ile MgB2 sentezi için optimum süreyi 20 saat 

olarak bildirmiştir [15].  

 
Şekil 1.Öğütme süresinin MgB2 üretim prosesine etkisi a) 4     

saat b) 7 saat c) 10 saat d) 13 saat (Mg:B (1:2); 

bilye/toz oranı: 8/1) (Effect of ball-milling time on 

MgB2 production process a) 4 h b) 7 h c) 10 h d) 13 h 

(Mg: B (1: 2); ball / powder ratio: 8/1) 

 
Şekil 2. Farklı öğütme sürelerinde, değirmen çıkışı numune ve pota görüntüleri: a) 7 saat b)10 saat c)13 saat (Images of sample 

after ball milling process and landles at different milling times: a) 7 h b) 10 h c) 13 h) 
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Şekil 3. Öğütme süresine sinterleme işleminin etkisi: a) 4 saat 

b) 7 saat c) 10 saat d) 13 saat; Mg:B (1:2), bilye/toz 

oranı: 8/1, sinter işlem sıcaklığı: 900 oC; sinter işlem 

süresi: 2 saat) (The effect of sintering process on the 

ball milling time: a) 4 h b) 7 h c) 10 h d) 13 h; Mg:B (1: 

2), ball / powder ratio: 8: 1, sintering process 

temperature: 900 oC; sintering    process time: 2 h)  

 

X-ışınları kırınım desenlerinden belirlenen optimum öğütme 

süresi sonunda ve sinterleme işleminden sonra elde edilen 

numunenin SEM görüntüleri ile EDS pik şiddetleri ve harita 

görüntüleri sırasıyla Şekil 4’ve Şekil 5’de yer almaktadır. 

Öğütücü çıkışında alınan numunenin SEM fotoğrafından, 

partikül boyutunun Mg ve B elementlerinin başlangıç partikül 

boyutu aralığında olduğu ve numunede aglomerasyon meydana 

geldiği görüldü (Şekil 4A)  

 
Şekil 4.  Öğütücü çıkışında numunelerin SEM görüntüsü (A) 

ve EDS spektrum ve haritası (B) (Mg:B (1:2); öğütme 

süresi: 7 saat; bilye/toz oranı: 8/1  

(SEM image and EDS spectrum and mapping of 

samples after ball-milling process (Mg: B (1:2); ball-

milling time: 7 h; ball /powder ratio: 8/1) 

Sinterleme işleminden sonra, aglomerasyonun azalmakla 

birlikte devam ettiği, partikül boyutunun ise sinterleme 

işlemi ile daha küçüldüğü gözlendi. Bununla birlikte, X-

ışını kırınım deseninde ikincil faz olarak gözlenen 

MgO’in, MgB2 ile birlikte bulunduğu, SEM 

mikrografında gözlenen parlak partiküllerin MgO’ya ait 

olduğu düşünülmektedir [20] (Şekil 5A). Diğer taraftan, 

sinterleme işleminden sonra, elementlerin homojene 

yakın bir şekilde dağıldığı görülmektedir (Şekil 5B). 

 
Şekil 5. Sinter işleminden sonra numunenin SEM görüntüsü   

(A) ve EDS spektrum ve haritası (B) (Sinterleme 

sıcaklığı 900 oC; sinterleme işlem süresi: 2 saat)  

(SEM image (A) and EDS spectrum and mapping of 

samples (B) after sintering process (sintering process 

temperature 900 oC; sintering process time: 2 h) 

Bilye/Toz Kütlesel Oranının Etkisi: (Effect of ball/powder mass 

ratio) 

Mekanokimyasal öğütme ile MgB2 üretimine, Bilye/toz 

kütlesel oranının etkisi, 6/1 ile 12/1 bilye/toz aralığında 

çalışıldı. Öğütücü çıkışı ve sinterleme işlemi sonrası elde edilen 

tozların X-ışını kırınım desenleri Şekil 6’de verildi. Bilye/toz 

kütlesel oranı olan 6/1 olduğunda, öğütücüden alınan 

numunenin X-ışını kırınım deseninde 2θ = 45,7o gözlenen pikin 

MgB2 ait olduğu, 2θ = 32,1o, 34,3o, 36,8o, 48,8o, 57,3o, 63,1o ve 

68,7o izlenen diğer piklerin ise dönüşmeden kalan Mg elementi 

ile eşleştiği belirlendi [20] (Şekil 6). Daha yüksek bilye/toz 

oranlarında ise, X-ışınları kırınım desenlerinde MgB2’ye ait pik 

(2θ=45,7o) görüldü. Bununla birlikte, bilye oranının artmasıyla 

numune içinde kekleşme oranının arttığı gözlendi. Sonuç 

olarak, 6/1 bilye/toz oranının MgB2 oluşumu için pota 

içerisinde yeterli çarpışma frekansının yakalanarak, reaksiyon 

için gerekli enerjinin sağlanması için yeterli olduğu 

görülmüştür. 

 

Şekil 6. Bilye/toz kütlesel oranının etkisi: Öğütücü çıkışı 

numunelerin X-ışını kırınım desenleri: a) 6/1, b)10/1, 

c) 12/1 (Mg:B (1:2); öğütme süresi: 7 saat) (Effect of 

ball/powder mass ratio: X-ray diffraction patterns of 

samples after ball-milling process: a) 6/1 b) 10/1, c) 

12/1 (Mg:B (1: 2) milling time: 7 hours) 
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Öğütme işleminin ardından her bir numune 900 oC de 

sinterlendiğinde,  X-ışını kırınım desenlerinde MgB2 

fazına ait piklerin yanı sıra, MgO ve farklı Mg:B 

bileşiklerine ait piklerin de varlığı izlendi (Şekil 7).  6/1 

bilye/toz oranı kullanılarak elde edilen sinterlenmiş 

numunelerin X-ışını kırınım desenlerinde, 2θ = 25,2o, 

33,5o, 51,7o, 60,2o, 63,3o ve 2θ = 42,7o deki piklerin 

MgB2 fazına ait olduğu, MgO’in de MgB2 ile beraber 

bulunduğu belirlendi (Şekil 7a). Bu bileşiklerin yanı sıra, 

2θ = 33,7o ve 46,1o de gözlenen piklerin MgB4O7 [21], 

2θ = 35,7o, 38,9o, 41,2o, 45o ve 56o de gözlenen piklerin 

MgB4 [22] ve 2θ = 28o ve 29o piklerin ise, B2O3 ait olduğu 

belirlendi [17]. Yüksek sinterleme sıcaklıklarında 

magnezyumun uçuculuğundan dolayı MgB4 gibi farklı 

fazların oluştuğu ve bu durumun reaksiyon 

stokiometrisinin de değişmesine sebep olduğu 

düşünülmektedir [23, 24]. MgB4 fazının oluşumunun 

genellikle MgB2’nin tane sınırlarında meydana geldiği ve 

MgB2’e zayıf bir etkileşim ile bağlandığı bildirilmiştir 

[25].  Bilye/toz oranının 8/1 (Şekil 3b) ve 10/1 (Şekil 7b) 

olduğu numunelerin X-ışını kırınım desenlerinin benzer 

olduğu, öte yandan bilye/toz oranı 12/1 olduğunda ise, 

MgB2’nin yanında diğer Mg:B yapılarını işaret eden 

piklerin varlığı belirlenmiştir.  

 

 
  Şekil 7. Farklı bilye/toz kütlesel oranlarında numunelerin 

sinterleme sonrası elde edilen X-ışını kırınım 

desenleri: a) 6/1, b)10/1, c) 12/1 (sinterleme sıcaklığı 

900 oC; sinterleme işlem süresi: 2 saat)   

(X-ray diffraction patterns of samples after sintering 

process at different ball / powder mass ratios: a) 6/1 

b) 10/1, c) 12/1 (sintering temperature 900 oC; 

sintering process time: 2 hours) 

 

Reaktif Oranlarının Etkisi: (Effect of reactants ratio) 

Reaktif oranlarının MgB2 sentezine etkisini belirlemek 

için, mekanokimyasal öğütme stokiometrik oran dışında, 

%10 Mg ve %10 B fazlalığında gerçekleştirildi. Elde 

edilen numuneler sinterlendi ve X-ışını kırınım desenleri 

elde edildi (Şekil 8). X-ışınları kırınım desenlerinden, 

tüm kompozisyonlarda MgB2’ye sadece MgO fazının 

eşlik ettiği görülmektedir [19]. Bununla birlikte, MgB2’e 

ait piklerin şiddetleri karşılaştırıldığında, %10 Mg ve 

%10 B fazlalığında dönüşümün daha yüksek olduğu 

görüldü. En yüksek dönüşüm ise, %10 B fazlalığında 

elde edildi (Şekil 8c).  

 

 
Şekil 8. Reaktif oranlarının MgB2 üretimine etkisi: a) 

stokiometrik Mg:B (1:2); b) Kütlece aşırı Mg (%10); 

c) Kütlece aşırı B (%10) (öğütme süresi: 7 saat; 

sinterleme sıcaklığı 900 oC; sinterleme işlem süresi: 2 

saat, Bilye/toz oranı: 8/1) 

(The effect of reactants ratio on MgB2 production: a) 

stoichiometric Mg: B (1: 2); b) excess of Mg by mass 

(10%); c) excess B by mass (10%) (milling time: 7 

hours, sintering temperature 900 oC; sintering process 

time: 2 hours, Ball /powder ratio: 8/1) 

Sinterleme İşlem Sıcaklığının Etkisi: (Effect of sintering 

process temperature) 

Sinterleme işlem sıcaklığının MgB2 üretimine etkisini 

araştırmak için sinterleme işlemi, şimdiye kadar çalışılan 
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900 oC’nin dışında,  600 °C - 800 °C aralığında da 

yapılarak numunelerin X-ışını kırınım desenleri elde 

edildi (Şekil 9). Şekil 9’den görülebileceği gibi, belirtilen 

koşullarda yapılan öğütme sonrası çalışılan tüm sinter 

sıcaklıklarında ana fazın MgB2 olduğu, MgO de ikincil 

faz olarak bulunmaktadır (Şekil 9). Bununla birlikte, 

sinterleme sıcaklığı arttıkça, MgB2 fazına ait  
deki ana pikin şiddetinde azalma görüldü. Azalan 

sinterleme sıcaklığı ile MgB2 fazının ( pikinin 

daha dar ve daha keskin olması 600 oC ve 650 oC’de 

sinterlenen örneklerde kristal yapıların düzgünlüğünün 

arttığını göstermektedir. MgB2 üretimi için yapılan farklı 

çalışmalarda, farklı sinter sıcaklıkları optimum olarak 

belirlemişlerdir. Feng ve arkadaşları yaptıkları 

çalışmada, MgB2 fazının oluşumu için en ideal 

sinterleme sıcaklığının 750-850 °C aralığında olduğunu 

ve 980 °C üstündeki sıcaklıklarda magnezyumun 

buharlaşmasından dolayı MgB2 fazının yok olduğunu 

bildirmiştir [26]. Xu ve arkadaşları, artan sinterleme 

sıcaklığı ve zamanı ile MgB4’ün tane büyüklüğünün ve 

bu faza ait pik şiddetlerinin arttığını, süper iletken olarak 

kullanılmak üzere sentezledikleri MgB2 için ideal 

sinterleme işlem sıcaklığı ve zamanının 800 oC ve 1-3 

saat olduğunu bildirdi [27].  Bu çalışmada 650 °C’de 2 

saat süreyle yapılan sinterleme işlemi sonucunda MgB2 

fazına ait pikin ( keskin ve şiddetinin yüksek 

olması, ayrıca oluşan yan ürünlerin uygun saflaştırma 

işlemleri ile kolaylıkla uzaklaştırabilecek türden olması 

önemli bir avantaj oluşturmaktadır. Öte yandan, 

mekanokimyasal yöntem ile MgB2 çekirdeğinin elde 

edilmesi, daha düşük sinterleme işlem sıcaklığında MgB2 

fazının elde edilmesine olanak tanıdığı düşünülmektedir. 

Bu da yöntemi ekonomik yönden avantajlı hale 

getirmektedir. 

Liç İşlemi (Leaching Process) 

Optimum koşullarda gerçekleştirilen mekanokimyasal 

öğütme ve sinterleme işlemleri sonrasında, MgB2 ana 

fazının yanında ikincil faz olarak MgO yapıdan 

uzaklaştırılması için liç işlemi uygulandı. MgO, 

hidroklorik asit çözeltisinde çözünürlüğünün yüksek 

olduğu bilinmektedir [28]. Çeşitli metal borürlerin 

saflaştırılmasında farklı derişimlerde HCl çözeltilerinin 

etkin bir ajan olarak kullanılabileceği bildirilmiştir [28]. 

Bu doğrultuda, sinter işleminden sonra numuneler, farklı 

derişimlerdeki HCl çözeltileri ile oda sıcaklığında 30 

dakika muamele edildi, daha sonra süzülerek alınan toz, 

asit tamamen uzaklaştırılıncaya kadar saf su ile yıkandı. 

Örnekler kurutularak, X-ışını kırınım desenleri elde 

edildi (Şekil 10).  

 

 
Şekil 9. Sinterleme işlem sıcaklığının MgB2 üretimine etkisi a) 

600°C b)  650°C c) 700°C d) 750°C e) 800°C (Mg:B 

(1:2); öğütme süresi: 7 saat; bilye/toz oranı: 8/1)  

 (Effect of sintering process temperature on MgB2 production 

a) 600°C b)  650°C c) 700°C d) 750°C e) 800°C (Mg:B (1:2); 

milling time: 7h; ball/powder ratio: 8/1) 

 
Şekil 10. HCl çözelti derişiminin MgB2 saflığına etkisi; a)0 M 

b) 0,1 M c) 0,5 M d) 1,0 M 

(Effect of concentration of HCl solutions on MgB2 purity; a)0 

M b) 0,1 M c) 0,5 M d) 1,0 M) 

Sinter işlemi sonrası ve farklı derişimlerde liç işlemine 

tabi tutulan numunelerin X-ışınları kırınım 

desenlerinden, MgB2 saflaştırılması işleminde 0,1 M HCl 

çözeltisinin kullanılmasının yeterli olduğu (Şekil 10b), 
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asit derişimi arttıkça MgO’ya ait pikin giderek 

kaybolduğu belirlendi (Şekil 10c-d). Ancak, yüksek 

derişimli asit çözeltileri ile yapılan liç işlemi sonunda 

numunelerde yapısal değişimler meydan geldi. Benzer 

bir gözlem, Lityum borürü saflaştırmak amacıyla yüksek 

derişimlerde HCl çözeltisinin kullanıldığı çalışmada da 

kaydedilmiştir [29,30]. Bu nedenle, 0,1 M’lık derişimin, 

numune kaybını en aza indirdiği ve yapısal bozunmaya 

uğramadan saflaştırmaya izin verdiği için uygun olduğu 

düşünülmektedir. 

 

 

 

Şekil 11.  Liç işlemi sonrası MgB2’nin SEM görüntüsü 

500Kx (a) EDS spektrumu (b);  FTIR spektrumu 

öğütme (c), sinter (d), liç (e)  

(SEM image of MgB2 500Kx (a); EDS spectra (b);  FTIR 

spectra: ball-milling (c), sintering process (d), leaching process 

(e)) 

Liç işlemi ile, üretim sonunda oluşan aglomerasyonun 

giderildiği görülmektedir (Şekil 11a). SEM analizi ile 

birlikte numunenin EDS pik şiddetlerine bakıldığında, 

Mg ve B ile birlikte O elementinin de hala var olduğu 

ancak pik şiddetinin Mg ve B’a göre daha düşük olduğu 

görüldü (Şekil 11b).      

Ayrıca, öğütücü çıkışı, sinter ve liç işlemleri sonrasında 

elde edilen numunelerin FTIR spektrumları elde edildi ve 

Şekil 11c-e’de verildi.  Sinterleme ve liç işlem ile birlikte 

Mg-B bağına ait olan  813 cm-1 ve 1400 cm-1’de [31- 

33] zayıf olan bu piklerin şiddetinin arttığı görüldü (Şekil 

11d-e). Bununla birlikte, liç işlemi sonunda oldukça 

keskin olan 864 cm-1 ve  973 cm-1’deki piklerin, B-O-

H bağının simetrik ve asimetrik gerilimidir [34]. 

Yaklaşık 1460 cm-1 ve   1382 cm-1 de birbiri üzerine 

binmiş olan bantların Mg-B ve Mg-B-O’ya ait olduğu 

[31-33], ayrıca tüm spektrumlarda gözlenen   680-710 

cm -1 aralığında gözlenen bandın B-B bağının düzlem içi 

[35] gerilmesine ait olduğu düşünülmektedir (Şekil 11c-

e). Das ve arkadaşları, kimyasal olarak modifiye ettikleri 

MgB2 nano yapılarının FTIR spektrumunda benzer 

sonuçları kaydetmişlerdir [36]. Bununla birlikte,  

yaklaşık 3400 cm-1 ve 1640 cm-1 de gözlenen piklerin 

metal borürün metal atomu tarafından bağlanan –OH 

grubuna ait olduğu söylenebilir (Şekil 11e) [33]. 

  

 

 

 

4. SONUÇ (CONCLUSION) 

Bu çalışmada,  

1. Enerjik malzeme olarak kullanılabilecek MgB2, 

yüksek çarpımlı speks tipi öğütücü kullanılarak 

sentezlendi.  

2. Öğütme süresi, sinter işlem sıcaklığı ve reaktif oranları 

gibi çeşitli proses parametrelerinin etkisi araştırıldı ve 

değerlendirmeler X-ışını difraksiyonu, SEM ve Infrared 

spektroskopisi ile gerçekleştirildi.  

3. Optimum koşullar,  bilye/toz kütlesel oranı 8/1, 

öğütme süresi 7 saat, bor fazlalığında (%10 B fazlası) ve 

sinter işlem sıcaklığı ise 650 oC olarak belirlendi.  

4. Safsızlık oluşturan fazlar, HCl çözeltisi (0,1 M) ile 30 

dakika liç işlemi ile uzaklaştırıldı.  

5. Üretim ve saflaştırma basamaklarının ardından verim 

%87,1 olarak hesaplandı ve elde edilen MgB2 ‘ün 

kalorifik enerji değeri 9,2 kcal/g olarak ölçüldü. 

Bununla birlikte, Mg kolaylıkla okside olabilen kararsız 

bir elementtir. Bu nedenle, kararlı bir yapıya sahip olan 

MgB2`ün roket yakıtlarında kullanılabilecek enerji 

değerine sahip olduğu düşünülmektedir. Ayrıca, bu 

çalışmada kullanılan yüksek çarpımlı mekanokimyasal 

öğütme yöntemi, geleneksel olarak kullanılan 

termokimyasal yönteme göre daha düşük maliyete sahip 

olması açısından önemli bir avantaj sunmaktadır. 
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