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고주파 유도 가열에 의한 나노구조의 Nb-Al2O3 복합재료 제조와 기계적 성질
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Abstract: Al2O3 has a high Young’s modulus (380 GPa), a low density (3.98 g· cm-3), good high-temperature

mechanical properties, biocompatibility and excellent oxidation resistance. Al2O3 has been used for

automotive, aerospace, bio-materials and various industrial applications. Despite its various merits, the low

fracture toughness of the material below the brittle-ductile transition temperature has limited its use for wide

application. To enhance its fracture toughness, the method commonly utilized has been to make a composite

by the addition of a second phase to fabricate nanostructured materials. In the study, nano-powders of Al2O3

and Nb were synthesized during the ball milling according to the reaction(Nb2O5 + 10/3 Al → 2Nb + 5/3 Al2O3).

The nanostructured Nb-Al2O3 composite was consolidated within a short time from the milled powders using

high-frequency induction heated sintering. The average grain sizes of Al2O3 and Nb in composite sintered at

1400 °C were 63 and 250 nm, respectively. The relative density of the Nb-Al2O3 composite was about 99%

under the simultaneous induced current and application of 80 Mpa pressure. The fracture toughness and

hardness of the composite were about 8.7 MPa· m1/2 and 1460 kg/mm2, respectively. The fracture toughness

of the nanostructured Nb-Al2O3 composite was higher than that of monolithic Al2O3. 
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1. 서 론

전세계적으로 고령화 사회에 접어들면서 생체 재료에 대

한 관심이 높아지고 있으며, 인공관절에 대한 연구는 더욱

더 활발해지고 있다. 인간의 뼈를 대체할 수 있는 인공관절

로 사용하기 위해서는 화학적, 물리적, 기계적, 생체 적합성

특성들이 우수해야 한다. 현재 인공관절로 사용되고 있는

재료로는 세라믹, Co-Cr합금, 스테인레스 강, Ti-6Al-4V 합

금 등이 있다 [1]. 이 중에서 Ti-6Al-4V 합금은 다른 인공

관절 재료에 비하여 우수한 생체 적합성, 높은 강도, 낮은

탄성계수, 높은 내식성 등의 특성을 나타냄으로써 많은 연

구가 진행되고 있으며, 오랜 기간 동안 인공관절 재료로 사

용되었다 [2]. 하지만 이러한 장점에도 불구하고 Ti-6Al-4V

합금에서 V은 세포독성과 발암성 문제에 밀접한 관계가 있

는 것으로 보고되고 있다 [3-6]. 따라서, 본 실험에서는 독

성 물질로 보고 되어진 V가 첨가되지 않은 재료를 선택해

서 연구하고자 하였다. Al2O3는 우수한 생체 적합성과 높은

경도 때문에 1970년도 이후로 인공관절 대체재료로 사용되

어 왔다 [7,8]. 하지만 이러한 장점에도 불구하고, 낮은 파

괴 인성에 의하여 인공관절 대체 재료로 폭넓게 사용하기

에는 한계를 보였다. 따라서 Al2O3 파괴 인성을 증가시키기

위해서는 제 이상을 첨가해서 나노구조의 복합재료를 제조

하는 것이다. 제 이상이 첨가된 복합재료에서 균열이 전파

-김성은: 석사과정, 손인진·오세훈: 교수
*Corresponding Author: In-Jin Shon

[Tel: +82-63-270-2381, E-mail: ijshon@chonbuk.ac.kr]

Copyright ⓒ The Korean Institute of Metals and Materials



702 대한금속 ·재료학회지 제57권 제11호 (2019년 11월)

할 때 제 이상에 의해 균열 굴절, 균열 가교가 일어나서

균열 전파를 억제시키기 때문에 파괴인성이 높아지는 것으

로 보고되고 있다 [9,10]. 나노구조의 재료는 파괴인성과 동

시에 경도를 향상시키기 때문에 많은 연구자들이 연구하고

있다. 나노 분말은 고 에너지 볼 밀링, 공침 법, 전기 폭발

법 등에 의해 제조되고 있다 [11-13]. 나노분말 제조 방법

중에서 볼 밀링 방법은 밀링에 의해 분말이 미세화 되고,

분말에 많은 스트레인과 결함을 발생시키기도 하고, 밀링

도중에 합성이 일어나기도 한다. 이러한 이유들로 분말이

활성화되어 낮은 온도에서 소결이 이루어진다 [14]. 

초기분말이 나노크기로 매우 미세하더라도 기존의 고온

에서 장시간 가열하는 소결 방법으로는 소결 도중에 입

자 성장이 일어나서 나노구조를 갖는 벌크 재료를 제조

하기 어렵다 [15]. 소결 도중에 입자 성장을 억제시키기

위해서는 저온에서 짧은 시간에 치밀화가 이루어 져야한

다. 이러한 관점에서 고주파유도 가열 소결 법이 개발되

었다 [14].

본 연구에서는 Nb2O5와 Al분말을 고 에너지 볼 밀링하

여 나노분말의 Nb와 Al2O3를 합성하였다. 합성한 이들 분

말을 고주파유도가열 소결 장치로 짧은 시간 (3분) 내에

소결하였다. 소결한 시편의 미세조직과 결정상은 각각 주

사전자현미경과 X-선 회절장치로 조사 분석하였다.

2. 실험방법

본 연구에서 사용된 원료분말 Nb2O5는 Alfa 회사에서

제조한 <45 µm 입자 크기와 순도 99.5% 이었고, Al분말

은 Alfa회사에서 제조한 <45 µm의 입자 크기와 순도

99.5% 이었다. 최종적으로 2Nb-5/3Al2O3 조성을 갖도록

하기 위해 원료 분말로 사용한 Nb2O5와 Al분말을 1 대

10/3으로 측량하였다. 측량한 분말들은 아르곤 가스 분위

기하에서 용기에 넣고 직경이 11 mm 인 WC-8Co 볼을

사용하여 10시간 동안 300 rpm 속도로 볼 밀링을 실시하

였다. 이때, 텅스텐 카바이드와 분말의 무게 비는 15:1로

하였다.

고주파유도가열 소결 장치의 개략도는 참고문헌 [14]에

나타내었다. 소결 공정은 4단계 공정으로 이루어졌다. 첫 번

째는 볼 밀링한 분말을 흑연 다이에 충진한 후 소결장치

내부에 장착하고 50 mTorr의 진공분위기로 만든다. 두 번째

는 낮은 온도에서 치밀한 소결체를 얻기 위해서 80 MPa의

일축압력을 가한다. 세 번째는 시편과 흑연 다이에 유도 전

류를 가한다. 시편의 수축길이는 LVDT로 실시간 측정하고

수축길이의 변화가 없을 때 시편의 소결이 완료된 것으로

판단하였고, 이때까지 유도전류를 가하였다. 그리고 흑연 다

이의 온도는 디지털 광 온도계로 측정하였다. 마지막 단계

로 유도전류를 멈추고 시편을 상온까지 냉각시킨다.

고주파 유도가열 소결방법으로 제조된 2Nb-5/3Al2O3 복

합재료의 상대밀도는 아르키메데스(Archimedes) 법으로 시

편의 부피를 구한 후 실제밀도를 계산하여 측정하였다. 결

정상은 CuKα 타겟을 이용하여 20~80 °의 범위에서 주사

속도 4 °/min 로 X-선 회절시험을 실시하여 분석하였다.

이 때 사용된 전류와 전압은 각각 30 mA와 40 kV이었다.

시편의 미세조직은 시편을 연마한 후 EDS가 부착된 주사

전자현미경(SEM)으로 관찰하였다.

밀링한 분말과 소결한 시편의 결정자 (crystallite) 크기는

X-선 회절시험 반가폭으로부터 Suryanarayana 식을 사용하

여 계산하였다 [16]. 소결한 시편의 경도는 비커스 경도계

를 사용하여 압흔의 면적을 계산하여 측정하였다. 파괴인

성은 압흔의 모서리에서 균열이 발생하는데 이 균열의 길

이를 측정하여 Anstis식 [17]을 사용하여 계산하였다.

3. 결과 및 고찰

3.1 합성

Nb2O5와 10/3 Al로부터 2Nb-5/3Al2O3 형성 시 온도에

따른 깁스 자유에너지 차이는 그림 1에 나타내었다. 그림

Fig. 1. Temperature dependence of Gibbs free energy variation by
interaction of Niobium Oxide and Aluminum 
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1에서 알 수 있듯이 자유에너지 차이 (생성물의 자유에너

지- 반응물의 자유에너지)는 음의 값을 갖고 있으므로 열

역학적으로 이 반응은 안정하다는 것을 판단할 수 있다.

그림 2는 초기분말을 주사전자현미경으로 관찰한 미세조직

을 나타낸 것이다. Nb2O5분말은 각진 형태를 나타내고, Al

분말은 둥근 모양을 갖고 있는 것을 관찰할 수 있다. 밀링

한 분말과 초기분말의 X-선 회절 시험한 결과는 그림 3에

나타냈다. 밀링한 분말의 X-선 회절도형에서 반응물인

Nb2O5와 Al 피크는 관찰되지 않고, 생성물인 Nb와 Al2O3

피크만 관찰되었다. 따라서 고 에너지볼 밀링 도중 합성이

일어났음을 판단할 수 있다. 고 에너지 볼밀링 시 Nb2O5

의 환원과 Al의 산화가 발생하는 것은 고속으로 움직이는

볼에 의해 반응물들이 강한 충격 에너지를 받아서 활성화

장벽을 넘어가기 때문으로 생각된다. 밀링한 분말의 피크

반가폭은 원료 분말 피크 반가폭 보다 컸다. 이와 같은 이

유는 밀링 도중에 분말이 미세화 되고, 분말에 스트레인이

발생되었기 때문으로 생각된다. 그림 4는 밀링한 분말의

Nb와 Al2O3의 결정립 크기를 Suryanarayana식[16]을 이용

하여 구하기 위해서 XRD 데이터로부터 Br ·cosθ에 따른

sinθ를 도시한 것이다. 계산한 Al2O3 와 Nb 결정립 크기는

각각 19 nm와 13 nm이다. 밀링한 분말의 전계 방출 주사

전자현미경 미세조직과 EDS분석 결과는 그림 5에 나타내

었다. 분말은 매우 미세한 분말로 구성되었고 약간 응집되

어 있다. EDS분석에서는 볼 밀링 도중 볼이나 용기로부터

오염될 수 있는 Fe이나 W피크는 관찰되지 않고 Nb, O와

Al 피크만 관찰되었다.

Fig. 2. Scanning electron microscope images of raw powders : (a)
Niobium Oxide, (b) Aluminum.

Fig. 3. XRD patterns of raw powders : (a) Niobium Oxide, (b)
Aluminum and (c) milled Nb2O5+10/3 Al composite.
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3.2 소결

그림 6은 유도전류와 80 MPa의 기계적 압력을 동시에

가한 상태에서 밀링한 분말을 가열했을 때 가열시간에 따

른 온도와 수축길이를 나타낸 것이다. 온도는 유도전류가

가해지면 거의 일정하게 증가하였다. 약 1100 oC까지 열팽

창 현상을 보이다가 그 이상의 온도에서는 수축길이가 급

격히 증가하였다. 수축길이는 1350 oC 이상의 온도에서는

거의 일정하였다. 

이것으로부터 1400 oC에서는 소결이 완료되었음을 알 수

있다. 1400 oC로 소결한 시편의 X-선 회절 결과는 그림 7

나타냈다. 회절패턴에서 Nb와 Al2O3피크만 관찰되었고, Nb

피크의 강도가 Al2O3보다 높았다. 복합재료에서 Nb상이 차

지하는 부피 분율은 0.32이지만 그림 7 XRD에서 강도가

높게 나타난 것은 Nb가 원자번호가 높아서 원자의 산란

인자가 크기 때문으로 생각된다. 피크의 반가폭은 밀링한

분말의 반가폭보다 약간 감소하였다. 이것은 소결 도중에

입성장이 일어났기 때문으로 판단된다. 그림 8은 1400 oC

에서 소결한 복합재료에서 Nb와 Al2O3의 결정자 크기를

구하기 위해서 X-선 회절 자료로부터 sinθ에 따른 Br·cosθ를

도시한 것이다. 계산한 Nb와 Al2O3의 평균 결정립 크기는

각각 약 250 nm와 63 nm이다. 소결한 2Nb-5/3Al2O3복합재

료의 주사전자현미경 미세조직과 X-선 맵핑은 그림 9에 나

타냈다. 미세조직에서 미세한 밝은 회색과 어두운 회색상

들로 구성되어 있음을 관찰할 수 있다. X-선 맵핑과 질량

효과에 의해서 밝은 회색과 어두운 회색상은 각각 Nb와

Al2O3 이었다. 이 복합재료의 상대밀도는 99%이었다. 3분

이내의 짧은 시간에 나노구조인 2Nb-5/3Al2O3 복합재료를

제조할 수 있는 것은 아래와 같이 생각된다. 유도전류 의

해 분말과 분말사이에 프라즈마 발생으로 표면정화가 일어

나서 원자의 확산이 쉽고, 원자의 확산은 전기장하에서는

Fig. 4. Plot of Br·cosθ versus sinθ of Nb (a) and Al2O3 (b) in milled
powders Fig. 5. Scanning electron microscope (SEM) image and

corresponding EDS analysis for ball-milled Nb2O5+10/3 Al
composite powder.
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빠르고, 또한 분말들의 접촉점에서는 주울 열 발생으로 온

도가 높아서 원자의 확산이 용이하기 때문에 낮은 온도에

서도 짧은 시간 (3분) 내에 소결이 이루어지기 때문으로

생각된다 [18-21].

3.3 복합재료의 경도와 파괴인성

2Nb-5/3Al2O3 복합재료의 경도는 비커스 경도계로 하중

을 20 Kgf 으로 측정하였으며, 경도는 1460 kg/mm2 이었

Fig. 6. Variations of temperature and shrinkage displacement with
heating time during high-frequency induction heated sintering of
Nb+5/3Al2O3added for various ratio. 

Fig. 7. XRD pattern of Nb+5/3Al2O3 composite sintered at 1400 oC.

Fig. 8. Plot of Br·cosθ versus sinθ of Nb (a) and Al2O3 (b) in
composite heated to 1400 oC.

Fig. 9. SEM image and X-ray mapping of Nb+5/3Al2O3 composite
sintered at 1400 oC : (a) FE-SEM image, (b) Al mapping, (c) Nb
mapping, (d) O mapping



706 대한금속 ·재료학회지 제57권 제11호 (2019년 11월)

다. 파괴인성 (KIC)은 압흔 자국 모서리에서 생성된 균열의

길이를 측정하여 Anstis식 [17]을 이용하여 계산하였다.

KIC = 0.016 (E/H)1/2 . P/C3/2 (2)

여기서 P는 압흔 하중이고, C는 균열의 길이이며, E는

탄성계수이고, H는 경도값이다. Nb와 Al2O3의 탄성계수와

부피분율은 각각 105 GPa [22]와 0.32 그리고 380 GPa

[23]와 0.68이다. 복합재료의 탄성계수 E는 복합 측을 이

용해서 계산하였다. 그림 10은 소결한 2Nb-5/3Al2O3 복합

재료에서 압흔 자국과 압흔의 모서리에서 전파된 균열을

나타낸 것이다. 균열은 압흔 자국 모서리에서 전파되고 있

음을 알 수 있으며, 전파된 균열은 가교 (↑)와 굴곡(↓)을

지면서 전파되고 있음을 관찰할 수 있다. 2Nb-5/3Al2O3

복합재료의 파괴인성은 8.7 MPa.m1/2 이었다. 2Nb-5/

3Al2O3 복합재료의 경도는 결정립 크기가 4.5 µm인 Al2O3

의 경도1800 kg/mm2 [23]보다 낮았지만, 복합재료의 파괴

인성은 Al2O3의 파괴인성 4 MPa.m1/2 [23]보다 2배 정도

향상되었다. 이것은 복합재료에서 균열 전파 시 Nb와

Al2O3각각 균열 전파를 억제시키고, 나노구조를 형성하고

있기 때문으로 판단된다.

4. 결 론

Nb2O5와 10/3 Al분말을 고 에너지 볼 밀링하여 나노크

기의 미세한 Nb와 Al2O3를 합성하였다. 3분 이내의 짧은

시간과 1400 oC의 온도에서 고주파 유도가열 소결 장치로

치밀한 나노구조의 Nb-Al2O3 복합재료를 소결하였다. 제조

된 복합재료의 상대밀도 99%이었고, 복합재료내의 Nb와

Al2O3 결정립 크기는 각각 250 nm와 63 nm 이었다. Nb-

Al2O3 복합재료의 경도와 파괴인성은 각각 1460 kg/mm2와

8.7 MPa.m1/2 이었다. Nb-Al2O3 복합재료의 경도는 결정립

크기가 4.5 µm인 Al2O3보다 낮았지만, 파괴 인성은 Al2O3

보다 2배 정도 향상되었다. 
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