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Abstract Various approaches have been proposed to increase the green density. Warm compaction method

has been used for the reduction of residual stress, the improvement of magnetic properties and the higher densities.

In this work, the effect of warm compaction on green density of Fe powder was investigated. After ball-milling of

Fe oxide powder for 30 hours, Fe oxide powder was reduced through the hydrogen reduction process. The pure Fe

powder and polymer binder were mixed by 3-D tubular mixer. And then the mixed powder was warm-compacted

with various compaction pressure and binder contents. The green density of specimen was added polyvinyl binder

was higher than any other specimens. 
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1. 서 론

나노구조 재료는 결정립의 크기가 나노미터 크기

로 작아짐에 따라 입계나 상 경계 부위에서의 체적

분율이 커지게 된다. 이에 따라 수많은 결함으로 인

한 비정질 혹은 결정질구조로 인해 기존의 재료와는

매우 다른 기계적, 물리적 및 화학적 특성을 보여주

는 것으로 알려져 있다.1-7)

또한 최근의 나노구조 재료의 분말성형에 있어서

고강도화, 고도의 가공성, 제품의 대형화로 진보되고

있으며. 비용절감 역시 요청되어 가고 있다. 이에 따

른 방법으로는 고밀도화 및 합금원소의 첨가에 의한

방법, 소결 조건의 개선 등을 들 수 있다. 이 중 고

밀도화의 수법으로서 원료적으로는 고압축성 원료의

개발, 제조공정으로는 2P-2S법(2회 프레스–2회 소결),

동용침법, 소결단조법 및 온간성형법 등을 들 수 있다.

위 열거한 방법들 중 온간성형법은 가장 최근 개

발된 소결부품의 고밀도화 방법중의 하나로, 스웨덴

의 훼가네스(Höganäs)사에 의해 개발되었다. 온간성

형법은 안정도가 증가하고 후가공이 불필요한 고밀

도화, 복잡한 형상의 고난도 가공화, 제품중량의 대

형화 및 비용절감 등의 요구에 대한 해결책으로써 그

응용범위가 확대되어 가고 있다. 온간성형법을 적용

하기 위해서는 원료분말에 특수한 윤활제 및 바인더

를 첨가해야 하고, 이러한 원료분말과 금형을 일정온

도로 가열한 상태에서 성형하여 1회 성형으로 2P-2S

법과 동일한 수준의 밀도까지의 성형체 밀도를 획득

할 수 있는 것이 특징이다.8)

이러한 온간성형법은 금속의 온도상승에 따른 항

복점 강하 특징을 이용하여 소성변형을 더욱 용이하

게 함으로써 상온에서의 성형밀도에 비해 0.2-0.3g/

cm3 정도 상승하게 되어 기존의 분말야금으로는 생

산하지 못했던 제품의 제조를 가능하게 하는 방법으

로 앞서의 2P-2S 법과 비교할만 하며 생산비의 면에

서도 약 25%의 절감효과가 있는 것으로 나타난 신

분말야금 공법 중의 하나이다.9)

온간성형 시 고려해야 할 조건에는 성형온도의 설

정, 최적의 바인더 선택 등이 있다. 분말의 유동도
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(flow)를 가장 최적화 시킬 수 있는 온도를 설정해야

하며, 이를 위해 대부분 고체 바인더가 사용되고 있

다. 성형분말의 성분과 사용온도 등을 고려하여 최적

의 바인더를 선택하는 것이 중요하며, 바인더 거동과

연관하여 성형온도를 설정해야 한다.8)

이에 본 연구에서는 높은 주파수에서 우수한 코어

자성특성을 나타내는 분말코어를 제조함에 있어 고

에너지 볼밀링법을 이용하여 나노구조 Fe 분말을 제

조한후 고유저항이 작은 Fe 분말의 유동도 및 분말

간 접합성 향상을 통한 성형밀도의 증가 및 공극 감

소를 목적으로 고분자 바인더를 첨가하여 온간성형

을 실시하였다.8-9) 또한 최적의 성형조건을 위한 바인

더의 선정 및 바인더 첨가량, 온간성형 압력 등에 따

른 성형밀도 변화에 대해 고찰하였다.

2. 실험방법

본 연구에서는 99.9%의 순도를 가지는 Fe2O3 상

용 분말(Kojundo chemetals, Japan)을 원료분말로

사용하였다. 이때 분말의 평균 입자 크기는 약 15

µm 정도 였다. 원료 분말은 아르곤 분위기에서 용기

에 밀봉되어, 수평식 볼밀링기인 Simoloyer(Zoz

GmbH, Germany)에서 400 rpm의 회전속도로 30시

간 동안 볼밀링 과정을 수행하였다. 이때 볼 대 분말

의 장입비는 15:1이었으며, 밀링 매체는 스테인리스

스틸 볼을 사용하였다. 원료분말과 30시간 볼밀링한

분말의 주사전자현미경(SEM) 관찰 사진을 그림 1에

나타내었다. 볼밀링된 분말은 수소분위기에서 승온속

도 10oC/min으로 550oC의 온도에서 1시간 동안 유

지하여 환원을 실시하였으며, 이때 얻어진 Fe 분말은

폴리비닐계 고분자를 첨가하여 3차원 혼합기

(Turbular)에서 1시간 동안 혼합하였다. 혼합된 분말

은 240oC의 다이 온도에서 50 MPa에서 최대 700

MPa의 압력으로 온간성형을 실시하였다.

제조된 분말의 상분석과 결정립 크기를 계산하기

위하여 X-선 회절 분석기(XRD)를 통해 분석을 실시

하였으며, Hall-Williamson 식을 이용하여 분말의 결

정립 크기를 계산하였다. 조직형태, 입자크기, 결정구

조 같은 미세구조적 특성을 관찰하기 위하여 주사전

자현미경과 투과전자현미경(TEM) 분석을 실시하였다.

3. 결과 및 고찰

그림 2는 원료분말과 30시간 볼밀링한 Fe2O3 분말

의 X선 회절분석 결과이다. 원료분말의 경우 α-

Fe2O3상으로 존재하는 것을 확인할 수 있으며, 30시

간 볼밀링한 분말의 경우 γ-Fe2O3상으로 상변화가 일

어나 α-Fe2O3상과 혼재되어 있는 것으로 분석되었다.10)

또한 5시간 볼밀링한 분말의 X선 회절패턴에서부터

α-Fe2O3상을 발견할 수 있으며, 볼밀링 시간이 증가

함에 따라 γ-Fe2O3상의 비율이 증가하는 것으로 나타

났고, α-Fe2O3의 피크의 세기가 감소하고 폭이 넓어

지는 것을 확인 할 수 있다. 이러한 결과는 알려진

바와 같이 고에너지 볼밀링 과정에서 결정립 크기의

감소와 외부 에너지에 의한 내부 변형의 증가가 동

시에 일어나기 때문이다. 

Fig. 1. Microstructures of starting materials; (a) α-Fe
2
O

3
 powders and (b) ball-milled Fe

2
O

3 
powders for 30h.
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그림 3은 Fe
2
O

3
 분말의 밀링시간에 따른 결정립

크기의 변화를 나타낸 결과이다. 결정립 크기는 X선

회절분석을 통해 Hall-Willamson 식을 이용하여 계

산하였다. 결정립의 크기는 10시간의 볼밀링까지 급

격하게 감소하였고 그 이후 약 35 nm정도에서 큰

변화가 없는 것을 확인할 수 있었다. 이 때 30시간

의 볼밀링 후 결정립 크기는 평균 32 nm였다. 일반

적으로 볼밀링한 후의 분말 응집체의 입도분포가 크

므로 최대한 고른 입도를 가지게 하기 위하여 30시

간 볼밀링한 분말을 선택하였다. 입도분석기를 통해

분석한 결과 30시간 볼밀링한 후 분말 응집체의 입

도는 100-300 nm 였다. 

30시간 볼밀링한 Fe
2
O

3
 분말을 수소분위기에서

10oC/min의 승온속도로 500oC와 550oC에서 1시간

동안 유지하여 수소환원한 후 X선 회절분석한 결과

를 그림 4에 나타내었다. 수소환원 과정에서 발생하

는 H
2
O의 양을 측정한 결과 500oC에서 환원반응이

모두 끝나는 것으로 관찰되었으나 실제 X선 회절분

석 결과에서 약간의 Fe
2
O

3
 피크가 발견됨으로써

Fe
2
O

3
가

 
완전히 환원되지 않고 잔류하고 있는 것을

확인할 수 있었으며, 550oC에서 수소환원한 경우에

모두 Fe로 환원된 것으로 분석되었다.

550oC에서 수소환원한 Fe 분말의 결정립 크기를

관찰하기 위하여 투과전자현미경 분석을 실시하여

그림 5에 나타내었다. 수소환원한 Fe 분말의 평균

결정립 크기는 약 40 nm로 나타났으며 응집체의 크

기는 300-500 nm 입도분포를 가졌다. 

그림 6은 고분자 바인더의 종류에 따른 상온에서

의 일축성형 및 온간성형시 성형밀도의 변화를 나타

낸 결과이다. 그림 (a)의 경우 바인더1과 바인더를

섞지 않은 순수 Fe분말을 일축성형한 결과이며, 그림

(b)의 경우 분해온도가 300oC이상인 폴리비닐계 2종

류 (바인더 1, 2)와 폴리에스테르계 (바인더 3), 폴리

아미드계 (바인더 4)의 총 4가지 고분자를 0.2 wt.%

섞은 Fe 분말을 4가지 고분자의 분해 온도 이하인

120oC의 온도에서 압력 별로 온간성형을 하여 성형

밀도를 측정하였다. 제조된 순수 Fe 분말을 일축성형

할 경우 성형 후 외부 힘에 쉽게 부스러져 성형자체

가 매우 어려웠으며 400MPa 이상의 압력에서는 성

형이 거의 되지 않았다. 또한 성형밀도가 47% 정도

에서 거의 변화가 없었다. 바인더 1을 혼합하여 일축

성형한 경우도 밀도 향상은 2-3%정도로 큰 차이를

Fig. 2. XRD patterns of iron oxides; (a) ball-milled powder

and (b) raw powder.

Fig. 3. Change of average grain sizes of iron oxide powders

with various ball-milling times.

Fig. 4. XRD patterns of hydrogen reduced Fe powders; (a)

550oC and (b) 500oC.



188 김세훈·이영중·이제성·김영도

Journal of Korean Powder Metallurgy Institute

보이지 못했다. 그러나 온간성형한 경우 바인더 2, 3,

4를 혼합하였을 때 상온에서 일축성형에 비해 약간의

성형밀도의 향상은 있었으나 압력에 따른 큰 성형밀

도 향상은 없는 것으로 관찰되었으나, 바인더 1의 경

우 성형압력이 늘어날수록 다른 바인더와 비교하여

큰 밀도차이를 보였다. 이는 바인더 1의 경우 젖음

특성이 우수하고 쉽게 코팅층을 형성한다고 알려져12)

있는데, 이러한 특성에 기인한 것으로 판단된다. 분

말 표면의 코팅층 형성은 성형 시 분말 사이의 마찰

력을 감소시켜 더 높은 성형밀도를 나타낸 것이다.

또한 온간성형기의 최대 압력인 700 MPa까지 성형

밀도의 증가가 이루어진 것으로 보아 더 높은 압력

에서도 성형밀도가 향상될 것으로 판단된다.

그림 7은 바인더 1의 함량에 따른 상대밀도의 변

화를 표시한 것이다. 성형 온도는 바인더 1의 분해온

도 이하인 240oC, 압력은 700 MPa로 온간성형을

실시하였으며, 바인더의 함량 변화는 0.2, 0.5, 0.8,

1.1, 1.4 wt.%로 변화시켜 성형한 결과 평균 0.7%

포인트 정도의 성형밀도 향상이 있었으며, 그림 7에

서 표시한 성형밀도는 바인더를 고려하지 않은 Fe

만의 밀도를 나타낸 것이다. 또한 고분자 바인더의

함량이 1.1 wt.% 이상일 경우 성형 후 밀도가 오히

려 감소하는 것으로 나타났고 코어 자성특성에 있어

Fig. 5. TEM micrograph of hydrogen reduced Fe powders

after ball milling for 30h.

Fig. 6. Changes of green density of Fe powders as a function of compaction pressure; (a) cold compaction and (b) warm

compaction with various binders.

Fig. 7. Change of relative density of Fe powder with var-

ious polymer binder contents. 
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서도 성형밀도가 높은 것이 유리함으로 최적 바인더

함량은 1.1 wt.% 인 것으로 판단된다.

일반적으로 상용분말과 윤활제를 사용한 온간성형

의 경우 상온에서 일축성형한 것에 비해 2-6%정도의

밀도향상이 있다고 보고되고 있다.11) 또한 본 실험에

서 사용된 수소환원된 Fe 분말의 경우 입자 크기가

작아짐에 따라 비표면적이 증가하기 때문에 성형 시

분자간 마찰력이 커져 성형이 힘들며 외부 힘에 쉽

게 부스러지는 경향을 보였다. 이에 따라 다양한 특

성을 가지는 고분자 바인더가 첨가되었으며, 특히 바

인더 1의 경우 성형밀도가 기존 성형방법에 비해 5-

10%정도 향상되었다. 이는 앞서 기술한 바와 같이

바인더 1이 우수한 젖음 특성을 가지며 용액상태에

서 쉽게 막을 형성하는 특성으로 인하여 분말과 혼

합하는 과정에서 분말 표면에 코팅층을 형성하고, 이

코팅층으로 인해 온간성형 시 분말의 유동도를 향상

시키는 것으로 판단된다.

4. 결 론

본 연구에서 얻어진 결과로부터 다음과 같은 결론

을 얻을 수 있었다.

가장 우수한 성형밀도 향상을 보인 폴리비닐계 바

인더(바인더 1)의 경우 1.1 wt.% 이상 혼합 시 성형

밀도 향상은 거의 없었으며, 바인더의 양이 많을수록

오히려 성형밀도가 감소하는 경향을 보였다. 또한 분

말 성형 시 바인더가 분말 표면을 코팅하고 있을 경

우 그렇지 않은 경우보다 높은 성형밀도를 얻을 수

있었다. 온간성형과 폴리비닐계 바인더 첨가를 통해

일반 일축성형에 비해 높은 성형밀도를 가지는 Fe

성형체를 성공적으로 제조하였으며, 이 때의 온간성

형 조건은 다이 온도 240oC, 성형 압력은 700 MPa

이었다. 이 때 성형 압력은 온간성형기의 최대 압력

이며, 압력 증가에 따른 성형밀도 향상을 고려할 때

더 높은 압력에서도 성형밀도는 증가할 것으로 예상

된다.
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