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Abstract A new High Frequency Induction Heating (HFIH) process has been developed to fabricate dense

Al
2
O

3
 reinforced with Fe-Ni magnetic metal dispersion particles. The process is based on the reduction of metal

oxide particles immediately prior to sintering. The synthesized Al
2
O

3
/Fe-Ni nanocomposite powders were formed

directly from the selective reduction of metal oxide powders, such as NiO and Fe
2
O

3
. Dense Al

2
O

3
/Fe-Ni nano-

composite was fabricated using the HFIH method with an extremely high heating rate of 2000oC/min. Phase iden-

tification and microstructure of nanocomposite powders and sintered specimens were determined by X-ray

diffraction and SEM and TEM, respectively. Vickers hardness experiment were performed to investigate the

mechanical properties of the Al
2
O

3
/Fe-Ni nanocomposite. 
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1. 서 론

나노 또는 마이크론 크기의 입도를 갖는 세라믹

기지상에 나노 크기의 금속 또는 세라믹 입자를 균

일하게 분산시킨 나노복합재료는 세라믹 재료의 취

약성을 극복하여 상온 및 고온에서 현저하게 향상된

기계적 특성을 구현할 수 있기 때문에 많은 연구가

진행되고 있다[1-2]. 특히 세라믹/금속 나노복합재료

는 나노크기 금속입자의 독특한 물리적 및 화학적 특

성을 이용하여 전기적 및 자기적 성질 등의 기능성

을 부여할 수 있기 때문에 다양한 공업적 응용 가능

성을 보여주고 있다. 

다양한 세라믹 재료 중 Al
2
O

3
는 금속에 비하여 비

중이 낮고, 내마모성, 고온특성, 내식성이 우수하여

구조용 재료로 널리 사용되고 있으나, 단일상의

Al
2
O

3
는 상대적으로 낮은 파괴인성을 갖기 때문에 극

한 환경에서의 응용이 제한되고 있다. 최근 파괴인성

의 향상을 통한 단일상 Al
2
O

3
의 단점 극복과 촉매

및 자성 분야로의 응용 확대를 위해 Al
2
O

3
에 다양한

금속나노입자를 분산시킨 Al
2
O

3
/금속 나노복합재료

(Al
2
O

3
/Ag, Al

2
O

3
/Cu, Al

2
O

3
/Ni, Al

2
O

3
/Co, Al

2
O

3
/

Fe, Al
2
O

3
/FeNi, Al

2
O

3
/FeCo)가 활발히 연구되고 있

다[3-11].

세라믹/금속 나노복합재료의 소결에 있어 중요하게

고려되어야 할 부분은 결정립 크기와 세라믹 기지상

과 금속 분산상의 반응상이다. 일반적인 소결방법을

*Corresponding Author : [Tel : +82-31-400-5650; E-mail : choa15@hanyang.ac.kr]



204 이영인·이근재·장대환·양재교·좌용호

Journal of Korean Powder Metallurgy Institute

이용하여 세라믹/금속 나노복합재료를 소결하게 되면,

이론밀도에 근접하는 소결체 제작을 위해 높은 소결

온도와 긴 소결시간을 필요로 하기 때문에, 소결 시

결정립의 성장으로 인하여 결정립이 조대화된 미세

조직을 갖으며, 기지상과 분산상의 반응상이 형성되

기 쉽다. 이러한 조대화된 미세조직과 반응상은 소결

체의 기계적 특성에 많은 악영향을 미치게 된다. 따

라서 우수한 기계적 특성을 갖는 세라믹/금속 나노복

합재료를 제조하기 위해서는 결정립의 성장과 반응

성의 형성을 억제하는 것이 필요하다. 

고주파 유도가열 소결법(high-frequency induction

heating method)은 기존 열간 가압 소결법(hot

pressing method)과 같이 고압을 이용하여 소결하기

때문에 더욱 활성화된 확산 및 소성 유동을 통해 소

결성을 증진시킬 수 있으며, 이와 동시에 분당

2000oC로 매우 빠른 승온이 가능하여 짧은 시간 내

에 소결을 완료할 수 있으므로 더욱 미세한 결정립

을 갖는 소결체를 제작할 수 있는 방법이다. 따라서

기존 소결방법의 단점인 결정립 성장과 반응상의 생

성을 억제하여 우수한 기계적 특성을 발현하는 소결

체를 제조할 수 있는 효과적인 소결방법이라 할 수

있다. 

본 연구에서는 Al
2
O

3
 분말과 Fe 및 Ni 전구체를

원료분말로 선택하여 습식 밀링, 하소 및 환원 공정

을 통해 Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합재료를 합성하고, 고주파

유도가열 소결로에서의 조밀화 시 소결온도와 분산

상이 미세조직에 미치는 영향을 분석함으로써 최적

화된 소결조건을 제시하고자 하였다. 또한 분산상의

첨가가 Al
2
O

3
의 기계적 특성에 미치는 영향에 대해

고찰하였다. 

2. 실험방법
 

본 실험에서는 0.2 µm 크기의 α-Al
2
O

3
(99.99%,

Sumitomo Chemical Co., Japan)를 복합재료의 기지

재료로 사용하였고, Fe-nitrate (Fe(NO
3
)
2
·9H

2
O,

99.9%)와 Ni-nitrate (Ni(NO
3
)
2
·6H

2
O, 99.9%)를 각

각 분산상인 Fe-Ni을 합성하기 위한 전구체로 사용

하였다. Fe-nitrate와 Ni-nitrate를 최종 조성이

Al
2
O

3
/10 wt% Fe-Ni이 되도록 칭량하여 40oC의 온

도로 가열시킨 에탄올에 용해시킨 후, polyethylene

pot에 Al
2
O

3
 분말과 함께 장입하여 고순도의 Al

2
O

3

볼(직경: 5 mm) 및 에탄올 용액 내에서 300 rpm으

로 24시간 동안 습식밀링을 실시하였다. 습식밀링을

통해 제조된 분말을 증류기를 이용하여 40oC에서 건

조한 후, 400oC에서 2시간 동안 하소하였다. 하소

후에는 같은 조건으로 습식 밀링 및 건조를 반복하

여 실시하였다. 분말들 간에 형성된 응집체를 제거하

고 균질한 혼합분말을 얻기 위해 Al
2
O

3
 볼(직경: 10

mm)을 이용하여 300 rpm으로 24시간 동안 건식밀

링을 추가적으로 실시하였다. 상기의 공정으로 합성

된 Al
2
O

3
(NiO·Fe

2
O

3
) 분말혼합체를 Al

2
O

3
/Fe-Ni로

합성하기 위해 700oC에서 1시간 동안 H
2
 분위기에서

선택적 환원을 실시하였다. Al
2
O

3
(NiO·Fe

2
O

3
)의 환

원 조건은 열질량분석(thermogravimetry, TG)를 이용

하여 결정하였다. 

합성된 Al
2
O

3
/Fe-Ni 나노복합분말의 소결은 볼 밀

링 및 수소환원을 통해 합성된 분말혼합체를 흑연 다

이(높이 40 mm, 외경 45 mm, 내경 20 mm)에 넣

고, 고주파 유도가열 소결장치를 이용하여 50 MPa의

일축압력을 인가하면서 1000oC~1400oC 에서 5분간

실시하였다. 소결 시 승온 속도는 2000oC/min으로

제어하였다. 제조한 분말 및 각 온도에서 소결한 소

결체의 결정구조는 X-선 회절분석기(XRD, Rigaku,

D/Max-2500)를 이용하여 분석하였고, 미세구조는 전계

방출주사전자현미경(FE-SEM, Hitachi, S-4800)과 투과

전자현미경(TEM, JEOL JEM-2100F)으로 관찰하였다.

소결한 시편의 밀도는 아르키메데스(Archimedes)법을

사용하여 겉보기 밀도와 부피 밀도를 측정하여 계산

하였다. 복합재료의 경도는 Vickers 경도계를 이용하

여 10 kg의 하중을 인가하여 15초 동안 유지한 후,

발생되는 압흔 크기를 측정해 계산하였다. 

3. 결과 및 고찰

그림 1은 Al
2
O

3
/Fe-Ni로 합성하기 위해 사용한 원

료 분말과 하소 공정으로 생성된 분말 및 환원 공정

에 의해 합성된 분말의 XRD 분석결과이다. 초기 원

료 분말의 분석 결과(그림 1(a)) 기지재료인 Al
2
O

3

상과 nitrate 상의 회절 피크가 관찰되었으며, 400oC

에서 2시간 동안 하소한 후에 nitrate 상이 제거되고

Fe과 Ni의 산화물 상이 형성된 것을 확인하였다.

그림 2는 하소 공정을 통해 합성된 Al
2
O

3
(NiO·

Fe
2
O

3
) 분말혼합체의 환원 거동을 확인하기 위해 실
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시한 TG 분석 결과이다. 분석 결과에서 알 수 있듯

이, 초기에 온도가 증가함에 따라 서서히 무게가 감

소하기 시작하였으며, 약 300oC의 온도에서 급격한

무게 감소가 발생하기 시작하여 약 700oC에서 종료

되는 것을 관찰할 수 있었다. 이러한 분석 결과를 통

해 합성된 Al
2
O

3
(NiO·Fe

2
O

3
) 분말혼합체의 환원은

300oC에서 시작되어 700oC에서 완료되는 것을 확인

할 수 있었다. 이러한 환원 거동을 기초로 하여

Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합분말을 합성하기 위한 Al

2
O

3
(NiO·

Fe
2
O

3
)의 환원은 700oC(승온속도: 10oC/min)에서 1

시간 동안 실시하였고, 환원 후의 XRD 분석결과를

그림 1(c)에 나타내었다. 분석결과, 다른 2차상의 생

성없이 Al
2
O

3
상과 γ-FeNi상 만이 관찰되었으며, 흥미

롭게도 환원 공정을 통해 Fe와 Ni의 산화물이 Fe와

Ni로 환원되었을 뿐만 아니라 동시에 Fe와 Ni가 합

금화 된 것을 확인할 수 있었다. 

환원 공정을 통해 합성된 분말의 입자크기 및 미

세조직을 확인하기 위해 실시한 TEM 분석결과를

그림 3에 나타내었다. 기지상과 분산상은 명암의 차

이로 확연히 구분할 수 있었으며, 화살표로 표시한

γ-FeNi이 Al
2
O

3
 기지에 균일하게 분산되어 있는 것

을 관찰할 수 있었다. 합성된 나노복합분말의 γ-FeNi

와 Al
2
O

3
의 평균 입자크기는 각각 20 nm와 150

nm로 확인되었다. 

기존 연구결과에서 보고한 바와 같이, 급속 소결

은 열간 가압소결에 비해 많은 장점을 가지고 있다

[12-14]. 따라서 본 연구에서는 고주파 유도가열 소

결법을 이용하여 2000oC/min의 승온속도로 소결온도

까지 빠르게 온도를 증가시켜 단 시간의 소결을 통

해 Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체를 조밀화 시키고, 이와 동시

Fig. 1. XRD patterns of (a) the initial powder, (b) after calcinations and (c) after H
2
 reduction at 700oC for 1h.

Fig. 2. Variation of weigh loss during TG analysis for cal-

cined powder mixture (Al
2
O

3
/NiO ·Fe

2
O

3
) with a heating

rate of 10oC/min for 1h in H
2
 atmosphere.

Fig. 3. TEM images of Al
2
O

3
/10 wt% Fe-Ni nanocompos-

ite powder reduced at 700oC for 1h in H
2 

atmosphere.
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에 Al
2
O

3
와 Fe의 반응상인 FeAl

2
O

4
의 생성을 억제

하여 반응상이 유발하는 단점을 최소화하고자 하였

다. 그림 4는 고주파 유도가열 소결법을 이용하여

2000oC/min의 승온속도로 1100oC와 1400oC에서 5분

동안 소결한 Al
2
O

3
/Fe-Ni 소결체의 XRD 분석 결과

이다. Al
2
O

3
와 γ-FeNi이 Al

2
O

3
/Fe-Ni 소결체의 주요

한 상으로 관찰되었으며, Al
2
O

3
와 Fe의 반응상인

FeAl
2
O

4
의 회절피크도 존재함을 확인할 수 있었다.

매우 짧은 소결 시간에도 불구하고 Al
2
O

3
와 Fe의 반

응상인 FeAl
2
O

4
의 생성되었지만, 각 소결온도에서의

γ-FeNi에 대한 FeAl
2
O

4
의 상대적인 피크 강도를 계

산한 결과(I
FeAl2O4

/(I
FeNi

+I
FeAl2O4

)), 1100oC에서 소결한

경우는 0.224, 1400oC에서 소결한 경우는 0.418로

확인되어 낮은 소결온도와 짧은 시간의 소결을 통해

FeAl
2
O

4
의 생성을 억제할 수 있음을 확인하였다. 따

라서 열간가압소결과 비교하여 매우 빠른 승온이 가

능한 고주파 유도가열 소결법을 통해 FeAl
2
O

4
의 생

성을 억제시킬수 있음을 간접적으로 확인할 수 있

었다.

그림 5는 1100oC와 1300oC에서 1시간동안 고주파

유도가열 소결한 Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체(그림 5(a-b))와

분산상에 의한 미세조직 변화를 관찰하기 위해 동일

조건으로 소결한 순수한 Al
2
O

3
 소결체(그림 5(c-d))의

파단면을 관찰한 미세조직 사진이다. 미세조직 사진

에서 명확하게 알 수 있듯이, 소결온도의 증가에 따

라 Al
2
O

3
의 기지상의 평균 결정립 크기가 증가하는

Fig. 4. XRD diffraction patterns of the Al
2
O

3
/10 wt% Fe-

Ni nanocomposites: (a) sintered by high frequency induc-

tion heating method at 1100oC for 5 min and (b) at 1400oC

for 5 min with a heating rate of 2000oC/min.

Fig. 5. FE-SEM micrographs of the fracture surface for Al
2
O

3
/Fe-Ni (a-b) and Al

2
O

3 
monolith (c-d) fabricated by high fre-

quency induction heating method with a heating rate of 2000oC/min.
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것으로 확인되었으며, Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체의 분산상

인 Fe-Ni의 크기도 증가하는 것으로 관찰되었다.

Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체 기지상의 평균 결정립 크기는 단

일상의 Al
2
O

3
 소결체의 평균 결정립 크기보다 약 50

nm(1100oC 소결 시편)에서 500 nm(1300oC 소결 시

편)가 작은 것으로 확인되었다. 이러한 평균 결정립

크기의 차이는 분산상에 의한 기지상 입계의 pinning

effect 즉, 소결 시 균일하게 분산된 Fe-Ni 상에 의

해 결정립계의 이동이 억제되었기 때문이라고 사료

된다[15]. 한편, 선 절단법(linear intercept method)

을 이용하여 측정된 분산상의 입자 크기는 1100oC에

서 약 100 nm, 1300oC에서 약 300 nm로 확인되었

다. 소결온도 증가에 의한 분산상의 입자 크기 증가

는 소결 후기 단계에서 기지상의 결정립 성장에 동

반된 금속상 입자의 조대화에 의한 것이라고 설명할

수 있다. Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체의 미세조직 분석결과를

통해 결정립 성장 억제를 통한 미세조직의 개선과 분

산상의 존재에 따른 크랙의 굴절 및 가교에 의해 향

상된 기계적 특성을 나타낼 수 있을 것으로 사료된다.

미세조직 특성의 정량적인 분석과 그에 따른 기계

적인 특성을 확인하기 위해서 소결체의 상대밀도 및

Vickers 경도를 측정하여 표 1에 나타내었다. Al
2
O

3
/

Fe-Ni 복합체의 소결 밀도는 1200oC의 소결온도에서

최대값을 나타내었고, 소결온도가 증가함에 따라 점

차적으로 감소하였다. 이와는 상이하게 단일상의

Al
2
O

3
 소결체의 경우에는 소결온도의 증가에 따른 소

결밀도의 감소는 관찰되지 않았다. 따라서 Al
2
O

3
/Fe-

Ni 복합체에서 발생하는 소결밀도의 감소는 그림 4

의 설명에서 언급한 것과 같이 소결온도의 증가에 따

라 상대적으로 낮은 이론밀도를 갖는 FeAl
2
O

4
 반응

상이 증가되기 때문이라고 설명할 수 있다. 소결밀도

분석에서 Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체의 최대 밀도를 갖는

소결온도는 1200oC로 단일상의 Al
2
O

3
 소결체와 비교

하여 지연되는 것을 확인할 수 있었다. 금속 분산상

이 결정입계에 위치한 경우, 분산상에 의해 입계 확

산 거리가 증가되고, 계면을 따라 확산하는 원자/공

공의 확산이 지연되기 때문에 물질이동의 가장 주요

한 경로인 입계 확산 속도가 늦춰지게 된다[16,17].

따라서 Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체에서 관찰된 치밀화의 지

연은 Fe-Ni 분산상에 의한 입계 확산 속도의 감소로

설명할 수 있다. 

Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체는 Fe-Ni 분산상에 의해 단일

상의 Al
2
O

3
와 비교하여 치밀화가 지연되었지만, 고주

파 유도가열 소결을 통한 향상된 소결성에 의해

1100oC의 온도에서 97% 이상의 높은 소결밀도를 갖

는 소결체를 제작할 수 있었다. 열간가압소결법을 이

용하여 Al
2
O

3
/10 wt% Fe-Ni 복합재료의 소결거동에

대한 기존 연구결과에서는 1450oC의 높은 온도에서

97% 이상의 상대밀도를 갖는 소결체를 제작하였다

[18]. 이러한 소결성의 차이는 고주파 유도가열 소결

이 갖는 장점인 빠른 승온속도를 통해 치밀화가 발

생하지 않는 초기 소결 단계, 즉 표면 확산이 주도

적인 저온에서의 소결을 배제하고, 입계 및 체확산

이 소결을 주도하는 중·후기 소결로 빠르게 진입

함으로써 재료의 소결구동력을 치밀화에 최대한 이

용하였기 때문이라고 설명할 수 있다. Al
2
O

3
/Fe-Ni

복합체의 경도 값은 1100oC의 온도에서 최대값인

21.3 GPa을 나타내었고, 소결온도의 증가에 의해

점차적으로 감소되는 것을 확인하였다. 이러한 감소

는 소결온도의 증가에 따른 기지상 결정립 크기의

증가에 기인한 것으로 해석할 수 있다. 이러한 경도

값의 감소에도 불구하고, Al
2
O

3
/Fe-Ni 복합체의 경

도 값은모든 소결온도에서 단일상의 Al
2
O

3
보다 높

은 것으로 확인되었으며, 상대적으로 작은 기지상의

결정립 크기와 Fe-Ni 분산 강화에 의한 것이라고

사료된다. 

Table 1. Relative density and Vickers hardness of specimens sintered by high frequency induction heating

Sintering temperature 

(oC)

Relative density (%) Vickers hardness (GPa)

Al
2
O

3
/Fe-Ni 

nanocomposite

Al
2
O

3

monolith

Al
2
O

3
/Fe-Ni 

nanocomposite

Al
2
O

3
 

monolith

1100 97.6 98.9 21.3 19.2

1200 98.8 98.7 19.6 17.9

1300 98.0 98.4 18.7 15.6

1400 96.0 98.6 15.6 12.7



208 이영인·이근재·장대환·양재교·좌용호

Journal of Korean Powder Metallurgy Institute

4. 결 론

본 연구에서는 금속 전구체 기반의 볼밀, 하소 및

환원 공정을 이용하여 합성한 Al
2
O

3
/Fe-Ni 나노복

합분말을 고주파 유도가열 소결을 이용하여 치밀화

시켜 미세조직 및 기계적 특성을 조사하였다. 하소

를 통해 제조된 Al
2
O

3
(NiO·Fe

2
O

3
) 분말혼합체를

환원 공정을 이용하여 Fe와 Ni의 산화물을 Fe와

Ni로 환원함과 동시에 Fe와 Ni이 합금화를 유도하

여 Al
2
O

3
/Fe-Ni 나노복합분말을 성공적으로 합성하

였다. 고주파 유도가열 소결을 이용하여 2000oC/

min의 빠른 승온속도로 Al
2
O

3
/Fe-Ni 나노복합분말

을 소결한 결과, 기존 열간가압소결법에 비해 낮은

소결온도에서 98% 이상의 우수한 상대밀도를 나타

내는 소결체를 제조하였으며, 이러한 급속 소결 및

낮은 온도에서의 소결을 통해 소결체의 미세조직 및

기계적 특성에 악영향을 미치는 FeAl
2
O

4
 반응상의

형성을 최소화할 수 있다는 것을 설명하였다. 또한

Fe-Ni을 Al
2
O

3
 기지상에 분산함으로써, 기지상의 결

정립 성장을 억제하여 단일상의 Al
2
O

3
 소결체보다

미세한 결정립 크기를 갖는 소결체를 성공적으로 제

조하였으며, 미세한 결정립 크기와 Fe-Ni의 분산강

화를 통해 향상된 기계적 특성을 발현할 수 있다는

것을 확인하였다.
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