
54 || || 세라미스트

세라믹스에서의 나노레벨 특성평가특 집

CERAMIST

1. 서론

최근전자소재가미세화되고초고집적화됨에따라

전자소재내에박막두께가미세해지고, 그미세구조도

나노사이즈를갖게되어, 기존의벌크재료에서나타나지

않는새로운변형및파괴거동을보이고있다. 뿐만아

니라, 유연기판을사용한유연소재및디스플레이등이

개발되어상용화를앞두고있으며, 내부의박막에는많

은응력이가해지게된다. 따라서나노사이즈를갖는재

료에대한기계적인성질평가의중요성이대두되고있다.

이러한기계적성질뿐아니라, 소재열적, 전기적특

성등을소재의실제사용환경에서평가하는것이매우

중요하다. 이와관련하여, 지난수년간여러측정기법이

개발되고있으며, 그중에서도실시간투과전자현미경

기술은재료의미세구조변화를재료사용환경에서직접

관찰함으로써기존연구에서규명하지못한많은기구들

에대해알아낼수있는훌륭한수단이되고있다.
1-11)

기계적힘을인가하는경우에는 Fig. 1과같이샘플을

장착하여양쪽방향으로인장을하여생기는샘플의변

화를관찰할수가있다. 이는인장에서발생하는전위의

이동과같은기계적물성을좌우하는소재내의결함을

실시간으로관찰하여, 재료의미시거동을이해하는데중

요하게사용될수있다. 

일반적으로알려진벌크재료의파괴거동은 Fig. 2에

나타낸바와같다.
12)

크게는연성파괴와취성파괴로나눌

수있으며, 그중에서도내부석출물과기지의취약한정

도에따라파괴거동이크게달라진다. 또한, 결정립의크

기나특성, 석출물들의종류및크기등도파괴거동에

향을미치는것으로알려져있다.

투과전자현미경내에서의실시간관찰은, 위의그림에

실시간투과전자현미경(In-situ TEM)을
이용한 재료의 미시거동 분석

_ 김성웅
재료연구소

Fig. 1. In-situ straining TEM holder.
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서설명한기존의재료의변형및파괴거동뿐만아니라

나노재료에서나타나는새로운변형파괴기구를알아낼

수있고, 변형도중발생하는새로운미세조직의형성,

크랙발생및전파거동및크랙과미세조직간의상호작

용에대해서도확인이가능하다.

본기고문에서는실시간투과전자현미경을이용한재

료의미시거동분석에대해소개하고, 이를이용하여여

러가지산업에응용할수있는가능성에대해논의해보

고자한다.

2. 본론

2.1. 기계적힘의인가에의한소재동적거동의정성적
분석

녹색소재를포함한모든소재가소자화될경우에기

계적힘의인가를항상받게되며, 이는소재의수명과

물성을결정짖는중요한요소이다. 기계적힘을인가하

는경우에는크게두가지의방법으로연구가진행되고

있다. 먼저, Fig. 1에서소개한것과같이샘플을장착하

여인장함으로써, 정성적으로그러나비교적넓은범위

에걸쳐관찰하는방법이있으며, 다른방법으로는상대

적으로좁은 역에대해정량적으로관찰하는방법도

있다(다음절에소개). 이러한방법을이용하여, 인장에

서발생하는전위의이동, 쌍정의형성등과같은기계적

물성을좌우하는소재내의결함을이해하는데중요하게

사용될수있다. 

위와같은기계적힘의인가에의한소재동적거동에

서가장중요한것은전위의거동을관찰하는것이며, 그

예를 Fig. 3에나타내었다. Fig. 3에나타낸것과같이실

시간투과전자현미경관찰을통해, 전위의생성, 이동그

리고미세조직과의상호작용등을이해하는것이가능하

며, 그동안많은연구가진행되어왔다. 뿐만아니라, 실제

로변형이일어난후에파괴가진행되는과정을관찰하

는것도매우중요하며, Brown 대학교에Kumar 교수연

구팀에서는나노구조를갖는니켈의파괴거동을관찰하

여 저명한 학술지인 Acta Materialia에 발표하 으며,

2003년부터현재까지약 500회이상의인용을기록하기

도하 다
13) 

(Fig. 4).

Fig. 4에서, 나노구조를갖는니켈박막에서크랙형

성및전파과정을관찰한결과결정립계를따라파괴에

Fig. 2. Schematic illustrations of ways in which an advancing crack
interacts with microstructure.

12)

Fig. 3. Bright field TEM images of dislocation movement observed in Ni.

Fig. 4. Crack formation and propagation behavior in nanocrystalline Ni thin film.
13)
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취약한입계파괴가진행되는것을확인할수있으며, 일

부결정립에서는크랙팁앞에서전위의이동도관찰되

었다.

뿐만아니라, 가해진응력장에의해새로운미세조직

이형성되고, 새롭게형성된미세조직과크랙간의상호

작용또한관찰이가능하며, 이것은실시간관찰을하지

않으면확인이불가능한 역이라고할수있다. 한가지

예로, 본기고문의저자등은 Fig. 5에다결정구리에서

크랙과입계및응력장에의해새롭게형성된변형쌍정

과의상호작용에대한연구를수행하 으며, 그결과를

세계적인학술지인Acta Materialia 및 Scripta Materialia

에개재하 다.
14,15)

Fig. 5에서크랙은오른쪽에서왼쪽으로진행하고있

으며, 중간에결정립계가존재한다. 결정립계를기준으로

두 개의 결정립 사이의 비틀어진 각도 (misorientation

angle)가커서, 크랙은결정립계를만난후두번째결정

립으로쉽게전파하지못하고결정립계를따라미끄러지

듯슬립이발생한다. 크랙의크기가커지는동안두번째

결정립에서변형쌍정 (deformation twin)이생성되며, 그

폭이시간이지남에따라점점두꺼워지는것을알수있

다. 이러한변형쌍정은기존에는없었지만, 응력에의해

새롭게생성된미세조직이며, 최종적으로크랙이새롭게

생성된변형쌍정과상호작용하는것이관찰된다. 이렇게

크랙의생성및전파뿐만아니라, 그와관련된전위및

쌍정등의미세조직변화도관찰할수있는것이실시간

투과전자현미경법의장점이라고할수있다. 

2.2. 기계적힘의인가에의한소재동적거동의정량적
분석

Fig. 1과본론 2.1.에소개한실시간인장방식은박막

의넓은범위를관찰할수있지만, 오직정성적인분석만

이가능하다는단점이있다. 따라서재료의미시거동을

정량적으로관찰및해석하기위한많은연구들이수행

되었으며, 그와관련된장치들의개발도활발히이루어

지고있다. 그중에서도미국의 NanoFactory와 Hysitron

社에의해다양한홀더및MEMS device 등이개발및출

시되었으며, 관련분야의연구그룹과의긴 한협력관

계에의해모듈을향상시키고있다. 

Fig. 6에Hysitron에서개발된nano indentation 홀더및

PTP (push-to-pull) device를나타내었다. Nano indenta-

tion 홀더는투과전자현미경내에서실시간으로 nano

indenting이가능하며, 동시에힘과변위를측정할수있

는장치이다. PTP device는박막을중간에 FIB등을이용

하여고정시킨후반원형태의 device 한쪽끝부분을누

르면 (push), device를이루고있는 4개의스프링의작용

에의해중간에고정된박막이인장 (pull)되는장치이다.

이러한 nano indentation 홀더와 PTP device를사용하면,

박막을실시간으로인장하면서힘과변위를측정하는

Fig. 5. Crack interaction with a high angle grain boundary in a coarse grained Cu thin film.
14)
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것이가능하며, 기존의정성적인실시간인장시험의단

점을극복할수있다. 

이러한정량적실시간투과전자현미경연구에서세계

적으로가장선도적인그룹은Lawrence Berkeley National

Laboratory의Andrew Minor 그룹, University of Illinois

at Urbana-Champaign의 A. Saif 그룹등을들수있으

며, 국내에는포항공대와서울대및재료연구소에서활

발히 연구를 수행 중에 있다. 특히 재료연구소에서는

Fig. 6에서소개한nano indentation 홀더와PTP device를

보유하고있으며, 정량적실시간투과전자현미경관련

연구를활발히진행하고있다.

최근, 나노사이즈를갖는금속와이어의정량적실시

간 인장시험을 통해 ‘작은 것이 강하다 (Smaller is

stronger)’로표현되는나노재료의특성에대해많은연

구가진행중이다. Fig. 7에 166 nm의지름을갖는구리

단결정와이어의실시간인장시험결과를나타내었다.
16)

이결과를통해벌크구리에서는완전전위가주된변형

기구지만, 나노사이즈로갈수록부분전위의생성및이

동을통한변형과, 그에따른변형쌍정의생성이주된변

형기구임을확인하 다. 이러한경향은단결정의지름이

70 nm로감소함에따라더욱뚜렷하게나타난다. 이러

한나노사이즈의금속와이어에서관찰되는변형쌍정은

구리뿐만아니라마그네슘등다른금속들에서도보고

되고있다
17)

(Fig. 8). 이러한부분전위의생성이동및

변형쌍정의형성등에따른힘 (응력)과변위의관계를

정량적으로설명함으로써, 나노재료의변형기구를효과

적으로제시하고있다.

단결정금속와이어에관한또다른대표적인연구결

과로는포항공대오상호교수등이나노사이즈를갖는

단결정알루미늄에서전위의형성, 이동및표면으로벗

어나는과정을관찰한결과가있다
10)

(Fig. 9). Fig. 9에

서 pin으로표시된부분을중심으로 1, 2, 3으로표시된

곳이전위의소스이며, ‘1, 2’ 등은각각의소스로부터생

성된 전위를 의미한다. 각 소스로부터 생성된 전위는

{111}면을따라주로루프의형태를띠며움직이며, 외

부로탈출하는동안일부의전위는완전전위형태로변

형하기도한다. 이러한나노사이즈를갖는전위루프의

형성및진행은나노구조로인해전위의소스가부족한

상황에서, 초기소성의중요한역할을하며나노와이어의

국부적네킹을유발한다. 또한, 전위의생성과탈출은변

형속도에따라그정도가달라지며, 변형속도가빨라질

수록탈출하는전위에비해와이어내부에서형성되는

전위가많아지기때문에와이어내부에서축척이되기도

한다. 그기준이되는변형속도는10
-4
s

-1
로확인되었다. 이

러한연구들을통해 ‘작은것은강하다’라는나노구조의

특징에대한직접적인증거들을제시하 으며, 많은후

속연구들이진행중에있다.

뿐만아니라, 나노사이즈의두께를갖는금속박막의

Fig. 6. Nano indentation holder and PTP (push-to-pull) device from Hysitron.

Fig. 7. Single crystal Cu sample with D ~ 166nm under tensile loading.
16)

Fig. 8. TEM images from in situ tensile tests of [0001] oriented Mg.
17)



변형및파괴거동도매우중요한연구분야이며, 박막의

두께및결정립사이즈에따른체계적인연구가시도되

고있다. 특히, Saif등은나노구조를갖는알루미늄및금

박막에서변형회복및후속변형 (post deformation) 현

상이발생함을관찰및해석함으로써, Science 및 PNAS

학술지에보고하기도하 다.
18,19)

Fig. 10에알루미늄박

막의변형회복및후속변형을보여주는인장커브를나

타내었다.
18)

일반적으로나노구조를갖는금속에서는, 결정립내의

전위의소스가부족하여, 조대한결정립을갖는금속과

는확연히다른변형거동을보인다. 특히, 나노결정립에

서는변형이반복적으로나타나지않을거라는인식이

있었다. 그러나 Fig. 10에서 50 ~ 65 nm의결정립사이

즈를갖는알루미늄박막을온도를내려가며인장시험을

수행한결과, 뚜렷한회복및재변형이관찰되었으며, 이

전변형량이상당부분남아있는것을확인하 다. 그러

나여전히금속박막의두께및결정립사이즈에따른변

형및파괴거동에대해많은연구가요구되고있으며, 재

료연구소에서는금속박막의변형파괴거동뿐만아니라,

파괴인성을정량적으로구하기위한많은연구를진행하

고있다. 

2.3. 다른 연구 분야
이러한실시간투과전자현미경법은금속뿐만아니라,

그래핀, CNT, 폴리머등여러분야에적용이가능하며,

활발한연구들이진행되고있다. Fig. 11에탄소나노튜브

를투과전자현미경내에서실시간으로구부리는실험을

한결과를나타내었다.
3)
이러한연구가가능한것은지

난수년간투과전자현미경홀더를다양한목적에맞게

설계하고응용하는노력들이있었기때문이다. 그중에

서도미국Brookhaven National Laboratory의E. A. Stach

그룹이매우활발히연구를수행중이다. 

또한, 기계적인성질뿐아니라, 전기적열적특성에

대한연구도활발하게이루어지고있다. 한가지예로,

국부적인전기장의인가는국소부위의온도를증가시키
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Fig. 10. (A to C) Stress-strain curves for deformation recovery experi-
ments on specimen A (aluminum). A fraction of the plastic strain
is recoverable, and, once that strain is recovered, the specimen
shows no residual hardening during the next loading.

18)
Fig. 11. In-situ bending experiment conducted in the LBNL HVEM show-

ing CNT kinking.
3)

Fig. 9. Dislocation emission by the operation of single-ended spiral sources.
10)
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실시간 투과전자현미경 (In-situ TEM)을 이용한 재료의 미시거동 분석

는효과가있으며이를이용하여그래핀과같은나노물

질의국소부위에온도를가하여실시간으로분석하는

것이가능하다. 또한, 최근일본의동경대, 도호쿠대학과

JFCC에서는전극물질의충방전을실시간으로일으키

면서전극물질의특성을향상시키고자하는연구가또

한활발하게진행되고있다.
20)

(Fig. 12) 전기장인가에

의한실시간동적거동분석은전기를생산하는소재의

개발과특성을향상시키는데매우중요한역할을할수

있다. 

3. 결론

전자소재의미세화및초고집적화에따른박막및와

이어의변형및파괴거동을관찰하기위하여, 다양한노

력들이시도되고있으며그중대표적인사례들을소개

하 다. 실시간투과전자현미경을통해기존에는정성적

으로관찰함으로써, 전위의이동, 변형쌍정에의한박막

의두께감소및크랙형성, 전파거동에대해보고하

다. 최근에는재료의변형및파괴거동을정량적으로관

찰하는연구들이활발히진행되고있으며, 그와관련된

홀더및MEMS device의개발도활발히이루어지고있다.

이러한연구를통해조대한결정립을갖는벌크재료에

서는나타나지않은나노금속의변형및파괴기구를밝

혀낼수있으며, 궁극적으로는나노소재의수명예측및

사용한도개선을위해필요한정보로활용할수있다. 

또한, 금속뿐만아니라, 그래핀, CNT 및폴리머등에

도이러한기술을적용하고응용하는것이가능하며, 재

료의전기적열적특성에대한연구도활발히진행되고

있다. 앞으로국내외에서실시간투과전자현미경관련

연구가활발히진행되고, 이러한연구를통해전자소재

및구조재료분야에기초자료로응용가능할것으로기대

된다.
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