
마이크로파 마이크로파 마이크로파 마이크로파 소결한 소결한 소결한 소결한 치과용 치과용 치과용 치과용 3Y-TZP 3Y-TZP 3Y-TZP 3Y-TZP 

블록의 블록의 블록의 블록의 기계적 기계적 기계적 기계적 특성특성특성특성

연세대학교 대학원

치 의 학 과

강    원    술 



마이크로파 소결한 치과용 3Y-TZP 

블록의 기계적 특성

지도교수    김  광   만  

이 논문을 석사 학위논문으로 제출함

2007년    6월    일

연세대학교  대학원

치 의 학 과

강   원   술  



강원술의 석사 학위논문을 인준함

심사위원                     인

심사위원                     인

심사위원                     인

연세대학교 대학원

2007년   6월    일



감사의 감사의 감사의 감사의 글글글글

 대학원에 처음 입학을 해서 언제 이런 논문을 쓰고 졸업을 하나 걱정도 많이 하

였고 학기 중에 사업에도 너무나 많은 파고가 있어 휴학을 고민하기도 여러 번이

었는데 막상 이 글을 쓰다 보니 그동안 너무나도 부족한 절위해서 신경써주시고 

도와주신 분들께 뭐라 드릴 말이 없을 정도로 감사드립니다.

이 논문이 나오기 까지 정말 끊임없는 인내심과 관심을 가지시고 휴학을 말려가

면서까지 잡아주셨던 김광만 교수님께 진심으로 감사드리며 논문의 작성과 심사

에 바쁘신 시간을 쪼개어 조언과 도움을 주신 이근우 교수님, 이용근 교수님 그리

고 김경남 교수님께 감사드립니다.

실험준비 및 조언을 아끼지 않으셨던 김대준 교수님, 이준강 팀장님, 정형호 대리

님, 늦은 저녁까지 장비사용을 도와주시느라 고생하셨던 신승도 박사님, 유인영 

선생님, 논문 교정을 도와주셨던 황재선 선생님, 박태석 박사님, 백재용 선생님, 

바쁜 일중에도 시간적, 정신적으로 믿고 도움을 주셨던 조현제 사장님과 우리회사

직원들, 예담의 신정현 소장님과 남동락 소장님, 힘들 때마다 조언과 용기를 북돋

아 주었던 최병근 소장님, 민대홍 팀장님, 송병기 소장님, 대학원 소식 알려주느라 

너무나 신세를 많이 졌던 김우현 선생님등 저의 이 부족한 논문을 위해 도움을 

주셨던 모든 분들께 깊은 감사를 드립니다.

마지막으로 못난 자식을 위해 한 평생을 고생하시고 묵묵히 지켜봐 주신 저희 어

머님, 오랜 시간동안 회사 일에 대학원 수업이며 논문준비에 너무나도 서운한 점

이 많았을, 그러나 그 모든 것을 인내하며 사랑과 용기를 불어넣어 주었던 제 반

쪽인 저의 아내 홍정선, 주말도 없이 새벽에 출근해서 한밤중에 퇴근 하느라 같이 

놀아주지도 못하고 항상 자는 모습만 보아왔어도 저를 반겨주고 제게 삶의 목적

을 주었던 너무나도 소중한 내 딸들 성희, 나연, 시연이에게 저의 이 기쁨과 감사

의 마음을 전해드리고 싶습니다. 다시 한 번 모든 분께 너무나 감사드립니다.



-v-

차       차       차       차       례례례례

그림 그림 그림 그림 차례 차례 차례 차례 ⅶⅶⅶⅶ

표 표 표 표 차례 차례 차례 차례 ⅸⅸⅸⅸ

국문요약 국문요약 국문요약 국문요약 ⅹⅹⅹⅹ

    I I I I . . . . 서  서  서  서  론 론 론 론 1111

    II. II. II. II. 연구 연구 연구 연구 재료 재료 재료 재료 및 및 및 및 방법 방법 방법 방법 8888

        1. 1. 1. 1. 연구 연구 연구 연구 재료 재료 재료 재료 8888

        2. 2. 2. 2. 연구 연구 연구 연구 방법 방법 방법 방법 9999

                    가가가가. . . . 시편소결 시편소결 시편소결 시편소결 9999

                                (1) 일반 소결로를 이용한 성형체의 소결 9999

                                (2) Microwave furnace를 이용한 성형체소결 10101010

                    나나나나. . . . 시편 시편 시편 시편 가공가공가공가공 10101010

                    다다다다. . . . 밀도 밀도 밀도 밀도 측정 측정 측정 측정 11111111

                    라라라라. . . . 굽힘강도 굽힘강도 굽힘강도 굽힘강도 시험 시험 시험 시험 11111111

                    마마마마. . . . 파괴 파괴 파괴 파괴 인성 인성 인성 인성 시험 시험 시험 시험 13131313

                    바바바바. . . . 미세구조관찰 미세구조관찰 미세구조관찰 미세구조관찰 15151515

                    사사사사. . . . 상분석 상분석 상분석 상분석 15151515

                    아아아아. . . . 통계처리 통계처리 통계처리 통계처리 15151515

            

    ⅢⅢⅢⅢ. . . . 결과 결과 결과 결과 16161616

                    1. 1. 1. 1. 밀도 밀도 밀도 밀도 측정 측정 측정 측정 16161616

                    2. 2. 2. 2. 굽힘강도 굽힘강도 굽힘강도 굽힘강도 시험 시험 시험 시험 16161616



-vi-

                    3. 3. 3. 3. 파괴 파괴 파괴 파괴 인성 인성 인성 인성 시험 시험 시험 시험 17171717

                    4. 4. 4. 4. 미세구조관찰 미세구조관찰 미세구조관찰 미세구조관찰 17171717

                    5. 5. 5. 5. 상분석 상분석 상분석 상분석 19191919

                    6. 6. 6. 6. 통계처리 통계처리 통계처리 통계처리 21212121

    

ⅣⅣⅣⅣ. . . . 고찰 고찰 고찰 고찰 22222222

V. V. V. V. 결론 결론 결론 결론 31313131

참고문헌 참고문헌 참고문헌 참고문헌 33333333

영문요약 영문요약 영문요약 영문요약 40404040



-vii-

그  그  그  그  림  림  림  림  차  차  차  차  례례례례

Fig. Fig. Fig. Fig. 1. 1. 1. 1. Representation of stress-induced transformation toughening

       process    3333

Fig. Fig. Fig. Fig. 2. 2. 2. 2. Phases of zirconia    4444

Fig. Fig. Fig. Fig. 3. 3. 3. 3. Conventional furnace    5555

Fig. Fig. Fig. Fig. 4. 4. 4. 4. Type of microwave sinter system    6666

Fig. Fig. Fig. Fig. 5.5.5.5. Microwave sintering & conventional sintering timely comparison    6666

Fig. Fig. Fig. Fig. 6. 6. 6. 6. Flexural strength method    12121212

Fig. Fig. Fig. Fig. 7. 7. 7. 7. Microcrack introduced Vickers Indenter    14141414

Fig. Fig. Fig. Fig. 8. 8. 8. 8. Knoop indentation    14141414

Fig. Fig. Fig. Fig. 9. 9. 9. 9. SEM micrographsshowingmicro-structureoftheconventional
sintering3Y-TZP × 20k 18181818

Fig. Fig. Fig. Fig. 10. 10. 10. 10. SEM micrographsshowingmicro-structureofthemicrowave
sintering3Y-TZP × 20k 18181818

Fig. Fig. Fig. Fig. 11. 11. 11. 11. SEM micrographsshowingmicro-structureoftheconventional
sintering3Y-TZP × 50k 18181818



-viii-

Fig. Fig. Fig. Fig. 12. 12. 12. 12. SEM micrographsshowingmicro-structureofthemicrowave
sintering3Y-TZP × 50k 18181818

Fig. Fig. Fig. Fig. 13. 13. 13. 13. X-ray diffraction patterns of the surface of microwave

         sinterng specimen and conventional sintering specimen before     

          autoclaving 19191919

Fig. Fig. Fig. Fig. 14. 14. 14. 14. X-ray diffraction patterns of the surface of microwave

         sinternig specimen and conventional sintering specimen after      

          autoclaving 20202020

Fig. Fig. Fig. Fig. 15. 15. 15. 15. Weibull's modulus of 3Y-TZP 24242424

Fig. Fig. Fig. Fig. 16. 16. 16. 16. Retention of tetragonal phase    27272727

Fig. Fig. Fig. Fig. 17. 17. 17. 17. Fracture toughness vs yttria content    28282828



-ix-

표  표  표  표  차  차  차  차  례례례례

Table Table Table Table 1. 1. 1. 1. Characteristics of some ceramics for biomedical applications    2222

Table Table Table Table 2. 2. 2. 2. Change of the hereditary ratio of the ceramics material 

according to the temperature     6666

TableTableTableTable    3. 3. 3. 3. Typical specifications of Yttria stabilized Zirconia powder 8888

Table Table Table Table 4. 4. 4. 4. Sintering schedule by conventional furnace    9999

Table Table Table Table 5. 5. 5. 5. Sintering schedule by microwave furnace    10101010

TableTableTableTable    6. 6. 6. 6. Means and standard deviations of the bulk density 16161616

TableTableTableTable    7. 7. 7. 7. Means and standard deviations of the flexural strength 16161616

TableTableTableTable    8. 8. 8. 8. Means and standard deviations of the fracture toughness 17171717

Table Table Table Table 9. 9. 9. 9. Tukey test of result    21212121



-x-

국 국 국 국 문 문 문 문 요 요 요 요 약약약약

마이크로파 소결한 치과용 3Y-TZP 블록의 기계적 특성

3Y-TZP는 높은 강도, 인성 및 생체적합성으로 인하여 최근 각광받고 있는 치

과수복용 재료이다. 이를 제작하기 위한 소결방법으로 일반적인 전기로를 이용한 

소결로 그 소결시간과 비용에 문제가 야기되었다. 마이크로파 소결은 마이크로파

를 분말성형체에 조사하여 자체발열에 의해 치밀화를 촉진시키는 방법으로써 시

간 및 비용적인 면에 있어서 일반 소결에 비하여 장점을 가지고 있으며, 소결특성

에 의하여 상대적으로 우수한 물성을 가진 것으로 알려지고 있다. 하지만 치과용 

3Y-TZP를 위의 서로 다른 소결방식을 이용하여 소결한 후 이에 대한 미세구조 

및 물성을 비교 측정한 연구는 미흡하였다.    

본 연구에서는 (주)아큐세라의 3Y-TZP성형체를 microwave furnace (SUX 

-01, Unicera Co. Seoul, Korea)를 이용하여 소결한 12개의 시편들을 실험군으

로, 일반전기로 소결법으로 소결한 12개의 시편들을 대조군으로 하였으며, 기계적

인 물성을 분석하고자 밀도, 굽힘강도, 파괴인성을 측정하고 미세구조관찰 및 상

분석을 통하여 다음과 같은 결과를 얻었다. 

1. 평균밀도는 실험군이  6.023 g/㎤, 대조군이 6.056 g/㎤로 실험군이 0.033 g/

㎤ 낮았으며(p<0.05) 각각의 소결률은 실험군이 99.24 %, 대조군이 99.77 %

였다.

2. 평균 굽힘강도값은 실험군이 737.91 ㎫였으며, 대조군이 821.29 ㎫로 두 군 

간 유의차는 없었다(p>0.05).

3. 평균 파괴인성값(KIC)은 실험군이 7.59 ㎫․m⁻¹였고, 대조군이 7.32 ㎫․m⁻¹로 
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두 군간 유의차는 없었다(p>0.05).

4. 표면입도는 실험군이 0.1 ㎛ ~ 0.51 ㎛로 평균 0.39 ㎛의 크기를 가지고 있

었으며 대조군이 0.1 ㎛~0.83 ㎛로 평균 0.46 ㎛의 크기를 가지고 있었다. 

5. X-선 회절분석결과는 저온열화처리전에는 실험군과 대조군이 모두 정방정상을 

가지고 있었으며 저온열화 처리 후에는 실험군은 정방정상만을 대조군은 정방

정상과 단사정상을 가지고 있었다.

이상의 결과로 마이크로파 소결을 이용한 3Y-TZP의 소결체가 임상적으로 허

용할 만한 소결밀도, 굴곡강도, 파괴인성을 가지고 있는 것을 보여주었으며, 상안

정성에 있어서는 일반소결로에 비하여 더 안정하다는 것을 보여주었다. 하지만 지

르코니아는 소결온도와 시간, 안정화제인 Y2O3의 양에 따라 다양한 상전이성을 

가지며 입자크기와 기공률이 달라져 물성값에 영향을 미치게 되므로 마이크로파 

소결시에 필요한 정확한 소결조건을 찾는 것이 중요하며 이를 위한 지속적인 연

구가 필요하다.

����������������������������������������������������������������������� 

핵심어핵심어핵심어핵심어:::: 지르코니아지르코니아지르코니아지르코니아, , , , 치과용 치과용 치과용 치과용 3Y-TZP, 3Y-TZP, 3Y-TZP, 3Y-TZP, 마이크로파 마이크로파 마이크로파 마이크로파 소결소결소결소결, , , , 파괴인성파괴인성파괴인성파괴인성, , , , 굽힘강도굽힘강도굽힘강도굽힘강도, , , , 밀밀밀밀

도도도도, , , , 표면입도표면입도표면입도표면입도, , , , 상분석상분석상분석상분석



-1-

마이크로파 마이크로파 마이크로파 마이크로파 소결한 소결한 소결한 소결한 치과용 치과용 치과용 치과용 3Y-TZP 3Y-TZP 3Y-TZP 3Y-TZP 

블록의 블록의 블록의 블록의 기계적 기계적 기계적 기계적 특성특성특성특성

<<<<지도교수 지도교수 지도교수 지도교수 김  김  김  김  광  광  광  광  만만만만>>>>

연세대학교 연세대학교 연세대학교 연세대학교 대학원 대학원 대학원 대학원 치의학과치의학과치의학과치의학과

강  강  강  강  원  원  원  원  술술술술

ⅠⅠⅠⅠ. . . . 서  서  서  서  론론론론

최근 치과분야에서 심미성 및 생체친화성 등을 이유로 그 한계를 갖는 금속도

재관의 비중은 줄고 전부도재관의 임상적용이 증가하는 추세이다. 하지만 전부도

재관은 생체친화성, 심미성, 화학적 저항성, 치태침착 감소 등의 장점을 갖고 있으

나(Ardlin, 2002), 상대적으로 취성이 높고 인장강도가 낮아(Sobrinho 등, 

1998), 특히 구치부 고정성 국소의치의 적용에는 제한적이었다(Campbell과 

Sozio, 1988; Nakamura 등, 2002). 취성과 낮은 인장강도를 개선하기 위해 알

루미나(aluminum oxide), 백류석(leucite), 리튬 다이실리케이트(lithium 

disilicate), 지르코니아(zirconium oxide) 등을 이용한 강화형 도재가 개발되어 

전부도재 수복물이 구치부 단일수복 뿐만 아니라 고정성 국소의치에까지 적용범
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위를 넓히고 있다. 이러한 구치부 고정성 국소의치에의 전부도재관 수복이 교합력

과 관련하여 가장 큰 강도를 요구하며 따라서 가장 높은 강도와 파괴인성을 갖는 

지르코니아가 주목받고 있다(Tinschert 등, 2001). Table 1에서 보는 바와 같이 

지르코니아는 다른 여러 생체재료들과의 비교에서 매우 우수한 기계적 물성을 가

지고 있어 수십 년 전부터 인공고관절 등의 생체재료로 사용되어져 왔다(Piconi와 

Maccauro, 1999).

Table Table Table Table 1. 1. 1. 1.  Characteristics of some ceramics for biomedical applications

지르코니아는 바델라이트(baddeleyite)라는 광석이나, 산화 규소(SiO2)와 화

합물을 이룬 Zircon(ZrO₂・SiO2)으로 존재하는데 상업용으로 쓰이는 지르코니

아의 대부분은 후자로부터 정제되어 얻어진다. 지르코니아는 화학적 안정성, 체적 

안정성을 보이며 다형(polymorphic)구조로 상전이 시 발생하는 체적확장에 의해 

균열의 진행을 억제하여 기존의 도재에 비해 높은 굴곡 및 파절강도를 갖고 있다

(Piconi와 Maccauro, 1999; Guazzato 등, 2004).

세라믹스는 뛰어난 물성에도 불구하고 취성(brittleness) 파괴 거동 때문에 기

계 구조용 재료로서 제한적으로 사용되어 왔으나 Garvie 등이 1975년에 발표한 

Ceramic Steel이라는 논문이 기폭제가 되어 활성화 되었으며 안정화제량을 감소

시켜 정방정이 일부 존재하는 부분 안정화 지르코니아(Partially Stabilized 
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Zirconia, PSZ)의 소재를 개발하고 정방정-단사정의 응력 유기상 변태의 강인기

구가 보고되어진 이후 고인성, 고강도의 변태 강화 지르코니아(Transformation 

Toughened Zirconia)가 새로운 형태의 기계구조용 세라믹스로서 주목받기 시작

하였다(김 등, 1992). 변태 강화가 일어나는 것은 준 안정화된(metastable) 성질

을 갖는 정방정상 지르코니아가 전파되는 균열(crack)주변의 인장 응력 영역

(tensile stress field)에서 안정된 단사정 지르코니아로 변태 과정이 일어날 때 

발생한다. 정방정상에서 단사정상으로의 변태과정 중 3~5%의 부피 팽창은 균열 

선단(crack tip)주변의 진행 과정 영역(process zone)에서 순전한 압축 응력을 

발생시킨다(Green 등, 1989). 이것은 국소적인 균열 선단주변의 인장 응력을 감

소시키고 균열이 전파되는 데에 있어 추진력이 떨어져 재료의 인성을 효과적으로 

증가 시키는 효과가 있다(Fig. 1). 또한 변태 강화효과는 정방정상에서 단사정상

으로 전이하는 상전이도에 의해 결정되며 변태 강화 지르코니아의 상전이도는 안

정화제의 양, 입자의 크기 및 형상, 기지상의 억제, 입계상과 같은 미세 구조적, 

또는 조성 변수에 의해 영향을 받는다(김 등, 1990). 

Fig. Fig. Fig. Fig. 1.1.1.1.  Representation of stress-induced transformation toughening process. 

(Reprint with permission from Butler EP, Transformation toughened 

zirconia ceramics. Mat Sci Tech 1985;1:417-32.).
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지르코니아는 온도에 따라 Fig. 2와 같은 3가지의 동질다형체(同質多形體)로 

존재한다. 이러한 지르코니아에 CaO, MgO, CeO₂, Y2O3등과 같은 산화물을 일

정비율로 혼합하면 상온에서도 안정한 정방정상 및 입방정상의 지르코니아를 얻

을 수 있으며, 특히 정방정상을 갖는 것을 부분안정화 지르코니아(PSZ, Partially 

Stabilized Zirconia)라 한다. 그중에서 Y2O3를 첨가하여 상온에서 정방정상만을 

갖는 PSZ를 얻을 수 있는데 이것을 TZP(Tetragonal Zirconia Polycrystal)라고 

부른다(Rieth 등, 1976).

Fig. Fig. Fig. Fig. 2.2.2.2.  Phases of zirconia.

이러한 TZP를 치과용 코핑형태로 제작할 경우 일반적으로 가소결체형태로 제

작하여 CAD/CAM(computer-assisted design/computer-assisted manufacturing) 

시스템을 이용한 기계적인 절삭을 통해 제작을 하게 된다. 이러한 지르코니아를 

가공성형 한 후 소결하게 되는데 일반적으로 산화물 세라믹스의 소결에는 내화물 

단열재 내부에 장입된 분말 성형체를 Fig. 3과 같이 전기를 이용하여 발열체를 가

열하거나 가스를 태워서 발생하는 열에너지를 이용하여 소결하는 방법이 널리 사

용된다. 
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Fig. Fig. Fig. Fig. 3.3.3.3.  Conventional furnace.

일반적인 전기로에 의한 소결이 외부의 열원에서 열을 발생하여 시편에 전도, 

복사 시켜 소결시키는 방법인 반면, 마이크로파 소결은 시편 자체가 발열하여 소

결하는 방법으로 내부 및 부피 발열에 의해 시편 내부의 온도 구배 및 열 흐름 

방식이 일반 소결의 반대 현상을 보인다. 이 경우 크고 복잡한 시편도 매우 빠르

고 균일하게 소결할 수 있고 열응력을 감소시켜 균열 방지 및 균일한 미세 구조

를 얻을 수 있다(Sutton, 1989).    

마이크로파 소결의 원리를 살펴보면, 세라믹스 유전체의 유전율은   ′ ′′

와 같이 실수부와 허수부로 나눠지는데 ′′는 유전손실로서 주파수 f의 전기장 E

가 가해지면 1 초당 식(1)과 같은 에너지를 열로 방출하게 된다. 

  ′′                (1)

여기서   ′′′이다. 따라서 물질의 유전율 ′′와 마이크로파의 주파수 f

가 높을수록 효과적으로 가열됨을 알 수 있다. 그러나 마이크로파의 침투 깊이는  

 
  와 같이 주파수가 높아질수록 감소하여 주파수가 높은 경우 표

면부만 가열되므로 주파수를 적절히 조절하여야 한다. 통상 마이크로파는 2.45 

GHz를 사용한다. 물질의 유전율이 낮은 경우에는 가열이 쉽게 일어나지 않으므로 

서셉터(suscepter)를 사용하여 가열한다. 서셉터로는 유전율이 높은 SiC를 주로 
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사용한다. Table 2와 같이 세라믹스의 경우 온도가 올라가면 ′′가 증가하는 경향

이 있으므로 일정온도까지는 서셉터에 의해 간접적으로 가열되다가 고온에서는 

자체가열이 진행되어 소결이 진행된다. 

Table Table Table Table 2.2.2.2. Change of the hereditary ratio of the ceramics material  

according to the temperature at 2.45 GHz

MMMaaattteeerrriiiaaalll TTTeeemmmpppeeerrraaatttuuurrreee (｡C) εεεε""""

Al2O3 22 0.0032
1050 0.1378

ZrO2 25 0.0034
1000 0.0531

SiC 22 1.71
695 27.99

Fig. 4는 서셉터로 SiC를 사용한 마이크로파 소결장치의 모식도이다. 마이크로

파 소결은 Fig. 5에서 볼 수 있듯이 통상적인 소결공정에 비해 승온 속도가 매우 

높아서 공정시간이 크게 단축되는 장점이 있다.

    

Fig. Fig. Fig. Fig. 4. 4. 4. 4. Type of microwave  

 sinter system. 

Fig. Fig. Fig. Fig. 5. 5. 5. 5. Microwave sintering & conventional  

sintering timely comparison. 
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또한 마이크로파 소결의 급속 가열 효과는 에너지 절약의 측면뿐 아니라 미세 

구조의 조절에 따른 특성을 증진시키는데 마이크로파 장내에서의 가열은 초급속

가열(ultra-rapid heating)이 가능함으로써 급속 소결의 장점 즉 입성장 속도에 

대한 치밀화 속도의 비를 증가시킴으로써 작은 입경의 고밀도 소결체를 얻을 수 

있다(Harmer와 Brook, 1981). 

이에 본 연구에서는 안정화제인 Y2O3를 3 mol%로 고정하고 소결방식을 마이

크로파 소결과 일반소결로 달리하여 각각의 소결방식을 통한 시편을 제작하여 이

들의 밀도, 굽힘강도, 파괴인성, 결정립구조 및 상안정성을 비교하였다.
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ⅡⅡⅡⅡ. . . . 연구 연구 연구 연구 재료 재료 재료 재료 및 및 및 및 방법방법방법방법

1. 1. 1. 1. 연구 연구 연구 연구 재료 재료 재료 재료 

성형체 제작을 위한 시료로 3Y-TZP(KZ-3YF; Lot No.12474, Kyoritsu, 

Japan)를 사용하였으며 Acucera(주)에서 10 ㎜ × 50 ㎜의 각주형 몰드를 사용

하여 200 ㎏f/㎠의 압력으로 die pressing하여 1차 성형한 후, 다시 1000 ㎏f/㎠

의 압력으로 isostatic pressing하여 성형체를 제조하였다. 시료의 기본특성은 

Table 3과 같다.

     

TTTaaabbbllleee333...Typical specifications of Yttria stabilized zirconia powder

Material Material Material Material unitunitunitunit LOT LOT LOT LOT DataDataDataData MethodMethodMethodMethod

ZrO2+HfO2 % 94.26 XRF

Y2O3 % 5.39 XRF

Al2O3 % 0.2047 ICP

SiO2 ppm 69 ICP

Fe2O3 ppm 7 ICP

Loss of Ignition % 2.42 1050℃ ~ 2Hr

Specific Surface 
Area

㎡/g 7.4 B.E.T.

Green Density g/㎤ 3.104 1t/㎠

Fired Density g/㎤ 6.071 1450℃

Particle Size  ㎛ 0.3
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2. 2. 2. 2. 연구 연구 연구 연구 방법 방법 방법 방법         

    

 가. 시편 소결

        

(1) 일반 소결로를 이용한 성형체의 소결    

제조한 성형체를 가지고 제조사에서 지시하는 소결조건에 맞추어 일반 소결로

(Lindberg blue furnace, Lindberg Co., U.S.A.)로 소결하였다. 총 소결시간은 

냉각시간을 포함하여 약 32시간이었다. 자세한 소결조건은 Table 4와 같다.

TTTaaabbbllleee444...Sinteringschedulebyconventionalfurnace

TTTeeemmmpppeeerrraaatttuuurrreee MMMaaaiiinnncccooonnnttteeennnttt
Room Temp. ~ 400℃  1℃/min 

400℃ 2Hr keeping

400℃ ~ 800℃ 4℃/min 

800℃ ~ 1300℃ 2℃/min 

1300℃ ~ 1450℃ 1℃/min 

1450℃ 2Hr keeping

Natural Cooling ~ 600℃ About 13Hr

Under 300℃ Out of Furnace
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(2) Microwave furnace를 이용한 성형체소결

제조한 성형체를 가지고 미세시분할방식의 마그네트론 구동방식을 사용하는 

microwave furnace(SUX-01, Unicera, Seoul, Korea)에서 소결조건을 찾기 

위한 예비실험을 시행하였으며 3가지 소결조건 중 소결밀도가 가장 높은 소결조

건을 찾아 본 실험의 소결조건으로 결정하였다. 자세한 소결조건은 Table 5와 같

다.

Table Table Table Table 5. 5. 5. 5. Sintering schedule by microwave furnace

Temperature Temperature Temperature Temperature Main Main Main Main contentcontentcontentcontent

Room Temp. ~ 1000 ℃  80 ℃/min 

1000 ℃ ~ 1500 ℃ 100 ℃/min 

1500 ℃ 15 min. keeping

Natural Cooling ~ 600 ℃ About 3 Hr.

Under 300 ℃ Out of Furnace

나. 시편 가공

시편가공은 microwave furnace로 소결한 블록을 실험군으로, 일반 electro 

furnace로 소결한 블록을 대조군으로 하여 각각 12개씩 (2 ±0.01) ㎜×(1.5 

±0.01) ㎜×(25 ±0.01) ㎜의 크기로 제작하였다. 유리를 비롯한 세라믹 재료는 

표면에 미세한 흠이 존재할 경우 급격하게 파괴가 일어나서 소재 자체의 물성을 

제대로 측정할 수 없기 때문에 시편의 표면을 SiC연마지 #220, #400, #800, 

#1200의 순으로 연마한 후 1 ㎛ 이하의  diamond paste로 기계연마를 실시하

였다. 이때 시험시편의 평행도가 ±0.01 ㎜로 하여 곡강도 및 파괴인성을 위한 수
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평도를 확보하였다. 이 시편들을 시편연마시 생성되는 잔류응력을 해소하기 위하

여 제조사 지시서에 의해 일반소결로에서 1200 ℃, 1시간 동안 계류시켜 

annealing하였다.

다. 밀도 측정

각 시편군에서 10개씩을 임의로 추출하여 ISO/DIS 18754의 규격에 따라 

110 ℃에서 1시간 동안 건조한 후 건조무게를 측정하고(m1), 증류수에 침적하여 

수중무게를 측정하였다(m2). 시편을 꺼내어 표면의 과잉 수분을 제거 후 즉시 포

수무게를 측정(m3)한 후 아르키메데스법을 이용하여 식(2)에 의거하여 부피밀도

(bulk density)를 측정하였다. 

                                                                                            

PPPPb b b b = = = = 
m1

m3-m2
    ☓☓☓☓    P₁                   (2)

                                

    Pb = bulk density(g/㎤)

 m₁= mass of the dry test specimen(g)

 m₂= apparent mass of the immersed test specimen(g)

 m₃= mass of the soaked test specimen(g)

 P₁= density of the immersion liquid at the temperature of the test(g/㎤)

라. 굽힘강도 시험 

ISO 6872:1995 dental ceramics의 규격에 따라 3점 굽힘 시험법(three- 

point bending test)으로 각각 12개씩의 시편을 시험하였다. 시험시편은 깨끗이 

세척하고 연마 부스러기들을 모두 제거하였다. 시험시편의 두께와 폭을 ±0.01 ㎜

의 정밀도로 측정한 다음 만능시험기(Model 4467, Instron Co., USA)의 지지대 

중앙에 Fig. 6과 같이 시험시편을 위치시키고 지지대 간격(span length)은 20 
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㎜, 최대하중 1000 Kg 하중의 load cell로, cross head speed는 0.5 ㎜/min으

로 하여 측정한 후, 각 시험시편의 굴곡강도(M)를 식(3)으로 계산하여 구하였다.

Fig. Fig. Fig. Fig. 6.  6.  6.  6.  Flexural strength method.

 























         (3)

 

K : moment

C = d/2

I : moment of inertia(I= bd²/12)

W : load of fracture (N)

l : length of specimen, distance of support points (㎜)

b : width of specimen (㎜)

d : depth of specimen (㎜)
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마. 파괴 인성 시험 

시편의 파괴인성을 측정하기 위하여 1 ㎛ 이하의 diamond paste로 기계 연마

한 표면을 Vickers경도측정기(HWDV-7, Highwood, Hanmi MTI)를 이용하여 

20 Kg중의 하중으로 cross head speed는 0.5 ㎜/min으로 하여 indentation한 

다음 생성된 균열길이를 식(4)로 파괴인성을 계산하였다(Fig. 7). 여기서 E, H, 

P는 각각 Young율, 경도, indentation 하중을 나타낸다. 식(4)에 의한 파괴인성

값 결정시 필요한 E/H는 cross head speed 0.5 ㎜/min으로 시편에 10 Kg의 

Knoop indentation을 압흔한 후 압흔체의 긴 대각선과 짧은 대각선의 길이를 

Fig. 8과 같이 측정하여 Marshall 등이 제안한 식(5)를 이용하여 결정하였다.   

        

KKKKICICICIC  = 0.016 P
C

3
2 (EH)

1
2

                (4)

P = Newton× 9.8

C = crack length at the surface (m)

b'
a' =  0.142 - 0.45(HE)                 (5)

b'
a' = the ratio of the diagonal dimensions of the impression (Fig. 8)

E = the Young
,
s modulus  

H = Vikers hardness
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Fig. Fig. Fig. Fig. 7.  7.  7.  7.  Microcrack introduced Vickers Indenter.

Fig. Fig. Fig. Fig. 8. 8. 8. 8.  Knoop indentation.
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바. 결정립 크기

소결체표면의 조직을 관찰하기 위하여 1400 ℃에서 1시간동안 thermal 

etching한 후 주사전자현미경(S-4700, Hitachi, Japan)으로 가속전압 15 kV하

에서 각각 20,000배 및 50,000배로 관찰하였다. 시편의 평균입도는 ASTM 

E112에 따라 SEM 조직사진을 이용하여 liner intercept method로 측정하여 

Mendelson이 제안한 식(6)에 의거하여 결정하였다.

       × 
     × 



사. 상분석

 소결체 표면의 상분석을 위하여 X-선 회절분석기(CN2013, Rigaku, Japan)

를 이용하여 autoclaving처리 전, 후의 실험군과 대조군을 X-선 회절분석하였다. 

Autoclaving처리는 Autoclave(Ecosolution㈜, Korea)에서 실험군과 대조군 시

편 각 1개씩을 150 ℃로 10시간 유지하였으며, X-선 회절분석은 가속전압 40 

kV, 전류 25 mA, Scan range 25˚~ 40˚, step scanning mode로 scan rate 

1˚/min으로 시행하였다.

아. 통계처리

각각 그룹의 평균값과 표준 편차를 계산한 다음 측정점에서의 통계학적 유의

차가 있는지를 살펴보기 위해 Tukey test를 시행하였다.
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ⅢⅢⅢⅢ. . . . 결과결과결과결과

    

1. 1. 1. 1. 밀도 밀도 밀도 밀도 측정측정측정측정

실험군의 평균밀도는 6.023 ± 0.002 g/㎤이었고, 대조군의 평균밀도는 6.056 

± 0.003 g/㎤로 두 군간 유의차가 있었다(p<0.05). 

Table Table Table Table 6. 6. 6. 6. Means and standard deviations of the bulk density

( g/㎤ )

Number Number Number Number ofofofof

specimensspecimensspecimensspecimens
MeanMeanMeanMean StDev.StDev.StDev.StDev.

Conventional Conventional Conventional Conventional furnacefurnacefurnacefurnace 10 6.056 0.003

Microwave Microwave Microwave Microwave furnacefurnacefurnacefurnace 10 6.023 0.002

2. 2. 2. 2. 굽힘강도 굽힘강도 굽힘강도 굽힘강도 시험 시험 시험 시험   

굽힘강도시험은 실험군 총 12개중 표면의 결함을 가지고 있는 1개 시편을 제

외한 11개시편의 강도시험값을 측정, 계산하였으며 대조군은 총12개의 시편을 측

정, 계산하였다. 평균 굽힘강도값은 실험군이 737.91 ㎫이었으며, 대조군이 

821.29 ㎫로, 두 군간 유의차는 없었다(p>0.05).     

    

Table Table Table Table 7. 7. 7. 7. Means and standard deviations of the flexural strength

( ㎫ )

Number Number Number Number ofofofof

specimensspecimensspecimensspecimens
MeanMeanMeanMean StDev.StDev.StDev.StDev.

Conventional Conventional Conventional Conventional furnacefurnacefurnacefurnace 12 821.29 118

Microwave Microwave Microwave Microwave furnacefurnacefurnacefurnace 11 737.91 78.3
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3. 3. 3. 3. 파괴 파괴 파괴 파괴 인성 인성 인성 인성 시험 시험 시험 시험 

평균 파괴인성값(KIC)은 실험군이 7.59 ㎫․m⁻¹이었고, 대조군이 7.32 ㎫․m⁻¹

로 두 군간 유의차는 없었다(p>0.05).

Table Table Table Table 8. 8. 8. 8. Means and standard deviations of the fracture toughness

( ㎫․m⁻¹)

Number Number Number Number ofofofof

specimensspecimensspecimensspecimens
MeanMeanMeanMean StDev.StDev.StDev.StDev.

Conventional Conventional Conventional Conventional furnacefurnacefurnacefurnace 10 7.32 0.35

Microwave Microwave Microwave Microwave furnacefurnacefurnacefurnace 10 7.59 0.43

4. 4. 4. 4. 결정립크기관찰결정립크기관찰결정립크기관찰결정립크기관찰

각 시편의 SEM 관찰결과는 Fig. 9~12와 같다. Fig. 9, 10은 각각 대조군과 

실험군의 표면을 20,000배 확대한 SEM사진이고 Fig. 11, 12는 각각 50,000배 

확대한 SEM 사진이다. 사진에서 보는 바와 같이 모두 균일한 소결양상을 보이고 

있으며 특별한 표면 결함은 보이지 않는다. 

표면입도는 실험군이 0.1 ㎛ ~ 0.61 ㎛로  평균 0.39 ㎛의 크기를 가지고 있

었으며 대조군이 0.1 ㎛ ~ 0.83 ㎛로 평균 0.46 ㎛의 크기를 가지고 있었다.
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Fig. Fig. Fig. Fig. 9. 9. 9. 9. SEM micrographs showing 
micro-structure of the 
conventional sntering 3Y- 

TZP × 20k.

  
Fig. Fig. Fig. Fig. 10.10.10.10.    SEM micrographs showing 

micro-structure of the 
microwave sintering 3Y- 

TZP × 20k.

Fig. Fig. Fig. Fig. 11. 11. 11. 11. SEM micrographs showing 

micro-structure of the 

conventional sintering 3Y- 

TZP × 50k.

Fig. Fig. Fig. Fig. 12. 12. 12. 12. SEM micrographs showing 

micro-structure of the 

microwave sintering 3Y- 

TZP × 50k.
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5. 5. 5. 5. 상분석상분석상분석상분석

X-선 회절분석기(CN2013, Rigaku, Japan)를 이용하여 저온열화처리 전, 후

의 실험군과 대조군을 X-선 회절분석한 결과는 Fig. 13, 14와 같다. Fig. 13은 

저온열화처리 전의 실험군과 대조군의 X-선 회절분석결과이며 Fig. 14는 저온열

화처리 후의 실험군과 대조군의 X-선 회절분석결과이다.
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Fig. Fig. Fig. Fig. 13. 13. 13. 13. X-ray diffraction patterns of the surface of microwave sinternig 

specimen and conventional sintering specimen before autoclaving.
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Fig. Fig. Fig. Fig. 14. 14. 14. 14. X-ray diffraction patterns of the surface of microwave sinternig  

specimen and conventional sintering specimen after autoclaving.
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6. 6. 6. 6. 통계처리 통계처리 통계처리 통계처리 

대조군을 group(I)로, 실험군을 group(J)로 한 두 군간 통계 결과는 Table 9

와 같다.

Table Table Table Table 9. 9. 9. 9. Tukey test of result

TestTestTestTest
Mean Mean Mean Mean differencedifferencedifferencedifference

(I-J),(I-J),(I-J),(I-J),
P-ValueP-ValueP-ValueP-Value

95% 95% 95% 95% CI CI CI CI for for for for differencedifferencedifferencedifference

Lower Lower Lower Lower BoundaryBoundaryBoundaryBoundary Upper Upper Upper Upper BoundaryBoundaryBoundaryBoundary

DensityDensityDensityDensity 0.0328 g/㎤ 0 0.0307 0.0349

Flexural Flexural Flexural Flexural 

Strength Strength Strength Strength 
83.38 ㎫ 0.059 -3.45 170.22

Fracture Fracture Fracture Fracture 

ToughnessToughnessToughnessToughness
-0.276 ㎫․m⁻¹ 0.131 -0.641 0.091
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ⅣⅣⅣⅣ. . . . 고   고   고   고   찰찰찰찰

전통적인 가열에 의한 세라믹스 소결 방식은 소결 오븐이 가열되고 이 열이 

대상물에 전달되나 마이크로파는 소결 오븐을 가열시키지 않고 단지 대상체만을 

가열시킨다. 단열 작용이 없다면 대상체에서 발생된 열은 마이크로파 공간 내로 

소실되고 필요한 온도까지 온도를 올리는데 많은 시간이 걸리게 된다. 단열되어 

있는 공간은 발생된 열을 붙잡아 온도가 빠르게 올라갈 수 있게 해주는데, 여기서 

사용되는 단열재 재료는 마이크로파를 반사하거나 흡수해서는 안 되고 낮은 온도

에서 단지 투과만 해주어야 한다. 마이크로파의 에너지를 대상체에 전달시켜 주는 

방식으로는 혼합 가열 방식과 단일 가열 방식의 방법 등이 있고 보통 상업적으로 

이용되는 가열 방식은 마이크로파 혼합 가열 방식을 채택하게 되는데 이 경우 대

부분의 산화물 계통 세라믹이 낮은 온도에서 2.45 GHz 주파수의 마이크로파를 

흡수하지 않으므로 이 산화물들이 마이크로파를 흡수할 수 있는 온도까지 예열을 

해줄 필요가 있다. 시편 주위에 있는 탄화규소 서셉터(SiC susceptor)가 상온에

서 2.45 GHz 주파수의 마이크로파를 흡수하여 고온으로 발열하므로 통상적인 로

내에서와 같이 시편을 복사와 전도열로 임계 전이 온도(critical transition 

temperature)까지 가열시키게 된다. 낮은 온도에서는 탄화규소가 소결로 내의 대

부분의 마이크로파를 흡수하고 지르코니아보다 훨씬 빠르게 가열된다. 그러므로 

지르코니아는 낮은 온도에서는 탄화규소로부터의 전도열에 의해서만 가열되며 

hot spots이나 thermal runaway같은 마이크로파에 대한 지르코니아의 역 반응

(adverse reaction)을 피할 수 있다(Kim, 2007). 

지르코니아와 탄화규소 서셉터의 온도가 올라감에 따라 지르코니아에 흡수되

는 마이크로파의 상대적인 양이 증가하는데 이는 지르코니아의 유전소실부분이 

탄화규소보다 훨씬 더 빠르게 증가하기 때문이다. 이런 유전소실부분이 서로 겹쳐

지는 부분은 대략 500~600 ℃ 정도이다. 500~600 ℃ 이상에서는 지르코니아의 

대부분의 가열이 마이크로파의 흡수를 통한 자체 부피 발열의 직접적인 가열로부
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터 이루어진다. 이 온도 이상에서는 시편이 마이크로파를 흡수하여 자체적으로 발

열을 하게 되며 이런 식으로 서셉터를 이용하여 통상적인 복사, 전도열로 시편을 

가열시키는 방법과 시편의 직접적인 마이크로파 흡수 방법을 다함께 사용하게 된

다. 마이크로파를 이용한 세라믹 소결의 장점으로는 공정시간이 짧고 에너지 소비

가 적어 제조단가를 낮출 수 있고 제품의 균일성과 수율을 증가시킨다는 점이다. 

또한 균일한 미세 구조를 통한 물성 증진이 가능하며 새로운 복합 재료 및 난소

결성 재료의 소결에 응용 가능성이 있다. 마이크로파 소결은 전통적인 소결 방법

보다 더 작고 미세한 입자 크기를 만들며 어떤 기공(pore)이 있다 하더라도 이 

기공의 형태는 전통적인 소결에 의한 것과 다르며 이로 인해 더 강한 연성과 인

성의 성질을 갖게 한다. 소결 시간이 길어지면 입자의 크기가 커질 수 있는데 마

이크로파와 세라믹 재료들과의 상호 작용에 의해 발생된 열은 세라믹의 부피발열

을 일으키고 매우 빠른 소결이 이루어지게 된다. 소결이 빠르게 이루어지면 입자 

성장 시간이 감소되어 더 작은 크기의 입자가 생성되며 미세 구조는 보다 더 균

일하게 나타나므로 강도는 증가하게 된다(Weertman과 Averback, 1996). 승온 

온도는 재료에 따라 최적화 시킬 필요가 있는데 이에 따라 전체 소결 공정은 60

분 이내에 마칠 수가 있다. 급속한 승온의 경우에는 대부분의 시편이 열 충격에 

의해 파손된다. 재료의 국부적인 부분에 바람직하지 못한 hot spot이 발생하고 이

로 인한 열 충격이 균열을 일으키는 원인으로 생각된다. 그렇기 때문에 마이크로

파를 이용한 세라믹 재료의 소결에서는 각 재료에 맞는 승온 속도의 최적화가 가

장 중요한 공정 변수가 된다(Kim, 2007).

본 실험에서는 실험군의 소결률이 99.24 %, 대조군의 소결률이 99.77 %로 

실험군의 소결률이 낮았는데 그 이유는 위에 언급한 바와 같이 최적화된 승온속

도를 찾지 못하였거나 급승온으로 인한 binder의 완전한 burn-out이 일어나지 

못하여 gas로 인한 내부기공이 생겨났으리라 여겨진다. 위의 두 요인은 기존의 일

반소결로를 이용한 소결이 제조사에서 많은 소결조건 실험을 통하여 제거되어진 

반면 마이크로파 소결조건 실험이 거의 없는 상태에서 실행한 소결조건임을 감안

한다면 추후 추가실험을 통하여 소결률을 높일 수 있으리라 예상된다. 

세라믹재료에 있어서 소결 후 수축률은 재료의 물성을 결정하는 중요한 요소
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이며 소결조건에 따라 수출률에 차이를 보인다(Park 등, 1993). 본 실험에서 사

용한 지르코니아 성형체를 동일한 마이크로파 소결로를 이용하여 소결한 소결체

의 수축률에 관한 선행연구에서는 기존의 일반 소결로와의 유의차가 없는 것으로 

나타났으므로(Kim, 2007), 수축률측정에 관한 부분은 배제하였다.

굽힘강도 시험에서 각 시험군간 유의차는 나타나지 않았지만 Fig. 15에서 보

는바와 같이 Weibull's modulus값이 상대적으로 높은 것은 마이크로파 소결이 내

부 및 부피발열에 의해 시편 내부의 온도구배 및 열 흐름 방식이 일반 소결과 반

대현상을 나타내며 이런 특성으로 인해 복잡한 시편도 매우 빠르고 균일하게 소

결할 수 있고 열응력을 감소시켜 균열방지 및 균일한 미세구조를 나타낼 수 있기 

때문으로 풀이된다(Sutton, 1989).

Fig. Fig. Fig. Fig. 15.  15.  15.  15.  Weibull's modulus graph of 3Y-TZP.
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지르코니아 세라믹스의 파괴인성 증진기구는 크게 네 가지로 나타낼 수 있다. 

첫째로 응력유기상전이에 의한 인성증진이다. 지르코니아 소결체에서 파괴가 진행

될 때, 균열선단 주위의 국부적인 높은 응력장에 있는 준안정 정방정 지르코니아

는 단사정으로 전이하면서 균열의 전파에너지를 흡수하여 인성증진 효과를 나타

내며 파괴진행시의 온도가 높을수록 파괴인성값이 낮아진다(Lange, 1982). 또한 

상전이시 부피팽창이 인성증진 효과에 중요한 역할을 하는데, 이는 균열 주위에서 

부피가 팽창하면 성장하는 균열에 압축응력을 가해 이의 전파를 억제하기 때문이며 

이는 균열의 선단부 뿐만 아니라 그 주위에서도 이의 전파를 억제한다(Mcmeeking

과 Evans, 1982).

두 번째 인성증진기구로는 미세균열의 생성에 의한 인성증진이 있다. 앞서 기

술한 바와 같이 지르코니아는 정방정상에서 단사정상으로 상전이시 부피팽창을 

하므로 기지상입자의 접선방향으로 인장응력을 가해 미세균열이 발생된다. 이러한 

미세균열들은 소결체내에서 진행하는 균열선단의 응력을 분산시켜 인성증진효과

를 가져온다(Green, 1983). 이때 정방정 지르코니아의 분률이 너무 크면 미세균

열이 서로 연결되어 미세균열에 의한 인성증진효과가 작아진다. 또한 입자크기가 

너무 작으면 미세균열이 형성되지 않아 이에 의한 인성증진 효과가 작아지므로, 

미세균열에 의한 인성증진 효과를 최대로 나타내기 위해서는 정방정의 부피분률

과 입자크기의 조절이 중요한 것으로 알려져 있다(Green, 1982).

세 번째 인성증진기구는 표면 압축응력에 의한 강화이다. 재료의 파괴는 표면

에서 균열이 성장하여 이루어지므로, 표면 균열의 성장을 억제하는 것이 중요하

다. 따라서 재료의 표면에 압축응력을 도입하여 표면 결함의 생성 및 성장을 억제

하면 재료의 강도를 향상시킬 수 있다. 지르코니아는 정방정상에서 단사정상으로 

상전이시 3~5%의 부피팽창이 일어나므로, 정방정을 함유한 시편에서 표면부만을 

단사정으로 전이시키면 표면에 압축응력을 유발할 수 있다. 이러한 표면부 상전이

에 의한 압축응력 도입방법으로는 표면연마시 응력에 의해 상전이를 일으키거나

(Green 등, 1983) 열처리를 통한 안정화제를 환원, 혹은 제거시키는 방법

(Green 등, 1983 ; Heussener와 Claussen, 1989)등 여러 가지 연구가 시도되

어 왔다.



-26-

마지막 인성증진기구로는 강탄성체에서의 분역 재배열에 의한 강화를 들 수 

있다. 강탄성(ferroelaticity)성질은 외부에서 항복응력이상의 응력을 가하면 결정 

내에서 약간의 원자이동을 동반하며 결정 방향이 바뀌어, 외부응력을 제거한 후에

도 자발변위가 존재하는 현상을 일컫는다. 이러한 현상은 한 결정 내에 2개 이상

의 안정한 방향이 존재할 때 발생하기 쉬우며, 응력-변위 곡선에서 히스테리시스 

루프(hysteresis loop)가 나타나는 것으로 알려져 있다(Virkar와 Matsumoto, 

1986). 지르코니아는 정방정과 단사정에서 한 결정 내에 여러 안정한 방향성이 

있는 쌍정을 함유한 분역구조를 가지므로 강탄성 성질을 나타낸다. 이러한 지르코

니아에서의 분역 재배열은 외부응력 및 연마(grinding)에 의해 발생된다(Virkar

와 Matsumoto, 1988). 강탄성체는 외부응력이 제거된 후에도 잔류변위를 가지므

로 균열선단에서 외부응력을 흡수할 수 있어 강화효과를 나타내며 예를 들어 정

방정의 경우는 인장응력을 가하는 균열선단에서 정방정 c축이 a축으로 재배열하

여 인성증진 효과를 나타내는 것으로 알려져 있다(Mitchell 등, 1984).

본 실험의 결과, 두 그룹간 파괴인성값(KIC)에 유의차가 없었으며(P>0.05), 그 

이유는 비슷한 입자크기로 인한 미세균열 생성에 의한 인성증진값이 비슷하기 때

문으로 풀이된다. 위의 응력유기상전이에 의한 인성증진의 경우 파괴시의 정방정

상의 부피분률에 영향을 받는다. 이러한 정방정상의 부피분률양은 결정립 크기, 

이트리아 함유량, 기지상의 억제도와 관련이 있으며 TZP의 기계적 물성은 이러한 

변수에 좌우된다(Fig. 16 & 17). 
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Fig. Fig. Fig. Fig. 16.  16.  16.  16.  Retention of tetragonal phase-Critical grain size against Yttria 

content in tetragonal zirconia (Reprint whit permission from 

Lange FF, Transformation toughening, Part3 - Experimental 

observations in the ZrO2-Y2O3 system. J Mater Sci 1982; 

17:240-6.).
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Fig. Fig. Fig. Fig. 17.  17.  17.  17.  Fracture toughness vs. yttria content (Reprint whith permission 

from Lange FF, Transformation toughening, Part 3- 

Experimental observations in the ZrO2-Y2O3 system. J Mater 

Sci 1982;17:240-6.).

SEM 사진에서 보는 바와 같이 실험군의 표면입도가 평균 0.39 ㎛, 대조군의 

표면입도가 평균 0.46 ㎛로, 양 시험군 모두 표면입도가 1.0 ㎛ 이하로 2~3 

mol% Y2O3를 함유한 지르코니아의 경우 상온에서 표면입도가 1.0 ㎛ 이하인 경

우 정방정상의 부피분률이 100 %라고 예측할 수가 있으며(Lange, 1982), 실제 

X-선 회절분석결과도 이를 증명하였다. 이는 상온에서 응력유기상전이에 의한 인

성증진효과가 두 시험군 사이에서는 차이가 없음을 나타낸다. 또한 가공 시에 발

생하는 정방정상에서 단사정상으로의 상전이현상의 경우 시험시편 모두 1200 ℃
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의 고온에서 열처리를 통해 표면부의 상이 단사정상에서 정방정상으로 상전이 하

였으므로 표면 압축응력에 의한 인성증진효과도 기대하기 힘들다. 분역 재배열에 

의한 강화효과는 항복응력 이상의 응력을 가할 경우에 결정축의 재배열이 일어나

므로 항복응력 이하의 응력에서 실행한 본 실험에서는 이를 배제할 수 있었다.

순수한 지르코니아를 소결시킨 후 냉각시킬 때 약 950 ℃에 이르면 고온에서 

안정화된 정방정 지르코니아는 단사정으로 상전이하며 이 때 동반하는 약 3~5 %

의 체적증가는 baddeleyite의 elastic과 fracture의 한계를 넘게되어 시편의 균열

을 초래한다. 이러한 균열은 첨가제에 의해 방지되는데 효과적인 첨가제로는  

CaO와 MgO, In2O3, Y2O3를 포함하는 lanthanide계의 3가 산화물들, 그리고 

CeO₂, GeO₂, ThO₂와 같은 4가 산화물들로 이들의 첨가는 정방정에서 단사정

으로의 전이온도를 실온 이하로 낮추어 고온상들을 실온에서 안정화 시킴으로 안

정화제라 불린다(Kim, 1993). 이러한 안정화제의 첨가로 상온에서 정방정상을 

유지하는 부분안정화 지르코니아는 높은 강도와 인성을 가짐에도 불구하고 비교

적 저온 즉, 100~400 ℃에서 장시간 노출시켰을 때 시료 표면에서 정방정상에서 

단사정상으로의 상전이로 말미암아 미세균열을 동반하며 강도의 급격한 저하를 

가져오는데 이러한 현상을 저온열화(low temperature degradation)현상이라고 

한다. 저온열화현상의 특징들은 정방정상 지르코니아의 안정화제로 쓰이는 첨가제

의 양이 감소할 수록, grain 크기가 클수록, 그리고 수분이나 극성을 띄는 분자들

(polar molecules)이 존재할 때 더 쉽게 일어나며 이러한 열화에 의한 균열은 시

료표면에서 시작하여 점차 시료내부로 전파되어 간다고 보고하였다(Sato와 

Shimada, 1985). 

이러한 저온열화에 따른 소체의 상전이성을 알아보기 위한 본 실험에서는 저

온열화를 위한 Autoclaving처리 전의 실험군과 대조군 모두 X-선 회절분석 결과 

상온에서 정방정상을 가지고 있었으며 이는 앞서 언급한 바와 같이 2~3 mol% 

Y2O3를 함유한 지르코니아의 경우 상온에서 표면입도가 1.0 ㎛ 이하인 경우 

정방정상의 부피분률이 100 %라는 Lange의 선행연구와 일치한다. 그러나 

autoclaving처리 후의 실험군은 대조군이 정방정상과 단사정상을 가지고 있는 것

과는 달리 정방정상을 가지고 있었으며 이에 관한 저온열화 방지기구는 아직 보
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고되어 있지 않다. 기존의 선행연구들에 의해 알려진 저온열화 기구로는 온도 및 

시간외에 수분의 영향이나(Hecht 등, 1992) Y-TZP의 기계적 이완(mechanical 

relaxation)현상들이 있으나(Kim과 Choi, 1992), 마이크로파 소결에 의한 영향

에 관한 연구는 미비한 실정이다. 또한 이러한 결과가 단순히 마이크로파의 소결

특성이 원인인지 시편자체 성분에 의한 특성에 의한 것인지에 관한 추가적인 연

구가 필요하다.



-31-

ⅤⅤⅤⅤ. . . . 결 결 결 결 론론론론

    

3Y-TZP는 기계적 물성에 있어서 기존의 금속 도재관이나 전부 도재관이 가

지고 있는 한계를 뛰어넘을 수 있는 치과수복용 재료이다. 이를 제작하기 위한 기

존의 전기로 소결방식을 대신하여 소결시간 및 에너지를 절약할 수 있는 소결방

식인 마이크로파 소결을 이용하여 치과용 3Y-TZP 소결체의 물성을 측정, 비교

하였다. 마이크로파 소결은 가열방식이 기존의 복사열에 의한 대상체 가열이 아닌 

자체발열에 의한 가열로 일반 전기로에서 급승온시 발생될 수 있는 열쇼크에 의

한 미세구조의 결함을 방지 할 수 있는 소결방식이다. 그러나 여러 가지 장점에도 

불구하고 온도제어측면에서 기존 전기로의 온도제어보다 온도의 정확한 유지 및 

제어가 힘들어 그동안 사용 및 발전이 상대적으로 미흡하였다.

이에 본 연구에서는 미세온도 제어가 가능한 미세시분할방식의 마그네트론 구

동방식을 사용하는 microwave furnace(SUX-01, Unicera, Seoul, Korea)를 

사용하여 마이크로파 소결한 시편군을 실험군으로, 일반소결로를 이용한 소결시편

군을 대조군으로 하여 이들의 밀도, 굽힘강도, 파괴인성을 측정하고 미세구조관찰 

및 상분석을 통하여 다음과 같은 결과를 얻었다.

 

1. 평균밀도는 실험군이  6.023 g/㎤, 대조군이 6.056 g/㎤로 실험군이 0.033 g/

㎤ 낮았으며(p<0.05) 각각의 소결률은 실험군이 99.24 %, 대조군이 99.77 %

였다.

2. 평균 굽힘강도값은 실험군이 737.91 ㎫였으며, 대조군이 821.29 ㎫로 두 군

간 유의차는 없었다(p>0.05).

3. 평균 파괴인성값(KIC)은 실험군이 7.59 ㎫․m-1이었고, 대조군이 7.32 ㎫․m-1로 

두 군간 유의차는 없었다(p>0.05).

4. 표면입도는 실험군이 0.1 ㎛ ~ 0.61 ㎛로 평균 0.39 ㎛의 크기를 가지고 있

었으며 대조군이 0.1 ㎛ ~ 0.83 ㎛로 평균 0.46 ㎛의 크기를 가지고 있었다.
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5. X-선 회절분석결과는 저온열화처리 전에는 실험군과 대조군이 모두 정방정상

을 가지고 있었으며 저온열화처리 후에는 실험군은 정방정상만을 대조군은 정

방정상과 단사정상을 가지고 있었다.

이상의 결과로 마이크로파 소결을 이용한 3Y-TZP의 소결체가 임상적으로 허

용할 만한 소결밀도, 굴곡강도, 파괴인성을 가지고 있는 것을 보여주었으며, 상안

정성에 있어서는 일반소결로에 비하여 더 안정하다는 것을 보여주었다.    

하지만 지르코니아는 소결온도와 시간, 안정화제인 Y2O3의 양에 따라 다양한 

상전이성을 가지며 입자크기와 기공률이 달라져 물성값에 영향을 미치게 되므로 

마이크로파 소결시에 필요한 정확한 소결조건을 찾는 것이 중요하며 이를 위한 

지속적인 연구가 필요하다. 
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Dental 3Y-TZP using microwave sintering to economize a sinter time 

and an energy were fabricated and mechanical properties of that were 

evaluated and compared with conventional sintering method which was  

used electric furnace. Specimens for each group were analyzed by bulk 

density, 3-point bending test,  fracture toughness test, scanning electron 

microscopy and XRD.  

The results were as follows:

1. The mean value of the bulk density were 6.023 g/㎤ of the 

experimental group, and 6.056 g/㎤ of the control group. There was a 

significant difference between the experimental group and the control 

group (p<0.05). Sintering rate of the experimental group was 99.24%, 

that of the control group was 99.77%.

2. The mean value of the flexural strength were 737.91 ㎫ of the 

experimental group and 821.29 ㎫ of the control group , and no 
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significant difference was found between groups(p>0.05).

3. The mean value of the fracture toughness were 7.59 ㎫․m⁻¹ of the 

experimental group, and 7.32 ㎫․m⁻¹of the control group. No significant 

difference was found between groups(p>0.05).

4. The mean value of the grain size was 0.39 ㎛ of the experimental 

group , and Av. 0.46 ㎛ of the control group.

5. In the phase analyses using XRD, the experimental group and the 

control group were tetragonal phase. After autoclaving treatment, 

however, the experimental group was tetragonal phase, but the control 

group was etragonal phase and monoclinic phase.

This research has been shown that 3Y-TZP sintered using microwave 

furnace has a submicron grain structure and a tetragonal crystal 

structure, and exhibits considerable mechanical properties as like flexural 

strength and fracture toughness. 

It is also shown that microwave sintering method was faster and more 

economical than common method to be present in qualities which equal or 

exceed. However, it will be important to seek the accurate sintering 

condition of 3Y-TZP by microwave sintering method and the continuous 

research is necessary for the study of relationship between sintering 

temperature and mechanical properties.

���������������������������������������������������������������������������

Key words : microwave sintering, zirconia, Dental 3Y-TZP, fracture 

toughness, flexural strength, bulk density, grain size, phase 

analyses.
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