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            초록
          
        

        
          Tungsten is used as a high temperature component because it does not change its mechanical and physical properties even at high temperatures, and it is manufactured by sintering. However, it is hard to produce tungsten because of the high sintering temperature. One of objectives of this study is to lower the sintering temperature by using additives and pressure. The damage characteristics due to thermal shock on the tungsten produced by this liquid phase sintering method were evaluated using a nondestructive technique. By using the ultrasonic pulse receiver technique, the amplitude and attenuation coefficient of the ultrasonic wave were measured as the thermal shock cycle of the material was increased, and the relationship between the thermal shock cycle and the attenuation coefficient was analyzed. It has been found that the tungsten surface crack increases as the thermal shock cycle increases, and the attenuation coefficient increases linearly due to scattering of wave by increasing cracks.
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      1. 서 론
      텅스텐의 융점은 3,410℃로 금속 중에서 가장 높고 아주 무거운 금속 중의 하나이다. 또한 탄성률도 매우 높기 때문에 핵발전 및 우주선의 추진체와 에너지를 생성하는 분야에서 요구되는 높은 온도에서 기계적, 물리적 특성을 가지고 있어 텅스텐과 그 합금은 많은 응용이 기대되고 있다. 텅스텐 부품은 분말성형금형을 이용하여 만들어지며 이를 위해 매우 높은 3,000℃ 이상의 온도로 가열하여 소결시켜 제조한다.1,2) 이와 같이 소결제조된 재료는 단조, 압연 및 인발 등의 처리를 통해 완전한 제품으로 제작되며 백열전구의 필라멘트선 또는 고온용 열선, 용접전극봉 등으로 사용되어지며, 특수 고온용기 및 로켓 등의 고온용 부품으로 사용되어진다. 위에서 언급한 바와 같이 텅스텐은 소결에 의해 제조되는데, 매우 높은 온도가 요구되어지기 때문에 다양한 제품을 생산하는데 많은 어려움이 있다. 따라서 본 연구에서는 텅스텐 분말을 이용하여 소결온도를 낮추어 텅스텐 재료를 제조할 수 있는 가능성을 제시하고자 한다. 이를 위해 소결을 촉진시키기 위한 첨가재와 압력을 이용함으로써 소결온도를 낮추고자 하였다. 또한 낮은 소결온도에 의해 제조된 텅스텐 재료의 열충격3,4) 특성을 평가하기 위하여 초음파를 이용하였다.5-7) 반복적인 열충격을 받은 텅스텐 재료의 초음파 특성을 분석함으로써 재료의 특성을 평가하고자 하였다.

    

    

  
    
      2. 재료 및 시험방법
      앞에서 언급한 바와 같이 텅스텐은 높은 온도에서 소결에 의해 제조되기 때문에 이것은 텅스텐 제조에 단점이 될 수 있다. 따라서 본 연구에서는 첨가재와 압력을 가하여 낮은 온도에서 소결하여 텅스텐을 제조하고자 한다. 따라서 20 MPa의 압력과 첨가재(Cr) 및 1,400℃의 온도조건에서 핫프레스를 이용하여 텅스텐을 제조하였다. 이와 같은 조건에서 제조된 텅스텐을 이용하여 열충격 특성을 평가하기 위하여 그림에서 보여주는 바와 같이 열충격 실험 장치를 고안하여 실험을 실시하였다. 전기로 내부에 일정한 시간동안 시험편을 가열하고 가열된 시험편은 열충격을 가하여 위하여 전기로 아래에 있는 물탱크에 낙하시켜 물속에서 충분한 시간 동안 냉각시켰다. 이와 같은 방법으로 반복적으로 시험편에 열충격을 가하였다. 전기로 내부의 온도는 써머커플을 이용하여 측정하고 시험편의 반복적인 운동은 컨트롤 박스의 프로그램을 이용하여 전기로 내부에서의 시간과 물탱크 내에서의 시간 및 반복횟수 등을 제어하였다. 전기로 내부의 온도는 325℃, 525℃, 625℃로 다양하게 변화시켰으며, 물의 온도는 25℃로 유지시켰다. 따라서 열충격 온도차는 300℃, 500℃ 및 600℃로 정하여 시험편의 열충격 특성을 관찰하였다.

      또한 열충격을 받은 시험편에 대한 초음파의 전파 특성을 평가하기 위하여 초음파 펄스 리시브 기법을 이용하여 초음파의 파형을 분석하였다. 먼저 초음파 펄스리시브 장비에서 전기적인 신호를 센서로 보내면 센서 내부에 있는 압전소자에 의해 초음파 펄스 신호가 발생한다. 발생한 펄스 신호는 시험편의 내부로 전파하여 시험편 저면에서 반사되어 다시 센서가 수신하여 펄스리시브 장비로 수신된다. 수신된 신호는 오실로스코프에 의해 분석되어져 진폭 및 송, 수신 시간을 이용하여 초음파의 속도 및 감쇠정도를 측정하였다. 사용된 시험편의 두께는 10 mm이며 센서는 10 MHz의 주파수를 사용하였다.

      
        
        

        Fig. 1 
				
        

        
          The schematic diagram of thermal shock test
        
        

        

      

    

    

  
    
      3. 연구결과 및 고찰
      
        3.1 시험편 표면 균열 평가
        Fig. 2에서는 온도차 300℃일 때 열충격 사이클이 증가함에 따른 시험편의 표면에서 발생하는 균열을 나타낸 것이다. 그림에서 보여주는 바와 같이 300℃의 열충격에서도 시험편 표면에 균열이 발생함을 알 수 있었다. 먼저 5사이클의 열충격에서 거시적인 균열이 시험편 표면에 발생하고 거시적 균열 주위로 다수의 미소균열이 거시적 균열에 수직방향으로 발생하고 있음을 알 수 있다.

        
          
          

          Fig. 2 
				
          

          
            Surface picture of thermal shocked specimen at 300℃
          
          

          

        

        그리고 열충격 사이클이 10회인 경우 또다른 거시적 균열이 기존의 거시적 균열과 같은 방향으로 발생하였음을 알 수 있다. 또한 기존에 발생한 미소균열이 더욱 선명하게 균열이 진전되었음을 알 수 있으며, 다른 미소균열도 다수 발생하였다. 그리고 15회의 열충격을 받은 시험편에서는 10회의 열충격을 받은 시험편과 거의 비슷한 균열 형상을 보여주고 있다. 표면상으로는 거의 균열의 형상 변화는 없는 것처럼 보이지만 내부적으로는 균열의 진전이 진행되고 있을 것으로 사료된다. Fig. 3은 온도차 600℃에서의 열충격 사이클이 증가함에 따라 시험편 표면에 발생하는 균열의 형태를 나타낸 것으로 그림에서 보여주는 바와 같이 열충격 횟수가 5회인 경우 소수의 거시적 균열이 시험편 표면에 발생하였으며, 열충격 사이클이 증가함에 따라 거시적 균열이 점차적으로 증가하고 있음을 알 수 있다. 특히 15회의 열충격에서는 거시적 균열과 수직방향의 거시적 균열들이 다수 발생함으로써 시험편이 거의 완전 파단에 도달하였다. 특히 이 조건에서는 시험편의 모서리 부분이 떨어져 나갈 정도의 급격한 균열 성장이 발생하였다. 본 연구 결과, 300℃의 열충격에서도 시험편 표면에 균열이 발생하고 열충격 사이클이 증가함에 따라 균열 성장이 이루어지며, 600℃의 온도차에서는 최초 1회의 열충격에서도 거시적 균열이 발생하고 몇 회의 열충격에 시험편의 일부가 부서져 나가는 매우 급격한 손상을 받는다는 것을 알 수 있었다.

        
          
          

          Fig. 3 
				
          

          
            Surface picture of thermal shocked specimen at 600℃
          
          

          

        

      

      
        3.2 초음파 특성 평가
        Fig. 4에서는 온도차 300℃일 때의 반복적인 열충격을 받은 시험편에서의 초음파 전파특성을 나타낸 것이다. 그림에서 보여주는 바와 같이 열충격 사이클이 증가함에 따라 저면에서 반사되어오는 신호의 진폭은 점차적으로 감소함을 알 수 있다.

        
          
          

          Fig. 4 
				
          

          
            The typical ultrasonic waveform according to increase of thermal shock cycle at 300℃
          
          

          

        

        이와 같은 사이클이 증가함에 따라 진폭의 감소를 이용하여 감쇠계수를 측정하였다.

        Fig 5에서는 온도차 500℃일 때 열충격 사이클이 증가함에 따라 초음파 파형의 변화를 나타낸 것으로, 그림에서 보여주는 바와 같이 5회 10회 15회로 열충격 사이클이 증가함에 따라 저면에서 반사되어지는 신호의 진폭이 점차적으로 감소함을 알 수 있다. 이와 같은 진폭의 감소는 열충격을 받은 시험편에 열충격에 의한 표면미소균열의 발생에 의해 산란(scattering)이 발생함에 따라 초음파의 반사되는 에너지가 감소하여 진폭이 감소함을 알 수 있다. 또한 열충격 사이클이 증가함에 따라 발생한 균열들의 수가 증가하고 또다른 미소균열이 발생함에 따라 균열에 의한 산란은 더욱 가속화됨에 따라 점차적으로 반사된 신호의 진폭은 감소함을 알 수 있었다.

        
          
          

          Fig. 5 
				
          

          
            The typical ultrasonic waveform according to increase of thermal shock cycle at 500℃
          
          

          

        

        Fig. 6에서는 열충격 온도가 600℃인 경우의 파형의 변화를 나타낸 것으로, 열충격을 받지 않은 시험편에서는 저면에서 반사되어 온 신호의 진폭 크기가 크게 발생함을 알 수 있지만, 5회, 10회 그리고 15회의 열충격을 받은 시험편에서는 저면에서 반사된 신호는 거의 발생하지 않음을 알 수 있었다. 이와 같은 결과는 온도차가 600℃인 경우, 소수의 열충격 사이클에 의해 시험편에 거시적인 균열이 다수 발생하고 10회 이상의 열충격 사이클에서는 시험편의 일부가 떨어져 나감을 알 수 있었다. 따라서 본 시험편은 온도차 600℃ 이상의 열충격에서는 거의 사용할 수 없을 것으로 사료되어진다.

        
          
          

          Fig. 6 
				
          

          
            The typical ultrasonic waveform according to increase of thermal shock cycle at 600℃
          
          

          

        

        Fig. 7에서는 300℃, 500℃의 열충격에서 열충격 사이클이 증가함에 따라 시험편 저면에서 반사되어온 신호의 크기를 전압으로 나타낸 것이다. 그림에서 보여주는 바와 같이 300℃에서 열충격을 받은 시험편에서 반사되어온 신호는 약 8 V부터 시작해서 5회의 열충격에서는 7 V, 10회에서 약 5.5 V 및 15회에서 약 3.7 V 등의 진폭을 나타내었다. 열충격 사이클이 증가함에 따라 진폭의 변화는 점차적으로 감소하는 경향을 나타내며 그 감소하는 경향은 기울기가 약 -0.29 정도의 값으로 감소하였다. 이와 같이 반사되어온 신호의 크기는 초음파의 산란 및 흡수와 깊은 관계를 가지고 있으며, 열충격 사이클이 증가함에 따라 반사되어온 진폭의 크기가 감소하였다는 것은 그만큼 많은 산란과 흡수가 발생하였음을 보여준다. 따라서 이와 같은 진폭감소의 원인은 시험편에 발생한 균열에 의한 산란 등과 직접적인 관계가 있음을 알 수 있다. 앞의 시험편 표면 관찰에서 열충격 사이클이 증가함에 따라 거시적 균열이 다수 발생하고 발생한 균열이 더욱 진전하고 있음을 이와 같은 반사된 진폭의 변화결과와 잘 일치하고 있음을 알 수 있다. 그리고 500℃의 열충격을 받은 시험편에서 반사되어온 신호는 300℃의 경우보다 더 낮은 값을 나타내었다. 반사된 신호의 감소하는 기울기는 약 -0.24 정도의 값을 나타내었다. 이러한 원인은 시험편에 발생한 균열이 300℃ 시험편에 비해 더 많이 발생하고 거시적 균열의 크기도 훨씬 크기 때문에 반사되어온 신호의 에너지가 낮다는 것을 의미한다.

        
          
          

          Fig. 7 
				
          

          
            Voltage vs. Number of cycle(300℃)
          
          

          

        

        Fig. 8은 300℃와 500℃의 온도차에서 열충격을 받은 시험편에서의 열충격 사이클이 증가함에 따른 초음파 감쇠계수의 변화를 나타낸 것으로 열충격 사이클 이 증가함에 따라 감쇠계수의 값도 두 경우 모두 점차적으로 증가함을 알 수 있다. 특히 300℃ 인 경우 500℃의 열충격에 비하여 전체적으로 낮은 감쇠계수 값을 나타내었다. 특히 감쇠계수의 증가하는 경향도 500℃에 비하여 낮게 나타났다. 즉 300℃의 경우 증가하는 기울기가 0.020으로 500℃의 0.023에 비하여 낮은 값을 나타내었다. 이러한 결과는 앞에서 언급한 바와 같이 열충격에 의해 발생한 균열의 크기 및 개수 등에 밀접한 관계가 있음을 알 수 있다.
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            Voltage vs. Number of cycle(500℃)
          
          

          

        

      

    

    

  
    
      4. 결 론
      1) 20 MPa의 압력과 첨가재(Cr) 및 1,400℃의 온도조건에서 핫프레스를 이용하여 제조한 텅스텐에 대한 열충격 특성을 평가하였으며 300℃ 및 600℃의 온도차에서 열충격을 가할시 5회의 적은 수의 열충격 사이클에서도 표면에 거시적 균열이 발생하고 거시적 균열과 수직으로 미시적 균열들이 다수 발생함을 관찰하였으며, 사이클 수가 증가함에 따라 미시적 균열들의 성장 및 결합 등에 의한 거시적 균열로의 발전되어 최종적으로 파단에 도달하였다.

      2) 시험편 저면으로부터 반사된 신호는 300℃와 500℃의 시험편에서는 열충격 사이클이 증가함에 따라 점차적으로 감소하는 경향을 나타내었으며, 600℃에서는 거의 반사된 초음파신호가 없었다. 시험편 저면에서 반사되는 신호는 균열에 의한 산란에 의해 민감하게 반응하기 때문에 균열이 증가함에 따라 반사되는 에너지도 감소함을 알 수 있었다.

      3) 초음파 감쇠계수는 열충격 사이클이 증가함에 따라 거의 선형적으로 증가하고 특히 300℃보다는 500℃에서 감소량이 현저함을 알 수 있었다.
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