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            초록
          
        

        
          The purpose of this study is to improve the wear characteristics of Al7075 alloy, which is widely used as a material for aircraft parts. Ti, a high-hardness metal, was coated thinly on the surface of the Al7075 alloy using DC magnetron sputtering. Thin film coating was performed by configuring an orthogonal array according to design of experiments. Then the wear loss and the friction coefficient of the test piece were measured through an abrasion test. A prediction model that can improve the wear characteristics was derived, and it was shown to be valid. In addition, the characteristic of wear loss was remarkable when the wear surface showed comparatively clear abrasion pattern and also the grain of Ti thin film was bigger. When the wear surface showed irregular abrasion pattern and also the grain of Ti thin film was finer, the characteristic of coefficient of friction was remarkable.
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      1. 서 론 
      알루미늄 합금은 가볍고, 열전도도와 가공성이 우수해 일반기계, 항공우주, 자동차 부품 등의 제조에 널리 사용된다. 그러나 상대적으로 낮은 강도와 경도로 인해 내마모성이 떨어지며, 부식에 대한 저항성이 낮은데, 이러한 성질은 기계부품의 성능 저하로 연결될 수 있다. 예를 들면, 항공기 저장조의 내경부는 피스톤이 작동하면서 마찰이 일어나기 때문에 내마모성이 요구된다. 내마모성 및 내식성을 향상시키기 위한 방법으로 모재의 표면에 특정한 물질의 원소를 증착하여 박막을 코팅하는 스퍼터링법을 적용할 수 있다.1-4) 스퍼터링에 의해 증착된 박막의 특성은 다양한 공정변수의 조건에 영향을 받는다.5)

      본 연구에서는 항공기 부품의 소재로 많이 사용되고 있는 Al7075 합금의 내마모성 및 내식성 향상을 위해 모재의 표면에 내식성이 우수한 고경도 금속인 Ti을 DC 마그네트론 스퍼터링법(DC magnetron sputtering)으로 코팅하였다. 실험계획법에 의한 직교배열을 구성하여 실험을 진행하였으며, Al7075 표면에 증착된 Ti 박막의 마모량과 마찰계수를 품질특성으로 설정하였다. 그리고 여러 공정변수 중에서 마모특성에 크게 영향을 미칠 것으로 판단되는 변수를 공정인자로 선정하였다. 또한 SN비(signal-to-noise ratio) 분석의 간략법을 통해 공정변수와 인자들의 제한된 조건 내에서 마모특성을 향상시킬 수 있는 예측모델을 도출하였고, 검증을 통해 예측모델의 특성과 타당성을 고찰하였다.

    

    

  
    
      2. 실험계획
      
        2.1 다구찌법
        본 논문에서는 실험계획법 중 다구찌법을 이용하였다. 다구찌법은 직교배열, SN비 분석, 분산분석 등을 사용하여 적은 실험횟수로 제품의 성능과 품질에 영향을 미치는 인자들을 최적화하는데 활용된다.6-7) 품질특성은 요구하는 값에 따라 망소특성, 망대특성, 망목특성으로 분류한다.8)

        본 연구의 품질특성으로 선정한 마모량과 마찰계수는 그 값이 작으면 작을수록 우수한 망소특성(smaller is better)을 갖도록 하였다. 망소특성 SN비는 다음 식 (1)로 계산하는데, SN비가 클수록 잡음에 강하고 품질특성이 우수하다.
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        여기서, SNR은 SN비, yi는 품질특성의 측정값, n은 측정값의 개수이다.

      

      
        2.2 공정인자와 직교배열
        Ti 박막의 마모특성에 영향을 미치는 시험편의 표면거칠기(A), 증착시간(B), 인가전력(C)을 공정인자로 선정하였으며, Table 1에 각 인자의 수준과 값을 정리하였다. 표면거칠기는 박막의 결합도9), 증착시간은 박막의 성장, 인가전력은 증착률에 큰 영향을 미친다.10) 증착시간과 인가전력에 따른 박막의 미세구조 및 마모특성을 살펴보기 위해 선행 실험을 한 후 Table 2의 직교배열에 따라 공정인자의 수준을 변경하면서 수행하였으며, 이때 공정인자 사이의 교호작용(interaction)은 고려하지 않았다. 아울러, 증착압력이 각각 2×10-3 Torr와 3×10-3 Torr일 때를 외측배열로 배치하여 증착압력에 따른 특성이 고려되도록 하였다.

        
          Table 1 
				
          

          
            Process factors and its levels
          
          

        

        
          
            
              	Sym.
              	Process factor
              	Level
            

            
              	1
              	2
              	3
            

          
          
            	A
            	Surface roughness(㎛)
            	0.45
            	0.35
            	0.25
          

          
            	B
            	Deposition time(min)
            	30
            	60
            	90
          

          
            	C
            	Applied power(W)
            	100
            	200
            	300
          

        

        

        
          Table 2 
				
          

          
            Orthogonal array
          
          

        

        
          
            
              	No.
              	Level combination
            

            
              	A
              	B
              	C
            

          
          
            	1
            	1
            	1
            	1
          

          
            	2
            	1
            	2
            	2
          

          
            	3
            	1
            	3
            	3
          

          
            	4
            	2
            	1
            	2
          

          
            	5
            	2
            	2
            	3
          

          
            	6
            	2
            	3
            	1
          

          
            	7
            	3
            	1
            	3
          

          
            	8
            	3
            	2
            	1
          

          
            	9
            	3
            	3
            	2
          

        

        

      

    

    

  
    
      3. 실험장치 및 방법
      
        3.1 시험편
        실험에 사용한 시험편은 Al7075-T7351 소재로써 직경 ∅32, 두께 10 mm의 원통형으로 제작하였다. 원활한 증착 및 마모시험을 위하여 박막이 증착될 면의 수평을 맞추었다. 그리고 시험편의 표면거칠기를 구현하기 위해 각각 #400 메시, #800 메시 사포 및 알루미나 파우더를 이용하여 연마하였다. 연마면의 거칠기는 표면거칠기 측정기로 10회 측정하여 평균을 냈으며, #400 메시 사포로 연마한 경우 0.45 ㎛, #800은 0.35 ㎛, 알루미나 파우더로 연마한 경우에는 0.25 ㎛이다. 이때의 거칠기 값은 중심선 평균 거칠기(Ra) 값이다. 그리고 연마 후 불순물을 제거하기 위하여 초음파 세척기에서 에틸알코올로 10분간 세척하였다.

      

      
        3.2 DC 마그네트론 스퍼터링
        Fig. 1은 DC 마크네트론 스퍼터링 장치의 개략도이다. 스퍼터링 장치는 크게 전원공급장치, 진공펌프, 진공챔버, 가스장치로 구성되어 있다. 일반적으로 불활성기체인 Ar이 반응가스로 사용되며, 유량은 MFC(Mass Flow Controller)로 제어한다. 고진공 상태에서 전력을 인가하면 플라즈마 환경이 조성되고, 이온화된 Ar이 가속되어 타겟 물질의 표면에 충돌함으로써 타겟 물질의 원자가 튀어나와 기판에 박막을 형성한다. 이때 자기장을 인가하면 충돌이 촉진된다. 모재에 Ti 박막을 증착하기 위한 스퍼터링 공정변수 중 공정인자와 외측배열로 선정한 것을 제외한 조건은 Table 3과 같다. 스퍼터링이 완료된 후 주사전자현미경으로 Ti 박막의 표면을 조사하였다.

        
          
          

          Fig. 1 
				
          

          
            Schematic of DC magnetron sputtering device
          
          

          

        

        
          Table 3 
				
          

          
            Deposition conditions for sputtering
          
          

        

        
          
            
              	Condition
              	Value
            

          
          
            	Target material
            	Ti, 99.995%
          

          
            	Base pressure
            	5.0×10-6 Torr
          

          
            	Ar flow rate
            	20 sccm
          

          
            	Distance of target to substrate
            	80 mm
          

          
            	Substrate temperature
            	RT
          

        

        

      

      
        3.3 마모시험
        각 시험편에 증착된 Ti 박막의 마모특성을 파악하기 위하여 Ball on disk 타입의 마모시험기(PD-102형)를 사용하였다. 시험에 사용된 볼(ball)은 ∅12.7의 지르코늄 재질이며, 회전속도는 60 rpm, 부하시간 1,800초, 마모하중은 2 N으로 수직하게 설정하였다. 마모시험으로 생성된 마모트랙은 SEM을 이용하여 관찰하였으며, 또한 전자저울로 시험편의 시험 전 무게와 시험 후 무게를 각각 10회씩 측정하여 평균값을 구했고, 그 차이를 마모량으로 계산하였다.

      

    

    

  
    
      4. 결과 및 고찰
      
        4.1 실험 결과
        스퍼터링을 한 후 마모시험을 수행하여 각 시험편에 대한 마모량과 마찰계수를 측정하였다. 그리고 식 (1)에 따라 망소특성 SN비를 계산하였으며, 그 결과는 Table 4와 Table 5와 같다. 마모량은 증착압력이 클수록 증가하는 경향을 보이고 있으나, 마찰계수는 증착압력에 따른 경향은 특정할 수 없었다. Fig. 2에 각 실험번호별 마모량과 마찰계수를 그래프로 나타내었다.

        
          Table 4 
				
          

          
            Wear loss and SN ratio
          
          

        

        
          
            
              	No.
              	Wear loss(mg)
              	SNR
(dB)
              	Rank
            

            
              	at 2×10-3 Torr
              	at 3×10-3 Torr
            

          
          
            	1
            	2.000
            	0.967
            	-3.923
            	6
          

          
            	2
            	0.967
            	1.033
            	-0.005
            	1
          

          
            	3
            	0.933
            	1.767
            	-3.002
            	4
          

          
            	4
            	1.200
            	1.933
            	-4.130
            	7
          

          
            	5
            	0.733
            	1.800
            	-2.762
            	3
          

          
            	6
            	1.033
            	1.267
            	-1.259
            	2
          

          
            	7
            	1.367
            	2.333
            	-5.630
            	9
          

          
            	8
            	1.733
            	2.067
            	-5.608
            	8
          

          
            	9
            	1.233
            	1.800
            	-3.766
            	5
          

        

        

        
          Table 5 
				
          

          
            Friction coefficient and SN ratio
          
          

        

        
          
            
              	No.
              	 Friction coefficient
              	SNR
(dB)
              	Rank
            

            
              	at 2×10-3 Torr
              	at 3×10-3 Torr
            

          
          
            	1
            	0.345
            	0.275
            	10.118
            	7
          

          
            	2
            	0.263
            	0.393
            	9.515
            	9
          

          
            	3
            	0.294
            	0.304
            	10.485
            	4
          

          
            	4
            	0.306
            	0.297
            	10.413
            	5
          

          
            	5
            	0.273
            	0.342
            	10.189
            	6
          

          
            	6
            	0.313
            	0.235
            	11.158
            	3
          

          
            	7
            	0.204
            	0.236
            	13.129
            	1
          

          
            	8
            	0.286
            	0.259
            	11.282
            	2
          

          
            	9
            	0.345
            	0.300
            	9.808
            	8
          

        

        

        
          
          

          Fig. 2 
				
          

          
            Graph of wear loss and friction coefficient according to experiment No.
          
          

          

        

        마모량 품질특성에 대한 SN비는 실험번호 2번(A1B2C2)일 때 -0.005 dB로 가장 높았으며, 실험번호 7번(A3B1C3)일 때 -5.630 dB로 가장 낮았다. SN비 차이는 5.625 dB로서, 이는 7번 조합이 2번 조합에 비해 약 3.65배 품질손실이 더 크다는 것을 의미한다. 마찰계수에 대한 SN비는 실험번호 7번(A3B1C3)일 때 13.129 dB로 가장 높았으며, 2번(A1B2C2)일 때 9.515 dB로 가장 낮았다. SN비 차이는 3.614 dB로서 2번 조합이 7번 조합에 비해서 약 2.3배 더 품질손실이 발생한다. 품질손실에 대한 차이는 식 (2)를 이용하여 추정할 수 있다.
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        실험 결과에 따르면, 마모량은 Ti 박막을 했음에도 Al7075 모재 자체의 마모량(Ra 0.45 ㎛, 0.35㎛, 0.25 ㎛일 때 각각 1.667 mg, 0.807 mg, 1.167 mg)보다 큰 경우가 있었는데, 이것은 모재 표면과 박막의 낮은 결합과 상대적으로 비중이 높은 Ti의 마모가 주를 이루기 때문인 것으로 생각된다. 마찰계수는 모재 자체의 마찰계수(표면거칠기(Ra) 0.45 ㎛, 0.35 ㎛, 0.25 ㎛일 때 각각 0.343, 0.340, 0.338)보다 전반적으로 낮게 측정되었다.

      

      
        4.2 Ti 박막 표면 및 마모트랙 관찰
        증착압력 2×10-3 Torr, 시험편의 표면거칠기(Ra) 0.45 ㎛, 인가전력 200 W일 때 증착시간에 따른 박막의 미세구조를 살펴보면 Fig. 3과 같이 증착시간이 길수록 Ti 입자의 결정이 성장하여 결정립의 크기가 커진 것을 확인할 수 있다. 해당 조건에서의 증착시간에 따른 마모량은 30분일 때 1.07 mg, 60분일 때 0.97 mg, 90분일 때 1.30 mg이었고, 마찰계수는 각각 0.348, 0.263, 0.370이었다. 결정립의 크기, 즉 증착시간에 비례하여 마모특성이 향상되지는 않았으며, 증착시간이 60분일 때가 상대적으로 양호한 마모특성을 나타내었다. 그리고 Fig. 4와 같이 인가전력이 증가함에 따라 미세구조 또한 커지는 것을 확인할 수 있는데, 이것은 인가전력이 높아짐에 따라 Ar 이온을 더욱 가속시켜 타겟과의 충돌에너지를 높이고, Ti 입자의 방출에너지를 높이기 때문이다. 해당 조건에서의 인가전력에 따른 마모량은 30분일 때 2.00 mg, 60분일 때 1.07 mg, 90분일 때 1.70 mg이었고, 마찰계수는 각각 0.345, 0.348, 0.284이었다. 마모량은 인가전력 200 W일 때, 마찰계수는 인가전력 300 W일 때 상대적으로 양호했다.

        
          
          

          Fig. 3 
				
          

          
            SEM image according to deposition time 2×10-3 Torr, Ra 0.45 ㎛, 200 W(×20,000)
          
          

          

        

        
          
          

          Fig. 4 
				
          

          
            SEM image according to applied power 2×10-3 Torr, Ra 0.45 ㎛, 30 min(×20,000)
          
          

          

        

        Fig. 5의 (a), (b)는 직교배열 실험 중 마모량 특성이 가장 좋은 실험번호 2번(A1B2C2)의 박막 표면 사진이며, (c), (d)는 가장 나쁜 경우인 실험번호 7번(A3B1C3)에 대한 것이다. 그림에서 볼 수 있는 것처럼 증착압력이 높은 경우에 결정립의 크기가 더 미세하였다.

        
          
          

          Fig. 5 
				
          

          
            SEM image of Ti thin film(×20,000)
          
          

          

        

        이는 증착압력이 높아짐에 스퍼터링 되는 타겟 물질 입자 사이의 충돌이 증가하여 기판에 도달하는 입자의 에너지가 감소하기 때문이다.5) 즉, 가스산란으로 증착속도의 감소하는 것이다.11)

        Fig. 6의 (a)와 (b)는 실험번호 2번, (c)와 (d)는 실험번호 7번의 마모트랙 사진이다. (a), (b)의 마모트랙 폭은 각각 약 1.18 mm, 약 1.13 mm로 측정되었으며, (a)는 마모트랙 상의 표면이 비교적 균일하게 마모되어 깨끗한 마모양상을 보였고, (b) ~ (d)는 마모트랙 상의 표면이 불규칙하게 뜯기거나 마모재가 응착되어 있는 양상이다. (c)와 (d)의 마모트랙 폭은 각각 약 0.94 mm, 약 1.33 mm로 측정되었다. 같은 실험조건에서 증착압력이 높을수록 마모트랙 상의 불규칙한 양상이 더 뚜렷했다.

        
          
          

          Fig. 6 
				
          

          
            SEM image of wear track(×30)
          
          

          

        

        마모량과 마찰계수 특성이 반대되는 경향을 보였는데, 여기서 마모량은 Ti 박막의 마모량과 박막의 마모가 끝난 후에 일어나는 모재의 마모량이 합해진 값이다. 상대적인 경도 값은 Ti 박막이 모재보다 높다. 따라서 마찰계수가 크더라도 경도의 영향으로 마모가 작을 것으로 사료된다. 일반적으로 경도가 낮아지면 마모율은 증가한다.12)

      

      
        4.3 SN비 분석 및 예측모델
        마모량과 마찰계수 대한 각 공정인자의 수준별 평균 SN비는 Table 6 및 Table 7과 같다. Fig. 7과 Fig. 8은 각 공정인자의 수준별 SN비를 나타낸 주 효과(main effect)에 대한 그래프이다. Fig. 7과 Fig. 8에서 공정인자 A, 즉 표면거칠기(Ra)에 대한 SN비 차이가 가장 컸다. SN비 차이가 큰 공정인자일수록 품질특성에 민감한 영향을 미친다. 제한된 스퍼터링 공정변수 조건하에서 마모량에 가장 큰 영향을 미치는 것은 시험편의 표면거칠기로 판단된다. 증착압력에 둔감하면서도 마모량을 줄이기 위한 조합은 A1B3C2로서, 시험편의 표면거칠기(Ra) 0.45 ㎛, 증착시간 90분, 인가전력 200 W일 것으로 예측되었다. 마찰계수에 있어서는 시험편의 표면거칠기와 인가전력의 영향이 큰 것으로 나타났다. 마찰계수 특성을 높이기 위한 조합은 A3B1C3로서, 시험편의 표면거칠기(Ra) 0.25 ㎛, 증착시간 30분, 인가전력 300 W일 것으로 예측되었다.

        
          Table 6 
				
          

          
            Average SN ratio on wear loss
          
          

        

        
          
            
              	Level
              	Process parameter
            

            
              	A
              	B
              	C
            

          
          
            	1
            	-2.310
            	-4.561
            	-3.597
          

          
            	2
            	-2.717
            	-2.792
            	-2.634
          

          
            	3
            	-5.001
            	-2.676
            	-3.798
          

          
            	Deviation
            	2.692
            	1.885
            	1.164
          

          
            	Rank
            	1
            	2
            	3
          

          
            	Total average S/N ratio	-3.343 dB
          

        

        

        
          Table 7 
				
          

          
            Average SN ratio on friction coefficient
          
          

        

        
          
            
              	Level
              	Process parameter
            

            
              	A
              	B
              	C
            

          
          
            	1
            	10.039
            	11.220
            	10.853
          

          
            	2
            	10.587
            	10.329
            	9.912
          

          
            	3
            	11.406
            	10.484
            	11.268
          

          
            	Deviation
            	1.367
            	0.891
            	1.355
          

          
            	Rank
            	1
            	3
            	2
          

          
            	Total average S/N ratio	10.678 dB
          

        

        

        
          
          

          Fig. 7 
				
          

          
            Main effect plot on wear loss
          
          

          

        

        
          
          

          Fig. 8 
				
          

          
            Main effect plot on friction coefficient
          
          

          

        

      

      
        4.4 추정 및 검증 
        새롭게 선정된 각 공정인자의 예측모델에 대한 SN비는 식 (3)으로 추정할 수 있다.
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        여기서, SNRprd는 새롭게 추정된 SN비, mi는 선정된 공정인자 수준의 SN비, p는 공정인자의 개수, μ¯는 전체 평균 SN비다. 마모량에 대한 예측모델 A1B3C2의 추정 SN비는 -0.934 dB인데, 실험번호 2번보다는 작고, 다른 실험보다 높은 값을 보인다.

        마찰계수 예측모델은 실험번호 7번과 동일한 공정인자 조건으로서, 추정 SN비는 12.539 dB이고, 실제 실험의 SN비는 13.129 dB이다. 마모량 예측모델에 대한 검증 실험을 진행하였으며, 그 결과는 Table 8 및 Fig. 9와 같다. 마찰계수 예측모델의 경우 실험번호 7번의 결과를 그대로 적용하였다. 마모량에 대한 SN비는 예측모델이 추정한 값보다 1.486 dB 더 높게 나왔다. 이것은 마모량에 대한 실험번호 2번보다는 평균 특성은 낮으나, 증착압력이 3×10-3 Torr일 때 마모량이 0.267 mg으로서 다른 조합보다는 우수한 특성을 얻은 것이다. 예측모델에 대한 마모량 및 마찰계수 추정은 식 (1)을 품질특성 yi에 대하여 정리한 후 계산하였으며, 마모량은 1.114 mg, 마찰계수는 0.236으로 추정되었다. 증착압력 2×10-3 Torr일 때의 마모량 실측값은 1.3 mg으로서 추정치보다 많았으나, 평균 실측값 및 3×10-3 Torr일 때의 실측값은 추정치보다 작았다. 마찰계수 실측값은 3×10-3 Torr일 때 0.236으로서 추정치와 동일하게 측정되었고, 마찰계수 평균 실측값 및 2×10-3 Torr일 때의 실측값은 추정치보다 양호하였다.

        
          Table 8 
				
          

          
            Results of prediction model
          
          

        

        
          
            
              	Prediction model
              	Measurement value
              	SNR
(dB)
              	SNRprd
(dB)
            

            
              	2×10-3
Torr
              	3×10-3
Torr
            

          
          
            	Wear loss(mg)
(A1B3C2)
            	1.300
            	0.267
            	0.552
            	-0.934
          

          
            	Friction coefficient
(A3B1C3)
            	0.204
            	0.236
            	13.129
            	12.539
          

          
            	Average wear loss of Al7075 : 1.214 mg
Average friction coefficient of Al7075 : 0.340
          

        

        

        
          
          

          Fig. 9 
				
          

          
            Prediction and measurement value
          
          

          

        

        Fig. 10의 (a)와 (b)는 마모량, (c)와 (d)는 마찰계수(실험번호 7번) 예측모델에 대한 표면 SEM 이미지이다. 증착압력이 높을수록 미세한 결정립을 보이며, 박막의 크게 성장하여 결정립의 크기가 큰 경우에는 마모량 특성이 우수하고, 결정립이 미세한 구조에서는 마찰계수 특성이 우수했다.

        
          
          

          Fig. 10 
				
          

          
            SEM image of Ti thin film of prediction model (×20,000)
          
          

          

        

        예측모델에 대한 마모트랙 이미지 Fig. 11을 보면, 마모량 특성이 우수한 (a)와 (b)는 전반적으로 마모트랙이 깨끗한 양상을 보였으며, 마모트랙 폭이 각각 약 1.06 mm, 약 1.16 mm이다. (c)와 (d)는 앞서 살펴본 바와 같이 마모트랙이 상대적으로 불규칙한 양상이다.

        
          
          

          Fig. 11 
				
          

          
            SEM image of wear track of prediction model (×30)
          
          

          

        

        Fig. 12는 마모량 예측모델의 Ti 박막 두께에 대한 이미지다. 증착압력 2×10-3 Torr일 때 박막의 두께는 약 2.8 ㎛이며, 마모량 특성이 가장 우수한 3×10-3 Torr일 때는 약 3.3 ㎛의 두께를 보였다.

        
          
          

          Fig. 12 
				
          

          
            Thickness of Ti thin film
          
          

          

        

      

    

    

  
    
      5. 결 론
      본 연구에서는 Al7075-T7351 소재의 마모특성을 향상시키기 위한 방법으로 실험계획법에 따라 모재의 표면에 DC 마그네트론 스퍼터링으로 Ti 박막을 코팅하였다. 그리고 마모특성을 향상시키기 위한 예측모델을 도출하여 검증 실험을 진행하였다. 이 연구를 통해 얻은 결론은 다음과 같다.

      1) 인가전력이 높을수록, 증착시간이 길수록, 그리고 증착압력이 낮을수록 Ti 박막의 결정립 크기는 조대해졌다.

      2) 제한된 공정변수의 범위 내에서 마모량 특성이 우수한 최적조합 조건은 시험편의 표면거칠기(Ra) 0.45 ㎛, 증착시간 90분, 인가전력 200 W, 증착압력 3×10-3 Torr이었다.

      3) 마찰계수는 시험편의 표면거칠기(Ra) 0.25 ㎛, 증착시간 30분, 인가전력 300 W, 증착압력 2×10-3 Torr에서 우수한 특성을 보였다.

      4) 박막이 크게 성장하여 결정립이 크고, 비교적 균일하고 깨끗한 마모 양상을 보이면 마모량 특성이 우수하였다. 반면, 결정립의 크기가 미세하고, 불규칙하고 마모재가 응착된 양상을 보이면 마찰계수 특성이 우수하였다.
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