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            초록
          
        

        
          The purpose of the present study was to examine the age-hardening behavior of a Cu-free Pd-Ag alloy with dendritic structures by means of hardness test, field-emission scanning electron microscopic observations, X-ray diffraction study and energy dispersive spectrometer analysis. By isothermal aging of the solution-treated specimen at 400 ℃ and 450 ℃, the hardness increased constantly from the initial stage of aging process and reached a maximum value, about 240 Hv, and further aging caused continuous hardness decrease. The solution-treated specimen was composed of the two phases, that is Ag-rich matrix of face-centered cubic structure and InPd particle-like or dendrite structure of body-centered cubic structure. Age-hardening seemed to be caused by lattice distortion which is resulted from the precipitation of the InPd phase in the Ag-rich matrix, and softening by prolonged aging was caused by coarsening of the lamellar precipitates.

        

      

      
        Keywords: 
Age-hardening, Pd-Ag alloy, InPd precipitation, Microstructural change

      

    

    

  
    
      Ⅰ. INTRODUCTION
      금속-세라믹관은 지속적이고 높은 저작압에 견딜 수 있을 정도의 충분한 기계적 내구성과 변연적합도를 가지고 있으며, 여기에 도재의 심미성이 더해져 오랫동안 임상에서 널리 사용되고 있다(Bagby 등, 1990). 최근 주목받는 전부도재관의 수요가 증가하고 있는 지금도 금속-세라믹관의 수요는 지속적인 추세이다.

      금속-세라믹관의 하부구조물 제작에 사용되는 대표적인 대용합금인 Pd-Ag 합금은 최근 금의 가격 상승으로 인해 경제적이면서 금 합금과 유사한 특징을 가지고 있어 널리 사용되고 있다. 그러나 Pd-Ag 합금은 열처리에 의한 시효경화성이 나타나지 않는 전율고용체로(Massalski, 1990) 다른 원소의 첨가가 필요하다. Pd-Ag 합금에 동을 첨가하면 은과 동의 한율 고용으로 인해 시효경화성이 부여되지만(Seol 등, 2006; Yu 등, 2008), 최근 동을 첨가하는 대신 팔라디움보다 알레르기 유발이 적으며 은의 황화현상을 방지하는 인디움을 함유시킨 합금이 사용되고 있다(Kim 등, 2000; Hattori 등, 2010). 인디움이 다량 함유된 Pd-Ag-In 합금은 22 카라트 금 합금과 유사한 생체적합성과 충분한 강도를 가지고 있다(Kansu와 Aydin, 1996). 또한, 이 합금은 뚜렷한 시효경화성을 보여주고 있으며, 이는 성분의 종류 및 조성, 시효온도에 따라 차이가 난다. 동이 첨가되지 않고 대신에 인디움이 포함된 Pd-Ag 합금의 시효경화 및 연화 기구에 관해 보고된 사례가 있다. Hisatsune 등(1990)의 Pd-Ag-Sn-In 합금에 대한 시효경화성 연구에 따르면 면심입방구조의 기지와 Pd3In 조성의 면심정방구조 준안정상 사이의 정합변형이 경도증가에 기인하고 면심정방구조 안정상의 층상 구조가 입계로 성장해 가며 결정립 전체를 덮어서 경도가 감소된다고 보고하였다. Lee 등(2012)은 Pd-Ag-In-Au-Sn 합금의 시효경화성 연구에서 Ag-rich 기지에서 InPd상의 석출로 인한 격자변형이 경도증가에 기인하고 InPd 석출물의 조대화가 경도감소에 기인한다고 보고하였으며, Wu 등(2014)은 Pd-Ag-Sn-In-Zn 합금의 시효경화성을 연구한 결과 기지의 입계에 생성된 층상 석출물이 경도증가에 기인하였고 석출물의 조대화로 경도가 감소한다고 보고하였다.

      최근 부식되기 쉬운 구강환경을 고려하고 이종전극전위에 따른 갈바닉 부식을 최소화하기 위하여 동일 조성의 금속으로 수복 가능한 다목적용 치과용 합금이 개발되어 사용되고 있으며, 인레이, 금관 및 계속가공의치, 국소의치의 금속수복물, 금속-세라믹관 등 많은 영역에서 활용되고 있다. 본 연구에 사용한 합금은 CAD/CAM용으로 제작되어 절삭하여 사용할 수 있는 합금이면서 동시에 금속-세라믹용 합금으로서도 사용될 수 있는 Pd-Ag 합금이다. 본 합금은 금속-세라믹용으로 사용될 경우, 도재 소성 후 냉각과정에서 합금이 경화될 수 있으며 경화의 정도는 합금의 시효경화거동을 통해 예측할 수 있다. 본 연구에서는 통상적으로 많이 첨가되는 동이 첨가되어 있지 않고, 대신에 인디움이 상대적으로 많이 첨가된 다목적용 Pd-Ag 합금의 시효경화 기구를 확인하기 위해 Pd-Ag 합금을 시효처리하여 경도변화를 측정하고 이와 관련된 미세구조, 결정구조 그리고 원소분포의 변화를 분석하여 시효경화 거동을 규명하였다.

    

    

  
    
      Ⅱ. MATERIALS AND METHODS
      
        1. 실험합금
        본 실험에 사용된 합금은 CAD/CAM 및 금속-세라믹용 준귀금속합금(innovium®, CeragemBiosys, Korea)으로 동이 첨가되지 않은 노란색의 Pd-Ag 합금이다. 합금의 조성은 제조회사에서 표시한 중량비로부터 원자비를 환산하였다(Table 1). 실험합금은 높은 항복강도(390MPa)와 낮은 밀도(10.93g/cm3)를 가지고 있다. 시편 크기는 5 mm × 5 mm × 1 mm이고, 구입상태의 판상의 시편을 사용하였다.

        
          Table 1. 
				
          

          
            Chemical composition of the specimen alloy
          
          

        

        
          
            
              	Composition
              	Pd
              	Ag
              	In
              	Au
              	(Ir+Zn)
            

          
          
            	wt.%
            	36
            	33
            	26
            	3
            	2
          

          
            	at.%
            	37.32
            	33.75
            	24.98
            	1.68
            	2.27
          

        

        

      

      
        2. 열처리
        모든 판상의 시편을 950 ℃의 온도로 조절된 수직 전기로에서 15분간 열처리하여 용체화처리를 시행한 후 평형상이 형성되지 않도록 빙염수 중에 자유 낙하시켜 급랭하였다. 이 때, 시편이 산화되는 것을 방지하기 위해 아르곤가스 하에서 시행하였다. 용체화처리한 시편을 이후 각각 300 ℃~500 ℃ 사이의 온도로 조절된 염욕로(25% KNO3 + 30% KNO2 + 25% NaNO3 + 20% NaNO2)에서 10분, 20분 동안 등시간시효처리(Isochronal age-hardening)를 시행하였다. 그 후, 등시간시효처리를 통해 알아낸 적합한 시효처리온도인 400 ℃와 450 ℃에서 20,000분까지 소정의 시간 동안 염욕로에서 등온시효처리 하였다. 각각의 시편은 원자 확산에 의한 경화를 방지하기 위해 빙염수 중에 급랭하였다.

      

      
        3. 경도 시험
        용체화처리 후 등시간 및 등온시효처리에 따른 경도변화를 조사하기 위해, 열처리한 판상의 시편 경도를 측정하였다. 미소경도계(MVK-H1, Akashi Co., Japan)를 사용하여, 하중 300 gf, 부하시간 10 s의 조건에서 비커스 경도는 각 시편에 대하여 총 5개의 압흔을 측정한 후 평균을 구하여 경도값으로 하였다.

      

      
        4. 전계방출 주사전자현미경(Field emission scanning electron microscopic, FE-SEM) 관찰
        전계방출 주사전자현미경 관찰을 위해 등온시효처리 한 판상 시편의 표면을 sand paper와 미세연마기를 사용하여 표준금속 연마법으로 차례대로 경면으로 연마하였다. 경면으로 연마 된 판상의 시편을 10% KCN + 10% (NH4)2S2O8으로 된 신선한 부식액으로 표면을 부식시켰다.

        등온시효처리에 따른 미세 조직의 변화를 관찰하기 위해 전계방출 주사전자현미경(JSM-6700F, JEOl, Japan)을 사용하여 가속전압 15 kV의 조건에서 관찰하였다.

      

      
        5. X선회절 실험
        판상의 실험 합금을 diamond disk로 가공한 후, 330-mesh의 체로 걸러 입자직경이 45 ㎛ 이하의 분말 시료를 제작하였다. 이 분말 시료가 열처리 시 소결응집 되는 것을 방지하기 위해 분말시료와 직경 1 ㎛의 알루미나 분말을 혼합하여 석영관에 진공 봉입한 후, 950 ℃에서 15분간 용체화처리 하였다. 용체화처리 된 분말 시료를 에탄올을 이용하여 알루미나 분말을 분리해 낸 뒤 각각 400 ℃와 450 ℃의 온도로 조절된 염욕로에서 20,000분 동안 등온시효처리를 시행하고 빙염수에 급랭하였다.

        등온시효처리에 따른 결정구조의 변화를 조사하기 위해 분말 시료를 X선 회절 시험을 시행하였다. X선 회절 장치(XPERT-PRO, Philips, Netherlands)를 사용하여 관전압 30 kV, 관전류 40 mA의 조건에서 Ni 필터를 통과한 Cu Kα선을 이용하여 XRD profile을 기록하였다.

      

      
        6. 에너지 분산형 X선 분광 분석
        등온시효처리에 따른 원소분포 변화를 분석하기 위해 에너지 분산형 X선 분광분석을 시행하였다. 전계방출 주사전자현미경 관찰 시 사용한 판상 시편을 그대로 사용하였고, 에너지 분산형 X선 분광 분석기(INCA x-sight, Oxford instruments Ltd., UK)를 사용하여 가속전압 15 kV의 조건에서 실행하였다.

      

    

    

  
    
      Ⅲ. RESULTS AND DISCUSSION
      
        1. 경도의 변화
        본 실험에 사용한 합금의 시효경화기구를 분석하기 위해 시효처리에 따른 경도 변화를 관찰하였다. 실험합금의 시효경화성을 뚜렷하게 볼 수 있는 적절한 시효처리온도를 알아내기 위해 950 ℃에서 15분간 용체화처리(solution treatment, S.T.) 한 판상의 시편을 300 ℃~500 ℃의 온도에서 각각 10분과 20분 동안 열처리하여 등시간시효경화 곡선을 얻었다(Figure 1). 용체화처리 한 판상의 시편(152±2.36 Hv)은 고온으로 갈수록 뛰어난 시효경화성을 나타내었으며, 400 ℃와 450 ℃에서 10~20분만에 최대 경도인 204 Hv까지 경도가 상승하였다. 따라서 명확한 시효경화성을 보인 400 ℃와 450 ℃를 등온시효처리 온도로 선택하였다.

        
          
          

          Figure 1. 
				
          

          
            Isochronal age-hardening curves of the specimen alloy aged in the temperature ranges of 300 ℃ to 500 ℃ for 10 min and 20 min (S.T. : solution-treated). 
          
          

          

        

        Figure 2는 950 ℃에서 15분간 용체화처리 한 판상의 시편을 400 ℃와 450 ℃의 온도에서 20,000분의 시간 동안 열처리하여 얻은 등온시효경화 곡선이다. 본 합금은 400 ℃와 450 ℃에서 등온시효처리 함에 따라 유사한 시효경화거동을 보여주고 있다. 시효 초기부터 경도가 상승하여 최고 경도에 도달하였고, 그 이후에 다시 하강하였다. 400 ℃에서는 시효처리 시간 2,000분에 최고 경도(244.5±2.75 Hv)에 도달하였고, 450 ℃에서는 400 ℃보다 훨씬 빠른 100분에 최고 경도(240.9±3.93 Hv)에 도달하였다. 400 ℃와 450 ℃의 온도에서 최고 경도 이후의 경도 하강이 관찰되었고 이는 과시효연화에 의해 야기되었으며, 과시효 연화도 고온인 450 ℃에서 더 빨리 나타났다. 이처럼 고온에서 시효처리 할수록 최고경도에 도달하는 데 걸리는 시간이 단축되고, 과시효 연화도 빨라지는 것은 고온일수록 원자의 확산 속도가 더욱 빠른 것이 기인하였다(Lee 등, 2004). 본 합금의 시효경화거동이 비슷한 것으로부터 시효경화는 같은 기구에 기인하는 것으로 생각되었다.

        
          
          

          Figure 2. 
				
          

          
            Isothermal age-hardening curves of the specimen alloy aged at 400 ℃ and 450 ℃. 
          
          

          

        

      

      
        2. 미세조직의 변화
        실험 합금의 등온시효처리에 따른 미세구조의 변화를 관찰하기 위해 전계방출 주사전자현미경을 사용하여 관찰하였다. Figure 3은 실험합금을 950 ℃에서 15분간 용체화처리 한 시편(A)과 용체화처리 후 450 ℃에서 10분(B), 100분(C), 20,000분(D) 동안 등온시효처리한 시편의 200배(1), 5,000배(2), 30,000배(3) 전계방출 주사전자현미경 사진이다. 용체화처리한 시편의 전계방출 주사전자현미경 사진(A)에서는 기지에 다양한 크기의 입자형 혹은 수지상 구조가 조밀하게 분포하였다. 용체화 처리 후 10분간 등온시효처리 된 시편(B)에서는 용체화처리 된 시편(A)과 큰 차이를 보이지 않았다. (C)는 100분간 시효하여 등온시효경화곡선에서 최고 경도값을 나타낼 때의 사진으로 입자형 혹은 수지상 구조는 특별한 변화가 관찰되지 않았으나, 기지 부분에서는 미세한 층상 석출물이 뚜렷이 관찰되었다. (D)는 20,000분간 시효처리 된 시편의 사진으로 입자형 혹은 수지상 구조에서는 뚜렷한 변화가 관찰되지 않았지만, (C)에 비해 기지 부분의 층상 석출물의 조대화가 관찰되었다. 이상의 결과로부터 용체화처리 한 시편이 100분까지 경도가 상승한 것은 시효처리에 따라 기지에서의 층상 구조물의 석출에 따른 격자 뒤틀림에 기인한 것으로 생각되었다. 그 후 시효처리 시간을 연장함에 따라 생기는 경도 감소는 기지 내 층상 석출물의 조대화로 인해 인접한 조직과의 계면이 적어지면서 격자 뒤틀림이 해소된 것에 기인하였다(Jeon 등, 2008; Park 등, 2008).

        
          
          

          Figure 3. 
				
          

          
            FE-SEM images of ×200(1), ×5,000(2) and ×30,000(3) magnifications for the specimens solution-treated at 950 ℃ for 15 min (A), and aged at 450 ℃ for 10 min (B), 100 min (C) and 20,000 min (D). 
          
          

          

        

        본 실험합금과 조성이 유사한 Ag-Au-Pd-In-Zn 합금(Seol 등, 2009)과 Pd-Ag-In-Zn-Au 합금(Cho 등, 2011)을 400 ℃와 450 ℃에서 등온시효처리 한 경우 본 실험합금과 마찬가지로 용체화처리 된 시편에서는 기지와 입자형 구조가 관찰되었고 이를 등온시효처리 함에 따라 입자형 구조가 성장하여 수지상 구조가 관찰되었고 기지는 석출물에 의해 뒤덮였으며, 시효처리 시간을 연장함에 따라 석출물은 조대화되었다. 이러한 수지상 구조 형성은 공공의 확산 및 형성을 위한 활성화 에너지가 낮은 아연의 함량이 높을수록 관찰되나(Kouda, 1964; Shewmon, 1989) 경도의 상승과는 무관하였다. 본 실험에서는 처음부터 수지상 구조가 형성되어 있었으며 기지에서의 석출에 기인한 시효경화는 이상의 연구 보고와 일치하였다. 이상의 실험을 통해 경도변화를 일으키는 현상이 등온시효처리 과정 중에 석출물 형성과 그의 조대화 현상임이 관찰되었다. 동이 첨가된 치과용 귀금속 합금에서 주로 뚜렷한 시효경화현상이 관찰되지만(Seol 등, 2005), 본 실험에 사용된 동이 함유되어 있지 않은 Pd-Ag 합금에서도 동이 함유된 합금과 유사한 수준의 뚜렷한 시효경화현상이 관찰되었다. 이후의 실험에서 밝혀지듯이 다량으로 포함된 인듐이 이러한 시효경화에 기여하는 것으로 나타났다.

      

      
        3. 상변태
        합금의 경도 변화와 관련한 결정구조를 분석하기 위하여 등온시효 열처리에 따른 결정구조를 X선회절 실험으로 조사하였다. Figure 4는 950 ℃에서 15분간 용체화처리(S.T.) 된 분말 시료를 400 ℃에서 등온시효처리하는 동안 나타나는 X선 회절 도형의 변화를 보여주고 있다. 회절선의 위치와 강도, 합금의 조성 등을 분석하여 용체화처리 된 분말 시료는 α상(기지)과 β상(입자형 혹은 수지상 구조)의 2상이 공존하는 것을 알 수 있었다. 면심입방구조로 된 α상은 격자정수가 a111 = 4.06Å인 Ag-rich상으로 분석되었다. Cullity(1978)에 따르면 실온에서 은의 격자정수는 4.0863Å인데 격자정수가 이보다 약간 작게 나온 것은 은 원자보다 원자직경이 작은 팔라디움 등의 원자가 α상에 소량 고용되어 있기 때문으로 생각되었다. 체심입방구조로 된 β상의 격자정수는 a110 = 3.21Å인 InPd상으로 분석되었다. Villars 등(1985)은 CsCl-type의 InPd의 격자정수를 3.26Å, Hellner과 Laves(1947)는 3.25Å로 보고하였는데 본 실험합금의 β상 격자정수와 약간의 차이가 나타난 이유는 β상에 소량의 다른 원자들이 고용된데 기인한 것으로 판단된다. 용체화처리 된 시편에서 나타난 두 상(α, β)의 존재는 전계방출 주사전전현미경 관찰 결과(Figure 3)와도 상응하였다. α상의 주회절선은 (111)회절선으로 β상의 주회절선인 (110)회절선에 비해 강도가 아주 약한 것을 볼 수 있었다. 따라서 용체화처리 된 시편의 전계방출 주사전자현미경 사진과 비교했을 볼 때, 시료에서 차지하는 비율이 높았던 입자형 혹은 수지상 구조가 β상으로 이루어져 있고, 그 사이를 메우고 있던 좁은 영역의 기지는 α상으로 이루어진 것을 알 수 있었다. 용체화처리 한 분말 시료를 최고경도를 얻은 1,000분까지 400 ℃에서 시효처리한 결과, 용체화처리 된 시료에서 나타난 두 상의 회절선은 고각도나 저각도측으로의 이동이나 강도에서 뚜렷한 변화가 없었다. 경도가 최고치에 이른 후 하강하는 20,000분도 α, β상의 회절선은 변함없이 유지되었다. FE-SEM에서 관찰된 석출물의 생성에도 불구하고 XRD에서 α, β 외에 새로운 상이 나타나지 않은 점에서부터 α기지에서 생성된 석출물도 수지상과 같은 조성인 β상으로 이루어져 있을 것으로 생각되었다.

        
          
          

          Figure 4. 
				
          

          
            Variations of the XRD pattern during the isothermal aging at 400 ℃. 
          
          

          

        

        등온시효경화 거동에서 경도가 변화하는 동안 X선 회절 도형(Figure 4)에서는 뚜렷한 변화가 없었으나, 회절선의 반가폭의 변화가 관측되었다. 이러한 반가폭의 변화와 경도의 변화 관계를 알아보기 위하여 X선 회절 도형으로부터 반가폭을 계측하였다. Figure 5는 400 ℃에서 등온시효처리한 시편의 X선 회절 도형으로부터 구한 α상과 β상의 회절선 반가폭의 변화를 나타낸 것이다. 등온시효경화거동에서 최대경도에 이르는 1,000분에서 (200)α상의 회절선의 반가폭이 급격히 상승하여 최고치에 도달한 후 다시 하강하였다. 그러나 β상에서는 뚜렷한 변화가 없었다. 이러한 α상 회절선의 반가폭의 변화는 Figure 3의 등온시효경화곡선에서 등온시효경화거동과 유사함을 알 수 있었다.

        
          
          

          Figure 5. 
				
          

          
            Variations of the FWHM obtained from the 200 diffraction peak of the α phase and the β phase with aging time during aging at 400℃. 
          
          

          

        

        반가폭의 상승은 격자변형의 증가를 의미하며 반가폭의 하강은 격자변형의 해소를 의미한다(Tanaka 등, 1998; Kawashima 등, 2000). 또한, 격자변형이 경도의 상승에 크게 기여한다는 것은 치과용 금 합금에 관한 연구들에서 많이 보고되었다(Seol 등, 2002; Jeong 등, 2014). Ag-rich α상의(200)회절선에서 구한 반가폭의 상승과 경도의 증가가 일치하는 점과 반가폭의 상승이 격자변형의 증가를 나타내는 점으로부터 본 합금의 시효경화는 Ag-rich 기지에서의 변화와 관련된 것으로 나타났다. β상이 석출되어 기지 내에 격자변형이 생김으로써 경도가 증가하였음을 알 수 있었다.

      

      
        4. 원소 분포 분석
        미세구조에서 원소 분포를 분석하기 위하여 에너지 분산형 X선 분광 분석기를 사용하여 성분 분석을 실행하였다. Figure 6은 950 ℃에서 15분간 용체화처리 한 시편의 전계방출 주사전자현미경 사진이다. 수지상 구조(P)와 기지(M)의 두 부분으로 성분 분석이 시행되었고, 그 결과를 Table 2에 나타냈다. 시효처리 된 시편의 수지상 구조(P)에서는 실험합금의 조성(Table 1)에 비해 주성분인 팔라디움과 인디움의 함량이 매우 증가했지만 은의 함량은 감소했다. 이러한 결과로부터 수지상 구조(P)는 팔라디움과 인디움을 주성분으로 하고 그 밖에 다른 성분들을 소량 고용하는 InPd β상으로 확인되었다. 기지 부분(M)에서는 합금의 주성분 중 은의 함량이 매우 증가하였고, 인디움과 팔라디움의 함량이 상당히 감소한 것을 확인하였다. 이로부터 기지(M)는 인디움과 팔라디움을 소량 고용한 Ag-rich상으로 확인되었다.

        
          
          

          Figure 6. 
				
          

          
            FE-SEM image of the specimen solution-treated at 950 ℃ for 15 min. The analyzed regions were the matrix (M) and dendrite structure (P). 
          
          

          

        

        
          Table 2. 
				
          

          
            EDS analysis at the regions marked in the Figure 6
          
          

        

        
          
            
              	at.%
              	Pd
              	Ag
              	In
              	Au
            

          
          
            	M1
            	10.7
            	79.3
            	5.3
            	4.7
          

          
            	M2
            	10.9
            	78.3
            	6.1
            	4.7
          

          
            	P1
            	49.8
            	16.7
            	32.6
            	0.9
          

          
            	P2
            	49.6
            	17.7
            	31.5
            	1.2
          

        

        

        Figure 7은 450 ℃에서 20,000분간 시효처리 된 시편의 전계방출 주사전자현미경 사진이다. 수지상 구조(P), 기지(Mb), 기지 내 층상 석출물(Mw)의 세 부분으로 성분 분석이 시행되었고, 그 결과를 Table 3에 나타냈다. 시효처리 된 시편의 수지상 구조(P)에서는 용체화처리 된 시편과 같은 InPd로 확인되었다. 기지 부분(Mb)에서는 용체화처리 한 시편의 기지와 비교하여 은의 함량이 매우 증가하였고, 인디움과 팔라디움의 함량이 상당히 감소한 것을 확인하였다. 이로부터 기지(Mb)는 Ag-rich상으로 확인되었다. 기지 내 층상 석출물(Mw)에서는 기지와 비교하면 팔라디움, 인디움의 함량이 많이 증가하였고, 은의 함량이 많이 감소하여 InPd로 확인되었다.

        
          
          

          Figure 7. 
				
          

          
            FE-SEM image of the specimen aged at 450 ℃ for 20,000 min. 
          
          

          

        

        
          Table 3. 
				
          

          
            EDS analysis at the regions marked in the Figure 7
          
          

        

        
          
            
              	at.%
              	Pd
              	Ag
              	In
              	Au
            

          
          
            	P1
            	50.4
            	17.3
            	31.2
            	1.1
          

          
            	P2
            	50.9
            	17
            	31.1
            	1
          

          
            	Mb1
            	-
            	94.4
            	-
            	5.6
          

          
            	Mb2
            	3.6
            	88.4
            	2.2
            	5.8
          

          
            	Mw1
            	50.3
            	23.2
            	25
            	1.5
          

          
            	Mw2
            	42.1
            	36.3
            	19
            	2.6
          

        

        

        이상의 결과로부터 Pd-Ag 합금에서는 시효초기에 경도 상승과 함께 Ag-rich상으로 이루어진 기지 내에 InPd상으로 이루어진 층상 석출물이 형성된 것을 확인할 수 있었다.

      

    

    

  
    
      IV. CONCLUSION
      본 연구에서는 수지상 구조를 갖는 Cu-free Pd-Ag 합금의 시효경화거동을 경도시험, 전계방출 주사전자현미경 관찰, X선 회절 실험 및 에너지 분산 X선 분광분석으로 조사하여 다음과 같은 결과를 얻었다.

      
        	1. 950 ℃에서 15분 동안 용체화처리된 시편은 400 ℃ 및 450 ℃에서 등온시효처리를 통해 시효초기부터 경도가 상승하여 최고경도에 도달하였고 그 후에 하강하였다.


        	2. 용체화처리 된 시편은 기지와 입자형 혹은 수지상 구조로 되어 있었으며 기지는 면심입방구조의 Ag-rich상이며 입자형 혹은 수지상 구조는 체심입방구조의 InPd상으로 이루어져 있다.


        	3. 시효경화는 주로 Ag-rich상의 기지에서 InPd상으로 이루어진 층상 석출물로 인한 격자변형에 기인하였고, 시효처리 시간을 연장함에 따라 생기는 과시효 연화는 층상 석출물의 조대화에 기인하였다.


      

      본 연구에 사용한 합금은 CAD/CAM용으로 제작되어 절삭하여 사용할 수 있는 합금이면서 동시에 금속-세라믹용 합금으로서도 사용될 수 있는 Pd-Ag 합금이다. 본 실험의 결과로부터 본 합금은 금속-세라믹용으로 사용될 경우, 도재 소성 후 냉각과정에서 합금이 충분히 경화될 수 있을 것으로 생각되며, 이를 통해 금속-세라믹 수복물이 충분한 기계적 강도를 가질 것으로 생각되었다.
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