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Abstract: The Ti3SiC2 MAX phase was synthesized by arc-melting process under three different processing times. We 

confirmed that the reaction between the TiCX phase and Ti-Si liquid phase is important for the synthesis of the Ti3SiC2 

MAX phase. Results suggest that the Ti3SiC2 MAX phase decomposed when the arc-melting time was greater than 80s. 

Herein, we aim to determine the detailed parameters for the reported arc-melting process, which can provide useful 

insights on the synthesis of the Ti3SiC2 MAX phase by arc-melting process. Furthermore, we compared the electrical 

characteristics and densities of the three samples.
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1. 서 론

전이금속(M)과 13~14족의 원소(A) 그리고 탄소 혹은 

질소(X)의 3성분계 화합물들의 집합인 MAX 상이 근래

에 주목을 받고 있으며 그중 가장 연구가 활발한 물질

은 Ti3SiC2이다. Ti3SiC2를 포함한 MAX 상은 나노적

층형(nano-laminated) 구조 덕분에 금속과 세라믹의 

우수한 특징들을 동시에 가지고 있다. 금속처럼 전기전

도성과 열전도도가 우수하고 가공이 쉽고 충격저항성을 

가지며 세라믹과 마찬가지로 우수한 내산화성과 높은 

융점 그리고 우수한 내열충격성을 가진다 [1]. Ti3SiC2

의 비커스 경도, Young’s modulus, 파괴 인성, 이론
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적인 밀도는 각각 4 GPa [2], 320~326 GPa [2], 7 

MPa m1/2 [3], 4.52 g/cm3 [4]이며 전기 전도도는 최

대 4.5×106 Ω-1m-1 [5], 열전도도는 37 Wm-1K-1 [6]

이다. 게다가 상온에서는 취성을 나타면서 고온에서는 

소성 변형이 가능하다 [7]. 이렇게 많은 장점들에 비해

서 Ti3SiC2를 포함한 MAX 상은 제조할 때 발생하는 

TiCx, TiSi2, Ti5Si3Cx 등과 같은 불순물들 제어가 쉽지 

않아, MAX 소재 산업 응용 범위를 넓히기 위해서는 

순도 높은 제품을 제조하는 것이 주요 과제이다 [1,8]. 

Ti3SiC2는 1967년에 최초로 2,000℃의 온도에서 화

학반응을 통해 합성된 이래로 현재까지 bulk, film, 

powder의 형태들로 제조되어 왔다 [9]. Bulk 형태의 

Ti3SiC2는 여러 가지 설비들로 합성되어 왔으며 hot 

isostatic pressing (HIP) [10,11], hot pressing (HP) 

[12,13], pressureless sintering [7], self-propagating 

high temperature synthesis (SHS) [14], spark plasma 

sintering (SPS) [8], vacuum sintering [15], 아크 
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멜팅 공정(arc melting method) [1]들이 대표적이다. 

전기 방전을 이용하는 SPS나 아크 멜팅 공정의 경우 

샘플을 비교적 높은 목표온도까지 가열하기가 쉬우며 아

주 짧은 시간의 공정이 가능해지고 반대로 상대적으로 

저온에서 합성하는 것 또한 가능하다. 관련 문헌에 따르

면 아크 멜팅 공정으로 제조한 Ti3SiC2 샘플의 경우 밀

도가 낮고 다공성 구조를 가지게 되는데 이는 우수한 

damping capacity와 열 방출 계수로 연결된다 [1]. 밀도

가 높은 제품들의 경우 가스버너 노즐, heating elements 

그리고 고온 전극 등의 잠재적인 대체품으로 각광받고 

있지만 동시에 아크 멜팅 공정으로 제조한 것과 같이 

다공성이고 밀도가 낮은 제품들 역시 극한환경에서 낮

은 무게를 필요로 하는 디젤 입자 필터, 열 교환기, 촉

매 기판 및 내 충격 구조물에 충분한 적용 가능성이 

있다 [16,17]. 

그중 아크 멜팅 공정으로 제조된 샘플에 대해서 2차

상에 대한 분석과 Ti-Si-C system에서의 반응 메커니

즘은 보고된 바 있지만 각 공정조건에 따른 전기적인 

특성에 대한 연구는 많이 진행되지 않았다 [1]. 본 연

구의 목적은 서로 다른 아크 멜팅 공정 시간을 거친 

샘플들을 x선 회절 분석과 미세구조 관찰을 통해 순도

를 높이고 2차상을 최소화하는 연구에 더해 측정 온도 

변화에 따른 전기적 특성을 측정하여 서로 다른 아크 

멜팅 공정 시간으로 제조된 Ti3SiC2 샘플들의 전기적 

특성과 상 분석 결과 사이의 연관성을 조사하는 것이다.

2. 실험 방법

원료 분말들은 Ti, Si, graphite 분말들을 사용했다. 

Ti (<45 um, 99.98%), Si (-325 mesh, 99%), graphite 

(-325 mesh, 99.9995%) 분말들을 각각 3:1.2:2의 몰 

비율로 계량했다. 과량의 Si을 첨가해 주는 것은 반응

이 일어나는 동안 실리콘 액상을 과잉으로 유지해 주

어 TiCx 2차상의 형성을 억제하는 역할과 또 공정 중 

실리콘의 증발이 발생하기 때문에 필수적이라 할 수 

있다. 계량한 분말들은 zirconia jar에 8Pi zirconia 

ball 8개들을 함께 투입하여 planetary ball mill을 이

용해 혼합해 주었다. 분말들은 상온, 공기 분위기에서 

300 RPM으로 1 h 동안 혼합되었으며 그 후 직경 10 

mm 스테인리스 몰드에서 20 Mpa의 압력으로 압축해

주어 높이 14 mm의 3개의 pellet들을 제조하였다. 제

조된 pellet들의 green density는 이론 밀도의 약 

60% 정도였으며 pellet들은 각각 구리 crucible 위에 

위치시켰고 시편과 arc gun과의 거리는 5 mm로 고

정시켰다. 진공은 5.0×10-5 torr의 환경으로 맞춰 준 

뒤 Ar gas를 챔버의 압력이 350 torr가 될 때까지 투

입해 주었다. 그 후 각각의 pellet들은 1,020 W의 동일

한 전력으로 10초, 80초, 120초 동안 아크가 조사되었

다. 문헌에 따르면 이 조건에서 Ti:Si:C＝3:1.2:2 pellet

의 온도는 약 2,000℃까지 상승할 수 있다고 보고되었

다 [1]. 완성된 pellet들은 아르키메데스 밀도측정법을 

통해 밀도를 측정 후 X선 회절분석을 통해 Ti3SiC2 상

과 그 외 2차상들을 분석했으며 주사전자현미경(SEM)을 

이용하여 파단면을 관찰했고 EDS (energy dispersive 

X-ray spectroscopy) 분석법으로 sand paper로 연

마된 면을 mapping하여 상을 분석하였다. 마지막으로 

쿼츠 튜브의 진공을 3.1×10 torr으로 조성하고 4.1×10 

torr까지 Ar gas를 4회 purge한 뒤 4 point probe 

방식을 사용하여 상온에서 600℃까지 5℃/min의 승온 

속도로 샘플들의 비저항을 측정했다.

3. 결과 및 고찰

그림 1에서 보이는 그림은 각 공정 시간별 시편들의 

XRD 회절 peak을 나타낸다. 그림의 주 상(main phase)

은 Ti3SiC2 (ICSD:25762)이며, 원과 마름모 기호들은 각

각 2차상들인 TiCx (ICSD:18494), TiSi2 (ICSD:96029)

들을 뜻한다. 아크 멜팅 공정을 통한 Ti3SiC2 상 제조 

시에 상 형성 메커니즘은 다음과 같이 보고되었다 [18].

 

Ti(s) + Cx(s) → TiCx(s) (1)

 

Ti-Si(l) + TiCx(s) → Ti3SiC2 (2)

아크 멜팅 공정이 진행되는 동안 Ti 분말은 식 (1)처

럼 가장 먼저 탄소와 반응하여 많은 양의 TiCx 상을 

형성하게 된다. 이 상이 아크 멜팅 공정 온도에서 열역

학적으로 가장 안정하기 때문이다. 그리고 다음 단계에

서 미반응한 Ti 분말들이 Si 분말과 함께 용융물을 형

성하고 TiCx와 반응하여 Ti3SiC2가 형성되는 메커니즘

이 현재 지배적 이론이다 [18]. 그림 1에서 10초 동안 

공정을 거친 샘플을 분석해 보면 주 상(main phase)인 

Ti3SiC2 상 외의 2차상들 중 잔류 TiCx의 함량이 가장 

높고 TiSi2의 함량이 상당히 적음을 알 수 있다. 이것

은 앞서 설명한 식 (1)의 메커니즘에 의해 생성된 TiCx 

상이 2차상으로 많이 잔류함을 알 수 있다. 이로서 아



전기전자재료학회논문지, 제33권 제6호 pp. 515-520, 2020년 11월: 노창완 등 517

Fig. 1. XRD analysis results of MAX phase samples of different arc-melting times (a) 10s, (b) 80s, and (c) 120s.

(a)

(b)

(c)

Fig. 2. Fracture surfaces SEM images of the arc melted specimens 

with different melting times (a) 10s, (b) 80s, and (c) 120s. 

직 (2)번 단계의 반응이 진행되기에는 에너지와 시간이 

부족했음을 유추할 수 있다. 다음으로 80초 공정을 거

친 샘플에서 TiCx의 peak의 비율이 상당히 낮아진 것

을 확인할 수 있는데 이것은 TiCx가 형성된 후 발생한 

Ti-Si 용융물과 반응하기 위한 에너지와 시간이 충분했

을 것으로 이해할 수 있다. 이후 120초까지 공정이 오래 

진행되면 샘플의 2차상 peak들이 오히려 늘어난 것을 

확인할 수 있는데 이는 앞선 반응 메커니즘으로는 설명

이 불가능한 결과로서, 공정 중에 형성된 Ti3SiC2 주 상

(main phase)이 미반응한 탄소들과 반응하여 TiCx와 

Si (g) 또는 TiCx와 TiSi2로 재분해가 일어나기 때문으

로 설명할 수 있다 [1,19]. 아크 멜팅 고온 공정이 진

행될 때 지속적으로 증발하는 Si 손실 또한 TiSi2의 형

성을 방해하여 TiSi2의 peak이 작아지고 TiCx의 peak

가 증가하는 현상에 영향을 주었을 것으로 추측할 수 

있다. 

그림 2는 각 시편들의 파단면에 대한 SEM 이미지들

이다. MAX 상 특유의 층상구조들이 잘 확인된다. 10

초, 80초, 120초의 시편들 간 입자의 크기는 유효할 

만큼 차이가 나지 않는 것으로 관찰되었다. 이는 모든 

시편들의 XRD 상 분석 결과 주 상(main phase)은 모

두 Ti3SiC2 상으로 관찰된 결과와 일치한다. XRD 상 

분석 결과 TiCx 2차상의 피크 세기가 비교적 컸던 10초 

샘플의 경우 TiCx 입자들이 발견되었는데 80초 샘플부터

는 관찰하기가 어려웠다. 이는 공정 시간이 최적화되면서 

TiCx 입자들이 Ti-Si 액상과 반응하여 Ti3SiC2 MAX 상

을 형성한 결과로 생각된다. 120초 샘플의 미세구조에

서 2차상이 검출되지 않는 것처럼 보이는 것은 설명이 

필요하다. 120초의 경우 공정 시간이 너무 길었던 관
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Fig. 3. Surface EDS mapping result for the arc melted sample in 80s. 

Fig. 4. Temperature dependence of the electrical resistivities of 

all the samples arc-melted.

Fig. 5. Arc-melting process time dependence of the density of 

all the specimens.

계로 MAX 상이 분해되어 TiCx 2차상이 다시 검출되

며 XRD 강도가 증가하였음에도 불구하고 120초 샘플

의 SEM 결과에서는 2차상이 검출 안 되는 것처럼 보

이는 이유는 120초 샘플에서 분해 진행 중인 TiCx 2차

상은 일단 MAX 상을 합성했던 후에 재분해되는 과정 

중이어서 완전히 개별입자로 석출되지 않았기에 mor- 

phology (형상)가 MAX 상과 구별하기 힘든 것으로 

추정된다 [15]. 우리가 앞서 그림 1에서 언급하였듯이 

80초에서 120초로 공정이 진행되는 동안 반응에 참여

하지 못한 탄소와 Ti3SiC2가 반응하여 재분해가 일어

나는 현상을 설명하기 위해서는 80초 샘플에서 반응하

지 못한 미반응 잔류 탄소가 검출되어야 한다. 이에 

대한 증거로서 그림 3의 표면을 연마한 80초 샘플의 

EDS mapping 결과에 C (카본) 분석 결과를 살펴볼 필

요가 있다. EDS 결과에서 잔류 카본으로 확인된 대표적

인 영역들을 붉은색 원으로 표시하였으며 이 부분에서 

Si와 Ti는 검출되지 않았다. Ti3SiC2 주 상(main phase) 

외에 다량 발견되는 잔류 카본과 Ti3SiC2 주 상(main 

phase)이 반응하여 재분해가 발생한다는 그림 1의 결

과를 확인시켜 준다. 이상으로부터 Sato 등에 의해 보

고된 아크 멜팅 공정을 통한 Ti3SiC2 상 형성 메커니

즘 [17]과 Abu 등이 보고한 Ti3SiC2 상의 재분해 반응 

메커니즘 [1,19]을 확인할 수 있었다.

다음으로서 세 가지 시편들의 비저항과 밀도를 분석

하였다. 그림 4의 비저항 측정 결과를 보면 2차상이 많

은 10초, 120초 샘플들의 비저항이 낮고 2차상이 적은 

80초 샘플의 비저항이 비교적 높은 것을 알 수 있다. 

이것은 2차상들이 샘플의 비저항에 영향을 미친다는 것

을 알 수 있다. 그중 TiCx의 비저항은 Ti3SiC2 상의 이

론 비저항 값보다 높지만 TiSi2의 비저항 값(10 μΩcm)은 

Ti3SiC2의 이론 비저항 값(22 μΩcm)보다 낮다[5,20,21]. 

결과적으로 TiSi2 상의 낮은 비저항이 샘플 전체의 비저

항에 영향을 끼친다는 사실을 알 수 있었다. 120초 샘

플의 비저항이 10초 샘플의 비저항보다 더 큰 이유는 

그림 5의 밀도 측정 결과에서 보면 10초 샘플의 밀도가 

120초 샘플의 밀도보다 높기 때문으로 생각된다. 또한 

10초 샘플과 120초 샘플 간의 XRD 분석 결과를 확인

해 봤을 때 지속적인 Si의 증발로 인해 120초 샘플의 

TiSi2 peak 강도가 상대적으로 10초 샘플보다 작은 것

도 120초 샘플의 비저항이 큰 이유일 수 있다. 그리고 

공정 시간이 길어질수록 밀도가 감소하는 이유는 고온 

환경과 Ti3SiC2의 재분해로 인한 Si의 증발이 증가하여 

기공을 더욱 많이 생성하기 때문으로 생각할 수 있다.
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4. 결 론

3Ti/1.2Si/2C (＝3:1:2)의 비율로 칭량된 분말들을 

pellet으로 만들어 Ar 분위기 하에서 1,020 W의 전력

으로 아크를 조사하여 저밀도에 다공성의 구조를 가진 

Ti3SiC2 시편들을 제조하는 데 성공하였다. 이때 시편

들은 3가지 공정시간, 10초, 80초, 120초로 각각 진행

되었다. 이들 시편들의 물성을 비교한 결과 다음의 결

론을 얻을 수 있었다.

1) 세 가지 시편들 모두 Ti3SiC2 상을 주상(main phase)

으로 얻을 수 있었으며 2차상으로서 TiCx 상과 TiSi2 

상이 미량 검출되었다. 아크 조사 시간 80초 시편

의 경우 2차상이 가장 적었다. 상 분석 결과 Sato 

등에 의해 보고된 아크 멜팅 공정을 통한 Ti3SiC2 

상 형성 메커니즘을 확인하였다.

2) 제조 공정진행 중에 지속적으로 Si 성분의 휘발

이 진행되어 밀도는 Si의 증발로 인해 아크 조사 

시간 120초 시편이 가장 낮았다. 이 결과로서 아

크 멜팅 공정에서 80초 이상으로 아크를 조사하

면 Ti3SiC2 주상이 Abu 등이 보고한 바와 같이 

재 분해 반응이 일어남을 확인할 수 있었다. 이는 

고온 환경에서 MAX 상의 안정성에 영향을 미칠 

수 있다. 이 재분해 반응에는 미반응 탄소가 관여

하는 것으로 추정된다.

3) 비저항은 10초와 120초 샘플들이 상대적으로 낮았

으며 이는 Ti3SiC2 주상보다 TiSi2 상의 비저항이 

낮기 때문으로 생각된다. 결과적으로 Si 성분의 증

발에 따른 밀도 저하와 TiSi2 상의 낮은 비저항으

로 인해 아크 조사 시간 80초 시편의 비저항이 가

장 높았으며 10초 시편의 비저항이 가장 낮았다.

4) 향후 추가적인 연구를 통해 Si의 함량, 아크 출

력, 아크조사 방법 등을 조절하여 저밀도의 고순

도 Ti3SiC2를 제조하는 공정 최적화 연구의 진행

이 필요하다.
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