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요 약

전도성 물질인 철 입자(iron particles)를 절연체로 코팅하여 제작한 압분자심(powder core)은 비저항이 작기 때문에

고주파 영역에서 와전류 손실이 크다. 이 결함을 해결하기 위해서는 압분자심의 비저항을 증가시킬 필요가 있다. 이 연

구에서는 압분자심의 비저항을 증가시키기 위하여 유성볼밀을 사용하여 전기전도성 철 입자에 산화제2구리를 코팅하

였다. 반응표면분석법을 사용하여 코팅변수를 최적화하였다. 최적화 시 인자는 CuO 질량분율, 밀 회전 수, 코팅시간,

볼 크기, 볼 질량, 시료 질량이며, 반응변수는 비저항이었다. 6인자-일부요인배치법에 의하면 주된 인자는 CuO 질량분

율, 밀 회전 수, 코팅시간이었다. 3-인자 완전요인배치법과 최대경사법을 사용하여 3개 인자의 수준을 선정하였다. 최

대경사법을 사용하여 최고의 비저항을 갖는 영역에 접근하였다. 최종적으로 Box-Behnken법을 사용하여 스크린한 인

자들의 반응표면을 분석하였다. Box-Behnken법 결과에 의하면 CuO 질량분율과 밀 회전 수가 코팅공정 효율에 영향

을 주는 주요 인자이었다. CuO 질량분율이 증가함에 따라 비저항은 증가하였다. 그에 반해서 밀 회전 수가 감소함에

따라 비저항은 증가하였다. 코팅공정을 최적화한 모델로부터 계산한 예측값과 실험값과는 통계적으로 유의하게 일치

하였다(Adj-R2=0.944). 비저항의 최고값을 갖는 코팅조건은 CuO 질량분율은 0.4, 밀 회전 수는 200 rpm, 코팅시간은

15분이었다. 이 조건에서 코팅한 정제의 비저항 측정값은 530 kΩ·cm이었다.

Abstract − The powder core, conventionally fabricated from iron particles coated with insulator, showed large eddy cur-

rent loss under high frequency, because of small specific resistance. To overcome the eddy current loss, the increase in

the specific resistance of powder cores was needed. In this study, copper oxide coating onto electrically conductive iron

particles was performed using a planetary ball mill to increase the specific resistance. Coating factors were optimized by

the Response surface methodology. The independent variables were the CuO mass fraction, mill revolution number, coating

time, ball size, ball mass and sample mass. The response variable was the specific resistance. The optimization of six factors by

the fractional factorial design indicated that CuO mass fraction, mill revolution number, and coating time were the key factors.

The levels of these three factors were selected by the three-factors full factorial design and steepest ascent method. The steep-

est ascent method was used to approach the optimum range for maximum specific resistance. The Box-Behnken design was

finally used to analyze the response surfaces of the screened factors for further optimization. The results of the Box-Behnken

design showed that the CuO mass fraction and mill revolution number were the main factors affecting the efficiency of coat-

ing process. As the CuO mass fraction increased, the specific resistance increased. In contrast, the specific resistance

increased with decreasing mill revolution number. The process optimization results revealed a high agreement between

the experimental and the predicted data (Adj-R2=0.944). The optimized CuO mass fraction, mill revolution number, and

coating time were 0.4, 200 rpm, and 15 min, respectively. The measured value of the specific resistance of the coated pellet

under the optimized conditions of the maximum specific resistance was 530 kΩ·cm. 
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1. 서 론

압분자심(compressed powder core)이란 자성분말 표면을 절연층

으로 코팅하여 성형하거나 혹은 자성분말과 절연재료의 혼합분말을

성형하여 제작한 것이다[1]. 압분자심은 (1) 등방성의 자기특성을 가

지게 되며, 3차원적인 자기회로 설계가 가능하다. (2) 전기저항율이 크

기 때문에 고주파영역에서 와전류 손실(eddy current loss)이 적다. (3)

분쇄가 용이하므로 회수성이 양호하다고 하는 특징을 가진다[1,2].

자심에 이용되는 자성재료는 연자성체(soft magnetic composites;

SMCs)이다. 연자성체의 미래는 고주파영역에서 변압기, 제트엔진,

전기모터를 어떻게 적용할 수 있는가에 달려 있다. 그러나 연자성체를

더욱 더 발전시켜서 완성시키는 데에는 한계가 있으며, 그 한계는

현재 절연 코팅제로 사용되고 있는 재료의 안정성에 있다[3-6]. 절연

코팅제는 일반적으로 유기 코팅제와 무기 코팅제로 대별된다[7]. 절연체

로 코팅하는 연자성체의 제조공정에서는 통상적으로 570~775 oC에

서의 열처리가 필요하다[8]. 에폭시 수지 혹은 실리콘 폴리머와 같은

유기 코팅제는 450 oC 에서 분해되므로, 결과적으로 와전류가 증대

하고, 투자율이 감소한다[9-11]. 이와 같은 이유 때문에, 절연체로서

무기 코팅제를 사용하면 열처리 시 절연성을 유지할 수 있으므로 와

전류 손실을 최소화할 수 있다[12]. 인산염, MgO, Al
2
O

3
, CuO 등과

같은 무기 코팅제가 우수한 고온 코팅대체제이다[3,12-14].

인산염과 MgO는 모두 600 oC 이하의 온도에서 아닐링하면 비저

항이 감소하기 때문에 절연 코팅제로서 제한을 받는다[3,15]. Al2O3로

코팅 시에는 상전이가 일어나거나 크랙이 발생되어 투자율이 감소

되었다[15-17]. Sunday 등은 별도의 코팅제없이 알루미나 볼을 사용

하여 mechanical milling 함으로서 와전류 손실의 최소화를 도모하

였다[3].

Asao 등은 폴리이미드에 카본나노튜브를 코팅하여 정제의 비저항

을 측정함으로서 도전성을 평가할 수 있다는 것을 확인하였다[18].

Fujimoto 등은 유성볼밀을 이용하여 철 입자를 절연성물질 CuO로

코팅한 입자로부터 정제를 만들고, 그 정제의 비저항을 측정하여 용

이하게 코팅상태의 좋고 나쁨을 판단할 수 있다는 것을 실험적으로

나타내었다[14]. 그 결과 Fujimoto 등은 Asao 등의 도전성 평가방법

을 절연성 평가방법에도 확장하여 적용시킬 수 있다는 것을 재차 확

인하였다[14]. 따라서 Asao 등[18]과 Fujimoto 등[14]의 연구결과로

부터 알 수 있듯이, 정제의 코팅상태를 별도로 관찰하지 않는다 하

더라도 비저항 만으로도 도전성과 절연성의 평가가 가능하다고 할

수 있다.

Fujimoto 등은 철 입자에 CuO를 코팅 시 비저항을 크게 하기 위

하여 단순히 변수 2개로 1회 1인자 실험(one-factor-at-a-time method)

를 이용하고 있다[14]. 이 실험법을 이용하면 가장 이상적인 최적실

험조건을 찾을 수 없으므로[19-21], 반응표면분석법과 같은 실험계

획법 등을 이용한 과학적인 방법에 의하여 최적실험조건을 찾을 필

요가 있다[22-27]. 

본 연구에서는 유성볼밀링으로 철 입자에 CuO를 코팅 시 공정을

최적화하여 비저항을 크게 하는 것이 주된 목적이다. 이 공정을 최

적화하기 위하여 실험계획법(일부요인배치법, 완전요인배치법, 최대

경사법, Box-Behnken 방법)을 이용하였다. 이 공정을 최적화함으로

써 각 인자(볼 크기, 볼 장입량, 시료 장입량, CuO분율, 밀회전수, 코

팅시간)가 반응변수인 비저항에 미치는 영향도 고찰하고자 한다.

2. 실 험

2-1. 실험재료

이 연구에 사용한 시료는 철 분말(Iron powder, Wako Co., -150

micron, 99.9%)과 산화제2구리(CuO, Sigma Co., <10 μm, 98%)이

었다. 철 분말을 45 μm 표준체로 분리하여 잔유분을 시료로 하였으

며, 산화제2구리는 전 처리를 하지 않고 사용하였다. 철 분말과 산화

제2구리의 물성은 Table 1과 같다.

2-2. 코팅 조건

코아에는 철을, 코팅제로는 산화구리를 사용하였다. 코팅하기 위

하여 사용한 유성밀은 독일 FRITSCH 사제 Planetary Mono Mill

‘Pulverisette 6’이었다. 내경이 64.9 mm이고 용량이 80 mL인 크롬

강(SK 11)의 원통형 용기 내에 지르코니아 볼과 시료를 충전하고

Table 2의 조건하에서 코팅을 하였다. 얻어진 입자는 1 mm의 표준

체로 철분이 부착한 분쇄매체를 제거하고, 45 μm의 표준체를 통과

하지 않은 것을 코팅입자로 하였다. 이 코팅입자로부터 정제를 제조

하였다.

2-3. 정제 제조

정제를 제조하기 위하여 안전유압기계(주)의 성형압축기를 사용

하였다. 시료 1.2 g을 pellet die(13 mmø)에 넣고, 40 MPa의 압력으로

시료를 압축하여 정제를 제조하였다. 

2-4. 실험 분석

시료의 물성 변화를 평가하기 위하여 입도분석과 비저항을 측정

Table 1. Physical properties of the materials

Materials 

Physical Properties
Fe CuO

Density (g/cm3) [28] 7.87 6.315

Reflex index (-) [29] 2.86 2.63

Particle size (μm)† 109 3.46
†Median diameter (volumetric base)

Table 2. Experimental conditions for the design of experiment

DOE

Factor
Fractional factorial design Full factorial design Steepest ascent method Box-Behnken design Prediction

Ball size [mm] 2, 5 2 2 2 2

Ball weight [g] 55.44~83.16 55 55 55 55

Sample weight [g] 7~14 14 14 14 14

CuO mass fraction [-] 0.2~0.4 0.2~0.4 0.4 0.3~0.4 0.4~0.324

Mill revolution number [rpm] 250~450 250~450 350~200 200~340 200~320

Coating time [min] 4~32 4~32 18~24 18~24 15
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하였다.

입도분석을 하기 위하여 사용한 입도분석기는 영국 Malvern 사제

Mastersizer 3000 이었으며, Hydro MV와 조합하여 입도분석을 하

였다. 분산제로는 1% sodium hexametaphosphate을 사용하였다.

비저항을 측정하기 위하여 사용한 계측기는 미국 Keithley 사제

SMU 2400이었으며, 4-probe법을 사용하여 저항을 측정하였다. 그

저항값으로부터 비저항을 산출하였다. 

2-5. 실험계획법

코팅공정을 최적화하고자 실험계획법을 사용하였다. 공정 변수로

서는 볼 크기, 볼 장입량, 시료 장입량, CuO분율, 밀회전수, 코팅시

간의 6가지를 택하였다. 제1단계로서 일부요인배치법을 사용하여

프로세스의 변수의 수를 줄이고, 제2단계의 완전요인배치법과 제3

단계 최대경사법을 사용하여 프로세스의 최적화 영역 부근으로 변

수를 이동시킨 다음, 제4단계 Box-Behnken 방법을 이용하여 프로세

스의 변수를 최적화시켰다. 

2-6. 회귀곡선식

Box-Behnken 방법을[30] 이용하여 회귀곡선식을 구하였다. 3가지

요인 CuO 질량분율(X
1
), 밀회전수(X

2
), 코팅시간(X

3
)에 대하여

Table 2와 같이 수준을 조절하였다. 각 인자의 수준변화에 따른 비저

항에 미치는 영향을 조사하기 위하여 분산분석, 회귀분석, 정준분석

을 하였고, 통계분석에는 Minitab 17을 이용하였다. 2차다항회귀곡

선식에 대해서는 (1)식으로 나타낼 수 있다.

Y = β
0
+ Σβi Xi + ΣβiXi

2 + Σβij Xi Xj (1)

(1)식에서 y는 종속변수로서 비저항이고, X1, X2, X3 는 독립변수

이며, β1, β11, β12 등은 계수이다. 

3. 결과 및 고찰

3-1. 일부요인배치를 통한 주요인자 선정

공정변수가 많은 경우에는 제어해야 할 모든 수준 조합의 총수는

대단히 많아지므로, 이와 같은 실험방법은 매우 비현실적이고 비경

제적이다. 인자가 많을 때에는 주요인자를 찾는 것이 중요하고 고차의

교호작용에 대한 정보가 불필요하기 때문에 일부요인배치(Fractional

factorial design)를 하는 것이 바람직하다. 따라서 3-1절에서는 일부

요인배치법으로 주요인자 만을 검출하고자 한다.

철 분말의 코팅프로세스에서의 총 인자는 6가지(볼 크기, 볼 량,

샘플 량, CuO 질량분율, 밀 회전 수 및 코팅시간)로 하였다. 일부요

인배치법에 의한 비저항 결과를 Table 3에 나타내었다. Raw 데이터를

기준으로 보면, 비저항의 최소값, 중앙값, 최대값은 0.332 KΩ·cm,

223 KΩ·cm, 1060 KΩ·cm이었다. 중앙값과 최소(대)값과의 차이는

적게는 약 5배, 크게는 약 700배에 이르고 있다. 이와 같이 공정변수의

조건을 어떻게 조합하느냐에 따라서 비저항이 다양하게 변화한다는

것을 알 수 있다. 따라서 전수실험 혹은 1회 1인자 시험법(one-

factor-at-a-time method) 등과 같은 방법으로 최적화하게 되면 많은

시행착오를 겪을 뿐만 아니라, 최적조건을 찾지 못할 수도 있다.

Table 3의 데이터로부터 분산분석을 하였으며, 철 분말을 코팅한

정제의 비저항에 대한 1차(linear)다항회귀의 기여도를 검정한 결과를

Table 4에 나타내었다. 이 분산분석에서 볼 수 있듯이 1차다항회귀

(유의확률=0.049)는 유의수준 5%에서 유의한 차이가 있었다. 1차다

항회귀에서는 CuO 질량분율(유의확률=0.011)은 유의수준 5%에서

유의한 차이가 있었고, 밀회전수(유의확률=0.069)와 코팅시간(유의

확률=0.091)은 유의수준 10%에서 유의한 차이가 있었다. 또한 유의

수준 10%기준에서는 볼 크기(유의확률=0.405), 볼 질량(유의확률

=0.685)과 시료 질량(유의확률=0.164)은 모두 통계적으로 유의하지

않은 결과를 나타내었다.

적합성결여에 대한 유의확률 ‘Pr>F’의 값이 통상적인 유의수준

0.05보다 작으면 가정된 모형이 데이터 변동에 적절히 적합되지 못

하고 있음을 뜻한다[31]. 분산분석결과를 보면 적합성결여에 대한

유의확률이 0.034로서 0.05보다 작기 때문에, 이 회귀모형은 적합하

지 않았다. 그 이유는 교호작용 항을 풀링하였기 때문에 발생한 결

과이다.

R2(수정)는 0.57으로 약한 상관이 있고, 위에서 언급한 바와 같이

회귀의 유의성을 검증하는 모델에 대한 유의확률은 0.049로서 가정

한 회귀모형이 통계적으로 유의하다고 할 수 있다. 따라서 이 회귀

모형이 적합하지 않다고 하더라도 문제가 되지는 않는다고 사료된

다. 그 이유는 3-1절에서는 주효과 만을 구하는 것이 목적이기 때문

Table 3. Experimental matrix for the fractional factorial design and specific resistance (X1: ball size, X2: ball mass, X3: sample mass, X4: CuO mass

fraction, X5: mill revolution number, X6: coating time)

Trial X1 X2 X3 X4 X5 X6 Specific resistance [KΩ·cm]

1 -1 -1 -1 1 1 1 449

2 1 -1 -1 -1 -1 1 0.332

3 -1 1 -1 -1 1 -1 27.3

4 1 1 -1 1 -1 -1 1060

5 -1 -1 1 1 -1 -1 506

6 1 -1 1 -1 1 -1 51.9

7 -1 1 1 -1 -1 1 129

8 1 1 1 1 1 1 17.6

9 -1 0 0 0 0 0 415

10 1 0 0 0 0 0 317

11 -1 0 0 0 0 0 369

12 1 0 0 0 0 0 39.9

13 -1 0 0 0 0 0 324

14 1 0 0 0 0 0 104
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이다.

분산분석의 결과로서 파레토 그림을 Fig. 1에 나타내었다. 파레토

그림에서도 알 수 있듯이, 유의수준 10%에서 통계적으로 유의한

주요 인자는 CuO 질량분율, 밀 회전 수 및 코팅시간이었다. 이상과

같이 Table 4와 Fig. 1의 결과로부터 6개의 인자를 스크린 함으로서,

3개의 인자(CuO 질량분율, 회전 수 및 코팅시간)를 주요인자로서 선

정하였다.

또한, 분산분석의 결과로서 주 효과를 Fig. 2에 나타내었다. 주 효

과에서도 알 수 있듯이 주요인자들은 다른 인자들에 비해 비저항의

변화가 컸다. 주요인자들을 선정하였으므로, 다음 단계의 실험에서는

주요인자가 아닌 인자들의 값을 일정하게 유지할 필요가 있다. 주

효과의 결과와 코팅 후 샘플의 코팅상태를 참고하여 이 인자들의 고정

값을 결정하였다. 볼 크기는 2 mm, 볼 량은 55 g, 시료 량은 14 g으로

정하였다.

3-2. 완전요인배치법을 통한 비저항의 영향

일부요인배치법을 통해 주요인자로 선정한 세가지 인자(CuO 질

량분율, 밀 회전 수 및 코팅시간)로부터 완전요인배치법(3-factor full

factorial design(FFD))을 수행한 결과를 Table 5에 나타내었다. Table 5

의 데이터로부터 분산분석을 하였으며, 그 결과를 Table 6에 나타내

었다. Table 6에서 볼 수 있듯이 1차다항회귀에서는 CuO 질량분율

(유의확률 = 0.002)과 밀 회전 수(유의확률 = 0.009)은 유의수준 5%에

서 유의한 차이가 있었고, 코팅 시간(유의확률 = 0.105)은 유의하지

않았다. 2차 교호작용에서는 CuO 질량분율 * 밀 회전 수(유의확률

= 0.009)가 유의수준 1%에서 유의한 차이가 있었고, CuO 질량분율

* 코팅 시간(유의확률 = 0.116)은 유의하지 않았다. R-제곱(수정)은

Table 4. Analysis of variance of the specific resistance listed in table 3

Source DF Adj SS Adj MS  F-Value  P-Value

Model 6 839900 139983 3.90 0.049

Linear 6 839900 139983 3.90 0.049

Ball size 1 28221 28221 0.79 0.405

Ball mass 1 6422 6422 0.18 0.685

Sample mass 1 86555 86555 2.41 0.164

CuO mass fraction 1 415903 415903 11.59 0.011

Mill revolution number 1 165178 165178 4.60 0.069

Coating time 1 137620 137620 3.84 0.091

Error 7 251104 35872

Curvature 1 1194 1194 0.03 0.871

Lack-of-Fit 2 203682 101841 8.81 0.034

Pure Error 4 46228 11557

Total 13 1091004

Fig. 1. Pareto chart of the standardized effects obtained by the fractional

factorial design using specific resistance as a response (α=0.1).

Fig. 2. Main effects plot for specific resistance obtained from the fractional factorial design.
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0.99이었다.

세가지 factor에 대한 주효과도를 Fig. 3에 나타내었다. Fig. 3에서

도 알 수 있듯이 CuO 질량분율과 밀 회전 수가 비저항에 미치는 영

향이 코팅 시간의 영향보다도 훨씬 컸다. 또한 CuO 질량분율의 주

효과는 양(+)의 값이므로 CuO 질량분율이 클수록, 밀 회전수는 음(-)의

값이므로 밀 회전수가 적을수록 비저항이 커지는 경향을 알 수 있다. 

CuO 질량분율과 밀 회전수가 비저항에 미치는 영향을 보기 위하여

표면도를 Fig. 4에 나타내었다. Fig. 4에서 볼 수 있듯이 CuO 질량분

율이 작은 경우에는 밀회전수에 따라서 비저항이 크게 변하지 않으나,

CuO 질량분율이 증가할수록 밀 회전수의 감소에 따라서 비저항도

증가한다는 것을 알 수 있다.

3-3. 최대경사법을 통한 최적점으로의 최단거리 확립

밀 회전수가 감소함에 따라서 비저항은 증가하므로(Fig. 4), 비저

항이 가장 큰 CuO 질량분율인 0.4를 CuO 질량분율로 고정하였다.

비저항이 최대가 되는 점을 찾기 위하여 Minitab 에서 메크로를 실

행하였고, 그 결과를 Table 7에 나타내었다. Table 7에서 알 수 있듯

이 밀 회전수는 350 rpm을 중심으로 30 rpm 씩 감소시키고, 코팅 시

간은 1.16분씩 증가시켜 비저항이 어떤 지점에서 최대치를 주는지를

알아보기 위하여 최대경사법(Steepest ascent method; SAM)을 진행

하였다. 밀 회전수가 200 rpm이고, 코팅 시간이 24분일 때 비저항은

419 KΩ·cm로 비저항이 가장 컸다.

상기의 완전요인배치법과 최대경사법의 실험 결과에 근거해서 세

가지 인자(CuO 질량분율, 밀 회전 수 및 코팅시간)의 수준을 결정하

였다. CuO 질량분율은 0.3~0.4, 밀 회전 수는 200~340 rpm, 코팅시

간은 18~24분이었다.

Table 5. Experimental matrix for the full factorial design and specific resistance

Trial CuO mass fraction  Mill revolution number Coating time Specific resistance [KΩ·cm]

1 -1 -1 -1 0.0634

2 1 -1 -1 318

3 -1 1 -1 0.00865

4 1 1 -1 98.5

5 -1 -1 1 0.0317

6 1 -1 1 352

7 -1 1 1 3.12

8 1 1 1 171

Table 6. Analysis of variance of the specific resistance listed in table 5

Source  DF  Adj SS Adj MS  F-Value P-Value

Model 5 152517 30503 163.54 0.006

 Linear 3 130825 43608 233.8 0.004

 CuO fraction 1 109577 109577 587.49 0.002

 rpm 1 19747 19747 105.88 0.009

 coating time 1 1501 1501 8.05 0.105

 2-Way Interactions 2 21692 10846 58.15 0.017

 CuO fraction*rpm 1 20355 20355 109.13 0.009

 CuO fraction*coating time 1 1337 1337 7.17 0.116

Error 2 373 187

Total 7 152890

Fig. 3. Main effects plot for specific resistance obtained from the full

factorial design.

Fig. 4. Response surface for specific resistance depending on the CuO

mass fraction and mill revolution number by the full factorial

design.
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3-4. 반응표면분석법(response surface methodology)을 이용한

비저항 최적화

비저항을 최적화하기 위하여 Box-Behnken design을 이용하였고,

그 결과를 Table 8에 나타내었다. Minitab의 예측기능을 이용해서

95% 신뢰구간(confidence interval)과 95% 예측구간(prediction interval)

을 구하면, Table 8의 9번 및 10번을 제외한 모든 시료는 95% 신뢰

구간(confidence interval)에 포함된다는 것을 알 수 있었다. 또한 9

번 및 10번 시료도 95% 예측구간(prediction interval)에는 포함되기

때문에 추정모형이 적합할 것으로 예측된다.

Table 8로부터 3가지 요인의 수준변화에 따른 비저항에 미치는 영

향을 분석하였고, 그 결과를 Table 9에 나타내었다. 이 분산분석에서

볼 수 있듯이 이차다항회귀곡선에서의 1차다항회귀(linear), 2차다항

회귀(square) 및 교차다항회귀(2-way interaction)의 기여도를 검정한

결과 1차다항회귀 > 교차다항회귀 > 2차다항회귀 순으로 나타났다.

1차다항회귀(유의확률 = 0.000), 교차다항회귀(유의확률 = 0.020), 2

차다항회귀(유의확률 = 0.059)는 유의수준 1%, 5%, 10%에서 유의

한 차이가 있었으며, total regress(유의확률 = 0.000)은 유의수준 1%

에서 유의한 차이를 보였다. 분산분석결과를 보면 적합성결여에 대한

유의확률이 0.346으로서 0.05보다 컸다. 따라서 이 데이터에 대한

반응모형으로 1차다항회귀항, 교차다항회귀항 및 2차다항회귀항으로

구성된 2차모형을 가정해도 충분하다고 할 수 있다.

CuO 질량분율(CuO fraction)과 밀 회전수(rpm) 수준변화에 따른

비저항(Specific Resistance)을 예측하기 위하여 회귀분석을 하였으

며, 2차다항회귀곡선식의 회귀곡선 값을 계산한 결과는 다음과 같다.

Specific Resistance = –588 – 3783 (CuO fraction) + 5.30 (rpm)

+ 17484 (CuO fraction)*(CuO fraction) – 15.62 (CuO fraction)* (rpm)

이 회귀곡선식의 R-제곱(수정)은 0.94이었다.

CuO 질량분율과 밀 회전수가 비저항에 미치는 영향을 보기 위하

여 표면도를 Fig. 5에 나타내었다. Fig. 5에서 볼 수 있듯이 CuO 질

Table 7. Run table for the specific resistance experiments by the steepest

ascent method

Trial
Mill revolution number

[rpm]

Coating time

[min]

Specific resistance

[KΩ·cm]

1 350 18 305

2 320 19 326

3 290 20 316

4 260 21 399

5 230 23 413

6 200 24 419

Table 8. Experimental matrix for the Box-Behnken design and specific

resistance

Trial
CuO mass 

fraction

Mill revolution 

number

Coating 

time

Specific resistance 

[KΩ·cm]

1 -1 -1 0 15.7

2 1 -1 0 530

3 -1 1 0 30.4

4 1 1 0 326

5 -1 0 -1 3.53

6 1 0 -1 428

7 -1 0 1 18.2

8 1 0 1 479

9 0 -1 -1 138

10 0 1 -1 228

11 0 -1 1 184

12 0 1 1 190

13 0 0 0 215

14 0 0 0 182

15 0 0 0 159

Table 9. Analysis of varience of the specific resistance listed in table 8

Source  DF Adj SS  Adj MS F-Value P-Value

Model 4 379379 94845 60.23 0.000 

 Linear 2 360288 180144 114.40 0.000 

 CuO fr. 1 359200 359200 228.12 0.000 

 rpm 1 1088 1088 0.69 0.425 

 Square 1 7133 7133 4.53 0.059 

 CuO fr.*CuO fr. 1 7133 7133 4.53 0.059 

 2-Way Interaction 1 11957 11957 7.59 0.020 

 CuO fr.*rpm 1 11957 11957 7.59 0.020 

Error 10 15746 1575

 Lack-of-Fit 8 14162 1770 2.23 0.346 

 Pure Error 2 1585 792

Total 14 395125

Fig. 5. Response surface for specific resistance depending on the CuO

mass fraction and mill revolution number by the Box-Behnken

design.
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량분율이 작은 경우에는 밀회전수에 따라서 비저항이 크게 변하지

않으나, CuO 질량분율이 증가할수록 밀 회전수의 감소에 따라서 비

저항도 증가한다는 것을 알 수 있다. 이와 같이 Fig. 4와 Fig. 5에서

의 밀 회전수 범위(250~450 rpm과 200~340 rpm)가 달라도 유사한

결과를 보여 주고 있다.

CuO 질량분율과 밀 회전수변화에 따른 비저항을 최적화하기 위

하여 정준분석을 하였으며, 그 결과를 Fig. 6에 나타내었다. 본 실험의

흥미영역을 기준으로 보면, CuO 질량분율은 0.4, 밀 회전수는 200

rpm에서 비저항이 최대를 보였으며 이 조건에서 비저항의 예측값은

507 KΩ·cm이었다. 이 조건에서 실험한 결과 비저항은 530 KΩ·cm

로서, 예측값과 4.54%의 차이를 보이고 있다.

종래의 연구에 의하면, Fugimoto 등은 이와 유사한 조건에서 제

조한 정제의 비저항은 약 6 KΩ·cm이었다 [14]. 또한 제조 방법이

다르지만, Streckova 등이 절연체로서 하이브리드 유-무기계 페놀수

지를 사용하여 졸-겔법으로 제조한 정제의 비저항은 10 KΩ·cm이었

다[13]. 저자가 제조한 시료의 비저항은 Fugimoto 등[14]과 Streckova

등[13]이 제조한 그것에 비해 수 십배 정도 컸다. 각 변수의 실험조

건을 달리하면 그에 대한 반응변수는 수 십배 정도는 차이가 생길

수도 있다. 또한, 이 차이의 근본적인 이유는 실험계획법의 사용여부에

의한 것으로 추정된다. 즉, Fugimoto 등[14]과 Streckova 등[13]은 1회

1인자 실험을 사용함으로써 비저항을 높이는데 한계가 있다고 사료

된다.

공정을 최적화하기 위해서는 1회 1인자 실험, 전수실험, 혹은 실

험계획법을 사용한다. 1회 1인자 실험과 전수실험을 사용하면 ①인

자 간에 상호작용에 관한 교호작용 효과의 검출이 불가능하며, ②실

험영역 전체를 균형있게 고려하지 못함으로써 국소 최적해(local

optimum)를 찾게 되며, ③시간이 많이 소요되고 최적조건을 찾기 위

해 많은 수의 실험이 필요하게 되는 문제점이 있다[19-21]. 본 연구

에서와 같이 코팅공정변수는 6개이고, 각 변수 제어수준이 3가지이

라면(그 중 1개 변수는 텍스트 변수로서 수준이 2가지), 모든 수준

조합총수는 21× 35, 즉 486가지가 된다. 이 공정 전체에 대한 최적조

건을 찾는 것이 목적일 때, 만일 가능한 모든 수준 조합마다 실험을

해야 한다면 486번 실험을 해야 하므로 이것은 매우 비현실적이고

비경제적이다. 본 연구에서는 일부요인배치법 14회, 완전요인배치

법 8회, 최대경사법 6회, Box-Behnken 법 15회로서, 합계 43회의 실

험을 하여 최적화하였다. 본 연구에서와 같이 반응표면분석법을 이

용하여 최적화하면 1회 1인자 실험을 사용한 Fugimoto 등[14]과

Streckova 등[13]의 연구결과보다도 더 우수한 결과를 얻을 수 있다

고 사료된다.

모델 식으로부터 예측할 수 있는 비저항 계산값과 실험값을 비교

하여 Table 10에 나타내었다. Table 10에서 볼 수 있듯이 비저항이

300 KΩ·cm의 경우에는 예측값과 실험값 사이에는 1%의 차이를 보

이고 있으며, 그 밖의 경우에는 8~12%의 차이를 보이고 있다. 따라

서 본 실험으로부터의 모델 식은 비교적 적합하다고 사료된다. 최적

화한 모델 식으로부터 각 인자를 조합하면 희망하는 비저항을 예측

할 수 있다. 이 모델 식을 이용하면, 산업체에서 요구하는 비저항 값

의 재료를 설계하여 제조할 수 있다고 본다. 

4. 결 론

유성볼밀을 사용하여 전도성 철 분말에 산화제2구리를 코팅하였

다. 공정변수(CuO 질량분율, 밀 회전 수, 코팅시간, 볼 크기, 볼 질량,

시료 질량)가 비저항에 미치는 영향을 조사하기 위하여, 일부요인배

치법, 완전요인배치법, 최대경사법, Box-Behnken법을 이용하여 이

공정을 최적화하였으며, 그 결과는 다음과 같다. 

6인자-일부요인배치법에 의하면 주된 인자는 CuO 질량분율, 밀

회전 수, 코팅시간이었다. 3-인자 완전요인배치법과 최대경사법을

사용하여 3개 인자의 수준(CuO 질량분율은 0.3~0.4, 밀 회전 수는

200~340 rpm, 코팅시간은 18~24분)을 선정하였다. 최종적으로

Box-Behnken법을 사용하여 스크린한 인자들의 반응표면을 분석하

였다. Box-Behnken법 결과에 의하면 CuO 질량분율과 밀 회전수가

코팅공정 효율에 영향을 주는 주요 인자이었다. CuO 질량분율이 증

가함에 따라 비저항은 증가하였다. 반면에 밀 회전수가 감소함에 따

라 비저항은 증가하였다. 코팅공정을 최적화한 모델로부터 계산한

예측값과 실험값과는 통계적으로 유의하게 일치하였다(Adj-

R2=0.944). 비저항의 최고값을 갖는 코팅조건은 CuO 질량분율은

0.4, 밀 회전수는 200 rpm, 코팅시간은 15분이었다. 이 조건에서 코

팅한 정제의 비저항 측정값은 530 kΩ·cm이었다.
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Fig. 6. Response optimization plot obtained by the canonical analysis.

Table 10. Comparison of the experimental results with the predicted results for specific resistance

CuO mass fraction

[-]

Mill revolution number

[rpm]
Desirability

Specific resistance [KΩ·cm]

Predicted Experimental Experimental / predicted

0.4 200 0.941 507 472 0.931 

0.387 220 0.982 403 437 1.084 

0.3839 340 1.000 300 297 0.990 

0.3514 220 0.995 200 226 1.127 

0.3244 320 0.998 100 109 1.091 
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