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Abstract MoSi2, (Mo1/2W1/2)Si2, and WSi2 powders were synthesized by self-propagating high-temperature synthesis (SHS)
method. The synthesized powders were heat-treated at 500, 1,000, 1,200, 1,300, 1,400, 1,500 and 1,600

o
C in ambient

atmosphere. Oxidation of Mo-W silicide powder was found at low temperature of 500
o
C. XRD structure analysis and DTA/

TG data showed that MoO3 was formed with 500
o
C heat treatment for 1 hour, and that it was -cristobalite phase that was

formed with 1200
o
C heat treatment, not -quartz phase which is commonly found and stable at room temperature.

Existence of W accelerated decomposition at both low and high temperature. Fully sintered MoSi2 and (Mo1/2W1/2)Si2
specimen did not show decomposition or weight loss by oxidation, with 1 hour heat treatment at either low or high
temperature. Notably, it was difficult to sinter WSi2 because of oxidation reaction at low temperature.
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요 약 SHS 법으로 MoSi2 분말, (Mo1/2W1/2)Si2 분말 및 WSi2 분말을 합성하고 이 분말들을 500oC, 1,000oC, 1,200oC,
1,300oC, 1,400oC, 1,500oC 및 1,600oC에서 열처리한 다음, 결정구조 및 열중량 변화 등을 관찰하였다. Mo-W-Si계의 silicide
분말은 500oC의 저온에서도 산화 반응이 일어나며, 저온 산화 및 분해로 생성되는 결정상은 MoO3이었다. 1,200oC 이상에
서 열처리를 한 경우에 분해반응으로 생성된 SiO2의 결정상은 상온에서 흔히 관찰되는 -quartz가 아닌 -cristobalite 상으
로 생성되었다. W이 포함되면 저온과 고온에서 분해 반응이 더 많이 일어나는 것으로 나타났으며, 분말을 성형하여 소결
한 시편의 경우에 MoSi2와 (Mo1/2W1/2)Si2는 저온이나 고온에서 1시간 열처리를 하더라도 저온산화에 의한 분해와 그에 따
른 질량 변화 반응을 관찰하기 어려웠지만 WSi2는 저온 산화에 의하여 소결 자체가 어려웠다.

1. 서 론

 Mo나 W계 silicide 물질은 다양한 방법에 의해서 합

성이 가능하지만 대부분 자전고온합성법(self-propagating

high-temperature synthesis, 이하 SHS, 또는 연소합성법

(combustion synthesis))으로 불리는 방법[1-6]으로 합성

하여 사용되고 있으며, 이 합성방식은 비교적 용이하게

고순도의 질화물, 규화물 등을 단시간에 경제적으로 합

성할 수 있는 장점이 있다.

녹는점이 2,030oC인 이규화몰리브덴(MoSi2)은 대기 중

에서 표면온도 1,800oC까지 사용 가능한 발열체로 주로
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사용되고 있는데, 이 물질은 고온에서 SiO2 passive layer

가 생성되면서 더 이상의 산화가 진행되지 않는 특징을

갖고 있다[7,8].

최근 의료용, 특히 치과용 지르코니아의 급속소결을

위해서, 더 빠른 승온속도와 더 높은 표면온도까지 사용

될 수 있는 발열체가 개발되어야 한다. 이에 필요한 발

열체의 물성은 약 100oC/min 내외의 빠른 승온속도를

낼 수 있어야 하며, 이 때에는 표면온도가 1,800oC 이상

으로 높아지기 때문에, 녹는점이 더 높은 WSi2와 MoSi2

를 합성, 혼합하여 사용하고 있다.

이규화텅스텐(WSi2)은 녹는점이 2,160oC이며, 비중이

9.3인 물질로서 녹는점이 2030oC, 비중이 6.26인 MoSi2

에 비하여 훨씬 높다[9-14]. 따라서 최근 초고온로의 급속승

온을 위하여 기존의 MoSi2 발열체보다는 (Mo-W)Si2 system

발열체를 제조하여 사용하고 있다. 이 system 물질은 대

기 중에서 뛰어난 내산화성과 고온 강도를 나타내므로 이

성질을 이용하여 gas turbine 등의 고온 구조재로서의 응용

도 연구되고 있다. 구조재료로서의 응용은 SHS 합성보다는

주로 mechanical alloying을 사용하여 합성하는 경우가 많다

[15-20]. 또한 이러한 통상적인 방법 이외에도 mechanically-

activated SHS(MASHS)[21], spark plasma 소결[22], pulsed

laser irradiation[23] 등 다양한 방법이 시도되고 있다.

이러한 MoSi2와 WSi2에서는 소위 pest phenomenon으로

알려진 저온 산화현상이 보고[8,10,11,14,23-29]되고 있으며,

이러한 저온산화의 결과로 표면에 치밀한 SiO2 층이 주로

형성되고, 이 층이 추가적인 저온산화를 방지하는 역할을

하는 것으로 알려져 있다. 그러나 MoSi2에 비하여 WSi2

는 합성이나 pest 현상에 대한 정보가 상대적으로 부족한

상황인데, 더 빠른 급속승온을 위해서는 기존의 MoSi2보다

표면온도한계를 높일 수 있도록 고용융점의 WSi2 함량이

높은 발열체용 재료들에 대한 탐구가 필요하다.

본 연구에서는 MoSi2와 WSi2 분말의 합성과 분말의

저온산화거동을 관찰하고자 하였으며, 이를 위하여 합성

한 분말의 열분석과 더불어 500~1,600oC에서 각각 한시

간 열처리를 하여 분말이 각 온도에서 대기중의 산소와

어떠한 반응을 하는지 관찰하고자 하였다. 또한 이 분말

들을 활용하여 제조한 소결시편들의 산화거동도 함께 비

교 관찰하고자 하였다. 특히 기존의 발열체 제조 공정에

성형조제로 첨가되는 벤토나이트계의 첨가물에 의한 영

향을 배제하기 위하여 합성된 순수한 MoSi2, (Mo-W)Si2,

WSi2 분말과 고분자 binder를 혼합 사용하여 제작된 시

편을 사용하여 비교하고자 하였다.

2. 실 험

본 연구에 사용된 SHS 합성 장치는 자체 제작한 것으

로서, 900oC까지 가열할 수 있는 전기로로서 진공장치를

갖추고 있으며, 내부 분위기를 조절할 수 있도록 되어

있으며, 반응을 시작하기 위해서 상부에 W 전극이 부착

되어 있다.

원료분말은 공업용 분말로서 모두 순도 99.95 % 이상

의 것을 사용하였으며, Mo 분말의 입도는 1.8~2.2 m,

W은 2.10 m, Si는 325 mesh 체를 전통한 것을 사용하

였다.

실험에서 합성한 분말은 3종류이며 각각 MoSi2,

(Mo1/2W1/2)Si2, WSi2의 조성을 갖도록 원료 분말의 무게

를 화학양론비로 계량한 다음 알루미나 볼을 사용하는

볼밀에서 혼합 및 분쇄를 진행하였다. 혼합과 분쇄가 완

료된 분말은 지름 10 cm 크기의 원형 몰드에 넣고 1,000

kg/cm2 내외의 압력으로 성형하였다. 성형 시편 하나에

사용된 분말의 양은 1 kg 내외로 하였다. 성형이 끝난

시편은 자체 제작한 SHS 합성 장치의 중앙에 장착하고,

합성 장치 내의 분위기를 조절하기 위하여 102 mmHg

수준의 진공으로 감압하고, 여분의 산소에 의한 영향을

줄이기 위하여 수소를 충진한 다음 다시 한번 진공으로

감압하였다. 그리고 다시 수소를 충진하여 분위기를 조절

한 후 전기로의 온도를 조절하고 W 전극에 전류를 인

가하여 자전고온합성반응이 일어나도록 하였다. 합성 반응

후에는 볼밀과 어트리션밀을 활용하여 분쇄하여 D50 =

3~6 m인 분말로 제조하였다.

SHS 합성이 끝난 분말은 X-Ray diffraction(XRD;

X’Pert PRO diffactometer, PANalytical, USA)으로 결

정상을 관찰하였고, 이때 사용된 파장은 Cu K를 사용

하였다. 이후 합성된 분말을 static air 조건에서 DTA/

TG(NETZSCH STA 409PC)를 사용하여 10oC/min의 조

건으로 열분석하였다.

DTA/TG에 의한 열분석은 승온 속도가 빠르기 때문에

각 온도별로 장시간 발열체를 방치할 때 나타날 수 있는

현상을 관찰하기 위하여 합성된 분말들을 5oC/min의 속

도로 대기 중에서 500, 1,000, 1,200, 1,300, 1,400, 1,500

및 1,600oC에서 열처리한 다음, 결정구조 및 열중량 변

화 등을 관찰하였다.

3. 결 과

3.1. 분말 합성

합성된 분말은 분말 X선 분석으로 각각 MoSi2,

(Mo1/2W1/2)Si2, WSi2가 순수한 상으로 합성된 것을 확인

할 수 있었다. Tetragonal system인 MoSi2, (Mo1/2W1/2)Si2,

WSi2 분말들의 격자상수는 다음의 Table 1과 같다. 합성

된 분말들의 격자상수는 계산으로 구한 값과 거의 비슷한
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것을 알 수 있다. 다만 이 실험에서 합성한 (Mo1/2W1/2)Si2
는 보고된 것이 없어서 (Mo0.6W0.4)Si2의 결과(98-018-

1347)를 표시하였다.

Mo와 W은 전율고용체를 형성하며, 주기율표상에서도

바로 위아래에 위치하여 성질이 비슷하고, 원자반경도

Mo = 0.201 pm, W = 0.202 pm로 매우 유사하다[10]. 또

한 MoSi2와 WSi2의 결정구조가 동일하므로 (Mo-W)Si2

는 전 Mo:W 구간에서 전율고용을 이루고 있는 것으로

판단되며, 그 결과로 본 실험에서 합성한 (Mo1/2W1/2)Si2

과 보고된 (Mo0.6W0.4)Si2의 격자상수도 거의 유사한 값

을 보이고 있다. 합성이 끝난 분말의 결정상 분석 결과,

다른 2차상의 존재가 관찰되지 않았으므로 모든 분말들

의 SHS 합성은 잘 진행된 것으로 판단된다.

3.2. MoSi2 분말

다음의 Fig. 1은 본 실험에서 합성한 MoSi2 분말을 X선

회절분석한 결과와 500oC, 1,200oC, 1,400oC 및 1,600oC

대기 중에서 1시간 동안 열처리한 분말들의 결정상을 나

타낸 것이다. 합성 후에는 다른 2차상이 없이 MoSi2 단

Table 1
Lattice parameters

Lattice parameter
Materials

a (Å) c (Å)

MoSi2

Reported 3.2020 7.8430
Experimental 3.2030 7.8510

(Mo1/2W1/2)Si2

Reported* 3.2090 7.8390
Experimental 3.2080 7.8445

WSi2

Reported 3.2140 7.8300
Experimental 3.2120 7.8350

*(Mo0.6W0.4)Si2

Fig. 1. Powder X-ray diffraction patterns of synthesized MoSi2

powder with heat treatment temperature. Fig. 2. DTA/TG graph of synthesized MoSi2 powder.

일상만이 잘 합성되어 있음을 확인할 수 있다. 그러나 대

기 분위기에서 500oC로 1시간 동안 열처리한 분말에서는

MoO3(98-001-6080) 성분이 나타나고 있는데, 이는 많은

과학자들이 지적한 소위 “pest” 현상으로서 MoSi2의 저

온 산화에 기인한 MoO3의 생성 때문이다[8,14,25-29].

1,200oC 이상으로 열처리한 분말들에서는 MoSi2가 많

이 사라지고, MoO3도 거의 없어졌으며, 대신 SiO2 결정

상들이 많이 생성되었다. MoO3는 녹는점이 795oC이며

끓는점은 1,155oC로 알려져 있으며, 저온영역에서 주로

생성되어 이후의 열처리 과정에서는 쉽게 증발된다고 보

고[14,25,26]되어 있다. 본 연구에서도 1,200oC 이상의

고온 영역에서는 대부분 분해되어 증발된 것으로 판단된

다[26]. 또한 이 온도에서 열처리할 때에 생성되는 SiO2

의 결정상은 상온에서 가장 흔히 발견되는 결정상인 -

quartz가 아니라 -cristobalite(98-007-7472)로 확인되었

다. 그 이상의 온도에서는 결정상의 변화가 거의 없는

것을 확인할 수 있었다. 이러한 현상은 비정질 상태의

SiO2인 경우 약 1,000oC 부근에서 -cristobalite로 직접

결정화가 일어나며, 이후의 냉각과정에서 -quartz나 -

tridymite로의 상전이 없이 -cristobalite로 displacive

transformation을 일으키기 때문으로 생각된다.

다음의 Fig. 2는 합성한 MoSi2 분말을 static air 조건

으로 열분석한 결과이다. 이 결과에서 보면 약 400oC에

서부터 대략 14 % 정도의 질량증가를 확인할 수 있고,

800oC 부근에서는 다시 중량이 감소하고 있음을 알 수

있다. 이런 경향을 앞의 온도에 따른 결정상 분석 결과와

비교해 보면, 400oC 부근에서 MoSi2 산화에 의한 분해가

일어나기 시작해서 MoO3가 생성되기 시작하고, MoO3

가 액화되는 온도인 795oC 부근의 온도에서부터 액상의

MoO3가 부분적으로 휘발되는 것으로 판단된다. 그 이상

의 온도에서도 휘발은 계속 진행되며 MoO3의 끓는점이

1,155oC로 높지 않으므로 전량 휘발된 것으로 판단된다.

이러한 것은 MoO3 및 WO3의 고온 증발성이 높기 때문
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[14]에 일어나는 현상이다.

3.3. (Mo1/2W1/2)Si2 분말

본 연구에서 합성한 (Mo1/2W1/2)Si2 분말을 X선 회절

분석으로 확인한 결과, 전부 (Mo1/2W1/2)Si2의 회절 곡선

만을 나타내고 있었으며, 다른 결정상은 관찰되지 않았

다. 이 분석결과로부터 계산한 격자상수는 a = 3.2080 Å,

c = 7.8445 Å으로서 기존에 알려진 값과 유사함을 알 수

있었다.

다음의 Fig. 3에 열처리 온도에 따른 분말 X선 회절

분석결과를 나타내었다. 대기분위기에서 500oC로 1시간

동안 열처리한 (Mo1/2W1/2)Si2 분말은 앞서 관찰한 MoSi2

분말과 유사하게 MoO3가 생성되었는데, 이와 함께

Mo0.6W0.4O3 결정상도 함께 생성되는 것이 관찰되었다.

(Mo1/2W1/2)Si2 분말의 경우에도 앞서 언급한 MoSi2와 유

사하게 저온산화에 기인한 pest 현상을 통하여 MoO3가

생성되었다고 판단되며, W의 경우에는 WO3의 녹는점이

1,473oC로서 녹는점이 795oC인 MoO3보다 월등히 높기 때

문에 저온에서는 WO3가 생성되지 못하고 (Mo0.6W0.4)O3

의 형태로 소량 생성되어 존재하게 되는 것으로 판단된

다. 앞서 언급한 것처럼, Mo는 원자반경이 201 pm이고

전기음성도는 2.16이며, W은 원자반경이 202 pm, 전기

음성도는 2.36로서 두 원소는 성질이 매우 비슷하며

[10], 주기율표상에서도 Mo와 W은 바로 아래 위에 위

치하고 있는 성질이 유사한 물질이고 상평형도상에서도

전율고용체(isomorphous)를 형성하고 있으므로, 이러한

현상은 충분히 설명될 수 있다. 또한 500oC에서 열처리

한 MoSi2 분말의 경우와 동일하게 SiO2 결정상은 관찰

되지 않았으며, 1,200oC 이상으로 열처리한 경우에도

MoSi2 분말에서와 유사하게 -cristobalite 상이 생성되

고 있음을 알 수 있다. 이처럼 -cristobalite 결정상이

1,200oC 이상에서 나타나는 것으로 보아, MoSi2 분말이

나 (Mo1/2W1/2)Si2 분말은 모두 500oC에서 열처리하였을

때 분해되면서 Mo나 W의 산화물이 생성되고 잔여 Si

는 휘발되지 않은 상태로 그대로 비정질 Si 혹은 비정질

SiO2 상으로 잔존하고 있다가 고온에서 결정상을 형성하

게 되는 것으로 판단된다.

다음의 Fig. 4는 (Mo1/2W1/2)Si2 분말의 열분석 곡선이

다. 이 경우에도 MoSi2 분말과 비슷하게 400oC 부근에

서 흡열반응과 함께 질량증가가 일어나는 것을 알 수 있

다. 이로 미루어 (Mo1/2W1/2)Si2 분말도 이 온도 영역에

서 산화 반응이 일어나면서 질량증가가 일어나는 것으로

판단할 수 있다. 그런데 열중량증가의 폭은 약 50 %에

이를 만큼 크게 발생되고 있으며 이는 MoSi2 분말의 경

우에 비하여 매우 큰 변화이다. 이러한 현상으로 미루어

볼 때 (Mo1/2W1/2)Si2 분말의 degradation 정도는 MoSi2

분말에 비하여 매우 심한 것으로 추정할 수 있다. 또한

MoSi2 분말에서와 유사하게 800oC 부근에서부터 질량감

소가 일어나는 것을 관찰할 수 있는데, 이 역시 그 감소

폭이 MoSi2 분말에서보다 큰 것을 알 수 있다. 따라서

(Mo1/2W1/2)Si2 분말의 산화에 의한 degradation은 MoSi2

분말보다 더 크게 일어나는 것으로 판단된다.

3.4. WSi2 분말

다음의 Fig. 5는 WSi2 분말의 X-선 회절분석 그래프

이다. 이 그림에서 보면 WSi2 분말도 SHS 공정을 통하

여 단일상으로 잘 합성되었음을 확인할 수 있다. 앞에서

나타낸 바와 같이 MoSi2 분말, (Mo1/2W1/2)Si2 분말과 함

께 WSi2 분말도 단일상으로 합성이 잘 이루어 진 것으

로 미루어 볼 때, SHS 합성이 일반적인 고상반응에 의

한 합성보다 훨씬 간편하고 효과적임을 알 수 있다.
Fig. 3. Powder X-ray diffraction patterns of synthesized

(Mo1/2W1/2)Si2 powder with heat treatment temperature.

Fig. 4. DTA/TG graph of synthesized (Mo1/2W1/2)Si2 powder.
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그런데, 이 WSi2 분말의 경우에는 500oC에서 한 시간

열처리하였을 때 대부분의 시료 분말이 알루미나 도가니

와 반응하여 용융된 유리상으로 표면에 덮여 남아 있는

상태가 되었기 때문에 분말 X선 회절분석이 불가능하였

다. 1,200oC에서 열처리하였을 때에도 비슷한 현상이 일

어난 것을 관찰할 수 있었으나 일부 남아 있는 분말을

이용하여 회절분석을 실시한 결과 Al2W3O12 상이 관찰

되었다. 이 때 존재하는 Al은 도가니로 사용한 알루미나

재질과의 반응으로 혼입된 것으로 생각된다.

1,200oC로 열처리한 시료에서는, 앞의 두 가지 경우와

유사하게 -cristobalite 상과 WO3 상이 관찰되었고, 500oC

에서 관찰되던 Al2W3O12 상도 잔존하고 있었다.

다음의 Fig. 6은 합성한 WSi2 분말의 열분석곡선이다.

앞의 MoSi2 분말이나 (Mo1/2W1/2)Si2 분말의 경우에 비

하여 산화반응이 일어나는 온도가 500oC 부근으로 약간

고온 쪽으로 shift 되어 있는 것을 볼 수 있으며, 이후에

Fig. 6. DTA/TG graph of synthesized WSi2 powder.

Fig. 5. Powder X-ray diffraction patterns of synthesized WSi2

powder with heat treatment temperature.

Fig. 7. Residual weight of MoSi2 powder after 1 hour ambient
heat treatment at 500, 1,000, 1,200, 1,300, 1,400, 1,500 and

1,600oC.

감량이 일어나는 현상이 훨씬 적은 것을 알 수 있다.

그러나 이런 열분석 곡선에서 관찰되는 현상들은 앞의

열처리 온도에 따른 분말 X선 회절분석을 위하여 500oC

에서 열처리를 한 시편의 경우에 전부 휘발되는 현상을

제대로 설명하지는 못한다.

3.5. 열처리에 따른 분말의 중량변화

DTA/TG에 의한 열분석은 승온 속도가 빠르기 때문에

각 온도별로 장시간 발열체를 방치할 때 나타날 수 있는

현상을 관찰하기 위하여 합성된 분말들을 5oC/min의 속

도로 대기 중에서 500, 1,000, 1,200, 1,300, 1,400, 1,500

및 1,600oC에서 열처리한 다음, 결정구조 및 중량 변화

등을 관찰하였다. 앞서 합성한 MoSi2 분말을 DTA/TG

장비에서 10oC/min의 속도로 가열했을 때 1,400oC까지

2.3 % 정도의 중량감소가 일어났지만, 전기로에서 5oC/

min의 속도로 승온하여 각 온도에서 각각 1시간씩 열처

리한 동일 분말의 경우에는 다음의 Fig. 7에서 보는 것

과 같이 1,000oC 이상의 경우에 약 20 %의 질량 감소가

일어나는 현상을 확인할 수 있다.

이런 현상은 소위 “pest” 현상이라고 부르는 산화 현

상[8,10,11,14,23-29]에서 기인하는 것으로, 연속적인 승

온일 때와는 달리 녹는점보다 상대적으로 낮은 온도에서

장시간 유지되는 경우에 산화반응과 이에 따른 성분분해

및 휘발로 인한 질량감소가 일어나는 것으로 설명이 가

능하다.

(Mo1/2W1/2)Si2 분말의 경우도 MoSi2 분말과 비슷한 거

동을 보이고 있으나 상대적으로 낮은 온도인 500oC에서

질량의 증가가 더 큰 것을 다음의 Fig. 8에서 알 수 있

다. 그리고 1,200oC 이상에서 1시간 동안 열처리한 경우

에 앞의 MoSi2 분말의 경우보다 전체적으로 질량 감소
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가 조금 더 일어나고 있음을 알 수 있다.

다음의 Fig. 9는 SHS로 합성한 WSi2 분말을 대기분

위기에서 500, 1,000, 1,200, 1,300, 1,400, 1,500 및

1,600oC로 각각 1시간 열처리한 분말의 질량을 측정한

것이다. 500oC로 열처리한 시료의 경우 알루미나 도가니

와 반응하여 결정상 분석은 불가능하였지만 전체 질량변

화는 거의 차이가 없었는데, 이는 일부분 시료에서 산화

및 휘발이 동시에 일어나면서 생긴 결과로 판단된다. 그

보다 높은 온도인 1,000oC에서 열처리를 한 경우에는

약 20 % 이상의 중량변화가 있는 것을 확인할 수 있었다.

이는 Mo나 W silicide가 고온보다는 저온에서 “pest”

현상이 더 심하기 때문에 일어나는 현상[8,14,25]으로

판단된다.

또한 1,600oC에서 1시간 열처리한 경우에는 아주 큰

질량감소가 일어나는 것을 알 수 있다. 이 현상은 WO3

의 녹는점이 1,473oC이므로 그 이상의 온도에서 휘발하

거나 분해 반응이 일어난 것으로 판단된다.

이 결과들을 종합해보면 MoSi2 분말보다는 WSi2 분

말 또는 W이 포함된 (Mo1/2W1/2)Si2 분말의 산화 저항성

이 오히려 더 낮은 것으로 파악된다.

합성된 분말들을 고분자 바인더(PVA)를 사용하여 봉

상으로 성형한 다음 1,400oC, 수소분위기에서 4시간 소

결하고, 이후 전극을 연결하여 전기를 가하여 1,600oC로

2차 소결한 소결 시편의 경우에는 1,600oC까지 열처리

이후에 MoSi2와 (Mo1/2W1/2)Si2는 산화나 중량감소가 일

어나지 않는 것을 관찰할 수 있었다. 반면 WSi2 분말을

사용한 성형체는 소결 도중 시편에 crack이 발생하는 등

소결이 잘 되지 않았고, 이후의 열처리에서도 “pest”에

의하여 분해가 발생되는 현상이 관찰되었다.

이러한 것은 Mo와 W은 주기율표 상하에 위치한 원

소들로서 크기도 201 pm, 202 pm으로 비슷하고 서로

전율고용체를 이루고 있으며 결정구조도 유사하며, 이

두 원소의 결정구조도 같고, silicide가 된 다음에도 같은

bcc 결정 구조를 갖고 있어 결정 구조 차이에 의한 산화

분해 저항성이나 분해 거동의 차이가 일어나는 것이 아

니라 화학적 반응성에 의한 차이 때문에 이런 현상이 두

드러지는 것이 아닌가 생각된다.

그러므로 W 성분이 다량 포함된 조성의 발열체를 성

형, 소결하는 경우에는 산화저항성을 높이기 위하여

Mo/W의 비율을 조절한다든지 하는 화학적인 방법과 소

결과정에서 보다 높은 환원분위기를 제공하는 물리적인

방법이 동시에 제공되어야 할 것으로 판단된다. 또 이렇

게 W를 다량함유한 발열체의 경우에는 앞서 관찰된 저

온에서의 “pest” 현상으로 인한 산화 및 분해 반응과 그

에 따른 degradation 때문에 고온보다 저온에서 장시간

사용하는 경우에는 오히려 더 주의해야 할 것으로 판단

된다.

4. 결 론

자전고온합성반응(self-propagating high-temperature

synthesis, SHS) 법으로 MoSi2 분말, (Mo1/2W1/2)Si2 분

말 및 WSi2 분말을 합성하고 이 분말들을 500, 1,000,

1,200, 1,300, 1,400, 1,500 및 1,600oC에서 열처리한 후

에 결정구조 및 열중량 변화 등을 관찰하여 다음과 같은

결과를 얻을 수 있었다.

1) Mo-W-Si계의 silicide는 500oC의 저온에서도 산화

반응이 일어나며, 저온 산화 및 분해로 생성되는 결정상

은 MoO3이었다.

2) 1,200oC 이상에서 열처리를 한 경우에 분해반응으

로 생성된 SiO2의 결정상으로 흔히 관찰되는 -quartz가

Fig. 9. Residual weight of WSi2 powder after 1 hour ambient
heat treatment at 500, 1,000, 1,200, 1,300, 1,400, 1,500 and

1,600oC.

Fig. 8. Residual weight of (Mo1/2W1/2)Si2 powder after 1 hour
ambient heat treatment at 500, 1,000, 1,200, 1,300, 1,400, 1,500

and 1,600oC.
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아닌 -cristobalite 상이 생성되었다.

3) 전체적으로 W이 포함되면 저온과 고온에서 더 많

은 분해 반응을 일으키는 것으로 나타났으며, 분말을 성

형하여 소결한 시편의 경우에는 MoSi2와 (Mo1/2W1/2)Si2

는 저온이나 고온에서 1시간 열처리를 하더라도 분해와

그에 따른 중량변화 반응을 관찰하기 어려웠다. WSi2만

으로 발열체 형상으로 성형하여 소결한 것은 저온 산화

에 의하여 소결 자체가 어려웠으며, 더 높은 발열체 표

면온도를 얻기 위해서는 순수한 WSi2보다는 저온 산화

에 강한 MoSi2를 적정량 첨가하여 조성을 조절하는 것

이 필요한 것으로 판단된다.
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