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요 약

 육방정프레스 420Ø를 활용한 고온고압(high pressure high temperature: HPHT) 방법으로 금속촉

매층 (Ni77Fe11Mn9Co3)과 카본디스크가 순차적으로 적층된 셀에 인산칼슘을 첨가함에 따라 합성다이아

몬드 성장에 미치는 변화를 확인하였다. HPHT 공정의 압력, 온도, 시간을 각각 8 ㎬, 1500
o
C, 280s로

고정하고, 카본과 금속촉매 층 사이에 인산칼슘을 각각 0, 0.08, 0.20, 0.28 mg씩 첨가하여 고온고압 합

성을 수행하였다. 합성공정 후 적층셀의 중간부 셀 수직단면을 광학현미경과 마이크로 라만분광기로

분석하였다. 결과적으로 인산칼슘을 0.08 mg 도포하여 첨가하면 다이아몬드의 생성이 향상되었다. 반

면 0.20 mg 이상에서는 도포되는 양이 증가 할수록 다이아몬드 생성이 억제되다가 0.28 mg 이상 첨

가에서는 다이아몬드가 거의 생성되지 않는 특징을 보였다.

1. 서론

산업용도의 분야별 합성다이아몬드는 각종 기계류

의 정밀 가공의 기본 연마제로써 사용되며 그 외 고

강도 소재의 절삭재료, 가공재로로 쓰인다. 최근에는

다이아몬드의 고강도와 고열전도도 광학적 특성을

이용한 IR센서, 방사능 센서 및 첨단 전자소자의 기

판 등 산업적인 응용이 많아져 합성다이아몬드는 전

략소재로서의 가치가 점점 중요해지고 있다.

합성다이아몬드는 고온고압(high pressure high

temperature: HPHT)을 이용한 환경에서 제작되고

이러한 초고온고압환경을 만들기 위해 다양한 형태

의 벨트타입, 멀티앤빌형 기기가 사용되고 있다. 특

히 최근에는 세계적으로 합성다이아몬드 최대 공급

처인 중국이 멀티앤빌형 프레스의 하나로서, 셀을

정수압을 가할 수 있도록 여섯 방향에서 압력을 가

하는 육방정프레스를 개발하여 산업적으로 높은 수

율의 기자재가 보급되기 시작하여 합성다이아몬드의

연구가 활성화 되고 있다.[1-4]

이러한 합성다이아몬드의 색상 또는 성장속도를 개

선하기 위해서 여러 가지 첨가제와 촉매금속물질이

개발되고 있다. 특히 Ti, Al 등의 금속첨가제를 넣

어 갈색 다이아몬드의 주요발색 인자인 N을 제거

(getter)하는 등의 색 개선 노력과, 가능하면 탄소를

많이 고용하고 응고 시 다이아몬드를 많이 석출시킬

수 있는 Ni, Co, Fe, Mn 등을 조합한 촉매물질의

개발이 활발하다.[5]

본 연구에서는 이러한 기존의 노력 외에 새로이 유

기체의 뼈를 구성하고 있는 인산칼슘(Ca3(PO4)2)을
대상으로 하여 향후 애완동물의 화장 후의 뼈 부산

물을 이용하여 메모리얼 다이아몬드를 만드는 경우

를 상정하여, 인산칼슘이 다이아몬드 합성과정에 혼

입되는 경우의 기존 다이아몬드 합성 공정에 미치는

영향을 확인하였다.[6-8]

따라서 본 연구에서는 HPHT 처리 방법으로 분말

형 다이아몬드를 제조하였고, 이때 인산칼슘을 첨가

하여 합성다이아몬드의 성장과 물성의 변화를 광학

현미경, 마이크로 라만분광기를 활용하여 확인하였다.

2. 실험방법

고온고압의 조건으로 다이아몬드 성장을 하기 위하

여 Fig. 1과 같은 Guilin사의 420Φ HPHT 장비를

이용했다.

적층형 셀은 파이로필라이트 개스킷(gasket)에 직

경 2㎝의 반응부를 가지고 여기에 18개의 탄소디스
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크와 촉매금속(Ni77Fe11Mn9Co3) 디스크 13개씩을 서로

교차시켜 적층시켜 구성하였다. 완성된 적층셀은 탄

소발열체가 직렬로 연결되어 1500
o
C 이상의 저항열

로 발열함과 동시에 상하에 인접한 용융된 촉매 금

속에 과포화 되어 흡수된 후 다이아몬드로 성장되도

록 하였다. 이러한 적층형 셀의 양쪽 끝에는 탄소강

으로 제작된 캡형 전극체를 위치시켜 구성시켰다.

한편 인산칼슘의 첨가에 의한 분말형 다이아몬드의

생성 시 미치는 영향을 확인하기 위해서 적층형 셀

의 중앙부에 있는 한 셀당 4개씩의 각 탄소디스크에

인산칼슘을 0, 0.08, 0.20, 0.28 mg을 준비하고 이를

인산칼슘을 종이 마스크를 이용하여 마스크의 면적

을 각각 0, 2×4, 4×4, 6×4 ㎟로 도포하여 4개의 셀

시편을 준비하였다.

HPHT 장비를 압력을 8㎬로 하고 셀 안의 온도가

1500
o
C 되게 한 후 280sec간 동일한 조건으로 고온

고압 실험을 진행하였다.

[Fig. 1] Guilin사의 420Φ HPHT 육방정프레스

Fig. 2는 시편 D에 대한 고온고압 장비를 활용하여

처리한 후, 적층셀의 중심부를 절단하여 보인 인산

칼슘을 첨가한 층의 이미지이다. 육안으로도 인산칼

슘을 첨가된 중심부와 테두리 부분이 현저한 차이점

을 관찰할 수 있다. 그림에서 인산칼슘을 첨가한 부

분을 'a', 계면부를 'b', 인산칼슘을 첨가하지 않은

부분을 'c'로 표시하였다.

완성된 HPHT 다이아몬드의 표면 Fig 2의 ‘a’, ‘b’,

‘c’ 부분의 확대이미지와 내부 내포물을 분석하기 위

하여 시편의 위쪽과 아래쪽 방향에서 백색광원을 조

사하여 광학현미경 (바이먼스 XTL-3400D와 ANDO

ELECTRIC JP/AQ6317C))를 이용하여 관찰하였고,

각 이미지를 접안렌즈에 연결된 디지털카메라

(Nikon coolpix4500)를 이용하여 촬영하였다.

[Fig. ２] 적층형 셀 HPHT처리 후 분리 이미지

UniThink 사의 라만분광기 (Raman spectroscopy,

UniRaman)을 이용하여 Fig. 2의 a, b, c 부분에 다

이아몬드의 생성을 확인하였다. 다이아몬드 표면을

가시영역의 레이저로 입사하여 산란된 빛 파장의 주

파수를 측정하여 성분분석을 진행하였으며, 이때

Ar-ion laser의 광원은 514 ㎚ 유지하며

Back-illuminated CCD를 검출기로 이용하여 노출

시간을 20s로 하여 광범위 영역을 측정하였다. 다이

아몬드의 경우 1332 ㎝
-1
, 그라파이트인 경우 1600

㎝-1에서 각각 라만특성 피크가 나오는 것으로 알려

져 있다.[9,10] 따라서 인산칼슘의 첨가에 따라 다이

아몬드와 그라파이트 특성피크 강도(intensity)의 상

대적인 크기 분율로 다이아몬드의 생성도를 판단하

였다.

3. 실험결과

Fig. 3은 적층셀에 인산칼슘을 각각 0.08, 0.20, 0.28

mg씩 첨가한 시편들의 ‘a’ 부분 즉 인산칼슘이 도포

된 부분에 대한 광학현미경 이미지 결과이다. (a)는

인산칼슘을 0.08 mg으로 소량이 첨가된 경우다. 이

때 인산칼슘이 거의 영향을 받지 않고 반짝이는 다

이아몬드를 확인할 수 있었다. 인산칼슘을 0.20, 0.28

mg 도포한 (b, c)는 인산칼슘의 첨가하였을 때 (a)

보다 적은 량의 작은 밝은 점들인 다이아몬드 생성

을 확인하였다. 따라서 확대분석을 통하여 인산칼슘

첨가에 따라 다이아몬드 생성이 줄어들었다고 판단

되었다.

Fig. 4는 인산칼슘을 각각 0.08, 0.20, 0.28 mg씩 첨

가한 시편들의 ‘b’(계면) 부분에 대한 광학현미경 이

미지 결과이다. 그림에서 작은 밝은 점이 다이아몬

드이다. 인산칼슘이 첨가되었을 때 계면부에서 모두

다이아몬드의 생성을 확인하였다. 또한 인산칼슘의

첨가량이 증가됨에 따라 계면에서는 차이점이 없다
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고 판단하였다.

(a) (b) (c)

[Fig. 3] “a” 부분의 ×500배 광학현미경 이미지: (a) 0.08 
mg, (b)0.20 mg, (c) 0.28 mg.

(a) (b) (c)

[Fig. 4] “b” 부분의 ×500배 광학현미경 이미지: (a) 
0.08 mg, (b)0.20 mg, (c) 0.28 mg.

Fig. 5는 인산칼슘을 각각 0, 0.28 mg씩 첨가한 시

편들에 대한 ‘c’ 부분에 대한 광학현미경 이미지 결

과이다. 인산칼슘을 첨가하지 않은 (a)와 인산칼슘을

0.28 mg 첨가한 (b)의 광학현미경 이미지에서 모두

다이아몬드의 생성을 확인하였다. 또한 인산칼슘을

첨가한 시편과 첨가하지 않은 시편에서는 모두 다이

아몬드가 성장 하였지만 인산칼슘의 첨가량에 따른

다이아몬드 생성의 차이점이 없음을 확인하였다. 나

머지 0.08과 0.20 mg씩 첨가한 시편들의 경우도 비

슷한 광학이미지 결과를 보였다.

(a) (b)

[Fig. 5] “c” 부분의 ×500배 광학현미경 이미지: (a) 
0 mg, (b) 0.28 mg.

Fig. 6의 (a)는 인산칼슘을 0.08 mg 첨가한 시편들

의 ‘a’부분에 대한 마이크로 라만 스펙트럼이다. 인

산칼슘을 첨가하여 적층형 방법으로 고온고압 처리

를 하였을 때 다이아몬드와 그라파이트의 라만 스펙

트럼인 1332 cm
-1
와 1600 ㎝

-1
에서 피크가 생성됨에

근거하여 고온고압 처리 과정에서 다이아몬드의 생

성을 확인하였다. (b)에서는 인산칼슘을 각각 0,

0.08, 0.20, 0.28 mg씩 첨가한 시편들의 ‘a’부분에 대

한 다이아몬드와 그라파이트 라만피크의 강도분율을

나타내었다. 다이아몬드의 라만피크의 강도분율은

인산칼슘 첨가에 따라 15.6, 21, 12, 5%로 나타났다.

이는 인산칼슘을 소량으로 첨가 시 다이아몬드의 성

장이 증가하다가 일정한 양을 넘으면 인산칼슘의 첨

가량이 증가함에 따라 다이아몬드 생성이 억제된다

는 것을 확인하였다.

(a)

(b)

[Fig. 6] (a) 인산칼슘을 0.08 mg 첨가한 시편의 ‘a’ 
부분에 대한 라만 스펙트럼, (b) ‘a’ 부분에 대한 

라만 스펙트럼의 피크 상대분율

Fig. 7은 인산칼슘을 각각 0, 0.08, 0.20, 0.28 mg씩

첨가한 시편들의 ‘b’ 부분에 대한 라만 스펙트럼을

Fig. 6과 같이 라만 스펙트럼의 인텐시티의 크기분

율을 나타냈다. 계면부에서도 ‘a’ 부분과 동일하게

다이아몬드 라만 피크인 1332 cm
-1
에 근거하여 다이

아몬드의 생성을 확인하였다. 계면에서는 다이아몬

드의 라만스펙트럼 인텐시티 크기분율은 인산칼슘의

첨가량에 따라 각각 15.6, 15.9, 15.9, 15.7%로 나타

났다. 이로써 계면에서 인산칼슘을 소량으로 첨가

시 다이아몬드의 생성을 돕다가 일정한 양을 넘어가

면 인산칼슘의 첨가량의 증가에 따라 계면부의 다이

아몬드의 성장에 영향을 주지 않음을 확인하였다.
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[Fig. 7] ‘b’부분에 대한 라만 스펙트럼의 피크 상대분율

Fig. 8은 인산칼슘을 각각 0, 0.08, 0.20, 0.28 mg씩

첨가한 시편들의 ‘c’ 부분에 대한 Fig. 6과 같이 라

만 스펙트럼의 피크강도분율을 나타냈다. 인산칼슘

을 첨가한 시편과 첨가하지 않은 시편의 ‘c’ 부분은

모두 그라파이트와 다이아몬드의 라만피크인 1332

cm
-1
, 1600 cm

-1
가 생성되었다. 다이아몬드 피크의

인텐시티 크기분율은 인산칼슘을 첨가량에 따라 각

각 15.6, 16.8, 16, 16.1%로 큰 변화 없이 나타났다.

이는 인산칼슘의 첨가와 관계없는 ‘c’ 부분에서는 인

산칼슘의 첨가량의 증가에 따른 다이아몬드의 형성

에 변화가 없음을 보였다.

[Fig. 8] ‘c’ 부분에 대한 라만 스펙트럼의 피크 상대분율

4. 결론

적층형 셀을 이용하여 압력, 온도, 시간을 8 ㎬,

1500
o
C, 280s 조건으로 고온고압환경에서 인산칼슘

을 첨가하여 다이아몬드 합성이 가능하였다. 광학현

미경 확대분석과 마이크로 라만분석을 통해 인산칼

슘이 0.08 mg 정도로 소량으로 혼입되면 다이아몬

드 생성을 도울 수 있으나 그 이상이 되면 오히려

다이아몬드 생성을 방해하는 특징을 가짐을 확인하

였다.
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