
Theories and Applications of Chem. Eng., 2003, Vol. 9, No. 2 2061

화학공학의 이론과 응용 제9권 제2호 2003년

매체교반형 미분쇄기에 의한 무기분말의 초미분쇄기구에 관한 연구 (11) :

분쇄한계에 미치는 분쇄조제 영향

최희규
*
, 하종학, 최우식

1

부산대학교 제약학과
1
, 대학원 학과간 분체공학협동과정

                              (dr50986@chollian.net*)

The Ultra-fine Grinding Mechanism of Inorganic Powders in a Grinding Media 

Agitated Mill (11) : Comparative Study of Grinding Kinetics for Ball Mill 

Hee Kyu Choi*, Jong Hak Ha, Woo Sik Choi1

Dept. of Pharm. Manuf., Interdisciplinary Program in Powder Technology Graduate 

School
1
, Pusan National University 

                               (dr50986@chollian.net*)

서론

   최근 Nano Technology 시대를 맞이하여, 초미입자들에 관한 연구가 활발히 진행되고 

있다. 더욱이 Top-down 프로세스에서 분체의 나노입자화에 관한 연구도 많은 연구자들

에 의해 행해지고 있다. 이전의 연구에서 서브미크론 영역에서 분산제를 사용하여 분쇄효

율을 높이는 연구와 분쇄속도상수를 고찰하는 속도론적 관점에서의 연구를 행한 바 있다. 

본 연구에서는 습식공정으로 매체형 교반밀을 이용, 각종 분산제를 사용하여 무기분말의 

나노입자화에 관한 연구를 수행하였다. 

   이전의 연구에서 Bernhart 등[1]은 교반볼밀에서 분쇄조제를 사용하여 슬러리 특성에 

관한 연구를 행하였으며, Paramasivam 등[2]은 건식 분쇄실험에 있어서 액체 분쇄조제의 

물리적 특성에관한 효과를 검토하였고, 다양한 분쇄시간에서의 밀 조건에 따른 입도분포

에 대한 분쇄조제의 영향을 찾아내었다. Mosquet 등[3]은 polyethylene oxides 조제를 사

용하여 광물의 표면에서 사슬모양으로 흡착되어 작용하는 분쇄조제의 기능을 연구하였고, 

Byron 등[4]은 고 이온성 슬러리에 분쇄조제를 투입하여 안정화에 관한 연구를 하였다. 

또한, Zheng 등[5]은 석회석의 교반볼밀을 사용한 분쇄에서 첨가제의 효과를 연구하여, 

분쇄조제가 표면에너지를 감소시킨다는 것과 슬러리 유동을 좋게 한다는 두 가지 메커니

즘을 고찰하였다. 그리고, 저자 등은 이전의 연구[6]에서 교반볼밀에서 고농도 슬러리의 

분쇄에 대한 분쇄효율향상을 위한 첨가제 사용에 관해 연구한 바 있다. 

   따라서, 분쇄한계에 도전하기 위한 한 방편의 일환으로 시료의 농도와 분산제의 농도

를 변화시켜, 이전의 장치와 동일한 분쇄 장치에서 실험한 결과 분산제를 사용하지 않았

을 때 보다 훨씬 작은 입경 즉, 수백 nanometer 크기의 쇄성물을 얻을 수 있었으며, 분쇄

법을 통하여 수십 nm의 중위경을 얻을 수 있을 가능성을 제시하고자 한다.

  

실험장치 및 방법

   분쇄실험장치는 이전의 실험[7]에서 사용되었던 분새장치와 동일하게 사용하였으며, 

분쇄조제로는 NaHMP(Sodium Hexametaphosphate, (NaPO3)6)와 SMA(Stylen Maleic 

anhydride)를 사용하였다. 

   분쇄실험 시, 분쇄실 내의 온도와 pH를 측정하여 입도와의 관계를 비교검토 하였으

며, 회분식으로 샘플링을 할 경우 달라질 수 있는 분쇄 분위기를 검토하기 위하여, 샘플

링을 하지 않는 실험을 병행하였으며, 분산제의 투입시기에 따른 분쇄특성을 고찰하기 위

하여, 분산제 투입시기를 달리하는 실험도 행하엿다. 
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   각각의 실험 조건과 실험방법에 대해서는 표 1에 상세하게 나타내었다. 

실험결과 및 고찰

   

(a) (b)

Fig. 1 The particle size distribution of feed and ground products for experimental conditions 

(sample : calcite, rotation speed=700 rpm, ball filling ratio=0.7 [-], ball size=1.0 mm, slurry 

concentration=15 wt%, (a) without aids, (b) using aids (NaHMP, 2.0 wt%))

   그림 1 (a)와 (b)에 분쇄조제를 사용하였을 경우와 사용하지 않았을 경우의 입도분포

를 나타낸다. 분쇄조제를 사용하였을 때 현저하게 작아진 입도분포를 관찰할 수 있었으

며, 분포의 폭도 매우 작아진 것을 알 수 있다. 이는 일반적으로 분쇄조제를 사용하였을 

경우 관찰 할 수 있는 실험결과로, 분쇄조제를 사용하였을 경우 알려진 바와 같이 분쇄조

제의 투입으로 인하여 쇄료의 표면에서 표면에너지를 저하시켜, 입자들의 균열을 촉진하

고, 분쇄조제분자가 입자 균열사이에 들어가 쐐기 역할을 하거나, 입자끼리의 응집을 방

Fig. 2 The grinding power value and 

temperature for grinding time. 

(experimental conditions : n=700 rpm, 

J=0.7 [-], dB=1.0 mm, Cs=15 wt%)

Fig. 3 The relationship between 

grinding consumption energy and 

grinding time for each experimental 

conditions. 

지하여 분산을 좋게 하고 이에 따라 분쇄의 진행이 쉽게 이루어진 결과라고 생각된다. 하

지만, 이는 밀의 조작조건에 따라, 최적의 분쇄조제 투입량이라든지, 분쇄조제의 투입시기 

등이 달라 질 것으로 생각되는 바 보다 면밀한 검토가 필요할 것으로 사료된다. 
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   그림 2는 분쇄시간에 따라 변화하는 투입된 동력 값과 슬러리의 온도를 나타내었다. 

각 실험조건에 따라 시간별로 투입되는 동력의 양이 현저하게 다른 것을 알 수 있으며, 

슬러리의 온도가 높아질수록 투입되는 동력의 양이 많아지는 것을 알 수 있다. 이는 슬러

리가 일정 온도 이상 올라가면서 수분이 증발하여, 볼의 움직임과 슬러리의 유동성이 현

저하게 나빠져 많은 동력이 드는 것으로 생각된다. 따라서, 이 경우 분쇄가 잘 되지 않는 

결과를 나타낸다. 

   그림 3은 분쇄시간에 따른 비소비에너지의 양을 나타내었다. 분쇄시간이 길어질수록 

증가하는 에너지 소비량이 분쇄조제를 사용한 경우 사용하지 않았을 때보다 에너지 소비

량이 적은 것을 알 수 있다. 이는 분쇄조제가 분쇄효율을 높인다는 이전의 실험결과[6]와

도 잘 일치한다는 것을 알 수 있다. 

Fig. 4 The pH value and median diameter 

for specific consumption energy. 

(experimental conditions : n=700 rpm, J=0.7 

[-], dB=1.0 mm, Cs=15 wt%)

Fig. 5 The relationship between 

median diameter and specific 

consumption energy for experimental 

conditions : n=700 rpm, J=0.7 [-], 

dB=1.0 mm, Cs=15 wt%

   그림 4는 분쇄시간이 증가됨에 따라 즉, 투입된 비소비에너지의 증가에 따라 변화하는 

pH의 값과 중위경을 각 실험 조건 별로 나타내었다. pH값이 감소함에 따라 중위경도 감

소하는 경향을 나타내고 있다. 하지만, 앞으로 다른 시료와 분쇄조제 등을 사용하여 보다 

정확한 데이터의 확보가 필요할 것으로 사료된다. 

   그림 5는 비소비에너지의 증가에 따라 변화하는 중위경의 값을 각 실험 조건별로 나

타내었다. 분쇄조제를 투입하였을 경우 중위경이 현저하게 작아지는 것을 확인 할 수 있

었고, 분쇄시간이 증가할수록 재 응집되어 다시 커지는 경향을 나타내었다. 이 후의 실험 

과제로서 재응집을 막을 수 있는 분쇄조제의 투입시기나, 조제량의 변화 등을 면밀히 검

토하여야 할 것이다.  

결론

   교반 볼 밀에서 방해석 분말을 사용하여, 이전의 실험 방법과 동일한 상태에서 분쇄조

제를 투입하여 분쇄한계에 도전하는 연구를 행하였다. 

   분쇄조제를 사용하여 분쇄를 행한 경우 수 백 nm의 중위경을 얻을 수 있어 분쇄 조

제를 사용하지 안았을 때 보다 현저하게 작은 입자경을 얻을 수 있었으며, 분쇄가 진행되

어 가는 과정에서 슬러리의 pH와 온도 등이 입자경과의 상관이 있음을 알 수 있었다. 앞

으로 수십 nm의 입자경을 얻을 수 있는 연구의 가능성을 제시하였다. 
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Table 1. The Summary of experimental condition and methods

Experimental Condonditions

․Feed : calcite S500,  ․n = 700 [rpm],  ․J = 0.7 [-]

․dB = alumina, -1.48/+0.84,  ․grinding time : ∼480 min

Experimental Methods

Aids used Caids [wt%] Cs [wt%]

The methods of using grinding aids

From start

 & sampling

From start

& sampling X

After 120 min

& sampling X

without 0 wt%

60 ○

15 ○

5 ○

NaHMP

0.5 wt%

60

15 ○

5

1.0 wt%

60 ○

15 ○ ○ ○

5 ○

2.0 wt%

60

15 ○ ○ ○

5

SMA

0.5 wt%

60

15 ○

5

1.0 wt%

60 ○

15 ○ ○ ○

5 ○ 

2.0 wt%

60

15 ○ ○ ○

5


