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요 약

 본 연구에서는 쌀겨를 이용하여 메조포러스 실리카를 제조하였다. 제조된 메조포러스 실리카는 X-

선 회절 패턴, TEM, FT-IR, 질소흡착등온선 측정을 통하여 SBA-15 특성과 동일하게 나타났으며, 결

과적으로 메조포러스 실리카 물성에 가장 큰 영향을 나타내는 것은 반응온도, 시간이며, 쌀겨회재의

규소 용출은 소성온도가 낮을수록 증가하며 규소원에 따라 각기 다른 특성을 나타냄을 합성된 메조포

러스 실리카의 물리화학적 특성으로부터 알 수 있었다.

1. 서론

메조기공을 가지는 입자는 촉매, 크로마토그래

피용 충진제, 약물 방출용 모제, 광학적 활성을 가지

는 물질의 모체로서 사용될 수 있어 많은 관심을 받

고 있다. Mobil사의 연구진들이 메조기공 입자에 관

한 연구를 발표한 이래, 규칙적으로 배열된 기공을

갖는 입자를 제조하기 위한 여러 가지 방법들이 연

구되었고 그 중 가장 많이 이용되는 것이 액상에서

계면활성제의 자기조립을 이용한 기술이다. 형성되

는 기공의 크기나 구조는 계면활성제의 종류, 기공

형성에 사용한 주형제의 종류 및 특성에 따라 다양

하게 조절 가능하다. 이러한 메조기공 물질은 입자,

박막, 막대 혹은 섬유 모양으로 제조함으로써 다양

한 기능을 부여할 수 있다.[1]

전통적으로 자기조립 기술을 바탕으로 메조기공

물질의 합성은 액상반응으로 진행되어 왔다. 계면활

성제 혹은 고분자 주형제를 물 혹은 유기 용매에 녹

이거나 분산시킨 후 만들고자 하는 물질의 전구체와

함께 용액으로부터 직접 자기조립을 유도시켜 다공

성 기공물질을 합성한다. 이러한 액상합성 방법은

자기조립 자체는 빠르게 진행될 수 있지만, 입자가

갖는 기공의 규칙적인 배열을 확보하기 위해서는 긴

시간이 필요하다. 최근에는 에어로졸 기상합성법 중

에 하나인 분무열분해 공정을 이용하여 구형으로 미

세한 크기의 메조기공 입자를 제조하는 연구가 보고

되었다. 분무열분해 공정의 경우 입자의 형성은 수

초 이내에서 형성된다. 그리고 하나의 액적으로부터

입자 하나를 생성할 수 있는 공정으로 다성분계의

기능성 무기입자를 제조하는데 이용되어 왔다. 이러

한 에어로졸 공정은 기존의 액상법에 비해 수초 이

내에 규칙성이 있는 메조기공 물질을 합성할 수 있

다는 장점을 가지고 있다. 또한 입자의 크기가 미세

하고 좁은 입도분포로 구형의 형상을 가지는 분말은

수초이내에 제조할 수 있다. 액상법의 경우 자기조

립을 유도하기 위해 계면활성제의 함량을 반드시 임

계미셀농도(CMC) 이상으로 유지해야 한다. 그러나

분무열분해 공정에서 초기 무기물을 포함하는 균일

용액에서는 CMC 이하의 농도로 출발하여 액적의

건조하는 과정에서 CMC 이상의 농도로 올라가고

그 결과 자기조립이 일어나는 과정을 거친다. 이러
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Run 

No.

Synthesis 

Temp.

(℃)

Synthesis 

Time

(hr)

Yield 

(%)

Vm

(cm3(stp)g-1)

as/BET

(m2g-1)

Mean pore

diameter

(nm)

Total pore

volume

(cm3g-1)

1 100 6 42.8869 224.66 977.83 2.4357 0.5954

2 100 12 52.6280 251.50 1094.6 2.6356 0.7213

3 100 18 54.6396 228.46 994.35 2.7734 0.6894

4 100 24 49.8678 205.98 896.52 3.0998 0.6948

5 100 36 51.9054 189.82 826.20 3.2439 0.6700

6 100 48 53.8946 147.34 641.30 3.2647 0.5234

7 90 24 54.2075 141.20 614.58 2.9037 0.4461

8 110 24 46.4854 126.56 550.87 3.5804 0.4931

9 120 24 52.4120 166.63 725.24 3.7778 0.6850

한 이유로 분무열분해 공정이 메조기공의 규칙성을

가지는 다성분계 기능성 무기물질의 합성에 아주 적

합하다.

분무열분해 공정을 이용하여 다공성 분말을 합성

에 대한 기존연구는 다양한 종류의 기공 구조적 특

성을 가지는 물질의 합성 가능성을 보여주는 것과

유기 주형제를 변화에 따른 제조된 구조적 변화에

대한 것들이었다. 또한 대부분의 연구는 실험스케일

에서 분무열분해 공정을 이용하여 메조기공을 가지

는 구형의 입자를 제조하였다. 그러나 대량합성에

필요한 합성 조건 및 공정변수에 대한 체계적인 연

구가 이루어지지 못하였다. 본 연구에서는 준파일럿

수준의 분무열분해 공정을 이용하여 메조기공의 실

리카 입자를 제조하였다. Cetyltrimethylammonium

bromide(CTAB)을 유기 주형제로 사용하여 CTAB

의 함량과 체류시간 변화에 따라 입자의 비표면적,

기공크기 및 구조를 분석하여 최적의 합성조건을 탐

색하였다.[2]

2. 실험

2.1. SBA-15의 제조

메조포어 물질인 SBA-15는 ethylene glycol이 20

개 propylene glycol이 70개 다시 ethylene glycol이

20개로 구성된 triblock copolymer, EO20-PO70-EO20

(Pluronic P123, BASF)를 구조배향제로, tetraethylo

rthosilicate(TEOS, 98%, Aldrich)를 실리카 원P료로

사용하여 제조하였다. Pluronic P123 10g에 물 400g

과 1.6M HCl 380ml을 첨가한 후 P123이 완전히 녹

아 용액이 투명해질 때 까지 교반한다. 이 용액에 6.

125g의 TEOS를 첨가하여 용액을 25℃~80℃에서 24

시간 동안 교반하고, 90℃~180℃에서 24시간 동안

유지시킨다. 이렇게 얻은 물질을 여과하고 건조하여

고상의 물질을 얻고 에탄올로 여러 번 세척한다. 세

척한 물질을 상온에서 하루 건조하고 40℃~50℃에서

열을 가하여 계면활성제를 날린다. 유기 구조배향제

를 제거하기 위하여 550℃에서 4시간 소성하면 세공

이 매우 규칙적인 메조포어 물질인 SBA-15를 얻을

수 있다.

2.2. 특성 분석

구조 배향제로 사용한 P123을 소성과정을 거쳐

제거하면 메조 세공을 가진 SBA-15 실리카가 얻어

지고 이 물질은 <그림 2>에 나타난 바와 같이 1차

원의 구조를 갖는 특성 피크를 나타낸다. 100℃에서

합성한 물질은 2값이 0.8에서 가장 큰 피크가 나타

나며 이것은 (100) 결정면이고, 그 다음에 2=1.6,

1.82에서 작은 피크가 나타나는데 이들은 각각

(110), (200) 결정면을 나타낸다. 150℃에서 합성한

물질은 100℃에서 합성한 물질보다 더 큰 세공을 가

지기 때문에 합성온도가 증가함에 따라 X-선 회절

패턴이 전체적으로 왼쪽으로 이동하는 경향을 나타

내고 동일한 profile과 우수한 결정성을 나타낸다.

<그림 3>은 SBA-15는 wormhole 형태의 균일한

morphology를 나타내고 있으며, 규칙적인 세공 분포

와 채널을 형성하고 있음을 알 수 있는 투과전자현

미경(TEM) 사진이다.

<그림 4>는 합성한 SBA-15 메조포어 실리카 분

자체의 질소 흡착-탈착 등온선을 나타낸다. 본 연구

에서 합성한 모든 SBA-15는 메조 세공을 가지고

있는 것을 알 수 있었으며, type Ⅳ 형태의 흡착등

온선을 나타내었다. 한편 상대적으로 높은 온도에서

합성한 시료의 질소 흡착-탈착 등온선은 보다 더 높

은 압력에서 hysteresis loop를 가지고 있는 것을 확

인할 수 있었으며 더 곧은 hysteresis를 갖고 있음

을 알 수 있었다.

합성한 SBA-15 메조포어 실리카 분자체의 BET

비표면적, 세공부피, 세공크기 등을 <표 1>에 나타

내었다. 상대적으로 세공이 작은 물질들은 비표면적

이 다소 큰 것을 알 수 있었고 모두 메조포어 세공

구조를 가지고 있음을 알 수 있었다. 또한, 반응온도

와 반응시간에 따른 수율의 결과를 <그림 5>에 나

타내었다.

<표 1> SBA-15의 BET 비표면적, 세공부피, 세공

크기
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<그림 2> SBA-15의 XRD

<그림 3> SBA-15의 TEM
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<그림 4> SBA-15의 등온선 질소 흡탈착 곡선

<그림 5> 반응온도 및 반응시간에 따른 수율

3. 결과

본 합성법으로 제조된 메조포러스 실리카는 X-선

회절 패턴, TEM, FT-IR, 질소흡착등온선 측정 결

과 SBA-15 특성과 동일하게 나타났다.

연구 결과 합성시간, 온도에 따FMS SBA-15의

특성을 표면적, 기공분포, XRD 회절분석, SEM,

TEM의 결과를 이용하여 파악하였으며, 상온에서

쌀겨로부터 추출된 규소원을 이용하여 SBA-15의

합성이 가능함을 알 수 있었다.

합성공정에서 제조된 실리카 물성에 가장 큰 영향

을 나타내는 것은 반응온도, 시간이고 쌀겨회재의

규소 용출은 소성온도가 낮을수록 증가하며 규소원

에 따라 각기 다른 특성을 나타냄을 합성된 메조포

러스 실리카의 물리화학적 특성으로부터 알 수 있었

다.
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