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요 약

LCD용 편광필름에 핵심적으로 사용되어진 KI (Potassium Iodide) 폐용액으로부터 정제과정을 통해 KI 고농축액 및 고순도 결정

을 회수하는 실험을 행하였다. 본 연구에서는 B 및 PVA 등의 불순물을 포함한 1~4% KI 폐액에서 농축 분별결정을 통해 최대 불

순물인 붕소화합물을 제거하여 약 50%의 KI 농축액 및 순도 약 95% 이상의 KI 결정을 얻을 수 있었다. 이 결정물을 용매로 세정

함으로서 잔량의 불순물을 제거함으로서 약 99.5% 이상의 고순도 KI결정을 얻을 수 있었다. 그리고 전 과정의 농축과정에서의 KI

회수율은 약 90% 이상의 결과를 얻었다. 

주제어 : 자원재활용, 요오드화칼륨, 붕소화합물, 분별농축, 진공증발

Abstract

A laboratory study was carried out to recover KI crystals with high purity from a waste solution generated from the production

of polarizing film for LCD industry. The waste solution contains 1 to 4% KI, and other impurities such as B, PVA and etc. More

than 95% purity of KI crystals were produced through refining process such as vacuum evaporation and fractional crystallization.

Most of B compounds and impurities were removed by concentrating the waste solution until KI content reached about 50%.

The KI crystals were washed with solvents to remove most of PVA which gave result in producing 99.5% purity of crystals.

The overall recovery of KI was about 90% during the concentration process.
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1. 서 론

최근, 현대인들의 필수품으로 자리 잡고 있는 첨단

IT제품들이 개발되어 제품으로 출시되고 있다. 대표적

인 제품으로는 휴대폰, 디지털카메라, 모니터류 등의 디

스플레이 장치를 활용한 제품으로 특히, LCD의 수요가

폭발적으로 증가하고 있는 추세이다.

LCD (Liquid Crystal Display)는 액정에 전압을 인

가하여 그 분자배열을 변화시킴에 따라 액정 셀의 복굴

절성, 선광성, 2색성, 광산란 등의 광학적 성질의 변화

를 시각적으로 변환한 수광형 표시장치로서, LCD 모듈

에서 광투과 특성을 결정짓는 핵심소재로서 편광필름이

제공되는데, 이러한 편광필름은 PVA (Poly Vinyl

Alchol) 필름에 가시광 영역의 광흡수 능력을 부여하기

위하여 높은 2색성을 갖는 요오드를 사용하게 된다1).

상기 요오드(I2)를 원료로 하는 요오드화칼륨(KI :

Patassium Iodide)을 순수한 물에 녹여서 적정한 농도의

요오드화칼륨 용액으로 조정한 후, 이 용액에 PVA 필름

을 통과시키면 PVA 필름에 요오드 이온이 흡착되며,
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이 상태로 PVA 필름을 연신하게 되면 요구되는 편광특

성을 얻게 된다. 

상기와 같이 PVA 필름에 편광특성을 부여하기 위하

여 사용된 요오드화칼륨 용액에는 각종 유기질, 무기질,

기타 먼지 등의 오염물질이 포함되어 있어 사용된 요오

드화칼륨 용액은 공정 완료 후 폐기처분하게 된다.

요오드 함유 폐용액으로부터 요오드를 회수하는 방법

에 대한 학문적 연구는 거의 없으며, 특허를 통하여 몇

건 소개된 자료가 있으나2-7), 구체적인 데이터는 부족한

실정이다.

요오드화칼륨의 재이용은 범국가적으로 중요성이 높

아지고 있으며, 특히 요오드는 전 세계적으로 자원매장

량이 적고 일부 국가에 편재되어 있어 안정적인 공급량

확보에 어려움이 뒤따라 요오드자원이 절대적으로 부족

한 우리나라의 산업발전 및 안정적 유가광물 확보를 위

한 요오드화칼륨 폐자원의 재생사업은 그 중요성이 높

아지는 추세이다.

LCD 산업에 있어서 공정 중에서 발생되는 요오드화

칼륨폐액으로부터 불순물을 제거하여 정제/회수하여 요

오드화칼륨화합물로 재탄생시키는 것은 대부분 수입에

의존하고 있는 산업핵심소재를 국내에서 안정적으로 공

급할 수 있는 점에서 매우 중요하다.

이에 본 연구에서는 LCD용 편광막 제조에 있어서

PVA필름에 편광막 형성과정에서 발생하는 KI 함유 폐

액으로부터 불순물을 제거하여 고농도의 KI농축액 및

고순도의 KI 결정을 회수하는 실험을 실시하였다. 

2. 실 험

2.1. 실험재료 및 실험 방법

본 연구에서 사용된 시료는 편광필름 제조 공정 폐액

에서 발생하는 것으로 회수하고자 하는 요오드 성분과

붕소성분이 함유되어 있다. 구체적인 성분의 농도 및 자

세한 화합물의 종류는 편광필름을 제조하는 회사에 따

라 약간씩 다르게 구성되어 있다. 구체적으로는 통상 요

오드 성분은 0.4~3.0중량%, 칼륨성분은 0.1~1.0중량%,

붕소성분은 0.1~0.8중량%로 함유되어 있으며, 성분 분

석의 결과, 요오드 성분은 요오드칼륨 이외에 요오드 이

온 성분으로 통상 함유되어 있다. 그리고 상기 폐액의

pH는 4.0~6.5 정도이며, 비중은 1.008~1.026 이다.

Fig. 1에 고순도 KI 결정으로 회수하기 위한 공정도

를 간략히 나타내었다. 먼저 KI 폐액에 함유되어 있는

부유물을 제거하여 제 1차, 제 2차, 제 3차에 걸친 농

축/냉각/여과공정을 걸쳐 약 95% 정도의 KI 결정을 회

수한 후, 용매세정 및 건조공정을 통하여 고순도의 KI

결정을 회수하였다. 

회수공정 과정에서 KI 농축액의 함량은 전위차 적정

(Metrohm사, 848 Titrino plus)을 이용하여 측정하였으

며, 불순물은 ICP(GBC Integra XL)를 사용하여 측정

하였다. Fig. 2에 본 연구에서 사용된 실험장치의 사진

을 나타내었다. 농축공정 시 사용된 온도 및 압력은 약

55, 약 100 mmHg로 실험하였다. 

3. 결과 및 고찰

3.1. 고농도 KI 농축액 제조

사용된 KI 함유 폐액은 4%의 KI와 약 0.3%의 B가

들어 있는 것을 원료로 사용하였다. 분별결정방법으로 KI

를 회수하기 위하여 요오드화칼륨과 붕소로 이루어진 화

합물과의 용해도 차이를 먼저 분석하였다. Fig. 3에 온도

에 따른 KI와 B화합물의 용해도 곡선을 나타내었다. 

Fig. 1. The flow sheet of the recycling process for KI waste

solution.
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농축공정에서 사용한 온도 55에서는 B화합물의 농도

는 42%, KI의 농도 63.5%로 용해도의 농도 차이가

약 22% 정도 차이가 나기 때문에 먼저 B화합물이 석

출되어져 나오게 되어 고농도 KI 농축액을 만들 수 있

다. Table 1에 3차 에 걸친 농축공정에 대한 결과를

나타내었다.

4%의 KI 폐용액 15,000ml를 1차로 농축하여 28.7%

의 KI 농축액을, 2차로 농축하여 48.6%의 KI 농축액

을, 3차로 농축하여 54.5%의 농축액을 제조하였다. KI

는 처음 함량에 비하여 약 92.3%의 회수율을 나타내었

으며, 붕소의 제거는 원료에 포함되어 있는 양 51.58g

을 3번에 걸친 농축/여과 공정을 통하여 8.47g까지 제

거하였다. 제거율로서는 약 84% 이였다. Fig. 4에 농축

횟수에 대한 KI 및 B의 농도를 표시하였으며, Fig. 5

에는 KI농도와 B의 농도와의 관계를 표시하였다. KI와

B의 농도비를 비교하여 보면 처음 원료 상태에서는 약

12배에서 3차 농축에서는 약 68배로 증가함을 알 수

있었다. 그러나 농축되어 가는 과정에서 B의 농도는 처

음 0.33%에서 최종 3차 농축에서는 0.80%로 점점 농

축되어져 거의 증발/농축 공정으로는 한계 값에 달한

것으로 판단된다.

3.2. B 화합물에 대한 분석

1차, 2차, 3차에 걸친 농축 및 각각의 냉각 단계에서

얻어진 불순물 결정을 회수하여 100oC에서 3시간 건조

한 결과 및 이 결정을 다시 400oC에서 3시간 열처리한

결과를 Table 2에 나타내었다. 붕소화합물을 회수 직후

B의 농도를 분석하여 보면 약 19%이였으며, 100oC, 3

시간 건조 후의 약 16%의 무게 감량으로 인하여 약

Fig. 2. The photograph of experiment apparatus(① glass

reactor ② thermometer ③ stirrer ④ bath ⑤ pressure

gauge ⑥ condensation water ⑦ condensation tube).

Fig. 3. The solubility curves of KI and B compounds.

Table 1. The results of concentration process for KI waste solution

process element
used solution 

(ml)

concentration

(%)

specific

gravity

content

(g)

recovery

(%)

boron removal

ratio (%)

raw 

material

KI
15,000

4.00
1.042

625.20
-

B 0.33 51.58

first 

concentrate

KI
1,550

28.70
1.416

629.91 100.7
2.1

B 2.30 50.48 97.9

second 

concentrate

KI
820

48.60
1.534

611.33 97.8
73.9

B 1.07 13.46 26.1

third 

concentrate

KI
620

54.50
1.708

577.13 92.3
83.6

B 0.80 8.47 16.4
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19%로 높아졌다. 400oC에서 3시간 열처리한 결과, 약

23%의 무게감량으로 인하여 B의 농도는 약 24%정도

높아졌다. 

Fig. 6과 Fig. 7에 100oC, 3시간 건조 후의 결정 및

400oC, 3시간 열처리 후의 결정에 대한 XRD 결과를

나타내었다. 100oC에서 3시간 건조한 졀정은 주로

KB5O6(OH)4(H2O)2결정상이 생성된 것을 확인할 수 있

었으며, 400oC에서 3시간 열처리한 결정은 주로 B2O3

로 변환되었으며 약간의 KB5O6(H2O)4 결정상과 미지

의 결정상이 혼재되어 있음을 알 수 있었다.

3.3. 고순도 KI 결정의 제조

3차에 걸친 농축과정을 거친 후에 KI 결정을 제조하

였다. 결정제조는 결정에 잔존하여 있는 PVA를 제거하

기 위하여 용매를 사용하였으며, 용매는 에탄올 및 메

탄올을 이용하였다. 결정 제조 및 용매 세정 후의 불순

물 및 순도를 Table 3에 나타내었다. 수세 전 KI 결정

의 순도는 98.21%의 결정이었으며, PVA가 약 1.4%가

존재하였으며, B는 약 1300 ppm 정도 측정되었다. 에

탄올 및 메탄올 수세 후의 KI 결정의 순도는 99.61%

및 99.86%로 향상되었으며, 불순물로서 제일 많이 존

재하였던 PVA는 0.01%~0.02%로 감소하였다. 그리고

KI 결정 중에 존재하는 붕소는 수세 전 3700 ppm에서

에탄올 수세에 의해서는 별 변화가 없었으나, 메탄올 수

Fig. 4. The content of KI and B according to the

concentration number.

Fig. 5. KI content vs B content.

Table 2. The results of B compounds 

element after recovery 100oC, 3 h 400oC, 3 h

B 18.7% 19.3% 23.6%

KI 0.4% 0.4% 0.6%

loss by weight - 16.3% 23.2%

Fig. 6. XRD peak of B compounds at dry condition (100oC

and 3 hrs). 

Fig. 7. XRD peak of B compounds at heat treatment

condition (400oC and 3hrs)
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세의 경우에는 약 20% 감소한 1060ppm 수준이었다.

그러나 수세 시에는 KI결정도 일부 용해되며, 통상적으

로 에탄올의 경우, KI의 용해도는 20oC에서 4 g/100g이

며, 메탄올의 경우, KI의 용해도는 20oC에서 14.4 g/

100g으로 알려져 있다. 

본 실험에서는 용매 세정 후 세정액의 KI의 함량을

분석한 결과 에탄올의 경우, 약 1.8%정도 이었으며, 메

탄올의 경우, 약 14.5% 이였다. 그리고 최종적으로 회수

한 KI의 결정상은 XRD로 확인하였으며, Fig. 8에 나타

내었으며, 아주 양호한 결정상임을 확인할 수 있었다. 

4. 결 론

LCD용 편광막 제조에 있어서 PVA필름에 편광막 형

성과정에서 발생하는 KI 함유 폐액으로부터 불순물을

제거하여 고농도의 KI농축액 및 고순도의 KI결정을 회

수하는 실험을 통하여 다음과 같은 결론은 얻었다. 

1. 저농도 KI 폐용액으로부터 진공증발 농축공정 및

분별결정법을 통하여 상온에서 최대 농축 농도인 약

54%까지 농축하였다.

2. 3차에 걸친 농축/냉각/여과 공정을 통하여 KI의 회

수율은 약 92% 정도로 회수하였으며, 붕소제거율은 약

84%였다. 

3. 제거된 붕소화합물은 100oC에서 3시간 건조 시,

KB5O6(OH)4(H2O)2결정상이었으며, 400oC에서 3시간 열

처리 시에는 주로 B2O3로 변환되었으며 약간의

KB5O6(H2O)4 결정상과 미지의 결정상이 함께 존재하였다.

4. 제조된 KI 결정은 용매세정에 의하여 약 99.5%

정도의 고순도 결정으로 회수하였다.

5. 용매의 경우, 에탄올과 메탄올을 이용하여 세정하

였으며, 두 가지 경우 모두 결정 내에 잔존한 PVA 제

거에는 탁월한 효과가 있었으나, B의 제거에는 메탄올

이 약 20%의 효과가 있었다. 

사 사
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Table. 3. The results of KI crystals.

element

(unit)

before

washing

ethanol

washing

methanol

washing

KI (%) 98.21 99.61 99.86

B (ppm) 1312 1376 1060

Mg (ppm) 3 5 6

Ca (ppm) 5 10 10

Na (ppm) 647 715 427

S (ppm) 205 209 249

Fig. 8. XRD peak of KI crystal.
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