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Abstract
  Potassium hexatitanate (K2Ti6O13) with high thermal insulating capacity, good mechanical properties, and excellent 
chemical stability are promising functional materials in the field of reinforcing material, heat insulating paints and 
automotive brake linings. In this study, we successfully synthesized rod-shaped potassium hexatitanate (K2Ti6O13) by 
aerosol spray drying and post heat treatment as an eco-friendly process. The KHCO3-TiO2 porous particles were firstly 
synthesized from a colloidal mixture of K2CO3 and TiO2 via aerosol spray drying. Size of KHCO3-TiO2 porous 
particles was ranged from 1 µm to 5 µm. The porous particles were then heated to fabricate rod-type K2Ti6O13. The 
length and width of rod-type composites were affected by temperature and heating time. The length and width of 
K2Ti6O13 were increased by 830 nm and 500 nm, respectively, as the reaction temperature and time increased. 
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1. 서론

티탄산칼륨은 K2O·nTiO2 (n=1~6)의 화학조성으로 

이루어져 있으며 그 중 육티탄산칼륨(K2Ti6O13)은 높

은 기계적 강도, 열 안정성, 화학적 안정성 등 우수

한 성능을 가지고 있어 단열재 페인트, 자동차 브레

이크 라이닝, 플라스틱이나 세라믹 등의 강화재로서 

활용하기 위한 연구가 진행되고 있다(Lee et al. 
1996, Li et al. 2017, Hayashi, Nakamura and Ebina 
2016, Zhang, Chen and Peng 2008). 육티탄산칼륨은 

주로 침상, 봉상, 판상의 형태로 제조되고 있으며, 
침상형 육티탄산칼륨의 경우 인체에 유입되면 유해

하기 때문에 사용을 규제하고 있다(Cho et al. 2008). 
최근에 침상이 아닌 봉상 형태의 육티탄산칼륨이 

많은 관심을 받으며 연구가 진행되고 있다(Zaremba 
and Witkowska 2010). Kang 등은 졸-겔 방법으로 티

탄산칼륨(K2O·nTiO2, n=4 or 6)을 제조하고 800 ℃ 

이상 하소 공정을 통해 봉상형 육티탄산칼륨(K2Ti6O13)
을 제조하였다. 출발물질로 사용된 Ti(OC2H5)4와 

CH3OK의 몰 비율과 하소 온도를 조절하여 육티탄

산칼륨의 형상과 크기를 조절하였다. 하지만 전체 

공정의 반응시간이 대략 150 시간 이상으로 공정이 

길고 복잡하다는 단점이 있다(Kang et al. 2007). 
Yoshida 등은 flux 방법을 사용하여 봉상형 육티탄산

칼륨을 제조하였다. 출발물질로는 K2CO3와 TiO2, 조
용제로는 염화칼륨(KCl)을 사용하였다. 용질의 농도

와 혼합반응물의 냉각속도를 조절하여 봉상형 육티

탄산칼륨의 형상 및 구조를 조절하였다. 하지만 조

용제로 사용된 염화칼륨(KCl)은 고온 반응조건에서 

염화수소(HCl)를 발생시켜 공정설비의 부식을 초래

할 수 있다(Yoshida et al. 2014). 기존 봉상형 육티탄

산칼륨 제조방법의 문제점을 해결하기 위해 친환경

적이고 공정이 간단한 새로운 봉상형 육티탄산칼륨 

제조공정에 대한 개발이 요구되고 있다. 
따라서 본 연구에서는 에어로졸 분무건조와 후 

열처리 공정을 사용하여 봉상형 육티탄산칼륨을 제

조하는 새로운 기술을 개발하였다. 탄산칼륨(K2CO3)
와 이산화타이타늄(TiO2)이 혼합된 콜로이드 용액으로

부터 탄산수소칼륨(KHCO3)과 이산화타이타늄(TiO2)이 

혼합된 다공성 입자를 에어로졸 분무건조 공정을 

통해 제조한 후 열처리 공정에서 고상반응을 통해 

봉상형 육티탄산칼륨 입자를 제조하였다. 에어로졸 

분무건조와 후 열처리 공정은 환경유해물질을 사용

하지 않고 성형, 세정, 건조, 파쇄 등의 추가 공정 없

이 봉상형 육티탄산칼륨 입자를 제조할 수 있는 장

점이 있다(Chang and Jang 2014, Cho et al. 2010, 
Kim et al. 2011, Kim, Chang and Jang 2017). 봉상형 

육티탄산칼륨 입자 제조를 위한 후 열처리 시 반응

온도와 반응시간을 조절하였으며, 반응온도와 반응

시간에 따른 봉상형 육티탄산칼륨의 형상, 결정상 

및 비표면적을 FE-SEM, XRD, BET 분석을 통하여 

관찰하였다.

2. 실험방법

2.1. 봉상형 육티탄산칼륨 입자 제조

봉상형 육티탄산칼륨 입자를 제조하기 위한 과정

은 총 두 단계로 이루어진다. 첫 번째로 에어로졸 

분무건조공정을 사용하여 K2CO3 (98 %, Wu Zhou, 
China) 와 TiO2 (95 %, 100 nm, Nayuan Company, 
China)이 혼합된 콜로이드 용액으로부터 탄산수소칼

륨(KHCO3)과 이산화타이타늄(TiO2)이 균일하게 혼

합된 다공성 입자를 제조하는 단계, 두 번째로 제조

한 다공성 입자를 후 열처리하여 봉상형 육티탄산

칼륨으로 제조하는 단계이다. 먼저 탄산칼륨(K2CO3)
과 이산화타이타늄(TiO2)을 1:6 몰 비율로 혼합 후 

증류수에 분산시켜 혼합 콜로이드 용액을 준비하였

다. 이때 혼합 콜로이드 용액의 농도는 0.5 wt%로 

고정하였다. 이 콜로이드 용액을 반응기 온도 20
0℃, 운반 가스(Ar) 유량 8 l/min의 조건하에서 에어

로졸 분무건조 공정을 통해 탄산수소칼륨(KHCO3)-
이산화타이타늄(TiO2) 다공성 입자를 제조하였으며, 
후 열처리 과정을 통해 봉상형 육티탄산칼륨을 제

조하였다. 이 때 반응온도(900, 950, 1000 ℃)와 반응

시간(1, 2, 3 hr)을 조절하였다. 본 연구에서 사용된 

에어로졸 반응기는 액적발생기, 액적건조챔버, 시료

포집부로 구성되어 있으며, 액적발생기는 원료 현탁

액 혹은 원료 용액을 미세한 액적으로 분무시키는 

장치로서 1.4 mm 이류체 노즐을 사용하였다. 분무

된 원료 액적을 액적건조챔버에서 건조 시킨 뒤 사이

클론에서 회수하였다. 회수된 탄산수소칼륨(KHCO3)- 
이산화타이타늄(TiO2) 다공성 입자를 후 열처리를 

하기 위해 전기로를 사용하였다. 반응온도 범위는 



친환경 공정에 의한 봉상형 육티탄산칼륨 입자의 제조  185

Part. Aerosol Res. Vol. 13, No. 4(2017)

900~1000 ℃로 하였으며, 반응 시 공기분위기를 조

성하기 위해 전기로 내부를 공기 1 L/min 유량으로 

공급시켜 주었다.  

2.2. 분석

본 연구에서 제조한 육티탄산칼륨 입자의 형상을 

관찰하기 위해 Field-Emission Scanning Electron 
Microscopy (FE-SEM; Sirion, FEI)을 이용하였으며, 
X-ray Diffractometer (XRD; RTP 300 RC, Rigaku)를 

이용하여 티탄산칼륨의 결정상을 확인하였다. 입자

의 비표면적은 Brunauer-Emmett-Teller (BET, ASAP 
2400, Micromeritics)법을 이용하여 -196℃ 에서 질소

흡착을 통해 측정하였다. Thermo gravimetric analysis 
(TGA, DTG-60H, Shimadzu, Japan)를 이용하여 공기 

분위기에서 온도에 따른 입자의 무게 감소를 확인

하였다.

3. 결과 및 고찰

에어로졸 분무건조 및 후 열처리에 의한 봉상형 

육티탄산칼륨 입자 제조 공정의 개략도를 그림 1에 

나타내었다. 탄산칼륨(K2CO3)과 이산화타이타늄

(TiO2)이 혼합된 콜로이드 용액을 이류체 노즐을 통

해 분무시켜 마이크론 크기의 액적을 발생시킨다. 
액적 내부에는 용해된 탄산칼륨(K2CO3)과 이산화타

이타늄(TiO2)이 균일하게 공존하게 되며, 이송가스

(Ar)를 따라 200 ℃로 유지되는 액적건조챔버를 지

나게 된다. 이 때 액적 내부에 존재하는 용매인 물

이 증발하면서 전구체 입자들의 자가조립이 이루어

진다. 자가조립 후 건조된 입자는 탄산수소칼륨

(KHCO3)-이산화타이타늄(TiO2) 다공성 입자로서 사

이클론에서 회수된다. 이 후 열처리공정을 통해 탄

산수소칼륨(KHCO3)-이산화타이타늄(TiO2) 다공성 

입자 내부에서 TiO2 나노입자들이 KHCO3와 반응하

면 봉상형 육티탄산칼륨(K2Ti6O13)이 생성된다. 

Fig. 2. (a) XRD diffraction patterns, (b) low-magnification 
FE-SEM image and (c) high-magnification 
FE-SEM image of KHCO3-TiO2 mixed powder 
via aerosol spray drying process.

에어로졸 분무건조공정에 의해 제조된 탄산수소

칼륨-이산화타이타늄 혼합 입자의 결정상과 형상을 

확인하기 위해 XRD와 FE-SEM 분석을 진행하였다. 
그림 2(a)에 XRD 분석결과를 나타내었었으며, 이산

화타이타늄(Anatase phase) 결정상 피크의 세기가 높

게 나타난 것을 확인할 수 있었다. 또한 탄산수소칼

륨(KHCO3) 결정상 피크의 세기는 낮게 관찰되었는

Fig. 1. Schematic illustration for the preparation process of potassium titanate.
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데, 이는 출발물질로 사용된 탄산칼륨(K2CO3)이 열

풍건조기 온도 200 ℃에서 용매로 사용된 물(H2O)과 

반응하여 생성된 것으로 판단된다. 그림 2(b)에 

FE-SEM 분석 결과를 나타내었으며, 제조된 탄산수

소칼륨(KHCO3)-이산화타이타늄(TiO2) 입자의 형상

을 확인한 결과 크기가 대략 1~5 µm의 구형의 다공

성 입자가 제조된 것으로 확인되었다. 그림 2(c)에 

FE-SEM 고배율 분석 결과를 나타내었으며, 다공성 

입자의 표면을 관찰한 결과 대략 100 nm의 균일한 

입자들로 구성되어 있는 것을 확인할 수 있었다.

Fig. 3. TGA curves of the potassium titanate prepared 
at 1:6 molar ratio of K2CO3 and TiO2.

에어로졸 분무건조장치를 이용하여 제조한 탄산

수소칼륨-이산화타이타늄 혼합 입자로부터 티탄산

칼륨 입자를 제조하기 위한 후열처리 조건을 확인

하기 위하여 열중량분석(TGA)을 진행하였으며, 
TGA 결과를 그림 3에 나타내었다. 무게 감소가 두 

단계로 나타난 것을 확인할 수 있었다. 첫 번째 무

게 감소는 200 ℃ 이하에서 나타났으며, 무게 감소

율은 5.0 %로 나타났다. 분무건조 후 회수된 입자 

내에 존재하는 수분의 증발에 의해 나타난 것으로 

판단된다. 두 번째 무게 감소는 500 ℃ 부근에서 시

작하여 900 ℃까지 나타났으며, 이 때 무게 감소율

은 7.0 %로 나타났다. 탄산수소칼륨과 TiO2가 서로 

반응하여 티탄산칼륨이 제조됨에 따라 무게 감소가 

나타난 것으로 판단된다. 900 ℃ 이상에서는 무게감

소가 크게 증가하지 않았음을 알 수 있었다. 이에 

따른 육티탄산칼륨(K2Ti6O13)의 합성반응식을 표기

하면 다음과 같다.

본 연구에서는 티탄산칼륨의 원료물질인 칼륨화

합물과 이산화타이타늄 원료의 미반응물질이 존재

하지 않을 충분한 온도를 제공하고 티탄산칼륨이 

로드 형태로 성장할 수 있는 반응시간을 제공하기 

위하여 900 ℃이상에서의 반응온도 조건에서 1 h, 2 
h, 3 h으로 반응시간을 변화시켜 티탄산칼륨을 제조

하였다.

Fig. 4. FE-SEM images of the potassium titanate nanorods 
prepared at different reaction temperature for 
1 hr: (a) 900 ℃; (b) 950 ℃; (c) 1000 ℃.

 

Fig. 5. FE-SEM images of the potassium titanate nanorods 
prepared at 1000 ℃ for different reaction 
time: (a) 1 hr; (b) 2 hr; (c) 3 hr.

후열처리 과정에서 반응 온도와 반응 시간에 따른 
티탄산칼륨 입자의 형상을 확인하기 위해 FE-SEM 
분석을 진행하였으며, 그림 4와 그림 5에 나타내었

다. 제조된 티탄산칼륨 입자는 봉상형으로 확인되었

다. 그림 4는 반응온도 900 ℃, 950 ℃, 1000 ℃에서 

각각 합성된 티탄산칼륨 입자의 형상 변화를 보여

주고 있다. 반응온도가 증가함에 따라 봉상형 티탄

산칼륨의 길이는 380 nm에서 830 nm로, 폭은 98 nm
에서 115 nm로 각각 증가하는 경향성을 나타내고 

있다. 그림 5는 반응시간 1 hr, 2 hr, 3 hr 동안 후 열

처리공정을 진행하여 합성한 티탄산칼륨의 형상 변

화를 보여주고 있다. 반응온도 1000 ℃에서 반응시

간이 증가함에 따라 봉상형 티탄산칼륨의 길이는 

830 nm에서 846 nm로, 폭은 115 nm에서 477 nm로 

각각 증가하는 것을 확인하였다. FE-SEM 결과로부

터 봉상형 티탄산칼륨의 길이와 폭을 측정하였으며, 
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측정된 데이터를 사용하여 종횡비를 계산하였다. 반
응온도 1000 ℃, 반응시간 1 hr 일 때 가장 높은 종

횡비(≒8)로 합성된 것을 확인하였다. 후 열처리공

정에서 TiO2 나노입자들이 KHCO3와 반응하면 

Anatase TiO2 입자의 결정구조 안에서 K2Ti6O13 결정

입자들이 생성되고, (010) 결정면 방향으로 성장하

게 된다(Bao et al. 2002). 따라서 후 열처리 공정의 

반응온도와 반응시간이 증가함에 따라 결정의 성장

이 지속되고 결국 봉상형 육티탄산칼륨 입자의 길

이와 폭이 증가한 것으로 판단된다.
후 열처리 과정에서 반응 온도와 반응 시간에 따

른 티탄산칼륨 입자의 결정상과 함량비를 확인하기 

위해 XRD 분석을 진행하였다(그림 6). XRD 분석결

과 모든 조건에서 육티탄산칼륨(K2Ti6O13) 단일 결정

상이 확인되었으며, 불순물로 존재할 수 있는 2, 4, 
8 티탄산칼륨은 검출되지 않았다. 미 반응물질로 존

재할 수 있는 탄산칼륨(K2CO3) 및 탄산수소칼륨

(KHCO3), 이산화타이타늄(TiO2) 또한 검출되지 않았

다. 따라서 반응 온도 및 시간에 따른 함량비의 변

화는 관찰되지 않았으며 모든 조건에서 불순물 및 

미 반응물질이 존재하지 않는 순수한 봉상형 육티

탄산칼륨(K2Ti6O13)이 제조되었다. XRD 분석 결과 

K2Ti6O13 결정상에 해당되는 피크 중 2θ=11o 부근

에서 나타나는 주 피크의 세기를 확인하여 반응 온

도 및 반응 시간에 따른 결정성 변화를 확인하여 그

림 7에 나타내었다. 반응온도와 반응시간에 따라 피

Fig. 6. X-ray diffraction patterns of the K2Ti6O13 nanorods fabricated at different (a) reaction temperature: 
900 ℃, 950 ℃ and 1000 ℃ and (b) reaction time: 1 hr, 2 hr and 3 hr at 1000 ℃.

Fig. 7. Variation of main peak intensities XRD results for the K2Ti6O13 nanorods fabricated at different (a) reaction 
temperature: 900 ℃, 950 ℃ and 1000 ℃ and (b) reaction time: 1 hr, 2 hr and 3 hr at 1000 ℃.



188  이총민⋅장한권⋅장희동

Particle and Aerosol Research 제 13 권 제 4 호

크의 세기가 증가하는 것을 보여주고 있다. 이는 봉

상형 육티탄산칼륨의 결정성이 성장하는 것을 의미

한다. 후 열처리 과정에서 반응 온도와 반응 시간에 

따른 봉상형 육티탄산칼륨 입자의 비표면적을 확인

하기 위해 BET 분석을 진행하였다(그림 8). BET 분
석 결과 반응온도 900, 950, 1000 ℃에서 비표면적이 

각각 6.2, 2.9, 2.8 m2/g으로 나타났으며(그림 8(a)), 
1000 ℃에서 반응시간이 1, 2, 3 hr 증가함에 따라 

비표면적도 2.8, 1.6, 1.5 m2/g으로 감소하는 것을 확

인하였다(그림 8(b)). 

4. 결론

친환경 공정인 에어로졸 분무건조 및 후 열처리

를 이용하여 봉상형 육티탄산칼륨(K2Ti6O13) 입자를 

성공적으로 제조하였다. 에어로졸 분무건조 공정을 

통해 탄산칼륨(K2CO3)와 이산화타이타늄(TiO2)이 혼

합된 콜로이드 용액으로부터 탄산수소칼륨(KHCO3)
과 이산화타이타늄(TiO2)이 혼합된 구형의 다공성 

입자를 제조하였다. 후 열처리 시 반응온도 및 반응

시간을 조절하여 봉상형 육티탄산칼륨의 형상을 조

절 할 수 있었다. 또한 반응온도와 반응시간이 증가

할수록 봉상형 육티탄산칼륨의 결정성이 증가되는 

것을 확인하였다. 반대로 반응온도와 반응시간이 증

가 함에 따라 비표면적은 줄어드는 것을 확인할 수 

있었다. 이상과 같이 에어로졸 분무건조 및 후 열처

리 공정을 통해 봉상형 육티탄산칼륨 입자의 형상

을 제어할 수 있는 기술을 개발하였으며, 추후 단열

재, 플라스틱이 강화재, 브레이크 라이닝 소재로서 

활용 가능성이 기대된다.
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