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Abstract In this paper, the recovery and nanoparticle synthesis of Ag from low temperature co-fired ceramic (LTCC)

by-products are studied. The effect of reaction behavior on Ag leaching conditions from the LTCC by-products is

confirmed. The optimum leaching conditions are determined to be: 5 M HNO3, a reaction temperature of 75oC, and a

pulp density of 50 g/L at 60 min. For the selective recovery of Ag, the [Cl]/[Ag] equivalence ratio experiment is

performed using added HCl; most of the Ag (more than 99%) is recovered. The XRD and MP-AES results confirm that

the powder is AgCl and that impurities are at less than 1%. Ag nanoparticles are synthesized using a chemical reduction

process for recycling, NaBH4 and PVP are used as reducing agents and dispersion stabilizers. UV-vis and FE-SEM

results show that AgCl powder is precipitated and that Ag nanoparticles are synthesized. Ag nanoparticles of 100% Ag

are obtained under the chemical reaction conditions. 
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1. 서 론

유가자원에서의 은(Silver; Ag)은 높은 열전도성과 전기

전도성, 우수한 내산화성, 항균작용 등의 특성을 지닌 귀

금속으로 스퍼터, 타겟, 디스플레이 소자와 각종 기판 전

극 소재의 전자 산업분야 및 화학, 의학 분야 등에서 매우

광범위하게 사용되고 있으나 발생되는 폐기물에 비해 유

가금속의 회수는 상대적으로 미비한 실정이다[1-7]. 자원

의 부족으로 인한 귀금속 관련 산업원료를 전량 수입에

의존하는 현재로서는 전자산업에서 발생하는 유가금속 회

수가 자원의 안정적 확보 차원에서 중요하며 유가금속 회

수를 통한 재자원화가 시급하다[2, 8-10]. 전자산업에서 발

생되는 폐기물에는 Ag를 포함한 Au, Pt, Pd, Rd 등의 귀

금속 및 Ni, Co 등 유가금속이 함유되어 있다. 귀금속 기

반 금속의 경우 촉매작용, 광화학 및 전자공학의 응용 분

야에서 흥미로운 특성을 지님에 따라 전자산업 폐기물로

부터의 귀금속 회수 연구가 중요하게 대두되고 있어 해외

선진국에서는 이미 오래 전부터 기술개발을 진행하여 상

용화 단계에 있다. 특히, Ag를 포함한 폐기물로부터의 회

수는 자원 재활용과 나아가 재자원화 측면에서 중요하다.

전자산업 폐기물로부터 귀금속 회수의 경우에는 크게 건

식공정과 습식공정으로, 건식공정의 경우 고농도의 대용

량의 폐기물 처리에서 주로 사용되나 이와 같이 대량 처

리를 위한 높은 초기투자 비용과 높은 에너지를 소모하며

특히, 과량의 슬러그 발생으로 인한 귀금속 손실이 발생하

게 된다. 습식공정은 건식공정에 비해 처리 용량은 상대적
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으로 적으나 저가의 초기 설치비용과 슬러그 발생이 없어

환경적 및 경제성의 선호도가 높으며 산 기반의 용액을

사용하여 목표하는 귀금속을 선택적으로 분리하는 방식으

로 본 연구에서 회수하고자 하는 Ag 회수에 있어서 가장

적합하다. 또한, 기존의 Ag 회수기술은 전자산업 폐기물

로부터의 고농도 Ag 회수기술이 대부분이며, 1% 미만의

저농도 Ag에 대한 회수공정은 상대적으로 미비하므로, 저

농도 Ag를 함유하고 있는 산업원료 폐기물에 대한 Ag 회

수 연구가 필요하다[8-10, 21]. 또한, 회수된 Ag를 산업원

료로의 사용을 위해 Ag 나노입자(silver nanoparticles, Ag

NPs) 제조 연구가 필요하다[22].

Ag 나노입자는 Ag 금속이 가지고 있는 항균 및 살균효

과 그리고 우수한 열전도성 및 전기전도성의 특성 극대화

가 가능하며, 입자크기와 형상에 따라 나노입자의 특성변

화를 나타내어 산업분야에서의 다양한 적용이 가능하다

[11-14]. Ag 나노입자의 제조공정에는 스퍼터를 이용한 증

착법, 열분해법, 수소환원법, 화학환원법, 전기적환원법 등

다양한 방법으로 나노입자를 제조한다[15-20]. 가장 일반

적인 화학환원공정은 저비용의 단순공정으로 대량의 입자

제조를 통해 수득률이 높고, 입자의 균일성 및 분산성과

형상을 확보할 수 있다[21,22]. 또한, 전구체로부터 금속이

온이 전자를 공급 받아 금속 입자로 성장시키는 bottom-

up 방식이기 때문에 계면활성제, pH, 반응온도, 반응시간,

환원제 농도 등의 합성조건에 따라서 핵 생성 단계부터

입도제어가 가능하므로 Ag 나노입자 제조에는 가장 효율

적이다[23-25, 29]. 이와 같이 환원제를 통한 bottom-up 방

식에서의 나노입자 제조는 핵 성장에 따른 입자간의 뭉침

을 방지하기 위해 유기물이나 고분자 물질 등의 구조제어

특성이 높은 분산안정제의 사용이 중요하다. 이러한 용액

내의 뭉침현상을 감속시키기 위한 분산안정제로써 계면활

성제를 사용하는데, 이는 서로 다른 입자의 표면에 흡착하

여 표면장력을 낮춤에 따라 안정된 상태로 존재할 수 있

도록 하는 역할을 한다[26-28, 30].

따라서, 본 연구에서는 저농도 Ag가 함유되어 있는

LTCC(Low Temperature Co-fired Ceramic) 전극공정부산

물로부터 안정한 특성을 갖는 Ag의 효율적인 분리를 위해

강산 기반의 용액을 기반으로 침출제 농도, 침출공정의 반

응온도, 침출공정의 반응시간 그리고 원료와 침출제와의

비율인 고액비(pulp density) 조건에서의 Ag 침출거동을

확인하였으며, 최적침출조건을 도출하였다. 얻어진 침출용

액으로부터 불순물 제거를 통한 선택적인 Ag 회수를 위해

AgCl 침전 실험을 실시하였다. 또한, 재자원화를 통한 응

용분야에서의 적용을 위해 agent를 이용하여 고농도 Ag

나노입자를 제조하였다.

2. 실험 방법

2.1. 실험재료

본 연구에서는 1000oC 이하에서 Ag 및 Cu계 금속이 도

포된 도전체 페이스트와의 동시 소성 방법을 이용하여 형

성된 적층구조의 기판인 LTCC 전극에서 배출되는 공정부

산물을 실험원료로 사용하였다. 적층구조의 기판 형태인

LTCC 전극공정부산물의 원료 조성 확인을 위한 원소분석

을 위해 우선 분쇄기(JL-1000, Hibell)를 이용하여 분말화

를 실시하였으며, 분말화된 원료는 X-선 형광분석법(XRF,

X-ray fluorescence spectroscopy, ZSX Primus II, Rigaku)

을 통해 확인하였다. 분석한 원료의 조성은 표 1에 나타내

었다. 표 1에서 보는 바와 같이 LTCC 전극공정부산물 원

료의 주성분은 Si, Al, Fe, Ca, Sr 그리고 Ag 성분이 함유

되어있음을 알 수 있었으며, LTCC 전극의 주성분인 Si 함

량이 48.00 wt%로 가장 높은 것을 확인하였다. 고가의 귀

금속인 Ag의 함량은 1.03 wt%로 저농도 Ag가 함유되어

있음을 확인하였다.

2.2. 불순물 저감 공정을 이용한 선택적 Ag 분리회수

본 연구의 Ag 분리회수 및 나노입자 제조까지의 전체적

인 개략도는 그림 1에 나타내었다. 앞서 X-선 형광분석을

통해 확인된 저농도 Ag(1.03 wt%)가 함유된 LTCC 공정

부산물로부터 Ag를 분리하기 위하여 습식침출공정을 실

시하였다. 습식침출공정에는 질산(60% HNO3, Daejung)를

사용하였으며, 용액의 균일한 온도 구배를 위해 교반기와

온도센서가 수반된 가열용 맨틀(heating mantle)에 500 ml

3구 둥근 플라스크를 넣어 침출실험을 실시하였다. 이때,

가열로 인해 용액으로부터 발생된 증기는 환류 응축기

(reflux condenser)를 반응조에 부착시킴으로써 증기에 의

한 손실을 최소화하였다.

최적 Ag 침출조건을 확립하기 위해 다양한 조건에 대한

실험을 수행하였으며, 연구에 사용된 원료의 침출특성 파

악을 위해 산 농도(1~5 M), 침출온도(25~75oC), 침출시간

(10~180 min) 그리고 고액비(25~200 g/L)의 조건을 두어

실험을 진행하였고, LTCC 전극공정부산물 원료로부터의

Ag 침출거동을 확인하였다. 우선, 원료로부터 Ag 분리를

위하여 HNO3가 들어있는 500 ml 3구 둥근 플라스크를 가

열용 맨틀을 통해 온도를 가해주며 실험을 실시하였고, 시

Table 1. Chemical Compositions of LTCC by-product used in

the study

Metal Ag SiO2 Al2O3 CaO SrO Fe2O3

Content

(wt.%)
1.03 48 43.3 5.12 2.44 0.06
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간에 따른 침출거동을 살펴보기 위하여 정해진 시간에 따

라 샘플을 채취하였다. 각 침출시간에 따라 채취한 샘플은

필터페이퍼를 통해 고액분리를 실시했으며, 분리된 잔사

는 제거하였다.

잔사가 제거된 침출용액으로부터 최대의 Ag 회수를 위

해 Ag와 Cl 당량비([Cl]/[Ag] mol=0.5~2.0) 조건에 따라

침전실험을 진행하였으며, 원료로부터 Ag가 분리된 침출

용액에 염산(35% HCl, Daejung)를 투입한 후, 충분한 시

간 동안 상온에서 교반을 통해 반응시켰다. 반응이 완료된

후, 증류수(distilled-water)를 이용하여 3회 이상 정제하였

으며, 원심분리(centrifugation; 10,000 rpm, 10 min)를 통

해 최종적으로 고액분리하여 얻어진 분말을 회수하였다.

2.3. 화학환원공정을 이용한 Ag 전구체로부터 나노입자

제조

LTCC 전극공정부산물로부터 분리회수한 Ag의 고순도

화를 위한 전구체로는 25 ml 암모니아수(28~30% NH4OH,

Junsei)에 회수된 분말을 용해하여 사용하였으며, 전구체

의 농도는 0.05 M로 고정하여 화학환원공정을 통해 Ag

나노입자 제조실험을 진행하였다. 환원공정에서의 Ag 환

원제로는 제조되는 입자의 입도분포가 가장 균일한 입자

성장을 위해 수소화붕소나트륨(98% NaBH4, Daejung)를

사용하였고[31], 환원제에 의해 생성되는 나노입자의 입도

분포가 균일하지 않으므로 안정적이며 균일한 입도분포를

위해 분산안정제로는 고분자인 폴리(비닐피롤리돈)(MW=

40,000 PVP, Sigma-aldrich)을 사용하였다. 모든 Ag 나노입

자 제조공정은 상온에서 교반기를 이용하여 진행하였으며,

분산안정제-환원제 순서로 교반중인 전구체에 agent를 투

입하여 반응시켰다. 반응이 완료된 후 생성된 Ag 나노입

자를 불순물 및 잔류 유기용매 제거를 위해 증류수와 에

탄올(95% ethanol, Daejung)로 정제하였다. 전체 화학환원

공정은 모두 상온에서 진행하였다.

2.4. 특성평가

LTCC 전극공정부산물로부터 저농도 Ag을 분리회수하

기 위한 최적침출조건 도출을 위해 습식침출공정을 실시

하였으며, 각 실험조건에 따른 Ag 함유량 확인을 위하여

마이크로웨이브 플라즈마-원자 방출 분광기(MP-AES,

Microwave plasma-atomic emission spectrometer, 4100

MP-AES, Agilent)를 통해 원소분석을 진행하였다. X-선

회절분석법(XRD, X-ray diffraction spectroscopy, XRD-

6100, Shimadzu)을 통해 당량비 조건에 따른 침전실험에

서 생성된 분말 및 생성된 분말로부터 제조한 나노입자의

결정성을 확인하였다.

또한, Ag 고순도화를 위한 화학환원공정에서 제조된 나

노입자의 환원정도와 분산정도 확인을 위하여 자외선-가시

광선 분광광도계(UV-vis, Ultraviolet–visible spectroscopy, V-

730, Jasco, Japan)를 이용하여 표면 플라즈몬 공명(SPR,

Surface plasmon resonance)을 통한 흡수 스펙트럼을 확인

하였고, 입자크기 및 성분확인을 위하여 전계방출형 주사

전자현미경(FE-SEM, Field emission-scanning electron

microscopy, Tecnai G2 F20S-Twin TmP)을 이용하여 분석

을 진행하였다.

3. 결과 및 고찰

3.1. 침출조건에 따른 Ag 침출거동

그림 2(a)는 저농도 Ag이 함유되어 있는 LTCC 공정부

산물로부터의 선택적인 Ag 분리를 위한 HNO3 농도조건

에 따른 Ag의 침출거동 결과이다. HNO3 농도조건에 따른

침출거동을 확인하기 위하여 1 M, 3 M, 5 M 농도에서 진

행하였으며, 침출공정의 반응온도, 반응시간, 고액비는

75oC, 180 min, 25 g/L로 고정하였다. HNO3 농도에 따른

Ag 침출률은 HNO3=1 M, 3 M, 5 M 일 때, 각각 70%,

82%, 99%로 HNO3 농도가 증가함에 따라 침출률도 증가

Fig. 1. Flow chart of Ag recovery and nanoparticles synthesis

from LTCC by-product.
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하였으며, 5 M HNO3에서 가장 높은 Ag 침출률을 나타내

는 것을 확인하였다. HNO3 농도에 따른 결과를 바탕으로

HNO3 농도는 5 M일 때가 최적임을 알 수 있었으며, 본

연구에서 사용하는 원료는 Ag의 함량이 1.03 wt%로 미량

일 뿐 아니라 5 M HNO3에서 이미 99%의 Ag 침출률을

보였으므로 이후 실험에서는 5 M HNO3로 고정한 후, 다

른 변수에 따른 최적의 침출조건 실험을 진행하였다.

그림 2(b)와 (c)는 5 M HNO3, 고액비 25 g/L의 고정조

건에서의 반응온도 25oC, 50oC, 75oC와 반응시간=10 min,

30 min, 60 min, 120 min, 180 min에 따른 침출거동을 나

타낸 결과이다. 반응온도에 따른 Ag 침출률은 반응온도

=25oC, 50oC, 75oC일 때, 각각 84%, 96%, 99%를 나타내

었고 반응온도가 증가함에 따라 침출률도 증가하였으며,

75℃의 반응온도에서 가장 높은 Ag 침출률을 나타내는 것

을 확인하였다. 반응온도가 증가함에 따른 Ag 침출률 증

가는 선행연구로 진행된 L. H. Le et al.의 연구결과와 일

치한다[2]. 또한, 반응시간에 따른 Ag 침출거동을 확인한

결과, 반응시간의 지남에 따라 Ag 침출률이 증가했다. 교

반중인 침출제에 원료를 투입한 시점부터 반응시간 10

min일 때 87%의 Ag 침출률을 나타냄으로써 Ag 침출이

급격히 상승했음을 알 수 있었고, 반응시간 60 min 이후

부터는 지속적으로 99% 이상의 Ag 침출률을 확인할 수

있었는데, 이는 60 min 이내에 Ag 침출이 거의 완료되는

것을 알 수 있었다.

원료-침출제 비율에 따른 고액비의 Ag 침출거동 결과는

그림 2(d)에 나타내었고, 고액비=25 g/L, 50 g/L, 100 g/L,

150 g/L, 200 g/L에 따른 Ag 침출률을 확인하였다. 고정조

건으로는 5 M HNO3, 75oC, 180 min으로 두어 실험을 진

행하였다. 실험결과, 고액비가 증가함에 따른 Ag 침출률은

감소하였으며, 50 g/L 이상에서의 Ag 침출은 급격히 낮아

짐을 확인하였다. 5 M HNO3, 75oC, 180 min의 조건에서의

Ag 침출에는 고액비 50 g/L 이하의 조건에서 높은 Ag 침

출률을 나타냄을 확인하였다. 그림 2(d)에서 고액비 50 g/L

이상인 조건에서의 급격한 침출률 저하 원인은 금속의 용

해반응에 필요한 HNO3 용액의 고갈현상으로 판단된다.

3.2. HCl 투입에 따른 선택적 Ag 회수

앞서 진행한 Ag 침출공정에서 도출한 최적침출조건인

5 M HNO3, 75oC, 60 min 그리고 고액비 50 g/L로 Ag를

침출한 침출용액(AgNO3)으로부터의 Ag 회수실험을 진행

하였다. 그림 3(a)는 최적의 Ag 회수률을 얻기 위해 HCl

을 첨가할 때의 [Cl]/[Ag] 당량비에 따른 침전률 결과를

나타내었다. AgCl 반응식은 식 (1)과 같으며 당량비는

[Cl]/[Ag]=0.5, 1.0, 1.5, 2.0로 두어 침전되는 분말의 효율

을 확인하였다.

AgNO3(aq) + HCl (aq) → AgCl(s) + HNO3 (aq) (1)

Fig. 2. Effect of reaction behavior (a) HNO3 concentration

(75oC, 180 min at 25 g/L pulp density), (b) temperature(5 M

HNO3, 180 min at 25 g/L pulp density), (c) time(5 M HNO3,

75oC at 25 g/L pulp density) and (d) pulp density(5 M HNO3,

180 min at 75oC) by leaching process from LTCC by-products

Fig. 3. (a)Effect of [Cl]/[Ag] molar ratio on the reaction

behavior of Ag precipitation and (b)elemental concentrations.
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당량비 [Cl]/[Ag]=1.0의 경우 Ag의 침전률이 약 66%로

34%의 잔류 Ag가 있음을 알 수 있으며 당량비 [Cl]/

[Ag]=1.5의 경우 Ag의 99% 이상이 침전되어 잔류 Ag가

1% 미만으로 아주 소량인 것을 알 수 있었다. HCl 투입

을 통해 얻어진 AgCl 분말을 암모니아수에 용해시켜 Ag

함유량을 확인하였으며, 그림 3(b)에서 나타낸 바와 같이

Ag 이외의 불순물들이 다수 함유되어 있는 침출용액과는

달리 AgCl 분말에서의 불순물 함량은 1% 미만임을 확인하

였다. 그림 4는 침전된 분말의 결정상 확인을 위하여 XRD

분석을 실시한 결과이며, AgCl(JCPDS NO. 06-0480) peak를

확인하였다.

3.3. Agent 조건에 따른 Ag 나노입자 특성확인

앞서 동일한 Ag 이온농도에서의 실험 진행을 위해 모든

나노입자 제조실험에서 LTCC 전극공정부산물로부터 얻

어진 AgCl 분말을 25 ml 암모니아수에 용해하여 Ag 전구

체로 사용하였고, 전체적인 공정은 모두 상온에서 진행하

였다.

Ag 전구체로부터 나노입자를 제조하기 위한 환원제로

는 NaBH4를 사용하였고, Ag 나노입자가 생성될 때, 입자

들의 높은 표면에너지로 인한 입자간 뭉침을 방지하기 위

하여 구조제어특성이 높은 PVP를 분산안정제로 사용하였

다. 우선, 본 연구에서 원료로부터 Ag를 분리회수한 AgCl

Fig. 4. X-ray diffraction patterns of AgCl powder synthesized

by precipitation process.

Fig. 5. UV-vis absorption spectra of Ag nanoparticles prepared with various concentrations NaBH4 from AgCl powder; (a) Ag

precursor from experimental result and (b) commercial reagent.
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분말과 상용 AgCl 분말을 사용하여 Ag 나노입자 제조결

과를 비교하기 위한 비교실험을 실시하였다. 나노입자 제

조에는 PVP(MW 40,000) 농도가 0.0025%일 때, 환원제인

NaBH4=0.005 M, 0.05 M, 0.5 M인 조건에서 실험을 실시

하였다. Ag 나노입자는 플라즈몬 나노입자로 금속 내부의

자유전자들이 외부 전자기장에 의해 집단적으로 진동하는

LSPR 현상을 띄게 되는데 이 때, Ag 나노입자가 지니는

특정한 파장영역대에서의 흡수 peak를 나타낸다. 이러한

특성을 이용하여 (a) Ag를 분리회수한 AgCl 분말과 (b)

상용 AgCl 분말로부터 제조된 나노입자의 absorbance를

분석한 흡수파장 결과를 그림 5에 나타내었다. Ag 나노입

자가 갖는 흡수영역대에서 peak를 관찰할 수 있었으며, 이

를 통해 모든 조건에서 Ag 나노입자가 제조되었다고 판단

하였다. 또한, Ag를 분리회수한 분말과 상용분말로부터

제조된 Ag 나노입자의 흡수파장은 각각 (a) 416 nm,

409 nm, 396 nm, (b) 400 nm, 399 nm, 398 nm로 환원제의

농도가 0.005 M, 0.05 M, 0.5 M로 증가함에 따라 단파장으

로 이동하였으며, 이는 보다 작은 입자가 형성된다는 것을

확인할 수 있었다. 그리고, 환원제인 NaBH4의 농도가 증

가할수록 반가폭(FWHM; full width at half maximum)이

좁아지고, 흡광도(intensity)가 높아짐을 확인하였다. 일반

적으로 UV-vis 분석결과에서 반가폭은 입자의 균일성을

나타내는데, 이를 통해 NaBH4 농도가 높아짐에 따라 합

성되는 Ag 나노입자의 균일성이 향상되었음을 알 수 있었

다. 또한, 흡광도도 같이 증가함을 나타내었고 농도에 따

른 흡광도의 차이는 환원제에 의해 생성된 나노입자의 생

성 정도가 증가하기 때문이라고 판단하였으며, 환원제 농

도에 따른 입자크기 및 생성되는 정도를 확인하기 위하여

FE-SEM 분석을 이후에 진행하였다. 원료로부터 분리회수

된 AgCl 분말과 상용 AgCl 시약을 사용하여 비교실험을

Fig. 6. X-ray diffraction patterns of Ag nanoparticle synthesized

by wet chemical reduction process.

Fig. 7. FE-SEM image of Ag nanoparticles synthesized by wet chemical process with PVP of (a) 0.0025 wt% and (b) 0.025 wt%

under various concentrations of NaBH4; (a) 0.005 M, (b) 0.05 M, (3) 0.5 M.
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진행한 결과, 차이가 없음을 확인하여 이후 실험에서는 원

료로부터 분리회수된 AgCl 분말을 사용하여 실험을 진행

하였다.

그림 6는 원료로부터 Ag가 분리회수된 AgCl 분말를 사

용하여 제조된 나노입자의 결정상 확인을 위하여 XRD 분

석을 실시한 결과이며, Ag(JCPDS NO. 04-0783) peak를

확인함으로써 Ag 나노입자를 합성했음을 확인하였다.

그림 7은 환원제와 분산안정제의 농도 조절을 통해 실

시한 나노입자의 분산성과 입자크기 확인을 위해 분석한

결과이다. NaBH4 농도가 (a) 0.005 M, (b) 0.05 M, (c) 0.5 M

로 증가할수록 Ag 나노입자의 평균 입자크기는 PVP

0.0025 wt%조건에서 (a) 91.68 nm, (b) 75.78 nm, (c) 28.40 nm

로 감소하였다. 이는 일반적으로 입자의 성장은 입자성장속

도에 비례하지만 환원제의 구동력과는 반비례하여 제조되

는 나노입자의 평균 입자크기가 감소하는 경향을 나타냈

다. 또한, 화학환원공정에 의해 제조된 나노입자의 안정화

를 위해 사용한 분산안정제에 따른 나노입자의 특성확인

을 위해 PVP=0.025 wt% 조건에서 추가실험을 진행하였

으며, 환원제 조건은 동일하게 두고 진행하였다. PVP 농

도가 높을수록 분산성이 높으며, 평균 나노입자 크기가 작

음을 알 수 있다. Ag 전구체 내에서 반대 전하를 지닌 고

분자인 PVP로 인해 Ag 이온의 농도에 따라 정해진 표면

에너지를 갖는 특정한 크기의 나노입자 표면에 쌓여져 그

이상의 입자성장이 일어나지 않음에 따라 보다 크기가 작고

균일한 입자크기로 형성됨을 확인하였다. PVP=0.025 wt%일

때의 Ag 나노입자의 평균 입자크기는 (a) 52.10 nm, (b)

45.13 nm, (c) 31.60 nm로 앞서 진행했던 PVP 0.0025wt% 조

건과 같이 환원제 농도 증가에 따라 평균 나노입자 크기는

감소했으며, PVP 농도 증가에 따라서도 전체적인 입자크

기의 감소를 나타냈음을 확인하였다. 또한, EDS를 이용하

여 성분분석을 했으며 제조된 나노입자가 100% Ag 임을

확인하였다.

4. 결      론

본 연구에서는 LTCC 공정부산물로부터의 선택적인 Ag

의 분리회수 및 나아가 Ag 고순도화를 위해 화학환원공정

을 통해 나노입자를 제조하였다. 최적침출조건 도출을 위해

HNO3 농도, 침출공정의 반응온도, 반응시간 그리고 고액비

에 따른 Ag 침출거동을 확인하였다. HNO3 농도, 침출공정

의 반응온도, 반응시간이 증가함에 따라 Ag 침출률은 전체

적으로 증가하거나 비슷한 효율을 나타내었고, 고액비의 경

우 원료에 비해 상대적으로 용해액인 침출제 농도 저하로

인해 고액비가 증가할수록 Ag 침출률은 감소하였다.

LTCC 전극공정부산물로부터 얻어진 AgCl 분말을 전구

체로 사용하여 Ag 나노입자를 제조하였으며, 상용시약과

의 비교실험을 통해 차이가 없음을 확인하였다. 원료로부

터의 Ag 전구체를 나노입자 제조에 사용하였으며, 계면활

성제인 PVP 농도가 증가함에 따라 전체적으로 균일한 나

노입자가 합성됨을 알 수 있었고, 환원제로 사용한 NaBH4

농도가 증가함에 따라 나노입자의 평균 입자크기는 감소

하였다. Ag 나노입자 합성을 위해 agent 농도조건에 따른

Ag 나노입자 특성변화를 결정상 분석을 통해 확인하였으

며, EDS 분석결과 제조된 나노입자는 100% Ag 나노입자

를 제조하였음을 확인하였다.

최종적으로 LTCC 전극공정부산물로부터의 침출조건 5

M HNO3, 75oC, 60 min, 고액비 50 g/L에서 최적으로 Ag

의 분리회수가 가능하며, Ag가 분리된 침출용액에 [Cl]/

[Ag] 당량비 1.5 이상의 HCl 투입을 통해 AgCl 분말형태

로 Ag를 회수하였고, 99% 이상의 Ag 침전률을 나타내었

다. 계면활성제 PVP를 통해 균일한 입도분포뿐 아니라,

환원제 NaBH4 농도변화를 통한 입도를 제어하였다. 최종

적으로 100% Ag의 고순도 나노입자를 제조하였다.
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