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초 록: 실리카-벤젠 에어로겔은 균일하고 정렬된 네트워크 기공 구조, 개선된 기계적 특성을 갖도록 합성되었다. 실리

카 에어로겔의 기계적 특성을 향상시키기 위해 유기물을 첨가하는 것이 일반적인 방법이지만, 기공 특성이 유-무기 상분

리 현상으로 인해 감소한다. 본 연구에서는 실리카 기반 에어로겔의 기공 특성을 유지하면서 동시에 기계적 물성을 높이

기 위해 간단하고 저렴한 방법을 사용하였다. 기공 및 기계적 특성에 대한 하이드록실 결합수의 영향을 연구하기 위해 두

가지 유형의 벤젠 브리지 전구체를 사용하였다. 다공성 실리카 에어로겔은 간단하고 비용-효율적이며 무공해인 졸-겔방

법으로 제조되었다. 최종적으로 제조된 실리카-벤젠 에어로겔은 추가적인 silylating reagents없이 우수한 기공 특성, 높은

비 표면적(1,326 m2/g), 다공성 구조 및 소수성(>140°)을 가졌다. 일부 샘플(2T4)의 경우 기계적 강도는 순수 실리카 에

어로겔의 5 배 이상을 보였다.

Abstract: The silica aerogels with benzene-bridged were designed to have uniform network structure, ordered pore

structure, improved mechanical properties and excellent textural properties. Adding organic to enhance the mechanical

properties of silica aerogels is a common method, but textural properties of aerogels with organic are reduced due to the

organic-inorganic phase separation. In this paper, we use a simple and low-cost method to increase mechanical properties

while maintaining textural properties of SiO2 aerogels. Two types of benzene-bridged precursors were prepared to study

the effect of the number of hydroxyl band on the textural and mechanical properties. The porous silica aerogel was

prepared by a simple, cost effective and pollution-free sol-gel method. This method does not require additional silylating

reagents. The benzene-bridged silica aerogel samples prepared had excellent textural properties, high specific surface area

(1,326 m2/g), porous structure and hydrophobicity (>140°). The mechanical strength of 2T4 is more than 5 times that of

pure silica aerogel.
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1. 서 론

실리카 에어로겔은 비 표면적이 매우 크고, 낮은 열전

도율과, 초경량, 높은 기공률 등의 특성으로 인해 많은 관

심을 받고 있다.1-4) 이러한 특성으로 인해 실리카 에어로

겔은 단열재, 항공 우주, 에너지 저장, 촉매 작용, 약물 수

송, 집적 회로 등에 응용이 가능하다.5-14) 실리카 에어로

겔은 이처럼 우수한 특성을 가지고 있지만, 깨지기 쉬운

성질로 인해 응용 및 적용에 제한되므로 기계적 물성에

대한 개선이 필요하다. 실리카 에어로겔의 기계적 특성

을 개선하고 응용 범위를 넓히기 위한 다양한 연구가 진

행되고 있다.15)

유-무기 화합물을 통하여 기계적 물성을 향상시키려는

다양한 연구가 진행되고 있지만, 유기물을 도입하였을 때

상분리 현상으로 인한 기공특성 저하가 유발되는 현상이

발생한다.16-19) 따라서 적절한 유기물의 도입으로 실리카

에어로겔의 기계적 물성을 향상시키고 비 표면적이 높은

에어로겔의 기공 구조를 유지하면서 유해한 부산물을 생
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성하지 않는 간단한 방법으로 제조할 수 있는 방법이 요

구된다. 이를 해결하기 위해 본 연구에서는 저분자 유기

물과 실리카 에어로겔의 효과적인 합성방법을 제안하고

자 한다.

본 연구에서는 졸-겔 방법을 사용하여 기공 특성 개선

과 향상된 기계적 특성을 가진 실리카-벤젠 에어로겔을

합성하였다. 정렬된 네트워크 구조와 기공 구조를 얻기

위해 Tetraethyl orthosilicate (TEOS)를 기본 전구체의 원

료로 선택하고 벤젠구조를 실리카 네트워크 구조에 삽

입하여 기계적 특성을 개선하고 균일한 네트워크 구조

를 유지하도록 하였다.20) 벤젠구조는 소수성을 부여할

수 있으며, 에어로겔에 기계적 향상을 부여할 수 있는 비

극성 물질이므로 가교결합을 위해 선택되었다. 본 연구

에서는 분자 구조가 작은 두 가지 다른 벤젠 이성질체인

hydroquinone과 1,3,5-Trihydroxybenzene을 선택하여 비교

연구를 수행하였다.

2. 실험방법

2.1. 재료

TEOS, Hydroquinone, 1,3,5-Trihydroxybezene, Trifluo-

roacetic acid, 옥살산과 수산화암모늄은 Sigma Aldrich로

부터 구입했다. 모든 화학 물질은 추가적인 처리 또는 공

정없이 사용되었다. 

2.2. 벤젠-가교 실리카 에어로겔 합성

전구체는 각각 TEOS와 다양한 Trihydroxybezene 이성

질체로부터 합성되었다. Hydroquinone과 TEOS를 1 : 2 몰

비로 부피 측정 병에 포장 한 다음 촉매로 Trifluoroacetic

acid (10 mol %)를 첨가했다. 혼합물을 160oC에서 4시간

동안 환류시킨 후 실온으로 냉각시켰으며, 이러한 공정

으로 제조된 전구체는 P1로 명명하였다. 전구체 P2는

1,3,5-Trihydroxybezene과 TEOS의 몰비가 1 : 3인 것을 제

외하고는 P1과 동일하게 제조되었다. 

전구체 합성 후 벤젠이 가교된 실리카 에어로겔을 제

조 하였다. 우리는 다음과 같은 졸-겔방법으로 에어로겔

을 준비했다. 첫째, P1 또는 P2, TEOS 및 메탄올은 서로

다른 몰비로 혼합한 뒤 일정한 속도로 5분 동안 교반했

다. 0.001 M 옥살산을 교반 된 상태에서 한 방울씩 첨가

한 다음 1시간 더 교반 하였다. 혼합물을 실온에서 24시

간 동안 유지하여 완전히 가수 분해했다. 마지막으로 3M

의 NH4OH를 완전히 가수 분해 된 용액에 떨어뜨려 실

온에서 겔을 형성했다. 겔을 50oC에서 30분 동안 숙성시

킨 다음 메탄올을 천천히 첨가하여 겔 내 용매의 증발을

방지하기 위해 겔을 완전히 잠기게 하였다. 알코젤은 남

아있는 반응기와 추가 반응을 완료하고 네트워크를 강

화하기 위해 2일 동안 50oC 이하에서 에이징하였다. 에

이징 완료 후 겔을 CO2 초 임계로 건조하고 샘플을 추

가로 분석했다. 벤젠이 없는 순수한 실리카 에어로겔을

TEOS로 명명하였으며, TEOS : 메탄올 : 물의 몰비를 1

: 30 : 7로 유지했다. P1 : TEOS의 몰비는 0.2, 0.4, 0.6 및

0.8에서 변경되었으며 해당 샘플은 2T1, 2T2, 2T3, 2T4

로 명명했다. P2 대 TEOS의 몰비는 P1의 몰비와 같았고,

해당 샘플은 Fig. 1, Table 1과 같이 3T1, 3T2, 3T3, 3T4

로 명명했다.

2.3 분석장비 및 방법

샘플은 다음 테스트 방법을 사용하여 특성화되었다.

FT-IR스펙트럼을 얻기 위해 Perkin Elmer Model No.

1760X 이 사용되었다. 샘플의 형태는 Field Emission

Scanning Electron Microscopy (FESEM, JEOL, Japan, 120

kV accelerating voltage)에 의해 분석되었다. 벤젠이 가교

된 실리카 에어로겔의 비 표면적은 BET (Brunauer-

Emmett-Teller) surface analyzer (Quantachrome Instruments

(v10.0))를 사용하여 측정했다. 측정 데이터는 77k에서 N2

흡착-탈착에 의해 얻었다.21,22) Barret-Joyner-Halenda (BJH)

Fig. 1. Flow chart for preparation of the benzene-bridged aerogels.

Table 1. The samples name and corresponding composition and molar ratio

Sample name 2T1 2T2 2T3 2T4 3T1 3T2 3T3 3T4

Composition molar ratio of hydroquinone and TEOS 1:2(P1) molar ratio of 1,3,5-trihydroxybenzene and TEOS 1:3(P2)

The molar ratio of 

P1(P2): TEOS
0.2 0.4 0.6 0.8 0.2 0.4 0.6 0.8
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분석 방법을 사용하여 에어로겔의 기공 크기와 부피를 분

석했다.23) 에어로겔의 소수성은 물 접촉각을 이용하여 테

스트했다. 기계적 특성을 테스트하기 위해 Universal

Mechanical Tester (UMT)를 사용하여 샘플을 테스트했다.

3. 결과 및 고찰

순수한 실리카 에어로겔과 실리카-벤젠 에어로겔의 FT-

IR 스펙트럼은 Fig. 2에 나타냈다. Fig. 2로부터, 1,073, 800

및 450 cm−1에서 회절 피크는 Si-O-Si 결합이고 1,608,

1,467 및 844 cm−1은 벤젠 고리의 스트레칭과 벤젠 고리

의 평면 굽힘 진동이다.24-26) 그러나 2,964 및 2,855 cm−1

은 벤젠 고리의 C-H 결합의 신축 진동에 해당한다. 이러

한 피크는 3,000 cm−1 이상이어야 하지만 벤젠 고리와 실

리카의 조합으로 인해 분자 질량이 증가하여 피크의 편

차가 낮은 값으로 이어진다.27) 다른 몰 비율을 갖는 샘플

들도 동일한 피크를 가진다. 벤젠고리의 스트레칭 피크

는 TEOS 샘플의 FT-IR에서 관찰되지 않았지만, 실리카-

벤젠 에어로겔의 합성에서는 확인되었다. 동시에, 2T1 및

3T1의 FT-IR 스펙트럼에는 명백한 -OH 피크가 없어 샘

플이 소수성임을 확인할 수 있었다.

상이한 전구체 및 몰 비율을 갖는 샘플의 표면 형태는

FE-SEM으로 고찰했다. Fig. 3에서 모든 샘플은 연속적으

로 균일한 모양의 네트워크 구조를 가지고 있다는 것을

관찰했다. 몰 비율이 다른 2T와 3T의 FE-SEM 그래프를

살펴보면 벤젠고리의 증가에 따라 기공 직경이 증가하다

가 감소하지만 큰 변화는 없다는 것을 알 수 있다.28) 전

구체의 농도는 증가했지만 상분리가 크지 않아 시료의 형

태에 거의 영향을 미치지 않았다고 할 수 있다. 뿐만 아

니라, 동일한 몰 비율 조건일 때 2T보다 3T의 조건이 좀

더 높은 기공률을 갖고 있는 것처럼 보이는데 이는 3T의

벤젠고리가 2T의 반응기보다 1개 더 많은 수산화기를 갖

고 있으므로 3T 샘플의 네트워크 구조가 더 3차원적으로

형성되었음을 알 수 있다. FE-SEM 분석을 통해 전구체

의 농도를 변화시키면 특정 조성조건까지는 균일하고 조

절 가능한 개방 기공 네트워크 구조를 얻을 수 있음을 관

찰하였다. 이를 통해 수산화기의 수는 에어로겔의 형태

와 네트워크 구조에 영향을 미칠 수 있으며, 단순히 유기

전구체의 수 또는 유형을 변경하여 에어로겔의 조직형태

를 제어할 수 있다고 할 수 있다.

전구체 농도와 수산화기의 양이 기공 특성에 미치는 영

향을 추가로 조사하기 위해 샘플에 대해 비 표면적 측정

을 수행했다. 2T1-2T4 및 3T1-3T4 샘플의 질소 흡착-탈

착 등온선은 Fig. 4 (각각 왼쪽, 오른쪽)에 나와 있다. 데

이터의 비 표면적, 기공 직경 및 기공 부피는 표 2에 나

열되어 있다. Fig. 4에서 볼 수 있듯이 모든 흡착-탈착 등

온선은 IV 등온선과 일치하여 샘플이 H2 형 hysteresis

loop 로 메조기공 물질에 속하고 샘플 기공의 입구가 좁

은 것을 나타낸다.29,30) 전구체 농도가 다른 2T 및 3T 샘

플에 대한 BJH 분석은 Fig. 4에 나와 있다. BJH 분석은

2T1-2T3 및 3T1-3T3 샘플의 기공 직경이 주로 10 nm 미

만인 반면, 2T4 및 3T4의 기공 크기는 20 nm에서 30 nm

범위임을 입증했다. 이는 벤젠 고리 농도가 증가함에 따

Fig. 3. FE-SEM images of the 2T and 3T aerogels with different molar ratio.

Fig. 2. FTIR spectra of TEOS, 2T1 and 3T1 aerogels.
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라 특정 조건까지는 기공 크기가 증가함을 나타내며, 이

는 FE-SEM을 통해 관찰한 결과와 일치한다. 

Table 2은 2T1-2T4, 3T1-3T4 실리카-벤젠 에어로겔의

기공 특성 값을 보여준다. 표 2에서 모든 샘플의 비 표면

적이 크게 감소하지 않았으며 높은 비 표면적을 가진 실

리카 에어로겔의 특성이 여전히 유지됨을 발견했다. 전

구체 농도가 증가함에 따라 비 표면적이 증가함을 알 수

있다. 이는 유기물을 첨가하면 겔 표면의 -OH 결합이 감

소하여 건조 중 -OH 결합 간의 반응이 감소하고 네트워

크 구조의 붕괴를 줄이고 기공 구조를 증가시켜 비 표면

적을 증가시키기 때문이다. 본 결과를 통해 수산화기의

수에 상관없이 실리카-벤젠 에어로겔 구조의 3D 네트워

크가 균질하고 원래의 높은 비 표면적을 유지한다는 것

을 보여준다. 이는 작은 유기 분자로 구성된 브리지구조

가 상분리를 효과적으로 감소시켜 3D 메조기공 네트워

크 구조를 형성할 수 있기 때문이다.

일반적인 TEOS 에어로겔은 친수성이며, 공기 중의 물

을 쉽게 흡수하여 시간이 지남에 따라 구조적 손상을 일

으키고 재료의 수명이 단축되며 응용이 제한된다. 따라

서 소수성 실리카 에어로겔을 준비하는 것이 필요하며,

다양한 연구에서 소수성을 달성하기 위해 표면개질에

의해 에어로겔의 표면 구조를 수정하는 것으로 보고되

었다. 하지만, 표면개질의 경우 다량의 용매와 많은 공

정이 수반되어 환경을 오염시키는 부산물이 준비 과정

에서 생성될 수 있으며, 비용의 증가를 초래할 수 있다.

따라서 본 연구에서는 벤젠 유기물 도입이라는 간단하

고 저렴한 방식을 사용하여 실리카-벤젠 에어로겔의 소

수성을 부여하였다.30) 샘플의 소수성을 측정하기 위해

물 접촉각 방법을 사용하여 샘플을 테스트하였으며, 데

이터는 Table 2과 Fig. 5에 나와 있다. 샘플 2T1-2T4 및

3T1-3T4는 소수성을 나타내며 모든 샘플의 접촉각은

140° 이상이다. 이는 샘플에 비극성인 벤젠 고리가 포함

Fig. 4. The BET curves of aerogels with different molar ratios; N2 adsorption-desorption isotherms (a, c) and the pore size distributions

(b, d).

Table 2. The structural parameters of the benzene-bridged silica aerogels

Sample ID 2T1 2T2 2T3 2T4 3T1 3T2 3T3 3T4

Contact angle (o) 144 146 142 145 145 147 144 145

Surface area (m2/g) 996 1054 1108 1281 989 995 1061 1326

Pore Volume (cm3/g) 3.469 4.634 3.819 4.567 4.001 4.447 4.063 4.016

Pore Size (nm) 13.93 17.59 13.79 15.79 16.17 17.87 15.32 12.12
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되어있어 물을 밀어내기 때문이다.31,32) 벤젠 결합구조는

실리카 에어로겔을 소수성으로 만들 수 있을 뿐만 아니

라 원래의 네트워크 구조, 기공 구조 및 높은 비 표면적

을 유지할 수 있다. 이 방법의 준비 과정은 간단하고 환

경 보호 및 저비용으로 산업 생산을 실현하는 데 매우

유용하다.

벤젠 고리의 첨가가 실리카 에어로겔의 기계적 특성을

개선했는지를 확인하기 위해 만능시험기를 사용하여 샘

플을 테스트하였다. 측정을 위한 샘플의 두께는 1 cm, 면

접은 3.8 cm2를 사용하였으며, TEOS, 2T4 및 3T4에 대

해 측정을 진행한 결과는 Fig. 6과 같다. Fig. 6에서 하중

이 4.5 Kgf에 도달하면 TEOS가 파손되는 것을 알 수 있

으며, 2T4는 5배 이상, 3T4는 4배 이상의 값을 얻었다. 이

로부터 벤젠 결합구조는 실리카 에어로겔의 기계적 특성

을 향상시킴을 알 수 있다. 동시에, 기계적 특성에 대한

벤젠고리의 수산화기 수에 따른 영향을 비교해 보면 2T4

의 loading force은 3T4보다 크다는 것을 알 수 있다. 즉,

2T4 샘플의 기계적 특성이 3T4보다 우수하다는 것을 확

인하였다. 이는 2T4와 TEOS 사이에 벤젠 고리의 두 개

의 연결점이 있고 연결점이 대칭이어서 결과적인 네트워

크 구조가 특정 선형 구조를 가지기 때문이다. 이는 FE-

SEM 그림에서도 볼 수 있다. 2T4 벤젠 고리는 TEOS를

상대적인 방향으로만 연결하고 쉽게 변경할 수 없기 때

문에 네트워크 구조에서 작은 segment의 선형 구조를 볼

수 있다. 2T4에 힘을 가할 때 같은 방향의 선형 구조는

loading force에 공동으로 저항할 수 있으므로 재료의 기

계적 특성이 증가한다. 3T4의 네트워크 구조는 TEOS를

세 가지 방향으로 연결하는 벤젠고리에 의해 형성된다.

따라서 2T4와 같은 FE-SEM 사진에서 한면에서 관찰되

는 동일한 방향의 선형 네트워크 구조가 없으며 그 네트

워크 구조는 발산하고 불규칙하다. 따라서 힘을 가할 때

2T4와 같은 더 많은 힘에 저항할 수 없으므로 하중이 2T4

보다 작다. 그러나 실리카 에어로겔의 기계적 특성은 2T

및 3T 샘플 모두에서 향상되었다. 따라서 실리카와 벤젠

을 혼성화하는 것은 실리카 에어로겔의 기계적 특성을 높

이는데 적절한 방법임을 알 수 있다.

4. 결 론

실리카-벤젠 에어로겔은 간단하고 저렴한 졸-겔 방법

으로 성공적으로 제조되었다. FT-IR 스펙트럼 관찰을 통

해 실리카-벤젠 에어로겔이 성공적으로 합성되었음을 확

인했다. FE-SEM 이미지를 통해 준비된 샘플이 정렬된

3D 네트워크 구조를 가지고 있음을 증명하였다. 또한 샘

플의 메조기공 구조는 BET에 의해 확인되었으며, 벤젠

결합구조는 실리카 에어로겔의 높은 비 표면적을 변함없

이 유지하였다. 이와 같은 결과를 통해 본 연구에서 제안

하는 벤젠 유기물 도입은 유-무기 상분리 현상으로 인한

비 표면적 감소현상이 일어나지 않았다는 것을 확인하였

다. 벤젠 결합구조 도입을 통해서 실리카 에어로겔의 소

수성 부여와 기계적 특성이 기존 TEOS보다 4배 이상 향

상되었다는 것을 확인하였다. 결론적으로, 두 종류의 벤

젠 이성질체 중 2개의 대칭적으로 연결된 지점과 실리카

가 있는 2T 샘플이 가장 높은 기계적 강도를 나타내었

다. 이는 네트워크 구조에서 작은 부분의 선형 구조가 힘

을 받을 때 동일한 방향의 선형 구조가 loading force에 공

동으로 저항할 수 있으므로 재료의 기계적 특성이 증가

하기 때문이다. 본 연구는 향후 유기물의 도입을 통해 실

리카 에어로겔의 기공 특성 및 기계적 강도를 향상 및 개

선에 대한 정보를 제공할 것이다.
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Fig. 5. Water contact angle of 2T and 3T aerogels.

Fig. 6. Mechanical strength of samples TEOS, 2T4, and 3T4
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