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탄소강 재질은 부식에 취약하여 용도에 따라 화성피막화 공정으로 처리하여 내부식성을 부여한다. 제이인산망간염 수화물, 

MnHPO4⋅2.25H2O는 인산망간피막을 입히기 위한 전처리 공정용 혼합물 제품의 주성분으로 사용된다. 이 망간 함유 물질

은 수용액 중에서 합성되어 여과와 건조, 그리고 일련의 건식 분쇄와 분급 과정을 통하여 생산된다. 이러한 공정은 명백히 

환경친화적이지 못할 뿐만 아니라 비용 효율적이지 못하다. 본 연구에서는 더블제트 침전 기술에 기반을 두고 수용액 중에

서 해당 망간 화합물을 입자 크기가 비교적 균일하게 합성하기 위한 새로운 공정기술 원리를 실험적으로 검토하였다. 안정

화 첨가제의 효과들이 주사전자현미경 사진을 통하여, 생성된 결정성 침전 입자의 크기의 균일성 측면에서, 비교 검토되었

다. 폴리비닐 피롤리돈과 아라비아 검이 더블제트 침전 공정에서 결정의 성장 단계를 제어하여 비교적 균일한 입자를 합성

하는 안정제로서 훌륭한 효과를 발휘하는 것으로 밝혀졌다.

Manganese hydrogen phosphate hydrate, MnHPO4⋅2.25H2O, is a major constituent of the pre-conditioning compositions 

for the manganese phosphate coating treatment over carbon steel substrate. This compound is conventionally produced by 

the synthesis in the aqueous solution process followed by the filtration and drying processes and a series of size reduction 

and classification processes in dry state. However, it is evident that the conventional process is neither environment-friendly 

nor cost-effective. In this work, a new process principle was examined based on the controlled double-jet precipitation tech-

nology to produce the manganese chemical product of fairly uniform particle size distribution in an aqueous solution media. 

The effects of stabilizing agents were comparatively studied by the scanning electron microscope analysis in a uniformity 

point of view of the resulting particle size. Polyvinylpyrrolidone and Gum Arabic were excellent in controlling the crystal 

growth step, resulting in fairly uniform size distributions of the particles from the controlled double-jet process.
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1. 서    론
1)

  금속의 부식을 방지하기 위하여, 내식성 피막과 산소, 물, 이온들을 

차단하는 방식성 피막을 형성하는 방법, 그리고 희생 전극에 의한 전

기화학적인 부식 억제 방법 등이 적용되고 있다. 가장 널리 사용되고 

있는 방식성 피막을 형성하는 공정은 화학도금, 전기도금, 용융도금, 

진공도금, 용사도금, 침투도금이나 무기 혹은 유기 피막 등의 물리적 

피막을 형성하는 방법과 크로메이트 처리와 같이 화학반응에 의해 금

속 표면에 보호 피막이 생기게 하는 화성피막 방법을 사용한다.

  크로메이트 처리 기술은 적은 비용으로 우수한 내식성과 도막 밀착

성을 구현하므로 아연 및 알루미늄계 도금강판의 후처리 코팅기술로

서 널리 사용되어 왔다. 그러나 전세계적으로 환경보존을 위한 규제
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가 엄격해지면서 독성이 강한 6가 크롬이 포함되어 있는 크로메이트 

처리 방법은 예를 들어 EU의 RoHS 제정과 같은 강제 규제에 의하여 

그 사용이 극히 제한되고 있다. 그 결과로 환경과 인체에 유해한 크롬 

도금의 대체 기술로서 고성능 인산염 피막처리 기술이 주목을 받고 

있다. 인산염 피막처리는 탄소강과 같은 금속 모재의 표면을 화학적

으로 처리하여 고착성과 안정성이 높은 인산염 또는 산화피막 화합물 

층을 금속의 표면에 형성시키고 형성된 표층의 물리화학적 성질을 이

용하여 내마모성 및 내식성을 향상시키는 대표적인 금속 표면의 화학

공정 처리법이다[1]. 인산염 피막은 처리제의 구성 성분에 따라 인산

망간계, 인산아연계 그리고 인산철계로 나누어진다.

  표면조정제는 인산염 처리에서의 결정체를 치밀하게 하고 금속

(carbon steel)표면에 부착되는 양을 조절하기 위해 사용한다[2]. 망간

계 표면조정제는 인산망간계 인산염 피막의 성장을 통제하기 위하여 
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첨가하는 망간 화합물이 포함된 혼합물이다. 인산망간계의 피막화 공

정은 탈지, 수세척, 산세척, 표면조정, 인산염피막, 수세척, 건조 등의 

일련의 과정으로 진행된다[3]. 산세척 공정 이후의 금속(carbon steel)

의 표면에는 거칠고 조대하게 성장한 피막이 형성된다. 이러한 이유

로 금속(carbon steel)의 표면에 자유에너지를 부여하는 활성점의 수를 

증가시키기 위해 표면조정제를 사용하게 된다[2]. 표면조정제의 사용

에 의하여 산세 과정을 통과한 금속의 거친 표면에서 활성점의 수가 

증가하게 되어 금속 표면의 자유에너지가 증가하게 된다. 이는 인산

염 피막을 성장시킬 때 결정핵 수를 증가시켜 결과적으로 금속의 표

면에 미세하고 균일한 결정성의 피막을 형성되게 한다.

  망간계 표면 조정제는 주성분인 제이인산망간염 수화물[4]과 pH 조

절제[4], 분산제[5] 등의 첨가제들이 혼합되어 있다. 제이인산망간염 

수화물(MnHPO4⋅2.25H2O)은 통상적으로 인산이 함유된 수용액을 반

응매질로 하여, 황산망간수화물(MnSO4⋅H2O)이 포함된 강산성 수용

액 원료와 인산이 포함된 약산성 원료를 혼합하여 불용성 침전을 유

도하고, 염기성 수용액 원료를 다시 혼합하여 산도를 조절함으로써 

제조된다[6]. 이렇게 생성된 제이인산망간염 수화물의 침전은 filter 

press 등을 이용하여 여과된 후 건조, 파쇄 및 분급 과정과 첨가제에 

의한 안정화 과정을 거쳐 망간계 표면조정제로 제조된다[6]. 그러나 

제이인산망간염 수화물을 합성하는 반응 공정에서 제품 1 kg당 약 20 

L의 폐수를 발생시키는데, 여기에는 과량의 망간 이온과 인산 이온, 

그리고 황산 이온 등이 포함되어 있다[6]. 그리고 건조 파쇄 분급 과정

에서 많은 제품 손실이 생겨 수율이 낮아지고 과도한 동력 비용이 운

전 비용을 증가시킨다. 망간이 포함된 분진이 발생하므로 이를 안전

하게 처리하기 위한 고정 투자비용도 증가되어야 한다.

  더블제트 침전법은 결정 형태 또는 결정 크기가 잘 제어된 결정체

를 얻는 방법으로 사진용 화학제품을 생산하는 용도로 활발히 적용되

었다[7]. 최근에는 이러한 방법으로 단분산된 마이크로 또는 나노 결

정체를 얻는 데에도 그 적용이 일반화되고 있다[8-10]. 본 연구에서는 

위에서 언급한 바와 같이 환경적으로 또 경제성 측면에서 열악한 기

존의 합성방법에 대한 기술적 대안으로서, 망간계 표면조정제의 주성

분인 제이인산망간염 수화물을 더블제트 침전 방법으로 제조하는 가

능성을 시험하였으며, 실험실적인 규모로 그 합성을 시도하였다.

2. 실    험

  2.1. 시약 및 합성 원료용액의 제조

  더블제트 침전법으로 제이인산망간염 수화물을 제조하기 위하여 

두 종류의 합성 원료 혼합물 A와 B를 각각 아래와 같이 제조하였고, 

그 원료 혼합물의 제조에 사용된 시약들을 아래에 함께 열거하였다.

  원료 혼합물 A는, 99.5% 순도의 탄산나트륨(sigma-Aldrich, 497- 

19-8) 36.20 g과 85%의 인산(Junsei, 84045-0350)을 희석하여 제조한 

76%의 인산 59.67 g을 증류수 1 L에 혼합하여 제조하였다. 이때 증류

수는 정제된 초순수를 사용하였다. 원료 혼합물 B는, 98.0% 순도의 

황산망간2수화물(삼전화학, 10034-96-5) 120 g과 97%의 황산(삼전화

학, S1429)을 희석하여 제조한 20%의 황산 0.84 mL를 증류수 1 L에 

혼합하여 제조하였다.

  더블제트 침전의 기본 매질로 사용될 완충용액으로서 pH = 6에서 

완충 특성을 나타내는 완충용액(삼전화학, B1206)을 구입하여 사용하

였다. 더블제트 침전 방법으로 제이인산망간염 수화물을 제조할 때 

결정 입자의 크기와 형태적 특성을 제어하기 위하여 Polyvinyl alcohol 

(PVA, Sigma-Aldrich, 9002-89-5, Mw = 13000∼23000)와 Polyvinyl 

Figure 1. Schematic diagram of controlled double-jet precipitation 

apparatus.

pyrrolidone (Sigma-Aldrich, 9003-39-8, Mw = 55000) 그리고 아라비

아 검(Gum Arabic, 삼전화학, 500G-A0012)을 안정화 첨가제로 사용

하였다.

  2.2. 실험 장치 및 방법.

  Figure 1에 더블제트 침전에 의한 합성 장치를 도식적으로 나타내

었다. 원료용액 A는 pH 6 정도의 약한 산성을 나타내므로 일반적인 

Tygon
TM

 튜브(Cole-Parmer, 95600-32 Gray)를 통하여 peristaltic pump 

(Cole-Parmer, 7332-00)로 반응기에 유입시켰다. 그러나 원료용액 B의 

경우 pH 2∼3 정도의 강산성을 나타내므로 내산성이 좋은 불소화된 

고무(Viton
TM

) 재질의 튜브(Cole-Parmer, 7605-34)를 사용하고 peri-

staltic pump (Cole-Parmer, MasterFlex C/L 77120-70)로 합성 반응기

에 공급하였다. 합성 반응기는 자켓 형태의 초자 반응기로서, 반응 온

도를 일정하게 유지하기 위하여 외부순환식 항온장치(Julabo, Model- 

V)를 부착하였다.

  Figure 2에 합성 실험장치의 핵심이 되는 더블제트 부분을 확대하

여 나타내었다. 점선 부분으로 확대하여 표시된 영역이 더블제트 부

분이며, 2개의 제트 노즐들을 통하여 원료용액 A와 원료용액 B가 근

접 접촉하여 반응하고 희석되는 방식으로 합성 반응기에 주입된다. 

더블제트 부분은 한국화학연구원에서 1/4'' stainless steel 316 튜브와 

1/16'' stainless steel 316 튜브를 fitting으로 조립하여 직접 제작하였으

며, 노즐간 간격이 1 mm로 근접하게 유지되도록 하였다.

  위의 반응장치에서 목표로 하는 제이인산망간염 수화물을 합성하

기 위하여 먼저 완충용액을 채우고 내부 온도를 일정하게 유지하면서 

격렬히 교반한다. 이때 합성 조건에 따라 안정제를 첨가하기도 한다. 

완충용액의 질량을 기준으로 일정량의 원료 용액들을 투입하여 반응

시킨 후 반응혼합물(reaction mixture) 시료를 피펫으로 채취한 후 여

과하여 주사전자현미경(Scanning Electron Microscope, SEM) 분석을 

위한 시료를 제조하였고, 원심분리기(Hanil Science Industrial, MF-80)

로 침전물을 분리하여 세정 건조시킨 후 X-선 회절분석을 위한 시료

를 제조하였다. SEM 시료의 준비 과정에서, PTFE 재질의 표면을 가
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Figure 2. Schematic drawing of the double-jet nozzle part of the re-

actor in a magnified view (the broken circle).

진 membrane filter (Whatman, 200 nm, Φ47 mm)를 폴리설폰 재질

의 filter holder/receiver (Nalgene, 300-4100)에 장착하고, 약한 진공

이 인가된 상태에서 침전물을 여과한 후, 완충용액과 증류수로 반복

세정하여 최종적으로 건조기(desiccator)에 시료를 넣어 완전히 건조

시켰다.

  2.3. 분석 방법

  합성된 제이인산망간염 수화물의 X-선 회절 패턴을 분석하기 위하

여 XRD 분석장치(Rigaku, D/Max-2200V)를 이용하였다. 얻어진 회절 

패턴들에 대하여 X-선 회절 자료가 수집된 데이터베이스를 검색하였

다. 그리고 종래의 합성 방법으로 제조된 시료의 XRD 분석 결과와 서

로 비교하였다. 합성된 결정성 시료들은 SEM으로 그 이미지를 관찰

(a) (b) (c)

Figure 3. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet precipitation. (a) No stabilizer, total feed ratio = 10%, (b) No stabilizer,

total feed ratio = 20%, (c) No stabilizer, total feed ratio = 30%.

하여 생성된 입자의 크기 범위를 가늠하여 비교하였고, 생성된 입자

의 크기 측면에서의 균일성을 평가하였다. 그러나 SEM 사진 판독 방

법으로 합성된 결정의 크기와 크기 분포의 차이를 명확하게 식별할 

수 있었기 때문에 각 시료별로 입도분포에 대한 별도의 기기분석은 

생략하였다.

3. 결과 및 고찰

  침전조의 온도를 80 ℃로 유지하고 격렬히 교반하면서 두 종류의 

합성 원료 용액들을 정해진 유량으로 각각 다른 jet nozzle을 통하여 

침전조로 유입시켰다. 원료 용액이 혼합되어 침전물이 생성되는 조건

으로 pH = 6.0을 선택하였다. 이는 pH가 이보다 낮은 조건에서는 생

성물의 불용화 침전 경향이 낮고 수율이 불량해지는 단점이 있기 때

문이며, 반대로 pH가 7을 지나 염기성 영역에 들어가면 수산화망간 

등의 부생성물의 생성이 지배적이 되며 생성된 침전물의 색상이 갈변

하는 등 품질이 불량해지기 때문이다. 그러므로 합성 과정에서 반응 

매질이 pH = 6.0 근방에서 그 산도를 유지되도록 안전하게 pH = 6.0

인 완충용액을 선정하여 활용하였다. 먼저 침전되는 입자의 형태와 

크기에 영향을 미치는 안정화제를 첨가하지 않고 단순 접촉시키는 방

법으로 더블제트 침전 합성을 실현하였다. 그리고 입자의 형태와 크

기 분포를 조절하는 목적으로 안정화제를 선별 또는 조합하여 첨가하

고 그 영향을 SEM으로 직접 관찰하였다.

  3.1. 단순 접촉에 의한 더블제트 침전 합성

  위에서 언급한 바와 같이 어떤 종류의 입자 안정화제도 첨가하지 

않는 단순 접촉에 의한 더블제트 침전 합성을 먼저 시도하였다. 원료

용액들을 각각 7 mL/min의 유량으로, 500 mL의 pH = 6.0인 완충용액

에 분사하여 접촉시켰다. Table 1에 더블제트 합성조건을 요약하여 나

타내었다. 완충용액의 질량을 기준으로 원료 용액의 총투입량이 10, 

20, 30%에 도달할 때까지 투입하였다. 형성된 침전물을 회수하여 

SEM으로 분석한 결과를 Figure 3에서 각각 나타내었다. Figure 3(a)에 

나타낸 원료투입량이 10%인 침전물의 평균 입도는 약 11.9 µm, 

Figure 3(b)에 나타낸 원료투입량이 20%인 침전물의 평균 입도는 약 

15.0 µm, Figure 3(c)에 나타낸 원료투입량이 30%인 침전물의 평균 

입도는 약 18.9 µm로 나타났다. 원료용액의 투입량이 증가할수록 또 

원료의 투입시간이 길어질수록 생성된 입자가 커지는 것을 알 수 있

다. SEM 사진에서 작은 입자와 큰 입자들이 혼합되어 있음을 볼 수 

있고, 더블제트 합성 과정에서 결정성 입자의 핵생성 단계와 성장 단
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Table 1. Synthesis of Manganese Hydrogen Phosphate Hydrate by 

Controlled Double-jet Precipitation Method Without Stabilizing Agent

No. Total feed ratio* Corresponding SEM image

1 10% Figure 3(a)

2 20% Figure 3(b)

3 30% Figure 3(c)

4 2% Figure 4(a)

5 5% Figure 4(b)

* Total feed ratio (%) ≡ (total mass of feed solutions)/(mass of buffer solution) 

× 100%

(a)

(b)

Figure 4. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet 

precipitation. (a) No stabilizer, total feed ratio = 2%, (b) No stabilizer, 

total feed ratio = 5%.

계가 동시에 진행됨을 알 수 있다. 생성된 입자들의 크기 분포를 줄이

는 목적으로, 완충용액 대비 원료 용액의 투입량을 줄이는 실험을 실

시하였다. Figure 4는 각각 투입되는 원료용액의 총량을 완충용액 질

량을 기준으로 2%와 5%로 감소시켰을 때 얻어지는 침전 결정체의 

SEM 사진을 나타낸 것이다. Figure 4(a)의 평균 입도는 약 16.5 µm, 

결정 크기 분포는 약 0.88 µm이며, Figure 4(b)의 경우 평균 입도는 

약 14.8 µm, 결정 크기 분포는 약 20.6 µm로 나타난다. 제이인산망간

염 수화물 침전이 더블제트 침전 방법으로 형성될 때, 완충용액의 질

량 대비 원료용액의 투입량을 증가시키면 생성된 결정입자의 불균일

성이 증가되는 것을 확인할 수 있다. 이는 핵 생성의 기간이 길게 지

속되고, 새로운 결정핵이 만들어지는 과정과 결정이 성장하는 과정이 

동시에 진행되기 때문이다. 그러므로 핵생성과 결정 성장 단계를 통

Table 2. Synthesis of Manganese Hydrogen Phosphate Hydrate by 

Controlled Double-jet Precipitation Method with Polymeric Stabilizing 

Agents

No. Stabilizing agent
Total feed

ratio*

Corresponding

image

1
PVA (Polyvinyl alcohol)

0.3% of buffer solution by mass

5% Figure 6(a)

10% Figure 6(b)

2
PVP (Polyvinyl pyrrolidone)

0.3% of buffer solution by mass

2% Figure 7(a)

10% Figure 7(b)

3
Gum Arabic

0.3% of buffer solution by mass

5% Figure 8(a)

10% Figure 8(b)

4
PVP (Polyvinyl pyrrolidone)

1% of buffer solution by mass

1% Figure 9(a)

5% Figure 9(b)

5
Gum Arabic

1% of buffer solution by mass

1% Figure 10(a)

5% Figure 10(b)

6
1:1 mixture of PVP and Gum Arabic

1% of buffer solution by mass

2% Figure 11(a)

5% Figure 11(b)

* Total feed ratio (%) ≡ (total mass of feed solutions)/(mass of buffer solution) 

× 100%

Figure 5. XRD diagrams of the reaction products. (a) By conventional 

method, (b) By controlled double-jet precipitation method without 

stabilizing agent.

제하여 결정 크기 측면에서 균일성이 더 향상된 제이인산망간염 수화

물 분말을 만들기 위하여 적절한 안정화제의 사용이 필요함을 알 수 

있다.

  본 연구에서 시도한 더블제트 방법으로 합성된 시료의 XRD 분석 

결과를 종래의 합성법으로 합성한 시료의 XRD 분석 결과와 비교하여 

Figure 5에 나타내었다. 그림에서 보는 바와 같이 특징적인 주요 peak

들이 동일한 위치에서 확인되므로, 종래 합성법에 의하여 제조되는 

망간화합물이 본 연구의 더블제트 방법으로 동일하게 합성됨을 확인

하였다. 그리고 X-선 회절 패턴에 대한 데이터베이스 검색으로부터 

합성하고자 하는 제이인산망간염 수화물이 합성되었음을 별도로 확

인하였다.

  3.2. 안정화제 첨가에 의한 더블제트 침전 합성

  완충용액의 대부분은 물과 염으로 구성되어 있기 때문에, 친수성 

고분자들이 완충용액에 제한적인 농도 범위에서 용해될 수 있다. 그
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(a) (b)

Figure 6. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet precipitation. (a) 0.3% PVA as a stabilizer, total feed ratio = 5%, (b) 0.3% 

PVA as a stabilizer, total feed ratio = 10%.

(a) (b)

Figure 7. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet precipitation. (a) 0.3% PVP as a stabilizer, total feed ratio = 2%, (b) 0.3% 

PVP as a stabilizer, total feed ratio = 10%.

러므로 친수성 고분자들을 안정화제로 첨가하여 더블제트 침전 방법

으로 생성된 제이인산망간염 수화물이 지속적으로 성장하지 못하도

록 하였다. 이를 위하여 앞에서 설명한 폴리비닐알콜(PVA), 폴리비닐

피롤리돈(PVP) 그리고 아라비아 검(Gum Arabic)을 단독 혹은 혼합하

여 사용하였다. Table 2에 각 실험별 합성조건들을 정리하여 요약하였

다. PVA를 안정제로 완충용액 질량의 0.3%를 첨가하여 더블제트 방

법으로 합성한 시료들의 SEM 사진을 Figure 6에 나타내었다. Figure 

6(a)는 완충용액 전체 질량의 5%에 달하는 원료용액을 공급하여 합성

한 것이고, Figure 6(b)는 완충용액 질량의 10%에 해당하는 원료 용액

을 공급하여 얻은 결과이다. 그림에서 비교하여 보는 바와 같이, 원료 

용액의 투입량을 증가시켜도 결정의 크기 증가가 11.6에서 12.7 µm로 

두드러지게 나타나지 않으며, 결정의 수가 증가하는 효과를 나타나게 

된다. 이로부터 첨가된 PVA가 제이인산망간염 수화물의 결정이 과대

하게 성장하는 것을 통제하고 있음을 알 수 있다. Figure 7은 각각 완

충용액 질량의 0.3%에 해당하는 PVP를 안정제로 투입하고, 원료용액

을 완충용액 질량의 2%와 10%를 첨가하여 얻은 결정들을 보여준다. 

Figure에서 보는 바와 같이 원료용액의 첨가량에 무관하게 단분산에 

가까운 크기 분포를 가지나, 크기 분포의 균일성을 유지하면서 결정

이 8.4 µm의 크기에서 14.9 µm의 크기로 점차 성장함을 보여준다. 동

일한 방법으로 아라비아 검을 안정제로 사용하고, 완충용액 질량의 

5%와 10%에 해당하는 원료용액의 양을 더블제트 방식으로 접촉 

공급하여 Figure 8의 제이인산망간염 수화물의 결정을 얻었다. 사진에

서 보는 바와 같이 결정이 7.9 µm의 크기에서 9.2 µm의 크기로 증가

하였으며, 크기 분포가 거의 균일하게 침전물이 생성됨을 확인하였다. 

아라비아 검이 PVP에 비하여 결정 성장을 억제하는 경향이 더 우수

한 것으로 판단된다.

  안정제의 함량을 완충용액 질량의 1%로 증가시키고 위의 실험을 

반복하였다. PVP의 경우 완충용액 질량의 1%와 5%에 해당하는 원료

용액을 공급한 결과, Figure 9의 SEM 사진에서 보는 시료들을 얻었

다. 또 동일한 방법으로 아라비아 검을 안정제로 쓰는 경우에도 

Figure 10에 나타낸 바와 같은 합성 결과를 얻었다. Figure 9와 Figure 

10에서 보는 바와 같이, 안정제의 함량을 완충용액 질량의 0.3에서 

1%로 증가시킬 때 결정의 성장이 억제되는 효과가 거의 없음을 알 수 

있다. 그러나 결정크기 분포의 균일성은 그대로 유지되는 것으로 확

인되었다. Figure 11에 PVP와 아라비아 검을 무게로 1 : 1로 혼합하여 

완충용액 질량의 1%에 해당하는 양을 첨가하고, 더블제트 방법으로 

제조한 시료의 사진을 나타내었다. Figure 11(a)에서 보는 바와 같이 

완충용액 질량의 2%에 해당하는 원료용액을 공급하여 얻은 시료가 

크기가 매우 균일함을 알 수 있다. 마찬가지로 원료 용액을 완충용액 

질량의 5%까지 증가시키는 경우에도 그 크기의 균일한 분포가 거의 

유지됨을 Figure 11(b)에서 확인할 수 있다.
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(a) (b)

Figure 8. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet precipitation. (a) 0.3% Gum Arabic as a stabilizer, total feed ratio = 5%, 

(b) 0.3% Gum Arabic as a stabilizer, total feed ratio = 10%.

(a) (b)

Figure 9. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet precipitation. (a) 1% PVP as a stabilizer, total feed ratio = 1%, (b) 1% 

PVP as a stabilizer, total feed ratio = 5%.

(a) (b)

Figure 10. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet precipitation. (a) 1% Gum Arabic as a stabilizer, total feed ratio = 1%, 

(b) 1% Gum Arabic as a stabilizer, total feed ratio = 5%.

4. 결    론

  인산 망간계 피막 형성에 사용되는 표면조정제의 주원료인 제이인

산망간염 수화물을 크기 분포가 좁은 입자 형태로 생산하기 위하여, 

액상에서 더블제트 침전법으로 해당 화합물 입자의 합성법을 시도하

였으며, 아래와 같은 결론을 도출하였다.

  1) 더블제트 침전 방법으로 제이인산망간염 수화물을 합성할 수 있

음을 확인하였다.

  2) 안정제의 도움이 없는 더블제트 침전 방법으로 동시에 진행되는 

결정핵의 생성과 결정의 성장을 제어할 수 없고, 그 결과로 결정 침전

물의 크기가 매우 불균일하게 되고, 생성된 결정의 형태 규칙성이 부

족한 것으로 관찰되었다.
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(a) (b)

Figure 11. SEM images of particles synthesized by controlled double-jet precipitation. (a) 1 : 1 mixture of PVP and Gum Arabic as a stabilizer,

total feed ratio = 2%, (b) 1 : 1 mixture of PVP and Gum Arabic as a stabilizer, total feed ratio = 5%.

  3) PVA, PVP 그리고 아라비아 검을 안정제로 투입하여 결정의 성

장 단계를 통제함으로써 합성된 결정성 침전이 비교적 균일한 크기 

분포를 유지함을 확인하였다. PVP와 아리바아검의 효능이 더 우수함

을 확인하였다.

  4) PVP의 경우 원료 용액의 투입량을 증가시키면 생성되는 입자가 

성장하나 균일한 크기 분포를 유지한다. 아라비아 검의 경우에는 원

료 용액의 투입량 증가에도 불구하고 결정이 크게 성장하지 않음을 

확인하였다.

  5) 안정화제의 첨가량을 증가시킬 때, 첨가량의 증가에 따른 결정 

크기 조절 효과가 크게 달라지지 않음을 확인하였다. PVP와 아라비아 

검을 단독으로 첨가량을 증가시키는 경우, 원료 투입량의 증가에 따

라 결정 크기의 균일성을 거의 유지하면서 결정이 성장하는 것을 확

인하였다. 그러나, PVP와 아라비아 검을 동질량비로 혼합하여 완충용

액의 1%에 해당하는 양을 첨가할 때, 합성되는 결정의 성장이 억제되

고 그 분포의 균일성도 매우 우수함을 확인하였다.
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