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  요 약 : 자성유체 유체씰에 사용할 수 있는 마그네타이트를 공침법에 의하여 합성하였다. 마그네

타이트의 평균입자크기는 동적광산란 측정장치(DLS)에 의해 약 10∼12 nm 로 측정되었다. XRD 측

정결과, NH4OH 의 농도가 증가함에 따라 마그네타이트의 결정화도가 증가하였다. 수중 분산된 자

성유체의 제타전위는 -49.3 mV 에서 -26.2 mV 까지 DLS에 의하여 측정되었다. 입자의 형상은 구

형이었고, 수상과 유상 자성유체에서 스파이킹 효과를 확인하였다.

  Abstract : Magnetite in the use of magnetic fluid seal was synthesized by coprecipitation 

method. Mean particle size of magnetite was measured about 12 nm by using dynamic light 

scattering(DLS). As a result of XRD test, along with the NH4OH concentration was increased, 

the crystallinity of magnetite was increased. The zeta potential of dispersed ferrofluid in water 

was measured in the range from -49.3 mV to -26.2 mV by DLS. The shape of magnetite 

particle was sphere form, and the spiking effect of aqueous and oily ferrofulid was confirmed. 

Keywords : magnetite, ferrofluid, nanoparticle, mineral oil, zeta-potential.

1. 서 론
 

  자성유체(ferrofluid)란 마그네타이트

(magnetite, Fe3O4)와 같은 자성 분말을 안정하

게 분산시키기 위해 콜로이드 용액으로 원심력

과 자기장 속에서 분산질과 분산매의 분리가 

일어나지 않으며, 외관상 액체가 강자성을 띠고 

있어, 액체의 유동이 자기장에 의해 통제될 수 

있 다 [1 ] . 자성유체는  1 9 6 0 년 대  미 항 공 우 주 국  

󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏󰠏
✝
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 (NASA)에서 로켓연료를 자성유체화하여 무중

력 상태에서도 연료탱크 속에 고정하기 위한 

연구에서 개발되기 시작하였다[2]. 그 후 높은 

자속이 걸리는 부분의 자성유체를 주입시켜 밀

봉(sealing) 작용을 하여, 우주복 등에 적용되었

다[3]. 현재에는 여러 가지 기계장치의 구동축

이나 컴퓨터 하드드라이브 회전축의 윤활 및 

밀봉, 자성잉크, 복사현상액, 자성도료 등의 기

록재료, 발전기의 열교환기, 의료기, 스피커 등

에 응용, 지폐의 종류와 진위 여부 판단 등에 

사용되고 있다[4-6]. 의학 분야에서는 ‘인공심
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장’의 구동물질로 자성유체를 사용하는 연구가 

진행되고 있으며, 약물전달 시스템에 응용하여 

환부를 치료하는 연구도 보고되고 있다[7].

  자성유체의 응용분야 중 하나는 마그네틱 유

체씰(magnetic fluid seal)이다. 마그네틱 유체

씰은 회전축을 밀봉하기 위한 것으로 회전축과 

하우징 사이의 틈새를 자성유체로 채워 밀봉하

는 것이며, 자성유체는 보통 영구자석으로 고정

된다. 기존의 기계 유체씰(mechanical seal), 오

링 유체씰(o-ring seal)은 고체마찰의 발생으로 

저항이 커서, 마모에 의한 분진발생의 위험이 

있으며, 수명이 짧은 단점이 있다. 그러나 마그

네틱 유체씰은 유체접촉이므로 마찰저항이 작

고 마모가 없어 청결하며, 수명이 긴 장점을 갖

는다[8]. 이와 같은 장점에 의해 마그네틱 유체

씰은 반도체, LCD 등의 진공공정을 위한 챔버 

밀봉에 독점적으로 사용되고 있다[9-12]. 분말 

야금적 분쇄법으로는 초미립 분말을 얻기에 부

적당하다[13-14]. 그러나 2가의 금속이온 즉, 

Fe2+, Mn2+, Zn2+, Co2+, Mg2+등과 Fe3+의 혼합용

액을 알칼리 용액으로 중화시켜 얻는 공침법이

나 2가의 금속과 Fe
2+이온을 함유한 수용액에 

알칼리를 첨가하여 산화시키는 산화법은 분쇄

법보다 우수한 강자성 미립자를 얻을 수 있고

[15-16], 경제적이며, 자성유체를 제조하는 시간

도 단축될 수 있다. 

  따라서, 본 연구는 현재 마그네틱 유체유체씰

에 적용된 자성유체 중 마그네타이트를 공침법

으로 합성하였고, 교반속도, 반응온도, 교반시

간, 침전제의 농도에 따른 마그네타이트의 평균 

입자크기와 입도분포를 확인하였다. 입자들의 

분산성은 DLS 를 이용해 제타포텐셜을 측정하

였다. 또한, 합성한 마그네타이트를 미네랄 오

일에 분산시켜, 실제 마그네틱 유체씰에 적용하

여, 사용 적합성을 검토하였다.

2. 실 험

2.1. 재료 및 장치

  출발물질로 FeCl2‧4H2O(99 %, SAMCHUN 

chemical Co.,Korea)과 FeCl3‧6H2O(97 %, 

SAMCHUN chemical Co.,Korea)을 사용하였다. 

침전제로 NH4OH(25 %, Samchun chemical 

Co.)를, 분산제로는 (CH3)4NOH(TMAH, 25 %, 

ALFA chemical Co.,U.S.A.)을 사용하였다. 합

성된 마그네타이트 입자는 올레산나트륨 특급

시약(JUNSEI Chemical Co.,Japan)을 사용하여, 

1차적으로 분산시켰으며, 2차 분산제로 

polyhydroxystearic acid(99 %, Mw 580 g/mol, 

Innospec Active Chemical Co.,U.S.A.)를 사용

하였다.

  합성장치는 Fig. 1과 같이 용량이 1,000 mL

인 둥근바닥 5구 플라스크에 환류 냉각기, 건조

관, 교반기, 온도계를 설치하고, 항온수조에서 

마그네타이트를 합성하였다. 마이크로튜브 펌프

(MP-3, Rikakikai Co.,U.S.A.)를 이용하여 

NH4OH를 첨가하고, 초음파발생기

(WUC-D10H, 200 W, Wiseclean(R)., Korea)를 

사용하여, 합성된 마그네타이트를 용매에 분산

시켰다.

Fig. 1. Reaction apparatus.

2.2. 마그네타이트의 합성

  마그네타이트는 다음과 같이 합성하였다. 먼

저  FeCl2‧4H2O 3.97 g(0.02 mol)을 2 M의 염

산용액 10 mL에, FeCl3‧6H2O 6.75 g(0.01 mol)

을 2 M의 염산용액 25 mL에 각각 용해시킨다. 

2 M의 FeCl2‧4H2O 수용액 1 mL와 1 M의 

FeCl3‧6H2O 수용액 4 mL를 교반하면서, 일정 

농도의 NH4OH 수용액 50 mL를 첨가한다. 

NH4OH를 분당 6 mL의 속도로 한 방울씩 첨

가하면 갈색 용액에서 점차 검은색 용액으로 

변화하면서 마그네타이트 입자가 충분히 생성

될 수 있도록 일정시간 동안 교반한다. 
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  마그네타이트 입자가 생성되는 반응식은 (1)

과 같으며, 생성되는 메커니즘은 반응식 (2)와 

같다[27]. Fig. 2는 합성과정을 나타낸 공정도이

다.

Fig. 2. Preparation process of aqueous based 

ferrofluid.

 

  마그네타이트 입자를 네오디움(Neodium) 자

석을 이용하여 응집시키고, 증류수로 2∼3 회 수

세한 후 수상분산제인 TMAH을 2 mL를 첨가

하여 초음파 발생기로 1 시간 동안 분산시킨다. 

2.3.  유상 자성유체의 제조

  유상 자성유체의 제조는 수상 분산제인 

TMAH로 분산 이전에 제조된 마그네타이트 입

자들을 올레산나트륨으로 1 시간 동안 분산시

키고, 0.5 M의 HCl 수용액을 이용하여 pH가 5

∼6이 되도록 하여, 입자들을 응집시킨다. 전해

질과 유리산을 제거하기 위해 메탄올과 증류수

를 이용하여, 2∼3 회 세척과정을 거친 후 분산

제인 폴리히드록시스테아린산이 용해된 톨루엔

에 1 시간 동안 초음파발생기로 분산시킨다. 그 

후 1 시간 동안 120℃로 건조한 물질을 초음파 

발생기로 미네랄 오일에 분산시켜 유상 자성유

체를 제조한다. 

2.4. 물성측정

  X-선 회절분석은 X-ray diffractometer D8 

(Bruker AXS Co.,Korea)로 측정하였다. 자성유

체는 분산제에 의해 증류수에 분산된 것을 건

조하여 측정하였다. 측정범위는 20∼80°로 하였

으며, 대상은 Cu이고 X-ray source는 Kα, 스캔

속도는 1°/min으로 하였다.

  제타포텐셜, 입도분포를 확인하기 위해 동적 

광산란 광도계(Dynamic Light Scattering, 

Zetasizer Nano S, Malvern Co.,Korea)와 투과 

전자현미경(Transmission Electron Microscope, 

Libra 120, Carl Zeiss Co.,Germany)을 측정하

였다. 

3. 결과 및 고찰

3.1. 합성결과

  마그네타이트는 Table 1과 같은 조건에서 합

성되었다. 최초의 실험조건에서 교반속도를 변

화시켰으며, 반응온도 50℃, 교반시간 2 시간, 

침전제의 농도 0.70 몰로 임의의 값에서 실시하

였다. 각각의 실험조건에서 평균 입자크기가 가

장 작은 조건을 최적 조건으로 결정하고, 다음 

실험조건에 적용시켜 실험하였으며, 측정된 평

균 입자크기는 DLS로 측정된 값이다.

3.2. 분석결과

  3 . 2 . 1 .  X -선  회 절 분 석

  Fig. 3은 침전제의 농도에 따른 마그네타이트

의 X-선 회절에 대한 결정상을 나타낸 그래프

이다. 반응조건에 따라 약간의 회절 피크의 변

동이 있으나, 첫 번째 회절피크는 2θ = 35°에

서 (311)면이, 두 번째 회절피크는 2θ = 62°에

서 (440)면이, 세 번째 회절피크는 2θ = 29°에

서 (220)면이 관찰되는 것으로 보아 공침법으로 

합성된 수상 자성유체의 나노입자가 마그네타

이트 결정상임을 확인 하였다[15]. 본 연구에서 

교반속도, 반응온도, 반응시간, 침전제의 농도 

조건변화에서 상변화는 없었으나, 침전제의 농

도가 증가함에 따라 마그네타이트의 결정성이 

약간 증가하였다. 측정된 피크가 낮은 이유는 

먼저 산화철 계열의 입자에 대한 결정상 자체

가 XRD 측정 시 많은 잡음이 발생하기 때문에 
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Sample

number

Stirrier speed

(RPM)

Temperature

(℃)

Stirrier time

(hr)

NH4OH 

concentration

(mol)

Mean particle size

(nm)

S-1 300

50 2 0.7

32

S-2 400 18

S-3 500 27

S-4 600 55

S-5

400

40

2 0.7

34

S-6 60 30

S-7 70 35

S-8

400 50

0

0.7

24

S-9 1 22

S-10 3 40

S-11

400 50 2

0.35 40

S-12 1.05 15

S-13 1.40 31

Table 1. Formulation of Reaction and Mean   Particle Size for Ferrofluid

결정면의 피크가 낮게 측정된다. 또한 증류수에 

분산되어 있는 상태에서 완전한 건조가 아닌 

공기 중에서 자성유체가 움직이지 않을 정도로

만 건조시켜서 미량의 증류수와 분산제의 영향

으로 강도가 약하게 나온 것으로 보인다.

Fig. 3. XRD patterns of magnetite as a 

function of NH4OH concentration.

  3 . 2 . 2 .  입 도 분 포  측 정

  Fig. 4는 반응온도를 40℃에서 70℃로 변화시

키면서 측정한 결과, 40℃에서의 평균 입자크기

는 34 nm으로 측정되었으나, 50℃에서의 평균 

입자크기는 18 nm로 크기가 감소하였다. 이는 

반응온도가 증가함에 따라 침전제의 분산속도

가 증가하여 이온들의 확산속도가 빨라지면서 

입자들이 빠르게 형성되어 작은 입자가 생성된 

것으로 보인다. 그러나, 60℃, 70℃로 증가함에 

따라 평균입자크기도 증가하는데, 이는 NH4OH

의 끓는점이 35℃로 플라스크 내부로 첨가되면

서 40℃, 50℃에 비해 증발되는 양이 증가되면

서 상대적으로 적은 양의 OH-로 인해서 평균 

입자크기가 증가한 것으로 생각된다. 

  Fig. 5은 침전제인 NH4OH의 몰수에 따른 입

도분포를 나타낸 그래프이다. 0.35 몰의 농도로 

첨가하였을 때의 입자크기는 40 nm로 다소 큰 

평균 입자크기가 측정되었으며, 0.70 몰, 1.05 

몰로 증가할수록 입자크기는 18 nm, 15 nm의 

크기로 감소하였다. 그러나 1.40 몰로 농도를 

증가시켜 첨가하면 입자크기는 31 nm로 입자

크기가 다시 증가하였다. 이것은 OH
-의 양이 

충분해지면서 반응하지 못했던 Fe2+나 Fe3+이온

들이 점차 입자들을 형성하여 평균 입자크기가 

작아진 것으로 보인다. 침전제의 농도가 0.35 

몰 이하의 농도로 마그네타이트를 합성할 경우 

갈색의 용액만 생성되는데, 이것으로 보아 첨가

되는 침전제의 농도가 마그네타이트를 형성하

는 중요한 역할을 하는 것을 알 수 있다[16]. 
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Fig. 4. Effect of the temperature on particle 

size of magnetite.

Fig. 5. Effect of the NH4OH concentration on 

particle size of magnetite.

  3 . 2 . 3 .  투 과  전 자현 미 경  측 정

  Fig. 6은 상용화되고 있는 자성유체 F400과 

A500, 그리고 제조한 자성유체의 마그네타이트 

입자들의 실제 형태와 분산성, 균일성, 더 정확

한 평균 입자크기를 알기 위해 측정한 TEM 

이미지이다. DLS로 측정한 평균 입자크기는 

F400은 14 nm, A400은 17 nm, sample-12와 

같은 경우는 15 nm로 측정되었으나, TEM을 

이용한 평균 입자크기는 측정한 시료 모두 10

∼12 nm로 측정되었다. 입자의 형태, 균일성, 

분산성과 같은 경우는 시료의 처리 과정이나 

측정하는 그리드(Grid)의 위치 등에서 다소 차

이가 발생할 수 있으나 입자 균일성으로 보면 

합성한 마그네타이트 (a)와 같은 경우는 (b)와 

비교했을 시 균일성이 다소 떨어지나 (c)보다 

입자가 균일하게 형성되었다. 분산성과 같은 경

우는 (a)가 (c)보다는 응집되어 있으나 (b)보다 

분산성이 높았다. 입자의 형태는 (b)의 경우 원

형에 가까운 형태이며 (a)와 (c)의 경우는 육각

형에 가까운 형태를 보였다.

                                   

  Fig. 6. TEM images of ferrofluid. 

         (a) Sample-12, (b) F400, (c) A400

  3 . 2 . 4 .  제 타포 텐 셜  측 정

  수상 자성유체의 마그네타이트 입자에 대한 

분산성을 측정하기 위해 각각의 실험 시료마다 

제타포텐셜을 측정하였다. 각각 시료들의 pH의 

범위는 10∼12에서 실시하였으며, Fig. 7, 8에서 

나타난 그래프는 평균 입자크기에 따른 제타포

텐셜이 측정한 값을 나타낸 것이다. 먼저 교반

속도에 따른 제타포텐셜의 값으로 교반속도가 

400 rpm에서 -39.9 mV로 분산성이 가장 높게 

측정되었다. 다음으로 반응온도에 따른 제타포

텐셜의 값으로 50℃에서 -39.9 mV 값이 측정

되었고, 70℃에서 -26.2 mV로 다소 분산성이 

낮게 나타났다. 교반시간에 따른 제타포텐셜의 

값은 2 시간에서 -39.9 mV 값이 측정되었고, 

침전제의 농도에 따른 평균 제타포텐셜의 값은 

 

Fig. 7. Zeta potential and mean particle size 

of synthesized ferrofluid.
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침전제의 농도가 1.05 몰일 경우 가장 낮은 

-49.3 mV 값이 측정되었다. 위와 같은 결과에

서 평균 입자크기가 작을수록 입자표면에 흡착

된 OH-가 많아서 검출된 결과라 생각된다. 제

타포텐셜의 평균값이 대략 -30 mV 이하의 값

이 측정되는 것으로 보아 Tetramethyl 

Ammonium Hydroxide에 따른 마그네타이트는 

증류수 상에 대한 분상성이 매우 안정한 것으

로 사료된다.

3.3. 자성유체의 응용

  자성유체의 응용은 자성유체가 가장 많이 사

용되는 마그네틱 유체씰에 응용하였다. 수상 자

성유체는 금속의 부식, 낮은 점도, 낮은 끓는점 

온도 등에 이유로 적용이 불가능하기 때문에 

최적 조건에서 생성된 마그네타이트 입자를 유

상에 분산시킬 필요가 있다. 먼저 유상의 선택

은 증기압의 특성, 점도, 끓는점의 온도 등의 

물성이 마그네틱 유체씰이 사용되는 조건에 부

합되어야 하며, 마그네틱 유체씰에 적용하여 사

용하였을 경우 O2, N2, Ar 등과 같은 기체와 반

응성이 없어야 한다. 일반적으로 사용되고 있는 

마그네틱 유체씰의 유상은 석유계 오일을 주로 

사용하고 있어, 본 연구는 석유계 오일 중에 하

나인 미네랄 오일을 사용하여 유상 자성유체를 

제조하였다.

  Fig. 8은 유상 자성유체를 제조하는 과정 중

에 사용한 분산제 올레산나트륨에 대한 입도분

포와 최종 생성된 유상 자성유체의 입도분포, 

수상 자성유체의 입도분포와 비교한 그래프이

다. 수상 자성유체로 제조한 마그네타이트의 평

균 입자크기가 15 nm가 측정된 것에 비해 올

레산나트륨에 분산된 마그네타이트는 43 nm로 

입자크기가 증가하였다. 이는 마그네타이트 입

자에 올레산나트륨의 카르복실기(R-COO
-)가 

마그네타이트 표면의 철 이온과 안정한 화학 

흡착층을 형성한 것 이외에 전해질이나 유리 

전해질이 화학적 흡착층 위에 물리적 흡착층을 

형성하여서 평균 입자크기가 증가한 것이다

[17]. 그러나, 최종 생성된 유상 자성유체의 마

그네타이트 평균 입자크기가 32 nm로 올레산

나트륨으로 분산시킨 마그네타이트 보다 작은 

크기로 측정되었다. 이 같은 경우는 제조 과정 

중 염산을 이용한 pH 조절 과정에서 응집과 메

탄올과 증류수에 의한 세척과정에서 물리적 흡

착층을 형성한 유리산과 유리 전해질이 제거되

어 올레산나트륨으로 분산시킨 마그네타이트보

다 작은 크기가 측정된 것으로 사료된다. 그러

나, 수상 자성유체의 마그네타이트 평균 입자크

기보다 유상 자성유체의 마그네타이트 크기가 

크게 측정된 것은 올레산나트륨의 소수기와 무

기물 분산제인 polyhydroxystearic acid가 이중

층을 형성하기 때문에 크게 측정된 것이다.

Fig. 8. Particle size distribution of magnetite 

as a function of dispersing agent. 

  Fig. 9. The spiking effects of prepared 

         ferrofluid. 

         (a) oil base, (b) water base.

  Fig. 9는 수상 자성유체와 유상 자성유체의 

특징 중에 하나인 스파이킹(spiking) 효과를 나

타낸 사진이다. 이 스파이킹 효과는 자성유체에 

외부에서 자기장을 가할 경우 유체 내의 마그

네타이트 입자들이 자기장 방향으로 뾰족하게 
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정렬되는 현상으로 막대자석을 철가루가 흩어

져 있는 종이 위에 가져갈 경우 철가루가 자석

의 양극을 중심으로 나열하는 현상과 유사한 

것으로 마그네타이트의 강자성(ferromagnetic), 

또는 페리자성(ferrimagnetic)의 성질에 의해 발

생하는 것이다[6]. 수상 자성유체와 유상 자성

유체의 스파이킹 형태에서 발생한 차이는 유상 

분산매인 미네랄 오일의 점성이 수상 분산매인 

증류수의 점성보다 높기 때문에 발생한 것이다.

4. 결 론

  본 연구에서는 마그네타이트 입자를 공침법

으로 합성하였다. 합성된 마그네타이트의 조건

에 따른 결정상의 변화나 평균 입자크기, 분산

성을 확인하였으며, 유상으로 제조하여, 마그네

틱 유체씰에 적용한 결과는 다음과 같다.

 

1. DLS로 평균 입자크기를 측정한 결과 교반속

도 400 rpm, 반응온도 50°, 교반시간 2 시간, 

침전제의 농도 1.05 몰로 합성한 마그네타이

트를 TMAH로 증류수에 분산시켜 측정한 

평균 입자크기는 15 nm이다.

2. XRD 측정결과 침전제의 농도에 따라서 결

정성이 증가하였고, 회절선 2θ가 35°, 62°, 

29°에서 (311)면, (440)면, (220)면이 관찰된 

것으로 보아 마그네타이트가 합성된 것을 확

인하였다.

3. 제타포텐셜의 측정결과 가장 높은 값은 

-49.3 mV이고, 가장 낮은 제타포텐셜은 

-26.2 mV로 sample-7에서 측정된 것으로 

보아 TMAH에 따른 마그네타이트는 증류

수 상에 대한 분산성은 안정하다.

4. TEM 측정결과 마그네틱 유체씰에 사용되고 

있는 두 개의 자성유체와 제조한 유상 자성

유체의 입자크기는 모두 10∼12 nm로 측정

되었으며, 제조한 자성유체의 경우 상용화 

제품보다 분산성이 안정하며, 입자는 육각

형에 가까운 형태로 균일하게 합성되었다.

5. 제조한 자성유체를 마그네틱 유체씰에 적용

하여, 헬륨 누출 및 고진공 시험한 결과 1 

hr 동안 자성유체의 변화 없이 5.25 × 10
-5 

Pa의 진공이 유지되는 결과가 나왔으며, 

200 sec 동안 헬륨의 누출이 없었다.
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