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초 록: 타이타늄산바륨(BaTiO3)은 대표적인 강유전 물질로 유전상수가 200 이상의 값을 나타내는 물질이다. 타이타

늄산바륨을 나노입자화하면 나노커패시터(nanocapacitors)와 강유전체 메모리(ferroelectric random access memories)와

같이 여러 용도로 응용 가능하다. 하지만, 나노입자의 합성방법에 따라 나노입자의 분산특성이 달라지며 이에 활용할 수

있는 분야가 달라질 수 있다. 본 연구에서는 타이타늄산바륨 나노입자를 옥살레이트법(oxalate method)과 sol-gel법

(ambient condition sol method)으로 합성하고 각 방법에 따른 나노입자의 크기와 분산상태를 확인하였다. 각각의 공정에

사용한 캡핑 에이전트(capping agent)는 poly vinyl pyrrolidone (PVP)을 옥살레이트법에 이용하였고 sol-gel법에는

tetrabutylammonium hydroxide (TBAH)를 이용하였다. 합성된 나노입자의 X-선 회절 분석 패턴을 분석하여 cubic 결정

구조를 갖는 타이타늄산바륨을 확인하였다. 푸리에(Fourier) 변환 적외선 분광분석을 이용하여 나노입자의 캡핑 에이전

트 결합상태와 시차주사현미경과 입도분석기를 이용한 나노입자의 크기 및 뭉침 변화를 확인하였다. 

Abstract: BaTiO3 is typical ferromagnetic materials with dielectric constant of above 200. BaTiO3 nanoparticles

applications are available for multiple purposes such as nanocapacitors, ferroelectric random access memories, and so on.

Applications are is diverse from the dispersion of nanoparticles depending on the route of synthesis. In this study, BaTiO3

nanoparticles were synthesized by two different methods such as oxalate method and sol-gel process (ambient condition

sol method). Particle size and dispersion condition were studied according to the preparation method and capping agent.

Poly vinyl pyrrolidone (PVP) was used as a capping agent in oxalate method and tetrabutylammonium hydroxide (TBAH)

used as a capping agent in sol-gel process each. Cubic crystal structure of BaTiO3 phase could be confirmed by X-ray

diffraction analysis. Fourier transform-infrared spectroscopy was employed for the confirmation of the capping agent and

BaTiO3 nanoparticles. The particle size and distribution analysis was also performed by particles size analyzer and

scanning electron microscope.
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1. 서 론

나노 기술(nanotechnology, NT)의 발달로 인해 우리는

bulk 상태에서는 없었던 물리적, 화학적 특이 성질을 띠

는 나노 입자(nano-particle), 나노 튜브(nano-tube), 나노 와

이어(nano-wire) 등의 다양한 나노 구조를 가진 물질을 합

성할 수 있다.1-4) 이런 기술을 응용하여 소자의 전자기적

성능의 개발이 가능해졌다. 자성을 띠는 반도체, 자성금

속, 나노 입자들은 크기가 작아지면서 일반적으로 10-100

nm 정도에서 자기적 성질이 최대가 되는 것으로 알려져

있다.5) 자성재료의 결정립이 작아지면 초상자성이나 거

대자기저항(GMR, giant magneto-resistance)을 나타내는

경우도 있다.６) 간혹 강자성을 띄던 재료가 약자성 혹은

상자성을 띄는 경우도 있으며 강자성이 아닌 나노결정립

재료에서는 입계(grain)가 강자성을 띄는 경우도 있다.5-8)

오늘날 점점 더 작은 소자(device)들을 요구하게 되면

서 소자에 들어가는 재료 역시 점점 작은 크기가 요구된

다. 하지만, 반도체 회로의 미세화에 따라 디자인 룰이 50
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nm 이하로 내려가면서 반도체의 게이트(gate)나 절연체

(capacitor)에서 발생하는 크로스 토크(cross talk)와 같은

누설전류 문제가 있다. 이와 같은 문제를 해결하기 위해

절연막으로 고유전 재료(high-k material)를 사용함으로써

전하의 움직임을 가두어 누설 전류를 막을 수 있다.9-11)

고유전 재료는 유기 박막 트랜지스터(thin film transistors,

TFTs)의 절연체로도 연구가 진행되고 있다.12） 대표적 고

유전 재료인 하프늄다이옥사이드(HfO2)는 이미 상용화되

어서 산업에서 쓰이고 있다. 하지만, 하프늄다이옥사이드

로 실리콘을 대체하는 경우 전압한계가 불규칙하게 되어

트랜지스터의 스위칭 전압을 높여야 하는 문제와 전자의

산란으로 인해 전자 속도가 느려지는 문제로 인하여 대

체 물질의 개발이 필요한 실정이다.12,13) 타이타늄산바륨

(BaTiO3)는 페로브스카이트(perovskite)형 구조 화합물로

써 고유전 성질을 갖고 있어 전자 부품용 소형 고성능 소

자로 응용될 수 있다.15) BaTiO3의 경우 고유전율을 갖고

강유전체가 갖는 분극반전시 피로특성을 나타내지 않아

주파수 및 온도 변화에 따른 유전특성 및 절연특성이 우

수하다. 이러한 고유전 재료의 응용을 위해 나노입자화

기술이 필수적이다. 고유전재료의 나노입자화 방법으로

침전법중의 하나인 옥살레이트(oxalate)법16,17)은 제조가

비싸다는 단점이 있지만, 소자의 소형화에 따라 0.1um 이

하의 미세 원료분말을 필요로 하기때문에 얇은 박막콘덴

서 제조를 위한 이용 및 가능성에 기인하여 연구가 진행

되고 있다. 또한 sol-gel법 중의 하나인 ambient condition

sol method (ACS method)는 저온에서 페로브스카이트 구

조를 형성할 수 있는 장점이 있다. 현재 sol-gel법,18,19) 수

열합성법,20-23) 그리고 침전법24,25) 등 미세한 BaTiO3 나노

입자 합성에 관하여 많이 연구 되고 있다. 이러한 합성방

법 (process)에 캡핑 에이전트 (capping agent)를 도입하여

나노입자의 크기와 분산을 용이하게 조절할 수 있다.26)

나노입자의 크기조절이나 뭉침현상은 나노입자의 합성

과정의 다양한 루트를 따라서 다르게 나타나는 것으로 알

려져 있다.16-25) 침전법은 여러가지 다른 이온들을 수용액

혹은 비수용액에서 동시에 침전 시키는 방법이다. 이 경

우 불용성의 수산염, 탄산염 혹은 옥살산염 등이 미세하

게 혼합 분산되어 동시에 석출되는 단점이 발생 할 수 있

다.24) 이러한 과정은 알콕사이드를 원료로 사용하는 점과

가수 분해반응을 이용한다는 점에서 sol-gel법과 유사하

다. 그러나, sol-gel법은 가수 분해반응을 천천히 진행시

켜 고분자화 하는 것이고 또 반응 생성물이 수산염이 아

닌 알콕사이드 염이란 점에서 침전법과 구별된다. 이러

한 침전법은 나노입자의 염상태 및 열처리 과정 조절을

통해서 입자크기의 성장과 뭉침(agglomeration)현상들을

제어 할 수 있다. 

Sol-gel 법은 금속산화물들의 가수분해 및 축합반응을

통하여 얻어진 gel을 열처리하여 유기 성분을 제거하고

금속산화물을 얻는 방법이다. 이러한 방법으로 합성된 나

노입자는 우수한 기계적 물성과 높은 화학적 순도 때문

에 점차 그 응용 영역이 확대되고 있다.19,27) Sol-gel법은

gel화 하는 양태에 의해 크게 두 가지로 나누어 지는데,

첫 번째로 콜로이드법은 용액 내의 콜로이드 입자의 분

산에 의해 원료 용액인 sol을 형성하고 그 후에 sol 상태

의 불안정화에 의해 gel화 되는 방법이다. 두 번째 방법

은 출발 물질로서 알콕사이드와 같은 금속 유기화합물을

사용하여 sol을 만들고 이를 가수 분해 및 고분자 농축반

응을 거쳐 gel 상태로 만들어 합성하는 방법이다. 알콕사

이드를 이용한 sol-gel법은 입도가 작고 화학적 균일도가

크다는 장점이 있는 반면 전구체(precursor) 비용이 비싼

점이 단점으로 대두되고 있다.18) 이러한 sol-gel법은 나노

입자의 sol 상태 조절을 통해서 입자크기와 뭉침을 조절

할 수 있다.18,19)

상기와 같이 다양한 나노입자 합성법이 개발되어 있으

나 응용에는 여러가지 문제점이 존재한다. 특히 나노입

자 크기분포는 나노입자의 응용에 아주 큰 영향을 끼친

다.5-11) 나노입자를 합성하더라도 분포가 너무 넓게 합성

되거나 뭉침이 발생하여 너무 큰 입자크기를 갖게 되면

나노입자의 활용에 단점으로 작용될 수 있다. 따라서 나

노입자의 크기와 분포를 제어하기 위해 캡핑 에이전트를

사용하여야 한다.18-24)

본 논문에서는 나노입자 합성방법에 따른 나노입자의

크기와 분산상태를 확인하기 위하여 실험을 설계하였다.

침전법과 sol-gel법 중에서 가장 대표적인 방법으로 캡핑

반응기구(capping mechanism)연구가 진행되었던 옥살레

이트법과 ACS법을 활용하고 각각에 합성에 적합한 캡핑

에이전트를 사용하였다.28,29) 같은 조성의 나노입자를 합

성하더라도 서로 다른 방법에 의해 나노입자의 크기와 분

포에 영향을 끼치는 요소를 분석하고자 하였다. 옥살레

이트법의 캡핑 에이전트로는 polyvinyl pyrrolidone (PVP)

를 사용하였고, ACS method의 캡핑 에이전트로는 tetra-

butylammonium hydroxide (TBAH)를 사용하였다.

2. 실험방법

본 연구에서 옥살레이트법을 활용한 나노입자는 바륨

티타닐옥살레이트(barium titanyl oxalate, BaTiO(C2O4)2)

합성을 먼저 수행하고 추가 열처리를 통해 BaTiO3 나노

입자를 합성 하였다. 전구체(precursor)로는 barium nitrate

(Ba(NO3)2, 99.999% Sigma-Aldrich, USA)와 potassium

titanate oxide oxalate dihydrate (PTO, C4K2O9Ti·2H2O,

≥90%, Sigma-Aldrich, USA)를 같은 몰 농도로 반응시켜

옥살레이트 상태로 합성하였다. 바륨티타닐옥살레이트

합성시 캡핑 에이전트로 PVP (average mol weight 40,000,

Sigma-Aldrich, USA)을 사용하였다. 실험과정은 Fig. 1(a)

에 나타내었다. 옥살레이트법을 사용한 BaTiO3 나노입자

는 상온에서 0.01 M barium nitrate 수용액을 만든 후 0.001-

0.008 M PVP 농도로 투입하고 30분간 교반 (stirring)하였

다. 이후 PTO를 barium nitrate 용액에 같은 농도로 적하
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(dropping)하고 30분간 교반하여 옥살레이트를 생성하였

다. 적하는 각각 5 ml/min으로 진행하였다. 바륨티타닐옥

살레이트 생성 후에 원심분리기를 이용하여 침전물을 분

리하고 잔여유기물과 전구체는 물과 에탄올을 이용하여

세척하였다. 이후 40oC에서 하루 동안 건조한 뒤에 720oC

에서 1시간 열처리를 진행하여 BaTiO3 나노입자를 얻을

수 있었다. 

ACS법을 활용한 BaTiO3 나노입자 실험과정은 Fig. 1(b)

에 나타내었다. 전구체 (precursor)로는 barium nitrate

(Ba(NO3)2, 99.999% Sigma-Aldrich, USA)와 titanium(IV)

isopropoxide (TTIP, Ti[OCH(CH3)]2)4, ≥97%, Sigma-

Aldrich, USA)를 사용하였다. ACS법을 활용한 BaTiO3 나

노입자는 0.01 M barium nitrate 수용액을 만든 후 0.015

M TTIP 추가하여 교반(stirring)하였다. 이후 촉매인 3 M

수산화나트륨(sodium hydroxide, NaOH, reagent grade,

≥98%, pellets (anhydrous))를 추가하였다. 같은 과정 (step)

에서 캡핑 에이전트인 tetrabutylammonium hydroxide 30-

hydrate (TBAH, (CH3CH2CH2CH2)CH4N(OH)·30H2O,

≥99%, Sigma-Aldrich, USA)를 0.01-0.05 M 농도로 투입

하였다. 이후 30분간 85oC 대기 분위기에서 열처리

(refluxing)를 진행하였다. 합성된 BaTiO3 나노입자는 원

심분리기(centrifuge)를 통하여 분리하고 잔여 전구체와

잔여유기물을 물과 에탄올을 이용하여 세척하였다. 이후

40oC에서 하루동안 건조하였다. 얻어진 나노입자들는 X

선 회절(X-ray diffraction, XRD, Ultima model, Rigaku,

Japan)패턴(patterns)분석을 통해 결정 구조를 분석하였고

입자크기 및 분산을 확인 하기 위하여 시차주사현미경

(field emission scanning electron microscopy, FE-SEM, JSM-

600F, JEOL, Japan)과 입도분석기(particles size analyzer,

PSA, NANOTRAC WAVE, Microtrac, USA)을 이용하였다.

입도분석을 위해서 마노사발(agate mortar)을 사용하여 나

노입자를 충분히 분쇄하였다. 또한 48시간 볼-밀링(ball-

milling)을 통하여 나노입자의 뭉침을 풀어주었다. 나노입

자의 분산매는 증류수(water)를 사용하였으며 pH는 조절

하지 않았다. 증류수를 분산매로 사용한 이유는 가장 범

용적인 용매이고 충분히 극성을 지니고 있기 때문에 나

노입자의 입도 분포를 측정 할 수 있기 때문이다.30) 푸리

에 변환 적외선 분광분석(fourier transform infrared spectro-

scopy, FT-IR, PerkinElmer, UK)를 통해 열처리 전후의 캡

핑 에이전트와 리간드 결합상태를 확인하였다. 

3. 결과 및 고찰

두 가지 나노입자 합성방법을 통해 타이타늄산바륨 나

노입자를 합성하고 각각의 합성법에 적합한 캡핑 에이전

트를 활용하여 나노입자 합성방법을 확립하였다. 각각의

캡핑 에이전트는 나노입자 형성과정에 직, 간접적으로 참

여하여 나노입자의 크기와 분산을 조절하는데 응용되었

다. Fig. 2(a)는 옥살레이트법으로 합성한 나노입자의 FT-

IR spectra를 나타내었다. PVP를 이용하여 합성한 바륨티

타닐옥살레이트의 FT-IR 투과율(transmittance)을 before

calcination에 나타내었다. PVP와 바륨티타닐옥살레이트

결합상태를 확인해 보면 PVP에 의해 생성 되는 투과율

이 확인된다. PVP에 존재하는 C=O 결합은 1600 cm−1, C-

Fig. 1. Schematic flow chart for procedure of synthesis of BaTiO3 nanoparticles: (a) oxalate method and (b) ACS method.
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N 결합은 1300 cm−1 영역에서 관찰되었다. PVP를 캡핑

에이전트로 사용하였을 경우, PVP가 갖고 있는 pyrroli-

done기 (-NC4OH6)의 O, N 원자와 바륨티타닐옥살레이트

사이에서 쌍극자 모멘트에 의한 분자 결합이 발생된다.

이러한 coulombic interaction에 의해서 옥살레이트와 캡

핑 에이전트(PVP)가 결합하게 되고 비닐(vinyl)기 (-CH-

CH2-)에 의한 입체장애효과(steric hindrance)를 통해 나노

입자의 크기가 제어된다.31) PVP 농도 조절을 통해 BaTiO3

상형성과정(calcination)에서의 입체장애효과(steric hind-

rance)정도를 제어할 수 있으며 캡핑 반응기구에 의해 나

노입자 크기조절이 가능하다. 나머지 FT-IR 결과는 상형

성(calcination)후 BaTiO3　나노입자의 결과이다. BaTiO3

는 Ti-O-Ti, Ti-O, Ti octahedral 영역인 1400 cm−1, 750 cm−1,

500 cm−1의 영역의 투과율이 확인 되었다.24) 옥살레이트

법은 750oC 상형성과정를 거치기 때문에 나노입자 형성

이후에는 잔여 리간드가 거의 없는 상태로 확인 되었다.

하지만 대기 수분에 의한 –OH band 영역이 미약하게 3200

cm−1에서 확인된다.32) ACS법으로 합성한 BaTiO3 나노입

자의 FT-IR spectra를 Fig. 2(b)에 나타내었다. 나노입자의

Ti-O-Ti 투과영역인 1400 cm−1영역, Ti-O, Ti octahedral 상

태에서의 투과영역인 750 cm−1, 500 cm−1의 투과율만 관

찰 되고 TBAH의 영역인 C-H 영역이나 C-N의 투과율은

확인 되지 않았다. 나노입자 합성 후 원심분리 및 세척과

정에서 용액 속에 존재하는 TBAH가 모두 물과 에탄올

에 세척되어 TBAH가 완전히 제거된 것을 확인 할 수 있

다. ACS법에서 TBAH는 상형성(refluxing)과정의 캡핑 에

이전트로 작용하여 나노입자 크기를 제어한다. TBAH의

중심에 있는 N+작용기의 쌍극자 모멘트에 의한 Ba2+이온

과 N+작용기 사이의 coulombic interaction이 일어나고

TBAH가 갖고 있는 butyl기에 의한 입체장애효과에 의해

서 핵생성(nucleation)과 성장(growth)이 억제된다.29) 나노

입자의 합성 방법과 사용하는 캡핑 에이전트에 따라서 나

노입자의 크기와 분산이 이루어지는 메커니즘은 다르게

작용된다. 

두 가지 방법으로 합성된 BaTiO3 나노입자의 결정구조

를 알기 위해 XRD 분석 결과를 Fig. 3에 표시하였다. Fig.

3(a)는 옥살레이트법과 PVP를 캡핑 에이전트로 활용한

나노입자의 XRD 회절패턴 이다. 2θ에서 (100), (110),

(111), (200), (210), (211), (220), (300), (310)면의 BaTiO3 회

절 피크 (peak)가 나타나는 것을 확인하였다. JCPDS card

#31-0174와 비교하여 cubic 결정구조를 갖는 BaTiO3 임

을 확인하였다. Fig. 3(b)는 ACS법과 TBAH를 캡핑 에이

Fig. 2. FT-IR spectra of BaTiO3 nanoparticles prepared with different method depending on varying concentration of capping agent: (a)

oxalate method and (b) ACS method.

Fig. 3. XRD spectra of BaTiO3 nanoparticles prepared with different method depending on varying concentration of capping agent: (a)

oxalate method and (b) ACS method.



나노입자 합성방법에 따른 타이타늄산바륨 나노입자뭉침 현상 연구 37

J. Microelectron. Packag. Soc. Vol. 22, No. 2 (2015)

전트로 활용한 나노입자의 XRD 회절패턴이다. 회절이

나타나는 피크는 앞의 옥살레이트법의 결과와 같이 cubic

결정구조로 확인하였다. 서로 다른 합성 경로(route)를 거

치더라도 같은 상(phase)를 갖는 나노입자로 합성 가능하

다. 또한 2차상 형성 없이 순수한 cubic 결정구조 BaTiO3

만 형성 가능한 것을 알 수 있다. ACS법의 경우 열처리

온도가 옥살레이트법 보다 훨씬 낮지만 cubic 결정구조

가 형성된 것을 알 수 있었다. 이것은 촉매인 NaOH 영향

으로 NaOH 농도가 높을수록 Ti(OH)6 구조가 쉽게 이루

어 지기 때문이다.33) 이 결과 BaTiO3와 같은 페로브스카

이트 구조체가 쉽게 형성 될 수 있다.28) 캡핑 에이전트 농

도가 증가 함에 따라 반치폭의 크기가 변화 하였다. 주 피

크인 (110)면의 반치폭(full width at half maximum)과

Debye-Scherrer식을 이용하여 나노입자의 크기를 비교하

였다. 옥살레이트법에 의한 나노입자의 크기는 84-132 nm

영역이었고, ACS법에 의한 나노입자의 크기는 57-98 nm

로 계산 되었다. 캡핑 에이전트의 농도 증가에 의해 결정

들의 성장이 앞에 설명한 메커니즘과 같이 제어되어 더

욱더 작은 크기의 결정을 얻을 수 있었다.

나노입자의 크기와 뭉침을 알아보기 위해서 SEM 이미

지 결과를 Fig. 4에 나타내었다. Fig. 4(a)-(d)는 옥살레이

트법에서 PVP 농도를 0 M, 0.001 M, 0.005 M, 0.008 M의

변화를 주어 관찰한 SEM 이미지이다. 입자크기는 캡핑

에이전트 농도증가에 따라 97-248 nm까지 관찰된다 (Fig.

4(b)-(d)). PVP가 첨가되지 않은 상태에는 입자의 심각한

뭉침현상 (agglomeration)이 관찰된다. 나노입자들이 형성

되면서 앞에서 설명한 메커니즘과 같이 나노입자의 뭉침

현상을 억제 시켜주는 물질과 효과가 없었기 때문에 나

노입자 뭉침이 관찰되었다. 나노입자의 뭉침을 억제할 수

있는 PVP가 들어감으로써 나노입자의 크기가 줄어 드는

것을 관찰 할 수 있다. PVP는 고분자 물질로써 0.001 M

이라도 차지하는 부피가 BaTiO3 부피보다 약 7.2배 크다.

이러한 큰 부피에 의해 PVP 첨가량이 증가 할수록 더욱

더 높은 입체장애효과를 얻게 되고 나노입자의 크기가 제

어됨을 알 수 있다.34) Fig. 4(e)-(h)는 ACS법으로 합성된

나노입자의 SEM 이미지 이다. ACS법의 경우 상형성

(refluxing)온도가 100oC 보다 낮은 온도에서 이루어지기

때문에 옥살레이트법의 열처리온도인 750oC보다 훨씬 낮

다. 캡핑 에이전트를 사용하지 않는 두 가지 나노입자의

비교를 통해 입자의 뭉침에 미치는 열의 영향을 확인 할

수 있다. Fig. 4(a)에서의 옥살레이트법으로 형성된

BaTiO3 나노입자는 단위입자로 존재하는 것이 아니라 전

체입자가 뭉쳐져서 존재하는 것으로 확인된다. TBAH의

영향을 살펴보면, 0.01 M TBAH는 용액속에서 BaTiO3의

부피보다 약 21.1배 더 많이 존재 한다. 옥살레이트법의

PVP보다 더 큰 부피로 존재하기 때문에 입체장애효과가

더 증가하여 보다 작은 크기의 나노입자가 형성된 것을

알 수 있다. SEM 이미지로 ACS법의 입자크기를 비교해

보면 캡핑 에이전트 농도 변화에 따라 약 80-150 nm까지

입자 크기가 줄어 든 것을 확인 할 수 있다(Fig. 4(f)-(h)).

옥살레이트법의 0.008 M PVP의 부피는 BaTiO3 나노입

자보다 약 22배 정도 더 큰 부피를 갖고 있어서, 이 조건

으로 합성한 나노입자의 크기는 ACS법의 0.01 M TBAH

조건의 경우와 유사한 것을 확인 할 수 있다. TBAH의 경

우 농도가 증가 하더라도 나노입자의 크기가 크게 변화

하지 않는 것으로 관찰된다. 캡핑 에이전트가 차지하는

부피가 크더라도 나노입자의 coulombic 결합에 의한 영

향보다 직접적인 결합이 나노입자 크기 조절에 더욱 영

향을 미치는 것을 알 수 있다. PVP의 경우에는 바륨티타

닐옥살레이트 형성시 coulombic 결합에 의해 나노입자에

붙더라도 결국 옥살레이트에 결합되어 나노입자의 크기

를 조절하는 반면, ACS법에서의 TBAH는 coulombic 결

합에 의해 입체장애효과를 유발하는 것으로 그치기 때문

에 농도가 증가하여도 나노입자 크기 조절에 끼치는 영

향이 더 적게 나타나는 것으로 확인된다. 

Fig. 5(a)는 옥살레이트법을 활용한 BaTiO3 나노입자의

입도분포를 나타내었다. 검은색은 PVP를 사용하기 전 상

태의 입도분포 결과이다. SEM으로 관찰하였던 뭉쳐진

Fig. 4. SEM images BaTiO3 nanoparticles prepared using different

concentration of capping agent: oxalate method with PVP

(a) 0 M, (b) 0.001 M, (c) 0.005 M, (d) 0.008 M, ACS

method with TBAH (e) 0 M, (f) 0.01 M, (g) 0.03 M and

(h) 0.05 M.
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나노입자가 입도분포결과에서도 나타나는 것을 알 수 있

다. PVP 첨가에 의해 나노입자의 크기는 줄어드는 경향

을 확인 할 수 있었다. 이는 앞서 살펴본 SEM 경향와 유

사하게 나타난다. Fig. 5(b)는 ACS 법을 활용한 BaTiO3

나노입자의 입도분포를 나타내었다. 입자크기는 SEM과

거의 유사하게 나타나는 것을 확인할 수 있었다. 입도분

석결과와 XRD의 반치폭으로부터 계산한 입자크기는 서

로 상이하다. 나노입자 하나에 결정 하나로 이루어진 것

이 아니라 여러 개의 결정이 결합되어 하나의 나노입자

로 형성되어 있는 것을 알 수 있다. 옥살레이트법과 ACS

법의 입도분석결과를 비교해 보면 ACS법으로 합성된

BaTiO3 나노입자가 더 좁은 입도분포를 갖는 것을 알 수

있다. 이와 같은 결과는 열처리 시간에 의한 영향으로 판

단된다. 옥살레이트법에서 사용한 열처리시간은 1시간이

고 ACS 법은 0.5시간이다. 열처리 시간 길어질 경우 입

자의 조립화(coarsening)가 일어나게 되어 큰 입자들이 생

성된다. 보다 짧은 열처리 시간에 의해 조립화를 축소시

킬 수 있다. 열처리 시간이 짧은 경우는 조립화에 사용되

는 열에너지가 많지 않기 때문에 열에 의한 뭉침현상이

제어될 수 있다. 나노입자의 열에 대한 뭉침현상은 옥살

레이트법의 높은 온도에서 기인 하는 것일 수도 있지만,

열처리 시간이 길어짐에 따라 더욱 더 많은 열에너지 공

급으로 조립화가 촉진될 수 있다. 본 연구에서는 각각의

합성방법과 캡핑 에이전트의 영향에 따른 나노입자의 크

기와 분산변화를 관찰 했다. 두 방법을 활용하여 나노입

자는 합성방법에 따라 크기와 분산 상태차이를 러프하게

나마 확인하였다. 이러한 결과를 활용하여 각각 응용분

야에 맞는 나노입자 합성방법을 선택하고 최적화 연구가

진행 될 수 있을 것이라 기대한다.

옥살레이트법으로 합성된 BaTiO3 나노입자는 보다 조

립화(coarsening)가 가능한 장점으로 다층 세라믹 커패시

터(multilayer ceramic capacitor)에서 요구되는 유전층의

두께인 0.6 μm 공정에 응용 가능하다. 일반적으로 다층

세라믹 커패시터 한층에 인가되는 전압을 만족하는 유전

특성과 신뢰성을 충족하기 위해서는 유전체층당 4-5개 이

상의 입자가 필요하다.35) 추가로 조립화와 함께 치밀화

(densification)가 용이하기 때문에 치밀화가 필요한 응용

에 활용될 수 있고,36) ACS 법으로 합성된 BaTiO3 나노입

자는 우수한 분산특성으로 인해 첨가제나 촉매(catalyst)

영역에서 응용이 가능할 것이다.

4. 결 론

본 논문에서는 침전법의 일종인 옥살레이트법과 sol-gel

법의 일종인 ACS법을 이용하여 BaTiO3 나노입자를 합성

하였다. 캡핑 에이전트로 PVP와 TBAH를 사용하여 각각

이 미치는 나노입자의 캡핑 반응기구와 입자크기 조절에

대한 영향을 확인 하였다. PVP, TBAH가 갖는 각각의 극

성기가 나노입자 형성중에 coulombic결합을 형성하고 이

에 나노입자 크기 조절이 이루어진다. 또한 전체 용액속

에서 차지하는 캡핑 에이전트의 부피에 의해 입체장애효

과의 영향이 결정 되고 상대적 캡핑 에이전트의 부피가

클수록 나노입자의 크기가 줄어들게 된다. 나노입자 합

성시 열처리 온도와 시간에 따라 나노입자의 크기와 분

포가 조절된다. 열처리 온도가 높을 수록 열에 의한 응집

이 일어나 결국 큰 크기의 나노입자가 얻어진다. 또한 나

노입자 열처리 시간에 줄어듦에 따라 입자의 조립화가 줄

어들어 입도분포가 좁아지는 결과를 얻을 수 있었다. 
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