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Abstract In this work, we synthesize brilliant yellow color α-FeOOH by controlling the rod length and core-shell

structure. The characteristics of α-FeOOH nanorods are controlled by the reaction conditions. In particular, the length of

the α-FeOOH rods depends on the concentration of the raw materials, such as the alkali solution. The length of the

nanorods is adjusted from 68 nm to 1435 nm. Their yellowness gradually increases, with the highest b* value of 57

based on the International Commission on Illumination (CIE) Lab system, by controlling the nanorod length. A high

quality yellow color is obtained after formation of a silica coating on the α-FeOOH structure. The morphology and the

coloration of the nal products are investigated in detail by X-ray diffraction, scanning electron microscopy, UV-vis spec-

troscopy, and the CIE Lab color parameter measurements. 
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1. 서 론

철(Fe) 산화물은 주변 및 광물상에 존재하고 무독성, 환경

친화적인 특성을 가지고 있기에 세라믹 안료로 주목 받고

있으며 산화수와 색상에 따라 α-Fe2O3(적색), F3O4(흑색), α-

FeOOH(황색), β-FeOOH(황적색), γ-FeOOH(갈색)으로 다양

한 형태로 존재한다[1, 2]. 철 산화물 안료 색상은 크기와

형상의 영향을 받는다[1-4]. 색상을 제어하기 위한 연구로

써, 적색안료의 경우 적색도를 높이기 위해 나노화와 모양

제어 연구가 이루어졌다[3, 4]. 황색 안료의 경우 대표적으

로 α-FeOOH와 β-FeOOH 형태로 존재하며, α-FeOOH가

산업적으로 β-FeOOH보다 황색을 나타내지만[1], 약

300°C 온도에서 상전이 되면서 색상 변화 등 열적 불안정

문제가 존재한다[1-5]. α-FeOOH, β-FeOOH는 Fe와 OH간

상호 결합에 의해 형성된 일차원(1D) 터널 구조의 로드

형태의 성장을 제어하여 형상 및 크기가 조절된다[2, 6-8].

β-FeOOH 형상 및 크기는 Cl- 농도 조절을 통해 로드 길

이를 제어할 수 있으며, 황색도가 길이와 연관 되어있다

[7, 8]. α-FeOOH는 합성 온도, 염기 종류, 첨가제에 따라

입자 형상 및 크기 제어 연구가 진행되었다[9-14]. 염기 종

류에 따른 형상 제어는 KOH, NaOH 강염기와 Urea,

NH4OH 등 약염기 종류와 함량조절을 통해 길이를 제어

하였으며 합성된 길이가 1 um 이하이다[10-12]. 1 um 이상

의 α-FeOOH 로드 길이제어를 위해 다양한 조건에서 연

구 되었지만, 합성 온도 110oC 이상의 고온/고압 조건에서

는 α-Fe2O3 생성이 우선시 된다[13-15]. α-FeOOH 색도를

제어하기 위해 로드 형상 조절 방법 외에 core-shell 구조

의 코팅 기술을 도입하였다. 코팅 물질 실리카는 열적으로

안정하고 높은 굴절률 때문에 안료 색도에 영향을 줄 수

있다[5, 6]. 본 논문에서는 α-FeOOH의 높은 색도를 제어

하기 위한 방법으로 형상 조절과 core-shell 코팅 기술 두

가지에서 접근하고자 한다. α-FeOOH 형상 제어는 염기

*Corresponding Author: YooJin Kim, TEL: +82-31-645-1427, FAX: +82-31-645-1420, E-mail: yjkim@kicet.re.kr

PM Trend



454 윤지연·유 리·김유진

Journal of Korean Powder Metallurgy Institute (J. Korean Powder Metall. Inst.)

농도 조절과 온도, 압력 조절을 통해 로드 길이를 나노 크

기에서 최대 서브마이크론까지 크기를 제어하고자 한다. 또

한, α-FeOOH에 실리카를 코팅하여 색도를 높이고자 한다.

2. 실험방법

2.1. α-FeOOH 합성

α-FeOOH를 합성하고 형상을 제어하기 위하여 출발원

료 Fe(NO3)3·6H2O와 KOH을 사용하였다. α-FeOOH 합성

은 Fe(NO3)3·6H2O 0.4 mol(16.16 g)을 100 mL의 증류수를

바이알에 넣어 소닉케이션(Sonication)으로 분산시킨다. 동

일한 방법으로 Fe(NO3)3·6H2O 수용액을 5개 준비한다. α-

FeOOH 로드 형상 제어를 위해, 수용액 반응에서 KOH를

각 수용액에 0.01, 0.05, 0.1, 0.5, 2 mol(0.056 g~11.22 g) 첨

가한다. 반응 조건은 오일 중탕기의 온도를 80oC로 높여

12시간씩 유지한다. 서브마이크로 크기로 로드 길이를 조

절하기 위하여 수열반응을 이용하였다. 수열반응에 의한 α-

FeOOH 합성 조건은 110oC 이상 고온/고압 조건에서는 α-

Fe2O3가 합성되기 때문에 온도 조절이 중요하다[13-15].

Fe(NO3)3·6H2O 0.4 mol(16.16 g)과 KOH 0.01 mol(0.056 g)이

100 mL의 증류수에 혼합된 수용액을 테프론 용기에 옮겨 담

아 autoclave에 넣어 100oC 오븐에서 6시간동안 유지하였다.

반응이 끝난 생성물은 상온까지 냉각시킨 후, 10,000 rpm에

서 10분간 원심분리하여 수득물과 용액을 분리 시킨다. 수차

례 세척한 후, 50oC 오븐에서 24시간 동안 건조하여 분말을

수득한다. 

수득된 합성물은 각각 G1~G6로 명명하였다. 세부적으로

는 KOH 첨가량을 2, 0.5, 0.1, 0.05, 0.01 mol로 조절한 합성

물은 각각 G1, G2, G3, G4, G5로 표기하고, 온도, 압력이 다

른 수열반응 결과를 G6으로 표기하였다. 수득한 α-FeOOH

는 주사전자현미경(SEM, Model JSM-6390, JEOL, Japan)과

XRD(Model D/Max 2500, Rigaku, Japan)으로 형상을 확인

하였고, UV-vis으로 색도 CIE Lab를 평가하였다.

2.2. α-FeOOH nanorods 실리카(SiO2) 코팅

우리는 α-FeOOH에 실리카 코팅을 하기 위해서, 합성된

α-FeOOH 분말 0.2 g을 증류수 50 ml와 ethanol 50 ml 혼합

용액에 첨가 후 소닉케이션으로 1분간 분산시킨다. 용매에

분산된 α-FeOOH를 10분간 교반 한 후 NH4OH(28%)

0.7 mL와 TEOS 0.3 mL을 15분 간격으로 첨가 한다. 실리카

코팅층 형성을 위하여 상온에서 24시간 동안 교반 한다. 반

응이 끝난 뒤 10,000 rpm에서 10분씩 증류수와 ethanol으

로 수차례 세척하여 미반응 출발원료 불순물 등을 제거한

다. 이후, 60oC 건조 오븐에서 24시간 동안 건조하여 실리

카 코팅된 α-FeOOH(이하, α-FeOOH@SiO2) 분말을 수득

하였다. 수득한 α-FeOOH@SiO2은 TEM(Model TEM-

2010)으로 실리카 코팅층을 평가하였다. 또한, 실리카 코

팅 전 후의 색도 변화는 UV-vis기기를 통해 반사율과 CIE

Lab를 평가하였다.

3. 실험 결과

그림 1은 합성한 α-FeOOH 분말의 XRD 결정상 분석 결

과이다. XRD 이미지에서 볼 수 있듯이 합성된 G1~G6의 α-

FeOOH 입자는 orthorhombic 결정 구조를 갖는 goethite 상

과 일치하였다(JCPDS No. 29-0713). α-FeOOH는 KOH 함

량이 2~0.01 mol로 낮아짐에 따라 높은 결정상이 관찰됨을

확인할 수 있다. 또한, 수열반응 온도 100oC에서 합성한 G6

은 부산물인 α-Fe2O3 없이 순수하게 α-FeOOH를 얻었다.

α-FeOOH 합성은 Fe 농도와 염기성 분위기에 의해 형상

이 조절된다. FeO6 팔면체가 상호작용하는 구조에서 KOH

와 Fe(NO3)3과 반응하여 Fe(OH)2가 생성된다. Fe(OH)2 용

액 내 NO3
- 음이온의 영향을 받아 Fe2+가 산화되어 Fe3+로

변이되어 Fe(OH)3의 형태로 변하며, Fe(OH)3이 수용액 내

Fe3+ 및 OH와 반응하여 산화가 일어나 최종적으로 α-

FeOOH가 생성 및 입자 성장이 일어나고 일차원(1D) 구조

로 로드 형상이 된다[16].

그림 2는 합성된 α-FeOOH 분말의 미세 조직(SEM) 분

석 결과이다. α-FeOOH는 로드 형상을 갖고 있으며 KOH

함량 감소에 따라 입자 길이가 증가됨이 관찰된다. Fe3+와

OH- 결합으로 형성되는 α-FeOOH는 강염기 함량 증가로

pH가 높아지면 합성체 내 Fe3+와 OH- 사이의 결합을 끊어

작은 크기의 입자가 형성된다[1, 15, 16]. 그림 2(a)를 통

하여 α-FeOOH 입자가 KOH 첨가량이 높은 2 mol 합성 조

Fig. 1. XRD patterns of α-FeOOH by different synthesized

condition. α-FeOOH; G1, G2, G3, G4, G5, G6.
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건에서 평균 68 nm 작은 로드가 합성되는 것을 확인할 수 있

다. 그림 2(b)~(e)를 통하여 KOH 함량이 감소할수록 로드 길

이가 1055 nm까지 증가하는 결과를 관찰할 수 있다. 특히,

서브마이크론 크기로 합성하기 위한 수열반응 결과 온도와

압력 조건을 통해 로드 길이가 1435 nm로 향상됨을 확인할

수 있다(그림 2(f)). 즉, KOH 첨가량 2~0.01 mol (G1~G6)조절

과 합성조건 조절을 통해 로드 길이를 68~1435 nm로 제어할

수 있다.

표 1은 합성된 α-FeOOH 실험 조건과 길이와 aspect

ratio 비교 결과이다. 입자 길이와 aspect ratio는 SEM 이

미지에서 50개를 길이와 두께를 실측해 평균을 구한 값이

다. 분석 결과, 염기(KOH) 몰 농도가 감소할수록 입자 길

이가 증가하는 것을 볼 수 있었다. 특히, 100°C 수열반응

에서 합성된 입자 길이가 최대 1435 nm임을 확인하였다.

합성된 α-FeOOH 입자 길이에 따른 aspect ratio를 계산하

였을 때, 수용액 반응으로 합성된 입자는 평균 6.6이며, 수

열 반응으로 합성된 α-FeOOH은 5.1로 -1이상 차이남을

확인할 수 있다. 즉, 온도와 압력이 다른 수열반응 조건에

서 로드 길이가 증가함과 동시에 두께가 증가함을 관찰할

수 있다(그림 2(f), 표 1. G6). α-FeOOH 로드 합성 방법과

조건에 따른 α-FeOOH 로드 길이 및 두께 차이에 대한 물

성 비교 연구를 진행하고 있다. 

그림 3과 표 2는 합성된 α-FeOOH의 색도 CIE Lab

value 분석결과이다. 색도 CIE Lab은 각각 명암 (L*), 적/녹

색 (a*), 황/청색 (b*)을 의미하는 지표로써, a* 값과 b* 값

이 양(+)의 값을 가질 경우 각각 적색과 황색 정도를 파악

할 수 있다[1, 2].

합성된 α-FeOOH CIE Lab를 분석하였을 때, 로드 길이

가 68 nm에서 1435 nm로 증가됨에 따라 색도 지표 값이

증가하는 경향을 확인하였다. α-FeOOH 로드와 β-FeOOH

로드의 색도를 비교하였을 때, β-FeOOH 로드 1000 nm 길

이에서 약 b* = +41.98 값을 가진다[8]. 반면에, 합성된 α-

Fig. 2. α-FeOOH nanorod difference shape and length by KOH molar concentation. (a) G1, (b) G2, (c) G3, (d) G4, (e) G5, (f)

G6.

Table 1. The particle size and aspect ratio of α-FeOOH samples

by synthesized condition

Sample
KOH 

(mol/100 ml)
Method

Temperature 

(oC)

size 

(nm)

Aspect 

ratio

G1 2 수용액반응 80 68 6.2

G2 0.5 수용액반응 80 130 6.8

G3 0.1 수용액반응 80 306 6.6

G4 0.05 수용액반응 80 493 6.6

G5 0.01 수용액반응 80 1055 6.6

G6 0.01 수열반응 100 1435 5.1

Fig. 3. The CIE b* values of the α-FeOOH nanorods in the

comparison with various rod size. 
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FeOOH 로드는 300 nm(표 2. G3)에서 b* = +42.47로 β-

FeOOH[8]와 유사한 색도를 나타낸다. α-FeOOH 로드 길

이를 1000 nm 이상으로 제어할 경우, 평균 b* = +44.27에

해당하는 값을 갖는다. 특히, 수열반응으로 합성된 길이가

1435 nm인 α-FeOOH는 대표적인 황색 안료 BiVO4의

b* = +50 [1, 17]보다 높은 b* = +57이 분석되었다. 

그림 4는 α-FeOOH 로드 길이에 따른 UV-vis 반사와 색

도 데이터이다. α-FeOOH UV-vis peak는 550~750 nm 부근

에서 높은 반사율을 가진다[1, 2, 18]. 물질의 색상은 특정

한 가시광 영역에서 반사를 통하여 색상을 나타낸다[1, 2,

18]. 특히, 가시광 영역 570~780 nm 파장에서 황색-적색을

나타낸다[1, 2, 18]. 합성된 α-FeOOH 로드는 585 nm 파장

에서부터 650 nm까지 반사율 피크를 확인할 수 있으며 길

이 차이에 의해 반사율이 변화한다. α-FeOOH 로드 길이

1435 nm인 G6에서 황색 파장 범위 606 nm 위치에서 반사

율 53%로 가장 높은 값이 분석됨을 확인할 수 있다. 

그림 5는 실리카 코팅된 α-FeOOH 입자 미세구조분석

(TEM)과 코팅 전 후에 따른 CIE Lab value 지표 b* 데이

터 이다. α-FeOOH 로드의 실리카 코팅층 두께는 약 10-

20 nm 정도로 형성됨을 그림 5(a)에서 확인할 수 있다. 이

전 연구를 통해 실리카 코팅을 통해 적-황색 색상 향상 효

과를 확인한 바가 있으며[5, 6], 그림 5(b) CIE Lab 분석을

통해 α-FeOOH 실리카 코팅 전, 후 색상을 비교하였다. 길

이 1055 nm α-FeOOH 로드는 코팅 전 b* = +46에서 실리

카 코팅된 후(α-FeOOH@SiO2) b* = +50으로 색도 값이 4

이상 향상을 관찰할 수 있다. 

4. 결 론

본 연구에서는 밝고 선명한 황색 α-FeOOH을 얻기 위해

KOH 농도를 2~0.01 mol로 조절하여 최소 나노 크기에서

최대 서브마이크론까지 크기를 제어하고, α-FeOOH에 실

리카 코팅을 진행하였다. 합성된 α-FeOOH 길이는 KOH

농도에 따라 최소 68 nm ~ 최대 1435 nm 제어가 가능하였

다. 입자 길이에 따라 적갈색부터 황색까지 색상 제어의 경

향성과 연관성을 확인 할 수 있었다. 특히, 로드 길이가

1435 nm 일 때 최고값인 b* = +57을 얻었으며, 실리카 코

팅을 통해서는 b*값을 +3이상 증가시켜  황색도 향상 효과

를 확인하였다. 따라서, 본 연구를 통하여 안료의 길이 제

어 및 실리카 코팅을 통해 앞으로의 황색 안료 분야에 응

용 및 세라믹 안료의 색상 향상 연구에 이용될 수 있을 것

이라 여겨진다.
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