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The study of Ag coated silica composite preparation by chemical method
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Abstract Well dispersed uniform silver coated silica was prepared by chemical liquid method. The optimum conditions for
preparation of the silver coated silica were as follows: alkaline solution, reaction temperature of 100

o
C, reaction time of

2 hrs, and amount of Ag of 5 wt%. It was found that the prepared silver coated silica were far infrared emissivity of
0.916~ 0.918 and antimicrobial effect of 99.9 %.
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화학적 방법에 의한 Ag coated silica 복합체의 제조 및 그 특성에 대한 연구

박선민
†

요업(세라믹)기술원, 서울, 153-023

(2006년 9월 29일 접수)

(2006년 12월 2일 심사완료)

요 약 화학적 방법에 의해 액상에서 실버가 잘 분산된 Ag coated silica를 제조하고 이를 평가하였다. Ag coated silica

를 제조하기 위한 최적조건은 알카리 용액에서 반응온도 100
o
C, 반응시간 2시간, 실버 코팅양은 5 wt%였다. 제조된 Ag

coated silica는 실버가 응집되지 않은 일정한 크기의 단분산 실버가 실리카 표면에 균일하게 코팅되었으며, 원적외선 방사

율 0.916~0.918 및 항균력 99.9 %를 나타내었다.

1. 서 론

지금까지 금속 및 금속 산화물 분말은 마이크로크기

(µm)의 재료가 개발, 사용되어 왔으나 최근에는 전자,

정보통신 및 생명공학 산업의 급속한 발전으로 인해 고

기능성을 갖는 기능성 재료를 개발하기 위해 나노크기

(10
−9

 m)의 분말을 제조하기 위한 연구[1-3]가 급증하고

있다. 입자크기가 극미세 해짐에 따라 일반 분말재료에

서는 발현되지 않았던 특이한 기계적, 물리적 특성이 나

타나며 이러한 물성은 전기, 전자분야는 물론 고강도 기

계부품, 촉매, 의학 및 생명공학 등의 각종 산업분야에

걸쳐서 그 응용성이 크게 기대되고 있다. 또한 나노 크

기의 금속 및 금속 산화물은 산업적인 측면에서 그 활용

범위가 매우 광범위하나, 나노 크기의 입자 제조, 대량

생산 및 응용화 기술의 미비로 인해 현재 수요가 많지는

않으나 향후 애로기술의 해결에 따라 그 수요는 급증할

것으로 예상된다. 이러한 NT기술과 나노 실버의 항균

작용으로 인하여 현재 나노 실버를 이용한 많은 제품들

이 개발되고 있으며, 응용 및 활용 분야도 점점 확대되

고 있는 추세이다. 특히 나노 실버의 특성을 활용하여

더 많은 기능성을 갖는 재료 및 제품의 개발이 요구되고

있으며, 나노 금속-금속 복합체, 나노 금속-유기 복합체,

나노 금속-금속 산화물 복합체 등이 개발되고 있다[4-6].

나노금속 중에 실버를 금속 산화물 (실리카, 티타니아,

알루미나 등)에 코팅함으로서 나노 실버의 항균 특성과

금속 산화물의 특성을 동시에 활용할 수 있는 재료들이

많은 관심을 갖고 개발 중에 있으며 티타니아와 알루미

나의 경우, 비교적 간단한 방법에 의해 나노 실버 입자

를 티타니아나 알루미나의 표면에 코팅할 수 있다[7, 8].

최근에 금속/SiO2에 대한 연구중에 Au/SiO2와 Ag/SiO2

에 초점을 두고 연구[9, 10]가 진행되고 있다. 실리카의

용도는 매우 다양하고 실리카의 형태, 크기, 상태에 따라

그 용도가 구분된다. 여기에 최근의 NT기술을 이용하여

제조한 복합체는 그 기능성을 더하여, 고부가가치화 하
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는 연구가 계속되고 있다. 그러나 나노 실버를 실리카의

표면에 코팅하는 것은 실리카 표면의 특성상 다른 금속

산화물에 비하여 매우 어렵다. 또한, 현재 나노 실버가

코팅된 실리카가 일부 보고[11, 12]되고 있으나 여기에

사용하는 원료가 비싸고, 대량 생산이 어려운 공정을 가

지고 있어, 그 시장성이 매우 큼에도 불구하고 아직 제

품의 활용도는 낮은 편이다. 그러므로 대량으로 나노 실

버 입자를 간단한 공정에 의해 실리카 표면에 코팅을 하

는 기술을 개발하는 것은 나노 입자의 금속 산화물 코팅

기술의 습득뿐 만 아니라 급격하게 팽창하고 있는 항균

및 방취(탈취) 관련 well being 시장을 선점할 수 있기

때문에 이에 대한 연구는 반드시 필요하다.

따라서 본 연구에서는 실리카 입자의 표면 개질과 함

께 화학적 방법에 의해 액상에서 나노 실버 입자를 실리

카의 입자 표면에 균일하게 코팅하고자 하였으며, 나노

실버 입자가 코팅된 실리카 분말에 대해 원적외선 방사

특성, 항균 및 소취특성을 조사하여 고부가가치의 well

being관련 응용소재로 활용할 수 있는 기초자료를 얻고

자 하였다.

2. 실험 방법

화학액상 침전법으로 균일하게 잘 분산된 Ag/SiO2를

제조하는 최적 조건은 최종입자의 크기, 형태 및 분산정

도가 반응조건 즉 Ag/SiO2의 몰비, 안정화제, 환원제,

용액의 pH, 반응온도 및 반응시간 등에 영향을 받는다.

Fig. 1은 Ag coated silica를 제조하기 위한 실험 장치이

며, Fig. 2는 실버 Ag coated silica의 제조 공정도를 나

타낸 것이다.

출발원료는 AgNO3(Junsei, 99.8 %), 비드실리카(신흥

규산, 1~3 µm), C6H8O6(Aldrich, 99.0 %)를 사용하였다.

Ag coated silica의 제조는 Fig. 1의 실험장치에 신흥규

산의 비드실리카 분말을 분산시키고, pH가 조절된 용액

속에 Ag
+
 전구체 및 안정화제를 충분히 혼합한다. 이후

온도, 시간, 교반속도 및 교반조건 등을 조절하며 환원제

를 투입하여 Ag coated silica를 제조하였다. 본 연구에

서는 비드실리카 분말 10 g을 사용하여 제조 조건을 확

립하였으며, 이렇게 확립된 제조조건은 향후 대량생산시

적용 가능한 제조공정 단순화로 경제적 공정기술 개발이

되도록 하였다.

제조된 Ag coated silica는 수세 후 건조하여 특성을

평가하였다. X-선 회절분석은 Mac Science사에서 제조

한 기기(Generator : 3 kW)를 사용하여 40 kV, 30 mA

로 4
o
/mim으로 측정하였으며, FE-SEM(Field emission-

scanning electron microscope, Jeol JSM-6700F) 및

TEM(Jeol JEM-2000EX)200 kV로 미세구조를 관찰하였

다. 또한 FT-IR spectrometer(U.S.A MIDAC사 M

2400-C)를 이용하여 원적외선 방사에너지와 방사율을

측정하였으며, Shaking Flask법에 의한 항균시험 및 암

모니아 검지관법에 의해 소취시험을 하였다.

3. 결과 및 고찰

3.1. 결정구조 확인

Fig. 3은 실버 코티드 실리카를 제조하기 위하여 여러

가지 반응 조건들, 즉 Ag 첨가량, 용액의 pH, 반응온도

및 반응시간을 변화시키면서 제조한 분말들을 수세, 건

조하여 XRD 분석한 결과이다. 나타낸 바와같이 Host물
Fig. 1. Schematic diagram of experimental apparatus for the

preparation of Ag coated silica.

Fig. 2. Flow chart of experimental procedure for the preparation
of Ag coated silica.



262 Sun-Min Park

질로 사용한 실리카는 Ag의 첨가량이 실리카 대비 0 wt%

에서 비정질로 나타났으나 코팅량이 1~20 wt%로 점점

증가할 수록 코팅체인 나노실버의 peak(*) intensity가

증가하고 있음을 확인할 수 있다. 이는 첨가되는 Ag의

양이 많아질수록 silica에 코팅되는 Ag의 양도 같이 증

가하고 있음을 의미한다.

Table 1은 앞서의 XRD 회절분석에 따라 Ag의 양 및

제조 조건에 따른 코팅의 결과를 작성한 것이다. 나타낸 

바와 같이 Ag 코팅은 주로 알카리 영역에서 반응온도

100
o
C, 반응시간은 1시간 이상일 때 코팅 결과가 좋아지

고, 2시간이면 코팅이 완료됨을 알 수 있다.

3.2. 미세구조 확인

Ag coated silica를 제조하기 위한 코팅조건을 알아보

기 위하여 암모니아수를 이용하여 용액의 pH를 산성,

중성 및 알카리로 조절한 용액에서 Ag coated silica를

제조하고 그 결과를 Fig. 4에 나타내었다. 나타낸 바와

같이 산성용액에서는 Ag가 실리카 표면에 코팅되지 않

고 Ag 이온이 환원 및 자체적으로 응집되는 현상이 나

타났으나 알카리 용액의 경우는 Ag가 실리카 표면에 비

교적 균일하게 코팅되는 것을 확인할 수 있다. 이는 Ag

와 실리카 입자와의 코팅상태를 확인하기위한 EDS 분

석결과인 Fig. 5에서도 알 수 있다. Fig. 5는 산성용액에

서 제조된 Ag coated silica의 입자형태를 나타낸 SEM,

EDS 분석 및 유효성분의 분포를 나타낸 mapping사진이

다. SEM 사진의 경우는 앞서 Fig. 4(a)에 동일하며, 각

성분의 분포를 나타낸 mapping 사진에서 Ag의 경우 분

포가 매우 불규칙하며 서로 뭉쳐있는 것을 확인할 수 있

는데 이는 실버이온이 환원되어 실버 입자를 형성하며

실리카 표면에 일정하게 코팅 되지 않고, 실버입자가 서

로 응집하기 때문이다.

반응시간에 따른 코팅 상태를 확인한 결과를 Fig. 6에

나타내었다. 나타낸 바와 같이 반응시간이 1시간인 경우

Fig. 3. X-ray diffraction patterns of the prepared powder with
amount of Ag.

Table 1
Results of the Ag coated silica powders obtained under various
preparation conditions

No.
SiO2

(g)
Ag
(wt%)

C6H8O6

(g)
pH

Rx. temp.
(
o
C)

Rx. time
(hr)

Result

1 10 1 0.08 strong acid 80 1 ×

2 neutrality 100 2 ×

3 alkaline 100 1 △

4 2 ○

5 5 0.41 neutrality 80 2 ×

6 weak acid 100 2 ×

7 alkaline 100 1 △

8 2 ○

9 10 0.82 neutrality 80 2 ×

10 alkaline 100 2 ○

11 20 1.64 strong acid 100 2 ×

12 alkaline 100 2 ○

*Remark : good ○ > △ > × bad

Fig. 4. FE-SEM photographs of 5 wt% Ag coated silica with pH.
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(a)는 Ag가 코팅되는 것이 보이나 미약하며, 코팅상태

역시 좋지 않음을 알수 있다. 그러나 반응시간이 2시간

의 경우(b)는 실리카 표면에 실버가 코팅이 된 것을 확

인할 수 있으며, 코팅상태 및 분포도 역시 비교적 균일

하게 이루어지고 있음을 알 수 있다.

Fig. 7은 알카리 용액에서 실리카에 대한 Ag의 첨가량

을 5 wt%, 10 wt%, 20 wt%로 증가시키면서 코팅한 결

과를 나타낸 것이다. 나타낸 바와 같이 첨가된 Ag가 모

두 실리카 표면에 균일하게 코팅되고 있음을 알 수 있으

며, 또한 첨가되는 Ag의 양이 증가할수록 silica에 코팅

되는 Ag의 양 또한 많아지고 있음을 알 수 있다.

3.3. 제조된 Ag coated silica의 특성

3.3.1. 원적외선 방사특성

Table 2 및 Fig. 8은 제조된 Ag coated silica의 원적

Fig. 5. EDS analysis of Ag coated silica prepared at acid solution.

Fig. 6. FE-SEM photographs of the prepared powder with reaction time.
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외선 방사특성을 조사하기 위해 제조된 Ag coated

silica 및 이를 비교하기 위해 여러가지 시료에 대한 원

적외선 방사율 및 방사에너지를 측정한 결과이다. 나타

낸 바와 같이 다공성 실리카 비드의 경우가 방사율

0.925로 가장 높았으며 Ag 분말의 경우 0.864, Ag가

10 % 코팅된 것은 0.918 그리고 20 % 코팅된 경우는

0.916으로 나타났다. 실리카는 본래 원적외선 방사에너

지가 비교적 높은 물질이며 실리카의 상태 즉, 다공성인

경우 에너지량을 많이 흡수할 수 있고, 이렇게 흡수된

방사에너지를 많이 복사할 수 있기 때문에 높은 방사체

가 되며 결국 방사율이 높게 나타난다. 반면에 금속인

경우는 원적외선 방사에너지가 낮은 방사체로 방사율도

낮게 나타나게 된다. 본 연구에서는 방사에너지가 높은

다공성 실리카 비드를 이용하여 이 비드표면에 실버 미

립자를 환원 코팅시켰다. 그 결과 방사율이 비교적 낮은

Ag 미립자가 실리카의 다공성 표면에 코팅됨으로서 Ag

coated silica의 원적외선 방사율이 다소 낮게 나타나게

된다. 이는 앞서의 SEM 및 TEM 분석 결과와 마찬가지

로 Ag 입자가 실리카 표면에 잘 코팅되었음을 의미하는

것이다. 또한 다공성 실리카 비드의 방사율보다는 다소

Fig. 7. TEM photographs of the prepared powder with Ag concentration.

Table 2
Emission powder and emissivity of Ag coated silica

Sample name Emission powder (W/m
2
) Emissivity

20 % Ag coated silica 3.693×10
2

0.916

10 % Ag coated silica 3.702×10
2

0.918

Silver powder 3.485×10
2

0.864

SiO2 agent 3.695×10
2

0.916

Silica bead 3.729×10
2

0.925

Fig. 8. Emission power and emissivity of the various sample.
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낮게 나타나나 그 차이는 그리 크지 않아 원적외선 방사

재료로서도 충분히 활용할 수 있을 것으로 기대된다.

3.3.2. Shaking flask법에 의한 항균특성

0.1 wt%와 1 wt% Ag를 코팅한 실리카에 대한 항균특

성을 조사하였고 그 결과를 Table 3에 나타내었다. 나타

낸 바와 같이 두 경우 모두 항균력이 99.9 %로 매우 우

수하였다. 따라서 앞서의 원적외선 방사특성에서 알 수

있는 바와 같이 Ag coated silica의 원적외선 방사에너

지와 방사율이 실리카 자체가 가지고 있는 정도의 방사

에너지 및 방사율를 유지하므로서 원적외선 방사기능을

발휘하면서 동시에 항균력을 이용한 고부가치의 재료로

사용 가능할 것으로 생각된다.

3.3.3. 암모니아 검지관법에 의한 탈취특성

암모니아 검지관법에 의해 소취율을 측정하는 경우는

사용되는 시료량과 경과시간에 따라 소취율이 달라지게

된다. 따라서 본 연구에서는 재현성 있는 소취시험을 하

기 위해서 사용되는 시료량을 선정하고자 하였다. 먼저

경과시간을 120분으로 고정하고 입자크기가 2~5 µm인

시판용 다공성 실리카의 양을 0.05, 0.2 및 0.5 g으로 증

가시키면서 소취율을 측정하였으며, 그 결과를 Fig. 9에

나타내었다. 나타낸 바와 같이 시료량이 증가할수록 소

취율은 각각 46, 83, 95 %로 증가하고 있음을 알 수 있

다. 그러나 실리카의 양 0.5 g인 경우 소취율은 95 % 이

상이므로 이후의 실험에서는 다른 시료와의 소취율을 비

교하기 위해 시료량은 0.2 g으로 고정하여 소취율을 측

정하였다.

소취율을 측정하기 위한 적정 경과시간을 결정하기 위

하여 암모니아 주입 후 경과시간에 따른 소취율을 측정

하였으며, 그 결과를 Fig. 10에 나타내었다. 초기 경과시

간 2분까지 소취율 효과는 거의 나타나지 않으며, 시간

이 경과할 수 록 소취율은 증가하고 있음을 알 수 있다.

본 연구에 사용한 시료의 경우, 다공성 실리카의 가스

흡착 시간을 감안하면 시간이 길수록 소취율이 좋아진다

고 예측할 수 있다. 따라서 이 후의 소취율 측정은 경과

시간을 120분으로 정하였다. 또한 Ag가 소취효과가 있

는지를 확인하기 위하여 실버 분말에 대한 소취율 측정

을 한 결과 소취율 효과는 없음을 확인하였다. 따라서

다공성 실리카에 실버를 코팅하게 되면 코팅양이 많아질

수록 실리카가 가지고 있는 본래의 소취력은 감소될 것

으로 예측된다.

Table 3
Results of antimicrobial effect test with amount of Ag

Amount of
SiO2 (g)

Amount of
Ag (g)

Ag/SiO2

(%)
Antimicrobial
effect (%)

10 0.1 1 99.9

10 0.01 0.1 99.9

Fig. 9. Results of deodorant activity with amount of sample.

Fig. 10. Results of deodorant activity with elapsed time.

Fig. 11. Deodorant activity of Ag coated silica with elapsed
time.
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제조된 Ag coated siliver의 소취특성을 조사하기 위해

Ag coated silver의 양 0.2 g, 경과시간을 120분으로 고

정하고 Ag의 코팅함량에 따른 소취율을 측정하였으며,

그 결과를 Fig. 11에 나타내었다. 나타낸 바와 같이 Ag

의 양이 증가할수록 Ag가 코팅되지 않은 본래의 다공성

실리카의 소취율 83 %에 비해 Ag의 함량이 증가할수록

소취율은 급격히 감소하고 있음을 알수 있으며, 이는

Ag가 다공성 실리카 표면에 코팅되어 실리카의 기공을

막음으로서 암모니아 가스의 흡착을 방해하여 소취율이

떨어지는 것으로 사료된다.

4. 결 론

실버가 잘 분산된 Ag coated silica를 효과적으로 제

조하였으며, Ag coated silica를 제조하기 위한 최적조건

은 알카리 용액에서 반응온도 100
o
C, 반응시간 2시간,

실버 코팅양은 5 wt%이었다. 실리카 표면의 실버 입자

는 환원제의 선택, 용매, 분산제 및 반응 조건에 따라

조절된다. 이렇게 제조된 Ag coated silica는 실버가 응집

되지 않은 일정한 크기의 단분산 실버가 실리카 표면에

균일하게 코팅되었으며, 원적외선 방사율 0.916~0.918 및

항균력 99.9 %의 기능을 가지고 있어 well being 관련

응용소재로 활용할 수 있을 것으로 기대된다.
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