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Synthesis of boehmite powder from aluminum etching solution
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Abstract Boehmite (AlOOH) powder was synthesized using waste aluminium etching solution. In waste solution, precipitated
phase was gibbsite (Al(OH)3), and boehmite (AlOOH) phase was obtained at pH of 7 and 8 controlled by addition of acid.
Boehmite powder was obtained by washing process to remove the Na ion in precipitated solution. Mean particle size of
obtained powder was 40 nm. Boehmite phase transformed to α-Al2O3 phase via γ-Al2O3, δ-Al2O3, and θ-Al2O3.
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요 약 알루미늄 에칭 폐액으로부터 boehmite(AlOOH) 분말을 합성하였다. 폐액에서 침전되어 있는 결정상은 gibbsite
(Al(OH)3)였으며, 산을 이용하여 pH를 조절한 결과 pH가 7~8 영역에서 boehmite 결정상이 얻어졌다. 침전 분말에 남아 있
는 Na 이온을 제거하고자 세척공정을 진행하여 boehmite 분말을 얻었다. 합성한 분말의 평균입경은 약 40 nm이었다. 또한
열처리 온도가 증가함에 따라 boehmite는 γ-Al2O3와 δ-Al2O3, θ-Al2O3를 거쳐 α-Al2O3 결정상으로 상전이가 일어났다.

1. 서 론

알루미나(Al2O3)는 여러 가지 세라믹스 원료 중에서

내열성, 내식성이 우수하고 고강도의 물리적 성질 등을

가지고 있기 때문에, 내마모제, 스파크 플러그, 절연애자,

연마제, 절삭공구, 생체재료, 촉매담체 등 광범위한 용도

로 쓰이고 있다[1, 2]. 알루미나 분말은 열처리 온도가

높아짐에 따라 γ-알루미나, δ-알루미나, θ-알루미나, α-

알루미나로 상전이가 일어나며, α-알루미나는 높은 강도

를 요하는 구조세라믹 소재로 적합하다[3-6]. 알루미나는

주로 보크사이트(bauxite) 광물을 정제하여 제조(Bayer

process)하고 있으며, 분말 크기는 나노미터에서 밀리미

터 크기의 다양한 분말이 개발되고 있다[7-10].

금속 알루미늄은 도로용, 교량용의 가드레일, 건축물,

자동차 부품 등 다양한 분야에 사용되고 있다. 이들 산

업자재로 사용되는 알루미늄은 압출방법을 통해 제조되

는데 압출공정에서 묻어나오는 표면 성분 제거나 표면

산화방지 코팅을 위해 표면을 에칭하게 된다[11, 12]. 가

장 많이 사용하는 에칭물질은 수산화나트륨(NaOH)으로

물에 용해하여 용액으로 사용된다. 이 공정에서 에칭된

알루미늄의 농도가 점차 증가하면 에칭속도가 감소하여

에칭액을 폐기하게 된다.

수산화알루미늄은 결정 내부에 포함된 구조수의 양에 따

라 gibbsite, bayerrite와 같은 3수화물, boehmite, diaspore

와 같은 1수화물, 그리고 Al2O3 1 mole 당 1 mole 이하

의 물 분자를 포함하는 무수화물이 있다[13]. 이 중 1수

화물 형태인 boehmite는 γ-Al2O3의 전구체로 촉매담체

에 많이 사용되며, 배기가스 정화촉매와 에틸렌산화물

제조 촉매 등 화학촉매, 그리고 흡착제 및 세라믹 제품

의 전구 물질로 많이 사용되고 있다[14, 15]. Boehmite

는 온도가 상승함에 따라 γ-Al2O3에서 δ-Al2O3로 다시

θ-Al2O3로 그리고 마지막으로 α-Al2O3로 전이하는 것으
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로 알려져 있다[13].

본 논문에서는 폐기되는 에칭용액으로부터 수산화알루

미늄의 하나인 베마이트(boehmite) 분말을 정제하고자

하였다. 합성한 베마이트는 열처리 공정에 의하여 γ-
Al2O3, α-Al2O3 결정 분말로 상전이 되며, 합성된 분말

들의 특성은 SEM 및 XRD를 통해 조사하였다.

2. 실험방법

실험에 사용된 폐액은 알루미늄을 NaOH 용액으로 에

칭한 용액으로 pH 측정결과 13.5의 강한 염기성이었다.

우선 실험에 앞서 용액상의 부유물들은 필터링에 의해

분리하였으며 침전반응 시 용액의 온도는 80oC로 유지

하였다. 침전 반응은 질산(HNO3)을 첨가하여 각각 반응

시의 pH를 4, 7, 8, 9, 12로 바꿔가며 반응시켜 얻어진

침전물을 서로 비교하였다. 가장 많은 boehmite 침전물

을 얻은 pH = 8 조건에 대해 반응시간에 따른 침전물의

양과 pH 조절에 사용된 산의 양에 따른 침전물의 결정상

을 X-ray diffraction(XRD, D/MAX2500VL/PC, Rigaku

Japan)로 동정하였다. 이때 침전된 분말을 증류수에 3회

세척하여 얻어진 분말에 대해 결정상 분석을 진행하였다.

생성된 boehmite 침전물에 남아있는 Na를 세척하기

위해 filter paper가 장착된 vacuum funnel에 투입하고

2차 증류수를 이용하여 세척을 진행하였다. 필터링하여

분리된 boehmite를 증류수에 넣고 교반한 후 다시 필터

링하는 방법으로 Na를 제거하고자 하였고 3회 실시하였

다. 필터링 후 얻어진 분말의 성분을 조사하기 위해 ICP

분석(OES 5300DV, RF power 1300W)를 사용하여 성

분을 측정하였다. 이후 건조하여 얻어진 boehmite 분말

에 대해 입도분석기(LA-950V2, HORIBA Corporation,

Japan)로 평균입경을 측정하였고, SEM(JSM-6701F, JEOL,

Japan)을 통하여 입자의 형상을 관찰하였다. 열처리 시

잔존물의 유무와 결정상변화를 알기 위해 TGA(TA

instrument, SDTQ600)을 이용하여 분당 10oC의 승온속

도로 1200oC까지 측정하였다. 얻어진 분말을 각각 700,

800, 900, 1000, 1100, 1200oC 열처리하여 결정상의 변

화를 XRD로 측정하였다.

3. 결과 및 고찰

알루미늄 에칭 폐액에서 발생하는 침전물의 결정상을

XRD로 분석하여 다음 Fig. 1에 나타내었다. 침전물의

결정상은 알루미늄 수화물인 gibbsite(Al(OH)3)이었다.

따라서 boehmite 결정상을 얻기 위해서 에칭폐액에 대

해서 후처리가 진행되었다.

Fig. 1. XRD peak of precipitated powder in aluminum etching
solution.

Fig. 2. XRD peaks of dried powders synthesized under different
pH condition.

Fig. 3. Particle size of boehmite powder synthesized at pH = 8.
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Boehmite 결정상 형성을 위하여 알루미늄 에칭 폐액

의 pH를 HNO3를 이용하여 조절하였으며, 80oC로 8시

간 교반 후 얻어진 분말의 pH 농도에 따른 결정상은

Fig. 2의 XRD에 나타내었다. 첨가한 산에 의해 생성되

는 결정상의 피크를 제거하고자 얻어진 분말을 증류수로

세척하여 분석을 진행하였다. 초기 에칭액 pH가 13.5에

서 산의 첨가에 따라 pH가 점점 낮아지면서 pH = 12에

서는 gibbsite(Al(OH)3)와 bayerite(Al(OH)3) 결정상이

나타난다. 산의 첨가량 증가에 따라 이들 결정상의 피크

는 감소하고 pH = 9에서 boehmite상이 나타나기 시작하

며, pH 8, 7에서는 boehmite peak만 나타난다. 강산에

가까운 pH = 4에서는 결정 peak가 보이지 않았으며,

boehmite 결정상을 얻기 위한 pH는 7~8 범위이었다.

합성한 분말중에서 pH = 8 조건에서 형성된 boehmite

의 입자 크기는 Fig. 3에 나타내었으며 평균입경이 40~

45 nm의 크기를 나타내고 있다.

산 첨가에 의해 pH 조절에 사용된 질산은 NO3
− 이온

와 Na+ 이온이 반응하여 NaNO3가 생성되어 세척작업이

필요로 하였다. Vacuum funnel과 filter paper를 사용하

여 3번을 반복 세척하였으며 Fig. 4에서 보는 바와 같이

세척 후에는 XRD 분석에서 NaNO3상이 검출이 되지

않았다. 하지만 피크가 검출되지 않을 정도의 소량남아

있을 수 있는 상에 대해서 ICP 분석을 진행 하였다. 세

척이 2번 이루어졌을 때의 NaNO3의 양이 6.57 % 였고

3번 이루어졌을 때의 NaNO3의 양이 3.40 %로 줄어들었

다. 세척의 회수를 증가 시키면 NaNO3의 양이 거의 줄

어 들 것으로 판단된다. 세척이 완료된 분말을 건조 시

킨 후 얻어진 분말의 SEM 관찰 결과가 Fig. 5이다. 작

은 입자들이 응집되어 있는 형태이며, 고배율로 확대하

여 보면 나노 크기의 입자들이 응집되어 있는 것을 확인

할 수 있다. ICP로 pH = 8에서 얻이진 침전물을 3회 세

척한 최종 분체의 성분을 분석한 결과가 Table 1이다.

SiO2와 기타 성분들이 각각 0.1 wt%, 0.2 wt%이었으며

Na 성분을 제외한 베마이트는 68.8 wt%이었다. 분말 열

처리시 잔존물과 결정상 전이과정을 분석하기 위해 열분

석을 하였으며 그 결과가 Fig. 6이다. 100oC 부근에서의

흡열피크는 수분의 건조에 의한 것이며 450oC 부근의

발열피크는 베마이트에서 γ-Al2O3의 전이에 기인한 것으

로 판단된다.

건조한 boehmite 분말을 각각의 온도에서 열처리한

분말에 대한 XRD 결정상 분석이 Fig. 7이다. Boehmite

결정상은 700oC에서 γ-Al2O3로 상전이 되었다. 온도가

상승함에 따라 800oC에서는 δ-Al2O3가 나타나기 시작하

였으며, 1000oC에서는 θ-Al2O3 상이 나타났다. α-Al2O3

결정상은 1100oC에서 피크가 보이기 시작하여 1200oC

에서는 α-Al2O3 결정상만이 나타났다. XRD 피크를 확

대하여 보면 900oC에서는 γ와 δ상이 공존하고 있으며,

Table 1
Elemental analysis of boehmite powder by ICP

Element AlOOH NaNO3 SiO2 Others Ig. loss

Weight (%) 68.8 3.4 0.1 0.2 27.5

Fig. 4. XRD peaks for as-synthesized powder and washed powder.

Fig. 5. SEM micrograph of washed boehmite powder.
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1000에서는 γ상 피크는 남아 있고 δ상이 θ-Al2O3상으로

상전이 됨을 알 수 있다.

각각의 온도에서 열처리한 분말의 미세구조 관찰결과

는 Fig. 8에 나타내었다. 700oC에서 얻어진 γ-Al2O3 상

은 미세한 분말이 응집되어 있으며, 900oC에서 얻어진

분말의 입자가 커져서 1200oC에서 열처리한 α-Al2O3 결

정상의 입자가 가장 커져 있다.

Fig. 8. SEM micrographs of heat treated powders at (a) 600oC
(γ-alumina), (b) 900oC (δ-alumina) and (c) 1200oC (α-alumina).

Fig. 7. XRD peaks of dried and calcined powders: (a) at different
temperature and (b) enlarged peaks at 900oC, 1000oC.

Fig. 6. TG/DTA peak of boehmite powder.
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열처리 공정을 통해서 출발물질인 boehmite와 촉매로

사용되는 γ-Al2O3상이나 알루미나 원료에서 가장 많은

α-Al2O3 결정상을 얻을 수 있어 응용에 필요한 결정상

을 얻을 수 있는 조건을 찾을 수 있었다[14, 15]. 합성

한 boehmite 분말을 이용하여 알루미나 sol을 합성하거

나 γ-Al2O3상을 이용하여 촉매 기능에 대한 연구가 필요

하다[16].

4. 결 론

알루미늄 에칭공정에서 발생하는 폐액으로부터 정제공

정을 통해 boehmite 분말을 합성하고자 하였다. 폐액에

서 침전되어 있는 결정상은 gibbsite(Al(OH)3)였으며, 산

을 이용하여 pH를 조절한 결과 pH가 7~8 영역에서

boehmite 결정상이 얻어졌다. 침전 분말에 남아 있는

Na 이온을 제거하고자 증류수와 종이필터를 이용하여

세척공정을 진행하여 boehmite 분말을 얻었다. 합성한

분말의 평균입경이 약 40 nm의 미세분말로 알루미나 졸

의 출발원료로 사용이 가능할 것이다. 또한 열처리 조건

에 따라 boehmite는 γ-Al2O3와 α-Al2O3 결정상으로 상

전이가 일어나 촉매나 세라믹스의 원료로 적용이 가능할

것으로 판단된다.
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