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Abstract K2Ti6O13 whisker have been synthesized by hydrothermal process at low temperature and pressure condition. The
average length of the synthesized K2Ti6O13 whisker was about in the range of 300 nm to 1.5 µm. The average diameter of
the synthesized K2Ti6O13 whisker was 15 nm to 60 nm. The aspect ratio of the synthesized K2Ti6O13 whisker was below 12.
The average length and diameter of the synthesized K2Ti6O13 whisker can be controlled by reaction temperature and time,
KOH molar ratio. K2Ti6O13 whisker was synthesized from more than 210

o
C and 4 h at reaction temperature and time. The

length of the whisker is increased with increasing reaction temperature. Characterization of the synthesized K2Ti6O13

whisker was carried out using the XRD and FE-SEM.
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수열합성법을 이용한 티탄산칼륨 휘스커의 합성과 특성
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요 약 K2Ti6O13 휘스커는 낮은 온도 및 압력조건에서 수열합성법을 통해 합성하였다. 합성된 K2Ti6O13의 평균길이는

300 nm~1.5 µm이고, 평균 반경은 15 nm~60 nm이다. 합성된 K2Ti6O13의 Aspect ratio는 12 이하로 측정되었다. 합성된

K2Ti6O13의 평균 길이와 직경은 반응온도와 시간, KOH 몰 농도를 조절하여 제어하였다. 결정구조 상 반응온도 210
o
C, 반응

시간 4시간 이상에서 potassium hexatitanate가 합성되었고, 휘스커의 길이는 반응온도가 증가할수록 증가하였다. 합성된

K2Ti6O13은 X-선 회절분석기(XRD)와 전계 방사 주사전자현미경(FE-SEM)을 이용하여 특성평가를 실시하였다.

1. 서 론

티탄산칼륨 휘스커는 보통 µm 크기의 섬유형태의 형

상을 가지며 열적, 화학적 특성이 뛰어난 단결정 섬유이

다[1, 2]. 티탄산칼륨은 여러 가지 형태로 존재하는데,

K2O · nTiO2의 일반식으로 나타내며 n = 2는 2티탄산칼

륨(Poatssium dititanate, K2Ti2O5), n = 4는 4티탄산칼륨

(Poatssium tetratitanate, K2Ti4O9), n = 6은 6티탄산칼륨

(Poatssium hexatitanate, K2Ti6O13), n = 8은 8티탄산칼륨

(Poatssium Octatitanate, K2Ti8O17)이다[1, 3-13]. n = 2,

4는 K
+
 이온이 TiO2 결정내에서 쉽게 치환되는 성질이

있어서 이온교환 물질로 사용되고, n = 6, 8은 K
+
 이온이

TiO2 결정 내에 갇혀 있는 형태로써, 물리 화학적으로

안정한 상태여서 공업적으로 많이 활용된다[5, 7, 10-12,

14, 15]. 여러 가지 형태의 티탄산칼륨 중에서 6티탄산

칼륨(K2
Ti

6
O

13
)은 Fig. 1과 같이 결정구조 상 Fiber 섬유

상으로 기계적 강도 및 내열성이 우수하고, 수지와 복합

성, 절연성이 우수하며 관동 마찰성, 강화 보강성이 뛰어

나 보강재, 마찰재, 내열재, 단열재 등 광범위하게 이용

된다. 또한 화학적 안정성, 내구성이 강하며, 촉매 담체,

이온 흡착제, 내알칼리 재료 등에서 폭넓게 적용되고 있
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다[1, 5-7, 9, 11, 12, 16-20]. 티탄산칼륨의 합성하는 방법

은 고상법(Solid state method), 수열합성법(Hydrothermal

method), 소성법(Calcination method), 융제법(Flux

method), 서냉법(Slow-cooling method), 용융법(Melting

method), KDC법(Kneading-drying-calcination method),

졸-겔법(Sol-gel method) 등이 있다[1, 3-7, 8-10, 15, 16,

21-23]. 이 중에서 수열합성법은 낮은 온도 조건에서 반

응속도가 빠르고, 입자의 분산성이 좋으며, 입경, 형상,

입도분포, 조성 및 순도의 제어가 가능하다는 점과 입자

의 크기 및 형태가 균일한 미세입자의 제조가 가능한 공

정법이다[25]. 따라서 본 연구에서는 루타일(Rutile)상보

다 저온에서 용해도가 상대적으로 높아 반응성이 우수한

아나타제(Anatase)상의 TiO2 분말에 K
+
 이온의 전구체

로 Potassium hydroxide를 첨가하여 반응온도, 반응시간,

첨가되는 KOH 몰 농도에 따라 수열반응을 통해 합성되

는 K
2
Ti

6
O

13
의 특성을 연구하였다.

2. 실험 방법

수열합성법을 이용한 티탄산칼륨 휘스커의 합성 방법을

Fig. 2에 도식화하여 나타내었다. 티탄산칼륨 휘스커의 합

성은 250 ml flask에 출발원료인 2 g의 TiO2(Titanium(IV)

oxide, Anatase, 98 %, DEAJUNG) 분말과 10~15 M 농

도의 KOH(Potassium hydroxide, 85 %, DEAJUNG)를

증류수(D.I Water) 50 ml에 혼합하고 30분 간 교반을

실시하였다. 혼합된 용액을 50 ml 용량의 Vessel reactor

에 넣고 밀봉한 후 4 MPa의 수증기 압력에서 반응온도

150~240
o
C로 1~4시간 동안 수열합성을 하였다. 반응이

끝나고 상온으로 서냉 후 원심분리기를 통해 에탄올

(Ethanol)로 5회 세척을 실시하고 건조기에 100
o
C에서

24시간 동안 건조한 후 티탄산 칼륨 휘스커를 얻었다.

티탄산칼륨 휘스커의 결정구조는 X-회절분석기(XRD)

(Model MiniFluxII; Rigaku Co., Tokyo, Japan)를 이용

하여 확인하였고, 미세구조는 전계 방사 주사전자현미경

(FE-SEM) (MIRA II LMH)을 이용하여 관찰하였다.

3. 결과 및 고찰

3.1. 반응온도에 따른 Potassium titanate whisker 합성

실험결과

Fig. 4은 합성된 티탄산칼륨의 반응온도에 따른 결정

성을 알아보기 위한 XRD 분석 결과이다. 반응온도가

180
o
C까지는 2차상인 TiO2상과 potassium hexatitanate

상이 혼재되어있다가 210
o
C부터 2차상인 TiO2상이 사라

지고 potassium hexatitanate상만 검출되었다.

180
o
C 이하의 온도에서 TiO2상이 잔재한다는 것은

Fig. 3의 potassium titanate의 형성과정을 나타낸 모식도

를 참고하여 수산화기(OH
−

)에 의해 분쇄된 TiO2 입자에

산소이온(O
2−

)이 결합하여 생성된 titanate ion(TiO3

2−
)이

서로 layer를 형성한 polytitanate ion과 K
+
 이온의 반응

이 완전히 일어나지 못한 것으로 판단되며, 210
o
C 이상

에서는 TiO2상이 잔재하지 않는 것으로 보아 충분한

polytitanate ion이 생성되어 K
+
 이온과 포화반응을 한

것으로 판단된다[15].

Fig. 5는 반응온도에 따른 티탄산칼륨의 미세구조를

Fig. 1. Idealized crystal structure of K2Ti6O13 [12].

Fig. 2. Experimental procedure for the synthesis of potassium titanate whisker by a hydrothermal process.
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알아보기 위한 FE-SEM 측정 결과이다. 반응온도가 증

가함에 따라 혼재된 TiO2상의 구형입자가 점점 사라지

고 whisker가 형성되는 것을 확인할 수 있었고, 반응온

도 증가에 따른 whisker의 직경과 길이가 증가하는 경향

을 확인하였다. 이는 같은 반응시간에서 반응온도가 클

수록 핵 생성에 필요한 에너지 장벽이 크고, 과포화도가

감소하여 핵 생성속도가 느리기 때문에 생성되는 핵의

비율이 상대적으로 작고, 임계반지름이 커지며 전체 깁

스자유에너지를 낮추기 위해 생성된 핵들끼리 핵 성장을

하면서 형성된 potassium polytitanate의 길이와 직경이

점점 증가한 것으로 판단된다[24, 28].

Fig. 3. Scheme of chemical processes in the system KOH-TiO2

for forming potassium polytitanates [15].

Fig. 5. FE-SEM image of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at molar ratio (R = [KOH]/[TiO2]) = 600
for 4 h various reaction temperature (a) 150

o
C, (b) 180

o
C, (c) 210

o
C and (d) 240

o
C.

Fig. 4. XRD patterns of potassium titanate whisker synthesized
by hydrothermal method at molar ratio (R = [KOH]/[TiO2]) =
600 for 4 h various reaction temperature (a) 150

o
C, (b) 180

o
C,

(c) 210
o
C and (d) 240

o
C.

Fig. 6는 반응온도에 따른 티탄산칼륨의 정량분석을

위한 EDS 분석결과이고, 티탄산칼륨의 조성 원소인 K,

Ti, O 원소가 검출되었고, 다른 불순물은 검출되지 않았

다. Table 1은 합성된 티탄산칼륨의 각 반응온도에 따른
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Aspect ratio의 분석결과를 나타낸 표이다. 반응온도가

증가할수록 Aspect ratio는 증가하는 경향을 보였으며,

180
o
C 이하에서는 10 이하, 210

o
C 이상에서는 10 이상

의 Aspect ratio를 보였다.

3.2. 반응시간에 따른 Potassium titanate whisker 합성

실험결과

Fig. 7은 합성된 티탄산칼륨의 반응시간에 따른 결정성

을 알아보기 위한 XRD 분석 결과이다. 반응시간이 2시

간일 때까지는 2차상의 TiO2상과 Potassium hexatitanate

상이 혼재되어있고, 3시간 이상부터는 대부분 Potassium

hexatitanate의 결정구조를 보였다. 이는 반응시간이 2시

간 이하일 때는 polytitanate ion의 형성이 충분하지 못

하여 K
+
 이온과 정량 반응하여 potassium polytitanate를

Fig. 6. Energy dispersive spectroscopy (EDS) results of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at molar
ratio (R = [KOH]/[TiO2]) = 600 for 4 h various reaction temperature (a) 150

o
C, (b) 180

o
C, (c) 210

o
C and (d) 240

o
C.

Table 1
Aspect ratio results of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at molar ratio (R = [KOH]/[TiO2]) = 600 for 4 h
various reaction temperature

Fixed condition Reaction temperature Aspect ratio

• Molar ratio (R = [KOH]/[TiO
2
]): 600

• Reaction time: 4 h

150 0.158 µm/0.033 µm = 4.79

180 0.185 µm/0.022 µm = 8.41

210 0.311 µm/0.027 µm = 11.52

240 0.546 µm/0.045 µm = 12.13

Fig. 7. XRD patterns of potassium titanate whisker synthesized
by hydrothermal method at 210

o
C, molar ratio (R = [KOH]/

[TiO2]) = 600 various reaction time (a) 1 h, (b) 2 h, (c) 3 h and
(d) 4 h.
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형성하기에 짧은 시간으로 판단되며, 3시간 이상일 때는

대부분 결정상으로 Potassium hexatitanate의 상이 보이

는 것으로 보아 충분한 polytitanate ion의 형성되고, K
+

이온과 정량 반응하여 potassium polytitanate를 형성한

것으로 판단된다[15].

Fig. 8은 합성된 티탄산칼륨의 반응시간에 따른 미세

구조를 알아보기 위한 FE-SEM 측정 결과이다. 반응시

간이 증가함에 따라 2차상인 TiO2상의 구형입자가 점점

감소하고, whisker가 형성되는 것을 확인하였고, 반응시

간이 3시간일 때까지는 합성된 티탄산칼륨의 직경과 길

이가 증가하는 경향을 보였지만 4시간일 때는 티탄산칼

륨의 직경과 길이가 감소한 것을 확인할 수 있었다. 이

는 반응시간이 증가함에 따라 poly titanate ion과 K
+
 이

온 사이에 포화반응을 하여 potassium polytitanate가 형

성될 시간이 증가하여 점점 2차상인 TiO2상이 titanate

ion(TiO3

2−
)으로 전이되면서 감소하고, 그에 따라 형성된

layer의 poly titanate ion 내에 K
+
 이온이 침투하면서

whisker가 형성되고 직경과 길이도 증가한 것으로 판단

된다[15]. 4시간 이상으로 반응할 때 whisker의 직경과

길이가 감소한 것은 반응시간이 계속 증가함에 따라

potassium titanate를 형성하기 위해 수산화기(OH
−

) 이온

이 계속 산소이온(O
2−

)을 내놓아 분쇄된 TiO2 입자를

titanate ion(TiO3

2−
)으로 전이시킴으로써 용액 내 수산화

기(OH
−

) 이온이 감소하고 염기도가 떨어지며, 그로 인해

포화된 potassium titanate으로부터 K
+
 이온이 다시 용출되

기 때문이다[15, 26]. 그리고 potassium titanate 결정구조

는 열린 터널구조가 되고 모서리에 위치한 TiO6 팔면체가

회전하여 결정구조는 다시 닫힌 구조가 되면서 4시간 이

상 반응 시 whisker의 길이와 직경이 감소하게 된다[27].

Fig. 9은 합성된 티탄산칼륨의 반응시간에 따른 정량

분석을 위한 EDS 분석 결과이고, 티탄산칼륨의 조성 원

소인 K, Ti, O 원소가 검출되었고, 다른 불순물은 검출

되지 않았다.

Table 2는 합성된 티탄산칼륨의 각 반응시간에 따른

Aspect ratio의 분석결과를 나타낸 표이다. 반응시간이 1

시간일 때는 Aspect ratio를 측정할 수 있는 whisker가

형성되지 않아 측정할 수 없었고, 반응시간이 2시간 이

하일 때는 10 이하, 3시간 이상일 때는 10 이상의 Aspect

ratio가 측정되었다. 3시간일 때에 비해 4시간일 때

Aspect ratio가 작게 측정된 것은 K
+
 이온의 용출로 인

Fig. 8. FE-SEM image of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at 210
o
C, molar ratio (R = [KOH]/

[TiO2]) = 600 various reaction time (a) 1 h, (b) 2 h, (c) 3 h and (d) 4 h.
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한 whisker의 직경과 길이가 줄어든 것에 기인된 것으로

판단된다.

3.3. 몰 비율(R = [KOH]/[TiO2])에 따른 Potassium titanate

whisker 합성 실험결과

Fig. 10는 TiO2의 농도는 0.0025 M로 고정한 상태에서

KOH 첨가량을 몰 비율(R = [KOH]/[TiO2]) 400, 500, 600

로 증가시켰을 때 합성된 티탄산칼륨의 결정성을 알아보

기 위한 XRD 분석 결과이다. 몰 비율(R) 400일 때, 2차

상인 TiO2상과 Potassium hexatitanate상이 혼재되어있고,

몰 비율(R) 500일 때부터 2차상인 TiO2상이 점점 사라지

고 대부분 Potassium hexatitanate상이 검출되었다. 몰 비

율(R) 400일 때 2차상인 TiO2상이 잔재하는 것은 형성된

poly titanate ion과 포화반응 할 K
+
 이온이 충분하지 못한

Fig. 9. Energy dispersive spectroscopy (EDS) results of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at 210
o
C,

molar ratio (R = [KOH]/[TiO2]) = 600 various reaction time (a) 1 h, (b) 2 h, (c) 3 h and (d) 4 h.

Table 2
Aspect ratio results of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at 210

o
C, molar ratio (R = [KOH]/[TiO2]) =

600 various reaction time

Fixed condition Reaction time Aspect ratio

• Molar ratio (R = [KOH]/[TiO
2
): 600

• Reaction temperature: 210

1 h ·

2 h 0.122 µm/0.017 µm = 7.18

3 h 0.323 µm/0.028 µm = 11.54

4 h 0.311 µm/0.027 µm = 11.52

Fig. 10. XRD patterns of potassium titanate whisker synthe-
sized by hydrothermal method at 210

o
C for 4 h various molar

ratio (R = [KOH]/[TiO2]) (a) 400, (b) 500 and (c) 600.
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Fig. 12. Energy dispersive spectroscopy (EDS) results of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at 210
o
C

for 4 h various molar ratio (R = [KOH]/[TiO2]) (a) 400, (b) 500 and (c) 600.

Fig. 11. FE-SEM image of potassium titanate whisker synthesized by hydrothermal method at 210
o
C for 4 h various molar ratio

(R = [KOH]/[TiO2]) (a) 400, (b) 500 and (c) 600.
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것으로 판단되며, 몰 비율(R) 500 이상부터 2차상인 TiO2

상이 점점 사라지고 대부분 Potassium hexatitanate상이 검

출되는 것으로 보아 형성된 poly titanate ion과 K
+
 이온

사이에 포화반응이 충분히 일어난 것으로 판단된다[15].

Fig. 11은 합성된 티탄산칼륨의 몰 비율(R = [KOH]/

[TiO2])에 따른 미세구조를 알아보기 위한 FE-SEM 분

석 결과이다. 몰 비율(R) 400일 때 평균 직경은 0.026

µm, 길이는 0.294 µm로 측정되었고, 몰 비율(R) 500일

때 평균 직경은 0.041 µm, 길이는 0.465 µm로 측정되었

으며, 몰 비율(R) 600일 때 평균 직경은 0.027 µm, 길

이는 0.311 µm로 측정되었다. 몰 비율(R)을 400에서 500

으로 변화시켰을 때 whisker의 길이와 직경은 증가했고

[26] 500에서 600으로 변화시켰을 때는 whisker의 길이

와 직경이 감소하였다. 이는 몰 비율(R) 400일 때보다

몰 비율(R) 500일 때 KOH 농도가 증가하면서 충분한

K
+
 이온이 생성되어 poly titanate ion과 포화반응을 하

여 대부분 potassium titanate의 성장이 이루어졌으므로

whisker의 평균 직경과 길이가 증가한 것으로 판단된다.

반면 몰 비율(R)을 600으로 증가했을 때는 평균 직경과

길이가 감소하였는데, 이는 potassium polytitanate의 형

성 시 TiO2 분말을 OH
−

기가 분쇄할 때 수산화기(OH
−

)

기의 농도가 높아 몰 비율(R) 500일 때보다 더 많이

TiO2 입자로 분쇄를 하고 TiO3

2−
 이온으로 전이 시[15]

OH
−

기와 정전기적 반발에 의해 분산되어 성장함으로써

whisker의 성장이 감소한 것으로 추론된다.

Fig. 12은 합성된 티탄산칼륨의 몰 비율(R = [KOH]/

[TiO2])에 따른 정량분석을 위한 EDS 분석 결과이고, 티

탄산칼륨의 조성 원소인 K, Ti, O 원소가 검출되었고,

다른 불순물은 검출되지 않았다.

Table 3은 합성된 티탄산칼륨의 몰 비율(R = [KOH]/

[TiO2])에 따른 Aspect ratio의 분석 결과를 정리한 표이

다. 몰 비율(R) 500에서 몰 비율(R) 600으로 변화 시

whisker의 직경과 길이는 감소하였지만 전체적으로 몰

비율(R) 증가 시 Aspect ratio도 증가하는 경향을 보였

고, 10 이상의 Aspect ratio가 측정되었다.

4. 결 론

수열합성법을 통해 Potassium titanate whisker를 합성

하였다. Potassium titanate whisker의 결정성 및 형상을

분석하기 위한 실험조건으로 반응온도, 반응시간, 몰 비

율(R = [KOH]/[TiO2])를 제어하였고, 그 조건을 검토한

결과는 다음과 같다.

1) 반응온도에 따른 경우, 210
o
C 이상에서 potassium

hexatitanate상이 검출되었고, 반응온도가 증가할수록 핵

생성 에너지 장벽이 높아져 핵 생성 시 임계반지름이 증

가하므로 형성되는 whisker의 평균 직경 및 길이는 증가

하였고, Aspect ratio 또한 증가하였다.

2) 반응시간에 따른 경우, 3시간 이상에서 대부분

potassium hexatitanate상이 검출되었고, 반응시간이 3시

간까지는 증가할수록 whisker의 평균 직경 및 길이는 증

가하였고, 4시간까지 반응 시 염기도 감소에 따른 K
+
 이

온의 용출로 whisker의 평균 직경 및 길이는 감소하였다.

3) 몰 비율(R = [KOH]/[TiO2])에 따른 경우, 몰 비율

(R) 500 이상에서 potassium hexatitanate상이 검출되었

다. 충분한 포화반응에 의해 potassium titanate를 형성

하기 위해서는 몰 비율(R)이 500 이상은 되어야 한다.
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