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1. 서론

전이금속 산화물 MoO3는 3.1 eV의 넓은 밴드갭 에너지를

가지고 있는 n형 반도체 소재로서 광학 섬유 센서(optical

fiber sensor)[1], 리튬이온전지[2], 슈퍼커패시터[3] 등에폭넓

게 응용되고 있다. 이러한 MoO3는 열역학적으로 stable한

orthorhombic MoO3(a-MoO3), metastable한 hexagonal

MoO3(h-MoO3), metastable한 monoclinic MoO3(b-MoO3)

등의결정상(crystal phase)을 가지고있는것으로알려져있

다. 또한 metastable한 h-MoO3가 stable한 a-MoO3보다 더

우수한 광촉매 특성을 나타내는 것으로 보고되었다[4].

[그림 1]에 h-MoO3 육각 나노기둥의 합성 메커니즘을 개

략적으로 나타내었다. 용매인 탈이온수(H2O)에 전구체인

AHM(Ammonium HeptaMolybdate, (NH4)6Mo7O24·4H2O)와

반응촉진제인 질산(HNO3)을 반응시키면, NH4+, Mo7O24+,

OH-, H+, NO3- 이온이 형성되고 반응시간이 길어짐에 따라

이온들이 용해성 한계에 도달하여 과포화 현상이 발생한다.

그후몰리브덴이중앙에위치하고 6개의산소원자가둘러싸

는팔면체MoO6 결정핵이형성되고 NH4+와 OH-가MoO6 결

정핵에 붙어 합쳐지면서 zigzag chain으로 구성된 1D

hexagonal rods로 성장한다. 이때 OH-는가수분해및용해결

정화과정을향상시킴으로훨씬빠른성장을유도하여육각형

단면을 가진 입자를 만들어내는 역할을 한다[5]. MoO6 육각

결정핵은시간이지남에따라 Ostwald ripening에 의해긴육

각기둥으로성장하여 h-MoO3가합성되고, 400 ℃이상의고

온으로 열처리할 경우 암모니아 제거 및 탈수과정이 발생하

여 a-MoO3로상전이된다. 330 ℃이상으로열처리를수행할

경우엔 β-MoO3로, 540 °C 이상의 열처리에서는 MoO2로 전

환되기도 한다[5-7].

[그림 1] h-MoO₃ Hexagonal Nano-Pillar의 합성 메커니즘

보고된 연구 결과에 의하면 MoO3의 합성과정에서 질산의

양, 용매, 반응시간, 반응온도등에따라다양한형태의MoO3
가합성된다. 질산의양과용매는육각모양 형성에중요한역
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MoO3는 3.1 eV의넓은밴드갭에너지를갖는 n형 반도체소재로서다양한분야에응용되고있으며, 합성방법에따라서
a-MoO3, h-MoO3, b-MoO3 상으로 합성할 수 있다. 본 연구에서는 광학적 특성이 우수한 h-MoO3를 합성하기 위하여
용매인물에전구체인 AHM을용해시킨 후, 반응촉진제인질산을첨가하는메커니즘으로 h-MoO3를합성하였다. 이때
전구체를 용매에 용해시키는 과정을 단순하게 교반기를 이용하는 분산과 초음파 분산기를 이용하는 분산으로 다르게
실험하여전구체의균일한분산이 h-MoO3 나노구조물의표면형상에영향을미치는것을규명하였다. 전구체가균질하
게용해되었을때표면형상이매끄러운 h-MoO3가합성되었다. 이러한연구결과는고품질의 h-MoO3를필요로하는광
학적 응용 및 리튬이온 2차전지의 음극(anode) 소재에 적용될 수 있을 것으로 기대된다.
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할을한다. 이때질산의양은적을수록결정성이좋아지고입

자크기와 결정크기는 커진다. 물이나 에탄올과 같은 가수분

해가가능한용매는크기가균일한 hexagonal과크기가불균

일한 hexagonal 형상으로 각각 나타나게 되지만 헵탄 같은

가수분해가 불가능한 용매는 hexagonal 형상이 나타나지 않

는다. 반응온도가 낮음과 동시에 반응시간이 길거나 반응온

도가 높음과 동시에 반응시간이 짧았던 조건이 완전한 형태

를 갖춘 hexagonal 형상으로 합성됨을 보고하였다[7]. 또한

반응온도가높고반응시간이길수록 a-MoO3상이합성되고 ,

반응온도가 낮고 반응시간이 짧을수록 h-MoO3 상이 합성됨

을 보고하였다[8].

본 연구에서는 h-MoO3의 합성과정 중, 용매에 전구체를

분산시키는 방법에 따라서 합성된 h-MoO3 육각 나노기둥의

표면형상이 영향을 받는 것에 대하여 연구하였다.

2. 실험방법

육각나노기둥형태의 h-MoO3를합성하기위하여 [그림 2]

에 나타낸 것처럼 2가지 방법으로 실험을 진행하였다. 2가지

실험방법의 차이는 전구체인 AHM((NH4)6Mo7O24 · 4H2O)

2.47 g을 용매인탈이온수(DI water) 10 ml에 용해시키는방

법을 다르게 수행한 것이다. 즉 교반기를 이용하여 분산시킨

실험에서는 상온에서 15분 동안 300 rpm의 속도로교반기로

용해시킨 후에반응촉진제인질산(60%) 5 ml를첨가하여 85

℃로 1시간 동안 교반을 진행하여 h-MoO3 나노구조물을 합

성하였다. 반면에 초음파 분산기를 이용하여 분산시킨 실험

에서는 상온에서 60분 동안 초음파 분산기를 이용하여 탈이

온수와전구체AHM의혼합물을분산시킨 후에, 반응촉진제

인질산 5 ml를첨가하여 85 ℃에서 1시간동안교반을진행

하여 h-MoO3 나노구조물을 합성하였다.

[그림 2] (a) 교반기를 이용하여 전구체를 용해시킨 후 h-MoO₃ 
를 합성하는 실험과정, (b) 초음파 분산기를 이용하여 전구체를 용
해시킨 후 h-MoO₃를 합성하는 실험과정

반응이 끝난 용액은 흰색을 나타나는데, pore size가 1.2

mm인 유리섬유필터를 이용하여 vacuum filtration으로 합성

물을분리하였다. 이때합성된 h-MoO3를중성화시키기위하

여탈이온수를추가하여, pH test paper로 pH 5가될 때까지

vacuum filtration 세척을진행하였다. 멤브레인필터위에남

은합성된 h-MoO3 나노구조물을 60 ℃의진공오븐에서 12시

간 동안 건조시켰다.

3. 실험결과 및 고찰

2가지방법으로각각합성된 h-MoO3의표면형상을전계방

출형 주사전자현미경(FE-SEM)으로 분석하였고, [그림 3]에

그 결과를 나타내었다. (a), (b)는 교반기를 이용하여 합성된

h-MoO3육각나노기둥의 FE-SEM이미지이며, (c)는 초음파

분산기를 이용하여 합성된 h-MoO3 육각 나노기둥의

FE-SEM 이미지이다. 동일한 조건(시약의 양, 교반기 합성

에 대한 온도와 시간)으로 h-MoO3 나노구조물의 합성이 진

행되었고, 오직 전구체를 용매에 용해시키는 과정만 다르게

진행하였는데, 이와같이다른결과를얻을수있었다. 2가지

합성법 모두 hexagonal nano-pillar 형상의 h-MoO3가 합성

되었지만 교반기 분산 방법으로는 표면이 매끄러운 h-MoO3
가 합성되지않았다. [그림 3] (a)와 (b)에서볼 수있는것처

럼육각기둥표면에구멍뚫린채로합성되었다. 반면에 [그

림 3]의 (c)는 표면이 매끄러운 육각 나노기둥의 h-MoO3가

합성된 것을 볼 수 있다. 이러한 결과를 통하여 전구체가 용

매에매우균일하게용해되었을때고품질의 h-MoO3의합성

이 가능함을 알 수 있다.
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 [그림 3] (a), (b) 교반기를 이용하여 전구체를 용해시킨 후 합성
된 h-MoO₃의 FE-SEM 이미지, (c) 초음파 분산기를 이용하여 전
구체를 용해시킨 후 합성된 h-MoO₃의 FE-SEM 이미지, (a-b) 
10,000배율, (c) 20,000배율

4. 결론

본연구에서는 n형 반도체소재로서다양한분야에응용되

고 있는 MoO3 나노소재를 합성하였다. 특히 높은 광촉매 효

율을 나타내는 h-MoO3 육각 나노기둥을 성공적으로 합성하

였다. 합성과정에서용매인탈이온수에전구체인 AHM을용

해시키는 과정만 다르게 실험하고, 모든 합성 조건을 동일하

게 진행하였는데, 전구체의 용해 과정에 따라서 합성된

h-MoO3의 표면형상이 상이함을 확인할 수 있었다. 즉 전구

체인 AHM이 용매인 탈이온수에 균질하게 용해될수록 표면

이매끈하고크기도비교적균일한 h-MoO3 육각나노기둥이

합성되었다. 이러한 h-MoO3의합성결과는높은전기용량을

갖는 리튬이온 2차전지의 음극(anode) 소재 및 높은 효율의

광촉매 응용에 활용될 수 있을 것으로 기대된다.
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