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서론

본 연구에서는 솔-젤 공정을 통하여 얻어진 습윤젤을 초임계 유체를 이용하여 건조시켜 에어로젤[1]을 제조하는 방법과 응용분야에 대하여 소개하고자 한다. 

1. Sol-gel 공정 

1) Silica aerogel

Sol-gel 공정은, 솔용액에 촉매와 희석제등을 첨가하여 습윤젤을 제조하는 공정이다. 원료물질로 tetramethoxysilane (TMOS), tetraethoxysilane(TEOS) 등을 중심으로 산 또는 염기 촉매 하에서 가수분해와 축중합 반응을 일으켜 습윤젤을 제조하는 방법이 일반적이다[2]. 산 촉매하에서는 주로 가수분해 반응이 진행되어 작은 가지형으로 응축되어 가교되며 염기 촉매하에서는 축중합반응이 일어나 큰가지들이 가교되어 젤이 형성된다. 밀도의 조절은 희석제의 양에 의해 결정되며, 젤이 형성된 후 숙성을 시키면 축중합 반응이 진행된다.

2) 유기에어로젤 원료소재 제조방법(RF Aerogel)
대표적 유기 에어로젤은, 리소시놀과 포름알데히드의 염기 촉매화된 수용액 하에서 축중합하여 만들어진다[3]. 촉매는Na2CO3이며, 리소시놀 음이온의 형성을 촉진, 공유결합을 더 하도록 한다. 젤화 이후 용매치환을 거쳐 저온 초임계 건조를 행하는 방법이 일반적이다. 

3) 유기-무기 Hybrid 에어로젤의 제조방법
실리카 부분을 일정 비율의 tetramethoxyorthosilane (TMOS), 물, HCl 수용액을 교반후, 증류시켜 알코올 성분을 제거, 부분적 가수분해와 부분적 응축된 형태의 실리카 용액을 제조한 다음[4], 그것에 Polymeric MDI를 밀도와 촉매질량 분율의 변수를 각각 달리하여 혼합 에어로젤을 제조한다. 이때 촉매는 염기성인 3차 아민 촉매인 2-Dimethylaminoethanol을, 희석용매로는 1,4–Dioxane을 사용한다.

2. 에어로젤의 건조 

습윤젤에서 액체가 증발하게되면 기액계면이 젤의 기공 내부로 이동하게 된다. 이 때 Fig.1.에서 도시한 바와 같이 기공 크기가 다른 경우에는 각각 서로 다른 모세관 장력이 작용하게 되며 이로 인하여 젤에 균열이 발행한다. 이러한 모세관 장력은 기공의 내부 면적, 크기, 숙성정도, 유기주형, 건조 조절용 화학 첨가제등에 영향을 받는다[5]. 초임계 건조는 건조시 습윤젤 기공내의 기/액 계면이 존재 하지 않으므로 모세관 장력의 영향을 없어 균열을 방지 한다. 초임계 건조방법은 유기용매를 사용하는 고온 초임계 건조와 이산화탄소로 사용하는 저온 초임계 건조공정으로 분류할 수 있다(Fig.2.).

1)고온 초임계 건조 - 고온 초임계 건조는 젤 내에 다량으로 들어있는 희석용매와 같은 유기용매, 알코올이나 아세톤을 초임계 유체로 사용한다. 이 경우 젤의 표면을 OR기로 만듦으로써 소수성이 되게 하여 수축이 일어나지 않는 장점이 있다. 고온, 고압이 가연성 문제 뿐만 아니라 고온에서의 gel 네트워크에서 재배열 반응이 일어날 가능성이 높다. 

고온 초임계 Methanol건조의 과정 

(autoclave에 용매를 치우고, 습윤젤을 용매속에 넣고 밀봉한다.

(Autoclave를 승온 속도 20oC/h로 하여 300oC까지 온도를 올린다. 

(승온시 압력 상승은 압력 조절기를 이용하여 136bar 정도로 유지한다.

( 300oC, 136bar에서 일정시간 유지를 한다.

(감압속도 20bar/h 로 하여 상압으로 감압한다.

(dry N2 기체를 고압반응기에 흘려보내며 반응기를 냉각시킨다.

2) 저온 초임계 건조 - 저온 초임계 건조는 용매를 유기 용매 대신 액체 이산화탄소를 사용하며, 단순한 공정으로 인한 경제적인 측면과 에너지 소비 측면에서 유리하다. 건조 과정에서 젤의 비교적 적은 수축은 저밀도 에어로젤 제조에 유리하며, 적당한 임계 압력과 낮은 임계 온도의 장점이 있는 반면, 습윤젤 내 용액을 이산화탄소와 상용성 좋은 용매로의 장시간 동안 치환이 필요하다. 

저온 초임계 건조의 과정

( 알코올로 습윤젤내의 용액을 완전히 치환을 한 다음에 건조과정으로 들어간다.

( 반응기에 알코올을 채워, 습윤젤을 에탄올에 잠기도록 하고시작한다.

( 액체 이산화탄소를 공급하여 고압 반응기 내의 알코올을 제거한다.

( 젤 내의 알코올을 완전히 제거한다.

( 온도와 압력을 이산화탄소의 임계점 이상으로 올린다.

( 임계온도 이상으로 유지한 상태에서 천천히 이산화탄소를 빼내어 감압시킨다.

본론

1. 투명 초단열 소재 - 실리카 에어로젤의 뛰어난 단열성과 투명도는 창의 단열소재로, 태양에너지를 저장하는 장치에 적용할 수 있다[6]. 대표적인 예로 화성탐사선의 rover에 장착된 단열재이다. 한편, 독일 BASF사의 Basogel은 생산가가 덜 비싼 것이며, 타일이 아닌 pellet 형태로 산과 물 유리 용액을 분사, 혼합함으로써 이루어진 조직을 세척과 초임계 건조를 행하여 얻는다[7].
2. Stardust Collector - 입자들을 손상없이 수집하기 위하여 에어로젤을 사용한다. 에어로젤이 입자를 포집할 때, 그 충격은 총알속도의 9배에 이르며, 에어로젤 자체의 특성으로 인하여 잡힌 입자는 그 모양과 화학조성을 그대로 유지하고 완전히 기화되지 않는 장점을 가지고 있다. Stardust 임무는 혜성의 coma 표본, 최소 열과 물리적 변형의 효과로 고속으로 이동하는 행성간 알갱이를 수집하는 것이다[8].
3. 청정 기체 정화용 나노세공 무기필터 - 에어로젤에서 높은 다공성과 표면적은 필터로 이용이 가능하다[9]. 낮은 온도에서 소결이 가능하여 고순도의 균일한 유리로 제조할 수 있다. 이것의 내부 표면적과 기공성은 소결하는 동안 감소한다. 기공 구조는 부분적인 소결에 의해 조절, 변형될 수 있다. 이를 20-100nm의 범위를 갖는 기공을 가진 기체 필터로 사용된다. 부분적으로 소결된 에어로젤은, 소결 동안 조직이 강해지므로 기/액 계면 장력에 저항할 수 있는 특징도 가지고 있다.
4. 촉매 담체 - 에어로젤의 높은 표면적은 기체/고체 상호작용에 활성인 장소를 제공하며, 초임계 건조로 다공성 네트워크의 안정화로 인한, 따라서 지지체로 적합한 넓은 표면적에서 흡착과 촉매 반응을 일어나게 한다[10]. 많은 촉매들은 산화기질 표면에 금속이나 산화물이 쌓인 구조로 이루어져 있다. 다공성 구조의 높은 표면적은, 가열시 금속의 소결이나 결정화를 더디게 하는 장점도 가지고 있다. 다성분 젤의 균일성을 조절하는 방법은 솔-젤 화학과 관련이 있다.
5. 초음파 변환기 - 강한 투과 신호를 받기 위해서는 평평한 표면이 필요하다. 초음파 신호를 에어로젤을 통하여 전파하기 위해서는 소수성이어야 한다. 에어로젤의 가교 구조는 탄성과 상관관계가 있는 음파 성질을 갖는다. SiO2에서 음속은 가장 낮고, 모든 고체중 가장 낮은 임피던스를 갖는다. 에어로젤은 밀도에 의존하는 매우 낮은 세로방향 음속을 갖으며 이는 저 음향 임피던스와 관련이 있다. 따라서 초음속 장치를 위한 임피던스에 에어로젤의 사용이 필요하다. 
6. 차세대 고집적 웨이퍼 - microelectronics 장치가 마이크론 이하 크기로 줄어들어 절연을 위한 새로운 저 유전 박막 합성물이 필요하여 만들어졌다. 제로젤로 집적된 구리에서, 구리는 부피 저항으로, 제로젤은 유전상수를 조절하여 최상의 재료성질을 제공한다. 다공성 실리카 제로젤은 SiO2의 다공성 네트워크때문에 열적 안정성과 낮은 열팽창 계수를 가지므로 층간 유전체로 적합하며 기공을 조율하여 다양한 유전상수를 갖도록 생산이 가능하다[11]. 제로젤 내 구리는 차세대 금속화 시스템으로 기대된다.
7. 고전압 절연체 – 나노 다공성 물질인 에어로젤은 공기 다음으로 낮은 유전 상수를 갖고, 낮은 loss tangent, 조절 가능한 열적 팽창 성질은 고속 집적된 디지탈, 극초단파 회로에서 박막제조를 가능하게 한다. 극초단파 전선, 레이다와 통신기술을 위한 극초단파 회로, 저용량 칩 연결기, 저중량 전자제품 포장, 고압 송전 절연체, 진공관내 전극 공간 충전물로 이용된다.
8. 고효율 축전지 및 건전지 - aerocapacitor는 전기화학적 이중층 축전지로서 이중층 전하 분리를 위한 넓은 표면적을 가지며 기공과 밀도조절이 가능하고 낮은 전기저항을 갖는 양, 음전극 박막 탄소 에어로젤 페이퍼를 사용한다[3]. 또한 생산이 저렴하고 간단하며 환경 친화적인 장점도 가지고 있다. 축전된 에너지는 전기자동차, 부하 leveling, 메모리 백업, 전력공급, 촉매 변환기의 예열기로 이용된다.
9. 하전 탈이온 정수공정(Capacitive Deionization) - CDI공정은, 탄소 에어로젤을 전극으로 이온이 함유된 물에서 정전기적으로 이온을 흡착시켜 이온을 제거하여 물을 재활용하는 기술이다[12]. 전극의 포화시 반대전하만 걸어주면 이온이 제거되므로, 이온교환법에서 발생하는 전극재생 용액으로 인한 2차 오염물질이 없으며, 저에너지 소비와 분리막도 필요 없는 장점을 갖고 있다. 전극의 기본조건으로 넒은 비표면적, 우수한 전기 전도성과 이온의 흡착능력 조건에 탄소 에어로젤이 가장 적합하다.
결론
에어로젤은 그 응용 면에서 사용범위가 넓다. 이를 실제의 적용으로 연결시키려면 그 생산 경제성이 나오도록 공정을 개선하는 노력이 계속되어야 한다.
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Fig. 1. drying of wet gel


(a) 저온 초임계 공정도(CO2)           (b) 고온 초임계 공정도(Methanol)

Fig. 2. Type of Supercritical drying
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