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1. 서론
졸(sol)은 액체를 분산매로 하는 콜로이드 용액이며, 젤(gel)은 졸이 젤리 모양으로 고체화한 것으로 고상 내부에 연속적인 액상이 분포하고 있는 것이다. 졸-젤 공정은 고온이 아닌 상온에서 무기 물질을 합성하는 방법으로 분자 수준에서 물질의 조성과 구조를 조절할 수 있는 장점이 있다[1]. 졸-젤 공정의 출발물질로는 aqueous silicates나 metal alkoxide를 사용하며, metal alkoxide의 경우 공정이 hydrolysis와 condensation으로 이루어진다.

유기화학과 무기재료화학은 서로간의 공정온도차가 매우 커(전자는 200℃ 이하, 후자는 1000℃ 이상) 두 공정을 결합시키기가 어렵다. 그러나, 졸-젤 공정은 상온에서 metal 과 semimetal hydroxides 또는 alkoxides 등을 중합, 응고시켜 유리나 세라믹같은 화학적 조성을 가진 inorganic oxides를 만들 수 있다[2]. 또한, 유기/무기 복합재료를 졸-젤 공정을 사용하여 제조할 수 있다. 일반적으로 미세기공(micropore)을 가진 박막을 제조하기 위하여 알킬기와 같은 유기 반응기를 가진 물질이 졸-젤 공정에서 전구체로 사용된다[3].

Yan 등[4]은 산성조건 하에서 다른 비율의 methyltrimethoxysilane (MTMS) 을 사용하여 스핀 코팅을 하여 유기 (MTMS) / 무기 (tetramethoxysilane, TMOS) 복합물질을 제조하였다. 이때 유기물의 첨가는 curing할 때 일어나는 silicate network의 cross-linking을 감소시켜 기공 구조를 만든다. I 형태의 흡착 등온선과 확산에 의해 흡착속도가 결정되는 것으로 보아 microporous함을 알 수 있었으며, 기공 크기가 질소의 지름 정도인 것으로 나타났다. TEM, 29Si MAS/NMR, and FTIR, nitrogen sorption 등으로 특성을 조사하였다. 이러한 유기/무기 복합물질은 화학 센서, 분리막, 박막 장치 제조등에 응용될 수 있다.

본 연구에서는 tetraethoxysilane과 methyltrimethoxysilane을 사용하여 유기/무기 복합막을 형성하고, 그 특성을 조사하였다.

2. 실험
TEOS (Aldrich), MTMS (Aldrich), ethanol (Aldrich), methanol (Hayman)을 1 : 3 : 4 : 4의 몰비로 혼합하여 교반하였다. 염산수용액을 만들어 앞에서 제조한 용액과 혼합시키고 hydrolysis 하였다. 이때 용액의 pH가 2가 되도록 한다. 상온에서 24시간 반응시킨 후 ethanol로 희석하였다. Substrate로 wafer(4” P-111 TEST, Recticon, USA)와 quartz를 준비하고, dipper로 dip coating을 하였다. 24시간 동안 온도를 일정하게 유지하며 curing 을 하였다.

표면 특성을 STM (Burleigh, METRIS 1000)과 FTIR (Jasco FTIR-300E) 등으로 조사하였다.

3. 결과 및 고찰
본 연구에서 표면특성으로 조사해야 할 것은 표면의 분자 구조, 기공도, microscopy 등이다.

유기/무기 복합막에 존재하는 methyl기를 FTIR (Jasco FTIR-300E) 로 확인하였다.
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Fig. 1. FTIR data of (a) wafer and (b) coated wafer.
Fig. 1에 나타난 바와 같이 wafer의 표면에 유기/무기 복합막을 형성하였을 때, 1277 cm-1에서 대칭 C-H bending vibration이 나타났으며, 775 cm-1에서 CH3 rocking modes가 관찰되었다. 이로써 유기/무기 복합막이 형성된 것을 알 수 있다.

기존의 BET 장치로는 미세기공이 형성된 것을 관찰할 수가 없어, 미세기공이 형성된 것을 관찰하기 위하여 piezoelectric crystal을 이용하여 개량된 BET를 사용하거나[4], 박막에 대한 기체들의 permeance를 측정하여 간접적으로 기공의 크기를 측정할 수가 있다[3]. 이외에 SEM, TEM 등으로 직접 표면 구조를 분석할 수 있으며, AFM, STM 등을 사용하여 표면특성을 조사할 수 있다.

4. 결론
본 연구에서는 tetraethoxysilane과 methyltrimethoxysilane을 사용하여 wafer와 quartz의 표면에 유기/무기 복합막을 형성하고, 그 특성을 조사하였다. FTIR 결과로부터 유기/무기 복합막이 형성되었음을 관찰할 수 있었다. 이러한 유기/무기 복합막은 화학 센서, 분리막, 박막 장치 제조등에 응용될 수 있다.
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