
[Research Paper] 대한금속 ·재료학회지 (Korean J. Met. Mater.), Vol. 61, No. 6 (2023) pp.444-448

DOI: 10.3365/KJMM.2023.61.6.444

대기압의 공기 분위기에서 열증발법에 의해
합성된 가지상 구조의 MgO 나노선
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Branched MgO Nanowires Synthesized by Thermal Evaporation Method
in Air at Atmospheric Pressure
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Abstract: MgO nanowires with a branched structure were fabricated using a thermal evaporation method

in air at atmospheric pressure. The branched MgO nanowire was made up of two parts: a primary central

nanowire trunk and lots of secondary nanowire branches. The branched MgO nanowires had a 4-fold

symmetrical structure. The secondary nanowire branches grew perpendicular on the four side facets of the

central nanowire trunks with square cross-sections. The nanowire branches also grew in a single row and were

vertically well aligned in the same direction with each other. The scanning electron microscopy images of the

branched nanowires grown at 1000oC showed that the diameter of branches gradually decreased along the

growth direction and no catalyst particle was found at the tips of the branches, indicating that the branches

were grown by a vapor-solid process. For the branched nanowires grown at 1150oC, spherical particles which

were shown to be catalysts were observed at the tips of the branches. The chemical analysis by energy

dispersive spectroscopy showed that the spherical particles were composed of Mg and O elements. These

results suggest that the branches’ growth resulted from a self-catalyzed vapor-liquid-solid process. The

structural characterization by X-ray diffraction confirmed that the branched MgO nanowires had a cubic

lattice structure. The room temperature cathodoluminescence spectra of the branched MgO nanowires

exhibited a very strong visible emission which was associated with oxygen vacancies.
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1. 서 론 

MgO는 넓은 밴드갭 에너지(Eg=7.7eV at 298K), 높은

융점(2852oC), 낮은 열용량과 높은 이차전자 방출 수율 등

의 특성 때문에 디스플레이, 태양전지, 고온 초전도체, 자

기센서, 전계효과 트랜지스터 등의 다양한 전자소자, 광전

자소자, 센서소자 분야에서 응용이 되고 있다. MgO 나노

결정도 높은 비표면적, 낮은 소결 온도, 높은 촉매 활성도,

뛰어난 마이크로파 흡수능 등의 유용한 특성을 나타내기

때문에 다양한 분야에 응용될 수 있을 것으로 기대된다.

나노결정의 물성은 크기뿐만 아니라 형상에도 큰 영향을

받기 때문에 다양한 형상을 가진 나노결정을 합성하려는

연구가 금속 산화물 분야에서도 활발히 이루어지고 있다.

나노선, 나노로드, 나노벨트, 나노튜브 등의 1차원 나노결

정들과, 나노시트, 나노플레이트 등의 2차원 나노결정들이

합성되고 있다. MgO도 다양한 형상의 일차원, 이차원 나

노결정들이 합성되고 있다 [1-3]. 한편, 3차원 형상의 나노

결정은 신기능·고성능 나노소자를 만들 수 있는 기본 구성

요소(building blocks)가 될 수 있기 때문에 3차원 나노결

정의 합성에 대한 관심이 높아지고 있다. 3차원 나노결정

은 1차원 나노결정들의 조합 또는 1차원 나노결정과 2차

원 나노결정의 조합으로 만들어진다. 특히, 나뭇가지와 같
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이 굵은 가지에서 가는 가지로 갈려져 가는 계층적인 구조

를 가진 나뭇가지상 구조의 3차원 나노결정은 활용 범위

의 폭이 매우 넓다. 나뭇가지상 구조의 3차원 나노결정은

계층적인 구조와 1차원 또는 2차원 나노결정보다 높은 비

표면적, 그리고 가지들을 통한 직접적인 전자 전달 등의

장점들 때문에 태양전지, 슈퍼 커패시터, Li 이온 배터리,

(광)촉매, 센서 등의 분야에서 응용 가능성이 높다 [4-8].

나뭇가지상 구조의 3차원 MgO 나노결정의 합성은 전자소

자, 광전자소자, 촉매, 센서 분야에서 MgO의 응용 범위를

더욱 확장시킬 것이다. 

ZnO [9], TiO2 [10], CuO [11], SnO2 [12] 등의 여러

산화물에서 나뭇가지상 구조를 가진 나노결정들의 합성이

보고되었으나 나뭇가지상 구조의 MgO 나노결정의 합성에

관한 보고는 거의 없다. 한편, 증발-응축(evaporation-

condensation) 과정을 통한 나노선의 성장기구에는 기상-고

상(VS: vapor-solid) 기구와 기상-액상-고상(VLS: vapor-

liquid-solid) 기구가 있다. VLS 성장기구를 이용하면 나노

선을 다량으로 만들 수 있기 때문에 반도체를 비롯하여 다

양한 산화물의 나노선을 합성하는 데 이용되고 있다. MgO

의 경우에도 Au와 Sn을 VLS 성장을 위한 촉매로 사용하

여 나노선을 합성한 결과가 보고되었다 [13,14]. 상기 연구

결과를 바탕으로 본 연구에서도 1차원 나노선들의 조합으

로 이루어진 3차원 형상의 MgO 나노결정을 합성할 수 있

는 조건을 찾기 위해, 1차원 MgO 나노선의 성장을 위한

촉매 역할을 할 수 있는 Sn이 첨가된 원료 분말을 사용하

였다.

본 연구의 목적은 간단하고 편리한 산화물 나노결정 합

성 방법인 열증발법을 이용하여 대기압 공기 분위기의 단

순한 환경에서 나뭇가지상 구조의 3차원 형상을 가진

MgO 나노결정을 합성할 수 있는 조건을 탐색하고 성장기

구에 대해 조사하는 것이다. 

 

2. 실험 방법

Mg 분말과 Sn 분말을 질량비 2.5:1로 혼합하여 볼밀 장

치에 넣고 10시간 동안 균일하게 혼합하였다. Mg-Sn 이성

분계 상태도에서 Sn의 질량분율이 40%인 조성이 공정점

이다. 공정점 이하의 Sn 조성에서는 액상에서 Mg가 정출

하나 공정점 이상의 조성에서는 Mg2Sn 금속간 화합물이

정출한다. 따라서 VLS 과정을 통해 MgO 나노선의 성장

이 가능한 Sn 조성을 가진 원료 분말을 사용하였다. Mg

분말의 크기와 순도는 각각 20~50 메시와 98.0% 이상이

며, Sn 분말의 크기와 순도는 각각 150 μm 이하와

99.5%이었다. 열증발법을 이용한 MgO 나노구조의 제작은

전기로를 사용하여 수행하였다. 혼합한 분말을 알루미나 도

가니에 넣고 공정 온도에서 유지되는 전기로의 중앙에 놓

았다. 알루미나 도가니를 넣고 1시간 동안 열처리 공정을

진행한 후에 실온까지 냉각하였다. 실험은 700oC, 850oC,

1000oC, 1150oC의 온도에서 수행하였다. 

생성된 시료의 형상과 구성 성분은 각각 융합부품소재

핵심연구지원센터 장비인 주사전자현미경(SEM, JSM-

IT800, JEOL)과 에너지 분산형 X선 분광분석기(EDS,

Ultim Max 100, Oxford)를 사용하여 관찰 분석하였다.

생성물의 결정상은 X-선 회절분석기(XRD, X'pert PRO

MPD, PANalytical)로 분석하였다. 또한, 생성물의 실온 발

광 특성은 음극선 발광 분광 분석기(CL, MonoCL4,

Gatan)를 사용하여 평가하였다.

3. 결과 및 고찰

그림 1은 원료 분말을 700oC, 850oC, 1000oC, 1150oC

의 온도에서 각각 1시간씩 열처리하여 생성된 시료들의

XRD 회절 패턴을 나타낸 것이다. XRD 분석 결과로부터

a=b=c 축의 격자상수가 4.21Å인 입방정 결정구조를 가진

MgO 결정과 a=b 축의 격자상수는 4.73Å이고 c 축의 격

자상수는 3.18Å인 루타일 결정구조를 가진 SnO2 결정이

생성되었음을 알 수 있다. 모든 공정 온도에서 Mg는 산화

되어 입방정의 rock salt 형 결정구조를 가진 MgO가 되

었다. 36.9o, 42.9o, 62.3o의 2θ 각도에서 관찰된 회절 피

크는 MgO 결정의 (111), (002), (022) 결정면의 회절 피

크와 잘 일치하였다.

그림 2는 원료 분말을 700oC, 850oC, 1000oC, 1150oC

에서 각각 1시간씩 열처리한 시료들에서 관찰된 결정들의

SEM 이미지를 나타낸 것이다. 700oC와 850oC에서 열처리

한 시료에서는 나노선 형상의 MgO 결정들이 관찰되었으

나 1000oC와 1150oC에서 열처리한 시료에서는 독특한 형

상의 3차원 나노구조가 관찰되었다. 나노구조는 (나무)줄기

와 같은 굵고 긴 나노선에 (나무)가지와 같은 가느다란 나

노선들로 구성되어 있다. 줄기에 해당하는 나노선은 1차

핵생성과 성장으로 형성되었으며, 가지를 구성하는 나노선

들은 2차 핵생성과 성장으로 형성되었다. 특히, 1차 핵생

성과 성장으로 형성된 제1나노선은 사각기둥 형상을 보이

고 있으며, 사각기둥의 4개의 긴 옆면에 2차 핵생성으로

제2나노선들이 성장하여 4회 회전 대칭(4-fold symmetry)

을 가진 독특한 나뭇가지상 구조의 나노구조(branched

nanosturctures) 형상을 나타내고 있다. 그림 3은 700oC,
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850oC, 1000oC, 1150oC에서 생성된 나노선들의 EDS 스

펙트럼을 나타낸 것이다. Mg와 O 원소만 검출되었기 때

문에 생성된 나노선은 MgO임을 알 수 있다. 1000oC에서

관찰된 MgO 결정에서 줄기에 해당하는 제1나노선의 폭은

250 nm이며 길이는 12~15 μm이며, 가지라고 할 수 있는

수많은 제2나노선은 50 nm의 폭과 1.6 μm의 길이를 나타

내고 있다. 제2나노선들은 제1나노선 사각기둥의 4개의 옆

면에서 수직 방향으로 일렬로 나란하게 그리고 일정한 간

격을 갖고 성장하였다. 제2나노선들의 폭과 길이는 거의

균일하다. 제1나노선의 끝부분은 뾰족하며, 제2나노선들도

성장하는 방향을 따라 폭이 점점 가늘어지고 있는 형상을

나타내고 있다. 이와 같은 성장 양상은 나노선들이 기상-

고상(VS) 성장기구에 따라서 성장하였음을 의미한다. 또한

나노선의 끝부분에 구형의 촉매 입자가 관찰되지 않았다는

사실로부터도 나노선들이 VS 성장기구에 의해 성장하였음

을 알 수 있다. 

한편, 1150oC에서 성장한 MgO 결정의 형상은 1000oC

에서 성장한 MgO 결정의 형상과 차이가 있다. 가지를 구

성하는 제2나노선의 끝부분에 촉매로 추정되는 구형의 입

자가 관찰되고 있다. 제1나노선의 폭은 230 nm이며 길이

는 3.0~7.5 μm를 나타내며, 제2나노선은 50 nm의 폭과

0.15~0.70 μm의 길이를 나타내고 있다. 1000oC와 1150oC

에서 성장한 MgO 결정의 형상을 비교하기 위하여 확대한

SEM 이미지를 그림 4에 나타내었다. 

그림 4에서 알 수 있듯이, 1000oC에서 성장한 제2나노

선의 끝부분에서는 구형 입자가 관찰되지 않았으나 1150oC

에서 성장한 제2나노선의 끝부분에서는 구형의 나노입자가

관찰되었다. 이로부터 1000oC와 1150oC에서 성장하는 나

노선의 성장기구가 다르다는 것을 알 수 있다. 

나노선의 끝부분에 구형의 촉매 입자가 관찰되었다는

Fig. 1. XRD patterns of the products synthesized at (a) 700oC, (b) 850oC, (c) 1000oC and (d) 1150oC. 

Fig. 2. SEM images of the products synthesized at (a) 700oC, (b)
850oC, (c) 1000oC and (d) 1150oC. 

Fig. 3. EDS spectra of the nanowires synthesized at (a) 700oC, (b) 850oC, (c) 1000oC and (d) 1150oC. 
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것은 나노선이 기상-액상-고상(VLS) 성장기구에 의해 성

장하였음을 의미한다. VLS 성장기구에 의한 나노선의 성

장에는 나노선의 끝부분에 구형의 촉매가 관찰된다

[15,16]. 공정 온도에서 촉매는 구형의 액상 방울을 형성

하며 기체 상태의 성장 물질이 촉매 속으로 용해되면서

과포화 상태가 형성된다. 과포화 상태의 액상 방울 안에

서 결정의 핵이 생성되고 성장한다. 액상 방울 안에서만

핵생성과 성장 과정이 일어나기 때문에 액상 방울이 있

는 방향으로만 성장을 하여 나노선의 형상이 된다. 따라

서 나노선의 끝부분에 구형 입자의 존재는 VLS 성장기

구에 의한 성장임을 나타낸다. 촉매의 구성 성분을 알아

보기 위하여 나노선의 길이 방향(a에서 b 방향)에 따라

EDS 분석을 행하였다. 그림 5는 1150oC에서 성장한 제2

나노선의 길이 방향에 따라 성분 분석을 행한 EDS 분석

결과를 나타낸 것이다. 

나노선 끝부분의 구형 입자를 포함하여 길이 방향에 따

라 Mg와 O 원소가 검출되었고 원자비도 차이가 없으며

Sn은 거의 검출되지 않았다. 따라서 구형 입자도 MgO임

을 알 수 있었다. 이런 분석 결과로부터 MgO 나노선이

성장하는 동안에 Mg 또는 MgOx(x<1)가 액상 방울을 형

성하여 촉매 역할을 하는 자기촉매 기상-액상-고상(self-

catalyzed vapor-liquid-solid) 성장 기구에 의해 성장하였음

을 알 수 있었다. 

MgO 결정의 저지수 결정면인 {100} 면은 표면에너지가

가장 작기 때문에 MgO의 나노큐빅 결정은 6개의 동일한

저지수 결정면인 ±(100), ±(010), ±(001) 으로 구성되어

있다 [17]. 또한 MgO 나노선은 일반적으로 우선 성장 방

위인 [001] 방향으로 성장을 하며 나노선의 4개의 옆면은

저지수 결정면인 ±(100), ±(010) 면으로 구성된다 [18].

본 실험의 1000oC와 1150oC의 조건에서 성장한 줄기에

해당하는 제1나노선의 단면이 사각형이라는 것으로부터

[001] 방향으로 성장을 하였고 4개의 옆면은 ±(100),

±(010) 면으로 구성되었음을 알 수 있다. 또한, 제2나노선

은 제1나노선의 옆면인 {100} 면에서 수직으로 성장하였

기 때문에 <100> 방향으로 성장하였을 것으로 생각된다.

Mg 원료 분말에서 기화된 Mg 증기가 공기 중의 산소와

반응하여 MgO 결정핵을 생성하고 [001] 방향으로 우선

성장함으로써 줄기에 해당하는 제1나노선을 형성한다. 제1

나노선이 길이 방향으로 성장함과 동시에 폭 방향으로도

성장이 일어나면서 4개의 옆면의 면적도 넓어지게 된다.

옆면의 면적이 일정한 면적 이상이 되면 2차 핵생성이 일

어나 제2나노선이 성장한다.

한편, Mg 분말에 Sn 분말을 혼합한 분말을 원료로 사

용하였을 경우에만 가지상 나노선이 성장하였다. 가지상 구

조를 가진 나노선의 성장에 대한 Sn의 영향을 정확하게 이

해하기가 어렵지만, Sn(1차 이온화 에너지: 708.6 kJ·mol-1)

도 산화가 되기 때문에 Mg(1차 이온화 에너지: 737.7

kJ·mol-1) 증기의 산화를 방해하는 환원제의 역할을 함으로

써 Mg 증기의 농도에 영향을 주었을 것으로 생각된다. 열

증발법에 의한 산화물 나노입자의 합성 과정에서 산화물

나노입자의 형상은 금속 증기의 농도(증기압)에 큰 영향을

받기 때문에, Sn에 의한 Mg 증기 농도의 변화가 가지상

구조의 성장에 영향을 끼쳤을 것으로 추론된다. 

그림 6은 원료 분말을 700oC, 850oC, 1000oC, 1150oC

의 온도에서 각각 1시간씩 열처리하여 생성된 시료들의

CL 스펙트럼을 나타낸다. 모든 시료에서 피크의 중심이

430 nm인 발광 피크가 관찰되었다. MgO 결정에서

430 nm 파장의 발광 피크는 산소 공공과 관련이 있는 F-

type center에 기인한다 [19,20]. 나노결정은 높은 비표면적

으로 인해 산소 공공과 같은 결함들이 결정 내부에서뿐만

아니라 결정의 표면에서도 많이 존재한다. 따라서 나노선

이 관찰된 모든 시료에서 산소 공공과 같은 결함의 농도가

높기 때문에 430 nm에서 강한 강도의 발광 피크를 가진

동일한 발광 스펙트럼이 관찰되었다고 판단된다.

Fig. 4. High-magnification SEM images of the branched nanowires
synthesized at (a) 1000oC and (b) 1150oC .

Fig. 5. EDS line-scan profile of a seconadary nanowire grown at
1150oC .



이근형 448

4. 결 론

Mg와 Sn 분말을 혼합한 원료 분말을 대기압의 공기 분

위기에서 열증발시켜 나뭇 가지상 구조의 MgO 나노선을

합성하였다. 가지상 구조의 나노선은 1차 핵생성에 의해

줄기처럼 성장한 나노선과, 줄기가 되는 나노선의 옆면에

서 2차 핵생성에 의해 가지처럼 성장한 나노선들로 구성

되었다. 줄기가 되는 나노선은 사각형 단면을 가지고 있었

고 사각형의 4개의 옆면에서 나노선들이 수직으로 가지처

럼 성장하였다. 따라서 가지상 나노선은 4회 회전 대칭을

가진 독특한 3차원 형상을 보였다. 가지상 나노선은 입방

정계 결정구조를 가지고 있었다. 성장온도가 증가함에 따

라서 가지를 구성하는 나노선의 성장기구가 VS 성장기구

에서 자기촉매 VLS 성장기구로 바뀌는 것을 알 수 있었

다. 상온에서 측정한 음극선 발광 스펙트럼에서는 산소 공

공에서 기인하는 발광 피크가 관찰되었다. 
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