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Abstract: In this study, Iron (III) oxide-hydroxide (δ-FeOOH) was successfully synthesized using hydrogen peroxide (H2O2) as 

an oxidizing agent. The synthesis of δ-FeOOH was carried out by controlling the amount of H2O2, and pure δ-FeOOH was 

successfully synthesized in ranges from 0.2 mL to 0.6 mL of H2O2. The size of the synthesized δ-FeOOH particles was compared 

by controlling the amount of oxidant H2O2. The average particle size of the synthesized pure δ-FeOOH particles increased from 

875.1 nm to 897.2 nm as the amount of H2O2 was increased. The optical properties of δ-FeOOH synthesized under these specific 

conditions were investigated. All δ-FeOOH showed a similar trend of increasing and decreasing light absorption from 800 nm 

to 400 nm, although there was a slight difference in the amount of light absorption, with the largest amount of light absorption 

at 410 nm. The band gap energy of δ-FeOOH through the Tauc plot method was about 2.1~2.2 eV when H2O2 was 0.2~1.4 mL. 

With a sufficient small particle size, simple control of that particle size, and a small band gap energy enough to absorb light in 

the visible spectrum, δ-FeOOH could be useful in a variety of applications, including photoelectrochemistry and battery 

electrodes. 
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1. 서 론 

철(Fe)은 산화철(Fe3O4, Fe2O3), 수산화철[Fe(OH)2, 

FeOOH] 등 다양한 형태로 결합되는데, 그중 옥시수산화

철(FeOOH)은 3가의 철이온과 수산화물이 결합한 무기 화

학물이다. FeOOH는 자연에서 광물의 형태로 존재할 수 있

고 Fe2O3와 함께 부식된 철의 성분으로 존재할 수도 있다 

[1-3]. FeOOH는 네 가지의 결정 구조를 가지는데, goethite 

(α-FeOOH), akaganeite (β-FeOOH), lepidocrocite (γ-

FeOOH), feroxyhyte (δ-FeOOH)가 있다 [4]. FeOOH는 

촉매, 흡착제, 염료, 광전기화학, 전지의 전극 재료 등 많은 

부분에서 쓰여 왔고 그에 따른 다양한 연구가 진행되어 왔

다 [5-7]. 본 실험에서는 hexagonal 결정 구조를 갖는 δ-

FeOOH가 연구되었다 [8]. 

δ-FeOOH를 제작하기 위해 다양한 합성 방법이 연구되

어 왔는데, 그중 이번 실험에서는 간단하면서 저비용의 산

화제를 이용한 합성 방법을 이용했다 [9]. 식 (1)에 보이는 

것처럼 용액 내에 철 이온(Fe
2+

)이 수산화물(OH
-
)과 결합

하여 철(||) 수산화물[Fe(OH)2]을 형성시킨다 [10]. Fe
2+

 이

온은 식 (2)의 반응식에 따라 산소에 의해 산화되어 δ-

FeOOH를 침전시킨다 [11].  
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Fe�� �  2OH�  →  Fe
OH�� (1) 

 

4Fe�� �  O�  � 6H�O →  4FeOOH �  8H� (2) 

 

본 실험에서는 Fe(OH)2 전구체를 산소로 산화시키지 않

고 과산화수소(H2O2)를 산화제로 이용하여 Fe(OH)2를 빠

르게 산화시켜 δ-FeOOH 침전을 유도했다. 촉매, 광촉매, 

흡착제 등 표면 활동에 의한 반응들은 사용된 화합물의 입

자 크기에 따라 높은 효율성 차이를 보인다 [12-14]. 따라

서 합성 과정에서 산화제로 사용된 H2O2의 양을 변화시키

며 δ-FeOOH의 합성이 제대로 이루어졌는지 확인했고 합

성된 δ-FeOOH 분말의 입자 크기의 변화를 측정했다. 또

한, H2O2 양의 변화에 따라 합성된 δ-FeOOH 분말의 광학

적 특성과 밴드 갭 에너지를 조사하기 위하여 흡광도를 측

정했다. 

 

 

2. 실험 방법 

황산제일철암모늄 6수화물[Fe(NH4)2(SO4)2∙6H2O, 99.0%]

은 철 이온 공급을 위해 사용되었고 수산화나트륨(NaOH, 

97.0%)은 pH 조절을 위해 사용되었다. 과산화수소(H2O2, 

30%)는 철 이온의 산화를 위한 산화제로서 사용되었다. 상

온에서 증류수(D.I water) 40 mL에 Fe(NH4)2(SO4)2∙ 

6H2O 1.1 g을 용해시켰다. 2 M의 NaOH 용액 40 mL를 준

비하여 두 수용액 각각 충분히 교반시키고 NaOH 수용액

을 철 이온 수용액에 넣고 10분간 교반시켰다. 그 후 

H2O2(30%)를 표 1에 나와 있는 양만큼 넣고 1시간 동안 충

분히 교반시켰다. 모든 과정은 상온에서 진행했다.  

반응이 끝난 혼합물은 불순물을 제거하기 위하여 원심

분리기로 4,000 rpm에서 20분간 이용하여 수차례 D.I 

water로 세척했다. 원심분리가 끝난 후 용액을 60℃의 오

븐에서 24시간 동안 건조시켰다. 합성 방법을 그림 1에 나

타냈다. 

합성된 분말의 입자의 결정구조를 확인하기 위해 X-선 

회절분석기(XRD, X’pert MRD, Philips)를 사용하여 분석

하였고 입도분석기(DLS, BI9000AT/200SM, Brookhaven 

Instruments)를 통해 H2O2의 양에 따라 합성된 입자의 크

기 변화를 관찰하였다. 합성된 δ-FeOOH 분말의 광학적 

특성을 조사하기 위해 광학분광기(UV-Vis spectrometer, 

V-770, Jasco)를 사용하여 흡광도를 측정하였다. 

 

 

3. 결과 및 고찰 

본 실험에서는 산화제 역할을 하는 과산화수소를 0.2 

mL에서 1.4 mL까지 변화시키며 합성 실험을 진행하였다. 

합성된 분말의 회절 피크를 그림 2에 나타내었다. 그림 2 

(a)~(d)를 보면 모두 FeOOH에서 hexagonal 결정 구조를 

갖는 feroxyhyte 결정상(JCPDS 13-87)과 일치함을 보여

주고 이는 표 1의 모든 범위의 H2O2에서 성공적으로 δ-

FeOOH가 합성되었음을 나타낸다 [15]. 하지만 (c)와 (d)

는 28° 부분에서 철 산화물로 추측되는 작은 불순물 피크

가 나타났고 이는 H2O2가 1.0 mL 이상부터는 순수한 δ-

FeOOH 합성이 이루어지지 못했다는 것을 보여준다. δ-

FeOOH는 2θ=35.2°, 40.6°, 54.2°, 63.2°에서 결정면 (100), 

(101), (102), (110)을 갖는다 [16]. 

식 (2)는 산소가 Fe
2+

 이온을 Fe
3+

 이온으로 천천히 산화

시키지만 본 실험에서는 식 (3)에 나타낸 것처럼 산소 대신 

Table 1. Different amounts of hydrogen peroxide as oxidizing agent.

Oxidizing agent mL 

1 

 

H2O2 (30%) 

0.2 

0.6 

1.0 

1.4 

Fig. 1. Schematic diagram of δ-FeOOH synthesis procedure. 

 

Fig. 2. XRD diffraction patterns of as-synthesized powder based on 

the amount of H2O2. 
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H2O2를 이용하여 빠르게 철이온을 산화시켰다 [17]. 

 
2Fe
OH�� �  H�O�  → 2FeOOH � 2H�O (3) 

 

그림 2에서 H2O2의 양을 조절하며 합성된 δ-FeOOH의 

결정립의 크기를 비교하기 위하여 Scherrer 방정식을 이

용하였다 [18]. 그림 2(a)~(d)의 δ-FeOOH는 2θ=35.2°에

서 결정면 (100)의 방향성을 가지는데 이때의 결정립의 크

기는 식 (4)를 이용하여 구할 수 있다. 

 

� �
 

��

� �	
 �
 (4) 

 

식 (4)에서 τ은 결정립의 크기, K는 Scherrer 상수=0.94, 

λ는 XRD의 X선 파장=0.1541 nm, β는 반치폭(FWHM), θ

는 Bragg 각도이다. 따라서 식 (4)를 이용하여 결정면 (100)

에서 구한 결정립의 크기는 그림 2(a)~(d) 각각 15.3 nm, 

16.8 nm, 14.7 nm, 15.2 nm이다. 그림 3에 나온 것처럼 

순수한 δ-FeOOH가 합성되었을 때 H2O2의 양이 많아질수

록 결정립의 크기는 커지게 된다. 이는 산화제가 양이 증가

할수록 더 빠른 산화 반응이 일어나 많은 δ-FeOOH의 핵 

생성이 이루어지지만 그보다 더 빠른 결정 성장이 일어나 

H2O2가 커질수록 결정립의 크기가 커지는 결과를 보였다. 

그림 2(c), (d)는 불순물에 의해 결정립의 크기가 줄어들지

만 H2O2가 증가할수록 다시 크기가 커지게 된다. 

그림 4는 입도분석기를 통해 H2O2의 양에 따른 합성된 

δ-FeOOH의 입자 크기를 분석한 것이다. 그림 4(a)~(d) 모

                 

 

                 

Fig. 4. DLS analysis of as-synthesized δ-FeOOH for particle size: (a) 0.2 mL, (b) 0.6 mL, (c) 1.0 mL, and (d) 1.4 mL of H2O2 amount. 

 

Fig. 3. Crystallite size according to H2O2 amount. 
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두 입자 크기의 분포도는 비슷한 경향을 나타냈다. 하지만 

입자의 평균 직경 크기를 구하면 (a)~(d) 각각 875.1 nm, 

897.2 nm, 873.9 nm, 899.2 nm를 나타낸다. 이것은 위 

그림 3에서 보았던 결정립 크기의 변화와 유사한 것을 볼 

수 있다. δ-FeOOH 입자 합성 과정 중에서 산화제의 양이 

증가할수록 많은 입자가 생성되어 크기가 줄어들 것이라 

생각되지만 H2O2가 증가할수록 입자 크기는 증가하였다. 

이는 많은 입자가 생성되어 그로 인해 입자끼리 더욱 응집 

반응을 많이 일으켜 입자의 크기가 커지는 결과를 나타내

게 되었다. 

본 연구에서 합성된 δ-FeOOH 분말 입자의 광학적 특성

을 알아보기 위하여 UV-Vis 광학분광기를 이용해 

400~800 nm의 범위에서 흡광도를 측정하였다. 그림 5(a)

를 보면 빛의 파장이 감소함에 따라 모든 δ-FeOOH의 파

장에 따른 흡광도가 비슷한 양상으로 증가하다 감소하는 

것을 알 수 있다. 합성된 δ-FeOOH는 모두 600 nm 부분

에서 빛의 흡수량이 증가하기 시작하였고 410 nm 부분에

서 빛의 흡수량이 최대가 되었다. 이 결과에서 δ-FeOOH

는 빛을 흡수하여 반응할 때 가시광선에서 활발한 반응을 

보일 것이라 추측된다. 그림 5(b)는 (a)를 이용하여 Tauc 

plot 방법을 통해 얻은 δ-FeOOH의 광학적 밴드 갭 에너

지이다. H2O2가 0.6 mL에서 합성된 δ-FeOOH의 밴드 갭 

크기는 2.1 eV이고 0.2 mL, 1.0 mL, 1.4 mL에서 합성된 

δ-FeOOH의 밴드 갭 크기는 약 2.2 eV이다. 결국 그림 5

는 표 1에서 보인 H2O2의 범위에서 합성된 δ-FeOOH는 

가시광선을 충분히 흡수하여 반응할 수 있다는 것을 나타

낸다. 

 

 

 

4. 결 론 

δ-FeOOH 합성 중 산화제 역할을 하는 H2O2가 합성된 

입자의 크기에 어떤 변화를 미치는지 알아보았다. 먼저 δ-

FeOOH 분말이 제대로 합성되었는지 알아보기 위하여 

XRD를 이용하여 합성된 분말의 결정상을 δ-FeOOH 결정

상과 비교해 보았다. 과산화수소가 0.2 mL에서 1.4 mL까

지의 범위에서 성공적으로 δ-FeOOH가 합성되었지만 1.0 

mL 이상부터는 약간의 불순물도 같이 합성된다. 입도분석

기를 통해 합성된 δ-FeOOH의 입자 크기의 변화를 관찰했

다. 과산화수소가 0.2~0.6 mL 범위에서는 H2O2 양이 커질

수록 입자의 크기는 증가하였고 1.0 mL에서는 입자의 크

기가 감소하였다가 1.4 mL까지 다시 증가하게 된다. 추가

적으로 광학분광기를 이용하여 합성된 δ-FeOOH의 광학

적 특성을 알아보았다. 모든 δ-FeOOH는 600 nm에서 

410 nm 부분까지 충분한 빛의 흡수를 나타내었고 이는 δ-

FeOOH가 가시광선을 충분히 흡수할 수 있다는 것을 보여

주었다. Tauc plot 방법을 통해 δ-FeOOH의 밴드 갭 에너

지 크기를 구하였다. H2O2가 0.2 mL에서 1.4 mL까지의 

범위에서 합성된 δ-FeOOH의 밴드 갭 크기는 약 2.1~2.2 

eV를 나타냈다. 나노미터의 작은 입자 사이즈와 간단한 입

자 크기 조절, 가시광선을 흡수하기에 충분히 작은 밴드 갭 

에너지를 가진 δ-FeOOH는 광전지화학, 배터리 전극 등 

다양한 분야에서 활용될 것이라고 예상한다. 
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Fig. 5. (a) Absorbance of δ-FeOOH with H2O2 adjustment from 0.2 to 1.4 mL and (b) optical band gap energy of δ-FeOOH using Tauc plot 

method. 
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