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초록: 전기방사공정에서 고분자용액의 구성은 나노섬유의 방사성 및 직경을 제어하는 중요한 요소이다. 전압, 방사

거리, 토출속도 및 폴리아믹산(PAA)-디메틸아세트아미드(DMAc)/아세톤 용액농도의 변화에 따른 섬유형태를 고려

하여 고효율 필터미디어소재로써 최적의 방사조건을 확립하였으며 제조된 나노섬유의 평균직경은 약 440 nm임을

확인하였다. PAA 나노섬유 매트는 200 oC의 오븐에서 각각 10, 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, 240분 동안 등온

열처리하여 이미드화시켰으며, 열이미드화 정도 및 열중량 특성은 ATR-FTIR과 TGA 측정을 통하여 확인하였다.

ATR-FTIR을 이용하여 분석해 본 결과, 최소 30분 이상 열처리하였을 때 이미드화가 진행되었으며 그 이상 열처리

시간이 증가하더라도 열이미드화의 현저한 변화는 없었다. 열처리한 폴리이미드 부직포를 200 oC 오븐에서 4주간

정치하였으나 중량감소는 보이지 않았다. 폴리아믹산 나노섬유의 최적화된 전기방사 및 등온열처리 이미드화 조건

은 효율적인 내열성 폴리이미드 나노섬유 필터미디어 제조에 유용할 것으로 기대된다.

Abstract: Composition of polymer solutions on electrospinning process is an important factor to control spinnability and

diameter of nanofibers. The optimum electrospinning conditions on fiber morphology as a high-efficiency filter media

were established by adjusting applied voltage, distance, feed rate and concentration of poly(amic acid) (PAA)-dimethyl-

acetamide (DMAc)/acetone solutions. The average diameter of PAA nanofiber was 440 nm. Isothermal heat treatment

of the PAA nanofiber mats was carried out using an electric oven (at 200 oC) for 10, 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, and

240 min, respectively. Imidization degree and the thermogravimetric property of PAA mats were confirmed by ATR-

FTIR and TGA measurement. Imidization of nanofiber mats occurred after 30 min of heat treatment. There was not sig-

nificant variation of ATR-FTIR intensity after heat treatment longer than 30 min. Weight loss of the polyimide mats was

negligible for 4 weeks incubation at 200 oC. Optimized conditions of electrospinning and isothermal heat treatment of

nanofibrous poly(amic acid) mats might useful for fabrication of efficient polyimide non-wovens as a heat-resistance filter

media.

Keywords: poly(amic acid), electrospinning, nanofiber, imidization, polyimide.

서 론

폴리이미드(polyimide, PI)는 방향족 디아민과 방향족 2무

수물로 합성된 고분자로 우수한 절연특성, 내후성을 나타내

며, 금속보다 월등히 가벼우면서도 강한 기계적 특성과 낮은

열팽창성을 갖는 고내열성 엔지니어링 플라스틱의 대표적 물

질이다.1-5 이러한 폴리이미드의 열기계적 특성으로 인해, 현

재 우주항공, 자동차, 접착제, 코팅제 및 전자재료 등 광범위

한 산업분야에서 사용되고 있으며,6,7 최근에는 짙은 갈색을

띠는 기존 폴리이미드의 광학적 특성의 문제를 해결하기 위

해서 투명 폴리이미드가 개발되어 플렉서블 디스플레이 분야

로의 적용가능성도 기대되고 있다.8-10
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한편, PI를 소재로 하여 섬유를 제조하기 위해서는 일반적

으로 용융된 고분자나 고분자 용액을 압출기를 사용하여 노즐

을 통하는 등의 기계적인 힘에 의하여 섬유를 제조하는 방법

인 용융방사, 건식방사, 습식방사와 같은 방법이 사용된다.11

특히, 폴리이미드를 고효율 필터미디어로 응용하기 위해서는

나노스케일의 극세섬유의 형태로 방사할 수 있는 공정이 필

수적이다. 전기방사는 전기장에 의하여 섬유를 제조하는 방

법으로, 다양한 소재를 간단한 공정을 통해 비표면적이 큰 나

노섬유를 제조할 수 있는 방법이다. 전기방사는 고분자 용액

에 (+)전위를 가하고 방사된 섬유를 집속하는 롤러에 (−)전

위를 가하여 집전롤러와 용액이 담긴 관의 팁 사이에 전기장

을 형성시켜 방사를 하는 방법으로, 전하를 띤 기류들의 반

발 작용에 의해 발생하는 신장효과에 의하여 나노섬유가 형

성된다. 또한 용매가 증발되면서 전하를 띤 기류의 표면 전

하밀도가 증가하게 되어 곁가지 형태로 기류가 분리되면서

극세섬유로 방사된다.12-15 전기방사는 비표면적이 높은 극세

섬유를 생성할 수 있고, 고분자의 응용 범위가 매우 넓고, 설

비가 저렴하고, 장치가 간단하며, 방사 공정이 복잡하지 않은

장점을 가지고 있다. 이러한 이유로, PI의 전기방사와 관련된

연구는 많이 보고되어 있으나,16,17 고효율 필터미디어소재로

대량생산하기 위해서는 폴리아믹산(PAA)의 점도를 감소시켜

방사성이 양호하고 균일한 직경의 극세나노섬유를 제조할 수

있는 기술이 요구된다.

제조된 PI 섬유의 가공방법으로는 크게 PAA로부터 피리딘

과 같은 수화물 형성에 도움을 주는 용매를 사용해 이미드화

시키는 화학적 이미드화 방법,12 열처리를 통해 이미드화시키

는 열적 이미드화 방법이 있는데, 일반적으로 열처리를 통한

탈수 고리화반응으로 이미드를 형성시키는 방법이 광범위하

게 사용되고 있다(Figure 1).18,19 하지만, 열적 이미드화 반응

은 기본적인 반응을 포함하는 전체적인 과정이기 때문에 간

단한 메커니즘으로 표현하는 데에는 종종 어려움이 있으며

환산율, 사슬의 운동성, 용매의 산도와 같은 환경에 의해서도

PI의 고유특성이 현저하게 변화하기 때문에 메커니즘을 명확

하게 규명하기가 힘들다. 또한 PAA 용액제조 시 비점이 높

은 용매를 사용하게 됨으로써, 높은 온도에서 이미드화 과정

을 수행해야 하고 이미드화 후에는 성형이 어렵다는 단점이

있고, 실제 공정으로 적용하여 이미드화도를 제어하는데 어

려움이 있다. 그렇기 때문에 이를 규명하여 문제점을 극복하

려는 노력으로 열처리온도와 시간에 따른 이미드화에 관한

연구들이 오래 전부터 진행되어 왔다.18,19 기존의 연구에 의하

면 단계적 열처리를 행하면 이미드화에는 유리하지만 과도한

에너지와 처리시간이 소요되므로 대량생산공정에서는 생산비

용 상승을 초래하게 된다는 단점이 있다.

그래서 본 연구에서는 전기방사공정을 이용하여 폴리아믹

산(PAA)-디메틸아세트아미드(DMAc) 용액을 유전율상수가

높은 아세톤으로 희석시켜 낮은 점도에서 방사성을 향상시키

고 직경이 균일한 나노섬유의 제조조건을 확립하고자 하였

다. 또한 제조한 PAA 나노섬유 매트는 내열성을 부여하기 위

해, 200 oC의 고정된 온도에서 반응시간을 10-240분으로 달

리하여 등온열이미드화 하였으며, 각 나노섬유 부직포 매트

의 이미드화 정도와 열안정성을 ATR-FTIR 및 TGA를 이용

하여 조사하였다. 이러한 연구결과는 대량생산 공정에서의

PAA 나노섬유와 PI 나노섬유 부직포 필터미디어 제조공정의

기술적 향상에 기여할 수 있을 것으로 사료된다.

실 험

방사용액의 제조. 폴리아믹산-디메틸아세트아미드(PAA-

DMAc)(농도: 18 wt%, 점도: 87000 cP) 용액은 (주)상아프론

테크(Korea)로부터 취득하였다. 점도가 높은 원액을 유전율

상수와 상용성이 높은 아세톤으로 희석시켜 5~18 wt%의 농

도를 갖는 PAA-DMAc/acetone 혼합용액을 제조하였으며, 상

온에서 24시간 동안 교반 후 전기방사에 적용하였다. 희석된

용액의 점도는 브룩필드점도계(LV3, DV-II+Viscometer,

Brookfield, USA)를 이용하여 측정하였다.

전기방사 장치와 방사조건. 본 연구에서 사용한 전기방사

장치는 0~40 kV의 전압공급이 가능한 직류 고전압 발생장치

(DC High voltage generator, 40 kV/3 mA, NanoNC Co.,

Ltd., Korea), 원통형태의 회전이 가능한 집전판(NNC-DC90,

drum type, NanoNC Co., Ltd., Korea), 고분자용액을 일정한

유량(volume)과 토출속도(feed rate)로 제어하는 주사기 펌프

(syringe pump, KDS220, KD Scientific Inc.)와 주사기(norm-

ject, luer lock type, 12 mL, Air-Tite Products Co., Inc.,

USA), 금속 주사기 바늘(21G, Hamilton Company, USA)로

구성하였다.

최적의 방사조건을 확립하기 위해서 PAA-DMAc/acetone

Figure 1. Thermal imidization of poly(amic acid)  by ring closure

and dehydration.
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용액의 농도(5-18 wt%)에 따른 3가지 변수를 변화시키면서 전

기방사하였다. 전압은 15, 20 kV, 토출속도는 0.5, 1.0, 1.5 mL/

h, 방사거리는 10, 15 cm로 변화를 주면서 최적방사조건을 확

립하였다. 각 변수를 변화시키면서 집전판에는 호일을 사용

하여 포집된 섬유를 쉽게 분리해 내도록 하였다. 전기방사는

목재 챔버 안에서 수행하였으며 수시로 방사 상태를 확인하

였다. 방사가 완료되면 나노섬유 매트를 24시간 이상 진공건

조하여 잔류용매를 제거하였다.16,17

PAA 나노섬유의 형태분석. 전기방사법으로 제조된 나노섬

유는 주사전자현미경(SEM, JSM-6380, JEOL, Japan)으로 섬

유형태를 분석하여 최적의 방사조건을 설정하였다. 모든 샘

플은 공기 중의 수분이나 여러 요인의 영향을 방지하기 위해

밀봉하여 운반하였고, 주사전자현미경으로 시료표면을 관찰

하기 위해 sputter coater(cressington scentific instruments

Inc., UK)를 이용하여 백금코팅 처리하였으며 가속전압은

11 kV로 고정하였다.

섬유의 직경 및 직경분포를 조사하기 위하여 영상분석기

(IMT I-solution, Image & Microscope Technology Inc.,

Korea)를 이용하였다. 먼저 SEM을 통해 얻어진 나노섬유의

이미지는 영상분석 프로그램으로 scale bar를 보정하여 평균

직경을 분석하였다. 샘플은 영상분석기로 각각 100개의 다른

섬유직경을 측정하여 평균직경을 계산하였고, 전체적으로 섬

유직경이 가늘고 균일한 나노섬유를 최적 조건으로 선정하여

차후 실험에 적용하였다.

PAA 나노섬유 매트의 등온 열이미드화. 일반적으로 PAA

는 고온 열처리를 통해 분자구조체 내부에서 쉽게 탈수 고리

화반응으로 최종생성물인 PI를 형성시킬 수 있다(Figure 1).20,21

PAA의 이미드화 방법 중에서는 열처리 온도를 단계적으로

상승시켜 최적의 이미드화 조건을 확립하는 연구가 많이 보

고되어 있다. 그러나 본 연구에서는 PAA 나노섬유의 열처리

온도는 200 oC로 고정하고 처리시간(10, 30, 60, 90, 120, 150,

180, 210 및 240분)을 달리하여 열이미드화 거동을 확인하고

자 하였다. 200 oC까지 오븐(SH-HVD030 50 Hz, Sam Heung,

Korea)의 온도를 상승시킨 후, 바닥에 aluminium plate를 놓

아두고 온도가 안정화되면, plate 위에 샘플을 배치하고 열처

리를 진행하였다. 설정한 시간이 경과되면 샘플을 오븐에서

회수하여 밀봉하였으며 열처리 시간에 따른 상대적 변색정도

를 분석하기 위하여 디지털 사진을 촬영하였다.

ATR-FTIR을 통한 이미드화 분석. 이미드화 정도를 확인

하기 위해 attenuated total reflection-fourier transform infrared

spectroscope(ATR-FTIR, Vertex 80v, Bruker, USA)를 사용하

여 각 시료의 특성피크를 분석하였다. FTIR 분광분석법은 물

질에 적외선 영역의 빛을 조사하여 분자의 진동이나 화학적

분자 결합 구조를 확인하는데 결정적인 정보를 제공해준다.

ATR 부속품의 crystal은 Ge을 이용하였고, 측정범위는

4000~600 cm-1까지로 하였으며, 진공에서 측정하여 외부환경

요인의 영향을 배제하고자 하였다. 각 시료의 이미드그룹의

C-N 피크(1370 cm-1)와 PAA 및 PI 모두 포함하는 C-O-C 피

크(1012 cm-1)의 intensity 값을 비교하여 이미드화도를 정량

분석하였다.22,23

TGA를 통한 내열특성 분석. 등온 열처리된 각 시료의 열

중량감소를 측정하기 위해서 thermogravimetric analyzer

(TGA, Auto-TGA Q500, TA Instruments, USA)를 이용하였

다. TGA는 특정가스분위기 상태에서 시료에 온도를 순차적

으로 가하여 시료의 중량변화를 측정하는 기기로 온도-중량

변화량의 곡선으로부터 물질의 열적 특성을 분석하는 기기이

다. TGA를 이용하여 열처리 시간에 따른 열적 안정성을 알

아보기 위해 질소분위기 하에 0~900 oC까지 분당 10 oC씩 승

온속도로 열처리를 진행하지 않은 샘플과 시간별로 열처리한

샘플을 이용하여 측정하였다.

PI 나노섬유 부직포의 단기적 열안정성과 달리, 고온상에서

장시간 사용될 샘플일 경우의 안정성 유지여부를 확인하기

위해 200 oC에서 30분간 열처리한 직경 21 mm의 샘플 10개

를 제조하여 200°C의 오븐에서 4주일간 정치한 후 시간에 따

른 중량을 측정하였다.

결과 및 토론

PAA 나노섬유의 형태분석. 18 wt%의 PAA-DMAc 용액을

공용매인 아세톤으로 희석시켜 5~18 wt%까지 용액을 제조한

뒤 각 용액별로 전압, 방사거리, 토출속도를 변화시키면서 전

기방사를 진행하였다. 전압이 20 kV일 때 5~18 wt%까지 원

활하게 전기방사가 이루어졌으나 전압이 15 kV 이하이고, 농

도가 높아질수록 나노섬유의 방사성이 저하되었다. 방사거리

가 10 cm 이하로 짧아질수록 섬유의 직경이 굵어지고 직경

의 균일함이 떨어지는 점으로부터 방사거리는 15 cm로 고정

하였다. 용액의 토출속도는 각각 0.5, 1.0, 1.5 mL/h에서 방사

하였으나 섬유의 직경분포가 0.5 mL/h에서 가장 균일하였다.

이러한 결과로부터 전압 20 kV, 방사거리 15 cm, 토출속도

0.5 mL/h의 조건에서 각각 5~18 wt%의 PAA 용액을 전기방

사하였다. Figure 2의 SEM 사진에서와 같이, 각각의 농도에

서 나노섬유가 비교적 균일하게 얻어진 것을 확인하였으나,

5 wt% PAA 용액의 경우 점도가 너무 낮아서 간헐적으로 비

드가 나노섬유에 형성되었다. 15 혹은 18 wt% 용액의 경우

1000 nm 이상의 직경을 가진 섬유가 간헐적으로 형성되었다.

반면, 10 wt% 용액은 비드가 발생하지 않았고, 섬유직경을

분석한 결과 Figure 3에서 나타낸 바와 같이 평균직경이

438±114 nm이고, 표준편차 범위가 좁은 상대적으로 균일한

나노섬유가 형성되었다. 이와 같은 결과로부터, 10 wt%를 최

적의 방사용액 농도로 결정하고 이후의 실험을 진행하였다.

전기방사에 사용되는 고분자용액은 점도가 너무 높을 경우

표면장력이 높아지고 유체의 흐름성이 현저히 낮아져 방사가
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어렵고, 너무 낮을 경우 고분자 사슬의 얽힘에 의한 섬유형

성이 어려워 나노섬유 부직포를 제조하기 어려운 특성이 있

다. 본 연구에서는 대량방사공정에서의 생산성을 고려하여 낮

은 점도를 가지면서 직경이 균일한 극세섬유의 형성이 가능

한 농도를 최적방사용액으로 설정하고자 하였다. 아세톤을 공

용매로 희석하여 점도를 10 wt%로 낮추었을 때 방사용액의

점도는 약 1854 cP였다. 18 wt%의 PAA/DMAc 용액의 점도

가 87000 cP였음을 고려하면 상대적으로 아주 낮은 점도에서

재현성 높게 섬유형성이 가능하였으며 이는 대량생산공정에

있어서 생산성과 비용절감에 유익할 것으로 예상된다.

PAA 나노섬유 매트의 등온 열이미드화. PAA의 이미드화

는 주로 화학적 처리와 열적 처리를 통해서 이루어진다. 먼저

화학적 처리를 통한 방법은 피리딘과 같은 수화물 형성에 도

움을 주는 용매를 사용해 이미드화시키는 방법이 있다.24 한

편, 열처리를 통한 방법은 유기용매를 사용하지 않고 간단히

열처리에 의해서만 이미드화가 가능하므로 널리 이용되고 있

는 방법이다.

열처리를 통한 이미드화에는 열처리 온도를 단계적으로 상

승시켜 최적의 이미드화 조건을 확립하는 연구가 많이 보고

되었으나, 이처럼 단계적으로 열처리를 행하면 이미드화에는

유리하나 많은 에너지와 시간이 소모되어 상업적인 대량생산

을 위해서는 생산비용상승으로 이어지게 된다. 예비실험으로,

100 oC에서 PAA 나노섬유를 등온열처리하였으나 처리시간에

비하여 이미드화도가 현저히 낮았고, 300 oC에서 등온열처리

시 200 oC에서의 이미드화도와 유사하였다. 따라서 본 연구

에서는 200 oC에서 등온열처리 시간을 달리하여 충분히 이미

드화가 일어나는데 필요한 최소한의 열처리시간을 확인하고

자 하였다.

본 연구에서는 열처리 온도를 200 oC로 고정하고 10, 30,

60, 90, 120, 150, 180, 210, 그리고 240분 동안 오븐에서

PAA 나노섬유 매트를 열처리하여 이미드화 정도를 분석하였

다. 열처리를 통해 초기의 이미드화가 진행이 될수록 폴리아

믹산 나노섬유 부직포는 옅은 황색에서 옅은 갈색으로 색상

이 짙어졌으나 열처리 시간 30분 이상의 샘플은 색상이 일정

함을 육안으로 확인할 수 있었다(Figure 4). 

ATR-FTIR을 통한 이미드화 확인. 200 oC에서의 등온열처

리 시간에 따른 PAA의 이미드화 정도를 알아보기 위해 ATR-

FTIR을 측정하였다(Figure 5). 먼저 Figure 5(a)는 열처리시간

에 따른 전체 샘플의 스펙트럼을 나타내었다. PAA의 특성피

크를 Figure 5(b)에 나타내었으며, 3400~2800 cm-1 파장대에

서 카복실산 -OH 피크에 기인하는 흡광도를 관찰할 수가 있

었다. PAA의 카복실산 -OH 부분은 이미드화 과정에서 아미

드 그룹의 수소와 결합하여 탈수 고리화 반응으로 이미드화

Figure 2. SEM images of electrospun poly(amic acid) (PAA) nano-

fibers using 5 (a); 10 (b); 15 (c); 18 wt% (d) solutions (electrospin-

ning condition; 20 kV, 15 cm, 0.5 mL/h). Scale bars are 10 µm.

Figure 3. Fiber diameter distribution of PAA nanofibers (10 wt%).

Figure 4. Color change of PAA and PI nanofiber mats as a function of heat treatment time at 200 oC.
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가 진행이 되며, -OH기의 감소율로 이미드화 정도를 파악을

할 수 있다.25-27 Figure 5(b)에서 보면 30분 열처리에 의해 현

저하게 -OH 피크가 감소하는 것을 관찰할 수 있다. 또한 30

분과 240분을 비교하였을 때 피크 강도의 변화가 미미한 것

을 보아 30분 정도만 열처리를 해주어도 200 oC의 열처리 온

도에서는 충분히 이미드화가 진행이 된다는 것을 확인할 수

있었다. 한편, Figure 5(c)에서는 1775와 1720 cm-1 부근에서

나타나는 C=O 피크가 이미드화가 진행됨에 따라 증가한다

는 결과를 보여준다. 1660 cm-1에서 관찰되는 -CONH 피크가

열처리 시간이 길어질수록 크게 감소하였으며, 1356 cm-1 부

근에서 관찰되는 C-N stretch 피크가 이미드화가 진행되면서

증가하는 경향을 보였다. 한편, 1370 cm-1 부근의 C-N 피크와

1012 cm-1 부근의 C-O-C 피크의 intensity를 비교하여 이미드

화도를 계산하였다. Figure 6에서와 같이, 200 oC에서 약 30

분의 등온 열처리를 통하여 약 60%의 이미드화도를 얻을 수

있었으며, 30분의 열처리로 최대의 이미드화도를 얻을 수 있

음을 확인할 수 있었다. 60분 이상으로 열처리 시간이 증대

될수록 오히려 이미드화도가 서서히 감소하는 것은 등온 이

미드화 시간이 지속되는 과정에서의 산화반응으로 인한 것으

로, 기존연구와 유사한 경향을 보여주었다. 질소분위기에서의

열이미드화 연구에서는 열처리 시간이 증대되어도 이미드화

도의 감소는 발생하지 않는 것으로 보고되어 있다.28

TGA를 통한 이미드화 분석. PI는 높은 내열성을 가지기

때문에 PAA의 열처리를 통해서 이미드화가 충분히 일어났

다면 열분해온도 또한 상승한 값을 가진다. Figure 7의 그래

프에서와 같이, 열이미드화 처리된 PI의 분해온도는 약 600 oC

Figure 5. ATR-FTIR spectra of PAA and PI nanofiber mats as a function of heat treatment time (a); their magnified -OH (b); C=O peak inten-

sity (c).

Figure 6. Imidization degree of PAA and PI nanofiber mats as a

function of heat treatment time.
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에서 관찰되었으며 높은 열안정성을 가짐을 알 수 있었다.

100 oC 이하의 온도에서 관찰되는 초기중량감소는 PAA 나노

섬유에 함유되어 있는 잔류용매가 휘발하면서 생긴 중량감소

로 볼 수 있다. 그리고 PAA 나노섬유의 두 번째 중량감소가

일어나는 150 oC 부근에서 약 20%의 감소가 나타나는데 이

는 이미드화가 진행되어 탈수반응에 의한 중량감소가 이루진

것으로 추측된다. 또한 10분 동안 열처리를 한 시료의 경우

도 200 oC 부근에서 약간의 중량감소가 이루어지는 것이 보

인다. 10분 동안 열처리한 PAA 나노섬유는 충분한 이미드화

가 진행되지 않아 초기에 중량감소가 발생한 것으로 추측된

다. 마지막으로 모든 종류의 나노섬유 부직포가 600 oC 부근

에서 큰 중량감소를 보이는데 이는 200 oC에서 열이미드화된

PI 나노섬유 시료들의 열분해 온도를 의미한다.29 

한편, 열처리하지 않은 PAA 나노섬유 부직포를 일정한 승

온속도로 열중량분석을 측정하였을 때의 데이터와 열처리를

통하여 PI로 변화시킨 나노섬유 부직포의 TGA 데이터는

600 oC 이후부터 큰 차이를 보였다. 800 oC 이상의 온도에서

PAA 나노섬유 부직포 시료의 최종 잔여물의 무게가 약 40%

남아있는데 반해 200 oC 열처리에 의해 폴리이미드화한 나노

섬유는 잔여물이 거의 남아있지 않음을 알 수 있다. 이러한

차이가 나는 이유를 알아보기 위해서 PI의 열분해 온도보다

낮은 500 oC까지만 TGA로 측정 후 각 샘플을 회수하여 시

료별 ATR-FTIR을 측정하여 Figure 8에 나타내었다. 앞서 설

명한 Figure 5의 데이터와 비교하면 3400~2800 cm-1대에서

Figure 7. TGA thermogram of PAA nanofiber mats as a function of

heat treatment temperature.

Figure 8. ATR-FTIR spectra of PAA nanofiber mats as a function of heat treatment time at 500 oC (a); their magnified -OH (b); C=O peak

intensity (c).
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나타나는 -OH 피크에 기인하는 흡광도는 시료별로 큰 차이

가 없었으며(Figure 8(b)), 1720 cm-1 부근에서 나타나는 C=O

피크의 강도는 약간의 차이를 보였다(Figure 8(c)). 등온열처

리를 하지 않고 TGA에서 500 oC까지 열처리한 샘플의 피크

가 가장 크게 나타났고, 열처리를 거쳐 이미드화시킨 시료들

은 이보다 더 낮은 피크강도를 나타냄을 확인할 수 있었다.

그러므로, 200 oC 오븐에서 열이미드화 과정을 거친 후 다시

500 oC까지 열처리한 시료보다, 초기부터 TGA에서 일정한

승온속도에 따른 연속적 열이미드화를 거친 PAA 시료의 이

미드화가 더욱 안정하게 이루어졌음을 확인할 수 있었다.29 

장시간 열적안정성 나노섬유의 열중량분석을 통해 PAA 나

노섬유가 200 oC 열처리를 통해 PI로 변하면서 높은 열안정

성을 가진다는 것은 확인하였으나 열이미드화 처리된 PI 나

노섬유를 고온에서 장기간 정치하였을 경우, 나노섬유상의 부

직포형태를 유지할 수 있는지 확인하기 위해 시료들을 200 oC

오븐에 정치하여 4주일간 중량변화를 관찰하였다(Figure 9).

열처리를 하지 않은 PAA 나노섬유 부직포는 열이미드화에

동반하여 약 35%의 무게감소가 관찰되었다. 이는 이미드화

과정에서 일어나는 탈수반응에 기인하는 것으로 보인다. 반

면, PI 나노섬유는 200 oC에서 약 4주일간의 추가적인 열처

리에도 중량이 감소하지 않았다. 이로써 제조한 PI 나노섬유

부직포는 200 oC의 고온환경에서 사용하여도 나노섬유상 부

직포의 형태를 유지할 수 있을 정도의 내열성을 가진다는 것

을 알 수 있다. 이는 PI 나노섬유 부직포를 200 oC 이하의 작

업환경에서 필터소재로 안전하게 적용가능하다는 것을 시사

한다.

결 론

PAA-DMAc 용액을 아세톤으로 희석한 후 낮은 점도에서

최적의 방사조건을 확립하여 방사성이 우수하고 직경이 상대

적으로 균일한 나노섬유 부직포를 제조하였다. 얻어진 나노

섬유는 등온열처리에 의해 이미드화하였으며 열처리 시간을

달리하여 이미드화 반응의 정도를 알아보았다. 그 결과 200 oC

에서 30분 이상 열처리함으로써 최대 약 60%의 이미드화도

를 얻을 수 있었다. 열처리 시간이 30분 이상에서도 이미드

화 정도가 증가하지 않았다. TGA를 통하여 열처리하여 얻은

PI 나노섬유 부직포가 600 oC 부근에서 분해되었으며, 약

550 oC까지 매우 우수한 열안정성을 나타내었음을 알 수 있

었다. PI 나노섬유를 200 oC에서 4주일간 정치하여도 무게변

화가 거의 없다는 점을 확인하였으며, 이 결과로부터 200 oC

에서 30분간 등온 열이미드화 공정을 통해 제조한 PI 나노섬

유 부직포가 200 oC 이하의 작업환경에서 사용되는 내열성

필터소재로의 적용이 기대된다고 할 수 있다. 
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