
− 33 −

ANALYTICAL SCIENCE

& TECHNOLOGY

Vol. 28, No. 1, 33-39, 2015

Printed in the Republic of Korea

http://dx.doi.org/10.5806/AST.2015.28.1.33

 Note

(단신)

Characterization of CdS-quantum dot particles using sedimentation 
field-flow fractionation (SdFFF)

Jaeyeong Choi, Do-Gyun Kim, Euo Chang Jung1, HaiDoo Kwen2 and Seungho Lee★

Department of Chemistry, Hannam University, Daejeon 305-811, Korea
1Nuclear Chemistry Research Center, Korea Atomic Energy Research Institute, Daejeon 305-353, Korea

2Division of Chemistry, School of General Education, University of Seoul, Seoul 130-743, Korea

(Received November 26, 2014; Revised January 12, 2015; Accepted February 6, 2015)

침강 장-흐름 분획법을 이용한 CdS 양자점 입자의 특성 분석

최재영·김도균·정의창1·권해두2·이승호★

한남대학교 화학과, 1한국원자력연구원 화학연구부, 2서울시립대학교

(2014. 11. 26. 접수, 2015. 1. 12 수정, 2015. 2. 6. 승인)

Abstract: CdS-QD particles are a nano-sized semiconducting crystal that emits light. Their optical properties

show great potential in many areas of applications such as disease-diagnostic reagents, optical technologies,

media industries and solar cells. The wavelength of emitting light depends on the particle size and thus the

quality control of CdS-QD particle requires accurate determination of the size distribution. In this study, CdS-

QD particles were synthesized by a simple γ-ray irradiation method. As a particle stabilizer polyvinyl pyrrolidone

(PVP) were added. In order to determine the size and size distribution of the CdS-QD particles, sedimentation

field-flow fractionation (SdFFF) was employed. Effects of carious parameters including the the flow rate, external

field strength, and field programming conditions were investigated to optimize SdFFF for analysis of CdS-

QD particles. The Transmission electron microscopy (TEM) analysis show the primary single particle size was

~4 nm, TEM images indicate that the primarty particles were aggregated to form secondary particles having

the mean size of about 159 nm. As the concentration of the stabilizer increases, the particle size tends to decrease.

Mean size determined by SdFFF, TEM, and dynamic light scattering (DLS) were 126, 159, and 152 nm,

respectively. Results showed SdFFF may become a useful tool for determination of the size and its distribution

of various types of inorganic particles. 

요 약: CdS 양자점 입자는 특정 파장의 빛을 방출하는 반도체 나노 결정으로 이러한 광학적 특성 때문

에 질병 진단 시약, 광학기술, 미디어 산업 및 태양전지와 같은 다양한 분야에서 응용되는 물질이다. 방

출하는 빛의 색은 입자의 크기에 의존하기 때문에 CdS 양자점 입자의 크기 및 크기분포를 정확하게 분

석하는 것이 필요하다. 본 연구에서는 CdS 양자점 입자를 감마-선 조사법(γ-ray irradiation method)을 이

용하여 합성하고, 크기 및 크기 분포도를 결정하기 위하여 침강 장-흐름 분획법 (SdFFF)를 이용하였다.
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침강 장-흐름 분획법을 이용한 CdS 양자점 입자의 정확한 분석을 위하여 분석조건의 최적화(유속, 외부

장 세기, field-programming)에 대하여 조사되었다. 투과 전자 현미경(transmission electron microscopy,

TEM)으로 확인된 단일 입자의 크기는 ~4 nm 였으며, 단일 입자의 응집으로 생성된 2차 입자 크기의 평

균은 159 nm로 확인되었다. 첨가된 입자 안정제의 농도가 증가할수록 CdS 양자점 입자의 크기가 감소

하는 경향성을 확인하였다. 침강 장-흐름 분획법, 투과 전자 현미경, 그리고 동적 광 산란법(dynamic light

scattering, DLS)으로 결정된 CdS 양자점 크기는 각각 126, 159, 그리고 152 nm 였다. 본 연구의 결과로

침강 장-흐름 분획법은 비교적 넓은 크기분포를 갖는 다양한 종류의 무기입자의 크기 및 크기 분포도를

결정하는데 유용한 방법임을 확인하였다. 

Key words: Sedimentation field-flow fractionation (SdFFF), Quantum dot (QD), Size and size distribution, γ-

ray irradiation method

1. 서 론

양자점(Quantum dot, QD)은 화학, 물리학, 재료과

학, 그리고 생물학 등 다양한 분야에서 많은 관심을

받고 있는 물질이다.1 양자점은 특정 파장의 빛을 방

출하는 광학적 특성을 갖는 반도체 나노 결정이다2.

이런 광학적 특성으로 차세대 디스플레이 물질로 주

목 받고 있으며, 형광 라벨 물질, 질병 진단시약, 광학

기술, 태양전지 등 다양한 분야에서 널리 응용되고 있

다.3-6 양자점은 크기에 따라 방출하는 빛의 색이 달라

지기 때문에 양자점의 크기 및 크기 분포에 대한 정

확한 정보가 필요하다.4,7,8

양자점을 합성하는 대표적인 방법으로는 열-분해법,

감마-선 조사법, 그리고 졸-겔법 등이 있다.9 그 중 본

연구에서 사용된 감마-선 조사법은 상온에서 간단하

게 합성할 수 있다는 장점과 감마-선 조사량에 따라서

양자점의 크기를 조절이 가능하다는 장점이 있다.10 

입자의 크기를 측정하는 방법에는 동적 광 산란법

과 같은 레이저 기반 기술, 현미경 기반 기술, 그리고

입자의 화학·물리적 특성을 기반의 장-흐름 분획법이

있다.11 

동적 광 산란법은 2 nm~5 µm입자 크기를 측정하

는 분석 방법 중 하나로 입자의 브라운 운동에 따라

발생하는 산란광의 세기 변화를 이용하여 입자의 확

산계수를 결정하고, 입자의 수화반경크기(Rh)를 결정

하는 방법이다12-14. 동적 광 산란법은 다른 분석법보다

쉽고 짧은 시간에 측정이 가능하다는 장점을 가지고

있지만, 다분산성 시료의 경우 상대적으로 큰 입자의

경우 강한 산란광의 영향으로 측정 시료의 실제 크기

보다 크게 측정된다는 단점을 가지고 있다.15,16

현미경 기반 기술은 대표적으로 전자 주사 현미경

(scanning electron microscopy, SEM)과 투과 전자 현

미경이 있다.11 이 방법은 입자의 크기 및 형태를 직접

확인하는 분석방법으로 보다 폭 넓게 사용되는 크기

분석 방법이다. 하지만, 측정 결과의 통계처리를 통해

크기 및 크기 분포를 결정하므로 많은 시간과 노력이

요구되며, 시료 준비 과정에서 발생하는 물리적 변화

로 결정된 크기에 대한 오류가 발생할 수 있다는 단

점을 가지고 있다.17,18

장-흐름 분획법(field-flow fractionation, FFF)은 수 nm

~수백 µm의 넓은 크기 분석 범위를 가지며, 콜로이드

물질의 분리 및 특성 조사에 사용되고 있는 분석방법

이다.19,20 장-흐름 분획법은 외부장의 종류에 따라서

흐름 장-흐름 분획법, 침강 장-흐름 분획법, 열 장-흐

름 분획법, 그리고 중력 장-흐름 분획법 등으로 구분

된다.21

현재까지 수행된 장-흐름 분획법을 이용한 양자점

분석으로는 입자의 다양한 유형의 특성분석을 위해

흐름 장-흐름 분획법을 이용한 Zattoni et al.의 연구7

와 수용성 양자점-DNA 결합체의 크기를 흐름 장-흐

름 분획법을 이용한 Rameshwar et al.의 연구22 그리

고 Bouby et al.의 흐름 장-흐름 분획법과 유도 결합

플라즈마 질량 분석법(ICP/MS)을 이용한 입자 분리

및 QD의 원소분석연구23가 있다. 이와 같이 양자점

분석은 흐름 장-흐름 분획법이 지금까지 사용되었으

며, 침강 장-흐름 분획법을 이용한 양자점 분석연구는

미비한 상태이다. 

따라서, 본 연구에서는 감마-선 조사법으로 합성된

양자점 입자를 침강 장-흐름 분획법을 이용하여 크기

및 크기분포를 결정하고 입자 안정제의 첨가량에 따

른 크기 변화를 확인하였으며, 다양한 크기 분석법으

로 측정된 결과를 비교하였다. 
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2. 이 론

침강 장-흐름 분획법은 용리시간 (tr)으로부터 입자

의 직경 (d)을 식 (1)을 통하여 직접 계산할 수 있는

분석 방법이다.24-26

(1)

식 (1)에서 k는 Boltzman 상수, T는 절대온도 (K),

G는 원심가속도(centrifugal acceleration, m/s2), w는 채

널두께(channel thickness), t0는 void time (s), tr은 머

무름 시간, ρ는 입자와 이동상의 밀도차이(kg/m3) 이

다. 여기서 머무름 시간을 제외한 나머지 변수들은 실

험 조건에 의해 결정되는 상수이므로, 침강 장-흐름

분획법을 통하여 시료의 머무름 시간을 측정하면 식

(1)로 시료의 크기를 결정할 수 있는 것이다.

또한, 분석시간을 단축하기 위하여 외부장의 세기를

변화시키는 field-programming(또는 power-programming)

을 사용할 수 있다. 이때 외부장의 세기는 식 (2)로 표

현된다.27,28

(2)

여기서 S(t)는 시간 (t)의 함수로 나타낸 외부장의 세기,

S0는 초기 외부장의 세기(t = 0), t1은 초기 외부장 세기

가 지속되는 시간, ta는 감소상수(decay constant), 그리

고 p는 함수의 차수이다. 식 (2)의 변수들은 t > t1> ta 그

리고 p > 0이 되어야 한다.28 

3. 시료준비 및 기기장치

3.1. 감마-선 조사법을 이용한 CdS 양자점 입자의

합성 및 시료 전처리

CdS 양자점 입자는 Obonyo et al.9에서 제시한 방법

으로 아래와 같은 단계로 합성하였다. Cd(CH3CO2)2·

2H2O (0.004 mol) (Sigma, St. Louis, USA) + Na2S2O3·

5H2O (0.004 mol) (Junsei Chemical, Kyoto, Japan)와

입자의 안정성을 위해 PVP (Junsei Chemical, Kyoto,

Japan)를 50 mL증류수에 용해시키고, 충분히 섞이도

록 30분 동안 200 rpm으로 교반 후 IPA (Isopropanol,

Sigma, St. Louis, USA) 5 mL를 첨가하였다. 마지막

으로 내부 산소를 제거하기 위해 질소 가스를 10분

간 충분히 주입한 후 감마-선 조사를 진행하였다. 감

마-선 조사에 사용된 선량률은 1.0 × 104 Gy/h이며, 총

조사 선량은 30 kGy이다. 시료 전처리 과정은 원심분

리를 이용한 세척 후 얻어진 CdS 양자점 입자 가루를

침강 장-흐름 분획법에서 사용되는 이동상 0.1% FL-

70 (Fisher Chemical, New Jersey, USA)에 분산하여

사용하였다. CdS 양자점의 합성 여부를 확인하기 위

해 투과 전자 현미경을 이용하였다(Fig. 1).

3.2. 침강 장-흐름 분획법

본 연구에 사용된 침강 장-흐름 분획장치의 구성은

채널, 펌프, 검출기, 외부장 세기 조절 및 검출신호를

수집하는 컴퓨터로 이루어져 있다. 이동상의 운반을

위해 HPLC용 펌프(M930, YoungLin, Korea)를 사용

하였고, UV/Vis 검출기(Model 500, Chrom Tech,

USA)를 이용하여 모니터링하였다. 또한, 외부장의 세

기 조절 및 검출신호를 수집하기 위해 Field Flow

Fractionation Data System (Postnova USA, Salt Lake

City, Utah, USA)이 내장된 컴퓨터를 이용하였다. 

침강 장-흐름 분획장치의 채널 구조는 길이 89.1

cm, 너비 1.1 cm, 두께 200 µm이고, 채널의 회전반경

은 15.1 cm이다. 채널의 표면은 Hastelloy-C로 56%

Ni, 15% Cr, 17% Mo, 5% Fe, 4% W, 그리고 미량의

Mn과 Si로 이루어져있다. 시료는 마이크로 주사기를

이용하여 고무 격막(rubber septum)을 통해서 채널 안

으로 직접 20 µL를 주입하였으며 모든 실험은 3회 반

복하여 재현성과 정확성을 확인하였다. 

4. 결과 및 고찰

4.1. CdS 양자점 입자의 분석을 위한 침강 장-흐름

분획장치의 최적화

CdS 양자점 입자의 합성결과를 확인하기 위해 투과

전자 현미경이 사용되었다(Fig. 1). 그 결과 입자의 크

기는 고해상도에서 약 ~4 nm이며, 저해상도에서

50~200 nm 범위의 크기를 갖는 것을 확인할 수 있었

다. 저해상도에서 관찰된 큰 입자는 CdS 양자점 입자

의 합성 그리고 시료 전처리 과정에서 물리적 영향으

로 단일 입자 상호간 응집현상으로 형성된 것으로 예

상된다.29 이렇게 단일 입자의 응집으로 형성된 2차

입자크기 평균은 159 nm로 확인되었다. 

침강 장-흐름 분획법에서 시료의 정확한 분석을 위

해서는 다양한 변수를 확인하고 최적화하는 단계가

필요하다. Fig. 2(a)는 다양한 변수에서 가장 기본이

되는 유속의 영향을 확인한 것으로, 1과 2 mL/min의

유속에서 실험을 진행하였으며, 유속을 제외한 모든

d
36kTtr

ΠGw ρt0∆
------------------------⎝ ⎠
⎛ ⎞

1 3⁄

=

S t( ) S0

t1 ta–

t ta–
------------⎝ ⎠
⎛ ⎞p=
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조건은 동일한 조건에서 얻어진 침강 장-흐름 분획법

의 결과이다. 이 결과에서 유속이 1에서 2 mL/min로 증

가하였을 경우 분리시간이 두 배 감소하는 것을 확인

할 수 있으며, 그래프 경향의 변화가 없음을 확인 할

수 있었다. 또한, Fig. 2(b)는 2 mL/min의 유속에서

외부장 세기의 변화에 대하여 확인한 것으로 외부장

의 세기가 500 rpm에서 300 rpm으로 감소할수록 용

리시간이 단축되는 것을 확인할 수 있다. 이와 같은

현상은 앞서 언급한 침강 장-흐름 분획법의 이론으로

설명이 가능하다. 식 (1)에서 원심가속도가 감소하면

동일한 입자크기가 계산되는 머무름 시간이 감소하

는 것을 알 수 있다. 하지만, 외부장 세기가 300과

400 rpm에서는 void peak와 시료의 peak가 충분히

분리가 되지 않음을 확인할 수 있다. 따라서 본 연구

에서는 2 mL/min의 유속과 void peak와 충분히 분리

가 이루어지는 외부장 세기인 500 rpm을 최적의 분

석조건으로 선택하게 되었다. 

Fig. 3은 분석시간을 단축하기 위하여 field-program-

ming을 적용하여 얻은 결과를 보여주고 있다. 

Fig. 3(a)에서 확인할 수 있듯이 field-programming 변

수인 ti 값이 낮아질수록 분석시간이 짧아지는 것을 확

인할 수 있다. 이는 초기 rpm 유지시간이 짧아지므로

외부장의 세기가 감소하는 시점이 빨라지기 때문에 나

타나는 결과이다. Fig. 3(b)는 각 조건에서 결정된 CdS

양자점 입자의 크기 분포를 보여주고 있다. 그 결과,

field-programming을 사용하여도 CdS 양자점 입자의 크

기 및 크기분포 결정에 어려움이 없음을 확인할 수 있

었다. 따라서, 본 연구에서 침강 장-흐름 분획법의 최적

화 조건을 유속: 2 mL/min, 외부장 세기: 500 rpm,

field-programming 변수 ti를 5분으로 결정하였다.

4.2. 입자 안정제 첨가량에 대한 영향

CdS 양자점 입자의 합성에서 입자의 응집을 최소화

하기 위해 첨가되는 입자 안정제의 영향을 확인하기

Fig. 1. TEM images of CdS-QD particles.

Fig. 2. SdFFF fractograms of CdS-QD particles obtained at
(a) two different flow rates (1 mL/min, and 2 mL/

min) at external field 500 rpm, and (b) three different
external fields.
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위하여 입자 안정제 첨가량의 변화를 주어 CdS 양자

점 입자를 합성하였다. Fig. 4(a)는 입자 안정제 첨가

량의 변화에 대한 침강 장-흐름 분획법의 결과를 보여

주고 있다. 

또한, 동적 광 산란법의 결과와 침강 장-흐름 분획

법의 결과를 비교한 결과를 Fig. 4(b)에서 보여주고

있다. 두 분석기술 모두 입자 안정제 첨가량이 증가

하면 입자 크기가 감소하는 것을 확인할 수 있으며,

이와 같은 현상은 합성과정에서 입자 안정제가 CdS

양자점 입자 표면을 감싸게 되어 입자간 상호작용을

최소화해 주기 때문에 CdS 양자점 입자의 크기가 감

소하는 것이다.30,31 하지만, 침강 장-흐름 분획법의 경

우 보다 높은 재현성과 경향성을 보여주고 있으며,

결정된 평균 크기가 다른 것은 동적 광 산란법의 단

점인 다분산성 시료 분석에서 큰 입자에 대한 강한

산란광의 영향으로 시료 크기가 과대 평가되기 때문

에 나타난 결과이다.32 

5. 결 론

본 연구에서는 감마-선 조사법을 이용하여 간단하

게 CdS 양자점 입자를 합성하였으며, 합성된 CdS 양

자점 입자의 크기를 투과 전자 현미경, 동적 광 산란

법, 그리고 침강 장-흐름 분획법을 이용하여 크기 및

크기 분포에 대한 분석을 진행하였다. 투과 전자 현미

경으로 확인된 입자 크기는 단일 입자(~4 nm), 응집

으로 형성된 2차 입자(50~200 nm)로 확인되었으며 평

균 크기는 159 nm로 확인되었다. 

침강 장-흐름 분획법을 이용한 정확한 크기 분석을

위해 중요한 변수인 유속, 외부장 세기, 그리고 field-

programming 조건을 최적화하였으며, 결정된 최적화

조건은 유속(2 mL/min), 외부장 세기(500 rpm), field-

programming (ti= 5분)이다. 이렇게 결정된 최적화 조건

에서 CdS 양자점 입자를 합성할 때 사용되는 입자 안

정제(PVP)의 첨가량에 대한 영향을 확인하였으며, 동

적 광 산란법과 침강 장-흐름 분획법의 결과를 비교하

Fig. 3. SdFFF fractograms (a) and size distributions (b) of
CdS-QD particles obtained at different field-program-
ming conditions. Programming parameters were: initial

rpm: 500, p: 8, flow rate: 2 mL/min.

Fig. 4. SdFFF fractograms (a) and mean diameter (b) of
CdS-QD particles obtained at different amount of
particle stabilizer by SdFFF and DLS.
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였다. 그 결과, 두 분석방법 모두 입자 안정제 첨가

량이 증가할수록 입자 크기가 작아지는 경향성을 확

인할 수 있었으며, 침강 장-흐름 분획법이 동적 광

산란법보다 높은 재현성과 경향성을 보여주고 있다.

이러한 결과를 통하여 다분산성 시료의 분석에는 동

적 광 산란법 보다 침강 장-흐름 분획법을 이용할

경우 정확하고 효과적으로 시료의 크기 및 크기 분

포도를 확인 할 수 있어 다양한 응용 가능성이 있다

는 것을 확인할 수 있었다.
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