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철강재료 중의 보론 분석방법
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Determination of Boron in Steel and Iron -Review of Analytical Methods
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1. 서 론

일반적으로 강 중에 보론을 첨가하면 소입성이 향

상되고, 내충격성, 저온 인성 등이 개선되며, 열간

가공성 등이 향상되는 것으로 알려져 있다.1) 그러나

보론 첨가에 따른 변태 특성의 영향에 대한 많은 연

구결과가 보고되어 있지만 체계적인 연구는 이루어

지지 않고 있다. 강 중 미량 보론의 첨가는 다른 첨

가 원소들에 비해 첨가량은 적으면서도 다양한 기계

적 성질의 향상을 기대할 수 있으므로, 최근에는 합

금철 가격의 급등으로 인해 망간, 니켈, 크롬 등의

첨가량을 줄이고 보론을 첨가하여 동일한 성능의 철

강소재를 제조하려는 연구가 활발히 진행되고 있다.

보론 첨가에 의한 각종 기계적인 특성을 제어하기

위한 연구가 활발해짐에 따라 철강 재료 중의 보론

정량분석도 중요하게 되었는데 지금까지 대부분의

강 중 보론 분석은 스파크 원자방출분광법 (Spark-

AES : Spark Atomic Emission Spectrometer)에 의

한 기기분석이 주로 이루어져 왔으나2) 최근 첨가한

보론이 강 중에서 어떠한 상태로 존재하는지에 대한

관심이 높아져 습식방법에 의한 보론 분석법이 연구

가 활발해지고 있다. 

2. 철강 재료의 전처리 및 용해

2. 1 철강시료의 산 용해

옛날부터 철강 시료의 분해에는 무기산을 많이 사

용해 왔다. 일반적인 무기산의 종류로는 염산, 질산,

황산, 인산 등이 있는데, 보론을 분석하기 위해서는

용기로부터 보론의 오염을 방지할 수 있는 석영이나

테프론, 폴리프로필렌 재질의 용기를 사용하여야 하

며 염산-질산-황산-인산의 혼산을 사용하여 주로 용

해한다. 특히 철이나 크롬과 같은 합금원소의 보론

화합물은 무기산에서 잘 분해되고, 시료 용액 중에
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인산이 포함되어 있으면 물증기와 함께 휘발하는

붕산의 휘발성이 줄어들게 된다. 시료의 용해에 있

어서 중요한 부분은 침전물이 생기지 않도록 하는

것인데, 일반적인 무기산으로는 용해가 어려운 경우,

즉 실리콘이나 알루미늄이 많이 함유된 철강시료의

경우에는 불산이나 과염소산을 사용하기도 한다. 시

료를 용해시킬 때, 나트륨이나 칼륨 혹은 리튬계 산

화물을 이용한 알칼리 용융법은 사용하지 않는데,

보통 융제의 사용량은 시료량에 비해 5~10배 정도

로 많은 양이고 알칼리 융제 중에는 불순물로 보론

화합물이 함유되어 있는 경우가 많기 때문이다. 만

약 산에 용해되지 않는 보론 화합물이 남아 있을

경우 별도로 분리하여 무수탄산칼륨으로 용융 분해

하는 방법이 있다. 철강 시료를 산 용해할 때 중요

하게 생각되는 것은 용해 중에 보론 화합물이 휘발

되는 것을 방지하는 것과 철강 시료 중의 질화보론

(BN)과 같은 산 불용성 보론 화합물이 완전히 용해

되도록 하는 것이다. 보론이 휘발되거나 강 중 보론

화합물이 완전히 용해되지 않을 경우 보론 정량분

석 결과에 오차를 가져오게 된다.

산성용액에서 보론은 중성이나 알칼리용액에서보

다 상대적으로 증발 건고 시에 휘발되기 쉬운데, 불

산과 염산 존재 하에서의 보론은 가스 상태의 불화

보론(BF3)과 염화보론(BCl3)을 생성하기 때문이다.

이들의 끓는점은 각각 -101℃와 +12.5℃이고, 그러

므로 이러한 상태에서 보론은 쉽게 용액으로부터

휘발되고, 실온에서 조차 보론의 휘발이 일어난다.3)

붕산이 많은 수산화물 즉 알코올이나 페놀류와 반

응하여 안정한 착화합물을 생성한다는 것은 널리

알려져 있다. 특별히 만니톨(mannitol)이 주로 보론

의 정량 분석에 많이 사용되는데, 이전의 연구에서

는 시료를 증류수, 염산, 질산에서 증발시킬 때 만니

톨이 보론의 휘발성을 억제하는 것을 알아냈다.4,5)

그 이유는 붕산이 만니톨과 반응하여 착화합물을

생성하면 보론의 이온화를 억제시키기 때문이다.6,7)

특히 불산과 염산 용액을 사용한 증발과정에서 보

론의 휘발성은 매우 강한데, 만니톨/보론 비율을 증

가시킴에 따라서 보론의 휘발정도는 낮아지고, 그

비율이 1보다 클 때에는 보론의 휘발성이 완전히

억제되는 것으로 나타났다.3) 이러한 결과는 보론과

만니톨이 동등한 mole로 착화합물을 생성하고 이때

착화합물은 매우 안정적임을 의미한다. 산 용액에서

이러한 착화합물의 생성은 실리콘 함량이 높은 시

료의 분해와 불소의 음이온 교환 크로마토그래피를

통한 보론의 화학적 분리 과정에서 불산과 염산을

사용할 수 있도록 해 준다. 

2. 2 마이크로파 분해장치를 이용한 용해

철강 시료를 분해하는데 보론의 휘발 방지와 불용

성 보론 화합물의 침전 방지가 보론 정량분석을 위

해 중요하다는 것은 알고 있으나 산 분해법에서는

후드설비 안에서 가열판을 이용하여 시료 분해가

이루어지기 때문에 보론의 휘발을 완전히 방지하기

는 힘들다. 따라서 최근에는 밀폐용기를 이용하여

분해하는 마이크로파 분해법이 시도되고 있다. 마이

크로파를 이용한 가압 산 분해는 철강시료뿐만 아

니라 질화보론의 분해에도 유용하게 사용될 수 있

는데 분해조건에 따라서 질화물이나 산화물의 경우

도 완전히 분해할 수 있고 밀폐형이라 보론의 휘발

성을 막을 수 있다는 장점을 가지고 있다. 그러나

용기의 부피가 한정되어 있고 고온, 고압 하에서 분

해하기 때문에 일반적으로 0.1g 정도 이상으로 시료

의 양을 많이 용해시킬 수 없다는 단점이 있다. 사

용할 수 있는 산의 종류는 일반 산 분해용으로 사

용되는 것은 모두 사용할 수 있지만, 시료 중의 합

금원소의 종류나 양에 따라서 분해조건이 달라지게

된다. 질화보론의 경우 7.5mL 불산 + 2.5mL 염산을

사용하여 200℃에서 분해할 수 있다.8,9)

3. 보론 분석을 위한 매트릭스 분리

보론 정량분석에 있어서 철강재료와 같이 매트릭

스가 존재하는 경우는 주 원소인 Fe의 방해영향에

의해 오차를 발생시킬 수 있다. 특히 Fe는 원자 내

전자구조가 복잡하기 때문에 흡수 혹은 방출 분광

분석에 있어 분광학적 방해영향이 매우 큰 편이다.

따라서 이러한 방해영향을 제거하기 위해서는 주

원소인 Fe를 시료 용액 중에서 제거하거나 분석대

상 원소인 보론을 별도로 분리하는 방법을 사용하

여야 한다. 보론 원소와 매트릭스인 Fe를 분리하는

방법으로는 아래와 같은 것들이 있다.

a) 보론을 붕산에스테르 형태로 증류함

b) 붕산을 열가수분해에 의해 분리함

c) 이온교환수지를 이용하여 분리함

d) 유기용매를 이용해 추출함

e) MIBK(Methylisobutylketone) 혹은 ethylether 

추출분리를 통해 매트릭스를 분리

3. 1 매트릭스로부터 보론 분리

산 분해 혹은 마이크로파 분해를 통해 용액화된

시료 중에는 많은 양의 Fe가 존재하므로 정확한 정

량분석을 위해서는 용액으로부터 보론을 분리할 필

요가 있다. 철강 시료 용액으로부터 보론을 분리하

는 가장 잘 알려진 방법은 보론을 methyl borate 상

태로 만들어 증류하는 것이다. 증류법은 시료 용액

RIST 硏究�文 第 22 卷 第 2 號 (2008)

82



에 메탄올을 첨가하고 증류장치를 통해 기화되는

methyl borate 를 다시 액화시켜 수산화나트륨 용액

에 흡수시키는 방법이다.10-13) 후에 증류액 중의 메탄

올을 증발 건고 시킨 후 산 처리를 하면 Fe 매트릭

스가 없는 시료용액을 얻을 수 있고 이를 정량 분

석할 경우 보론의 검출한계를 낮출 수 있다. Fig. 1

은 보론을 증류하기 위하여 석영재질로 만든 보론

증류장치에 대한 그림이다.

보론을 Fe 매트릭스로부터 분리하는 또 다른 방

법은 열 가수분해법이 있다. 열 가수분해법은 석영

유리관 속에서 알루미나 받침대 위에 고체상태의

철강시료가 담긴 백금접시를 놓고 바깥쪽에서 가열

로를 사용하여 1300℃로 유지하면서 석영관 내부로

900℃로 과열된 수증기를 통과시키는 방법이다.(Fig.

2 참조) 이러한 조건 하에서 철강 시료 중의 보론

화합물은 수증기와 반응하여 붕산이 되고 이 붕산

은 환류 냉각기를 거쳐 수산화나트륨 용액에 흡수

된다. 열 가수분해법은 고체상태에서 보론을 가수분

해 시켜 수산화나트륨 용액에 바로 흡수시키기 때

문에 용해나 증류와 같은 복잡한 전처리를 거치지

않는 장점이 있지만 철강재료 내에서 안정한 형태

의 보론 화합물은 가열해도 빠져 나오지 않을 가능

성이 있다는 단점이 있다. 열 가수분해 과정에서 필

요한 최적 온도와 시간은 많은 연구자들에 의해 보

고되어 있다.14-16)

분해된 시료를 적당한 조건 하에서 이온교환수지

를 통과시켜 매트릭스와 보론을 분리하는 방법도

많이 개발된 기술이다. 이온교환수지를 이용한 분리

법에는 양이온교환수지 흡착법과 음이온 교환수지

흡착법이 있는데 양이온교환수지는 Fe 이온을 흡착

시키는데 사용하고, 음이온 교환수지는 보론을 흡착

시키는데 주로 사용한다. Wang 등은17) 약산성을 띠

는 시료용액을 양이온교환수지 분리관을 통과시켜

Fe 이온을 흡착시키고 용출액을 직접 ICP-AES 분

무장치에 도입시켜 흡착되지 않은 보론을 정량하였

다. Yamada 등은18) 시료의 불화수소산 용액을 음이

온 교환수지 분리관에 통과시켜 보론을 흡착시킨

후 분리관에 적은 양의 질산을 순환시켜 보론을 분

리하고 용출액을 농축시킨 후 ICP-AES에서 고감도

측정을 달성하였다. Toshio 등은18) 시료분해에 사용

되는 인산이 보론의 음이온 교환수지 흡착을 억제

하는 것을 방지하기 위해 인산을 Fe(III)로 마스킹

한 후 불화수소산계 음이온교환수지를 이용하여 보

론을 매트릭스로부터 분리하고 249.77nm의 분석선

에서 ICP-AES로 측정하는 방법을 개발하였다. 

시료 용액으로부터 보론을 분리하는 또 다른 방법

은 용매추출법이다. 보론을 용매 추출하기 위해서는

먼저 보론 착화합물을 만들어야 하는데 보론 착화

합물 생성에 사용되는 유기화합물은 주로 알코올기

가 두 개 달려있는 diol 형태의 화합물을 사용한다.

Kuwada 등은20,21) 시료 용액 중의 붕산을 증발 건고

시킨 후 초산용액에서 2,4-dinitro-1,8-naphthalenediol

(DNNDO)로 음이온 착화합물을 만든 후 톨루엔으

로 추출하였다. 추출된 용액은 Brilliant Green 존재

하에서 637nm 파장에서 흡광광도법으로 정량분석

하였다. Sato는22) mandelic acid를 사용하여 보론 착

화합물을 만든 다음 약산 조건 및 타르타르산염 존
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Fig. 1  Distillation apparatus for determination of amounts of boron 10)

Fig. 2  Pyrohydrolysis apparatus. (1) steam generator; (2) steam

superheater; (3) resistance furnace; (4) platinum boat; (5)

water cooled condenser; (6) receiving vessel 16)



재 하에서 클로로벤젠 용매를 사용하여 보론을 유

기 용매층으로 추출하였다. 이 과정에서 매트릭스로

존재하는 Fe 이온이나 다른 양이온들이 보론을 추

출하는데 방해영향을 주지는 않는 것으로 밝혀졌다. 

3. 2 매트릭스 제거

철강 재료 중의 보론 분석에 방해영향을 주는 Fe

이온으로부터 보론을 분리하여 보론의 정량성을 높

이는 대신에 주 원소인 철 이온을 제거하여 보론

분석의 정량성을 높이는 방법도 많이 개발 되어 왔

다.23) 가장 간단한 방법은 위에 언급하였듯이 시료용

액을 적당한 조건 하에서 양이온 교환수지를 통과

시키는 것이다.17) 또 다른 방법은 시료용액 중에서

보론을 추출하는 대신에 주 원소인 철 이온을 추출

하는 것인데 주로 사용되는 용매는 MIBK (Methyl

Isobutyl Ketone)과 아세틸아세톤이다. McKaveney

등은24)
아세틸아세톤-클로로포름을 사용하여 산성용

액 (pH 1.05 ± 0.1) 중에서 철을 황산철 형태로 추

출하는 연구를 진행하였다. Coedo 등은25)
이 방법을

플라즈마 질량 분석법에 응용하여 보론 정량에 사

용하였다. Chen 등은26) MIBK를 이용한 용매추출법

으로 철을 제거한 후 고순도 철 중의 극미량 원소

들을 정량하였다. 

4. 보론의 정량

4. 1 흡광광도법

강 중 보론을 분석하는 방법 중에서 주로 쿠르쿠

민(curcumin)을 이용한 흡광광도법이 가장 널리 알

려져 있다. 그렇지만 이 방법은 상업적으로 시판되

는 쿠르쿠민의 품질에 따라서 감도와 재현성이 영

향을 받아 다소 농도변화가 심한 것이 단점이다. 쿠

르쿠민을 이용한 보론 분석방법에 대해서 많은 논

문들이 발표되어 있지만, 한편으로는 이러한 많은

논문들이 이 방법의 문제점과 복잡한 처리과정에

대한 증거가 될 수 있다. 

철강 재료를 용해시켜 쿠르쿠민으로 발색시킨 다

음 흡광도를 측정하는 방법은 예전부터 분석 규격

으로 채택되어 왔다. ISO 규격에는 두 가지 종류의

쿠르쿠민을 사용한 보론 분석방법이 있는데,13,27) 먼저

보론 함량이 높은 경우에는 시료를 염산과 질산 용

액으로 용해시킨 후 290℃에서 올소인산과 황산용

액 하에서 보론 질화물을 포함한 화합물들을 분해

시킨다. 이후 초산 버퍼용액 속에서 올소붕산과 쿠

르쿠민과의 착화합물을 생성시키고, 543nm에서 흡

광도를 측정하여 보론 함량을 계산한다.27) 보론 함량

이 낮을 경우는 앞서의 과정에서 올소인산과 황산

하에서 보론 화합물을 분해시킨 후 메탄올 첨가하

여 methyl borate 형태로 증류하여 수산화나트륨 용

액에 흡수시켜 매트릭스로부터 보론을 분리시킨다.

수산화나트륨 용액은 증발 건고시킨 후 메탄올 용

액 속에서 쿠르쿠민과 반응시켜 착화합물을 만든

후 550nm 파장에서 흡광도를 측정하여 보론 함량을

계산한다.11-13) 더 낮은 농도의 보론을 분석하기 위하

여 시료를 산 분해한 다음 불산과 메틸렌블루로 보

론을 발색시키고, 이것을 1,2-디클로로에탄으로 추출

하고 여분의 메틸렌블루를 물로 씻어 제거한 다음

657nm 부근에서 흡광도를 측정하여 보론을 정량한

다.11) 발색 시약으로는 쿠르쿠민, 메틸렌블루 이외에

도 카민(carmine)이나28,29) azomethine-H30)를 사용하

는 경우도 있다.

4. 2 유도결합 플라즈마 방출분광분석 및 질량분석법

보론을 유도결합 플라즈마 원자 방출 분광법

(ICP-AES: Inductively Coupled Plasma - Atomic

Emission Spectrometry)로 측정하는 경우, 감도는 낮

지만 Fe의 방해영향을 받지 않는 182.64nm의 분석

선을 사용하는 방법과 Fe 이온을 분리한 후 감도가

높은 249.77nm와 249.67nm의 분석선에서 발광강도

를 측정하는 방법이 있다. ICP-AES보론 분석의 단

점은 Fe 매트릭스에서 Fe 분석선 249.77nm의

Fe(II), 249.65nm와 249.70nm의 Fe(I)이 보론의 가장

감도 좋은 분석선 249.77과 249.67nm의 분석선과 겹

쳐져서 분광학적 방해영향을 나타낸다는 것이

다.19,31) 따라서 이러한 Fe 매트릭스에 의한 분광학

적 방해영향을 피하기 위해서는 다음과 같은 방법

이 선행되어야 한다. 즉 a) Fe 제거 : Fe추출, Fe

침전, 전기증착, b) 보론 추출, c)보론 휘발 혹은

methyl borate를 통한 증류, 혹은 다른 보론 휘발상

생성 등이 있다. 마지막의 c) 방법에서 사용되는 강

중 Fe 매트릭스로부터 보론 증류법은 사전 농축의

의미도 있기 때문에 증류된 보론을 함유하고 있는

용액을 ICP-AES로 정량 할 때 검출한계가

0.0036ug/mL까지 도달하는 것이 가능하다. 하지만

이렇게 하기 위해서는 오염을 최소화 하기 위한 실

험조작이 필요하다.31) 더욱 간단한 방법은

Novozamsky 등이32) 발표한 연속흐름법(FI : Flow

Injection method)을 이용하여 methyl borate의 발생

과 분리, ICP-AES에 의한 보론 측정을 순차적으로

행하는 것이다. 이 방법은 검출한계가 0.05ug/mL에

달하지만 이 장치의 실제 운용을 막는 심각한 어려

움이 있다. 즉 과량의 메탄올에 의한 플라즈마의 냉

각 방지를 위해서 메탄올을 제거해야 하는 것과 농

화된 황산의 강한 점도로 인한 연속흐름법 실험의
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어려움 등이 있다. 이러한 어려움을 해결하기 위해

중간 튜브를 사용하고, methyl borate를 단속적으로

시료도입에 사용해 상대적으로 많은 양의 메탄올

주입에도 불구하고 플라즈마가 안정화 되도록 실험

한 연구결과도 있다.31)

유도결합 플라즈마 질량 분석법(ICP-MS :

Inductively Coupled Plasma - Mass Spectrometry)이

처음으로 시장에 나온 이후로 이 분석기술이 가지

고 있는 장점에 대해서 광범위하게 연구가 이루어

졌다.22,33,34) 이 기술은 ICP-AES를 사용하는 것 보다

더 극 미량 원소분석에 있어서 탁월한 검출한계를

가지고 있었지만,23) 분석에 있어서 매트릭스 효과(신

호 억제효과)가 중요한 방해요인으로 작용하였다.35)

낮은 원자번호를 가진 원자는 무거운 질량을 가진

원자에 비해 더 영향이 크며, 보론에 대한 신호 억

제효과는 검출능력을 심각하게 감소시키기 때문에

이를 해결하는 것이 질량분석법에서는 매우 중요한

요소이다.36) 일반적인 시료 분해과정을 통하여 얻어

진 결과는 실온에서 조차 산에 의한 용해 시 보론

의 유실 혹은 보론 화합물(질화보론 등)의 화학적

인 안정성에 의한 불완전 용해 등에 의해 종종 부

정확하고 정밀하지 못한 결과를 얻을 때가 있다. 게

다가 많은 양의 시약들은 오염을 일으키고, 높은 염

과 산 농도는 시료주입시스템(ICP-MS 연결부분)에

방해효과를 주게 된다. 이러한 문제점을 해결하기

위한 방안 중의 하나로 마이크로파 분해장치를 사

용할 수 있다. 마이크로파를 이용한 시료분해 장치

는 오염이 적을 뿐만 아니라 빠르고 효과적인 시료

분해장치로써 분해효율은 시료용액의 온도에 의존

한다. 강 중 질화보론을 분해하고 용해시키기 위해

서는 더 높은 온도에서 시료용액을 처리할 필요가

있다.37) 매트릭스로부터 목적원소를 분리하는 것은

신호 억제효과를 피할 수 있는 또 다른 방법이다.

용매추출은 이 방법을 적용할 수 있는 방법 중의

하나이고, 용매로서 acetylacetone을 사용하는 것이

가장 효과적인 방법 중 하나이다.38) acetylacetone 매

트릭스 추출결과로 나타날 수 있는 염의 효과를 최

소화하고 정확도와 정밀도를 높이기 위해서는 흐름

주입법39,40)과 동위원소희석법25,41,42)을 ICP-MS 시료도

입과 측정에 적용할 수 있다. 많은 양의 Fe를 한번

의 조작으로 완전히 분리하는 또 다른 방법은 전해

증착이나 묽은 황산용액에서 수은양극을 사용하는

것이다.43)

ICP-MS에서 매트릭스 효과는 매우 중요한데 연

속분무법이 사용될 때 전체 용해된 시료의 양은 1

~ 2 mg/mL이 보통 한계 농도로 받아들여질 수 있

는 양이다. 여러 형태의 시료 도입방법이 감도와 검

출한계 등의 ICP-MS 장점을 향상시키고 정확도를

최대로 높이기 위해 사용되었다. 이러한 시도는 흐

름주입법과 같은 새로운 시료 도입 기술의 개발을

가져왔고, 시료 전처리 혹은 분석시간 단축을 위한

온라인 혹은 오프라인 시료 농축과정과 스파크 혹

은 레이저 박리(LA : laser ablation)와 같은 고체

샘플링 방법 분야의 연구로 확대되었다. 흐름주입법

은 높은 매트릭스 농도를 가지는 시료의 분석에 대

해 많은 장점을 가져다 주었다.44) 흐름주입법에서는

시료의 용량이 수백 mL 밖에 되지 않기 때문에 연

속 분무 시 분석에서 일어날 수 있는 샘플링 콘의

매트릭스 증착 효과를 최소화 할 수 있다.

철강 시료에 대해서도 극미량의 보론 함량을 측정

하기 위하여 ICP-MS 를 이용한 여러 가지 시료 도

입 방법에 대한 광범위한 연구가 이루어지고 있다.

직접 분무법, 흐름 주입법, acetylacetone -

chloroform을 이용한 Fe 매트릭스 제거 후 흐름주입

법, 고체시료의 직접 스파크 박리(spark ablation), 혹

은 레이저 박리에 의한 직접 주입법 등이 많이 사

용되는 방법이다, 흐름 주입법에서는 매트릭스 매칭

을 통한 외부보정 또한 사용될 수 있다. 흐름 주입

법이 시료용액에 직접 사용되었을 때 검출한계는

직접 분무법에 비해 4배 정도 향상된다. 용매추출에

의해 매트릭스를 제거한 상태에서 동위원소 희석법

으로 분석하면 0.02 mg/g의 검출한계가 가능하다.

이것은 흐름주입법 뿐만 아니라 직접 분무법에 비

해서도 10배 이상 검출한계가 향상된 수치이다. 

시료용해나 전처리 과정을 피하기 위해서 고체시

료 직접 주입법을 사용하는 것에 대한 흥미가 점점

더 커지고 있다. 스파크 박리와 레이저 박리 방법이

고체 시료 샘플링 방법으로 채용되고 있다.45) 스파크

와 레이저 박리방법은 용해 및 시료 전처리 과정을

거치지 않고도 mg/g의 검출한계를 나타낼 수 있으

며, 보론 함량이 0.5 - 118 mg/g의 농도를 가지는

인증표준물질을 사용하여 측정방법을 증명한 결과

측정값과 인증값이 잘 일치하였다.46) 스파크 박리법

에서는 여러 가지 방전 형태와 적당한 방전조건이

많이 논의되고 있다.47) 가장 중요한 문제는 주입되는

시료양, 입자 크기 조절, 일정한 시료 주입속도 유지

를 위한 스파크 운전조건(저항, 전압, 주기율)의 조

정과 최적화 과정이다. 플라즈마 상태에서 평형상태

를 해치지 않고 결합의 분리와 이온화를 유도하기

위한 시료의 양과 플라즈마 에너지는 매우 제한되

어 있다. 만약 부하가 오버되거나 고체 입자가 너무

크면 해리되지 않은 물질이 플라즈마를 통과하여

샘플링 콘 오리피스에 증착되고 그 결과로 감도가

낮아지게 된다. 이러한 문제를 극복하기 위하여 플

라즈마에 도착하는 에어로졸 크기를 조절하기 위한

통로를 디자인 하여 분석에 이용하는 경우도 있다.48)

레이저 박리에 있어서 박리되는 적은 양의 시료에

기인하는 높은 감도가 극미량 분석을 가능케 한다.



이러한 결과로 LA-ICP-MS 조합이 고체시료 직접

분석법으로 연구되고 있다.49-51)

ICP-MS를 이용한 극미량 경원소의 동시분석과 동

위원소분석에 유용한 반응셀(reaction cell) 혹은 충돌

셀(collision cell) 내로 시료를 도입하는 기술은 ICP-

MS 분석에 있어서 분광학적 방해영향을 경감시키는

효과적인 수단임은 이미 증명되어 있다.52-60) Fig. 3은

사중극자 ICP-MS에서 충돌셀의 모양을 나타낸 것이

다. 그림에서 보면 샘플링 콘을 통하여 들어온 이온

들은 스키머 콘에서 한번 걸러지고 충돌셀에서 헬륨

에 의해 화합물 이온들이 분해되어 방해영향을 경감

시키는 것을 알 수 있다. Mason 등은60) ICP-MS에서

육중극자(hexapole) 충돌셀에서 m/z 32의 분광학적

방해영향을 경감시키는 가스로 He-H2-Xe의 혼합가

스를 사용하였다. GC와 충돌셀 ICP-MS를 연결하여

농약 중의 P, S, Cl, Br, I를 정량하기 위해 m/z 31,

32의 백그라운드를 감소시키기 위해 이온 경로상에

충돌셀을 적용하였다.61) Bandura 등은53) DRC-ICP-MS

에서 31P+와 32S+를 m/z 47과 48즉 31P16O
+, 32S16O

+의 산

화된 이온종으로 정량하기 위해서 셀 가스로서 산소

를 사용하였는데 앞서의 방법보다 방해영향이 더 적

었다. Ben-Younes 등은52) DRC-ICP-MS 분석에서 반

응가스로 암모니아를 사용하여 Si 분석에서 백그라

운드 방해영향을 경감시키는 효과를 얻었다. 보론의

경우에 있어서 분광학적 방해영향은 없지만, 반응셀

이나 충돌셀을 사용함으로써 낮은 질량에서 나타나

는 화합물 이온들의 신호를 낮추어 신호 대 잡음비

를 올려주는 효과가 있다.

4. 3 크로마토그래피 분석법

현재 보론 분석법으로 각광을 받고 있는 방법은

ICP-AES 혹은 ICP-MS 이다. 하지만 앞에서도 언급

하였듯이 여러 가지 방해영향이 존재하기 때문에 보

론의 분리, 매트릭스 제거, 예비 농축 등의 전처리를

거쳐야 하는 단점이 있다. 최근에 고성능 액체 크로

마토그래피(HPLC : High Performance Liquid

Chromatography)법과 분광 검출기를 결합한 새로운

형태의 보론 분석법이 개발되었다. HPLC법은 고감도

로 여러 화합물을 동시에 검출할 수 있으며, 분리관

(column)을 사용하므로 분석 대상물질들의 상호 분리

와 매트릭스 제거가 용이한 장점이 있다. 이러한 장

점은 철강 시료의 분석에도 그대로 적용될 수 있는

데, HPLC의 분리관을 이용한 분리능력과 흐름주입법

을 이용하여 온라인 분석시스템 구축에도 유리하다.

HPLC를 이용한 철강 시료 중의 보론 분석을 위한

발색 착화합물 생성시약으로는 azomethine-H62-65),

chromotrophic acid66,67)가 잘 알려져 있고, H-

resorcinol68,69)은 HPLC 분석을 위한 착화합물 생성 시

약으로 연구된 적이 있다. Fig. 4는 HPLC와

chromotropic acid를 사용하여 철강 시료를 분석하는

과정을 도식적으로 나타낸 것이다.  Takeuchi 등은63,64)

azomethine-H를 사용하여 강 중 보론을 흡광광도법

으로 측정하였다. 그러나 그들은 Oxspring 등이70) 했

던 보론-azomethine-H 착화합물을 HPLC를 이용하여

분리분석한 결과는 얻지 못하였다. 보론 -

azomethine-H 착화합물은 분리관 내에서 azomethine-

H 시약보다 빨리 용출되기 때문에 과량의

azomethine-H에 의한 방해영향을 피할 수 있다. 그러

나 보론 - chromoprophic acid 착화합물의 경우에는

시약보다 착화합물이 천천히 용출된다.66,67) 보론과

H-resorcinol 착화합물에 대한 음이온교환 HPLC 분

석법은 보론을 검출하는데 아주 좋은 분석법이지

만,68,69) 실제 철강 분석에 있어서는 역상(reversed
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Fig. 3  Schematic diagram of quadrupol type ICP-MS with CCT cell. (from Thermo Electron Company)



phase) HPLC 분석법이 이온교환수지를 이용하는

방법보다 경제적이고 재현성이 높다.71)

4. 4 질화보론의 분석

보론은 강의 합금원소로서 다른 원소에 비해 미량

으로도 소입성을 높이는 효과가 있다. 그러나 보론

은 활성이 강한 원소로서 소입성에 대한 영향은 기

타 다른 원소와는 다른 행태를 나타낸다. 가열에 의

한 탈보론 현상은 공존하는 다른 원소와 화학적으

로 결합하려는 경향이 강해 질화보론 등을 생성시

키는데 보론화합물은 강의 소입성에 좋은 효과를

주지 못하는 것으로 알려져 있다. 그래서 질소와 친

화력이 강한 티탄 등을 첨가하여 질화보론의 생성

을 방지하고자 하지만, 어쨌든 보론과 질소는 친화

력이 강해 강 중에서 질화보론의 석출물을 생성시

킨다. 이 석출물로 존재하는 질화보론을 정량적으로

파악하기 위한 목적은 강의 소입성과 품질관리 등

에 관련하여 중요한 역할을 하기 때문이다.72)

질화보론은 적외선 흡수 스펙트럼에서 특이한 흡

수를 나타내는데 이것을 이용하여 강중 질화보론의

분리 및 정량법이 연구되었고, 보론계 석출물의 상

태별 분석법의 일환으로서 시험법이 확립되었다.

Kammori 등은73) 질화보론이 적외선 영역에서 강한

흡수 스펙트럼을 나타낸다는 것에 착안하여 시료를

황산(1:6)을 이용하여 가열분해한 후 잔사를 적외선

흡수 스펙트럼을 측정하여 질화보론을 정량하였다.

Sugimoto 등은74) 잔사 포집에 사용하는 여과지를 균

열 회화시켜 유기물을 분해시키는 등의 조작의 신

속화를 도모하였다. 그러나 Sugimoto의74) 경우에도

시료의 분해에 황산을 사용하여 미세한 질화보론의

회수가 불가능하였고 정확한 정량값을 얻는데에 어

려운 점이 있었다. 전해추출법에 의하면 미세한 질

화보론을 완전히 회수가 가능하다. 그러나 이 경우

질화보론과 동시에 강 중에 추출되는 Fe3C 등과 잔

사 포집용 유기마이크로 필터는 어쨌든 질화보론의

스펙트럼 측정에 장애를 주기 때문에 사전에 분해

제거할 필요가 있다. 유기마이크로 필터는 질화보론

의 적외선 분석에 방해를 주는 유기물을 분해하기

위하여 낮은 온도의 수소 플라즈마를 이용하여 태

운다. Fe3C는 적외선이 투과율을 감소시키기 때문에

화학약품을 사용한 용액에 담그거나 전위를 조정한

전기분해방법으로 제거한다. Fe3C를 제거한 잔사는

KBr에 섞어 10mm 직경의 디스크를 만들고

1380cm-1
의 파장에서 흡광도를 측정한다. 이 방법에

의하면 강 중 0.0001% 정도의 적은 질화보론 양을

정량적으로 분석할 수 있다. Fig. 5는 질화보론을

KBr과 섞어서 측정한 적외선 스펙트럼을 나타낸 것

으로 1390cm-1과 810cm-1 부근에서 질화보론의 흡수

스펙트럼이 나타나는 것을 볼 수 있다.

5. 결 론

최근 합금철 가격의 폭등으로 인한 원가절감 차원

에서 합금철을 보론으로 대체하고자 하는 연구의

지원을 위하여 철강 재료 중의 보론 분석은 중요한

분석기술이다. 철강 중의 보론 분석이 어려운 이유

는 보론 자체의 함량이 극히 미량이기도 하지만, 용

해 과정에서 보론의 휘발과 불용성 보론 화합물의

용해의 어려움 때문에 분석 정확도가 낮다는데 원

인이 있다.  또한 대부분의 경우 Fe 매트릭스에 의

한 방해영향이 커서 용해 후 다시 전처리를 거쳐야

한다는 부담도 있다. 본 리뷰 논문에서는 철강 재료

의 분해 - 전처리- 농도 측정 과정을 통해 나타날

수 있는 여러 문제점과 해결방법에 대하여 기술하

철강재료 중의 보론 분석방법
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Fig. 4  Procedure of boron analysis using by HPLC with chromotropic

acid

Fig. 5  Infrared Spectrum of boron nitride in potassium bromide.72)



였다. 오래 전부터 사용되어온 쿠르쿠민 흡광광도법

은 이미 널리 알려진 보론 분석법으로서 별다른 고

가의 장비 없이도 보론을 미량까지 분석할 수 있었

다. 그러나 ICP-AES 혹은 ICP-MS가 많이 보급된

요즈음에는 이러한 플라즈마 광원을 이용한 분석방

법이 주를 이루고 있으며, 감도나 분석 정확도가 많

이 향상되었다. 원자방출 분광이나 질량분석법은 Fe

매트릭스에 의한 방해영향이 크기 때문에 시료의

전처리가 필요한데 주로 사용되는 전처리 방법은

증류법, 이온교환수지법, 추출법 등이 있고, 흐름주

입법, 스피크 박리 혹은 레이저 박리법을 이용한 온

라인화가 추진되고 있다.  또한 HPLC를 이용하여

분리 후 흡광 혹은 형광 검출기를 이용한 보론 측

정방법도 감도가 높은 측정방법으로 많이 연구 되

고 있다. 질화보론은 강의 성질에 큰 영향을 주는

보론 화합물로 주로 전해추출 후 방해요인을 제거

한 다음 적외선 스펙트럼을 측정하지만 습식 고감

도 보론 분석법으로 직접 정량 할 수도 있다. 이러

한 다양한 분석방법은 향후 보론 첨가강에 대한 물

리적 기계적인 특성연구에 많은 도움을 줄 수 있을

것으로 기대된다.
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