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개요
리튬 이온 배터리(LIB)에 대한 수요가 증가함에 따라 지속 가능한 재활용 솔루션에 대한 
필요성이 더욱 커지고 있습니다. 본 연구에서는 전처리와 침출을 통합하여 Li, Co, Ni, Mn과  
같은 중요한 금속을 회수하는 접촉 전기 촉매(CEC) 기술을 사용한 단일 단계 습식야금 
공정을 살펴봅니다. 이 친환경적 접근 방식은 재활용 가능한 촉매로 SiO2를 사용한 초음파 
침출법을 사용함으로써 전자 전달을 통해 금속 용해를 향상시킵니다.

UV-Vis 분광법과 유도 결합 플라즈마 광방출 분광법(ICP-OES)은 공정 최적화 및 
모니터링에 중요한 역할을 합니다. UV-Vis는 라디칼 활동과 금속 용해를 실시간으로 추적할 
수 있고, ICP-OES는 금속 회수율과 불순물 수준을 정확하게 정량화할 수 있습니다. 연구 
결과, CEC 지원 재활용을 통해 폐양극 재료에서 높은 금속 회수율을 실현할 수 있어 기존 
방식에 비해 비용 효율성과 지속 가능성을 높인 대안으로 제시될 수 있음을 확인했습니다.

리튬 이온 배터리 재활용 방법에서  
UV-Vis 및 ICP-OES 분광법의 역할 

양극 재료에서 금속을 침출하기 위한 단일 단계 습식야금 
재활용 방법 지원
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소개
LIB는 수십 년 동안 휴대용 전자기기에 전력을 공급해 왔습니다. 
그러나 전기 자동차와 에너지 저장 분야의 수요가 증가함에 따라 
기능적 수명이 다한 배터리의 양이 늘어나는 상황에 대처해야 
하는 문제가 불거지고 있습니다. LIB 폐기는 심각한 환경적 문제를 
야기하지만, 동시에 귀중한 재료를 회수하여 더욱 지속 가능한 
방식을 채택할 수 있는 기회도 열어줍니다.

LIB 제조업체는 양극재와 같은 핵심 배터리 구성 요소에 사용하기 
위해 리튬(Li), 코발트(Co), 니켈(Ni), 망간(Mn)과 같은 필수 원소를 
안정적으로 공급 받아야 합니다. 사용된 LIB를 재활용하고 금속을 
회수하면 이러한 자원에 대한 증가하는 수요를 충족하는 데 도움이 
됩니다.

사용된 LIB를 재활용하기 위해 기존에는 비용이 많이 들고, 에너지 
집약적이며, 환경에 유해한 다단계 습식야금 또는 건식야금 공정을 
이용했습니다.1,2 전처리와 침출 단계를 통합하여 기존의 다단계 
접근 방식을 단일 단계로 단순화한, 보다 지속 가능하고 비용 
효율적인 습식야금 재활용 방법이 개발되었습니다. 이 방법은 
초음파를 이용한 금속 침출과 재활용 가능한 촉매로 이산화규소
(SiO2)를 사용하는 친환경 촉매 공정인 접촉 전기 촉매(CEC) 
기술을 사용합니다.3,4 CEC 공정은 액체-고체 접촉 전기화 과정에서 
발생하는 전자 전달을 이용해 자유 라디칼을 생성하고 이를 통해 
화학 반응을 촉진합니다.

UV-Vis 분광법 및 ICP-OES와 같은 분석 기술은 CEC 공정의 
효율성을 최적화하고 모니터링하는 데 사용할 수 있는 귀중한 
데이터를 제공합니다. 이러한 기술은 라디칼 생성 측정, 금속 용해 
모니터링, 공정 성능 평가 및 회수된 모든 물질의 순도 검증을 위해 
꼭 필요합니다.

CEC 재활용 과정 
CEC 재활용 과정은 먼저 사용된 LIB에서 주요 성분을 분리하는 
것으로 시작됩니다. 그런 다음 리튬 코발트(III) 산화물(LCO)이나  
리튬 니켈 망간 코발트 산화물(NCM)과 같은 양극 물질에서 금속을 
침출할 수 있습니다. 그림 1에 나타낸 바와 같이, 양극 재료를 사과산
(C4H6O5)이나 구연산(C6H8O7)과 같은 유기산과 혼합하고, SiO2 
촉매를 첨가한 후, 약 6시간 동안 초음파를 가해 반응시킵니다.3,4 
UV-Vis 분광법은 CEC에서 생성된 라디칼을 모니터링하고 침출 
조건을 최적화하는 데 이상적인 기술입니다. 추출된 금속은 
침전법이나 졸-겔 합성법, 그리고 각각 850-900°C에서의 고온 
소성을 통해 LiCoO2, NCM622, NCM712 양극 분말로 다시 
가공됩니다. ICP-OES는 재생된 양극 활성 물질을 포함한 LIB 
배터리 재료의 금속 및 기타 원소를 측정하는 데 널리 사용됩니다.5 
마지막으로 SiO2 촉매는 여과를 통해 회수할 수 있습니다.

그림 1. 공정 흐름도: CEC 재활용 워크플로에서 UV-Vis와 ICP-OES의 역할을 설명합니다.
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실험
재료 및 시료 전처리
NCM의 폐양극 시트는 중국의 배터리 재활용 공장에서 별도로 
수거했습니다. NCM 양극 시트를 4 × 4cm 크기로 잘랐습니다. 
99.99% SiO2(Macklin, China)와 99.5% 사과산(Macklin) 40mL가 
들어 있는 유리병에 시트 한 장을 넣었습니다. 병을 초음파 처리조
(40kHz, 300W)에 6시간 동안 80 ± 2°C로 두어 금속 침출과 유기 
결합제의 분해가 동시에 일어나도록 했습니다. 

UV-Vis 분광기 분석
Agilent Cary UV Workstation이 포함된 Agilent Cary 3500 
Multicell Peltier UV-Vis 분광 광도계(그림 2)를 사용하여 금속 
이온 방출과 라디칼 생성을 모니터링했습니다. 스펙트럼 분석은 
금속 용해를 촉진하는 금속 이온과 자유 라디칼을 검출하는 데 
중점을 두었습니다. 침출을 확인하기 위해 다음의 특정 흡수 피크를 
추적했습니다. Ni2+의 경우 390nm, Co2+의 경우 508nm, Mn2+의 
경우 660nm.

라디칼 소거제 테스트(p-벤조퀴논, 질산은(AgNO3), 및 tert-부탄올
((CH3 )3COH) 사용)를 통해 결합제 산화 및 금속 환원에 필수적인 
슈퍼옥사이드, 전자 라디칼 및 하이드록실 라디칼의 존재를 
확인했습니다. UV-Vis 분광법을 이용해 침출 효율을 높이는 
라디칼을 실시간으로 모니터링할 수 있습니다. 비파괴적 특성 
덕분에 이 기술은 연속 공정 제어에 이상적입니다.

ICP-OES 분석
Agilent 5800 Vertical Dual View(VDV) ICP-OES로 대체된 
Agilent 730 ICP-OES를 사용하여 금속 회수 효율을 평가했습니다. 
ICP-OES는 높은 감도로 여러 원소를 검출하여 금속 농도를 
정확하게 정량화합니다. 회수된 재료가 산업 표준을 충족하는지 
확인하려면 높은 수준의 정확성이 필요합니다. 정확한 정량화를 
위해 인증된 표준물질을 사용하여 ICP-OES 기기를 검량했습니다. 
침출물에 함유된 Li, Ni, Co, Mn의 농도를 측정하여 침출 성능과 
불순물 수준을 평가했습니다. 

그림 2. Multizone 소프트웨어 애드온을 포함한 Agilent Cary 3500 Multicell Peltier 
UV-Vis. 최대 4개의 독립적인 온도 구역을 구성하여 각 큐벳 쌍 내에서 서로 다른 
온도로 동시에 실험을 수행할 수 있습니다.

결과 및 토의
UV-Vis 분광법: 침출 효율 및 라디칼 활동 모니터링
사용한 LIB를 재활용하고 폴리비닐리덴 디플루오라이드(PVDF)와  
같은 유기 결합제와 같은 다른 성분으로부터 금속을 분리하려면 
슈퍼옥사이드(O2–•) 및 하이드록실(OH•) 라디칼을 생성해야 
합니다. 이러한 반응성 화학종은 유기물 분해와 금속 환원에 중요한 
역할을 합니다. 하이드록실 라디칼은 재결합하여 과산화수소
(H2O2)를 형성하여 금속 침출과 PVDF 산화를 더욱 촉진합니다. 

슈퍼옥사이드와 같은 반응성 물질은 니트로 블루 테트라졸륨
(NBT)을 사용하여 검출할 수 있는데, NBT는 반응 시 노란색에서 
파란색/보라색으로 변하여 포르마잔을 형성합니다. 이러한 
색상 변화의 강도는 존재하는 슈퍼옥사이드의 양과 상관관계가 
있으므로 UV-Vis 분광법은 이러한 반응을 모니터링하고 침출 
조건을 최적화하는 데 이상적인 기술입니다. 

https://www.agilent.com/ko-kr/product/molecular-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-systems/cary-3500-multicell-uv-vis-spectrophotometer
https://www.agilent.com/ko-kr/product/molecular-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-systems/cary-3500-multicell-uv-vis-spectrophotometer
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NCM CEC 워크플로의 금속 침출 효율을 분석하기 위해 UV-Vis를 
사용해 다음과 같은 주요 파라미터를 조사했습니다.

 – SiO2 촉매: 그림 3A에서 볼 수 있듯이, SiO2는 초음파 하에서 
전자 전달을 촉진하여 금속 환원을 촉진하는 H2O2와 같은 
활성 화학종을 형성함으로써 침출 효율을 크게 향상시킵니다. 
촉매가 과도하면 초음파 산란이 발생하고 효율이 감소하는데, 
최적의 SiO2 양은 80mg인 것으로 확인되었습니다(그림 3B).

 – 산 농도: 사과산 농도를 0.2M에서 1M으로 증가시키면 반응 
그레디언트가 향상되어 효율이 높아집니다(그림 3C). 산 농도가 
높아지면 이온 스크리닝 효과로 인해 효율성이 감소합니다.

 – 온도: 이 반응은 흡열 반응이기 때문에 온도가 높을수록 침출이 
잘 일어납니다. 그림 3D에 나타난 바와 같이 80°C가 최적의 
온도인 것으로 확인되었습니다.

 – 반응 시간: Mn2+와 Co2+의 피크 강도는 5시간 후에 
안정화되었고, Ni2+의 피크 강도는 6시간에 최고치를 
기록했습니다(그림 3E). 따라서 이것이 이상적인 반응 
시간입니다.

 – UV-Vis 모니터링: 390, 508, 660nm의 피크는 각각 Ni2+, Co2+, 
Mn2+에 해당하며, 이를 통해 금속 침출을 실시간으로 추적할 수 
있습니다.

최적화된 조건(80mg SiO2, 1M 사과산, 10g/L 고체-액체 비율, 
80°C에서 6시간)에서 NCM의 침출 효율은 99.6%(Li), 98.3%(Ni), 
99.4%(Co), 97.4%(Mn)였습니다. 이러한 결과는 LIB 재활용을 
위한 단일 단계 CEC 처리법이 효과적임을 보여줍니다.

또한 이 결과는 Cary 3500 Multicell Peltier UV-Vis 분광 광도계가 
다양한 조건에서 반응 키네틱을 철저하게 연구하는 데 유연성을 
제공한다는 사실을 보여줍니다. 이 응용 분야에서 기기의 이점은 
다음과 같습니다. 

 – 단일 큐벳 기기에 비해 데이터 수집을 간소화하여 더 빠르고 
효율적인 분석을 가능하게 하는 "멀티존" 기능. Cary 3500 
Multizone을 사용하면 약 15초 만에 7개 시료를 빠르게 분석할 
수 있어 여러 시료에 대한 침출 효과 평가를 크게 가속화할 수 
있습니다.

 – 복잡한 화학종 형성의 최적 조건과 시기를 식별할 수 있는 
단순화된 실험 설계 

 – 완전히 통합된 공랭식 펠티에 시스템 덕분에 물, 소음 또는 
지저분한 케이블 없이 -5에서 110°C까지의 범위에서 정확한 
온도 제어가 가능합니다. 이 시스템은 일관되고 안정적인 
성능을 위해 4개 구역 내 8개 셀 위치에서 안정적인 온도를 
유지합니다.

그림 3. (A) SiO2 촉매 첨가, (B) SiO2 투입량, (C) 사과산 농도, (D) 온도, (E) 시간을 포함하여 CEC 침출 효율을 최적화하기 위한 다양한 조건에서 금속 이온 흡수 피크를 보여주는 
UV-Vis 스펙트럼. (F) ICP-OES를 사용하여 최적화된 고체-액체 비율.3
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ICP-OES: 높은 회수율 및 순도 평가
ICP-OES 분석은 최적화된 조건에서 다음과 같은 높은 금속 
회수 효율을 보여주었습니다. 99.6%(Li), 98.3%(Ni), 99.4%(Co), 
97.4%(Mn). 또한, 합성된 전극 분말이 NCM622와 일치한다는 
것을 추가적으로 확인하기 위해 합성된 분말의 리튬, 니켈, 
망간, 코발트 원소 비율을 분석했습니다. 표 1에서 볼 수 있듯이 
Li:Co:Ni:Mn의 몰 비율은 10.1:2.1:6:2로, NCM622에 대한 조성 
요건과 일치합니다.

금속 Li Co Ni Mn

농도(mmol) 5036.8 1067.3 2992.3 997.4

표 1. ICP-OES 데이터. 재생 NCM의 농도 분석.

표 2에 나타낸 바와 같이, 침출물에 함유된 Al, Ca, Mg, Na, Li, 
Co, Ni, Mn의 농도를 측정하기 위해 ICP-OES를 사용하여 미량 
수준 분석을 수행했습니다. 그 결과, Al, Ca, Mg, Na와 같은 금속 
불순물의 농도가 표준값(0.03%)보다 낮은 것으로 나타났습니다. 
이러한 결과는 CEC 재활용 공정의 효율성과 친환경적 특성을 잘 
보여주며, 새로운 LIB 소재 생산에 재사용하기에 적합한 고순도 
재료를 회수할 수 있음도 보여줍니다.

금속 질량 분율(중량 %)

Al 0.009700

Ca 0.002267

Mg 0.003405

Na 0.000533

Li 0.062680

Co 0.102300

Ni 0.293200

Mn 0.090700

표 2. ICP-OES를 사용한 재생 NCM622의 
품질 분석.

ICP-OES는 여러 원소를 동시에 측정할 수 있어 품질 관리 테스트를 
간소화하고 회수된 재료가 배터리 등급 사양을 충족하도록 
보장합니다.

결론
이 연구에서는 UV-Vis 분광법과 ICP-OES가 접촉 전기 촉매
(CEC)를 이용한 단일 단계 습식야금 재활용 공정을 최적화하고 
모니터링하는 데 중요한 역할을 하고 리튬 이온 배터리의 순환 
경제를 지원한다는 사실을 보여주었습니다. UV-Vis는 금속 
용해와 라디칼 활동을 실시간으로 추적하고, ICP-OES는 금속 회수 
효율과 금속 불순물 수준을 정확하게 정량화했습니다. 연구 결과에 
따르면 친환경적이고 비용 효율적인 CEC 재활용 방법을 사용하면 
LiCoO2 및 NCM과 같은 사용된 양극 활성 물질(CAM)에서 높은 
금속 회수율을 달성하고 재생 CAM의 재료 순도를 보장할 수 
있습니다. 
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