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Abstract
Hydride-dehydride process for efficient recycling of tantalum (Ta) is used for manufacturer of Ta powder. In case of metal powder, Impurities 
as like nitride, oxygen, hydrogen is decreased of physical properties. For manufacture of Ta powder, control of theses impurities is important. 
In this study, to decreased of impurities on Ta powder using HDH process optimize dehydride condition. Dehydration behavior of Ta is depended 
on temperature, time, and atmosphere. Phase transition of Ta hydride is analyzed by X-ray diffraction (XRD). Concentration of hydrogen is 
decreased with temperature increased. At high temperature, concentration of hydrogen in Ta is similar according to time increased. Size and 
morphology of powder is not observed after dehydride. Ta powder, which is less than 20 um, concentration of hydrogen under 800 ppm is 
obtain.    
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재활용 연구를 실시하였다.

탄탈륨 스크랩은 산화물과 금속 스크랩으로 존재한다. 산화물 

스크랩은 콘덴서 및 광물에서 생산되는 스크랩으로 주로 금속열환

원법, 도전체 매개반응법, 자전연소법등을 이용하여 재활용 연구

를 실시하였다. 금속 스크랩은 주로 도가니, 금속 타겟, 초경공구등

에 사용되며 주로 절삭과정에서 발생하는 스크랩으로 금속형태로 

존재하며 이를 재활용하기 위해서 전자빔 용해를 활용한 연구를 

진행하였다[2]. 하지만 대부분의 금속 스크랩의 경우, 가공과정에서 

발생한 스크랩으로 불순물 함유량이 적으며 산소, 질소, 수소와 같

은 불순물만 가공과정에서 혼입된다. 따라서 해당 스크랩의 경우, 

전자빔 용해대비 낮은 운용단가로 탄탈륨 분말 제조가 가능한 수

소화-탈수소화를 사용하여 재활용이 가능하다. 

1. 서 론
탄탈륨은 3,000 ℃이상의 융점, 16.6 g/cm3으로 높은 밀도를 지니

고 있으며, 불산을 제외한 대부분에 산에 대한 우수한 내산성을 지

니고 있다. 또한 낮은 저항온도계수 및 우수한 내부식성, 연성으로 

인해 초경공구, 절삭공구, 전자산업등에 사용되고 있으며 최근 항공

우주 산업의 발달로 인해 항공기 재료로도 이용되고 있다. 국내 수

입되는 탄탈륨은 2015년 이후로 매년 300톤 수준으로 유지되고 있

으며 대부분이 제품의 형태로 수입되고 있다. 반면 수출되는 탄탈륨

은 대부분 스크랩형태로 실질적은 국내 사용되는 탄탈륨은 수입에 

의존하고 있는 실정이다[1]. 따라서 국내에서는 탄탈륨 스크랩 해외 

반출 방지 및 국내 생산되는 스크랩의 순환구조 마련을 위해 탄탈륨  
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따라서 본 연구에서는 수소화-탈수소화를 활용하여 탄탈륨 스크

랩으로부터 탄탈륨을 재활용하고 탈수소화 최적화를 통해 주요 불

순물 제거율을 증가시키고자 한다. 

수소화-탈수소화를 통해 생산되는 탄탈륨은 분말형태로 존재하

며, 높은 산소, 질소, 수소 함량을 지니고 있을 시에는 가공과정에서 

화합물 형태로 존재할 가능성이 높으며, 취성을 지니게 되므로 일정

한 제한을 두고 있다[3]. 상온에서의 탄탈륨 수소 고용도는 약 800 

ppm 정도이다[4]. 따라서 본 연구에서는 탈수소화 조건 최적화 통해 

800 ppm 이하의 수소농도를 탄탈륨 분말을 제조하고자 한다.

2. 실험 방법

Fig. 1 Flow chart of the Ta recycling process

탄탈륨 분말 제조 연구는 Fig 1의 공정순서로 진행하였다. 탈수소

화를 위해 사용한 탄탈륨 선삭스크랩은 탄탈륨 봉재 및 상용품 가공

과정에서 발생하는 스크랩으로 순도는 99%, 두께 약 1 mm, 넓이 

5 mm이하의 스크랩을 수급하여 연구를 진행하였다. 탄탈륨 스크랩 

가공과정에서 발열로 인한 산화방지를 위해 윤활유를 이용하고 따

라서 스크랩내에 일부 윤활유가 포함되어 있었다. 수급된 스크랩을 

수소화하기에 앞서 ethanol을 용매로 하여 유분을 제거 후 수소화를 

실시하였다. 수소화를 위해 수평관상로를 사용하였으며 선행연구를 

기반으로 수소화 조건은 700 ℃, 3시간의 조건에서 실시하였다[2, 5]. 

이때 수소는 고순도 수소를 사용하여 산소 및 질소의 혼입을 방지하

였다. 

XRD를 통해 Ta2H 상이 형성됨을 Fig 2에서 확인할 수 있다. 수소

화된 탄탈륨은 oscillation mill을 사용하여 파/분쇄를 실시하였으며, 

Fig 3과 같이 약 20 um의 크기를 지니는 분말 회수가 가능하였다.  

Oscillation mill을 사용하여 전후 불순물 함량 변화를 비교한 결과, 

추가 혼입은 발생하지 않았으며, 99% 이상의 순도를 지님을 확인

하였다.

탈수소화를 실시하기에 앞서 온도변화에 따른 수소화-탈수소화

의 열역학적 거동을 확인한 결과 500℃를 기점으로 탈수소화 거동

이 우세하였으며, 수소화 거동을 배제하면 50℃이상의 온도에서 

탈수소화 거동이 나타나는 것으로 확인되었다. 온도 증가에 따라 

ΔG 값이 증가하였으며 열역학적 데이터 결과 안정적인 탈수소화 

가능성을 확인하였다[6]. 

다만, 내부 수소의 확산거동 및 분위기에 대한 고려는 없는 이론

적인 데이터로 본 연구에서는 분위기에 따른 탈소소화 거동을 확

인고자 하였다. 

탈수소화는 50℃이상에서 ΔG값이 음의 값을 지니고 있어 안정

적이지만, 원활한 탈수소화 효과를 위해 확인을 위해 300℃이상의 

조건에서 탈수소화 거동을 확인하였다. 300/ 400/ 500/ 600℃에서 

1/2/3 시간 변화에 따른 연구를 실시하였으며, 탈수소화 분위기가 

탄탈륨 수소농도에 미치는 영향력을 확인하기 위해 불활성 가스

(Ar-99.999%,  500 sccm)/ 저진공 (2*10^-2 torr)/ 고진공 (5*10^-5 

torr)분위기에서 연구를 실시하였다. ONH 분석(Oxygen /Nitrogen 

/Hydrogen Analyzer, Eltra ONH200)을 통해 조건변화에 따른 수소

농도 변화를 확인하였으며, 생성된 탄탈륨 결정상 확인을 위해 

XRD(X-ray diffraction, Shimadzu XRD-6100) 분석을 실시하였다. 

최종적으로 생산된 탄탈륨 분말 크기 변화 확인을 위해 HR 

FE-SEM(High Resolution Field Emission – Scanning Electron 

Microscopy, NOVA NANO 200)을 이용한 입도 분석을 실시하였다.

Fig. 2 Phase of Tantalum after hydride process
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Fig. 3 Photograph of Ta scrap 
(a) Raw scrap, (b) Hydride powder after milling

3. 결과 및 고찰
3.1 탈수소화 분위기에 따른 결정상 변화
선행연구 결과, 700℃ 이상의 탄탈륨 수소화 분위기에서 탈수소

화 현상이 일어나는 것을 확인할 수가 있었다. 온도가 증가함에 따

라 열역학적으로 탈수소화 반응이 우위를 차지하여 수소화 탄탈륨

내의 수소의 해리 가 발생하게 된다. 따라서 XRD 결과에서 탄탈륨 

주요 결정상이 탈수소화가 일어남에 따라 오른쪽으로 이동하는 현

상이 발생하게 된다[5]. Fig 4에서 6은 각 분위기별에 따른 탄탈륨 

수소화물의 탈수소화 거동을 나타낸 결과이다.

Fig 4는 Ar 분위기에서 온도 및 시간에 따른 탈수소화 거동이다. 

탈수소화 반응의 경우, 온도가 증가함에 따라 ΔG값이 음의 값으로 

안정되어 탈수소화 반응이 우위를 차지하게 된다. 따라서 그래프가 

점차 오른쪽으로 이동하는 것을 확인할 수가 있으며, 시간이 증가함

에 따라 400℃에서 500℃로 주된 이동축이 변화하게 된다. 300℃의 

조건에서는 1시간에서 3시간으로 온도가 증가함에 따라 탈수소화 

거동이 나타나지 않았으며, 500℃에서 가장 많은 그래프 이동이 발

견되었다. 따라서 Ar 분위기에서 탈수소화를 위해서는 500℃이상의 

조건이 가장 적합하며, 400℃의 경우 3 시간 이상 탈수소화를 실시

함에 따라 일부 탈수소화 거동을 보이는 것으로 확인되었다.

Fig 5는 저진공 분위기에서 진행된 탈수소화 결과이다. Ar 대비 

온도 및 시간 증가함에 따른 그래프 이동변화가 미미하나, 500℃에

서 가장 많은 이동이 발생한 것을 확인할 수가 있었다. 또한 시간변

화에 따른 변화폭은 크지 않으며 온도변화에 의해서만 탈수소화 거

동을 나타낸 것을 확인할 수가 있었다. Ar 분위기에서와 마찬가지로 

500℃이상의 조건에서 가장 많은 그래프 이동이 발생하였으며, 50

0℃이상의 조건에서는 유사한 탈수소화거동을 보였다. 

Fig 6은 고진공 분위기에서의 탈수소화 결과이다. 시간에 따른 탈

수소화 거동의 변화는 보이지 않았으며, 다만 온도가 증가함에 따라 

Ar와 유사한 그래프 변화를 확인할 수가 있었다. 

또한 500~600℃의 온도범위에서는 XRD 상으로는 명확한 변화

를 확인할 수가 없었으며, 다른조건들과 동일하게 Ta2H상에서 Ta

상으로 상변화가 발생한 것으로 확인되었다. 분위기에 따라 

300~400℃의 범위에서는 탈수소화가 발생하기엔 적합하지 않았으

며, 500℃이상으로 온도가 증가함에 따라 탈수소화 거동이 나타나

는 것을 확인할 수 있었다. 또한 탈수소화는 시간보다 온도에 기인

하여 발생하며, 온도가 증가함에 따라서 탈수소화가 원활히 발생

하는 것을 확인 할 수 있었다. 이는 열역학적 데이터를 기반으로 

확인된 결과이다. 추가적으로 각 조건별 명확한 탈수소화 거동 확

인을 위해 ONH를 이용하여 조건별 수소농도 비교를 실시하였다.

Fig. 4 XRD results near Ta peak after dehydride process at Ar 
atmosphere (a) 1 hr, (b) 2 hr, (c) 3 hr[5]
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Fig. 5 XRD results near Ta peak after dehydride process at low 
vacuum atmosphere (2*10-2 torr) (a) 1 hr, (b) 2 hr, (c) 
3 hr[5]

Fig. 6 XRD results near Ta peak after dehydride process at high 
vacuum atmosphere (5*10-5 torr) (a) 1 hr, (b) 2 hr, (c) 
3 hr[5]
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3.2 탈수소화 분위기가 수소농도에 미치는 영향

Fig. 7 Concentration of hydrogen according to dehydride 
temperature
(a) Ar atomosphere, (b) low vacuum atmosphere

XRD 분석을 통해 시간 및 온도변화에 따른 탈수소화 거동을 확인

하였고, 해당 결과를 기반으로 조건에 따른 수소농도 측정을 실시하

였다. 그 결과 그림 7과 같이 나타났다. 300℃의 조건에서는 불활성

분위기와 저진공 분위기에서 동일하게 높은 농도의 수소농도를 지

니고 있으며, 이는 낮은 열역학적 에너지로 인한 결과이다. 400℃에

서 시간이 증가함에 따라 수소농도는 불활성 분위기는 0.77 wt%에

서 0.11 wt% 수준으로 감소하였으며 저진공 분위기의 경우 0.39 wt%

에서 0.11 wt%로 감소하였다. 이와 같이 탈수소화는 시간대비 온도

의 영향을 많이 받으며, 400℃에서 600℃로 증가함에 따라 불활성 

분위기에서 수소농도는 0.018 wt%, 저진공 분위기는 0.028 wt%로 

감소하였다. 500℃를 기준으로 수소농도에 변화가 급격히 나타났는

데 해당 온도는 수소화-탈수소화 온도가 교차하는 지점이다. 따라

서 500℃ 미만에서는 탈수소화 대비 수소화가 우세하여, 해리 및 

분리된 수소가 일부 탄탈륨과 재결합하여 완벽한 탈수소화가 이뤄

지지 않을 수 있다. 

그로인해 500℃ 이상의 온도에서 탈수소화가 원활히 일어나며, 

급격한 수소농도변화가 발생하게 된다. 따라서 탈수소화는 시간대

비 온도에 대한 영향력이 크게 나타나게 된다.

탈수소화는 수소화 탄탈륨내의 침입된 수소가 탄탈륨과의 해리

를 통해 표면으로의 확산 및 수소간 결합으로 인해 제거된다. 그로

인해 분위기에 따라 서로 다른 제거되는 다른 경향성을 보인다. 

300℃에서 저진공대비 불활성 분위기에서 탈수소화가 원활하게 

일어나는데, 이는 높은 가스 유량으로 인해 물리적인 효과로 인한 

것이다. 물리적 효과로 제거될수 있는 표면의 수소농도는 한계가 

있으므로 1.2 wt% 수준으로 유지하는 것으로 확인될수 있다. 반면 

저진공에서는 시간이 증가함에 따라 수소농도가 감소되며, 시간이 

증가함에 따라 불활성 분위기와 유사한 수준으로 감소할 것으로 

예상된다. 400℃로 온도가 증가함에 따라 수소 해리 능력이 상승되

고 그로인해 저진공 분위기에서 수소 농도가 급감하게 된다. 

500~600℃ 저진공 분위기에서 0.02 wt% 이하로 수소농도가 감소하

지 않는데, 이는 저진공이 지니고 있는 진공도 한계로 인한 값이다. 

불활성 분위기의 경우, 지속적인 가스 공급으로 인해 0.019 wt%까

지 감소하였다, 

시간이 증가함에 따라서 수소농도는 감소하지 않았으며, 비슷한 

수준으로 유지됨을 확인하였다. 고진공의 경우, 1시간 동안 유지함

에 따라 0.0179 wt%의 수소농도를 지니고 있었으며 불활성대비 낮

은 수소값을 지니는 것을 확인할 수가 있었다. 불활성 분위기의 

경우, 고순도의 가스를 사용함에도 불구하고 내부에 포함되어 있

는 산소 및 수소, 질소농도로 인해 고순도의 탄탈륨 분말을 제조하

기에는 적합하지 않았다. XRD 및 ONH를 활용한 탈수소화 거동 

확인결과, 시간 대비 온도의 영향력이 큰 것을 확인할 수가 있었으

며, 온도가 증가함에 따라 수소농도는 감소하였다. 600℃에서 최소 

179 ppm 정도를 함유함에 따라, 추가적인 온도 증가에도 고유의 

고용도 및 표면 산화막 형성으로 인해 온도의 영향력이 감소할 것

으로 예상된다. 

따라서 이를 토대로 탈수소화 전후 탄탈륨 분말의 입도 및 표면

변화를 Fig 8과 같이 비교해보았다. Fig 8(a)는 분쇄후 수소화 탄탈

륨, Fig 8(b)와 (c)는 각각 불활성 분위기 및 고진공 분위기에서의 

탄탈륨 분말이다. 수소화 탄탈륨의 입도는 약 20 um 내외로 각형을 

지니고 있으며, 일정한 모양을 지니지 않음을 확인할 수 있다. 탈수

소화를 진행함에 따라 입도 및 탄탈륨 형상의 변화는 나타나지 않

았으며, 침입형 불순물인 수소의 경우 격자에 영향을 끼치지 않으

므로 분말의 형태에는 변화가 나타나지 않았다. 최종적으로 탈수

소화에 따른 탄탈륨 분말의 생성이 가능하였으며, 탈수소화에 따

른 입도의 변화는 발생하지 않음을 확인하였다.
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Table 1 Concentration of Ta powder according to Atmosphere

Atmosphere Concentration of Hydrogen (wt%)
Ar 0.0194

Low vacuum 0.0281
High vacuum 0.0179

Fig. 8 SEM image of Ta powder after hydride-dehydride process
(a) hydride powder, (b) Dehydride powder at Ar 
atmosphere, (c) Dehydride power at High vacuum 
atmosphere 

4. 결 론
탄탈륨 분말을 제조하기 위해서 수소화-탈수소화법을 이용하여 

분말 제조 거동을 확인하였다. 선행연구 결과 700℃, 3시간의 조건

에서 수소화 효율이 가장 우수하였으며, 해당 조건에서 수소화 탄탈

륨이 생성됨을 확인하였다. oscillation mill을 이용하여 수소화 탄탈

륨 분쇄를 진행하였으며 20 um 이하의 분말을 얻을 수 있었다. 분쇄 

수소화 분말을 이용하여 탈수소화 온도 및 시간, 분위기에 따른 거

동을 확인하였다. 온도가 증가함에 따라 결정상 변화가 나타났으며, 

500℃에서 급격한 그래프 변화를 확인하였다. 이를 토대로 수소농

도를 확인한 결과 500℃를 기점을 급격한 수소농도 변화가 나타났

으며, 최대 1.2~1.6 wt%에서 0.02 wt%까지 수소농도가 감소함을 확

인하였다. 탈수소화 분위기에 따라 수소농도라 다르게 나타났으며, 

저진공의 경우, 낮은 진공도로 인해 높은 수준까지 감소하지 못하였

다. 불활성 분위기의 경우, 가스내의 잔류하는 불순물로 인해 탈수

소화에 한계가 존재하였으며, 고진공 분위기에서 0.017 wt%까지 수

소농도가 감소함을 확인하였다. 

탈수소화는 시간대비 온도에 대한 영향력이 크게 나타났으며, 

열역학적으로 수소화와 탈수소화가 교차하는 지점인 500℃를 기

준으로 수소농도가 급격히 감소함을 확인하였다. 탈수소화를 위해

서는 600℃, 고진공 분위기에서 가장 우수한 수소농도를 지니고 

있으며, 탈수소화를 진행함에 따라 분말의 형상 및 크기변화는 나

타나지 않음을 확인하였다. 최종적으로 수소화-탈수소화법을 통해 

탄탈륨 분말 제조 가능성을 확인하였으며, 입도 제어 및 탈수소화 

조건 제어를 통해 탄탈륨내의 불순물 함량 및 입도가 제어가 가능

하였다.
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