
170. Kurt  Ltndaer: mer die Chloride dee sweiwertigen 
&Ioi~ML&nsr 71cTol&tuw und TantaI8. (N& Verauahen von 
Emma Haller, Herbert Helwfg, Antonle Xtkler UIM 

Hellmut Feit.) (Irate MitteiludgJi) 
(Eingegangen am 8. April 1922.) 

Das C h l o r i d  d e s  z w e i w e r t i g e n  RIolybdans  hat zuerst 
L3 1 om s t r a n  de) in einer klassischen Untersuchung dargestellt 
und ejngehend studiert. Er erkxnnte bereits, daS die monornole- 
kulare Formel Mo C1, inindestcns zu verdreifachen sei, und daB 
in der Verbindung Mo3Cls ewei Atome Chlor sich in ihrem Ver- 
halten voii den verbleibeaden vier Rtomen wesentlich unter- 
scheiden, sowie dad das zweiwertige Radikal (Mas Cl,) amphotere 
Eigenschaften hat. Die auDerordentliche Bestandigkeit des Molyb- 
dans in diesen Verbindungen gegen alle chemischen und be- 
eonders oxydativen Einwirkungen, die im Hinblick auf die 
ungemein leichte Oxydierbarkeit des drei-, vier- und funftverti- 
gen Molybdins erstaunlich war, erklarte auch B 1 o m s t r a n  d 
schon durch die Polymerisation der Verbindung. Wlhrend er selbst 
gemeinsam mit seinem Schtiler A t t e r b e  r g ein den1 Chlorid ent- 
sprechendes Bromid Mo3 Bra darstcllte und untersuchte, wurde 
das Chlorid selbst und verschiedene seiner Verbindungen weiter- 
hin von Liec 'h t i  und Kempes), Muth inann  und Nagelr) ,  
sowie A. R o s e n h e i m  und F. Kohna) studiert. 

In der letzten Arbeit konnte u.a. nachgcwiesen werden, dafa 
eine hei der Darstellung des Chlorides durch Extraktion mit Salz- 
saure erhaltene Verbindung, die B 1 o m s t r a n  d ah &b33 Cl,, 6 Hn 0 
ansprach, in Wirklichkeit eine komplcxe ))Chlorosiure(( H Mo3 C1, +. 4 H z 0  sei. 

1) Die vorliegenden Untersuchungen waren in ForlCPhrung t'riihe~ar, 
in meinem Laborntorim ausgei'thrter Arbeilen schon seit meiirercn Mo- 
nalen in Angrilf genommen, nls aus der interessanten Abhandlung VOIP 

0. Ruff  und K. S l a i b ,  Z. a. Ch. 117, 191 (19211, sich ergab, duD Hr. 
R u € f  mit einer Reihe von Arheiten ganz dieselben Zicle verColgte. Wir 
einigten uns brieflicli ohne Schwierigkeiten fiber die Ahgrenzung unserer 
Arbeitsgebiete und glauben, daD durch o€fene Mitteiluiig dcr heiderseits 
erhaltenen Ergebnisse der Sache besser gedient wird als durch unfrucht- 
bare Prioritltsanspruche. Hr. R u f f wird an demselben Tage, an dem 
diese Abhandlung bei der Schriftleitung eingehen wird, die in seinem In- 
stitute bei der Reduktion von Ta CI, geniachten Beobachtungen, in einer 
Abhandlung an die Schrif tleitung der >,Berichtea einsenden. 

A. R o s e n h e i m .  
2) J. pr. [l] 71, 449 118571; 77, 88 (18591; 82, 433 [1861]. 
8 )  A. 170, 351 f18731. 4) R. 31, 2009 [1898]. 
5 )  2. a. Ch. 66, 1 [1910]. 
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Ein diesel- Verbindung offciibar g:uiz anabges Derivat des 
W o 1 f r a m  d i c h 1 o r i d e  s hat iieuerdings H i  1 1 2 )  durch Reduktion 
von Wolframhexachlorid erhnltcn, dessen Rnalysen nach ihm auf 
die Formel IIW, Cl, -t 4.5 H, 0 stirnmen. 

Ilurch R e d u k t i o n  v o n  T a n t a l p e n t a b r o m i d  hat Ierner 
W. H. C ha  p i n  2 )  cin griines, gut brystallisicrcndcs Bromid er- 
lialten, dem er die Formel TaBBrlL-l 7 H z 0  zuerteilt. Er zeigt, 
da13 ein vorher von C h a br i 6 3 )  beschriebencs Chlorid, das die- 
ser als Ta C1, + 21f2 0 hetrachtctc, sohr wahrscheinlich ganz ent- 
sprechend dem Bromid zu forrnulicren ist. Die Bhnlichkeit dieser 
Formeln mit denen der obeii aiigeftihrten Verbindungen des MO- 
lybdans und Wolfrarns springt in die Rugen. 

Es war nun expcriinentell nachzuweisen, ob tatsiichlich eine 
vollstandige Analogie in der Zusammensetzung dieser verschic- 
denen Verbindungen bestehth und ob sie samtlich Salze zweiwer- 
tiger Elemente sind. Ferner versprach ihre Untersuchung Auf- 
schlirsso einerseits uber das Verhalten von Elementen in ihren 
niedrigsten Wertigkeitsstufen, die in vieIen Wertigkeitsstufen Ver- 
bindungen bilden, andererseits iiber die StrukturverhPltnisse Bmehr- 
kerniger komplexer Ionencc. In letzterer Beziehung erschien sie 
besonders aussichtsreich, da, abgesehen von den Metallamminen, 
kaum andere, ahnlich bestandige, mehrkernige komplexe Ionen 
mit mphoteren Eigenschaften bekannt sind4). 

Da derartige Untersuchungen eine grijDere Menge des Aus- 
gangsmaterials beanspruchen, inuDten eunachst die bisher noch 
wenig ergiebigen Darsteliungmethoden verbessert werden. 

1. D a r  s t e 1 l u n g  s v  erf a hren .  
Es waren hierfiir von vornherein twei Wege einzuschlagen: 
1) War zu versuchen, durch geeignete Behandlung der Metalle mit 

Chlor unter Ueriicksichtigung der richtigen Temperatur-, Druck- und 
Mischungsverhaltnisse des Gases die Chloride der niedrigsten Wertigkeits- 
stulen zu erhalten. 

2) Konnten durch Reduktion dcr chlor-reicheren Chloride die chlor- 
irmeren erhalten werden. Hierbei konnten die ersteren entweder durch 
Gase oder durch andere Reduktionsmittel, wie etwa durch Jdetalle, redu- 
ziert werden. 

Alle diese Methoden sind in- friiheren Arbeiten schoii angewandt war- 
den, haben jedoch meist nur sehr schlechte Ausbeuten gegeben. 

I) Am. Sac. 88, 2383 [1917]. a )  Am. SOC. 33, 328 IlSlO]. 
a) C. r. 144, 804 [1902]. 
4) vergl. R. W e i n 1 a n  d , Einf. i. d. Cheniic d. Koinplcxverbindunaen, 

s. 359 ff. 
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1. Daustetlung von Moly6d~ndichlorid-Verbindllngen 
(Hall'e r ,  Helwig).  

In den friiheren Zeiten ( B l o m s t r a n d ,  L i e c h t i  und I iempe,  
R o s e n  h e i m und K o hn) wurde aus Mo Cl, durch vorsiehtigc 
Reduktion im Wasserptoff-Strome Mo CIS dargestellt und dieses 
durch mehrfache Sublimation im COs-Strome in MoClr und MoC1, 
eerlegt. Das letztere kann durch Salzsaure dem Gemisch ent- 
zogen werden. Die Ausbeuten bei diesem Verfahren sind sehr 
schlecht, da neben anderen Chloriden durch weitere Zersetzung 
mch metallisches Molybdan entsteht. 

Es war von vornherein miiglich, daB infolge thermischer Dis- 
soziation bei der Einwirkung von Chlor auf metallisches Molyb- 
dan bei hohen Temperaturen sich nur Chloride der niedrigen 
Wertigkeitsstufen bilden wiirden. Eine Reihe von Versuchen, die 
rnit ganz reinem, bei der Herstellung von Metallfaden-Lampen ver- 
wendetem, metallischem Malybdan, das vor jedem Versuche noch- 
mals im Wasserstoff-Strome gegliiht wurde, ausgefuhrt wurden, 
egaben jedoch, daD im Temperaturgebiet bis ca. 120O0 nur MoCI, 
entstand. 

Dagegen fiihrte die B e h a n d l u n g  v o n  m e t a l l i s c h e m  110- 
1 y b d ' l  n in ganz luftfreiem, gasformigem P h o s g e n  zu ausge- 
eeichneten Ergebnissen. Auf einem kurzen Gas-Verbrennungsofeen 
wurden in einem Rohre alts schwer schmelzbarem Glase meh- 
rere, rnit reinstem Molybdanpulver beschickte Porzeiianschiffchen 
nacheinander rnit reinstem Wasserstoff (zur vollstandigen Reduk- 
tion des Metalles), mit reinstem Stickstoff zur Entfernung des 
Wasserstoffs und dann im . Phosgen-Strome bei 700--8oO0 er- 
bitzt. Es bildet sich erst eine ganz geringe Menge von MoCls, 
das leicht fortsublimiert, und dann iiberzieht sich das Metall in 
den Schiffchen rnit einer starken Schicht des gelben Molybdan- 
dichlorids. Auf Einhaltung der Temperatur mu5 geachtet werden, 
da bei BOO0 sich hauptsachlich MoCl,, unterhalb 600° I\IoCIs bib 
dat. Nach Bildung einer gro5eren Menge des Dichlorides, das 
den Rest des Metalles der Einwirkung des Phosgens entzieht, 
w i d  der Versuch unterbrochen, das Dichlorid rnit konz. Salz- 
same extrahiert, das P'erbleibende Metall getrocknet, im Wasser- 
stoff-Strom und dann wieder mit Phosgen behandelt. Es l 5 D t  
sich so das angewendete Metall fast vollstandig in das Di- 
chlorid bberfuhren. Aus den stark salzsauren LBsungen krystal- 
lisiert die C h l o r o s a u r e  d e s  M o l y b d a n d i c h l o r i d e s  fast 
quantitativ aus. 
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$clion vor langen Jahren haben E. F. S m i t  h und V. 0 b e  r h o 1 t - 
e e r 1) die Einwirkung von Phosgen auf metallisches Mdlybd&n ond WoIfram 
untersucht. Sie erhielten jcdoch wohl infolge der Anwendung ganz ud- 
reiner Materialien hnd der geringen BerClcksiclitigung der Temperaturen 
keine brauchbaren Ergcbnisse. 

Weniger gute, aber inimerhiii noch brauchbare Ausbeuten wur. 
den nach einem zweiten Verfahren bei der E i n w i ~ k u n g  von 
M e t a l l e n  au f  MoCl, erhaiten. Es wurde 1Mol. von reinstem. 
trscknem Mo CIF innig gemengt mit 1 Atom staubfeinem A 1 umi - 
n i u m - P u l v e r  und zur Abschwachung der Reaktion rnit der glei- 
chen Menge ausgegliihten Quarzpulvers in ein einseitig zugeschmol- 
zenes Rohr aus schwer schmelzbareiii Glase eingefiillt und im 
Stickstoff-Strome zur Rotglut erhitzt. Nach Vollendung der deut- 
lich siehtbaren Reaktion wurdc das Produkt rnit konz. Salzsaure 
ausgezogen und beim Einengen der stark aluminiuinchlorid-halti- 
gen Fliissigkcit bezw nach Sattigung rnit Chlorwasserstoffgas die 
Chlorodure erhalten. Die Ausbeute wird dadurch wesentlich ver. 
sohlechtert, d413 das Mo CI, teilweise zu anderen hduktionsstufen 
und sogar zu meta-llischem Molybdan reduziert wird und so in 
Form dieser Riickstiinde mit dem Quarzpulver gemiscbt, nicht 
leicht wieder verarbeitet werden kann. 

2. Darstellung von WolframdichCorid-Verbindung;en (K 6 h re r). 
Die Einwirkung von gasfdrmigem P h o s g e n auf reinstes AVO 1 f r a m - 

Pulver ergab k e i n  Dichlorid. Innerhdlb eines groDen Temperatut-Gebietes 
wurde das Phosgen ‘bis zu Gtaubfeinem B o h l e n s t o f f  zersetzt, und edc 
biidete sick, nehen kleinen Mengen VOD WCl, und wahrwheinlich aueh 
W.C16tl in der Hauptsache nur das )>rote O x y c h l o r i d  (( WOC1, in mhd- 
nen, gllnzenden Nadeln. 

H i l l  hat in seiner erwihnten Arbeit das Dichlorid durcli Rrhitzen 
von WC1, mit N a t r i u m - a m a l g a m  dargestellt. Diese Reaktiou ver- 
Muft, wie hier beststist werden konnte, trotz Anwendung aller Yorsichts- 
rnaBregds meist schon.bei der Mischung des CMorides mit dem Amalgam 
explosionsartig upd gibt daher, wenn sie iiberhaupt gelingt, nur 116c&t 
geringe Ausbeuten. 

Noch geringere Erfolge wrurden beim Ersatz des Natriuin-amalgams 
durch die fldssige N a t r i u m - R a 1 i u ni - L e g i e r u n g erzielt. 

Es wurden daher systematische Versuche iiber die Anwen. 
dung voh Xefallen rnit geringerem Oxydationspotential, mit Mag - 
o e s i u m - ,  Zink- und.Alumini$rn .Pulver, auspfiihrt und ge- 
funden, dal3 die oben angefuhrte Reduktion rnit Aluminium recht 

~ Angewendet wurde ein aus reinstem Wolframpulver. dares. 
/Ute R8Sdt.ate gibt. 

stelltes WCfa, das sich im Chlarstrome leicht bild9t. wenn w-- 

._  1) Z. a. Gli.,8, 63 Il89il 
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deni Xetall als KatBlysator 0.1 O/o Platinschwarz zusetzt. Das Hem- 
chlorid wurde durch mehrfache Destillation gereinigt, und dann 
mnrda, gemal3 der Molybdlndichlorid-Darstellung, ein Gemisch von 
3WC1, mit 4A1 und der gleiclicn Gewichtsmenge Qnarzpulver irn 
Stickstoff-Strome gegluht. Das entstandene Reaktionsprodukt wurde 
rnit Salzsiiure ausgezogen, die rotgelbe Liisnng eingeengt und init 
Sdzsiure-Gas gesiittigt. Es schieden sich betrbhtliche Mengen 
der Ch lo rosHure  in feinen gelben Niidelchen aus, und es ver- 
hlieh eine braunrote Losung, die noch eine eigenartige, mi te r  zu 
nntersnchonds Verbindung enthielt, iiher die spfiter zu berichten 
sein wiyd. 

3. Llarstellung VOB TnntalrtichEorid-Verbinalungen (F e i t). 
Es  wurde rtusgegangen von clicrnisch reinstem Tantalpulver, 

das wir der Giite der S i e m e n  s & Hal s k e  A.-G. (Qsram G.m. b.H., 
Gliihlampenwerk S.) verdanken. Die Einmirkhg von P h o s g e n  auf 
metallisches Tan t a l  fiihrte hier zur Entstehung von Tact,. Wurde 
aber reinstes T a n  t a1 p e n  t a c h  1 o r  i d m i  t Met a1 l p  u l v  e r n be- 
handelt und das Reaktionsprodukt mit Salzsaure ausgezogen, so 
entstanden tief grune Losungen von groRer Resttindigkcit, die 
olfenbar die von C ha b P i E und C h a p i n erhaltenen Tantalver- 
binclangcn enthielten. 

Die Reaktionen verliefen vie1 weniger sturmisch als bei den 
Mdybdan- und Wolframchloriden, und es konnten derngerngll die 
Metallpurver direkt ohne Zusatz von Quarzpulver mit dem Penta- 
chlorid gemengt werden. Es wirkten gut reduzierend somohl A1 u - 
m i n  i u in - , wie Z i n k - und sogar B 1 e i - Pulver ; das Pentachlorid 
wurde demgemliD mit den berechneten Mengen der Metalle xnog- 
lichst innig gemischt und dann im Stickstoff-Strme gegiaht. Das 
Reaktionsprodukt wurde init SaIzsaure erschiipfend ausgezogen, 
die tief grtin geflirbte Lbsung von entstandenem Tantai und von 
Tantalsaure abfiltriert und weiter verarbeitet. 

Diese Verarbeitung bereitete nun wesentlich grliflere Schwie- 
rigkeiten als bei den Molybdan- und Walframuerbindungen, da 
die Tanhlverbindung aus der salzsauren Losung erst bei stiixkster 
Konaentration sich ausschied. Infoigedessen verhinderte bei den 
mit Aluminium reduzierten Praparaten das in der Lbsung ver- 
hleibende Aluminiumchlorid die Krystallisation. Bei der Anwen- 
dung von Zinkpulver konnto dagegen nach Zusatz van Natrium- 
acetat zu der LBsung das Zink durch Schwefelwasserstoff ent- 
fernt werden. Noch hesser lieBen sich naturlich die Lasungen der 
mit Bleipulver ausgef iihrtcn Reduktionen verarbeiten, da die ver- 



hiiHnierniiBig geringen Mengcn des gelBsten Bleis ohne weitere 
Zusatze rnit Schwefelwasserstoff fWbibar sind. Die griinen Ltisun- 
gen wurden dutch diese Behandlung nicbt weiter veriindert. 

Sie wurden unter vermindertem Druck bei ca. 40-60° ein- 
geengt. Es schied sich dann direkt ader noeh bcsser nnch Satti- 
gung rnit Chlorwasserstoffsaure die C h I a r o s Y u r e als schware- 
gFiines, ungemein bestgndiges Krystallpulver ab. Die Ausbeute 
konnte bis auf 20% der T h r i a  psteigert werden, ain in An- 
betrctcht der bei der Reduklion entstebenden Nebenprodukte nicht 
ungiinstiges Ergebnis. 

Versuche, Tan t a 1 p e 11 t a c h 1 oi r id d8 Schnielze in1 V-Rohr zwischen 
Kohle-Elektroden e 1 e k t r o 1 y t i s c h zu r e  d u z i e r e  n , verliefen ergebnis- 
log da diem, wie aucli W. B i l  t z  und A. V o i g t l )  inzwischen gezeigt 
haben, cin Isolator ist. Jedoch bei Zusatz YOU Alkalichloriden zu der 
Schmelze konnte ein Stromdurchgang beobachtet werden. Es resultierte 
eine dunkel geflrbte Schmelze, die nach dem Extrnhieren rnit Schwefei- 
kohlenstoff - zur Entfernung des unverbrauchten Pentachlorids - mit 
Salzshre eine griingefirbte LIisung gab, die zwar ffir praklische Darstel- 
lung nlcht geeignet, dennoch die prinzipielle Mdglichkeit einer Elektro- 
reduklion erkennen tie& Offenbar Ist die Reduktfon eine Seltundt%rerschei- 
nnng, die auf die Einwirkung des elektrofgtisch gcbitdetcn Alkalimetalles 
auf das Penlachlorid zurilckzufiihren ist. 

Die Elektroreduktion von I absolut-alkohoHschen oder aikoholisch-salz- 
sauren LBsungen yon Tantalpentaehlorid ergab nur schwach brHunliche L6- 
sungen, in denen die Entstehung niedrigwe~l5gen Tantals bisher nicht niit 
Sicherhei t machgewirsen uerden konnte. 

11. Z u s a m m e n s e t z u n g  d e r  Ch lo rosLuren .  
1. Mo!ybdhverbindung (Hal ler) :  Die &us der stark &- 

sauren, gelben LBsung auskry stallisierten, gelben, langen Nadeln 
wurden dureh Umkrgstallisieren BUS starker Sltlzsaure gereinigt 
uad lufttracken analysiert. 

Zur Analyse wurde die Substanz mit aininoniakalischem reinstem Hy- 
droperoxyd oxydiert, das Molybd&n d a m  wfe iiblich als Trisulfid gefdllt 
und im Fillrat das Chlor bestimmt. 

hlo 0, , 0.2824 g Ag Ci. 
0.3044g Sbst.: 0.2145g MOO,, 0.4964g AgC1. - 0.1721g Sbst.: OfWDg 

€1 Mo, C1, I H,O. Ber. Mo 47.27, Cl 40.73. 
Gef. D 48.98, 47.11, n 40.34, 40.52. 

Der Befund steht in voller Ubereinstimrnung mit den Angaben 
von A. R o s e n h e i m  und F. Kohn. DaE die Verbindung zwaiwer- 
tiges Alolybdiln e n U t ,  haben jene Autoren schon bewiesen. Die 
Verbindung ist auSerordentlich reaktionsftihig und bildet mehrere 
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Reihen von Sal.ren sowie Additionsverbhdungen, dic demnachst 
an anderer Stelle beschrieben werden. 

2. Wolframverbindung (K 6 hl  e r) : Auch diese Verbindung kry- 
stallisiert in gelben Nadeln und laat sich durch Umkrystallisieren 
aus konz. Salzeure reinigen. Sie ist weniger best5ndig als die 
sehr haltbare Molybdlnverbindung und gibt an der Luft sehr rasch 
Salzsaure ab. Es wurden deshalb nur sehr schnell auf Ton ab- 
geprefite Praparate analysiert; und die erhaltenen Werte schwank- 
ten ziemlich stark. Trotzdem cracheint es nicht unwahrschein- 
lich, daB die Verbindung analog der Molybdanverbinduna zu for- 
mulieren ist als HW3 C h  + 4Ha 0. 

Zur Wolfram-Besliqimung wyrae die Substarg mit Satpetershre eingc- 
dampft und das verbleibende WO, gegIQlit und gewogen. Zur Clilor-Be- 
stimmung wurde mit amtdoniakalischem Hydroperoxyd oxydiert, dic Wol- 
framsfiure mit Barythydrat und der OberschuD des letzteren mit CO, ge- 
flllt und im Filtrat das Cfilor maDanalytisch bestimmt. 

0.1359 g Sbst.: 0.1008 g WO3. - 0.0707 g Sbst.: 0.0526 g W 0 3 .  - 
0.0770g Sbst.: 0.0587~ WQp - 0.12848 Sbst.: 0.0966g WO,. - 0.0552g 
0.0435g W 0% - 0.1064 Sbst.: 0.0808 g WO, - 0.2063g Sbst.: 0.1552g 
WO,. - 0.1899g Sbst. verhr. 13.85ccm 0.1-n.AgN03-Lsg. - 0.1078g Sbst. 
verbr. 8.27 ccm 0.1-n. Ag NOs-Lsg. - 0.1282 g Sbst. verhr. 10.06 ccm 0.1-a, 
Ag NO1-Lsg. - 0.1008 g S b t .  uerbr. 8.23 ccm 0.1-11. Ag NO,-Lsg. 

H WSCIT. 6.5, H90. Ber. W 60. i 1, C1 27.03. 
B WsGt7. 4 H,O. Ber. W 63.23, C1 28.43, 

Gef, W 58.8, 59.9, 605, 59.2, 62.5, 60.2, 59.7, C1 25.8, 27.2, 2’1.8, 28.9. 
Zur ~ v e r t i g k e i t s b e s t i m m o n g  d e s  W o l f r a m s  wurde die Sub- 

rrtanz mit amNOniakaliscfier Silbernitrat-Ldsung behandelt and das ausge- 
schiedene Silber gewogen. 

0.1810 g Sbst.: 0.2881 g dg. Ber. fhr Wnr 02539 g Ag. 
0.1364, w 0.1905 B D 0.1923 D rn 

Auch diese Verbindung ist aufierordentlich reaktionsftihig; tiber 
die entstehenden Sake  und Additionsverbindungen wird spllter be- 
richtet. 

3. Tantalverbindung (F e i t )  : Das schwarzgiine, aufierordentlich 
bestihdige Krystallpulver ist in Wasser ziemlich schwer, in Al- 
kohol verhaltnismiifiig leicht lijslich. 

Zur Analyse wurde eine alkoholische Ldsung rnit ammoniakalischem 
Hydroperoxyd gekocbt, diie a~~sgeschiedene Tantalsiure abIiltriert und ge- 
gloht und im Filtrat das Chlor bestimmt. 

Schwierigkeiten bereiteete die We r t ig  k e i t s  b e s t i m m un g d e s T a n  - 
C a 1 s, da die Verbindung sehr bestbdig gegen schwache Oxydationsmittel 
Ist und bei der Anwendung YO& ammoniakalischer Silbcrnitrat-Lbsung die 
entstenende kolloidale TantJsaure von dem zugleich ausgeschiedenen 
Silber, das teilweise adsorbiert ist, kaum getrenut werden kann. Nach 
mnnnigfachen Versuchen wurde die alkoholische Ldsung der Substaqz mit 
ammoniakalischer Silbernitrat-Lbsung in einer Druckflasche 5 SLdn. itn 



Wamerbade erhitzt, die ausgeschiedcne TantalsBurc und das Silber CU- 

sammen abfiltriert, nach Reduktion im Wasserstoff-Strome z w  WAguof 
gebracht und die Silbermeuge durch Abzug der berechneten Menge Ta,05 
errechnet. 

Es wurden vier verschiedene Praparate analysiert, die durch 
Reduktion von TaC16 mit Zinkpnlver bezw. Bleipulver und aus 
der wldrigen Lidsung durch Einengen h a w .  Einleiten von Salz- 
d u r e  erhalten Waren. Die Ergebnisse zeigten, daD die Zusammen- 
setzung der Verbindung der Formel 

entspricht. 
0.1526 g Sbst.: 0.1159 g Ta,:06, 0.1737 g AgCI. - 0.1583 g Sllst.: 0 1201 g 

Ta,05, 0.17968 AgC1, - 0.1398 g Sbst.: 0.10438 Ta,06, 0.35938 AgCl. - 
0.2142g Sbgt.: 4.1651 g Ta,Ob, 0.2496g AgCl. - 0.1747g Slist.: 0 I m g  
Ta,06, 0.2009.g AgCl. - 0.1537g Sbst.: 0.1168 g Ta20,, 0.1816g AgCI. - 
0.1760 g Sbst.: 0.1345 g Ta, 0,, 0.2091 g AgCl. 

HTa3 CI, + 4Ho 0 

HT-Cl? + 4H90. Ber. Ta 62.89, C1 28.69. 
Get. Ta 6.1 18, 6'2.31, 61 27, 63.38, 62.52, 62 41, 62.76, 

01 28.16. 28.07, 28.19, %,so, 2845, 49.23, 29.85. 
Bei der W e r t ' i g k e i t s b e s t i m m u n g  d e s  Tanta l s  ergaben: 

0.3184 g Sbst.: 0.5746 g Ag 4 entspr. 0.3302 g Ag. Ber. far 
Tan: 0.3670g Ag. 

0.2560 g Sbst.: 0.4628 g Ag f TaaOs, entspr. 0.2658 g Ag. Ber. fiir 
Tau: 0.2871 g Ag. 

Die vorstehenden Versuche zeigen, dal3 das z w e 2 w e  r t i g e 
M o 1 y b d i n , W ol f r a m  11 n d T arl t a 1 analog zusammengesetzbe 
C h l o r  o s l u r  ern: 

bilden, die Bmehrkernige komplexe Anionencc von. groBer BestW- 
digkeit enthalten. 

Fiir diese Untersuchungen sind uns von der BNotgemein-  
s c ha'f t D e u  t sc  h e  r W i s s e n  s c  haf  tcc Mittel bewilligt worden, 
far die wir uasern herzlichsten Dank aussprechen. 

H Moa Clr + 4 Ha 0, H Ws C1r + 4 Ha 0, H TQ CL f 4  Ha 0 

Be r 1 i n  N., Wissenschaftl.-chem. Labrat.  


