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171. Otto Ruff und Fritz Thomas: Die Reduktion des
Tantalpentachlorids’).
[Aus d. Anorgan.-chem. Institut d. Techn. Hochschule Breslau.]
(Eingegangen am 8. April 1922)

Bei der Reduktion von Tantalpentachlorid (ca. 3g-
Mol) mit Aluminium {1—3g-Atome) entsteht in Gegenwart von
Aluminiumchlorid?) bei 300° ein Reduktionsprodukt von dunkel-
griinem bis schwarzem Aussehen, das im wesentlichen aus einem
Gemisch verschiedener Tantalchlorile besteht. Ein gréferer Uber-
schufl an Aluminium bleibt unverbraucht, selbst dann, wenn ge-
legentlich auch metallisches Tantal gebildet wird. Die Temperatur
von 300° ist dadurch gegeben, daB die Widerstandsfihigkeit der
fiir die Versuche nétigen Schiefirohre kein héheres Erhitzen zulifit.

Das dunkelgriine Chlorid-Gemisch gibt beim Erhitzen sein
Aluminiumchlorid und Tantalpentachlorid ab, lefzteres derart, daB
die Zusammensetzung des Riickstandes durch die Wahl von Tem-
peratur und Druck bestimmt wird. Ein Gemisch der ungefihren
Zusammensetzung des Tanfaltetrachlorids erhdlt man bei
2500 uhter 2—3mm Druck; vorher destilliert gegen 200° das
Aluminiumchlorid weg. Gegen 350-—400° hat der Riickstand etwa
die Zusammensetzung eines Trichlorids. Bei stirkerem Lr-
hitzen wird aber auch dieses zersetzt; erneut geht Pentachlorid
weg, und es hinterbleibt gegen 500° ein der Zusammensetzung
nach zwischen einem Tri- und Dichlorid liegendes Gemisch,
dessen Farbe gegeniiber derjenigen der chlor-reicheren Produkte
nur etwas dunkler erscheint. Ein Tantalchlorid #hnlich niedriger
Wertigkeitsstufe ist bis jetzt nur von Chabrié und von Chapin
bei der Reduktion von Tantalpentachlorid und -pentabromid mit
Natrium-amalgam erhalten worden. Chapin hat ihm die Formel
(Ta; Cly,) Cls+ 7H, O gegebens).

Die von uns erhaltenen Tantalchlorid-Gemische sind in trocke-
nem Zustande ziemlich luftbestindige Stoffe. In Wasser 16st sich
das in ihnen enthaltene Trichlorid mit intensiv griiner Farbe; das
Pentachlorid geht unter Abspaltung von Salzsiure in unlgsliche
Tantalsdure iiber, das Dichlorid bleibt — event. mit der aus
dem Pentachlorid entstandenen Siure — ungeldst als schwarz-

1) Die Arbeit ist noch nicht abgeschlossen. Sie wird mit diesem
Vorbehalt trotzdem veroffentlicht, weil der eine von uns durch eine lin-
gere Krankheit an der Weiterarbeit verhindert ist.

2) Z.a.Ch. 117, 191 [1921].

% C.r. 144, 804 [1907]. — Am. Sec. 32, 323 [1910].
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griiner Riickstand. Die griinen Trichlorid-Losungen oxydieren sich
an der Luft langsam; die Oxydation wird durch die Gegenwart
freier Siure hintangehalten. Die bei der Oxydation entstehende
Tantalsiure bleibt in den »neutralen¢ Losungen zunichst kolleidal
gelost, wird aber durch Salzsiure ausgeflockt. Natronlauge 16st
Tri- und Dichlorid in der K#lte und bei geniigender Verdiinnung
zuniichst ohne Wasserstoff-Entwicklung und ohne XAnderung der
Wertigkeitsstufe. Die alkalischen Lésungen oxydieren sich aber
aulerordentlich schnell an der Luft und entwickeln beim Er-
wirmen Wasserstolf — .die Dichlorid-Losungen schneller als die
Trichlorid-Lésuagen. Dabei entsteht ein braunes Tantalooxyd als
Zwischenprodukt auf dem Weg zur Tantalsiiure. Die Bildung dieses
braunen Zwischenoxydes beobachtet man bei rasch verlaufenden
‘Oxydationen auch in saurem Medium, wie z.B. mit Wasserstoff-
peroxyd oder Salpetersiure. Oxydiert man die alkalischen Lo-
sungen mit Wasserstolfsuperoxyd, so erhilt man eine braune,
jedenfalls Pertantalat enthaltene Losung, welche beim Auf-
kochen unter Lntwicklung von Sauerstoff farblos wird.

Das fiir die Arbeit notige Tantalpentachlorid haben wir
nach dem von Ruff und Schiller1) angegebenen Verfahren aus
Tantalpentoxyd dargestelit. Es 148t sich auch durch Erhitzen won
Tantalpentoxyd mit Alumininmchlorid gewinnen, entsprechend der
Gleichung:

3Ta, 0; 4 10A1Cl; =6Ta Cl; - 5Al, 0s;
das letztere Verfahten bedarf aber noch der weiteren Durch-
arbeitung.

Arbeitsverfahren.

Die Reduktion des Tantalpentachlorids wurde in der
frither beschrjebenen Weise in Filirier-SchieBrohren. durchgefithrt)
Als Reduktidnsmittel wurde nicht Aluminium-GrieB, sondern fein-
stes Aluminium-Pulver verwendet, weil dieses eine bessere
Durchmischung mit dem Pentachlorid vor dem Erhitzen des Rohres
gestattete. Das Tantalpentachlorid wurde zugleich mit dem Alu-
miniumpulver in den unteren Teil der Schiefiréhre gebracht, das
Aluminjumechlprid in den oberen Teil. In den mittleren kam ein
Asbestpfropfen. Das Rohr wurde evakuiert, an der Luftpumpe
abgeschmolzen und das Aluminiumchlorid in den unteren Teil
der Réhre sublimiert.

Von dem Aluminiumchlorid geniigten schon geringe Mengen, um
einen hinreichend schneMen Verlauf der Reaktion herbeizufdhren; es wurde

1y Z.a. Ch 72, 33L ?) Z.a.Ch. 117, 194,
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vor der Verwendung durch Umsublimieren gereinigt und dabei mehrere
Stunden im Vakuum gehalten, um die in dem Hapdelsprodukt immer vor-
handene, jedenfalls gebundene Salzsidure méglichst zu entfernen. Andern-
falls verwandelte diese wahrend der Reduktion einen Teil des Aluminiums
unter Wasserstoff-Bildung in Chlorid — ein Umstdnd, welcher sich am
sa storender bemerkbar machte, je gréBer die Aluminiwmchlorid-Mengen
und je kleiger die Aluminium-Mengen des Reaktionsgemisches waren.

Im Laufe der Versuche erwies es sich als giinstig, in dem
im unteren Teil etwa 20ccm fassenden Rohren 6—8g Tantal-
pentachlorid mit ungefihr 1g Aluminiumchlorid und 0.17g Alu-
minjumpulver anzusetzen und ca. 2—3Stdn. im Aluminiumblock-
Ofen auf etwa 300° zu erhitzen. Wiihrend des Erhitzens bildete
sich eine fast schwarze Schmelze und darin ein griiner Boden-
kérper. Die heterogene Beschaffenheit ersehwerte punichst die
Gewinnung eines gleichmiflig zusammengesetzten . Reaktionspro-
duktes; die Schwierigkeit lieB sich aber durch mehrfaches Schiit-
teln der Rohre wihrend des Erhitzens beheben. Das Absublimieren
des gebildeten Afuminiumchlorids und des iiberschiissigen Tantal-
pentachlorids nach Beendigung der Reaktion lift sich im ge-
schlossenen Schiefrohr wegen' seines Gehaltes an mehr oder
weniger Wasserstoff (aus der Salzsiiure des Aluminiumchlorids)
und der dadurch bedingten Unbestimmtheit des Druckes nur un-
vollkommen erreichen. Die Rohre- wurden deshalb vor der Subli-
mation gedffnet, durch Abbrechen ihrer Spitze innerhalb eines
Druckschlauches, welcher das Eindringen von Luft-Sauerstoff ver-
hinderte und sie mit einer Vakuumpumpe verband, so dal die
Sublimation unter jedem gewiinschten Druck bewerkstelligt wer-
den konnte.

Analytisches.

Die verschiedenen Tantalchloride enthielten Tantal, Aluminium,
Chlor und Sauerstoff. Der letztere stammte zum Teil aus dem
Aluminium, welches immer etwas Oxyd enthielt, zum Teil aus
dem Glas, welches von Tantalpentachlorid um so stirker ange-
griffen wird, je hoher die Temperatur ist, zum Teil auch von
Feuchtigkeit, die das Tantalpentachlorid wihrend der kurzen Zeit
des Wigens und Umfiillens in die SchieBrohre aufgenommen hatte.
Der Sauerstoff war in der Hauptsache an Aluminium gebunden
und wurde bei der Verwertung der Analysenzahlen entsprechend
beriicksichtigt; denn ein nur mit Aluminiumchlorid und wasser-
freiem Tantalpentoxyd angesetzter Sonderversuch ergab, daB sich
das Tantalpentoxyd mit Aluminiumchlorid glatt zu Tantalpenta-
chlorid und Aluminiumoxyd umsetzt.
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Die Analyse geschah wie folgt: Etwa 200—300 mg des Chlorids wurden
in ‘einem Wigerohrehen abhgewogen und in einem- Bombenrohr wie bei der
Chior-Bestimmung. nach Carius ‘mit rauchender Salpetersiure und. einem
Oherschull von Silbernitrat angesetzt.. -Die .Reaktion mit der Salpetersdure
verlief .in .der Regel schr’ stiirmisch, mitunter.sogar unter Feuererseheinung.
Zum vollstandigen Umsalz: genigte 2—3-shiindiges . Erhitzen "auf 2500, Der
Rohrinhalt wurde . mit . Ammoniak ausgekocht, am das Chlorsilher in
Losung zu bringen und Tantalsdure nebst Aluminiumoxyd ab-
zuscheiden. Die Fallung des Cblorsilbers aus, der ammmoniakalischen Lasung
geschah in der bekannten Weise. Das Tantalpentoxyd und-Aluminiumoxyd
wurden im. Platintiegel mit Natrium- oder Kaliumbisulfat geschmolzen und
durch Auslaugen ‘der Schmelze mit heiBem ‘Wasser, Zugabe von Schwefel-
dioxyd-Lésung und Iﬁngeres Rochen "der -Losung getrennt;  dabei fiel die
Taatalsdure rascl’ gut.filirierbar und quantitativ.. Die Trennung lieB sich
auch ohne Schwefeldioxyd - errelchen, war .aber erst nach stirkerem Ver-
dinnen -und ‘mehrstindigem- Kochen am RigkfluSkihler vollstindig (s.. n. ‘
Meycr Hauseér: Die Apalyse der seltenqn Erden und Erdsau:en)
Lasung ‘blieb das Alumlmium, ‘welches ‘nach dem Abfiltrieren der- Tanlai-
saure in gewohnter Weise bestimmt wurde

In einigen ‘Fillen enthielten- die . Reduk§iensprodukte auch noch me-
tallisches Tantal; dasselbe blieh mit der Tantalsaure und dem Aluminium-
oxyd in dem in Ammopiak unloshchen Ruckstana vom Carfus-Aufschlub
und firbie diesen gran. Um das’ “Tantal ‘von der Tantalsiure und. dem
Aluminiumoxyd zu ‘trennen, wurde der érwalinte Rickstand erst auf einem
gewogenen Filter zur ,Wagung. gebracht dann von- diesem spweit als még-
lich abgeldst und mit Atzkali in einer Stlckstoff—Atmosphire aufgeschlossen.
Das Filler wurde zurﬂckgewogen “und die¢ darauf vérbleibende Substanz-
‘menge in der Ablichen Welse béi der" Ausrechnung des Analysenergebnisses
bertcksichtigt. - Die Schmelzc wurde in ‘hbiBem. Wasser  aufgenommen und
nun wieder durch ein gewogenes Filter filtriert. Das- Tantal blieb au!
dem Filter zurick. Die. Lésung wurde mit Schwefelsiure angesauert und,
wie obeu beschneben, welter auf Tantalsaure und Aluminiumoxyd, ver-
arbeitet.

Die Wertxgkeltsstufen der’ Chloride wurden durch Oxy-
dation ihrer wiBngen Losungen - mit Ka.humpermanganat er-
miitett.” In einigen Fillen wurde aus den oxydierten Lbsungen
auch noch die Tantalsiure abgeschleden und zur Whgung ge-
bracht und damit das Verhiltnis Oxydatlonswert zu Ta.nta.lmenge
direkt bestimmt. Bei der Herstellung der ‘Losungen und ihrer Ti-
tration mit Permanganat wurde Luft-Sauerstoff nach Moglichkeit
<fern gehalten. .

‘Leere Flltrxér-SchieBrbhrén wurden’ vermittels eines langen Trichter-
rohres bis zur Emschnﬁrung mit Wasser gefiillt; in die Emschnt’u'ung det
Réhren wurde ein fester Baumwollpfropfen gepreBt und in den oberen,
lufttrockenen, vorher mit Kohlensiure _gefitllten Teil die Substanz ge-
schﬁttet Darauf wurden die Réhren evakuiert, abgeschmolzen und . um-
gekehit, so duBdfs Wasser dié Subistariz -errefchte und -diese mit: prachtig
griner Farbe 18ste. Di Lbsun,g leS midn’ danach’ wiedér durch das’ Banm-
woltfilter in ‘den untbrhn el zm‘ﬁckﬂiEBen, Sfnete’ diesen unlerhalb dér
Efnschnirung und schitttete ‘dle Losung in ein Becherglas aus, in welchihy




sie in slark schwefelsaurer Lésung nach- Zugabe von Manganosulfat rasch
mit n/jp-Kaliumpermanganat-Losang uber- und mit nfy,-Oxalsdure zurick-
titriert wurde. Der Endpunkt der Titration war picht leicht zu erkennen,
da die griine Losung bei der Oxydation einen hellbraunen, fein verteiiten
Niederschlag gibt, der- die :Flissigkeit undurchsichtis macht. Die Ursache
der Farbung dieses Niederschiags und ihr EinfluB auf das Analysenergeb-
nis bleiben noch festzustelien. Das Irgebnis der Wertigkeitsbestimmungen
ditrfte sich bei der Nachprifung aber kaum wesentlich Andern. Dies folgt
aus der mehrfach festgostellten Ubereinstimmung der titrimetrisch ermiitel-
ten Wertigkeit mit der auf Grund der Gewiclitsanalyse erreclineten.

Aus den mit Permanganat oxydierten Losungen lief sich die
Tantalsdure durch Koehen mit Schwefligsiure-Losung wesent-
lich schwerer in filtrierbarer. Form abscheiden, als aus den eben
erwihnten Bisulfat-L8sungen; auch trat dabei' stets ecine leichte
Griinfirbung der Losung ein, welche vermuten 14Bt, daB die hell-
braune Tantalsiure etwas Tantalo- Ton enthiilt, welches infolge einer
Komplexbildung mit schwefliger Séure aus seiner Verbindung mit
der Tantalsiure geldst wied. Eine befriedigende Abscheidung der
Tantalsiure wurde ergt nach lingerem Kochen und Zugabe von
cinigen Tropfen Permanganat-Lésung erreicht.

Um iiber die Zusammensetzung eines bei 250° von iiberschiis-
sigem Tantalpentachlorid befreiten Chlorids Aufschlufl zu erhal-
ten, wurde IolgendermaBen verfahren: Etwa 600 mg Substanz wur-
den in einem Porzellanmdrser zerrieben, eisgekiihltes Wasser dar-
auf gegossen und die Flissigkeit durch einen Gooch-Tiegel £il-
triert. Danach wurde mit kaltemn Wasser solange gewaschen, bis
das Filtrat farblos ablief. Die griine L8sung wurde nun mit Na-
tronlauge und Wasserstoffsuperoxyd oxydiert, darauf bis zur voll-
kommenen ILntfernung des Wasserstoffsuperoxyds gekocht, mit
Salpetersiure angesiuert und mit Ammoniak von Aluminium- und
Tantaloxyd befreit. Im Filtrat wurde das Chlor bestimmt. Um
Tantalsiure vom Aluminiumoxyd zu trennen, wurde der Nieder-
schlag mit heifler, ca. 10-proz. Schwelelsiure ausgewaschen; da-
bei ging das Aluminium in das Filtrat, das Tantal blieb auf dem
Filter. -— Der in Wasser unlgsliche Teil wurde auf dem Gooch-
Tiegel in Natronlauge und Wasserstoffsuperoxyd geldst. Im Fil-
trat wurden wieder Tantal, Chlor und Aluminium in der eben be-
schriebenen Weise hestimmt.

I. Chloridgemisch, crhalten bei 250°

Verwandte Substanzmenge: 03260 g; gef.: 05403 g AgCl, 02049 ¢ TayQy,
0.0206 g Al, Oy, entspr. 410 Cl $1.33.Ta, 3.35-Al, 2.97 O, zusammen $§, 830/,
TFar TaCly Ber Ta: Cl”=a 56,2:43.8.
Gef: Ta:Cl ==55.9:44.3.
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Untersuclhung des in Wasser Ioslichen und unldslichen
Teiles:

Verwandle Subslanzimenge: 06295 g.

Gef. im wasserloslichen Teil:

07625 g AgCl == 2996 Cl,

01850 g Ta,O; == 24.08 Ta,

0.0305:g Al, 03 = 257 A,
Gef. im wasserunléslichen Teil:

02525 g AgCl = 992 Cl

02470 g. Ta, 05 == 3216 Ta,
00028 g. Al, O; =
00013 g O = 02{ O.

Zusammen Dbei- beiden. Fraktionen. 99.370/,.

fm wasserloslichen Teil ist Alumipium  als Aluminiumchlorid vor-
handen und bindet 0.0635 g Chlor; fiir geléstes Tantalchlorid und Salzsiure
verbleiben. mithin 0.1886 g — 0.0635 g = 0.1251 g Chlor. 0.1850 g Tantalpent-
oxyd entsprechen 0.2405 g Tantaltrichilorid und binden 0.0889 g Chlor. Als
Salzsiiure sind daher 0.1251 g — 0.0889 g = 0.0362¢g Chlor vorhanden. Dic
freie Salzsiure entspriclit 0:0452 g Tantalpentoxyd und ist aus Tantalpenta-
chiorid entstanden. .

Vom Pentoxyd-Gehalt des wasserunléslichen Teiles sind daher
0.0452 g abzuziehon. Dieser enthilt 02170 g Tanlaipenfoxyd nach dem Oxy-
dieren. 0.2470 g — 0.0452 g = 0.2018 g Tanlalpentoxyd sind. demnach aus an-
deren Tanlalchlorid-Verbindungen entstanden. Sie entsprechen 26.270/, Tan-
tat und sind an 9.929/, Chlor gebunden. Hieraus ergibt sich folgendes Ver-
Litltnis fiir den in Wasser schwerléslichen Chloridanteil: Ta: Cl ==70.93:29.07.

TaCly. Ber.: Ta:Cl=71.9:28.1,

Das Pentachlorid diirfte in der Substanz an Trichlorid ge-
bunden. sein; es steht zum Tantaltrichlorid in dem stdchiemetri-
schen Verhiiltnis 1:4.095, woraus sich ein komplexes Chlorid
(TaCly)y, TaCly ergiibe.

II. Chiloridgemisch, erhalten bei 3609
Verwandie Substanzmenge: 0i3247 g; gefi: 0.5657 g AgGl, 0.2478 ¢ Ta, O,
0.0032 g Al,0,, entspr. 43.1 Cl, 54.96 Ta, 0.53 AL, 0460, zusammen 99:05°/,
TaCly. Ber.: Ta:Cl==562 :43.8
Gefl.: Ta:Cl ==56.05: 43.95.

Analyse eines anderen Teiles derselben Darstellung:
Verwaadle Substanzmenge: 03272 g; gef.: 0.5248.g AgCl, 0.221 g Ta, 0;,
0.0162 g Al, Og, entspr. 39.68 ClI, 55.62 Ta, 2.63.Al, 2.32 O, zusammen 100.250/0,
Somit gef.: Ta:Cl == 58.37:41.63.

III. Chloridgemisch, erhallen bei 3500
Verwandte Substanzmenge: 0.3887 g; gef.: 0.5831 g AgCl, 0.2821 g Ta, Oy,
0.0128-g Al, Oy, entspr. 371t Ci, 5991 Ta, 1.75 Al, 154 O, zusammen 99.910/,
TaClg. Ber,: Ta:Cl ==63.05:36.95.
Gef.: Ta:Cl == 61.59: 38 41.

Berichte d. D. Chem. Geseltschatt. Jahrg. LV. 95
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IV. Chloridgemisch, dargeslellt bei 4000 mit vicl
Aluminium als Reduktionsmittel

_Verwandie Substanzmenge: 0.1941 g; gef.: 0.2077 g AgCl;, 0.1031 g Ta, Oy,
0.0027 ¢ Ta melallisch, 00423 g Al, O,, catspr. 26.53 Cl, 43.33 Ta an Cl ge-
bunden, 1.39 Ta melallisch, 11.56 Al, 10.23 O, zusammen 93.240/,.

Somit gef.: Tantal (an Cl gebunden): Chlor = 62.12:37.98.
TaCl;. Ber. Ta:Cl =63.05:36.95.

Analyse eines in gleicher Weise dargestelllen Pro-
duktes:

Verwandte Substanzmenge: 0.2460g; gef.: 0.2922g AgCl, 0.1514g Ta,0.,
0.0137 g Ta melallisech, 0.0327 g Al, O;, entspr. 29.38 Cl, 50.41 Ta an Cl ge-
bunden, 5.57 Ta metallisch, 11.36 Al, 3.28 O, zusammen 1000/,.

Somit gef.: Tantal (an Cl gebunden): Chlor = 63.18:36.82.
Ta Cly. Ber.: Ta:Cl =63.05:36.95.

Wertigkeitsbestimmungen des in Wasser léslichen
Teils einer bei 4000 hergestellten Probe.

Beslimmung 1: Verbraucht: 7.47cem  n/,-KMn O -Losung.

Gefunden in der titrierten Losung: 0.0790g Ta, Oy 0.0790g Ta, Op, ent-
sprechen:

0.1027 g TaCly, 0.0900 g TaCl,,
7.47ccm 8/ (-KMn O,-Lésung centsprechen
0.1075 g TaCl,, 0.0628 g TaCl,.

Bestimmung 2: Verbraucht: 7.1 ccm n/,o-KMn O,-Losung.

Gefunden in der titrierten Losung: 0.0947 g Ta, 05, 00917 ¢ Ta, O, cnl-
sprechen:

0.1079 g TaCl,, 01231 g TaCl,, 01382g Tadlly
7.1ccm n/;p-KMn O,-Losung enisprechen

0.0597 g TaCl,, 0.1022 g Ta Clg, 0.2296 g TaCl,.
Bestimmung 3: Verbraucht: 4.32cem n/jp-KMn OpLosung.

Gefunden in der iitrierten Losung: 0.0526 g Ta, 05, 00526 g Ta, O;, enl-
sprechen: !

00599 g TacCl,, 00684 g TaCl,,
4.32cem 1/-KMn O4-Lésung calsprechen
0.0363 g TaCl,, 00622 g TaCl,.

Die titrimetrisch ermittelten, wie gravimefrisch berechneten
Ergebnisse stimmen bei allen Reduktionswert-Bestimmungen der
griinen Lésungen in den Trichlorid-Werten tberein.

V. Clhloridgemisch, erhallen bei 5100,
Verwandle Substanzmenge: 0.1935 g; gef.: 02386 g AgCl, 0.1563 g Ta, O,
0.0061 g Al, O,; entspr. 30.2 Cl, 65.51 Ta, 1.66 Al, 1.46 O, zusammen 98.839/,.
TaCly. Ber.: Ta:Cl==719 :28.1.
Gel.: Ta:Cl = 068.45:31.53.
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Reaktionen der widBrigen Tabtantrichlorid-Lésung.

Die griine Liosting ist, wenn salz- oder schwelelsauer, an der
Luft ziemlich haltbar, oxydiert sich aber trotzdem langsam
unter Ausscheidung von Tantalsdure. Gegen Salpetersiiure,
Wasserstoffsuperoxyd, auch Chlorwassér verhiilt sie sich in der
im einleitenden Kapitel erwiihnten Weise und gibt eine milchige,
hellbraune TFéllung.

Natronlauge fillt, in geringer Menge zugesetzt, einen grii-
nen, flockigen Niederschlag, der sich im Uberschuf leicht mit
wundervoll griiner Farbe lost.

Natrinumsulfid gibt eine im Uberschuf 1losliche Féllung.
Beim Schiitteln im Reagensrohr wird die Losung braun, erhilt
beim Stehen aber die griine Farbe zuriick.

Ammoniak gibt dieselbe Fillung wie Natronlauge. Der griine
Niederschlag ist aber im Uberschuf nicht 13slich und oxydiert
sich rasch unter Braunfirbung.

Mit Natriumphosphat, Kaliumferrocyanid, Natrium-
borat, Kaliumfluorid geben die L&sungen gewohnlich ge-
ringe Mengen gelatinéser Féllungen von hellbrauner Tarbe. Die
Filirate bleiben jedoch dunkelgriin, so daf anzunehmen ist, daf
die Niederschlige in diesen Fillen nur auf einer Ausflockung
kolloidal geloster Tantalsiure beruhen.

Natriumcarbonat, Natriumbicarbonat und Natrium-
sulfid fillen das Tantalochydroxyd (Talll) nur unvollstindig.

Mit Natriumthiosulfat erhiilt man eine im Uberschusse
16sliche Fillung.

Ammoniumsulfid gibt einen tiefgriinen Niederschlag. Das
Filtrat ist farblos, die Fillung demnach vollkommen. Der Nieder-
schlag ist in starker Salzsiure ohne Gasentwicklung I8slich und
deshalb als Hydroxyd anzusprechen.

Kaliumoxalat gibt eine dunkelolivgrine Fillung; das Fil-
trat ist fast farblos. Der Niederschlag lost sich in starker Salz-
sdure il hellerer griiner Farbe wieder auf, was auf Komplex-
bildung schlieflen laft.

Kaliumcyanid fillt, in geringer Menge zugesetzt, ein dun-
kelgriines Cyanid, welches sich in mehr Cyankalium auflést und
von starker Salzsiiure unter Cyanwasserstoff-Enfwicklung zersetzt
wird.

Breslau, den 8. April 1922.
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