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1%. O t t o  Ruff und Frits Thomae: Die ReBuktiorr des 
Tantalpentachloride I). 

[Atis d. Anorgawchem. lnstitut d. Techn. Hochschuie Breslau.] 
(Eingegangen am 8. April 1922.) 

Bei der R e d u k t i o n  v o n  T a n t a l p e n t a c h l o r i d  (ca. 3g- 
Mol) m i t  A 1 u m i n i u m (1-3 g-Atome) entsteht in Gegenwart V O I ~  

Aluminiumchlorid 2) bei 300° ein Redulrtionsprodukt von dunkcl- 
griinem bis schwarzem Aussehen, das im wesentlichen aus eiriem 
Gemisch verschiedener Tantalchlori3e besteht. Ein grol3erer Uber- 
schuS an Aluminium bleibt unverbraucht, selbst dann, wenn gc- 
legentlich auch metallisches Tantal gebildet wird. Die Temperatur 
von 30O0 ist dadurch gegeben, daS die Widerstandsfahigkeit der 
fiir die Versuche noligen Schieflrohre kein hBheres Erhitzen zullflt. 

Das dunkelgriine Chlorid-Gemisch gibt beim Erhitzen sein 
Aluminiumchlorid und Tantalpentachlorid ab, Ietzteres derart, da13 
die Zusammensetzung des Ruckstandes durch die Wahl von Tem- 
peratur und Druck bestimmt wird. Ein Gemisch der ungefahren 
Zusammensetzung des T a n  fa 1 t e t r a  c h Ior i d s erhalt man bei 
250° uhter 2-3mm Druck; vorher destilliert gegen 200a das 
Aluminiumchlorid weg. Gegen 350-400° hat der Rlickstand etws 
die Zusammensetzung eines T r i c h 1 o r i d s. Bei stlrkerem Er- 
hitzeii wird aber auch dieses zersetzt; erneut geht Pentachlolid 
weg, und es hinterbleibt gegen 50O0 ein der Zusammensetzung 
nach zwischen einem Tri- und D i c h 1 o r  i d liegendes Gemisch, 
dessen Farbe gegeniiber derjenigen der chlor-reicheren Produkte 
nur etwas dunkler erscheint. Ein Tantalchlorid lhnlich niedriger 
Wertigkeitsstufe ist bis jetzt nur von C h a b r i 6  und von C h a p i n  
bei der Reduktion von Tantalpentachlorid und -pentabromid mit 
Natrium-amalgam erhalten worden. C h a p i n  hat ihm die Pormel 
("a6 Cl,,) C1, + 7 H, 0 gegebens). 

Die von uns erhaltenen Tantalchlorid-Gemische sind in trocke- 
nem Zustande ziemlich luftbestlndige Stoffe. In Wasser 16st sich 
das in ihnen enthaltene Trichlorid mit intensiv grtiner Farbe; das 
Pentachlorid geht unter Abspaltung von Salzsaure in unlosliche 
T a n t a l s a u r e  uber, das Dichlorid bleibt - event. mit der &us 
dem Pentachlorid entstandenen S&ure - ungelost als schwarz- 

1) Die Arbeit ist noch nickt ahgeschlossen. Sie w i d  mit diescm 
Vorbehait trotzdcm veriiffentlicht, weil der eine von uns durch eine kin- 
gere Krankheit an der Weiterarbeit verhiiidert ist. 

2 )  Z.  a. Ch. 117, 191 [1921]. 
3, C. r. 144,. 804 [1907]. - Am. Sm. 32, 323 [l910]. 
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griiner Ruckstand. Die griinen Trichlorid-Losungen osydieren sich 
an der Luft Iangsam; die Oxydntion wird durch die Gegenwart 
freier Saure hintangehalten. Die bei der Oxydation entstehende 
Tantalsaure hleibt in den ))neutralen(( Liisungen zunlchst kollsidail 
geltist, w i d  aber durch Sa lzs lqe  ausgeflockt. Katronlauge lost 
Tri- und Dichlorid i n  der Kale  und bei geniigencler Verdiinnung 
znnichst ohne Wassewoff-Entwicklung und ohne Knderung der 
Wertigkeitsstufe. Die alkalischen Losungen oxydicren sich aber 
auBerordentlich sohnell an der Luft und entwickeln beim 4h- 
wIrmen Wasserstoff - die Dichlorid-Losungen schneller als die 
Trichlorid-Lbmgen. Dabei entsteht ein braunes T a n  t a1 o oxyd als 
Zwischenpmdukt auf dem Weg aur Tantals&urc. Die Bildung dieses 
braunen Zwischenoxydes beobachtet man bei rasch verlaufendeh 
Oxydatiouen auch in saurem Medium, wie z. B. mit WassersW- 
peroxyd oder Salpetersgure. Okydiert man die alkalischen Lii- 
sungm init Wasserstoffsuperonyd, so erhalt man eine braune, 
jedenfalls P e r t a n t a l a S  enthaltenc Liisung, welche beim Auf - 
kochen u n k  Entwicklung von Sayerstoff farblos wird. 

Das &r die Brbeit nutige T a n t a l p e n t a c h l o r i d  haben wir 
aach dem vpwl Ifs u f f und S c h i  11 e r3) angegebenen Verfahm %us 
Tantalpwrtexyd dwgesklit. Es la& sich auch durch M i t m n  mm 
Tanhlpentoxyd mit Alurniniumchlorid gewinnen, entsprechend dor 
Gbichung : 

STFQ Ob + iO A1 C4 = 6Ta C16 + 5 Al, 03; 
aas letztere Verfahren hdar f  aber no@ der weiteren Dumb 
arheitung . 

A r b e'i t s v e r f  a h r  en.  
Die K e d u k t i o n  d e s  T a n t a l p e n t a c h l o r i d s  wurde in der 

frilher beschrkbeaen Weise i n  Filtrier-Schiel3riihren durchgefiihrt 2) 

1\19 Redulctiwsnljttel wurde nicht Aluminium-GrieD, sondern fein- 
stes A 1 u mi  n i urn - Pulver verwendet, weil dieses eine bessere 
Durchmischung mit dern Pentachlorid vor dem Erhitzen des Robes  
gestattete. Dss Tantatpentachlorid wurde zugleich mit dem &tu- 
miniumpulver i n  den unteren Teil der SchieBrohre gebracht, das 
Aluminiumchlarid in  den obsren Teil. In den mittleren kam ein 
Asbestpfropfen. Da~e Rohr wurde evakuiert, an der Luftpumpo 
abgeschmolzen und dare Alurniniumchlorid in den unteten Teil 
der R6hre sublimiert. 

Von dem A 1 ii m i  11 ium c h 1 or i d geniig ten sclion geringe Mengcn, uin 
eincn 1iinrcTcchend schnellea Verlanf der ReaIUion herbeizulahrcn ; CP wurde 

1) %. a CII. 72, 331 2 )  2. a. Ch. 117, 194. 



vor der Verwendung durch Umsubiimieren gereinfgt und dabei mehrere 
Stuacten im Vakuum gelialten, urn die in dem Ha&elsprodukt irnmer vor- 
handene, jedenfalls gebundene Salzsaure mdgijchst zu entfernen. Andern- 
falls verwandelte diese warend der Reduhtion einen Teil des Alumitliurns 
unter Wasserstoff-Bildung in Chlorid - etn Umstand, welclier sich urn 
so stdrender bemerkbar machte, je gr6fkr die dlurnini~chlorid-Menge~, 
und je kleiqer die Aluminium-Mengen des Reaktionrgemisches waren. 

Im Laufe der Versuche erwies es sich als. giinstig, in den 
im unteren Teil etwa 20ccm fassenden Rohren &8g Tantal- 
pentachlorid mit ungefiihr 1 g Aluminiumchlorid und 0.17 g Alu- 
miniumpulver anzusetzen' und ca. 2-3 Stdn. im Aluminiumblock- 
Ofen auf etwa 30O0 zu erhitzen. Warend des Erhitzens bildete 
sich eine fast schwarze Schmelze und dariq ein griiaer Boden: 
k6rper. Die heterogene Beschaffenheit ersehwezte Funachst die 
Gewinnung eines gl&chmaSig zusammengesetzten Reaktionspro- 
duktes; die Schwierigkeit lieD sich aber durch mehrfaches SchSt- 
teln der R o h e  wahrend des Erhitzens beheben. Das Absublimieren 
des gebildeten Aiuminiumchlorids und des tiberschussigen Tantal- 
pentachlorids nach Beendigung der Reaktion laat sich im g e- 
6 c h l o s s e n  e n  SchieSrohr wegen seines Gehaltes an mehr oder 
weniger Wasserstoff (aus der Salzsaure des Ahminiumchlorids) 
und der dadurch bedingten Unbestimmtheii des Druckes nur un- 
vollkommen erreichen. Die Rohre wurden deshdb vor der Subli- 
mation g e o ff n e t , durch Abbrechen ihrer Spitze innerhalb eines 
Drucksehlauches, welcher das Eindringen von Luft-Sauerstoff ver- 
hinderte und sie rnit einer Vakuumpumpe verband, so daD die 
Sublimation unter jedem gewiinschten Druck bewerkstelligt wer- 
den konnte. 

An a1 y t i  s c h e  s. 

Die verschiedenen Tantalchloride enthielten Tantal, Aluminium, 
Ghlor nnd Sauerstoff. Der ietztere stammte zufn Teil aus dem 
Aluminium, welches irnmer etwas Oxyd enthielt, zum Teil aus 
dem Glas, welches von Tantalpentachlorid um so starker ange- 
griffen wird, je hoher die Temperatur ist, zum Teil auch von 
Feuchtigkeit, die das Tantalpentachlorid wahrend der Hurzen Zeit 
des Wagens und Umfiillens in die SchieDrohre aufgenommen hatte. 
Der Sauerstoff war in der Hauptsache an Aluminium gebunden 
und wurde bei der Verwertung der Analysenzahlen entsprechend 
berticksichtigt; denn ein nur mit Aluminiumchlorid und wasser- 
freiem Tantalpentoxyd angesetzter Sonderversuch ergab, daS sich 
das Tantalpentoxyd mit AhminiumchlQnd glatt zu Tantalpenta- 
chlorid und Aluminiumoxyd wsetz t .  
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Die b a l y s e  geschah Wie fblgt: Etwa 200--300 mg des Clilorids vurden 
in ainem WtKgertjhtehen abgewpgen und in einem Bombenrohr wie hi CleF 
Chlor-Bestimmung nach C a r i u s  mit rauchender Salpetersaure und einem 
aberschuS von Silbernitrat angesetzt. Pie .Reaktion mit der SaIpeterSaure 
verlief in  der Regel sehr stiirmisch, mitunter .sogar uater Wuererschciau9g. 
Zu@ rollsttindigen Umsatz gniigte Qndiges Erhitzen auf W0. Der 
Hobrinhalt wurde tnit .Ammoniak a cht, urb das C h l o r s i l b e r  in 
Lhung zu bringen und T a n t a l s l u r e  nebst A l u m i n i u m b x y d  ab- 
zuscheiden. Die Fiillung dea Chlorsilbers 8us der arnmoniakalisohen Lilsung 
geschah in der bekannten Weise. Das Tantalpentoryd und Aluminiumosptl 
wurden im Platintiegel mit Natrium- oder Kaliumbisulfat geschmolzen und 
durch Auslaugen der Schmelze rnit heiSem Wasser, Zugabe von Schwefel- 
diwyd-18sung und langeres Kochen der Ldsung getrennt; dabei fie1 die 
Tantalsilure rascli gut filtrierbar und quantitativ. Die Trennung lie0 s i d  
awh ohne Schwefeldioxyd erreichen, war aber erst nach sttirkerem Ver- 
diinnen und mehrstiindigem Kocbes am RiiekfluSkiihler vollstbdig (6. a. 
h l e y e r - H a u s e r :  Die Analyse der seltenqn Erdcn und Erdsi ipn) .  In 
L6sung blieb das Aluminium, welches nach dem hbfiltrieren der Tatal- 
silure in gewohnter Weise bestimmt wurde 

In einigen PBllen enthielfen die 8edukt;iensprodukte auch noch me- 
tallisehes Tqn t a l ;  dasselbe blieh mft der TarftalsHure und dem Aluminium. 
oxyd in dem in Ammodak unlaslichen Rpckstana vom C a r  i us - Aufschluf3 
und fiirbte diesen grau. Um das Tantal von der TantalsHure uad llem 
Aluminiumoxyd zu trennen, wurde der erwMnte RBckstand erst auf einem 
gewogeneii Filter zur .WHgung gebrqcht, d a m  ~n diesem soweit als m6g- 
lick ,abgel&t iind mit Atzkafi in einer Stickstoff-AtmosphBe aufgeschlosseq. 
Das Filter wurde, zuriickgewogen und die aarauf verbleibende Substnnz- 
-menee in det hiilkhen Wefse bei der’ Aus*hnung des Analysenergebnfww 
beriicksichtigt. We Schmelzc wurde in heiSem Wassex aufgenommen u@ 
nun wieder durch ein gewogenes Filter filt&rt, Das Tantal blieb auf 

Filter zurilck. Die L6sung wurae mit SchwefelsHure angesguert Wd, 
wie obeii beschrieben, weiter a d  Tantalsiure und Aluminiumoxy4 ver- 
cirbeitet. 

Die W e r t i g k e i t s s t u f e n  der Chloride wurden durch Oxy- 
dation ihrer w5Brigen Lasungen mit K a l i u m p e r m a n g a n a t  e& 
mittelt. In einigen Fallen wurde aus den oxydierten L6snngen 
auch noch die T a n t a l s a u r e  abgeschiehen und zur WBgung ge- 
bracht und damit das Verhaltnis Oxydationswert zu Tantallpenge 
direlrt bestimmt. Bei der Herstellung der Lomngen ufid ihrer Ti- 
tration mit Pennanganat worde Luft-Sauerstoff nsch M6glichkeit 
fe& gehalten. 

Leere Filtrier-SchieDr6hren wurdeif vermitteis eines b g e n  Trichter- 
rohres bis zur Einschniirung mft Wasser gefiillt; in die Einschniirwg dei: 
R6hren wurde ein fester Baumwollpfropfen gepreSt und in den oberen, 
fufttrockenen, vorher mit Kohlenstiurc gefirllten Teil die Substanz ge- 
schgttet. Darauf wurden die R6hren evakuiert, abgeschmoleen und um- 
$hkHRk m d t & 3  
gr4per Farbe l6ste. 
woltfilfer in den IUI ’ dffnete diesen unterhatb der 
Elnschnikrung und ung In e h  Beeherglas aus, in Wei&& 

, SuBqtaqT; erreichte und ‘diese rpi4 p 
a& f ieqer  qurch daa 



sie ih stark scliwrfelsaurer I,dsung nach, Zugabe van ?danganosulfat rascli 
mit nl,,-Kaliumper~nanganat-Wscng iiber- und mit n/,,-Dxal&ure zuriick- 
titriert wurde. Der Endpunkt dcr Titration war nicht leicht zu erkeuaen, 
dn die grBne LBsung bei dcr Qnyddation einen hellbraunen, fein vcrteilten 
Niederschlag gibt, der. die Fliisslgkeit undurchsichlig macht. Die Ursache 
der Firbung dieses Niedersctilags und ihr EinfIuD anf das Analysenergeb- 
iiis bleiben noch Testrustelten. Das Ergebnis dcr Wertigkeitsbestiminu~e~ 
durftc sich bei dcr Nachpriifiang aber kavm wesentiich rlndern. Dies folgt 
aus der metirfach fentgesteliteri Dbereigstirnmung dw tilrimetrisch ermillcl- 
ten Wertigkeit mit tler an€ Grund der Gcwiclitsanalyse erreclineten. 

Aus clen niit I’crmanganat oxydierten Lijsungen lieD sich die 
T a n t a l s a u r e  durch KoGhen rnit Schwefligsaure-Losung wesent- 
lich schwerer in filtrierbarer Form abscheiden, a19 aus den ebcn 
erwahntea BisuSat-Ltisungen; aucii trat dabei stets cine Ieichte 
Griinfarbung dcr Lasung ein, welche vorrnuten 1113t, daf3 die hell- 
braune Tantalsaure etwas Tanfalo-Ion enthkilt, welches infcrlge einep 
Komplexbildung mit schwefligsr Saure au$ seiner Verbindung mit 
der Tantalsgure geliist wird. Eine befriedigende Abscheidung der 
Tantalslurc wurde erst nach liingerem Kochen und Zugabc von 
einigen Tropfen l’erxnanganat-18suiig erreicht. 

Um iibcr die Zusammensetzung eines bei 250° von iibrschiis- 
sigem Tantalpentachlorid befseiton Chlorids Aufschiuf3 eu arhal- 
ten, wurde foigendermalien verfshren : Etwa 600 mg Substanz wur- 
den in einem Porzellanrniirsgr zerrieben, eisgekiihltes Wasser dar- 
auf gegossen und die Flussigkeit durch einen Gooch-Tiegel fil- 
triert. Danach ivurde rnit lraltein Wrasser solange gswaschen, bis 
das Filtrat farbios ablid. Die griille Lbsung wurde nun mit Ns- 
tronlauge und Wasserstoffsuperoxyd oxydiert, darauf bis zur voll- 
kommenen Entfernung des Wasserstoffsuperoxyds gekocht, rnit 
Salpeterslure angeskuert und mit Ammoniak von Aluminium- und 
Tantaloxyd hefreit. Im Filtrat wurde das Chlor bestimmt. Urn 
Tantalsaure vom Aluminiumoxyd zu trennen, wurde der Nieder- 
schlag rnit heil3eq ca. 10-proz. Schwefelsilure ausgewaschen; da- 
bei ging das Aluminium in das Filtrat, das Tantal hlieb auf deal 
Filter. - Der in Wasser iznliisliche Teil wurde auf dem Gooch- 
Tiegel in Natronlaugc und Wasserstoffsuperoxyd gelost. Im Fil- 
trat wurden wieder Tapkal, Chlor und Aluminium in der ebcn be- 
schriebenen Wcise laestimnit. 

1. C h l o r i d g c m i s c h ,  c r h a i t e n  b e i  2500 

t’erwandle Substanunenge: OI”a6oft; gel.: a5403 g AgCl, 0.2049 g ‘raoqk 
8 . 0 8  g Al, O,, entqr. 41,Q Cl, $1.53 Ta, 3.35 Al, 2.97 0, zusaaunen 98.$P/, 

F lc  TR C1, By.: Ta: C1- 56.2; 138. 
Ecf.: Ta:Cl =55.7t14.3. 
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Vertvandle SubsSaiiniienge: 062!% g. 
GeI. im wanserlGdicl~en Teil: 

T e i l e s :  

0.7625 g AgCI = 29.96 C1, 

0.030S:g. Al, Og = 2.57 A& 
03860 g Ta,O, =T 24.08 Ta, 

Cef. iin ma6serunl6dichen Teil: 
0.2525 g Ag CI = 9.92 CI, 

0.WZ8 g Al, 0, = 034 AI, 
0.2470 g. Ta,O, = 32.16 Ta, 

0.0013 g ot === 0.21 0. 
Zusamnion bei beiden Fraktionen. 99.37 O/o. 

im aasserlijslichen Tsil ist Alnniinium , als Aluminiumchlorid vor- 
lianden Iiund bindet 0.0635 g Chlor;  fiir gel6.stes Taiitalchlorid und Salzslure 
verbleiben. milliin 0.1886 g - 0.0635 g = 0.1251 g Chlor. 0.l.850 g Tantalpent- 
oxyd enlsprechen 0.2405 g Tanlaltrichlorid und binden 0.0889 g Chlor. Als 
Salzsinre sind dalier 0.1251 g - 0.0889 g = 0.0362 g Chlor vorhanden. Die 
frrie Salzslure entspi-iel$t Q@462 g Tantalpentonyd and ist aus Tantalpnta- 
chlorid entstandeii. 

Vom Penloxyd-Gehalt des \v a s s c P LI n 1 B s 1 i c h e  n Teiles sind. d&r 
0.0452 g abzuzielmn. PImr enthilt 0.2170 g Tantdpenbxxd nach dem Oxy- 
tlieren. 0.2470 g - 0.0452 g = 0.2018 g, Tanlalpentoxyd sind. demnacli RUS an- 
tleren Taiilnlclilorid-Verbindungen entstanden. Sie entsprecheu 26.27 Oi0 Tan- 
tnl und sind an 9.92'0/, Chlbr gebunden. Hieraus ergibt sich folgendes Ver- 
ltiillnis fiir den in Wasser 4chn~erlBslkhen Chloridanteil: Ta: CI m70.93: 29.07. 

TaCI,. Ber.: Ta:CI =71.9:28.1., 

Das Fentachlorid diirfte in der Substanz an Trichlorid gc- 
bunden win; es steht zum Tantabichlorid in dem stijchiornetri- 
schen Verhiiltnis 1 : 4.095, moraus sich cin Bomplexes Chlorid 
(Ta C I S ) * ,  Ta C1, ergabe. 

IT. C 11 l o  r i d . g o  i n  i scli , e r h a 1 t el; b e i 300-0. 
Verwandie Suljstanzmen@x 013e47 g; ef.: Q:.56a% g Atg GI, 0.2178 g Tag 0 5 ,  

0.0032 g Al, O,, entspr. 43.1 C1, 54.96 Ta, 0.53 Al, 0.46 0, zusammen 99:Osn/,, 
Ta Clk. Rer.: Ta: Cl = 56:2 : 43& 

Gel.: T ~ I :  CI = 56.05: 43.95. 

A 11 :i 1 y s e B i n e s a n  d,e r c n T e i 1 c s d e r  s e 1 b B 11 D a r s t e 1 1  un g: 
Vqrwaudle &bshw1ne~i@: 0,3272 g; g6f.: Q,524&g &;GI, &a1 g Ta203, 

0.0162g Al,O,, enlspr. 39.68 CI, 55.62 Ta, 2.63.Al, 2.32 0, zusmmen ?o0.25°/0.  
Somit grf.: Ta: CI -- 58.35: 41.63. 

IJI. C I r l o r i t I g c m i s c h ,  e r h a l l e n  h e i  3X0.  
Vcrwaudtc Sltb*nzmenge: OB87 g; ge€.: 0.W1 g AgCl, 0.2821 g Ta206, 

0.@128-g Air, O,, entspr. 37.1.1- Cl, 59.91 Ta, 1.75 A1, b54 0% zyammen 99.91 o/o. 
Ta C1,. Ber,: Ta:GI = 63.43: 3895. 

M.: Tn: CI IZI 61.59: 38.41. 

krkhte d. D. Cbrm. Ue8eIlbchsfl. hhrg. LY. 95 



IV. C I ~ l o r i d g c ~ i i i s c h ,  d a r g e s l e l l t  b e i  4000 n i i t  v i e 1  
A 111 m i n i  urn a 1 s R e d  u k t i o 11s ni i t l e  1. 

Vcrwaiidlc Siibstonzmenge: 0.1911 g; gef.: 0.2077 g Ag Cl; 0.1031 g Tag O,, 
0.0027 g Ta melallisch, 0.0423 g Al, 0,, enlspr. 26.53 CI, 43.53 Ta a11 CI gc- 
])iniden, 1.39 Ta inclalliscli, 11.56 Al, 10.23 0: zusainmen 93.21 O i 0 .  

Soinit gel.: Tanlal (an C1 gebundcn): Chlor = 62.12:37.98. 
Ta C1,. Ikr. Tn: CI = 63.05: 36.95. 

A n a l y s r :  e i i i c s  i n  g l c i c l i c r  W c i s e  d a r g e s l e l l l c n  P r o -  
t l n k t e s :  

\‘rr\vandtc Substanz~ncngz: 0.2160 g; gef. : 0.2922 g Ag C1, 0.1514 g Ta,O,, 
0.0137 g Ta melallisch, 0.0527 g A l , 0 3 ,  entspr. 29.38 C1, 50.41 T:i a11 C1 gc- 
buntlcn, 5.55 Ta iiielallisch, 11.36 Al, 3.28 0, ztisamineii 100 O/o. 

Soniil g d . :  Tantal (an C1 gcbnnden): Chlor = 63.18: 36.S2. 
‘ra CI,. Ber.: ’ra: ci = 63.05: 36.95. 

We r 1 i g k  e i 1s 1) c s t i  in in u n g e i i  d e s i n  W a s  s ci- 1 ii s 1 i c 1: c 11 

T e i l s  e i n e r  h c i  4000 h e r g e s l e l l t c n  P r o b e .  
I3eslimninng 1 : Vci-l)ranrht: 7.47 can n/,,-Kbln 04-Iisiiiig, 
Geluntlcii in  der Lilricrlcn Liisung: 0.0790g Tn, 0 ,  0.0790g T : i 2  Oo, rnl- 

sprechcn : 
0.1027 g Ta C13, 0,0900 g Tn CI,, 

0.1075 g Ta CI,, 0.062s g Ta CI,. 
7.47 ccni n/,,,-I<Mn 0,-Losung cnlsprcclieii 

~csliiiiniuiig 2: Vrrbranclit: 7.1 crin n/,,-I<hln O,-Liisung. 

CcInnden in der lilricrleii Lijsiiiig: 0.09.17 g Ta, O,, 0.0947 T n ,  O,, cnl- 
sprcchen: 

0.1M9 g Ta CI,, 0.1231 g Ta CI,, 0.1382 g Ta CI,, 

0.0597 g rra CI,, 0.1022 g Ta CI,, 0.2296 g Ta CI,. 
7.1 ccni n/lo-I<Mii 0,-LBsung en~~ssprechen 

Bestimmnng 3: Vcrbraucht: 4.32 ccm zi/,o-IMii 04-Ibsung. 
Gefuiiden. in der lilrierteii Lijsiiiig: 0.0326 g To? Oj, 0.0526 g Ta2 0,5, cul- 

sl”ec11ell: 1 

0.0599 g Ta CI,, 0.0GS4 g Ta CI,, 

0.0363 g Ta CI,, 0.0622 g Tn C1, 

Die titrirnetrisch erniittelten, wie gravimetriscli berechnetcn 
Ergebnissc stimmen bei allen Reduktionswert-Bestimmungcn tlcr 
griinen L ij s u n gc n in den Trichlorid-Werten iiberein. 

4.32 CCIU ~ ~ / I ~ - K A f I 1  O~-I.OSUII~ e t ~ l ~ l > r e ~ l l e ~ ~  

V. C l i l o r i d g c m i s c l i ,  e r 1 i a l t e n  b c i  5100. 
Vbrwni~tflc Substanzmengc: 0.1955 g; gef.: 0.2386 g Ag C1, 0.1563 g Ta2 O,, 

0,0061 g A l , O , ;  enlspr. 30.2 CI? 65.51 Ta, 1.66 Al, 1.46 0, znsanimcii 98.83“/,,. 
‘rn ci,. ner.: ~ n :  CI =n.9 :2s.i. 

Ger.: Tn: C1 = 68.45: 31.53. 



R e  a k t i o n c n d e r m a I3 r i  g e n T a n  t a n  t r i c h 1 o r  i d - L o s u n g. 
Die griine Lijshng ist, menn salz- oder schwefelsauer, an  der 

Luft ziemlich haltbar, o x y d i e t sich aber trotzdem langsam 
unter Ausscheidung von T a n t a l  s l u r  e. Gegen Salpeterssure, 
Wasserstoffsuperoxyd, auch Chlorwasser verhalt sie sich in der 
im einleitenden liapitel eriviihnten Weise und gibt eine milchige, 
hellbraune Faillung. 

N a t r o n l a u g e  fiillt, in geringer Menge zugesetzt, einen gru- 
nen, flockigen Niederschlag, der sich im  ijberschufi leicht mit 
wundervoll gruner Farbe lost. 

N a t r i u m s u 1 f i d gibt eine im UberschuB lijsliche Fallnng. 
Beim Schuttcln im Reagensrohr wird die Losung braun, erhiilt 
heim Stehen aber die grune Farbe zuruck. 

A m m o n  i a k gibt dieselbe E l lung  wie Natronlauge. Der grune 
Piiederschlag ist aber im UberschuB nicht loslich und oxydiert 
sich rasch unter Eraunfiirbung. 

Mit N a t r i u m  p h o s p h a t ,  I< a 1 i u m  f e r r o c y a n  i d, N a t r i u m- 
h o r  a t  , I< a 1 i u in f 1 u o r i d  geben die Losungen gewohnlich ge- 
ringe Mengen gelatinher Fallungen von hellbrauner Farbe. Die 
Filtrate bleiben jedoch dunkelgrun, so daI3 anzunehmen ist, daI3 
die Niederschllge in diesen Fallen nur auf einer Ausflockung 
kolloidal gelijster Tantalsiiure beruhen. 

N a t r i u m  c a r b  o n a t  , N a t r i u m b i c a r b  o n a t und N a t  r i u in- 
s u l f  i d  fdlen das Tantalohydroxyd (Ta 111) nur unvollstiindig. 

Mit N a t l ' i u m t h i o s u l f a t  erhiilt man eine im Uberschusse 
liisliche FLllusg. 

A m m o n  i 11 m s u 1 f id gibt einen tiefgrunen Niederschlag. Das 
Filtrat ist farblos, die Flllung demnach vollkommen. Der Nieder- 
schlag ist in starker SaIzsaure ohne Gasentwicklung IosIich und 
cleshalb als Hydroxyd anzusprechen. 

IC a 1 i LL m o x a 1 a t  gibt eine dunkelolivgrune Fallung ; das Fil- 
trat ist fast farblos. Der Niederschlag lost sich in starker Salz- 
saure init hellerer gruner Farbe wieder auf, was auf Komplex- 
hildung schlieaen 1aI3t. 

I< a 1 i'u m c y a n  i d fiillt, in geringer RIenge zugesetzt, ein dun- 
kelgrunes Cyanid, welches sich in mehr Cyankalium auflost und 
von starker Salzsiiure unter Cyanwasserstoff-Entwicklung zersetzt 
mird. 

B r e s l n u ,  den 8. April 1922. 
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