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Reaktionen aunf trockenem Wege.

Das Ta,O, ist ganz unschmelzhar. Die Phosphorsalzperle
bleibt sowohl in der Oxydations- als auch in der Reduktionsflamme
farblos. Zusatz von FeSO, bewirkt keine blutrote Fiarbung (Unter-
schied von Ti).

Das Bogen- und Funkenspektrum des Tantals ist im blanen
and violetten Gebiote sehr linienreich. Eine wichtige Linie liegt
bei 3311 py. Fir weitere Linien vgl. Meyer and Hauser, Die
Analyse der seltenen Erden, S. 189.

Niob Nb. At.-Gew.= 93'5.
Ordnungszahl 41; Dichte 12'7; Atomvolumen 7:4; Schmelzpunkt
19500 1); Wertigkeit 5, (4) und 3: Normalpotential NbI/NbY =
ca. — 01,

Vorkommen: Siehe Tantal.

Das metallische Niob hat grofie Ahnlichkeit mit dem Tantal;
es ist jedoch weniger duktil; von Siinren wird es leichter an-
gegrimen,

Das Niob bildet die Oxyde Nb,0g4,%) Nb,O, und Nb,O,. Das
Nb,O, entsteht wie das Ta,O, durch Reduktion des Pentoxyds mit
H, oder CO bei hsherer Temperatur. Das Niobpentoxyd ist das
wichtigste Oxyd, es verhiilt gich amphoter, der saure Charakter
ist jedoch stark vorwiegend. In schwefelsaurer Losung kann das 5-
wertige Niob mit Zink und Cadmium?) oder besser elektrolytisch zur
3-wertigen Stufe reduziert werden.%)

Das Nb,O, ist wie das Ta,O, in gegliithtem Zustande
in Sduren unléslich, Durch Schm elzen mit Kalinmpy-
rosulfat wird Niobpentoxyd aufgeschlossen. Die
Sehmelze 16st sich in kaltem Wasser, scheidet aber
beim Erhitzen die Niobsiure groBtenteils wieder ans,
Durch Schmelzen mit KOH oder K;CO, bildetsichleicht
das in Wasser 16sliche Kaliumhexaniobat (K NbgO; 5 -
16 H,0). Das Natriumsalz ist in Natronlauge wunldslich, léslich in
Wasser. Die Natrinumhexaniobate erleiden in wisseriger Liésung weoit-
gehende Hydrolyse: NbO, Nag | 8 H,0 —> 8 NaOH + Nb, O, H;
(Hydrosol).

1Y Werner von Bolten, Chem. Zentralbl. (1905), I, 58G.

%) Nb,0, entsteht bei der Reduktion des NbyO, mit schmelzendem Ma-
gnesium,
% W, D. Treadwell, Helv. 5, 810 (1922).
4y J. Kiehl und D. Hart, Am. Soc. 50, 1608 (1928).
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Reaktionen auf nassem Wege.

Man verwende eine Lésung des Kaliumhexaniobats.

1. Siluren erzeugen in Alkaliniobatlssungen eine weifle amorphe
Fillung von }-."':-ﬁvﬁim-e, nur wenig léslich in iiberschiissiger Shure.
Konzentrierte SO, lost die Niobsiure beim FErhitzen auf und
bleibt nach %m \m'u.'[iinm\]‘, mit kaltem Wasser klar (Unter-
schied von Tantal). Beim Kochen der verdiinnten Lésung scheidet
sich dann auch die Niobsiure fast vollstiindig aus. Die so gefilite
Niobsiiure ist aullerordentlich fein wverteilt nnd Lifit sich kaum filtrie-
ren. Neutralisiert man aber die Stiure genan mit Ammoniak, so fillt
die NiobsHure in groben, leicht ltrierbaren Flocken quantitativ ans,
Das Auswaschen geschieht am besten mit 1/,Y% igen ;"\unmmmk oder
19 iger Eassigsiure, Durch Waschen mit Wasser g‘L‘.]t die Fliissigkeit
tritbe durchs Filter, ebensowenig darf man mit Mineralsiinre waschen.
(Gieft man eine schwefelzaure Niobsiiureldsung in eine konzentrierte
Ammonsnlfatlssung, so fillt beim Kochen keine Niohsiiure aus (Unter-
schied von Tantalsiinre).!)

Behandelt man Niobsiure mit kochender HCI, so lést sich nur
wenig davon anf; giefit man die S#ure vom Riickstand ab, so lost
sich dieser in Wasser.2)

50, fillt die Niobsiiure quantitativ.

CO,. L{ritfat man in eine alkalische Niobatlssung CO, ein, so
entsteht ein Niobstim ~m aus dem die Nichsiiure erst nach lingerem
Stehen ausfillt ‘._! nterschied von 'I"aiz:iyi}_ Wenn man beim Anfschlnf
mit Soda zur H{:T:m»;'l?.e *‘l;tlpa.[et‘ zufiigt, erbilt man mit CO; ein
so dal man auf diese Weise Niob von

k.
besonders bestiindiges Sol
T'antal trennen kann.?)

2. NH,OH und (NH,),S fillen aus der schwefelsauren Losung
Niobsiiure, ]cm]wh in ]11‘.

8. H,0, wie bei Tantal.

4. K, [Fe(CN),] erzengt eine grangriine Fillung (Unterschied
von Tanfalstinre).

|

i:(lfz]li Lsst man Niobsiure in viel HF ond fiigt KF
hinzn, so bildet sich das leicht l8sliche Niobkalinmfluorid K,[NbF,]
(125 Teile H,O lisen 1 Teil Salz). Durch Verdiinnen der Lmuuh
mit Wasser entsteht das noch leichter lbsliche Kaliumnioboxy-

1Y Vegl. L. Weiss und L. Landeckor, Z. f anorgan. Ch.,, 64 (190%),

3. 60,

?} Diezes Verhalien erinnert sshr an das der mFt“'mtmn ure,
%) Vgl. Hanser und Lewite, Z. fir angew. Ch, 25, 100 (1912).
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fluorid K, (NbOF.), das beim Kochen der Lisung nicht ausfillt
(Unterschied von Tantal).

)
6. Salicylsiiure wie bei Tantal,

7. 5e0Cl; und H, 50, 1y lost gegliithtes Nby Oy ; Ta,O; wird nnter
denselben Bedingungen nicht gelost.

Zink erzeugt in einer sanren Niobatlosung, die an Schwefel-
siure dreifach molar ist, eine blaue Firbung, in 6- bis 10 fach
molarer Schwefelstiure eine braune Firbung, (Xmpfindlichkeit 0-3. 1=
m-'nl.'u'ju. In starker Verdiinnung fiirbt sich “die L. psung schwach griin.?)
(Unterschied von Tanfal.)

Reaktionen auf trockenem Wege
Die Phosph u:«al;:p{nle wird in der Reduktionsflamme
blau, violett oder braun, je nach der Menge der vorhandenen
Niobsiure; bei FeSO,-Zusatz wird die Perle roft.
Nb,O, fiirbt sich in der Hitze gelb, wiihrend Ta, 0, im Gegen-
gatz dazu auch in der Hitze l'cin weill 1st.
Bogenspektrum: Fine wicht , Linie ist 4059 wy; fiir weitere

Linien vgl. Meyer und Hauser, Die Analyse der seltenen Lrden,
S. 189.

Trennung des Tantals ven Niob.
Nach WeiB-Landecker?) und Hauser-Tiewite®).

Man schmilzt die beiden Oxyde mit miglichst wenig Natrinm-
karbonat im Platintiegel, zﬁ.nnm die Schmelze nach dem Erkalten
mit heiflem Wasser auf, filtriert von nicht geltsten Natriumhexatan-
talat ab. wischt mit einer Lisung von NaHCO,; und leitst in das
iltrat GO, ein, wobel eine geringe Menge Tantalsiiure aunsgefloclt
"-‘-‘lT‘c'-'l die Niobsiiure bleibt ‘aber in iuu.ltf I"-I:m filtriert und be-
handelt diesen Niederschlag mit dem ungeltst geblie chbenen Natrium-
hexatantalat mit bciw.-s_-ft_i»mw und H,0,, wobei er leicht gelbst
wird, Levitet man in diese Losung SO, ein und kocht, so fiillt die
Tantalsinre aus. Das Filtrat, welches die Niobsiure enthilt, suttigt
man mit SO, und kocht, wobei die Nichsiure gefillt wird. Iiir
verweise ich auf die Originalarbeiten.

?': 5‘7.]‘.{‘] 25

1 . B. Merrill, Am. Soc. 43, 2378 (1921).

2y J. Kielupd D. Hart, Am. Soe. B0, 1608 (1928).
%) %, f. anorgan, Ch. €4, 65 (1909).
%) Z. f. angew. Ch. 25, 100 (1912).
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