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VIL Zusammenfassung

1. Es wird eine kritische Besprechung der Literatur über die

Reduktion von Nb(5) Sulfat mit Metallfiltern und durch Elektro¬

lyse durchgeführt und hierbei gezeigt, daß noch immer keine all¬

gemeingültigen Versuchsbedingungen für die quantitative Reduk¬

tion zu Nb(3) Sulfat vorliegen.

2. Es werden neue Versuche zur Reduktion von Nb(5) Sulfat

im Cd-Filter mit reinstem elektrolytischem Cadmium durchge¬

führt, bei denen die Azidität systematisch zwischen 2-n. und 5,3-n.

variiert worden ist. Unter Einhaltung von genau vorgeschrie¬

benen Versuchsbedingungen konnte in 2-n. Schwefelsäure ein Re¬

duktionsgrad von 12,5o/o in gut reproduzierbarer Weise erhalten

werden. In Schwefelsäure von 2,5—3,5-n. stieg der Reduktions¬

grad auf 170/0. In 5,3-n. Schwefelsäure wurden Reduktionsgrade

von 25—300/0 erreicht.

Die mit Cd reduzierten Nb-Sulfatlösungen sind von rein

blauer Farbe.

3. Es werden zu 2) analoge Reduktionsversuche von Nb(5)-
Sulfat mit reinem, elektrolytisch hergestellten Zink durchgeführt.
In einem beträchtlichen Bereich der Schwefelsäurekonzentration

(2,68—6,2-n. H2S04) wurde im Mittel ein Reduktionsgrad von

820/0 Nb(3) erreicht, wobei die Lösungen jeweils eine rein braune

Farbe annehmen.

Für die orientierende analytische Bestimmung eignen sich für

die Reduktion mit Cadmium Schwefelsäurekonzentrationen von

2,5—3,5-n.; für die Reduktionen mit Zink ergibt die Konzentration

zwischen 2,5 und 3,5-n. H2S04 die günstigsten Resultate.

Es ist in beiden Fällen mit einem empirischen Umrechnungs¬

faktor zu arbeiten, der unter den beschriebenen Arbeitsbedingungen

beim Cadmium 1: 0,17; beim Zink 1: 0,82 beträgt.

4. Es wurde eine Versuchsanordnung zur elektrolytischen Re¬

duktion und potentiometrischen Titration unter vollständigem

Luftausschluß ausgearbeitet, wobei als Spülgas vollkommen luft¬

freier Stickstoff verwendet wurde.
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5. Mit dem neuen elektrolytischen Reduktor wurde die Re¬
duktion von Niob(5)Sulfat unter Verwendung von Blei, Cadmium,
Zink und Hg als Kathodenmaterial unter Variation von Azidität
und Stromdichte untersucht. Mit Kathodenpotentialen von ca.

—1,1 V, entsprechend einer Stromdichte von 1,0—5,0 Amp./qdm,
konnte quantitative Reduktion zu Nb(3) erzielt werden.

6. Bei einer Schwefelsäurekonzentration von 2,5-n. und dar¬

über wandert im Verlauf der Reduktion ein Teil des Nb als Nb-

Schwefelsäure-Anion in den Anodenraum aus. Bei der analytischen
Gehaltsbestimmung der Lösung muß daher eine Korrektur für den

ausgewanderten Teil des Niobs gemacht werden, indem die Azi¬

ditätsverschiebung im Kathodenraum im Verlaufe der Reduktion
ermittelt wird.

Diese Aziditätsverschiebung ist als Umrechnungsfaktor für

die ausgewanderte Nb-Schwefelsäure zu berücksichtigen.
7. Es wurde gezeigt, daß eine blanke Platinelektrode bei Ver¬

wendung von Wasserstoff als Spülgas bei der Titration mit Per-

manganat auch in stärker saurer Lösung versagt, als Folge einer

Deckschichtenbildung von Mangandioxyd.
8. Während der elektrolytischen Reduktion wurde die Ex¬

tinktion der Lösung spektralphotometrisch gemessen. Die grün¬
braune Lösung mit der maximalen Extinktion entsprach einer Re¬

duktion von ca. 60o/o zu Nb(3). Ein hervortretendes Maximum für

die anfänglich auftretende blaue Lösung konnte nicht sicher be¬

obachtet werden.

Zur Abklärung der Farbstufen, die ohne Potentialsprünge in¬

einander übergehen, müssen verschiedene Redox-Systeme in der

Lösung angenommen werden mit Nb(5), Nb(4) und Nb(3) als

Bestandteil.

9. Es wurde die gravimetrische Trennung von Niob und Tan¬

tal nach der Tanninmethode von Schoeller und Powell nachgeprüft
und damit brauchbare Resultate von ähnlicher Genauigkeit wie
mit der elektrolytischen Reduktion erhalten.

10. Die Reduktionsmethode von Ruff und Thomas mit Was¬

serstoff wurde zur orientierenden Analyse von reinen Niob-Tantal-

Gemischen verwendet und damit brauchbare Resultate erzielt.


