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Es sind Versuche ausgefiihrt worden, urn die untere Grenze 
fiir den Si-Gehalt im I-Iomogenitgtsgebiet yon MoSi2 zu bestim- 
men. Diese Grenzen wurde zu 37,4 • 1,1% Si bestilnmt. Bis zu 
36% Si im Silicid wurde immer MosSia neber~ MoSi2 rSntgeno- 
graphisch nachgewiesen. Diese Grenze wird yon Bindemit~el- 
resten aus ~thylsilicat oder Montmorillonib sowie durch Gliihen 
in Wasserstoff bis 1750 ~ C nlcht in mei~barem Betrag beeinflul~. 
In dem gesamten l~robematerial konnten auch keine Vergnde- 
rungen weder der Gitterkonstanten noeh der relativen Inten- 
sitgten der l~Sntgenreflexe der MoSi2-Phase beobachtet werden. 

Molybdgndisilicid - -  MoSi2 - -  ist ifir seine aui]erordeatlieh hohe 
Oxydationsbestgndigkeit bekannt und ist deshalb in der letzten Zeit als 
Kaulotbestandteil in Ws ffir 0fen interessant ge- 
worden. 

Im Zusammenhang mit der Erzeugung und Anwendung MoSi2-hal- 
tigen Materials ist es yon allgemei~em Interesse, die Umstgnde i~ der l~ghe 
der stSchiometrischen Zusammensetzung voa MoSi~. im System Mo-Si 
kennenzuleraen. Es ist bekannt, dal~ MoDSia gleichzeitig mit MoSi2 auf- 
tritt, falls der Mo-Gehalt erhSht und da]  MoSi2 voa Si begleitet wird, 
wenn der Si-Gehalt erhSht Wird. 

Die vorliegende Untersuehung ist auf den Teil des MoSi2-I-Iomogeni- 
t~tsbereichs abgeste]lt worden, der aach der Mo-Seite hin liegt, well diese 
Grenze das gr51~te teehnische Interesse beansprucht. 

Die beiden Phasen, die also hier in Betraeht kommen, sind MoSi2 uad 
Mo~Sia. MoSi~ kristallisiert nach dem Strukturberichttyp C 11 b, ist also 
tetragorml raumzentriert. MosSia ist yon Typ D 8m oder T 1, aueh tetra- 
gonal. 
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V e r s u e h s m e t h o d e  

Fiir die Versuche wurden teils Proben aus reinem Silicid, teils solche 
mit Bindemittel hergestellt. Es war ngmlieh zun~tehst nicht bekannt, ob 
Bindemittel das I4omogenit~tsgebiet beeinflussen k6nnten. So wird in 
der Patentli teratur behanptet, dab z. B. Si02 dazu in. der Lage sei. 

In der keramischen Industrie sind viele Arten Bindemittel bekannt, 
die den geformten, ungebrannten Gegenst~nden I-Ialtbarkeit zur t{and- 
habung geben sollen. Es handelt sich znn~chst darum, ein geeignetes 
Bindemittel zu finden. Organische Bindemittel sind yon vornherein ~us- 
geschlossen, weft diese gew6hnlich schon vor dem Verkracken zu Kohlen- 
stoff und Wasserstoff verfliichtigt werden. Sie hinterlassen demnach 
kaum t{este, die das Homogenit~ttsgebiet beeinflussen kSnnten. Eine ge- 
br~tuchliche Art Bindemittel in tier Keramik sind Tone. Weiterhin wird 
in der Feingiel~erei Xthylsilicat als Bindemittel angewandt. Beide Typen 
hinterlassen Reste und Verunreinigungen, die das Untersuehungsresultat 
mSglicherweise beeinflussen kSnnen. Wir beschlossen daher, Xthylsilicat 
als ein Bindemittel zu gebrauchen und einen Montmorillonit-Ton unter 
den Torten auszuw~thlen. Im Hinblick auf die Zusammensetzung des 
MoSi2 wurde es als naheliegend angesehen, einen Ton mit hohem SiO2- 
Gehalt zu w~hlen. 

Die ausgefiihrten Versuche bestehen aus zwei Gruppen: 

A. Proben aus reinem Silicid und Silicidproben mit lVfontmorillonit- 
zusatz. Die Proben wurden 5 Min. bei 1500 ~ resp. 1700 ~ in Wasserstoff 
gegliiht. 

B. Silieidproben mit Zusatz yon Athylsilieat. Das Xthylsilieat 
wurde beim Misehen mit Silieid in Gelform iibergefiihrt. Die Proben 
wurden getroeknet und 5 Min. bei 1650--1750 ~ in Wasserstoff gegliiht. 

G r u p p e  A. Zu dieser Gruppe geh6ren Proben, die aus 1go und Si 
mit wechselndem Si-Gehalt in kleinen Chargen synthetisiert wurden. Die 
Proben wurden auf eine t~orngr6Be unterhalb 325 mesh pro Zoll gemahlen, 
nnd die halbe Probemenge mit Montmorillonit gemiseht. Diese wurden 
dann 5 Min. bei 1500 ~ in Wasserstoff gegliiht. Ein Teil der Proben wurde 
die gleiehe Zeit bei 1700 ~ in Wasserstoff gegliiht. Die Einwaagen, Gliih- 
temperaturen und Analysen gehen aus Tab. 3 (ira Anhang) hervor. 

Danaeh wurden die Proben rSntgenographiseh nntersueht. Die 1%6nt- 
genogramme wurden naeh 2 Gesiehtspunkten hin ausgewertet: 

a) Die Gitterkonstanten mad das Aehsenverh/~ltnis der C l l-Phase,  
MoSi~, wurden bestimmt. 

b) Die Intensitiit eines MosSis-Reflexes (411) wurde gemessen. 

Die Resultate zu a) gehen aus Diagramm 1 hervor. Die hier flit die 
versehiedenen Proben aufgeftihrten Untersehiede sind auf die normale 

27* 
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Streuung der ,KeBresultate zuriickzufiihren, und die Werte weisen nieht 
~uf ehar~kteristisehe, system~tische Veritnderungen hin. Als Erginzung 
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Diagramln 1. Gitterkonstanten und Aohsenverhi, ltnis der 3ioSiz-Phase 
als Funktion des Si-GehMtes im Silicid. 

wurden 3 l~6ntgenaufnahmext gemacht. Diese wurden an den Proben 
t~ 1433 A, K 1439 BB und X 1441 A (Tab. 3) vorgenommen. Die Auf- 
nahmen sind in Abb. 1--3  wiedergegeben. Eine C 11-Linie [(4<11), (325), 
(307)1 kam sehr nahe ~ = 90 ~ zu liegen, d. h. in einer Lage, in der die Linien 
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aus dora Diagramm verschwinden. Die Empfindlichkeit ist bier sehr 
groB, und man kann den Gitterebenenabstand verschiedener Proben mig 
einer Genauigkeit yon 0,008% vergleichen. Die verschiedenen Probert 
ergaben keinen Unterschied in der Lage der Linien. Es konnten auch keine 
Untersehiede der relativen Intensiti~ten der RSntgenreflexe entdeckt wet- 

Abb. 1--9 .  
S t rah lung :  Cu X,~. Li f -monoehromator .  Die un~en angegebenen Si-Geha]te bedeuten J-% im Si,icid. 
Grobes Pu]ve r :  < 43 ~ (3 5 mesh).  Feines  Pu lve r :  4--81~ KorngrSg/e. D~ts GIiihen wurde 5 rata 

lang in Wassers tof f  bet den angegebenen  Tempera tu ren  durehgefahr t  
Abb. 1, K 1433 A. 32,7 % Si. Grobes Pulver ,  Ohne Zusatz.  G!fihen 1500 ~ C 
Abb.  2. K 1439 BB. 32,5 % Si. Grobes Pulver .  Mit  Bentonit,. Gl. 1700 ~ C 
Abb. 3. K 1441 A. 36,9 % Si. Grobes Pulver .  Ohne Zusatz.  GI. 1500 ~ C 
Abb.  4. K 2153. 36,2 % $i. Feines Pulver .  Ausgangsma t .  ffir  K 2149 B und 1~ 215013 
Abb.  5. K 2154. 35,9 % Si. Grobes Pulver .  Ausgangsmat .  filr :K 2151 ]3 und K 2152 B 
Abb. 6. Z: 2149 :B. 35,7 % Si. Feines  Pulver .  Mit  2[thylsilikat.  G1. 1700--1750 ~ C 
Abb. 7, K 2150 B. 34,7 % Si. Feines  Pulver .  l~Iit ~ thyls i l ika t .  Gl. 1650--1700 ~ C 
Abb. 8. K 2151 B. 32,8 % Si. Grobes Pulver .  l~{it ~ thyls i l ika t .  G1. 1700--1750 ~ C 
Abb. 9. K 2152 B. 35,4 % Si. Grobes Pu lve r . .~ I i t  ~thylsil ikab. GI. 1650- - i700  ~ C 

den. Wir erhalten offenbar keine irgendwie charakteristische Verschie- 
bung der Atome im C 1 l-Gitter in unseren mit Montmorillonit versetzten 
und bei 1700 ~ in Wasserstoff gegliihten Proben im Vergleich zu solchen, 
die ohne Montmorillonitzusatz bei 1500 ~ in Wasserstoff gegliiht sind. Den 
/~Sn~genproben war NaC1 als NormMe zugesetzt worden, und dieses er- 
seheint mit in den Diagrammen. Das R6ntgenogramm K 1.433 A wurde 
genau untersueht; es enthielt keine anderen Linien als die yon MoSi2, 
MosSia und NaC1. Die MoSi2 nieht zuzuordnenden Linien sind in Tab. 1 
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aufgeffihrt  und wurden mi t  den Angaben yon Nowotny ,  L u x  und K u d i e l k a  1 

verglichen. Dor t  s tand MosSi3 mi t  MoaSi in Gleichgewicht, in unserer  

Tabelle 1. P r o b e  K 1433A; MoSis  n i e h t  z u g e h 5 r i g e  L i n i e n  

Eigene Untersuchung 
Probe K 1433 A. CuKa.Strahlung 

4 (~ Cu 
Gemessen 

55,1 
58,8 
63,6 
73,7 
74,7 
76,8 

83,0 
84,0 
86,0 
91,3 

113,2 
121,6 
124,4 
129,7 
134,1 
136,2 
137,7 

140,5 

164,9 

Gesch~tzte Auf sin ~ ~ Or 
IntensitKt umgerechnet 

s 0,1254 
s 0,1423 
st 0,1657 
ss 0,2207 
ss 0,2263 
m 0,2388 

s 0,2772 
m 0,2834 
m 0,2966 
st 0,3323 

s 0,4963 
ss 0,5534 
ss 0,5888 
sss 0,6345 
ss 0,6724 
ss 0,6919 
ss 0,7056 

s 0,7303 

ss 0,9582 

a = 9,63 (2) kX E 

c = 4,91 (2) k X E  

- -  = 0 , 5 0 9  ( 9 )  

sin ~ ~ Cr 

Messungen yon 2qowotny, Lux und Kudielka 1 
(CrXa-Strahlung) 

Gesch~tzte I Indizes 
Intensit~it , 

0,1261 
0,1428 

0,2204 
0,2277 
0,2410 
0,2440 
0,2545 
0,2746 
0,2840 
0,2942 
0,3300 

m 
m 

ms 
s 

rest 
s 
ss 

rest 
st 

sst 
st 

0,4650 s 

0,5644 s, d 
0,5834 ms, d 
0,6320 s - - m  
0,6718 rest, d 
0,6895 ms 
0,6979 ms 
0,7034 ms 
0,7285 ssst, d 
0,8023 s 
0,8692 st, d 
0,8983 m, d 
0,9212 rest, d 
0,9486 sst, d 
0,9582 sst, d 

(211) 
(31o) 

(oo2) 
(400) 
(112) 
(321) 
(330) 
(202) 
(420) 
(411) 
(222) 
(521) 

(620) 
(512) 
(541) 
(323) 
(631) 
(532) 

(710) (550) 
(602) (413) 

(721) 
(004) 

(114) (523)(800) 
(712) (552) 

(642) 
(820) 

a = 9,62 (8) k X E  
C 

c = 4 , 9 0 ( 5 )  k X E ,  - - = 0 , 5 0 9 ( 3 )  

~aC1 

NaC1 

Probe dagegen mi t  MoSi2, was den kleinen Unterschied  in den Git terkon-  

s tanten  erkl~ren kann. In  K 1433 und K: 1439 BB k o m m t  deutl ich Mo5Sis 
vor, dagegen nieht  in K 1441 A. (Bitte mi t  den Analysen in Tab. 3 im 

At, hang vergleichen.) 

1 H.  Nowotny,  B.  L u x  und H.  Kudielka,  Mh. Chem. 87, 462 (1956). 
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b) wird ausftihrlieh im Anhang behandelt. Als Resultat wurde gefun- 
den, dal} die untere Grenze ftir den Si-Gehalt in der homogenen C 11-Struk- 
fur 37,4 ~ 1,1~o ist. Aueh hier konnte keine Versehiebung der Grenz- 

,~ 2,1 zl///,/'b}'//k/ic/7 
r/i~z/Jn/)~t'// /~//? OhF~' 

~'?- L X3 \ X~ ~ Ee/" '5OO~D'/'~ ~ geS'r 

\ ~ + I m E6/'1700~Clhl/2e~mlA'/Tf 

\ \ 

\ X \ k',C,,,?l/2P.e<? ~.~l.~'~,'~h.,,.Trsrz/.,<W/: 

.2o- \\X\\ + 

' t o \  \ 
k,~\ \ 

SeJ~,/'skfm- ~ S//~ &7/k/d ,YiJck/om~ir/scke 
ZUd'3/??THg/7$SIA?iWJ 

Di&gramm 2, I*:orrigierte ll,oflexintensit/it einer NTo~-Si3-I.inie (411); x \Is Funktion des Si-Gehaltes 
im SilJeid 

zusammensetzung ffir C 11 als Polge des Gl/ihens bei 1700 ~ in Wasserstoff 
(Diagramm 2) beobaehteg werden, sondern nur eine Abnahme des Si- 
Gehalges in der ganzen Probe. 

G r u p p e  B. Die Proben der Gruppe B wurden \us  Silieidpulver in 
zwei verschiedenen Korngr613en hergestellt. Diese betragen 325 mesh 
( <  43 ~z) und 4- -8  ~z. Das Pulver wurde mit sogenanntem Shaw-binder, 
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einem teilweise hydrolysierten Athylsilicat, 
gemiseht, und zwar 30 cm a Bindemittel auf 
100 g Pulver. Der SiO2-Gehalt des Binde- 
mittels war etwa 30%. Unmittelbar  vor 
dem Zusammenmischen wurden 1,5 cm s einer 
3proz. Ammoniumcarbonatl6sung zugesetzt, 
um die Gelbildung zu beschleunige n. Naeh 
dem Erstarren des Gemisches wurde die 
Probe angeziindet, wobei Alkohol und 
Ubersehu$ an Wasser abgetrieben wurden. 
Danaeh wurden die Proben 5 Min. bei 
1650--1700 ~ bzw. 1700--1750 ~ i n  Wasser- 
stoff gegltiht. Si, Mo und Fe wurden 
analytisch bestimmt. Das Silicid wurde 
darm mit Chlor verfliichtigt und das als 
Oxyd vorliegende Si im l~iickstand be- 
stimmt. Dabei wurden 0,2--0,5~ MoSi2 im 
Oxydrfickstand gefunden. Ebenso kormter~ 
etwa 0,04--0,08~ nieht als Silieid gebun- 
denes Mo gefunden werden, wobei dieser 
Prozentgehalt sich auf die ganze Probe be- 
zieht: bereehnet auf den Chlorierungsriiek- 
stand machte diese Mo-Menge etwa 0,6% 
aus. Auf etwaigen MoSi2-Rest und 1V[o im 
Oxyd haben wir allerdings bei der Be- 
st immung des Si-Gehaltes im Silicid nicht 
t~iieksieht genommen. KorngrS13en, Be- 
handlungsweise und Analysen gehen aus 
Tab. 2 hervor. 

Die l~esultate der l~6ntgenuntersu- 
ehung gehen aus den RSn~genogrammen, 
Abb. 4--9,  hervor. Aueh da~ Vorkommen 
von MosSi8 ist in Tab. 2 angeffihrt 
worden. 

Das Ergebnis dieser Untersuehung steht 
mit  der A-Serie vSllig im Einklang. Die 
Sehiehtebenenabsti~nde im C l l -Gi t ter  wie 
die Linienintensit/iten haben sieh nieht 
ge/~ndert, und im Gebiet von 33--36% Si 
kommt  MosSia immer zusammen mit MoSi2 
vor. Es kommen keine anderen Linien vor 
als die, die MoSi2, MosSi3 bzw. NaC1 zuzu- 
ordnen sind. 
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Abb. 10. :Probe K 2150 B. 500x ~-ergrS~ert. MoSi2 yon st6chiometrischer Zusammensetzung mit  
~thylsil icat  gemischt. 5 rain bei 1650--1700~ C in Wasserstoff gegltih~. MosSia ist grau 

Abb. 11. l~robe K 2149 B. 500 x vergr6Bert. Behandelt  wie K 2150 B, aber bei 1700--1750 ~ C gegliih~ 
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Es wurden auch Mikrobilder des Geffiges der proben K 2149 B u n d  
K 2150 B aus Gruppe A (Tab. 2) aufgenommen, die in Abb. 10 und 11 
reproduziert sind. Mo~Sis ist hier mit dem )~tzmittel nach Muralcami 
(10 g KsFe(CN)6, 10 g NaOtt und 100 em a Wasser) dunkelgrau gefiirbt 
worden. ?r ist hell, und die schwarze Phase besteht aus Bindemittel. 
resten (haupts/iehlich Si02). 

S c h l u f f o l g e r u n g e n  

Aus den Versuehen geht hervor, daft die zul~ssige Abweichung des 
Si-Gehaltes ir~ MoSi2 yore stSchiometrischen Wert - -  36,9 % Si - -  geringer 
als 1 ~o sein muf, wenn nicht MosSis gleichzeitig mit MoSi2 auftreten soll, 
Eine genaue Bestimmung dieser Grenze ist nieht m6glich gewesen; doch 
da bei den verschledenen Proben keine Ver/~nderung der relativen 
Intensiti~ten der RSrttgenreflexe und keine Verschiebung der Gitter. 
ebenenabstiinde grSfer als 0,008% bis zu einem Si-Gehalt ira Silieid yon 
36,9% hat festgestellt werden kSnnen, ist es wahrscheinlich, dab das 
Homogeniti~tsgebiet sich viel weniger als 1% Si in diesen Bereich 
(36,0--36,9~o Si) erstreekt, 

Ein Gliihen in Wasserstoff bei hoher Temperatur hat das Homogeni- 
ti~tsgebiet wie auch die Kristallstruktur der ~oSi2-Phase nicht reef bar 
beeinfiui3t, weder bei An- noch bei Abwesenheit yon SiO2. 

Anhang 

Anwendung der Methode der kleinsten Quadrate auf die Analysendaten 
und die !ntensiti~t einer Mo5Si3-/~Sntgenlinie zur Bestimmung der unteren 
Grenze des Si-Gehalts im Homogeniti~tsgebiet yon MoSi2. 

Es war beabsichtigt, den Si-Gehalt in Silieiden zu bestimmen, bei dem 
die Mo5Si3-Phase bei weiterer Zunahme des Si-Gehalts verschwinden wiird~. 
Dieser Si-Gehalt mul3 mit der unteren Grenze des Si-Gehalts im Homo- 
genitiitsgebiet des MoSi2 identiseh sein. Fiir diese Untersuehung wurden 
einige Proben mit Si-Gehalten yon 20--40~o im Silicid vorbereitet, wobei 
der Rest aus Mo bestand. Die Einwaagen, Gliihtemperaturen und Analysen 
gehen aus Tab. 3 hervor. Einerseits wurde der Gesamtgehalt an Si und 
der Prozentgehalt an Oxyd bestimmt, woraus die Analyse des Silieides 
berechnet werden konnte. (In einigen F~llen wurde die Si-Analyse an 
Proben durchgeffihrt, die zun/~chst dutch Ausziehen mit I-IF yon Oxyden 
befreit wurden.) Andererseits wurde die Intensit~t eines Mo5Sia-Reflexes 
in den l~6ntgenogrammen der Proben gemessen. 

ttierauf kann die Methode der kleinsten Quadrate angewandt werden. 
Dazu mug zun/~ehst der Zusammenhang zwisehen dem Si-Gehalt der 
Silieide und den Intensit~tten der Mo5Si3-Reflexe ermittelt und in einer 
Form dargestellt werden, die sieh fiir die Auswertung naeh der Methode 
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der kleinsten Qua,drate eignet. Dieser Zusammenha,ng kann  wie folgt 
geschrieben werden : 

~ = - - k z + ~ ;  (1) 

EieNn sollen ~ und  x ffir eine Anzahl  Proben bekannt  sein und ]c und  
naeh der Methode der kleinsten Quadra,~e bes t immt werden. ~ ist der 
Si-Gehalt im Silieid und x ist die korrigierte Intensi~gt des MosSia-lZeflexes. 

wird dnreh Analyse ha.oh tier ~'orrael 

Csi - -  y ~ .  
1 - - ~  ' 

gefunden. 

= Oxydgehalt. in der Probe 
cs~ = Totaler Si-Gehalt 
y = Si-Geha,lg iln Oxyd 

I n  den Jggllen, in denen den Proben 2vlontmorillouit zugesetzt worden 
war, wurde y = 0,35, in anderen Fgllen = 0,5 gesetzt. 

ist der gesuehte Grenzgehalt a,n Si 
ist die Proportionali tgtskonstant,  e in tier Gleiehullg 

z = k I ;  (2) 

wobei z den Volumenbrueh an MosSia in der l~6ntgenprobe da,rstellt. 
Bei den Intensi tgtsmessungen wurde d_ie Probe zu Pulver zerkleinert 

und  in der F ix tur  eines Philips-Noreleo l~Sntgen-Apparates ebext montiert .  
Der Paekungsgra,d des Pulvers wurde dabei in allen Proben gleJeh 8nge- 
nommen.  I i s t  die IntensJtgt  der Mo5Sia-Reflexe in willktirlieher Einheit .  
Zwisehen I und z sell Proport ional i tgt  bestehen. 

I m  folgenden wird die GMehung (1) n~ther un{ersueht. Es bedeuten:  

P = Volumenbrueh yon  Mo.sSia im Silieid 
-q = Volumenbrueh an Oxyd 
~3 = 3r Si-Geha,lt in homogenem MosSi3 (14,9%) 
pox = Spezifisehes Gewieht des Oxyds (2,50 g/era a) 
012 = Spezifisehes Gewieht yon  MoSi2 (6,22 g/era a) 
psa = Spezifisehes Gewieht yon  MosSi3 (8,22 g/era a) 

Wir beginnen mit  Gleiehung (2). Die Korrekt ion ftir das vorha,ndene 
Oxyd  ergibt:  

k I  
P - (2 a,) 

Der Si-Geha,lt, im Silicid wird ausgedrtickt durch 

~ P p 5 a + ~ ( I - - P )  pl~.  
Ppsa + ( l - - P )  ~12 
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Durch Einsetzen yon P ergibt sieh (2 a): 

kI (1 

~ I  p~a+ (1 

~un  ist indessen der Gewichtsanteil an 
lumenanteil. Es ist 

- -  ~ 0 1 2  
1 - - ~  

! 1 - - ~  

Oxyd bekann~, nicht dessen Vo- 

poz 
-- ~ pox q- kI~53 § (1 - - ~  - - ]c I )  ply' 

Au~gel6st nach ~ erh/ilt man 

pox 

Einsetzen in ~ ergibt 

L ~12 

Durch Vergleich mit (1) erhglt man 

r ~ - -~  + ~ ( 1 - - ~ )  ~ + 
x =  1 - - ~  p12 xp12 

-~ ~f~58{ ~ (~lox t~153)- [3 (t~lox t:12)}] 

Wie ersichtlich, enth~lt x leider eine Unbekarmte, ~. Wir k6nnen indessen 
mit einer Genauigkei~ yon einigen Prozenten angeben und kSnnen einige 

~-Werte in x einsetzen. Danach kann man ein Diagramm zeichnen, das 
den nach der Methode der kleinsten Quadrate bestimmten Weft  yon g als 
Funktion des in x eingesetzten Wertes yon g darstellt. In dem Punkt, in 
welchem die beiden ~-Werte gleich sind, finden wir den ~-Wert, der den 
Messungen entspricht. Tab. 4 verzeichnet die nach der Methode der 
kleinsten Quadrate berechneten ~-Werte ffir verschiedene Werte yon ~ in x. 
Diese sind ebenfalls in Diagramm 3 zu finden. Es geht deutlich hervor, 
dal~ das Resultat nur wenig yon dem in x eingesetzten ~-Wert abh~ng~. 

Die Untersuchung ergibt das Resu]tat, dal~ die Linie im Diagramm 2 
folgender Gleiehung entspricht: 
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= - -  0,00395 x ~- 0,374; 

bedeutet den Gewichtsantei l .  
Der miiGtlere l~ehler fiir c~ ist aus den Messungen zu 4- 1,1 ~ bereelmet 

worden. Diese Schwankungen sind wahrseheinlich auf die Analysenwerte 
zurfickzufiihren, mit~ denen eine zuf~llige Variation dieser GrSBenordnung 
verbunden ist. Wir finden also 

= (37,4 ~ 1,1)~ o Si. 

T a b e l l e  4. ~ - W e r t e ,  b e r e c h n e t  n a e h  d e r  M e g h o d e  d e r  k l e i n s t e n  
Q u a d r a t e  f i i r  v e r s c h i e d e n e  W e r t e  y o n  e i n  x 

c~ eingesetzt in x c~ naeh der le thode 
der kleinsten 

% Si Quadrate % Si 

34,0 
35,5 
36,9 
38,5 

37,426 
37,403 
37,392 
37,374 

nec& UEnA'/ElhodE 
dE/" 2/e, Jz s ml7 ~ue dr3 m 

?7,5- 

3Z~ 

dZJ3$ 

ddX/ ~Uedn. = ~ , 

) 

&73 

Diagramm 3. Graphisehe Bestimmung yon ~ aus den Werten, erhalten naeh der ~Iethode der 
kleinsten Quadrate 

Ftir die photographisehen l~Sntgen-Aufnahmen, die Kerr Professor 
.Brosset in seinem Institut fiir anorganisehe Chemie an der Chalmers Tech- 
nisehen Koehsehule in GSteborg hat maehen lassen, danke ieh ihm aueh 
an dieser Stelle verbindliehst. 


