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Es  wurde  die LSslichkeit  bei 20~  yon  du tch  Sin terung 
eines Gemisches yon  ZnO mi t  Te203 bei 500~ bis 1100~ C er- 
ha l t enen  1Jr/iparaten in 2n-I-INO8 untersucht .  U n t e r  600 ~ gesin- 
terse PrKparate  geben kein Fe  8+ an die LOsung ab, dagegen 
leicht  Zn 2+. Bei  S in te r t empera tu ren  yon  650 bis 950~ ist  die 
ZinklSsl iehkeit  noch ziemlich groB, aber  fallend. Die Tea+-LSs- 
barke i t  w/~chst s tark  bei  Tempera tu ren  bis 850 ~ C und  ist  noch bei 
900~  erheblich.  Oberhalb  950~ S in te r t empera tu r  fallt  der  
F e  a+- und  der  Zn2+-Gehalt  s tark  ab. RSntgenographisch  wurde  der 
Ferr i t is ierungsprozeft  im Bereich yon  650 bis 950~ best/s 
Oberha lb  1000~ C t r i t t  ein v o l l k o m m e n  ausgebildetes Zinkferr i t  
auf.  

The Solubility of Transition Phases of Zinc _Ferrites in HNO3 

The  solubi l i ty  in 2n-I-IN03 of the  products  of baking a m ix tu r e  
of ZnO and  Te208 be tween  500 ~ and 1100~ C was invest igated.  
F r o m  the  products  of baking  up to 600 ~ C, Fe  3+ does no t  dis- 
solve, while  Zn 2+ dissolves easily. I n  products  of sintering 
be tween  650 ~ to 950~  the  solubi l i ty  of ZnU+ is still large, ye t  
decreasing. The  con ten t  of the  solut ion on Fe  3+ increases v e r y  
s t rongly  for t empera tu res  up to  850 ~ C and  is appreciable  even  a t  
900 ~ C. Above 950 ~ C sintering temperature, the Te a+ and Zn 2+ 
content of the solution drops very strongly. The fo~Tnation of 
ferrites in the range of 650 ~ to 950 ~ C was confirmed by X-ray 
powder methods. Above I000~ C fully developed zinc ferrite is 
found.  

U b e r  die  LSs l i chke i t  y o n  F e r r i t e n  in  S/~uren g ib t  es n u r  wenig  A n g a b c n ,  
z u m a l  V e r S f f e n t l i c h u n g e n  aus  der  e r s t e n  H/~lfte unseres  J a h r h u n d e r t s  die  
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Unl6slichkeit des Zinkferrits in mittelm/~gig konzentrierten S/~uren be- 
st/~tigenl, 2, 3 

In  den letzten 10 J~hren erschien eine Reihe yon Abhandiungen 
japaniseher Autoren fiber die LSsliehkeit des Zinkferrits im Zusammen- 
hang mit seiner Entstehung w/~krend der Zinkproduktion auf elektrolyti- 
schem Wege ~, 5. Zu derselben Zei~ haben aueh wit die LSslichkeit des 
Zinkferri~s in SMpeters~ure und Salzss 6 untersucht. 

In  der vorliegenden Arbeit besch/~ftigen wir uns mit der L6sliehkeit 
yon Ubergangsphasen des Zinkferrits in Salpeters/~urc. Die Ergebnisse 
geben Einb]ick nicht nur in die Kinetik des L6sungsvorganges entstan- 
dener Phasen, sondern auch - -  zusammen mit den Ergebnissen rSntgeno- 
~aphischer AnMysen - -  in die Etappen der Entstehung einer Ferritphase 
in Abh/~ngigkeit yon der Sintertemperatur des Ausgangsgemisehes yon 
Oxiden. 

Sehon aus den Arbeiten xTon H e d v a l l  7 und Hi~ttig s, 9 geht hervor, dab 
die ]3ildung des Zinkferrits eine Reihe yon Ubergangsphasen durchl~uit. 
Sie untersuchten Reaktionen zwischen festen XSrpe1~t mit besonderer 
Beriieksichtigung der Diffusion. 

Im experimcntellen Teil unserer Arbeit haben wir zun/~chst Pr/~psrate 
aus Zinkoxid, ZnO, und Eisenoxid, ~-tPe2Os, hergestellt. Die Oxide wurden 
im st6chiometrisehen Verh~ltnis (1 ~[ol ZnO : 1 1~[ol FeeOa), welches der 
Bildung des l~errits ZnFe204 entspricht, gemiseht, im Achatm5rser zer- 
rieben und zu Pastillen yon je 2 g verpreBt. Die Pastillen wurden 10 S~dn. 
bei 500, 550, 600 ~ usw. in IntervMlen zu je 50 bis 1100 ~ C gesintert und 
mit einer Gesehwindigkeit yon 50 ~ pro Stunde abgekfihlt. Darauf folgte 
die Untersuchung der L6slichkeit der erhaltenen Prgparate. 

Es wurden konstante Bedingungen ffir den L6sungsprozel] eingehMten, 
und zwar ,,Zimmertemperatur" (20 ~ C) und 2n-HNOa. Da die Pastillen nach 
dem Aufhs in der S~ure i~ kurzer Zeit zerfielen, ging man zu einer Auf- 
16sung der Prs in Pulverform fiber. Die bei den entsprechenden Tempe- 
raturen gesinterten Pastillen wurden gepulvert, Ms 0,2000 g Portionen abge- 
wogen und in Becherglgsern mit 50 ml 2n-ttNOs ~bergossen. Naeh einer 
bestimmten Zeit (Tab. 1) wurde der Inhalt des Beeherglases genau ausge- 
mischt und in Fls veto Pulverrest abfiltriert. 
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Tabel le  1. G e h a l t  an Z n  2+ u n d  Fe 3+ d e r  2 n - I 4 N O 3 - L 6 s u n g  in  
A b h i ~ n g i g k e i t  y o n  d e r  L S s e z e i b  b e i  2 0 ~  y o n  b e i  v e r s e h i e d e n e n  

T e m p e r a t u r e n  g e g l i i h t e m  Z n O -  FeuO3 

Sinter-  LSseprozel~, Zn ~+ FeS+ Verh~l tn is  
~emp., I ) aue r  ZnO 

~ in S tdn .  g % g % Fe20~ 

500 1 0,0531 98,3 
3 0,0543 100,0 

550 1 0,0530 98,2 
3 0,0543 100,0 

600 

650 

700 

750 1 0,0199 36,9 - -  - -  - -  
3 0,0201 37,1 - -  - -  - -  

24 0,0216 39,9 0,0031 3,3 11,7 : 1 
48 0,0252 46,5 0,0067 7,2 6,2 : 1 
72 0,0252 46,5 0,0075 8,7 5,7 : 1 

100 0,0252 46,5 0,0096 10,4 4,3 : 1 
120 0,0271 50,2 0,0117 12,2 3,8 : 1 
140 0,0277 51,2 0,0128 13,8 3,5 : 1 
166 0,0281 52,0 0,0134 14,5 3,5 : 1 
178 0,0283 52,3 0,0139 15,0 3,4 : 1 

1 0,0239 44,1 - -  - -  - -  
5 0,0239 44,1 - -  - -  - -  

10 0,0239 44,1 0,0011 1,1 35,5 : 1 
24 0,0252 46,5 0,0036 3,9 10,1 : i 
48 0,0281 52,0 0,0050 5,4 9,3 : 1 
72 0,0283 52,3 0,0067 7,2 7,0 : 1 

100 0,0286 52,9 0,0096 10,3 4,9 : 1 
120 0,0295 54,6 0,0117 12,0 4,2 : 1 
140 0,0304 56,2 0,0123 13,1 4,1 : 1 
166 0,0314 58,1 0,0125 13,5 4,1 : 1 
178 0,0314 58,1 0,0128 13,8 4,1 : 1 

1 0,0379 70,1 - -  - -  - -  
5 0,0383 70,8 - -  - -  - -  

10 0,0383 70,8 0,0012 1,4 53,6 : 1 
24 0,0394 72,9 0,0028 3,0 23,4 : I 
48 0,0397 73,5 0,0046 4,9 14,3 : 1 
90 0,0420 77,7 0,0053 5,6 13,1 : 1 

114 0,0429 79,3 0,0068 7,3 10,5 : 1 
120 0,0430 79,7 0,0073 7,8 9,8 : 1 
140 0,0432 79,9 0,0080 8,9 9,0 : 1 
178 0,0432 79,9 0,0080 8,9 9,0 : 1 

1 0,0506 93,7 - -  - -  - -  
5 0,0510 94,2 - -  - -  - -  

10 0,0510 94,2 0,0008 0,7 123,1 : 1 
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Fortsetzung (TabeUe 1) 

Sinter -  LSseprozel~, Z n  2§ 
t emp. ,  D a u e r  

~ in  S tdn .  g 

FeB+ 

% g % 

Verh~ l tn i s  
ZnO 

Fe20~ 

800 i 0,0198 36~7 - -  - -  - -  
10 0,0207 38,3 - -  - -  - -  
24 0,0221 40,8 0,0028 3,0 13,5 : 1 
48 0,0222 41,0 0,0050 5,4 7,3 : 1 
72 0,0229 42,3 0,0074 8,6 5,1 : 1 

100 0,0241 44,5 0,0089 9,6 4,4 : 1 
120 0,0255 47,2 0,0101 10,8 4,2 : 1 
140 0,0275 50,8 0,0128 13,8 3,5 : 1 
178 0,0281 52,0 0,0148 15,9 3,1 : 1 
200 0,0281 52,0 0,0153 16,5 3,1 : t 

850 1 0,0146 27,1 - -  - -  - -  
24 0,0167 30,8 0,0025 2,7 11,1 : 1 
72 0,0186 34,4 0,0060 6,4 5,1 : 1 

100 0,0191 35,6 0,0073 7,8 4,3 : 1 
120 0,0207 38,3 0,0092 9,9 3,7 : 1 
140 0,0212 39,3 0,0123 13,1 2,9 : 1 
166 0,0229 42,4 0,0134 14,5 2,8 : 1 
178 0~0237 43,9 0,0139 15,0 2,8 : 1 
200 0,0237 43,9 0,0145 15,6 2,7 : i 

900 t 0,0147 27,1 - -  - -  - -  
10 0,0154 28,4 0,0011 1,1 22,5 : 1 
24 0,0159 29,1 0,0025 2,7 10,4 : 1 
48 0,0168 31,1 0,0042 4,5 6,6 : 1 
72 0,0177 32,6 0,0061 6,6 4,7 : 1 

100 0,0181 33,5 0,0073 7,8 4,1 : 1 
120 0,0196 36,5 0,0084 9,0 3,9 : 1 
140 0,0211 39,0 0,0100 10,8 3,5 : 1 
178 0,0219 40,5 0,0131 14,1 2,7 : 1 
200 0,0219 40,5 0,0139 15,0 2,6 : 1 

950 1 0,0104 18,9 - -  - -  - -  
10 0,0105 19,3 0,0007 0,8 25,4 : 1 
24 0,0106 19,6 0,0019 2,0 9,2 : 1 
48 0,0113 20,8 0,0022 2,4 8,5 : 1 
72 0,0114 21,1 0,0036 3,9 5,3 : 1 

100 0,0119 22,0 0,0040 4,3 4,9 : 1 
120 0~0131 24,3 0~0057 6,1 4,0 : 1 
140 0,0136 25,1 0,0072 7,8 2,7 : 1 
178 0,0139 25,7 0,0087 9,2 2,5 : 
200 0,0139 25,7 0,0087 9,2 2,5 : 1 

1000 1 0,0052 9,6 - -  - -  - -  
48 0,0056 10,2 0,0002 0,3 33,6 : 1 
72 0,0057 10,5 0,0008 0,9 11,6 : 1 

100 0,0057 10,5 0,0011 1,2 8,7 : 1 
120 0,0057 10,5 0,0014 1,5 6,9 : 1 
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S in te r -  LSseprozeB, 
t emP. ,  D a u e r  

~ in  S tdn .  

Zn~+ FeZ+ Verh~ l tn i s  
ZnO 

g % g ~0 Fe208  

1050 

1100 

1 0,0039 7,2 - -  - -  - -  
48 0,0041 7,5 - -  - -  - -  
72 0,0042 7,8 0,0006 0,7 10,3 : 1 

120 0,0042 7,8 0,0007 0,8 10,3 : 1 

1 0,0019 3,6 - -  - -  - -  
48 0,0026 4,8 - -  - -  - -  
72 0,0026 4,8 0,0004 0,4 10,6 : 1 

100 0,0026 4,8 0,0005 0,6 8,0 : 1 
120 0,0026 4,8 0,0005 0,6 8,0 : 1 

P r o b e  = 0,2000 g 
Zn2+-Geha l t  = 0,0543 g = 100% Z n  2+ 
Fea+-Geha l t  = 0,0926 g = 100% F e  z+ 

I n  e inem A l i q u o t  (10 ml)  des F i l t r a t e s  w u r d e  der  G e h a l t  a n  Z n  2+ u n d  
F e  3+ k o m p l e x o m e t r i s e h  b e s t i m m t .  F i i r  die Z i n k b e s t i m m u n g  w u r d e  des  
D i n a t r i u m v e r s e n a t  ( E D T A )  1~ ve rwende t .  Des  E i s e n  w u r d e  n a c h  R e d u k t i o n  
(mi t  Aseorb ins~ure )  zu  :Fe ~+ d u t c h  K C N  mask i e r t .  Die  D e m a s k i e r u n g  des  
Z inks  erfolgte  m i t  10proz. F o r m a l d e h y d l S s u n g ,  seine q u a n t i t a t i v e  B e s t i m -  
m u n g  gegen E r i o c h r o m s e h w a r z  T. ] )as  dre iwer t ige  E i s e n  wurde  d i r e k t  m i t  
E D T A - L 5 s u n g  gegen  Sulfosal icyls~ure  t i t r i e r t  11. 

Z n 2 + - B e s t i m m u n g  

Zu  de r  u n t e r s u c h t e n  LSsung  w u r d e  n a c h  ih re r  N e u t r a l i s a t i o n  m i t  2 n - N a O H  
Ascorb ins~ure  bis  zu r  E n t f ~ r b u n g  zugegeben,  d a n n  m i t  12proz. ~ H s  bis  z u m  
A u f t r e t e n  de r  D u n k e l f ~ r b u n g  neu t r a l i s i e r t .  J e  n a c h  d e m  E i s e n g e h a l t  w u r d e  
e t w a  1 g K C N  zugegeben,  w o d u r c h  der  p H - W e r t  der  LSsung  s t a r k  a n s t e i g t  
u n d  die LSsung  s ich l a n g s a m  z u m  Sieden  e r h i t z t  ( F a r b u m s e h l a g  in  l~ellgelb).  
N a c h  A b k S h l u n g  auf  Z imnae r t emp .  w u r d e  m i t  b ides t i t l .  W a s s e r  au f  e t w a  
150 ml  v e r d i i n n t  u n d  E r i o e h r o m s c h w a r z  T (mi t  NaC1 i m  V e r h h l t n i s  1 : 200 
ve r r i eben)  zugegeben.  Die  b l aue  L 6 s u n g  w u r d e  m i t  10 - -15  m l  A m m o n i a k -  
puf fe r  (pI-I = 10) v e r s e t z t  u n d  10proz. F o r m a l d e h y d l S s u n g  bis  z u m  F a r b -  
u m s c h l a g  in t t e l l r o t  e inge t ropf t .  ] )as  aus  d e m  K o m p l e x  f r e igemach te  Z n  2+ 
wi rd  m i t  O , 0 1 m - E D T A - L S s u n g  bis z u m  F a r b u m s e h l a g  in B l a u v i o l e t t  t i t r i e r t .  
Die  T i t r a t i o n  wi rd  als beende~ angesehen ,  w e n n  n a e h  we i t e re r  Zugabe  y o n  
F o r m a l d e h y d l 6 s u n g  ke ine  l ~ o t f a r b u n g  m e h r  a u f t r i t t .  E i n  UberschuJ~ des 
F o r m a l d e h y d s  is t  zu  ve rme iden ,  da  sons t  des  E i sen  aus  d e m  C y a n k o m p l e x  
frei  w e r d e n  k 6 n n t e .  1 ml  O , 0 1 m - E D T A  e n t s p r i c h t  0,6538 m g  Z n  2+. 

D a  Ca u n d  Mg s t6ren ,  muB bides t i l l i e r tes  W a s s e r  sowohl  zur  H e r s t e l l u n g  
de r  R e a g e n t i e n  wie a u e h  zur  T i t r a t i o n  zu  v e r w e n d e t  werden .  

F e a + - B e s t i m m u n g  

Die  o p t i m a l e  K o n z e n t r a t i o n  des F e  8+ ffir die T i t r a t i o n  b e t r ~ g t  0,01 Mol/1. 
Die  zu  u n t e r s u e h e n d e  L 5 s u n g  wi rd  m i t  e i n e m  A c e t a t p u f f e r  au f  p H  = 2 - - 3  

io H .  F laschka  u n d  R.  Pi2schel, Z. ana l .  Chem.  149, 185 (1956). 
11 G. Schwarzenbach u n d  A .  Wi l l i ,  Helv .  Chim.  A e t a  34, 528 (1951). 
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gebracht und  pro 100 ml LTsung etwa 2 ml 2proz. SulfosMicylsgure zugesetzt. 
Das Ganze wird auf 40 bis 50 ~ C erwih'mt und  sofort mit  O,Olm-EDTA-LSsung 
bis zum Verschwinden der roten FS, rbung titriert. Bei der Titrat ion st5r~ 
sogar ein betri~chtlicher Zinkgehalt nicht. 1 ml O,Olm-EDTA entspricht 
0,5585 mg Fe 3+. 

Die gefundenen V~Terte fiir Zn  2+ u n d  Fe 8+ wurde~ in  Tab.  1 zusammen-  
gestellt. Der Gehalt  der LSsung an  den K a t i o n e n  ist dort  in  Prozen ten  
des Ka t ionengeha l tes  in  der Einwaage  angegeben. 

Wie ersichtlich, wachst der Zinkgehalt der LSsung mit  der LSsungszeit, 
unabh~ngig yon der Sintertemperatur ~md wird nach gewisser Zeit konstant.. 
Fa r  jede Sintertemperatur ist jedoch der LSsungsverlauf des Prgparates 
ein anderer. In  der Mehrzahl der Fs geht ein betr~chtlicher Anteil des 
Zinks schon in den ersten Stunden in LSsung; der weitere LTsungsprozel~ 
verlguft langsamer. 

Bei Sintertemperaturen 500, 550 und  600~ geht schon in den ersten 
1 bis 3 Stdn. alas ganze oder fast das ganze Zink in LTsnng, aber kein Eisen. 

Nach Sintern bei 650 bis 950~ dauert die AuflSsung l~nger. Bei einer 
Sintertemperatur von 650 ~ C geht ein noah verh~ltnism~l~ig gro~er Prozent- 
satz des Zinks in LSsung und  erreieht nach i40 Stdn. rait 79,9% den End- 
wert. Schon naeh 10stdg. LSsevorgang beginnt  in der LSsung Fe a+ auf- 
zntreten (wie tibrigens aueh bei 600~ Sintertemperatur). Das Eisen 15st 
sieh am stgrksten bei Prgparaten, die bei 700--900~ gesinter~ wurden. 
Nach 24 Stdn. hat  das PrSparat mit  700~ Glffhtemperatur mehr Fe ab- 
gegeben als alle anderen (3,9% Fe3+), nach Igngeren Zeiten (178 Stdn.) das 
800 ~ C-Prfiparat (15,9%). Von 850~ Sintertemperatur aufw/~rts nimmt in 
der LSsung sowohl der Gehalt an Fe 3+ wie aueh an Zn 2+ stgndig ab; ffir 
Pr~parate mit der Sintertempera~ur II00~ wurden nach 24 Stdn. 4,8~o 
Zn ~+ in der L6sung festgestellt und dieser Wert blieb konstant sogar nach 
120 Stdn. Der Eisengehalt war bei diesem Prgparat naeh einer LSsezeit 
von i00 Stdn. 0,6%; bis 72 Stdn. war /iberhaupt kein Eisen gel6st worden. 

Die yon gesinterten ZnO. Fe2Os-l~ abgegebenen Zink- und 
Fe-Mengen (nach 24 und 120 Stdn.) in Abhgngigkeit yon der Sintertemperatur 
der Prgparate sind aueh in Abb. I and 2 dargestellt. 

Auf Abb. i ist der Verlauf der beiden L5sekurven des Zinks /~hnlich, 
wobei fiir Temperaturen 650--950~ der Zn2+-Geha]t in 2n-HNOs naeh 
Ig, ngerer Zeit grSl3er ist (Kurve 2). Man beobachtet eine stgndige Abnahme 
des ZnS+-Gehaltes in der L6sung, besonders stark f/ir Sintertemperaturen 
600--700 ~ C. Unter  denselben Bedingungen verlaufen die LSsekurven des 
Eisens (Abb. 2) anders. W/~hrend noah bei einer Sintertemp. yon 600 ~ C nur  
unbedeutende Quanti tgten an Fe a+ in L6sung gehen, t r i t t  bei 700~ ein 
gewaltiger Sprung der Kurve ein zu maximalen FeS+-Konzentrationen, und 
zwar sowohl naeh 24 Stdn. (Kurve 1) wie naeh 120 Stdn. (Kurve 2), wobei 
Knrve  2 noeh bei 750 ~ C sine leieht steigende Tendenz zeigt. Oberhalb 900 ~ C 
shaken die LSsliehkeitskurven des Eisens rapid ab, besonders auffallend bei 
1/~ngeren L6sezeiten (Kurve 2). 

Erwghnenswer t  ist auch, dab in  ke inem der un te r such ten  Fglle einer 
AuflTsung der Prgp~rate  in  2n-HNO3, ein ~folverhgltnis ZnO : Fe20~ wie 
1 : 1 ,  welches bei einer s tSehiometrischen AuflSsung des Ferr i ts  zu er- 
warren  ware, gefunden worden ist (allerdings di irf ten w i r e s  rmr bei den 
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bei hohen Temperaturen gesinterten Pr&paraten wirklich mit Ferriten zu 
tun haben). Das ~olverh/~ltnis ZnO : Fe203 verbessert sieh zwar mit der 
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ABb. 2. Fe3+-Gehalt in 2n-HNO3-L6sung naoh 24 Stdn. (Kurve I) und naoh 
120 Stdn. (Kurve 2). Aufl6sung des ZnO-Fe~O~ in Abh&ngigkeit von der 
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LSsezeit st/indig, erreicht aber im giinstigsten Fall (bei einem bei 950 ~ C 
gegliihten Prs den Weft 2,5 : 1, und zwar nach 178 Stdn. LSsezeit. 

Parallel mi% der Un%ersuchung der L5sliehkeit yon ZnO-F203-Pr/~- 
paraten wurde ihre kristalline Struktur (mittels RSntgenpulverdiagram- 
men) gepriift. Analysiert wurden alle gegliihten Priiparate sowie das Aus- 



gangsgemisch der  n ich t  ges in te r ten  Oxide ZnO und  Fe208. I n  Abb.  3 
werden die meis t  eharak*er is t ischen D i f f r ak t og ra mme  gezeigt,  als Ver- 
t r e t e r  der  einzelnen E t a p p e n  yon  Ubergangsphasen  des Zinkferr i ts .  

Die Diffraktogramme wurden ausgefiihrt mi t  dem R6ntgenappar~t  
TUR-M-61 bei 25 kV und 19 mA mit  Co-L~mpe und Fe-Fi l ter .  Dieser Appa ra t  
ist mi t  einem horizontMen Goniometer mi t  einem Geiger--Mi~ller-ZShler, 
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.A_bb. 3. Diffraktogramme eines Gemisches yon ZnO.  Fe2Oz, gegltiht bei:  
1 = 600 ~ 2 ~ 700 ~ 3 = 1100 ~  

1,25 kV Arbeitsspannung, ausgeriistet.  Der Geiger--Mi~ller-Z~hler ist ver- 
bunden mit  einer Impulsz/~hleinheit und l inearem P~egistrierger&t mi t  Winkel- 
markierung in Stufen yon 0,25 ~ 

Die Probe in Pulverform wird auf der  Oberfl~che eines Kunststoff-  
pl/~ttchens aufgetragen und Init so hohem Druck verprel3t, dal3 die Probe 
in vel*ikaler l~osition h/~lt. Die Verschiebungsgeschwindigkeit des G.--M.- 
Z/~hlers betrug l~ die Spalth6he 6 ram, die Spaltbrei te  1,5; 4,4; 1,5 ram. 
Der angewendete Mel3bereich war 60.  103 Impulse/Min.,  die Verschiebmag 
des l~egistrierbandes 600mm/Stde.  Die berectmeten Entfernungen der 
Netzebenen d und die Konstanten  der Elementarzelle des Zinkferrits und 
des Gemisches yon ZnO und Fe20~ sind in Tab. 2 zusarnmengestellt. 

Die D i f f r ak tog ramme  yon  0x idgemischen  (ZnO + Fe20~), welche bei  
500 und  550~ gegli iht  waren,  zeigen lediglich Maxima ,  die vom Zink-  
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oxid und Eisenoxid herriihren. Das boi 600~ gogliihte Prgparat  zeigt 
ein DiffraktogTamm (Abb. 3, Diffr. 1), das sich yon den iibrigon nur durch 
das Auftreten dos ersten :gaximums unterschoidet. Dieses ist fiir das Zink- 
ferrit charakteristisoh und kommt yon dor noch nioht ganz ansgebildeten 
~etzobone (220). 

Bei Pr~paraten mit 650~ Sintertemperatur t r i t t  die Ferritphase 
doutlich in Ersoheinung, woboi noch nicht allo Maxima auftreton. Bei 
700 ~ C-Pr/~paraten erscheinen die Maxima der 1XTetzebenen (111), (222), 
(620). Pr~parato mit 700 bis 950 ~ C Sintertemporatur geben sehr/~hnliche 
Diffraktogrammo mit dem Untersohied, da$ bei hSherer Temporatur die 
fiir die Ferritphase charakteristischen maxima ansteigen bei gleichzeitiger 
Abnahmo der Maxima der Oxidphasen. Bei 950~ beginnen die Maxima 
dot Oxidphasen zu verschwindon. Auf dem Diffraktogramm eines bei 
700 ~ C gogliihton Pr/iparates (Abb. 3, Diffro 2) sieht man schon alle Maxima 
einer Zinkferritphase neben einem grol~en Restbostand dor Oxidphase. 
Das Diffraktogramm 9 eines bei 1000 ~ C gegliihton Pr/~parates zeigt noch 
einige Maxima des Fe203 und ZnO, das bei 1050~ gegliihto Pr/~parat 
nur noch zwei Maxima yon Zn0 (d = 2,81 und d = 2,46). Das Diffrakto- 
gramm 3 eines bei l l 00~  gesinterten Pr/~paratos zeigt nur nooh eine 
Ferritphase. 

Eine zusammonfassonde Botrachtung der Ergebnisse zoigt, dab die 
Resultate der R6ntgenanalyse mit den Resultaten dot Auft6sung von 
Ubergangsphason iibereinstimmen. Dies ist ein tiberzeugender Beweis fiir 
ein - -  yon 600~ beginnendes - -  sohrittweises, kontinuierliches An- 
wachsen der Ferritphase im Prozeft dor Ferritbildung dutch Oxidsinte- 
rung. 

Das in 2n-H~N03 leicht 15sliche ZnO goht in L5sung noch vet  dam Auf- 
treten der Forritphase, d. h. bei Prg.paraten, die bis 600--650 ~ C gesintort 
wnrden. Fiir 650--950 ~ wird axff den Diffraktogrammon ein fortschreiten- 
der Forritisierungsprozeft bemorkbar; die ZinklSslichkeit sinkt ab, obwohl 
noch immer nennenswerte Zinkmongen in LSsung gohen. Bomerkenswert 
dagegen ist die groSe LSslichkeit des Eisens bei Pr~paraten, die bei 
650--950 ~ gegliiht worden waren. Dies kann gedeutet worden durch eine 
Loekerung der Bindungen im Fe2Os-Netz boi Temporaturen, die Ferrit- 
bildung bewirken. Aus gleichzeitig durchgefiihrten Untersuchungon der 
LSslichkeit yon ~-Fe2Oa in 2n-HN03 bei 20 ~ C, und zwar des Pr/~parates, 
das zur Herstellung dos Ferrits benutzt und das duroh Gliihen yon ~-FoOOH 
bei 900 ~ C erhalten wurde, geht n/~mlich hervor, dab sogar nach 200 Stdn. 
kein Eisen in LSsung ging. Aus dem bei 1100 ~ C gegltihton Pr/~parat, dossen 
Diffraktogramm (Diffr. 34) roines Zinkferrit nachweist, gingen nur minimale 
~enge Zn s+ und Fe 3+ in LSsung, woboi sehwer zu sagen ist, ob sio veto 
Zinkferrit stammen odor yon Oxiden, die so geringe Beimengungen sind. 
daft sie r5ntgenographisch nicht erfaftt wurden. 


