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Geschichte der Chemie.
W. Pauli, Niels Bohr zu  seinem  60. Geburtstag. W ürdigung der wissenschaftlichen 

A rbeiten  von NlELS BOHR an läßlich  seines 60. G eburtstages. (Rev. mod. P h y s ic s l7 . 
97— 101. A p ril/Ju li 1945. P rinceton , N. J . ,  In st, of Advanced Sei.) G o t t f r i e d , l

C. R. Harington, M ax Bergmann. 1886— 1944 Nachruf auf Ma x  B e r g m a n n  (geb. 
am  1 2 .2 .  1886 in F ü r th  i. B ay., gestorben am 7/11. 1944 in New Y ork), von 1921— 34 
D irek tor des K a iser-W ilhe lm -Institu ts fü r Lederforschung in Dresden, von 1937 bis zu 
seinem  Tode Mitglied des „R ockefeiler In s titu te  for Medical R esearch“ . Seine w issenschaft
liche L ebensarbeit wird gew ürdigt. ( J .  ehem. Soc. [London] 1945. 716— 18. Okt.) B a r z . 1

Léon Guillet, Charles Berthelot (1885—1945). Angaben über den Lebenslauf u. die 
w esentlichsten V eröffentlichungen des auf dem Bergwerks- u. B rennstoffgebiet tä tig  ge
wesenen französ. Forschers. (Rev. M étallurg. 42. 402. Dez. 1945.) H a b b e l . 1

Léon Guillet, Georges Charpy (1865—1945). R ückblick auf den Lebenslauf u. die 
w issenschaftliche B etä tigung  des g rößten  M etallurgen Frankreichs; Zusam m enstellung 
seiner gesam ten  w issenschaftlichen Veröffentlichungen (Rev. Métallurg. 42. 368— 72. 
Nov. 1945.) '  H a b b e l ,  l

J. T. Hewitt, John Jacob Fox. 1874— 1944. Die w issenschaftliche L ebensarbeit des 
am  12/4. 1874 geborenen u. am  28/11. 1944 versto rbenen  engl. Organikers J .  J .  F o x , der 
a ls Chem iker se it 1904 im D ienste der engl. Regierung stan d , wird gewürdigt. ( J . ehem.

W . M. Myers und S. Zerioss, Frederick A ugustus Genth, 1820—1893. E in Chemiker, 
Mineraloge und Sam m ler. K urzer Lebenslauf des am 17/5. 1820 in W aechtersbach (Hessen- 
Kassel) geborenen, im Som m er 1848 nach Am erika ausgew anderten u. am 2/2. 1893 in 
Ph iladelph ia  versto rbenen  Forschers m it Angabe seiner zahlreichen wissenschaftlichen 
V eröffentlichungen. ( J .  F rank lin  In s t. 2 4 1 . 341— 54. Mai 1946. Pennsylvania S tate  Coll., 
School of M ineral Ind .) H a b b e l .  1

Philippe Brandt, Die Farbe beim Druck. H insichtlich der Geschichte der ehem. E n tw . 
des Gewebedruckes lassen sich 5 Perioden unterscheiden, die durch die A rbeitstechnik u. 
die A rt der verw endeten  H ilfsm ittel (natürliche u. künstliche Farbstoffe, A rt der Binde
m itte l usw.) ch arak te risiert sind. Die A usführungen beziehen sich in erster Linie auf die 
V erhältnisse im E lsaß , vor allem auf diejenigen von M ülhausen. — 14 A bbildungen. (Bull. 
Soc. ind . M ulhouse 1 20 . 52— 81. 1946.) P. E c k e r t .  2

L. Rosenfeld, Niels Bohr, an Essay. Amsterdam: North Holland Pub. Co. 1945. (18 S.)

Hermann Stadlinger, Z ur Problematik des chemiegeschichtlichen Studium s. Vf. be ton t 
die große B edeutung  der G eschichte der Chemie, der auf den höheren Schulen u. noch 
m ehr au f den H ochschulen größere B eachtung geschenkt werden sollte als bisher. E s folgt 
eine eingehende Besprechung u. W ürdigung des W erkes von P. WALDEN „Drei J a h r 
tausende  Chemie“ (B erlin  1944). (Chemiker-Ztg. 6 8 . 136— 43. 16/8. 1944. K öthen/A nhalt.)

Harry E. Morton, Die Verwendbarkeit von elektronenmikroskopischsn B ildern fü r  
mikrobiologischen Unterricht. Es wiid über die F u nk tion  des K om itees für m ikrobiol. 
S tud ien  berich te t, die von der „Society  of Am eiican B acteriologist“ u n ters tü tz t werden. 
D as K om itee  is t für Lehrzwecke e in g irich t t. Alle elektronenm kr. Bilder werden d c i t  
gesam m elt u. jeder L ehrer der Biologie u. dei M edizin kann Abzüge von N egativen e r
h a lten  u. sie fü r seinen U nterrich t verwenden. ( J  appl. Physics 16. 265. Ap>ill945. P h ila 
delph ia , P a ., School of Med.) V. BORRIES. 6

Gerhart Jander, Überblick über die Chemie in nichtwäßrigen, aber ,.wasserähnlichen“ 
Lösungsmitteln. E s werden einige w ichtige U ntersuchungsergebnisse u. Problem stellungen 
herausgegriffen u. besprochen, um das G esam tbild erkennen u. die größeren Z usam m en
hänge verm uten  zu lassen. Die G em einsam keit der G rundlagen fü r die Chemie in W. u.

Soc. [London] 1945 . 719—22. Okt.) B a r z  i

A. Allgemeine und physikalische Chemie.

B a r z . 6
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in den nichtw ss., ab er „w asserähnlichen“  Lösungsm itteln , ih re  B edeu tung  fü r F ragen  
der allg. Chemie sowie der E infl. des Lösungsm . auf das ehem . Verh. d er gelösten Stoffe 
u. einige B esonderheiten w erden e rö rte rt. (N aturw iss. 32. 169— 78. Ju li/S ep t. 1944. 
Greifswald.) SCHÜTZA. 10

Herriek L. Johnston und Dwight A. Hutchison, Ergiebigkeit der elektrolytischen  
Trennung der Chlorisotopen. NaCl-Lsg. w ird m itte ls P t-E lek tro d en  bei 13 bzw. 25 bzw. 
40° m it S tröm en von 1 bzw. 3 bzw. 5 Am p e lek tro lys ie rt, das Cl2 nach  R einigung d u rch  
A usfrieren in  H 2 zu HCl v e rb ran n t, m it N H 3 zu N H 4C1 verein ig t u. le tz te res in  d re ifach  
dest. W. m it N a2C 0 3 um gesetzt, aus der ge trockneten  Schm elze d u rch  E rh itz en  im  
Pt-T iegel schließlich das NaCl verän d erte r Isotopen-Zus. erhalten . Die Iso topenanalyse  
w urde d u rch  D ich tebest, der 4 S tdn. lang bei hoher Tem p. (50° un terh a lb  F .) beh an d e lten  
K rysta lle  in  Ä thylendibrom id m itte ls einer F lo ta tio n sm eth . d u rch g efü h rt. In  dem  v e r
w endeten  T em pera tu rgeb iet w urde fü r  die D. des fl. Ä thy lend ibrom ids d ie B eziehung 
d (g/ml) =  2,16909 — 0,001995 (t — 24°) e rm itte lt. D ie G enauigkeit der T em p era tu rb es t, 
des F lo ta tio n sm itte ls  is t  ± 0 ,0 0 2 ° , was 5• 10“ 3%  in  d er Iso topen-Zus. au sm ach t. Der 
T rennungsfak tor a e rg ib t sich zu a =  1 ,0 0 6 0 ± 0 ,0 0 0 5  p ra k t. unabhäng ig  von E lek tro lyse- 
tem p . u. S trom stärke . E ine A usw ertung der von YACOUBAU (C. 1939. I I .  2012) bei 8— 12° 
m it E lek troden  aus ACHESON-Graphit gefundenen E rgebnisse fü h r t  au f a  =  1,0068 ±  
0,0014. ( J .  ehem . Physics 10. 469— 72. Ju li  1942. C olum bus, O., Ohio S ta te  U niv ., D ep. 
of Chem.) AHRENS. 13

Dwight A. Hutchison, Leistungsfähigkeit der elektrolytischen Trennungsmethode von 
Chlorisotopen. (Vgl. JOHNSTON u. HUTCHISON, v o rs t. R ef.) Sorgfältig p räp arie rte  Lsgg. 
von NaCl w erden der E lek tro lyse  un terw orfen  u. d as a n  einer P t-A node abgeschiedene 
CI sowie das rückständ ige einer Iso topenbest. unterw orfen. Der Iso topentrennungskoeff. a, 
als Maß fü r die W irksam keit der M eth., defin iert a ls d  ln  36C1 =  a -d  ln  37C1, k a n n  zah len
m äßig in  A bhängigkeit vom  F o rtsc h ritt  der E lek tro lyse  festgelegt werden. (J .  chem . P h y 
sics 13. 536— 37. Nov. 1945. A tlan ta , Georgia-School fo r Technol.) SEID EL. 13

Dwight A. Hutchison, Vergleiche des Molekulargewichtes aus Dichte- und  R öntgen
daten. (Vgl. v o rst. R ef.) Die Atomgewichte von Calcium und Fluor. D urch K o m b in atio n  
von R öntgen- u. D ich tedaten  w urden die Mol.-Geww. von Calcit, D iam an t, L iF , NaCl 
u. KCl verglichen. U nter Zugrundelegung der b ek an n ten  chem . A tom gew ichte von  C, CI, 
K , Li u. N a  w urden die A tom gew ichte von Ca u. F  berechnet. F ü r Ca ergab sich e in  W ert 
von 40,0849 ± 0 ,0 0 3 0 , fü r F  18,9967 ±  0,0013. E s w ird angenom m en, d aß  diese W erte  die 
zur Z eit genauesten  sind. ( J .  chem. Physics 13. 383—87. O kt. 1945. A tlan ta , G a., School 
of Technol.) G O TTFR IED . 13

Clyde A. Hutehison, Vergleich der Atomgewichte a u f Grund von Dichtemessungen und  
Röntgendaten: Fluor, C alcium  und Kohlenstoff. Die D ichtem essungen u. R ö n tg en d a ten  
von BEARDEN (C. 1939.1. 3844) u. T u  (Physic. R ev. [2] 40. [1932.] 662) von D iam an t e rlau 
ben einen Vgl. der A tom gew ichte von Calcium u. K ohlenstoff, aus dem  so e rh a lten en  A tom 
gew icht des Calciums lä ß t sich m it H ilfe der D aten  von  HUTCHISON u. JOHNSTON 
(C. 1941. I I .  2169) das A tom gew icht von F  berechnen. Mit dem  besten  chem . W ert fü r 
das A tom gew icht des C (12,0104) wird das A tom gew icht des Ca 40 ,0842±0,0049 , in  Ü b e r
e instim m ung m it dem  W ert 40,085 von HÖNIGSCHMID u . K EM PTER (Z. anorg. allg. 
Chem. 163. [1927.] 315; 195. [1931.] 1), ab er etw as höher als der W ert von BlRGE (R ev. 
m od. Physics 13. [1941.] 233). F ü r  F  e rg ib t sich 18,9961 ± 0 ,0 0 1 5 ; d ieser W ert s tim m t 
g u t m it den G asdichtew erten  überein, w eicht aber vom  m assenspektroskop. W ert ab. — 
W ird der m assenspektroskop. W ert des A tom gew ichts von C zugrundegelegt, so w ird 
das A tom gew icht von Ca unw ahrscheinlich hoch, ab er das A tom gew icht des F  is t d an n  
dem  m assenspektroskop. W ert viel näher u. n u r m it den höchsten  G asd ich tew erten  in  
Ü bereinstim m ung. (J . chem. Physics 10. 489—90. Ju li  1942. B uffalo, N. Y ., U niv., Dep. 
of Chem.) F a e s s l e r .  13

Douglas Rennie Hudson, Löslichkeit in  Silberamalgamen und  Abweichungen vom
Raoultschen Gesetz. Die Löslichkeit von Ag in Hg, fü r  die bisher n u r D aten  bis 200° Vor
lagen, w ird u n te r V erw endung abgeschm olzener B orsilicat-G lasrohre bis zu 450° gemessen. 
Die Löslichkeit bis h inauf zum F. des Ag, die die Form  einer um gekehrten  S -K urve h a t, 
k an n  em pir., wie an  H an d  der L iqu idusdaten  gezeigt w ird, sehr nahe d u rch  die folgenden 
Geraden d argeste llt w erden: log N =  0,67035 — 1134 ,7-T “ 1 bis 330°; =  2,9065 — 2481,8- 
T -1  von 330— 450° u. =  0,7441 — 918,2 -T ' 1 von 450° bis zum  F. des Silbers. Ih re  S c h n itt
p u n k te  haben  indessen keine Beziehung zu den p e ritek t. B ildungstem pp. von Ag5Hg4 bei 
276° u. Ag5H gg bei 127°, u. diese le tz te ren  P u n k te  erscheinen ü b e rh au p t n ich t auf der 
logarithm . K urve. Die experim entelle  Löslichkeit lä ß t sich ferner d u rch  den N äherungs
ausd ruck  R T  log (a j/N j) =  N 22 m it K  =  465 bis zu 340° q u a n tita tiv  u. bei höheren  
Tem pp. q u a lita tiv  rich tig  w iedergeben (a1 b ed eu te t d a rin  d ie „ ideale“ SCHRÖDERsche 
Löslichkeit, N j u. N 2 M olenbrüche). F ü r  die Löslichkeit von Ag in  fl. Sn g ilt eine an-
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nähernd  parallele K urve. U nter V erw endung eines von HILDEBRAND abgeleiteten  exak
te ren  A usdrucks fü r R T  log (a j/N j) wird festgeste llt, daß die Abweichungen von der 
th eo re t., d u rch  das R a o t j l t s e h e  Gesetz gegebenen Löslichkeit nu r 1/ 2 oder 1/3 desjenigen 
B etrages ausm achen, der aus einer B e trach tung  der nach verschied. M ethoden berech
ne ten  H i l d e b r a n d  sehen Innendrucke  der beiden M etalle zu erw arten  wäre. Im  Gegen
sa tz  zu dem  Verh. der m eisten organ. Moll, is t  die gegenseitige Anziehung ungleicher 
A tom e in  dem  vorliegenden Syst. größer als das geom etr. M ittel der Anziehung der gleichen 
A tom e, was auch  in der Tendenz zur Bldg. defin ierter in term etal). Verbb. zum A us
d ruck  kom m t. — E s w ird eine bequem e Meth. beschrieben, um un ter Verwendung von 
polarisiertem  L ich t Spannungen in  G lasgefäßen nach G lasblasem anipulationen, z. B. 
nach dem  Zuschm elzen von D ruckrohren , festzustellen. (J . physic. Chem. 49 . 483—506. 
Sept. 1945. E d in b u rg h , H errio t W a tt Coll.) R e i t z .  21

M. Cordier, Untersuchung über die H ydratation der N a+- und Cl~-Ionen. Vf. u n te r
such t die H ydro lyse  der K om plexverb. [4 M o03-2 C40 6H 4 H ](NH4)4 in reinem  W. u. in 
Lsgg. von NaCl po larim etr., wobei der K om plex ca. 25m al s tä rk e r d reh t als die bei der 
H ydrolyse en ts tehende  W einsäure. In  den NaCl-Lsgg. wird die H ydrolyse verzögert. 
D ieser E ffek t w ird d a rau f zurückgeführt, daß  ein Teil der W assermofl. als H ydratw asser 
durch  die N a +- u. Cl_-Ionen fix ie rt wird u. so n icht zur H ydrolyse beitragen kann. Diese 
an  sich sehr einfache Meth. liefert aber nur größenordnungsm äßig' richtige W erte. ( J . Chim. 
physique Physico-Chim . biol. 4 3 . 54—60. Febr. 1946. Paris, Fac. des Sei., Labor. 
d ’Enseignem . de Phys.) NlEM ITZ. 21

Edward 0 . Holmes jr. und David Revinson, Das System  A m m o n iu m n itra t-N a tr iu m 
nitrat. U n tersuch t w urde das Syst. N H 4N 0 3-N a N 0 3 in  dem K onzentrationsbereich  von
0— 35%  N aN O s. G efunden w urde zunächst, daß  die L öslichkeitskurven fü r die beiden 
Form en von N H 4N 0 3 (N H 4N 0 3 I  u. N H 4N 0 3 I I )  linear verlaufen, w ährend die für N aN 0 3 
parabol. V erlauf zeigt. Die U m w andlungstem p. des N H 4N 0 3 wurde zu 126,2 +  0,2°, die 
eu te k t. Tem p. zu 121,2 +  0 ,2° bestim m t. Die eu tek t. Zus. is t 21,0 +  0 ,1%  N aN 0 3, die 
Um w andlungszus. 18,0 +  0 ,1% . ( J .  Amer. chem . Soc. 6 6 . 453—57. März 1944. Boston, 
Mass., U niv ., Dep. of Chem.) G o t t f r i e d .  22

Guy Ervin jr., A. L. Giorgi und C. E. McCarthy, Das System  Kalium carbonat—N atrium - 
carbonat—Wasser bei 100 und 150°. Auf ehem ., m kr. u. röntgenograph. Wege wurde das 
Syst. K 2C 0 3-N a 2C 0 3- H 20  bei 100 u. 150° un tersuch t. Die 100°-Isotherm e h a t drei Zweige, 
en tsprechend  K 2C 0 3-3/ 2H 20 ,  K 2C 0 3 -N a2C 03 u. N a2C 03 -H 20 .  Die 150°-Isotherm e h a t 
ebenfalls drei Zweige, die K 2C 0 3 -3/2H 20 ,  K 2C 0 3 -N a2C 03 u. N a2C 03 entsprechen. Das 
Feld des Doppelsalzes is t bei 150° gegenüber 100° etw as verbreitert. Das Doppelsalz ist 
inkongruen t lösl. in  dem  un tersu ch ten  T em peraturbereich  u. zers. sich in Ggw. von W. 
u n te r  B ldg. von festem  N a2C 0 3 -H 20  oder N a2C 0 3 u. einer an  K 2C 03 re la tiv  reicheren 
Lösung. (J .  Am er. chem . Soc. 6 6 . 384—87. M ärz 1944. College P ark , Md., U. S. Bureau 
of Mines, E as te rn  E x p erim en t S ta t.)  GOTTFRIED. 22

O. Oldenberg, A nalyse  von Anregungsfunktionen. Durch die B etrach tung  der mechan. 
Stoßgesetze w ird m an  zu dem  Schluß geführt, daß  bei irgendeinem  Ü bergang von kinet. 
Energie in  g equan telte  Energie (Anregung, Dissoziation) die „A nregungsfunktion“ beim 
Schw ellenw ert von N ull ausgehen u. m it zunehm ender kinet. Energie anwachsen sollte.
Die A nregungsfunktion berücksichtigt, die A bhängigkeit der Stoßwrkg. von dem Energie
überschuß gegenüber der Anregungsgrenze. (Die völlige E rk lärung  der A nregungsfunktion 
erfordert die B each tung  zweier F ak to ren , eines kinet. u. eines S tru k tu rfak to rs, von denen 
nu r der erste  d isk u tie rt w ird.) Die geschilderte Form  der Funktion  kann  einen system at. 
Fehler in  d er Messung k rit. Energien bedingen, wenn m an sieh gewisser M ethoden bedient, 
die n ich t auf einem  chem. Gleichgewicht beruhen, so daß Ü bergangswahrscheinlichkeiten 
eine Rolle spielen. ( J . chem. Physics 13 . 196— 98. Mai 1945. Cambridge, Mass., H arvard  
U niv., Res. Labor, of Phys.) SCHOENECK. 28

Edward S. Amis und George Jaffe, Die Ableitung einer allgemeinen kinetischen Glei
chung fü r  Reaktionen zwischen Ionen und dipolaren Molekülen. Die D e b YE-HÜCKELsehe 
Theorie der Ionenatm osphäre  wird auf den Fall eines von Ionen um gebenen Dipols aus
gedehnt, wobei die ONSAGERsehe Theorie der elektr. M omente von Moll, in Fll. m it 
herangezogen wird. Das auf diese Weise berechnete P o ten tia l, das eine Theorie des 
A ktiv itä tskoeff. von Dipolmoll, en th ä lt, wird zur B erechnung der Bildungsgeschwindig
ke it eines Ü bergangskom plexes X  aus einem  Dipolmol. u. einem Ion  nach der Meth. 
von C h r i s t i a n s e n  (C. 1 9 2 5 .1. 325) u. S c a t c h a r d  (C. 1 9 3 0 .1. 2679) u. dam it zur 
B erechnung d er R eaktionsgeschw indigkeit selbst verw andt. Die erhaltene Gleichung 
wird in  eine dimensionslose Form  übergeführt u. der in  ih r ausgedrüekte Einfl. der 
Io n en stärk e  einerseits u. der DE. andererseits durch Vgl. m it L ite ra tu rd a ten  über ver
schied. R kk. (R ohrzuckerinversion bei verschied. HCl- bzw. Salzkonzz. sowie in Dioxan- 
-W asser-M ischungen; Hy7drolyse eines Acetals durch Perchlorsäure, M utarotation  in

76*
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M ethanol-W .) geprüft u. im w esentlichen b e s tä tig t gefunden. ( J .  chem . Physics 10. 
598—604. Sept. 1942. B aton  R ouge, L a., Louisiana S ta te  Univ.) R e i t z .  28

René Audubert und Jane Robert, D ie K inetik  der Therm olyse von N sN a  und die 
energetischen Ergebnisse einer Photoanalyse. Bei der Zers, von A ziden tre te n  zwei A k ti
vierungsenergien auf, die 46000 u. 23000 cal betragen . Bei N 3N a t r i t t  u n terha lb  365 +  8° 
die größere, oberhalb dieser Tem p. die kleine A ktiv ierungsenergie auf. Die bei der Zers, 
au ftre ten d e  L ichtem ission is t fü r das N 3_ ch arak te ris t., es b ildet sich ak t. m etastab ile r 
S tickstoff, der beim  Ü bergang in  den N orm alzustand  e m ittie rt. Die K in e tik  der Zers, 
von N aN 3 w urde durch  V olum enbest, des en ts teh en d en  N 2 nach  2 N aN 3 -*  2 N a +  3 N 2 
verfolgt. Die R eaktionsgeschw indigkeit is t anfangs gering u. w ächst s ta rk  mit, ste igender 
T em pera tu r. Aus der K ine tik  u. der Lum inescenzanalyse e rg ib t sich, d aß  die Zers, in  zwei 
S tufen  m it den  beiden A ktivierungsenergien vor sich geh t. ( J . Chim. physique Physico- 
Chim. biol. 4 3 . 127—33. M ai/Jun i 1946. École P ra tiq u e  des H au tes  É tu d es .) SCHÜTZA. 28 

L. Leighton Bircumshaw und Maurice H. Everdell, K inetik  der R eaktion zwischen K up fer  
und Jod in  wässeriger (K alium jodid-)Lösung. I . M itt. U n tersuch t w urde die R k. zwischen 
Cu u. Jodlsgg., die anfänglich Jo d  u. K J  im V erhältn is 1 g-Atom  : 4 Mol en th ie lten . 
B eobach te t w urde, daß  in einem großen K onz.-B ereich von Jod die R k.-G eschw indigkeit 
n ich t durch  die Ggw. oder die Dicke des C uJ-F ilrns beeinfluß t w ird, d e r sich auf Cu 
w ährend der R k. gebildet hatte.- Die R k. se lbst is t unimol. in bezug auf das Jo d . W enn 
die R k. bei k o n stan te r Jodkonz, fo rtsch re ite t, d ann  b esteh t eine streng  lineare  B eziehung 
zwischen der Zeit u. dem  G ewicht des gebildeten C uJ. Aus dem  T em pera turkoeff. w urde 
das „k rit. In k rem e n t“ zu 6500 cal pro g-Atom  berechnet. In  n/50 Jod lsgg ., die über 
300 g K J  pro L ite r en th a lten , w ird das C u J n ich t als F ilm  auf dem  M etall abgeschieden, 
sondern b leib t in L sg.; das Cu w ird n u r leicht an g eä tz t u. oxydiert sich seh r schnell beim  
T rocknen in der L uft. Die Zunahm e der R k.-G eschw indigkeit bei zunehm ender K J -  
K onz. über einen großen K onz.-B ereich hinweg konnte  identifiziert w erden m it d e r Z u 
nahm e der D iffusionsgeschw indigkeit des Jo d s bei höheren  K J-K o n z en tra tio n en . E s 
wird angenom m en, daß  die R k. fo rtsch re ite t durch  den D u rc h tritt  von Jo d  u. L ösungsm . 
durch  den C uJ-F ilm  u. n ich t durch  D iffusion des K upfers. ( J . chem . Soc. [London] 194 2 . 
598—605. O kt. E x eter, Univ. Coll., W ashing ton  Singer Labor.) GOTTFRIED. 28 

Earl A. Gulbransen, Die K inetik  der dünnen O xydfilm bildung von Eisen und  K upfer. 
Die O xydationsm essungen w urden m it H ilfe einer em pfindlichen V akuum m ikrom eter
waage durchgeführt. Bei Cu e rstreck te  sich der T em pera turbere ich  von 100—200°, bei Fe 
von  200—450°. D er Oa-D ruck variierte  zwischen 0,2—0,0002 a t.  M ehrere T ypen  em pir. 
G leichungen, die zu den D aten  passen, sind angegeben worden. Die parabol. G leichung 
tra f  fü r den Z ustand  nach einer bestim m ten  A nfangsperiode d er R k. zu. Die Form  der 
Gleichung kann  m it D iffusionserscheinungen in  Beziehung gesetz t w erden. D er E infl. 
von T em p era tu r—D ruck- u. O berflächeneffekten ist d isk u tie rt worden. (Physic. R ev. [2] 
6 5 . 350. 15/6. 1944. W estinghouse Res. Labor.) LlERM ANN. 28

R. H. Grllfitb, The Mechanism of Contact Catalysis. 2nd ed. Oxford: Univ. Press. 1946. (273 S.) 
Pascual Jordan, Physics of the 20th Century. New York: Philosophical Libr. (X II +  185 S.) $ 4,—. 
Mary Elvira Weeks, Discovery of the Elements. 5 th  ed. Easton, Penns.: Mack Printing Co. 1945. (578 S. 

m. 347 Abb.) ? 4,—.

A 1. Aufbau der Materie.
I » '

Peter Havas, Wechselwirkung zwischen Strahlung und zwei E lektronen. Die S trah lu n g s
th eo rie  beschreib t den E ffek t der R eta rd ieru n g  in  d er W echselw rkg. zweier E lek tronen  
du rch  wechselweise Em ission u. A bsorp tion  von L ich tq u an ten . Vf. u n te rsu ch t d ie WTechsel- 
wrkg. von zwei E lek tronen  m it einer beliebigen A nzahl von L ich tq u an ten . Die Zahl der 
A usdrücke, die die v irtue llen  Q uanten  zur B eschreibung d er R e ta rd ieru n g  en th a lten , 
h än g t in  der üblichen ersten  N äherung  d er S törungstheorie  von d er Zahl d er in  den  Ge
sam tprozeß  verw ickelten Q uanten  ab. Der d u rch  Sum m ierung über alle Z w ischenzustände 
en ts tehende  A usdruck is t jedoch von d er gleichen Form  fü r  jeden  Prozeß. MoLLERs 
Form eln  fü r die re ta rd ie rte  W echselwrkg. zweier E lek tronen  m it keinem  u. einem  e m ittie r
ten  L ich tq u an t sind Spezialfälle der gewonnenen Gleichung. (Physic. R ev. [2] 6 6 . 69— 76. 
1/15. 8 . 1944. New Y ork, N. Y ., C olum bia U niv., P up in  Phys. L abor.) W EISS. 78

Henry F. Dunlap, Z u r Quantisierung der Wahrscheinlichkeit. Vf. sag t, d aß  die Q u an ti
sierung der W ahrschein lichkeit zu einem  W iderspruch fü h rt, wenn sie auf ein  einzelnes 
Sandkorn  in  einem  großen B ehälter angew endet w ird. Die W ahrschein lichkeit, d aß  ein 
K orn  in  einem U ntervol. v des G esam tvol. V gefunden w ird, is t v/V . W ächst V bei k o n 
stan tem  v, das groß genug is t, das Sandkorn  aufzunehm en, so is t  schließlich die u n te re  
Grenze der W ahrschein lichkeit e rre ich t u. d as Sandkorn  k an n  entgegen d er na tü rlich en
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A nschauüng n ich t m ehr in V existieren. (Physic. Rev. [2] 6 6 . 92—93. 1/15. 8 . 1944. 
A lbuquerque, New Mex., Univ. of N ew  Mexico.) WEISS. 78

Alfred N. Goldsmith, Bem erkung zu „Zur Quantisierung der Wahrscheinlichkeit“ von 
H enry I .  Dunlap. In  E rw iderung auf den Brief von DüNLAP (vgl. vorst. Ref.) 
sch re ib t Vf., d aß  ein sehr kleines Teilchen, z. B. ein E lek tron , eingeschlossen in ein sehr 
großes Vol. im  physikal. Sinne eben n ich t m ehr auffindbar is t, ebenso wie ein E nergie
be trag  k leiner als ein L ich tq u an t n ich t nachw eisbar ist. (Physic. Rev. [2] 6 6 . 93. 1/15. 8 . 
1944. New Y ork, 580 F ifth  Avenue.) W EISS. 78

F. London, Über eine Ungleichung der Quantenhydrodynamik. E s kann gezeigt 
w erden, daß  die V ertauschungsregeln fü r  die K om ponenten der hydrodynam . S trom 
dich teopera to ren  an  zwei P u n k ten  einer Ungleichung fü r die to ta le  kinet. Energie e n t
sprechen. A ndererseits zeigen A ngaben über T ieftem peraturprozesse (Supraleitung u. fl. 
H e II) , daß  diese Vorgänge durch  eine Ungleichung fü r die hydrodynam . kinet. Energie 
besch rän k t werden. (Physic. Rev. [2] 69. 254. 1/15. 3. 1946. Duke Univ.) WEISS. 78

Arthur A. Frost, Die Näherungslösung der Schrödingergleichung m it der Methode der 
kleinsten Quadrate. E s w ird eine V ariationsm eth. entw ickelt, die auch fü r kom plizierte 
System e anw endbar b leib t. Die P aram eter in der V ariationsfunktion  werden durch die 
B edingung gefunden, d aß  das gem itte lte  Q u ad rat der Abweichung der Energie von einem  
M ittelw ert ein M inimum  fü r einige geeignet zu wählende P unk te  des K onfigurationsraum es 
sein soll. Als Beispiel w ird die Lösung fü r das H 3+-Ion berechnet. ( J . chem. Physics 10. 
240—45. A pril 1942. E vanston , Hl., N orthw estern  Univ., Dep. of Chem.) WEISS. 78

Harald H. Nielsen, Die quantenmechanische Hamiltongleichung fü r  das lineare viel- 
atomige M olekül als Grenzfall des nichtlinearen vielatomigen Moleküls. W iLSON u. HOWARD 
haben  eine HAM ILTON -Gleichung fü r das schwingende u. ro tierende vielatom ige Mol. 
angegeben, SAYVETZ behandelt danach  das lineare rotationssym m . Molekül. SCHAFFER 
u. N IELSEN  erh a lten  u n te r  der A nnahm e, daß  die E n tfernung  der Teilchen aus ih rer 
R uhelage klein gegenüber ih rer O rtskoordinate ist, die quantenm echan. Gleichungen fü r 
die Schwingungs- u. R otationsenergie des n ichtlinearen X Y 2-Modells, ÜENNISON die
jenigen des linearen  X Y 2- A tom s nach der SAYTETZ-Methode. Die beiden Gleichungen 
scheinen vollkom m en verschied., m an e rh ä lt die linearen W erte nicht, indem m an in der 
allg. G leichung das T rägheitsm om ent J  bzgl. der Sym m etrieachse gegen 0 gehen läß t. 
Vf. zeig t, d aß  m an fü r das lineare Mol. die E ntfernung  aus der Ruhelage groß gegen die 
O rtskoord ina te  se tzen m uß. L äß t m an nun in  der allg. Gleichung J  gegen 0 konvergieren, 
so ergeben sich asy m p to t. die R esu lta te  von DENNISON. (Physic. Rev. [2] 66 . 282—87. 
Columbus, 0 . ,  Ohio S ta te  U niv., M endenhall Labor, of Phys.) W EISS. 78

Donna Price, Die Verteilungsfunktionen von Molekülen m it innerer Torsion. I. M itt. E in  
einzelner an ein starres Gerüst angefügter asymmetrischer Kreisel. Berichtigung zu der 
C. 1 9 4 2 .1. 3177 referierten  A rbeit. (J . chem . Physics 10. 80. Ja n . 1942. Cambridge, Mass., 
H arv ard  U niv., M allinckrodt Chem. Labor.) GOTTFRIED. 78

Roland Meyerott,* Austauschkräfte zwischen L i*  und  He, und die Beweglichkeit von 
L i+ in  He. Vf. berechnet d ie  A ustauschkraft zwischen L i+ u. H e, um die L adungsvertei
lungen be ider feststellen  zu können. Die so erhaltene K ra ft wird zu der aus der Polarisier
b a rk e it u. der YAN DER WAALSschen W echselwrkg. zwischen Li+ u. He sich ergebenden 
ad d ie rt. D as E rgebnis d ien t zur B erechnung d er Beweglichkeit von L i+ in  He-Gas. Der 
gefundene th eo re t. W ert, 19,4 em*/sec/V (bei 18°), liegt tiefer als der experim entell 
von HOSELITZ (C. 1941. II. 989) zu 25,8 cm3/'sec/V bestim m te. Die Möglichkeiten 
fü r die U rsache dieser Differenz werden d isku tie rt. (Physic. R ev. [2] 66 . 242—48. 1/15. 11.
1944. New H aven , Conn., Yale Univ.) PETTERS. 78

Roland Meyerott und Henry Margenau, Austauschkräfte zwischen L i*  und He, und die 
Beweglichkeit von L i*  in  He. Zusam m enfassung vorst. ref. A rbeit. (Physic. Rev. [2] 65. 255. 
1/15. 4. 1944.) _ PETTERS. 78

Henry Margenau, D ie K räfte  zwischen einem Wasserstoffmolekül und einem Wasser
st o ff atom. N ach einer in  einer früheren  M itt. (vgl. C. 1945. II . 940) entw ickelten Meth. 
w erden die abstoßenden  A ustauschkräfte  u. die anziehenden VAN DER WAALS-Kräfte 
zwischen H . u. H  angegeben. Die fü r kleine A bstände berechnete W echselwirkungsenergie 
u n tersche ide t sich um  den F a k to r 3 von den D aten, die AMDUR aus Streuverss. abgeleitet 
h a t.  E s schein t, d aß  die bei d er A bleitung der experim entellen K urve aus den S treudaten  
gem achte  A nnahm e sphär. Sym m etrie  der W echselwrkg. falsch ist. W enn m an als S toß 
ab stan d  die geringstm ögliche E n tfernung  nich t vom  M olekülzentrum , sondern von einem 
M olekülatom  an se tz t, wird die D iskrepanz w esentlich gem indert. (Physic. Rev. [2] 6 6 . 
3 0 3 _ 0 6 . 1/15. 12. 1944. New H aven , Conn., Yale Univ.) WEISS. 80

Lloyd P. Smith, Quanteneffekte bei der Wechselwirkung von Elektronen m it hochfre- 
auenten Feldern und der Übergang zur klassischen Theorie. Die gegenseitige Beeinflussung
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von E lek tronen  u. e lek trom agnet. Feld in einem völlig leitenden Gehäuse w ird vom  
quan tenm echan . S tan d p u n k t aus behandelt, bes. im H inblick auf den  E nerg ieaustausch . 
E s w ird gezeigt, d aß  dessen W ahrscheinlichkeiten korrespondenzm äßig bei Ü bergang zu 
klass. B edingungen d e r klass. Theorie völlig entsprechen. An zwei Beispielen des D urch 
ganges von E lek tronen  durch  einen rechteckigen m it S trah lung  gefüllten K asten  w ird 
dieses Um wechseln des quantenm echan . in klass. Verh. verdeu tlich t. Die Bedingungen, 
u n te r  denen quan tenm echan . E ffek te  au ftre ten , w erden angegeben. (Physic . R ev. [2] 69. 
195—210. 1/15. 3. 1946. P rinceton , N. J . ,  RCA-Labor.) WEISS. 81

Mario Schönberg, Klassische Theorie des punktförm igen E lektrons. Die Schw ierigkeiten 
der klass. Theorie des E lek trons werden geprü ft u. M ethoden zu ih rer B eseitigung a n 
gegeben. E s wird gezeigt, daß  die ganze Theorie aus einer A ufteilung des von einer P u n k t
ladung  erzeugten  Gesam tfeldes in zwei Teile abgeleitet w erden kann , e inen, w elcher au f 
das erzeugende Teilchen zurückw irk t u. fü r die Strahlungsem ission v e ran tw ortlich  ist, u. 
einen anderen , der n ich t auf das Teilchen zurückw irk t, sondern au f andere  Teilchen w irk t. 
E s g ib t eine Reihe von Bewegungsform en der Teilchen, die von de r A rt des e rzeug ten  
Feldes abhängen, wobei die Felder s te ts  Lösungen der MAXWELLschen G leichungen sind . 
N ur drei B ew egungsarten sind offenbar von physikal. In teresse ; B ewegungen m it p ositiver 
oder negativer k inet. Energie, bei denen die Teilchen s trah len , u. strah lungslose  B e
w egungen, analog den sta tio n ären  Bewegungen der Q uanten theorie . E s w ird n a ch 
gewiesen, d aß  das Feldbild  von FARADAY u . MAXWELL rev id iert w erden m uß , weil 
n ich t alle e lektr. W irkungen zwischen Teilchen d u rch  ih re  W echselw rkg. m it einem  
Feld hervorgerufen  w erden. Die G esam ttheorie der Teilchen u . des Feldes k ann  aus einem  
W irkungsprinzip u. G renzbedingungen fü r die G leichungen d er Teilchenbew egung u. des 
Feldes abgeleitet werden. (Physic. R ev. [2] 69. 211—24. 1/15. 3. 1946. Säo Paulo , B ra 
silien , Univ.) '  SCHOENECK. 81

Giulio Racah, D ie Selbstenergie des Elektrons. WEISSKOPF h a t die Selbstenergie 
des E lek tro n s durch  eine Potenzreihe dargeste llt, in der jedes Glied logarithm . gegen 
unendlich  w ächst, wenn die k rit. Länge des E lek trons gegen N ull konverg iert. D er Vf. 
zeigt, d aß  diese Potenzreihe konvergieren kann, da  die R eihe eine a lte rn ierende  ist. Um  
eine endliche Selbstenergie zu erhalten , ist es notw endig, d aß  e2/h c  die W urzel einer 
bestim m ten  Gleichung ist. D er Vf. berechnet die zweite N äherung  fü r  die e lek tro s ta t. 
Selbstenergie nach WEISSKOPF. (Physic. R ev. ]2] 70. 406—09. 1/15. 9. 1946. Jerusalem , 
P alestine , H ebrew  Univ.) WEISS. 81

Kuan-Han Sun, Die Masse des Neutrons. Aus d er von M a t t a u c h  (C. 1941.11. 1117) 
m assenspektroskop. bestim m ten  Differenz zwischen H 2 u. D (0,001539 ±  0,0000021 ME.) 
u. d e r M. von H (1,008130 +  0,0000064 ME.) w ird die M. des N eu trons neu b e rech n et; 
sie b e trä g t 1,00892 +  0,00004 ME. (Physic . R ev. [2] 69. 240 1/15. 3. 1946. N ew  Y ork, 
N. Y ., U niversal T rad ing  Corp.) O. ECKERT. 82

L. B. Borst, A. J. Ulrich, C. L. Osborne und B. Hasbrouek, Neutronenbrechung und  
Kernresonanzstruktur. Die Erscheinung der N eutronenbrechung  wird beschrieben u. der 
gegenwärtige S tand  der U nterss. m it m onochrom at. N eu tronenstrah len  angegeben. Man 
h a t gefunden, daß  innerhalb  der V ersuchsfehlergrenzen das R esonanzniveau fü r Sm d er 
BREIT-W lGNER-Formel gehorcht. In  einer Tabelle sind die ch arak te ris t. K o n s tan ten  
der N eutronenresonanz fü r In , R h, Sm, E u  u. Gd angegeben u. d isk u tie rt w orden. Das 
In teg ra l f o E ^ 2 d E  scheint fü r die C harakterisierung der N eutronenresonanz von B e
deu tung  zu sein. (Physic. R ev. [2] 70. 557. 1/15. 10. 1946. Oak R idge, T enn., C linton 
Labor, u. M onsanto Chemical Co.) LlERMANN. 82

Julian Schwinger, Polarisation der N eutronen durch Resonanzstreuung beim He. Die 
B eobachtungen der N eutronenstreuung  in  H e fü h rten  fü r N eu tronen  m it e iner E nergie 
von ca. 1 MeV zur A uffindung einer bem erkensw erten  A nom alie: d ie  beiden  P-T erm e 
w erden so aufgespalten , d aß  die Energiedifferenz vergleichbar w ird m it der G röße jedes 
T erm s, w oraus eine s ta rk e  W echselwrkg. des N eu trons am  H e im  R esonanzgebiet fo lg t, 
die zur Po larisation  d er gestreu ten  N eu tronen  fü h rt. D er Po larisationseffek t k an n  d u rch  
e inen  zw eiten S treuprozeß beo b ach te t w erden, in  welchem die In te n s itä t  asym m . zur 
R ich tung  der prim , gestreu ten  N eutronen  ist. Der beobach tete  E ffek t m ach t die E rzeugung  
g u t po larisierter Bündel th erm . N eutronen  durch  A bbrem sung po larisie rte r N eutronen  
in einem n ichtdepolarisierenden M edium möglich. (Physic. R ev. [2] 69. 681. 1/15. 6 . 1946. 
H a rv a rd  U niv.) STAGE. 82

E. Amaldi, D. Bocciarelli und G. C. Trabacchi, Beugungserscheinungen in der W inkel
verteilung schneller Neutronen, die an Pb-K ernen gestreut werden. M ittels schneller N eutronen  
aus einer Li +  D-Q uelle (800 kV) w urden hohle, rohrförm ige R au m g itte r b e strah lt. Die 
W inkelverteilung der gestreu ten  Teilchen zeigte ein s ta rk es M axim um  in der S tra h l
rich tu n g  u. ein kleines sek. M axim um  bei einem  W inkel von 25—40°, das ca. 4 0 m al
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schw ächer war. E s wird ein Zusam m enhang m it de r Beugung der Neutronenwellen durch 
die L itte ran o rd n u n g  der A tom kerne angenom m en. (Physic. Rev. [2] 70. 103. 1/15.7. 1946. 

Vät- U‘ *n s t ' c*er ^ a n itä  Pubblica.) KUNZE. 82
w . E. Bennett, C. E. Mandeville und H. T. Richards, Die Ausbeutefunktion und die 

Winkelverteilung der D  +  D-Neutronen. A usführliche W iedergabe der C. 1946. I. 705 
referierten  A rbeit. (Physic. R ev. [2] 69. 4 1 8 - 2 2 .  1/15. 5. 1946.) L i e r m a n n .  82

**• H. Zinn, D ie Braggsche R eflexion  von Neutronen am E inkrystall. Die starken 
N eutronenstrah len , welche von einem  K etten reak tionselem en t erzeugt werden, wurden 
b e n u tz t, um  die S treuung  de r N eutronen  an  K rysta llen  zu untersuchen. E s wurde gefunden, 
d aß  der N eu tronenstrah l so gebündelt werden kann , d aß  der W inkel des Bündels in der 
G rößenordnung von 10' liegt. Die an  einem  Caleium einkrystall erzielte Spektralkurve h a tte  
die e rw arte te  B reite . C aC 03, L iF  u. a. K rysta lle  w urden benutzt, einen E inkrystall- 
m o n o ch ro m a to rfü rd a s  S tudium  der A bsorption bei N eutronenresonanzen zu konstruieren. 
Das In s tru m en t, welches einem  R öntgenspektrom eter sehr ähnelt, wird beschrieben. Das 
Spektr. d er N eutronenquelle  wurde bestim m t u. die Reflexion zweiter u. höherer Ordnung 
un tersuch t. (Physic. R ev. [2] 70. 102— 03. 1/15. 7. 1946. Argonne Labor.) K u n z e .  82 

E. Fermi und  L. Marshall, Die Phase der Neutronengitterstreuung. Eine Neutronenwelle 
kann  en tw eder m it 0° oder 180° Phasenänderung  im G itte r streuen. Durch Unters, der 
In ten s itä te n  der BRAGGsehen R eflexionsarten  fü r N eutronen kann  m an die Phase der 
N eutronen  vergleichen, welche an  den verschied. .K ernen eines K ry sta llg itte rs streuen. 
E in  S trah l therm . N eutronen  aus dem  D20 —E lem ent des Argonne Labor, wurde mono- 
chrom at. zerlegt d u rch  die BRAGGsche Reflexion an  der (lO O )-F läche von CaF2. 
An einem  zw eiten K ry sta ll in dem  S trah l von Teilchen gleicher E nergie werden BRAGGsche 
R eflexionen von verschied. A rt erhalten . Die F orm faktoren  wurden aus der Lage u. den 
G itte rab s tän d en  d er A tom e in der E inheitszelle berechnet u. m it den beobachteten  In 
ten sitä tsv aria tio n en  de r A rten  in  verschied. K rysta llen  verglichen. Aus der Tatsache, daß  
C N eutronen  to ta l  re flek tie rt, folgt, daß  die Phasenänderuftg fü r C 180° ist. In  der vo r
liegenden A rbeit w urde e rm itte lt, daß  O, Ca, Fe, S, Pb , F  m it derselben Phase wie C 
streuen  u. daß  d ie Phasenverschiebung fü r Mn entgegengesetzt ist. (Physic. Rev. [2 ] 70. 
103. 1 /15 . 7. 1946. Argonne Labor.) KUNZE. 82

William W. Havens jr. und James Rainwater, Messung der Wirkungsquerschnitte lang
sam er Neutronen von In d iu m , Gold, Silber, A ntim on, L ith ium  und Quecksilber m it einem  
Neutronenstrahlspektrometer. U ntersuch t w urden die Ä nderungen der D urchlässigkeiten 
langsam er N eu tronen  von In , Au, Ag, Sb, Li u. Hg in Abhängigkeit von der F lugzeit der 
einfallenden N eutronen  fü r eine W eglänge von 5,4 m. Ferner wurde eine Meth. entw ickelt 
zu r B est. von E0 =  o0F 2 fü r R esonanzen oberhalb 1 eV u n ter Zugrundelegung der experi
m entellen D urehlässigkeitskurven u. der Theorie von BREIT-W lGNER. Die Lagen der 
N iveaus s ind : In  (1 ,44  +  0,04) eV , Au (4 ,8  +  0,2) eV, Ag (5,11 +  0,2) eV, (13,7 +  1) eV 
u. (43 ±  5) eV, Sb (6 ,3  ±  0,4) eV, (19,2 ±  1,0) eV u. Anzeichen von anderen nicht a u f
gelösten N iveaus in dem  Gebiet von 50—500 eV , Li nu r ein 4/v -W irkungsquerschnitt 
u. H g ein negatives N iveau (— 2,0 +  0,2) eV u. Anzeichen von nicht aufgelösten posi
tiven  N iveaus oberhalb  25 eV. In  dein therm . G ebiet können die Q uerschnittskurven von 
Ag, Sb u. Li aufgelöst werden in die Sum m e eines k onstan ten  Term s u . eines Vv-Terms. 
I s t  E  die N eutronenenergie in eV , dann  e rh ä lt m an die folgenden A usdrücke: Ag [(90,5 +  
0,10) E ^ L  +  (6 ,6  +  0,5)] • 10-24 cm 2/A tom , Sb: [(0,64 +  0,02) E ^ U  +  (4,2 +  0,3)] • 
IO“ 24 cm 2/A tom  u. L i: [(11,5 ±  0,2) E ^ L  +  (1 ,7  ±  0 ,2 ) ] -IO“ 24 cm 2/A tom . F ü r die 
Li-M essungen wurde L iF  b e n u tz t; es wurde für F  ein W ert von 2,5*10 -,4 cm2/Atom  
abgele ite t. D er W irkungsquerschn itt von Hg konnte  unterhalb  5 eV gu t wiedergegeben 
werden d u rch  die Beziehung (6 ,4  +  3) A,_i/2(1 +  ä /2 ,0 ) - 2 -10 24 cm 2/A tom . (Physic. 
R ev. [2] 70. 154— 61. 1 /1 5 .8 . 1946. New Y ork, N. Y., Columbia Univ.) GOTTFRIED. 82 

William W . Havens j r .  und James Rainwater, Messung der Wirkungsquerschnitte lang
samer Neutronen von In d iu m , Gold, Silber, A n tim on, L ith ium  und Quecksilber m it einem  
Neutronenslrahlspeklrometer. K urze M itt. zu der vorst. referierten A rbeit. (Physic. Rev. [2] 
70 . 107. 1/15. 7- 1946. New York, N. Y., Columbia Univ.) GOTTFRIED.82

H A Wilson, E in  sphärisches Schalenkernmodell. Experim entelle Ergebnisse u. 
th eo re t. Ü berlegungen ( W i l s o n ,  Physic. Rev. [2] 44. [1933.] 858 ; Proc. Roy. Soc. [Lon
don] 144. [1934-] 280 u. W lEDENBECK, C. 1946. I .  429) führen zu der Annahme, 
d aß  die m eisten A tom kerne eine Reihe g leichabgestufter N iveaus m it Sprüngen von 
ca  0 4 MeV besitzen. Vf. entw ickelt daher ein einfaches klass., m echan. Modell eines 
K erns m it nahezu gleichen N iveausprüngen von 0,4  MeV. Das Modell besteh t aus einer 
dünnen  K ugelschale, die biegsam , unausdehnbar u. gleichmäßig m it positiver E lek triz itä t 
geladen ist. Die möglichen Frequenzen der Schwingung der Schale un ter der Annahm e

k o n s t a n t e r  F lä c h e  sin d  g egeben  d u rc h :  ( Z e / i n r )  ( A m r ) - l [ n  ( n  +  1 )  — 2 ]  2 ,  w obei
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Z  =  A tom zahl, A  =  M assenzahl, r  =  Schalenradius, m =  M. eines Kernteilchens^ 

n —  2 , 3 . . . Die F requenzsprünge sind fü r große n nahezu gleich. S e tz t m an  r = r 1 A  i

u. fü r e u. m  die num er. W erte  ein , e rh ä lt m an rx =  2,46 X 10~13 (Z /A  AE) 3. F ü r  A E  
sa 0,4 MeV is t (Z /A  AE) nahezu gleich 1. Die W erte, die sich au s dem  Modell e rgeben, 
w erden verglichen m it denen in  G am oW s Theorie u. experim entellen  Ergebnissen. (Vgl. 
auch  C. 1949. II . 835.) (Physic. R ev. [2] 69. 538. 1/15. 5. 1946. H ouston , Tex., R ill 
In st.)  LlERM ANN. 83

R. D. Present, F. Reines und J. K. Knipp, D as Flüssigkeitstropfenmodell fü r  K ern 
spaltung. BOHR u. W h e e l e r  (C. 1940. I . 3886) haben  die e rsten  ausführlichen B erech
nungen über K ernspaltungen , wobei sie das F lüssigkeitstropfenm odell ben u tz ten , d u rch 
g eführt. Jedoch  reichen ihre approx im ativen  B erechnungen n ich t aus fü r so große D e
form ationen , wie sie im Falle  der U ranisotopen au ftre ten . W eitere B erechnungen, bei 
denen auch  höhere Potenzen von o2 u. a4 berücksich tig t worden sind (r =  R  E  on Pn cos d 
is t der O rtsvek to r der P u n k te  auf der T ropfenoberfläche), haben PRESENT u. K n e p r  
(C. 1941. II. 1478) angestellt. Vff. haben fü r die festen W erte  o2 =  0>3 u - ö« =  0,4 B erech
nungen durchgeführt, deren G ültigkeit w eiter re ich t als die früheren. Diese neuen W erte 
ergeben fü r die U ranisotopen eine A ktivierungsenergie von 5 — 6 MeV in  Ü bereinstim m ung 
m it den E xperim enten . Die A rbeit en th ä lt w eiter B erechnungen über die L ebensdauer. 
(Physic. R ev. [2] 70. 557—58. 1/15. 10. 1946. New Y ork City, Univ.) LlERM ANN. 85 

Louis A. Turner, D ie fehlenden schweren Kerne. Vf. u n tersu ch t d ie W HEELERsche 
H ypothese, d aß  die an  sich als stab il zu erw artenden  schw eren K erne  der sp o n tan en  
K ernspaltung  unterw orfen  sind u. d am it in  der N a tu r n ich t existieren . U n ter d er A n
nahm e, d aß  die in  der BOHR-WHEELERschen Theorie (C. 1940. 1. 3886) a u ftre ten d en  
A usdrücke s treng  gültig  sind (Physic. Rev. [2] 56. [1939.] 426), w erden die b ek an n ten  K erne  
h insichtlich  ih rer Kerneigg. un tersu ch t, wobei bes. die W ahrscheinlichkeit fü r  die sp o n 
ta n e  Spaltung  geprüft wird. E xperim entelle  D aten  von LlBBY (C. 1940. I . 8 ) u. N lE R  
(C. 1 9 3 9 .1. 3490) werden hierzu herangezogen. E s folgt d a rau s, d aß  die sp o n tan e  K ern 
sp a ltu n g  fü r das Fehlen der tran su ran . K erne n ich t veran tw ortlich  gem ach t w erden kan n , 
d a  die w ahrscheinlichen H albw ertszeiten  fü r die K ernspaltung  dieser E lem en te  m indestens 
ebenso groß wie d iejenige von U u. T h sind. E s schein t fü r das Fehlen der schw eren K ern e  
in  der N a tu r keine andere  E rk lä ru n g  m öglich zu sein, als d aß  in  irgendeinem  S tad iu m  
der kosm . E n tw . diese E lem ente  der Spaltung  durch  langsam e N eu tronen  d u n k len  U r
sprungs unterw orfen  w aren. (R ev. mod. Physics 17. 292— 96. A p ril/Ju li 1945. C am bridge, 
M ass., M assachusetts In st, of Technol., R ad ia tion  L abor.) O. ECKERT. 85

Lise Meitner, E in  Versuch der Isolierung einiger Spaltprozesse des Urans durch A u s 
nutzung ihrer Energieverluste. Vf. w eist zunächst darau f h in , daß  es bis je tz t  n ich t ge
lungen is t , e indeu tig  die prim , kom plem entären  S p a ltp ro d u k te  nachzuw eisen. Die G ründe 
fü r dieses Versagen w erden aufgezeigt. Chem. T rennungsm ethoden  sind  n ich t ra sch  
genug, um die prim . S pa ltp ro d u k te  nachzuw eisen, u. außerdem  is t  die  F rag e , w elche 
prim . S pa ltp ro d u k te  au ftre ten , n ich t unabhängig  von der E nergie d er sp a lten d en  N eu
tronen . E s wird d ah er die F rage u n tersu ch t, ob es n ich t m öglich sei, d ie  U n tersch iede 
in  d er auf die S palts tücke  übertragenen  k inet. E nergie bei den  verschied. T ypen  de r 
Spaltung  auszunutzen , um  einige der Spaltprozesse zu isolieren. D ieser G edanke w ird 
experim entell verw irk lich t u. fü h rt zu dem  gew ünschten  E rgebnis. (R ev. m od. Physics 17. 
287—91. A p ril/Ju li 1945.) O. ECKERT. 85

— , Die bei der Spa ltung  gebildeten K erne: Zerfallscharakteristica, Spaltungsausbeulen  
und Kettenbeziehungen. Die 31 Seiten um fassende A rbeit s te llt  eine in  T abellenform  ge
h a ltene  Zusam m enstellung über d ie bei d er K ern spaltung  geb ildeten  K erne, nach  B e
rich ten  d e r M itarbeiter am  P lu ton ium  P ro jec t u. and eren  w issenschaftlichen V eröffen t
lichungen nach dem  S tand  vom 1/ 6 . 1946, da r. Die L ite ra tu r  wird vo llständ ig  angegeben. 
Im  E inzelnen werden angegeben: O rdnungszahl u. M assenzahl des K ernes, H alb w ertsze it, 
Z erfallsart, S pa ltungsausbeu te , E nergie d er beim Zerfall em ittie rten  Teilchen u. Q uanten . 
Des w eiteren  folgt eine graph. D arst. d er Spaltungsausbeu te  als F u n k tio n  d e r M assenzahl, 
die  zwei M axim a von 6 ,5%  bei den  M assenzahlen 93 u. 139 u. e in  dazw ischenliegendes 
Minimum  von 10_2%  bei de r M assenzahl 117 zeigt. W eiter sind die Z erfa llske tten  u. d ie 
Spaltungsausbeu ten  in  tab e lla r. Form  angegeben. (R ev. m od. Physics 18. 513. Okt.. 1946. 
P lu ton ium  P ro ject.) O. E c k e r t .  85

J. W . Kennedy, G. T. Seaborg, E. SegrÄ und  A. C. Wahl, Eigenschaften von K t9d. 
E s  w ird ffestgestellt, d aß  d er R eak tio n sq u ersch n itt fü r  die Spaltung  d u rch  langsam e 
N eu tronen  beim  *3®94-Kern größer is t  als derselbe bei S3i U. D as experim entelle  V erf., bes. 
in  chem . H insich t, w ird genauestens beschrieben. (Physic. R ev. [2] 70 . 555— 56. 1/15. 10 . 
1946. B erkeley, C a lif .,U n iv . of C alifornia, R ad ia tion  L abor, and  Dep. of Chem.)

O. E c k e r t . 85
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R. E. Fearson, A. Wendeil Engle, Jean Thayer, Gilbert Swift und Irving Johnson,
rgebntsse der Lu ftanalyse  in  T u lsa , O k la w ä h r e n d  der Zeit des zweiten Atombomben- 

vfjswcfts a u f .B ik in i.  E s w urden am  26., 28. Ju li u. 30. August 5 Verss. zur B est. der Zer- 
fa llskonstan ten  au sg efü h rt, von denen jedoch nur 3 ausw ertbar w aren. Sie beruhten  auf ß-, 
«- u . ß-, u. a-S trahlm essungen. Die D aten  vom 28. Ju li können m it der Annahm e e rk lä rt 
w erden, daß  das erhaltene  K o n zen tra t der a k t. Nd. eines neuen rad ioak t. Edelgases m it 
dei A tom num m er 86  ist, das eine H albw ertszeit von 82 M in. h a t u . einer n ich t bekannten  
rad io ak t. Serie angehören k an n . M it den verw endeten U ntersuchungsm ethoden konnte  
keine allg. Beziehung zwischen der to ta len  R ad io ak tiv itä t u. der Bom benexplosion e r
ha lten  w erden. (Physic . R ev. [2] 7 0 . 564. 1 /15 .10 .1946 . Tulsa, Okla.,) STEIL. 90 

Victor F. Hess und Paul Luger, Die Ionisation der Atmosphäre im  Gebiet von New York  
vor und nach dem Bilcini-Atombombenversuch. (Vgl. vorst. Ref.) E s wurde in der Zeit vom 
29. Ju n i bis 10. Ju li in New Y ork (140 ft. Seehöhe) die to ta le  Ionisation (Ionenpaare 
je  cm 3 u . Sek. in  reinem  N 2 bei Norm albedingungen) gemessen. Lediglich am 8 . Ju li 
w urde eine geringe Z unahm e der Ionisation  beobachtet. E s ist jedoch sehr fraglich, ob 
diese W rkg. d u rch  y-S trahlen  d er A tm osphäre verursach t w urde, denn im Osten von 
A m erika herrsch te  ein  N ordw estw ind, der ein A ntreiben der radioakt. Luftm assen 
ve rh in d e rt h ä tte . Die in  H ouston  beobach te te  Ionisation  h ä tte  frühestens nach 200 Stdn. 
in  New Y ork b eo b ach te t w erden können, jedoch w urden die B eobachtungen am 10 . Juli 
abgebrochen. (Physic. R ev. [2] 7 0 . 564—65. 1/15. 10. 1946. New Y ork, Fordham  Univ. u. 
Sea ttle , S ea ttle  Coll.) STEIL. 90

E. Dorothy Weekes und Donald F. Weekes, Anstrengungen, um  die m it dem A tom 
bombenversuch vom 1. J u li  1946 verbundene anomale y-Slrahlung zu beobachten. (Vgl. vorst. 
Ref.) E ine m it dem A tom bom benversuch von Bikini am  1 . Ju li 1946 verbundene anomale 
y-S trah lung  w urde von HERZOG (Physic. Rev[2] 7 0 . [1946.] 227) am  4. u . 5. Ju li in 
H o u sto n , T ex., beob ach te t, jedoch n ich t in der 100 Meilen nordwestlich davon gelegenen 
College S ta tion . D er beobach tete  U ntergrund wurde zwar am 1 ., 2 . u. 18. Ju li ein wenig 
üb ersch ritten , jedoch w aren die Abw eichungen zu klein. Da die Beobachtungen alle zur 
gleichen Tageszeit gem acht w urden, ist es unwahrscheinlich, daß  eine lokale Anomalie 
von m ehr als 24 S tdn. D auer s ta ttfa n d . Die B eobachtungen am  5. Ju li wurden einige 
S tdn . nach  dem  M axim um  der Anomalie von H ouston eingestellt u. m üßten eine 
A nom alie größeren räum lichen A usm aßes erkennen lassen. (Physic. R e v .[2] 7 0 . 565. 
1 /1 5 .1 0 .1 9 4 6 . San A ntonio , Tex., P e tty  Geophysic. Engineering Comp., u . A. u . M. Coll. 
of T exas.) STEIL. 90

I. Estermann, Molekularstrahltechnik. Die in  der E ntw . der m odernen Physik eine 
überragende Rolle spielende M olekularstrahltechnik wird in  allen ihren  physikal. u. techn. 
E inzelheiten  beschrieben. (R ev . mod. Physics 18 . 300—23. Ju li 1946. P ittsbu rgh , Pa., 
Carnegie In s t, of Technol., Res. Labor, of Molecular Phys.) O. ECKERT. 105

I. Estermann, O. C. Simpson und O. Stern, Ablenkung eines Strahles von Cäsium
atomen durch die Schwerkraft. Bei den Verss. zur exak ten  Messung des BOHRschen 
M agnetons (STERN, C. 193 7 . I I .  4155) ergab sich die Notwendigkeit, die wirkliche Ge- 
sehw indigkeitsverteilung in  einem  2 m langen Strahl von Cs-Atomen m it einem W ir
kungsquerschn itt von 2 x  0,02  m m 8 zu bestim m en. In  der benutzten  App. wurde diese 
V erteilung durch  A blenkung im Schwerefeld gemessen. Die Ergebnisse zeigten, daß  Ab
w eichungen von d er MAXWELL-V erteilung im Bereich kleiner Geschwindigkeiten bei viel 
geringeren D rucken als e rw arte t au ftra ten . Die langsam en Atom e bleiben länger in der 
N achbarschaft des Schlitzes, u. fü r sie ist daher die W ahrscheinlichkeit, durch Zusammen
stöße abgelenkt zu werden, größer. Die R esu lta te  stim m en m it einer Annäherungsberech
nung dieses E ffektes überein. (Physic. R ev. [2] 65 . 346. 15/6. 1944. Carnegie Inst, of Tech
no].) LlERMANN. 105

Norman D. Coggeshall und Morris Muskat, Die Bahnen von Ionen und Elektronen in 
veränderlichen Magnetfeldern. Die In teg ra tion  der LORENTZ-Kraftgleichungen wird ver
ein fach t durch  die B etrach tu n g  von System en, in  welchen das elektr. Feld Null u. das 
m agnet. eine F u nk tion  einer kartes. oder Zylinderkoordinate ist. L inear, exponentiell 
u. rad ia l veränderliche Fe lder w erden an aly t. behandelt. Doch kann  auch für kom pli
ziertere oder nu r em pir. bekann te  Felder die num er. In teg ra tio n  ohne Schwierigkeiten 
du rchgeführt werden. Die A nw endung d er Überlegungen auf den Entw urf von Massen
spek trom etern , Ä -Strahlspektrographen usw. fü h rt zu bestim m ten Vorschlägen fü r den 
Bau solcher Instrum en te . (Physic. R ev. [2] 66. 1 8 7 -9 8 . 1/15 .10. 1944. P ittsburgh  Pa., 
Gulf R esearch & D evelopm ent Co.) SCHOENECK. 105

Paul Kirkpatrick, W irkungsgrad bei der Erzeugung der kontinuierlichen Röntgen
strahlung. Die Voraussagen der Theorie der B rem sstrahlung von SOMMERFELD u. a. 
werden in  eine num er. Form  gebrach t, so daß ein Vgl. m it den experim entellen Beobachtun-



1176 A j.  A u f b a u  d e r  M a t e r i e . 1946. I.

gen m öglich ist. E s werden die th eo re t. W irkungsgrade (in Prozen t) berechnet, u. zw ar fü r 
E lek tronenenerg ien  zwischen 15 u. 90 keV  u. O rdnungszahlen  der brem senden Substanz  
zwischen Z =  13 u. Z =  90. D er Vgl. m it den  experim entellen  D aten  zeigt, d aß  die Ü ber
einstim m ung zwischen Theorie u. E x p erim en t so gu t is t, wie m an  es im  H inb lick  au f die 
N äherungen der Theorie u. die Schw ierigkeiten bei der experim entellen  B est. n u r e r
w arten  kann . (Physic. Rev. [2] 6 6 . 156— 57. 1/15. 9. 1944. Palo  A lto, Calif., S tanford  
U niv.) FAESSLER. 110

Paul Kirkpatrick, Theoretische Ausbeute bei der Erzeugung kontinuierlicher Röntgen
strahlen. (Vgl. v o rst. R ef.) N ach d er Theorie von S o m m e r f e l d  u. a . w urden B erechnungen 
über die A bhängigkeit der kontinuierlichen R ö n tg en strah lin ten sitä t von P o ten tia l (bis zu 
90 kV), W ellenlänge (zwischen 0,181 u. 1,431 Ä) u. M aterial der A n tikathode  durchge
fü h rt. In  einer Tabelle ist das V erhältn is der E nergie des B rem sstrah lkon tinuum s zur 
gesam ten  aufgew andten  Energie fü r einige O rdnungszahlen verschied. E lem en te  d e r 
A ntikathode  angegeben. (Physic . R ev. [2] 6 6 . 161. 1/15. 9. 1944. S tan fo rd  Univ.)

E . R e u b e r . 110
Paul Kirkpatrick und  Lucille Wiedmann, Theoretische kontinuierliche Röntgenstrahl

energie und Polarisation. N ach der Theorie von SOMMERFELD w ird fü r e inen  B ereich F /Z 2 
von 0 ,0 6 1 2 8 — 3,356, wobei Z  die K ern ladungszah l u. V das B esch ießungspoten tial in  e lektro- 
s ta t .  E inhe iten  is t, das Spektr. der R öntgenstrah len  berechnet. G enauigkeit d e r R echnung  
is t 1 % . Die S treuung  w ird vernach lässig t u. n u r an  der Langw ellengrenze nach  d e r SAUTER- 
schen Meth. in  R echnung gestellt. E ine  em pir. algebraische Form el w ird gefunden, die die 
e rrechneten  W erte  g u t w iedergibt. D am it können Voraussagen ü ber In te n s itä t  u. P o la ri
sa tio n  fü r jede S trah lungsrich tung  u. alle E rregungsbedingungen im  B ereich der A nw end
b a rk e it der Theorie leicht e rm itte lt werden. (Physic. R ev. [2] 6 7 . 321— 39. 1/15. 6. 1945. 
Stan fo rd  U niv., Calif.) KU N ZE. 111

Burr G. Burbank, M ittlere Tiefe , in  der kontinuierliche Röntgenstrahlen bei dicken  
Thorium antikathoden entstehen. E in  dickes T horium stück  w ird von einem  E le k tro n en strah l 
(40—100 kV) getroffen u. die senkrecht zum  E lek tronenstrah l ausgesandte  R ö n tg en s trah 
lung m it einem  B r a g g  sehen Spektrom eter un tersuch t. Aus den M eßergebnissen w urde 
d ie m ittlere  Tiefe, aus der die R öntgenstrah len  stam m en, als F u n k tio n  d er W ellenlänge 
u. der S trah lspannung  abgeleite t; sie liegt durchschn ittlich  bei IO-4  cm . D er W eg d er 
E lek tronen  im T h  ist ca. lO m al so groß. (Physic. R ev. [2] 6 6 . 161— 62. 1 /15. 9. 1944. 
Stanford  Univ.) E . R E U B E R . 110

Paul C. Cross, R. M. Hainer und  Gilbert W. King, Der unsym m etrische Rotator.
I I .  M itt. Berechnung der D ipolintensitäten und K lassifizierung der Spektrallin ien . (I . vgl. 
K IN G , H a i n e r  u . C r o s s ,  J .  chem . Physics 11 . [1943.] 27.) In  F o rtse tzung  einer sy s tem at. 
näherungsw eisen D urchrechnung d er R o ta tio n ss tru k tu r von M olekülspektren  (vgl. 1. e.) 
w ird h ier eine (21 Seiten lange) T abelle  de r L in ienstärken  fü r  e inen  s ta rren  unsym m . 
R o ta to r gegeben, m it deren  H ilfe eine B erechnung d er re la tiv en  In ten s itä te n  de r w ichtig
sten  R otationslin ien  bis J  =  12 m öglich is t. V orausgesetzt w ird n u r, daß  d ie U nsym m etrie  
im Anfangs- u . E n dstad ium  dieselbe ist. D ie B erechnung erfolgte über d as Q u a d ra t de r 
M atrixelem ente d er R ichtungscosinus. Die B anden w erden, wie üb lich , in  P , Q u. A'-Zweig 
eingeteilt, ferner wie beim  sym m . R o ta to r  in  U nterzw eige, bestim m t d u rch  d ie  Ä nderung 
d er inneren D rehm om ente um d ie  Sym m etrieachsen, m it d e r A usnahm e, d aß  im  unsym m . 
R o ta to r zwei Pseudoquantenzahlen  K _ x u. K t  ex istie ren . D ie U nterzw eige w erden noch 
einm al in „F lügel“  u n te rte ilt, in denen d ie  L inien bei gleichem  A bstand  sich gleichm äßig  
än d ern . L etzteres w ird dadurch  bew irk t, d aß  jew eils eine d er be iden  P seu d o q u an ten 
zahlen K  k o n sta n t gehalten  w ird . D er G ang d e r R echnung w ird ausführlich  da rg este llt. 
( J .  chem . Physics 12 . 210—43. Ju n i 1944. Providence, R hode Is lan d , Brow n U niv . u . 
Cam bridge, Mass., A rth u r D. L ittle , Inc.) A. R e u t e r .  133

Harald H. Nielsen und Wave H. Shaffer, E ine M itteilung über die l-Verdopplung in  
linearen vielatomigen M olekülen. U nter Bezugnahm e au f eine A rbeit von H e r z b e r g  
(vgl. n äch s t. R ef.) zeigen Vff. auf q u an ten th eo re t. G rundlage, d aß  m anche CORIOLIS- 
W echselw irkungsterm e in  de r R otations-Schw ingungs-H A M ILTO N -Funktion linearer Moll, 
in  zw eiter N äherung  zu d er E nergie beitragen , die die E n ta r tu n g  d er D eform ations
schw ingungen aufheb t. Die h ierdurch  en tstehende  F req uenzaufspa ltung  w ird (-V erdopp
lung g enann t, d a  sie genau der /LA-V erdopplung in  den E lek tronenn iveaus zw eiatom iger 
Moll, en tsp rich t. (J .  chem. Physics 1 1 . 140—44. März 1943. C olum bus, O., S ta te  U niv ., 
M endenhall Labor, of Phys.) A. REU TER. 133

G. Herzberg, l- Verdoppelung in  linearen vielatomigen M olekülen. Die U ltra ro tsp e k tre n  
von C2H 2, HCN, C 0 2 zeigen eine A ufspaltung d er I I - Schw ingungsglieder, in  denen  n u r d ie 
Senkrechtschw ingung angereg t ist. D ieser E ffek t e n tsp rich t der /l-V erd o p p lu n g  d er 
E lek tro n en sp ek tren  zw eiatom iger Moll. u. w ird vom  Vf. l-V erdopplung gen an n t. Vf. g ib t 
eine vorläufige Theorie de r E rscheinung; diese e rk lä rt sich d u rch  die schw ach asym m .



1946.1. A r  A u f b a u  d e r  M a t e r i e . 1 1 7 7

G estalt des Mol. bei der Senkrechtschw ingung u. durch  CORIOLIS-Wechselwrkg. der 
verschied. Schwingungen. Auf G rund dieser Theorie w erden das T rägheitsm om ent / u .d e r  
K ern ab stan d  rco des C 0 2 neu berechnet ( /  =  71,67-10~40 g -cm 2, reo  =  1,1615-10~8 cm). 
(K ev. mod. Physics 14. 219—23. A pril/Ju li 1942. Saskatoon, C anada, Univ. of Saskatehe- 
Wan’w  of P h y s-) A - R e u t e r .  136

Hermann D. Noether, Die Quotienlenregel. Vf. g ib t eine em pir. Regel an , die ähnlich 
d e r I e l l e r sehen P roduktregel ( J .  ehem . Soc. [London] 1936. 971) eine Vorausberechnung 
d er Schw ingungsfrequenzen von iso topen  G ruppen in  Moll, e rlaub t. Zahlreiche Beispiele 
w erden angeführt. ( J .  ehem . Physics 11. 97—99. Febr. 1943. Cambridge, Mass., H arvard  
U niv., M allinckrodt Chem. Labor.) A. R e u t e r .  133

Walter F. Edgell, DieVerhältnisregel. E s werden die theoret.G rundlagen der NOETHER- 
schen Regel (vgl. vorst. R ef.). i;nCD3C l= v nCH3C l‘VnCDgX/vnCHgX, wobei X ein H alogen
atom  u. vn die en tsprechende Frequenz in  dem  betreffenden Mol. bedeutet, angegeben 
u. d isk u tie rt. (J .  chem . Physics 13. 306—07. Ju li 1945. Iowa City, Univ., Dep. of Chem.)

St e i l . 133
Wave Henry Shaffer, Ultrarotspektren von axialsymm etrischen X Y SZ-Molekülen. 

I. M itt. Rotationsschwingungsenergien. Vf. fü h rt dieselben R echnungen wie in den C. 1942. 
I. 1596 referierten  A rbeiten  je tz t  fü r axialsym m . Moll, des Typs X Y 3Z durch. Die 
Schwingungs-, R otations- u. CORIOLIS-Terme werden explizit als Funktionen der 
M olekülkonstanten  angegeben. (J. chem . Physics 10. 1— 9. Jan . 1942. Columbus, O., 
S ta te  U niv ., M endenhall L abor, of Physics.) A . R e u t e r .  133

Alvin H. Nielsen, Die Rotationsschwingungsenergien linearer XYZ-M oleküle. Vf. be
rechnet nach einem  von H . H. NIELSEN (C. 1943.1. 485) angegebenen Verf. die R o tations
schw ingungsenergien linearer XYZ-Moleküle. D urch gewisse rechner. Vereinfachungen 
(E inzelheiten  s. O riginal) lassen sie sich in  die entsprechenden Form eln fü r X Y 2-Moll. 
überführen . ( J .  chem . Physics 11. 160—63. April 1943. K noxville, Tenn., Univ., Dep. of 
Phys.) A. R e u t e r .  133

W. H. Shaffer und R. P. Schuman, Die Ultrarotspektren gewinkelter XYZ-M oleküle.
I. M itt. Rotationsschwingungsenergien. Die HAMILTON-Funktion für das R otations- 
schw ingungsspektr. gew inkelter Moll, des T yps X Y Z w ird aufgestellt (vgl. die C. 1942.1. 
1596 referierten  A rbeiten). D er Schw ingungsterm  w ird exp liz it angegeben u. die Elem ente 
der S äk u lard e te rm in an te  zur A bschätzung des R otationsterm s. Die N orm alfrequenzen 
von HD O w erden berechnet. ( J .  chem. Physics 12. 504—13. Dez. 1944. Columbus, O., 
S ta te  U niv., M endenhall Labor, of Physics.) A. R e u t e r .  133

Donald K. Coles und William E. Good, Stark- und Zeeman-Effekte im  Inversions
spektrum  des A m m oniak. Vrf. beobachten  S t a r k -  u. ZEEMAN-Effekte im Mikrowellen- 
A bsorp tionsspek trum  des 14N u. 15N en tha ltenden  N H ,. M ittels einer A pp., deren Prinzip 
u. L eistungsfähigkeit sie angeben, gelingt es ihnen, die H yperfeinstruk tur von den meisten 
R otationslin ien  des N H 3 aufzulösen. Sie e rk lären  die S tru k tu r als eine A ufspaltung des 
R otationsenerg ien iveaus d u rch  d ie K opplung zwischen dem  W inkelm om ent des Mol. als 
Ganzem  u. dem  Spin des N -K ernes. Diese W echselwrkg. scheint ihre Ursache in dem 
e lek tr. Q uadrupolm om ent des 14N -K ernes zu haben. — 15N H 3 h a t keine H yperfein
s tru k tu r , d a  15N einen Spin von %  besitz t. (Physic. R ev. [2] 70. 979.1/15. 12. 1946. E ast 
P ittsb u rg h , P a ., W estinghouse Res. Labor.) PLIETH. 133

B. P. Dailey, R. L. Kyhl, M. W. P. Strandberg, J .  H. Van Vleck und E. B. Wilson jr., 
Die H y  per Jein Struktur des M ikrowellenspektrums von Am m oniak und die Existenz eines 
Quadrupolmomentes im  14A . (Vgl. vorst. Ref.) F ü r  die theo re t. n icht vorhergesagte H yper
fe in s tru k tu r des Inversionsspek tr. von 14N H 3 bei 1,25 cm können zwei Erklärungen ge
geben w erden: a) eine W echselwrkg. eines Q uadrupolm om entes des 44N-K ernes m it dem 
e lek tr. Feld  der anderen  L adungen im Mol., oder b) die Annahm e einer m agnet. Spin- 
Spin-W echselw rkg. des K ernes. F a ll b) kann  jedoch wegen des theoret. zu kleinen Betrages 
u. des N ichtübereinstim m ens anderer Größen ausgeschieden werden. Vff. berechnen 
quan tenm echan . das K ernquadrupolm om ent u. vergleichen die Ergebnisse m it den Mes
sungen der H y p erfeinstruk tu r fü r d ie R otationsquantenzah len  ( J , K) ,  u. zwar für die 
11- 22- 33- u. 44-Linien des 14N H 3 u. stellen eine ausgezeichnete Übereinstim mung fest.
  W egen des K ernspins %  von 15N  sollte 15N H 3 n icht den gleichen Effekt wie 14N H S
aufweisen. Ih re  Messungen an  N H 3 m it 60%  15N bestätigen diese Annahm e. (Physic. 
R ev . [2] 70 . 984. 1/15- 1946. Cam bridge, Mass., M assachusets In st, of Technol. u.

circl Univ ) PLIETH . 133
E m e st F . B arker, Spektren von einfachen Molekülen. 7. M itt. Ultrarotspektren drei

atomiger Moleküle. Vf. d isk u tie rt die U ltraro tspek tren  von S 0 2, H 20 ,  HDO, D20 ,  HCN, 
DCN, C 0 2 u. N20  u . die d a rau s e rm itte lten  M olekülstrukturen (A tom abstände, Valenz
winkel, B indungskraftkonstan ten , R esonanzstruk turen), er weist ferner auf Lücken im
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experim entellen  M aterial h in . Die Frequenzen  d er E igenschw ingungen sind  von S 0 2: 
517 ,84 , 1151,38, 1361 ,50 ; von H 20 :  1595, 3650, 375 5 ; von H C N : 7 2 9 ,4 ,1 9 9 9 ,5 ,3 4 5 0 ,0 ;  
von C 0 2: 667 , 2349, 1340; von N 20 :  589, 1285, 2224 cm -1 . (R ev. m od. Physics 14. 198 
b is 203. A p ril/Ju li 1942. A nn A rbor, M ich., U niv ., R andall L abor, of Phys.)

A . R e u t e r . 136
J. R. Collins und R. O. Bock, Die B estim m ung der optischen K onstanten von M etallen  

durch Reflexionsm essungen. Um  die Reflexionseigg. reiner, au fgedam pfter M etallflächen 
u n te r  verschied. W inkeln bei B enutzung  von polarisiertem  L ich t zu m essen, w urde ein 
Prism enspek trog raph  m it parabol. Spiegeln k o n stru ie rt. L etz te re  w urden  verw endet, weil 
bei sphär. Spiegeln die In te n s itä t  n ich t gleichm äßig über den S trah lq u e rsch n itt v e rte ilt 
ist. D er von dem  G erät überstrichene Spektralbereich  e rfa ß t die W ellenlängen zwischen 
4800 u. 240 0 0  Ä. Als Beispiel w erden die Messungen der R eflexion an  B e-O berflächen 
sowie d ie d a rau s auf G rund d er elek trom agnet. Beziehungen berechneten  W erte  fü r die 
DE. u. die e lek tr. L eitfäh igkeit dargeste llt. (R ev. sei. In s tru m en ts  14. 135— 41. Mai 1943. 
I th a k a , N . Y., Cornell U niv., Dep. of Phys.) R e u s s e .  139

Will Kleber, Die Grundlagen der K rystallstrukturuntersuchung und ihre Aufgaben in  der Technik.
Bonn: Scheur. 1946. (48 S.) 8° =  Bonner Universitäta-Schriften. H.3. DM 2,40.

James I. Shannon, Amazing Electron. Milwaukee, Wiec.: Bruce Pub. Co. 1946. (248 S. m. Fig.) $ 4,—.

A2. Elektrizität. Magnetismus. Elektrochemie.

Gerald Oster, Elektrische Forschung in der U d S S R . E s w ird eine Z usam m enstellung 
bem erkensw erter F orschungsarbeiten  auf e lektr. G ebiet bis zum  J a h re  1944 gegeben. 
Bes. seien folgende A rbeiten  hervorgehoben: U nterss. a n  H alb le ite rn  (Photozellen  u. 
G leichrichter) u. ö lim prägnierten  Iso la tionsm ateria lien ; e lek tr. D urchbruch  von M a
te ria lien ; S tud ium  d er D E ., d ielek tr. V erluste u . m echan. E igg. von am orphen  S toffen; 
A rbeiten  über G asentladungen u. ih re  Anw endungen. E s w erden U nterss. an  Fluorescenz- 
schirm en, die durch  R adiow ellen angereg t w erden, e rw äh n t. F e rn e r w ird a u f  eine A nzahl 
A rbeiten  auf dem  G ebiet de r e lek tr. Schw ingungserzeugung u. d e r A usbreitung  e le k tro 
m agnet. W ellen hingew iesen. ( J .  appl. Physics 16. 121—24. M ärz 1945.)’ A. ENGEL. 160 

Ronald Gehalle, Die Erzeugung von Photonen im  Verhältnis zu r Ion isierung  durch 
Stoß in  einer Tow nsend-Entladung. In  einer frü h eren  V eröffentlichung (vgl. C. 1945. I I .  
455) h a t  Vf. die m eisten d er h ie r aufgeführten  E rgebnisse b ereits  beschrieben. In  d er 
vorliegenden A rbeit w erden die B eobach tungen  an  H 2 beh an d e lt. (Physic. R ev . [2] 6 6 . 
316—2 0 .1 /1 5 .12 .1944 . B erkeley, Calif., U niv. of California, D ep. of Phys.) RO ED ER. 163

H. G. MacPherson, D ie Energiebilanz im  positiven K ra ter eines Kohlebogens. Bei 
K ohleelektroden von x/ 4 in. D urchm esser gehen bei 10,5 Ä B ogenstrom  im  positiven  K ra te r  
24%  der zugeführten  Energie d u rch  S trah lung , 1 0 %  d urch  V erdam pfung  d er K ohle u . 
6 6 %  d urch  W ärm eleitung längs d e r E lek trode  verloren. Bei K ohlen  von  6/ 16 in . D urch 
m esser u. 12 A  B ogenstrom  sind die en tsp rechenden  Z ah len : 36, 11 u. 53% . (Physic. 
R ev. [2] 6 6 . 357. 1/15. 12. 1944. N ational C arbon Co.) PlEPLO W . 163

Frederick Seitz, D ie Grundprinzipien von Halbleitern. T yp. Abw eichungen von den 
gewöhnlichen Valenzregeln w erden fü r  L egierungen u. anorgan . Verbb. k r it. b eu rte ilt. 
Die Abw eichungen von den stöchiom etr. V erhältn issen  w eiden h insich tlich  ih rer W rkg. 
auf die e lek tr. E igg. von V erbb. d isk u tie rt. Die W ich tigkeit des Aufschlusses, den m an  
aus e lek tr. M essungen e rh ä lt, w ird durch eine Besprechung der E igg. m ehrerer H albleiter- 
verbb. e r lä u te r t . ( J .  app l. Physics 16. 553—63. O kt. 1945. P ittsb u rg h , Pa ., Carnegie In s t, 
of Technol.) SCHOENECK. 165

Robert J. Maurer, D ie elektrischen E igenschaften von Halbleitern. Ü ber die e lek tr. 
E igg. von H a lb le ite rn  w ird eine kurze k rit. Ü bersich t gegeben. Die durch  e lek tr. M essun
gen erhältliche  A ufklärung ü ber d ie S tru k tu r  d ieser Stoffe w ird durchgesprochen. Die 
bed eu tendsten  physikal.-chem . M ethoden, welche fü r die U nters, von Abw eichungen 
gegenüber den stöch iom etr. V erhältn issen  (des w ichtigsten  ,,V erunreinigungs“ -Typus) 
in  H alb le ite rverbb . zu G ebote stehen , w erden d u rch  eine D iskussion m ehrerer ty p . B ei
spiele illu strie rt. ( J .  app l. P hysics 16. 568— 70. O kt. 1945. P ittsb u rg h , Pa ., Carnegie In s t, 
of Technol.) SCHOENECK. 165

B. Serin, Fremdstoffgehalt und  Energieniveaus in  Halbleitern. D as Feld fü r ein  E lek tro n  
in  einem  isolierenden K ry s ta ll, der ein  F rem d ato m  e n th ä lt,  w ird ab geschätz t, u . zw ar 
u n te r  d er A nnahm e, d aß  d ie allg. N a tu r  d e r E nerg iezustände  des K ry s ta lls  von dem  
F rem d ato m  n ich t beeinfluß t w ird. E in e r Spenderverunrein igung  en tsp rich t d er Z u stan d  
eines gebundenen E lek tro n s un terh a lb  des L eitfäh igkeitsbandes. E ine A nlagerungsstelle  
v e ru rsach t im  größ ten  Teil des K ry s ta lls  ein  ab stoßendes F e ld ; das fü h rt  zu e iner A u f
sp a ltu n g  am  oberen R and  des vollbesetzten  B andes. Die B erechnungsverff. fü r  d ie beiden
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Fälle  werden angedeu te t u. das zweite auf halb leitendes Si angew endet. (Physic. Rev. [2] 
7 0 . 104.1/15. 7 . 1946 . U niv. of Pennsylvania .) SCHOENECK. 165

R. G. Sachs, Theorie der Krystallgleickrichter. Q ualitative Ü bereinstim m ung zwischen 
gem essenen u. berechneten  S trom spannungskennlinien von Ge- u. Si-Krystallgleich- 
rich tern  e rg ib t sich, wenn folgende A nnahm en gem acht w erden. 1. Das K o n tak tp o ten tia l 
v a riie rt kontinuierlich  über die O berfläche; 2 . der G esam tstrom  ist die Summe der durch 
G ebiete verschied. K o n tak tp o ten tia ls  fließenden T eilström e; 3 . der B etrag  des K o n ta k t
po ten tia lg rad ien ten  ist eine F un k tio n  des K o n tak tp o ten tia ls  selbst. (Physic. Rev. 121 69 . 
682. 1/15. 6 . 1946. P urdue Univ.) PlEPLOW . 165

Walter H . Brattein, Gleichrichtungsreihen. Je  nach M aterial findet bei Krystallgleich- 
rich tern  d er N utzstrom  in R ich tung  M etall/K rystall oder um gekehrt s ta tt .  Schleift man 
dem  K ry s ta ll eine Spitze an  u. b en u tz t diese als K o n tak t zu einem anderen K rystall, 
so lassen  sich die K rysta lle  in eine Reihe ordnen, bei der (analog zur Spannungsreihe) 
jeder K ry s ta ll m it dem  vorhergehenden in einer R ichtung u. m it dem folgenden in der 
anderen  R ich tu n g  gleichrich tet. (Physic. R ev. [2] 6 9 . 682. 1 /15 .6 .1946 . Bell Telephone 
L aborr. Inc.) PlEPLOW . 165

E. D. Courant, B ildkra ft und. Tunneleffeiet in KryStallgleichrichtern. Die Berücksichti
gung der im T itel genannten  E ffekte e rbring t eine A nnäherung der theoret. Ergebnisse 
an  das E xperim en t. (Physic. R ev. [2] 6 9 .684.1/15. 6.1946. Cornell Univ.) PlEPLOW . 165

H. J. Yearian, Gleichrichterkennlinien von Germanium- und Silicium krystallen. Die 
Theorie der K rysta llg le ichrich tung  sag t einen Strom  voraus, der in der D urchlaßrichtung 
m it der Spannung  exponentiell anste ig t u. in der Sperrichtung Sättigungscharak ter hat. 
Messungen an  Ge u. Si zeigen dagegen fü r die D urchlaßrichtung eine erste Ableitung der 
E x p o n en tia lfu n k tio n , die nu r etw a halb so groß wie der theoret. W ert e/kT  ist, u. in der 
Sperrich tung  einen S trom anstieg  bei höheren Sperrspannungen. Diese Diskrepanzen 
lassen sich q u a n tita tiv  auch n ich t durch eine un ter B erücksichtigung der B ildkräfte ver
feinerte  Theorie beseitigen. (Physic. Rev. [2] 69 . 682. 1 /15 .6 .1946 . Purdue Univ.)

PlEPLOW . 165
R. M. Whaley und K. Lark-Horovitz, Der E in fluß  des Luftdrucks bei Ge-Krystall- 

gleichrichtern. G e-K rystalle  wurden im H ochvakuum  hergestellt, im Vakuum u. bei ver
schied. G asdrücken gemessen. Bei sehr reinem  Ge ergib t sich ein verhältnism äßig schlech
te r  u. vpm  G asdruck unabhängiger G leichrichtereffekt. Verunreinigte K rystalle  haben 
gu te  G leichrichtereigg. im V akuum , der Sperrw iderstand w ächst irreversibel bei größeren 
G asdrucken um F ak to ren  bis ca. 1000. Vers. einer E rklärung dadurch, daß die K o n tak t
po ten tia lverte ilung  durch  Anlagerung von Gas geändert wird. (Physic. Rev. [2] 69. 683. 
1/15. 6 . 1946. P u rd u e  Univ.) PlEPLOW . 165

W. F. G. Swann, Elektrodynamische Theorie der piezoelektrischen Schwingungen. Es 
wird ein in  der X-A chse geschnittener K rysta ll, m it Selbstinduktion u. W iderstand in 
Serie, u n tersu ch t, der m it seinen beiden E nden in verschied. Medien schwingt. Von dem 
V erhältn is de r E igenfrequenz zur erregenden Frequenz häng t es ab, ob der K rysta ll in 
einer unendlichen Zahl ungerader oder gerader H arm onischer schwingt. Bei ungleichen 
Medien ergeben sich an  den E nden  ungleiche D rücke, u. es entstehen geradzahlige harmon. 
Schwingungen. (Physic. R ev. [21 6 8 . 282. 1/15. 12. 1945. Sw arthm ore, Pa., Franklin  Inst.)

, K u n z e . 165
Hans Jaffe, Die Größenordnung von Piezoeffekten. Die Auswahl piezoelektr. Materialien 

fü r verschied. Verwendungszwecke h äng t vom W ert ihres Piezokoeff. ab. Quarz ha t einen 
sehr geringen Koeff., w ährend das Seignettesalz tro tz  eines hohen Koeff. in der Verwendung 
bei hohen Tem pp. d u rch  seinen niedrigen Z ersetzungspunkt bei 56° beschränkt ist. Das 
Seignettesalz weist gegenüber einigen stabileren K rysta llen  nur ca. einen um den Faktor 3 
größeren Koeff. auf. F ü r  die E rzeugung u. den E m pfang von Ultraschallschwingungen in 
Fll. ist ein ziemlich geringe elast. Deform ation vorzuziehen. Kopplungskoeffizienten 
zwischen e lektr. u. m echan. Schwingungen von über 30%  sind bei synthet. K rystallen 
n ich t ungewöhnlich, was auch bei F ilte rn  u. bei der Schwingungskontrolle entscheidend 
ist. (Physic. Rev. [2] 6 8 . 282. 1/15. 12. 1945. Brush. Developm ent Co.) KUNZE. 165

W. P. Mason, Die elastischen, piezoelektrischen und dielektrischen Konstanten von 
prim ärem  K alium phosphal und prim ärem  Ammoniumphosphat. (Vgl. C. 1946. I. 15.) 
B estim m t wurden die elast., piezoelektr. u. dielektr. K onstanten  von K H 2P 0 4 (I) u. 
N H  H P 0 4 (II) in dem Tem peraturbereich  von 100— 120°. In  bezug auf die piezoelektr. 
Eitra, wurde gefunden, daß  sie in gu ter Ü bereinstim m ung stehen m it der phänomenolog. 
Theorie der Piezoelektrizität von M u e l l e r  (C. 1940. I I .  1839) un ter der Voraussetzung, 
daß die fundam entale piezoelektr. K onstan te  angesehen wird als das Verhältnis der piezo
elektr. Spannung  zu dem Teil der Polarisation, die auf die W asserstoffbindungen zurück
zuführen ist. Die dielektr. Eigg. von I  stim m en g u t m it der Theorie von SLATER (C. 1941,
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I I .  3042) überein , welche auf d er gegenseitigen E inw . der W asserstoffbindungen m it den 
P 0 4-Ionen be ru h t. Bei II erfolg t bei — 125° eine U m w andlung. Diese U m w andlung k ann  
n ich t von dem  W asserstoffbindungssyst. von H 2P 0 4 abhängen , welches die d ielek tr. u. 
piezoelektr. Eigg. kontro lliert, denn diese liegen auf gleichm äßigen K urven  u. zeigen 
keinerlei R ich tungsänderung  bei A nnäherung an  den U m w andlungspunkt. E s w ird d a h er 
angenom m en, daß  in II zwei g e trenn te  u. unabhängige W asserstoffb indungssystem e v o r
handen  sind . Die U m w andlungstem p. u. die b eobach te te  Anom alie d er spezif. W ärm e 
scheint abhängig  zu sein von den H -B indungen zwischen den N -A tom en u. den O-A tom en 
der P 0 4-Ionen, w ährend die d ielektr. u. piezoelektr. Eigg. von den N -B indungen d e r  
H 2P 0 4-G ruppe k o n tro lliert werden. (Physic. R ev. [2] 69. 173— 94. 1/15. 3. 1946. M urray 
H ill, N. J . ,  Bell Telephone Laborr.) GOTTFRIED. 165

W. P. Mason, Elastische, piezoelektrische und dielektrische Eigenschaften von N a triu m -  
chlorat und  N atrium brom at. Gemessen w urden die e last., p iezoelektr. u. d ielek tr. E igg. 
von NaC103 u. N ä B r0 3 in  dem  T em pera tu rgeb iet von ca. — 50 bis ca. + 2 4 0 ° .  Die fü r  
NaC103 bei Z im m ertem p. erhaltene piezoelektr. K o n stan te  w ar etw as größer als die von 
POCKELS angegebene, u. zwar betrug  sie bei 25° 6 ,2 - 10~8 gegenüber 4 ,8 4 - 10~8. D er W ert 
des POISSONsehen V erhältn isses w urde im G egensatz zu dem  von VOIGT gemessenen 
W ert von —0,51 zu + 0 ,2 3  gefunden. Bei höheren  Tem pp. nehm en die d ielek tr. u. piezo
elektr. K o n stan ten  zu u. d eu ten  au f die Ggw. eines U m w andlungspunktes h in , der bei 
einer etw as über dem  F. liegenden Tem p. au ftre ten  dü rfte . F ü r  die K ry sta lle  re su ltie rt 
eine große d ipolpiezoelektr. K o n stan te , ab er der e lektrom echan. K u p p lu n g sfak to r ist 
klein , weil die D ipolpolarisation  klein is t im Vgl. zu der e lek tron . u. ion. P o la risa tio n ; es 
geht wenig der angew andten  elektr. E nergie in die O rientierung der Dipole. (Physic. R ev. 
[2] 7 0 . 529—3 7 .1 /1 5 .1 0 .1 9 4 6 . M urray H ill, N. J . ,  Bell Telephone L aborr.) GOTTFRIED. 165

H. E. Gunning und A. R. Gordon, Leitfähigkeit und  Ionenbeweglichkeiten in  wäßrigen  
Lösungen von K C l und N aC l bei Temperaturen von 15— 45°. Vff. verw enden fü r L eitfäh ig 
keitsm essungen G leichstrom  u. un tersuchen  gleichzeitig die B rauchbarkeit dieser M eth. 
im Vgl. zu der bisher fast ausschließlich verw endeten  W echselstrom brücke. B etreffs A n
wendung von G leichstrom  vgl. NEW BERRY (C. 1919. I I .  809) u. EASTMAN (C. 1 9 2 1 .1. 
395). F ü r  15° u. 25° w urde beste  Ü bereinstim m ung m it b ereits  b ek an n ten  W erten , ge
m essen u n te r  A nw endung von W echselstrom brücken, festgestellt. Im  P rinzip  b es teh t 
die G leichstrom anordnung aus e iner rohrförm igen e lek tro ly t. Zelle, an  deren  E nden  
2 E lek troden  eingeschmolzen sind , d u rch  welche d er G leichstrom  in die Lsg. e in t r i t t  u. 
sie verläß t. Dazwischen w ird verm itte ls zweier w eiterer E lek troden  ein S tü ck  des S pan
nungsgefälles abgegriffen, das, frei von P o larisationsstörungen , po ten tio m etr. gem essen 
w erden kan n . — E s wird die L eitfähigkeit wss. Lsgg. von  KCl u. NaCl bei 15, 25, 35 u. 45° 
in K onzz. von 0,0005n bis 0,01n gem essen. F ü r  alle T em pp. k an n  die L eitfäh igkeit 
d u rch  die erw eiterte  ONSAGER-SHEDLOVSKY-Gleichung dargeste llt w erden. B erech
nung  der Beweglichkeit des C l'-Ions aus in diesem  Labor, erhaltenen  L eitfäh igkeitsw erten  
u. Ü berführungszahlen  zeigt Befolgung des Gesetzes von KOHLRAUSCH ü ber die u n 
abhängigen Ionenbew eglichkeiten bis auf M eßfehler von — 0,02—0,03% . L eitfäh igkeit 
u. Ionenbew eglichkeiten in A bhängigkeit von d er Konz. u. die T em peraturkoeff. d e r 
Ionenbew eglichkeiten bei unendlicher V erdünnung w erden tabe lla r. zusam m engefaßt. 
( J . ehem . PhysicslO . 126—31. Febr. 1942. T oronto , C anada, U niv., Chem. Inst.)

S e i d e l . 168
R. W. Allgood und A. R. Gordon, Die Änderung der Überführungszahlen von N aC l in  

wäßriger Lösung m it der Tem peratur. I I .  M itt. (I. vgl. C. 1940. I I .  3592.) Die Ü b erführungs
zahlen von NaCl in wss. Lsg. w urden bei Tem pp. von 15— 45° fü r  K onzz. über 0 , ln  b e 
stim m t. Die E rgebnisse stehen m it denen von LONGSWORTH (C. 1 932 . I I .  2929) bei 25° 
in E inklang. Die von LONGSWORTH aufgestellte  F u n k tio n  fü r die Ü berführungszah len  
is t linear m it der K onz, fü r die M eßreihe in weniger konz. Lsg. bei allen T em p era tu ren . 
H ier ist E x trap o la tio n  auf unendliche V erdünnung  m öglich. Bei höheren  K onzz. zeigen 
sich Abw eichungen vom linearen  Verlauf. In  Verb. m it dem  L eitfäh igkeitsw ert von KCl 
u. NaCl in wss. Lsg. (vgl. GUNNING u. GORDON, vorst. R ef.) lassen die Ü ber
führungszah len  die W erte der Ionenbew eglichkeiten fü r  alle Tem pp. berechnen. ( J .  chem . 
P h y sicslO . 124—26. Febr. 1942. Toronto , C anada, U niv., Chem. In s t.)  SEID EL. 168

A. G. Keenan, H. G. McLeod und A. R. Gordon, Ä nderung der Überführungszahlen 
von Calciumchlorid in  wäßriger Lösung m it der Temperatur. I I I .  M itt. ( I I . vgl. v o rs t .  
R ef.) Die Ü berführungszahlen  von CaCl2 w urden bei K onzz. bis zu 0,15n u. den  T em pp. 
15, 25 u. 35° bestim m t. Die Ä nderung de r Ü berführungszahlen  m it der Tem p. w urde a ls 
n. e rk a n n t;  sie n äh ert sich bei w achsender Tem p. ih rem  H albw ert. W ie im  F alle  von 
NaCl is t die Ä nderung der Ü berführungszahlen  m it der K onz, unabhäng ig  von de r T em p. 
( J .  chem. Physics 13. 466—69. Nov. 1945. C anada, T o ro n t6 , U niv., Chem. In s t.)

S e i d e l . 168
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H. E. Gunning und A. R. Gordon, Die Leitfähigkeit wäßriger Lösungen von K a liu m 
bromid bei Temperaturen von 15—45° und die Grenzbeweglichkeit des Bromions. Vff. m aßen 
die L eitfäh igkeit wss. K B r-Lsgg. bei Konzz. von 0,0005—0,01n u. Tem pp. von 15—45°. 
Die G renzbew eglichkeit des B rom ions wird e rh alten  aus der G renzleitfähigkeit u. der be 
k a n n te n  Beweglichkeit des K -Ions. D er Tem peraturkoeff. der Grenzbeweglichkeit des 
B r-Ions ist um  2 %  geringer als der entsprechende W ert des Cl-Ions. ( J .  chem. Physics 
11* 18—20. Ja n . 1943. Toronto , C anada, U niv., Chem. A bt.) GERHARD GÜNTHER. 168

G. C. Benson und A. R. Gordon, Die Leitfähigkeit wässeriger Lösungen von Calcium
chlorid bei Temperaturen von 15—45°. Gemessen w urde die L eitfähigkeit wss. CaCl2-Lsgg. 
bei 15, 25, 35 u. 45°. Die E rgebnisse bei 25° standen  in  gu ter Ü bereinstim m ung m it den 
M essungen von S h e d l o v s k y  u . BROWN ( J .  Amer. chem. Soc. 56. [1934.] 1066). Die 
V ersuehsergebnisse lassen sich bei allen Tem pp. durch  eine erw eiterte  O n s a g e r - S h e d -  
LOVSKY-Gleichung w iedergeben. B estim m t w urde die G renzleitfähigkeit für das Ca-Ion; 
der T em peraturkoeff. der Ionen leitfäh igkeit is t groß im Vgl. m it denen für einwertige 
Ionen. ( J .  chem . Physics 13 . 470— 72. Nov. 1945. Toronto, Canada, Univ., Chem. Dep.)

G o t t f r ie d . 168
G. C. Benson und A. R. Gordon, E ine Neuuntersuchung der Leitfähigkeit wässeriger 

Lösungen von K alium chlorid, N atrium chlorid und Kalium brom id bei Temperaturen von 
15— 45°. E rn eu t gem essen (vgl. GUNNING u. G o r d o n ,  zweit- u. fün ftvo rst. Ref.) werden 
die L eitfäh igkeiten  von wss. Lsgg. von KCl, NaCl u. K B r bei 15, 25, 35 u. 45°. Die Versuchs
ergebnisse decken sich im  allg. m it den früheren  Messungen. Die Ergebnisse sind tabellar. 
zusam m engestellt. ( J .  chem . Physics 13 . 473—74. Nov. 1945. Toronto, Canada, U niv., 
Chem. Dep.) G o t t f r i e d .  168

A. G. Keenan und A. R. Gordon, Die Überführungszahlen von K alium bromid in  
wäßriger Lösung bei 25°. Die Ü berführungszahlen fü r wss. Lsgg. von K B r  bei 25° wurden 
d u rch  die M eth. d er G renzbeweglichkeit bestim m t. Die im Gegensatz zu Chloriden durch 
das K B r bed ing ten  Schw ierigkeiten werden erö rte rt. Die Bedeutung von U nterschieden 
gegenüber den W erten  anderer A utoren  wird d isku tiert. ( J . chem. Physics 11. 172— 74. 
A pril 1943. T oronto , C anada, U niv., Chem. Dep.) GERHARD GÜNTHER. 168

Raymond W. Bremner, Temperaturkoeffizienten der elektrischen Leitfähigkeit von 
N atriumchlorid, K alium chlorid oder M agnesiumsulfat oder deren Mischungen enthaltenden 
Lösungen. E s w urde eine Gleichung abgeleitet zur genauen B erechnung der Ä quivalent
le itfäh igkeit in  A bhängigkeit von der T em peratur. Aus Messungen an  Lsgg. von NaCl, 
K Cl, M gS04, NaCl +  KCl u. NaCl +  M gS04 w urden die K onstan ten  der Gleichung 
b estim m t. M it ih rer H ilfe w urden die Ä quivalentleitfähigkeiten, deren Tem peraturkoeff. 
d er obigen Lsgg. u. Gemische fü r verschied. Tem pp. sowie die Tem peraturkoeff. der 
spezif. L eitfäh igkeit fü r KCl-Lsgg. u. Leitfähigkeitsw asser berechnet. Die m axim ale 
A bw eichung der berechneten  von der gemessenen Ä quivalentleitfähigkeit betrug  0 ,0 2 % , 
die m ittle re  A bw eichung nur 0,006% . Speziell w urde beobach tet, daß die T em peratur
koeff. d er Ä qu ivalen tle itfäh igkeit m it zunehm ender Konz, abnehm en, u. zwar um 1,5 bis 
2 %  p ro  Grad T em peraturzunahm e. Bei Zufügen eines Salzes, welches Lsgg. bildet m it 
höherem  oder niedrigerem  T em peraturkoeff. als die von NaCl-Lsgg., e rhält m an Lsgg. 
m it Koeff. von einem  Zwischenwert. Die Größe dieses Zwischenwertes häng t von der 
K onz. u. der Tem p. ab , auch wenn das molare V erhältn is k o n stan t gehalten wird. (J . 
Amer. chem . Soc. 6 6 . 444—46. März 1944. College S ta tion , Tex., Agric. and Mechanical 
Coll., Dep. of Chem.) G o t t f r i e d .  168

E. Darmois, Ionenbeweglichkeiten und Viscosität von Salzlösungen. E s w erden d ie  
b is  zu  d ie se r  Z e it  v o rlie g en d en  E rg eb n isse  ü b e r d ie H y d ra ta t io n  von  Io n en  zusam m en
g e tra g e n . W o  L e itfä h ig k e itsm e ssu n g e n  u. D ich teb es tim m u n g e n  e rgeben , d a ß  e in  Io n  nach 
A r t  e in e r  V erb . m it  n  M oll. H 20  b e h a f te t  is t , w ird  d as G esetz  v on  STOKES, F  =  ö rc r jv r ,  
a n n ä h e rn d  b e fo lg t. E s  is t  n u r  e rfo rd e rlich , d en  Io n e n ra d iu s  im  k ry s ta llin e n  Z u stan d  auf 
d e n . d e r  d u rc h  A n lag e ru n g  von  n M oll. H 20  e n ts te h t ,  u m zu rech n en . S te ts  ab e r is t  bei solchen 
Io n e n  r stokes >  rKrystaii- Bei n ic h t  h y d ra tis ie r te n  Io n e n  w ie u. a . K- zeig t sich jedoch  
r ßt  <  fK r. F ü r  d iese E rs c h e in u n g  w erd en  2 U rsach e n  an g en o m m en : 1. D ie Io n en  sind  
so  k le in  d a ß  sie u n b e n e tz t  d u rc h  d ie Z w isch en räu m e d e r  L ö sungsm itte lm o ll, rieseln. D iese 
E rs c h e in u n g  is t  im  STO K ESschen G esetz  n ic h t e inbeg riffen . 2. D ie Io n en lad u n g en , welche 
zw ar zu  g e rin g  w irk sam  s in d , u m  e c h te  H y d ra ta t io n  h e rv o rz u ru fen , beeinflussen  doch die 
V erte ilu n g  d e r  H 20-M olek e ln . D ie e x a k te  B e rech n u n g  d ieses E ffek tes is t in  allgem ein- 
„ ü ltig e r  F o rm  n o ch  n ic h t ge lungen . Bei h y d ra tis ie r te n  Io n e n  e rk lä r t  d as T o ta lv o l., m it 
d em  sie d a s  STOK ESsehe G esetz  befo lgen , d en  E ffe k t, d en  Io n en  nach  d er F o rm e l von  
u ty S T E IN  a u f  d ie  V isc o sitä t v o n  Lsgg. au sü b en . ( J .  C him . p h y siq u e  P hysico-C him . b io l. 
43 1 - 2 0 .  J a n .  1946.) SEIDEL. 168
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A3. Thermodynamik. Thermochemie.
P. W. Bridgman, Über Umwandlungen höherer Ordnung. L y p e  (1946) h a t  

therm odynam . G leichgew ichte höherer O rdnung vom G esich tspunkt e iner E n tw . der 
therm odynam . P o ten tia le  in  TAYLORsche Reihen b e tra c h te t  u. kom m t dabei zu dem  
E rgebnis, daß  — angew endet au f die U m w andlung 2. A rt — die von ihm  ab g ele ite ten  
Gleichungen gegenüber den von EHRENFEST (1933) angegebenen um  den F a k to r  2 a b 
weichen. BRIDGMAN zeigt, daß  diese D iskrepanz n ich t in  einem Fehler in der R echnung  
liegt, sondern in zwei verschied. Auffassungen von der N a tu r der physikal. E rscheinungen . 
Die LYPE sehen A nschauungen beziehen sich auf einen einzelnen iso lierten  P u n k t. An 
diesem sind die A bleitungen 1 . O rdnung der P o ten tia le  der beiden P hasen  e inander gleich, 
die D isk o n tin u itä t t r i t t  bei den 2. A bleitungen auf. D as ist der S c h n ittp u n k t zweier 
K urven  eines Ü berganges 1. O rdnung. Dagegen h an d elt es sieh bei den  EHRENFEST- 
schen Ü berlegungen, ebenfalls graph. gedeutet, um  eine G leichgew ichtskurve, auf deren  
einer Seite die eine, auf deren anderer die andere Phase  stab il ist, zweier Phasen, die d u rch  
einen Ü bergang 2. A rt m ite inander verbunden sind. E s k ö nn te  diese G leichgew ichts
kurve als der Grenzfall gedeu tet w erden, bei dem  die im LYPEschen Fall sich kreuzenden 
K urven  in  eine einzige zusam m enlaufen (G abeltyp). D as en tw ickelt BRIDGMAN m ath e 
m atisch. A nschließend ste llt e r Überlegungen bzgl. der U m w andlungen gerader A rt an , 
die physikal. n u r m öglich sind , wenn die P o ten tia lk u rv en  eben G abeltyp  zeigen. Dieses 
wird in Parallele  gesetzt m it PLANCKs Ü berlegungen des F u n d am en ta ld re iecks in der 
¿ '-« -E bene. Als Beispiel werden die V erhältnisse bei G old-K upfer-L egierungen  h e ra n 
gezogen, bei denen u n terha lb  einer bestim m ten  Tem p. die Au- u. Cu-Atom e w ohlgeordnet, 
aber oberhalb dieser Tem p. ungeordnet im G itte r ve rte ilt sind. H ier w ürde ein Schneiden 
der Ü bergangslinien s ta ttfin d en , w enn angenom m en w ird, daß  der B etrag  der U nordnung  
eine lineare F un k tio n  des Überschusses der Tem p. über d er der U m w andlung ist. Bei 
A nnahm e einer q u ad ra t. A bhängigkeit w ürde eine U m w andlung 3. A rt folgen. Auf de r 
Suche nach einem  experim entellen  Beleg der LYPEschen Ü berlegungen, die zur A nnahm e 
eines einzelnen singulären P u n k tes  als K reuzung  de r Ü bergangslinien 1 . A rt fü h rte n , 
könn ten  U m w andlungen, vor allem  bei N H 4C1, die BRIDGMAN (1931) b eo b ach te te , 
geeignete A nhaltspunk te  geben. E s w ären d afü r ab er w eitere U nteres. — gegebenenfalls 
m ittels R öntgenstrah len  — notw endig. (Physic. R ev. [2] 70. 425—28. 1/15. 9. 1946.)

EBERT. 179
Rufus Oldenburger, Therm odynam ische Gleichgewichte höherer Ordnung. Vf. n im m t 

au f die LYPEschen Darlegungen (vgl. vorst. Ref.) Bezug. E r zeigt, daß  bei L y p e  n ich t 
alle m ath em at. A bleitungen k o rrek t sind, auch n ich t alle herangezogenen experim entellen  
D aten. (Physic. R ev . [2] 70. 433—34. 1/15. 9. 1946.) EBERT. 179

Elliott W. Montroll, Statistische M echanik von System en nächster Nachbarn. II. Mitt. 
Allgemeine Theorie und Anw endung a u f zweidimensionale Ferromagnetica. (Vgl. C. 1942 .1. 
3177.) Der Aufsatz setzt die Verss. fort, die strenge Berechnung der thermodynam. Eigg. 
eines Syst. mit intermol. Kräften von so geringer Reichweite, daß zur Berechnung der poten
tiellen Energie nur die nächsten Nachbarn in Betracht gezogen werden müssen, auf die  
Lösung eines Eigenwertproblems zurückzuführen. Die Verteilungsfunktion eines solchen  
Syst. läßt sich in Ausdrücken des größten charakterist. W ertes einer linearen Operator
gleichung u. schließlich als das Verhältnis von Verteilungsfunktionen von System en mit 
relativ wenigen Teilchen darstellen, deren potentielle Energie ein wenig von der des 
ursprünglichen Syst. abweicht. Eine Meth. zur Abschätzung der Verteilungsfunktion von  
mehreren Komponenten u. eine für die Entfernung von W echselwrkg. zwischen weiter 
entfernten Teilchen werden diskutiert. D ie allg. Theorie wird auf die Berechnung der 
Magnetisierung, inneren Energie u. spezif. Wärme zweidimensionaler Ferromagnetica 
unter Zugrundelegung des ISING-Modelles angewendet. Die so gewonnene Verteilungs
funktion gibt asym ptot. Formeln für die physikal. Eigg. bei hohen u. niedrigen Teinpp. 
u. den Umwandlungspunkt zu einem Phasenübergang an. In dem augenblicklichen E n t
wicklungszustand kann die Meth. keine genauen Angaben über die physikal. Größen in 
der unmittelbaren Umgebung des Umwandlungspunktes machen. (J . ehem. Physics 10. 
61— 77. Jan. 1942. New H aven, Conn., Yale Univ.) W EISS. 179

E. A. Guggenheim, D as Theorem der übereinstimmenden Zustände. P i t z e r  (C. 1940. 
I. 513) h a t  gezeigt, daß  die G ültigkeit einiger A nnahm en, wie A nw endbarkeit der S ta tist. 
M echanik, sphär. Moll., gleicher innerer Schw ingungszustand im  fl. u. gasförm igen Z u stan d  
sowie bestim m ter F un k tio n en  der poten tiellen  E nergie zum  Theorem  der ü b erein stim m en 
den Z ustände  fü h rt. Die V orstellungen w erden angew and t auf den k rit. Z ustan d , den 
Virialkoeff., den  BOYLE-Punkt, die D. der koex istie renden  Phasen , den D am pfdruck  der 
F l., die Schmelz- u. V erdam pfungsentropien , den  therm . A hsdehnungskoeff. der F l., die 
Tem p. u. den  D ruck des T ripelpunktes, die  spezif. W ärm e dier Fl. u. die O berflächenspan-

I
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| j  nung der Flüssigkeit. A r, K r  u. X  erfüllen die genannten  Eigg. des Prinzips, m it geringerer-,
j G enauigkeit auch  N e. Im  fl. Z ustand erfüllen auch  N 2, 0 2, CO u. C H i  das Prinzip, nicht

ab er im  festen  Zustand. Die B eziehungen zwischen O berflächenspannung, Temp. u. D. 
w erden in  em pir, Zusam m enhang gebracht. F ü r die erw ähnten  „idealen“ Stoffe ist eine 
m odifizierte  EöTVÖSsche Gleichung gu t anw endbar. ( J . ehem. Physics 13. 253—61. 
Ju li 1945. London, Im perial Coll.) SCHÜTZA. 179

F. A. Matsen und George M. Watson, Eine von dem, Modell des harmonischen Oscillators 
abgeleitete Verteilungsfunktion fü r  Flüssigkeiten. Die Energie der Moll, einer Fl. in ihren 
G leichgewichtslagen u. die F requenz der Schwingung um diese Lagen werden in Abhängig
keit vom m ittle ren  A bstand o zwischen den Moll, dargestellt. Die gebräuchlichen therrno- 
dynam . G rößen werden berechnet. Das Modell ist n u r fü r n icht zu große W erte des Para- 

J m eters o anw endbar, die G ültigkeit der Theorie ist also auf Fll. bei niedrigeren Tempp.
1 u. höheren D rucken besch ränk t. Auch fü r den festen Z ustand ist die Verteilungsfunktion,

m it geringen Ä nderungen, b rauchbar. (J .  ehem. Physics 11. 343—48. Aug. 1943. Austin, 
Tex., U niv. of T exas, Dep. of Chem.) SCHOENECK. 179

F. A. Matsen und John E. Walkey, Die Wärmeausdehnung und Kompressibilität 
j eines dreidimensionalen System s harmonischer Oscillaloren. W ärm eausdehnungen u. K om 

pressib ilitä ten  w erden aus Z ustandsgleichungen der G r ü n e i s e n  sehen Form  berechnet, 
die  au s einer allg. V erteilungsfunktion (vgl. vorst. Ref.) abgeleitet werden. Die nicht- 

I th erm . Energie u. die m ittle re  F requenz werden als V olum enfunktionen erhalten , deren Kon
s ta n te n  aus D aten  über die zweiten Virialkoeff. von Gasen gewonen werden. Zustands
größen w erden fü r den klass., den ElNSTElNschen u. den D e b y e sehen Ansatz für die 
W ärm eenergie e rm itte lt. Am Gesetz der korrespondierenden Zustände werden die G ren
zen aufgezeigt, welche Q uanteneffekte fü r die A nw endbarkeit der N äherung bedeuten, 
wie sie das Modell des harm on. O scillators d arste llt. ( J . chem. Physics 13. 135—41. April
1945. A ustin , Tex., Univ. of Texas, Dep. of Chem. and Chem. Engng.)

W . G. Eversole und Allen L. Hanson, Der E in flu ß  elektrischer K räfte a u f die Stabilität 
kolloider Lösungen. Vff. nehm en an, d aß  das stabilisierende Poten tia l bei einem Sol nicht 
das auf einen A bstand  t  (der teilweise als Dicke einer unbeweglichen, der festen W and 
ad härierenden  F lüssigkeitssehicht gedeutet wird) von der Teilchenoberfläche wirksam e 
^ -P o ten tia l ist, sondern das auf eine E n tfernung  l wirksam e Poten tia l X; l wird als Ab
s tan d  von der festen  Oberfläche angesehen, bei dem ein fü r die gegenseitige Annäherung 
zweier Teilchen ch arak terist. M aximum  a u ftr itt, u. ist fü r die K oagulati msgeschwindig- 
k e it bestim m end. D er W ert von X ist fü r ein bestim m tes Sol im Z ustand gleicher S tab ilitä t 
e ine K o n stan te . Aus den von G h o s h  u . P ow iS  erhaltenen Po ten tia lkurven  für As2S3- 
Sole w erden die W erte  fü r 1,1 u. J  e rm itte lt. ( J .  chem. Physics 10. 460—63. Ju li 1942. 
Iow a C ity , Univ.) H e n t s c h e l .  195

Charies B. Hurd, Renato C. Pomatti, John H. Spittle und Frank J. Alois, Unter- 
, suchungen über Kieselsäuregele. XV. M itt. Der E in flu ß  der Temperatur a u f die Absetz- 
i zeit alkalischer Gelgemische. (Vgl. DOBROWSKY, C. 1943 . II . 1788.) U ntersucht wurde der 

E infl. der Tem p. auf die A bsetzzeit alką.1., N atrium silicat u. Essigsäure en thaltender Gele, 
j G efunden w urde, daß  oberhalb eines pH-W ertes von 10,5 eine Tem peraturzunahm e die 
I A bsetzzeit e rhöh t, w ährend  bei pH-W erten  un terh a lb  10 die Absetzzeit herabgesetzt 

wird. A ktiv ierungsenergie konnte  fü r die Gelmischungen oberhalb pn 10 n icht berechnet 
werden. D er E infl. ist w ahrscheinlich d a rau f zurückzuführen, daß die Steigerung der Temp. 
den Auflösungsprozeß in größerem  Ausm aß beschleunigt als die Gelbildung. In  Gemischen 

j m it ph  >  11 is t der Lösungsprozeß der vorherrschende. Alkal. Gele sind weicher u. weniger 
elast. als saure  Gele. ( J .  Amer. chem . Soc. 6 6 . 388—90. März 1944. Schenectady, N. Y., 

j Union Coll., B u tterfield , Chem. Labor.) GOTTFRIED. 195
Charles B. Hurd und Winterton U. Day, Untersuchungen über Kieselsäuregele. XVI. M itt. 

Der E in flu ß  von strahlender Energie a u f die Absetzzeit. (XV. vgl. vorst. Ref.) U ntersucht 
wurde bei k o n stan te r Tem p. der Einfl. von B estrahlung auf die Absetzzeit von N atrium 
silicat u. Essigsäure en tha ltenden  K ieselsäuregelen. B estrah lt wurde m it einer 100 W att- 
M azda-Lam pe, m it einem 18000 Volt Fe-Bogen u. einem  capillaren Hg-Bogen. E in Einfl. 
der B estrah lung  konnte n ich t festgestellt werden. (J .  Amer. chem. Soc. 6 6 . 391—92. März
1944. Schenectady, N. Y., Union Coll., B u tterfield  Chem. Labor.) GOTTFRIED. 195 

W. G. Eversole und Charles R. Estee, Beziehung zwischen f - Potential und elektrischer 
K apazitä t der Doppelschicht. Die übliche B erechnung der e lektr. K ap az itä t der Doppel
sch ich t aus den ¿-P o ten tia len  is t fehlerhaft, weil 1. der e lektr. Schw erpunkt der äußeren 
Ladung n ich t in  der E n tfernung  sich befindet, wie die Gleichung vorschreibt (1/k , wobei

SCHOENECK. 181

A4. Grenzschichtforschung. Kolloidchemie.
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k =  ( 8 n n Z 2ei / D k T ) 1/ i ), u. 2. die innere L adung n ich t in  d er ¿-Po ten tialebene liegt. 
E s w ird eine Gleichung abgele ite t, die der V erteilung d er L adung  auf beiden Seiten der 
f-P o ten tia leb en e  R echnung trä g t. B erechnungen aus ¿ -P o ten tia len  von Glas in  gefärb ten  
wss. Lsgg. einiger e infacher Salze liefern W erte, die von ca. 1 p / /c m 2 in  1 0 " 8 mol. Lsg. 
bis au f ca. 25 p f /c m 2 in 1 mol. Lsg. an  wachsen. Die G leichungen w erden q u a lita tiv  m 
B eziehung gesetz t zu dem  E lek tro k ap illa ritä tsp h än o m en . ( J .  ehem . Physics 11. 63— 66. 
F ebr. 1943. U niv. of Iow a, D iv. of physical. Chem.) N lEM lTZ . 199

W . G. Eversole und Charles R. Estee, Die elektrische K apazitä t der Doppelschicht. Die 
T heorie d er diffusen D oppelschicht w urde von BlKERMANN (Ph ilos. Mag. J .  Sei. 33. 
[1942.] 384) auf hohe P o ten tia le  u. hohe Konzz. ausgedehnt u n te r  B erücksich tigung  des 
„S ä ttig u n g seffek ts“ , d er die m axim al mögliche Ionenkonz, in  d e r D oppelsch ich t in  Be
ziehung se tz t zu r Größe d er Io nen  u. dem  verfügbaren  R aum , sowie d e r e lek tr. Energie, 
h e rrüh rend  von d e r Po larisa tion  d er h y d ra tis ie rten  Ionen  u. po larer ge löste r Molekeln. 
D ie G ültigke it d er Gleichung d er Vff. (vgl. vorst. Ref.) u n te r  diesen G esich tsp u n k ten  wird 
besprochen u. es e rg ib t sich, d aß  diese E ffek te  innerha lb  d e r K onzz. u. d e r  P o ten tia le , 
in  denen die G leichung d er Vff. b rau ch b a r is t ,  vernach lässig t w erden können . ( J .  chem. 
P hysics 11. 156. März 1943. Iow a C ity, Univ. Div. of Phys. Chem.) N lE M lTZ . 199 

Lloyd A. Wood, E in flu ß  von Thorium chlorid a u f das P otential an der Grenzfläche 
zwischen glasiger Kieselsäure und Lösungen von Kalium chlorid. M ittels d e r Ström ungs- 
p o ten tia lm eth . w urde d er E infl. eines 10-6  mol. Z usatzes von Th-C hlorid auf das 
¿ -P o ten tia l von 1 0 -8, IO" 4 u. IO-3 mol. KCl-Lsgg. bei 25° gem essen. In  allen Fällen 
bew irk te  der T h-C hloridzusatz einen Um schlag der ¿ -P o ten tia le  der re inen  KCl-Lsgg. 
von negativen  zu positiven  W erten . W ährend das ¿ -P o ten tia l einer re inen  10-5  mol. 
K C l-L sg ..— 148 mV b e trä g t, b e trä g t das P o ten tia l nach Zusatz des T h-Salzes ca. + 1 7  m V ; 
ebenso ä n d e rt sich der W ert bei den  10~ 4 mol. Lsgg. von — 135 au f ca. + 5 7  mV u. 
bei d en  10~3 mol. Lsgg. von — 112 auf ca. + 6 7  mV. ( J .  chem . Physics 13. 429—39. 
O kt. 1945. C am bridge, M ass., H a rv ard  U niv., Dep. of Chem.) G OTTFRIED. 200 

L. Waldrnann, E ine neue Meßmethode fü r  Therm odiffusions- und  D iffusionskoeffizien
ten in  Gasen. N ach der q u a n tita tiv en  B estätigung  der Theorie des D iffusionstherm oeffekts 
(vgl. N aturw iss. 32. [1944.] 222) w urde zur E rm ittlu n g  noch u n b ek an n ter Therm odiffusions- 
fak to ren  a geschritten  sowie gleichzeitig einige unb ek an n te  D iffusionskoeffizienten D 
bestim m t. U n tersuch t w ird  die D iffusion von je zwei der folgenden G ase: H 2, N2, 0 2, 
A r u. C 0 2 m it A usnahm e des Paares H 2- 0 2, ferner w ird noch das P a a r  H 2- D 2 in  die Be
trach tu n g en  m it einbezogen. Die D aten  gelten  fü r 20° u. 1 a t. Bei a llen  untersuch ten  
G aspaaren erw ärm te sich s te ts  die leichtere K om ponente. Die neu gefundenen W erte für 
a sind klein (außer fü r  H 2- D 2) u. w aren  deshalb m itte ls Therm odiffusion bisher nicht 
gemessen. Innerha lb  der Fehlergrenzen erw ies sich D  als vom  M ischungsverhältnis un
abhängig. Verss. m it Iso topen  konn ten  n u r im  Falle  des W asserstoffs gem acht werden. 
(N aturw iss. 32. 223— 24. Ju li/S ep t. 1944. B erlin-D ahlem , K W I fü r  Chem.) SCHÜTZA. 203 

L. Waldmann, Der D iffusionstherm oeffekt. I I .  M itt. (I. vgl. C. 1943. I I .  1946.) Die 
k inet. Theorie des D iffusionstherm oeffektes w ird fü r  Gasgem ische aus m ehreren  ein
atom igen K om ponenten durchgeführt. M ittels e lem entarer k in e t. V orstellungen findet man 
fü r den D iffusionsw ärm estrom  in  F ll. die schon frü h er fü r b in . G asgem ische hergeleitete 
Beziehung, welche besag t, daß  von jedem  p latz tauschenden  T eilchenpaar die E nergie a k T 
b efördert wird (a Therm odiffusionsfaktor, k  BOLTZMANN-Konstante, T  Tem p.). Der 
D iffusionstherm oeffekt kann  zur Messung von T herm odiffusionsfaktoren u. von Diffusions- 
koeffizenten in Gasen b e n u tz t werden. Im  H inblick d a rau f w erden das T em p era tu r—Zeit-

OO
In teg ra l =  f  (T  — T 0) d t u. der a sy m p to t. T em p era tu rv erlau f in  zy lind r. Diffusions- 

o
kam m ern  berechnet u. d isku tie rt. D am it ist die m ath em at. G rundlage fü r das Meßverf. 
gegeben. (Z. Physik  123. 28— 50. 1944. [N achdruck  in Z. Physik  124. 175—95. 1948.])

W a l d m a n n . 203
H. B. Huntington, Energien fü r  die Se lbstd iffusion  in  Z in k .  U nterss. von M ILLER u. 

BANKS (Physic. Rev. [2] 61. [1942.] 648) über d ie Selbstdiffusion in  Z ink h a tte n  ergeben, 
daß  die Diffusi onskonstanten  fü r  die D iffusion i n d er B asisebene u. en tlang  de r hexagonalen 
Achse eine sehr verschied. T em pera tu rabhäng igkeit zeigen. D rü ck t m an  die D iffusions
k o n stan te  in d er Form  A  e~0 /NT aus, d an n  ist in  d er Basisebene A  =  8 ■ 10® e rr+ d  
u. Q =  3,1 -104 cal/Mol u. en tlang  de r hexagonalen  Achse A  = 4 - 1 0 3 cm2/d  u. Q =  
2,04 -1 0 4 cal/Mol. Die Diffusion is t  im m er schneller en tlan g  der hexagonalen  Achse wegen 
der geringeren A ktivierungsenergie. Die A nisotropie des tem p era tu ru n ab h än g ig en  F ak to rs  
h a t  re la tiv  wenig E influß. Die T atsache, daß  ÖBasis g rößer ist als <3Achse, w ar zu e rw arten , 
da  die DEBYE-Temp. fü r  G itterschw ingungen in d er Basisebene höher is t als fü r  Schw in
gungen senkrech t zu dieser Ebene. W enn die H ypothese der L eerstellendiffusion rich tig
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is t, d an n  sollte  sich das d iffundierende Atom halbw egs zwischen zwei Leerstellen in der 
gleichen Basisebene in  einer S tellung höherer Energie befinden als ein ähnliches Atom 
halbw egs zwischen zwei Leerstellen in  angrenzenden Ebenen. Verglichen wurde die elektro- 
s ta t. E nergie d ieser beiden Lagen u n te r  d er A nnahm e, daß die zwei Valenzelektronen pro 
A tom  gleichm äßig im  R aum  verte ilt sind. F ü r  ein hexagonal dichtest gepacktes G itter 
w ürde das w andernde Atom  s te ts  vier nächste  N achbarn  in einem Abstand VV^m al der 
G itte rk o n stan te  h ab en ; die Energiedifferenz wäre dann gering. Das Zn-G itter weicht aber 
b e träch tlich  von der hexagonal d ich testen  Packung  ab. Berechnungen fü r diesen Fall 
ergaben, d aß  die K onfiguration  entsprechend der Basisdiffusiop-2,7-10* cal/Mol höher 
liegt. E s is t dies ca. das 2% fache  der Differenz zwischen den Q-W erten. Dieses zu hohe 
R e su lta t k an n  d a m it e rk lä rt w erden, daß  sich die zwei Leitungselektronen in metall. Zn 
w ahrscheinlich ganz anders verhalten  als freie E lektronen u. daß ferner Polarisationseffekte 
alle e le k tro s ta t . G lieder u. die Differenzen zwischen solchen Gliedern zu reduzieren trach ten  
(Physic. R ev. [2] 63. 383—84. 1/15. 5. 1943. S t. Louis, Miss., W ashington Univ.)

G o t t f r i e d . 203
Z. Szabö, Über die Quellung und ihre Präzisionsmessung im  erweiterten Temperatur

bereich. D urch ein m it dem  V ersuchsm aterial gefülltes R ohr wird ein konstan ter N ,-Strom  
geleitet u. d er D ruck p 0 e rm itte lt. W ird d ann  ein Teil des N 2 durch den Dam pf der Ver- 
suchsfl. e rse tz t, so beg inn t die Quellung, der D ruck ste ig t auf pv  u. m an m iß t die relative 
Quellung (P i—p 0)/Pu- D a die V olum enzunahm e bzw. der D ruckanstieg ste tig  erfolgt, wurde 
die Q uellgesehwindigkeit bei verschied. Temp. e rm itte lt u. die Ordnung der Quell
geschw indigkeit sowie die entsprechende A ktivierungsw ärm e bestim m t. F ü r den Fall 
ak t. K ohle u. CH3OH schw ankt erstere zwischen nullter u. e rster Ordnung, die A kti
vierungsw ärm e ist ca. 0. A dsorption (von M ethylenblau) u. Quellungsfähigkeit verlaufen 
n ich t parallel. (N aturw iss. 32 . 231—32. Ju li-S ep t. 1944. Koloszvar, Ungarn, Univ.)

H e x t  s c h e l .  210

E. A. Hauser and J. E. Lynn, Experiments in coiloid ehemistry. London: McGraw-Hill. 1940. (X II +  178 S.
m. 70 Abb.)

B. Anorganische Chemie.
George H. Coleman, Robert W. Leeper und Chris C. Schulze, Cyanchlorid. D arst. 

nach : NaCN +  Cl2 =  NaCl -f- C1CN. In  einen 500 cm 3-Dreihalskolben m it R ührer, Ab- 
u. Zuleitungsrohr, Spezialkühler u. Vorlage (Zeichnung) b ring t m an 40 g trockenes NaCN- 
Pulver u. 140 cm 3 CCI4 u. k ü h lt auf —5 bis — 10°. N ach Spülen m it N 2 werden 3—4 cm 3 
Eisessig zugesetzt u. 4—4 %  S tdn. Cl2 un ter R ühren eingeleitet. Auf un ter — 5° halten  u. 
Cl2-Ü berschuß verm eiden. Vorlage auf —40 bis —50° kühlen u. Kolben in 1—1%  Stdn. 
un ter Spülen m it N 2 auf 60—65° erwärm en. Freies Cl2 m it auf —25° gekühlter R ückfluß
kolonne ab tre iben . C1CN is t hellgelb u. w ird in zugeschmolzenen Am pullen aufbew ahrt. 
A usbeute: 36—39 g (72— 78%). E s k ann  auch in  trockenem , eisgekühltem  Ae. gesamm elt 
werden. Chem. reines Prod. e rh ä lt m an aus rohem durch Sättigen m it Cl2, Schütteln  
m it H g, d an n  m it N aH C 0 3, T rocknen über CaCl2 u. Destillation. HCN läß t sich durch 
längeres S chü tte ln  m it ZnO entfernen. A n a l y s e :  2 c m 3 einer CICN-Ae.-Lsg. m it 
überschüssiger 0,1 n N aO H  5 Min. schütteln . Z urück titrieren  m it 0,1 n H 2S 0 4 (Phenol
phthalein). C1CN +  2 N aO H  =  NaOCN +  NaCl +  H 20 . Mit einem bekannten  Überschuß 
von H 2S 0 4 15 Min. u n te r R ückfluß auf W asserbad erwärm en. Mit NaOH zurücktitrieren 
(M ethylrot). NaOCN +  H 20  +  H 2S 0 4 =  Na(NH)_4S 0 4 +  C 02. In  250 cm 3-Meßkolben 
bringen, in  50 cm 3 das CI (1 Cl/1  C1CN) m it A gN 03-Lsg. titrie ren  (K-Chrom at). Gute 
Ü bereinstim m ung der 3 R esu lta te . C1CN is t in  W. u. vielen organ. Lösungsm itteln lösl., 
K p . IS 0*, F . — 5 bis —6 °, D .0 =  1,2. T rim erisiert leicht. Trockenes Cl2 w irk t n icht ein, 
feuchtes reag iert langsam , ebenso W. (NH 4C1). Trockene HCl trim erisiert, feuchte hydroly
sie rt zu HCN u. CO». S ta rk  giftig (Abzug u. Gasmaske). (Inorg. Syntheses 2. 90—94. 
1946.) F r e e .  270

Allen Scattergood, Alkalim etallcyanate. Da die C yanate in wss. Lsg. hydrolysieren, 
wird eine D arst. aus H arnstoff (I) u. A lkaliearbonaten beschrieben. M2C 03 +  2 N H 2- 
C O N H , =  2 MCNO +  C 02 +  2 N H 3 +  H 20 . H e r s t .  v o n  KCNO (II). 70 g (0,5 Mol) 
pulveriges K 2C 03 (H 20-frei) u. 80 g (1,3 Mol) I  g u t mischen. In  Porzellanschale zuerst über 
kleiner, allm ählich  auf volle H öhe gebrach ter F lam m e ohne R ühren erhitzen. N ach N H 3- 
A bgabe se tz t Schm elzen ein. W enn die M. in  ruhigem  Fluß ist, Flam m e klein stellen u. auf 
C 03—  prüfen  (s. un ten). Bei positivem  Ausfall noch 1 g I  einrühren. Die C 03 -freie 
Schmelze in  einen M örser gießen u. heiß zerreiben, bis K rysta lle  an der W andung hängen 
bleiben. A usbeute: 74 g (9 4 %) rohes II. 50 g II m it 50 cm 3 W. von 50° verrühren, bis fa st 
alles in  Lsg. ist. Mit 10— 20 Tropfen Eisessig (IV) neutralisieren (Phenolphthalein). Noch
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w arm  schnell in einen 500 cm 3-K olben filtrieren  u. m it 5 cm 3 W. von 50° w aschen . Mit 
250 cm 3 A. fällen u. über N ach t im E isschrank halten . F iltrie ren  (B Ü C H N ER -T richter), m it 
A. waschen u. über BaO trocknen . A usbeu te: 4 0 g  (80% ) reines II. H e r s t .  v o n  
NaCNO (III). 26,5 g N a2C 0 3 (0,25 Mol) u. 35 g I (0,58 Mol) m öglichst rasch  in  großem  
Porzellantiegel über 2 B rennern erh itzen  u. wie bei II w eiter verfahren . A usbeu te: 28 bis 
32 g (86— 98% ) rohes III. 15 g III in  100 cm 3 W. von 50° lösen. Z ugabe von IV wie bei III. 
N ach F iltrie ren  einige S tdn. in E isschrank  stellen, d ann  filtrieren  u. m it A. waschen. 
A usbeute: 5 g  (33% ) reines III. Im  V akuum exsiccator trocknen . Q u a l i t a t i v e  
U n t e r s s . :  C 0 3— -Nachw. d u rch  E n tn ah m e einer P robe m it dem  E nde  eines G lasstabs, 
Lösen in  2 cm 3 W. u. Z usatz  von 10 T ropfen 0,1  mol. B a (N 0 3)2-Lösung. In  1 Min. Bldg. 
von B aC 03-N iederschlag. Auf N H 4 u. H arnstoff p rü ft m an, indem  m an einer Lsg. von 
0,1 g Salz in  2 c m 3 W. einige T ropfen 0 ,lm o l. HgCl2-Lsg. zusetz t. W eißer Nd. b ed eu te t 
positiven, gelber (HgO) negativen Ausfall. CNO~-Lsg. g ib t m it Co-Lsg. in tensive  B lau
färbung . CN~ wird durch  Zugabe von F e " , N aO H , E rw ärm en, A nsäuern  u. FeCl3-Zusatz 
(P reußischblau) nachgewiesen. II- u. III-H e rst. nach  dieser Meth. g ib t re la tiv  re ine Prodd ., 
die trocken  gelagert, stab il sind. (Inorg. Syntheses 2. 86— 90. 1946.) FR E E . 270

K. W . Greenlee und A. L. Henne, M ononatrium acetylid . A. R ein igung  der R eagen
zien. Das fü r die D arst. verw endete HC =  CH wird nacheinander durch konz. H 2S 0 4, eine 
leere Flasche, einen N a tro n k a lk tu rm  u. CaCl2 geleitet. E in  H g-V entil so rg t fü r  D ruck
m inderung im Falle einer V erstopfung in der L eitung. Das N H 3 des H andels aus S tah l
flaschen ist m eist genügend re in ; zur E n tfe rn u n g  e tw a vorhandenen  Ols u. W . w ird das 
N H 3 un ter Z usatz  von wenig N a e rh itz t. Das Na des H andels ist fü r die m eisten  Zwecke
rein  genug. B. NaC =  CH aus N a u. HC =  CH : 2 N a +  3 HC =  CH 2 N a C s  CH +
CH 2 — CH2. In  eine 12 L iter-F lasche, d u rch  deren  3 B ohrungen ein  m it e iner Lsg. von 
Trockeneis in Aceton oder CH3OH geküh lte r R ückflußkühler, ein  m it einem  H g-V erschluß 
versehener R ü hrer u. ein durch  einen G um m istopfen geführtes, sich d er W ölbung der 
F lasche anpassendes u. bis auf deren  Boden reichendes G aszuführungsrohr gehen, werden 
5 L iter fl. N H 3 u. d ann  vorsichtig  20 g-Atom e N a in  S tücken  eingefüllt. M an k a n n  auch 
e rst das N a u. d ann  in  n ich t zu heftigem  Strom  d as N H 3 einfüllen. M an r ü h r t  langsam  
bis zur Lsg. des N H 3 u. le ite t (zur V erhinderung des Spritzens) n ich t m ehr als 15—30 L iter 
pro  Min. C2H 2 durch. Die m it dem  A ufhören der N a-R k. beendete  G asentw . zeigt nicht 
das E nde der U m setzung an , weil 5— 20%  N a in  Form  von unlösl. N a2C2 vorliegen, das 
die Mischung milchig m acht. Man se tz t dah er den  Z usatz  des C2H 2 u n te r  verstä rk tem  
R ühren  fo rt, bis eine klare Lsg. en ts te h t. Die B eobach tung  des F lasch en in h alts  w ird  durch  
Ablagerungen an  der W andung erschw ert. D as E ntw eichen  von C2H 2 d u rch  d en  R ückfluß
kühler d eu te t das E nde der R k. an. Die N aH C 2-Lsg. k an n  zu vielen organ. Synthesen 
du rch  A ddition von A lkylhalogeniden, Sulfa ten , Sulfonaten , K etonen , A ldehyden u. E stern  
dienen. E ine Suspension von trockenem  A cetylid  in  einem  in e rten  Lösungsm ., in  Ae. oder 
einem  K W -stoff, e rh ä lt m an durch  Zugabe dieses Lösungsm . zu d er N H 3-Lsg. u. V er
dam pfen des N H 3 u n ter R ühren. Das dabei vom  N H 3 m itgerissene Lösungsm . m uß ersetz t 
w erden; die le tz ten  N H 3-Spuren w erden am  R ückflußküh ler e n tfe rn t. Z ur Gewinnung 
des trockenen  N aH C 2 w ird eine der F laschenbohrungen  m it einem  an  die V akuum leitung 
angeschlossenen R ohr versehen, die Flasche über N ach t zur V ertre ibung  des N H 3 der 
E inw . eines w arm en L uftstrom es ausgesetz t u. schließlich 10 Min. e v ak u ie rt. D er spröde, 
staub ige  K uchen von N aH C 2 wird m it einem  zu einem  schiefen W inkel abgesäg ten  B esen
stiel zerkleinert, wobei durch  eine der se itlichen F laschenbohrungen  trockene  L u ft oder 
N 2 in die Flasche geleitet w ird. Man se tz t die S topfen w ieder auf u. ev ak u ie rt nochm als 
m ehrere S tunden. Zur Beseitigung der le tz ten  N H 3-Spuren  e rw ärm t m an  w ährend  der 
E vaku ierung  vorsichtig auf 50—60° u. sc h ü tte t die pulverige oder bröckelige M. aus.
C. N a C =  CH aus N aN H 2 u. CH =  CH : 2 N aN H 2 +  HC =  CH N a C =  C N a - f  2 N H 3;
N aC = C N a  +  H C = C H  fl' NH|>  2 N a C = C H . 20 Mol N aN H 2 w erden gem äß d er V orschrift 
zur D arst. d ieser Verb. hergestellt u. gem äß der u n te r  B beschriebenen A rbeitsw eise m it 
C2H 2 versetz t. E s en tw eich t kein Gas d u rch  den K ü h le r; das m ilchige A ussehen des 
R eaktionsgem isches b leib t bestehen, bis die th eo re t. Menge C2H 2 zugesetzt is t u. die 
ursprüngliche, tiefbraune, von dem  zur H erst. des N aN H 2 b en u tz ten  Fe (IH )-S a lz  h e r
rüh rende  F arb e  a u f tr i t t .  Z ur S ä ttigung  der N H 3-Lsg. le ite t m an  noch einige Min. C2H 2 
durch . D as N aH C 2 kann  wie u n te r A beschrieben iso liert w erden. R eines N aH C 2 is t ein 
w eiß-gelblicher, zerre ibbarer Stoff, der d u rch  Fe en th a lten d es N aN H 2 g rau  g e färb t sein 
kan n , zieht W . aus der L uft an  u. ist beständ ig  gegen trockene L u ft bei Z im m ertem peratu r. 
N a2C2 h a t ein ähnliches Aussehen. Beide Stoffe können  lange Z eit in  g u t verschlossenen 
F laschen u n te r  trockener L uft oder N 2 au fb ew ah rt w erden. N aH C 2 soll sich u n te r  v e r
m indertem  D ruck bei 160—2X0° in  N a2C2 u. C2H 2 um setzen. N a2C2 is t noch bei viel
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höheren  Tem pp. b estän d ig ; schließlich zers. es sich in  N a u. C. Beim E rhitzen des NaHC 
auf 150° u n te r  a tm osphär. D ruck erfo lg t eine ausgedehnte Zers., wobei die entw ickelten 
Gase an  der L u ft F eu er fangen u. ein sehr reaktionsfähiger, schwarzer R ückstand h in ter
b leib t. (Inorg . Syntheses 2 . 75—81. 1946.) WESLY. 270

Arnold Arch und  Ralph C. Young, Berylliumacetylacetonat {Bis-{2 4-pentandiono\- 
berylhum ). BeCl +  2 C5H 80 2 +  2 N H 3 =  Be(C5H ,0 2)2 +  2 N H 4C1. 3 g bas. Be-Carbonat 
w erden in  45 cm 3 W. aufgeschlam m t u. u n te r  U m rühren u. Erw ärm en durch allmähliche 
Zugabe von  ca. 20  cm 3 6 n HCl in  das Chlorid übergeführt. E ine Aufschlämmung von 
10 g frisch dest. A cety laceton in 45 cm 3 W . w ird u n te r Um rühren tropfenweise m it 6 n 
NH s-W . v e rsetz t, gefiltert u. u n te r  U m rühren in die BeCl2-Lsg. gegeben. Aus der gegen 
Lackm us nahezu neu tra len  Lsg. fä llt das Be(C6H ,0 2)2 aus, das m an absaugt, m it W. 
w ascht u. an  der L u ft tro ck n e t. Die A usbeute b e träg t 7 g. Zur Reinigung löst man die 
Verb. m  m öglichst wenig Bzl., f ilte r t die Lsg., fä llt u n te r U m rühren m it PAe. u. wäscht 
das A eety lacetonat m it P e tro lä th er. Man e rh ä lt kleine, weiße K rystalle. Zur Sublimation 
wird ein P y rex ro h r an  einem  E nde m it einem engeren R ohr verbunden, das m it einer 
V akuum pum pe in Verb. s te h t. Das rohe Be(C5H 70 2)2 wird in das am anderen Ende m it 
Glaswolle verschlossene Py rex ro h r gebracht, das dann  zugeschmolzen wird. Das Gerät 
wird senkrech t aufgerich te t, auf 0,1 mm evaku iert u. m it Dam pf auf 100° erh itzt. W enn 
das Sub lim at kleine Mengen Öl en th ä lt, können diese durch das oben angegebene Reini- 
gungsverf. beseitig t werden. F. 108,5— 109°, K p. 270°, D . 2°4 =  1,168. Die Krystallform  
ist m onoklin. Bei 0,1  mm  D ruck sub lim iert die Verb. langsanf bei 80°, schnell bei 100®. 
Sie is t fa s t unlösl. in ka ltem  W ., w ird von heißem  W ., Säuren u. Alkalien zers., ist in A., 
Ae., Bzl., CS2 weniger lösl. a ls in PAe. u. b ildet A dditionsverbb. m it N H 3 u. CS2. (Inorg. 
Syntheses 2 . 17— 20. 1946.) WESLY. 295

Ralph C. Young, Alum inium acetylacetonat (Tris-[2 4-pentandiono]-aluminium). 
Al’"  +  3 C5H g02 -f- 3 N H 3 =  A1(C5H ,0 2)3 -f- 3 N H 4. E ine Aufschläm m ung von 6 g A cetyl
aceton in  40 cm 3 W. wird u n te r U m rühren tropfenweise m it 6 n. N H 3-Lsg. bis zur völligen 
Lsg. versetz t. M an fü g t die Lsg. zu einer Lsg. von 6 g A12(S 0 4)3-17 H 20  in 60 cm 3 W asser. 
Die Mischung soll gegen L ackm us n eu tra l sein. Das sofort in theoret. Ausbeute ausfallende 
A1(C5H70 2)3 w ird ab filtrie rt, m it W. gewaschen, an  der Luft getrocknet u. zur Reinigung 
bei 1 mm oder geringerem  D ruck u. 156° sublim iert. Man löst das Sublim at in möglichst 
wenig Bzl., fä llt das reine A1(C5H ,0 2)3 m it PAe., saug t den Nd. ab, w äscht m it PAe. u. 
trocknet an  d er L uft. Die A usbeute b e träg t 4,2 g. Die Verb. (F. 194,6°, Kp. 314—315,6°) 
is t unlösl. in  W ., lösl. in  organ. Lösungsm itteln , monomol. in CS2 u. in  Dam pfform , 
reag iert m it A lkalien, Säuren u. W. bei erhöh ten  Tempp. u. sublim iert bei 1 mm Vakuum 
langsam  bei 100° u. schnell bei 156“. (Inorg. Syntheses 2 . 25—26. 1946.) WESLY. 302

Ralph C. Young und Arnold Arch, Zirkoniumacetylacetonat. D arst. nach v . H e v e s y  
u. LÖGSTRUP gem äß: ZrOCl2 -8 H aO (I) -f- 4 C5H 80 2 +  H 2Ö +  N a2CÖ3 =  Zr(C5H ,0 2)4- 
10 H 20  (II) -fl 2 NaCl -f- C 0 2. 25 g I in  100 cm 3 W. u. 6  cm 3 konz. HCl lösen, auf 70° er
w ärm en u. filtrieren . F i l tra t  auf 75 cm 3 einengen u. abkühlen. A bkühlen u. waschen m it 
k a lte r 1 : 1 M ischung von Ai u. konz. HCl. A usbeute: 10 g reines I. Durch Einengen der 
M utterlauge sind noch 7 g e rhältlich . 5,8 g reines I  in 50 cm 3 W. lösen u. auf 15° kühlen. 
10 g A cetylaceton (III) in  50 cm 3 10% ig. N a2CÖ3-Lsg. u n te r U m rühren in Lsg. bringen, 
in Eisw asser kühlen , filtrieren  u. allm ählich in die m it Eis gekühlte Lsg. von I  geben. 
1 Stde. in E is stehen  lassen. Absaugen, waschen m it kaltem  W asser. A usbeute: 4,6 g II. 
M utterlauge 24 S tdn. in  E is g ib t weitere 0,4 g. Das rohe II in ca. 25 cm 3 C6H 6 lösen, vom 
U ngelösten abfiltrie ren , m it PAe. A nhydrid von II fällen. II m it 10 H 20  zerfällt an der 
L uft u. k an n  im V akuum  bei 0,1 mm völlig dehydratis iert werden. Es sublim iert dann 
langsam  u n te r  Zers, bei ca. 140“. F . 194,5— 195° (Zers.). R k. m it Äthylalkohol. Bei 25° 
löst je L ite r: CS2 30 g, CC14 47 g, III 56 g, Ä thylendibrom id 44 g, C6H ? 200 g II. Mit CS2 
R otfärbung  bei längerem  Stehen, was auch bei der Hf-, aber n icht bei der Th-Verb. der 
Fall is t. (Inorg. Syntheses 2 . 121—22. 1946.) F r e e .  319

Ralph C. Young und Julian Kovitz, Thoriumacetylacelonat. D arst. nach Blltz  
gem äß: Th(NÖ 3)4 +  4 CäH 8Ö2 +  4 N H 3 =  4 N H 4NÖ3 +  Th(C5H ,0 2)4 (I). 25 g frisch dest. 
A cetylaceton (II) u. 50 cm 3 W. tropfenw eise (B ürette) m it so viel 6 n N H 3 versetzen, daß 
völlige Lsg. e in tr itt . Mischen m it einer Lsg. von 25 g T h (N 0 3)4 in 200 cm 3 M ., die m it 
6 n N H S (B üre tte) alkal. gegenüber L ackm us eingestellt wird. Nd. von I  filtrieren, waschen 
u. an  der L u ft trocknen  (26 g). R einigung durch Sublim ation im H ochvakuum . Pyrexrohr 
(20 cm lang, 2 cm weit) w ird m it einem  anderen  von 30 cm Länge u. 1,2 cm W eite ver
schm olzen, dessen freies E nde zu 0,8 cm W eite kurz ausgezogen ist. An der Anschmelzstelle 
wird ein  Pfropfen von Glaswolle angebracht. 5 g rohes I in  das weite Rohr bringen u. auf 
15 cm Länge abschm elzen. I  g u t verteilen u. H ochvakuum  anschließen. Das weite Rohr 
u. die Glaswolle in einen elektr. beheizten Röhrenofen bringen, wobei das abgeschmolzene



1188 C. M i n e r a l o g i s c h e  u n d  g e o l o g i s c h e  C h e m i e .  1946. 1.

E n d e  und  die W olle m indestens 7,5 cm in  die Heizzone ragen. Langsam  au f 160° e rh itzen  
Im  V erlauf m ehrerer S tdn . sublim ieren  4,8 g farblose K ry sta lle , F . 170,8— 171° (korr.). 
Bei zu hoher Tem p. Zers, zu öligen P ro duk ten . K ry sta llisa tio n  au s A. is t  möglich, w enn 
die K ry sta lle  sofort bei A bkühlung aus der M utterlauge en tfe rn t w erden. E benso aus CgH*, 
Toluol (III) oder CH 3C1. Aus diesen Lsgg. k an n  I auch m it PAe. gefällt w erden. 25 g I m  
100 g III lösen. Mit T ierkohle versetzen, rü h ren  u. filtrieren . Das hellgelbe, k lare  F il tr a t  
au f — 78° kühlen  (C 0 2-Aceton). N ach einigen S tdn. durch  g eküh lten  B Ü C H N E R -T nch ter 
filtrieren , m it e tw as III von — 78° waschen. A usbeute: 15 g (60% ) I, F. 171,5  . I n  W. 
unlösl., in  vielen organ. L ösungsm itteln  löslich. D urch Säuren Zerlegung in  II u. Th-Salze 
D am pfdruck  3 ,3 ;t0 ,3 -1 0 4 m m /100#. D as A m m oniakat [Th(C5H 70 2)4]2 -N H 3 u. die analog. 
A nilinverb, können aus Ae. k ryst. werden. (Inorg . Syntheses 2 . 123—25. 1946.) FREE. 321

C. Mineralogische und geologische Chemie.
M. N. Bramlette, Beständigkeit von M ineralien in Sandstein. Aus den A ngaben einiger 

A utoren geh t hervor, d aß  verschied. M ineralien, von denen m anche a ls rech t beständ ig  
gelten, innerhalb  frischer u. u n v erw itte rte r Sandsteinschichten  k o rro d iert w erden. Diese 
Lsg. oder Zers, ist offenbar au f die W rkg. von Lsgg. innerhalb  d er n ich t zu tage  tre ten d en  
Schichten zurückzuführen , u. eine oberflächliche V eränderung d urch  V erw itte rn  wird 
hierbei unberücksich tig t gelassen. Diese K orrosion d er M ineralien h a t  gezeigt, d aß  einige 
de r weniger beständigen aus den ä lte ren  Schichten  vollständig  verschw inden können. 
E s werden Beispiele von kaliforn. F o rm ationen  herangezogen, d ie zeigen, d aß  H ornblende 
u. E p id o t aus einigen m iocänen Sandsteinen verschw unden sind. D as b loße Fehlen  einiger 
verhältn ism äßig  unbeständ iger M ineralien, bes. solche d er Fe-M g-G ruppe, m uß daher 
als fraglicher Beweis fü r  Schlußfolgerungen über das U rsprungsgestein  oder die s tra ti-  
graph. B eziehungen d er Sandsteine angesehen w erden. Diese Ü berlegungen sind bes. für 
ä lte re  F orm ationen  w ichtig, da  d er kleine R est stab iler M ineralien, d er in  frü h en  paläo
zoischen Schichten oft angetroffen w ird, n u r ein E rhaltenb leiben  d er w iderstandsfäh igsten  
K om ponenten  darste llt. ( J .  sedim ent. Petro logy 11. 32— 36. A pril 1941. W ashington.)

H ENTSCH EL. 378
I. Ssedletzki, Paragenese der Elemente und M inerale in den Kolloiden der Böden und 

Tone. Bei der Verwitterung werden in feindispersen Böden bestim m te K olloide (d. h. Teil
chen < 0 , 2  /t)  angereichert. Sie bestimmen den Chemismus eines Bodens. Für Salzböden 
sind charakterist. die Paragenese: Montmorillonit, Beidellit, sek. Glimmer ähnlich Mus- 
kow it; für Malt-Böden: H alloysit, Quarz; für Podsol-Böden: K aolinit, Quarz; für Tscher- 
nosem-Böden: Montmorillonit u. Muskowit. Entsprechend ändert sich der Geh. an nicht 
austauschbaren Basen Ca, Mg, K , Na. In Salzböden können Ca auf 5 ,36  u. Mg auf 6,22 
steigen, in Tschernosem-Böden Ca auf 0,40, Mg auf 2,80 (Gewichts-%  ?), was im wesentlichen  
von der Art des Montmorillonits abhängt. (C. R. [Doklady] Acad. Sei. U R SS  [N. S.] 30. 
160— 62. 20/1. 1941. Moskau.) SCHÜLLER. 378

R. Duchon, Untersuchung über die Bestimmung der Thoriumemanation nach dem 
Gasströmungsverfahren. Anwendung des Verfahrens au f die H ydrologie und Geochemie. 
Auf Grund eines f rü h e r  beschriebenen Verf. zur B est. d e r Thorium zerfallsprodd. im 
G asstrom  sowie der Analyse der Quellen bzw. ihres T rockenrückstandes w erden folgende 
Schlüsse gezogen: Bei Anw endung von Lsgg. wie zur B est. des R a is t d as Verf. bequem  
auf die B est. de r Z erfallsprodd. aus der Thorium reihe in  M ineralw ässern anw endbar. So 
genügen fü r die üblichen Konzz. an  M esothor I  (0 ,05 -IO "12 g /L iter) ca. 40 L ite r  W ., um 
eine G enauigkeit von ca. 5%  bei hinreichender A nreicherungsdauer zu erzielen. Die U nters, 
der Quellen von C hatel-G uyon u. U m gebung zeigt das Fehlen  von T h ; d as einzige nach
w eisbare E lem ent dieser R eihe w ar M esothor I ;  T h X  konn te  wegen se iner kurzen  Lebens
dau er m it der b en u tz ten  M eth. n ich t bestim m t werden. M esothor I  ist d u rch  d ie An
reicherung des Tochterelem entes R ad io tho r m it S icherheit nachgewiesen worden. Der 
be träch tliche Geh. an  M esothor I  in den C 0 2-haltigen M ineralw ässern von C hatel-G uyon 
ist fü r diese ch arak te ris t. u. k o nn te  in  keiner anderen  Quelle d er Gegend w iedergefunden 
werden. Die Quelle Geyser des M artres d 'A rtie res  e n th ä lt au ß er einem  hohen  A nteil an  
M esothor I  ungewöhnlich viel R a (300-IO-12 g /L iter). F ü r  d ie B est. des A lters eines 
rad io ak t. M esothor en tha ltenden  Sedim entes wird ein einfaches Verf. angegeben u. ex 
perim entell g ep rü ft, das auf der A nw endung der F orm el von KORBATOw b eru h t. Die 
B est. des in  Gesteinen, bes. G ran iten , en th a lten en  T h ist schon m it Mengen von 30 g m it 
m äßiger G enauigkeit m öglich u. k ann  d u rch  V erw endung von einigen 100 g u. B enu tzung  
eines hoch em pfindlichen E lek trom eters so verfe inert w erden, daß  es fü r die A ltersbest, 
von geolog. Schichten anw endbar w ird. D er U rsprung des M esothors in  den  Quellen von 
C hatel-G uyon läß t sich auf G rund der U nterss. noch n ich t erk lären , ab e r einige H ypo-
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thesen  über d ie B edeutung  der m ergelhaltigen  Arkosen in  L im agne werden e rö rte rt. (Ann. 
In s t. H ydrologie C lim atol. 13. 101—30. Jan ./D ez . 1941.) H e n t s o h e l . 378

Ss. Ss. Smimow, Einige allgemeine, die Erforschung von Erzlagerstätten betreffende 
Fragen. Vf. besprich t allg ., bes. auf die Sowjet. V erhältnisse zugeschnittene Fragen, welche 
infolge d e r w achsenden A usbeutung u. au ftre ten d en  E rschöpfung der L ag erstä tten  nu tz 
b a re r B odenschätze en tstehen . N eben Verbesserung der geophysikal. U ntersuchungs
m ethoden is t ein  genaues S tud ium  der E n ts teh u n g , vor allem der hydrotherm alen, pneum a- 
to ly t. u. kon tak t-m etaso m at. E rzlag erstä tten  unerläßlich. (Ü 3BecTHH AKageMim HayK 
CCCP, CepuH reoJiorHHecKan [Bull. Acad. Sei. U R SS, S6r. göol.] 1946. Nr. 5 . 17—34.)

L e u t w e in . 384
Ss. A. Kaschin, Ein besonderer T y p  von sulfidischen und Titanomagnetit-Lagerstätten 

im  basischen Gestein des Urals. Vf. behandelt die paragenet. Vergesellschaftung von K upfer
sulfiden m it T itanom agnetiten . D urch G egenüberstellung des Chemismus verschied, sulfid
führender, bas. G esteinskom plexe — nach  der Meth. SAWABITZKI — wird der Zusam m en
hang der E rzbldg. m it e iner bestim m ten  Provinz dargelegt. An H and deta ilierte r geolog. 
K artie ru n g  w erden die H a u p tty p e n  gabbroider Gesteine m it erhöhter E rzführung fest
gelegt u. Schlüsse über die Genesis des E rzes gezogen. (HaBecTHfl AKageMiiH H ayn  
CCCP, CepHH reojiorHHecKan [Bull. Acad. Sei. U R SS, S6r. göol.J 1946. Nr. 5. 79—90.)

_____________________________  L e u t w e i n . 384

Charles Schachert and Carl 0. Danbar, Textbook of Geology. P art I I :  Historical Geology. 4th ed.
New York: John Wiley & Sons. 1941. (544 S. m. 343 Abb.) t  4,50.

D. Organische Chemie.
Dx. Allgemeine und theoretische organische Chemie.

Terrell L. Hill, Eine Anwendung der Gruppentheorie auf die Isomerie im allgemeinen. 
Vf. zeigt, d aß  das Theorem  von POLYA (C. 1 9 3 6 .1. 2726; II . 1510) so allgemeinumfassend 
is t, daß  m it seiner Hilfe u. m it B erücksichtigung der Sym m etriegruppen der geometr. 
Modelle von „Stam m -C -G erüst-V erbb .“ (wie z. B. M ethan, Bzl.) die G esam tanzahl aller 
Isom eren de r verschied. A rten (geom etr., opt., struk turelle) durch eine einheitliche Rech
nung e rm itte lt werden kann . Beispiele im Original. (J .  ehem. Physics 11. 294—97. Ju n i
1943. C leveland, O., W estern R eserve Univ. Morley Chem. Labor.) A. REUTEB. 400

William J. Taylor, Die Anwendung von P olya’s Theorem auf optische, geometrische 
und strukturelle Isomerie. Vf. bezieht sich auf die A rbeit von HlLL (vgl. vorst. Ref.) u. 
zeigt, d aß  sich dessen Ergebnisse dah in  verallgem einern lassen, daß  sich m it Hilfe des 
POLYA-Theorems auch  die einzelnen Anzahlen je  der opt., der geometr. u. der stru k 
tu rellen  Isom eren berechnen lassen, die durch  Substitu tion  eines ,,S tam m -C -G erüstes“ 
gebildet w erden können. D er Rechnungsgang wird am Beispiel su b stitu ie rter Cyclo- 
p ropane e rläu te rt. (J .  chem . Physics 11. 532. Nov. 1943. W ashington, D. C., N at. Bur. of 
S tandards.) A. REUTEB. 400

G. W. Tschelinzew und W. K. Kusskow, Über dyadische Tautomerie. Die Bldg. ver
schied. stru k tu riso m erer P rodd ., fü r deren B ildungsm echanism us verschied. Erklärungen 
vorliegen, u n tersu ch ten  Vff. an  einer Reihe von Beispielen. N ach B ehandlung der An- 
lagerungsrkk. von Ä thylenoxyd an  salpetrige u. phosphorige Säure behandeln Vff. den 
M echanism us de r Bldg. d er bei der Alkylierung von Salzen von HCN, H N 0 2, H 2S 0 3 u. 
H 3A s03 u . d er bei d er R k . von M e y e b  u. der Rk. von B a b t h  u. M ichaeliS -A bbuSO W  
en ts teh en d en  struk tu risom eren  P rodukte . Wie Vff. nachweisen, wird Ä thylenoxyd direkt 
an  ein N-, As- oder P-A tom  angelagert un ter Bldg. entsprechender Verbb., z. B. 0 =  As- 
(ON a)2- C H 2- CH2- OH. Z ur D eutung des M echanismus der struk turanom alenSubstitu tions- 
rkk . nehm en Vff. Ionen tau tom erie  an, z. B. :

CH,
c h . j  r  I 1 CH» I

NaO—As(ONa), >  L—O—As(ONa), —>  0  =  As(ONa),J  >  O “  As(ONa),
V e r s u c h e :  ß-Nitroäthylalkohol, C8H 90 3N3. In  eine Lsg. von M gN 02 wird bei 

T em pp. u n te r  40° Ä thylenoxyd eingeleitet (R ühren!). N ach 20 S tdn. Stehen wird m it der 
3 fachen Menge W. verd. u. bei 0 °e ine  0 , l n  Phenyldiazonium lsg. in schwach alkal. Medium 
bis zum  Nachw. eines Ü berschusses hinzugefügt, A usbeute 16%. A u s  Ligroin rote Nadeln. 
— ß-Oxyäthylarsensäure. N ach Lsg. von As20 3 u. K O H  in W. wird im Verlaufe von 
2 S tdn . Ä thylenoxyd eingeleitet, nach 20 S tdn. m it durch H 2S 0 4 angesäuertem  W. 
verd. u. im V akuum  bei Tem pp. u n te r 50° bis zur Sirupkonsistenz eingeengt. Behandlung 
m it absol. A. u. E indam pfen  im V akuum  erg ib t eine klare, dichte Flüssigkeit. Sättigung 
m it SO , u. Zugabe von Thionylchlorid fü h rt zu ß-Chloräthyldichlorarsin. ß-Uxyathyl- 
phosphorsäure. Zu D iä thy lphosphit in  absol. Ae. wird N a-S taub  gegeben u. u n te r R ühren
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Ä thylenoxyd  e ingeleite t, w orauf nach 1 S tde. Eisessig tropfenw eise h inzugefüg t w ird. 
D en ausfallenden A ceta tnd . filtr ie rt m an ab u. en g t ein. D as gewonnene sirupöse P rod . 
zeigt bei D est. im V akuum  (9 mm) bei 120— 130° s ta rk e  Zersetzung. S p ek tra lana lyse  
ergab im In fra ro t eine Bande bei 1210— 1250, die der B indung P  =  0  zuzuschreiben ist. 
(IKypHaji Oömeft X hm hh [ J .  allg. Chem.] 16 .(78 .). 1481—84. 1946. W oroschilow -Labor. 
f ü r  organ. Chem.) ÜLMANN. 400

Robert D. Vold und Marjorie J. Vold, Thermische Umwandlungen der A lka lipa lm ita le . 
D ilatom etr., m kr. u. d ifferentialcalorim etr. w urden die U m w andlungen von Li-, K -, Rb- 
u. C s-P alm itat von der k rysta llinen  Form  bei Z im m ertem p. bis zu den. entsprechenden 
isotropen Fll. un tersu ch t. Bei L i-P alm ita t w urden drei U m w andlungen beob ach te t, die 
e rste  bei 101° verläuft, ohne daß  das m kr. k rysta lline  Aussehen sich ä n d e rt;  bei der zwei
ten  U m w andlung bei 191° b ildet sich eine w achsartige Form , u. bei 223° t r i t t  vollkom m enes 
Schm elzen zu einer iso tropen F l. ein. Bei K -P a lm ita t w urden sechs verschied. Um 
wandlungen fe s tg es te llt: die e rste  bei 60° is t ident, im m kr. Befund m it de r U m w andlung 
des Li-Salzes bei 101°. Die drei nächsten  U m w andlungen bei 131°, 152° u. 174° sind ein
ander sehr ähn lich ; die oberhalb  174° au ftre ten d e  Form  en tsp rich t d er sogenannten  
supraw achsartigen  Form . Bei der nächsten  U m w andlung bei 259° b ilde t sich ein w ahrer 
fl. K rysta ll vom  sm ekt. Typ, d er bei 375° zu einer iso tropen F l. schm ilzt. R b -P a lm ita t 
zeigt eine in te rk rysta lline  U m w andlung bei 67° entsprechend der von K -P a lm ita t bei 
60°. Bei 126° b ilde t sich die supraw aehsartige  Form  aus, w ährend bei 257° reine Seife 
e n ts teh t. D er Schm elzpunkt zur iso tropen F l. liegt bei 380°. Die fü r C s-P alm ita t bei 62° 
beobach te te  e rste  Um w andlung en tsp rich t der U m w andlung von 67° bei dem  Rb-Salz. 
E benso en tsp rich t die nächste  U m w andlung bei 95° der en tsprechenden  bei dem  Rb- 
P a lm ita t bei 126°. Bldg. reiner Seife erfolgt bei 225° u. Schm elzen zur iso tropen  F l. bei 
375°. (J .  physic. Chem. 49. 32—42. Ja n . 1945. Los Angeles, Calif., U niv., Dep. of Chem.)

G o t t f r i e d . 400
D. L. Pollock, A. R. Collett und  C. L. Lazzell, Die Löslichkeit von A cetyl-p-toluidin  

in  verschiedenen Lösungsmitteln. N ach der M eth. von W a l k e r ,  COLLETT u . L a z z e l l  (J . 
physic. Chem. 35. [1931.] 3259) is t die L öslichkeit von A cety l-p -to lu id in  (I) in M ethanol,
A., P ropano l-(l), Propanol-(2), B u tan o l-(l) , Isobuty lalkohol, te r t.-B u ty la lk o h o l, Chlf., 
Bzl., Tetrachlorkohlenstoff, Ae. u. W. im  B ereich von 35— 148,5° b es tim m t u. tabe lla r. 
zusam m engestellt. Die Schm elzwärm e von I w ird zu 6400 kcal p ro  Mol. berechnet. 
( J . physic. Chem. 50. 23— 28. Ja n . 1946. M organtone, W. V a., Univ.) W . B rO S E R . 400

E. Roger Washburn und Carl V. Stranskov, Das ternäre System  n -B u ty l a lko h o l-B en zo l-  
Wasser bei 25° und 35°. Die V ersuchsergebnisse sind tabe lla r. u. graph . w iedergegeben. 
D as vorliegende Syst. un terscheidet sich von ähnlichen System en d ad u rch , d aß  sowohl 
W . u. der Alkohol wie auch Bzl. u. W . bei den beiden V ersuchstem pp. n u r eine begrenzte 
gegenseitige Löslichkeit zeigen. E ine U nters, der A lkoholkonz, in  den  k o n jug ierten  Lsgg. 
e rgab, daß  bei zunehm ender G esam tm enge an  Alkohol d er in  die benzolreiche Phase 
e in tre ten d e  Alkohol an  Menge kontinu ierlich  zunim m t. ( J .  physic. Chem. 48. 241— 45. 
Sept. 1944. Lincoln, N ebr., U niv., A very L abor, of Chem.) GOTTFRIED. 400

L. M. Hill, T. P. Goulden und E. Hatton, Gleichgewichte in  ternären System en m it 
Oxalaten. (Vgl. C. 1948. I I .  1029.) In  dem Syst. O xalsäu re -N a-O x a la t—W asser ex is tie rt 
bei 0, 25, 60 u. 80° nu r eine D oppelverb. H 2CiOi -N a 2CiOi - 2 H f i .  In  dem  Syst. Oxal- 
sä u re -H 2S 0 4- H 20  konnten  die A ngaben von ELÖD u. ÄCKER über die E ntw ässerung  
der O xalsäure bei 25° b e s tä tig t w erden. Bei 60° liegt die Iso th e rm e  ähnlich . W asserfreie 
O xalsäure t r i t t  bei geringeren Konzz. an H 2S 0 4 auf. Die A ngaben über das Syst. Na-Oxa- 
la t-N a 2S 0 4- H 20  w urden b estä tig t. Die Löslichkeit von N a-O xala t in konz. N a2S 0 4-Lsgg. 
is t bei allen Tem pp. sehr niedrig. ( J .  chem . Soc. [London] 1946. 78—81. Febr.)

E n s s l i n .  400
F. H. Westheimer, W. A. Jones und Robert A. Lad, Der elektrostatische E in flu ß  von 

Substituenten a u f Reaktionsgeschwindigkeiten. I I I .  M itt. Lösungsm itteleinfluß. Die Größe 
des e lek trosta t. E infl. von S ubstituen ten  auf die G eschw indigkeit einer R k . h ä n g t von 
dem  Lösungsm . ab , in  dem die Rk. d u rchgeführt w ird. D ieser Lösungsm itteleinfl. wird 
durch Messung der 1. u. 2 . V erseifungskonstanten  (kx bzw. k 2) von M alonsäure- u. Adipin- 
säu red iä th y leste r in alkal. Lsg. bei wechselnder Io n en stärk e  in  W. u. 8 0 % ig . A. titr i-  
m etr. u n tersu ch t. Z ur raschen B erechnung von aus den M eßwerten w ird eine N äherungs- 
m eth . entw ickelt. D er E infl. der Ionenstärke  w ird d u rch  E x trap o la tio n  au f unendliche 
V erdünnung ausgeschaltet. W ährend die ifcx-W erte fa s t unabhängig  von der Salzkonz, 
sind, zeigt k 2 eine s ta rk e  A bhängigkeit, u. zwar w ird die Geschw indigkeit der R k . zwischen 
den beiden negativen Ionen (OH~- u. E sterion) durch  die Ggw. von Salz s ta rk  e rh ö h t, 
bes. in alkoh. Lsg.; k 2 fü r Ä th y lad ip a t in 80% ig . A. ste ig t um  m ehr als einen F a k to r 3 , 
w enn die Io n en stärk e  von 0,0065 auf 0,1  e rh ö h t wird u. ist bei der niedrigeren Konz, noch
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fast doppelt so hoch wie der ex trapo lie rte  W ert fü r unendliche Verdünnung. Die E x tra 
p o lation  wird u n te r Zuhilfenahm e der DEBYE-HüCKELschen E lek tro ly ttheorie  d u rch 
geführt. E s werden folgende ex trapo lie rten  W erte gefunden (in m in -1  L iter Mol-1) • 
fü r D iä th y lad ip a t bei 20 °: in W. fc, =  5,97, k 2 =  1,23; in 80% ig. A. iq =  0 ,339 , k 2 =  
0,0217; fü r D iä thy lm alonat bei 0° entsprechend 23,7, 0,134; 1,11 u. 0,00401. Die W erte 
w erden m it teilweise vorliegenden L ite ra tu rw erten  verglichen, bei denen aber die Salz
effekte n ich t genügend berücksich tig t w urden (vgl. z. B. R i t c h i e ,  C. 1 9 3 2 .1. 1074). 
Das V erhältn is /c1/2 /r2 bei unendlicher V erdünnung in irgendeinem  Lösungsm. ist ein Maß 
für den E infl. eines geladenen Substituen ten  auf die Verseifungsgeschwindigkeit. Dieser 
e lek trosta t. E infl. ist größer in dem Lösungsm. m it der niedrigeren DE. in Ü berein
stim m ung m it der K irk W O O D -WESTHEIMERschen Theorie (vgl. C. 1938 . I I .  4052), 
deren Voraussagen bzgl. des Zusam m enhanges zwischen M ol.-Gestalt, DE. u. Sub- 
stituen teneinfl. u n te r gewissen plausiblen Voraussetzungen über die Gestalt der E ste r
moll. u. die S tru k tu r der L ösungsm ittelm ischung auch q u an tita tiv  befriedigend erfü llt 
werden. ( J .  chem . Physics 10. 478—85. Ju li 1942. Chicago, Ul., Univ. of Illinois, Dep. 
of Chem.) R e i t z .  400

Georg Maria Schwab und Nicolaos Theophilides, Die absolute Zersetzungsgeschwindigkeit 
von Dämpfen. Eine einfache App. ist beschrieben, die es g esta tte t, die Zersetzungsgeschwin
digkeit von D äm pfen (M ethanol, Ä thanol, Propanol usw., auch Essigsäure, Cyclohexanol 
u. a.) an  verschied. K o n tak ten , wie M etallfolien oder K aolin, durch Messung einer 
S tröm ungsgeschw indigkeit zu bestim m en. Auf diese Weise ist innerhalb eines Vers. die 
Temp. leicht zu variieren u. die ARRHENlUSsche Gleichung zu verifizieren. Deren theoret. 
D eutung liefert W erte  fü r A ktivierungsenergien q u. H äufigkeitszahlen B , wenn m an 
die Ä R R H EN IU Ssehe Gleichung in der Form  log k  =  B  — 9/4,571- T  angibt. Theoret. 
Ü berlegungen betreffs der H äufigkeitszahl B  gesta tten  es, aus deren Größe auf die Ord
nung einer R k. zu schließen. — In  Tabellenform  wird über die Ergebnisse zahlreicher 
Zerss. berich te t. (J .  physic. Chem. 50. 427—40. Sept. 1946. Piräus, Griechenland, Chem. 
Inst.) '  H erg lo tz . 400

Hubert G. Davis und Victor K. LaMer, Lösungsmitteleinfluß a u f die K inetik von 
Ionenreaktionen und die Wahl des Konzentrationsmaßstabes. Die W ahl einer geeigneten 
K onzen tra tionsskala  beim  Vgl. von Reaktionsgeschw indigkeiten oder Gleichgewichts
k onstan ten  in Gem ischen von Lösungsm itteln  m it s ta rk  unterschiedlichem  Molvol. ist 
ein w ichtiges Problem . Als experim enteller B eitrag zu ihm wird die Rk. zwischen Brom 
ace ta t u. T hiosulfat zu B r- u . CH2S20 3C 0 2-  titrim etr. in W., Glycin—W., M ethanol—W. 
u. Saccharose-W . bei 25 u. 45“, in  te r t . B utanol-W ., G lykol-W . u. M annitol bei 25° sowie 
im Bereich n iedrigerer DE. in D ioxan-W . bei 25 u. 45° u. in D ioxan-W . m it zugesetztem  
LaCl3 gemessen. In  den Glycin-Lsgg. bei 45“ wird dabei ein geringer zeitlicher Gang 
der M eßwerte b eobach te t, der augenscheinlich durch eine glycinkatalysierte  H ydrolyse 
des B rom acetations veru rsach t u. durch E x trapo lation  elim iniert wurde (er en tsprich t 
einer bimol. N ebenrk. m it einer spezif. G eschw indigkeitskonstanten von 5 -IO-4  Mol-1 
L iter m in -1). Ferner werden einige Bestim m ungen der Löslichkeit von Thallochlorid 
in  isodielektr. M ischungen von W. m it den obengenannten Alkoholen sowie m it Glycin 
durchgeführt. W eitere L ite ra tu rd a ten  über die B rom aceta t-T hiosu lfat-R k . u. die Lös
lichkeit von T1C1 werden zusam m engestellt. — Es wird gezeigt, daß  bei der B rom aceta t- 
T hiosulfat-R k. die k inet. Ergebnisse sich übersichtlicher, d. h. m it größerer Annäherung 
als lineare F u n k tio n  des reziproken W ertes der DE. darstelleu lassen, wenn an  Stelle der 
meist verw endeten M olvol.-Skala fü r die Konz, eine M olenbruchskala verw endet wird 
(hierzu w ird an  Stelle der n. bimol. G eschw indigkeitskonstante k  eine norm alisierte 
M olenbruch-G eschw indigkeitskonstante kN =  fcü'(M ol/Liter)/Z,(Mol/Liter)standaid ein
geführt, wobei als S tandardlösungsm . W. gew ählt wird). Die physikal. B edeutung dieser 
Festste llung wird vom S tan d p u n k t sowohl des R a b i n o w i t c h sehen „Käfigm odells“ 
als -auch der G leichgew ichtstheorie d isku tiert. Die große Geschwindigkeitserhöhung in 
Ggw. von LaCl3 wird auf einen e lek trosta t. E ffekt (Rk. m it dem positiven Kom plex
ion [L a -S 20 3] +) zurückgeführt. Die Tem peraturkoeff. werden als K riterium  für elektro
s ta t. u. n ich t e lek tro s ta t. E inflüsse herangezogen. Die Best. der Aktivierungsenergie u. 
-entropie bei konstan tem  Prod. aus D E. u. absol. Tem p. kann bei der In terp re ta tion  der 
K ine tik  von Ionenrkk . gu te  D ienste leisten, da  in diesem Falle die Aktivierungsenergie 
unabhängig  vom e lek tro s ta t. Term  ist. E ine E x trapo lation  auf die Ionenstärke Null 
e rüb rig t sich dann , vielm ehr kann  der Vgl. bei irgendeiner konstan ten  Konz, der R eaktions
p a rtn e r du rchgeführt werden. — Die L öslichkeitsdaten von T1C1 in den Lösungsm itteln 
m it verschied. Molvol. zeigen, d aß  andere spezif. Lösungsm itteleinflüsse von Bedeutung 
sind als e lek tro s ta t. E ffekte. — W eitere Beispiele fü r den Einfl. der W ahl der Konzen
tra tionsska la  auf die In te rp re ta tio n  der V ersuchsdaten werden aus der L ite ra tu r ent-
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nommen: Die Fluorescenzauslöschung, bei der die Diffusion der geschwindigkeits
bestimmende Schritt ist, wird bei Verwendung der Molenbruchskalä in besserer Näherung 
eine Funktion der Fluidität. Verss. zur Entscheidung der Frage, ob das „K äfigm odell“ 
oder die SMOLUCHOWSKIsche Diffusionsbetrachtung die Tatsache besser wiedergibt, 
werden angekündigt. (J . chem. Physics 10. 585—97. Sept. 1942. New York, Columbia 
U niv., Dep. of Chem.) R E ITZ . 400

L. H. Reyerson und Hans Oppenheimer, Die katalytische Oxydation von Äthylen zu 
Ä thylenoxyd. Für die techn. Durchführung der genannten Rk. wird Ag auf geschmolzenem  
A120 3 niedergeschlagen als K atalysator verwandt. Die optim alen Arbeitsbedingungen 
dieses K atalysators (I) werden im Vgl. zu fein verteiltem , durch therm. Zers, aus Oxalat 
erhaltenem Ag (II) untersucht. Beide Katalysatoren zeigen eine optim ale W irksamkeit 
im Temperaturbereich von 260—290°. Bei ca. 200 Liter Gas/Liter K atalysator u. Stde. 
werden Äthylenum sätze von m axim al 33 bzw. 4 5 %  erhalten, wobei eine Gaszus. von 
2 %  C2H4 u .  9 8 %  Luft bzw. 4 8 %  Luft +  5 0 %  Wasserdampf gewählt wird. Der Wasser
dampfzusatz verringert die A ktivität etwas (bei II auf 3 8 %  Umsatz). Änderungen der 
Gasströmungsgeschwindigkeit zwischen ca. 100 u. 400 Liter/Stde. sind nur von geringem  
Einfluß. Bei ca. 350° wird Katalysator II deutlich therm. geschädigt. Ag-Silicagelkatalysa
toren m it variiertem Ag-Geh. (III) zeigen in Abwesenheit von W asserdampf nur geringe 
A ktivität (1—3 %  Umsatz) u. kein Temperaturoptimum. In Ggw. von 5 0 %  Wasserdampf 
ist ihre W irksamkeit etwa verdoppelt u. es tr itt ein Temperaturoptimum im gleichen 
Gebiet wie bei I u. II auf. Die Wrkg. von Wasserdampf ist also bei den wenig akt. K ataly
satoren III entgegengesetzt wie bei I u. II. Bei früheren Verss. von REYERSON u .  S w e a -  
RINGEN (C. 1929. I. 346) m it III dürfte die Ursache dafür, daß keine Äthylenoxydbldg. 
beobachtet wurde, in dem fehlenden Wasserdampf gelegen haben. — Die Herst. von 
II u. III wird beschrieben. K atalysatoren, deren A ktivität im Verlauf mehrerer Verss. 
etwas abgenommen hat, können durch mehrstd. Behandlung m it Luft bei der Versuchs- 
tem p. regeneriert werden. Das Äthylenoxyd wird durch Absorption in saurer MgCl2- 
Lsg. bestim m t. (J . physic. Chem. 48. 2 90—95. Sept. 1944. Minneapolis, Minn., U niv. of 
Minnesota, School of Chem.) R E IT Z . 400

T. Iredale und T. Rodna Stephan, Der durch Jodidionen katalysierte thermische Zerfall 
von Äthylenjodid. (Vgl. SLATOR, J. chem. Soc. [London] 85. [1904.] 169.) Der Zerfall von 
Äthylenjodid wird titrim etr. in 75 vol.-% ig. wss. A. in Ggw. von K J  bei Tempp. von 
15—35° u. gleichen Ausgangskonzz. beider Reaktionspartner (0 ,01— 0 ,03  mol.) untersucht. 
Die Rk. verläuft bim ol., u. zwar je nach 1. Ordnung in bezug auf J~  u. C2H4J2, w as durch 
Um setzung zu C2H4 -f- J 3_ u. katalyt. Unwirksamkeit des J 3~-Ions erklärt wird. Eine 
Beschleunigung der Rk. durch freies Jod ist unter den Versuchsbedingungen ebensowenig 
festzustellen wie ein Einfl. von Licht oder 0 2. Die Geschwindigkeit ergibt sich bei 25° 
zu 0,144  Liter/Mol-1/M in-1 , die Aktivierungsenergie zu 16,5 kcal, die Aktivierungs
entropie zu —0,68 Entropie-Einheiten. Durch Vgl. mit der unter gewissen Voraussetzungen 
über den W irkungsquerschnitt nach der Theorie bimol. Rkk. zu erwartenden Geschwindig
keit errechnet sich ein Stoßfaktor von 0 ,0 4 — 0,05. (J . physic. Chem. 49. 5 9 5 — 601. Nov.
1945. Sidney, Australia, Univ., Phys. Chem. Labor.) R E ITZ . 400

Herberte. Brown, Moddie D. Taylor und Melvin Gerstein, Säure-Basen-Untersuchungen  
in gasförmigen Systemen. I. Mitt. Genaue Dissoziationsmessungen. E s wird eine Meth. 
beschrieben zur genauen Messung der Dissoziation in gasförmigen System en. Unterss. 
an dem Syst. M ethylam in -  Trimethylbor ergaben, daß nach dieser Meth. die Disso
ziationskonstanten mit einer Genauigkeit von 2% u. die Dissoziationswärme m it einer 
solchen von 0 ,1 %  bestim m t werden können. (J . Amer. chem. Soc. 6 6 . 4 31— 35. März 1944. 
Detroit, Mich., u. Chicago, Hl., Univ., George Herbert Jones Labor.) GOTTFRIED. 400 

Herbert C. Brown, Herman Bartholomay jr. und Moddie D. Taylor, Säure-Basen- 
Untersuchungen in gasförmigen Systemen. II . Mitt. D ie anomale Basenstärke der Methyl
amine-, eine neue Bestätigung von sterischer Hinderung. (I. vgl. vorst. Ref.) Nach der im 
vorst. Ref. angegebenen Meth. wurde die Dissoziation der System e von Trimethylbor mit 
N H 3, CIJ3N H 2, (CH3)2N H  u .  (CH3)3N  im gasförmigen Zustand untersucht; gemessen  
wurden AH, AF  u. AS. Gefunden wurde, daß die relative Affinität der M ethylamine für 
Trimethylbor ident, ist mit ihrer Affinität zum Proton. Die Basenstärke nimmt von NH* 
bis zum Dim ethylam in zu u. fällt vom Dim ethyl- zum Trimethylamin scharf ab. Dieser 
Abfall wird auf ster. Hinderung zurückgeführt. (J. Amer. chem. Soc. 66 . 435— 42. März
1944. Chicago, Hl., Univ., George Herbert Jones Labor.) G OTTFRIED. 400

B. de B. Darwent und W. E. R. Steacie, Die m it Quecksilber photosensibilisierten 
Reaktionen von Propan bei kleinen Drucken. Die mit Hg sensibilisierten Rkk. wurden bei 
Zimmertemp. zwischen 0 ,7  u. 84 ,5  mm Hg untersucht. Bei höheren Drucken bestehen  
die Reaktionsprodd. hauptsächlich aus H exan u. H 2, bei niedrigeren Drucken jedoch
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in steigendem  Ausmaß aus Methan, Cä- u. C4-KW -stoffen. Die Methanbldg. war jedoch 
Mel kleiner als bei der ähnlichen Äthan-Reaktion. Der Druckeinfl. kann nach STEACIE 
u. D e W a r  (C. 1 9 4 1 .1. 1274) durch der C—H-Spaltung folgende Atomspaltungs- u. R e
kom binationsreaktionen erklärt werden, jedoch lassen die Unterschiede in den Reak- 
tionsprodd. bei Propan u. Äthan es wahrscheinlich erscheinen, daß die Rk. wenigstens 
teilweise über Bldg. akt. Moll, verläuft. Durch Zusatz von H2 wird bei kleinen Drucken 
die Reaktionsgeschwindigkeit des Propans verkleinert u. die C—C-Spaltung vergrößert. 
Diese Wrkg. wird durch die Vergrößerung der Rekombinationsgeschwindigkeit u. der 
Atom spaltungs-Rk. erklärt. Es wird auch kurz die Sensibilisierung mit Cd(3Px) disku
tiert. (J . chem. Physics 1 3 .5 6 3 — 71. Dez. 1945. Ottawa, Canada, National Res. Council, 
Div. of Chem.) STEIL. 400

W. L. Haden jr . und 0 . K. Rice, Die Ketlenphotolyse von Acetaldehyd in interm ittieren
dem Licht. Fo rtfü h ru n g  früherer Verss. (vgl. HADEN, MEIBOHM u .  R ic e ,  C. 1 9 4 1 .1 1 . 
1955). D er M echanism us des photochem . Zerfalls von A cetaldehyddam pf wird un ter 
H eranziehung der vorliegenden L ite ra tu r  e rö rte rt. Aus dem  Vgl. m it D aten von ALLEN 
u . SlCKMAN (C. 1 9 3 5 .1 . 1000) über den durch  A zom ethan b ereits  bei niedrigeren Tem pp. 
induzierten  Zerfall wird geschlossen, daß  die ke ttenfortführenden  Schritte  in beiden Fällen 
verschieden sind. Abweichend von der früheren M itt. wird daher für die Photolyse je tz t 
der folgende M echanism us angenom m en: 1. K ettenein leitung: CH3CHO -f- hv -*  CH3 +  
C H O ; 2 . K e tten fo rtfü h ru n g : CHO +  CH3CHO — CH4 +  C O + CHO; 3. K ettenabbruch : 
CHO +  CH3 -► stabile  P ro dd ., daneben möglicherweise auch 3 '-2C H O  -*  stabile  P rodd., 
u. 3” -2 CHS -v  stab ile  P ro d u k te . Als E rgebnis der je tz t auch bei 300° u . geringen L ich t
in ten sitä ten  durchgeführten  Messungen ist noch ein  unim ol. K ettenabbruchssch ritt 
4 •  C H O -> stabile  P rodd . hinzuzunehm en, der bei 200° u. hohen L ich tin tensitä ten  noch 
n ich t ins G ewicht fä llt. Dieser S ch ritt ist fü r die bei niedrigen In ten sitä ten  beobachtete 
Abw eichung de r R eaktionsgeschw indigkeit vom Q uadratw urzelgesetz der L ich tin tensitä t 
v e ran tw ortlich . E s werden die Ergebnisse von Messungen bei 200 u . 300°, Drucken von 
10—40 mm bei variierte r Sektorgeschw indigkeit (% —120 L ichtblitze pro Sek.) u . v a ri
ie rte r L ic h tin ten s itä t m itg e te ilt. M it der gleichen A cetaldehydprobe werden nach je 
weiligem A usfrieren u . A bpum pen d er gebildeten Perm anentgase m ehrere Verss. d u rch 
g e fü h rt, so daß  Störungen durch  L uftspuren  höchstens bei dem  1. V ers. jeder Reihe auf- 
tre ten  können, der aus diesem  G runde unberücksich tig t blieb. Als rotierende Sektoren 
werden eine Scheibe m it einem  90°-A usschnitt bzw. eine Scheibe m it 4 sym m . 2 2 ^ “-Aus
sch n itten  verw andt. Die absol. L ich tin ten s itä ten  bzw. das effektive R eaktionsvol. werden 
d u rch  Vgl. m it der R k . in  kontinuierlichem  L icht e rm itte lt. M ittels d er in dem vorst. Ref. 
en tw ickelten  M eth . w erden d ie G eschw indigkeitskonstanten u. Aktivierungsenergien der 
Teilrkk. abgeleitet. E s  e rg ib t sich fc2 =  9,7 • 10® bei 200“ bzw. 7,8-10* bei 300® entsprechend 
E 2 =  1 1 ,3 k ca l, k3 =  4 ,0 -1014 bei 200“ bzw. 6 ,6-1014 bei 300“ entsprechend E 3 =  2,6 
u. ifc4 =  2,5 bei 200° bzw. 10,8 bei 300° entsprechend F 4 =  7,8 kcal (k2 u. k3 in Mol" 1 
cm 3sec- 1 ; k i  in sec-1). Aus der nahen Ü bereinstim m ung von k 3 bzw. k3 u. den S toß
zahlen m u ltip liz ie rt m it den jew eiligen ARRHENIUSsehen Fak to ren  erkennt m an, daß 
es kaum  oder ü b erh au p t n ich t nötig  is t, eine gegenseitige O rientierung der Moll, bei der 
R k . anzunehm en. Die B edeutung dieser T atsache wird d isk u tie rt. Bei der R k . 2 spricht 
sie zugunsten  de r A nnahm e von BURTON u . ROLLEFSON (C. 1 9 3 9 .1. 883), daß CHO 
eine Prädissoziation  des A cetaldehyds induziert, obwohl diese E rklärung bei M itberück
sichtigung de r azom ethan induzierten  R k . n ich t ganz befriedigt. Bei der K ettenabbruchs- 
rk . 3 schein t nach der obigen Festste llung  die Bldg. eines Mol. Acetaldehyd als E ndprod . 
w ahrscheinlicher als die Bldg. von CH 4 +  CO, welche die Ü bertragung eines Atom s von 
einem  zum  ändern  R adikal erfordern  w ürde, die aber nur bei geeigneter O rientierung 
e in tre ten  dü rfte . R k . 4 findet w ahrscheinlich an  der W and s ta tt .  Der W ert von * 4 ist 
von d er gleichen G rößenordnung wie der B ruchteil der pro Sek. auf die W and auftreffen
den Moll, m ultip liz iert m it dem  zugehörigen ARRHENIUS sehen Fak to r. In  einem 
A nhang wird die D iffusion der freien R adikale un ter den geom etr. u. physikal. Bedingun
gen d er vorliegenden Verss. nach einer N äherungsm eth. rechner. behandelt, um das 
A usm aß u. den B eitrag  de r Diffusion der R adikale aus der belichteten Region des 
R eaktionseefäßes in die unbelich te te  Region abzuschätzen. (J .  chem. Physics 10. 445—60. 
Ju li 1942 12 521. Dez. 1944. Chapel Hill, N. C., Univ. of N orth  Carolina.)

1 R E IT Z . 400
Albert London, Theorie des ultravioletten Absorptionsspektrum s'von Diphenyl. Die 

n iedrigeren A nregungsstufen des Diphenylm ol. werden berechnet. Die W ellenfunktionen 
des D ipbenyls werden als lineare K om binationen  von mol. Benzolfunktionen aulgebaut, 
u es wird die S törung der ursprünglichen E nergieniveaus des C ,H? durch die Anwesenheit 
des zweiten Benzolrings im Diphenyl e rm itte lt. Die Theorie ergibt die A ufspaltung der 
beiden n ich ten ta rte ten  u. des einen en ta rte ten  S ingulettniveaus von C6B 4 in 8 N iveaus,
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von denen 4 erlau b te  E lek tronenübergänge in den G rundzustand  liefern. E xperim en tell 
w erden 3 kräftige  strukt.urloseB anden beobach te t, eine zwischen X—  2200 Â  u. X =  2800 A ., 
eine bei ca. X —  1900 Â u. eine u n ter X =  1700 Â. Das berechnete  Spek tr. h a t  e rlau b te  
Ü bergänge bei ca. 2400 Â , 1900 À , 1500 Â  u. 1400 A , ist also in  gu ter Ü bereinstim m ung 
m it den experim entellen  B eobachtungen. Da die num er. A usw ertung der E nerg ie in teg ra le  
u n te r  der V oraussetzung erfc lg t, daß  die beiden B enzolringe in  einer E bene liegen, s tü tz t  
dieser gu te  E ink lang  zwischen Theorie u. E x p erim en t die H ypothese de r ebenen D iphenyl- 
s tru k tu r . ( J . chem. Physics 13. 396— 428. Okt. 1945. W ashing ton , D. C., Catholic U niv . of 
A m erica.) ‘ SCHOENECK. 400

J. R. Platt, I. Rusoff und H. B. Klevens, Absorptionsspektren einiger organischer 
Lösungen im  V akuum -U ltraviolett. Vff. zeigen, daß  U V -A bsorptionsspektren  b is 1700 A 
bei geringer Dispersion m it einem  F lu ß sp a tsp ek tro g rap h en  schnell u. bequem  serien
m äßig aufgenom m en w erden können. Von den L ösungsm itte ln  erw eisen sich n u r n-H exan  
u . n-H eptan  in  0,3 m m-Zellen als hinreichend durchlässig. Die A bsorp tionskurven  einiger 
organ. Stoffe (7 Alkohole, 5 K etone, 4 F e ttsäu re n , Isovalera ldehyd  u. 3-Octen) zwischen 
2500 u. 1700 Â w erden angegeben u. k u rz  d isk u tie rt. ( J .  chem . Physics 11. 535— 44. Dez.
1943. M inneapolis, M inn., Univ.) A. R EU TER . 400

R. T. Lagemann und H. H. Nielsen, Das A bsorptionsspektrum  von M ethyljodid im  
nahen Ultrarot. Das U ltra ro tsp ek tr. von M ethyljodiddam pf w ird m it einem  E c h e l e t t e -  
G itte rspek trog raphen  in  den 3,3 p-, 6,9 p-, 11 ,u-Banden neu u n tersu ch t. E in ige neue 
E inzelheiten  w erden gefunden (K onvergenz u. S tru k tu r  einzelner Q.-Zweige). Die E r 
gebnisse anderer A utoren  w erden b estä tig t. Abb. u. F req uenztabe lle  im  T ext. ( J .  chem. 
Physics 10. 668— 71. Nov. 1942. Colum bus, O., S ta te  U niv., M endenhall Labor, of Phys.)

A. R e u t e r . 400
R. S. Rasmussen, D. D. Tunnieliff und Robert Brattain, Die K onfiguration  des

1.3-Butadiens. Vier U V -B anden des 1 .3-B utadiens zwischen X =  2200 u. 2400 Â werden 
sta rk  tem p era tu rab h än g ig  gefunden; U ltraro tm essungen der Vff. am  D am pf u. d er Vgl.
m it RAMAN-Messungen von BRADACS u. KAHOVEC (C. 1941. I. 1408) bei —80° sprechen
dafür, daß  die cis-Form  des 1 .3-B utadiens die energiearm ere is t ;  sie überw ieg t d ah er bei 
tie fer Tem p., w ährend bei Z im m ertem p. ein Gem isch von cis- m it viel tran s-F o rm  vor
liegt. U ltraro t- u. RAMAN-Frequenzen w erden angegeben. (J .  chem. Physics 11. 432— 33. 
Sept. 1943. Em eryville, Calif., Shell D evelopm ent Co.) A. REU TER . 400

Henry L. McMurry, Das langwellige U V -Spek trum  von gesättigten Carbonsäuren, 
Estern und Salzen. Vf. d isk u tie rt u. berechnet auf q u an ten th eo re t. G rundlage E lek tro n en 
anordnung  u. S tru k tu r der —COOH-, —COOR- u. —COO_-G ruppen , deren  langwellige 
UV -A bsorption den E lek tronenübergängen  zu ih ren  n iedrigst angereg ten  Z uständen  
zugeordnet wird. Diese B anden liegen bei E ste rn  bei X =  2100 Â, bei A ldehyden u. K etonen  
bei X =  2900 Â u. beim COO~-Ion bei X =  2000 Â. Die bei X =  1700 Â b eo b ach te te  s ta rk e  
A bsorption  all dieser Verbb. w ird möglicherweise von einem  n ich tb indenden  E lek tro n  
d er C—O -G ruppe erzeugt. Die A nregungsenergien fü r die u n te rs te n  N iveaus w erden 
berechnet. (J .  chem . Physics 10. 655—60. Nov. 1942. T roy, N. Y., R ensselaer Polytechn. 
In s t., Dep. of Phys.) A. R EU TER . 400

H. Lenormant, D as infrarote Absorptionsspektrum  der Am inosäuren zwischen 5 und  
8 p. Vf. u n tersu ch te  in Fo rtfü h ru n g  seiner früheren  A rbeiten  (vgl. C. 1947. 982) das 
A bsorptionsspektr. der A m inosäuren, von solchen m it einer oder m ehreren  N H 2-G ruppen, 
von nichtcyel. u. heterocycl. Säuren, von solchen m it e ingebau ten  C arboxylgruppen, 
m it 6 - oder 5-atom igen C-Ringen, m it S—H-, S—S- oder S—CH 3-G ruppen , von den 
C h lorhydraten  der Am inosäuren u. von einigen zugehörigen M etallsalzen. Die E rgebnisse 
sind in K urven  niedergelegt. Die M axima w erden den einzelnen K om ponenten  zugeordnet. 
Auf G rund des A uftretens der Bande der ionisierten  C arboxylgruppen u. von  N H 3 b e s tä tig t 
Vf. die E xistenz eines Z w itterions der Form  +(NH 3—C H (R )—COO)-  am  isoelek tr. P u nk t. 
U n te rsu ch t w urden Glykokoll, Sarkosin, d-, l- u. d l-A la n in , ß -A la n in , l- u. dl-Leucin , d-, 
l- u. dl-Isoleucin, d-, l- u. d l-V a lin , d l-Serin , d l-M eth ion in , l- u. d l-C ystin , M esocystin , 
dl-P henyla lan in , l-T yrosin , l- u. dl-D ioxyphenyla lan in , d l-P ro lin , ß-Indolpropionsäure, 
l-Tryp tophan , l-H istid in , Kreatin, l-Asparaginsäure, l-A sparagin , d- u. I-Glutaminsäure, 
die Chlorhydrate von Glykokoll, C ystem , G lutam insäure  u. d l-H istid in , das D ichlorhydrat 
von l-O rnithin  sowie das V a-, Cu- u. Co-Salz von G lykokoll. ( J .  Chim. physique Physico- 
Chim. biol. 43 . 327—39. Dez. 1946. Labor, de Physiologie générale de la  Sorbonne e t de 
R echerche Physiques de la  Sorbonne.) " R o e d e r .  400

C. A. Beck und H. Spooner, Das A bsorptionsspektrum  des Monodeuterobenzols im  
nahen Ultraviolett. Vff. geben das A bsorp tionsspek trum  des M onodeuterobenzols im  UV 
an . D as Spektr. g ib t einen verbotenen Ü bergang (dem  Bzl. en tsprechend), der d ad u rch  
erm öglicht w ird, daß  die 603-Schwingung der 606 e +g-B enzolschwingung en tsp rich t. Die 
0,0-B ande wird zu 38124 cm -1  berechnet, sie is t äu ß ers t schw ach. (J .  chem . Physics 10,
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575 81. Sept. 1942. W ashington, D. C., Catholic Univ. of Am erica, Dep. of Phys., u. 
D urham , N. C., Duke U niv., Dep. of Phys.) PLIETH. 400

Robert S. Rasmussen, Ultrarotabsorptionsspektrum und Konfiguration des Cyclo- 
hexans. D as U ltraro tsp ek tr. von fl. Cyclohexan wird m it einem Prism eninstrum ent 
zwischen 2 u. 14,5 p  gemessen, in  Abb. u. Frequenztabelle  wiedergegeben u. m it den RAMAN- 
U nterss. anderer A utoren  (zahlreiche L ite ra tu ran g ab en  im  Original) verglichen. Anzahl 
u. F requenzlage d er beobachte ten  B anden sprechen fü r die Sesselform (Sym m etrie Dsd) 
des Cyclohexans. Die beobach te ten  B andenenveloppen werden d isku tiert. ( J . chem. Physics
11 . 249—52. Ju n i 1943. E m eryville, Calif., Shell D evelopm ent Co.) A. R e u t e r .  400 

A. Rousset, R am aneffekt in  K rystallen: Drehschwingungen und Rotationen der 
M oleküle in  organischen K ry  stallen. Theoret. U nterss. über die Form  der Drehschwingungen 
von Moll, in organ. K rysta llen  u. über In ten s itä t u. Polarisation der zugehörigen R am Ä n- 
Linien. N ach einem allg. Ü berblick über d as Spektr. des in einem K rysta ll gestreuten 
L ichts w ird folgendes gezeigt: Die allg., auf den M olekülschw erpunkt bezogene Bewegung 
eines an iso tropen  Mol. in  einem  durch  D ispersionskräfte zusam m engehaltenen G itter 
e rh ä lt m an als Ü berlagerung von 3 Drehschwingungen kleiner A m plitude (pivotem ents) 
um  3 m it dem  G itte r fest verbundene Achsen, die im allg. zugleich die Achsen des Polari- 
sierbarkeitsellipsoids des Mol. sind. I s t  letz teres ro tätionssym m ., so wird die Dreb- 
scl^ringung um  die Achse der R otationssym m etrie  zu einer freien R o tation . Vgl. dieser 
th eo re t. E rgebnisse m it experim entellen  B efunden erfordert K enntnis des K rysta llbaus 
aus rön tgenograph. B estim m ungen u. vollständige K enn tn is der In ten s itä ten  u. Po lari
sa tionszustände aller RAMAN-Linien kleiner Frequenzverschiebung (< 2 0 0  cm -1). N aph
th a lin : Die 3 D ub le tts  46/54, 74/76 u . 108/127 cm -1  können auf Grund ihrer In ten sitä ten  
q u a lita tiv  den Drehschwingungen um  die 3 H auptträgheitsachsen  des (gleiche Reihenfolge) 
größten , m ittle ren  u. kleinsten T rägheitsm om ents zugeordnet werden. Bzl.: 35-cm-1- 
Linie en tsp rich t de r R o ta tio n  des Mol. um die 6 zählige Achse. Ilire  Frequenz ist das 
6 fache de r D rehzahl eines Mol. um  diese Achse bei 2°. 55-cm-1- u. 100-cm-1-Linie e n t
sprechen Drehschw ingungen um  2 durch die Sym m etrie des E lem entarkörpers festgelegten 
Achsen. m -D ijodbenzol: F rühere  Zuordnung (ROUSSET u. LOCHET, C. 1943. I I .  1949) 
der b eo bach te ten  3 L inien b estä tig t. p-Dichlor-, -Dibrom- u. -Dijodbenzol: Zusam m en
fallen de r L inien, da 2 H auptträgheitsm om ente  nahezu gleich groß. Die 40-em-1-Bande 
des B rom deriv. k o n n te  in 3 K om ponenten , 37,4; 39,4 u. 40,0, aufgelöst werden. (Ann. 
Physique [11] 2 0 . 53— 90. Ja n ./F eb r. 1945. B ordeaux, Fac. des Sei.) W . MAIER. 400 

Forrest F. Cleveland, M. J. Murray und H. J, Taufen, Ramanspektren von Acetylenen. 
VI. M itt. B utin -1 , P entin-1 , H exin-1 , H exin-3, Octin-4 und 1-Chlorheptin-l. (V. vgl.
C. 1942 . I. 736.) Von B utin -1 , Pentin-1, Hexiji-1, Ilex in -3 , Octin-4 u. 1-Chlorheptin-l 
werden die RAMAN-Spektren m it geschätzten In ten s itä ten  u. Depolarisationsgraden m it
geteilt. A usführlich d isk u tie rt werden die Ergebnisse in der Gegend der Dreifachbindung. 
Die schwachen M onoalkylacetylen-Linien bei 2066 u. 2095 cm -1  neben der starken Linie 
2118 cm -1  w erden auf die Ggw. von 13C zurückgeführt. Die nur im Butin-1 beobachtete 
Linie 2158 cm -1  wird m it einer FERM3-Resonanz erk lärt. Das A uftreten zweier starker 
Linien bei 2233 u. 2300 cm -1  in  allen D ialkylacetylenen wird auf FERM I-Resonanz 
zwischen der F requenz der D reifachbindung u. dem ersten  O berton der antisym m . 
Schwingung der Gruppe C—C = C —C zurüekgeführt. Die schwachen Linien bei 2100 cm 1 
sind durch  13C bedingt. Die Linie bei 2250 cm -1  t r i t t  m it so verschied. In tensitä ten  auf, 
daß  eine E rk lärung  Schwierigkeiten bereite t. ( J .  chem . Physics 10 . 172 76. März 1942.
Chicago, Hl., In s t ,  of Technol.) GOUBEAU. 400

Forrest F. Cleveland und M. J. Murray, Ramanspektren von Acetylenen. V II. Mitt. 
Rotationssymmetrische Acetylene. (VI. vgl. v o rst. Ref..) Um die Gesetzmäßigkeiten 
der M olekülspektren von Acetylenderivv. aufzuklären, wurden neu vermessen die R a m a n -  
Spektren m it gemessenen In ten s itä ten  u. D epolarisationsgraden von 1-Jod-, 1-Brom-,
l-C hlorpropin-(l) u. von 3.3-D im ethylbutin-(l), deren D arst. beschrieben wird. Bei den 
beiden ersten  Verbb. wurde eine Z uordnung der beobachteten  Frequenzen zu den möglichen 
Molekülschwingungen vorgenom m en, deren Ergebnisse durch R echnung bestätig t wurden. 
D am it w urden die W ärm ekapazitä ten  fü r den idealen G aszustand bei 1 a t  Druck be
rechnet. Die bei allen V erbb. beobachtete  A ufspaltung der Linie der Dreifachbindung bei 
~ 2 2 0 0  cm -1  läß t sich auf die Resonanz m it K om binationstönen zurückführen, wie
(2900   700) oder (1375 -j- 700). B e im  3 .3 -D im e th y lb u tin -( l)  k o m m t au ch  die R e so n an z-
a u fsn a ltu n g  m it  dem  zw eiten  O b e r to n  d e r  P u lsa tio n sfreq u en z  d e r (C H ^ C -G ru p p e  bei 
700 c m -1 in  F ra g e . ( J .  chem . P h y sic s  1 1 .450— 54. O k t. 1943. C hicago, 111., In s t ,  of T echnol. 
D ep . of P h y s . u . D ep . of C hem .) G o ü b e a u .  400

Forrest F. Cleveland, M. J. Murray, J. R. Coley un d  V. I. Komarewsky, R a m a n -  
s p e k t r u m  v o n  D i a l k y l k e t o n e n .  E s  w erden  d ie RAM AN-Spektren m itg e te ilt, m it g esch ä tz ten
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In ten s itä te n  u. D epolarisationsfaktoren, von Aceton, 2.6-D imethylheptanon-4, N onanon-5 , 
Tridecanon-7, Pentadecanon-8  u. Tetradecanon-5. Die E rgebnisse am  A ceton w erden m it 
denen früherer A utoren  verglichen. E inige bisher geführte  L inien w erden als n ich t v o rh an d en  
e rk an n t. E ine s ta rke  Linie bei 1300 cm -1  in den letz ten  v ier K etonen  wird e iner Schw ingung 
der unverzw eigten P ara ffin k e tte  zugeordnet. ( J .  chem . Physics 10. 18— 21. Ja n . 1942. 
Chicago, Hl., In s t, of Technol.) GOUBEAU. 400

Lucy W. Pickett, Das U ltrarotspektrum  von F uran. Das U ltra ro tsp ek tru m  von 
F u ran d am p f w urde m it einem  se lbstreg istrierenden  P rism enspek trom eter aufgenom m en. 
Abb. u. F requenztabelle  im  T ext. Die e rhaltenen  Frequenzen  w erden m it den  E rgebnissen  
and ere r A utoren  u. m it RAMAN-Daten verglichen. Die Z uordnung  der F requenzen  zu den 
M olekülschw ingungen erfolgt durch  Vgl. m it den von LORD u. M ILLER (vgl. n ächst. R ef.) 
fü r P y rro l e rh alten en  E rgebnissen. Sie e rg ib t auch  fü r F u ran  eine ebene C2v-Sym m etrie . 
( J . chem. Physics 10. 6 6 0 — 63. Nov. 1942. South  H adley , Mass., M ount H olyoke Coll.. 
Dep. of Chem.) A . R E U T ER . 400

R. C. Lord jr. und  Foil A. Miller, D ie Schwingungsspektren von P yrro l und  einigen 
seiner Deuteriumderivate. Das U ltra ro tsp ek tr. zwischen 750 u. 1900 cm -1  sowie das RAMAN- 
S pektr. des fl. Py rro ls u. einiger seiner D euterium derivv . w erden aufgenom m en u. in  
F requenztabe lle  u. Abb. ausführlich  wiedergegeben. E ine  eingehende B andenanalyse  
w ird  durchgeführt, u. d ie b eobach te ten  23 B anden  w erden  vo lls tänd ig  den  M olekül
schw ingungen zugeordnet; die Frequenzlage einer in ak t. Schw ingung w ird  abgeschätz t. 
F ü r das P yrro l e rg ib t sich d a rau s eine ebene C2v -S tru k tu r. ( J . chem . Physics 10. 328 
bis 341. Ju n i 1942. B altim ore, Md., Jo hns H opkins U niv., Dep. of Chem.)

A . R e u t e r . 400
Troy A. Scott jr., Brechungsindex von Gemischen von Ä thanol und  Wasser und  Dichte 

und Brechungsindices von Gemischen von Äthanol, Wasser und D iäthyläther. Bei 25° w urden 
bestim m t DD. u. Brechungsindices von Gem ischen von A. u. W. in dem  K o n zen tra tio n s
bereich von 99,7%  A. b is 100%  W . u. von Gemischen von  A .-A e.-W asser. Die V ersuchs
ergebnisse sind tabellar. zusam m engestellt. (J .  physic. Chem. 50. 406— 12. Sept. 1946. 
Peoria, Hl., N orthern  R egional Res. Labor.) GOTTFRIED. 400

A. Dorinson und  A. W.Ralston, Brechungsindices der norm alen gesättigten aliphatischen  
N itrile . Bei Tem pp. zwischen 20 u. 75° w urden m it N a-L ich t die B rechungsindices der 
N itrile  der folgenden Säuren gem essen: Buttersäure, Valeriansäure, Capronsäure, Önanth- 
säure, Caprylsäure, Peiargonsäure, Caprinsäure, Undecylsäure, Laurinsäure, Tridecyl- 
säure, M yristinsäure, Pentadecylsäure, Palm itinsäure, M argarinsäure  u. Stearinsäure. 
Bei allen u n tersu ch ten  N itrilen  t r i t t  in  dem  V erlauf der K urve  In dex  gegen Tem p. zw ischen 
40—45° ein K nick auf. U nter Zuhilfenahm e der bekan n ten  D ichten  w urden  die M ol.-Refrr. 
berechnet. ( J .  Amer. chem . Soc. 6 6 . 361—62. M ärz 1944. Chicago, U l., A rm our and  Co., 
R es. Labor.) GOTTFRIED. 400

Robert M. Herbst und Henry M. Grotta, Der E in flu ß  von Säure und  A lka li a u f  die 
Rotation von l(-\-)-A rg in in . Die N achprüfung  der von an d ere r Seite  b e re its  au sgeführten  
U nterss. über den E infl. von Säure u. A lkali au f die R o ta tio n  von  Z (+ )-A rg in in  h a t  e r
geben, d aß  diese Am inosäure d ie ch arak te ris t. M erkm ale zeigt, die d en  and eren  A m ino
säuren  aus der Reihe de r Z-Konfiguration zugeschrieben w erden. D er n ied rigste  positive  
W ert de r spezif. R o ta tio n  fä llt m it d er höchstion isierten  Form  d e r A m inosäure, näm lich  
dem  M onohydrochlorid, zusam m en. Die s ta rk  alkal. Lsgg. des N a-Salzes w eisen ein  zwei
te s  M inimum  in  d er K urve  auf. D er W echsel in d e r R o ta tio n  ist g rap h . w iedergegeben. 
Z ur Verw endung gelangte re instes A rgininm onohydrochlorid , C6H 150 2N4C1, v o n  [a]n2S 
=  +  25,2° in 3 ,5nH C l, d a s m it den  berechneten  Mengen HCl bzw. N aO H  u. NaCl vo r dem  
V erdünnen m it W. verse tz t w urde. ( J .  org. C hem istry  11. 363— 67. Ju li  1946. New Y ork, 
N . Y., W illiam  H. Nichols L abor., New Y ork U niv.) NOUVEL. 400

Terrell L. Hill, Über sterische E ffekte. Ster. E ffekte  w erden nach  A nsich t des Vf. h e rv o r
gerufen d u rch  die zwischenm ol. K rä fte  zwischen den  nahen  A tom en bzw. A tom gruppen  
sowie, falls diese K rä fte  die A tom e aus ih rer Lage herau stre ib en , d u rch  die rü ck tre ib en d en  
in A nnäherung elast. K rä fte , die bfei B indungsstreckungen  oder -Verbiegungen a u ftre te n . 
Die ste r. Energie se tz t sich also aus dem  LENNARD-JONES-Potential u. d er e last. E nergie 
zusam m en u. k an n  bei vernünftiger A nnahm e d er vorkom m enden  K o n s ta n ten  b e rech n et 
w erden. Zum  Vgl. m it experim entellen  W erten  sch läg t Vf. eine A usw ertung  der M essung 
von Gasgleichgew ichten durch  BROWN (C. 1947. 180) vor. ( J .  chem . P hysics 14. 465. Ju li 
1946. R ochester, N . Y ., Univ.) K R E SSE. 400

John E. Kilpatrick und Ralph Spitzer, Bindungsüberlagerung beim nichtietraedrischen  
Kohlenstoffatom . Vff. h a lten  die B erechnung des H —C—H -W inkels im  Cyclopropan  u. 
Cyclobutan  nach  D U FFEY  (C. 1948. I .  1081) fü r  falsch. U n te r A nnahm e des Vor- 
liegens überlagerte r s,p-Bindungen auch  in  d iesen V erbb. u . u n te r  Benutzung des
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2. Näherungsverf. stellen sie Beziehungen auf zwischen der Bindungsstärke der C—H- 
u. C— C-Bindungen sowie dem H —C— H-Winkel u. dem Ring-C—C—C-Winkel. Die Er
gebnisse stehen in guter Übereinstimmung mit den experimentellen Befunden. (J . ehem. 
Physics 14. 463—64. Juli 1946. Berkeley, Calif., Univ.) K RESSE. 400

E. W. Hughes, Röntgenbeugung durch Kaliumlauratlösungen. (E in  Beitrag zu dem  
M echanismus der Emulsionspolym erisation). E s wird über röntgenograph. U nterss. an 
10— 50% ig , wss. K -Laurol-Lsgg. m it Z usatz  von KCl, K W -stoffen u. KW -stoff-D erivv. 
ohne A ngabe der V ersuchsergebnisse berich te t. (J .  appl. Physics 17. 405. Mai 1946. Shell 
D evelopm ent Co.) GOTTFRIED. 400

A. Pabst, K rysta lls lruktur von Gadoliniumformiat. M ittels L a u e -, Drehkrystall- u. 
Pu lveraufnahm en w urde  d ie S tru k tu r  von Gd(OOCH2)3 bestim m t. Die K rystalle  haben 
rhom boedr. Sym m etrie; d a s E lem en tarrh o m b o ed er h a t  die Dimensionen a  =  6,17Ä , 
a — 115° 30' u. e n th ä l t  1 Mol.; die D im ensionen de r en tsprechenden  hegagonalen Zelle 
sind a =  10,44 Ä, c — 3,98 Ä. R aum gruppe ist C3rs — R  34. In  dem E lem entarrhom boeder 
liegen 1 Gd in 0 0 0, 3 C in  x  x  z ; x  z x ; z x  x  m it * =  0,43, x  =  0,85, 3 0 3 in der gleichen 
Punk tlage  m it z =  0,19, x  =  0,81, 3 0 2 ebenfalls in der gleichen Punktlage m it z =  0,33, 
x  = 0 ,5 8 .  In n erh a lb  der F orm iatgruppe  betragen die A bstände C-Öj u. C -0 2 1,27 Ä 
bzw. 1,33 A ; d er Valenzwinkel b e trä g t 121°. Die O -O -A bstände in der gleichen Gruppe 
sind 0 j - 0 2 =  2,26 Ä , O j-O j =  3,96 Ä. Die A bstände G d -0  sind G d-O j =  2,30 Ä, 
G d -0 2 =  2,50 Ä. Die K oordinationszahl des Gd gegenüber Sauerstoff b e träg t 9; der 
R ad ius des G d-Ions in dem  F o rm ia t ergab sich zu 0,98 Ä. (J .  c-hem. Physics 11. 145—49. 
März 1943. B erkeley, Calif., Univ.) GOTTFRIED. 400

Otto H. Müller, Messung von O xydations-Reduklions-Potentialen m it der Quecksilber- 
tropfelektrode. IV . M itt. Polarographische Untersuchung von a-Oxyphenazin. ( I I I .  vgl.
C. 1941. I .  340.) U nterss. an  a-Oxyphenazin  m it der H g-Tropfelektrode ergaben das Auf
t re te n  einer tau to m eren  Form  m it einem  positiveren H albw ellenpotential. E s wurde 
festgeste llt, daß  diese tau to m ere  Form  kein Sem iehinon in  dem  p h - Bereich von 1— 13 
b ilde t u. d aß  sie die einzige Form  is t, in  der das a-O xyphenazin in Lsgg. < 1 0 -4  mol. 
a u f tr i t t .  M it s te igender K onz, n im m t die Menge der tau tom eren  Form  ab. Die polarograph. 
W elle dieser tau to m eren  Form  n im m t m it zunehm ender Tropfzeit der E lektrode ab. Es 
is t  aus diesem  G runde auch  n ich t m öglich, die tau tom ere  Form  m it einer sta tionären  
E lek trode nachzuw eisen. Bei genügend hohen Konzz. wird der E infl. der tautom eren 
Form  auf das H albw ellenpoten tia l von a-O xyphenazin vernachlässigbar; die polarograph. 
u. p o ten tiom etr. P o ten tia le  zeigen d ann  eine sehr gute Ü bereinstim m ung. ( J .  biol. Che
m istry  145. 425— 41. O kt. 1942.) GOTTFRIED. 400

Gerhart R. Hennig und George E. Kimball, Die K inetik  der Elektroreduktion des Ace
tons. Vff. un tersuchen  die e lek tro ly t. R ed. des Acetons (I) in alkal. Lsg. an  einer Hg- 
K athode bei verschied. I- u. N aO H -K onzz. u. in Lsgg. von N a2S 0 4, NaCl, Ba(OH )2 u. 
K O H . Bei niedrigen I-K onzz. ist die Bildungsgeschwindigkeit des Isopropylalkohols (II) 
p roportional der I-K onz., w ährend d ie Geschwindigkeit der Bldg. von Pinakon  (III) dem 
Q uadrat der I-K onz. p roportional is t. Bei etw as höheren I-K onzz. wird auch die Ge
schw indigkeit der III-B ldg . eine lineare F un k tio n  der I-K onz., u. in fast gesätt. Lsgg. ist 
die II-B ldg. p ra k t. unabhängig  von der I-K onzentra tion . Bei konstan ter Strom dichte 
n im m t m it w achsender N aO H -K onz. die Bldg. von I I  zugunsten der III-B ldg. ab (außer 
bei hohen K onzz. von I  u. N aO H ). U m gekehrte W rkg. h a t der E rsatz  des H ydroxyds 
durch das Chlorid oder Sulfa t. E rsa tz  der N a t io n e n  durch B a++ stopp t die R ed. sofort 
völlig, w ährend K + eine E rhöhung  der A usbeute sowohl des I I  als auch des I I I  hervorruft. 
Höhere S trom dich ten  erniedrigen den B ruchteil des Strom es, der überhaupt zur Red. 
verw endet w ird. — All diese Versuchsergebnisse lassen sich erk lären , wenn man die 
MÜLLERsche Theorie (Z. E lektrochem . angew. physik. Chem. 33. [1927.] 253) der 
E lek trored . des I  e tw as a b än d e rt. N ach der Meinung der Vff. wird I  zuerst un ter Bldg. 
einer kovalen ten  B indung an  d er Hg-O berfläehe adsorbiert. D as Adsorptionsprod. kann 
als freies R ad ika l w ieder von der Oberfläche abdissoziieren, wobei I I I  a ls  Endprod. e n t
steh t, oder es kann  zuerst ein  P ro to n  addieren  u. dann  als Ion  von der Oberfläche a b 
dissoziieren, welches u n te r A ddition eines zweiten Protons in  I I  übergeht. (J .  chem. 
Phvsics 12. 415— 23. O kt. 1944. New Y ork, Columbia U niv., Dep. of Chem.)

G a b r i e l e  Gü n t h e r . 400 
E dw ard S. Am is und Joseph B. Priee, W irkung der D ielektrika und des Lösungsmittels 

a u f die Wiederherstellung des alkaligebleichten Bromphenolblau in  sauren Lösungen. Die 
Regenerierung des alkaligebleichten Brom phenolblaus in Säurelsgg. wurde bei verschied. 
Ionenkonzz. im  W . bei 25°, 35° u. 45° un tersuch t. Die Unterss. wurden auch auf isodielektr. 
w  lj(th y la lk o h o l- u. W .-M ethylalkohol-Lsgg. m it gleichen Zuss. u. denselben 
Tempp- ausgedehnt. Die Ergebnisse in  W .-Ä thylalkohol u. in W .-M ethylalkohol

I



1198 D r  A l l g e m e i n e  u . t h e o r e t i s c h e  o r g a n i s c h e  C h e m i e . 1946.1.

stim m en  n ich t m it den Voraussagen der e lek tro s ta t. Theorie überein. Die Differenzen 
w erden in Parallele  zu den V oraussagen d er Kollosionstheorie gesetzt. Diese V ariation  
w ird m it der Bldg. von R O H 2+-Ionen in  Zusam m enhang gebrach t. ( J .  physic. Colloid 
Chem. 4 7 . 338—48. April 1943. B aton  Rouge, Louisiana, Univ.) K üN Z E . 400

Charles F. Curtiss und Joseph 0 . Hirschfelder, Bestim m ung der Abweichung vom  
idealen Gaszustand aus der Verdampfungswärme und dem D am pfdruck. Die Abw eichungen 
vom idealen G aszustand können m it Hilfe der C L A U S IU S -C la p e y ro n sehen G leichung 
au s der V erdam pfungsw ärm e u. dem  D am pfdruck erhalten  werden. Die G enauigkeit 
dieser M eth. is t in  einigen Fällen m it der gu ter d irek te r  D ruck-V ol.-T em p.-M essungen 
vergleichbar u. kann  dah er bei m anchen V orunterss. w ertvoll sein. Bei b ek an n te r  V er
dam pfungsen thalp ie  H  u. dem  D am pfdruck läß t sich aus der Gleichung P V /R T  =  
— zl H /R  (1 — ve /v)[d  ln P /d  (1/5T)] =  1 +  ß/V  (ve u. v die Voll, der F l. u, des Dam pfes) 
die Größe ß  berechnen, die ca. dem  zweiten Virialkoeff. en tsp rich t. E in  Vgl. von ß m it 
dem  zweiten Virialkoeff. wird an  folgenden Verbb. vorgenom m en: W ., N H 3, H 2, 0 2, A ., 
CH„ C ,H S, n-Ct H le, n-CjHjg, C ,H V CSH6, C H sCl, CClsF, C FI/JH . CeHß u. Hg. Die m eisten 
W erte  stim m en gu t überein u. liegen innerhalb der durch  V ersuchsfehler bedingten  
S treuung , n u r wenige fallen heraus. F ü r  folgende Verbb. wird ß b estim m t: H J , H B r , 
H C l, C H 3N H 2, (C IL.)..N il, H C N , iso-C\Hw , C(CH3\ ,  2 .2 .4 -Trim ethylpentan, C2N 2, 
COS, P H S, H 2S, C H 3B t u . C2H 3OH. A us ß läß t sich der U m fang der A ssoziation berechnen, 
in te ressan te  Beispiele sind Verbb. m it W asserstoffbrücken wie H J , (CH3)2N H , C H 3OH, 
C2H 5OH u. HCN. ( J . chem. Physics 10. 491—96. Aug. 1942. M adison, W is., Univ.)

SCHÜTZA. 400
T. Reis und N. Tcherkezoff, Therm odynam ische Eigenschaften von Kohlenwasserstoffen.

I. M itt. Theoretische Betrachtungen zur Berechnung thermodynamischer Größen aus spektro
skopischen Daten. I I .  M itt. Zahlenwerte und Anwendungsbeispiele. E s w ird ein  theoret. 
Ü berblick zur B erechnung therm odynam . F un k tio n en  auf der G rundlage d er s ta tis t. 
M echanik u. der M olekülspektren gegeben. N um er. D a ten  fü r E n tro p ie , E n th a lp ie  u. freie 
E n th a lp ie  w erden fü r gesä tt. K W -stoffe von C4—C12, sowohl g radkettige  wie auch  ver
zweigte, gegeben. F ü r  eine A nzahl K W -stoffe wird die T em p era tu rab h än g ig k e it th e rm o 
d ynam . Funk tionen  beigefügt, ferner w erden 112 hauptsäch lich  anglo-am erikan. L ite ra tu r
hinweise gegeben. (R ev. In s t, franc. Pétro le  Ann. Com bustibles liquides 1 . 33—58. Okt. 
1946.) SCHÜTZA. 400

Andrew van Hook und L. Silver, Vorschmelzanomalien einiger langkettiger normaler 
Paraffinkohlenwasserstoffe. B estim m t w erden die therm . A usdehnungskoeffizienten  von 
CUH 30, CKII3i, Cl3H 3s u. C24/ / 50 in  einem  T em peraturbereich  von ca. 10—20° beiderseits 
des Schm elzpunktes. Die sehr sorgfältige R einigung der K W -stoffe w ird kurz  erw ähnt. 
D as Ansteigen der A usdehnungskoeffizienten in  der U m gebung des F . lä ß t auf eine 
O rdnungs-U nordnungs-U m w andlung schließen. Die A usdehnungskoeffizienten auf der 
festen  Seite sind größer als auf der fl. Seite, w erden jedoch d u rch  das V orhandensein 
von V erunreinigungen u. S palten  als weniger zuverlässig angesehen. U n te rsu ch t w ird der 
E infl. von einigen Zusätzen. So w erden zu CUH 30 1,4%  ClßH 3i, zu ClaH 7S 0,36 bzw. 1,98%  
C2lH 60, zu C'24i / 50 niedere K W -stoffe zugesetzt. Bis zu 2%  haben  die V erunreinigungen 
keinen E infl. auf den Ausdehnungskoeff. des festen  Z ustandes, größere Mengen ern ied 
rigen  die U m w andlungstem p. u. e rhöhen den R ichtungskoeff. des A usdehnungskoeff. 
des fl. Z ustandes. ( J .  chem . Physics 10 . 686— 90. Nov. 1942. Moscow, Univ.)

SCHÜTZA. 400
W. F. Brucksch jr. und  Waldemar T. Ziegler, Die W ärmekapazitäten von M olekül

gittern. I I I .  M itt. Einige einfache feste Körper. ( I I . vgl. L o r d ,  C. 1 9 4 2 .1. 2241.) W ie ge
zeigt w urde (vgl. 1. c.), ist es möglich, C p  von M ol.-G ittern m it H ilfe von D e b y e -  u . ElN- 
STEIN-Funktionen sowie zwei tem pera tu runabhäng igen  K o n stan ten  darzuste llen . Die Meth. 
wird an  den M ol.-G ittern von Cl2, C 02, S 0 2, SCO, N 20 , C2N 2, CßH e, C2H 4 u. C H 3Br, von 
denen die benötig ten  D aten  b ek an n t sind, geprüft. Bei Cl2, C 0 2, N 20  u. C6H 6 is t die 
G enauigkeit der berechneten  W erte ca. ebenso groß wie die d er experim entell erhaltenen . 
U nterhalb  von 30° K  ist die G enauigkeit der berechneten  W erte  geringer, doch sind bis 
herab  zu 4° K  befriedigende W erte e rhalten  worden. W ichtig bei der B erechnung  ist die 
richtige Zahl der F reiheitsgrade, wie am  Beispiel des SCO gezeigt w ird, das sich als linear 
in Ü bereinstim m ung m it anderen  A utoren  erg ib t. Die Abw eichungen d er berechneten  
W erte von den experim entellen  bei C2N2 u. C2H 4 in de r N ähe des F . werden auf A nharm oni- 
z itä t der Schwingungen zu rückgeführt; ähnliche Abw eichungen ergeben sich bei U m 
w andlungspunkten . ( J .  chem . Physics 10. 740—43. Dez. 1942. B altim ore, Md., U niv.)

SCHÜTZA. 400
John G. Aston, Gustave W. Moessen, Howard C. Hardy und George J. Szasz, Die 

M olwärme von gasförmigem Butadien-1.3. Die M olwärme von gasförm igem  1.3-B utadien  
w ird bei 300 u. 363° K  m itte ls U ltraschall im  D ruckbereich von 1j 3— l a t  bestim m t.
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B eim  D ruck Null ergeben sich die W erte 17 ,33^0 ,10  u. 2 0 ,4 ^ 0 ,2  cal/°Mol, aus der 
Z ustandsgleichung folgen die W erte 17 ,17±0,20 u. 20 ,26±0 ,20  cal/°Mol. Die aus Spektro
skop, u . M olekulardaten bereehnetenW erte  stim m en m it den hier gemessenen nicht überein, 
rreq u en zan o rd n u n g  oder M olekülmodell sind offenbar fehlerhaft. (J .  chem. Physics 12. 
458 61. Nov. 1944. Pennsylvania  S ta te  Coll.) SCHÜTZA. 400

Hugh J. McDonald, D am pfdruck und Verdampfungswärme von Trichlorälhylen. Zur 
Unters, gelangte die M ittelfraktion  eines schon sehr reinen Trichloräthylens, dessen Dam pf
d ru ck  nach SMITH u. M e n z ie s  im Bereich von 18—86° bestim m t wurde. F ü r die D am pf
drücke w ird die Gleichung log p Cm =  30,482609 — 2936,227/T — 7,999975 log T  ge
geben, deren  W erte im Bereich von 5—30 cm im M ittel um 0,05 cm un ter den experim en
tellen W erten , im Bereich von 40— 70 cm um 0,1 cm darüber liegen. E x trapo lation  ergibt 
den K p .760 zu 87,19°, die V erdam pfungsw ärm e ist nach C l a u s i u s - C l a p e y r o n  7679 ±  
100 cal/M ol beim  K p.760, der B rechungsindex von 17—27° is t n D =  —0,0005675 i +  1,4890 
die D. von 0—60° ist D .4 =  —0,001618 t - f  1,4980. ( J . physic. Chem. 48. 47—50. Ja n . 1944. 
Chicago, Hl., In st, of Technol.) SCHÜTZA. 400

Edward G. Scheibel und Frank J. Jenny, Nomogramme der Enthalpien reiner Kohlen
wasserstoffe und  ihrer Gemische. (Ind . Engng. Chem., ind. E d it. 37. 990—95. 1945. New 
Y ork, H ydrocarbon  Res. Inc.) S c h w e c h t e n .  400

N. C. Robertson und R. N. Pease, Dissoziationswärme von Dicyan. Als M inimalwert 
fü r die D issoziationsw ärm e von (CN)2in 2C N  gibt W HITE (C. 1941.1. 28) 1 3 8 ± 1 ,5 kcal/Mol 
an. W ird die G eschw indigkeit einer K e tten rk . zwischen H 2 u. (CN)2 m it diesem W ert 
berechnet, so e rg ib t sich ein um m indestens eine Zehnerpotenz zu kleiner W ert. Der von 
K i s t i a k o w s k y  u . G e r s h i n o w i t z  ( J .  chem . Physics 1 . [1933.] 432) m it 77 kcal be
stim m te  W ert e rg ib t eine um den F ak to r 106 zu hohe Geschwindigkeit. E s wird a n 
genom m en, daß  125— 130 kcal der richtige W ert fü r die (CN)2-Dissoziation ist, in Ü ber
e instim m ung m it dem  fü r die Photopolym erisation von (CN)2 gefundenen W ert von 
127 kcal. ( J .  chem . Physics 10. 490. Ju li 1942. P rinceton, N. J . ,  Univ.) SCHÜTZA. 400 

John R. Lacher, Wechselwirkungsenergien und thermochemische Daten. Nach therm o- 
chem. D aten  von ROSSINI werden die E nthalpieänderungen an  H and folgender Rkk. 
berechnet: 2 H 2C(CH3)2 — H 3CCH3 +  H C(CHS)S (A H  =  — 2041), 3 H 2C(CH3)2 -> CH4 +  
2 HC(CH3)3 (— 6315), 2 H 2C(CHs)a CH4 +  C(CH3)4 ( -7 7 7 5 ) ,  2 H 2C(CH3)(C2H 5)
H 2C(CH3)2 +  H 2C(C2H 6)2 (— 59). Die R eaktionsw ärm en der ersten  drei Rkk. stehen etw a 
im V erhältn is von 1 :3 :4 . Dies wird m it der A bstoßung der um ein zentrales C-Atom 
gruppierten  H -A tom e u. CH3-G ruppen un ter der Annahm e erk lärt, daß die K räfte  längs 
der K an ten  eines T etraeders wirken. D em entsprechend ergib t die letzte Rk. eine W ärm e
tönung von nahezu Null. (J . Amer. chem. Soc. 6 8 . 526—27. März 1946. W ilm ington, Del.,
E . I. Du P o n t de N em ours & Co.) SCHÜTZA. 400

Grant W . Smith, Die Messung der Grenzflächenspannung m it der Methode des 
„hängenden“ Tropfens. I I .  M itt. Kohlenwasserstoffe. (I. vgl. C. 1941. II . 3164.) Vf. benutzt 
die M eth. des „h än g en d en “ Tropfens, um aus bestim m ten k rit. Tropfendimensionen die 
O berflächenspannung der Fl. zu errechnen. E s werden zunächst kurz die Verbesserungen 
(vgl. I. M itt.), in  den verw endeten  A pparatu ren  u. in  der M ethodik, z. B. beim Ausmessen 
der P ho tograph ien  von Tropfen, beschrieben, wodurch eine größere Genauigkeit, Schnellig
keit u. Ü bereinstim m ung der einzelnen W erte erzielt wurde. Die Grenzflächenspannung 
von 15 reinen K W -stoffen  (den 2 Pen tanen , n -H eptan , 6 O ctanen u. 6 arornat. KW -stoffen) 
w urde bei 20,0° an  einem  an einer Capillare hängenden Tropfen in  einer m it Dam pf gesätt. 
A tm osphäre gemessen. Ferner wurde ihre Beeinflussung durch die K onfiguration, das Mol.- 
Gew. u. den S ättigungsgrad  der Moll, festgestellt. (J . physic. Chem. 4 8 .1 6 8 —72. Ju li 1944. 
K ansas C ity, Miss., Univ. of K ansas City, Dep. of Chem.) JÄGER. 400

G. King, Permeabilität von Keratinmembranen. Vf. bestätig te  das Gesetz von FRICK, 
wonach die D iffusionskonstante eine F unk tion  der Dam pfkonz, ist, an K eratinproben. 
Bei einem  W assergeh. u n te r 6 % der Trockenm asse ist der W ert der D iffusionskonstante 
sehr klein im  Vgl. zu dem  W ert bei höheren K onzentrationen. (N ature [London] 154. 
575— 76. 4/11. 1944. Leeds, W ool Ind . Res. Ass.) BAERTICH. 400

M. E . Laing McBain, Die D iffusion  der niedrigen A lkylsulfonsäuren und einiger 
großer Molekeln. Es wurden die D iffusionskoeffizienten der Äthan-, Pentan-, Heptan- u. 
Nonansulfonsäuren  in W. bei 25° in Abhängigkeit von der Konz, erm itte lt. Die Diffusions- 
koeffiz ien ten-K onzen tra tions-K urven  fallen bei geringen Konzz. ( <  0,2—0,3 mol) steil ab 
u. w erden bei höheren Konzz. (bis 1 mol) konstan t. Ferner wurden die D iffusionskonstanten 
von Taurin, Cystein, Octadecyltrimethyl-ammoniumbromid, %-Trimethylpentadecabetain u. 
dem  Polyester aus co-Oxydecansäure bestim m t. Aus den Meßwerten geht hervor, daß  sich 
die Fadenm oll, bei der Diffusion knäueln u. daß  die Diffusion der Zwitterionen von der 
Diffusion der entsprechenden freien Gegenionen begleitet ist. (J .  physic. Chem. 48.
237 41. Sept. 1944. Stanford, Calif., Univ.) W . BROSER. 400
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Elijah Swift jr. und Dexter Leigh Wolfe, Die Viscositäten von D im ethyl- und T r i
m ethylam in bei 15, 25 und 35°. Best. der V iscositäten von D im ethylam in  (I) u. T rim eth y l
am in  (II) bei 15, 25 u. 35° e rgaben  die folgenden W erte : I 2,07, 1,86 u. 1,67, II 1,94, 1,77 
u. 1,61 m P. ( J .  Amer. chem . Soc. 66. 498— 99. März 1944. B loom ington, In d ., U niv ., 
u. A ppleton , W is., Law rence Coll.) GOTTFRIED. 400

Bruno H. Zimm, Anw endung von M o l e k u l a r -Verteilungsmethoden a u f die statistische 
M echanik von hochpolymeren Lösungen. K urze M itt. zu der C. 1946. I. 173 re ferierten  
A rbeit. (J . appl. Physics 17. 407. Mai 1946. Brooklyn, Po lytechn.) W ALTER SCHULZE. 400 

Arthur V. Tobolsky, Die Gleichgewichtsverteilung der Molekülgrößen bei L inearpo ly
meren. L inearpolym ere (bes. Vinylpolym ere) besitzen eine günstige Polym erisationsw ärm e, 
der eine ungünstige Polym erisationsentropie gegenübersteht. Die langen M olekeln bilden 
sich daher u. sind stab il bei niedrigen Tem pp., w ährend bei hohen Tem pp. V ercrackung 
e in tr itt . E s b esteh t bei jeder Tem p. eine b estim m te  G leichgew ichts-M olekülgrößenvertei
lung, die s ta tis t. als F un k tio n  der Polym erisationsw ärm e abgeleitet w ird u. die sich als 
den t. m it d er von FLORY (C. 1937. I .  821) auf andere  Weise abgeleiteten  V erteilungs
funk tion  erweist. (J .  chem . Physics 12. 402—04. O kt. 1944. P rinceton , N. J . ,  Univ.)

W . BROSER. 400
Max S. Matheson, K etteneinleitung bei katalysierter P olym erisation. E s w ird gezeigt, 

d aß  die Polym erisationsgeschw indigkeitsgleichung von SCHULZ u. BLA SCHEIE (C. 1942.
I I .  760) d M /d  t =  const C 1/ 2 M  [K  M ß l  +  K  J / ) ] 1/ 2, in der C die K onz, des K a ta ly sa to rs , 
M  die des M onomeren b ed eu te t, auch  ohne A nnahm e eines en tsp rech en d  einer Gleich
gew ich tskonstan ten  K  vorliegenden A nlagerungskom plexes zwischen M onom erem  u. 
K a ta ly sa to r abgele ite t w erden kann . H ierzu w ird die ,,K äfig“ theorie  von FRANCK u. 
RABINOWITSCH (C. 1935. I . 1006) auf die beiden B ruchstücke eines dissoziierenden 
Peroxydm ol. angew andt. Die D issoziation (R k. 1) erfo lg t nach 1. O rdnung ; die B ruch
stücke können entw eder rekom binieren  (R k. 2) oder sich an  ein  b en ach b arte s  M onomeres 
anlagern  (R k. 3), ehe sie wegdiffundieren. W enn nur „ P rim ärrek o m b in a tio n “ , d. h. R e
kom bina tion  der aus einem  gleichen K a ta lysa to rm ol. s tam m enden  R ad ika le  angenom m en 
w ird, ist die Geschw indigkeit der R ekom bination  k 2 von 1 . O rdnung. Die A nlagerung an  
ein  Monomeres m uß von der A nzahl d er R ad ika lpaare  pro  V olum eneinheit u. d er Mono- 
m erenkonz. in der L ösungsm itte lsch ich t um  das R ad ik a lp aar abhängen . F ü r  den  Gleich
gew ichtszustand e rg ib t sich h ieraus u. aus den üblichen A nnahm en fü r die F ortse tzu n g  
der K e tte n  eine G leichung d er obigen Form , wobei an  Stelle von K  n u n m eh r de r Quo
tie n t k3/k 2 der G eschw indigkeitskonstanten  d er R kk. 3 u. 2 t r i t t .  Die frü h er schw er v er
ständ liche Z unahm e von K  (bzw. je tz t  k3/k 2) m it der Tem p. lä ß t sich auf G rund d er neuen 
V orstellungen leicht erk lären . ( J .  chem . Physics 13. 584—85. Dez. 1945. Passaic , N. J „  
US R u b b er Co., G eneral Labor.) R e i t z .  400

B. H. Zimm und P. M. Doty, Der E in flu ß  der Polym olekularität a u f die Lichtstreuung  
hochpolymerer Lösungen. D urch eine V erallgem einerung der B ehandlung d er L ich tstreuung  
(DOTY, Zim m  u . M a r k ,  J .  chem . Physics 12. [1944.] 144; C. 1946. I. 310) k an n  ein 
beobach tbarer E ffek t vorausgesagt w erden, d er auf der N ich te inheitlichke it des Mol.-Gew. 
be ru h t. ( J .  chem . Physics 12. 203—04. Mai 1944. New Y ork, Columbia U n iv .,u . Brooklyn, 
N. Y ., Po ly techn . In st.)  W . BROSER. 400

Paul J .  Flory und John Rehner jr., Statistische M echanik von querverbundenen Poly- 
merennetzwerken. I. M itt. Gummiähnliche E lastizitä t. D urch die q u erverbundenen  A tom e, 
G ruppen oder auch  „K etteng lieder“ , w orun ter Vff. die G rundelem ente des N etzw erkes, 
d. h. also die M olekülteile der gesam ten Po lym erenkette  von einer Q uerverb indung  zur 
nächsten  verstehen, wird solchen N e tzw erkstruk tu ren  ein gewisser G rad von  B eständ ig 
k e it verliehen, weil nur der m ittle re  Teil der „K etten g lied er“ zu freier L agerung fähig  ist, 
ihre E nden  jedoch d u rch  die jeweilige dreifache V erknüpfung s ta rk  v e rh in d e rt sind. Bei 
D eform ationen w erden die vernetzenden Q uerverbindungen paralle l zur au ftre ten d en  
m akroskop. D eform ation re la tiv  zueinander verschoben u. die „V erschiebungslänge“ des 
K etteng liedes gegenüber der G leichgew ichtsverteilung im  undeform ierten  Z ustande  v er
ä n d ert. U n ter der V oraussetzung, daß  im undeform ierten  Z ustand  die A nordnung  der 
K etteng lieder die w ahrscheinlichste d a rste llt u. die D eform ation sie zu weniger w ahrschein
lichen A nordnungen zw ingt, wird auf s ta tis t. W ege nach  A bleitung von A usdrücken  für 
die „S tru k tu re n tro p ie “ des N etzw erkes die bei der D eform ation  h iernach  zu e rw artende  
A bnahm e der E n trop ie  e rm itte lt, welche in  g u te r Ü bereinstim m ung zu den  auf andere 
W eise von verschiedenen Seiten erh alten en  D eform ationsentropiebeziehungen s te h t. 
(J .  chem . Physics 11. 512—20. Nov. 1943. E lizab e th , N. J „  S tandard  Oil D evelopm ent 
Co., Esso L aborr., Chem. Div.) W a l t e r  S c h u l z e .  400

Paul Ji Flory und  John Rehner jr., Statistische M echanik von querverbundenen P o ly 
mer en-Netzwerken. I I .  M itt. Quellung. (I. vgl. vorst. Ref.) D urch Q uerverbindungen
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leicht v e rn e tz te  K ettenpolym ere, wie z. B. vu lkanisierter K au tschuk , V inyl-D ivinyl- 
m isehpolym ere, absorbieren beträch tliche Mengen an  Lösungsm itteln, wodurch ohne 
Lösung der Q uerverbindungen W eitung u. D ehnung der N etzw erkstruk tur u. dam it 
weniger wahrscheinliche M olekülkonfiguration un ter Zunahm e der S truk turen trop ie  ein- 
t r i t t ,  bis diese im Gleichgewicht m it der M ischungsentropie ist u. dam it der Quellungs
vorgang beendet wird (vgl. I . M itt., 1. c.). Die A k tiv itä t eines Lösungsm. läß t steh dabei 
darste llen  durch  eine F un k tio n  seiner K onzen tra tion  im gequollenen Netzwerk u. des 
V ernetzungsgrades. D er m axim ale Quellungsgrad solcher begrenzt quellbaren N etzstruk 
tu ren  h än g t m ith in  vom V ernetzungsgrad, d. h. von der Zahl der Querverbindungen, ab. 
Der T em peraturkoeff. desselben k ann  aus der M isehungswärme berechnet werden. Durch 
A nw endung äußerer m echan. K rä fte  k ann  die A k tiv itä t des Lösungsm. erhöht u. das 
Quellungsvol. durch  äußere  m echan. Deform ationen verringert werden. Schließlich 
erg ib t sich, daß  der E lastiz itä tsm odu l des Gels um gekehrt proportional zur Kubikwurzel 
des Quellungsvol. abnehm en sollte. Die Anw esenheit von inerten  Verdünnungsm itteln, 
welche n ich t im N etzw erk eingelagert werden, ist von Einfl. auf die N etzveränderung 
u. die physikal. E igg. desselben, so daß  der E lastizitätsm odul geringer ist. (J .  chem. 
Physics 11. 521— 26. Nov. 1943. E lizabeth , N. J . ,  S tandard  Oil Developm ent Co., Esso 
L aborr., Chem. Div.) W a l t e r  S c h u l z e .  400

Paul J. Flory, Therm odynam ik heterogener Polymerer und ihrer Lösungen. (Vgl. C. 
1946 . I. 721 .) Das früher (C. 1 9 4 6 .1. 900) auf Lösungen polymer einheitlicher Poly
m erer angew endete sta tist.-m echan . Verf. wird auf polym er-uneinheitliche Substanzen 
übertragen . Es w erden die E ntrop ien  der Mischung m it Lösungsm itteln in bezug auf 
folgende 3 S tand ard zu stän d e  abgele ite t: o rien tierte  polym er-einheitliche Moll., unorien- 
tie rte  polym er-einheitliche Moll., u. die unorientierte  Mischung verschied, polymer-ein
heitlicher Moleküle. L etz te re  ist ident, m it der bereits früher abgeleiteten Mischungs
entropie. U n te r E in führung  eines M ischungswärm eterms nach VAN L a a r ,  werden Aus
drücke fü r die freie E nergie abgeleitet, die n ich t nur für Lsgg. gelten, sondern auch für 
das Gleichgewicht zwischen den verschiedenen M olekülgrößen bei Abwesenheit von 
L ösungsm itteln  von W ichtigkeit sind. Die erhaltenen  therm odynam . Gleichgewichte wer
den auf das Problem  der F rak tion ierung  polym er-uneinheitlicher Makromoll, in Lsg. 
angew endet. Dabei e rg ib t sich, daß  in m öglichst verd. Lsgg. gearbeitet werden m uß, 
um eine scharfe T rennung zu erhalten . Ferner werden die Ausdrücke fü r die freie Energie 
auf reversible Polym erisations-D epolym erisations-Prozesse angewendet. Dabei ergibt sich, 
daß das Gleichgewicht n ich t von der M olekülgröße abhängt. ( J .  chem. Physics 12. 425—38. 
Nov. 1944. A kron, O., Goodyear Tire and R ubber Co.) W. BROSER. 400

Robert L. Scott und Michael Magat, Die Therm odynam ik der Hochpolymerenlösungen.
I. M itt. D ie fre ie  Mischungsenergie von Lösungsmitteln und Polymeren in heterogener Ver
teilung. E s w erden die Theorien von F l o r y  (C . 1946 . I. 900) u. HUGGINS (Ann. 
N. Y. Acad. Sei. 4 3 . [1942.] 1) fü r die freie Energie eines hom ogenen K ettenpo ly 
mers von  einheitlichem  Mol.-Gew. m it einem einzigen einheitlichen Lösungsm. ausgedehnt 
auf den Fall eines polym erhom ologen Gemisches m it variierender K ettenlänge in einem 
L ösungsm ittelgem isch u. m itte ls s ta tis t. M echanik die partielle  mol. freie Mischungs
energie fü r derartige  Lsgg. entw ickelt. ( J .  chem. Physics 1 3 . 172—77. Mai 1945. Prince- 
ton , N. J . ,  P rinceton  U niv., F rick  Chem. Labor.) WALTER SCHULZE. 400

Robert L. Scott, Die Therm odynam ik der Hochpolymerenlösungen. II . M itt. Die 
Löslichkeit und Fraktionierung eines Polym ers in  heterogener Verteilung. (I. vgl. vorst. 
Ref.) Die in  d er I . M itt. (vgl. 1. c.) fü r Polym erenlsgg. m it heterogener Mol.-Gew.-Vertei- 
lung abgeleitete  Beziehung fü r die partielle  m olare freie Mischungsenergie wird auf P ro 
bleme der Löslichkeit u. F rak tion ierung  angew endet. E s e rg ib t sich, daß die k rit. Lös
lichkeitsbedingungen die gleichen sind wie fü r ein bin. Syst. homogener Polym erer, wenn 
m an das du rchschnittliche Mol.-Gew. verw endet. Sie hängen nur von diesem, nicht aber 
von der N a tu r der V erteilungsfunktion  ab. Die Anwesenheit niedriger polymerer F rak 
tionen e rh ö h t m ith in  d u rch  die Senkung des durchschnittlichen Mol.-Gew. die Löslichkeit 
auch der höherpolym eren F rak tionen . U nter gewissen approxim ativen Voraussetzungen 
zur V ereinfachung der R echnung wird eine Näherungsgleichung fü r die Löslichkeit a b 
geleitet u. auch  auf durch  V ernetzung n ur noch teilweise lösliche „Gele“ ausgedehnt. 
E s w erden d a ran  anschließend fü r die F rak tion ierung  von Polymerenlsgg. nach der 
Fällungs- u. Lösungsm eth. auf die gleiche Weise die therm odynam . Gleichgewichte 
m athem at. abgeleitet u. die W irksam keit beider M ethoden verglichen u. der Einfl. von 
Tem p. u. K onz, näher u n tersuch t. (J .  chem. Physics 13. 178—87. Mai 1945. Princeton, 
N. J „  P rinceton  U niv., F rick  Chem. Labor.) W a l t e r  S c h u l z e .  400

A rth u r V .Tobolsky, Theorie der Verflüssigung von Gelen. Gele von H ochpolym eren m it 
dreidim ensional vernetzten  S tru k tu ren  zeigen bei gewöhnlicher Temp. nur eine begrenzte 
Quellung in  Lösungsm itteln  der chem. entsprechenden linearen Hochpolym eren, sobald
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d er A nteil der vernetzenden  Q uerverbindungen einen gewissen k rit. B etrag  ü b ersch re ite t. 
E s w ird die Verflüssigung solcherGele th eo re t. u n te rsu ch t u. die E x istenz  einer b estim m ten  
Tem p. T  abgeleitet, oberhalb der eine Verflüssigung d er Gele d u rch  A ufbrechen d er B in 
dungen an  sogenannten  schw achen S tellen u n te r  dem  Q uellungsdruck des Lösungsm . 
s ta ttf in d en  kann . Solche schw achen Stellen können z. B. d u rch  period. in  der G e ls tru k tu r 
eingelagerte V erunreinigungen ve ru rsach t w erden. U n ter der V ereinfachung, d aß  die 
schw achen Stellen in  den  V ernetzungsbindungen liegen, w ird  T m aus gewissen c h arak te ris t.

M olekülkonstanten  des Gels, abgeleitet zu : T m =  3 ^  ( M/ 2 P  ’ wobe‘ ^  d ’e m °^'
B indungsenergie der Q uerverbindungen, E  die G askonstan te, M  das M ol.-Gew., P  die 
D ichte des Polym ers u. V1 das Mol.-Vol. des Lösungsm . ist. ( J .  chem . Physics 1 1 . 290 93.
Ju n i 1943. P rinceton , N. J . ,  P rinceton  U niv., Dep. of Chem.) W ALTER SCHULZE. 400 

John Rehner jr., Die Doppelbrechung des Polyisobutylens im  gelösten Zustande und  die 
Frenlcelsche Theorie vom Zerbrechen der M akromoleküle. Vf. b ean s tan d e t an  A rbe iten  von 
ZWETKOW u.FRlSSM AN (A ctaphysicochim . U SSR  2 0 .11945.] 6 1 ),d aß  bei M essungen am  ge
lösten Polyisobutylen  die von STAUDINGER angegebenen Form eln  in un rich tiger Weise 
angew andt w urden. Messungen m it dem osm ot. D ruck w ürden ein lO m al höheres Mol.-Gew. 
ergeben.Vf. w iderspricht außerdem  FREN K EL (A ctaphysicochim . U S S R  1 9 . [1944.] 51), weil 
dieser beim  Vorgang des Zerbrechens von M akrom oll, das H oO KEsche G esetz fü r  das 
m ittle re  K etteng lied  gelten  läß t. D as Ü bereinstim m en von Theorie u. V ersuchsergeb
nissen bei den russ. A rbeiten  w ird bezweifelt. (J .  chem . Physics 13 . 450. O kt. 1945. E liza
b e th , N. J . ,  S tandard  Oil D evelopm ent Co., Esso L abor.) R O ED ER . 400

Arthur J. Barry, Viscosimetrische Untersuchung von D im ethylsiloxanpolym eren. 
K urze M itt. zu der C. 1947 . 446 referierten  A rbeit. ( J .  appl. Physics 17 . 406. Mai 1946. 
M idland, Mich., Dow Chemical Corp.) W ALTER SCHULZE. 400

F. C. Auluek und D. S. Kolhari, Die kinetische Theorie des K autschuks. Die E la stiz itä t 
von K au tsch u k  is t n ich t nur w esentlich kleiner als die von M etallen, sondern  au ch  in  ihrer 
T em pera tu rabhäng igkeit von en tgegengesetzter R ich tu n g  u. äh n e lt in  ih rem  V erh. der 
von Gasen. D a f ü r  idealen K a u ts c h u k  wie fü r ideale Gase das Jo U L E sch e  G esetz g ü ltig  ist 
u. d ah er fü r K au tsch u k p ro b en  bei k o n stan te r Tem p. L ängenänderungen  ohne E in fl. auf die 
innere Energie bleiben, lä ß t sich ab le iten , daß  die aufgew endete D eh nungskra ft r ,  um 
eine ungestreck te  K au tschukprobe  von der Länge l0 auf l  zu dehnen, sich allg. darstellen  
lä ß t d u rch  T  =  T f ( l ) .  F ü r  kleine J 1, im  G ültigkeitsbereich  des HOOKEsehen Gesetzes,

e rg ib t sich Z1 =  T ■ R ' 'L—Ja  t wobei R ' von der K e tten län g e  u. dem  M ol.-Gew. des

K au tsch u k s ab h än g t. E s w ird nun  auf s ta tis t .  W ege jTsowie der iso therm ale  YOUNGsche 
M odul y  aus den M akrom olekülgrößen abgele ite t, wobei einm al der M akrozustand  der 
M olekülkette in  üblicher W eise durch  den  A bstand  der E ndglieder ch arak te ris ie rt w ird, 
w ährend im  anderen  Falle die tatsäch liche  K e tten län g e  als P a ra m e te r zugrunde gelegt 
w ird. ( J .  chem . Physics 1 1 . 387— 92. Aug. 1943. D elhi, In d ia , U niv ., D ep. of Phys.)

W a l t e r  Sc h u l z e . 400  
Hubert M. James und Eugene Guth, Theorie der elastischen Eigenschaften des Kautschuks. 

L eicht vu lkan isierter K au tsch u k  b esteh t aus einem  zusam m enhängenden N etzw erk, be
weglicher M olekülketten, das einen be träch tlichen  A nteil des G esam tm ateria ls au sm ach t u. 
von anderen  Moll., die n ich t ak t. am  N etzw erk b e te ilig t sind , e rfü llt u. um geben ist, in 
denen es wie in einer F l. schw im m t u. zu BROWN sehen B ew egungen fähig  ist. Seine G renz
flächen sind im  Gleichgewicht m it dem  w irksam en inneren  D ruck, den  die um gebende 
„F lüssigkeit“ auf das N etzw erk au sü b t, sowie den  gesam ten  äu ß eren  K rafte inw irkungen . 
Dieses einfache Modell wird theo re t. b eh andelt u n te r  der V oraussetzung, d aß  die ein
zelnen K ettensegm ente  zwischen zwei V ernetzungspunkten  zw ar seh r viele m ite inander 
verbundene G rundeinheiten  en th a lten , im  Vgl. m it der gesam ten  K e tte  ab er als klein 
anzusprechen sind. E s w ird gezejgt, d aß  ein solches unregelm äßiges N etzw erk d u rch  einen 
einfachen Satz GAUSSseher K e tte n  dargeste llt w erden k an n  u. zur B erechnung der 
Spannungs-D ehnungskurven  fü r ein- u.*zweiseitige Z ugbeanspruchung des K au tsch u k s 
dienen kann . Auch sind auf Grund dieses Ga USSsehen K ettenm odells V orhersagen über 
die Ä nderungen in den elast. Eigg. des K au tsch u k s im gequollenen Z ustande m öglich. Des 
w eiteren wird das therm oelast.V erh . von K au tsch u k  h iernach  eingehend th eo re t. behandelt. 
Die in  m anchen K autschukm ischungen bei geringen D ehnungen beobach te ten , von  Probe 
zu Probe schw ankenden Abw eichungen von der theo re t. S p an n u n gs-D ehnungscharak teri
s tik  w erden auf die von der Theorie n ich t e rfaß ten  W irksam keit VAN DER W a a l s scher 
K rä fte  zurückgeführt. D er ch arak terist. K nick  in  den Spannungs-D ehnungskurven  von 
K au tsch u k  wird als eine Ä nderung im  inneren  D ruck des M aterials angesehen, w äh ren d  der 
obere Verlauf der C harak teristik  bei g rößeren  D ehnungen noch vor dem  E insatz  der
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K ry s ta lh sa tio n  auf die N äherung des Netzw erkes an  seine m axim ale Ausdehnung, die 
ca. das lOfache das der ungestreck ten  Probe b e träg t, zurückgeführt wird. Der Einfl. der 
K ry sta lh sa tio n  auf die S-Form  der K urven  bei natürlichen  u. sy n thet. Ka u tschuksorten  sowie 
die m it dem  Z ustande der V ulkanisation  e in tre tenden  Ä nderungen des inneren Druckes, 
der A usdehnung u. des A nteils des im N etzw erk ak t. festgelegten M aterials werden e r
ö rte rt. ( J . chem. Physics 11 . 455—81. O kt. 1943. L afayette , Ind ., Purdue Univ. u. N otre 
D am e, In d ., Univ.) W a l t e r  S c h u l z e .  400

Hubert M. James und  Eugene Guth, Statistische Behandlung von unvollkommen 
beweglichen Ketten. D as von den Vff. früher (vgl. vorst. Ref.) aufgestellte einfache 
S truk tu rm odell von vulkanisiertem  K au tschuk  genügt zwar fü r qua lita tive  u. h a lbquan tita- 
tiv e  A bleitung des Spannungs-D ehnungsdiagram m s. F ü r eine genauere q u an tita tiv e  Entw . 
wird ein Modell der M olekülketten m it besserer A nnäherung an  die wirklichen Verhältnisse 
benötig t. E s w ird auf G rund eines Modells fü r „unvollkom m en bewegliche K e tte n “ , bei 
dem die O rientierung jeder B indung von der K onfiguration  der N achbarbindungen a b 
hängig is t, eine In tegralg le ichung  fü r eine K e tte  m it festen  Valenzwinkeln bei freier 
R o ta tio n  gewonnen, deren d irek te  Auflösung zwar schwierig ist, fü r welche jedoch eine 
Anzahl von befriedigend konvergierender R eihenentw w . sich ergib t. ( J .  chem. Physics 11. 
531. Nov. 1943. L afay ette , In d ., P u rdue  Univ. u. N otre  D am e, In d ., Univ.)

W a l t e r  S c h u l z e .  400 
R. S. Havenhill, H. C. O’Brien und  J. J. Rankin, Elektrostatische und Dehnungs

eigenschaften von K autschuk und G R-S bei erhöhten Temperaturen. Messungen e lek trostat. 
K o n tak tp o ten tia le  verschied. M aterialien bei höheren Tem pp. m it einer neu entw ickel
ten  A pp., bei welcher e lektr. Ladungen durch  H erabrollen  einer S tahlkugel auf der auf 
einer schrägen, heizbaren M etallp la tte  befindlichen M aterialprobe erzeugt werden u. 
dadurch  b estim m t w erden, daß  die Kugel danach in die als H ohlzylinder ausgebildete 
E lek trode eines e lek trom etr. M eßinstrum entes fä llt u. ihre aufgenom m ene Ladung an 
diese abg ib t. Die d am it bestim m ten  K o n tak tp o ten tia le  w aren bei K au tschuk  (I) wie auch 
GR-S (II) bei höheren Tem pp. s ta rk  negativ , u. zwar bei II stä rker als bei I. Es wird dam it 
die s tä rkere  A bnahm e in  der D ehnung bei II in Zusam m enhang gebracht u. auf die 
leichtere E lek tro n en ab tren n u n g  u. V ernichtung der e lek tro s ta t. Anziehungskräfte zurück
geführt. Auf G rund dieser Theorie werden sta rk  positive M aterialien wie gewisse P roteine, 
Quarz, N a trium silicat u. dgl. in  GR-S-M ischungen als Füllstoff angew endet u. ergeben 
gegenüber den  hoch m it ZnO gefüllten II-M ischungen eine m ehr als doppelt so hohe 
D ehnung bei W ärm e. ( J .  appl. Physics 17 . 338— 46. Mai 1946. Josephtow n, Pa ., St. J o 
seph L ead  Co., R es. L bor.) WALTER SCHULZE. 400

R. R. Baldwin, R. S. Bear und  R. E. Rundle, Die Abhängigkeit des Absorptions
spektrum s von Jodstärke von der S truk tur der Stärke und der Stärkekomponenten. Eine 
einfache colorim etr. A nalyse von Jo d s tä rk e  ist unzuverlässig, da  sich dabei die U n ter
schiede von Am ylose u. A m ylopektin  ausw irken. Die Prüfung  des A bsorptionsspektrum s 
zeigt, d aß  die Menge des im  K om plex gebundenen Jo d s m it der V erringerung der Jo d 
konz. anw äehst. D er G renzw ert fü r unendlich verd. Jodlsgg. b e träg t ein Jodm ol. auf 
sechs G lucosereste. Bei größerer K etten länge  sowohl der Amylose als auch des unver
zweigten Teils des A m ylopektins liegen die W ellenlängen des A bsorptionsm axim um s m ehr 
nach ro t, w ährend  die mol. E x tink tionskoeffizien ten  höhere W erte besitzen. Diese beiden 
Eigg. erm öglichen die re la tive  A bschätzung des Mol.-Gew. der Amylose u. des Grades 
der Verzw eigung des A m ylopektins. Die R esu lta te  stim m en m it den nach anderen  
B estim m ungsm ethoden gew onnenen überein. (J . Amer. chem. Soe. 66. 111— 15. Jan . 1944. 
Arnes I a .,  Agric. E x p . S ta tion .) SCHAACK. 400

W. C. Dunlap jr. und B. Makower, Radiofrequente dielektrische Eigenschaften eines 
Cellulosesystems bei geringen Feuchtigkeitsgehalten. Messungen der DE. s u. der W echsel
strom - u. G leichstrom leitfähigkeit er in A bhängigkeit von Feuchtigkeitsgeh. (1,5—21,0%), 
Tem p. (1,5— 39,8°), Frequenz (18—5000 kH z), D. (0,792— 1,45 g/cm 3) u. Teilchengröße 
an  en tw ässerten  M ohrrüben. (Physic. Rev. [2] 6 6 . 159. 1/15. 9. 1944. W estern Regional 
Res. L abor.) W . M a ie r .  400

R. Prince und J. Seiberlieh, Schrumpfungserscheinungen an Cellulosefilmen. Durch 
Aufgießen von Cellulosexanthogenatlsgg. auf G lasplatten  u. anschließende Fällung in 
einem  Phosphorsäurebade u. E ntschw efelung hergestellte Film e aus regenerierter Cellu- 
lo s#w urden  nach dem  A ufspannen langsam  g e tro ck n e t; die dabei auftretenden Schrum p
fungserscheinungen u. -m uster w urden visuell, durch Beobachtung im Polarisations
m ikroskop u . zum Teil durch  röntgenograph. A ufnahm en verfolgt. Bei gegebener kon
s ta n te r  G ießstärke kann  die Film dicke als M aßstab der Schrum pfung dienen. E s wird 
der E infl. der Reifungsdauer, des A lkaligeh., der Zus. u. Temp. des Fällungsbades sowie 
eines W eichm acherzusatzes auf die Ausbildung charak terist. Schrum pfungsfiguren u n te r
such t. Die e rhaltenen  Schrum pfungsfiguren sind n icht reversibel, u. ihre Tiefe oder Schärfe
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der Zeichnung lassen bis zu einem gewissen Maße auf die Größe der dabei au ftre ten d en  
S pannungskräfte  schließen. T yp. Polarisationsfiguren ko n n ten  n ich t b eo b ach te t w erden. 
( J .  physic. Chem. 50. 222— 35. Mai 1946. D urham , New H am pshire.) HENTSCHEL. 400

R. C. Merrill und Mary Weeks, K in etik  der P ektinverseifung  (Vgl. auch J. Amer. 
chem. Soc. 67. [1945.] 2244.) Die Verseifung von gereinigtem  C itrus- u. A p fe lp ek tin  u. 
von käuflichem Citruspektin bei 70, 80, 90 u. 100° ist eine Rk. 1. Ordnung; die A ktivie
rungsenergie nim m t m it steigender Temp. ab. Bei Temperaturerniedrigung oder Zusatz 
von Säuren nim m t das Verhältnis Abbaugeschwindigkeit:Verseifungsgeschwindigkeit 
ab. Die m eisten hinzugefügten Neutralsalze erniedrigen den pn-W ert u. erhöhen die 
Verseifungsgeschwindigkeit von Pektin bei dessen gewöhnlichem ph, wobei sich ein 
Wechsel der K ationen stärker bemerkbar m acht als ein solcher von Anionen. Dieser Effekt 
ist vorwiegend auf die pn-Änderung zurückzuführen. (J . physic. Chem. 5 0 . 75—87. März
1946. Albany, Calif., Western Reg. Res. Labor.) W. BROSER, 400

H. Lotzkar, T. H. Schultz, H. S. Owens und W. D. Maclay, Der E in flu ß  von Salzen  
a u f die Viscosität von Pektinsäurelösungen. Es wurde der Einfl. verschied. Salze [A1C13, 
C u(N 03)2, CaCl2, Sr(N 03)2, BaCl2, NiCl2] auf die Viscosität von Pektinsäurelsgg. bei 25° 
untersucht. Es ergab sich dabei, daß der Salzeffekt von der Herkunft u. der Konz, der 
Pektinsäure, dem pH , der Konz. u. der Art des Salzes abhängt. (J . physic. Chem. 50. 
200—10. Mai 1946. Albany, Calif., Western Regional Res. Labor.) W. BROSER. 400

T. M. Shaw, E. F. Jansen und  H. Lineweaver, D ie dielektrischen Eigenschaften von 
ß-Lactoglobulin in  wäßrigen Glycinlösungen und  im  krysta llin-flüssigen Zustand. M essun
gen der D E. e' u. des V erlustfaktors e "  an  Lsgg. von ß-Lactoglobulin (I) (3 ,5— 94,0 g /L iter) 
in 0,48-, 1,5- u. 2,5-mol. wss. G lycin-(II)-Lsgg. u. Messungen der D E. an  einer k rysta llin - 
fl. 3 3 % ig. I-Phase  im Frequenzbereich  von 0,01— 5 MHz. E s e rg ib t sich ein  w esentlich 
ausgedehnterer A bsorptionsbereich, als ihn  die einfache DEBYE-Theorie (m it R e lax a 
tionszeit t )  erw arten  läß t. E ine A usw ertung nach CoLE (C. 1941. II. 1827) e rg ib t je  nach 
der I -u. II-K onz. fü r a W erte  zwischen 0,08 u. 0,4, fü r r W erte  zwischen 0,075 u. 0,25 psec. 
Die D E. der k rysta llin-fl. Phase s ink t von e1 =  250 bei 10 kH z auf e' =  69 bei 5 M H z; 
daraus r =  76 psec  u. a =  0,40. Die E rgebnisse lassen verm uten , d aß  die A bsorption  
in den II-Lsgg. durch  W echselw irkungen zwischen den I-Moll. bestim m t ist. E ine  A b
schätzung des D ipolm om entes des I-Mol. nach der em pir. B eziehung von ONCLEY (C. 1938.
II. 2760) e rg ib t p  —  790 ±  25 DEBYE-Einheiten. (J. chem . Physics 12. 439— 48. Nov.
1944. A lbany, Calif., W estern  Regional Res. Labor.) W . M a i e r . 400

S. E. Sheppard und A. L. Gaddes, Am phipathischer Charakter von Proteinen und  
gewissen lyophilen Kolloiden , wie er sich aus Absorptionsspektren von Farben ergibt. Viele 
saure  wie bas. Farbsto ffe  ergeben in  wss. Lsgg. ein w esentlich abw eichendes A bsorptions- 
sp ek tr. als in organ. L ösungsm itteln . Vff. fanden  nun, d aß  bei Ggw. von  G elatine  oder 
anderer m icellenbildender hydrophiler Kolloide von C ety lpyrid inch lorid  sich gegenüber 
re inen  wss. Farbstofflsgg. das A bsorp tionsspek tr. ebenfalls b e träch tlich  v e rän d e rt u. 
wieder m ehr dem  in  organ. L ösungsm itteln  n ähert. Dies w ird auf den wechselseitigen 
A ufbau solcher Kolloide m it ion. oder polaren hydrophilen  Z entren  einerseits u. unpolaren , 
organophilen Gebieten andererseits zurückgeführt u. die M öglichkeit genauer vergleichen
der Spektroskop. Farbstoffm essungen zur Diagnose u. näheren  S truk tu rerfo rsch u n g  solcher 
Kolloide m it am ph ipa th . C harak ter e rö rte rt. ( J . chem. Physics 13. 63—65. Febr. 1945. 
R ochester, N. Y., E astm an  K odak  Co., Res. L aborr.) W ALTER SCHULZE. 400

David F. Waugh, Die Verkettung der einzelnen Proteinmoleküle. I. M itt. Eine fa ser
artige M odifikation des In su lin s. Ca. 2 % ig. InsulinXsgg. bildeten  bei einem  pn  von 2—2,5 
30 Min. auf 100° e rh itz t Gele m it einer k o n stan ten  D oppelbrechung; bei 0 ,5% ig . Lsgg. 
erschien dagegen eine fließende Doppelbrechung. Die E lek tronenm ikrograph ie  ließ Fasern  
m it m ehreren p  Länge u. 200 A B reite  erkennen. Beim E infrieren  eines Insulingels m it 
2%  Pro te in  u. A uftauen in C 0 2-A .-M ischung fand  ein A bsinken der V iscosität s ta t t ;  
anschließendes E rh itzen  fü h rte  w ieder zur gleichen k o n stan ten  D oppelbrechung wie oben. 
N ach 24 bzw. 48 S td. Stehen bei p h H — 11,5 u. 0° verloren die Insu lin fasern  ihre D oppel
brechung u. V iscosität; die Lsg. glich wieder dem  n a tiv en  P ro te in . Dieses konn te  m ehrm als 
w iederholt werden. Längeres E rh itzen  in sau rer Lsg. b ilde te  sphäro k ry sta lla rtig e  A ggre
gierungen aus, die, in verd. Alkali gelöst, 80%  der biol. A k tiv itä t des O rig inalinsulins zeig
ten . Vf. n im m t an, daß  die Fasern  aus einzelnen Moll, bestehen, die im n a tiv en  P ro te in  
durch K ovalenzkräfte  nichtpolarer S e iten k e tten  verbunden  sind. S u. N H 3 übernehm en 
hier eine wichtige Rolle, d a  gezeigt worden war, d aß  sich ebenfalls F asern  b ildeten , wenn 
S durch Alkali u. N H 3 durch  E rh itzen  en tfe rn t worden waren. ( J . Am er. chem . Soc. 6 6 . 
663. April 1944. Cam bridge, Mass., In st, of Technol., Dep. of Biol. and Biol. Enging.)

B e c k e r . 400
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J. Sheridan. Die mpinHimt n i , . f ? ^  n i-1 ̂ ....*..1,.» 4 ,.. 7  j  t u . . er
D2. Präparative organische Chemie. Naturstoffe.

o     u u . « o v i « i . u g .  w e m g  v u u  u e r  U U W  1X1 ä U l  D 1 H 1 S -

ste in . E ine B eeinflussung der R k. durch  C 0 2 u. N 2 wurde nicht beobach tet. R eaktions- 
tem pp. hegen zwischen 138 u. 214°, Ström ungsgeschw indigkeiten zwischen 1,06 u . 
2,8  ia te r/S td e . fü r  C2H 2 u. zwischen 1,00 u . 2,57 L ite r/S td e . fü r D er Druck wird auf
c.a ' l  a t  gehalten . Mehr als 3%  Stickoxyde verzögern die R k. u. erniedrigen die C ,H 4- 
A usbeute leicht. E s en ts tehen  stickstoffhaltige Flüssigkeiten. W ahrscheinlich erfolgt eine 
Ked. von  S tickoxyden durch  H 2. 0 2 verzögert die R k. u. erhöh t die C2H 6-Ausbeute. E r 
se tz t sich teilweise zu H „0  um , aber er reagiert auch m it dem K ata ly sa to r u. w irkt h a r t
näckig über m ehrere nachfolgende Verss. fort. S i0 2, T i0 2, T h 0 2 u. Cr20 3 katalysieren 

Gj-  * 2 er*sa t*on ^ e' T ernPP- von 200° u. d a run ter. Die H erst. der K atalysa to ren
u. die App. w erden beschrieben (vgl. I. M itt., -J. chem. Soc. [London] 1944. 373). Die über Ni 
auf verschied. T rägersubstanzen erhaltenen  A usbeuten an  C2H 4 u. C2H 6 sind tabe lla r. 
angegeben. Stickoxyde w erden bestim m t durch  U m setzen m it 0 2 u. A bsorption durch  
K O H . (J . chem . Soc. [London] 1945. 301—05. Mai 1945. Oxford, Univ., Dyson Petrin s 
LaboTr -) _ BRAüKMANN. 428

J. Sheridan, D ie m etallkatalysierte Reaktion zwischen Acetylen und Wasserstoff. 
I \ . M itt. Reaktion über P latin . (III. vgl. vorst. Ref.) C2H 4 wird aus C2H 2 u. H 2 über P t- 
Bimsstein bei 0— 163° n ich t bevorzugt gebildet, obgleich C2H 2 s tä rk e r absorbiert wird als 
C2H 4, u. se tz t bei D rucken oberhalb eines verhältn ism äßig  niedrigen W ertes (der vom 
D ruck des vorhandenen H 2 u. C2H4 abhängt) die CäH c-Bldg. auf eine G eschwindigkeit 
herab , die geringer ist a ls die der C2H 4-Bildung. Bei H 2-C 2H 2-Gem ischen 1 : 1  u. 2 : 1  
werden ca. 6— 30%  des n ich t w iedergewonnenen C2H 2 u. eine entsprechende Menge H 2 
als Prodd. en tfe rn t, die weniger leicht flüchtig  als C2-KW -stoffe sind, obgleich die K a ta ly 
satoren bei diesen Tem pp. im wesentlichen keine W rkg. auf reines C._>H, bei dem  gleichen 
Partia ld ruck  haben. F rühere  k inet. D aten  w erden b estä tig t u. ergänzt. E s w urde gezeigt, 
daß tiefere Tem pp. die C2H G-Bldg. von Anfang an  begünstigen. Die Rkk. (I) C2H 2 H 2 =  
C2H 4 (-*  C2H 6) u. (II) C2H 2 -j- H 2 —* andere Prodd. als C2-KW -stoffe sind wahrscheinlich 
beide annähernd  erste r O rdnung im H inblick auf H 2 u. haben  ähnliche A ktiv ierungs
w ärm en um  12 kcal (A ktivierungsw ärm en von II um  ca. 1— 2 kcal größer als von I). Die 
U nterschiede zwischen I u. II sind qualita tiv  die gleichen wie bei den entsprechenden 
R kk. über N i. D aß C2H 2 s tä rk er als C2H 4 absorbiert 'wird, w ird durch die Tatsache be 
stä tig t, daß  C2H4, dem  Syst. zugefügt, ursprünglich als V erdünner w irk t. O , h a t wenig 
E'.nfl. auf die R k ., obgleich etw as H 20  gebildet wird. Die Verss. wurden bei konstantem  
Vol. durchgeführt. Die gesä tt. K W -stoffe w urden durch  O xydation m it Cu-Oxyd bei 600° 
bestim m t. D er R eaktionsverlauf un ter den verschied. Bedingungen wird kurvenm äßig 
u. in  Tabellen wiedergegeben. (J .  chem . Soc. [London] 1945. 305—11. Mai 1945.)

BRAUKMANN. 426
C. F. H. Allen und Alan Bell, 2.3-D imethylbutadien-1.3. Die H erst. erfolgt durch 

k a ta ly t. D eh y d ra ta tio n  von P inakol (A) m it H B r oder (B) m it A120 3. — Meth. A . 
354 g Pinakol u. 10 cm 3 48% ig. H B r werden langsam  e rh itz t u. das D estillat bei 95° 
aufgefangen. Die nichtwss. Schicht w ird m it W. gewaschen, m it CaCl2 getrocknet u. 
frak tio n iert; A usbeute  135— 147 g, K p. 69— 70,5°. — Meth. B . Pinakoldäm pfe werden 
un ter verm indertem  D ruck über 420—470° erh itztes A120 3 geleitet. Das D estillat wird wie 
oben frak tio n iert. E s w ird vorgeschlagen, das Dien über Spuren von H ydrochinon auf-

L. A. Brooks und H. R. Snyder, Penten-4-ol-l. Die D arst. erfolgt durch Spaltung von 
Tetrahydrofurfarylchlorid  (I) m it N a. I wird aus Tetrahydrofurfurylalkohol u. SOCl2 her
gestellt. — Zu einem  Gemisch von 408 g T etrahydrofurfurylalkohol u. 348 g Pyrid in  werden 
un ter K ü h len  tropfenw eise 500 g SOCl2 zugegeben, wobei die Tem p. auf 60° ansteigt. Das 
Gemisch w ird nach 3—4 std . R ühren  7m al m it 500 cm 3 Ae. ex trah ie rt u. I im Vakuum  
dest., K p .u  41—42°, K p .15 47—48°, A usbeute 354—360 g. — E ine Lsg. von 300 g I  in  
300 cm 3 Ae. w ird innerhalb  5 S tdn. zu 112 g N a in  700 cm 3 Ae. zugegeben. Nach 2 Stdn. 
wird die Suspension d ek an tie rt u. das N a-Salz m it Eiswasser zersetzt. N ach Verdam pfen 
des Lösungsm . wird Penten-4-ol-l bei n. D ruck dest., K p. 134-137°, A usbeute 161 178 g.
(Org. Syntheses 25. 84—86. 1945.) TROFIHOW. 458

H. Schinz und  H. L. Simon, Synthese eines aliphatischen Monoterpenalkohols vom 
m -C ym oltypus und einige allgemeine Betrachtungen über unregelmäßige Diisoprenketten. 
Terpenalkohole, deren  G erüst sich auf m-Cymol zurückführen läß t, sind bisher nicht in 
der N a tu r aufgefunden worden, sie können aber in ä ther. Ölen Vorkommen. Vff. haben 
je tz t  sy n th e t. einen a lipha t., p rim ., doppelt ungesätt. Alkohol dieser A rt, das 2.7-Dimethyl-

zuheben. (Org. Syntheses 22. 39— 43. 1942.) TROFJMOW. 428
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octadien-(2.6)-ol-{8) (IV) u. seine D ihydroverb . (V) d argeste llt. Bei der Syn th . b ilden  sich 
vorzugsweise die trans-V erbb . von IV u. V. Vff. d isku tie ren  d an n  allg. alle d en k b aren  
V erknüpfungen von 2 Isoprenm ol. zu D iisoprenketten , die fü r T erpene in F rage  kom m en, 
sowie die S truk tu rm ög lichkeiten  fü r den  von LENNARTZ (C. 194 3 . I I .  1878) a u s  
Isopren  e rhaltenen  Alkohol C10H 1bO. — 2.7-D im ethyloctadien-(2.7)-ol-(6) (III), C10H 18O, 
aus Isohexenyl-M gB r (I) u. a-M ethylacrolein (II) bei — 15°, neben K W -stoff. — 2.7-D i- 
methyloctadien-(2.6)-ol-(8) (IV), C10H 18O, d u rch  A llylum lagerung von III: B rom ierung von 
III m it P B r3 (R ohbrom id, Kp.„ 4 60— 70°), Ü berführung  des B rom ids in das A ceta t u .

V erseifung; nach  R einigung über d ie P h th a l- 
CHOH . estersäu re  K p .lz 106— 108°, G eruch w enig  von

1 |P CHs | ) I |— Geraniol un tersch ied en ; A llophanat, C12H 20O3N 2,
| CH2 I CHjOH I CH2OH f .  122— 123°. — Iso hexy la llophana t, C8H 160 8N 2,
\  \  \  aus Isobuty l-M gB r u. Ä thy lenoxyd  u. B ehand-

j! H I lung m it C yansäure, F . 155— 156°. — 2.7-
, \  / \  /  \  Dimethylocten-(7)-ol-(6), C10H 20O, aus Isohexyl-
M gBr u. II; A llophanat, Cl2H 220 3N 2, F . 87— 88°. — 2.7-D imethylocten-(6)-ol-(8) (V), 
CloH 20O, d u rch  A lly lum lagerung aus der vorigen V erb., K p . 103—104°, D .2°4 0,8482, 
n D20 =  1,45 00; Allophanat, C12H 220 3N 2, aus P A e .-A e ., F . 124— 125°. (H elv. chim . A cta  28 . 
774— 80. 15/6. 1945. Zürich, T H .) K R ESSE. 459

Emile Cherbuliez und  Hildburg Weniger, Phosphorylierungen durch die P olyphosphor
säuren. Da die Phosphorylierung m itte ls P 20 3 zu einem Gem isch von Mono- u. P o lya lky l
phosphorsäuren  fü h rt  u. da  m it POCl3 in P y rid in  außerdem  C hlorderivv. e rh a lten  w erden, 
geh t m an zur D arst. von M onoalkylphosphorsäuren besser aus von den  Polyphosphor
säuren . Als solche sind h ier v e rw and t Pyrophosphorsäure, H 4P 20 ,  (I) (als solche oder als 
N a4P 20 7 m it de r berechneten  Menge HCl in  A.), Triphosphorsäure, H 20 3P - 0 - P 0 2H - 0 -  
P 0 3H 2 (II) (als nach BODY u . ScHLOESSER, C. 194 0 . I . 3902, darg este lltes  N a-Salz  m it 
d er berechneten  Menge HCl in A.) u. das d u rch  th erm . D eh y d ra ta tio n  d e r konz. H 3P 0 4 
des H andels erhaltene  Gemisch von P oly  phosphorsäuren  (III) (K ondensa tionsg rad  n  =  3—4). 
Zur B est. von n u. des A nteils an  verbliebener H 3P 0 4 in diesem  Gem isch w urde ein 
t itr im e tr . Verf. ausgearbe ite t, in  dem  e rs t gegen M ethylorange u. d an n  gegen T hym ol
p h th ale in  e rs t ohne Z usatz  u. d an n  + w ss . CaCl2 t i t r ie r t  w ird. H ie rm it w urde die Zus.
(n — 2— 4) von P räpp . von III nach  1—3 std . E rh itzen  von H 3P 0 4 au f 150— 300“ e rm itte lt 
(Tabelle). — K ochen von I in  A. lieferte  Äthylphosphorsäure  a ls Ca-Salz, C2H 5- 0 - P 0 3Ca;
2 H 20 ,  in 90%  R ohausbeute . K ochen von II in A. ergab ebenfalls I, hier a ls B a-Salz, 
C2H 50 4P B a -H 20 ,  neben D iäthy lphosphorsäure . — Bei 3 0 std . K ochen  von  III m it 5 Mol 
CH3O H  w urden e rh alten  M ethylphosphorsäure  als B a-Salz, C H 30 4P B a  (ge trocknet bei 
100°), in 84% , u. Dimethylphosphorsäure  a ls C4H 120 8P2B a • 5 H 20  in  w eniger als 1,5%  
A usbeute. — E tw a  3 std . K ochen von III m it Benzylalkohol fü h rte  zu Benzylphosphorsäure  
als B a-Salz, C7H70 4P B a -H 20 ,  K ry sta lle  in 31%  A usbeute, u. m it n ich t reinem  C etylalkohol 
zu Cetylphosphorsäure, C1SH 350 4P, N adeln aus Ae., F . 69— 75°, als N a-Salz, F . ca. 185°, 
u. B a-Salz, C16H 330 4PB a (120°), w asserhaltige b laßgelbe K ry sta lle , seh r wenig lösl. in 
W asser. — In  8 ,2%  A usbeute w urde aus 95% ig . M ilchsäure des H andels m it III erhalten  
Phosphormilchsäure als B a-Salz, C3H 40 6P B a1<5. 2 H 20 ,  K ry sta lle  aus W. oder verd. A., 
u. aus B renztraubensäure  m it III Phosphoenolbrenztraubensäure als sch lech t ch arak te ri
siertes B a-Salz in  ca. 35%  A usbeute. — W ie Alkohole  u. O xysäuren  lassen  sich auch 
Aminoalkohole  m it III g u t in die en tsprechenden  M onoalkylphosphorsäuren  ü berfüh ren ; 
so w urden e rh a lten  aus Colam in in 52%  A usbeute  über das B a-Salz die Colaminphosphor- 
säure, C2H 80 4N P  =  +H 3N -C H 2-C H 2- 0 - P 0 3H ~, N adeln , F . 233 — 235° Zers., u. aus 
Cholinchlorid in 45,5%  A usbeute über das B a-Salz die Cholinphosphorsäure, C6H 140 4N P =  
+(CH3)3N -C H 2-CH2- 0 - P 0 3H _, nach  w ochenlangem  S tehen  im  V akuum  üb er H 2S 0 4 
am orphe pulverisierbare  M., die sich an  de r L u ft seh r rasch  verflüssig t, um  im  V akuum  
über P 20 5 w ieder fest zu w erden. (H elv. chim . A cta 2 9 . 2006— 17. 2/12. 1946. Geneve, 
U niv.) B EH RLE. 503

H. McCombie, B. C. Saunders und G. J. Stacey, Ester des Phosphors. I. M itt. E s werden 
Verss. beschrieben, die zur D arst. von Phosphorsäu reestern  die U m setzung von PC13 
m it A lkoholen benutzen . W ährend bei A nw esenheit eines HCl b indenden M ittels (Pyrid in  

nT) nTT n1 -wm r  t t  oder D im ethylanilin) T ria lkylphosphit (I) ent-
/  /  /  /  * 6 s te h t (vgl. MlLOBEDSKI u . S a c h n o w s k i ,  C.

P -O R  P -O R  0 =  P -O R  0 =  P -O R  1 9 1 8 .1. 911), fü h rt  die Rk. ohne diesen Zu-
sa tz  u n te r A bspaltung  einer A lkylgruppe zu 

n  ln  v  ̂ D ialkylhydrogenphosphiten  (II). Bei d er B e
hand lung  beider V erb indungsarten  m it Cl2 e r 

folgt U m w andlung in die Dialkylchlorphosphonate  (III), die m it Anilin schön k ry st. 
D ialkylanilinophosphonate  (IV) bilden.
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V e r s u c h e ;  Triäthylphosphit, C6H 150 3P, aus 1 Mol PCI3 in  trockenem  Ae. beim 
Z utrop fen  eines Gemisches von je 3 Mol A. u. D im ethylanilin  un ter K ühlung, K p .12 s 48°; 
A usbeu te  73% . — Diäthylchlorphosphonat, C4H 10O3ClP, aus der vorigen Verb. m it Cl2 
u n te r  E iskühlung  bis zum  E rscheinen der G rünfärbung, E n tfe rnung  des Überschusses 
an  Cl2 m it trockener L uft, N achbehandlung m it P b C 0 3, K p .18 93—95°; A usbeute 80% . — 
Diisopropylchlorphosphonat, C6H 140 3C1P, in  gleicher Weise aus T riisopropylphosphit, 
K p •o,08, 41°; A usbeute 70% . — Diäthylhydrogenphosphit, C4H UQ3P, aus 1 Mol PC13 in 
Ae. beim  Zutropfen  von 3 Mol A. u n te r E iskühlung  u. Durchsaugen eines Luftstrom es, 
R est d e r HCl durch  N H 3 en tfe rn t, K p .20 87°, K p .14 73— 74°. Gleiches E rgebnis in  CC14; 
A u sbeu te  93% . U m w andlung in  D iäthylchlorphosphonat beim  E inleiten von Cl2 un ter 
K üh lung  durch  K ältem ischung. — Diäthylanilinophosphonat, C10H 16O3N P, aus" 1 Mol 
C hlorphosphonat m it 2 Mol Anilin u n te r K ühlung, E x trak tio n  m it Ezi., F. 96,5° (aus 
W .). — Diisopropylhydrogenphosphit, C6H 150 3P, aus 1 Mol PC13 m it 3 Mol Isopropylalko
hol in Ae. ohne Zusatz, K p .1479°, K p .17 82,5°. Gleiches E rgebnis m it CC14 oder auch 
ohne L ö su n g sm itte l; A usbeuten  um  85% . — Düsopropylchlorphosphonat, C6H 140 3C1P, 
aus der vorigen Verb. m it Cl2, K p .1495°; A usbeute 76% . — Diisopropylanilinophosphonat, 
C12H 20O3N P, aus 1 Mol der H alogenverb, m it 2 Mol Anilin, F. 121— 121,5° (aus Ae. +  PAe. 
u. W .). ( J .  ehem . Soc. [London] 1 9 4 5 . 380—82. Ju n i. Cambridge, Univ.) Z o p f e .  505

F. K. Atherton, H. T. Openshaw und A. R. Todd, U ntersuchungen über Phosphorylierung.
I. M itt. (Fortse tzung .) DibenzylcMorphosphonat als Phosphorylierungsmittel. (Vgl. vorst. 
Ref.) N ach  einer Ü bersicht über die M ethoden zur E inführung des Phosphorsäurerestes 
in  N atursto ffe , die auf der Anw endung von POCI3 in Ggw. von CaO,
CaC 03, P y rid in  oder der E inw  von Ä thy lm etaphosphat beruhen, /
w ird die D arst. u. R eaktionsfähigkeit des Dibenzylclilorphosphonats (II) 0  =  P -0 - C H 2C6H6
b esp ro ch e n  (vgl. ZERVAS, C. 1 9 4 0 .1. 213 u. WOLFROM, SMITH, PLET- \
CHER u. BROWN, C. 1 9 4 3 .1 . 1571) In  den Verss werden die un ter j 2 8 °
H C l-A bspaltung erfolgenden U m setzungen von II m it Alkoholen u.
Am inen, d ie Bldg. von Salzen u. die A bspaltung der Benzylreste durch k a ta ly t. 
H yd rie ru n g  un tersu ch t. Zum  Schluß w ird gezeigt, daß  die reaktionsfähigen A lkylen
oxyde bereits  m it D ina trium phosphat in  wss. Lsg. u n te r Bldg. der ß-Alkoxyphosphate  
zu reagieren  verm ögen.

V e r s u c h e :  Dibenzylhydrogenphosphit (I), C14H 160 3P, aus 1 Mol PC13 m it je 2 Mol 
Benzylalkohol u. D im ethylanilin  in  trockenem  Bzl. u n te r E iskühlung. Bei vorsichtiger 
u. in  k leinen Portionen  du rchgeführter Dest. K p .10_3 110— 120°, Öl, F . 0—5°, nD18 =  
1,5521; Zers, bei 160° u n te r Bldg. von Polym eren u. Phosphin. — Dibenzylchlorphospho- 
nat (II), C14H 140 3C1P, aus I m it Cl2 in CC14 bei — 10°, E n tfernung  von Cl2 +  HCl durch 
einen N 2-Strom . Lsg. d irek t fü r V eresterungen verw endbar. Gleiche Ergebnisse m it Ae. 
oder Chlf. als L ösungsm ittel. — Silbersalz des Dibenzylphosphats (III), C14H 140 4PAg, 
Lsg. von II in  CC14 m it wss. P yrid in  verseift u. nach R einigung über die Na- u. Ba-Salze 
m it A gN 03 in  das Ag-Salz übergeführt, K rystalle . — Dibenzylaminophosphonat, C14H 16- 
0 3N P , aus II in  CC14 m it N H 3 bei — 10°, dann  D urehleiten eines N 2-Strom s, F. 103,5 
bis 104,5° (aus CC14). — Dibenzylanilinophosphonat, C20H 20O3N P, aus II m it überschüssi
gem Anilin in  CC14 bei — 10®, A usschütteln  der Reaktionslsg. m it verd. HCl, F. 91—92,5° 
(aus H exan  -f- Ä thylenchlorid  u. verd. A.). — Auf analoge W eise: Dibenzylcyclohexyl- 
aminophosphonat, C20H 26O3N P, F . 79—80°; Dibenzylbenzylaminophosphonat, C21H 22Ö3NP,
F . 84—85° (aus H exan  +  Bzl.) u. Dibenzyl-a-phenäthylaminophosphonat, C22H24Ö3NP,
F. 81—82° (aus H exan  oder Cyclohexan). — Barium äthylphosphat, C2H 50 4P B a -H 20 , aus 
II m it absol. A. +  P y rid in  in  CC14 erst das D ibenzyläthylphosphat gewonnen, daraus bei 
der H ydrierung  m it RANEY-Ni in  A. un ter A bspaltung der Benzylgruppen das Athyl- 
ph o spha t, B a-Salz m it Ba(O H )2. — Ag-Salz des Benzylisoamylphosphats, C12H 180 4PAg, 
aus II zunächst m it Isoam ylalkohol +  P yrid in  in  Chlf. zum Dibenzylisoam ylphosphat, 
d ann  m it Pd-T ierkohle in  wss. bei Ggw. von n-B utylpiperidin hydriert u. nach Reinigung 
über das Ba-Salz zuletzt das Silbersalz gewonnen. —  ß-N  aphlhyldihydrogenphosphat, 
C10H 9O4P, N a-Salz des ^-N aphthols in  Toluol +  CC14 m it II bei — 5° zum Dibenzyl-/5-naph- 
th y lp h o sp h at um gesetzt. H ydrierung  zum D ihydrogenphosphat nach vorherigem Kochen 
m it RANEY-Ni durch  Pd-T ierkohle in Ggw. von N-M ethylmorpholin. Einmalige E r
neuerung des K a taly sa to rs wegen V ergiftung notwendig. Gewinnung des Reaktionsprod.. 
nach  R einigung m it W asserdam pf durch A nsäuern u. Aufnehm en in A., F. 172 173
(aus Chlf. +  A.). Gleicher K örper bei der H ydrolyse von /PN aphthyldiehlorphosphinat. 
Disilbersalz des ß-Oxyäthylphosphats, C2H 50 5PAg2. Durch Um setzung von A thylenoxyd 
m it D inatrium phosphat in  W ., 21 Tage bei R aum tem p., Entfernung des nicht um 
gesetzten Phosphats als B a-Phosphat, aus dem F iltra t  beim Eindam pfen das Ba-Salz 
des ^ -O xyäthy lphosphats, B lättchen. Zuletzt Ü berführung in das Silbersalz, Nadeln
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Auf analoge Weise Disilbersalz des ß-Oxypropylphosphats, C3H ,0 6PAg2. ( J .  ehem . Soc. 
London] 1945. 382—85. Ju n i. Cam bridge, Univ. u. .M anchester, Univ.) ZOPFF. 505

Ja. M. Slobodin, Über die E inw irkung  von Tetranitromethan a u f  ungesättigte Ver
bindungen. Vf. un tersu ch te  die A bhängigkeit der F a rb e  de r R eak tionsp rodd . von C(NO2)4 
u. m ehr als 40 Olefinen, D iolefinen  u. Acetylenen  sowie einigen Oxy- u. B r-D eriv a ten  
von der A rt, Zahl u. Lage de r S u b stitu en ten  u. ungesä tt. B indungen. M eistens en ts teh en  
hellgelb b is orange gefärb te  P ro d d .; größere R adikale (P h en y l) u. k o n jug ierte  Dien- 
b indungen  verstärken , te r t .  R adikale (B u ty l,O x y b u ty l) schw ächen die F arb tie fe . V ierfach 
su b s titu ie rte  Äthylene  sowie D iäthylene  m it 2 u. m ehr R adikalen  in 1- u. 4-S tellung (Diiso- 
crotyl, 1.1-D ialkyl- u. 1.1.3.4-Tetram ethyldivinyl) geben hellro te bis tie fb rau n ro te  P ro d d .; 
in  einigen Fällen  k an n  diese R k. zur q u a lita tiv en  A nalyse von O lefingem ischen b en u tz t 
w erden. Acetylene  b ilden nu r schw ach gefärb te  P ro d d .; 3-M ethylbutin-l-o l-3  g ib t eine 
farblose V erbindung. (JKypHaji OOmeh X hm hh [ J .  allg. Chem.] 16. (78.) 1698— 1700. 
O kt. 1946. U dSSR , M ilitär-m ed. K irow -A kad. d. R o ten  Armee.) HANNS SCHMIDT. 523

G. Bryant Bachman und Raymond L. May’new, Darstellung von verschiedenen kom pli
zierten aliphatischen A m inen . Zwecks chem otherapeu t. A nw endung haben  Vff. eine R eihe 
a lip h a t. Mono- u. Polyam inoalkohole d a rgeste llt, die en tw eder d u rch  N .N -D ialkylierung 
verschiedener prim . Am inoalkohole oder durch  K ondensation  verschiedener sek. Am ine u. 
kom pliz ierter D iam ine m itte ls Olefinoxyd oder E p ich lorhydrin  sy n th e tis ie rt w urden . —
1. Die erste  G ruppe um faß t Dialkylderivv. (I) des 2-Am ino-2-m ethylpropanol-l, die nur 
d u rch  einen Zw eistufenalkylierungsprozeß gewonnen w erden k o n n ten . Bei gem ischt 
A lkylierten  verläu ft dieser Prozeß günstiger, w enn zuerst die längere, d an n  die kürzere 
A lkylgruppe eingeführt w ird. D as D ibutylderiv. von I u. höhere g le ichsubstitu ie rte  D erivv. 
k o n n ten  wegen ste r. B ehinderung der N H 2-G ruppe d u rch  das b en ach b arte  te r t .  C-Atom 
n ich t e rhalten  w erden. Die D arst. der M onoalkylderivv. (I, R 2 =  I i)  erfolgte nach  PlERCE 
u . M itarbeitern  ( J .  Am er. chem . Soc. 64. [1942.] 2884) sowie KRAMER u. WALDMANN ( J .  
Am er. chem . Soc. 64. [1942.] 1089), ihre E igg. sind d o rt beschrieben. — 3-Aza-3.2.2-tri- 
m ethyl-l-heptanol (I, =  B u ty l, R 2 — M ethyl), aus 2 -B uty lam ino-2 -m ethy lp ropano l-l
u. CH3J  durch  Sieden am  R ückfluß  über N ach t u. V akuum dest. der d u rch  3 0 % ig . N aO H  
freigesetzten  Base, K p .s 65—67°, nD20 =  1,4460, D .204 =  0,8774, Md =  48,33; A usbeute 
41%  (A lkylierungsm ittel u. A usbeuten  der 2. A lkylierungsstufe im folgenden in  K lam 
m ern). — I, B 1 =  R 2 =  Ä th y l  (jeweils Ä thy lsu lfa t, 45% ), K p ., 63—65°, nD20 =  1,4442,
D .204 = 0 ,8 7 9 2 , Md =  43,85. — I, R 1 =  P röpyl, R 2 — M ethyl (C3H 7B r, CH3J ,  40,8% ), 
K p .7 62—64°, n D20 =  1,44 50, D .2°4 =  0,8800, MD =  43,85. — I , R 1 =  Isoam yl, R 2 =  
M ethyl (C6H n Br, CH3J ,  24,1% ), K p .5 74— 75°, n D2° =  1,4459, D .204 =  0,87 23, Md =  
52,89. — I, R 1 =  A m yl, R 2 =  Ä th y l (A m ylbrom id, Ä thy ljod id , 28 ,7% ), K p ., 92— 94°, 
n D20 =  1,4470, D .2°4 =  0,8710, Md =  52,27. — I, R x =  R 2 = P r o p y l ( C3H 7B r, - J ,  20,6% ), 
K p ., 78—82°, n D2° =  1,4478, D .2“4 =  0,8772, Md =  53,13. — I , R 1 =  P ropyl, £ „  =  A lly l  
(jeweils Brom ide, 42% ), K p., 74—76°, n D20 =  1,4558, D .2°4 =  0,8857, Md =  52,49. — 
I , Ä , =  B u ty l, R 2 — P ropyl (Brom id, Jo d id , 25,3% ), K p .n  103— 107°, nD20 =  1,4468,
D .2°4 =  0,8701, Md =  57,26. — I, R 1 =  B u ty l, R 2 =  Ä th y l  (B rom id, Jo d id , 45% ), K p .9 
9 2 -9 4 ° ,  n D20 =  1,4470, D .2°4 =  0,8702, Md =  53,26. — I, R 1 =  R 2 =  A lly l  (jeweils 
Brom id, 43,2% ), K p ., 7 8 -8 2 ° ,  n D20 =  1,46 38, D .2°4 =  0,8981, MD=  S l,92 . — I, Ä 4 =  
n-H exyl, R 2 =  Ä th y l  (B rom id, Sulfa t, 26,8% ), K p .4 107— 108°, nD20 =  1,4490, D .204 =  
0,8710, Md =  62,04. — I, R x — P ropyl, R 2 =  Ä th y l  (B rom id, Jo d id , 45% ), K p .5 64 bis 
64,5“, n n 2° =  1,4485, D .2°4 =  0,8780, Md =  49,36. — 2. Die folgende R eihe g leichsubsti
tu ie rte r  D ialkylam inoalkohole w urde aus den en tsp rechenden  A m inoalkoholen d u rch  
stufenweise A lkylierung gewonnen. H ier m ach t sich ein ste r. H inderungseffek t d u rch  das 
an  der A m inogruppe gebundene sek. C-Atom n ich t bem erkbar. N .N -D i-n-hexyl-3-am ino- 
butanol-2, d u rch  24std . E rh itzen  von 3-A m inobutanol-2 m it 1-B rom hexan, N e u tra li
sa tion  des H ydrobrom ids der M onohexylverb. durch 30% ig . N aO H , tro ck n en  d er freien 
Base u. W iederholung der B ehandlung m it 1-B rom hexan, K p .3 123— 125°, n D20 =  1,4403,
D .2°4 =  0,8395, Md =  80,75 (31,7% ). — N .N -D iisobutyl-3-am inobutanol-2 , K p .3 95— 97°, 
no =  1,4390, D .2°4 =  0,8397, Md =  61,95 (4% ), zugleich m it N -Isobutyl-3-am inobutanol-2 , 
K p .3 7 5 -7 7 ° ,  n D20 =  1,43 92, D .2“4 =  0,8398, MD =  44,39 (21,9% ). — N .N -D iiso b u ty l-1 -  
aminobutanol-2, K p .3 90—95°, nD20 =  1,4361, D .2“4 =  0,8398, Md =  62,3 (18,2% ). — 
N .N -Diallyl-2-am inobutanol-l, K p., 82—85°, n D20 =  1,4648, B .2°4 =  0,8985, MD =  51,99 
(35,4% ). — N .N -D nsobutyl-2-am inopropanol-l, aus 2-A m inopropanol-l u. Iso b u ty ljo d id  
analog, K p .3 78—80°, n D20 =  1,4401, D .2°4 =  0,8471, MD =  57,05 (12,9% ). — N .N -D i-n -  
amyl-4-aminolieptanol-3, F. 121—122° (27,7% ). — N .N -D iisoam yl-l-am inopen tano l-2  
K p .3 118— 120“, n D20 =  1,44 10, D .2“4 =  0,8398, Md =  76,44 (20,6% ). — 3. Des w eiteren  
wurde T etrahydrofurfury lam in  m itte ls Ä lkylbrom id a lky lie rt u. nach  dem  Verf. von 
HORNE u . SHRINER ( J . Amer. chem. Soc. 54. [1932.] 2925) m it Ä thylen- bzw. Propylen-
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° ! n n UDden Y ^ b- des TyPs 11 um gesetzt: 3-Aza-3-tetrahydrofuTfuryl-5-m ethyl-l-hepta-
n o l(  I I ,  R ,  =  f f  R 2 =  C H 2C H [C II3]CH3-C H 3), durch  l,5 s td . E inleiten von Äthylenoxyd 
in  eine risg. von Tetrahydrofurfuryl-2-m ethyl-l-butylam in 'in Methanol bei Tempp un ter 60° 
K p .9 140— 145°, n D20 =  1,46 10, D .20, =
0,0576 , Mp =  63,02 (6 7 ,6 % ). — II, CH’ CH2- C H 2 Rj

Kp i l  114— 115°> b a n c - c h .o h  c h 2 c h - c h 2n x  
n D =  1,4652, D .2“„ =  0,9801, Mp =  • \  /  "V h  o h o h r
52,72 (63,5% ). — II, R 1 =  f f ,  Ä2 =  CÄ, I O „  CH2CHOHR4
Isopropyl, K p., 104 — 106°, n p 2° =  R1R2NCH2C(R2R4)NHCH2CHOHR6 RCIT,CH„CN
1,4632, D .2“„ =  0,9815, Mp =  52,50 III V

**™ = .C H (O fflO T O  aCH.CH CH.KH.

(64%)4’ - Di l ,  *R~ Q= M e th y lU \ ~ ™ is o -  KCH.CH.CH.NHCH.CH.CH.R ,
propyl, K p ., 105— 106“, n p 20 =  1,46 18,
P -‘°4 =  0,9795, Mp =  57,45 (70,2% ). — 4. Als Ausgangsprodd. der Diaminoalkohole 
des Typs III dien ten  prim . te r t . D iam ine  der Zus. R 1R 3N C II2C (R3R i )N H v  die durch 
K ondensation  von sek. A m inen u. N itroparaffinen  m ittels CELÖ gemäß Gleichung 
R jR 2N H  -|- C H 20  -f- H C (R 3R4)N 0 2 -»■ R 4R 2NCH 2C(R3R4)N 0 2 u. Red. erhalten wurden. 
Die U m setzung der D iam ine m it Äthylen- bzw. Propylenoxyd erfolgte wieder nach HORNE 
u. SHRINER (1. c.), nu r u n te r  M odifizierung der T em peraturbedingungen. 6-Butyl-3 6-di- 
aza-4-m ethyl-l-decanol (III, R x =  i ?2 =  n-B u ty l, R 3 = R s =  II, Ä4 =  CH 3), aus 4-Aza- 
4-butyl-2-octylam in  ([n-C4H 9]2NCH2CH[CH3]N H 2) u. Ä thylenoxyd in CH3OH un ter E is
kühlung u. 6 std . Stehen am R ückfluß bis höchstens R aum tem p., K p .3 120—123° np 20 =  
1,4586, D . 2°4 =  0,8923, Mp =  70,39 (58% ). -  III, R x =  Ä5 =  f f ,  R . =  Isopropyl, R s =  
R t  =  M ethyl, Kp.„ 120— 123“, n D20 =  1,46 32, D . 2“4 =  0,9239, M d =  56,07 (74,5 %). — 
7-Butyl-4.7-diaza-5-methyl-2-undecanol (III, R x =  R 2 =  n-B u ty l, R s =  II, R x =  A’s =  
M ethyl), durch  3 std . E rh itzen  einer 33% ig. wss. Lsg. von 4-Aza-4-butyl-2-octylamin  
([n -Cl II3}3N C H 3C II[C H ^\N H 2) u. P ropylenoxyd auf 100°, K p., 160—164°, n p 20 =  1,4632,
D . 2°4 =  0,9199, M d =  75,20 (69,8% ). — 5, N -P henylpiperazin, aus 2 .2 '-D ichlordiäthyl- 
am inhydrochlorid  u. Anilin erhalten , wurde m it Propylenoxyd zu C6H6N(CH2CH2)2NCH2-  
CHOHCH 3 (N -Phenyl-N '-\2-oxypropyl]-p iperazin) um gesetzt, F. 73,5—74° (68,5%). —
6 . Das N -O xyäthylderiv. des 5-M ethylpyrrolidons konnte m ittels Ä thylenoxyd auf direk
tem  W ege n ich t gewonnen werden, sondern nur durch K ondensation des Na-Salzes des

R ingketons m it Ä thy lenchlorhydrin ; CH3CHCH2CH2CONCH2CH2OH (5-M ethyl-N-[2-oxy- 
äthyl]-pyrrolidon), K p., 144—147°, n n 20 =  1,4480, D . 2°4 =  1,006, Md =  38,09 (21,8%). —
7. Sek. a lip h a t. Amine reagieren leicht m it Epichlorhydrin zu l-Dialkylam ino-3-chlor- 
propanol-2, deren  Cl-Atom sich w eiter m it einem 2. Mol Amin um setzt un ter Bldg. von
1.3-Bis-{dialkylam ino)-propanol-2(IV). 1.3-Bis-(di-n-propylamino)-propanol-2, durch lang
sam es E in le iten  von 0,5 Mol E pichlorhydrin  in D i-n-propylam in un ter R ühren, wobei 
die exotherm e R k. die Tem p. auf 100° tre ib t u. diese dann durch E iskühlung auf 100—120° 
gehalten wird, N eutralisation  durch  30% ig. NaOH u. Vakuum dest. der freien Base, 
K p .3 99— 101°, D . 2“4 =  0,8624, n D20 =  1,4483, MD =  80,16 (70,0% ). — 1.3-Bis-(methyl- 
propylamino)-propanol-2, K p .4 88—89°, D . 2°4 =  0,8822, n p 20 =  1,45 29, M d =  61,87 
(54,7% ). — 1.3-Bis-{diisopropylamino)-propanol-2, K p .3 88—90°, D . 2“4 =  0,8724, np 2° =  
1,4526, Md =  79,92 (24,8% ). — 1.3-Bis-(di-n-butylamino)-propanol-2, K p .2 123— 131“,
D . 2°4 =  0,8597, n D20 =  1,45 28, Mp =  98,71 (62,5% ). — J.3-Bis-(di-sek.-butylamino)- 
propanol-2, K p .3 1 1 8 -1 2 0 ° , D . 204 =  0,86 23, nD 20 =  1,45 58, Mp -  98,99 (18,5%). -
8 . Als beste Meth. zur D arst. von D ialkylam inoalkoxypropionitrilen  erwies sich die An
lagerung tert. Am inoalkohole an  A crylsäurenitril m ittels der OH -G ruppe. Prim . Oxalkyl- 
am ine bzw. prim . te r t . A lkylendiam ine lagern dagegen die N H 2-Gruppe an das ungesätt. 
N itril an  u n te r Bldg. von Oxalkylam ino- bzw. Dialkylaminoalkylaminopropionitrilen. 
Die A ddition von 2 Moll. N itril, z. B. an  das 2-A m ino-2-m ethylpropanol-l, wird durch das 
an  der N H ,-G ruppe  gebundene te r t . C-Atom ster. verhindert. Die N itrile wurden ka ta ly t. 
bei hohem  H 2-Druck zu den entsprechenden Aminen hydriert, wobei in einer Neben-Rk. 
auch die entsprechenden sek. Am ine en tstehen . Diese Rk. wird durch die Ggw. von N H 3 
sta rk  zurückgedrängt, so daß  entw eder nu r das prim . Amin oder ein trennbares Gemisch 
beider Amine gebildet w ird, das bis zu 30%  sek. Amin en th ä lt. Verss., an Dialkylamino- 
alkohole Ä thylenim in anzulagern, scheiterten  an  der größeren S tab ilitä t des Im ins im 
bas. Medium. — 4-Oxa-7-aza-7-propyl-l-decannitril (V, R  =■ [CII2CH2CH2\2NCI12CH20 ), 
aus D ipropylam inoäthanol u. A crylsäurenitril durch  2std . R ühren in Ggw. von konz. 
N a-M ethylat-L sg. bei Tem pp. u n te r 45“, K p .3 123—125°, D . 2°4 =  0,9070, np20 =  1,4401, 
Md =  57,55  (66,9% ). — 4-Oxa-7-aza-7-propyl-1-decylamin (VI, R  — \C H aCH2CH3]2N C H 3-
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CE„0), aus vorst. N itril d u rch  4 std . H ydrierung  m it RANEY-Ni bei 100° u. 100 a t  H 2- 
D ruck, Kp.» 1 0 7 -1 0 8 ° , D .2“4 =  0,8743, n D 2° =  1,44 68, MD =  61,58 (56,9% ), daneben  
D i-(4-oxa-7-aza-7-propyl-l-decyl)-am in, (VII, R  =  [C II3CIJ 2C H 2]2NC' H  2C II20 ) , K p . 198 
bis 200°, D .2“4 =  0,8955, n D20 =  1,4540, MD =  117,00 (28 ,8%) .̂ -  V, R

m eraus aas entsprecnenae Amm t v i ; ,  ivp .g i s » - i o u - ,  1 , - ,  =  « ,™ » ,, ^u —
M d =  71,32 (61 ,5% ); d aneben  das sek. A m in  VII, K p .4 205— 210°, D 2°4 =  0,8750, 
h d 2° =  1,4522, M d =  135,80 (21,6% ). — 4-A za-6-oxy-5 .5-dim ethyl-hexannitril (V, R  =  
H 0 C H 2C[CH3]2N H ),  aus 2-M ethyl-2-am ino-propanol-l u . A cry lsäu ren itril u n te r  R ühren  
bis 60°, K ry sta lle  aus Ae., F . 55— 56° (88,5% ). — 3-Aza-2 .2-dim ethyl-6-am ino-l-hexanol 
(VI, R  =  HOCH2C[CH3]2N H ),  aus vorst. N itril in  A. analog  d u rch  H y d rie ru n g  in  Ggw, 
von N E» (eingeführt bei 165 lbs. Druck) u. 1450 lbs. H 2-D ruck 3 S tdn . bei 100 110°,
K p .4 110— 112°, D .2°4 =  0,9740, n D20 =  1,4760, M d =  42,30 (70% ). — V, R  =  H O CH2-  
C H (C H 2C H 3)N H ,  K p .s 120— 122°, n D20 =  1,4652, Md =  39,36 (75% ); h ie rau s durch  
H ydrierung  das en tsprechende A m in  VI, K p .3 110— 111°, D .2°4 =  0,9667, n n 20 =  1,4763, 
M d =  42,61 (66% ). -  V, R  = H O C H 2C(CH3)(C H 2C H 3)N E ,  K p .g 1 2 5 -1 2 7 ° , F . 3 5 - 3 6 “ 
(73% ); h ieraus d u rch  H ydrierung  d as A m in  VI, K p .2 109— 110°, D .2°4 =  0,9658, h d 20 =  
1,4798, M d =  47,05 (73,8% ). — V, R  =  {C E 3)2C E N E C E 2C (C E 3)2N H ,  K p .3 104 bis 
105“, D . 2°4 =  0,8957, n D20 =  1,4519, M d =  55,11 (56 ,7% ); h ieraus d u rch  H yd rie ru n g  das 
en tsp rechende  A m in  VI, K p .s88— 89°. D 2°4 =  0,8663, nD20 =  1,45 82, M d =  58,91 (67% ). 
( J .  org. C hem istry  1 0 . 243—54. Mai 1945. L afay e tte , In d ., P u rd u e  U niv .) H E R R . 528

C. Emst Redemann, F. O. Rice, R. Roberts und H. P. Ward, D iazom ethan. D ie Darst- 
erfo lg t aus M esityloxyd über N-N itroso-ß-m ethylam inoisobutylm ethylketon  (I), d a s durch  
E inw . von N a-A lkoholat in  D iazom ethan u. M esityloxyd gespalten  w ird. — 196 g M esityl
oxyd w erden un terh a lb  20° zu 250 cm 3 wss. 30% ig. M ethylam inlsg. gegeben. N ach  30 Min. 
w erden zu d er Lsg. bei 10° 200 cm 3 Eisessig u . anschließend 300 cm 3 8 n N aN O s-Lsg. 
zugefügt. N ach  6 S tdn. w ird die ölige Schicht m it CaCl2 ge tro ck n et u. I  im  V akuum  dest., 
K p .1;5 101°, K p .3 111°, K p .6 119°, A usbeute 221—257 g. — F ü r die D arst. von  D iazo
methan w erden 2 M ethoden beschrieben. Isopropylnatrium m ethode. E ine  Lsg. v on  15,8 g I 
in  80 cm 3 Ae. u. 12 cm 3 Isopropylalkohol w ird m it 30 cm 3 Iso p ro py lna trium lsg . (1 g N a 
in  100 cm 3 Isopropylalkohol) bei 70— 75“ e rw ärm t u n te r  g leichzeitiger D est. von  Ae. u. 
D iazom ethan. A usbeute 1,9—2,5 g. — C yclohexylnatriumm ethode. E s w erden 4 g N a in  
100 cm 3 C yclohexanol gelöst. Zu d ieser Lsg. w erden bei 10° 300 cm 3 Ae. u . eine Lsg. von 
49 g I in  600 cm 3 Ae. zugegeben. D as Gem isch w ird bei 50—55° e rw ärm t, wobei D iazo
m ethan  m it Ae. überdestilliert. A usbeute 10— 11 g. (Org. Syntheses 2 5 . 28— 33. 1945.)

Lawrence H. Amundsen, Karl W . Krantz und James J. Sanderson, ß-D i-n-butylam ino- 
äthylam in. Die D arst. erfo lg t d u rch  E inw . von alkoh. N H 3-Lsg. auf D i-n-bu ty lam ino- 
ä thy lb rom idhydrobrom id  (I). — 49 g I  w erden m it alkoh. N H 3-Lsg. (e rh a lten  d u rch  
E in le iten  von 41 g N H 3 in  325 cm 3 90% ig. A.) 6 Tage verschlossen bei R au m tem p . s teh en 
gelassen. Die Lsg. w ird d ann  zu einer k ry st. P aste  e ingedam pft u. m it e iner Lsg. von 
16 g N aO H  in  18 cm 3 W . versetz t. N ach Zugabe von  10 c m 3 W. zur Auflsg. von  N aB r 
w ird dreim al m it je 50 cm 3 Bzl. ex tra h ie rt. N ach A b tre iben  des Lösungsm . w ird  im  V a
kuum  frak tio n iert, K p .l3 100— 103°; A usbeu te  11— 14,7 g. (Org. Syntheses 2 3 . 23—24. 
1943.) TROFIMUW. 548

Lawrence H. Amundsen und  James J. Sanderson, y-D i-n-butylam inopropylam in. Die 
D arst. erfo lg t aus -/-B rom propylphthalim id (I) u. D i-n -bu ty lam in  (II) ü ber y-D i-n-butyl- 
am inopropylphthalim id  (III), das m it HCl i n y-D i-n-butylam inopropylam indihydrochlorid(fV ) 
u . P h th a lsäu re  gespalten  w ird. — E ine  Lsg. von 107 g I  in  240 cm 3 X ylol w ird  10 S tdn. 
bei 140— 150° m it 107 g II behandelt. N ach  A bkühlen  w ird II-H y d ro b ro m id  f i ltr ie r t  u. 
X ylol im  F il tra t  abdestilliert. D as ölige III wird m it 20 cm 3 W . u. 120 cm 3 12n HCl 
6 S tdn. bei 140— 150° behandelt. P h th a lsäu re  w ird nach  A bkühlen  g e tre n n t u. W . -j- HCl 
aus dem  F il tra t  verdam pft. D er aus IV bestehende b raune  ölige R ü ck stan d  w ird  m it einer 
Lsg. von 80 g K O H  in  80 cm 3 W . b eh an d e lt, d as ganze m it 300 cm 3 Bzl. e x tra h ie r t  u. der 
E x tra k t  m it 50 g K O H  getrocknet. N ach A b tre iben  des Lösungsm . w ird d as A m in im 
V akuum  frak tio n iert, K p .5_6 108— 110,5°, K p .2 98— 100°, A usbeute 57—60 g. (Org. 
Syntheses 2 4 . 44— 46. 1944.) Tr o f i m o w . 548

S. M. McElvain und D. Kundiger, Bromacetal. Die D arst. erfolgt d u rch  B rom ierung 
von V iny laceta t in  alkoh. Lsg. bei — 10°. Das R eaktionsgem isch wird in E isw asser ge

TROFIMOW. 538
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gossen, die un tere  Schicht von B rom acetal u. Ä thy laceta t m it kaltem  W. u. 10% ig. 
N a»C03-Lsg. gewaschen, m it CaCl» getrocknet u. im  V akuum  frak tion iert. K p .lä 62—63°, 
K p .30 84—85°, A usbeute 62—64% . (Org. Syntheses 2 3 . 8— 10.1943.) TROFIMOW. 582

C. F. H. Allen und J. H. Clark, Amtnoacetal. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfolgt durch 
E inw . von  X H 3 auf B rom acetal. — E ine Lsg. von  197 g B rom acetal in  250 cm 3 absol. A. 
w ird in  einem  D ruckgefäß m it Trockeneis +  A ceton gekühlt u. 300 g fl. X H 3 zugegeben. 
D as Gefäß w ird b is 120— 130° e rh itz t u. 12 S tdn . geschü ttelt, wobei der Druck bfs 161 a t 
a n s te ig t. N ach  A bkühlen w ird das R eaktionsgem isch filtrie rt u. A. abdestilliert. D er fl. 
R ü ck stan d  w ird in  1,5 L ite r Ae. gelöst., m it 125 g K O H  getrocknet u. im Vakuum  dest., 
d ie  F ra k tio n  K p .u  180° w ird bei n. D ruck frak tio n iert, K p . 161— 162°, A usbeute 43—52 g! 
(Org. Syntheses 24. 3—6 . 1944.) TROFIMOW. 582

Anthony R. Ronzio und  T. D. Waugh, Glyoxalbisulfit. Glyoxal wird durch  O xydation 
von A cetaldehyd  m it Selensäure e rhalten . — E in  Gemisch aus 222 g Selensäure, 270 cm 3 
P ara ld eh y d , 540 cm 3 D ioxan u. 40 cm 3 50% ig. Essigsäure w ird 6 S tdn. un ter Rückfluß 
e rw ärm t. Die Lsg. w ird filtr ie rt u. Para ldehyd  u. D ioxan m it D am pf abgetrieben, die 
Selensäure m it 25% ig . Pb-A cetat-L sg. gefällt u. Pb  als PbS  abgetrenn t. D as wasserklare 
F i l tra t  w ird auf 150 cm 3 e ingeengt u. Glyoxalbisulfit m it einer N a-Bisulfit-Lsg., hergestellt 
au s 312 g N a H S 0 3 in  2,1  L ite r w arm em  W . u. Zugabe von 1,4  L iter 95% ig. A., gefällt. 
A usbeu te  350— 360 g. (Org. Syntheses 2 4 . 61—64. 1944.) TROF'niO'tt\589

F. P. Pingert, Acroleinacetal und ß-Athoxypr&pionaldehydaceial. Die D arst. erfolgt 
d u rch  E inw . von A. auf Acrolein in  Ggw. von HCl. — Zu einer Lsg. von 158 g Acrolein 
in  450 cm 3 absol. A. w erden bei 0“ 50 cm 3 absol. A. m it 2 g HCl zugegeben u. das Gemisch 
48—60 S td n . stehengelassen. N ach  Zugabe von 0,5—1 g CuC03 wird die Fl. im Vakuum  
m it einer F ENSKE-Kolonne frak tio n iert. Acroleinacetal, K p.le 40°, K p .»4 45°, Kp.-^ 52°, 
A usbeute 89— 108 g. — ß-Äthoxypropionaldehydacetal, K p .14 78°, K p .^  80—84°, K p .32 92°, 
A usbeu te  104— 132 g. — B eschreibung d er e lek tr. geheizten FENSKE-Kolonne. (Org. 
Syntheses 2 5 . 1—4. 1945.) ~ TROFIMOW. 592

Alfred Russell und R. L. Kenyon, Pseudojonon. Die D arst. erfolgt durch  K ondensation 
von C itra l u. A ceton in  Ggw. von N a-A thy lat u. Alkohol. — D as zur D arst. verwendete 
techn . C itral w ird  vorher über die B isulfitverb. gereinigt. Kp.» 84—85°, K p.s 93—95°. — 
Zu einem  Gem isch von  203 g reinem  C itra l u . 800 g A ceton wird bei — 5° eine Lsg. von
9,2 g N a in  200 cm 3 absol. A. zugegeben. N ach Zugabe von  30 g W einsäure wird der 
A cetonüberschuß m it D am pf abdestilliert. Die obere Schicht des R ückstandes wird m it 
dreifacher Menge 25% ig . N a H S 0 3-Lsg. 5—6 S tdn. u n te r  R ückfluß e rh itz t. N ach A b
kühlen  w ird d as m it B isulfit n ichtum gesetzte  M aterial m it Ae. ex trah ie rt. Die wss. Lsg. von 
Pseudojononbisulfit w ird m it 10% ig. N aOH zers. u. Pseudojonon m it Ae. aufgenom men. 
N ach  A btre iben  des Ae. w ird das hellselbe Pseudojonon im Vakuum  dest., Kp.» 114—116°, 
K p .4 124— 126°. A usbeute  120— 130 g. (Org. Syntheses 2 3 . 78—82. 1943.) TROFIMOW. 613

Samuel Natelson und  Sidney Gottfried, Äthylbromacetal. Die D arst. von Äthylbrom
acetat (I) erfo lg t d u rch  B rom ierung von Essigsäure u. anschließende \  eresterung der 
Brom essigsäure (II) m it Ä thylalkohol. — E in  Gemisch von 1 L ite r Eisessig u. 200 cm 3 
A eetanhydrid  w ird  nach Zugabe von 1 cm 3 P y rid in  beim  Sieden m it 360 cm 3 Brom 
b rom iert. D as R eaktionsgem isch w ird w eiter e rh itz t, bis es farblos ist. N ach Abkühlen 
w ird A eetanyhdrid  d u rch  Zugabe von 75 cm 3 W. zers., Essigsäure u. V . bei 35 mm ab 
getrieben. D er R ü ckstand  von H kan n  frak tion iert werden, K p .^  108— 110°, Ausbeute 775 
bis 825 g. — II w ird mit, 610 cm 3 A. in  Ggw. von 1,5 cm 3 konz. H »S04 u. 950 cm 3 Bzl. 
u n te r R ückfluß  v e reste rt bei gleichzeitiger A btreibung des Reaktionsw assers m it Bzl.; 
das R eaktionsgem isch w ird m it W . u. l% ig . N aH C 0 3 gewaschen, über Xa»SO, getrocknet 
u. frak tio n iert. Kp-^g 154— 155°, A usbeute 818 g. (Org. Syntheses 2 3 . 3i 41. 1943.)

Tr o f im o w . 622
S. M. M eE lvain  und D. Kundiger, Ketendiäthylacetal. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. 

erfo lg t d u rch  E inw . von K -te rt .-B u ty la t auf B rom aceta t. — 39,1 g K  werden in  650 g 
absol. te rt.-B u tv la lk o h o l u n te r  R ückfluß  gelöst, nach A bkühlen 198 g Brom acetat zu
gegeben u . te rt.-B u tv la lk o h o l auf dem  Ölbad bei 120— 130° ab dest.; aus dem R ückstand 
w ird  Ketendiäthylacetal im  V akuum  bei 200 m m  frak tion iert. Kp.joo 83—86°, A usbeute 78 
b is  87 g. (Org. Syntheses 2 3 . 45— 47. 1943.) ‘ TROFIMOW. 622

Robert H. Baker und Frederiek G. Bordwell, tert.-Butylacetat. Die D arst. erfolgt, aus 
te rt.-B u tv la lk o h o l u. A eetanhydrid  in  Ggw. von ZnClj. — 200 cm 3 tert.-B utylalkohol u. 
200 cm 3 A eetanhydrid  w erden m it 0,5  g ZnCl2 2 Stdn. u n te r Rückfluß gekocht u. das 
Gem isch d u rch  eine 20 cm VlGNEFX-Kolonne bis 110° dest., das D estillat m it W . u. 1 0 % ig . 
K»CO»-Ls<t. gewaschen, m it KjCOg getrocknet u. te rt.-B u ty lac e ta t fraktioniert. K p. 95 
bis 96°, A usbeute 129— 148 g. (Org. Syntheses 24 . 18— 19. 1944.) TROFIMOW. 644
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C. R. Hauser, B. E. Hudson, B. Abramoviteh und J. C. Shivers, tert.-Butylacetat. (Vgl. 
vorst. Ref.) Die D arst. erfo lg t aus te rt.-B u ty la lk o h o l u. A cetylchlorid in  Ggw. von D i
m ethylanilin . — Zu einem  sd. Gem isch von 147 g te rt.-B u ty la lk o h o l, 212 cm 3 D im eth y l
an ilin  u. 200 cm 3 Ae. w erden 113 cm 3 A cetylchlorid zugegeben u. 1 S tde. au f dem  W asser
bad  e rh itz t. N ach A bkühlen auf R aum tem p. w ird d er feste  R ü ck stan d  m it 200 cm 3 W. 
gelöst, die Ä th y läthe rsch ich t m it k a lte r 10% ig. H 2S 0 4 e x tra h ie r t, m it g esä tt. N a H C 0 3-Lsg. 
gew aschen u. m it 10 g N a2S 0 4 getrocknet. N ach  A bdest. des Lösungsm . w ird d as A ceta t 
frak tio n iert. K p . 95— 98°, A usbeute 110— 129 g. — N ach A ngaben der Vif. können  in 
gleicher Weise folgende te rt.-B u ty les te r  hergeste llt w erden; tert.-B u ty lprop iona t, K p . 117 
bis 118,5°;tert.-B u tylisobutyra t,K .p . 127— 128,30 ■, tert.-Butylisovalerianat, K p . 154 157°;
tert.-B utylc innam at, K p .8 144°; tert.-Butylchloracetat, K p .u  48—49°, nD20 =  1,42 59 bis 
1,4260. (Org. Syntheses 2 4 . 19— 21. 1944.) TROFIM OW . 644

R. E. Kent und  S. M. McElvain, Isobutyram id. Die D arst. erfo lg t d u rch  E inw . von 
konz. N H 4OH auf Isobutyrylchlorid  (I), das durch  C hlorierung von Iso b u tte rsäu re  m it 
SOCl2 e rh a lten  w ird. — Zu 542 g SOCl2 w erden u n te r K ühlen  tropfenw eise 352 g I so b u tte r 
säure  zugegeben, das Gemisch 30 Min. bis 80° e rw ärm t u. I frak tio n ie rt. K p . 90—92“, 
A usbeute 384 g. — Zu 1,25 L ite r konz. N H 4OH w erden bei 15° tropfenw eise 318 g I  zu
gegeben u. das R eaktionsgem isch e ingedam pft. D er R ü ckstand  w ird 10 Min. m it 2 L iter 
Ä th y lace ta t gekocht u. heiß  f iltrie rt. Isobutyram id  w ird beim  A bkühlen auf 0° ausk rysta lli- 
siert. G länzende N adeln, F. 127— 129°, A usbeute 203—215°. (Org. Syntheses 2 5 . 58—60.
1945.) TROFIMOW. 647

R. E. Kent und S. M. McElvain, Isobutyronitril. (Vgl. vorst. Ref.) Die D a rs t. erfolgt 
durch  E inw . von P 20 5 auf Iso b u ty ram id . — E in  Gem isch von 308 g P 20 5 u. 174 g Iso 
bu ty ram id  w ird 8 — 10 S tdn. bei 200—220® e rh itz t u n te r  gleichzeitiger D est. des gebildeten  
N itrils. D as R ohprod. w ird m it 10— 15 g P 20 5 redest., farbloses P ro d ., K p .740 99— 102°, 
n n 26 =  1,3713, A usbeute 96— 120g. (Org. Syntheses 2 5 . 61— 62. 1945.) TROFIMOW. 647 

Edward Rietz, Vinylessigsäure. Die D arst. erfolgt d u rch  H ydrolyse  von A lly lcyanid . — 
67 g A llylcyanid w erden m it 100 cm 3 konz. HCl e rh itz t, nach 15 Min. 100 cm 3 W . zugegeben 
u. die Säureschicht ab g etren n t. Die wss. Schicht w ird m it Ae. ausgezogen. N ach  A b
tre ib en  des Lösungsm . w ird im V akuum  destillie rt. K p .9 70— 72®, A usbeute  50—53 g. 
Zur H erst. eines reinen P räp . w erden 45 g V inylessigsäure in  e iner Lsg. von  24 g N aO H  
in  80 cm 3 W . bei 8— 15° gelöst, d as N a-Salz m it verd. H 2S 0 4 zers. u. die Säure m it Chlf. 
aufgenom m en. K p .12 69— 70°. (Org. Syntheses 2 4 . 96—99. 1944.) TROFIMOW . 659 

Lee Irvin Smith, W. W. Prichard und  Leo J. Spillane, ß.ß-D im ethylacrylsäure. Die 
D arst. erfolgt aus 200 cm 3 D ioxan, 100 g M esityloxyd u. 4,6 Mol KOC1 in  3 L ite r  W .; 
nach Beendigung der Rk. w erden 5 g N a H S 0 3 zugegeben u. d an n  u n te r  R ü h ren  m it 
200  cm 3 50% ig. H 2S 0 4 angesäuert. N ach A bkühlen w ird das Gem isch m it Ae. e x tra h ie r t  
u. nach A btrennung  des Ae. im  V akuum  destilliert. K p .20 100— 106°, F . 60—65°, aus 
PAe. F . 66—67,5°. (Org. Syntheses 2 3 . 27—29. 1943.) TROFIMOW . 660

J. W. MeCuteheon, Linolsäure. Die D arst. erto lg t d u rch  V erseifung von  Sonnen
blum ensam enöl. Aus dem  F ettsäuregem isch  w ird L inolsäure d u rch  B rom ierung in  Tetra
bromstearinsäure (I) übergeführt, diese m it Z ink debrom iert u. m it A. zu Linolsäureäthyl
ester (II) verestert. I I  w ird zu Linolsäure  verseift. — 110 cm 3 Sonnenblum ensam enöl 
w erden m it einer heißen Lsg. von 40 g K O H  in 250 cm 3 G lycerin bei 120— 140“ verseift,
die F e ttsäu ren  m it 150 cm 3 25% ig. H 2S 0 4 u. 200 cm 3 W. g e tre n n t u. in  2 L ite r PAe.
gelöst. D urch A bkühlen auf 0— 10° w erden die gesä tt. Säuren  ausgeschieden. Das F il tra t  
w ird bei 10— 15“ m it 30,7 cm 3 B r2 versetz t, die gebildete I  m it PAe. gew aschen u. aus 
90— 100 cm 3 Ä thylenchlorid  um krystallis ie rt. N adelförm ige K ry sta lle , F . 114,7— 115,2°; 
A usbeu te  35—40 g. — 26—30 g I  w erden in  85 cm 3 absol. A. m it 30 g Z ink d eb rom iert 
u. m it 4n  alkoh. HCl-Lsg. vereste rt. Das Gem isch w ird in  g esä tt. Salzlsg. gegossen, die 
E stersch ich t m it 300 cm 3 0 ,5% ig . N a2C 0 3-Lsg. u. m it W. gew aschen, u. der neu tra le  
E ste r im V akuum  destilliert. K p .2>5 175°, K p .6 193“, JZ . 162,3— 162,5; n p 48 =  1,4489; 
D 16>44 =  0,8846. W asserhell; A usbeute 12— 15 g. — I I  w ird m it 200 cm 3 5 % ig. N aO H - 
Lsg. verseift. Die gebildete G allerte w ird in  200 cm 3 w arm em  W. gelöst, C 0 2 eingeleitet 
u. m it 50 cm 3 verd. (1 : 1) H 2S 0 4 angesäuert. L inolsäure w ird u n te r  C 0 2 a u fb ew ah rt; 
A usbeute 10— 12 g ; F. — 8 bis —9°. (Org. Syntheses 2 2 . 75— 81. 1942.) TROFIMOW. 664 

J. W. MeCuteheon, Linolensäure. (Vgl. vorst. R ef.) Als A usgangsm aterial d ien t Lein
sam enöl. Aus dem  Fettsäuregem isch  w ird Linolensäure  durch  B rom ierung in  Hexabrom- 
stearinsäure  (I) übergeführt. K rysta lle  aus D ioxan, F. 181,5— 181,9°; I  w ird m it Zn 
debrom iert u. m it 4n  alkoh. HCl-Lsg. zu Linolensäureäthylester v e reste rt. K p .2;5 174°, 
K p .6j5 198°. — D urch Verseifung m it alkoh. N aO H -Lsg. w ird L inolensäure e rh alten , ’F . — 17 
bis — 16°. (Org. Syntheses 2 2 . 82—86. 1942.) TROFIMOW. 664

C. F. H. Allen und J. van Allan, Sorbinsäure. Die D arst. erfo lg t aus C ro tonaldehyd  
u. M alonsäure in  Pyridinlösung. — E in  Gem isch von 80 g C rotonaldehyd , 120 g M alon-



* “» « , .  120 g P y rid in  w ird 3 Stdn. auf dem  D am pfbad u n te r R ückfluß e rh itz t. Das im 
E is abgeküh lte  R eaktionsgem isch wird m it 42,5 cm 3 konz. H 2S 0 4 in 100 cm 3 W. angesäuert 
u. dm gebildete Sorbinsäure  aus W . um k ry st., F . 134°, Ausbeute 36— 41 g. (Org. Syntheses
2 4 . 92— 94. 1944.) TROFIMOW. 672

George C. Harrison und Harvey Diehl, ß-Äthoxyäihylbrom id. Die D arst. e r io H  durch 
E ln ^ '  P ß r 3 au f 0-Ä thoxyäthylalkohol (I). — 630 g I  werden langsam  u n teu R ü h ren  
m it 600 g P B rs versetz t. Das Gem isch w ird dest. u. das über 150° sd. D estillat in  1 L iter 
\ \ . aufgefangen. Das Brom id wird m it 10 g CaCl» getrocknet u. frak tion iert. K p -fin 125 
bis 127 ; A usbeute 660—670 g. (Org. Syntheses 2 3 . 32—33. 1943.) T ro f im o w .’680

George C. Harrison und Harvey Diehl, ß-Ä thoxypropionüril. (Vgl. vorst. Ref.) D arst. 
durch  E inw . von NaCN auf 0-A thoxyäthy lbrom id  (I). — Zu einer Lsg. von 175 g NaCN in  
125 cm 3 dest. W . w ird un ter R ühren  innerhalb  15 Min. eine Lsg. von 535 g von I  Fn 260 cm 3 
95% ig. A. zugegeben. D as Gemisch w ird bei 140° frak tion iert destilliert. Die F rak tion  95 
bis 140° w ird m it Bzl. e x tra h ie rt u. der E x tra k t zum abgekühlten  R ückstand gegeben. Das 
Gemisch wird filtr ie rt u. destilliert. E s w ird die F rak tio n  169— 174° gesam m elt; Aus
b eu te  178—200 g. (Org. Syntheses 23 . 33—34. 1943.) T ro f im o w .’6S0

Erik Larsson, t  ö«r ß-Thionyldipropionsäure. H erst. u. Eigg. der ß-Thionyldipropion- 
säure, OS =  (CH2-CH2 -COOH )2 (I). I w urde durch  O xydation von ß-Thiodipropionsäure, 
S =  (CH2-CHä-COOH)ä m it H äOä hergestellt. \ on H B r in Eisessig wird I zu ß-Thio- 
dipropionsäure red .; diese Rk. k ann  zur q u an tita tiv en  Best. der Säure verw endet werden 
(vgl. C. 1 9 3 8 . 1. 2596). Aus saurer wss. Jodidlsg. m acht I  Jo d  frei; die Rk. wird durch H ' 
k a ta ly s ie rt (k inet. U nters, in  2 n H C l bei 20° s. Tabelle). I  oxydiert Thioglykolsäure u. 
M ercaptopropionsäure zu den entsprechenden D isulfidsäuren u. wird dabei zu 0-Thio- 
d ipropionsäure  reduziert. Die Rk. w ird durch  H ' kata lysiert, verläuft aber in verd. wss. 
Lsg. bei gew öhnlicher Tem p. zu langsam  fü r eine kinet. Untersuchung. Orientierende 
Messungen der Geschw indigkeit der R k. zwischen I  u. Thioglykolsäure in 5 n HCl bei 
60® (s. Tabelle). Beim  E rh itzen  von I  in 5n  HCl Zers. (Zunahm e des B rom atverbrauchs 
der Lsg. von  2 Ä qu iva len t B rom at je  Mol auf 3 Äquivalente). Dabei en tstehen  ß-Thio- 
dipropionsäure, ß-D ithiodipropionsäure, ß-Oxy propionsäure u. Propionsäure- ß-sulfonsäure, 
w ahrschein lich 'm it R SO H  (R  =  C H 2-CH2 -COOH) als Zwischenstufe, wobei von 3 mög
lichen R eaktionsw eisen  die gleichzeitige Bldg. dieser Säuren nu r ein Ablauf m it der 
B ru tto rk . 4 R 2SO -f- 2 H 20  =  R SO aOH — R 2S +  R 2Sä -f- 3 H O -R  erklären kann  (dieser 
en tsp rich t auch  am  besten  der gefundene B rom at verbrauch). In  heißer konz. HCl g ib t I  
au ß er den in  5 n  HCl erhaltenen  Prodd. ß-Sulfondipropionsäure. Bei der Trockendest. 
wird im  D estilla t A crylsäure nachgew iesen; die Zers, erfolgt über ^-O xypropionsäure.

V e r s u c h e :  ß-Thiodipropionsäure  w ird aus /J-Chlorpropionsäure hergestellt. Aus 
Ä th y laceta t +  PA e., F . 133°. ß-Thionyldipropionsäure, aus in m öglichst wenig Aceton 
gelöster /i-Thiodi propionsäure durch O xydation im E isschrank m it Perhydrol. Aus W . 
große, glasklare K ry sta lle , F . 114°, schwer lösl. in Aceton, Ae. u. Ä thy laceta t. Best. von 
/S-Thiodipropionsäure u. von I  durch B rom attitra tion . Näheres im Original. Dithiodiglykol- 
säure, d u rch  U m setzung von I m it Thioglykolsäure in 5n  HCl, F . 105°. Sehr leicht lösl. 
in  W asser. ß-Dithiodipropionsäure, entsprechend aus I -j- ^-M ercaptopropionsäure, F. 155°, 
sehr schwer lösl. in W asser. Propionsäure-ß-sulfonsäure, durch E rh itzen  von I  in 5n  HCl, 
als B a-Salz isoliert. ß-Sulfondipropionsäure, durch  6 std . E rh itzen  von I  m it 5 n  HCl oder 
2 std . E rh itzen  m it konz. HCl, aus W ., F . 224®. ß-Oxypropionsäure, durch  E rh itzen  von I 
in 5 n  HCl, aus Ae., sirupöses ö l.  ß-Acetoxypropionsäure, K p .15 134—135°. (Svensk kem. 
T idskr. 5 5 .29— 35. Febr. 1943. Göteborg, Chalmers T H , O rgan.-ehem. Labor.)

y .  D e c h e n d . 680
Alexander R. Surrey, M alonttril. Die D arst. erfolgt durch  Einw . von POCl3 auf 

C yanacetam id. — Zu einem  Gem isch von 1260 g C yanaeetam id, 1 kg Salz u. 5 L iter 
Ä thylendichlorid  w erden 800 cm 3 POCl3 zugegeben u. 8 S tdn. auf einem Ölbad un ter 
R ückfluß e rh itz t. N ach A bkühlen auf R aum tem p. w ird das Salz abgetrenn t, das Lösungsm. 
abgetrieben  u. M alonttril im  V akuum  frak tion iert. K p .25 113— 118°, K p .s 92—94°, 
A usbeute 570— 654 g. (Org. Syntheses 2 5 . 63—64. 1945.) TROFIMOW. 694

Arthur C. Cope und Evelyn M. Hancock, Äthyl-{l-äthylpropyliden)-Gyanacetat. Die 
D arst. erfo lg t durch  K ondensation  von D iäthy lke ton  u. Ä thy lcyanacetat. — 67,8 g A thyl- 
c y an ace ta t, 56,8 g D iäthy lketon , 9,2 g A m m onium acetat, 30 g Eisessig u. 100 cm° Bzl. 
w erden 24 S tdn . bei 160— 165° u n te r  R ückfluß u. gleichzeitiger A btreibung des W. e rh itz t. 
D ie Lsg. w ird  nach dem  A bkühlen m it 1 0% ig. NaCl-Lsg. gewaschen, Bzl. im  1 akuum  
abdest. u. d er R ü ckstand  m it einer Lsg. von 78 g N aH SO s in  310 cm 3 W. 2 S tdn. ge
sch ü tte lt. Die en ts tandene  trü b e  Lsg. w ird m it 500 cm 3 W. verd. u. das überschüssige 
Ä th y lcy an ace ta t m it Bzl. ex trah ie rt. Die Bisulfitlsg. w ird tropfenweise m it eiskalter Lsg. 
v on  32 g N aO H  in  130 cm 3 W. versetz t, d er E ste r  in  Bzl. aufgenom m en u. im  Vakuum
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destillie rt. Kp.j. 8 8 - 8 9 ° ,  K p .12 1 2 3 -1 2 5 ° , K p .25 135— 137°, A usbeute 65— 75 g. (Org. 
Syntheses 25. 46—48. 1945.) TROFIMOW. 694

Evelyn M. Hancock und  Arthur C, Cope, Äthyl-(l-ä thylpropenyl)-m ethylcyanaceta t. 
(Vgl. v o rst. Ref.) Die D arst. erfo lg t d u rch  A lkylierung von Ä th y l-(l-ä th y lp ro p y lid en )- 
cy an ace ta t (I). — Zu einer N a-Ä thylat-L sg ., h ergeste llt aus 9,2 g N a u. 400 cm 3 absol. A., 
werden u n te r  R ü h ren  bei —5° 72,4 g I u. nach  20 Min. 62,5 g M ethyljodid zugegeben. 
Die Lsg. w ird 15—30 Min. u n te r  R ückfluß  e rh itz t. N ach  A bkühlen  w ird m it 1 L ite r  W. 
verd. u. die E stersch ich t im  V akuum  destillie rt. Die F ra k tio n  K p .10 95— 118° w ird 4 S tdn. 
m it 100 cm 3 20% ig. N a H S 0 3-Lsg. g esch ü tte lt u. w ieder frak tio n ie rt. K p .8 112— 113°, 
A usbeute 63 ,5—68 g. (Org. Syntheses 25. 44—46. 1945.) TROFIMOW. 694

James Cason, ß-Carbomethoxypropionylchlorid. Die D arst. erfo lg t d u rch  E inw . von 
S0C12 auf Bernsteinsäuremonomethylester (I), w elcher d u rch  V eresterung  von B ernste in 
säu reanhydrid  (II) m it M ethylalkohol e rh a lten  w ird. — E in  Gem isch von  400 g II u. 
194 cm 3 M ethylalkohol w ird 35 Min. u n te r  R ückfluß  erw ärm t, d er M ethylalkoholüberschuß 
abdest. u. der R ü ckstand  eingeengt. D er beim  A bkühlen au sk ry st. I  w ird im  V akuum  
getrocknet. F . 57—58°, A usbeute  502—507 g. — 264 g I  w erden m it 290 g SOCl2 3 Stdn. 
bei 30— 40° e rw ärm t, der SOCl2-Ü berschuß abdest. u. ß-Carbom ethoxypropionylchlorid  
im  V akuum  destilliert. Farbloses P rod ., K p .18 92— 93°, A usbeute  270— 278 g. (Org. Syn
theses 25. 19— 22. 1945.) TROFIMOW. 695

Robert E. Kent und S. M. McElvain, ß-M ethylglutarsäure. Die D arst. von ß-M ethyl- 
glutarsäure (I) erfo lg t durch  V erseifung von a .a '-D icyan-ß-m ethylglutarsäuream id  (H). — 
D arst. von II. Zu einer Lsg. von 520 g C yanacetam id  in  3,4 L ite r W . w erden bei 10°
137,5 g A cetaldehyd u. 20 cm 3 P iperid in  zugegeben. N ach  2 S tdn . w ird das Gem isch aus
gefroren, d er Nd. von II m it ka ltem  W . gewaschen. F . 152— 157°, A usbeute  420— 425 g. -— 
Darst. von I. 400 g II w erden in  1 L ite r konz. HCl d u rch  E rw ärm en  gelöst, m it 1 L ite r  W. 
verd. u. 8 S tdn . u n te r  R ückfluß  gekocht. Die Lsg. w ird  m it N aC l g esä tt. u. 5 m al m it 
600 cm 3 Ae. e x tra h ie rt, die Ä thy lätherauszüge  m it P 20 6 g e trocknet u. Ae. abdestilliert. 
Die rohe Säure w ird aus 250 cm 3 10% ig. HCl u m k rysta llis ie rt. F . 85— 86°, A usbeute  238 
bis 240 g. (Org. Syntheses 2 3 . 60—62. 1943.) TROFIMOW. 698

B. S. Biggs und  W. S. Bishop, Sebacinsäurenitril und  oj-Cyanpelargonsäure. Die beiden 
Verbb. en ts teh en  bei der Zers, von Sebacinsäureamid  (I), das d u rch  E rh itzen  von  Sebacin- 
säure  m it H arn sto ff gebildet w ird. — 505 g Sebacinsäure u. 180 g H arn sto ff werden 
4 S tdn. u n te r  R ü h ren  bei 160° e rh itz t  u. d an n  die Tem p. auf 220° e rh ö h t. D as Gemisch 
w ird  b is 340° d est., das D estilla t nach Zugabe von 500 cm 3 Ae. 3 m al m it 5 % ig . (N H 4)2C 03- 
Lsg. e x trah ie rt. N ach A btreibung  des Ae. w ird Sebacinsäurenitril im  V akuum  dest., 
K p .12 185— 188°, K p .le 201—203°, A usbeute  190—200 g. — Die am m oniaka l. Lsg. wird 
nahe zum  Sieden e rh itz t, m it konz. HCl n eu tra lis ie rt u. Sebacinsäure m it he ißer BaCl2- 
Lsg. gefällt. D as beim  A bkühlen des F iltra te s  ausgeschiedene B a-Salz d er C yansäure 
w ird in  1 L ite r heißem  W. gelöst u. die Lsg., desgl. das F il tra t ,  m it konz. HCl angesäuert, 
wobei a>-Cyanpelargonsäure a ls Öl ausscheidet. F . 48— 49°, A usbeute  146— 155 g. Die aus 
dem  B a-Salz e rhaltene  Säure h a t  F . 51— 52°. (Org. Syntheses 2 5 . 95— 98. 1945.)

T r o f i m o w . 700
W. S. Bishop, Sebacinsäuredimethylester. Die D arst. erfo lg t über (o-Carbomethoxy- 

pelargonylchlorid  (I) aus Sebacinsäurem onom ethylester (II). E in  Gem isch von 216 g II 
u. 147 g SOCl2 w ird 5 S tdn . auf einem  D am pfbad  e rw ärm t u . d as überschüssige SOCl2 
abdestilliert. D er aus I  bestehende R ü ck stan d  w ird im  V akuum  d est., K p .10 158— 160°, 
A usbeute  194—201 g. — Zu 2,5 L ite r konz. N H 4O H  w ird  bei 8° u n te r  R ü h ren  I  zugegeben. 
Der ausgeschiedene Sebacinsäuredimethylester w ird m it ka ltem  W . gew aschen u. 3 Tage 
im  V akuum  getrocknet. F . 72— 74°, A usbeute  200— 204 g. (Org. Syntheses 2 5 . 71— 72.
1945.) T r o f i m o w . 700

W. S. Bishop, Methyl-co-cyanpelargonat. (Vgl. v o rst. R ef.) Die D arst. erfo lg t durch  
E inw . von P 20 6 auf Sebacinsäured im ethy lester. — Zu einer w arm en  Lsg. von 190 g Seb
acinsäu red im ethy leste r in  200 cm 3 T e trach lo rä th an  w erden 2 m al 95 g P 20 5 zugegeben 
u. das Gem isch 30 Min. bei 145° e rh itz t  u. d e k an tie rt. D er R ü ck stan d  w ird  nochm als m it 
200 cm 3 T e trach lo rä th an  e rh itz t u. die F l. d ek an tie rt. N ach  A b tre iben  des Lösungsm . 
w ird  das N itr il im  V akuum  dest., K p .x 121— 124°, K p .5 154°, K p .14 170°, A usbeu te  119 
bis 124 g. (Org. Syntheses 2 5 . 69— 70. 1945.) TROFIMOW. 700

A. Weissberger und  C. J. Kibler, M ethylpyruvat (Brenztraubensäuremethylester). Die 
D arst. des E sters  erfo lg t aus B renztraubensäure  nach  d e r A lkoholdam pf-M eth. m it 
p-Toluolsulfonsäure als K a ta ly sa to r. — E ine Lsg. von 88  g B ren ztraubensäure , 128 g absol. 
M ethylalkohol, 350 cm 3 Bzl. u. 0,2  g p-T oluolsulfonsäure w ird in  einem  K olben  m it einer 
CLAEKE-RAHRS-Methylesterkolonne 2 Tage u n te r  R ückfluß  auf einem  Ö lbad bei 150 
bis 155° e rh itz t. Die Tem p. am  oberen E nde  der K olonne b e trä g t 59— 60°. Die u n te re
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S chich t in  d er Kolonne wird laufend abgelassen u. der E ster bei n. Druck fraktioniert. 
K p . 136— 140°, A usbeute 6 6 —73 g. Der E ste r hydro lysiert leicht. (Org. Syntheses 24.
7 2 _  t 5' h t 914 '^ • TROFIMOW. 792
^ TT 1' Cornforth und R. H. Comforth, Athylketoglutaconat. Das Athylketoglutaconat, 
C2H 50  • CO • CH . C H -CO-CO • OC2H 5, C9H 120 5,w ird  in geringer Ausbeute durch O xydation 
von A thylglutaconat m it S e 0 2 in Eisessig erhalten . Die Reinigung erfolgt über die Na- 
B isulfitverb ., hellgelbe, bewegliche F l., K p .0il 93°. — 2.4-Dinitrophenylhydrazon, C .-H ,.- 
OgN4, aus A. tiefgelbe, glänzende K rysta lle , F. 147— 148°. Die Schmelze der Verb. ist 
hellgrün. — Das A bsorptionsspektr. in Ae., gemessen von F. B. Strauss, zeigt /.mal =  
2280 Ä ; =  9730. In  M ethanol ist emoiar =  3670 bei 2290 A. Das F eh lender Carbonyl- 
bande w eist h ier auf eine A ddition von CH3O H  an die K etogruppe hin. (J . ehem. Soc. 
[London] 1946 . 755. Aug. Oxford, D yson Perrins Labor.) H e x k e l . 801

C. F. H. Allen und Alan Bell, A thylnitrilotricarboxylat. Die D arst. des E sters erfolgt 
bei E inw . von Ä thylch lo rcarbonat u. N a auf U rethan. — E in  Gemisch von 450 g U rethan,
7,5 L ite r Ae. u. 218 g N a w ird einige S tdn. bis zur Bldg. eines gelatinösen weißen Nd. 
e rw ärm t u. d an n  noch 2 S tdn. u n te r  R ückfluß gerührt. Nach Abkühlen des Gemisches 
werden innerhalb  2 S tdn. 1050 g Ä thylchlorcarbonat zugegeben u. über N acht gerührt 
u. filtrie rt. D er weiße Nd. von NaCl wird m it Ae. gewaschen. N ach A btreiben des Ae. 
w ird der ölige R ückstand  d e sNitrilotricarbonsäureeslers im Vakuum  dest., K p .12146— 147°, 
A usbeute 575—640 g. (Org. Syntheses 2 4 . 60—61. 1944.) TROFIMOW. 821

C. F. H. Allen und Alan Bell, Athylhydrazincarboxylat und B iam inbiurel. (Vgl. vorst. 
Ref.) Die beiden V erbb. en ts tehen  bei der Einw . von H ydrazin auf N itrilotriearbonsäure- 
tr ie s te r  (I). — 582 g I u. 800 g 42% ig. H y drazinhydra t werden durch Mischen in Rk. 
gebrach t. N ach B eendigung der stü rm . R k. wird die Lsg. 1 Stde. erw ärm t u. dann im 
V akuum  eingeengt. Die k ry st. M. von Biam inobiuret wird aus 2 L ite r A. um kryst., F . 205“ 
(Zers.), A usbeute  115— 125 g. — N ach A btreiben des A. aus dem F iltra t wird der ölige 
R ückstand  von A thylhydrazincarboxylat im  V akuum  dest. u. um kryst., K p .13 92—95°,
F . 51— 52°, A usbeute 350— 370 g. (Org. Syntheses 24 . 58—59. 1944.) TROFIMOW. 821 

Robert E. Steiger, a-Aminodiäthylessigsäure. Die D arst. erfolgt aus D iäthylketon über 
folgende Z w ischenprodd .: D iäthy lke toneyanhydrin  —>- a-A m inodiäthylacetonitril, letzteres 
wird m it HCl zu a-A m inodiäthylessigsäure hydrolysiert. — Zu einer Lsg. von 50 g NaCN 
in  100 cm 3 W . w ird eine Lsg. von 58,9 g N H 4C1 in  140 cm 8 W. u. 67 cm3 konz. N H 4OH 
zugegeben. Diesem Gemisch werden un ter R ühren  86,1  g D iäthylketon in  160 cm 3 CH3OH 
zugefügt u. das Gem isch nach 5std . S tehen bei 55—60° un ter K ühlung in 800 cm 3 konz. 
HCl gegossen u. bei 0— 5° m it HCl gesä ttig t. Die Lsg. wird e ingedam pft u. der R ückstand 
in  500 cm 3 A. suspendiert u. 400 cm 3 Ae. zugegeben. Das F iltra t wird m it 200 cm 3 W. verd. 
u. eingeengt, der R ü ckstand  in  2 L iter W. gelöst u. m it Pb(O H )2 bearbeite t. Nach Ab
tren n u n g  der Pb-Salze wird das F iltra t  eingeengt, das K onzentra t m it 1 L iter A. auf
genom m en u. durch  K ühlen  die Am inosäure auskrystallisiert. Feine N adeln; Ausbeute 
59—65 g. Sublim iert bei 255° ohne zu schmelzen. (Org. Syntheses 22 . 13—16. 1942.)

TROFIMOW. 822
Ennis B. Womaek und A. B. Nelson, Athyldiazoacetat. Die D arst. erfolgt durch Einw. 

von N a N 0 2 auf G lycinäthylesterhydrochlorid  (I). — E ine Lsg. von 140 g I u. 3 g Na- 
A ceta t in  150 cm 3 W. w ird bis 2° abgekühlt u. eine k a lte  Lsg. von 80 g N aN 0 2 in 100 cm 3 W. 
u n te r R ühren  zugegeben, wobei die Tem p. un ter 2° gehalten werden muß. Das kalte 
Gemisch w ird m it 80 cm 3 alkoholfreiem  Ae. u. 3 cm 3 10% ig. H 2S 0 4 versetz t u. die Ä thyl
ä th e rsch ich t m it 50 cm 3 10% ig. N a2C 03-Lsg. neu tra l gewaschen. Die gelbe wss. Schicht 
wird w iederholt m it Ae. ex tra h ie rt, bis sie farblos ist. Das Lösungsm. wird im Vakuum 
abgetrieben , der gelbe ölige R ückstand  ist reines Athyldiazoacetat (Vorsicht bei Dest., 
weil explosiv), A usbeute 98 g. (Org. Syntheses 24 . 56—58. 1944.) TROFIMOW. 822

C. F. H. Allen und Alan Bell, Undecylisocyanat. Das Isoeyanat wird durch Einw. von 
N a triu m az id  auf L aurinsäurechlorid  gebildet. — Zu 46 g N aN 3 in  150 cm 3 W. wird un ter 
R ühren  bei 10— 15° ein Gemisch von 109 g L aurinsäurechlorid  u. 150 cm 3 Aceton zugegeben, 
das R ühren  1 S tde. fo rtgesetz t u. die u n tere  wss. Schicht abgetrenn t. Die obere Schicht 
w ird  langsam  in  500 cm 3 w arm es Bzl. gegossen u. bei 60— 70° gehalten, wobei die Um 
w andlung  des Azids in  Iso ey an a t u n te r N 2-E ntw . s ta ttf in d e t. Nach Abtreiben des Lö
sungsm . w ird im  V akuum  dest., K p .3 103°; A usbeute 80—85 g. (Org. Syntheses 24. 
94— 95. 1944.) TROFIMOW. 1010

E. Brand und  F. C. Brand, Guanidinessigsäure. Die D arst. von Guanidinessigsäure (I) 
erfo lg t ü ber S-Äthylthioharnstoffhydrobrom id  (ID aus Thioharnstoff u. Ä thylbrom id. — 
E in  Gem isch aus 150 g Thioharnstoff, 250 g Ä thylbrom id u. 200 cm3 absol. A. wird 
3 S tdn. bei 55—65° erw ärm t. N ach A btrennung des Lösungsm. wird II durch K rystalli- 
sa tio n  e rh a lte n ; A usbeute 340— 360 g. — E ine k a lte  Lsg. von II in  252 g 2n NaOH w ird

79
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m it w arm er Lsg. von 41 g Glycin in  90 cm 3 W . versetz t. N ach einsetzender K ry sta llisa tio n  
w erden 100 cm 3 Ae. zugefügt, am  nächsten  Tag das au sk ryst. I  iso lie rt; A usbeute  47— 53 g, 
F . 280—284° (Zers.). (Org. Syntheses 2 2 . 59—61. 1942.) TROFIMOW. 1066

Chester M. Me Closkey und  George H. Coleman, C'y clopropancarbonsäure. D ie D arst. 
erfo lg t durch  H ydrolyse von C yclopropylnitril (I), welches d u rch  E inw . von N aO H  auf 
y -C hlorbutyronitril e rh a lten  wird. — 150 g N aO H  u. 103,5 g y -C h lo rbu ty ron itril w erden 
d u rch  E rw ärm en auf dem  D am pfbad zur R k. gebrach t. D as gebildete I  w ird  d u rch  lang
sam e Zugabe von 500 cm 3 W. u. E rw ärm en  hydro lysiert. Das Gem isch w ird noch 1%  S tdn . 
u n te r  R ühren  e rh itz t. Die abgeküh lte  Lsg. w ird m it 200 g konz. H 2S 0 4 in  300 g zerkleiner
tem  E is angesäuert, in  E is  gekühlt, die dicke ölige Schicht der C arbonsäure ab g e tren n t 
u. die wss. S ch ich t m it Ae. ausgezogen. D as R ohprod. u. d er Ä th e rrü ck stan d  w erden im  
V akuum  destilliert. K p .26 94— 95° oder K p .75 117— 118°; A usbeute  d er M onocarbonsäure
63,5—68 g. (Org. Syntheses 2 4 . 36—38. 1944.) TROFIMOW. 1124

M. J. Schlatter, C yclopropylcyanid. D ie D arst. erfolgt d u rch  E inw . von  N a trium am id  
auf y-C hlorbu tyron itril in  am m oniakal. Lösung. K p .80 69— 70°, K p .95 75— 76°, A usbeute 
52—53% . A p p . w ird beschrieben. (Org. Syntheses 2 3 . 20—23. 1943.) TROFIMOW. 1124

G. B. Heisig und  F. H. Stodola, 1 .1-Cyclobulandicarbonsäure u nd  Cy clobutancarbonsäur e, 
1.1-Cyclobutandicarbonsäure (I). D ie D arst. erfo lg t d u rch  K o n d en sa tio n  von  Ä thyl- 
m alonat m it T rim ethy lenbrom id . — Zu einem  Gem isch aus 160 g Ä th y lm a lo n at u. 212 g 
T rim ethy lenbrom id  w ird u n te r  R ü hren  langsam  eine Lsg. von 469 N a in  800 cm 3 absol. 
A. zugegeben. Die Tem p. soll 60—65° n ich t übersteigen. N aB r w ird  d u rch  Z ugabe von 
W . gelöst u. A. abdestilliert. Ä th y les te r von I  u. der u n v e rän d e rte  M alonester w erden 
m it D am pf dest. u. m it einer Lsg. von 112 g K O H  in  200 cm 3 A. h y d ro ly siert. N ach 
A bdest. des A. w ird das Gem isch bis zur T rockne e ingedam pft, in  100— 125 cm 3 heißem  
W . gelöst, m it HCl leicht angesäuert, gekocht, m it N H 4OH leicht a lkal. gem acht u. Malon- 
säure m it BaCl2 als B arium m alonat gefällt. D as F il tra t  w ird m it 100 cm 3 12 n HCl a n 
gesäuert u. m it Ae. ex tra h ie rt. N ach A btreiben  des Ae. w ird der R ü ck stan d  in  30— 50 cm 3 
heißem  Ä th y lace ta t gelöst u. nach A bkühlen I  ab g etren n t. F . 156— 158°; A usbeute 
30—34 g. — Cyclobutancarbonsäure (II). D urch E rh itzen  von I  auf Ö lbad bei 210— 220®, 
die F rak tio n  189— 195° w ird d est., K p .740 191,5— 193,5°; A usbeu te  18— 2 1 g . (Org. Syn
theses 2 3 . 16— 20. 1943.) TROFIMOW. 1125

H. J. Lucas und  E. R. Kennedy, Jodbenzoldichlorid. D arst. d u rch  E inw . von  Cl2 au f Jo d 
benzol in  Chlf., wobei 1 Mol. Cl2 an  das Jo d a to m  angelagert w ird. — In  ein  Gem isch von 
150 cm 3 trockenen  Chlf. u. 102 g Jodbenzol w ird  u n te r  K üh lung  Cl2 b is zum  Ü berschuß 
e ingeleitet. D as ausgeschiedene gelbe k ry st. D ichlorid w ird m it Chlf. gew aschen; A us
beu te  120— 134 g ; zers. sich langsam  beim  Stehen. (Org. Syntheses 2 2 . 69— 70. 1942.)

TROFIMOW. 1143
H. J. Lueas, E. R. Kennedy und  M. W . Forme, Jodosobenzol. (Vgl. v o rst. R ef.) Jo d 

benzoldichlorid (I) geht bei B ehandlung m it überschüssiger wss. A lkalilauge in  Jodoso
benzol über, wobei Chlor d u rch  Sauerstoff v e rd rän g t w ird. — E in e  Suspension aus 55 g I, 
50 g N a2C 0 3 u. 100 g E is w ird m it 140 cm 3 5 n N aO H  u. zum  Schluß m it 100 cm 3 W. 
versetz t. N ach Stehen über N ach t w ird der Nd. m ehrm als m it W . u. ansch ließend  m it etw as 
Chlf. gewaschen. A usbeute 26—27g. (Org. S y n th eses22 . 70— 72.1942.) TROFIMOW. 1143

H. J. Lucas und  E. R. Kennedy, Jodoxybenzol. (Vgl. vorst. R ef.) D arst. d u rch  E rh itzen  
von Jodosobenzol, wobei eine in term ol. V erschiebung von Sauerstoff, eine D ispropor
tion ierung , s ta ttf in d e t. — E ine dünne, wss. P aste  aus 110 g Jodosobenzol w ird m it 
W asserdam pf d est., bis alles Jodbenzol übergegangen is t. D as im  R ü ck stan d  ausge
schiedene Jodoxybenzol w ird m it Chlf. gewaschen u. aus heißem  W . um krysta llis ie rt. 
A usbeute 54—56 g. (Org. Syntheses 22 . 72— 73. 1942.) TROFIMOW. 1143

M. W. Formo und John R. Johnson, Jodoxybenzol. (Vgl. vorst. R ef.) D arst. durch 
E rh itzen  von Jodbenzoldichlorid  (I) m it wss. NaClO u. e tw as Eisessig. — 110 g I , 1,15 L iter 
5,25% ig. NaOCl-Lsg. u. 2 cm 3 E isessig w erden bei 65 — 75° I  Stde. g e rü h rt u. n ach  A b
küh len  das ausgeschiedene Jodoxybenzol m ehrm als m it W . u. zum  Schluß m it 50 bis 
60 cm 3 Chlf. gewaschen. A usbeute 82—87 g. (Org. Syntheses 22. 73— 75 . 1942.)

TROFIMOW. 1143
H. J. Lucas und E. R. Kennedy, D iphenyljodonium jodid. (Vgl. vorst. Ref.) Die H erst. 

erfo lg t aus Jodosobenzol (I) u. Jodoxybenzol (II) m it N aO H  über D iphenyljodonium - 
jodat (III). — 22 g I, 24 g I I  u. 200 cm 3 l n  N aO H  w erden 24 S tdn . g e rü h rt, m it 1 L ite r 
k a ltem  W. verse tz t u. die Lsg. von I I I  d ek an tie rt. Zum  F il tra t  w ird eine Lsg. von  20 g K J  
zugegeben, d er weiße Nd. von D iphenyljodonium jodid  a b g e tren n t u. m it W . gewaschen. 
A usbeute 29—30 g; F. 172— 175° (Zers.) (Org. Syntheses 2 2 . 52—53. 1942.)

TROFIMOW. 1143
Jonathan L. Hartwell, o-Chlorbrombenzol. Die D arst. erfo lg t durch  D iazo tierung  von

o-Chloranilin u. anschließende S u b s titu tio n  der D iazonium gruppe d u rch  B rom . —
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Die Diazonium lsg. w ird hergestellt aus 127,5 g o-Chloranilin u. 300 cm 3 48% ig. H B r 
d urch  Zugabe von 70 g N a N 0 2 in  125 cm 3 W. bei 10°. Diese Lsg. wird langsam  einem sd. 
Gemisch von 79 g CuBr u. 80 cm 3 48% ig. H B r zugegeben u. das gebildete o-Chlorbrom- 
benzol m it W asserdam pf dest., nach W aschen m it konz. H 2S 0 4 über W. redest., F l., 
N p *742 199— 201°; A usbeute 170— 183 g. (Org. Synteses 24. 22—24. 1944.)

T r o f t m o w . 1134
R. R. Read, L. S. Foster, Alfred Russell und V. L. Simril, n-Butylbenzol. Die D arst. 

erfolgt nach  der FlTTlG schen Synthese. — Zu 161 g N a in 300 cm 3 Ae. wird langsam  
ein Gem isch von 411 g n-B uty lbrom id  u. 471 g Brom benzol bei 20° zugegeben. Die Lsg. 
wird nach 2 Tagen d ek an tie rt u. m it 300 cm 3 M ethylalkohol 4 Stdn. un ter Rückfluß 
gekocht. N aB r w ird durch  Zugabe von 800 cm 3 W . gelöst u. die wss. Schicht abgetrennt. 
N ach A btre iben des Lösungsm . w ird n-Butylbenzol frak tion iert. K p .760 180—182,5°; 
A usbeute 261— 281 g. (Org. Syntheses 25. 11— 13. 1945.) TROFIMOW. 1148

George H. Coleman, Chester M. MeCloskey und Frank A. Stuart, Nitrosobemol. Die 
D arst. erfo lg t durch  O xydation  von P henylhydroxylam in  (I), welches durch Red. von 
N itrobenzol m it Z n-S taub  e rhalten  wird. — Zu einem  Gemisch von 250 cm 3 N itroben
zol u. einer Lsg. von 150 g NH„C1 in  5 L iter W. werden un ter R ühren bei 50—55° 372 g 
Z n-S taub  zugegeben. N ach 20 Min. wird ZnO abfiltrie rt, das F iltra t auf 0 bis —2 ° abge
k üh lt. Die k a lte  Lsg. von I  wird m it 750 cm 3 konz. H 2S 0 4 versetz t u. anschließend eine kalte 
Lsg. von 170 g N a2Cr20 7 in 500— 750 cm 3 W. zugegeben. Nach einigen Min. wird Nüro- 
sobenzol f iltrie rt u. m it D am pf destilliert. N ach U m krystallisieren aus kaltem  A. F. 
64—67°; A usbeute 128 bis 138 g. (Org. Syntheses 25, 80—83. 1945.) T r o f im o w . 1158 

Harry D. Anspan, p-Phenylazobenzoesäure. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfblgt durch 
K ondensation  von p-A m inobenzoesäure m it Nitrosobenzol. — 42 g Nitrosobenzol werden 
in einer Lsg. von 54 g p-A m inobenzoesäuie in 390 cm3 Eisessig gelöst u. die Lsg. 12 Stdn. 
bei R aum tem p. stehengelassen. Die gebildete p-Phenylazobenzoesäure wird aus 9 5 % ig. 
A. um k ry st., goldgelbe B lättchen , F. 248—249,5°; A usbeute 54 g. (Org. Syntheses 25. 
86—87. 1945.) " TROFIMOW. 1158

George H. Coleman, Gust Nichols, Chester M. MeCloskey und Harry D. Anspan, p-Phe- 
nylazobenzoylchlorid. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfolgt durch Einw. von SOCl2 auf 
p-Phenylazobenzoesäure (I). — Zu einem Gemisch von 50g I u. 50g N a2COs werden 250 cm 3 
SOCl2 zugegeben, 1,5 S tdn. u n te r  R ückfluß erw ärm t u. das überschüssige SOCl2 a b 
destilliert; Das Säurechlorid wird in  500 cm 3 Ligroin gelöst u. dekan tiert. Dieser Prozeß 
wird 2 m al durchgeführt. Die F iltra te  werden auf 500 cm 3 eingeengt u. auf 0° abgekühlt. 
p-Phenylazolenzoylchlorid  wird m it PAe. gewaschen u. im Vakuum  über P 20 5 getrocknet, 
rotgelbe K rysta lle , F . 94,5—95,5°; A usbeute 48 g. (Org. Syntheses 25. 87—89. 1945.)

T r o f im o w . 1158
Margaret R. Seikel, 2.6-Dichloranilin und 2.6-Dibromanilin. Die D arst. dieser Halogen- 

derivv. des A nilins erfo lg t aus Sulfanilam id über 3.5-Dichlor(brom)-sulfanilamid. —
з.5-D ichlorsulfanilam id  (I). 50 g Sulfanilam id in 500 cm 3 werden m it 50 cm 3 konz. HCl 
gelöst u. w eitere 450 cm 3 konz. HCl zugegeben, langsam  bis 45° erw ärm t u. 65 g 30% ig. 
H 20 2 zugefügt. Die R eaktionstem p. ste ig t bis 65° an  u. das Gemisch wird 15 Min. bei 
dieser Tem p. gehalten. N ach A bkühlen auf 25—30° wird das dunkel gefärbte I getrennt
и. aus A. oder Eisessig um krystallisiert. W eißes P rod ., F. 205—205,5°. — 2.6-Dichlor
anilin  (II). D as R ohprod. I wird m it 200—250 cm 3 70% ig. H 2S 0 4 bei 165— 195° 2 Stdn. 
gekocht, das dunkle Gem isch in  1 L ite r W. gegossen u. II m it Dam pf d est.; weißes Prod., 
F . 39—40°, A usbeute 23,5—26 g. — 3.5-D ibromsulfanilamid  (III). Die Darst. erfolgt 
wie bei I. 50 g Sulfanilam id werden in  einem Gemisch von 850 cm 3 W. u. 100 cm 3 40% ig. 
H B r gelöst u. bei 70— 75° m it 65 g 30% ig. H 20 2 versetzt. Das gebildete III wird aus 
heißer Lsg. f iltr ie rt u. aus A. oder Eisessig um krystallis iert; Nadeln, F. 239—240°; Aus
beu te  85— 90 g. — 2.6-D ibromanilin  (IV). 50 g III werden m it 250 cm 3 70% ig. H 2S 04 
erh itz t u. bei 175— 180“ m it D am pf hydrolysiert u. IV m it Dam pf d est.; lange Nadeln 
aus 70% ig. A., F. 87—88“; A usbeute 25—30 g. (Org. Syntheses 24. 47—53. 1944.)

T r o f im o w . 1164
C. F. H. Allen und James van Allan, 2-Amino-p-cymol. Darst. durch Red. von 2-Nitro- 

p-cym ol (I) m it H 2 u n te r  D ruck m it RANEY-Ni als K atalysa to r. —• 179 g I in 300 cm 3 
absol. A. w erden in  Ggw. von 3—5 g RANEY-Ni m it H 2 bei 70 a t  Druck reduziert. Die Temp. 
der s ta rk  exotherm en R k. darf 120° n ich t übersteigen. R eaktionsdauer 15 Min.; Ausbeute 
des Am ins 130— 135. — Die R ed. k ann  auch bei niedrigerem  Druck durchgeführt werden; 
z. B. w ird ein Gemisch aus 50 g I, 200 cm 3 95% ig. A. u. 5 g RANEY-Ni bei 85—90° u. 
3,85— 4,2 a t  in  6 S tdn. reduziert. A usbeute 33— 3 6 g ; K p .740 239—240°, K p .10 110“, 
K p .2 92—94°. (Org. Syntheses 22. 9— 12. 1942.) TROFIMOW. 1164

Charles J. Kibler und A. Weisberger, Benzoylacetanilid. Die D arst. erfolgt durch 
Einw . von Anilin auf Ä thylbenzoylacetat. — Zu einer Lsg. von 42,2 g Ä thylbenzoylacetat

79*
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in  50 cm 3 X ylol w erden bei 145— 150° u n te r  R ü h ren  tropfenw eise 18,2 cm 3 A nilin  zu 
gegeben, u n te r  gleichzeitiger D est. von A .; die Lsg. w ird nach  beg innender K ry sta lli- 
sa tio n  m it 50 cm 3 PAe. verd ., gekühlt u. das ausgeschiedene Anilid m it PA e. +  Bzl. 
(1 :1) gewaschen. N ach U m krysta llisieren  au s Bzl. K ry sta lle , F . 106— 106,5°; A usbeute  
32— 34 g. (Org. Syntheses 2 5 . 7— 9. 1945.) TROFIMOW. 1164

John H. Billman und Elizabeth S. Cleland, Dithizon. Die D arst. erfo lg t d u rch  Einw . 
von  alkoh. K O H  auf D iphenylthiocarbazid  (II), welches beim  E rh itz en  des P henylhydrazin - 
Salzes von ß-Phenyldithiocarbazidsäure  (I) e n ts te h t. — Zu 128 cm 3 P h en y lh y d raz in  in 
600 cm 3 Ae. w erden u n te r  R ühren  52 cm 3 CS2 zugegeben u . I a b g e tren n t. A usbeute  181 bis 
185 g. — I w ird bei 96—98° bis zum  A u ftre ten  von N H 3-D äm pfen e rh itz t, m it 150 cm 3 
absol. A. behandelt u. II abg etren n t. A usbeute  100— 125 g. — II w ird m it 60 g K O H  in 
600 cm 3 M ethylalkohol 5 Min. e rh itz t. Die ro te  Lsg. w ird g eküh lt, f i ltr ie r t  u. m it 900 bis 
1100 cm 3 l n  H 2S 0 4angesäuert. D as ausgeschiedene C arbazon w ird in  500 cm 3 5 % ig . N aO H  
gelöst, die filtrie rte  Lsg. m it l n  H 2S 0 4 angesäuert, Carbazon ab g e tren n t u. bei 40° ge trock
ne t. A usbeute 63—85 g. Zur R einigung w ird das e rhaltene  Dithizon (Diphenylthiocarba- 
zon) m it Ae. 1,5 S tdn. e x trah ie rt. F . 165— 169° (Z ers.); A usbeute  43— 54 ,8 g . (Org. Syn
theses 2 5 . 38—41. 1945.) T r o f i m o w . 1176

John C. Robinson jr. und H. R. Snyder, a-P henylä thylam in . Die D arst. des Amins 
erfo lg t durch  E inw . von N H 3 auf A cetophenon u. gleichzeitige H y d rie ru n g  über RAN EY-Ni 
als K ata ly sa to r. — Zu 720 g A cetophenon w erden im  A utoklaven  1 Eßlöffel RAN EY-Ni 
gegeben u. 700 cm® fl. N H 3 eingeführt. D as Gem isch w ird bei 150° u n te r  350—245 a t 
innerha lb  4—6 S tunden  hydrie rt. Das Gem isch w ird nach  F iltra tio n  vom  K a ta ly sa to r in 
E is gekühlt, m it konz. HCl angesäuert u. A cetophenonüberschuß  d urch  D am pfdest. 
beseitig t. N ach Zugabe von 200 g festem  N aO H  w ird  das Am in ab g e tren n t u. d ie wss. 
Schicht m it Bzl. ex tra h ie rt. N ach  A btreibung  des Lösungsm . w ird  im  V akuum  frak tio n ie rt; 
A usbeute a n  a-P henyläthylam in  320—380 g, K p.lg 80—81°. N ach  dieser M eth. können 
folgende D erivv. hergeste llt w erden: 2-Am inoheptan, K p. 139— 141°; n-H eptylam in , 
K p .^  57— 58°; F urfury lam in , K p. 144—146°. (Org. Syntheses 2 3 . 68— 70. 1943.)

T r o f i m o w . 1187
John C. Robinson jr., ß-P henyläthylam in . (Vgl. v o rst. R ef.) Die D arst. erfo lg t durch  

R ed. von B enzylcyanid in  am m oniakal. Lsg. m it H 2 in  Ggw. von RANEY-Ni. — 1 kg B enzyl
cyanid  w ird in  150 cm 3 fl. N H 3 in Ggw. von 1 Eßlöffel RANEY-Ni im  A utok laven  m it H 2 
bei 140 a t  u. 120— 130° re d .; A usbeute  860— 890 g, K p.lä 90— 93°. — Die D arst. g ilt fü r 
eine Reihe D erivv.; an g efü h rt w erden: ß -P henylä thylam in , K p .19 92— 93°; H ydrochlorid ,
F . 218— 219°; 3.4-D im ethoxyphenyläthylam in , K p .j 119°; o-M ethylphenyläthylam in, 
Kp.o,5 67°; m -M ethylphenyläthylam in, K p .2 68°; p-M ethy lphenylä thylam in , K p .2 71°; 3.4- 
M elhylendioxyphenylälhylam in, K p .2 109°. (Org. Syntheses 3. 71— 74. 1943.)

T r o f i m o w . 1187
Roland N. Icke und  Bumett B. Wisegarver (m it Gordon A. Alles), ß-P henylä thy l

d im ethylam in. Die D arst. erfo lg t d u rch  M ethylierung von ß-P h en y lä th y lam in  m it Form - 
a ldehvd. — Zu einer Lsg. von 24,2 g ^-P h en y lä th y lam in  in  51,2 g 90% ig . A m eisensäure 
w erden 45 cm 3 37% ig. Form aldehyd  zugegeben u. das Gem isch 8 S tdn . bei 95— 100° 
u n te r R ückfluß  e rh itz t. N ach A bkühlen w ird die Lsg. m it 100 cm 3 4 n  HCl verse tz t u. 
im  V akuum  eingedam pft. D er gelbe R ü ck stan d  w ird in  60— 75 cm 3 W . gelöst, das Amin 
d u rch  Z ugabe von 50 cm 318n N aO H  ab g e tren n t u. nach  T rocknen m it 10 g iL ,C 03 im 
V akuum  destilliert. K p .22 97—98®, K p .6 66—68°; A usbeute  22— 25 g. — N ach  dieser 
M eth. w urden auch  Benzyldodecylm eihylam in, K p .4 180— 182°, u. a -A m ylhexyld im ethyl- 
am in, K p .16 115°, hergestellt. (Org. Syntheses 2 5 . 89— 91. 1945.) TROFIMOW. 1 1 8 f

H. E. Bigelow und D. B. Robinson, Azobenzol. D arst. d u rch  alkal. R ed. von  N itrobenzol 
m it Z n-S taub  u. N aO H . — Zu einem  Gem isch au s 250 g N itrobenzol, 2,5 L ite r CH3OH 
u. 325 g N aO H  in 750 cm 3 W . w ird u n te r  R ühren  265 g Z n-S taub  zugegeben u. 10 S tdn. 
u n te r  R ückfluß  gekocht. D as Gem isch wird heiß filtr ie rt, Azobenzol nach  A bkühlen des 
F iltra ts  abgenu tsch t u. aus 720 cm 3 95%  A. u. 60 cm 3 W . um k ry sta llis ie rt. A usbeute 
156— 160 g, F . 66—67,5°. (Org. Syntheses 22 . 28— 29. 1942.) TROFIMOW. 1200

R. O. Lindsay und  C. F. H. Allen, P henylazid  (Triazobenzol).;D arst. d u rch  D iazotierung 
von Pheny lhydraz in  (I). E ine gekühlte  Lsg. von 300 cm 3 W . u! 55,5 cm 3 konz. HCl w ird 
tropfenw eise m it 33,5 g I versetz t, wobei sich das H ydrochlorid  von I  a ls B lä ttch en  abschei
d e t. N ach A bkühlen auf 0° w erden 100 cm 3 Ae. u. anschließend langsam  eine Lsg. von  25 g 
N aN O a in 30 cm 3 W . bei 5° zugegeben. A us dem  R eaktionsgem isch w erden m it W asser
dam pf 400 cm 3 ab dest., die ä th e r. Lsg. m it CaCl2 getrocknet, Ae. im V akuum  abgetrieben  
u. Phenylazid  bei 5 mm  u. 60—65° au f dem  W asserbad destilliert. V orsicht wegen 
E xplosionsgefahr. A usbeute 24—25 g ; schw achgelbe, ölige, stechend riechende F l., le ich t 
exp losiv ; K p .ä 49—50°, K p .2166—68°. (Org. S y n th ese s2 2 . 96—98.1942.) T r o f i m o w .  1203
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M. S. Kharasch und Charles F. Fuchs, Faktoren, die den Verlauf und Mechanismus von 
Grignardreaktionen beeinflussten. X V II. M itt. Austausch von Radikalen bei der Reaktion 
von Grignardreagenzien und organischen Halogeniden in Gegenwart von Metallhalogeniden. 
(X V I. vgl. J .  Amer. ehem . Soc. 66. [1944.] 481.) Vff. zeigen, daß in Ggw. von ca. 1 Mol-% 
CoCl2 ein R ad ika laustausch  zwischen gewissen System en von GRIGNARD-Reagenzien u. 
organ. H alogeniden gem äß: RM gX -f- R 'Y  =¡=4= R 'M gX  +  RY bzw. RMgX +  R 'Y  ^  
R 'M gY  +  R X  s ta ttf in d e t, der bei A bw esenheit des K atalysa to rs nicht erfolgt. F ü r die 
R k. zwischen n-C4H 9MgBr, C6H 5Br u. CoBr2 wird z. B. folgender Mechanismus a n 
genom m en: a) C4H 9MgBr +  CoBr2 — C4H 9CoBr +  MgBr2, b) C4H 9CoBr -  ■ CoBr +  - C4H 9, 
c) 2 C4H 9--*- C4H 10 +  C4H 8,d )C 6H 5B r +  -CoBr -* CoBr2 + * C 6H 5,e )C 6H 5» +  C4H9MgBr-*- 
C#H 6MgBr +  C4H 9- neben Polyphenylen u. Teer. — Zu den Verss. wurden 0,05 Mol des 
GriGNARD-Reagens in 0,1 mol. ä th e r. Lsg. bei 0 bis — 5° m it 1 Mol-% CoCl2, dann  un ter 
R ühren  m it äq u iva len ten  Mengen Alkylhalogenid versetz t, m it überschüssigem C 0 2 u. 
schließlich m it W . behandelt, die wss. Schicht m it verd. H 2S 0 4 angesäuert u. m it Ae. 
ex trah ie rt. Auf diese Weise w urden e rh a lte n : Aus n-C4H 9MgBr u. C6H 5Br 7%  C6H5C 00H ; 
m it 26%  CoCl, keine C6H 5C O O H ; aus n-C4H 9MgBr u. p-CH3OC6H 4Br 4%  C H /JC JJfiO O H -, 
aus C H 3M gBr u. p-C6H 5-C6H 4B r l%  p-C6H5CsH t COOH aus CH3MgBr u. Fluoren keine Fluo- 
rencarbonsäure, dagegen aus 9-Chlorfluoren 10%  Fluorencarbonsäure-(9) u. aus 9-Brom- 
phenanthren  3%  Phenanthrencarbonsäure-(9)\ aus n-C4H9MgBr u. (C6H 5)3CC1 1,5% 
Triphenylessigsäure-, aus C6H 5MgBr u. n-C4H 9B r 3%  n-Valeriansäure; aus CH3MgBr u. 
C6H 6C H = C H B r s ta t t  Phenylpropiolsäure 75%  l-P henylpropen-(l) (I) u. 8%  1.4-Diphenyl- 
butadien, m it 2%  FeCl3 s ta t t  CoCl2 10% I ;  aus n-C4H9-MgBr, (C6H 5)2C =C B r(C 0H 5) u. 4%  
CoCl2 14%  Triphenylacrylsäure  (II), 40%  Triphenyläthylen  u. 40%  Polym ere ; ausC H 3MgBr, 
(C6H 6)2C = C B r(C 6H 5) u. 3%  CoCl2 32 bzw. 19% II, m it 3%  FeCl3 13% II. cu-Bromphenyl- 
acetylen reag ierte  auch ohne K ata ly sa to r m it CH3MgBr u. C 0 2 zu Phenylpropiolsäure. 
(J . org. C hem istry  10. 292—97. Ju li 1945. Chicago, 111., Univ., George H erbert Jones 
L abor.) R e i s n e r . 1220

M. S. Kharasch, Frank L. Lambert und W. H. Urry, Faktoren, die den Verlauf und 
Mechanismus von Grignardreaktionen bestimmen. X V III. M itt. Die W irkung von Metall- 
halogeniden a u f die Reaktionen von Grignardreagenzien m it l-Phenyl-3-chlorpropan, 
Cinnamylchlorid und P henyläthinylbrom id. (X V II. vgl. vorst. Ref.) 1. R k. m it 1-Phenyl-
3-chlorpropan (I): E rh itzen  von I m it G r i  GNARD-Reagens in Ae. ohne K atalysa to r führte  
zu keiner R eak tion . — Einw . von I  (nD20 =  1,5225) u. CoCl2 auf n-C4H 9MgBr in Ae., 
3std . K ochen u. Zers, m it verd. CH3COOH fü h rte  zu: 46%  n-Propylbenzol (II), K p.42 69,5 
bis 70°, n n 20 =  1,4922, p-Acetamidoderiv., F . 95—96°, 24%  tra n s(‘!)-ß-Methylstyrol (III), 
K p.42 8 7,5°, n n 20 =  1,5494, Dibromid, F. 64—66°, 15%  höhersd. Prodd. (3 Fraktionen), 
die durch  M olekulardest. g e tren n t w u rd en ; F rak tion  1: gleiche Mengen I u. n-Heptylbenzol, 
K p .14 115— 116°, n n 20 =  1,4879 (auch durch CLEMMENSEN-Red. aus Phenylhexylketon), 
Tetrachlor-o-benzoylbenzoesäurederiv., aus A., F. 117—120°. -— F rak tio n  2: 1.6-Diphenyl- 
n-hexan, K p .t 142— 144°, n n 20 =  1,55 00 (auch aus I u. N a in Ae.); o-Benzoyibenzoesäure- 
deriv., CjgHjgOa, durch  Einw . von P h thalsäureanhydrid  u. A1C13, aus A., F. 92—94°; 
außerdem  en ts tan d en  82%  gasförmige P rodd., u. zwar 50%  B utan  u. 50%  B uten  [davon 
ca. 70%  trans-Bulen-(2)], nachgewiesen als Mischung der Dibrombutane durch Einw. von 
B r2 in CC14, davon 69%  Meso-2.3-dibrombutan (IV), K p .50 72,5—73°, nD20 =  1,5116,
D.420 =  1,78 25, u. 31%  rac. 2.3-Dibrombutan (V), K p.so 75,5— 76°, nD20 =  1,5147,
D.420 =  1,7916. — E ine D ibrom butenm ischung aus den gasförmigen Prodd. der Rk. zwischen 
n-C4H 9MgBr, n-C4H 9Br u. CoCl2 wie vorst. gab 80%  IV u. 20%  V, eine andere aus den gas
förmigen Prodd. der R k. zwischen C6H 5MgBr, n-C4H9MgBr u. CoCl2 ca. 70% IV u. 30% V. — 
Vff. nehm en folgenden R eaktionsm echanism us an : a) n-C4H 9MgBr +  C6H 5CH2CH2- 
CH2C1 C oC i^ C6H 5(CH2)6CH3 ( 3 - 5 % ) ;  b) n-C4H 9MgBr +  CoCl2 — n-C4H 9C oC l+  
MgBrCl; c) n-C4H 9CoCl — C4H 9- +  -CoCl; d) 2 C4H9- — C4H 10 +  C4H 8; e) C6H 5CH2CH2- 
CH2C1 +  -CoCl — C6H 5CH2CH2CH2- +  CoCl2; 
f) C6H 5CH2CH2CH2- C6H 5CH2CH2CH3 (22%)

I D isproportionierung
‘---------------------------- > C 6H 5C H = C H C H 3 (24%) +  C6H 5CH2CH2CH3 (24%)

D im erisierung
 ■> C6H 5(CH2)6C6H6.

I in Ae. wurde m it CH3MgBr u. CoCl2 wie vorst. b ehande lt; es en tstanden : 17,5% II, 
39,0%  III, 37,2%  einer heterogenen Mischung höherer Polym eren u. 89,4%  gasförmige 
Prodd., davon 90%  Methan, 5%  Ä than  u. 5%  Ä thylen. — Der Reaktionsm eehanism us 
wird ähnlich wie vorst. angenom m en, doch greift das freie CH3-R adikal I an, so daß 
m ehr I I I  u. höhersd. Prodd. en tstehen . Der hohe Anteil an CH4 wird dadurch  erk lärt, daß 
sich CH3- m it einem H -A tom  aus Ae. oder I verbindet. — 2. R k. m it Cinnamylchlorid (VI):
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VI w urde m it C H 3M gBr in 100 ccm Ae. u. M etallhalogenid in  Ae. bei 5° um gesetzt. E s 
en ts tan d en  ohne K a ta ly sa to r: 89%  l-P h en ylb u ten -(l)  (VII), K p.e 6 3 - 6 4 ° ;  1% 1 .6-D iphenyl- 
hexadien-(1.5) (VIII), aus A., F . 81—82°, Tetrabrom id , F. 191— 193°, 1.3 .5-Trinitrobenzol- 
additionsprod., F . 145— 146°; u. 5%  1.4-D iphenylhexadien-(1.5) (IX), K p .g 180— 185°, 
n n 20 =  1,58 90; in Ggw. von Cu2CU e n ts ta n d  lediglich 94%  VII; m it FeCl3 77%  VII, 
6%  T O I u. 9%  IX , m it MnCl2 71%  VII, 7%  VIH u. 11%  IX; m it CrCl3 19%  VII, 20%  VIII 
u. 44%  IX; m it NiCl2 16%  VII, 30%  VIII u. 31%  IX u. m it CoCl2 12%  VII, 30%  VIII 
u. 40%  IX. — Vff. nehm en an , daß  aus VI u. CH3M gBr in  Ggw. des K a ta ly sa to rs  das 
R adikal CSH 5C H = C H —CH2- e n ts te h t, das m it dem  R ad ika l C6H 5QH— C H = C H 2 in 
R esonanz s teh t. Diese R adikale  dim erisieren  sich d an n  zu VIII bzw. IX. - 3. R k . mit
P henylälhinylbrom id  (X): X w urde zu CH3MgBr in Ae. gegeben u. nach  l s td .  R ü h ren  
m it verd. C H 3COOH b eh an d e lt; es e n ts ta n d : 89%  P henylacetylen  (XI), K p .lS 43—44°, 
g em äß : C6H 5C— CBr +  CH3MgBr -*  C6H 5C = C —MgBr +  CH3B r ; w urde nach  1 std . K ochen 
C 0 2 eingeleitet, so en ts tan d en  21%  XI u. 55%  Phenylpropiolsäure, F . 136 137°. W urde
die R k. wie vo rst., jedoch u n te r  vorherigem  Z usatz  von CoCl2, l s td .  K ochen u. Zers, m it 
verd. C H 3COOH durchgeführt, so e n ts ta n d : 62%  Phenylm ethylacetylen, K p . 75—78°, 
n n 20 =  1,5600, gem äß: C6H 5C =  CBr +  CHaM gB r-? oCl2> C6H 5C =  CCH3 +  M gBr2. ( J . 
o rg . C hem istry  10. 298—306. Ju li 1945.) '  R e i s n e r .  1220

Erwin Schwenk und Domeniek Papa, Reduktionen m it N icke l—A lum in ium -L egierung  
und  wässerigem A lka li. V. M itt. Sprengung der Methylenätherbrücke. (IV . vgl. J .  org. 
C hem istry  9. [1944.] 175.) D urch R ed. von  1.2 -M ethylendioxybenzol u . einigen in
4-Stellung su b s titu ie rten  D erivv. desselben m it R a n e y - L egierung u . w ss. Alkali bei 
40—80° w erden fast ausschließlich Verbb. m it einer H y droxy lg ruppe  in  m -S tellung 
in  g u te r A usbeute e rhalten . Die A rt d er S e iten k e tte  is t ohne E infl. auf d ie Sprengung 
d er Ä .therbrücke. Beim  A rbeiten  bei niedrigerer Tem p. w ird  selektive H y drie rung  von 
D oppelbindungen in der Seitenkette  ohne Z erstörung de r M ethy lendioxydbrücke erre ich t. 
( J .  org. C hem istry 10. 232—235. Mai 1945. Bloomfield, N. J . ,  L abor, of Schering Corp.)

SCHAACK. 1283
Dunean G. Foster, Selenophenol. Die D arst. erfo lg t d u rch  E inw . von Se au f P h eny l

m agnesium brom id. — Zu einer Phenylm agnesium brom idlsg. (hergeste llt aus 78,5 g B rom 
benzol, 12 g Mg u. 500 cm 3 Ae.) w erden u n te r R ü hren  38 g Se zugegeben u. nach  %  Stde. 
das Gemisch m it 600 g E is -j- 75 cm 3 konz. HCl zerse tzt. Die Ä thersch ich t w ird m it CaC^ 
ge trocknet u. Selenophenol im  V akuum  destilliert. K p .8 57— 59°, K p .25 84—86°; Aus
b eu te  43—54 g. Das Prod. is t wie alle Selenverbb. giftig. E s w ird im  zugeschm olzenen 
Glas aufbew ahrt. (Org. Syntheses 2 4 . 89— 92. 1944.) TROFIMOW. 1340

W. J. Dunstan, Einige neue Glykolmonoäther. E inige neue G lykolm onoäther w urden 
in  der üblichen Weise durch  U m satz von Ä thy lench lorhydrin  u. N a-Ä thy lat m it einem 
entsprechenden Phenol dargeste llt. 2 -p-M ethoxyphenoxyälhanol,. C9H 120 3, aus PAe. 
N adeln, F. 70°. p-Nitrobenzoat, C16H 160 6N, aus A. b laßgelbe P la tte n , F. 96°. — 2-o-Oxy- 
m ethylphenoxyäthanol, C9H 120 3 H 20 ,  F . 51°. — p-Nitrobenzoat von 2-p-Brom phenoxy- 
äthanol, C15H 120 5N B r, aus A. N adeln, F . 103°. ( J .  ehem . Soc. [London] 1946. 755. Aug. 
U niv. of Sydney, Dep. of Organic and  A pplied Chem.) H EN K EL. 1509

Charles E. Maxwell, ß-Dimethylaminopropiophenonhydrochlorid. Die D arst. erfolgt
nach  Ma n n ic h  u. H e i l n e r  (Ber. d tsch . chem . Ges. 55. [1922.] 359). — E in  Gem isch aus 
60 g A cetophenon, 52,7 g D im ethylam inhydrochlorid  u. 19,8 g F orm aldehyd  w ird nach 
Z ugabe von 1 c m 3 konz. HCl in  80 cm 3 9 5 % ig . A. 2 S tdn . u n te r  R ückfluß  gekocht. 
Die gelbe Lsg. wird nach F iltrie ren  m it 400 cm 3 A ceton v e rd ü n n t. N ach  S tehen  über 
N ach t in E is  w erden die ausgeschiedenen großen K ry sta lle  a b g e tren n t, m it Aceton 
gewaschen u. aus A. u. Aceton um krystallis ie rt. F. 155— 156°, A usbeute  70 g. (Org. Syn
theses 23. 30—31. 1943.) T r o f im o w . 1577

Reynold C. Fuson und Norman Rabjotan, M esitylessigsäure. Die D arst. erfolgt über 
aA-Chlorisodurol (I) u. M esitylacetonitril (II) aus M esitylen. — In  ein  Gem isch von  200 g 
M esitylen, 1 L iter konz. HCl u. 63 cm 3 37% ig. F o rm aldehyd  w ird 5,5 S tdn . HCl eingeleitet 
(bei 55°). W ährend  des E in le itens w erden nochm als 63 cm 3 Form aldehyd  zugegeben. 
N ach A bkühlen w ird das Gem isch m it Bzl. e x tra h ie r t u. I im  V akuum  d est., K p .22 130 
bis 131°; A usbeute  155— 170 g. Das D estilla t e rs ta r r t  zu einer k ry s t. M., F . 37°. Der 
R ü ck stan d  besteh t aus a 2.« 4-D ich lorpen tam ethy lbenzol, K p .22 131—200°, nach Um- 
k rysta llisieren  aus PAe. F . 105°. — Zu einer w arm en Lsg. von 77 g N aCN in  110 cm 3 W. 
u. 160 cm 3 A. w erden 152 g I zugegeben u. das Gem isch 3 S tdn. e rw ärm t. N ach A bkühlen  
au f 40° w ird m it Bzl. e x tra h ie r t u. II im V akuum  d est., K p .22 160— 165°, F. aus PAe. 79 
bis 80°; A usbeute 128— 133 g. N ach gleicher Meth. können hergeste llt w erden: 2.4 .6-T ri- 
äthylphenylacetonitril, K p .3_4 127°; Durylacetonitril, F. 80—81°; Isodurylacetonitril, F. 74
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b is  75°. — Zu einer w arm en Lsg. von 750 cm 3 konz. H äS 0 4 in  900 cm 3 W. w erden bei 50° 
127 g I I  zugegeben u. das Gem isch 6 S tdn. u n te r  R ückfluß gerührt. N ach A bkühlen wird 
d ie  au sk ry st. Me-süylessigsäure ab g e tren n t u. aus verd. A. oder Ligroin u m kryst., F . 167 
b i^  1 68°; A usbeute  123 g. (Org. Syntheses 2 5 . 65— 68. 1945.) TBOFIMOW. 1619

G. W. Tsehelinzew und  L. M. SmorgonsM, Über den Mechanismus der Reaktion 
von Kolbe. Von Vff. w ird die von G e k s c e s o v  (JK ypna.i O om eö X hm hh [ J .  aUg. Chem.] 
13. [1943.] 68. 82) au f G rund seiner Verss. in  bezug au f d en  M echanism us de r R k. von 
K o l b e  gezogene Schlußfolgerung als
u n rich tig  bezeichnet. D as E rgebnis, d aß  ,0
beim  E rh itzen  von Phenylkohlensäure- / \ _ o   0  y  / \  0  C—NCJL
anilid  (I) m it N a  in  X ylol bei 110° im  | I +  C = x c ,H s — | |
R eaktionsgem isch P heny lisocyanat n ich t \ /  \ /
a u f tr i t t  u . d aß  e in  N a-D eriv . von I  bei |
200° in  d a s  N a-su b s titu ie rte  Salicylsäure- '
an ilid  d u rch  in tram o l. U m lagerung ü b e r - . / \ _ o  ,0
g eh t, h a lte n  Vff. fü r  irrig . I n  gleicher A r t | | c = x r  t t  —>■ I \=°
w ie T s c e c e l in z e w  U. O s s e t r o w a  " L J —C—XCSHS
(G. ,1937. I .  3943) gezeigt h a tte n , d aß  die '
Rk. von K OLBE a ls  ein  Sonderfall e iner S y n th . m it tau to m eren  Na-organ. Verbb. auf
zufassen is t ,  lassen  sich auch  die Verss. von G ebschSO N  d eu ten  (s. ebenst. Form el).

V e r s u c h e :  Die R k. zwischen I  u. N a in  trockenem  Xylol fü h rte  bei I s td .  E r 
h itzen  u. nach  Zugabe von E is e s s ig e n  d er K älte) zu D iphenylham sto fj (II) u. Triphenyl- 
isocyanurai (HI). — E rh itzen  von Phenylisocyanat u . N a-Phenolat 2 S tdn. im B om benrohr 
auf 200° fü h rte  zu IH  u. Salicylsäureanilid . — Die entsprechende Rk. zwischen II  u. Na- 
P heno lat ergab  ebenfalls Salicylsäureanilid . — Durchm ischen von I, Acetessigester u. 
Na in  trockenem  Toluol 2 S tdn . bei Z im m ertem p. u. anschließendes E rh itzen  5 S tdn. auf 
dem  W asserbad fü h rte  zu Carbanilacetessigester u. M alonsäureanilid. (/K ypna .i Oomeft 
Xhmhii [ J .  allg. Chem.] 16. (78.) 1485— 88. 1946. W oroschilow-Labor. fü r organ. Chem.)

ÜLMAJOi. 1627
Charles C. Priee und  R ichard  G. Rogers, o-Carboxyphenylacetonitrü. Die Herst.. erfolgt 

d u rch  E in  w. von  K C N  au f P h th a lid  bei 180°. — E in  Gemisch aus 100 g  P h th a lid  u . 100 g, 
KCN w ird-un ter R ü h ren  in  4— 5 S tdn . b is 180— 190° e rh itz t , die abgekühlte  M. m it 1 L ite r 
W. in  Lsg. geb rach t, filtr ie rt, d ie  dunkle Lsg. m it 20—60 cm 3 6 n  HCl bis zu einsetzender 
T rübung v e rse tz t u. m it NaHCOs neu tra lis ie rt. Das m it Kohle en tfä rb te  Filtrat- wird m it 
40— 50 cm 3 konz. HCl angesäuert. Beim  A bkühlen scheidet sich o-Carboxyphenylaceto- 
n itril a u s ; A usbeute 80— 100 g K rysta lle , F . 113—115°. (Org. Syntheses 22. 30— 31. 1942.)

TBOFIMOW. 1660
Charles C. Priee, Homophthalsäure (o-Carboxy-a-toluylsäure). (Vgl. vorst. Ref.) Die 

H erst. erfolgt d u rch  Verseifung von o-C arboxyplienylacetonitril (I) m it 50% ig. H ,S 0 4. — 
E in  Gem isch au s 50 g I u. 50 g 50% ig. H 2SÖ4 wird 10—12 S tdn . auf einem Dam pfbad 
erh itz t u. d a n n  in  E isw asser gegossen. D er weiße Nd. von Homophthalsäure wird aus 
heißem  W . um krysta llis ie rt. A usbeute 32—35 a ;  F . 180—181°. (Org. Syntheses 22. 61—62.
1942.) “ TBOFIMOW. 1660

J. E. Aston, J. D. Newkirk, D. M. Jenkins und Julian Dorsky, Mandelsäure. Die 
D arst. von M andelsäure  (I) erfolgt d u rch  E inw . w arm er wss. NaOH-Lsg. auf Dichlor- 
acetophenon (II). — D arst. von  I I  durch  C hlorierung von 240 g Acet-ophenon in  1 L iter 
Eisessig be i 60°. Das R eaktionsgem isch wird in  6 L ite r zerkleinertes E is gegossen u. das 
ölige Ö  ab g etren n t. K p .13 132— 134°, K p .25 142— 144°, Ö l; A usbeute 332—356 g. — 
Mandelsäure. Zu einer w arm en (60°) Lsg. von 156 g N aÖ H  in  1,4 L ite r W. werden un ter 
R ühren 200 g I I  zugegeben. N ach Zers, m it 170 cm 3 12n HCl w ird die Lsg. m it Ae. e x tra 
h iert. Die rohe M andelsäure w ird m it 400 cm 3 Bzl. versetz t, 100 cm 3 Bzl. abdest. u. der 
R ückstand  d u rch  Zugabe von 6 —10 cm 3 A. vollständig in  Lsg. gebracht. Die heiße Lsg. 
wird filtr ie rt u. nach  A bkühlen I  ab g etren n t. K rysta llines P rod ., F . 115— 117°; Ausbeute 
136— 144 g. (Org. Syntheses 2 3 . 48—51. 1943.) ’ TBOFIMOW. 1688

J . L. R iebsom er und  Ja m es Irv ine, 2.5-Dimethylmandelsäure. Die D arst. erfolgt durch 
V erseifung von Ä thyl-2.5-dim elhylphenyloxym alonat (I), das aus p-X ylol u. Athyloxo- 
m alonat in  Ggw. von SnCl4 e rh a lten  wird. — Zu einem Gemisch von 265 g p-X ylol u. 
174 g Ä thy loxom alonat wird u n te r  K ühlen  u. R ühren  tropfenw eise 325 g SnCl4 zugegeben. 
N ach 3 S tdn . w ird das Gem isch m it 300 g E is  u. 50 cm 3 konz. HCl zers., I in  Ae. auf
genom m en u. im  V akuum  d e s t . ; K p .5 154— 156°, A usbeute 144,5—160 g. — 140 g I  
w erden m it e iner Lsg. von 140 g K O H  in 560 cm 3 W . 5 S tdn. erw ärm t. Die alkal. Lsg. 
w ird m it 100 cm 3 Ae. ex tra h ie rt, m it 300 cm* konz. HCl angesäuert u. 2 S tdn. auf dem
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W asserbad erw ärm t. Die ölige Schicht wird m it Ae. aufgenom m en u. nach  A b tre iben  
des Ae. 2 .5-D imethylmandelsäure  aus Bzl. um krysta llis ie rt. F . 116,5— 117°, A usbeute
55—63 g. (Org. Syntheses 2 5 . 33— 35. 1945.) TBOFIMOW. 1688

V.Deulofeu und T. J. Guerrero,N -M ethyl-3 .4-dioxyphenyla lanin . Die D arst. erfo lg t aus 
Vanillin u. K rea tin in  über folgende Z w ischenprodd .: 5-(3-M ethoxy-4-oxybenzoyl)- kreati-
n in  (I) 5-(3-M ethoxy-4-oxybenzyl)-kreatin in(ll) ^  N -M elhyl-(3-m ethoxy-

4-oxyphenyl)-a lanin  (III) N -M ethy l-3.4-dioxyphenyla lan in  (IV). — 11,3 g K rea tin in
u. 24 g V anillin  w erden bei 155° kondensiert, das R eaktionsprod . bei 50—60° m it A. 
b eh an d e lt; A usbeute  an  I  24 g, F. 261— 263°, nach U m krysta llisieren  aus E ssigsäure 
F. 273°. — 24 g I  w erden in 150 cm 3 W. m it 180 g 3% ig . N a-A m algam  red ., das F il tr a t  
m it HCl auf ph 6,6 angesäuert u. II bei 0° au sk ry st., fe inkrysta llines P rod ., F . 226 
bis 228°, aus W ., F . 231— 233°. — 18 g II w erden 12 Stdn. m it einer Lsg. von 180 g kryst. 
B a(O H )2 in  270 cm 3 W. gekocht, die heiße Lsg. m it 1,2 L iter W. verd. u. B a "  m it 250 
bis 270 cm 3 6 n  H 2S 0 4 g efällt; das F iltra t  wird m it N H 4ÖH n eu tra lis ie rt u. III nach  24std . 
S tehen bei 0° ab g e tren n t; A usbeute 1 2 g , F. 273—275°. — 1 2 g  III w erden in  C 0 2- 
A tm osphäre  3 S tdn. m it 24 g ro tem  P  u. einem  Gem isch von 60 cm 3 A cetanhydrid  u. 
60 cm 3 H J  (D. 1,7) u n te r  R ückfluß gekocht. N ach A btrennen  des P  w ild das F il tra t  
bei 50° u. 35 mm V akuum  im  C 0 2-S trom  zu einem Sirup eingeengt. D er R ü ck stan d  wird 
in  100 cm 3 W. gelöst, m it verd. N H 4OH n eu tra lis ie rt u. IV nach A bkühlen bei 0° k ry s t., 
A usbeute 9,5 g, F. 282—283“. (Org. Syntheses 2 2 . 89—93. 1942.) TBOFIMOW. 1760

C. F. H. Allen und J. W. Gates jr., o-Eugenol. Die D arst. erfolgt d u rch  U m lagerung 
von Guajacolallyläther (I) in  der W ärm e. — E in  Gem isch von 63 g G uajacol, 66 g Allyl- 
b rom ld, 70 g K 2C 0 3 u. 100 cm 3 A ceton w ird 8 S tdn . u n te r  R ückfluß  erw ärm t. Das 
Gemisch w ird m it 200 cm 3 W. verd. u. m it Ae. e x tra h ie r t, der E x tra k t  m it 10% ig. N aO H  
gewaschen, m it K 2C 0 3 ge trocknet u. I im V akuum  d e s t . ; K p .12 110— 113°, A usbeute 
66— 75 g. — 70 g I w erden 1 Stde. u n te r  R ückfluß  e rw ärm t u. nach  A bkühlen  das Öl in 
100 cm 3 Ae. gelöst. Die Lsg. w ird m it 300 cm 3 10% ig. N aO H  e x tra h ie r t, die a lkal. Lsg. 
m it 200 cm 3 HCl (1 :1) angesäuert, m it Ae. e x tra h ie r t u. o-Eugenol im V akuum  destilliert. 
K p .9 115“, K p .12 120— 122“, K p .u  125“ ; A usbeute 56—63 g. (Org. Syntheses 2 5 . 49— 50.
1945.) TBOFIMOW. 1268

Reynold C. Fuson, L. J. Armstrong und  W. J. Shenk jr., Vinylalkohole. IX . M itt. 
Ester von 1.2-D im esitylvinylalkoholen. (V III .  vgl. FUSON u. ROWLAND, C. 1945. 
I .  386.) Die A nnahm e (V III . M itt., 1. c.), d aß  das D eh y d ra ta tio n sp ro d . von Hy- 
drom esitoini oder Isohydrom esito in  als 1.1-D im esitylvinylalkohol, Mes2C :C H -O H , au f
zufassen ist, wird dad u rch  b es tä tig t, daß  der cis- bzw. trans-1 .2-D im esilylvinyla lkohol u n 
beständig  ist, w ährend die K etoform , das D esoxym esitoin  (I) s tab il ist, so d aß  z. B. durch 
H ydrolyse der Acylderivv. de r Alkohole im m er I  e rh a lten  w ird. — a-Brom m esitylacetyl- 
bromid, aus M esitylglykolsäure u. P B r3 auf dem  D am pfbad (6 S tdn .), K p .9 138— 139°, 
g ib t bei % s td. K ochen m it g ranuliertem  Zn in  Ae. M esitylketen, als das Dimere, C22H 240 2 
(II), K rysta lle  aus M ethanol, F. 197— 200°. — trans-1.2-D im esitylvinylbenzoat, C ^ H ^ O ^  
aus M esitylketen u. M esityl-M gBr in Ae. u. B ehandlung m it C6H 5-C0C1, K ry sta lle  aus 
M ethanol, F. 147— 148°, g ib t m it sd. alkoh. N aO H  I. —cis-1.2-D im esitylvinylbenzoat, 
C27H 280 2, durch  Zugabe von C6H 6'C0C1 in Ae. zu dem  aus I  m it C2H 5-M gBr gebildeten 
E no la t, P lä ttch en  aus M ethanol, F. 104— 105,5®, g ib t bei der H ydro lyse  I. — cis-1.2-Di- 
m esitylvinylacetat, C22H 260 2, K rysta lle , F. 68— 69°, K p .4 188— 193“. — 10 Min. langes 
K ochen von M esitylglyoxal m it wss. H y d raz in ace ta t lieferte das M onohydrazon, Cu H 14ON2, 
K rysta lle  aus A e.-PA e., F . 129— 131°; g ib t m it gelbem  HgO, e tw as a lkoh. K O H  u. C aS 0 4 
in  PAe. M esitoyldiazomethan, Cn H 12ON2, gelbe N adeln, F . 59—61“ Zers., das beim  K ochen 
m it W. in M esitylessigsäure, F . 165— 166°, übergeh t. — E rw ärm en  von aus 2.4.6-Tri- 
ä th y  1 phenylglykolsäure m it P B r3 auf dem  D am pfbad (12Stdn.) e rhaltenem  <x-Brom-2.4.6-tri- 
äthylphenylacetylbrom id  m it Zn in Ae. +  B utylä ther  liefert 2.4.6-Triälhylphenylessigsäure, 
F . 98°. — 2.4.6-Trüsopropylphenylg lyoxal, aus M ethyl-[2 .4 .6-triisopropylphenyl]-keton 
m it S e 0 2 in sd. A., K p .7 138— 143°; g ib t bei 2 4 std . K ochen m it 10% ig . K O H  2 .4 .6-T ri-  
isopropylphenylglykolsäure, C17H 260 3 (III), K rysta lle  aus 66% ig . E ssigsäure, F . 163— 164“ 
k o r r . ; M ethylester, C18H 280 3, K rysta lle  aus Ligroin, F . 94— 95°. — R ü h ren  von  III m it 
A ceton -f- konz. H 2S 0 4 bei 0° fü h rte  zum Dioxolon  von III, C20H 30O3, K ry sta lle , F . 165 
bis 165,5“, das m it N 2H 4-H 20  in sd. A. überging in das en tsprechende H ydrazid , 
C17H 280 2N 2, K rysta lle , F . 156— 157°. — 2.4.6-Triisopropylphenylglyoxalm onohydrazon, 
C17H 26ON2, K ry sta lle  aus verd. A., F . 153— 154“ Z ers .; d a rau s  w urde wie oben über die 
D iazoverb., Zers, bei 104“, e rhalten  die 2.4.6-Triisopropylphenylessigsäure, C17H 260 2, K ry 
stalle  aus Ligroin, F . 146— 146,5°, die auch aus dem  N itril m it K O H  u. e tw as W . in Di- 
ä thy lenglykol (12 S tdn . K ochen) gewonnen w urde ; A m id , C ^H ^O N ,;; N itr il (2 .4 .6-Triiso -
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propylbenzylcyanid),C 1iH.26N,snis dem Chlorid m ltC uC N u. P y rid in  bei 210—220° (90 Min.), 
F. 81—82°, K p .4 129— 130°. ( J .  Amer. chem. Soc. 66. 964—67. Ju n i 1944. U rbana, Univ. 
öf Illinois.) B e h r l e .  1863

C. F. H. Allen und C. 0 . Edens jr., Phenylvropargylaldehyd. Die D arst. erfolgt aus 
Z im taldehyd, der zu <x-Brom zim taldehyd  (I) b rom iert wird. I wird m it Ä thylorthoform iat 
in  <x-Bromzimtaldehydacetal (II) übergeführt, das m it K O H  Phenylpropargylaldehyd- 
acetal (III) gibt. III wird m it verd. Säure zu Phenylpropargylaldehyd  (IV) verseift. — 44 g 
Z im taldehyd  in  167 cm 3 Essigsäure w erden un ter K ühlen m it 17,1 cm 3 Br2 brom iert. Das 
Gemisch w ird nach Zugabe von 23 g K 2C 0 3 30 Min. un ter R ückfluß erw ärm t u. in 435 cm 3 
kaltes W. gegossen. Das beim A bkühlen ausgeschiedene I  wird aus 220 cm 3 A. +  50 cm 3 W. 
u m kryst., N adeln , F. 72— 73°; A usbeute 52—60 g. — E in  Gemisch von 45 g I, 50 cm 3 
Ä thy lo rtho fo rm iat, 40 cm 3 absol. A. u. 0,5 g N H 4C1 wird 30 Min. un ter Rückfluß erw ärm t 
u. II im V akuum  dest., K p .s 146— 149°, u d 22 =  1,55 00; A usbeute 50—52 g. — 50 g II 
werden m it einer Lsg. von 20,7 g K O H  in 200 cm 3 absol. A. 1,5 S tdn. un ter Rückfluß 
erw ärm t u. m it 1,5 L iter W. verdünnt. Das ölige III wird in Chlf. aufgenom m en u. im 
V akuum  d est., K p .19 153— 156°; A usbeute 28—31 g. 29 g III werden m it 140 cm 3W. +  
10 cm 3 konz. H 2SÖ4 durch  E rw ärm en verseift. IV wird m it Dam pf dest., m it Ae. ex trah ie rt 
u. im V akuum  dest., K p .17114— 117°, nD25 =  1,6032; A usbeute 13— 15 g. (Org. Syntheses
2 5 . 92— 94. 1945.) TROFIMOW. 1871

C. F. H. Allen und F. W. Spangier, Äthylbenzalmalonat. Die D arst. erfolgt durch 
K ondensation  von B enzaldehyd u. M alonester in  Ggw. von Piperidin. — 100 g Ä thyl- 
m alonat, 72— 76 g B enzaldehyd, 2— 7 cm 3 P iperid in  u. 200 cm 3 Bzl. werden 11—18 Stdn. 
bei 130— 140° u n ter R ückfluß u. gleichzeitiger A bdest. des R eaktionsw assers erh itzt. 
N ach A bkühlen w ird das Gemisch m it 100 cm 3 Bzl. versetz t u. die Lsg. m it W., verd. HCl 
u. gesä tt. N aH C 0 3-Lsg. gewaschen. Der E ste r wird nach A btreiben des Bzl. im Vakuum 
dest.; K p .4 140— 142°, K p .10 179— 181“ ; A usbeute 137— 142 g. — In  ähnlicher Weise 
erfolgt die D arst. von M ethylbenzalmalonat, K p .2 143—146°, K p .10 169— 171°. (Org. 
Syntheses 2 5 . 42—44. 1945.) TROFIMOW. 1938

M. S. Newman, M. D. Farbman und H. Hipsher, 2-Chlorcyclohexanon. Die D arst. 
erfolgt durch  Chlorieren von Cyclohexanon. — Durch ein Gemisch von 294 g Cyclohexa- 
non in  900 cm 3 W. werden u n te r E iskühlung 215 g Cl2 geleitet u. das gebildete 2-Chlor- 
cyclohexanon im V akuum  frak tion iert. K p .14_15 90—91°, A usbeute 240—265 g. (Org. 
Syntheses 2 5 . 22—24. 1945.) TROFIMOW. 2040

R. L. Shriner und Alfred Berger, trans-Stilben. Die D arst. erfolgt durch Red. von 
Benzoin über Z inkam algam  in salzsaurer Lösung. — Zinkam algam  wird aus 50 g HgCl2 
in  500 cm 3 W . u. 200 g Z n-S taub  hergestellt. Zum gewaschenen Amalgam werden bei 0° 
500 cm 3 95% ig. A., 100 g Benzoin u. un ter R ühren langsam  500 cm 3 konz. HCl zugegeben; 
die R eaktionstem p. ste ig t bis 15° an, das R ühren wird 2 Stdn. fortgesetzt. Das R eaktions
gem isch w ird d ann  m it 2 L iter kaltem  W. versetz t, der Nd. filtriert u. m it 2m al 600 cm 3 
heißem  A. ex trah ie rt. Beim A bkühlen scheidet sich Stilben in langen Nadeln a u s ; aus A., 
F. 123— 124°; A usbeute 45—48 g. (Org. Syntheses 2 3 . 86—88.1943.) TROFIMOW. 2394 

Lee Irvin Smith und M. M. Falkof, Diphenylacetylen (Tolan). D arst. aus trans-Stilben
(I) über D ibrom stilben (II). — Zu einer Lsg. von 45 g I in 750 cm 3 Ae. wird un ter Rühren
13,8 cm 3 Brom in 10 Min. zugegeben. Das R ühren wird 1 Stde. fortgesetzt, wobei II aus
fä llt. A usbeute 66—69 g; F. 235—237°. — Zu einer gekühlten Lsg. von 90 g KOH u. 
150 cm 3 absol. A. w ird in  kleinen Mengen II zugegeben, das Gemisch 24 Stdn. un ter 
R ückfluß gekocht u. heiß in 750 cm 3 kaltes W. gegossen. Das ausgefallene D iphenyl
acetylen wird m it W. gewaschen u. aus A. um krystallisiert. Nadeln, F. 60—61°; Ausbeute 
30 g. (Org. Syntheses 22 . 50—51. 1942.) TROFIMOW. 2400

Lee Irvin Smith und Kenneth L. Howard, Diphenyldiazomethan. Die D arst. erfolgt
durch  O xydation  von B enzophenonhydrazon (I) m it HgO. — 25,2 g Benzophenon, 
7,46 g wasserfreies H ydrazin  u. 14 cm 3 absol. A. werden in  einem Druckgefäß 4 Stdn. 
bei 150° erh itz t. Das gebildete I  wird aus A. um kryst., lange Nadeln, F. 97 98°; Aus
beute 22 g. — W asserfreies H ydrazin  wurde durch  E rh itzen  von 85% ig. H ydrazinhydrat 
m it N aO H  erhalten . — 19,6 g I, 22 g HgO u. 100 cm 3 PAe. werden in  einem Druekgefäß 
6 S tdn. bei R aum tem p. geschüttelt, Hg u. geringe Mengen von Benzophenonazin abfiltiert 
u. das F iltra t  im V akuum  bei R aum tem p. eingedam pft. Der k ryst. R ückstand von 
D iphenyldiazomethan  kann  aus PAe. um kryst. werden, F. 29—30“; Ausbeute 18 g, sehr 
unbeständig , zerfällt u n te r  Bldg. von Benzophenonazin. (Org. Syntheses 24 . 53—55. 1944.)

TROFIMOW. 2420
W. F. Bachmann un d  H. P. Hetzner, Triphenylcarbinol. D ie D ars t. von Triphenyl- 

carbinol e rfo lg t a u s  P h e n y lm a g n e s iu m b ro m id  u. Ä th y lb e n z o a t. — Die GRIGNARD-Verb. 
w ird  a u s  27 g Mg u. 1 8 1 g  B rom benzo l in  450 c m 3 Ae. h e rg este llt. D ie GRIGNARD-Lsg.
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w ird u n te r K ühlen  langsam  m it 75 g Ä thy lbenzoat in  200 cm 8 Bzl. v e rsetz t u. d an n  1 S tde. 
u n te r  R ückfluß  gekocht. Das R eaktionsgem isch w ird nach  A bkühlen  in  eine M ischung 
von 1,5 kg zerkleinertem  E is u. 50 cm 8 konz. H 2S 0 4 gegossen. Zur vo llständ igen  Zers, der 
M g-Verbb. w erden 50 g NH„C1 u. Bzl. zugegeben. Die B enzolschicht w ird  m it W . u. 
5% ig . N a2C 0 3-Lsg. gew aschen u. nach  A btre iben  des Lösungsm . B iphenyl u. B rom benzol
re s t durch  D am pfdest. en tfe rn t. Das rohe Triphenylcarbinol w ird aus CC14 u m k ry st., 
F . 161— 162°; A usbeute 116— 121g. (Org. Syntheses 2 3 . 98— 100. 1943.) TROFIMOW. 2444

C. R. Hauser und Boyd E. Hudson jr., Triphenylchlorm ethan. (Vgl. vorst. Ref.) Die 
D arst. erfo lg t aus T riphenylcarbinol (I) u. A cetylchlorid. — Zu einer he ißen  Lsg. von 
250 g I  in  80 cm 3 Bzl. w erden 50 cm 3 A cetylchlorid  zugegeben, nach  Z ugabe w eiterer 
100 cm 3 A cetylchlorid  w ird d iek la rp  Lsg. x/ 2 S tde. u n te r  R ückfluß gekocht. N ach  A bkühlen 
w erden 200 cm 3 PAe. zugefügt, wobei Triphenylcarbinol in  zuckerähnliehen  K ry sta llen  
au sk ry st., welche m it 100— 150 cm 8 PAe. gew aschen w erden, farbloses Salz, F . 111— 112°; 
A usbeute  212—224 g. D urch K onzen trierung  des F iltra ts  k an n  d ie A usbeu te  au f 249 
bis 254 g e rh ö h t w erden. S ta tt  A cetylchlorid  k a n n  auch  A eetylbrom id genom m en werden. 
Org. Syntheses 2 3 . 100—02. 1943.) TROFIMOW. 2444

W. F. Baehmann, Triphenylchlormethan. (Vgl. vorst. R ef.) Die D arst. erfo lg t aus Bzl. 
u. CC14 nach  der FRIEDER- CRAFTS - R eak tion . — Zu einem  Gem isch aus 2 kg Bzl. u. 800 g 
CC14 w erden in  kleinen Mengen u n te r K ühlen  600 g A1C!3 zugegeben u. d a n n  2 S tdn . un ter 
R ückfluß  gekocht. Die H ydrolyse des R eaktionsgem isches erfo lg t m it einem  Gem isch 
von 1 L ite r Bzl. u. 2 L iter 6 n  HCi. Die B enzolschicht w ird d e k an tie rt, die wss. Schicht 
m it 1 L iter E isw asser verd. u. m it 500 cm 3 Bzl. e x tra h ie rt. Die Benzollsg. w ird m it CaCl2 
ge trocknet u. das Bzl. ab des t., bis der R ü ck stan d  120° e rre ich t h a t. N ach  Z ugabe von 
25 cm 3 A cetylchlorid bei 40° w ird das Gem isch kurze Zeit beim  Sieden gehalten . Nach 
K üh len  in  E is scheiden sich Triphenylchlorm ethan-K rysta,lle  aus, welche m it Ligroin 
gew aschen werden. Schwach grünlichgolbe K rysta lle , F. 111— 112°; A usbeute  870— 940 g. 
D urch K onzentrierung  des F iltra ts  k an n  die A usbeute um  50— 135 g e rh ö h t w erden. (Org. 
Syntheses 2 3 . 102—07. 1943.) TROFIMOW. 2444

A . A. Morton, J. R. Myles und W. S. Emerson, Tribiphenylcarbinol. Die D arst. erfolgt 
aus p-C hlorbiphenyl (I) u. Ä th y lca rb o n at (II) in Ggw. von N a. — Zu einem  sd. Gemisch 
aus 188,5 g I, 47,2 g II u. 1,5 L ite r tiophenfreiem  Bzl. w erden zunächst 2 g  N a u. nach 
E in tre te n  der R k. w eitere 28 g N a zugegeben. Nach 2 std . K ochen w erden dem  abgeküh lten  
G em isch 75— 100 cm 3 absol. A. u. nach Auflösen des restlichen  N a 500 cm 3 W. zugegeben. 
Bzl. u. restliches I  w erden ab dest., der R ü ck stan d  f iltrie rt, der Nd. in  600 em 3 X ylol 
gelöst u. das restliche W. abdestilliert. N ach  B ehandlung  m it A -K ohle w ird T rib iphenyl
carbinol m it X ylol u. PAe. gewaschen, K ry sta lle , F . 207—208°; A usbeu te  57—65 g. (Org. 
Syntheses 2 3 . 95—97. 1943.) TROFIMOW. 2485 '

S. Pickholz, Die Darstellung von 4-Am inophenylsulfonen. I. M itt. Die R eaktion  zwischen 
aromatischen Sulfinsäuren und Chinonen oder C hinonim inen. E ine  R eihe von 4-A m ino
phenylsulfonen, die zum  Teil eine hohe an tib ak te rie lle  W irksam keit zeigen, w ird be
schrieben. Als Ausgangsprod. d ien t die 4-Acetam idobenzolsulfinsäure  (I) [F . 140— 143° 
(Zers.); dargeste llt aus p-A cetam idobenzolsulfochlorid] bzw. die wegen ih rer geringeren 
Löslichkeit schlechter zu handhabende  4-A m inobenzolsulfinsäure  (II) (durch  a lkal. V er
seifung von I gewonnen). D er U m satz von I m it Chinonen bzw. C hinonim inen oder (in 
Ggw. von O xydationsm itte ln) m it Dioxy- bzw. D iam inobenzolen fü h r t  zu 4-Acetamide- 
phenylsulfonen, die m it wss. HCl -j- A. deacety lie rt werden. — 4-Aceta,mido-2'.5 '-dioxy- 
diphenylsulfon  (III), C14H 130 BNS, a) aus I u. Chinon in heißem  A. -f- W ., aus wss. A. 
K rysta lle , F . 271—272°; b) aus I u. H ydrochinon in A. -j- W . beim  Z ufügen von K 2Cr20 7 +  
4 %  H 2S 0 4. .— 4-A m ino-2 '.5 '-d ioxydiphenylsulfon, C1,H n 0 4NS, a) d u rch  H ydrolyse von 
III m it wss. HCl +  A .; b) d u rch  U m satz einer wss. Suspension von II m it Chinon. Aus 
wss. A. K rysta lle , F . 175— 177°. — 4-Acetam ido-2'.5 '-d ioxy-4’( ‘!)-m ethyldiphenylsulfon  (IV), 
ClsH ls0 6NS, a) aus I u. p-Toluchinon, b) aus I  u. 2 .5-D ioxytoluol +  K 2Cr20 7 - f  H 2S 0 4, 
aus W. -j- A. K rysta lle , F . 236— 238°. — 4- A m ino-2' .5’-dioxy-4 ' ( T)-melhyldiphetiylsulfon, 
C13H 130 4NS, a) durch  D eacetylierung von IV, b) K ondensa tion  von  I m it p-Toluchinon, 
crem efarbene K rysta lle , F . 185— 186°. — 4-Acetam ido-2’ .5 '-d iäthoxydiphenylsulfon, 
C18H 210 5NS, d u rch  B ehandlung von III m it D iä thy lsu lfa t -f- N aO H , aus A. crem efarbene 
K rysta lle , F . 206—207°. — 4-A m ino-2’.5 '-diäthoxydiphenylsulfon, C16H 190 4NS, d u rch  
D eacety lierung der vorigen Verb. K rysta lle , F . 204°. — 5 ’-Am ino-4-acetam ido-2'-oxy- 
diphenylsulfon  (V), C14H 140 4N 2S, aus I u. p-A m inophenol, a) m it K 2Cr20 7 -j- H 2S 0 4, 
b) m it wasserfreiem  FeCl3 +  konz. HCl, aus A. oder wss. A ceton K ry sta lle , F . 234— 236°. — 
4 .5 '-D iam ino-2'-oxydiphenylsulfon, C12H 120 3N 2S, D eacety lierung von V erg ib t K ry sta lle , 
aus M ethanol, F . 210—212° (Zers.). — 2.5’-D iamino-4-acetam idodiphenylsulfon  (VI), 
Ci4H ls0 3N 3S, z u  einer Suspension von I  in  seh r verd. N aO H  eine Lsg. von p-Phenyien-
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diam in  in  verd. HCl (im Überschuß) sowie wss. FeCl3, N eutralisation  e rg ib t K rysta lle , 
F. 222 223°. — 4.2 '.5 '-Triam inodiphenylsulfon, C12H 130 2N 3S, durch  D eacetylierung
von VI, N adeln aus W. -(- A., F . 150— 152°. — 2 '-A m ino-5 '-dimethylamino-4-acetamido- 
diphenylsulfon  (VII), C16H 190 3N 3S, aus I u. p-A m inodim ethylanilin  m it FeCl3 analog VI, 
gelblichgrüne K rysta lle , F . 217—219°. — 4 .2 '-Diamino-5 '-dimethylaminodiphenylsulfon, 
C14H 170 2N 3S, durch  D eacetylierung von VII, aus A. gelblichgrüne P la tten , F . 190—192°. — 
2 '-A m ino-5 '-diäthylamino-4-acetamidodiphenylsulfon (VIII), C18H 230 3N 3S, K ondensation 
von I m it p -A m inodiäthylanilin  analog VI u. VII, aus Bzl. grüne P la tten , F . 124— 126°. —
4.2 -D iam ino-5'-diäthylam inodiphenylsulfon, C16H 2j 0 2N3S, durch D eacetylierung von VIII, 
aus A. gelblichgrüne K systalle , F . 150— 152°. — 4-Nitro-2'.5 '-diaminodiphenylsulfonhydro- 
chlorid, C12H n 0 4N3S • HCl, aus 4-Nitrobenzolsulfinsäure m it p-Phenylendiam in u. FeCl3 -f- 
HCl, aus wss. HCl blaßgelbe Nadeln, F . 257—260°. — 4-Chlor-2’ .5 '-diaminodiphenylsulfon, 
C12H U0 2N 2C1S, aus 4-Chlorbenzolsulfinsäure (F. 106— 108°; dargestellt aus 4-Chlorbenzol- 
sulfochlorid durch  R ed. m it N a-Sulfit) u. p-Phenylendiam in analog der vorigen Verb., 
aus A. blaßgelbe K rysta lle , F . 146— 148°. Hydrochlorid, F . 238—240°. ( J .  ehem. Soc. 
[London] 1946. 685—87. Aug. H aiebank, W idnes, Messrs. W ard, B lenkinsop & Co., L td ., 
D evelopm ent L aborr.) HENKEL. 2565

John R. Johnson und Oliver Grummitt, Tetraphenylcyclopentadienon. Die D arst. erfolgt 
aus Benzil (I) u. D ibenzylketon (II) m it alkoh. KO H-Lösung. — Zu einer sd. Lsg. von 
21 g I u. 21 g II in 150 cm 3 A. w ird eine Lsg. von 3 g K O H  in  15 cm 3 A. zugegeben, 15 Min. 
u n ter R ückfluß  gekocht u. auf 0° abgekühlt. Das dunkle k ryst. Prod. wird m it A. ge
w aschen; A usbeute 35—37 g, F. 218—220°. (Org. Syntheses 23. 92—93. 1943.)

TROFIMOW. 2595
Oliver Grummitt, Tetraphenylphthalsäureanhydrid. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfolgt 

d urch  K ondensa tion  von T etraphenylcyclopentadienon (I) m it M aleinsäureanhydrid (II) in 
Brom benzol u .anschließende D ehydrierung vonTetraphenyldihydrophthalsäureanhydrid  (III) 
m it Brom . — Zu einem Gem isch aus 35 g I u. 9,3 g II werden 25 cm 3 Brom benzol gegeben 
u. 3]4  S tdn. u n te r R ückfluß gekocht. N ach  A bkühlen werden u n te r R ühren 7 cm 3 Br» 
in 10 cm 3 Brom benzol zugegeben u. weitere 3 Stdn. gekocht. Nach 3std . Stehen bei 0—10“ 
wird Tetraphenylphthalsäureanhydrid  f iltriert u. 3 mal m it je 10 cm 3 PAe. gewaschen. 
Aus Bzl., F. 285—288°; A usbeute 37—38 g. (Org. Syntheses 23. 93—95. 1943.)

„  TROFIMOW. 2595
Karl Meyer und Henry S. Bloeh, Naphthoresorcin (1.3-D ioxynaphthalin). Die D arst. 

erfolgt d u rch  Cyclisierung von Ä thylphenylacelylm alonat (I) über Ä thyl-1.3-dioxy-2-naph- 
thoat (II) u. 1.3-D ioxy-2-naphthoesäure (III), die durch A bspaltung der C arboxylgruppe 
Näphthoresorcin (IV) gibt. — 12,5 g Mg, 1 cm 3 CC14 u. 80 g M alonester werden m it 90 cm 3 
absol. A. in  Rk. gebracht. N ach Zugabe von 180 cm 3 Ae. wird das Gemisch 1 Stde. auf 
dem  D am pfbad erw ärm t u. eine Lsg. von 88 g Phenylaeetylchlorid  langsam  zugegeben. 
N ach tropfenw eiser Zugabe von 100 cm 3 W. w ird die ölige Schicht m it N a2S 0 4 getrocknet, 
das Lösungsm . v erdam pft u. I als ro tes viscoses Öl e rh a lten ; A usbeute 87 cm 3. — I wird 
m it der 3 fachen Menge konz. H 2S 0 4 1 W oche stehengelassen. II wird durch  Aufgießen des 
Gemisches in  1 kg Eis -f- 500 cm 3 W. ab g etren n t, F. 80°; A usbeute 58—68 g. N ach Um- 
krysta llisieren  aus 70% ig. A. gelbe nadelförm ige K rysta lle , F. 82“. — E ine Lsg. von
20,9 g II in  320 cm 3 D ioxan w ird in  N 2-A tm osphäre m it einer Lsg. von 40 g Ba(OH)2- 
8 H 20  in  500 cm 3 W. 3 S tdn. e rh itz t. Das Ba-Salz wird heiß filtriert u. m it einer Lsg. von 
11 cm 3 konz. H 2S 0 4 in 185 cm 3 W. 5 Min. behandelt. Der Nd. wird m it 200 cm 3 heißem 
absol. A. ex tra h ie rt, das w arm e F iltra t  m it 200 cm 3 W. verd. u. IJI auskryst., feines gelbes 
Pulver, F. 135°; A usbeute 16,5 g. — 16,5 g III w erden m it 65 cm 3 W. 2 Stdn. in  N2- 
A tm osphäre gekocht, das W. d ek an tie rt u. der R ückstand nochmals m it 35 cm 3 W. 
gekocht. Die wss. Lsgg. werden m it 0 ,3—0,5 g N a-H yposulfit e n tfä rb t u. IV m it 15 g 
NaCl nach 24std . S tehen bei 5° ausgesalzen, große B lättchen , F. 122— 124“ ; Ausbeute
7— 7,3 g. (Org. Syntheses 25. 73— 77. 1945.) TROFIMOW. 2674

Jonathan W. Williams, ß-Naphlhaldehyd. Die D arst. erfolgt aus /S-Naphthonitril (I) 
über N aphthaldim inslannichlorid  (II). — Zu einer m it HCl gesätt. Lsg. von 76 g SnCl2 
in  400 cm 3 Ae. w ird eine Lsg. von 30,6 g I in  200 cm 3 Ae. zugegeben u. das Gemisch mit 
HCl g esä ttig t. N ach S tehen über N acht scheidet sich II in Form  von gelben K rystallen aus, 
welche m it W asserdam pf dest. werden. D er weiße ß-Naphthaldehyd wird im Vakuum  
dest., wasserhelles D estilla t, K p .15 156— 158°, F. 57—58°. (Org. Syntheses 23. 63—65.
1943.) TROFIMOW. 2697

Alfred Russell und Luther B. Lockhart, 2 -Oxy-l-naphthaldehyd. Die D arst. erfolgt 
d u rch  Einw . von Chlf. u. N aO H  auf ß -N aphthol (I). — Zu 100 g I in  300 cm 3 95% ig. A. 
w erden u n te r  R ühren  200 g N aO H  in 415 cm 3 W . zugegeben u. anschließend bei 70 bis 
80° 131 Chlf.; A. u. Chlf. w erden abdest. u. de r R ückstand  m it HCl (D. 1,18) angesäuert. 
D as sich abscheidende dunkle Öl w ird m it NaCl u. W . versetz t, m it heißem  W. gewaschen
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u. im V akuum  d e s t . ; K p .8 163— 168°. U m krysta llisierung  aus 7 5 c m 3 A .: A usbeute d es 
A ldehyds 45— 57 g; F . 79—80°. (Org. Syntheses 22 . 63— 64. 1942.) TROFIMOW. 2698

C. S. Maxwell und C. F . H. Allen, Acenaphthenchinon. Die D arst. erfo lg t aus Ace- 
n ap h th en  durch  O xydation  m it Chrom säure. — 30 g A cenaphthen  u. 210 cm 3 E isessig 
w erden bis 95° e rh itz t, zu der heißen  M ischung 130 g N a2Cr20 7 in k leinen Mengen zu
gegeben, 15 Min. u n te r R ückfluß  gekocht, w onach eine Zugabe von 700 cm 3 heißem  W. 
erfolgt. D er ro te  Nd. wird m it 220 cm 3 10% ig. N a2C 0 3-Lsg. auf dem  D am pfbad  b eh an d e lt, 
um das als N ebenprod. gebildete N ap h th a lan h y d rid  zu en tfernen . D as Prod. w ird nun  m it 
300 cm 3 40% ig. N a H S 0 3-Lsg. 45 Min. gekocht, 500 cm 3 W. zugegeben u. heiß filtriert. 
D as F iltra t  wird zum  Sieden gebrach t u. Acenaphthenchinon  m it 110 cm 3 konz. H 2S 0 4 
gefällt, gelber N d., F. 243—245°; A usbeute 15— 21 g. (Org. Syntheses 2 4 . 1— 3. 1944.)

TROFIMOW. 2724
Alexander Schönberg und Ahmed Mustafa, Einw irkung von D iazom elhan a u f O xy

verbindungen und von Diazomethanabkömmlingen a u f Phenanthrenchinon. D aß m anche
O xyverbb. n ich t m it ä th e r. Diazo- 

' / \ - C ( C H a) « /n .C O .C H . —>■ H - 0 - C H 3 m ethanlsg. (I) reagieren , wird auf
die Bldg. von C helatringen (II) 
zurückgeführt. W o deren  Bldg. 

OH IV durch  m esom ere o-chinoide S tru k 
tu ren  (wie beim  l-B enzoyl-2- 

naphthol) g estö rt ist, reag iert I nicht. Bisweilen gelingt es, die R k. d u rch  Zusatz  von M etha
nol (III) herbeizuführen , was sich durch  Öffnung des C helatringes erk lären  ließe (IV). Diese 
Theorie e rk lä rt aber n ich t die gleiche Rk. beim  Benzophenonoxim  (V) u. die Beschleunigung 
der M ethylierung von Stilböstrol (VI) durch  III. D aher wird angenom m en, daß  C H 2N 2 m it 
III nach A (R  =  CH3) Verbb. b ildet, die s ta rk  m ethy lierend  w irken. A. CH 2N 2 +  R — OH —► 
CH2 =  N —N H —OR oder CH3—N =  N — OR. D urch  andere  Alkohole k ann  nach B die e n t
sprechende A lkylgruppe R e ingeführt w erden (s. Verss.). B. CH 3—N  =  N — O R  +  A rO H  -+• 
ArO R  +  C H 3—N =  N —OH N 2 +  CH3OH . F ü r  die D arst. von C H 2N 2 aus N itroso-
m ethy lu rethan  sollte nu r CH3ONa in III, n ich t aber C2H 5ON a in A. b e n u tz t w erden, d a  
sonst Ä thergem ische en tstehen  können.

V e r s u c h e :  I (48 S tdn ., 0°) ließ unangegriffen: 1-Oxy- (VII), 1.4- u. 1.5-D ioxy- 
anthrachinon  (VIII), o-Oxybenzophenon (IX), Resacetophenon-4-methyläther (X), Salicyl- 
säuremethylester (XI), V u. C onidendrin  (XII), I u. III m ethy lie rte  bzw. d im eth y lie rte  X, 
IX, A nthrachinon, VIII, V, XI u. XII. VI gab m it I u. n-Propanol (48 S tdn ., 0“) den  Di- 
n-propyläther  von VI, F. 98°. — E ine Suspension von Phenanthrenchinon  (XIII) in Bzl. 
lieferte m it D iphenyldiazom ethan 9.10-(B iphenylm ethylendioxy)-phenanthren, Ö27Hle0 2 
(XIV), farblose K rysta lle  aus A., F. 166— 167°. — Aus XIII u. Pheny ld iazom ethan  e n t
s tand  9.10-(Benzylidendioxy)-phenanthren, C21H 140 2, F . 121°. — 9.10-(<x-Phenyläthyliden- 
dioxy)-phenanthren, C22H 160 2, aus XIII u. P h eny lm ethy ld iazom ethan , F . 90° (aus A.). — 
Die drei P henanthrenderivv . gaben m it konz. H 2S 0 4 XIII. — Aus 1.2-C hrysochinon  (XV) 
u. XIV wurde 1.2-(D iphenylm ethylendioxy)-chrysen, C31H 200 2, e rh a lten , F . 264—265° 
(aus Bzl.). — XV u. I gab 1.2-M ethylendioxychrysen, C19H 120 2, F. 158° (aus B zl.-L igro in). 
( J . ehem. Soc. [London] 1946 . 746— 48. Aug. K airo , F u ad -I.-U n iv .) LEHMSTEDT. 2755 

Karl-Johan Karrman, Untersuchungen über Beten. I I .  M itt. Neue Derivate des 6-Oxy- 
retens. (I. vgl. C. 1944. I I .  1059.) E s w erden, ausgehend vom  K -S alz  d er Betensulfon- 
säure-(6) (I), 6-Oxyreten (II) u. h iervon verschied. D erivv. hergestellt. F e rner wird die 
Möglichkeit zur O xydation des R etens in der G asphase über V2Os u n tersu ch t. Die A usbeute 
an  I (KOMPPA u . W a h l f o r s s ,  J .  Amer. ehem . Soc. 52 . [1930.] 5009) w ird d u rch  H erab 
setzung der R eaktionstem p. von 200° auf 185— 190“ au f 75%  erh ö h t. H ieraus durch  
Alkalischm elze II; A usbeute q u a n tita tiv , K p .4 220— 230°; leicht lösl. in  sd. A., Xylol 
u. Eisessig, K rysta lle  aus Xylol, F . 160— 161“ (korr.); P ik ra t C^H ^O gN ^, aus A., F. 152 
bis 152,5°; p-Toluolsulfonsäureester (III), C25H 240 3S, aus II u. p-Toluolsulfochlorid in 
Pyrid in , K rysta lle  aus A., F . 110,5— 111°; P ikra t  C31H 27O10N 3S, au s A ., F . 110— 111“. — 
6-Oxyretenchinon-p-toluolsulfonsäureester (IV), C26H 220 5S, aus III d u rch  O xydation  m it 
C r0 3 in Eisessig, gelbe K rysta lle  aus P ropanol, F . 163,3— 164,5“ ; C hinoxalinderiv. 
C31H 260 3N 2S, aus IV u. o-Phenylendiam in in A., F . 172— 172,6“ ; 6-Oxyretenbenzoat (V), 
C26H 220 2, aus II u. Benzoylchlorid in Pyrid in , Schuppen aus A., R hom ben  aus Bzn., 
F . 110— 110,5°; P ikra t  C31H 260 9N 3, aus A., F . 156— 156,8°; 6-Oxyretenchinonbenzoat (VI), 
C25H 20O4, aus V u . C r0 3 in Eisessig, aus Eisessig, F. 159— 160“ ; Chinoxalinderiv. C31H 240 2N 2 
aus VI in Eisessig u. o-Phenylendiam in in A., F . 201—202°. N itrierung  von V ergab ein 
Mononitroderiv. C26H 210 4N, F . 143,3— 143,8“, m it der N itrogruppe im R e tengerüst, w ah r
scheinlich in 9- oder 10-Stellung, denn O xydation  m it C r0 3 ergab kein Chinon. — 6-Oxy- 
reten-p-nitrobenzoesäureester (VII), C26H 210 4N, aus II u. p-N itrobenzoylchlorid  in Bzl.
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u. Pyrid in , aus P ropanol, F . 143,6—144,3°; P ikra t C31H MOn N4, aus Propanol, F . 139 bis 
139,5°; 6-Oxyretenchinon-p-nitrobenzoesäureester (VIII), C25H 190 6N, aus VII m it C r0 3, 
schw er lösl. in Eisessig, P ropanol, Aceton u. Bzn., leicht lösl. in Pyrid in , F . 233—233,2°; 
C hinoxalinderiv; F . 283—285°. — 6-Oxyreten reagiert nicht m it Phenyl-
c y an a t u. Chloracetylchlorid. Die C hlorierung von II ist ein kom plizierter Vorgang. Die 
a u s  Bzl. k ry s t. e rh alten e  Substanz  ist n ich t beständig, sondern sp a lte t beim E rh itzen  
HCl ab. Sie schein t eine CO -G ruppe zu en th a lten . Bldg. eines 2.4-D initrophenylhydrazons, 
F . über 300°. 6-Acetoxy-, 6-B enzoyloxy- u. 6-Methoxyrelen liefern beim Chlorieren keine 
k ry st. Stoffe, sondern  n u r H arze. — II u. Form alin  reagieren e rst nach Zusatz von HCl 
m ite inander u n te r  Bldg. e iner tiefv io le tten  V erb., F . 280—290° (unscharf). Mol.-Gew.- 
B estim m ungen in N ap h th alin  u. C am pher geben sta rk  streuende W erte zwischen 500 u. 
1000. Lsgg. dieses Stoffes in A. sind in saurem  Medium tie fv io le tt, in alkal. schwach gelb 
gefärb t, em pfindliche N achw eisrk. von ü .  Z ur O xydation  w urde R eten  zusam m en m it 
L uft bei 600—650° über m it V20 5 beladenem  A sbest geschickt. Die R k. scheint in einer 
A bspaltung einer bzw. beider Se itenketten  zu bestehen. E ine O xydation h a t h ier n ich t s ta t t 
gefunden. (Svenskkem . T id s k r .5 7 .14—24. Ja n . 1945. Lund, U niv., In st, fü r Organ. Chem.)

Gr a l h e e r . 2760
C. F. H. Allen und Alan Bell, 2.3-D imethylanthrachinon. D arst. durch  Anlagerung von

2.3-D im ethylbutadien-1 .3  (I) an  1.4-N aphthochinon (II). Das A dditionsprod. III wird in  
a lkoh . Lsg. durch  E in le iten  von L u ft dehydriert. — E ine Lsg. von 80 g I u. 80 g II in  300 cm 3 
A. w ird 5 S tdn . u n te r  R ückfluß  gekocht, d an n  abgeküh lt u. 10—20 Stdn. auf E is gehalten . 
A usbeute an  III 116 g K ry sta lle , F . 147— 149°. — D urch eine Lsg. von 40 g III in  600 cm 3 
5 % ig . alkoh. K O H -Lsg. w ird 24 S tdn . L u ft geleitet, das gelbe Chinon ab filtrie rt, m it 
200 cm 8 W ., 100 cm 3 A. u. zum  Schluß m it 50 cm 3 Ae. gewaschen. A usbeute 36,5—37,5 g; 
F . 209— 210°. (Org. Syntheses 22. 37—38. 1942.) TROFIMOW. 2793

L. H. Smith, Telrahydrofurfurylbromid. Die D arst. erfolgt durch  E inw . von P B r3 auf 
T etrahydro fu rfu ry la lkoho l (I) in  Ggw. von Pyrid in . — Zu 96 g P B r3 in  50 cm 3 Bzl. w erden 
15 g P y rid in  gegeben u. danach  bei —5° ein Gem isch aus 102 g I u. 5 g Pyrid in . R eak tions
d au er 4 S tunden . N ach 24—48 S tdn. w ird Bzl. bei 60 mm V akuum  abgetrieben u. dann  
bei einer B adtem p. von 150— 155° u. 5— 10 mm das Brom id. N ach Dest. A usbeute 90 
bis 102 g, K p .22 69— 70°, K p .jj 61—62°, K p.4 49— 50°. (Org. Syntheses 23. 88—89. 1943.)

TROFIMOW. 2854
S. Rajagopalan und P . V. A. Raman, Furylacrylsäure. Die D arst. erfolgt nach der 

PER K IN sehen R k. durch  K ondensation  von Furfuro l m it M alonsäure in  Ggw. von P y ri
din. — 192 g Furfu ro l, 208 g M alonsäure u. 96 cm 3 P yrid in  werden 2 S tdn. auf dem W asser
bad  e rw ärm t u. nach A bkühlen m it 200 cm 3 W. verdünnt. Die Säure wird m it konz. 
N H 4OH gelöst u. das F i l tra t  m it verd. HCl ( 1 :1 )  angesäuert. N ach A bkühlen wird die 
au sk ryst. F urylacrylsäure  ab g etren n t. N adeln aus verd. A., F . 141°; A usbeute 252—254 g. 
(Org. Syntheses 25. 51—52. 1945.) TROFIMOW. 2862

R. C. Fuson, J. Wayne Kneisley und E. W. Kaiser, Cumarilsäure. Das durch Brom 
anlagerung an  C um arin en ts tan d en e  Dibromcumarin  (I) wird durch B ehandlung m it 
alkoh. K O H  u. A nsäuern  m it HCl in  Cumarilsäure  (II) übergeführt. — 146 g Cum arin in 
200 cm 3 Chlf. w erden m it 160 g Brom in  85 cm 3 Chlf. bei R aum tem p. brom iert. Der 
B rom überschuß w ird m it 200 cm 3 20% ig. N a2S 0 3-Lsg. en tfe rn t, die Chloroform schicht 
m it W . gewaschen u. üb er M gS04 getrocknet, auf 100 cm 3 eingeengt u. das gebildete I 
ab g etren n t. F . 102— 105°; A usbeute 215 g. — Z ur D arst. von II werden 215 g I in  Mengen 
von 10— 15 g bei 15—20“ u n te r R ühren  einer Lsg. von 450 g K O H  in  700 cm 3 absol. A. 
zugegeben u. danach  30 Min. u n te r  R ückfluß erw ärm t. N ach Zugabe von 1%  L iter W. 
werden 2,5 L ite r der Lsg. m it D am pf abdest., der R ückstand  durch Zugabe von 1 kg E is 
gekühlt u. II m it 1,2 L ite r 6 n  HCl gefällt u. aus 250 cm 3 W. +  250 cm 3 A. um krystallisiert. 
K rvsta lle , F . 190— 193°; A usbeute 93— 100 g. (Org. Syntheses 24. 33—36. 1944.)

TROFIMOW. 2886
Henry Gilman und John R. Thirtle, Dibenzofuran. X X I. M itt. Benzol- und B iphenyl

zwischenprodukte fü r  1.9-Derivale. (X X . vgl. G il m a n , Sw iss, W i l l i s  u . J e o m a n , J .  
Am er. chem . Soc. 66. [1944.] 798.) B ehandlung des aus 1.2.4-Trim ethoxybenzol m it n- 
C4H 9Li in sd. Ae. e rhaltenen  M etallierungsprod. m it Jo d  u n te r E rw ärm en (45 Min.) lieferte 
51%  l-J o d -2 .3 .6-trimethoxybenzol, C9H u 0 3J  (I), K rysta lle  aus A., F . 108—108,5°. Die 
C arboxylierung des obigen M etallierungsprod. m it fester C 0 2 fü h rte  zu 47%  2.3.6-Tri- 
methoxybenzoesäure, C10H 12O5, K rysta lle  aus W ., F . 149— 150°; Methylester, Cu H 14Oä, 
F . 42,5—43°; Äthylester, C12H 160 5, F. 42,5—43“. — 2.S.6.2 '.3 '.6' -Hexamethoxydiphenyl- 
C18H 220 6, d u rch  E rh itzen  von I in  N 2-A tm osphäre m it C u-Pulver (185—190°, 3 S tdn .; 
dann  210—215°, 15 Min.), K rysta lle  aus wss. A ceton, F . 125— 125,5°; g ib t beim  kurzen 
E rh itzen  m it konz. H N 0 3 u. A cetanhydrid 5 .5 '-D initro-2.3.6.2'.3 '.6' -hexamethoxydiphenyl, 
C18H 2o° 10N 2 (II), gelbe K rysta lle  aus A., F. 151— 151,5°. — l-Jod-5-nitro-2.3.6-trim ethoxy-
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benzol, C8H 10O5N J  (III), zu 94%  aus I m it konz. H N 0 3 in Essigsäure bei 60°, b laßgelbe 
N adeln  aus was. Essigsäure, F . 119,5— 120°; w ird von H 2 ( +  P d-C aC 03) ü b erg efü h rt in
l-N itro-2.4.5-trim ethoxybenzol, F . 128— 129°. E rh itzen  von  III m it C u-Pulver e rg ib t II.
(J .  Am er. chem. Soc. 6 6 .858—59. Ju n i 1944. Arnes, Ia ., Iow a S ta te  Coll.) B e h r l e . 2892 

George H. Coleman, GustNichols und Ted F. Martens, 1-n -B ulylpyrro lid in . Die D arst. 
erfo lg t durch  E rh itzen  von D i-n-bu ty lch loram in  m it konz. H 2S 0 4. — 64,5 g D i-n-bu ty l- 
am in  in  350 cm 3 L igroin u. 350 cm 3 3n  N aO H  w erden u n te r  100— 150 mm  D ruck durch  
E in le iten  von Cl2 chloriert. Die Ligroinlsg. von C hloram in w ird m it e iskalter 3 n  N aO H  
u. k a lte r  2n  H 2SÖ4 gewaschen u. m it konz. H 2S 0 4 ex tra h ie rt. D er E x tra k t  w ird  langsam  
zu einer Lsg. von 40 cm 3 H 2S 0 4 in  10 cm 3 W . zugegeben, wobei die Tem p. des R eak tio n s
gemisches 90— 100° b e träg t. Die auf 0° abgeküh lte  H 2SÖ4-Lsg. w ird n u n  auf 2 L ite r zer
kleinertes E is gegossen, die Am ine m it k a lte r N aO H -Lsg. (650 g in 1,5 L iter) ab g etren n t, 
m it D am pf dest. u. in  einer Lsg. von 100 cm 3 konz. HCl in 200 c-m3 W . aufgefangen. Die 
A m inhydrochloridlsg. w ird eingedam pft, u. die Am ine w erden m it 100 g N aÖ H  in  250 cm 3 
W . abgetrenn t. Die erhaltene  Lsg. w ird m it 23 g B enzolsulfonylchlorid %  Stde. bei 40° be
handelt. 1-n -B utylpyrro lid in  w ird d u rch  D am pfdest. von D i-n-butylbenzolsulfonam id a b 
g e tren n t, ins H ydrochlorid  übergeführt u. m it 20% ig . N aO H -Lsg. ab g e tren n t. D as Amin 
w ird in  Ae. aufgenom m en u. destilliert. K p .758 1 54— 155°, ü d m =  1,437; A usbeute  44— 51 g. 
(Org. Syntheses 25. 14— 19. 1945.) TROFIMOW. 2950

F. T. Tyson, Indol. Die D arst. erfo lg t durch  E inw . von K -te rt .-B u ty la t  auf o-Form yl- 
to lu id id . — D as A lkoholat w ird  au s 600 cm 3 te rt.-B u ty la lk o h o l u. 29 g K  hergeste llt. 
Zu der heißen Lsg. w erden 68 g o-Form ylto lu id id  zugegeben u. der überschüssige Alkohol 
abdestilliert. Die R kk. m üssen in  N 2-A tm osphäre du rch g efü h rt w erden. D as R ückstand  
wird 20 Min. bei 350— 360° e rh itz t, im  N 2-S trom  abgek ü h lt u. m it 300 cm 3 W . zersetzt. 
Indol w ird m it D am pf d est., das D estilla t m it Ae. e x tra h ie r t, d er E x tra k t  ausgew aschen 
u. nach  A btreäben des Lösungsm . im  V akuum  destillie rt. K p .^  142— 144°, K p .10 128°, 
K p .5 121°, gelbes Öl, welches e rs ta rr t  den  F . 52—53° h a t;  A usbeu te  23 g. (Org. Syntheses
23. 42—45. 1943.) TROFIMOW. 2972

C. F. H. Allen und James van Allan, 2-M ethylindol. E in  G em isch au s 64 g N aN H 2 
u. 100 g A cetyl-o-to lu id in  w ird m it 50 cm 3 troeknem  Ae. verse tz t u. u n te r  D urch leiten  
von N 2 auf 240—260“ e rh itz t. N ach A bkühlen w erden langsam  50 c-m3 A. u. 250 cm 3 W. 
zugegeben, wobei beim  leich ten  E rw ärm en  das N a-D eriv . von 2-M ethylindol u. d er Ü ber
schuß von N aN H 2 zers. w erden. Das R eaktionsgem isch w ird m it 2 m al 200 cm 3 Ae. 
ex tra h ie rt, das F i l tra t  auf 125 cm 3 eingeengt u. im  V akuum  d estillie rt. W asserhelle F l., 
K p .3_ 4 119— 126°, e rs ta r r t  zu einer k rysta llin en  M., F . 56— 57°, nach  U m krysta llisieren  
aus 100 cm 3 CHsO H  -J- 30 cm 3 W . B lättch en , F . 59°; A usbeute  70— 72 g. (Org. Syntheses
22. 94— 96. 1942.) TROFIMOW. 2972

R. L. Shriner, W. C. Ashley und E. Welch, 2-Phenylindol. D arst. d u rch  E inw . von w asser
freiem  ZnCl2 auf A cetophenonphenylhydrazon (I) (vgl. REISENEGGR, Ber. d tsch . chem . 
Ges. 16. [1883.] 662). — E in  Gem isch au s 53 g frisch  bere ite tem  I u. 250 g ZnCl2 w ird 
einige Min. bei 170“ g e rü h rt, danach  zur V erm eidung einer V erh ärtu n g  de r R eak tionsm asse  
200 g Sand zugegeben, ZnCl2 m it 800 cm 3 W . u. 25 cm 3 konz. HCl üb er N a ch t gelöst, 
f iltr ie r t u. das rohe Indo l in  600 cm 3 95% ig. A. um kry sta llis ie rt. A usbeute  35— 39 g, 
F . 188— 189°. (Org. Syntheses 22. 98— 100. 1942.) '  TROFIMOW. 2972

Sidney W. Fox, Chemie der biologisch wichtigen Im idazole. U m fassende L ite ra tu r 
zusam m enstellung (113 Z ita te) m it Synthesen- u. K ennzah lenangaben  üb er A nserin , 
Carnosin, Ergothionein, H istam in  u. Analoge, H istid in , P ilocarpin  u. abgeleite te  A lkaloide, 
Thiolh istid in , D im ethylhistam in, H erzyn in , H istidol, Im idazo ly lg lycin , Im idazolylm ilch- 
säure, Im idazolylpropionsäure, Urocaninsäure  u. a. Im idazole. (Chem. R eview s 32. 47—71. 
Febr. 1943. Pasadena, Calif., The G ates and  Crellin L abor, of Chem.) ROTTER. 3092 

H. R. Snyder, R. G. Hendriek und  L. A. Brooks, Im idazol (G lyoxalin ). Die D arst. von
HNO CH OIm id a zo l( l)erfo lg t nach dem Schem ad-W einsäure(II) 3-> W einsäuredinitra tlIII)
M2ÖU4 JN Ho

Im idazol-4.5-dicarbonsäure  (IV) ■— q  > I. — Zu einer Lsg. von  200 g II in  432 g H N O s
(D. 1,42) -j- 432 g H N 0 3 (D. 1,50) w erden bei 38— 43° langsam  800 c m 3 konz. 
H 2S 0 4 zugegeben. N ach A bkühlen  w ird das au sk ryst. III in  3 L ite r  E isw asser gelöst, m it 
600— 700 cm 3 konz. N H 4OH bei —5“ neu tra lis ie rt, bei 2° m it H ex am eth y len te tram in lsg . 
(520 g CHaO -f- 500 cm 3 konz. N H 4OH) v ersetz t u. f iltrie rt. Zum  F il tra t  w erden 100 cm 3 A. 
gegeben u. anschließend 400 cm 3 konz. HCl. N ach A bkühlen scheid e t  sich IV a u s ; A usbeute  
90—100 g, F . 280“ (Zers.). IV wird m it l g  CuO oder C u 0 -C r20 3 verm eng t u. e rh itz t. 
I dest. bei 262—264°. N ach U m k rysta llisa tion  aus Bzl. weißes P ro d ., F . 88— 90°. 
(Org. Syntheses 22. 65—68. 1942.) TROFIMOW. 3092

John R. Totter und  William J. Darby, 4(5)-Oxymethylimidazolhydrochlorid. Die D arst. 
erfo lg t d u rch  E inw . von E orm aldehyd u. N H 3 auf F ruc tose  in  Ggw. von bas. K u p fe r
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c arb o n a t über O xym ethylim idazolpikrat (1). — Zu einer Lsg. von 222 g bas. C u-Carbonat 
in  1,5 L ite r W . u. 720 g 28% ig . N H 4OH w erden 112 g 37—40% ig. F o rm aldehyd  u. 90 g 
Fruc tose  zugegeben. Die Lsg. wird auf dem  D am pfbad e rh itz t u. 2 Stdn. L uft d u rch 
geleitet. N ach A bkühlen im E is w ird der braune Nd. vom Im idazolkupferkom plex ge
tre n n t, in  1 L ite r W . suspend iert, m it HCl angesäuert u. Cu als CuS abgetrenn t. Das ro t
b raune  F il tra t  w ird 15 Min. gekocht u. Im idazol frak tio n ie rt 'm it 60 g Pikrinsäure gefällt. 
I  w ird au s W . u m k ry st., gelbe N adeln  bzw. B lättchen , F. 203,5—206° (Z ers.); A usbeute 95 
bis 100 g. — 100 g I  w erden bei 80° in einem  Gemisch von 120 g 37% ig. HCl, 250 cm 3 W. 
u. 500 cm 3 Bzl. gelöst, die Benzolschicht d ek an tie rt u. die wss. Schicht 5m al m it 320 cm 3 
Bzl. e x tra h ie rt. Die Benzollsg. w ird im V akuum  eingedam pft, der k ryst. R ückstand von 
4(5)-Oxymethylimidazolhydrochlorid m it 30—35 cm 3 absol. A. aufgenom m en u. aus Ae. 
u m k ry st., F . 107— 109°; A usbeute 37— 39 g. (Org. S y n th eses24. 64—67. 1944.)

TROFIMOW. 3092
Georg Schwarz, 2.4-D im ethylthiazol. Die D arst. erfolgt aus Chloraceton u. Thioacet- 

am id. — Zu 200 cm 3 Bzl. w ird ein Gemisch von 300 g Acetam id u. 200 g P2S6 u. an 
schließend langsam  400 cm 3 C hloraceton in  150 cm 3 Bzl. zugegeben. Das Gemisch wird 
30 Min. e rw ärm t u. m it 750 cm 3 W. v erdünn t. Die u n tere  Schicht w ird m it 5n  Lauge 
alkal. gem acht u. 2.4-D im ethylthiazol ln Ae. aufgenom m en. K p.760 143— 145°; A usbeute 210 
bis 230 g. (Org. Syntheses 2 5 . 35— 37. 1945.) TROFIMOW. 3134

C, F. H. Allen und James van Allan, 2-Amino-6-methylbenzotkiazol. Die D arst. erfolgt 
aus p-T o lu id in  (I) über p-Tolyllh ioharnsto ff (II), der durch  B ehandlung m it S 0 2C12 in
2-Amino-6-methylbenzothiazol (III) übergeht. — Zu 107 g I in  700 cm 3 Chlorbenzol werden 
tropfenw eise 54 g konz. H 2SÖ4 zugegeben u. anschließend 90 g NaCNS. Das Gemisch 
wird 3 Stdn. bei 100° e rw ärm t u. die Lsg. von II bei 50° m it 180 g S 0 2C12 versetzt, 2 Stdn. 
bei 50° erw ärm t u. Chlorbenzol abdestilliert. D er R ückstand  wird in 1 L iter heißem  W . 
gelöst u. III m it 200 cm 3 konz. N H 40 H  gefällt, schwachgelbe N adeln aus wss. A .; A usbeute 
100— 105 g, F. 135— 136°. — II k ann  als Zwischenprod. durch E x trak tio n  m it Ae. gewonnen 
werden, F . 188— 189°. (Org. Syntheses 2 2 . 16— 19. 1942.) TROFIMOW. 3142

C. F. H. Allen und  Alan Bell, 4-Amino-1.2.4-triazol. Die D arst. erfolgt durch E rhitzen  
von Form hydrazid  (I), welches aus Ä thylform ia t (II) u. H y d razinhydra t (III) hergestellt 
w ird. — E in er Lsg. von 148 g II in  150 cm 3 95% ig. A. werden 120 g 85% ig. III zugegeben 
u. 18 S tdn. auf einem  D am pfbad e rh itz t. Das Gemisch w ird im Vakuum  auf 150 cm 8 
eingeengt u. de r aus I bestehende Sirup 3 S tdn. bei n. Druck u. 200“ e rh itz t. N ach Ab
kühlen auf 100“ w ird das Öl m it 50 cm 3 95% ig. A. aufgenom m en, m it Kohle behandelt 
u. m it 75 cm 3 Ae. ve rd ü n n t. D as K rysta llisa tionsprod . w ird m it 50 cm 3 A. +  Ae. (1 : 2) 
gewaschen u. aus A. +  Ae. um k ry st., F. 81— 82“ ; A usbeute 55—60 g. Das restliche 
Am inotriazol 'xm F i l tra t  w ird als H ydrochlorid  ge trenn t. Aus A., F. 151— 152°; A usbeute 10 
bis 18 g. (Org. Syntheses 2 4 . 12— 14. 1944.) TROFIMOW. 3158

R. L. Sawyer und  D. W. Andrus, 2.3-D ihydropyran. D arst. durch  E rh itzen  von Tetra- 
hydrofurfurylalkohol (I) üb.er Al2Os. — 204 g I werden über auf 300—340° erh itztes A120 3 
geleitet u. das R eaktionsprod . frak tio n iert, m it wasserfreiem K 2C 0 3 getrocknet u. über 
m etall. N a dest., K p. 84—86“ ; A usbeute 110— 118 g. (Org. Syntheses 23. 25—27. 1943.)

TROFIMOW. 3223
D. W. Andrus und John R. Johnson, Tetrahydropyran. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. 

erfolgt durch  H ydrierung  von D ihydropyran  über RANEY-Ni als K ata ly sa to r, Kp. 85—86°. 
(Org. Syntheses 23 . 90— 91. 1943.) TROFIMOW. 3223

D. W. Andrus, Pentamethylenbromid. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfolgt durch Einw. 
von H B r auf T etrah y d ro p y ran . — Zu einer H B r-Lsg., hergestellt durch E inleiten von S 0 2 
in  ein Gem isch von 120 g B r2, 50 cm 3 W. u. 150 g Eis, werden 21,5 g T etrahydropyran  
zugegeben u. 3 S tdn. un ter R ückfluß gekocht. N ach W aschen m it gesätt. N aH C 03-Lsg. 
u. W. w ird die un tere  Schicht im  V akuum  d e s t .; A usbeute an  Pentamethylenbromid  46 
bis 47 g, K p .^  104— 106“. (Org. Syntheses 2 3 . 67—68. 1943.) TROFIMOW. 3223

D. H. Marrian und P. B. Russell, Die Darstellung von Cumarinderivaten durch Konden
sation von o-Oxyaldehyden m it Aß-r-Angelicalacton. Bei der K ondensation von arom at.
o-Oxyaldehyden m it Aß-r-Angelicalacton (I)  e rhält m an (anders als bei der K ondensation 
von sonstigen A ldedyden m it I) Cumarinderivv., wie Vff. analy t. belegen. — So en ts teh t 
bei der K ondensation  von Salicylaldehyd m it I  in Ggw. von wenig T riäthylam in im Gegen
satz zu der Bezeichnung von V. OETTINGEN (J .  Amer. chem. Soc. 52. [1930.] 2024) das
3-Acetonylcum arin  (II), C12H 10O3, N adeln, F . 97—98°. Semicarbazon, C13H 130 3N3, aus 
G lykolm onom ethyläther Prism en, F . 234—235° (Zers.). 2.4-Dinitrophenylhydrazon, 
C18H 140 6N4, aus G lykolm onom ethyläther dunkelro te N adeln, F . 199,5—200,5°. — II 
wurde in E ssigsäure m it K 2Cr20 7 +  H 2S 0 4 in die bekannte  Cumarin-3-carbonsäure über
geführt (C10H 6O4, F . 189— 190°). — 7-Oxy-3-acetonylcumarin, K ondensation von ß-De-
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sorcylaldehyd m it I nach der V orschrift von V. OETTINGEN (s. oben) e rg ib t P la tten , F . 
167. bis 168°. Semicarbazon, C13H 130 4N3, F . 245— 246° (Zers.). 2.4-D initrophenylhydrazon, 

orange K rysta lle , F . 253—254°. — 3-Acetonyl-5.6-benzocumarin, C16H 120 3, 
du rch  K ondensa tion  von 2 -O xy-naphthaldehyd  u. I m it wenig T riä th y lam in , aus Bzl. 
schw ach gelbliche P la tte n , F . 167°. Die Lsg. d er Verb. in M ethanol zeigt b laue F luorescenz 
u. g ib t m it FeCl3 keine Färbung . Semicarbazon, C17H 160 3N 3, aus wss. P y rid in  N adeln, 
F . 232° (Zers.). 2.4-D initrophenylhydrazon, C22H 160 6N4, aus wss. E ssigsäure orange N adeln, 
F . 188— 189°. ( J .  ehem . Soc. [London] 1946. 753— 54. Aug. Cam bridge, U niv., Chem. 
Labor.) H e n k e l . 3254

T. Urbanski, Beiträge zur Chemie des P yrid in s. I. M itt. K ondensation von ß-Oxy- 
p y rid in  m it Formaldehyd im  alkalischen M edium . 3 -O xypyrid in  k ondensiert in wss. N aO H  
m it Form aldehyd zum 3-O xy-2-oxym ethylpyrid in  (I). Die K onst. w urde bewiesen durch 
O xydation  m it K M n 0 4 zur 3-Oxypicolinsäure-(2), die iden t, w ar m it de r d u rch  Di- 
azotieren  von 3-Am inopicolinsäure-(2) e rhaltenen  Säure. Die V eresterung gelang schlecht 
m it M ethanol in  Ggw. von HCl oder H 2S 0 4, g u t m it dem  Säurechlorid  u. M ethanol oder 
dem  Silbersalz u. M ethyljodid. Die E ste r beider Säuren w aren  iden tisch . Beide OH- 
G ruppen von  I  ließen sich acety lieren . 60% ig . H B r ü b e rfü h rte  I  ins H ydrobrom id  des 
3-O xy-2-brom m ethylpyridin, das sich durch  W . leich t w ieder hydrolysieren  ließ.

V e r s u c h e :  3-O xy-2-oxym ethylpyrid in  (I), Chlorhydrat, C6H 80 2NC1, aus 3-Oxy- 
p y rid in  in  10% ig. wss. N aO H  u. F o rm aldehyd  auf dem  W asserbad, nach  N eutralisieren  
m it Eisessig, E indam pfen  u. B ehandeln  des eingeengten  A cetonauszugs m it a lkoh. HCl, 
au s wss. A ceton N adeln, F. 206°; gelbe FeCl3-R eak tion . Die freie Verb. C6H 70 2N  wurde 
d a rau s  m it Sodalsg. oder H 20  -f- E ssigsäure e rh alten , K ry sta lle  aus W . oder Aceton, 
F . 130— 132°; P ikra t  C12H 10O9N4, aus W. gelbe N adeln , F . 208— 210°; Jodm ethylat, aus 
A. +  Ae. N adeln, F . 140°; Chloroplatinat, gelbbraune hygroskop. N adeln. — 3-Oxy-
2-brom methylpyridinhydrobromid, C6H 7O N B r2, aus I  m it 60% ig . sd. H B r, N adeln , F . 182 
bis 184°; w ird oberhalb des F. p u rpurfarben . — 3-O xy-2-oxym ethylpyridinhydrobrom id, 
C6H 80 2N B r, aus vorigem  m it heißem  W . oder k a lte r verd. H B r, F . 204— 208°. — 3-Acet- 
oxy-2-acetoxym ethylpyrid in , C10H n O4N, aus I m it A cetanhydrid  u. N a-A ceta t, K p .4 118 
bis 122°, nD20 =  1,4881. — 3-Oxypicolinsäure-(2), C6H 50 3N , aus I in  Sodalsg. m it 
K M n 0 4, nach R einigung über das Cu-Salz F . 205°; M isch-F. m it der Säure aus d iazo tie rte r
3-Am inopicolinsäure-(2) (F. 208°) 205—208°; k irschro te  F arb -R k . m it F e S 0 4 u. FeCl3. 
M ethylester, C7H70 3N, aus vorigem  1. nach  FlSCH ER-SPEIER in  sch lech ter A usbeute, 
F . 65°. 2. über das Säurechlorid oder 3. aus dem  Ag-Salz m it M ethyljodid , aus Ae. N adeln, 
F , 72— 73“; F a rb -R k , m it FeCl3 b lu tro t, m it F e S 0 4 he llb raun . ( J .  chem . Soe. [London]
1946. 1104—05. Dez. W oolwich, R oyal A rsenal, A rm am ent R es .D ep.) DETHLOFF. 3328

Barbara E. Halerow und William O. Kermaek, D ie N itrierung von 4-Chlor- und 4-Oxy- 
chinaldin. U nters, über die bei der N itrie rung  von 4-Chlorchinaldin  (I) m it konz. H 2S 0 4 +  
K N O j en tstehenden  N itroderivate . Die N itrog ruppe  w ird dabei in  die 8- oder 5 -Stellung 
aufgenom m en, daneben  Bldg. des 6-N itroderivats. In  einer R eihe von  Verss. w erden a n 
schließend Halogen- u. N itrogruppe  in  m annigfaltiger W eise abgew andelt. Z u letzt wird 
die N itrie rung  von 4-0xych ina ld in  (XIV) k urz  besprochen. Bei V erw endung von  konz. 
H N O j in  der H itze t r i t t  die N itrogruppe in  die 3-Stellung, u n te r E inw . von konz. H N 0 3 +  
konz. H 2S 0 4 in  der K ä lte  in  die 6 -Stellung ein.

V e r s u c h e :  N itrie ru n g  von 4-C hlorchinaldin (I) d u rch  Lösen der Base in  konz. 
H 2S 0 4 u .  E in träg en  von K N 0 3 u n te r  K ühlung  m it K ältem ischung , A ufarbeitung  durch 
Aufgießen auf E is u. N eutralisieren  m it N aO H . E rh a lten  w urde 4-Chlor-8-nitrochinaldin  

(II), C10H 7O2N 2Cl, gelbe N adeln  aus A., F . 111— 113°; lösl. in  Bzl. u. 
4nH Cl. — 4-Chlor-8-aminochinaldin  (III), C10H 9N 2CI, aus II durch 
H ydrierung  m it RANEY-Ni in  A., gelbe P la tte n  au s A., F. 108— 110°; 
b laue Fluorescenz in  organ. L ösungsm itte ln . — 4.8-D ichlorchinaldin  (IV), 
C10H 7NC12, aus der A m inoverb. über das D iazonium salz nach  Sa ND- 
M EYER u n te r  V erw endung von CuCl, F . 81— 82° (aus PAe.). — 

Xiii 4-Chlor-5-nitrochinaldin  (V), C10H 7O2N 2Cl, bei der N itrie ru n g  von I 
neben II als N itra t  iso liert, F. 111— 113° (aus A.). — ä-N itro-4-m ethoxy- 

chinaldin  (VI), C n H i00 3N2, aus V m it N a-M ethylat, he llb raune  K ry sta lle , F . 164 bis 
165° (aus A. u. Ligroin). — 5-A m ino-4 -oxychinaldin  (VII), C10H 10ON2, d u rch  E r 
h itzen  von VI m it 5nH C l u. anschließende R ed. m it Sn, F. 210—213° (aus W .). —
4-Chlor-6-nitrochinaldin  (VIII), w eiteres N ebenprod. bei der N itrie rung  von I, F . 140 bis 
142°. — 8 -N itro-4-m ethoxychinaldin  (IX), bei d er B ehandlung  von II m it N a-M ethy la t, 
F . 129— 130° (aus A.). — 8-NUro-4-oxychinaldin  (X), d u rch  E rh itzen  von IX m it 5nH Cl, 
gelbe K rysta lle , F . 224— 230° (aus A. u. Bzl.). — 8-Am ino-4-m ethoxychinaldin  (XI). 
Cn H l2ON2, bei der R ed. von IX m it RANEY-Ni in  A., hellb raune K rysta lle , F. 115— 116°
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(aus A .); Acetylverb., Cl3H 140 2N 2, F. 144—146°. — 8-Am ino-4-oxychinaldin  (XII), aus X 
bei der R ed. m it Sn in  konz. HCl, F. bei 270° un ter D unkelfärbung (aus W.). — 4-Keto-
1.4-dihydrochinaldin-1.8-diazoim id  (XIII), C10H 7ON3, beim B ehandeln von XII m it Na- 
N 0 2 m  verd. HCl, V erfärbung bei 250°, F. über 400°; k uppelt nicht m it /J-Naphthol. — 
Durch N itrie rung  von 4-O xychinaldin (XIV) m it konz. H N 0 3 in der H itze wird ein Prod. 
erhalten , das bei der B ehandlung m it PC1? oder POCl3 bei 120° 4-Chlor-3-nitrochinaldin 
vom F. 92—93° (aus wss. A. u. Ligroin) liefert. Bei der N itrierung m it konz. H N 0 3 +  
konz H 2S 0 4 u . B ehandlung m it PC15 dagegen Bldg. von VIII. (J . ehem. Soc. [London]
1945. 415— 17. Ju n i. E d inburgh , R oyal Coll. of Phys.) ZOPFF: 3382

W. M. Lauer und C. E. Kaslow, 4-M ethylcarbostyril. Die D arst. erfolgt durch Einw . 
von konz. H 2S 0 4auf A cetoacetanilid . — 177 g A cetoacetanilid  werden in kleinen Mengen 
in 185 cm 3 w arm e (75°) konz. H 2S 0 4 eingerührt, das Gemisch 15 Min. bei 95° gehalten 
u. nach A bkühlen auf 65° in 5 L ite r W. gegossen u. 4-M ethylcarbostyril ab g etren n t; aus 
A., F. 222—224°; A usbeute 138— 144 g. (Org. Syntheses 24. 68—69. 1944.)

C. E. Kaslow und W. M. Lauer, 2-Chlorlepidin. (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfolgt 
durch E inw . von POCl3 auf 4-M ethylcarbostyril. — 119 g 4-M ethylcarbostyril u. 138 g 
POCl3 w erden 15 Min. bei 80—85° erw ärm t u. dann  weitere 15 Min. bis zur vollständigen 
Lsg. e rh itz t. D as heiße R eaktionsgem isch wird in 1 L iter Eiswasser gegossen, 2-Chlor- 
lepidin m it Ae. e x tra h ie r t u. im V akuum  d est., K p .3 132— 135“. N ach E rsta rren  wird aus 
PAe. u m kryst., schneeweiße K rysta lle , F. 58—59°; A usbeute 114— 118 g. (Org. Syntheses
24. 28—29. 1944.) T b OFIHOW. 3387

H. J. Barber und W. R. Wragg, Beiträge zur Chemie der synthetischen A ntim alaria
mittel. I I .  M itt. Tetrahydropamaquin. Auf der Suche nach neuen A ntim alariam itte ln  
wurde T etrah y d ro p am aq u in  (T etrahydrop lasm och in ; IV) durch K ondensation von 
8-Am ino-6-methoxyletrahydrochinolin  (I) m it 5-Diäthylamino-2-äthoxypenten-2  u. nach
folgende Red. der zuerst gebildeten SCH lFFschen Base dargestellt. Als Nebenprod. bei 
der D arst. von I  aus 8-A m ino-6-m ethoxychinolin durch k a ta ly t. Red. in  Ä thy laceta t en t
steh t 5-M ethoxy-2-methyl-1.7-trimelhylenbenzim idazol (II). IV scheint besser absorbiert zu 
werden u. is t 4 mal weniger g iftig  als Pam aquin, w ährend es gegen P. gallinaceum  u. 
lophurae e tw a dieselbe schizonticide A k tiv itä t en tfa lte t.

V e r s u c h e  (alle FF . korr., A usbeuten in K lam m ern): 8-Amino-G-methoxychinolin, 
aus 8 -Nitro-6-methoxychinolin  m it RANEY-Ni/H2 in Ä thy laceta t bei 60—65° u. 20 a tü , 
nach Reinigung über das Chlorhydrat gelbe R hom ben, F. 50—51°, K p.4 170“ (80%). 
Monoisäthionat, C10H 10ON2 ■ C2H 60 4S, ro te  rechtw inklige Büschel aus A., F. 153— 154°. —
8-Amino-6-m ethoxy-1.2.3.4-tetrahydrochinolin(T),C 10R liO N 2, aus vorst. m it 25%  R a n e y - 
N i/H 2 bei 110“ u. 40 a tü  in Ä th y laceta t, neben nächst., oder ohne N ebenproduktbldg. in 
Dioxan, dicke P la tten , F. 43—45°, K p .4 175— 185“ ; P ikra t, C10H 14ON2-C6H 3O7N3, 
F. 163 bis 164°; Chlorhydrat, C10H 14ON2-HC1, dicke Rhom ben aus Methanol +  Ae., 
F. 211—212°; Dibenzoylderiv., C24H 220 3N2, m it Benzoylchlorid in Pyrid in , rhom b. Prism en 
aus wss. Aceton, F. 205— 206°. — 5-M ethoxy-2-methyl-1.7-trimethylenbenzimidazol (II). 
C12H u ON2, aus vorst. durch  lO std . K ochen m it Eisessig, A cetanhydrid u. wenig H 2S 0 4, 
Nadeln aus W ., F . 120— 121°, K p .x 195— 200°; P ikra t, C12H 140 N 2-C6H 30 7N 3, goldgelbe 
Nadeln aus Aceton, F. 253— 254°. — 5 -M ethoxy-2.2-dimethyl-1. 7-trimethylen-2.3-dihydro- 
benzimidazol, C ^H jgO N ^ aus I  m it A ceton un ter N 2, N adeln aus Bzn., F. 119°. — 5-Diäthyl- 
amino-2-äthoxypenten-2, Cn H„.,ON, aus 5-D iäthylam ino-2.2-diäthoxypentan  (III) (K p.22 121 
bis 122°) m it N H 4C1, 2 Stdn. bei 200°, F l., K p .l3 86° (75% ). — 8-(4'-ß iä thylam ino-l'-m ethyl- 
butylidenamino)-6-methoxy-1.2.3.4-tetrahydrochinolin, C19H 3lON3, aus I u. vorst. in Ggw. 
von N H 4C1, 2 S tdn. bei 145— 190“, F l., K p .0)1 180— 190°. — Tetrahydropamaquin  (IV), 
C19H 33ON3, a) aus vorst. in  wasserfreiem Am ylalkohol m it N a un ter H 2, b) aus I u. III 
wie oben, c) aus Pam aquin  m it N a in  wasserfreiem  Am ylalkohol oder m it RANEY-Ni/H2 
in D ioxan, F l., K p .0)05 175— 180°, nD25 =  1,5435. G ibt beim Acetylieren in Pyrid in  II 
(identifiziert als P ikra t) neben anderen  P rodukten . 2.2 '-D ioxy-1.1'-dinaphthylmethan-
3.3'-dicarbonsaures Salz, C19H 330 N 3-C23H 160 6, gelbliche K rystalle . (J . ehem. Soc. [London]
1946.610— 13. Ju li. D agenham , Essex, May B aker L td ., Res. Labor.) K. FABEE. 3403

TEOFIMOW. 3387
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H. J. Barber, F. W. Major und W. R. Wragg, Beiträge zur Chemie der synthetischen  
A ntim alariam ittel. I I I .  M itt. E in  Analoges von Tetrahydropam aquin m it geöffnetem B ing.

( I I .  vgl. vorst. Ref.) Das dem  Tetrahydropam aquin  
(T etrahydroplasm ochin , vgl. vorst. Ref.) nahe  v e r
w and te  offenkettige  4 - n - P ropylam ino  - 3 -(4 '- d iäthyl- 
amino - 1 ’- m ethylbutylam ino) - anisol (I) w urde aus
3-A m ino-4-n-propylam inoanisol d u rch  K ondensa tion  
m it 5-D iäthylam ino-2.2-diäthoxy pen tan  dargeste llt. 
I  zeigt als C h lo rhydrat n u r eine geringe W rkg. gegen 
P. gallinaceum  u. is t unw irksam  gegen P .  relictum. 

V e r s u c h e  (A usbeuten in  K lam m ern): 3-N itro-4-(N l -acetylsulfanilam ido)-anisol, 
C15H 150 6N 3S, aus 3-Nitro-4-aminoanisol (II) u. p-Acetamidobenzolsulfochlorid  in P y rid in , 
K rysta lle , F. 173— 174° (84% ). — 3-Nitro-4-(p-toluolsulfonamido)-anisol, C14H 14Ö5N2S, 
analog aus II u. p-Toluolsulfochlorid, gelbe R hom ben aus M ethanol, F. 102— 103° (90% ).
3-N itro-4-(N i -acetyl-N 1-n-propylsulfanilam ido)-anisol, C18H21OeN 3S, aus vorvorst. m it 
n -P ropylbrom id  in wss.-alkoh. N aO H , 16 S tdn. R ückfluß, unregelm äßige hellbraune 
P rism en aus M ethanol, F. 147— 149° (63% ). — 3-N itro-4-(N -n-propyl-p-toluolsulfonam ido)- 
anisol, C17H 2ü0 5N 2S, aus vorvorst. u. n -P ropylbrom id  wie oben, orangegelbe P rism en aus 
A., F . 108— 109°. — 3-Nitro-4-n-propylam inoanisol (III), C10H 14O3N 2, a) aus vorst. oder 
vorvorst. durch  l s td .  K ochen m it verd. H 2SÖ4 -J-E isessig , b) aus 4-B rom -3-nitroanisol 
m it n -P ropylam in  im R ohr, 7%  Stdn. bei 120— 130°, dunkelro tes Öl, K p .0j02 120° (62 
bis 70%). — 4-n-Propylam inoanisol, C10I i 15ON, neben vorst. nach  a, schw achro te  F l., 
K p .0>02 6 5°, nD20 =  1,5445 (12% ); p-Toluolsulfonam idoderir., C i,H 210 3NS, S täbchen  aus 
Leichtbenzin , F. u. M isch-F. 53—54°. — 3-A m ino-4-n-propylam inoanisol, C10H 16ON2, aus 
III m it SnCl2 in  konz. HCl, oder in  D ioxan m it P t ö 2/H 2, K ry sta lle  aus L eichtbenzin , 
F. 62°, K p .0<05 110° (41— 78% ). — 4-n-P ropylam ino-3-(4 '-d iä thylam ino-l'-m ethylbutyl-  
am ino)-an iso l\l), C19H 35ON3, aus vorst. u. 5-D iäthylam ino-2.2-diäihoxypentan  in  Ggw. von 
N H 4C1, 2 S tdn. bei 130— 190“, nach Red. des gebildeten rohen Anils m it P t 0 2/H 2 in  D ioxan 
u. d ann  m it N a in  Am ylalkohol hellgelbes Öl, K p .0;03 1 45°. W ird an  der L u ft schnell ro t. 
( J .  ehem . Soc. [London] 1946. 613— 16. Ju li.) K . FABER. 3403

Adrien Albert und Bruce Ritchie, 9-A m inoacridin. Die H erst. erfo lg t aus N -Phenyl-
an th ran ilsäu re  (I) u. POCl3 (II). D as dabei en ts teh en d e  9-Chloracridin  (III) w ird m it 
(N H 4)2CÖ3 in 9-Aminoacridinhydrochlorid  (IV) u. dieses m it N aO H  in  9-A m inoacrid in  (V) 
übergeführt. — 50 g I u. 160 cm 3 II w erden langsam  bis 85— 90“ erw ärm t. N ach E insetzen  
der stü rm . R k. w ird das Gemisch gekühlt u. nach 5— 10 Min. auf einem  Ölbad bei 135— 140° 
2 S tdn. e rh itz t. N ach A bdestillieren des Ü berschusses von II bei 50 m m  w ird de r gekühlte  
R ü ckstand  in  ein Gem isch von 200 cm 3 konz. N H 4O H , 500 g E is u. 200 cm 3 Chlf. gegossen, 
die C hloroform schicht m it CaCl2 ge trocknet u. das Lösungsm . abgetrieben . A usbeute  an 
rohem  III 50 g, g rüngraues Pu lver, F. 117— 118°, aus A. K ry s ta lle , F . 119— 120°. 50 g III 
u. 250 g Phenol w erden bei 70° m it (N H 4)2CÖ3 v e rse tz t u. 45 Min. bei 120° g e rü h rt. Das 
Gem isch w ird auf 30° abgeküh lt u. in  600 cm 3 A ceton gegossen. D er N d. von IV wird in 
heißem  W . gelöst u. m it 60 g N aO H  in  300 cm 3 W . v e rsetz t, g eküh lt u. filtr ie rt. A usbeute 
an  rohem  V 34— 38 g, hellgelbes Pu lver, F . 230°, aus A ceton, F . 232—233°. Das H y d ro 
chlorid ist eine s ta rk  fluorescierende Substanz, die wss. Lsg. fluoresciert g rün  bis blau. 
V is t eine m itte ls ta rk e  Base. D issozia tionskonstan te  3 -10-5 . (Org. Syntheses 22. 5—8. 
1942.) “ TROFIHOW. 3425

Adrien Albert und Reginald Goldacre, Die Ionisation  von Acridinbasen. (Vgl. C. 1945. 
I. 654.) Im  Z usam m enhang m it der B ehaup tung , d aß  nu r solche A crid inderivv . a n ti
bak terie lle  W irkungen zeigen, deren kation . D issoziation bei 37“ u. einem  pn  von 7,3 60%  
überschreite t, werden die Ionisationen (pK a) zahlreicher Acrid inderivv. gemessen. Die 
Messungen w urden je nach Löslichkeit in  W . oder 50% ig. A. du rch g efü h rt. Die E inflüsse 
von Lösungsm . u. Tem p. auf p K a sowie B eziehungen zwischen p K a u. S tellung de r Sub
s titu e n ten  werden e rö rte rt. In  einigen Fällen  ergeben sich A ussagen über die S tru k tu r  der 
be treffenden  V erbindungen.

V e r s u c h e :  Po ten tiom etr. T itra tio n en  m it n/20 HCl, w enn sau re  G ruppen  vor
handen , anschließend m it n/20 K O H  in  50% ig. A ., 0,00025 Mol/40 cm 3, m it L e e d s  u . 
NORTHRUP U niversal pn  P o ten tiom eter. A bsorp tiom etrie: C hlo rhydrat in  m/100 Puffer 
von verschied. pH, B asenendkonz, m /10000, teilw eise m /50000, E xtink tionsm essungen  
m it PULFRICH-Photom eter, dann  m it H i l g ER -S p e k k e R-A bsorptiom eter. p K a =  negativer 
Logarithm us der A cid itä tsk o n stan ten  [B ][H +] / [ B H +]. I o n i s a t i o n s  - p K a - W e r t e  
v o n A c r i d i n d e r i v v .  b e i  2 0 ^ 0 ,5 °  (po ten tiom etr. m it G laselektrode in  50%  ig. A. 
oder abso rp tiom etr. in W .): A c r id in : 4,11; D i a m in o a c r id in e :  J .9 -: 3,55; 2.9- (= 1 .8 -):  
6 ,74; 1.5-: 8,78; 3.5-: 9,91; 2.5-: 11,01 (W. 11,49); 2.8-: 9,50; 2.7- (= 3 .8 -):  7,74; 2.6-
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(= 4 .8 -):  8,55; 3.7-: 5,64 (W. 6,18). — C - A l l c y l s u b s t i t u ie r t e  A c r id i n e : 1-M ethyl 
3,95; 3-M ethyl-: 4,60; 5 - M e t h y l 4,70; 1 .9 -Dimethyl-: 2,88 (absorptiom etr. in 50% ig. A.);
1.3.4.6.7.9-H exam ethyl-: 3,0 (absorptiom etr. in 50% ig. A .); l-Am ino-9-m ethyl-: 3,22;
3-Am ino-5-m ethyl-: 5,59; 4-A m ino- 1-methyl-: 4,79; 5-A m ino-l-m ethyl-: 9,73; 5-Amino-
2-methyl-: 9,71; 3-Am ino-3-m ethyl-: 9,54; 5-Amino-4-me1hyl-: 9,&0;5-Amino-1.3-dimelhyl-: 
9,99; 5-Am ino-1.9-dim ethyl-: 8,82; 2.8-D iam ino-1.9-dimethyl-: 8,51; 2.8-Diamino-3.7-di
methyl- (Acridingelb): 9,7: 2.8-D iam ino-4.6-dimethyl-: 10,08; 5-A m ino-l-ä thyl-:  9,66; 
5 -A m in o -l-phenyl-: 8 ,67; 5-Am ino-3-phenyl-: 9,24; 2.8-D iamino-5-phenyl-3.7-dimethyl- 
(B enzo flavin ): 9,11. — A l k o x y  s u b s t i t u ie r t e  A c r id in e :  1-M ethoxy- (F. 134°); 4 ,i9 ;
3-M ethoxy-: 4,27; 2.8-D im ethoxy-: 5,7; 5-A m ino-l-m ethoxy-: 9,38; 5-Amino-2-methoxy-: 
9,57; 5-Am ino-3-m ethoxy- : 9,10; 5-Am ino-4-m ethoxy-: 9,69; 2.8-D iamino-3.7-dimethoxy-: 
9,17; 2.5-D iam ino-7-äthoxy- (R ivanol): 11,04. — C h lo r - ,  c y a n -  u. n i l r o s u b s t i tu i e r t e  
A c r i d i n e : 5-Clilor-2-amino-: 5,97 (W. 6,74); 7-Chlor-2-amino-: 6,53 (W. 6,95); 8 -Chlor- 
2-am ino-: 6,85 (W. 7,26); 8-Chlor-3-amino-: 3,98; 1-Chlor-o-amino-: 7,82; 2-Chlor-5-amino-: 
8,33; 3-Chlor-5-amino-: 8,31; 4-Chlor-5-amino-: 7,89; 3.7-Dichlor-2.8-diamino-: 7,64;
2-Chlor-5-amino-7-methoxy-: 8,01; 5-Am ino-3-cyan-: 7,46; 1-Nitro-: 3,0; l-N itro -5-amino-: 
7,34; 2-Nitro-5-amino-: 7,30; 3-Nitro-5-amino-: 7,3; 4-Nitro-5-amino-: 6,95; 2-Nitro- 
5-amino-7-äthoxy-: 6,6 (W. 7,5). — N  - A l k y l s u b s t i t u i e r t e  A  er id in e :  2-D im ethylam ino- : 
7,80; 2.8-B isdim ethylam ino- (Acridinorange): 10,04; 7-Amino-2-dimethylamino-: 8,02;
5-Dimethylamino-: 7,53; 5-M elhylam ino-: 9,77; 5-B utylam ino-: 9,35; 5-Heptylamino-: 
9,35; 5-Dodecylamino-: 9,1; 5-Hexadeeylamino-: 8,7; 5-Cyclohexylamino-: 8,78; 5-Phenyl- 
amino-: 7,01; 5-(ß-Oxyäthyl)-amino-: 8,77; 5-(ß-3'-Acridylam ino)-äthylam ino- (B isacridyl- 
äthylendiam in): 8,52. p K 2 =  6,92; Benzylidenamino-: 3,37. — V e rsc h ie d . A c r id in e :
3 -A m inom ethyl-: 8,74. pK„ =  2,1; 5-ß-A m inoä thy l-: 8,57. p K 2 =  3,9-5; 5-p-Dimethylamino- 
phenyl-: 4,4; 2-Am ino-5-p-am inophenyl- ( ,,Phosphine“ ): 7,71; 5-p-A m inostyryl-: 5,10;
5-m -A m inostyryl- : 4,43; 5-p-D im ethylam inostyryl-: 3,07; 1.2.3.4-Telrahydro-: 5,07;
5-Amino-1.2.3.4-tetrahydro-: 9,40; 3-Am inoacridan: 4,72. — A m p h o te r e  A c r id in e :  
A crid in-1-carbonsäure: p K a (bas.) =  7,89 [pK a (sauer) — 3,1] (W. 7,72 [—]). — A cridin-
3-carbonsäure. 5,42 [2,9] (W. 5,22 [—]). Acridin-5-carbonsäure: (W. 5,0 [3]). — Acridin-
5-carbonsäuremethylester: (W . 3,45 [— ]). — Acridin-3-sulfonsäure: 3,96[2,5] (W .4,74 [—]). —
2-Aminoacridin-7-carbonsäure: (W. 8,0 [2,3]). — 2-Aminoacridin-7-carbonsäuremethylester: 
6 ,39[—] (W. 7,1 [ —]). — 2-Aminoacridin-7-Sulfonsäure: 7 ,32[— ] (W .7,6 [< 2 ]). — 5-Amino- 
acridin-l-carbonsäure: 13 [2,7]. — 5-Aminoacridin-3-carbonsäure: 9,35 [4,06]. — 5-Amino- 
acridin-3-carbonsäureamid: 8,20 [—]. — 5-Aminoacridin-3-carbonsäuremethylester: 7,96 
[—]. — 5-A m ino-l-oxyacrid in :  > 1 2  [7,79] (W. — [7,05]). — 5-Am ino-2-oxyacridin: >  12 
7,18] (W. — [6,63]). — 5-A m ino-3-oxyacridin: > 1 2  [8,5-5] (W. — [7,71]). — S-Amino-
4-oxyacridin: 12,3 [6,00] (W. — [5,61]). — 2'-Nitro-6-methyldiphenylamin-2-carbonsäure, 
C14H 120 4N 2, aus 3 -M elhylanthranilsäure u. o-Bromnitrobenzol m it K 2COs u. C u-Pulver in 
Cyclohexanol (2 S tdn .), gelbe K rysta lle  aus 60% ig. A. oder Bzl., F. 188— 189°. — 1-Nitro-
9-methylacridon, C14H 10O3N 2, aus vorst. m it H 2S 0 4, orangegelbe N adeln aus Pyridin- 
tr ih y d ra t oder A., F. 228° (70% ). — l-Am ino-9-m ethylacrid in , C14H 12N2, aus vorst. m it 
N a-A m algam  in  A. in  Ggw. von N a H C 0 3, dann 15 Min. R ückfluß m it 10% ig. wss. FeCl3- 
Lsg., orange N adeln  aus L eichtbenzin, F. 111° (50%). Dichlorhydrat, gelbe K rystalle  aus 
konz. HCl, g ib t m it H N 0 2 das Azoimid. — 3-Amino-5-m ethylacridin, C14H 12N2, aus 3-Nitro-
5-methylacridin  m it SnCL in konz. HCl, gelbe K rysta lle  aus A., F. 210—211° (80%). —
3-Acetam ino-5-m ethylacndin, C16H u ON2, aus vorst. m it A cetanhydrid, gelbe K rystalle 
aus A .-B z l., F. 273° (90% ). — 3-Amino-5.10-dimethylacridinium bromid, C15H 15N2B r .H 2Ö, 
nach ALBERT u. R i t c h i e  (C. 1945. I. 655), dunkelro te K rysta lle  aus W ., F. 259—260°. 
G ibt m it N aO H  hellgelbe Fällung der Pseudobase, die in  das ro te Methobromid u. daraus 
in das gelbe Hydrobromid  verw andelt wird. — 4'-Aminomethyldiphenylamin-2-carbonsäure, 
C14H 140 2N 2, aus 4'-Cyandiphenylamin-2-carbonsäure in  wss. N H 3 m it RANEY-Ni/H2, 
orange, in  organ. L ösungsm itteln  fast unlösl. Substanz, F. über 200° (Zers.) (70%). —
3-Aminomethylacridon, C14H 12ON2, aus vorst. m it konz. H 2S 0 4, 30 Min. bei 100°, gelbe 
fast unlösl. Substanz, F. 340°. — 3-Am inom ethylacridin, C14H 12N 2, aus vorst. m it Na- 
Am algam  u. d ann  m it FeCl3 wie oben, bräunliche K rysta lle  aus 33% ig. M ethanol, F. über 
130° (Zers.) (50% ); Chlorhydrat, C14H 12N 2-HCI, gelbliches Pulver aus verd. H C l-A ceton; 
Dichlorhydrat, gelbe Substanz m it oranger Fluorescenz. — Acridin-l-carbonsäure, C14H 90 2N 
aus Acridon-l-carbonsäure  m it Na-Am algam  u. FeCl3 wie oben, gelbe K rystalle  aus wss. A., 
F. 189— 190° (60% ). — Acridin-3-carbonsäure, C14H 90 2N, aus Acridon-3-carbonsäure m it 
A l-Am algam  in W. u. dann  m it FeCl3, K rysta lle  aus wss. Cellosolve, Zers, über 270°. —• 
2-Aminoacridin-7-carbonsäuremethylester, C15H l20 2N 2, aus 2-Aminoacridin-7-carbonsäure 
m it M ethanol u. H 2S 0 4, 6 S tdn. R ückfluß, orange K rysta lle  aus 50% ig. Aceton, F. 280°; 
Chlorhydrat, scharlachrot. (J. ehem. Soc. [London] 1946. 706— 13. Aug. Sidney, Univ.)

K . F a b e r . 3426
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Anthony R. Ronzio und William B. Cook, 4 -A m ino-2 .6 -d im ethylpyrim idin . Die D arst. 
e rfo lg t d u rch  E rh itzen  von A ceton itril m it K a liu m m eth y la t. — 70 g frisch  hergeste lltes 
K -M ethy lat u. 41 g A ceton itril w erden 5 S tdn. bei 140° e rh itz t. D as feste  R eak tio n s
gem isch w ird m it 40 cm 3 W. verse tz t u. 4 -Am ino-2 .6 -d im ethy lpyrim id in  (I) a b g e tren n t. 
D as R ohprod. w ird m it 250 cm 3 gereinigtem  E rdö l (K erosin) d est., wobei I  a ls schneew eiße 
K rysta llm asse  in  der Vorlage an fä llt, F . 182— 183°; A usbeu te  28 g. (Org. S y n th eses2 4 .
6—8. 1944.) TROFIMOW. 3503

F. R. Basford, F. H. S. Curd und F. L. Rose, Synthetische A n tim alariam itte l. V II I .  M itt. 
Einige 4-A rylam ino-6-am inoalkylam ino-2-m ethylpyrim idine. (V II. vgl. CURD, C. 1949.
I. 794.) Die K ondensation  von 4.6-D ichlor-2-m ethylpyrim idin  (I) m it 1 Mol p -su b stitu ie rtem  
a rom at. Am in fü h rt zu 4-Arylam ino-6-chlor-2-m ethylpyrim idinen  (IVa) neben  wenig
4.6-D iarylam ino-2-m ethylpyrim iäinen  (IVb). In  Fällen , wo IVa u. b schwer zu tren n en  
sind, w ird die Synth . von V erbb. vom  T yp IVa d urch  U m setzen von 4-Chlor-6-oxy- 
2-m ethylpyrim id in  (II), das durch  partielle  H ydrolyse  von I e rh a lten  w ird, m it dem  
A rylam in u. nachfolgendem  A ustausch von OH gegen CI d u rchgeführt. Aus V erbb. vom 
T yp IVa w erden durch  U m setzen m it D ia lky lam inoalkylam inen 4-A ry lam ino-6-alkyl- 
aminoallcylamino-2 -m ethylpyrim idine  (V) dargeste llt.

Spur K J ,  20 S tdn ., 40—50°, oder in  wss. A ceton-S alzsäure , 1 Stde. R ückfluß , Prism en 
aus verd. A. oder B zl.-L eich tbenzin , F. 152— 153°. — 4-p-Chloranilino-6-ß-diäthylam ino- 
äthylam ino-2-m ethylpyrim id in , C17H 24N5C1, aus III u. ß-D iä thylam inoäthylam in  (VII) 
m it Spur K J ,  8 S tdn ., 150— 160°, N adeln  aus B zn., F . 148— 149°. — A n a l o g :
4-p-Chloranilino-6-y-diäthylam inopropylam ino-2-m ethylpyrim idin, C18H 26N5C1, aus III 
u. y-D iäthylam inopropylam in  (VIII), Prism en aus Bzn., F. 128°. — 4-p-Chloranilino-
6-y-di-n-butylam inopropylam ino-2-m ethylpyrim idin, C22H 34N5C1, aus III u. y-D i-n-butyl- 
am inopropylam in  (IX), N adeln aus Bzn., F. 93—94°. — 4-p-Chloranilino-6-y-piperidino- 
propylam ino-2-m ethylpyrim idin , C19H 26N5CI, aus III u. y-P iperid inopropylam in  (X), 
Prism en aus Bzn., F. 110“. — 4-p-Chloranilino-6-6-diäthylamino-<x-methylbutylamino- 
2-m ethylpyrim idin , C20H 30N5C1, aus III u. d-D iäthylam ino-a-m ethylbutylam in  (XI), Öl, 
K p .0>4 222—224°; D ipikra t, C20H 30N5Cl-2 C6H 30 7N 3, gelbe P la tte n  aus G lykolm ono
ä th y lä th e r, F . 149— 151“. — 4-p-C hloranilino-6-y-(ß'-diäthylam inoäthoxy)-propylam ino- 
2-m ethylpyrim idin , C20H 30ON6C1, aus III u. y-(ß '-D iä thylam inoäthoxy)-propylam in , Öl, 
K p .0,15 245—249°; D ipikra t, C20H 30ON5Cl-2 C6H 3Ö7N 3, gelbes m ik rokrysta llines Pulver aus 
G lykolm onoäthyläther, F. 181— 182°. — 4-p-A nisid ino-6-oxy-2-m ethylpyrim id in , Cl2H l3- 
0 2N 3, aus II u. p-Anisidin in  Ggw. von wenig wss. HCl, 3 S tdn ., 120— 130°, B lä ttch en  aus 
G lykolm onoäthyläther, F. 266—268“. — 4-C hlor-6-p-anisidino-2-m ethylpyrim idin  (XII), 
C i2H 12ON3C1, a) aus vorst. m it POCl3, 1,5 S tdn. am  R ückfluß , b) aus I u. p-A nisidin in 
wss. A ceton-S alzsäure , 1 Stde. R ückfluß , dicke B lättch en  aus verd. A., F. 142— 143°. —
4-p-Anisid ino-6-ß-diäthylam inoäthylam ino-2-m ethylpyrim idin , C18H 27ON5, aus XII u. VII 
wie oben, P rism en  aus Bzn., F. 146— 148°. — 4-p-A nisidino-6-y-diäthylam inopropylam ino- 
2-m ethylpyrim idin , C19H 29ON5, aus XII u. VIII, P rism en aus B zn., F. 130“. — 4-p-Anisidino-
6-d-diäthylamino-<x-methylbutylamino-2-m ethylpyrim id in , C21H 33ON5, aus XII u. XI, 
Prism en aus Bzn., F. 103°. — 4-C hlor-6-p-nitranilino-2-m ethylpyrim idin  (XIII), CUH 9- 
0 2N'4C1, aus I  u. N itran ilin  in  Eisessig m it Spur K J ,  18 S tdn ., 50—55°, oder in  wss. 
A ceton +  Salzsäure, 2 S tdn. am  R ückfluß, gelbe N adeln  aus B utanol, F. 271— 272°. —
4-p-N itranilino-6-ß-diäthylam inoäthylam ino-2-m ethylpyrim idin, Gi7H 240 2Ng, aus XIII u. 
VII, gelbe P rism en aus Bzl., F. 130— 131“. — 4-p-N itranilino-6-y-dim ethylam inopropyl- 
am ino-2-m ethylpyrim idin , C16H 220 2N6, aus XIII u. y-D im ethylam inopropylam in  (XIV), 
gelbe N adeln  aus Toluol, F. 169°. — 4-p-N itranilino-6-y-di-n-butylam inopropylam ino-

I R = Cl 
II R =  OH

IV a R =  Cl, OCH3, N02 IV b R  =  Cl, OCH3, N02

V e r s u c h e :  4 - Chlor - 6 - o xy  - 2 - m e thylpyrim id in  (II), 
J a)n~ \  C5H 80 N 2C1, aus 4 .6-Dichlor-2-m ethylpyrim id in  (I) m it sd.

wss. HCl, 45 Min., N adeln  aus A., F. 233°. — 4-p-Chlor- 
anilino-6-oxy-2 -m ethylpyrim id in , CUH J0ON3C1, aus vorst. m it 

•NH R p-C hloranilin  (VI) in  sd. verd. HCl, 6 S td n ., P rism en  ausN I
CH3— 1L J-NH\ N/ G lykolm onoäthy läther, F. 296—297°. — 6 - Chlor - 4 - p -  chlor- 

anilino-2-m ethylpyrim id in  (III), C h H 9N 3C12, a) aus vorst. 
m it POCl3, 3 S tdn. R ückfluß , b) aus I u. VI in  Eisessig m it

V R =  Cl, OCHj, NO; 
n = 2—4
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2-m ethylpyrim id in , C22H 340 2N6, aus XIII u. IX, feine gelbe N adeln, F. 101°. — 4-Chlor-
6-(6 '-brom -ß-naphthylam ino)-2-m ethylpyrim idin  (XV), C15H n N3ClBr, aus I u. 6-Brom- 
ß-naphthylam in, 15 Min. in  sd. Eisessig oder 1,5 S tdn. in  sd. wss. Aceton +  HCl, dicke 
Prism en aus Toluol, F. 191— 192°. — 4.6-D i-(6'-brom-ß-naphlhylamino)-2-methylpyrim idin, 
C25H i8N4!Br2, neben vorst., haarfeine N adeln aus Eisessig, F. 284—285°. — 4-(6'-Brom- 
ß-naphthylam ino)-6-ß-diäthylam inoäthylam ino-2-m ethylpyrim idin, C21H 26N5Br, aus XV u. 
VII, Prism en aus Bzn., F. 129— 131°. — 4-(6'-Brom-ß-naphthylamino)-6-y-diäthylamino- 
propylam ino-2-m ethylpyrim idin , C22H 28N6Br, aus XV u. VIII, Prism en aus Bzn., F. 129 
bis 130°. — 4-{6'-Brom -ß-naphlhylamino)-6-y-dim ethylaminopropylamino-2-methylpyrim i- 
din, C20H 24N5B r, aus XV u. XIV, K rysta lle  aus Bzn., F. 132— 134°. — 4-(6'-Brom-ß-naph- 
thylam ino)-6-y-di-n-butylam inopropylam ino-2-m ethylpyrim idin, C26H 36N5Br, aus XV u. IX, 
Prism en aus L eichtbenzin, F. 91— 93°. — 4-(6'-Brom-ß-naphthylamino)-6-8-diälhylamino- 
a-m ethylbutylam ino-2-m ethylpyrim idin, C24H 32N5Br, aus XV u. XI, Prism en aus L eicht
benzin, F. 109— 110°. — 2.4-D i-p-chloranilino-6-m ethylpyrim idin, C17H 14N4C12, a) aus
2.4-D ichlor-b-m ethylpyrim idin  u. VI, 2 Stdn. in sd. G lykolm onoäthyläther, b) aus 2-Chlor-
4-p-chloranilino-6-m ethylpyrim idin  u. VI, 2 Stdn. in  sd. wss. Aceton HCl, c) aus 4-Chlor- 
2-p-chloranilino-6-m ethylpyrim idin, ebenso, feine N adeln aus A., F. 167—168°. — 4.6-Di- 
p-chloranilino-2-m ethylpyrim idin, C17H 14N4C12, aus I u. VI, a) m it wenig konz. HCl, 2 S tdn. 
bei 120°, b) in  wss. Aceton -f- HCl, 2 Stdn. R ückfluß, c) ebenso aus III u. VI, Prism en 
aus A., F. 216— 218°. Aus den M utterlaugen III, F. 146—148°. — 4- Anilino-6-oxy-2-m ethyl- 
p yrim id in , Cn H u ON3, aus II u. Anilin m it wenig HCl, 1 Stde. bei 150— 160°, dicke B lä tt
chen aus G lykolm onoäthyläther, F. 276“. — 4-Chlor-6-anilino-2-methylpyrim idin  (XVI), 
CUH 10N3C1, aus vorst. u. POCI3, 9 S tdn. R ückfluß, Prism en aus Bzn., F. 134— 135°. —
4 .6-D ianilino-2-m ethylpyrim idin, C17H 16N4, a) aus I  u. Anilin, b) aus vorst. u. Anilin, 
2 Stdn. in sd. wss. Aceton +  HCl, Prism en aus n-Propanol, F. 242—243°. Aus den M utter
laugen vorst., F. u. Misch-F. 134— 135°. — 4.6-D i-p-anisidino-2-m ethylpyrim idin, C19H 20- 
0 2N4, aus I oder XII u. p-Anisidin, B lättchen  aus G lykolm onoäthyläther, F. 211—212°. 
Aus den M utterlaugen XII, F. u. Misch-F. 142— 144°. — 4 -N -M ethylanilino-ß-oxy-2-methyl- 
pyrim id in , C12H 13O N 3, aus II u. M onom ethylanilin, Prism en aus G lykolm onom ethyläther, 
F. 263“. — 4-C hlor-6-N -m ethylanilino-2-m ethylpyrim idin, C12H 12N3C1, a) aus vorst. m it 
sd. POCl3, 2 S tdn. R ückfluß, b) aus I  u. M onom ethylanilin, 6 Stdn. in sd. Aceton +  HCl, 
Prism en aus wss. M ethanol, F. 74—75°.— 4-Anilino-6-N -m ethylanilino-2-m ethylpyrim idin, 
Ci8H 18N4, aus XVI u. M onom ethylanilin m it wenig HCl, 3 Stdn. bei 130—140°, dicke 
N adeln aus n-Propanol, F. 150°. (J . ehem. Soc. [London] 1946. 713—20. Aug. Blackley 
M anchester, Im p. Chem. In d ., Res. Lahor.) K . F a b e r . 3505

F. H. S. Curd, M. I. Davis, E. C. Owen, F. L. Rose und G. A. P. Tuey, Synthetische 
A niim alariam ittel. IX . M itt. 4-A rylam ino-2-am inoalkylam ino-6-meihylpyrim idine. Weitere 
Abwandlungen. (V III. vgl. vorst. Ref.) Die als antim alariaw irksam  erkann ten  4-Arylamino- 
2-am inoalkylam ino-6-m ethylpyrim idine  w urden durch  V ariation der Am inoalkylam ino- 
gruppe sowie des A rylam inorestes u. durch  E inführung w eiterer S ubstituen ten  in den 
P yrim id inkern  w eiter abgew andelt. W eglassen der 6-M ethylgruppe verursach t einen 
deutlichen dysth e rap eu t. E ffekt. Die Synthesen der neuen Verbb. vollziehen sich nach den 
in den vorangegangenen M itteilungen beschriebenen M ethoden. Einzelheiten über die 
A n tim alariaak tiv itä ten  s. Original.

V e r s u c h e :  2 -[y  - (ß ' - D i ä t  h y la m in o ä th o x  y ) - p r o p y la m in  ö \-6 -m  et h y lp y r -  
im id in e :  4-Oxy-, aus 4-Oxy-2-m ethylthio-6-m ethylpyrim idin  (I) u. y-(ß'-D iäthylam ino- 
äthoxy)-propylam in, 3 Stdn. bei 150— 160°, v isco sesö l; D ipikrat, C14H 260 2N4-2 CcH 30 7N3, 
gelbe Prism en aus G lykolm onoäthy läther (II), F. 161—163°. — 4-Chlor-, C14)H250 N 4C1, aus 
vorst. m it POCl3, 10 Min. R ückfluß, F l., K p .0,15 150— 152°; D ipikrat, C14H 250 N 4C1- 
2 C6H 30 7N 3, gelbe Prism en aus II, F. 111— 113°. — 4-p-Chloranilino-, aus vorst. m it 
p Chloranilin (III), 1 Stde. in  sd. verd. HCl, ö l ;  D ipikrat, C20H 30ON5C1 • 2 C6H 30 7N3, ver
längerte P rism en aus I I ,F. 148— 150“ ; Dichlorhydrat, C20H 30ÖN5Cl-2 HC1-2 H 20 , Prism en 
aus A .-Ä th y la c e ta t, F. 178— 180“. — 2 - { y - [ N - M e th y l - N - ( ß '- d iä th y la m in o ä th y l ) -  
a m in ö \ - p r o p y la m in o }  - 6 - m e t h y l p y r i m i d i n e : 4-Oxy-, aus I u. y-N-M ethyl-N-(ß'-di- 
äthylam inoäthyl)-am inopropylam in, 3 S tdn. bei 150— 160“, viscoses Öl; D ipikrat, C15H 29- 
ON5-2 C6H 30 7N 3, K rysta lle  aus II, F. 205—207° (Zers.). — 4-Chlor-, C1SH 28N5C1, aus vorst. 
m it sd. POCl3, 30 Min. R ückfluß, Öl, K p .0;12 142— 144°; T rip ikra t, C15H 28N5C1 ■ 3 C6H 30 7N3, 
K ry sta lle  aus II, F. 180— 181“. — 4-p-Chloranilino-, aus vorst. u. III wie oben, Öl; Tri- 
chlorhydrat, C21H 33N6C1 • 3 HC1-H2Ö, Prism en aus A. +  Ä thylaceta t, F. 239—240° (Zers.). 
— 2 - ( N - M e th y l - N  - ß - d iä th y la m in o ä th y la m in o ) -  6 - m e th y lp y r im id in e :  4-Oxy-, 
aus I u. N -M ethyl-N -ß-diä thylam inoäthylam in, 3 Stdn. bei 140— 150“, Öl; D ipikrat, 
Cj2IT22ON4-2 C6H 3ö 7N 3, gelbe Prism en aus M ethanol, F. 167—169°. — 4-Chlor-, C12H 21N4C1, 
aus vorst. m it POCl3, F l., Kp.„i8 133— 135“ ; P ikra t, C12H 21N4C1-C6H 3ö 7N3, gelbe N adeln  
aus M ethanol, F. 144—145°. — 4-p-Chloranilino-, C18H 26N6C1, aus vorst. u. III wie oben,
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Prism en aus Bzn., F. 83—85°; Dichlorhydrat, C18H 26NbC1-2 HCl, P rism en aus A., F . 244 
bis 246°. — 4-p-Chloranilino-2-ß-acetam idoäthylam ino-6-m ethylpyrim idin, C1BH 18ONBCl, 
aus 2-Cklor-4-p-cH oranilino-6-m ethylpyridin  (IV) u. A cety läthy lend iam in , 8 S tdn . bei 
120— 130°, N adeln  aus M ethanol, F. 189— 191°. — 4-p-Chloranilino-2-ß-aminoäthylamino-
6-m ethylpyrim id in , C ^H ^N gC l, a) aus IV  u. Ä thy lendiam in , 3 S tdn. bei 100“, b) aus vorst. 
m it wss.-alkoh. HCl, 4 S tdn. R ückfluß , verlängerte  P rism en  aus Ä th y lace ta t, F. 161 
bis 163°. — 4 - A r y la m in o - 2 - a m in o a l l c y la m in o -  6 - m e t h y l p y r i m i d i n e ,  allg. D a r
ste llungsvorschrift: E n tsprechendes 4-Chlor-2-am inoalkylam ino-6-m ethylpyrim id in  u.
A rylam in in  W. oder wss. A ceton u. HCl 1— 2 S tdn. kochen. A ufarbeitung  d u rch  A b
scheiden der C hlorhydrate  oder der freien Basen u. D estillation. — 2 - A m i n o a lk y l a m i n o -
4 -p - n i t r  an  i l in o -  6 - m e t h y l p y r im id i n e :  2-D iäthylam inopropylam ino-, D ichlorhydrat, 
C18H 26Ö2N6-2 HCl -0,5 H 20 , hellgelbe N adeln  aus verd. A., F. 273—275°. — 2-P iperidino- 
y-propylam ino-, C19H 260 2N6-H 20 ,  gelbliche P rism en aus verd. A., F. 174— 175°; Dichlor
hydrat, C19H 260 2N6-2 HC1-2 H „0 , hellgelbe P rism en aus verd. A., F. 277— 279“. — 
2-y-{D i-n-butylam ino)-propylamino-, C22H 340 2N6, gelbe P rism en  aus wss. M ethanol, F. 118 
bis 119°; Dichlorhydrat, C22H s40 2N 6-2 H C l• 1,5 H 20 ,  hellgelbe P rism en  aus A. +  Ä thyl
ace ta t, F. 224—225°. — 2-D im ethylam ino-y-propylam ino-, C16H 220 2N6, K ry s ta lle  aus 
Toluol, F. 184°. — 2 -(d-D iäthylam ino-a-m ethyl)-butylam ino-, Öl; D ip ikra t, C20H 30O2Ns - 
2 C6H 30 7N3, gelbes m ikrokrysta llines Pulver aus I I ,  F. 173— 17'®0; D ichlorhydrat, C20H 30- 
0 2N6-2 H C 1-2H 20 ,  rechtw inklige gelbe Prism en aus A. 4- Ä th y lace ta t, F . ca. 116°. — 
2 -y-(n-B utylam ino)-propylam ino-, C18H 260 2N6, K ry s ta lle  aus Bzl., F. 141— 143“. — 
2-y-(ß '-D iäthylam inoäthoxy)-propylam ino-, C20H s0O3N6i gelbe P rism en aus L eichtbenzin , 
F. 108— 109°. — 2 - A m i n o a l k y l a m i n o - 4 - p - c y a n a n i l i n o - 6 - m e t h y l p y r i m i d i n e :  
2-y-D iäthylam inopropylam ino-, D ichlorhydrat, C19H 26N6-2 H C 1-H 2Ö, K ry s ta lle  aus
A., F. 274— 275°. — 2-y-P iperidinopropylam ino-, Dichlorhydrat, C20H 26N6-2 H C l-0,5 H ,0 ,  
N adeln  aus A., F. 280—282°. — 2-y-(D i-n-butylam ino)-propylam ino-, D ichlorhydrat, 
C23H 34N6-2 HCl, rechtw inklige P rism en aus A. +  Ä th y lace ta t, F. 224—226°. — 2-(8-Di- 
äthylam ino-2-m ethyl)-butylam ino-,Ö \, K p .0;15 233— 239°; D ip ikra t, C21H 30N6-2 C6H 30 7N 3, 
gelbe Prism en aus I I ,  F. 199— 200°; Dibrom hydrat, C21H 30N6-2 H B r, N adeln  aus A. +  
Ä thv lace ta t, F. 216— 220°. — 2 - A r y la m in o - 2 - a m i n o a l k y l a m i n o -  6 - m e t h y l p y -
r im id in e :  4-m-Chloranilino-2-y-(di-n-butylam ino)-propylam ino-, D ip ikra t, C22H 31N5C1 • 
2 C6H 3ö 7N 3, d icke gelbe B lä ttch en  aus II ,  F. 180— 181°; D ichlorhydrat, C22H 34NBC1- 
2 H C l-0 ,5 H 2O, dicke P rism en aus B utanol +  Ä th y lace ta t, F. 221—223°. — 4-m -N itr- 
anilino-2-y-piperidinopropylam ino-, Dichlorhydrat, C19H 260 2N 6-2 H C l-1,5 H 2Ö, Prism en 
aus A. +  W ., F. 262—264°. — 4-[3.4-D ichloranilino)-2-y-(di-n-butylam ino)-propylamino-, 
D ipikra t, C22H 33N5C12• 2 C6H 30 7N 3, dicke gelbe B lättch en  aus I I  +  A., F. i.92— 193°; 
Dichlorhydrat, C22H 33NBC12-2 H C l-H 20 ,  P rism en  aus M ethanol +  Ä th y laee ta t, F. 240 
bis 242°. — 4-(2.4-D ichloranilino)-2-y-{di-n-butylamino)-propylam ino-, C22H 33N5C12, K ry 
sta lle , F. 50—52°, K p .0il2 220—222°; D ipikra t, C22H 33NBC12 • 2 C6H 30 7N 3, K ry s ta lle  aus II, 
F. 226—227°. — 4-p-O xyanilino-2-y-diätkylam inopropylam ino-, D ichlorhydrat, C isH ^O N j • 
2 HCl, N adeln aus wss. A., F. 269— 271°. — 4-p-O xyanilino-2-y-{di-n-butylam ino)-propyl- 
amino-, D ichlorhydrat, C22H 35ONB-2 HC1-2 H 2Ö, K ry sta lle  aus Ä. 4 - Ä th y lac e ta t, F. 120 
bis 122°. — 2 - y - D i - n - b u t y l a m i n o p r o p y l a m i n o p y r i m i d i n e : 4-O xy-, aus I  u. 
y-D i-n-butylam inopropylam in  (V), 2 S tdn. bei 170°, hochviscoses Ö l; D ip ikra t, ö isH 28ON4 • 
2 C6H 30 7N 3, K ry sta lle  aus I I ,  F. 198— 199°. — 4-Chlor-, aus vorst. m it POCl3, viscoses ö l ;  
D ipikra t, C ^ H ^ N ^ l  • 2 C6H 30 7N 3, K ry sta lle  aus I I ,  F. 150— 151°. —■ 4-p-Chloranilino-, 
aus vorst. u. I I I  in  wss. HCl, 1 Stde. R ückfluß ; Dichlorhydrat, C21H 32NBC1 ■ 2 H C l-0 ,5  H 20 , 
Prism en aus A. +  Ä tlyylacetat, F. 155— 157°. — 4-p-N itranilino-, C21H 320 2N 6, aus vor- 
vorst. u. p -N itran ilin  wie oben, gelbe P rism en aus Bzl. +  L eich tbenzin , F . 112— 114°; 
D ipikra t, C21H 320 2N6-2 C6H 30 7N 3, gelbe P la tte n  aus I I ,  F. 206—207°. — 5 .6 - D im e th y l -  
p y r i m i d in e :  4-p-Chloranilino-2-äthylthio-, C14H I6N 3C1S, aus 4-Chlor-2-äthylthio-5.6-di- 
m ethylpyrim id in  (VI) u. I I I  2 S tdn . in sd. wss. A ceton +  HCl, N adeln  aus A., F. 165 
bis i66°. — 4-p-Chloranilino-2-oxy-, C12H 120 N 3C1, aus V I m it 40% ig . H B r, 40 S tdn . 
R ückfluß , dicke P rism en aus 11 +  A., F. 305—310° (Zers.). — 2-Chlor-4-p-chloranilino-, 
C12H n N 3Cl2, aus vorst. m it POCl3, 3 S tdn. R ückfluß, P rism en  aus A., F. 173— 174°. —
4-p-Chloranilino-2-y-diäthylam inopropylam ino-, C19H 28N5C1-H20 ,  aus vorst. u. y-D iäthyl- 
am inopropylam in  (V II), 8 S tdn. bei 120— 130°, P rism en  aus L eich tbenzin , F. 64—65°; 
D ipikra t, C19H 28NbC1-2 C6H 30 7N 3, gelbe P rism en aus I I ,  F. 175— 176“. — 4-p-Chloranilino- 
2 -y-di-n-butylam inopropylam ino-, aus vorvorst. u. V, Öl; D ipikra t, C23H 36NbC1-2 C6H 30 7N 3, 
gelbe N adeln  aus I I  +  A., F. 188— 190°; D ichlorhydrat, C23H 36NBC1 • 2 H C l-0 ,5  H 20 ,  
N adeln  aus A. +  Ä th y lace ta t, F. 204— 205°. — 2 - M e t h y l t h i o - 6 - m e t h y l p y r i m i d i n e :
4-Chlor-5-brom-, C6H 6N 2ClBrS, aus 5-Brom -4-oxy-2-m ethylth io-6-m elhylpyrim idin  u. POCl3, 
1 Stde. R ückfluß, N adeln  aus L eichtbenzin , F . 72— 73°. — 5-Brom-4-p-chloranilino-, 
C i2H u N 3ClBrS, aus vorst. u. I I I  in  wss. Aceton +  HCl, 3 S tdn. R ückfluß , stu m p fe  N adeln
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aus wss. M ethanol, F. 116— 117°. — 4-p-Chloranilino-2-oxy-6-m ethylpyrim idin, On H 10- 
ON3Cl, aus vorst. m it 48% ig. wss. H B r, 22 S tdn. R ückfluß, K rysta lle , F. über 340°. —
2-Chlor-4-p-chloranilino-6-m ethylpyrim idin, aus vorst. m it sd. P0C13, K rysta lle , F. u. 
Misch-F. 135— 137°. — 2 - y - D iä t h y la m in o p r o p y l a m i n o - 6 - m e t h y l - 5  - ä t h y l p y r -  
im id in e :  4-Oxy-, aus 4-Oxy-2-m elhylthio-6-m ethyl-5-äthylpyrim idin  (VIII) u. VII, 2 Stdn. 
bei 130— 160°, Ö l; D ipikrat, C14H 26ÖN4-2 C6H 30 7N 3, gelbe Prism en aus A., F. 191— 192°. —
4-Chlor-, aus vorst. m it POCl3, 2 Min. R ückfluß, Öl, K p .0>1 138“ ; D ipikrat, C14H 25N4C1- 
2 C6H 30 7N 3, gelbe Prism en aus II, F. 160—161°. —- 4-p-Chloranilino-, aus vorst. u. III, 
2 Stdn. bei 170— 175“ ; Dichlorhydrat, C20H 30N6Cl-2 HCl, B lättchen aus M ethanol, F. 245 
bis 246°. — 4-p-N itranilino-, C20H 30O2N6, aus vorvorst. 11. p-N itranilin  in wss. HCl, 1 Stde. 
R ückfluß, gelbe P rism en aus L eichtbenzin, F. 126— 128°. — 4-p-Cyananilino-, C21H 30N6, 
aus d rittv o rs t. u. p-C yananilin  wie oben, P rism en aus A., F. 151—152°. — 2 - y - D i- n -  
h u t y l a m i n o p r o p y l a m i n o - 6 - m e t h y l - 5 - ä t h y l p y r i m i d in e :  4-Oxy-, aus VIII u. V, 
2 Stdn. bei 160—170“, hochviscoses Öl; M onopikrat, C18H 340 N 4-C6H 30 7N3, gelbe Prism en 
aus M ethanol, F. 182— 183°; D ipikra t, C18H 34ON4-2 C6H 3Ö7N3, gelbe N adeln aus A., 
F. 166— 167°. — 4-Chlor-, aus vorst. m it sd. POCl3, ö l ;  D ipikrat, C18H 33N4C1 • 2 C6H 3Ü7N3, 
p la tte  N adeln aus M ethanol, F. 140— 141°. — 4-p-Chloranilino-, aus vorst. u. III, 2 Stdn. 
bei 160—170°; Dichlorhydrat, C24H 38N5CL2 HCl, K rysta lle  aus M ethanol +  Ä thylaceta t, 
F. 215—216“. (J. ehem. Soc. [London] 1946. 720—28. Aug.) K . F a b e r . 3505

F . H . S. Curd und  F . L. Rose, Synthetische Antim alariam ittel. X. M itt. Einige A ryl- 
diguanid („biguanid“)-Derivate. (IX . vgl. vorst. Ref.) Auf Grund der in den voran
gegangenen A rbeiten  dieser Serie gewonnenen E rkenntn isse  über Zusam m enhänge zwischen 
Konst. u. A ntim alariaw rkg. von Pyrim id inverbb . wird eine A rbeitshypothese entw ickelt,
die d a n n  zur E ntdeckung  der W irksam keit   CH,
der A ryldiguanide  führte . N 1-p-Chlorphenyl- ci—/  N H -C —N H -C -N H —CH^
N °-isopropyldiguanid (P aludrin;  I) w urde ein- —- I! I[ \ l H ,
gehend gegen m enschliche M alaria geprüft. 1 :NH-
Die Synth . der Aryldiguanide gelingt durch  K ondensieren von A rydicyandiam iden m it 
A m inchlorhydrat oder m it Am in in Ggw. von K upfersulfat. E inzelheiten über die A nti
m ala riaak tiv itä ten  der neuen Verbb. s. Original.

V e r s u c h e :  Phenyldicyandiam id  (IV), aus diazotiertem  Anilin u. D icyandiam id, 
nach V errühren  m it G lykolm onoäthyläther (X) +  HCl bei 30°, N adeln aus M ethanol, 
F. 196— 197°. — A nalog: p-Acelam idophenyldicyandiamid  (IX), C10H n ON5-H 2O, aus 
p-A m inoaeetanilid, P la tte n  aus W ., F. 234—235° (Zers.). — 3.4-X ylyld icyandiam id  (V), 
Cl0H 12N4, Prism en aus X, F. 217,5—218°. — p-Toly ld icyand iam id  (VI), K rystalle  aus 
Methanol, F. 211,5—212,5°. — p-A nisyld icyandiam id  (VII), C9H 10ON4, P la tten  aus 
Methanol, F. 188— 189°. —• p-N itrophenyldicyandiam id  (VIII), C8H70 2N6, hellgelbe 
Prism en aus wss. X, F. 243—244°. — p-C hlorphenyldicyandiam id  (II), Nadeln aus A., 
F. 202,5—203°. — N 1-p-C hlorphenyl-N 1-m ethyldicyandiam id  (III), CgHgN^Cl, aus vorst. 
m it D im ethy lsu lfat in  w ss.-m ethanol. N aO H , 1 Stde. bei 15—20°, N adeln aus W .. F. 166 
bis 168°. — p-Chlor-N-m ethyltosylanilid, Ci4H 140 2NC1S, aus vorst. in X durch E rhitzen  
m it N H 3 +  N H 4C1, 14 Stdn. bei i50° im R ohr, oder aus p-Chlortosylanilid  (C13H 120 2NC1S, 
Prism en aus Bzl., F. 118— 119°) u. D im ethylsulfat, N adeln aus L eichtbenzin, F. 92,5 
bis 93,5°. — N^-p-C hlorphenyl-N ^-y-diälhylam inoäthyldiguanid, C14H 23N6C1, aus II 11. 
jS-D iäthylaininoäthylam in in X in Ggw. von C u S 0 4 -5 H 20 , 2 Stdn. Rückfluß, nach Ab
scheiden des K upfers m it N a2S N adeln aus L eichtbenzin, F. 137— 139°. — Analog: 
N 1-p-Chlorphenyl-N 5-y-diäthylam inopropyldiguanid, ö i6H 25N6Cl, aus IIu. y-D iäthylam ino- 
propylam in, hygroskop. Prism en aus L eichtbenzin, F. 81—83°. — N l-p-Chlorphenyl- 
N i-8-diäthylarnino-ix-methylbutyldiguanid, aus II u. ¿-D iäthylam ino-a-m ethylbutylam in, 
glasartiges P ro d .; Carbonat, C17H 29N6C1 • H 2COs, K rysta lle , F. 78—80° (Zers.). — N 1-p- 
Chlorphenyl-N i -ß-diälhylam inoäthyl-N b-äthyldiquanid, C16H 27N0C1 • V2 H 2Ö, aus II u. 
/?-D iäthylam inoäthylä thylam in wie oben, N adeln aus Bzn., F. 78,5—79,5°. — N^-p-Chlor- 
ph en yl-N R-methyldiguanid, aus II u. M ethylam in, N adeln aus Toluol, F. 85—86°; Chlor
hydrat, C9H 12N5C1-HC1, N adeln aus W ., F. 227—228°. — N '-p-C hlorphenyl-N S.N 5-di- 
methyldiguanid, C10H 14N5C1, aus I I 11. D im ethylam in, P la tten  aus Toluol, F. 169°. — N '-p -  
C hlorplyhen-N 5-äthyldiguanid, C10H 1:ilN5Cl, aus II u. Ä thylam in, Prism en aus Bzl., F. 113 
bis 114“ ; Acetat, C10H 14N5C1 -C2H 40 2, K rysta lle  aus Aceton +  Eisessig, F. 160— 161°. — 
N 1-p-C hlorphenyl-N 5.N s-diäthyldiguanid, C12H 18N5C1, aus II m it D iäthylam in, N adeln 
aus Bzn., F. 133 —134“. — N 1-p-C hlorphenyl-N 1-m elhyl-N 5.N 5-diäthyldiguanid, aus III u. 
D iä thy lam in ; Chlorhydral, C13H 20N5C1-HCl• H 20 , Prism en aus W., F. 182—184°. — 
N x-p-C hlorphenyl-N s-n-propyldiguanid, C14H 16N5C1 • ]4 H 20 , aus II u. n-Propvlam in, 
Prism en aus wss. A., F. 58,5—60°; Acetat, CnHjgNsCl-C2H 4v02, Prism en, F. 164— 165°. — 
N 1-p-C hlorphenyl-N 5-isopropyldiguanid  (I), Cn H 16N5Cl, aus II u. Isopropylam in, rech t
winklige P la tte n  aus Toluol, F. 129°; Acetat, CUH 16N5C1-C2H 40 2, Nadeln aus A., F. 184
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bis 185°; Chlorhydrat, CUH 16N5C1-HCl, N adeln aus W ., F. 243—244°. — N '-p-C hlorphenyl- 
N 5-m eth yl-N 5-propyldiguanid, C12H 18N5C1, aus II u. M ethyl-n-propylam in, P la tte n  aus 
Toluol, F. 125— 126°. — N 1-p-C hlorphenyl-N 5-m e th yl-N 5-isopropyldiguanid, C12H 18NBC1, 
aus II u. M ethylisopropylam in, N adeln  aus Toluol, F. 174— 175°; A cetal, C12H 18NBC1- 
C2H 40 2, K rysta lle , F. 212°. — N 1-p-C hlorphenyl-N 1-m e th y l-N 5-isopropyldiguanid, Cl2H 18- 
NjCl, aus III u. Isopropylam in , P rism en aus Bzn., F. 98— 100°; Chlorhydrat, C12H 18NBC1- 
HCl, P rism en  aus A., F. 229—230®. — N 1-p-C hlorphenyl-N 5-allyldiguanid, CUH 14NBC1, 
aus II u. A llylam in, P rism en aus Toluol, F . 99— 101°. — N 1-p-C hlorphenyl-N  5-n-butyl- 
diguanid, a u s II u. n -B u ty lam in ; Acetat, C12H 18NBC1-C2H 40 2, P rism en aus A ceton, F. 158°; 
Chlorhydrat, C12H 18NBC1-HC1, P rism en aus W ., F. 208®. — N '-p -C h lo rp h en y l-N 5-isobutyl- 
diguanid, aus II u. Iso b u ty lam in ; Acetat, B lä ttch en  aus A ceton, F . 166— 1 6 7 Chlorhydrat, 
C i2H 18NbC1.HC1, P la tte n  ausA ., F. 233— 235,5°. - N 1-p -C hlorphenyl-N 5-tert.-butyldiguanid, 
aus II u. te rt.-B u ty lam in ; Chlorhydrat, C12H 18NBC1-HCI, P rism en  aus A., F. 232— 234°. — 
N 1-p-C hlorphenyl-N i .N s-di-n-butyldiguanid, aus II u. D ib u ty lam in ; S u lfa t, C18H 26NBC1 • 
y 2 H 2S 0 4!, Prism en aus wss. A., F. 180— 182°; Acetat, F. 156°. — N 1-p-Chlorphenyl- 
N 5-n-am yldiguanid, aus II u. n -A m ylam in; C hlorhydrat, C13H 20NbC1-HCl, N adeln  aus W ., 
F . 229°. — N 1-p-C hlorphenyl-N  5-cyclohexyldiguanid, C14H 20N5C1, aus II u. Cyclohexyl- 
am in, P la tte n  aus Bzl., F. 172— 173°. — N 1-p-C hlorphenyl-N s’. N s-cyclotetramethylen- 
diguanid, C12H 16NBC1, aus II u. Pyrro lid in , P la tte n  aus Toluol, F. 206°. — N l -p-Chlor- 
p h en y l-N 5. N 5-cyclopentamethylendiguanid, C13H 18NBC1, aus II u. P iperid in , 4 S tdn. Rück- 
ilu ß , K rysta lle  aus Xylol, F. 190— 192°. — N 1-p -C hlorphenyl-N 5. N &-anhydrobis-(ß-ox- 
äthyl)-diguanid, C12H 160 N BC1, aus II u. M orpholin, N adeln  aus Toluol, F. 188— 189°; 
Acetat, C12H 160 N bC1-C2H40 2, N adeln  aus A ceton, F. 207—208°. — N l -p-Chlorphenyl- 
N  5-methoxydiguanid, C9H 12ONBCI, aus II u. M ethoxy lam inch lo rhydra t, N adeln  aus Toluol, 
F. 161— 161,5°. — N 1-p-C hlorphenyl-N 5-m e th y l-N s-ß-m ethoxyäthyldiguanid, C12H 180 N BC1, 
aus II u. (J-M ethoxyäthylm ethylam in, N adeln  aus wss. M ethanol, F. 91— 93°. — N 1-Phenyl- 
N 5-m e ih yl-N 5-isopropyldiguanid, C12H 19NB, aus IV u. M ethylisopropylam in, P rism en  aus 
B zn., F . 101,5— 103°; Acetat, K ry sta lle  aus A ceton, F. 188— 191°. — N 1-P h e n y l-N 5.N 5-di- 
äthyldiguanid, C12H 19NB, aus IV u. D iä thy lam in , P rism en  aus B zn., F. 100— 101°. — 
N ^ P h e n y l - N 5.A75-di-n-butyldiguanid, aus IV u. D ibu ty lam in , Ö l; Acetat, c 16h 27n b. 
C2H 4ö 2, N adeln  aus Ae. -f- Eisessig, F. 139— 140°. — N 1-p -T o ly l-N 5. N B-dim ethyldiguanid, 
aus VI u. D im ethylam in, P la tten , F. 149— 149,5°; Chlorhydrat, C + H -^N ^H C l, N adeln 
aus W ., F. 224—225°. — N 1-3 '.4 '-X y ly l-N S.N 5-diäthyldiguanid, C14H 23NB, aus V u Di
ä th y lam in , P la tte n  aus L eichtbenzin , F. 70— 71°; Acetat, C14H 23N5• C2H 4Ö2, K ry s ta lle  aus 
Bzl., F. 182— 184°. — N 1-p -A n is y l-N &. N 5-dim ethyldiguanid, Cn H 17ONB, aus VII u. Di
m ethy lam in , Prism en aus Toluol, F. 142— 143°. — N 1-p -A n isy l-N  5.N  b-diäthyldiguanid, 
C13H 21ON57 aus VII u. D iäthy lam in , P rism en , F . 93— 94°. — N ^ p - A n is y l- N  &.N  5-cyclo- 
pentam ethylendiguanid, C14H 21ON6, aus VII u. P iperid in , P rism en  aus Toluol, F. 144 
bis 146°. — N 1-p -N ilrophenyl-N s.N 5-diäthyldiguanid, C12H 180 2NB, aus VIII u. D iä th y l
am in, gelbe B lä ttch en  aus X, F. 121— 122°. — N 1-p -A cetam idophenyl-N !i-m e th y l-N 5-iso- 
propyldiguanid, aus IX u. M ethylisopropylam in; Acetat, C14H 22ON6-C2H 4ö 2, P rism en  aus 
A ceton, F. 206—208°. — N \ N i -D iphenyldiguanid, aus IV u. A n ilinch lo rhydrat in  wss. 
D ioxan, 2 S tdn. R ückfluß , N adeln  aus M ethanol, F. 145— 146°; C hlorhydrat, C14H 15N5-HC1, 
N adeln  aus W ., F. 232°. — N 1-p-C hlorphenyl-N 5-phenyldiguanid, aus II u. A nilinchlor
h y d ra t. P la tte n  aus wss. M ethanol, F. 149°; Chlorhydrat, C14H 14N5C1-HC1, P la tte n  aus wss. 
M ethanol, F. 248°. — N 1-p-C hlorphenyl-N 5-anisyldiguanid, C1BH 16ONBCl, aus II u. p-A ni
sid in  in  konz. HCl +  D ioxan, N adeln aus A., F. 155°. — N 1-p-C hlorphenyl-N  5-ß-naphthyl- 
diguanid, C18H 16N5C1, aus II u. /S-Naphthylam in wie oben, K ry s ta lle  aus M ethanol, F. 142 
bis 143°; Chlorhydrat, C18H 16NBC1-HC1, P rism en aus X, F. 249— 250°. — N 1.N i -Di-p- 
anisyldiguanid, aus VII u. p-A nisid in ; Chlorhydrat, ClcH l90 2NB-HCl, P rism en  aus W ., 
F. 222°. — Nrl.N 5-D i-p-lolyldiguanid, C16H 19NB, aus VI u. p-T oluid in , P la tte n  aus A., 
F. 187°; Chlorhydrat, C18H 19NB-HC1, N adeln  aus W ., F. 231—234°. ( J . ehem . Soc. [London]
1946. 729—37. Aug.) K. FABER. 3505

Dorothy Nightingale, A lloxantind ihydra t. D arst. d u rch  O xydation  von H arn säu re  m it 
K C103 in  sau rer Lsg. u. anschließende R ed. des geb ildeten  A lloxans m it H 2S zu Allo- 
x an tin . — Zu einem  Gemisch aus 15 g H arnsäu re , 40 g konz. HCl u. 40 cm 3 W. wird 
u n te r  R ü hren  bei 30“ 4 g KC103 zugegeben. Das F il tra t  w ird m it 30 cm 3 W . verd. u. m it 
H 2S g esä ttig t. Das Gem isch w ird 3 S tdn . in E is g eküh lt, der Nd. ab g e tren n t u. A lloxantin  
d u rch  Lösen in heißem  W . vom S g e tren n t. D as D ih y d ra t k ry s t. in  glänzenden B lä ttchen , 
F . 234— 238°(Zers.); A u sb eu te8— 10g. (O rg .S y n th eses2 3 .6 —8. 1943.)TROFIMOW. 3532

W . W. Hartman und  O. E. Sheppard, A lloxan . (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfolgt 
d u rch  langsam e O xydation  von A lloxantin  m it H N 0 3 bei R au m tem p era tu r. — E in  Ge
m isch aus 36 cm 3 W. u. 25 g A llo x an tin d ih y d ra t w ird bei 50—60° u n te r R ü h ren  m it
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з,6  cm 3 H N O j (D. 1,62) versetz t. N ach B eendigung der stü rm . Rk. wird das Gemisch 
15 Min. bei 65° gehalten  u. danach  auf 0° abgekühlt. Die großen trik linen  K rysta lle  von 
A llo x an te trah y d ra t w erden m it Eisw asser gewaschen u. nochm als aus 25—26 cm 3 heißem  
W. um kryst. u. über konz. H 2S 0 4 getrocknet, feines P u lv er; A usbeute 16 g. (Org. Syntheses
2 3 . 3—6. 1943.) TROFIMOW. 3532

Delbert D. Reynolds und William Lloyd Evans, ß-d-Glucose-1.2.3.4-telraacetat. Die 
D arst. erfo lg t durch  Einw . von Trity lchlorid  (T riphenylm ethylchlorid) u. A cetanhydrid  
auf Glucose über 6-Trityl-ß-d-glucose-1.2.3.4-tetraacetat (I). — 120 g Glucose, 193,2 g T rityd  
chlorid u. 500 cm 3 P yrid in  w erden in  der W ärm e gelöst u. un ter K ühlen 360 cm 3 A cet
anhydrid  zugefügt. N ach 12 S tdn. w ird das R eaktionsgem isch in 10 L iter Eiswasser, d a 
m it 500 cm 3 E ssigsäure angesäuert ist, gegossen. D er Nd. wird kurz m it w eiteren 10 L iters 
Eisw asser geschü tte lt, der weiße Nd. m it 500 cm 3 Ae. behandelt, der unlösl. Teil aus 
3 L iter heißem  A. k ry st., feine N adeln, F. 166— 166,5°, [ a ] D 19 =  -(-44,8°, [a ]D 28 =  + 4 5 ,3 °  
(in Pyrid in). — E iner Lsg. von 46 g I  in  200 cm 3 Essigsäure w erden bei 10° 18 cm 3 gesätt. 
Lsg. von H B r in E ssigsäure zugegeben, das T rity lbrom id  ab g etrenn t u. das F iltra t  m it 
1 L iter ka ltem  W . versetz t. T e traace ta t w ird m it 250 cm 3 Chlf. e x tra h ie rt u. aus Ae. 
k ry s t.;  A usbeute 1 5 g , F . 128— 129°, [ ix] d 2°  =  + 1 2 ,1 °  (in Chlf.). (Org. Syntheses 2 2 .
56—58. 1942.) TROFIMOW. 910

Chester M. McCloskey und George H. Coleman, ß-d-Glucose-2.3.4.6-tetraacetat. Die 
D arst. erfo lg t durch  H ydrolyse von Acetobrom glucose. — E ine Lsg. von 82,2 g Aceto
brom glucose in  125 cm 3 A ceton w ird bei 0° m it 2,3 cm 3 W. u. 46,5 g Ag2C 0 3 versetzt. 
D as Gemisch w ird auf 50—60° erw ärm t u. die Silbersalze abgetrenn t. Das F iltra t wird 
im V akuum  eingeengt, das k ryst. Gemisch durch  E rw ärm en gelöst. N ach Zugabe äq u i
va len ter Mengen von Ae. u. Ligroin w ird das T e traace ta t in  K ältem ischung auskryst., 
F. 132— 134°; A usbeute 52—56 g. (Org. Syntheses 25 . 53—55. 1945.) TROFIMOW. 910

C. E. Redemann und Carl Niemann, Acetobromglucose. Die H erst. erfolgt aus a-Glucose- 
m onohydrat (I) u. E ssigsäureanhydrid  (II). — E in  Gemisch aus 66  g I u. 302 g II wird 
m it einigen T ropfen konz. H 2S 0 4 v ersetz t u. gerührt. N ach E insetzen  der Rk. wird 2 Stdn. 
bei 100° gehalten  u. anschließend 200 cm 3 des Essigsäureanhydridgem isches im Vakuum  
abdestilliert. D er w arm e viscose Sirup wird nochm als m it 60 cm 3 II verrü h rt u. un ter 
E iskühlung H B r eingeleitet. N ach Stehen über N ach t bei 5° werden die überschüssigen 
R eaktionsprodd. im V akuum  bei 60° abdest. u. der R ückstand  in  250— 300 cm 3 trockenem  
Isopropy lä ther u m k ry st.;  A usbeute an  Acetobromglucose 80—8 7 %  K rysta lle , F. 8 8—89°. 
(Org. Syntheses 2 2 . i — 4. 1942.) TROFIMOW. 911

B. Helferich und J. F. Leete, ß-Gentiobioseoktaacetat. Die D arst. des O ktaaceta ts erfolgt 
aus Glucose über G entiobiose, die m it A cetanhydrid  acety liert wird. — 1,65 g k ryst. 
Glucose w erden in 1,35 L ite r W. gelöst u. die Lsg. nach Zugabe von 15 g Em ulsin u. 
20 cm 3 Toluol 5 W ochen bei R aum tem p. stehen gelassen. Die Lsg. wird dann  gekocht, 
m it 8,5 L ite r W. v e rd .; das F iltra t  läß t m an  m it 56 g Hefe in  650 cm3 W. 12— 14 Tage 
bei 28— 32° gären , füg t C aC 03 hinzu u. filtriert. D as F iltra t  w ird bei 20— 30 mm zum 
dicken Sirup eingedam pft, d ann  gib t m an 100 g N a-A cetat u. 1,125 L iter A cetanhydrid zu
и. gießt das Gem isch nach der A cetylierung in 10 L iter Eiswasser. Das braune Prod. wird 
m it Ae. im  Soxhlet e x tra h ie rt u. der gelbliche Ä therrückstand  aus 1,65 L iter heißem  
M ethylalkohol u m k ry st.;  A usbeute an  ß-Oktaacetylgentiobiose 72—87 g, F . 196°. (Org. 
Syntheses 2 2 . 53— 56. 1942.) TROFIMOW. 948

T. A. Henry, K. S. Kirby u n d  G. E. Shaw, Chinam in. l .M i t t .  Chinam in (I), 
C19H 240 2N 2, ein  N ebenalkaloid von Cinchona Ledgeriana (He s s e , 1872), liefert bei 
der O xydation m it CrOs +  H 2S 0 4 eine 3-V inylchinuclidincarbonsäure Cl0H 15O2N (II), 
die durch  D ecarboxylierung u. anschließende H ydrierung in  3-Ä thylchinuelidin, durch 
E rh itzen  m it HgCl2 +  HCl / | \  / CH\

—CH — CH2 1 \oder durch  N atronkalk- 
dest. u. anschließende H y 
drierung in  3-Ä thylpyridin

CH2CH2 CH-CH =  CH2
I I I

-C O -C H 2CH2 c h 2CH
um gew andelt w ird. I u. \ i , /  .  „ I ,  tII
das aus ihm  durch  H y- 1 ( Q — C8H8ON)
drierung erhältliche D ihydro-I erfahren  beim  E rh itzen  m it verd. Essigsäure Toxinspaltung 
zu den isom eren K etonen  Chinam icin (III) bzw. D ihydro-III; III  en ts teh t nach demselben 
Verf. auch  aus A pochinam in (IV), C19H 22ON2, welches aus I durch B ehandlung m it Acetyl- 
chlorid u. Verseifung des gebildeten Acetyl-IV  erhalten  w ird. Die H ydrierung von IV 
fü h rt zu einem  D ihydro- u. w eiter zu einem  T etrahydroderivat. U nter der Voraussetzung, 
daß  I analog den bek an n ten  Cinchonaalkaloiden nach dem Schema Q—C HO H— Q ' 
(Q ' =  3-V inylchinuclidyl-, Q =  Chinolyl- oder ein anderer Rest) aufgebaut ist, können
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fü r  I u. III die obenst. Form eln  aufgeste llt w erden. I n  dem  R est C9H 8ON befindet sich eine 
n itrosie rbare  N H -G ruppe  u. eine alkoh. O H -G ruppe, die bei der Bldg. von  IV a ls H 20  
ab g esp a lten  w ird. — I u. IV sind gegen Vogelm alaria unw irksam .

V e r s u c h e  (alle F F . korr., [a]D fü r Salze in  W ., fü r B asen in  n /1 0 H 2S 0 4): I, C19H 24- 
0 2N 2, isoliert nach  H E S S E  aus den M utterlaugen  des C hininsulfats von  C inehona L ed
geriana, F . 185—186°, [a]D =  + 1 1 6 °  oder + 1 0 4 °  (A.), OCH3-frei, V , des fü r 1 N C H 3 
berechneten  W ertes, n u r 2 ak t. H -A tom e nachw eisbar. — Hydrochloridhydrat, F . 166 
bis 167°, [<x]D =  + 102 ,8°. — H ydrojodid, C19H 240  2N 2- H J , F . 224°, [a]D = + 8 4 ,8 2 °  
(A.). -  Nitrat, F . 1 8 6 -1 8 8 ° , [a]D =  + 9 4 ,9 ° . — P ikrat, C19H 240 2N 2-C 6H 30 7N s, F . 175 
bis 176°, [ot]n — + 9 0 ,0 °  (Aceton). — Nitroso-l-pikrat, C19H 230 3N 3* C6H 30 7N 3, F . 161 . 
Nitrosoacetyl-l, C21H 250 4N 3, F . 1 3 7 -1 4 1 ° , [a]D =  + 2 8 2 ,7 °  (H 2S 0 4). -  I -Jodmethylat, 
C19H 24 0 2N 2-C H 3J , F . 2 5 0 -2 5 1 ° , [a]D =  + 114 ,2°. — I -Chlormethylat, C19H 240 2N 2-C H SC1, 
F . 237— 240°, [<x]D =  + 111 ,9°. — D ihydro-1, C19H 260  2N 2, aus I d urch  H yd rie ru n g  m it 
P t 0 2 in  n H 2S 0 4, F . 1 8 4 -1 8 5 ° , [<x]D =  119,8°. -  P ikrat, C19H 260 2N 2-C 6H 30 7N 3, F . 176 
bis 178“. — Jodmethylat, C19H 260 2N 2-C H 3J , F. 219—225°. — A cetyl-lV -p ikra t, C21H 24- 
0 2N 2-C sH 30 7N 3, aus I durch  K ochen m it A cetylchlorid  in  Bzl. u. U m setzung m it P ik r in 
säure, F . 1 4 3 -1 4 5 ° . — IV, F. 1 1 5 -1 1 7 ° , [<x]D =  0° (A.); — 32,9° (H 2S 0 4). — H yd ro - 
jodid, C19H 22ON2-H J ,  F . 2 0 7 -2 0 9 “. — P ikrat, C19H 22ON2-C 6H 30 7N 3, F . 1 7 2 - 1 7 4 “, 
[a]D =  — 0,93“ (Aceton). — Benzoyl-VJ-pikrat, C26H 2fi0 2N 2-C 6H 30 7N 3, analog d a r
g estellt wie die A eetylverb., F . 191— 193°. — IV-Jodmethylat, C19H 22ON2-C H 3J , F . 219 
bis 220°. — D ihydro-lV -pikrat, C19H 24ON2-C 6H 30 7N 3, aus IV durch  partielle  H y drierung  
m it P t 0 2 oder P d -B a S 0 4 in  A., oder aus D ihydro-I durch  U m setzung m it A cetylchlorid , 
Verseifung u . U m w andlung in  das P ik ra t,  F . 179— 181°. — Acetyldihydro-TV-pikrat, 
C21H 260  2N 2-C 6H 30 7N 3, F. 1 4 8 -1 5 0 ° . -  D ihydro-IV, C19H 24ON2, F . 1 2 4 - 1 2 6 “, [«]D =  
—5,42°. —• Tetrahydro-W -pikrat, C19H 26ON2-C 6H 30 7N 3, aus IV d u rch  vollständige 
H ydrierung  wie oben, F . 175— 177°. — III-P ikrat, C19H 240 2N 2-C 6H 30 7N 3, aus I oder IV 
d urch  5 0std . E rh itzen  m it 1 0 % ig. E ssigsäure u. U m w andlung in  das P ik ra t,  F . 203— 205°, 
[a]D = — 17,46° (Aceton). — 111-2.4-Dinitrophenylhydrazon, C19H 24ON2-C 6H 40 4N 4, 
F . 2 3 9 -2 4 0 ° . — U l-O xim , C19H 250 2N 3, F . 217— 220°, [a]D =  + 8 2 ,2 “. -  N -M ethyl- 
\\\-jodm ethylat, C20H 26O2N 2-C H 3J ,  F . 2 7 5 -2 7 6 ° , [a]D =  — 39,8° (A.). — II, C10H 15O2N, 
aus I in  verd. H 2S 0 4 durch  O xydation  m it C r0 3 u n te rh a lb  50°, Ü berführung  in  das Cu- 
Salz (C20H 30O 6N 2Cu, F . 278° [Zers.]) u. Zerlegung m it H 2S, F . 2 0 6 - 2 0 8 “, [<x]D = t + 5 7 ,9 °  
(Chlf.); n im m t bei der H ydrie rung  m it P d -B a S 0 4 1 Mol. H 2 auf. — Base C9H X3N, aus II 
d urch  E rh itzen  m it Cu-Bronze au f 200° oder durch  B ehandlung m it D iazom ethan  u. 
D est., K p .15 145— 147°; P ikrat, C9H j5N -C 6H 30 7N 3, F . 143— 146°; lie fert bei der k a ta ly t. 
H ydrierung  m it P t 0 2 3-Äthylchinuclidin-, P ik ra t, F . 151— 153°. — 3-Ä th y lp yrid in , aus 
II d urch  E rh itzen  m it HCl +  HgCl2 auf 250°; P ik ra t, C 7H 9N -C 6H 30 7N 3, F . 126— 128°. — 
P ikra t C 7H 7N - C 6H 30 7N 3, aus dem  N a-Salz von II d u rch  D est. m it N a tro n k a lk  u. U m 
setzung m it P ik rinsäu re , F . 126— 128°; die d a rau s freigesetzte Base lie fert bei der H y 
drierung 3-Ä thylpyridin. — 3 -Ä thy lpyrid in , aus 3 -A cetylpyrid in  d u rch  E rh itz en  m it 
H y d raz in h y d ra t u. anschließend m it NaOC2H 5, K p . 160—165°; P ik ra t,  F . 127— 129°. 
(J .  ehem. Soc. [London] 1945. 524—28. Aug. L ondon N W  1, W elcom e Res. In s t.)

B o i t . 3700
K . S. K irby, C hinam in. 2. M itt. K o n stitu tio n . (I. vgl. v o rst. Ref.) C hinam in  (I) w ird 

durch  H N 0 3 zu P ikrinsäure  u. einer Verb. CgH i0 7N i  (II) abgebau t. N itrose  Gase füh ren  
I in  eine Nitro- u. eine Nitronitrosoverb., D ihydro-I in  eine D initro- u. eine Nitronitrosoverb. 
über. Bei aufeinanderfolgender E inw . von  n itrosen  Gasen u. konz. H N O s e rh ä lt m an  
aus I ein Tetranitronitrosodihydrochinamin, in  dem  w ahrscheinlich  2 N 0 2-G ruppen  an  
die V inyldoppelbindung ad d ie rt sind. — Die A nw esenheit eines In d o lk ern s in  I w ird  
durch  die F arb -R k k . m it V anillin oder P iperonal u. alkoh. HCl (rosarot) u. E h r l i c h  s 
R eagens (purpurn) sowie durch  die F ich ten sp an -R k . der beim  E rh itz en  von  I oder Apo- 
ch inam in  m it Z n-S taub  en ts tehenden  D äm pfe angezeigt u. d u rch  die Iso lierung von 
2.3-D im ethylindol aus den n ich t bas.P rodd . der Z n-S taub-D est. von  I bewiesen. E ine C H 3- 
G ruppe des D im ethylindols u. die C O O H -G ruppe der V iny lch inuclid incarbonsäure  (vgl. 
vorst. Ref.) en ts tam m en  zweifellos einem  u. dem selben C-Atom  des I, welches in-Analogie 
zu den b ek an n ten  C inchonaalkaloiden als eine den V inylchinuclidin- u. den M ethylindol
k ern  verbindende sek. C arbinolgruppe anzunehm en ist. Die H aftste lle  dieser G ruppe am  
In d o lk ern  is t aus biogenet. G ründen seh r w ahrschein lich  das C-Atom  3. Am  C-Atom  2 
befindet sich d ann  eine O xym ethylgruppe, die bei der Pyro lyse  von  I als H CH O a b 
gespalten  wird. D em gem äß kom m en fü r I u. C hinam icin (III) die nächst. S tru k tu rfo rm e ln  
in  B etrach t. F ü r  A pochinam in w ird  die S tru k tu r  IV vorgeschlagen, da N -N itrosoch inam in  
ein  n. A cetylderiv. ohne W asserau stritt b ildet. Im  T etrah y d ro ap o ch in am in  d ü rfte  die 
V inylgruppe ab g esätt. u. der Ä thy len im inring  red u k tiv  geöffnet sein. II b esitz t v ielleich t 
die K onst. II a.
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/ l \CH. —CH =  CH2 / K

-.-CH(OH)- CH*I 

l-CHjOH n  
H I

—CH =  CH,

III

CH(OH)—

CH,

A \
CH;

CH.
N XN

—CH = CH 2

IV

OoN.'i -NO,
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V e r s u c h e :  II, C9H 40 7N 4, aus I in  1 0 % ig. H N 0 3 durch B ehandlung m it HN Os 
(D. 1,42) neben P ikrinsäure, F. 303—306° (Zers.). — Nitronitrosochinamin, C19H 220 2N 8- 
(N 0 )(N 0 2), F . 185°, L ie b e rm a n n -R k .  gebend, u. Nitrochinamin, C19H 230 2N 2(N 0 2), 
F . 284— 288°, [<x]p =  + 7 9 ,1 °  (H 2S 0 4), aus I in A. durch  Einw . von n itrosen  Gasen. — 
Tetranitronitrosodihydrochinaminnitrat, aus I in  verd. H N 0 3 durch  B ehandlung m it 
n itrosen  Gasen u. anschließend m it konz. H N O s, F . 210—212° (Zers.); Chlorid, C19H 21- 
0 2N 2(N 0 2)4N 0 -H C l, aus dem  N itra t m it 10% ig. HCl, F. 227° (Zers.), in  K O H  ro t lös
lich. — Nitronitrosodihydrochinamin, C19H 240 2N 2(N 0 2)N 0 , F. 228—230°, u. Dinitro- 
dihydrochinamin, C19H 240 2N 2(N 0 2)2, F. 146— 148°, aus D ihydrochinam in in  A. durch 
Einw. n itroser Gase. — 2.3-D im ethylindol, aus I durch  E rh itzen  m it Z n-S taub  un ter H 2 
auf 320°: P ikrat, Cl0H u N -C 6H 3O 7N 3, F. 157—159°. — I u. D ihydro-I liefern beim  E r
hitzen  au f 210° in  N 2 Formaldehyd, identifiziert als D im edonderiv. (F. 189°). (J . ehem. 
Soc. [London] 1945. 528— 30. Aug. London N W  1, W elcome L aborr. of Tropical Med.)

BoiT. 3700
Nelson J. Leonard und Robert C. Elderfield, Alstoniaalkaloide. I. M itt. Abbau des 

A lstonins zu ß-Carbolinbasen und Reduktion des Tetrahydroalslonins m it N atrium  und 
Butylalkohol. Bei der K alischm elze von Alstonin  (I), C21H 20O3N 2, wird H arm an  erhalten . 
Tetrahydroalstonin (I I ; vgl. SHARP, C. 1938. I I .  3812) liefert außerdem  Norharman u. 
3 als su b stitu ie rte  /5-Carboline angesehene Basen: Base A , C17H 16N 2, Base B , C16H 16(18)N2, 
Base C, C17H 18N 2, sowie Indol-a-carbonsäure. Als Prodd. der therm . Zers, von I werden 
3 weitere, w ahrscheinlich ebenfalls /?-Carbolinbasen, isoliert: B aseD , C17H 18N 2 (verschieden 
yon Base C), Base E, C18H 20N 2 oder C19H 22N 2 (verschieden von A lstyrin , vgl. 1. c.) u. Base F, 
C13H12N 2. Base F , die auch  bei der Z inkstaubdest. von I en ts teh t, zeigt spektrale Ähnlich
keit m it 2-Äthyl-jS-carbolin, is t aber m it diesem, m it 1.2-D im ethyl-ß-carbolin, 2.3-Di- 
m ethyl-ji-carbolin  oder den neu dargeste llten  Verbb. 1-Äthyl-ß-carbolin u. 3-Äthyl-ß-iso- 
carbolin (III) n ich t identisch . — II läß t sich durch N a +  B utylalkohol un ter U m w and
lung der C arbom ethoxy- in  eine prim . Alkoholgruppe zu Hexahydroalstonol, C20H 26O2N 2, 
reduzieren, das leicht ace ty lierbar ist u. p rak t. das gleiche A bsorptionsspektr. besitz t wie 
a,/?-D im ethylindol u. Y ohim bin. —  Die nach IlARVEY, M i l l e r  u . R o b so n  ausgeführte 
ADAMKIEWICZ-Farb-Rk. von I I  ist 
sehr ähnlich der des Yohim bins

NC2H5

V Y N /  V  MH ,c

_ / v  
II N -COOCH, 

— C6H100

III I a

anderer Tetrahydro-/J-carboline (blau- 
v io le tt grün  -> gelbgrün), w ährend 
I  nur G elbfärbung zeigt. U n ter B e
rücksichtigung der früheren  E rgeb
nisse w ird fü r I die Teilform el Ia  vor- 
geschlagen. Die Salze von I leiten sich w ahrscheinlich von einer tau tom eren  Form  ab, 
da  sie n ich t h y d rierb a r sind u. auch in ih rer F a rbe  abweichen. — I ist in  Dosen von 
35 mg pro Tag gegen V ogelm alaria unw irksam .

V e r s u c h e  (alle F F . k o rr .) : I -Su lfa t (D ihydrat), (C21H 20O3N 2)2H 2SO4-2 H 2O, gelbe 
Prism en, F . 195— 196°, [«]d =  127° (W .). — I -Su lfa t (Tetrahydrat), (C21H 20O3N 2)2H 2i5O4. 
4 H 20 ,  fast farblose N adeln, F . 203— 204°, [<x]d =  120° (W .). — Saures l-Sul.fat, C21H 2o<J3- 
N „-'H 2S 0 4, gelbe Prism en, F . 2 4 3 - 2 4 4 °  (Zers.), [a]n =  113,1° (W ). -  I -Chloroplatmat, 
(C21H 20O3N 2)2H„PtCI6• H 20 , orangegelbe Prism en, F . 220— 221° (Zers.). ■-~- l-H ydro
chlorid, C21H 20O3N 2-HCl, fast farblose Tafeln, F . 2 7 8 - 2 7 9 °  (Zers.), [<x]D =  1 « °  (w ;)- — 
I -N itra t, C21H 20OsN2-H N O 3, gelbe Prism en, F . 2 5 2 - 2 5 4 °  (Zers.) -  I-Hydrojodid, 
C21H 20O3N ,- H J ,  gelbe Tafeln, F . 270° (Zers.). — I -Perchlorat, C2iH 20O3N 2-HC1O4, gelbe 
Prism en, F . 239—240°. — II, aus I in  absol. CH3OH durch H ydrierung m it P t0 2, Tafeln, 
F . 230— 231°, [<x]d =  — 110° (Chlf.), [«]d =  — 88° (Pyridin). — H arman, C12H 10N 2, aus
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der bas. F ra k tio n  der P rodd. d er K O H -Sehm elze von I-H y d roch lo rid , F . 239— 241°; 
P ik ra t,  F . 257—258° (Z ers.); Chloroaurat, F . 229,5—230° (Zers.); Benzalderiv., F . 204 
bis 205°. — Die bas. F rak tio n  d er P rodd . de r K O H -Schm elze von  I I  lie fert nach Chroma
tog raph . A ufteilung: 1. Base A ,  C17H 16N 2, N adelrose tten , F . 171,5— 172,5°, in  a lkoh. 
HCl-Lsg. b lau  fluorescierend; P ikra t,  C17H 18N2■ C6H 30 7N 3, gelbe P rism en, F . 267° (Zers.); 
2 .B a s e  B , P ikra t, C16H 16(18)N2-C6H 80 7N 3, gelbe S täbchen , F . 261° (Z ers.); 3 .B a s e  C, 
P ikra t, C17H 18N 2-C6H 30 7N 3, gelbe N adeln , F . 203,5—205,5° (Z ers.); A. H arm an , F . 238 
bis 240°; 5. N orharm an, N adeln , F . 195,5°, P ikra t, goldgelbe N adeln , F . 262— 263°(Zers.). 
D ie saure  F rak tio n  liefert Indol-a-carbonsäure, C9H 70 2N , T afeln , F . 205,5—206°, FeCl3- 
R k. ro tb ra u n ; M ethylester, N adeln , F . 150— 151,5°. — Bas. P ro d d . de r th e rm . Zers, von 
I  (310— 330°): 1 .B a s e D , P ikra t, C17H 18N 2-C8H 30 7N 3, gelbe P rism en, F . 254— 256° (Zers.);
2. Base E , P ikra t, C18H 20N 2-C6H 3O7N 3 oder C19H 22N 2-C6H s0 7N 3. gelbe N adeln , F . 193,5 
b is 195°; 3. B ase F, C13H 12N 2, S täb ch en , F . 79— 81°, in  Lsg. s ta rk  b lau  fluorescierend, 
P ikra t, C13H 12N 2-C6H 30 7N 3, gelbe N adeln , F . 261— 262,5° (Z ers.); H ydrochlorid, N adeln , 
Zers, gegen 275°; Jodm ethylat, C14H 15N 2J ,  hellgelbe N adeln , F . 283— 284° (Zers.), in  Lsg. 
b lau  fluorescierend. — N -N itrosoäthylanilin , au s Ä th y lan ilin , K p .17 125— 126°. — a-Ä thyl-  
a-phenylhydrazin, aus vorst. V erb ., K p .13>5 114— 116°, nD26 =  1,5642; Benzaldehyd- 
a-äthyl-a-phenylhydrazon, F . 49°. — y-Am inobutyraldehyddiäthylacetal, nach  Ma n s k e  
(C anad. J .  Res. 5. [1931.) 592) da rg este llt, K p .n  85°, nD25 =  1,4266. — 1-Ä thyltryp ta-  
m in , C12H 16N 2, aus vorst. V erb., a -Ä thy l-a-phenylhydrazin  u . Z n C l2, K p .2 170 bis 
171°, nD26 =  1,5821; P hthalim id , C20H 18O2N 2, N adeln , F .  149— 150°; P ik ra t,  C18H 190 7N6, 
orangefarbene Prism en , F . 178,5— 180,5°. — 1-Ä thyl-2.3,4.5-tetrahydro-ß-carbolin, aus 
v o rst. Verb. u . HCHO in  H 2S 0 4, P ikra t, C19H 190 7N 6, o rangefarbene P rism en , F . 224 b is 
225°; p-Nitrobenzoylverb., C20H 19O3N 3, hellgelbe K ry s ta lle , F . 146— 148°. — 1-Ä thyl- 
ß-carbolin, Cl3H 12N 2, aus vorst. Verb. d u rch  E rh itzen  m it P d-S chw arz, P rism en , F . 41 
b is 42°; P ikra t,  C19H 150 7N6, goldgelbe N adeln , F . 227— 228°; Jodm ethyla t, C14H 1SN 2J , 
hellgelbe N adeln , F . 293— 295°. — N orharm anjodäthylat, hellgelbe N adeln , F . 198— 199°.—
3-Äthyl-ß-isocarbolin  (III) , C13H 12N 2, aus v o rst. Verb. d u rch  U m setzung m it N aO H  u . 
K ochen in  Toluol, gelbe hygroskop. N adeln , F . 176,5— 178,5°; Jodäthy la t, hellgelbe N a 
deln , F . 213,5— 215°, id en t, m it l-Ä thy l-/?-carbo lin jodäthy lat. — 2-Ä thyl-ß-carbolin , aus 
T ry p to p h an  u . P ropionaldehyd m it nachfolgender O xydation , P rism en , F . 193— 195°. — 
Z inkstaubdest. von I  liefert nach Chrom atograph. A ufteilung als einziges iden tifiz ierbares 
P rod . B ase F; P ik ra t,  F . 261— 263° (Zers.). — Hexahydroalstonol, C20H 26O2N 2, au s II  
in  sd. n -B uty lalkohol u. N a, P rism en , F . 282— 284° (Zers.), [a]D = — 78° (P y rid in ); 
P ikra t,  C20H 26O2N 2-C6H 3O7N 3, gelbe P rism en , F . 237— 238° (Zers.). — Acetylverb., 
C22H 280 3N 2, B ipyram iden , F . 95— 96°; P ik ra t,  C22H 280 3N 2*C6H 30 7N 3, gelbe Tafeln , 
F . 223—224,5° (Zers.). — Die ZEREWITINOFE-Best. e rg ib t fü r Y ohim binhydrochlorid
з,2 , I I  1,28, I-H ydroch lorid  2,3, saures I-S u lfa t 3,2 a k t. H -A tom e. — 10 A bsorp tions
sp ek tren  im  O riginal. ( J .  org. C hem istry  7 . 556— 72. N ov . 1942. New Y ork , N . Y ., 
Colum bia U niv ., Dep. of Chem.) BOIT. 3700

W. Lincoln Hawkins und Robert C. Elderfield, Alstoniaalkaloide. I I .  M itt. A lston ilin , 
ein neues A lka lo id  aus A . constricta. ( I . vgl. v o rst. R ef.) Aus der R inde von A lston ia  eon- 
s tr ic ta  w ird m it 0,02—0,05%  A usbeute  eine o p t.- in ak t. e insäurige B ase A ls to n ilin  (I), 
C22H 180 3N 2, von ge lbbrauner F arb e  iso lie rt, d ie  ebenso wie ih re  ro te n  Salze w asserfrei 
(F . 372“) u . a ls M onohydrat (F . 356°) k ry sta llis ie rt. I  ab so rb iert an  d er L u ft 1 A tom  O
и. geh t in  das M onohydrat e iner A lsto n ilin o xyd  (II) gen an n ten  V erb ., C22H 180 4N 2, über, 
d as auch  bei der A ufarbeitung  d er d u rch  k a ta ly t.  H yd rie ru n g  von  I -H y d ra t e rh a lten en , 
s ta rk  gelb fluorescierenden Lsg. iso liert w ird. D ie d u rch  H yd rie ru n g  von  I-H ydroeh lo rid  
oder I-S u lfa t d a rste llbaren  Salze des Tetrahydroalstonilins, C22H 220 3N 2, die eine ä h n 
liche ADAMKIEWICZ-Farb-Rk. zeigen wie T etrah y d ro a lsto n in  u. dem gem äß ein  T etra- 
hydro-ß-carbo linsyst. e n th a lten  d ü rften , sind gegen L u f t-0 2 beständ ig . I I  b e sitz t 2 0 C H 3- 
G ruppen. — Die A bsorptionsspektren  von I, I-H y d ra t u. I I  sind  abgeb ildet.

V e r s u c h e  (alle F F . k o rr .) : Die gem ahlene R inde w ird m it 95% ig . A. bei Zimmer- 
tem p . e x tra h ie rt u . der E x tra k t  nach  A nsäuern  m it H C l u n te r  N 2 e ingeeng t, wobei sich 
rohes I-H ydrochlorid  ausscheide t, das d u rch  sd. W . von unlösl. B egleitstoffen  a b g e tren n t 
u. aus C H 3OH um k ry st. w ird. Die A ufarbeitung  d er sau ren  A .-Lsg. liefert A lston in . — 
I -Hydrochloridhydrat, C22H 180 3N 2-H C L H 20 ,  ro te  N adeln , ohne F . — l-S u lfa t,  (C22H 18- 
0 ,N 2)2-H 2S 0 4, aus dem  alkoh. R in d en e x trak t (s. oben) d u rch  N eutra lis ieren  m it H 2S 0 4 
an  Stelle von HCl, ro te  N adeln  aus A. oder CH3OH , F. 260— 264° (Zers.) (B lock). — 
I -H ydrat, C22H 180 3N 2-H 20 ,  aus dem  H ydrochlorid  m it N a2COs, ge lbbraune N adeln  aus 
A., F . 356° (Zers.) (Block). — I-P ikra thydra t, C22H 180 3N 2-C6H 30 7N3 'H 20 ,  ro te  N adeln , 
F . 294° (Zers.) (Block). — Beim  E rh itzen  von I-H y d ra t m it CH3J  in  Bzl. w ird  eine 2. Form  
von I-H y d ra t, gelbe N adeln  aus verd. A., F . 189— 190°, e rhalten . — U -H yd ra t, C22H 180 4N 2 • 
H 20 ,  aus I-H y d ra t in  95% ig. A. oder aus der k ry s t. v o rst. Verb. u. L u f t-0 2, gelbe R o se tten
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oder orangefarbene N adeln aus absol. A., F. 212,5—213,5°. — II, C22H 180 4N2, aus dem 
H y d ra t über P 2O5/ 110°, F. 219—221,5°. -  I, C22H 180 3N2, aus dem Sulfat u. N a2CO,-Lsg., 
ge lbbraune N adeln aus CH3OH, F. 372° (Zers.) (Block), geht beim U m krystallisieren 
aus 95% ig. A. in I -H y d ra t über. — I-Jndmethylat, C22H 180 3N2 .C H 3J ,  aus I u. CH3J  in 
Bzl., o rangerote N adeln  aus verd. CH3OH, ohne Schm elzpunkt. — I -P ikrat, Zers, ober
halb 350°. — Tetruhydroalstonilinhydrochlorid, C22H 220 3N 2- HCl ■ H 20 , aus I-H ydrochlorid  
in absol. CH3OH durch H ydrierung  m it P t 0 2, hellgelbe M ikrokrystalle aus absol. A., 
T- 231— 232° (Zers.). — Tetrahydroalstonilinsulfat, (C22H 220 3N2)2-H 2S 0 4-H 20 ,  aus I-Sulfa t 
analog, hellgelbe M ikrokrystalle  aus absol. CH 3OH, F. 233—234° (Zers.)". (J . org. Che
m istry  7. 573—80. Nov. 1942. New Y ork, N. Y., Columbia U niv., Dep. of Chem.)

BOIT. 3700
R. Gordon Gouldjr., Lyman C. Craig und Walter A. Jacobs, Mutterkornalkaloide. 

X IX . M itt. Die Um wandlung von dl-Lyserginsäure und d-Lyserginsäure in  6.8-Dimethyl- 
ergoline. (X V III. vgl. C. 1939. II. 3828.) Da die 1. c. durch A bbau der op t.-ak t. a-D ihydro- 
lyserginsäure (a-II) e rhaltene  Base C16H 20N2 n icht einw andfrei m it syn the t. 6.8-Dimethyl- 
ergolin (I) iden tifiz iert w erden k onn te , w ird der A bbau m it dl-D ihydrolyserginsäure (dl-II) 
w iederholt, um  das A uftreten  von o p t.-ak t., m it I nicht vergleichbaren Prodd. zu ver
meiden. H ierbei zeigt sich, daß  das aus d l- I I  über das ungesätt. d l-Lactam  erhältliche 
gesätt. d l-Lactam  (III) bei der R ed. m it Na u. B utanol als H auptprod . nicht I  liefert, 
sondern w ahrscheinlich 6.8-Dimethyl-7-oxyergolin  (IV), welches bei der zur Reinigung vor
genom m enen Sublim ation  u n te r W asserabspaltung in  Dehydro-dl-6.8 -dimethylergolin 
(V: w ahrscheinlich Va) übergeht. Aus V e n ts te h t durch  H ydrierung ein nach F., Misch-F., 
K rysta llfo rm  u. F a rb -R k k . m it CH 0
syn the t. I  id en t. P ro d u k t. — | 3 n
a -II  liefert auf dem selben Wege /  ^UH 
ein gesä tt. L ac tam , das in einen 3
höher u. einen tie fer schm . A n
teil zerlegt w erden hann. Aus 
dem ersteren  w ird durch Red.
m it N a u. anschließende Subli- v  x > v  V  /
m ation ein Stereosiom eres von N '  v
V erhalten , das bei der H y drie
rung in ein o p t.-ak t. Isom eres 111 11 )H
von I  übergeh t, w ährend aus
dem tieferschm . Anteil ein Gemisch von I- u. V-Isomeren erhalten  wird. — y-, 
lyserginsäure lä ß t sich wie a -II  in ein (isomeres) op t.-ak t. ungesätt. L actam  über
führen.

V e r s u c h e :  dl-Lyserginsäure, 0 16H 160 2N 2, aus E rgotin in  über dl-Isolyserginsäure- 
hydrazid nach STOLL u . HOFMANN (C. 1 9 3 8 .1 . 1361), F. 251“ (Zers.). —  dl-II, C16H 180 2N2, 
aus vorst. Verb. durch  Red. m it N a u. B utanol, Zers, bei 290—300°. — Ungesätt. dl-Lactam , 
C16H 16ON2, aus vorst. Verb. durch  Sublim ation bei 350°/25 mm, F. 313—316°. — Gesätt. 
dl-Lactam "(U l), C16H 18ON2, aus vorst. Verb. durch  H ydrierung m it P t 0 2 in Essigsäure, 
F. 332— 336“. — D ehydro-dl-6.8-dimethylergolin (V), C16H 18N 2, aus vorst. Verb. durch 
Red. m it N a u. B utanol u. anschließende Sublim ation, F. 182—186°. — d l-6.8-Dimelhyl- 
ergolin ( I ) ,  C16H 20N 2, aus vorst. Verb. durch  H ydrierung m it P t0 2 in  Essigsäure, F. 227 
bis 229°. — Gesätt. Lactam  aus a -II, C16H 18ON2, dargeste llt wie III , F. 332— 336° (J. F ra k 
tion) u. F. 300— 308° (2. F rak tion). — Opt.-akt. 6.8-Dimethylergolin, C16H 20N2, aus der 
1. F rak tio n  d u rch  R ed. m it N a u. B utanol u. H ydrierung der nach Sublim ation erhaltenen  
D ehydroverb. m it P t 0 2 in  Essigsäure, F. 246—248°. [a]ü =  —49° (Chlf.). — 6.8-Dimethyl- 
ergolin aus der 2. F rak tio n , C16H 20N 2, F. 234—238°. — Ungesätt. Lactam GUJ 1 ̂ f )N 2 aus 
a -D ihydrolyserginsäure durch  Pyrolyse, F. 239— 240°, [a ]D  =  — 197° (Pyridin). (J . biol. 
Chem istry 145. 4 87— 94. O kt. 1942. New York, Rockefeller In st, for Med. Res.) B o i t .  3700

M. T. Leffler und A. E. Calkins, l-M enthoxyessigsäure. Die D arst. erfolgt durch Einw. 
von M onochloressigsäure auf N a-M enthoxyd. — Zu einer Lsg. von 400 g ¿-Menthol in 
1 L iter Toluol werden 70 g Na gegeben u. das Gemisch 15 Stdn. un ter Rückfluß gekocht, 
nach A bkühlen der N a-Ü berschuß en tfe rn t u. bei einer B adtem p. von 85—90° un ter 
R ühren  95 g M onochloressigsäure in 800 cm 3 Toluol zugegeben. Nach beendigter Rk. 
wird das abgekühlte  Gemisch m it W. ex trah ie rt, der E x tra k t m it 20% ig- HCl angesäuert 
u die rohe l-M enthoxyessigsäure  m it Bzl. ex trah ie rt. N ach Abdest. des Bzl. wird im 
V akuum  frak tion iert. K p .2 1 3 4 -1 3 7 ° , K p .4 1 5 0 -1 5 5 “ ; [a]n25 =  - 9 2 ,4 ° ;  A usbeute 
160  180 g. (Org. Syntheses 23. 52—54. 1943.) TROFIMOW. 2343

M. T. Leffler und A. E. Calkins, l-M enthoxyacetylchlorid. (Vgl. vorst. Ref.) D arst. durch 
E inw . "von SOCl2 auf Z-Menthoxyessigsäure (I). — 125 g I  werden u n te r Schütteln  zu
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325 g S0C12 gegeben u. 5 S tdn. u n te r  R ückfluß  gekocht. SOCl2-Ü berschuß w ird  d u rch  
Dest. abgetrieben  u. der R ü ck stan d  im  V akuum  frak tio n iert. D as Chlorid d u n k e lt s ta rk  
an  der L uft. K p .s 117— 120°, K p .s 120— 125°; [«Id26 =  — 89,6; A usbeute  115— 118 g. 
(Org. Syntheses 2 3 . 55—56. 1943.) TROFIMOW. 2343

Byron Riegel, R. B. Moffett und A. V. Melntosh, 3 .12-D iacetoxybisnorcholanyldiphenyl- 
äihylen. Die D arst. erfo lg t aus D esoxycholsäure über M ethyldesoxycholat (I), w elches m it 
Phenylm agnesium brom id in3.12-D ioxybisnorcholanyldiphenylcarbinol{ll) üb erg efü h rt w ird. 
D urch A cetylierung u. D eh y d ra ta tio n  von II w ird 3 .12-D iacetoxybisnorcholanyldiphenyl- 
äthylen  (III) e rh alten . — E ine Lsg. von 100 g D esoxycholsäure in  1 L ite r  M ethanol w ird 
in  der K ä lte  m it 50 cm 3 A cetylchlorid  v e rse tz t, ü ber N ach t stehengelassen , bis 2,5 L ite r 
verd. u. das au sk ry st. I  a b g e tren n t, F . 95— 100°; A usbeute  100— 103 g. — E ine Lsg. von 
102 g I  in  700 cm 3 Bzl. w ird zu einer C6H 5M gBr-Lsg., gebildet aus 97,2 g Mg, 675 g B rom 
benzol u. 1250 cm 3 Ae., zugegeben u. das Gem isch 3 S tdn . u n te r  R ückfluß  erw ärm t. 
N ach  Zers, der K om plexverb , m it E is +  HCl w ird die Ä th y lä th e rsch ich t ab g e tren n t, das 
Lösungsm . u. B iphenyl m it D am pf abdest. u. der aus II bestehende R ü c k stan d  gesam m elt 
u. getrocknet. — Das rohe Carbinol w ird in  1 L ite r  E isessig u. 500 cm 3 A cetanhydrid  
gelöst, 1 Stde. gekocht u. auf 500 cm 3 eingeengt. D as gebildete III w ird aus A ceton um- 
k ry s t., K ry sta lle , F . 159,5— 160,5°; A usbeute  95— 105 g. (Org. Syntheses 2 4 . 41—43.
1944.) TROFIMOW. 3950

Byron Riegel, R. B. Moffett und  A. V. Melntosh, Nordesoxycholsäure (3.12-D ioxynor- 
cholansäure). (Vgl. vorst. Ref.) Die D arst. erfo lg t d u rch  O x y d a tio n  von  3.12-D iacetoxy- 
bisnorcholanyldiphenyläthylen(Y) m it C r0 3. Die gebildete 3 .12-Diacetoxynorcholansäure  (II) 
w ird  m it wss. K O H  zu Nordesoxycholsäure  (III) hydro lysiert. — E ine Lsg. von  59,6 g I in 
60 cm 3 Chlf. w ird bei 40° m it 300 cm 3 Eisessig v e rrü h rt u. bei 50° eine Lsg. von  37 g C r0 3 
in  30 cm 3 W . u. 200 cm 3 Eisessig tropfenw eise zugegeben. C hrom säureüberschuß  wird 
d u rch  Zugabe von 30 cm 3 M ethanol beseitig t. D as R eaktionsgem isch  w ird  im  V akuum  
von 10 mm e ingedam pft, der R ü ckstand  m it 500 cm 3 k a ltem  W . v e rd ., f i ltr ie r t  u. der m it 
verd. HCl gewaschene k ry st. K uchen  in  400 cm 3 Ae. gelöst u. m it 500 cm 3 2 ,5 % ig . K O H - 
Lsg. e x tra h ie rt. Die alkal. Lsg. w ird m it 200 cm 3 10% ig. HCl an g esäu ert u. II ab g etren n t. 
F . aus A ceton 207—208°. — II w ird m it 350 cm 3 10% ig. K O H  h y d ro ly siert, b is 700 cm 3 
v erd ., filtr ie rt, das F il tra t  m it 300 cm 3 10% ig. HCl an g esäu ert u. III ab g e tren n t. Das 
R ohprod . w ird aus 600 cm 3 A ceton u m k ry st., K ry s ta lle  m it 1 Mol. A ceton, F . 213,5 bis 
214,5°, verlieren bei 160° das K ry sta llaee to n . (Org. Syntheses 2 4 . 38—40. 1944.)

TROFIMOW. 3950
J. W . Cook und M. F. C. Paige, D ie S terine von Calycanthus flo r id u s . Die Sterine 

finden  sich im  U nverseifbaren des aus der S aa t gew onnenen Öls. F ra k tio n ie rte  K rysta lli- 
sa tion  aus A. u. die A nw endung von T o r t e l l i - J a F F E s R eagens (vgl. W ESTPHAL, 
C. 1 9 3 9 . I I .  3996) ließen  auf ein Gem isch von P h y to ste rin en  m it einem  geringen Anteil 

von a-Sitosterin  schließen. Z ur Isolierung u. C harak terisie rung  der 
einzelnen K om ponen ten  d ien te  die Ü b e rführung  in  die A cetate , 
B enzoate u. 3 .5-D initrobenzoate . D anach  se tz t sich das Gemisch 
zusam m en aus ca. 70%  ß-Sitosterin  neben a-Sitosterin  u . etw as 
Sitostanol. E s zeigt Ä hnlichkeit m it dem  aus B aum w ollsaatö l e r
h a lten en  S teringem isch. — Im  zw eiten Teil de r A rbeit w urde eine 
U nters, von S c h e n c k , BUCHHOLZ u. W IE SE  (vgl. C. 1 9 3 7 .1 .1698) 
ü b e rp rü ft, die sich m it d er H yd rie ru n g  von  ß-Cholestenol (I) u. 
Cholesterin b e faß t. U n te r B estä tig u n g  d er frü h eren  E rgebnisse 

e n ts ta n d  aus beiden K örpern  das gleiche Cholestanol. Zwischen d en  R ingen  C u. D schein t 
som it die eine der beiden V erknüpfungsm öglichkeiten  (trans) s ta rk  b evorzug t zu sein.

V e r s u c h e :  Bei der E x tra k tio n  des Öls aus den  Sam en m it Bzl. bei R aum tem p. 
gehen A lkaloide n ich t in Lösung. Bei der E x tra k tio n  in  d er H itze  (A usbeute  32,5% ) nach
träg liche  E n tfe rn u n g  d u rch  A usschü tte ln  m it verd. HCl nach  Z usatz  von P e tro lä th e r. 
V erseifung durch  m ethanol. Po ttaschelösung . Menge des U nverseifbaren  1,15— 1,6% ,
F . 135— 137°. F rak tio n ie rte  K ry sta llisa tio n  aus A. m it 36 F rak tio n en . Aus der 1. F rak tio n  
nach  E n tfe rn u n g  u n gesä tt. A nteile Sitostanol, aus A., F . 137— 138°. ß-Sitosterin , F . 137,5 
bis 138,5°; [a]D18 =  —34,0° (c =  2,267 in  Chlf:) über d as Acetat (F . 126,5— 127,5°), Benzoat 
(aus A. Bzl., F. 145,5— 146,5°) u. das 3.5-D initrobenzoat (F . 208— 209°) iso liert u. 
c h arak te ris ie rt, H a u p tan te il des S teringem ischs. In  der 6. u. 7. F ra k tio n  g rüne F ärb u n g  
m it T o r t e l l i -JA FFES R eagens, a-Sitosterin, F. 130— 132,5°; Benzoat, F. 122— 123°. — 
H y drie rung  von jS-Cholestenylbenzoat. Z ur D arst. de r Verb. w urde 7-O xycholesterin  über 
das D ibenzoat durch  E rh itzen  m it D im ethy lan ilin  in  das 7 -D ehydrocho lesterinbenzoat 
übergeführt, U m w andlung in das a- u. zu le tz t ^-C holestenylbenzoat nach  den  V orschriften  
von S c h e n c k , B u c h h o l z  u. W i e s e  (I.e.). H y d rierung  in  Ae. -f- Eisessig m it red. P t 0 2. 
Cholestanylhexahydrobenzoat, C34H 6!j0 2, N adeln  aus A., F . 158,5— 159°. Bei derV erseifung
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H exahydrobenzoesäure  (F. 29— 30°) u. Cholestanol, F . 141 ,5— 142,5°; [a]650o19 =  + 2 6 ,7 °  
(c =  0 ,6  in  Chlf.). K eine Depression m it dem  durch  H ydrierung von Cholesterin e rhaltenen 
C holestanol; [a]550018 == + 2 5 ,0 °  (c =  0,6 in Chlf.). (J .c h e m . Soc. [London] 1944. 3 3 6 - 3 7 .  
Ju li. Glasgow, Univ.) ZOPFF. 3950

C. R. Noller und Seymour Lieberman, Saponine und Sapogenine. X V III . M itt. Die 
N ichtidentitä t von Chlorogenonin-, Digitogenin- und Digitoninsäure. (X V II. vgl. C. 1941.
I I . 1513.) Bei d er O xydation  von Chlorogenin e n ts teh t Chlorogenoninsäure (I) (vgl. NOLLER, 
C. 1 9 3 8 .1. 3776), die en tsprechend der von M a r k e r  u. M itarbeitern (C. 1941. I. 2384. 
2387. I I .  4 7 .1 9 4 2 .1. 2138) vertre tenen  S tru k tu r des Chlorogenins m it der Digitogeninsäure
(II) oder D igitoninsäure  (III) ident, sein m üßte. Im  d irek ten  Vgl. wird bewiesen, daß 
I, II u. III n ich t iden t, sind. I u. II u. ihre M ethylester unterscheiden sich in den F F ., 
opt. V erh .; I is t stab il gegenüber Alkali, w ährend II dadurch  isom erisiert wird. Die Di- 
m ethy leste r u. Mg-Salze unterscheiden sich im Lösungsverh. in M ethanol u. Ligroin. I u. 
III sind verschieden im F ., opt. Verh., K rysta llisa tionsfähigkeit, ihre D im ethylester u n te r
scheiden sich in d er K rysta llisa tion . — R ed. von I nach W OLFF-KISHNER ergibt 
Gitogeninsäure.

V e r s u c h e :  Chlorogenoninsäure (I),  C27H 40O7, [ < x ] d 2 5  = — 40,6°,[a]5462B = — 51,3° 
(D ioxan); Dimethylester, F . 159,5— 160,5°; [ < x ] d 2 5  =  — 45,1°, [<x]5462 5 =  — 54,0° (D ioxan); 
Löslichkeit in Ligroin (60—70°) 0,0063 g/g Lösungsm . (25,8°), in M ethanol 0,010 g/g Lö
sungsm ittel. Mit 0,1 n-K O H  Verseifung zu I. — Digitogenin, aus Digitonin  durch  H ydro
lyse, F . 272° nach U m krysta llisieren  aus Bzl. +  wenig M ethanol. W eitere R einigung über 
das T riace ta t u. durch  m ehrfache K rysta llisa tion  aus Bzl. u. M ethanol, F . 289—293°. — 
Digitogeninsäure (II), C27H 40O7-C2H 4O2, aus Digitogenin durch O xydation nach KILIANI 
u. MERCK (B er. d tsch . ehem . Ges. 34. [1901.] 3564) oder m it C hrom trioxyd in Eisessig, 
K rysta lle  aus Eisessig, F. 215,5—217,5°; Dimethylester, m it D iazom ethan, F. 154,5 bis 
159,5° nach  U m krystallisieren  aus Ligron (K p. 60—70°). — Digitoninsäure (III), C27H 40O7, 
e n ts te h t aus II  d u rch  E rw ärm en m it wss. Alkali auf dem W asserbad. Beim A nsäuern bis 
zur N e u tra litä t m it P henolph tha lein  u. Zusatz von M g(N 03)2 fä llt das Mg-Salz aus, 
das aus 95% ig. A. u m krysta llis ie rt u. m it l n  H N 0 3 un ter Ae. zersetzt wird, K rysta lle  aus 
verd. E ssigsäure, F . 207—209°, [a]D25 =  — 85,7°, [<x]64?26 =  — 103,9° (Dioxan). D im ethyl
ester, am  besten  durch  Isom erisation  von Digilogenindimethylester m it Essigsäureanhydrid 
u. N a-A ceta t, k ry st. schlecht. — R ed. von I im B om benrohr in A. +  wenig N a m it 
H ydraz in h y d ra t bei 200° (12 Stdn.) e rg ib t Gitogeninsäure, K rysta lle  aus Aceton, F. 244 
—47°, [ a ] D 27 =  — 56,8° (Aceton). Mit D iazom ethan Dimethylester, reguläre P lä ttchen  aus 
Ligroin (60— 70°), F . 145,4— 146°. ( J .  Amer. ehem. Soc. 6 3 . 2131—34. Aug. 1941. S tan 
ford U niv., Dep. of Chem .) P . K a r l s o n .  3950

L. Ruzieka, PI. A. Plattner und H. Heusser, Über Steroide und Sexualhormone. 
108 .M itt. A20-22-3 ß.5.6 ß.21-Tetraoxynorallocholensäurelaclon-(23-y21). (107 .vgl. PRELOG u. 
TAGMANN, C. 1945. I I .  1339.) W ährend nach einer früheren  M itt. (C. 1945. I. 160> 
für die H erst. eines po lyhydroxylierten  Steroids, m eist B estand teil der n a tü r
lichen herzw irksam en G lykoside, die dreifach hydroxylierte  Cholsäure als Ausgangs
m aterial d ien te , haben  Vff. nunm ehr das fertige ß.21-Dioxynorcholadiensäure-
lacton-(23^-21) nach träg lich  hydroxy lie rt. Das Acetal (I) dieses Lactons wurde in absol. 
Chlf. bei — 10° m it B enzopersäure versetz t u . 24 Stdn . bei dieser Tem p. sich selbst über
lassen. H ierbei w ird die zlB-«-Doppelbindung angegriffen, w ährend diejenige der Lacton- 
se itenkette  sich vollständig  reak tionsträge  verhält. Aus Ae. krystallisieren gleichzeitig 
die beiden m öglichen stereoisom eren 5.6-Oxyde aus. Das in  größerer Menge entstandene 
a-Oxydacetat II, das Az o -22- 3  ß-Acetoxy-5.6a-oxido-21-oxyallonorcholensäureladon-(23->-21),. 
C25H 340 5> lä ß t sich aus dem  Gemisch u. aus E ssigester +  H exan  in feinen N adeln vom

/

IV  R i =  A c; R 2 =  H

V R 2 =  R 2 = A c

VI R j =  R 2 =  H
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F . 202—203° ab tre n n en ; [a jü 25 =  —64,4® (c =  1,303 in  Chlf.). Aus den  M utterlaugen  
w ird das ß-Oxydacetat (III), das 4 2°-22-3 ß-A cetoxy-5 .6ß-oxido-21-oxynorcholensäure- 
lacton-{23-*21), C25H 340 5, d u rch  C hrom atographieren  an  A120 3 u. E lu ierung  m it PAe. -+- 
Bzl. 1 : 3 nach U m krysta llisa tion  aus A ceton -+- H exan  in  feinen B lä ttch en  vom  F . 213,5 
bis 215,5° gew onnen; [a]D2ä=  — 17,5° (c =  1,368 in  Chlf.). Bei der h y d ro ly t. A ufspaltung  
des O xydringes m it D ioxan +  W. d u rch  7 täg iges E rh itzen  im  E in sch lußrohr bei 155° 
e n ts te h t aus II u. III ein u. dasselbe A2°-22-3 ß-A cetoxy-5 .6ß .21-trioxynorallocholensäure- 
lacton-(23-*21) (IV), C25H 360 6, C hrom atograph, an  A120 3 u. d u rch  E lu ierung  m it Ae. bzw. 
Ae. -j- A ceton gereinigt, aus M ethanol +  W . u. E ssigester -j- H ex an  feine N adeln  vom 
F . u. M isch-F. 251,5—252°; aus dem  <x-Oxyd[«]d22 =  —37,2°; — 36,2° (c =  0 ,853; 0,815 in 
Chlf.), aus dem  ß-O xyd  [a]D22 =  — 36,5°; — 35,5° (c =  0,813; 0,961 in  Chlf.). Die d u rch  F . u. 
M isch-F. u. spezif. D rehung erwiesene Id e n ti tä t  der beiden e rh a lten en  P räp p . w ird  w eiter 
d u rch  g e tren n te  Ü berführung  beider m itte ls A cetanhydrid  in  P y rid in  (16 S tdn . bei R aum - 
tem p .) in  ein id en t. 3 .6 -D iacetat V, das 4 2°-22-3 ß-6 ß-Diacetoxy-5.21-dioxynorallocholen- 
säureladon-(23^-21), C27H 380 7, bew iesen; aus M ethanol W ., F . u. M isch-F. 237—238°; 
aus dem  a-O xyd  [a]d22 =  — 77,8°; — 76,5° (c =  0,659; 0,909 in  Chlf.), aus dem  ß-Oxyd  
[ a ] D 2 2  =  — 77,3°; — 75,5° (c =  0 ,689; 0,602 in Chlf.). D urch  V erseifung von  V m it 8% ig . 
m ethanol. HCl-Lsg. (18 S tdn . bei R aum tem p.) ließ sich das gesuchte d reifach  h y d roxy lie rte  
Lacton  VI, 4 2°-22-3 ß-5.6ß-21-Tetraoxynorallocholensäureladon-(23-+21), C ^ H ^ O s• H aO, 
leich t e rh a lte n ; aus M ethanol +  W . N adeln  m it unscharfer Zers, bei 256— 265°, aus 
M ethanol -f- E ssigester ohne K rysta llw asser R hom boeder, F . 255— 259° (Zers.), |> ]d25=  
— 27,6° (c =  0,738 in  A.). D er LEGAL-Test aller V erbb. is t positiv . (H elv. chim . A cta  2 7 .  
1883—87. 27/10. 1944. Zürich, E idg. T H , O rgan.-ehem . L abor.) H e r r .  4000

G. Anner und K. Miescher, Über Steroide. 55. M itt. H ydrierungs- und  U mlagerungs- 
realctionen in  der Doisynolsäurereihe. Östrogene Carbonsäuren. X II . (54. vgl. E x p erien tia  [B a
sel] 2 .  [1946.] 409; X . vgl. R o m e t s c h  u . M i e s c h e r .  C. 1 9 4 6 . 1 .  976.) Vff. berich ten  über 
Verss., höher h y d rie rte  S tufen  der Bisdehydrodoisynolsäuren  (Ve) darzuste llen . Die Zahl 
d er Isom eren ist bei den Monodehydrodoisynolsäuren (IIIc) wegen d e r ringständ igen
11.12-D oppelbindung n ich t größer als bei Vc, dagegen 4m al höher bei den  Odahydro- 
phenanthrencarbonsäuren (IVb) infolge zweier neuer A sym m etriezen tren . Z ur D arst. von 
I l le  w urde aus dem  K eto es te r (I) m it C2H 5M gJ u n te r gleichzeitiger D ehydratisierung
l-Ä thyliden-2-m ethyl-7-m ethoxy -1 .2  3 .4 .9 .10 -hexahydrophenanthren- 2- carbonsäuremethyl- 
ester (Ila) hergeste llt u. nach  der Verseifung die freie Säure Ilb  zu zwei rac. 
M ethoxyhexahydrophenanthrencarbonsäuren (Illb) h y d riert, deren  eine wegen ih rer 
hohen  Östrogenen W irksam keit (Schw ellenw ert bei oraler A pplikation  an  d er R a tte  
0,1 y  nach E. Tsehopp) m it a, die andere, re la tiv  wenig w irksam e ( > 3 y )  m it ß  be 
zeichnet w urde. Beide I llb  w urden sowohl m it C H 2N 2 in  die M ethoxym ethylester (lila ) 
a ls auch m it Pyrid inhydroch lorid  in  die freien O xysäuren  (Ille) ü b ergeführt. K a ta ly t. 
H ydrierung  von I llb  ergab ein n ich t k ry st. P rod ., w ahrscheinlich ein Gem isch isom erer 
Odahydrophenanthrencarbonsäuren IVa, daneben, d u rch  gleichzeitige D ehydrierung, 
in  geringer Menge den  M ethyläther der rac. a-B isdehyrodoisynolsäure  (Vb). Ä th er
sp a ltu n g  von IVa lieferte  im ALLEN-DOISY-Test sehr w irksam e (ev tl. d u rch  Bei
m ischung von Ve) am orphe O xysäuren  IVb. — E inw . von C2H 5M gBr auf I lieferte  ein 
Gem isch, bestehend aus dem  Carbinol VII, dem  d arau s d u rch  W asserabspaltung  e n t
stan d en en  E ste r I la  u. den beiden rac. a- u . ß-7-M ethylbisdehydrodoisynolsäuremethyl- 
estern (Va). Z ur A usschaltung der isom erisierenden W rkg. des C2H 5MgBr w urde I m it 
N a-A cetylenid zur Äthinylverb. VI um gesetzt, u. diese k a ta ly t.zu  VII h y d riert. Beim  Vers., 
aus VII W. abzuspalten , t r a t  s te ts  teilweise Isom erisierung ein, wobei diese je  nach den 

V ersuchsbedingungen zur H a u p trk . w erden kann . Beim  Er- 
/ x  I 3 w ärm en von VII oder I la  in  CHC13-Lsg. m it einer Spur J 2 u.
. 'I—COOCH, anschließender Verseifung w ird ausschließlich a-Vb e rhalten .

A lkalische V erseifung des O xyesters  Ile  (aus I la  m it P y rid in 
hydrochlorid) liefert h au p tsäch lich  a-Ve. Die Bldg. von 

^  ,  B isdehydrodoisynolsäuren  als N ap h th a lin d eriv v . is t gegenüber
H3C0 v M onodehydrodoisynolsäurederivv. energet. s ta rk  bevorzugt.

/ \ i Hä / \ T 3I x |—COOR! /  N —COOH

œ /  - c 2h 5 y \ / \ /  ~ C2Hs

RO/
Ila : R! =  R2 =  CH3 III a: R, =  R2 =  CH3 I Va : R =  CH3

b: Rj =  H ; R2 = CH3 b: R,  =  H;  R2 =  CH3 b : R  = H
c  1 R j  =  C H 3  5 H 2  =  H  c i  —  R-2 =  S
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Çh3 
(  X — COOR,
L / L c aH6

—COOCH3

L  / - C ^ C H

CH3
,/ X  —c o o c h 3 
J'N /   C2H5

OH
H a C o /N /N /

V a : Ra =  R 2 =  CH3 
b : Ra =  H ; R 2 =  CH3 
c : Rj =  R 2 =  H

VI VII

V e r s u c h e :  1-Ä thyliden-2-m ethyl-7-m ethoxy-1.2.3.4.9.10-hexahydrophenanthren-2- 
carbonsäuremethylester (Ila ) C20H 24O3, aus l-Keto-2-methyl-7-methoxy-1.2.3.4.9.10-hexa- 
hydrophenanthren-2-carbonsäuremethylester (I) m it C2H 6M gJ in A e./B zl., F . 146—147°. —
1-Äthyliden-2-m ethyl-7-m ethoxy-1.2.3.4.9 .10 - hexahydrophenanthren - 2- carbonsäure (Ilb), 
C19H 220 3, aus I l a  d u rch  V erseifung m it K O H , F . 194—195°. — «- u. ß-l-Ä thyl-2-m ethyl-7- 
methoxy-1.2.3.4.9.10-hexahydrophenanthren-2-carbonsäuren (Illb ), CJ9H 240 3, durch H ydrie
rung des N a-Salzes von I lb  m it R U PE -N i, a -IIIb : F . 168—170°; aus den M utterlaugen 
von a -IIIb  w urde /3-IIIb erhalten , F . 171— 173°. — M ethylester von I l lb  ( l ila ) ,  C20H 26O3, 
aus I l lb  m it C H 2N 2, a -IIIa , F. 75— 77°; ß - l l la ,  K p .0>2 170°. — a- u. ß-l-Ä thyl-2-  
methyl-7-oxy-1.2.3.4.9.10-hexahydrophenanthren-2-carbonsäuren  ( IIIc ), C18H 220  3, durch 
Spaltung von I l lb  m it P yrid inhydroch lorid , a - I I Ic ,  F . 184— 186°; £ - I I Ic , F . 171— 173°. — 
K a ta ly t. H ydrierung  von a - I I Ib  lieferte den M ethyläther der rac. <x-Bisdehydrodoisynol- 
säuren (Vb) sowie ein öliges Säuregem isch (IVa), das nach Spaltung  m it Pyrid inhydro 
chlorid einen am orphen  R ü ck stan d , w ahrscheinlich O xysäuren  ergab. — 1-O xy-l-äthyl-
2 -m ethyl-7- m ethoxy -1.2.3.4.9.10 - hexahydrophenanthren- 2- carbonsäuremethylester (VII), 
620^ 26̂ 4» aus I  m it C2H 5MgBr in Ae.—Bzl., F . 91— 92°; aus der M utterlauge wurde noch 
eine F rak tio n  von  I l  a  iso liert, außerdem  der M ethyläther des rac. ß-Bisdehydrodoisynol- 
säuremethylesters (Va), der nach Verseifung m it K O H  den M ethyläther der rac. a-B is- 
dehydrodoisynolsäure (Vb) lieferte. — l-O xy-l-ä th inyl-2-m ethyl-7 -m ethoxy-l.2.3.4.9.10- 
hexahydrophenanthren-2-carbonsäuremethylester (VI), C20H 22O4, aus einer Aufschläm m ung 
von I in Ae. u. einer N a-A cetylenid-Lsg. in  fl. N H 3 bei — 70°, F. 116— 118°. — K a ta ly t. 
H ydrierung von VI fü h rte  zu VII. — Vb aus I l a :  Isom erisierung durch  K ochen von I la  
in CHC13 m it wenig J 2 ergab Va, das bei Verseifung m it K O H  Vb lieferte. — Vb aus V II: 
durch K ochen von VII in CHC13 u. wenig J 2 u. anschließender Verseifung. — 1-Äthyliden-2- 
methyl-7-oxy-1.2.3.4.9.10-hexahydrophenanthren-2-carbonsäuremethylester (II c), C19H 220  3, 
aus I l a  m it Pyrid inhydroch lorid , F . 196—198°; Verseifung von I I c  m it K O H  führte  
unter U m lagerung zur rac. a-Bisdehydrodoisynolsäure (Vc). (Helv. chim. A cta 29. 
1889— 95. 2/12. 1946. Basel, Forschungslabor, der Ciba-A. G.) SCHLOSSBERGER. 4000

J .  H eer und  K . M iescher, Über Steroide. 56. M itt. Über Zusammenhänge der Verbin
dungen vom Doisynolsäuretypus m it den Östrogenen Hormonen. Östrogene Carbonsäuren. X I I I .  
(55. bzw. X II .  vgl. vorst. Ref.) A ufspaltung des 5-Ringes von Östron (Ia) bzw. Equilenin  
(Ib) fü h rt auf oxydativem  W eg m it H ypojod it zu D icarbonäuren vom „Marrianolsäure- 
typ u s“ (II), w ährend K alischm elze hyd ro ly t. zu M onocarbonsäuren vom ,,Doisynolsäure
typ u s“ (III) sp a lte t. Die ster. Zuordnung der II-V erbb. erscheint im Sinne einer trans- 
Stellung der beiden Carboxyle an  C4 u. C2, bes. auch  durch  die A rbeit von B a c h m a n n  
(C. 1940. I I .  1148), gesichert, dagegen erscheint sie bei den III-V erbb . fraglich. Doisynol- 
säure ist zwar, wie I a ,  rech tsd rehend ; aus I  b enstehen aber, infolge U m kehrung an einem 
der beiden A sym m etriezen tren  zwei diastereom ere M onocarbonsäuren, die a-B is- 
dehydrodoisynolsäure (III  a) u. die ß- Säure, wobei die rechtsdrehende /S-III a  überraschender
weise w irkungslos ist, w ährend die linksdrehende a - I I I a  hochwirksam  ist. Da bisher 
jedoch nu r S tereoidhorm one m it „ tran s-S te llu n g “ der Ringe C u . D W irksam keit zeigen, 
nicht ab er solche m it „cis-S te llung“ (z. B. lum i-östron  u. lum i-A ndrosteron), ordnen 
Vff. die a-Säure  bzgl. Carboxyl- u. Ä thylgruppe ste r. I b ,  die ß-Säure  dem  iso-Ib  zu, u. 
bezeichnen a - I I I a  als n. u. /?-IIIa  als iso-V erbindung. Sie versuchen, in vorliegender A rbeit 
eine K lärung  der ster. V erhältnisse der III-S äu ren  durch  deren V erknüpfung m it den 
ster. besser gesicherten II-S äuren  herbeizuführen, wobei der Weg über die Verbb. IV—X, 
deren jede in  4 Form en, (n)orm al oder lum i bzw. (+ )/S  oder rac. a, dargestellt wurde 
(U nterscheidung durch  die R este R u. die in der Form elreihe nicht zum Ausdruck 
kom m enden ste r. V erhältnisse), sich bes. bew ährte. — 1. Ü b e r f ü h r u n g  v o n  
( + )  - M a r r i a n o l s ä u r e  i n  ( + )  D o i s y n o l s ä u r e :  ( + )  7 - Melhylmarrianol- 
säuremonomethylester (V l-n) (aus dem D im ethylester V -n durch Halbverseifung) 
w urde m it Oxalylchlorid in  das Säurechlorid V H -n übergeführt u. dieses nach 
der M eth. von ROSENMUND zum Aldehyd V ll l-n  reduziert. Red. von V H I-n ergab 
rohe ( + ) 7 -M ethyldoisynolsäure  (IX -n), deren Reinigung über den Methylester X -n  er-
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fo lg te  A lkal. Verseifung u . Ä th erspaltung  füh rte , wie e rw arte t, zu r rech tsd rehenden  
' D nisyn ölsäure (III), die m it der a u s l a  bzw. Östradiol gew onnenen Säure keine F .-D epression  
zeigte. — 2. Ü b e r  f ü h  r u n g v o n  ( + )  ß - B  i s d e h  y d r  o m a  r  r i a n o 1 s ä u r  e 
i n  (-)-) ß-B  i s d e h y d r o d o i s y n o l s ä u r e  ( i s o ) :  (4 -) ß-7-M ethylbisdehydromarria- 
nolsäuremonomethylester (VI ß) (aus Equileninm ethyläther IV ß) fü h rte  ü ber das Säure
chlorid V II ß  zum  ß -7-M ethylbisdehydromarrianolsäurehalbaldehyd  (VIII ß), der bei der 
R ed. bem erkensw erterw eise die physiol. unw irksam e (-\-)Iso-7-m ethylbisdehydrodoisynöl- 
säure (X Iß) lieferte. R einigung erfo lg te üb er ih ren  M ethylester (X ß), d er m it dem  Ätherester 
von ( + ) yS-IIIa-iso aus E quilenin  keine F .-D epression  ergab. Die freie ( + )  ß-Säure X ß  
w ar ident, m it der aus I b  durch  K alischm elze e rhaltenen  ß-Säure. — 3. Ü b e r f ü h r u n g  
d e r  r a c. o t - B i s d e h y d r o m a r r i a n o l s ä u r e  i n  r  a c. a - I I I a - n :  D er von 
BACHMANN (1. c.) beschriebene rac. a-7-M ethylbisdehydromarrianolsäuremonomethylester 
(V ia )  w urde über das Säurechlorid  (V lla )  in den rac. a-7-M ethylbisdehydromarrianol- 
säurehalbaldehyd (V illa )  übergeführt, dessen R ed. die rac. „n o rm a le“ 7-Methoxybisde- 
hydrodoisynolsäure (IX a) ergab. M ethylester (X a) wie die freie C arbonsäure  w aren ident, 
m it den von H E ER , B iLLETER u. M lESCHER auf anderem  W ege (C. 1 9 4 6 . I .  960.) 
d argeste llten  rac. V erbindungen. — 4. Ü b e r f ü h r u n g  v o n  (— ) l u m i - Ö s t r o n  
i n  ( + )  1 u m i - M a  r  r i a n o 1 s ä  u r  e u. (+ )1  u m i - D o i s y n o 1 s ä u r  e : (— )lum i- 
Östron bzw. dessen M ethyläther (IV -lum i) — in  d iesen V erbb. cis-S tellung d e r Ringe 
C u. D — w urde nach BUTENANDT u. M itarb e ite rn  (C. 194 1 . I I .  1745) gewonnen.
IV -lum i w urde m it K O J  zur rech tsd rehenden  Dicarbonsäure bzw. deren  D imethylester 
(V -lum i) aufgespalten , u. d ieser über V l-lu m i u. V H -Ium i in  den  M ethylm arrianolsäure- 
halbaldehyd (V H I-Ium i) übergeführt, dessen Semicarbazon  bei R ed. nach  W O LFF-K lSH N ER  
u n te r gleichzeitiger Verseifung der M ethoxygruppe d ie freie rech tsd reh en d e  lum i-D oisynol- 
säure (IX -lu m i, jedoch m it freier O xygruppe) lieferte . Sie zeigt im  Ö stru s te st an  der 
k a s tr ie rten  R a tte  (nach E . T schopp) einen Schw ellenw ert von 250 y. — E s e rg ib t sich 
n un  folgende A ltern a tiv e : a) W enn tatsäch lich  I a  u. Ib  tran s-K o n fig u ra tio n  d er Ringe 
C u. D zukom m t, so stehen  die 1-Äthyl- u. die 2-C arboxylgruppe bei dem  wirksam en 
„norm alen“  a - I I Ia  zueinander in  cis-, bei der unw irksam en „ Iso fo rm “ /?-IIIa  ab er in 
trans-S te llung , oder b) es w eist das w irksam e a - I I Ia  die tran s-, das /S-IIIa ab er die cis- 
K onfigu ration  a u f; d an n  m uß im  Ia  u. Ib  die V erknüpfung der R inge C u. D ver
schied. sein.

V e r s u c h e :  7-M ethylmarrianolsäure-2-monomethylester (V I-n), C20j j 26O8, aus
7-M ethylmarrianolsäuredimethylester d u rch  Verseifung m it K O H , als Öl: [a]n20 =  + 6 1 °  
± 4 ° .  — Säurechlorid  von V I-n  (V H -n), aus V In  m it O xalylchlorid  in Benzol. — 7-Methyl- 
m arrianolsäure-l-halbaldehyd  (V H I-n), C20H 26O4, d u rch  R ed. von V II-n  nach  ROSENMUND 
m it 1 0 % ig. Pd-T ierkohle u. H 2 in Toluol u. ansch ließender R einigung ü b er die GlRARD- 
T-V erb., als ö l :  [a]o21 =  4 -79°: j=4c>; Semicarbazon, C21H 29Ö4N 3, F . 212— 213°. — 
(-\-)-M ethyldoisynolsäure  (IX -n), C19H 26Ö3, d u rch  R ed. von V l l l- n  m it N a  u. H ydrazin 
h y d ra t in Glykol, V eresterung der R ohsäure  m it C H 2N 2 u. anschließende V erseifung mit 
K O H , F . 195— 196°, [<x]d21 =  -f-Dß0^ ! 0 ; d a rau s m it P y rid in hydroch lo rid  freie Doisynol- 
säure (III), C28H 24Ö3, [a]D20 =  -j-96,5°=l=40. — 2-M ethyl-2-carbomethoxy-7-melhoxy-
1.2.3.4-tetrahydrophenanthren-(l)-essigsäurechlorid  (VII ß), C20H 2lO4Cl, aus ß-7-Methyl- 
bisdehydromarrianolsäuremonomethylester (VI ß) m it O xalylchlorid , F . 135— 136°, [a]ü21 =  
—1-99°± 4 ° . — (-\-)7-M ethylbisdehydromarrianolsäure-{l)-halbaldehyd (VIII/?), aus VII/? 
wie oben, C20H 22Ö4, F . 109— 110°, [<x]d21 =  —|—62°=):;40 ; Semicarbazon, C21H 2BÖ4N 3, F . 189 
bis 190° Zers. — ( + ) ß-Bisdehydrodoisynolsäure  ( /i-IIIa l, C18H 20O3, aus V I I I /S durch 
R ed. wie oben u. anschließende Ä thersp a ltu n g  m it Py rid inhydroch lo rid , F . 256— 258°, 
[<x]d21 =  —1-27°;^4°; d a raus durch  V eresterung m it C H 2N 2 u. nachfolgender M ethylierung 
m it (CH3)2SÖ4 (-\-)ß-7-M ethylbisdehydrodoisynolsäuremethylester (IX ß), C20H 24O3, F . 99,5 
bis 100°, [a]D20 =  + 2 4 ° . — rac. a-7-M ethylbisdehydromarrianolsäurehalbaldehyd  (V illa ) ,  
aus a-7-M ethylbisdehydromarrianolsäuremonomethylester (V ia) über das Säurechlorid  V IIa , 
analog wie oben, als gefärb tes H arz ; Semicarbazon, C21H 25Ö4N3, F. 206— 207°. — a-7-Me-

c h 3 
/X I — co

CHS (n)ormal oder lum i:

V : R3 =  COOCH3; R 3 =  CH3 
V I: R j =  COOH; R 2 =  CH3 

V II: R , =  COCl; R 2 =  CH3 
v m : R j =  C HO; R 2 =  CH3 

I X : R j — CH3; R 2 — H  
X : R j =  CH3; R 2 =  CH3

IV ( + )  ß  oder rac. a :
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thylbisdehydrodoisynolsäuremethylesler (X a), C20H 24O3, aus V i l la  wie oben u. anschließen
der V eresterung m it CH2N 2, F. 75—76°; daraus durch Verseifung u. Ä therspaltung  die 
freie ct-Bisdehydrodoisynolsäure (a-IIIa), C18H 20O3. — {-\-)lumi-7-Methylmarrianolsäure- 
dimetkylester (V-lumi), C21H 280 6, aus lumi-östronm ethyläther  m it K O J in M ethanol, 
F. 89—-90 , [a]D22 =  + 7 5 ° + 4 ° .  — (-\-)lumi-7-M ethylmarrianölsäure, C19H 240 6, aus
V-lumi d urch  Verseifung m it K O H , F. 194—195°. — (-\-)lumi-7-Methylmarrianolsäure- 
monomethylester (Vl-lumi), C20H 26O5, aus V-lumi durch partielle Verseifung m it K 2C 03, 
F- =  +  7 4°+ 4°. — ( + ) ( « -  7 - Methylmarrianolsäurehalbaldehyd
(VHI-lumi), C20H 2,O 4, aus Vl-lumi ü ber das Säurechlorid VH-lumi wie oben, F. 90,5 bis 
91 , [a]D22 =  + 7 4  ± 4 ° ;  Semicarbazon, C21H 290 4N3, F . 171— 173°. — (+ )lum i-D oisynol- 
säure, C18H 240 3, aus dem  Semicarbazon von VIH-lumi durch Red. m it N a in M ethanol, 
F. 1 5 2 -1 5 4 ° , [a]D22 =  + 7 1 ° ,  + 6 8 ° , + 7 0 ° ± 4 ° ;  d a raus m it CH2N 2 u. (CH3)2S 0 4 (+ )lu m i-
7-M ethyldoisynolsäuremethylester (X-lumi), C20H 28O3, [a]D21 =  + 7 1 ° , + 6 9 ° , + 4 ° . (Helv. 
chim. A cta 29. 1895—1907. 2/12. 1946.) SCHLOSSBERGER. 4000

C. R. Dawson und  M. F. Mallette, Die Kupferproteine. D er zusamm enfassende 
B ericht behandelt die H äm ocyanine (D arst., ehem . Zus., ihren P ro te inan teil u. das 
Problem  der p rosthe t. G ruppe); die O xydasen Laccase, Typrosinase-Polyphenol- 
oxydase, A scorbinsäureoxydase; H äm ocuprein, H epatocuprein , Fe-C u-N ucleoprotein, 
M ilch-Cu-Protein, Cu im V irusprotein  u. in  cy top lasm at. G ranula verschied. Zellen; 
andere Metalle en th a lten d e  P ro te ine wie Carboxylase, Arginase, Insulin , Kohlensäure- 
anhydratase u. Uricase. (A dvances P ro te in  Chem. 2. 179— 248. 1945. New Y ork, Columbia 
Univ., Dep. of Chem.) HELLMANN. 4010

Karl Meyer, M ucoide und Glykoproteine. N ach einer Beschreibung der allg. D ar
stellungsm ethoden fü r M ucopolysaccharide u. Mucoide sowie ihrer analy t. Meth. werden 
die Mucoide (M agenm ucoid, gonadotrope Horm one, Ovomucoide, Seromucoid u. Sero- 
glycoid, Subm axillarm ucoid) u. die G lykoproteine (Serum album in u. -globulin, E ialbum in) 
im einzelnen besprochen. (Advances P ro te in  Chem. 2. 249— 75. 1945. New York, Columbia 
Univ., Coll. of Phys. and  Surg.) H e l l m a n n . 4010

Dexter French und  John T. Esdall, Die Reaktionen von Formaldehyd m it Aminosäuren  
und Proteinen. N ach einer B esprechung der allg. Eigg. des Formaldehyds wird eine Über
sicht gegeben über die R kk. des A ldehyds m it den  einfachen u. polyfunktionellen Am ino
säuren u. verschied. P ro te inen . (Advances P ro te in  Chem. 2. 278—335.1945. Boston, Mass., 
H arvard  Med. School, Dep. of Phys. Chem.) H e l l m a n n . 4010

Walter Haarmann, Über die K om plexa ffin itä t von Schwermetallen und Eiweißstoffen
II. M itt. Über den E in flu ß  des Säuregrades a u f die Ausflockung von Eiweißstoffen durch 
Silbersalze und die Silberbindung an Eiweißstoffe und organische N-haltige Verbindungen. 
U nter M itarbeit von E. Frühauf-Heilmann. (I. vgl. C. 1940 .1. 1397.) Die vorliegenden als 
B eitrag zur A uswahl der Stoffe, die fü r die B ehandlung von Schw erm etallvergiftungen 
in Frage kom m en können, durchgeführten  U nterss. ergaben, daß  in  ungepufferter Lsg. 
Serum globulin, H äm oglobin u. O valbum in durch  A gN 03 am leichtesten  niedergeschlagen 
werden, Serum album in viel schw erer (600 fache A gN 03-K onz.); Gelatine wird n icht 
gefällt. Die E inw . des Säuregrades auf die un tere  Flockungsgrenze wurde bestim m t. Das 
A g-B indungsverm ögen der P ro te ine  u. Am inosäuren, das fü r die einzelnen Verbb. sehr 
verschieden ist, s te ig t m it zunehm ender A lkalisierung. Als Reagens für die Best. des an 
P ro te in  u. A m inosäuren kom plex gebundenen Ag dien te  K 2C r0 4. Mit dieser Meth. wurde 
gefunden, daß  z. B. bei P ro targo l u. A rgonin die A g-Sättigung noch n ich t beendet ist, 
wohl aber bei A lbargin. (Biochem . Z. 3 0 9 .13—31. 29/9. 1941. M ünster, U niv.,Pharm akol. 
In st.) SCHWAIBOED. 4010

Walter Haarmann und E. Frühauf-Heilmann, Über die K om plexa ffin itä t von Schwer
metallen und E iweißstoffen. I I I .  M itt. Über die Beeinflussung der Silberwirkung a u f dia- 
statische Fermente durch organische N-haltige Verbindungen und andere Silberkomplexbildner. 
(II . vgl. vorst. Ref.) W ährend die In ak tiv ierung  der Pankreasd iastase  durch A gN 03 
m ittels T hiosulfat, R hodanid , Cyanid, T hioharnstoff, P roteinen, Pep ton  u. Cystin auf
gehoben w erden kann , ist dies bei M alzdiastase nu r durch  einen Ü berschuß von Cyanid 
möglich (Bldg. des Kom plexes [Ag(CN)3]" ) . Z ur Prüfung auf sehr fest kom plex gebundenes 
Ag sind die V ergiftungserscheinungen bei der M alzdiastase geeignet, zur Unters, von 
weniger fest gebundenem  Ag dagegen diejenigen bei der Pankreasdiastase. Die B edeutung 
dieser Befunde fü r die K enn tn is der K onst. dieser Enzym e wird e rö rte rt. (Biochem. Z. 
309. 32— 41. 29/9. 1941.) SCHWAIBOLD. 4010

Walter Haarmann, Über die K om plexaffin itä t von Schwermetallen und Eiweißstoffen.
IV. M itt. Über den E in flu ß  des Säuregrades und Natriumchlorids a u f die Ausflockung von 
Eiweißstoffen durch Queclcsibersalze und die Quecksilberbindung an Eiweißstoffe. ( I I I . vgl. 
vorst. Ref.) Bei verschied. Serum proteinen w urden vergleichende U nterss. m it angegebenen 
Versuchsm ethoden durchgeführt. E s wurde gefunden, daß  Umfang u. A rt der H g-Bindung
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an  Pro te ine  vom  Säuregrad d er P roteinlsgg. abhängig  sind. P ro te in flockung  u. chem . 
B indung stehen  in keinem  Z usam m enhang. E rste re  beg in n t e rs t auf d er sau ren  Seite in 
u n m itte lb a re r N ähe des isoelektr. P u n k tes  der P ro te ine . Die H g-B indung is t h ier noch 
sehr locker u. w ird m it zunehm ender A lkalisierung fester, wobei die Sum m e des fest u. 
locker gebundenen H g k o n sta n t b leibt. Die A rt d er B indung bei den  verschied. pH -W erten 
w ird gekennzeichnet. In  Ggw. von A lkalichlorid w erden P ro te ine  im sau ren  B ereich vom 
isoelektr. P u n k t gerechnet ausgeflockt (R eaktionsform  des H g =  [HgCl4]" ) . D as F lockungs
verm ögen ste ig t m it zunehm ender N aCl-K onz., w ährend  im  alkal. B ereich  das A uflösungs
verm ögen des NaCl fü r P ro te inndd . m it d er N aCl-Konz. zun im m t. W eitere E inzelheiten  
im Original. E s w ird d a rau f hingew iesen, d aß  eine P ro te in fä llung  im  O rganism us nich t 
s ta ttf in d en  kann , wohl aber bei d er p er os e rfo lg ten  H g-V ergiftung. Die d em nach  bei 
le tz te rer zu ergreifenden M aßnahm en w erden e rö rte r t  (Z ufuhr von  E iereiw eiß, NaCl u. 
HCl zur N iederschlagung des H g, A usheberung). (Biochem . Z. 314. 1— 17. 12/2. 1943.)

SCHWAIBOLD. 4010
Walter Haarmann, Über die K om plexa ffin itä t von Schwermetallen und  Eiweißstoffen.

V. M itt. Über die Quecksilberbindung an Nichteiweißstoffe und zugleich B eitrag zum  Me
chanismus der Takata-Reaktion. (IV . vgl. vorst. Ref.) Die H g-B indung d u rch  verschied. 
A m inosäuren, Säuream ide u. Am ine u. der E infl. d ieser Stoffe u. a. n ich t N -haltiger Stoffe 
auf die TAKATA-Rk. w erden un tersu ch t. D urch A m inosäuren , au ß er C ystin  u. H istid in , 
d u rch  Säuream ide u. H arnsto ff w ird H g nur locker gebunden  (4 Ä q u iv a le n te ); durch  
H istid in  w erden dazu noch 4 Ä quivalente  fest gebunden, u. zw ar m itte ls  d er N -A tom e 
des Im idazolkerns, beim  C ystin  d u rch  die S-G ruppen. Die H g-B indung  an  P ro te in  ist 
erheblich fester als die an  P ro te in b au ste in e , bei ersterem  offenbar bes. m itte ls  der 
—N H -C O -G ruppen. W eitere E inzelheiten  im Original. Die TAEATA-Rk. is t dem nach 
eine H g-P roteinflockungsrk . u. w ird von den N ich tp ro te in en  des B lu tes u n te r  physiol. 
Bedingungen n ich t beeinflußt. D urch Z usatz  von s ta rk en  H g-K om plexb ildnern  w ird sie 
abgeschw ächt. D urch A ceton w erden m it P ro te in  b indungsfähige G ruppen  fü r das Hg 
gebildet. (Biochem . Z. 314. 18— 33. 12/2. 1943.) SCHWAIBOLD. 4010

C. Montigel, M yosin und K alium . M yosin  w urde nach GREENSTEIN u . EDSALL 
(vgl. C. 1941. I. 525) hergestellt, in dest. W . zu Fäden  versponnen u. ü ber N ach t bei 0° 
in  der Spinnfl. stabilisieren gelassen. N ach m ehrm aligem  W aschen m it der doppelten  Menge 
dest. W. auf der Zentrifuge w urden die Fäden  im V akuum  bei 40° g e trocknet, T rocken
gew icht bestim m t, verascht u. K -G eh. nach KRAMER u .T is d a l l  erm itte lt. N ach 5 m ali
gem Auswaschen w ar der Z ustand des E iw eißes n ich t ve rän d ert, denn  die F äd en  lösten 
sieh in 0,5 mol. KCl oder EDSALL-Lsg., u. die Lsg. w ar noch ström ungsdoppelbrechend . 
D enatu rierung  t r i t t  e rst bei längerem  W aschen ein, d am it wird ab er auch  der K -G eh. 
abnorm  tief. K -G eh. nach öm aligem  W aschen im M ittel 0 ,62%  der T rockensubstanz. 
Z usatz  gewisser Reagenzien zu ungew aschenen F äden  e rh ö h t A usw aschbarkeit des K, 
ohne d aß  dabei D enaturierung e in tr itt . Zu Fäden  aus 10 cm 3 Myosinlsg. (1% ) w urde nach 
1 m aligem  W aschen m it dest. W. 1 cm 3 Zusatzlsg. gegeben, 10 Min. stehen  gelassen u. 
4m al m it dest. W. auf Zentrifuge gewaschen: wss. M uskelexlrakt, Acelylcholin, Cholin, 
A T P  u. A D P  m achen K  vom Myosin frei; z. B. wird durch  10 y A cetylcholin der K -G eh. 
von 0,74 auf 0 ,20%  gesenkt. (Helv. physiol. pharm acol. A cta 1. C 47— 48. 1943. Bern, 
Univ., Physiol. Inst.) HELLMANN. 4010

Irwin A. Pearl, Conidendrin aus Western H emlock-Sulfitablauge. D urch E x trak tio n  
von W estern  H em lock-Sulfitablauge m it Ae. w erden weiße K ry sta lle  von Conidendrin  
in  einer A usbeu:e von 0 ,6% , bezogen auf Holz, gewonnen. F . 238°; nach  C 0 2-A bspaltung u. 
W iederersta rren  F. 255—256°. (J .  org. C hem istry 10. 219—21. Mai 1945.) SCHAACK. 4050 

F. E. Brauns, Das Vorkommen von Conidendrin in  Western Hemlock (Tsuga heterophylla). 
Bei der D arst. von nativem  Lignin (vgl. vorst. Ref.) fä llt eine k ry s t. S u b stan z  an , die 
als Conidendrin, das Lacton der 6 -M ethoxy-7-oxy-l-(3 '-m ethoxy-4 ' -oxyphenyl)-2-oxy- 
methyl-1.2.3.4-tetrahydronaphthalin-3-carbonsäure , id en tifiz ie rt w ird. A usbeute  0 ,15%  (be
zogen auf Holz). D as U V -Ä bsorptionsspektr. zeigt große Ä hnlichkeit m it dem  des „ n a ti
ven“ L ignins. ( J .  org. C hem istry 10. 216— 18. Mai 1945. A ppleton , W is., In s t, of 
P ap er Chem.)  ̂ SCHAACK. 4050

F. E. Brauns, Die N atur des Western H em lock-Lignins  (Tsuga heterophylla). Zum 
Vergleich der L ignine von W estern  H em lock u. Blae spruce (P icea m ariana) w erden aus 
beiden H olzarten  L ig n in p räp ara te  nach  verschied. M ethoden hergeste llt u. die A usbeute, 
d er M ethoxylgeh. vor u. nach erschöpfender M ethylierung m it D iazom ethan  u. die UV- 
A bsorption  bestim m t. E s wird in  allen F ällen  p rak tisch  völlige Ü bereinstim m ung ge
funden. ( J .  org. C hem istry 10. 211— 15. Mai 1945. A ppleton, W is., In st, of P ap e r Chem.)

______________________________  SCHAACK. 4050
Alexander N. Winchejl, Optical Properties of Organic Compounds. Madison, Wisconsin: The University 

of Wisconsin Press. 1943. (X III + 342 S.) $ 5,—



1946. I. E. B i o l . C h e m . P h y s . M e d . —  E x. A l l g . B i o l . u .  B i o c h e m . 1251

E. Biologische Chemie. Physiologie. Medizin.
Ej. Allgemeine Biologie und Biochemie.

S. W. Mensinkai, S truk tur und Verhalten von Chromosomen bei der somatischen Mitose. 
( J .  R oy. m icroscop. Soc. [3] 59. 8 2 — 112. Ju n i 1939. London, U niv., K ings Coll., B otany 
Dep.) B a u z . 4101

E. F. Burton, J. Hillier un d  A. Prebus, Der Beitrag des Elektronenmikroskops fü r  die 
M edizin. 1. M itt. Beschreibung des Elektronenmikroskops. H inweis auf die Grenzen des 
L ichtm ikroskops u. die N a tu r  der E lek tronen- u. R öntgenstrah len . Die Teile des L icht- 
u. E lektronenm ikroskops w erden e inander gegenübergestellt. Ü ber die genaue Best. der 
Vergrößerungen des E lektronenm ikroskops w ird  d isku tie rt. E s folgen A ngaben über die 
A nw endungsm öglichkeiten des E lektronenm ikroskops (Abb.). (Canad. med. Assoc. J. 
42. 116— 19. Febr. 1940. Toronto , U niv., Dep. of P hys.) V. B o r r i e s . 4102

C. E. Hall, M. A. Jakus und  F. 0 . Schmitt, Die S truk tur von bestimmten Muskel
fasern im  elektronenmikroskopischen B ild  m ittels Benutzung von „Elektronenflecken“. Die 
M uskelfasern gewisser W eichtiere liefern bei licb tm kr. U nterss. keine differenzierte 
S tru k tu r. Mit dem  E lektronenm ikroskop  gelingt es, eine solche nachzuweisen, wenn die 
P räpp . m it chem . M ethoden (B ehandlung m it Phosphorw olfram säure) vorbehandelt 
werden, wobei die S tru k tu r  durch  E n ts teh u n g  von sogenannten „E lektronenflecken“ 
geringerer D urchlässigkeit b eo b ach tbar w ird. Bei den U nters, von Venus m ercenaria 
wird auf diese W eise eine defin ierte  S tru k tu r sich tbar, die  im einzelnen beschrieben wird. 
Die U nterschiede in  den q u a n tita tiv en  A ngaben über die genannte  S tru k tu r zwischen den 
hier beschriebenen elek tronenm kr. Messungen u . ä lte ren  U nterss. m itte ls  R öntgenstrahlen  
werden d isk u tie rt u . durch  den Schrum pfungsvorgang im V akuum  des E lektronen- 
m ikroskopes e rk lä rt. ( J .  appl. Physi-es 16. 459—65. Aug. 1945. Cam bridge, Mass., Massa
chusetts In s t, of Technol., Dep. of Biol. and  Biol. Engng.) . REUSSE. 4102

Simone Laborde, N eue Hypothesen zur Krebsentstehung. B etrach tungen  über die An
nahm e, eine G enm uta tion  sei die Ursache der K rebsentstehung. (Presse méd. 50. 79— 81. 
24/1. 1942.) " LANGECKER. 4160

L. M. Correa, Die Rolle der Sonne bei der Entstehung des Krebses. U nter Bezugnahme 
auf einen A rtikel von GASQUET in  „Les Nouvelles T hérapeutiques“ vom 20/3. 1939 
berich te t Vf. zusam m enfassend über die Theorie von ROFPO über die Ätiologie des Krebses 
u. deren Beziehung zur N arbentheorie  von LUM IÈRE. (Bol. In s t. Med. exp. E stud . T ra ta 
m iento Cáncer 16. 107— 13. April 1939.) GOTTFRIED. 4160

A. H. Roffo und B. Luchetta, Krebs und Sonne. Blutveränderungen bei Ratten mit 
bösartigen, durch ultraviolette Bestrahlung hervorgerufenen Geschwülsten. U nterss. des B lutes 
von weißen R a tte n , bei denen durch  u ltrav io le tte  B estrahlung bösartige Geschwülste 
hervorgerufen worden w aren, ergaben fü r  das zirkulierende B lut eine Reihe von V er
änderungen, die, w enn auch n ich t ch arak te ris t. fü r den neoplast. Vorgang, dennoch ein 
Sym ptom ausdruck der M arkstörung sind. Diese Störung ihrerseits ist die unm ittelbare 
E rw iderung des K nochenm arks auf den in Frage kom m enden patholog. Vorgang. (Bol. 
In st. Med. exp. E stu d . T ratam ien to  Cáncer 16. 39— 49. A pril 1939.) GOTTFRIED. 4160

L. A. Munro, Schutzkolloide beim Krebs. E s w urden die Schutzkolloide von 78 Krebs- 
Seren m it 70 N orm al-Seren verglichen. Die B est. der Schutzkolloide erfolgte durch Zu
gabe von 0,075 ml Serum  zu 5 m l K ongorot, K oagulierung durch  H inzufügung von 
E lek tro ly ten  u. colorim etr. B est. des R ückstandes. E s w urden D urchschnittsw erte von 
9,26 y/m l bei K rebsseren  u. 40,57 y/m l bei N orm alseren erhalten . (J . physic. Chem. 48. 
187— 95. Ju li 1944. K ingston , O ntario , C anada, Hendry-Coenell-Res. Found.)

W . BROSER. 4160

A. H. Roffo, Biologische Fernw irkung der Metalle. Vf. berich te t über die biol. "VVrkg. 
von M etallen auf die n. u. neoplast. Zelle. E xperim entell wurde de rart vorgegangen, daß 
kleine S tückchen der verschied. M etalle auf den Boden der G ew ebekulturenbehälter gelegt 
w urden, in  denen n. F ib rob lasten  des E m bryoherzens von H uhn  u. R a tte  u. einem Spindel
zellsarkom entnom m ene F ib rob lasten  gezüchtet w urden. Keine hem m ende W rkg. auf den 
n. F ib rob lasten  üben aus Al, Fe, N i, Cu, Zn, Se, Cd, Sn, W , Au u . Pb. Hem m end wirken: 
Hg, L a, Mg u. Be. — Al, Ni, Cu, Zn, Se, Cd, Sn u. Au üb ten  keine, Be, Mg, Fe, Sb, 
La, W , H g u. Pb dagegen eine s ta rk  hem m ende W rkg. auf den F ibroblasten  des Spindel- 
zellsarkom s aus. (Bol. In s t. Med. exp. E stud . T ratam ien to  Cáncer 16. 55 76. April
1QoQ ï G o t t f r i e d .  4160

A. v. Christiani, Biochemische Forschungen auf dem Gebiete der Krebskrankheit. W ien: Urban & Schwar
zenberg. 1946. (84 S. m. 24 Abb.) S 10,—.
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E2. Enzymologie. Gärung.
K.-H. Meewes, Neuere enzymatische Untersuchungen an technisch schädlichen K le in 

lebewesen. (Zbl. B akterio l., P a rasitenkunde  In fek tionsk rankh ., A bt. I, Orig. 144. 135— 40. 
15/8. 1939. K iel, P reuß . Vers.- u. Fo rschungsansta lt fü r M ilchw irtschaft.) B a r z .  4210 

Michael Leiner, Die Kohlensäureanhydratase hemmende und fördernde Sto ffe  im  Säuge
tierblut. Zusam m enfassender B erich t (vgl. C. 1944. I. 1186). (N aturw iss. 32. 202 06. 
Ju li/S ep t. 1944.) H e s s e . 4210

David Glick, Spezifitä tsstudien  an Enzym en, welche die Ester von substituierten A m ino- 
alkoholen und N-heterocyclischen Alkoholen spalten. U n ter der Bezeichnung Azolesterasen 
(vgl. auch C. 1 9 4 3 .1. 962) w erden zusam m engefaß t: C holinesterase, M orphinesterase sowie 
gewisse T ropinesterasen (C. 1943. I I .  1014) wie A trop inesterase, C ocainesterase u. Tropa- 
cocainesterase. D urch sie w erden N -A lkoholester gespalten. Gem einsam  ist ihnen, daß  die 
Ggw. b estim m ter N -G ruppierungen, wie N H 2-, su b s titu ie rte  N H 2- sowie N -heterocycl. 
S tru k tu r in der sauren  K om ponente  des E sters diesen fü r die E nzym e u n sp a ltb a r m acht. 
Dies w ird in  der jetzigen M itt. gezeigt auch fü r E ste r  von Mono- u. D ialkylam inoalkoholen 
sowie von P iperidylalkoholen. — Neu hergestellte  V erbb.: ß-Diäthylaminoäthylbenzoat- 
hydrochlorid, ß-Diälhylaminoäthyl-p-chlorbenzoathydrochlorid, ß-D iäthylam inoäthylphenyl- 
acetathydrochlorid, ß-Dimethylaminoäthylbenzoathydrochlorid. ( J .  Am er. chem . Soe. 64. 
564— 67. März 1942. N ew ark, N. J . ,  N ew ark B e th  Israe l Hosp.) H ESSE. 4210

David Nachmansohn und Mortimer A. Rothenberg, Untersuchungen über Cholinesterase.
I . M itt. Über die Spezifitä t des E nzym s im  Nervengewebe. (Vgl. C. 1 9 4 6 .1. 361.) L äß t m an  eine 
E ste rase  auf verschied. Substra te  einw irken, so e rh ä lt m an ein Bild zur U nterscheidung 
der Cholinesterase (I) von den anderen E sterasen . I  ist hauptsäch lich  d a ran  zu erkennen, 
d aß  von ih r kein anderes S u b s tra t in  höherem  M aße gespalten  w ird als Acetylcholin. 
Propionylcholin  w ird im gleichen Ausm aß oder weniger gespa lten ; B utyry lcho lin  w ird 
weniger gespalten, gegebenenfalls ü b erh au p t n ich t; Acetyl-/?-m ethylcholin w ird noch 
weniger gespalten, C arbam inoeholin u. Benzoylcholin ü b e rh au p t n ich t. — Die anderen  
E sterasen  zeigen kein so einheitliches B ild ; s te ts  ist bei ihnen A cetylcholin  n ich t die am  
stä rk sten  gespaltene V erbindung. — In  den N ervengew eben findet sich I  en tw ed er au s
schließlich oder vorherrschend. — Die E sterase  des e lek tr. Gewebes von F ischen  zeigt nach  
Reinigung keinen U nterschied gegenüber dem  lediglich hom ogenisierten  Gewebe. ( J .  biol. 
C hem istry 158. 653—62. Mai 1945. New Y ork, Colum bia U niv., Coll. of Physic ians and  
Surgeons.) H ESSE. 4210

Karl A. Youngstrom, Acetylcholinesterasekonzentration während der E ntw icklung  
des menschlichen Foetus. E s w urde die K onz, der Acetylcholinesterase  (I) in  verschied. Teilen 
des zentralen  N ervensyst., in Skelettm uskeln  u. in  der L eber von F o e ten  verschied . A lters 
bestim m t. E in  deutliches A nsteigen der I  in  Verb. m it der funk tioneilen  E n tw . des neuro- 
m otor. M echanism us konn te  festgeste llt werden: In  der L eber ist die I-K onz . am  größten  
in jungen F o e ten ; sie s in k t m it steigendem  A lter. ( J .  N europhysiology 4 . 473— 77. Sept. 
1941. D urham , N. C., Duke U niv ., School of M ed., Dep. of A nat.) GOTTFRIED. 4210 

P . From Hansen und Tage Jensen, Der Gehalt des Prostatasekrets an „saurer“ Phos
phatase als Indicator fü r  die F unktionskapazität der Drüse bei akuter und chronischer Pro
statitis. U nterss. über den Geh. an  „ sau re r“ P ho sp h atase  (I) im P ro s ta ta sek re t als 
K riterium  der F u n k tio n sk ap az itä t der D rüse bei n. Personen, bei K ran k en  m it einfacher 
U rethritis, ak u te r  gonorrhoischer U re th ritis  u. m it H erpes genitalis e rgaben, d aß  die 
chron. P ro s ta titis  im Verlauf e infacher U re th ritis  n ich t so harm los ist, wie m an  es nach den 
Beschwerden annehm en m öchte, sondern oftm als m it funktioneller V erschlechterung 
einhergeht. E ine I-K onz. im  P ro s ta tasek re t u n te r  3 300 E . ist sicher abnorm . 30%  der Fälle 
von chron. P ro s ta titis  m it m kr. abnorm en E x p rim a t liegen u n te r  3 300 E . Bei ak u te r 
P ro s ta titis  ist die I-B ldg. im m er herabgese tz t. Da die Rolle des E nzym s fü r das E jacu la t 
n ich t b ek an n t ist, ist die B edeutung der B efunde noch unklar. (A cta derm ato-venerol. 
[Helsingfors] 2 7 .1 3 —30.1946. K openhagen, R igshosp., Med. Dep. B and  D erm ato-V enerol. 
Dep.) LANGECKER. 4210

Herman M. Kalckar, Enzym atische Synthese eines N ucleosids. B isher w urde a n 
genom m en, daß  Purinnucleosidase die Nucleoside in P u rin  -f- R ibose (oder D esoxyribose) 
spalte t. Vf. findet, d aß  n ich t Ribose, sondern  l-Phosphoribose e n ts te h t. — Die Inosin- 
nucleosidase der R atten leb er erw eist sich als Phosphorylase , welche d ie reversib le  Rk. 
k a ta ly sie rt: Inosin -f- H ypoxanthinnucleosid  +  P h o sp h at H y p o x an th in  +  R ibose- 
Z-phosphat. Das Gleichgewicht lieg t s ta rk  nach  der Seite d er Synthese. Ribose-l-phosphat 
wird als B a-Salz isoliert. Bei E inw . von Nucleosidase +  H y p o x an th in  -j- R ibose-Z-phosphat 
en tstehen  Inosin +  anorgan. Phosphat, u n te r  U m satz von 70%  des Purins bzw. von R ibose- 
Z-phosphat. — Das hier w irksam e F erm en t wird als N ucleosidphosphorylase  beze ichnet
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in  Analogie zur Polysäccharidphosphorylase von Co r t i  bzw. der Disaccharidphosphory- 
lase von D o u d o r o e e . ( J .  biol. C hem istry 158. 723— 24. Mai 1945. New York, Public 
H ealth  Res. In s t, of th e  C ity of New York.) H ESSE. 4210

John C. Wirth und F. F. Nord, Hauptsächliche Schritte im  enzymatischen Abbau von 
Hexosen und Pentosen. Zusam m enw irken von Dehydrierung und Gärung. Ausführliche A n
gaben zu der C. 1942.1.1267 referierten  A rbeit, wonach Brenztraubensäured) als gemeinsame 
Schlüsselsubstanz bei d er V ergärung von Hexosen u. Pentosen durch  lebende Fusarien  
anzusehen ist. I  wird in isolierbaren Mengen gebildet. Gleichzeitig wird in der Nährlsg. 
vorhandenes N itra t zu N itr it  bzw. H ydroxylam in  reduziert. Dagegen b leib t A m m onsulfat 
unangegriffen; in dessen Ggw. is t keine I  isolierbar. N itr it  bew irkt reversible H em m ung 
der Carboxylase. Dies k ann  durch  V itam in B6 in der Nährlsg. verh indert werden. Zusatz 
von N icotinsäure e rhöh t die A usbeute an  I, möglicherweise durch  Steigerung der H y 
drierungen, welche fü r die R ed. von N itra t zu N itrit verantw ortlich  sind. — Beim W achs
tum  der Fusarien  w ird m ehr Carboxylase gebildet, wenn dies in Ggw. von N itra t erfolgt, 
als in Ggw. von A m m onsulfat. — A cetaldehyd k o nn te  bei Vergärung von Hexosen wie 
von Pentosen m itte ls D im edon nich t abgefangen w erden, solange noch K ohlenhydrat 
vorhanden war. U n ter B erücksichtigung früherer Befunde (NORD, HOESTETTER u. 
DäMANN, C. 1938. I . 1990) erg ib t sich folgende Phasenfolge; C5H 10O5 -* C3H 60 3 +  
CH2O H -C H O  (? ); C3H 60 3 +  Co (Cozymase) CoH2 +  C H ,: C (O H )-C O O H ;+ C H 3- 
CO -COOH — CH3CHO +  C 0 2.

( NOs~ - > N 0 2-  1
CoH2+ I N 0 2-  - > H aN -O H  I + C o  

[ CH3CHO - »  CH3CH2OH )

Arch. B iochem istry 1. 143— 6 3 .1 9 4 3 . N ew  York, Fordham  Univ., Dep. of Organ. Chem.)
H e s s e . 4270

F. F. Nord and C. H. Werkman, Advances in Enzymology. Vol. Y. New York: Interscience Publishers. 
1945. (V II +  268 S.) $ 5,50.

Es. Mikrobiologie. Bakteriologie. Immunologie.
Harold R. Curran, Fred R. Evans und Abraham Leviton, Die sporicide W irkung von 

Wasserstoffsuperoxyd und die Anwendung krystallisierter K atalase zur Zerstörung des rest
lichen Peroxyds. Die B eurteilung der germ iciden W rkg. von H 20 2 wird durch  die A n
wendung von k ry s t. K a talase  zur E ntfernung  des n ich t verw andten  H 20 2 sehr erleichtert. 
Zur Zerstörung aller Sporen ist sehr viel Zeit erforderlich, selbst bei Anwendung sehr 
großer K onz, an  Peroxyd. D urch Peroxyd sterilisierte  Milch hem m t das W achstum  von 
Streptococcus lactis, bed ing t durch  das hohe R edoxpotentia l der m it Peroxyd behandelten 
Milch. Ä ußeres Ansehen u. Geruch der sterilisierten  Milch sind unverändert u. gleichen der 
ungekochten Milch. N ach längerem  Stehen h a t die sterilisierte  Milch einen leichten 
O xydationsgeschm ack. ( J . Bacteriol. 40. 423— 34. Sept. 1940. U. S. Dep. of Agric., 
B ureau of D airy Ind .) BAERTICH. 4320

Charles Hoifman, T. R. Schweitzer und Gaston Dalby, Die W irkung von Chlor
substitution a u f die fungistatischen Eigenschaften von Essig- und Propionsäure. (Vgl. C. 1940.
I . 3405.) Monochloressigsäure is t deu tlich  weniger w irksam  als E ssigsäure; gleichartig, 
aber noch s tä rk e r ist d er U nterschied zwischen a-Chlorpropionsäure u. Propionsäure. 
P ropionsäure u. ß-Chlorpropionsäure sind gleich w irksam . ( J .  Amer. chem. Soc. 62. 
988— 89. 5 /4 . 1940. New Y ork, W ard B aking Co.) SCHWAIBOLD. 4320

Alexander S. Wiener und Samuel Forer, E in menschliches Serum, das vier deutliche 
Isoagglutinine enthält. Das beschriebene Serum  stam m t von einem Patienten , der hämo- 
ly t. Rkk. h a tte , die als Folgeerscheinungen einer Transfusion e in tra ten . E r gehörte zur 
Gruppe 0 T ype N. Das Serum  en th ie lt Isoagglutin ine in A ddition zu Anti-A u. Anti-B. 
Da der P a tien t R h-negativ  war, konnte  es möglich sein, daß  Anti-R h-A gglutinine in dem 
Serum vorhanden waren. Dem gem äß wurde das Serum  absorbiert m it gewaschenen Zellen 
AjM N Rh u. BM NRh. Das absorbierte  Serum  gab dieselben Rkk. wie das S tandard- 
A nti-R h-Serum , w odurch bewiesen wurde, daß  das A nti-R h-Isoagglutinin vorhanden war. 
Außerdem  w ar noch ein w eiteres unbekanntes Isoagglutinin vorhanden, dessen Trennung 
von dem  A nti-R h-Isoagglu tin in  schwer w ar; die T rennung erfolgte auf Grund der T a t
sache, d aß  d er unb ek an n te  Stoff n u r in der K älte  ak t. war, w ährend das A nti-R h-Iso- 
agglutinin bei K örpertem p. reagierte. (Proc. Soc. exp. Biol. Med. 47. 215— 18. Jun i 1941. 
New Y ork City, Office of th e  Chief Med. E xam iner.) BAERTICH. 4370

John H. Dingle und Leah R. Seidman, Arteigene Polysaccharide als Hauttest zur B e
urteilung der Serumtherapie bei Influenzabacillusm eningitis. Der von den Vff. angew andte
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T est b esteh t in einer in tra cu ta n en  In jek tio n  von 0,1 ccm eines aus H. in fluenza  T y p e  Z>5 
iso lierten  Polysaccharides in 0,1 ccm physiol. NaCl-Lsg. (1:10000). E s zeig ten  sich posi
tiv e  un m itte lb a re  H au trk k . bei P a tien ten , die m it In fluenzabacillusm eningitis  b ehafte t 
w aren, sowie bei n. Personen, die A nti-H . influenza-K aninchenserum  in genügenden 
Mengen e rh a lten  h a tte n , um  einen Ü berschuß an  A ntikörperkonz, im  B lu t zu erzeugen. 
In  w eiteren  U nterss. soll der T est als klin . M eth. fü r  die S erum therap ie  ausgew ertet 
w erden. (Proc. Soc. exp. Biol. Med. 4 6 . 34—36. Ja n . 1941. B oston, M ass., H a rv ard  med. 
School, Dep. of B act. and  Im m unol.) BAERTICH. 4370

Harold A. Abramson, D. H. Moore und  H. H. Gettner, Eine elektrophoretisch homogene 
Verbindung aus K reuzkraut, die Heufieber verursacht. (Vgl. auch C. 1945 . I I .  258.) Aus 
den E x tra k te n  von B lü tenstaub  der K reuzkrau tp flanze  w urde eine ungefärb te  Verb. e r
ha lten , die sich im elek tr. Feld bei Ph 7,4 in P hosphatpuffer langsam  bew egt. Neben 
dieser aus den R iesenpflanzen gewonnenen Verb., die die B ezeichnung U SG trä g t, wurde 
aus dem  Zwergwuchs eine ähnliche S ubstanz (USD) iso liert. Diese beiden farb losen  Verbb. 
w aren  in  der U ltrazen trifuge m onodispers u. h a tte n  eine S ed im en tatio n sk o n stan te  von
1,5 +  0 ,2 -IO-13. Die U SD-Verb. w ar s ta rk  h a u ta k tiv  (leichte R k. auf den S p a ltte st m it 
einer Lsg. von 0,0003 m gN /cm 3). Die D iffusionsgeschw indigkeit e n tsp rich t der eines P ro 
te ins, dem  Serum album in. Sie b e trä g t bei 2° 1,7 +  0 ,5 -IO-6  cm 2 pro  Sekunde. D as Mol.- 
Gew. ergab sich zu ca. 5000; dieser hohe W ert läß t verm uten , daß  die Substanz  zu einer 
spezif. G ruppe allerg. Substanzen g ehört, die m it einem  niederen M ol.-Gew icht in dem 
B lü ten stau b  gefunden wurden. Die USG-Verb. g ib t eine weiße Fä llung  m it Phosphor
w olfram säure, zeigt B iu ie t- u. MlLLON-Rk. u. ist beim  K ochen n ich t koagulierbar. Sie 
is t  aber kein E iw eißkörper. Die ge teste te  Lsg. e n th ie lt 0,24 m gN /cm 3. Die Substanzen  er
zeugen H eufieber u. können  durch  E lek trophorese  in  die H a u t reso rb iert w erden. (Proc. 
Soc. exp. Biol. Med. 4 6 . 153— 55. J a n . 1941. New Y ork C ity, M ount Sinnai H osp. u. 
Columbia U niv., Labor). BAERTICH. 4372

C. Levaditi, M olekularstruktur und Genese von Ultraviren. Die in tram ol. S tru k tu r  von 
U ltrav iren  w eist eine besondere A rch itek tu r der B estand teile  auf. Biol. w ichtig  sind die p a th o 
gene W rkg. u. die Bldg. von A ntigenen. E s ex is tie rt eine G eom etrie de r M olekularstruk tur 
der Viren, deren  re la tive  H infälligkeit die biol. M odifikationen b egründet. Die A nordnung 
der A m inosäuren u. der A ufbau der N ucleinsäuren sind fü r  die A k tiv itä t  des V irus m aß
gebend. G egenüber höher organisierten  Zellen liegt eine einfache unvollständ ige intram ol. 
S tru k tu r  vor, die zur Sym biose gezwungen ist u. keine E nzym e aufw eist. U ltrav iren  
w erden als E rzeuger spezif. N ucleoproteide aufgefaß t, deren  Syn th . aus T rüm m ern n. 
Zellnueleoproteide vor sich geht. D as V irus s te llt dabei den in ak t. A poenzym en der Zelle 
spezif. Coenzyme zur Verfügung. (Presse m ed. 51 . 618— 19. 13/11. 1943. Paris.)

L a n g e c k e r . 4374
Thomas F. Anderson, M. Delbrück und  M. Demerec, Morphologische S tud ien  über 

bakterielle Viren. J e  nach  der Z uordnung zu serolog. G ruppen zeigen die B akteriophagen  
verschied. Größen des K opfes u. verschied, s ich tb a re  F o rtsä tze . E in ige B akteriophagen 
scheinen so klein zu sein, daß  es schw er is t, sie zu iden tifiz ieren . E s b es teh t eine gu te  Ü ber
e instim m ung zwischen m orpholog. u. serolog. E inordnung . A uch d ie B ak te rien , die für 
diese Viren ak t. w aren, sind e lek tronenm kr. u n te rsu ch t w orden u. es w ird festgeste llt, daß 
die K lassifikation  in  serolog. u. m orpholog. G ruppen  wenig zu tu n  h a t  m it der A k tiv itä t 
der B akterien  für B akteriophagen. (J .  appl. Physics 1 6 . 264. April 1945. Philadelphia, 
P a ., Univ. of P ennsy lvan ia , E ldridge Reeves Jo h n so n  F ound . for Med. P h y s .; N ashville, 
T enn., V anderb ilt U niv .; Cold Spring H arbour, N. Y ., Carnegie In s t, of W ash ing ton , Dep. 
of Gen.) v .  B o r r i e s .  4374

B. Kassanis, E in  Salat und Löwenzahn befallendes Virus. E ine in le tz te r Z eit in  E ng
land häufige E rk ran k u n g  von Salatpflanzen, die u n te r  B rau nfärbung  u. K räuselung  der 
B lä tte r  einhergeh t, erwies sich als durch  ein V irus hervorgerufen , das auch die bekann ten  
am  Löw enzahn vorkom m enden chlorot. R inge u. F lecken he rv o rru ft. Die E rscheinungen 
beginnen 14 Tage nach der In fek tion . Als Ü berträger kom m en M yzu sO rn a tu s  u . M . pseudo- 
solani, n ich t aber M . persicae in Frage. Die Läuse w erden e rs t nach  3 std . F ü tte ru n g  an 
den infizierten  Pflanzen infektiös bzw. die Zahl der infektiösen  Tiere ste ig t m it zunehm en
der F ü tte ru n g sze it. Selbst nach 3 täg iger F ü tte ru n g  verlieren die Tiere ihre In fek tio sitä t 
innerhalb  einer Stunde. F ü r  das Virus w ird der N am e „dandelion yellow mosaic virus“ 
vorgeschlagen. (N atu re  [London] 1 54 . 16. 1/7. 1944. H arpenden , H erts ., R otham sted  
E x p . S ta t.) JüN K M A N N . 4374

H. Haardiek, G. A. Kausche und H. Ruska, Elektronenmikroskopische B estim m ung  
der Konzentration von Tabakmosaikviruslösungen. Zur B est. der Konz, von T abakm osaik- 
viruslsgg. w urden feinste N ebeltröpfchen von zerstäu b ten  Viruslsgg. im elek tr. Feld  n ieder
geschlagen u. elek tronenm kr. zur D arst. gebrach t. Aus Fleckgröße der au fgetrockneten
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Tröpfchen u. Stäbchenlänge der im Tropfen en tha ltenen  V irusteilchen w ird die Konz, der 
V iruslsg. berechnet. (N aturw iss. 32. 226— 28. Ju li/S ep t. 1944. B erlin-D ahlem , Biol. 
R e ichsansta lt, u. B erlin -Spandau , Siemens & H alske A. G., Labor, fü r Ü berm ikroskopie.)

G O T TFR IE D .4374
H. Kalmus und B. Kassanis, Reduktion der Em pfindlichkeit von Bohnen fü r  Tabak

nekrosevirus durch K ohlendioxyd. E inw . einer A tm osphäre m it 30— 6 0 %  C 0 2 durch  15 
bis 150 Min. red. die E m pfänglichkeit von Bohnen fü r das Virus m it zunehm ender D auer 
der E xposition  stä rk er. Dabei is t es gleichgültig, ob die Testim pfung u n m itte lbar vor 
oder nach der C 0 2-Exposition  durchgeführt wird. N ach Verbringen in reine L uft bildet 
sich die verm inderte  E m pfänglichkeit in 4 Stdn. zurück. E ine 4 Stdn. nach der Im pfung 
erfolgende E inw . von C 0 2 verm indert den Erfolg der Im pfung nicht. Das Virus selbst 
wird in  gesä tt. C 0 2-Lsg. n ich t in ak tiv ie rt, anscheinend wird nur seine Bindung in der 
Pflanze u n terd rü ck t. D afür d ü rften  Ä nderungen im Zellstoffwechsel veran tw ortlich  sein. 
(N ature  [London] 154. 64 1 — 42. 18/11. 1944. London, Univ., Coll., Dep. of Biom etry.)

JUNKMANN. 4374

Werner Leemann, Die Cadmium-Reaktion nach Wunderly und Wuhrmann im  Blutserum vom Pferd. 
Eine einfache Sehnellmethode f. d. Praxis zur Prüfung d. Kolloidstabilität d. Serums. Zürich: 
Leemann. 1946. (50 S.) 8° Vet.-med. F., Diss.

E6. Tierehemie und -Physiologie.
Aksel Tovborg Jensen und Eva Möller, Röntgenographische Untersuchung der Eigen

schaften von Zahnschmelz. E s wurde die F rage u n tersuch t, ob das im Zahnschm elz nachweis
bare CaC03 in  dem  A p a titg itte r  e ingebaut ist. E s konnte  nachgewiesen werden, daß das 
CaC03 nich t als k rysta llines C arbonat in dem A patit vorkom m t; es ist wahrscheinlich 
adsorptiv  au f der Oberfläche der koll. A patitp a rtik e l gebunden. Diese Annahm e findet 
eine B estätigung durch  röntgenograph. U nterss., in welchen die Dimensionen des A patits 
des Zahnschm elzes als iden t, befunden werden m it denen des H ydroxylapatits . (Acta 
odontol. scand. 6. 7— 18. Dez. 1944. K openhagen.) GOTTFRIED. 4525

Sidney Weinhouse und John I. Brewer, Cyclische Veränderungen bei den Felten des 
Corpus luteum. D er Geh. des m enschlichen Corpus luteum  an  freiem Cholesterin bleibt in 
allen E ntw icklungsstadien  dieses Organes etw a gleich, derjenige an  C holesterinestern bleibt 
gleich oder n im m t etw as ab m it zunehm ender A k tiv itä t (niedrigste W erte w ährend der 
Schwangerschaft), w ährend  bei der R ückbldg. der Geh. au f das öfache erh ö h t wird. M it 
fortschreitendem  A lter des Organes n im m t dessen Geh. an  Phosphatiden zu. D er Glycerid- 
geh. schw ankt n ich t erheblich. Die cycl. V eränderungen der Phosphatide sind n ich t durch 
solche der L ecith in-, Cephalin- u. Sphingom yelinanteile begleitet. ( J .  biol. C hem istry 143. 
617—23. Mai 1942. Chicago, U niv., Dep. Pathol.) S c h w a ib o l d . 4559

Walter Hohlweg, Über die W irksamkeit von Östradiolbenzoat und Diäthylstilböstrol- 
dipropionat im  Uteruswachstumstest. Vergleichende Verss. m it Östradiolbenzoat (I) =  Pro
gynon B , Diäthylstilböstroldipropionat (II) =  Cyren B  u. östradioldipropionat (III) =  Pro
gynon d —p . N ach In jek tio n  von 1 y  in 0,2 ccm Öl an  juvenile ca. 100 g schwere kastrierte  
weibliche R a tte n  w urden in G ruppen v o n je  50 Tieren E in tr itt  u. Verlauf des Ö strus u. das 
Verh. des U terusgew ichts s tud iert. L etzteres ste ig t nach I rascher als nach II u. III. Das 
m axim ale U terusgew icht wird nach I  nach 96 Stdn. m it 175,6 mg, nach II m it 179,4 mg 
nach 72 Stdn. u. nach  III m it 219 mg nach 96 Stdn. erreicht. Die W rkg. k lingt nach I 
rascher ab als nach II u. h ier w iederum  rascher als nach III. Der Ö strus t r i t t  nach I nach 
48 Stdn., nach II nach 72 Stdn . u. noch etw as sp ä ter nach III ein. Vgl. der Uterusgewichte 
nach einm aliger In jek tio n  von I u. II in von 0 ,8— 0,1 y  abgestuften  Dosen ergibt Verdrei
fachung nach 0,4 y  II, die in  der gleichen Zeit auch schon durch  0,1 y I erreicht w ird (nach 
3 Tagen). N ach 3 m al täglicher B ehandlung durch 6 Tage m it einer Gesamtdosis von 
18 y Öslradiol (Progynon-Tropfen) w ar das U terusgew icht nach 8 Tagen 91,6 mg, nach 
gleicher B ehandlung m it 18 y  II 85,1 mg u. nach  stom achaler Gabe von 18 y  II 83,3 mg. 
Die Verss. zeigen, daß  im G egensatz zu der Auffassung von H u f  (vgl. C. 1942. I I . 1704) 
zu verschied. Z eitpunk ten  nach der In jek tion  un ter Verwendung des U terusgew ichts als 
K riterium  w echselnde R elationen der W irkungsstärke von I u. II erhalten  werden. (Zbl. 
Gynäkol. 67. 1354— 58. 11/9. 1943. Berlin, Schering A. G.) JüNKMANN. 4559

Seymour Wimpfheimer und Louis Portnoy, Behandlung der Menopause m it kleinen 
Dosen Stilböslrol. Orale Dosen von 1 mg Stilböstrol oder weniger täglich erwiesen sich 
als gutes M ittel zur L inderung der Sym ptom e der Menopause. (New York S tate  J .  Med. 
41. 1554— 57. 1/8. 1941.) GOTTFRIED. 4559

A. Brindeau, S in d  F ollikulin  und seine Derivate Abortiva?  Diskussion über experi
m entelle u. klin . A rbeiten. Follikulin  kann  n ich t als A bortivum  bei der F rau  gelten, 
obgleich es tro tzdem  möglich ist, daß  bei bes. d isponierten Personen dadurch  ein Spontan-
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a b o rt herbeigeführt w ird. (Ann. Méd. légale, C rim inol., Police sei., Méd. soe., Toxicol. 22 . 
210— 12. D ez. 1942.) LANGECKER. 4559

H. Simonnet und  Claude Béelère, Biologischer Wert und Bedeutung der B estim m ung von 
gonadotropen Hormonen, F ollikulin  und  Pregnandiol im  H arn. Z ur B est. de r gonadotropen 
Hormone  w ird H a rn  im  A ugenblick der O vulation  b e n u tz t. Die B est. erfo lg t am  in fan tilen  
U terus de r Maus a n  je  4 T ieren m it H a rn ex tra k te n  en tsp rechend  10, 20, 50 u . 100 ccm . 
E ine E inheit ist die k leinste E x trak tm en g e , die in  100 S tdn . bei M äusen von  7—9 g die 
Bldg. des V aginalschlauches u. die U terusen tw . auslöst. Bei n. m enstru ierenden  F rau en  
liegt der W ert bei 10 E inheiten . Man k an n  n u r Ü bersekretionen  erfassen. N ach  d e r M eno
pause liegt d er W ert bei 30—250 E inheiten . F ollikulin  bzw. Östrogene w erden im  H arn
1 W oche nach  der O vulation  b estim m t (ÄLLEN-DOISY-Test). Um  diese Z eit b e trä g t die 
Ausscheidung 200—500 E inheiten . N ach der M enopause sind die W erte  zwischen 50— 100 
oder u n te r 50. Bei m enstru ierenden  F rau en  sind  W erte  u n te r  150 u . ü ber 50 E in h e iten  
als patholog. anzusehen. D as der G elbkörpersekretion  en tstam m en d e  Pregnandiol fin d e t 
sich im  H arn  bes. in der L utein isierungsphase, 5— 7 Tage vor d e r R egel zu ca. 2 mg =
2 E inheiten . W erte  u n te r  1 bzw. über 3 mg sind se lten . Die patho log . V aria tionen  d er 
H orm onausscheidung sind g rößer als die Feh ler de r B estim m ungsm ethoden , u . dah er 
e rg ib t sich fü r  dieselben eine hohe p ra k t. u . biol. B edeu tung . (P resse m éd. 51. 91— 92. 
27/2 . 1943.) LANGECKER. 4559

J. Douglas Robertson, Calcium- und  Phosphoruntersuchungen hei Thyreotoxikose und  
nach subtotaler Thyreoidektom ie. U nteres, bei 14 de rartig en  F ä llen  vo r d e r B ehandlung  
m it Jo d  oder anderer A rt sowie n ach  su b to ta le r T hyreo idek tom ie ergaben , d aß  bei a k u te r  
un b eh andelte r T hyreotoxikose H ypocalcäm ie u. H yp o p h o sp h atém ie  bestehen . Bei V er
m eidung jeder Schädigung d er P ara th y reo id ea  w ird  d u rch  su b to ta le  T hyreo idek tom ie  
eine E rhöhung  des Spiegels des Ca u . anorgan . P  im  Serum  au f n. W erte  h e rb e ig efü h rt; 
d as  A u ftre ten  e iner vorübergehenden  A bnahm e des Serum -C a ohne k lin . T e tan ie 
erscheinungen sind w ahrscheinlich au f eine T raum atisierung  d er P a ra th y reo id ea  oder eine 
S törung  deren  B lutversorgung zurückzuführen . D er C a-V erlust bei T hyreo tox ikose  is t  von 
s ta rk  u . e rfo rdert eine en tsprechende Z ufuhr von  Ca. (L ancet 241. 129— 30. 2/8. 1941.)

SCHWAIBOLD. 4562
Aage Laehmann, H ypoparathyreoidism us in  Dänem ark. E ine klinische Untersuchung. 

N eben allg. A usführungen u. B esprechung des S ch rifttu m s w ird  ü ber eingehende U nteres, 
a n  148 P a tie n ten  m it tox . K ro p f u. 40 P a tie n ten  m it n ich tto x . K ro p f b e r ic h te t (Ver
änderung  des Ca-Spiegels im  Serum  nach  T hyreo idek tom ie, H äufigkeit u. A rt des post- 
operativen  H ypoparathyreo id ism us, Pathogenese, P rophy laxe, Sym ptom ato log ie , klin . 
Bild u. Verlauf, Prognose). E s w ird u. a . festgeste llt, d a ß  eine P räd isp o sitio n  fü r  para- 
thy reo ide  Insuffizienz bei de rartig en  P a tie n ten  offenbar n ich t b e s teh t. I n  gleicher W eise 
w ird die id iopath . T etan ie  b eh an d e lt (48 Fälle  au s dem  S ch rifttu m , 22 eigene Fälle). 
H insich tlich  de r T herapie w ird  festgeste llt, d aß  C a-P räpp ., D -P räp p ., P a ra th y re o id e a 
horm on usw. u. K om binationen  d ieser Stoffe b is zu einem  gew issen G rade w irksam  sind 
(H ebung des Ca-Spiegels), ab e r fü r D auerbehand lung  n ich t ausreichen. Sehr g u te  R esu lta t«  
w urden  m it Dihydrotachysterin (A . T . 10) e rh a lten . (A cta  m ed. scand ., Suppl. 121. 9—269. 
1941. K openhagen, R igshosp., Surg. Dep.) * SCHWAIBOLD. 4562

G. Mouriquand, J. Coisnard und  V. Edel, Hormone und  V itam ine. Über den A n ta 
gonismus T h y ro x in -V ita m in  B v  Schilddrüsenstoffe senken bei der T au b e  ra sch  d ie v esti
bu läre  Chronaxie sowohl beim  n. T ier als auch  bei V itam in-B 1-M angel (von 22— 24 a 
auf 3, 2, 1 er). T auben  u n te r  T hyroxineia il. zeigen tro tz  sinkender C hronax ie  keinerlei 
G esundheitsstörungen, sind aber, w enn sie großen F lugbean sp ru ch u n g en  ausgesetz t 
w erden, gefährdet. A neurin  zeigt h insich tlich  C hronaxie die gegenteilige W irkung . 12 Tage 
h indurch  l e g  A neurin su b cu tan  e rh ö h t d ie C hronaxie auf 55 er. Die d u rch  T h y ro x in  
herabgesetz te  C hronaxie w ird d u rch  A neurinzufuhr w ieder e rh ö h t. E s ste ig e rt au ch  die 
B elastbarke it im  Flugversuch. D aher w ird bei A sthen ikern  u. H y p e rth y re o tik e rn  bei 
in tensiver M uskelbeanspruchung die an tagon ist. B eziehung zwischen T h y ro x in  u. A neurin  
ausgenu tz t w erden können. (Presse m éd. 51. 6 1 7 .1 3 /1 1 .1943. L yon.) L a n g e c e e r . 4562

F. Leuthardt und B. Glasson, Über den E in flu ß  des A n eurins a u f die H a rn sto ff Synthese. 
N ach  Verss. der \  ff. (vgl. C. 1943. I . 1489) is t die H a rn sto ff sy n th .  in  d e r L eb er m it dem  
Stoffwechsel der Brenztraubensäure  verknüpft. E s w ird angenom m en, d a ß  d er 1. S c h ritt  
bei der F ix ierung  der C 0 2 in der A nlagerung von CO, a n  die B ren z trau b en säu re  b e s te h t 
(R k. von WOOD u . W e b k m a y , deren  C oferm ent n ach  K r e b s  das V itam in  B x ist) . D a 
der V erbrauch von P y ru v a t in der L eber der B r av itam in o t. T aube  d u rc h  A n eu rin zu sa tz  
s ta rk  gesteigert w ird, w urden Vff. dazu g eführt, d en  E infl. des A neurins (I) au f d ie  H a rn s to ff  - 
sy n th . zu un tersuchen. An B r a v itam inot. R a tte n  w urde d ie H arn sto ffb ild u n g  au s N H 4C1 
u. aus G lutam in m it u. ohne Zusatz von B ren ztraubensäure  u n te rsu ch t (S ch n ittm e th o d e).
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Die A nsätze  en th ie lten  5,25 M illim o l/lN H 3 oder G lutam in u. 200 y  I pro 3,2 cm 3 Ansatz. 
K onz , des P y ru v a ts  0,01 m ol. Die W rkg. des I  b leib t u n verändert bis herab  zu 20 y. Die 
Verss. e rgaben, d aß  die H arn sto ffsy n th . durch  I  gesteigert w ird, u. zw ar ist der E ffek t 
von der gleichen G rößenordnung wie die m eisten W irkungen des I am  isolierten Säuge
tiergew ebe ( B a r r o n  u . M itarbeiter, C. 1943. I .  22131. Beim n. Tier (R a tte  u. 
M eerschweinchen) h a t I  keinen Einfl. auf die H arnstoffbildung. — Die R k. von WOOD u. 
W eRKM AN ist also als Teilrk. der H arnstoffsyn th . anzusehen. (Helv. physiol. pharm acol. 
Acta 1. C 45—46. 1943. Genf, U niv., Physiol.-ehem . In st.) HELLMANN. 4587

F. Leuthardt und B. Glasson, E in flu ß  des A neurins a u f die Harnstoffsynlhese. (Vgl. 
vorst. Ref.) A neurin  begünstigt die H arnsto ffsyn th . in Leberschnitten von Ratten mit 
Vitamin Bj-Mangel. (H elv. physiol. pharmacol. Acta 1. 221—27. Genf, Univ., Physiol. 
Inst.) H e l l m a n N .  4587

F. Leuthardt und B. Glasson, Über die Rolle der Brenztraubensäure bei der H arnsto ff- 
synlbese. (Vgl. vorst. Ref.) Der E infl. folgender N-freier A tm ungssubstra te  auf die Synth.
des H arnstoffs (I) in  der L eber w ird verglichen: P yru va t (H), Oxalacetat (IH), Lactat,
a-Ketoglutarat, F um arat, l-M alat. G ew ebesehnittm etk .; V ersuchstier: Meerschweinchen 
u. R a tte . H u. III rufen die s tä rk s te  Steigerung hervor. In  Ggw. von II ist die Bldg. von I 
in H ydrogencarbonat-M ilieu höher als in Phosphat-M ilieu. Die Geschwindigkeit wird 
gleichzeitig durch die K onz, des H ydrogencarbonats u. des II bestim m t. III bew irkt in 
Phosphat- u. H ydrogencarbonat-M ilieu (Meerschweinchen) eine stä rkere  Steigerung der 
Synth. als H. Die I-S y n th . aus Glutamin  ist von H u. a. A tm ungssubstra ten  unabhängig, 
ist dagegen im  H ydrogencarbonat-M ilieu höher als in Phosphat. Bei der B ,-av itam inot. 
R a tte  bew irk t A neurin  eine E rhöhung  der H arnstoffbldg. in  Ggw. von II, nich t aber von
III. (Helv. physiol. pharm acol. A cta 2. 549—67. 1944. Genf, U niv., Physiol.-ehem . Inst.)

H e l l h a n n . 4587
William D. Robinson, Daniel Melniek und  Henry Field jr., Die Ausscheidung von 

Thiam in im  H arn bei klinischen Fällen und der Wert derartiger A nalysen  bei der Diagnose 
von Thiam inm angel. (Vgl. M e l n i c k ,  C. 1 9 4 0 .1. 2181.) In  U nteres, an  75 Personen wurde 
gefunden, daß  die H öhe de r T hiam inausscheidung im H arn  eine F estste llung  der T hiam in
versorgung erm öglicht. Bei Personen m it vorausgegangener g u te r  E rn äh ru n g  u. T h iam in
versorgung w urden 90 y  (m ännlich) bzw. 60 y (weiblich) oder m ehr innerhalb  24 S tdn . 
ausgeschieden, bei solchen m it unzureichender V ersorgung 66 bzw. 43 y oder weniger; 
erstere schieden > 7 ,5 %  einer B elastungsdosis von 5 mg w ieder aus, le tz te re  < 7 % . Bei 
3 Fällen m it „alkoh . B eriberi“  w ar die Ausscheidung sehr gering. Die H älfte  der P a tien ten  
m it klin. M angelerscheinungen anderer A rt wies ern iedrig te  T hiam inausscheidung auf, 
ebenso 6 von 7 Fällen m it H erzdekom pensation , dagegen 6 Fälle m it reguliertem  D iabetes 
u. 6 Fälle m it H yperthy reo id ism us n. W erte. ( J .  clin. In v est. 19. 399— 408. März 1940. 
Ann A rbor, U niv., Med. School, Dep. In te rn . Med.) SCHWAIBOLD. 4587

F. J. Neuwahl, W irkung von Nicotinsäure a u f den Kohlenhydratstoffwechsel. Bei der 
Behandlung von H erz- u. G efäßerkrankungen m it in travenösen  In jek tionen  von Nicotin
säure (I) au ftre ten d e  Schütte lfröste  v eran laß ten  U nteres, des K ohlenhydratstoffw echsels 
m it I u. wegen der G efäßw irkungen von I, bes. m it Nicotinsäureamid  (II), das diese G efäß
wirkungen n ich t besitz t. In tram u sk u läre  In jek tio n  von 300— 400 mg II fü h rt bei gesunden 
Versuchspersonen zu einer erheblichen B lutzuckersenkung von 3 S tdn. D auer m it einem 
M aximum  i y 2 S tdn . nach der In jek tion . N ach in travenöser In jek tio n  von 250 mg H  
sink t der B lu tzucker au f 50 m g-%  ab. Die arteriovenöse B lutzuckerdifferenz ste ig t nach 
in travenöser In jek tio n  von 400 mg II deutlich  an. Die W rkg. von 2 E inheiten  In su lin  
in travenös w ird durch  gleichzeitige Gabe von 60 mg II erheblich v e rstä rk t. Bes. deu tlich  
w ar diese W rkg. von H, wenn die II-In je k tio n  der /n s  ¡ihn-In jektion  30 Min. voranging. 
L atenz der /n su /tn -W rk g . w ird verk ü rz t, die der B lutzuckersenkung m eist vorangehende 
leichte B lutzuckersteigerung feh lt nach II. E rhöhung  der Dosen von II fu h rt zum  1 e r- 
schwinden der arteriovenösen B lutzuckerdifferenz bzw. zu ih rer U m kehrung. Auch oral 
(0,5 g) ist H blutzuckersenkend w irksam . B ehandlung von D iabetikern  m it II fü h rt zu 
m ehr oder weniger ausgeprägter Besserung der K ohlenhydratto le ranz  (12 Fälle). Die 
W rkg. von II wird m it seiner B edeutung als Coenzym bei verschied. Ferm entrkk. in  
Z usam m enhang gebrach t. (L ancet 245. 348— 51. 18/9. 1943. Rochdale, Law Nursing 
Hom e.) JUNKKANN. 4587

Juuso K ivim äki, Über die C-Vitaminlage beim finnischen Volke. Unteres, über den 
V itam in C-Geh. einer größeren A nzahl von Personen aus verschied. Berufen ergaben, daß 
der V itam in C -Bedarf des finn. Volkes im  großen u. ganzen genügend befriedigt w ird. 
(Acta odontol. scand. 2 . 53—61. Ju n i 1940. H elsinki, U niv., Odontolog. In st.)

G o t t f r i e d . 4587
R. Sacrez, Der E in flu ß  der Ascorbinsäure a u f die Diurese. B eobachtungen an n. e r

n äh rten  K indern , an  V itam in C-M angelkindern u. an  k ranken  K indern  (L ipoidnephrose,
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Pleuritis, Ik te ru s) ergaben keinen e indeutigen  Bew eis, d aß  V itam in  C -G aben p e r  os u. 
In jek tio n en  von V itam in  C eine w irksam e D iurese bei Ödem en hervorrufen . Die a u f
tre ten d en  W irkungen sind schw ach u. n u r vorübergehend. (Arch. frang. P ed ia trie  1 . 126 
bis 131. 1943. S trasbourg , C linique in fan tile .) B a r z . 4587

E, Frommei, J. Piquet, C. L. Cuenod, M. Loutfi und  J. Aron, D ie O piumalkaloide, 
untersucht im  Rahm en der „medikamentösen C -H ypovitam inose“ . I. M itt. B eschreibung der 
M ethodik fü r die B est. in  dieser u. allen  folgenden M itteilungen. V ersuchstier: Meer
schweinchen. B est. der A scorbinsäure d u rch  T itra tio n  nach  d er M eth. von  TlLLMANNS 
m itte ls  2.6-D ichlorphenolindophenol. — 0,20 g /kg  M orphinhydrochlorid  w urde einm al 
an  8 M eerschweinchen in jiz ie rt, w orauf Lungen, Milz, G ehirn, N ieren u. H erz eine v o rüber
gehende H ypovitam inose e r litten , die nach  24 S tdn. behoben  w a r; lediglich die N eben
n ieren  zeigten in  den e rsten  4 S tdn. H yperv itam inose. W ird  dieselbe Dosis täg lich  w eiter 
gegeben, so b ie ten  alle Organe das Bild einer progressiven H ypov itam inose . Papaverin  
h a t  im  24 Stdn.-V ers. die gleiche W rkg. wie M orphin, nu r m it dem  U ntersch ied , d aß  keine 
H yperv itam inose der N ebennieren  a u f tr i t t .  — E inm alige In jek tio n  von 0,08 g /kg  K odein
phosphat bei 7 T ieren ve ru rsach t keine nennensw erte H ypo v itam in o se ; zu B eginn des 
Vers. erfahren  fa s t alle O rgane eine S teigerung ih res V itam in  C-Geh. (M obilisierung). 
Vff. weisen auf den Synergism us zwischen C -H ypovitam inose u. H em m ung d er Cholin
esterase h in . (H elv. physiol. pharm acol. A cta  3 . 83— 90. 1945. Genf, U niv ., T h erap eu t. 
In st.)  H e l l m a n n . 4587

E. Frommei, J. Piquet und M. Loutfi, Die Barbitursäurederivate, untersucht im  
Rahm en der „medikamentösen C -H ypovitam inose". I I .  M itt. (I. vgl. vorst. Ref.) E inm alige 
in tram u sk u läre  In jek tio n  von 0,10 g/kg N a-Salz des Veronals v e ru rsach t bei M eerschwein
chen nach 4 S tdn. in  den  N ebennieren , Lungen u. der L eber eine m ittle re  H ypovitam inose, 
w ährend in  G ehirn, N iere, Milz u. H erz der Ascorbinsäure-Geh. e tw a n. b le ib t. Die gleiche 
Dosis vom  N a-Salz des Lu m in a ls  bew irk t in  L eber u. Lungen H ypov itam inose , w ährend 
in  den anderen  O rganen nach  3 S tdn . H yperv itam inose  h e rrsch t, bes. in  den  N ebennieren. 
Der auffallendste  U nterschied  zwischen V eronal u. L um inal lieg t d a rin , d aß  die Veronal- 
hypovitam inose im  G egensatz zu d er des L um inals progressiv is t. In tram u sk u lä re  In 
jek tion  von 0,6 em 3/kg  Som nifen  (V eronal u. N um al, 1 :1 )  ve ru rsach t eine H ypovitam inose 
d er O rgane, deren  K urvenbild  dem jenigen nach  L um inalgabe sehr ä h n e lt. In jek tio n  von 
0,4 cm 3/k g  einer 10% ig. Lsg. von N arconum al ve ru rsach t H yperv itam inose  d er N eben
nieren u. H ypovitam inose in N iere, L eber, H erz u. Lunge, w ährend G ehirn  u. Milz u n 
beeinfluß t bleiben. 0,2 cm 3/kg  Cibalgin (en th ä lt pro  cm 8 0,03 g D ial, 0,11 g A m inopyrin
u. 0,28 g eines U rethans) w urden einm al täg lich  3 Tage lang in jiz ie rt; dabei zeig ten  Herz
u. Milz nach  einem  Tage H yperv itam inose, alle anderen  O rgane H y p o v itam in o se ; nach 
3 Tagen w aren n u r Milz u. N ebennieren h y p erv itam in o t., nach  4 Tagen alle O rgane bis 
auf die Milz in  H ypovitam inose. Vff. schließen aus diesen E x p erim en ten , d aß  die As
corbinsäure keine fix ie rte  Substanz sei, sondern  eine zirkulierende wie die H orm one. (Helv. 
physiol. pharm acol. A cta 3 . 391— 98. 1945.) HELLMANN. 4587

E. Frommei, J. Piquet, C. L. Cu6nod und M. Loutfi, Die A ntitherm ica-A nästhetica, 
untersucht im  Rahm en der „medikamentösen C -H ypovitam inose" beim Meerschweinchen.
I I I .  Mitt. (I I . vgl. vorst. Ref.) A n ilin , A cetanilid , A n tip y r in  u. A m in o p yr in  verursachen 
bei hoher Dosierung beim Meerschweinchen eine C-Hypovitam inose der großen Organe. 
Die Beziehungen des Vitam ins C  zur Cholinesterase zeigen sich in einer Verminderung der 
Aktivität dieses Fermentes unter der Wrkg. von Antipyrin. W enn diese experimentellen  
Befunde auch beim Menschen gemacht werden sollten, muß ein Mißbrauch dieser Medika
m ente mindestens eine Resistenzminderung der Patienten verursachen, weshalb Vff. die 
gleichzeitige Verabfolgung von Vitam in C anempfehlen. (H elv. physiol. pharmacol. Acta
3. 399— 403. 1945.) HELLMANN. 4587

E. Frommei, J. Piquet, C. L. Cuenod und  M. Loutfi, Die Su lfam ide  und die C uprein
gruppe, untersucht im  Rahm en der „m edikamentösen C -H ypovitam inose" beim M eerschwein
chen. IV . M itt. ( I I I .  vgl. vorst. Ref.) Die Sulfonam ide Albucid, Irgam id  u. Cibazol v e ru r
sachen im  7 Tage-Vers. an  M eerschweinchen bei täg licher In jek tio n  von 0,5 g /kg  bei allen 
großen O rganen eine be träch tliche  H ypovitam inose, die nach einer W oche zu Senkungen 
der V itam in  C-Gehh. um  50%  fü h r t ;  lediglich das G ehirn w ird verhältn ism äß ig  schw ach 
betroffen. Aus der C upreingruppe w urden im  24 Stdn.-V ers. nach  einm aliger In jek tio n  
die W irkungen von 0,20 g/kg  Chininhydrochlorid, 0,10 g /kg  C hin id insu lfa t u. 0,05 g/kg 
Optochin g ep rü ft; ih r  E infl. auf den A scorbinsäuregeh. der verschied. O rgane is t n ich t 
gleichartig . O ptochin  bew irk t nach  90 Min. in  allen O rganen H yperv itam inose, die bei 
einigen auch  noch bei C hinidin gefunden w ird, ab er w esentlich schw ächer, bei Chinin gar 
n ich t. C hinidin v e ru rsach t in  allen O rganen einen A bfall des V itam in C-Geh., der nach  
6 S tdn. sein M inimum  erreich t h a t. Sowohl bei Chinin als auch  C hinidin haben  die N eben-
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nieren nach  24 S tdn. den geringsten A scorbinsäuregehalt. (Helv. physiol. pharm acol. 
A cta 3. 425—30. 1945.) HELLMANN. 4587

E. Frommei, J. Piquet, C. L. Cuénod und M. Loutfi, D ie vagotrope M edikation, 
untersucht im  Rahm en der „ medikamentösen C -H ypovitam inose". V. M itt. (IV . vgl. vorst. 
Ref.) Tägliche In jek tionen  von 0,25 m g/kg A tropinsulfa t verursachen bei Meerschweinchen 
geringe H ypovitam inose in  Milz, Leber, Gehirn, H erz, Lunge u. N ebennieren nach 4 Tagen. 
E inm alige In jek tio n  von 0,03 g/kg Scopolaminkydrobromid  h a t im 24 Stdn.-Vers. ebenfalls 
in  allen O rganen leich te  H ypovitam inose zur Folge; auch h ier erreichen die Nebennieren 
den tie fs ten  W ert, a llerdings nur vorübergehend. Pilocarpinhydrochlorid  bew irkt m it e in 
m aliger In jek tio n  von 0,05 g/kg sta rke  H ypovitam inose aller Organe, wobei die Leber u. 
die N ebennieren  am s tä rk s ten  betroffen  werden. Tägliche In jek tionen  von 0,02 g/kg Acetyl- 
cholinhydrochlorid über 3 Tage lösen nur bei den N ebennieren eine außerordentlich  sta rke  
H yperv itam inose aus, wogegen alle anderen  Organe nach leichter H ypervitam inose eine 
H ypovitam inose m ittle rer In te n s itä t  zeigen. 0,01 m g/kg D oryl (Carbaminoylcholin), e in
mal in jiz iert, w irk t auf die N ebennieren ganz ähnlich wie Acetylcholin; die anderen  Organe 
erfahren  eine geringe vorübergehende H ypovitam inose. Einm alige In jek tion  von 0,2 m g/kg 
Prostigmin  m ach t nach 4 S tdn. säm tliche Organe, m it Ausnahm e der Milz, hyperv ita- 
m inot.; das Bild is t hier im  4 Stdn.-V ers. ähnlich  wie bei A cetylcholin nach 24 Stunden. 
(Helv. physiol. pharm acol. A cta 3. 431—35. 1945.) HELLMANN. 4587

E. Frommei, J. Piquet, C. L. Cuénod und M. Loutfi, Nicotin, Yohim bin und Ergot
amintartrat, untersucht im  Rahm en der ,,medikamentösen C-H ypovitam inose". V I. M itt. 
(V. vgl. vorst. Ref.) N ach einer einm aligen In jek tion  von 2 cm 3 einer 1 % ig. Lsg. von 
N icotin  (M e r c k ) bleib t bei M eerschweinchen nu r der Ascorbinsäuregeh. des Gehirns 
annähernd  n., derjenige von Nieren, Lungen, H erz u. L eber ist schwach erhöht, während 
Milz u. bes. die N ebennieren sta rke  H ypervitam inose zeigen (nach 4 Stdn. 260%  über 
dem N orm alw ert). In tram u sk u läre  In jek tio n  von 0,0005 g/kg Ergotamintartrat ver
ursach t n u r bei den  N ebennieren eine passagere H ypervitam inose, bei allen anderen 
genannten  O rganen H ypovitam inose. In jek tio n  von 0,02 g/kg Y ohimbinhydrochlorid h a t 
in allen O rganen H ypovitam inose zur Folge. (Helv. physiol. pharm acol. Acta 3. 613— 15.
1945.) H e l l m a n n . 4587

E. Frommei, J. Piquet, C. L. Cuénod und M. Loutfi, Arsen, untersucht im  Rahmen  
der „medikamentösen C -H ypovitam inose". V II. M itt. (VI. vgl. vorst. Ref.) In tram uskuläre  
In jek tionen  von täg lich  6 m g/kg N a A s 0 2 haben  bei M eerschweinchen eine H ypovitam inose 
aller großen Organe zur Folge. Am s tä rk s ten  ist nach 6 Tagen die L eber betroffen, dann 
folgen N ebennieren, N ieren, H erz, Lungen, Milz u. Gehirn. (Helv. physiol. pharm acol. 
Acta 3. 617— 19. 1945.) HELLMANN. 4587

Paul R . Cannon, Zusammenhänge zwischen Eiweißstoffwechsel und Anlikörperproduk
tion sowie Infektionsresistenz. Zusam m enfassender B ericht über E infl. der N ahrung auf 
die Synth . der Serum proteine, ehem. Zus. n. Serum globuline u. der A ntikörperserum 
globuline, e lek trophore t. Analyse, B edeutung des y-Globulins fü r die Antikörperbldg. 
sowie Eigg. der A ntikörper. (Advances P ro te in  Chem. 2. 135—54. 1945. Chicago, Hl., 
Univ., Dep. of P a th .) HELLMANN. 4596

M. Polonovski, P. Boulanger und CI. Oudar, Das Schicksal der a-Methyl-cc-aminosäuren 
nach Zu fuhr in  den Verdauungskanal beim H und. N ach den vorliegenden Versuchsergeb
nissen v erhält sich der O rganism us des H undes gegenüber derartigen  Verbb. wie gegen
über den opt. A ntipoden der na tü rlich en  A m inosäuren; der E rsa tz  des letz ten  H durch 
eine M ethylgruppe m ach t diese Verbb. fü r den O rganism us p rak t. unverw ertbar. (C. R. 
Séances Soc. Biol. F iliales Associées 128. 604—06. 1938.) SCHWAIBOLD. 4596

Raymond Borchers, Clarence P. Berg und Newton E. Withman, Tryptophanstoff
wechsel. X .  M itt. Die W irkung der Verfütterung von l (—)-, dl- und d(-\-)-Tryptophan, 
d ( - ) -  und d l-ß-3-Indolylmilchsäure, ß-3-Indolylbrenztraubensäure und l( - ) -K y n u r e n in  
au f die Speicherung von Leberglykogen und die Ausscheidung von Kynurensäure, K ynurenin  
und Gesamtketonkörpern im  H arn. D urch Fütterungsverss. an  R a tte n  wurde geprüft, 
ob Verabfolgung von Tryptophan  an hungernde, n. oder zwecks E rhöhung der K etonurie 
m it N a -B u ty ra t g e fü tterte  Tiere die Ausscheidung der Ketonkörper bzw. die Bldg. von 
Leberglykogen beeinflußt. Die W rkg. des l-T ryptophan  wurde m it derjenigen des d- u. 
dl-Tryptophans,derIndolylbrenztraubensäure, dl- u. d-Indolylmilchsäure  u .des l-K ynurenins  
verglichen, einschließlich der Ausscheidung von K ynurensäure  u. K yn u ren in . —  M e t h o 
d i k :  K ynurensäure  wurde durch  A nsäuern des H arns m it Schwefelsäure bis zur K ongo
röte gefällt. „K y n u ren in “ (alle Substanzen, die als M ercurisulfat-K om plex aus H arn  
nach vorheriger E n tfernung  von K ynurensäure, A ceton u. Acetessigsäure gefällt werden) 
wurde aus einem Teil des K ynurensäurefiltra ts, nach E ntfernen  der K etonkörper als 
Aceton durch  Kochen m it Säure, als H g S 0 4-Kom plex gefällt. E ntsprechende Fällungen



1 2 6 0 E s. T t e r c h e m t e  u n d  -P h y s io l o g ie . 1 9 4 6 . I .

b ek an n ter M engen ergaben, d aß  1 m g K om plex 0,23 mg K y n u ren in  en tsp rich t. G esam t
ke tonkörper nach VAN SLYKE. V erabfolgung der T estsubstanz  stom achal. E r g e b n i s s e :  
Bei R a tte n , die nach 24std . H ungern  0,6 g l-, dl- oder d -T ry p to p h an  täg lich  e rh ie lten , 
schien die A usscheidung der G esam tketonkörper leicht e rh ö h t gegenüber den  K o n tro ll
i e r e n ,  w as ab er w ahrscheinlich V erunreinigungen im  A c e to n -H g S 0 4-K om plex zuzu
schreiben ist. E n tsprechende T ry p tophangaben  verringerten  die K etonkörperausschei
dung  bei den m it N a -B u ty ra t g e fü tte rten  T ieren deutlich . D enselben E ffek t bew irk t 
Z-Kynurenin u. Indo ly lb renztraubensäure , w ährend d - u . d l-Indoly lm ilchsäure  viel schw ä
cheren  E infl. ausüben . V erfü tte rung  mol. Mengen A m m onchlorid sen k te  die K e to n k ö rp er
ausscheidung bei den m it N a -B u ty ra t g e fü tte rten  R a tte n  ebenfalls, so daß  die A nnahm e 
b erech tig t erschein t, daß  N H ,-A bspaltung  u. H arnstoffb ldg. aus den  g e te ste ten  Verbb. 
teilw eise fü r  ih ren  senkenden E infl. in  der K etonkörperausseheidung  v e ran tw ortlich  ist. 
D a ab er die Senkung durch  In d o ly lb renztraubensäure , die n u r den  Indol-N  e n th ä lt, 
ca. ebenso groß ist wie die d u rch  T ry p to p h an  (m it Indo l- u. Am ino-N) u. d u rch  K y n u ren in  
(m it 2 Am ino-N) veru rsach te , m üssen noch andere  F a k to ren  m it hineinspielen. — Sub
stanzen , die die A usscheidung von K e tonkörpern  verringern , p roduzieren  im  allg. G lyko
gen. A ber bei R a tte n , die nach 48std . H ungern  0,3 g dl- oder d -T ry p to p h an  oder äq u i
valen te  Mengen a n  dl-Indolylm ilchsäure, In d o ly lb ren ztrau b en säu re  bzw. Z-Kynurenin 
4, 8 12 bzw. 20 S tdn. lang m it 4 std . A bstand  erh ie lten , w urden  keine Anzeichen fü r  
Speicherung von L eberglykogen b em erk t. Das w ürde b ed eu ten , d aß  die W rkg. dieser 
S ubstanzen  au f d ie K örperausscheidung bei m it N a -B u ty ra t g e fü tte rten  R a tte n  n ich t auf 
ih re r U m w andlung in  Glucose oder einem  glykogenbildenden Z w ischenprodukt beruhen  
kann . — Z-Tryptophan u. Z-Kynurenin verursachen  ungefäh r gleiche A usscheidung von 
K ynu ren säu re  u. „K y n u ren in “ , deren Mengen allerd ings n u r ca. 1/ i  d er v e rfü tte r te n  Säuren 
en tsp rachen . Die gleichzeitige Senkung d er K etonkörperausseheidung  bew eist, d a ß  
der Stoffwechsel des Z-Kynurenins n ich t auf seine U m w andlung in  K y n u ren säu re  be 
sch rän k t ist. d l-T ry p to p h an  p roduzierte  wenig K ynurensäure , d -T ry p to p h a n  anscheinend 
ga r keine. Von d er v e rfü tte rte n  Indo ly lm ilchsäure  w urde e tw as m ehr als die H ä lfte  wieder 
ausgeschieden; gleichzeitige Senkung der K etonkörperausseheidung  lä ß t au f V erdauung 
des R estan te ils  schließen. In d o ly lb renztraubensäure  w urde um gew andelt in  K ynurensäure  
(anscheinend leichter als fü r K aninchen  berich te t), ab e r weniger g la tt  als Z-Tryptophan. 
( J .  biol. C hem istry 145. 657—66. O kt. 1942.) HELLMANN. 4596

P. L. Paveek und H. M. Baum, Die Beziehungen von C ystin  zu  Achromotrichie. A us den  
Verss. de r Vff. is t ersichtlich , d aß  bei einer 18% ig . C aseindiät d u rch  Z usatz  von  75 mg 
C ystin u. 200 y  P an to th en säu re  pro  Tag die n u tritiv e  A chrom otrichie herabgese tz t w erden 
kann . Die V erabreichung der C aseindiät ohne C ystin  genüg t n ich t. (Proc. Soc. exp . Biol. 
Med. 4 7 .271—72. Ju n i 1941. S t. Louis, Mo., A nheuser B usch, Biol. Labor.) BAERTICH. 4596 

K. Takeda, K. Temma, K. Kubo und  R. Arizuka, D ie B ildung  von H a rn sto ff in  der 
foetalen Leber, Niere und  P lacenta in  jedem M onat der Schwangerschaft. Die H arn sto ff
bldg. beg inn t in  diesen O rganen p lö tz lich  im  5. M onat u . b le ib t b is zum  le tz te n  S tad ium  
d er Schw angerschaft bestehen. A uch A rginase, d ie als F a k to r  bei d e r H arnstoffb ldg . 
angesehen w ird, n im m t p lö tz lich  vom  5. oder 6. M onat an  zu. D a die Zellen d er foe ta len  
L eber e rs t m it F o rtsch re iten  d er Schw angerschaft d ifferenzieren, h ä n g t die H arn sto ff
bldg. auch  m it der F u n k tio n  de r Zellen zusam m en. D as V erhältn is d er H arnstoffb ldg . 
in  L eber u. N iere is t wie 2 :1 . Die A rginasew irksam keit in  de r fo e ta len  L eber u. N iere 
w ird d u rch  verschied, oxydierende u. reduzierende Stoffe a k tiv ie r t , vo r allem  durch 
M angansulfat, bes. in  den  frühen  S tad ien  der Schw angerschaft. Bei Schw angerschafts
toxäm ie is t die Bldg. von H arnsto ff u. A rginase in  den  foe ta len  O rganen norm al. (Ja p . 
J .  O bste tr. Gynecol. 24. 16— 17. A pril 1941. [nach  engl. A uszug ref.]. O saka, U niv., 
Gynecol. and  O bste tric . In s t.)  SCHWAIBOLD. 4596

M. Leyritz, Die Ausscheidung des H arnsto ffs a u f  C rund des S tandes des Säure-B asen- 
Gleichgewichts. U nters, an  einer größeren  A nzahl von P a tie n ten  ergaben , d aß  d ie  H arn- 
stoffausseheidung weniger von dem  Geh. des B lu tes als vom  Z u stan d  des S äure -B asen - 
G leichgewichts abhäng t. Bei Aeidose ist die A usscheidung viel s tä rk e r  a ls bei A lkalose; 
die geringe K onz, bei le tz te rer w ird d u rch  das größere  Vol. d er D iurese n ich t aufgewogen. 
(Bull. Aead. Med. 124. ([3.] 105.) 533—41. Mai 1941.) SCHWAIBOLD. 4596

A. Szent-Györgyi, Über die Chemie des M uskels. Vf. k o n n te  die physiol. F u n k tio n  des 
Muskels m it B estand teilen  des M uskels in  v itro  w iederholen. Diese in -v itro -K o n trak tio n  
is t der M uskelkontraktion in vieler H insich t ähnlich . Die Analyse zeigte, d aß  bei d ieser 
K o n trak tio n  drei B estand teile  des M uskelsaftes tä tig  sind : das A denosin triphosphat 
(ATP), das K  u. d as Mg. Die fe rm en ta tive  T ätigkeit, d. h. die F äh ig k eit. Phosphorsäu re  
von A T P abzuspalten , is t an  d as Myosin gebunden. D as Myosin is t ab er n u r u n te r  den  
U m ständen  a k t., u n te r  denen es assoziiert. Vf. h ä lt  es fü r v e rfrü h t, eine neue T heorie
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der K o n trak tio n  aufzustellen, bes. d a  noch eine Reihe von Fragen  ungeklärt ist, wie 
die, ob die A T P-S paltung  bzw. die Spaltungsenergie zur K on trak tion  oder zur R elaxa
tio n  nötig  ist u. wie diese Energie in den Prozeß eingreift. (Schweiz, med. W schr. 73. 
1217— 18. 24/9. 1943. Szegedin, U niv., In st, fü r med. Chem.) BAERTICH. 4597

F. Verzär, Modell zu  einer Theorie der M uskelkontraktion. An 3 Abb. wird ein Modell 
zur K o n trak tio n sth eo rie  des Verf. (vgl. Theorie der M uskelkontraktion, Basel 1943) e r
läu te rt. D as Modell zeigt das Zerfallen des M yosin-G lykogen-K -Sym plexes  durch das 
H eraussehleudern des K  als Folge des Reizes, die dadurch  bedingte V erkürzung des Myo- 
sinfadens, die gleichzeitige Ingangsetzung  des Glykogenzerfalls, die R ückbeförderung 
von K  d u rch  einen Teilprozeß der K ob lenhy d ra tres titu tio n , der ganz am  Anfang dieser 
verläu ft, u. die bedeu tend  langsam ere R estitu tio n  von 4/ 5 des Glykogens durch die Energie 
der O xydation  von x/5 der en ts tandenen  M ilchsäure (Helv. physiol. pharm acol. A cta 1. 
C 8— 10. 1943. Basel, U niv., Physiol. In st.) H e l l m a n n .  4597

E. Lehnartz, Über die B estim m ung des K reatins im  M uskel m it der Dinitrobenzoat- 
methode. Die stö renden  N achteile  d ieser M eth. w erden aufgezeigt (U nbeständigkeit der 
ro tv io le tten  R eaktionsfarbe , s ta rke  F ärb u n g  der D initrobenzoatlösung). E ine w eit
gehende B eseitigung beider S törungen  w urde durch  Pufferung des Reaktionsgem isches 
m itte ls N a-A ceta t erzielt. Die A nw endung des Verf. zur B est. des K reatin s im Muskel 
wird beschrieben. (H oppe-Seyler’s Z. physiol. Chem. 271. 265— 74. 2/12. 1941. M ünster, 
U niv., Physiol.-chem . In st.)  SCHWAIBOLD. 4597

E. Lehnartz und Ruth Jensen, Über die H erkunft des M uskelkreatins. I. M itt. (Vgl. 
vorst. Ref.) D urch vergleichende Verss. w urde festgestellt, daß  in Froschm uskelbrei Argi- 
nin in K rea tin  um gew andelt wird (pn-O ptim um  6,6—7,0). Diese Um w andlung erfolgt 
nur bei A nw endung eines P h osphatpuffers; d u rch  Pufferung m it B ora t, Veronal oder 
Glykokoll w ird sie v e rh indert. H inweise fü r das B estehen einer U m wandlung von Glykokoll 
in K rea tin  w urden n ich t erhalten . (H oppe-Seyler’s Z. physiol. Chem. 271. 275—88. 2/12. 
1941.) SCHWAIBOLD. 4597

Fritz Menne, Über die H erkunft des M uskelkreatins. I I .  M itt. (I. vgl. vorst. Ref.) In  
weiteren Verss. w urde festgeste llt, daß  d u rch  Froschm uskelbrei aus H istid in  K reatin  
gebildet w erden k a n n ; eine Bldg. von K rea tin in  w urde n ich t beobachtet. Als optim ale 
Versuchsbedingungen erw iesen sich Phosphatpuffer von neu tra ler R k. u. Anaerobiose. 
Bei Tem pp. von 20 u. 35° h ö rt  die U m w andlung nach 3 S tdn. auf. Am m eisten K reatin  
wird u n te r  aeroben  u. anaeroben  B edingungen bei Zusatz von 20 mg H istid in  zu 0,5 g 
Muskel gebildet. (H oppe-Seyler’s Z. physiol. Chem. 273. 103—04. 18/3.1942. M ünster, 
Univ., Physiol.-chem . In st.)  SCHWAIBOLD. 4597

F. Menne, Über die H erkunft des M uskelkreatins. I I I .  M itt. ( I I . vgl. vorst. Ref.) In  
weiteren U nterss. w urde festgeste llt, daß  die K reatinb ldg . aus A rginin im  Muskelbrei 
durch anaerobe V ersuchsbedingungen n ich t gefördert u. durch  0 2-D urchström ung ver
ringert w ird. Aus G lykocyam in u. Cholin w erden m erkliche Mengen K rea tin  gebildet, 
n icht jedoch aus Adenin. (H oppe-Seyler’s Z. physiol. Chem. 273. 269— 76. 20/5.1942.)

SCHWAIBOLD. 4597

J o h a n n e s  R o b e r t  P a e z o w s k y ,  Die Beeinflussung von Serumtryptasen und weißem Blutbild durch 
■wiederholte m ittlere Blutverluste und Rejzkörperbehandlung m it Novoprotin und Trypsin. (15 gez. 
Bl. m. 5 Taf.) 4° (Maschinenschr.) Münster, Med. F., Diss. v. 3/4.1946.

D i e t r i c h  S t a e h e l i n ,  Untersuchungen über die selektive Glucose-Resorption nach Adrenalektomie. Basel: 
Kreis. 1946. (38 S. m. graph. Darst.) 8° Basel, Med.F., Diss. v. 21/12.1945.

E6. Pharmakologie. Therapie. Toxikologie. Hygiene.
Henry Corsi, Therapeutische Anw endung von Thorium  X . Thorium  X  sendet vo r

wiegend a -S trah len  aus. E s eignet sich in  Form  von Pinselungen m it Lsgg. in A m ylacetat 
oder A. zur B ehandlung bestim m ter H auterkrankungen . G ute Erfolge w urden erzielt bei 
Alopecia a rea ta  u. Psoriasis. Erfolgversprechende Ergebnisse h a tte  die B ehandlung von 
N ageltrichophytien  u. licheninfizierten Ekzem en. Auch bestim m te Form en von N aevus 
flam m eus sprachen g u t an , w ährend C apillarnaevi im  allg. u. cavernöse Naevi unbeeinflußt 
blieben. (L ancet 245. 346— 48. 18/9. 1943. London, St. B artolom ew 's Hosp. and St. Jo h n 's  
Hosp.) JUNKMANN. 4604

H. H errm ann , Sylvia G. Moses und J. S. Friedenw ald, Der E in fluß  von Pantocain- 
hydrochlorid und Chlorbutanol a u f A tm ung und Glykolyse der Hornhaut. E s wurden Horn- 
h au tp räp p . vom  R ind in R ingerphosphatlsg. (pn 7,5) verw endet. Pantocain  (I) u. Chlor
butanol (II), lösl. Pentobarbital, Phenacain  [C2H 50 -C 6H4-N H -C (C H 3) =  N -C 6H 4-0 -C 2H 5], 
B u tyn , A trop in  u. Cocain hem m en in  verschiedenem  Grade die Sauerstoffaufnahm e der 
R inderhornhau t. Ephedrin  u. Äthylcarbamat (Ä thylurethan) sind ohne W irkung. E in  
sauerstoffaktiv ierendes Syst., verm utlich Cytochrom oxydase, u. die anaerobe Glykolyse
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der H o rn h a u t w erden p ra k t.  von I  u. I I  n ich t beeinfluß t. Die aerobe A nhäufung  von 
M ilchsäure jedoch  w ird d u rch  I  u. I I  seh r gesteigert. (Arch. O phthalm ology 28. 652—60. 
O kt. 1942. B altim ore , Jo h n  H opkins H ospita l.) BARZ. 4608

John Auer und Hugo Krueger, A ku te  Ödemerscheinungen des Pankreas, der Gallenblase 
und des Magens nach In jektionen  von H istam in . Da die bei a k u te r S erum anaphylax ie  
ausgepräg ten  Ö dem erscheinungen in den U nterle ibsorganen des H undes festste llbar 
w aren, erschien es w ünschensw ert, d ie  W rkg. von H istam in  in  dieser R ich tu n g  zu u n te r 
suchen. Bei 14 H unden  t ra te n  nach In jek tio n  einer 0 ,l% ig . Lsg. von H istam in h y d ro 
chlorid in die Jug u la rv en e  6m al Ödeme des P an k reas, 14m al de r G allenblase u. 7 mal 
des Magens au f; sie un tersch ieden  sich grundlegend von denen  d er Serum anaphylax ie. 
(Proc. Soc. exp. Biol. Med. 46. 75— 78. J a n . 1941. S t. Louis, Mo., U niv., School of Med., 
Dep. of Pharm akol.) BAERTICH. 4608

A. M. E. Duguid und R. St. A. Heathcote, Die pharmakologische W irkung von M ethyl
phenylpiperidincarbonsäureäthylester. Vff. beschreiben d ie  W rkg. des Ä thy les te rs der 1-Me- 
thy l-4-phenylp iperid in-4-carbonsäure  (Dolantal) auf E ry th ro c y te n , P aram aecium , isoliertes 
H erz u. Eingew eide, gestreck ten  M uskel, B lu td ru ck , R esp ira tio n  u. E ingew eide des in 
ta k te n  T ieres. Die T o x iz itä t is t gering ; LD  50 bei der M aus su b c u tan  150 m g/kg, in tra 
venös 60 m g/kg. Beim  K aninchen  in trav en ö s 30 m g/kg. E s ist n ich t häm o ly t. u. h a t  keinen 
E infl. auf E inzeller. Ferner w irk t es depressiv auf alle M uskelgewebe, an tag o n isie rt die 
W rkg. des A cetylcholins auf H erz u. E ingew eide, jedoch  geringer als A trop in , u. d ie W rkg. 
des H istam ins auf E ingew eide, s tä rk e r als P apaverin . E s zeigt an tispasm od . E igg., e r
n ied rig t den B lu td ruck , v e rm indert die R esp ira tion  u. k an n  su b cu tan , in tram u sk u lä r  u. 
in trav en ö s gegeben w erden. (Q u a rt. J .  Pharm ac. Pharm acol. 13. 318—31. O kt./D ez. 1940. 
Cardiff, W elsh N ational School of Med., Pharm acol. Dep.) K Ö R TE. 4608

H. Bruee Collier und Deila A. Allen, Die hämolytische W irkung von Phenothiazin- 
derivaten. (Vgl. auch C. 1945. I . 787.) P h o toe lek trom etr. B est. der H äm olysegeschw indig
ke it an  E ry th ro cy ten  von Pferd  u. Schaf u n te r  dem  E infl. von Saponin  oder Lysolecithin. 
Beide H äm olysen w erden beim  Pferd d u rch  Phenothiazon, Th iazin -S-m ethylsu lfon ium - 
perchlorat u. durch  das K -Salz des A usscheidungsprod. (Leukophenothiazonschwefelsäure) 
s ta rk  beschleunigt, w ährend S ehafery th rocy ten  ziem lich unem pfindlich  sind. Die anti- 
häm oly t. W rkg. von S erum zusä tzen  w irk te  sich auch  in Ggw. d er u n te rsu ch ten  Stoffe aus. 
Auch die H äm olyse durch  gallensaure Salze  w urde beim  Pferd  durch  Phenothiazon, wenn 
auch nu r schw ach, beschleunigt. E ine V erstärkung  der W rkg. des Phenothiazons durch  
L ichteinfl. w ar n ich t nachw eisbar. E s wird d isk u tie rt, ob die beim  Pferd  im G egensatz 
zu dem  Verh. anderer T ierarten  als N ebenw rkg. nach Phenothiazin  b eo b ach te te  häm oly t. 
A näm ie vielleicht auf die B eschleunigung d er H äm olyse d u rch  verschied. H äm olysine 
d u rch  die Stoffw echselprodd. des Phenothiazins zu rückzuführen  ist. (Canad. J .  Res., 
Sect. D 20. 283—90. O kt. 1942. M ontreal, Mc Gill U niv., In s t, of Parasito logy .)

JüN K M A N N . 4608
Roberto Jaeovaeci, Therapie der Tertiana  benigna m it A cridinverbindungen. B e

schreibung de r E rgebnisse, die bei 24 P rim är- u. 55 R ecid ivm alariafä llen  d u rch  Gaben 
von ,,Ita lchina“ (2-O xym ethyl-6-chlor-9-a-diäthylam ino-ö-pentylam inoacridin-D ihydro-
chlorid) (I) e rzielt w urden. Die nach V erw endung von I  b eobach te te  Seltenheit des Reci- 
d iv (13 Fälle) w ird hervorgehoben u. die G rundlage der verm utlichen  W rkg. von I  wird 
e rk lä rt. (R iv. M alariologia 20. 294—300. Ju li/A ug . 1941.) BARZ. 4616

Gharry, Betrachtungen über die Behandlung offener K riegsfrakturen m it Phenol. Bei 
K riegsverle tz ten  m it offenen F ra k tu ren  w urde die B ehandlung  m it Phenol durchgeführt 
u. gleichzeitig das Verh. der ro ten  u. w eißen B lu tkörperchen  verfo lg t. D abei w urden in 
F ällen  großer in fiz ierter G elenkw unden bei schlechtem  A llgem einzustand tro tz  schw erster 
A näm ie, die B lu ttransfusionen  erfo rderte , nahezu n . W erte  fü r die Polynucleären  gefunden. 
Bei 11 V erletzten  lagen die W erte  der polynucleären  N eutrophilen  zwischen 40— 46%  u. 
in  3 F ällen  d a ru n te r. (Ann. Méd. légale, C rim inol., Police sei., Méd. soc.,T oxicol. 23 . 45—47. 
M ärz/April 1943.) LANGECKER. 4619

Kr. Gudaitis, Die Sulfonam ide und ihre therapeutische Bedeutung. Ü berblick  an  H and 
von 47 L ite ra tu ran g ab en . (L ie tuv isko ji Med. 25. 66—90. F ebr. 1944.) B a r z . 4619 

Alvise Peresson, Über Sulfonam idverbindungen bei M underkrankungen. B erich t über 
die W irksam keit d er V erbb. bei den spezif. Form en von M undsch leim hauterkrankungen , 
bes. von Tibatin  u. M arfanil. E m pfohlen  w ird die lokale Anw endung. (G iorn. Med. mili- 
ta re  91. 207— 12. März 1943. Icici, In ferm eria  p resid iaria .) ROTHMANN. 4619

Gyd. Antanina Kaminskiené, Sulfidinbehandlung der Lungenentzündung bei Säug
lingen. 177 Fälle  von B ronchopneum onie (K inder b is 15 M onate). Bei 100 m it S u lfid in  
(2-p-A m inobenzolsulfonam idopyridin) behandelten  F ä llen  be tru g  d ie M o rta litä t 25% , 
in 77 Fällen ohne Sulfid inbehandlung 37% . R ach itis  e rhöh te  die M o rta litä t. Sulfidin
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d rü ck te  das F ieber b innen 1—5 Tagen in 66%  der Fälle. Gegen K om plikationen (O titis, 
P leuraexsudat) w ar Sulfidin w irkungslos. Die üblichen G aben von 0,1 g pro kg K örper
gew icht u . pro  Tag, auf 6 gleiche G aben v erte ilt u. 4 stünd lich  in l% ig . HCl verabreicht, 
w urden von den K indern  ausnahm slos g u t vertragen. (L ietuviskoji Med. 23. 790—99. 
1942.) BARZ. 4619

Morris Fogel, Die Behandlung von Pneum onie m it Su lfapyrid in . 44 Fälle, d u rch 
schn ittliche G esam tgabe in unkom plizierten  Fällen 20,95 g, in  kom plizierten Fällen 
30 ,1 g , 4 Todesfälle. (New Y ork S ta te  J .  Med. 41. 122—25. 15/1.1941. Brooklyn.)

BARZ. 4619
Edward S. Rogers, David D. Rutstein und Alexander D. Langmuir, Die spezifische 

Behandlung der Pneum onie unter besonderer Berücksichtigung der Chemotherapie und des 
Antipneumolcokkenserums. Ü berblick über die Anw endung von Sulfapyrid in  u. Sulfa- 
thiazol u. der Serum therapie. Dosierung, K o n tra ind ikation , tox . Nebenw irkungen. (New 
Y ork S ta te  J .  Med. 41. 111— 17. 15/1. 1941. Londonville u. A lbany, N. Y.) B a r z . 4619 

Ralph L. Dourmashkin und Morris Worton, A nurie  infolge vollständiger doppelseitiger 
Ureterverslopfung durch Konkremente als Folge der Verwendung von Su lfapyrid in  gegen 
Pneumonie. B erich t über einen Fall von A nurie, der durch  vollständigen Verschluß der 
beiden U re ter d u rch  K onkrem ente  en ts tan d . D er P a tien t h a tte  nu r 6,5 g Sulfapyrid in  
gegen Pneum onie e rh alten . D urch K a th e te rn  gelang die völlige W iederherstellung. Sulfa
pyridin neig t sehr zur Bldg. von A cetylsulfapyrid in-K onkrem enten, die sich in den H arn 
wegen ablagern . H äm atu rie  ist kein Beweis fü r eine durch  Sulfapyridin en tstandene tox . 
N ephritis, sondern ist die Folge von Geweberissen in  den H arnwegen. (New Y ork S ta te  
J .  Med. 41. 146— 49. 15/1. 1941. New Y ork City.) B a r z . 4619

R. J. V. Pulvertaft, Lokalbehandlung von Kriegsverletzungen m it Penicillin. K urzer 
Bericht über die Lokalbehandlung von K riegsverletzungen m it P enicillin , N a u. Ca. 
15 Fälle w erden im D etail wiedergegeben. Die R esu lta te  w aren vorzüglich. Gram positive 
Keime einschließend C lostridien, S taphylokokken, Streptokokken u. Corynebakterien 
verschwanden rasch  aus den W unden, w ährend gram negative unbeeinflußt blieben. E in 
bringen des Penicillinpulvers in  H irnabscesse h a tte  keine nachteiligen Folgen. Auch m it 
steril filtrie rten  K u ltu rfiltra ten  von Penicillium  n o tatum  lassen sich Erfolge erzielen. E in 
App. zur kontinuierlichen Berieselung von W unden u n te r gleichzeitiger Absaugung des 
W undsekretes w ird beschrieben. (L ancet 245. 341—46. 18/9. 1943. RAMC, Central Pathol. 
Labor.) JuNKMANN. 4619

Charles Aubertin, Behandlung der In su ffiz ienz des linken Ventrikels m it C-Digilanid. 
30 K ranke  m it Insuffizienz des linken V entrikels bei regelmäßigem  Puls auf der Basis 
einer luet. A ortitis  oder rheum at. Aorteninsuffizienz erhielten 5 in travenöse In jektionen 
von C -Digilanid  (I) (die erste  2 ccm =  0,4 mg, die 4 anderen 4 ccm =  0,8 mg) u. zeigten 
eine sehr beachtliche u. schnelle Besserung. I  bew irk t eine langanhaltende Diurese, die 
10—12 Tage nach der K u r fo rtbes teh t, die L ungenstauung schw indet, ebenso die L eber
schwellung, ähn lich  wie bei der D igitaliswrkg. auf to ta le  Asystolie. Auch bei der chron. 
Linksinsuffizienz t r i t t  eine d iu ret. W rkg. auf, D yspnoe u. Anfälle von cardialem  Asthm a 
schwinden, die Cyanose b leib t unbeeinflußt. Die Schlagfolge wird verlangsam t, der A orten
druck sinkt. E x trasy s to len  schwinden, Leber- u. Herzvol. nehm en ab. Im  Vgl. m it Oua
bain is t le tz teres in gewissen Fällen  überlegen, in  m anchen Fällen h a t I  dank  seiner starken 
verlangsam enden u. d iu re t. E igg. eine s tä rkere  W irkung. E s em pfiehlt sich daher eine 
alternierende A nw endung von O uabain u. I. (Presse med. 51. 29—30. 30/1. 1943. Paris.)

LANGECKER. 4623
Octav Costaehel, Der E in flu ß  des H istid ins a u f das Säure-Basengleichgewicht bei 

Magengeschwüren. Bei K ran k en  m it M agengeschwüren steig t nach Coffeingaben die 
B lu tac id itä t (A bsinken der Alkalireserve). Da bei Gesunden die Alkalireserve sich nu r 
wenig än dert, n im m t m an  an, daß bei M agengeschwüren die E rzeugung der Magensäure 
schw ankt. Bei Gesunden erre ich t m an  die A lkalisierung des H arns (auf p n  8) inj4 5 g 
NaHCOa, bei U lcuskranken ü b erh au p t n icht, auch  dann  nicht, wenn keine H yperacid itä t 
des M agensaftes vorliegt. — N ach  20 H istid in in jek tionen  (zu 5 cm 3, 4% ig . Lsg.) erreicht 
m an  diese H arnalkalisierung  auch bei K ran k en  m it M agengeschwüren. Vf. schließt darauf, 
daß das H istid in  n ich t n u r analget. w irk t, sondern daß es den Mineralstoffwechsel wieder 
norm alisiert, w odurch sich die M agensaftsekretion verm indert. (Rev. med. Chirurg. 53. 
2 6 8 — 76. 1942.) B a r z . 4628

Ariceseu Constantin und Stoineseu Mircea, Die Behandlung der nervösen K om plikatio
nen des A lkoholism us m it S trychnin . Man behandelt alle durch  Alkoholismus bedingten 
nervösen K om plikationen, selbst die im A nfangsstadium  befindlichen Geistesstörungen 
des A lkoholism us nach einer sehr w irksam en Meth. durch längere Zeit verabreichte, 
anfangs hohe Strychninguhen, die dann  stufenweise gesteigert u. langsam herabgesetzt
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w erden. Bzgl. der nervösen u. psych. S törungen des A lkoholism us is t die B ehandlung  
erfolgreich, nach A nsicht der Vff. is t ab er eine dauernde  E ntw öhnung  von Alkohol n ich t 
m it Sicherheit gew ährleistet. (M isçarea m ed. ro m än ä  (A cta m ed. rom .) 15. 423 28.
Aug. 1942. A rad, Spitalu l C entral.) B a r z . 4628

Ph. Pagniez, Behandlung des D elirium  tremens m it M agnesium sulfatinjektionen. Vf. 
b e rich te t über Verss., die Delmas-Marsalet, Lafon u. Faure ( J . Med. B ordeaux  Sud- 
Ouest, [1942]) zur B ehandlung des D elirium  trem ens angeste llt haben . Sie em pfehlen, 
m orgens u. abends 10 ccm 15% ig. sterile  M gS04-Lsg. langsam  zu injizieren. Die B eh an d 
lung d a u ert 2— 10 Tage. Bei 45, davon  23 schweren Fällen  sprachen  86%  g u t an. (Besse
rung des Allgem einzustandes, B esserung der D iurese, V erm inderung de r A zotäm ie, 
Schwinden der Halluzinationen)- Die A utoren  nehm en eine Beeinflussung des G eh irn - 
Ödems an. (Presse méd. 50. 456. 11/7. 1942) LANGECKER. 4628

Salvatore de Simone und Edoardo Zanettini, Über eine neue Methode der H eilung von 
Scabies. E s w ird die V erw endung einer 10% 0ig. Chlorlsg. h ie rfü r em pfohlen. (G iorn. Med. 
m ilitare 91. 213— 16. März 1943.) ROTHMANN. 4628

C. H. Flodén, Prüfungsergebnisse einer Krätzebehandlung m it einm aliger Anwendung, 
die in  der poliklinischen Abteilung fü r  Dermatologie und  Venerologie des M ilitärspita ls  
gewonnen wurden. N ach Xanthoscabin (einem  Diäthylxanthogenpr&p.) w urde a n  206 Fällen 
beie inm aliger A nw endung in  40%  der Fälle  eine H au tre izung  beob ach te t, w as auf den 
hohen Vaselingeh. bezogen w ird, der andererseits den  V orteil eines besseren H a u t
k o n tak tes gew ährt, w as den günstigen  E rfolg  von 91%  H eilungen e rk lä rt. T enurid , ein 
Tetraäthylthiuram disulfid , zeigte geringere H autreizung , fü h r te  jedoch n u r in  68%  von 233 
Fällen zur Heilung. Thiosan, ein Teiraäthylthiurammonosulfidpr& p., fü h rte  in 62%  von 
192 Fällen zur Heilung u. in  31%  zu H au tschäden . (A cta derm ato-venero l. [Helsingfors] 27. 
76—78. 1946.) LANGECKER. 4628

Ch. Paul, F. Coste, E. Peyre und L. Truffert, Über eine Reihe von Vergiftungen mit 
N atrium nitrit. N ach dem Genuß von Suppe kam  es bei m ehreren  K in d ern  zu V ergiftungs
erscheinungen wie D yspnoe, Cyanose u. A sphyxie (Tod bei einem  2 jäh rigen  K ind). Die 
ä lte ren  K inder e rho lten  sich u n te r 0 2-Versorgung rasch. Das zur Suppe verw endete  Salz 
(3 Proben) en th ie lt neben NaCl 93% , 32%  u. 2 ,5%  N a N 0 2. In  den E ingew eiden des ver
s torbenen K indes sowie in  den Ausscheidungen der überlebenden kon n te  N itr it  nach
gewiesen werden. M ethäm oglobin ließ sich im B lut n ich t feststellen . (Ann. Méd. légale, 
Criminol., Police sei., Méd. soc., Toxicol. 22. 161—66. Ju li/O k t. 1942.) LANGECKER. 4650

H. Griffon, L. Dérobert und J.-J. Gillon, Drei neue M ethylalkoholvergiftungen. B e
schreibung von 3 ak u ten  V ergiftungen durch  G enuß von M ethylalkohol, von denen eine 
tödlich  ausging. (Ann. Méd. légale, Crim inol., Police sei., Méd. soc., Toxicol. 22. 152. 
M ai/Jun i 1942.) LANGECKER. 4650

Louis Truffert, Die schwere Alkoholvergiftung. I. M itt. Allgemeine Untersuchungen. 
Die G ründe fü r  die W idersprüche h insich tlich  der B eziehungen zwischen Alkoholäm ie 
u. G rad der V ergiftung sind : die Verwechslung zwischen volum etr. u. g rav im etr. Angaben, 
die in  einer Tabelle klargelegt w erden; bei den B estim m ungsm ethoden w erden alle flüch 
tigen  reduzierenden V erbb. e rfaß t. Zwischen T ierverss. u. B eobach tungen  am  Menschen 
bestehen bes. infolge d er Gewöhnung große D ifferenzen. Fäulnisprozesse fü h ren  zur E n t
stehung  flüchtiger reduzierender V erbb. einerseits u. andererse its zum  Verschwinden 
von Alkohol. U rotropin  bzw. F orm aldehyd , Ae., A ceton u. Som nifen beeinflussen die 
Bestim m ung. Ingesta  verzögern die A ufnahm e. E s w erden die B eziehungen zwischen 
A lkoholäm ie u. den einzelnen V ergiftungsstadien  ausführlich  da rg este llt u. m it Zahlen 
belegt, ferner die V erteilung des A. in  den O rganen, L iquor, H arn , Speichel, Eingeweiden 
u. A usatm ungsluft besprochen u. neben der D arst. der b ek an n ten  B lu tbestim m ungsm eth . 
eine solche fü r die Best. in der A usatm ungsluft entw ickelt. (Ann. Méd. légale, Criminol., 
Police sei., Méd. soc., Toxicol. 21. 1— 26. O kt. 1941.) LANGECKER. 4650

Louis Truffert, Die schwere Alkoholvergiftung. I I .  M itt. E in flu ß  kleiner Alkoholgaben 
a u f psychotechnische Prüfungen. (I. vgl. vorst. Ref.) An 3 aufeinanderfolgenden Tagen 
w urden psychotechn. Verss. (R eaktions- u. E rholungszeit, ve rte ilte  A ufm erksam keit, 
A ufnahm egeschw indigkeit, K oord ination  d er H andbew egungen u. d ynam om etr. K raft) 
d urchgeführt. Als Vergleichszahlen d ien ten  die W erte  des 3. Tages vor de r Alkohol
aufnahm e. Die S ä ttigung  des O rganism us w urde d u rch  A lkoholbestim m ungen in  B lut 
u. Speichel geführt. E s w urden 0,5 u. 1,0 g A. je kg verabreich t. Bei den m eisten Personen 
h a t  eine schwache A lkoholgabe einen ungünstigen  E infl. auf bestim m te  R eflexe, die bei 
M engen von 0,5 g/kg im m er au ftre ten . Die E m pfind lichkeit der Personen sp ie lt eine 
große Rolle. Bei einem  B lutalkoholgehalt von 0,5— 2,0°/oo s*n<4 klin . u. psychotechn. 
U nterss. angezeigt. (Ann. Méd. légale, Crim inol., Police sei., Méd. soc., Toxicol. 21. 73— 81. 
Dez. 1941.) L a n g e c k e r . 4650
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C. Zosin, Betrachtungen über zwei Vergiftungsfälle m it B leitetraäthyl. 2 Fälle  (10 Jah re . 
32 Jah re ) von  a k u te r  V ergiftung m it B leite traä thy l, das eingeatm et w urde. Infolge der 
Lipoidlöslichkeit des B leite traä th y ls  zeigten sich in  dem einen Fall bereits wenige S tdn. 
nach  der E in a tm u n g  deutliche psychom otor. S törungen, die e rst nach  6 W ochen v e r
schw anden. Im  2. F all t ra te n  die ersten  V ergiftungssym ptom e (psych. S törungen) e rst 
nach 20— 25 Tagen auf. (Rev. m éd. Chirurg. 53. 466— 74. 1942.) B a r z .  4650

0 . Noetzel, Tödliche Vergiftung m it Äthylenchlorid. Die Vergiftung erfolgte nach 
Genuß des H aarpflegem ittels „F riko l“ , wie die U nters, e indeutig  ergab. Das Frikol e n t
hielt lau t A nalyse überwiegend Ä thylenchlorid , das bei innerer'A nw endung  nur bis zu 
einer täglichen M aximaldosis von höchstens 3,0 g verträglich  ist. N ach dem angew andten 
Verf. w aren noch 5 mg Ä thylenchlorid  nachweisbar. N ach anfänglichem  Erbrechen, 
Durchfall u. tie fer B ew ußtlosigkeit t r a t  der Tod nach ca. 6 S tdn. eim (Chemiker-Ztg. 68. 
146—47. 16/8. 1944. B reslau, S täd t. Chem. U nters.-A m t.) B a r z .  4650

René Henry (de Joinville-le-Pont), Schwere Trichloräthylenvergiftung durch ver
sehentliche perorale A ufnahm e. Aus einem Glas, in welchem sich das M etallreinigungsm ittel 
„Trichlor“ befand, w urde versehentlich ein Schluck Trichlorälhylen genommen. Es e n t
wickelte sich nach 8 S tdn. ein Lungenödem , u. nach 14 Stdn. kam  es zu corticalen u. 
bulbären Reizerscheinungen. Die A usatm ungsluft roch lange Zeit nach Trichloräthylen. 
In  der B ehandlung erwiesen sich B icarbonatin jektionen als vorteilhaft (0,15 g NaHCOs 
u. 0,1 g NaCl je 20 cm 3). (Ann. Méd. légale, Criminol., Police sei., Méd. soc., Toxieol. 24. 
23— 25. Ja n ./F eb r. 1944.) LANGECKER. 4650

Merville, A. Marehand-Alphant und M. Marehand-Alphant, Tödliche Vergiftung durch 
Trichloräthylen. (Vgl. vorst. Ref.) Todesfall nach E ina tm ung  von T riehloräthylendäm pfen 
(I) durch tox . A sphyxie. I  w irk te  als A nästheticum . D er Tod erfolgte durch m echan. 
bedingte A sphyxie. (Ann. Méd. légale, Criminol., Police sei., Méd. soe., Toxieol. 23. 
167— 70. Nov./Dez. 1943.) L a n g e c k e r .  4650

E. Rothlin, Ergebnisse tierexperimenteller Untersuchungen über den Vergiftungsverlauf 
nach Phosgen und Yperit. Vf. h a t versucht, das Vergiftungsbild durch Phosgen (I) u. 
Yperit (H) differenzierend zu charakterisieren. Verschieden verhalten  sieh der zeitliche 
Ablauf der V ergiftung, die Auswirkungen der lokalen u. Resorptionserscheinungen, die 
nicht nur fü r II, sondern  auch  fü r I bestehen. Gemeinsam ist die lähm ende u. schädigende 
Wrkg. auf die Gefäße, bes. auf die Capillaren, wodurch H yperäm ie u. Stase sowie Blu
tungen u. Ödem e en tstehen . I is t m it der W irkungsweise eines Pharm akons zu vergleichen, 
das das k rit. M axim um  re la tiv  rasch erre icht u. über den Ausgang der Vergiftung en t
scheidet. T ro tz  B rüskierung des G esam torganism us, bes. der Lungen u. som it indirekt 
des K reislaufs, k ling t aber die W rkg., sei es infolge rascher Zerstörung oder Ausscheidung, 
re la tiv  schnell ab. Die W rkg. des reinen I  h a t m ehr reversiblen C harakter. Die Wrkg. 
des II gleicht m ehr jener gewisser giftiger anorgan. K örper, wie As, Pb u. Hg, deren Ver
lauf sich schleichend u. in tensiver g esta lte t. C harakteristisch ist das A uftreten von zwei 
krit. Phasen, in  denen die Todesfälle au ftre ten ; konform d am it verlaufen ausgesprochene 
Magen- u. M agen-D arm -V eränderungen neben den sta rken  Schädigungen durch Resorp- 
tionswrkg., wobei die Lunge oft u n erw arte t geringe Veränderungen aufweist, n  h a t eine 
ausgesprochene Tendenz zu irreversiblen Schädigungen. (Schweiz, med. W schr. 73. 
1205— 10. 24/9 . 1943. Basel, Sandoz A.-G., Pharm akol. Labor.) B a e r t i c h .  4650

R. S. Aitken, W irkungen einer E xposition gegen Senfgas durch Unfall. K urzer klin. 
Bericht über die Folgen einer längeren E xposition  (6—8 Stdn.) gegen re la tiv  niedrige 
Konzz. von Senfgas m it den  üblichen E rscheinungen (E rbrechen, Reizwrkgg. an  H au t 
u. Schleim häuten ohne nachfolgende Infek tionen  u. schwerere K om plikationen). (Lancet 
245. 602—03. 13/11. 1943. A berdeen, U niv., and Royal In firm ary .) JUNKMANN. 4650

James W. Jordon, Frank A. Dolce und Earl D. Osborne, D erm atitis der H ausfrauen
hände. Rolle der Seife fü r  ihre Ätiologie und Methode zu ihrer Verhütung. Vielfach werden 
D erm atitiden d er H ände, bes. von H ausfrauen, durch  den G ebrauch von Seifen hervor
gerufen. Die Seifenderm atitis is t m eist vesikulär, m eist an  den Streckseiten der Finger 
lokalisiert, sie neig t zu Besserungen bei w arm er W itterung  u. schw ankt im Verlauf je  
nach der In te n s itä t  der E inw . der betreffenden Seifen. Verwechslung m it Derm atom ykosen 
ist möglich. V erhütung  u. B ehandlung is t durch  Tragen von Baum w ollkandschuhen u. 
darüber G um m ihandschuhen w ährend der H ausarbeiten  u. durch indifferente Umschläge 
u. Salbenbehandlung möglich. Die V erhütungsm aßnahm en werden jedoch auf die D auer 
als lästig em pfunden. Die Verwendung verschied. Alkylsulfonate  u. Arylalbylsulfonale  als 
Seifenersatz sowie deren Vorzüge u. N achteile werden besprochen. ( J . Amer. med. Assoc. 
115. 1001—06. 21/9. 1940. Buffalo, Univ., School of Med., Dep. of Derm atol, and Syphilol.)

JUNKMANN. 4650
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Y. Pêcher, Einige aktuelle Probleme der Lungensilicose. Das in die Lungenalveolen 
eingedrungene Si fü h r t  zu einer V eränderung d er m it S taub  beladenen H istio cy ten , die 
sich an  Stelle der L ym phstase  anhäu fen ; h ier kom m t es nach  U m w andlung in  koll. Si 
zu einer sklerodisierenden W irkung. Si b eg ünstig t die tuberku löse  In fek tio n  u. d rü c k t ih r 
einen besonderen Verlauf auf. D urch M akrophagenm obilisierung erle ich tert es die B acillen
ausstreuung  u. s te igert die lokale Virulenz. In  der P rophy laxe  sind stau b v erh ü ten d e  
M aßnahm en w ichtig. Man h a t  auch  em pfohlen, andere  S tau b arten , bes. Al inhalieren  
zu lassen, die d ie Si-Teile um hüllen. Alle fü r T uberkulose anfälligen  In d iv id u en  u. solche 
m it chron. Lungenprozessen sollen aus S i-B etrieben en tfe rn t w erden. (Presse méd. 50. 
2 46— 49. 4 /7 . 3. 1942.) LANGECKER. 4671

Dervillee, Gewerbliche Vergiftungen durch Bleiarsenat. Ü berblick  über Quellen der 
P b-A rsenat-V erg iftung , ih re  Ätiologie u . Sym ptom atologie. (P rogr. m éd. 69. 741— 42. 
747. 18/10. 1941.)   B a r z . 4671

R u d o l f  M e y e r ,  Über den Einfluß alkalischer Lösungen auf die menschliche H aut. (12 gez. Bl. m. eingekl.
graph. Darst.) 4° (Maschinenschr.) Leipzig, Med.F., Diss. v. 8/8.1946.

O t t o m a r  R e i c h e l t ,  Beiträge zur Kenntnis der Sulfonamidnebenwirkungen. (36 gez. Bl.) 4° (Maschinen
schr.) Haüe, Med.F., Diss. v. 24/4.1946.

A g n e s  R e i c h e r t ,  Trichloräthylenvergiftung. (42 gez. Bl.) 4° Münster, M ed.F., Diss. v. 16/1.1946.

F. Pharmazie. Desinfektion.
Tide Water Associated Oil Co., B ayonne, N. J . ,  ü b ert. v on : Charles C. Winding, I th aca , 

N  Y ., V. S t. A., Adsorbierendes M agnesiumsilicat. A us einer wss. A lkalisilicatlsg. wird 
d u rch  Zusatz einer CaCl2-Lsg. C a-Silicat gefällt, welches bei 300—600° g e trocknet u. dann  
auf die gew ünschte T eilchengröße gem ahlen w ird. D as M ahlgut w ird zwecks A ustausches 
der C a-Ionen gegen M g-Ionen m it einer wss. M g-Salz-Lsg. ausgelaugt. D as e rhaltene  Mg- 
S ilicat d ien t als E n tfä rb u n g sm itte l beim  Perkolieren. (A. P. 2 364 015 vom  10/1. 1942, 
ausg. 28/11. 1944.) HOFFMANN. 4791

Knoll Akt.-Ges. Chemische Fabriken, D eutschland, E xtrak tion  ohne Zerstörung orga
nischer Substanz. Pflanzliche oder tie r. Stoffe e x tra h ie rt m an vorte ilh aft bei T em pp. u n te r 
30° m it fl. S 0 2. Man e x tra h ie r t 100 (g) R hizom a C urcum ae in  Pulverform  m it PAe. u. v er
se tz t d an n  die so e n tfe tte te  Droge m it 350 cm 3 fl. S 0 2. N ach m ehrm aligem  Schü tte ln  
lä ß t m an  ca. 3/4 Stde. stehen  u. f iltr ie rt durch  ein F a lten filte r. Die erste  E x tra k tio n  ergibt 
nach dem  V erdam pfen u n te r  verm indertem  D ruck 7,6, die zweite 0,2 u. d ie d r itte  0,05 
eines b raunen , trockenen , leicht pu lverisierbaren  E x tra k te s , der u n te r  dem  M ikroskop 
k rysta llin e  S tru k tu r  zeigt. — Die E x tra k tio n  der folgenden, gegebenenfalls einer geeig
neten  V orbehandlung unterw orfenen S ubstanzen  m it fl. S 0 2 ist beschrieben : K affee; 
H erba  E p h ed rae ; H erba N ico tianae ; R hizom a R hei; F lores C ham onillae; Cortex C hinae; 
Flores P y re th ri in secticid i; F ru c tu s  C ardam om i; R hizom a Z ingiberis; R hizom a F rid ia ; 
H erba  S a n ta ; Folia M enthae P ip e ritae ; R ü ck stan d  von  eingedam ftem  u. sauer h y d ro 
lysiertem  viel ö s tr in  en tha ltendem  S tu ten h a rn  (ca. 80%  d er w irksam en G esam tsubstanz 
ist im E x trak tio n srü ck stan d  e n th a lten ); Leberöl m it einem hohen Geh. an  V itam in 
A ; Pericarpium  a u ran tii;  Trockenhefe. (F. P. 906 251 vom  2/8. 1944, ausg. 28/12. 1945. 
D. P rior. 22/5. 1943.) ROICK. 4791

I. Ubbertus Cozijnsen, H olland, Bereitung von Präparaten  aus Heidelbeeren (Fructus 
m yrtilli). Man tre n n t  zunächst den F ru c h tsa f t ab , vorzugsweise d u rch  A uspressen der 
frischen B eeren, u. tro ck n e t den  P reßkuchen , z. B. m it tro ck en er u. w arm er L uft. Dieser 
kann  zur H erst. von E x tra k te n  verw endet w erden. — H eil-, N ahrungsm itte l usw. (F. P. 
902 063 vom  21/2. 1944, ausg. 17/8. 1945.) DONLE. 4791

I. R. Geigy Akt.-Ges., Schweiz, Herstellung von basischen Estern von «.-substituierten 
Aralkylalkoholen, dad . gek., daß  m an in  a-S tellung  durch  m indestens einen K W -stoff-R est 
su b s titu ie rte  A ralkylalkohole oder ihre funktioneilen  D erivv. nach  a n  sich üblichen Me
thoden  in  N -d isubstitu ie rte  A m inoalkylester ü b erfü h rt. Z. B. k ann  m an die E ste r  a-sub- 
s titu ie r te r  Benzylalkohole, wie die H alogenide, m it Salzen von N -d isu b stitu ie rten  a lipbat. 
A m inosäuren oder die E ste r von a lip h a t. A m inosäuren  m it a -su b stitu ie rten  B enzyl
alkoholen  oder die M etallverbb. von a -su b stitu ie rten  Benzylalkoholen m it bas. su b s ti
tu ie rten  a lipha t. Säuren um setzen. W eiter können die A ralkylalkohole m it C arbonsäuren , 
d ie  an  Stelle d er gew ünschten  A m inogruppe einen austau sch b aren  S u b s titu en ten  e n th a l
ten , um gesetzt u. in die R eaktionsprodd . die A m inogruppen e ingeführt w erden. E s ist 
au ch  m öglich, zunächst prim , oder sek. A m inogruppen e inzuführen  u. diese zu te r t . 
G ruppen w eiter zu substitu ie ren , usw. — Z. B. e rh itz t m an ein Gem isch von 12 (Teilen) 
ß-diäthylam inopropionsaurem  Ag  u. 10 a-Brom-n-butylbenzol in 100 A. 6 S tdn . am  R ü ck 
flu ß . dam p ft im  V akuum  ein, löst den R ü ck stan d  in  verd. HCl, e x tra h ie r t m it Ae., filtr ie rt 
d ie  wss. Lsg., k ü h lt sie, m acht sie m it K O H  alka l., n im m t die freigesetzte Base  in  Ae. auf
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u. destilliert. K p .12 liO — 171°. — A us n-Propyl-p-methylphenylcarbinot (I) u. ß-Brompro- 
pwnsäurechlorid  (H) in Ae. u. in Ggw. von Pyrid in  ß-Brompropionsäure-n-propyl-p-methyl- 
phenylcarbinolester, K p ^  117—122°. H ieraus m it D iäthylam in  (111) eine B ase  vom  K p ^ j  
121— 128°. I ,  K p .j ,  110— 116°, w ird durch  E inw . von p-Toluylaldehyd  auf n-C3H -M gBr 
gewonnen. A us H  u . n-Propyl-3.4-dimethylphenylcarbinol ß-Brompropionsäure-n-propyl-
3.4-dimethylphenj/lcarbinolester (IV), K p.w  127— 129°; h ieraus m it m  eine Base  vom 
Kp-o^s 125 128°. Man k an n  auch  IV zunächst m it N H 3 um setzen u. das P rod. dann
äthy lieren , gegebenenfalls b is zur qua te rn ären  V erbindung. — Aus II u. n-Propyl-x-naph- 
thylcarbind ß-Brompropionsäure-n-propyl-a-naphthylcarbinolester, K p.0>1 155—162°; h ier
aus m it I I I  eine B ase  vom  K p ^ j  167— 171°. — A us I I  u. n-Propyl-p-ehlorphenylcarbinol 
ß-Brompropionsäure-n-propyl-p-chlorphenylcarbinolesler, K p-^j 121—124°. M it H I eine 
Base vom  Kp-o.i 121— 124°. Analoge P rodd. m it Dim ethyl-, D ipropyl- u . D ibutylam in . — 
Aus II u. Isobutylphenyleorbinol (V) ein Prod.. d as m it H I  eine Base  vom K p .0 g 138— 140° 
e ig ib t. M it Dim ethylam in  ein analoges Prod., K p.u  138—140°. — Aus V u . Chloracetyl- 
chlorid Chloressigsäureisobutylphenylcarbinolester, K p.12 145— 148°; hieraus m it H I eine 
Base vom  Kp.j» 162— 164®. — A us Isobutyl-3.4-dimethylphenylcarbinol (VI) u . II ein Prod., 
das m it III zu e iner B ase  vom  K p . ^  140— 142° um gesetzt w ird. VI vom  K p .lä 125— 134° 
aus äquim ol. Mengen 3.4-Dimethylbenzaldehyd u. Isobutyl-MgBr. — Aus n-Butyl-3.4-di- 
meihylphenylcarbinol in  analoger Weise ß-Brompropionsäureester von n-Butyl-3.4-dimethyl- 
phen ylcarbinol, K p.0,3 141— 143°, d ann  der entsprechende ß-Diäthylaminopropionsäureester, 
K p-o.i132— 136°. — Aus Cydohexylphenylcarbinol u. II  ß-Brompropionsäureester von C ydo
hexylphenylcarbinol, K p -^ j 139— 142°; d ann  m it H I  eine B ase, K p ^ « , 151— 156° (Hydro- 
eklorid, F . 192— 194°). — In  en tsprechender W eise w ird  de r ß-Diäthylaminopropionsäure- 
ester, K p ^  131— 135°, von Cydohexyl-p-methylphenylcarbinol, K p ^ 2 165®, gewonnen, 
das aus p-Taluylaldehyd  u. C ydohexyl-M gB r e n ts te h t. — Die P rodd . haben  eine äh n 
liche an tispasm od. IFrkg. w ie A tropin, bes. auf die g la tte  E ingew eidem uskulatur, ferner 
eine papacerinartige sowie eine anästhesierende u. zum Teil auch  baktericide Wirkung. 
(F. P. 898 246 vom  22/9. 1943, ausg. 13/4. 1945. Sehwz. Prior. 23/9. 1942.) DONXE. 4807 

L  R . Geigy A kt.-G es., Schweiz, Basische Ester aliphatischer tertiärer Carbonsäuren, 
farblose ö le , d ie in  an  sich üblicher W eise hergestellt w erden können, besitzen eine dem 
Atropin oder P apaverin  vergleichbare neuro trope W irksam keit. — Man e rh itz t 9 (Teile) 
M ethyl-di-n-propylessigsäureehlorid u n te r  R ühren  m it 6-D iäthylam inoäthanol (I) auf 
180°, g ib t W . zu  de r k laren  u . gelbbraunen  Lsg., ä th e r t  die wss. Lsg. m ehrere Male aus, 
se tzt die B ase mit. konz. N H 3 in  F re iheit, n im m t in  Ae. auf, w äsch t m it W ., tro ck n e t u. 
dest. das Lösungsin. ab . In  ähn licher W eise wie der erhaltene Di-äthylaminoäihanolester 
(K p.u  133—136°) de r M ethyl-di-n-propylessigsäure (II) können w eitere E ste r m it den 
folgenden K pp . hergeste llt w erden aus H u.: Dimethylaminoäthanol, K p.u  115—118°; 
Dimethylaminopropanol (HI), K p .u  129— 132°; Diäthylam inopropand  (IV), K p.u  147 
bis 150°; Piperidinoäthanol, K p.u  155—157°; Piperidinopropanol, K p.u  168—174°; 
m-Dimethylaminocydohexanol, K p.CJ 148— 152®. — Man e rh itz t 24 Stein, u n te r R ühren 
16 Methyläthyl-n-butylessigsäure (IVa) m it 14 /?-C hloräthvldiäthylam in u . 20 K 2C 03 in 
250 R aum teilen  trockenem  Ä th y lace ta t (a) zum  Sieden, läß t erkalten , filtrie rt das KCl 
ab, w äscht m it a , e x tra h ie rt d ie verein ig ten  a-Lsgg. m it verd. HCl, ex trah ie rt dann  die 
saure Lsg. m it Ae., m ach t die Base m it einer K 2C 03-Lsg. frei, ä th e r t aus, trocknet u. 
tre ib t den Ae. ab. In  ähn licher W eise wie der so erhaltene E ster, K p .u  137—139°, erhält 
m an w eitere D iäthy lam inoäthano leste r m it den folgenden K pp. aus den Säuren: Äthyl- 
di-n-propylessigsäure, K p.u  143— 145°; Methyl-di-isobutylessigsäure (V), K p.u  150—151°; 
M eihyl-n-propyl- n -butyl essigsä u re (VI), K p .j, 147— 148°; Dimethyl-n-amylessigsäure, 
K p.u  129— 132°; Dimethyl-n-propylessigsäure, K p.u  115—117°; Diäthylallylessigsäure, 
Kp.u  132— 137°; Methyl-n-butylisobutylessigsäure (VH), K p .u  150— 153°; Athyliden-n- 
butylessigsäure, K p.u  139— 142°; Diäthyl-n-butylessigsäure ly  U l), K p <iS 106—107°. — 
In Ggw. von P y rid in  se tz t m an  35 des Säureehlorids der V III m it 17 Ä thylenchlorhydrin 
um, sch ü tte lt m it Ae. u. W ., tro ck n e t die ä ther. Lsg., tre ib t den Ae. ab, frak tioniert den 
R ückstand im  V akuum  u. se tz t 20 des so e rhaltenen  /J-Chloräthylesters des V li l  m it 
14 P yrid in  um . Man sc h ü tte lt das Gemisch m it W . u. Ae., tro ck n e t die ä th e r. Lsg. u. tre ib t 
den Ae. ab. In  ä hnlicher W eise wie den  so e rhaltenen  R ückstand , K p .u  146— 149°, erhält 
m an w eitere P iperid inoäthanolester m it den folgenden K pp. aus den Säuren: V, K p .12 170 
bis 174°; VH, K p .^  170— 172°; VI, K p .u  165— 167°. — Aus dem  Säureehlorid der V u. 
HI e rh ä lt m an  den D im ethylam inopropanolester der V, K p.13 146— 149°, einen E ste r  m it 
dem Kp.j» 160— 162° aus dem  Chlorid der VI u. aus IV u. einen E ster, K p ^ a  162— 165°, 
aus dem  Chlorid der IV a u. aus m -M ethyläthylam inocyclohexanol. (F. P. 906 284 vom 
3, 8. 1944, ausg. 28/12. 1945. Sehwz. P rior. 4/8. 1943.) ’ ROICK. 4807

Charles Pfizer & Co., B rooklyn, übert. von : Jaspar H . Kane, G arden City, und 
William Staebner, Jackson  H eights, K . Y., V. S t. A., A bführm ittd. Die Präpp . bestehen
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aus trocknen  M ischungen oder Lsgg. von  A lka li-, Erdalkali- oder M g-Fum arat, Fumarsäure  
u. einem  lösl., ungiftigen B icarbonat. Beispiel fü r eine Dosis: 6,8 g D inatrium fum arat, 
1,7 g Fumarsäure, 2,5 g N a-B icarbonat. W irksam er als die A lkali- sind die E rd a lk a li
fu m ara te ; da  sie weniger wasserlösl. sind, v e rarb e ite t m an sie in einer K olloidm ühle u. 
em ulgiert sie in Öl. E ine Lsg. e n th ä lt  z. B. in 200 ccm W. 9 g M g-F um arat, 1 g F u m arsäu re , 
1,2 g N a H C 0 3, 34 ccm Sirup U. S. Pharm acop. u. 0,1 ccm C itronenöl. (A. P. 2 363108  
vom 16/10. 1941, ausg. 21/11. 1944.) KALIX. 4807

Deutsche Hydrierwerke Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung von Sulfonam idderivaten. 
Man läß t auf 2 Mol einer prim . A m inoverb. der Form el R -N H 2 (in der R  einen gegebenen
falls su b stitu ie rten  u. an  N über CO, OCO, NHCO oder S 0 2 gebundenen K W -stoff-R est, 
bes. den R est einer A rylsulfonsäure, die in 4-Stellung zur S 0 2-G ruppe einen in eine 
N H 2-G ruppe überführbaren  S ub stitu en ten  trä g t,  bedeu tet) 3 Mol eines A ldehyds in 
Ggw. von Halogenw asserstoff einw irken, kondensiert die R eak tionsp rodd . m it N H 3, 
einem prim . Am in oder einer Verb. N H 2 ■ R u. red u ziert allenfalls die R eak tionsp ro 
d u k te ; die Ausgangsstoffe w erden dabei d e ra rt gew ählt, daß  das E n dprod . m indestens 
einen A rylsulfonsäurerest aufw eist, der in 4-Stellung zur S 0 2-G ruppe eine A m inogruppe 
oder einen in  eine solche G ruppe ü berfüh rbaren  R est trä g t. A n s ta tt von Verbb. N H 2-R  
u. A ldehyden k ann  m an auch  von Alkylen- oder A lkylidendiam inen, die an  den N -A tom en 
d urch  gleiche oder verschied. R este  R  u. durch  H alogenalkylgruppen su b s titu ie rt sind, 
ausgehen, sie m it N H 3, prim . A m inen oder Verbb. N H 2-R  um setzen u., w enn nötig , in 
den E n d prodd . die N H 2-G ruppen entw ickeln. F ü r  die W ahl der Ausgangsstoffe g ilt das 
oben Gesagte. — Die V erbb. sind D erivv. von H exahydro-1 .3 .5-triazin , in denen R este  R 
ü ber CO, OCO, NHCO oder S 0 2 an  N gebunden sind. — Als V erbb. N H 2-R  kom m en 
C arbonsäuream ide, C arbam insäureester, H arnstoffe, die an  einem  N -A tom  d urch  KW - 
stoffreste  su b s titu ie rt sind, Sulfonsäuream ide der a lip h a t., cycloaliphat., a ro m at. Reihe 
in B e tra ch t; die K W -stoff-R este  können S u b stitu en ten  ,z. B. löslichm achende G ruppen, 
H eteroatom e u. H eteroatom gruppen , en th a lten . G enann t sind die A m id e  von Essig-, 
B utter-, P a lm itin -, N aphthen-, Benzoesäure, Alkylbenzoesäuren-, C arbam insäureäthyl- u. 
octylester-, Octylharnstoff; A m ide von B utan-, Octadecan-, Benzol-, 4-Nitrobenzolsulfonsäure; 
Benzolsulfonsäureamide, die in  p-Stellung eine A cylam ino- oder A zom ethingruppe enthalten. 
Bes. geeignet sind niedrige aliphat. Aldehyde, ferner Benzaldehyd usw.-, V erbb., die in  der 
1. R eaktionsphase  en tstehen  können, sind N  .N '-D iace ty l-N  .N '-dichlorm ethyl-, N .N '-D i-  
carbäthoxy-N .N '-dichlorm ethyl-, N . N '-D ibu tylsu lfo -N .N '-d ich lorm ethylm ethyl-, N ,N '-D i-  
(4-nitrobenzolsulfo)-N ,N ' -dichlorm ethylmethylendiamin, N . N ’-D icarbäthoxy-N . N ’-dichlor- 
äthylidenälhylendiam in  u sw .; bei der K ondensation  m it N H 3 usw. w erden sie in  der 2.Phase 
in T riazinderivv . übergeführt. — Z. B. le ite t m an in  eine Suspension aus 356 (Teilen) 
Carbam insäureäthylester, 190 T rioxym ethylen  (II) u. 800 Bzl. bei höchstens 40° H Cl-Gas ein,

die Tem p. im Maß der H C l-E ntw ., lä ß t einige Zeit sieden, k ü h lt ab  u. iso liert das krysta llin . 
Prod. vom  F. 139— 140°. D urch R ed. der N 0 2-G ruppe gelang t m an  zu e iner N H 2-Verb. 
vom  F. 195—196°. Diese Verb. auch  durch  K ondensation  von N .N ’-Dicarbäthoxymethylen- 
diam in, II u. HCl in Bzl., U m setzung des P rod. m it III u. R eduk tion . — II u. III w erden 
m it HCl zu einer festen  Dichlormethylverb. um gesetzt, diese m it N H Z-Gas b eh an d e lt u. das 
Prod. zur N H r Verb. reduziert. — Chemotherapeutica; Zwischenprodd. fü r  die Herst. von 
Parasiten- u. Insektenbekäm pfungsm itteln. (F. P. 895 222 vom  4/6. 1943, ausg. 18/1. 1945. 
D. Prior. 23/5. 1942.) DONLE. 4807

I. R. Geigy S. A., Schweiz, H erstellung von Salzen des N \-D im ethylacryl-p-am inobenzol- 
sulfonam ids. Von dem  Amid w erden 254 (Teile) in  absol. A. gelöst, u. in  die w arm e Lsg. 
w ird eine filtrie rte  Lsg. von 30 N a in  500 V olum enteilen  absol. A. u n te r  k räftigem  R ühren 
e ingetragen. Dabei scheidet sich das N a-Salz in  Form  eines w eißen P u lvers so fo rt aus. 
Man läß t u n te r  R ühren  erk a lten , filtr ie rt, w äsch t m it absol. A. u. tro ck n e t u n te r  V akuum  
bei 60°. Man e rh ä lt 265 Teile des N a-Salzes. — M it K alkm ilch  w ird in e iner wss. Suspension 
des Sulfonam ids das Ca-Salz hergestellt. — In  einem  w eiteren  Beispiel is t die H erst. des 
D iphenylam insalzes beschrieben. (F. P. 894 030 vom  15/4. 1943, ausg. 12/12. 1944. Sehwz.

I. R. Geigy S. A., Schweiz, H erstellung von Salzen des N \-{3.4-D im ethylbenzoyl)-p-am i- 
nobenzolsulfonamids. E ine  Suspension von 50 (Teilen) des Am ids in  200 d o p p e lt dest. 
W. w ird langsam  m it einer re inen  verd. wss. N aO H  v erse tz t, bis die Lsg. gegen P h eno l
p h th a le in  n eu tra l ist. Man k ü h lt einige Z eit au f 10° ab u. filtr ie rt. N ach dem  D urch leiten  
des F iltra ts  d u rch  eine Schicht T ierkohle w ird die Lsg. im  V akuum  k o n zen trie rt. Das

scheidet das R eaktionsw asser ab  u. iso liert d u rch  Dest. 
des Lösungsm . 500 eines klaren, gelben Öls d er nebenst. 
Zus. I. N un  e rh itz t  m an  9 5 1 u n te r  V errü h ren  m it 
65 p-N itrobenzolsulfonamid  (III) u. 200 X ylol, erhöht

P rior. 16/4. 1942.) F . M ü l l e r . 4807
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Na-Salz w ird d a rau s m it NaCl-Lsg. ausgesalzen. — E benso wird das M orpholinsalz des 
Sulfonam ids hergeste llt. F . 175— 176°. (F. P. 894 031 vom 15/4. 1943, ausg. 12/12. 1944. 
Sehwz. Prior. 16/4. 1942.) F . MÜLLER. 4807

Resinous Products & Chemical Co., übert. v o n : Herman A. Bruson und Thomas W. 
Riener, A kron, 0 . ,  V. St. A., Herstellung von aromatischen ß-cyanäthyl- und (o-methyl- 
substituierten Sulfonam iden. Die neuen Verbb. haben  die allg. Form el ArC(R)(CH2-C H 2- 
C N )S 02N H 2 oder ArC(CH2C H 2CN)2(S 0 2N H 2), worin R  ein H -A tom , eine Alkyl- oder 
A rylgruppe u. Ar eine Phenyl-, N aphthy l-, D iphenyl- oder Phenanth ry lg ruppe  bedeuten , 
die gegebenenfalls m it H alogenatom en, N 0 2-, Alkyl-, Aryl-, Acyl-, Alkoxy- oder A lkyl
am inogruppen su b s titu ie rt sein kann . Sie werden durch Rkk. von arom at. co-Methylsulfon- 
am iden m it A crylonitrilen in Ggw. von 0,5— 10%  eines alkal. K ondensationsm ittels, wie 
K O H , N aO H , N aN H 2 oder an d rer s ta rk  alkal. reagierender Oxyde, H ydroxyde oder 
Amine, dargeste llt. Man a rb e ite t dabei in  einem  inerten  Lösungs- oder Suspensionsm ittel, 
wie Bzl., D ioxan u. te r t .  B utylalkohol. Die R eaktionsprodd. werden als Zwischenprodd. 
für die H erst. von Pharm azeuticis u. W eichm achern verw endet. Man gib t z. B. zu einer 
Lsg. von 17 ,1g aj-Toluolsulfonam id  u. 3 g 40% ig. T rim ethylbenzylam m onium  in 50 g 
Dioxan 10,6 g A crylonitril, rü h r t  24 S tdn. bei n. T em p., g ib t d ann  das gleiche Vol. Ä th y len 
chlorid hinzu, n eu tra lis ie rt m it HCl u. tro ck n e t den Nd. im  V akuum  bei 90°. (A. P. 
2 349 405 vom 4/1. 1943, ausg. 23/5. 1944.) KALIX. 4807

Fabryka Chemiczno-Farmaceutyczna „Geo“, S. A., Polen, Herstellung leicht wasser
löslicher Derivate von p-A m inobenzolsulfonam id  (I) durch K ondensation m it eine freie 
A ldehydgruppe en th a lten d en  Zuckern, wie Glucose (II), Galaktose, M ilchzucker (III) usw., 
in Ggw. eines Lösungsm ., wie A., W. u. bes. Glycerin. Die Zucker können im Ü berschuß 
verw endet w erden ; die P rodd . haben  glucosidartige S tru k tu r. — Z .B . werden 20 g I 
u. 44 g II m it 500 cm 3 A. 3 S tdn. am  R ückfluß zum Sieden e rh itz t, das Gemisch filtriert, 
aus dem F iltra t  die H älfte  des A. verjag t, das Prod. der Zus. C H 2OH■(CHOH)l -C H O H ■ 
N H -C eH i -S 0 2-N H 2 in der K ä lte  ausgefällt. F . ca. 192° (aus A.). — W eitere Beispiele 
für die H erst. des Galaklosids von I ; sowie des Lactosids (m it III) von I. (F. P. 897 686 vom 
7/4. 1939, ausg. 28/3. 1945.) ÜONLE. 4807

Schering Akt.-Ges., D eutschland, Sulfonam idderivate. Man fü h rt 2-Aminopyrimi- 
din (I) zuerst in eine B enzylidenverb. über, kondensiert diese Verb. m it der in  Frage kom 
menden Sulfonsäure oder einem reaktionsfähigen Deriv. dieser Säure, bes. dem  Sulfo- 
chlorid, hydro lysiert u. m acht die A m inogruppe in  p-Stellung zur Sulfonam idgruppe frei. 
— Man e rh ä lt durch  diese Arbeitsweise u n m itte lb a r aus rohem  I in gu ter A usbeute thera- 
peut. verw ertbare  Sulfonam ide. — 9,5 (g) rohes I u. 6,1 Salicylaldehyd e rh itz t m an ge
linde auf dem  W asserbad, saug t den erhaltenen  K rysta llbre i der Benzylidenverb. von I 
ab, w äscht ihn m it Ae. u. k ry st. ihn aus A. um . Man verte ilt dann die K rysta lle  in P y ri
din, versetz t m it 30 p-A cetylam inobenzolsulfochlorid, e rh itz t 2 S tdn. auf dem W asser
bad bei 60°, bis m an einen dicken K rysta llb rei e rhalten  h a t, g ießt dann nach dem E rkalten  
in W., läß t 1 Stde. bei 50° stehen, saugt ab, w äscht m it W ., löst in einem leichten Ü ber
schuß von 10% ig. N aO H , erw ärm t 1 Stde. auf dem  W asserbad, saugt ab, u. versetz t m it 
Essigsäure bis zur sauren  R k. u. saug t das ausgefallene p-Am inophenylsulfonam idopyri- 
m idin  (II) ab. Man e rh ä lt so II farblos u. in sehr gu ter A usbeute. (F. P. 52 489 vom 28/9. 
1942, ausg. 16/4. 1945. D. Prior. 29/9.1941. Zusatz zu F. P. 873 472; C. 1943. II. 342.)

ROICK. 4807
Soc. des Usines Chimiques Rhöne-Poulenc (E rfinder: Charles Prevost), Frankreich 

(Seine), Herstellung von 2-A m ino-4-m ethylpyrim idin  (I). Butin-l-o l-3  (II), das durch K onden
sation  von Acetylen  m it Acetaldehyd  gewonnen w ird, wird zu B utin-l-on-3  (III) oxydiert 
u. dieses, vorzugsweise in  schwefelsaurem  Medium, m it einem Guanidinsalz k o n d e n sie rt: 
Man läß t z. B. 35 g II in eine Lsg. von 50 g K 2Cr20 7, 100 g H 2S 0 4 u. 400 ccm W. langsam  
tropfen, wobei m an die Tem p. auf 20° h ä lt, behandelt das Gemisch m it W asserdam pf, 
säuert das D estilla t schw ach an  u. frak tio n ie rt es. Aus dem  bei 74° übergehenden azeo- 
trop. Gem isch von 65%  III u. 35%  W. w ird reines III vom Kp.85° gewonnen. U nbestän 
dige Verb., die sich, m itu n te r  explosionsartig , rasch  polym erisiert u. eine physiol. W rkg. 
ha t, die der des Acroleins ähneft. In  200 ccm H 2S 0 4 (40% ig.) werden 20 g Guanidinnitrat 
gelöst. D ann  g ib t m an bei 30° 12 g des azeotrop. III-W .-Gem isches zu, e rw ärm t 3 S tdn. 
auf 50°, b eh andelt nach dem  A bkühlen m it Ae., m acht m it NaOH alkal., f iltriert, e x tra 
h iert m it Ae. u. verdam pft den  Ä ther. 2-Am ino-4-m ethylpyrim idin , F . 158°. — E in  wei
teres Beispiel fü r die V erwendung von G uanidinsulfat. — Zwischenprod. fü r die Herst. 
von p-Am inöbenzolsulfam ido-2-m ethyl-4-pyrim idin. (F. P. 913 986 vom 26/5.1944, ausg. 
25/9. 1946.) DONLE. 4807

Soc. des Usines Chimiques Rhöne-Poulenc (E rfinder: Maurice Louis Auguste Fluchaire 
und Georges Louis Albert Bost), Frankreich, Herstellung von 2-(p-Aminobenzol- 
sulfonam ido)-pyrim idin  (I). Benzolsulfonylguanidine, die in p-Stellung eine N H 2-Gruppe
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oder einen in eine solche ü berfüh rbaren  S ub stitu en ten  en th a lten , w erden m it 3-Halogen- 
2 -propen-l-a len , ih ren  Acetalen oder den D erivv. ih rer E nolform en um gesetzt u. der 
p -S u b s titu en t gegebenenfalls in  eine N H 2-G ruppe um gew andelt. Die R k. w ird vorzugs
weise in Ggw. von K ondensa tionsm itte ln , wie A lkalim etallen oder -alkoholaten , M ineral
säuren , Säureanhydriden , N -B asen u. gegebenenfalls von L ösungsm itteln  vorgenom m en. — 
Z. B. löst m an  9,2 (Teile) N a in 250 A., g ib t u n te r  R ühren  25,6 p-Acetylam inobenzolsulfonyl- 
guanidin  zu, e rh itz t zum Sieden, versetz t innerhalb  10 Min. m it 11 ß-Chloracrolein, v er
tre ib t nach 4 S tdn . den A. m it W asserdam pf, filtrie rt u. n eu tra lis ie rt m it H 2S 0 4. p-A cetyl- 
am inobenzolsulfonam idopyrim idin', h ieraus durch  A bspaltung  d er A cety lgruppe I, F. 260°. 
(F. P. 14 323 vom 13/4. 1945, ausg. 4/10. 1946.) DONLE. 4807

Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, Basel, Schweiz, Herstellung von 6-(p-Am i- 
nobenzolsulfonam ido)-2.4-dim ethylpyrim idin  (I). Man e rh ä lt I in  g u te r A usbeute, wenn 
m an m indestens 2 Mol 6-A m ino-2 .4 -d im etkylpyrim id in  (II) m it 1 Mol eines B enzol
su lfonsäurehalogenids, das in p-S tellung  einen in eine N H 2-G ruppe ü b erfüh rbaren  Sub
s titu e n ten  e n th ä lt,  kondensiert u. d ann  diesen S ub stitu en ten  in  eine N H 2-G ruppe u m 
w andelt. — Aus 246 (Teilen) II u. 225 p-Nitrobenzolsulfonsäurechlorid  d u rch  E rh itzen  
in D ioxan auf 95— 100° 6-(p-N itrobenzolsulfonam ido)-2.4-dim ethylpyrim idin, F . 188— 189°, 
das m it Fe u. HCl zu I, F . 236,5— 237°, red. w erden kann . — Diese Verb. auch 
durch  K ondensation  von II m it Acetylaminobenzolsulfonsäurechlorid  u. V erseifung des 
Produktes. (F. P. 905 573 vom  30/6. 1944, ausg. 7/12. 1945. Schwz. P rio r. 4/11. 1943.)

DONLE. 4807
Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, Schweiz, Neue p-Aminobenzolsulfon- 

amidderivate. C hem otherapeut. w irksam e p-A m inobenzolsulfonam ide, die in der Sulfon
am idgruppe d u rch  einen m ehrere H eteroatom e en th a lten d en  heterocycl. R est su b s titu ie rt 
sind, bes. 2-(p-A m inobenzolsulfonam ido)-thiazole, se tz t m an  m it Salzen d er Glyoxyl- 
säure (I), der freien I oder V erbb. um , die in I oder ihre Salze um gew andelt w erden können, 
u. fü h rt  die so e rhaltenen  Verbb. gegebenenfalls in die in  W. lösl. Salze der en ts tan d en en  
C arbonsäuren  über. — Man e rh ä lt p-A m inobenzolsulfonam idderivv., die in  Form  ihrer 
Salze in  W . lösl. sind u., p a ren tera l verab re ich t, eine gu te  W rkg. zeigen. — Man löst 
12,5 (g) glyoxylsauies N a  in 80 cm 3 W ., e rh itz t die Lsg. auf ca. 80°, verse tz t u n te r  R ühren 
m it 25 2-(p-Am inobenzolsulfonamido)-thiazol (II), filtrie rt, nachdem  II in  k u rzer Zeit in 
Lsg. gegangen ist, von e tw a vorhandenen  V erunreinigungen ab , g ieß t die Lsg. un ter 
R ühren  in A ., filtrie rt das in Form  eines w eißen Pulvers ausgefallene K ondensationsprod .. 
w äscht m it A. u. Ae. u. tro ck n e t bei 100°. D urch U m setzen der e rhaltenen  Verb. m it CaCL 
e rh ä lt m an  das en tsprechende Ca-Salz, das sich weniger leicht in  ka ltem  W . löst als die 
N a-V erb. (III), ab er g u t genug in  w arm em  W . lösl. ist. — L öst m an  11 75% ig. I in 80 cm 3 
W ., n eu tra lis ie rt m it N aH C 0 3 u. verse tz t allm ählich  in  der W ärm e m it 28 2-(p-Am ino- 
benzolsulfonamido)-5-äthylthiodiazol, so e rh ä lt m an ein weißes Pu lver, dessen Löslichkeit in 
W. e tw as weniger g u t ist als die von III. Verw endet m an  a n  Stelle von NaHCOg zur N eu tra 
lisation  eine organ. Base, z. B. A m inoäthanol, so e rh ä lt m an  als E ndprod . das entsprechende 
Salz. An Stelle von I k ann  m an D ibrom essigsäure verw enden. — V erse tz t m an  ein Gemisch 
von 6,2 6 8 % ig . I u. 50 cm 3 absol. A. in  der W ärm e m it 7,211, so e rh ä lt m an in  kurzer
 N Z eit eine k lare  Lösung. D urch A usfällen m it
|| || ,— . Ae. e rh ä lt m an  ein  leichtes gelbliches Pu lver der
\  / —NH—S02—\  7—NH—CH-CO OH Zus. IV, le ich t löslich in  N a H C 0 3-Lsg., Zers.

8 OH IV k e ‘ 210— 220°. I n  ähn licher W eise e rh ä lt m an
ein leicht u. k lar in  N a H C 0 3 lösl. K ondensa tions

prod. aus I u. 6-(p-Am inobenzol'iulfonam ido)-2.4-dim elhylpyrim idin. — L öst m an 2 5 II 
in  250 cm 3 w arm em  Eisessig u. verse tz t diese Lsg. m it e iner w arm en Lsg. von 15 des

jj.  Ä thy leste rs des Sem iacetals
*— x  v  || || von I ,  so e rh ä lt m an  nach

•NH—SOg—\  >—N H -C H -N H —<  > —SO,—NH—^  )  dem  E rk a lten  28 einer Verb.
„  . s  derw ahrschein lichenZ us.V ,

2 5 w ird bei Tem pp. üb er 150°
im m er dunkler u. schm , bei Tem pp. bis 300° n icht. Z ur V erseifung der E sterg ru p p e  löst 
m an 6 V in 30 cm 3 2nN aO H , läß t 20 S tdn. bei 20° stehen , n eu tra lis ie rt m it 20 cm 3 
2nH C l, filtrie rt, fä llt m it A. u. e rh ä lt eine V erb., die in ih ren  Eigg. III en tsp rich t. 
(F, P. 899 301 vom  29/10. 1943, ausg. 28/5. 1945. Schwz. P rio rr. 14/4. 1939 u. 7/6. 1943.)

ROICK. 4807
White Laboratories Inc., N ew ark, N. J . ,  übert. von: Charles L. Barthen, M anhasset, 

N. Y ., Joel B. Peterson, Sum m it, N. J . ,  und Leslie A. McClintock, W orcester, Mass., 
V. St. A., Sterilisierung von pharmazeutischen Präparaten. Pulverförm ige P h arm azeu tica  
in V erpackungen aus Celluloseestern oder anderem  sy n th e t. M aterial, das fü r D äm pfe 
von organ. L ösungsm itteln  durchlässig, da rin  ab er n ich t lösl. ist, w erden m it Lsgg. von

c
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A ntiséptica in leichtflüchtigen organ. Lösungsm itteln  g e trän k t, in denen P räpp . u. V er
packungsm aterial unlösl. sind. D ann wird die Ampulle, das Röhrchen oder der B eutel 
verschlossen, u. m an läß t das Lösungsm . bei n. Tem p. durch die W ände der V erpackung 
h indurch  verdunsten , was im allg. einige S tdn. erfordert. Man g ib t z. B. zu 10 (Teilen) 
unsterilisiertem  Su lfa n ila m id  in einem ebenfalls unsterilisierten  R öhrchen aus Cellulose
ace ta t eine Lsg. von 0,012 Tetrabrom-o-kresol oder Thyrothricin  in Bzl. u. verschließt. Die 
H auptm enge des Bzl. ist bereits nach 15 Min. durch  die W ände des R öhrchens h indurch  
verdunstet. Analog dazu wird Sulfathiazol in N itrocellulosepackungen m it Lsgg. von
2-Chlor-4-phenylphenol in Toluol sterilisiert. Das Verf. ist hauptsächlich  fü r die S terili
sierung von Sulfaverbb. ausgearbeite t, da  diese, obwohl selbst D esinfektionsm ittel, keine 
tox. W irkungen gegen CI. tetani u. a. sporenbildende O rganism en besitzen ; es ist jedoch 
auch fü r die Sterilisierung von H orm onpräpp ., V erbandstoffen  in  Cellophanbeuteln usw. 
anw endbar. Die angew andten  Mengen von D esinfektionsm itteln  sind beim inneren Ge
brauch unschädlich . (A. P. 2 386157 vom  4/3. 1943, ausg. 2/10.1945.) K a l ix .  4807

Smith, Kline & French Laboratories, Philadelphia, übert. v o n : Rudolf H. Blythe, 
Llanerch, Pa ., V. St. A., Sulfonam idpräparat. Das Sulfonamid wird m it einem auf die 
N asenschleim häute adstring ierend  w irkenden M ittel, z. B. Cocain, kom biniert, so daß 
ein P räp . en ts te h t, das gegen Laryngitis, P haryngitis. E n tzündung  der oberen Atemwege 
usw. w irksam  ist. Zu diesem Zwecke s te llt m an z. B. eine wss. Lsg. von 5%  Sulfathiazol, 
1% l-(p-O xyphenyl)-2-am inopropan-H B r, 0 ,1%  Gelatine, 0,45%  NaCl, 0 ,002%  N a2B4Ö7 
u. 0,298%  H 3BO3 her. H ierzu k ann  auch  jedes andere  Sulfonam id verw endet werden, 
das einen organ. S u b stituen ten , ein freies H -A tom  am N7 u. eine freie p-A m inogruppe 
besitz t; auch aus Gem ischen von Sulfonam iden, z. B. von Sulfathiazol, Sulfadiazin u. 
Sulfapyridin, können solche kom binierte  P räpp . hergestellt werden. Man dispergiert sie 
in W ., Ölen oder Gelen m it 1 —10%  Sulfonam id u. 0 ,1—5%  Cocain usw. (A. P. 2 369 711 
vom 17/3. 1942, ausg. 20/2. 1945.) K A LIX . 4807

John B. Stribling, R otan , Texas, V. St. A., H eilm ittel fü r  Hornhautentzündungen bei 
Tieren, bes. fü r  K eratitis, auch „pink eye“ genann t, die durch  Pollen von blühenden 
Gräsern ve ru rsach t werden, stellen Sulfathiazolpräpp. m it verschied. Zusätzen dar. E in 
solches P räp . e n th ä lt  z. B. 20 g Na-Sulfathiazolhydrat MERCK ( =  Na-Sulfanilylam ino- 
thiazolhydrat) (I), 1 g Sulfan ilam id , 1 g Sulfathiazol, 1 g Neoprontosil W INTHROP, ein 
Azosulfonamid von der Zus. D i-Na-sulfamidophenyl-2-azo-7-acetylamino-l-oxynaphthalin-
з.6-disulfonat u. 20 g feinpulveriger Kohle als L ich tschutzm itte l fü r das kranke Auge; 
oder: 40%  I, 50%  C, 5%  N eoprontosil, 2%  Sulfathiazol, 0 ,5% K alom el u. 0,5%  Aspirin. 
Die P räpp . w erden in Pulverform  an  m ehreren Tagen h in tereinander auf das Auge ge
bracht. (A. P. 2 364 563 vom 25/9.1941, ausg. 5/12.1944.) K a l i x . 4807

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, P yrim idinabköm m linge. M ereaptane 
werden an  Pyrim id ine angelagert, die in 4.5- oder 5.6-Stellung eine Doppelbindung e n t
halten. Z. B. e rh itz t m an 216,5 mg 2 .4-D ioxypyrim idin-6 -carbonsäureäthylester m it 
1,225 g B enzy lm ercap tan  in Ggw. von 34,5 mg P iperidin 3 S tdn. auf dem W asserbad. 
Es en ts te h t 2 .4-D ioxy-5 -benzylmercaptodihydropyrimidin-6-carbonsäureälhylester (F. 153°), 
aus dem durch  Verseifen die fre ie  Säure  (F . 193,6°) erhalten  wird. Zwischenprod. zur Herst. 
von H eilm itteln . (F. P. 899 836 vom  17/11. 1943, ausg. 12/6. 1945. D. Prior. 24/10. 1942.)

NOUVEL. 4807
I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges,, D eutschland, Herstellung von Verbindungen der 

l-A lk y l-4-(m -oxyphenyl)-piperidinreihe, die der nebenst. allg. Form el A entsprechen, in 
der X  einen niedrigen A lkylrest u. Y einen niedrigen A lkylrest oder 
eine A lkoxygruppe m it niedrigem  A lkylrest bedeuten , dad. gek., ^ O
daß m an m -A lkoxybenzylcyanide m it Am inen der Zus. B, wobei Z4 u. I I c—Y
Z2 für H alogenatom e steh en ,in  Ggw. von halogenw asserstoffabspalten- 
den M itteln  kondensiert, die e rhaltenen N itrile in entsprechende E ster /  \
verw andelt- oder m it Organo-M g-Verbb. um setz t u. die in term ediär 2| | 2
au ftre ten d en  K etim idverbb . m it verd. Säuren zers. u in jedem  Falle h 2c CH2
die A lkoxygruppe in  eine O xygruppe überführt. Man kann  auch von 
Aminen C (X 4 =  A ralkylrest) ausgehen, die N itrile wie oben behandeln |
и. am  N -A tom , nachdem  m an den A ralkylrest abgespalten h a t, einen X 
niedrigen A lkylrest einführen . — Z. B. rü h r t  m an in ein Gemisch
von 147 (Teilen) m -M ethoxybenzylcyanid  (II) 156 Methijldi-(ß-chlor- Z,—CH2—CH2̂  
älhyl)-am in  u. 350 Toluol bei 40—45° 80 N aN H 2 ein, e rh itz t 1 Stde. / i ~ X
au f 100— 105°, g ib t W. zu, tre n n t von NaCl ab, e x trah ie rt die Toluol- z 2-C H 2- C H /  B
lsg. m it verd . HCl, fä llt durch  Ü bersättigung  m it N aO H  die Base, 
e x tra h ie r t sie m it Ae., tro ck n e t u. dest. sie u n te r verm indertem  Z2—CH2-C H 2̂
Druck. l-M ethyl-4-(m-m ethoxyphenyl)-piperidin-4-carbonsäurenitril N - X ,
(I), K p .2 155°, K p .9 190°, F . 44°. 230 dieses N itrils werden m it 600 H B r Zü-CHü-CH/" c
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(66% ig .) 2 S tdn. auf 80— 130° e rh itz t, m it W . u. N H 3 versetz t. l-M ethyl-4-(m -oxyphenyl)- 
diperidin-4-carbonsäure, F . oberhalb 295°. D urch B ehandlung  m it A. in Ggw. von konz. 
H 2S 0 4 gewinnt- m an l-M ethyl-4-(m -oxyphenyl)-piperidin-4-carbonsäureäthylester; H ydro
chlorid (V), F. 173— 174°; Hydrobromid  (III), F. 199—200°. — I k an n  auch  zur 1-Methyl-
4-{m-methoxyphenyl)-piperidin-4-carbonsäure, F . 280° (Zers.), verseift w erden. Ä thylester, 
K p .8 188— 195°. — Man g ib t zu 230 I u. 330 Toluol eine Lsg. von C2H 6MgBr (aus 36 Mg 
u. 165 C2H 5B r in  700 Ae. hergestellt), läß t 1 Stde. am  R ückfluß  sieden, v e rjag t den Ae., h ä lt 
1 Stde. bei W asserbad tem p., zers. m it E is, m ach t m it HCl s ta rk  kongosauer, tr e n n t  die 
wss. Schicht ab , k o ch t sie kurz  auf, k ü h lt sie ab , ü b e rsä ttig t sie m it N H 3. l-M ethyl-4- 
(m -m ethoxyphenyl)-4-(äthylketo)-piperidin, K p .6 184— 185°; H ydrochlorid, F . 214—215°. 
Mit H B r durch  l s td .  E rh itzen  am  R ückfluß l-M ethyl-4-(m -oxyphenyl)-4-(äthylketo)- 
p ip erid in , F . 156— 157°; Hydrochlorid, F . 201—202°. — Aus I u. C H 3MgBr bzw. C3H,M gBr 
in analoger W eise l-M ethyl-4-(m -m ethoxyphenyl)-4-(m ethylketo)-piperidin, K p .e 182 bis 
184°; Hydrochlorid, F . 202°, bzw. l-M ethyl-4-(m -m ethoxyphenyl)-4-(propylketo)-piperidin, 
K p .17 214—215“ ; Hydrochlorid, F . 155— 156“. D urch E n ta lk y lieru n g  d ieser V erbb. gelangt 
m an zu l-M ethyl-4-(m -oxyphenyl)-4-(m ethylketo)-piperidin, F . 158— 159°; H ydrochlorid,
F. 220—221°, u. zu l-M ethyl-4-(m -oxyphenyl)-4-(propylketo)-p iperid in , F . 117— 118°; 
H ydrobromid, F . 166— 167°. — Aus II u . Di-(ß-chloräthyl)-benzylamin l-Benzyl-4-(m -m eth- 
oxyphenyl)-piperidin-4-carbonsäurenitril; Hydrochlorid  (IV), F . 251°. H ieraus durch 
E rh itzen  m it 85% ig. H 3P 0 4 l-Benzyl-4-(m -m ethoxyphenyl)-piperidin-4-carbonsäure
(Zers, bei 266°). U m setzung m it a lkoh. HCi fü h rt zu l-Benzyl-4-(m -m ethoxyphenyl)-p iperi- 
din-4-carbonsäureäthylesterhydrochlorid, F . ca. 200°. B ehandlung  d ieser Verb. m it H 2 in 
a lkoh. Lsg. u. in  Ggw. von Pd  bei 40° fü h rt  u n te r  A ufnahm e von 2 A tom en H  zur A b
spa ltung  der B enzylgruppe. N ach Zufügung von 1 Mol F orm aldehyd  u. A ufnahm e zweier 
w eiterer H -A tom e gelangt m an zu l-M ethyl-4-(m -m ethoxyphenyl)-piperidin-4-carbon- 
säureäthylesterhydrochlorid, F . 176— 177°. H ieraus m it H B r die Verb. III, F . 199— 200°. — 
Aus IV m it 60% ig. H B r l-B enzyl-4-(m -oxyphenyl)-piperidin-4-carbonsäure  (Zers, bei 
295°); Hydrobromid', Ä thylester, F . 152— 153° (Hydrochlorid, Zers, bei 238— 239°). H y drie 
rung  m it Form aldehyd in Ggw. von Pd fü h rt zu V. — A us IV u. C2H 5M gBr 1-Benzyl-4-(m - 
m ethoxyphenyl)-4-(äthylketo)-piperidinhydrochlorid, F . 169— 170°, d an n  m it H B r 1-Ben- 
zyl-4-(m -oxyphenyl)-4-(äthylketo)-piperidin, F . 97°; Hydrochlorid, F. 227—228°. Durch 
H ydrierung  A bspaltung des B enzylrestes, d an n  m it F o rm aldehyd  M ethylierung zu 1-Me- 
thyl-4-(m -oxyphenyl)-4-(äthylketo)-piperidinhydrochlorid, F . 201—202°. — Die Prodd. 
haben stark analget. Wrkg. u. können auch als Farbstoffzwischenprodd. verw endet werden. 
(F. P. 897 453 vom 23/8 .1943 , ausg. 22/3 .1945 . D. P rior. 18 /5 .1942.) ÜONLE. 4807

Knoll A. G., Gemischtfabriken, D eutschland, Strychninpräparate. D ie L öslichkeit von 
Strychn inoxyd  in  fe tten  ö len  k an n  d u rch  Z usatz  höherer F e ttsäu re n  e rheb lich  verbessert 
w erden, ohne daß  d adurch  die th e rap eu t. W irksam keit des P räp . irgendw ie beeinflußt 
wird. Zu ih rer H erst. e rw ärm t m an z. B. 2 g S trych n in o xyd  m it 6 g Ölsäure u. 2 ccm A., 
bis sich eine k lare  Lsg. gebildet h a t, g ib t 200 ccm Sesam öl zu u. v e rtre ib t den  A. im 
V akuum . In  der gleichen W eise w ird ein P rod . aus 0,8 g S try chn inoxyd , 4 g Stearinsäure, 
1 ccm A. u. 100 ccm Olivenöl oder 4 g S trychn inoxyd , 20 g Ö lsäure u. 100 ccm W eizen
keimöl gewonnen. (F. P. 898 950 vom  14/8. 1943, ausg. 11/5. 1945. D. P rio r. 18/9. 1942.)

K a l i x . 4807
Asta Akt.-Ges., Chemische Fabrik, D eutschland, S trych n in o xyd  (I). N ach  der Einw . 

von H 20 2 auf S trychnin  w ird d er Ü berschuß des H 20 2 d u rch  E rh itzen  m it M etallen Qder 
M etalloxyden zerstö rt, w orauf eine Säure zugesetzt w ird, um  beim  A uskrystallis ieren  des 
I die N ebenprodd. in Lsg. zu h a lten . Z. B. e rw ärm t m an 100 g S try ch n in  m it 1000 ccm 
3 % ig . H 20 2 auf 80°, b is alles gelöst is t, v ersetz t bei 90° allm ählich  m it P t  oder M n ö 2, bis 
die Ö2-E ntw . aufgehört h a t,  e n tfä rb t m it T ierkohle, fü g t zu dem  F i l tr a t  10 ccm Essigsäure 
oder A m eisensäure u .k ü h lt  ab . Das auskrysta llisierende I  (F . 213—214°) w ird in  90— 95% ig. 
A usbeute e rhalten . Zw ischenprodukt. (F. P. 899 747 vom  13/11. 1943, ausg. 8/6. 1945. 
D. Prior. 13/11. 1942.) NOUVEL. 4807

Asta Akt.-Ges. Chemische Fabrik, D eutschland, N -O xystrychninsäure  (I). S trych n in 
oxyd  (vgl. F . P. 899 747; vorst. Ref.) wird m it wss. oder alkohol. A lkali- oder E rd a lk a li
h ydroxyd  auf Tem pp. n ich t über 100° e rh itz t, w orauf die gebildete I  d u rch  A nsäuern, 
zweckm äßig bei pn  5, zur A bscheidung g ebrach t w ird. Sie e n tsp ric h t d er Form el 
C2iH 24Ö4N 2. Z. B. e rw ärm t m an 35 g S trychn inoxyd  m it 8 g N aO H  u. 350 g W. au f 50— 90°,
bis alles gelöst ist, u. d ann  noch 20 Min., k ü h lt ab , e n tfä rb t u. säu e rt bis zum  pn  5 an.
Man e rh ä lt I  (F . 232°) in  85% ig . A usbeute. S ta t t  N aO H  können K O H  oder B a(O H )2 
b en u tz t w erden. A rzneim ittel u. Z w ischenprodukt. (F. P. 899 748 vom  13/11. 1943, ausg. 
8/6. 1945. D. P rio rr. 13/11. 1942 u. 17/9. 1943.) NOUVEL. 4807

Asta Akt.-Ges. Chemische Fabrik, D eutsch land , S trychninsäure  (I). N -O xystrychnin- 
säure (II) (vgl. F . P. 899 748; vorst. Ref.) wird in a lkal. M edium red ., w orauf I d u rch
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Z usatz  eines sau ren  M ittels abgeschieden w ird. Z. B. löst m an 36,8 g II in Alkali, versetzt 
m it einer wss. Lsg. von 25 g N a-H vdrosu lfit u. fü g t nach  1—2 Stdn. N H 4C1 hinzu. Man 
e rh ä lt I in  85% ig . A usbeute. S ta tt  von fertiger II auszugehen, kann  m an auch bei der 
H erst. von II v o r dem  A nsäuern die R ed., z. B. m it F e S 0 4, vornehm en. I en tsp rich t der 
F orm el C ^ H ^ N . , .  (F. P. 899 749 vom  13/11. 1943, ausg. 8/6. 1945. D. P rior. 13/11. 
1942.) NOUVEL. 4807

G. Analyse. Laboratorium.
Earl A. Gulbransen, E ine Vakuummikrowaage zur Untersuchung chemischer Reaktionen  

a u f Metallen. Die bes. fü r  die U nters, d er K in e tik  der Bldg. von Oxydfilmen geeignete, in 
ihrem  B au u. ih rer B edienung genauer beschriebene Mikrowaage b enu tz t das Prinzip d er 
M ikroquarzfadenw aage nach N  ERN ST u. DONAU u. Ablesung m it einem M ikrom eter- 
m ikroskop. Die W aage b esitz t folgende K ennw erte : Em pfindlichkeit 0,3 • 10-6  g Druck- 
koeff. <  0 ,3 -1 0 -6  g /a t T em pera tu rkoeff.: 0 ,8 -10“ 6 g/°. N ullpunktskonstanz besser als 
1 -IO-6  g/24 Stunden . Z ur E rläu teru n g  ih rer A nw endbarkeit w erden einige charak terist. 
Verss. über die Bldg. von O xydfilm en auf reinen E lektrolyteisenblechen bei 25 u. 300° 
m itgete ilt. (R ev . sei. In s tru m en ts  15. 201—04. Aug. 1944. E as t P ittsb u rg h , Pa.)

HENTSCHEL. 5022
F. R. Abbott, Die Verwendung leichtschmelzbarer Legierungen bei D am pfstrahl-D iffu

sionspum pen. F ü r  die m it L ichtbogenheizung betriebenen D am pfstrahl-D iffusionspum pen 
h a t sich als (K athoden)-M etall eine Legierung d er Zus. 53 (Teile) Bi 32 Pb u. 15 Sn 
bew ährt, die bei 96° schm ilzt. (R ev. sei. In stru m en ts  1 3 .187. April 1942.) HENTSCHEL. 5026 

J. H. Simons und H. L. Ritter, E in Gerät zur Messung von Dampfdichten. Zur Best. 
der D am pfd ich te  kondensierbarer D äm pfe in  vom  F. bis zum  k rit. P u n k t reichendem  
Tem p.- u. D ruckbereich w ird eine V orr. beschrieben, die z. B. aus einem Kolben von 
250 cm3 u. einem  d am it verbundenen B ü re tten ro h r von ca. 4 mm W eite besteh t, die in 
je einem  T herm osta ten  un tergebrach t sind. Die jeweilige Dam pfmenge wird aus der im 
B üre tten rohr kondensierten  Substanzm enge u. der ca. 1—2 g betragenden Gesam tm enge 
bestim m t. Die G enauigkeit der D am pfdichtebest, ist lediglich durch die G üte der T herm o
s ta ten  u . d ie  G enauigkeit, m it der die DD. der F l. u. des Dam pfes sowie des D am pfdruckes 
als F u n k tio n  der Tem p. b ek an n t sind, begrenzt. (R ev. sei. In strum en ts 16. 23—25. Febr.
1945. P ennsy lvan ia  S ta te  Coll.) SCHÜTZA. 5042

Bernard Vonnegut, Schwimmermethode nach A rt des Aräometers zur Messung von
Oberflächen- und Grenzflächenspannungen. Bei jedem  A räom eter wird die Gleichgewichts
lage außer von  der D. der F l., in  d ie es e in tau ch t, auch von deren O berflächenspannung 
beeinflußt; es w ird gezeigt, d aß  die Em pfindlichkeit dieser Vorr. fü r Ä nderungen der 
O berflächenspannung p roportional dem  V erhältn is U m fang/F läche des Spindelquerschnit
tes i s t ; fü r einen em pfindlichen Nachw. geringer Ä nderungen in  der Grenzflächenspannung 
zwischen 2 Fll. bzw. der O berflächenspannung an  der Grenzfläche F l.-G as  können ein
fache Senkspindeln dienen, die aus einem G lasstäbchen bestehen, das ein  Hohlkügelchen 
u. eine Glasperle verb indet. (R ev. sei. In stru m en ts  13. 82—83. Febr. 1942. H artfo rd , 
Conn., E m pire  Co.) HENTSCHEL. 5042

Boyd E. Hudson und Marcus E. Hobbs, E ine Wechselstromapparatur zur Messung 
von D ielektrizitätskonstanten. B eschreibung einer Sehwebungsapp. für DE.-M essungen. 
Aufbau in  3 g e tren n ten  E in h e iten : (1) Oscillator m it M eßkondensator, (2) quarzstab ili
sierter 500 kH z-O scillator u . hochfrequente M ischstufe, (3) stim m gabelstabilisierter 
1000 H z-O scillator, to n frequen te  M ischstufe, V erstärker u. stabilisierter Netzteil. Nach 
einer A nlaufzeit von 1 Stde. b leib t die Schwebungsfrequenz auf einige 10-1 Hz konstan t, 
solange Feuchtigkeitsänderungen  in  den  frequenzbestim m enden Teilen verm ieden sind. 
(1) u. (2) befinden sich in  L u ftth e rm o sta ten . (R ev. sei. In stru m en ts  13. 140 43^ April
1942. D urham , N. C., D uke U niv., Dep. of Chem.) W« M AIEB. 5052

Raymond M. Fuoss und Darwin J. Mead, Ultrarotanalyse von Zweikomponenten
systemen. Von einer U ltraro tlich tquelle  fallen 2 polychrom at. gleiche L ich tstrah len  auf 
2 zueinander entgegengesetzte u. m it einem  G alvanom eter in  Reihe geschaltete Thermo- 
säulen. In  die beiden L ich tstrah len  w erden gleiche Absorptionszellen m it N aC l-Fenster 
gebrach t, welche d ie gleiche Substanz A en tha lten . D ann  w ird das G alvanom eter m it 
einem  W iderstand  auf 0 gestellt. W ird n un  d ie A-Konz. in  der einen Zelle durch  Zugabe 
eines Stoffes B ve rän d ert, so zeigt das G alvanom eter d ann  einen Ausschlag, wenn die 
In teg ra labso rp tionen  des re inen Stoffes A u. der M ischungen von A m it B verschieden sind. 
Man n im m t E ic h k u rv e n : G alvanom eterausschlag als F un k tio n  des Molenbruches von B 
auf u. k an n  so bin. System e rasch  u. einfach analysieren. Beispiele im Original. (Rev. sei. 
In stru m en ts  16. 53— 54. März 1945. Schenectady, N. Y., General E lectric Co., Res. L abor )

A. REUTEB. 5063
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Ely E. Bell, E in  registrierendes R ela is fü r  einen Infrarotspektrographen. B eschreibung der 
A nordnung. (Physic. R ev. [2] 63. 461. Ju n i 1943. Ohio S ta te  Univ.) GOTTFRIED. 5063 

Lincoln G. Smith, E in  registrierendes Echelettegitter-Spektrometer fü r  das nahe Ultrarot. 
Vf. beschreib t ein G itte rsp ek tro m ete r m it S elbstreg istrierung  fü r das G ebiet von 1—25 p  
m it NaCl- u. K B r-P rism en  in  LlTTROW -Aufstellung zur V orzerlegung. Als E m pfänger 
u. A nzeigesyst. d ien t eine V akuum therm osäu le  m it d irek t angeschlossenem  ZERNICKE- 
G alvanom eter. Dessen A usschläge w erden über 2 Photozellen  u. V erstä rk e r au f ein  2. G al
vanom eter gegeben, dessen L ichtzeiger die pho to g rap h . R eg is trie ru n g  v o rn im m t. Die 
Ausschläge des 1. G alvanom eters w erden 200- bis 400fach  v e rs tä rk t. Z ur V erm eidung 
a tm osphär. A bsorption  w ird die L u ft aus dem  S pek tro m eter in  ständ igem  K reislauf über 
P 2Os u. A lkali gele ite t. A uflösungsverm ögen ca. 0 ,3— 1,0 cm -1 von 1— 25 p  bei einer 
spek tra len  S p a ltb re ite  von 0,25— 0,75 cm -1 . (R ev . sei. In s tru m en ts  13. 54—62. Febr. 1942. 
P rinceton , N. J . ,  Palm er phys. L abor.) A. REUTER. 5063

Lincoln G. Smith, E ine ultrarote Absorptionszelle fü r  Gase bei hohen und  tiefen Tem 
peraturen. Die K o n s tru k tio n  einer Gaszelle fü r u ltra ro te  A bsorp tionsspek trom etrie  wird 
beschrieben. Die Zelle is t m it S te insalzfenstern  versehen u. so geb au t, d aß  die Temp. 
zwischen — 100° u. +  200° beliebig o ft u. re la tiv  schnell (1—3 S tdn .) v a riie rt w erden kann. 
(R ev . sei. In s tru m en ts  13. 65—67. F ebr. 1942. P rinceton , N. J . ,  P a lm er p h y s. Labor.)

A . R e u t e r . 5063
Lincoln G. Smith, E ine neue Strahlungsquelle fü r  Ultrarotspektrometer. Vf. beschreibt 

die K o n s tru k tio n  einer neuen S trah lungsquelle  fü r  das nahe U ltra ro t. Sie e n th ä lt  als 
L eu ch ts tift e inen K ohlestab  von 6 m m  D urchm esser, der im  V akuum  auf 1800° e lektr. 
e rh itz t w ird  u. bei 600 W  L eistung  eine L ebensdauer von ca. 100 S tdn . h a t.  Im  Vgl. 
zu einem  C arb orundstift („G lo b ar“ ) is t das Em issionsverm ögen bei gleicher Tem p. bis 
zu 50%  (bei 12,5 p) g rößer. (R ev . se i.In s tru m en ts  13. 63— 64. Febr. 1942. P rin ce to n , N. J., 
Palm er phys. L abor.) A. R EU TER . 5063

Raymond M. Fuoss und  Darwin J. Mead, Rechengerät zur A usw ertung von Ultrarot
spektren. Vff. beschreiben ein einfaches e lek tr. A usw ertgerät fü r  se lb streg istrieren d e  Ein- 
S trah lsp ek tro m eter, das gleichzeitig die In ten s itä tsk u rv e  bei leerer u. m it Substanz 
gefü llter K ü v e tte  a b ta s te t  u. so d irek t die p rozen tuale  A bsorp tion  e rm itte lt. (R ev. sei. 
In s tru m en ts  16. 223. Aug. 1945. Schenectady, N. Y ., G eneral E lectric . Co., Res. Labor.)

A. R e u t e r . 5063
R. Edw in Worley, E ine verbesserte Lichtquelle fü r  das L y  m a n -K o n tin u u m  im  Vakuum- 

ultraviolett. Vf. beschreib t die verbesserte. K o n s tru k tio n  einer E n tlad u n g sro h re , die m it 
seh r gu ter In te n s itä t  im  G ebiet von 750— 1000 A S trah lu n g  liefert. Sie is t  m it e iner leicht 
ausw echselbaren Q uarzcapillare au sgerüste t. —  A usführliche D iskussion techn .E inze lhe iten . 
(R ev . sei. In s tru m en ts  13. 67— 71. F ebr. 1942. B erkeley , Calif., U niv ., D ep. of Phys.)

A. R e u t e r . 5063
T. H. Projeetor, M. K. Läufer und  C. A. Douglas, Verbesserter N ull-W iderstands- 

M eßkreis fü r  die Photometrie m it Photozellen. Z ur M essung d er lich te lek tr. E igg. von 
Sperrschichtzellen w urde im NATIONAL BUREAU OF STANDARDS eine Schaltung  e n t
w ickelt, bei d er u n te r B enutzung  eines P räzisionsdekadenw iderstandes u. eines Sehleif- 
d rah tes  d er Ausschlag des von der Photozelle  gespeisten  G alvanom eters bei e iner bestim m 
ten  bek an n ten  B eleuch tung  auf 0 kom pensiert w ird. Bei einer zu m essenden B eleuchtung 
wird der en tsprechende A usschlag am  G alvanom eter e rn eu t kom pensiert. D er dazu  e r
forderliche K om pensationsw iderstand  is t ein d irek tes Maß fü r d ie e in g estrah lte  L ich t
in ten sitä t. Die Schaltung w ird eingehend e rlä u te rt. (R ev. sei. In s tru m en ts  15. 107. April
1944. W ashington, N a t. B ur. S tand.) REU SSE. 5064

W. C. Bosch und E. W. Anderson, W asserstoff bogen als Lichtquelle fü r  lichtelektrische 
Spektrophotomelrie. Vff. haben  w ährend m ehrerer Ja h re  m it einem  W asserstofflichtbogen 
spek trom etr. U nterss. in Verb. m it einer Photozelle  du rch g efü h rt, d e r  von  ALLEN u. 
FRANKLIN (J . opt. Soc. A m erica 29. [1939.] 453) angegeben w orden ist. Bes. bei A b
sorptionsm essungen im G ebiet von 210— 400 m p  w urden  günstige  R esu lta te  erzielt. Ais 
Photozelle w urde eine C äsium oxydzelle m it Q uarzkolben b e n u tz t. Die L ich tquelle  zeichnet 
sich durch  folgende Vorzüge aus: kon tinu ierliches Spek tr., geringe B etriebsspannung , 
ausreichende In te n s itä t, so d aß  m it geringer P h o to stro m v ers tä rk u n g  g earb e ite t werden 
kann , ko n stan tes  A rbeiten  u. schnelle E inste llung  auf einen b estim m ten  vorgegebenen 
W ert. (R ev. sei. In s tru m en ts  15. 347— 48. Dez. 1944. New O rleans, L a., T u lane  U niv., 
Dep. of Phys.) R EU SSE. 5064

Britton Chance, Ein photoelektrisches Colorimeter fü r  schnell ablaufende Reaktionen. 
E s w ird ein ph o to elek tr. D ifferentialcolorim eter u n te r  B enu tzu n g  des S pek tro p h o to m ete rs  
nach COLEMAN u. einer m ehrstufige nV erstärkeran lage  fü r den P h o to stro m  (T ype RCA 931) 
zur sehr schnellen V erfolgung geringer A bsorp tionsänderungen , wie sie in  verd. E nzym -
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lsgg. a u ftre ten , beschrieben. Bei den angew andten  V ersuchsbedingungen be träg t die 
g esam te Schw ankung der L ich tin ten s itä t ungefähr 0 ,2% , u .e s  wird ein photoeiektr. Auf
lösungsverm ögen von ca. 1 ,7 -IO4 erre ich t, wobei m an eine G enauigkeit von ca. 3%  erzielt. 
Das zeitliche A uflösungsverm ögen der E in rich tung  b e träg t m indestens 0,01 S ek .; eine 
vollständige K u rv e  fü r die K in e tik  der Lichtrlc. konn te  schon m it n u r 0,5 cm 3 Peroxydase- 
Isg. u. 1 - 10~6 mol. H äm atin -F e  aufgenom m en w erden. (R ev. sei. In stru m en ts  1 3 . 158—61. 
A pril 1942. P h iladelph ia , Pa.) HENTSCHEL. 5065

B. T. Barnes, E in  direkt anzeigendes photoelektrisches Colorimeter. E s w ird ein K om 
pensationsstrom m esser beschrieben, der in K om bination  m it einer Photozellenfilter
anordnung  die spek trale  E m pfindlichkeit von Fluorescenzlam pen u. ä. farbigen L ich t
quellen d irek t anzeigt. Die E ichung erfo lg t m it S tan d ard en  von bestim m ter spek traler 
V erteilung. W enn Abw eichungen von 0,01 in  den F arbkom ponenten  u. 2— 3%  in der 
K erzenstärke tra g b a r  sind, k an n  ein einziger S tan d ard  fü r alle F a rben  verw endet werden. 
D as G erät eignet sieh a ls d irek t zeigendes P hotom eter. (R ev. sei. In stru m en ts  16 . 337—39. 
Dez. 1945. C leveland, O., G. E . C. L abor.) KUNZE. 5065

D. O. Jordan und H. F. W. Taylor, Elektrometrische Titrationen schwacher Säuren und  
Basen in wäßriger Lösung. Z ur B est. der Menge an  A lkali, die w ährend der elektrom etr. 
T itra tio n  e iner schw achen Säure m it Alkali durch  W. gebunden wird, geben Vff. ein 
B erechnungsverf. fü r die anzubringenden K o rrek tu ren  außerhalb  des pH-Bereiches von 
4,0— 10,0 an. Diese können aus einer einzigen experim entell bestim m ten  B lindw ertkurve 
entnom m en w erden. D as Verf. is t um gekehrt auch  fü r  die T itra tion  schw acher Basen m it 
Säuren anw endbar. Als A nw endungsbeispiel w erden die pK,-W erte von p-Aminobenzol- 
sulfonam id (pK, =  10,58) u . von Benzim idazol (pK , =  12,3) bestim m t. ( J .  ehem . Soc. 
[London] 1946 . 994— 97. Nov. N o ttingham , Univ. Coll.) HENTSCHEL. 5066

J. R. Catch, A. H. Cook und J. A. Kitchener, A pparat fü r  die M ikrotitration m it einer 
Glaselektrode. Die T itrationszelle  b esteh t aus einem un ten  bis auf den Anschluß an eine 
enge Capillare B  geschlossenen R ohr A ,  in das die G laselektrode C m it knappem  Spiel
raum  e in tau ch t. B  is t m it 2% ig . Agargel in  konz. KCl-Lsg. gefüllt, u. ih r offenes E nde 
ist in üblicher W eise über eine K Cl-Brücke an  eine K alom elelektrode angeschlossen. 
In  A  w ird  d as M uster in  W . oder einem  anderen  M ittel, das die Kugel von C gerade be 
deckt, aufgelöst; es ist ebenfalls an  eine leitende B rücke angeschlossen, u. m an m iß t die 
EK . der ganzen Zelle m it einem  V entilelektrom eter zur pn-M essung. Aus einer, besser 
2 M ikrobüretten  w erden Säure u. A lkali in  Mengen von 0,01 ccm in A  gegeben u. m it 
0,001 ccm G enauigkeit abgelesen, so daß  das Säure- oder B asenäquivalent m it einer 
G enauigkeit von 1 :500 bestim m t w erden kann . ( J .  ehem . Soc. [London] 1945 . 319—20. 
Mai. London, Im peria l Coll. of Sei. and  Technol.) METZENBR. 5066

Artur Boström, W ie der pH- Wert bestimmt wird. K urze E rw ähnung der pH-Best. 
m ittels po ten tiom etr. M ethoden. E ingehende Besprechung der Ind ica torenm eth ., bes. 
Anw endung der Ind ica torenpapiere  m it E rw ähnung  der Lyphanpapiere m it aufgedruckter 
Vergleichsskala. Tabelle m it D aten  fü r einige übliche N eutralisationsindicatoren . Hinweis 
auf die besondere E m pfindlichkeit der Feinkorn- u. Ausgleichentwickler gegen geringe 
PH-Änderungen infolge von V erunreinigungen des zugesetzten Sulfits; Bisulfitbei- 
m engungen geben zu niedrige pH-W erte u. U nterentw ., Alkalien zu hohe pu-W erte u. 
Überentw icklung. (Nord. T idskr. Fotogr. 2 7 . 289—90. O kt. 1943.) v . ÜECHEND. 5066

a) Elemente und anorganische Verbindungen.
J. E. Boner, Beitrag zur O xydbestimmung in  R eina lum in ium . Vf. g ib t als E inleitung 

■eine eingehende k rit. B esprechung der gebräuchlichsten  Verff. zur Best. des Oxydgeh. im 
Reinalum inium . A nschließend w ird ein  neues Verf. beschrieben, d as auf folgendem Prinzip 
beruh t: 2,0 g ganz frische, m öglichst feine A l-Fräs-, -Säge- oder -Feilspäne werden in 
einem 250-ccm -R undkolben m it e iner frisch b e re ite ten  Lsg. von 18,0 g A1C13- 6 H 20  in 
75 ccm 1,0 n H C l+ 0 ,5 c c m  0,1 mol. CuCl2* H 20  Lsg. (84 ccm filtr ie rte  Lsg.) versetz t u. 
bis zur vollständigen Lsg. am  R ückfluß  gekocht. D er Lösungsvorgang, dessen Beendigung 
am  leichten  S toßen e rk an n t w ird, e rfo rd ert e tw a  3— 4 S tdn. N un füg t m an 100 ccm 
heiße HCl (30 ccm konz. HCl verd. auf 100 ccm) vorsichtig  h inzu, indem  m an sie an  einem 
am K olbenhals en tlanggeführten  G lasstab hinein laufen  lä ß t u. e rh itz t nochm als 10 Min. 
zu gelindem  Sieden. Dabei lösen sich e tw a vorhandene K upferflocken, le tz te  M etall
teilchen u. bas. Al-Salze. E s w ird heiß d u rch  e in  SCHLEICHER u. SCHÜLL-Blauband- 
filter (9 cm D urchm esser) f iltr ie rt und n u r m it heißer verd. HCl (1 : 9) nachgewaschen. 
A nschließend v erasch t m an  das F ilte r  im  P latin tiegel u. schließt den T iegelinhalt zur 
B eseitigung von V erunreinigungen auf. D er Al-Geh. k an n  d an n  nach den üblichen colo- 
rim etr. M ethoden b estim m t w erden. (H elv. chim . A cta 2 8 . ' 352—61. 15/3. 1945. 
M artigny-B ourg, A lum inium fabrik M artigny A.-G.) FRETZDORFF. 5100
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Francis F. Pollak und  Ernest F. Pellowe, Die B estim m ung kleiner Mengen A lu m in iu m  
im  Z in k . D a andere  T rennungsm ethoden  fü r die B est. von 0,01—0 ,1%  Al in  Z n-B ädern , 
in denen die H eiß tauchverz inkung  au sg efü h rt w ird, in  Ggw. kleiner M engen P b , Fe, Sn, 
Sb, A s u. Cd u m ständ lich  u. unbefriedigend sind , w urde das Verf. von KOLTHOFF u. 
STENGER (J .  A m er. ehem. Soc. 56 . [1934.] 812) d er Fä llung  m it A m m onium benzoat (I) 
w eiter en tw ickelt. Beim  Auflösen d er P robe in  H 2S 0 4-HC1 u. E rw ärm en  nach Zugabe 
von reinem  Zn bleiben Pb  u. Sn ungelöst. D ann  w ird das Al zusam m en m it FeH i aus 
schw ach essigsaurer Lsg. m it I, das au f 100 g I  je  L ite r  1 m g T hym ol e n th ä lt, gefällt u. 
gewaschen. D er N d., de r auch  kleine, m itgerissene Zn-M engen e n th ä lt, w ird in  Ammo- 
n iu m ta rtra tlsg . aufgelöst u. aus der heißen  Lsg. d as Zn m it H 2S gefällt, am m oniakal. 
gem acht u. nochm als H 2S eingeleitet. D ann  w ird aus dem  F il tra t  das Al m it 8-O xychinolin 
gefällt u. in  diesem  Nd. b rom om etr. b estim m t. ( J .  ehem . Soc. [London] 1 94 5 . 300—01. 
Mai. B ra in tree . E ssex , M anor W orks.) M ETZENER. 5100

Paul E . Wenger, E. Abramson und Z. Besso, E ine M ikrotrennung von Z in k  und  A lu 
m in iu m  m it H ilfe  von K alium äthylxanthogenat. D as P rinz ip  d e r T rennungsm eth . b e s teh t 
d a rin , d aß  K a liu m ä th y lx an th o g en at Zn in schw ach essigsau rer, m itN a -A c e ta t gepufferter 
Lsg. q u a n tita tiv  ausfällt, w ährend  das Al in  Lsg. b le ib t. D ie g ü n stig sten  B edingungen 
fü r d ie Fä llung  -des Zn sind folgende: D as F ä llungsreagens w ird  in  2% ig ., frisch  h er
g este llte r Lsg. v erw and t, fü r die Fä llung  von 2 m g Zn sind  1,2 ccm der X an thogenatlsg . 
nötig , bei geringeren  Zn-G ehh. jedoch n ich t w eniger als 0,9 ccm. Um  eine vollständige 
Fä llung  des Zn zu erzielen, m uß d e r p H d e r Lsg. zw ischen 5 und  5,5 liegen. A usführung; 
Zu d er in  einem  EMlCH-Bec-her befindlichen Lsg. d er beiden M etalle fü g t m an  2 T ropfen 
U n iversalind icato r von M e r c k ,  2 Tropfen 10% ig. E ssigsäure  u. soviel e iner 40% ig. Na- 
A eetat-L sg., b is d er In d ica to r den pH =  5—5,5 anzeig t, n un  lä ß t m an d as R eagens h inzu
tro p fen  u. rü h r t  3 Min. lang heftig  um . Man lä ß t den  zuerst flockigen, sp ä te r  k rysta llinen  
N d. 10—25 Min. absitzen , sodann  f iltr ie r t  m an  in  einen ta r ie r te n  EM ICH-Becher, der 
0,4 ccm 90% ig. E ssigsäure e n th ä lt,  um  die H ydro lyse  des A l-A cetates zu verm eiden. 
Man w äsch t den  N d. m it 6 T ropfen  des R eagens 3 m al. Z ur B est. des Zn lö st m an  den  Nd. 
in  0,5 ccm W . +  10 T ropfen 10% ig. E ssigsäure  und  fä llt in  d ieser Lsg. d a s Zn nach  de r 
schon früher von  ClMBRMANN u. W ENGER (C. 19 3 8 . I I .  3578) angegebenen M eth. m it
o-O xyehinolin oder n ach  de r von H e c h t  u. DONAU vom  Vf. m od ifiz ie rten  M eth. m it 
A m m onphosphat in  Ggw. von  A m m onsalzen. Im  F i l tr a t  des Z n-N d. b e s tim m t m an 
nach  E inengen des F iltra te s  au f ca. 1 ccm d as Al m it o-O xychinolin  in  essigsaurer Lösung. 
Diese M eth. g ib t gu te  R esu lta te  bei Zn- und  A l-Gehh. zwischen 25 und  75% . (H elv. chim . 
A cta  2 9 . 49— 51. 1/2. 1946. Genf, U niv ., L abor, de  Chimie an a ly tiq u e  e t  de  M ikroehim ie.)

F r e t z d o r f f . 5100
E. P. Barrett und C. E. Wood, B estim m ung der Reduktionsgeschwindigkeit von eisen

oxydhaltigem  M aterial in  reduzierenden Gasen. E s w ird eine A nordnung  beschrieben, bei 
d er die G ew ichtsabnahm e eines m it d er fein gepu lverten  P robe  eines oxyd. E isenerzes 
beschickten, auf bestim m te  Tem p. g eb rach ten  R ohres beim  D urch leiten  von H 2, CO 
oder M ischungen d ieser Gase m it einer T herm ow aage fortlau fend  b eo b ach te t w ird. So 
k an n  fü r jeden A ugenblick die 0 2-Abfgabe in  %  des u rsprünglichen  0 2-Geh. u. die Aus
nu tzu n g  des reduzierenden Gases berechnet w erden als G rundlage fü r die zw eckm äßigste 
K örnung  der B eschickung eines Hochofens. Die V orteile des Verf. gegenüber d er M eth. 
de r Best. des bei d er R ed. gebildeten  W . w erden dargelegt. (Ind . E ngng. Chem., an aiy t. 
E d it. 1 8 . 285— 86. Mai 1946. M inneapolis, M inn., B ureau  of Mines.) METZENER. 5100

N. Vigna, E ine  neue Methode zur B estim m ung des Sauersto ffes in  E isen  und  Stahl. 
D as zu un tersuchende  M aterial wird im  N 2-S trom  in  Ggw. von e tw as ge re in ig te r K ohle 
au f 1200° e rh itz t  u. das dabei en ts teh en d e  C 0 2 vo lum etr. b estim m t. W ichtig  dabei sind 
die R einigung des verw endeten  N 2 u. die H erst. d er M etallspäne. E s w ird  eine e ingehende 
B eschreibung des verw an d ten  A pp. gegeben. (H elv. chim . A c ta  2 9 . 1667— 69. 2 /1 2 .
1946. T urin , Labor, de Chimie de R icerche In d u stria li.)  FRETZD O RFF. 5100

P. E. Wenger, D. Monnier und  A. Piguet, B eitrag zu m  S tu d iu m  einer anorganischen 
halbquantitativen Analysenmethode. An H and  d e r von d e r in te rn a tio n a len  K om m ission  
fü r neue a n a iy t. R kk. u. R eagenzien herausgegebenen e rs ten  be iden  B erich te  u n tersuchen  
Vff. eine A nzahl d er d o rt  au fg efü h rten  S ubstanzen  au f ih re  E ignung  fü r schnelle, h a lb 
q u a n tita tiv e  B estim m ungsm ethoden von M etallen. F ü r  ih re U n te rss . w ählen  Vff. a ls  erstes, 
d a s Cu, von dem  sie d u rch  V erdünnungs-Lsgg. b e k an n ten  Geh. herste ilen , m it deren  Hilfe 
sie die E rfassungsgrenze geeignet e rscheinender R eagenzien un tersuchen . Diese R eagenzien  
m üssen genügend spezif. sein u. u n tere in an d e r e inen m öglichst*großen E m p fin d lich k eits
un tersch ied  aufweisen. Ausgehend von den e rh a lten en  W erten  lassen sich d u rch  R ech n u n g  
T abellen  aufstellen , die d irek t den  Cu-Geh. in  %  d e r zu un tersu ch en d en  Lsg. geben. 
A ußerdem  m achen sich bei de r V erw endung verschied. R eagenzien even tuelle  S tö rungen
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durch. Frem dionen  leich ter bem erkbar. Alle R kk. w erden auf F iltrie rpap ier ausgeführt, 
das vorher m it d er R eagenslsg. g e trä n k t w urde. Als R eagenzien verw enden Vff. R ubean- 
w’asserstoffsäure in l% ig . alkoh. Lsg. (96% ), die m it Cu-Lsg. einen grünschw arzen Fleck 
gib t, N a-Ä th y lx an th o g en a t in  l% ig .w ss. Lsg., g ib t einen b rau n en F leek , u. a-Benzoinoxim  
in l% ig . a lkoh. Lsg., g ib t einen grünen Fleck. Zur A usführung d er Analyse einer Cu- 
Legierung löst m an  0,1 g in m öglichst wenig Lösungsm . und verd. auf genau 1000 ccm. 
Von dieser Lsg. e n tn im m t m an  1) 10 ccm u. verd. au f 250 ccm genau u. 2) 10 ccm, die 
auf genau 500 ccm verd. w erden. Von diesen 3 verschied. Lsgg. s te llt m an sich je  10 
verschied. V erdünnungen her, m it denen m an  die E rfassungsgrenze m it den erw ähnten  
Reagenzien e rm itte lt. D urch Vgl. m it den  gegebenen Tabellen läß t sich d er Cu-Geh. der 
Legierung bestim m en. Bei Cu-Gehh. u n te r  10%  finden Vff. eine G enauigkeit von 1%  
u. bei höheren  Cu-Gehh. eine G enauigkeit von 5% . (Helv. chim. Acta 29. 1698— 1701. 
2/12. 1946. Genf, U niv., Labor, de Chimie e t  de M ikrochimie.) F r e t z d o r f f . 5100

C. J. 0 . R. Morris, Die Bestim m ung des Plasmavolumens nach der Evansblaumethode: 
Die A nalyse  von hämolysiertem P lasm a. Inhaltlich  ident, m it der C. 1945. I I .  1077 refe
rierten A rbeit. ( J .  Physioiogy 162 . 441—45. 4/4. 1944. London, Hosp. Clin. Labor. Med.

P. F. Seholander, Mikrogasometrische B estim m ung von S ticksto ff in  B lu t und Speichel. 
Das in  seiner ap p ara tiv en  A usführung u. H andhabung  genauer beschriebene gasvolum etr. 
Verf. e r lau b t die B est. von gelöstem  N 2 nach A bsorption von C 02 u. 0 2 m it alkal. H ydro- 
sulfitlsg. in ca. 40 m m 3 B lut oder Speichel m it einer G enauigkeit von ca. 0,02 cm 3 N a auf 
100 cm 3 Probeflüssigkeit. Die A nalysendauer b e träg t ca. 10 Min., bei Serienunterss. ca. 
die halbe Zeit. (R ev. sei. In s tru m en ts  13. 362—64. Aug. 1942.) HENTSCHEL. 5727

T. C. Hall, Schnellreaktion a u f B rom id in B lu t und H arn. Als Sehnell-Rk. zum Nachw. 
erhöhter B rom idkonz, in  B lut oder H arn  eignet sich folgendes Vorgehen: E in  Tropfen 
Blut wird au f P orze llanp la tte  in  Six Pence-S tück-großer Fläche ausgebreitet. In  das 
Zentrum  wird ein T ropfen R eagens (Gem isch gleicher Teile 20% ig. Trichloressigsäure u. 
0,25% ig. Goldchlorid) gegeben. Bei Anw esenheit von 25 m g-%  Bromid gelber, bei über 
50 m g-%  ro tb rau n er Ring. Dem H arn  wird fü r die Rk. brom idfreies Serum oder E ier
eiweiß zugesetzt. Die R k. eignet sich zur Diagnose von B rom idintoxikationen. (Laneet 
245. 355— 56. 18/9. 1943. Essex, R unwell Hosp.) JuNKM ANN. 5727

Gabriele Tancredi, Über den Nachweis von Acridinverbindungen im  H arn  (Atebrin, 
Italchin, Chemiochin). 15—20 cm 3 H arn  werden m it 5 cm 3 konz. N H 3 alkal. gem acht, 
m it 7—8 cm 3 Ae. g eschü tte lt u. dieser nach A btrennung m it wasserfreiem N a2S 0 4 ge
trocknet. E r wird d ann  m it 2— 3 cm 3 konz. H 2S 0 4 un tersch ich te t. Bei Anwesenheit der 
Stoffe fä rb t sich die Trennungsfläche m ehr oder weniger grün. Atebrin  kann  d e ra rt noch 
in einer V erdünnung von 1:5000000 nachgewiesen werden. (G iorn. Med. m ilitare 91. 
204—06. März 1943.) ROTHMANN. 5732

Torben K. With, Über die Bestim m ung von Urobilinoid im  Harn. Vf. bestim m te das 
Urobilinoid in  m ehreren H arnproben  m it wechselnder Urobilinoidkonz. 1. nach der 
Sc h l e  s i n GER-Meth., die von Ma r c u s s e n  u. H a n s e n  (vgl. Ugeskr. Laeger 80 . [1918.] 
16) zu einer h a lb q u an tita tiv en  M eth. m odifiziert wurde (Verwendung von Tageslicht für 
die Fluorescenz) u. 2. nach einem  q u a n tita tiv en  E xtrak tionsverf., das auf E r l ic h s  
B enzaldehyd-R k. fu ß t (vgl. W iTH, C. 1942. II. 1827). Die Ausw ertung der Ergebnisse 
zeigte im D iagram m  große Abw eichungen der beiden M ethoden. D a die E x trak tionsm eth . 
als ehem. Verf. einw andfreie W erte gew ährleistet, ist ih r  bei w issenschaftlichen Unteres, 
über Urobilinurie der Vorzug zu geben. (Ugeskr. Laeger 107. 287—90. 5/4. 1945. K open
hagen, R igshospitalits med. Poliklinik.) BARZ. 5732

Louis Truffert, Über den toxikologischen Nachweis von Silbercyanid. E s wird eine 
Meth. zum  Nachw . beschrieben in einem Fall, in  dem  eine Ag-Cyanid-Versilberungspaste 
eingenom men worden war. Nachw. u. Best. der H C N : 780 g Organ, m it W einsäure a n 
gesäuert, w urden der W asserdam pfdest. unterw orfen. Das D estilla t wurde nochmals dest., 
u. auf diese Weise w urden 25 cm 3 erhalten , in  denen die B erlinerblau-R k. u. die des Ferri- 
rhodanids s ta rk  positiv  w aren. E s wurden 31,8 mg HCN in 10 cm 3 D estillat bzw. 400 mg 
in 3,9 kg E ingeweide gefunden. Z ur Best. des Ag wurde m it H N 0 3- H 2S04 verascht, zur 
Trockne gebracht, m it Königswasser behandelt, m it Am m oniak ausgezogen u. darin  das 
Ag als AgCl gefällt; nach erneutem  Lösen in  Am m oniak, A btrennen des eingeschlossenen 
S u. E indam pfen w urden die Id en titä ts-R k k . m it p-D im ethylam inobenzylidenriiodanin 
u. m it K 2C r04 durchgeführt. (Ann. Méd. légale, Criminol., Police sei., Méd. soc.,Toxieol.23.

d) Medizinische und toxikologische Analyse.

Unit.) B a e r t i c h . 5727

151—52. Sep t./O kt. 1943.) L a n g e c k e r . 5764
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C. Simonin, Die biochemische D iagnostik der Trunkenheit bei Überlebenden. A u to 
unfall, bei dem  das Opfer b e tru n k en  w ar. Die B lu ta lkohol-B est, ergab ungefähr 17 S tdn. 
nach dem  U nfall einen W ert von 0,57°/00. U n te r B erücksichtigung der in  d ieser Zeit s t a t t 
gefundenen A lkoholverbrennung, die m it 258 cm 3 berechnet w ird, h a t  die aufgenom m ene 
Menge 2,85 L ite r W ein von 10%  betragen . U n te r B enu tzung  der W lDM ARKschen K o n 
s ta n te n  läß t sich der B lutalkohol-G eh. zur Zeit des U nfalls u n te r  B erücksichtigung der 
sta ttgefundenen  V erbrennung berechnen. (Ann. Méd. légale, C rim inol., Police sei., Méd. 
soc., Toxicol. 20. 228—30. M ai/Dez. 1940.) LANGECKER. 5766

P. Lande, P. Dervillée und  J. Godeau, Über die gerichtlich-medizinische Diagnostik  
der Trunkenheit. Über Ursachen irrtümlicher Auslegung der nach der Methode von Nicloux  
gewonnenen Werte. (Vgl. vorst. Ref.) E s w ird in  Verss. in  v itro  (am  K an inchen  u. in  klin. 
Verss.) der E infl. von A nästhetica , Sch lafm itteln , CO, CC14 u. A ceton auf den Nachw . von 
A. im  B lu t fü r gerichtlich-m edizin. Zwecke nach  NlCLOUX u n tersu ch t. A e., chlorierte 
K W -sto ffe  (CC14), Som nifen  u. Aceton  fü h ren  leich t zu Irr tü m e rn . (Ann. Méd. légale, Cri
m inol., Police sei., Méd. soc., Toxicol. 20. 41—53. Ja n ./F e b r . 1940.) LANGECKER. 5766

F r i t z  F e i g l ,  Laboratory Manual of Spot Tests. New York: Academic Press Inc. 1943. (276 S. m it Abb.) 
S 4,50.

A .  S e h n e i d e r b a u r ,  Die Takata-Reaktion (Methodik, Wesen, Klinik und Bedeutung). 2., erg. Aufl. Wien: 
Franz Deuticke. 1946. (115 S.) S 13,35.

L .  U b b e l o h d e ,  Zur Viscosimetrie. Anh.: Umwandlungs-Tabellen f. Viscositätszahlen. 6. Aufl. Leipzig: 
Hirzel. 1944. (52 S. m. 11 Abb.) 4° DM 10,—.

H. Angewandte Chemie.
I. Allgemeine chemische Technologie.

J. P. Asquith, Der E inheitsprozeß des Mischens. V ortrag  u. D iskussion. Besprechung 
de r allg. Problem e des Mischens von Stoffen gleichen oder verschied. A ggregatzustandes; 
Beschreibung experim enteller U nterss. u. der m a th em a t. A usw ertung der Ergebnisse 
derselben zur A bleitung allg. G esetzm äßigkeiten; B eschreibung einer R eihe von Misch
ap p ara te n  u. ih rer A rbeitsweise. (T rans. In s tn . chem . E ngr. 23. 10— 19. 1945.)

G e r h a r d  G ü n t h e r . 5826 
J. S. Donal jr., Vakuumdichte Verschmelzung von Glimmer m it Glas oder M etall. Zum 

vakuum dich ten  E insetzen  von G lim m erscheiben auf G las oder M etall d ien t e in  niedrig 
schm . B leiborsilicatglas m it einem  E rw eichungspunk t von 450° u. einem  linea ren  Aus- 
dehnungskoeff. von 98 • 10-7 , das m it W .a n g ep a ste t verw endet w ird. (R ev . sei. In stru m en ts  
13. 266—67. Ju n i 1942. H arrison , N. J .)  HENTSCHEL. 5836

J. Anderson Storrow, Die Fraktionierung binärer Mischungen in  einer Kolonne mit 
feuchter Wand. V ortrag  u. D iskussion. Vf. beh an d e lt m ath em at. die in Frak tion ierko lonnen  
au ftre tenden  D iffusionsproblem e. E ine bes. fü r Forschungszw ecke entw orfene Kolonne 
wird ausführlich  beschrieben sowie die V ersuchstechnik  e r lä u te r t. M it dieser K olonne bei 
der T rennung von A .-W ., M ethanol-W . bzw. A ceton-W . e rh alten e  V ersuchsergebnisse 
w-erden m itgete ilt u. ausgew erte t u. die d a raus folgenden G esetzm äßigkeiten  in Vgl. 
zu Theorien anderer A utoren  gesetzt. (T rans. In s tn . chem . E ngr. 23. 32— 42. 1945.)

G e r h a r d  G ü n t h e r . 5864

Henkel & Co., G. m. b. H., D eutschland, Dispergierung von festen oder flü ssigen  Stoffen  
in  F lüssigkeiten. Die D ispergierung w ird in  einer konkaven  Schale au sg efü h rt, die sich 
m it m indestens 500 Touren in  der Min. um ihren  M itte lp u n k t d reh t. Auf d er Innenw and 
der Schale sind m ehrere konzentr. kreisförm ige E rhöhungen  an g eb rach t, auf die von oben 
eine Serie feststehender, genau auf die R än d er passender G locken so au fgese tz t wird, 
daß  zwischen den E rhöhungen  u. den  Glocken ein ganz geringer A bstand  b leib t, durch  
den die FL, z. B. W. -(- ö l,  bei D rehung der Schalen h in d u rch g ep reß t u. auf diese Weise 
ineinander d isperg iert werden. Die Z uführung  des Flüssigkeitsgem isches erfo lg t im  tie f
sten  Teil der Schale, die A bleitung der D ispersion oben. Man b rin g t z. B. in den un ters ten  
Teil der Vorr. ein Gem isch aus 1500 (G ew ichtsteilen) G atsch aus dem  F i s c h e r -T r o p s CH- 
Verf., 2 K M n 0 4 u. 30 W ., s te llt den A bstand  der Schlitze auf 0,4 m m  ein  u. lä ß t d ie Schalen 
m it 7000 U m drehungen/M in. ro tieren , wobei die Tem p. auf 130° gehalten  w ird. N ach 
1 S.tde. e rh ä lt m an  eine Suspension von MnOa im  G atsch , die leicht an  der L u ft oxydiert 
w erden kann . (F. P. 906 049 vom  24/7. 1944, ausg. 20/12. 1945. D. Prior. 7/5. 1943.)

K a l i x . 5827
Selas Corp. of America, übert. von: John M. Walker jr., Philadelph ia , P a ., V. S t. A.,

Trennung nicht mischbarer Flüssigkeiten. Gemische von Fll., die ineinander n ich t lösl. sind, 
lä ß t m an durch  s ta rk  poröses M aterial fließen, z. B. Porzellan oder K oks. Infolge der
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verschied . D urchlaufsgeschw indigkeiten t r i t t  dabei eine T rennung ein. So läß t sich z. B. 
Bzn. von W . befreien. — Zeichnungen. (A. P. 2 404 872 vom 29/12. 1941, ausg. 30/1. 
1 9 4 6 -) H a u g . 5829

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ran k fu rt a. M., Entfernung leichtflüchtiger Ver
bindungen aus Vakuumgefäßen. An Stelle des Abpum pens der flüchtigen Verbb. werden 
sie d u rch  E inb lasen  von D am pf in den un teren  Teil des Gefäßes kondensiert u. die 
Fl. durch  E inblasen  von D am pf in den oberen Teil des Gefäßes herausgepreßt. Aus 
einem  V akuum gefäß, in dem 35 mm H g-D ruck herrscht, kann m an z. B. m it Hilfe von 
D am pfeinblasung in 3 E tag en  stünd lich  100 kg HCN entfernen, wenn m an in der u n te r
sten  E tage  170 kg D am pf von 10 a t  e inbläst u. bei 20° u. 130 mm Druck kondensiert, 
wobei eine 4% ig . HCN-Lsg. e n ts teh t. In  der 2. E tage werden 167 kg Dam pf von 10 a t  
eingeführt u. bei 20° u. 310 mm H g zu einer 14% ig. HCN-Lsg. kondensiert. I n d e r
3. E tage  w erden 138 kg D am pf von 10 a t  eingeleitet u. durch die K ondensate der beiden 
anderen E tag en  kondensiert. (F. P. 906 114 vom 27/7. 1944, ausg. 24/12. 1945. D. Prior. 
29/4. 1941.) K A L IX . 5841

Daimler-Benz A.-G., D eutschland, Gasfilter. Die nach den Prinzipien von FlOC u. 
LE G r a i n  gebau ten  F ilte r fü r die Gaserzeuger von V erbrennungskraftm aschinen, bei 
denen die Gase ein R öhren- oder Schlauchfilter aus T extilm ateria l passieren, das ein 
pulverförm iges A bsorp tionsm itte l en th ä lt, w erden in der Weise verbessert, daß  das A b
sorptionsm ittel in  einem  besonderen M etallbehälter innerhalb  des Textilsehlauchs u n ter
gebracht wird. A ußerdem  ist die Form  der Zu- u. A bleitungsrohre geändert worden, um 
die W irksam keit des F ilte rs zu verbessern. (F. P. 896769 vom 27/7. 1943, ausg. 2/3. 1945. 
D. Prior. 10/8. 1942.) K A L IX . 5847

Dynamit-Akt.-Ges. vorm. Alfred Nobel & Co., D eutschland, Herstellung von T rans
missionsriemen, Transportbändern, Gurten aus Schichtgewebe. Das trockene, hydrophobe 
Gewebe w ird m it einer P aste  aus einer Polyvinylverb. (I) u. einem fl. W eichm acher über
zogen u. die P aste  d u rch  E rw ärm en ge la tin ie rt; das Gewebe wird schichtweise zusam m en
gelegt, eventuell u n te r  Zwischenlage u. Auflage von Folien aus Polyvinylverbb., die 
zweckmäßig h ä r te r  als die gela tin ierte  P astensch ich t sind, worauf der Schichtkörper 
unter E rh itzen  gepreß t wird. Als I sind gen an n t: Polyvinylchlorid, M ischpolymerisate von 
Vinylchlorid m it Vinylacetat, Acryl- u. Methacrylsäureester, Maleinsäureester, P o ly
vinylacetat, Polyvinylacetale, Polyacryl- u. -methacrylsäureester. — Man bestreicht Gewebe 
aus hydrophober Zellwolle beidseitig m it einer P aste  aus gleichen Gewichtsteilen Poly
vinylchlorid u. T rik resy lphosphat u. erw ärm t, um Gelatinierung einzuleiten. Man legt 
das Gewebe in 3 Schichten u. dazwischen 0,5 mm  dicke Folien aus 55 (Teilen) Polyvinyl
chlorid u. 45 P lastiz ierm ittel, u. auf die Außenseite des Schichtgewebes 2 mm starke 
Folien aus 60 Polyvinylchlorid , 30 P lastiz ierm ittel u. 10 Füllstoff u. p reß t bei über 100° 
un ter 50—100 a t  Scherfestigkeit zwischen den verschied. Lagen 40 kg/qcm ; ohne Ver
wendung der P aste  10 kg/qcm . (F. P. 891 258 vom 17/2. 1943, ausg. 2/3. 1944. D. Prior.

* Universal Oil Products Co., übert. von: Vladimir N. Ipatieff und Herman Pines, K ata
lysatoren fü r organ. R kk. e rhält m an durch Im prägnieren eines granulierten Adsorptions
m ittels, z. B. A ktivkohle, bei Tem pp. n ich t über 200° u. einem Druck un ter ca. 25 a t  m it 
Dämpfen von A1C13, ZrCl4 oder FeCl3 in einer A tm osphäre, die p rak t. frei von KW -stoffen 
ist. (Can. P. 430 698, ausg. 16/10. 1945.) R o ic k . 5897

Compagnie Française des Procédés Houdry, Frankreich , Herstellung von Katalysatoren  
fü r  chemische Reaktionen a u f der B asis von anorganischen Gelen. E in  aus einem zeolith. 
Gel von S i0 2-A120 3 bestehender K a ta ly sa to r wird in folgender Weise hergestellt. 122 (Vol.) 
einer N a2S i0 3-Lsg., e rh alten  aus 105 (Gew ichtsteilen) N a2S i03-Lsg. (28,8%  S i0 2) u. 45 W., 
werden m it 170 Voll, einer N a-A lum inat-Lsg., e rhalten  durch Lösen von 27 Gewichtsteilen 
Na-A lum inat (55%  A120 3) in 170 W., gem ischt. In  diese Lsg. werden 97 Volumenteile 
einer (NH4)2S 0 4-Lsg., welche durch  Lösen von 27 (Gewichtsteilen) festem  (NH4)2S 0 4 in 
83 W. e rh alten  w urde, in rascher Folge eingeleitet. Dabei wird kräftig  gerührt. Das aus
geschiedene Zeolithgel e n th ä lt 9 Gew ichts-%  in  W. unlösl. Oxyde. pH-W ert 9,6. Das Gel 
wird bei 70° ab g e tren n t u. bei 100° getrocknet, wobei es h a r t  u. glasig wird. E s wird fein 
gem ahlen, gewaschen u. m it einer N H 4C1-Lsg. in B asenaustausch gebracht, wobei ein 
NH4-Zeolith m it weniger a ls 0,5 G ewichts-%  N a20-G eh . e rh alten  wird. N achdem  W aschen 
mit W., F iltrie ren  u. T rocknen wird der N H 4-Zeolith m it der gleichen Gewichtsmenge W. 
angerührt, zu T ab letten  von 4,5 mm  Durchm esser u. 4 mm Dicke gepreß t u. bei 150° 
getrocknet. D anach werden die T ab letten  10 Stdn. m it W asserdam pf bei über 550° b e 
handelt. Das erhaltene  Prod. b esitz t ein sta rkes Adsorptionsverm ögen u. d ien t z. B. zum 
Trennen von Gasgemischen, zum F iltrieren  oder E n tfärben , z. B. von Ölen u. sirupähnlichen 
Stoffen. Die T ab le tten  sind auch als K a talysa to ren  oder T rägersubstanzen bei der De-

16/3. 1942.) P a n k o w . 5875

83
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hydrierung , Polym erisation , A lkylierung oder K ondensa tion  verw endbar. Sie d ienen  z. B. 
a ls T räger fü r M etalloxyde zu r G asreinigung, wie E ntschw efelung  von G asen u. K W - 
stoffen .—Bei d e r U m setzung e iner N a-S ilicat-L sg. m it e iner N i-Salz-Lsg. u n te r  G ew innung 
eines NiO en th a lten d en  S i0 2-K ata ly sa to rs  w ird in d er beschriebenen W eise v e rfah ren . 
E r  d ien t zur D ehydrierung  von K W -stoffen. — E in  K a ta ly sa to r au f d er B asis von  A120 3- 
Gel m it Co-Oxyd d ien t zur O xydation  von Stickoxyden. — E in  S i0 2-Al20 3-G elträger, 
m it Zr-Sulfat- Lsg. g e trä n k t, lie fert einen zeolith. K a ta ly sa to r fü r die R a ffin a tio n  von KM  - 
stoff-D estillaten, bes. von C rackdestillaten , zur E n tfe rn u n g  von  Schwefel. — M it Cr20 3 
w erden K a ta ly sa to ren  zur H ydrierung, Dehydrierung  u. destruktiven H ydrierung  von  KW - 
stoffen e rh alten . — D azu m ehrere  Zeichnungen. (F. P. 9 16  2 7 3  vom  27/9 . 1945, ausg. 
2 /12 . 1946.) E . MÜLLER. 5897

Shell Development Co., V. St. A., Herstellung von K atalysatoren m it geringer Dichte, 
z. B. fü r  die D ehydrierung von B uty len  zu B utad ien , von Ä thylbenzol zu S ty ro l; die 
O xydation , H ydrierung , Chlorierung, A m inierung, W asserabspaltung . Man m ischt die 
K ata ly sa to rs to ffe  u ./oder ihre T räger in koll. oder halbkoll. Z u stan d  oder in  Dispersion 
m it W. zu einem  feuch ten  P u lver oder einer dicken P aste , fo rm t diese u n te r  Bedingungen, 
die eine rasche Trocknung der O berfläche bew irken, zerkleinert die F o rm stücke  auf ge
bräuchliches F o rm a t u. tro ck n e t die P rodd . nun vollständig . D er W assergeh. d er feuchten 
M. soll so groß sein, daß  die zerkleinerten  S tücke an e inander k leben u. einige Zeit ihre 
Form  behalten . Die erste  T rocknung erfo lg t z. B. m it einem  G asstrom , der ü ber den Kp. 
von W . e rh itz t is t (D auer: V20—5 Sek.), die zweite T rocknung  u n te r  Calcinierung bei 
höheren  T em pera tu ren . — Z. B. m ischt m an  F e20 3 u. Cr20 3 in  Pulverform  m it einer wss. 
K 2C 0 3-Lsg. zu e iner feuch ten  M. (5 %  Cr20 3, 4 %  K 2C 0 3, 0 ,3 %  G erbsäure, R e st F e20 3), 
fo rm t u. zerschneidet sie zu S tückchen von 4,76 m m L änge in einem  geheizten  Luftstrom  
u. tro ck n e t sie d ann  12 S tdn . bei 930°. — D. 1,08. (F. P. 914  3 6 3  vom  11/9. 1945, ausg. 
7/10. 1946.)   DONLE. 5897

Peter Meinhardt, Inventions, patents and monopoly. London: Stevens & Sons, L td. 1946. (352 S.)
—, Annual Reports of the Progress of applied Chemistry. Vol. X X X I. London: Soc. of Chemical Industry. 

1946. (745 S.)

III. Elektrotechnik.
D. C. Swanson, Keramische D ielektrika. K urzer B erich t über die au ch  in  D eutschland 

b ekann ten  D ielektrika m it D E E . von einigen T ausend u. spezif. W iderständen  von 
1010 12cm. (Physic. R ev. [2] 69 . 546. 1/15. 5. 1946. Univ. of F lorida.) PlEPLO W . 5976 

J. B. Müllen und P. L. Howard, Charakteristik der Silberchlorid— M agnesium-Füll- 
batterie. E s w erden die E n tw . u. die E rfah rungen  in der M assenfabrikation  von AgCl/ 
H 20 /M g-Füllem enten  geschildert. Bei A usschaltung von F euch tigkeit ist die H a ltb a rk eit 
der E lem ente  unbegrenzt. S trom entnahm e erfo lg t nach T auchen der betriebsfertigen 
P ak e te  in W. oder Salzwasser. Die E K . is t 1,5 V, die n u tzbare  Spannung  bei höchster 
B elastung 1,3— 1,4 V. Die E ntladungskurve  is t horizontal. Die K a p az itä t is t 28 bis 
40 A m .S td e ./k g  u. 43—50 W h/kg. (T rans, electrochem . Soc. 90 . P rep rin t 33. 411— 22. 1946. 
A ntioch, Hl., Burgess B a tte ry  Co.) J .  FISCHER. 5984

J. C. White, R. T. Pieree und  T. P. Dirkse, Eigenschaften der S ilberoxyd—Z in k— 
A lkali-Prim ärzelle. Die Zelle Ag20 2/K 0 H /Z n  is t am  zw eckm äßigsten a ls Prim ärelem ent 
zu verwenden. Die Spannung is t 1,5 V, die K a p az itä t 110 A m .S td e ./k g  u. 170 W h/kg. In  
bestim m ten  Fällen h a t sich galvanotechn. hergestelltes Zn b ew äh rt. H a ltb a rk e it ist nur 
im ungefüllten Z ustand  gut, denn K O H  löst AgO. D eshalb E in b au  von A sbestseparatoren . 
(T rans, electrochem . Soc. 90. P rep rin t 20. 273—79. 1946. W ashington, N aval Res. 
Labor.) J .  FISCHER. 5984

I. A. Danison, Eigenschaften der S ilberperoxyd—Zink-Prim ärzelle . Vf. untersucht 
die Ag20 2/K 0H /Z n-Z elle  als Sekundär- u. als P rim ärelem ent. An den Ladungskurven 
tre te n  zwei Sprünge auf: Bldg. von Ag20 2 u. von 0 2. Die K a p a z itä t  des E lem en tes ist 
abhängig  von der L adestrom stärke. F ü r  die S ta rk en tlad u n g  w erden folgende Angaben 
gem acht- E K . 1,9 V, A rbeitsspannung  1,41 V, S trom stärke  0,34 A m p/cm 2, K a p az itä t 
190 A m .S td e ./k g  u. 260 W h/kg. Ag20  ist in Alkali löslich. V erhinderung der Diffusion des 
gelösten O xydes an  das Zn durch  Separato ren . Organ. Stoffe led . Ag20 .  A sbest is t nur 
dann  brauchbar, wenn eine gleichm äßige V erteilung von groben u. feinen F asern  vorliegt. 
Zusatz von B(OH )3 oder ZnO zum  E lek tro ly ten  v e rh indert Angriff an  A sbest d u rch  den 
E lek tro ly ten . (T rans, electrochem . Soc. 90 . P rep rin t 26. 323—38. 1946. W ashing ton , N at. 
Bur. S tandards.) J .  FISC H ER. 5984

P. J. G. de Vos und S. J. du Toit, K upferverdam pfungsmethode fü r  den B a u  von 
Geiger-Müller-Zählern. Vff. geben eine neue H erstellungsart fü r Z ählrohre  zur U nters, von 
kosm . N eutronenstrah len , bei der die N achteile  der herköm m lichen K o n stru k tio n  (großes
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iffWIv  i 8ewünsch tem  großen ak t. Vol., dicke Glaswand u. dadurch  störender A bstand 
a k t. Vol.—-A ußenraum ) verm ieden werden. Der m it einer E lek tro ly tkupfersp ira le  um 
wickelte W -Z äh ld rah t ist beiderseits m it den E lektroden verbunden durch 2 ineinander
liegende Spiralfedern , deren innere aus Cu als H au p tle ite r fü r den zur V erdam pfung be 
nu tzten  W echselstrom  d ien t, d am it die äußere  aus N eusilber (zum Straffen des Zähl- 
d iah tes) wegen d er S trom w ärm e nich t erw eicht. N ach sorgfältiger Reinigung von R ohr 
u. D rah t w ird bei a rbeitenden  Pum pen die Cu-W icklung auf dem D rah t verdam pft. Auf 

( der Innenglasw and  b ildet sich ein gleichm äßiger Cu-Spiegel, deren K o n tak t nach außen 
durch eine au fd rückende N eusilberb lattfeder gegeben ist. A bschirm pyrexrohre über den 
Enden des Z äh ld rah tes scheiden Inhom ogenitäten  des elektr. Feldes an  den R ohrenden 
aus u. bew irken so ein scharf definiertes a k t. Vol. des Zählers. Die Leistungsfähigkeit 
dieses Zählers m it absol. reiner C u-K athode w ird an Oscillogrammen gezeigt. — Abbildung. 
(Rev. sei. In s tru m en ts  16. 270—72. Okt. 1945. Stellenbosch, South Africa, Univ. of 
Stellenboseh, M erensky Physic. In st.) KöHN. 5988

—

General Electric Co., New Y ork, N. Y., übert. von: Howard J. Stewart, York, 
:lt# Pa -’ V. St. A., Glasfaserisolation fü r  elektrische Leiter. E ine bes. für die A nschlußdrähte
! von M otorfeldspulen geeignete Iso lation , die auch bei dem  fü r solche Spulen üblichen 

längeren A usbacken bei e rhöh ten  Tem pp. noch biegsam b leib t u. überdies noch feuchtig
keitsbeständig ist, wird erzielt durch A ufbringen einer Schicht von Glasfasern u. Im 
prägnieren m it Sojabohnenöl, Polieren u. Z usam m enpressen der M. zwecks Beseitigung 

U, des Ölüberschusses u. 12std . H itzebehandlung  bei ca. 100° bis zum E in trocknen  des Öles
Darüber wird d ann  eine G laslitze gew ickelt u. das Ganze m it einem g u t h itzebeständigen 

' Kunstharzlack, z. B. der A lkydharztype  oder Phenolharzlack , durch m ehrfaches Ein-
- tauchen überzogen, wobei jede Lackschicht einzeln im Ofen gebacken wird. — Zeichnung.

(A. P. 2 365 019 vom  9 /6 .1942 , ausg. 12/12. 1944.) K l e i n . 5977
Samuel Rüben, New Roehelle, N. Y., V. St. A., Aufträgen von Isolierschichten a u f 

Metalldrähte. Die D räh te  w erden zur Anode gem acht u. darau f e lektrophoret. ein Überzug 
niedergeschlagen, der aus einer Suspension von Kaolin, Ta lkum , T i0 2, Cr20 3 usw. in einer 
wss. Em ulsion von Schellack, Kopal-, Dam mar- oder ähnlichen H arzen in N H 3 erzeugt 
wird. Hierbei befindet sich die Suspension in einem  M etallgefäß, das als K athode dient. 
Vorzugsweise wird eine Suspension von K aolin it -j- Talkum  -f- Bentonit von einer Korn- 

Iti' große benu tz t, die durch  ein 400-Maschen-Sieb h indurchgeht u. auf D räh te  aus Cr—Ni,
,iß F e-C r, F e—Cr—Ta von einem D urchm esser bis heru n te r zu 0,001 in. aufgetragen u. nach
„.fj, dem Trocknen bei 1000° e ingebrannt. D anach kann  diese Isolierung noch m it einer Schutz-
lDjj(l Schicht aus 50%  K ao lin it +  50%  Talkum  m it der gleichen Gewichtsmenge Äthylcellulose
Itbarl als B indem ittel lack iert werden. — 3 A bbildungen. (A. P. 2 393 068 vom 12/8. 1939, ausg.
^  15/1. 1946.) K A L IX . 5977

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ran k fu rt a. M., Elektrisches Isoliermaterial. Die 
: it Kondensationsprodd. von aromat. K W -stoffen , wie Bzl. u. N aphthalin , oder ihren  Halogen-
’’S oder A lkylsubstitu tionsprodd. m it Formaldehyd  oder form aldehydabgebenden Stoffen, die
l.ä» in saurer U m gebung hergeste llt sind, besitzen D E E . von 3,8—4,8. Die fl. Verbb. dieser
{-II Gruppe, die z. B. m it D iäthylbenzol als Ausgangsprod. hergestellt worden sind, benu tz t
i[el&. man als Isolier- u. K ühlfl. in  T ransform atoren , die hochviscosen m it Toluol oder Xylol
feit als K W -stoff-K om ponente zur H erst. von K ondensatoren  u. die festen N aphthalin- oder
¡tiftc a-C hlornaphthalinprodd. zur Iso lierung von D räh ten . D urch 13std. K ondensation eines
,flt«  Gemisches von 162,5 (Gewichtsteilen) a-Chlornaphthalin, 110 30% ig. wss. Formaldehydlsg.
lia| l  u. 110 H 2S 0 4 von 66° B6 e rh ä lt m an z. B. ein weiches H arz, das bei 80° eine DE. von 4,8
jj® besitzt. (F. P. 899 714 vom 12/11. 1943, ausg. 8/6. 1945. D. Priorr. 21/5. 1942 u. 30/12.
aWii 1942.) K A L IX . 5977
gsk#5; * Imperial Chemical Industries Ltd. und Edmond G. Williams, Spritzen von thermo- 
lejtesi plastischem Material zum lochfreien Ü berziehen von D räh ten  u. K abeln ; das therm oplast.
At<# M aterial en th ä lt w esentliche Mengen Polythen. Man un terw irft den Überzug starkem
¡fit Kühlen m itte ls eines M ediums u n te r D ruck, wie verdichtetem  Gas oder W. un ter Druck,
isioiik (E. P. 570 139, ausg. 25/6. 1945.) PANKOW . 5977

Dow Chemical Co., übert. von: Edward R. Cole, Midland, Mich., V. St. A., Herstellung 
roM von rissefreien Kohleelektroden und dergleichen. E ine C-Verb., wie calcinierter Petroleum -
rcli« koks, Kohle, K oks, R etortenkohle , G raph it u. dgl., u. ein K ohlenteerpechbindem ittel
n, iv werden fü r sich fein gem ahlen u. dann zunächst in einem Trocken- oder Pulverm ischer
5® bei einer Tem p. un ter dem F. des Pechs, gewöhnlich bei R aum tem p., innig m iteinander
n verm ischt. Dieses trockene Gemisch wird dann bis zum Schmelzen des Pechs e rh itz t (z. B.
■«■r< bei einem Pech m it F. ~ 1 0 0  auf ~160°) u. so einem 2-Mischprozeß (zweckmäßig in einem

Schaufelmischer) unterw orfen, bis das Pechbindem ittel die Kohleteilchen überzieht u.

83*
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eine p las t. M. en ts te h t. Diese M. w ird w eiter au f eine Tem p. im  „ k rit. A dhäsionsbereieh 
des Pechs“ , d. h. in  dem  T em peraturbereich , in  dem  aneinandergedrück te  Pechstucken  
am  b esten  aneinander h a ften  bleiben, z. B. ca. 105— 110° f ü r  ein  bei 100° schm . Pech, 
ab g ek ü h lt, wobei sorgfältig  d a rau f zu ach ten  ist, daß  kein  Teil der M. w ährend des K ühlens 
u n te r  diesen T em peraturbereich  abgeküh lt w ird, da  sonst die Adhäsionsw rkg. ausb leib t. 
Die so abgeküh lte  M. w ird schließlich d u rch  Form en oder Form pressen  in  die gew ünschte 
Form  gebrach t u. danach  w eiter gekühlt, um  das B indem itte l e rs ta rren  zu lassen. Zur 
E rle ich terung  des Form pressens w ird der M. w ährend  des H eißm ischens zweckm äßig 
ein M ineralöl zugesetzt. Um den geforderten  A bkühlprozeß u n g estö rt du rch fü h ren  zu 
können, w ird d as heiße K ohle-Pech-G em isch au f eine O berfläche von  niedriger W ärm e
leitfäh igkeit, wie P reßspan  oder gum m iüberzogenes Gewebe, gegeben u. m it K uh llu ft 
u n te r  w iederholtem  U m wenden beblasen, wobei jede w esentlichere B ew egungsreibungs
b e rü h ru n g  m it irgendeiner A uilagefläehe zu verm eiden ist. D abei is t auch  jede B erührung  
m it eisernen F lächen  zu verm eiden, um  festes A n h aften  zu verh in d ern . S ta tt  dessen ist 
M onelm etall, Messing, Bronze oder eine M agnesium basislegierung zu verw enden. Die e r
h ä r te te n  Form körper w erden d an n  noch u n te r  L uftabsch luß  bei hoher Tem p. geb ran n t, 
um  flüchtige B estand te ile  zu en tfernen  u. so am orphe K ohlekörper zu schaffen. Diese 
können  d an n  gegebenenfalls noch bei sehr hohen T em pp. zu G rap h itk ö rp ern  gebrannt 
werden. — Zeichnung. (A. P. 2 365 055 vom  3/2. 1941, ausg. 12/12. 1944.) KLEIN. 5983 

Nathalie Demassieux, geh. Filatoff, Frankreich , Leuchtschicht. Z ur V erm eidung der 
A nw endung hoher Tem pp. beim  S in tern  der fü r die H erst. von L euch tm assen  üblichen 
Gem ische von E rdalkalisu lfiden , wobei inhom ogene u. h a r te  Blöcke en ts teh en , d ie  schwer 
zu verm ahlen  sind, se tz t m an  den  pulverförm igen Gem ischen vorm  G lühen 1%  W ism ut- 
nitrat u. eine geringe Menge Puderzucker zu. D ann  b rau ch t zu r E rzielung  einer genügenden 
L eu ch tin ten s itä t nu r auf 800— 900° e rh itz t zu w erden, wozu das G em isch m öglichst locker 
in  den G lühtiegel gesch ü tte t w erden m uß, der außerdem  zum  volls tänd igen  L uftabsch luß  
bis zum  R ande  gefüllt u. m it aufgesetztem  Deckel geglüht u . ab g ek ü h lt w erden m uß. 
Die g esin terte  M. k an n  d an n  leicht im M örser zerrieben w erden u. fluoresciert nach  ku rzer 
B elichtung 5—6 S tdn . lang b laugrün. E in  Gem isch b e s teh t z. B. au s: 4,665 (kg) S r(O H ),, 
2,330 S, 1,000 MgO, 0,665 Puderzucker, 0,555 L i2C 0 3, 0,465 X a2S 0 4, 0,200 (Mg)s(PO ,),, 
0,070 N a ,B 0 3, 0,030 L iF , 0,0143 N aF , 0,0045 B i(N 0 3)s u. 0,0012 T1(X03)3 oder B e (N 0 3)2. 
(F. P. 91Ö 348 vom 17/11. 1944, ausg. 4/6. 1946.) K.ALIX. 5985

IY. Wasser. Abwasser.
M. Gundel und K. Stundl, Biologische Vorgänge in den Sandfiltem  von Wassergewin

nungsanlagen. (Zbl. B akterio l., P arasiten k u n d e  In fek tio n sk ran k h ., A bt. I, Orig. 144. 
286—90.15 /8 . 1939. G elsenkirchen, H ygien. In s t, des R uhrgebietes.) B a r z .  6014

Walther Kruse, Nachteile der Chlorung des Wassers und ihre Beseitigung durch Ver
silberung (Cumanisierung). (Zbl. B ak terio l., P a rasitenkunde  In fek tio n sk ran k h ., A bt. I. 
Orig. 144. 291— 94. 15/8. 1939. Leipzig.) B a r z .  6018

H. Paul, Entwicklungslinien im Dampfkesselbau. E s w erden die Speisewasserpflege u. 
-aufbereitung (bes. Lsg. der Salze im  D am pf u. E ntk ieselung) b eh an d e lt sowie d er A us
tau sch  der bisher verw endeten  w arm festen  Mo- bzw. C r-M o-S tähle  d u rch  M n-S i- bzw. 
C r-V -S täh le. (Z. Ver. d tsch . Ing . 88. 89—99. 19/2. 1944. Berlin.) HABBEL. 6020

C. B. Arnold, R. T. Hanlon und J. Mindheim, Aufbereitung des Zusaizwassers fü r  die 
Watersidevorschallanlage. D er infolge des K o n d en sa tverlustes in  d er angeschlossenen 
Fernheizanlage au f 30%  erhöh te  Z usatzw asserbedarf d er H öchstdruekvorschaltkessel 
w ird d u rch  A ufbereitung von C roton-Leitungsw asser u n te r  E n th ä r tu n g  in  e iner K ohle
zeolithanlage nach  dem  Teilstrom verf., B eseitigung d e r C 0 2 in  e iner B elüftungsanlage 
u. N achentgasung  d u rch  E in führung  in  die K ondensa to ren  d e r G rundm asch inen  gedeckt. 
N ach  M ischung m it dem  K ondensa t w ird das Speisewasser d u rc h  N aO H -Z usatz  auf 
p H =  8,8 a lk a lis ie r t; in  d en  K esseln w erden 15— 25 m g /L ite r N a3P 0 4, 20—30 mg L iter 
N aO H  u. höchstens 450 m g/L ite r G esam tsalze gehalten . (T rans. Am er. Soe. m echan. 
E ngr. 63. 705— 11. Nov. 1941. New Y ork, C onsolidated E dison  Co.) M a x z .  6020

0 . von L upin, Maßanalytische Sulfatbestimmung in Trink- und Gebrauchswässern. 
Bei der m aß an aly t. Su lfa tbest, im  W . k a n n  d as überschüssige C hrom at m itte ls  Ferro- 
su lfatlsg . u. D iphenylam in als In d ica to r z u rü ck titr ie rt w erden. A rb e itsv o rsch rift: Zu 
80 cm 3 W . g ib t m an etw as HCl, d an n  6 cm 3 n/10 BaCl2-Lsg., 9 cm 3 n/10 K 2Cr20 7-Lsg. u . 
fü llt  nach  einiger Zeit m it A m m oniak au f 100 cm 3 auf. 40 cm 3 F il tra t  w erden m it 10 cm 3 
HCl, 25 cm 3 25% ig. Phosphorsäure, 4 T ropfen  0 ,2% ig . D iphenylam inlsg. v e rse tz t, nach 
Z usatz  von 5 cm 3 n/10 Ferrosu lfatlsg . au s F e in b ü re tte  m it K 2Cr20 7-Lsg. auf v io le tt t i tr ie r t .  
(Chem iker-Z tg. 68. 128. 12/7. 1944. C hem nitz.) M an  z. 6060
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„ , .  H .Anton, Dje Technik der Untersuchung ron chloriertem Hallenschwimmbadtcasser. 
(Z bL  Bakteriol., Parasitenkunde Infektionskrankh., Abt. I , Orig. 144. 294—300. 15 8.
1939. München, Univ., H ygien. Inst.) B a r z . 6062

Clair A. Spealm an, U. S. N avy , T rinkirasser aus Meericasser. Dem Seewasser w ird 
zu n ä c h s t Silberoxyd  zugesetzt. H ierdurch fallen die H alogenide aus, außerdem  gleichzeitig 

u. Ca(OH)*, da  die Lsg. d u rch  d iesen Z usatz  alkal. w ird. Z ur Ausfällung von K  
u. N a  w ird Harnsäure zugegeben. Man v e rrü h rt z. B. in  1 L ite r Seewasser 55,6 g Ag»0, 
sch ü tte lt 30 Min., filtr ie rt u. g ib t zum  F iltra t  63,9 g H arnsäure. D ann w ird w ieder 1 S tde. 
g e sc h ü tte lt  u. f iltr ie rt, w orauf das W. tr in k b a r geworden ist. (A. P. 2 363 020 vom  8 '6 .1943, 
ausg . 21/11. 1944.) K  a t . t t  6013

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ra n k fu rt a. M., Entfernung ron Kieselsäure aus 
Wasser m it e iner geringen C arb onathärte  u n te r  V erwendung von MgO in  d er W ärm e. 
Das W . w ird  v o r d er B ehandlung d u rch  Z usatz  von E rdalkalib icarbonaten  auf eine höhere 
C arb o n ath ärte  geb rach t. A n Stelle von gewöhnlichem  MgO k an n  au ch  calcin ierter Dolo
m it verw endet w erden, w odurch gleichzeitig SiO» u. das C arbonat en tfe rn t w erden. — 
E in  W. von  2® C arbo n ath ärte  u . 17° T o ta lh ärte , welches 10 mg SiO. im  L ite r en th ä lt, 
wird m it K a lk  schw ach alkal. gem acht u. m it 80 g MgO pro  m s R ohw asser bei 97® ver
setzt. N ach 2 S tdn. w ird f iltrie rt. D er Geh. an  SiO» is t auf 1,2 mg pro  L ite r  zurüebgegangen.
F. P. 905 932 vom  20 7 .1944, ausg. 18 12.1945. D". P rior. 22 2 . 1943.) F . MÜLLER. 6015

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Enteisenung ron rohem, Huminsäuren 
enthaltendem Wasser. Z u r E n te isenung  von rohem  W ., das H um insäuren  en th ä lt u. sic-h 
auf gewöhnliche W eise n u r schwer u . unvollständig  vom  E isen  befreien läß t, verfährt 
man in d er A rt, d aß  m an  das W . zuerst durch  eine MgO u. CaC03 en tha ltende  F ilterm asse 
• M agnetomasse) m it e iner solchen Geschwindigkeit sch ick t, d aß  n u r ein Teil der vor
handenen freien CO, gebunden w ird u. d am it n u r eine unvollständige Abscheidung von 
Fe-H ydroxyd  e in tr itt ,  w orauf m an  d an n  das W. in  an  sieh bek an n ter W eise belüftet 
u . über K iesfilter oder ähnliche F ilte rvo rr. schickt. — E in  aus T iefbrunnen stam m endes 
hum insäurehaltiges W . m it einer G esam thärte  von 41 u. einer C arbonathärte  von 2,8 
deutschen G raden sowie einem  Geh. a n  freier CO» von 100 u. an  Fe von 20 mg pro  L iter 
en th ä lt nach  einer in  obiger W eise du rchgeführten  B ehandlung n u r noch 0,06 mg Fe pro 
L iter. (F. P. 897 595 vom  30 8.1943, ausg. 26 3.1945. D. Prior. 27 4.1942.) ROICIL 6017

Ernesto Mario Coneoni, Ita lien , Oligodynamische Filter. E in  Zylinder aus porösem 
keram . M aterial w ird m it einer am m oniakal. A gN 03-Lsg. ge trän k t u . letz tere  d ann  m it 
gasförm igem  C H .0  zur R k. gebrach t, wobei sich fein verteiltes Ag ausscheidet. 
Anschließend w ird  das überschüssige CH»0 u. das en ts tandene  X H 4N 0 3 ausgewaschen. 
Soll der F ilte r  zur B ehandlung  von W. m it hohem  Geh. an  H»S verw endet werden, so ist 
es zweckm äßig, d a s Ag m it KM nO,-Lsg. zu oxydieren. Die Menge des niedergeschlagenen 
Ag w ird genau geregelt, indem  m an die porösen Z ylinder in  einen M eßzylinder m it der 
am m oniakal. AgXOs-Lsg. e inste llt u. so lange darin  beläß t, bis das N iveau der Lsg. 
um  einen bestim m ten  B e trag  gesunken ist. — B eschreibung der A pparatu r. (F. P. 905 981 
vom 20/2 .1943 , ausg. 19/12. 1945. I t .  P rior. 29/1. 1942.) '  K a t j x . 6019

Dearbom Chemical Co., Chicago, Hl., ü bert. von: Lewis 0 . Gunderson, P ark  Ridge, 
Hl., V. S t. A ., Sehaum rerhütungsm ittel fü r  Kesseiwasser. Dem W. werden te traa lky lie rte  
qua ternäre  o igan. V erbb. zugesetzt, in  denen jedes Alkyl m indestens 12 C-Atome besitzt, 
z. B. ein Chlorid, Carbonat, S u lfa t  oder Phosphat von Tetracetyl-, Tetrastearyl-, Tetraoleyl- 
oder T eira ric in o leyl-A m m o m u m h jd ro xyd , ferner oberflächenabt. V erbb. m it der allg. 
Form el R — X —R j. H ierin  ste llen  R  u. R 4 K W -stoff-K etten  m it m indestens 10 C-Atomen 
u. X  ein  N -A tom , eine N H -, NCO- oder NH CO -G ruppe dar. Beispiele d afü r sind ge- 
sä tt. oder u n gesä tt. Di- oder T rialkylam ine wie Tricetyl-, Dioctadecyl- oder Tri-9-octade- 
cenylam in , u . Mono- oder D ialkylam ide, wie X-Cetylstearinsäureamid, u. A Jf-D ieetyU au - 
rinsäureamid. A ußerdem  w erden noch N etzm ittel zugegeben, hauptsächlich  Dialkylsul- 
fa te , wie Bis-(12-cetyloxy-9-octadecenyI)-sulfat u . Dieetylsulfat oder Sulfonate wie Cetyl-1- 
hexadecansulfonat oder Di-(9-octadeeen-12-cetyloxy)-sulfat. Schließlich können noch E ster 
m it m indestens 2 K W -stoff-K etten , von denen jede m indestens 10 C-Atome besitzt, zuge
m ischt w erden, z. B. d er D odecyllaurinsäure- oder 9-Octadecenylölsäureester. Die Verbb. 
w erden dem  W . in  Mengen von 0,2— 25®/co in  Form  von Lsgg. in  W. oder A. oder als 
Suspensionen zugeeeben. (A. P. 2 366 727 vom  18 4. 1940, ausg. 9 1 . 1945.)

K  at.t x . 6021
Fritz  Faudi, D eutschland, Trennung ron Wasser von darin nicht löslichen Flüssigkeiten. 

E in  Gem isch, d a s W . u . als 2. K om ponente z. B. Ol, Ae. oder Chlf. en th ä lt, kann  durch 
F ilte r ge tren n t w erden, die auf die eine K om ponente s ta rk  abstoßend w irken u. die andere 
g la tt durchlassen  oder d ie eine, wenn sie n u r in  geringer Menge vorhanden ist, z. B.
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Spuren von W . in Öl, vo llständ ig  aufsaugen. Als M aterial, das W. ab stö ß t, verw endet m an 
z. B. ein F ilte r, das m it K un sth a rzen , z. B. Luvican, überzogen ist, oder gewisse Legie
rungen, wie Silveril, H ydronalium  u. gewisse Bronzen. Als M aterial fü r ö labstoßende 
F ilte r verw endet m an  Stoffe, die m it W . s ta rk  aufquellen , ohne ihre P o ro s itä t zu v er
lieren, z. G. Gelatine, Cellulose, A l2Or  oder SiO r Gel. Die F iltra tio n  w ird p ra k t. so a u s
geführt, daß  m an die F l. in  einen geschlossenen B ehälter e in le itet, in  dem  d ie  eine K om po
nen te  das F ilte r passiert u. die andere  oben abfließ t, oder in  das Gefäß eine spezif. F il te r
fläche fü r jede K om ponente  e in bau t. Bei ungenügender T rennung  w iederho lt m an  die 
F iltra tio n . (F. P. 895 586 vom  17/6. 1943, ausg. 29/1 . 1945. D. P rio rr. 21/4 . 1941 u. 7/2.
1942.) K A LIX . 6045

V. Anorganische Industrie.
Dan A. McDonald, S an ta  Monica, Calif., V. S t. A., Gewinnung von Schwefel. Als 

A usgangsm aterial w erden S-haltige M ineralien, F ll. oder Gase b e n u tz t. Diese b rin g t m an 
m it einer F l. in B erührung , in  d er bei d er F .-T em p. des S der le tz te re  sehr s ta rk , bei 
tieferen  Tem pp. ab er viel w eniger lösl. ist, u. d ie keinen hohen D am pfdruck  u. geringe 
B rennbarke it besitz t. D er K p . soll bei n. Tem p. 75— 125° be trag en . Man verw endet dazu 
vorzugsweise chlorierte  K W -stoffe, wie CC14, Ä thylendichlorid , T rich lo rä thy len , Pro- 
pylendichlorid , T rich lo rä than  u . Perch lorä thy len . D am it w ird d as S-haltige M aterial 
bei e rhöhtem  D ruck u . u n te r  Z usatz  von etw as MgO, M gC03 oder M gS04 behandelt 
u. die Lsg. u n te r  n. D ruck abgek ü h lt, wobei sich d er S abscheidet. (A. P. 2 316 673 vom 
4/9 . 1940, ausg. 13/4 . 1943.) K A LIX . 6087

Imperial Chemical Industries Ltd., M illbank, London, und  Bolidens Gruvaktiebolag, 
Stockholm , übert. von: Sven Johan Wallden und Ruth Saga Mariana Sundgren-Wallden, 
geb. Sundgren, Stockholm , Schweden, Gewinnung von Schwefel aus Gasen, die H 2S  
C S2 und COS enthalten. Die Gase w erden u n te r Zusatz von S 0 2 bei Tem pp. u n te r  350° 
u. bei A usschluß von Oa u. C-haltigen Stoffen über eine wasserlösl. A lkaliverb ., z. B. 
N a20 ,  N a2C 0 3 oder N a2S geleitet, d ie  als K a ta ly sa to r eine geringe Menge e iner krysta ll- 
w asserhaltigen Verb. e n th ä lt, die bei der R eak tionstem p . ih r  K rysta llw asser n ich t voll
stän d ig  verliert, z. B. Zn-, Mg- u. Fe-V erbindungen. Die Gem ische w erden au f porösem 
M aterial, wie B im sstein , fein v e rte ilt. (A. P. 2 316 201 vom  10/12. 1938, ausg. 1 3 /4 .1 9 4 3 . 
Schwed. P rio r. 10/12. 1937.) K A LIX . 6087

Metallgesellschaft Akt.-Ges., D eutschland, K ata lysa tor fü r  die Schwefelgewinnung 
aus S 0 2. D er bei der R ed. von S 0 2 zu S m it C als K a ta ly sa to r b e n u tz te  B a u x it sin te rt 
leicht bei den anzuw endenden Tem pp. zwischen 450— 600° u. w ird d an n  ziem lich un d u rch 
lässig fü r Gase. Z ur V erhinderung dieser Z usam m enballung fü llt m an  den  gekörnten 
B au x it in die H ohlräum e u. Z w ischenräum e von RASCHIG-Ringen u. b r in g t die M. in  das 
R eaktionsgefäß. D ann k an n  die R eak tio n stem p . au f 700° gesteigert w erden, was den 
V orteil h a t, daß  auch  die N ebenprodd ., wie CÖS, zu S red . w erden u. die überm äßige 
Bldg. von CO v erh in d ert w ird, die die R k. verlangsam t. A ußerdem  k an n  bei diesem  Verf. 
die Schichtdicke d er K a talysa to rm asse  beliebig e rh ö h t w erden. (F. P. 896 431 vom  16/7.
1943, ausg. 21/2 . 1945. D . P r io r . 31/8 . 1942.) K A LIX . 6087

Henri Brunei, Frankreich , Herstellung von Lösungen von kolloidalem, Schwefel. Zur
H erst. hochkonz. stab ile r Lsgg. von koll. S in W . löst m an  zu n äch st S in  einem  organ. 
Lösungsm . u. fä llt ihn d ann  n ich t m it reinem  W . aus, sondern m it einem  Gem isch von W. 
u. einer F l., die m it dem  organ. Lösungsm . fü r den S g u t m ischbar ist. Man löst z. B. S in 
Tri- oder D iphenylm ethan, g ib t dann  Sulfoterpen  dazu u. verd. m it W asser. F ü r  S können 
als Lösungsm . auch Terpenalkohole, cyclische K W -sto ffe  u. C S 2 ang ew an d t w erden u. an 
Stelle von Sulfoterpen auch  Sulfonierungsprodd. der flüch tigen  B estan d te ile  von H arzen 
u. K olophonium . (F. P. 915 007 vom  3/5 . 1945, ausg. 21/10 . 1946.) K A LIX . 6087

* Mario Danti, Flüssiges Schwefeldioxyd und Oleum. Man v e rb ren n t geschm olzenen S 
u n ter D ruck m it reinem  0 2, v erdam pft d an n  das S 0 2 u. verm isch t es zur S 0 3-H erst. m it
0 2. Das Verf. wird aus G ründen der R aum ersparn is em pfohlen. (It. P. 412 747, ausg.
16/2. 1946.) ROICK . 6089

* Pietro Guarescki, Katalytische Herstellung von konzentrierter Schwefelsäure. E in  durch 
R östen  von P y riten  erhaltenes Gasgem isch von S 0 2, 0 2 u. N 2 w ird verflüssig t u. dann  
frak tion iert, um  die reinen B estandteile  des Gemisches zu gewinnen. D er N 2 w ird  a n d e r
weitig ve rb rau ch t u. das S 0 2 u. 0 2 einer k a ta ly t. a rb eiten d en  H 2S 0 4-Anlage zugeführt. 
(It. P. 415 271, ausg. 4 /1 0 .1 9 4 6 .)  ROICK. 6089

E. I. du Pont de Nemours & Co., ü bert. von : Carl V. Herrmann, W ilm ington, D el., 
V. St. A., Kontaktschwefelsäure. F euch tigkeit en th a lten d e  B rennergase, d ie  au s einer 
N aßreinigungsanlage stam m en, w erden beim  D urchgang d urch  3 T rocken tü rm e, in denen 
Pb en th a lten d e  H 2S 0 4 geeigneter S tärke  k reis t, getrocknet. Im  e rsten  T ro ck en tu rm  b e 
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findet sieh Säure von 49° B e (60,3% ), im zweiten solche von 62° Be (81,3% ) u . im  d ritten  
Säure von 65,5° Be (90,6% ). Infolge des Feuehtigkeitsgeh. der zu trocknenden Gase 
wird au ch  d ie s tä rk e re  H 2S 0 4 von 65%° Be (90,6% ) auf 49® Be (60,8% ) verdünnt. Aus der 
verd. H »S04 fällt B leisulfat aus. In  A bsatzbehältern  läß t m an  den Nd. sich völlig absetzen 
u. tre n n t  d an n  die Säure ab . N achdem  m an das getrocknete Gas zu SOs oxydiert h a t. 
w ird es in  die gereinigte Säure eingeleitet u. von d ieser absorbiert. D adurch wird die Säure 
a llm ählich  w ieder k o nzen trie rt. (A. P. 2 364 213 vom  21/3. 1942, ausg. 5 12. 1944.)

B e w e r s d o r f . 6089
E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, Del., übert. von: Francis J. Me Adam, 

Cleyeland, O., V. S t. A., Gewinnung von Chlor ans X aC l. D as Cl2 wird in  der üblichen 
Weise aus S 0 3 u. NaCl gewonnen, wobei ein äquim ol. Gem isch von S 0 3 -j- Cl2 en ts teh t. 
Aus diesem  w ird S 0 2 d u rch  A bsorption u. D esorption an  eine anorgan. Verb. abgetrennt, 
die kein  ungebundenes W. en th ä lt u . Cl2 n u r seh r wenig absorb iert. Man leitet das G as
gemisch z. B. m ehrere Male d u rch  S i0 2-Gel, das n u r 3— 7%  gebundenes W. en th ä lt, u. 
zwar bei n. D ruck u. Tem pp. zwischen — 10 u. 40°. H iervon wird SOa fast q u an tita tiv  
absorbiert, das zurückbleibende Gem isch aus CI» m it Spuren von SO» wird durch  B ehand
lung m it verd. Säuren  gerein ig t, wobei HCl + '  H »S04 en tstehen , die m an iu?t Alkalien 
neu tra lisiert. D as abso rb ierte  S 0 2 w ird aus dem  SiO»-Gel d u rch  E rh itzen  au f 100— 150® 
bei beliebigem  D ruck, am  besten  u n te r  schwachem  V akuum , wieder befreit. An Stelle von 
S i0 2-Gel können  auch  andre  anorgan . A bsorptionsm itte l verw endet werden, die auf das 
Gemisch selektiv  absorbierend w irken. (A. P. 2 375 011 vom  23 12. 1939, ausg. 1/5. 1945.)

K A LIX . 6095
L G. Farbenindustrie Akt.-Ges,, F ran k fu rt a. M., Abscheidung von Chlor aus Gemischen 

mit anderen Gasen. An Stelle des bisher als A bsorptionsm itte l verw endeten CCl4 oder 
SnCl2 wird Schwefelmonochlorid b en u tz t, da  d er U nterschied in  de r Löslichkeit von CI» in 
SjCL bei — 10® u. 120— ISO® viel größer ist als bei CC14 oder SnCl». Die A bsorption wird 
bei n. Tem p. u. n. D ruck ausgeführt. Die A btrennung  des Clä aus dem  S2C1» erfolgt durch 
frak tion ierte  D est. d e r  Lsg. bei n. D ruck oder D ruck bis zu 8 a t.  Die am  oberen E nde de r 
D estillationskolonne entw eichenden Gase w erden m it fl. Cl2 auf —50° abgekühlt, wodurch 
sich der g röß te  Teil des Cla in  fl. Z ustande  abscheidet. D est. m an bei höherem  D ruck, so 
kann m an m it G rundw asser kühlen . (F. P. 899 750 vom  13/11. 1943, ausg. 8/6. 1945.
D. Prior. 9/3 . 1942.) KALIX. 6095

L G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ran k fu rt a. M., Rückgewinnung von Chlor. Die Ge
winnung von CI2 aus seh r verd. wss. Lsgg. m it H ilfe von Lösungsm itteln , wie CCI4, TiCl4 
u. SOC1», w ird in  ih rer A usbeute e rhöht, wenn m an die Cl2-Lsgg. nicht wie bisher 
un ter n ., sondern  u n te r  erhöh tem  D ruck von 3— 4 a t abdest. u. das K ondensat auf ca, 
— 20° ab k ü h lt, so d aß  sich fl. Cla abscheidet. Die K ondensationstem p. m uß so geregelt 
werden, d aß  sie etw as ü ber dem  K p . des Cl-Lösungsm. liegt. Bei A nw endung von D rucken 
von 5—6 a t  genügt fü r  die m eisten L ösungsm ittel W . als K ühlung. Die T rennung von 
Lösungsm itteln  u. Cl2 u. d ie Rückgew innung von CI» verlaufen u n te r diesen A rbeits
bedingungen fast q u a n tita tiv . (F. P, 891 328 vom  18/2.1943, ausg. 3 3 .1944. D. Prior. 
4/2. 1942.) KALIX. 6095

* Shell Development Co., übert. von: Theodore W. Evans, Harry de V, Finch und Geo.
W. Heame, Gewinnung von Halogen w isse rst o ff  aus Gemisehen m it Olefinen. Halogen
wasserstoff in  p ra k t. wasserfreier Form  e rhält m an  dadurch  aus einem  gasförmigen Qe- 
misch, das den Halogenw asserstoff u . m indestens ein Olefin en th ä lt, in  dem  m an das gas
förmige Gem isch m it einem  fl. K W -stoff, der m indestens 4 C-Atome en thä lt, oder m it 
einem fl. halogenierten  K W -stoff in  B erührung  bring t, um  den Olefin-KW -stoff selektiv  
zu lösen, u. den  Halogenw asserstoff aus der e rhaltenen  Lsg. des Olefins im  selektiven 
Lösungsm. ab tre n n t. D as Lösungsm . soll einen K p. besitzen, der über dem  des Olefins 
liegt. (E. P. 570 870, ausg. 26/7.1945.) ‘ ROICK. 6095

I, G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ran k fu rt a. M., Herstellung ron Chlorwasserstoff. 
Als K a ta ly sa to r fü r  d ie genann te  R k. w ird ein  d a fü r bekanntes Chlorid, jedoch in  fl. 
Zustande, b en u tz t. W enn es zu leicht flüchtig  ist u. dadurch  zu große V erluste  en tstehen  
würden, verw endet m an es in  eu tek t. Gemisch m it einem  anderen Chlorid, d a s  kein K a ta 
lysator zu sein b rau ch t, z. B. m it KCl, u. a rb e ite t m it R eaktionstem pp. von 550—600®. 
Der F . des Gemisches kann  d u rch  Zusatz geringer Mengen von W. sta rk  erniedrigt wer
den: 70 (% ) FeCl3 -f- 30 KCl schm elzen z. B. in  wasserfreiem Zustande bei 235°, m it 5 W. 
bei e tw as über 100®, wobei das W. n ich t verdam pft. W ährend der R k. m uß die Schmelze 
dauernd g u t g e rü h rt werden, w as p ra k t. durch  eine entsprechende Anordnung beim E in 
leiten d e r Gase ausgeführt w ird. Man le ite t z. B. in  ein  geschmolzenes Gemisch von 
72 CuCl2 -{- 28 K C l bei 580® ein  Gasgemisch aus 66 Voll. HCl u . 50 % oll. 0» ein. 
Die A usbeute  a n  CI» b e träg t 81% . (F 7 p .9 0 0  710  vom  20/12.1943, ausg. 6 7 .1945. D. 
Priorr. 14/3. 1940, 4/10. 1940, 18/7. 1941 u . 7/11. 1942.) KALIX. 6095
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I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ra n k fu rt a. M., Gewinnung von Chlorwasserstoff und  
K ohlenstoff aus chlorierten Kohlenwasserstoffen. C hlorierte K W -stoffe, die oft in  größeren 
Mengen als unverw endbare N ebenprodd. anfallen , wie z. B. T rieh lo rb u tan , können  durch  
E rh itzen  auf über 1000° bei Ausschluß von L u ft in C, H 2 u . HGl-Gas g espa lten  w erden. 
Der en ts tehende  C ist so fein v e rte ilt, daß  e r ohne w eitere B earbe itung  als F ü llm itte l 
fü r K unststo ffe  verw endet w erden kan n , HCl ti. H 2 können z. B. d u rch  R k . von HCl m it 
Fe ttsäu ream id en  voneinander g e tren n t w erden, es is t jedoch zw eckm äßiger, H 2 ebenfalls 
in HCl um zuw andeln, indem  m an z. B. die vorausberechnete  Menge CI zu se tz t oder ein 
Gemisch von chlorierten  K W -stoffen verw endet, bei dessen Zers. Cl2 u . H 2 ungefähr in 
stöchiom etr. Mengen en ts teh en . Zum  gleichen Zwecke kann  m an auch  ein Gem isch aus 
chlorierten  u. n ich tch lorierten  K W -stoffen  zersetzen. Die bei de r Bldg. von HCl frei
w erdende R eaktionsw ärm e e rsp art w eitgehend äu ß ere  W ärm ezufuhr. Man le ite t z. B. 
durch eine 1 m lange Q uarzröhre von 55 mm D urchm esser bei 1000° stü n d lich  155 g 
T rieh lorbu tan  u. e rh ä lt dabei 45 g R uß, 103 g HCl, 190 L iter H 2 u . 10 L ite r andere  Gase. 
(F, P. 906 149 vom 28/7 . 1944, ausg. 24/12 . 1945. D. Prio rr. 26/2 . 1943.) K A LIX . 6095

I. G. farbenindustrie Akt.-Ges., F ra n k fu rt a. Main, Absorption von Chlorwasserstoff 
aus Gasgemischen. Zur T rennung  von HCl von anderen  G asen, bes. von Cl2 u. COCl2, 
w erden wasserfreie Sulfate von M etallen m it m ehr als 10 äuß eren  E lek tro n en  b e n u tz t, die 
m it HCl K om plexverbb. b ilden, welche d u rch  schw ache E rw ärm u n g  HCl w ieder q u an ti
ta t iv  abspalten . E s kom m en h ierfü r bes. die Sulfa te  von Cu, Cd u. Bi in  F rage. Sie werden 
fein auf gekörntem  A bsorp tionsm aterial v e rte ilt oder in  pulverförm igem  Z ustande  im 
Gasgem isch d u rch  Bewegung in  Suspension gehalten  oder schließlich in  konz. H 2S04 
suspendiert. W enn m an z. B. d u rch  eine m it w asserfreiem  pulverförm igem  C d S 0 4 gefüllte 
A bsorptionsröhre ein  Gasgem isch aus 12%  HCl +  88%  C 0 2 m it e iner G eschwindigkeit 
von 50 — 60 L ite r stünd lich  d u rch le ite t, so e rh ä lt m an reines C 0 2-Gas. W eiterh in  kann 
m an z. B. durch  eine k rä ftig  gerü h rte  Suspension von C d S 0 4 in  der 3 fachen  Menge seines 
Gew ichts konz. H 2S 0 4 ein H C l-haltiges G asgem isch d u rch le iten , wobei jedes Mol C dS04 
1,9 Mol HCl absorb iert. D urch E rh itzen  des K om plexes auf 130— 155° w ird HCl q u a n ti
ta tiv  w ieder abgespalten  u. C d S 0 4 sofort w ieder verw endbar. (F. P. 896 597 vom  19 /7 .1 9 4 3 , 
ausg. 26/2 . 1945. D. P rior. 18/5. 1942.) K A L IX . 6095

Mathieson Alkali Works, V. St. A., Verfahren und Vorrichtung zur H erstellung von 
Chlordioxyd. Gasförm iges Cl2 w ird in einer besonderen M ischzone d er App. m it einem 
inerten  Gas gem ischt u. das Ganze in eine Chloritlsg. e ingeleite t. Die G aszuführungen 
zur Mischzone sind so e ingerich tet, daß  d er Z ustrom  von C)2 abgedrosselt w ird, sobald 
der Zustrom  des inerten  Gases n ach läß t, u. um gekehrt, so daß  s te ts  ein k o n stan tes  Mengen
verhältn is zwischen beiden K om ponen ten  au frech te rh a lten  w ird. — A usführliche Beschrei
bung der A pp., 5. A bbildungen. (F. P. 916 710 vom  3 1 /1 0 .1 9 4 5 , ausg. 13 /12 .1946 .
A. P rior. 5/5. 1944.) K A LIX . 6095

Aktiebolaget Duba, übert. von: Sven H. Persson, Stockholm , Schweden, Herstellung 
von Chlordioxyd aus Chloraten. Wss. Lsgg. von A lkali-, E rdalkali- oder M g-Chlorat werden 
durch  Verbb. red., die ein R edoxpo ten tia l von — 1,0 bis — 1,6 V bei 70° besitzen ; Beispiele 
fü r solche R ed uk tionsm itte l sind: As20 3, F e S 0 4, wasserlösl. C r(III) -  u. C r(V I)-Salze sowie 
ein Gem isch von lösl. T1(I)- u. T l(III)-S a lzen . Diese prim . R ed u k tio n sm itte l w erden dann 
m ittels sek. R ed uk tionsm itte l m it einem  R ed o x p o ten tia l von w eniger als — 1,0 V wieder 
regeneriert, ohne daß  dabei wesentliche Mengen von C hlorat m itred u ziert werden. Beispiele 
fü r sek. R ed uk tionsm itte l sind : S 0 2, C 0 2 u. H 2S; vorzugsweise w ird S 0 2 b e n u tz t u. bei 
Tem pp. u n te r  40° gearbe ite t. Bei diesem  Verf. e n ts te h t reines C102, das n ich t durch  Cl2 
u. Chloride wie bei anderen  Verff. v e ru nre in ig t ist. Man e rh itz t z. B. eine wss. Lsg. von 
N aC I03 +  H 2S 0 4 (verd.) +  Cr2(S 0 4)3 auf 40— 50°, wobei C102, H 2Cr20 7 u. N a2S 0 4 en t
stehen. Man k ü h lt ab, wobei N a2SÖ4-10 H 20  ausk rysta llisiert. N achdem  dieses abfiltriert 
ist, le ite t m an bei 20° S 0 2, z. B. R östgase, ein. (A. P. 2 376 935 vom  10/ 1. 1944, ausg. 
29/5. 1945. Sehwed. Prior. 22/12. 1942.) K A LIX . 6095

* Imperial Chemical Industries Ltd., übert. von : Kenneth C. Webster, Anorganische 
Chloride. D er S-Geh. von rohem , S2C12 en th a lten d em  AsC13 wird dad u rch  w esentlich ver
ringert, daß  m an das rohfe AsC13 bei R aum tem p. m it CI behandelt u. ansch ließend  das 
chlorierte  P rod ., z .B . durch  E rh itzen , von den gelösten Gasen befre it. (E . P. 574130, 
ausg. 21/12. 1945.) ROICK. 6105

Klockner-Humboldt-Deutz, Akt.-Ges., D eutsch land , A ufsch luß  von A lu m in iu m 
silicaten. Fe-haltjge A l-Silicate w erden in einem  W annenofen u n te r  Z usatz  von CaO u. 
gegebenenfalls F e20 3 in einem reduzierenden Milieu geschmolzen, in dem  das gesam te 
Fe20 3 in FeO um gew andelt w ird, so d aß  es an  S i0 2 gebunden  wird. D adurch  e rh ä lt  m an 
nich t nu r ein Prod. m it niedrigem  F ., sondern e rsp a rt außerdem  einen Teil des sonst 
nötigen Ca-Zuschlags. Die Menge des zuzusetzenden F e20 3 wird zweckm äßig so geregelt,
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ty  ^ 0//°  ^eS *m R ° h m a t;er*a l en tha ltenen  S i0 2 in 2 F e O -S i0 2 um gew andelt werden.
Die R ed. des F e20 3 wird durch  den dem  Gemisch zugesetzten K oks herbeigeführt, dessen 
Menge so bem essen wird, d aß  keine R ed. zu Fe e in tr itt . Die E rsparn is an K oks b e träg t 
infolge des niedrigen F. des Gemisches 20—25%  gegenüber den Verff., die ohne R ed. des 
Fe20 3 arbeiten , außerdem  b rau ch t die V erbrennungsluft n icht vorgew ärm t zu werden. 
Man schm . z .B . 1500 kg K alkstein  m it 1000kg Hochofenschlacke, die 25,1%  A120 3, 
27,5%  FeO , 35,9%  S i0 2, 2 ,1%  CaO u. 1,7%  MgO en th ä lt. Dabei e rh ä lt m an  ein leicht 
pulverisierbares R eaktionsprod . m it 14,4%  A120 3, 14,2%  FeO, 23,1%  S i0 2, 45,7%  CaO 
u. 1%  MgO. N ach dem  üblichen Auslaugungsverf. e rh ä lt m an d a rau s 220 kg A120 3. 
(F. P. 906 376 vom 3/5.1943, ausg. 22/12.1944. D. Prior. 11/7.1942.) K a l i x . 6135

* George Antonoff und Francis H. Rogers, Gewinnung von A lum in ium oxyd  aus A lu 
m inium silicaten. Die Al-Silicate werden in den A nodenraum  einer E lektrolysenzelle 
gebracht, die  H 2S 0 4 u. H F  en th ä lt. Der K athodenraum , der dest. W. en th ä lt, w ird vom 
Anodenraum  d u rch  ein säureundurchlässiges D iaphragm a ge trenn t. An der K athode 
wird dann  A l(OH )s abgeschieden. (E. P. 574 232, ausg. 28/12. 1945.) K A L I X .  6135

Donauchemie, Akt.-Ges., Österreich, Herstellung von A lum inium hydroxydgel in  P ulver
form . Zur G ew innung eines m öglichst feinkörnigen u. lockeren Pulvers von Äl(OH)3 fü r 
die H erst. von A1(0H)3-Gelen fä llt m an das Al(OH)3 aus Lsgg. von A12(S 0 4)3 oder aus 
solchen von anderen  Al-Salzen in Ggw. von S 0 4"  m it Lsgg. pder Suspensionen von A m m o
nium -, Alkali- oder E rd alk alica rb o n aten  bei n. Tem p. u n te r  sta rkem  R ühren  aus. Der 
Nd. e n th ä lt  d an n  erhebliche Mengen von C 0 2, die beim Trocknen entw eichen u. ihm  eine 
lockere S tru k tu r  verleihen, bes. wenn m an dazu weniger an  C arbonat verw endet, als dem 
A stöch iom etr. en tsp rich t. Die zur Fällung  nötige C arbonatm enge kann  erheblich h e rab 
gesetzt w erden, wenn m an die Al-Salze vor ihrer Ausfällung in bas. Salze verw andelt, 
indem m an so viel MgO oder Ca(OH)a zugibt, daß  gerade noch kein Nd. vonAl(OH )3 
en tstehen  kann . Auf 1 0 0  (G ew ichtsteile) A120 3 m üssen bei der Ausfällung 2 0  S 0 4 vorhanden 
sein, zu Lsg. von A1(N03)3 m uß deshalb die entsprechende Menge an  N a3S 0 4 oder anderen 
lösl. Su lfa ten  zugegeben werden. U n ter diesen Bedingungen werden Fe, Ca u. Mg nich t 
m it ausgefällt. Als Ausgangsprod. verw endet m an z. B. eine Lsg., die im L ite r e n th ä lt: 
2 9 , 1 0  g A120 3, 5 , 0 2  g FeO , 1 , 2 5  g CaO, 0 , 4 0  g MgO, 5 9 , 2 0  g S 0 3 u. 1 8 , 3 0  g Cl2 u. g ib t auf 
1 0 0 0  L ite r der f iltrie rten  Lsg. eine solche von 1 2 0  kg N aH C 0 3 in 5 0 0  L iter W. zu. Der 
Nd. w ird a b filtrie rt, Fe-frei gewaschen ü. ge tro ck n et; G ew icht: 7 0  kg, Zus.: 5 5 , 4 %  A120 3, 
9 , 2 0 %  S 0 3, 0 , 1 8 %  F e20 3, 0 , 2 1 %  CaO u. Spuren von MgO. (F. P. 906 190 vom 3 1 / 7 .  1 9 4 4 ,  

ausg. 2 6 / 1 2 .  1 9 4 5 .  D. Prio rr. 2 9 / 9 .  1 9 4 2  u. 1 2 / 3 .  1 9 4 3 . )  K A L I X .  6 1 3 5

Dyckerhoff Portland-Zementwerke Akt.-Ges., D eutschland, A usfü llung  von A lu 
m inium hydroxyd aus A lkalialum inatlösungen. Die in der üblichen Weise gewonnene 
A lkalialum inatlsg. w ird in 2 Teile ge te ilt u. in die eine H älfte  so viel C 0 2 eingeleitet, daß 
nur ein Teil des Al als A l(OH)3 ausfällt. Die Lsg., die nun  au ß er dem restlichen A lum inat 
noch N aH C 0 3 en th ä lt, w ird d ek an tie rt u. zusam m en m it C 0 2 der 2. H älfte  der u rsp rüng
lichen A lum inatlsg. zugesetzt. H ierbei w irk t die im N aH C 0 3 en tha ltene  C 0 2 ebenfalls 
ausfallend auf das A lum inat, so daß  auf diese Weise C 0 2 e rsp art w ird. Das Al(OH)3 in 
der 1. Lsg. fä llt sandkornähnlich  aus, se tz t m an einen Teil davon der 2. Lsg. als K rystall- 
keim zu, so e rh ä lt m an auch  hier einen körnigen N d., der leicht f iltr ie rt u. getrocknet 
werden kann . Das Verf. k ann  kontinu ierlich  ausgeführt w erden, wobei auch m ehr als 
2 F ällbäder angew andt w erden können, die durch  Ü berlauf m ite inander verbunden sind. 
H ierdurch  können die K onzz. der Fällbäder weitgehend variiert u. dem C harak ter des 
A usgangsm aterials angepaß t werden. (F. P. 906 265 vom  3 / 8 .  1 9 4 4 ,  ausg. 2 8 / 1 2 .  1 9 4 5 .

D. Prior. 1 8 / 1 0 .  1 9 4 3 . )  K A L I X .  6 1 3 5

Aktieselskapet Norsk Aluminium Co., übert. v o n : Magnus Hofstad und Dag Niekelsen, 
Norwegen, Gewinnung von A lum in ium hydroxyd  aus Calcium alum inat. Das Ca-Aluminat 
wird in m ehreren Phasen m it N a2C 0 3-Lsgg. ex trah ie rt, die steigende Konzz. an N a2C 03 
besitzen u. außerdem  in den letz ten  Phasen einen Zusatz von 2°/0 Ca-A lum inat erhalten . 
Mit den letz tgenann ten  Lsgg. wird die B ehandlung bei 40—45° ausgeführt u. nur auf
5 —io  Min. ausgedehnt; sie k ann  auch so m odifiziert werden, daß  m an zuerst das zusätz
liche C a-A lum inat u. d ann  die N a2C 0 3-Lsg. zugibt. In  allen Fällen m uß das Gemisch 
g u t g e rü h rt werden. (F. P. 900 621 vom 25/9. 1943, ausg. 4/7. 1945. Norw. Prior. 28/2. 
1012) K a l i x . 6135

S. A. Leuciti Potasso Aluminio (S. A. L. P. A.), Ita lien , Gewinnung von A lu m in iu m 
hydroxyd und K alium sulfa t aus A laun . Der Alaun wird in  seinem K rystallw asser ge
schm olzen u. das letz tere  durch  E inw . eines Gasstrom s von 90—350° u. gegebenenfalls 
V akuum anw endung verdam pft. Das wasserfreie k ryst. Pu lver wird dann durch indirekte 
W ärm e auf 800— 900° erh itz t, um A1,(S04)3 in A120 3 4- S 0 3 +  S 0 2 zu zersetzen. Hierzu
w e r d e n  B e h ä l t e r  v e r w e n d e t ,  d e r e n  W ä r m e a u s d e h n u n g - \ [o n  d e r  d e s  A l a u n s  s e h r  v e r s c h i e d e n
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ist, d am it beim  A bkühlen n ich t eine hom ogene feste  M. e n ts te h t, die schw er zu zerkleinern 
ist, sondern ein lockeres krüm eliges M aterial. Dieses w ird in  b ek an n te r  W eise d u rch  A us
laugen in  A120 3 u . K 2S 0 4 g e tren n t. Das en tw eichende G asgem isch von S 0 3 +  S 0 2 wird 
aufgefangen u. zur H erst. von H 2S 0 4 verw endet. (F. P. 897 757 vom  1/9. 1943, ausg. 
30/3. 1945. I t .  P rior. 7/8. 1942.) KALIX. 6135

Th. Goldschmidt A. G., D eutschland, Herstellung wasserlöslicher, basischer Salze von 
A lu m in iu m  und Eisen. M etallsulfitlsgg., wie sie bei der B ehandlung von M ineralien, z. B. 
Ton, durch  S 0 2 en ts teh en , w erden m it denjenigen Säuren gem ischt, von denen m an  bas. 
Salze herstellen  will, u. zw ar in  einer geringeren  als de r S 0 2 äq u iv a len ten  Menge. D ann 
w ird d u rch  E rw ärm en  S 0 2 ganz oder zum Teil abgespalten , wobei gem ischte bas. Salze 
von S 0 2 u. der zugesetzten  Säure oder reine bas. Salze de r le tz te ren  en ts teh en , die gut 
wasserlösl. sind. Als A usgangsprodd. können auch  Salze von flüchtigen organ. Säuren , wie 
Essig- u. A m eisensäure, b en u tz t w erden, w enn m an reine E n d prodd . gew innen will, d a  
sich beim  E rh itzen  der Sulfite s te ts  e tw as Su lfa t b ilde t. Seine E n ts teh u n g  k an n  ab er auch 
d u rch  A nw endung einer n ich toxydierenden  A tm osphäre  bei der S 0 2-A bspaltung  ve rh in 
d e rt w erden. Zu 1 L ite r einer A l-Sulfit-Lsg., die 51 g A120 3 e n th ä lt, se tz t m an  z. B. 18 b is  
20 g HCl in Form  einer konz. Lsg. (z. B. 57—63 ccm einer HCl von der D. 1,16) zu u. 
e rh itz t, bis die Lsg. S 0 2-frei ist. D ann w ird zur Trockne e ingedam pft, wobei ein  wasserlösl. 
R ückstand  übrigble ib t. (F. P. 900 918 vom 3/1. 1944, ausg. 12/7. 1945. D. P rio rr. 19/7. u.
1/11. 1941, 6/7. 1943.) K A L IX . 6135

* G. H. Hultman und  E. G. T. Gustafsson, Basisches A lu m in iu m su lfa t aus K alia laun  
E ine Lsg. von K alia laun  v e rse tz t m an m it einer geringen Menge eines A lkalis oder e:nes 
E rdalkalisu lfids, z. B. CaS, u. zw ar v o rte ilh a ft m it x/ 10 d er Menge, die zur vo llständigen 
A usfällung des A l-H y d ra ts nötig  is t, u. e rh itz t  u n te r  einem  D ruck  von ca. 10 a t.  Die 
Zugabe des A lkalis oder des Sulfids e rh ö h t die A usbeu te  von  ca. 6 0 %  au f 96— 97% . 
(Schwed. P. 116 118, ausg. 2/4. 1946.) ROICK. 6135.

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, K rysta llisa tion  von A lum in ium -  
triform iat. Die A usbeute an  A 1(00C H )3-3 H 20  (I) bei der K ry sta llisa tio n  ü b e rsa tt. Lsgg. 
d u rch  s ta rk es R ühren  wird durch  Z usätze von Alkali- u. E rdalkalisa lzen , die n ich t m it 
dem  I reagieren , s ta rk  e rhöht. Ohne diesen Zusatz e rre ich t m an  selbst nach  2 tägigem  
ununterbrochenem  R ühren  eine A usbeute  von höchstens 40% , nach Z usatz  von je  100 g 
NaCl oder K 2S 0 4 oder N a N 0 3 oder N H 4C1 oder CaCl2 oder B a (N 0 3)2 oder M gS 04-7 H ,0  
oder NaCl +  K 2S 0 4 1 :1  auf 700 cm 3 Lsg., die 350 g I en th a lten , k o n n ten  die A usbeuten  
auf 49,6—81,5%  e rh ö h t werden. Zw eckm äßig is t hierbei eine Zugabe von 5 g k ry s t. I 
als K rysta llisa tionskeim . D er N d. w ird m it e tw as verd. HCOOH u. organ. Lösungsm . 
gew aschen u. getrocknet. (F. P. 897 162 vom  10/8. 1943, ausg. 14/3. 1945. D. P rio r. 16/7. 
1942.) K A LIX . 6135

YI. Silicatchem ie. Baustoffe.
Philip Carey Mfg. Co., übert. von: Henri M. Marc, C incinnati, und Harold W. Grei- 

der, W yom ing, O., V. S t. A., Silicatüberzug a u f Glas, Steingut, M auersteinen, Zement- und  
Asbestzementkörpern und Asbestpapiererzeugnissen. Die P rodd. e rh a lten  zunächst einen 
G rundüberzug, der m itte ls einer wss. Lsg. aus 35 (G ew ichtsteilen) N a triu m silica t, 20 K ao 
lin u. 10 F arbe  oder 21 K alium silicat, 7 N atrium silicat, 15 K aolin  u. 15 F a rb e  gebildet 
wird. Das wss. Ü berzugsm aterial wird aufgesprüh t oder aufgestrichen. Die G egenstände 
w erden sodann in  einen T rockenofen gebrach t, in  dem  eine Tem p. von  ca. 212° F  v o r
herrscht. N ach ca. 15 Min. ist die Schicht genügend getrocknet. E s  fo lg t eine  H ä rtu n g  des 
Überzuges d u rch  ca. 20 Min. langes E rh itzen  auf 500° F. D adurch  w ird der G rundüberzug  
unlösl. u. b ildet einen hoch w eiter- u. feuch tigkeitsbeständ igen  F ilm  großer H ä rte  von 
einer D icke von ca. 0,003 in. W ährend der G egenstand noch e tw a  eine Tem p. von 500° F  
aufw eist, w ird ein w eiterer dünner O berflächenüberzug von K -S ilica t au fgesp rüh t. Dazu 
wird eine lagerfähige S tandardlsg . aus ca. 33%  K -S ilica t (29° Be) d e ra r t  verd ., d aß  ca.
3— 7%  feste K -S ilica tbestand te ile  in  der Lsg. gelöst sind. A uch diese S ch ich t w ird nach  
dem  T rocknen bei ca. 500° F  g eh ärte t, so daß  ein  d ü n n er O berflächenüberzug von ca. 
0,0005 in. Dicke e n ts teh t. W enn m an die U nterg rundsch ich t e rs t  e tw as ab k ü h len  läß t, 
d an n  die O berflächenschicht au fb ring t u. sie zunächst auch  bei 250— 350° F  tro ck n e n  läß t, 
w ird sie schw ach lösl., so daß  F lecken auf der O berfläche d u rch  W aschen m it W . e n tfe rn t 
werden können. N ach dem  H ärten  der Schicht bei 500° F  e n ts te h t ein  hochglänzender 
O berflächenüberzug von großer Festigkeit u. H ärte . Die G esam tüberzugsm asse g leicht 
im  fertigen Z ustande einer gu ten  Glasur. (A. P. 2 372 285 vom  25/9. 1941, ausg. 27/3.
1945.) BEW EBSDOKF. 6175

General Electric Co., New York, N. Y ., übert. von: John W. Garrison C leveland,, O., 
V. St. A., Bleifreies E m ail fü r  Glühlampen und  Glasrohre. S i0 2, A l(OH)3, C dO ,Z nO ,B a(N Ö 3)2,
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Ĵ S2<>3’ K 2CO3 u. N a2C 0 3 werden in solchen Mengen verm ischt, daß  eine F ritte

(uv?3’ 0 ’6 °/° As2° 3. 4—7%  K 20  u. 4 - 7 %  N a20  en thä lt. Z° B. werden 200 (g) 
B 1 U  m  •’ 35 CaO, 230 ZnO, 80 B a (N 0 3)2, 330 H 3B 0 3, 15 As20 3, 57,5 K 2C 0 3 u.

o n r f o  *nn 'S m ite inander verm ischt. Die Mischung wird in einem Schmelzofen bei 
ca. 900 geschmolzen, in W. g esch ü tte t u. dann  auf einem Teller getrocknet. Die F ritte  
se tz t sich zusam m en aus 200 (g) S i0 2, 0,7 A120 3, 35 CdO, 230 ZnO, 47 BaO, 186 B20 3, 
5 n,2' K2°  u - 39’6 N a2° -  Das sind 25-3 %  S '0 2, 0 ,9%  A120 3, 4,4%  CdO, 29,2%  ZnO, 
6,0 /o BaO, 23,6%  B 20 3, 0 ,6%  As20 3, 5,0%  K 20  u. 5,0%  N a20 . Es wird ein ausgesprochenes 
Z inkborsilicatem ail e rhalten . D as opalescente E m ail h a t  einen niedrigen Ausdehnungs- 
koeff., z. B. bei 92° 7 8 -IO“7, bei 185° 8 2 -IO -7 u. bei 300° 87 ,5 -IO -7. Der E rw eichungs
p unk t lieg t u n ter 1200° F  (650° C). E s b esitz t hohe S tab ilitä t, W iderstandsfähigkeit 
gegen W ette r u. R einigungsm ittel. (A. P. 2379075 vom  20/5. 1941, ausg. 26/6. 1945.)

E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, Del., übert. von: Alden J. Deyrup, E liza
beth, N. J . ,  V. S t. A., Keramische Farben. Zum Suspendieren von Em ailfarben wird ein 
Gemisch verw endet, welches im wesentlichen aus 0 ,25—3 ,0 %  Äthylcellulose, 10—3 0 %  
hydriertem  H arz u . 55— 8 5 %  Terpene als Lösungsm m . besteh t. 0 ,1— 1 ,5 %  Sojalecithin, 
bis zu 4% A lkydharz u. 0 ,2 — 0 ,7 %  Pyrogallol können der Mischung zugesetzt 
w erden, bei deren  H erst. eine Tem p. von 35° nich t überschritten  werden soll. (A. P. 
2 379 507 vom 1/5. 1940, ausg. 3/7. 1945.) H OFFMANN. 6185

Deutsche Gold- und Silber-Scheideanstalt vormals Roessler, F ran k fu rt a. M., Farbige 
Pigmente fü r  keramische Produkte. Die nach dem  Verf. des H a u p tp a ten ts  818 590 durch 
Fällung s ta rk  am m oniakal. C hrom atlsgg. m it Schwerm etallsalzen erhaltenen Ndd. sind 
noch etw as grobkörnig , so daß  sie vor ih rer Verwendung als Pigm ente in keram . M aterial 
noch calciniert w erden m üssen. E rfindungsgem äß k ann  m an feinkörnigere Ndd. erhalten , 
die nicht m ehr calciniert zu w erden brauchen, wenn m an den Chrom atlsgg. nu r so viel 
NH3 zusetz t, wie zur B indung der Anionen der verw endeten Schwerm etallsalze nötig ist. 
Im  übrigen wird nach  den A ngaben des H a u p tp a ten ts  verfahren, d. h. die Ausfällung 
erfolgt m it Lsgg. von N iS 0 4, C oS04, M nS04 u. F e S 0 4 bei Tem pp. von 40—60°. (F. P. 
52 482 vom 22/9. 1942, ausg. 16/4. 1945. D. Prior. 6/3 . 1939. Zusatz zu F. P. 818590;
C. ¡938. I. 2237.) K a l i x . 6185

Eastman Kodak Co., ü b ert. v o n : Lester M. Hicks, R ochester, N. Y., V. St. A., Ätzen  
von Glas. Glas w ird zunächst m it W achs oder einer ähnlichen M. überzogen, u. in diese 
Schicht w erden en tsprechende L inien oder Zeichnungen eingraviert. D ann wird m it H F  
geätzt. Zu diesem  Zwecke w ird das Liniengebilde 1— 2 Sek. in ein B ad von 50— 60% ig. 
H F -L sg .,d ieau f 70— 100° F  (21— 38°C) erw ärm t ist, eingetaucht. Bei B enutzung verdünnte- 
rer Säurelsg. wird zum Ä tzen längere Zeit benötig t. D er durch das Ä tzen entstehende R ück
stand wird durch B ehandeln m it einer verd. HCl- oder H N 0 3-Lsg. en tfe rn t. Dazu wird 
eine Lsg. von 20 cm 3 Säure in 1 L ite r W. b en u tz t. In  solches Lösungsbad, das auf 70° F 
erw ärm t ist, wird die geätzte  O berfläche des G lasgegenstandes 2 Min. un ter R ühren  des 
Bades e ingetauch t. D arauf w ird m it W. nachgespült. N un wird die geätzte  Oberfläche 
durch Z erstäuben  oder V erdam pfen von Metall m it einer hauchdünnen M etallschicht 
versehen. Der ä u ß e rs t dünne M etallfilm  h a fte t sowohl an  dem  W achs als auch an  den 
eingravierten  geätzten  L inien u. Zeichnungen d er Glasoberfläche äu ß erst gut. Das W achs 
wird durch  E rh itzen  oder durch  ein Lösungsm . en tfe rn t. Man kann  auch den Glasgegen
stand in ein e rh itz te s  F lüssigkeitsbad legen, welches den W achsüberzug ablöst, n icht aber 
den M etallfilm  auf den Ä tzlinien. D urch den dünnen Metallfilm wird ein Netz von klaren 
Ä tzlinien geschaffen. (A. P. 2 371 758 vom 18/5. 1943, ausg. 20/3. 1945.)

Galvin Manufacturing Co., übert. von: Hai F. Fruth, Chicago, Hl., V. St. A., Schleif
mittel. Zum Schleifen von bestim m ten  Stoffen, z. B. piezoelektr. K rysta llen , ist es erforder
lich, Schleifflächen zu erhalten , die völlig frei von Schram m en oder U nregelm äßigkeiten 
sind. A ußerdem  m üssen solche F lächen nach genauen Maßen geschliffen sein. Man ver
w endet zur D urchführung des Schleifvorganges G ranat, gebrochene Quarz-, Kies- oder 
Äl20 3-G ranalie nin einer K orngröße von 100—250 in. Auf diese Schleifkörner wird SiC, 
B4C3 oder D iam an tstaub  m ittels N atrium silicatzem ents aufzem entiert. Die K örner werden 
zuerst m it Z em ent überzogen, etw as abgetrocknet u. dann  m it einem Überschuß des 
D iam an tstaubes verm ischt. D er D iam antstaub  weist eine K orngröße von 180 bis 
240 M aschen-Sieb auf. N ach dem Überziehen werden die Schleifkörner voneinander ge
tre n n t u. der T rocknung überlassen. D anach werden sie auf ca. 300°F(149°C) erh itzt, um den 
Z em ent zur völligen A bbindung u. E rh ärtu n g  zu bringen. D adurch wird das feine Schleif
m ateria l auf d er Oberfläche der K örner fest verankert. Z ur D urchführung des Schleif
vorganges von piezoelektr. K rysta llen  werden 4 (Teile) Schleifkörner m it 1 SiC (180 Ma-

BEWERSDORF. 6175

B e w e r s d o r f . 6189
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schen-Sieb) innig verm ischt. M it dieser Mischung wird eine K ugelschleiftrom m el zur H älfte  
gefüllt, danach  w erden die roh  vorgeschliffenen p iezoelektr. K rysta lle  hineingegeben. 
W enn die Trom m el m it einer G eschw indigkeit von 30—40 U m drehungen in  der Min. 
läu ft, w erden die K rysta lle  schnell u. gleichm äßig abgeschliffen, ohne daß  irgendw ie 
E cken abbrechen. Die Schleifflächen der K ry sta lle  zeigen dan ach  keine R isse, Schram m en 
oder K ra tze r. E in  ausgezeichnetes F e inpolierm aterial w ird e rhalten , w enn m an  auf die 
Schleifkörner H olzm ehl, gem ischt m it G esteinsfüller aufzem entiert. B ring t m an d an n  das 
zu polierende M aterial zu diesen Polierkörnern  in die Schleiftrom m el, so w ird das b e tre f
fende M aterial fein poliert. (A. P. 2 378 399 vom  26/4. 1943, ausg. 19/6. 1945.)

BEW ERSDOEF. 6191
American Seeurit Co., Delaware, V. St. A., übert. von : Bernard Long, Paris, F ra n k 

reich, H ärten von Glas. D urch gleichm äßiges plötzliches A bkühlen von bis fast zum  E r 
w eichungspunkt e rh itz tem  Glas w ird dieses so g eh ärte t, daß  es eine große m eehan. Festig
k e it u. eine beständ ige Spannung erh ä lt. F ü r  b estim m te  V erwendungszwecke is t Glas 
m it verschied. Spannungsw erten  in verschied. Zonen erforderlich. Z unächst w ird z. B. 
eine G lastafel nach dem  E rh itzen  bis nahe an  den  E rw eichungspunk t kurze  Zeit gleich
m äßig bis zur Bldg. einer dünnen  O berflächenhaut ab g eküh lt, so daß  d er In n en te il in  
p last. Z ustand  b leibt. Dazu wird die Tafel m it e iner Zange aus dem  Ofen en tfe rn t u. der 
L uft ausgesetzt, so daß  die H itze  der O berflächenschicht frei in die A tm osphäre  aus
strah len  kann . D arauf folgt w eitere A bkühlung in verschied. Z onenabschnitten . Zu diesem 
Zweck wird die G lastafel in eine K üh lkam m er g eb rach t, in die je  nach  B edarf L u ft v er
schied. Tem p. eingeführt w ird, was regu liert w erden kann . (A. P. 2 365 967 vom  28/5. 
1940, ausg. 26/12. 1944. F r. P rio r. 22/6 . 1939.) BEW EESDORF. 6211

Carbonisation & Charbons aetifs, S.A., F rankreich , Verbesserung der kolloidalen E igen
schaften von Tonen. Die gelbildenden Eigg. gewisser Tone aus N ordafrika  u. d er Um gebung 
von Paris können durch  nur partiellen  A ustausch  d er d a rin  vorhandenen  Ca- u. Mg-Ionen 
gegen A lkaliionen m it Hilfe von N aO H , L iN 0 3, N H 4C1 u. a. A lkalien in Mengen von 
0,5—2%  erheblich verbessert werden. Die U m setzung kann  in  einer wss. Suspension der 
Tone ausgeführt w erden oder auch d u rch  eine einfache A nfeuchtung m it dem  gleichen 
G ewicht der betreffenden Lsg. u n te r  gleichzeitiger in tensiver D urchknetung . Z ur V er
vollständigung der U m setzung ist eine anschließende langsam e T rocknung  bei Tem pp. 
u n ter 100° notw endig. D as dabei en tstehende  g ranu lierte  M aterial w ird fein gem ahlen. 
E ine nochm alige A nfeuchtung m it 15—20%  weichem W ., D urchknetung  u. T rocknung 
verbessert die koll. Eigg. des M aterials noch w eiter. (F. P. 898 962 vom 17/6. 1943, ausg. 
14/5. 1945.) “ K A 1IX . 6221

General Motors Corp., üb ert. von: Albra H. Fessler und Arthur P. Watts, F lin t, Mich., 
V. St. A., Feuerungsverfahren fü r  keramische Ware. Z ur H erst. von Z ündkerzen w ird eine 
keram . M. aus A120 3, die noch geringe M engen Zr-Verbb. u. Talk e n th ä lt,  m it 12 Gewichts- 
%  einer B indem asse aus H arz  u. einem  geeigneten, geschm eidig ha lten d en  M itte l innig 
verm ischt. Die M ischung w ird geform t u. in den Sinterofen gebrach t. N ach  D urchlaufen 
eines V orerhitzungsraum es u. dem  eigentlichen F euerungsraum  gelangt die M. in  einen 
K üh lraum . Die im Feuerungsraum  zur W rkg. gelangenden he ißen  V erbrennungsgase 
w erden in den V orerhitzungsraum  abgeleitet, so d aß  h ier eine v e rhältn ism äß ig  geringe 
A nfangserhitzung zum  A ustreiben des B indem itte ls e rre ich t w ird, ohne d aß  d ad u rch  die 
A ustre ibung  des B indem itte ls zu p lötzlich erfolgt, so d aß  R issebldg. verm ieden wird. 
So s te ig t in dem  ersten  Teil der V orerhitzungszone die Tem p. schnell auf 700° an. D anach 
e rh ö h t sich die Tem p. stufenw eise bis zu ca. 1400°. Im  le tz ten  Teil der V orerhitzungszone, 
die a n  den Feuerungsraum  s tö ß t, herrsch t eine Tem p. von 1700°. Der 0 2-Geh. be träg t 
in dieser Zone ca. 2— 6% . Im  Feuerungsraum  kom m en die Form linge d irek t in  den Bereich 
der B rennerflam m en, w odurch die O berfläche der keram . M. eine Tem p. um  1750° erreicht. 
E s erfo lg t h ier die eigentliche S interung. D anach fin d e t die A bkühlung in  dem  K ühlraum  
s ta tt .  H ier wird zunächst in der ind irek ten  K ühlungszone a llm ählich , sodann  d u rch  L uft- 
einw. u. schließlich durch  d irek tes A nblasen m it k a lte r L u ft gekühlt. Von w esentlicher 
B edeutung  is t es bei diesem  Verf., daß  das B indem itte l vor der e igentlichen S interung 
langsam  u. stufenweise bis zum geringsten A nteil ausge trieben  w ird, d am it keine R issebldg. 
oder Zerbrechen oder B ersten  durch  zu plötzliches D estillieren, Sublim ieren oder O xy
dieren des B indem ittels e in tr itt . A ußerdem  gew ährle iste t das eigentliche S in tern  ohne eine 
Spur von B indem itte l eine bessere Festigkeit u. bessere andere  physikal. E igenschaften . 
(A. P. 2 310 578 vom 2/8. 1940, ausg. 9/2. 1943.) BEW EESD O R F. 6223

Gladding, McBean& Co., San Francisco, ü b ert. von: Hobert R . Goodrich, Glendale, 
Calif., V. St. A., Säurefester Zement. D ieser e n th ä lt gem ahlenes Glas, geringe Mengen 
A sbestfasern, ein Alkali- oder E rdalkalifluorid  oder -silicofluorid u. ein N a-S ilicat, bei 
dem das V erhältn is von S i0 2 :N a 20  zwischen 3,2 u. 3 ,8 6 : 1 liegt. B eispiel: 30 (Teile)
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einer Sand, 4 Asbest, 56 gem ahlenes Glas u. 10 Na-Silicofluorid werden gem ischt u. m it 
e iner N a-Silicat-Lsg. von 33,5° Bé verm ischt, bei der das V erhältnis von S i0 2 : Na20  3,8 : 1 
b e trag t. (A. P. 2  323 029 vom 31/1 . 1939, ausg. 29/6. 1943.) HOFFMANN. 6231

* Ernest A. Newton, Henry Clarke und Benjamin Morton, Stoffe zur Benutzung bei 
Betonzusammensetzung. Sand (gefärb ter Sand) wird zu tonhaltigem  M aterial (Ton oder 
Schieferton) zugesetzt. Die Mischung wird fü r eine Zeitspanne bei einer Tem p., die zur 
K hnkerb ldg . erforderlich ist (1200 bis 1300° F), gebrannt. Teile von zeitiger S tru k tu r 
u. frei von K alk  u. Alkali verbinden sich w ährend des B rennens m it dem Sand. Die M. 
ist b rau ch b a r fü r die H erst. von B etonblöcken. Die Zerkleinerung des gebrannten  M aterials 
wird v erm itte ls W asserzerstäubung u. B esprühen der M. bei der eigenen W ärm ebeschaffen
heit vorgenom m en. (E. PP. 569 069 u. 569 070, ausg. 3 /5 . 1945.) B e w e r s d o r f . 6233  

Chemical & Dye Corp., New Y ork, ü bert. von: Guy W . Talbert, Sum m it, N. J.,V . St. A., 
Verbesserung der Eigenschaften von Stuclcgips und Formgips durch Zusatz von 0,001— 1 ,0%  
eines A lkylarylsulfonats, dessen A lkylgruppe 8—19 C-Atome e n th ä lt u. z. B. aus einer 
P e tro leum frak tion  gebildet wird. — Bzl. wird m it chloriertem  Pennsylvan. Kerosin 
(Kp. 185—275°) in Ggw. von A1C13 alky liert u. danach  sulfoniert u. als N a-Salz isoliert. 
(A. P. 2  318 540 vom  19/2. 1941, ausg. 4/5. 1943.) F. MÜLLER. 6235

Alien Property Custodian, ü bert. von: Joseph Schneider, Oberursel i. T aunus, D eutsch
land, Poröse Baublöcke. Bei der H erst. poröser Blöcke aus hydrau l. B indem itteln , wie 
Zem ent oder Gips, w ird die Zellenbldg. durch  Zugabe des Porenstab ilisa to rs m it der 
letzten  zugesetzten  K om ponente  beschleunigt. Der P orenstab ilisa to r wird hierbei entw eder 
m it dem  gaserzeugenden B estand te il, gewöhnlich H 20 2, oder m it einer zersetzend w irken
den Substanz, wie Ca(OCl)2, oder m it dem  zersetzend w irkenden K ata ly sa to r, z. B. einem 
Mn-, Fe-, Co- oder N i-Salz, zugesetzt. Die Gaserzeugung kann  in der M ischvorr. beendet 
werden, so d aß  die Form en vollständig gefüllt werden können u. M aterialverlust verm ieden 
wird. Die Porengröße w ird durch  W ahl u. Menge des Porenstabilisa tors (I) geregelt. Als 
I d ien t vorzugsweise Saponin  oder Magermilch. Im  allg. sind die Poren um so größer, 
je kleiner die angew andte  Menge S tab ilisa to r ist. — Man verm ischt 3200 (g) P o rtlan d 
zem ent 800 lm m -S an d , 2200 cm 3 W . u. 375 cm 3 einer Ca(OCl)2-Suspension [100 Ca(OCl)2 
m it 3 1 %  a k t. CI]. D ieser M ischung se tz t m an 90 cm 3 einer Lsg. hinzu, die 50 cm 3 H 20 2 
40% ig, 4 cm M agerm ilch u. 1,5 Saponin en th ä lt. Die P aste  geht sofort auf, u. nach 
15 Min. S tehen  k an n  in  die Form en gegossen werden, ohne daß noch eine Volum en
zunahm e erfolgt. In  gleicher Weise w erden 870 Gips u. 800 W. m it 50 cm 3 NaOCl-Lsg. 
(11%  ak t. CI) g u t gem ischt. Die P aste  w ird m it 6 cm 3 H 20 2 40% ig. versetz t, das 0,3 Sapo
nin en th ä lt. N ach schnellem  Schäum en wird die P aste  in Form en gegossen. Der erhaltene 
G egenstand h a t eine scheinbare D. von 0,28. E ine w eitere Regelung der Zellengröße kann 
durch stufenweise Zugabe des H 20 2 bew irk t werden. (A. P. 2 371928  vom 28/2.1941, 
ausg. 20/3 . 1945. D. Prior. 4/1. 1940.) BEWERSDORF. 6237

Joseph Marie François Bouillon, gen. Yves Bouillon, Monaco, Isoliermaterial. Eine 
gegen W ärm e, Schall u. E lek triz itä t isolierende Schicht erhält m an, indem  m an ein Glas- 
wollgewebe m it der im F . P. 817985  (C. 1 9 3 8 .1. 2473) beschriebenen Lsg. im prägniert, 
die hauptsäch lich  A l-S u lfa t  en th ä lt. Dann wird bis zur Bldg. von A120 3 e rh itz t u. das 
Ganze m it einer Em ulsion von Teer in wss. Lsgg. von Feuerschutzm itteln  im prägniert. 
(F. P. 906 667 vom  2 2 /3 . 1944, ausg. 16/1. 1946.) KALIX. 6237

Eduard Bergen, Frankreich , M aterial fü r  Wärme- und Schallisolierung. Das Isolier
m aterial b esteh t aus Cellulose in Schuppenform  von einer Größe, die durch  ein Sieb 
von 40 M aschen (auf 1 Zoll) gerade noch h indurchgeht, u. das B indem ittel aus M agnesium- 
oxychlorid. E ine d a rau s hergestellte  Isolierschicht kann  viel schwächer sein als eine solche 
aus K ork  oder Pflanzenfasern , die das gleiche Isolierverm ögen h a t. Zur H erst. der Isolier
masse m isch t m an  k a lt  100 g MgO, 100 g MgCl2, 100 g Cellulose, 20 g Ocker (als Farbstoff) 
u. 100 ccm W asser. D as Gemisch k an n  in dieser Form  m it der Kelle auf W ände auf
getragen w erden, m an  k ann  d a rau s aber auch  durch  Trocknung K acheln oder B auplatten  
form en u. diese m it Hilfe von M agnesiazem ent befestigen. (F . P . 907 328 vom 17/10. 1944, 
ausg. 8/3. 1946.) KALIX. 6237

* Philip Evans und Kapok Ltd., Thermisches oder schallisolierendes Material. Man g ib t 
in  lose K apokfaserm assen ohne Ä nderung ih rer losen Anordnung die Ausgangsstoffe für 
ein K unstharz  u. b ildet das K u nstharz  ohne D ruckanw endung auf der Faser. Man mischt 
in die F asern  z. B. H arnstoff- oder Phenolpulver u. lä ß t HCHO-Dämpfe durch die Faser
masse streichen. (E. P. 570 182, ausg. 26/6. 1945.) PANKOW. 6-37

VII. Agrikulturchemie. Schädlingsbekämpfung.
Roger-Jean Chaffort, Toulouse, Frankreich , Superphosphatherstellung. Die rohen 

T ric a lc ium phosphate w erden n ich t n u r gem äß dem  Verf. des H au p tp a ten ts  m it der aus
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K alkbrennöfen  gew onnenen C 0 2 b eh an d e lt, sondern  m it d er G esam tm enge der d a rau s 
en tw eichenden Gase, d a  gefunden w urde, d aß  auch  CO, N  u. a. B estand te ile  des beim  
K alkbrennen  en ts tehenden  Gasgem isches die Löslichkeit d er R oh p h o sp h a te  erhöhen. E s 
w urde ferner gefunden, d aß  auch  das aus Zem entöfen entw eichende Gasgem isch die gleiche 
W rkg. h a t. D as Verf. eignet sich bes. zur V erarbe itung  der Pyrenäen- u. L o t-P h o sp h a ten , 
ebenso zur B ehandlung  von Gem ischen d ieser P h o sp h ate  m it Torf u. A l-Sulfa t. (F. P. 
53 328 vom  31/1. 1944, ausg. 16/10. 1945. Zusatz zu F. P. 892 495; C. 1947. 1231.)

K A L IX . 6283
Vetrocoke, S. A., Ita lien , Herstellung von D iam m onphosphat. E s ist m öglich, auch 

aus sehr verd. Phosphorsäurelsgg. d u rch  E in le iten  von N H 3 D iam m onphosphat (I) zu 
gewinnen, w enn m an die N H 3-Z ufuhr bei 59,5° vorn im m t, d a  bei dieser Tem p. I  die ge
ringste  Löslichkeit h a t.  D er Lsg. w ird soviel N H 3 zugegeben, d aß  sie im  L ite r  ca. 105 g 
überschüssiges N H 3 en th ä lt. D ann fä llt k ry st. I  aus, das d u rch  Z entrifug ieren  von der 
M utterlauge g e tren n t w ird. E s w ird d ann  d u rch  W arm luft vo lls tänd ig  g e tro ck n et, d er zur 
N eutra lisa tion  des an h aften d en  freien N H 3 gasförm ige Säure, z. B. HCl, zugesetzt ist. 
In  einer Lsg. von 1000 g H 3P 0 4 m it einem  Geh. von  1 7 ,5 %  P 20 5 u. D .15 1,145 le ite t m an 
N H 3 bei 59,5° ein, bis sie davon  einen Ü berschuß von 105 g e n th ä lt. D er en ts teh en d e  Nd. 
b es teh t aus 218 g I  m it 5 0 %  P 20 5 u. 2 6 %  N H 3; in  der M utterlauge sind 1 0 %  P 20 5 u. 6 %  
N H 3 verblieben. (F. P. 896 799 vom  28/7 . 1943, ausg. 2/3 . 1945. I t .  P rio r. 28/7 . 1942.)

K A LIX . 6283
Vetrocoke, S. A., Ita lien , Herstellung von Am m onphosphat. Z ur G ew innung von 

A m m onphosphat aus Phosphorsäurelsgg. m ittle re r  K onz, le ite t m an  N H 3 u n te r  D ruck 
von 1,5 a t  ein, bis die Lsg. einen Ü berschuß von 180 g N H 3 im  L ite r  e n th ä lt. D ann  fä llt 
P 20 5 fa s t q u a n tita tiv  als A m m onphosphat se lbst bei Tem pp. bis zu 50° aus, ohne daß  
eine A bkühlung oder ein E indam pfen  der Lsg. notw endig  ist. D er N d. w ird  a b f il tr ie r t  u. 
gegebenenfalls m it wenig W . u n te r Z usatz  von e tw as H 3P 0 4 zur H erst. konz. Lsgg. von 
P 20 5 gelöst, das F i l tra t  d u rch  D est. vom  überschüssigen N H 3 befre it, das im  Verf. w ieder
verw endet w ird. Bei E in le iten  von N H 3 m it 1,5 a t  D ruck in  eine Lsg. von 1000 g H 3P 0 4, 
die 1 7 ,5 %  P 20 5 en th ä lt, fallen  bei 50° 515 g A m m onphosphat aus, d ie 3 4 %  P 20 5 u. 1 0 %  
M utterlauge en th a lten . D as F il tra t  b e s teh t aus 780 g 1 8 % ig. N H 3-Lsg., in  der n u r noch 
0 ,2 %  P 20 5 vorhanden  sind. (F. P. 896 766 vom  27/7 . 1943, ausg. 2 /3 . 1945. I t .  P rio r. 28/7. 
1942.) K A L IX . 6285

Directie van de Staatsmijnen ln Limburg, im  A ufträge des Niederländischen Staates, 
H olland, Herstellung eines Gemisches aus Dicalciumphosphat und  C alcium nitrat. Als Aus
gangsm ateria l w ird R o hphosphat u. H N 0 3 b e n u tz t u. in  einem  kon tinu ierlichen  Verf. so 
gearbe ite t, daß  die R k. nach  den G leichungen Ca3(P 0 4)2 -f- 2 H N O s 2 C a H P 0 4 -f- 
C a(N 0 3)2 oder Ca3( P 0 4)2 -f- 4 H N 0 3 -»  C a(H 2P 0 4)2 +  C a (N 0 3)2 v e rläu ft. Dies w ird d a 
d urch  erre ich t, d aß  m an im Anfang u. im V erlaufe des Verf. n ich t, wie b isher üblich , m in
destens 6 Moll H N 0 3 auf 1 Mol R oh p h o sp h a t zuse tz t, sondern  n u r d iejenige Menge, die 
den  obigen Gleichungen en tsp rich t. E benso w erden gleichzeitig d ie nötigen  M engen R oh
p ho sp h a t zugegeben u. die R eaktionsprodd . period. e n tfe rn t. Die M engen fü r  die Zusätze 
m üssen nach der Zus. des R ohm ateria ls auf G rund von beigegebenen D iagram m en genau 
geregelt w erden, ebenso die R eak tio n stem p era tu ren . (F. P. 907 470 vom  5 /11 . 1942, ausg. 
13/3. 1946. Holl. P rior. 25/9 . 1941.) K A LIX . 6291

Pierre Louis Joseph Vilain, L a B rosse-L unery, F ran k re ich , D üngem ittel. Z ur Zu
führung  der sogenannten  Spurenelem ente nach  Ga b r i e l  B e r t r a n d  in  den  Boden, 
z. B. S, Mg u. N a, w erden die M utterlaugen  d er Seesalzgew innung verw endet. Sie können 
in dem  Z ustande angew andt w erden, wie sie anfallen , oder auf N a tu r-  u. K u n stdünger 
v e rsp rü h t w erden. In  gleicher W eise k an n  m an auch  verschied. M utterlaugen  d e r K a li
industrie  oder auch  die W ässer m ancher n a tü rlich e r Solquellen benu tzen . (F. P. 914 472 
vom  14/9. 1945, ausg. 9/10. 1946.) K A LIX . 6305

Léon Bereovici, B elgien, Bodenverbesserung durch Spurenelemente. D ie b ek an n te  
günstige W rkg. des Zusatzes m inim aler Mengen von Cu-Salzen zum  Boden in  bezug auf 
die G rü n fu tteren tw . w ird d u rch  gleichzeitige Z ugabe von  Co-Verbb. erheblich  v e rstä rk t. 
Die Co-Menge m uß dabei m indestens gleich der Cu-Menge sein, sie k ann  auch  ein M ehr
faches davon  be tragen , vorzugsweise en th ä lt der Zusatz jedoch n u r 0 ,1%  m ehr Co als Cu. 
In  d er P rax is  verw endet m an  dazu pu lverisierte  Schlacken, die beide E lem en te  im  e n t
sprechenden M engenverhältnis en th a lten . Die W asserlöslichkeit der Cu- u. Co-Verbb. 
w ird zweckm äßig durch  B ehandlung der Schlacken m it s ta rk en  Säuren, z. B. H 2S 0 4, ve r
bessert. Bei zu hohem  Geh. der Schlacken an  Cu u. Co se tz t m an in erte  Stoffe zu oder 
m ineral. K -, N- oder P -D üngem itte l. (F. P. 915 207 vom  1/10. 1945, ausg. 30/10. 1946. 
Belg. Prior. 27/10. 1945.) K a l i x . 6305

Norddeutsche Affinerie, D eutschland, Bodenverbesserung durch K up fer . Z ur V er
besserung des W achstum s von Pflanzen auf sum pfigen Böden se tz t m an diesen feingem ah-
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lene, Cu en th a lten d e , M ineralien zu, die einer su lfatierenden oder chlorierenden R östung 
un terw orfen  worden sind. G egenüber den bisher h ierfü r angew andten  Cu en th a lten d en  
ach laeken  b ie te t das M aterial den V orteil, daß  zu seiner V erm ahlung weniger mechan. 
K ra f t  erforderlich  ist, außerdem  b rau ch t diese infolge der größeren Löslichkeit n ich t so 
fein wie bei Schlacken zu sein. Die chlorierende R östung  wird n icht, wie bisher üblich, 
in Ggw. von NaCl, sondern  in  Ggw. von KCl, MgCl2, C arnallit u. a. leichtlösl. Chloriden 
ausgeführt. A ußerdem  können  dem  R ohm ateria l vor der R östung  noch feingem ahlene, 
Mn en th a lten d e , Stoffe oder M nS04 zugesetzt werden. (F. P. 896 149 vom  5/7. 1943, ausg. 
13/2. 1945. D. P rio r. 3/6. 1942.) KALIX. 6305

* Rane’nhodji D. Desai und Minoo D. Mehta, Insektenbekämpfungsmittel. Trocknes Cl2- 
Gas w ird in 200 g Petro leum -K W -stoffe vom K p. 90—200° eingeleitet, die 2 g «fod e n t
halten , wobei dauernd  so s ta rk  gekühlt w ird, daß  die Tem p. der Lsg. 5° n ich t ü ber
steigt. N ach 2 S tdn . beg inn t ein N d. sich abzuseheiden, nach 6 S tdn. w ird die R k. beendet. 
Der Nd. w ird a b filtrie rt u. d as F il tra t  so lange chloriert, bis kein Nd. m ehr en ts teh t. Der 
Nd. w ird aus PA e. um k ry st. u. ge tro ck n et; A usbeute 120 g. D as F iltra t  w ird m it NaOH 
gewaschen u. e ingedam pft. D er R ü ckstand  ist ebenfalls als Tnsektenvertilgungsm ittel v er
w endbar. Beide P rodd . werden in Form  von S taub m it Zusatz von Gips, Talk, K aolin , 
Fullererde oder in Kerosinlsg. angew andt. (Ind. P. 3 3  241 , ausg. 14/8. 1941.) K a l i x . 6313

Ira L. Griffin und Caddis F. Marris, C harlo tte, N. C., V. St. A., Insektenbekämpfungs- 
mittel. A n s ta tt de r üblichen Melasse wird zur H erst. von C a-Arsenat-Präpp. Sirup aus 
C itrusfrüehten verw endet, der n u r 1/3 des Preises der Melasse koste t, A ußerdem  k ann  m an 
die C itrussiruppräpp . s tä rk e r als die M elassepräpp. verdünnen, wobei sie tro tzdem  noch 
hochviscos bleiben. Man verw endet dazu einen Sirup, der so weit e ingedam pt ist, daß  er 
1/3 fl. u. */8 feste  B estand teile , d a ru n te r  20,9%  Invertzucker u. 19,9%  nichtreduzierende 
Z uckerarten, e n th ä lt. Die M engenverhältnisse sollen in den P räpp . 1 (Volumenteil) Sirup, 
7 W. u. 4 C a-A rsenat betragen . D ie P räpp . sind bes. zur Bekäm pfung von Anthonom us 
grandis an f B aum w olle geeignet. (A. P. 2 394 683 vom 16/5. 1944, ausg. 12/2. 1946.)

K a l i x . 6313
* Imperial Chemical Industries Ltd., ü bert. von : Walter Bridge, Insektenbekämpfungs

mittel stellen aromat. Derivv. von Trichloräthan von der allg. Form el R 2CHCC13 dar, in 
der R  ein a ro m at. K W -stoff R ad ika l d a rste llt, 'd as  halogeniert sein kann . Sie werden durch 
Behandlung von Chloral oder C hloralhydrat oder C hloralalkoholat m it einem  arom at. 
KW-stoff oder einem  H alogenderiv. davon  in Ggw. von konz. H 2S 0 4 oder Oleum u. 
einem in erten  P u lv er wie K aolin  oder T alkum  hergestellt. D as Gewicht des letz teren  
soll 15— 40%  d er Chloralm enge be tragen . Das R eaktionsprod. wird fein gem ahlen u. 
als V erstäubungsm itte l verw endet. (E. P. 576 231, ausg. 25/3. 1946.) K a l i x . 6313

Howard A. Jones und Bernard V. Travis, O rlando, F la., V. St. A., Insektenbekäm pfungs
mittel. Als A bw ehrm ittel gegen Anopheles quadrimaculatus u. Aedes aegypti haben sich 
organ. Säuren, wie Hendecylen-, 2-Äthylcapron-, Pelargon- u. Cyclohexancarbonsäure, bes. 
bew ährt. Sie können unverd . als V erstäubungsm ittel, als Lsgg. in  Mineral- oder Pflanzen
ölen, als wss. E m ulsionen oder als H autcrem e verw endet werden, ebenso zur Im prägnierung 
von Textilien. Die le tz tgenann te  A nw endungsart e rg ib t die am  längsten anhaltende 
Schutzw irkung. (A. P. 2 396 012 vom  9/3. 1945, ausg. 5/3. 1946.) K a l i x . 6313

Howard A. Jones und Bernard V. Travis, O rlando, F la., V. St. A., Insektenbekämpfungs
mittel. Zur Abw ehr von Aedes aegypti, Anopheles quadrimaculatus, Aedes laeniorhynchus, 
Stomoxys calcitrans u. Pediculus hum anus corporis sind Verbb. der allg. Form el C6H 10(OH)R 
bes. geeignet, wobei R  eine Aryl-, Cyclohexyl- oder su b stitu ie rte  A rylgruppe bedeutet. 
Beispiele d a fü r sind : 2-Cyclohexylcyclohexanol, 2-Phenylcyclohexanol, 2-p-Tolylcyclo- 
hexanol, 2-m-Tolylcyclohexanol u. 2-{2.5-Dimethylphenyl)-cyclohexanol. Sie können für sich 
allein oder zusam m en m it anderen Insek tenbekäm pfungsm itte ln , wie D im ethylphthalat 
u. 2-Ä thvl-1.3-hexandiol, u n v erd . oder in  Mineralöl, Pflanzenöl oder Alkoholen gelöst 
oder als wss. E m ulsionen zur Im prägn ierung  von Textilien oder als H autcrem e verwendet 
werden. Bes. geeignet ist 2-Phenyleyclohexanol, weil es n ich t nu r ein Abw ehrm ittel, 
sondern auch  ein Insek teng ift darste llt. (A. P. 2 396 013 vom 9/3. 1945, ausg. 5/3. 1946.)

K a l i x . 6313
Winthrop Chemical Co., Inc., New York, N. Y., Y. St. A., übert. von: Kaspar Map» 

Walter Erlenbach und Miehael Finkenbrink, Frankfurt- a. M.-Höchst, Hans Maier-Bode, 
Wolfen, K r. B itterfeld , Kurt Meisenburg und Marianne Meisenheimer, Leverkusen, D eutsch
land, Insektenvertilgungsmittel stellen diejenigen Substitutionsprodd. von Carbazol dar, die 
m indestens in  3- u. 6-Stellung S ubstituen ten , wie Halogenatom e, N 0 2- oder N H 2-G ruppen, 
besitzen. Beispiele d afü r sind: 3.6-D iam ino-, 3.6-D initro, 3 .6-Dimtro-N-athyl-, 3-Nitro-b- 
chlor-9-ä thyl-,3 -Nitro-6-am ino-N -äthyl-u. Tetranitrocarbazol. D iey erb b . sind zum V erstau
ben m it den üblichen inerten  Zusätzen, wie K aolin, Talkum  u. Kieselgur, u. zum Verspru-
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hen verw endbar. Sie sind bes. w irksam  gegen Carpocapsa pomonella, Euproclis chrysorrhea  
C lysia  ambiguella, Polychrosis botrana u. M eligethes aeneus. W eitere Beispiele sind :
з.6-Dichlor-, 1.3.6-Trichlor-, 3-Brom-6-chlor-, 3-Brom-6-chlor-9-acetyl-, 3.6-D ibrom-, 3.6- 
Dijod-, Tetrabrom-, Pentabrom- u. Heplabromcarbazol; sie w erden vorzugsweise gegen 
B upa lus p in ia r iu s  angew andt, gegebenenfalls u n te r  Z usatz  von anderen  Schädlings
bekäm pfungsm itte ln , wie Cu-Verbb. u. B ordeauxlösung. E in  Gem isch e n th ä lt  z. B. 
2 5 %  T etran itroearbazo l, 1 0 %  Celluloseester, 2 %  N etzm itte l u. 6 3 %  in erte  Z usätze. 
(A. P. 2 375 382 vom  2/3 . 1940, ausg. 8/5. 1945. D . Prior. 25/2. 1939.) K A LIX . 6313

Y n g v e  G u s t a f s s o n ,  Untersuchungen über die Strömungsverhältnisse in  gedräntem Boden. Uppsala:
Almquist & Wiksell. 1946. (157 S. m. Abb.) gr. 8° Kr 10,25.

VIII. Metallurgie. Metallographie. Metallverarbeitung.
Albert Portevin, Eigenschaften von K onstruktionsw erkstoffen. E s w erden die w esent

lichen Eigg. u. A nforderungen zusam m engestellt, die fü r die A usw ahl von W erkstoffen 
fü r K o n struk tionste ile  u . W erkzeuge m aßgeblich sind. Die Z usam m enhänge zwischen 
den einzelnen Eigg. w erden aufgezeigt. (M étaux Corrosion Usure 20 [21]. 71— 76. Juni. 
8 5 — 96. Ju li. 99— 106. Aug. 1945.) BAEDEKER. 6388

Pierre Laurent, Theorie der P lastizitä t der Metalle und Legierungen. Schrifttum süber
sich t. Im  w esentlichen w erden beh an d e lt: K ry sta llp lastik , a lte  u. neue T heorien der 
K ry sta llp lastik , k rit. A bscherung, a to m are r Z usam m enschluß, D eform ationskurven  bei 
k o n stan te r G eschw indigkeit, D auerstandfestigkeit bei k o n stan te r B elastung , W iederherst. 
bei k o n s ta n te r  Tem p., dynam . Z usam m enschluß, B ruch der E in k ry sta lle  d u rch  Schlupf, 
D eform ation  d er P o lykrysta lle  u. vorübergehende D eform ation. (R ev. M etallurg. 42. 
79—92. M ärz. 125—32. April. 156—67. Mai. 194—202. Ju n i . 230— 39. Ju li 1945.)

B a e d e k e r . 6388
K. J. B. Wolfe, Beziehungen zwischen den Tiefzieheigenschaften von Karosseriestahl

blechen, ihrer Austenitkorngröße und ihrer M cQuaid-Ehn-Charakteristik. K arosseriestah l
bleche wiesen bei der V erarbeitung  teils gu te  T iefziehfähigkeit auf, te ils  neig ten  sie zum 
spröden B ruch, bes. bei Zw ischenverform ungen. Chem. A nalyse, K leingefügeunterss. sowie 
Z erreißverss. zeigten keine U nterschiede. Z em entationsunterss. d e r A usten itkorngröße
и. der MC QU AID-EHN-Charakteristik hingegen ergaben, d aß  die Bleche schlechter Tief
ziehfähigkeit ein großes A usten itko rn  u. ein n. MC QUAID-EHN-Verh. besitzen. Die guten 
Tiefziehbleche besitzen ein feines A u s ten itko rn ; ih r MC QUAID-EHN-Verh. ist „an o rm al“ . 
W eiterh in  w urde festgeste llt, daß  die A usten itkorngröße u. som it die Tiefziehfähigkeit 
von der Menge u. V erteilung der C arbidausseheidungen, u. zw ar b ereits  im  Gußblock, 
in Verb. m it der m echan. u. W ärm ebehandlung ab h än g t. E ine geringe A usten itkorngröße 
h a t also aller W ahrscheinlichkeit nach eine g u t v e rte ilte  feine C arbidphase zur V oraus
setzung. — Schrifttum sangaben , D iskussion. (T rans. Am er. Soc. M etals 37. 1— 26. B ir
m ingham , England, B. S. A. Tools, L td.) PAHL. 6408

M. A. Hughes und J. G. Cutton, Graphit in  kaltgewalzten, unterkritisch geglühten 
untereutektoiden Stählen. U ntersuch t w urden feinkörnige u. grobkörnige SM -Stähle mit 
0 ,08—0 ,6 7 (% ) C. Die w arm gew alzten P roben  w urden  kaltgew alzt u. d an n  bei 5 9 5 —705° 
geglüht. Die Versuchsergebnisse zeigten: Die besten  G lüh tem pp. liegen bei 6 2 0 — 675°; 
jede Abw eichung hiervon verm indert die G raphitb ildung . Die zur G raph itisie rung  e r
forderliche G lühdauer is t länger als die sonst allg. übliche. Cr-G ehh. stab ilisieren  die 
C arbide, Cu-Gehh. hingegen nicht. U n terw irft m an die B lechproben 2 K alts tich en  von 
insgesam t 5 0 %  Stauchung  u. 2 in te rk rit. G lühungen von insgesam t 144 S tdn . bei 650°, 
so erzeugen erste  S tauchungen von 10, 20 u. 3 0 %  m ehr G rap h it als e rste  S tauchungen 
von 0 , 40 u. 5 0 % . W arm gew alzte B ram m en aus grobkörnigen S täh len  g raph itisieren  nicht, 
w enn m an sie in gleicher Weise ka ltw alzt u. g lüh t, wie B ram m en aus feinkörnigen Stählen 
gleicher Zus.; anscheinend sind Al u. A120 3 einzeln oder gem einsam  von E infl. auf die 
u n te rk rit. G raphitisierung. Ausglühen der w arm gew alzten B ram m en vor d er K a lt
verform ung u. u n terk rit. G lühen steigern in hohem  M aße die G raphitisierung . W arm 
gewalzte u. auf Feinkorn  geglühte Bleche m it 0,08 , 0 ,43  u. 0 ,6 7 %  C u. S i-M n-S tah l 
w erden durch  K altw alzen  u. subkrit. G lühen g rap h itisiert. Die Lösungsgeschw indigkeit 
fü r G raph it in  kaltgew alzten  geglühten Blechen bei G lühtem pp. ist abhängig  von Tem p., 
G raphitteilchengröße u. G raphitgehalt. — Schrifttum , Diskussion. (T rans. Am er. Soc. 
M etals 37 . 110— 35. 1946. Y oungstow n, G ., C arnegie-Illinois Steel Corp.) PAHL. 6408

Hanns Wentrup und Friedrich Wilhelm Linder, Oxydische Ausscheidungen beim Ver
gießen von Stahl. U n tersuch t w urden sowohl G ießschäum e bei steigendem  u. fallendem  
G uß, deren  Bldg. d u rch  die verw endeten  feuerfesten  Stoffe u. d u rch  O xydations- u. Des- 
oxydationsp rodd . ve ru rsach t w ird, als auch  A bscheidungen auf B lockoberfläche, Gieß-
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knochen u. K analste inen  u . Sandstellen in R adreifen. Die Zuss. dieser Ausscheidungen 
werden im D reistoffsyst. MnO—SiO»—ALOs m ite inander verglichen. (S tah l u. Eisen 63. 
873 80. 2 /12 . 1943.) '  “ HABBEL. 6408

B. G. Liwsehitz und L. I. Zuprun, D ie Erscheinung der Ausscheidung heim A ltern  
von technischem Eisen. Zwecks A ufklärung des C harak ters u. der N a tu r der A lterung von 
techn. Eisen  w urde das A nfangsstadium  dieses Vorganges, bes. der A usscheidungsverlauf, 
an einem  4 m m  stark en , bei 680° geglühten D rah t aus M artinstahl un tersuch t. Durch 
längeres E rw ärm en dieses S tahles bei w esentlich niedrigeren Tem pp. wurde gezeigt, 
daß d er ausgeglühte  S tah l keiner A lterung unterw orfen  war. E ine A bschreckung von 
680° rief jedoch eine A lterung sowohl bei Z im m ertem p. als auch erhöhten  Tem pp. hervor. 
B estim m t w urden  die Z ugfestigkeit, D ehnung, Biegezahl um  180° bis zum B ruch, V er
w indungszahl. H ä rte , de r e lek tr. W iderstand  u. die K o erzitivk raft H c. Ferner w urden die 
von 680° abgeschreck ten  u. bei 50° 20 S tdn . lang gealterten  Proben noch einer kurzzeitigen 
Erw ärm ung auf 200 u. 250° m it nachfolgender A bkühlung an  L u ft unterw orfen. Dieses 
kurzzeitige E rw ärm en  bese itig t die durch  A lterung bei 50° erhaltene  H ärteerhöhung. 
Nach der A usscheidung bei 200 u. 250° w urden die Proben w iederum  einer A lterung bei 
50 oder 75° unterw orfen . Diese w iederholte  A lterung nach der Ausscheidung erhöht 
aufs neue die D ra h th ä r te , jedoch ist diese H ärteerhöhung  geringer als bei der ersten 
Alterung nach d er A bschreckung. Um Zweifel zu beseitigen, ob n ich t die A lterung nach 
der E rw ärm ung auf 200 oder 250° u. nach d er schnellen A bkühlung eine Folge der e r
höhten C-Löslichkeit gem äß Z ustandsd iagram m  sein könnte, w urden die geglühten 
Proben von diesen Tem pp. abgeschreckt u. bei 50 u. 75° angelassen. Die so behandelten  
Proben ve rän d erten  d ie H ä rte  n ich t, w oraus folgt, daß die E rw ärm ung auf 200— 250° 
nach der A lterung  zu einer Ausscheidung fü h rt. F e rner w urden die D rah tp roben  der 
zweiten Serie einer A bschreckung von 680°, einer A lterung bei 150°, einer Ausscheidung 
bei 250 u. 300° u. einer nachfolgenden A lterung bei denselben Tem pp. unterw orfen. 
Diese Proben w urden  auf V erw indung un tersu ch t, wobei festgestellt wurde, daß  der 
Ausscheidungsvorgang die Wrlcg. de r vorhergehenden A lterung beseitigt u. das M aterial 
aufs neue die M öglichkeit zu einer A lterung  bei 250 u. 300° bekom m t. Aus den U nterss. 
wird gefolgert, daß  im techn . E isen eine A usscheidung wie bei der A lterung von Al—Cu- 
Legierungen s ta ttf in d e t. D ieser Vorgang wie auch  die V eränderung der Eigg. des Eisens 
während der A lterung  bei R aum tem p. u. bei erhöh ten  Tem pp. wird durch  Bldg. einer 
festen Lsg. u. deren  Zerfall e rk lä rt. (ffiypH aji TexHHHeCKöü <Dh3HKh [J . techn. Physics]16. 
1319—24. 1946. M oskau, S ta lin -In st. fü r S tahl.) HOCHSTEIN. 6408

Linde Air Products Co., Ohio, ü bert. von: Robert B. Aitchison, Grasmere, N. Y., 
V. St. A., Schmelzbohrverfahren. Z ur H erst. von tiefen Sprenglöchern in h arten  Fe-Erzen, 
Gesteinen oder B eton  durch  autogenes Schmelzen wird der Brennerflam m e ein 200 bis 
300 Maschen feines Gemisch aus 10— 5 0 (% ) Zr, 30— 60 Si, R est Fe (vorzugsweise 6 Zr, 
8 Si, 86 Fe) als flußm itte lb ildender B rennstoff zugeführt. Dieser bildet m it dem Erz 
oder dgl. eine dünnfl., im festen  Z ustand leicht zerbröckelnde u. durch die Verbrennungs
gase, P reß luft, W asserspülung oder eine am  Bgennerrohr angeordnete Förderschnecke 
aus dem Sprengloch zu entfernende Schlacke. (A. P. 2 392 353 vom 1 5 /1 .1 9 4 3 , ausg. 
8 /1 .1 9 4 6 .) WÜRZ. 6361

Russell H. B. Jones, D ulu th , M inn., V. St. A., Herstellung von Briketten aus fe in 
körnigen Eisenerzen. F ü r  die V erhü ttung  in  H erdöfen w erden die Erze, falls erforderlich, 
gemahlen, gesiebt u. von hygroskop. u. K rysta llw asser befreit, wobei ein Schmelzen der 
Erze oder die Bldg. von F e-S ilica t v e rh in d ert w erden m uß. Das getrocknete Erz gelangt 
unm itte lbar in  einen B ehälter, von dem  es in abgem essenen Mengen einer B rikettpresse 
zugeführt w ird, die m it einem  D ruck von 20 tons/sq . in. (31,5 kg/qm m ) arbeite t. Die 
E rzb rikette  w erden bis zur beginnenden S in terung  auf 2200— 2400° F  (1204— 1316° C) 
erh itz t, wobei sich eine h a rte  Schale b ildet. (A. P. 2 336 618 vom 2 3 /1 2 .1 9 4 1 , ausg. 
1 4 /1 2 .1 9 4 3 .) HAUG.6361

Erie Mining Co., ü b ert. von: Fred D. DeVaney, H ibbing , M inn., V . St. A., Gewinnung 
von Magnetitkonzentraten durch Flotation. Aus auf ca. 100 Maschen zerkleinerten m agnetit
haltigen E rzen  m it quarziger G angart wird durch  M agnetscheidung ein K onzen tra t e r
halten , das sowohl reinen als auch m it Quarz verwachsenen M agnetit en thält. Dieses 
K onzen tra t wird als wss. alkal. T rübe m it einem  N a2S i0 3- oder NaOH -Zusatz einer 
kation. F lo ta tionsbehand lung  unterzogen, wobei ein a liphat. Amin als K ationsam m ler 
b enu tz t wird. D er reine.M agnetit wird durch die W rkg. des N a2SiOs- bzw. NaOH-Zusatzes 
gedrückt u. als fertiges K o n zen tra t gewonnen, w ährend der verwachsene M agnetit heraus- 
flo tiert u. gegebenenfalls nach w eiterer Aufschließung nochm als m agnet. oder durch 
F lo ta tio n  angereichert w ird. — Das Verf. ist fü r alle quarzigen Fe30 4-haltigen Erze, bes.
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fü r die H äm atit, L im onit, M agnetit, M artit u. S iderit führenden  T akonite  geeignet. (A. P.
2 388 471 vom  3/11. 1943, ausg. 6/11. 1945.) W ÜRZ. 6363

American Cyanamid Co., New Y ork, N. Y., ü b ert. von: Corbin Marsh, Old Greenwich, 
Conn., V. St. A., A ufarbeitung von M olybdänit. E ine  wss. Aufschw em m ung von fein pulve
risiertem  M olybdänit m it 22%  festen B estand teilen  w ird einer F lo ta tio n  unterw orfen , 
indem  m an als K o llek tor ein Gemisch aus w enigstens einem  höheren  a lip h a t. Alkohol 
m it 6— 10 C-Atom en, ca. 40%  eines K W -stoffes aus der Paraffin re ihe  u. ca. 20%  eines 
K W -stoffes der Terpenreihe zusetz t, wobei der Geh. an  A lkoholen m indestens 40%  be
trag en  soll. Die M ischung ist sehr wenig em pfindlich gegenüber Schw ankungen im pa- 
W ert der E rze. (A. P. 2 316 743 vom 9/11. 1939, ausg. 13/4. 1943.) Ka l ix . 6385

Lake Shore Mines Ltd., üb ert. von: David Leo Cramp, K irk lan d  L ake, O nt., Canada, 
Abröstung von sulfidischen Erzen  in m echan. einetagigen Fortschaufelungsöfen , in denen 
die B eschickung m itte ls um senkrech te  Achsen um laufender K räh larm e ü ber die Ofensohle 
befördert w ird (EwARDS-Öfen). Zur R egelung der R ö sttem p ., die bei ca. 570° liegen soll, 
le ite t  m an entsprechende Mengen L uft d u rch  die K räh larm e  u. gegebenenfalls d u rch  das 
aus hohlen M etallform körpern aufgebaute  Gewölbe des Ofens. Man k ann  auch  die Ofen
sohle aus H ohlkörpern  aufbauen  u. L uft durch  diese leiten. (A. P. 2 202 245 vom  15/7.1939, 
ausg. 28/5. 1940.) GEISSLER. 6375

Clinton E. Dolbear, Alam eda, Calif., V. St. A., Brikettieren fe in  verteilter Chromiterze, 
bes. fü r die Ferrochrom gew innung. Die E rze w erden m it einem  p last. to n a r t . Stoff, z. B.
1,5—3,5 Ton, B en to n it, M ontm orillonit oder W yom ingit, gem ischt u. d ie M ischung a n 
gefeuchtet, verp reß t u. auf R o tg lu t e rh itz t. D er D ruck beim  B rike ttie ren  r ic h te t  sich nach 
der Festigkeit, die die B rikette  besitzen m üssen. Bei hohen A nforderungen sind z. B. 
15— 20 t/sq .in . (23,6—31,5 kg /m m 2) erforderlich. Die B rik e tte  schm , im  elek tr. Ofen wie 
stückförm ige E rze ohne Staubbildung. (A. P. 2 279 033 vom  10/5. 1941, ausg. 7/4. 1942.)

GEISSLER. 6379
Joseph M. Merle, P ittsb u rg h , V. St. A., R a ffin a tio n  von Metallen. Z ur Schaffung 

einer innigen B erührung  zwischen M etallschmelze u. dem  geschm olzenen R einigungsm ittel 
fü h rt  m an die Stoffe in sich schnell bewegende u. sich berührende  Film e über, indem  man 
z. B. die Schm elzen auf eine um  die w aagerechte Achse sich drehende Zylinderfläche aus 
feuerfestem  Stoff gießt. Man k ann  auch die Schmelzen jede fü r  sich auf die Oberflächen 
von 2 W alzen gießen u. die V ereinigung der Film e an  der B erührungsste lle  der Walzen 
vornehm en. Schließlich k ann  m an  die reagierenden Stoffe auf die Innenw and eines sich 
drehenden  senkrech ten  Zylinders aufbringen, an  der sie u n te r der E inw . d er Schleuder
k ra ft nu r langsam  nach un ten  sinken. N ach dem  Verf. k ann  m an P , Si, Mn u. C aus fl. 
Roheisen  m it geschmolzenem  F e-E rz  oder Fe-O xyden w eitgehend en tfernen . R este  von 
P  u. S können durch  eine w eitere B ehandlung m it einer kalkreichen Schlacke abgeschieden 
w erden. In  ähnlicher Weise lassen sich S u. P  aus Stahl u. N i  oder dgl. m it e iner Schlacke 
aus 50 (% ) CaO, 25 Fe-O xyd, 10 M n-Oxyd, R est S i0 2 +  C aF2 en tfernen . Z ur Ca-Raf- 
fination  b läs t m an L uft auf einen Film  des unreinen M etalls u. d rü c k t d an n  eine Ca- 
Schlacke u. H olzkohlenpulver in den Film . Das reine Cu wird von den R eaktionsprodd. 
du rch  Schleudern ge tren n t. (A. P. 2 355 885 vom  19/7. 1941, ausg. 15/8. 1944. Brasilian. 
Prior. 22/1. 1941.) GEISSLER. 6381

Auguste-Eugène Le Thomas und Soc. An. Métallurgique d’Aubrives et Villerupt, 
Meurthe-et-M oselle, F rankreich , Veredelung von flüssigen  Metallen und  Legierungen. Die 
M etalle w erden entw eder a ls Anode oder als K a thode  d er Schm elzflußelektro lyse u n te r
worfen, wobei dem  E lek tro ly ten  Stoffe zugesetzt w erden, d ie  sich bei d e r E lektro lyse 
m it gewissen B estand teilen  der M etalle um setzen  oder sich  m it den  M etallen legieren. 
Man k ann  auf diese Weise z. B. Eisen- u. Stahlbäder von Schlackeneinschlüssen reinigen, 
desoxydieren, entschw efeln, wobei ca. 0 ,0 5 — 0 ,1 %  N a erforderlich  sind . K u p fer  kann 
d u rch  anod. B ehandlung in  N a2C 0 3, das bei d er E lek tro lyse  0 2 en tw ickelt, von Si befre it 
w erden. Aus A s-haltigem  Cu, das in  einem  Cu2Cl2-E lek tro ly ten  u n te r  U m rühren  anod. 
beh an d e lt w ird, läß t sich d as As a ls AsC13 verflüchtigen. M /Sr-Legierungen w erden ver
edelt d u rch  k a thod . Abscheidung von N a u. K . Auch das L egieren  von Eisen, Cu, N i  m it 
B e is t  auf diese Weise d u rch führbar. Zeichnungen. (F. P. 893 834 vom  13/5. 1943, ausg. 
2/11. 1944.) HAUG. 6381

John E. Greenawalt, New Y ork, N. Y ., V. S t. A., Sin tern  von kieselsäurehaltigen Erzen. 
E ine  E rzbeschickung m it einem  B rennstoffgeh., d er zur u n m itte lb a ren  Z ündung  nicht 
ausreich t, w ird auf einem  Saugzugverblaseapp. m it einer d ü nnen  Lage einer b ren n sto ff
reicheren B eschickung übersch ich te t. H ierau f w ird in  üblicher W eise gezündet. D ie V or
teile  d er Arbeitsw eise sind  die fo lgenden: G eringerer B rennstoffaufw and  bei E rzeugung  
eines festen  A gglom érats, vollständige S -E n tfernung , bes. aus F e-E rzen , A bkürzung  der 
S in terdauer, V erm eidung e iner Bldg. von F e-S ilicaten , die im H ochofen n u r schw er 
red u zierbar sind. (A. P. 2 191 911 vom 2/3 . 1938, ausg. 27/2 . 1940.) - GEISSLER. 6381
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James E. Lose, W ilkinsburg, Pa ., V. St. A., Guß von Tiefziehstählen. Aus unberuhig- 
^  nnn l ' e r ten  K ohlenstoffs tah l, z. B. m it 0 ,07(% ) C, 0,37 Mn, 0,01 Si, 0,04 Cu, 0,027 S 

u. 0,009 P , w ird in steigendem  Guß ein Block hergestellt. N ach Bldg. einer e rs ta rr ten  
K andzone w ird der Guß fo rtgesetz t m it der gleichen Schmelze, der jedoch gleichzeitig 
so viel Al zugesetzt w ird, daß  der fl. B lockkern desoxydiert w ird, so daß nach seiner E r 
sta rru n g  der B lock im w esentlichen aus beruhigtem  S tahl ohne Gasblasen u. Seigerungen 
m it einer ebenfalls gasblasenfreien R andzone aus unberuhigtem  S tah l besteh t. Beispiel: 
E ine K okille wird m it 11,5 t  unberuh ig tem  S tah l gefüllt, von dem  1,5 t  als R andzone 
e rstarren . Dem noch fl. B lockkern von 10 t  w erden w eitere 2 t  S tah l zugegossen, der 
36 lbs. (ca. 16 kg) Al e n th ä lt, das den 12-t-K ern des Blockes desoxydiert u. in einen 
beruh ig ten  S tah l um w andelt. — Der erhaltene  S tahlguß zeichnet sich durch feine O ber
flächenbeschaffenheit u. gu te  Tiefzieheigg. aus. (A. P. 2 387 919 vom 7/1. 1942, ausa. 
30/10. 1945.) _ WÜRZ. 6383

Vereinte Leichtmetall-Werke G. m. b. H., D eutschland, Strangguß von spannungs- 
empfindlichen Legierungen, bes. von L eichtm etall-, z. B. Al-Cu-M g-Legierungen. Das 
Abschrecken des gegossenen M etallstranges m it W . w ird n icht, wie üblich, u n m itte lb a r 
nach seinem A u s tr it t  aus d er kurzen R ingform  vorgenom m en, sondern e rst nach seiner 
vollständigen E rs ta rru n g  in  einer gewissen E n tfernung  u n terha lb  der Form . Dies wird 
erreicht durch eine höhenverste llbar m it der Form  verbundene u. an  deren K ühlsyst. 
angeschlossene A bschreckbrause oder durch  ein den  S trang  aufnehm endes W asserbad, 
dessen Oberfläche d e ra r t  eingestellt w ird, d aß  sie u n te r  dem  noch fl. K ern  des S tranges 
liegt. — W esentliche V erm inderung der Schrum pfspannungen. (F. PP. 901149 u. 901150 
vom 12/1. 1944. ausg. 18/7. 1945. D. P rio rr. 12/12. 1942.) WÜRZ. 6383

Thoger G. Jungersen, Sum m it, N. J . ,  V. St. A., Guß von Schmuckgegenständen, bes. 
von kleinen, kom pliz iert gesta lte ten  G egenständen aus P t  oder P t- I r .  Um das G rund
modell wird eine aus 2 H älften  zusam m engesetzte Vorform aus Gummi oder einer aus 
50 (% ) Bi, 25 Pb , je 12,5 Sn u. Cd bestehenden Legierung (W oODsches Metall) hergestellt, 
die im Schleuderverf., z. B. m it W achs, ausgefüllt w ird. Das erhaltene W achsmodell wird 
im F orm kasten  m it d er Gußform m asse um geben, z. B. einer Mischung aus feinem Quarz, 
Tonerde, Z r-S ilicat oder dgl., m it einem  B indem ittel, wie N a2S i0 3. H ierauf wird die 
entstandene G ußform  auf ca. 1200° F  (650° C) e rh itz t u. verfestigt, wobei das W achs 
schm. u. ausläu ft. N ach  Senkung der Form tem p. auf 800° F  (427° C) wird das P t  im 
Schleudergußverf. e ingebrach t. — Die G ußstücke sind frei von Oberflächenfehlern u. 
bedürfen keiner besonderen N achbearbeitung. (A. P. 2200449 vom 28/4. 1937, ausg. 14/5.
1940. Can. P rior. 27/9. 1934.) WÜRZ. 6383

Charles B. Francis, P ittsb u rg h , Roy H. Noderer und Ralph B. Porter, Johnstow n, Pa., 
V. St. A., Guß von Eisen- und Stahlgegenständen, bes. von großen Stahlw alzen für W alz
werke. Z ur V erm eidung der L unkerbldg. durch  vorzeitiges E rsta rren  des oberen Teiles- 
der steigend vergossenen Stahlw alze wird das Kopfende der Sandform  m it einer aus feuer
festen S teinen gem auerten  W arm haube versehen, die vor dem Guß m ittels G asbrenners 
auf 1700—1900° F  (927— 1038° C) e rh itz t w ird. U nm itte lbar nach dem Guß wird der 
fl. S tahl m it einer a/4— 1/ t  in. (6— 12 mm) sta rk en  Therm itschicht bedeckt, über die eine 
den Q uerschnitt der Form  n ich t ganz ausfüllende sta rke  H olzplatte  gelegt wird. Diese 
wird von b itum inöser Feinkohle um geben u. durch  ein leichtes, die schnelle Verbrennung 
der H olzp la tte  verh inderndes S tahlblech abgedeckt. Die T herm itschicht besteh t vorzugs
weise aus „Lunkerit F “, einer Mischung aus A120 3 m it 2—3(% ) m etall. Al u. etw as Ca- 
Carbid oder aus A l-Pulver u. F e20 3 m it 1 M g-Pulver u. 3 F lußspat-, Ferrom angan- u. 
Ferrosilicium pulver. Sie b ildet eine hochviscose Schlackeschutzschicht zwischen dem fl. 
Stahl u. der w ärm eisolierenden H olzpla tte . Diese A nordnung erm öglicht eine Verkleine
rung des oberen Form halses u. d am it des verlorenen Kopfes, wodurch die N achbearbeitung 
des G ußstückes e rle ich tert w ird. A ußerdem  wird eine wesentliche Verm inderung der 
H ohlraum - u. Lunkerbldg. erzielt. Diese kann  w eiterhin herabgesetzt bzw. beseitigt werden 
durch kontinuierliche Zuführung von S tahlkugeln w ährend des Gusses, die durch Vor
behandlung m it H 2S 0 4, HCl, NaCN u. Öl zunder- u. rostfrei gem acht werden. (A. PP. 
2 294 169 u. 2294170 vom 25/3. 1941 u. 9/4. 1941, beide ausg. 25/8. 1942.) WÜRZ. 6383 

Schiess A. G., D eutschland, Herstellung von Sandformen  zum Guß von Metallen. 
Über die das Modell bedeckende dünne M odellsandschicht wird eine 200—300 mm starke 
Fü llsandsch ich t au fgebrach t, die aus tonfreiem  Sand (F lußsand, Quarzsand, Schlacken
sand m it n ich t m ehr als 1I2— 3A %  Ton) besteh t, der von porösen u. leichtep Gesteins
stücken d u rch se tz t sein k ann  u. leicht angedrück t wird. — Der ohne die übliche Stampf- 
a rbeit aufzubringende Sand erm öglicht die Verwendung leichterer Modelle, die vor Ver
festigung der in diesem Falle noch nich t haftenden  M odellsandschicht aus der Form  e n t
fe rn t w erden können. Diese ist standfest u. sehr gasdurchlässig. (F. P . 905 703 vom 7/7. 
1944, ausg. 12/12. 1945. D. Prior. 27/3. 1943.) WÜRZ. 6383

84*
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AustenalLaboratories, Inc., New Y ork, übert. von : Eric H. Zahn, Pound R idge, N. Y ., 
V. S t. A., Guß von Metallgegenständen m it feinen  Durchbohrungen, bes. von  G egenständen  
aus hochschm ., sehr h a r te n  u. zähen Legierungen. D er zu r A ussparung  d e r B ohrung  
erforderliche G ußkern , um  den  das M etall gegossen w ird , b e s teh t aus e in e r s tra n g 
g ep reß ten  oder gezogenen M., die d u rch  B ehand lung  m it e iner Säure, L auge oder dgl. 
au s dem  G ußstück  herausgelöst w ird. D er K ern  k an n  z. B. ein gezogener N ickeld rah t 
oder Q u arzd rah t sein, de r nach  dem  G uß d urch  H N 0 3 bzw. H F  gelöst w ird. Vorzugsweise 
w ird ein  keram . H oh lkern  b en u tz t, d er d u rch  Lsg. in  einem  H F -B ad  e n tfe rn t w ird. — 
D as Verf. b ie te t die M öglichkeit, G ußstücke aus H artm eta lleg ieru n g en , z. B. aus C r-C o- 
M o-Legierungen, m it B ohrungen b is zu 0,025 m m  herzuste llen . (A. P. 2 362 875 vom  3/6. 
1943, ausg. 14/11. 1944.) WÜRZ. 6383

Horace E. Deputy, Brooklyn, M ich., V. S t. A., Angießen von N ichteisenm etallen a u f  
Gegenständen aus E isen und S tahl, bes. von A l-K ühlm uffen  au f S tah lzy lindereinsä tze  für 
lu ftg ek ü h lte  F lugm otore . Der auf 500—850° F  (260— 455° C) vorgew ärm te  S tah lzy linder 
w ird  m it einem  galvan. Z n-Ü berzug versehen u. m it d ieser Tem p. in  d ie au f 750— 850° F 
(340—455° C) vo rgew ärm te Form  e ingesetz t, w orauf d as Al m it e iner G ieß tem p. von 
ca. 1300° F  (705° C) um  den  m it der Muffe zu versehenden  Z y linderte il gegossen wird. 
Ca. 1 Min. nach  dem  Guß w ird der Z ylinder von innen  m itte ls  W asserberieselung gekühlt, 
um  die H ä rte  des S tah les zu e rh a lten . N ach  w eiteren  4— 9 Min. w ird  au f die e rs ta rrte , 
jedoch  noch verhältn ism äß ig  weiche Al-Muffe ein  P reß d ru ck  ausg eü b t, d er das Metall 
v e rd ich te t. (A. P. 2 328 788 vom  28/11. 1941, ausg. 7/9. 1943.) WÜRZ. 6383

Wingfoot Corp., ü b ert. von: Henry A. Pace, A kron, O., V. St. A ., K ernbindem ittel, bes. 
fü r K erne  zum  Guß von Al, Mg u. deren L egierungen. E s b e s teh t aus e iner M ischung von
1— 5 Teilen C hlorkau tschuk  u. 9— 5 Teilen C hlorparaffin  m it einem  Cl-Geh. von ca. 70% . 
Als geeignetes Lösungsm . dieser M ischung k an n  „Solvesso“ N r. 1, eine h y d rie rte  N a p h th a  
m it geringem  Toluolgeh., b en u tz t werden. (A. P. 2 394 522 vom  4/1. 1944, ausg . 5/2.
1946.) WÜRZ. 6383

Chas. E. Townsend, P ie d m o n t, ü b e rt. von: Robert D. Pike, D iablo , C alif., V . S t. A.,
Herstellung von Verbundgusslagern m it einer äuß eren  L agerhülse aus F lu ß e isen  u . einer 
angegossenen L agerm etallausk le idung  aus einer C u -P b -, C u -S n -P b -  oder C u -S n -N i-P b - 
B ronze m it 10—45%  P b . Die Lagerhülse wird zunächst au f 750— 900° e rh itz t. D er zwischen 
der H ülse u . dem  G ußkem  zum  E ing ießen  der L agerm etalleg ierung  geb ilde te  R ingraum  
(Form ) w ird m it einem  F lu ß m itte l ausgefü llt, das vorzugsw eise aus 80 (% ) w asserfreiem  
B orax, 10 K ry o lith  u. 10 B orsäure b e s teh t. Dieses F lu ß m itte l h a t  e inen  F .  von ca. 600° 
u. w ird in  s ta rk  ü b erh itz tem  Z ustan d , z. B . m it 1400— 1500° in die F orm  e in g eb rach t. Es 
löst alle  O xyde u . Gase auf der O berfläche d er Lagerhülse u . b r in g t diese au f Schweiß
tem p era tu r. U n m itte lb a r nach dem  E ingießen d er auf 1100— 1200° e rh itz te n  Lagerbronze 
w ird die H ülse von außen  durch  einen W asserstrah l schnell ab g ek ü h lt. — D urch  Teil
seigerung der B ronzebestandteile  e n ts te h t an  de r A ngußfläche eine Pb-freie, z. B. n u r aus 
Cu bestehende feste V erbindungszone zur Lagerhülse, w ährend  an  d e r Lagergleitfläche 
eine die Reibungseigg. verbessernde Pb-A nreicherung der Bronze e rzielt w ird. (A. P.
2 234 904 vom  3/8. 1931, ausg. 11/3. 1941.) WÜRZ. 6383

Edward J.Dunn, D uquesne, P a .,  V . S t. A ., H erstellung von Stahlgußblöcken. An Stelle 
der üblichen W arm haube wird zur Verzögerung d er E rs ta rru n g  des G ußkopfes u. dam it 
zur V erm eidung de r L unkerbldg. eine Schicht zerk leinerten  A n th raz its  als exotherm . 
A bdeckm itte l verw endet. Die günstigsten  B edingungen w erden erzielt m it e inem A nthraz it, 
dessen Aschegeh. in einem  bestim m ten  V erhältn is zum  C-Geh. des S tahlgusses s te h t, u. 
zwar kom m t fü r einen S tah l m it bis zu 0,14 (% ) C ein A n th raz it m it einem  Aschegeh. 
bis zu 23, u. fü r einen S tah l m it bis zu 0,4 C ein solcher bis zu 26 in  B e trach t. (A. P. 2 293 972 
vom  13/2. 1941, ausg. 25/8. 1942.) WÜRZ. 6383

Lewis B. Lindemuth, P o rt W ashing ton , N. Y ., V. S t. A ., Guß von Stahlblöcken. Zur 
Verzögerung der A bkühlung des K opfendes frisch  vergossener S tahlblöcke w erden diese 
m it einer 2—4,5 in. (ca. 50— 115m m ) dicken Schich t aus pulverförm igem  bis grobkörnigem  
K ork  abgedeckt, der m it 5—20 G ew ichts-%  W asserglas im p räg n iert u. m it ca. 1%  eines 
D esoxydationsm ittels, z. B. Ferrosilicium  oder A l-Pulver, verm isch t ist. D er K o rk  w irkt 
als Iso lierm ittel u. erzeugt eine reduzierende A tm osphäre, w ährend der W asserglaszusatz 
die V erbrennung des K orkes u. das D esoxydationsm itte l den E rstarru n g sv o rg an g  hem m en. 
(A. P. 2 183 576 vom  26/5. 1936, ausg. 19/12. 1939.) WÜRZ. 6383

Electro Metallurgieal Co., W est V irginia, ü b ert. von : Augustus B. Kinzel, D ouglaston, 
Long Island , N. Y., V. S t. A., Behandlung schmelzflüssiger Gußblöcke oder -stücke. U n
m itte lb a r vor oder nach  B eendigung des G ießvorganges w ird die O berfläche des G u ß 
kopfes m it einem  S auersto ffstrah l angeblasen u. gleichzeitig m it einer v e rhältn ism äß ig  
d ü nnen  Schicht einer aus einem  exotherm  oxydierbaren  D esoxydationsm itte l u. einem
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in e rten  oder langsam  oxydierbaren Stoff (z. B. G raphit oder weißer Quarzsand) be
stehenden  M ischung bedeckt. Als D esoxydationsm ittel können Ferrosilicium  m it z. B. 
75%  Si, ferner Al, Zr, V, Mn einzeln oder zu m ehreren b enu tz t werden, deren O xydation 
m it einer sta rk en  W ärm eentw . verbunden ist, die den Abkühl- u. E rstarrungsprozeß 
verzögert u. d am it die Gasbldg., E n tstehung  von Blasen, Saugtrichtern, Lunkern u. Aus- 
seigerung von V erunreinigungen innerhalb des Gußblockes bzw. des Steigerns ganz oder 
im w esentlichen verh indert. (A. P. 2 280 833 vom 30/8. 1939, ausg. 28/4. 1942.)

, W ÜRZ. 6383
Linde Air Products Co., Ohio, übert. von: WilliamG. Edwards und Edward L. McCandless, 

K enm ore, N. Y ., V. S t. A., Behandlung von Gußblöcken. Zwecks Verm inderung der Lunker
bldg. wird der Gußkopf des e rstarrenden  Blockes m it einem Sauerstoffstrom  angeblasen, 
der eine M ischung von Kohlen- m it verbrennbarem  M etallpulver (z. B. Ferrosilicium, 
M angansilicium , Ferrom angan) m it sich fü h rt, deren V erbrennungsrückstände eine die 
Schmelze abdeckende u. isolierende Schutzschicht bilden. Vor Beginn des Sauerstoff
zustrom es w erden große Blöcke oder G ußstücke m it einer dünnen  Schicht aus feiner 
Hochofenschlacke oder eines Schlackenbildners abgedeckt. (A. P. 2 353 657 vom 29/1.1942, 
ausg. 18/7. 1944.) WÜRZ. 6383

Joseph A. Gitzen, R iver Hills, W is., V. S t. A., Behandlung von Gießereisanden. Durch 
Zusatz von 2—6 G ew ichts-%  einer aus ungefähr gleichen Teilen bestehenden Mischung 
aus Fe20 3 u. C, oder aus F e20 3, Cr20 3, A120 3, Al u. C zum K ern- oder Form sand werden 
Gußfehler verursachende R ißbildungen in K ernen u. Form en verm ieden. Der C kann als 
Steinkohle, Feinkoks, R uß  oder G raphit vorliegen. (A. P. 2 330 418 vom 2/5. 1941, ausg. 
28/9. 1943.) WÜRZ. 6383

Steel Ingot Production, Inc., Delaware, übert. von: Lewis B. Lindemuth, Port W ashing
ton, N. Y ., V. S t. A., Verfahren und Masse zum  Schutz von Blockformen. Um das K leben 
der Blöcke am K okillenboden zu verhindern, wird in die Kokille eine Mischung aus 2 Teilen 
Korkm ehl u. 1 Teil Pech, S teinkohlenteer oder einem ähnlichen B itum en eingebracht, 
die auf dem heißen K okillenboden oder dem Gießgespann eine verhältnism äßig dünne, 
isolierende u. stoßdäm pfende Schutzschicht bildet u. das Ziehen der Blöcke erleichtert. 
Der Mischung k ann  gegebenenfalls etw as W asserglas als die V erbrennung verzögerndes 
Mittel zugesetzt werden. (A. P. 2359321 vom 16/3. 1943, ausg. 3/10. 1944.) WÜRZ. 6383 

Steel Ingot Production, Inc., Delaware, übert. v o n : Lewis B. Lindemuth, Port W ashing
ton , N. Y., V. St. A., Guß von Stahlblöcken. Zwecks Verm eidung der erodierenden Wrkg. 
des auf den Boden der Kokille auftreffenden G ießstrahles wird der Boden vorher m it einer 
schützenden Pb-S chich t bedeckt, die auch die Ablösung u. das Ziehen des Gußblockes 
erleichtert. (A. P. 2 373 036 vom 30/6. 1943, ausg. 3/4. 1945.) WÜRZ. 6383

Kelly Foundry and Maehine Co., übert. von: John F. Kelly und William J. Kelly,
Elkins, W .-Va., V. St. A., Guß von bimetallischen Formen fü r  Glasgießereizwecke. Der Innen
teil einer z. B. zur H erst. von Trinkgläsern bestim m ten Metallform, der einen den äußeren 
Umrissen des T rinkglases entsprechenden H ohlraum  aufweist, in den ein Metallkolben m it 
den A bm essungen des G lasinnenraum es e inführbar ist, wird aus einer warm festen u. 
korrosionsbeständigen H artgußlegierung m it 2,25—3,25 (%) C, 1—3 Si, 0,5—1 Mn, 
0—6 Cr, 20— 50 Ni u. 0—2 Mo, oder m it 1,5—4 C, 6—35 Cr, 1— 3 Si, 0,5—12 Mn, bis 
3 Cu, je bis 1 W  u. Mo, oder m it 3—4 C, 1—3 Si, bis 2 Ni, je  bis 1 Cr u. Mo, gegossen, 
danach m it einem  galvan. Cu-Überzug als O xydationsschutz versehen, auf ca. 1600° F 
(870° C) e rh itz t u. bei dieser Temp. m it einem dickw andigen u. gut wärm eleitenden Mantel 
aus grauem  oder weißem Gußeisen, Cu oder Al umgossen, so daß sich zwischen Innenteil 
u. M antel eine b reite , diese fest m iteinander verbindende Schweißzone bildet. In  gleicher 
Weise w ird der aus einem  m it der fü r den Form innenteil gewählten H artgußlegierung 
umgossenen G raugußkern  bestehende Kolben hergestellt. (A. P. 2 411 998 vom 12/6. 1943, 
ausg. 3/12. 1946.) WÜRZ. 6383

Aviation Corp., New York, N. Y., übert. von: Sidney Adels, Detroit, Mich., V. St. A., 
Angießen von Lagerweißmetall, bes. auf die Drueklagerringfläche von Gelenkverbindungs
kränzen fü r K ardanw ellen. Die n ich t zu m etallisierenden Teile des Verbindungskranzes 
erhalten  einen Schutzüberzug, der die E ntfernung  von Lagerm etallspritzern ohne Be
schädigung der O berfläche g e s ta tte t u. m it dem G rundm etall ehem. nicht reagiert. Zu 
diesem Zweck wird der e n tfe tte te  K ranz  auf 350— 400° F  (177—204° C) erw ärm t u. in eine 
fl. M ischung g e tauch t, die aus 1 Teil 18,2% ig. koll. G raphit (Aquadag) u. 16 Teilen dest. 
W. besteh t. Diese b ildet nach ih rer E rka ltu n g  einen dichten Schutzüberzug über dem 
ganzen W erkstück, der au f der zu m etallisierenden Ringfläche des Kranzes abgedreht 
wird. N ach E rw ärm ung des K ranzes, A ufspritzen eines F lußm ittels u. Aufbringen eines 
Sn-Überzuges im Tauchverf. auf die R ingfläche wird diese im Schleuderguß m it dem 
auf 750° F  (400° C) gehaltenen Lagerw eißm etallüberzug versehen. Der Schutzüberzug
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von den übrigen K ranzte ilen  w ird m itte ls G ebläsesand oder einer B ürste  e n tfe rn t. (A. P.
2 381 797 vom  16/6. 1943, ausg. 7/8. 1945.) WÜBZ. 6383

Unit Rays, Inc., Cleveland, ü bert. von : Antonio Longoria, South  E uclid , O., V. St. A., 
Angießen von M etallen, bes. H erst. von S tellitüberzügen auf die kon. ausgebildete S itzring
fläche an  V entiltellern , z. B. fü r Flugzeugm otorenventile. Die zu überziehende R ingfläche 
des in  en tsprechenden  R ingelektroden e ingespannten V entiltellers w ird d u rch  d irek te  
e lek tr. E rh itzu n g  auf eine oberhalb des F . von 2300—2400° F  (1260— 1315°) d er Co—Cr— 
W -Stellitleg ierung liegende Tem p. weichgeglüht u. d an n  m it S te llit um gossen, so daß 
eine feste Verb. zwischen dem  G rundm etall u. dem  stoß festen  u. gegen O x yda tion  d u rch  
die P b-haltigen  höheren O ctanbrennstoffe beständ igen  S te llitüberzug  e n ts te h t. (A. P.
2 377 163 vom 4/2 . 1942, ausg. 29/5 . 1945.) WÜBZ. 6383

J. E. Reineeker Akt.-Ges., D eutschland, Verfahren zur Beschleunigung der Verfestigung 
von Form- und Kernm assen. A ußer der L uft w ird ein C 0 2-haltiges Gas bei R aum tem p. 
zusätzlich auf die m it einem  wss. B indem itte l d u rch se tz te  Form - oder K ernm asse  zur 
Einw . gebrach t. (F. P. 904 343 vom  17/5. 1944, ausg. 2/11. 1945. D. Prio r. 12/3 . 1943.)

W ÜBZ. 6383
Maschinenfabrik Augsburg-Nürnberg Akt.-Ges., D eutschland, A uskle idung  fü r  

Schleudergußformen. Zum Schutz der Form w ände beim  E ing ießen  des M etalls w ird  eine 
Cellulosemasse, bes. als wss. Papiersuspension, der ein h itzeb estän d ig er Stoff, z. B. 
G raph it, zugesetzt sein kann , in  die ro tierende G ußform  eingebrach t. Sie b ild e t einen 
porigen Überzug, d u rch  den  das fl. M etall zunächst n u r in  T ropfen  b is zu r Form w and 
d ringen kann , u. der u n m itte lb a r danach  v e rb renn t. (F. P. 898 597 vom  5 /1 0 . 1943, ausg. 
26/4. 1945. D. P rior. 29/10. 1942.) W ÜBZ. 6 3 8 3

United States Pipe and Foundry Co., B u rlin g to n , N . J . ,  ü b e rt. v o n : Max Langenohl 
u n d  Heinrich Projahn, G elsenkirchen, D eu tsch lan d , Masse zu m  A u sfü tte rn  von Schleuder
gußformen. H itzebeständ ige  F asersto ff e, wie A sbest, In su fo rienerde , G esteins-, Sch lacken
oder Glaswolle, w erden  zusam m en m it körn igen  S toffen  en tw ed er schichtw eise  oder 
gem ischt au f die Form innenw and  au fg eb rach t u . ergeben e in  erosionsfestes F u t te r  von 
geringer W ärm ele itfäh igkeit u . g roßer G asdurch lässigkeit. A ls k ö rn ige  S toffe  können 
Gießerei- oder Schlackensande, g ran u lie rte s  Gußeisen, S tah l, Ferro p h o sp h o r, Ferrosilicium  
od er dgl. verw endet w erden. F ü r  hochschm . L egierungen (z .B . S tah l) kom m en a ls Guß
k o n tak tsc h ich t vorzugsw eise Q uarzit, M agnesit, A l-N itrid  o der cale in ierte  T onerde in  
m öglichst gleichm äßiger K örnung  von  0 ,5 —2 m m  in  B e tra ch t. G egebenenfalls können 
d er M. B in d em itte l zugesetz t w erden, z. B. H 2S 0 4 oder S u lfitlauge fü r  Sande  o der gekörnte 
keram . Stoffe, oder in  A ceton gelöste A lkydharze , d e ren  flüch tige  B e s tan d te ile  v o r dem 
G ießen d u rch  E rw ärm en  e n tfe rn t w erden. (A. P. 2239 530 vom  3 /1 .1939, ausg. 22 /4 .1941 .
D . P rio r. 10 /1 .1938.) W Ü B Z. 6383

Brown, Boveri & Cie., Schweiz, Herstellung von korrosions-, w arm - und  zunderfesten 
Innenauskleidungen fü r  rohr- und  düsenförmige M aschinenteile. D ie z. B. fü r Gas
tu rb inenzuführungen  b estim m ten  hochhitzebeständ igen  W -C r-N i-S tahlauskleidungen 
w erden m aßgerecht fü r sich allein hergeste llt u. von dem  zu schü tzenden  M etall um gossen, 
indem  sie als K erne in  die G ußform en eingesetz t w erden. G rößere oder kom pliz iert ge
s ta lte te  H asehinenhohlteile  w erden in  m ehrere zusam m ensetzbare G u ß ab sch n itte  u n te r
te ilt. (F. P. 906231 vom  2/8. 1944, ausg. 27/12. 1945. Schwz. P rio r. 15/6 . 1943.)

W Ü B Z. 6383
Augustin Witzig, F rankreich , Herstellung dünner Stahlbleche, bes. von  S i-S tahlblechen 

fü r  E lek trom oto re . D er S tah l w ird in  einen trich terfö rm ig en  B eh älte r vergossen, de r in 
schnelle U m drehungen v e rse tz t w ird. D er B eh älter is t d u rch  eine Ö ffnung seines Ver
schlußdeckels an  eine V akuum pum pe angesehlossen. In  dem  ro tie ren d en  B eh älte r steigt 
die Stahlschm elze an  d er T rich terw andung  em por u. v e rlie rt in  dem  e rzeug ten  V akuum  
die in  ih r  en th a lten e  L uft. N ach  K üh lung  des B ehälters von  au ß en  e n ts te h t  e in  b lasen
freies dünnes G ußstück , das zu einem  Blech ausgew alzt w ird. (F. P. 904 718 vom  13/1.
1944 , ausg. 14/11. 1945.) W Ü B Z. 6383

Heinrich Mack Nachf., D eutschland, Vermeiden des H a ftens von Wachskörpern an
metallischen Gußformen und  Walzen. V o rd em  G ießen w erden die G ußform en angefeueh te t 
m it e iner s ta rk  verd. wss. Lsg. (ca.0 ,5— 5g/l) eines w asserunlösl. K W -stoffes, d a s  eine 
wasserlösl. m achende G ruppe e n th ä lt. Als Beispiel is t angegeben eine Lsg. von  1 g Na- 
A lky lnaph tha lin su lfonat in  1 L ite r  W asser. (F. P. 904 898 vom  6/6. 1944, ausg. 19/11.
1945. D. P rio r. 7/6. 1943.) H a b b e l . 6383

Aluminiumwerke Nürnberg G. m. b. H., D eutsch land , Erhöhen der H altbarkeit der
äußeren Oberflächen von Gußformen und -kernen aus trockenem Sand . Die Form en  oder 
K erne w erden m it Lsgg., E m ulsionen  oder Suspensionen von H arzen , bes. sy n th e t.  
H arzen  oder Lacken, die vorzugsweise A lbum in oder A lbum inderivv. e n th a lte n , b e sp ritz t.
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Diesen M itteln  können auch noch G raph it, Talk  oder Tonerde zugesetzt sein. — Hohe 
H ärte  u. G asdurehlässigkeit in Form en u. K ernen. (F. P. 898 562 vom 4/10. 1943, ausg. 
26/4. 1945. D. P rior. 23/2. 1942.) HABBEL. 6383

Fonderies Jules Bonvarlet, Frankreich , Schutz von K okillen. Zur Verm eidung des 
O xydierens der Innenw and  von K okillen w ird diese m it einem  m etall. Überzug versehen, 
vorzugsweise durch  Verchrom en. — Die gegossenen Stücke erhalten  eine einw andfreie 
Oberfläche. (F. P. 911 817 vom  27/6.1945, ausg. 22/7.1946.) H a b b e l . 6383

Minerals and Metals Corp., ü bert. v o n : Herman A. Brassert, New York, N. Y., V. St. A., 
Herstellung von M etallkörpern. Von der G angart befreite oxyd. Erze des Fe oder anderer 
Metalle oder O xyde, z. B. W alzzunder, w erden in Mischung m it Kohle sowie gegebenen
falls geringen Mengen N a2C 0 3, CaF2 oder anderen F lußm itte ln  u. Legierungszusätzen auf 
einem R ü tte lherd  m it ca. 3000— 7000 Schwingungen in  der Min. reduziert. Die E rh itzung  
auf R eaktionstem p. geschieht zweckm äßig m ittels H ochfrequenzstrom es. D urch die 
ständige Bewegung der Teilchen erre ich t m an eine dauernde E rneuerung des diese u m 
gebenden Gasschleiers u. dam it eine Beschleunigung der R eduktion . Die entw ickelten  
Gase (CO) w erden im Gegenstrom  zu der B eschickung durch  den Ofen geführt u . dabei 
durch vorsichtige L uftzuführung  v e rb rann t. Am O fenaustrag fä llt das heiße G ut in den 
Aufnehmer einer S trangpresse, die es als hom ogener M etallkörper verläß t. Die geringen 
Schlackenmengen werden bei der B ehandlung ausgepreßt. (A. P. 2 277 087 vom 16/2.1940, 
ausg. 24/3. 1942.) ~ GEISSLER. 6389

Alfred M. Thomsen, San Francisco, Calif., V. S t. A., Aufarbeitung sulfidischer E isen
erze. Die Erze werden geröstet. E inen  Teil der R östgase leitet m an durch  die R eaktions
zone eines Gaserzeugers, wo eine R ed. zu elem entarem  S bzw. H 2S vor sich geht. S u. 
H2 entweichen m it dem  G eneratorgas, das m an in einem  Gaswäscher m it M g(OH)2 b e 
handelt. Dabei w ird d er S niedergeschlagen u. H 2S in MgS übergeführt. Man läß t MgS 
u. S absitzen u. behandelt den Schlam m  m it dem  restlichen Teil der Röstgase. Dabei t r i t t  
folgende U m setzung ein: MgS -{- 2 S 0 2 =  M gS04 -j- 2 S. Aus der S u. M gS04 en tha ltenden  
Mischung en tfe rn t m an das letz te re  durch  Auswaschen, w ährend e lem entarer S zurück
bleibt. M gS04 w ird zur R egeneration des Mg(OH)2 m it Ca(OH)2 behandelt. Das S-freie 
Generatorgas b en u tz t m an zur R ed. des Fe-Geh. im R östgu t. Das abström ende Gas, das 
etwa die Zus. von G ichtgas besitz t, w ird G asm otoren zugeleitet, die den zum elektr. 
Schmelzen des red. F e  benötig ten  Strom  liefern. (A. P. 2 292 305 vom  27/10. 1941, ausg. 
4/8. 1942.) GEISSLER. 6391

Holland & Hannen and Cubitts Ltd., übert. von: Mareel Gallai-Hatehard, London, 
England, Herstellung von Granalien oder Schaumschlacke aus Hochofenschlacke. Die fl. 
Schlacke wird auf das eine E nde eines T ransportbandes gegossen u . dabei der Einw . eines 
W asserstrahles ausgesetzt. Zur Erzeugung eines W asserfilmes oder Sum pfes auf dem 
Band k ann  m an einen Teil der Fl. durch seitliche Begrenzungsflächen zurückhalten , oder 
man a rb e ite t m it einem in d er Längsrichtung vertieften  B and. Bei B ändern, die schräg 
nach oben führen , kann  m an die F l. durch  eine h in te r der W asserzuführung angeordnete 
P la tte  oder dadurch  zurückhalten , d aß  m an das Band an  der Zuführungsstelle fü r Fl. u. 
Schlacke durchhängen läß t. Die Arbeitsweise h a t den V orteil, daß  zur E rs ta rru n g  etw aiger 
schmelzfl. A nteile der Schlacke, zu ih rer A bkühlung u. zur Vollendung der Schaum bldg. 
genügend Zeit vorhanden ist, so daß m an eine Schaum schlacke m it bes. günstiger zelliger 
S tru k tu r e rhält bzw. G ranalien anfallen, die n ich t zusam m enbacken. (A. P. 2 286 078 vom 
28/2. 1940, ausg. 9/6. 1942.) GEISSLER. 6391

Dyekerhoff Portland Zementwerke A. G., D eutschland, Gewinnung von Eisen aus 
pulverförm igen, Fe-haltigen Stoffen, wie Rotsehlam m . Durch red. B rennen in Mischung 
m it K alk , wobei auf 1 S i0 2 2 CaO u. auf 1 A120 3 u. 1 T i0 2 je I  CaO entfallen , en ts te h t 
beim E rk alten  ein  von selbst zu Pulver zerfallender K linker, von dem das E isen leicht, 
z .B . auf magnet.. Wege, abgeschieden werden kann. B eispiel: 100kg  R otschlam m  m it 
10 (% ) S iO ^ lO  T i0 2, 60 F e ,0 3, 12 A120 3 werden 40 kg CaC03 zugesetzt. Die Mischung 
wird im  Drehofen auf 1300— 1400° red. e rh itz t. E s e n ts teh t pulverförm iger K lm xer, 
von dem  durch  M agnetscheidung ea. 33,6 kg Fe getrenn t werden, das sehr re in  an  Si, P  
u. S ist. (F. P. 906 268 vom  14/5.1945, ausg. 28/12. 1945. D. Prior. 30/12.1939.)

H a ü G. 6391
Combustion Processes Co., ü bert. von: Norman J. Urquhart, Charleroi, Pa., V. St. A.,

Reduktion  von Metall-, besonders E isenoxyden. Fein  gem ahlenes E isenerz u. bitum inöse 
K ohle w erden im  V erhältn is 1—2 Teile K ohle auf 2 Teile M etall in  einen Drehofen m it 
ax ia l angeordnetem  B renner e ingeführt, der m it 1—2 U m drehungen/m in um läuft. Infolge 
leich ter N eigung des Ofens bewegen sich E rz u. Kohle langsam  aus der B rennkam m er, in 
d er eine Tem p. von ca. 1200° F  (649° C) entw ickelt w ird, in  die R eaktionszone. H ier wird 
d u rch  Z uführung  von Z w eitluft u. V erbrennung d er entw ickelten  Gase eine ie m p . von
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1800—2200° F  (982— 1204° C) erzielt u. das E rz  d u rch  den w eißglühenden K oks red u ziert. 
D urch w eitere S teigerung de r Tem p. auf 2500° F  (1371° C) w ird die Schlacke geschm olzen 
u. de r E isenschw am m  zu K ugeln  geballt, so daß  Schlacke u. M etall le ich t g e tre n n t 
werden können. — Z eichnungen. (A. P. 2 397 993 vom  16/3. 1943, ausg. 9/4. 1946.)

H a ü G. 6391
Bethlehem Steel Co., ü bert. von: Hobart M. Kraner, B ethlehem , P a ., V. S t. A., S y n 

thetisches Eisenerz. G esiebtes Feinerz w ird innig  m it gem ahlenem  u. vorzugsw eise u n 
gebrann tem  K alk , de r n ich t m ehr als 1%  S i0 2 e n th a lte n  soll, gem ischt. W alzerisin ter oder 
H ochofengich tstaub , w enn der Ü berschuß  an  S i0 2 u. C d u rch  A ufbereitung  e n tfe rn t ist, 
k an n  das E rz  vo lls tänd ig  oder zum  Teil ersetzen . Die M ischung w ird d a n n  geschm olzen, 
ih r F . liegt bei 2300° F  (1260° C); bei 2380° F  (1305° C) k an n  sie le ich t in  Form en ge
gossen w erden. B esondere E rsparn isse  an  B rennstoff w erden erzielt, w enn die Schmelze 
u n m itte lb a r m itte ls  P fannen  in  H erdöfen  e ingebrach t w ird, w as m it w eiteren  Vorteilen 
(Zeitgew inn u. Schonung des O fenfu tters) v e rbunden  ist. D as geschm olzene P rod . e n t
h ä lt  z. B. 79%  CaO -F e20 3, 15%  F e20 3 u. 6%  C a O .S i0 2. (A. P. 2 308 984 vom  14/6. 1941, 
ausg. 19 /1 .1943.) H a ü G. 6391

Harry Heuer, P hiladelphia, Pa ., V. St. A., Veredelung geschmolzener M etalle. Die E n t
fernung der V erunreinigungen, bes. P  u. S aus fl. R oheisen m it H ilfe e iner fl. Schlacke 
w ird beschleunigt durch  oseillierende Bewegung von M etall u. Schlacke in  einem  im  allg. 
zylindr. Gefäß, das an  seinen E nden  ha lbzy lindr. V erlängerungen h a t,  die ex zen tr. zur 
Achse des Gefäßes liegen. (A. P. 2 352 321 vom  29/7.1941, ausg. 27/6 .1944.) H a ü G. 6401 

Vereinigte Hüttenwerke Burbaeh-Eich-Düdelingen A. G., D eutsch land , Thom as- 
Verfahren. Um  die M n-V erluste auf ein M indestm aß zu reduzieren , w ird  ein M n-arm es 
R oheisen aus der H aup tm enge  d er Fe-E rze  erschm olzen. G leichzeitig w ird  au s den  Mn- 
T rägern  ein R oheisen m it bis zu 8%  Mn u. 4%  P  hergeste llt. Dieses R oheisen  w ird , ge
gebenenfalls nach Entschw efelung, O xydation  des V u. E n tfe rn u n g  des Si, m it de r H a u p t
m asse des R oheisens gem ischt u. in  d er üblichen W eise Verblasen. (F. P. 894 809 vom 
20/3. 1944, ausg. 8/1. 1945. D. P rio r. 4/6. 1942.) HATJG. 6403

Nicholas L. Pedersen, Clifton, N. J . ,  V. St. A., Ausscheidung von E isenoxyden aus 
Gußeisen. Dem aus dem  K upolofen ausfließenden R oheisen w ird N a-S ilicofluorid  zugesetzt 
M an verw endet z. B. 5 lbs. auf 2000 lbs. E isen  u. e rzielt d ad u rch  ein b lasenfre ies, gereinig 
tes , d ichtes, festes u. zähes Gußeisen. (A. P. 2306976 vom  23/3. 1942, ausg. 29/12. 1942.)

H a ü G. 6403
Hanna Furnaee Corp., ü b ert. von : Glenn A. Beaumont, Buffalo, N. Y ., V. St. A.,

Feinkörniges, in  der Hauptsache perlitisches Gußeisen w ird d adurch  erzeugt, daß  im H och
ofen erschm olzenes G ußeisen in einer Pfanne so lange verb le ib t, bis es sich um  200—400° F 
(110— 165° C) auf ca. 2400° F  (1316° C) ab geküh lt h a t.  D ann  w ird das E isen  in einen 
an d eren  B eh älte r u. von diesem in  M asseln gegossen. D as P rod . is t unporös, weich, 
le ich t b ea rb e itb a r u. h a t  h ohe  D ich tig k e it bei feinkörnigem  Gefüge m it feinen, gleich
m äßig v e rte ilten  G raph itflocken , w ährend  Z em en tit fast vollständig  feh lt. — Gefügebilder. 
(A. P. 2 363496 vom 22/7. 1941, ausg. 28/11. 1944.) " H a ü G. 6403

Goetzewerk Friedrich Goetze A. G., D eutschland, H erstellung von W erkstücken aus 
Gußeisen m it 2—4,5%  C, der als Z em en tit oder G rap h it vorliegt, wobei einem  höheren  
C-Geh. ein geringerer P-G eh. e n tsp rich t u. um gekehrt. Bei ü ber 3 ,8%  C lieg t d er P-G eh. 
u n te r  0 ,08% . P la tte n  oder Blöcke dieses Gußeisens w erden bei 850— 950°, vorzugsweise 
875— 925° p last. verform t, z. B. gew alzt, u. ergeben riß freie  E rzeugnisse. (F. P. 906 294 
vom  4/8. 1944, ausg. 28/12. 1945. D. P rior. 16/4. 1943.) WÜRZ. 6403

Ruhrstahl A. G., D eutschland, Lagerschalen aus kupferhaltigem  E isen. T em perrohguß 
m it bis zu 1,5%  Cu u. 0,5 Al w ird in K okillen gegossen u. nach  dem  G lühfrischen aus
g eh ärte t. Man k ann  auch w eichen, m it Al b e ruh ig ten  S tah l verw enden, d er b is zu 1,5%  Cu 
e n th ä lt. D ie Lagerschalen w erden nach dem  N orm alisieren  u. A u sh ärten  hergeste llt. Bes. 
günstig  ist die V erw endung eines fe rrit. Gußeisens m it 1 ,5%  Cu, d as d u rch  G ießen in 
M etallform en u. R egelung der A bkühlung eine sehr feine V erteilung  des G rap h its  u n te r  
V erm eidung der Bldg. von Z em en tit e rh ä lt. (F. P. 903 511 vom  18/4.1944, ausg. 8/10. 1945.
D. P rior. 4/1. 1940.) H a ü G. 6405

International Nickel Co., Inc., New Y ork, N. Y ., ü b ert. von : John T. Eash, W estfield, 
und Kenneth A. De Longe, C ranford, N. J . ,V .  St. A., Gebläsekies zum  P u tzen  und Reinigen. 
Gußeisenkies in Form  scharfkan tiger S tücke w ird hergeste llt aus einem  G ußeisen m it
2,7— 3,5 (% ) C, ca. 0 ,3—0,6 Mn, ca. 2—2,5 Si, 0,75— 1,5 Ni u. 0,25—0,5 Cr. Ni u. Cr 
sollen im V erhältn is von ca. 2 :1  bis 4 :1 vo rhanden  sein. D as Gefüge b esteh t fa s t vo llständ ig  
aus Z em en tit in  einer G rundm asse von M artensit u. A usten it. Ca. 5— 10%  der G rundm asse  
soll A usten it sein, d er R est M artensit. Die V lCK ERS-H ärtezahl des M aterials b e trä g t 
m indestens ca. 750. (A. P. 2 336 001 vom  29/12. 1942, ausg. 7/12. 1943.) H a u g . 6405
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United Engineering and Foundry Co., P ittsb u rg h , P a ., übert. von: Stephen L. Feduska,
C anton, O., V . S t. A., W arm behandlung von Schalenhartgußwalzen m it einer m assiven, 
Z em en tit en tha ltenden  Schale. Zwecks E rhöhung  ihrer Z ähigkeit u. T em peraturw echsel
beständ igkeit wird die W alze bei einer Tem p. u. so lange geglüht, daß nur ein verhältn is
m äßig k leiner Teil dieses Z em entits zerfällt u. in durch  die Schale fein verteilten  körnigen 
G raph it um gew andelt w ird, z. B. werden M o-legierte H artgußw alzen m it 0,2—0,3%  Mo 
16 32 S tdn. bei 1500° F  (ca. 820° C) geglüht. Die zur G raphitb ldg . erforderliche Glühzeit
u. -tem p. können herabgesetz t werden durch  m ehrstd . V orw ärm ung der W alze auf eine 
u n terhalb  der G raphitb ildungstem p. liegende T em p.; diese V orbehandlung em pfiehlt 
sich bes. zur A ufhebung der die G raphitisierung verzögernden W rkg. des beim Schmelzen 
der G ußlegierung gegebenenfalls aufgenom m enen W asserstoffes. (A. P. 2 338171 vom 
30/5. 1942, ausg. 4/1. 1944.) WÜRZ. 6405

Harold A. Lomax, W yom issing, P a ., V. S t. A ., Warmbehandlung von Hartgußwalzen 
für W arm walzzwecke. Die aus einer Fe-G ußlegierung m it 0,75—2,5 (% ) C, bis 0,5 Cr, 
bis 1,5 Mn, 0 ,2—0,75 Mo, bis 0,6 Si u. 1,5—2,5 Ni bestehenden W alzen werden bei m in
destens 1700° F  (930° C) geglüht u. m it einer Geschw indigkeit von 50—300° F /S tde . 
(28—167° C /Stde.) abgekühlt. — Das erhaltene Gefüge ist feinkörniger als das ursprüng
liche Gußgefüge u. gek. durch  die Z em entitum w andung der einzelnen K örner. J e  nach der 
Zus. wird bei einer Zugfestigkeit von ca. 110000 lbs./sq.in. (77 kg /m m 2) eine O berflächen
härte von 320— 410 BRINELL-E. erzielt. (A .P.2300792 vom 10/11. 1939, ausg. 3/11. 1942.)

WÜRZ. 6405
Oel- und Chemie-Werk A. G., Schweiz, W ärmebehandlung von austenitischem Gußeisen 

mit 1,5—4(% ) C, 2—5 Si, 4— 18 Mn, 1,5—8 Ni u. 0— 10 Co. D urch E rw ärm ung des G uß
eisens auf 350— 550° w erden eine H ärtezunahm e u. ein  höherer W ärm eausdehnungs- 
koeff. erzielt. — W erkstoff fü r V entilsitze, K olben- u. Z ylinderteile. (F. P. 894 817 vom 
20/5. 1943, ausg. 8/1. 1945. D. Prior. 1/6. 1942.) WÜRZ. 6405

General Electric Co., New Y ork, ü b ert. von: James H. Powers, F o rt W ayne, In d ., 
V. St. A., Oberflächenhärtung von Tempergußstücken  m it 0,8— 1,1 (% ) C, 0,9—1,1 Si, 
0,7—0,9 Mn, 0 ,5— 1,1 Mo u. 0,4—0,6 Cu. Sie w erden 45—75 Min. bei 1600° F  (870° C) 
geglüht, auf 650° F  (ca. 345° C), vorzugsweise in Öl, abgeschreckt, danach  ca. 2 Stdn. 
bei einer A nlaßtem p. von 400° F  (205° C) gehalten  u. schließlich an  der L uft auf Raum- 
tem p. abgekühlt. — O berflächengehärtete  T em pergußstücke dieser A rt, z. B. Reiß- u. 
Sortiertrom m eln  fü r M üllaufbereitungszw ecke, weisen bei einer H ärtetiefe  von ca. 0,04 in. 
(1 mm) eine ROCKWELL-Härte C von 62— 71 auf. (A. P. 2 354 055 vom 24/3. 1942, 
ausg. 18/7. 1944.) WÜRZ. 6407

Surfaee Combustion Corp., ü bert. von: Roysel J. Cowan, Toledo, O., V. St. A., Temper
gußherstellung d u rch  graphitisierendes Glühen von weißem Gußeisen in 2 Stufen, u. zwar 
einer 1. G lühung über dem  k rit. U m w andlungspunkt, näm lich bei 1600— 1750° F  (870 bis 
955°) u. einer 2. Stufe, die aus einer A bkühlung bis nahe an  die k rit. Temp. u. einer länge
ren 2. G lühung bei dieser Tem p. besteh t. Um eine fü r die Tem perkohlebldg. nachteilige 
teilweise E n tkoh lung  des w eißen Gußeisens zu verhindern, wird das E rh itzen  u. ein kurzer 
A bschnitt der 1. G lühung in einer aufkohlenden A tm osphäre durchgeführt, z. B. in einem 
Gemisch aus V erbrennungs- u. K W -stoffhaltigen Brenngasen, während die anschließende 
G lühbehandlung in einer entkohlenden, nur aus Verbrennungsgasen bestehenden A tm o
sphäre vorgenom m en wird. — Verm eidung ungetem perter, d. h. h a rte r u. nicht bearbe it
barer Stellen, bes. an  E cken u. K an ten . (A. P. 2 195 078 vom 11/7. 1938, ausg. 26/3. 1940.)

WÜRZ. 6407
Great Lakes Steel Corp., Ecorse, übert. v o n : Clarenee L. Altenburger, Dearborn, Mich., 

V. St. A., Herstellung nichlalternder Stähle. U nberuhigter oder beruhigter N„-haltiger Stahl 
wird in  einer im w esentlichen aus H 2 bestehenden A tm osphäre geglüht, die laufend von 
N 2 gereinigt wird, bis der N 2-Geh. des Stahles un ter 0,002%  beträg t. — Durch Entziehung 
des N wird das A ltern des Stahles nach K altverform ungen vermieden. (A. P. 2 271242 
vom 23/5. 1940, ausg. 27/1. 1942.) WÜRZ. 6409

William P. Cottrell, Los Angeles, Calif., V. St. A., Herstellung von Schneidwerkzeugen, 
bes von Tiefbohrkernen. Die Schneiden bestehen aus einem Stahlkern m it durch L icht
bogenschweißung aufgebrachtem  W-, Mo-, V-, Ti-, Co-, Mn-, Ni- oder S i'H artm etall- 
iiLor-yiicr n werden im K astenguß m it einer W eichm etallfassung versehen. (A. P. ¿1 lö 'I  77b 
v o m  2 5 /5  1937, ausg. 26/12. 1939.) WÜRZ. 6409

nherhütten Vereinigte Oberschlesisehe Hüttenwerke Akt.-Ges., D eutschland, Wärme- 
hohnvtftlnna von unlegierten oder legierten Stählen m it m ehr als 0,06%  C, die unm ittelbar 

rh  dem W arm walzen von einer bei oder über dem oberen Um wandlungspunkt liegenden 
T& in  abgeschreckt werden. Durch d irek te  e lektr. E rhitzung der W erkstücke während 
rl611 W alzens oder eines W alzabschnittes, wobei entw eder die betreffenden W alzgerüste 

e* unm itte lbaren  Strom zuführung eingerichtet oder besondere Zylinderelektroden vor-
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gesehen sind , w erden die üblichen Zw ischenglühungen verm ieden. Diese M aßnahm e is t 
au ch  bei d er w eiteren  K altverform ung  von B lechen, B ändern  oder D räh ten  m it V orteil 
anzuw enden (F . P . 52 543). — N ach dem  le tz ten  W arm w alzstich  gelangen d ie z. B. zylindr. 
geform ten W erkstücke in  ein M etall- oder Salzabschreckbad, rollen se lb sttä tig  ü ber den 
abgeschräg ten  B oden des B adbehälte rs in  ein Zw isehenbad u. schließlich in  das A nlaßbad. 
D urch besondere Heiz- u. K üh lvorrich tungen  w ird die Tem p. de r bau lich  zusam m en
g efaß ten  E inzelbäder geregelt (F . P . 52 575). — Die Tem p. des A bsehreckbades w ird auf 
100—350° gehalten . In n erh a lb  d ieser Grenzen is t sie um  so höher, je  geringer die E nd- 
w alztem p., d ie le tz te  S tichabnahm e u. die W alzgeschw indigkeit sind . H ierdurch  w erden 
H ärtespannungen  u. das Verziehen d er W erkstücke verm ieden. Diese sind  von gleich
m äßiger G efügebeschaffenheit (F . P. 52 576). — U n m itte lb a r aus d e r W alzhitze gelangen 
die W erkstücke in  ein W arm bad von 200— 500° u. w erden nach  e iner ku rzen  H alteze it 
au f R au m tem p . abgeküh lt. Diese kom bin ierte  V ergü tung  e rg ib t bessere p hysika l. Eigg. 
a ls die übliche g e trenn te  Abschreck- u. A nlaßbehandlung  (F . P . 52 577). — Zwecks Ver
besserung ih rer K erbzäh igkeit, A lterungsbeständ igkeit u. ihres W iderstandes gegen in ter- 
k rysta llin e  K orrosion w erden d ie W erkstücke nach  dem  A bschrecken en tsprechend  ihrer 
Zus. bei 200— 700° angelassen (F . P . 52 578). — N ach dem  W alzen w erden die W erkstücke 
au f geeignete Längen geschnitten  u . u n te r  einer B rause n u r so w eit ab g eküh lt, d aß  sie auf 
G rund de r ihnen  belassenen E igenw ärm e m it d er Tem p. des A nlaßbades (z. B. 230°) in 
d ieses e in tre ten . Streckgrenze, Zugfestigkeit, S trik tio n  u. K erbzäh igkeit w erden h ier
d u rch  w esentlich verbessert (F . P . 52 611). (F. PP. 52 543 vom  29/9. 1942, ausg. 17/4. 
1945. D. P rior. 12/8. 1941; 52 575, 52 576, 52 577, 52 578 vom  24/10. 1942, ausg. 30/4.
1945. D. P rior. 25/10. 1941; 52 611 vom  17/11. 1942, ausg. 2/5. 1945. D. P rio r. 20/12. 1941. 
Zusatz zu F. P. 884 526; C. 1945. I. 484.) W ü r z .  6409

American Steel and Wire Co. of New Jersey, ü b e rt. von : Harold J. Elmendorf, Cleve
land , O., V. S t. A., Verbesserung der D uktilitä t von Draht aus vergütetem Stah l m it hohem 
Kohlenstoffgehalt. D er D rah t w ird zweckm äßig in  B undform  bei 300—600° F  (150— 315° C) 
ohne B eein träch tigung  seiner Zugfestigkeit u. E la s tiz itä t e rh itz t. Die B ehandlungszeiten  
sind im  Einzelfall durch  Verss. zu bestim m en u. schw anken zwischen 1 u . 12 Stunden. 
Als Beispiele sind angegeben ein un leg ierter S tah l m it 0,64 (% ) C, fe rner leg ierte  Stähle 
m it 0,64 C u. ‘1,04 Mn, m it 0,45 C, 1,03 Cr u. 0,17 V, m it 0,66 C u. 0,25 Mo, sowie mit 
0,60 C u. 2,0 Si. (A. P. 2 394 434 vom  18/12. 1943, ausg. 5/2. 1946.) WÜRZ. 6409 

American Rolling Mill Co., ü b e rt. von : Robert S. Bums, M iddletow n, und  Arthur 
S. MeCabe, Seven Mile, O., V. S t. A., Gefügeverbesserung von T ie f  ziehblechen aus beruh ig tem  
n ich ta lterndem  F lußeisen  m it weniger als 0,08 (% ) C ,0 ,1 5 —0,4 M n, m öglichst geringem  
Cu- u. S-G eh. u. einem nach der D esoxydation  verble ibenden  Al- oder T i-G eh . von 0,02 
b is 0 ,08% . Die aus einem  Gußblock im  le tz ten  S tich  bei 1525— 1650° F  (830— 900° C) 
au f ca. 0,1 in . (2,5 m m) w arm gew alzten Bleche w erden vor dem  K altw alzen  u n m itte lb a r 
aus der W arm w alzhitze d e ra r t ab g eküh lt, d aß  sie ein Gefüge aus sph äro id . geform ten 
K örnerner ha lten . Zu diesem Zwecke w erden die Bleche zunächst an  d er L u ft au f 1100 
b is 1375° F  (ca. 595— 745° C) u . dan ach  d u rch  S tapeln  (bzw. d u rch  A ufw iekeln b a n d 
förm igen W alzgutes) langsam er auf K altw alztem p . abgeküh lt. H ierau f w erden sie m it 
einer A bnahm e von 30—70%  auf E ndm aß  kaltgew alz t, d an n  4 oder m ehr S tdn . bei 1250 
bis 1400° F  (ca. 675— 760° C) geglüht u. schließlich a llm ählich , z. B. m it 25° F /S td e . 
(13° C/Stde.) auf R aum tem p. abgekühlt. — G ute Tiefziehei'gg., geringe u. k o n sta n te  
Fließgrenze, hohe D ehnung, geringe ROCKWELL-Härte u. keine B laubrüch igkeit. 
(A. P. 2 381 435 vom 3/8. 1940, ausg. 7/8. 1945.) WÜRZ. 6409

Dortmund-Hoerder Hüttenverein A.-G., D eutschland, Verfahren zu r Erzielung eines
grobkörnigen Gefüges in  weichem Stahlguß oder Eisen. Die legierten  oder un leg ierten  S tähle, 
bes. fü r m agnet. hochperm eable D ynam o- u. T ransform atorenbleche, w erden e iner Folge 
von u n te rk rit. W arm verform ungen in  Verb. m it m ehr oder w eniger langen  Zw ischen
glühungen bei V erform ungstem pp. oder einer allm ählichen A bkühlung  unterzogen . (F. P. 
907 871 vom  16/11. 1944, ausg. 25/3. 1946. D. Prior. 22/11. 1943.) WÜRZ. 6409

Oberhütten Vereinigte Oberschlesisehe Hüttenwerke Akt.-Ges., D eutschland, Wärme
behandlung von Bau- und Werkzeugstählen. Die S täh le  w erden nach  ih rer W arm verform ung 
innerhalb  m indestens %  Stde. auf über 1000° gebrach t, d an n  au f oder e tw as u n te rh a lb  
Ar3 langsam  abgekühlt, in  einem W asserbad oder u n te r  der B rause  einer ku rzen  Z w ischen
abschreckung  unterzogen u. schließlich in  einem  zw eiten W asserbad au f R au m te m p . 
abgeschreckt. -— Die S tähle besitzen hohe Z ähigkeit, bes. bei tiefen  T em pp., sind  seh r 
hitzebeständ ig , W erkzeugstähle sehr schneidhaltig . (F. P. 899 405 vom  4/11. 1943, ausg. 
30/5. 1945. D. P rior. 6/11. 1942.) WÜRZ. 6409

Oberhütten Vereinigte Oberschlesisehe Hüttenwerke Akt.-Ges., D eutschland, Vergüten 
von Stahlwerkstücken  durch  gleichzeitiges schroffes A bschrecken u . A nlassen in  einem
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innerha lb  eines H ochfrequenzfeldes liegenden W asserbad. Die W erkstücke werden hierbei 
schnell von der H ärte tem p . auf eine u n te r dem U m w andlungspunkt liegende Tem p. 
g eb rach t u. gleichzeitig ind u k tiv  e rh itz t, so daß  sie bei einem  schnell e in tretenden  Tem 
peratu rausg le ich  eine bestim m te A nlaßtem p. annehm en. Durch anschließende Drosselung 
oder A bschaltung des H ochfrequenzfeldes werden sie dann in dem gleichen Bade auf 
R aum tem p. abgekühlt. — Die zeitsparende kom binierte  Abschreck- u. A nlaßbehandlung 
ist de r Größe u. S tahlzus. der W erkstücke leicht anzupassen. H ärterisse  u. Verziehen der 
W erkstücke w erden verm ieden. (F. P. 899 218 vom 28/10. 1943, ausg. 24/5. 1945. D. Prior. 
6/11. 1942.) W ÜRZ. 6409

United States Steel Corp. of Delaware, übert. von: Clarence D. King, M ount Lebanon, 
Pa., V. St. A., N iedrig legierter, hochwertiger Stahl soll en th a lten  bis 0,1 (% ) C, 0,1—0,5 Mn, 
0,5—1,5 Si, 0,5— 1,5 Cr, 0,1—0,16 P  u. 0 ,2—0,5 Cu. E r wird hergestellt durch  W ind
frischen im sauren  K onverter, wobei eine Charge m it m ehr als 0,04 C u. m indestens 0,1 P  
erblasen w ird, de r die erforderlichen Mengen an  Ferrochrom , Ferrom angan u. Ferrosilicium  
sowie Cu u. P  zugesetzt werden. (A. P. 2 245 482 vom 10/9. 1940, ausg. 10/6. 1941.)

H ä UG. 6409
A. M. ByersCo., P ittsb u rg h , übert. von: EdwardB. Story, Bethel Township, Allegheny 

C ounty , Pa ., V. S t. A., Flußeisen, das durch  E ingießen von fl. gefrischtem  Eisen in fl. 
Schlacke nach dem  ASTON-Prozeß hergeste llt ist, e rh ä lt bessere Eigg. bzgl. d er W iderstands
fäh igkeit gegen A bschreck- u. gegen R eckalterung , wenn das gefrisehtc E isen nur 0,03 
bis 0,06%  C e n th ä lt. (A. P. 2 311 002 vom  20/9. 1941, ausg. 16/2. 1913). H a u g . 6409

Mannesmannröhren-Werke, D eutschland, Schweißrissefreie Stähle  w erden durch einen 
höheren  Geh. an  P  u ./oder S erzielt. Bes. gu te  W iderstandsfäh igkeit gegen R ißbldg. 
zeigte ein S tah l m it 0,09 (% ) C, 0,46 Si, 0,82 Mn, 0,186 P  u. 0,250 S. Auch auf schwach 
legierte  S tähle, z. B. m it 2 Cr, haben  P  u. S dieselbe W rkg., jedoch n ich t auf N i-S tähle. 
Der S tah l eignet sich zur H erst. von R öhren  u. R öhrenstreifen . (F. P. 894 936 vom 26/5. 
1943, ausg. 10/1. 1945. D. P rior. 24/1. 1942.) H a u g . 6409

Victor Fabian, H am burg, Herstellung von Zahnrädern. Z ur Erzielung einer h a rten  
Z ahnoberfläche u. eines zähen K erns wird ein unleg ierter oder schw ach legierter S tah l 
verw endet, dessen k rit. A bkühlungsgeschw indigkeit m it steigendem  Z ahnm odul ab n im m t; 
die Z ahnräder w erden über die für den  verw endeten  S tah l übliche H ärtu n g stem p . e rh itz t 
(ca. 10— 40°) u. d ann  in einem  Bade abgeküh lt, dessen Tem p. wenig, z. B. 20°, über der 
M artensitum w andlung  des verw endeten  Stahles liegt. Die S tähle en th a lten  üblicherweise 
0,5— 1% , vorzugsweise 0,7— 0,8%  C; die geringere k rit. A bkühlungsgeschw indigkeit kann  
durch  d ie im S tahl vorhandenen n. B eim engungen an  0,1— 0,7%  Mn u. Si oder durch 
geringe Gehh. (bis 0,5% ) an  Cr, Ni oder Cu erre ich t werden. F ü r  Z ahnräder m it einem 
Modul von 1— 7 w erden vorzugsweise S tähle  m it 0,1— 0,7%  Mn verw endet, wobei der 
Mn-Geh. m it dem  Modul ste ig t. Beispiel: ein Z ahnrad  m it einem Z ahnm odul 1 wird aus 
S tah l m it 0,7— 0,8%  C u. 0 ,1%  Mn gefertig t, auf 800° e rh itz t, in einem BaCl2 en tha ltenden  
u. 200° w arm en B ade abgeschreckt u. d ann  an  L u ft auf R aum tem p. abgekühlt. (A. P. 
2 288 999 vom 28/8. 1939, ausg. 7/7. 1942. D. Prior. 25/4. 1935.) H a b b e l . 6409

Cerium Corp., Chicago, Hl., ü bert. von: Harold E. Phelps, D etro it, Mich., V. St. A ., 
Die Ausscheidung nichtmetallischer Einschlüsse im  Stahl wird dadurch  herbeigeführt, daß 
dem  fl. S tah l nach der D esoxydation  Ce in der Pfanne oder beim  Gießen in die Kokillen 
zugesetzt w ird. Zw eckm äßig w ird das Ce als CeF3 verw endet, das einen hohen F . h a t.
F ü r  S täh le  m it bis zu 0,2 (% ) C w erden 0,03— 0,06 Ce, fü r S tähle m it 0,2— 0,6 C werden
0,02— 0,04 Ce u. fü r S täh le  m it über 0,6 C w erden 0,01— 0,03 Ce benötig t. Das Ce red. 
A120 3 u . S i0 2, w ährend das Al u. Si im S tah l verbleiben. N itrie rstäh le  m it 1— 1,5%  Al 
können so ohne n ieh tm etall. E inschlüsse m it im m er gleichem Al-Geh. hergestellt werden. 
(A. P. 2 360 717 vom  27/11. 1942, ausg. 17/10. 1944.) HAUG. 6409

Licentia Patent Verwaltungs-Gesellschaft m. b. H., D eutschland, Verbesserung der 
A nfangsperm eabililät von Silicium -Stählen  m it m axim al 6%  Si durch  Glühen bei 900 bis 
1300° in  einer H 2-A tm osphäre m it weniger a ls 0 ,1%  N 2 u. gegebenenfalls weniger als 
0,01 g H 20 /m 3. A nw endung dieses Verf. auf solche Stähle, in denen das Si ganz oder z. T. 
d urch  Al e rse tz t ist. (F. P. 52 707 vom 7/1. 1943, ausg. 17/5. 1945. D. Prior. 26/1. 1942. 
Zusatz zu F. P. 872952; C. 1942. II. 2416). W ü r z . 6409

Jean Charles Fourmanoit, Belgien, M it Kohlenwasserstoffen imprägnierter K alk  wird 
zum  D esoxydieren u. E n tg asen  von S tah lbädern  entw eder im Ofen oder K onverter, in 
de r G ießpfanne oder in den  K okillen verw endet. Die Im prägnierung m it K W -stoffen 
von  d er Petro leum - oder K ohlendest., wie Teer oder B itum en, k ann  im Vakuum , u n te r 
D ruck , oder durch  V akuum  u. Druck, oder durch  längeres K ochen des K alks in dem  KW - 
Stoff e rzielt w erden. (F. P. 52 567 vom 16/10. 1942, ausg. 30/4.1945. Belg. Prior. 30/9.1942. 
Zus. zu F. P. 884 248. C. 1944. I.*) HAUG- 6409
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Frederiek G. Campbell und Edward L. Robinson, Apollo, Pa ., V. S t. A., Weicher, 
kaltverformter Stahl fü r Bleche, die verz in k t w erden sollen. V on un ru h ig  vergossenen 
B löcken m it 0,06— 0,1 (% ) C, 0,3— 0,4 Mn, 0,02 Si, b is 0,012 P  u. b is 0,03 S u. sehr ge
ringen Seigerungen u. E inschlüssen  w ird d as B lockende (ca. 1/3 des Blockes) e n tfe rn t;  
d an n  w ird der B lock kon tinu ierlich  w arm  ausgew alzt auf eine Dicke, die dem  M ehrfachen 
des E n d p ro d . e n tsp ric h t bei einer Tem p. von 1600° F  (ca. 870° C). D as w arm  gew alzte 
G u t w ird  d an n  bei einer Tem p. n ich t u n te r  1225— 1275° F  (665— 690° C) aufgew ickelt. 
Bei w eiterer K ü h lu n g  w erden die Carbide in feiner, g u t v e rte ilte r  F o rm  zurückgehalten . 
A nschließend w ird d as G u t um  ca. 50— 85%  k a ltv e rfo rm t, so d aß  ein  le tz te r  D ressier
w alzstich  m it 2— 10%  L ängsstreckung  die gew ünschte  E ndfo rm  e rb rin g t. D ad u rch  w erden 
gu te  O berfläche, gleichm äßige Dicke u. die E n tw . gleicher K orngrößen  im ganzen Q uer
sc h n itt erzielt. D as G u t w ird d an n  bei einer Tem p. von  1200— 1300° F  (650— 705° C) 
8— 14 S tdn . geglüht, je  nach dem  G rad d er R eckspannung . (A. P. 2 377 922 vom  5/5. 1941, 
ausg. 12/6. 1945.) HAUG. 6409

Eric H. Heekett, T itusville, Pa ., V. S t. A., D ie Gewinnung und Verwertung von E isen 
ahfall aus H erdofen- u. BESSEMER-Schlaeke erfo lg t d u rch  m agnet. A ufbereitung , um  freien 
S ch ro tt u. Schlackenstücke, in denen E isenstücke e in g eb e tte t sind, vo n e in an d er zu tren n en . 
D as feine M aterial u n te r  l i n .  w ird dem  Möller eines H ochofens, d ie g rößeren  S tücke  nach 
e iner zw eiten m agnet. T rennung  von d e r Schlacke dem  H erdofen  zugesetzt. —  Zeichnungen. 
(A. P. 2 352 712 vom  24/11. 1941, ausg. 4/7. 1944.) HAUG. 6409

Friedr. Krupp Grusonwerk A. G., D eutschland, Schmelzen von Luppeneisen. U m  au s 
den  nach dem  K r u p p -RENN-Verf. erzeug ten  L uppen  fl. S tah l zu gew innen, w erden  sie nach 
einem  D uplexverf. zunächs in  einem  in te rm ittie ren d  arb e iten d en  D rehrohrofen , d e r  
zweckm äßig m it K ohlenstaub  beheizt w ird, geschm olzen u. d a n n  einem  SrEMENS- 
Ma r t i n - oder E lek troofen  zugeführt. Bei A nw endung eines MARTIN-Ofens is t es zweck
m äßig, in  dem  Drehofen eine A ufkohlung des B ades au f 2— 2,5 % C  u. eine E n tsch w e
felung, gegebenfalls auch  eine E n tp hosphorung  vorzunehm en. (F. P. 896 625 vom  2/5.
1944, ausg. 27/2. 1945. D. P rior. 13/8. 1942.) HAUG. 6409 

American Rolling Mill Co., ü bert. von : Victor W. Carpenter, Franklin und John
M. Jackson, M iddletown, Ohio, und Jaek E . Lueas, B utler, Pa ., V. S t. A., H erstellung  
eines S ilicium -Stahles m it geringer Verlustziffer. A us n iedriggekohltem  S i-S tah l m it z. B. 
2%  Si w arm gew alztes Blech oder B and von 0,06— 0,1 in . (1 ,5—2,5 m m ) S tä rk e  w ird  au f 
K altverfo rm ungstem p . abgeküh lt u. m it seiner Z undersch ich t k a lt  gew alzt, u. zwar m it 
einer so geringen A bnahm e (e tw a 7—8% ), die gerade zur E rzielung  e iner b leibend d efo r
m ierenden R eckspannung  ausreich t. H ierauf w ird das S tah lb lech  oder -band  d u rch  K is te n 
g lühung bei 1400° F  (760° C) en tk o h lt bis zu einem  m ax im alen  C-Geh. von 0 ,15% , d a n n  
gebeizt, m it einer A bnahm e von m indestens 50%  auf E n d m aß  k a lt  gew alzt u. schließlich 
einer Schlußglühung unterzogen. — Die Bleche oder B än d er e rh a lte n  ein  g robkörn iges 
Gefüge, hab en  eine kleine V erlustziffer u. sind geeignet fü r K ern e  von W echsels trom 
m aschinen. (A. P. 2 358 788 vom  3 /8 .1 9 4 0 , ausg. 26 /9 .1944 .) WÜRZ. 6409

Oberhütten Vereinigte Oberschlesisehe Hüttenwerke Akt.-Ges., D eutsch land , Behand
lung von Werkzeugstählen. D urch A usübung spezif. W alzdrücke bei geringen A bnahm en, 
bes. bei den ersten  S tichen, m itte ls W alzen g roßen  D urchm essers in  V erb. m it einem  
A bschrecken aus d er W alzhitze u. Anlassen bei niedrigen- Tem pp. w erden d ie m echan. 
Eigg. de r W erkzeugstähle, bes. die H ä rte  u. Schneidhaltigkeit der aus ihnen  gefertig ten  
W erkzeuge u. M aschinenteile, wie G esteinsbohrer, S ägeblätter, R inge u. W alzen von 
R ollenlagern oder dgl., w esentlich verbessert. (F. P. 906 204 vom  1/8. 1944, ausg. 27/12.
1945. D. P rior. 14/1. 1943.) ' WÜRZ. 6411

Robert Bosch G. m. b. H., D eutschland, D auermagnetstahl. E in  S tah l m it 1—15 (% ) Al
u . 5—25 V wird bei 1100— 1300° geglüht, danach  m it einer G eschw indigkeit von 10 bis 
180°/Min. auf 600°, anschließend beliebig schnell w eiter abgeküh lt, d an n  w iedererw ärm t 
au f eine Tem p. zwischen 550 u. 800° u. schließlich langsam  auf R aum tem p. abgekühlt. 
Die Sch lußkühlung w ird zweckm äßig im Ofen durchgefü h rt, da  die K ühlgeschw indigkeit 
u n te r  derjenigen der L uftküh lung  liegen m uß. — D er so behandelte  A l-V -S tah l h a t nach 
seiner M agnetisierung eine hohe R em anenz u. K oerz itiv k ra ft. (F. P. 896 370 vom  13/7. 
1943, ausg. 20/2. 1945. D. P rior. 15/7. 1942.) WÜRZ. 6411

Hughes Tool Co., ü b ert. von : Robert W. Schlumpf, H ouston, Tex., V. St. A., Hartlöten 
von Chromstählen m it 1,5— 4,5 (% ) C, 5—40 Cr, je 0 ,5— 3 Mn u. Si sowie 0—20 Mo, W , 
Ni u ./oder V . D urch Zulegieren von 0,5— 2,5 B können d ie aus diesen hochverschleißfesten 
S täh len  gegossenen W erkzeuge, z. B. au s einem  S tah l m it 2,5 C, 20 Cr, 1 Mn, 1 Si, 5 Mo
u. 1 B, m it anderen  M etallgegenständen, z. B. m it H alte - u . Führungste ilen , durch  H a r t
lö tung  u n te r V erw endung von M essingloten ve rbunden  w erden. D er B-Geh. fö rd ert eine 
gleichm äßige D iffusion des L otes an  der L ötstelle  u. v e rh in d ert bzw. beseitig t den stö renden  
C r-O xyd-F ilm . (A. P. 2 311878 vom 28/4. 1941, ausg. 23/2. 1943.) WÜRZ. 6411
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v  &  ^ ilcox C°-’ Rockleigh, übert. von: Howard J. Kerr, W estfield, N. J . ,
q  n  - r  ers ê^ un0 von W erkstücken aus Kohlenstoff-M olybdän-Stahl, bes. von durch 
Schw eißen m ite inander zu verbindenden H ochdruekrohren aus m it Al beruhigtem  Stahl 
d ieser A rt m it m ehr als 0,15%  C. Bei den m it Al desoxydierten Stählen findet in einer 
parallel zur Schw eißnaht verlaufenden Zone, die w ährend des Schweiß Vorganges auf 
1300— 1400° F  (704—760* C) e rh itz t w ird, eine G raphitausscheidung s ta tt ,  die das Gefüge 
schw ächt u . zur Bruchbldg. fü h rt. Da die zur Beseitigung dieses Nachteiles erforderliche 
E n tspannungsg lühung  bei ca. 1650° F  (900° C) bei örtlicher B eschränkung auf diese 
Gefügezone n u r eine V erlagerung des Gefügefehlers bew irkt, fü r das ganze W erkstück 
nach dem  E in b au , z. B. bei R ohrverlegungsarbeiten , jedoch m eist p rak t. undurchführbar 
ist, w ird vorgeschlagen, fü r die kurzen  E n d ab sch n itte  solcher H ochdruckrohre einen 
Si-beruhigten C -M o-S tahl, dagegen fü r den  zwischen diesen E nden liegenden R o h r
abschnitt einen A l-beruhigten C -M o-S tahl m it 0,15—0,2 (% ) C, 0,4—0,6 Mn, 0,15—0,25 Si, 
0,45—0,6 Mo u. 0,04 Al zu verwenden. Die Zus. des S tahles fü r die R ohrenden ist bis auf 
den in diesem  Falle  u n te r 0,005%  liegenden Al-Geh. die gleiche. Die E nden u. das R o h r
m itte lstück  w erden m ite inander verschw eißt, w orauf das ganze R ohr norm alisierend 
geglüht w ird. Die w ährend der Rohrverlegung hergestellten Schweißverbb. zwischen den 
einzelnen R ohren werden einer örtlichen E ntspannungsg lühung  unterzogen. (A. P. 2396704 
vom 11/3. 1944, ausg. 19/3. 1946.) WÜRZ. 6411

Crane Co., Chicago, übert. von : Jerome J. Kanter, Palos Park , Hl., V. St. A., 
Bolzen und Zapfen, die bei Tem pp. über 850° F  (455° C) beanspruch t werden, bestehen 
aus einer S tahllegierung m it ca. 0,35—0,5(% ) C, 0 ,4—0,7 Mn, 0,15—0,3 Si, 0 ,8—1,1 Cr, 
0,3—0,4 Mo, 0 ,2—0,3 V u. R est Fe. N ach Norm alisieren u. Anlassen besitz t dieser Stahl 
Zugfestigkeit 135000lbs./sq. in. (9 5 kg/m m 2), Streckgrenze 115000lbs./sq. in. (81kg/m m 2), 
Dehnung 15%  u. E inschnürung  45% . V erw endungsgebiete: D am pfkraftübertragung, Öl
raffinerien u. ehem . B etriebe. — D iagram m e u. Gefügebilder. (A. P. 2 244 881 vom 4/4. 
1940, ausg. 10/6. 1941.) H aüG . 6411

National Tube Co., übert. von: Herbert Davis, Cleveland, O., und JosephPawoll, 
Ellwood City, Pa ., V. St. A., Dorne fü r  Röhrenwalzwerke werden hergestellt durch  Gießen 
a u s einer E isenlegierung m it 0,15—0,5 (% ) C, 0,4—1,5 Mn, 0 ,4—1,5 Si, 0,5—2,5 Cr, 
0,5—2,5 Co, 0,5— 2,5 Cu, 0,05—2,5 N i, un ter 0,06 P , un ter 0,06 S, R est Fe. Bes. geeignet 
ist eine Eisenlegierung m it 0,2 C, 0,75 Mn, 1 Si, 1,5 Cr, 1 Co, 1 Cu, 0,5 Ni, un ter 0,06 P, 
un ter 0,06 S, R est Fe. Die G ußstücke werden zwischen 900 u. 1000° geglüht u. langsam 
abgekühlt. H ierbei b ildet sich d ich t anhaftender Zunder, der beim G ebrauch schm ilzt. 
So behandelte  W erkstücke sind frei von W arm - u. K altb rüch igkeit u. auch von der so
genannten B lausprödigkeit. Sie können geform t, geschm iedet, geschliffen oder sonstwie 
ka lt oder w arm  b earb e ite t werden, ohne daß ihre Eigg. d a ru n te r leiden. — Zeichnungen. 
(A. P. 2 197 098 vom  7/12. 1936, ausg. 16/4.1940). H a u g . 6411

General Electric Co., New York, übert. von: Robert T. Reardon, F o rt W ayne, Ind., 
V. S t. A., Wärmebehandlung von Dynamoblechen, bes. von gestanzten Ständerblechen für 
E lek trom otoren . Zwecks Verbesserung ih rer m agnet. E igg. werden die zu S tändern ge
bündelten  B lechringe in  ca. l 3/4 Stde. auf 650— 1100° gebracht u. ca. %  Stde. bei dieser 
Tem p. geglüht, d ann  in  einer Zeit von 2y2 S tdn. langsam  auf 275—475° u. schließlich 
schneller a n  der L u ft auf R aum tem p. abgkühlt. Das Glühen u. Abkühlen wird in einer 
G asatm osphäre folgender Zus. vorgenom m en: 3—12(% ) CO, 3— 10 C 0 2, 3—25 H 2, 
0,8—3,5 W asserdam pf u. gegebenenfalls bis zu 1 CH4, R est N 2. Dieses Gasgemisch w irkt 
bei der m axim alen  G lühtem p. nicht oxydierend bzw. reduzierend u. verhindert das Kleben 
der Bleche, w ährend es bei niedrigeren Tem pp einen homogenen, elektr. isolierenden Oxyd
film auf den Blechen bildet. — Gegenüber den üblichen Glühverff. werden eine höhere 
P erm eab ilitä t u. geringere H ystereseverluste erzielt. (A. P. 2 227156 vom 20/9.1938, 
ausg. 31/12. 1940.) W Ü RZ. 6411

IX. Organische Industrie.
I G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, H a lo g e n ie ru n g  von  K o h len w a sse rs to ffen . 

Die bei der H alogenierung von K W -stoffen in  Ggw. von geringen Mengen Metallen oder 
M etallverbb. au ftre ten d en  unerw ünschten  sek. R kk. m it Halogenw asserstonen, le auc 
zu V erfärbungen des halogenierten  K W -stoffes führen, können dadurch vermieden 
w erden, d aß  m an w ährend der H alogenierung geringe Mengen von solchen Verbb. z u »  , 
die m it den M etallen oder M etallsalzen beständige kom plexe Salze zu bilden vermögen 
die se lbst in  der W ärm e d urch  Halogenw asserstoffsäuren n icht aufgespalten wer e 
können. V erbb. dieser A rt sind z. B. die Am inocarbonsäuren, die m ehr als ei ne Carbon 
säuregruppe in  «-Stellung zu einem N-A tom  en th a lten , wie die R eaktionsprodd. von 
A m m oniak oder Ä thylendiam in m it Monochloressigsäure, oder die Salze dieser P rodukte.
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— Zu 1000 (G ew ichtsteilen) einer sy n th e t. K W -sto ff-F rak tio n  m it einem  Siedebereich 
von 240—320° g ib t m an  10 des R eak tionsp rod . von 1 Mol Ä thy lend iam in  m it 4 Mol 
M onochloressigsäure, fü h r t  d an n  bei 95— 100° u n te r  R ühren  Cl2 ein, bis ca. 40%  des Gases 
a b so rb iert sind, u. a rb e ite t  in  üblicher W eise auf. Man e rh ä lt ein  P ro d ., das bzgl. R e in h e it, 
K la rh e it u. W ärm ebeständ igkeit einem  P ro d ., das auf gleiche W eise, ab er ohne Zugabe 
der kom plexbildenden Verb. hergeste llt w ird, überlegen ist. — 3 w eitere Beispiele. (F. P. 
900 781 vom 23/12.1943, ausg. 9/7. 1945. D. P rio r. 8/11. 1942.) ROICK. 424

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutsch land , Gewinnung von Bromkohlenwasser
stoffen  d u rch  B rom ierung von a lip h a t. K W -stoffen  oder H alogen-K W -stoffen , bes. in 
Ggw. von Cl2, dad . gek., d aß  die b rom ierten  K W -stoffe von den  u n v e rän d e rt gebliebenen 
A nteilen  d u rch  selektive L ösungsm itte l, wie A ceton itril (I), M ethanol, fl. S 0 2 oder ihre 
Gem ische, ab g e tren n t w erden, z. B. kon tinu ierlich  in K olonnen, in  die m an  oben das 
R eaktionsgem isch u. u n ten  im  G egenstrom  das Lösungsm . e in tre te n  läß t. — Man be
han d elt z. B. ein öliges K W -stoff-G em isch, d a s zwischen 230 u. 320° siedet, au s de r CO- 
H ydrie rung  h e rrü h rt u. d u rch  N achhydrie rung  von ung esä tt. u. O -haltigen  B estand te ilen  
befre it w urde, in Ggw. von Cl2 m it einer solchen Menge B r2, d aß  ein  R eaktionsgem isch  
m it einem  Br-G eh. von 19%  anfällt. 100 (V olum enteile) desselben w erden m it 300 I einige 
Min. gesch ü tte lt, die un tere  Schicht, die die B rom -K W -stoffe in  I e n th ä lt, d u rch  D est. 
von I  befre it u. in die Mono- sowie e tw as Di- u. Po lybrom derivv . zerlegt. Die obere Sch ich t 
e rg ib t bei nochm aliger B ehandlung  m it I  usw. w eitere Mengen. (F. P. 906 145 vom  28/7
1944, ausg. 24/12. 1945. D. P rio r. 2/3. 1943.) DONLE. 424

* Japanese Volatile Oil Co., Synthese von Isobutylen aus Butanol. Säu re ton  gem ischt 
m it T h (S 0 4)2 u. H 20  (im V erhältn is 100:6 ,6 :70) w ird 24 S tdn. an  der L u ft g e tro ck n et, 
zerrieben, verform t u. in ein R eak tionsrohr eingefüllt, in das u n te r  E rh itzen  au f 300—500° 
ein  s tänd iger C4H 9O H -Strom  eingeführt w ird. Das en ts tan d en e  W . u. Gas m ach t 94 bis 
100%  der berechneten  Menge aus. D as Gas b esteh t zu 97— 100%  aus B uty lenen , wovon 
28%  Iso b u ty len  sind. Mo- u. W -Verbb. (Su lfa t, Sulfit, N itra t , C arbonat, O xyd, H y d roxyd) 
sowie andere  Th-V erbb. können ebenfalls allein oder im Gem isch wie d er beschriebene 
K a ta ly sa to r m it ähnlichen E rgebnissen V erw endung finden. ( J a p .  P. 163 171, ausg. 23/3.
1944.) ROICK. 425

Solvay & Cie,, Belgien, Herstellung von Olefinhalogeniden  d u rch  U m setzung von 
H alogen u. gasförm igem  K W -stoff, z. B. von Cl2 u. A cety len , dad . gek., d aß  die beiden 
Ausgangsstoffe jeder fü r sich in dem  fl. R eak tionsp rod . gelöst u. die beiden Lsgg. d e ra r t 
m ite inander um gesetzt w erden, d aß  keine gasförm igen V erbb. in  de r A pp. a u f tre te n  
können. Man p re ß t z. B. die A usgangsstoffe in  2 g e tren n te  K olonnen , die Lösungsm . e n t
ha lten , ein, u. verein ig t die beiden Lsgg. im R eak tio n srau m  u n te rh a lb  des F lü ssigkeits
spiegels. — V orrichtung. (F, P. 910 545 vom  30/4. 1945, ausg. 11/6. 1946. Belg. P rior. 
24/11. 1943.) DONLE. 425

Phillips Petroleum Co., Del., ü bert. von : Jean Paul Jones, B artlesville, Okla. 
V. St. A., Herstellung von Diolefinen  durch  k a ta ly t. Dehydrierung  von P a ra ffinen  m it 4-
u. 5 C-Atomen, bes. von n -B u lan  u. n-P entan. Dabei en ts tehen  teilweise auch  Isoparaffine
u. Isoolefine als N ebenprodd., z. B. Isobutylen  u. Isopentylen. N eben dem  n-Diolefin wird 
eine F rak tio n  von gasförm igen Stoffen erhalten , welche Olefine e n th ä lt, die eine geringere 
C-Zahl haben als das A usgangsparaffin. A ußerdem  wird eine F rak tio n  a b g e tren n t, welche 
das n. Paraffin  u. das entsprechende n. Olefin u. die en tsprechenden  Isoparaffine  u. Iso 
olefine en th ä lt. E in  großer Teil dieser F rak tio n  wird in die D ehydrierungszone zurück
geleitet. Der restliche Teil der F rak tio n  wird einer H ydrierung  unterw orfen , um  die u n 
gesä tt. K W -stoffe in g esä tt. K W -stoffe überzuführen  u. ebenso die un g esä tt. Isoolefine 
in gesä tt. Isoparaffine zu verw andeln. Die hierbei e rhaltenen  isoparaffinhaltigen K W - 
stoff-Gem ische werden d irek t zur k a ta ly t. A lkylierung verw andt, indem  sie m it den Ole
finen, welche in der gasförm igen F rak tio n  en th a lten  sind, um gesetzt w erden. Bei der Auf
arbeitung  des A lkylierungsgem isches wird eine A lky latfrak tion  u. F ra k tio n  aus den n ich t 
um gesetzten n. Paraffin-K W -stoffen erhalten . L etz te re  wird in die D ehydrierung  zurück
genom m en. Die Menge der in die H ydrierung zurückgenom m enen u. anschließend der 
A lkylierung unterw orfenen F rak tio n  wird so groß bem essen, daß  bei der D ehydrierungs
stufe eine w esentliche Bldg. anlso-K W -stoffen  im V erhältn is zu dem  Geh. an  n. Paraffin - 
K W -stoffen verm ieden  w ird . — Z eichnung . (A. P. 2 396 854 vom  1 /1 .1944 . ausg. 19/3.
1946.) F . Mü l l e r . 427

Standard Oil Development Co., D elaware, ü bert. v o n : Richard N. Meinert, W estfield , 
N. J . ,  V. St. A., Verfahren zum  Dehydrieren von Kohlenwasserstoffen, bes. zur H erst. v on  
B utadien  aus B utenen  durch kontinuierliche D ehydrierung. Als K a ta ly sa to r d ien t ein 
Oxydgem isch, welches zum größten  Teil aus MgO u. zum  kleineren Teil aus den O xyden  
des Fe, Cu u. K  b esteh t. Die D ehydrierung w ird in Ggw. von W asserdam pf in  solcher



1946. I. H ix -  Or g a n is c h e  I n d u s t r i e . 1 3 0 9

Menge dureh g efü h rt, d aß  der P a rtia ld ruck  des Ausgangsolefins, z. B. des B utens, ca.
/.10, a4 ^ßtr& gt. D adurch w ird die C-Abscheidung auf dem K ata ty sa to r w ährend der 

D ehydrierung  verm ieden. Als W asserdam pfquelle wird das beim Regenerieren des K ata- 
ly sa to rs entw eichende, w asserdam pfhaltige Gasgemisch verw endet, welches au f 1200 bis 
1500 F  (650—815° C) vo re rh itz t worden ist. Der in die Regenerierzone e in tretende über- 
h itz te  W asserdam pf h a t  1 2 0 0 -1 3 0 0 °  F  (6 5 0 -7 0 5 °  C). Die Olefin-KW -stoffe werden vor 
der D ehydrierung u. vor dem  E in le iten  des W asserdam pfes auf 800—1000° F  (425—540° C) 
v o re rh itz t. — Zeichnung. (A. P. 2 387 524vom 14/8. 1942, ausg. 23/10. 1945.)

F . Mü l l e r . 427
Jaseo Inc., Louisiana, übert. von: Kenneth K. Kearby, E lizabeth , N. J . ,  V. St. A., 

Katalytische D ehydrierung von niedermolekularen Kohlenwasserstoffen m it 2—5 C-Atomen 
bei 1000— 1600° F  (538—871° C) u. bei einem  D ruck  von 40—250 m m  in  Ggw. eines 
K a ta ly sa to rs , w elcher zum größeren  Teil aus MgO u. zu einem kleinen Teil aus MnO, u. 
einer geringen Menge CuO besteh t. F ü r  den K a ta ly sa to r sind folgende Mengen genann t:
50—90(%) MgO, 1—40 M nO, u. 1— 10 CuO. Der K a ta ly sa to r wird durch Fällen von 
C arbonaten aus einer Lsg. von MnCl2 u . C u(N 03)2, welche die erforderliche Menge MgO 
en thä lt, ferner durch  W aschen des Nd. u. durch  Trocknen des Nd. bei 600° F  (316°"C) 
hergestellt. — 1-B uten  w ird bei einem  P artia ld ru ck  von 80— 100 mm  u. bei 1100— 1300° F  
(593—704° C) über den  K a ta ly sa to r geleitet. Dabei b ildet sich 1.3-B utadien. (A. P. 2377083  
vom 19/9. 1941, ausg. 29/5. 1945.) F . MÜLLER. 427

Standard Oil Development Co. und  Kenneth K. Kearby, V. St. A., Dehydrierung von 
Kohlenwasserstoffen m it niedrigem  Mol.-Gew. (2—5 C-Atome), m it höherem  Mol.-Gew. 
(z.B .Ä thylbenzol.) u . bes. von niedrigm ol. O lefinen (B uten). Man verw endet K atalysa to ren , 
die MgO als G rundstoff, F e20 3 als a k t. M ittel u. eine kleine Menge eines Beschleunigers 
(Alkali- oder E rdalkalioxyd) en th a lten . A ußerdem  kann  eine geringe Menge eines S tabili
sators vo rhanden  se in ; dieser b esteh t aus einem  Oxyd eines M etalls der rech ten  Spalte  
der 1., 2. oder 3. G ruppe des Period . Syst. oder aus n ichtsauren  O xyden von Cr, Mn, Co, 
Ni, Th, Zr, Ce, P b , Bi u. Al. — Beispiel fü r die Zus.: 72,4 (Gew.-% ) MgO; 18,4 Fe20 3;
4,6 K 20 ;  4,6 CuO. — H e rs t.:  Man m isch t MgO m it einer Lsg. von F e(N 0 3)3, g ib t ge
gebenenfalls N H 4O H  z u , w äscht den  N d., m ischt ihn m it Lsgg. von Cu- u. K -N itra t, 
trocknet das Gemisch d u rch  E rh itzen  auf 537° u. form t es zu Kügelchen oder dgl. — 
Der K W -stoff w ird, vorzugsweise m it W asserdam pf (M engenverhältnis ca. 8 :1 ), m it einer 
Geschwindigkeit von 50—5000 Vol. (n. D ruck u. n. Tem p.) pro Stde. u. Vol. K a ta ly sa to r 
bei 537—871° du rchgesetzt. Am besten  is t es, den  K a ta ly sa to r in so feiner Verteilung 
zu verwenden, daß  e r zusam m en m it dem  Gas- u. W asserdam pfgem isch als Quasi-Fl. 
kontinuierlich in der App. um gepum pt werden kann. — Die R egenerierung geschieht 
durch  B ehandlung m it W asserdam pf u./oder L uft bei 593— 704°. — F ü r die D ehydrierung 
von B uten  zu B utadien  verw endet m an z. B. als A usgangsm aterial die bei der therm . 
oder ka ta ly t. S paltung  von K W -stoff-ö len  anfallende C4-G asfraktion. — Beispiele. (F. P. 
914123 vom 7/9.1945, ausg. 30/9.1946. A. P rio rr. 14/2., 6/8. u. 26/9.1942.) DONLE. 427

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ran k fu rt a. Main, Herstellung ungesättigter Kohlen
wasserstoffe. F ü r  R kk. in  Ggw. von Halogenwasserstoff galten Fe u. seine Legierungen bisher 
nur fü r Tem pp. bis zu 200° als hinreichend korrosionsfestes Gefäßm aterial. Es h a t sich 
herausgestellt, d aß  solche Gefäße auch bei kontinuierlichem  Verf. zur H erst. von Butadien  
durch A bspalten  von HCl aus D iehlorbutan , von B utylen  aus M onoehlorbutan u. ähnliche 
Rkk. bei Tem pp. bis zu 800°, bes. zwischen 450— 700°, hinreichend korrosionsfest bleiben. 
(F. P. 880 528 vom  23/1. 1942, ausg. 29/3. 1943. D. Prior. 15/9. 1938.) GANZLIN. 427 

* Standard Oil Development Co., übert. von: Edward D. Reeves, 1.3-Butadien aus Butan. 
Man fü h rt  B u tan  (I) durch  eine Reihe von A rbeitsverff. in B utadien  (H) über. A u s l erhält 
m an bei e iner K o n ta k tz e it von 1— 40 Sek. u. bei einer Temp. von 1000 1100° F  (538-
593°C) in  Ggw. eines A120 3— Cr2Os-K ataly sa to rs 20—60%  Olefine. Die C4-KW -stoffe 
werden von den leichteren Substanzen durch  E x trak tio n  m it einer 3 : 1-M ethylam in—H»0- 
Lsg. a b g e tren n t u. in  die K a taly sa to rsch ich t zurückgeführt. Es folgt eine weitere Lösungs
m itte lex trak tio n . Die Dest. e rg ib t d an n  ein Azeotrop von II  (ca. 72% M ethylam in en th a l
tend), K p . 116° F  (47°C) bei 90 lbs./sq. in. Die K W -stoffe werden aus den Am inazeotropen 
durch  W aschen m itH 20  gewonnen. Az^>trope von 1-Buten (40% ), K p. 110° F  (43 C), von 
trans-2 -B u ten  (42% ),'K p .  111° F , (44°C) u. von cis-2-Buten (35% ), K p . :114 F  (46 C) (alle 
m it M ethylam in u. bei 90 lbs,/sq. in.) w erden beschrieben. (A. P. 2 388 078, ausg. 30/10.
1945.) ROICK. 4-7

Usines Chimiques Hongroises Soe. An., Ungarn, Herstellung ungesättigter Kohlen
wasserstoffe. B utylenglykol wird durch  k a ta ly t. D ehydrata tion  in  Butadien  um gew andelt, 
was bei Ggw. eines schw ach flüchtigen K atalysatorengem isches erfolgt, das zum indest 
einen K a ta ly sa to r aufw eist, welcher die W asserabspaltung beschleunigt, z. B. (JNH4)-
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P h o sp h at, A120 3, Al- oder/u. C a-Phosphat. (F. P. 889 385 vom  23/12. 1942, ausg. 7/1. 1944. 
Ung. P rior. 23/12. 1941.) P R O B S T . 427

Usines Chimiques Hongroises, U ngarn, H erstellung ungesättigter Kohlenwasserstoffe. 
Aus e iner a lkoh. Lsg. von B uty lenglykol, wie sie bei d er H yd rie ru n g  von Aldol in  Ggw. 
von A. e rh a lten  w ird, k an n  m an  ohne w eitere  F rak tio n ie ru n g  ein  G em isch von Ä thylen  
u. B utadien  gew innen, w enn m an es in  Ggw. eines w asseren tz iehenden  M ittels, z. B. 
P hosp h at, e rh itz t. Man b r in g t z. B. 1 kg eines H ydrierungsgem isches aus %  kg Aldol u. 
%  kg A. in  Ggw. von  P h o sp h a t au f 280— 300° u. k ü h lt  d an n  au f — 30 bis —40° ab. D abei 
e rh ä lt m an  170— 190 g fl. B u tad ien  u. 320—330 g 95% ig . Ä thy lengas. E ine  V erharzung  
d es 'R eak tionsgem isehes wie bei d er F rak tio n ie ru n g  von B uty lenglykol u. A. t r i t t  dabei 
n ich t ein. (F. P. 889 386 vom  23/12. 1942, ausg. 7/1. 1944. Ung. P rio r. 23/12. 1941.)

K A LIX . 427
* Air Reduction Co., ü b ert. von : Richard C.Tollefson, B utadien . Die D ehydratisierung  

von  1 .3-B utylenglykol zum  1.3-B utad ien  w ird d ad u rch  verbessert, d aß  m an  einem  im 
R eak tio n srau m  befindlichen sau ren  D eh y d ra tis ie ru n g sk ata ly sa to r laufend  eine flüch tige  
bas. Verb. zu führt. So k an n  sich im R eak tio n srau m  a ls K a ta ly sa to r  (N H 4)2H P 0 4 befinden 
u. w ährend d er R k. kon tinu ierlich  m it N H 3 in B erührung  g eb rach t w erden. (Can. P. 
431155, ausg. 13/11. 1945.) ROICK. 427

* Shell Development Co., übert. v o n : Paul H. Williams, Harry de V. Finch und Seaver
A. B allard , M ethylpentadiene. (CH3)2CO wird d u rch  B ehandlung  m it einem  festen  bas. 
K o n d en sa tio n sm itte l zum  D iacetonalkohol (I) kondensiert. I  w ird k a ta ly t. zum  D iaceton- 
glykol (II) h y d rie rt u. II in fl. P hase  u n terha lb  des n. K p . m it I oder HCl zum  M ethyl- 
p en tad ien  dehy d ra tis ie rt. (E. P. 572 602, ausg. 1 6 /1 0 .1 9 4 5 .)  ROICK. 427

I . G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Trennen von B utadien  und  Chlorwasser
s to ff. Bei der H erst. von B utad ien  (I) durch Spaltung  von D ich lorbu tan  (II) in der W ärm e 
tre n n t  m an I vom  HCl (III) n ich t durch  B ehandlung der Gem ische dieser Gase m it W. 
oder wss. HCl ab , sondern d u rch  W aschen m it dem  zum  pyrogenen oder k a ta ly t. A uf
sp a lten  d ienenden II, oder m it fl. Substanzen, die sich als N ebenprodd. bei der A ufspaltung 
in I u. III bilden, oder m it einer F rak tio n  dieser Substanzen. H ierbei w erden n u r geringe 
Mengen III, aber sehr große Mengen I gelöst. D urch D est. des A bsorptionsgem isches k ann  
m an d ann  I e rh alten , das trocken  u. arm  an III ist. D er im abgetriebenen  I noch vorhandene 
III k an n  d ad u rch  leich t beseitig t w erden, daß  m an I k ondensiert, w ieder v e rd am p ft u. 
d an n  über k au st. A lkalien, Ca-Oxyd oder C a-H ydroxyd leitet. D er bei d er W aschung m it 
II n ich t absorb ierte  III e n th ä lt noch kleine Mengen I, die m an  d u rch  eine zweite W aschung 
ab so rb iert, wobei m an als A bsorp tionsm itte l ein Öl verw endet, das gegen III beständ ig  
ist u. III n u r in geringstem  M aße löst. D urch einfaches A btreiben k an n  d an n  das von d ie
sem Öl abso rb ierte  I gewonnen w erden. — Die d u rch  das vorliegende Verf. e rh alten en  
A usbeuten an  I  sind sehr hoch. Da in  A bw esenheit von W . g earb e ite t w ird, k an n  in eiser
nen App. gearb e ite t w erden, u. der ebenfalls in trockenem  Z ustand  e rh alten e  III kann 
ohne Schwierigkeiten nach dem  DEACON-Verf. in  Cl2 um gew andelt w erden. (F. P. 892 927 
vom  27/3 . 1943, ausg. 24/5 . 1944. D. P rior. 18/9. 1941.) ROICK. 427

Phillips Petroleum Co., Del., übert. von: Charles E. Welling, B artlesville, Okla., 
V. St. A., Trennung von D iolefinen, besonders von Pentadienen und  H exadienen ausKohlen- 
wasserstoffgemischen durch  Dest. u n te r  V erwendung von Am eisensäurem ethylester als 
azeotropes T rennungsm itte l. Das Verf. d ien t bes. zur T rennung  von P ipery len  aus Ge
m ischen m it Cyclopenten u n te r  Z usatz  von M  etkylform iat durch  azeotrop. D est., wobei 
.das C yclopenten m it dem  F o rm ia t überdestilliert. — E in  Gem isch von 68— 73%  Isopren  
m it 2 -M ethy l-l-bu ten  u. Pen ten-2  wird u n te r  Z usatz  von M ethy lform iat frak tio n iert 
d estilliert. — Zeichnung. (A. P. 2 376 104 vom  19/2. 1942, ausg. 15/5. 1945.)

F . Mü l l e r . 427
* Charles Weizmann, A btrennung von B utad ien  aus gasförmigen Gemischen. Aus gas

förm igen B utadien(I)-G em ischen, die neben I B u tane , B utene oder allg. C4-K W -stoffe 
e n th a lte n , t re n n t  m an  I  u n te r  A nw endung solcher organ. L ö sungsm itte l ab , die aus 
D ioxy-, D ihalogen- oder D ipjienylverbb. bestehen , in denen die S u b s titu en ten  d u rch  3, 4 
oder 5 M ethylengruppen voneinander g e tre n n t sind. Das I  e n th a lte n d e  G em isch befinde t 
sich w ährend  der A bscheidung in gasförm igem  Z ustan d , u. die T rennung  w ird k o n tin u ie rlich  
im  G egenstrom  bei — 5 bis — 40° du rch g efü h rt. (E. P. 574 058, ausg. 19/12. 1945.)

ROICK. 427
* Dow Chemical Co., übert. von: Charles L. Gregg, A btrennung von 1 .3-B utad ien  aus 

Kohlenwasserstoffgemischen. E ine T rennung  von B u tan  (I), 1-B uten (II), 1 .3-B u tad ien  
(III) u. V inylacety len  (IV) en th a lten d en  Gem ischen k an n  m an  d u rch  azeo trop . D est. m it 
S 0 2 erreichen. A rb e ite t m an bei Tem pp. u n te r  70°, so w ird Sulfonbldg. zum  g rö ß ten  Teil 
verm ieden . E in  A zeotrop von S 0 2 m it I u. II ist V orlauf, ein A zeotrop von S 0 2 m it III
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ka,nn aus d er M itte d er K olonne abgezogen werden, u. schließlich ist ein Azeotrop von S 0 2 
m it IV u n te rs te s  Erzeugnis. Die D est. e iner Spaltö lgasfraktion , die sich zu 50%  aus II 
u. zu 50%  aus III zusam m ensetz t, m it S 0 2 im V erhältn is 1:0,76 u. bei A tm osphärendruck 
w ird beschrieben. (A. P . 2 390 934, ausg. 11/12. 1945.) ROICK. 427

Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Entfernung von kleinen Mengen 
Dien-Kohlenwasserstoffen aus Olefine und W asserstoff enthaltenden Gasgemischen von der 
D ehydrierung de r H om ologen des M ethans oder der Gasgemische daraus, z. B. von der 
katalyt. D ehydrierung  von B utan , wobei neben hauptsäch lich  Butylenen  auch kleine 
Mengen Butadien  en tstehen . Das die D ien-K W -stoffe en th a lten d e  Gasgemisch wird bei 
bes. 180—200°, ab er un terh a lb  250° über K a ta ly sa to ren  in Form  von Cr- u. N i-Verbb., 
bes. Cr20 3, gele ite t. — Ü ber einen K a ta ly sa to r aus Cr- u. N i-Oxyd, welcher ca. 5%  Ni 
en th ä lt, le ite t m an  bei 180—200° ein  Gasgem isch, welches ca. 25 Vol.-%  Olefine, 27 H 2, 
47 g esä tt. K W -stoffe u. 1 Butadien  e n th ä lt. Dabei w ird das B utadien  ganz en tfern t, 
w ährend de r Olefingeh. u n v erän d ert geblieben ist. (F. P. 903 096 vom 30/3. 1944, ausg. 
24/9. 1945. D. P rio r. 5/3. 1941.) F. MÜLLER. 427

Rubber Stichting, H olland , Gewinnung von Isopren  (I) durch  Pyrolyse von K autschuk , 
G u ttapercha , B a la ta , hochpolym eren natü rlichen  oder sy n th e t. O lefin-KW -stoffen, die 
M olekülbausteine m it 5 C-Atom en en th a lten , oder M ischungen dieser Stoffe, indem m an 
diese in  gelöstem , geschm olzenem , festem  oder dispergiertem  Z ustand u. in Teilchenform 
m it einer e rh itz te n  O berfläche in B erührung  b ring t. Die Spaltprodd. w erden möglichst 
schnell aus d er Spaltzone e n tfe rn t, z. B. durch  A nw endung eines geringen Ü berdruckes 
in dieser Zone, durch  A nw endung eines T rägergases, wie N 2, H 2, W asserdam pf. Bes. v o r
te ilhaft ist es, W asserdam pf n ich t als solchen e inzuführen, sondern in der Spaltzone durch 
Verdam pfung von L atex  zu erzeugen, der u n m itte lb a r vor der Spaltung so s ta rk  wie mög
lich e rh itz t w erden soll. Dies geschieht in einer Vorheizzone, die der L atex  in Tröpfchen
form passie rt. Die Spaltzone e n th ä lt eine w ärm eleitende, k a ta ly t. wirksam e Substanz 
(M etalle, wie Cu, P t,  Co, Ni, Fe, in  Spänen; ferner Gase). — Z. B. läß t m an eine Lsg. 
von 10 g p lastifiziertem  „ firs t la tex  K repp“ in  30 g Toluol tropfenweise in ein R ohr fallen, 
in dem  ein D ruck von 30 mm H g herrsch t u. sich auf 700° e rh itz te  Cu-Späne befinden. 
D urchsatzgeschw indigkeit d er Lsg. 0,7 g/m in. Die Spaltgase werden m it N 2 abgezogen 
u. kondensiert. D as K ondensa t e n th ä lt  30%  I, bezogen auf Ausgangsstoff. (F. P. 912 985 
vom 30/7. 1945, ausg. 26/8. 1946.) DONLE. 428

Gevaert Photo-Produeten, N. V., Belgien, Herstellung von Vinylverbindungen durch 
Anlagerung einer Säure oder eines Alkohols an  einen K W -stoff m it D reifachbindung in 
Ggw. von H g-Salzen u. von B F 3, bes. H erst. von Vinylacetat (I) aus Acetylen (II) u. Essig
säure, dad . gek., d aß  m an der R eaktionsm . oder einem ih rer B estandteile vor der Um 
setzungeine oder m ehrere V inylverbb. in k a ta ly t. w irksam er Menge zusetzt. — Z. B. leitet 
m an in  eine Lsg. von 3 (Teilen) HgO in 1000 Eisessig 5 B F 3 u. 5 H F  in Gasform ein, g ib t 
un ter R ü hren  u. K ühlen  30 V inylaceta t zu u. le ite t bei 15— 20° 2— 3 Stdn. lang II ein. 
Die Lsg. w ird m it 10 wasserfreiem  N a2C 03 behandelt u. s ta rk  v e rrü h rt, dann  im Vakuum  
destilliert. A usbeute an  I  85%  u. m ehr. —  W eitere Beispiele fü r die H erst. von Vinyl- 
b u ty ra t ;  L aurinsäu rev iny leste r; fü r die Um setzung von O xalsäurem onoäthylester m it II; 
von M ethylalkohol m it B uty lacety len  zu a-B u ty lv iny lä ther usw. (F. P. 907 514 vom 
11/9. 1944, ausg. 14/3. 1946. D. Prior. 10/8. 1943.) D o n l e . 457

Reinhard Staeger, Schweiz, Vinylester von Carbonsäuren erhält m an in bes. guten 
A usbeuten, w enn m an  Acetylene u. C arbonsäuren, bes. Essigsäure, in Dampfform bei 
200—250° über K a ta ly sa to ren  le ite t, die bas. Z n-A cetat, bes. das in Chlf. lösl. Zn40 -  
(OOCCH3)fl, a llein  oder im Gemisch m it anderen K atalysa to ren , en thalten . E in  Gemisch 
von n. Z n-A cetat u. bas. Zn-A cetat ist bes. w irksam . Die H erst. des K atalysators erfolgt 
durch  Im prägnieren  der T rägersubstanz, A ktivkohle oder Silicagel, m it einer Lsg. des 
bas. Z n-A cetats in Chloroform. Man k ann  auch von einem K ata ly sa to r ausgehen, der n. 
Zn-A cetat e n th ä lt, u. dieses n. Z n-A cetat, m indestens zum Teil, in bas. Zn-Acetat über
führen , indem  m an den K a ta ly sa to r in  Ggw. von W. in einem essigsäurefreien Gasstrom 
m ehrere S tdn . auf 220—250° e rh itz t. E s ist für die H a ltb a rk e it des K atalysato rs u. für 
die U m setzung von V orteil, wenn die Rk. in Ggw. geringer Mengen W. (z. B. 0,2%) durch
geführt w ird. —■ 3 Beispiele e rläu te rn  das V erfahren. (F. P . 900 835 vom 29/12.1943, 
ausg. 10/7. 1945. Schwz. P rior. 2/2. 1942.) ROICK. 457

Soc. Beige de l'Azote et des Produits Chimiques du Marly (S. A.), Belgien, Herstellung 
von V inylestern von Carbonsäuren, bes. V inylacetat, durch  Um setzung der Carbonsä,ure- 
däm pfe m it A cetylen in hom ogener Gasphase, dad . gek., daß das gasförmige Gemisch, 
gegebenenfalls nach V orw ärm ung, über K ata ly sa to ren  geleitet wird, die aus Silicaten u . 
Polysilica ten  von Zn u ./oder Cd bestehen, auf Silicagel verte ilt sein u. ohne Aktivkohle 
verw endet w erden können. F ü r  die H erst. der K a talysa to ren  behandelt m an z. B. Na-
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Silicat-Lsg. (36° Be) in der K ä lte  m it der Lsg. eines Z n-Salzes (ZnCl2), w äsch t u. fo rm t die 
N dd. u. tro ck n e t sie bei ca. 140°. D. ca. 0,5. — Beispiele fü r die H erst. von Vinylaceta t 
u. -butyrat. (F. P. 910 575 vom  3/5. 1945, ausg. 12/6. 1946. Belg. P rio r. 21/3. 1944.)

D o n l e . 457
Dr. Alexander Wacker, Ges. für Elektrochemische Industrie, G.m. b. H., D eutschland, 

Herstellung von V inyleslern. D urch E inw . von Acetylen  au f organ. Säuren  in  Ggw. eines 
K a ta ly sa to rs  u. eines V inylesters m it erheblich  höherem  K p. als der darzuste llende e rh ä lt 
m an die entsprechenden  V inylester in g u te r A usbeute  u. ohne N ebenprodd ., wie Ä thyliden-  
ester u. Vinylharze. Als Z usatz  bei der H erst. von V in ylform ia t verw endet m an  z. B. 
V inylbutyrat, in den m eisten Fällen  ist jedoch V inylacetat g u t b rau ch b ar. In  ein Gemisch 
aus 352 B u tte rsäu re , 516 V iny laceta t, 10 M ercuriacetat u. 1,8 konz. H 2S 0 4 le ite t m an 
z. B. bei 84— 88° 2 S tdn. A cetylen ein. Bei F rak tion ie rung  des R eaktionsgem isches e rhält 
m an  245 V in y lb u ty ra t ( =  54%  A usbeute); die restliche B u tte rsäu re  fin d e t sich u nver
ä n d e rt w ieder u. k ann  von neuem  zur R k. verw endet w erden, ebenso d er g rö ß te  Teil des 
V iny laceta ts. Ä th y lidenester h a t  sich nu r spurenw eise gebildet. (F. P. 897 033 vom  6/8. 
1943, ausg. 9/3. 1945. D. Prior. 2/11. 1942.) KALIX. 457

Lonza-Werke Elektrochemische Fabriken G. m. b. H., D eutschland, H erstellung von 
Vxnylestern  aus A cetylen (I) u. C arbonsäuren, gek. d u rch  V erw endung eines K a ta ly sa to rs , 
der aus einem  durch  R k. von HgO u. einem  Sulfofe ttsäu reanhydrid  gew onnenen sulfo- 
fe ttsau ren  H g-Salz b esteh t. Die Bldg. von Ä thylidendiestb rn  u. H arzen  w ird auf diese 
W eise w eitgehend u n terd rü ck t. — Z. B. löst m an  21 g HgO in 320 g k rysta llis ie rb a rer 
Essigsäure (II) u. b eh andelt die Lsg. bei n. Tem p. m it einem  Gem isch von 13,6 g Sulfo- 
essigsäure u. 56 g II. In  die en ts tehende  feine Dispersion le ite t m an  bei geringem  Ü berdruck 
u. bei 25° I ein. Mehr als 90%  A usbeute an  Vinylacetat. (F. P. 898138 vom  17/9. 1943,
ausg. 11/4. 1945. D. P rior. 5/10. 1942.) DONLE. 457

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung von D icarbonsäuren, wie 
A dip insäure  (I) und ihren Homologen, d u rch  O xydation  von C yclohexanderivv ., wie 
Cyclohexanolen u. C yclohexylam inen, dad . gek., d aß  a ls O x y d a tio n sm itte l S ticksto ff
peroxyd (II), gegebenenfalls zusam m en m it 0 2 oder m it 0 2-haltigen  G asen, verw endet 
u. das O xydationsm itte l in die fl. A usgangssubstanz e ingeleite t w ird. L ösungsm m ., wie W., 
verd. H N 0 3 oder Eisessig, fe rn e r K a ta ly sa to ren , wie V erbb. von  Fe, Mn, Vd oder Mo, 
können zugesetzt w erden. Die entw eichenden S tickoxyde lassen  sich zu II regenerieren  
u. w ieder verw enden. — Z. B. le ite t m an in  Cyclohexanol d u rch  eine G lasfilte rp la tte  
einen lebhaften  II-S tro m , wobei m an  eine Tem p. von 40— 50° e in h ä lt. N ach ein iger Zeit 
verfestig t sich die M. u n te r  A bscheidung von I-K ry sta llen . (F. P. 905 080 vom  15/6. 1944,
ausg. 23/11. 1945. D. P rio r. 27/2. 1939.) DONLE. 698

* Carbide & Carbon Chemicals Corp., üb ert. von : Raymond W. McNamee und  Jesse 
T. Dunn, Dicarbonsäuren m it höchstens 5 C-Atom en sowie H y d ra te  u. Polym ere dieser 
e rh ä lt m an  d adurch , daß  m an die D äm pfe eines A lkylenglykols oder Polyalkylenglykols 
m it höchstens 5 C-Atom en in der A lkylengruppe gem ischt m it 0 2 bei 2 2 5 — 450° über 
einen M etall- oder M etallo x y d o x y d atio n sk ata ly sato r le ite t u. die Menge de r ebenfalls 
en ts teh en d en  M onocarbonsäuren u. O xyde des C d ad u rch  e in sch rän k t, d aß  m an  den 
U m setzungsteilnehm ern einen H alogenw asserstoff in  einer Menge zug ib t, die 0 ,002  bis 
0,3  V ol.-%  der vo rhandenen  G esam tgasm enge en tsp rich t. (E. P. 576 877, ausg. 24/4. 
1946.) ROICK. 698

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Gewinnung von mehrbasischen a liphati
schen Carbonsäuregemischen aus den Rückständen der A dipinsäureherstellung  d u rch  O xy
da tio n  von Cyclohexanol, C yclohexylam in u. a. cycloaliphat. V erbb. m it H N 0 3. Nach 
der A btrennung  der aus dem  O xydationsgem isch k ry st. A dipinsäure  w ird die H N 0 3-Lsg., 
welche noch be träch tlich e  Mengen von m ehrbas. a lip h a t. C arbonsäuren  gelöst e n th ä lt, 
u n te r  vorsichtigen B edingungen bezüglich de r Tem p. u. der K onz, de r Lsg. bei v er
m indertem  D ruck zur Trockne gedam pft. Die Tem p. soll n ich t über 60° steigen, u. das 
A bdestillieren der H N 0 3 wird d u rch  zeitweiligen Z usatz  von W. e rle ich te rt. E s b leib t 
e in  festes, weißes Gem isch der D icarbonsäuren  zurück , welches frei von H N 0 3 ist. Die 
gew onnenen Säuren  dienen zur H erst. von E stergem ischen. (F. P. 899 847 vom  17/11.1943, 
ausg. 12/6. 1945. D. Prior. 20/10. 1942.) F . MÜLLER. 698

* Imperial Chemical Industries Ltd., ü bert. v o n ; Ernest Harrison, John M. Woolley und 
Richard May, Adipinsäure. Die H N Ö 3-O xydation von Cyclohexanol oder Cyclohexanon 
zur A dipinsäure wird in Ggw. der beiden M etalle V u. Cu oder ih rer O xyde oder Salze 
durchgeführt. (E . P . 572 2 60 , ausg. 28/9.1945.) ROICK. 698

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, H erstellung von A dip insäure  (I) durch 
O xydation  von Hexahydrobrenzcatechin (II) (aus Brenzcatechin  durch  k a ta ly t.  H yd rie ru n g  
gewonnen) bei 20— 40" m it H N 0 3 m ittle rer K onz., z. B. 30—70% , gegebenenfalls in  Ggw.
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^ d a t io n s b e s c h le u n ig e rn ,  wie N H 4-V anadat (III). — 54 (Teile) II werden un ter 
K üh lu n g  m  1 /2  S tdn. in 150 H N 0 3 (52% ig), die 0,3 III en th ä lt, eingerührt, wobei die 
le m p . au f 32— 37° ste ig t. D ann rü h r t  m an 2 S tdn. bei 35°, k ü h lt auf 0°, w äscht den 
k ry sta llin . N d. m it W. u. tro ck n e t ihn. 93,5% ig. A usbeute an I. (F. P. 898009 vom 
11/9. 1943, ausg. 9/4. 1945. D. Prior. 12/9. 1942.) DONLE. 698

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, R einigung von Dicarbonsäuren, die 
durch  k a ta ly t. O xydation  von alicycl. K etonen  m it 0 2 oder m it Gasen, die 0 2 en tha lten , 
in  fl. P hase  gewonnen w erden, dad . gek., daß  die rohe, aus dem  R eaktionsgem isch a b 
g e trenn te  D icarbonsäure m it einer niedrigen F e ttsäu re , wie Am eisensäure oder Eisessig, 
gewaschen w ird. Die W äsche erfolgt im allg. bei n. oder wenig erhöh ter Tem p. (bis etw a 
50°); die F e ttsäu re  w ird in  Mengen von 10—50% , bezogen auf rohe D icarbonsäure, a n 
gewendet. Zweckm äßig n im m t m an m ehrere, jeweils durch  eine F iltrie rung  oder Z en tri
fugierung un terb rochene  W aschungen vor. F ü r die ersten  W aschungen einer neuen Charge 
können die W aschflüssigkeiten dienen, die bei den  letz ten  W aschungen einer früheren 
Charge b e n ü tz t w urden. — Die O xydation  d er cycl. K etone zu den D icarbonsäuren ver
läuft bes. g la tt  in  Ggw. von niedrigen F e ttsäu ren . E s ist vorteilhaft, in  A nw esenheit der 
gleichen Säure zu a rbeiten , die anschließend bei der Reinigung eingesetzt wird. Bes. ge
eignet als W aschfl. ist das K ondensat, das aus den vom nich t verbrauch ten  Anteil der 
oxydierenden Gase m itgerissenen D äm pfen gewonnen wird. O xydation  u. R einigung 
können in einem  kontinu ierlichen  Verf. du rchgeführt werden. — Beispiel fü r die O xy
dation von Cyclohexanon m it L u ft in  Ggw. von Eisessig u. M n-N itra t u. die Isolierung 
reiner Adipinsäure. (F. P. 895 578 von 17/6. 1943, ausg. 29/1. 1945. D. Prior. 4/6. 1942.)

D o n l e . 698
Dr. Alexander Wacker, Gesellschaft für Elektrochemische Industrie G. m. b. H.,

D eutschland, Dicarbonsäureanhydride. Säuren von der A rt der Maleinsäure (I) oder 
Phthalsäure (II) k ann  m an in einfacher Weise u. in gu ter A usbeute dadurch  in die An
hydride überführen, daß  m an die D icarbonsäure auf organ. Vinylester, bes. das Vinyl
aceta t d H ), in  Ggw. von b ekann ten  U m esterungskatalysatoren , z. B. Hg-Salzen u. ein 
wenig H 2S 0 4 oder B isulfat, u. gegebenenfalls eines Polym erisationsinhibitors, wie H ydro
chinon (IV), bei Tem pp. un ter 100° einw irken läßt. Der zuerst entstehende Monovinyl
ester zers. sich sofort zum A nhydrid. — Man läß t un ter ständigem  R ühren bei Raum- 
tem p. 20 (g) I u. 30 III in Ggw. von 0,5 IV, 0,5 H g-A cetat u. 0,05 konz. H 3S 0 4 aufeinander 
einwirken u. dest. d ann  das überschüssige III sowie die entstandene Essigsäure u. den 
Acetaldehyd ab. Aus dem  R ückstand  gewinnt m an M aleinsäureanhydrid in 96% ig. Aus
beute. — V errü h rt m an 40 II, 65 III, 0,75 H g-A cetat u. 0,5 konz. H 2S 0 4 bei R aum tem p., 
so e rhält m an Phthalsäureanhydrid  in 95% ig. A usbeute. (F. P. 906 141 vom 28/7. 1944, 
ausg. 24/12. 1945. D. Prior. 29/7. 1943.) ROICK. 704

British Industrial Plastics Ltd., E ngland, Herstellung von M elamin  (I) durch Schmelzen 
von C yanam id  u ./oder D icyandiam id  in  Ggw. eines ziem lich h itzebeständigen Salzes 
von G uanidin, B iguanid, von Substitu tionsprodd . derselben oder von Mischungen dieser 
Salze, im w esentlichen ohne Zers, der G uanidinreste, dad. gek., daß un ter Zusatz von 
NH3, u . zw ar zweckm äßig kontinuierlich , g earbe ite t wird. A usbeuten an I z. B. 96,6%. — 
Beispiele. (F. P. 916 673 vom  30/10. 1945, ausg. 12/12. 1946. E. Prior. 16/10. 1942.)

D o n l e . 1020
American Cyanamid Co., Andrews C. Wintringham und Victor Louis King, V. St. A.,

Reinigung von M elam in  (I). Man e rh itz t Cyanam id oder D icyandiam id in fl. N H 3 bis 
zur Bldg. eines Zw ischenprodd. en th a lten d en  I, g ib t das Prod. in W., das eine organ., zur 
Bldg. einer kom plexen, wasserlösl. Fe-Verb. fähige Oxyverb., wie W einsäure oder 
M annit, e n th ä lt, u. tre n n t I aus d er Lsg. ab. (F. P. 914 610 vom 19/9. 1945, ausg. 14/10. 
1946. A. P rior. 26/2. 1941.) - DONLE. 1020

* Distillers Co. Ltd., Herbert M. Stanley und Francis E. Salt, Herstellung von Styrol aus 
Äthylbenzol, dessen Däm pfe m an allein oder in Mischung m it W asserdam pf bei ca. 600° 
über einen V -O xyd-K atalysator leitet. (E.P. 572410, ausg. 8/10. 1945.) PANKOW. 1784 

Herbert Steiner und Sidney Whincup, E ngland, Herstellung von Styrol (I) und seinen 
Alkylsubstitutionsprodulcten aus Äthylbenzol (II) oder seinen A lkylsubstitutionsprodd. 
durch k a ta ly t. D ehydrierung, dad. gek., daß  der K a ta ly sa to r aus Ce-Oxyd (III) u. gegebe
nenfalls einem  bei R eaktionstem p. beständigen U-Oxyd auf als Trägerstoffen dienenden 
O xyden, z. B. von Be, Mg, Ca, Sr oder Ba, besteh t u. die Menge III  10—25%  der Gesam t
masse b e träg t. Man k ann  bei verm indertem  D ruck arbeiten  u. das Ausgangsm aterial 
m it einem  in erten  Gas, wie N 2, verdünnen. Die A lkylsubstituenten  können sich in  der 
Seitenkette  oder am K ern  befinden. — Als Ausgangsstoffe verw endet m an reines II oder 
Il-haltige  F rak tionen , die beim A rom atisieren, Spalten, Um lagern von Erdöl, syn thet. 
Ölen, S o lv en tn ap h th a  usw. en ts tehen  u. zwischen 125 u. 150° sd., ferner n-Propyl-,
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Isopropylbenzol (h ieraus a- u. ß-M ethylstyrol), o-, m- u. p-Äthyltoluol, d ie  o-, m- u. p-V inyl- 
toluol liefern. Tem p. z. B. 600—630°, Beispiel fü r die Zus. eines K a ta ly sa to rs : 10 (G ew ich ts
teile) C e0 2, 5 U 0 3, 85 MgO. — A usbeu te  an  I z. B. 26% . (F. P. 914 563 vom  17/9. 1945, 
ausg. 11/10. 1946. E . P rio r. 6/11. 1942.) DONLE. 1784

* Universal Oil Products Co., ü b ert. vo n : Albert L. Mond, Styrol. E in  Gem isch von 
C6H 5C2H 5 u . X ylol d eh y d rie rt m an  in  Ggw. eines K a ta ly sa to rs , wie A120 3, dem  m an  noch 
zur U n te rstü tzu n g  ein dehydrierendes M etalloxyd zusetzen kann . D as CSH 5C2H 5 w ird 
selektiv  in S tyro l um gew andelt, w ährend  X ylol u n v e rän d e rt b leib t, als V erdünnungsm itte l 
d ien t u. unerw ünsch te  N ebenrkk. zu u n terd rü ck en  verm ag. (E. P. 572 045, ausg. 20/9. 
1945.) ROICK. 1784

Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New Y ork, ü b ert. von : Alfred W . Francis, W oodbury, 
N . J . ,  und  Ebenezer E. Reid, B altim ore, Md., V. S t. A ., T rennung von S tyro l und  seinen 
Homologen aus ihren Gemischen m it Ä thylbenzol u n te r  V erw endung e iner wss. 70% ig. 
A g N 0 3-Lsg. als E x tra k tio n sm itte l fü r das S ty ro l. Die L öslichkeit von  S ty ro l b e trä g t 
bei 25° e tw a 6 cm 3 in 100 cm 3 der wss. 70% ig. A g N 0 3-Lsg. Beim  A ussch ü tte ln  eines Ge
m isches aus 20 (V olum enteilen) Ä thylbenzol u. 10 S ty ro l m it 50 e iner 70% ig. A g N 0 3-Lsg. 
w erden 30%  des S tyro ls aufgenom m en. Die ab g e tren n te  wss. Schicht w ird m it 25 Volum en
te ilen  P e n tan  oder eines anderen  g esä tt. K W -stoffes, dessen K p . von  dem  des S tyrols 
h inreichend  abw eicht, ausgezogen, wobei 83%  des gelösten  S ty ro ls  in  Lsg. gehen. Das 
S tyro l w ird d u rch  D est. ab g e tren n t. D as Verf. k an n  fo rtlau fen d  im  G egenstrom  d u rch 
gefü h rt w erden, um  das S tyro l fa s t q u a n tita tiv  in  reinem  Z ustande  ab zu tren n en . (A. P. 
2 377 221 vom  7/7. 1942, ausg. 29/5. 1945.) F . MÜLLER. 1784

Luimnus Co., New York, N. Y ., ü b ert. von : Ward J. Bloomer, W estfield , N . J . ,  
V. S t. A., R einigung von Styrol. U ngereinigtes Styrol, wie es d u rch  D ehydrierung  von 
Ä thylbenzol (I) erh a lten  w ird, w ird m it M ethylcellosolve (II) oder anderen  A lkylenglykol
ä th e rn  gem ischt u. einer azeotropen D est. unterw orfen . Bei A nw endung von 62 mm Hg- 
D ruck am  oberen E nde der verw endeten  D estillationskolonne geh t d an n  bei 124° F  (51° C) 
ein  Gem isch von 61%  I u. 39%  II über. Dieses w ird u n te r  Z usatz  von W . bei n. Druck 
einer te rn . azeotropen D est. zur W iedergew innung von  II unterw orfen . D ann  geh t bei 
194° F  (90° C) ein Gem isch von 67,2%  I, 7,4%  II u. 25 ,4%  W . über, d as sieh bei der 
K ondensation  in 2 Schichten tre n n t, von denen  die obere 98,5 V ol.-%  I u. 1,5 V ol.-%  II 
e n th ä lt, die u n tere  19,9%  II u. 80 ,1%  W asser. A us d er oberen Sch ich t k an n  d u rch  e r
n eu te  azeotrope D est. reines S tyrol gew onnen w erden. (A. P. 2 381 996 vom  30/5. 1942, 
ausg. 14/8. 1945.) ‘ K A LIX . 1784

Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, Basel, Schweiz, H erstellung von Am inen  
der Indanreihe. P rim . oder sek. Am ine w erden, gegebenenfalls in  Ggw. von V erdünnungs- 
u ./oder K ondensationsm itte ln , m it g esä tt. oder un g esä tt. E s te rn  von 2-O xyalkylindanen 
um gesetzt. — Z. B. e rh itz t m an eine Lsg. von 4,3 (Teilen) 2-B rom m ethylindan  (I) u.
3,8 P iperid in  in  25 V olum enteilen absol. Bzl. 3 S tdn . au f 50— 70°, filtr ie rt, w äsch t m it 
Bzl. den  R ückstand  aus, e x tra h ie rt aus dem  F il tra t  die B ase m it verd . HCl, se tz t sie m it 
N H 3 frei, n im m t sie in  Ae. auf, tro ck n e t, d am p ft ein u. dest. den  R ü ck stan d  im  V akuum . 
2-(N -P iperid inom ethyl)-indan\ Hydrochlorid. — Aus I u. D iäthylam in  2-(D iäthylamino- 
m ethyl)-indan, K p .0jl 82°; Hydrochlorid, F . 116°. — In  analoger W eise en ts te h en : 2-(Di- 
propylam inom ethyl)-indan, K p .0i25 108° (hygroskop. Hydrochlorid)-, 2-[N -M ethyl-N -(ß-phe- 
nyläthyl)-am inom ethyl]-indan, K p .0-1 150° (Hydrochlorid, F . 152— 153°); 2-(3'-Carbäthoxy- 
piperidinom ethyl)-indan, K p .0i. 170° (H ydrochlorid, F . 236— 238°). — Als Ausgangsstoff 
eignet sich u. a. auch  2-Chlormethylindan. (F. P. 910 698 vom  11/5. 1945, ausg. 14/6. 1946. 
Schwz. P rio rr. 16/6. 1944 u. 20/3. 1945.) ' DONLE. 2620

Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, B asel, Schweiz, H erstellung von Am inen  
der Indanreihe. Man läß t auf g esä tt. oder un g esä tt. 2-A m inoalkylindane, deren  Am ino
gruppe m indestens ein H -A tom  t rä g t,  oder auf ihre D erivv. A lky lierungsm itte l e inw irken.— 
Z. B. e rh itz t m an 4 (Teile) 2-A m inom ethylindanhydrochlorid  (I) m it 50 Form alinlsg. 
(40% ig) im  verschlossenen R ohr 3 S tdn . auf 120— 125°, m ach t m it N H 3 alka l., n im m t in 
Ae. auf, tro ck n e t, dam p ft ein u. dest. den  R ü ck stan d  im  V akuum . 2-(D im ethylam ino- 
methyl)-indan  (II), K p .ls 119°; Hydrochlorid, F . 189—190°. — A us I u . C2H 5J  2-(D iäthyl- 
am inom ethyl)-indan, K p .0)1 82°. — Aus I  u. 1 .5-D ibrom pentan  2-(N -P iperid inom ethyl)■ 
indan. — 10,3 (Teile) I u. 7,4 B enzaldehyd w erden y 2 S tde. in  N 2-A tm osphäre  auf dem 
W asserbad erw ärm t, das R eaktionsgem isch ausg eä th ert, d er Ae. ve rd am p ft, der ölige 
R ü ck stan d  im verschlossenen R ohr 5 S tdn . m it 10,6 CH3J  au f 100° e rh itz t, d ie ro te  M. 
m it 100 A. 20 Min. aufgekocht, die Lsg. nach  A bkühlung  in  die lO fache G ewichtsm enge 
Ae. gegossen u. filtriert. D er R ückstand  w ird in  W . suspendiert, m it 2 n N aO H  alkal. 
gem acht, in Ae. aufgenom m en, der Ae. verdam pft. 2-(M ethylam inom ethyl)-indan, K p .n  136 
bis 137°; Hydrochlorid, F . 205—207°. H ieraus d u rch  w eitere M ethylierung m it F o rm 
a ldehyd  die Verb. II. — In  analoger W eise können prim . u. sek. A m inom ethylindene
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erh a lten  w erden, z. B. aus 2-(M ethylam inom ethyl)-inden  das JDimethylderivat. (F. P. 910 697 
vom  11/7. 1945, ausg. 14/6. 1946. Schwz. Priorr. 16/6. 1944 u. 20/3. 1945.) DONLE. 2620 

Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, Basel, Schweiz, Herstellung von A m inen  
der Indangruppe. 2-A m inoalkylindane, die in der A m inogruppe su bstitu ie rt sind u. deren 
alicycl. K ern  eine K etogruppe, eine freie oder su b stitu ie rte  Carbinolgruppe oder eine 
A lkylengruppe trä g t, w erden m it R eduktionsm itte ln  d e ra rt behandelt, daß  das O-Atom 
en tfe rn t w ird bzw. die u n gesä tt. G ruppe verschw indet, u. die entstehenden  Prodd. ge
gebenenfalls q u a te rn ä r gem acht. Die Ausgangsstoffe können in  dem  einen oder dem 
anderen d er beiden K erne noch w eiter su b stitu ie rt sein u . eine sek. oder te r t . Am ino
gruppe aufw eisen. Als R ed uk tionsm itte l eignen sich k a ta ly t. ak tiv ie rte r W asserstoff; 
auch P , H J ,  am algam iertes Zn u. HCl. Als K ata ly sa to ren  verw endet m an Verbb. von 
E delm etallen, wie P t  u. P d , gegebenenfalls auf einem Träger. Man arb e ite t vorzugs
weise in w asserfreien F e ttsäu ren , wie Eisessig oder P ropionsäure, sowie in Ggw. von 
M ineralsäuren, wie H 2S 0 4, HCl, HC104; ferner von V erbb ., wie ZnCl2 u. HCl oder 
B FS u .  Essigsäure. Sind die als Ausgangsstoffe verw endeten A m inoketone in freiem 
Z ustand wenig beständ ig , b en ü tz t m an sie in Form  ihrer Salze oder in saurer oder neu tra ler 
Lösung. A lkylengruppen können auch in  Ggw. von gewöhnlichen K a taly sa to ren , z. B. Ni 
oder Co, red. w erden. In  diesem F a ll verw endet m an als Lösungsm . A ., D ioxan, W . usw. — 
Die neuen Verbb. destillieren im allg ., ohne sich zu zers., sind h a ltb a r u. bilden wasserlösl. 
Salze. — 7,5 (Teile) 2-(N -Piperidinomethyl)-indenhydrochlorid( F . 237—238°; z. B. h er
gestellt durch K ondensation  von a-Indanon  m it Paraformaldehyd  u. Piperidinhydrochlorid, 
Red. des l-Oxo-2-[N-piperidinomethyl\-indanhydrochlorids, F . 214°, m it Na-Am algam  zur 
entsprechenden 1-Oxyverb-, F . 206,5—207°, u. W asserabspaltung) werden in  50 A. gelöst, 
die saure Lsg. m it 30n  N aO H  neu tra lis ie rt, in  Ggw. von 15 zuvor red. N i-K atalysato r 
bei gewöhnlicher Tem p. hyd rie rt, die Lsg. filtrie rt, eingedam pft u. der R ückstand destilliert. 
2-(N -P iperidinom ethyl)-indan  (I), K p .0i35 110—112°; Hydrochlorid, F . 220—221°. Die 
gleiche Verb. w ird e rhalten , wenn l-O xy-2-(N -piperidinom ethyl)-indan  m it W asserstoff in 
Eisessiglsg. u. in  Ggw. von P d -B a S 0 4-K ataly sa to r u. H 2S 0 4 red. wird. In  analoger Weise 
wird 2-(Dimethylaminomethyl)-indanhydrochlorid, F . 189—190°, gewonnen. —• 1-Oxo- 
2-(N -piperidinomethyl)-indanhydrochlorid  wird in Eisessig u. in Ggw. von P tO  u. HCl 
bei 60° h y driert, bis 4 Mol H 2 aufgenom m en sind. E s en ts teh t I. G eht m an von 1-Oxo- 
2-(methylaminomethyl)-indanhydrochlorid, F. 158— 159°, aus,
so e rhält m an in analoger Weise 2-(M ethylam inom ethyl)-in- i y JT| CH-* H2
dan\ Hydrochlorid, F . 205—207°. — Aus l-M ethyl-2-(N -pi- I || 32|| Qg;, ist >Ha
peridinom ethyl)-inden  (II) l-M ethyl-2-(N -piperidinom ethyl)- \ / \ /  " /
indan-, Hydrochlorid. — In  analoger W eise werden andere h ^ 'h  3 3
im Fünfring  u ./oder im arom at. K ern  substitu ie rte  Derivv.,
bes. die 1-Äthyl-, 1-Propyl-, 1-Isopropyl-, 1-Butyl-, 1-Phenyl-, 1-Benzylindane, die in 
2-Stellung eine N -substitu ierte  Ami nom ethylgruppe aufweisen, erhalten. (F. P. 908 608 
vom 4/1. 1945, ausg. 15/4. 1946. Schwz. Priorr. 4/1. u. 21/9. 1944.) DONLE. 2620

Augustin Eugène Armand Félix Mache, Frankreich , Herstellung löslicher und in 
saurem M edium haltbarer Zubereitungen von Theobromin (I). Man füg t zu I oder 
einem seiner lösl. Salze ein  Puffergem iseh. — Beispiele: l g  I -Na, 5 ccm m /15-K H 2P 0 4- 
Lsg., 95 ccm m /15-N a2H P 0 4-Lsg. ; oder: l g  I -L i, 95 ccm m /15-Na2H P 0 4-Lsg., 100 ccm 
m /15-K2H P 0 4-L sg .; oder: l g  I -Na, 70 ccm m/15-Lsg. von B(OH)3 u. NaCl, 10 ccm 
m /20-N a-B oratlsg. (p h  jeweils 8); 1 g I -Na, 20 ccm m /5-Lsg. von B(OH)3 u. NaCl, 80 ccm 
m /20-N a-B oratlsg .; oder: 1 g I, m /5-N aO H  (21 ccm +  zur N eutralisierung von I aus
reichende Menge), 50 ccm m /5-Lsg. von B(OH )3 u. KCl, 20 ccm W. (p h  jeweils 9). (F. P. 
906 340  vom  25/4. 1942, ausg. 31/12. 1945.) DONLE. 3542

Herbert Sehwaneberg, Polen, Herstellung von K affe in  (I) durch Methylierung von 
X anthin  (II), dad. gek., daß  eine wss. alkal. II-Lsg. zunächst un ter Kühlung, dann bei 
n. Tem p. u. schließlich bei erhöhter Temp. m it M ethylierungsm itteln behandelt wird. — 
Z .B . w erden 30 ,4g  II m it 200cm 3 3 n N aO H  u. 6 0 cm 3 D im ethylsulfat bei höchstens 
30° u n te r  K ühlung, d ann  1 Stde. bei n. Temp. ohne K ühlung u. y2 Stde. bei 70° 
v e rrü h rt, abgekühlt, m it 10 cm 3 40% ig. N aO H  versetzt, der Nd. ab filtn ert u. das 
F iltra t  m it Chlf. ex trah ie rt. 2 0 - 2 5  g I. (F. P. 894 3 91  vom 30/4. 1943, ausg. 21/12 1944.
D. Prior. 7/4. 1942.) DONLE. 3o44

Chemiewerk Homburg Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung konzentrierter wässeriger 
Lösungen des Theophyllins (I). Man verw endet als L ösungsverm ittler M onoalkanolamine 
der Form el V, in der R  W asserstoff, R  u. R x Alkyl-, Alkenyl-, Cycloalkyl-, Cycloalkenyl-,

, • -i , n ■ _ Al 1___1_____J. « lrnnnnn rr KU .t/1  T  U l  U 1 C I  V j  ILA u v / l  ’  J- . i  -- „ T ?
Aryl-, A ralkyl-, A ralkenyl- u. A cylreste u. R 2 ein  A lkylrest sein können, z. B 
A llyläthanolam in  (IV), Acetylaminoäthanol, ß-Dimethylaminoathanol (U), T  
D iäthylaminopropanol (HI) usw . Die Lsgg. können wesentlich m ehr als 20 /0, z. B. 
31%  I  en th a lten . — 100 ccm wss. Lsg. werden hergestellt un ter Verwendung

y- /  v
-  N - R 4

\ R , —O H
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von: 17,8 g II u. 20g  I; 23,4 g ß-D iäthylam inoäthanol u. 31 g I; 13,1 g III u. 20 g I; 11 ,7g 
B utylä thanolam in  u. 25 g I; 20,2 g IV u. 15 g I; 15,1 bzw. 30,2 g B enzylä thanolam in  u.
14,5 g I. (F. P. 903150 vom  24/9. 1943, ausg. 25/9 .1945 . D. P rior. 13/5 .1942.)

D o n l e . 3552

X . Färberei. O rganische F arbstoffe.
Courtaulds Ltd., E ngland , Verfahren zum  Färben von F ilm en m it schwacher Wasser

saugkraft. F ilm e, die W. schw er anzusaugen verm ögen, z. B. solche, die aus Cellulose
a ce ta t, -p rop ionat, -b u ty ra t,  -a ce to b u ty ra t, -acetop rop ionat, A ceta t de r Ä thylcellulose, 
Ä thylcellulose, Benzylcellulose, P o ly v in y lace ta t, P o ly v iny lch lo raceta t, P o lym ethylm eth- 
a c ry la t au fgebau t sind, w erden d ad u rch  rascher an g efä rb t, d aß  m an  sie auf einem  Jigger 
oder einer ähnlichen Vorr. in  ih rer ganzen Länge m it einem  Gewebe fü h rt, welches geeig
n e t is t, die F a rb flo tte  zu rückzuhalten . An Stelle eines Gewebes k önnen  auch  ih rer 2, auf 
jeder Seite des zu färbenden  F ilm gutes je  1, m itg e fü h rt w erden. Als solches H ilfsgewebe 
d ien t z. B. ein Gewebe aus Baum w olle oder V iscosekunstseide. (F. P. 913 811 vom  29/8. 
1945, ausg. 20/9. 1946. E . P rior. 13/12. 1943.) __ PROBST. 7021

Ciba Akt.-Ges., Schweiz, Verbesserung von m it K upferverbindungen entwickelten 
Färbungen. Die m it Cu-Verbb. en tw ickelten  F ärb u n g en  können  d ad u rch  verbessert w er
den, daß  m an auf die einer B ehandlung m it C u-abgebenden M itte ln  un terw orfenen  F ä r 
bungen  in  W. lösl. K ondensationsprodd . e inw irken läß t, die m an  aus F orm aldehyd  (I) 
u. V erbb. der H arnsto ffgruppe e rh ä lt, die aus E lem en ten  bestehen , deren  A tom gew icht 
n ich t höher ist als 16 u. in  denen das V erhältn is des O zum  C u n te r  1 liegt. V erbb. dieser 
A rt sind z. B. C yanam id, D icyandiam id, D icyandiam id in  (II), M elam in, G uanidin , Bi- 
guanid  usw. Im  allg. w ird die W asserlöslichkeit der K ondensa tionsp rodd . m it der E r 
höhung der zur K ondensa tion  verw endeten  I-M enge besser, so d aß  es zw eckm äßig ist, 
zur H erst. der K ondensationsverbb . m ehr als 1 Mol, z. B. 2—4 Mol, I  p ro  Mol der 
V erb. der H arnstoffgruppe zur U m setzung zu bringen. — Die B ehand lung  des gefärb ten  
T extilgu tes m it den  K ondensationsprodd . findet in  der K ä lte  oder bei R au m tem p . s ta tt .  
Man erre ich t d u rch  diese B ehandlung in der Regel dieselbe V erbesserung der E ch th eits- 
eigg. der Färbungen  wie beim  Seifen in  der W ärm e, sp a r t ab er dabei F e tte  fü r die Seifen 
ein, v e rb rau ch t weniger W ärm e u. h a t,  wenn gefärb te  W ollgewebe d er B ehand lung  u n te r
w orfen w erden, keine sek. ungünstige E inw . au f die F ase r zu be fü rch ten . — M an fä rb t 
100 (G ew ichtsteile) einer B aum w ollsträhne in  einem  F ä rb eb ad , das sich aus 3000 W., 
3 des D isazofarbstoffes l-A m ino-2-m ethoxybenzol-4-sulfonsäure 2-(4 '-A m ino)-benzoyl- 
a m in o -5 -o x y n ap h th a lin -7 -su lfo n sä u re8 -O x y ch in o lin , 2 N a-C arbonat, 0,3 N -M ethyl-^- 
hep tadecylbenzim idazolsulfonsäure u. 3 k ry s t. N a-S u lfa t zu sam m ensetz t, erw ärm t 
y 2 S tde. von 50 auf 95°, h ä lt 1 Stde. in  schw achem  Sieden, v e rse tz t das e rschöpfte  Bad 
m it e iner Lsg. von 0,85 C u-Sulfat u. 1 W einsäure, n eu tra lis ie rt m it N a-H y d ro x y d , be
h an d elt das T ex tilgu t in  diesem  B ad ohne D am pfzufuhr 3/4— 1 S tde., sp ü lt sorgfältig  u. 
läß t im le tz ten  Spülbad 20 Min. lang in  der K ä lte  2 des in  W. lösl. K ondensationsprod . 
e inw irken, das m an durch  30 Min. langes E rh itzen  von II m it der 4-fachen Menge techn. 
30% ig. I  bei 100° e rh ä lt. Die so b ehandelte  B aum w ollsträhne ist nach  dem  Trocknen 
k rä ftig  ro t gefärb t u. b esitz t eine sehr gu te  W aschech theit. W eitere Beispiele beschreiben 
die B ehandlung von aus Zellwolle u. W olle bestehendem  M ischgarn, das m it dem  Disazo
farbsto ff 4 .4 '-D iam ino-3 .3 '-d ioxydiphenyl ^  2 Moll. l-(4 '-O xy-3 '-carboxy)-phenyl-3-m e- 
thyl-5-pyrazolon u. dem  M onoazofarbstoff 2 -A m in o -4 -ch lo r-l.l '-d ip h en y lä th ero x y d  -*• 
l-p -T oluolsulfonylam ino-8-oxynaphthalin-3 .6-disulfonsäure gefärb t u. d an n  gekupfert 
w orden ist, u .d ie  B ehandlung  von Zellwolle, die m it B aum w ollb lau  (SCHULTZ , F a rb sto ff
tabe llen , 7.Ausgabe, Nr. 497) gefärb t u. d an n  gekupfert w orden is t, m it dem  K ondensa
tionsprod. aus I u. II, das auch  d u rch  andere  K ondensa tionsp rodd . e rse tz t w erden kann. 
Die so behandelten  F ärbungen  sind ausgezeichnet w alk- u. w aschecht. (F. P. 911 625 
vom 18/6. 1945, ausg. 16/7. 1946. Schwz. P rio rr. 14/6. 1944 u. 27/4. 1945.) RoiCK. 7021 

I. M. Fussenegger, Ö sterreich, Verbesserungen bei der H erstellung von bemustertem  
oder m it Phantasieeffekten versehenem Tex tilgu t aus natürlicher oder regenerierter Cellulose. 
Man verw endet D ruckpasten , welche im  voraus p räp arie rte  P igm ente  u ./oder V erbb. e n t
h a lten , die geeignet sind, d u rch  hyd ro ly t. oder th erm . Zers. P igm ente  zu bilden, u. be
h an d elt das b ed ruck te  Gewebe aus Baum w olle, Viscose-, K upferoxydam m oniakcellu lose-, 
A ceta tkunstseide oder Zellwolle m it H 2S 0 4 von 42— 55° Be. Als D ru ck p asten  verw endet 

• m an  solche, die T rag an t u ./oder S tärked ickungsm itte l e n th a lte n  u. die frei von solchen 
S toffen sind , welche n ich t abw aschbare B indem itte l oder T rägerstoffe b ilden. E in  ge
bleich ter, in  üblicher Weise m ercerisierter Baum w ollm usselin  w ird z. B. u n te r  V erw endung 
der folgenden D ruckpaste  m it M ustern oder Z ierm otiven b ed ru ck t: 550 (g) e iner 6% ig . 
T ragantlsg ., 200 T i0 2 (wss. l :l-S u sp e n s io n ) , 240 W . u. 10 In d a n th re n b la u  R P Z  (Lsg. 
2/100). Das bed ruck te  Gewebe wird ge trocknet u. d ann  u n te r Spannung u. bei K üh lu n g  m it
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° IfZ’ j  von ® G e h a n d e l t .  N ach N eutralisierung w äscht m an, un ter-
w irft das Gewebe u n te r  Spannung einer N achm ercerisierung m it Lauge, neu tra lis iert von 
neuem , sp ü lt u , w äscht m ehrere Male. H a t m an festgestellt, daß das W aschwasser keine 
P igm ente  m ehr en th ä lt, b rin g t m an das Gewebe auf einen Spannrahm en, die bedruck ten  
Stellen zeigen m attw eiße  M uster im  Gegensatz zu den H 2S 0 4 ausgesetzt gewesenen Stellen. 
A ndere D ruckpasten  sind : 100 (g) M aisstärke, 120 Englischgum m i, 150 T i0 2 (wss. 1:1- 
Suspension), 570 W ., 50 G lycerin u. 10 In d an th ren b lau  R PZ (Lsg. 2/100) oder 400 6% ig. 
T ragantlsg ., 50 K -S b -T a rtra t ,  150 T i0 2 (wss. 1 :1 -Suspension), 390 W. u. 10 In d a n th re n 
blau R PZ  (Lsg. 2/100). (F. P. 899 374 vom  3/11. 1943, ausg. 29/5.1945. D. Prior. 28/12. 
1942.) P r o b s t . 7023

Dr. Bekk& Kaulen, Chemische Fabrik G. m. b. H., D eutschland, Tiefdruckätzlösung. 
Zur E rzielung von T iefätzungen von 0,15—0,30 mm Tiefe ohne U nterätzung auf T iefdruck
zylindern, die m it Phenolharz g rund iert sind, verw endet m an H N 0 3 m it einem Zusatz 
von A la u n ,  z. B. eine Lsg. von 150 (Teilen) H N 0 3, D. 1,4, u. 120 K alialaun in 150 W asser. 
Diese Lsg. k an n  auch zum Ä tzen von solchen C u-P latten  b en u tz t werden, auf die die 
Zeichnung n ich t photom echan., sondern durch  Gravieren aufgebracht worden ist. (F. P. 
897 363 vom  19/3. 1943, ausg. 20/3. 1945. D. Prior. 11/2. 1939.) . K a l i x . 7023 

Imperial Chemical Industries Ltd., England, Monoazofarbstoffe. Man kuppelt diazo- 
tie rtes p-N itroan ilin , das andere  S ub stitu en ten  als Sulfonsäure-, C arbonsäure- oder CN- 
G ruppen e n th a lten  k an n , m it gegebenenfalls su b stitu ie rten  Schwefelsäureestern von 
N-O xyalkyl-N -phenoxy- oder -naphthoxyalky lan ilinen  (m it 2, 3, 4 oder 5 C-Atomen 
im A lkylrest), die ebenfalls keine Sulfon- oder C arbonsäuregruppen en th a lten  u. in  p-Stel- 
lung zum N -A tom  zu kuppeln  verm ögen. Man k ann  auch so verfahren, daß m an das 
d iazotierte  p -N itroan ilin  m it dem  N -O xyalkyl-N -phenoxy- oder -naphthoxyalkylanilin  
kuppelt u. die e rhaltene O xyalkylm onoazoverb. in an  sich bekann ter Weise in den Sehwefel- 
säureester ü b erfü h rt. — Die neuen Farbstoffe sind in  Form  ihrer wasserlösl. Alkali- oder 
Am m onium salze bes. zum F ärben  von A cetatkunstseide  (E) u. Nylon geeignet. — Die 
H erst. der folgenden Farbstoffe  ist beschrieben: p-N itroanilin  (I) N a-Salz des Schwefel
säureesters (a) von N -ß-O xäthyl-N -ß '-phenoxyäthylanilin  (II) (erhältlich aus N -ß-Phen- 
oxyäthy lan ilin  u. Ä thylenchlorhydrin), dunkelro tes Pulver, in W. scharlachrot, in konz. 
H 2S 0 4 ro tb rau n  lösl., fä rb t E aus neutra lem  Glaubersalz oder NaCl enthaltendem  Bade 
sublim ierfest in naß- u. lich tech ten  scharlachro ten  Tönen u. ist auch zum Drucken von E 
geeignet; o-Chlor-p-nitroanilin (III) -+ a von II, dunkelro tes Pulver, in W. ro t, in konz 
H 2S 0 4ro tstich ig  b rau n  lösl., fä rb t E karm esin ro t; I -> a von N-ß-O xäthyl-N-y'-phenoxy- 
propylan ilin  (IV), dunkelro tes Pulver, in  W. ro t u. in  konz. H 2S 0 4 braun lösl., fä rb t E 
u. Nylon k a rm esin ro t; III —*- a von IV, dunkles Pulver, in W. karm esinrot u. in konz. 
H „S04 b rau n  lösl., fä rb t E ro t;  2.6-Dichlor-4-nitroanilin  (V) — a von N  - ß-Oxäthyl-N-ß' - 
p-chlorphenoxyäthylanilin  (VI), dunkelbraunes Pulver, in W. ro tstichig  orange u. in konz. 
H 2S 0 4 orange lösl., fä rb t E u. Nylon orangebraun; 2.4-D initroanilin  a von N-ß-Ox- 
äthyl-N -ß'-phenoxyäthyl-m-aminotoluol (VII), schwarzes Pulver, in W. v io lett u. in konz. 
H 2S 0 4 karm esin ro t lösl., fä rb t E ro tstichig  v io le tt; 6-Chlor-2.4-dinitroanilin (VIII) -► a 
von VII, dunkelgrünes Pulver, in W. b laustichig vio lett u. in konz. H 2S 0 4 ro t lösl., fä rb t E 
blaustichig v io le tt; I -*■ a von N  - ß-O xäthyl-N -ß' -phenoxy äthyl-m-chlor anilin  (IX), dunkel
braunes Pu lver, in  W. ro t u. in konz. H 2S 0 4 ro tstich ig  b raun  lösl., fä rb t E u. Nylon in 
k laren  ro tstich ig  orange T önen; I —»- a von N -ß-O xäthyl-N -ß'-p-tolyloxyäthylanilin  (X), 
fä rb t E scharlach ro t; V —► a von X, fä rb t E orangebraun; I —► a von VI, fä rb t E rotstichig 
orange; I —>■ a von N -ß-O xy-n-propyl-N -ß '-phenoxyä thylan ilin , fä rb t E scharlachrot, 
I — a v o n N -ß-O xäthyl-N -ß'-phenoxyäthyl-m -anisol, fä rb t E scharlachrot; I —>a von VII, 
fä rb t E sch a rlach ro t; III a von VII, fä rb t E k arm esin ro t; V a von VII, fä rb t E orange
b rau n ; III -v  a von IX, fä rb t E ro t;  o-Brom-4-nitroanilin -*■ a von IX, fä rb t E ro t; I -*■ a 
von N -ß-O xäthyl-N -ß-naphthoxyäthylanilin , fä rb t E scharlachrot; u. 6-Brom-2.4-dinilro- 
a n i l i n ^ - a  von N -ß-O xäthyl-N -ß'-phenoxyäthylkresidin, fä rb t E ro tstichig  blau. E in  
Beispiel beschreib t die H erst. des Farbstoffes I — II u. seine Ü berführung in  den Schweiei
säureester. (F. P. 913 537 vom 22/8. 1945, ausg. 12/9.1946. E. Prior, 28^ J J J 4->053

Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, Schweiz. Neue Azofarbstoffe. Das Verf. des 
H a u p tp a ten ts  F . P. 862 726, das darin  besteh t, daß  m an Monoazofarbstoffe der allg. Zus. 1, 

worin R 4 u . R 2 arom at. K erne der Bzl.-Reihe u .X u .  Y H-Atome oder ge- 
^  gebenenfalls su b stitu ie rte  A lkylreste bedeuten, R 4 m indestens einen ^  

R ,- N  =  N - R .- N  S ubstituen ten  en th ä lt, der die sauren Eigg. einer H ydroxylgruppe |
I in a rom at. Bindung erhöht, u. die Atom gruppen —X—N— u. N 

1 Y in p-Stellung zueinander stehen, m it nitrierenden M itteln be- ^
handelt, wird durch  weitere Beispiele ergänzt, in denen die H erst. von Farbstoffen 
beschrieben w ird, in denen R 4 eine N 0 2-G ruppe en th a lt u. eines der Zeichen X oder Y
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eine m it einer O H -G ruppe su b stitu ie rte  A lkylgruppe d a rste llt. — Man löst 2,9 (G e
w ichtsteile) 3-N itro-4'-(ß-oxäthylam ino)-l.l.'-azobenzol der Zus. II u n te r R ü h ren  in

30 R aum teilen  konz. H 2S 0 4 u. verse tz t vorsichtig  
bei — 5 bis + 5 °  m it 1,4 einer N itrie rsäu re  aus 

11 0,7 H N 0 3 u . 0,7 H 2S 0 4, e rh ö h t die Tem p. un ter
, . w eiterem  R ühren  auf 10° u. t r ä g t  die M. in E is

NOa CHsCHjOH ejn> !^an  gj-jjäu e;ng viscose Suspension des n itr ie r
ten  Schw efelsäureesters von II, den m an m it 20%  NaCl (berechnet auf die Menge 
der Suspension) ausfällen kann . Man f iltr ie rt den gefällten  Farbsto ff, v e rrü h rt ihn 
m it ca. 1500 W ., g ib t eine 10% ig. N a-C arbonat-Lsg. h inzu, bis B rillan tgelbpap ier ge
rade  g e rö te t w ird, u. fä llt das N a-Salz des Schw efelsäureesters von II m it K ochsalz aus. 
A cetatkunstseide  (E) wird m it diesem  Farbsto ff, einem  ro tb rau n en  Pu lver, aus wss. 
G laubersalz en tha ltendem  B ad in  lich tech ten  gelben Tönen gefärb t. — In  ähn licher Weise 
e rh ä lt m an das N a-Salz des n itrie rten  Schw efelsäureesters: von V erbb. d er Zus. III; 
IV; V; von 3-N  itro-4'-{äthyl-ß-oxäthylam ino)-l.l'-azobenzol, fä rb t E lich tech t b rau n ; 
von V erbb. d er Zus. VI; VII; der Verb. der Zus. VIII, fä rb t E in ro tb rau n en  T önen; von
4-N itro-4 '-(äthyl-ß-oxäthylam ino)-l.l'-azobenzol, fä rb t E ro t. Die B ehandlung k ann  auch 
m it sa lpetersaure  Salze en th a lten d er Schwefelsäure vorgenom m en w erden. So e rh ä lt m an 
einen ro tb rau n en  Farbsto ff, wenn m an die Verb. der Zus. IX m it e iner wss. Lsg. von

OCH3 
CH,

N 0 2— ' S— N  =  N —</ y— Ń  IX\ -
c h ,c h 2oh

K N 0 3 in Schwefelsäure behandelt. (F. P. 52 752 vom  12/ 2 . 1943, ausg. 1/6. 1945. Schwz. 
Prior. 25/2.1942. Zusatz zu F. P. 862 726; C. 1942. I. 1814.) R o ic k .  7053

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Tetrakisazofarbstoffe. Man k u p p e lt die 
D iazoverbb. von A m inotrisazofarbstoffen  d er allg. Zus. A —N = N — B —N = N —C—N =  
N — D —N H 2, w orin A einen B enzolrest b ed eu te t, d er eine C arboxylgruppe e n th ä lt  u. 
noch anderw eitig  su b s titu ie rt sein k an n , u. B, C u. D R este  der Benzol- oder N ap h th a lin 
reihe darstellen , die noch andere  S u b s titu en ten  e n th a lte n  können , m it K upp lungskom po
nenten , die in  m -Stellung zueinander O xy- oder A m inogruppen en th a lte n , u. w äh lt die 
U m setzungsteilnehm er so aus, d aß  die T etrak isazofarbstoffe  m indestens zwei Sulfonsäure
gruppen  en th a lten . — Die Farbsto ffe, die die pflanzliche F ase r in  b lauen  oder grauen 
bis schw arzen Tönen fä rben , erlangen neben einer gu ten  L ich tech th e it eine sehr gute 
W aschechtheit, w enn die F ärbungen  einer N achbehandlung  m it F o rm aldehyd  (a) oder 
Metallsalze'n oder beiden unterw orfen  w erden. — Die H erst. d er folgenden F arbsto ffe  ist 
beschrieben: l-Am ino-4-oxybenzol-3-carbonsäure  (I) -*■ l-Am inonaphthalin-7-Sulfonsäure  
(II) -*  l-Am ino-2.5-dim ethoxybenzol (III) I I  -*  1.3-D ioxybenzol (IV), dunk les Pulver, 
lösl. in W ., fä rb t Baum w olle (A) in  lich tech ten  m arineb lauen  Tönen, die d u rch  N ach
behandlung  m it a oder m it C u-Sulfat oder C r-Fluorid  oder m it a u. d iesen Salzen in 
de r W aschechtheit verbessert w erden ; I II III ->  II m -Am inophenol (V); I ->- II 
1-N aphlhylam in  (Va) —>- 2-A m ino-8-oxynaphthalin-6-sulfonsäure  (VI) — 1.3-D iam ino- 
benzol (VII), fä rb t in g rauen  bis schw arzen Tönen (erse tz t m an  VII du rch  1.3-D iam ino-
4-methylbenzol, l-M ethyl-2-äthylam ino-4-am inobenzol, 3 '-Am inophenylam inoessigsäure,
3.5-Diaminobenzol-l-carbonsäure  oder IV, so erhält m an F arbsto ffe  m it ähn lichen  E igg .); 
I — II -*  II -+■ VI -> VII, fä rb t A in n eu tra len  Schw arztönen ; I -*■ II -*■ Va —>- 2-A m ino-
5-oxynaphthalin-7-Sulfonsäure —*■ V, fä rb t A grünstich ig  b lau ; I -*■ II -*  Va -*• 1-A m ino-
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5-oxynaphthalin-7-sulfonsäure -> IV, fä rb t b lauschw arz; I — II III VI VII, fä rb t 
A in  lich tech ten , sehr dunklen  schw arzgrünen Tönen, die wie die der anderen aufgeführten  
F arbstoffe  durch  eine B ehandlung m it a sowie m it anderen  A ldehyden, wie A cetaldehyd, 
F u rfu ro l oder O xyvalera ldehyd, sowie durch  B ehandlung m it M etallsalzen oder m it 
A ldehyden in  Verb. m it M etallsalzen in der W aschechtheit verbessert werden können. 
(F. P. 897 202 vom  11/8. 1943, ausg. 15/3. 1945. D. Prior. 12/8. 1942.) ROICK. 7055 

Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, Basel, Schweiz, Herstellung neuer 
Anthrachinonderivate. A nthrachinonverbb. der folg. allg. Form el, in der X ein Substi
tu en t sein kan n , w erden m it Am inen, deren Am inogruppe ein reak tions
fähiges H -A tom  träg t, um gesetzt u. die R eaktionsprodd. gegebenenfalls 
m it K ondensa tionsm itte ln  behandelt. Die 1.4-Dihalogen-5-acylaminoan- 
thrachinone, bes. d ie 1.4-D ichlorverbb., die in 8 -Stellung eine freie oder 
substitu ie rte , e tw a acylierte  Am inogruppe, eine N itro- oder Alkoxy- 
gruppe tragen , w erden durch  Acylierung der entsprechenden Amino- 
verbb. m it a lip h a t., hyd ro aro m at. oder heterocycl. Säuren usw. bzw. 
ihren H alogeniden gewonnen. Geeignete Acylreste sind z. B. diejenigen 
von Essig-, Z im t-, N icotinsäure, von Benzoesäure u. ihrer Substitutions- 
prodd., wie p-Chlorbenzoesäure. Man kann  die Verbb. m it 2 Mol des gleichen Amins oder 
von verschied. Am inen, wie Aminoäthanol (IX), A nilin ,N aphthylam inen , u. bes. m it mehrere 
kondensierte Ringe u. allenfalls verküpbare  G ruppen en tha ltenden  Aminen, also Amino- 
pyren, l-A m in o -4 -  oder -5-benzoylaminoanthrachinon (III), l-Amino-5-benzoylamino- 
8-methoxyanthrachinon, Aminodibenzanthronen, 4-Amino-1.2-anthrachinonacridon  u. ihren 
Halogen, Alkyl- oder Sulfonsäuregruppen en tha ltenden  Derivv., um setzen. — Die Rk. 
wird zweckm äßig in  Ggw. von säurebindenden M itteln (Na2C 03), K atalysato ren  (Cu-Sal- 
zen) u. allenfalls höhersd. Lösungs- oder V erdünnungsm itteln  (Nitrobenzol, N aphthalin) 
vorgenom m en. — Die R eaktionsprodd. können m it K ondensationsm itteln , bes. Carbazo- 
lierungsm itteln , wie A1C13, TiCl4 (für sich oder zusam m en m it NaCl, te r t . arom at. Basen, 
N H 3, organ. N itrilen , S O ,); ferner m it oxydierenden oder w asserabspaltenden Stoffen, 
wie H 2S 0 4 oder C1S03H , behandelt werden. Hierbei t r i t t  m itun ter eine Sulfonierung ein. 
Bilden sich Wasserstoff reichere P rodd., so ist es zweckmäßig, eine oxydierende Behandlung 
z. B. m it A lkalihypochlorit, N a N 0 2-Lsg. (in saurem  Medium) oder m it einer Perboratlsg., 
anzuschließen. Schließlich können noch Substituenten  eingeführt werden, etwa m it 
H alogen, halogenabgebenden M itteln oder A lkylierungsm itteln. — Die Prodd. lassen sich 
in Leukoschw efelsäureester überführen u. sind zum Teil Farbstoffzwischenprodd., zum Teil 
Farbstoffe. Sie eignen sich zum Färben u. Drucken von Pflanzenfasern  u., wenn sie saure 
Gruppen en th a lten , auch zum Färben von tier. Fasern, wie Wolle (B). — Z. B. erh itz t man
39,6 (Teile) l-Benzoylam ino-5.8-dichloranthrachinon, 50 1-Aminoanthrachinon  (VI), 
25 N a ,C 0 3, 2 CuCl u. 400 N aph thalin  (I) 15 Stdn. auf den K p. von I, k ü h lt auf 130° ab, 
versetzt m it 800 Chlorbenzol, filtriert das Prod. bei 50—55°, behandelt den Filterkuchen 
m it W asserdam pf, filtriert. Das Prod. löst sich m it grüner Farbe in H 2S 0 4. — 19,8 (Teile)
1.4-Dichlor-5-benzoylaminoanthrachinon(IV), 38 l-Amino-4-benzoylaminoanthrachinon  (II), 
15 N a2C 0 3, 1 CuCl u. 300 I werden zu einem in H 2S 0 4 olivfarben lösl. P rod. (VII) um 
gesetzt. E rse tz t m an II durch III, en ts teh t ein Prod. (VIII), das aus H 2S 0 4 durch W. in 
olivgrünen F locken ausgefällt wird. -— Aus IV u. l-Amino-8-benzoylaminoanthrachinon  
(XI) oder l-Am ino-5-benzoylam ino-8-m elhoxyanthrachinon  graugrüne bzw. olivbraune 
Flocken aus schwefelsaurer Lösung. — Aus iV  u. l-A m inoanthrachinon-2.1(N )-l .2 (N )- 
benzacridon (XII) olivfarbene Flocken, die verküpbar sind u. Baumwolle (A) neutralgrau 
färben. — Aus IV u. 3-A m inopyren  ein Farbstoff, gelboliv auf A. — Aus dem Reaktions- 
prod. von je 1 Mol 1.4-Dichlor-o-aminoanthrachinon u. Nicotinsäurechloridhydrochlorid 
m it VI ein in Nadeln krystallisierendes P rodukt. —■ Aus l-(p-Chlorbenzoylamino)-5.8-di- 
chloranthrachinon, F. 277—279°, u. VI ein vio lettbraunes P rodukt. Man gibt in 80 (Teile) 
Pyrid in  bei 50— 100° langsam  40 A1C13 u. in die Schmelze bei 100° 20 des Trianthrim ids 
(X) aus 1 Mol IV u. 2 Mol VI, e rh itz t 1 Stde. zum Sieden, g ib t in verd. NaOH, dest. 
Pyrid in  ab , filtrie rt den Farbstoff. Schw arzbraun auf A. Aus VII bzw. VIII m it A1C13 
rö tlichbraune bzw. braune Farbstoffe auf A. — Aus IV u. p-T o lu id in  ein Prod., das m it 
Oleum zu einem Farbstoff, grün auf B, sulfoniert wird. — Aus IV u. 2-Naphthylamm grüne 
N adeln ; h ieraus durch  Sulfonierung ein Farbstoff (N a-Salz), der B grün färb t. — Aus IV 
u. Anlhranilsäure  grüne Flocken. — Aus IV u. IX blaue Flocken. — Man schmilzt 100 A1U 3 
u. 12 NaCl bei 125 — 130°, g ib t langsam  20 X zu, rü h r t  l 1/ ,  S tdn. bei 125— 130 , g ib t die 
Schmelze in 500 W . u . 100 konz. HCl, läß t bei Siedehitze eine Lsg. von 5 NaC103 m 50 W. 
zutropfen , e rh itz t i/ 2 S tde. w eiter, filtriert, w äscht u. trocknet den Farbstoff. Dunkel
braun auf A. — X wird m it Ti014, dann m it N a-H ydrosulfit behandelt, die Lsg. des Leuko- 
farbstoffs  f iltriert, der F arbstoff selbst durch O xydation m it Luft gefallt. Dunkelbraun 
auf A. — Aus je 1 Mol IV, VI u. II (bzw. III) olivfarbene bzw. braune Flocken. — Das
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T rian thrim id  aus äquimol. M engen von II, IV u . VI gib t bei B ehandlung m it A1C13 einen 
Farbstoff, v io le ttb rau n  auf A; das T rian thrim id  aus III, IV u. VI einen Farbstoff, b raun  
auf A ; das Trian thrim id  aus 39,6 (Teilen) IV u. 68,6 XI einen Farbstoff, ro tb rau n  auf A ; 
das Prod. aus IV u. XII einen Farbstoff, olivgrün au f A. — Aus 1.4-Dichlor-5.8-dibenzoyl- 
diaminoanthrachinon (XII) u. VI ein D ibenzoyldiam inotrianlhrim id, das, m it A1C13 behan- 
selt, einen Farbstoff, g raubraun  auf A, erg ib t. H erst. von XII: 1.4-D ichlor-5-aminoanthra  
chinon (XIII) wird in die entsprechende Oxamsäure  ü b ergeführt, diese n itr ie r t, verseift u. 
d ie  N 0 2-G ruppe red .: anschließend A cylierung m it B enzoylchlorid . — Aus 1.4-Dichlor-
5-acetylaminoanthrachinon (F . 184— 185°, durch A cetylierung von XIII gewonnen) u. VI 
ein Trian thrim id , das bei B ehandlung m it A1C13 in einen F arbstoff, o livschw arzbraun auf 
A, übergeht. — Aus 1.4-D ichlor-b-cinnam oylaminoanthrachinon  (XIV) u. VI ein T r i
anthrim id, dann  m it A1C13 ein Farbstoff, rö tlichschw arzbraun  auf A. XIV vom  F. 237 bis 
243° durch B ehandlung von XIII m it Zim tsäurechlorid. (F. P. 894 410 vom  3/5. 1943, ausg. 
22/12. 1944. Schwz. P rio rr. 18/4. 1942 u. 23/3. 1943.) DONLE. 7059

XI. Farben. Anstriche. Lacke. Harze. Plastische Massen.

E. I. du Pont de Nemours & Co., ü b ert. von: Henry Moroni Stark, W ilm ington, Del., 
V. St. A., Herstellung von T itand ioxyd . Z ur B eschleunigung de r R k. bei de r H erst. von 
T i0 2 durch  H ydrolyse von Ti-Salz-Lsgg. verw endet m an eine negativ  geladene koll. Lsg. 
von T i0 2. Diese s te llt m an aus einem positiv  geladenen T i0 2-Sol durch  U m laden m it 
einer Alkali-, bes. K -C itrat-Lsg. her. E in  solches gew innt m an z. B. d u rch  A usfällung von 
O rth o titan säu re  aus TiCl4-Lsg. m it N H 3 oder d u rch  H ydro lyse  von T itan su lfa t- oder 
T itann itra tlsg . nach bek an n ten  V erfahren. D er Nd. w ird d u rch  20 Min. langes E rh itzen  
auf 80° m it 0,3 n HCl pep tisie rt, wobei die Konz, an  T i0 2 30 g im L ite r b e trag en  soll. 
Vor Zugabe des C itra ts wird die Lsg. m it einem  A lkalihydroxyd  oder -carbonat nahezu 
neu tra lisiert. D ann se tz t m an auf 1 g T iOa 1,35 g K -C itra t zu, w odurch die U m ladung 
bew irkt wird. D as positiv  geladene Sol se tz t m an d an n  einer TiCl4-Lsg. zu, die 110 g TiOa 
im L iter e n th ä lt, u. e rh itz t 30 Min. auf 95°, d er Nd. w ird bei 850° calcin iert. A usbeute: 
97,5%  R util. (A. P. 2 369 262 vom 4/11. 1939, ausg. 13/2. 1945.) KALIX. 7091

Titan Co., Inc., New Y ork , N. Y., V. St. A., ü bert. von: Robert William Anerum, 
Stockton-on-Tees, E ngland, Herstellung von T itanpigm enten  unter U m w andlung von 
A natas in  R util. W asserhaltiges T i0 2, hergeste llt aus einer schw efelsauren Lsg. von T itan , 
w ird m it 10 ( G ew ichts-%) Sb20 3 u. 0,35 N a2C 0 3 verm isch t. Die M ischung w ird getrocknet 
u. ca. 3 S tdn. bei 1050° g eb ran n t. G egebenenfalls m uß die B rennzeit ve rlän g ert werden. 
Die M ischung wird so lange calcin iert, bis eine P robe bei der P rü fung  m it R öntgenstrah len  
erkennen läß t, daß  A natas in R u til um gew andelt ist. So gew onnene R u tilp igm en te  sind 
ch arak te risiert durch  höchste W eichheit, so daß  sie sehr leicht zu fe insten  Teilchen zer
m ahlen werden können. Sie sind äu ß ers t w iderstandsfäh ig  gegen E n tfä rb u n g  oder Farb- 
en tste llung  bei B enutzung  fü r Ü berzüge u. P lastiken . Solche R u tiltitan d io x y d p ig m en te  
eignen sich bes. zur H erst. von zusam m engesetzten  T itan p ig m en ten  u n te r  Verm ischen 
m it anderen  P igm enten. (A. P. 2 365135 vom  15/4. 1942, ausg. 12/ 12 . 1944. E . Prior. 
3/7. 1941.) BEW ERSDORF. 7091

Phelps Dodge Corp., New Y ork, N. Y ., ü bert. von : Sidney B. Tuwinner, Flushing, 
N. Y., und Dwight A. Dodge, B altim ore, Md., V. St. A., K upferhaltiges P igm ent fü r  Öl
farben. D urch gleichzeitiges A usfällen eines Cu-Salzes einer m ehrbas. g esä tt. organ. Säure 
m it m indestens 2 C-Atom en zwischen den C O O H -G ruppen u. von C uC 03 aus einem  
wasserlösl. anorgan. Cu-Salz e rh ä lt m an nach Calcinieren des N d. ein rein  g rünes P igm ent 
ohne B laustich. Als Fällungsm itte l verw endet m an vorzugsweise B ernsteinsäure  u. w asser
lösl. A lkalicarbonate u. g lüh t bei Tem pp. zwischen 460 u. 500° F  (238 u. 260° C) vorzugs
weise, 465—475° F  (240— 246° C) in einer in erten  A tm osphäre. — Man löst z. B. 67,5 g 
wasserfreies N a2C 0 3 u. 50 g B ernsteinsäure in W . u. se tz t bei 70° F  (21° C) 158 g k ryst. 
C aS 04 zu. Der Nd. wird auf dem  W asserbad bei 140° F  (60° C) ge trocknet u. bei 470° F 
(243° C) in einer N -A tm osphäre geglüht. E r  e n th ä lt d ann  48,87%  CuO u. 7,17%  Cu20 ,  
der R est ist verm utlich  B ernsteinsäureanhydrid . D as nach  dem  Trocknen bei 140° au f
genom m ene R öntgenspektrogram m  erg ib t, daß  der Nd. aus C uprisuccinat m it einer Spur 
von am orphen Verbb. besteh t, nach dem  Glühen h a t er die Zus. CuC4H 40 4 -f- 0,394 
CuO +  0,114 Cu20 ;  hierbei ist Cu20  im C uprisuccinat in koll. V erteilung d ispergiert. 
D asP ig m en t ist bes. fü r Ö lfarbenaußenanstriche geeignet. (A. P. 2371483 vom  1/ 11 . 1941, 
ausg. 13/3. 1945.) KALIX. 7091

Soe. d’Application Pratique de Produits Chimiques (S. A. P. P. C.), F rank re ich , 
Wasserglasanstrich. Die H erst. der im H a u p tp a te n t beschriebenen A dditionsprodd . aus 
Wasserglas (I) u. D ioxan  (II) k o nn te  so w eit vervollkom m net werden, daß  in  d en  E nd-
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prodd . der Geh. an  I u. II annähernd  gleich ist, ohne daß  eine Ausfällung von S iö 2 ein- 
t r i t t .  H ierzu löst m an zuerst in W. die N aO H , dann  das Dioxan u. g ib t schließlich diese 
Lsg. u n te r  starkem  R ühren  zur N a-Silicat-Lösung. V erw endet m an z. B. 100 g W., 10 g 
N aO H , 10 g D ioxan u. 500 g Na-Silicat-Lsg. 33/35, so en tstehen  nach beendeter Rk. 2 scharf 
voneinander ge tren n te  Schichten, von denen jede fü r sich allein wasserlösl. ist. Die un tere , 
hochviscose Schicht g ib t ein langsam  trocknendes Anstrich- u. Klebmittel, die obere, 
die dünnflüssiger u. weniger m it Pigm enten  m ischbar ist, trocknet schnell zu einem h a rten  
Lackfilm . (F .P .53762 vom 12/10. 1944, ausg. 6/9. 1946. Zusatz zu F. P. 905 260; C. 1946. 
'• 555-) KALIX. 7117

Hercules Powder Co., übert. von: Herman C.Phillips, W ilm ington, Del., und Philip
F. Robb, B irm ingham , Mich., V. St. A., Überzüge fü r  Metalle. Aus Äthylcellulose (Äthoxyl- 
geh. 45,5—50% , V iscosität 7—200 cP), einem lösungsm ittelartigen W eichm acher (Di- 
b u ty lp h th a la t), einem nichtlösenden, ausschw itzenden W eichm acher (Mineralöl) u. einem 
therm oplast. H arz w erden Schutzüberzüge fü r Metalle dadurch  hergestellt, daß m an die 
betreffenden G egenstände in ein Bad des geschmolzenen M aterials bei 150—250° e in 
tau ch t. Man erh ä lt Überzüge fü r zeitweiligen Schutz, die leicht wieder abgeschält wer
den können. (A. P. 2 394 101 vom 1/10. 1943, ausg. 5/2. 1946.) HOFFMANN. 7117 

American Can Co., New Y ork , N . Y ., ü bert. von: William F.May, Maywood, H l., 
V. S t. A., Überzug fü r  Metallbehälter. Man verm ahlt 3 Teile eines bei 145—155° schm. 
Cycloparaffinharzes (erhalten  aus einem  hydrierten  C um aron-Inden-H arz) u. 1 Teil eines 
linearen hochm ol. P olybutylens bei 40—95°. Das en tstandene Pröd. wird ohne Lösungsm. 
zum Überziehen von M etallbehältern verw endet, m uß aber vor dem Gebrauch erw ärm t 
werden. (A. P. 2 395 895 vom 19/3. 1942, ausg. 5/3. 1946.) HOFFMANN. 7117

American Can Co., New Y ork, N. Y., übert. von: William F. May, Maywood, 111., 
V. St. A., Überzug fü r  Metallbehälter. Man erw ärm t h itzehärtbare  Phenolaldehydharze 
m it Po lyvinylacetalharzen, die zum Modifizieren u. Plastifizieren dienen, 48 Stdn. auf 50° 
u. löst das en tstandene  P rod . in einem Gemisch aus 70 (Teilen) Toluol, 20 Aceton u. 10 Me- 
thy lisobu ty lketon . Mit der Lsg. lassen sich Überzüge auf M etallbehältern hersteilen. (A. P. 
2 395 894 vom  19/3. 1942, ausg. 5/3. 1946.) HOFFMANN. 7117

E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, Del., V. St. A., übert. von: Harry G. 
Stauffer, Drexel Hill, Pa., V. St. A., Kunstharzlack fü r  Metalloberflächen. Man verwendet 
ein Gemisch aus einem  Vinylharz  u. 2— 15, vorzugsweise 4—8%  eines Kondensationsprod. 
aus H arnsto ff, Formaldehyd, einem einwertigen Alkohol u. einem Am inotriazin. Das 
V inylharz soll ein Copolymer aus Vinylchlorid u. V inylacetat sein. Man löst z. B. davon 
20 (Gewichtsteile) in 80 M ethyläthylketon u. gib t dazu eine B utylacetatlsg. eines K on
densationsprod. aus H arnstoff, Form aldehyd, B uty lacetat u. einem A m inotriazin, wobei 
das G ewicht dieser Verbb. 5%  von der des Vinylharzes betragen soll. Die Lsgg. werden 
auf die M etalloberfläche aufgespritzt u. durch 15 Min. langes E rh itzen  auf 400—435° F  
eingebrannt. Der Lack b räu n t sich dabei nicht. (A. P. 2 364 172 vom 11/ 10. 1941, ausg. 
5/12. 1944.) KALIX. 7117

New Wrinkle Inc., übert. von: Wm. A. Waldie, D ayton, O., V. St. A., Herstellung 
eines Lackes, der beim  Trocknen infolge Schrum pfung u. K räuselung der Oberfläche be
sondere E ffek te  gib t. Von dem  zur L ackherst. verw endeten H arz wird zunächst 1/i  3U 
m it einem  trocknenden  Öl auf 450—540° F  (232—282° C )erhitzt, der R est des Harzes u. 
ein Siccati v zugegeben, rasch abgekühlt u. dann  erst das V erdünnungsm ittel u. die Pigm ente 
zugegeben, z. B. MgCÖ3, T iö 2, K ieselgur, A sbestm ehl, Chrom grün usw. E in  solcher Lack 
e n th ä lt z. B. 100 lbs. „Amberol“ (ein Phenolaldehydharz), 5— 9 Pb-L inoleat, 15—25 gal. 
China- holzöl, 2— 5 gal. Leinöl, 8— 10 gal. So lventnaphtha, 18—25 gal. Toluol u. die 
nötigen P igm ente. — Bes. vo rte ilhaft fü r diese Lacke ist ein Gemisch aus 50—80%  Oiti- 
cicaöl u. 50—20%  eines ungeblasenen, keine konjugierten  Doppelbindungen en th a lten 
den trocknenden  Öls, das e rst ohne H arzzusatz auf ca. 450—460° F  (232—238° C), dann 
einige Zeit m it dem H arz  auf 400—450° F  (204—232° C) e rh itz t, auf 400° F  (204° O) ab 
geküh lt u. d ann  m it V erdünnungsm itteln , Siccativen u. Pigm enten gem ischt wird. 
E inen Lack von gleicher W rkg. e rh ä lt m an ferner durch E rh itzen  eines ungeblasenen, 
keine konjug ierte  D oppelbindungen en tha ltenden  Öls m it einem Polyglycerin m it einem 
öllösl. N atu r- oder K u n sth a rz  auf 5 0 0 -5 2 0 °  F  (260— 271° C) u. nachträgliches Blasen m it 
L uft bei 400° F . Die dazu verw endeten Polyglycerine werden durch E rhitzen  von Glyce
rin  m it N aO H , N a-A cetat oder anderen  wasserentziehenden M itteln gewonnen. (A. PP. 
2 394 498 vom  2/5. 1939, 2 394 499 vom 3/1. 1942 u. 2 394 500 vom 31/1. 1942, alle 
ausg. 5/2. 1946.) KALIX. 7117

Armstrong Cork Co., L ancaster, übert. von: Paul O. Powers, Manheim Township, 
L ancaster County, Pa., V. St. A., Vinylharzlacke. Zur Erhöhung der Viscosität u. E lasti
z itä t  von Polyvinylharzen, z. B. von Polyvinylacetat, -propionat u. -acetalen, e rh itz t m an
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sie zusam m en m it K olophonium  u. m ehrw ertigen Alkoholen, wie Glycerin, Diäthylenqlylcol 
Propylenglykol, Polyglycerine, M a n n it, Sorbit u. E rytlirit, auf 260—290°, wobei K a ta ly 
satoren , wie B leiglätte, zugesetzt w erden können. Man e rh itz t z. B. 15—35 ( Gewiehtsteile) 
Po lyv iny lacetalharz  zunächst m it 100 K olophonium  % — 1 Stde. auf 270—275°, s e tz t ,  
75 Glycerin u. 2—5 B leig lätte  zu u. h ä lt  die Tem p. w eitere 6 S tdn. auf 275°. Das Re- 
ak tionsprod . eignet sich, gegebenenfalls nach Zusatz von trocknenden  Ölen, als L ack ; 
andre  nach diesem  Verf. gewonnene Stoffe als K lebm itte l. (A. P . 2 371 065 vom  15/1. 1941, 
ausg. 6/3. 1945.) KALIX. 7117

Regents of the University of Minnesota, ü b ert. von: George O. Burr, M inneapolis, 
M inn., V. S t. A., Lackmischung. D en H au p tb es tan d te il des L acks b ilden E ster von m ehr
w ertigen Alkoholen, z. B. Glycerin, Sorbit, E rythrit, M a n n it  usw. m it V erbb., die 2 oder 
m ehr konjug ierte  D oppelbindungen besitzen, z. B. Sojaöl, u. nach dem  Verf. des A. P . 
2 242 230 (C. 1 9 4 5 .1. 99) durch  E rh itzen  von 9 Ä quiva len ten  Alkohol m it 10 Ä quivalen ten  
der 2 K om ponente  hergestellt w erden. D en E stern  se tz t m an  K opalharz oder andere 
sy n th e t. oder natürliche öllösl. H arze, z. B. Phenol- oder G lyptalharze, zu. Die M ischungen 
w erden durch  E rh itzen  hom ogenisiert u. nach A bkühlung m it L ackbenzin, X ylol usw. 
v e rd ü n n t. D ann können noch Siccative. u. P igm ente  zugesetzt w erden. M an e rh itz t z. B. 
1 Mol Leinöl m it 4 Mol K O H  u. einem  Ü berschuß von Glykol bis zur H om ogenitä t, dann  
30 Min. am  R ückflußkühler auf 158°, w äscht das überschüssige Glykol m it W . aus u. 
v ereste rt die so gewonnenen 10.12-0ctadecadien- u. 10,12.14-Octadecatriensäuren durch 
4—6 std . E rh itzen  m it Glycerin, Sorbit usw. auf 150— 170°. 25 gal. d er E s te r  w erden dann  
m it 100 lbs. K opalharz  auf 550— 590° F  (288—310° C) e rh itz t, nach  dem  A bkühlen  m it 
300 X ylol verd. u. m it einem Zusatz von Siccativen u. P igm enten  versehen. (A. P. 2 3 5 8 6 2 3  
vom  8/5. 1941. ausg. 19/9. 1944.) KALIX. 7117

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Weichmacher. D er G egenstand des 
H a u p tp a ten ts  (Verw endung von T etrahydrofury lessigsäureestern  a ls W eichm acher fü r 
hochm ol. th erm o p las t. Stoffe) w ird dah ingehend ab g eän d ert, d aß  solche D erivv. des 
T etrah y d ro fu ran s als W eichm acher b e n u tz t w erden, die eine d u rch  H e teroa tom e u n te r
brochene S eitenkette  in  a-S tellung besitzen. Man e rh ä lt sie z. B. d u rch  E inw . von  halo
genierten  C arbonsäureestern  auf T etrahydrofury la lkohole, -m ercap tane oder -am ine. Ge
eignet sind z. B. Verbb. der Form eln C4H 70 -C H 2-0  -C H r C 02-CeH 4-C H 3 (K p .6 130— 135°) 
u. C4H 70  -C H 2 0 -C H 2■ CO2■ C H 2-C H 2-0 2C ■ C H t ■ O • C H 2■ C4H 70  (K p .4 220“). (F. P. 52 472 
vom  13/8. 1942, ausg. 16/4. 1945. D. P rior. 22/8. 1941. Zusatz zu F. P. 878 963; C. 1943.
II. 682.) NOTTVEL.7125

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ra n k fu rt a. M., Weichmacher fü r  Polym erisations
und Kondensationsprodukte, bestehend aus C yanam idderivv. d er Form el R jR jN -C N , 
w orin R x u. R 2 gleiche oder verschied. R este  der a lip h a t., cy c loaliphat., a ra lip h a t. u. 
a ro m at. R eihe bedeuten , die auch  d irek t oder üb er H e teroa tom e m ite in an d er ve rbunden  
sein können. G enannt sind D im ethyl-, D iäthyl-, M ethyläthylcyanam id, N -C yanm ethy lan ilin  
N-C yanm orpholin , -pyrrolidin  u. -p iperidin. Die g en ann ten  V erbb., die  teilweise in W. 
lösl. sind, eignen sich auch  als A uflösungsm itte l: sie verm ehren  die Lösungsw rkg. von 
Alkoholen auf Polym erisate. N -C yand ibu ty lam in , N -C yanm ethylbenzylam in , N -C yan- 
dicyclohexylam in  u. N .N '-D icya n p ip era zin  d ienen als P lastiz ierm itte l. M an k an n  sie auch 
zusam m en m it anderen  L ösungsm itte ln  u. P lastiz ierm itte ln  anw enden. (F. P . 895 600 vom 
17/6. 1943, ausg. 29/1. 1945. D. P rio rr. 18/6. u. 10/12. 1942.) PÄNKOW. 7125

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, W eichmachungsmittel fü r Lacke u. 
plast. MM. aus Po lyv iny lverbb ., bes. Polyvinylchlorid , sind P ro d d ., die  m an  durch  
H alogenierung von a lip h a t. u. alicycl. g esä tt. oder u n g esä tt., zw ischen 120 u. 400° sd. 
K W -stoffen erh ä lt. — Die P o lyv iny lverbb ., die diese neuen W eichm acher en th a lten , 
sind seh r h itzebeständ ig , weisen nu r sehr schw ache V erluste d u rch  A ltern  au f u. besitzen 
vor allem  eine bem erkensw erte d ielek tr. W iderstandsfäh igkeit. — So k an n  m an  bei ca. 
169° 40 (G ew ichtsteile) eines ca. 60%  Cl2 en th a lten d en  C hloroctadecans, das m an  durch 
Chlorieren von O ctadecylen e rh a lten  kann , m it 60 Polyvinylchlorid  zu bem erkensw ert 
w ärm ebeständ igen  MM. vereinigen. — 3 w eitere Beispiele. (F. P . 905 687 vom  6/7. 1944, 
ausg. 11/12. 1945. D. P rior. 17/2. 1943.) ROICK. 7125

Glasurit-Werke M. Winkelmann A. G., D eutschland, Herstellung von P henol-H C H O - 
Kondensationsprodukten, die in  K W -stoffen , Ölen, H arzen  oder N eu tra lfirn is  lösl. sind. 
M an kondensiert in  Ggw. eines H alogen e n th a lten d en  ha rza rtig en  K on d en sa tio n sp ro d ., 
wie m an  es z. B. e rh ä lt, w enn m an  au f eine M ischung aus G lycerin, P h th a lsäu re an h y d rid , 
trocknendem  ö l  u. einer einbas. organ. Säure  e tw as H alogen, z. B. 1—2 %  des Öls e in 
w irken lä ß t oder w enn m an  ein  K u n s th a rz  aus m ehrw ertigem  A lkohol u. m ehrbas. Säure 
m it einem  trocknende  nhalogenhaltigen  Öl zusam m enschm ilzt. Die e rh a lten en  H arze 
eignen sich als F irn is. (F. P . 52 726 vom  21/1. 1943, ausg. 17/5. 1945. D. P rio r. 22/4. 1942. 
Zusatz zu F. P. 889 586; C. 1945.1. 1427.) P a n k o w .  7179



1 9 4 6 . 1. H x i-  F a r b e n .  A n s t r i c h e .  L a c k e .  H a r z e .  P l a s t .  M a s s e n .  1 3 2 3

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung von Phenolharzen. Man 
kondensiert u n te r  E rh itzen  die trim eren  R eaktionsprodd. aus prim . Alkylolam inen u. 
HCH O m it Phenolen u. gegebenenfalls HCHO oder ihren  Vorkondensaten. Man e rhält 
z. B. aus M ethylenäthanolam in, das aus M onoäthanolam in u. HCHO un ter 10° en ts teh t,

,C H 2—N— C2H 4OH
eine F l., die in  HO •C2H 1-N<^ >CH2 übergeht. Man e rh itz t 44 (Gewichts-

\C H 2— N— C2H 4OH
teile) dieses T rim eren u. 18 Phenol 12 S tdn. bei 44°. Das erhaltene W eichharz dient 
zusam m en m it Phenolform alharzen zur H erst. von Gegenständen u. Lacken. (F. P. 905 682 
vom 6/7. 1944, ausg. 11/12. 1945. D. Prior. 29/1. 1942.) PANKOW. 7179

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung härtbarer Lackharze durch 
K ondensation  von Phenolen m it H arnstoffen  u. HCHO  oder m it M ethylolharnstoffen, 
M ethylenharnstoffen  oder noch in  W. lösl. H arnstoffharzen in  Alkoholen m it wenigstens 
2 C, wobei m indestens gegen E nde der Rk. in saurer Lsg. u. weitgehend in Abwesenheit 
von W . u. bei Anw endung in  W. lösl. Alkohole u n te r Dest. be träch tlicher Mengen dieser 
Alkohole durch  die R eaktionsm ischung gearbeite t wird. Phenole, Kresole, D ioxydiphenyl- 
m ethan, Crotyliden- u ./oder H exam ethylendiharnstoffe, A. bis zu Alkoholen m it 18 C, 
Benzyl-, Fenchylalkohol, Abietinol sind als R eaktionsteilnehm er genannt. — Man leitet 
in  eine M ischung (Kp. 95— 100°) aus 500 (Gewichtsteilen) B utanol, 50 Toluol, 60 einer 
wss. 30% ig. HCH O-Lsg., 2 P h th a lsäu re  u. 100 H exantrio l (1,2 Mol)-Adipinsäure (1 Mol)- 
E ster (SZ. 30) u n te r azeotrop. E ntw ässerung u. R ückführung des wasserfreien Lösungsm. 
eine Lsg. aus 200 K resol u. 200 H arnsto ff in 1000 einer 30% ig. HCHO-Lsg. u. e rh itz t un ter 
azeotrop. D est. bis 115°, w orauf das Lösungsm. bis 140° durch Dest. en tfern t wird. Der 
H arzrückstand  wird in 200 Propanol gelöst. — Man m ischt 200 (g) Paraform al m it 250 B u
tanol u. depolym erisiert das Paraform al m it etw as konz. wss. NaOH, neutralisiert, g ib t 
bei 70° 150 H arnsto ff u. 47 Phenol zu, erhöh t auf 90—95° u. gib t 1 Oxalsäure in 20 B u
tanol zu. N ach kurzem  E rh itzen  h a t m an eine vollkom m en tran sparen te  Lacklösung. Die 
e rhaltenen H arze h ä rte n  leicht bei R aum tem peratur. (F. P. 905 714 vom 7/7. 1944, ausg. 
12/12. 1945. D. Prior. 24/2. 1943.) PANKOW. 7179

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., Deutschland, Herstellung härtbarer Lackharze in 
Ggw von Alkoholen m it m indestens 2 C in  m indestens am Ende der Rk. saurem  Medium 
aus w enigstens 2 (Mol) HCHO, H arnstoffen  u. h ä rtbaren  Phenol—HCHO-Realtionsprodd. in 
weitgehender A bw esenheit von W asser. — Man e rh itz t eine Mischung aus 200 (Gewichts
teilen) Kresol, 2 einer wss. 40% ig. NaOH-Lsg. u. 200 30% ig. wss. HCHO-Lsg. auf Kp., 
bis sich ein H arz  abscheidet, u. g ib t dann  500 einer 30% ig. HCHO-Lsg., 120 H arnstoff 
u. 600 B utanol zu. Man e rh itz t u n ter azeotrop. Entw ässerung auf 100°, gib t 8 P h tha lsäu re
anhydrid  zu, e rh itz t u n te r Entw ässerung bis 115° u. endlich un ter E n tfernung  des Lö
sungsm. bis 130°. Man n im m t den R ückstand in  A. auf. N ach HCl-Zusatz g ib t die Harzlsg. 
bei R aum tem p. gu t härtende, trocknende Überzüge. — Die K ondensation kann auch in 
Ggw. anderer H arze u. H arzbildner, wie Polyäther u. Polyester m it freien O H -G ruppen 
oder Polyam iden erfolgen. (F. P. 905713 vom 7/7. 1944, ausg. 12/12. 1945. D. Prior. 
24/2. 1943.) PANKOW. 7179

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung härtbarer Lackharze. Man 
gibt zu den in  Ggw. von Alkoholen in saurem  Medium aus HCHO  u. H arnstoffen, Thio- 
harnstoffen oder analogen A m inotriazinen erhaltenen Am inoplasten Novolake — Man 
en tw ässertim  V akuum  bei ca. 80° ein aus 1,6 (Gewichtsteilen) Phenol u. 1,6 30% ig. HCHO 
in Ggw. von etw as HCl erhaltenes Prod. bis zur Bindung des HCHO, löst den R ückstand 
in Propanol zu einer 50% ig. Lsg. u. m ischt 2 dieser Novolacklsg. m it 1 einer Lsg. eines 
durch saure  K ondensation  von H arnstoff m it HCHO erhaltenen Prod. in Butanol u. gibt 
hierzu 0 ,5%  konz. wss. HCl. Die m it der Lsg. hergestellten Anstriche h ä rten  schnell bei 
R aum tem peratur. (F. P. 905 649 vom 5/7. 1944, ausg. 10/12. 1945. D. Prior. 24/2  1943.)

1  A N K O W .  / 1  /  y

* Bakelite Ltd., Herstellung von Kunstharz durch Behandeln eines Phenolaldehydharzes 
m it fe tten  ö len  oder oxydierten, in der W ärm e polym erisierten, entw ässerten oder hy 
d rierten  F e ttö len  oder F e ttsäu ren  m it wenigstens 7 C im Mol. m  Ggw. eines sauren K a ta 
lysators (H 2S 0 4, H 3P 0 4, R S 0 3H, wobei R  =  Halogen, Alkyl, Aryl oderA raiky ll E P .  
570 367, ausg. 4/7. 1945.) u

I G Farbenindustrie Akt.-Ges., Deutschland, Herstellung von A nilin -H LH U -H arzen . 
Man kondensiert 1 (Mol) Anilin m it ca. 1,2 HCHO so lange, bis die p rak t. unilos:1. .
wenigstens bei gleichzeitiger Druck- u. W ärm eanw endung plast. geworden ist. Man 
gib t u n te r K ühfen in  eine wss. HCl-Lsg. von 1 Anilin vom pH ca 1-2!J r t io in s w e .s e  bei 
R aum tem p. 1,2 HCHO, wobei die Temp. bis 40° steigen kann, u. e rhalt nach ca. 1— 2 b td n . 
ein in der W ärm e plast. n icht m ehr gequollenes H arz. Man gießt in eine s ta rk  verd. NaOH-
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Lsg., rü h r t  einige Z eit bei 80°, n eu tra lis ie rt u. f iltr ie rt das H arzpu lver. D as P u lv er lä ß t 
sich au f Heißw alzen zu P la tte n  ausziehen, g ib t in  M ischung m it F asersto ffen , wie P ap ie r
fasern, H a rtp la tte n  oder H artpapier, das sich zum  Prägen  u. Isolieren e ig n e t; es k an n  m it 
h ä rten d en  Stoffen, wie H ex am eth y len te tram in , m it Phenol- oder V inylharzen gem ischt 
w erden; zusam m en m it Schellack k an n  es zur H erst. von Schallplatten  dienen, auch  allein 
fü r Rohre  u. Polierscheiben angew and t w erden. (F. P. 905 745 vom  10/7. 1944, ausg. 
12/12. 1945. D. P rio r. 25/6. 1941.) PANKOW. 7181

* K. A. Andrianowa, 0 . 1. Gribanow und M. A. Kamenskaja, H erstellung to n  Anilido- 
form aldehydharz. E ine  F e ttsäu re  oder ih re  M ischung m it einem  pflanzlichen ö l  w ird m it 
Anilin u. dies P rod . m it HCHO kondensiert, oder die Säure w ird m it H CH O kondensiert 
u. das K ondensationsprod. m it A nilin behandelt. (RUSS. P . 64 526, ausg. 30/4. 1945.)

P a n k o w . 7181
Deutsche Hydrierwerke Akt.-Ges, D eutschland, Harzartige K ondensationsprodukte. 

D iam ine w erden m it H alogencyan  oder m it M etallcyan iden  u. H alogen  um gesetzt. 
Z. B. fü g t m an  zu einer Lsg. von  3 Mol 1.6-H exam ethylendiam in  in  d er dre ifachen  Menge 
D ioxan a llm ählich  u n te r  R ü h ren  eine Lsg. von  2 Mol B rom cyan  in  d e r v ierfachen  Menge 
Ä ther. E s scheidet sich  ein  viscoses P rod . ab , das sich im  V erlauf ein iger S td n . zu einer 
k au tsch u k a rtig en  M. verfestig t. Diese k an n  bei 200° zu einem  g lasartig en  P olym erisat 
g eh ärte t, w erden. (F. P. 906 764 vom  11/ 8 . 1944, ausg. 18/1. 1946. D. P rio r. 13/8. 1943.)

NOHVEL. 7181
* British Thomson-Houston Co. Ltd., Harzartiges Kondensationsprodukt fü r  Ü berzüge 

u . p last. M assen. Man b eh an d e lt einen A ldehyd m it einem  (p -C arbalkoxyphenylcarbam yl)- 
ch lo rm ethan  C1CH2- CO- N H -C 6H 4-COOR, w orin R  A lkyl wie M ethyl oder Ä th y l b ed eu te t, 
u n te r  alkal. B edingungen. (E. P. 571 660, ausg. 4/9. 1945.) PANKOW. 7181

I. G.Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung von K ondensationsprodukten. 
Man e rh itz t m ehr als 2 M ethylolgruppen en th a lten d e  V erbb., wie Hexam ethylolaceton, 
Enneaheptit u. sein A n h yd rid , ferner M ethylolverbb. von A cetylend iharnsto ffen , in  Ggw. 
sau rer K o n d en sa tionsm itte l m it höherm ol. V erbb., die a lip h a t. oder cyclo a lip h at. ge
bundene Oxy-, Amino- oder C arboxylam idogruppen en th a lten , z. B. m it Octyl-, N onyl-, 
Dodecyl-, Octadecylalkohol (I), Octadecandiol-(1.18), L a u ry la m in , D ekam ethylendiam in, 
Olsäureamid (V), Stearinsäurem ethylam id, Abietinol (IV), Dekahydronaphthol, P o lyv in y l
alkohol (VI), zw eckm äßig in  einem  ind ifferen ten  Lösungsm ., wie N -M ethy 1 -a -pyrro lidon 
(H). — Z. B. löst m an 52 (Teile) Tetram ethylolacetylendiharnsto ff (HI) u . 26 I in  150 H, 
g ib t Eisessig zu, e rh itz t 1 S tde. u n te r  R ückfluß  zum  Sieden. D urchscheinende, wasserlösl. 
P a s te ; h ieraus beim  V erjagen von II u n te r  verm indertem  D ruck  ein w achsartiger R ück
stan d . — W eitere Beispiele fü r  die U m setzung von HI m it IV bzw. V oder VI; von  A n-  
hydroenneaheptit m it I . — Die in  W . lösl. oder verte ilb a ren  E rzeugnisse sind Zicischen- 
prodd. fü r  die Herst. von K unstharzen . (F. P. 898 259 vom  23/9. 1943, ausg. 18/4. 1945
D. P rior. 24/8. 1942.) DONLE. 7181

Phrix-Arbeitsgemeinsehaft, D eutschland, Herstellung von P olyhydraziden, die sich 
zur H erst. von F ilm en  u. F äd en  eignen. Man kon d en siert H y d raz in  m it Diurethanen, 
D iurethylanen  oder anderen  b ifunktionellen  E ste rn  der C arbam insäure , die d u rch  M ethylen
k e tte n  m it dem  N  verbunden sind. — M an e rh itz t  4 S tdn . 130(G ew ichtsteile)O ktam ethylen- 
diurethan  u. 25 H y d raz in h y d ra t im  A utoklaven  m it e tw as A lkali, g ib t nach  A bkühlen 
100 X ylol zu, das u n m itte lb a r d anach  abdest. w ird, w odurch  die le tz ten  Alkohol- u. 
W asserreste e n tfe rn t w erden. Man ev ak u iert das R eaktionsgefäß  u. e rh itz t  schnell au f 220°. 
N ach 2 S tdn . is t ein P rod . vom  E rw eichungspunkt 192° en ts tan d en , das g u te  fadenbildende 
Eigg. zeigt. (F. P. 893 896 vom  11/7. 1941, ausg. 8/ 11 . 1944. D. P rio r. 15/9. 1939.)

P a n k o w . 7181
Consortium für Elektrochemische Industrie G. m. b. H. (E rfin d er: Friedrich Grau und 

Alfred Treibs), D eutsch land , Herstellung von stickstoffhaltigen Produkten. H a rn sto ff  (I) 
wird m it m ehrw ertigen  A lkoholen oder ih ren  noch teilw eise h y d ro x y lh a ltig en  D erivv. 
in  Ggw. von kleinen Mengen an  Säuren  oder Salzen, d ie als K a ta ly sa to re n  w irken , au f 
T em pp. oberhalb 120° e rh itz t. M an e rh ä lt m eistens k lare , k au m  gefärb te , geschm olzene 
P rodd ., die viscos bleiben u. wenig zu r K ry s ta llisa tio n  neigen. G eeignete PolyaLkohole 
sind  z. B. Ä thylenglykol, Pentan-2.4-diol, 2-M ethylpentan-2.4-diol, G lycerin, Trim ethylol- 
propan  (H), Pentaerythrit, Alkohole der Zuckerreihe, P olyglykole, Polyglycerine. D as 
M engenverhältn is zwischen I  u. A lkohol k an n  schw anken ; häufig  is t  es v o rte ilh a ft, au f 
1 freie O H -G ruppe 1 Mol. I  zu verw enden. — Als K a ta ly sa to re n  bew ähren  sich  Phosphor-, 
Bor-, B ernstein , Schwefelsäure, K -, N a-, Zn-, P b -, C a-A cetat, N a H 2PÖ 4. — Die P ro d d . 
sind Weichmacher fü r  hydrophile K unststo ffe , w ie Polyvinyla lkohol, auß erd em  T e x til
h ilfsm ittel. — Z. B. w erden 6,7 (Teile) H, 9 I u. 0,7 H 3PÖ4 (85% ig) b is zu e iner G ew ich ts
verm inderung  von 18% , d. h. 30 S td n ., au f 150° e rh itz t. K lare  Schm elze, d ie sich in  d er
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gleichen Menge W . löst. — W eitere Beispiele, u. a. fü r die Um setzung von 1.3-Butylen- 
glykol, M ethylpentaerythrit, ß-Butoxyäthanol m it I. (F. P. 895432 vom  10/6 . 1943, ausg. 
24/1. 1945. D. P rio r. 24/6. 1942.) DONLE. 7181

E. I. du Pont de Nemours & Co., ü bert. von: William E. Hanford, W ilm ington, Del., 
Polymerisieren von Olefinen wie Ä thylen  oder P ropylen  allein oder zusam m en m it anderen 
polym erisierbaren  V erbindungen. Man polym erisiert in Ggw. von K atalysa to ren  bei über 
40° u. m ehr als 35 a t  m öglichst w eitgehend in Abw esenheit von 0 2 in Ggw. einer n ich t 
po lym erisierbaren  organ. F l. m it einem ak t. H (nach Z e r e w t t in o f e , Ber. dtseh. ehem. 
Ges. 40. 2026. [1907.]) wie Toluol oder Isooctan . — Man g ib t in ein m it Ag ausgekleidetes 
R eaktionsgefäß 50 (G ew ichtsteile) Toluol, 50 M aleinsäureanhydrid u. 0,4 Benzoylperoxyd, 
d rück t C2H 4 bis 570 a t  auf u. heiz t auf 98° (835 a t  Druck). Die Temp. ste ig t auf 186°, der 
Druck fä llt in  40 Min. um  330 a t ;  m an  heizt w eitere 33/ 4 S tunden. Das Polym ere wird 
m it Toluol ausgekocht, f iltr ie rt u. e rneu t ex trah ie rt. Mit dem Ä thylen können zahlreiche 
ungesätt. V erbb. m ischpolym erisiert w erden; genann t sind: CH 3-C H :C H 2 u. höhere 
Alkene-1, C6H 5C H :C H 2, CH3C O C H :C H 2, CH3C O O CH :CH 2, CH 2:CHCN, CH2:CHC1, 

/C O x
C6H 4< c 0 > N  ■ C H : CH2, C H 2: C H 0C H 3, C H 2: CHOC6H 5, CH3OOCCH: CH2,CH2 :C H C 0N H 2,

CH2: C H O C H jO C H : CH2, CH2: CHOCH(C3H 7)O C H : CH2, CH2:CH • CO • O • CO - C H : CH2, 
C H ^C H C O O H , CH2: CH • CO • O • CH2 • O • CO • C H : CH 2, CH2:C H -C O .O .C O -C H 3, 
CH2:C(CH3)2, CH3• C H : C H • CH3, C6H 5CH2-C H :C H 2, C6H 5C H :C H -C H 3, CH3C(COCH3): 
CH2, CH3CH:CHCO CH3, CH2:C(CH3)OCOCH3, CH3-CH:CHOCOCH3, CH2:C(CH3)CN,

,COv AXK
CH3C H : CHCN, CH2:CC1CH3, CHC1:CHCH3, C6H 4<( )>NC(CHS): CH2, C6H 4<(c o ^>-

N C H :C H C H 3, CH2:C(CH3)OCH3, CH3O C H :C H C H 3, CH2:C(CH3)OC8H 5, C6H 5OCH:CH- 
CH3, CH2:C(CH3)COOCH3, CH3CH:CH CO O CH 3, CH2:C(CH3)CONH„ CH3-CH:CHCO- 
N H 2, CH2:C(CH3)OCH2O C H :C H 2, CH3C H :C H O C H 2O C H :C H 2, CH2:C(CH3)CO-O • 
COC(CH3) : CH2, CH2:C(CH3)CO • O • CH2 • O • CO • C(CH3) : CH2, CH3C H : CHCOOCOCH: 
CHCH3, C H 2:C(CH3)COOH, CH3-CH:CHCO OH, (C6H 5)2C :C H 2, C6H 5C H : CH • C6H 5, 
C6H5C(COCH3):C H 2, C6H 5C H : CHCOCH3, C6H äC(OOCCH3):C H 2, C6H 5CH:CHOOCCH3,

C6HsC(CN) : CH2, C6H 5C H : CHCN, C6H 5CC1: CH2, C6H 5C H : CHC1, C6H 5C (: CH2)N <  \ C 6H4, 
CO

C6H5C H :C H -N < (c o ^>C6H 4, C6H 5C (:C H 2)0 -A lk y l oder Aryl, C6H 6C H : CEO • Alkyl oder

Aryl, C6H 6C (:C H 2)COOCH3, CsH 5CH : CHCOOCH3, C6H 6C (:C H 2)CONH2, C6H 5C H :C H - 
CONH2, C8H 5 • C (: CH2)COOH, C6H 5CH:CHCOOH, C6H 5C (:C H 2)OCH2O CH :CH 2, 
C6HsCH : CHOCH2O C H : CH2, C6H 5C (: CH2)CO • O • COC(: CH2)C6H5, (C6H 5C H : CHCO)20 , 
c!h ! c ( : CH2)CO • O • COCH3, C6H 5C H :C H C 0 -0 -C 0 C H 3, CH3COC(:CH2)COCH3, 
(CH3COCH:)2, CH3COC(:CH2)OCOCH3, CH3COCH:CHOCOCH3, CH3COC(CN): CH2,

CH3COCH:CHCN, CH3COCCl:CH2, CH3COCH:CHCl, CH3COC(: CH2)N<Q,o )>C6H 4,

CH3C O C H :C H N < ^^> C 6H 4, CH3COC(:CH2)OCH3, CH3COCH:CHOCH3, CH3COC-

(:C H 2)OC6H 5, CH3COCH:CHOC6H 5, CH3COC(:CH2)COOC2H 5, CH3COCH: CHCOOC6H s, 
CH3CO C(:CH 2)CONH2, CH3C OCH :CH CONH2, CH3COCH:CHCOOH, CH3COC(:CH2 • 
OCH2O C H : CH2, CH3C OCH: CHOCH2O C H :CH2, [CH3C 0C (:C H 2)0 ]2C 0 CH3C0 C (:C H 2 • 
OCO - O .COCH3, (CH3CO CH : CHCO)20 ,  CH3COCH: CHCO , 0  - COCH3 CH.COOCiKlH^O • 
COCH3, CH3COOCH: CHOCOCHs, CH3COOC(CN):CH2, CH3COOCH:CHCN, CH3COO-

C(C1): CH2, CH3COO CH: CHC1, CH3COOC(: CH2)N<(C0 ^>C6H 4, CH3COOCH:CH-

N < ™ > C 6H 4, CH3COO C(:CH2)OCH3, CH3COOCH:CHOCH3, CH3COOC(:CH2)OC6H 5,

CH,COOCH:CHOCBH „  CH»COOC(:CH2)COOCH3, CH3COOCH:CHCOOCH3, CH3COO- 
C (: CH 2)CON H2, CH3COOCH: CHCONH2, CH3COOC(: "H 2)COOH, CH3COOCH -CHCOOH,

cox
COCH3, CH2:C(CN)2, (NCCH:)2, CH2:CCNC1, NCCH:CHC1, CH2:C (C N )N ^c 0 ^

C6H 4, N C C H : C H N ^ ^ C 6H 4, CH2:C(CN)OCH3, N C C H :C H 0C H 3, CH2:C(CN)OC6H5,

N P f P r - r n o r  H- CHo: C(CN)C00C9H=, NCCH:CHCOOC2H 5, CH2:C(CN)C01\H2,
N rrH 'T H C O N H  CHo'CfCNjlfOOH, NCCH rCHCOO H, CH2: C(CN)OCH2O C H :C H 2>
N C C H : C H O C H ^ O T  C(CN)C0]20 ,C H 2: C(CN)CO • O • COCH3, (NCCH :CHCO)2 *
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c o
0 ,  N C C H : C H C O • 0 •  COCH3, CH2:CC12, (C1CH:)2, CH2:C(Cl)N<(c o \ C 6H 4, C1CH:CH-

N<^CO)>C6H 4, C H 2:C(C1)0CH3 oder C6H S> C 1C H :C H 0C H 3 oder C ,H S, CH2:C(Cl)COOCH3>

C1CH: C H C 0 0 C H 3, CH2:C(C1)C0NH2, C 1C H :C H C 0N H 2, C H 2:C (C 1)C 00H , ClCHrCH- 
COOH, CH2:C(Cl)OCH2O C H :C H 2, C 1C H :C H 0C H 20 C H :C H 2, t CH2:C H (C l)C 0]20 ,  
C H ,: C(C1)C0• 0 •  COCH3, (C1CH:CHC0)20 ,  C 1C H :C H C 0-C O C H 3, C H 2:C(OCH3)2, (CH3 
O C H :)2, C H 2:C(OCH3)OC6H 5, CH3O CH :CH O C6H 5, C H 2:C(OCH3)COOCH3, CH3OCH:CH 
COOCH3, C H 2:C H (O C H 3)C O N H 2, CH3O C H :C H C O N H 2, CH2:C H (O C H 3)COOH, CH3 
OCH-.CHCOOH, C H 2:(OCH3)OCH2O C H :C H 2, CH3O C H :C H O C H 2O C H :C H 2, [CH2:C 
(0 C H 3)C 0 ],0 , CH2: C (0C H 3)C 0 • 0  • COCH3, [C H 20 C H :C H (C 0 )]20 ,  CH3O C H :C H C H 2CO
0 -C O C H 3, C6H 5O C (:C H 2)OC6H 5, (C6H 6O C H :)2, C6H 5OC(:CH2)2COOCH3, C6H 5O C H :C H  
COOCHg, CeH 5O C (:C H 2)CONH2, C6H 6O C H :C H C O N H 2, C6H sO C (:C H 2)COOH, C6H s 
O C H :C H C O O H , C6H 6O C (:C H 2)OCH2O C H :C H 2, C6H 6O C H :C H O C H 2O C H :C H 2, [C6H 5- 
0 C (:C H 2)C 0 ] ,0 , (C6H 5O C H : C H C 0)20 ,  C6H 60 C H :C H C 0 -0 -C 0 C H 3> C H 2:C(COOCH3)2, 
M ethy lfum ara t oder -m aleat, C H 2:C (C O N H 2)COOCH3, HgCOOCCH: C H C 0 N H 2, 
C H 2:C(CONH2)2, (H 2NCO CH:)2, C H 2:C (C O N H 2)COOH, H 2N C O C H :C H C O O H , C H 2:C-

<COOH,s. (H O O C C H :),, H Ö I S *  <“ • » » • »

vom 15/3. 1941, ausg. 19/3. 1946.) PANKOW. 7187
I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, E m ulsionspolym erisation von Ä thylen  

u n te r  V erw endung von wasserlösl. Persäuresalzen  in  Ggw. von polym eren phosphorsauren  
Salzen, wie Tri- oder H exam etap h o sp h a t von Na. — M an d isperg iert Ä th y len  in  einer 
wss. Lsg. von 1%  K 2S2Os, 0 ,9%  N a-H ex am etap h o sp h a t u. 1 ,2%  N a-Paraffinsu lfonat 
u . tre ib t die E m ulsion  u n te r  220 a t  durch  eine 120° h e iß e  R öhre  u . einen ebenso heißen 
T urm . Man e rh ä lt eine weiße Polyäthy lendispersion . (F. P. 905 648 vom  5/7. 1944, ausg. 
10/12. 1945. D. P rio r. 3/2. 1943.) ~ PANKOW. 7187

E. I. du Pont de Nemours & Co., ü b ert. vo n : Alfred T. Larson, W ilm ington, Del., 
V. S t. A., Polym erisieren von Ä thy len  allein oder zusam m en m it and eren  polym erisier
ba ren  V erbb. in  wss. M edium m it einem  P o lym erisa tio n sk ata ly sa to r; bevor d as Ä thylen  
in  den R eak tionsraum  g ed rü ck t w ird, w ird sein 0 2-Geh. auf u n te r  400 (Teile pro  Million), 
im  allgem einen u n te r  50, vorzugsweise u n te r  5, g ed rü ck t; R eak tionstem p . vorzugsweise 
60—250°; D ruck vorzugsweise 300— 1500 a t. Als K a ta ly sa to r  d ienen Peroxyverbb ., 
p -T oluolsulfinsäure u ./oder H N 0 3 in Mengen von ca. 1% . M it steigendem  0 2-Geh. des 
Ä thylens m uß die Tem p. e rh ö h t w erden, die A usbeu te  fä llt  innerhalb  e iner gegebenen 
R eaktionsperiode, u . die V iscosität des Polym eren w ird n iedriger, auch  d ie K a ta ly sa to r
menge m uß e rh ö h t w erden. — E in  m it rostfreiem  S tah l ausgekleidetes R eaktionsgefäß 
wird m it 150 (G ew ichtsteilen) en tlü fte tem  W . u. 0,32 B enzoylperoxyd besch ick t, aus dem 
Gefäß w ird die L u ft m it 0 2-freiem N 2 en tfe rn t, C2H 4, das 5 Teile 0 2 pro  Million en th ä lt, 
w ird e ingedrückt, bis bei 64— 71° ein C2H 4-D ruck von 900— 1000 a t  h e rrsch t. Man h ä lt 
7 S tdn . D ruck u. Tem p. u. b eo b ach te t d an n  einen G esam tdruckabfall von 480 a t.  Man 
k ü h lt  u. e rh ä lt 34 Polym eres. N im m t m an C2H 4 m it 200 Teilen Oa p ro  Million, so e rhält 
m an 24 Polym eres u n te r  sonst gleichen R eak tionsbedingungen. (A. P. 2 396 920 vom 
10/4. 1941, ausg. 19/3. 1946.) PANKOW. 7187

E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, D el., ü b e rt. von : Lombard Squires, 
W esttow n, Pa ., V. St. A., Polym erisieren von Ä thylen . Man k o m p rim iert Ä thy len  (I), 
k ü h lt zu einer F l. u. g ib t d an n  einen Z usatzstoff zu, d er die E igg. des Polym eren  ver
än d ert. Solche Z usatzstoffe sind 1. solche, d ie anscheinend n ich t m it I  reagieren , ab e r die 
Eigg. des Polym eren v e rändern , z. B. 0,025—5 (Teile p ro  1 Teil I) W ., Bzl., Chlor-, Brom 
benzol, Iso o c tan ; 2. solche, die m it I  m ischpolym erisieren, z. B. 5 bis m ehr als 100% 
(des I) P ropylen , Isobu ty len , S ty ro l, V iny laceta t, -fo rm iat, -iso b u ty ra t, Acryl-, M ethacryl-, 
Itacon-, Croton-, F u m arsäu re , deren  E ste r, H alogenide, Am ide oder A nhydride , V inyl
chlorid, -ch loracetat, -cyanid, -ä ther, -ketone, V inylidenchlorid , N -V inylam ide, Divinyl- 
b u ty ra l;  3. solche, die m it I n ich t m ischpolym erisieren, sondern  u n te r  Bldg. v e ränderte r 
Polym erer (sog. Telom erer) u ./oder H ochm olekularer reagieren , z. B. 1— 10%  gesä tt. 
a lip h a t., a ro m at., eycl., acycl. u. alicycl. Säuren, E ste r , A nhydride , A cetale, A ldehyde, 
Alkohole, Ä ther, CC14, CHC13, Tri-, T etrach lo räthy len . E s is t zu beach ten , d aß  I  un ter 
D ruck u . u n te r  50° m it W . I-H y d ra t b ildet, das fest ist u. L eitungen  v e rstop fen  kann . 
Man k an n  das Olefin u. den  fl. Z usatzstoff auch  m it K a ta ly sa to r ( 0 2, Peroxyde) versehen 
u. auf R eak tionsd ruck  b ringen ; in dem  M aße, wie die P o lym erisa tion  vorangeh t, fä llt der 
D ruck im  A utoklaven , u. es wird neue M ischung nachgedrück t. — M an k o m p rim iert I 
au f 20— 150 a t, tro ck n e t, k ü h lt u. verflüssigt, g ib t den  Z usatzstoff zu, b r in g t au f 800 bis 
1500 a t,  e rh itz t  auf 50— 400° u. b rin g t in  den R eaktionskessel, wo pro  1 (Teil) I 10 WT.,
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das m it 0 2 gesä tt. ist, e ingespritzt werden, so daß  20—2000 ®/00 I  vorhanden sind. Die 
M. k om m t d ann  in den Abscheider, U nverändertes geht in den R eaktionsraum  zurück, das 
Polym ere w ird ab g etren n t. (A. P. 2 395 381 vom 25/2. 1943, ausg. 19/2. 1946.)

PANKOW. 7187
E - L du Pont de Nemours & Co., übert. von: Merlin Martin Brubaker, W ilm ington, 

Del., V. S t. A „ P o lym eris ieren  von Ä thylen  a llein  oder in  Mischung m it anderen  poly
m erisierbaren  Verbb. in  Ggw. von W . u. einem  P o lym erisa tionskatalysator in Abwesen
heit von  D isperg ierm itteln , vorzugsweise bei 60— 150° u . 300—1500 a t. E in  Teil des W . 
k ann  d u rch  organ. V erbb., wie Isooetan , Toluol, n -H exan, Cyelohexan, m -B rom toluol, 
PAe., Gasolin, e rse tz t w erden. Als andere  polym erisierbare Verbb. sind  V inylverbb., 
A crylverbb., D iene u. a . genann t. Infolge Abw esenheit von D ispergierm itteln  erhält 
m an Polym ere m it hoher G rundviscosität. — In  einem B ehälter aus rostfreiem  S tahl 
m it 150 (Teilen) W . u. 0,32 B enzoylperoxyd (pjj m it HCOOH auf 3,4 gestellt) d rü ck t m an 
nach E v ak u ieru n g  bei 75° bis zu 600 a t  C2H 4 u. h ä lt  den D ruck u n te r  Bewegen des Ge
fäßes 103/4 S tdn . bei 840—985 a t  bei 74—78°. N ach  A bkühlen, E ntfernen  von  C2H 4, 
F iltrieren , W aschen u. T rocknen e rh ä lt m an  ein  Polym eres vom  F . 119° u. der G rund
viscosität 1,91. (A. P. 2 396 677 vom  15/3. 1941, ausg. 19/3. 1946.) P a n k o w . 7187

E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, Del., übert. von: Merlin Dewey Peterson,
Edgem oor Terrace, Del., V. S t. A., Polym erisieren von Ä thylen  (I), auch zusam m en m it 
anderen polym erisierbaren Verbb. (Propylen, B utylen , sym m . u. asym m . D ichloräthylen, 
Chloropren, T etrafluoräthy len , V inyläthern , -estern, -ketonen, -halogeniden, N-Vinyl- 
phthalim id , V iny lth io laceta t, S tyrol, Stilben, A crylverbb., M ethyl-a-chlorcrotonat, B u ta 
dien, Terpenen) bei hohem  D ruck (500— 1500 at) u. höherer Tem p. (150—275°) m it
O -K atalysator ( 0 2, Perverbb.) in  Ggw. von etw as W. u. alkal. Stoffen [N aO H , Ca(OH)2, 
A lkaliphosphat, -carbonat, -ace ta t, -borat] bei Ph >  7, zweckm äßig 11—14 u. m ehr; 
vorteilhaft w ird etw as Bzl. oder Chlorbenzol (0,1—0,5 G ew ichts-%  des I) zugesetzt. — 
Man d rü ck t in  ein R o h r aus rostfreiem  S tahl von 40 f t. Länge u. 3/16in . In n en d u rch 
messer I  von 1000 a t  m it 80 (Teilen) 0 2 pro Million I, 1/a Bzl. pro 1 I u. 2 l% ig . wss. 
A lkaliphosphat p ro  11 +  genügend N aÖ H , um  das pn  auf 13— 14 zu erhöhen. I  u. Alkali 
werden am  E ingang des R ohres gem ischt u. etw as u n te r R eaktionstem p. e rh itz t. Das 
R eaktionsgefäß w ird auf 160—225° gehalten. Das Polym ere wird aus einem  elektr. ge
heizten V entil abgenom m en. Die so hergestellten Polym eren sollen bessere m echan. Eigg. 
als die üblichen I-Polym eren aufweisen. (A. P. 2 388 178 vom  30/7. 1942, ausg. 30/10. 
1945.) PANKOW. 7187

E. I. du Pont de Nemours & Co., übert. von: William E. Hanford, W ilm ington, Del., 
V. St. A., Polym erisieren von Ä thylen  allein oder zusam m en m it anderen polymerisierbaren 
Stoffen [Propylen, B u ty len , Dichloräthylen, Chlor-2-propen-{l), Vinyläther, -Icetone, -ester, 
N -Vinylphthalim id, Vinylthiolacetat, Methylvinylthioäther, M ethylvinylsulfon, Vinyl- 
carhazol, -sulfonester, Styrol, Stilben, A cryl-, Methacrylamide, -nitrile, -ester, Chloracrylat, 
Crotonate, Itaconate, Butadiens, Chlor-2-butadien-(1.3), Verpene]. Man polym erisiert in 
Ggw. von W . bei Ph 1—6, bes. 2—4 bei 20—350, bes. 60— 150° u. 50— 3000 a t  u. mehr. 
Je  niedriger das pH, desto  kürzer die Induktionsperiode u. desto schneller die Polym eri
sation. A ndere organ. Verbb., wie flüchtige organ. Lösungsm ittel, können anwesend sein. 
— In  einen m it Al ausgelegten Stahlkessel g ib t m an 175 (Gewichtsteile) W. u. 0,4 Benzoyl
peroxyd, s te llt m it verd. wss. HCl das ph auf 2,1—4,1 u. g ib t 24 Propylen zu. Man drück t 
Ä thylen bis 600 a t  ein u. heizt u n te r  R ühren  auf 87°. In  10 Stdn. fällt der Druck um 260 a t. 
Man h ä lt w ährend der Zeit bei 8 70—965 a t  durch  weiteren CH2:C H 2-Zusatz. Das Poly
mere h a t F . 8 0 - 8 2 ° .  (A. P. 2 395 327 vom 15/3. 1941, ausg. 19/2. 1946.) PANKOW. 7187

* E. I. du Pont de Nemours & Co., M ischpolymerisation von Ä thylen mitVinylidenchlorid. 
Die Polym erisation  der K om ponenten  erfolgt in Ggw. eines Polym erisationskatalysators 
(B enzoylperoxyd) u n te r  200—1000 a t  Druck in  wss. Medium bei 50— 150°. Andere poly- 
m erisierbare olefin. V erbb. können zugegen sein. (E. P. 576 830, ausg. 23/4. 1946.)

NOUVEL. 7187
E. I. du Pont de Nemours& Co., W ilm ington, Del., übert. von: Merlin Martin Brubaker,

Boothwyn, Pa ., V. St. A., Polymerisieren von Tetrafluoräthylen  in Ggw. von W. oder 
Mischungen von W . m it anderen  Fll., wie Alkoholen, Säuren, Ä thern, Aminen, KW -stoffen, 
K etonen, E stern , N itrilen , gegebenenfalls u n te r Z usatz von Peroxyden, M odifikatoren, 
wie B isulfiten, H ydrosulfiten , T rim ethylam in, von Füllstoffen u. Puffern, um die saure 
oder alkal. R k. des Mediums aufrechtzuerhalten , bei ca. 20—100° u. zweckmäßig bei 
bis 1000 a t  u. m ehr. — In  ein  Druckgefäß aus n ichtrostendem  Stahl g ib t m an eine Lsg. 
aus 0,2 (Teilen) K 2S20 8, 0,5 Borax in 100 W ., evaku iert u. d rück t 30 T etrafluoräthylen 
ein. Man h ä lt  1 Stde^ bei 80°. Das Polym ere is t krüm elig, was bei Abwesenheit von W. 
n icht d er IJall ist. Das Polym ere ist in L ösungsm itteln  unlöslich, wird von H 2S 0 4, H N 0 3,
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HCl, H 2F 2 u . 40% ig. Lauge n ich t angegriffen, is t bis w enigstens 500° w ärm efest, k ann  
oberhalb  300° gep reß t u. geform t w erden ; h a t  D. ca. 2,2 u. np  ca. 1,3. V erw endung der 
Polym eren zum  A uskleiden von Gefäßen, fü r Schläuche, D ichtungen, Packungen, D iaphrag
men, Verschlüsse, als elektr. Isolierm aterial d er verschiedensten  A rt, z. B. G lim m erersatz, 
U nterseekabel. Man k ann  das T etra flu o rä th y len  auch  in M ischung m it anderen  u n gesä tt. 
Verbb. (Vinylhalogenide, -ester, A cryl-, M ethacryl-, M alein-, F um arsäuren, deren  E ster, 
Butadien, Chlorbutadien, Cyclopentadien, Mono-, D ivinylacetylen, D ia lky lv inylä th iny l- 
■carbinol) polym erisieren. (A. P. 2 393 967 vom  24/12. 1942, ausg. 5/2. 1946.)

P a n k o w . 7187
E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, ü b ert. von: Robert M. Joyce jr.,

M arshallton, Del., V. S t. A., Polym erisieren von Tetrafluoräthylen  in  Ggw. von 0 2 oder 
P erverbb ., in Ggw. von W . u. vorzugsweise verd. A lkali bei w enigstens 1000 lbs./sq. in. 
D ruck bei 75— 160°. — Man g ib t in  einen m it Ag ausgek leideten  D ruckraum  100 (Teile) 
5% ig . wss. N aO H , evaku iert, fü llt  m it 200 T etrafluo rä thy len  u. 0 2 bis zu einem  P a rtia l
d ruck  von V4 a t,  d. h. 0,096 0 2. — Man e rh itz t 8 S tdn. auf 148— 151°, der D ruck  fällt 
von 2200 auf 1600 lbs./sq. in. D as Polym ere is t körnig. Die wss. Lsg. is t fa s t n eu tra l u . e n t
h ä lt N aF , das als CaF2 ab g etren n t werden kan n , u. N a-D ifluoraceta t, das aus dem  trockenen 
CaF2-Nd. m it absol. A. e x tra h ie r t u. d a rau s  u m k ry st. w erden kan n . Man k an n  in  den 
Polym erisationsraum  auch H 2, C 0 2 oder N 2 e indrücken . (Vgl. auch  A. P . 2393 967; vorst. 
Ref.) (A. P. 2 394 243 vom  23/7. 1942, ausg. 5/2. 1946.) PANKOW. 7187

Bata A. S., B öhm en-M ähren, Herstellen von Acetylenpolym eren. C2H 2 oder seine 
Mischung m it HCl läß t m an auf einen vorzugsweise trockenen  K a ta ly sa to r  aus einem 
Cuprosalz u. einem  S tannosalz einw irken u. e rh ä lt acycl. A cety lenpolym ere. — Fein
körnige A ktivkohle w ird m it einer ca. 30% ig . SnCl2-Lsg. unvo lls tän d ig  im prägniert, 
noch feuch t m it CuCl-Pulver b es täu b t, im  H 2-S trom  vollständig  g e trocknet. M an läß t 
C2H 2 d a rü b er stre ichen u. e rh ä lt aus dem  Gas bei — 70° reines Vinylacetylen, oder man 
lä ß t A cetylen +  10%  HCl d a rü b er stre ichen  u. kondensiert eine M ischung aus Chloropren 
u. Vinylchlorid. (F. P. 890 889 vom  12/2. 1943, ausg. 21/2. 1944. Schwz. P rior. 20/11. 1941.)

PANKOW. 7187
* Distillers Co. Ltd., Hanns P. Staudinger, Karl H. W. Fuerck und Cyril A. Brighton,

Polym erisieren von Vinylhalogenid, gegebenenfalls in M ischung m it anderen  V inylverbb., 
in Ggw. eines K a ta ly sa to rs  aus e iner Peroxydverb , au s e iner u n g esä tt. C arbonylverb. 
(jedoch kein  Acrolein oder keine A crylsäure). Man po lym erisiert z. B. eine M ischung aus 
V inylchlorid u. V iny laceta t m it C rotonylperoxyd. (E. P. 570 198, ausg. 27/6. 1945.)

PANKOW. 7187
B. F. Goodrich Co., New Y ork, N. Y., ü bert. von : Frank K. Schoenfeld, Silver Lake, •

O., V. S t. A., Herstellung von unlöslichem P olyvinylchlorid . Man e rh itz t  Vinylchlorid  
(-brom id  u ./oder -jodid oder ih re  M ischungen m it Vinylacetat, A cryl-, M ethacrylnitril, 
M ethylm ethacrylat) einige Z eit au f eine Tem p. (60°), bei de r sich das lösl. Polym ere  bildet, 
zw eckm äßig, bis die Po lym erisa tion  e in se tz t, u. geh t d ann  au f 40°, wobei sich das ge
w ünsch te  unlösl. y-Polym ere b ilde t. — Man e rh itz t eine E m ulsion  aus 2500 (g) Vinyl
chlorid , 19 N a-L aury lsu lfa t, 57 N a-Isop ro p y ln ap h th a lin su lfo n a t, 25 B enzoylperoxyd u. 
3750 W . im m it G las ausgekleideten  ro tie renden  A utok laven  4 S tdn . 20 Min. bei 60°, 
k ü h lt  in  10 Min. au f 40° u. h ä lt  so 43%  S td n ., 83,5%  A usbeute  an  Polym erem  gu ter Zug
festig k e it, w ährend  m an in gleicher Z eit (48 S tdn.) bei 40° n u r eine 6 4 % ig . Ausbeute 
e rh ä lt. (A. P. 2 395 344 vom  10/2. 1938, ausg. 19/2. 1946.) PANKOW. 7187

Imperial Chemical Industries Ltd., Reginald George Robert Bacon, Rowland Hill und 
John Richard Lewis, E ngland , Polym erisieren von V inylestern, z. B. d er Am eisen-, Essig-, 
Propion-, B u tte r- , L aurin -, B enzoe-, M ethacryl- oder M onochloressigsäure a lle in  oder mit 
anderen  polym erisierbaren V erbb., w ieV inylchlorid , asym m . D ichloräthylen, S tyro l, Acryl-, 
M ethacryl-, Fum ar- oder Maleinsäureester, -nilrilen  oder -amiden. Man polym erisiert 
den  V inylester in  wss. M edium (Lsg., Em ulsion) in  Ggw. eines w asserlösl. Persu lfa ts u. 
eines wasserlösl., reduzierend w irkenden Salzes einer O en th a lte n d en  sau ren  S-Verb. 
(Su lfit, H ydrosu lfit, Su lfoxylat, Pyrosu lfit, B isulfit, T h iosu lfit, N a-Form aldehydsulf- 
o x y la t); m an  a rb e ite t zweckm äßig in  A bw esenheit von L u ft, z. B. u n te r  N 2 oder C 0 2. — 
Man g ib t 100 (G ew ichtsteile) frisch dest. Vinylacetat zu 200 einer wss. Lsg. von 1,5 N aH C 0 3,
2 (N H 4)2S20 8, 4 N a-S a lz  su lfa tie rte r W alratö lalkohole  u. 1 N a H S 0 3, bew egt u n te r  N 2 bei 
25°, wobei g eküh lt w erden m u ß ; nach  30—40 Min. t r e n n t  sich eine weiche p las t. Masse. 
Man koagulie rt m it Salzsole, filtr ie rt, w äsch t u. tro ck n e t bei 35— 40°. (F. P. 914 737 vom 
22/9. 1945, ausg. 16/10. 1946. E . P rio rr. 8/10. 1941 u. 7/10. 1942.) PANKOW. 7187

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, E m ulsionspolym erisation von V inyl
verbindungen und/oder D iolefinen (Ä thylen , Acrylverbb., V inylketon, -äther, -ester, -halo- 
geniden, -dihalogeniden, N-Vinylverbb., S tyrol. M alein-, Fumarverbb., B u tad ien , Isopren).
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Als E m ulgierm ittel dienen die zu nu r geringer Schaum bldg. neigenden wasserlösl. Salze 
von C arbonsäuren m it 1—2 C-Ringen, wie Benzoe-, Metliyl-, D im ethyl-, Benzylbenzoe
säure, T etrahydronaphthalin -a- oder -/J-carbonsäure, Phenylessig- oder -propionsäure, die 
Ä ther der Phenyloxyessig- oder -bu ttersäure, Hexahydrobenzoe-, M ethylhexahydrobenzoe-, 
perhydrierte  Benzyl-o-benzoesäure, D ekahydronaphthalincarbonsäuren , Cyclohexylessig-, 
-propion-, -bu tte rsäu re , C yclohexyl-y-oxybuttersäure, M ethylcyclohexylbuttersäure. — 
Man em ulgiert 7,4 (Teile) B utadien  u. 2,6 Styrol in 10 einer wss. Lsg. m it 3%  perhydro- 
benzoesaurem  N a u. 0 ,4%  N a2S20 8 u. h ä lt ca. 50 S tdn. bei 30°. — Man em ulgiert in 3 einer 
wss. Lsg. m it 1%  hexahydrobenzoylbenzoesaurem  Na u. 0 ,1%  N a2S20 8 bei pH 7,5 
Ä thy lacry la t u. e rh itz t bei 90—95°. Die n ich t schäum ende 25% ig. Dispersion erg ib t nach 
dem T rocknen eine transparen te  Folie. (F. P. 905 865 vom 17/7. 1944, ausg. 17/12. 1945.
D . P rio r . 16/3. 1943.) PANKOW. 7187

Pittsburgh Plate Glass Co., Allegheny County, Pa ., übert. von: Howard L. Gerhart, 
Milwaukee, W is., V. St. A., M ischpolymerisation von Vinylverbindungen m it a.ß-Dicarbon- 
säuren oder ihren Anhydriden (F um ar-, Maleinsäure, ih ren  Cl-Derivv., Itacon-, Citracon-, 
Mesacon-, Mono- oder D iphenylmalein-, Benzyl- oder Dibenzyl- oder Äthylmaleinsäure). 
Vor oder w ährend der Polym erisation u. auch als Lösungsm . fü r die R eaktionsteilnehm er

X
verw endet m an CO-Verbb. der Form el CH3C O -R  oder /  \  worin R u. X organ.

CH2-CO
R este bedeuten; genannt sind: Diacetonalkohol, Acetophenon, seine M ethyl-, N itro- oder 
Amjnoderivv., M esityloxyd, M ethyl- u. Äthylaceton, M ethyläthylketon, Isophoron, Campher, 
Cyclohexanon, o- u. p-M ethylcyclohexanon, M ethyllävulinat. Diese K etone wirken als 
Weichmacher in Polym eren u. werden in  Mengen von vorzugsweise 25— 35%  angewandt. 
Man polym erisiert z. B. eine Mischung aus je 30 g M aleinsäureanhydrid, Styrol u. D iaceton
alkohol durch B estrahlung. Die Polym erisate dienen zur H erst. von Gegenständen, Ü ber
zügen auf Holz u. Glas, als Zwischenschichten in Sicherheitsglas, fü r Linsen u. E in 
bettungsm assen fü r biol. P räp a ra te . (A. P. 2 392 139 vom 15/8. 1941, ausg. 1/ 1. 1946.)

PANKOW. 7187
Leslie Ernest Wakeford und Donald Helmsley Hewitt, H om erton, London, England, 

Mischpolymerisation von Styrol m it teilweise polymerisierten Estern mehrwertiger Alkohole 
m it ungesättigten Fettsäuren. Solche E ster (I) sind Glycerin-, P en taery th rit-, M annit-, Sorbit
ester der Säuren von trocknenden  ö len , gegebenenfalls in Mischung m it solchen von 
ha lb trocknenden oder n ich t trocknenden Ölen oder m it Kolophonium- oder K opalsäuren 
oder E ste r aus trocknenden  Ö lsäuren u. Malein- oder P h thalsäure  m it den m ehrwertigen 
Alkoholen. Die I  e rhält m an aus den  Ausgangsstoffen durch  E rh itzen  auf 150— 300°, 
gegebenenfalls in Ggw. von Ö2, Benzoylperoxyd, S 0 2, Metallseifen oder A nthrachinon, 
Zu dem teilweise polym erisierten E ste r g ib t m an dann  Styrol u. polym erisiert durch 
Erhitzen, gegebenenfalls in Ggw. von L uft oder Benzoylperoxyd. — Man m ischt 80 (Teile) 
entw ässertes R icinusöl (bis zu einer V iscosität von 45 P  bei 25° polym erisiert) u. 
20 Leinöl (bis zu einer V iscosität von 40 P  bei 25° polymerisiert) m it 120 Styrol, er
h itz t m it 120 Xylol 4 %  Stdn. am  Rückfluß u. e rneu t m it 120 Xylol 2 %  Stdn. am 
Rückfluß. Die e rhaltenen  Polym erisate eignen sich fü r Überzüge, elektr. Isolierm aterial, 
K lebstoffe, geform te u. gewalzte Massen. (A. P. 2 392 710 vom 30/7. 1943, ausg. 8/ 1. 1946.
E. P rio r . 28/7. 1942.) PANKOW. 7187

Dow Chemical Co., übert. von: Louis C. Rubens und Raymond F. Boyer, Midland, 
Mich., V. St. A., M ischpolymerisation von Styrolen m it entwässertem R icinusöl (Handels
nam en: Isoline, D ehydrol, Synthenol, Castolene; H erst. s. In d . Engng. Chem. 32. 1314 
u. 1466 [1940].) Man e rh itz t eine Mischung der K om ponenten m it 10—35%  des Öles 
(berechnet auf G esam tgew icht der K om ponenten) auf 70—225° u. erhält ein opakes festes 
Prod. m it den  d ielektr. Eigg. von Polystyrol oder geschmolzenem Quarz. Man kann in 
die zu polym erisierende M. Quarzm ehl oder feine M etallfäden oder Gewebe tu n  u. die 
M etallfäden so fixieren oder das im prägnierte  Gewebe als Isolierband benutzen. Das 
Monomere k an n  auch zum Ausgießen von Löchern oder M etallhohlräum en in M etallguß
stücken, z. B. M g-Legierungen, dienen. Die Polym erisation kann  m it K atalysatoren, wie 
SnCl4, B F3, B enzoylperoxyd, sau rer ak t. Bleicher beschleunigt u. bei tieferer Temp. 
durchgeführt werden. Als Styrole sind S tyrol, o- oder p-M ethylstyrol, o-, m- oder p-Äthyl- 
styrol, p -Isopropylstyrol, o- oder p-C hlorstyrol genannt. (A. P. 2 395 504 vom 7/1. 1943, 
ausg. 26/2. 1946.)   PANKOW. 7187
Erna Hist, Thermochemische Beiträge zur Polymerisation von Kunststoffen. (23 gez. Bl. m. eingekl. Fig.)

4° (Maschinenscbr.) Frejburg, Naturwiss.-math. E., Diss. v. 14/11.1945.
F .  N.  V a n d e r w a l k e r ,  The Mixing of Colors and Paints — Description, Properties, Theory, Harmony and

Management of Colors — The Mixing and Use of Colors and Paints for Interior Decorating, House
Painting, Arts and Crafts, Fum iture and Polychrome Finishing. Chicago: Frederick J. Drake
& Co. 1944. (292 S. m. Abb.) $ 2,50.
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X II. K au tsch uk . G uttapercha. B alata .

G. J. van der Bie, M itteilung über F icus E lastica-Latex und  -K autschuk. N ach einer 
h isto r. Ü bersich t über die bisherigen A rbeiten  auf diesem  G ebiet w erden eigene B e
obachtungen  über die Zus. des L atex , seine Lsg. in  Ae., sein A ufrahm en beim  Stehen, 
A nalyse des K au tsch u k s, E igg. d er V ulkan isate  angegeben. (R ev . gen. C aoutchouc 23. 
285—90. Nov. 1946.) PANKOW. 7220

J. G. Bouychou, D ieN u tzu n g  von K autschukpflanzen  in  der Welt im  Kriege. D er A nbau 
von K ok Ssaghys  d u rch  die R ussen, D eutschen  u. K an ad ie r, von G uayule, Cryptostegia 
Grandiflora, u. Verss. m it A pocynum , Goldrute, A sclepias S yriaca , Lactuca B ien n is , Chryso- 
tham nus Nauseosus, A pplopappus, S a p iu m  sowie! die G ew innung von W ild k au tsch u k  in 
Südam erika u. die K u ltu r  d er Hevea  im  tro p . A m erika, die Verss. d er F ranzosen  m it 
Euphorbia  u. die B em ühungen k leinerer S ta a te n  (U ngarn , R um än ien , T ürkei), von 
A ustra lien  u. China um  die K u ltu r solcher P flanzen  w erden k u rz  geschildert. (R ev. gen. 
Caoutchouc 23. 151—53. Ju n i 1946.) PANKOW. 7222

Morris M. Graff u nd  Evald L. Skau, Physikalisch-chem ische Untersuchungen von 
Solidagokautschuk. IV . M itt. Zunahm e der V iscosität und  B ild u n g  von Photogelen bei der 
Bestrahlung von Solidagokautschuk bei Abwesenheit von Sauersto ff. ( I I I .  vgl. C. 1945. I I .  
1839.) U n te r d er E inw . von Sonnenlich t s te ig t die V iscosität e iner Lsg. von Solidago
k au tsch u k  in  Bzl. bei Ggw. von K a ta ly sa to ren , wie Benzophenon  (I), CCl4 (II), B enzoyl
peroxyd  oder M aleinsäureanhydrid  u. A bw esenheit von 0 2 an, wie M essungen m it 0,175% ig. 
Lsgg. bei 25° zeigen. Zu B eginn d er L ichteinw . fin d e t e in  leichtes A bfallen d er u rsp rü n g 
lichen V iscosität s ta t t .  Ggw. von I  fü h r t  schon nach  1 Stde. zu G elatin ierung  d er Lsg., 
II nach 7 S tunden . Ohne K a ta ly sa to r  e rh ä lt m an  auch  nach 108 S tdn . ke in  Gel. ( J .  physic. 
C hem .49 . 1—4. Ja n . 1945.) UlM ANN. 7222

H. Roelig, D ie elastischen Eigenschaften von W eichgummi als Grundlage seiner kon
struktiven Anw endung. U n ter V erw ertung neuerer V ersuchsergebnisse w erden die mechan. 
Eigg. von W eichgum m i b eh an d e lt, bes. de r Form änderungsw iderstand  (A bhängigkeit 
des Federd iagram m s von d er Probenform , der E infl. d er Tem p., das Verh. bei dynam . 
B eanspruchung) u. das e last. Verh. bei s ta t.  u. bei d ynam . B eanspruchung . (Z. Ver. d tsch. 
Ing . 87. 347— 51. 12/6. 1943. L everkusen.) H A BBEL.7224

G. J. van der Bie, Vergleich verschiedener K autschuktypen  aus demselben Latex. Nach 
dem  E insam m eln des L atex  w ird ein  Teil so fort auf Sm oked Sheets (I), Crepe (II) u. durch 
2 täg iges T rocknen auf G lasp la tten  auf W h o le -L atex -K au tschuk  (III) v e rarb e ite t. Der 
R est w urde m it N H 3 konserv iert u. m it 14 cm 3 l% ig . K onnyaku-M ehl pro  100 cm 3 L atex  
au fgerahm t (IV), ein  Teil davon  w ird bis zu 27%  K au tsch u k  verd . u. e rn eu t au fg erah m t (V); 
aus IV u. V sowie aus einem  6 M onate a lte n  L a tex  w erden ebenfalls II u. III hergestellt. 
Die P roben  w urden auf F euch tigke it, Asche, N , wss. E x tra k t ,  A ceto n ex trak t, a lkoh. KO H- 
E x tra k t ,  freie F e ttsäu re n  u. gebundene F e ttsäu re n  g eprü ft, die V eränderung  bei der 
L agerung festgeste llt u. die P rü fung  nach  e iner w eiteren  L agerung  von  10 M onaten 
w iederholt. D as u rsprüngliche zur H älfte  in  Säure lösl. Cu w ird  bei L agerung  unlösl., kann  
aber d u rch  A ufrahm en teilweise e n tfe rn t w erden. I u. II vulkan isieren  frisch  schneller 
als III, doch n im m t die V ulkanisationsgeschw indigkeit von II beim  L agern  ab. Beim 
L agern  von L a tex  u. Creme w ächst die B ruchfestigkeit von Crepe u. W hole-L atex -K au
tsch u k  u. d e r Crepem odul, beim  L agern  d er K au tsch u k p ro b en  d er von  W hole-Latex- 
K a u tsch u k , w ährend der von Sm oked Sheets u. Crepe sin k t. Ohne A ntioxydans a lte rt 
Crepe (nach  G e e r - E v a n s  u . B lER ER -D A V lS) am  schnellsten , d an n  W hole-Latex- 
K au tsch u k  u. endlich  Sm oked S heets; d u rch  A ufrahm en w ird d e r A bbau  begünstig t. Der 
Cu-Geh. h ä n g t m it der A lterung  n ich t d irek t zusam m en, so daß  die M öglichkeit der B e
zeichnung „ak t. Cu“ erwogen wird. (R ev. gen. Caoutchouc 23. 133—37. Ju n i 1946.)

P a n k o w . 7224

B. F. Goodrich Co., ü bert. von: George L. Browning jr., A kron, O., V. St. A., E m ul
sionspolym erisation von Dienen (B u ta d ien -(l.S ), Isopren, ih re  M ischungen m it Vinyl- 
u. A crylverbb.) in Ggw. geringer Mengen (z. B. 0 ,1— 5% ) von T etraa lky lth iu ram m ono- 
oder -polysulfiden, bei denen die 4-A lkylgruppen zusam m en m indestens 12 C en th a lten  
(z. B. T etraisopropyl-, T e trab u ty l-, T e tra -ak t. am yl-, D ipropy ld ibu ty l-, D iä th y ld ib u ty l- 
th iu ram m o n o - oder -d isu lfid ); T etram ethy l- u . -ä th y lth iu ram m ono- oder -disulfid  v er
zögern die Po lym erisation , die Isopropyl verb, verzögert n ich t, die  höheren  T hiuram sulfide  
beschleunigen die P o lym erisa tion  etw as. — Man po lym erisiert 75 G ew ichtsteile B u tad ien  
u. 25 (Teile) A crylonitril in  wss. E m ulsion. In  Ggw. von 0,31 T etram eth y lth iu ram d isu lfid  
d a u e rt die Po lym erisa tion  153 S tdn ., in  Ggw. von 0,84 T etrap ro p y lth iu ram d isu lfid  nu r 
60 S td n ., in  Ggw. von 1,01 T etrab u ty lth iu ram d isu lfid  40 S tunden. D as Polym ere äh n e lt
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hinsichtlich seiner m echan. u. Löslichkeitseigg. m ehr N atu rkau tschuk  als Polym ere, die 
ohne die T hiuram sulfide erhalten  w urden. (A. P. 2 385190 vom 7/2. 1941, ausg. 18/9. 
1945-) P a n k o w . 7237

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung von KunstlcautschuJc. Man 
polym erisiert B utadien  oder seine Derivv. zusam m en m it M ethylen-2-butanol-l-on-3  (I), 
gegebenenfalls in Ggw. w eiterer V inylverbb., wie Vinylm ethylketon  oder A cryln itr il. Die 
Festigkeit dieser Polym eren gegen arom at. KW -stoffe wird durch die Anw endung von 
Chlor-2-butadien einerseits u. A crylnitril, Acryl- oder Fum arsäureestern  andererseits 
wesentlich e rhöh t. — Man em ulgiert 56 (Teile) B utadien  u. 20 I in 200 einer 10% ig. Lsg. 
eines R eaktionsprod. eines Mols Oleylalkohol u. 20 Mol Ä thylenoxyd, g ib t 0,2 (N H 4)2- 
S20 8 zu u. rü h r t  8 Tage bei 20°. (F. P. 894 021 vom 15/4. 1943, ausg. 12/12. 1944. D. Prior. 
9/5. 1941.) PANKOW. 7237

* Wingfoot Corp., Herstellung von Dienmischpolymerisaten  durch E m ulsionspolym eri
sation von Butadien, Pentadien  oder Hexadien  m it einem D iester der Monochlormalein
säure m it wenigstens einem  Cycloalkylrest. Die Polym eren stellen weiße Pulver dar, 
die beim  W alzen bei höherer Tem p. kau tschukartige  Massen ergeben. (E. P. 570 263, 
ausg. 29/6. 1945.) PANKOW. 7237

* Imperial Chemical Industries Ltd., Herbert Gudgeon und Rowland Hill, Emulsions
polymerisation von Butadien-(1.3)-l-carbonsäureestern, z. B. Butadien-(1.3)-l-carbonsäure- 
methylester m it 0,2 (g) B enzoylperoxyd, 200 W. m it 1 N a-C etylsulfat u. 0,5 (CH3C 0)20  
bei 50° u. Fällen des Polym eren m it M ethanol. (E. P. 570 358, ausg. 4/7.1945.) PANKOW. 7237

Bata Akt.-Ges., D eutschland, Herstellung von Polymerisaten von 2-Halogenbuta- 
dien-1.3 (I). Man em ulgiert 128 (Teile) W ., 40 I  u n te r Zusatz von 2,4 N a-O leat u. fügt 
noch 4 CS2 (in dem  m an zuvor 2 S, bezogen auf sein Gewicht, gelöst ha t) u. 0,4 Viscose 
zu. Nach 2x/2 S tdn. ist die Tem p. auf 28° gestiegen, ohne Viscosezusatz dagegen auf 39°. 
(F. P. 890 741 vom  4/2. 1943, ausg. 16/2. 1944. D. Prior. 4/2. 1942.) PROBST. 7237

* Imperial Chemical Industries Ltd., Herstellung von K unstkautschuk  durch Polym eri
sieren von Chlor-2-butadien-(1.3) in wss. Em ulsion m it einem langkettigen  a liphat. Sulfat 
als Em ulgierm ittel u. K oagulieren des L atex  m it einem Al-Salz, wie A12(S 0 4)3, das eine 
W asserlöslichkeit von wenigstens 1% bei der K oagulationstem p. aufweist. (E. P. 570 234, 
ausg. 28/6. 1945.) PANKOW. 7237

B. F. Goodrich Co., übert. von: Benjamin M. G. Zwicker, Akron, O., V. St. A., Stabiler 
Kunstkautschuklatex, der als Film  m it verbesserten Eigg. abgeschieden werden kann, 
durch V erwendung einer Mischung aus einem koll. E lek tro ly ten  (I) u. einem n ich t ioni
sierbaren, aber w ahre wss. Lsgg. bildenden Stoff (II) als E m ulgierm ittel. I sind wasserlösl. 
Seifen, wie N a-O leat, -M yristat, -L aura t, -L aurylsulfat, -Isopropylnaphthalinsulfonat, 
K -P alm ita t, H ym olalsulfa t, D iäthylam inoäthyloleylam idhydrochlorid  u. Trim ethylcetyl- 
am m onium m ethylsulfat. II sind Polyätheralkohole, wie m an sie durch K ondensation von 
Alkoholen m it 10— 18 C oder Verbb. m it einer A lkarylgruppe, wie einer Isopropylphenyl- 
oder D iisopropylnaphthylgruppe, m it Ä thyienoxyd e rhält (s. A. P . 2222967; C. 1941. II . 
2386). Solche P rodd. sind als T riton  N E , Igepal C oder Em ulphor O im H andel. Ferner 
kann niedrigm ol. Polyvinylalkohol angew andt werden. Man kann  H vor oder nach der 
Polym erisation von Butadien , Isopren, Chloropren oder deren Mischungen m it Styrol, 
Isobutylen , A crylnitril, M ethylacrylat, -m ethacry lat, V inyläther oder -keton zusetzen. — 
Man polym erisiert 55 (Gewichtsteile) B utadien , 45 A crylnitril, 0,35 H 20 2, 0,12 Na-Ferri- 
pyrophosphat, 0,6 D iisopropyldixanthogen u. ca. 250 einer wss. Lsg. von 0,8 zu 85%  m it 
NaOH neu tra lis ie rte r M yristinsäure u. 1,2 T riton  N E  36 S td n .; ohne T riton N E dauert 
es 69 Stunden. (A. P. 2 386 764 vom 9/9. 1941, ausg. 16/10. 1945.) PANKOW. 7237

X III. Ä therische Öle. Parfüm erie. K osm etik .
Päl Rom, Industrielle P fefferm inzölgewinnung in Ungarn im  Jahre 1941. Sachgemäß 

getrocknete Pfefferm inze gab 0,99%  flüchtige Öle ab. Zus. bzw. K onstan ten : D .204 =  
0,8977; [ « ] d  =  — 28,0°; n D =  1,4610; Löslichkeit in 70% ig. A. 2,9; Esterm entholgeh. 
in M enthylacetat 3 ,1% ; G esam tm entholgeh. 47 ,2% ; J-B r-Z ah l nach W INKLER 55,9; 
J-B r-Z ah l im acety lierten  Öl 21,9; A bdam pfrückstand 0,80% . (Kiserletügyi Közlemenyek 
[Mitt. landw irtsch . V ersuchsstat. Ung.] 45. 81—89. 1942. B udapest, Kgl. ung. V ers.-Inst. 
für H eilpflanzenforschung. — Orig.; ung.; A usz.: dtsch .) BAKZ. 7266

S. A. Grenoville, Frankreich , Parfümherstellung. Die wirksamen Geruchsstoffe werden 
n ich t wie bisher in  Form  von ech ten  Lsgg., sondern nu r in  Form  von koll. Lsgg. an- 
gew andt. Der Geruch der auf diese Weise hergestellten Parfüm s soll bei Anwendung der 
gleichen Menge w irksam er Substanz stä rker sein als der von echten Lsgg., weil bei diesen
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d e r G eruch d er S ubstanz m eist s ta rk  d u rch  den des Lösungsm . b ee in träch tig t w ird. Die 
„ko ll.“ Parfüm s w erden vorzugsweise als Ö l-in-W .-Em ulsionen m it Z usatz  von Seifen 
oder N a -S te a ra t hergestellt. E s können  jedoch auch  W .-in -ö l-E m ulsionen  angew and t u. 
d as W . durch  andere geruchlose, m it den  G eruchsstoffen em ulgierbare  F ll. e rse tz t w erden. 
(F. P. 900 019 vom  29/7 . 1943, ausg. 18/6. 1945.) K A LIX . 7281

S. A. Grenoville, Frankreich , Parfümherstellung. Die im  H a u p tp a te n t beschriebene 
H erst. von Parfüm en  in  Form  von koll. Lsgg. der G eruchsstoffe w ird dah ingehend  e r
w e ite rt, daß  beliebige D ispersionsm ittel verw endet w erden können  u. beliebige Dis- 
persionsverff., auch  m echanische. G egebenenfalls m üssen besondere E m ulga to ren  zu
gese tz t w erden, es is t jedoch v o rte ilhafter, w enn die notw endigen B estand te ile  d er Dis
persion so gew ählt w erden, d aß  einer d avon  em ulgierend w irk t. (F. P. 53 366 vom  13/12.
1943, ausg. 17/10. 1945. Zusatz zu F. P. 900 019; vgl. v o rst. R ef.) K a l i x .  7281

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutsch land , Pom adengrundsto ff, bestehend  aus 
Ä thanolam iden  höherer F e ttsäu re n , die m it 1— 2 Mol Ä thylenoxyd  (I) je  Mol F e ttsäu re  
b eh an d e lt w erden. N ach dem  Beispiel w ird S tearinsäu red iä thano iam id  m it I (je 1 Mol) 
bei 70° in  der 3-fachen Menge Vaselinöl gelöst u. d an n  die 8-fache Menge W . e ingerührt. 
Die M. is t ein stab ile r, fester K rem . (F. P. 905 933 vom  20/7 . 1944, ausg. 18/12. 1945.
D. P rior. 11/5. 1943.) SCHINDLER. 7285

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutsch lan d , E m ulsion  fü r  Salben und Pomaden. 
Zur E rhöhung  der S tab ilitä t u. V erbesserung de r K onsistenz d er P rodd . w ird H arnsto ff zu
gesetzt. N ach einem  Beispiel w erden B ienenwachs, S tearinsäure, P araffin  u. ö l  zusam m en
geschmolzen u. T riä thanolam in  zugesetzt. D ann der M. H arnstoff, G lycerin u. W. e in 
verleib t. N ach Zusatz von Farbsto ff u. Parfüm  w ird ein H au tk rem  e rh a lten , d er gleiche
Eigg. h a t  wie ein solcher m it 1 0 %  m ehr an  F e tte n  u. W achsen. (F. P. 906 740 vom  10/8.
1944, ausg. 17/1. 1946. D . Prior. 10/5. 1943.) SCHINDLER. 7285 

Emuisol Corp., ü b ert. von : Albert K. Epstein und Morris Katzman, Chicago, Hl.,
V. St. A., Emulgatoren fü r  kosmetische P räparate. F ü r  kosm et. u. m edizin. P rä p p . m it 
PH-W erten um  7,0 sind a ls E m ulga to ren  Gem ische aus k a tio n a k t. V erbb. (I) u .  n ich t
ionogenen K om ponenten  (H) geeignet. Als I w erden vorzugsweise P y rid in iu m - oder 
Pyridonium salze (H alogenide, N itra te , S u lfa te , A ceta te , T a rtra te )  verw endet, die eine 
a lip h a t. K e tte  m it m indestens 6 , vorzugsweise 12— 18 C-Atom en besitzen , z .B .  Octyl- 
pyrid in ium jod id , D odecylpyridinium brom id  u . -Chlorid. In  den  a lip h a t. K e tte n  können 
auch  Benzolkerne e n th a lten  sein. F e rn er sind dazu geeignet die Salze von höheren  a lip h a t. 
A m inen, z. B. die Hydrochloride u . Acetate  von Octyl-, Lauryl-, Cetyl- u . O leylam in;vfe iter-

c h 3 h in  V erbb. vom  T ypus A, z. B. Toluol-
y —  ̂ | x ^ azophenyltrim ethylam m onium jodid  u.

Alkyl —  / — CH2— CH2—O—CH2—CH2—N ^ __ /  D iphenylazophenyltrim ethylam m onium -
A Anion/ CH, Sulfat. Schließlich können  a ls I auch

V erbb. verw endet w erden, d ie  die 
G ruppe R —C O O -(A lk—N H )m—CO—Z— ( Q)w e n th a lte n , in  d er R  eine K W -stoff-G ruppe 
m it 11 bis 17 C -A tom en, Alk eine A lkyl- oder Ä lky lengruppe, Z ein e  K W -sto ff-G ruppe , Q ein 
q u a te rn äres  N -A tom  u . m u . w 1 oder 2 bedeu ten . E in  Beispiel d a fü r ist C ^H ^-C O O -C H 2- 
CH2—N H —CO—CH2—N(C2H 5)3-C1. Als II verw endet m an  m it höheren  a lip h a t. C arbon
säuren  unvollständ ig  vereste rte  m ehrw ertige A lkohole. Als S äurekom ponenten  sind hierbei 
S tearin -, P a lm itin -, L aurin-, M yristin-, P im elin-, Sebacin-, E ruca- u . Ö lsäure, auch cyclo- 
a lip h a t. u . O xysäuren geeignet, als A lkoholkom ponenten G lycerine, Po lyg lycerine, G lykole, 
Polyglykole, K o h lenhydrate  usw . — Im  Gem isch soll II in leichtem  Ü berschuß vorhanden 
sein, m an verw endet dazu vorzugsweise ein Gem isch von Mono- u . D isteara ten  oder die 
V erb. C17H 35—COO—CH2—CH2— OCH2—C H 2O H  u . schm , zur H e rs t .  e inesE m ulgators 
z. B . ein Gemisch von 250 g M onostearinglycerid  u . 50 g L au ry lam in -H C l bei 100° zu
sam m en. (A .P .  23 9 8  295 vom  13 /3 . 1943 , ausg. 9 /4 . 1946 .) K A LIX . 7285

Lehn& Fink Products Corp., ü b ert. von : Emil Klarmann u nd  Louis W. Gates, Bloom- 
field, N. J . ,  V. S t. A., M ittel gegen Schweißabsonderung. Die H a u t w ird m it Lsgg. oder 
Cremes b ehandelt, die 10— 2 0 %  eines lösl., adstring ierend  w irkenden Salzes eines m ehr
w ertigen M etalles, z. B. A1C13 oder A12(S 0 4)3 u. 1— 3%  eines O xyds, H y d roxyds oder C ar
b o nats von Zn, Mg oder Al en th a lten . Diese Gem ische zeichnen sich d u rch  ih re  U nschäd
lichkeit gegenüber B aum w oll- oder Celluloseunterw äsche aus. E ine Lsg. e n th ä lt  z. B. 
20 (Teile) A1C13 u. 2,5 gefälltes A l(OH )3 in 77,5 W ., eine en tsprechende C rem e: 15 A1C13, 
15 Sperm acetiw achs, 2 B ienenw achs, 2 MgO, 15 E m u lg a to r (z. B. Tegacid) u . 62 ,5  W. 
(A. P. 2 350 047 vom 13/9 . 1941, ausg. 3 0/5 . 1944.) K A LIX . 7285

Max Landecker, Schweiz, Gesichts- oder K örperpuder, m indestens teilweise aus M e
thylenharnsto ff (III) [der aus H a rn sto ff (I) u. F ormaldehyd  (II) in sau rer Lsg. gewonnen 
wird] bestehend . M ethylolharnstoff soll n ich t oder nu r in geringen Mengen vorhanden
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sein. Andere Stoffe, wie Stärke, Citronensäure, Talk, Bolus alba, Phenole (die mit II unter 
Bldg. von Kondensat!onsprodd. reagieren), können bereits während der Herst. von III 
zugefügt werden. Soll der Puder S enthalten, so ersetzt man I ganz oder teilweise durch 
Thioharnstoff (IV), gibt N H t -, A lka li-, Erdalkalisulfide  oder N H ^ C N  zu. Außer I u. IV 
eignen sich auch ürethan, Semicarbazid, A lkylharnstoffe, B iuret, Guanidin, M elam in, 
M elam usw.', an Stelle von II Paraform aldehyd  oder Acrolein. — Die Prodd. können mit 
anderen Pudern vermischt auf Salben, fettige, ölige, wachsartige, seifenartige Zuberei
tungen, Schleime, Emulsionen oder auf Kompaktpuder verarbeitet werden. — Beispiele. 
(F. P. 894 473 vom 6/5. 1943, ausg. 26/12. 1944. Schwz. Prior. 18/4.1942.) DONLE. 7285

XIY. Zucker. Kohlenhydrate. Stärke.
Herman Schreiber, L ansing, Mich., V. St. A., Reinigung des D iffusionssaftes von Zucker

rüben un ter V erwendung von proteolyt. E nzym en  m it einer anschließenden B ehandlung 
m it K alk  u. C 0 2 bei 60—75°. — Man behandelt den rohen D iffusionssaft zuerst m it Pepsin  
u. Lab  u. läß t ihn 30— 180 Min. bei 50—60° stehen. D arauf w ird der Saft auf 60—75° 
erw ärm t u. m it 2—5%  CaO, berechnet auf das R übengew icht, versetz t. D urch E inleiten  
von C 0 2 bei 75—80° w ird der K alk  gefällt; danach  wird filtriert u. das F iltra t  auf 75° 
erw ärm t, m it C 02 behandelt, auf 90° e rh itz t u. f iltrie rt. D urch dieses Verf. werden fast 
alle Harze vor der K rysta llisa tion  des Zuckers aus d er Lsg. en tfe rn t. Dabei wird eine 
bessere F iltrie rbarke it der Lsg. u. eine e rhöhte  R einheit u. A usbeute des Zuckers erreicht. 
(A. P. 2 379 319 vom 4/12. 1942, ausg. 26/6. 1945.) F. MÜLLER. 7413

Alfred M. Thomsen, San Francisco, Calif., V. S t. A., Extrahieren von Zucker aus 
Melasse oder anderen unreinen zuckerhaltigen Lösungen. Die eingedam pften Lsgg. von 
zuckerhaltigen Pflanzen w erden m it Ba(O H )2 behandelt, das gefällte B a-Saccharat wird 
abfiltriert. Das einen Ü berschuß von Ba(O H )2 en tha ltende  F iltra t  wird m it C 0 2 behandelt 
un ter Abscheidung von B aC 03. Das B a-Saccharat wird m it C 0 2 um gesetzt un ter Bldg. 
von BaCOs u. Saccharose. Das gewonnene B aC 03 wird m it S 0 2 in  B aS 0 3 um gew andelt, 
welches durch  E rh itzen  m it C zu BaS red. wird. Dieses BaS wird durch  R östen m it CuO 
oder ZnO entschw efelt u. dabei in Ba(O H )2 übergeführt, welches wieder zur E ntzuckerung 
verwendet wird. — Das Verf. b ie te t die M öglichkeit, aus der en tzückerten  Lsg. die darin  
en tha ltenen  A m inosäuren u. K -V erbb. zu gewinnen. — Zeichnung. (A. P. 2 380 087 vom 
16/1. 1943, ausg. 10/7. 1945.1 F . MÜLLER. 7419

Stichting Brandstof-Onderzoek (E rfinder: Frans Bloemen), Holland, Hydrolyse von 
Cellulose- und S tärkem aterial. Das noch feuchte, gegebenenfalls zerkleinerte M aterial 
wird in Form  von K uchen von einer solchen D icke, daß  sie durchlässig bleiben u. sich 
durch einfache M ittel, z .B .  einen L uftstrom , leicht abkühlen lassen, entw eder (bei ge
ringer Dicke) d irek t m it konz. HCl-Gas, oder zunächst m it einer konz., fl. HCl (30—4 0 % ig) 
u. dann m it HCl-Gas bis zur E rreichung der erforderlichen K onz., oder m it einer sehr 
konz. HCl (40—45% ig,) behandelt, ohne daß  es g e rü h rt oder zerstoßen wird. Die Säure 
wird teilweise oder vollständig  durch Auswaschen, z. B. m it W ., wiedergewonnen u. d ien t 
zur Im prägnierung w eiteren Ausgangsm aterials (vor der B ehandlung m it HCl-Gas). 
Die verd. W aschwässer u. die zuckerhaltigen Fll. werden nacheinander durch  m ehrere 
Kuchen geschickt, dam it die Verluste an  Säure u. Zuckern so sehr als möglich red. u. 
konz. Zuckerlsgg. e rhalten  werden. Als Ausgangsstoff d ien t z. B. Torf. (F. P. 895 643 vom 
31/10. 1942, ausg. 30/1. 1945.) DONLE. 7443

O. J. Meijer’s Dextrinefabrieken N. V., Holland, Verzuckerung von Stärke  m it verd. 
wss. Säure, wobei eine Stärkesuspension unterhalb  des F lüssigkeitsniveaus, in dem Um 
wandlungsgefäß zweckm äßig am  Boden in die sd. Säurelsg. eingetragen wird. D adurch 
wird eine schnelle u. gu te  Durchm ischung der Stärkesuspension m it der Säure erreicht. 
Das Verzuckerungsgefäß is t m it R ührw erk versehen u. besitz t am Boden eine D am pf
heizschlange, welche die einlaufende Stärkesuspension sofort erw ärm t. Die Umsetzung 
beträg t 97 G ew ichts-%  Glucose aus 100 Teilen S tärke. (F. P. 891 512 vom 25/2. 1943, 
ausg. 9/3. 1944. Holl. Prior. 17/4. 1942.) F . MÜLLER. 7443

Heinrich Scholler, D eutschland, Gewinnung von Glucosehydrat aus wässerigen Glucose
lösungen, besonders aus Stärkehydrolysaten und Holzzuckersirupen. Man bew irkt die 
K rysta llisa tion  durch  Anim pfen un ter m äßigem  R ühren u. graduellem  Tem peraturabfall, 
der m ehr als 20—25° betragen soll. Als Ausgangstem p. rechnet m an diejenige, bei welcher 
man sich im eigentlichen Gebiet der K rystallisationsbedingungen befindet, d . h .  die 
Temp., bei der m an das Im pfm aterial zusetzt. — Z. B. senkt m an die Tem p. innerhalb 
einiger Tage von einem Anfangsw ert zwischen 45 u. 30° bis in die N ähe des E . der Lsg. 
(bis auf ca. 10°). D er tägliche T em peraturfall be träg t z. B . 3—7°. Die K onz, der anfallenden 
K rystalle  wird dadurch  herabgesetzt, daß m an einen Teil derselben laufend e n tfe rn t; der 
von K rysta llen  befreite Sirup wird in die K rystallisiervorr. zurückgeleitet. Die K rysta ll-
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konz. soll zwischen 30 u. 60% , am  besten  bei 40%  (in g K ry s ta lle  pro  100 g M.), gehalten 
werden. Als Im p fm a teria l kann  m an K rysta lle , d ie sich bei niedriger Tem p. (10°) a b 
geschieden haben , verw enden. — Beispiele. (F. P. 894 791 vom 18/5. 1943, ausg. 5/1. 1945.
D . Prior. 21/5. 1942.) DONLE. 7443

* Tate & Lyle Ltd. und Hubert C. S. De Whalley, England, H erstellung von Jnverlzucker- 
lösungen. Gewöhnliche Zuckerlsg. wird durch ein granuliertes Material, wie Knochen
kohle, welches Invertase  adsorbiert hat, hindurchgeleitet. Dabei findet neben der Inversion 
gleichzeitig eine Entfärbung der Lsg. statt. (E. P. 564 270, ausg. 20/9. 1944.)

F . M ü l l e r . 7 4 4 3

Corn Products Refining Co., New Y ork, ü bert. von: Thomas J. Schoch, La Grange,
111., V. St. A., Herabsetzung der Gelatinierungstemperatur von Stärke  durch  E rh itzen  in 
Ggw. von W . nach Zusatz eines gesätt. einwertigen aliphat. A lkohols m it 1—6 C-Atomen, 
z. B. M ethyl-, Ä thyl-, P ropyl-, Isopropyl-, B uty l- u. n-A m ylalkohol, Iso b u ty l-, D iäthyl-, 
tert.-A m ylcarb ino l, n-H exylalkohol. — 35 g M aisstärke  w erden in 450 cm 3 W ., welches
31,5 ccm Butanol e n th ä lt, suspendiert u. u n te r  R ü h ren  bei a llm ählich  ste igenden  Tem pp. 
e rh itz t. Dabei ge la tin iert die S tärke  bei 54—62° u. g ib t bei 62° eine P aste . (A. P. 2 386 509 
vom  29/11. 1943, ausg. 9/10. 1945.) F . MÜLLER. 7449

* J. T. Strukow und W. P. Plotnikowa, l-Sorbose w ird d u rch  V ergärung  von Sorbit 
m it Acetobacler suboxidans erhalten . D as R eaktionsgem isch verse tz t m an  zur V erhinderung 
der Schaum bldg. u. zur U n te rstü tzu n g  des n. Ablaufs des O xydationsverf. m it A ktivkohle. 
(RUSS. P. 67 565, ausg. 31/12. 1946.) ROICK. 7461

XY. Gärungsindustrie.
Jean Savard, Über die H ydrolyse der Erdnußschale. Die A nalyse d e r Schalen von 

Senögalerdnüssen ergab 13,2%  W ., 2 ,8%  Asche, 5 ,0%  in  A. lösl. H arze , 5 ,3%  in W. 
lösl. K om ponenten , 39,4%  L ignin  u. 45—50%  Cellulose. D er Geh. an  le tz te re r  b e träg t 
w eniger als d er der fa s t do p p e lt so leich t hy d ro ly sierb a ren  Schalen am erikan . E rdnüsse  
u. d er einiger europäischer H ölzer. Die m axim ale A usbeute  an  reduzierenden  Zuckern 
e rre ich te  17% , bezogen auf die trockenen  Schalen, w as ungefähr 23%  d e r insgesam t e n t
ha lten en  Cellulose en tsp rich t, u. k o n n te  um  70%  e rh ö h t w erden, w enn d ie  Lsg. e rneu t 
au f die gleiche Menge frischer Schalen e inw irk te. D ie A usbeu te  w uchs m it d er Säure
konz. bis 0,72 n ;  d a rü b er begann  Zers, d er Zucker. Von den gew onnenen Zuckern waren 
n u r 27%  vergärbar. Bei H ydro lysen  im  A utok laven , k o n n te  m it ste igender Tem p. u. 
K onz, in im m er k ü rzere r R eak tio n sd au er d er e rs tre b te  W ert 1 fü r das V erhältn is vergär
ba re  Zucker zu G esam tzucker e rre ich t w erden. M axim al w urden  bei e iner H ydrolyse 
13,4%  vergärbare  Zucker e rh a lten  neben  1%  P en tosen  u. 4 ,8%  F u rfu ro l (säm tliche W erte 
in Glucose ausgedrück t). W urde zweim al bei 180° m it 0,5 n Schw efelsäure im A utoklaven 
hydro lysiert, so w urden 18%  v ergärbare  Z ucker gew onnen. (Is tan b u l U niv . fen Fak. 
Mecmuasi [R ev . Fac . Sei. Univ. Is tan b u l]. S e r.A 8 . 62— 79. J a n .‘1943.) L I N D E N B E R G .  7506 

Em. Miege, Die Verwendung von Zuckerm ais und  Zuckerhirse als] zuckerhaltige 
alkoholliefernde P flanzen. Ü berblick über Geschichtliches, Zus., A nbau u . Verwendung 
(A usbeute an  A. u. R en tab ilitä t)  von Zuckerm ais u. Z uckerhirse in F ran k re ich  u. seinen 
K olonien. — 46 L ite ra tu rz ita te . (R ev . B ot. appl. Agric. tro p . 20. 329—42. Mai. 419—35. 
Ju n i. 483—96. Ju li. 594—615. A ug./Sep t. 1940. M arokko, Service des Recherches Agro- 
nom iques.) B A R Z .  7536

R. Monnet, F. Sabon und H. Grignon, Cadmiumbehälter und N ahrungsmittelhygiene. 
I. M itt. Übergang des C adm ium s in  W ein und B ier. V eranlassung zu der U nters, gab eine 
V ergiftung von 300 Personen nach dem G ennß von R otw ein , der in m it Cd ausgekleideten 
Gefäßen gestanden h a tte . — Die N achprüfung  ergab, d aß  W ein u. B ier Cd zu lösen ver
mögen. E ine colorim etr. B estim m ungsm eth . wird beschrieben. (Ann. pharm ac. fran§. 4. 
242. O kt./D ez. 1946.) H O T Z E L .  7554

A. Miermeister, Über die Zusammensetzung von Traubensüßm osten des Jahrgangs 1949. 
(Z. L ebensm ittel-U nters, u. -Forsch. 86. 78—83. Ju li/A ug . 1943. B erlin -C harlo ttenburg , 
Preuß . L and esan sta lt fü r L ebensm ittel-, A rzneim ittel- u. gerich tl. Chem.)

______________________________  G r i m m e . 7 5 7 0

Georges Meunier und Philippe Naldi, Frankreich , Verzuckerung von Cellulosematerial 
du rch  Säurehydrolyse u. V ergärung d er e rh a lten en  Zuckerlsg., bes. nach  teilw eisem  E in 
dam pfen. E s w ird z. B. auf Buttersäure  v ergoren u. die freie  Säure  m itte ls  K a lk  oder C aC 03 
in  das K alksalz übergeführt. Das bei d er G ärung als N ebenprod. geb ildete  N H 3 w ird  durch  
Zusatz  von H 2S 0 4 in (N H 4)2 S 0 4 ü b erg efü h rt u. als solches aus der Lsg. d u rch  E in 
dam pfengew onnen. Die anfallende Lsg. w ird danach  m it K alk  v e rse tz t, um  b u tte rsa u re s  
Ca zu bilden. — Zeichnung. (F. P. 89 1 1 5 7  vom  21/7. 1942, ausg. 29/2. 1944.)

F . MÜLLER.7511
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Robert Gazagne, Frankreich, Fraktionierkolonne m it Kondensator zum  Destillieren von 
Alkohol. Der kondensierte Alkohol dient als Kühlfl. für den Plattenkondensator, welcher 
z. B. m it gelochten P latten oder m it Rieselvorr. versehen ist u. worin die Dämpfe im  
K ontakt m it der Waschfl. kondensiert werden. — Zeichnung. (F. P. 908 456 vom 1 2 / 7 . 1 9 4 4 ,  

ausg. 10/4. 1 9 4 6 . )  F .  M Ü L L E R .  7 5 3 7

* Honorary Advisory Council for Scientific and Industrial Research, übert. v o n : George 
A. Ledingham und Gordon A. Adams, B utylenglykol. Wss. Maischen aus W eizen, Gerste 
oder Mais werden unter Dampfdruck sterilisiert, bei 30— 35° m it 2— 10%  einer B acillus  
p o ly m y x a -K u ltm  beim pft u. bei der gleichen Temp. vergoren. Aus den vergorenen Mai
schen kann dann das Glykol gewonnen werden. (Can. P. 435716, ausg. 9 / 7 . 1 9 4 6 . )

ROICK. 7579

XYI. Nahrungs-, Genuß- und Futtermittel.
Endre Szabö, Veränderungen von Weizen und Weizenmehl während des Lagerns. Das 

Erweichen des Teiges steht im engen Zusammenhang m it der Diastaseaktivität des Mehles. 
Im vollreif geernteten, während des Lagerns mehrere Monate lang naehgereiften Weizen 
findet sich größtenteils Zymogen u. nur wenig akt. Amylase. Das Mengenverhältnis der 
beiden zueinander schwankt sehr. Da es im Frühjahr, wenn die Samen Keimungsneigung 
zeigen, an der nötigen Feuchtigkeit fehlt, nimmt die Menge der akt. Amylase zu. Diese 
Änderung der Diastaseaktivität beobachtet man auch im während des Herbstes bereiteten 
Mehl, jedoch sehr viel schwächer. Im Interesse guter Mehlqualität u. Brotausbeute mahlt 
man den Weizen zweckmäßig im sogenannten Ruhezustand. (Kiserletügyi Közlemenyek 
[Mitt. landwirtseh. Versuchsstat. Ung.] 45. 1 0 2 — 0 6 .  Pees, Kgl. Ung. Landw. Vers.-Sta- 
tion. — Orig.: ung.; Ausz.: dtsch.) B a r z . 7 6 7 0

T. Moran, C. R. Jones und  F. C. Webb, Die R einigung getrockneter Kartoffeln in 
Scheiben, die teilweise verkohlt oder angebrannt sind. W enn m an die sonst zum Trocknen von 
nassen Z uckerrübenschnitzeln  b en u tz ten  T rom m eltrockner zur Trocknung von K artoffeln  
in  Scheiben fü r T ie rfü tte rung  heranzieh t, is t wegen der sta rken  H itzeeinw. ein Teil des 
Fertigprod. an g eb ran n t b is verkohlt. Die verfärb ten  Anteile sind trockener u. spröder als 
die in der F a rb e  u n v eränderten  Anteile. D er verschied. Grad der Sprödigkeit wird syste- 
m at. ausgenutzt, um  auf dem  W ege einer vorsichtigen Zerkleinerung m it anschließender 
Sichtung u. A spira tion  eine Scheidung herbeizuführen . Auf diese Weise gelingt es, ein 
P räp. für m enschliche E rn äh ru n g  zu gewinnen, das bis zu 78%  des G esam tprod. ausm acht. 
(J. Soe. ehem . In d . 62. 163—65. O kt. 1943. S t. A lbans, Cereals Res. S ta tion  and M inistry 
of Food, D ehydration  D iv.) TAUFEL. 7678

G. Kaess, Gas-Kaltlagerung von Eiern. Neben der genauen E inhaltung  des L u ft
zustandes h a t  sich die zusätzliche Ä nderung der Zus. der A tm osphäre als förderlich e r
wiesen. Bei den  du rchgeführten  Verss. einer K altlagerung  von E iern  bei einer Temp. von 
rund  0° u. einer re la tiven  L uftfeuch tigkeit von ca. 80%  erm öglicht das weitere Einstellen 
bestim m ter C 0 2-G ehh., die E rh a ltu n g  des Frischzustandes der E ie r gegenüber der K a lt
lagerung in  L u ft weitgehend zu verbessern. Z. B. be trug  der Ausfall durch  Fäu ln is nur
0 . 1 %  nach  9  M onaten E inlagerung bei 0 °  in  einem Gas aus 7 0 %  C 0 2 u. 3 0 %  Luft. Die 
m it COa-L uft-G em ischen  erzielten Ergebnisse konnten bei E rsa tz  des L uftan teils durch 
N 2, H 2 oder Ar n ich t verbessert w erden; bei sta rk er E rhöhung des Oa-Geh. über 21%  
w urden die E rgebnisse schlechter. Bei der G as-K altlagerung dürfen die E ier nur wenige 
Tage a lt  sein. (Z. Ver. d tsch . Ing. 88. 580—82. 1 4 / 1 0 .  1 9 4 4 .  M ünchen, In s t, für Lebens- 
m ittelforsehung.) H A B B E L .  7 7 5 4

J. Brooks und  J. R. Hawthorne, Trockenei. IV . M itt. Zusatz von Kohlenhydraten zum  
Eibrei vor dem Trocknen. E ine Methode zur Verzögerung von Lagerveränderungen bei hohen 
Temperaturen und zur Verbesserung der Triebkraft von Sprühtrockenei. ( I I I .  vgl. C. 1945.
1. 615.) Ausgehend von der B eobachtung, daß  die beim  T rocknen an  der S tru k tu r von 
P ro teinen  vor sich gehenden V eränderungen durch  Zusatz von Saccharose u. bes. von 
Lactose verzögert w erden, w erden analoge Verss. m it Trockenei (Trocknen durch Ver
sprühen) angeste llt. D er E ffek t der Zusätze w ird durch  Best. des in  10% ig. KCl-Lsg. 
lösl. E iw eißanteiles sowie der T rieb k raft (beim Backen) u. der Schlagfähigkeit (Sehaum - 
bldg.) in  A bhängigkeit von de r Lagerzeit u. Lagertem p. gemessen. Lactose erweist sich 
a ls bes. w irksam . Die E iw eißschutzw rkg. w ird auf die mögliche Bldg. von re la tiv  b e 
ständigen P ro te in -K oh lenhydrat-K om plexen  zu rü ck g efü h rt; andererseits wird verm utet, 
daß durch  die Ggw. von Z ucker die W asserverhältnisse in den vorliegenden Stoffsystem en 
verän d ert w erden. ( J .  Soc. ehem. In d . 62. 165—67. O kt. 1943. Cambridge, Low Tem- 
p e ra tu re  S ta tio n  for Res. in  B iochem istry and  Biophysics.) T l U F E L .  7754

R. Heiss, Verwertung der M olke fü r  die menschliche Ernährung. Allg. Überblick über 
die verschied. V erwendungsm öglichkeiten von Molke. (Z. Ver. dtsch. Ing. 89. 17— 18. 
6 / 1 .  1 9 4 5 .  M ünchen.) H a b b e l . 7 7 5 6
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Bruno Waeser und Rudolf Schenk, Molkenverwertung und vitaminreiche Molkenhefe. 
An H and  von 121 L ite ra tu rste llen  w ird d e r gesam te F ragenkom plex k r it. besprochen. 
B esonderer H inw eis au f das den  Vff. geschützte  Po lyvit-V erf. e iner M olkenverhefung. 
(Chem iker-Ztg. 68 . 120—25. 12/7 .1944 . S traußberg  b . B erlin , u . K öln-B ickendorf.)

S c h i n d l e r . 7756
Demeter, Neuere Erfahrungen und  Probleme a u f  dem Gebiet der Milchbakteriologie. 

(Zbl. B akterio l., P a rasiten k u n d e  In fek tio n sk ran k h ., A bt. I, Orig. 144. 154—68. 15/8. 1939. 
M ünchen-W eihenstephan, Süddeutsche F o rschungsansta lt fü r M ilchw irtschaft.)

BARZ. 7756
M. Seelemann, Vorkommen und  biologisches Verhalten von tier- und  menschenpatho

genen Streptokokken in  der M ilch. (Zbl. B akterio l., P arasiten k u n d e  In fek tio n sk ran k h ., 
A bt. I ,  Orig. 144. 174—87. 15/8. 1939. K iel, P reuß . Vers.- u. F o rschungsansta lt fü r Milch
w irtschaft.) BARZ. 7756

A. T. R. Mattick, E. R. Hiscox, E. L. Crossley, C. H. Lea, J. D. Findlay, J. A. B. Smith, 
S. Y. Thompson, S. K. Kon und  J. W. Egdell, Der E in flu ß  der Vorerhitzungstemperatur, der 
Reinigung und der bakteriologischen Beschaffenheit der Rohm ilch a u f  die H altbarkeit von 
Vollmilchpulver, getrocknet nach dem K estnersprühprozeß. G em einschaftsarbeit zum 
Studium  der ehem ., physikal., ernährungsphysio l. u. bakterio log . E igg. von M ilchpulver 
u. seines Verh. bei der L agerung in A bhängigkeit von d e r  B ehandlung  d er R ohm ilch 
(Sauberkeit u. S te rilitä t de r B etriebsanlage) u. von de r H erst. des M ilchpulvers. Die 
Verss. w urden im fab rika to r. A usm aß in  e iner m odernen K e S T N E R - Anlage (Skizze vgl. 
Original) aus n ich trostendem  S tah l, deren  K upferte ile  verz in n t w aren , u n te r  geringst
m öglicher V eränderung des Fertigungsganges [R einigungszentrifuge, P asteurisierung  
(110— 115° F  {43— 46° C}), V orerhitzung (165 bzw. 190° F  {74 bzw. 88° C}), K onz, auf 
42%  Trockenm asse (115— 120° F  {46— 49° C}), S p rüh trocknung , Siebung, Abfüllung in 
sterilisierte  W eißbleehbehältnisse] vorgenom m en u. ihre E rgebnisse im Ja h re  1943 in  die 
P rax is  e ingeführt. R ohm ilch, p asteu risierte  Milch u. T rockenpu lver w urden  in  jedem  
F abrikationsgang  u n te rsu ch t. D a D auer u. H öhe d er V orerh itzung  der Milch die L ager
festigkeit des T rockenpulvers w esentlich  beeinflussen, w urde d ieser T atsache  experim en
te ll w eitgehend R echnung getragen . G eprüft w urden Geh. an  F euch tigkeit, L öslichkeit, 
G eruch u. Geschm ack, V orhandensein freier Su lfhydry lgruppen  bzw. von flüchtigem  H 2S, 
Geh. an  Cu. Ü bereinstim m end w ird festgestellt, daß  höher v o re rh itz te  Milch eine p rak t. 
n ich t ins G ewicht fallende V erm inderung d e r Löslichkeit des P u lvers sowie einen gewissen 
„K ochgeschm aek“ im Gefolge h a t, im übrigen ab er zu P rodd . e rheb lich  g este ig erte r L ager
festigkeit fü h rt. Dies w ird sowohl auf die d u rch  die höhere Tem p. v e ru rsach te  In a k tiv ie 
rung oxydierend w irkender Enzym e (milcheigen oder aus B ak terien  stam m end) sowie auf 
die F reilegung von Sulfhydry lgruppen  m it fe ttan tio x y g en er W rkg. zu rückgeführt. Bei der 
bakteriolog. P rü fung  zeigt sich, d aß  Q u alitä t d er R ohm ilch, Sauberkeit d er F ab rik a tio n s
anlage u. H öhe der V orerhitzung die F lora  w esentlich beein flussen ; bei 165“ F  dom inieren 
M ikrokokken über S trep tokokken , bei 190° F  überwiegen S trep tokokken  u. Sporenträger. 
Die Prüfung d er verschieden v o rerh itz ten  Milch u. de r d a rau s  h e rgeste llten  T rocken
milch leh rt, daß  h insichtlich  de r Säuerung kein U nterschied  zu beo b ach ten  is t, d aß  bei 
165° F  A m ylase w irksam  b leib t, bei 190° F  ab er unw irksam  w ird, d aß  d e r Nachw . der 
L ipase auf experim entelle  Schw ierigkeiten stö ß t. P hosphatase  ü b e rste ig t m itu n te r  den 
zulässigen H öchstw ert bei 165“ F , n ich t aber bei 190° F . E s zeigt sich, d aß  die bei Milch 
angew andten M ethoden d er E nzym prüfung  auf M ilchpulver n ich t ohne w eiteres ü b e rtrag 
b ar sind. Die V orerhitzung de r Milch auf 190“ F  w irk t sich an  V itam in  A, B, C, an  C arotin  
u. R iboflavin  n ich t s tä rk e r zerstörend aus als diejenige au f 165° F . Beim  L agern  is t die 
re la tive  S tab ilitä t von V itam in  A u. C sowie von C arotin  beim  P u lv e r von 190° F  erhöht. 
D er Abfall an  V itam in C is t bei der aus Pu lver von  165® F  w iederhergeste llten  Milch 
größer als bei derjenigen aus Pu lver von 190“ F . In  Parallele  m it dem  Vitam in-C-A bfall 
vollzieht sich das A uftre ten  des „ talg igen“ Geschm ackes bei de r rek o n stitu ie rten  Milch 
w esentlich rascher bei Pulver von 165° F  als bei denen von 190° F . ( J .  D airy  Res. 14. 
116—59. März 1945. R eading, U niv., N ational In s t, for Res. in  D airy ing ; Y eovil, Aplin 
& B a rre tt, L td . ; Cam bridge, Low T em perature  Res. S ta t . ; K irkh ill, A yr, H an n ah  D airy  Res. 
In s t.;  B ristol, Univ.) T l U F E L .  7756

J. D. Findlay, Constance Higginbottom, J. A. B. Smith und  C. H. Lea, D ie W irkung  
der Vorerhitzungstemperatur a u f den Bakteriengehalt und  die Lagerfestigkeit von nach dem  
Krauseverfahren durch Versprühen getrocknetem Vollmilchpulver. A usgehend von der 
T atsache, d aß  sich d ie  V orerhitzung der Milch in A bhängigkeit von d er Tem p. in  v o rte il
h a fte r Weise auf den B akteriengeh. u. die L agerfestigkeit d e r T rockenm ilch au sw irk t, 
werden Verss. n ach  dem  KRAUSE-Troekenverf. au sg efü h rt, um  dessen spezif. E infl. 
kennenzulernen. E s wird bes. als Ziel aufgeste llt, jene  g ü nstig ste  V orerh itzungstem p. zu 
finden, die bei m inim aler V erursachung eines „K ochgeschm ackes“ ein  T rockenprod .
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m axim aler L agerfestigkeit liefert. Die bakteriolog. Prüfung  (vgl. Original) läß t erkennen, 
daß  die V orerhitzung auf 190 oder 200° P  (88 oder 93° C) den B akteriengeh. in der 
Milch sowie in  de r kondensierten  Milch weitgehend verm indert, w ährend e r m it fallen
der Tem p. (bis herab  zu 160° F  (82° C) geprüft) zunehm end höher bleibt. Das analoge 
Ergebnis w ird bei dem  aus d er entsprechend behandelten  Milch hergestellten  Sprüh- 
trockenpulver e rhalten . Die sinnesphysiol. u. ehem. Prüfung der T rockenm ilchproben, 
aufbew ahrt in verschied. B ehältn issen  bei 47, 37 u. 15° bzw. bei Z im m ertem p., fü h rt zu 
folgenden H auptergebn issen : Im  frischen Z ustand h a t das M ilchpulver aus auf 180° F  
(71° C e rh itz te r  Milch den besten  G eschm ack; dasjenige von 190 u. 200° F  zeigt eben 
erkennbaren  „K ochgeschm ack“ , dasjenige von 160 oder 170° F  (71 oder 77°) schm eckt 
leicht „ ta lg ig“ ; es h a t offenkundig w ährend der Trocknung Sauerstoff aufgenom men u . 
ist leicht oxydiert. M it abnehm ender V orerhitzungstem p. fä llt der Geh. an  flüchtigen 
Schwefelverbindungen. Die Löslichkeit der M ilchpulver von 180, 190 u. 200° F  zeigt 
p rak t. keine U nterschiede. Bei der A ufbew ahrung bei Z im m ertem p. oder bei 15° ha lten  
sich die Proben von 190 u. 200° F  ca. 5m al, die von 180° F  ca. 3m al länger als die von 
160 u. 170° F ;  bei höherer Lagertem p. werden die U nterschiede noch größer. Spuren von 
K upfer beein trächtigen die Lagerfestigkeit in entscheidender Weise. D er entscheidende 
F ak to r fü r die bessere H a ltb a rk e it d er auf höhere Tem p. vorerh itzten  Milch ist die dabei 
erfolgende Freilegung von SH -G ruppen; das A uftreten  des „Kochgeschm ackes“ dürfte  
auf eben dieselbe Ursache zurückzuführen  sein. ( J .  D airy Res. 14. 378—99. Ju n i 1946. 
K irkhill, Ayr, H annah  D airy  Res. I n s t . ; Cambridge, Low T em perature Res. Stat.)

T A U F E L .  7 7 5 6
E. Zarinä und J. Blumbergs, Über die Vertiefung der Butteroberschichtfarbe bei der 

Aufbewahrung. D urch vergleichende U nterss. wurde festgestellt, daß  die V erdunstungs
geschwindigkeit des W. d er V ertiefung d er B u tterobersch ich tfarbe proportional ist. Bei 
UV -Bestrahlung w urde ebenfalls eine F arbvertiefung  beobach te t (au toxydative  Ver
änderung der B u tte rfarb s to ffe? ), die ab er n u r sehr gering war. Die V eränderung der O ber
schichtfärbung w ar bei m it na tü rlichen  u. bei m it syn th e t. Farbstoffen  gefärb ter B u tte r  
gleich. Das Verschw inden des W . in d er B u tte robersch ich t wurde auch m kr. nach
gewiesen (Abb.). Die Ggw. von NaCl v e rh indert en tsprechend der D am pfdruckerniedrigung 
die Vertiefung der O berschichtfarbe. W eiter w urde der Einfl. des K netens, der Tem p., 
verschied. P ergam entpap iere  u. M etallfolien auf die Bldg. der tiefer gefärb ten  O berschicht 
geprüft. D erartige O berschichten  sind zunächst n ich t ranzig, sondern eher gegen R anzig
keit weniger em pfindlich. (L atv ija s Univ. R aksti [Acta Univ. Latviensis], ehem. Ser. 5.
1—54. 1940. Riga, U niv., Labor, für Lebensm ittelchem .) SCHWAIBOLD. 7758

XVII. Fette. Seifen. W asch- und Reinigungsmittel. Wachse. 
Bohnermassen usw.

Jözsef Sös, Der wirtschaftliche und ernährungsphysiologische Wert des Mohnsamens. 
Den ernährungsphysiol. W ert des M ohnsamens zeigt seine Zus.: 550 K alorien in  100 g; 
19,8(% ) E iw eiß ; 1,4 A m ide; 44,0 F e t t;  15,3 K ohlenhydrate  (davon 3,3 Pentosane);
7,9 R ohfaser; 5,2 M ineralstoffe; 5,8 W asser. Der Mineralgeh. se tz t sich zusam m en wie 
folgt: 1400 (m g-% ) Ca, 760 P, 630 K , 320 Mg, 250 CI, 80 Si, 45 N a, 43 S, 17 Fe. (Kiser- 
letügyi Közlem enyek [M itt. landw irtsch. V ersuchsstat. Ung.] 45. 97—101. 1942. B uda
pest, Kgl. Ung. S taatl. Hygien. In st. — O rig.: ung.; A usz.: dtsch.) Ba r z . 7894

Istvan Jakobey, Über die richtige Ausführung der Fettbestimmung m it dem Refrakto
meter. K urzer Ü berblick über die refrak tom etr. Meth. der F e ttb est, m it B rom naphthalin . 
Zur Erzielung genauer u. zuverlässiger Ergebnisse ist es zweckm äßig, je nach den a b 
gewogenen Mengen verschied. V eränderungen der Brechungsindices zu verwenden. 
Deren A usm aß w ird bestim m t, indem  m an den B rechungsindex des reinen Öles des zu 
un tersuchenden Stoffes gleich 100%  bzw. annähernd 100%  se tzt, durch Veränderung 
des W ertes in  der GLADSTONE-DALEsehen Form el. — Der U ltra therm osta t nach H Ö PP
LER bew ährt sich sehr gut. — Bei der refrak tom etr. Best. des Ölgeh. von Rieinussamen 
b earbe ite t m an  zweckm äßig eine abgewogene Menge m it einem harten  Gegenstand, bis 
sich die Schale m it dem  Nabel loslöst. Das Innere  der Sam en wird in einer Porzellan- 
schale zu Brei zerrieben u. davon  w erden 0,4—0,5 g abgewogen. Der W assergeh. wird im 
Sam eninneren u. in der Schale bestim m t. (K iserletügyi Közlem enyek [M itt. landw irtsch. 
V ersuchsstat. Ung.] 45. 123—27. 1942. Szeged, Kgl. Ung. Vers.-A nstalt für Hanf-, F lachs
b au  u. Pflanzenöle. — O rig.: ung.; A usz.: dtsch.) BARZ. 7931

C. H. Lea Die B estim m ung des Peroxydwertes von Nahrungsfetten und -ölen: Die jodo- 
metrische Methode. Als auf die Best. des Peroxydw ertes von N ahrungsfetten  nach der 
jodom etr. M eth. einflußnehm ende F aktoren  werden theoret. u. experim entell e rö rte rt
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Geh. an  Sauerstoff u. W. in den  b en u tz ten  Reagenzien, R eak tionszeit u. -tem p. sowie 
E inw aage an  F e tt. W enn auch weniger w irksam  als bei d er pho to m etr. Ferrosalzm eth . 
nach CHAPMAN u . M cF aüX A N E  (Canad. J .  R es., Sect. B 21. [1943.] 133), so is t der E infl. 
des L uftsauerstoffes doch auch  bei dem  jodom etr. Verf. rech t b each tlich  u. m uß aus- 
gesehalte t werden. D em gegenüber sind die sonst als H auptfeh lerquellen  b e trach te ten  
F ak to ren : unvollständiger U m satz der stab ilen  Peroxyde, vorzeitige Zers, lab iler P er
oxyde, mögliche A nlagerung von Jo d  an  die olefin. L ückenbindung de r u n gesä tt. F e t t 
säuren , von geringerer B edeutung, vor allem bei R eihenverss. u n te r  gleichbleibenden 
Bedingungen. U n ter B erücksichtigung aller U m stände u. Ü berprüfung  d er anderen  jodo
m etr. A rbeitsw eisen gelangt Vf. zu einer gegenüber seinen frü h eren  A ngaben abgeänderten  
a n a ly t. V orschrift, die, en tw eder bei Z im m ertem p. oder in d er H itze  d u rchgeführt, sehr 
g u t reproduzierbare  u. zuverlässige E rgebnisse liefert. Das auf em pir. G rundlage beruhende 
Verf. gew innt d ad u rch  integrierend an  W ert. Arbeitsweise „kalt“ : 1 g Öl (bei höherem  
P eroxydw ert weniger) wird in den  Seiten tubus eines Spezialkolbens (vgl. Original) ein
gewogen. Man g ib t, abg etren n t vom Öl, in den K olben 20 cm 3 E isessig—Chlf. (3 :2) u. dann 
1,2 cm 3 gesä tt. K J-L sg ., e n tfe rn t d en  Sauerstoff u n te r  D urch leiten  von lu ft- u. sauerstoff- 
freiem  S tickstoff oder K ohlendioxyd (15 M inuten). D ann  m ischt m an  F e tt  u. Lösungs
m ittelgem isch u. s te llt den  K olben fü r 1 S tde. in einen dunklen  R aum . Man se tz t 30 bis 
50 cm 3 dest. H 2Ö zu u. t i t r ie r t  m it 0,002—0,01 nN a2S20 3, S tärke als In d ica to r. Arbeits
weise „heiß“ : A usführung wie vorst. bis zur E n tfe rn u n g  des Sauerstoffes. D er verschlossene 
K olben w ird im sd. W asserbad e rh itz t, bis L ösungsm itteldäm pfe au ftre ten  (30 Sekunden). 
D ann w ird der heiße K olben fü r  2 Min. im T herm osta ten  bei 77° gehalten , u n te r  der 
fließenden W asserleitung abgeküh lt, m it dest. H 2Ö v ersetz t, abgek ü h lt u. t itr ie r t .  ( J .  
Soc. ehem . In d . 65. 286— 91. März 1946. Low T em pera tu re  S ta tio n  for Res. in Biochem i
s try  and Biophysics, Univ. of Cam bridge and  Dep. of Sei. and  In d u str ia l Res.)

TÄUFEL. 7932

* American Cyanamid Co., Dipentaerythritester. T rig lyceridfette  u. -öle w erden in  Verbb. 
von höherem  Mol.-Gew. um gew andelt, indem  m an  sie m it D ip e n ta e ry th r it e rh itz t  u. 
gleichzeitig das w ährend des E rh itzen s en ts tan d en e  G lycerin d u rch  ein  E sterau stau sch - 
verf. m it dem  D ip e n ta e ry th rit aus dem  R eaktionsbereich  e n tfe rn t. (E. P. 556 830, ausg. 
25/10. 1943.) RAETZ. 7911

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Carbonsäuren m it verzweigter Kette und 
ihre Derivate e rh ä lt m an  d ad u rch , daß  m an auf g e sä tt. a lip h a t. K etone m it w enigstens 
4 C -Atom en u. m it w enigstens einer der K etogruppe benach b arten  C H 2-G ruppe in  der 
W eise Cl2 oder B r2 einw irken läß t, daß  m indestens 2 H alogenatom e in  jedes Mol. e in tre ten , 
u. d a rau f die halogenierten P rodd. m it alkal. M itteln  behandelt. Als K etone  k an n  m an z. B. 
verw enden: M ethy lä thy lke ton , D iä thy l-, D ipropyl- u .  D ib u ty lk e to n  sowie die Gemische 
von K e to n en , die m an durch  K eton isieren  von na tü rlich en  oder sy n th e t. F e ttsäu ren  
e rh ä lt. N ach der in üblicher W eise erfolgten H alogenierung e rh ä lt m an d u rch  B ehandlung 
m it wss. oder alkoh. Lsgg. von A lkalien C arbonsäuren  m it verzw eigter K e tte , die d ie
selbe A nzahl von C-Atom en besitzen wie das A usgangsketon. D urch B ehandlung  m it 
A m m oniak oder einem prim , oder sek. Am in an  Stelle des A lkalis w erden Am ide von Säuren 
m it verzw eigter K e tte  u. m it alkoh. Lsgg. von A lkalialkoholaten  oder te r t .  A m inen E ster 
von Säuren  m it verzw eigter K e tte  e rhalten . — Viele der e rhaltenen  Säuren, E ste r oder 
Am ide findet als Zw ischenprodd. V erwendung. Die A lkalisalze d er Säuren  m it verzweig
te r  K e tte , die 10— 20 C-Atome en th a lten , sind vermöge ih rer rein igenden u. schaum 
bildenden Eigg. ausgezeichnete' Seifen, u. die Säuren selbst können als E rsa tz m itte l für 
O leinsäure dienen. 4 Beispiele erläu tern  das V erfahren. (F .P .893376 vom  8 /4 .1 9 4 3 , ausg. 
7 /6 . 1944. D. P rior. 10/4. 1942.) ROICK. 7915

* Deutsche Hydrierwerke Aktiengesellschaft, Herstellung von W aschmitteln. Man ver
a rb e ite t  wasserlösl. Salze von C arbonsäuren  m it Ä therfu n k tio n  von der allg. Form el 
(R -O )x  -R '-C O O H , in der R  einen organ. R est von 4 oder m ehr C-Atom en, R ' einen 
gegebenenfalls su b stitu ie rten  A lkylenrest u. X  die Zahlen 1 oder 2 b ed eu ten , im  Gemisch 
m it wasserlösl. u. hochpolym erisierten  V inylverbb. oder m it P o lym erisa tionsprodd . aus 
A lkylenoxyden oder m it K ondensationsprodd. aus A ldehyden u. cycl. A m idinen, H arnstoff 
oder seinen D erivv. allein oder zusam m en m it anderen  fü r  Seifen geeigneten  Verbb. in 
b ek an n te r  W eise zu R iegeln, Stangen, F locken, P lä ttch en , H äu tch en  oder dgl. Die m it 
A lkalien, E rd alk alien , N H 3 oder organ. Basen erhältlichen  wasserlösl. Salze d ieser C arbon
säuren  reagieren  in wss. Lsg. n eu tra l; sie w irken seh r günstig  auf die H au t, v e rtrag en  sich 
m it Säuren  besser als d ie gewöhnlichen Seifen, rufen  keine K orrosion an  m etall. G egen
stän d en  hervor, v e rtragen  sich m it q u a te rn ären  N H 4-Salzen u. w irken selbst desinfizierend. 
Zwecks V erform ung se tz t m an den E rzeugnissen B indem itte l, bes. wasserlösl. V erbb. aus 
Celluloseestern, Cellulosecarbonsäuren oder Cellulosesulfonsäuren m it Ä th erfu n k tio n , zu;
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gleichzeitig k an n  m an M ineralien in fein verte ilter Form  m itverwenden. Man verm ischt 
die Lsgg. der C arbonsäuresalze m it Ä therfunktion , vorzugsweise in W ., sowie die Poly
m erisations- oder K ondensationsprodd., die B indem ittel u. M ineralsubstanzen m ite in 
ander d u rch  R ühren , K neten  oder W alzen u. e rh itz t das Gemisch bis zur gew ünschten 
K onsistenz; vor dem  Verformen kann m an Salze, wie N atrium carbonat oder N atrium - 
ta r tra t ,  Seifen, Lösungsm ., D esinfektionsm ittel, Säurebildner, Füllstoffe, Parfüm s u. 
Ü berfettungsm itte l zusetzen. Das Verform en erfolgt z. B. durch  Pressen, Gießen oder 
Zerschneiden. Ausführungsbeispiele e rläu tern  das V erfahren. (F. P. 897 518, ausg. 23/3. 
1915.) . . .  RAETZ. 7919

Gesellschaft fiir Chemische Industrie in Basel, Schweiz, Reinigungsmittel. Von guter 
reinigender W rkg. sind fl. Gemische, die m indestens eine an ionakt. Verb. m it gutem  
Netzverm ögen, m indestens einen a ra lipha t. im arom at. K ern  su b stitu ie rten  Alkohol u. 
gegebenenfalls geeignete Lösungsm ittel en th a lten . A nionakt. Verbb. m it gutem  N etz
vermögen sind Seifen, z. B. die N a-Salze höherer F e ttsäu ren , gegen Kalksalze beständige 
syn the t. W aschm ittel usw. A raliphat. im arom at. K ern  substitu ie rte  Alkohole sind die 
substitu ierten  B enzylalkohole oder T etrahydronaphthy lcarb ino le  u. geeignete Lösungs
m ittel sind K W -stoffe, wie hydrie rte  N aphthaline, chlorierte KW -stoffe, ab er auch 
Alkohole, Ä theroxyde des G lykols u. schließlich auch  W asser. — Mit den erhaltenen 
Gemischen kann m an bes. vo rte ilh aft Textilien u. a. G egenstände von Schm utzflecken 
befreien, indem m an einige Zeit m it den beschriebenen Gemischen behandelt u. d ann  m it 
W. nachspült. — Man m ischt bei 90— 100° 6 (Teile) Olein, 12 eines Gemisches von Aryl- 
tetrahydro-a-naphthy learb ino l u. A ryltetrahydro-/S-naphthylearbinol, 1,2 K O H  u. 2 W., 
bis eine homogene M. e rh a lten  w ird, u. fü g t dann  nach dem E rk a lten  noch 1 A. hinzu. 
Zur Beseitigung von durch  F e tte  verursach ten  Flecken verre ib t m an den zu reinigenden 
Gegenstand, z. B. ein W ollgewebe, m it dem  Reinigungsgem isch, läß t ca. 30 Min. einw irken 
u. wäscht dann  bei 50° m it W asser. N ach dieser B ehandlung sind die Flecken vollständig 
verschwunden. (F. P. 900 098 vom  24/11. 1943, ausg. 19/6. 1945. Schwz. Prior. 11/11. 
1942.) ROICK. 7921

Hercules Powder Co., W ilm ington, Del., ü bert. von: Wm. F. Carson jr., Brunswick, 
Ga., V. St. A., Reinigungsmittel. Das M ittel besteh t aus A lkali- oder Ammonsalzen von 
sulfonierten Estern aus Pentaerythrit (I) u. hydrierten  H arzen, die m indestens eine OH- 
Gruppe besitzen. Zu seiner H erst. e rh itz t m an 15 (Teile) I  u. 100 Holzgum m i m it der 
SZ. 165 in einer C 0 2-A tm osphäre 9 S tdn. auf 225° u. leitet dann  bei 195° so lange C 0 2 
durch, bis eine SZ. von 15 erre icht ist. 200 des R eaktionsgem isches werden in 950 CC14 
gelöst, die Lsg. auf 10° abgeküh lt u. u n te r dauerndem  R ühren  25 Chlorsulfonsäure zu
getropft. D ann  w ird C 0 2 zur V ertreibung von HCl eingeleitet, bei 10° m it 15% ig. NaOH 
neutralisiert u . zur T rockne eingedam pft, wobei ein gelbes wasserlösl. Prod. en tsteh t. 
(A. P. 2 362 882 vom  18/7. 1942, ausg. 14/11. 1944.) K a l i x . 7921

X V m . Faser- und Spinnstoffe. Holz. Papier. Cellulose. Kunstseide usw.
Deutsche Gold- und Silber-Seheideanstalt vormals Roessler, D eutschland, Verfahren 

zum  Trennen von holzartigen Fasern. Die E rfindung b e trifft ein Verf. zum Trennen von 
aus holzartigen Fasern , wie Flachs, G rünflachs, H anf, G rünhanf, Ram ie, Nessel, Hopfen
stengel usw ., zusam m engesetzten Erzeugnissen zum Zwecke der Gewinnung von Fasern, 
die sich au f B aum w ollspinnm aschinen verspinnen lassen. Man behandelt den Faserstoff 
m it einer Lsg. von C hlorit, vorzugsweise N atrium chlorit, u. vo rteilhaft bei erhöhter Temp. 
(40— 70°) u. d ann  m it einer Alkalilsg., im  allg. einer Ä tzalkalilsg., u. ebenfalls vorteilhaft 
bei e rh ö h te r T em pera tu r. Die C hloritbehandlung fü h rt m an zweckmäßig bei einem p h - 
W ert von u n te r  7,0 durch. Z ur N achbehandlung verw endet m an am  besten eine Lsg. von 
Ä tznatron  u. Peroxyd. Zweckm äßig u n terw irft m an den Faserstoff vor der Chlorit
behandlung noch einer B ehandlung, vorzugsweise m it einer Ä tzalkalilsg., die ca. 5— 10 g 
NaOH im  L ite r e n th ä lt, u. zwar v o rte ilhaft u n te r  Druck, in welchem Falle m an auf eine 
N achbehandlung m it Alkali gegebenenfalls verzichten kann. (F. P. 894463 vom 5/5. 1943, 
ausg. 26/12. 1944. D . Prior. 9/6. 1942.) RAETZ. 7955

Deutsche Gold- und Silber-Scheideanstalt vorm. Roessler, Deutschland, Bleichung 
pflanzlicher, chlorophyllhaltiger Substanzen, wie R aphiarinde, Pandanstroh, Binsen, P a lm 
blätter, gek. durch die Verwendung von Choriten a ls B leichm ittel. Man arb e ite t zweck
m äßig in sau rer Lsg. u . bei e rhöh ter T em p .; oft em pfiehlt es sich, die Säure erst zuzusetzen, 
wenn die Chloritlsg. das M aterial ausreichend durchdrungen h a t. Das Verf. kann m it einer 
vorausgehenden oder anschließenden Peroxydbleiche kom biniert w erden. — Beispiele 
u . a . fü r d ie B leichung von H utstum pen  aus Pandanstroh  m it NaC102 in Ggw. von HCl 
u. N etzm itte l, dann  m it H 20 2 in Ggw. von N a-Pyrophosphat u. N H 3 .(F. P. 892 836 vom 
25/3. 1943, ausg. 22/5. 1944. D. P rio r. 18/4. 1942.) DONLE. 7955
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Deutsche Gold- und Silber-Scheideanstalt vormals Roessler, D eutsch land , Verfahren 
zum  Bleichen von Flachs- oder R indenfasern. E s w ird ein Verf. zum  Bleichen von F asern  
aus Flachs oder R inde, wie L einen, H anf, J u te  usw ., sowie aus Gem ischen de rartig e r F asern  
m it anderen  Fasern , wie Baumwolle, beschrieben, nach  welchem  m an das F ase rg u t in 
m ehreren A rbeitsgängen m it verschied. B leichm itte ln  behandelt. D er gegebenenfalls durch 
Einw eichen oder Auslaugen v o rbehandelte  F asersto ff w ird in  einer e rs ten  P hase m it 
Chlorit, vorzugsweise N a triu m ch lo rit, u. zwar v o rte ilh aft in sau re r Lsg., u. in einer zweiten 
P hase  m it P eroxyd  oder H ypoch lo rit in  alkal. Lsg. b ehandelt. Zw ischen d er e rs ten  u. 
zweiten Phase w ird de r Faserstoff in  alkal. Lsg. ausgelaugt. N ach de r zw eiten Phase 
b leicht m an  ein d ritte s  Mal, beispielsweise m it P eroxyd , H ypoch lo rit oder C hlorit. Den 
m it C hlorit behan d e lten  F asersto ff u n terw irft m an alsdann  einer auslaugenden  oder 
bleichenden N achbehandlung  m it einem  anderen  M ittel, ohne die F l. zu wechseln. Das 
Verf. w ird an  H and  von A usführungsbeispielen e rlä u te rt. (F. P. 894 902 vom  25/5. 1943, 
ausg. 10/1. 1945. D. Prior. 8/ 6 . 1942.) RAETZ. 7955

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Optische B leichm ittel fü r  Gewebe, 
P apier usw., bestehend aus Salzen von Verbb. der allg. Form el I , in  d er R  fü r

C O -R ' oder O O C 'R ' u. R "  fü r H  oder O O C -R ' 
s te h t, w ährend R ' einen A lkyl- oder A ry lrest bedeu- 

rTT / — \  w„ m v T r _ / — \  te t .  Die H erst. e rfo lg t z. B. in  d er W eise, d aß  4-
j| \  /  ‘__________\ __ /  A m ino-4 '-n itrostilben-2 .2 '-d isu lfonsäure  m it p-Ami-
II ,— x  ------ noacetan ilid  in den gem ischten  H arn sto ff überge-
0H—\ __ /  NHCO x __ y  N H R " fü h rt, die N 0 2-G ruppe  red ., d ie  en ts teh en d e  N H 2-

\  j  G ruppe m it 4 -N itrobenzoylch lorid  kondensiert,
SOaH w ieder d ie  N 0 2-G ruppe r e d . u . das P ro d . gegebenen

falls w eiteren U m w andlungen unterw orfen  w ird . — B eispiele fü r  die A nw endung der 
D i-N a-Salze  folgender Verbb.: 1. R = C O -C H 3, R "  =  OOC-C2H B (für die B leichung von 
P ap ier bzw. W eißwäsche, die F ärb u n g  von B aum w ollgewebe im  Ä tzd ru ck ); 2. R = C O - 
CH3, R "  =  H ; 3 . R  =  OOC-C2H 5, R "  =  H ; 4. R  =  C O -C H 3, R "  =  OOC-C6H 5; 5. R  =  OOC- 
C2H 5, R "  =  OOC C2H 5; 6 . R = C O -C 6H 5, R "  =  OOC-C2H 5; 7. R  =  OOC-CeH s, R "  =  
OOC • C2H 5. (F. P. 8 95  847  vom 25/6. 1943, ausg. 5/2. 1945. D. P rior. 18/6. 1942.)

DONLE. 7955
* British Celanese Ltd., Schlichten von Textilstoffen. E in  Sch lich tem ittel zum  Behandeln 

von F ase rn  oder G arnen, die organ. Cellulosederivv. en th a lten , um  sie zum  W ickeln, 
Zw irnen, V erweben, V erw irken usw. geeigneter zu m achen, b e s teh t aus einem  Mineralöl, 
e inem  W eichm achungsm itte l, einem  a lky lierten  Phenol, einer höherm ol. F e ttsäu re  u. 
einem  O xalkylam in. (E. P. 571 4 9 0 , ausg. 27/8.1945.) RAETZ. 7959

Gesellschaft für Chemische Industrie in Basel, Schweiz, H erstellung neuer A ralkyl- 
derivate organischer Sulfam ide. Man b rin g t Sulfam ide, deren  eine Su lfam idgruppe zum in
dest ein H -A tom  trä g t,  m it a ralky lierenden  S toffen zur R k. u. fü h r t  in  die gebildeten 
R eak tionsprodd . w asserunlöslichm achende G ruppen  ein, sow eit die Ausgangsstoffe 
G ruppen solcher A rt noch n ich t e n th a lten  haben . Als Sulfam ide kom m en z. B. in  F rage: 
Am ide der O ctan-, C etylsulfonsäure, Gem ische von Sulfam iden, wie sie e rh a lten  werden 
durch  die B ehandlung von a lip h a t. K W -stoffen  m it Cl2 u. S 0 2 u. darauffo lgende Einw . 
von N H 3 oder prim . Am inen, Benzol-, p-Toluolsulfam id, Xylol-, Cym ol-, Chlorcym olsulf- 
am ide, Sulfam ide des N aph thalin s, Isopropyl-, D iisopropyl-, B u ty l-, D ibu ty l-, Tetra- 
h y d ro n ap h th a lin s , Sulfam ide des D iphenyls, A nthracens, P h en an th ren s, A cenaphthens, 
N -M onooxalkylsulfam ide u. O xäthylcym olsulfam ide. Als w asserlöslichm achende G ruppen 
können die Sulfam ide Sulfonsäure-, C arboxylgruppen, neu tra lis ie rte  Schw efelsäureester
oder T hioschw efelsäureestergruppen en th a lten , wie es der F a ll is t bei der 4-(Phenyl- 
sulfam ido)-benzolsulfonsäure-l, 4-(I'-M ethyl-4 '-isopropylphenylsulfam ido)-benzolsulfon- 
säure -1 u. 2-(3 '-A m inophenylsulfam ido)-naphthalindisulfonsäure-6 .8 . A ralkylierende 
Stoffe sind z. B. B enzylchlorid, C hlorm ethylto luol, C hlorm ethylxylol, C hlorm ethylcum ol,
2 -Chlorm ethylcym ol, 1-C hlorm ethylnaphthalin , C h lo rm eth y lte trah y d ro n ap h th a lin , Chlor- 
m ethylcyclohexylbenzol, C h lorm ethy lan thracen , C h lo rm ethy loc tahydroan th racen  u. 
C h lorm ethy loc tahydrophenanthren . Die A ralkylierung fin d e t bei Ggw. von N eu tra lisa 
tio n sm itte ln  wie N atron lauge, in  der H itze s ta tt .  Zwecks E in führung  der wasserlöslich
m achenden G ruppe behandelt m an bei Ggw. von N atron lauge  m it C hloressigsäure oder 
B rom äthansulfonsäure. P rodd. m it leicht sulfonierbarem  a ro m at. K ern  oder m it H ydroxy l
gruppen , z. B. O xäthy lgruppen , können d u rch  B ehandlung m it konz. H 2S 0 4 wasserlösl. 
gem acht werden. Infolge ih rer cap illarak t. E igg. sind die R eaktionsp rodd . als T ex til
h ilfsm itte l b rauchbar, sie sind N etz-, Dispergier-, Reinigungs-, Egalisier-, Schaum m ittel 
u . Weichmacher. Man e rh ä lt sie z. B ., indem  m an  7 (Teile) des K ondensationsprod . aus 
C ym olsulfam id u. dem  N atrium salz  von F orm aldehydbisu lfit in 14 W . löst u. innerha lb  
1 S tde. bei 65— 70° u n te r Bewegen der F l. 3,2 A r-2 -C h lo rm ethy lte trahydronaph tha lin  u.
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2,9  30% ig. N atron lauge zusetz t, das Ganze noch eine gewisse Zeit u n te r R ühren  auf der 
angegebenen Tem p. h ä lt, den Ü berschuß der N atronlauge neu tra lis iert u. bis zur Trockne 
verdam pft. D as e rhaltene  Pulver g ib t m it heißem  W. k lare , schäum ende Lsgg. von aus
gezeichnetem  R einigungsverm ögen. (F. P. 889 447 vom 28/12. 1942, ausg. 10/1. 1944. 
Schwz. P rio rr. 19/1. u . 23/7 . 1942.) PROBST. 7961

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Appretieren von Fasergut. Man be
handelt F ase rg u t, bes. Gewebe, m it R eaktionsprodd . aus 1 g-Mol eines D ialkyloxal- 
säureesters u. 2 , besser 4 oder m ehr g-Mol eines 1.2-A lkylenim ins u. außerdem  gegebenen
falls m it Lsgg. oder D ispersionen von organ. V erbb. m it e rhöhtem  Mol.-Gew. u. m it 
H-A tom en, die m it den A lkylenim inogruppen zu reagieren vermögen. Geeignete A lkylen
imine s in d : Ä thylen- u. 1.2-Propylenim in. Als organ. Verbb. m it reaktionsfähigem  H-Atom  
kommen in F rage: höhere ein- oder m ehrbas. C arbonsäuren, höhere Alkohole u. höhere 
N-haltige V erbb., z. B. F e ttsäu re n  u. Säuren  de r ö lsäu rere ihe , deren  Moll. 8 oder m ehr 
C-Atome en th a lten , Polyacryl- u. P o lym ethacry lsäure  von verschied. Polym erisations
grad, M ischpolym erisate aus polym erisierbaren  C arbonsäuren u. 2 - u. m ehrw ertigen Alko
holen, m it freien C arboxylgruppen, H arze auf H arn sto ff-F o rm ald eh y d -G ru n d lag e , Cellu
loseäthercarbonsäuren, T rag an th , Algin-, A bietinsäure u. ihre K ondensationsprodd. m it 
ungesätt. organ. Säuren, wie M aleinsäure, usw. W eitere Verbb. sind auch das polym ere 
Äthylenimin, R eak tionsprodd . aus polym erem  Ä thylenim in  u. O ctadecylbrom id, Poly- 
kondensationsprodd. aus m ehrbas. C arbonsäuren u. m ehr als der äq u iva len ten  Menge 
Polyalkylenpolyam inen, wie D iä thy len triam in  u. T riä thy len te tram in , usw. Man kann 
die Behandlung des F asergu tes in  einem  Bade oder in  m ehreren B ädern vornehm en; 
zweckmäßig a rb e ite t m an  in  schw ach alkal. Medium, z. B. zwischen pn 7 u. 9. W eitere 
Zusätze sind N etz-, D ispergier-, W eiehm achungs-, A ppretier-, M attierungs-, Be- 
schwerungs-, Feuerschutz- u. W asserschutzm ittel, gefärb te  u. ungefärbte P igm ente u. 
Schutzkolloide. Das Verf. is t anw endbar auf m annigfaches F asergu t, z. B. K unstseide, 
Zellwolle, Baumwolle, Leinen, H anf, Pap ier, Seide, H aar, Federn, Pelz, Leder u. Casein- 
fasern sowie auf F ase rn  aus Superpolyam iden, Polyvinylchlorid , Glas u. Asbest. — Man 
behandelt z. B. ein Zellwolle—K unstseiden-M isehgewebe 5— 10 Min. bei gewöhnlicher 
Temp. m it einer F l., die im  L ite r N a-P o lyacry lat u. 20 g des R eaktionsprod. aus D iäthyl- 
oxalat u. Ä thylenim in  en th ä lt, p re ß t h ierauf auf das D oppelte des Trockengew ichts ab, 
trocknet u. e rh itz t 20 Min. auf 120°. Man erh ä lt eine reibechte A ppretur, die in der W äsche 
beständig ist. (F. P. 898 081 vom  15/9. 1943, ausg. 10/4. 1945. D. Prior. 26/9. 1941.)

PROBST. 7961
Zellwolle- & Kunstseide-Ring G. m. b. H., D eutschland, Verfahren zur Verbesserung 

der Eigenschaften von Textilsto ffen . Die Eigg. von Textilstoffen, wie Fäden, Fasern  oder 
Bändern aus natü rlichen  oder künstlichen Faserstoffen aller A rt oder daraus hergestellten 
Garnen, Geweben oder W irkw aren, lassen sich verbessern, wenn m an auf dem T extilgu t — 
gegebenenfalls u n m itte lb a r nach  seiner H erst. — eine gequollene oder angelöste Oberfläche 
erzeugt, w orauf m an  die in  der Oberfläche befindlichen Quellungs- oder Lösungsm ittel 
m it Hilfe von n ichtquellenden M itteln , die aber m it den Quellungs- u. L ösungsm itteln 
m ischbar sind, ausspü lt u. die n ich t oder schwach quellenden Verbb. alsdann en tfern t. 
Man behandelt d a s T ex tilg u t in  einem Bade, das außer dem Quellungs- oder Lösungsm. 
in geeigneter K onz, dieselbe Substanz en th ä lt, aus der das T extilgu t besteh t. Man kann 
das G ut auch  in  einem  B ade behandeln, das unabhängig  vom Quellungs- oder Lösungsm. 
in geeigneter Konz, faser- oder filzbildende Substanzen en th ä lt, die von denjenigen, aus 
denen das T ex tilgu t besteh t, verschieden sind. Man kann  die Behandlung der W are sowohl 
im gestreckten  a ls auch  im  ungestreck ten  Zustande durchführen . Das T ex tilgu t kann 
während oder nach  d e r H erst. der gequollenen, angelösten oder um hüllten  Oberfläche 
gestreckt w erden, wobei die B ehandlung der W are m it den  nichtquellenden M itteln im 
gestreckten Z ustande  u. vorzugsweise in  der W ärm e erfolgt. Als Quellungs- oder Lösungsm. 
kommen beispielsweise A m eisensäure, E ssigsäure, Phenole oder ihre Lsgg., bestim m te 
Alkohole, A nilin, Toluidin, L actone, L actam e usw. in B e trach t; sie eignen sich bes. zum 
Behandeln von F asersto ffen  aus Superpolyam iden. Das Verf. is t zur H erst. von M att- u. 
R auheffekten  au f T extilstoffen  sowie zur Erzielung einer beträchtlichen A dhäsionskraft des 
Gutes geeignet. (F. P, 896 067 vom  30/6. 1943, ausg. 12/2. 1945. D. Prior. 6/7. 1942.)

RAETZ. 7961
I. R. Geigy A.-G., Schweiz, Hydrophobierung von Cellulosefasern und Herstellung von 

Hydrophobierungsmitteln. Man behandelt die Fasern  in  saurem  Medium m it lösl. K onden
sationsprodd. aus a rom at. Polyam inen, D icyandiam id (I) u. Form aldehyd (H) unter 
Zufügung von Salzen von M etallen der 2., 3. oder 4. Gruppe des Period. Syst., m acht die 
H arze auf den F asern  durch E rh itzen  auf hohe Temp. unlösl. u. behandelt die W are 
schließlich m it Salzen von C arbonsäuren (III), die einen a liphat. oder alicycl. R est m it 
m ehr a ls 11 C-Atom en en th a lten . D er E ffekt wird durch  Zufügung einer Carbonsäure (IV)
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(bei der K ondensation  m it II oder im Im prägnierungsbad) bedeutend  v e rs tä rk t. Als 
Polyam ine eignen sich B enzid in , D ian isid in , T o luylendiam in , D iam inodiphenylharnstoffe, 
-sulfone, -methane, p .p '-D iam inostilben , p .p '-D iam inod iphenylsu lfid . An Säuren  III sind 
g en an n t: Laurin-, Stearinsäure, Cocosöl-, Talgjeltsäuren, l-O xybenzyl-i-stearylam ino-2-car- 
bonsäure, l-Oxy-2-carboxystearophenon, l-M ercaptdbenzol-i-stearylam ino-2-carbonsäure, 5- 
Octadecyloxymethyl-2-oxybenzoesäure, 5-Octadecyloxymethyl-o-kresotinsäure, 3.5-Di-(octade- 
cyloxymethyl)-2-oxybenzoesäure\ die Prodd. aus Ä thyloctadecylanilin  (V) u. Chlormelhylsali- 
cylsäure (VIII), aus p-O xym ethyl-o-kresotinsäure u. V, aus o-Chlormethyl-p-kresotinsäure u. 
V, aus o.p-Di-{chlormethyl)-salicylsäure  (VI) u■ V, aus p-Chlormethyl-o-kresotinsäure u. Octa- 
decylanthranilsäure  (VII), aus VI u. VII, aus VIII u. asym m . D iäthylstearyl-p-phenylen- 
diam in, aus VIII u. p-D im ethylam inobenzyl-H -Stearylam in, aus VIII u. p-Ä thylbenzyl- 
aminobenzyl-N-Stearylam in, aus VIII u. 2-Heptadecylbenzim idazol (wasserlösl. Salze m it 
A l,C a, Mg, Ba, Zr, Cu, Pb , Zn, Sn, H g usw .); geeignete Säuren IV sind : M alein-, Benzoe-,
o-, p-Chlorbenzoe-, o- Benzoylbenzoesäure, Sulfobenzoesäuren, P htha l-,Su lfophtha l-,E esorcyl-, 
Kresotinsäure  usw. — Z. B. rü h r t  m an  5 (Teile) D iphenylharnstoffdibiguanid  (aus Diamino- 
diphenylharnsto ff u. I) m it 18 II-L sg . (28 ,6% ig), e rh itz t m it 1,5 A m eisensäure, fü llt  m it 
W. auf 100 Vol.-Teile auf, g ib t 80 der Lsg. zu 17 A l-A cetat (6 ° Be) u. 3 W ., behandelt 
Zellwolle zweimal in  der K ä lte  m it dieser Lsg., kondensiert 15 Min. bei 120°, sp ü lt, fü h rt 
in eine Seifenlsg. (5 Teile/L iter) ein (20 Min. bei 50°), sp ü lt u. tro ck n e t. — W eitere Beispiele. 
(F. P. 895 775 vom  22/6. 1943, ausg. 2/2. 1945. Schwz. P rio rr. 23/6. 1942 u. 12/ 1 . 1943.)

ÜONLE. 7965
I. R. Geigy A.-G., Schweiz, Hydrophobierung von Cellulosefasern. Man behandelt die 

F ase rn  in  saurem  Bad m it wasserlösl. K ondensationsprodd ., die aus F o rm aldehyd  u.

V erbb. (I) der H arnstoff- u. G uanidinreihe, welche die G ruppe ^ .^ > C O  oder ^ ^ > C :N H

en th a lten , gewonnen w erden, u n te r Zufügung von M etallsalzen d er 2 ., 3. oder 4. Gruppe 
des P e riod . Syst. u . gegebenenfalls einer C arbonsäure, m ach t d ie lösl. H arze  au f d er Faser 
durch  E rh itzen  auf hohe Tem p. unlösl. u. beh an d e lt d ie W are d ann  m it Salzen von C arbon
säuren (H ), die einen a lip h a t. oder alicyel. R est m it m ehr als 11 C-A tom en en th a lten . 
Die B ehandlung k an n  in  einem  einzigen B ad vorgenom m en w erden. A n V erbb. I sind 
H arnstoff, Guanidin, D icyandiam id, B iguanide, B iurete, M elam in  usw . zu nennen. Säuren 
II sind in F . P. 895775 (vorst. Ref.) genann t. — Beispiele. (F. P. 895 776 vom  22/6. 1943, 
ausg. 2/2. 1945. Schwz. P rio rr. 23/6. 1942 u. 12/1. 1943.) ÜONLE. 7965

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutsch land , Verfahren, um  Fäden oder Fasern natür
lichen oder synthetischen U rsprungs einen wasserabweisenden Charakter zu  erteilen. Man 
beh an d e lt Fäden , F ase rn  oder T ex tilw aren  d a rau s  m it Lsgg. hydrop h o b ieren d er M ittel 
d er Form el I oder H  oder III

Ri Rj

o h - c h 2- n h - c o - r 4 r 2- n - c h 2- n h - c o - r 4 r 2- n - c h 2- o - r 4
/ I  / I

I R3 A II Rj A III
zusam m en m it einem  Stoff d er F orm el IV,

befre it von überschüssigem  Lösungsm ., tro ck n e t u. e rh itz t  auf 
11 T em p era tu ren  zwischen 80 u. 150°, vorzugsw eise au f 100— 130°.

R2—N— CH2—N—CO— R, N — Rj^— R 2— R 3 b ed eu te t P y rid in  oder ein  anderes te r t .  Amin,
/ I  | R 4, R 6 u . R 6 K W -sto ff-R ad ika le  u. A d as A nion e iner e inw ertigen
3e  K> Säure. R 4, R 5 u. R 6 können  su b s titu ie r t  sein, außerdem  k an n  die

| 1 I C -K ette  d u rch  H eteroa tom e oder A tom gruppen , wie O, S, NH
K j—N—CH2—N—1CO—R6 u . N -A lkyl u n terb ro ch en  sein. D as Verf. is t ohne w eiteres an- 

IV w endbar auf noch fab rik feuch te  F äd en  u. F ase rn , die Stoffe
können  in  einem  B ade oder in g e tre n n te n  B äd ern  zur E inw . ge

langen. D urch S äurezusatz  k an n  die A c id itä t de r Lsg. e rh ö h t w erden. D en angeführ
ten  Stoffen k an n  Form aldehyd  beigefügt w erden. — Man löst z. B. 40 g d er Verb. V 
/ '  \ r —CH2—R— CO u - 20 g S tearo x y m eth y lp y rid in iu m ch lo rid  in  1 L ite r W. u.

— ■ I I I .  ta u c h t in  solche Lsg. 50 g Zellwolle 10 Min., p re ß t ab,
CH, C,H' 5 tro ck n e t bei 60° u. e rh itz t  schließlich 1 S tde. auf 110°.

O* I C,Hj5 (F. P. 898 594 vom  5/10. 1943, ausg. 26/4. 1945. D. Prior.
x __ /)R —CH2— R— CO V 6/10. 1942.) PROBST. 7965

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutsch land , Erzeugung geschmeidiger Belackungen  
a u f Geweben. M an b eh an d e lt den m it K ondensa tionsp rodd . auf d er G rundlage von  H a rn 
stoff u ./o d er T hioharnsto ff, Form aldehyd , m ehrw ertigen A lkoholen u. m ehrbas. C arbon
säu ren  be lack ten  Stoff m it zum indest 2 Iso cy an a tg ru p p en  e n th a lten d en  V erbb., wie
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Hexa-, D ekam ethylen-, N ap h th alin -, Toluylendiisoeyanat u. das sym m . T riisocyanat des 
Benzols. Die D iisocyanate  gelangen in  ind ifferen ten  organ. L ösungsm itteln , wie Bzl. u. 
Bzn., oder in  D am pfform  zur Anw endung. K onz, d er B ehandlungsfl., D auer u. Tem p. 
der B ehandlung sind von E influß . Z. B. wird ein m itte ls  e iner 50 % ig- Lsg. eines u n te r  V er
wendung von A dipinsäure u . T rim ethy lo lä than , P araform aldehyd  u. H arnsto ff he r
gestellten H arzes in B u tan o l g e trän k te s  Baum w ollgewebe durch  ein B ad gezogen, welches 
10% H exam ethy lend iisocyanat in  Bzn. e n th ä lt. N ach  E n tfe rn u n g  des Badüberschusses 
wird d as T ex tilgu t 15 Min. auf 100° e rh itz t oder 48 S tdn. in  trockener L uft getrocknet. 
Man e rhält e in  geschm eidiges Gewebe, welches an  Ölseide e rin n ert u. rech t w iderstands
fähig gegen K älteeinfl. ist. (F . P. 898 569 vom  4 10. 1943, ausg. 26 4. 1945. D. P rior. 
25.6.1942.1 P r o b s t . 7965

Tootal Broadhurst Lee Co. Ltd., E ngland, Gebrau chstrert st c igcrung ron Textilgut. Man 
im prägniert T ex tilgu t m it d er Lsg. oder wss. D ispersion eines K unstharzes, das h in sich t
lich der physikal. Ei gg. sich wie K au tsch u k  v e rh ält, u . u n terw irft d a s G u t vor, nach  oder 
w ährend de r Im prägn ierung  einer W achs, ö l  oder F e tt  en tfernenden  B ehandlung. Diese 
Behandlung k an n  d u rch  eine d e r unerw ünsch ten  W rkg. der Öle u. F e tte  bei der" K u n s t- 
harrim prägnierung en t gegen w irkenden Im prägn ierung  m it e iner wss-, ein  Zwischen
kondensat eines K u nstharzes oder A ufbaustoffe fü r  das H arz  en th a lten d en  Lsg. u. einer 
darauffolgenden O nlöslichm aehung des K ondensationsprod . e rse tz t werden. Man kann 
z. B. das Textilgut w ährend  oder nach der Im prägn ierung  m it dem  kautschukähnlichen  
H arz mit der wss. Lsg. eines aus HCHO u. H arnsto ff aufgebauten  Zw ischenkondensates 
behandeln u. anschließend d as K ondensationsprod . unlösl. m achen, d am it d as T extilgu t 
die Neigung, in  d er H itze  klebrig  zu w erden, verliert. Als kautschukähnliches K un sth a rz  
dienen vorzugsweise polym erisierte  K W -stoffe, z. B. Igep last E , polym erisiertes V inyl
acetylen, B utadien , Iso b u ty len , Polym ere von E s te rn  d er A crylsäure, M ethaerylsäure, 
verschied. V inylestern u. V iny läthern , V inylalkoholen, V inylacetalen oder Styrolverbb., 
ferner Harzdispersionen d e r am erikan . F a . B ö h m  &  H a a s , die u n te r  dem  N am en „R ho- 
plex W 66“ bek an n t a n d .  (F. P. 908 351 vom  13/1. 1940, ausg. 8/4. 1946. E . Priorr. 13/1., 
4/4., 22/8. u. 15/9. 1939.) " PROBST. 7965

Hart Produetions Ltd., E ngland , Herstellung eines aus mehreren Schichten zusam m en
gesetzten Gewebes. Man überstreich t oder im prägn iert ein  Gewebe oder Papier m it einem 
irreversiblen anorgan. Gel, welches in  W . unlösl. is t, dieses aber absorbiert, u. verw endet 
hierzu vorzugsweise koll. K ieselsäuregel. D anach behandelt m an  das Gut m it der Lsg. 
oder Dispersion eines sy n th e t. therm op last. H arzes oder eines chlorierten natürlichen  oder 
künstlichen K au tschuks (alle diese M itte l m it einem Erweichungspunkt, oberhalb 100®, 
aber un terhalb  der T em p., bei welcher Schädigung eines der fü r  das M ehrschichtengut 
verwendeten Gewebe s ta ttf in d e t, z. B. fü r Wolle bei 170°, Baumwolle 210°, Leinen 220®, 
Acetatseide 160° u. Seide 190°), u. verbindet- es h ierauf m it einer oder m it m ehreren Ge
webeschichten d u rch  A nw endung von H itze  u. Druck. A ußer K ieselsäuregel sind verw end
bar: koll. S n (0H )4, koll. Sn(O H)ä, kolk Al(OH)3 u. koll. Fe(OH )3. T herm oplast. H arze 
sind Polyvinylharze u. polym erisierte  E s te r  der Acryl- u. M ethaerylsäure. — Man tau c h t 
z, B. ein Baumwollgewebe in  eine l% ig . wss. Lsg. von N a-Silicat, behandelt- m it einer 
3% ig. HCl u. sp ü lt m it W asser. N ach  der Trocknung im prägniert m an m it einer Lsg. von 
50 g Po lvv iny lacetat, 160 g M ethanol u. 8 g T riacetin , tro ck n e t wieder, n äh t das so im 
prägnierte Gewebe zwischen 2 Lagen A cetatkunstseidengew ebe u. se tz t das Ganze un ter 
Druck einer Tem p. von 150® aus. (F. P. 914 490 vom  14 9. 1945, ausg. 9 10. 1946. E . Prior. 
9/4.1942.) P r o b s t . 7967

* United States Rubber Co., Behandeln ron Garn, Zwirn oder Schnur. G arn aus Fasern 
pflanzlicher H erk u n ft beh an d e lt m an  zwecks E rhöhung seiner Zugfestigkeit durch  B e
netzen m it e iner ne tzm itte lhaltigen  Lsg., S trecken des feuchten  Garnes bis zu 50%  seiner 
Streckfähigkeit, B ehandeln  m it heißem  W ., Strecken in  heißem  u. feuchtem  Zustande 
bis fast zum  Z erre ißpunk t u. Trocknen u n te r  wesentlicher Spannung. E s ist eine I  orr. 
zur A usführung de r B ehandlung in  fo rtlaufender Weise vorgesehen. (E. P. 577 441, ausg. 
17/5. 1946.) “ R a ETZ. 7969

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ran k fu rt a. M., Chemische Veredlung ron Holz. 
M inderwertige Hölzer, wie Pappel- u . Nadelholz, können in  ihren  meehan. Eigg. u. in 
ihrer W asserfestigkeit Edelhölzern ähnlich  gem acht werden, wenn m an sie m it ^ erbb. 
behandelt, d ie  m ehrere Isocyangruppen en tha lten , z. B. m it Dekamethylen-, Hexam ethy- 
len-, Dodekamethylen-, Taluylen-, Xaphihylen-, Chlorphenylendiisocyanat oder Benzoltri- 
isocyanat. D as Holz w ird hierzu zunächst an  de r L uft getrocknet, aus harzreichem  
R ohm aterial d a s H arz  en tfe rn t u. dann  m it einer Suspension oder Lsg. des D iisocyanats 
bei Tem pp. zwischen 50 u. 150° u . bei n. D ruck, gegebenenfalls bei schwachem  'S akuum  
behandelt, wobei m an  ca. 3—25 (Teile) auf 100 trockne-s Holz anw endet. Das Lösungsin.
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w ird d ann  verdam pft u. das Holz anschließend noch etw a 20 Min. auf 80° e rh itz t. (F. P. 
899 214 vom  28/10. 1943, ausg. 24/5. 1945. D. P rior. 1/8. 1942.) KALIX. 8011

Albi Chemical Co., New Y ork, übert. von : Grinnell Jones und  Walter Juda, Cam
bridge, Mass., V. St. A., Feuerschulzmittel fü r  Holz. Das F eu ersch u tzm itte l b esteh t aus 
einer stab ilisierten  wss. Lsg. eines feuerhem m enden Stoffes, wie A m m onium phosphat, 
A m m onium borat u. A m m onium sulfam at, eines fungiciden M ittels, wie A rsenate u. K upfer
salze, u. eines N etzm ittels, wie D ihexylnatrium sulfosuccinat, Seife u. Isopropylalkohol. 
So w erden Lsgg. aus 20—30 (G ew ichtsteilen) N H 4H 2P 0 4, 3— 6 C u S 0 4-10 H 20 ,  5— 20 techn. 
29,4% ig. N H 3 u . 1— 10 N etzm itte l hergestellt. Als N etzm itte l haben  sich bes. Mischungen 
aus Seife oder sulfoniertem  Ricinusöl m it Isopropylalkohol, D ihexylnatrium sulfosuccinat 
oder D ibu ty lna trium su lfosuccina t bew ährt. 1 (% ) Seife u. 7 Isopropylalkohol oder 3 bis 
5 su lfon iertes R icinusöl u. 5— 7 Isopropylalkohol.) Z ur H erst. der Im prägnierlsg . wird 
zunächst techn . N H 3 u n te r R ü h ren  in  W . gelöst, d ann  w ird  CuSO4-10 H 20  bis zur voll
ständ igen  Auflsg. e ingerührt, es folgen dann  die anderen  B estandteile. D urch die Ggw. 
des N H 3 w ird die Bldg. von Cu3(P 0 4)2 aus C uS 04 u. (N H 4)3P 0 4 verm ieden. E s leiste t auch 
in  gewissem Sinne M itarbe it, indem  es m it dem  C u S 0 4 K om plexsalze bildet, welche die 
A ffin itä t des M ittels zu Cellulosefasern steigern. Man k ann  den fungiciden C harak ter des 
Schutzm itte ls noch verstärken , wenn m an geringe Mengen (0,8— 2,0% ) N aF  dem  C uS04 
beim ischt. D as Schu tzm itte l verm ag die E n tflam m b ark e it des Holzes w esentlich zu re
duzieren u. m acht z. B. Bauholz w iderstandsfähig  gegen N achglühen. Die Festigkeit des 
Holzes w ird in keiner W eise b ee in träch tig t, das Holz v e rliert die Neigung, in feuchter 
Um gebung zu faulen oder zu m odern. (A. P. 2 386 471 vom 27/2. 1942, ausg. 9/10. 1945.)

BEW ERSDORF. 8011
Bolidens Gruvaktiebolag, üb ert. von: Brov Olof Häger, Stockholm , Schweden, Holz

schutzm ittel aus Arsensäure und einem Eisensalz oder anderen Salzen. D as Schutzm ittel 
b esteh t aus 7— 145 (Teilen) F e S 0 4- 7 H 20 ,  6—26 H 3A s0 4- % H 20 , 0 ,4— 4 H 2S 0 4 u. 
0,1 K B r. Auf 1,1— 5,5 F e S 0 4- 7 H 20  soll wenigstens ca. 1 H 3A s04• %  H 20  kommen, 
u. der Geh. a n  H 2S 0 4 wird so bem essen, daß  eine h inreichende D auerhaftigke it der Lsg. 
erzielt w ird. So w ar in einer wss. Lsg. aus F e S 0 4 u. H 3A s0 4 im V erhältn is 1 : 1 nach Lagern 
von  10 Tagen u n te r freiem  L u ftz u tritt, da  keine H 2S 0 4 zugegen w ar, 12%  des Ursprungs
geh. an  A rsensäure bereits ausgefällt. Die W rkg. der Lsg. ist die, daß  in  den Poren des 
Holzes nach  der Im prägnierung  m it dem  S chutzm itte l ein A rsenat des E isens ausgefällt 
wird. Das beigefügte K B r begünstig t die U m w andlung der F erroverbb . in die Ferri
verbindungen. Die Lsg. b esitz t gute pilzhem m ende u. insekticide E igenschaften . Zur Kon
trolle, daß  auch  nach Auslaugung im m er noch A rsensäure im Holz verb le ib t, werden 
lu ftge trocknete  Sägespäne m it dem  H olzschutzm itte l im prägn iert u. 3 Tage feuch t ge
lagert, so daß  keine M öglichkeit der T rocknung besteh t. D anach w erden die Sägespäne 
4 Tage bei R aum tem p. an  der L uft getrocknet, w orauf die u rsprüngliche Feuchtigkeit 
w iederhergestellt wird. Die im prägnierten  Sägespäne w erden d ann  3 S tdn. m it dest. W. 
äusgelaugt, im A nschluß d a ran  w ird die in  den Sägespänen noch verbliebene Arsensäure 
an a ly t. bestim m t. Bei einer Im prägn ierung  m it einer Lsg. von 2 F e S 0 4 +  H 3A s04 +  
0,5 H 2S 0 4 -f- K B r (0,1 g pro L iter) blieben 66%  A rsensäure nach der Auslaugung; im 
Holz zurück. Die B ehandlung  des Holzes m it solcher Schutzlsg. ist ebenso g u t wie die 
Im prägn ierung  m it ZnCl2. (A. P. 2 384 026 vom  7/5. 1943, ausg. 4/9. 1945.)

BEW ERSDORF. 8011
I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Leim en von Schreibpapier aus gebleichter 

Sulfitcellulose usw. u n te r  Verw endung von Säuren der allg. Zus. I, in  der R 4 u. R 2 arom at. 
R este bedeuten , die ganz oder teilweise h y d rie rt sein können. Man e rh ä lt solche Säuren 
z. B. durch  Anw endung der FRIEDEL-CRAFTS-Rk. auf P yrom ellitsäureanhydrid  (VI) 
u. a ro m at. Verbb. u. anschließende k a ta ly t. H ydrierung  der au ftre ten d en  K etogruppen 
zu M ethylengruppen; hierbei k ann  auch eine völlige oder partielle  K ernhydrie rung  er
folgen. — Die Säuren w erden in Alkali gelöst, die Lsg. zum  Faserbrei gegeben u. der Leim 
m it A12(S 0 4)3 oder dgl. gefällt. Der E ffek t k ann  noch d ad u rch  v e rs tä rk t werden, daß 
wasserlösl. Ä ther oder andere  Deri vv. von Cellulose, z. B. die A lkalisalze von m it Oxysäuren 
v e rä th erten  Cellulosen, zugesetzt w erden. — E in  geeignetes P rod. is t die Di-{tetrahydro- 
acenaphthyl)-xylylen-o-dicarbonsäure  (III), die d u rch  K ondensation  von VI m it Tetrahydro- 
acenaphthen in Ggw. von A1C13 zu D i-(tetrahydroacenaphthyl)-xyloyl-o-dicarbonsäure (II),
F . 290— 292°, u. H ydrierung  gewonnen wird. — W eiterh in  eignen sich Di-(oclahydro-

COOH /H 2C— CHA COOH /H 2C CHA
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anthryl)-xylylen-o-dicarbonsäure  (IV) (N a-Salz), aus VI u. 
Octahydroanthracen durch  H ydrierung des K ondensations- 
prod. gewonnen; Di-(p-cymyl)-xylylen-o-dicarbonsäure  (V), 

aus VI u. p-Cymol in analoger Weise gewonnen. (F. P. 895 568 vom 16/6.1943, ausg.
29/1. 1945. D. Prior. 17/6. 1942.) DONLE. 8021

S. D. Warren Co., Boston, Mass., übert. von: John W. Clark, W estbrook, Me., 
V. St. A., Streichmasse fü r  D ruckpapier. Die Streichm asse besteh t aus Casein u. CaC03 
das aus Ca(OH)2 u. N a2C 0 3 in einer K orngröße von 2 p  ausgefällt wird. Das gefällte 
CaC03 wird gründlich gewaschen u. m it einer 2% ig . Caseinlsg. in Alkali gem ischt. Die 
M. wird dann auf Dam pf trom m eln getrocknet u. anschließend noch so viel Caseinlsg. 
zugesetzt, daß das M engenverhältnis C aC 03:Casein =  100:12 ist. Zum Schluß wird 
in einer Kugelmühle gem ahlen u. W. zugesetzt, um die fü r das A ufträgen auf Papier 
nötige Konsistenz zu erzielen. N ach dem K alandern  m it 2000 lbs./in . zeigt das Papier 
im „B a u s c h  u. Lom b“ -Glanzm esser einen W ert von 67 u. im „G .-E .“ - R eflektom eter 
einen solchen von 85. Diese Streichm asse verm indert die Trockenzeit für D ruckfarbe 
erheblich, für „Geographie B lack“ z. B. auf 11—12 Sekunden. (A. P. 2 395 992 vom 1/4.
1944, ausg. 5/3. 1946.) KALIX. 8031

* Umberto Gennaro, Cellulosegewinnung. Als A usgangsm aterial werden Holz u. ver
holzte Teile von einjährigen Pflanzen ben u tz t u. darin  durch Einw . von M ikroorganismen 
Harz, P ek tin , Pflanzengum m i u. ähnliche Stoffe abgebaut. Man verv/endet dazu B akterien, 
wie sie bereits in der lebenden Pflanze vorhanden sind, u. ste llt d am it eine „ ak tiv ie rte  M.“ 
her, die m an auf das R ohm ateria l einw irken läß t. Die T rennung der gelösten Stoffe von 
den ungelösten erfolgt dann  in einer Spezialapp, in Ggw. von W. von 30—35°. (It. P . 412 879, 
ausg. 23/2. 1946.) KALIX. 8045

Phrixwerke, Akt.-Ges., D eutschland, Vorbereitung von Cellulose fü r  die Herstellung
von Spinnlösungen. Vor der alkal. B ehandlung zur Gewinnung reiner a-Cellulose wird das 
A usgangsm aterial einer V orhydrolyse bzw. Erw eichung u. m echan. B ehandlung u n te r
worfen, um die darin  vorhandenen Inhom ogenitäten , z. B. die K noten  in den S trohhalm en, 
zu beseitigen u. den Angriff der Alkalilsgg. zu erleichtern. Man kocht z. B. 1000 kg Stroh 
zunächst bei 130° u. 1,5 a t  D ruck m it 7000 L iter 0 ,5% ig . H 2S 0 4 3 S tdn ., p reß t die FI. 
ab, w äscht das M aterial säurefrei u. p reß t es dann zwischen geriffelten C ylindern m it 
100— 120 kg /cm 2 D ruck. Die feuchte M. wird dann  m it einer Lsg. von 160—165° gekocht, 
die 20%  freie N aO H  (bezogen auf das Trockengew icht des vorhydrolysierten M aterials) 
enthält. Das E ndprod. en th ä lt 94%  a-Cellulose u. ist bei allen ehem. Um setzungen, bes. 
bei der Bldg. von X anthogenat, leicht u. rückstandfrei reaktionsfähig. (F. P. 903 792 
vom 26/4. 1944, ausg. 15/10. 1945. D. P rio rr 7/7. u. 9/8. 1943.) KALIX. 8049

Ruggero Curti, Italien , Herstellung von Kunstseide- und Zellwollegespinsten aus Viscose. 
Man setzt w ährend der V iscosebereitung ein in N aO H  lösl. Metall oder Salze eines solchen 
zu, u. zwar entw eder der M ercerisierlauge (H erst. von Alkalicellulose) oder der der Auflsg. 
des X anthogenats dienenden Lauge. A ußerdem  kann ein A lkalisulfat zugegeben werden. 
Die Endkonzz., bezogen auf die in der Viscose en thaltene Trockencellulose, sind ca. 
0,05% Metall (bes. Al) u. 0 ,5%  A lkalisulfat. (F. P. 895 282 vom 8/6. 1943, ausg. 19/1. 1945. 
It. Prior. 20/4. 1942.) DONLE. 8049

Lenzinger Zellwolle-& Papierfabrik A. G. und ZelIwolIe-& Kunstseide-Ring G.m.b.H.,
Deutschland, R eifung und Verarbeitung von Viscose. Man fügt der M. w ährend der Auflsg. 
des X anthogenats, vorzugsweise im letz ten  S tadium  dieses Vorgangs, H 20 2 oder Verbb., 
die H 20 2 entw ickeln, oder Persalze zu u . versp inn t die Viscose bei einem R eifungszustand 
von m ehr als 20° oder besser ca. 25° N H 4C1. F ü r eine Viscose aus 7,5%  Cellulose, 6 ,5%  Al-
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kali u . 2%  S verw endet m an ca. 1%  H 20 2 (3% ig .). D ieW rk g . des H 20 2 se tz t n ich t sofort, 
sondern nach ca. 3—4 S tdn . ein u . e rg ib t nach 24 S tdn . eine R eifung von ca. 13,5°. Man 
lä ß t jedoch, wie e rw ähn t, n ich t so w eit ausreifen, sondern versp inn t bei 20— 25° N H 4C1. 
Die optim ale Tem p. fü r die R eifung liegt bei 18— 20°. (F. P. 895 273 vom 8/6. 1943, ausg. 
19/1. 1945. D . Prio rr. 15/5. u. 12/6. 1942.) ÜONLE. 8049

Vereinigte Glanzstoff-Fabriken A. G., D eutschland, Herstellung von Produkten aus 
Viscose, besonders von K unstseide , durch  Fällung  von Viscose in die üblichen, n ich t plasti- 
fizierenden F ä llb äd er, d ie gegebenenfalls die Zers, d er Viscose verzögernde Salze oder 
organ. V erbb. en th a lten , u . durch S treckung der völlig koagu lie rten , ganz oder teilweise 
in C ellu losehydrat um gew andelten P ro d d . au ßerha lb  des B ades b is zu einem  B etrag 
von m ehr als 25% , vorzugsweise bis zu 50%  u . m ehr, dad . gek ., daß  m an den frisch ge
b ildeten  Faden  einer E n tsp an n u n g , d ie bis zur E rsch laffung  gehen kan n , w ährend seiner 
Festigung u. vor der Streckung au sse tz t; dies e rre ich t m an d ad u rch , d aß  m an den ersten , 
auf den F aden  ausgeübten  Zug bis zu einem  W ert se n k t, d er u n te r  der A ustrittsgeschw in
d igkeit aus der Sp innvorr. liegt. (F. P. 894 678 vom  13/5. 1943, ausg. 3/1. 1945. D. Prior. 
30/4 .1942.) DONLE. 8049

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., F ra n k fu rt a. M., W iedergewinnung von Schwefel
kohlenstoff in  der Viscosefabrikation. Aus dem bei der Entschw efelung von Viscose en t
stehenden Gasgem isch aus W asserdam pf, CS2, H 2S u. a . Gasen ward CS2 in einer Spezial
app . u n te r  A usschluß von  L u ft zuerst von S, d an n  von W. u. schließlich von H 2S u. den 
anderen  Gasen g e tren n t u. m it verd . N aO H  gewaschen. D abei w ird CS2 von solcher Rein 
he it u. K onz, gew onnen, daß  er zur H erst- von  C ellu losexan thogenat w iederverw endet 
w erden kann . —  B eschreibung der A pp., 2 A bbildungen. (F. P. 897 963 vom  9/9 .1943, ausg. 
6/4. 1945. D .P rio r. 7/10. 1942). K A L IX . 8049

Spinnstoffwerk Glauchau Akt.-Ges. und Zellwolle- und Kunstseide-Ring G. m. b. H., 
D eutschland, A ufarbeitung von R estflüssigkeiten und  -salzen, die aus der Viscose-, Kunst- 
seideinduslrie usw. stamm en, bes. von Restspinnbädern im  geschlossenen K reislauf. N a2S04 
w ird abgeschieden, m it Kohle zu N a2S u. C 0 2 re d .; N a2S w ird m it C 0 2 in Ggw. von W. 
in N aH C 0 3 u . H 2S um gew andelt; H 2S im CLAUS-Ofen zu S 0 2 o x y d iert; S 0 2 im K ontak t- 
verf. zu S 0 3 oxyd iert; w ährend N a H C 0 3 m it C a(O H )2 in N aO H  u. C aC 03 um gewandelt 
w ird. C aC 03 g ib t im K alkofen CaO u. C 0 2, die zum K austifiz ieren  von N a H C 0 3 bzw. zur 
U m w andlung von N a2S verw endet werden. (F. P. 895 044 vom 27/5. 1943, ausg. 12/1. 
1945. D . Prior. 28/5. 1942.) DONLE. 8049

Ciba Soc. An., Schweiz, Verseifung von Fasern aus Celluloseestern in  Gegenicart alkali
empfindlicher Fasern, z .B . von C ellu loseacetatfasern  u. W olle oder Seide. Als Verseifungs
m itte l dienen bei ca. 40° wss. B äder, die E rd a lkalihydroxyde  neben de r an n äh ern d  äqui
va len ten  Menge eines n eu tra len  A lkalisalzes en th a lte n , z .B . Ca(O H )2 u. NaCl. (F. P. 
913 775 vom 28/8. 1945, ausg. 19/9. 1946. Schwz. P rio r. 5/7. 1945.) PROBST. 8051

E. Sntermetster, Chemistry of pulp and paper making. 3rd ed. New York: J. WJley and Sons. 1946 .
(529 S. m. 62 Flg. u. 77 Taf.)

XIX. Brennstoffe. Erdöl. Mineralöle.
P. S. Lebedew, Kauslobiolithe und ihre K lassifizierung. Vf. sch läg t die folgende Klassi

fizierung fü r die K austob io lithe  v o r: 1. K ohlen im  eigentlichen Sinne (fa ther coals);
2 hum inhaltige  K ohlen, 3. L ip tob io lithe, 4. gem ischte hum in-sapropelith . Stoffe u. sapro- 
pelith .-hum inhaltige  Stoffe, 5. Öle u. 6. Ölschiefer. Die einzelnen K lassen w erden ih rer
seits wieder in drei U nterab teilungen  nach ihrem  ehem . A lter u n te rte ilt. (/JoKJiaflti 
AKafleMim H a y n  CCCP [B er. Akad. W iss. U dSSR .] [N. S.] 52. 533— 36. 30/5. 1946.)

G o t t f r i e d . 8120
I. von Vitalis, Carbonische Steinkohle im  Zemplener Inselgebirge. B eschreibung der 

tek to n . u. p e trog raph . V erhältn isse  des einzigen ungar. A nthrazitvo rkom m ens. (Kgl. 
ung. P a la tin -Joseph-U niv . techn . u. W irtsehaftsw iss., F ak . Berg-, H ü tten - u. Forstwes. 
Sopron, M itt. Berg- u. h ü tte n m än n . A bt. 15. 206—23. 1943.) WÜRZ. 8126

W. Butschke, Die Entwicklung des Gaserzeugers fü r  landwirtschaftliche Schlepper in der 
Sowjetunion. Die E n tw ., die zu g u t b rauchbaren  A usführungen fü h rte , w ird in ihren 
w ichtigsten  E inzelheiten besprochen. D abei w ird auch  k u rz  auf die Verss. eingegangen, 
andere  Brennstoffe, wie Torf, S troh  u. B raun- u. A nthracitkohle , im  G aserzeuger zu ver
a rbeiten . (Z. Ver. dtsch . Ing. 87. 617—27. 2/10. 1943. B erlin.) H a b b e l . 8150

R. Metrot, Statische B estim m ung des „ Y ie ld  value“ plastischer System e durch die 
Abreißmelhode. Anw endung a u f Bohrschlämme. Bei de r B est. der Visc-osität von tonigen 
B ohrsehläm m en versagen die n. M ethoden der V iscosim etrie. D urch M essung des „Yield 
va lue“ (A breißw iderstand) is t das Problem  hingegen einer w issenschaftlichen B ehandlung
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zugängig. Die B est. des „Yield value“  erfolgt in  der W eise, daß  m an die Zeit e rm itte lt, 
die erforderlich ist, um  die Oberfläche des zu bestim m enden Mediums m it einer Scheibe, 
die in  dieses eingetauch t ist, durch  Auflegen eines Standardgew ichtes auf die W aageschale 
zu du rchstoßen . E s werden eine Reihe von Ergebnissen an verschied. Tonsorten u. bei 
verschied. Tem pp. u. Konzz. m itge te ilt u. die m athem at. Ausw ertung derselben e rläu tert. 
(R ev. In s t, franç. Pétrole Ann. Com bustibles liquides 1. 79—88. Nov. 1946.)

G e r h a r d  G ü n t h e r . 8190 
T. P. Sanders, Ständige Verbesserungen beim Bohren und im  Produktionsbetrieb in 

K alifornien. Ü bersich t über die V erbesserungen im  Bohr- u. F örderbetrieb  in K alifornien 
in den le tz ten  Ja h ren . D er T iefbohrrekord  (4572 m) ist noch n ich t w ieder überbo ten , 
aber gezeigt w orden, daß  u n te r günstigen  B edingungen ein g u t senkrechtes Bohrloch 
von 4460 m au f eine Länge von m ehr als 3350 m u n v erroh rt bleiben kann . Als Geschwindig
keitsrekord  gilt d as B ohren von 4000m  u.V errohren  von 3930 m m it 65/8in .R ohren  inner
halb 60 Tagen. Bei B ohrlöchern über 11000 f t. sind 10 $ /ft. u n te rsch ritten  worden. — 
A ngaben über die b en u tz ten  D am pferzeuger, B ohrsehlam m aufbereitung, Schlam m 
pum pen, B ohrtü rm e, die b en u tz ten  Bohrgeschw indigkeiten, E insatz  von V erbrennungs
m otoren a ls E nergieerzeuger, Verss. über V erkleinerung der B ohrlochdurchm esser, 
Zem entierteehnik. E s w urde ein erfolgreicher Vers. durchgeführt, durch  W aschen der 
produzierenden Schicht m it Gasöl die Fördergeschw indigkeit zu erhöhen, da E inführung  
von Säure keinen E rfolg versprach. Zum  Reinigen d er Perforation  des R ohres in  der 
produzierenden Schicht w urden  neben D ruckw asserspülung auch  „G astorpedos“  ver
w andt, die m it CH4 -j- Oä gefüllt sind, oder auch  zündschnurartige  Ladungen. Zum E r
kennen von Löchern in der V errohrung w urde ein  e lek tr. A b ta stg erä t entw ickelt. E r 
m üdungserscheinungen im S tah l des B ohrgeräts können au f m agnet, W ege e rk an n t 
werdem (Oil Gas J .  40. N r. 25. A 30—A 35. A 106—A 109. 30/10. 1941.) LECKE. 8190 

J. Groff, Detergierende und dispergierende Eigenschaften von Motorenölen. Vf. g ib t eine 
Übersicht über die G ründe fü r  die A lterung von Ölen (Zus. der Öle, E infl. von Tem p., 0 2, 
K atalysatoren u. Frem dstoffen) u. über die durch  A lterung bed ing ten  E igenschafts
änderungen. Des w eiteren w ird der U nterschied zwischen Reinigung u. Dispersion (2 A rten  
der Verhinderung des A nbackens von A iterungsprodd.) defin iert u. der physikal.-chem . 
C harakter dieser E rscheinungen e rö rte rt. Abschließend werden die zur B eurteilung dieser 
Eigg. zur Zeit üblichen T estm ethoden besprochen, bes. solche, die m it eigens fü r diesen 
Zweck konstru ierten  M otoren arbeiten . Um fangreiche L ite ra tu rübersich t. (R ev. In st, 
franç. Pétrole Ann. C om bustibles liq u id e s l. 3—15. O kt. 1946.) GERHARD GÜNTHER. 8204

D. Gail, Die Herstellung von Schmierölen aus denOlefinen der Fischer-Tropsch-Spnthese. 
Beschreibung einer halb techn . Anlage zur H erst. von Schm ierölen durch  Polym erisation 
der Olefine der P rim ärp rodd . aus der FlSCH EE-TliO PSCH -Synth. m it 3%  A1C13 als 
K ata ly sa to r bei 60— 100°. Am besten  eignet sich die F rak tio n  40— 140° m it 28 Gew.-%  
Olefinen, die 11,1%  Schm ieröl (bezogen auf den E insatz) bzw. 39,5%  (bezogen auf den 
Olefingeh.) liefert. D as Prod. en tsp rich t allen A nforderungen des am erikan. L uftfahrt- 
m inisterium s bis auf A nsteigen der V iscosität infolge O xydation. Es wurde aber fest- 
gestellt, daß  d ieser N achteil d u rch  sorgfältige H ydrierung  in  Ggw. von 20%  MoS, (aUs 
MoSs durch  R ed. m it H 2S) beseitig t w erden kann. Die H ydrierung  erfolgt bei 200° u. 
200 a t  D ruck. — W eitere E inzelheiten  über die Verss. im  halb techn. M aßstab, V erände
rungen des K o n ta k ts  u. der Tem p., P rüfung  der Prodd. auf Schm ieröleharakter u. V er
edlung durch  D est., L ösungsm itte lex trak tion  bzw. H ydrierung im Original. — 5 K urven 
u. 8 Z ahlentafeln. ( J .  Soc. ehem. Ind . 65. 185—89. Ju li 1946. Greenwich, Fuel Res. 
S ta tion .) ECKSTEIN. 8220

O. T. Aepli und W. S. W. McCarter, Bestim m ung von Wasser in flüssigen Petroleum
fraktionen. K leine Mengen W. in B zn., N ap h th a  u. Isolieröl werden nach der Meth. von 
FISCHER (C. 1936. I .  1057) durch  T itrieren  m it einer Lsg. von J  u. S 0 2 in P y rid in  u. 
M ethanol bis zur B raunfärbung  sowie durch  R ü ck titrie ren  m it wss. M ethanol bis zum 
elektrom etr. E n d p u n k t bestim m t, D as Verf. liefert genaue W erte, ist aber bei Anwesenheit 
von T etraäthy lb le i im  Gasolin n ich t anw endbar. (Ind . Engng. Chem., analy t. E d it. 17. 
316—17. 19/5. 1945. Philadelphia, Porocel Corp.) NOUVEL. 8252

Georges M iehel, F rankreich  (Alpes-Maritimes), Behandlung von T o r f (Zerstörung der 
Hydrocellulose, Trocknung und völlige Entwässerung). Man se tz t ihn bei niedrigem  D ruck
(1  g a t) im A utoklaven der E inw . von gesä tt, W asserdam pf aus, gegebenenfalls in Ggw.
von CaCCb, u. trocknet, ihn , nachdem  die Hydrocellulose zerstö rt is t, in  üblicher W eise, 
allenfalls u n te r V erwendung von Trockenkam m ern oder im L uftstrom . E s t r i t t  kein Ver
lu st a n  vergasbaren  B estandteilen  auf. Bei der Vergasung en tstehen  als N ebenprodd. Teer, 
A ceta te , Ca(OH)2 u., falls e tw as Tonerde zugesetzt wird, ein hydraul. Zem ent. (F. P. 
894 972 'v o m  1 5 /1 0 .1 9 4 2 , ausg. 11/1. 1945.) DONLE. 8123
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I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, H eizm ittel fü r  Kohlenstaubfeuerung, b e 
bestehend aus einem  Gemisch von 80— 95%  K ohlenstaub  von H albkoks u. von 5—20%  
gewöhnlicher Kohle. D er dazu verw andte  H albkoks s tam m t aus einer K ohle, welche vor 
dem  V erkoken von den feinsten  A nteilen, z. B. von einer K orngröße u n terha lb  0,5 mm, 
befre it worden war. (F. P. 894 082 vom 17/4. 1943, ausg. 13/12. 1944. D. Prior. 4/4. 1942.)

F . M ü l l e r . 8131
Sealco By-Produets Co., Bluefield, W . Va., übert. von: John F. Rush, M organtown, 

W . V a., V. S t. A., Schwelkoks aus m it Schiefer verm isch ter Gaskohle m it z. B. 51 (% ) C, 
31 flüch tigen  B estand teilen  u. 18 Asche w ird hergeste llt durch  Zerkleinern  der R ohkohle 
auf u n te r  19 m m  u. E rh itzen  in einer D rehtrom m el auf 600—875° F  (316— 468° C) 
w ährend 30 Min. bis 4 S tunden . Das Schwelprod. w ird nach  A bkühlung  gem ahlen, so daß 
es ein 40-M aschen-, vorzugsweise aber ein 100-Maschensieb passieren kann . Die Schluß
behand lung  b e s teh t in e rn eu ter Z erkleinerung in Ggw. von W. zu ä u ß ers t geringer K o rn 
größe von 45 ft oder weniger u. Absieben durch  ein 325-M asehensieb. D as E ndprod . en t
h ä lt  z. B. 56 C, 23,6 flüchtige B estand teile  u. 20,4 Asche. E s  k an n  an  Stelle von R uß 
dem  Gum m i zugesetzt werden, um  seine R eißfestigkeit zu erhöhen . — D iagram m e. (A. P. 
2 378 246 vom  19/1. 1942, ausg. 12/6. 1945.) HAUG. 8145

Compagnie pour la Fabrication des Compteurs et Matériel d’Usines à Gaz, Gasreinigung  
durch Ultraschall. Aus L euchtgas, das durch  D est. von Steinkohlen  gew onnen w orden ist, 
können  die teerartig en  V erunreinigungen durch  E inw . von U ltraschall kondensiert u. 
e n tfe rn t werden. Zu diesem Zwecke le ite t m an das Gas d u rch  eine Serie von  h in te re in an d er
geschalte ten , senkrecht stehenden  Zylindern von u n ten  nach oben u. lä ß t in jedem  von 
oben U ltraschallwelle neinw irken, die in  beliebiger W eise, z. B. d u rch  P iezoelek triz itä t 
oder M agnetostriktion, erzeugt w orden sind. Am Boden jedes Zylinders befindet sich 
eine Schicht W ., die die kondensierten  V erunreinigungen absorbieren  soll. (F. P. 910 116 
vom 9/6. 1943, ausg. 28/5. 1946.) K A L IX . 8165

Compagnie pour la Fabrication des Compteurs et Matériel d’Usines à Gaz, M ontrouge, 
F rankreich , Abscheidung von N aphthalin  aus Steinkohlendestillationsprodukten. Aus dem 
bei der Dest. von S teinkohlen zwecks L euchtgasgew innung als N ebenprod. anfallenden 
, ,N aphthalinöl“, das eine 60% ig . Lsg. von N ap h th alin  (I) in  Phenolen d a rs te llt, k an n  m an 
I  in wenigen S tdn. q u a n tita tiv  abscheiden, w enn m an  das auf 60° abgeküh lte  Öl durch  
w eite R öhren leitet, die außen  m it einem  W asserkühlm antel u. innen  m it einer T ran sp o rt
schnecke ausgerüstet sind, die die W ände fa s t b e rü h rt. Man lä ß t sie m ehrere U m drehun
gen/M in. m achen, wobei sie das ausk ryst. I von den  R ohrw änden  ab stre if t u. zusam m en 
m it dem  N aphthalinö l als dicken K rysta llb re i ans E nde der R öhren le itung  tran sp o rtie rt. 
Länge der L eitung u. G eschwindigkeit der T ransportschnecke m üssen so bem essen w er
den, daß  der K rysta llbrei m it ca. 20° am  E nde a u s tr it t .  (F. P. 898 457 vom  14/5. 1943, 
ausg. 24/4. 1945.) K A L IX . 8167

* Gas Research Board und Arthur Key, Entfernung der organischen Schwefelverbindungen 
aus Kohlengasen  von der V erkokung von Kohle d u rch  b ek an n te  V orbehandlung zur E n t
fernung von H 2S u . anschließende E inw . eines H ydrie ru n g sk ata ly sa to rs , wie Mo- oder 
N i-Sulfide, bei 250— 350°. Zum Schluß w ird das Gas nach  dem  Verf. des E . P . 561 679 
behandelt. (E. P. 563 350, ausg. 10/8. 1944.) F . MÜLLER. 8173

* Thomas O. Wilton, Fraktionierte D estillation von Teerölen  u n te r  G ewinnung von Bzl., 
Toluol, N ap h th a , L eichtölen u. K reosotölen. Die e rsten  v ier der g enann ten  P rodd . w erden 
in  einem  Seitenstrom  am  K opfende de r F rak tion ierko lonne  en tfe rn t. Die K reosotöle 
w erden an  einer tieferen Abzweigstelle de r K olonne bei ca. 220° ab g e tren n t. Die obere 
Seitenfrak tion  wird u n ter W ärm eaustausch  m it dem  K reosotöl redest, u. dan ach  in einer 
zweiten Frak tion ierko lonne in die einzelnen B estand teile  zerlegt. Man e rh ä lt dabei eine 
Bzl.-, Toluol- u. N ap h th afrak tio n . (E. P. 565 240, ausg. 4/8. 1944.) F . MÜLLER. 8177

Antony Vila und Raoul Desalme, Frankreich , Behandlung von Holzteer. H olzteer, 
der im  allg. 20—30%  W. em ulgiert e n th ä lt, neig t bei seiner D est. s ta rk  zum  Ü berschäum en. 
Dieses Ü berschäum en, das auf das im  H olzteer befindliche W ., ab er auch  darau f zu rück
zuführen  ist, d aß  d u rch  die schlechte W ärm eleitfähigkeit des Teeres örtliche Ü berh itzungen  
u n te r G asentw . e in tre ten , wird d adurch  verm ieden, daß  im  In n e rn  des D estillationskessels 
in den H olzteer M etallteile m it großer O berfläche, z. B. m ite inander verbundene E isen 
oder A lum inium gestänge, ein tauchen , die den am  A nfang en tw ickelten  Schaum  brechen 
u. eine gu te  T em pera tu rübertragung  d urch  die ganze M. gew ährleisten. F erner fü h rt  m an 
die D est. in Ggw. eines P rod ., wie T rich lorä thy len , du rch , d as m it dem  W. ein azeotrop . 
Gem isch zu bilden verm ag. — Der D estillationskessel von zylindr. Form , der oben m it 
dem  Teer beschickt u. aus dem  un ten  der en ts tan d en e  koksartige  R ückstand! e n tfe rn t 
werden kann , ist m it feuerfesten S teinen um m auert. Im  Zw ischenraum  zwischen dem  
u n teren  kon. Teil des Kessels u. dem  M auerw erk is t d ie Gasheizung so e ingebau t, d aß  die
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B rennerflam m en auf den unteren  Teil der Kesselwand tangentia l auftreffen. Durch diese 
A rt des E rliitzens kann  m an im Innern  des Kessels Tem pp. von 450° erreichen. -— 2 Zeich
nungen. (F. P. 900 343 vom  4/8 . 1943, ausg. 26/6. 1945.) ROICK. 8179

Esme E. Rosaire, übert. von: Leo Horvitz, Houston, Tex., V. St. A., Untersuchung 
von Brunnenbohrlochschichten a u f Erdölvorkommen. Aus verschied. Tiefen des Bohrloches 
w erden E rd proben  entnom m en. Sie werden zunächst m it W. g u t durchgewaschen, um 
alle wasserlösl. Salze zu entfernen. D anach werden die Proben getrocknet, pulverisiert 
u. gewogen. Sodann erfolgt eine B ehandlung der Proben m it einer zur E n tfernung  der 
C arbonate geeigneten Säure. Auch nach dieser B ehandlung erfolgt T rocknung u. W ägung. 
Die E x tra k te  werden durch  T itrieren  auf Halogen-, Sulfat- u. N itratgeh . un tersuch t. 
Nachdem verschied. E rdproben  so auf verschied. Ionen u n tersuch t worden sind, kann aus. 
dem V erhältnis der Tiefe, aus der die Proben  entnom m en sind, u. der verschied. Konzz., 
in denen die einzelnen Salze festgestellt worden sind, bereits vorausgesagt werden, ob 
Em anationsgase einer E rdölablagerung in der Nähe der Probeentnahm estelle  an  fließenden 
Ström ungen von W. einen aufw ärts gerichte ten  D ruck ausgeübt u. so eine Ablage von 
anorgan. Salzen in  gewisser E n tfe rnung  von der E rdcllagerung hervorgerufen haben. 
Sehr hohe Mengen von Salzablagerungen in der Tiefe eines Bohrloches an  einer bestim m ten 
Seite lassen auf die nahe Lage einer E rdölablagerung schließen. (A. P. 2 374 937 vom 
21/12. 1939. ausg. 1/5. 1945.) BEWERSDORF. 8191

* Standard Oil Development Co., Verringerung des Schäumens von wässerigen M ineralöl
emulsionen durch Zusatz von 0,001— 0,5 G ew ichts-%  eines pflanzlichen W achses, welches 
einen hohen Geh. an  unverseifbaren Stoffen m it einem hohen Mol.-Gew. besitzt. Solche 
Wachse sind z. B. Candelillawachs, C arnaubaw achs, Flachsw achs, Baumwollsam enwachs 
u. Palmwachs. (E. P . 560 810, ausg. 21/4. 1944.) F . Mü l l e r . 8195

Standard Oil Development Co., ü bert. von: Homer Z. Martin und Charles E. Jahnig, 
V. St. A., Katalytisches Crackverfahren fü r  Petroleumöle, bes. Gasöl, in Ggw. von fein 
verteilten, festen K o n tak ts to ffen  zwecks Gewinnung von Treibstoffen für B ren n k raft
maschinen. Das zu behandelnde Öl w ird m it dem  bei der R egenerierung u. beim A bbrennen 
erh itzten  K a ta ly sa to r zusam m engebrach t u. dabei auf die erforderliche Cracktem p. 
erwärm t. Die erschöpfte u. fein verte ilte  K ontak tm asse  wird ununterbrochen  aus der 
R eaktionszone abgezogen u. zur R egenerierung durch  eine e rh itz te  Zone geleitet, wo sie 
auf eine höhere als die R eak tionstem p. geb rach t wird. Anschließend kom m t die hoch
erhitzte  K on tak tm asse  w ieder in den R eak tionsraum . D urch die Regenerierzone werden 
heiße Gase geleitet, welche oxydierende Gase e n th a lten  oder d a raus bestehen. — Zeich
nung. (F. P. 914 122 vom  7/9. 1945, ausg. 30/9. 1946.) F. MÜLLER. 8197

Standard Oil Development Co., Delaware, übert. von: Henry J. Ogorzaly, Sum m it, 
N. J . ,  V. St. A., K atalytische Umwandlung von Kohlenwasserstoffen durch Cracken, R e
form ieren, H ydroform ieren u. dgl. un ter Gewinnung von erhöhten  Ausbeuten. Dabei werden 
die K W -stoffe in der R eaktionszone m it dem fein verte ilten  festen k a ta ly t. M aterial in 
innige B erührung  gebrach t, u. nach beendeter Um setzung werden die K W -stoffprodd. in 
Dam pfform  von dem  gegebenenfalls m it K oks beladenen K a talysa to r getrennt. L etzterer 
wird gegebenenfalls in die Regenerierzone geleitet. Der aus der Reaktionszone abgetrennte 
K a ta ly sa to r w ird von den anhaftenden  K W -stoffdäm pfen durch B ehandlung m it einem 
inerten  A bstreifgas befre it u. danach  in eine Verkokungszone geleitet, wo die restlichen 
KW -stoffe, welche noch den K a ta ly sa to r begleiten, zers. werden un ter Bldg. von leicht 
verdam pfbaren  P rodd. u. K oks. Die flüchtigen Prodd. werden von dem K atalysa to r 
wieder durch  ein inertes A bstreifgas ge trenn t, der K ata ly sa to r wird danach in die R e
generierzone gebracht. — 2 B la tt Zeichnungen. (A. P. 2 391336 vom 27/7. 1944, ausg. 
18/12. 1945.) F. M ü l l e r . 8197

Standard Oil Development Co. und Gerald C. Connolly, V. St. A., Herstellung von 
M etalloxyde enthaltenden Silicagelen, die als K a ta ly sa to ren  für die Spaltung von KW - 
Stoff-Ölen (G ew innung von M otortreibstoffen) verw endet werden. Die H erst.-erfo lg t in 
schwach saurem  M edium, w odurch das Auswaschen erle ich tert u. die Bldg. von Zeolith
stru k tu ren , in denen N a an Si- u. A l-H ydroxyd gebunden ist, u n terd rü ck t wird. Man fügt 
zu einem Silicahydrogel nach  Zugabe eines Al-Salzes eine Menge an N H 3 oder einem 
anderen Fällungsm itte l, die fü r die Ausfällung des gesam ten, in dem Salz vorhandenen Al 
als H ydroxyd  n ich t ausreich t, w äsch t aus, tro ck n e t vorläufig u. w äscht m it einer geringen 
Menge W. nach. — Z. B. v e rrü h rt m an gleiche Volum enteile N a-Silicat-Lsg. (25° Be) u. 
H ,S 0 4 (21 ,5— 23° Be) d e ra rt, daß das Gemisch s te ts  überschüssige Säure en th ä lt, läß t 
das en ts tehende , ziem lich klare Hydrosol sich in 3— 5 Stdn. bei 21— 26,6° in ein H ydrogel 
um w andeln, w äsch t es m it W ., bis der Geh. an  Na (berechnet als Oxyd) auf weniger als 
0 ,0 1 %  v erm indert ist, t r ä n k t  es m it einer Al-Salz-Lsg. von solcher Konz., daß der fertige 
K a ta ly sa to r ca. 12— 14%  Al-H ydroxyd en th ä lt, läß t abtropfen , behandelt m it 90— 95%



der th eo re t. erforderlichen Menge N H 3, w äsch t m it angesäuertem  W. (pH =  4), e n tfe rn t 
du rch  T rocknen 70—90%  des freien W ., w äsch t wieder, tro ck n e t u. e rh itz t langsam  auf 
ca. 315°. — In  analoger W eise können auch Si-Mg-, Si-Zr-, Si-Th-, Si-Be-, Si-Al-Be-,
Si-Al-Zr-, Si-M g-A l-O xyd-K atalysatoren  usw. hergeste llt w erden. Auch D ehydrierungs-, 
R eform ierungs-, Isom erisierungs-, Polym erisierungs-, H y d rie ru n g sk ata ly sa to ren  usw. 
lassen sich auf diese Weise herstellen . (F. P. 913 706 vom  25/8. 1945, ausg. 18/9. 1946. 
A. P rior. 18/12. 1943.) ÜONLE. 8197

Standard Oil Development Co., V. St. A., ü b ert. von: Gerald C. Connolly, K atalysator  
zur Umivandlung von KohlenwasserstofJölen, bes. zum Cracken von Ölen, b estehend  aus 
einem S iö 2-Gel, welches 20—60%  MgO e n th ä lt. — T rocknes S iö 2-Gel w ird m it einer 
Lsg. von M g(N 03)2 solcher Konz, im prägniert, daß  im E n dprod . ca. 10%  MgO en th a lten  
sind. Das getrocknete  P rod. wird bei 454° a k tiv ie rt. Mit diesem K a ta ly sa to r wird East 
T exas Gasöl gecrackt. Dabei e n ts te h t ein Gem isch, welches 16%  eines D estilla ts K p. 
un terh a lb  204° en th ä lt. — D as A usgangsgem isch fü r den K a ta ly sa to r e n th ä lt  gegebenen
falls neben MgO Mg(OH)2 u. M gC03. (F. P. 913 707 vom  25/8. 1945, ausg. 18/9. 1946. 
A. Prior. 27/12. 1939.) F . M ÜLLER. 8197

Shell Development Co., San Francisco, übert. von : William A. Bailey, O akland, 
und Clarenee W. Bittner, Berkeley, Calif., V. St. A., Stabilisieren von A lu m in iu m o xyd -  
kalalysatoren fü r  die Kohlenwasserstoffum wandlung. D as A120 3 w ird aus einer wss. Lsg. 
eines A lkalialum inats m itte ls  eines sauren  Sulfats, z. B. eines Gem isches von H 2S 0 4 u. 
(N H 4)2S 0 4, bei einem pn-W ert u n te r 9,8 ausgefällt, wobei sich das bas. A l-Sulfat bildet. 
Dazu wird ein A lkalisilicat in einer dem  bas. A l-Sulfat en tsprechenden  Menge gegeben 
u. das A lkalisulfat en tfe rn t. — Aus einer nN a-A lum inat-L sg. wird m it n H 2S 0 4 bei P h  9,1 
ein Tonerdegel gefällt u. 1 Stde. bei R aum tem p. stehengelassen . D arau f w ird das Gel 
ab filtrie rt u. von Sulfationen freigewaschen. D as gewaschene Gel wird m it einer K -S ilicat- 
Lsg. an g erü h rt u. überschüssiges K O H  zugegeben. Die Silicatm enge en tsp rich t e tw a  der 
stöchiom etr. Menge bas. A l-Sulfats, welches bei Ph 9,1 gebildet w urde. D er en ts tandene  
Brei wird filtrie rt, m it dest. W. gewaschen, ge trocknet u. bei 500° g eb rann t. D as erhaltene 
s tab ilisierte  A120 3 wird m it einer konz. Lsg. von H 3B 0 3 u n te r  K ochen im prägn iert, danach 
getrocknet u. 3 S tdn. bei 500° geb rann t. D er e rh alten e  K a ta ly sa to r e n th ä lt  23%  B 20 3, 
4,11%  S i0 2, 0 ,44%  S 0 4. E r d ien t zum Cracken von K W -stoffen, z. B. von T exasöl, bei 
500°. — Die stab ilisierte  Tonerde kann  auch als K a ta ly sa to r fü r w eitere U m w andlungen 
von K W -stoffen, z. B. D ehydrieren , O xydieren, Isom erisieren, verw endet w erden. — 
K urvenzeichnung. (A. P. 2398610 vom 23/5. 1944, ausg. 16/4. 1946.) F . MÜLLER. 8197 

Sinclair Refining Co., New Y ork, übert. von: Robert D. Herlocker, H am m ond , Milton 
P. Kleinholz, E as t Chicago, und Flanklin M. Watkins, Chicago, 111., V. S t. A., Rostschutz
zusatzm ittel fü r  Turbinenöle, bestehend aus D ipiperidinom ethan, D ipiperidinoälhan  u. 
P henyldipiperidinom ethan. D avon w erden 0,05— 1,0%  zugesetzt. (A. P. 2 388 059 vom 
24/4. 1943, ausg. 30/10. 1945.) F . MÜLLER. 8219

Cities Service Oil Co., New York, N . Y . übert. von: Ernest F. Engelke, M erchantville, 
N. J . ,  V. St. A., Verbesserung von Schmierölen durch Zusatz von organischen Phosphorverbin
dungen in Form  der U m setzungsprodd. von organ. Phosphiten  m it Abietinsäureestern. Die 
P hosphite  haben die allg. Form eln (RO )2PCl, R O PCl2, (R O )2PSCl, R O PSC l2, w orin R  ein 
Alkyl- oder Phenylrest ist. Sie w erden um gesetzt m it chlorierten Abietinsäureeslern  in Ggw. 
von m etall. N a. Die e rhaltenen  Verbb. haben  die Form eln  (R O )2P R ', (R O )P R '2, (R O )2P S R ' 
u. R O P S (R ')2, worin R ' der A bietinsäureesterrest ist. — D er A bietinsäurem ethylester (I) 
w ird m it Cl2 bei 180° chloriert, bis 1 Mol Cl2 auf 1 Mol E ste r  aufgenom m en ist. — In  ein 
Gemisch von 350 (Teilen) chloriertem Abietinsäurem ethylester u. 250 Diphenijlphosphorig- 
säurechlorid in 250 Xylol werden 20 N a-M etall in  105 X ylol bei 260—270° e ingetragen, 
d an ach  w ird einige S tdn . auf 270—280° e rh itz t. D as e rhaltene  R eaktionsgem isch wird 
heiß f iltrie rt, um das abgeschiedene NaCl ab zu trennen . D er F ilte rk u ch en .w ird  zweimal 
m it heißem  X ylol gewaschen u. die W aschlsg. m it dem F iltra t  verein ig t. D anach w ird die 
Lsg. m it HCl schw ach sauer gem acht u. m it W. neu tra l gewaschen. N ach dem  A bdestillie
ren  des Xylols m it W asserdam pf u n ter verm indertem  D ruck h in te rb le ib t eine viscose Fl. 
von w einroter Farbe . Sie e n th ä lt  2,95%  P. Sie ist zu 10— 15%  in M otorenölen leich t lös
lich. Von diesem Prod. w erden 0,5— 1,5%  in P ennsy lvan . Schm ieröl gelöst. Man e rh ä lt 
ein n ich t korrodierendes M otorschm ieröl. — E in  P rod . m it gleichen E igg. w ird e rh a lten  
aus I  u . einem  Phosphorigsäureester, welcher zwei K resy lgruppen  e n th ä lt. — D er chlo
rierte Dihydroabietinsäuremethylester (10,58%  Cl-Geh.) w ird m it einem  Diphenolphosphor- 
monochlorid (C6H 50 ) 2PC1 um gesetzt u . ein  R eak tionsprod . e rh a lten , welches 4 ,30%  P  
e n th ä lt.  (A. P. 2 392 468 vom  8/1. 1942, ausg. 8/1. 1946.) F . M ÜLLER. 8221

Henkel & Co., G. m. b. H., D eutsch land , Bohrölemulsionen. Man verse tz t die E m u l
sionen m it geringen Mengen (weniger als 1%  der Em ulsionsm enge) von in W . lösl. Salzen 
von Phosphorsäuren , die an  W. ä rm er sind als H 3P 0 4, z. B. T etran a triu m p y ro p h o sp h a t
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¡fall« £7lliipEUn^ etap*losPka t oder N atrium tripo lyphosphat. Die Zugabe erfolgt gegebenen- 
\ a 'j jp Q  ze‘« ?  mit anderen Salzen, die in wss. Lsg. alkal. reagieren, z. B. ALkaliearbonat, 
fänH'a a sP 0 4, Alkalisalze schw acher organ. Säuren usw. — Man e rh ä lt so be 

te t Uh , etnulsionen, die eine große Menge W . en th a lten  können u. tro tzdem  bei der 
Me a earbeitung keine korrodierenden W irkungen, z. B. R ostbldg. an  E isen oder S tahl, 
seigen. —- in  25 (G ewichtsteilen) W ., das 0 ,3%  T etrana trium pyrophosphat en th ä lt, 
emulgiert m an 1 eines Bohröls, das aus 54%  M ineralöl, 12%  Seife u. 34%  W. besteh t. — 
In 30 V*., das 0,5%  eines Gemisches aus 70%  T etranatrium pyrophosphat u. 30%  N a2COs 
enthält, em ulgiert m an 1 Bohröl. Mit dieser Em ulsion b earbe ite te  E isenteile zeigen nach 
dem Trocknen der E m ulsion auch  nach längerem  Lagern keine R ostbildung. — 2 weitere 
Beispiele. (F. P. 895460  vom  11/6.1943, ausg. 25/1.1945. D. Prior. 26/6.1942.) ROICK. 8221

Etablissements Mag, F rankreich , Schmierfette. Die beim  Ausfleischen der H äu te  
vor dem Gerben anfallenden  Abfälle (I) sowie R este  d er H äu te  verseift m an  im A utoklav  
mit K alk oder k a u st. A lkalien u. m ischt d as erhaltene , aus Seife, gela tineartigen  Prodd. 
u. ähnlichen P ro te in en  bestehende E rzeugnis bei Tem pp. um  ca. 80° m it M ineralölen. Die 
I können bei de r V erseifung d u rch  eine N H 4C1-Behandlung oder durch  eine vorhergehende 
Vakuumdest. geruchlos gem ach t w erden. — Die fü r 1000 (kg) E ndprod . erforderlichen 
Ausgangsprodd. b e trag en  z. B .: fü r  ein  W alzfe tt 1000 I  von K aninchenfellen, 100 N aO H , 
300 E rdölrückstand  (II) von  d er R egenerierung von  Schm ierölen, 50 Soda u. 100 T alkum ; 
für hocherhitzte  L ager in  W alzw erken 1000 I, 100 N aO H , 650 II , 50 Soda, 50 T eer; für 
ein Schm ierfett fü r  schwere D rah tseilbahnw agen  im B ergbau 1000 I, 50 N aO H , 50 K O H , 
700 I I ;  fü r ein  s tau fferfe ttähn liches S chm ierm ittel 500 I, 60 T raubenkernö l, 750 Mineralöl 
mit einer V iscosität von  5 E  u. 56 N aO H ; u. fü r  ein seh r festes viscoses F e tt  von dunkler 
Farbe 1400 I ,  150 K a lk  u. 600 M asut. (F . P . 900 550 vom  14/12. 1943, ausg. 2/7. 1945.)

ROICK. 8223
Läszlö Auer, South  O range, N . J . ,  V. S t. A., Erhöhung des Schm elzpunkts von b itum i

nösem M aterial d u rch  Z usatz  von po laren  V erbb., wie organ. oder anorgan. Säuren oder 
ihre Metallsalze, ferner organ. E ste r, Am ine, M etallalkoholate u. A rylm etallverbindungen. 
Bes. w ertvolle Z usa tzm ittel sind organ. Sulfonsäuren u. Sulfochloride, Amine, M etall
sulfide, Sulfite  u . C arbonate. Die Zusatzm enge b e trä g t 0,1— 10% . Von diesen V erbb. sind 
in den A nsprüchen bes. g en an n t; Benzidin, D iphenylam in oder a -N aphthy lam in . Mit 
diesen V erbb. w ird das B itum enm ateria l ca. 1 y 2 Stde. auf m indestens 250° e rh itz t. Als 
B itum enmaterial k o m m t z. B. in  B e tra ch t A sphalt, F e ttsäu rep ech , Petro leum asphalt, 
Montanwachs, G ilsonit, B raunkohlenlignit, B raunkohlenparaffin , Schieferteer, Gasteer, 
Harzpech. (A. P. 2 396 669 vom  12/10. 1942, ausg. 19/3. 1946.) F . MÜLLER, 8225

XXI. Leder. Gerbstoffe.
I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutsch land  E ntfettung von Häuten vor der 

Gerbung. Die vollständige T rocknung der H äu te , die bei der E n tfe ttu n g  m it KW -stoffen 
nötig is t, k a n n  e rsp a rt w erden, w enn m an  zur E n tfe rn u n g  der F e ttsu b stan zen  oberfläehen- 
akt, Stoffe b e n u tz t, die hydrophile , n ich t ionogene G ruppen besitzen. E s kom m en hierfür 
z.B. in  F rag e : Ä ther u. E ste r  von Polyglykolen u. Polyglycerinen, A dditionsprodd. von 
Alkylenoxyden m it Alkoholen, F e ttsäu ren , O xysäuren, A lkylphenolen u. A lkylnaphtholen. 
Man behandelt die H äu te  z. B. s/ 4 S tde. lang bei 37° m it einer Lsg., die 3%  NaCl u. 4%  
des Reaktionsprod. aus Ä thy lenoxyd  u. R ieinusö l e n th ä lt, oder m it A dditionsprodd. aus 
Äthylenoxyd u. A lkvlphenolen oder -naphtholen . (F. P. 899 983 vom  23/11. 1943, ausg. 
15/6. 1945. D. P rio r. 25/11. 1942.) KALIX. 8337

Jean Pingeot u n d  Colette Fauve, F rankreich , Lederpflegemittel e rh ä lt m an  aus Ge
mischen von fe tten  ö le n , z. B. R ieinusöl u. T raubenkernöl, oder sy n th e t. Prodd. dieser 
Art, u. h a lb trocknenden  oder n ich ttroeknenden  Ölen, z. B. Croton-, C itronenkern-, Raps- 
u. Olivenöl, die vo rte ilh aft noch trocknende Öle, wie Tungöl, dehydratis iertes Rieinusöl, 
Lein- oder Sojaöl en th a lte n  können. Die B estand teile  der Gemische können e rsetz t werden 
durch die aus diesen B estand teilen  d u rch  R affinieren, D ehydratisieren , Polym erisieren, 
Oxvdieren, Sulfonieren, Chlorieren oder H ydrieren  erhaltenen  P roduk te . E ine  besondere 
Ausführungsform  b esteh t d arin , daß  m an ein bei hoher Tem p. behandeltes oxydiertes 
Öl m it einem  s ta rk  oxydierten  halb trocknenden  oder n ich ttroeknenden  Öl u. einem 
trocknenden ö l  m ischt, das Gemisch polym erisiert u. bei m ittle rer Tem p. oxydiert. — 
Durch E rh itzen  auf 285° dehydratis iertes u. polym erisiertes Rieinusöl, zu 20%  oxydiertes 
Maisöl zu 20%  oxydiertes Crotonöl u. raffin iertes Sojaöl m ischt m an, polym erisiert das 
Gemisch bei Tem pp. über 250° u . oxydiert bei Tem pp. um  100°. (F. P. 893 744 vom 
10/5 1943 ausg. 24/10. 1944.) ROICK. 8341

Johannes franeiscus Chrysostimus Linthorst, H olland, Herstellung eines Schmier
und Fettungsmittels fü r  Leder und Lederersatzstoffe aus den Rückständen von Wollu asch
wässern Die R ückstände  w erden von den groben V erunreinigungen m echan. befre it u.
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danach  einige Zeit, z. B. 1—2 S td n ., auf offenen P fannen  e rh itz t. G egebenenfalls w ird 
der M. noch ein F arbsto ff, wie N igrosin oder G rap h it, in  F orm  einer wss. P as te  zugesetzt. 
W eitere Z usätze sind G lycerin u. R iechstoffe, wie N itrobenzol oder C itronellöl. (F. P. 
903 060 vom  28/3. 1944, ausg. 24/9. 1945. H oll. P rio r. 27/7. 1942.) F . MÜLLER. 8341 

Böhme Fettchemie G. m .b .H ., D eutsch land , Vorbereitung von Leder fü r  die Färbung 
und Gerbung d u rch  B ehandlung m it niedrig m ol. A bfallsäuren d er P a ra ffin o x y d a tio n  (K o n 
densorw asser, W aschw asser des rohen O xydationsp rod .) u. gegebenenfalls m it E m ulgier-
u ./oder F e ttlö su n g sm itte ln . — Z. B. b eh an d e lt m an  ein  L eder m it folgender L sg.: 100 
(Teile) K ondensorw asser, 900 W ., 10—20 N a-Salze d er H 2S 0 4-E s te r  von F e tta lk o h o len  C4 
bis C9 oder C7 bis C9 (e rha lten  durch  R ed. von F e ttsäu re n  der e rs ten  D est. d e r P a ra ffin o x y 
dation ). (F. P. 904478 vom  20/5.1944, ausg. 7/11.1945. D. P rior. 31/3 .1943.) DONLE. 8341

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutschland, Färben von Leder. Zum  F ä rb en  von 
L eder aus neu tra lem  B ade k ann  m an  kein M etall in kom plexer B indung  en th a lte n d e  F a rb 
stoffe oder Farbstoffgem ische verw enden, die au ß er Su lfonam idgruppen auch  Sulfon- oder 
C arbonsäuregruppen oder beide e n th a lten . — Man e rh ä lt d u rch  dieses Verf. volle u. 
k räftige  F arb tö n e  ohne irgendeine Schädigung des Leders. — D as F ä rb en  von neu tra lem  
Chrom leder (45 Min. bei 50—60°) is t beschrieben m it: 1 (% ) des D isazofarbstoffs (a)
l-Am inobenzol-4-sulfonsäure(\) -*■ Resorcin  (II) 1-Am inobenzol-4-sulfonsäuream id  (III),
volles u. gleichm äßiges B rau n ; 0,5 des a I -*■ II ■*— III, 0,5 des a I — II —>► I u. 0,5 des a 
I I I  —»- I I  -*■ III , gleichm äßiges B ra u n ; (für 100 kg Chrom leder) 0,5 kg  des A zofarbstoffs 
I I I  — 2-Oxynaphthalin-fi-sulfonsäure  u. 0,5 kg  des A zofarbstoffs I  —► 2-O xynaphthalin-
6-sulfonsäureamid, lebhaftes ro tstich iges O range. (F. P. 53 735 vom  31/7. 1944, ausg. 
29/7. 1946. D. Prior. 3/3. 1943. Zusatz zu F. P. 892 146; C. 1947. 1505.) ROICK. 8341 

Böhme Fettchemie G. m. b. H., D eutsch land , Färben von Leder m it A n ilin farben . Die 
beim  F ärben  von L eder m it sauren  substan tiv en  oder bas. A nilinfarbstoffen  erforderliche 
Ameisen- oder E ssigsäure kann  in v o rte ilhafter W eise d u rch  die ,.K ondensato rw asser“ (I) 
genann te  wss. Säure e rse tz t w erden, die aus den  K ondensa to ren  e rh a lten  w ird, die bei 
de r F e ttsäu re sy n th . durch  O xydation  von Paraffin  m it den  O xydationsöfen  verbunden  
sind. Die niederen O xydationsprodd ., d ie Alkohole, A ldehyde usw ., die sich noch außer 
den niedrigen F e ttsäu ren  in dem  I befinden, üben anscheinend diese günstige  W rkg. aus. 
Bei den F ärbungen  wird das I m it einem  Geh. von ca. 30%  Säure (berechnet als Essigsäure) 
durchschn ittlich  in Mengen zugesetzt, die 50— 200%  des verw endeten  F arb sto ffs  betragen. 
Die erhaltenen  F ärbungen  sind kräftiger u. re ibech ter als bei V erw endung von  A m eisen
säure. Bas. Farbstoffe, z. B. B ism arckbraun u. Phosphin , gehen bei M itverw endung von 
I selbst bei n iedriger Tem p. (70—80°) besser in Lsg. als in  Ggw. von E ssigsäure  allein, 
färben  gleichm äßiger u .k rä ftig e r, u. se lbst bei Verw endung g rößerer M engen bas. Farbstoffe  
b ronziert die F ärbung  auf dem  L eder n icht. — In  4 B eispielen wird das Verf. u n te r  V er
w endung verschied. Farbstoffe nach den in der L ederfärberei üblichen M ethoden beschrieben. 
(F. P. 899 857 vom 17/11. 1943, ausg. 13/6. 1945. D. P rior. 10/11. 1942.) ROICK. 8341 

Alphonse Alloneau, F rankreich , Verarbeitung von Tiersehnen. Das im H a u p tp a te n t 
beschriebene Verf. zur V erarbe itung  von Sehnen von R indern  zu Zugseilen w ird auf kurze 
Sehnen u. Sehnenabfälle angew andt, indem  m an diese nach d e r ehem . B ehand lung  in 
ungetrocknetem  Z ustande zusam m en m it L ederein lagen se ilartig  zu sam m endreh t u. d a s 
Seil nach T rocknung m it e iner L ederhülle  versieht. (F. P. 53 667 vom  30/5. 1944, ausg. 
11/7. 1946. Zusatz zu F. P. 893 837.) KALIX. 8341

Sam Platt, William Openshaw Street und Bury Feit Mfg. Co. Ltd., E ngland , Ver
besserungen bei der Herstellung von K unstleder. Um K u n stled er bzw. einen L ed erau stau sch 
stoff von lederähnlichem  A ussehen oder vom  A ussehen n a tü rlich er H ä u te  zu e rh a lten , 
verw endet m an als G rundstoff ein F ase rg u t, welches durch  en tsp rechende  B ehandlung  
einzugehen verm ag, u. eine biegsam e H a u t aus p last. M aterial, die sich innig  m it dem 
G rundstoff verbinden läß t. Dabei geh t m an e tw a  so vor, d aß  m an  einen g ep reß ten  W oll
filz als G rundstoff verw endet, diesen durch  einen W alk-, T auch- oder B efeuchtungs
vorgang eingehen läß t u ./oder h ä r te t  u. vor A ufbringen der p las t. Sch ich t w ieder s tre ck t, 
um nach  A ufbringen des sich inn ig  m it dem  G rundstoff verb indenden  p last. G utes (in 
Form  einer biegsam en H au t) den G rundstoff e rn eu t zum  Z usam m enziehen zu bringen. 
Auf diese W eise wird ein K reppeffek t hervorgerufen , der dem  G anzen ein lederähnliches 
Aussehen verleiht. Zwischen G rundstoff u. H a u t k an n  noch eine steifende Schicht, z. B. 
ein dünnes Baum wollgewebe, eingelegt w erden. (F. P. 911711 vom 2 2 /6 .1945 , ausg. 
18/7. 1946. E. P rio rr. 8/1. u. 19/6. 1944.) PROBST. 8359

I. G. Farbenindustrie Akt.-Ges., D eutsch land , Verfahren zur K onfektionierung von 
Lederaustauschstoffen a u f Superolypam idgrundlage. Die m ite inander zu verein igenden S tücke 
w erden auf ih rer Innenseite  m itte ls eines Schweißeisens über ih ren  E rw eich u n g sp u n k t 
h inaus e rh itz t u. h ierauf u n te r m äßigem  D ruck m ite inander verein ig t. (F. P. 897 559 
vom  27/8. 1943, ausg. 26/3. 1945.) PROBST. 8359
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XXIV. Photographie.
Maurice L. Huggins, Das latente photographische Bild. 1. M itt. Gitterenergie und ver

wandle Größen fü r  einen hypothetischen Silberbromidkrystall von der S truktur des kubischen 
Z n S -T yp s .  Vf. s te llt durch B erechnung der G itterenergie einesidealen S ilberbrom idkrystalis 
fest, daß  die S tab ilitä t des G itte rty p s B 1 (NaCl) nur wenig höher ist als die G itterenergie 
eines h y p o th e t. S ilberbrom idkrystalles vom G itte rty p  B 3 (ZnS). In  der Um gebung eines 
Zwischengitterions oder E lek trons schlägt aus energet. G ründen der B 1-Typ in den 
B 3-Typ um. E s w ird die potentielle  Energie eines sich durch das G itter bewegenden 
E lektrons berechnet u. gefunden, daß dessen Bewegung durch ein G itter des B 3-Typs 
viel leich ter m öglich ist als durch ein G itter des B 1-Typs. Die Ionenleitung des B 3-Typs 
ist bei gleicher Tem p. b e träch tlich  größer als beim B 1-Typ; in beiden Fällen rü h rt sie 
von den A g-Ionen her. ( J .  ehem. Physics 11. 412— 19. Sept. 1943. R ochester, N. Y .. 
Kodak R es. Laborr.) H e l l m ig . 8594

Maurice L. Huggins, Das latente photographische B ild . 2. M itt. Grundzüge der Theorie. 
(1. vgl. vorst. R ef.) Die bekann te  Theorie von GüRNEY u. Mo tt  über die Bldg. des 
latenten Bildes u. den E ntw icklungsvorgang wird von dem G esichtspunkte aus dargestellt,, 
daß in der N achbarschaft von Ionen u. E lek tronen  im Brom silberkrystall nicht der n. 
G itterbau (vom T yp B 1) vorhanden ist, sondern der in der Umgebung dieser Stellen ener
get. bevorzugte (te traed r.) B 3-Typ. ( J . ehem. Physics 11. 419—26. Sept. 1943. Rochester, 
N. Y., K odak R es. Laborr.) H e l l m ig . 8594

S. E. Sheppard, R. H. Lambert und R. D. Walker, Desensibilisierung durch Farbstoffe  
und optische Sensibilisierung der Silberhalogene. Vff. fü h rten  po tentiom etr. u. polarograph. 
Messungen der R edoxpoten tia le  einer Anzahl von photograph . Desensibilisatoren u. Sen
sibilisatoren durch . Sie ste llten  fest, daß  die D esensibilisatoren reversible Redoxsystem e 
darstellen, die bei niedrigen pn -W erten u. niedrigen pAg-Werten der Em ulsion (pAg =  4 
bis 5) m etall. S ilber zu oxydieren im stande sind, nicht aber in Entw icklerlsgg. m it p h - 
W erten oberhalb 10. S tarke opt. Sensibilisatoren, z. B. die m eisten Cyanine, u. einige der 
Fluoresceine (E ry th rosin ) verhalten  sich irreversibel bei der potentiom etr. B est.; die 
Irreversib ilität ist von B edeutung fü r die W irksam keit eines opt. Sensibilisators. D as 
anomale Verh. von Desensibilisatoren in verhältnism äßig alkal. (u. reduzierenden) Lsgg. 
wird auf A dsorptionsverdrängung an  der Oberfläche des K orns zurückgeführt, wodurch 
Oxydation der nascierenden Silberkeime e in tritt. (J .  physic. C hem .50. 210—22. Mai 1946. 
Rochester, N. Y., K odak  R es. Laborr.) HELLMIG. 8606

T. H. James, Der Ladungseffekt in  der photographischen E ntw icklung: Rolle der 
Gelatine. Der Z u tr it t  von negativen E ntw icklerionen zur Oberfläche des Silberbrom id
kornes wird sowohl durch  L adungen der Gelatine als auch adsorbierter Bromidionen 
behindert. Vf. zeigt, d aß  die E rhöhung  der Entw icklungsgeschw indigkeit bei Zugabe von 
neutralem Salz zum E ntw ickler durch die E rniedrigung des von den G elatineladungen 
aufgebauten P oten tia lberges bed ing t ist. Die W rkg. des Salzes auf den durch die Brom id
ionen gebildeten Poten tia lberg  ist unw esentlich. E ine Änderung des letzteren  ist aber für 
gewisse kinet. E ffekte, wie z. B. fü r die Induktionsperiode der E ntw . u. die Beschleunigung 
durch Phenosafranin  von B edeutung. (J .  ehem. Physics 12. 453—57. Nov. 1944. R ochester, 
N. Y., K odak Res. Laborr.) HELLMIG. 8610

Svante Bergh, Silber aus Fixierbad. K urz besprochen werden zunächst: 1. das elektro- 
lyt. Verf., welches sehr reines Ag in zusam m enhängender Form  liefert u. eine W ieder
verwendung der F ix ierbäder g es ta tte t, aber wegen hoher Anlagekosten (m indestens 
2000.— K r., n iedergespannter Gleichstrom  großer Stärke) nur für G roßbetriebe in Be
trach t kom m t, u. 2. die A g-Fällung durch unedle Metalle, welche unreines Ag liefert u- 
das zugesetzte Metall n ich t g u t au snü tzt. Auf (3) die Fällung als Silbersulfid wird näher 
eingegangen auf Grund der E rfahrungen der HASSELBEADS F o t o g r a f is k a  A. B. Das 
gebrauchte F ix ierbad  wird durch  H artgum m irohre  in einen von den Laborr. getrennten  
Raum geleitet, d o rt in 200-Liter-E ichenfässern gesam m elt, m it Ä tznatron  neutralisiert 
(Verbrauch 7 g je L iter F ix ierbad , Lackm usprobe) u. m it einer wss. Lsg. von Schwefel
natrium  (2—3 g je Liter) gefällt; nach Absitzen des Nd. Prüfung auf V ollständigkeit der 
Fällung im Reagensglas m it N atrium sulfid . Nach eintägigem  Stehen wird die klare Lsg. 
vom Nd. abgehebert, u. es kann weiteres F ix ierbad  eingeleitet u. ausgefällt werden. Is t  
genügend Ag2S erhalten , daß  kein P la tz  fü r weitere Fällung bleibt, so wird das Ag2S 
ausgeschöpft u. nach T rocknen auf einer M asonitp latte  an  eine K rä tzan sta lt zur Ag- 
Gewinnung weitergegeben. R entab ilitätsberechnung . (Nord. Tidskr. Fotogr. 27. 292— 94.
Okt. 1943. Stockholm .) V. DECHEND. 8612

General Aniline & Film Corp., New York, N. Y., übert. von: Fritz W. H. Mueller,
Bingham ton, N. Y., V. St. A., Schleierverhindernde Zusätze zu Halogensilberemulsionen.
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D er Schleier von Em ulsionen, die als schleierverhindernde Z usätze bereits Sulfin- oder 
Seleninsäure oder ih re  Salze gem äß dem  Verf. des A. P. 2057 764 (C. 1 937 .1. 5106) e n t

h a lten , k an n  d u rch  Z usatz  von Mono- u. Polysulfiden m it den 
. -Y allg. Form eln  R R jN — S —N R XR  u. der nebenst. Fo rm el noch 

Z R —Sn —R Z we; ter verrin g ert w erden. H ierbei b ed eu te t R eine A rylgruppe, 
R x ein H -A tom , eine Alkyl- oder A ry lgruppe, Y  ein  O-, S- oder 

N-A tom  oder eine CH2-G ruppe u. Z H eteroa tom e zur V ervollständ igung  eines 5- oder
6-Ringes. Beispiele d a fü r s ind : M orpholinsulfid, M orpholindi-, -tri- oder -tetrasulfid, P iperi
d in te trasulfid  u. Prolindisulfid . Die w irksam e Menge b e trä g t 0,00025—0,0050 Mol auf 
1 Mol Su lfinat oder Seleninat. Sie w erden der E m ulsion zugesetzt, oder m an  b ad et die 
getrocknete  Sch ich t in einer Lsg. davon . F e rner k an n  bei A nw endung dieser Z usätze die 
Sulfinat- oder Seleninatm enge um 60—90%  der im obengenann ten  P a te n t  angeführten  
Mengen bei gleicher W rkg. verrin g ert w erden. Zu 1 L ite r  E m ulsion  g ib t m an  z. B. 15 cm3 
20% ig . Lsg. des Na-Salzes der p-T oluolsulfinsäure u. 2,5 cm 3 M ethanollsg. m it 1 g Mor- 
pholindisulfid  im L ite r. (A. P. 2385 762 vom  1/7. 1944, ausg . 25/9. 1945.) K A L IX . 8609 

Eastman Kodak Co., übert. von : Wesley T. Hanson jr., R ochester, N. Y ., V. St. A., 
Photographischer Entwickler. Als E n tw ick lersubstanz w erden p-Phenylend iam inderivv . mit 
A cylam inogruppen verw endet, d. h. A cylam ino-4-dialkylaniline m it Acetyl- u. Propionyl- 
am inogruppen, wobei de r A nilinring d u rch  H alogenatom e, A lkyl-, Aryl-, N H 2- u. sub
stitu ie rte  N H 2-G ruppen  su b s titu ie rt sein kann . Bes. w irksam  is t 3-Acetylam ino-4-am ino- 
dim ethylanilin  (I). E s w ird d u rch  R ed. von m -N itrod im ethy lan ilin  zum  A m in, Acetylie- 
rung  des le tz te ren  m it einem  Gem isch aus Eisessig +  E ssigsäu reanhydrid , N itrosierung 
m it N a N 0 2 +  2 n  HCl u. R ed . des R eak tionsprod . m it H 2 u. Ni als K a ta ly sa to r  bei n. 
Tem p. hergestellt. E ine  E ntw icklerlsg. m it I  h a t z. B. folgende Z us.: 2 g I, l g  N a2S 0 3, 
30 g N a2C 0 3, alles gelöst in  1 L ite r W asser. Die V erbb. können  auch  zur R k . m it F arb 
kupplern  zwecks E rzeugung von F arbb ildern  nach  den Verff. von MARRES u . GODOVTSEY 
verw endet werden. Sie besitzen  den besonderen  V orteil, daß  sie n ich t g iftig  u. hautreizend 
sind. (A. P. 2 350 109 vom  11/9. 1941, ausg. 30/5. 1944.) K A L IX . 8611

E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, Del., ü b ert. von : Ladislaus Bolossa, 
Sw arthm ore, P a ., und  Ronald A. MeGlone, F lin t, M ich., V. S t. A ., K opieren a u f  licht
em pfindlich gemachtes M etall. Zum  V erh indern  des V ersehleierns von  lichtem pfindlichen 
Schichten, die auf M etall aufgetragen  w erden, das m it tro ck n en d en  ö le n  lack iert ist, 
s e tz t m an  der F a rb e  so viel Alkali zu, d aß  ih r p n -W ert m indestens 8,0 b e trä g t, u. trägt- 
d a n n  noch eine Zw ischenschicht au f, die aus einer Lsg. aus 91,35 (Teilen) eines W .-A .-Ge- 
m isches, ferner 8 Zein oder Casein u. 0,65 Ä thanolam in  h e rgeste llt w orden is t. E rs t  dann 
wird die lich tem pfindliche Sch ich t au fgetragen , die z. B. zum  A ufkopieren  von F lug
zeugteilen m it kom pliz ierten  U m rißlin ien  d ien t. M an e rsp a r t  d u rch  dieses Verf. das sonst 
zu r V erm eidung der V erschleierung angew and te  tage lange  T rocknen  d er Lackschicht. 
(A. P. 2 393 583 vom  6/6. 1944, ausg. 29/1. 1946.) K A EIX . 8615

* E. I. du Pont de Nemours & Co., F arbkuppler fü r  die Farbenphotographie. H alogen
silberem ulsionen e rh a lten  einen Z usatz  eines F arb k u p p lers  von  d er allg. F orm el I. H ierin 

E E , sind R  u. R ' e inander gleich u . ste llen  H -A tom e, A lkyl-, Cycloalkyl- oder
\  /  su b s titu ie rte  A lkyl-G ruppen da r, wobei eine d avon  m it X  u. N  einen Hetero-

R cyclus b ildet. X  is t  eine K W -sto ff-G ruppe  u . e n th ä lt  eine Ä therb indung
oder eine andere  G ruppe, die die K u p p lu n g  in  d e r 2 -S te llung  verh indert, 

j A i \~x  Y  s te llt  e in  H - oder andres reak tionsfäh iges A tom  d a r, d as K u p p lu n g  in
/  der 4-S tellung erm öglicht, u . A bezeichnet e inen B enzolkern , d er auch
I i S u b stitu en ten  e n th a lte n  k an n , jedoch  n u r  solche, d ie die K u p p lu n g  nicht

Y beeinflussen. (E. P. 569 647, ausg. 1/6. 1945.) K A L IX . 8617
Bernard M. Bodde jr., Los Angeles, Calif, Oberflächenbehandlung von P rojektions

schirmen fü r  durchfallende Projektion. Z ur B eseitigung der hellen u. du n k len  R inge, die 
auf h a lb tran sp aren ten  P ro jek tionssch irm en  bei A nw endung von Spiegelreflexprojektoren 
au ftre ten , wird auf den Schirm  eine oder w erden m ehrere Schichten  aufgetragen , die einen 
k ryst. polarisierenden Stoff, z. B. C hin insu lfa t, en th a lten . Die Dicke d ieser Sch ich t ist 
n ich t gleichm äßig, sondern  h än g t von d er Lage u. In te n s itä t  d er hellen R inge auf dem 
Schirm  a b ; sie m uß um  so d icker sein, je s tä rk e r die L ic h tin ten s itä t ist. Die S ch ich t wird 
du rch  A ufspritzen  einer Lsg. hergeste llt, d ie  m an d u rch  Auflösen von 6 g C hininbisulfa t 
in 200 ccm heißem  B utylalkohol u. Z usatz  von 2 g Jodchin insu lfa t  in 40 ccm A. e rhält. 
Das Gemisch wird so lange gerü h rt, b is es eine gelartige K onsistenz e rre ich t, d an n  w erden
1—2 (Teile) davon  in 98— 99 der Lsg. eines B indem itte ls, wie Ä thyl- oder Acetylcellulose, 
v e rrü h rt. — 3 A bbildungen. (A. P. 2 372 173 vom  6 /3 .1944, ausg. 27/3. 1945.) K a l i x .  8621

A. R. Greenleat, Chemistry for Photographers. 2nd ed. Boston: American Photographic Publishing Co.
1946. (X U  +  177 S.) $ 2,—.


