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Chemisches Zentralblatt
i ■ ' , .

1949. ü .  Halbjahr Nr. 17/18 2. November

Geschichte der Chemie.
K. Wirtz, Clemens Schaefer zum  70. Geburtstag. K urze W ürdigung der A rbeiten des 

bekannten Physikers anläßlich seines 70. G eburtstages (Z. N aturforsch. 3 a . 63. Jan . 
1048.) ■ 110.1

—, Nobelpreis fü r  Physik'. Prof. P . M . S . Blackett. K urze W ürdigung der wissenschaft
lichen Arbeiten von Prof. BLACKETT von der U niversität Manchester, der den Nobelpreis für 
Physik für das Ja h r  1948 erhalten ha t. (N ature [London] 162. 841. 27/11. 1948.) 110.1 

R. P. Bell, Prof. J .  N . Bronsted. N achryf auf den am 17/12. 1947 in K openhagen ver
storbenen phvsikal. Chemiker. (N ature [London] 161. 269. 21/2. 1948.) 110.1

C. F. v. Weizsäcker, Wilfried Wefelmeicr f .  Nachruf auf den am 6 /6 .1 9 4 5  verstorbenen 
jungen Physiker. W EFELM E1EB h a t sich u. a. bes. m it einem geometr. Modell des A tom 
kerns beschäftigt. (Z. N aturforsch. 3 a . 370. Ju n i 1948.) ’ 110.1

Ernst Terres, Zum  100. Geburtstag von H ans Bunte. W ürdigung der Lebensarbeit 
Bu n t e s . (Gas- u. W asseifach 90. 49— 52. 15/2. 1949. Karlsruhe.) 110.1

—, Hundertjähriger Geburtstag von H. A . Rowland. W ürdigung der wissenschaftlichen 
Tätigkeit von H . A. ROWLAND anläßlich seines 100. Geburtstages. ROW LAND is t bes. 
bekanntgeworden durch die Erfindung des nach ihm benannten Strichgitters. E r war von 
1876 bis zu seinem Tode (16/4. 1901) Prof. für Physik an der Johns-H opkins-U niv. in  B alti
more. (N ature [London] 162. 841— 42. 27/11. 1948.) 110.1

•W. de Groot, Das Elektron fü n fzig  Jahre. Geschichtlicher Überblick anläßlich der vor 
ca. 50 Jahren  erfolgten Veröffentlichung von J . J .  THOMSON (Okt. 1897), in  der das 
Bestehen von freien E lektronen zum erstenm al unum stößlich nachgewiesen worden war. 
(Philips' teclm. Rdsch. 9. 225— 30. 1947/1948.) 110.2

P. d’Arcy Hart, Die Chemotherapie der Tuberkulose nach den Forschungen im  Verlauf 
des letzten Jahrhunderts. H istor. über die Tbc-Therapie von 1850 bis zur Ggw. nach E n t
wicklungsabschnitten geordnet. E rste  C hem otherapeutica (Chinin, Hg). Entdeckung des 
Tbc-Bacillus, des .Tuberkulins, des T ryp tan ro ts ui des Salvarsans (1880— 1910). Neue 
Synthese- ü. N aturprodd., Au-Therapie (1910—35). Sulfonamide, A ntibiotica (Penicillin, 
Streptomycin). Zukunftsaussichten. Zahlreiche L iteratu rzita te . (Prod. pharm ac. 3.
247—54. Jun i 1948: 4 . 15— 20. Jan . 1949.) 407.2

Ludwig Telsky, History ofFactory  and Mino Hygiene. New York: Columbia Univ. Press. 1948. (342 S.) ? 4,50.

A. Allgemeine und physikalische Chemie.
W. Kossel, Zur Begriffsbildung der A tom istik. An den Grundbegriffen der physikal. 

Atomistik, Atom. Molekül, Homöomerie u. Q uant wird gezeigt, daß bestim m te Größen 
einfachster A rt unverändert durch die Ereignisse der W issenschaftsentw. hindurchgehen 
und daß derartige, einem Erhaltungssatz gehorchende Größen nur in bestim m ten, s te ts  
gleichen Beträgen au ftreten . Zur E rläu terung  der kovalenten chemischen Bindungs- 
kiäfte wird ein neuartiges mechan. Pendelmodell angegeben. (Ann. Physik [6] 3. 156—62. 
1948. Tübingen, Univ., Phys. Inst.) 10.10

N. Schwarz, Statistik  in der Naturwissenschaft. Die Energieverleilungsgesetze. In  der 
2. Hälfte des vorigen Jah rhunderts  w urdedurch MAXW ELL u. BOLTZMANN eine Verteilungs
funktion aufgestellt, die angibt, von wieviel A n  Moll, die Energieeinlage zwischen u u. 
“ +  A u  entsprechend der Gesamtenergie U herrührt. In dem Maße, wie m an die Eigg. 
der Teilchen (Molk. Atome, Elektronen) besser kennenlernte, m ußte m an die V oraus
setzungen, die MAXW ELL u. B o l t z m a n n  fü r ihre Ableitung verw endeten, ändern. Dies 
geschah durch B o s e  u. E i n s t e i n  sowie durch F E  EMI u. DlKAO; ihre Ergebnisse weichen 
untereinander u. von den Ergebnissen von MAXW ELL u. BOLTZMANN ab. Vf. gibt eine ver
einfachte Ableitung der 3 V erteilungsfunktionen. Die A bleitungen laufen soweit wie 
möglich parallel, so daß die große Ü bereinstim m ung deutlich wird u. die wenigen, abor 
grundsätzlichen U nterschiede in  Erscheinung tre ten . D abei werden die in  einer früheren
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M itt. (Chem. Wcekbl. 44. [1948.] 429) veröffentlichten Ergebnisse zagrundegelegt. (Chem. 
Weekbl. 44. 688—92. 27/11. 1948.) ' ’ 397.10

N. E. Ballou, Betrachtungen über das Vorkommen von Element 61 in  der Natur. Im 
Zusammenhang m it der gegenwärtigen K ontroverse über did Möglichkeit dos Vork. in 
der N atu r u. der Benennung des.E lem ents 01 wurden Berechnungen über die S tab ilitä t 
dieses E lem ents gegenüber dem yS-Zerfall von Isotopen m it Hilfe der Theorie von BoHR- 
W h e e l e r  durchgeführt. Die radioakt. Isotopen des Elem ents 61, die definitiv bestim m t 
worden sind, haben die Massenzahlen 147, 148 u. 149. Sie sind alle /¡-radioakt. u. haben 
alle so kurze H albw ertszeiten, daß m an ihre unabhängige E xistenz in  der N a tu r aus
schließen kann. Die anderen Isotopen, welche eine Berechnung für möglicherweise stabile 
u. langlebigere Isotope des E lem ents 61 rechtfertigen, sind die m it den Massenzahlen 143, 
144, 145, 146, 150 u. 151. Bei Berechnung ih rer relativen S tabilitäten  m it Hilfe der BOHIt- 
WHEELERschen Theorie ergab sich, daß alle Isotope m it Ausnahme von 145 instabil 
sein sollten. F ü r die Masse 145 ergib t sich aus der Theorie keine wesentliche Energie
differenz zwischen 14ENd u. 14561. W enn daher das Elem ent 61 in der N atu r vorkom m t, 
dann is t es wahrscheinlich das Isotop m it der Massenzahl 145. Von L ib b y (P h y sic . Rev. [2] 
46. [1934.] 196) war gefunden worden, daß die schwache Strahlung von Nd aus negativen 
/¡-Teilchen von ca. 11 keV Energie zusam m engesetzt is t;  härtere  S trahlungen wurden 
nicht gefunden. E s is t dem nach möglich, daß 145Nd /¡-akt. is t u. E lem ent 61 als Nach- 
folgeprod. bildet. D ann könnte dieses letztere Isotop ein ziemlich langlebiger a-S trahler 
sein u. so die sehr geringe H äufigkeit oder N ichtexistenz des E lem ents 61 in der N atu r 
erklären, o-Emission is t kein unw ahrscheinlicher Vorfall, da Sm als a-ak t. e rkann t worden 
ist. Trennungsverss. an  a-ak t. Sm ergaben, daß  diese A ktiv itä t tatsächlich  dem Sm zu
zuschreiben is t ui n icht etw a Spuren von beigemengtem a-ak t. E lem ent 61. W enn das von 
LlBBY benutzte  Nd einige Zehntel % Verunreinigung an E lem ent 61 enthielte , dann könnte 
dessen beobachtete S trahlung von dem Element. 01 herrühren, wobei die negativen 
Teilchen AUGER-Elektronen oder E lektronen von einer inneren Umwandlung eines niedrig 
energet. y-Strahls sein könnten. Es werden nun  Verss. angcstellt, um das Isotop 14561 
darzustellen u. seine S trahlung zu untersuchen. Dies wird dadurch getan , daß hoch- 
gereinigtes Sm m it langsam en N eutronen bestrah lt wird. E s bildet sich dann ,146Sm; 
dieses zerfällt zu 14561. Dieses letztere Isotop, das einzige 61-Isotop, das sich aus 'S m  
durch N cutroncnoinfang bilden kann, kann rein nach der Na-Amalgam-M eth. durch 
Abtrennung der Sm -A ktivitäten erhalten  werden. (Physic. Rev. [2] 73. 630. 15/3. 1948. 
Berkeley, Calif., U niv., R adiation  Labor.) 110.12

Hoff Lu, Über die Häufigkeilsverhältnisse von Isotopen. Die Ergebnisse der Best. der 
H äufigkeitsverhältnisse von Isotopen durch einen M assenspcktrographcn scheint von der 
Untersuchungsm eth. abzuhängen. So differieren die von N i e r  m ittels olektr. Methoden 
erhaltenen W erten bis zu 20—30%  von den von ASTON nach der photograph. Meth. 
erhaltenen. E ine B etrachtung einer Sättigungseig. für die Silberhalogenidkörner in 
der photograph. Em ulsion verlangt, daß der photograph. W ert fü r ein H äufigkeits
verhältnis kleiner sein sollte als der elektr. W ert, wenn er größer als 1 ist. In  der Mehrzahl 
der Fälle wird diese Regel erfü llt, was zeigt, daß die Annahme von ASTON, daß der photo
graph. E ffekt abhängig is t von der Gesamtzahl der die photograph. P la tte  treffenden 
Ionen u. nicht von der Zeit, die sie in Berührung m it der P la tte  bleiben, n icht zutreffend 
ist. Es können infolgedessen die W erte von ASTON für die relative H äufigkeit der Isotopen 
nicht als genau angesehen werden. (Sei. Technol. China 1. 11—12. Febr. 1948.) 110.13

R ichard E . H onig, E in  Vergleich der Ionisalionsquerschnitle von I I„ und I )2. Massen- 
spektrom etr. w urden die E m pfindlichkeiten von I l 2+ u. D2+ bei einer nominalen Ioni
sierungsenergie von 50 eV untersucht. Es ergab sich das durchschnittliche Verhältnis 
H 2+/D a+ =  0,96, ±  0,005. H ieraus ergib t sich, daß die E m pfindlichkeiten von H s+ 
u. D2+ unter den gegebenen experim entellen Bedingungen die gleichen sind; die be
obachtete Differenz von ca. 4%  kann durch die Versuchsbedingungen bedingt sein. 
Da die Em pfindlichkeit von H D + nicht experim entell gemessen werden kann, m uß an
genommen werden, daß sie zwischen denen der beiden anderen isotopen Moll, liegt. 
Innerhalb von 4%  sind die Ionisationsw irkungsquerschnitte (für 50 eV) von H 2+ u. D2+ 
u. wahrscheinlicli auch für H D + gleich, was auch aus theoret. B etrachtungen heraus zu 
erw arten war. (J .  ehem. Physics 16. 837—38. Aug. 1948. Paulsbow, N. J . ,  Socony- 
Vacuum Laborr., Res. and Developm ent Dep.) 110.13

I. Hotles, Gitterenergien von Metallcarbiden und die Elektronenaffinität von C2 . Die 
Tatsache, daß CaC2 u. a. Carbide Ionenkrystalle bilden, läß t verm uten, daß die S truk tur 
von C2~ ■ stabil ist. Von K asarno 'W S K A Ja (fflypiiaji (PmiiuecKOü X hm iih [J . physik. 
Chem.) 20. [1946.] 1403) waren die elek trostat. Energien von CaC2, SrC, u. BaC2 berech
net worden. Vf. wiederholte diese Rechnungen u. berechnete aus den erhaltenen Werten
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die E lektronenaffinität E  von C2— , welche definiert is t durch die Gleichung C2 +  E  —  
Cj +  2e~. Durch Analyse eines B oitN -IlA B ER schen Kreisprozesses für ein inetall. Carbid 
kann der Ausdruck E  -j- Q, w.) Q die Bildungswärine von mol. C2-D am pf aus D iam ant 
ist, m ittels der K rystallgitterenergie U u. den bekannten Bildungswärmen berechnet 
werden. U is t gleich der berechneten elek trostat. Energie +  K orrekturgliedern, deren 
wichtigstes von der Abstoßwrkg. herrührt. W enn sich das A bstoßpotential gemäß 
1/r* ändert, dann läß t sich zeigen, daß die K orrek tu r —1/n der e lektrostat. Energie sein 
sollte. Ein W ert von n —  10, der sich aus anderen Erwägungen ergib t, erg ib t fü r E  +  <3 
für alle drei K rystalle einen W ert, der nahe bei — 245 kcal/Mol. liegt. Q is t n icht genau 
bekannt: der beste verfügbare W ert liefert für E  einen W ert von — 2,9eV . (Physic. 
Rev. [2] 73 . 539. 1/3. 1948. Univ. of Southern California.) 110.15

I . Amdur, Transporteigenschaf len von Gasen bei tiefen Temperaturen. II . M itt. 'Neon, 
Argon, Krypton und Xenon. (I. vgl.® ). 1948 . I I .  153.) D urch K om bination der 
Theorie der klass. Streuung u. der von CHAPMAN u . E n s k o g  entw ickelten Theorie der 
Transporteigg. wurden die V iscosität, die therm . Leitfähigkeit u. die Koeff. der Selbst
diffusion berechnet fü r Ne zwischen 60—200° K , Ar zwischen 110—290° IC, K r zwischen 
150—370° IC u. Xenon zwischen 210—550° IC. Die m ittleren absoluten Abweichungen 
zwischen iberechneten u. experim entellen W erten betrugen 5,5%  für die V iscosität u. 
5,9% für die W ärm eleitfähigkeit. Bei der Selbstdiffusion lagen zum Vgl. nur zwei experi
mentelle W erte vor, u. zwar je einer fü r ICr u. X. Die absol. Abweichungen waren 9,7 
u. 10,3%. (J . ehem. Physics 16. 190—94. März 1948. Cambridge! Mass., Inst, of Technol., 
Dep. of Chem.) 110.19

Karl Hauffe, Uber die Diffusionsgeschwindigkeit von Sauerstoff durch Silber an ver
silberten Kupferdrähten. An 4 verschied. A g-platierten Cu-D rähten, 0,5—1,2 mm dick 
mit Ag-Schichtdicken von 3—5,9 -IO "3 cm wurde bei 610 u. 700° u. 0 2-Druck von 1 a t 
die Diffusionsgeschwindigkeit des 0 2 durch die Ag-Schicht bestim m t. U nter der An
nahme, daß an der Grenzfläche Ag-Cu der Oa-Druck gleich 0 u. die Oxydationsgeschwindig
keit des Cu zu Cu20  gegenüber der Diffusionsgeschwindigkeit zu vernachlässigen ist, 
außerdem Grenzfiächenvorgängc an  den beiden Phasengrenzen keine Rolle spielen, 
weiden 0 2-Diffusionsgeschwindigkeiten berechnet im M ittel von 2 ,5 -IO-10 bzw. 
9,8-10_ u .cm .sec_1 (in Gram m atom en 0 2) bei 700 bzw. 610°. Diese Geschwindigkeiten 
sind 4—8mal größer als die von anderen A utoren gemessenen. E s wird d iskutiert, ob durch 
Diffusion von Cu in Ag 1er Diffusionsweg von 0 2 durch Ag merklich verkürzt werden 
kann, oder ob durch Risse u. Sprünge in der Ag-Schicht eine mechan. Diffusion erm ög
licht werden kann, ohne daß eine endgültige D eutung erreicht wird. W eitere System e 
werden zu Diffusionsmessungen vorgeschlagen. (Z. anorg. Chem. 257. 279—88. Dez. 1948. 
Greifswald, Univ., Chem. In s t., Phys.-chem . Abt.) ’ 296.28

J. G. Bennett und R . O. Griffith, Die Photoreaktion zwischen Jod und Wasserstoff
superoxyd in wäßriger Lösung. Vff. untersuchen erstm alig das photochem . Verh. wss. 
I^sgg. von Jod (I), Jod id  (II) u. W asserstoffsuperoxyd (III). Bei den therm . Rick, stellt 
sich nach einiger Zeit ein sta tionärer Zustand ein, u. die Konzz. von (I) u. (II) werden 
konstant. W ird ein solches Syst. im therm . stationären Zustand belichtet, dann geht eine 
Photo-Rk. un ter V erbrauch von (I) u. E n tstehung  von (II) vor sich, deren Ausmaß einm al 
durch Messung des (I)-Verbrauches w ährend der R k. u. durch Messung der (I)-Konz. 
nach Erreichen des sta tionären  Z ustandes bestim m t wird. Die nach beiden Methoden 
erhaltenen W erte stim m en befriedigend überein. — Die Analysen werden spektrophoto- 
metr. durchgeführt. Der pn-W ert der Lsg. wird durch Puffer über 4 gehalten, die Temp. 
beträgt 10°. Die verw endete App. gleicht m it wenigen Abänderungen der von CALOIV, 
GRIFEIt h  u .  MCKEOWN (C. 1 93 9 .1 1 . 2611) verw endeten. Gemessen w erden: Die L ich t
absorption, die pro Min. verschwindenden (I)-Mpll. u. die Q uantenausbeute, ausgedrückt 
m Moll. (I), die pro Q uant absorbierten Lichtes reagierten. Die durch Licht erfolgenden 
Rkk. sind :
Prim är-Rk.: hv - f  J 2 +  H 20 2 — 2 H J  +  0 2
K etten-Rkk.: a) H 20 ,  - f  J  -*  H 0 2 +  H + +  J "

b) H O / +  J 2 - , . p 2 +  H+ +  J  +  J .
Die Q uantenausbeutc b e träg t je nach den R eaktionsbedingungen 0,03—1,5. Sie is t d irek t 
proportional der Konz, von (III) u. um gekehrt proportional der absorbierten Energie. Die 
Quantenausbeute wird verm indert durch höhere (II)-Konz. u. verm ehrt durch die Konz, 
des bas. Anteils der Pufferlösung. Die Ergebnisse sind an  H and von 4 Tabellen n ieder
gelegt u. werden eingehend d isku tiert. Sehr ausführlich wird die K inetik  der Rk. behandelt 
unter der Annahme eines R eaktionsm echanism us, der^die prim . Bldg. von Jodatom en, 
zusammen m it den K etten-R kk. (a) u. (b) ergibt. E s wird wahrscheinlich gem acht, daß 
der basenkatalysierte Prozeß die K etten-R k. (a) ist. (Trans. F araday  Soe. 44 . 471— 78.
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Ju li 1948. Liverpool, Univ., M uspratt Labor, of Phys. and Eleetrochem ., Dep. of inorg. 
and Phys. Chem.) ’ 471.30

D. R. McMillan jr. und W. E. Woolf, Temperaturkoeffizient der Ullraschallgeschwindig- 
keit. Es wurde die Ultraschallgesehwindigkeit an einer Reihe von einkoraponentigen Fll. 
in dem Tem peraturbereich von 0—60° in 10°-Intervallen gemessen. In  allen Fällen wuchs 
die Geschwindigkeit linear m it der Tem peratur. Mit steigendem Mol.-Gew. nim m t der 
absol. W ert des Koeff. ab. (Physic. Rev. [2] 7 4 . 124. 1/7. 1948. E m ory, Univ.) 110.60

J. C. Hubbard, J. A. Fitzpatrick, B. T. Kankovsky und W illiam J. Thaler, Verzerrung 
von fortschreitenden Ultraschallwellen. Es wird über kurzzeitige Funkenschattenphoto
graphie von fortschreitenden U ltraschallwellen in  L uft, W., Glycerin u. CC14 berichtet. 
Ganz allg. ergab sich hierbei, daß die W ellenform (Wellenlänge von ca. 1 mm) nur dicht 
an ihrem  A usgangspunkt eine sym ra. Form zeigt u. sich bei ihrem weiteren Fortgang 
mehr u. mehr verzerrt. (Physic. R ev. [2] 74 . 107—08. 1/7. 1948. W ashington, D. C., The 
Catholic Univ. of America.) 110.60

S. Bhagavantam  und B. Ramachandra Rao, Bestimmung der elastischen Konstanten von 
A laun nach einer neuen Ultraschallmelhode. In  Fortsetzung früherer Unterss. der Vff. 
(C. 1947. 1255) über die Beugung von L icht durch Ultraschallwellen in Gläsern be
richten Vff. in der vorliegenden A rbeit, daß sie ähnliche Diagram me bei Verwendung 
von krystallinen K örpern .an  Stelle von Glas erhalten haben. Auf Grund dieser Beobach
tung entw ickeln Vff. eine neue Meth. zur Best. der elast. K onstanten  von K rystallen. 
V oraussetzung sind durchsichtige u. vollkommen schlierenfreie K rystalle, die geeignet 
geschnitten u. poliert sein müssen. In  kubischen Krystallen-sind die Würfel- u. O ktaeder
achsen am besten geeignet als Fortpflanzungsrichtungen der Schallwellen. Zur Ausführung 
des Vers. wird ein X- oder Y -geschnittener Quarz auf der Oberfläche des polierten Prismas 
befestigt, u. zwar so, daß m an entw eder longitudinale oder transversale Schallwellen in 
den K rystall sendet. Die Schallgeschwindigkeiten werden in jedem Fall bestim m t durch 
Photographieren der Beugungsdiagram m e bei bekannten Frequenzen. Die auf diese Weise 
erhaltenen W erte von Cu , C12 u. C44 für Alaun standen in gu ter Ü bereinstim m ung m it aus 
der L itera tu r bekannten W erten, die m ittels anderer M ethoden festgelegt worden waren. 
(N ature [London] 162. 818— 19. 20/11. 1948. W altair; India, A ndhra Univ., Dop. of Phys.)

  110.60

F. Hand, Physik und allgemeine Bildung, Rede zur Jahresfeier d. Frledrlch-SchUler-Univ. Jena am 26/6.
1948. Jena: Fischer. 1949. (16 S .)—  Jenaer akad. Reden. H. 31. DM 1,—.

♦

Aj. Aufbau der Materie.
Arnulf Schlüter, Zur S ta tistik  klassischer Gesamtheiten. E s wird zunächst das Phasen- 

Vol. einer G esam theit als das von der Energiefläche im Phasenraum  eingeschlossene Vol. 
u. die Phasendichte als dessen Ableitung nach der Energie definiert. Auf Grund der 
Ergodenhypothese kann dann die Phasendichte der G esam theit als das Faltungsprod. 
der Phasendiehten der E inzelteilchen gewonnen werden, u. diese können wieder, wenn 
die Energie der Teilchen separierbar ist, als Faltungsprodd. der den Encrgieanteilen zu
zuordnenden „Phasendichten“ dargestellt yerden. F ü r bestim m te, bes. wichtige Teilchen- 
sorten lassen sich diese Faltungen explizit durchführen. F ü r diese werden einige Vertei
lungsprobleme durchgerechnet; bes. w ird die exakte G ültigkeit des Ä quipartitionstlieorem s 
nachgewiesen. Ü araus u. aus der isotropen Invarianz des Pliasen-Vol. folgt, daß die 
therm odynam . D ifferentialgleichungen streng erfüllt werden, wenn die E ntropie pro
portional dem Phasen-Vol. u. die Temp. propoi tional * zu dessen logarithm . Ableitung 
gesetzt werden. Das gilt auch fü r G esam theiten aus beliebig wenigen Teilchen. (Z. N atur
forsch. 3a. 350—60. Ju n i 1948. G öttingen, M ax-Planck-Inst.) 110.78

R. A. Alpher, Eine Neutroneneinfangtheorie der Bildung und der relativen Häufigkeit 
der Elemente. Zwischen der relativen H äufigkeit der K ernarten  im  Universum u. dem 
N eutronen-Einfangqucrschnitt dieser Kerne besteht eine wechselseitige Beziehung. 
Häufige Kerne haben einen kleinen Einfangquerschnitt u. um gekehrt. Auf dieser Be
ziehung wird eine Theorie des Aufbaus der Elem ente durch sukzessiven Neutronen- 
E infang entw ickelt. Die Koeff. in den Gleichungen der Theorie enthalten  die Neutronen- 
E infangqnerschnitte der E lem ente u. es werden so Beziehungen zwischen Einfangquer
schnitt, At.-Gew. u. N eutronenenergien erhalten. Nach dieser Theorie w ar die Urmateric 
ein Neutronengas.. Bei der Ausdehnung des Universums zerfielen die N eutronen in  Pro
tonen u. E lektronen; durch N eutroneneinfäng entstanden  aus Protonen Deutonen. 
D urch weiteren N eutroneneinfang werden dann sukzessive schwerere Kerne gebildet. 
In  letzteren wird der Neutronengehalt, zwischen aufeinandeifolgenden Neutroneneinfängen 
durch /3-Zerfall geregelt. Die physikal. Bedingungen für die Periode der Elementbldg.
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sind m it einem kosmolog. Modell, das nur auf Materie beruh t, unverträglich. E s scheint, 
daß der frühere Zustand wahrscheinlich ein Strahlungsuniversum  m it'Spuren von M aterie 
war. Nach diesem Bild begann der Elem entebildungsprozcß einige 200—300 Sek. nach 
Beginn der Expansion; die Temp. w ar dabei in der G rößenordnung 10® °K u. die Materie-D. 
von der Ordnung 10_3g/cm 3. Infolge der E xpansion des U niversum s u. des Zerfalls 
der N eutronen m ußte die hauptsächliche Bldg. der E lem ente größenordnungsm äßig 
innerhalb der H albw ertszeit des N eutronenzerfalls abgeschlossen sein. Vorläufige Berech
nungen erklären befriedigend die beobachtete relative H äufigkeit der Elem ente. (Physic. 
Rev. [2] 74. 1577—89.1/12. 1948. Silver Spring, Md., Johns H opkins Univ., Appl. Phvs. 
.Labor.) * 286.80

Elliott J .  Lawton, Arbeitsweise der a u f dem P rinzip  der stehenden Wellen beruhenden 
Linearbeschleuniger fü r  Elektronen. Als Linearbeschleuniger -für E lektronen lassen sich 
Anordnungen aus einer Anzahl von H ohlraum resonatoren verwenden. F ü r derartige Be
schleuniger is t es wichtig, die verschied. Anregungsmöglichkeiten zu kennen, bei denen 
stehende Wellen in  der G esam tordnung auftreten. Nach einigen grundsätzlichen E r
örterungen über die möglichen stehenden Wellen u. der Beschreibung der Meßmeth. werden 
eine Anzahl von Meßergebnissen wiedergegeben. (J . appl. P h y s ic s l9 . 534—39. Ju n i 1948. 
Sclienectady, N. Y ., General Electric Res. Labor.) 431.81

D. W . Fry, R . B. R .-S . H arvie, L. B. M ullett und W . W alkinshaw , E in  Wanderwellen
linearbeschleuniger fü r  4-McV-Elektronen. Der hier beschriebene Beschleuniger s te llt 
eine W eiterentw. des von den Vff. beschriebenen 0,5-MeV-Beschleunigers dar (vgl. 
Nature [London] 160. [1947.] 351.) Die Länge wurde auf 2 m vergrößert, die Hochfrequenz
energie betrug 2 MW. Der gemessene Phasenfehler betrug  nur 18° auf 22 W ellenlängen: 
die Arbeitsfrequenz is t 2998, 1 MHz. Der E lektronenstrahl konnte durch ein 0,005 inch 
Cu-Fenster austreten . Bei optim alen Bedingungen konnte in 1 m Entfernung von der 
Austrittstelle m ittels eines x/s inch dicken Pb-Schirm es eine In ten s itä t der R öntgen
strahlung von 30 Röntgen/M in. gemessen werden, die sehr bald ein Loch in den Schirm 
brannte, so daß die m ittlere Strahlenergie leicht calorim etr. gemessen werden kannte. 
(Nature [London] 162. 859—61. 27/11. 1948. Harwell, Atomic Energy Res. Inst.)

286.81
W. J . H enderson, H . LeCaine und R . M ontalbetti, E in  magnetischer Eesonanzbeschleu- 

niger für Elektronen. WEKSLER gab (H fypnaa cpH3HwecKoit Xh.mhh [J . physik. 
Chern.] 19. [1945.] 153) zwei M ethoden an, um die durch den relativist. Massen
zuwachs gegebene Grenze des Cyclotrons zu überschreiten: Das Synchrotron u. das 
Microtron. Die Zeit fü r einen Umlauf eines re la tiv ist. Teilchens im Magnetfeld is t konstan t 
u. unabhängig von der Gesamtenergie des Teilchens. Die Anfängsenergie muß einer Be
dingung genügen, dam it das Teilchen in  Resonanz, m it der Beschleunigungs-HF komm en 
kann. Die Arbeitsweise des M icrotrons w urde an einem Modell stud iert. Die App. besteh t 
aus einer zwischen den Polen eines E lektrom agneten befindlichen zylindr.V akuum kam m er, 
in der sich seitlich ein H ohlraum resonatör (G ütefaktor Q =  12000) befindet, der durch 
eine Hohlleitung m it einem Magnetron verbunden ist. Die E lektronen beschreiben in 
der Kammer K reisbahnen, die jeweils durch den Spalt des R esonators führen. An dem 
1 cm breiten Spalt liegt eine IIF -Spannung  von 500—600 kV. Die E lektronen machen 
bei einem Magnetfeld von 1000 Örsted 8 Umläufe u. werden dabei auf 4,6 MeV be
schleunigt. Durch A btasten  m it Leuchtföliesonden u. Messung der radialen S trom ver
teilung erkennt m an, daß die Bahnen exzentr. K reise sind. Das S trom diagram m  zeigt, 
daß prakt. keine In tensitä tsverluste  w ährend der Umläufe auftreten . (N ature [London] 
162. 699— 700. 30/10. 1948. O ttaw a, N ational Res. Council.) 431.81

D. W . Fry, J . W . Gallop, F . K .G ow ard und J .D a in , 30 MeV-Elektronen-Synchrotron. 
Es wird ein 30 M eV-Synchrotron beschrieben, das wegen mangelnder Schutzvorrichtungen 
bisher nur bis 24 MeV m it geringer y-Strahlintcrsitä* betrieben w urde. Die volle In ten sitä t 
soll in 1 m Abstand 10 r/m in  betragen. Die Einzelheiten von K onstruktion  u. Schaltung 
werden diskutiert. Die E lektronen werden kurzzeitig (2 /¿sec) m it 10 kV m it dem üblichen 
KERST-Injektor eingeschossen. Die Beschleunigung erfolgt bis 2 MeV nach dem B etatron- 
prinzip. Die W -A ntikathode is t im Innern angebracht. An dem beschriebenen Synchrotron

?n ¿Erfahrungen gesam m elt werden zum Bau von 140- u. 300 M eV-Synchrotrons. 
V*eitere 30 M eV-Synchrotrons werden für Kernforschung u. medizin. Anwendungen ge
baut. (N ature [London] 161. 504—06. 3/4. 1948. Harwell, Atomic Energy Res. E stabl.)

431.81
F. R . Eider, R . V. L angm uir und H . C. Pollock, Strahlung von in  einem Synchroion 

beschleunigten Elektronen. U nterw irft m an energiereiche E lektronen großen radialen Be
schleunigungen, so strahlen sie beträchtliche Energie im opt. Spektr. aus. Gemessen wurde 
die Energie Verteilung im L icht von einem Synchrotronstrahl u. m it der Theorie ver-
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glichen bei mehreren Elektronenenergien bis zu 80 MeV. Die erhaltenen ' Ergebnisse 
standen in guter Ü bereinstim m ung m it der Theorie. Messungen der gesam ten L ichtausbeute 
erlaubten eine A bschätzung des Elektronenstvom s im Strahl. K inem atograph. Auf
nahm en des Lichtes bei sehr schneller Bildfolge erlaubten  eine Beobachtung der Größe 
u. der Bewegung des Strahls innerhalb des Beschleunigungsrohres. (Physic. Rev [2] 74. 
52—56. 1/7. 1948. Schenectady, N. Y ., General Electric Company.) 110.81

J. M. Cassels und R. Latham, Unelastische Streuung von Neutronen. Die theoret. Arbeit 
von WEINSTOCK (C. 1945. I I .  941), die, un ter Verwendung der DBBEYEsehen Theorie, die 
Streuung von N eutronen an polykrystallinem  Material untersucht, wird zur Berechnung 
des Querschnittes von Fe fü r die unelast. S treuung von N eutronen m it W ellenlängen von 
1,79—20 Ä  herangezogen. Die theoret. W erte werden m it experim entellen W erten ver
glichen, wobei es wegen des Kerneinfangs, der 3/i  des G esam tstreuquerschnittes ausm acht, 
schwierig is t, exak te  W erte fü r die unelast. S treuung zu gewinnen. Die bisherigen 
Unterss. zeigen aber, daß der unelast. S treuquerschnitt größer is t, als die Theorie voraus
sagt. (Physic. Rev. [2] 74. 103— 04. 1/7. 1948. Cambridge, E ngland, Cavendish Labor.)

387.82
R. H. Hildebrand und B. J. Moyer, Streuung von Neutronen hoher Energie. E s wurde 

die W inkelverteilung von an  Pb- u. Cu-Kugeln gestreuten energiereichon N eutronen im 
W inkelbereich von 3—25° gemessen. Die gestreuten N eutronen m it Energien größer als 
20 MeV wurden durch (n, 2 ?j)-Prozeß an  C, der zum 20 Min.-1JC fü h rt, festgestellt. Diu 
experimentellen K urven der S treuin tensität/W inkel stim m en m it den berechneten überein. 
(Physic. Rev. [2] 73. 540. 1/3. 1948. Univ. of California.) 387.82

E.O . Wollan und C. G.Shull, Die Beugung von Neutronen durch lcrystalline Pulver. 
U nter Anlehnung an die bekannte Technik der Beugung von R öntgenstrahlen an K rystall- 
pulvern wurden N eutronen der Clinton Pile durch  Reflexion von einem E inkrystall mono- 
chrom atisiert u. das Beugungsdiagfamm m it Hilfe eines GEIGER-Zählrolires un tersuch t, dsa 
erhalten wird, wenn diese N eutronen auf K rystallpulver auftreffen. Nach theoret. Be
trachtungen wird über die Streuungsmessungen an D iamant, Graphit, Al, Na, NaBr, 
NaCl u. N aF  berichtet. Alle Intensitätsm essungen wurden standard isiert gegen D iamant, 
dem ein genauer W irkungsquerschnitt auf Grund von W irkungsquerschnittsm essungeu 
zuerkannt wurde. Die S treuung von C, Al u. F  zeigte keine m eßbare Spinabhängigkeit; 
N a dagegen ergab eine beträchtliche Spinabhängigkeit, was daraus hervorgeht, daß der 
BRAGGsche S treuungsw irkungsquerschnitt 1,51 bafns beträg t gegenüber einem totalen 
S treuungsw irkungsqueischnitt von 3,7 barns. Durch weitere Messungen an anderen Sub
stanzen wurde das Vorzeichen der S treuam plitude für eine Reihe von E lem enten fest
gelegt. E ine positive Streuam plitudo haben O, Fe, Mg, Ba, Ca, S, F , Pb, N, C, Be, Al, 
Sr, Na, K , CI, Br, J  u. D, eine negative S treuam plitude haben dagegen Mn, Li u. H . (Physic. 
Rev. [2] 73 . 830—41. 15/4. 1948. Oak Ridge, Tenn., Oalc Ridge N ational Labor.) 110.82 

C. G. Shull, E. O. Wollan, G. A. Morton und W. L. Davidson, N  eutronenbeugungs- 
untersuchungen an N a ll und NaD. N eutronenbeugungsverss.an  N aH  u. NaD ergaben, 
daß beide Verbb. N aC l-S truktur besitzen, wobei die H- bzw. D-Atome die Cl-Atomlagen 
besetzen. W ährend N a u. D die N eutronen m it einer positiven S treuam plitude streuen, 
is t die Streuung von H durch eine negative S treuam plitude charakterisiert. Die kohärenten 
Streuungsw irkungsquerschnitte für H  u. D wurden zu 2 ,0± 0 ,3  bzw. 4 ,1 ± 1 ,2  barns be
stim m t. U nter Benutzung dieses W ertes des kohärenten Streuungswirkungsquerschnittes 
für H u. des MELKOXIONsehen W ertes von 20 barns fü r den to talen  Streuungswirkungs
querschnitt durch ein freies P roton wurden die für die zwei Protonenspinzustände charak
terist. S treuungsam plituden bestim m t; sie standen  in gu ter Ü bereinstim m ung m it den 
neuesten D aten über die Streuung von N eutronen durch ortho- u. para-W asserstoff. Der 
Bereich der K ernkräfte, die in  der N eutron-Proton-Triplettw echselw rkg. wirksam sind, 
wurde zu 1 ,6 ± 0 ,2 .10-13 cm bestim m t. (Physic. Rev. (2] 73 .842—47.15/4.1948. Oak Ridge, 
Tenn.. National Labor.) , 110.82

S. S. Sidhu, L. Winsberg und D. Meneghetti, Die Phase der Streuung thermischer 
Neutronen durch T itan . W ährend die R öntgenstreuung durch die Elektronenhülle stets 
in  Phase m it dem einfallenden R öntgenlicht is t, kann die Streuung von Neutronenwellen 
am K ern gleich- oder gegenphasig m it der einfallenden Welle sein. E s wird gezeigt, daß 
■die Streuung am Ti-K ern gegenphasig erfolgt. Ti als TiC, im NaCl-Typus kristallisierend, 
wird m it Neutronenwellcn bestrah lt. Aus den In tensitätsgesetzen für Röntgeninterleronzen 
folgt nun, daß alle Netzebenen des NaCl-Typus m it geradzahligen Indicestripeln starke, 
solche m it ungeradzahligen Indicestripeln schwache Interferenzen liefern. Bei Bestrahlung 
von TiC m it f/eutronenwellen sind die In tensitä tsverhältn isse  gerade um gekehrt, was nur 
durch eine entgegengesetzte Phase der S treustrahlung e rk lä rt w erden kann. Analoge 
Verhältnisse liegen vor bei H , Li u. Mn. (Physic. Rev. [2] 74 . 222. 15/7. 1948. Chicago, IH-> 
Argonne N ational Labor.) ' 387.82
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G. C. Phillips und J. C. Harris, Die Streuung von schnellen Neutronen durch Quecksilber. 
Untersucht wurde die Streuung von schnellen N eutronen un ter Benutzung der N eutronen 
aus der 2D +  2D -Rk. durch H g in  einer m it Ä than u. A. gefüllten N ebelkam m er, die 
in einem rechten W inkel zum einfallenden D euteronenstrahl aufgestellt war. Auf ca. 
4500 Stereoskop. Aufnahmen wurden 203 R ückstoßprotonen gemessen, die innerhalb 10° 
der Normalen an der Probe zu dem einfallenden S trahl lagen. Die Energieverteilung der 
von dem H g gestreuten N eutronen wurde berechnet aus der Differenz in  den Energie- 
verteilungen der R ückstoßprotonen m it u. ohne Streuer. T räg t m an die Anzahl gegen die 
Energie für die N eutronen graph. auf, dann  is t eine zunehmende A usbeute in  der Anzahl 
unelast. gestreuter bis zu 2,0 MeV festzustellen ohne Maximum bei niedrigen Energien. 
Es konnten ferner eine beträchtliche Menge durch H g rückw ärts gestreuter N eutronen 
beobachtet werden. (Physic. Rev. [2] 73 . 649. 15/3. 1948. Rice Inst.) 110.82

R. Avery und R. G. Sachs, Weitere Bemerkungen zu  den magnetischen Momenten von 
3I f  und 3He. Die Beweisführung für die E xistenz von Austauschm om enten in diesen 
Kernen hängt von einer genauen Auswertung der Spin- u. Bahnbeiträge zu den Momenten 
ab. In früheren Berechnungen gem achte A nnahm en werden überprüft. Obwohl die R esul
tate das Vorhandensein des A ustauschm om ents n icht endgültig bestätigen, werden 
Gründe angeführt, welche die entgegengesetzte Möglichkeit als weniger vernünftig  er
scheinen lassen. Die zur E rlangung w eiterer Aufschlüsse über diese Frage geeigneten Me
thoden werden besprochen. (Physic. Rev. [2] 74 . 1320—22. 15/11. 1948. Madison Wis., 
Univ. of Wisconsin.) 283.82

W. F. Hornyak und T. Lauritsen, Der erste angeregte Zustand von 7 L i. Mit einem magnet. 
Linsenspektrometer wurde die Energie des den Übergang vom kleinsten angeregten Zu
stand des ?Li-Kerns in  den G rundzustand begleitenden y-Strahles gemessen. Der angeregte 
Zustand wurde durch Anregung ohne Einfang m ittels 1,2 M cV-Protonen auf im Spektro
meter angeordnetem LiOH erreicht. Der y-Strahl vom 7Li wurde d irek t m it dem 411,1 keV- 
y-Strahl des 198Au u. der 510,8 keV -Verniehtungsstrahlung vom 13N verglichen. Die 
Energie des y-Strahls wurde zu 4 7 9 ± 2 k e V  bestim m t. (Physic. Rev. [2] 74. 1565—66. 
15/11.1948. California In s t, of Technol.) 286.83

T. Lauritsen, C. B. Dougherty und V. K. Rasmussen, Gammastrahlung bei9Be (d, n ) 10B. 
Mit einem magnet. L insenspektrom eter, das eine Auflsg. von 3%  h a tte , w urden die bei 
Th- u. Be-Umwandlungen auftretenden  Sekundärelektronen zwischen 100 keV u. 4 MeV 
untersucht. Das Spektrom eter wurde geeicht bei 147,6 keV (F-Linie von ThB), 411,1 keV 
(198Au), 510,8 keV (V ernichtungsstrahlung) u. 2,620 MeV (ThC"). Bei einem Bom barde
ment mit 1,2 MeV-Deutonen wurden folgende y-Linien beobachtet: 411,1 ± 5 , 4 75± 6 , 
718±3, 1024±10, 1435¿20 , 2170± 25, 2924± 25 u. 3425±25 keV. (Physic. Rev. [2] 74. 
1566. 15/11.1948. California Inst, of Technol.) 286.83

E. Richard Cohen und R. F. Christy, A nalyse der * Be  '+  p-Resonanzen bei 0,988 und 
1,077 MeV. Es wurde versucht, die durch 0,988- u. 1,077 M eV-Protonenresonanzen an 
Be verursachten Energieniveaus in  10B zu bestim m en. Die beobachteten to ta len  S treu
querschnitte u. die W inkelverteilung für P rotonen können n icht nur auf Grund der 
COüLOMB-Streuung erk lärt werden, u. auch die beiden Resonanzen erfordern die E in 
führung eines nicht in Resonanz befindlichen K ernstreuquerschnitts, dessen Größe m it 
der des COULOMB sehen Ausdrucks vergleichbar is t. Die beste Ü bereinstim m ung bei der 
0,988 McV-Resonanz wird für J  =  1 erhalten. Die 1,077 MeV-Resonanz scheint durch 
einfallende d-Protonenwellen verursacht zu sein. (Physic. Rev. [2] 74. 1566. 15/11. 1948. 
California Inst, of Technol.) 286.83

David R. Inglis, Der Kernspin von WB  und Spinbahnkopplung bei 7Li. Gemeinhin 
wurde bisher der Spin von 10B zu 1 angenomm en auf der Grundlage eines Vgl. m it anderen 
leichten, doppelt ungeraden K ernen. E ine neuere Messung des K ernspins von 10B h a t 
aber den W ert 3 ergeben (GO RDY.R in g  u . B u r g ,  Physic. Rev. [2] 74. [1948.] 1191). Vf. 
weist nun darauf hin, daß die einfache Theorie der Spinbahnkopplung leichter Kerne, 
wie 7Li, 9Be, UB, 13C u. 36N, tro tz  Vernachlässigung der Tensorkräfte m it dem Spin- 
'vert 3 für 10B u. m it dem m agnet. M oment p  =  1,8 übereinstim m en. Das Beispiel 7Li 
wird genauer d iskutiert u. die B edeutung der Spinbahnkoppelung bei der Best. des K ern 
spins hervorgehoben. (Physic. Rev. [2] 74. 1876. 15/12. 1948. Baltim ore, Md., Univ., Dep. 
of Phys.) 333.83

B. R. Curtis, Louis Rosen und J. L. Fowler, Differentieller D  (d, n) 3IIe-W irkungs- 
fliierschnitt fü r  10 MeV-Deuteronen. Mit D euteronen aus dem Los Alamos Cyclotron wurde 
eine dünne Gasprobe beschossen u. die Anzahl der 3He-Teilchen beobachtet, welche in 
einem bekannten festen W inkel in  einer gegebenen R ichtung em ittie rt wurden. E s wurden 
mehrere Gasproben benu tz t, so daß  a’le W inkel von 20—42° m it der R ichtung des Strahls 
gemessen werden konnten. Die angew andte D euteronenenergie betrug  10,2 MeV. E s wurde
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gefunden, daß im Zentrum  des Massesyst. der differentielle W irkungsquerschnitt für die Ge
winnung von 3He-Teilchen aus dieser Rk. angenähert unabhängig vom W inkel von 70—130° 
ist. Der durch E x trapolation  erhaltene to taleW irkungsquorschnitt is t 0 ,04-IO-24 cm 2. 
(Physic. Rev. [2] 73 . 648—49. 15/3. 1948. Los Alamos, Sei. Labor.) 110.85

J. E. Evans und T. W . Bonner, Die 440 keV-Resonanz von 7 L i -f- 1H. E rn eu t u n te r
sucht wurde die y-Strahlresonanz bei 440 keV für m it Protonen beschossenes Li. Die 
Resonanz scheint ein S inglett zu sein, dessen Breite bei der halben In ten sitä t 14 keV 
ist. Der W irkungsquerschnitt für die Rk. beim Maximum der Resonanz wurde zu
7,2 -IO-27 cm 2 gefunden. Die früher beobachtete Asymm etrie der A nregungskurve für die 
Resonanz (HUDSON, HERB u. PLAIN, C. 1940. II . 592) konnte bestä tig t werden. (Physic.
Rev. [2] 73 . 649. 15/3. 1948. Rice Inst.) 110.85

C. W . Malich und J. R. Risser, y-Slrahlen und Neutronen von durch Deuteronen bom
bardiertem Beryllium . Bestim m t wurden die A usbeuten von y-Strahlen u. N eutronen aus 
m it Deuteronen beschossenen dünnen Proben von Bo für Beschießungsenergien von 
0,25— 1,7 MeV. Die Anregungsfunktionen der N eutronen u. y-Strahlen sind sehr ähnlich, 
die A usbeuten nehmen angenähert exponentiell m it der Beschießungsenergie zu bis zu 
einer Deuteronenenergie von ca. 1 MeV, langsam er bei höheren Energien. Die y-Strahlen 
wurden registriert m it einem selbstlöschenden GEIGER-M ÜULEE-Zähholir, die Neutronen 
m it einem m it Ar bei A tm osphärendruck gefülltem Zähler. (Physic. Rev. [2] 73 . 648.
15/3, 1948. Rice Inst.) 110.85

C. P. Swann, W . J. Scott, E. L. Hudspeth und C. E. Mandeville, Die Ausbeute der 
y-Strahlen der Spaltung von Beryllium  durch Deuteronen aus einer dünnen Probe. Untersucht 
w urdendie beidei Spaltung von Be duich Deuteronen em ittierten  y-Strahlen für Deuteronen
energien von 150—750 keV. Die A usbeute stieg langsam an m itzunehm ender Beschießungs- 
energie; eine Resonanz in dem untersuchten  Spannungsintervall wurde nicht beobachtet. 
Die erhaltene K urve 'stim m t ziemlich gu t m it der tlieoret. berechneten A usbeute überein. 
Die absol. A usbeute bei 600 keV  von der dünnen Probe wurde abgeschätzt zu ca. 
7 ,5 -IO-7  Quanten pro D euteron. (Physic. Rev. [2] 73 . 648. 15/3. 1948. B artol Res. Found.)

110.85
Richard L. Conklin und W illiam Ogle, Weiterer Beweis fü r  einen y-p-Prozeß in 9Be. 

OGIE, B b c w n  u. COKKLIN ha tten  früher (Physic. Rev. [2] 71. [1947.] 378) über einen 
(y, p)-Prozeß in 9Be berichtet. Sie ha tten  die 12 MeV-/?; S trahlen von dem Zerfall von 8Li 
oberhalb des U ntergrundes von 3,7 MeV-/3-Teilchen von °He beobachtet, die auch während 
der B estrahlung durch den Prozeß 9Be (n , a) eHe gebildet werden. 8Li zerfällt in 8Be, das 
sofort in  zwei cx-Teilchen zerfällt. Die B eobachtung dieser a-Teilchen sollte ein weiterer 
Beweis für die E xistenz von 8Li sein. Diese a-Teilchen wurden beobachtet bei Bestrahlung 
von Be m it R öntgenstrahlen von 20 MeV. Die Zerfallshalbw ertszeit liegt innerhalb der 
experimentellen Fehlergrenzen der 0.88 Sek. betragenden H albw ertszeit von 8Li. (Physic. 
Rev. [2] 73 . 648. 15/3. 1948. Los Alamos Sei. Labor.) 110.85

T. Lauritsen, W . A. Fowler, C. C. Lauritsen und V. K. Rasmussen, Angeregte Zustände 
von 10B . U nter B enutzung eines m agnet. Linsenspektrom eters m it einer großen Apertur 
wurden die y-Strahlungen un tersucht, die von einigen R kk. herrührten , die zu angeregten 
Zuständen von 10B führten . Messungen, an der “Bc (pt, y) 10B -Strahlung von einer mit 
1,08 M eV-Protonen bom bardierten 12 keV-Probe u. von einer dicken Probe m it 1,04  MeV- 
Protonen ergaben, daß  eine K om ponente bei 0 ,72^0 ,1  MeV bei der höheren Resonanz 
existiert, die n ich t bei der niedrigeren Beschießungsspannung au ftr itt. W eiter wurde die 
y-Strahlung der Rk. 9Be (d, n) 10B bei Beschießung m it 0,840 MeV-Deuteronen untersucht. 
Die beobachteten y-Strahlenergien rvaren (in keV) 420± 10 , 480± 10 , 715± 10 , 1025±20 
u. 1460±30. Die Strahlung bei 0,715 MeV is t ident, m it der bei der R k. 9B e ( p ,y ) 10B 
beobachteten; es is t daher k lar, daß diese Strahlung einem Niveau bei 0,715 MeV oberhalb 
des Grundzustandes zuzuschreiben ist. Es wird angenomm en, daß die Linien bei 0,420, 
1,025 u. 1,46 Niveaus bei 0,420 u. 1,46 MeV anzeigen, wobei die 1.025 MeV-Strahlung 
von K askadenübergängen aus den oberen Niveaus herrührt. Daß die Linie bei 0,4SO MeV 
der Rk. 9Be (d, a.) 7*Li en tsprich t, wurde sichergestellt durch einen direkten  Vgl. mit der 
S trahlung von 7Li (p, p ') 7*Li. Auf der Suche nach einer N ichteinfangstrahlung wurde 
,0B in der Form  von isotop. angereichertem  B20 3 (10B ; 14B =  24 : 1) m it Protonen be
strah lt. E s wurde eine S trahlung bei 0,420 MeV beobachtet m it einer Bombardierungs
energie von 0,9 MeV. N icht beobachtet wurde die erw artete „0,715 M eV-Strahlung“ bei 
1,4 MeV. E s erscheint als sicher, daß die 0.420 M eV-Strahlung von einer Niphteinfang- 
anregung des niedrigsten N iveaus in  10B herrührt. (Physic. Rev. [2] 7 3 . 636—37. 1 5 /3 .194S. 
Pasadena, Calif., In s t, of Technol., W. K . Kellogg R adiation Labor.) 110.85

J. C. Harris, T. W . Bonner, J . E . Evans und G. C. Phillips, Untersuchung der schmalen 
Resonanz bei 1430 keV  in  der Reaktion 17C  +  -II. U ntersucht wurde die Halbw ertsbreite
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der y-Strahlenresonanz in  der Rk. 12C -f- 2H 14N* ->- 13C* -(- JH — 0,52 MeV. Bei B e
nutzung eines m it Pb umgebenen GEIGER-Zählrohrs ergab sich fü r eine 2 keV dicke 
C-Probe eine H albw ertsbreite von 8 keV. Der W irkungsquerschnitt bei dem Maximum 
der Resonanz wurde zu 0,08-10~24 cm 2 berechnet. (Physic. Rev. [2] 73. 649. 15/3. 1948. 
Rico Inst.) 110,85

W. Heckrotte und Peter Wolff, Anregungsfunklion der Reaktion 12C (p, p n ) 11C bei 
höheren Energien. U nter B enutzung eines von SERBER (Physic. Rev. [2] 72, (1947.] 1114) 
beschriebenen K ernm odells wurde die Anregungskurve der obigen Rk. fü r Energien bis 
zu 100 MeV berechnet. Die Anregung des K erns wurde bestim m t auf der Basis, daß das 
einfailendc Proton einzelne Zusam m enstöße m it dem  K ern erleidet. Die m ittlere freie W eg
länge eines energiereichen Nucleons im 12C-Kern wurde bei lOOMeV zu 4,75■' 10-13 cm 
angenommen, der R adius des 12C-Kerns zu 3 ,7 -10~13 cm. Berechnet wurde die Ver
teilungskurve für die auf den K ern in einem oder m ehr Zusamm enstößen übertragenen 
Energie. n-p-Zusam m enstöße wurden als dreim al m ehr wahrscheinlich angenommen als 
n-n- oder reine p-p-Zusainm enstöße. Die Berechnungen wurden sowohl für eine reine 
n-p-Austauschkraft als auch einem halben Austausch bei halber K ra ft durchgeführt. 
Auf dieser, Grundlage kann die Rk. auf vier Wegen erfolgen: a) p  +  12C l3*N ; 
13*N -+ J1C +  p  +  n, b) p  +  12C — 12*C +  p ;  12*C — n C +  n, c) p  +  12C ->- 12*N +  n; 
i2*N -v n C -j- p, d) p  +  12C -*■ 12C 4- p  -j- n. Die errechneten Ergebnisse w urden m it , 
den von CHUBB u. McMlLLAN (C. 1948. I I .  931) erhaltenen experimentellen D aten ver
glichen. F ü r einen 50% ig. Austausch is t der berechnete W irkungsquerschnitt bei 62 MeV 
0,046 barn u. für einen 100% ig. A ustausch 0,062 barn. Der experim entelle W ert für 
einfallende Protonen einer Energie von 62 MeV ist nach McMlLLAN u. MILLER (C. 1948.
II. 931) 0,073±0,010 barn. (Physic. Rev. [2] 73. 264—65. 1/2. 1948. Berkeley, Calif., 
Univ., Dep. of Phys., R adiation Labor.) 110.85

W. Heckrotte und Peter Wolff, Anregungsfunktion der Reaktion  12C (n, 2 n) n C bei 
hohen Energien. B erechnet wurde die A nregungskurve für die R k. 12C (n, 2 «) 1IC für 
Energien bis zu 100 MeV. Die Rk. kann auf drei Wegen erfolgen: a) n +  12C -> 13*C; 
i3*c-> n C -|1 2 ra, b) n +  12C -*  12*C.-(-w; 12*C “ C +  n, c) n +  12C — “ C +  2 n. 
Der berechnete W irkungsquerschnitt für die R k. bei 90 MeV is t 0,010 barn  für 100%ig. 
Austausch u. 0,012 barn  fü r 50% ig. Austausch. Der experimentelle W ort is t nach 
M cM illah  U. Y o r k  (C. 1949. I. 164) 0 ,022±0,004 barn. (Physic. Rev. (2] 73. 265—66. 
1/2.1948. Berkeley, Calif., Univ., Dep. of P hys., R adiation Labor.) 110.85

C. E. Mandeville und M. V. Scherb, Koinzidenzuntersuchung von ltsGold. U ntersucht 
wurden die Strahlungen von 198Au bei B estrahlung m it langsamen N eutronen nach der 
Koinzidenztechnik. Bei Benutzung von OEIGER-MÜLLER-Zählrohren in Koinzidenz m it 
einer Auflösungszeit von 0,10 Mikro-Sek. wurden in 198Au y-y-Koinzidenzen gemessen. 
Die y-y-Koinzidenz wurde gefunden zu (0,103± 0 ,007)-10-3 y-y-Koinzidenzen pro im 
y-Strahlenzähler registrierten y-Strahl. Kaskadenem ission von y-Strahlen in  198Au ist 
damit festgelegt. Die /J-y-Koinzidenz von 198Au wurde gemessen zu 0 ,19-10-3 K oinziden
zen pro registrierten ^-S trah l im /3-Stralilenzählcr; sie w ar unabhängig von der Energie 
des /S-Strahls. E s wurde keine A bnahm e in  dem /J-y-Koinzidenzbetrag beobachtet bis 
herab zu der kürzesten benutzten  Auflösungszeit. Dies spricht gegen die^Existenz eines 
kurzlebigen m etastabilen Zustands in i98Hg. (Physic. Rev. [2] 73. 634—35. 15/3. 1948. 
Swarthmore, Penn., F ranklin  In s t., B artol Res. Found.) 110.90

C. E. Mandeville und Morris V. Scherb, Einige Charakteristiken von ieScandium. Sc20 3 
wurde in der CLINTON-Pile m it langsam en N eutronen bestrah lt u. das rad ioak t. Material 
E a* ^ C’ <“!a u ‘ ßc treu nt. Die von der Sc-Fraktion em ittierten  /?-Strahlen  ha tten  einen 
Endpunkt von 0,076 g/cm 2 in Al. D urch K oinzidenzabsorption wurde die maximale 
Energie der y-Strahlen bei 1,0 MeV gefunden. Die /¡-y-Koinzidenz w ar 1 ,4-IO-3 K oinzi
denzen pro ^-Teilchen u. war unabhängig von der ß-Strahlenergie. Außerdem wurde eine 
^ -K o in z id en z  von (0,62±0,06) • 10-3 pro y-Strahl beobachtet. Diese Koinzidenzgeschwin
digkeiten zeigen, daß jeder /?-S trahl von zwei y-Strahlen gefolgt wird. H arte  ^-S trahlen 
wurden nicht beobachtet. (Physic. Rev. [2] 73. 648. 15/3. 1948. B artol Res. Found.)

110.90
C. E.Mandeville und Morris V. Scherb, Das 72 Tage-Isomere des T itans (51). Chem. 

reines TiOj, welches durch N eutronen aus der CLINTON-Pile b estrah lt worden war, wurde 
'd I , Fe, Ca, Sc u. Ti getrennt. In  der T i-F raktion  wurde eine schwache A k tiv itä t m it 
F v^v  /n °n ^d '^w ertsze it gefunden; dieser A k tiv itä t w ar von WALES, WILLIAMS u.

n t u  I I .  2204) eine H albw ertszeit von 72 Tagen zuerkannt worden. Der E n d 
punkt des /J-Strahlenspektr. wurde durch Messung der Absorption in  Al zu 0,09 g /cm 2 
i n n i v  tvS ^ aximum der y-Strahlenergie ergab sich durch KAinzidenzabsorption zu 

i l e \ . Diese W erte stim m en gu t m it denen ^on WALKE u. M itarbeitern überein. Die
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/J-y-Koinzidenz betrug 0 ,9 -IO-3 Koinzidenzen pro /3-Teilchen u. war unabhängig von der 
ß- Strahlenergie, woraus geschlossen werden kann, daß das /i-S trahlspektr. von 51Ti | 
einfach ist. Ebenso wurde eine y-y-Koinzidenz von (0 ,35± 0,03)-10_3 Koinzidenzen pro 
y-Strahl beobachtet. (Physic. Rev. [2] 73. 655. 15/3. 1948. Bartol Res. Found.) 110.90

Morris V. Scherb und C. E. Mandeville, Das 54 Minuten-Isomere von Ind ium  (116). Die 
54 M in.-A ktivität von 116In  wurde erhalten durch  B estrahlen eines 0,018 cm dicken 
M etallstreifens von In  m it langsamen N eutronen aus einer R a-B e-Q uelle von einer Stärke 
von 600 mc. Die /3-y-Koinzidenz wurde gefunden zu 1 ,3 -IO-3 Koinzidenzen pro ^-Strahl, 
sie war unabhängig von der ß-Strahlenergie. Dies läß t verm uten, daß das /?-Strahlspektr. 
einfach ist. E chte /3-y-Koinzidenzen wurden nicht beobachtet für ß-Strahlenergien größer 
als 0,7 M eV .'D ie y-y-Koinzidenz w ar (0 ,9± 0 ,1 )-IO -3 Koinzidenzen pro y-Strahl. Die 
Koinzidenzbeträge ergeben, daß drei y-Strahlen in  K askade pro ß-Toilchen em ittiert 
werden. (Physic. Rev. [2] 73. 655—56. 15/3. 1948. B artol Res. Found.) 110.90

M. Lindner und I . Perlman, Neulronenunterschuß-isolope von Rhodium und Palladium.
Nach einem Überblick über die Schwierigkeiten der Gewinnung der leichten Isotope 
von Rh .u. Pd wird ein Verf. zu ihrer Gewinnung angegeben. E ine dünne Rh-Metallfolie 
wurde m it 50 M eV-Deuteronen beschossen. Rh wurde in K H S 0 4-Schmelze aufgelöst u. 
der Pd-Anteil durch Ausfällung als Pd-D im ethylglyoxim  aus schwach saurer Lsg. ge
wonnen. Das Pd zeigt drei A k tiv itä ten : a) 9 Sldn. 101Pd. E s zerfällt zu 90%  durch Hüll- 
elektroneneinfang u. zu 10% durch ß +-Strahlung. /?+-Energie 2 ,3 ± 0 ,2  MeV. ß~- oder 
y-Emission wurde nicht beobachtet. W ahrscheinlicher Reaktionsmechanism us 
l03Rh (d, 4 w) 101Pd. R eaktionsquerschnitt 0,24-10~2i cm 2, b) 4,0 Tage i00Pd. E s zerfällt 
durch H üllelektroneneinfang un ter Emission der entsprechenden Röntgenstrahlung. 
y-Strahlung von 1,8 MeV u. 90 keV wurde gefunden. W ahrscheinlicher Reaktions
mechanismus 103Rh (d, 5 n) 100Pd, R eaktionsquerschnitt 0,28-IO-24 cm 2, c) 17 Tage 103Pd, 
aus 103Rh (d, 2 n) 103Pd. — Der Rh-A nteil zeigte die A k tiv itä ten : a) 4,3 Tage 101Rh. 
y-Strahler m it 0,35 MeV, der zu 10% innere Umwandlung erfährt, b) 19,4 Sldn. 100Rh. ,
Positronenstrahler m it 3 MeV. W eiter Umwandlungselektronen von 0,6 MeV u. Emission f
der charakterist. R öntgenstrahlung u. 1,2 MeV-y-Emission. Zerfällt zu 95%  durch Hüll- i
elektroncneinfang u. zu 5%  durch Positronenemission. (Physic. Rev. [2] 73. 1202—03. |
15/5. 19-18. Berkeley, Calif., Univ. of California, Dep. of Chem., R adiation Labor.)

387.90
E. T. Jurney und Allan C. G. Mitchell, Koinzidenzmessungen an lu Sb. Der Zerfall von 

12JSb wird m it Ivoinzidenzzählmethoden untersucht, y-y- u. /?-/J-Koinzidcnzen werden 
gemessen. Aus den /3-y-Koinzidenzen wird auf die E xistenz von E lektronengruppen be
stim m ter Energie geschlossen. (Physic. Rev. [2] 73. 1269. 15/5. 1948. Ind iana Univ.)

387.90
M. V. Scherb und C. E. Mandeville, Strahlungen aus Antim on (124). Die aus 12iSb 

stam m enden Strahlungen wurden nochmals untersucht. Die Energie der y-Strahlung mit 
1,67 MeV u. die der /J~-Strahlung m it 1,62 MeV wird in  Ü bereinstim m ung m it Messungen 
von M i t c h e l l ,  L a n g e r  u . Mc D a n i e l  (C. 1 9 4 1 .1. 3185) gefunden. (Physic. Rev. [2] 73.
1268. 15/5. 1948. B artol Res. Found.) 387.90

Bernard D. Kern, Daniel J. Zaffarano und Allan C. G. Mitchell, ß- und y-Strahlungen 
aus Antim on. R adioakt. Sb wurde hinsichtlich seiner ß- u. y-Strahlung m it dem Magnet
spektrom eter untersucht. Die y-Strahlung des 12,*Sb (60 Tage) wurde m it Hilfe des Photo
effektes an  dünnen Pb-Schichten u. aus COJIPTON-Elektronen in  Cu untersucht. Den 
beobachteten Linien komm en die Energien 0,65, 0,714 u. 2,064 MeV zu. E ine Linie, aus 
innerer Umwandlung herrührend, wird zu 0,571 MeV gefunden, die einer y-Energio von 
0,603 MeV entspricht. Die Messung der y-Strahlung aus 122Sb (2,7 Tage) ergab 0,568 MeV.
— Das /J-Spektr. is t kom plex; die Endpunktenergien werden zu 2,32, 1,58, 0,98, 0,63 
u. 0,47 MeV bestim m t. (Pliysic. Rev. [2] 73. 1268. 15/5. 1948. Ind iana Univ.) 387.90

F. K. McGowan und S. De Benedetti, Kurzlebige isomere Kerne von lw T m  und m Tin.
An 33 Tage-189Yb, das u n te r K -E infang in 1!STm übergeht, wurden verzögerte Koinzi
denzen beobachtet. Die verzögerte S trahlung rü h rt von U m w andlungselektroncn aus einem 
Zustand von ungefähr 1 p sec H albw ertszeit u. einer Anregungsenergie von 0,2 MeV her.
30%  der unm ittelbaren Zählimpulse rühren von der den K -Einfang begleitenden Röntgen
strahlung her, u. der R est kom m t den U m w andlungselektronen zu. Dies beweist, daß 
.wenigstens einige Augenblicke y-Emission sta ttfin d e t. — Mit 9,4 Tage 16aE r wurden 
keine verzögerten Koinzidenzen festgestellt. Am 7,5 Stdn. m E r, durch ^ “-Zerfall in 
I71Tm übergehend, wurden ebenfalls verzögerte Koinzidenzen festgestellt, die einem 
Anregungszustand von 2,5 ,usee H albw ertszeit u. 0,113 MeV Anregungsenergie ent
sprechen. (Physic. Rev. [2] 73. 1269. lß /5 . 1948. Clinton N ational Labor.) 387.90
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Chao-Wang Hsueh, Das Intensilälsverhällnis der Komponenten von I Ia und Da. Vf. 
beobachtete das L icht einer H- odei D-Glim m entladung in  einer in it fl. L uft gekühlten 
Capiljare, um die Feinstruk tu r von H„ u. Da zu bestim men. S ta tt  der zu erw artenden 
5 Komponenten wurden wegen der V erbreiterung durch den DOPPLER-Effekt nur zwei 
beobachtet, eine schwächere kurzwelligere, die den K om ponenteh 2 u. 3 (Benennung 
nach WILLIAMS, Physic. Rev. [2] 54. [1938.] 559), u. eine stärkere u. langwelligere, die den 
Komponenten 1, 4 u. 5 zugeordnet wurde. Das In tensitä tsverhältn is der beiden beob
achteten Linien wurde bei H„ zu 0,808±0,004, bei Da zu 0,803±0,003 bestim m t s ta t t  des 
theoret. zu erw artenden W ertes 0,806. (Physic. Rev. [2] 74 . 670—76. 15/9. 1948. Pasadcna, 
Calif., California In s t, of Techno].) 287.136

K. Murakawa und S. Suwa, Der Isotopeneffekt im  Spektrum  des N e l l .  Vff. beob
achteten das Spektr. eines in  reinstem  Ne von wenigen mm Hg Druck brennenden E n t
ladungsbogens m it Al-Hohlkathode.^ Der H aup tan te il der Entladungsenergie diente unter 
diesen U m ständen zum Erregen des Spektr. vom K athodenm aterial, ein geringer Teil zum 
Erregen des N cII-Spektrum s. Die F e in s truk tu r der Linien wurde untersucht. E s ergab 
sich, daß jede starke N eII-L in ie  aus zwei K om ponenten bestand, von denen die schwächere 
stets kurzwelliger war. Das In tensitä tsverh . w ar allg. 1 : 9. Die schwächere Linie wird dem 
22Ne, die stärkere dem 20Ne zugeschrieben. Die Linien des N e l l  sind tabellar. zusammen- 
gcstellt. (Physic. Rev. [2] 74 . 1535—36. 15/11. 1948. Tokio, Japan , In s t, of Sei. and 
Technol., K om aba, Meguroku.) 287.136

Homer D. Hagstrum, Dissoziationsenergien von Stickstoff und Stickstoffoxyd. GLÖCKLER 
(C. 1949. I. 763) h a tte  aus einigen halbem pir. Beziehungen geschlossen, daß D(N,) =  
9,764 eV u. D(NO) =  6,49 eV sein m üßten. Zu dem gleichen Ergebnis w ar G a y d o n  
(Dissociation Energies and Spectra of Diatomic Molecules, New York 1947) auf Grund 

/ l e r  Bandenspektren dieser Moll, gekommen. Vf. bring t den N achw., daß auf Grund der 
experimentell bestim m ten Dissoziationsgrenze in  N O + die beiden obigen W erte fü r D(N2) 
u. D(NO) zu 7,384 bzw. 5,30 eV angenomm en werden müssen. (J . chom. Physics 16. 848 
bis 849. Aug. 1948. M urray Hill, N. J .,  Bell Telephone Laborr.) 110.136

M. K. Wilson und R. M. Badger, Eine Neuunlersucliung des Schwingungsspektrums von 
Ozon. Neu untersucht wurde das Spektr. des 0 3 in  dem Bereich von 1,5— 15 p. Hierbei 
wurde eine neue fundam entale Bande beobachtet, deren Zentrum  bei ca. 1100 cm -1 
liegt u. deren In ten sitä t ebenso groß is t wie die der bekannten fundam entalen Bande bei 
705 cm-1, m it der sie auch in ihrer S truk tu r ziemlich genau übereinstim m t. Diese beiden 
Banden werden als N j u. N 2 bezeichnet; dio äußerst intensive Bande bei11043 cm -1 ist 
dann offensichtlich die Fundam entale Ns. (J . ehem. Physics 16. 741—42. Ju li 1948. 
Pasadena, Calif., Inst, of Technol., G ates and Crellin Laborr.) 110.136

John D.Rogers und Dudley Williams, Mikrowellenspeklren der linearen M oleküleOCS, 
OlCN und DrCN. Messungen der 1 -*• 2-Rotationslinien von OCS u. C1CN u. der 2 3-
Lmic von BrCN zwischen 19000 u. 27000 MHz. Die H yperfeinstruk tur is t bei C1CN m it 
einem Cl-Kernspin von 3/ 2 im E inklang. Andere D aten  werden nicht m itgeteilt. (Physic. 
«ev. [2] 74. 1889. 15/12. 1948. Ohio S tate  Univ.) 292.136

I.RandMcNally jr., Vorläufige Untersuchung der Spektren von Uranisolopen. D iskutiert 
v llri-e zunii<R|Sl' de1- Isotopenverschiebungseffekt m it Bezug auf andere Isotopeneffekte. 
vorläufige Unterss. dieses Effektes bei U-Isotopen ergaben, daß Verschiebungen von 
ca. l  Wellenzahl zwischen 235U- u. 238U-Spektren nach dem V iolett zu für das leichtere 
Isotop nicht ungewöhnlich sind. Diese W ellenlängenuntersehicde wurden in  Beziehung 
gesetzt zu den Spektroskop. Energiesystem en von U I  u. U I I ; hierbei wurden zwei Typen 
gefunden: 1. eine einfache isotop. Verschiebung, welche herrüh rt von K onfiguration- 
Kernwechselwrkg. u. 2. eino komplexe isotop. Verschiebung, welche ihren U rsprung h a t 
m Störungen zwischen dicht nebeneinander liegenden Niveaus. Die Größe der V er
schiebung in U I is t im allg. von der Größenordnung von 0,3 cm -1 , in  U I I  zwischen 

- ’J  k 's. d H ’5 cm -1. K onfigurationen, die die s2-E lektronengruppe en thalten , zeigen die 
größten isotop. Verschiebungen, woraus sich ein additiver Typ von Wechselwrkg. für die 
«-Elektronen u. den K ern ergibt. (Analytic. Chem. 20.1127. Nov. 1948. Oak Ridge, Tenn, 
uarbide and Carbon Chemicals Corp.) 110.136

J en> Der Zeeman-Effekl in  Mikrowellen-Molekülspektren. Beschreibung eines 
i lkrowellen-Spektrographen hohen Auflösungsvermögens. K urze Theorie seiner W irkungs
weise u. Empfindlichkeit. Das zu untersuchende Gas befindet sich in einem Hohlraum - 
^esonator, dessen Mikrowellen-Reflexionskoeff. gemessen wird. Dieser h a t für die Resonanz- 
requenz des H ohlraum s ein scharfes Minimum, dessen Breite ca. das 10fache der Linien- 
reite der zu untersuchenden Spektrallinien sein soll. Der •Hohlraum wird auf die Absorp- 
ions roquenz des Gases abgestim m t. Die Linie, bzw. ihre ZEEMAN-Komponenten, zeichnen 
c c ann als schmale1 Maxima innerhalb des breiteren  Minimums des H ohlraum s ab. Der
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kleinste m eßbare Absorptionskoeff. is t IO-7 cm -1 (3facher Rauschpegel). Der hierfür 
erforderliche hohe Q-Wert des H ohlraum s von 104 kann bisher nur bei größeren Resona
toren erzielt werden, die in  der ca. 20. Oberschwingung angeregt werden. Mit diesem 
Spektrographen wurde der ZEEMAN-Effekt in Magnetfeldern von 0—1670 ö rs ted  an 
zahlreichen Linien des N H 3-Inversionsspektr., an den 0 -*■ 1-Rotationslinien des CH3C1 
u. an mehreren Rotationslinien des S 0 8 untersucht. E s zeigt sich, daß im Falle des 14N H S 
u. der CH3Cl-Isotopfc das die ZEEMAN-Aufspaltungen in den benutzten  schwachen Magnet
feldern bestim mende m agnet. Moment des Mol. sich aus dem K ernm öm ent des 14N bzw.
3EC1 u. 37C1, u. dem Moment der M olekülrotation zusam m ensetzt, die m iteinander durch 
Quadrupolwechselwrkg. u. m agnet. Dipolwechsehvrkg. gekoppelt sind. Die H -K erne sind 
dagegen nicht wirksam. M it dem bekannten ¡/-Faktor des 14N -Kernspins von 0,403 erhält 
m an fü r den ¡/-Faktor der M olekülrotation (mol. „¡/-Faktor“ ) ¡/mol =  O .iS iO .O S . Bei 
15N H 3 rü h r t der ZEEMAN-Effekt nur von dem magnet. Moment der M olekülrotätion her, 
er e rlaub t daher die unm ittelbare Best. von ¡/mol. Man erhielt denselben W ert wie bei 
14N H 3. Bei SOs reichte das Auflösungsvermögen nicht mehr zur Trennung der ZEEMAN- 
K om ponenten aus. Die Bedeutung derartiger ZEEMAN-Effekt unteres, sieht Vf. vor allem 
in der Möglichkeit, mol. ¡/-Faktoien zu bestim men. (Physic. Rev. [21 74. 1396— 1406. 1
15/11. 1948. Cambridge, Mass., H arvard  Univ., Cvuft Labor.) 292.137

C. K. Jen, Magnetische Kern- und Molekülmomente in  Mikrowellen-Zeeman-Speklren. 
Kurze Mitt. zu der vorst. referierten Arbeit. (Physic. Rev. [2] 73. 1248. 15/J>. 1948. Har
vard Univ.) 292.137

Kurt Lücke und Georg Masing, Zur Theorie der Rekrystallisation. Vff. bringen eine 
vereinfachte D urchführung der R echnung von PETERSEN (C. 1948. II. 1153) für die 
Keimbldg. bzw. das K ernw achstum . E in isotrop deform ierter Keim is t auf K osten der 
Umgebung dank der von ihm  herrührenden elast. Energie waohstum sfähig. Hieraus, 
erg ib t sich ein brauchbares kodkretes Modell für den Vorgang der Keimbldg. selbst. Da 
das K eim wachstum  auf dieser Grundlage etw a nach Verfünffachung des Keimradius 
aufhört, ergibt diese Betrachtungsw eise für die weiteren Vorgänge der Rckrystallisation 
keine wesentlich neuen G esichtspunkte. (Z. M etallkunde 39. 291—93. O kt. 1948. Göttin
gen, In s t, für allg. M etallkunde.) 139.144

Paul A. Beck, M. L. Holzworth und Hsun Hu, Augenblickliche (inslanlaneous) Korn- ' 
Wachstumsgeschwindigkeiten. Die isotherm ale Zunahme der K orngröße D  m it der Anlaß
zeit i in hochreinem Al folgt der Beziehung D — K - tn (1), wo K  u. n tem peraturabhängige 
Param eter bedeuten. Der E xponent n n im m t von 0,056 bei 350° auf 0,32 bei 600° zu- • i-, 
Aus (1) folgt für die augenblickliche W achstumsgeschwindigkeit d D /d l =  nAT-i»-1 (2).
Da n <  1, nim m t dD /d t m it fortgesetztem  Anlassen ab. Der absol. W ert des negativen 
E xponenten  n — 1 u. daher die Geschwindigkeit der Abnahme von dD /d t nim m t mit 
abnehm ender Temp. zu. Neuere Unteres, ergaben, daß die Geschwindigkeit des Korn
w achstum s in hochicinem Al nach 33% ig. Red. der. Oberfläche durch W alzen nur von der 
augenblicklichen Korngröße u. der Temp. abhängt, daß sie jedoch unabhängig ist von 
der besonderen vorherigen W ärm ebehandlung, welche angew andt worden war, um die 
betrachtete augenblickliche K orngröße zu erhalten. Da die Wachstumsgeschwindigkeit 
durch die augenblickliche K orngröße ü. die Temp. bestim m t sind, kann m an dD /il 
als Funktion  dieser Variablen ausdrückon. Aus (1) erhält m an l =  (D/iT)1/“. Substituiert 
man dies in (2), dann e rhä lt m an dD /dt =  n ■ KMD ■ D 1-1!^ oder in logarithm . Form 
log {dD/dt) —  log n - f - 'l /n  log AT -f- (1 — l/n )  log D. T räg t m an log {dD/dt) graph. gegen 
log D auf, so erhält m an eine gerade Linie für jede Temp. m it einer Neigung von 1—I/m 
Da sich T em peraturabhängigkeit von dD /dt m it der K orngröße ändert, wird auch die 
„Aktivierungsw ärm e“ , die m an aus den augenblicklichen Geschwindigkeiten errechnen ,
kann, korngrößenabhängig sein. So is t z. B. die für dD /dt bei D =  0,15 mm berechnete 
„Aktivierungsw ärm e“ ca. 38 kcal/g A tom , aber bei D =  0,5 mm ca. 60  kcal/g-Atom. —
Für 70—30-Messing, wo der E xponent » tem peraturunabhängig  is t, ist es möglich, einen 
W ert für die Aktivierungsw ärm e abzuleiten, entw eder aus der G esam tzeit für eine ge
wisse Korngröße oder aus der augenblicklichen Geschwindigkeit dD /dt. Nach beiden 
Methoden e rhä lt m an den gleichen numer. W ert von Q =  61,8 kcal/g-A tom , der unab
hängig , von der K orngröße is t. (Physic Rev. [2] 73. 526—27. 3/3. 1948. N otre Dame,
Ind. Univ., Dep. of M etallurgv.) 110.144

Norman Goss, Rekryslallisation von Z ink  bei Zimmertemperatur. R öntgenograph, wurde 
die Rekrystallisation von kaltgew alztem , 0,002" dickem Zn bei Zim mertemp. beobachtet, 
u. zwar wurden 28 Tage lang alle 24 Stdn. Aufnahmen angefertigt. Die Änderungen in der 
Rekrystallisation waren sehr groß innerhalb der ersten 72 S tdn .; hierauf war dieÄnderung |
in dem K rystallw achstum  sehr gering, aber selbst nach 28 Tagen w ar die Rekrystalli
sation noch nicht vollständig beendet. E rhitzen der Probe in  sd. W. führte zur Beendi-
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gung der R ekrystallisation un ter Zunahme der Korngröße. (Pliysic. Rev. [2] 74. 116. 
1/7. 1948. N orm an Goss, S. 0 .  M. Center.) 1 i 110.144

Hugh 0 ’Neill, Zwillingskrystalleinschlüssein A lum in ium  und Eisen. Eisen gleicht dem 
Aluminium darin, daß es selten Tempcrzwillingo zeigt m it typ . geraden Grenzen. Ebenso 
wie beim Al (MAY, TlEDEMA, BÜRGERS 1948) konnten auch beim Fe keine Ferritkrystallo  
gefunden werden, die in  großen rekrystallisierten K örnern eingebettet waren, sich in 
Zwillingsstellung zu der Umgebung befanden u. nicht aufgesaugt wurden im Verlauf 
einer langen Glühung un ter der A ,-Tem peratur. — In  einer beigefügten Notiz schlagen 
obige Vff. vor, zu untersuchen, ob die Zwillingsbeziehung streng oder nur angenähert 
erfüllt ist. (N ature [London] 163. 62. 8/1. 1949. Swansea, Univ. Coll., Singleton Park.)

244.144
Nicholas Chako, Ausdehnungs- und Dickeschwingungen von zweidimensionalen K ry- 

stallen. U ntersucht wurden die Schwingungsarten von rechteckig u. kreisförmig geschnitte
nen K rystallen verschiedener Sym m etrie. E s wurde gefunden, daß man füi K rystalle, 
die zu der Gruppe V II gehören, unabhängige Schwingungen entlang den zwei Achsen 
erhält. F ür große A m plituden sitid die Schwingungen in den zwei R ichtungen gekoppelt 
u. sind nicht länger einfach harm onisch. F ü r K rystalle geringerer Sym m etrie als Quarz, wie 
z. B. ROCHELLB-Salz, sind die höheren H arm onischen im allg. keine einfachen Vielfachen 
der Fundam entalen, obwohl fü r Schwingungen höherer O rdnung die Frequenzen eine 
einfache harmon. Beziehung erreichen. F ü r kreisförmige P la tten  von Quarz kann m an die 
Theorie von LOVE anwenden, da sowohl die D ilatations- wie die R otationsvektoren einer 
Gleichung vom Typ der Wellenbewegung m it verschiedenen Fortpflanzungskonstanten 
genügen. (Physic. Rev. [2] 74. 126. 1/7.1948. A labam a, Polytechnic Inst.) 110.145

S. S. Lu, Eine npue graphische Methode zur Indizierung von Debye-Scherrer-Aufnahmen. 
Beschreibung der Methode. (Sei. Technol. China 1. 12— 13. Febr. 1948.) 110.146

S. S. Lu und S. H. Shih, Genaue Bestimmung der Gitterdimensionen fü r  kleine Röntgen- 
reflexionswinkel. E s wird eine neue K am era beschrieben zur Best. der G itterdimensionen 
aus niedrigen Reflexionswinkeln. Bei Berücksichtigung aller möglichen systom at. Fehler 
läßt sich der Fehlor von sin2 # /2  ausdrückcn durch A sin2 &/2 =  K -sin2# , wo & =  2 0  u. K  
eine Konstante bedeuten. (Sei. Technol. China 1. 13. Febr. 1948.) 110.146

V. Vand, Verbesserte Formeln zur Anwendung der „Sleepest-Descents“-Methode bei der 
Röntgen-Strukturanalyse. Es wird gezeigt, daß es bei den letzten Schritten der BOOTH- 
schen Meth. richtiger is t, bei der Bldg. der Summe der Fehlerquadrate s ta t t  der S tru k tu r
faktoren die Logarithm en der In tensitä ten  zu nehmen, da  der durchschnittliche loga- 
rithm. Fehler konstan t is t u. dem GAUSSschcn Gesetz gehorcht. Die Änderung der 
Koordinaten im Verlauf eines Schrittes kann als V ektor im* 3-N-dimensionalen R aum  
aufgefaßt werden. F ü r diesen V ektor werden verschied. Formeln u. die jeweils bequem ste 
Meth. zur Berechnung angegeben. Eine K orrekturm öglichkeit für die n icht im absol. 
Maß gemessenen S truk turam plituden  wird gezeigt. Vf. w andte diese Methoden bei der 
Berechnung einiger K rysta lls truk tu ren  an. (N ature [London] 161. 600—01. 17/4. 1948. 
Port- Sunlight, Cheshire, Lever B rothers & Unilever L td ., Res. Dep.) 431.146

V. Vand, Methode der stärksten Verbesserung in  der Rönlgenstrahlenanalyse. Vf. schlägt 
für die anfänglichen Stadien d ersy stem at. Verbesserung die Minimalisierung von Rt  == 2  

Fc)2/(A2+A-24 - i2) vor, wenn die Beobachtungsfehler der In tensitä ten  gewichts- 
mäßig vernachlässigt werden können. Die Funktion soll berücksichtigen, daß in den an 
fänglichen Stadien die Differenzen (Fo — Fc)2 um so größer ausfaüen, je größer die MlLLER- 
schen Indiees h k l  sind. (N ature [London] 163. 129—30. 22/1. 1949. P o rt Sunlight, Che
shire, Lever Brothers & Unilever L td ., Res. Dep.) 135.146

V. Vand, Eine mechanische Rechenmaschine zur Berechnung von Röntgenstrahlen- 
Strukturfakloren. Es wird kurz eine Beschreibung einer mechan. Rechenmaschine zur Be
rechnung von S trukturfak toren  angegeben, die gleichfalls zur Berechnung nach der Meth. 
der stärksten Verbesserung (steepest descents) u. für FOURIER-Synthesen verwendet 
werden kann. (N ature [London) 163. 169—70. 29/1. 1949. P o rt Sunlight, Cheshire, Lever 
Brothers & Unilever L td ., Res. Dep.) 135.146

W. Cochran, Die Fourier-Methode bei K ry  Stallstrukturanalysen. (Vgl. C. 1949. II . 729.) 
Ls werden Vgll. angestellt zwischen der FoüRlER-M eth. u. den beiden neuen, von 
Hu g h e s  u von BOOTH angegebenen Verf. der kleinsten Q uadrate oder „steepest des
cents“ zur E rm ittlung der atom aren Bindungsverhältnisse aus den gemessenen Röntgen- 
strahüntensitäten. Im  Grunde sind alle Verf. m iteinander verw andt. E s werden die 
rehlersummen angegeben, die durch die verschiedenen Verff. zum Minimum gem acht 
werden; hierbei wird auf die W rkg. fehlender Glieder u. die verschiedenen, die Meß
genauigkeit berücksichtigenden Gewachte eingegangen. Die E inführung einer künstlichen



950 A r  A u f b a u  d e r  M a t e r i e . 1949. II.

T em peraturfunktion als konvergierender F ak to r wird diskutiert. (N ature [London] 161, 
765. 15/5. 1948. Cambridge, Cavendish Labor., Cryst. Labor.) 431.146

Andrew D. Booth, Eine neue Form der Fourier-Analyse bei Strukturbeslimmungen. Mit 
einigen Modifikationen kann die FOURIER-Meth. als eine A rt „steepest-descents-M eth.“  
( B o o th )  aufgefaßt werden. Es w ird an  H and der Form eln gezeigt, daß  m an dabei in 
2 Fällen noch Konvergenz erzielt, in denen die übliche FOURIER-Analyse versagt: 1. wenn 
die Anfangskoordinaten sehr stark  von den tatsächlichen W erten abweichen u. 2. wenn 
durch die Analyse im ganzen oder in einigen Teilen keine Auflösung erreicht werden 
kann, Man erhält eine Möglichkeit, A nfangskoordinaten, die zu keinem Ergebnis führten, 
nicht durch erratene, sondern durch abgesehätzte, verbesserte K oordinaten zu ersetzen. 
(N ature [London] 161. 765—66. 15/5. 1948. London, Birkbeck Coll., Phys. Dep.) 431.146

D. Sayre und R. Pepinsky, Photoelektrischcr zweidimensionaler Fourier-Analysator. 
K urze Beschreibung der A nordnung u. Methode. (Physic. Rev. [2] 74 . 127. 1/7.1948.
Alabama, Polytechnic Inst.) 110.146

M. J. Buerger, Phasenbestimmung mit H ilfe der Implikationstheorie. (Physic. Rev. f2] 
73. 927—28. 15/4. 1948. Cambridge, Mass., Inst, of Technol.) 110.146

Andrew D. Booth und Dorothy Wrinch, Radiale Patterson-Verteilungsfunktionen. Im 
PATTERSON-Diagramm sind sowohl interm ol. als auch intram ol. Abstandsbeziehungen 
en thalten , wobei sich die in tram ol. Vektoren hauptsächlich um den N ullpunkt des Dia
gram ms anordnen werden. Vff. schlagen nun eine Meth. vor, die intram ol. K onfiguration 
m it wenig Rechnung in Form  reiner radialen PATTERSON-Verteilung zu bestim men, 
ohne die interm ol. S truk tu r berücksichtigen zu müssen. W enn 1/Ahki der Netzebenen
abstand der Ebene (hlcl) u. V bzw. A  das Vol. bzw. die Fläche der Elcm entarzelle sind, 
so is t die 3-dimensionale ladialc Verteilung gegeben durch ¡73(r) =  (1/7) Z /F h k i/2 sin 
(2 z rr  I?hki)/2rrr R , während die entsprechende 2-dimensionale Verteilung die Form : 
</a(r) =  { l/A )2 /F h tto fzJo (2rr r Khko) (V0 =  BKSSEL-Funktion) hat. Die Meth. h a t sich 
als brauchbar“ bei der Unters, der Proteine erwiesen. Sie erlaubt, schnell Unterlagen 
über den Bau von einzelnen Moll, zu gewinnen. (N ature [London] 163. 169. 29/1. 1949. 
London, Birkbeck Coll. u. Am herst, Mass., Sm ith Coll.) 135.146

Gustav Wagner und Albert Kochendörfer, Messung der Intensität der an Krystallen 
diffus gestreuten Röntgenstrahlung m it dem Interferenzzählrohr bei Einzelimpulszählung. 
D utch Verwendung eines Interferenzzählrohrs u. eines mechan. Zählwerkes hoher Auf
lösung gelang es, die In ten s itä t der an K rystallen diffus gestreuten Röntgenstrahlung 
m it'g rößerer Em pfindlichkeit zu messen, als es m it der photograph. P la tte  möglich ist. 
Es is t hierm it die Möglichkeit gegeben, Zustandsänderungen von M aterial, welche die 
diffuse S trahlung beeinflussen, m it großer E m pfindlichkeit u. G enauigkeit nachzuweisen. 
(Z. N aturforsch. 3a. 364—65. Ju n i 1948. S tu ttg a rt, TH, In s t. f. theoret. u. angew. 
Physik.) 110.146

David C. Miller, E in fluß  der piezoelektrischen Eigenschaften eines K rystalls a u f diffuse 
Röntgenreflexionen. Q uantita tiv  m it einem GEIGER-Zählrohr wurden die In tensitä ten  der 
diffusen Röntgenreflexionen, von BRAGO-Interferenzen u. von LAUE-Interferenzen von 
piezoelektr. angeregten u. n icht angeregten K rystallen von Quarz, N I IJ L P O t u. Ro- 
CHELLE-Salz. Es wurde gefunden, daß die In ten s itä t der diffusen Röntgenreflexionen von 
Quarz u. N H 4H ,P 0 4 keine Zunahm e in dem schwingenden Zustand zeigte. Die In tensitä t 
der L a u e -  u . BRAGG-Interferenzen zeigten w ährend der Schwingungen Zunahm en, die 
bei Quarz 160%, fü r einen 0,015 inch dicken N H 4H 2P 0 4-K rystall 7,7%  u. 4%  für 
ROCHELEE-Salz betrugen. Bei dem N H 4H 2P 0 4 wurde gefunden, daß die In tensitä ts
zunahme von der O rientierung abhängig ist. Da keine In tensitä tsabnahm e der diffusen 
Reflexionen bei den Schwingungen beobachtet werden konnten, en tfällt die Möglichkeit, 
daß sie die Quelle der vergrößerten Energie in den L a u e - 'u. BRAGG-Refloxionen sind. 
(Physic. Rev. [2] 74. 166—69. 15/7. 1948. S t. Louis, Miss., W ashington Univ., Dep. of 
Phys.) • 110.146

Julio Garrido, Beobachtungen über die Streuung von Röntgenstrahlen durch NaCl03- 
Krystalle. Mit rnonochromat. Mo<»-Strahlung wurde die diffuse Streuung der Röntgen
strahlen von N aClOj-K rystallen untersucht. Bei genügend langer Expositionszeit erhält 
m an auf den P latten  außer den LAUE-Interferenzen diffuse Reflexe, die ihre E ntstehung 
der Reflexion der R öntgenstrahlen außerhalb der BRAGG-Bedingung verdanken. Bestim m t 
wurden die Form  der m it den reziproken G itterpunkten {200} u. {120} zusammen
hängenden Isodiffusionsoberflächen. (Acta crystallogr. [London] 1. 3—4. März 1948. 
Madrid, Inst. Nacional di Fisica y Quimica.) 110.147

R. K. Sen, Exlrareflexionen von NaCl03-Einkrystallen. Von Ga r r id o  (vgl. vorst. 
Ref.) waren die Form en der Isodiffusionsoberflächen um die reziproken G itterpunkte
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(120) u. (200) von N aCI03 angegeben worden. Da nun NaClO, kub. k ryst. u. seine 
elast. K onstanten  bekann t sind, is t es möglich, die Isodiffusionsoberflächen um die 
reziproken G itterpunkte nach den Gleichungen von JAHN (C. 1942. I I .  2110) zu berech
nen. Vf. berechnete nach diesen Gleichungen die Form  der Isodiffusionsobcrfläclie um 
den reziproken G itterpunk t (200) von NaC103. E s wurde hierbei gefunden, daß  der Schnitt 
parallel zu (b*,c*) s ta rk  von dem von GARRIDO experim entell gefundenen ah weicht, w ährend 
der parallel zu (a*, b*) nicht dieselben großen Abweichungen zeigt. In  A nbetracht dieser 
beobachteten D iskrepanzen m uß geschlossen werden, daß die Extrareflexionen des 
NaC103-K rystalls nicht durch therm. Schwingungen bedingt sind. (Acta crystallogr. 
(London) 2. 127—28. April 1949. C alcutta, Ind ian  Assoc. for the C ultivation  of Sei., 
X-Ray Labor.) 110.147

Franz Aebi, Die Krystallslruktur des basischen Kupferbromids CuBr„, 3 CulOH )2. Gute 
Einkrystalle von CuBr2-3Cu(OH)3 wurden erhalten durch langsame H ydrolyse einer 
Cu Br 3-Lsg. m it H arnstoff. Die monoklinen K ryställchen bestehen aus äußerst dünnen, 
rechteckigen B lättchen von hellgrüner F arbe u. einer D. von 4,0. Dreh-, WEISSENBERG- 
u. Pulveraufnahmen ergaben die Zelldimensionen a =  6,056 ± 0 ,0 0 4  Ä, b —  6,139 ±  
0,004 Ä, c —  5 ,6 4 ± 0 ,0 1  A , ß =  9 3 °3 0 '± 3 '. Die Zelle en th ä lt ein Mol., die R aum gruppe 
i s tC ^ - P ß j /m .  Die S tru k tu r wurde m ittels P a t t e r s o n - Analyse u. nach der Meth. 
der E lektroncndichteprojektion aufgeklärt. In  dem G itter liegen 2Cui in  000; OV2O, 
2Cuh in x l/4z ; x 3/4z m it x =  0, z =  1/i , 2B r in  xV 4z; x 3/4z m it x_== 0,375; 
z =  0,20S,2OHi in  x x/4z; x 3/4z m it x =  0,83,"z =  0,87 u. 40H ix  in  x y z ; xy z; x, l/ t xy. 
z ; x, V ix y. z m it x =  0,87, y =  0, z =* 0,32. Die S truk tu r is t eine typ . Schichtstruktur. 
Sämtliche Cu-Ionen sind auf der Ebene (Ovz) konzentriert, während die Br-Ionen u. die 
OH-Gruppen sich zu beiden Seiten dieser Schicht befinden. Die A nordnung der Cu-Ioncn 
unterscheidet sich nur unwesentlich von einem hexagonalen Netz. Die O H -G ruppen 
umgeben die Cu-Ionen als etw as verzerrte Q uadrate. Ganz allg. kann die S truk tu r als 
monokline Abwandlung der Mg(OH)2-S tru k tu r (C0-Typ) aufgefaßt werden. Die A bstände 
benachbarter Atome wurden berechnet zu Cuj—O H i =  1,98 Ä, Cui—O H n = l ,9 2 Ä ,  
C u n -O H n  =  2,00 Ä, Cux—Br =  2,99 A, C un—Br =  2,80 A , C ui—Cu =  3,07 A, 
C u n -C u n  =  3,07 A, Cux—C un =  3,21  A , B r—OHx =  3,35 A, B r—OHn  =  3,45 Ä u. 
Br—Br == 4,78  Ä. Der große A bstand Cu—Br m acht sich besonders in der F arbe  der 
Krystalle bem erkbar. Sie sind durchsichtig hellgrün, während bei größerer A nnäherung 
des Br eine sehr starke L ichtabsorption ein treten  m üßte. (Helv. chim. A cta 31. 369—78. 
15/3.1948. Upsala, Univ., Chem. Inst. u. Bern, Univ., In s t. f. anorgan. u. physikal, 
Chem.) 110.147

Heinz W ilsdorf, Die K rystallslruktur des einwertigen Kupferazids, C uN 3. D rehkrystall- 
u. Pulveraufnahmen an CuN3 ergaben fü r die tetragonale Zolle die Dimensionen a =  
8,653± 0,01  A, c =  5,594 ± 0 ,0 1  Ä, c/a =  0,646. Die Zelle en thä lt 8 Moll.; R aum gruppe 
lst ^ 41l~ I  L /a - Intensitätsberechnungen ergaben die folgende S truk turanordnung: 
8 Cu in (d), 8 Nx in  (e) u. 16Nn  in (f) niit x =  0,077, y  =  0,173, z =  0,250. Das G itter 
ist aufgebaut aus Cu-Ionen u. linearen N3-G ruppen. Die beiden G itterbestandteile bilden 
jede für sich homogene K etten , die in R ichtung der Raumdiagonaleri verlaufen; in au f
einanderfolgenden Ebenen wechseln die K etten 'ih re  R ichtung. (A cta crystallogr. [Lon
don] 1. 115—iß. J uli 1948. G öttingen, In s t, fü r allg. Metallkunde.) 110.147

Gerhard Pfefferkorn, Zur S truktur von Bleiazid. D rehkrystall- u. W EISSEN B ER G -Auf
nah men an rhombisch-holoedr. krystallisierenden a-Bleiazid  ergaben die E lem entar- 
körperdimensionen a =  6,628 A , b =  11,312 A, c =  16,246 A. R aum gruppe is t DJ«. — 
Drehkrystallaufnahmen an dem monoklin krystallisierenden ß-Bleiczid  ergaben die 
Dimensionen a =  5,090 A , b =  8,844 A , c =  17,508 ± 0 ,0 0 2  Ä, /J =  90° 10 ' ± 2 '. R aum 
gruppe konnte n icht genau festgelegt werden. (Z. N aturforsch. 3 a . 364. Ju n i 1948. Berlin, 
Univ., II . Physikal. Inst.) 110.147

S. S. Lu, Vorläufiger Bericht über die Strukturen der Uranoxyde. E rh itz t m an Uranyl- 
m trat in 0 2 auf Tempp. unterhalb 600°, so en ts teh t U 03; zwischen 650° u. 1200° bildet 
nvä1 k ^ .? ’ dessen Farbe sich m it steigender Temp. von olivgrün zu grauschwarz ändert. 
_ * erhält man als braunes Pulver durch Red. von Uä0 8 m itH 2 oberhalb 900°. Nach 

röntgenograph. Unterss. anderer. Forscher is t U 03 am orph. Aufnahmen des Vf. an nur 
kurz erhitzten Proben erwiesen sich ebenfalls als am orph; nach 3 m onatlichem  Erhitzen 
auf 500° wurde jedoch ein klares D iagram m erhalten, woraus hervorgeht, daß U 0 2 kry- 
«tallin ist. Die vorläufigen Unterss. ergaben für das U 0 3 hexagonale Symm etrie. Die 
Struktur von U 0 2 is t in  Übereinstim m ung m it GOLDSCHMEDT u. THOMASSEN flächen- 
zentnert kub. m it a =  5,47 A. Auf den Pulverdiagram m en tre ten  jedoch noch w eitere 
Interferenzen auf,, aus denen geschlossen wird, daß U 0 2 entw eder n icht flächenzentriert
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is t,oder daß eine weitere krystalline Phase vorhanden is t, deren O xydationsgrad geringer 
is t als U 0 2. Die Aufnahmen an U ,0 8 ergaben, daß zwei verschied. S truk tu ren  zugegen 
sind, bei denen es sich vielleicht um allotrope M odifikationen handelt. (Sei. Technol. 
China 1. 12. Febr. 1048.) , 110.147

H. Blattner, W . Künzig und W . Merz, Herstellung und Untersuchung von BaTiO,- 
Eihkrystallen. E s werden die D arst. u. Best. von 2 neuen, m it dem BaTiO, ehem. ver
w andten, dielektr., jedoch völlig verschied. Verbb., sowie ein auf den dielektr. Eigg. 
einer gesinterten Mischung von BaO u. T i0 2 beruhendes Verf. zur H erst. von BaTiO,- 
K rystallen  beschrieben: a) 16 g BaO. 7,5 TiO„, 100 g N a2COs u. 100 g K 2CO, werden in jj
einem Pt-Tiegel geschmolzen; die Schmelze wird im Verlaufe von 14 Tagen von 940° bis 
zum E  stetig  abgekühlt u. m it verd. HCl zers., wobei schwarze, glänzende K rystalle von 
hexagonalem H abitus Zurückbleiben. Sie en thalten  51,2± 0,3%  Ba, 1 3 ,2 ± 0 ,5 T i, 
1 7 ,5 ± 0 ,5 %  P t, R est 0 2. Die Zus. entsprich t der Form el B a(Ti3/4, P tV i)-O s. Das l
Zentrum  von einem V iertel aller TiO„-Oktaeder is t m it P t  s ta t t  m it Ti besetzt. Die j
röntgenograph. S truk tu rbest, bestä tig t diese Tatsachen. Die R aum gruppe der hexa
gonalen K rystalle its  D*h. b) 50 g BaCl2, 30 g BaCOs u. 6 g T i0 2 werden im Pt-Tiegel auf 
1110° erh itz t u. im Verlaufe von 5 Tagen allmählich auf Zim m ertem p. abgekühlt. Die 
erkalte te  Schmelze wird einige Stdn. m it heißer, verd. HNOa behandelt. Die entstandener),
4 mm langen u. 2 mm breiten, braunen K rystalle weisen orthorhom b. Sym m etrie auf 
u. gehören zur R aum gruppe D™. Die DE. is t verhältnism äßig klein. Aus der Zus. 54,7± 
0,3% ' Ba, 9,5—9,9% Ti, 19,5 ±  0,5%  P t, R est 0 2, Spuren Cl2, erg ib t sich die Formel 
4 B a 0 -2 T i0 2- P t0 2. Das P t sitz t im m er im  m ittleren Ö2-O ktaeder, das m it je 2 benach
barten  TiO j-O ktaedcrn Flächenberührung hat. c) BaCl2, BaCOa u. T i0 2 werden im Mol
verhältnis 3 ,3 :1 ,4 :1  in einem aus Sinterkorund bestehenden Tiegel auf ca. 1250° erhitzt 
u. langsam abgekühlt. Die aus der. erkalte ten  Schmelze nach dem obenbeschriebenen 
Verf. gewonnenen, gu t ausgebildeten P la tten , W ürfel u. K ubooktaeder besitzen ein hohes 
Lichtbrechungsverm ögen (n ~  2,4) u. sind schwach gelb gefärbt. Aus der Zus. 58,9 ±  [\
0,2%  Ba, 20,6 ±  0,2%  Ti erg ib t sich die Form el B aT i03. Die S tru k tu r is t bei Zimmer
tem p. tetragonal; oberhalb 120° wird sie kubisch. Die eingehende U nters, der Krystalle 
erstreck t sich auf die Best. der D E., der spezif. W ärme u. der Resonanzfrequenz in  Funk
tion  der T em peratur. Die K rystalle weisen ferroolektr. Eigg. auf. Das Aufspalten der j , 
K rystalle in senkrecht zueinander spontan  polarisierte Domänen is t deutlich sichtbar.
Der CURIE-Punkt liegt bei 120°. Bei dieser Temp. sowie bei ca. 5° tre ten  Anomalien der 
D E, u. dor spezif. W ärm e auf. (Vgl. auch C. 1948. II . 16.) (Helv. physica A cta 22. 35—05.
15/2. 1949. Zürich, Eidgenöss. T H , Phys. Inst.) 397.147

Robinson D. Burbank und Howard T. Evans jr., Die Kryslallstruktur von hexagonalem 
Barium litanat. Pulver-, BUEKGER- u. WEISSEXBERG-Auf nahmen an hexagonalem 
B aTiO , ergaben die E lem entarkörperdim ensionen a =  5,735 A, c =  14,05 Ä. In  dieser 
Zelle sind 6 Moll, en th a lten ; Raum gruppe is t C 6,/m m c. Die genaue S truk tu r wurde mit 
H ilfe von E lektronendichtediagram m en m it Projektion auf (0110) festgelegt. Es liegen 
2 Bai in  (b), 4 B an  in  (f) m it z =  0,097 ± 0 ,0 1 , 2T ij in (a), 4 T iü  in (f) m it z — 0,845 ±0,03,
6 Oi in (h) m it x =  0,522 ± 0 ,0 3 2  u. 12 O n  in (k) m it x =  0,836 ± 0 ,0 3 . z =  0,076 ±0,03.
Die S tru k tu r is t aufgebaut aus sechs d ientest gepackten Schichten von Ba- u. O-Ionen, 
wobei jede Schicht m it einem B a-Ion u. 30 -Ionen  besetzt ist. Die Ti-Ionen liegen in den 
von den O-Ionen gebildeten oktaedr. Löchern zwischen den Schichten. Von den so ge- 
bilden TiO^-Oktaedern tre ten  2/ j  in Paaren  auf, d era rt, daß je zwei O ktaeder eine gemein
sam e O ktaederfläche besitzen. Auf diese Weise en tstehen in dem  G itter T i20 2-Gruppen.
In  den Ti20 9-G ruppen sind zwei T in-Io tlen , drei O j-Ionen in der gemeinsamen Oktaeder- 
flache zwischen den T in -Ionen  u. 6 0 u -Io n e n , welche zu je dreien in Schichten oberhalb 
u. unterhalb der T in-Ionen  liegen. Die Entfernung zwischen idealisierten Oktaederzentren 
in der T i20 9-Grut)pe ist 2,34 A, die beiden T in-Ionen stoßen sich jedoch gegenseitig stark 
ab u. haben eine E ntfernung  von 2,67 A  voneinander. Der Abstand O i— Oi in der gemein
samen O ktaederfläche zeigt m it einer Entfernung von 2,49 A eine K ontraktion. Die 
übrigen interatom aren A bstände in der Ti20 9-Gruppe sind O n —O n =  2,91 Ä, O i—On
2,91 A, T in —O i =  1,96 A, T in —O n =  2,02 A. In  den TiO„-Oktaedern tre ten  sechs Orr 
Ionen in Schichten von je drei oberhalb u. unterhalb des T ii-Ions auf. — Der Abstand 
Ot i—On  in der gleichen Schicht ist 2,82 A, der zwischen benachbarten Schichten 2,69 A.
Der Abstand T ii—On  beträg t 1,95 A. Die B an-Ionen sind von 60 i-Io n en  in der gleichen 
Schiebt in einem Abstand von 2,S9 A umgeben sowie von 6 0 n -Io n en  zu je drei in Schich
ten oberhalb u. unterhalb des B ai-Ion in einem A bstand von 2,94 Ä. Die B nn-I°nen 
sind von 30 i-Io n en  in einer benachbarten  Schicht in einem A bstand von 2 .78A von 
6 0 n -Io n en  in der gleichen Schicht in einem A bstand von 2,88 A sowie von 3 0 n - I ° ^ .n 
in  der anderen benachbarten Schicht in einem Abstand von 2,96 A umgeben. — Die
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hexagonale Form  des BaTiO, ist n icht ferroelektr., die DE. is t von derselben Größen
ordnung wie dio von R util. Die Doppelbrechung von hexagonalem B aT i0 3 ist positiv 
mit <o =  2 ,2 ±  0,1, ö> — e =  — 0,11, während in der ferroelektr. Form die Doppelbrechung 
negativ ist m it co =  2,4 ±  0,1, a> — e =  + 0 ,0 0 . (Acta crystallogr. [London] 1. 330—36. 
Dez. 1948. Cambridge, Mass., In s t, of Technol., Labor, for Insulation  Res.) 110.147

G. C. Danielson, Gebietsorientierung in  yolykryslallinem  B a T i0 3. (Vgl. 0 . 1 9 4 9 .1. 1084.) 
Durch R öntgenrückstrahlaufnahm en wurde der E inil. eines elektr. Feldes auf die K rystal- 
litorientierung in keram . Scheiben aus einem Gemisch von 4 Mol B aT i03 u. 1 Mol SrTiO , 
unterhalb u. oberhalb der CURIE-Temp. untersucht. Es wurde gefunden, daß unterhalb  
der CURIE-Temp. bei Anlegung großer elektr. Felder die c-Achsen einiger der K rystallite  
in eine R ichtung senkrecht zu ihrer ursprünglichen R ichtung orientiert werden können, 
u. zwar nahezu parallel zu dem angelegten elektr. Feld. Boi einem Feld 24 kV cm -1 u. 
35° unterhalb der CURIE-Temp. waren ca. 80%  derart orientiert, daß die c-Achsen einen 
Winkel von <  15° m it dem elektr. Feld bildeten. Bei Tempp. beträchtlich  oberhalb 
der CURife-Temp. w ar das elektr. Feld ohne E influß. Bei Tempp. aber, d ich t oberhalb 
der Umwandlung kub. ->- tetragonal bew irkte das angelegte elektr. Feld ein Ansteigen 
der Anzahl nichtisom etr. K rystalle. (Acta crystallogr. [London] 2. 90—93. April 1949. 
Murray Hill, N. J ..  Bell Telephone Laboratories Inc.) 110.147

W. H. Zachariasen, Krystallchemische Untersuchungen der 5¡-Serien von Elementen.
III. Mitt. Eine Untersuchung des ungeordneten Zustandes in der Krystallstruktur von wasser
freiem Uranylfluorid. (II. vgl. C. 1949. II . 625.) Pulvoraufnahm en an U 0 2F2 m it CuK- 
Strahlung ergaben eine rhom boedr. Zelle m it den Dimensionen a =  5,755 +  0,003 A,
« =  42° 4 7 '+  3 ' u. 1 Mol. in  dem Elem entarrhom boeder. Die entsprechende hexagonale 
hat ä  =  4,198 +  0,001 A, c =  15,661 +  0,01 A. In  dem Elem entarrhom bocder liegt 
1 U in 000, 2 O in +  (u u u ) m it u =  0,122, 2 F in  +  (vvv ) m it v =  0,294. C harakterist. 
für die Pulyeraufnahm en is t das gleichzeitige A uftreten von scharfen u. diffusen In te r
ferenzen; dio IntensitätsV erteilung in den diffusen Interferenzen zeigt be träch tliche. 
Unterschiede von Probe zu Probe. Mit den In tensitä ten  der scharfen Interferenzen allein 
erhält man für den Param eterw ert v zwei W erte, u. zwar außer dem oben angegebenen 
noch 0,376 +  0,008, zwischen denen eine Entscheidung nicht getroffen werden konnte. 
Diese Unterscheidung zugunsten des oben angegebenen W ertes wurde jedoch erm öglicht, 
wenn auch die In tensitä ten  der diffusen Interferenzen zur Berechnung horangezogen 
wurden. Die U 0 2F 2-S truk tu r kann angesehen werden als eine Packung ident., hexago
naler Schichten m it einem A bstand zwischen sich folgenden Schichten von 5,22 A. Die 
Uranylgruppen liegen n. zu der Schicht, wobei die O-Atome 1,91 A oberhalb u. unterhalb 
der durch die U-Ätome definierten Schicht liegen. Die F-Atome liegen 0 ,01  A oberhalb 
u. unterhalb dieser Schicht. Jedes U-Atom is t an zwei O-Atome gebunden un ter Bldg. 
der Uranylgruppe u. außerdem  an 6F-A tom e m it dem A bstand U—F =  2,50 Ä. Der 
kürzeste Abstand zwischen F-A tom en derselben Schicht beträg t 2,71 Ä, während der 
kürzeste Abstand zwischen F  u. O derselben Schicht 2,75 Ä beträg t. In  bezug auf das 
Auftreten der diffusen Interferenzen konnte rechner. nachgewiesen werden, daß es auf 
einer ungeordneten Packung beruht, u. zwar in  dem Sinne, daß die Schichten wohl gleiche 
Abstände voneinander haben, daß  aber die aufeinanderfolgenden Schichten Verschieden
heiten in der relativen horizontalen Verschiebung gegeneinander zeigen. (Acta crystallogr. 
[London] 1. 277—81. Dez. 1948. Chicago, 111., Univ., Argonne N ational Labor, and Dep. 
of Phys.) 110.147

W. H. Zachariasen, Krystallchemische Untersuchungen der 5 f  Serien von Elementen.
IV. Mitt. Die K rystallstruktur von C a(U 02)0 2 und S r(U 02)0 2. ( I I I . vgl. vorst. Ref.) 
™ iD 0.)0? (I) u. S r(U 02) 0 2 (II) w urden dargestellt durch Hinzufügen von U30 3 oder 
k 0 3 zu einem Überschuß von geschmolzenem CaCl2 oder SrCI2 u. ^ s t d .  H alten  der 
schmelze bei 1000°. Beide U ranate bestanden aus gelbgrünen, m kr. kleinen, hexagonalen 
Blättchep, die sich als opt. einachsig erwiesen. Pulveraufnahm en ergaben rhom boedr.

■off den Dimensionen des Elem entarrhom boeders a =  6,254 +  0,001 A, « =  
36 2 + i '  (ür  j  u _ a _  6,53 +  0,03 A, a —  35°32' +  20' fü r II. In  den Zellen is t je 1 Mol. 
enthalten; Raumgruppe is t R  3 m. B erechnete D. für I 7,45, für II 7.62. In  der Zelle liegt 
1 U in 000, 1 Ca (oder Sr) in  V2/4*A 2 0 j  in  +  (uuu ) u. 2 0 n  in ±  (vvv ) m it u  =  
0,109 +  0,006, v =  0,361 +  0.006 für I u. it =  0,104 u. v =  0,357 für II. Mit diesen P a ra 
metern ergaben sich die folgenden in teratom aren  A bstände für I Ca—6 0 i  =  2 ,45+ 0 ,05  Ä, 
U —2 0 n  =  2 ,4 4+ 0 ,10  A, U — 2 0 i  =  1 ,9 1+ 0 .10  A, U — 6 0 n  =  2,29 +  0,02 A u. für II 
“ r —60l =  2,57 A, Sr — 2 0 u  =  2,61 A, U — 2 0 i =  l ,9 l A  u. U — 6 0 n  =  2,33 A. Die 
Ergebnisse-für I zeigen, daß  die U—Oi-Bindungen sehr viel stärker sind als die U—O u- 
Bmdungen. H ieraus folgt m it Sicherheit das A uftreten von linearen U ranylgruppen 
V 'i— L—Oi) + 2 in der S truk tu r. Die B indung innerhalb der U ranylgruppe is t zweifellos
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von kovalentem  T yp ; U bildet wahrscheinlich m it Oi Doppelbindungen. U nter dieser 
Voraussetzung wird der kovalente Einzclbindungsradius von U 1,43 A, wenn m an für 
den Einzelbindungsradius von 0  0,66 A  annim m t. Außerdem is t jedes U-Atom schwächer 
an  6 0n -A tom e gebunden. Jedes Ca-Atom oder Sr-Atom h a t 80-A tom e als nächste 
N achbarn m it den m ittleren W erten Ca—0  =  2 ,45Ä  u. S r—0  =  2,58 A. Ganz allg. 
kann die S truk tu r von I angesehen werden als eine ziemlich deform ierte CaF3-S truktur. 
(Acta crystallogr. fLondonl 1 . 281—85. Dez. 1948. Chicago, Ul., Univ., Argonne N ational. 
Labor, and Dep. of Phys.) 110.147

W. H. Zachariasen, Kryslallcheniische Untersuchungen der 5f-Serien von Elementen.
V. M itt. Die K rystallstruktur von Uranhexachlorid. (IV. vgl. vorst. Ref.) Pulveraufnahm en 
an UCle, das aus schwarzen, m kr. kleinen K ryställchon besteht, ergaben hexagonale 
Sym m etrie m it den Dimensionen der Elem entarzello a  == 10,95 -±  0,02 A, c =  6 ,0 3 ±  
0,01 A; dio Zelle en th ä lt 3 Moll., Raum gruppo is t C3m  — D |d. Berechnete D. is t 3,56. 
In  der Zelle liegen 1 U in 000, 2 U in  */*Va? n,it  z — V* ü. dreim al je 6Cl-Atome
in ±  (x, 2 x, z) (2x, x , z), (x, x , z), m it x  =  0,10, z =  0,25 für Cli, x =  0,43, z =  0,25 für 
Cln u. x =  0,77, z =  0,25 für Clmc- D i° S truk tu r bildet ein ausgesprochenes Molekül
g itte r, das aus UCIe-Moll. aufgebaut is t. Die 6Cl-Atomo um jedes U-Atom bilden ein 
nahezu vollkommenes O ktaeder m it dem A bstand U—CI =  2,42 A. Der kürzeste Abstand 
zwischen 2Cl-Atomen verschiedener UCI#-Moll. b e träg t 3,85 Ä. (Acta crystallogr. [Lon
don] 1. 285—87. Dez. 1948. Chicago, Ul., Univ., Argonne N ational Labor, and Dep. of 
Phys.) 110.147

W . H . Zachariasen, Krystallchemische Untersuchungen der 5 f-Serien  von  Elementen.
V I. M itt. Der Ce2S 3—CesSi-Slrukturlyp. (V. vgl. vorst. Ref.) Pulveraufnahm en arr Ce,S3 
führten zu einer raum zentriert-kub. Zelle m it a == 8,6173 ± 0 ,0005  Ä. Mit einer experi
m entellbestim m ten  D. von 5 ,2 5 ± 0 ,1 0  e rhä lt m an pro Elem entarw ürfel 5 ,4 ± 0 ,1  stöchio-

-m etr. Moll- der Zus. Ce2S3. In  der E lem entarzelle sind — Raum gruppo ist J 4  3d — T$— 
16 S-Atome in der 16zähligen Lage (000), (VsVjVs) +  (xxx ), (x +  Vs> Vs — x > x) £), 
(x +  V»> x +  1/„  x +  1/ t ; (3/< +  x. V« — x * 'V* — x) 0  u - 10 Vs Ce-Atomo Statist, in der 
12zähligen Lage (000), (Vs Vs1/») +  ( U> 3/a> ° ) 0  : ( 3I*> 7s> 0)O  unterzubringen. In  der 
12zähligen Lago is t dem nach jeder neunte G itterpunk t unbesetzt. Der Param eter x  wurde 
zu 0,083 ± 0 ,0 1 5  bestim m t. W enn alle M etallgitterplätze besetzt wären, dann würde die 
chein. Zus. Ce3S4 sein. E s wurde daher verm utet, daß in dem Syst. Ce—S in dem Konzen
trationsbereich von S :C e =  1,50— S:C e =  1,33 ein E inphasengebiet darstellt, was auch 
experim entell bestä tig t werden konnte. E s wurden Sulfidproben untersucht, die den Kon- 
zentratiousbereich S :C e =  0,80—1,50 um faßten. E s wurde festgestellt, daß  in dem Bereich 
S:Ce =  1,50— 1,33 nur die Ce,S3-Phase, in  dem Bereich 1,33 >  C e:S  >  1,00 Mischun
gen der Phasen Ce2S3 u. CeS auftreten . Die K antenlänge des Elem entarw ürfels ändert sich 
mit dem S-Geh., u. zwar von 8,6173 bei S : Ce =  1,495 auf 8,6076 bei S:Ce =  .1,33. Die 
m ittlere Anzahl der Gc-Atome pro Elem entarzelle nim m t von 102/ 3 auf 12 zu, wenn sich 
die Zus. von Ce2S3 auf Ce3S4 ändert. Die Dimensionen der Elem entarzelle nahm en demnach 
m it zunehm ender Zahl der Atome pro Zelle ab. Dieses anomale Verh. is t wahrscheinlich 
bedingt durch eine Änderung in der N atu r der ehem. Bindung m it der Zusammensetzung. 
Bei der Zus. Ce3S3 haben die Ce—S-Bindungen zu einem beträchtlichen Teil Ionencharak
ter. N im m t der S-Geh. ab vom S:C e =  l,50  auf S:Ce =  l,33, dann geht der Ionen
charak ter langsam verloren, was auch makroskop. durch das Erscheinen eines grauschwar
zen, metall. Aussehens bei der letzteren Zus. zum A usdruck kom m t. — Als isostrukturcll 
m it Ce„S3 erwiesen sich La2S 3 (a =  8,706 ± 0 ,0 0 1  Ä), A c2S 3 (a =  8 ,9 7 ± 0 ,0 1  Ä), Fu.S, 
(a =  8,4373±  0,0005 Ä) u. A m 2S 3 (a =  8,428 ± 0 ,0 0 3  Ä). Der A bstand Metall—S— in 
der Reihenfolge Ac2S3, La2S3, Ce2S3, Pu„S3, A m ,S3 — beträg t 3,10 (Ä), 3,01, 2,98, 2,92,
2,92 u. der kürzeste Abstand S—S (in der gleichen Reihenfolge) 3,34 (Ä), 3,24, 3,21, 
3,14, 314. (A cta crystallogr. [London] 2. 57—60. März 1949. Chicago, Ul., Univ., Argonne 
N ational Labor, and Dep. of Phys.) 110.147

W . H. Zachariasen, Kryslallchemische Untersuchungen der üf-Serien von Elementen.
V II. M itt. Die Krystallstruktur von Ce20 2S , Lat0 2S  und P u 20 2S. (VI. vgl. vorst. Ref.) 
Mittels Pulveraufnahm en wurden un tersucht Ce20 2S, La20 2S u. P u2OsS. Die Verbb. 
erwiesen sich als isostrukturell. Sie krystallisieren hexagonal m it einem Mol. in  der Zelle; 
R aum gruppe is t C3m . Folgende Dimensionen -wurden festgelegt: Ce20 2S (a =  4 ,00±  
0,01 Ä, c =  6,82 ±  0,03 A), P u 2O .S (a == 3 ,919± 0 ,003  A, c =  6 ,755± 0 ,010) u. La2O.S 
(a =  4,03 ±  0,02 A, c =  6,88±0,04*A ). In d em  G itter des C e .0 3S liegen 2Ce in ±  (V32/sxI 
m it x =  0 ,2 9 ± 0 ,0 2 , i S  in 000 u. 2 0  in ±  (Vs V3x) m it x * =  0,64. Die Ce20 3S-Struktur 
ist eng verw andt mit der Ce20 3-S tru k tu r (Typ D52). Man erhält die Ce20 2S-Struktur
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aus der von Ce20 3 durch Substitu tion  eines S-Atoms fü r eins der drei O-Atome in jeder 
Zelle. In  dem G itter is t jedes M etallatom  an 1 ±  3 O-Atome u. an  3 S-Atome gebunden. 
Es ergaben sich die folgenden A bstände: M etall— 1 0  2,41 (Ä), 2,39, 2,37 (Reihenfolge 
La20 2S, Ce20 2S, Pu20 2S), Metall—3 0  2,38, 2,36, 2,33, Metall—3 S 3,06, 3,04 u. 2,99. 
(Acta crystallogr. [London] 2. 60—62. März 1949. Chicago, Hl., Univ., Argonna N ational 
Labor, and Dep. of Phys.) 110.147

W. H . Zachariasen, Krijslallchemische Untersuchung der 5f-Serien von Elementen.
V III. Mitt. Krystallslrukturunlersuchungen von Uransiliciden und von CeSit , N p S i2 und 
PuSir  (V II. vgl. vorst. Bef.) Z uerst m ittels Pulveraufnahm en wurde P u S i2 untersucht. 
Es ergab sich eine körperzentrierto tetragonale Zelle m it den Dimensionen a  =  3,97 ±  
0,01 A, c =  1 3 ,5 5 ± 0 ,0 5 Ä  u. 4 Moll, in  der Zelle. R aum gruppo is t J 4 /a m d  — D£®. In
dem G itter liegen 4 Pu in 0 0 0 ; 0 7 27 j!  V2V2V2* 7*974  u. 8 Si in  (000), (7» 7 s  7s) +  
(0,0 ± z ) ,  (0, V2, V i± z )  m it z — 0,417± 0,010. Als isostrukturell erwiesen sich ot-USit 
(a =  3 ,97± 0 ,03  Ä, c =  13,71 ± 0 ,0 8  A), N p S it  (a =  3,96 ± 0 ,0 1  A, c =  1 3 ,67± 0 ,03  A) 
u. CeSi2 (a =  4 ,1 5 ± 0 ,0 3  Ä, c =  13 ,87± 0 ,07  Ä). In  dem G itter is t jedes M etallatom  an 
12 Si-Atome gebunden u. jedes Si-Atom an  6 M otallatome u. 3 andere Si-Atome. Die 
Si-Atome sind dera rt untereinander gebunden, daß  ein dreidimensionales Netzwerk en t
steht, in dessen Zwischenräumen die M etallatom e liegen. — F ür ß-U Si3 ergab sieh eine 
hexagonale Zelle m it a  =  3,85±  0,01 Ä u. c =  4,06 ±  0,01 A u. einem Mol. in der Zelle. 
Raumgruppe is t C 6/m m m  — DJn . In  dem  G itter liegt 1 U in 000  u. 2Si in  ±  (7j> %> 7*)> 
doch ist die Lago der Si-Atome nich t ganz gesichert. Jedes U-Atom is t an  12 Si-Atome 
gebunden m it dem A bstand 'U — Si =  3,01 A, jedes Si-Atom an 6-U-Atome u. 3 Si-Atome 
mit dem A bstand Si— Si =  2,22Ä . Die Si-Atome bilden in  dom G itter g raphitartige 
Schichten senkrecht zur sechszähligen Achse. — t/iSi, k ryst. rhom b. m it den Elem entar- 
körperdimensiönen (a =  5,65 ± 0 ,0 1  Ä , b == 7,65 ± 0 ,0 1  A , c =  3,90 ±  0,01 A u. 4 Moll, 
in der Elem entarzelle. Raum gruppe is t wahrscheinlich P b n m  oder eine ih rer U nter
gruppen. Es liegen 4 U in ±  (x y  1/i ), (V2 — x > y +  7 2> 7<) n*ifc x =  0 ,125± 0 ,010 , y  =  
0,180±0,010 u. 4 Si in  ±  (x y 7 a) , (Va — x > 7  +  1U> /i)  m it x =  0,611 u. y  =  0,028. Die 
Struktur entsprich t dem FeB-Typ. In  dem G itter bilden die Si-Atome endlose Zickzack- 
Ketten parallel der C-Achse; der Si—Si-Abstand in  der K ette  be träg t 2,36 A, der Valenz
winkel 112°. — U3S i ,  k ryst. te tragonal; aus R ückstrahlaufnahm en ergaben sich die Zell
dimensionen a =  7,3151 ± 0 ,0 0 0 4  A, c =  3,8925 ± 0 ,0005  A. Die Zelle en thä lt 2 Mol., 
Raumgruppe is t P 4 /m b m  — D |n. E s liegen 2 Ux in 0 0 0 ; 7»7*0» 4 U u  in  ±  (x, x + 7 * » 7 » ) 
(Vj — x, x, V3) m it x  =  0 ,181± 0 ,006  u. 4 Si in  ± ( x ,  x ± V 2> 0) ( 7 2— x > x > 0) m it x =  
0,389. Es bestehen die folgenden A bstände: U i—4Si =  2 ,9 6 A , Ux—8Uxx =  3,32Ä. 
Uu - 2 S i  = :2 ,9 0 A , U n - 4 S i  =  2,93 Ä, Un —4U r =  3,32 Ä, Si— lS i  =  2,30 A , Si—2Un  
— 2,90 Ä, Si—4 U n  =  2 ,93Ä  u. Si—2U i =  2,96 A. In  dem G itter sind die Si-Atome 
derart zusammengebunden, daß sie Paare senkrecht zur vierzähligen Achse bilden. — 
U3Si bildet ein körperzentriertes tetragonales G itter m it den Dimensionen a  =  6,017 ±  
0,002 A, c — 8,679 ± 0 ,0 0 3  A  u. 4 Moll, in  der Elem entarzelle. Raum gruppe is t J  4/m cm  — 
DJ® oder eine ihrer U ntergruppen. In  dem G itter liegen 4 Ui in  000 ; OO1/*! 0 0 3/ i ; 7 * 7 *7« ; 
V>l/iVi_8Uii in  ±  (x, x ±  7 2* 0), ( x ± 7 „  x , 0) +  (000), ( 7 . 7 , 7 . )  x =  0 ,231± 0 ,005  
u. 4 Si in (07*7*)* Ö /*07«), ( 7 20 7 i) , (0 7 23/J -  M it diesen Param etern  ergeben sich die 
folgenden A bstände: U i—4Si =  3,01 Ä, U i—8 U n  — 3,04 A , U h —je 2S i =  2,92 u.
3.17A, Un —4Ux =  3,04 A, U h —Ux =  3,02 Ä , Si—4U i =  3,01 Ä , Si—je 4 U h =  2,92 
w 3.’17 (Acta crystallogr. [London] 2 . 94—99. A pril 1949. Chicago, Hl., Univ., Argonne 
National Labor, and Dep. of Phys.) 110.147

Warner Helsenterg, Die Physik der Atomkerne. 8 Vorträge, geh. auf Veranlassung des Verbandes D t. E lektro
techniker. 3. Aufl. Braunschweig: Vieweg & Sohn. 1949. (V III +  192 S. m. 40 Abb. u. 6 Tab.) 8° -  
ßle Wissenschaft. Bd. 100. DM 3 0 ,- .

B. Antfrganisclie Chemie.
E. Jacobi, Über das chemische Verhalten von radioaktiven Stoffen in unwägbaren Mengen 

bei Eällungsreaktionen. E s wird versucht, für das Verh. von radioakt. Stoffen in  unw ägbaren 
•"engen bei Abscheidungsvorgängon eine E inteilung aufzustellen. Sie soll das Aussuchen 
eines geeigneten Trägers oder zweckmäßiger Anlagerungsbedingungen bei einem gegebenen 
radioakt. Elem ent erleichtern. Bedingung fü r eine Abscheidung is t das Vorliegen einer 
lonoiden Lösung. Vf. unterscheidet zwischen oberfläehenreicher, oberflächenarm er Fällung 
A )Abscheidune an  präform ierten Niederschlägen. Bei jeder dieser Rkk. is t zwischen 
Auftreten u. Ausbleiben von M ischkrystallbldg. zu unterscheiden. F indet eine Rk. des 
radioakt. Ions m it dem Träger s ta tt ,  kann E inbau oder A dsorption erfolgen. (Helv. chim . 
Acta 31. 2124 -2 7 . 1/12.1948. Zürich, T H ., Physikal. Inst.) 200.226

64*
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F. Irm ann, Zur K enntnis der Magnesiumcarbide. (Vgl. C. 1948. II . 24) Die Bldg. von 
Mg-Carbidon aus Mg u. gasförmigen KW -stoffen sowie aus Mg-Diäthyl u. Acetylen in 
äther. Lsg. wurde untersucht u. die Tem peraturabhängigkeit e rm itte lt. Vf. konnte Präpp. 
m it 70% klgCj u. solche m it 85%  Mg2C3 hersteilen. E s wird eine Adsorptionsm etb. an 
gegeben, die erlaubt, das bei der H ydrolyse von MgC2 entstehende Acetylen u. das M ethyl
acetylen des MgjCj zu bestim men. Bei der Unters, des thorm . Zerfalls der Carbide konnte 
Vf. die Ergebnisse von NOVAK (Ber. dtsch. ehem. Ges. 42. [1909.] 4209; Z. physik. Chem., 
Abt. A 73. [1910.] 513) bestätigen. E s wurden weiter die Lösungswärmen von MgC, 
u. Mg2C3 in HCl gemessen u. die Bildungswärmen, die sich als endotherm  ergeben, berech
net. F ür MgC2 ist <dH283 == + 2 1 ± 5  kcal/g-Atom Mg, für y2 Mg2C2 is t 'IH 283 =  
+ 9 ± 4  kcal/g-Atom Mg. Auf Grund der freien Bildungsenergien wird angenommen, daß 
beide Carbide bei n. u. etw as erhöhter Temp. m etastabil sind. Vf. schließt aus stöchiometr. 
Verhältnissen von C zu Mg bei hoch-% ig. Carbiden. daß Mg2C3 aus Pen tan  u. Mg nicht 
über MgC2, sondern d irek t en ts teh t. Die V erm utung, daß H 2 die Bldg. der Carbide be
einflußt (vgl. C. 1948. II . 24), wird n icht aufrechterhalten. Vf. g laubt annehm en zu können, 
daß für die Darst. der Carbide vor allem die Temp. entscheidend is t  u. weniger die N atur 
der KW -stoffe u. daß bei geeigneten Reaktionsbedingungen u. un ter Verwendung von 
A ktivatoren beliebige KW -stoffe zur D arst. beider Carbide herangezogen werden können. 
DEBYE-SCHERRER-Pulverdiagramme eigaben für MgC2 tetragonale S truk tu r. Es wird 
mögliche Isotypie m it ThC, d iskutiert. Mg2C3 konnte hexagonal indiziert werden. (Helv. 
cliim. A cta 31. 1584— 1602. 15/10. 1948. Zürich, TH ., Labor, fü r anorgan. Chem.) 200.270

Jean  W yart, Synthese der Silicate durch Reaktion in  festem  Zustand. Die Rolle des 
Wasserdampfes oberhalb der kritischen Temperatur. In  einem Autoklaven is t ein Ag-Rohr 
aufgehängt, dessen Deckel einen Ag-Tiegel zur Aufnahme der festen Stoffe träg t. Im  Tiegel 
befindet sich reines W. oder eine Lösung. Die Druckunterschiede in Rohr u. Autoklav 
können sich ausgleichen, weil der B ajonettverschluß des Ag-Rohres n icht lu ftd ich t ist. 
B ringt man am orphe S i0 2 in  den Tiegel u. reines W. in  das Ag-Robr, so bleibt die SiO, 
nach 8 tägigem wiederholtem E ih itzen  auf Tempp. unter 374°, der k rit. Temp. des W., 
am otph. Steigt die Temp. über 374°, so geht die S i0 2 in Cristobalit über. Diese Um
w andlung wird noch beschleunigt, wenn das VV. eine kleine Menge, z. B. 0,01—0,1 Mol/Liter 
KOH en th ä lt; der C ristobalit geht rasch in  Quarz über. Da das S i0 2 nur m it Dampf, aber 
nicht m it der Fl. in Berührung kom m t, muß der Dampf K OH  gelöst haben;, die Um
wandlung geht in  Abwesenheit von K OH  ja  nur bis zum Cristobalit. Der Wasserdampf 
weist also oberhalb des krit. Punktes eine beträchtliche chem. W irksam keit auf. Die cin- 
getretenen Umwandlungen werden durch M ikrophotographien belegt. S i0 2 verbindet sich 
in Ggw. von W asserdampf, der sich oberhalb des krit. Punktes befindet, mit A120 3 u. 
den Alkalien. Bei 400° en tstehen au t diese Weise Nephelin, NaAl SiO,, u. K alsilit, KAlSiO,; 
im Überschuß von S i0 2 bildet sich F eldspat (O rthoklas), KAlSi3Oö, u. Quarz. (Bull. Soc. 
chim. F rance, Métn. [5] 16. Mises au point D 28—30. Jan ./F ebr. 1949. Paris, Fac. des Sei., 
Labor, de Minéralogie.) 397.272

J . Besson, Die Gewinnung des B eryllium s und seiner Verbindungen. Das wichtigste, auf 
Be u. seine Verbb. verarbeitete Be-Mineral is t der Beryll (BeO, A120 3, 6 S i0 2) m it 14% BeO. 
Die anderen Be-Mineralien Chrysoberyll (BeO, A120 3), Phenakil (Be2, S i0 4) u. Helvin 
(ein m it Sulfiden gemischtes Silicat) werden m eist nur als H albedelsteine verwendet. 
Man pflegt die verschied. Verbb. aus dem reinen Be zu gewinnen. Zur BeO-Darst. bieten 
sich 3 Wege: a) Alkalischmelze. Dieses älteste  Verf. bestand ursprünglich darin, das 
Mineral m it K 2C 03, N a2C 0 3 oder NaOH zu schmolzen. Neuerdings schm, man das gekörnte 
Mineral in einem Drehofen bei 1400— 1500° m it CaO zu Ca-Silicat, -A lum inat u. Beryllat. 
Die abgekühlte u. zerkleinerte Schmelze wird mit H 2S 0 4 u. W. behandelt; dann filtert 
m an die S i0 2 ab u. fällt das Al fast vollständig m it (N H 4),S 0 4 als AI2(S 0 4)3-(NH4)2S04- 
24H 20 . Aus der so erhaltenen BcSO,-Lsg. fä llt m an m it N Iis das Be(OH)a, das durch 
Calcinieren in BeO übergeht, b) Gewöhnliche Schmelze. Der Beryll wird in  einem mit C 
ausgekleideten elektr. Ofen bei 1500—1600° geschmolzen, in  W. getaucht u. m it konz- 
H 2S 04 behandelt. S ta t t  des Al als Alaun a'uszuscheiden, wird vielfach die fraktionierte 
Fällung m it beobachtetem  pa-W ert ausgeführt. Durch vorsichtigrs Versetzen der Sulfat- 
lsg. m it N H 3 werden Fe u. Al nacheinander gefällt, wogegen Be gelöst bleibt- c) Fluor
schmelze. Das Verf. eignet sich bes. fü r Be-arm e Mineralien. Beryll wird bei 800° mit 
N a2SiF„ geschmolzen. Aus der wss. Lsg. wird m it CaCi2 reines BeCaF4 gefällt. Mineralien, 
deren BeO-Geh. unter 2%  liegt, werden un ter sonst gleichen Bedingungen mit Na^Fehe 
geschmolzen, das bei 750° ohne Einw. auf S i0 2, A120 3 u. F e20 3 ist, jedoch das Be in 
B eryllat überführt. Die BeO-Ausbeute beträg t 93%. Das N aF  wird wiedergewonnen u- 
durch Behandlung m it H sS 0 4 u. Fe2(S 0 4)3 wieder in N a3FeF6 verw andelt. Aus dem nach 
einem der Verff. gewonnenen BeO stellt man BeCl2 durch Einw. von Cl2 oder B eF2 durch
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Behandlung mit- NH4H F 2 u. H F  dar. Zur H erst. des m etall. Bo wird das geschmolzene 
BeCI, m it NaCl bei 350° in einer Zelle m it G raphitanode u. N i-K athode in einer H„- 
Atmosphäre eloktrolysiert. Das Be scheidet sich in  Schuppen an der K athode ab. E in 
anderes Verf. der Be-D arst. besteht in  der Bed. des BeCI2 durch ein sehr elektropositives 
Metall, wie Mg. Das verwendete BeCl2 m uß frei von BeO sein. Auch B eF2 wird als Ausgangs
stoff für die Rc-d. m it Mg verwendet. Die heftige Rk. wird durch Zugabe eines Alkali-, 
Erdalkali- oder M g-Fluorids gem äßigt. Nach dem französ. Verf. red. m an N a2BeF4 m it 
Mg u. Zn; letzteres wird im Vakuum abdestilliert. Die verschied. Verff. sind in mehreren 
Schaubildern im einzelnen dargestellt. (Bull. Soc. chim. France, Mém. [5] 16. Mises au 
point D 15—22. Jan ./F eb r. 1949.) 397.295

L. Hackspill und J. Besson, Die Reduktion des Berylliumchlorids durch Wasserstoff. 
Das zu den Unterss. benötigte BeCl2 erhält m an, indem m an CC!4-Dampf bei 650—700° 
übei Be leitet ; es wird in  eino zugeschmolzene Flasche gegeben, die m an vorher auf 300° 
erhitzt ha t, um C2C16, das bei 230° sublim iert, zu entfernen. Bei der kurzen Berührung des 
BeCl2 m it dem Wassergeh. der L uft en ts teh t eine kleine Monge BeO. Das Versuchsgerät 
(Abb.) besteht aus einem m it Cu gefüllten R ohr, in dem bei 600° der im H 2 ste ts enthaltene 
0 2 zu H20  red. wird. Dieses wird in  einem N a en thaltenden Rohr aufgefangen. Der H , 
tiitt. dann d u rth  die beiden Enden in  ein waagerechtes R ohr ein, durch dessen Achse ein 
W-Draht gespannt is t, der elektr. geheizt werden kann, u. entw eicht durch einen in  der 
Mitte des Rohres angesetztes Rohr, vor dessen A bsehlußhahn seitlich nie m it BoCl, 
gefüllte Flasche angeschmolzen ist. Durch E rhitzen dieser Flasche auf 450—500° schm 
das BeCl2, fließt in das waagerechte R ohr, verdam pft, kom m t m it dem W -D raht in Be 
rührung u. dest. zu den kälteren  Rohrenden. Bei Beobachtung zahlreicher, im einzelnen 
beschriebener Vorsichtsm aßnahm en schlägt sich das gemäß der Gleichung BeCl2 +  H 2 =
2 HCl -j- Be en tstandene Bo auf dem ziemlich m atten , schätzungsweise 1000—1500° 
heißen W -D raht in  Form von metall. glänzenden Kügelchen nieder. Das metall. Be läß t 
sich durch röntgenspektrograph. Messungen erkennen. U ngeklärt is t die Tatsache, daß 
das auf die beschriebene A rt gewonnene Be von verd. Säuren n icht angegriffen wird, 
wogegen techn. Be sich darin  un ter heftigem Aufbrausen löst. (Bull. Soc. chim. France, 
Mém. [5] 16. 113—16. Jan ./F eb r. 1949. Paris, Fac. des Sei., Labor, de Chim. Minérale.)

397.295

C. Mineralogische und geologische Chemie.
W. F. de Jong, Bestimm ung der K r y  Stallelemente aus Winkelmessungen. Von WEBSKY ■ 

war eine krystallograph. Meth. entw ickelt worden, die K rystallelem ente aus den Winkel- 
messungen zwischen vier willkürlichen Flächen zu bestim m en unter Benutzung der 
Ga bss-Mi l l e k sehen Beziehung über anharm on. Verhältnisse von vier tautozonalen 
Flächen. Vf. erw eitert diese Beziehung auf fünf willkürliche Flächen u. w endet sie auf das 
gleiche Problem an. (A cta crystallogr. [London] 1. 97— 100. Ju li 1948. Delft, Technical
Univ., Crystallographic Labor.) 110.372

H. H. Hess, Kurven optischer Eigenschaften fü r  gewöhnliche Klinopyroxene. Die G rund
lage, um die K urven opt. Eigg. fü r gewöhnliche gesteinsbildende K linopyroxene zu 
zeichnen, lieferten 35 noué Analysen. E in  großer Teil des K linopyroxenfeldes is t nur 
dürftig oder gar nicht dargestellt, so daß  eine weitere Revision der K urven noch notwendig 
sem WM, um vorhandenen Lücken auszufüllen. Der E ffekt von A120 3, F e2 0 3, Cr2 0 3 
u- l i 0 2 auf die opt. Eigg. wird d isku tiert, ebenso wie der E ffekt der Herauslösung der 
Lamellen von O rthopyroxenen. (Amer. Mineralogist 33. 199. März/April 1948. Princeton, 
N- J-, Princeton Univ.) 139.372

Rudolf Hundt, Der mitteldeutsche Asbest. Vorkommen und Entstehung. K urzer Überblick
über die Asbestvorkk. in M itteldeutschland. Die bisher bekannteste L agerstätte is t die 
an|  Klettigshammer im Sorm itztal zwischen W urzbach u. Zschechenmühle. E s handelt 
j. hierbei um einen A m phibolasbest m it Fasern bis zu 22 cm Länge. W eiter wird kurz 
rtf des Asbestes in  O stthüringen, im  Vogtland u. in O berfranken behandelt.
(Bergbau u. Energiewirtsch. 1. 208—11. Nov. 1948.) 110.380

J.H . J. Poole und J. W . Bremner, Untersuchung der Radioaktivität von Gesteinen durch
photographische Methode. Zur Unters, der R ad ioak tiv itä t wurde ein Finnischer G ranit 

g a tt geschnitten u. 0,1 mm über der Oberfläche einer ILFOBD-Kernphotoplatte gelegt, 
a n .erkennt dann a-S trahlen , die von einem P u n k t ausgehen. Aus der Anzahl der Sterne

2, 3, 4 u. 5 S trahlen kann m an auf die Gehh. an U oder Th schließen. Die Aufnahme 
F * t t í ,06 aus8esProchene Strahlung, die von einem P unk t ausgeht, wie es auch bei der 

ntstehung der pleochroit. Höfe der Fall ist. Aus dieser Tatsache lokaler K onz, kann m an 
' mcssen. wie schwierig eine richtige Schätzung des D urehsebnitts-G eh. der R ad ioak tiv itä t
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eines Gesteins ist. E in  K ontrollvers. zeigt, daß auch im Glas der P la tte  selten 4-Strahlen- 
Sterne auftreten , die offenbar aus Mineralien des verarbeiteten Quarzsandes stamm en 
u. n icht etw a kosm. S trahlung sind. (N ature [London] 161. 884—85. 5/6. 1948.) 231.385

J. H . J. Poole und J. W. Bremner, Untersuchung über die Verteilung der radioaktiven 
Elemente im  Gestein mittels photographischer Methode. Von einem Finnischen G ranit (vgl. 
vorst. Ref.) wurde ein n icht eingedeckter Dünnschliff auf eine ILFORD-Kernphotoplatte 
gelegt. P la tte  u. Schliff wurden mkr. untersucht. 45 Belichtungspunktc von a-Strahlen 
wurden festgestellt. 33 gingen von kleinen, gelbbraunen K ryställchen aus, die im Biotit 
lagen, 2 von kleinen, farblosen K ryställchen, u. 7 konnten n ich t auf Minerale im Dünn
schliff zurückgeführt werden. 157 Partikel wurden insgesam t gezählt. Die Kryställchen 
sind Melanit oder Perow skit. Der Urangeh. errechnet sich zu 0,3 G ewichts-% , wenn man 
die D. des K rystalls m it 4 g/cm3 einsetzt. E tw a 40% der gelben K ryställchen zeigen 
keine Strahlung. Die A rbeitsm cth. wird im  einzelnen angegeben. (N ature [Loudon] 163. 
130—31. 22/1. 1949.) _ _ _ _ _ _ _ _ _ _  231.385
Ferdinand Friedensburg, Dlo Bergwirtschaft der Erde. Bodenschätze, Bergbau und Mineralienversorgung der 

einzelnen Länder. 4., umgoarb. Aufl. S tu ttgart: Ferdinand Enke. 1948. (XVI +574 S. m. 50 Abb.) 
DM 5 0 ,- .

D. Organische Chemie.
Dj. Allgem eine und theoretische organische Chemie.

H . Schmid, M. Hochweber und H. von Halban, Über die zwei Formen und die Hydrierung 
des Telrabenzoyläthylens. IX . M itt. über die Photochemie des Telrabenzoyläthylens. (VIII. 
vgl. Helv. chim. A cta 30. [1947.) 1135.) Aus Extinktionsdiffercnzon von frisch hergestellten
I.sgg. von a- u. ß-Tetrabenzoyläthylcn in CC14, unterschiedlichem Verh. gegenüber Licht u. 
der Verschiedenheit der In fraro tspektren  schließen Vff., daß die 2 Form en von Tetrn- 
benzoyläthylen Strukturisom ere darstellen. Der lichtempfindlichen. «-M odifikation wird 
die Form el I, dem lichtstabilcn ^-Isomeren die Form el II bzw. dio polaren, mesomeren 
H a, b, C zugeschrieben. Die „valenztautom eren“ Isomeren I u. II (a, b, c) lassen sich 

„ „  pn durch Verschiebung von Bindungs-
‘ 5 V , 6 5 elektronen ineinander umlagern,

/ I  i| ohne daß W anderung eines Atoms
C.Hä'CO^ /OC-C,Hs o sta ttfinde t. Die H ydrierung von a-

■C.Hj-Co/ ~~ \ o c -C,H5 c C u. /3-Tetrabenzoyläthylen liefert un-
/  \  /  \  te r Aufnahme von 1 Mol H 2 prim.

I HtC, 0 C,H6 ¿ as gelbe 1.4-Diphenyl-2.3-diben-
zoyl-1.4-dioxybutadien (F. 190 bis 

CjHj -CO. .OC-C,H5 C'AL'CO. .OC'C»H5 C,Hä CO.~ .OCC.Hi
\  (+) /  \ .  „ /  \ -  yn n--- n r<---- n

CflH5-COx  

(—) ---- c
0

\ 0 c
/ ' S  /H5c„ 0(4)

c ^ - c  
(-) 

o
C C 0  C—C,Ht

/ \  / \  '*  '
H,C, O C,H5

I I  a I I b

193°), das als Dienol identifiziert wurde. Dio Verb. is t ziemlich beständig u. zeigt 
keine Enol-R k. m it FeCl3. Mit der Isolierung des Dienols wurde bewiesen, daß die 
Anlagerung von H 2 an ungesätt. «.d-Diketone vom Typ des D ibenzoyläthylens prim, in
1.6-Stellung erfolgt” A bschließend wird eine ausführliche Beschreibung der durchgeführten 
E xperim ente gegeben. (H elv. chim. Acta 31. 1899—1907. 1/12. 1948. Zürich, Univ., 
Physikal.-Chem. u. Chem. Inst.) 200.400

G. C. Eltenton, Hie massenspektroskopische Bestimm ung freier Radikale. Die A rbeit 
stellt in  gedrängter Form  das W esentliche einer App. dar, bei dem ein Reaktionsgefäß 
m it einem M assenspektrographen gekoppelt is t. W erden im  R eaktionsraum  durch therm. 
Prozesse oder Flam m en-R kk. R adikale freigem acht, so werden sie nach der jeweiligen 
Energiebilanz m assenspektrograph. nachgewiesen. CH2-Radikale m it verschied. C-Iso- 
topen konnten nebeneinander beobachtet werden bis zu Drucken von 140 mm. Auch 
in  Flam m en w urden R adikale beobachtet, wenn CH4 in 0 2-Atm osphäre verbrannt wurde- 
Nachgewiesen w urden CH20 ,  CH20 ,  CHO. CH40  konnte n icht bestim m t werden, da es 
massegleich m it 0 2 ist. Durch Änderung der R eaktionstem p. konnte der Gang der Radikal- 
Zus. beobachtet werden. (J . physic. Colloid Chem. 52. 463—69. März 1948. Emcryville, 
Calif., Shell Development Co.l 287.400
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Choh Hao Li, K inetik  der Reaktionen zwischen Jod und gewissen substituiertet Phenolen. 
Wie bei Tyrosin in  einer früheren A rbeit des Vf. (C. 1944. I I .  1160) werden die Geschwindig
keitskonstanten k 2 der sum m ar. Reaktionsgleichung — d (P henol)/d t =  k 2 (Phenol)(J3~) 
für die Jodisierung von Glycyltyrosin , T yram in  u. p-Chlorphenol in A cetatpuffer bei 25° 
bei Ph =  5,23 u. 5,65 u. (J~)-Konzz. von 0,0334 bzw. 0,0408 bzw. 0,0484 bzw. 0,0634 mol. 
fostgestellt. In  diesem K onzentrationsbereich (im Gegensatz zu niederen Konzz.) is t 
k2 (J~ )“ angenähert konstan t in  jeder Pufferflüssigkeit. Dies folgt auch für konstantes 
Pij aus der theoret. über die R eaktionsstufen J ,~  J 2-j-J~  (2), J 2 +  H 20  =■*=*= II JO  +
H+ +  J -  (3), R - < ^ _ J > - O H = ^  R - < ( _ J > - 0 -  +  H + (4) u. - d  (phenol)/d t =  
k' (phenol)(H JOT +  k "  (phenolat)(H  JO) abgeleiteten Gleichung k 2 =  K 2/( J - ) 2(H+) • 
[k ' K 2 +  k "  K 2 K 4/(H +)j. D urch E insetzen der experim entellen k '- u. k"-W erte  u. der 
Literaturwerto fü r K 2, K 3, K 4 ergeben sich für alle vier Phenole k2-W erte in  guter Überein
stimmung m it dem E xperim ent. D urch k 2 >  k, erweist sieh das Phenolat-Ion ak tiver bzgl. 
Unterjodiger Säure als das Phenol, u. die Reaktionsgeschw indigkeit des Phenolats steigt 
an in der Reihe p-Chlorphenol, Tyrosin, G lycyltyrosin, Tyram in. E in  Vers. m it Carbo- 
benzoxyglutamyltyrosin bei pn  — 5,65 u. ( J~ ) =  0,0334 bei 25“ ergab fü r k2 m it 4,24 mehr 
als den doppelten W ert des Tyrosins. Bei Tyram in wird durch A ustausch der CH2CH2N H 2- 
Gruppe durch CI die Reaktionsgeschw indigkeit s ta rk  gesenkt. (J . Amer. ehem. Soc. 70. 
1716—17. Mai 1948. Berkeley, Calif.) 332.400

Neville Smith und J. C. Speakman, Saure Salze von Monocarbonsäuren als pn-Standards; 
Kaliumhydrogenbenzoat und -phenylacelat. Vff. untersuchten die Verbb. KH(CßHsCOO)2 
u. KH(C,H7C 0 0 )2 auf ihre E ignung zur H erst. von Standardpufferlsgg. hin. M it Hilfe 
des tern. isotherm en D iagram m s für das Syst. S äure-Salz-W . wurden die Löslichkeits- 
verhältnisse stud iert. Das P lienylacetat-Syst. zeigt einen sehr großen Salzeffekt. Die Ph- 
Werto (bezogen auf eine S tandardskala) der 0,015 mol.KH(C„H6COO)2-Lsg. u. die der 
0,033 mol.KH(C7H,COO)2-Lsg. w urden bei 20 u. 25° bestim m t. Zum Schluß wird ein bequem 
zu handhabender App', fü r die Verb. der Pufferlsg. m it der gesätt. KCl-Lsg. beschrieben. 
(Trans. Faraday Soc. 44 . 1031—36. Dez. 1948. D erby, Techn. Coll.; Glasgow W 2, Univ., 
Chem. Dop.) 377.400

Allan Maccoll, Reaktionsstrukturen von Kohlenwasserstoffen und katalytische Wasser
stoffanlagerung. Infolge der.S tö rung  durch ein A tom, m it dem es eine B indung eingeht, 
kann ein zweiwertiges C-Atom en tstehen, in  dem die Spins der p-E lektronen entkoppelt 
sind. Der Begriff der R eak tionsstruk tu r (2 E lektronen m it freiem Spin) w ird auf Ä thylen 
u. auf konjugierte u. arom at. Systeme ausgedehnt. F ü r beliebige R eaktionsstrukturen 
wird die Energie analy t. dargestellt. M ittels der Diskussion dieses Energieausdrucks gelingt 
die qualitative E rklärung der relativen B ereitschaft zur k a ta ly t. H ydrierung, was an  einer 
Reihe von Beispielen e rläu te rt wird. Der Begriff der R eak tionsstruk tur un te rbau t auch 
theoret. die von PAULING u. SHERMAN (vgl. J . chem. Physics 1 . [1933.] 679) bei ihrer 
■Diskussion konjugierter System e gem achte Annahme, daß das Prod. umso bereitwilliger 
gebildet wird, je größer seine ther.nodynam . S tab ilitä t ist. (N ature [London] 1 6 3 .138—39. 
—'/L 1949. London W .C. 1, Univ. Coll., Sir W illiam R am say and R alph Förster Laborr.)

283.400
R. T. Lagemann, John Evans una Newton Underwood, Ultraschallgeschwindigkeit in  

ewigen flüssigen Fluorkohlenstoffen. Gemessen wurde die Ultraschallgeschwindigkeit 
(rrequenz 500000 Cyclen/Sek.) bei 60“ in einigen fl. Fluorkohlenstoffen u. einer Reihe 
von Polymeren von verschied. M olekulaigewicht. E s wurde gefunden, daß die vollständige 
Substitution von H  durch F  sehr niedrige W erte der U ltraschallgeschwindigkeit zur Folge 
hatte, die eich der in Gasen gefundenen näherte. So wurde z. B. in  ffexadekafluorheptan  

ei 60° eine Schallgeschwindigkeit von nur 444 m /Sek. gefunden. Messungen in  dem 
emperaturbereich von 20—70° an einigen Verbb. ergaben, daß die Ultraschallgeschwindig- 

ceit eine lineare Funktion  der Temp. is t. (Physic. R ev. 12] 7 4 . 124. 1/7. 1948. Em ory
1VA ' 110.400

H .L .M cM urry,V .Thornton und F .E .C ondon , Infrarotspeklren von Propan, 1-Deutero- 
piopon und 2-Deuteropropan. Das für Propan erhaltene Inl'rarotspektr. stim m te im  großen 

• ganzen mit dem von WU u. BAlt/KER gemessenen überein ; nur wurden die von diesen 
i utoren beobachteten scharfen Banden bei 720 u. 1179 c m '1 nicht, gefunden. E s wird 

genommen, daß sie nicht dem P ropan angehören. E inw andfrei konnte festgestellt 
her "T’ 5. Frequenzen bei 748 u. 1052 eni-1 von Bewegungen der CH2-G ruppe
im i f , ren* Diese beiden B anden sind s ta rk  verändert im 2-D euteropropan u. weniger stark  
p„f '- ‘-‘Uteropropan. (Analytie. Chem. 20. 1726. Nov. 1948. Bartlesville, Okla., Phillips

Earl" ' £ ° °  • n 0 ' 400infr„ , Plyler, Infrarotabsorptionsspektren einiger Benzolderivate.' E s wurden die
roten Absorptionsspektren einer Reihe von Benzolderivv. im fl. Z ustand, liaupt-
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sächlich im Bereich von 15—38 y  untersucht. Bei den Unteres, w urde ein Thalliumbromid- 
Jodid-Prism a verw andt. Es wurden die folgenden Banden beobachtet: M esitylen  30,0 
u. 36,4 y , Toluol 28,7 y , Chlorbenzol 24,1 u. 33,7 y , Brombenzol 22,2 u. 31,9 y ,  Jodbenzol
22,2 y , o-Bromanisol 22,9, 30,5 u. 35,8 y  u. p-Bromanisol 30,8 u. 37,9 y . Außerdem wurden 
noch die A bsorptionsspektren von w eiteren sechs, Methyl- u. Ä thylgruppen enthaltenden 
Benzolderivv. untersucht. (Analytic. Chem. 20 . 1126. Nov. 1948. W ashington, National 
B ureau of S tandards.) 110.400

Lieselott Herforth und Hartmut Kallmann, Die Fluorescenzanregung von festem und 
flüssigem Naphthalin, D iphenyl und Phcnanthren durch a-Teilchen, schnelle Elektronen 
und y-Strahlen. Die Ausbeuten des Fluorescenzlichtes von festem, krystallinem  Naphthalin, 
Diphenyl u. Phcnanthren bei Anregung m it a-Teilchen, schnellen E lektronen u. y-Strahlen 
werden m ittels einer Sekundärelektronenvervielfacherphotozelle gemessen. Sie betragen 
größenordnungsm äßig b e ia -S tra h le n 0 ,3 ,1, 0 ,6% ; füry-S trahlen  5, 7 ,5 ,11% . Beim Schmcl- • 
zon geht die L ichtausbeute auf einen verschwindend kleinen Bruchteil zurück, beim Er
starren  nim m t sie wieder zu, erreicht aber nur die H älfte des ursprünglichen Wertes. 
Durch Pulverisieren der ers tarrten  Substanz kann die ursprüngliche physikal. Ausbeute 
w ieder hergestellt werden. Die Ergebnisse werden auf Grund der Theorie des Bänder- 
modeils d iskutiert. (Ann. Physik [6] 4. 231—45. 1949. Berlin-Dahlem , K W I für physikal. 
Chem. u. E lektrochem .) 102.400

Robert G. Parr und Bryce L. Crawford jr., Molekularbahnberechnungen der Schtvingungs- 
kraftkonstanten. I . M itt. Äthylen. Als Vorstufe für die theoret. Berechnung gewisser, 
außerhalb der Ebene liegender Schw ingungskraftkonstanten des Bzl. wurden die Energie
niveaus u. die Verdrehungsfrequenz (twisting frequency) des Ä thylens nach der Meth. der; 
antisym m . M olekülbahncn berechnet, wobei keine empir. D aten außer den Molekular
dimensionen benu tz t w urden; das Sechselektronenproblem wird dadurch zu einem Zwei
elektronenproblem  vereinfacht. ( J . chem. Physics 16. 526—32. Mai 1948. Minneapolis, 
Minn., U niv., School of Chem.) 110.400

H . R. Snyder und Ernest L. Eliel, Eine allylische Umordnung bei einer Alkylierung 
durch ein quarternäres AmmoniumsaU. Bei der Rk. von l-Melhyl-3-dimelhylaminomelhyl- 
indolmethyljodid (I) m it wss. NaCN en ts teh t neben l-Mclhyl-3-indolacetonitril (II) zu 
schätzungsweise 10—15% (wegen verlustreicher Reinigung nur 4,3%  Ausbeute) 1.3-Di- 
melhyl-2-cyanindol (III). Letzteres zeigt eine um 36 cm -1 nach kurzen Wellen verschobene 
U ltrarotabsorption  der Cyangruppe, was auf die Wechselwrkg. der letzteren m it einer 
Ringdoppelbindung hindeutet. Alkal. Hydrolyse von III führte  zum zugehörigen Amid (IV), 
aber nur zu sehr wenig Säure (V). Die für III angenommene S trukturform el wurde durch

/ \ -------- mCH,—N(CH,),+ ------- r.CH,—CN y \  r.CHg / \  ,CH, y / \  r.CH,

I

\ Z \ N/  j  \ A n / c n  \ / \ n / c o n h '  \ y \ ^ / coon

Ah ,  n  Ah ,  iii  c h ,  iv Ah * v Ah ,

Synth. von V u. IV auf, unabhängigem , bekanntem  Wege u. Vgl. m it den aus III erhaltenen 
Prodd. bestätig t. Der zu III fühlende Umlagcrur.gsmechanismus is t einzeln angegeben. 
(J . Amer. chem. Soc. 70 . 1857—60. Mai 1948. U rbana, Hl., Univ. of Illinois, Noyes Cheni. 
Labor.) 332.400

J. C. Speakman, Krystallslrukluren der sauren Salze einiger Monocarbonsäuren. Rönt
genograph. un tersucht wurde die K rysta lls truk tu r von saurem Kaliumphenylacelat. Die 
K rystallo sind monoklin, die Elem entarzelle h a t die Dimensionen a =  28,4 Ä, b =  4,50 A, 
c =  11,9 A ; ß —  89 ,8^0 ,3 ° . R aum gruppe is t C 2/c — J  2 /a; die Elem entarzelle enthält 
4 Moleküle. E ine PATTERSON-Analyse des Rb-Salzes m it Projektion auf die (OlO)-Ebene 
ergab angenäherte x- u. y-K oordinaten für die Atome. Eine anschließende FOURIER-Synth. 
für das K -Salz ergab die genaueren Param eter. Gefunden wurde, daß die C-C#Ht -Gruppe 
in  einer Ebene liegt, die ca. 31° gegen die (OlO)-Ebene geneigt is t; dip die C-CO?-Gruppe 
enthaltende Ebene is t in entgegengesetztem Sinne gegen die (OlO)-Ebene geneigt. Eine 
H -Bindung zwischen zwei O-Atomen verschied. COj-Gruppen desselben Mol. geht durch 
das Sym m etriezentrum , alle übrigen H-Bindungen sind unsym m . angeordnet. Der 0 -0 - 
Abstand der zuerst genannten O-AtomS beträg t 2,5ä± 0 , l  A. Jedes K-Atom liegt auf einet 
vertikalen zweizähligen Achse u. ist von sechs O-Atomen in  einem A bstand von ca. 2,8 A 
umgeben, die die Ecken eines verzerrten  O ktaeders besetzen. — Eine vorläufige Unters, 
der S truk tu r von saurem Kalium-p-oxybenzoat ergab w eitgthende Übereinstimmung mit 
der gefundenen S truk tu r. (N ature [London] 162. 695. 30/10. 1948. Glasgow, Univ., Cheni. 
Dep.) 110.400
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monoklin-sphenoidal in der Raum gruppe P  2,. Die Elem entarkörperdim ensionen ergaben 
sich in Übereinstimmung m it ÄSTBURY (Proc. Roy. Soc. [London], Ser. A 102. [1923.] 506) 
zu a  =  7,73 Ä, b =  6,05 A, c =  6,18 A, ß =  100°17'. In  dieser Zelle sind 2 Moll, enthalten . 
Die S truktur wurde durch PATTERSON- u. FOURIER-Analysen festgelegt. Diese so ge
fundene S truk tu r stim m t nicht m it der von ASTBTJRY (vgl. 1. c.) vorgeschlagenen überein. 
Es werden vorläufige P aram eter für die Atome angegeben, die jedoch noch verbessert 
werden sollen. Die gefundene S truk tu r is t sehr ähnlich der von ROCHELLE-Salz (vgl. 
Be e v e r s  u. H u g h e s . Proc. Roy. Soc. [London], Ser. A 1 7 7 .[1941.] 251; C. 1941. II . 1593); 
die benachbarten Moll, wurden durch ein Syst. von W asserstoffbindungen zusam men
gehalten. (N ature [London] 162. 854. 27/11. 1948. Edinburgh, Univ., Dewar Crystallo- 
graphic Labor.) 110.400

J. S. Dryden und W illis Jackson, Dielektrisches Verhalten von M ethylpalm itat: Nach
weis von Resonanzabsorption. B estim m t wurde die komplexe D urchlässigkeit x  =  x '  — j x "  
von M ethylpalmitat bei Zim mertemp. in dem Frequenzbereich von 50 bis 3 -1010Cyclen/Se- 
kunde. In  dem Spektr. wurden diei Absorptionsgobiete gefunden. Um den Mechanismus 
zu erklären, werden die folgenden Möglichkeiten be trach te t: n. G leichstrom leitung; 
anomale Leitung, lierrührcnd von Aggregaten von leitender V erunreinigung; Dipol
relaxation u. das A uftreten einer natürlichen Schwingungsfrequenz der dipolaren Moll, 
oder Teile dieser Moll, in diesem Frequenzbereich. Die gemessene Gleichstrom leitfähigkeit 
spricht für nicht m ehr als 1% des Tieffrequenzwertes von Ag <5; ferner war das M aterial 
von solcher R einheit, daß die zweite Möglichkeit ausgeschlossen werden kann. W as die 
dritte Möglichkeit anbetrifft, wird darauf hingewiesen, daß, wenn zwei Gleichgewichts
stellungen entsprechend entgegengesetzten D ipolrichtungen m it einer Übergangsw ahr
scheinlichkeit p pro Sek. existieren, dann Energieabsorption um die Frequenz p/2 n  Cy- 
clen/Sek. ein treten  wird. Bei M ethylpalm itat g ib t cs zwei solche Möglichkeiten, e n t
sprechend der R otation  des Mol. um seine Achse u. um eine dazu senkrechte Achse. 
Da die W ahrscheinlichkeit dieses letzteren R otationstyps klein is t, könnte die zwischen 
50 ü. io 3 Cyclen/Sek. beobachtete A bsorption auf dieser Basis gedeutet werden. Die 
zweite Absorption kann durch die R otation  des Mol. um seine Achse gedeutet werden. 
Die mit der d ritten , u ltraro tfrequenten  Absorption zusammenhängende Veränderung von 
k' liöß sich als ein Resonanzphänom en identifizieren. E s wird darauf hingewiesen, daß 
eine Resonanzabsorption in festen K örpern im elektr. Spektr. bisher noch nicht beobachtet 
worden ist. M ethylpalm itat k ryst. bekanntlich in Doppelmolekülen. Die Resonanz könnte 
daher vielleicht bedingt sein durch Schwingungen der Einzelmoll, um eine Achse senk
recht zu ihrer Längserstreckung. (N ature [London] 162. 656. 23/10.1948. London, Im perial 
Coll. of Sei. and Technol., E lectrica! Engng. Dep.) 110.400

John Shorter und F. J. Stubbs, Stärke von Chloressigsäuren. W enn m an die Dissozia- 
honskonstanten von Chloressigsäuren als Maß für die W irksam keit der Cl-Atome auf die 
Lesamtmoll, be trach te t, zeigt sich, daß das 2. Cl-Atom einen größeren E ffekt bew irkt 
als das 1., u. daß das 3 .'Cl-Ätom einen größeren E ffekt auf K  ausübt als das 2. Mißt 
inan aber die W rkg. der Cl-Atome am Wechsel der freien Energie (—R T ln  K), erweisen 
sich das 2. u. 3. Cl-Atom weniger wirksam als ihre Vorgänger bei der Substitu tion . D ann 
bekommt fortgesetzte Chlorierung den C harakter einer Sättigung. H ierfür läß t sich eine 
einfache Begründung aus der gegenseitigen Beeinflussung der Cl-Atome in der Molekel 
geben. (Nature [London] 163. 65. 8/1. 1949. Oxford, Univ., Phys. Chem. Inst.) 381.400

Heikki Suomalainen und Evi Arhimo, E in Beitrag zur Bestimm ung der niederen Fett
eauren nach der Halbdestillationsmelhode. Nach dem standardisierten Anal.vsenverf. von 
v e r ta n e n  u. P u l k k i  untersuchten Vff. die Abhängigkeit der H albdestillationsw erte verd. 
wss. Lsgg. der folgenden niederen Fettsäu ren  von der K onz.: Ameisen- (I), Essig- (II), 
fop .on- (in) u. B uttersäure (IV). Es gilt die Gleichung von W lEGNER für die in jedem 
Augenblick stattfindende Verflüchtigung kleiner Säuremengen d y  u. W assermengen d x : 
k t a =  k y /x ’ w°bei y der G ewichtsanteil der Säure, x der des W. in  der Lsg. bedeuten; 

ist das Verhältnis der Molekülmengc des Säuredam pfes zu derjenigen des W asserdampfes 
jedem Moment der Dest. u. som it auch das V erhältnis der Teildruckänderungen des 

auredampfes zu der des W asserdampfes. Der W ert von k u. auch der H albdestillations- 
l 'e tt steigen bei I u. II, deren H albdestillationsw ert kleiner als 50%  is t, in verd. Lsgg. 
<l°r n i ^  zunehmender Konz, der Lsgg.; bei III u. IV dagegen, bei denen der H alb- 

s inationswert schon über 50%  beträg t, w ächst der W ert von k bis zu einer bestim m ten, 
7At J 1 i msniäP'S niedrigen Konz. — bei III 0,2n u. bei IV 0,04n — an, um von da  fortan 
ZwS.lnken- *än Nomogrämm für die Berechnung der Mengenverhältnisse der Säuren in 

eisauregemischen wird angegeben, von dem die prozentuale Zus. m ittels des erreichten



962 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  Ch e m i e . 1949. II.

H albdestillationsw ertes m it K enntnis der K om ponenten d irekt abznlesen is t. (Z. analyt. 
Chem. 128. 299—303. 1948. Helsinki, Biochem. A bt. des Alkoholuntersuchungslabor.)

311.400
W. P. Mason, W. 0 .  Baker, H . J. McSkimin und J. H. Heiss, Mechanische Eigenschaften 

von Flüssigkeiten langkelliger Moleküle bei Ultraschallfrequenzen. Gemessen w uiden die 
mechan. Eigg. von Fll. langkettiger Moll, vom Polyisobutylentyp m it m ittleren Moh- 
Geww. von 900—5600 m it Hilfe von Seherwellen u. longitudinalen Wellen im Frequenz
bereich des U ltraschalls. Die Scherwellen zeigten, daß sich die Fll. wie MAXWELL sehe Fll. 
vom R elaxationstyp verhalten. Die Viscositätsmessungen in  dem Bereich von 14 Kilocyclen 
stim m ten innerhalb der Fehlergrenzen m it den Viscositätsmessungen nach der Meth. der 
fallenden K ugel überein. Bei A bnahm e der Temp. oder Erhöhung der Frequenz zeigt die 
Rk. der F l., daß eine Scherelastizität vom MAXWELLschen Typ eine Rolle zu spielen 
beginnt m it einer scherelast. K onstan ten  von 5 -106 D yn/cm 2 bis zu 5 -IO7. Die E lastizität 
nim m t m it fallender Temp. u. m it zunehm ender K ettenlänge zu u. ste llt einen inter
mediären Typ dar zwischen dem „eingefrorenen“ Typ der E lastiz itä t u. dem Typ der 
„kinct. Theorie“ . E s wird angenomm en, daß dieser E lastiz itä tstyp  auf einer zusammen
gesetzten Bewegung der K etten  beruh t einschließlich gehinderter R otation  innerhalb 
der K etten  u. einer Wcchselwrkg. der Segmente zwischen den K etten . Bei sehr hohen 
Frequenzen verschwindet diese zusam mengesetzte Bewegung u. die Schersteifheit wird 
sehr hoch. Oberhalb ca. 30 Kilocyclen wird für diese Fll. etwas Seherviscosität durch die 
Scherelastizität erm äßigt. Bei longitudinalen Ultraschallwellen nim m t von sehr niedrigen 
bis zu sehr hohen Frequenzen die Geschwindigkeit um ca. 25%  zu, w ährend die Ver
minderung (atternation) den hohen W ert von 0,7 neper pro W ellenlänge h a t bei einer 
Frequenz, für die die Geschwindigkeit ein M ittel zwischen den zwei E xtrem en ist. Diese 
Messungen zeigten, daß eine R elaxation  e in tritt entw eder in  der Scherelastizität oder der 
LAUE-Konstanten, was durch Unteres, zugunsten der Scherelastizität entschieden werden 
konnte. Die gemessene K urve V erm inderung-Frequenz is t breiter als die einer einzelnen 
Relaxationsfrequenz u. zeigt darüber hinaus an, daß die Verminderung einen konstanten 
W ert pro W ellenlänge bei hohen Frequenzen erreicht. (Physic. Rev. [2] 73 . 1074—91. 
1/5. 1948. M urray Hill, N. J . ,  Bell Telephone Laborr.) 110.400

M. L. Corrin, Deutung der Röntgenstreuung von Lösungen langkettiger Elektrolyte auf der 
Grundlage einer kugelförmigen Micelle. Vf. weist nach, daß es auch un ter der Annahme von 
kugelförmigen Micellen möglich is t, radiale Verteilungskurven fü r konz. u. verd. Lsgg. 
langkettiger E lek tro ly te  zu erhalten , die m it den experim entellen D aten in  Überein
stim m ung stehen. H ieraus m uß geschlossen werden, daß aus Röntgenm essungen allein 
eine U nterscheidung zwischen lam ellarer u. kugelförmiger M icellarstruktur n ich t getroffen 
werden kann. (J . chem. Physics 16. 844—45. Aug. 1948. Berkeley, Calif., Univ., Dep. of 
Chem.) 110.400

J. N. Wilson, Der Zähigungswcrt von Linearpolymeren. Zwischen dem Zähigungswert 
(intrinsic viscosity) Z u. der K ettengliederzahl n des Linearpolym eren wurde folgende
einfache Beziehung gefunden: Z =  K , n /( l +  K 2 n! ). Dieser A usdruck geht für kleines n 
in die STAUDINGERsche Viscositätsregel, fü r großes n in die KUHNsehe Beziehung über. 
(J . chem. Physics 17 . 217. Febr. 1949. Emeryville, Calif., Shell Development Co.)

102.400
S. G. Waley und J. Watson, Die K inetik d er P o ly m e r is a tio n  vo n  C arbonsäureanhydriden- 

Polym erisation von Sarkosincarbonsäureanhydrid (I) m it H ydroxyl- oder Amino- 
verbb. (II). Vff. nehm en  als I I  das R eaktionsprod. aus I  u. Methyl- 

CH.-CO amin in Dioxan: CH3-N H -C H 2-CO(N-CH2-CO)n—N —CHj-CON-

CHs~ \  /  1 c h 3 C H s
(CH3)2. Die Polym erisation verläuft nach: I  +  I I  -*■ x -f- C02 (kj) 
u. I  -j- x -*• x  +  COf (k2), worin x ein Polym eres ist.- Vff. geben 

Formel an  fü r die Best. der G eschwindigkeitskonstanten k, u . k 2. k 2 is t unabhängig 
vom Mol.-Gew. des Polym eren für Mol.-Geww. von 500—5000. k2 =  1600 e-6-800',K 
L iter-M ol-1 -sec-1. (J . Amer. chem. Soc. 70 . 2299—2300. Ju n i 1948. Maidenhead, Berks. 
England, C ourtaulds, L td.) 257.400

George A. Boys u n d  James J. Eberl, Absolute Reaktionsgeschwindigkeit des Tabak
mosaikvirus und Vorschlag einer Theorie der Denaturierung. U n te r A nw endung der Theorie 
d e r absol. R eak tionsgeschw ind igkeiten , d ie von E y r i n g  u .  S t e a r n  (C. 1939. H - 2Uw  
bere its  au f d ie D en a tu rie ru n g  gew isser P ro te in e  a n g ew an d t w u rde , au f Geschwindigkeits
d a te n  der D e n a tu rie ru n g  von T ab ak m o sa ik v iru s (I) (vgl. L a u f f e r  u . P r i c e ,  C. 1940.
I I .  216) w erden freie  E n erg ie  u . E n tro p ie  der A k tiv ie ru n g  sowie d ie  Aktivierungsw ärine
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der Denaturierung berechnet. L etztere ergib t sich bei ph 7,05 zu 150 kcal bzw. ca. 4 kcal 
weniger bei stärkerer V erdünnung. R echnet m an fü r den Bruch einer W asserstoffbrücken
bindung wie üblich m it 5 kcal, so bedeutet dies den B ruch von ca. 30 Bindungen während 
der Denaturierung (nach K orrek tu r für die Dissoziation von Protonen aus den prim . 
Aminogruppen ca. 25 B indungen), welche Zahl ident, m it der von MIRSKY u. P a tjlin g  
(C. 1937. I. 11G9) für die D enaturierung von Trypsin erhaltenen ist. Dies überrascht 
insofern, als das Mol.-Gew. des I  über lOOOmal größer is t als das des Trypsins u. ein
I-Mol. sicher weit über 10000 W asserstöffbrückenbindungen en th ä lt (eine Abschätzung 
führt zu 300000 fü r völlig symm. S truktur). Die Lsg. von 30 Bindungen sollte keine so 
grundlegende Änderung der Eigg. verursachen. E s wird daher angenommen, daß die 
Denaturierung nach einem K ettenm echanism us verläuft, in dessen P rim ärschritt 25 bis 
30 Bindungen gleichzeitig, in den Folgcschritten dagegen joweils nur einzelne Bindungen 
gelöst werden. Der P rim ärschritt könnte in  der Öffnung der gefalteten M olekülstruktur 
u. damit in der Schaffung zweier freier Molekülenden bestehen, An denen dann die Rk. 
weiter angreifen kann. Der Einfl. von D enaturierungskatalysatoren wird bei dem vor- 
gsschlagenen Mechanismus qualita tiv  verständlich. (J . physic. Colloid Chem. 52.1146—53. 
Okt. 1948. Rochester, N. Y., Univ. of Rochestcr, School of Med. and D entistry , Dep. of 
Radiation Biol.) 254.400

John D. Ferry, Mechanische Eigenschaften von Substanzen m it hohem MolekulargewiclU.
IV. Mitt. Steifheit von Gelatinegelen; Abhängigkeit von Konzentration, Temperatur und 
Molekulargewicht. ( I I I . vgl. C. 1944. I. 926.) Die S teifheit (rigidity) eines Gelatinegels 
bei einer gegebenen Temp. nim m t schneller einon konstan ten  W ert an, wenn m an sich 
der Temp. von unten  her nähert als von oben. — Bei einer schwach abgebauten Probe 
(Mol.-Gew. 45000) is t die Steifheit nahezu propoitional dem Q uadrat der Konz, bis zu 
60 g/Liter. Bei höheren Konzz. n im m t sie weniger s ta rk  zu. Bei einer stärker abgebauten 
Probe ist ein stärkerer Anstieg zu beobachten als m it dem Q uadrat der K onzentration. — 
In allen Fällen nim m t die Steifheit m it steigender Temp. ab u. verschwindet bei ca. 30°. — 
Die Steifheit nim m t m it fallendem Mol.-Gew. ab. — E s wird eine empir. Formel für die 
Abhängigkeit der S teifheit von der Temp. u. dem Durchschnitts-M ol.-Gew. angegeben. 
(J. Amer. chem. Soc. 70. 2244—49. Ju n i 1948. H arvard  Med. School, Dep. of Phys. 
Chem.) 257.400

W. W. Lepeschkin, Neue Methoden bei der Untersuchung der Proteine und der Wärme
wirkung au f dieselben. Die Messung der longitudinalen S treuung u ltraro ter S trahlen in 
Proteinlsgg. erlaubt Rückschlüsse auf. das Mol.-Gew. der Proteine (vgl. Kolloid-Z. 105. 
[1943.] 144). Unterss. nach dieser Meth. zeigten, daß das Mol.-Gew. der Proteine bei ver
schied. Tempp. n icht konstan t is t, sondern daß die Proteinm oll, un ter der Einw . der W ärme 
reversibel polymerisieren oder zerfallen können. Die H itzedenaturierung besteht aus 
einer Hydrolyse u. w eiteren D enaturierungen. Die alkal. Hydrolyse liefert anders s tru k 
turierte Prodd. als die saure. (Kolloid-Z. z. Z. verein. Kolloid-Beih. 111. 107—10. Nov. 
MIß.) 102.400

G. King und J .  A. Medley, Die Gleichsirömleitfähigkeit in  gequollenen polaren P o ly
meren. I. Mitt. Die Elektrolyse des System s Keratin-W asser. Beim Durchgang von Gleich
strom durch einen K eratinfilm , der m indestens 15% W. en thält, wird die dem geflossenen 
Strom äquivalente Menge H 2 entw ickelt. Dies wird als Beweis für das Vorliegen von 
lonenleitung in diesen System en angesehen. (J . Colloid Sei. 4. 1—7. Febr. 1949. Leeds, 
England, Wool Ind. Res. Ass.) 102.400

G. King und J . A .'M edley, Die Gleichslromleitfähigkeil in gequollenen polaren Poly- 
Mitt. Der E in fluß  der Temperatur und der adsorbierten Salze au f die Glsichslrom- 

oßhigkeit polarer polymerer Adsorbatsysteme. (I. vgl. vorst. Ref.) E s wurde die Leit- 
ahigkeit u. der Einfl. von Temp. u. im prägnierender Salze auf sie an Keratin, Gelatine 

u- Ayfcm m it W. u. Ameisensäure als Adsorbens gemessen. Die Meßergebnisse können 
urch die BJERRüMsche Beziehung der Ionendissoziation (Kgl. danske Vidensk. Selsk., 

math-fysiske Medd. 9. [1926.1 2) erk lärt werden. (J . Colloid Sei. 4 . 9—18. Febr. 1949. 
Leeds, England, Wool Ind . Res. Ass.) 102.400
. Distèehe, Die Verwendung von Löslichkeilskurven bei veränderlichem p n  und kon- 
anler lonenkonzenlralion bei der Fällung und Kryslallisalion von Proteinen. Vf. konnte 

zeugen, daß sowohl dio Fällung als auch die Ausbldg. guter K rystalle bei E iw eißkörpern, 
» ark abhängig is t von dem pu  der Lsg. sowie von einer gleichmäßigen Konz, innerhalb 

er Losung. (Nature [London! 161. 130—31. 24/1. 1948. Liège, Univ., Labor, de Biologie 
générale.) 160 .400

fjbr'urr^ e'nr*c^  S o lp e rs , Kollagenquerstreifung und Hitzeschrumpfung. Die Querstreifung
t arer Proteine kann durch die Elektronenm ikroskopie einer genaueren morpholog.
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Analyse unterworfen werden. Die Kollagen- Querstreifung is t unabhängig voneinander 
von H a l l , J a k u s  u . SCHMITT (J .  Amor. ehem. Soe. 64. [1942.] 1234) u. von WOLPERS 
(Klin.W schr. 21 [1943 ] 624) aufgefunden worden, wonach die S trukturperiode des Kollagens 
aus einem schattendichten, dunklen A bschnitt (A- bzw. D-Teil) u. einem durchstrahl
baren, hellen A bschnitt (B- bzw. H-Teil) besteht. Infolge der U nterteilung des dunklen 
D-Tciles wird von einem Scheibenstadium (Norm alzustand) u. von einem Lamellen
stadium  der K ol'agenstreifung gesprochen (WOLPERS). U nter n. Spannungsverhältnissen 
verhält sich die Ausdehnung des D-Teiles zu der des H-Teiles wie 3 : 2. Die ¿-Scheiben 
sind nach O sm iumbehandlung in Faserrichtung 110—130 A breit, die durch Längc- 
spaltunc der ¿-Scheiben entstehenden ¿-Lamellen messen auf elektronenm kr. Bildern 
50—80 A. Vf. versucht, das Verh. der K ollagenquerstreifung bei der durch Hilzesrhrump- 

fung  verursachten therm . Verleimung der Fibrillen zu erm itteln . — Methode: Frische 
R indersehnen werden nach kurzer W ässerung bei 75° m it l% ig . Osmiumtetroxydlsg. 
behandelt. G efrierm ikrotom schnitte davon werden dann in  wss. Suspension durch Ultra
schall dispergiert. Entfernung der G rundsubstanz u. der Salze erfolgt durch Zentrifugieren. 
Aus dem Bodensatz erhält Vf. in bekannter Weise die P räpp. für das Elektronenmikroskop. 
Außerdem werden noch R indersehnen m it mechan. oder chem. gehinderter Hitzeschrump
fung untersucht. — Die Verss. zeigen, daß die H itzeschrum pfung des Kollagens m it der 
Zerstörung der Querslruklur gedeutet werden muß. Die ¿-Scheiben, die das Molekulargcfüge 
der Fibrille in seiner krystallinen, hohen Ordnung Zusammenhalten, sind der wesentlichste 
B estandteil der Querstreifung. Sie scheinen wirkliche Scheiben u. keine Ringe zu sein 
u. durchdringen den Fibrillenquerschnitt gleichmäßig. Die ¿-Scheiben sind n icht dicker, 
sondern d ichter als die übrigen Teile der K ollagenstruktur. Die besondere D. dieser Struk
tu r  verursacht die auffallende In tensitä t des Schattens der ¿-Scheiben im elektronenmkr. 
Bild, die durch Os oder W noch erhöht werden kann. Als Ursache wäre die Anhäufung 
bestim m ter, seltener Aminosäuren des Kollagens oder eine bisher unbekannt gebliebene 
Substanz, die als K ittsubstanz  w irk t, denkbar. Der bem erkensw ert hohe Spannungs- 
zustand wird von den ¿-Scheiben fixiert, so daß sich bei Schädigung dieser Scheiben diese 
Spannung ausgleichen kann. Jedoch lassen sich geschädigte u. zerstörte ¿-Scheiben nicht 
w iederherstellen. Vf. unterscheidet bei der H itzeschrum pfung des Kollagens eine prä
parative u. eine irreversible Phase. Das Ergebnis der H itzeschrum pfung ist ein fibrilläres 
N etzw erk m it regellos verteilten  Ü berresten der ¿-S trukturen. Zur H erst. von Leim oder 
G elatine m uß dieses Filzwerk aus geschr um pften Fibrillen durch zusätzliche chem. Maß
nahm en in  Einzelteile aufgelöst werden. In  einer Anmerkung bei der K orrek tu r wird darauf 
verwiesen, daß SCHMITT, HALL u. J a k u s  ( J .  cellular, com parat. Physiol. 20. [1942.] 11) 
jedoch bei U nterss. über das gleiche Problem im Gegensatz zu den Befunden des Vf. bei 
der H itzeschrum pfung keine wesentliche V eränderung der Q uerstreifung feststellen 
konnten. (Biochem. Z. 318. 373—83. 1948. Berlin, Siemens u. H alske A. G., Labor, für 
Übermikroskopie.) 248.400

Do. Präparative organische Chemie. Naturstoffe.
Hans Feichtinger und Josef Moos, Über die Chlorierung des Dimelhylsulfids. Aus Di- 

methylsulfid (I) en ts teh t bei der Chlorierung im diffusen Tageslicht Tetrachlordim ethyl- 
s u l f id  (II) (vgl. auch HALLSTEIN, D. R. P. 416603, 41797o! C. 1925. II . 1795; 1926.1- 
226); dieses liefert bei der H ydrolyse Trithioformaldehyd '(H I) : C2H 2C14S -f- 2H eO -*■ 
Vs(CH2S)3 +  CO„ +  4 HCl. Die weitere Chlorierung von II  un ter B estrahlen m it Hg-Licht 
oder durch laufendes E inbringen von Spuren von Diazomethair ergab über Hexachlor- 
u. Pentachlordim ethylsulfid, deren R eindarst. an der Bldg. azeotroper Gemische mit 
CC14 u. Zerfall durch B estrahlung u. W ärme scheiterte, als Zerfallsprodd. Thiophosge», 
Chlf. u. CClt : C l,C-S-CH Clj CSC12 +  CHCI,; C13C-S-CC1, -*  CSC12 +  CC14. Ein Teil 
des gebildeten CSC12 wird im  Verlauf der Chlorierung zu Perchlormethylinercaptan chlo
riert, das un ter den Chlorierungsbedingungen in  CC14, CSCI2 u. Schwefelmonochlorid zer
fällt bzw. zu CC14 u. Schwefeldichlorid w eiterchloriert wird.

V e r s u c h e :  II, C3H 2C14S, aus I (erhalten aus D im ethylsulfat u. K 2S) durch Chlo
rieren bei 0° un ter H Cl-Entw ., blaßgelbes ö l von campherähnlichem Geruch, K p.;eo 
K p .300 158,2°, K p .18 82°. HDse =  1,5426, D .2“4 =  1,6286; A usbeute 78%. — symm. D f 
chlordimethylsulfid, C2H4C12S, nach BLOCH u. H ö h n  (Ber. dtsch. chem. Ges. 55. f 1922.] 53) 
un ter Verwendung von Paraform aldehyd, Kp.-eo 156,5°, K p.300 1 27,8°, K p .l0 17°, nD2 =f 
1,5313, D .2°4 =  1,4116; liefert analog 83%  II. — III, C3HbS3, aus II in sd. W. unter Luft
ausschluß als Nd. neben C 0 2. — D urch E inleiten von Cl2 in II bei 20—25° unter Be
strahlen m it H g-Licht en ts teh t ein P rod., das durch Dest. in F rak tion  I, K p.;6o 
bestehend aus CIIC1,, CC14 u. CSC12, F rak tion  I I ,  K p.T60 1 72—193°, bestehend aus Ci,CSU. 
SjClj u. II, u. F rak tion  I I I ,  K p.7e0 196—224°, getrenn t werden konnte. F rak tion  II I . die
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nicht ohne Zers, erhalten werden konnte, war durch Zerfall von perchloriertem  I en ts tan 
den, dessen Existenz im Chlorierungsgemisch nachgewiesen werden konnte, wenn die 
niedrigsd. R eaktionsprodd. vorher unter niedrigem Druck abgesaugt W'urden. Der hohe 
CI Geh. der F iak tion  vom K p .0ll 38° deutete auf ein azeotropes Gemisch von Ilexachlor- 
dimelhylsulfid u. CC14 (1 :10). — Die Chlorierung von CI3CSC1, vom K p .760 146—148°, bei 
25° unter Bestrahlen m it H g-Lieht liefert CC14 u. SCI2. (Chem.Ber. 81. 371—75. Okt. 1948. 
Hannover, Deutsches Inst, für Mineralölforsch.) 179.510

Louis Peyron und Jacqueline Laplaine, Neue Methode der Synthese von primären  
Svlfensäureamiden. Einige bekannte Sulfensäureamide wurden dargestellt in Ae. aus Thio- 
cyanamiden (I) u. Pb- bzw. Hg-M ercaptiden oder den freien Thiolen I wurden in  der K älte 
in Ae. aus Aminen,
die in R k k . nach Schema 1 :  \ i - S - C N  +  H - S - R  —>- \ i - S - R -f-HSCN
bchema 1 zugleich E / ' /  R "
zur Entfernung der ,
HSCN dienten, u. \  \
Pb(SCN) in G"W S ch cm a2 : / N - S - C N  +  M o - S - R  —>- M o - S - C N - f  J > N - S - R
von Br, erhalten. 11 11

V er su  c h e: terl. Butylsulfensäurepiperidid  (vgl. RHEIN- /  iMe *= — Pb "  bzw ■ 4  H g " )BOLDT, C. 1939. I I .  1858) aus te r t. ( C ^ S l .H g  u. P iperidin, l Me ”  "2 
69% ig. Ausbeute, I4p.s 70°. tert. C iH t SN M ev  aus te rt.
(C4H9S)2Hg -f- Me2NH. 65% ig. A usbeute, K p .so 55°. tert. Bulylsutfcnsäureisopropylamid, 
aus tert. (C4H„S)2Hg +  iso-C2H ,N H 2, 72% ig. Ausbeute, Kp.^, 82°. tert. Butylsulfcnsäure- 
benrylamid, aus te r t. (C4H flS)2Hg -)- Benzylam in, Kp.,„ 85° (Zers.). n-Butylsulfensäuredi- 
äthylamid,aus n-C4H 9— SH 4- fC2H5)2NH. 55%  Ausbeute, K p .8o120®. Thioglykolsäuresulfen- 
säurepiperidid, aus (HOOCCH2S)2Hg +  Piperidin, 15% Ausbeute, K p .30 60®. Bei den Rkk. :
H00CCHjS)2H g oder (CH30 - < ^ ~ ) > - S ) 2Pb +  iso-C3H;N H 2, CH30 - < ( ^ > - S H  +  

Piperidin u .2 CBHECHSH +  (C2H5)2N H oder Piperidin wurden Disulfide erhalten. Das 
aus tert. (C,H9S)2Hg 4- (C2HE)2ÎNCHjCH2N H sgebildele Öl zers. sich bei 50° unterO .l mm. 
(C. R. hebd. Séances Acad. Sei. 237. 132—33. 12/7. 1948.) 341.518 •

Herbert Brintzinger und Hans-Werner Ziegler, Notiz über Thioketone. Durch gleich
zeitige Einw. von HCl u. H 2S auf Methyläthylketon (I) en ts teh t Thiom ethyläthylketon, 
das sich unter den R eaktionsbedingungen zu Tris-[thiomelhyläthylketon] (II) trimori- 
6iert. Analog wird beim Monochloracelon (III) n ich t nur der K otosauerstoff durch S 
ersetzt, sondern durch die weitere E inführung eines 2. S-Atoms Bis-thioacetonylsulfid  
(IV) gebildet. Dikelen (V) liefert un ter den gleichen Bedingungen über das m it HCl zu
nächst entstehende ß-K eto- _  ~ 3
buttersäureehlorid ß-Thio- * \ /  *
buianlhiolsäurennhydrid<Yl). „ „ / \  ? \ -  „  b/OH,-CS-CH, .CO-CH,-CS-CH,

II, IV u. VI sind äußerst 5 2 s  S 2 5  \ rTf ^ c o .fH  -es r u
übelriechende F il.; VI be- „  \ c /  CH.-CS-CH, CO-CH. CS c h ,
sitzt einen fäkalartigen Ge- / \  IV vi
ruch. HjC C.ir5

_  V c r s u c h e: II , CJ2H 24S3. aus I in konz. HCl durch Einleiten von H 2S un ter starker 
Kohlung, K p .,-5 238°, D .20 =  1,03. zers. sich leicht bei höheren Tem pp.; ist bei — 25® 
noch flüssig. -  IV, CsH i0S3. aus III durch E inleiten von HCl u: H 2S, gelbes ö l. K p .„  
100 102°, D. 20 =  1,203. — VI. C8H 10ö 2S3, durch E intropfen von V in konz. HCl u. 
anschließendem Einleiton von H 2S un ter K ühlen m it einer K ältem ischung; aus CC14 
B-rystalle, F. 70°. (Ohem. Ber. 81. 380—81. Okt. 1948. Jena , Univ., Inst, für techn. 
Lhemie.) 179.603

Horst Böhme und Erich Schneider, N otiz über Thioketone. Bemerkungen zur gleich- 
7Tve^Cn von Brintzinger und H. W. Ziegler. D as von BRINTZINGER u.

Glf.r  (vgl. verst. Ref.) beschriebene Einw irkungsprod. von HCl u. I I2S auf Mono- 
TT 0îo^cton ^cr -2uf. CÄH 10S3 is t m it dem in der gleichen Weise von Vff. (vgl. C. 1942. 
n .  1679) darcestcllten '2 tt-

-\2.6- endo - tulfido]- / H . - C - C H ,  C H .- C - C H ,  CH.-CO-CH.
m(I) identisch. Die S S S I 0 ,S  0 ,S  SO. II S

Konst. des I konnte durch \  W  \  \  /  \
Permanganat oxydation zu C H . - C - C H ,  C H . - C - C H ,  CH.-COCH,
den' II U. durch einen opt. Vgl. m it Diacetonylsulfid (III) bestä tig t wer-
Inct \ Ber, 82, 208—09. Mai 1949. M arburg/Lahn, Univ., Pharm azeut.-Chem .

I 179.603



G. F. Hennion und Charles F. Raley, Die Reaktion von tert.-Butylmagnesiumchlorid mit 
Äthyloxalal. Vff. haben erneu t (vgl. auch EQOROVA, J .  Russ. Physik.-Chem. Soc. 41. 
[1909.] 1454) die Rk. zwischen tert. Bulyl-M qCl u. Älhyloxalat bei verschiedener Ver
suchsm ethodik untersucht. Die früheren Ergebnisse konnten n icht bestä tig t werden: 
als R eaktionsprodd. wurden gefunden: tert- Butylglykolsäure, C„H120 3, K p.p 118°, F. 85 
bis 80°; deren Äthylester, C8H ,„03 (I), K p.s 53°, o d 25 =  1,4210, D .2C =  0,9661; Di- 
leTl.-butylglykolsäureäthylesteryC^^R^fis' Kp-j-r. 70°, nn 25 =  1,4431, D .26=  0,9525; Di-tert.- 
bulylpivaloylcarbinol (?), C14H 28Ö2, F. 113— 113,5° u. bei allen D arstellungsarten Jsobutylen. 
Aus I u. 2.4-D initroplienylhydrazin en ts tand , wahrscheinlich un ter O xydation am a- 
C-Atom, ein Deriv. vom F. 166°. ( J .  Amer. ehem. Soc. 70 . 865—66. Febr. 1948. Notre 
Dame, Ind ., Univ.) 218.679

Herbert Brintzinger und Karl Pfannstiel, Notiz über Nitrosoalkylcarbaminsäureesler. 
Die D arst. einiger neuer Carbam insäureester u. ihre Ü berführung in die entsprechenden 
N itrosoearbam insäurecster durch E inleiten von nitrosen Gasen oder m it H NÖ 2, die in 
Ggw, der C arbam insäure aus NaNOs u. H 2SÖ4 in F reiheit gesetzt worden war, wird be
schrieben.

V e r s u c h e :  N-Methylcarbaminsäuremethylester, C3H ,Ö 2N, aus Chloramoisonsäure- 
m ethylester u. M ethylam inchlorhydrat in  W. m it 8nN aO H , K p .„  68°. — Nitroso- 
melhylcarbaminsäuremethylester, C3H0O3N2, aus dem Letztgenannten  in Ae. durch Ein
leiten von Stickoxyden, gelbliche F l., K p .1500°, D.20 =  1,2. — Nitrosornethylcarbamin- 
säure-ß-chloräthylester, C4H,Ö3N2C1, aus dem analog bei 0° erhaltenen E ster m it NaNO, 
u. H jS 0 4 bei 0—5°, lachsrotes ö l, K p.2 66°, D.20 =  1,323. — N-Äthylcarbaminsäure-ß-chlor
äthylester, C5H i0O2NCl, aus Chlorameisensäure-/?-chloräthylester u. Eis durch Ein
leiten von Ä thylam in, K p .s 83°, D.20 =  1,20. — Nitrosoäthylcarbaniinsäure-ß-chlorälhyl- 
esler, CeH 0O3N2C1, aus dem Letzgenannten in  Ae. m it E is, NaNO,, u. 4n H 2SÖ4, lachsrote 
Fl., K p .2 85°, D .20 =  1,288. — N-[ß-Chloräthyl]-carbaminsäuremelhylester, C4H 80 2NCI, 
un ter Verwendung von jü-Chloräthylam inehlorhydrat in  Ggw. von Pyridin, Iip .5 85°,
D.20 =  1,233. — N-[ß-ChloTälhyl]-nilrosocarbaminsäuremelhyle$ler, C4H ,0 3N2C1, m it NaNO, 
in  H 3S 04, lachsrotes, obstartig  riechendes ö l, K p .ljE 50°, D.20 =  1,323; beim Behandeln 
m it Lauge bildet sich offenbar Chlordiazoäthan. — N-[ß-Chloräthyl]-carbaminsäure-ß-chlor
äthylester, C5H 90 2NC12, aus PAe. oder CC14 K rystalle , F . 36°. — [ß-Chloräthyl]-nitroso- 
carbaminsäure-ß-chlorälhylester, CEH SÖ3N2C12, rosafarbenes Öl, K p., 122°. D.20 =  1,422; 
spalte t bei der D est. leicht NO ab. (Chem. Ber. 81. 378—80. Okt. 1948. Jena , Univ., Inst, 
fü r techn. Chemie.) 179.1051

Garson A, Lutz, Arthur E. Bearse, John E. Leonard und Frank C. Croxton, Unter
suchungen in  den Methylcyclopentan-Reihen. I. M itt. Darstellung und Reaktionen von 
Melhylcyclopenlylmonochloriden. Uber die bei der Chlorierung von Melhylcydopenlon 
entstehenden Prodd. is t bereits früher berich tet worden ( M a r k o w n ik o f f ,  Liebigs Ann. 
Chem. 307. [1890.] 360 u .a .) .  Vff. fanden, daß bei der Chlorierung m it S 0 2C12 in Gg"'- 
von Lauroylperoxyd (KHARASCH u. BROWN, C. 1939. I I .  3047) 64%  Monochloride u. 27% 
Dichloride entstehen. Beim Leiten von Cl2 in  sd. M ethylcyclopentan konnten 74% Mono- 
u. 9%  Dichloride isoliert werden. l-Chlor-2-methylcyclopenlan (II) u. l-Chlor-3-tnethyl- 
cyclopentan (III) lassen sich aus den entsprechenden Alkoholen m it PC15 gewinnen. Durch 
Anlagerung von HCl an 1-Methylcyclopenten (s. folgendes Ref.) bilden sich quantitative 
Mengen von 1-Chlor-l-methylcyclopentan (tert.-Methylcyclopentylchlorid) (I). Bei der alkal. 
H ydrolyse von I 'k o n n ten  70—75%  M ethyleyclopentanol u. geringe Mengen tert.-Methyl- 
eyelopenten, bei der sauren Hydrolyse 75—78% des Olefins isoliert werden. I gibt bei dcr 
Umsetzung m it Thiocyanaten tert. Methylcyclopentylisolhiocyanat (IV), das m it HNO, 
in tert.-Methylcyclopentylamin (V) übergeht. Aus IV u. Anilin sowie aus V u. Phenyliso- 
th iocyanat en ts teh t N-Phenyl-N'-[tert.-methylcyclopentyl]-thioharnstoff (VI) u. aus IV 
u. V N.N'-Bis-[tert.-methylcyclopenlyl]-thioharnsloff (VII). VI zerfällt beim Erhitzen au 
150° in N .N '-D iphenylharnstoff, 1-M ethylcyclopenten u. N H 3: sek.-Methylcyclopentyl- 
chloride reagieren m it NaSCN un ter Bldg. von sek.-Methylcyclopentyllhiocyanaten (Aus
beute 55%), die bei der O xydation in Sulfonsäuren übergehen. Durch Umsetzung von tert- 
Methylcyclopentylchloriden m it Thioharnstoff wurde S-tert.-Methylcyclopentylthiuro- 
niumchlorid in  92% ig. A usbeute ei halten. Beim E rhitzen von I  m it Phenol auf 150° (ohne 
K atalysator) bildet sich das bereits bekannte p-[tert.-Methylcyclopentyl]-phenol; nn 
Kresolen entstehen tert.-Methylcyclopentylkresole in  80—85% ig. A usbeute. Thiophcno 
u. I  ergeben 68%  tert.-Melhylcyclopentylsulfid. Bzl., Toluol u. Xylol lassen sich m» 
in Ggw. von FeCl3 alkylieren. Durch E rhitzen der sek.-Chloride m it wasserfreiem Na-Aceta 
konnten sek.-Methylcyclopentylacetate (Ausbeute 37%) dargestellt werden, die sich zu 
sek. Meihylcyclopenlanolen verseifen lassem (Ausbeute 90%).
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Ha(

CüHs-NCS

4- NHiSCN f:- WnS
------------ >  H,(

-NH-CS-NH-C.Hj

VII

'C.Hj-NH-CS-NH-CsHs + CII +NH„

V e r s u c h e :  ß-M elhyladipinsäure, aus 4-M ethyleyelohexanol nach VOGEL (J . 
ehem. Soc. [London] 1931. 907; Org. Syntheses, Coll. Vol. I , 18); A usbeute 70—75%. —
3-Melhyicyclopentanon, aus vorst. Verb. in  Ggw. von BaCO, bei 285°; A usbeute 70—75%. 
— 3-Hethylcyclopentanol, aus vorst. Verb. bei der Red. m it H a in  Ggw. von RANEY-Ni bei 
100“ unter 119 a t, K p.,50 1 4,9—150°; Ausbeute fas t q u an tita tiv . — l-Chlor-3-methylcyclo- 
penian, C0H„C1, aus vorst. Verb. u. PCI6 in Ae., K p .125 74—76°, D 204 =  0,966, nn 20 =  
1,4469; Ausbeute 60%. — 2-Carbälhoxycydopentanon, nach Org. Syntheses, Coll. V ol.II, 
19; Ausbeute 80%. — 2-Carbäthoxy-2-melhylcydopenlanon, aus der Na-Verb. der vorst. 
'erb . mit OHaJ  in  Bzl. (LINSTEad, J . ehem. Soc. [London] 1934. 940), K p., 97—100°, 
»d20 =  1,4464; A usbeute 77%. — 2-Methylcydopentanon, aus vorst. Verb. beim Kochon 
mit 4n HCl (VAN R y s s e l b e r g e ,  (Bull. Soc. chim. Belgique 35. [1926.] 311), K p. 139 
bis 142°, nn20 =  1,4344; A usbeute 82% . — 2-Methylcyclopentanol, aus vorst. Verb. bei 
der Hydrierung in Ggw. von RANEY-Ni, K p. 147—148°, n D2“ =  1,4510. — l  Chlor-2-me- 
thylcyclopenlan, aus vorst. Verb. u. PC15 in  Ae., K p .t2E 70—72°, D 2°4 =  0,966, h d 20 =  
^4477. — Beim Kochen von M ethylcyclopentan m it S 0 2C12 u. Lauroylperoxyd entstehen 
°4 /0 Methylcyclopentylmonochloride u. 27%  Dichloride. Beim Leiten von Cl2 in  sd. Methyl- 
cyclopentan (12 Stdn. bei 122°) werden 73,7% M ethylcyclopentylmonochloride, CcH n Cl, 
u- 9% Dichloride gebildet. — 1-Chlor-l-m dhylcydopenlan  (I) beim Sättigen von 1-Methyl- 
cyclopenten m it HCl bei 0°, K p .I25 67°, D 2“, =  0,968, n D20 =  1,4477. — 1-Methylcyclo- 
penten liefert m it konz. HCl 86%  tert.-Chloride. — tert.-M ethylcydopenlylddorid  (I) wird 
durch wss. CaO bei 35° hydrolysiert un ter Bldg. von 15% 1-M ethylcyclopenten (Kp.T40 7 5°) 

i0% terl.-Melhylcyclopentanol (F . 35—36°, K p.:40 1 32—133°). D urchW . erfolgt Hydro- 
>’se unter Bldg. von 75%  tert.-M ethvleyelopenten u. 5%  tert.-M ethylcyclopentanol. — 

W'-Melhylcyclopentylisothiocyanat (IV), C ,H n NS, aus I u. NH4SCN in  W. bei 70°, K p .a0 
101°, D2°4 _  j joq5 j nD2o _  4,5200; A usbeute 71%. — tert.-Melhylcyclopentylamin  (V), 

aus vorst. Verb. bei der O xydation m it H N 0 3; p-Nilrobenzamid, F . 112—113°. — N .N '-  
,sVWt.-methiilcucloz)enliin-thinharnf!tnff 1VIIV. C ..H ..N .S . ans ännim nl. Mencen V u. IV

8o/ • ln sc*- 95%ig- A., F . 136— 137°; A usbeute 92%. Liefert bei der H ydrolyse m it 
NaOH lert.-Melhylcydopenlylthiol (K p.,50 133—135°; 2.4-Dinitrochlorphenyl- 

a «er, F. 74°) u. Dicuandiamid. O.H.N. (F. 20ß°L — n-Ue.rt.-Me.lhr/lcudoventuU-vhenol.
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Ausbeute 37%. — Bis-Uerl.-methylcy clopenti/lj-benzol, C,8H 28, als Nebenprod. bei vorst. 
R k., K rystalle aus A., F. 94°. — lert.-Methylcyclopenlyltoluol, C,3H l8, aus I u. Toluol in 
Ggw. von FcCI3 bei 130— 135°, K p.s 99— 101°, D204 =  0,9383, ud20 — 1,52 1 9; Ausbeute 
71%. — tert.-Melhylcyclopenlylxylol, C14H 20, aus I u. ra-Xylol bei Ggw. von FeCl3, ICp.6 114 
bis 117°, n u 20 =  1,52 20; Ausbeute 52%, — tert.-M ethylcyclopentylphenylsulfid, beim 
E rhitzen von I m it Thiophenol auf 130°, K p.4 115°; Ausbeute 66% . — tert.-Mcthylcyclo- 
penlylphenylsulfon, C12H ]0O2S, aus vorst. Verb. bei der O xydation m it H 20 2 in Essig
säure, F . 85—86°. — Beim E rhitzen  von sek.-M ethylcyclopentylchloriden m it wasser
freiem N a-A cetat un ter Druck auf. 175° entstehen Methylcyclopentene (Kp.,E8 65—75°, 
nn20 — 1,4270; Ausbeute 55%) u. selc.-Methylcyclopenlylaccla'-a (Kp.,48 157—173°. D20, =  
0,952, nD20=  1,42 98), die bei der alkal. H ydrolyse sek.-Melhylcyclopentanole (K p.738 144 
bis 147°, nD20 =  1,4479; A usbeute 90%) liefern. (J . Amer. ehem., Soc. 70. 4135—38. 
Doz. 1948. Columbus, O., B attelle Memorial Inst.) 117.1135

Garson A. Lutz, Arthur E. Bearse, John E. Leonard und Frank C. Croxton, Unter
suchungen in den Methylcy clopentan-Reihen. I I . M itt. D irslellung und Reaktionen von Methyl- 
cyclopenlenen. (I. vgl. vorst. Ref.) Im  Zusamm enhang m iteiner Unters, über Methylcyclo- 
pentan  wurde die D arst. der isomeren Methylcyclopentene stud iert. Dabei wurde ge
funden, daß  die dom 4-Melhylcyclopenlen zugeschriebenen physikal. K onstanten  (ZE- 
LlN SKY . Ber. dtsch. chorn. Ges. 35.11902.] 2491; 6 6 . [1933.] 479; MOUSSERON. Ball. Soc. 
chim. F rance, M6m. [5] 13. [1946.] 213) unrichtig sind. Die D arst. von 1-Methylcyclopenten 
durch Abspaltung von W . aus 1-M ethylcyclopentanol ist bereits ZELINSKY (Ber. dtsch. 
ehem. Ges. 35. [1902.] 2683) u C h a v a n n e  (Bull. Soc. chim. Balgique 3 7 .11928.] 141) ge
lungen. Das in der vorangehenden M itt. beschriebene, aus M ethylcyclopentan erhaltene 
M onochlorid-Gemisch wurde durch Dehydrochlorierung in ein Gemisch isomerer Methyl- 
cyclopentene übergeführt. N ur das te r t. Olefin regiert m it HCl, u. die A btrennung des 
te r t. Chlorids von den sek. M ethylcylopentenen läß t sich leicht durch Dest. bewirken. Aus 
dem tert. Chlorid en ts teh t durch Dehydrochlorierung nur 1-M othylcyclopenten. 1-Methyl- 
eyclopentanol g ib t beim E rw ärm en m it wenig J 2 in 89% ig. Ausbeute 1-Methylcyclo
penten. 2-Methylcyclopentanol läß t sich durch D ehydratatisierung über aktiv iertes Al20,in
1-Me.thylcyclopenten u. 3-M ethylcyclopcnl.cn (Mol-Verhältnis ca. 3:1) überführen. Die 
A bspaltung von VV. aus 3-M ethylcyclopentanol is t bereits mehrfach beschrieben worden 
( Z e l i n s k y ,  I .e .;  M o u s s e r o n ,  I .e . ;  V o g e l ,  C. 1 9 3 9 .1. 373). Das von M o u s s e e o k  
neben einem bei 65° s.d. M ethylcyclopenten erhaltene u. von ihm als 4-Methylcyclnpenlen 
angesprorheno Deriv. vom K p. 75° wird auf Grund der Umsetzung m it HCl zu 1-Chlnr-l- 
methylcyclopentan als 1-M ethylcyclopenten erkannt.D ieD ehydratisierur.g von 3-Melhylcyclo- 
pentanol m it ak tiv iertem  A120 3 u. die Dehydrochlorierung von 3 - Methylcy clopenlylchlorii ■ 
m it Chinolin ergaben ausschließlich das bei 65° sd. M ethylcyclopenten, das auf Grund des 
Ü bereinstim m ens der physikal. D aten  m it dem von CRANE, BOORD u. H E N N E , C. 1947.27) 
beschriebenen 3-M ethylcyclopenten m itdiesem  ident, zu seinschien. Da aber bei der Oxy
dation der bei 65°sd. F rak tion  m it K M aO , ß-M ethylglutarsäureentsleht, die durch Überlüh
rung in  ß-M ethylglutarimid  (II) identitiziert werden konnte, dürfte in ih r 4-Methylcyclopenten

V o rg eleg en  h a b e n , das in bezug
I 3 I * 3 auf seinen K p., Refraktionsindex

CH „  .CH .CH u. D. weitgehend dem 3 -Methyl-
h /  'o h ,  —  l  H/  'o h ,  — >  l i /  \ s h ,  cyclopenten ähnelt. D u r c h  Zugabe

| i  | |  | |  von CI, u. B r2 zu einem Genuscu
H C = C H  HO,C CO,H o c  CO von 3- u. 4 -Methylcyclöpente“

j i N')mh i i  nrhält m an in gu ter Ausbeute die
gosätt. Dihalogenide,w'ährend tert-

M etliylcyclopenten m it Cl2 ein Gemisch von Trichloriden, Dichloriden u. 1-Cldor-
1-M ethylpentan liefert. Beim Behandeln von sek. M ethylcyclopenten m it H 20 2 in HC0,H 
wurden in 70% ig. Ausbeute die entsprechenden Glykole gebildet, tert.-Methylcyclo
penten ergab tert -Methylcyclopentenglykolmonoformiat, das m it wss. NaOH zu 58% l*
l-Melhyl-trdns-cyctopentandiol-(l-2) u. geringe Mengen 2-Mel.hylcyclopentanon u. ®l* 
H 2S 04 in  58% ig. Ausbeute in 2-M ethylcyclopentanon überführbar ist. Durch Oxydation 
von tert.-M ethylcyclopenten m it 35% ig. H N O , en ts teh t O xalsäure; m it H 2S 04 (stärker 
als 35%) oder mit H 3P 0 4 erfolgt D imerisation der M ethylcyclopentene. Bei niederen 
Tempp. zeigen die M ethylcyclopentene in  Ggw. von K atalysatoren  (A1C13 oder Br,) 
wenig Neigung zur Polym erisation. T ert. u. sek. M ethylcyclopentanthiole wurden duren 
Erhitzen der entsprechenden M ethylcyclopentene m it H 2S in Ggw. von CoSx bereite ■ 
Durch Zugabe von Mineralsäuren zu einem Gemisch aus tert.-M ethylcyclopenten u. " f5’ 
NHjSCN en tsteh t in 75% ig. A usbeute tert.-M ethylcyclopentylisotliiocyanat. Die sek-- 
M ethylcyclopentene zeigen keine Neigung zur Umsetzung m it Thiocyansäure.
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V e r s u c h e :  Methylcyclopentene, beim E rh itzen  des Gemisches von Methylcyclo- 
pentylmonochloriden (vgl. vorst. Ref.) in  Chinolin auf 160—190°, K p. 67—75°, o d 20 =  
1,4271; Ausbeute 87,5% . — tert.-Methylcyclopenlylchlorid, beim Leiten von HCl in  vorst. 
Methylcyclopenten-Gemisch bei 0°, K p .J25 67°, nn20 =  1,4474. — 1-Methylcyclopenlen, 
aus vorst. Veib. durch D ehydrochlorierung in Chinolin, K p. 75°, od20 =  1,43 25; Aus
beute 93%. Dieselbe Verb. en ts teh t auch durch D ehydratisierung von te rt. Methylc.vclo- 
pentanol bei Ggw. von wenig J 2 (Ausbeute 89% ), beim Erhitzen von 2-Methylcyclo- 
pentanol m it aktiv iertem  A120 3 auf 280—290° neben 3 Methylcyclopenten (K p ,4; 65°, 
nD20 =  1,42 1 4) oder durch D ehydrochlorierung von l-Chlor-2-m ethyleyclopentan in 
Chinolin bei 185—195°. — 3-Methylcyclopentanol liefert beim E rhitzen m it H 2S04 auf 
160° 3 Methylcyclopenten als H auptprod. u. wenig 1-M ethylcyclopcntan, über A120 ,  
entsteht nur 3-M ethylcyclopenten. — Durch Dehydrochlorierung des Gemisches von 
Methyleyclopentylchloriden m it Super-Filtrol en tstehen 40%  M ethylcyclopentene 
(Kp-;(o 65—75°) u. 29%  1-Chlor-l-melhylcyclopentan (K p.Jt5 67°). — 3-Methylcyclo- 
penten, Kp.,.., 64,5—64,8°, D 204 =  0,7616, nD20 =  1,4213. — 4-Methylcyclopenten (I) 
(Kp. 65°, hd20 =  1,4207) g ib t bei der O xydation mit K M n04 in W. bei 0° ß-Melhylglutar- 
säure, K p.2_3 165— 167°. — ß-Melhylglularimid. K rystalle  aus Ae. -j- Aceton, F . 143 bis 
144°. — Boi der Chlorierung eines Gemisches von 3- u. 4-Methylcyclopentenen in  CC14 
beî  0—10° en tsteh t ein Gemisch von Dichloriden vom K p .,3 57—63°, D2°4 =  1,154, 
nn2° =  1,4723; A usbeute 71%. — 1-M ethylcyclopenten g ib t un ter denselben Bedingungen 
ein Gemisch von Chloriden, das hauptsächlich aus 1-Chlor-l-m ethylcyclopentan besteht.
— Ein Gemisch von sek.-M ethylcyclopentenen (K p.,44 64—65°) lieferte mit B r2 in CC14 
bei 0° ein Gemisch von Dibromiden, C„Hl0B r2, K p.4 70—72°, D 2°4 =  1,717, no 2° =  1,5315; 
Ausbeute 82%. — Bei der O xydation von sek.-M ethylcyclopentenen m it H 20 2 u. 90% ig. 
HC02H bei 25° wurde ein Gemisch von sek.-Methylcyclopenlenglykolen (K p.n  121—123°, 
B2D4 =  1.005, nn20 =  1,4732; Ausbeute 70%) gebildet, daß in seinen Eigg. sehr dem von 
G odchot (C. 1935. II . 1163) beschl ichenen l-M ethylcyelopentandiol-(2.3)-Gem isch ähnelt.
— tcrl.-Methylcydopentcnglykolmonoformiai, C ,H ,20 3, aus tert.-M ethylcyclopenten u. 
30%ig. H20 2 in 90% ig. H C 0 2H bei 0 - 4 0 ° ,  K p ., 71—78°, n D20 =  1,4595. -  1-Methyl- 
lrans-cyclopentandiol-(1.2), C6H l20 2, aus Vorst. Verb. u. 2,5n NaOH bei 25°, wachsartige 
M., F. 64—65°. K p .30 120—121°; A usbeute 58%. Liefert beim Erw ärm en m it H 2S 0 4
2-Methylcyclopentanon. Letztgenannte Verb. e rhält m an auch beim Erhitzen von tert.- 
Methylcyclopentenglykolraonoformiat m it H 2S 0 4 auf 100°, K p.7E4 137,5— 138°, nD20 =  
1,4350; Ausboute 58% ; 2.4-Dinitrophcnylhydrazon, F. 153— 154°. — terl.-Methylcyclo- 
penlanthiol, tert.-M ethylcydopenlylmercaplan, aus tert.-M ethylcyclopenten beim E rhitzen 
mit H2S bei Ggw. von CoSx im A utoklaven auf 200°, K p.,47 133— 135°, D42° =  0,937, 
IlD 0 =  1,4763. \2.4-Dinilrophenyl)-[tert.-methylcyclopenlyl}-sulJid, C12H l40 4N2S, F. 74°. — 
Mk.-Methylcydopenlanlhiole, CaH 12S, aus sek.-M ethylcyclopentenen analog vorst. Rk.,

9*746 130—145°, D 204 == 0,934, iid20 =  1,47 80; A usbeute 53%. — J-Methoxy-J-methyl- 
eyclopenlan, C ,H140 , aus tert.-M ethylcyclopenten, M ethanol u. konz. I I2S 0 4 bei Zirnmer- 
lemp., K p.J25 67—68°, D 2°4 =  0,859, nn20 =  1,42 63; A usbeute 75%. — tert.-Mclhylcyclo- 
Ptdylisalhiocyanat, aus tert.-M ethylcyclopenten u. N II4SCN in sd. HCl, K p.s0 99—101°; 
Ausbeute 75%. — tert.-M ethylcyclopenten liefert bei der O xydatiun m it 35% ig. HNOs 
u i  Bernsteinsäure, m it 5 0 % ig. I I N 0 3 Oxalsäure, bei der O xydation nach
• ^  (Recuei, Trav. chim, Pays-Bas 48. [1927.1 342) tert.-M ethylcydopenlenoxyd  (K p.740 
99 , D2“4 =  0,926, nD20 =  1,4297; Ausbeute 75%). — Dimerisalionsprod. von sek.-Melhyl- 

cydopenlenen, CI2H 20, beim E rhitzen  eines Gemisches von sek.-M ethvlcyclopentenen 
l i o ”’ ß5<>) init 65% i8- H 2S 0 4 auf 70—105°. K p.ä0 122—124°, D 2°4 == 0,906, nD20 =  
,4940; Ausbeute 71%. — Dimerisalionsprod. von tert.-Methylcyclopenten, C12H 20, aus 

i fnc ylcyclopenfcen «• konz. H 2S 0 4 bei 5°, K p.so 126— 128°, D 2°4 =  0,915", n D20 =
* p  (J> Amcr- chem- Soc. 70. 4139—42. Dez. 1948.) 117.1135

Roger Pajeau, Alum iniumchlorid bei der Kondensation von Alkoholen m it verschiedenen 
aromatischen Verbindungen. Vf. s tud iert die A lkylierung von KW -stoffen, Halogenderivv. 
40 “en°}äthern nach FßlEDEL-CRAFTS; arom at. KW -stoffe u. Alkohole bilden in  
* %is*. Ausbeute M onoalkylverbb., M ethanol, Ä thanol, Propanol, Butanol-1 u. -3
t ®=*er®n. nicht m it Benzol. T ert.-Butylalkohol bildet tert.-B utylbenzol. Sek. Alkohole 
, e ®i io R eaktion. Cyclohexanol bildet Cyclohexylbenzol neben p-Dicyclohexyl- 
]• f zo. , it Toluol erhält m an m- u. p-D erivate. Das m-Deriv. bildet sich nicht ausschließ* 

1 "rie in der L itera tu r beschrieben. Zur Analyse der Umsetzungsprodd. von Toluol m it 
wurdcn 'Be 3 Cymole aus den entsprechenden Toluidinen hergestellt u. ihre 

Cvi | p,lecluenzen verglichen. Mit A1C13 bildet sich hauptsächlich m- neben wenig p- 
Ison° ' ,aS P'Isoroere t r i t t  n icht auf. Das gleiche Ergebnis zeigt die K ondensation von 
cibt u ’ -chlorid- Umsetzung von Toluol u. Isopropanol in  Ggw. von FeCi,

ic besten Ausbeuten. E s bilden sich die 3 Isomeren. H auptm enge p-Cymol, o- u.
65
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m-Verb. in  ungefähr gleicher Menge. Mit H 2S 0 4 gleiches Ergebnis wie m it FeCl3. E s wurde 
nun die W rkg. von A1C13, FeCl, u. H 2S 0 4 auf p-Cymol stud iert u. die RAMAN-Spektren |
analysiert. Mit A1C13 (bei 100°) bildet sich Toluol u. ein Gemisch, das dem Kondensations- 
prod. aus Toluol u. Isopropanol in  Ggw. von A1C13 entspricht. A1C13 bew irkt eine Ver- , f
Schiebung des Isopropylradikals. FeCl, u. H 2S 0 4 haben keinen Einfluß. L äß t m an A1C13 
auf das Rcaktionsgem isch von Toluol u. Isopropanol (K ondensationsm ittel FeCl3 oder 
I I2S 04) einwirken, so verschwindet ebenfalls die o-Kom ponente. Halogen-KW -stoffe, 
wie Chlorbonzol, bilden bei erhöhter Temp. m it prim . Alkoholen, wie Cyclohexanol, 
höhere K ondensationsprodukte. In  der K älte  t r i t t  wenig p-Chlorcyclöhexyllenzol (K p. 272°, ;
nicht 242°, wie fälschlich Bull. Soc. chirn. F rance, M6m. [5] 10.(1943.] 198 angegeben) auf.
Im  Vgl. m it früher horgestellten Prodd. (1. c.) scheint hauptsächlich p-Substitu tion  s ta tt
zufinden. Bei der Umsetzung m it Phenoläthern (Anisol, Phenetol) lassen sich Polyalkyl- 
prodd. vermeiden, wenn man einen Überschuß anw endet. A1C13 u. H ,S 0 4 liefern die glei- ,:
chen p-substituierten R eaktionsprodukte. (Bull. Soc. chim. France, Möm. [5] 15. 59—01. r
Jan ./F eb r. 1948. Poitiers, Phys. ehem. Labor.) 409.1262

M. S. K harasch und W . H . U rry, Faktoren, die Verlauf und Mechanismus von Grignard- 
Reaklionen beeinflussen. X IX . M itt. Die Darstellung von substituierten Dibenzylen aus 
Grignard-Rcagenzieti, Alkylhalogeniden und Alkylbenzolen in Gegenwart und Abwesenheit von 
Koballchlorid. (X V III. vgl. J .  org. Chem istry 10. [1945.] 298) R kk. von GRIGNARD-Rea- 
genzien m it A lkylhalogeniden wurden in Ggw. von Alkylbenzolen u. von CoCI2 durehge- : 
führt. Die Menge des en tstandenen  Dibenzyls sowie Menge u. Zus. des sich entwickelnden 
Gases wurden bestim m t (vgl. K h a r a s c h , Le w i s  u. R e y n o l d s , C. 1945. I I .  774). Bei der 
Rk. von CH3MgBr u. C H ,B r in Ggw. von Isopropylbenzol +  CoCl2 wurde die beste Ausbeute 
(23%) (bezogen auf die Menge des zur Rk. gebiachten  CH3Br, die über eine Halogenbest, 
e rm itte lt wurde) an 2.3-Dimethyl-2.3-diphenylbutan  (I), um kryst. aus 95% ig. A., F. 118 
bis 119°, u. zugleich die größte Menge an  CHt erhalten , wenn der Ae. der GRIGNARD-Lsg. 
weitgehend abdest. w ar u. die R eaktionstem p. bei 100° lag. n-C3H,M gBr u. n-C3H,Br 
( +  Isopropylbenzol +  CoCl2) gaben nach E ntfernung  des Ae. bei 35° 25%  u. bei 100° 36% 
von I neben Propan u. Propylen im V erhältnis 65:35. CH3MgBr u. CH3Br lieferten in Ggw. 
von D iphenylm ethan (-f- CoCl2) wenig sym m . Telraphenylällian u. in  Ggw. von p-Methoxy- 
n-propylbenzol (-f- CoCl2) in  13% ig. Ausbeute eine äquim ol. Mischung von mesoidem u. rac. 
Hexöstroldimethylälher. Bei R kk. ohne CoCL wurden im wesentlichen die gleichen Prodd. k 
bei 100° (in etw as geringerer Ausbeute an  I) erhalten  wie bei CoCl2-katalysierten Rkk. 
bei niedrigerer T em peratur. N ur CH3MgBr u. ein Alkylhalogenid u. Isopropylbenzol 
gaben I  n icht bei 100° in Abwesenheit von CoCl2 oder ähnlicher K atalysatoren . — C2H5- 
MgBr u. Cyclohexylbromid reagierten un ter Bldg. von Cvclohexan, Cyclohexon, Äthern 
u. Ä thylen (vgl. UltlON, C. R. hebd. Söances Acad. Sei. 198. [1934.1 1244 u. KHARASCH 
u. FUCHS, J . org. Chemistry 10. [1945.] 292). In  einer ausführlichen Diskussion zeigen 
Vff. an H and einzelner B eobachtungen, daß der Mechanismus der R kk. m ittels einer 
Reihe von R eaktionsketten  gedeutet w erden kann , in  denen freie A lkylradikale beteiligt 
sind. (J . org. Chem istry 13. 101—09. Ja n . 1948. Chicago, Hl., Univ., George Herbert 
Jones Labor.) 341.2402

Germaine Cauquil und H eribert B a rre ra , Über die stereoisomeren ß-(i-Naphthyl)- 
crolonsäuren Cn H i<£)i . Die Rk. von R e f o r m a t z k y  liefert durch Kondensation des 
M ethyl-(l-naplithyl)-ketons (I) u. Ä thylbrom acetats in  Ggw. von Mg in  nahezu äquivalen
ten Mengen die beiden stereoisomeren ß-(l-NaphthyD-crolonsäuren a u. ft. Nach STOEMKR 
u. M itarbeitern (Bor. dtsch. ehem. Ges. 50. [1917.] 959) fällt die allo-Form  ste ts in sehr
l-Naphthyl—C—CH3 l-N ap lith y l-C -C ir, geringen Mengen an. System ati Unterss.

zeigten, daß die Schwierigkeiten auf 1 11 •
II „  _  II „  >  seinen Reinheitsgrad zurückzuführen sind. |

L äßt man l-C yannaphthalin  auf Methyl- 
3 b m agnesium jodid einwirken, so sind die E rg eb 

nisse wesentlich bem erkensw erter. Jedoch lassen sich das überschüssige, K eton u. Nitril 
durch Dest. n icht abtrennen. Die Ü berführung in  das P ik ra t is t m it großen Verlusten g- 
verbunden. Vorzuziehen is t E rhitzung des Gemisches in Ggw. alkoh. K O I!, wodurch Ab; 
trennung des reinen K etons erm öglicht w ird, oder die Zers, des organ. Mg-IComplcxes bei 
tiefer Temp. u. in  verd. Säure, wobei das Im injodhydrat als feste, gelbe Substanz (F. 170°), 
in W. u. Ae. unlöslich, gewonnen wird. Saure oder alkal. Hydrolyse fü h rt quantitativ 
zum K eton. Die A usbeuten sind in  bezug auf l-C yannaphthalin  75% ig. Diese sorgfältig 
dest. Verb. reagiert in  Bzl. in  Ggw. von Mg m it Ä thylbrornacetat. Nach Dest. unter 
verm indertem  Druck u. Behandlung m it alkoh. K OH  erhält m an eine große Menge un
veränderten K etons u. 25%  saurer Prodd., die m ittels F raktionierung in PAe. zu zwei 
Säuren getrennt werden. Die eine Säure is t leicht lösl. u. besitzt einen F. von 85°, d!e 
andere ist viel weniger lösl. u. schm. bei 189°. Die U ntersuchungsbefunde sprechen dafür,
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daß es sich um die stereoisomeren ß-{l-Naphthyl)-crotonsäuren  handelt, deren Mol.-Gew. 
sich acidimetr. zu 210 u. 212 (berechnet 212) ergibt. Die A m ide. F. 89° bzw. 145°, haben 
einen N-Geli. von 6,67 u. 6,68%  (berechnet 6,64%). B ehandlung m it Na-Amalgam liefert 
ß-(l-Naphthyl)-buttcrsäure (F. 108°). UV-Bestrahlung w andelt die bei 85° schm ., leicht 
lösl. Säure in  Bzl. binnen 24 Stdn. in  die bei 189° schm. um. Sie entsprich t der instabilen 
Form. Auch das A m id  von F. 89° erfäh rt durch U V-Bestrahlung Umwandlung in  ein 
Prod. m it F . 197°, ebenso das A m id  m it dem F. 145°. Diese partielle Isom erisierung is t 
neu, steh t aber im  E inklang m it Beobachtungen von BL AISE (C. R. hebd. Séances Acad. 
Sei. 142. [1906.] 1087), wonach in der ungesätt. aliphat. Reihe dio H ydrochloride den 
Übergang der labilen in  die stabile Form katalysieren. (C. R. hebd. Séances Acad. Sei. 226. 
1282—83. 19/4. 1948.) 339.2710

Georg W ittig und Federico Vidal, Zur Bromierung des Fluorcns. Fluoren (I), das nach 
den Angaben der L ite ra tu r (vgl. z. B. SCHMIDT u. BAUER, Ber. dtsch. ehem. Ges. 38. 
[1905.] 3764) durch d irekte Einw. von Br„ in Clilf. nur 2-Brom- bzw. 2.7-Dibromfluoren 
liefern soll, kann m it N-Bromsuccinimid in  70% 9-Bromfluoren  (II) übergeführt werden. 
Noch leichter reagiert 2.4.6-Tribromphenolbrom bzw. 2.4.6-Triehlorphenolbrom m it I  
unter Bldg. von 87%  II u. Tribrom- bzw. Trichlorphenol. U nter ähnlichen Bedingungen 
kann aus Cyclohexan (III) neben wenig 1.2-Dibromcyclohexan l-Bromcyclohexen-[2) (IV) 
erhalten werden, allerdings in  geringeren A usbeuten, als bei Verwendung von N -Brom 
succinimid. Im  Gegensatz hierzu wird Phenylschwefelchlorid vom III addiert. Noch bessere 
Ausbeuten an  II a erden erhalten , wenn I in CC14 in  Ggw. von Tribrom phenol m it B r, 
behandelt wird. In  sd. CCI, ( ! ) oder Cyclohexan en ts tand  II aus I auch ohne Ggw. eines 
Überträgers; in sd. Bzl. in  Ggw. von Jod en tstand  nur 2.7-Dibromfluoren (vgl. THURSTON 
u. SHRINER, C. 1 9 3 6 .1. 2544). Ebenso’ kann aus I oder II in  CC14 m it B r, 9-9-Dibrom- 
fluoren (V) gewonnen werden. W ährend durch Bromieren von I in Chlf. im  Dunkeln
2-Bromfiuoren en ts teh t, bildet sich im Sonnenlicht entgegen den Angaben von SCHMIDT 
u. Bauer . (vgl. 1. e.) II. ’

V e r s u c h e :  II, C,3H QBr, aus I u. 2.4.6-Tribrom- oder 2.4.6-Trichlorphenolbrom 
in sd. CC14, aus Bzn. N adeln, F . 102,5—103°, A usbeute 50% , neben Tribrom phenol, aus 
A., F. 92—93°. II aus I in  sd. CC14 m it B r, (5—6 Stdn.), aus Cyclohexan, F. 103— 104°; 
im direkten Sonnenlicht is t die R k. in  15 Min. beendet; Ausbeute 70%. — Fluorenol-(9), 
ClaHI0O, aus II m it N a -^ ce ta t in  sd. 21% ig. Essigsäure, aus dem in  Ae. lösl. Anteil, aus 
Cyclohexan, F . 153,5—154°, neben Bis-[fluorenyl-[9)]-äther, C,lSH l80 ,  aus Bzl., F. 235 
bis 236,5°. -  V, ClsHsB r„  aus II in sd. CC14 m it B r„  aus Cyclohexan, F . 1 1 9 -119 ,5°; 
ruft unter U m ständen H autjucken u. Schwellungen des Gesichts hervor. — Fluorenon, 
ÇijHsO, aus V m it N a-A cetat in  sd. 60% ig. Essigsäure, aus Cyclohexan, F . 82,5—83,5°; 
Ausbeute 90%. — IV, C6H BBr, aus gereinigtem III vom K p. 82° m it Tribromplicnolbrom 
ln sd. CC14, K p.jg 60—65°, neben 1.2-Dibromcyclohexan, C6H 10Br2, K p .J8 101— 105°. — 
FphloT-2-thiophenylcyclohexan, C,,H«,C1S, aus III u. Phenylschwefelchlorid vom K p .,, 84 
bis 86° in  exotherm er Rk. auf dem W asserbad, K p.,,5 140—143°, neben einem 'V orlauf 
vom Kp.I>s 100—140°. (Chem. Ber. 81. 368—71. O kt. 1948. Freiburg i. Br. u. Tübingen, 
Univ., Chem. Inst.) 179.2765

E. Campaigne und W illiam M. Le Suer, 3-Substiluierle Thiophene. I I . M itt. D ialkyl- 
ominoalkylester der 3 -T  henoesäure. (I. vgl. C. 1949. I I .  205,) In  Fortsetzung der begonnenen 
Unteres, werden D ialkylam inoalkylester der 3-Thenoesäure dargestellt u. als Lokal- 
anästhetica gegen die entsprechenden Abkömmlinge der 2-Thenoesäuro geprüft. Die 
genannten Verbb. zeigen schwache lokalanästhet. W rkg. u. sind giftiger als Procain, 
uicse Ergebnisse sind insofern in teressan t, als nach GlXMAN u. PICKEN S (J. Amer. ehem. 
■ oc. 47. f 1925.] 252) der 2-Thenoesäure-jS-diäthylaminoäthylester V« der Procainwirksam - 
eit besitzen soll. 3-Thenoesäure-(y-di-n-butylamino)-propylesler (I) is t wenig geringer 

wirksam als der entsprechende 2-Thenoesäureester. — 91%  3-T  henoesäure-ß-dimethyl- 
«minoälhylester, C„HI30 2NS, aus Thenoylchlorid (vgl. 1. M itt., 1. c.) u. dem entsprechen
den Aminoalkohol, K p 106— 108°, n D20 =  1,52 00; Chlorhydral, C9H J40,NSC1, F . 193 

ls.,019^ ■ 80% 3-Thenoesäure-ß-diäthylaminoäthylcster, C „ H „ 0 2NS, K p.j 113—114°, 
?D — 1|5131; Chlorhydrat, C ,,H is0 2NSC1, F . 100—101°. 86%  3-T  henoesäure- ß-di-n- 
outylamnoäthylester, C,5H 250 2NS, K p.. 137 -1 3 9 °, nD20 =  1,4981; Chlorhydrat, C16H 20- 
Z  „C £• 7 4 -7 6 ° . I, CieH „0 ,N S , K p., 1 5 2 -1 5 3 ° , nD2° =  1,4965; Chlorhydral, C16H 28. 
hiJ k o «  Î-,' —111°. 77% 3-Thenoesäure-ß-morpholinoäthylester, C „H ,50 3NS, K p ., 140
ms 142 F. 44°, n D20 =  1,53 80; Chlorhydrat, ^ H ^ N S C l ,  F . 210°. 74%  2-Thenoesäure- 
y-npn-butylaminopropylester. C,„H2, 0 2NS, K p ., 151— 152°, n D20 =  1,49 46; Chlorhydral, 

8rV2. F. 83—87°. (J. Amer. chem. Soc. 70. 3498—99. O kt. 1948. Bloom ington,
ind., Univ., Chem. Labor.) 179.2912
, ■ . \  Campaigne und William M. Le Suer, 3-Substitmerte Thiophene. I I I .  M itt. A nli- 

om tne der F -[3-T henyl]-nlhy lendiamin-Reihen. (II. vgl. vorst. Ref.) Da frühere U nterss.
65*
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(L itera tu r s. Original) ergeben ha tten , daß die E inführung eines Thiophen-K crnes u. bes. 
eines Halogen en thaltenden Thiophen-Ringes in  A ntihistam inverbb. deren thcrapeut. 
W rkg. steigert, wurden 4 N -substituicrte D im ethylam inoäthylam inopyridine m it The- 
nyl-{3)- u. halogensubstituicrten Thenyl-(3)-K ernen synthetisiert durch U msetzung der 
Na-Verb. von 2-Bimelhylaminoäthylarbinopyridin  m it Thenyl-(3)-bromiden (aus geeigneten
3-M ethylthiophenen u. N -Brom bernsteinsäureim id). Wie erw arte t wurde bestätigt, 
daß die Blockierung der ak t. 2-Stellung durch Halogen dio Ausbeute bei der Seitenketten- 
brom ierung m it N-Bromsuccinimid s ta rk  verbessert. Die erhaltenen Thenylbromide 
wurden in ihre H exam ethylentetram insalze übergeführt, die Salze m it W asserdam pf dest.' 
u. die so gewonnenen Aldehyde m it A g,0  zu den entsprechenden Säuren oxydiert. Übet 
die pharm akol. W rkg. der neu dargestellten Verbb, wird an anderer Stelle berichtet.

V e r s u c h e :  2-Chlorthenyl-(3)-bromid (Ilb ), C6H4ClBrS, beim K ochen von 2-Chlor-
3-m ethylthioplien (Ib) m it N-Bromsuccinimid u. Benzoylperoxyd in  CC14, s ta rk  zu Tränen 
reizendes ö l, K p ., 88°, hd 20 =  1,6119; A usbeute 75% ; Hexamelhtjlenlelraminsak, 
Cn H ,6N4ClBrS, Nadeln aus A., F. 165°; Ausbeute 84% . — 2-ChlorthiophenaldehydifS) 
(IH b), C5H30C1S, durch W asserdam pfdest. von vorst. Salz, K rystalle, F. 25°, Kp-,-t 
100— 102°, nD20 =  1,5008; A usbeute 25% ; 2.4-Dinitrophenylhydrazon , C ,,H ,0 4N.,CiS, 
orangefarbene N adeln aus Chlf., F . 214°. — 2-Chlnrthiophencarbonsäure-{2) (IVb), 
C6H 30 2C1S, bei der O xydation von vorst. Aldehyd m it Ag.,0 in  verd. A , Krystalle 
aus W ., F . 163°; A usbeute 75%. — 2-Bromlhenyl-(3)-bromid (Ile), C5H4B r2S, beim 
K ochen von 2-Brom -3-m ethylthiophen (Ic) (K p.3 52°) m it N-Bromsuccinimid u. 
Benzoylperoxyd in CCi4, Kp.7 113°, n o 20 =  1,6 241: A usbeute 6 5 % ; Hexamellylw- 
tetram insah, C j,H 16N4Br2S, K rystalle  aus A, F . 171— 172°. — 2-Bromthiophen■ 
aldehyd, (IIIc), Cs h 3OBrS, aus vorst. Salz durch W asserdam pfdest., Nadeln aus 
Ligroin, F. 34°; A usbeute 15% ; 2.4-Diniirophenylhydraznn, C;,H ,0 4N.,BrS, orange
farbene N adeln aus Chlf., F . 230.5°. — 2-BromUiiophenearbonsäuTe-(3) (IVC), C6i I 30 2BrS, 
aus vorst. Aldehyd bei der O xydation m it Ag20  in verd. A.. N adeln aus verd.
A., F . 178— 179°; A usbeute 78%. — 2.5-Dichlor-3-melhyllhiophen (Id), C6H4C12S, beim 
Kochen von 3-M ethylthiophen m it S 0 2C12, K p ., 44°, K p .„  65°, nD20 =  1,5560; Ausbeute 
63%. — 2.5-Dichlorthenyl-{3)-bromid (Ild ), C6H 3C12B iS , analog I lb , Ivp.4 104,5—106°’ 
n n 2° =  1.6177; Ausbeute 69% ; Hexamethylenielram insah , Cu H lsN4C)._,BrS, K rystalle 
aus M ethanol, F. 178—180° (Zers.); A usbeute 90%. — 2'.5-Dichlorlhiophencarbonsäure-{3), 
aus vorst. Salz durch W asserdam pfdest. u. O xydation des nach Mandeln riechenden 
Aldehyds m it Ag20 ,  K rystalle aus verd. A., F. 146,5— 147,5°. — Die nachstehend beschrie
benen D im etliylam inoäthylam inopyridin-V erbb. wurden erhalten  durch Kochen der 
Na-Verb. des 2-ß-JDimelhylaminoälhylaminopyridins m it dem entsprechenden Thenyl-(3)- 
bromid in  Toluol. N .N-D im ethy!-N '-pyridyl-{2)-N '-thenyl-(3'‘-älhylendiamin (Va). 
C14H 1BN3S, K p., 169—172°. no2° =  1,5915; Ausbeute 31,4% ; Ci4H 19NsS HCl. F- 169,5
bis 170°; Ausbeute 86%. — N.N-Dimelhyl-N'-pyridyl-(2)-N'-[2-chlorthenyl-(.3)]-äthyl<in'
d ia m in  (Vb), CJ4H I8N,C1S, K p., 156 -1 5 8 ° , nD20^= 1,5950; Ausbeute 28% . -  N-N- 
D im e th y l-N '-p y r id y l-{2 ) -N '-[2 -b r o m th e n y l-(3 )] -ä th y lrn d ia m in  (Vc), C,4H l8N3BrS, Kp., 
bis 179°, no20 =  1,65 90; A usbeute 20%. — N .N -D im e lh y l-N '-p y r id y l-(2 )-N '-[2 .5 -d it:h lo r -  
th e n y l-{3 )] -ä th y le n d ia m in  (Vd), C,4H „N 3CI2S, K p., 179— 181°, n D20 =  1,5968; Ausbeute 
38% . (J . Amer. ehem. Soc. 71. 333—35. Jan . 1949.) 117.2919

H . Suter, U ber L y  s p a m in  u n d  e in ig e  w e itere  neu e  A b k ö m m lin g  e d er  N ico lin säure . Es 
wurde eine Reihe von Amiden aus N icotinsäure (I) u. Aminen hergestellt, um sie aut 
ihre pharm akol. Eigg. zu untersuchen. Sie en ts tanden  entw eder durch Verschmelzen 
von I m it dem entsprechenden Amin (Meth. A), durch U m setzung von I-Chlorid mit der 
Base in Bzl. bei Zusatz von Halogenwasserstoff abspaltendem  M ittel (B) oder durch 
Um satz von I  mit dem Amin in Xylol, Cumol in einer V eresterungsapp. (C). Mit Ausnahme 
des N ic o lin y ls e m ic a rb a z id s  sind die Verbb. schwer lösl. in W ., besser lösl. in organ. Lösungs
m itteln. j. |

V e r s u c h e :  N ic o tin y la m in o -1 .2 -d ip h e n y lä lh a n , C20H ,3ON2,(A ); aus A., F- F 
Ausbeute 60%. Die Verb. besitzt gu te  spasm olyt. Eigenschaften. — N ico tinylarm no •
1 .1 -d ip h e n y lm e lh a n ,  C,8H ,8ON2, (B ); aus A., F . 181—181,5°; Ausbeute 43,2%. jV,c0

II
 OTT. . V-rtTT..CH2-N(CH3),

III IV

I a — V a X  ■= II, X ' -  H
I b — V b X  =  H , X ' =  CI
I c — V o X  =  H, X ' =  Br
I d — V d X  -  CI, X ' =  CI
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tinylamino-2.2-diphenylälhan, C20H 13ON2, (B); aus A., F. 144—145°; Ausbeute 52% . — 
Nicolinylaminophenylmethan, C)3H 12ON2, (C); aus A., F. 73°; Ausbeute 77% . — Nico- 
Hnylsemicarbazid, CrH80 3N4, (B); aus A., F . 185,5—186°. — Nicolinylamino-L2-diphenyl- 
2-oxyäthan, C ^H jgöjN j, (B); aus A., F. 225—226°; Ausbeute 53%. (Schweiz, med. 
Wschr. 78. 853—55. 4/9. 1948. Schaffbausen, Cilag A.-G.) 159.3344

David Craig, Laura Schaefgen und Willard P. Tyler, N-Phenyl-3.5-diäthyl-2-propyl-
1.4-dihydropyridin. Vff. erhielten durch 30 Min. R ühren von 1 Mol Anilin (I) m it einer 
Mischung von 4 Mol B utyraldehyd (II), GH,COOII (8,7 g) u. 6 Mol W. bei 10°, 5std . 
Kochen, Abdest. von II u. 2-Äthylhexenal m it W asserdam pf in  55% ig. Ausbeute ein 
hellbraunes ö l, Cl8H 2SN, K p 0l5 125°, np20 =  1,57 40, das sie als N-Phenyl.-3.5-diäthyl- 
2-propyl-1.4-dihydropyridin (III) identifizierten. Der S trukttnbew eis gründet sich auf 
folgende Tatsachen: III wurde m it CoCL un ter Rühren bei ca. 275—310° pyrolysiert, 
wobei 16% 1.3.ö-Triälhylbenzol, C12H 18, nachgewiesen als J.3.5-Triälhyl-2.4.6-lrinitr'o- 
benzol, F. 111°, sowie 25%  I, nachgewiesen als Acelylderiv., u. ein ö l, C,8H 25N, K p .i; 184 
bis 186°, gebildet wurde. D urch 3std . Schütteln  von III m it H 2 von 3 a t  in  Ggw. von 
RANEY-Ni u. A. nach A bsorption von 1,05 Mol H 2 auf 1 Mol III en tstanden  92%  N -Phe- 
nyl-3.5-diäthyl-2-propyl-1.4.b.6-lelrahydropyridin (IV), C!8H 2,N , K p .0>2 115—120°, nD20 =  
1,5518. Behandlung von III wie vorst. bei 70 a t  u. 50° gab nach 10 Stdn. 93%  N -P henyl-
3.5-diälhyl-2-propylpiperidin, C18H 28N, K p .0>2 112—120°, nD20 =  1,53 20; B ehandlung 
von III wie vorst. bei 100 a t u. 150° gab nach 20 Stdn. 45% N-Cyclohexyl-3.5-diälhyl-
2-propylpiperidin, C18H ,5N, K p.0,i 103— 110°, nD20 — 1,48 6 8 . E ine verrührte  Mischung 
von I mit A., CH3COOH u. 25% ig. K J-L sg. ergab, m it l n  K JÖ 3 bzw. alkoli. J 2-Lsg. 
versetzt, bei verm indertem  Druck abgedam pft, 4S% ig. NaOH hinzugefügt, nach mehreren 
Stdn. mit B utanol u. Ae. versetzt, 75% N -Phenyl-3.5-diälhyl-2-propylpyridinium jodid, 
CijHyNJ, hellgelbe P la tten  aus A .+ A o ., F. 107— 108°. Einw. von S in CH3C 0 0 H  auf III 
11 ■ Versetzen m it N a J  bzw. K J  gab ebenfalls V. Dieses bildete m it CC14 eine feste A dditions
verbindung. Die FRENNiTsclie Rk. von V m it CH,M gJ in  Ae. gab 82%  N-Phenyl-3.5-di- 
älhyl-6 oder 4-methyl-2-propyl-1.4-dihydropyridin, C ^H ^N , K p .0,2 105—106°, nD20 =  
1,5510. 24std. E rhitzen von III m it S gab das V entsprechende Su lfa t C18H 25NSÖ4, F. 156 
bis 157°, das auch aus V durch Versetzen m it H 2SÖ4 u. Abdest. von H J  oder durch 
Schütteln von III in  CH3COOH m it red. P t-O xyd u. Versetzen m it H 2SÖ4 en tstand . 
Extraktion des Salzes m it Aceton u. Fällen m it Ae. gab N-Phenyl-3.5-diäthyl-2-propyl- 
6-thiopyridon, C18H 28NS, hellgelbe K rystalle , F . 132°, en tstanden  durch O xydation einer 
Pscudoform des Pyridinium hydrosulfids. 20 Min. Schütteln von III m it 36,5% ig. HCl 
hei 20° löste dies allm ählich, wie es fü r ein V inylam in erw artet w urde; 2std . Kochen 
bei 116° gab nach Neutralisieren m it Soda u. Zusatz von H exan IV, hellgelbes ö l, K p .0,4 120 
in nD20 =  *>5523. Im  R ückstand fand sich nach Zusatz von K J  V, F. 105—107°. — 
10 Min. Rühren von M aleinsäureanhydrid m it III bei 50° gab 78% der Verb. C22I I r 0 2N, 
aus Aceton oder A., F . 119—120°, u. gelegentlich das H ydrat der vorigen Verb., C22H 29Ö4N, 
aus A., F. 1530 (Zers.). — Die U V-Spektren der meisten Verbb. wurden un ter sich u. m it
ekannten Verbb. verglichen. (J . Amer. ehem. Soc. 70. 1624—29. April 1948. Akron, O.,

6 . F. Goodrich Comp., Res. Div.) 374.3358
James M. Smith jr., Hugh W . Stewart, Barbara Roth und Elmore H. Northey, a-Am ino- 

P^nacylpyridine und Chinoline. Im  Verlaufe einer Unters, über neue Analgetica wurde 
eine Anzahl von a-A m inophenacylpyridinen u. -chinolincn durch Umsetzung von cx-Brom- 
P onacylheteropyclen m it sek. Aminen dargestellt. Die fü r die Synth. benötigten Styryl- 
1939 7° U ' c^ no^ no (I) lassen sich nach SHAW u. WAGSTAFF (J . ehem. Soc. f London] 

o i. 77) durch Erhitzen von Methylhoterocyclen m it Benzaldehyden in überschüssigem 
cetanhydrid oder nach AINLEY u. KING (vgl. C. 1938. I. 4052) durch K ondensation bei 

icrer Temp. in Ggw. von ZnCl2 gewinnen. Die Verbb. vom Typ I  liefern bei der Bro- 
erung a.ß.pibrpmphenälhylheterocyclen (II). In  einigen Fällen wurde die Bldg. m ehr oder 

a(od|1̂ er«^a ,̂^er N-Perbrom ide beobachtet, w ährend in 3 Serien die H ydrobrom ide der 
KOlT ■ ^ p ronlstVry*hetero 'Terbk ' (HI) isolierbar sind. Letztere lassen sich m it alkoh. 
Rr 0 /. Phenäthinylheterocyclen vom Typ IV überführen, woraus beim K ochen m it 

, 2S0‘ (v8 1- SCHEU1NG u. WINTERHALDER, D. R. P. 594 849; C. 1934. 1. 3655) die 
gewünschten Phenacyle en tstehen:
»J-Crrj +  OCH-R, —>. E tC H : O H lt, (I) +  B r, — Rj - CHBr - CHBr - Rj  (II)
 ->. i h | ‘ CH : CBr- R j 1

1 Ä ,■ CBr : CH i r !  J K i - C i C - R .  (IV) — R, - CH. - CO- Rs (V)

(HI) N (R j). — Diätbylam ino, PIperidino
: *  » i-C H B r-C O -n , (VI) _ >  R _ . C H . C O - R ,  (VII)

R , =  Pyridyl oder Chinolyl 
N (R 3)2 R . =  Phenyl oder Chlorphenyl
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Die a-Am inophenacylheterocyclen sind in Form  ihrer freien Basen ziemlich unbeständig; 
die Hydrochloride sind relativ  beständig, zers. sich aber beim Aufbewahren, bes. in  wss.. 
Lösung. Bei tagelangem Aufbewahren von 4-\a-Piperidinophenacyl)-pyridindihydrochlorid 
in  W. erfolgt langsam e H ydrolyse u. Bldg. von Benzoesäure. Vorläufige Unteres, ergaben, 
daß einige der dargestellten a-Am inophenacylverbb. analget. W rkg. von der Größen
ordnung des Codeins haben. Am w irksam sten sind 4-[a-Piperidinophenacylj-pyridin- 
dihydrochlorid u. 2-[a-Piperidinö-4'-chlorphenacyl]-pyridinhydTochlorid. Über das Ergebnis 
der pharm akol. Unters, wird an  anderer Stelle berichtet.

V e r s u c h e :  F ü r die D arst. von Styrylheterocyclen (I) is t die Meth. von SHAW u. 
WAGSTAFF (1. c.) zwecks Erzielung besserer Ausbeuten geeigneter als die Kondensations- 
m eth. m it ZnCl2. 4-Styrylpyrid in , K rystalle aus verd. A., F . 130—130,5°, K p .33 208—210°; 
Ausbeute 65,7% . CI3H UN • H C l• 1/ 3 H 20 ,  K rystalle aus W ., sin te rt bei 170° u. schm, bei
229,5—231,5°. Löslichkeit in W. ca. 5,9 g/100 ml bei 28°; ph einer l% ig . wss. Lsg. bei 
28° 3,6. Folgende S tyrylverbb. wurden in analoger Weise dargestellt: 2-\4'-Chlorslyryl]- f. 
pyrid in , F . 83—84°, K p.6_, 173— 180°. Ci3H10NC1-HC1-H2O, F. 193—195°; Ausbeute j 
55%. — 4-[4'-Chlorstyryl]-pyridin, F. 110°; Ausbeute 63% . Cl3H i0NCl-HCl, F . 248 
bis 250°. — 2-\4'-Chlorslyryl]-chinolin, C17H 12NCI, F. 142,8— 143,2°; A usbeute 65,4%; 
Hydrochlorid, F. 234—236“. — 4-\4'-Chlorstyryl]-chinolin, C17HJ2NC1, F . 127—128,1°; 
A usbeute 45% . — Bei der Brom ierung vßrst. S tyrylverbb. entstehen verm utlich Per- |
bromide, die sich beim K ochen m it Chlf. oder CC14 in a./J-D ibrom phenäthylheterocyclen (II) 
umlagern. 4-Slyrylpyridinperbrom id, C13H u N B r2, aus äquim ol. Mengen der Komponenten 
in  Chlf. bei 5° (A usbeute 93,5%), sin te rt bei 92° u. schm, bei 117° un ter Bldg. von 
4-[<x-(oder ß)-Bromslyrylpyridin]-hydrobromid  (s. u.). Das Perbrom id liefert beim Kochen 
m it alkoh. K O H  4-S ty ry lpyrid in in  96% ig. Ausbeute zurück u. zers. sich beim Aufbewahren f
im D unkeln un ter Bldg. von Benzaldehyd. — 4-[a-(oder ß)-Bromstyrylpyridin]-hydro• |
bromid, Cl3H 10N B r-H B r, aus 4-S tyrylpyridin u. Brom in  Essigsäure bei 25—30° u. nach
folgendem E rhitzen des Reaktionsgem isches auf 119°, K rystalle  aus Essigsäure, schm, je 
nach der Geschwindigkeit des Erhitzens bei 247—255°; A usbeute 82,4% . Löslichkeit s  
in W. ca. 2,6 g/100 ml bei 25°. — 2-[a.ß-Dibrom-4'-chlorphenäthyl}-pyridin, C13H 10NClBrj- 
HCl, F. 183—184°; A usbeute 84% . — 4-[a.ß-Dibromphenälhyl]-chinolin, Cj7H 13N Br2-HCl,
F . 189—190°; Ausbeute 82,5% . — 4-\a(oder ß)-Brom-4-chlorstyryl]-pyridinhydrobromid, 
ClsH eN C lB r-H B r, F . 275—280°; A usbeute 95% . — 2-[a(oder ß)-Brom-4'-chlorstyryl]■ 
chinolinhydrobromid, C17H u N C lB r-H B r, F . 199—199,9°; A usbeute 69% . — Aus vorst. |  
<x./?-Dibromphonäthyl (II)- u. a(oder j?)-Bromstyrylverbb. (III) konnten  folgende Phen- 
äthinylheteroeyelen (IV) durch Kochen m it alkoh. KOH gewonnen Werden: 4-Phenälhinyl- 
pyrid in , C13H 9N, Flocken aus 55% ig. A., F. 95—95,5°, K p.0>6 109—110° (Zers.); Aus
beute 98,9%. — 4-Phenälhinylchinolin, C17H UN, K p.s 205—210°; A usbeute 86,5%.
2-\4'-Chlorphcnälhinyl]-pyridin, C13H 8NC1, F . 99—100,5°; A usbeute 52,5% ; Hydrochlorid,
F. 138—141°. — 4-[4'-ChlorphenäthinyV\-pyTidin, CjjHgNCl, F . 119,5—122°; Ausbeute 
69% . — 2-[4'-Chlorphenälhinyl)-chinolin, C17H J0NC1, F . 135,4—135,9°; A usbeute 78%. '  [ 
4-Phenacylpyridin, Ci3H u ON, aus 4-Phenäthinylpyridin beim E rhitzen  m it 65%ig- H2S0i 
auf 120—143° (SCHEUING u. WlNTERHALDER, 1. c.) oder in  geringer Ausbeute nach 
TSCHITSOHIBABIN (C. 1938. I I .  1774) un ter Verwendung von C8H5Li als Kondensations
m ittel, K rystalle  aus Bzl., F. 113— 115°; is t un ter verm indertem  Druck sublimierbar; 
Ausbeute 78,4% . C13H u ON-HC1, K rystalle  aus absol. A., F . 207—209,5°, nach Sinterung ; 
bei 175°. Löslichkeit in  W. ca. 69 g/100 ml bei 27°; pn einer l% ig . wss. Lsg. bei 27° 3,2. 
C13Hu O N -H 2SO,„ K rystalle  aus Essigsäure, Fi 203,5—204,5°; A usbeute 80,1%. 
4-Phenacylchinolin, C17H 13ON, F. 113,4— 117,3°; A usbeute 95% . — 2-\4 '-Chlorphenacylr 
pyrid in . F . 8 6 -8 7 ° . C13H10O N C l-H C l-H 2O, F . 17 6 ,6 -1 8 0 °; A usbeute 95%. -  4-[4'-Chlor- 
phenacyl]-pyridin, C13H 1()ONCl, F . 94,5—96°; Ausbeute 81% . — 2 -\4'-Chlorphenaeyly 
chinolin, C17H l2ONCl, F . 145,2—146°; Ausbeute 81% . — 2-Phcnacyl-5 -äthylpyridin, 
C15H 15ON, F. 68—69,4°. — 2-fa-Bromphcnacyl]-pyridin, C13H l0ONBr,' aus 2 -Phenacyl- 
pyridin u. B r2 in  Essigsäure bei Z im m ertem p., F. 94°. — 4-[x-Bromphcnacyl)-pyr>din- 
hydrobromid, ClsH l0O N B r-H B r, K rystalle  aus Essigsäure, F . 223—224° (Zers.); ist m J 
verschlossener Flasche h a ltb a r; zers. sich an  feuchter L uft oder in  Ggw. von W. unter |  
B raunfärbung. — 4-[a-Bromphenacyl]-chinolin, C17H I20N B r, F . 116— 121°; Ausbeute t 
36%. — 2-\(x-Brom-4'-chlorphenacyl}-pyridin-kydrobromid, C13H 9O N C lB r-H B r, F. 172 bts , 
175°; Ausbeute 95% . — 4-[a-Brom-4'-chlorphenacyl]-pyridin-hydrobromid, C13H 9ONClDr' 
H Br, F . 223—228°; Ausbeute 100%. — Die nächst, beschriebenen a-Aminophenacy ■ 
heterocyclen lassen sich durch  U msetzung obiger a-Brom ketone oder deren Hydrobrotm e 
m it sek. Aminen in  Bzl. oder Ae. gewinnen. Die rohen Basen wurden aus A. oder Hexa j 
um kryst. oder in die H ydrochloride übergeführt, die darin durch Umkrystallisieren au  ̂ , 
A. +  Ae. gereinigt wurden. 2-[a-Piperidinophenacyl]-pyridin, C18H 20ON2, aus 2 -fa-Broni- , 
phenacylj-pyridin u. Piperidin in sd. Bzl., K rystalle aus H exan, F . 66—67,5°; Ausbeu ,
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quantitativ. C18H 20ON2-HC1, K rystallo aus A .-f-A e. oder A. +  Essigsäureisopropylester, 
F. 200—220°. — 2-[a-Piperidinophenacyl]-chinolin, C22H 22ON2, aus 2-Phenacylchinolin u. 
Brom bei Ggw. von CaC03 in absol. Ae., bei 25° u. Umsetzung des entstandenen Brom- 
phenacylchinolins m it P iperidin bei Zim m ertem p., Öl, C22H 22ON2-HCl, K rystalle  aus 
A. +  Ae., F. 223—223,5°. — 2-[<x-Morpholinophenacyl]-pyridin, G^HjaOJMj, F . 110— 111°; 
Ausbeute 50%. — 2-[a-Diälhylaminophenacyl]-pyridin, F . 65,8—66,9°; Hydrochlorid, 
CpHjoONa-HCl-HjO, F. 161—165°; Ausbeute 47,5% . — 4-\a-Piperidinophenacyl)-pyridin- 
dihydrochlorid, C18H 20ON2• 2 HCU0,5 H 20 , F. 170—180° (Zers.); A usbeute 93%. — 
4-[a-Morpholinophenacyl]-pyridin-dihydrochlorid, CuHisöoN.,- 2 HCl -0,5 H 20 , F. 110— 118° 
(Zers.); Ausbeute 69,5% . — 2-[a-Piperidino-4'-chlorphenacyi]-pyridin-hydrochlorid, F . 104 
bis 106,8°. C18H 190 N 2C1-HC1, F. 195—205°; Ausbeute 87% . — 4-\a-Piperidino-4'-chlor- 
phenacyl]-pyridin-hydrochlorid C18H 190 N 2C1-HC1, F. 199—203°; A usbeute 70%. —  
4-[a-Piperidinophenacyl]-chinolin-hydrochlorid C22H 220 N 2■ HCl, F. 219—219,5°; Aus
beute 11%. — 2-[a-Piperidino-4'-chlorphenacyl]-chinolin, C22H 210 N 2C1, F . 135—136,6°; 
Ausbeute 29%. {j .  Am er. ehem. Soc. 70. 3997—4000. Dez. 1948. Bound Brook, N. J ., 
American Cyanarnid Comp., Calco Chem. D iv., Res. Dep.) 117.3389

Edgar A. Steck, Louis L. H allock, Arnold J .  H olland und Lynn T. Fletcher, Chinoline.
V. Mitt. Einige poly substituierte 4-(4'-Diäthylamino-P-methylbutylamino)-chinoline. (IV. 
vgl. J . Amer. chem. Soe. 68. T1946.] 1241.) In A bwandlung des Chlorochins (4-f4'-Diätiiyl- 
amino-l'-methyIbutylamino]-chinolin) w urden nach den früher beschriebenen Methoden 
alle am Benzolring fluorierten 4-(4 '-D iäthylam ino-l'-m ethylbutylam ino)-3-m ethylchinoline 
dargestellt. Die K onst. des 6- u. des 8-Fluorderiv. ergab sich dabei aus der K onst. des als 
Ausgangsmaterial verw endeten p- bzw. o-Fluoranilins. D a sich keines der beiden aus 
m-Fluoranilin erhaltenen Prodd. durch oxydativen A bbau m it K M n04 identifizieren ließ, 
wurde die Verbindungsreihe, die das höherschm. 4-Chlorderiv. (I) en th ielt, in  Analogie 
zu den früher dargestellten H alogen-3-m ethylehinolinen als 7-Fluorreihe angesprochen. 
Aus dem gleichon Grunde — näm lich Fehlen definierter O xydationsprodd. — w ar es 
unmöglich, eindeutig zwischen 3.5.6- u. 3 .6 .7-T rim ethyl-4-(4 '-diäthylam ino-l'-m ethyl- 
butylamiifo)-chinolin zu entscheiden. Auch hier wurde die Reihe m it der höherschm.
4-Chlorverb. (II) als in Stellung 7 substitu ie rt angesehen. 3-Propylderivv. des Chlorochins 
wurden erhalten, wenn die Synth. m it Ä thoxalylvaleriansäureester, s ta t t  wie in  den 
beiden vorst. Beispielen m it Ä thoxalylpropionsäureester, durchgeführt wurde. Jedoch 
war in diesem Fall die D arst. schwieriger, weil die A usbeute bei der Bldg. des K etosäure
esters geringer u. die T rennung der 5- u. 7-Isomeren durch fraktionierte  K rystallisation 
mühsam war. W ährend in allen obigen Fällen die Umsetzung der a-ICetosäureester m it 
m-substituierten Anilinderivv. im m er gleichzeitig zu 5- u. 7-substituierten Chinolin- 
abkömmlingen führte , ergab Acefessigester m it m-Chloranilin nur das 7-Chlorchinaldin- 
deriv. III bzw. dessen V orstufe, wie durch oxydativen Abbau zu 4-Chloranthranilsäuro 
bewiesen wurde. — Die Wirksamkeit als MalariabeJcämpfungsmiltel w ar bei all diesen neuen 
'M '!'-D iäthylam ino-l'-m ethylbutyiam ino)-chinolinen geringer als beim Chlorochin. Verb.IV 
war wegen ihrer Giftigkeit ungeeignet.

V e r s u c h e  (alle F F . k o rr .); x-Fluor-3-m ethylchinolinderivv.: 5-Fluor-3-methtyl- 
■i-oxychinolin-2-carbonsäure, CUH 8Ö3N F, aus A. Nadeln, F . 240° (Zers.); Äthylester, 
b'i,U120 3NF, aus A. gelbliche N adeln, F . 198—199°. 6-Fluor-3-methyl-4-oxychinoliii- 
-•carbonsäure, aus Propylenglykol gelblichweiße M ikrokrystalle, F. 255—265° (Zers.); 
MhylesUr, aus wss. Aceton Täfelchen, F . 233,5—234°. 7-Fluor-3-melhyl-4-oxychinolin- 
--carbonsäure, aus A. N adeln, F . 246° (Zers.); Äthylesler, aus A. N adeln, F. 224,5—225°. 
^ or-Z-™ethyl-4-oxychinolin-2-carbonsäure, aus A. crem efarbene N adeln, F . 222 bis 
43 (Zers.); Äthylester, aus wss. A. crem efarbene N adeln, F . 133—135°. — 5-Fluor- 
~mtl":’j l - ‘l-oxychinolin, C10H 8ONF, aus Isopropylalkohol Nadeln, F . > 275°. — 6-Fluor- 

J'Wethyl-4-oxychinolin, aus A. prism at. N adeln, F . 281—282°. 7-Fluor-3-methyl-4-oxy- 
canohn, aus A. Prismen, F. 288°. 8-Fluor-3-methyl-4-oxychinolin, aus W. Täfelchen, 

‘ 16~ 217°- — 5-Fluor-3-methyl-4-chlorchinolin, C'i0H7NFCl, aus wss. M ethanol B lätt- 
. . enA 9 —71°. 6-Fluor-3-methyl-4-chlorchinclin, aus Skellysolve A N adeln, F . 57,5

^~Flu°T-3-methyl-4-chlorchinolin (I), aus wss. Methanol Nadeln, F . 88,5—89°. 
t ll.?T?~me^yl'4~chlorchinolin, aus Skellysolve A N adeln, F. 101—102°. — 5-Fluor- 
i s - C< l?}~ t'^ '~meM,yl ‘F-diälhylaminobulylamino)-chinolin, ClaH 2aN3F, hellgelbes Öl, K p .0-6 
" ' i t "  der Methan-bis-l.l'-(2-oxy-3-naphthocsäurc), C m H ^N jF-C ^H uO f.-2 I I20 ,
ge Des Pulver, F . > 3 0 0 “. G-Fluor-3-methyl-4-(l'-methyl-4’-diälhylaminobulylamino)- 

Soldgelbes Öl, K p .01 160—162°. 7-Fluor-3-methyl-4-(l'-meihyl-4'-diälhylamino- 
ytamtnoPchinolin, hellgelbes Öl, K p.j 205—210°; Salz der M ethan-bis-l.l'-(2-oxy- 

^■naplithoesäure), gelbliches Pulver, F . > 300°. 8-Fluor-3-ntethyl-4-(l'-melhyl-4'-diäthyl- 
derV ino)-c!<inolin, citronengelbes ö l, K p .0>2 162—164°. — Trim ethylchinolin-

3-D.6-Trimelhyl-4-oxychinolin-2-carbonsäur‘e, C13H 190 3N, aus Propylenglykol
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gelbliche M ikrokrystalle, F. 250—251° (Zers.); Äthylester, C1(H 170 3N , aus wss. A. gelbliche 
Prism en, F. 183—184°. 3.6.7-Trimethyl-4-oxychinolin-2-carbonsäure, aus Propylenglykol 
N adeln, F. 263—264° (Zers.); Älhylesler, aus wss. A. Nadeln, F . 224—225°. — 3.5.6-Tri- 
melhyl-4-oxy chinolin, C12H i3ÖN, aus A. weißliche Nadeln, F . 267—268°. 3.6.7-TrimetKyl-
4-oxychinolin, aus wss. A: blaßgelbe N adeln, F. >280°. — 3.5.6-Trimelhyl-4-chlorchinolin, 
C12H 12NC1, aus Skellysolve A N adeln, F . 67—68°. 3.6.7-Trimelhyl-4-chlorchinolin  (II), aus 
wss. A. cremefarbene Täfelchen, F. 106—107°. — 3.5.6-Trimethyl-4-(4'-diälhyla?nino- 
r-methylbutylam ino)-chinolin, C21H 33N3, gelbes ö l, K p.0>8 186—190°; Salz der Bi-{2-oxij-
3-naphthoesäure), C21H 33N3-C22H ]6O0.2 H 20 , aus A. +  Isopropylalkohol blaßgelbe Nadeln,
F. 162—162,5°. 3.6.7-Trimelhyl-4-(4'-diälhylam ino-l'-m elhylbulylamino)-chinolin, aus 
Skellysolve A Nadeln, F. 79,5—80°; Salz dar Methan-bis-l.l'-(2-oxy-3-naphthoesäure), 
C21H 33N3-C23H 18Os -3,5 H 20 , gelbe M ikrokrystalle, F. 300°. — 3-n-Propylchinolinderivv.:
5-Chior-4-oxy-3-n-propylchinolin-2-carbonsäure, Ci3H 120 3NC1, aus Aceton gelbe Nadeln,
F. 185—185,5° (Zers.); Athylestcr, C1SH 160 3NC1, aus wss. A. weißliche Nadeln, F . 170,5 
bis 171°. 7-Chlor-4-oxy-3-n-propylchinolin-2-carbonsäure, aus wss. A. cremeweiße Nadeln,
F. 205° (Zers.); Äthylester, aus wss. A. Prism en, F . 218—218,5°. — 3-n-Propyl-5-chlor-
4-oxychinolin, Ci2H i2ONC1, aus wss. A. Täfelchen. 3-n-Propyl-7-chlor-4-oxychinolin, aus 
A. p rism at. N adeln, F . 276—276,5°. — 3-n-Propyl-4.5-dichlorchinolin, Ci2H n NCI2, Fl., 
K P '0.4 116 — 117°, h d 2 5  =  1,6122; P ikrat, Cj8H u O,NaCl2, aus A. gelbe Nadeln, F. 213,5 
bis 214°. 3-n-Propyl-4.7-dichlorchinolin, aus Skellysolve A .Nadeln, F . 52—52,5°; Pikrat, 
aus A. gelbe Nadeln, F. 218,5—219°. — 3-n-Propyl-5-chlor-4-(4'-diäthylamino-l'-mclhyl- 
bulylamino)-chinolin, C21H 32N3C1, goldgelbes ö l, K p .0>2 173— 175°; P ikrat, aus wss. A. hell
gelbe N adeln, F. 219—220°. — 3-n-Propyl-7-chlor-4-{4'-diäthylamino-l'-methylbulylamino)- 
chinolin, orangegelbcs ö l, K p .M 200—202°; P ikrat, aus A. citronengelbe N adeln, F . 218 
bis 219°. — Chinaldinderivv.: 2-Methyl-7-chlor-4-oxychinolin (III), C10H 8ONC1, aus wss.
A. crem efarbene N adeln, F . 315—316°. — 2-Melhyl-4.7-dichlorchinolin, Cl0H,NCl2, aus 
Skellysolve A Prism en, F . 103,5—104°. — 2-Methyl-7-chlor-4-(4'-diälhylamino-l'-methyl- 
butylamino)-chinolin (IV), C19H28N3C1, hellgelbes ö l, K p .0,8 206—210°; Sulfa t, C19H 28N3C1- U 
2 H 2S 0 4-H 20 ,  aus wss. A. -f- Isopropylalkohol N adeln, F. 147,5— 149°. (J . Amer, 
ehem. Soc. 70 . 1012— 15. März 1948. Rensselaer, N. Y ., Sterling-W inthrop Res. Inst.)

198.3395
Ng. Ph. Buu-Hoï und René Royer, Die Anwendung von Pfitzinger-Reaktionen fü r  die 

Synthese von Chinolinderivaten: E in  neuer Weg zu 4-Oxychinolinen. Die von PFITZINGEB 
(J . p rak t. Chem. 56. [1897.] 283) beschriebene Bldg. von 2.3-Dimethylcinchoninsäure aus 
Isa tin  u. Melhylälhylketon wird bestä tig t u. im Anschluß an frühere M itteilungen (BUU-H0I,
J .  chem. Soc. [London] 1946. 795; BUU-Hoi u. CAGNIANT, C. 1947. 836) über die ster. 
H inderung bei PFITZINGER-Rkk. bewiesen, daß die m it einer CH3-G ruppe verbundene 
CH2-G ruppe reaktionsfähiger als die CH3-G ruppe ist. Bei den U m setzungen von Isatin 
m it M ethylalkylketonen, die 2 oder mehrere C H ,-G ruppen en thalten , is t dagegen die 
erste CH2-G ruppe weniger reaktionsfähig als die CH3-G ruppe. D aher en ts teh t aus Isatin 
u. Methylpropylketon  als H aup tp rod . 2-Propylcinchoninsäure neben einer höherschro. 
isomeren Säure u. m it Methylisobutylketon 2-Isobulylcinchoninsäure. Mit Methyl-n-hexyl- 
keton u. Melhyl-n-nonylketon wurden auf analoge Weise 2-n-Hexyl- u. 2-n-Nonylcinchonin- 
säure erhalten . Denselben Verlauf nehm en die U m setzungen von 5-Melhyl-, 5-Brom- u.
5.7-Dichlorisalin m it M ethylalkylketonen. Infolge ster. H inderung lieferten dagegen 
Isa tin  u. 5-B rom isatin m it P inakolin  nur geringe Mengen R eaktionsprodukte. Mit synim- 
D ialkylketonen, z. B. Dipropylkelon  u. Palm iton  [(C13H 31)2CO] konnten 3-Äthyl-2-prop<ß- 
cinchoninsäure u. 3-n-Tetradecyl-2-n-pentadecylcinchoninsäure dargestellt werden, während 
Diisobulylkelon m it Isa tin  oder 5-Brom isatin infolge ster. H inderung nur geringe Mengen [ 
von K ondensationsprodd. ergab. — D urch trockne D est. der substitu ierten  Cinchonin
säuren konnten  bei der Pyrolyse n ich t nur Homologe u. Halogenderivv. von Chinolinen, 
sondern in  einigen Fällen die entsprechenden 4-Oxychinoline infolge CO-Abspaltung ge
wonnen werden.

V e r s u c h e :  2.3-Dimethylcinchoninsäure, aus Isa tin  u. M ethyläthylketon in wss. 
KOH, schm, oberhalb 300°. L iefert beim E rhitzen im V akuum  4-Oxy-2.3 -dimelhylchinohj> 
(Nadeln aus Toluol, F . 310°) u. 2.3-Dimelhylchinolin  (P ikra t, gelbe N adeln aus A., F. 227 )■
— 6-Brom-2.3-dimethylcinchoninsäure, C12H 10O2N Br, aus 5-Bromisatin  analog vorst. Verb-. 
N adeln aus A., F. 290—291°. L iefert bei der trocknen Dest. im  V akuum  ß-Brom-2.3-di- 
methylchinolin  (Nadeln aus PAe., F . 82°; P ikra t Cu H i0N Br-C 6H 3O,N3, h e l l g e l b e  Nadeln 
aus Toluol, beginnt bei 225° sich zu zers. u. schm , bei 225°). — 6.8-Dichlor-2.3-dimelhy1 - 
cinchoninsäure, Ci2H 9Ö2NC12, aus 5.7-Dichlorisalin analog vorst. V erb., fast farblose 
N adeln aus verd. A., zers. sich beim E rh itzen  auf 305° ohne zu schmelzen. — 2-Methy(• 
cinchoninsäure liefert bei der D est. u n te r gewöhnlichem D ruck Chinaldin  (Kp. 245 215 >
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Pikrat, F. 194°) u. 4-Oxychinaldin, C10H 9ON (B lättchen aus A., F. 242°). — 6-Brom- 
2-melhy'cinchoninsäure, Cu H 80 2NBr, aus 5-Brom isatin u. Aceton in sd. 'K O H , schwach 
gelbliche Prismen aus 50% ig. A., beginnt oberhalb 255° sich zu zers. u. schm, bei 269°. — 
6-Brom-4-oxychinaldin, C10H8ONBr, aus vorst. Verb. durch Pyrolyse, schwach gelbliche 
Nadeln aus A., sublim iert oberhalb 230° u. schm, bei 269°. — 6-Bromchinaldin, C10H 8N Br, 
als Nebenprod. bei vorst. Pyrolyse, Nadoln aus PAe., F . 100°; P ikrat, C10H8NBr- 
C4H„07N3, gelbe Nadeln aus Toluol, s in te rt oberhalb 190° u. schm, bei 205°. — 2-Propyl- 
einchoninsäure,aus Isa tin  u. M ethylpropylketon in sd. wss.-alkoh. K O H , B lättchen aus W ., 
F. 150°. — 2-Propylchinolin, aus vorst. Verb. durch Pyrolyse, K p.70 205°, n 17,1 =  1,5900; 
Pikrat, F. 159—160°. — 6-Brom-2-propylcinchoninsäure, C13H 120 2NBr, aus 5-Brom isatin 
u. M ethylpropylketon in  wss.-alkoh. K O H , gelbe N adeln aus M ethanol, F. 212°. —
6-Brom-4-oxy-2-propylchinolin, C12H 12ONBr, aus vorst. Säure durch  Pyrolyse unter 1 mm 
Druck, gelbe Nadeln aus M ethanol, F. 214°. — 2-Isobutylcinchoninsäure, aus Isa tin  u. 
Methylisobutylketon in  sd. wss.-alkoh. K O H , N adeln aus verd. A., F. 192°. — 4-Oxy-
2-isobulylchinolin, C1;>H 15ON, aus vorst. Säure durch Pyrolyse, Nadeln aus verd. A., 
F. 189°; sehr leicht lösl. in Ä thylalkohol. — 2-Isobulylchinolin, als Nebenprod. bei vorst. 
Pyrolyse, K p. 268—270°; P ikra t, goldgelbe Nadeln aus A.,’F. 164°. — 6-Methyl-2-isobutyl- 
ciuchoninsäure, C15H 170 2N, aus 5-M tthylisatin‘ u. M ethylisobutylketon in wss.-alkoh. K O H , 
Nadeln aus Methanol, F. 192°. — 6-Methyl-2-isobutylchinolin, C14H17N, aus vorst. Verb. 
durch Pyrolyse, gelbliche Fl. von angenehm arom at. D uft, K p.20 1 80°, n 18 =  1,5766; 
Pikrat, C14H17N-C8H 30 7N3, gelbe Nadeln aus A. -f- Bzl., F . 156°. — 6-Brom-2-isobutyl- 
cinchoninsäure, C14H140 2NBr, aus 5-Brom isatin u. M ethylisobutylketon in wss.-alkoh. 
KOH, gelbliche Nadeln aus verd. A., F . 189°. — 6-Brom-4-oxy-2-isobulylchinolin, C13H 14- 
ONBr, Prismen aus A. -f- Bzl-, F. 191— 192°; lösl. in Alkalilauge. — G-Brom-2-isobulyl- 
chinolin, C13H14NBr, Prism en aus PAc., F. 46°, K p.14215°; P ikral, C13H 14NBr •C6H 30 ,N 3.
— 6.8-Dichlor-2-isobutylcinchoninsäure, C14H 130 2NC12, aus 5.7-Dichlorisatln u. M ethyl
isobutylketon in  wss.-alkoh. K O H , gelbliche N adeln aus A., F. 186°. — 6.8-Dichlor-
4-oxy-2-isobulylchinolin, Cl3H 13ONCl2, Prism en aus M ethanol, F. 186°. — 2-n-Hexyl- 
cinchoninsäurc, C]6H 190 2N, aus Isa tin  u. Oetanon-(2) in wss.-alkoh. KOH, Prism en aus 
Methanol, F. 139—140°. Die alkal. Lsgg. geben beim Schütteln  einen beständigen Schaum.
— 2-n-Hexylchinolin, C15H 19N, gelbes bewegliches ö l von angenehmem D uft, K p. 298 
bis 300°, n18 =  1,5620; P ikrat, C15II19N•C„H30 7N „ gelbe Nadeln aus A., F. 112°. Liefert 
beim Kochen m it C r03 u. verd. H „S04 n-Valeriansäure. — 6-Brom-2-n-hcxylcinchoninsäure, 
^i«K180 2NBr, aus 5-Brom isatin u. Octanon-(2) in  wss.-alkoh. KOH, schwach gelbliche 
Nadeln aus A., F. 152— 153°. — 6-Brom-2-n-hexylchinolin, Ci6H 18NBr, zähes gelbes Öl, 
Kp.2S 238—240°, n 18.1 =  1,5910; P ikra t, C15H i8N B r-C aH 30 7N3, gelbe Prismen aus 
A. +  Bzl., F. 154°. — 6.8-Dichlor-2-n-hexylcinchoninsäure, C18H J70 2NC12, aus 5.7-Dich}or: 
isatin u. Octanon-(2) in  wss.-alkoh. K O H , fast farblose Nadeln aus A., F . 145°. — 6.8-Di- 
ddor-4-oxy-2-n-hexylchinoliti, C]5Hi,ONC!2, Prism en aus verd. M ethanol, F . 128°; sehr 
leicht lösl. in heißem A .; P ikrat des 6.8-Dichlor-2-n-liexylchinolins, C16H 17NCl2-CflH 30 7N3, 
gelbe Prismen aus A., F . 141°. — 6-Melhyl-2-n-hcxylcinchoninsäure, C17H 21Ö2N, aus
5-Methylisatin u. Octanon-(2), gelbliche N adeln aus A., F . 159°. — 6-Melhyl-2-n-hexyl- 
chwolin, ClflH 21N, gelbliches Öl, K p.co 218—220°; P ikra t, C16H 21N -C 6H 30 7N3, gelbe 
irismen aus A., F. 114°. — 2-n-Nonylcinchoninsäure, Cl8H 250 2N, aus Isa tin , Ur.dccanon-(2) 
u. KOH, Nadeln aus A., F . 145°. Die alkal. Lsgg. geben beim Schütteln  einen beständigen 
bchaum. — 2-n-Nonylchinolin, C,8H 25N, gelbliches Öl, K p .25 230—232°, n 16-5 =  1,5470. 
f f u  n  bei der O xydation m it C r0 3 u. verd. H 2S 0 4 n-Octansäure; P ikral, C18H 25N- 
D0H3O,N3, hellgelbe Prismen aus A., F. 96°. — 6-Melhyl-2-n-nonylcinchoninsäure, C20H27 • 
0 2N, aus? 5-M ethylisatin u. Undecanon-(2) in  wss.-alkoh. K O H , fas t farblose Nadeln 
au* A-> F. 152—153°. — 4-Oxy-6-melhyl-2-n-nonylcliinolin, CjgH^ON, m ikrokrystallines

Pulver, F. 154°. — 6-Brom-n-nonylcinchoninsäwre, CI9H 240 2NBr, aus 5-Brom isatin 
u. Undecanon-(2), crem efarbene N adeln aus A., F. 150°. — 6-Brom-4-oxy-2-n-nonyl- 
cunolin, C18H 24ONBr, crem efarbene Prism en aus Ä thylalkohol. Die alkal. Lsgg. geben

Schütteln einen beständigen Schaum. — P ikra t des 6-Brom-2-n-nonylchinolins, 
VlsHmNBr• CßH 30 7N3, hellgelbe Prism en aus A., F. 137°. — 3-Äthyl-2-propylcinchonin- 
saure’■ L]5H170 2N, aus D ipropylketon u. Isa tin  in  wss.-alkoh. K O H , fast farblose Prism en 
aus 50 /oig. A., F . 214°. — '3-n-Tetradecyl-2-n-pentadecylcinchoninsäure, C?9Hf.,;02N, aus 

aimiton u. Isatin  in sd. alkoh. K O H , N adeln aus A., F . 101°; sehr leicht lösl. in  Benzol. 
W. ehem. Soc. [London] 1948. 1 0 6 -1 0 . Febr. Paris, Univ.) 117.3397

tri! ^ 0rz unc* R ichard Baltzly, Die Reaktion von Halogen-Mg-dialkylamiden m it N i- 
Kn*)) ^ erflcllung von N.N-disubsliluierten Am idinen. 4-Acylchinoline sollten durch 
diaik |nSav!°n VOn 4-Cyanochinolin (I) m it N itrilen in Ggw. von Li- oder Halogen-Mg- 

J amiden als K ondensationsm itteln u. H ydrolyse der zunächst entstehenden Imido-
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verbb. zugänglich sein. Tatsächlich reagieren Phenylacelonilril (II) u. I i n  Ggw. von B r Mg- 
Dibutylamid (III) in 66% ig. Ausbeute zu a-Phenyl-ß-(i-chinolyl)-ß-itnidopropionilrü  (V), 
aus dem m it H 2S 04 4- Phenacetylchinolin (VI) gewonnen wird. E rse tz t m an II durch
4-Tetrahydropyranacetonilril (IV), so en ts teh t als H auptprod. eine bas. Substanz, die 
sich beim E rhitzen m it 50% ig. H 2S 0 4 am R ückfluß n icht ändert u. als N.N-Di-n-butyl- 
chinolin-4-carboxamidin erweist. III m uß sich also an  I angelagert haben. N ach ZlEGLEB 
u. OHLINGEB (Liebigs Ann. Chem. 495 . [ 1932.] 84) t r i t t  eine solche Anlagerung bei aliphat. 
N itrilen n icht auf. Doch wurde in  einem Falle aus I u. IV in Ggw. von BrMg-Di-n-amylamid 
auch eine kleine Menge N.N-Di-n-amyltelrahydropyran-4-acelamidin  erhalten . Die Rk. 
verläuft m it arom at. N itrilen viel schneller als m it aliphatischen. — W eiter ergab 
sich, daß un ter geeigneten Bedingungen 40—50%  a-Tetrahydropyranyl-ß-(4-chinolyl)- 
ß-imido-propionilril (VII), außerdem  auch vergleichbare Mengen an 4-Chinolin-N.N- 
dialkylcarboxam idinen erhalten  werden. R eaktionsm echanism us u. Umwandlung der 
Im idonitrile:

V e r s u c h e :  Zu einer Lsg. von C^Il^MgBr (aus 3,7 g Mg u. 16,5 g C2H5Br) in  200, cm1 
Ae. werden 20 g D i-n-butylam in  gegeben, die Lsg. 15 Min. am R ückfluß e rh itz t u. all
m ählich m it einer Lsg. von 12 g II u. 16,5 g I in Bzl.-Anisol versetzt. Man erh itz t dann 
5 Stdn. am  Rückfluß, läß t über N acht stehen, hydrolysiert Nd. u. F il tra t m it NH4C1- ]'
Lösung. V, F. 189—190°, dann VI, F. 89—89,5°. — In  analoger Weise VII (neben N.N-Di- 
n-bulylcinchoninamidinhydrochlorid, F. 214°), dann a-(4'-Tetrahydropyranyl)-ß-(4-chinolyl)- 
ß-oxopropionamid (VIII), F. 211° (Zers.), u. 4-Chinolyl-4'-tetrahydropyranylmethylkelon(\X)\ 
Hydrobromid, F. 214° (Zers.). — Bromierung von VI u. IX g ib t nu r Undefinierte Produkte.
— Folgende N .N-D ialkylam idinhydrochloride der allg. Form el R —C(:N H -HC1)—NR'K 
sind aufgezählt: R  =  Phenyl, R ' =  ti-B u ty l, F . 174°; R  =  o-Tolyl, R ' =  n-Butyl,
F. 192°; R  =  o-Methoxyphenyl, R ' =  n-B utyl, F . 161°; R  =  o-Chlorphenyl, R ' =  n-Butyl.
F . 234°; R  =  m-Chlorphenyl, R ' =  n-B u ty l, F . 170°; R  =  p-Chlorphenyl, R ' =  n-Butyl,
F. 149°; R  =  p-Dimethylaminophenyl, R ' =  n -B utyl, F . 197°; R  =  S tyry l, R ' =  n-Butyl, ,
F. 204°; R  =  1-Naphthyl, R ' =  n-B utyl, F . 211°; R  =  2-M ethoxy-l-naphlhyl, R ' =  «• !
B ulyl, F. 196°; R  =  9-Acridyl, R ' =  n -B utyl, F . 285 (Zers.); R  =  4-Telrahydropyranyl- 
methyl, R '  =  n-A m yl, F . 128°; R  =  Phenyl, R ' =  Benzyl, F . 228°; R  =  4-Chinolyl. ,
R ' =  Äthyl, F. 213,5° (Zers.) (freie Base, F . 111°); R =  4-Chinolyl, R ' =  n-Propyl 
F. 266° (Zers.); R  =  4-Chinolyl, R ' =  n-A m yl, F. 151° (Zers.); R  =  4-Chinolyl, R ' =  fl' 
H exyl, F . 159“ ; R  =  4-Chinolyl, R ' =  n-H eptyl, F . 154— 155°; R  =  4-Chinolyl, R ' =
Octyl, F . 149°; R  =  M esilyl, R ' =  n-B u ty l, F . 254—255°; ferner: N-Phenyl-N-v-biUyl-
bcnzamidinhydrochlorid, F . 214°: 1-Phetiylcarbimido-1.2.3.4-Ietrahydrochi7wlinhydrochlorid,
F. 229° (Zers.); N-Benzyl-N'-phenylcarbimidopiperazindihydrochloTid, F. 267° (Zers.).
— Das Verf. is t ziemlich unabhängig von ster. H inderung. — Die Verbb. zeigen 
keine W rkg. gegen Plasmodien, jedoch lolealanaslhesierende Eigenschaften. (J . Amer- 
chem. Soc. 70 . 1904—07. Mai 1948. Tuckahoe 7, N. Y., Wellcome Res. Laborr.)

M. Pailer und L. Bilek, Studien über den H of mantischen Abbau quartärer Ammonium- 
Verbindungen. E in  beim Abbau von E m etin (vgl. nächst. Reff.) beobachteter unerw arteter 
Ablauf des HOFJIANNsehen A bbaus wurde an  zwei dem E m etin  ähnlichen Modellverbb.,
dem l.l'-H exam ethylen-bis-(6.7-ditpelhoxy-1.2.3.4-tetTahydroisochinolin)(l)u.dcml-n-Penta-
decyl-6.7-dimethoxy-1.2.3.4-tetrahydroisochinolin (II) weiter untersucht. Die beiden Verbb. 
wurden nach H a h n  u. Gu d .TONS (C. 1939 . 1. 122. 1367) dargestellt. E s wurde gefunden, 
daß  bei Verbb. von der allg. Form el III beim HOFMANN sehen A bbau der Stickstoff schon 
bei der D arst. des Jodm ethy la ts, nicht e rs t beim E rhitzen der quartären  Base in Form 
des T rim ethylam injodhydrats abgespalten wird.

BjNMgBr
>  Q -C -----CH —TP +  Q -C -N Ii,

HX CX
II II X

(Tp =  Tetrahy- 
dropyranyl;

Q =  4-Chiuolyl)

Q -C O -C H -T P - 

VIII CONH.'

50%ig.HjSO<
>  Q—CO—CH»—TP 

IX
Büclcfluß

V

320.3397
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V e r s u c h e :  N .N - Dimelhylisochinoliniumjodid  CII, B, R.
^•)zBC0OiN ^Ji  (IV), aus Methanol, F . 221° (Vakuum). — J ;h  ■,
Verb. ¿'32/ /S20 4iV„ (V), beim A bbau von I  über IV nach | 114y 011,  | 111
Hofmann u. H ydrierung m it Pd in  50% ig. Essigsäure, yH—ir\  i
rein durch Dest., K p .0t3 205—210° (B adtem p.). Umlösen CHa (CH)
aus einem Gemisch von Ae. u. PAe., F . (65)—(75)—94°. 1 | 213
— Verb. C28/ / 380 j (VI), beim E rh itzen  von V m it CH3J  CH,
in Methanol 12 Stdn. auf 100°, Dest., K p .0tl 210—230° v n  v m  ix
(Badtemp.) u. Umlösen aus M ethanol, weiße P lättchen,
F. 82°. — N.N-Dimethijlverb. C'MF sl0 2N  (VII), beim Abbau von VIII nach HOFHANN, 
Hydrierung m it Pd in 50% ig. Essigsäure u. Dest., K p .0,3 185—200° (B adtem p.). — Verb. 
C2„ffM0 2 (IX), aus V II durch E rhitzen m it CH3J  u. M ethanol im W asserbad u. Dest.,
Kp-o.a 150—175“ (B adtem p.), U m krystallisieren aus M ethanol, weiße N adeln, F. 46,5°.
(Mh. Chem. 79. 135—41. Ju n i 1948. W ien, U niv., I I . Chem. Labor.) 430.3418

E. Späth und M .Pailer, Zur Konstitution des Emetins. I .  M itt. SPÄTH u. L e i t h e  haben 
auf Grund einer Reihe früherer A rbeiten fü r das E m etin die Form el I I I  aufgestellt. 
Die vorliegende A bhandlung befaß t sich m it dem zwischen den beiden Isochinolin
ringen liegenden Teil dieser Form el u. seiner Aufklärung durch HOFMANN sehen Abbau. 
Emetinbase wird m it CH3J  u. NaOCH3 in das schon bekannte N-M ethylem etindijod- 
methylat (IV) übergeführt, aus dem m it Ag20  die d iquartäre  Base u. daraus durch 
Aufspaltung bei W asserbadtem p. die M ethinbaseV  en ts teh t. Die B aseV  läß t sich 
mit Pd in 50% ig. Essigsäure zu der Verb. VI hydrieren, die m it CH3J  in  Methanol 
das schön kryst. Jodm ethy la t V II ergibt. Es t r i t t  hier also E lim inierung eines 
N-Atoms in  Form  von T rim ethylam injodhydrat schon v o r  der zweiten Stufe des 
HoFMANNschen Abbaus ein (vgl. vorst. Ref.). Die durch Schütteln m it AgCl in  das 
Chlormethylat verw andelte Verb. VII läß t sich m it Pd in  Eisessig zu dem gesätt. Chlor- 
methylat VIII hydrieren, das bei der B ehandlung m it Ag20  eine quartäre  Base liefert, 
die beim E rhitzen auf dem Wasserbjid sich au fspalte t u. die einfach ungesätt. Base IX 
ergibt. Wird die Verb. VII ohne vorherige H ydrierung abgebaut, so en ts teh t die zweifach 
ungesätt, B äseX . Die Base IX  g ib t m it C H ,J  im E inschlußrohr das Jodm ethy la t, dessen 
mit Ag20  gewonnene quartäre  Base bei der D est. im H ochvakuum  den K W -stoffX I 
ergibt. Aus dem Ablauf dieser R k. bestä tig t sich, daß das ursprünglich sek. N-Atom 
des Emetins an  der Bldg. nur e i n e s  Ringes beteiligt is t, während das ursprünglich 
tert. N-Atom nach diesen R kk. z w e i  Ringen zugehört. Der K W -stoff XI wird in üblicher 
'  eise ozonisiert; das Ozonid liefert bei der Spaltung im soda- bzw. natronalkal. Auszug 

< ■■l-uimethoxy-6-älhyIbenzocsäure u. l-Oxy-3.4-dimethoxy-6-äthylbenzol, das in  Form  
seines Benzoats identifiziert wird. Über diese Bldg. eines Phenols an Stelle des zu erw arten
den Aldehyds haben Vff. bereits berich tet (C. 1940. I . 2462). Als w eitere Spaltstücke 
werden bei der Dest. des neutralen Teils gefunden: 3.4-Dimelhoxy-G-älhylbenzaldehyd, 
nachgcwiesen durch sein Semicarbazon, u. eine einfach ungesätt. Verb. m it 2 M ethoxy- 
O rv n n 1 V°m —140°, die ein Sem icarbazon Ci9H 290 3N3 vom F . 156— 157°
(A val) ergibt. Die bei der A ufspaltung dieses Semicarbazons entstehende ölige Oxoverb. 
ist gut m it Pd in  M ethanol hydrierbar, das aus dem H ydrierungsprod. gewonnene Semi
carbazon CI9H 310 3N3 zeigt ebenfalls F . 156—157°. Die ölige Oxoverb. erg ib t 1. bei der 

xydation m it K M n04 in Aceton 3.4-Dimethoxy-6-äthylhydrozimlsäure, 2. bei der üblichen 
zomsierung u. Spaltung des Ozonids m it kochendem W. Äfelhylälhylketon, das in  Form 

seines Jbcmicarbazons nachgewiesen w ird. Aus diesen beiden Spaltstücken ergeben sich 
neun ¿usam m enbau fü r die Verb. XVIII die Form eln XIV u. XV, über die noch zu e n t
scheiden ist.
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CH, OH,V

C,HS

\ \ / \ / \ /CH CH CH, CH CH CH
II I 1 II II . IICH CH. CH, CH CH CH
\ /  ' \ / \ /C,HS VII C,HS IX CäH, X

k
¿H.,

Ah
ll
CH

R—CH,-
CH,

-CH.—C-C—CHj- 
CH

-CH,
CH,

-CIIj—CH2—C—CH=C—CH.—CH, 
II
O XV

'O XIVC,H, XI
V e r s u c h e :  Jodm ethylatV  II, CMff ieOt N J ,  durch 6std . K ochen von VI m it C H ,O H + 

CH3J , aus CH,O H, F. 232—234°. — Ungesätt. B a se lX , Cn H fß t N , aus dem hydrierten 
C hlorm ethylat VIII durch S chütteln  m it Ag20  in 50% ig. CHaOH, Einengen im Vakuum, 
E rhitzen auf dem W asserbad u. A usäthern, K p.0l005 190—200° (L uftbadtem p.). — K}V- 
Stoff X I, Cn Hi0O}, durch Behandeln von IX m it Jodm ethyl im E inschlußrohr, 12 Stdn. 
bei 100°, Schütteln  m it Ag20 , E inengen der Lsg. u. Dest., K p .0l01 200—220° (Luftbad
tem p.). D estillat m it Ae. ausziehen u. Lösungsm. vertreiben, aus Ae. u. PAe. gelbe 
K rystalle, F . 70—72°. — 3.4-Dimethoxy-6-älhylhijdrozimtsäiire, aus der entsprechenden 
Z im tsäure in  Eisessig m it 6%  Pd-M ohr, Eispssig im V akuum  ab treiben, R ückstand aus 
Ae. u. PÄe. um krystallisieren, F . 64—65°. (Mh. Chem. 78. 348—61. Mai 1948. Wien, Univ., 
II . Chem. Labor.) ' 430.3700

M. Pailer, Zur Konstitution des Emetins. II . Mißt. (I. vgl. vorst. Ref.) Die Konst. der 
vorst. beschriebenen, beim A bbau von E m elin fJ, X = I I j  erhaltenen ungesätt. Carbonylverb., 
fü r die die beiden Form eln II u. III in B etrach t kam en, w urde als der Form el II entsprechend 
bestim m t u. dam it auch fü r die N-freie Verb., die beim HOFHANN sehen Abbau des 
E m etins nach E ntfernung  der beiden N-Atome u. nachfolgender H ydrierung erhalten 
wird (vgl. vorst. Ref.), die Form el IV festgelegt. Vff. gingen bei der Beweisführung von 
N-Acetylem etin (I, X =  COCH3) aus, bei dem durch HOFIIAKN sehen Abbau zuerst das 
te rt. N-Atom u. sodann nach H ydrierung u. A bspaltung der A cetylgruppe der zweite 
Tetrahydroisochinolinring bis zur E ntfernung des zweiten N-Atoms abgebaut wurde, 
wobei schließlich die N-freie, ungesätt. Verb.V  resultierte, deren Doppelbindung durch 

CH*
CH,0—

CH,o-

y \ / z cn\ / \ —OCHj

OCH.

C.HS
K -  CHj— C Ho -  CO -  CH= C -  CH3 

III

c2h 5- ch- ch3
K -CIL-CH .-CH -CH.-CH j

IV

R-CHj

C2H5
C—CH,
II

-CH,—C—CHO 

II

-R

R-OH=CH-C,H„-R
V

R. wie im vorst. Ret-
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Aufspaltung des Isochinolinrings A (I, X — H) entstanden  ist. Bei der Ozonisation e n t
steht hieraus neben 2-Äthyl-4.5-dimelhoxybenzoesäure, 2-Äthyl-4.5-dimelhoxybenzaldehyd 
u. 2-Älhyl-4.5-dimelhoxyphenol eine Carbonylverb., deren bei 150—158° schmelzendes 
Semicarbazon m it dem in der I. M itt. beschriebenen ident, is t, w om it die
Formel IV als richtig erwiesen is t. (Mh. Chem. 79. 127—34. Ju n i 1948.) 430.3700

M. Pailer, Zur K onstitution des Emetins. I I I .  M itt. Synthese einer Abbauverbindung. 
(II. vgl. vorst. Ref.) Die vorst. beschriebene, durch A bbau des Em etins auf 2 verschied. 
Wegen gewonnene Carbonylverb. CleH M0 3 (I), die die Aufstellung einer eindeutigen Formol 
für das N-freie K ohlenstoffskelett (II) des N aturstoffes erm öglicht, wurde ausgehend von 
y-Methyl-n-capronsäure (III) syn thetisiert (vgl. Form elreihe). Die im Verlauf der Synth. 
erhaltene Tetrahydroisochinolinverb. XII gab beim HOFMANNsehen Abbau die Verb. XIII, 

C ,H ,-C H -C H , C ,H ,-C H -C H , C2H ,- C H - C H ,

R ,-C H ,-C H ,-C H -C H ,— R ,-C H ,-C H ,-C H -C H O  R j -C H j - C H j - C H - C H j -C H j - R ,
B, I II
CH, OH, Br
I B r I I  - H B r

C H ,-C H ,-C H -C H ,-C H ,-C O O H  -------- >  C H ,-C H ,-C H -C H ,-C H -C O O H   >
III IV

CH, ' CH,
| +  Na-Maloncster

CH,—CH, —CH—CH =  CH ,—COOH----------------------->  C H ,-C H ,-C H -C H -C H ,-C O O C ,H 5 Verseifung
I —CO,
CH—COOCjH,  ---------- K

V | VI
COOC,H,

CH,
| Anhydrid +  l-Aethyl-3.4-dimethoxybenzol +  A1C1,

C H ,-C H ,-C H -C H  <  (CH, -  COOH), ------------------------------------------------------- ------- ------- ------—V
VII

C,HS—CH—CH, Red. +  Homoveratrylamln
I  -> R ,-C O O H

R i-C O -C II ,-C H —c n , —COOH
VIII IX

CH, CH,
C H ,o— < \ „  + P O C I,

C H , ---------------y-
In Toluol

C H ,0— NH „/  CH*0-

/ \ ,

ir

C H ,0 \ /  \

> /

Red. 
 >

\CO v  0
X I XI I

R , R ,
CH,

C H ,0—< x \ /  \

C H ,0-

CH, C ,H ,-C H -C H ,

R t—CH, —CH ,—CH —CH -  C H -R ,

XII I XIII
R , R , =  R wie im vorvorst. Ref.

die auch beim Abbau des N aturstoffes erhalten  w ird, u. deren w eiterer A bbau durch 
Ozonisation zu dem Aldehyd (I) bzw. seinem Sem icarbazon vom F. 156—158° füh rt. (Mh. 
Chem. 79. 331—37. Okt. 1948.) 430.3700 ’

V .^•.G rubüi' und F. E. Hoyes, Resynthese des Visnagins und Synthese des Isovisnaginons. 
10B1 h • ^ us Visnaginon wird nach der früher (Ber. dtsch. chem. Ges. 71. [1938.]

u) beschriebenen Meth. 3-Acetylvisnagin u. hieraus durch A bspaltung der A cetylgruppe 
lt Na-Athylat in A. Visnagin gewonnen. A usbeute 28% . Verss. werden angestellt, das 
lsnaginon, als A usgangssubstanz der R esynthese, aus einem der bei der Einw. von 

oracetonitril auf Phloracetophenon (Mh. Chem. 77. [1947.] 414) en tstehenden Cuma-
A .n°\ \  m ■ ZU sy nthetisieren. Die bei der A cetylierung von I m it Essigsäureanhydrid u.

cctylchlorid entstehende Triacetylverb. spa lte t nach der H ydrierung der Doppelbindung 
(III R — p  *m Hochvakuum  Essigsäure ab u. geht in  das 4.6-Diaceloxy-7-acetylcumaron 

A, — R , =  COCH,) über, aus dem bei der Verseifung u. M ethylierung m it Diazo- 
ä th  a!il | in_ ^ onornf,tf'y läther u. bei der W eiterm ethylierung .mit C H ,J  der D imethyl- 
für h*- H1= = R j= C H 3) en tsteh t. E r is t n ich t ident, m it dem V isnaginonm ethyläther,
„1, nac" Höheren Ergebnissen die Form el IV feststeht. Verss., ausgehend von Phloro-
• monom ethyläther in derselben Reaktionsfolge über das 4-Melhoxy-ß-oxycumaron (V)
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o =

h *

OH 0R1 OCHjOCH.

OH

zum Visnaginon zu kommon, führen zu einem m it diesem nich t ident. Isovisnaginon 
(III, R ^ C H , ,  R 2 =  H). Genauere Angaben folgen in  der dem nächst erscheinenden H aupt
veröffentlichung. (Mh. Chem. 78. 417— 19. Mai 1948.) 430.4050

K. Kratzl und I. Khautz, Über das B auprinzip  der Seitenketten der Ligninsulfonsäuren.
I. M itt. Hydrolyseversuche an Modellsubstanzen. Die nach LEG ER u .H . H iBBERT (C. 1938.
II . 75) u. K . F r e u d e n b e r g , M. U l r ic h s  u . E. F l i c r in g e r  (Ber, dtsch. ehem. Ges. 70. |  
[1937.] 500) für den Bau der Seitenketten  der Ligninsulfonsäuren in  B etrach t zu ziehenden 
Form eltypcn (Aldoltypus u. A cylointypus) werden an H and einer Reihe von Modell
substanzen auf ih r Verh. bei der reinen alkal. H ydrolyse k rit. b e trach te t. Während 
Ligninsulfonsäure sowohl bei der alkal. D ruckoxydation als auch bei der reinen alkal. 
Hydrolyse Vanillin liefert, erweisen sich von den Modellsubstanzen nur diejenigen vom 
(reversiblen) A ldoltypus R —CH—CH2—CHO als zu A ldehyden bzw. Carbonylverbb.

¿ H
bei der alkal. Hydrolyse spaltbar. U ntersucht werden Zimtaldehydhydrosulfonsäure, 
Z im taldehyd, F lavanon, Vanillalaceton, die Bisulfitvcrb. des vanillalaceton-a-sulfon- 
sauren N a, /?-Vanilloyl-3.4-dim othoxy-phenyläthyl-a-sülfonsäure, 3.4.5-Trimethoxy- 
zim taldehyd, propioveratron-/J-su!fonsaurcs Na. Die Modelle vom Acylointypus 
R —C II—CO—C H , liefern bei der alkal. H ydrolyse in keinem Falle A ldehyde. Befindet |

OH
sich bei den Acyloinen oder den entsprechenden Sulfonsäuron das Carbonyl in «-Stellung 
zum Phenylkern, so t r i t t  eine Säurespaltung ein nach: R —CO—CH—CH, -»

R — CO—CHOH—CH, -v  R —COOH +  CH2(OH)CH,. U ntersucht werden in dieser Reihe: 
Phonylacetylcarbinol, phenylaceton-a-sulfonsaures Na, propiophcnon-a-sulfonsaures Na, 
Benzoin, guajacylaceton-a-sulfonsaures Na, a-O xypropiovanillon, propioguajacon-a-sul- 
fonsaures N a, propioveratron-a-sulfonsaures Na. — A ldoltypen, die nach A rt der PERKIN- 
sehen Rk. en ts tanden  sind, sowie einfache D oppelbindungen werden bei der alkal. Hydro
lyse n icht aufgespalten. Die Ergebnisse der Verss. lassen den Aldoltypus für denjenigen 
Teil der Ligninsulfonsäure, der bei der reinen alkal. H ydrolyse Vanillin liefert, als sehr 
wahrscheinlich erscheinen. Die Hydrolyse wird in  allen Fällen einheitlich so durchgeführt, 
daß jeweils 3 g  der zu untersuchenden Substanz m it 100 cm3 24% ig. NaOH  19 Stdn. 
im N2-Strom  am R ückfluß gekocht werden. (Mh. Chem. 78. 376—91. Mai 1948. Wien,

lyseversuche an Ligninsulfonsäuren, Ligninpräparaten und Lignin. (I. vgl. vorst. Ref.) Ver
schied. L igninsorten (Fichtenholzm ehl, Salzsäurelignin, Thioglykolsäurelignin, Alkalilignin, 
,,K eebra“ lignin) werden der Alkalihydrolyso un ter N orm bedingungen (vgl. vorst. Ref.) 
unterworfen. In  keinem Falle wird in  nennensw erten Mengen Vanillin gefunden, eine B estä
tigung früherer Angaben u. dafür, daß  im nativen Lignin eine G ruppierung vom reversiblen 
A ldoltypus (vgl. vorst. Ref.) oderseiner V orstufe, die durch alkal. H ydrolyse Vanillin zu lie- 

■ fern verm ag, n icht vorliegt.

i

SO ,H

Univ., I. Chem. Labor., Organ. A bt. u. A bt. fü r Chem. des Holzes.) 430.4050
K . Kratzl, Über das B auprinzip  der Seitenkelten der Ligninsulfonsäuren. II. M itt. Hydro-

/ X E rs t durch  die Sulfitierung 
wird eine solche Gruppie-

(Mh. Chem. 78. 392— 405. Mai 1948.) 430.4050
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K. K ratzl und I . K hautz, Über das B auprinzip  der Seltenheiten der Ligninsulfonsäuren.
III. Mitt. Über den A nteil der hydrolysierbaren Ligninsulfonsäure in der Sulfitablaugc. 
(II. vgl. vorst. Ref.) Durch vergleichende Hydrolyse u. O xydation an  einem u. demselben 
Ligninsulfonsäurepräp. wird der A nteil der „hydrolysierbaren“ Ligninsulfonsäure in  den 
Gesamtligninsulfonsäuren der Sulfitablauge festgestellt. Bei verschied. Ligninsulfon- 
säurcpräpp. werden bei der H ydrolyse (un ter kontinuierlicher E ntfernung des gebildeten 
Vanillins) 25—50%  des durch O xydation gew innbaren Vanillins erhalten . Durch auf
einanderfolgende H ydrolyse u. O xydation wird die Anwesenheit von nicht sulfonierten 
Anteilen, die als solche bereits vorhanden waren oder durch die Entschw efelung der 

'Ligninsulfonsäure gebildet w urden, festgestellt. Die Frage, ob in  der Ligninsulfonsäure 
zwei verschied. Anteile Vorkommen, von denen der eine nur bei der H ydrolyse, der andere 
nur bei der O xydation Vanillin ergib t, is t jedoch noch nicht entschieden. (Mh. Chem. 78. 
406—10. Mai 1948.) 430.4050

Oskar Süs, Synthetische Versuche in  der Penicillinreihe. I I . M itt. Versuche zum  synthe
tischen Aufbau des Penicillin-Gerüstes. Die früher (C. 1948. I I . 1061) beschriebene Synth. 
von dl-ß.ß-Dimelhylcy stein  (dl-Penicillam in) (I) wurde verbessert durch Aufspaltung 
des 2.5.5-Trim ethylthiazolin-4-carbonsäureäthylesters m ittels 32% ig. HCl s ta t t  H B r bzw. 
durch Red. des a-N itro-/?.ß-dim ethylacrylsäureesters m it Zn/Eisessig/Essigsäureanhydrid 
über die a-Acetamino-/?./I-dimethylacrylsäuro (aus W. farblose K rystalle, F. 203°). — 
Der Aufbau des Penicillin-Gerüstes wurde auf 3 Wegen angegangen: A. K ondensation 
von I m it a-Form ylphonacetursäuro (II) bzw. Derivv. hiervon zu Penicilloinsäure(derivv.) 
u. anschließende 0-Lactam bldg., deren Verwirklichung noch aussteh t:

H --------- .
h o o c - c - n ( h  h o ; c o

| >ÖH------- CH—N H —CO—CH2C ,H s
(CH 3)2C— Sy

B. Kondensation von I  m it CH20  zu 5.5-D im ethylthiazolidin-4-carbonsäure (III) 
Acylierung m it Phenacetursäuro u. D ehydrierung:

CO —  CH—NH CO CH sC ,H s 
H  /  /- ¿ 'v

HOOC—C— N

<CU,)jC—S
\ s h
/ V -H

Da die Darst. von Phenaceturylchlorid n ich t gelang, wurde versucht, obige Acylierung 
co  stufenweise zu erreichen über die Umsetzung von C hloracetyl-III 

(cm in  / N  m it NH4OH u. Phenylacetylierung des hierbei gebildeten Dike- 
ah CH n h  topiperazins IV. Alkal. Verseifung führte  jedoch nur zur W ieder- 

S N c h 2 abspaltung des Phonacetylrestes s ta t t  zur Ringöffnung. — C. Ring- 
IV N, /  \ /  Schluß von Phenaccturyl-I über eine Form ylgruppe am SH -R est 

oder an der CH2-G ruppe oder K ondensation m it einem C II4-Deriv. 
mit 3 beweglichen A tom gruppen: IiOOCCH—N H —CO—CH2—N H —CO—CH2C0H5.

,. (H 3C)2C - S H
. lcnaceturyl-I wird erhalten  durch  Chloracotylierung von S-Benzyl-I, Umsetzung 
NH4OH, Phenacetylierung u. reduktive A bspaltung des Benzylrestes m it N a in  N H 2. 
Formylierung m it Paraform aldehyd zum Thiazolidinderiv. oder un ter Rk. m it 2. Moll, 

zu einem substitu ierten  Methylensulfid fü h rt, is t unentschieden. Das Prod. V gibt 
keine SH- u. FeC!2-Rk. mehr. R k. m it Essigsäureanhydrid ergib t u n te r H 20-V erIust 
'erm utlich ein ß-Thiolacton (VI). U m setzung m it O rthoam eisensäureester füh rt zu 
"inor dem Penicillin isomeren Verb. VII der folgenden verm uteten  K onstitu tion :

HOOCCH— N H — CO 
v n  i \

(H3C)2C— S—CH =  C— N H — CO— CH2CcH 5

Diese Verb. is t gelb gefärbt, ohne SH -R k. u. n ich t bak teriostat. wirksam. — Bei Ver- 
S n i r f 8 ' 0n “ ' BromProPionsäureclllorid bzw. a-M ethoxybrom propionsäurechlorid an 
‘ teile dos Chloracetylclilorids werden auf analoge Weise wie oben die substitu ierten  
ft-Phenaceturyl-I erhalten.
cst .e r s . u c F e : a-Formylphenylacetursäureälhylester, aus N a u. A m eisensäureäthyl
in e Kl'i ^  ? z'- (unter Ausschluß von A.!) u. Zugabe von Phenacetursäureäthylester
iiü, m  j  dickfl., gelbbraunes ö l, m it FeCl, in  A. B lauviolettfärbung; 2.4-Dinitro- 

ny ydrazon, C19HW0 7N5, aus A. gelbbraune Nadeln, F . 188° (Zers.). — a-Formyl-
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phenacetursäurenilril, wie vorher, aber m it Phenacetursäurenitril, unbeständiges, braunes 
ö l :  2.4-Dinilrophenylhydrazon, C17H14OsN6, aus Pyridin braunro te  K rystalle , F . 174°. -r 
dl-Penicilloinsäuremonoäthylesler, C18H 240 5N2S, aus dem II-E ste r m it I-HC1 u. Piperidin, 
nach Umfallen fast farbloses pulverisierbares H arz, F. 60—68°, bei 100° (Zors.); Nitril, 
C^HjaOjNüS-SHüO, aus dem II-N itril wie vorher nach Umfällen grauweißes Pulver,
F. 115—1X8° (Zers.) nach Sintern bei 82°. — ß.ß.ß'.ß '-Tetram elhylcyslin  (Penicillamin■ 
disulfid), aus I-HCI m it 0 2 in  alkal. Lsg., F . 218°; K ondensation m it dem II-N itril führt 
zur SCHlFFschen Base, C32H 38ObN8S2, nach Umfällen gelbgefärbtes Prod., F . 149—152° 
(Zers.) nach S intern bei 55°. — III, CbHu 0 2NS, aus I-HCI m it CH20 ;  nach Zugabe von 
Pyrid in  w ird die freie Base erhalten , aus W. weiße K rystalle, F. 211°; Methylester Hydro
chlorid, aus vorigem m it CH30H /H C I, aus CH30H /A e., F . 165° (Zers.); Chloracelylderh. 
des Esters, C9H h 0 3NSCI, aus vorigem m it C1CH2C0C1 in Bzl., aus CH3OH/W . Krystalle,
F . 83°. — Dikelopiperazin  IV, C„H120 2N2S, aus vorigem m it 24% ig. N H 4OH, aus W. 
prism at. N adeln, F. 167°; Phenace y  de iv., C,bH 180 3N2S, aus CH3OH K rystalle, F. 143°; j 
nach Verseifung m it nNaOH en ts teh t IV zurück. —  N-Chloracetyl-S-benzylderiv. von I ,  j  

C14H 130 3NSC1, aus S-Benzyl-I nach SCHOTTEN-BAUMANN, aus Eisessig/W . Krystalle,
F . 134°. — N-Am inoacetyl-S-benzyldonv. von I, Am m onium salz, aus vorigem unter j 
Druck m it 24% ig. NH4OH bei 100°, K rystalle, F . 218° (Zers.). — N-Phenaceluryl-S-ben- 
zylderiv. von I, Am m onium salz, C22H 290 4N3S, aus vorigem m it Plienacetylchlorid, aus 
heißem W. K rystalle, F. 185° (Zers.); Methylesler, nach Ü berführen des vorigen als freie 
Säure in Ae. u. V erestern m it CH2N2, aus A./W . K rystalle, F . 104°. — N-Phenaceturyl- 
deriv . von I, Ci5H2|)04N2S, aus dem vorigen NH4-Salz m it Na in fl. N H 3, aus CH3OH/\V. 
K rystalle , F. 145°; Disulfidverb. (Diphenaceturylcystin), C30H 38O8N4S2, m it 0 2 in alkal. 
Lsg., nach Umfällen aus W ., F . 128° (Zers.) nach S intern ab 80"; Umsetzung von N-Phen- 
acetury l-I m it Paraform aldehyd u. H3P 0 4 erg ib t nach dem Umfällen aus W. noch un
scharf bei 118—120° (Zers.) schm. V, C16H20O4N2S oder C3lH 40O8N4S2. — S-Acetyl-N-phen- 
aceturylderiv. von I, C ^ H ^ O sN ^ , nach Umfällen F . 136° unscharf; 8% ig. N aOH  spaltet 
die A cetylgruppe wieder ab. — ß-Thiolaclon (? )  (VI), C13H l80 3N2S, aus N-Phenaceturyl-I / 
u. Essigsäureanhydrid (%  Min. Sieden), aus A. N adeln, F. 143“. — Kondensationsproi. 
V II, Ci0H 18O4N2S, m it O rthoam eisensäuretriäthylester un ter N2 bei 85—90°, nach Um
fallen citronengelbe K rystalle , F . 118°, Zers, bei 130—132°, S intern ab 74°; Erwärmen 
m it 30% ig. HCl fü h rt un ter A bspaltung von Phenylessigsäure zur freien  Base, F .08® 
(Zers.). — N-(,a-Brompropionyl)-S-benzylderiv. von I, C16H 20O3N BrS, D arst. analog der 
Chloracetylverb., aus Eisessig/W ., F . 132° (Zers.). — N-(a-Aminopropionyl)-S-bcnzyl- 
deriv. von I, Ci5H 220  3N2S, aus vorigem m it N H 4OH unter Druck, K rystalle, F. 118°. — j 
N-(<x-Brom- ß-methoxypropionyl)-S-benzylder\v. von I, C10H 22O4N SBr, wie vorher, aber 
m it a-B rom -^-m ethoxypropionylchlorid(diesesaus A crylsäurem ethylester nach SCHRAüTB, 
Ber. dtsch. ehem. Ges. 55. [1922.] 1783; K p .,5 68—71°), aus CH3OH/W . K rystalle , F. 108°.
— N-(a-Phenacetylam ino-ß-methoxypropionyl)-S-benzyldenv. von I, aus vorigem über die 
Aminoverb. nach Phenacetylierung, aus W ., F . 165° (Liebigs Ann. Chem. 561. 31—
8/11- 1948. Kalle Co., A.-G.) 107.4080

Homer Adkins, Fred J. Brutschy und Margaret McWhirter, Deslhiobenzylpenicillw- 
Desthiobenzylpenicillin, C16H 20O4N2, wurde aus Benzylpenicillinnalrium  durch Behandeln 
m it W-6 RANEY-Ni (vgl. ADKINS u. BiLLtCA, J .  Amer. ehem. Soc. 70 . [1948.] 095) in 
96% ig. A. bei 32 a t H 2-Druck u. 10—20° in 2 Stdn. erhalten . Nach K rystallisation aus A- 
haben verschied. Proben F. 106—108°, 108— 110“, 108,5—110,5“ u. 110—113°. ( J . Amer. 
chem. Soc. 70 . 2610. Ju li 1948. Madison, Wisc., Univ;, Labor, of organ. Chem.) 278.4080

Edmund C. Kornfeld, Reuben G. Jones und Thomas V. Parke, Die S truktur und Chemit 
von Actidion, einem Antibiolicum aus Slrcptomyces Griseus. K ürzlich berichteten FOE® 
u. L e a c h  (C. 1949. I I .  995) über die Isolierung einer neuen antib io t. Substanz aus 
Streptom yces Griseus, der sie den Namen „Actidion" (I) gaben. Dieselbe is t stark  akt. ; 
gegen die meisten H efen, aber relativ  inak t. gegen andere Mikroorganismen. Die enipi® 
Form el wurde zu C15H 230 4N bestim m t. Es wurde gefunden, daß der gesam te N des Acti- . 
dions beim Kochen m it NaOH als N H 3 in Freiheit gesetzt wird, so daß  zu vermuten uA j 
daß in der Verb. eine Amid- oder Im id-G ruppe en thalten  ist. Ferner w urden 2 endständig“ ; 
CH3-G ruppen bestim m t. Die Verb. liefert leicht ein p-Nilrobenzoat u. ein Acetat (CpHs*1 
OjN), gibt nach der Meth. von FEARON u. M1TCHELL(Analyst. 57>'.[ 1932.] 372) qualitativen 
Test für prim, oder sek. alkoh. O H -G ruppen, bildet ein Monoxim u. ein Semicarbazon
u. läß t sich un ter Aufnahme von einem Mol. H 2 un ter Bldg. von D ih yd ro a c tid io n  IW 
reduzieren. L etztgenannte Verb. ließ sich in ein Diaretat (Cl9H 230 6N) überführen. U* |  
A ctidionacetat bei der k a ta ly t. Red. ein D ihydroderiv. (CjjHjjO jN) liefert, das sm UV-  ̂
L icht nur Endabsorption zeigt, wird verm utet, daß eine Carbonylgruppe zu einer Hydrox) • 
gruppe red. worden ist. W eitere B estätigung der funktionellen G ruppen ließ sich durc
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Aufnahme der UV- u. In fraro t-S pektren  erbringen, deren zufolge A ctidion 3 CO-Gruppen 
enthalten muß. Zusam m engefaßt is t anzunehm en, daß die neue Verb. 2 endständige 
CHj-Gruppen, 1 OH-G ruppe (prim, oder sek.), lC O -G ruppe u. 1 N H 2-G ruppe oder 
NH-Bindung en thält. D urch Spaltungs-R kk. m it Alkalilauge gelang die A btrennung einer 
mit Wasserdampf flüchtigen, rechtsdrehenden Fl., deren em pir. Form el zu C8H 140  (III) 
bestimmt wurde. D urch D arst. eines Oxims, Semicarbazons u. verschied. N itrophenyl- 
hydrazone u. Aufnahme des UV-Spektr. wurde in derselben eine CO-Gruppe nach
gewiesen; sie nim m t bei der k a ta ly t. Red. 1 Mol. H 2 auf, g ib t aber keine fü r Aldehyd
gruppen typ. R k., so daß  in  der fraglichen Verb. ein cycl. K eton vorliegen dürfte. Eine 
Literaturdurchsicht ergab, daß wenigstens drei cycl. K etone der Form el C8H I40  bekannt 
sind, die sich auf Grund ihrer physikal. Eigg. nup schwer von dem natürlichen Spaltungs- 
prod. unterscheiden lassen: C8H 140  aus Actidion, K p. 175—176°, np =  1,4435; Semt- 
carbazon, F. 212—216°; Isopropylcyclopentanon, K p. 173—174°, no — 1,4395; Semi- 
carbazon, F. 201—202°. 2.4-Dimethylcyclohexanon, F. 175—176°, nD =  1,4430; Semi- 
carbazott, F. 200.—202“ u. 2.5-Dimeihylcyclohcxanon, Kp. 174—176°, hd =  1,4400; Semi- 
carbazon, F. 155—157°. Die F F . der Semicarbazono sind in bezug auf die Identifizierung 
von geringem W ert, da  das natürliche Prod. opt.-akt. is t, während die syn thet. Verbb. 
rac. sind. Durch Vgl. der In fraro t-S pektren  der vier K etone konnte dagegen in  überzeugen
der Weise bewiesen werden, daß  das natürliche K eton ein opt. Isomeres des 2.4-Dimethyl- 
cyelohexanons (III) ist. Die Spektren  des natürlichen u. syn thet. 2.4-Dimethylcyclo- 
hexanons sind in jeder H insicht iden t., w ährend die Spektren der isomeren K etone be
trächtliche Unterschiede aufweisen. E ine weitore B estätigung der S tru k tu r des n a tü r
lichen Spaltungsprod. wurde durch Spaltung des syn thet. dl-2.4-D iraethylcyclohexanons 
erbracht. Es wurde festgestellt, daß das am wenigsten lösl. I-M enthydrazon ident, ist 
mit dem i-M enthydrazon des natürlichen rechtsdrehenden K etons. Diese Id en titä t wurde 
erbracht durch Vgl. der F F ., der M isch-FF., opt. Drehung u. Röntgenstrahlenbeugung. 
Von den vier möglichen opt. Isomeren des 2.4-Dim ethylcyclohexanons (A—D) müssen 
A u. B sowie C u. D ident. In fraro t-S pek tren  besitzen. Die Spektren der cis- u. trans- 
Formen müssen indessen 
verschied, sein. Mit der 
Identifizierung des Cs-Ke- 
tons blieben im Actidion 
noch die Anordnung von 7 C-Atomen zu klären. Gewisse A nhaltspunkte deuteten  
darauf hin, daß Actidion ein Deriv. des G lutarim ids sein muß. E rstens w ar durch 
das Infrarot-Spoktr. das Vorliegen von 3 CO-Gruppen wahrscheinlich gem acht worden. 
Da die eine als einfache K etonbindung identifiziert worden war, konnten die anderen 
beiden für die Ausbildung der cycl. Im idstruk tu r in B etrach t kommen. W eiterhin is t der 
schwach saure C harakter des Actidions (p K 'a  11,2) in Übereinstim m ung m it einer cycl. 
midformulierung. Außerdem w ar noch zu klären, wie die Verknüpfung des G lutarim id- 
‘v8es mit dem übrigen Teil des Actidion-Mol. erfolgt sein mag. D urch Synth . von 

<*■■Miiylglutärimid u. ß-Äthylglutarim id  u. Vgl. ih rer Infraro t-Spektren  m it dem von I 
r ^  ^ rund der Ähnlichkeit des Spektrum s von I m it dem des /?-Imids angenomm en, 
1 cm ^-substituiertes G lutarim id ist. E in  weiterer Beweis fü r die R ichtigkeit der an 

genommenen S truk tu r wurde wie fo lg t e rb rach t: Durch Einw. von D iazom ethan auf 
r iijdroar.tid.ion (II) gelingt es, in einer fü r ein G lutarim id typ . Rk. das N -M ethylderiv. IV 

-u erhalten. W enn I m it Alkalilauge behandelt wird, so bleibt nach A btrennung v o n N H 3 
p  . hmethylcyclohoxanon ein sieben C-Atome enthaltendes Skelett, wahrscheinlich 

a^ e^yddic8sigsäure-(2.2) übrig, die zwar n icht in feinem Z ustand abgetrenn t 
er en konnte, die sich aber durch O xydation in  Melhantriessigsäure (V) überführen ließ. 

(lvvc'!ne‘11 anderen Experim ent wurde A ctidion zuerst m it CrO, zu Dehydroaclidion (VI) 
t.Ari ■ , ’ durch sein UV-Spektr. u. Bldg. eines Cu-Komplexes als 1.3-Diketon charak-
Eewnn Wertl°n konnte. VI liefert m it Alkalilauge III, N H 3 u. V. Auf Grund der bisher 
Snalt nen^n.. fkenntnis kann fü r Actidion S truk tu r I angenomm en werden. Die hydrolyt. 
Eekc)11̂  m ? * 6 a *s c' nc un ter Öffnung des G lutarim id-Ringes sich vollziehende um- 
Glut i 1 angesehen werden. Bei der Einw. von Benzylam in auf I  wird der
des MT d-Ring ebenfalls gesprengt, begleitet von einer um gekehrten A ldolspaltung 
untAi- T5i iU' nachf»lgender K ondensation des en tstandenen Aldehyds m it Benzylam in 
enthalt a vSn V erknüpfung des die sieben C-Atome des Actidion-Mol.
luiur h ,6.t “ rucll.stücks m it dem 2.4-Dim ethylcyclohexanon in 6- (u. n ich t in 2-) Stel- 
erhalten i?? siob durch Einw. von P 20 6 beweisen, da dabei Anhydroaclidion  (VIII) 
ton rrmrjiR1 .1 „  ses au  ̂ Grund seines A bsorptionsspektr. als typ . o./J-ungesätt. Ke- 
erfolm tuSe rt r°d. hä tte  nicht entstehen können, wenn die Verknüpfung in 2-Stellung 
II oiht v, *-r* i ; u.rpb kata ly t. Red. von VIII en ts teh t Telrahydroanhydroactidion (IX).

m Erhitzen m it 20% ig. NaOH zum Sieden u. nachfolgendem 'V ersetzen m it
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konz. HCl Dihydroactidionsäure (X). Der M onom ethylester von X (XI) liefert m it alkoli. 
N H , das D iam id  X II, das auch aus II  bei der Einw. von N H 3 erhältlich is t u. durch alkal. 
H ydrolyse in  X zurückgeführt werden kann. Beim Behandeln von X m it N H 3 wird der 
Lacton-Ring wiederum geöffnet un ter Übergang in  das N H 4-Salz einer Monoaminosäure, 
die als Silbersalz X III isoliert werden konnte. Mit 2 Ä quivalenten Alkali u. 2 Mol p-Brom- 
phenacylbrom id reagiert die Lactonsäure X un ter Bldg. eines Di-p-bromphenacylestcrs. 
Graph. D arst. der UV- u. Infrarot-A bsorptionsspektren von Actidion u. don erwähnten 
Spaitungsprodd. vgl. Original.

CH, CH, *CO,H c h 3 c .H s -c H j-x h , c 6u 5-c ir2-x u  -c o -c n ,
! — ----------- >  •  I
> = 0 o  C6H j -CH,.N:CH CH, CH

CH(OH);CHs -CH

CHs-CO-NH.
XI t

/  \CH 'jCH,
\ c H 2—CH

/  CII,-CO-NH,

C H (O H )'C H ,-C II

OH.-CO.Ag
XI CHs -CO,-CH, XIII

V e r s u c h e :  Actidion, C16H 230 4N (I), K rystalle aus W. -f- wenig Methanol, F. 119,5 
bis 121°, [o]di® =  — 3,38° (A.; c =  9,47). Liefert N H 3 beim K ochen m it 12nN aO H ;p- 
Nitrobenzoal, C22H 260 ,N 2, aus I  u. p-Nitrobenzoylchlorid in  Pyrid in  auf dem Wasserbad, 
K rystalle aus wss. D ioxan, F . 215—220° Zers.; Acetat, C17H 250 5N, K rystalle aus verd. A.,
F. 150— 152; Scmicarbazon, C16H260 4N4-H 20 , F . 187—188°. — Dihydroactidionmono- 
acetat, C ^H ^O jN , aus A ctidionacetat bei der Red. m it H 2 in  Ggw. von P t0 2 in Eisessig, 
Nadeln aus verd.’ A., F. 169—171°. — Dihydroaclidion (II), C15H250 4N, bei der Red. von I 
m it H 2 bei Ggw. von P t0 2 in Eisessig, K rystalle aus acetonhaltigem W ., F . 137—139°; 
wird von wss. Perjodsäure bei Zim m ertem p. nicht verändert; Diacetat, C^gH^OsN, aus II
u. A cetanhydrid in Pyrid in  bei Zim m ertem p., K rystalle aus verd. M ethanol, F. 72—75°. — 
d-2.4-Dimcthylcyclohexanon (III), C8H 140 ,  beim E rh itzen  von I  m it 20% ig. NaOH, 
K p. 175—176°, nn 25 =  1,4435, [ a j i r 9 =  + 1 1 ,5 2 °  (A .; c —  5,417); 2.4-Dinitrophenyl- 
hydrazon, C14H 1B0 4N4, K rystalle aus verd. D ioxan, F. 169—172°; p-Nilrophenylltydrazon, 
CmHjdOüNj, m attgoldenc N adeln aus verd. A., F . 152—153°;’O:«»», CsH15ON, F. 48 bis 
51°; Reinigung durch Sublim ation; Semicarbazon, C9H I70 N 3, K rystalle  aus verd. A.,
F. 212—214°; l-M enlhydrazon, C19H 340 2N2„ K rystalle  aus A., F . 164—165°, [a]D:s — 
— 58,7° (A .; c =  1,524). W urde auch durch Spaltung des syn thet. d l-2 .4 -Dimethylcyclo- 
hexanons m it f-M enthydrazid bei Ggw. von N a-A eetat in  sd. A. +  Eisessig erhalten. Die 
gefundenen W erte der R öntgenstrahlenbeugung der natürlichen u. syn thet. f-Menthydra- 
zone erwiesen sich als identisch. — N-Methyldihydroactidion (IV), CjoH^OjN, aus II u. 
D iazomethan in  Ae., K rystalle aus wss. Aceton, F . 129— 132°; liefert beim Kochen mit 
wss. K OH  M ethylam in u. Dihydroactidionsäure (X) (s. unten). — Methanlriessigsäure (V), 
G?H10O,, aus I beim E rh itzen  m it wss. NaOH u. nachfolgender O xydation m it KM n04, 
Reinigung über das Pb-Salz, K rystalle , F . 117— 119°; Tri-p-bromphenacylester, C^Hy- 
O0B r3, K rystalle aus wss. Aceton, F. 115—116°. — ß-[ß'-Benzyliminoäthyl]-glutarsäure-



1949. I I .  D 2. N a t u r s t o f f e :  A n d e r e  N a t u r s t o f f e . 9 8 7

amidbenzylamid (VII), C^H^CXN.,, aus I  beim E rw ärm en m it Benzylamin auf dem W asser
bad, Krystalle aus M ethanol, F. 180—182°. — Dehydroaclidion (VI), CIEH 210 4N, beim. 
Einträgen einer Lsg. von I  in  Eisessig in  eine Lsg. von C r0 3 in W. u. Aufbewahren des: 
Gemisches bei Z im m ertem p., K rystalle  aus verd. A., F . 177— ISO“; Verss., VI durch 
katalyt. Red. in Eisessig bei Ggw. von P t0 2 in II  zurückzuführen, ergaben keine reinen 
Prodd.; Cu-Komplexverb., C30H 4OO8N2Cu, olivgrüne K rystalle, F. 228—230°, Zers.; 
liefert beim Kochen m it wss. N aOH  III u. V. — Anhydroactidion  (VIII), C13H 210 3N, aus 
I beim Erhitzen m it P 2Os in Bzl., K rystalle aus Bzl. +  Ac., F. 134—135°; liefert beim 
Erwärmen m it Alkalilauge I I I ;  g ib t bei der Red. m it H 2 in  Essigsäure bei Ggw. von P t0 2 
Telrahydroanhydroaclidion (IX), C ^II^O gN , K rystalle aus Bzl. +  PAe., F. 125—127°. — 
Dihydroactidionsäure (X), CJEH 240 E, beim K ochen von IV m it 20% ig. NaOH u. Versetzen 
der abgekühlten Lsg. m it konz. HCl, K rystalle aus verd. A., F . 180—183°; A usbeute 
85%; Di-p-bromphenacylesler, C3lH 30O8Br2, aus A. +  W., F. 130—135°; Melhylesler (XI), 
CjuH^Oj, K rystalle aus M ethanol +  A e.,F . 139—141°. — ß-[ß'-Oxy-ß'-{2-oxy-3.5-dimethyl- 
ph<nyl)-älhyl]-glutarsäurediamid (XII), CJEH 880 4N2, aus XI u. m ethylalkoh. N H 3 oder bei 
der Einw. von fl. N H 3 auf eine Lsg. von II  in Methanol, K rystalle m it 0 ,5H 20  aus W ., 
wird bei ca. 100° wasserfrei; K rystallo m it 1 Mol C J I 80 2 aus Dioxan, schm, bei ca. 100° 
unter Abgabe des K rystall-Lösungsm ., e rs ta rr t bei höherem E rhitzen u. schm, erneu t bei 
174—177°; liefert beim K ochen m it wss. NaOH u, nachfolgendem A nsäuern X. — ß- 
\ß'-Oxy-ß'-{2-oxy-3.5-dimelhylphenyl)-älhyl]-glularsäuremonoamid, Ag-Salz (X III), CI5H 26- 
OjNAg, en ts teh t beim mehrtägigen Aufbewahren von X m it M ethanol u. fl. N H 3 u. 
Umsetzen des amorphen NH4-Salzes m it A gN 03 in W ., F . 1 7 i—174°. — 2-Isopropylcyclo- 
pentanon, C8H140 , durch  K ondensation von Aceton m it Cyclopentanon u. Red. des en t
standenen Isopropylidencyclopentanons (K p.32 94 — 97°; Ausbeute 20%) m it I I2 bei Ggw. 
von 5%ig. Pd-Kohle in  Eisessig, K p. 173—173,5°, nD29 =  1,4 3 9 5; Ausbeute 88% ; Semi- 
carbazon, F. 201—202°. — 2.4-Dimethylcyclohexanol, bei der H ydrierung von 4-Oxy-
1.3-dimethylbonzol in  Eisessig bei Ggw. von P t0 2 in der Stahlbom be un ter 4000 lbs. 
Druck bei Z im m ertem p., K p. 175— 179°; A usbeute 60% . — dl-2.4-Dimethylcyclohexanon, 
C8H140 , aus vorst. Verb. bei der O xydation m it K 2Cr20 ,  in H 2S 04 bei 42—48°, K p. 175 
bis 176°, nn25 =  1,4430; A usbeute 79% ; Semicarbazon, F. 198—200°. — 2.5-Dimelhyl- 
ci/cioAexa7ion,C8H 140 ,b e id e r  Red. von 3-Oxy-1.4-dimethylbenzol bei Ggw. von RANEY-Ni 
in A. bei 150—165“ un ter D ruck u. nachfolgender O xydation m it K 2Cr20 ,  in H 2S 04, 
Fl., Kp. 175—176°, nD29 =  1,4406; Semicarbazon, F. 155—157°. — Melhantriessigsäure, 
aus Glutaconsäureester nach der Meth. von KÖHLER u. R e id  (J . Amer. ehem. Soc. 47. 
[1925.] 2808), F . 119—121°; Tri-p-bromphcnacylester, C31H 250 9Br3, K rystalle aus verd. 
Aceton, F. 115—116°; Benzylisothiuroniumsalz, C31H40O6N3S3, aus verd. Al, F . 139 bis 
140°. — Glularimid, K rystalle aus Aceton, F. 163— 165°. — a-Äthylglutarimid, C-Hu 0 2N, 
aus der Na-Verb. des Ä thylm alonsäurediäthylesters u. /?-Brompropionsäureäthylester in 
sd. alkoh. NaOH, nachfolgendem K ochen des en tstandenen a-Äthyl-a-carbäthoxyglular- 
säurediäthylesters (K p.13 177— 182°; A usbeute 61% ) m it HCl, Kochen der a-Ä lhyl- 
gltitarsäure m it Acetylchlorid u. E inleiten von N H 3 in das entstandene a-Äthylglutarsäure- 
anhydrid (Kp.13 163—165°; A usbeute 51% ), K rystalle aus Aceton -}- Ac., F. 107—108°. — 
ß-Äthylglutarimid, Bldg. analog dem a-Im id aus ß-Ä thylglutarsäure, F. 88—89°. — 
Die UV-Spektron wurden in 95% ig. A. m it Hilfe eines BECKMANN-Modell-DU-Spektro- 
photometers, die Infraro t-Spektren  m it einem BAIRD-Infrarot-Spektrophotom etor auf
genommen. (J . Amer. ehem. Soc. 71. 150—59. Jan . 1949. Indianapolis, Ind ., Lilly Res. 
Labor.) 117.4080

Norman G. Brink, Frederick A. Kuehl jr., Edwin H. Flynn und Karl Folkers, Strepto- 
myces-Antibiotica. XVI. M itt. Die Strukturen der Bis-desoxyslreplose, der Dihydrodesoxy- 
streptose und des Tetraacetyl-bis-desoxystreplobiosamins. (X IV . vgl. C. 1 948 .1 .472.) 
Bei der Red. von Ä thyltetraacety lth iostreptobiosam iniddiäthylm ercaptal (I) m it RANEY- 
Ni zerfällt es in Tetraacelyl-bis-desoxystreplobiosamin (II) u. Telraacetyldesoxyslreplo- 
btosamin (III). Die saure Hydrolyse von II  gab N-Melhyl-l-glucosamin (IV) u. Bis- 
desoxystreplose, ein 3.4-Dioxy-2.3-dimethylletrahydrofuran (V). II I  g ib t bei der Acetylie- 
'm P entaacelyldesoxystreptobiosam in  (VI), während II unangegriffen bleibt. VI ist w esent
lich leichter lösl. als I I  u. II I  (wichtig für die Trennung u. Reinigung der beiden Bruch- 
stucke). Das O-Atom, das II I  m ehr en th ä lt als II, liegt demnach als OH-G ruppe vor, die 
"ahrend der H ydrierung von I  durch H ydrolyse en tstanden sein muß. D aher en ts teh t II I  
nur bei Verwendung von altem , aber nur in ganz untergeordneter Menge bei Anwendung 
ion frisch bereitetem  RANEY-Ni. Die zusätzliche OH-Gruppe in  I I I  is t glykosid. N atu r, 
nenn III liefert m it CH30 H  +  HCl ein Methylletraacelyldesoxyslreplobiosamid (VII). 

ie markiert die Stellung der thioglykosid. Ä thylm ercaptal-G ruppe von I. Bei der Ver- 
vf u  CH„OH +  N H 3 gab I I I  N-Acelyldesoxyslreptobiosamin (IX). I I I  u. IX  en t-

a ton nach der KUHN-ROTH-Bcst. 3 C-gebundene M ethylgruppen, von denen die eine
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als NCOCHs-G ruppe vorliegt, die 2. bereits in I vorhanden is t, während die 3. erst bei 
der hydrierenden Spaltung von I  entstanden  sein muß. Das In fraro t-Spektr. von II  in 
A cetylentetrachlorid (50% ig. Lsg.) zeigt ein gu t definiertes A bsorptionsband bei 2,85 p
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Nachweis einer freien O H -G ruppe). Zu demselben Ergebnis füh rte  die ZEREV/ITINOFT- 
B estim m ung. Da II gegen CrO, in 90% ig. Essigsäure beständig u. n icht w eiter acetylier- 
bar is t, muß die O H-G ruppe in Form  einer te r t. Carbinolgruppe vorliegen. V enthält 
keine CO-Gruppe, 20H -G ruppen  (D arst. eines D i-p-nitrobenzoats) u. 2 O-Methylgruppen. 
Die beiden O H -G ruppen von V stehen an  benachbarten C-Atomen (Spaltung durch 
I I J 0 4). Bei der Spaltung m it H JO , en ts teh t eine Dicarbonyl-Verb. XI (Bis-p-nitrophenyl-
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hydrazon), die bei saurer H ydrolyse Glykolaldehyd u. Acetoin liefert, nachgewiesen als 
Phenylosazone. D am it scheiden die für Bis-desoxystreptose noch möglichen Formeln VIII 
u. X aus. — Die beiden O H -G ruppen von V müssen sich in cis-Stellung in bezug auf die

Ringebene befinden: starke Leitfähigkeitserhöhung von 
Borsäurelösungen. Die Isolierung von 4 -Desoxy-i-ery- 
throsephenylosazon beim Abbau von Streptobiosamin 
beweist die f-Konfiguration des C-Atoms 5 des Furan- 
ringes. M ithin komm en für V die beiden Raumformeln XII 
u. X III in  B etrach t. — N-Acelyl-bis-desoxystreplobiosatnin
(XIV) verbraucht bei der O xydation m it N aJO , 1 Mol 
desselben rasch, dann aber geht die Rk. langsam weiter. 
Schon nach V erbrauch des 1. Mols sind — 0,25 Mol einer 
schwachen Säure gebildet worden. CH20  t r i t t  dabei nicht 
auf. Die Ergebnisse stehen im Einklang m it Formel XIV. 
Die H aftstelle  des G lucosam inrestes am C-Atom 2 der 
Bis-desoxystreptose ergib t sich aus der Tatsache, dpß II 
noch eine freie te rtiä re  Carbinolgruppe en thält. Für III 
erg ib t sich daraus sowie aus seiner Bildungsweise aus I 
die nebenstehende K onstitu tion .

Pentaacetyldihydrodesoxystreptobiosam iri lieferte bei
der Säurehydrolyse analog II  u. I I I  neben IV kryst. 
Dihydrodesoxyslreplose (XV), die bei der O xydation mit 
N aJO , 2 Mole derselben verbrauchte  u. 1 Äquivalent 

CH,OAo Säure sowie 1 Mol C H ,0  lieferte, wodurch XV gesichert

- c - H
kH,OH

-CHOH

ICH,
HC-X :_CH

OH
-CH

I
CH,

III

CH,
Ac'

•H
H -C -O A c

- U
1

AcO
-H
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ist. Die an der te r t. Carbinolgruppe stehende CH,-Gruppe von II  u. 
III ist also bei der H ydrierung von I  aus der Aldehydgruppe horvor-
gegangen, die die B indung des S treptidins an  das Streptobiosam in o
vermittelt.

V e r s u c h e :  D arst. von I I  u. I I I  aus I durch l ^ s t d .  Kochen 
von I in 70% ig. A. m it ~ 3 0 fach em  Gewicht an gealtertem  
RANEY-Ni. Trennung von II  u. I l l  chrom atograph, an säurebehan- XV

CH

CH,
deltem A120 3 aus einem Gemisch von 78%  Bzl. +  22%  Petroläther.
Elution m it Bzl. u. Bzl. +  Chlf.-Gemischen, Chlf. u. Chlf. +  Aceton (1:1). D ie Bzl. +  
Chlf.-Eluate enthielten  fast reines II , C13H 210 7N (C 0-C H 3)4, nach w eiterer Reinigung 
durch Acetylierung u. K rystallisation  aus Chlf. +  Ae. F . 159—160°, [a ]D 26 = — 85° 
(Chlf.; c =  1,0). Das In fraro t-S pek tr. in  A cetylentetrachlorid zeigte die M axima bei 
1 = 6 ,1 2  n  (disubstituierte A midgruppe), 1 =  5,75 p  (Estergruppe) u. 1 =  2,85 p  (OH- 
Gruppe). — Das letz te  E lu a t (m it Chlf. +  Acetongemisch) lieferte reines II I , CijHjjOgN» 
(C0CH3)4, aus Ae. +  wenig Chlf. K rystalle , F . 166—167°, [<x]d22 =  — 81° (Chlf.; 
c =  1,04). Nachw. einer freien CO-Gruppe in  I I I  durch acidim ctr. T itra tion  m it N H 2OH- 
HCl in Ggw. von Pyridin u. Bromphenolblau als Indicator nach BRYANT u. SM3TH (C. 1935.
II. 2558). -  I I  +  II I  geben keine F .-Erniedrigung. — IX , C13H240 8N(C0CH3), aus II I  
mit methanol. N H , 2 S tdn. bei ~ 2 0 “, aus Chlf. +  Methanol K rystalle , F . 224—225°. — 
VI, aus III m it A cetanliydrid in  Pyrid in , aus Ae. K rystalle , F . 111— 112°; [a]n26 == — 132“ 
(Chlf.; c =  0,62). -  V II, Cu H 230 8N(C0CH,)4, aus II I  m it l% ig . absol. m ethanol. HCl 
20 Stdn. bei —20° u. N achacetylierung des R eaktionsprod., aus M ethanol K rystalle,
F. 179—180.5“, fa]n26 =  — 129“ (Chlf.; c =  0,925). — V, CeH i20 3, aus II  durch 6std . 
Kochen m it 5% ig. H 2S 04, 6std . kontinuierliche E x trak tion  m it Chlf. u. Sublim ation 
bei 50—60°/10 '4 mm, aus Ae. +  PAe., dann aus Ae. Nüdelchen, F . 90—91“,r«]D25 =  + 3 2 “ 
(Chlf.; c =  0,975); =  + 2 1 °  (W .; c =  1,02). Das Jn fraro t-S pek tr. in A cetylentetrachlorid 
zeigt nur ein A bsorptionsm axim um  bei X =  3 p  (OH-Gruppe); red. TOLLENs Reagens in 
der Kälte nicht, auch nicht sd. FEHLlNGsche Lösung. — Bis-p-nitrobenzoal von V, C20H ,8- 
OjN2, aus Methanol, F . 141—142“. — Bis-p-nilrophenylhydrazon des Glykolaldehydälhers 
des Acetoins (XI), CJ8H 2()OsN6, aus V durch O xydation m it H J 0 4 in Dioxan u. Umsetzung 
von XI m it p-N itrophenylhydrazin, aus A. orangefarbene Nadeln, F. 204—206° (Zers.). XI 
gab nach 10 Min. langem E rhitzen m it 50% ig. Essigsäure auf 1000 Aceloin, nachgewiesen 
vdsDiacelylbisphenylhydrazon (Accloinphenylosazon), CltH 18N4, F . 247—249“. D araus m it 
CrO, in 20%ig. Essigsäure 5.6-Dimelhyl-2.3-diphenylosoletrazin, F . 153—155° (Zers.). 
Aceloin-p-bromphenylosazon, F . 210—215° (Zers.). Aceloin-p-nilrcphenylosazon, Ci6H 160 4Na, 
aus Pyridin, F. 3 1 2 -3 1 6 °  (Zers.). — XV, CeH 120 4, aus Chlf., K rystalle vom F. 7 8 - 7 9 “. 
(J. Amer. ehem. Soc. 70. 2085—91. Ju n i 1948.) 167.4080

Robert L. Peck, Frederick A. Kuehl jr., Charles E. Hoffhine jr., Elizabeth W . Peel und 
Karl Folkers, Streplomyces-Anlibiolica. X V II. Mitt. Heplabenzoylstreptidin aus Strepto
mycin. (XVI. vgl. vorst. Ref.) S treptom ycin g ib t bei der Benzoylierung neben anderen 
1 rodd. Undekabenzoylstreptomycin. D urch alkal. Hydrolyse konnte daraus Maltol gewonnen 
werden, was die Anwesenheit des unversehrten S treptom ycin-K ohlenstoffgerüstes im 
Bonzoylierungsprod. beweist. Saure Hydrolyse m it IIB r gab un ter Spaltung der glykosid. 
Bindung Heplabenzoylstreptidin (I), das m it NaOCH3 in Pyrid in  +  Methanol zu Mono- 
benzoylstreptidin u. Slreptidin  verseift werden konnte. Oxydation von I m it Chromsäure 
gab in hoher A usbeute Dibcnzoylguanidin, ein Anzeichen dafür, daß die Bindung von 
“itp tid in  zu Streptobiosam in wahrscheinlich n ich t durch ein N-Atorn verm itte lt wird. 
Auch Vgll. der UV-Absorptionsspektren sprechen für diese Annahme. Dihydroslreptomycin  
wurde zur Dodekabenzoylverb. benzoyliert, welche m it H B r ebenfalls I liefert.

V e r s u c h e :  Benzoylierung von S treptom ycin als Trihydrochlorid-Calcium chlorid- 
Doppelsalz m it Benzoylchlorid in  sd. Pyridin g ib t Gemische, die in Bzl. chrom atogiaphiert 
werden. Aus den ersten E luaten  (m it Aceton +  Bzl. 1 :1 )  unreines Undekabenzoylstrepto- 
mycin, C21H 280 12N,(C6H eC 0)u , am orphes Pulver, fa]D25 =  + 5 9 “, UV- u. Infrarot-A b- 
sorptionsmessungen s. Original. — Maltol, aus vorst. durch H ydrolyse m it methanol. 
uaUH-Lsg., K rystalle aus Chlf. +  Ae., F . u. Misch-F. 159— 160“. — Heptabenzoyl- 
s rephdin (I), CiJH460 11NB, aus vorvorst. durch Hydrolyse m it H B r in  Chlf. +  Eisessig, 
Krystalle aus Bzl. +  Methanol, F . 256—258“, fa] D26 =  + 5 8 °  (c =  1,24; Chlf.); k ryst. 
aus Bzl. +  Aceton m it 1 Mol K rystallbenzol. — Acetylbeptabenzpylstrepiidin, Cf9H480  12N„ •
! Vo r aus A cetanhydrid, K rysta lle  aus Bzl. +  Methanol, F . 156—160“, 1o]d25 =  

T , ~  21̂ 8 5 Chlf.). — Anisoylheptabenzoylslreplomycin, CMH520 J3Ne, aus I  m it Anisoyl- 
. ,ri ln Pyridin, nach Chrom atographieren aus Benzollsg. an A120 „  K rystalle  aus 
Aceton-f-M ethanol, F . 213—216°, fa] D25 =  — 12° (c =  2,29; Chlf.). — Oktabenzoyl- 

rep tdm  (II), CMH50O]2Ne, a) aus I, b) aus Streptidindihydrochlorid m it Benzoylchlorid
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in  Pyridin, nach Chromatograpliieren aus Bzi. an  A120 3, K rystalle aus Bzl. +  Methanol,
F . 263—264°, Toju =  0 °; wird durch Kochen m it H B r in Chlf. +  Eisessig nicht verändert. 
— Jlexabenzoylslreptidin (1.3-Benzoylguanidino-2.4.5.6-tetrabenzoyloxycyclohexan), C8HJ5- 
O^NetCiHsO),, durch C hloroform extraktion des Chromatogrammes von V orst., Krystalle 
aus Aceton -f- Bzl., F . 220—225°, erw eicht bei 165— 175°, fa]D — 0° (c =  2,0; Aceton). — 
Oklaacelylstreptidindihydrobromid, C8H 10O4N,,(C2H 3O)s .2  H Br, aus Oktaacetylslreplidin (III) 
u. H B r in Eisessig, K rystalle  aus Methanol +  Ac., F. 183—190° bzw. 180—195°. — 
Streptidincarbonat, C8H 180 4N „.H 2C 03 -H 20 , aus II m it N H 3 in  wasserfreiem Methanol, 
nach Reinigung über das P ikra t (F. 281—283°) K rystalle aus W . +  Methanol, Zers, 
über 240°. — Monobenzoylstreplidin, C8H 1,OaN0(C8H ECO), aus II oder I m it NaOCH3 in 
wasserfreiem Pyridin +  M ethanol, K rystalle aus M ethanol, F . 232—235°; g ib t bei Hydro
lyse m it 6 n HCl Slreptidindihydrochlorid; Sulfa t, C8H 1,0 4N8(C8H5C 0 )-H 2S 04-2 H20, 
K rystalle aus H 2S 0 4-haltigem Aceton, Zers, über 245°. — Dibenzoylguanidin, CHSN,- 
(C,HeO)2, aus I  m it 1 0 % ig. Chromsäure in  Eisessig, N adeln aus Bzl., F . 165— 166°. — 
Guanidinpikrat, CH8N 3-C6H 30 ,N 3, aus vorst. nach Hydrolyse m it konz. HCl m it Pikrin
säure, K rystalle aus W ., F. u. Misch-F. 335—336°. — Dodekabenzoyldihydrostreptomycin, 
C2iH j90 12N,(C7Hs0 )12, aus Dihydroslreplomycinlrihydrochlorid m it Benzoylchlorid in 
Pyridin, nach C hrom atographieren am orphes Pulver, [a)n26 =  + 5 1 °  (c =  1,78; Chlf.); 
g ib t bei der H ydrolyse m it H B r in Chlf. -j- Eisessig I. (J . Amer. ehem. Soc. 70. 2321—25. 
Ju li 1948. Rahw ay, N. J.) 278.4080

Frederick A. K uehljr., Robert L. Peek, Charles E . Hoffhine jr. und Karl Folkers,
Slreplomyces-Antibiotica. X V III. M itt. Die Struktur von Streptomycin. (X V II. vgl.vorst. 
Ref.) H eptabenzoylstfeptidin (I) reagiert m it M ethan- bzw. p-Toluolsulfochlorid unter 
Bldg. von M esyl- bzw. Tosylheptabenzoylstreplidin  (Ha, b). Beide Verbb. gehen beim 
Behandeln m it Na J  in  Aceton in Jodheplabenzoylslrevlidin (IH) über, das sich m it RANEY- 
N i zu Heptabenzoyldesoxystreptidin (IV) hydrieren läß t. Stufenweise H ydrolyse füh rt über 
Pentabenzoyldesoxystreplamin zu N.N'-Dibenzoyldesoxyslreptamin  (V). Bei der Perjodat- 
oxydation en ts teh t daraus a.y-Dibenzamido-ß-oxyadipinaldehyd  (VI), dem auf Grund des 
Infrarot-A bsorptionsspektr. die cycl. S tru k tu r VII zugeschrieben wird. Die Abbauverss. 
zeigen ebenso wie ster. Ü berlegungen, daß Streptobiosam in glykosid. in 4-Stellung an 
S trep tid in  gebunden ist. Streptom ycin  kom m t dem nach die S tru k tu r VIII zu.

OBz OBz OH

L \  • A
X -H C  CH-X  X -H C  C H -X  * BzHNHC CH-NlIIR

BzO-HC CH-OR BzO-HC OH. H O -H ü <Jh ,
N oh^  N lH ^

I I iOBz OBz OH
I R = H Bz =  Bcnzoyl IV V

II a R =  CH,SO. X =  Dibenzoylgüanidino
b R =  C,H,S02 

H I OR =  J
OH
I

/  \  / ° H\  C«H5CO-NH-CH CH-KH-CÖC,H, C,H„CO-XH-HC | CH-NH-C0C,II|

HCO ¿H, HO —n i  \  CH*
-CHV /t

O VI VII

a
H jN -C - H N - h /  'cH —NH—(?— NH, t e  «  u c h«ri M  esylheptabenzoylstreptidin

(H a), C58H j80 13N6S, aus Heptabenzoylstreptidm  (i) 
HO-HC C H -O -R  in Pyrid in  m it M ethansulfochlorid, K rystalle aus

^C H '/  Chlf. +  M ethanol, F .241 ,5 bis 242°,fptlD26 = + 1®
I (c =  0,8; Chlf.).— Jodheptabenzoylstreptidin (III).
0H . C37H45O10Nj J ,  aus vorst. oder nächst, m it N aJ in

v iii R =  Streptoblosaminrest A ceton, 2 Stdn. 100°,K rystalle  aus Chlf. -f- Metha
nol, F . 153—154°, [a]n25 =  + 2 3 °  (c =  0,08; Chlf.). — Tosylheplabcnzoylslreptidin (Hb) 
JMH 620 13N6S, aus I  m it Tosylchlorid in  Pyrid in , K rystalle  aus Bzl. +  M ethanol, F. 200 
ais 203°, [<x]d25 =  + 3 3 °  (c =  3,43; Chlf.). — Heptabenzoyldesoxystreptidin (IV), C57Häi-
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H3CNH-CH 
H¿OH

O10N6, aus vorvorst. in  D ioxan m it RANEY-Ni/JH2, K rystalle  aus Chlf. +  M ethanol oder 
Äthylacetat +  Methanol, F. 198—199°. — Penlabenzoyldesoxystreptamin, C41H 340 8Ñ2, aus 
vorst. mit B a(0C H 3)2in wasserfreiem M ethanol, 12 Stdn., 20°, dann  m it Ba(OH)2, 23 Stdn., 
100°, u. Benzoylierung des so erhaltenen rohen Desoxystreplamins, K rystalle aus Chlf. +  
Ae., F. 298—299°. .— N.N'-Dibenzoyldesoxystreptamin  (V), C20H 22O6N2, aus vorst. m it 
Ba(OCH3)2 in absol. M ethanol, 10  Min., 2 0 “, 14 S tdn., 5°, K rystalle aus Aceton +  W.,
F. 287—289°, [a]u26 =  —4° (e =  1 ,1 ; 50% ig. Eisessig). — a.y-Dibcnzamido-ß-oxyadipin- 
aldehyd (VI), C;0H20O6N2, aus vorst. m it Ñ a J 0 4 in  W., 14 Stdn., K rystalle aus W ., F . 148 
bis 149°, fajo26 =  + 1 2 “ (Anfangsdrehung, c =  1,0; Methanol). — a.y-Dibenzamido- 
ß-oxyadipinaldehydteiraäthylmercaptal, C2aH 40O3N2S4, aus vorst. u. Ä thylm ercaptan in 
Ggw. von HCl, K rystalle aus Bzl. +  PAe., F . 146—146,5°. (J . Amer. ehem. Soc. 70. 
2325—33. Ju li 1948.) 278.4080

Frederick A. Kuehl jr., Mary Neale Bishop, Edwin H. Flynn und Karl Folkers, Streplo- 
myces-Antibiolica. X IX . M itt. Dihydroslreplosonsäurelacton und die Konfiguration von
SlreptoseundSlreptobiosamin. (X V III. vgl. vorst. Ref.)  c h - o i i  — _ n^
Aus 2-M ethylpentaacetyldihydrostreptobiosam inid I
wurde durch schrittweises Behandeln m it Ä thylm er- ' HO—Olt 
captan +  H Cl,Essigsäureanhydrid u. HgCl2 amorphes |o i lC —Ö—OH „
Pentaacelyldihydrostreptobiosamin gewonnen, das wei- | | Y “  Í
toTzüHexaacetyldihydrostreplobiosamina,cety\iertwor-  CH ¡ HO—OH
de. Oxydation dieser Verb. m it Brom u. anschließende ¿ H 1_________ ¿ H
Hydrolyse m it HCl g ib t N-Methyl-l-glucosamin 1 |
neben Dihydrostreptosonsäurelacton F. 143—144°, t IV CHjOH
I«]d =  - 3 2 “ (c =  0,40; W.). Mit H ydrazin en ts teh t 1,1 11 “  lv
daraus Dihydrostreplosonsäurehydrazid (I) F. 137—139°, [cí]d =  + 2 3 °  (c =  0,9, W.). Aus

' den Drehungen von Streptosonsäurediamid u. I folgt für l-Slreptose die K onfiguration II  
u. für Streptobiosamin III. (J . Amer. ehem. Soc. 70. 2613. Ju li 1948.) 278.4080

W. W. Korse&ak und Ss. R. Raükow, Synthese und Untersuchung hochmolekularer Verbindungen. M,- 
L. Ausg. der Akad. der Wlss. der UdSSR. 1949. (448 S.) Rbl. 24,— [in russ. Sprache].

<>• W. Tsohellnzew, Abrisse zur Theorie der organischen Chemie. M.-L. Goschimisdat. 1949. (120 S.) Rbl. 10,— 
fin russ. Sprache].

—, Technique of organie chcmistry. Vol. I I . Catalytic rcactions, photochcmieal reactions and electrolytic 
reactlonS. New York, London: Interscience Publlshers Inc. 1948. (IX  +  219 S. m. Abb.) t  5,—.

E. Biologische Chemie. Physiologie. Medizin.
Et. Allgem eine B iologie und Biochemie.

M. K. Subramaniam und B. Ranganathan, Beschaffenheit der Chromosomen und K enn
zeichen von Iiiesenkolonien von Hefe■ U ntersucht werden M utationen von Bierhefe, welche 
u|dcr dem Einfl. von Acenaphthen u. niedrigen Tempp. entstanden sind. Dabei bewirken 
die Änderungen in  den Chromosomen Änderungen im Aussehen der Riesenkolonien, die 
so groß sind, daß m an hierdurch verschied. Stäm m e identifizieren kann. (Proc. nat. Inst. 
Sei. India 14. 279—83. Ju li 1948. Bangalore, Ind ian  In s t, of Sei.) 256.4101

J. Barnóthy und M. Forró, Tödliche W irkung kosmischer Kaskadenschauer a u f die 
Nachkommen von Tieren. Vff. züchteten Angorakaninchen u. weiße Mäuse un ter einer für 
die Auslösung von kosm. K askadenschauern bes. günstigen, 16 mm dicken Bleischicht u. 
erhielten einen Überschuß an T otgeburten u. V erlusten innerhalb der 1. Woche von 
49+11%  gegenüber den u n te r sonst gleichen Bedingungen gehaltenen K ontrolltieren. 
Eine dauernde Schädigung der M uttertiere u. eine sterilisierende. W rkg. konnten nicht 
beobachtet werden. (E xperientia [Basel] 4 . 31—33. 15/1. 1948. B udapest, Univ., Inst. 
Ihr Exp. Phys.) 401.4110

H. Weil-Malherbe und R. Schade, Untersuchungen über die Leberlcatalase von normalen 
wid von carcinomatösen Balten. (Vgl. C. 1 9 4 9 .1. 76.) Die Menge von Leberkatalase (I) wurde 
bestimmt in n. R a tten  u. in  solchen, welche ein transplantiertes JENSEN-Rattensarkom 
trugen. Die R atten  wurden bei einer der folgenden D iätsätze gehalten: a) S tandardd iät 

2 °% .Protein; b) sehr eiweißreiche D iät m it 45%  Casein; c) eiweißarme D iät m it 
Casein. — Zusätzliche Verss. w urden gem acht bei täglicher intraperitonealer In jektion 

von Schafserum oder von 1 0 % ig. Lsg. von Pepton während m ehrerer Wochen. — Die 
lat b verursachte rascheres W achstum  der Tumoren u. geringeren Verlust an K örper

gewicht bei den R atten  m it Tumoren als die D iät m it weniger Protein. Der Proteingeh. 
der Lober war bei n. R a tten  bei D iät c etw as erniedrig t; e r war bedeutend erniedrigt bei 
aßen carcinomatösen R atten , unabhängig von der D iät. — Der Geh. an K atalase wurde 

szogen auf gleichen Proteingeh. bei n. R atten) weder durch verschied. P roteindiät noch
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durch Injektionen von Pepton geändert; In jektionen von Schafserum erhöhten  ihn. In 
B estätigung der Befunde von G e e h n s t e i n  (Biochem istry of Cancer, New York 1947) 
wurde gefunden, daß das W achstum  transp lan tierter Tumoren zu einer Abnahme der I 
fü h rt, in extrem en Fällen auf 5%  des N ormalwertes. Allerdings is t die Streuung der Er
gebnisse zwischen den einzelnen Individuen hei etw a ähnlichem Stadium  des Tumors 
erheblich. — T räg t m an die Konz, an I  gegen das V erhältnis Körpergewicht/Tumorgewicht 
auf, so erhält m an eine Exponentialkurve. — D er Proteingeh. der D iät is t ohne wesent
lichen Einfl. auf don Tumorprozeß, auch in den Anfangsstadien. Serum injektionen be
förderten das Zurückgehen des Tum ors, wenn sie 4—5 Tage nach der Transplantation 
gegeben w urden; Verabreichung nach 11 Tagen w ar dagegen wirkungslos. (Biochemie. J.
43. 118—25, 1948. Newcastle upon Tyne, Univ. of D urham .) 256.4160

Gerhard Liebegott, Mammacarcinom beim Mann nach Follikelhormonbehandlung. Vf. 
ste llte  fest, daß sich im Verlaufe der Follikelhorm onbehandlung eines inoperablen Prostata
careinoms der ldin. u. objektive Befund der G rundkrankheit zwar erheblich besserte, daß 
aber in der linken B rustdrüse eine Mastopathia chronica cyslica u. ein Mammacarcinom 
m it lymphogenen u. vielleicht schon häm atogenen M etastasen sich entw ickelte. (Klin. 
W schr. 26. 599—600. 1/10. 1948. Freiburg i. Br., U niv:, Pathol. In s t., Ludwig-Aschoff- 
Haus). 160.4160

E2. Enzym ologie. Gärung.
Pamela Holton und H . Blaschko, Die enzymatische H ydrolyse von Triacelin (Glycerin- 

Iriacctat). Triacelin  wird von Cholinesterase (I) folgender H erkunft hydrolysiert: 1. Gift 
der K obra; 2 . Nucleus caudatus des H undehirns; 3. Pferdeserum . Bei 1 u. 2  beruht die 
W rkg. auf der I selbst. Bei 3 is t anscheinend ein besonderes Enzym  vorhanden. (Biochemie.
J . 43. Proc. X III . 1948. Oxford, Dep. of Pharm acol.) 256.4210

A. W . Rodwell, Aminosäuredecarboxylasen der Lactobacillen. Aus dem Inhalt von 
Pferdem ägen wurde eine Anzahl von Stäm m en der A rt Lactobacillus isoliert, welche in 
der K u ltu r große Mengen von H istam in  bilden. Gewaschene Suspensionen decarboxyliercn 
H istidin, L ysin  u. Ornithin. Die H istid in -Decarboxylase wird aus m it Aceton getrockneten 
B akterien durch Autolyse bei pH =  5 erhalten . P yridoxin  is t ein wesentlicher Wachstuins- 
fak tor für diese B akterien. Bei seinem Fehlen verschwinden die D ecarboxylasen für Lysin 
u. O rnithin, wogegen die H istidindecarboxylase etwas erhöht w ird. Die fü r maximale 
Bldg. von Lysin- u. O rnithin-D ecarboxylase erforderliche Menge an Pyridoxin  is t 1000 mal h 
größei als die für optim ales W achstum  benötigte Menge. (Biochemie. J . 43. Proc. XXXIX.
1948. Cambridge, U niv., U nit, for Chem. Microbiol.) 256.4210

K. Burton, Dehydrase fü r  höhere Fettsäuren in  Säugetierleber. Die Reinigung der von 
LANG u. M a y e r  (C. 1940 .1 .1850) bzw. ANNAU (C. 1 9 4 3 .1.848) beschriebenen Dehydrase (I) 
für höhere F ettsäu ren  wurde ohne Erfolg versucht. D abei wurden folgende Beobachtungen 
über dieses Enzym  gem acht. E in  gutes A usgangsm aterial is t m it Aceton getrocknete 
Leber. — Zusatz von D iaphorase is t bei der U nters, n ich t erforderlich. — Hypoxanthin 
ak tiv ie rt stä rker als die äquivalente  Menge von Adenylsäure, von Adenosindi- oder -tri- 
phosphat oder von X an th in . — Die W irkungen von Adenylsäure u. H ypoxanthin sind 
nicht additiv . — pn-O ptim um : 7,0— 7,7. — D urch 2-10~3 Mol NaCN wird I  zu 40% 
gehem m t. Vollständige H em m ung wird bew irkt durch : 3 -10-4  Mol Ammoniumvanadat 
oder 3 -IO '* Mol Chloracetophenon oder 6 -IO-3 Mol H ydroxylam in  oder 10" 4 Mol Olein
säure oder 4 -10" 4 AgNOT (N ature [London] 161. 606. 17/4. 1948. Cambridge, Biochom. 
Labor.) 256.4210

G. T. Mills, Die Wirksamkeit von ß-Glucuronidase in Ochsenmilz und die Untersuchungen 
von Präparaten der ß-Glucuronidase. Die W iederholung früherer Verss. (MILLS, Bio
chemie. J .  40. [1946.] 283) ergab (vgl. C. 1948. I . 1023), daß die P räpp . von ß-Glucuro- 
nidase (I) der Ochsenmilz aus zwei F raktionen  bestehen, die durch fraktionierte Fällung 
m it Am m onsulfat (1,26—l,54rnol. bzw. 1,54—l,78m ol. bei ph =  5) erhalten  wurden u- j 
sich durch Lage des PH-Optimums unterschieden: m it Z-Menthylglucuronid pu =  4,5 bzw.
5,0, m it Phenylglucuronid oder Phenolphthaleinglucuronid pn =  4,5 bzw. 5,2. — Es 
werden Methoden zur Best. der I  m it den 3 vorgenannte^ S ubstraten  beschrieben. (Bio
chemie. J. 43. 125—32. 194S. London, St. Thom as’s Hosp-, Med. School.) 256.4210

William H . Fishman, B . Springer und R.Brunetti, Anwendung einer verbesserten Be- 
slimmungsmelhode fü r  Glucuronidase au f das Studium  der ß-Glucuronidase des menschlichen ; 
Blutes. (Vgl. C. 1948. I. 1126; I I .  1424.) Als Substra t d ien t bei der neuen Meth. Phenol
phthalein- ß-monoglucuronid. Dieses wurde aus dem H arn  von R a tten  isoliert, welche 
Injektionen von Phenolphthaleinphosphat erhalten  h a tten . Die Menge des enzymaf- 
aus dem Glucuronid freigesetzten Phenolphthaleins wurde in  alkal. Lsg. eolorimetr. er
m itte lt. — Der größte Teil der Glucuronidase (I) des Blutes is t in den Lcukocyten u.
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Lymphocyten, wenig oder gar n ich t in  E rythrocyten  oder B lutplättchen lokalisiert. 
Aub intakten Leukocyton kann der größte Teil der I durch W aschen m it TYRODE-Lsg. 
entfernt werden. I  kann nachgewiesen werden in Speichel, Magensaft, Rückenm arks-Fl., 
Harn u. T ränen; möglicherweise wird die I von D rüsenepithel sezerniert. (J .  biol. Chemistry 
173. 449—56. April 1948. Chicago, Univ.) 256.4210

C.R. Austin, Funktion der Hyaluronidase bei der Befruchtung. Aus mkr. Beobachtungen 
kommt Vf. zu dem Schluß, daß entgegen verschied. Angaben der L itera tu r die Zerstörung 
des Cumulus vor dem E in tr it t des Sperm atozoons in das E i n icht eine ausschlaggebende 
Funktion der Hyaluronidase ist, obwohl die Ggw. des Enzyms möglicherweise den D urch
tritt des Spermatozoons erleichtern kann. (N ature [London] 162. 63—64. 10/ 7. 1948.
Hampstead, N at. In s t, for Med. Res.) 256.4210

J. Williamson und E . A. Rudge, Antipyretische Wertung und Kalalasewirksamkeit. 
Da Antipyretica zur Stabilisierung von H 20 2-Lsgg. verwendet werden, wurde die Ansicht 
vertreten, daß sie den HjO,-Stoffwechsel stören könnten. Es wurde daher eine Anzahl 
derselben auf etwaige hemm ende W irkungen gegenüber dem Syst. Katalase +  H 2Oa 
geprüft. Es wurden zwar bei einigen von ihnen Hemmungswirkungen beobachtet, aber 
es besteht keine P aralle litä t m it der an tipyret. W irkung. — U ntersucht w urden: Acet- 
anilid, Phenacetin, Salicylsäure, Acetylsalicylsäure, p-Oxybenzoesäure, A n lipyrin  u. Chinin. 
(Biochemie. J . 43. 15—16. 1948. London, W est H am  Municipal Coll.) 256.4210

Leo Abolin, Alkaliphosphatase in  verschiedenen Zelltypen des Hypophysenvorderlappens 
beim Meerschweinchen. Vf. wies in  vielen Schnitten aus dem H ypophysenvorderlappen 
weiblicher u. männlicher Meerschweinchen m it Hilfe der Technik von GOMORI (Amer. 
J. clin. PSthol. 16. [1946.] 347) die Ggw. von Phosphatase (I) nach. Durch Verwendung 
der Färbemeth. von MASSON (Fuchsin, Ponceau 2 R  u. Anilinblau) konnte er zeigen, 
daß sich die I  fast nur in  den acidophilen Zellen,' u. zwar hauptsächlich in  ihren K ernen 
u. Oberflächen fand. Den höchsten I-Geh. besaßen trächtige Tiere. Es s teh t noch nicht 
fest, ob der Unterschied zwischen den acidophilen Zellen u. den basophilen bzw. chromo- 
phoben Zollen in bezug auf den I-G eh. qualita tiver oder nu r quan tita tiver A rt ist. (N ature 
[London] 161. 556—57. 10/4. 1948. Stockholm ; Univ., W enner-Grens-Inst. fü r Exper. 
Blol0 273.4210

E3. M ikrobiologie. Bakteriologie. Im m unologie.
J. Howard Brown und Ronald M. Wood, Eine Methode zur Erzielung von Massen- 

wachslum von Bakterien in flüssigem  M edium. Vielfach verm ehrtes Bakterienw achstum  
durch Vergrößerung der Flüssigkeitsoberfläche wird erzielt un ter Verwendung von Ccllu- 
loscschwämmen, die in  großen Zentrifugengläsern in  geeigneter Weise aufgehängt sind, 
cur Ernte des in  ihnen aufgesaugten K ulturm edium s wird langsam zentrifugiert u. ab- 
gesaugt. (Science [New York] 107. 402. 16/4. 1948. Johns Hopkins Hosp. u. Univ.)

107.4310
D. Perlinan, Deslhiobiotin und o-Helerobiotin als Wachslumsfaktoren fü r  „normale“ und 

' ^ eß enerierte“ Stämme von Closlridia. Vf. untersuchte den B iotin  (I)-Bedarf verschied. 
Stämme von Clostridium (C. pasteurianum, C. bulylicum, C. felsineum, C. beyerinckii, 
C acetobulylicum), außerdem  Bacillus bulylicus u. ß . saccharobutyricus. Von den meisten 
Stammen wurden durch häufiges, rasch aufeinanderfolgendes Überimpfen vor dem E r
reichen der n. Sporulation „degenerierte“ Form en erhalten. Bei den n. Form en zeigte 
4-Uesthiobiolin (II) in den meisten Fällen eine deutliche, dl-o-Helerobiotin (III) eine weniger 
ausgeprägte W achstum swirkung. Gemische von I u. I I  (1 :1 )  oder I  u. II I  (1 : 2 ) waren 
ast immer genau so wirksam wie die entsprechende Menge I. Bei den „degenerierten“ 
ormen war der Biotinbedarf verschied, groß, manche zeigten gutes W achstum  ohne 
usatz von I, H  oder III. Dagegen bew irkte das Gemisch von I u. II I  (1 : 2 ) fast im m er

gute W achstumssteigerung. (Arch. Biochem istry 16. 79—85. Jan . 1948. Princeton, N. J .)
273.4310

fimh h ‘ S*0kstad, C. E. Hoffmann, Margaret A. Regan, Doris Fordham und T. H. Jukes,
Pachtungen über einen fü r  Tetrahymena geleii wesentlichen Wachslumsfaktor. Das Wachs- 

Di? wtt°" ^ ^ U ie t. N ährboden gezogenem Tetrahymena geleii W. is t nach KiDDER u.
. j  r (Arcli. Biochem istry 8.[1945.] 293 u. früher) abhängig von einem im N oritfiltra t 

d.r'"hU büTr?Xtraktes vorhandenen „Faktor I I “. Durch Papainverdauung des Koagulums, 
vnn T ?  von zerkleinerter Leber u. Abpressen gewonnen wird, wird ein Präp.
nach’r  -°̂  erhalten, aus dem durch Fällung m it Ag‘ bei ph 2 der „Teilfaktor I I a“ u., 
der ™e.®®u,ISunß einer beim Justieren  auf ph 4 entstehenden Nachfällung, im F iltra t 
lösl ”t  l UĴ T l I b "  resultiert. I I  b wird auch erhalten im F iltra t der Fällung einer alkohol- 
als a d d v  w '° n m it 8e sä tt- wss- (NH 4) ,S 0 4. — I I a  u. I I b  zusammen ergeben eine größere 

tive W irksamkeit. — H a  setzt sich nach Chromatographie u. Fällungsverss. aus
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2 biol. gleichwertigen, aber ehem. verschied. Form en zusammen. Der F ak to r is t stabil 
gegen 2 n NaOH oder l n  HCl bei 1 2 0°, n icht gegen 8 n H 2S 0 4 bei 120°. I l a  kommt in 
verschied, anderen N aturprodd. (Hefe, corn steep liquor u. a.) in  wechselnden Mengen vor, 
es is t n icht ident, m it einem der bisher bekannten Vitamine, auch nicht m it Pimelinsäure, 
2-M ethyl-1.4-naphthoehinon, Thioglykolsäure ,Vacceninsäure, Ölsäure, Tween 80, Kreatin, 
K reatin in  oder Indolessigsäure. Auch trypsinverdautes Casein ersetzt I l a  nicht. Anderer
seits is t I l a  n icht wirksam als ,,tier. P ro teinfaktor“  im K ükentest (STOKSTAD u. a., 
J .  Lab. clin. Med. 33. [1948.] 860) noch gegen Lactobacillus laclis Dorner un ter Bedingungen, 
wo dieser auf L eberextrakte als verm utlich antipernieiös wirksame Vitam in B12-Quelle 
anspricht. — F ü r I l a  wird der Name Prologen im Hinblick auf seine für das Wachstum 
eines Protozoons wesentliche Funktion vorgeschlagen. (Arch. Biochem istry 20. 75—82. 
Jan . 1949. Pearl R iver, N. Y., Lederle Labor.) 107.4310

Walton B. Geiger, Anlibaklerielle ungesättigte Ketone und ihre Wirkungsweise. Im An
schluß an frühere Unterss. (Arch. B iochem istry 11.11946.] 23) wurden w eitere 35 ungesätt. 
K etone (B enzalbrenztraubensäure u. ein D eriv .; Benzoylacrylsäure u. 2 D erivv .; Derivv. 
von Acrylophenon m it Substitu tion  im Bonzolring; D ibenzoyläthylen u. Derivv.) geprüft 
auf antibakterielle u. antifungicide, ferner auf antienzym at. W irksam keit. Früher ab
geleitete Regeln (J . Amer. ehem. Soc. 67. [1945.] 112) bzgl. W irksam keit u. K onst. konnten 
n icht bestä tig t werden. — .Die höchste A k tiv itä t zeigen 2 -Oxyacrylophenon u. seine 
Derivv. (CI-, M ethyl-, D im ethyl-, M ethoxyderivv.), ferner D ibenzoyläthylen u. Derivv. 
(cis- u. trans-Form en). — Die ungesätt. K etone reagieren m it M ercaptanen un ter Bldg. 
von A dditionsvorbb. u n te r teilweiser oder gänzlicher Inaktiv ierung. H ierm it dürfte die 
Inaktiv ierung  von SH -haltigen Enzym en, wie Succino-, Ä thylalkohol-, Triosephosphat- 
dehydrogenase oder Urease Zusammenhängen. — S-(ß-2-Oxy-5-methylbenzoyl)-äthyIthio- 
glykolsäure, C12H 140 4S, aus dem entsprechenden /J-Cl-Propiophcnon u. Thioglykolat, aus 
Chlf./Ligroin weiße K rystalle , F . 70°. — S-(1.2-Dibenzoylälhyl)-lhioglykolsäure, C18H1(A S, 
aus trans-D ibenzoyläthylen u. Thioglykolat, aus W. weiße K rystalle , F . 163°. (Arch. 
Biochem istry 16. 423—35. März 1948. New Brunswick, N. J . ,  New Jersey Agricultural

G. T. Stewart, W . R. Jones und M. A. T. Rogers, Streptococcus faecalis bei Injektionen 
m it E. histolytica. F ügte  m an Streptococcus faecalis (I) in Nährlsg. zu einer Suspension 
von E. histolytica  (II) in Phosphatpuffer, so wurde II durch Stoffwechelprodd. von I 
zerstört. D urch Vgl. wurde wahrscheinlich gem acht, daß  das tox. Prinzip hauptsächlich • 
Milchsäure sei. Bei m it I I  infizierten R a tten  wurde die Infektion durch F ü tte rn  lebender 
K ulturen  von I weitgehend zurückgedrängt. (N ature [London] 161. 936. 12/6. 194S. 
Liverpool, School of Tropical Med., u. M anchester, Im p. Chem. Ind.) 273.4320

D. J. D. Hockenhull, Untersuchungen über die Penicillinbildung durch Penicillinm 
notätum bei Oberflächenkultur. I I . M itt. Weitere Untersuchungen über den Schwefelstoff 
Wechsel. (I. vgl. Biochemie. J . 40. [1946.] 337.) Die V erw ertbarkeit von anorgan. S (Sulfat, 
Sulfit, H yposulfit, Thiosulfat u. a.) u. organ. S (Cystin, Cystein, Taurin, Dimethylcystein, 
Thioharnstoff u. a.) durch verschied., teils m utierte Penicillium  nolatum-Stiimme wird 
bzgl. Mycelgewicht u. Penicillinausbeute in  Abhängigkeit von der Zus. des übrigen Nähr- 
mediums geprüft, u. d e r Stoffwechsel zum Teil analy t. verfolgt. Bei einfachen Nährböden 
wurden durch die n. Stäm m e fas t alle S-Quellen, anorgan. S offenbar über eine Kette 
reduzierter Thiosäuren, verw ertet un ter direktem  E inbau in  Mycel, ohne daß  Zwischen
stufen  sich im Medium anreichern. Bei reicheren N ährböden (corn starch  liquor u. a.) 
erscheinen, veim utlich  organ., N ich t-S 04-Verbb. im Medium, u. ein großer %-Satz des 
Mycel-S is t möglicherweise infolge Autolyse äthylätherlösl., wobei höchste Penicillin
ausbeuten erhalten  werden. — Die beiden untersuchten M utanten waren einzeln unfähig, j 
Sulfat, Sulfit u. Sulfam at zu verw erten, jedoch z. B. Cystin, Thiosulfat oder Hyposulfit- 
Bei gemeinsamem W achstum  auf festem (nicht fl.!) N ährboden ergänzen sich beide i 
M utanten derart, daß  auch Sulfat als einzige S-Quelle wieder am Stoffwechsel teilnahin; 
hierbei entw ickelt sich ein neuer Typ schnell wachsender Kolonien, von denen auf festem : 
N ährboden gleiche Subkulturen gewonnen werden konnten. E insporkulturen auf fl. Nähr
boden m it Cystin als S-Quelle lieferten die beiden E lternstäm m e zurück. Diese wurden : 
ebenso zurückerhalten aus durch Überim pfung von H yphenspitzen dieses anscheinend 
neuartigen Sym bionten auf B ierw ürzagar sich ausbildenden unterschiedlichen Kolonie
sektoren. (Biochemie. J .  4 3 . 498—504. 1948. Manchester, Coll. of Technol.) 107.4340

R. E . Feen ey, J . A. Garibaldi und E . M. Humphreys, Nährbodenuntersuchungen bezüg
lich Subtilinbildung durch Bacillus subtilis. Eingehende K ohlenhydrat-, N-, S- u. P-Stoff- 
wechselunterss. in bezug auf W achstum  u. Subtilinprcduktion von sta tionär kultiviertem 
Bac. subtilis führen zur Angabe bes. geeigneter syn thet. N ährböden (Einzelheiten vgl- 
Original). — L anthionin (ein B estandteil des Subtilins) als Zusatz war ohne besonderen

E xp. S ta t.) 107.4320
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Einfluß. (Arcli. Biochemistry 17. 435—45. Ju n i 1948. A lbany, Calif., W estern Reg. Res. 
Labor.) 107.4340

Robert E. Feeney und John A. Garibaldi, Untersuchungen über den Mineralsalzbedarf 
des Subtilin bildenden Stam m es Bacillus subtilis. (Vgl. vorst. Ref. u. Arch. Biochemistry 
15. [1947.] 13.) Eingehende Unters, über den Einfl. des Mineralsalzgeh. u . von C itrat auf 
Wachstum u. Subtilinbldg. von sta tionär kultiviertem  Bacillus subtilis. K , Mg, Fe, Mn 
u. Zn sind unentbehrlich, wobei der Bedarf hieran fü r A ntibioticum bldg. höher als fü r das 
Wachstum ist. Rb kann  K  nur bzgl. des W achstum s ersetzen. — Der wahrscheinlich 
infolge auftretender Fällungen schädliche Einfl. von Ca u. Mg kann durch Citronensäure 
kompensiert werden (Einzelheiten vgl. Original). (Arch. Biochemistry 17. 447—58. Ju n i 
1918.) 107.4340

H. L. Fevold, K. P. Dimick und A .A . Klose, Isolierung von Subtilin aus T  auchkulturen- 
Weitgehende Reinigung des Subtilins, das von auf Spargelsaft- oder tcilsynthet. N äh r
boden, an der Oberfläche oder vor allem subm ers gewachsenem Bac. subtilis gebildet wird, 
erfolgt durch E x trak tion  des gesam ten Ferm entationsansatzes bei ph =  2 m it n -B u tano l; 
letzteres wird im Vakuum abgedam pft oder m it PAe. oder am besten durch Salzsättigung 
gefällt, die Fällung m it A. von Verunreinigungen befreit u. aus wss. Lsg. bei geeignetem 
Ph mit geeigneter Salzkonz, frak tion iert wieder gefällt. — Dialysierverss., fraktionierte 
Salzfällungen u. elektrophoret. Analyse ergeben weitgehende H om ogenität des Prod., das 
in einer E ndausbeute von ca. 50—60%  erhalten wird. (Arch. Biochemistry 18. 27—34. 
Juli 1948. Albany, Calif., W estern Reg. Res. Labor.) 107.4340

Jared H. Ford und Byron E. Leach, Actidion, ein Antibioticum aus Streplomijccs griseus. 
(Vgl. C. 1949. II. 984.) Bei der H erst. von Streptomycin  aus Streptomyces griseus wurde 
ein anderes Antibioticum  gefunden, das Vff. Actidion  (I) nannten. E s h a t im Gegensatz 
zum Streptomycin gegenüber B akterien wenig oder keine W irkung. Das Rohprod. wurde 
entweder m it Chlf. ex trah ie rt oder durch A dsorption an  Aktivkohle u. darauffolgende 
Eluierung m it 80% ig. Aceton gewonnen. Die Chloroform extrakte waren orangebraun oder 
intensiv grün gefärbt u. konnten  durch K ohle en tfä rb t werden. Nach Entfernung des 
Lösungsm. im Vakuum blieb ein orangeblau gefärbtes dickes Öl von moderigem Geruch 
zurück. Das Öl w irkt sta rk  hautreizend. Eine Reinigung wurde nach CRAIG, G o l o m b ic
u. Mitarbeitern (J . biol. Chemistry 161. [1945.] 321) bew irkt. Das dann m it 2 0 % ig. u.
sodann m it 60—100%ig. Aceton gewonnene E lua t h a tte  den F . 115—116,5°; aus 30% ig. 
Methanol, F . 115—117°. D urch Einw. von Essigsäureanhydrid en tstand ein biol. inak t. 
Acetat', auch das O xim  war unw irksam , dagegen besaß das Semicarbazon V»o der W rkg. 
von I, Die Zus. en tsprich t der Form el C15H 230 4N ; früher war die Formel C ^ H ^ O ,^  an 
genommen worden. Das Mol.-Gew. wurde nach RAST erm itte lt. Die T oxizität war bei den 
licrarten sehr verschied .; die Dosis letalis bei Mäusen (i. v.) betrug 150 m g/kg; bei Tauben 
subcutan 60 m g/kg; bei K aninchon 10 m g/kg; bei K atzen intraperitoneal 4 m g/kg; bei 
hatten su b cu tan '2,7 m g/kg, i. v . 2,5 mg/kg.

V e r s u c h e :  Isolierung von Bohactidion. Diese erfolgte durch Ansäuern m it H 2S 0 4 
(Ph =  2 ) un ter Zusatz von Kohle (N uchat) u. Celit u. anschließende E xtrak tion  des ab 
gesaugten Materials m it Aceton u. wss. Aceton. Das F iltra t wurde im Vakuum konz. u. 

as Konzentrat m it Chlf. ex trah iert. N ach erneuter K lärung wurde im Vakuum zum 
oirup eingedampft. H ieraus w urde durch Bzl. u. W. (vgl. LOG, SKELL u. M itarbeiter,
. ' Bacteriol. 52. [1945.] 610) das Bohactidion isoliert, das in äther. Lsg. durch Eingießen 
P • • ^ ann abgeschieden wurde. Aus A e.-PA e. K rystallc vom F . 112—115°. Die weitere 

eimgung erfolgte Chromatograph, durch Lösen in wss. Aceton. Das erhaltene Prod. ha tte  
en F. 113—115°; m ehrfach aus A m ylacetat u. 30% ig. Methanol um kryst. ergab es den 

?• l l ö . ä - m 0; [a] D25 =  — 3,0° (c =  10; M ethanol). Acetat, C^H^OsN. l g  I  wird in 
cm Essigsäureanhydrid durch Erw ärm en gelöst u. nach K ühlung m it 5 cm 3 Pyridin 

' CrS6u 7^’ nach Entfernung des Lösungsm. wurde der R ückstand aus Isopropanol n. dann 
pUrr glänzende B lättchen vom  F . 148—149°; [cx] D25 = - f  22°. — Oxim,
,,ls 21 aus Methanol, F . 203—204° (Zers.). Semicarbazon, C,6H 2B0 4N4 -H 20 ,  aus Me-
n  •“? ’ 182—183°. (J. Amer. ehem. Soc. 70. 1223—25. März 1948. Kalamazoo, Mich.,
Upjohn Comp.) 159.4340

von i  ̂  Rh-Blutgruppe. Zusammenfassende D arst. des Rh-Problem s. Mit Hilfe
,  , er®n "’ar es möglich, 7 verschied. Typen von Antigenen zu isolieren (m it der E nt- 

c ung eines weiteren is t zu rechnen). Die Vererbung erfolgt dom inant, die Vererbungs- 
aufgeklärt. Die meisten Transfusions-Rkk. u. Todesfälle finden durch 

u "typen ihre Erklärung. Aus dem Studium  über das R h-Syst. haben sich neue Er-
Pr.,ki ms?e äber die E rythroblastosis foetalis ergeben. (Aerztl. Forsch. 3. Arbeits- u.

ember. I —5 . 10/ 1. 1949 . Bevensen, K reis N eustadt, Rbg.) 457.4370
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Georgette Cordier, Jean Clavieras und Aziz Ounais, Versuche zur Im m unisierung gegen 
Geflügelpest. E s werden Verss. zur D arst. einer Vaccine gegen eine bis 1946 in  Tunesien 
unbekannte u. dam als spontan aufgetretene Geflügolpest geschildert. Durch Adsorption 
einer m it 2 % 0ig. Formol behandelten Virus-Lsg. an A ktivkohle oder durch Stabilisierung 
in Lanolin u. Vaseline wurde eine Vaccine erhalten, die durch In jektion  von 4 cm3/kg 
nach 14 Tagen eine gute Im m un itä t verleiht. Sie erwies sich nach 2 y ,  M onaten noch wirk
sam . (C. R. hebd. Séances Acad. Sei. 226. 1050—52. 22/3. 1948.)“ 321.4370

Rolf Knlppenberg, Über die bnktericide Wirkung des alkalißchen Holzextrnktes „Neolin“ . Zugl. ein Beitrag 
zur Waciistumsförderung durch Desinfektionsmittel in schwachen Konzentrationen. (34 gez. Bl. m. 
Tab.) 4° (Jlaschinenschr.) Kiel, Med. F ., Diss. v. 20/10.1948.

E4, Pflanzenchem ie und -P h y sio log ie .

Sigurd Olsen, Über die mögliche Beteiligung der Formaldehyd-Olef in-Reaktion am stoff
lichen A ufbau der Pflanzen. Vf. beschrieb früher (C. 1946. I. 725) die Formaldehyd-Ole- 
fin-R k., bei der z. B. Äthylen  m it Paraformaldehyd  (in Ggw. von Eisessig u. H 2SOs) in Tri- 
methylenglykoldiacetal übergeht. Das durch A bspaltung von CH3C 0 0 H  (durch wenig konz. 
H 2S 0 4) daraus gebildete Allylacelat kann die G lykol-Rk. nochmals erfahren usw., da 
jeweils durch CH3COOH-AbspaItung wieder eine D oppelbindung au ftreten  kann. Da 
die R eaktionsfähigkeit der Olefine anscheinend m it der Molokülgröße sink t, hört die 
K ondensationsm öglichkeit nach der 3. Stufe p rak t. auf. Der aufbauende C harakter der 
Rk. wird nun spekulativ  an einigen in Pflanzen sicher oder vielleicht vorkommenden 
Olcfinen u. Diolefinen veranschau 'icht, wobei außerdem  bekannte  physiol. R kk. angewandt 
werden (Abspaltung u. Anlagerung von K 20 , H g, O xydation). So käme m an von Vinyl- 
Gruppen zum charakterist. L actonring der H erzgifte, vom Allylalkohol zu den Desoxy- 
zuckern, von der Sorbinsäure zur Penicillinsäure usw. (Z. N atürforsch. 3b . 314—20. 
Sept./O kt, 1948. G öttingen, U niv., Chem. Inst.) 273.44C5

Allan H . Brown und James Franck, Über die Beteiligung von Kohlendioxyd bei der 
pholosynthelischen Wirksamkeit bestrahlter Chloroplastensuspensionen. (Vgl. FRANCK, Rev. 
mod. Physies 17. [1945.] 112). Die Chloroplasten w urden aus jungen T abakblättern  ge
wonnen u. in einer Lsg. von 0,3 Mol Saccharose u . 0,05 Mol Phosphatpuffer (pu =  5,9 
oder 8,4) suspendiert. In  den m eisten Verss. wurde bei 0° un ter anaeroben Bedingungen 
gearbeitet, die W rkg. des C 02 (als N a2C 0 3-Lsg. m it bekanntem  Geh. an UC) u. die gleich
zeitige Belichtung dauerten  5 M inuten. Im  Gegensatz zu früheren Ergebnissen wurden 
in diesen Verss. keine Beweise dafür gefunden, daß beträchtliche Mengen von C 02 durch 
isolierte Chloroplasten red. oder fix iert werden. W enn also die 0 2-Produktion  bei Ggw. von 
C 02 steigt, so kann dies n ich t als vollständiger photosynthet. Cyclus in  den Chloroplasten 
gedeutet werden. (Arch. Biochem istry 16. 55—60. Jan . 1948. Chicago. Hl., Univ., Dep. of 
Chem.) . 273.4470

C. R . Millikan, Antagonismus zwischen Molybdän und gewissen Schwermetallen bei der 
Pflanzenernährung. Die Fe-M angelsym ptom e, die durch  großen Ü berschuß an Mn oder 
anderen Schwermetallen in  gewissen Pflanzen (Flachs, Bohne, Tom ate u. a. m.) auftreten 
kennen, w urden durch  geringe Zusätze von Mo stark  gem ildert. Auch das Braunwerden 
der unteren  F laclisb lätter auf einem sehr sauren Boden konnte durch Anwendung von 
N IIM b ly b d a l  verhü te t werden. Die befallenen Pflanzen zeigten übernorm alen M n-G ehalt. 
(N ature [London] 161. 528. 3/4. 1948. Burnley, V ictoria, A ustralien, P lan t Re,s. Labor.)

273.4470
M. A. Mostafa und M. S. Naim, Förderung der B ildung von Adventivwurzeln durch 

Stoffwechselprodukle von Pilzen. Vff. fanden bei Verss. m it anderer Zielsetzung, daß wss- 
E x trak te  von Fusarium  lycopersici u, F. vasinfectum  Stoffe enthielten , die bei ab
geschnittenen Zweigen von Tom aten die Bldg. von A dventivw urzeln verursachten. Der 
zw eitgenannte E x tra k t w irk te  ebenso auf Zweige der Baumwolle. (N ature [London] 162. 
575—76. 9/10. 1948. K airo, Fouad I. U niv., Fac. of Sei.) 273.4485

W . Brown, F . T. Brooks und F. C. Bawden, Diskussion über die Physiologie der Wider
standsfähigkeit der Pflanzen gegen Krankheilen. I. M itt. Physiologie des fakultativen Para- 
sitentyps. I I . M itt. Wirlsresislenz gegen Pilze, hauptsächlich in  bezug a u f obligate Parasiten-
I I I .  M itt. Einige Wirkungen der Physiologie der Wirtspflanze a u f die Resistenz gegen Virus
arien. Zusammenfassende Berichte über den Stand der Forschung in bezug auf die 3 ge
stellten  Themen. (Proc. Roy. Soe. [London], Ser. B 135. 171—95. 1/6. 1948.) 273.4490

P . W . Brian, Mary Jamieson und J. C. MoGowan, Toxizilä l von Sulfhydrylverbindungen 
gegen Samen. Vff. untersuch ten  das Verh. verschied. Sulfhydryl-'Verbb. gegen Weizen 
während der ersten 4 Tage der Keim ung. Mehrere Stoffe zeigten geringe hemmende 
W rkg., nur Thioessigsäure u. K-Methyldithiocarbonat zeichneten sich durch hohe Toxizität
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aus. Ein genauer Zusamm enhang zwischen hemmender W rkg. u. ehem. S truk tu r w ar noch 
nicht zu finden. (N ature [London] 162. 780.13/11.1948. W elwyn, H erts., Im p. Chem. Ind. 
Ltd., Butterwick Res. Labor.) 273.4495

N. I. Soharapow, Pflanzenchcmlstnus und Klima. Alma-Ata. 1048. (110 S.) 7 Rbl. 50 Kop. [in russ. Sprache].

E5. Tierchem ie und -physiologie.
Udo Köhler, Zur Herzwirkung der Sexualhormone. Vf. berichtet über tierexperim en- 

telle Beobachtungen, die 1944 an weißen L aboratorium sratten (Gewicht 10 0—200 g) 
beiderlei Geschlechts vorgenommen wurden. Die Aufnahme der Spannungskurven erfolgte 
im Evipanschlaf (1 cm 3 Evipan-N a-Lsg. auf 100 g Tier) m ittels N adelelektroden m it einem 
Universal-Elektrokardiographen. N ach Aufnahme der EK G  wurden die Tiere k astrie rt; 
vier Wochen danach fand sich als einzige V eränderung regelmäßig eine QT-Verlängerung, 
die sich 4 Tage nach täglicher In jek tion  des geschl'echtskpezif. Hormons (10 mg Tesloviron 
bzw. 1 mg Progynon ß  oleosum in 4 Tagen) wieder zurückbifdete. In  späteren Studien 
über die W irkungen von Vitam in B, fand Vf, regelmäßig nach K astration  die QT-Ver- 
längerung wieder, die übrigens auch auf Aneurin schwindet. Die QT-Verlängerung rea
gierte um so schlechter auf die H orm onbehandlung, jo später diese nach der K astration  
einsetzte. Daraus schloß Vf., daß  offenbar sehr bald kompensierende R egulationen ein
setzten, wobei der N ebennierenrinde eine besondere Bedeutung zukom m t. W eiter konnte 
im Laufe mehrerer Jah re  festgestellt werden, daß die Sexualhormone bei degenerativen 
Myokardschäden oft gu t wirken, w ährend sie bei entzündlichen, m eist auch, bei H erz
klappenfehlern, gewöhnlich enttäuschen. Bei Anwendung von Digitalis wurde eine Spar- 
wrkg. des Testovirons beobachtet. (K lin. W schr. 26. 602—03. 1/10. 1948. Chemnitz, 
Kiichwald-Krankenhaus, Innere K linik.) 160.4559

P. de Muro und E. Pulitano, Das Auftreten von Ilerzslörungen nach wiederholten I n 
jektionen von Testosteronpropionat und von Hodenextrakten. Vff. injizierten Kaninchen 
beiderlei Geschlechts subcutan  pro Tag 10 mg Teslosteronpropionat für eine Dauer von 
7 Tagen. Nach Tötung der Tiere zeigen die mkr. H erzschnitte starke Degeneration der 
Vakuolen. Außerdem zeigen sich ausgesprochene Gefäßerweiterungen, arterielle B lu t
überfüllung sowie kleine häm orrhag. H erde. Diese Veränderungen waren ausgeprägter im 
linken Ventrikel, während sie in der rechten K am m er nachweisbar waren. Die gleichen 
Erscheinungen tra ten  bei In jektion  m it H odenextrakten  auf. (A thena T Rass. mens. Biol., 
Clin. Terap.] 14. 37—38. März/April 1948. Rom a, U niv., Is titu to  di Clin. Med. e Terapia 
Med.) 160.4559

Max Aron, Claude Aron und Jean Marescaux, Die Stimulierung des Ovariums durch 
Follikulin. Die Rolle der H ypophyse bei diesem Vorgang. Verabreicht man an Meerschwein
chen eine Injektion von östradiolbenzoal (50—10000 I.E .), so t r i t t  zwischen 24 u. 48 Stdn. 
sowohl bei reifen als auch bei unreifen Tieren entsprechend der verabreichten Dosis H yper
trophie u. Hyperplasie der G ranulosa der Follikel ein. Diese H yperplasie is t durch eine 
lebhafte kinet. A k tiv itä t ausgezeichnet. Diese Ergebnisse stehen zu Parallelverss. bei 
Patten in Beziohung. Bei In jektion  an  Tieren (1000—2000 I.E . des Hormons), denen die 
Hypophyse en tfern t wurde, verändern sich die Follikel m it großem u. m ittlerem  D urch
messer kaum, die eine Im perforation erleiden. Die kleinen Follikel m it einem Durchmesser 
von 300—400 /i verhalten sich genau wie bei den n. Tieren. Das Follikulin  erregt also 
nicht nur eine ovarielle S tim ulation wie beim n. Tier, cs ist auch in der Lage, die Un
versehrtheit der großen u. m ittleren Follikel aufrechtzuerhalten: es muß ein Mitwirken 
der Hypophyse in  B etrach t gezogen werden. (C. R. hebd. Séances Acad. Sei. 226. 434—36. 
2/2.1948.) 160.4559

H. Munro Fox, Das Hämoglobin von Daphnia. Die Verss. erfolgten m it 3 A rten von 
Daphnia [D. magna, D. pulex  u. D. obtusa). Durch im B lut gelöstes Hämoglobin (I) ist 
Uaphnia (II) oft ro t oder rosa gefärbt, vor allem die in Teichen lebenden Tiere. Die Färbung 
er gleichen A rt kann in verschied. Gewässern u. auch im gleichen Gewässer zu verschied, 
eiten variieren. Das einzelne Individuum  kann seinen I-Geb. in wenigen Tagen stark  

ändern, u. zwar in gu t durchlüfte tem  W. ganz verhören, in 0 2-armcm wiedergewinnen, 
rl10 e des I'U eh . scheint n ich t von der G üte der N ahrung u. n icht von der Menge 

os Chlorophylls jn der N ahrung abzuhängen. Die Faeces von E nten  bew irkten erhöhte 
-Bldg.; doch es ist nicht klar, ob dieser Einfl. spezif. ist. Die D arm -Fl. von II en thä lt 

ein reversibel oxydierbares IIämochromogen in Lösung. Da es der I-Menge proportional 
u tritt, könnte es die Ausscheidungsform des I sein. Andrerseits weist die Tatsache, daß 
ine der Ausscheidungsdrüsen von II m anchm al große Mengen I en thält, auf die Möglich- 

f ; *“ ?> daß I unverändert ausgeschieden w ird. Aus Inaktivierungsverss. des I in II 
Lu) geht hervor, daß der F arbstoff keinerlei A tmungsfunktion besitz t: behandelte
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ü. unbehandelte Tiere h a tten  gleiche Lebensfähigkeit. Auch in  parthenogenet. E iern von 
II is t I enthalten , ohne nachweisbaren Einfl. auf die späteren  Entw icklungsstadien des 
Em bryo zu haben (Vergiftung m it CO!). Auffallend is t die völlige Abwesenheit von I in 
befruchteten Eiern. Vf. w irft die Frage auf, ob I  in  der Entwicklungsgeschichte zunächst 
(wie bei II) als zufälliges Stoffwechselprod. en tstand u. erst später wegen seiner reversiblen 
O xydierbarkeit von gewissen Tieren benu tz t wurde. (Proc. Roy. Soe. [Londonl, Ser. B
135. 195—212. 1/6. 1948. London, U niv.. Bedford Coll.) 273.4572

Johannes May, Zur Frage der Pseudohämoglobinc. N ach Selbst- u. Tierverss. mit 
aku te r u. chron, CO-Vergiftung verläuft die B lut-C O -H äm oglobin/Zeitkurve u. die 
K urve der H em m ung der Fe-A bspaltung (die nach BARKAN, K lin. W schr. 1937.
1265 sich auf sogenanntes Pseudohämoglobin beziehen soll) parallel, wobei nur infolge 
unterschiedlicher Em pfindlichkeit u. M eßmethodik beide K urven die Abscisse nicht zur 
gleichen Zeit erreichen. H iernach dürften  Pseudohämoglobine im  B lu t n ich t existieren, 
worauf auch schon die Abhängigkeit der Fe-A bspaltung von der Blutkonz, sowie ihre 
Inkonstanz beim gleichen B lut hinweisen. — Die Menge des sogenannten „leicht abspalt
baren“  Fe soll abhängig sein von einem Oxydationsvorgang am H äm oglobin, der sich, wie 
auch die H em m ung der Fe-A bspaltung durch CO, nur in  vitro vollzieht. (Biochem. Z. 319.
222—27. 1949. D ießen, Ammersee.) 107.4572

Irving M. London, David Shemin und D. Rittenberg, Die in  vitro-Synthese von Häm 
in  den menschlichen Erythrocyten hei Sichelzellenanämie. Unterss. an E rythroey ten  von 
Personen, die an  Sichelzellenanämie (I) e rk rank t waren, ergaben ein Verschwinden von 
H äm  aus dem  peripheren B lut, ein Befund, der sich bei n. Personen n ich t einstellte.
Der U nterschied in  den Beobachtungen kann in  der zufälligen Zerstörung der Erythro
cyten bei I  oder in  der entsprechenden Synth. u. Spaltung von H b bei I-Fällen liegen.
Da Glykokoll (II) für das P rotoporphyrin  des Hb als N -Bildner bzw. Vorläufer an
genommen wird, werden K ranke m it I m it durch 15N m arkiertem  II behandelt. Das 
isolierte H äm  h a tte  bedeutende Mengen an  m arkiertem  N, was eine in v itro-Synth . von 
H äm  aus II bedeutet. Dieser Fall t r i t t  aber nur bei I ein. (J .  biol. Chem istry 173. 797 bis 
798. April 1948. New York, Columbia Univ., Dejj. of Med. and Biochem.) 160.4572

David Shemin, Irving M. London und D. Rittenberg, D ie in  vitro-Synthese von Häm 
aus Glycin durch kernhaltige Erythrocyten. E s konnte an  Verss. bei R a tten  u. Menschen 
gezeigt werden, daß  Glycin (I) vornehm lich fü r den Aufbau des Protoporphyrinmol. ,
des Hb verw endet wird. Da H b in den kernlosen Säugetiererythrocyton normalerweise 
vor dem V erlust des K erns gebildet w ird, untersuchen Vff. die Fähigkeit der kernhaltigen 
E ry throcy ten  im peripheren B lut der E n te  zur Synth. von H äm  in  vitro. Durch Gaben 
von I  m it m arkiertem  1SN konnte dieser Nachw. e rb rach t werden, u. Vff. wollen die 
in v itro-Synth. auf Eiweiß u. Nuclcinsäuren anwenden. ( J . biol. Chemistry 173. 799—800. 
A pril 1948.) , 160.4572

Fritz Knüehel und Irmgard Ganter, Eine Methode zur gleichzeitigen Bestimmung des |  
Gerinnungsablaufs und des Fibrinogens. Vor einiger Zeit gaben E b b e c k e  u . KNÜCHEE 
(C. 1 9 4 0 .1. 2667) eine photom etr. Meth. zur Erfassung des G erinnungsablaufs an, die eine 
kurvenm äßige Verfolgung des gesam ten Gerinnungsablaufs zuließ. Die M eth. wurde aus
gebaut u. so vereinfacht, daß sie sich auch als klin. B estim m ungsm eth. bew ährt hat. 
Gleichzeitig wird eine quan tita tive  Schätzung des Fibrinogens bzw. des bei der Ge
rinnung ausgeschiedenen Fibrins erm öglicht. Als App. diente ein PULFRICH-Photometer 
oder Leifo bzw. ein E lektrophotom eter, das gegebenenfalls selbst gebaut werden kann. 
Einzelheiten der Meth. vgl. Original. Der w ichtigste U nterschied gegenüber der früher 
angegebenen M eth. is t der, daß n ich t nu r ein von Meth. zu Meth. wechselnder Zeitpunkt 
im Gorinnungsablauf bestim m t w ird, sondern der gesam te G erinnungsablauf erkannt 
worden kann. Zur Fibrinogen-Best, wurde die Meth. von H o w e  (J . biol. Chemistry 49- 
[1921.] 93. 109) angew andt. (Klin. .Wschr. 26. 557—58. 15/9.1948. K arlsruhe, Stadt-, 
K rankenanstalten , I I .  Med. K linik.) 160.4572

Roger Auvergnat, Antoine Baisset, Louis Bugnrad und Louis C. Soula, Veränderungen 
des osmotischen Druckes der Cerebrospinalflüssigkeit im  Zusammenhang m it osmotischen Ver
änderungen des Blutes. W erden NaCl-Lsgg. narkotisierten H unden i. v. injiziert, zeigen 
sieh charak terist. Beziehungen zwischen Blut- u. L iquordruck sowie dem  osmot. Druck 
des Blutes u. dem der Cerebrospinalflüssigkeit. Bei Applikation hypolon. (0,45%ig-l 
NaCl-Lsg. ste ig t der mechan. L iquordruck etw as an , der B lutdruck bleibt unverändert.
Der osmot. D ruck von B lu t u. L iquor sink t geringgradig ab , der des B lutes etw as stärker 
als der des Liquors. D er leichte A nstieg des mechan. L iquordrucks b a t seine Ursache 
wohl darin , daß  die hypoton. F l. zuin Teil in  den L iquor w andert. Das Absinken des osmot- 
Drucks is t eine,, Folge der V erdünnung von B lu t u. L iquor. N ach In jek tion  hyperlon. 
(10% ig.) NaCl-Lsg. sink t der B lutdruck kurz ab , steig t dann über das Ausgangsniveau
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an, um langsam zu diesem wieder zurückzukehren. Der L iquordruck dagegen steigt 
unmittelbar post in j. an, um dann im Verlauf von 2—3 Min. u n te r den Ausgangswert 
abzusinken. Der osm ot. Druck ste ig t sowohl im B lut wie im Liquor beträchtlich  an. 
Werden gleichzeitig beide N ieren des Versuchstieres ausgeschaltet, so h ä lt diese Steigerung 
länger an. Der Abfall des mechan. L iquordrucks is t dadurch bedingt, daß aus dem Liquor 
an das hyperton. B lut W. abgegeben wird. Ob der Anstieg des osmot. L iquordrucks allein 
durch diesen W asserentzug bedingt is t, oder ob NaCl zusätzlich vom B lut in  den L iquor 
wandert, läßt sich n icht entscheiden. — Die In jektion  isoton. Lsg. (0,9% ig. NaCl) läß t 
den osmot. Druck unbeeinflußt. Bei unverändertem  B lutdruck ste ig t der mechan. L iquor
druck fortlaufend an. Dieser Anstieg soll durch  erhöhte Liquorsekretion bedingt sein, 
deren Ursache die zugeführte physiol. NaCl-Lsg. ist. Die Ergebnisse ergänzen bekannte 
Befunde, nach denen das Gehirn-Vol. durch i. v. In jektion hypoton. Lsgg. vergrößert, 
durch hyperton. Lsgg. verkleinert wird. (J . Physiol. [Paris] 40. 111—21.1948. Toulouse, 
Univ., Labor, de Physiol. e t de Physique.) 484.4578

T.B. Heaton und G. M. Robinson, Biologische Eigenschaften einer aus Weizen isolierten 
Substanz und des Oxymethylfurfuraldehyds. Aus Weizen konnte m it 80% ig. A. eine Sub
stanz extrahiert werden, die das W achstum  junger R atten  sofort hem m te; die W rkg. 
hörte auf, sobald der Stoff n ich t m ehr täglich gefü ttert wurde. Ähnliche A ktiv itä t zeigte 
Oxymethylfurfuraldehyd (2 mg pro Tag ), wie auch das ziemlich unlösl. Polym ere dieser 
Verb., das beim Stehenlassen spontan aus ih r en tstand . Bei Verwendung größerer Dosen 
für Ratten m it WALKEit-Careinom wurde ein Rückgang der Tumoren innerhalb einer 
Wocho beobachtet, ohne daß  das Körpergew icht abnahm . (N ature [London] 162. 570. 
9/10.1948. Oxford, Univ., Dep. of Phannacol., and Dysön, Perrins Labor.) 273.4584 

W. F. Raymond, Bewertung der Weidekräuler. Verss. m it H eufütterung zeigten, daß 
folgender Zusammenhang b es teh t: %  N der N ahrung =  0,795 X % N in den aschefreien 
Faeces + 0 ,1 4 . Da der N-Geh. der N ahrung proportional ihrem N ährw ert is t, lassen sich 
mit dieser Beziehung Schlüsse auf die aufgenommono N ahrung ziehen. Längeres Ver
weilen auf der gleichen Weide zeigte dauernde Abnahme des N ährwertes der N ahrung, 
da dio Tiere zunächst die wertvolleren Teile der Pflanzen fraßen; bei jeweiligem Übergang 
auf frisches Weideland stieg der N -Geh. der Faeces jedesmal beträchtlich an. (N ature 
[London] 161. 937—38. 12/6. 1948. S tratford on Avon, Grassland Im provem ent S tat.)

273.4580
J. Tosic und R . L.M itchell, Die Konzentrierung von Kobalt durch Mikroorganismen und 

die Beziehung zum Koballmangel bei Schafen. Fütterungsvorss. an Schafen wurden m it 
Co-armem Heu u. Zusätzen von rad ioak t. Co vorgenommen. Die Mikroorganismen der 
Verdauungsorgane nahm en Co auch aus einer Co-armen Umgebung auf u. reicherten es 
auf das 3—5facho an. Jedoch blieb ih r Co-Geh. weit un ter dem n. ernährter Tiere. Es 
Kt noch nicht geklärt, ob die Co-Mangelerscheinungon bei W iederkäuern prim , zurück
zuführen sind auf den zu geringen Co-Geh. der W irtstiere, ihrer Mikroorganismen oder 
beider. Vff. erinnern an  den Co-Geh. (ca. 4% ) des kryst. Anämiefaktors. (N ature [Lon
don] 162. 502—04. 25/9. 1948. Bueksburn, Aberdeenshire, R ow ett Res. Inst., u. Aber
deen, Craigiebuckler, Macanly Inst, for Soil Res.) 273.4580

J. N. H unt und W . R . Spurreil, Die Wirkungen von Zucker au f denVerlauf vonVersuchs- 
mahlzeiten aus Haferschleim. Glucosezusatz zu Magenversuchsmahlzeiten verm indert die 
nciditäl dos M ageninhalts u. verzögert die Entleerungszeit. Vff. untersuchten die en t
sprechenden W irkungen verschied. SaccAarose(I)-Konzz. von Haferschleimmahlzeiten. 
Gesunde Männer u. Frauen erhielten am Morgen, über Zeiträume bis zu 18 Monaten 
unweg, ca. 0,5 L iter Haferschleim m it wechselnden Mengen I. Jeweils nach 15 Min. 
wurden kleine Proben des M ageninhalts entnom m en u. m it 0 ,lnN aO H  gegen Phenol
phthalein titr ie rt (Gesamtaciditäl). Die E ntnahm e endete, wenn eine Probe keine Blau- 
arbuiig mit Jod mehr zeigte. Die Spanne bis zu diesem Z eitpunkt war die ,,Entleerungszeit‘ • 
- Versuchsmahlzeiten bei 9 Personen wurden ausgewertet. I-Zusatz verm inderte während 
er ersten Stde. die A cidität des M ageninhalts. Anschließend fiel sie bei einem Teil der 
ersuchspersonen noch ab u. stieg beim anderen an. Jedoch w ar der Verlauf fü r jede Person 

"'ahrend der Versuchsdauer einheitlich. 12—25 g I-Zusatz verringerte die Entleerungs- 
zeit, ioo g erhöhten sie w esentlich. Deutungsm öglichkeiten der I-W rkg. werden disku- 

V erner weisen Vff. auf den diagnost. W ert der Versuchsmahlzeiten bei Magen- 
gescl wür u. Dyspepsie sowie bei neurolog. Störungen hin. (J . Physiology 107. 245—50.

111 19« .  Guy’s H ospital Med. School.) 415.4594
P* Neish, Fluorensloffwechsel des Kaninchens. Als weiteres Beispiel (vgl. z. B. 

mELSCHowsKY, Biochemie. J . 39. [1945.] 287) dafür, daß die biol. H ydroxylierung eines 
-Stoffs an der Stelle der Sulfonierung in  v itro  erfolgt, wurde nach V erfütterung von 

nuoren (I) an Kaninchen in deren H arn  gefunden: 2-Oxyfiuoren  (II) (durch A therextrak-
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tion nach Alkalisieren identifiziert in Substanz u. als M ethyläther; F arb -R k . im Harn 
m it p-Dim ethylaminobenzaldehyd) u. I I -Glucuronid, ClsH 180 7, durch Ä therextraktion des 
angesäuerten H arns nach E ntfernung von II, aus W. feine lange Nadeln, F . 214—215°, 
m it 1, 1,5 oder 2 K rystallw asser. — Nach V orfütterung von II wurde dieses unverändert 
im H arn wiedergefunden ohne Anzeichen einer wesentlichen K upplung m it Glucuron- 
säure. Im  K ot der K aninchen wird nur wenig, wenn überhaupt, I  wieder ausgeschieden1, 
Derivv. konnten  hierin n icht gefunden werden. I u. II werden vom K aninchen gut ver
tragen. (Biochemie. J .  43. 533—37. 1948. Sheffield, Univ.) 107.4590

Valentin Köhler, Karlheinz Aberg und Ernst J. Schneider, Das Verhalten der Lipoid- 
fettsäureester bei Glucosebelastung. Bei der Feststellung der Teilnahme der Nebennieren 
am Zuckerstoffwechsel konnte nach V erfütterung von Sacchariden eine Senkung des, 
Cholesterinwertes in den Nebennieren gefunden werden. Diese .Erscheinung fä llt zeitlich' 
m it der Glykogenbldg. in  der Leber ca. einige Stdn. nach Zuckergabo zusammen. Es 
bestehen wohl in der präglykogenet. Phase Beziehungen zwischen der stoffwechselakt. 
gewordenen Glucose u. dem F ettum satz , die allein sich schon in  der initialen Senkung 
des respirator. Q uotienten äußern  kann. Vff. untersuchten das Verh. der I.ipoidester bei 
einem Glucosereiz zum Fettansatz . Die besten Ergebnisse erhält m an bei oraler fraktio
nierter Gabe von Traubenzucker. Nach Ü b e rtr itt des Zuckers in das B lu t sinken Chole
sterinester u. Phosphatidester im B lut deutlich ab. Die Esterverm inderung war stets 
größer als die Abnahme des gesam ten Cholesterins. E s is t anzunehm en, daß  eine initiale 
M ohrverbrennung in dem Stadium  der „spozif. dynam . K ohlenhydratw rkg.“  stattfindet, 
selbst wenn die E sterw erte ansteigon. (Klin. W schr. 26. 602. 1/10. 1948. W ürzburg, Univ., 
Med. K linik.) 160.4596

Alwin Diemcr, Zum Problem des Blutabbaus. (61 gez. Bl. m. grnpli. Darst.) 4 ° (Maschlnenscbr.) Heidelberg,
Med. F., Diss. v. 18/12.1947.

Alfred Hotiol, Vitamine und Vitaminpräparate. Gewinnung, Synthese und Verarbeitung, dargest. auf Grund
der Patcntlltcratur. Berlin: Arbeitsgemeinschaft med. Verlage; Berlin: Sacngcr. 1949. (432 S.) DM 39,-.

Ea. Pharm akologie. Therapie. Toxikologie. Hygiene.
Rudolf Ehrenberg, Zur Therapie vom Blute aus. Vf. berichtete über eine Beobachtung, 

die 20 Jah re  zurückliegt. W enn man einem Tier eine Lsg. in travenös injiziert, die ein Radio
elem ent (Thorium B) en th ä lt, so is t nach wenigen Min. die strahlende Substanz (elektro- 
m etr. bestim m t) bis auf wenige Prozente aus dem B lu t geschwunden. W enn man aber 
die Lsg. in v itro  m it dem frisch entnom m enen B lut des Tieres m ischt u. dann injiziert, 
sind nach 10 Min. noch ca. 90%  der Strahlung im B lu t nachweisbar u. klingen erst in 
S tdn . bis auf einen längere Zeit konstan t erhaltenen W ert ab. Die B indung an Blutinhalts
teile kann m an w eiter verfestigen, wenn m an dem Blutlösungsgemisch ein das inakt. 
Iso top des Radioelem entes fällendes Anion zusetzt. Bei Thorium  B is t Sulfid-Ion am wirk
sam sten. Man kann auch auf diese Weise ein therapeu t. intendiertes K ation (bei Thorium B 
z. B. Ca) längere Zeit im B lut halten u. d o rt oder von d o rt aus wirken lassen. (Klin. 
W schr. 26. 602. 1/10. 1948. Göttingen.) 160.4606

L. N. Maschkilleisson, Penicillin in der Dermatologie. Der russ. Dermatologe POLO- 
TEBNOW h a t bereits Ende des vorigen Jah rh u n d erts  V erbände m it frischem grünem 
Schimmel gem acht u. dam it gute Erfolge bei Geschwüren (Furunkulose u. luet. Ülcera- 
tionen) erzielt. — Vf. behandelte 523 H autkranke m it Penicillin  (I) (150 intramuskulär, 
359 lokal u. 14 per os). D arunter befanden sich Furunkulosen, schwere chron. Pyodermien, 
Im petigo, P ilzhauterkrankungen, Lupus u. L  ishmaniosen. Die Gaben betrugen 400 000 
bis 4000000 E inheiten. G ute Erfolge erhielt man bei Furunkulose u. Hydroadenitiden, 
u. zwar auch bei schwerer, lebensbedrohender G esichtsfurunkulose. Bei chron. Formen 
w aren Rückfällc n icht selten. E ine nur langsame u. nicht im mer sichere Bessorung er
zielte m an bei chron. Pyoderm ie u. Sykosis. I  versagte bei Akne conglobata. Ausgezeich
net war die Wrkg. beim exsudativen E rythem . Beim Lupus u. bei Pilzerkrankungen 
keine Erfolge. E ine Besserung konnte bei Leishmaniosen u. Erysipel erzielt werden. 
Die I-Menge, die bei einer in tram uskulären  In jektion  die H au t des P atien ten  erreicht, 

( is t sehr gering.- Die E itererreger werden durch diese Mengen nich t abgetö tet, sondern 
nur in ihrer P athogen ität abgeschwächt. Lokal wurde I in  Form  von Umschlägen, Salben, 
Lsgg. u. als Pulver verwendet. Die I-Salbe erwies sich bei den verschiedensten bakteriellen 
H auterkrankungen als sehr w irksam (Besserung innerhalb von 1—3 Tagen). Es wird 
empfohlen, die I-Salbe n icht länger als eine Woche zu gebrauchen, da sonst stärkere Reiz
erscheinungen ein treten . Die Verwendung per os war auch bei sehr großen Dosen ohne 
oder nur von unbedeutender W irkung. (BecTHHK BeHepoJiorHH n^epmaTOJforHU [Nachr. 
Venerol. Dermatol.) 194S. Nr. 6. 37—44. Nov./Dez. Zent-r. D ermatol.-Venerol. Inst, des 
M inist, fü r Gesundheitswesen der U dSSR.) 424.4619
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S. N. Grshebin, Erfahrungen m it Penicillinbehandlung bei eitrigen Hauterkrankungen. 
Es wurden 10 H autfurunkulosen, 13 Streptokokkenpyoderm ien, 6 H ydradenitiden, 
16 Mikrobenekzeme, 3 Abseesse u. 1 K arbunkel m it Penicillin  sowohl paren teral wie 
äußerlich behandelt. Die Erfolge waren durchweg gut. E s genügten kleine Mengen von 
70000—560000 (beim K arbunkel) E inheiten. Bef Furunkulose, K arbunkeln  u. H ydra- 
denitiden reichte die lokale Behandlung allein nicht aus. Die Salbe hä lt sich bis zu 48 Stdn. 
(in der Kälte aufbew ahrt) unverändert. (B ccthuk  B enepojioriin ii ,I(epMaTOJiorHH [Nachr. 
Venerol. Dermatol.] 1948. Nr. 6. 54—55. Nov./Dez. Bad Sotschi-M atzesta, S talin-Inst., 
Klinik für H autkrankheiten.)' 424.4619

Je. D. Aschurkow und M. G. Bukina, Penicillin bei der Behandlung verschiedener Fälle 
von IJauterkrankungen. Vff. haben 102 K ranke im A lter von 20—30 Jahren  in tram uskulär 
mit Penicillin (I) behandelt. E s w urden innerhalb von 3 Tagen 500000 O.E. verabreicht. 
Außerdem wurde I-Salbe verw endet. I h a t sich gu t bew ährt bei Furunkulose, bei Im petigo, 
bei Sykosis, bei Akne u. bei Salvarsanderm atitiden. Auch bei einem Fall von Erfrierung
з. Grades beider Ohrmuscheln konnte m it 600000 O.E. in tram uskulär u. gleichzeitiger 
Anwendung der I-Salbe eine H eilung innerhalb von 5 Tagen erzielt werden. (B ccthhk  
Benepojioriin H^epMaTOflorHH [N achr. Venerol. Dermatol.] 1948. Nr. 6. 50—51. Nov./Dez.)

424.4619
W. I. Pawlowa, Zwei m it Penicillin behandelte Fälle der Ilautaktinomykose. Eine 

40jährige Patientin  m it seit 9 Jah ren  bestehenden A ktinom ykoseknoten auf dem Halse
и. Rücken erhielt 2000000 O.E. Penicillin. Es konnte eine nur vorübergehende Besserung 
des Prozesses erzielt werden. E ine 53 jährige Patien tin  litt seit 4 Jah ren  an Aktinomykose 
im Bereiche des rechten Gesäßes. Sie erhielt 4500000 O.E. Penicillin. Eine nur geringe 
Besserung des Befundes konnte erreicht werden. (BecnuiK  BeHepoJiorim h ,I(epMaTOJiorHH 
[Nachr. Venerol. Dermatol.] 1948. N r. 6. 52—54. Nov./Dez. Leningrad, Frauenderm atolog. 
Klinik.) 424.4619

W. M. Kreinin, Eine erfolgreiche Behandlung des Erythema chronicum migrans annulare 
rml Penicillin. E ry them a chronicum m igrans annulare kom m t in  der P rax is häufiger vor, 
als es diagnostiziert wird. Die E rkrankung ist in  der Regel die Folge eines Zeckenbisses. 
Man nimmt an, daß die Speicheldrüsen der Zecken ein spezif. thermolabiles Gift en thalten , 
das bei Tieren eine allg. In tox ikation , bei empfindlichen Menschen das E rythem  hervor
tun. Bei einem 25 jährigen P atien ten  haben 800000 O.E. Penicillin  (innerhalb von 4 Tagen 
verabreicht) das E rythem  völlig behoben. (B ccthhk  BeiiepoJiorHH h ^epvaTOJiorm i 
[Nachr. Venerol. Dermatol.] 1948. Nr. 6. 51—52. Nov./Dez. Moskau, Poliklinik der Gar
nison.) 424.4619
... ®s- Ljachowitzki, Kombinierte Behandlung der Gonorrhöe des M annes m it Sulfa-
iftiazol und subtherapeutischen Penicillindosen. Die V erstärkung der Penicillin  (I)-W irksam
keit gegenüber gram positiven K okken durch Sulfalhiazol (II) is t bekannt. 77 Gonorrhöe- 
, ™n"c' die vorher ohne Erfolg m it Sullonamiden behandelt wurden, erhielten alle 3 bis 

s * 8 H  Per os u. alle 3 Stdn. 25000 E inheiten I intram uskulär. Insgesam t erhielten 
sie 5,0 g II und 50000 Einheiten I. B i 69 K ranken verschwanden die Gonokokken, bei den 
meisten bereits innerhalb von 3 Stdn. nach dem Beginn der Therapie. Von 13 kompli- 
f1? , 11 ^dllen genasen 12. Der bakterienfreie Ausfluß hielt sich noch 2—7 Tage. Die 
okalßn Veränderungen der Schleim häute hielten noch monatelang an. Von den 8 K ranken 
ie nicht ansprachen, konnten 7 m it höheren I-Gaben geheilt werden. (BecraiiK BeHepo.no- 
nii it /fepMaTOJiornii [Nachr. Venerol. Dermatol.] 1948. Nr. 6. 44—48. Nov./Dez. Moskau, 
entr. Dermatol.-Venerol. In s t, des Minist, für Gesundheitswesen.) 424.4619

h M ^sofronowa, Erfahrungen m it Penicillintherapie bei Frauengonorrhöe. Vf. be- 
, eite 295 8onorrhöekranke F rauen . 221 konnten bis zum Bericht als gesund ent- 
ß„s W e r d e n - 23 von diesen wurden vorher ohne Erfolg m it Sulfonamiden behandelt, 
eri • i f n an aku ter- 152 an  chron. Gonorrhöe. 11 der Frauen waren schwangei. Die K ranken 
Dielt n a|',e 2—2 Stdn, 50000 E inheiten  Penicillin, insgesamt 200000 (4 Injektionen), 
ceh  ̂ ndlunß wurde gu t vertragen, ein kleinerer Teil der Behandelten fieberte vorüber- 
cino ■ die Sbhwangeren vertrugen die Behandlung gut. Die akuten  Erscheinungen 
Ad ltmcrha'b weniger Tage bis zu 2 Wochen zurück. Die entzündlichen Prozesse der 
M itM ^ v°rlan8ten eine zum Teil monatelange N achbehandlung m it lokalen u. allg. 
der T n’ rsa8er ergaben sich bei ca. l/4— l/ 5 der K ranken. Die gleichzeitige Verwendung 
Reu rnmuntherapie (Gonovaccine) u. Sulfonamide erhöhte die. Zahl der Erfolge. (BeCTHHK 
Lcnr„P0JISril“  11 f lePMaTOJiorni|[Nachr. Venerol. Dermatol.] 1948. Nr. 6. 5 6 -5 8 . Nov./Dez.

grad, 11 . Ambulanz für .H aut- u. Geschlechtskrankheiten.) 424.4619

19 K A," St“dnitzyn, Penicillin in der Syphilisllterapie. Schon in den siebziger Jah ren  des
nmunderts haben die russ. Gelehrten M a n a s s e in  u . POLOTEBNOW über die bak-

67
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terienhem m enden Eigg. des grünen Schimmels berichtet. METSCHNIKOW u . L e b e d i n s k i  
untersuch ten  die therapeu t. Eigg. des Penicillins  (I). Die Meth. der I-Therapie der Lues 
is t noch nicht genügend ausgearbeitet. Die D auer der Eimv. auch von niederen Konzz. 
des I auf die E rreger is t entscheidend für den therapeut. Erfolg, u. zwar auch gegen die 
bes. w iderstandsfähigen Stäm m e. Vf. is t daher zurückhaltend gegen die hauptsächlich 
in USA geübte Meth. der hohen Dosen innerhalb einer kurzen Zeit. — Die kombinierte 
Therapie m it As u. B i-Präpp. ergibt, bes. bei Rezidiven, bessere R esultate. Beachtens
w ert sind die Verss., m it einer einmaligen In jek tion  die Ausheilung herbeizuführen, 
indem m an I  in einem pflanzlichen ö l  oder W achs verabfolgt u. auf diese Weise eine 
Depotwrkg. schafft. E ine entscheidende B edeutung für den Erfolg h a t auch der Zustand 
des K ranken. Die Rk. des M akroorganismus scheint nach der direkten  Einw. des I auf 
den E rreger die Schlußaktion gegen diesen durchzuführen. — B ehandelt wurden 69 Lues
kranke, die ein Ja h r  lang un ter Beobachtung blieben. Sie erhielten alle 3 Stdn. 40000 O.E. 
in tram uskulär 10 Tage lang (insgesam t 3400000 O.E.). Die Spirochäten verschwanden 
aus den oberflächlichen Läsionen innerhalb von 16—18 Stunden. 2 M onate nach dem 
Abschluß der B ehandlung waren 42 K ranke sero-negativ. Innerhalb des Jahres traten 
7 Rückfälle (6 klin. u. 1 serolog.) auf, hauptsächlich bei K ranken m it langer Infektions
dauer. Bei den Fällen m it einer Fieber-R k. würden keine R ezidive'beobachtet. Es wurde 
daher die I-Behandlung m it der Fieberbehandlung kom biniert. Der Sinn der Fieber
behandlung is t die A ktivierung des R eticulo-Endothelial-Syst., am einfachsten erreicht 
m it E lektropyrexie. Die D auer der Sitzung darf 4 Stdn. n icht übersteigen. Dabei werden 
Tempp. von 39,5—40° erreicht. I  w irk t auch auf die Erscheinungen der te r t. Lues aus
gezeichnet, Jedoch bleibt die Beeinflussung der Sero-Rk. bei te r t. Lues schwächer als 
bei den früheren Stadien. Bei Neurolues is t die W rkg. von I besser' als die der kombinierten 
spezif. Therapie u. F iebertherapie. Bei parenchym atösen Form en der Neurolues bewährt 
sich am besten die kom binierte B ehandlung m it I  u. M alaria. In tralum bale Verabreichung 
bei Neurolues wird empfohlen. Sie h a t bes. bei der Affektion der Sehnerven gute Erfolge 
gezeigt. Die T oxizitä t des I is t gering. Trotzdem  sind einige Todesfälle beobachtet worden, 
außerdem  Fieber-R kk., U rticaria, Kopfschmerzen u. O hnm achtszustände. (Bec-rnim 
BeHepoJionin iiHepMaTOJiormi [N achr. Venerol. Dermatol.] 1948. Nr. 6 .29—37. Nov./Dez- 
Moskau, Med. In s t, des Minist, fü r Gesundheitswesen der R SFS R , K linik fü r Haut- u. 
G eschlechtskrankheiten.) 424.4619

W . A. Rachm anow , Beobachtungen über die W irkung von kleinen Penicillindosen « /  
den Verlauf der luetischen Infektion. Kleine Penicillindosen, wie sie bei der Behandlung 
der Gonorrhöe gebraucht werden, bleiben unwirksam gegenüber gleichzeitig vorhandener 
Lues oder verwischen das Bild der luet. Früherscheinungen. Vf. zeigte dies an 2 Kranken, 
bei denen die Penicillindosen von 200000 E inheiten, verw endet zur Behandlung der 
Gonorrhöe, die Inkubationszeit der gleichzeitig bestehenden Lues s ta rk  verlängert u. 
das Bild weitgehend verw ischt haben. (BecTHim BeHepojiorm i i i  / l e p M a T O J io r n i i  [Nachr. 
Venerol. Dermatol.] 1948. Nr. 6. 48—49. Nov./Dez. Moskau, I. Med. In s t., Krankenhaus 
fü r  H au t- u. G eschlechtskrankheiten.) 424.4619

Edith Bülbring und J .  H . B urn, Die W irkung von Acetylcholin a u f die Kaninchenaurikd 
in  Beziehung zur Acetylcholin-Synlhese. E n tfe rn t m an eben getö teten  Kaninchen das 
H erz, dann können die A urikel (I) isoliert u. in  T y r o d e - Lsg. bei 28° w eiter am Schlagen 
erhalten  worden. Acetylcholin (H)-Zugabe verringert die Geschwindigkeit u. die Ampli
tude der K ontraktionen. Die T ätigkeit von I h ö rt nach 24—36 S tdn. auf, setzt jedoch 
nach Il-Z usatz zur Bad-Fl. e rneu t ein u. vers tä rk t sieh durch w eitere Ü -G aben. Entfernen 
von II beendet die T ätigkeit wieder. Von einem bestim m ten Z eitpunk t ab , wenn die spon
tane A k tiv itä t vollständig w iederhergestellt is t, arbeiten  die I  auch nach Wegnahme 
der Anregungsdosis 1 Stde. u. länger weiter. Die I benötigen dem nach, wenn sie ihre Tätig
keit einstellen, I I  zur W iedererlangung ihrer Funktion. E s besteht ein enger Zusammen
hang zwischen Funktionszustand u. E nzym aktiv itä t von I. E in  Aeeton-Trockenpulver 
aus I  verm ag I I  zu synthetisieren (ca. 40 y I l/g  P räp . in  75 Min.). I, die nach 24 Stdn- 
Aufbewahrung im Bad die T ätigkeit eingestellt h a tten , besaßen nur noch vermindertes 
Synthetisierungsverm ögen (15 y/g). Dagegen zeigten I , die durch II-Z usatzim  T Y R O D E -Bad 
ihre Funktion  w iedererlangt h a tten , nahezu n. Test (37 y/g). Zugabe von II zu einem Präp- 
aus frischen I (5—80 y/g) verm inderte die Il-S yn th . um 30% ; Zugabe zu einem Pulver 
aus inak t, I  steigerte die II-B ldg. auf m ehr als das D oppelte gegenüber der Kontrolle. U 
w irkt auf das I-Gewebe hem m end, wenn dessen Il-S yn th . groß is t, u . anregend bei ver
m inderter II-B ildung. (N ature [London] 163. 172—73. 29/1. 1949. Oxford, Dep. of Phar- 
maeol.) 415.4623

S. K arädy und A. Koväcs, E in  Anpassungsmechanismus desOrganismus an Schädigung- 
d ie  Polle des „Resistin". Die Leber von einer Schädigung (In jektion  von Form aldehyit
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Adrenalin, Agmalin, K älte- oder Strahlenexposition, chirurg. Traum a) ausgesetzten R atten  
oder Mäusen speichert bei künstlicher Perfusion mehr Tusche als dio von n. Tieren. Dies 
wird auf Histamine.infl. zurückgeführt (vgl. C. 1947. 1773). Dio Freisetzung von H istamin  
im Schock füh rt im weiteren Verlauf auch zur Auslösung der Mechanismen, die Resistenz 
gegen die jeweilige Schädigung bewirken. Dies wird auf eine im K örper gebildete Substanz, 
„Resistin", zurückgeführt. F ü r diese Annahme werden Tusche-Perfusionsverss. an  resi
stenten Tieren ins Feld geführt. (N ature [London] 161. 688. 1/5. 1948. Szeged, Ungarn, 
Univ., Innere K linik u. Pharm azeut. A bt.) 120.4623

B. N. H alpern und S. Crucliaud, Verhinderung des experimentellen Lungenödems durch 
ein synthetisches Thiophenylaminderivat m it Antihistaminwirkung. (Vgl. C. 1948. II . 100.) 
Vff. erzielten m it N-Dimethyldmino-2-propyl-l-phenothiazin (I) an tih istam inartige u. anti- 
anaphylakt. W irkungen bisher unbekannten Ausmaßes. Mit Epinephrin  erzeugte akute 
Lungenödeme konnten m it I regelmäßig verhindert werden (intravenöse I-Injektionon 
20 mg/kg 3—4 Min. nach E pinephrininjektion). — Vff. nehmen eine Beeinflussung der 
Capillarpermeabilität durch I  an. — Adrcnalinhypertension u. daraus resultierende H erz
dilatation wurden durch I  n ich t beeinflußt. (Expcrientia [BaselJ 4 . 34—35. 15/1. 1948. 
Paris, Univ., Labor, pathol. exp. Chim. proped. e t Centre na t. rech. sei. [O rig.: franz.].)

401.4623
Ake Liljestrand, Die Prüfung der Heilwirkung von N  eoarsphenamin durch Zeit-Sterb

lichkeilsdaten. Die Meth. von BÜLBRING u. BURN (Q uart. J .  Pharm ac. Pharm acol. 11. 
[1938.] 67), wonach die W irksam keit von Neoarsphenamin (I) aus den Überlcbenszeiten 
von mit Trypanosoma equiperdum  infizierten Mausen bestim m t wird, wurde w eiter aus
gebaut u. sta tist. geprüft. F ü r den Test werden 60 Mäuse m it je 0,5 cm 3 einer T rypano
somen-Suspension m it 7000 Trypanosom en/cm 3 intraperitoneal infiziert. Innerhalb 
1 Stde. erfolgt die intravenöse In jektion  einer 0,3% ig. I-Lsg. in verschied. Dosen, wobei 
die Herst. der Lsgg. Vorsichtsm aßnahm en gegen O xydation erfordert. 20 Mäuse erhalten  
24 y u. 20 weitere 30 y/g K örpergew icht des S tandardpräp. u. 20 die Dosis des T est
präparates. Die Auswertung beginnt am 2. Tag nach der Infektion, wobei vorher ein
gegangene Tiere n icht gew ertet werden. Einzelheiten über die rechnen Auswertung, 
Fehlerrechnung im Original. ( J .  Pharm acy Pharm acol. 1. 78—86. Febr. 1949. Stockholm, 
Staatl. Phatm az. Labor, und Caroline H ospital, Med. K lin.) 415.4827

Heinrich Kirchmair, Entzündungsdiagnostik und elektive Entzündungstherapie. T uber
kulös verändertes Gewebe speichert Jo d ; höchste Mengen an J  wiesen stark  verkäste 
Lymphknoten auf. Jedes entzündlich veränderte Gewebe speichert J , wobei bes. hohe 
Werte für J  bei Pleuritiden gefunden wurden. Im  Verlauf von Unterss. über R esorption, 
Stofftransport, Speicherung u. Ausscheidung fand Vf., daß nach einmaliger Verabreichung 
eines jodierten F ettsäureesters normalerweise eine ziemlich regelmäßige u. typ . Aus
scheidung von J  im Urin erfolgte. Als Jod-V erb. wurde Lipojodin (Dijodbrassidinsäure- 
Mhylester) der CiBA A.-G. m it jeweils 8 T abletten  (entsprechend 2,4 g Substanz oder ca. 
0,98 g J) verabreicht u. J  im H arn  nach der Meth. von FELLEN BERG  bestim m t. Dio 
Ausscheidung von J  konnte als diagnost. H ilfsm ittel für bestehende entzündliche Prozesse 
verwandt werden. W eiterhin kann J  gleichsam als „Schlepper“  wirken, um auf diese 
Weise an J  gekuppelte, therapeu t. wirksame Stoffe nahezu elektiv in höchster Konz, in 
den Entzündungsherd zu bringen. (Klin. W schr. 26. 605—06. 1/10. 1948. W ürzburg, 
Univ., K inderklinik.) 160.4628

Günther Straube, Der Bleigehall im  B lu t und Liquor cerebrospinalis bei experimenteller 
Bleivergiftung. Vf. bespricht die Analysenergebnisse der Pb-W erte im Blut (I) u. Liquor 
cerebrospinalis (II) bei experim enteller Pb-Vergiftung an drei Versuchstieren (Hammel). 
Uor Pb-Geh. von I u. I I  zeigt eine gewisse Gleichsinnigkeit. Pb-W erte von II bleiben jedoch 
hinter denen von I um so stä rker zurück, je  höher dieser im Laufe der Pb-Intoxikation 
ansteigt. In  keinem Falle, auch nicht im Zustand schwerer klin. V ergiftungssymptom e, 
ubersteigt das II-Pb den Geh. an  Pb in I. Analysen der H irne zweier un ter den Erschei
nungen der Pb-Vergiftung (Streckkräm pfe) gestorbener Tiere ergaben keinen Pb-G eh. 
leser Organe, während dio K nochensubstanz sehr viel, die Leber mäßig Pb en th ielt, 

üer Perm eabilitätsquotient (III) der I —Il-Schranke zeigte ein leichtes Absinken, das 
möglicherweise noch im Bereich des n. I I I  liegt. Bei hohem u. starkem  Anstieg des Pb in I 
in einem Fall wies der II I  eine starke Erhöhung, also eine Durchlässigkeitsverminderung 
j I Il-Schranke, auf. (Klin. W schr. 2 6 . 595—97. 1/10.1948. Hofheim i. Taunus, 
Landesheilstätte.) 160.4650

G. Izar, Staublungenerkrankung oder Kieselsäuretuberkulose? Vf. beschreibt eine A n
zahl von K rankheitsfällen aus Bergwerken, die in Verb. m it der S taublungenerkrankung 
k l eit?em 'ängeren A rbeiten (mehrere Jahre) besteht die Möglichkeit einer Tuber-

u ose, bes.bei Bolchen Personen, die eine gewisse Disposition zeigen. (A thena [Rass. mens.
67*
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Biol., Clin. Terap.] 14. 97—00. Sept./O kt. 1948. Siena, Univ., Is t. di Clin. Med. Generale 
e Terapia Med.) 160.4671

Bernhard Elsken, Erfahrungen mit Citrullamon, einem neuen Epilcpsiemittel. <73 gez. Bl.) 4° (Maschinen- 
schr.) Heidelberg, Med. F., Diss. v. 9/10.1947.

Thomas Jessen, Bleioxyd (PbO) und andere Blelverbindungcn als Abortiva. (37 gez. Bl.) 4° (Maschinen- 
sehr.) Kiel, Med. F., Diss. v. 17/7,1948.

Keller, Die Behandlung der Haut- und Geschlechtskrankheiten in der Sprechstunde. 2. Aufl. Eerlln-Göttin- 
gen: Springer. 1943. (IV +  544 S.) DM 19,80.

Karl Sliehler, Die Triorthokresyiphosphatvcrgiftung. (59 gez. Bl.) 8° (Maschinenschr.) Leipzig, Med. F.,
, Diss. v. 31/1.1948.

F. Pharmazie. Desinfektion.
* Josef Szabö, M ittel gegen Hautkrankheiten, bestehend aus 30 (Teilen) C uS04, 30 Borax 

u 15 Alaun, gelöst in 500 heißem W asser. Der Lsg. werden 10 Tropfen konz. K M n04-Lsg. 
zugesetzt. Bes. geeignet bei H aarbalgentzündung. (Ung. P. 138 309, ausg. 16/3. 1948.)

823.4805
* Société des Usines chimiques Rhône-Poulenc, Araliphatische Am ine. Therapeut, ver

wendbare araliphat. Diamine der allg. Zus. p-R 1C0,HaCH2N H R 2N R 3R 1, worin R1 eine 
Alkylgruppe, R* eine Alkylengruppe u. R 3 u. R* H-Atome, A lkylgruppen oder Gruppen 
der Zus. p-R 1C0H4-CH2 bedeuten, erhält m an durch K ondensation von p-R'C„H4CH0 
oder p-R 1C6H4CH2X (worin X Halogen darstellt) m it N II2R 2N R 3R4 u. Red. der so er
haltenen SCHiFFschen Base. W enn R 3 u. R 4 H darstellc-n, können die-Diamine an beiden 
Enden m it denselben oder verschied. A ldehyden oder Halogeniden kondensiert werden. — 
So erhält man aus 14,8 (g) Cuminol u. 31,2 (CH2N H S)2-H 20  in  100 cm 3 absol. A., der mit 
5 Na versetzt worden ist, l-(p-Isopropylbenzylamino)-2-aminoälhan (I), K p.26 170—190°. 
Das Prod. wird durch Ü berführung in das HCl-Salz, F. 235° un ter Zers., gereinigt. Cumi- 
nylchlorid (II) zusammen m it (CH2N H 2)2-H 20  12 Stdn. bei 130° in  A. in einem geschlosse
nen Rohr erh itz t, füh rt zum gleichen Produkt. K ondensation von I m it (C2H p)2CHCH0 
erg ib t l-(p-Isopropylbenzylaminö)-2-(2'-älhylbutylamino)-älhan\ HCl-Salz, F. 225°. Aus 
1 Mol I I  u. 2 Mol (C2H5)2N(CH2)3CH(NH2)CH3 erhält man l-Diäthylamino-4-(p-isopropyl- 
bcnzylamino)-pentan, K p .a 170—172°. (E . P. 598 312, ausg. 16/2. Î048.) 813.4807

* Soc. des Usines chimiques Rhône-Poulenc, (Aminomethyl)-dioxocyclopcnlane (I) erhält 
m an durch Umsetzen eines cycl. Acetals eines G lycerin-a-monohalogenhydrins m it einem 
D ialkylam in. Die Behandlung von I  m it Alkylhalogeniden fü h rt zu quaternären NH,- 
Salzen, die bei Verabreichung per os dem Acetylcholin ähnliche physiol. Eigg. aufweisen. — 
30 (g) des Form als von Glycerin-a-chlorhydrin u. 110 cm 3 einer Benzollsg. von wasser
freiem (CH3)2N H  e rh itz t .man 18 Stdn. bei 160°, filtrie rt das (CH3)2NH-HC1 nach dem 
A bkühlen ab u. en tfern t das Bzl. durch Destillation. N ach dem  Fraktionieren  des Rück
standes erhält m an 4-Dimethylamino-1.3-dioxocyclopenlan (II), K p .jj 68°. Mischt man 
50 I I  in 150 cm 3 A. m it 75 CH3J ,  so k ryst. II-C H 3J , F. 158—160°, in wenigen Min. aus. 
Die H erst. der folgenden 4-(Dimethylaminomethyl)-1.3-dioxocpclopentane is t beschrieben: 
Das 2-M elhyldenv., K p .17 65° (Methjodtd, F . 140°); das 2-2-Dimethylderiv., Kp-n 69*
(Methjodid, F. 208°); das 2-Phenyldoriv., K p .30 147° (Methjodtd, F. 160°). (E. P. 601612, 
ausg. 10/5. 1948.) 813 4807

* Miles Laboratories Inc., Herstellung von Monocalciumcilratdihydrat. 1 Mol CaCO, 
gemäß U S Pharm acop. wird m it 2 Mol wasserfreier pulverisierter Citronensäure gemischt 
u. dann  un ter R ühren m it 10,3 Mol W. versetzt. D ann werden noch 5%  Citronensäure 
über die stöchiom etr. notwendige Menge hinaus zugegeben u. die Lsg. eingedampft.. Der 
R ückstand is t restlos wasserlösl. u. wird fü r therapeu t. Zwecke verw endet. (E. P .597 936, 
ausg. 6/2. 1948.) 813.4807

Parke, Davis & Co., D etroit, übert. von: George Rieveschl jr ., Grosse Pointe Woods, 
Mich., V. S t. A., Herstellung von Benzhydrylaminoälhern von der allg. Form el I, worin

   R  ein Piperidino-.M orpholino-.Thiom orpholino- oder Pyrrolidin-
rest ist. — 247 (g) Benzhydrylbromid  werden un ter Rückfluß in 

CH—O-CHj-CHt -R eine Lsg. von 260 ß-Piperidinoätlianol u. 100 cm 3 Toluol ein
getragen, u .esw ird  15Stdn. un ter R ückfluß gekocht. Danach läßt 

■ m an ab sitzen u . abkühlen. Die obere Schicht wird abgetrennt 
u. im  V akuum  destilliert. Man erhält dabei den ß-N-Piperidinoäthylbenzhydryläther (II) 
als farblose F l., welcher über das saure oxalsaure Salz gereinigt wird. — 524 (g) ß-Mor- 
pholinoäthanol u. 65 K 2COs werden auf 120° e rh itz t u. innerhalb 1 Stde. werden 202,j  
Benzhydrylchlorid e ingerührt. Es wird w eiterhin 15 Stdn. e rh itz t u. danach der über
schüssige Aminoalkohol im Vakuum abdestilliert. Der R ückstand wird m it W. ge
waschen u. in  eine warme Lsg. von 126 g O xalsäuredihydrat in  500 cm 3 Isopropylalkohol
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eingetragen. Dabei bildet sich das saure O xalat, welches abgetrenn t u. m it über
schüssiger 30% ig. N aOH  zers. wird. Die freie Base wird m it Ae. ex trah ie rt u. m it HCl in 
das Chlorhydrat ühergeiührb.Der ß-M orpholinoälhylbenzhydrylätherlll hat den F. 182—183°.

< ^ ~ \ ^  CH,—CH, /  \  C H ,-C H ,

  CH—0 —CH,-CH4— X'CH, X c n -0 -C H ,.C H ,-N /  \

\  /  II ^C H s-C H , ( I X  n I  \ h ,-C H ,
Aus Thiomorpholinoäthanol u. Benzhydryljodid  en ts teh t die entsprechende Thiomorpholin- 
verb. IV u. aus ß-Pyrrolidinoäthanol u. Benzhydrylbromid  en ts teh t der ß-Pyrrolidinoäthyl-

O .
C<IX

CH,—CHa /  \  CH,-CH,

CH—0 —CH, ' CH, — \  ^  / X C H -0 -C H ,-C H ,-N /
\  /  / ~ " V  ’ \IV CH,—CH, \  X v CH, *CH,

benzhydryläther V. Die freien Basen u. die sauren Additionssalze, z. B. die H ydrochloride, 
■bromide, -jodide, ferner die Sulfate, Phosphate, A cetate, Citrate, O xalate, Succinate, 
Benzoate, T artra te , P h thala te , Maleate u. Oleate, sind wirkungsvolle A ntihistam inm ittel; 
sic verhindern die Bldg. von M uskelkrämpfen bei Verwendung von H istam in, Acetylcholin 
u. BaClj. Sio dienen zur B ehandlung von allerg. K rankheiten. (A. P. 2 453 729 vom 
5/8. 1946, ausg. 16/11. 1948.) 808.4807

E. R. Squibb & Sons, New York, N. Y ., übert. von; Erhard Fernholz, Princeton, und 
Stefan Ansbacher, Highländ Park , N. J .,  V. St. A., Blutstillende Mittel von vitam in K- 
ähnücher Wrkg. stellen 2-Mcthyl-1.4-naphlhoc.hinon, 2-Methyl- l.d-naphthohydrochinon (I) 
u. Ester von I  m it niedrigmol. arom at. u. Fettsäuren , wie z. B. I -Acetat, l:Diacetal u.

• I-Dibenzoat dar. Sie werden nach ANDERSON u . N E  Wir AN (J . biol. Chemistry 103. [ 1933J 
405) dargestellt u. erhöhen den Prothrom bingeh. des Blutes bei in tram uskulärer In jek tion  
oder oraler Anwendung als T abletten  oder Lsgg. in  Oliven-, E rdnuß- oder Sesamöl oder 
Lebertran. Die Tagesdosis soll 1—4 mg, bei Neugeborenen 0,5—1 mg betragen. (A. PP. 
2455397 u. 2 455 398, beide vom 29/7. 1939, ausg. 7/12.1948.) 805.4807

* Merck & Co., Inc., übert. von; Karl Folkers und Frank R. Koniuszy, Herstellung von 
ß-Erythroidin-Derivalen. H ydrierung von ^-E rythroidin  oder eines sauren Salzes davon 
in Ggw. eines P t-K atalysators erg ib t isomere Tetrahydro-/?-erythroidine. Die Rk. kann 
so geleitet werden, daß in  der H auptm engo ß-Telrahydro-ß-erythroidin en ts teh t, das das 
physiol. am stärksten  wirksame Isomere ist. (E. P. 596 976, ausg. 15/1. 1948.) 805.4807

* Borden Co., Synthetisches östromimetisches Mittel, bestehend aus einer K om bination 
von D im ethoxydiäthylstilböstrol (I) u. D iäthylstilböstrol (II), das bessere pharm akol. 
“ gg. besitzt als II allein. Z. B. werden 0,5 (g) I, 0,75 II, 0,5 Chlorbutanol oder Phenol 
in 98,25 Mais- oder Sesamöl gelöst. (E. P. 607 664, ausg. 2/9.1948.) 823.4809

G. Analyse. Laib Oratorium.
E.Darmois, Y. Doucet und M. Rolin, Ein Anzeigegerät fü r  die Gefrierpunktsermittlung 

durch Uberschmelzung. Die system at. Fehler, die die G efrierpunktsbest, durch Ü ber
schmelzung m it sich bringt, u. die Grenzen des Anwendungsbereichs für das Verf. werden 
erörtert. Die Arbeitsweise von RAOüLT wird m it den erforderlichen Verbesserungen ins 
Gedächtnis zurückgerufen. Diese Verbesserungen werden überflüssig, wenn man s ta tt  
es Punktes des Schmelzbeginns den P u n k t des Schmelzendes bestim m t. Das verwendete 

Gerat besteht aus einem nicht versilberten DEYTAB-Gefäß, einem R ührer u. einem Thermo- 
Las Gefäß wird zur H älfte m it einer gemessenen Menge eines reinen, vorher unter- 

Kuhlten Lösungsm. (W., CH3COOH, Bzl. usw.) gefüllt. Die Überschmelzung wird durch 
mschalten des Rührers oder E inbringen eines K rystalls beendet. Zahlreiche Flocken 

«her bchuppen erscheinen in der F l., wobei die Temp. 15—30 Min. auf einem bestim m ten 
ert verharrt. N un wird der gleiche Arbeitsgang m it einer Lsg. bekannten Geh. u. gleicher 
enge wie das reine Lösungsm. ausgeführt. Die Temp. wird in  Abständen von 30 Sek. 

TV ge.M Chnet- L er S chnittpunkt der beiden K urvenäste is t der P unk t des Schmelzendes. 
Ie Ablesung des Therm om eters, bes. die Schätzung von weniger als 0,01°, lassen sich 

erieinern, wenn man ein an  ein Galvanom eter angeschlossenes Thermoelement verw endet, 
as ie Photograph. Aufzeichnung der Sehmelzkurve gestatte t. E s werden jeweils 2 K urven, 

D as 'lf  fÜri daS Lösungsm. u. die Lsg., aufgenom men, um Fehlerquellen auszuschalten, 
cliim t? s*ch auf die G efrierpunktsbest, einer eutekt. Lsg. anwenden. (Bull. Soc.

nce’ 16. 68—72. Jan ./F eb r. 1949. Paris, Labor, de Physique-Enseigne-
ent-> 397.5018
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R obert W . Smith, Fortschritte und Aussichten in  der spektrochemischen Analyse von 
nichtmetallischen Stoffen. Allg. B etrachtungen über die hauptsächlichsten Schwierigkeiten 
bei der spektrochem . Analyse von nichtm etall. W erkstoffen. (Analytic. Chem. 20. 1128. 
Nov. 1948. D etro it, Mich., General Motors Corp., AC Spark Plug Division.) 110.5063 

A. Berton, Funkenspektrographie unter Verwendung eines sich m it gleichmäßiger Ge
schwindigkeit zwischen den Elektroden bewegenden Papierstreifens als Träger des unter
suchten Stoffes. Das G erät besteht im wesentlichen aus einer A rt w aagerechter Trommel, 
um die ein Papierstreifen aufgerollt ist. Dieser is t so befestigt, daß er 1 cm über die Trom
mel h inausragt u. 1 mm von der unteren u. 4 mm von der oberen Elektrode entfernt ist.
Die Trommel wird von einem Synchronm otor gleichmäßig bew egt; die Geschwindigkeit 
des Streifens b e träg t 1 cm /Sekunde. Der Funken en ts teh t m ittels eines Hochfrequenz
generators zwischen 5 mm voneinander entfern ten , 5 mm langen, 5 mm breiten u. 30 mm 
langen G raphitelektroden, die m it einer Stahlfeile nach jedem Vers. gesäubert werden.
Der Spalt des Spektrographen is t zu 0,02 mm geöffnet. Die spektrograph. Analyse des i  
von dem Funken ausgesandten Lichtes erfolgt in  einer zur ebenen Trommelfläche senk
rechten R ichtung. Der Papierträger des zu untersuchenden Stoffes m uß g u t absorbierend 
sein u. darf auch keine Spuren störender E lem ente en th a lten ; dazu is t aschefreies Papier 
geeignet. Dieses wird riiit der zu untersuchenden Lsg. g e trän k t; wenn nur eine geringe 
Menge Lsg. zur Verfügung steh t, wird ein Teil des Streifens m it Paraffin bedeckt. Sollte 
sich der m it einem brennbaren Stoff getränk te  Streifen entzünden, so genügt es, wenn 
die Geschwindigkeit des Streifens größer als die der Flam m e is t, um eine Rückwirkung 
auf das Spektr. zu verm eiden. Das Verf. eignet sich zu qualita tiven  u. quantitativen 
Messungen u. kann  angew andt werden zur vergleichenden Elem entaranalyse von biol.
F ll., z. B. von Sera, S treptom ycin u. ähnlichen Verbb., zur schnellen Beurteilung von 
H andelspapieren, wobei das zu prüfende Papier eingespannt u. sein Spektr. m it dein der 
E lektroden allein verglichen wird, u. zur Analyse des S taubs in  der-Luft, die vorher über 
geölte Papierstreifen geleitet wird. (Bull. Soc. chim. France, M6m. [5] 16. 94—99. Jan./Febr. 
1949.) 397.5063

Di. M. Sm ith und G. M. W iggins, Einige Verbesserungen in  der Technik der spektro- 
graphischen A nalyse reinster Stoffe. E ine allg. anw endbare Technik fü r die spektrograph 
Best. geringer Verunreinigungen in chem. reinen Substanzen is t noch nich t entwickelt, |  
die U ntersuchungsm ethoden sind vielm ehr von Fall zu Fall zu variieren. Es werden 
Arbeitsweisen für verschied. Verbb. u. E lem ente beschrieben, bei denen ein Abreißbogen 1 
m it H ochfrequenzzündung oder ein konstan ter Gleichstrombogen als Lichtquelle benutzt 
werden. In  den meisten Fällen wird m it reinsten C-Elektroden gearbeitet, deren einziger 
Nachteil das A uftreten von Cyanbanden ist. Die Substanzen werden in  Form  von Kugeln 
(Metalle) oder als Verbb. auf die E lektrode gebracht, bei Verwendung des Gleichstrom- 
bogens s te ts  auf die Anode. Bei der U nters, seltener E rden b renn t der Bogen in einer 
W asserdam pfatm osphäre. Von flüchtigen Substanzen wird eine Aufnahme gleich zu Beginn 
der Strom einschaltung, eine zweite bei e in tretender Spannungserhöhung gemacht. Da
durch  e rhä lt m an verschied. Spektren, die die Zus. der flüchtigen u. nichtflüchtigen Anteile 
anzeigen. (Spectrochim . A cta [Roma] 3 . 327—40. Sept. 1948. London, W embley, John
son, M atthoy & Co., L td.) 407.5063

M. Milbourn und H . E . R . H artley, Quantitative spektrographische Analyse durch 
Funkenanregung von M etalloxyden. E s wird ein Verf. beschrieben, das bes. fü r metallurg. 
Analysen anw endbar is t. Die Lsg. der Probe in  einer geeigneten Säure wird eingedampft, 
zu Oxyd verglüht, sehr fein verrieben u. in  eine ausgehöhlte C-Elektrode gefüllt. Die 
Spitze der Gegenelektrode wird zentr. über der Bohrung angeordnet. App. u. Arbeits
weise: HiLGER-Funkengenerator (*/«kW, 10000 Volt, 0,005 p  F , 0,075 mH ), IllLGEK- j, 
Spektrograph E  498 (0,025 mm Spalt), K odak B 10 P la tten , 20 u. 60 Sek. Belichtungszcit- 
Das Spektr. h a t große Ä hnlichkeit m it einem Bogenspektr., da  das Pulver durch elektro- 
s ta t. K räfte  in die E ntladungsbahn geschleudert wird. Selektive D est. einzelner Anteile 
oder Abfunken wird nicht beobachtet. Die Linie Zn 3345 Ä gibt m it dieser Meth. bei 
einem Geh. von 0,02%  (in Al) die gleiche In ten s itä t wie bei Anwendung des n. Entladungs
funkens u. einem Geh. von 0,66% . Vollständige Überführung, in  die Oxyde ist Voraus
setzung, da  vorhandene Säurereste die Ergebnisse beeinträchtigen. (Spectrochim. Acta 
[Roma] 3. 320—26. Sept. 1948. W itton , Birm ingham , Im perial Chemical Industries Ltd., 
Metals Division, Res. Dep.) 407.5063

P . J . Treanor, E in  neues heterochromalisches Fabry-Perot-Slreifensystem zur Interfero
metrie von Absorptions-Spektren. Es wird eine neue Anordnung zur I n t e r f e r e n z - Spektro
skopie m it einem FABRY-PEROT-Interferometer beschrieben, das an einen LITTKOV, - 
Spektrographen angeschlossen ist. Das G erät erreicht ein Auflösungsvermögen von ca. 
400000 auch bei relativ  großen Spaltbreiten (rund 0,2 mm bei 5900 A), so daß kurze Be-
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lichtungszeitein möglich werden. (N ature [London] 162. 885—86. 4/12. 1948. Oxford, 
Univ., Observatory.) 345.5063

W. Schuhkneeht, Einfachei Ausbau eines Schnellphotometers zu einem automatischen 
und schreibenden Pholometer. Registrierende Photom eter haben gegenüber G eräten für 
direkte Ablesung den Vorzug absol. gleichförmiger Plattenbew egung u. der Möglichkeit 
automat. Durchmessung größerer P lattenabschnitte . F ü r ein ZEISS-Schnellphotometer 
wird eine Vorr. zur autom at. Bewegung des P lattenschlittens beschrieben. M it Hilfe von 
in Industrielaborr. m eist vorhandenen Zusatzgeräten (Photozellenkom pensator, L inien
schreiber m it Synchronm otorantrieb) erhält m an ein schreibendes Photom eter, das Regi
strierphotometern gegenüber gewisse Vorzügo hat. (Spectrochim. A cta [Roma] 3. 412—19. 
Sept. 1948. Ludwigshafen, Bad. Anilin- & Soda-Fabrik, Untersuchungslabor.) 407.5064

G. Duyckaerts, Die Absorptionsmethoden in der analytischen Chemie. Ü bersicht über 
neuere Verff. der Colorimetrie u. der Spektrographie bes. im UV u. U ltrarot. (Analy- 
tica chim. Acta [Amsterdam] 2. 649—63. Dez. 1948. L üttich, Univ.) 116.5065

Trevor I. W illiams, Neuere Entwicklungen und künftige Möglichkeiten der Chromato
graphie. F ortschrittsbericht, in  dem bes. die V erteilungschromatographie (Papierchrom ato
graphie), die Chromatograph. T rennung anorgan. Stoffe u. die Theorie der Chrom ato
graphie berücksichtigt werden. (A nalytica chim. Acta [Amsterdam ] 2.635—48. Dez. 1948. 
London.) 116.5065

Harold H. Strain, Chromatographische Trennungen. L iteraturübersicht über Theorie 
u. Praxis der Chrom atographie u. über die E ntw . der Chromatograph. Analysenmethoden 
während der Jah re  1938—48. In  einer Ubersichtstabelle sind für viele A rten von Sub
stanzen geeignete Adsorbentien u .1 Lösungsm ittel aufgefühlt. — 152 Z itate. (Analytic. 
Chem. 21. 75—81. Jan . 1949. Stanford, Calif., Carnegie Inst, of W ashington.) 212.5065

James J. Lingane, Theorie, Appai aturen und Methodik der Polarographie. Ü bersicht 
über die L itera tu r auf dem Gebiet der polarograph. Analyse, bes. aus den Jah ren  1943—48. 
-  112 Zitate. (Analytic. Chem. 21. 45—60. Jan . 1949. Cambridge, Mass., H arvard Univ.)

212.5066
J. Heyrovsky, Neue Anwendungsmöglichkeilen der polarographischen Analyse. Vf. gibt 

eine Reihe neuer Anwendungen der polarograph. Meth. auf den verschiedensten Gebieten 
mit teils m odifizierten App., sowie ein Verzeichnis der diesbzgl. O riginalliteratur der 
letzen 10 Jah re . (A nalytica chim. Acta [Amsterdam ] 2. 533—41. Dez. 1948. Prag, Karls- 
Univ.) ' v  381.5066

a) Elemente und anorganische Verbindungen.
James H. Freeman und W allaee M. MeNabb, Halbmikrobestimmung von Arsen in  

Gegenwart von Antim on, Wismut, Z inn  und Blei. As wird elem entar m it unterphosphoriger 
Säure abgeschieden u. jodom etr. m ittels der Bromidbromatlsg. nach KOPPE SCHAAR, be
stimmt. Größter m ittlerer Fehler bei Ggw. von Bi be träg t 0,7% . (Analytic. Chem. 20. 
979. Okt. 1948. Philadelphia, Pasadena, Univ.) 116.5100

P. Herman, Spektrographische Bestimm ung von Niob und Tantal. Die chem. schwierige 
Best. von Nb neben Ta kann spektrograpli. leicht ausgeführt werden, wenn m an vorher 
alles Nb u .\T a  in die Pentoxyde überführt. 0,25 g der pulverisierten Probe werden m it 
6 g K H S04 in einem kleinen Erlenm eyerkolben aufgeschlossen. Nach dem E rkalten  setzt 
man 35 cm3 W., das m it S 0 2 gesätt. is t, zu u. erh itz t für 30 Min. unter Durchleiten von 
S02 u. Ergänzen des verdam pfenden W. zum Sieden. Absitzen lassen, filtrieren (Papier
schleim), Fe*'-frei waschen m it S 0 2-gesntt. 2% ig. N H 4C1-Lsg., glühen, wägen u. im 
Achatmörser verreiben. Die Meth. g ib t bei Gehli. von 1—99% für beide Oxyde genaue 
Resultate. Kleine Mengen Ti, Si, Sn u. W stören nicht. Genauigkeit ca. 1%. F ür die 
spektrograph. Unters, wird die Probe in  einen kleinen G raphittiegel gebracht, dei in eine 
Bohrung der K athode eingepaßt is t. Die G raphitanode is t im Abstand von 2 mm an
geordnet. Gleichstrombogen 220 Volt/10 Amp. (Hochfrequenzzündung). Spektrograph 
Hilger E  315 in Verb. m it einem Stufensektoi. Zur Analyse genügen weniger als 20 mg 
Material. (Spectrochim. A cta [Roma] 3. 389—96. Sept. 1948. Löwen, Univ., Labor, de 
chimie minérale e t analytique.) 407.5100

L.T. Steadman, Speklrochemische Methode fü r  die Bestimmung von Uran. Das zu u n te r
suchende U is t zuvor, wenn notwendig, von fremden Stoffen nach einer von bURMAN 
modifizierten Ä therextraktionsm eth. zu trennen. Die Probe wird entw eder im K ratei 
eines gereinigten G raphitstabes (negative Elektrode) oder auf dem flachen Ende einer 
Kohleelektrode untergebracht. R elative In tensitä ten  werden durch eine Sektorm eth. 
bestimmt. Eine ca. 50fache E rhöhung der Em pfindlichkeit wird erreicht durch Zufügen
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von ca. 10 mg RbCl zu der zu untersuchenden Probe. Gemessen werden die nichtaufgelösten 
U-Linien 2882,6, 2887,7 u. 2882,9 Ä u. die P t-L inie 2650,8 À als S tandardlinie. (Analytic. 
Chem. 20.1127. Nov. 1948. Rochester, N. Y., Univ., School of Med. and Dent.) 110.5100

Clément Duval, Gewichtsanalytische Bestimmung von Uran. Untersuchung von Nieder- 
schlagen mit H ilfe der Thermowaage von Chevenard. Bei den system at. Unterss. des Vf. über 
quan tita tive  Fällungen von U(IV) u. U(VI) m ittels anorgan. u. organ. Reagenzien, sowie 
über ihre B rauchbarkeit für die M ethodik der Thermowaage von CHEVENARD, stellten 
sich die Fällungen von U(IV) m it Oxalsäure, von U(VI) m ittels Oxin u. die m it N H 3 als 
vorteilhaft heraus. — Die R egistrierkurven der autom at. Thermowaage, die die Abhängig
keit des G ewichtsverlustes von der Trocknungs- bzw. G lühtem p. darstellen, zeigen im 
Falle des U(IV )-O xalats Gewichtskonstanz bei Trocknung zwischen 100 u. 180° an. Mit 
Oxin erhaltene Ndd. können zwischen 135 u. 140° getrocknet werden. Im  Temperatur
bereich von 157—252° verlieren sie 1 Mol Oxin. Die zurückbleibende Verb. (C9Hc0 N 2)2U0, 
is t bis 346° stabil. Die Oxinfällung kann som it in 2 Form en ausgewogen werden. — Beim |  
E rhitzen des m it N H 3 gefällten A m m onium uranats en ts teh t zuerst das von 4 8 0—010° 
stabile U 0 3, dessen U m bildung in U 3Os bei 745°vollständig ist. U3Os ist bis 948° beständig., i, 
Bei w eiterer Steigerung der Temp. beginnt die Zers, zum U 0 2. — Als w eitere Fällungs
m ittel fü rU (V I) werden Ä thylendiam in, Pyridin, Tannin, U rotropin u. Ammoniumbenzoat 
genannt, die in  ihrer G enauigkeit gleichwertig sind. HgO als Fällungsm ittel wird ver
worfen. Die Fällung als Peroxyd em pfiehlt Vf. bei Trennungen. Als Form el für das Per
oxyd wird an Stelle von U 04-2 H ,0  U 0 3-H 20 2-H 20  vorgeschlagen, weil letzteres mit 
den Pyrolyse-Verss. gu t übereinstim m t. (C. R. hebd. Séances Acad. Sei. 227. 679—81. 
4/10. 1948.) 267.5100

G. Sempels, Beitrag zur Spurenanalyse in  Nichteisenmetallen. Beschreibung von 
2 Methoden der Best. -von Verunreinigungen in  N ichteisenm etallen durch Anreicherung 
u. anschließende spektioskop. U ntersuchung. 1. B i  u. TI in  Pb-haltigen Erzen u. Rück
ständen. Man m ischt 10—50 g der genau gewogenen, fein gepulverten Probe mit ca.
150 g eines Gemenges aus N a2C 03 (67% ), Borax (28%) u. W einsteinsäure (5% ) u. mit 
50 g B leiglätte (I), schm, im Fe-Tiegel u. w ägt den erhaltenen Regulus. Bei TI ist eine 
zweite Schmelze m it I  nötig. Die Reguli werden Spektroskop, un tersucht u. der Bi- u. 
Tl-Geh. durch U m rechnung erhalten. Em pfindlichkeit: 10~4% . Die Meth. is t auch für 
Zn- u. Cd-haltige Prodd. geeignet. Bei s ta rk  Cu-haltigem Material sind mehrere Schmelzen 
m it viel I  u. wenig Prod. nötig, wodurch allerdings die Em pfindlichkeit leidet. 2. N i  u. Co f 
in  E lektro ly tzink. 50—100 g Zn werden in möglichst wenig H N 0 3 gelöst. Man setzt 
25 g N H 4C1 u. überschüssiges N H 3 bis zur Lsg. der bas. Zn-Salze zu." Im  Scheidetrichter 
w ird die Lsg. nach Zugabe von 0,5—1 g N a-D iäthyldith iocarbam at in  wenig W. mit 
75 cm3 Chlf. (II) ausgeschüttelt u. die Il-Sch ich t abgetrennt. E s folgen 2 weitere Extrak
tionen m it 75 u. 50 cm 3 II. Die vereinigten E x trak te  werden m it 100 cm 3 15%ig. NH, 
gewaschen (Zn-Entfernung) u. die W aschwässer m it 40 cm 3 II  ex trah iert. Die II-Extrakt« 
werden durch Dest. von I I  befreit u. en thalten  alles Co u. Ni im R ückstand. Man übergießt 
vorsichtig m it 10 cm 3 W. u. 10—20 cm 3 H N 0 3, se tz t 1 cm 3 Br zu u. eng t auf dem Wasser
bad ein. Nach Ü berführung in  eine Quarzschale werden 100 mg reinstes Zn als titrierte 
salpetersaure Lsg. zugegeben. E indam pfen zur Trockne, glühen u. fein verreiben. Das 
homogene Pulver wird Spektroskop, untersucht. Größerer Na-Geh. kann stören, läß t sich 
aber durch Erhöhung des Zn-Zusatzes von 100 auf 200 mg größtenteils ausschalten. 
E m pfindlichkeit: 2 -10~ 6%. Die Meth. is t auch auf Zn-Blenden anw endbar, wenn eine 
vorherige Trennung durch H 2S-Fällung in  saurem Milieu sta ttfin d e t. (Spectrochim. 
Acta [Roma] 3. 347—53. Sept. 1948. Baien, Labor, des Usines de la Vieille-Montagne.)

407.5100

c) Bestandteile von Pflanzen und Tieren.
E. C. Bate-Smith, Papierchromatographie von Anlhocyaninen und verwandten Stoffen 

aus Blütcnblätterexlraklen. In  einem l% ig . salzsauren E x tra k t der zerriebenen Blüten-' 
b lä tte r von Dahlia variabilis lassen sich nach dem Verf. der Papierchrom atographie u. mit 
Phenol, Collidin oder B utanol-E ssigsäure-W . (40 : 10 : 50) die 4 von LAWRENCE u. SCOTT- 
MONCR1EFF beschriebenen Cyaninfarbstoffe nachweisen; gewisse Schwierigkeiten ent
stehen beim Nachw. von Cyanin. D urch Räuchern tn it N H 3 oder Beobachtung im UV läßt 
sich die Differenzierung noch verfeinern. Es wird das Chromatograph. Verb. von Antho- 
cyanin, C yanidin, Peonidin, M alvidin  u. H irsutidin  in  Form ihrer Aglykone sowie der 
Mono- u. Diglucoside tabellar. zusam m engestellt u. der Chromatograph. Nachw. dieser 
Farbstoffe in  einigen anderen Spezies beschrieben. Das Analysenverf. is t für genet. Unters, 
sehr wertvoll. (N ature [London) 161. 835—38. 29/5. 1948. Cambridge, Low Temp. Bes. 
S ta t.) 116.5660

1008 G. A n a l y s e . L a b o r a t o r iu m . 1949. II.

T



1949. II. G. A n a l y s e . L a b o r a t o r iu m . 1 0 0 9

W. Edward Beiton und Cecile A. Hoover, Untersuchungen über Phaseolus aureus 
Roxburgh. Dia Bestimmung von achtzehn Aminosäuren in  Hydroltjsalen von Phaseolus 
aureus mit H ilfe chemischer und mikrobiologischer Methoden. Die zerkleinerten Bohnen 
(Phaseolus aureus R o x b u r g h )  wurden zur Entfernung der F e tte  m it Ae. ex trah ie rt u. 
5 Stdn. mit 10%ig. HCl un ter Druck hydrolysiert. Zur Best. von Tyrosin  (I) u. Trypto
phan (II) erfolgte die H ydrolyse m it 5 n  NaOH. Die quan tita tive  Analyse geschah colori- 
metr. durch Vgl. m it S tandardlsgg. der verschied. Aminosäuren u. mikrobiol. m it Leuco- 
nostoc mesenleroides (DUNN u. M itarbeiter, J .  biol.' Chemistry 168. [1947.] 1) oder Lacto
bacillus arabinosus bzw. Streptococcus faecalis (BAUMGARTEN, Cereal Chem. 22. (1945.) 514). 
Die Zuverlässigkeit der M ethoden wurde durch Best. der den H ydrolysaten zugesetzten 
Aminosäuren bewiesen. I, II, Arginin  (III), M ethionin, Phenylalanin  u. Valin wurden 
colorimetr., III, Cystin, H istidin  u. L ysin  (IV) ehem., alle genannten u. 9 weitere Amino
säuren mikrobiol. bestim m t. Die Ü bereinstim m ung untereinander u. m it früher (HELLER, 
J. biol. Chemistry 75. fl927.] 435) publizierten W erten war gut. N ur bei IV zeigten sich 
Unterschiede: mikrobiol. 3,81% , chem. 2,58, bei H e l l e r  2,98%. (J . biol. Chemistry 175. 
377—83. Aug. 1948. A labama, Tuskegee In st., Dep. of Chem.) 273.5666

A. Allsopp, Chromatographische Untersuchung an meristematischem Pflanzengewebe. 
Bei Benutzung der von D e n t  u. M itarbeitern angegebenen Technik der Papiorchrom ato- 
graphie gelangt Vf. bes. hinsichtlich der Verteilung der Aminosäuren zu folgenden E r
gebnissen: Die Aminosäuren des apicalen Meristems sind in A rt u. relativer Menge nicht 
sehr verschied, von denen im reifen Gewebe. E s besteht ferner eine auffallende Ü berein
stimmung unter den Aminosäuren im sauren H ydrolysat bei V ertretern sehr wenig ver
wandter Pflanzenarten; auch findet sich ein Zusamm enhang zwischen der Menge freier 
Aminosäuren u. dem Entw icklungsstadium  des Gewebes. Auffallend is t unter den freien 
Aminosäuren die allg. V erbreitung von G lutam insäure u. Asparaginsäure. Die q uan tita tive  
lerteilungschromatographie auf Filtrierpapier, wie sie durch saure H ydrolyse bzw. 
Extraktion m it 70% A. von Pflanzen aus verschied. Familien gewonnen wird, läß t auf 
oiw=Crn ®c^ ‘ete rlocb weitere in teressante Befunde erhoffen. (N ature [London] 1 6 1 .833—35. 
49/5. 1948. Manchester, Univ.) 116.5666

Giselbert Suehowsky, Untersuchungen über das spektrophotometrische Verhallen von 
Aldehydkondensationskörpern einiger Pyrrole. K rit. Prüfung der zum Nachw. von Uro- 
bzw. Stercobilinogen benutzten  R k. m it E H R L IC H s Reagens (p-Dimethylaminobenzaldehyd) 
zgl. PH-Abluingigkeit m ittels eines in «-Stellung freien (I) u. eines dort carboxylierten 

(11) trisubstituierten Pyrrols als Modellsubstanz. W ährend Neben-Rkk. bei dem fü r II 
notigen Erhitzen die Best. eines Extinktionskoeff. in Essig- u. Salzsäure verschiedener 
Aonz. unmöglich machen, wird für I bei steigender Essigsäurekonz, (ab ca. 43%) ein 
onstanter charakterist. E xtink tionsw ert erreicht, in  HCl dagegen tre ten  bei 2%  u. 10% 

-laxima der Extinktionsw erte auf. I n  beiden Fällen liegen die A bsorptionsm axim a von 
22m ,540—56(? m/L wobei bei 510—530 m p  ein nach H EILM EY ER  (Z. exp. Med. 76. [1931.] 
j-49) für Urobilinogen charaktorist. K nick a u f tr it t;  hiernach kann dieses nur bei Abwesen- 
eit störender Verbb. richtig  bestim m t werden. (Z. ges. innere Med. Grenzgebiete 3. 

oo9—92. Nov. 1948. Berlin, Charitö, I. Med. K linik.) 107.5666

. A. Kucharenko, Eine tilrimetrische Halbmikromethode zur Bestimmung der fu nk tio 
nalen Gruppen in Ilum inpräparaten. Die früher (C. 1949. I. 1150) angegebene, in einem 

eiten Anwendungsbereich bew ährte Meth. zur Best. der funktionalen Gruppen in H um in- 
ojfen u. Lignin  durch Fällung m ittels Ba(OH)2 u. in  einer 2. Probe m it Ca-Acetat läß t 

"■ c“ SB-? als H albm ikrojnetli. anwenden. Zur Best. von OH u. COOII werden In 2 Kölbchen
0 ns n  /? \8*n Se,nablcnes M aterial eingebracht u. zur 1. Probe 25 ml 0,10 n, zur 2. Probe 
G “ n .T p? H )2 gegeben u. 6,5 Stdn. bei 100° unter mehrmaligem U m schütteln belassen.

•i o wer^ en 10 cm 3 der klaren Lsg. zu einem Überschuß von 0,1 n HCl gegeben
wJ r i  Ba(OH)2 zu rück titriert. Entsprechend wird bei der gesonderten COOH-Best.

rT°.k6* 0,3n u - °>4n Ca-A cetat zur Anwendung gelangt u. m it 0,02n NaOH 
dur i - titr ie rt wird. Vf. g ib t eine spezielle M ikrobürette an, deren Tropfenausfluß 

cneine angeschlossenemedizin. Spritzegeregeltw ird. (JKypHaJiÄHajuiTHuecKOil X hmhh
1 analytic. Chem.] 3. 1 8 1 -8 5 . M ai/Juni 1948. Inst, für fossile Brennstoffe.) 146.5709

J '  m i s l8isw>e o \kl’ R‘ K- Golz u nd  A- p - M ussakln, Quantitative Analyse. 3. Aufl. L.-M. Goschlmlsdat. 
B 8 48/  (512 s -> IG » b l. 50 Kop. [in russ. Sprache].

■ Neiman und W. A. Schuschunow, Eine kinetische Methode der phy6lkalisch-chcmischen Analyse. 
■ Ausg. der Akad. der IViss. der UdSSR. 1048. (104 S.) 5 Rbl. [in russ. Sprache].

1*94RC f am  e ' V, der  physikalisch-chemischen Untersuchungen. 2. Aufl. M.-L. Goschlmlsdat. 
• w 20 s ->lß  »b l. [in russ. Sprache].
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H. Angewandte Chemie.
I. Allgemeine chemische Technologie.

Richard Weber, Bau- und Wirkungsweise von Schwebstoff-Filtern. Schwebstoff-Filter, 
die nur aus Zellstoff-Fasern oder Baum woll-Linters bestehen, besitzen nur einen geringen 
W irkungsgrad. Hochwirksame F ilte r erfordern den Zusatz von Stoffen m it bes. hoher 
schwebstoffabscheidender W rkg., wie z. B. Asbest. Wie Vf. an Hand seiner Ausführungen 
zeigt, kann als A ustauschstoff an Stelle von Asbest auch Polyvimylcarbazol (Luvican) oder 
Polystyrol (Trolitul) verw endet werden. Die Filtrationsw rkg. gegenüber Aerosolen beruht 
auf einem elektr. E ffekt, dor in der Weise erk lärt werden kann, daß beim Strömen von 
aerosolhaltiger L uft durch das F ilte r eine Aufladung der m iteinander verfilzten kunststoff- 
im prägnierten Schw ebstoff-Filterfasern s ta ttfin d e t u. sich sodann in der Umgebung der 
Oberflächen u. spitzen Enden der F ilterfäserchen inhomogene elektr. Felder ausbilden. |  
Aerosolteilchen, die sich in solchen Feldern befinden, sind aber, gleichgültig, ob es sich 
um geladene oder ungeladene Teilchen handelt, K raftw irkungen ausgesetzt. Einzelheiten, 
bes. hinsichtlich der Berechnungsgrundlage (Gleichungen), worden besprochen. (Angew. 
Chem., Ausg. B 20. 335—36. Dez. 1948.) 104.5830

Hans-Ulrich Kohrt, M inim um rückfluß beim Destillieren von quaternären und ternärin 
Gemischen. Der E infl. der neben den beiden zu trennenden Schlüsselkomponenten vor
handenen K om ponenten auf den Verlauf der kontinuierlichen R ektifikation  wird für drei 
Fälle (ideale tern . u. quaternäre  Gemische u. ein tern . Gemisch, in welchem die Schlüssel
kom ponenten ein ideales bin. Gemisch bilden u. die d ritte  K om ponente m it beiden nicht 
m ischbar ist) d iskutiert. — Es werden die Gleichungen für das Minimumrücklaufverhältnis 
für die besprochenen Fälle angegeben u. die theoret. Möglichkeiten am gleichseitigen 
Dreiecksdiagramm erläu tert. M ittels der Rektifikations-Scheidelinie in diesem Diagramm 
ergib t sich für ideale tern . Gemische eine einfache graph. K onstruktion . F ü r die Dest. der 
Schlüsselkom ponenten m ittels eines azeotropen H ilfsm ittels, bei der eine Herabsetzung 
des M inim um rücklaufverhältnisses durch die Zusatzkom ponente sta ttfin d e t, wird die 
grundsätzliche E ignung der graph. D arst. gezeigt. (Angew. Chem., Ausg. B 20. 117—24, 
M ai/Juni 1948. Bad H om burg v. d. H.) 204.5864

Th. J. J. Manders, Der Trockenstrahler und seine hauptsächlichsten Anwendungen. 
B ekanntlich benu tz t m an bei vielen in  der Industrie vorkom m enden Trockenprozessen 
T rockenstrahler, w orunter man speziell zu diesem Zweck entworfene elektr. Infrarot
quellen versteht. Vf. bespricht zunächst kurz einige Eigg. dor infraroten  Strahlen. Hierauf 
wurde un tersuch t, in welcher Weise die A bsorption in fraro ter Strahlen in einer Wasser
schicht vor sich geht u. wie diese Strahlen sich gegenüber Lacken verhalten. Von den vielen 
Anwendungsgebieten, die der Trockenstrahler b ietet, wird vornehm lich das Trocknen 
von Lacken u. das von Textilien u. Papier besprochen. (Philips’ techn. Rdsch. 9. 249—56. 
1947/48.) 110.5870

E . I. du Pont de Nemours & Co., übert. von: Kenneth E . Walker, W ilmington, Del- 
V. St. A., Hydraulische Druckflüssigkeit fü r Bremsen, Stoßdäm pfer, Türschließer u. dgl- j 
bestehend aus einem Gemisch von W. m it 30—95%  Äthylenglykol,' welchem ein lösl. 
Dickungsmittel zugesetzt w ird, z. B. das Additionsprod. von Ä thylbrom id u. Polyvinyl
pyridin, oder Styrol-V inylpyridin-M ischpolym erisat, Polyvinylalkohol, A l k a l i p o l y a c r y l a t e ,  i 
Alkalisalze von N-(Carboxyalkoxym ethyl)-polyam iden. Das D ickungsm ittel h a t ein Mol.- 
Gew. über 1000 u. wird in einer Menge von 1,0—30 g auf 100 cm 3 des wss. Glykolgemisclies- 
angew andt. (A. P. 2 455 961 vom 10/6. 1944, ausg. 14/12. 1948.) 808.5811 t

Shell Development Co., San Francisco, übert. von: Miroslav W . Tamele, Oakland, 
Vanan C. Irvine, Richm ond, und James F. Mahar, Berkeley, Calif., V. St. A., Herstellung j 
von granulierten M olybdänoxyd-Tonerde-Katalysatoren  m it verbesserter A ktiv itä t u. Be
ständigkeit aus gekörnter u. von Allcalisalzen befreiter Tonerde, welche 2—8 Maschen
größe u. 5— 14% W. en thä lt, durch Im prägnieren m it 2,7-10-4  bis 3 ,5-10_ 1 g Molybdän 
oder -oxyd pro m 2 Oberfläche. Der K ata lysa to r d ien t zum D ehydrieren von organ. Verbb- 
zur Umwandlung von Paraffin-KW -stoffen in  arom at. KW -stoffe, zum Dehydroisomeri- 
sieren von M ethylcyclopentan, D im ethylcyclopentan, Ä thylcyclopentan in arom at. KW- 
stoffe, ferner zum H ydrieren von ungesätt. organ. Verbb., zum Isomerisieren von Paraffin- 
KW -stoffen, zum Entschwefeln von schwefelhaltigen K W -stofffraktionen, zur destruktiven 
H ydrierung von höhermol. kohlenstoffhaltigem  M aterial, sowie zur O xydation von organ- ; 
Verbindungen. — K ryst. Al(OH)3, aus einer N a-Aluminat-Lsg. gewonnen, wird m it einer 
0,1 mol. Lsg. von A l-N itrat bei Zim m ertem p. gewaschen, bis der Na-Geh. von 0,33/o
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auf 0,07% gesunken ist. D arauf wird m it W. gewaschen, getrocknet u. 6 Stdn. bei 700° 
erhitzt, wobei das Al-Oxyd größtenteils in  die y-Form übergeht. E s wird darauf m it 
einer überschüssigen Lsg. von N H t-M olybdat bei R aum tem p. ca. 5 Stdn. lang behandelt 
u. danach bei 120° getrocknet u. 2 Stdn. bei 500° erh itz t un ter Bldg. von Mo-Oxyd. Der 
erhaltene K atalysator en th ä lt 6,09%  Molybdän. E r d ient z. B. zum Hydroformieren  einer 
Rohpetroleumfraktion, welche beträchtliche Mengen M ethylcyclohexan en thält, bei 490° 
u. 20 a t Druck. Dabei en tstehen beachtliche Mengen aromat. KW-Stoffe. — Zeichnung. 
(A. P. 2454 724 vom 15/2. 1943, ausg. 23/11. 1948.) 808.5895

Henry G. Freeman, Technisches Englisch. Lehr- und Nachschlagcbuch der englischen Sprache auf tech
nischem Gebiet. I . u. I I . Teil. E ssen: W. Girardct. 1948. (317 S.) DM 8,40.

Willi Macho, Chemie und chemische Technologie. Wien: Springer. 1949. (XVI +  758 S.) S 9 0 , - .

III. Elektrotechnik.
E. J. W. Verwey und R. D. Bügel, Keramische Werkstoffe m it hoher Dielektrizitäts

konstante. Keram. W erkstoffe als D ielektrikum für K ondensatoren bestehen zum größten 
Teil aus T i02 (R util, gepulvert u. gesintert). Vff. zeigen, daß geringe Verunreinigungen, 
Lufteinschlüsse, Red. zu Ti;Oa beim Sintern die hohe DE. von TiOz in  unerw ünschter 
Weise horabsotzen u. durch welche K unstgriffe beim Sintern man dies vermeiden kann. 
Der störende Tem peraturkoeff. der D E. von T i0 2 wird durch Zusätze von MgO, C e02, 
Sn02 oder Z r0 2 beseitigt, w odurch allerdings die DE. der keram . M. von 110 auf 15—40 
absinkt. (Philips’ techn. Rdsch. 10. 232—39. Febr. 1949. Eindhoven, Holland, Philips’ 
Gloeilampenfabrieken.) 345.5976

H. F. Wilson, Unterseekabel. Anläßlich der Verlegung eines modernen U nterseekabels 
mit zwei durch einen L uftspalt u. eine TefcoiAene-Schicht getrennten ringförmigen Leitern 
für Trägerfrcqüenz-Telephonie zwischen Aldeburgh (Suffolk) u. Domburg (Holland) 
werden die Eigg. des erstm alig in der Kabelisolierung verwendeten K unststoffs Telcothene 
beschrieben. Telcothene is t eine Mischung aus Polyäthylen (87,5%) u. Polyisobutylen 
(12,5%), die gegenüber reinem Polyäthylen bei ca. gleichen olektr. Eigg. weicher u. bieg
samer ist. Die DE. b e träg t 2,3, der V erlustfaktor 0,0004. Die W asserdurchlässigkeit 
{Permeabilitätskonstante, Löslichkeitskonstante u. Diffusionskonstante) dicker Telco- 
thoneschichten bei verschied. Tempp.. (0—60°) wird wiedergegeben. (Brit. P last. 20. 
20—26. Jan . 1948. Telegraph. Construction and M aintenance Co. Ltd. u. Submarine 
Gable Ltd.) 468.5978

> Eine Leitfähigkeitszelle fü r  viscose Stoffe. Zur Best. der Leitfähigkeit zähfl. MM. u. 
lasten, wie Füllungen von Trockenbatterien, wird eine einfache, selbst herstellbare Vorr. 
beschrieben, bei der G raphitstifte als E lektroden in ein aus 3 Glasrohrteilen bestehendes 
Leitfähigkeitsgefäß m ittels Gummistopfen eingesetzt werden. (J . Franklin  Inst. 246. 65 
ms 66. Ju li 1948.) 116.5978

John E. Edwards und Karl A. Davis, Eine kombinierte Elektronenbeugungs- und Rönt- 
'jenröhre. Beschreibung der Röhre. (Physic. Rev. 12] 74. 116. 1/7. 1948. Ohio Univ.)

110.5988
H. M. Long jr . und R. Pepinsky, Arbeitsweise einer gitterkonlrolliertcn Feinfokus- 

T°ntgenröhre. (Physic. Rev. [2] 74. 126. 1/7. 1948. A labama, Polytechnic. Inst.) 110.5988

Henry G. Freeman, Elektrotechnisches Englisch. 2. Aufl. Essen: W. Girardct. 1948. (247 S.) D M 1 0 ,- .

V. Anorganische Industrie.
M. de Buccar, Zeitgemäße Fragen der Ozonbildung durch ultraviolettes Licht. Zur 0 3-Er- 

zeugung verwendet m an gewöhnlich H g-Lam pen; die Arbeitsweise ist nicht w irtschaftlich, 
weil viele unnütze, ja  schädliche Strahlen entstehen. Geeigneter is t die in den Vereinigten 
Staaten verwendete, keim tötende 15 W att-L am pe m it CORNING-Glas u. dieselbe Lampe 
kp! t  . a r?8las. Diese m it niedrigem Hg-Dam pfdruck arbeitende Lampe sendet fast 
d u die H g-Resonanzstrahlung 2537 A aus, wobei sich die Ausstrahlung beiderseits 

urch dm klass. H g-Strahlen verbreitert. Die Quarzlampe zeigt eine UV-Energiestrahlung 
°,n 850 A. die für die 0 3-Bldg. bes. geeignet u. der in  CORNING-Glas erzeugten S trahlung 
ehr überlegen ist, weil dieses Glas die un ter 2400 A liegende S trahlung abschneidet. Das 

-*u ^  Quarzlampe gebildete 0 3 en tsp rich t einer volum etr. Grenzkonz, von 680-10_ 6
53 in -« -nem ° 2’ von 475-10-« in  trockener L uft, von 230-10-« in feuchtem 0 2 u. von 
O V + feuchtor Luft. Die m it CORNING-Glas ausgerüstete Lampe erzeugt nur 50 ■ 10~« 
v n n ^ a n i ?  nem ^ 2' Lurch Verminderung der Druckes von 1 auf 0,13 a t  fällt die Oa-Konz. 
sich ri- n  m aui 150-10-6 in trockenem  0 2. U nter den günstigsten Bedingungen beläuft 

e Uc-Erzeugung auf 2,5 mg/mm. Die N iederdruck-Hg-Lampe im Quarzgehäuse is t
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bequem er u. w irtschaftlicher als die H 2-Lampe, aber auf Laboratorium szwecke beschränkt. 
Dagegen erzeugt die keim tötende Lam pe m it Spezialglas nur sehr wenig 0 3, entsprechend 
der sehr, geringen Energie, die sich noch bei 1850 Ä entw ickelt. Diese Bldg. kann sich 
m it der. Temp. u. der S trahlungsin tensität erhöhen, was fü r die Anwendung zur Keim
tö tung  in Lebensm itteln, bes. F etten , von W ichtigkeit ist. H ier fü h rt 0 3 zu Oxydationen 
u. Geschm acksverschlechterungen. Die Lampe m it M etaphosphatglas läß t die ak t., keim
tötende S trahlung von 2537 Ä durch, absorbiert jedoch die kürzeren, 0 ,  erzeugenden 
S trahlen u. schneidet sie ab. (Ind. cliimique 35. 230. Dez. 1948.) 397.6082

H. G. Emblem und G .E. Stockwell, Industrielle Anwendungsbereiche fü r  Siliciumtetra- 
chlorid. H erst. von SiC lt im Labor, u. im großtechn. Prozeß, physikal. u. ehem. Eigg., 
Grundzüge der Rick, m it G R IG N A R D -V erbb. u. m it Alkoholen, techn. Anwendung direkt 
oder in Synthesen. (Chem. Age 59. 483—84. 9/10. 1948.) 212.6106

— , Reinigung von Ätznatron durch Extraktion m it flüssigem  A m m oniak , ein groß
technisches Verfahren. Beschreibung eines von der COLUMBIA CHEMICAL DIVISION der 
PITTSBURGH PLATE Gl a s s  Co. entw ickelten Verf. d e r Reinigung von Ätznatron aus 
Diaphragmenzellen. H ierbei wird die 50% ig. wss. NaOH-Lsg. kontinuierlich im Gegen
strom  m it f l .  N H S behandelt, wobei der NaCl-Geh. des N aOH  von ca. 1(%) auf 0,08 u. 
der NaClOj-Geh. von 0,05—0,10 auf 0,0002 gesenkt wird. 5%  des eingesetzten NaOH 
gehen hierbei in  die N H 3-Phase u. werden nach Abtreiben des N H 3 zur Reinigung u. Wieder
verwendung als Bodenkörper der N H s-Kolonne wiedergewonnen. Das NaOH muß dann 
durch A usdäm pfen noch von R esten N H 3 befreit werden. Der V erbrauch des Verf. an 
Rohstoffen u. Energien, sowie das Ausmaß des R eparaturanfalles an  den Anlagen wird 
besprochen. Das so gereinigte NaOH soll dem  N aO H  von Hg-Zellen in  seiner Reinheit 
n icht nachsteheh. (Chem. Trade J . chem. Engr. 123. 323—24. 17/9. 1948.) 212.6124

* Sven Olov Berbil Odelhog, Ammoniakgewinnung aus den Elementen. E in  Gasgemisch 
aus 75%  H 2 -f- 25%  N 2 wird bei 300° über ein Gemisch aus 75%  Mg +  25%  Ni geleitet. 
H ierbei bildet sich unstabiles N i-H ydrid u. stabiles M g-Nitrid. Das H ydrid  g ib t H2 ab, 
der sich m it dem N des N itrids zu N H 3 um setzt, A usbeute an  N H 3: 35%  bei 100 at u. 
40—45%  bei 200 at. (E. P. 609 756, ausg. 6/10. 1948.) 805.6097

* Solvay & Cie., Belgien, Zersetzung von Alkaliamalgamen. Das Amalgam fließt in sehr 
dünner Schicht u. in schm alen K anälchen über eine am algam ierbar* leitende Oberfläche. 
Die K anäle sind durch schmale Streifen von Verbb. getrennt, die ka ta lv t. auf die Zers, 
wirken. (E. P. 605 339, ausg. 21/7. 1948.) “ 805.6117

E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, Del., übert. von: Carl Marcus Olson,
Oak Ridge, Tenn., V. St. A., Herstellung laicht hydrolysierbarer Tilansalzlösungen. Eine 
Lsg. von Titansu lfa t, -nilrat oder -chlorid, die m indestens 180 g im  L ite r en thält, wird 
bis nahe an  ihren K p. erh itz t, um die Menge der koll. gelösten B estandteile möglichst zu 
erhöhen, dann  m it soviel W. von 90° gemischt, daß der Geh. an Ti-Salz höchstens noch 
160 g im L ite r be träg t, w ieder bis nahe an den K p. erw ärm t u. in  der üblichen Weise 
hydrolysiert, bis das gesam te Ti in  R util- oder A natasform  ausgefällt is t. Man geht z. B. 
von Lsgg. m it 190—225 g TiO„ im L iter aus u. verd. sie auf 145—150 g/L iter. (A. P. 
2 452 390 vom 1/6. 1944, ausg. 26/10.1948.) 805.6141

YI. Silicatcliemie. Baustoffe.
Pierre Tyvaert, Schäden beim Emaillieren großflächiger Stücke. Folgende Grundregeln 

worden bei A nnahm e richtiger Zus. des Em ails u. richtiger V orbehandlung (Entfetten, 
Beizen) angegeben: Aufspritzen so dünn, wie gerade noch tragbar, u. laufende Überwachung 
der Schiehtstärko durch Auswiegen einer Probe, laufende D ichtem essung des Emails zur 
Prüfung der richtigen K onz., Trocknung bei Tempp. von 60—70° u. A bführen des Wasser
dampfes, vorsichtiges Auflegen der Bloche auf Spitzen aus nichtrostendem  Material, um 
die Em ailschicht nicht zu beschädigen. Bei der K onstruk tion  sind scharfe Ecken zu ver
meiden, da  das Em ail hier pusam m enläuft u. die Schicht Spannungen bekommt. An 
Stellen, wo verschraubt werden soll, is t es ratsam , nur Grundemail aufzubringen, um das 
A bplatzen des Deckemails durch mechan. Beanspruchung zu verhindern. (Fonderie 1949. 
1560. April.) 466.6174

—, Wetlerfesligkeit von Porzellanemaillen. (B ericht des NATIONAL BUREAU OF STAN
DARD.) D urch Serienfabrikation von em aillierten Stahlhäusern w urde die Bewitterungs
prüfung von em aillierten Stahlblechen angeregt. Die Probebleche (1 f t2) werden mit 
45° Neigung gleichzeitig in  St. Louis, Mo., W ashington, D. C., A tlantic City, N. «L, 
Lakeland, F la ., auf je 7 Prüfgestellen zu je 28 Proben bew ittert. Vor der Exposition werden
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dieTafelnauf Fehler, Spiegelglanz m ittels HUNTER-Rcflektometer usw. geprüft. Vergleichs
proben werden im Innenraum  gelagert. Bei 7jähriger Versuchsdauer ging die nach dem 
Glanzverlust beurteilte W itterungsbeständigkeit parallel m it der K urzprüfung auf Säure
beständigkeit (15 Min. Einw. von 10% ig. Citronensäurc bei 20,6°). (Vgl. W ILLIAM  N. 
H a r k i s o n  u . D. G. M o o r e ,  J . Res. nat. Bur. S tandards 28. [1942.] 735; 42. [1949.]) 
(Better Enamel. 20. Nr. 2. 6—8. Febr. 1949.) 253.6174

Beatrice M.Deacon, S. G. Ellis, W . G. Cross und R. S. Sennett, Untersuchungen über 
das Formvar-Abdruckverfahren m it einer Anmerkung über Glasoberflächen. Vff. untersuchen 
das „Form var“ -Abdruckverf. auf seine B rauchbarkeit fü r Unterss. von Glasoberflächen 
auf ihre R auheit im Elektronenm ikroskop. Die Abdrücke wurden m it einer Lsg. von 
0,1—2,0% „Form var 15—95“ in  Ä thylendichlorid hergestellt. Zur Vertiefung der K on
traste wurden Chromschichten aufgebracht. Ih re ' optiinalo Dicke beträg t ca. 100 A, bei 
gröberen S truk turen  sind 150—200 Ä  erforderlich, wobei von einer 1—2% ig. Form var- 
Lsg. auszugehen ist. Die Auflösung der m it dem Form var-Abdruckverf. hcrgestellten Auf
nahmen beträg t 200—500 Ä in der Beobachtungsebene, 100 A in der Höhe bzw. Tiefe. 
Vff. diskutieren zum Abschluß k rit. verschied, andere Abdruckverfahren. (J .  appl. Physics 
19. 704—12. Aug. 1948. Toronto, Canadä, Univ., Dep. of Phys.) 251.6210

Gerhard Naeser und Werner Pepperhoff, Die Slrahlungseigenschaflen von feuerfesten 
Steinen und Schlacken und deren E in fluß  au f den Wärmeübergang. Zur K lärung, ob die 
Verbesserung des W ärm eüberganges bei einer carburierten Flamme im Siemens-Martin- 
Ofen durch das unterschiedliche Spiegelungsvermögen der Schlacke u. der feuerfesten 
Steine für die S trahlung einer leuchtenden bzw. durchsichtigen Flam me begründet ist, 
wurde das Reflexionsvermögen der angestrahlten Stoffe bei schwarzer Strahlung sowie bei 
den Strahlungen der leuchtenden u. nichtleuchtenden Flamme m it Filtorverff. bestim m t. 
Das Spiegelungsvermögen der Schlacke sinkt durch das Carburieren um fast ein D rittel ab, 
es steigt für Silica um 155 (% ), für Scham otte um 130, für Magnesit um 2 u. fällt für 
Chrommagnesit um 22. Die S trahlung der nichtleuchtenden Flamme wird von' Magnesit- 
u. Chrommagnesitsteinen s ta rk  reflektiert. Durch Zusatz von Schwermetalloxyden wird 
das Reflexionsvermögen bei B estrahlung m it der durchsichtigen Flam me stark  erhöht. 
Der Erfolg der Carburierung is t zum Teil auf die für diese Flam me größere A bsorptions
fähigkeit der Schlacke u. für Silicagewölbe auf die gleichzeitige Vergrößerung des Spicge- 
lungsvermöger.s zurückzuführen. E s wird auf die Möglichkeit hingewiesen, feuerfeste 
Steine mit bes. günstigen opt. Eigg. durch Zusatz von Sehwermetalloxyden zu entwickeln! 
(Stahl u. Eisen 69. 325—28. 12/5. 1949. Duisburg-Huckingen.) 112.6222

Hubert Grewe und Fritz Harders, DieSilicamörtel, ihre Anwendung und Prüfung. Über
blick. (Stahl u. Eisen 69. 378—81. 26/5. 1949. D ortm und-Hörde.) 112,6234

Karl Seiffert, Künstliche Mineralfasern fü r  Wärmeschutzzwecke. Maßgebend sind die 
Struktur der Fasern, die sich aus der H erst. ergibt, u. die Stopfdichte. F ü r die T em peratur
beständigkeit sind dann noch die chem. u. sonstigen Eigg., dio sich aus den verarbeiteten 
Rohstoffen ergeben, von B edeutung. Kennzeichnend für die W ärmeschutzeigg. is t die 
Wärmeleitzahl, deren W erte genau e rm itte lt sind. Sie sind in Abhängigkeit von dei m itt- 
cron lom p. in  der Isolierschicht u. von der Stopfdichte als Schaulinien u. in Zahlentafeln 

angegeben, u. zwar für kurzflockige Fasern (Schlackenwolle), für lange, gestreckte u. 
parallel geschichtete Fasern (Glasgespinst) u. für lange, regellos liegende, gekräuselte 
basorn (Steinwolle u. Glaswolle). (Z. Ver. dtsch. Ing. 91. 149—53. 1/4. 1949. Ludwigs- 
nafeu a. Rh.) 112.6236

Libbey-Owens-Ford Glass Co., Toledo,O ., übert. von: Willard L. Morgan, Haverford, 
&•> V. St. A., Überziehen der Oberflächen von Gegenständen aus Glos oder Keramik, Reflek- 

oren oder Spiegeln m it Quarz durch thermale Verdampfung im  Vakuum. Quarz wird in 
inniger Vereinigung m it einem in der H itze stabilen festen Mctalloxyd über einem H itze 
ausstrahlenden H ilfskörper bei hohem Vakuum zu hoher Temp. erh itz t, wodurch Quarz 
verdampft u. sich auf der Oberfläche des betreffenden Gegenstandes niederschlägt. Z. B. 
p  n  L 4 kleine Quarzstäbchen (V8 in. Durchmesser), jedes getrennt, in gepulvertem 
Spk  i 2’ Fe2° ' ’ u - Co2 °3  gerollt. Diese m it den verschied. Oxyden überschichteten 
otabchen werden in  einem Schweißbrenner erh itz t, wobei die staubigen Oxydschichten 
au den Quarzoberflächen aufgesintert u. aufgeschmolzon werden. Die Stäbchen werden 
aann in elektr. heizbare kleine Behältnisse aus Wolfram eingebracht, die sich unter 
einer Vakuumglocke befinden. Auch der m it Quarz zu überziehende Gegenstand wird auf 
einem Gestell unter der Vakuumglocke befestigt. Wenn nun un ter Vakuum eine elektr. 
n -o. zunS auf 1800—2500° vorgenommen w ird, verdam pft der Quarz schnell u. gleich- 

ja lg u. schlägt sich auf dem zu behandelnden Gegenstand nieder. (A. P. 2 463 791 vom 
*5/11. 1946, ausg. 8/3. 1949.) 800.6175
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Libbey-Owens-Ford GlassCo., Toledo, 0 . ,  übert. von: Willard L. Morgan, Haverford, 
Pa., V. St. A., Verwendung von Phosphoroxyden bei der technischen Verdampfung von. Quarz 
zum  Überziehen von Gegenständen aus Glas und Keram ik, von Reflektoren und Spiegeln. Bei 
der E rhitzung von Quarz in innigem K o n tak t m it einem Phosphoroxyd u. einem Hitze 
ausstrahlenden H ilfskörper bei hohem Vakuum  auf hohe Tem pp. findet eine Verdampfung 
des Quarzes u. ein Niederschlagen auf dem zu behandelnden Gegenstand s ta tt .  Z. B. wird 
bei der H erst. von Glasspiegeln ein Schutzüberzug aus Quarz über dem Spiegel aufgebracht. 
U nter einer Vakuumglocke befinden sich 2 kleine elektr. heizbare Behältnisse aus Wolfram. 
In  einem werden 0,75 g Ag eingelegt. Im  anderen bring t m an eine kleine Kugeleiner 
Mischung aus P20s u. S i0 2 (0,33 g) unter. Zur H erst. der letzteren werden gepulvertes SiO, 
u. P 20 5 innig verm ischt. Man läß t die M. etw as Feuchtigkeit anziehen. Das klebrige Präp. 
en thä lt dann neben unverändertem  P2Oc noch Spuren H P 0 3, I I3P 0 4 u. H 4P 20 7. Ein 
daraus geformtes Kügelchen wird etw as erh itz t, dam it es zusam m enbackt u. von glasiger 
N a tu r ist. D adurch wird ein Teil der Säuren wieder dehydriert zu Phosphoroxyd, u. es 
verbleibt außerdem  noch H P 0 3 in dem Kügelchen. E ine gereinigte G lasplatte wird eben
falls un ter der Vakuumglocke in  einer Entfernung von 12 in. von den beiden gefüllten 
Behältnissen, die selbst durch eine dazwischengesetzte Sehildplattc voneinander ab
getrennt werden, auf einem Gestell angebracht. E s wird ein hohes Vakuum erzeugt. Das 
Silber enthaltende B ehältnis wird nun erh itz t, das Silber verdam pft u. bildet auf der 
G lasplatte einen Spiegel. Die Sehildplatto schü tzt das 2. B ehältnis m it dem Quarz
kügelchen vor dem Silberniederschlag. Der Schild wird en tfern t, u. das Kügelchen wird 
e rh itz t (1800—2000°). Der Quarz verdam pft u. schlägt sich als Schutzüberzug aut dem 
Spiegel nieder. (A. P. 2 4 6 3  792 vom 15/11. 1946, ausg. 8/3. 1949.) 800.6175

Wladimir Diterichs, Paris, F rankreich, Bindem ittel. Dieses besteh t aus einer Mischung 
von 26 (Teilen) einer MgCJ2-Lsg. von 30° B6, 13 Al(OH)3, 28 H 3P 0 4 von 60° B6, 3 Na- 
Silicat von 43° B6, 6 W ., 21 Kieselsäuregel m it 40%  W. u. 2 B20 3. Das Bindem ittel kann 
zur H erst. von Schleif- u. anderen K unstste inen  sowie zum Agglomerieren von Erzen 
benu tz t werden. Beispielsweise können 99 Teile rhom boedr. A120 3 m it 1 Teil des Binde
mittelgemisches verm engt werden, worauf die M. nach dem Verformen bei Tempp. unter 
300° getrocknet u. anschließend auf Tempp. über 600° e rh itz t wird. (A. P . 2 455 358 vom 
14/10. 1938, ausg. 7/12. 1948. Luxem burg. Prior. 30/10. 1937.) 834.6237

VII. Agrikulturehemie. Schädlingsbokäinpfinig.
Hans Blunck, Aerosole als Schädlingsbekämpfungsmittel im  Ausland. Überblick. Die 

bei der Verwendung von Aerosolen als Schädlingsbekäm pfungsm ittel notwendige App-, 
die Technik ihrer Anwendung u. die chem. Zus. der Aerosole werden geschildert. — Zahl
reiche L iteraturangaben. (Z. Pflanzenkrankh. [Pflanzenpathol.] Pflanzenschutz 55. 151 
bis 173. M ai/Juni 1948. Bonn, Univ., In s t, fü r Pflanzen-K rankheiten.) ' 438.6312

W . Speyer, Über die Wirkung von Pflanzenschutzmitteln a u f Fische. In  Fortsetzung 
früherer Verss. bzgl. der G iftwirkungen von W interspritzm itteln  auf Fische wurde vom 
Vf. die Giftwrkg. anderer Pflanzenschutzm ittel des O bstbaus auf Fische geprüft. Als 
V ersuchstiere d ien ten  ca. 35 mm lange.Seeforellen in G lasaquarien, die m it den Untcr- 
suchungslsgg. gefüllt waren. Die zu untersuchenden Stoffe wurden in  steigenden Konzz- 
(m eistens 0,1— 1000 mg auf 1 Liter) angew andt. Die Fisehe wurden kürzere oder längere Zeit 
in  den Lsgg. belassen, u. ih r Verb, bis zum E x itus w urde beobachtet. Die Giftwrkg. war am 
stärksten  bei Teerölpräpp., Cu-Verbb., Pomasol, Fuklasin, Sprilzfundal, Bariumpolysulfic, 
N icolin, Pyrethrum  u. DerrissprilzmiUeln, während sich die Giftwrkg. von Gesarol ajs ge
ringer wie erw arte t erwies. Blei- u. Kalkarsenpräpp. blieben ohne sichtbare Schädigung 
auf die Versuchstiere. H ervorzuheben is t, daß die Giftwrkg. auf die Fische keineswegs 
ste ts m it der pflanzenpatholog. W rkg. parallel zu gehen braucht. Dies war bes. d eu tlich  
bei den beiden S-haltigen Spritzm itteln , von denen das M ittel m it koll. S bei einer bes. 
langen V ersuchsdaucr von 4 Tagen gu t vertragen w urde, während das in  gleicher Konz
angew andte Barium polysulfid (verm utlich wegen der sich daraus abscheidenden gas
förmigen S-Verbb.) in  20 S tdn. schon den Tod herbeiführte. — D ann wurden noch einige 
Versuchsreihen angestellt, bei denen die Fische den Giftlsgg. un ter verschied, hohen 
Tempp. ausgesetzt w urden, u. schließlich wurde noch untersucht, ob u. nach welcher Zeit 
sich die Versuchstiere wieder erholten, wenn sie den Lsgg. nur für kürzere oder längere 
Zeit ausgesetzt wurden. (Z. Pflanzenkrankh. [Pflanzenpathol.] Pflanzenschutz 55. 144—54. 
M ai/Juni 1948. K iel-K itzberg, früher Biol. Reichsanst. Salzburg.) 438.631-

P. R. Averell und M. V. Norris, B e s tim m u n g  k le in e r  M e n g e n  o .o -D iä thyl-o .p -n itrophenyl-  
Ih iophospha l. E s wird eine Meth. zur Best. von o .o -D iä th y l-o .p -n itro p h en y lth io p h o sp h a t  (D 
beschrieben, das un ter dem allg. Namen P a ra th io n  oder Thiopho-s 34 2 2  als In s e k t in



Verwendung findet. Das m it I  behandelte, zu untersuchende Obst, Gemüse u. T abak wird 
mit Bzl. extrah iert, der B enzolextrakt von färbenden Verunreinigungen (Chlorophyll u. 
Carotin) durch F iltra tion  durch ÄTTAPUBGUS-Ton gereinigt u. das Bzl. wmder veixlampft. 
Der Rückstand wird m it 10 cm3 A. gelöst, m it Zn-Staub u. HCl (10 cm W. +  2 cm 5« 
HCl +  0,2 g Zn-Staub) un ter E rh itzen  red. u. die Lsg. nach dem Abkuhlen filtrie rt (Vol. 
ca. 40 cm3). Man fügt 1 cm3 0,25% ig. N aN 0 2-Lsg. hinzu, laß t 10 Min. stehen u. zerstört 
den Nitritüberschuß durch 1 cm 3 2,5% ig. Ammoniumsulfamat-Losung. Nach 10 Min. 
Stehen gibt m an 2 cm3 l% ig . N -l-N aphthyläthylendiam inchlorhydrat-Lsg. hinzu, füllt
auf genau 50 cm 3 auf u. lä ß t e rn eu t 10 Min. s tehen . Die In te n s itä t  de r en ts ta n d en e n  D arbe 
wird colorim ctr. in  einem  CBNCO—S H E A R D — SANDEORD-Photelometer gem essen, m axim ale  
Durchlässigkeit bei 255 m/z. D u rch  Vgl. m it einer S tan d ard lsg . u. B eruc -sic I8Un8_eii e  
Blindwertes e rh ä lt m an  den G eh. an  I. (A naly tic . Chem. 20. 7o3— 56. ug. • 
ford, Conn., A m erican  C yanam id  C om p., S tam ford  R es. L abor.)

E. I. du Pont de Nemours & Co., übert. v o n : Norman Edward Searie.W lm ington Dcl 
V. St. A., N -Arylm aleinim ide  erhält m an z. B. entsprechend der nächst. Gleichung duich 
Behandlung einer Malein- „„ „ ¡ L  CH-CO.
amidsäure (I), die am N _CHi!COONa>  n X -_ c .i i ,  + 2 CH3COOH
ein H-Atom u. einen ein- c n - C 0 0 H. C'H-CCK

substftTiertenf'ltylres"/1'e n th ä lt, m it Essigsäureanhydrid in Ggw. von N a-Acerät bei 
Tempp. von 80— 100°, wobei die Menge des N a-Acetats 5 - 2 0  /0 der Anhydr dmenge 
betragen u. das Essigsäureanhydrid in  e iner mol. Menge vorhanden sein so ,
1—Hachen der mol. I-Menge entspricht. -  Die erhaltenen Prodd. können als i»: 
seklkidc u. fungicide M ittel Verwendung- finden. Auch können polymere i o • 
hergestollt werden. -  E rh itz t m an ein Gemisch von 57,4 (Teilen) N-Phenylm alcinam d- 
säure (F. 209—210°), 96,5 Essigsäureanhydrid (95% ig) u. 10 geschmolzenem Na A 
unter Rühren auf dem D am pfbad auf 80°, so geht das Gemisch in  eine klare.gelbe Lsg. 
über, u. die Temp. ste ig t infolge der Reaktionsw ärm e 5—15 Min. bis au , - * * !
nun 1 Stde. bei R aum tem p. stehen g ießt das gekühlte Reaktionsgemisc g ,
kräftig gorührtes Eiswasser, filtriert den gelben krystallinen N d., wasch * . ...
u. trocknet im Vakuum über P 20 6. Man erhält 44 (85% der Theorie) ge> 
N-PKenylmaleinimid, F . 9 0 -9 1 ° . -  In  ähnlicher Weise erhält m an: N -P 'T d y tm a l^ n tm d ,  
gelbe Nadeln, F . 149— 150°; Ausbeute 68% , aus N-p-Tolylmalemam idsaure, B -o -lo ly l  
maleinimid, gelbe Nadeln, F. 70—71°; N -m -Tolylm aleinim td, gelbe Nadeln, . K p .. 14 
bis 145°; N-o-Nitrophenylmaleinimid, weiße B lättchen, F . 130 131 , i -m- P ^
maleinimid, weiße B lättchen, F . 1 2 6 -1 2 7 ° ; N-föNilrophenylm alem tm td, weiße B lattche , 
P- 167-168°; N -o-ßiphenylm aleinim id, hellgelbe K rystalle , F. 1 3 9 -1 4 0  , f  
maleinimid, braunstichig ¿elbe N adeln, F . 1 8 9 -1 9 0 °; N -p-Ä lhoxyphenylm alcinm id, gelbe 
Krystalle, F. 75l- 7 6 ° ;  N  -a-N aphthylmaleinimid, gelbe „K rystalle, F . . A 1 6 - 1 1 .., zv.zv 
{l-3-Phenylcn)-bis-maleinimid, gelbe Nadeln, F. 198—199 . (A .P. 2 444 53 ^
ausg. 6/7. 1948.)

* Ward, Blenkinsop & Co., L td. und Gordon I . P ritchard,
densiert man eine arom at. Sulfonsäure m it einem Aldehyd (außer H )» » p inpr
oder Imid u. behandelt die erhaltene tri- oder te trasubstitu ierte  Me a  !
Organometallvorb., so erhält m an als Bactericide oder Fungicide verwen , j
Verbindungen. -  15 (Gewichtsteile) einer 37% ig. alkoh. Lsg. des K °ndensationsp . 
von 2-Ci0H,SO3H (I) u. Piperonal gibt m an zu 6 ,7  CeHsHgOOCCH3 l w iexverb.
das Gemisch zum Sieden. Beim Abkühlen scheiden sich 2,7 einer Pheny - g- F 
als graues Pulver ab . In  ähnlicher Weise kann eine Komplexverb, mi 6 s 6 s
oder CaiI6HgOH u. den folgenden K ondensationsprodd. hergestellt werden. 1 m it d ö 3
CHO (II); I  m it Vanillin; I  m it A nisaldehyd; I  m it (CH3)2CO; I  m it C A C T O ^ - 7 - C ^ e  
(S03H)2 m it I I ; 2.6-HOCeH4SOjH m it C,H15CHO, B is - ( 2 - m p h % o l- ^ ^ » » « ™ ) ^ M ^
m ethan, B is-(2 -naph tho l-6 -su lfonsäure)-hep ty lm ethan , Bis-(2-n ap h th o l-6-sulfons u )
Phenylm ethan, 1.8.3.6-H2N-(OH)C10H 4(SO3H )2 m it II ; u. Im R D e x tro se  A ndere Korn 
Plexe e rh ä lt m an  m it 4-H2NCeH4AsOsH 2 u. I  u. I I ;  3-P y rid y l-H g -A c e ta t.u . I  u. H . u. 
LjHjHgOH u. I  u . I I .  (E . P . 603 463, ausg . 16/6. 1948.) 813-6'i

Friedrich Boas, Pflanze, Düngung, Ernährung. Ein Blick in unsere biolog. Zukunft. S tu ttgart: Hippokrati s 
Verl. 1949. (60 S. m. 12 Abb.) DM 4,25. ,  . ..

Kurl stdrmer, Tor welche Probleme stellt uns der neuerliche Kar t ° n t i n g e n  Hann .^Uelzen: 
auf der Tagung der Saatgut-Erzeugergemeinschaft, e .V ., am 20 / .1048 in Wiltingen nun
1 ommersche Saatzucht, G. m. b. H.

1949. II. Hvn- A g r ik u l t u r c h e m i e . S c h Ad i j n q s b e k ä m p e u n g .  1015
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VIII. Metallurgie. Metallographie. Metallverarbeitung.
Worm Lund, Agglomerierung von Taconilkonzentrat. Infolge der K ornfeinheit des an

fallenden Fe-Erzkonzentrates tra ten  bei der Agglomerierung häufig Schwierigkeiten auf, 
die dadurch umgangen w urden, daß das K onzentrat m ittels einer B rikettpresse zu Briketts 
von 5 kg Gewicht verpreß t wurde. Aber auch dieses Verf. befriedigte noch nicht voll
ständig, so daß das sogenannte F ilte r-B rikettierverf. entw ickelt wurde. E s h a t gegenüber 
dem Pressen der B riketts in einer B rikettpresse den V orteil, daß die B riketts unmittelbar 
auf dem B rikettw agen hergestellt werden, so daß das früher notwendige umständliche u. 
zeitraubende Beladen der B rikettw agen von H and wegfällt. — Nach einem kurzen Hin
weis auf frühere Verss. zur H erst. sogenannter Pellets wird angegeben, daß der Bau einer 
Versuchsanlage zum Studium  des Pellet-Verf. geplant is t, von dem m an vor allem einen 
niedrigeren K ohleverbrauch als beim F ilter-B rikettierverf. e rw artet. (J . Iron Steel Inst. 
162. 1—3. Mai 1949.) 326.6360

, Anwendung des Lochkartensystems zur Registrierung des Gießereischrifttums hei 
der A . F. S . Eingehende U nterteilung des gesam ten Gießereiwesens für das Lochkarten- 
syst, bei der AM ERICAN F o u n d r y m e n ' s  SOC. u . prak t. Hinweise fü r die Benutzung des 
Systems. (Amor. Foündrym an 14. Nr. 4. 29—35. O kt. 1948.) 112.6382

Frank Hudson, Präzisionsguß aus hochschmelzenden Legierungen fü r  allgemeine Ver
wendungszwecke. Überblick. (M etallurgia [Manchester] 37. 243—47. März 1948.) 112.6382

Maurice Billing und Georges Blanc, Kokillenguß von Aluminiumbronze. Eigg., Zuss., 
auch tern . Al-Bronzen, G attierung, Schmelzführung, K okillenherst. u. konstruktive 
G esichtspunkte für Gußstücke werden besprochen. Als Schlichte wird eine Aufschwemmung 
von 5—15 (Teilen) feingepulvertem  G raphit, 4—5 W asserglas, 5—20 Talk in 100 W. an
gegeben, der etw as Borax zugesetzt wird. D urch Tauchen in N aOH , Lösungsm. oder durch 
Sandstrahlen wird die neue Kokille en tfe tte t. Die Schlichte wird am besten in mehreren 
Schichten auf die 100° warme Kokille aufgesprüht. Es g ib t auch Schlichten, die Tenipp- 
von 200° erfordern. Die B ehandlung der Kokillen u. K erne während des Betriebs u. der 
Gießvorgang werden beschrieben. E s soll m it möglichst niedriger Gießtemp. in möglichst 
heiße Kokille gegossen werden, um große Lebensdauer der Kokille zu erhalten. (Fonderie 
1949. 1593—97."Mai.) ' 466.6382

A. R.Parkes, Kernherstellung in  der Gießerei Coneygre. E s wird über erste Erfahrungen 
m it einem in der Produktion bereits eingesetzten K ernbindem ittel auf der Basis von 
N aturgum m i berich te t, welches nach Zusatz von nich t genannten Stoffen als feuchtes, 
rotes Pulver hygroskop. N atu r dem K ernsand zugesetzt wird u. an der L uft erhärtet. Bei 
warmem W etter werden zur Verzögerung des Abbindens Va% Leinöl zugesetzt, in Blas
kerne g ib t m an y 2—3/a% Methylalkohol, in  kom pliziertere K erne zum besseren Ausheben 
ca. 3/i%  Paraffin. Mischvorgang u. Eigg. des K ernsandes werden eingehend beschrieben. 
Schrifttum  über K unstharzbinder. (Foundry Trade J .  86. 543—47. 9/6. 1949.) 466.6382

E. N. Harrison und J. A. Wagner, Intermittierender Sauerstoffzusatz zum  Kupolofen- 
ivind. U nter dauernder Beobachtung der Temp. des Rinnoneisens w urden dem Ofen inter
m ittierend 4%  0 2 2—4 Min. zugesetzt. E isentem pp. von 1470— 1510° (opt. gemessen) 
m ußten wegen 2 inm -W andstärken während der gesam ten täglichen Ofenreise eingehalten 
werden. Das K oksbett w ar 1500 mm über Düse eingestellt, der K okssatz betrug  14—17%, 
die W indmenge 56—84 m s/MinC, der E isensatz 400 kg, die Sehmelzleistung 3—5,5 t/Stde. 
Lag bei n. Betrieb die E iscntem p. z. B. bei 1510°, so stieg sie nach 0 2-Zusatz auf 1570 , 
fiel nach E instellen des 0 2-Zusatzes langsam ab, blieb jedoch um 1540°. 2%  0 2 waren 
noch nicht w irksam . W ährend der täglichen Ofenroise wurde 6—10 Min. m it 0 2-Zusatz 
gefahren; die Auswrkg. auf das O fenfutter war unbedeutend. Vff. m achten die Fest
stellung, daß die W rkg. eines 0 2-Zusatzes größer war, wenn der W ind m ittels Drehkolben- 
gobläse a n s ta tt Schaufelradgebläse zugeführt wurde. (Iron Age 163. N r. 19. 96-—100. 
12/5. 1949.) ~ 466.6402

P. F. Hancock, Wcißkemlemperguß. Beschreibung der E inrichtung u. des Betriebes 
von Öfen u. der Ü berwachung der Ofenatm osphäre fü r das Glühfrischen. (Iron and Steel 
21. 105—08. März. 141— 44. April 1948.) 112.6406

Alfred Mund, A u s dem amerikanischen Stahlwerksbetrieb. Gesamtüberblick über 
N euerungen w ährend der K riegsjahre bis zum Jah re  1947. (S tah l u. Eisen 68. 465-78- 
2/12. 1948. Düsseldorf.) 112.6408

Georg Niebch und Helmut Neerfeld, Vergleich zwischen zeitlichem Enifesligungsverlauf 
und Röntgenbild bei der Erholung und Rekrystallisation kallgereckten IKeicheisens. Der zeit
liche Verlauf der W erkstoffänderungen beim Glühen von kaltgerecktem '(5—20%) weichem
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Flußstahl wird durch H ärtem essungen u. R öntgenrückstrahlaufnahm en verfolgt. W ährend 
die opt. Beobachtung des Gefüges nach verschied, langen Glühzeiten nur in  ziemlich grober 
Weise eine Erklärung für die kennzeichnenden Form en des Entfcstigungsverlaufs gibt, 
lassen die R öntgenaufnahm en die K rystallerholung u. den Rekrystallisationsverlauf als 
Ursache für die verschied. E ntfestigungskurven deutlich erkennen. Dabei kann an einer 
einzelnen vorliegenden Probe aus der Zahl der gröberen Interferenzflecke bzw. aus der 
Intensität der von dem ursprünglichen Verformungsgefüge herrührenden In terferenz
linien der Rekrystallisationsgrad leicht erkannt werden, was die mkr. Gefügebeurteilung 
nur ifnsicher u. die H ärteprüfung  p rak t. gar nicht vermag. Bes. wird der Beginn der 
Rekrystallisation durch das erste A uftreten eines gröberen Intcrferenzflecks sehr früh 
zeitig angezeigt. Aus einem Vgl. von Gefüge- u. R öntgenaufnahm en wird gefolgert, daß 
die Grobkornbldg. n icht durch Zusammenwachsen von kleineren, bereits rekryst. Körnern 
entsteht, sondern, daß ein großes R ekrystallisationskorn aus dem Grundgefüge heraus 
prakt. sofort auf seine volle Größe w ächst. (Arch. Eisenhüttenw es. 19. 175—79. 1948. 
KWI für Eisenforschung.) 112.6408

Robert Franklin Mehl, Der Zerfall von Austenit durch Keimbildung und die Wachstums
vorgänge. L iteraturübersicht über isotherm . R kk. u. die Stahlarten, die Kennzeichen der 
Keimbildungsvorgänge u. ihres W achstum s, Bldg. von Perlit in eutektoiden reinen 
C-Stählen, Geschwindigkeit der Keimbldg. u. Wachstumsgqschwindigkeit, die Bldg. von 
Perlit in eutektoiden legierten Stählen u. die Morphologie von proeutektoidem  F errit, die 
Pcrlitunterbrechung u. die proeutektoiden Rkk. in legierten Stählen, B ainit, Keimbldg. 
u. Kinetik sowie die Bainitbldg. in  legierten Stählen. Ausführliche Schrifttum sangaben. 
(J. Iron Steel In s t. 159. 113—29. Ju n i 1948. P ittsburgh, Pa., Metals Res. Labor.)

310.6408
Anton Pomp, Verhallen des Stahles bei erhöhten Temperaturen. Übersicht über das 

Schrifttum der Jah re  1944— 47. (S tahl u. Eisen 69. 270—73.14/4. 310—13.28/4. 339—42. 
12/5. 1949.) 112.6410

—, Verbessert B lei die Bearbeitbarkeit der S tählet Wiedergabe der in  der H auptsache 
zustimmenden Stellungnahm e am erikan. Fachleute zu der Ansicht von S c h e p e r s  u. 
KraüSS (C. 1948. II . 438), daß A utom atenstähle m it S-Zusätzen gebleiten Stählen im 
allg. überlegen sind. Es is t aber möglich, die B earbeitbarkeit der S-haltigen Stähle durch 
zusätzliches Legieren m it Pb weiter zu verbessern. Außerdem können legierte Stähle durch 
kleine Zusätze von Pb ohne B eeinträchtigung ihrer sonstigen Eigg. besser bearbeitbar 
gemacht werden. In  R ußland versucht m an die Schwierigkeit, ausreichende Pb-Gehh. 
(ca. 0,25%) in den S tahl zu bringen, durch Verwendung von Bleisulfid zu umgehen. 
(Materials and Methods 28. 92—93. Aug. 1948.) 477.6410

Winfried Connert, Eduard Maurer und Robert Scherer, Untersuchungen über die 
Eignung von Chrom-Vanadin-Stählen fü r  Warm- und Schnellarbeitswerkzeuge. Grundlegende 
Unteres, über die Fe-Ecke des Zustandsschaubildes Fe-C -C r-V  zeigten, daß W arm arbeits
stähle m it 0,3—0,5 (% ) C, 3 Cr u. 1—2 Vsowie Schnellarbeitsstähle m it 1—1,5 C, 10—15 Cr 
u. 2—5 V in Frage kommen. Als zweckmäßigste Zus. für W armarbeitswerkzeuge geringerer - 
Beanspruchung wurde ca. 0,45 C, 3 Cr u. 1 V u. für W armarbeitswerkzeuge höherer Be
anspruchung ca. 0,45 C, 3 Cr, 1 V u. 1 W gefunden. Der letzte Stahl erreicht jedoch nicht 
ganz die Güteeigg. des bekannten  W arm arbeitsstahles m it 2,75 Cr, 0,5 V u. 4,25 W. 
Cr-V-Schnellarbcitsstählo erwiesen sich den zum Vgl. herangezogenen Schnellarbeits
stählen, die in  ihrer Leistung den bekannten S tählen m it 4 Cr, 1—1,5 V u. 18 W etwa 
gleichkommen, unterlegen. In  Ü bereinstim m ung m it russ. Schrifttum sangaben wurden 
vfo-Schnittgeschwindigkeitswerte bis zu 75% der Vergleichsstähle erreicht; bei gleichen 
Schnittgeschwindigkeiten lagen die Standzeiten jedoch un ter 10%, was in den russ. 
Arbeiten unberücksichtigt gelassen ist. Im  Gegensatz zu den russ. Angaben erbrachten 
Zusätze von 1,5—2 Si keine Leistungsverbesserung. E in Zusatz bis zu ca. 2 Co führte eben
falls zu keiner Leistungssteigerung. Durch W- oder Mo-Zusätze besteht die Möglichkeit, 
Leistungsgleichheit m it den un tersuchten  Schnellarbeitsstählen zu erzielen. Als zweck
mäßig ergaben sich Stähle m it 1 - 1 ,5  C, 9 - 1 0  Cr, 3—3,5 V u. 3 - 4  W sowie m it 1 - 1 ,2  C, 
9 -1 0  Cr, 2,7—3 Mo u. 3—3,5 V. (Arch. Eisenhüttenw es. 20. 179—88. M ai/Jum  1949. 
Krefeld bzw. Freiberg.) 112.6410

Herbert Chase, Zusammensetzung und Eigenschaften von Nichteisenlegierungen fü r  Preß- 
teile, einschließlich T ie f ziehteile.' Tabellar. Zusammenstellung. Behandelt werden 0 2-freies 
Cu mit mindestens 99,92 (% ) Cu, Cu-Legierungen m it 10—35 Zn oder m it 8 Sn, Neusilber 
mit 65 Cu, 17 Zn u. 18 N i, A l (m indestens 99% ig), Ai-Legierungen m it 1,25 Mn oder m it 
0,25 Cr u. 2,5 Mg, A/p-Legierungen m it 1,5 Mn oder m it 3 Al, 0,3 Mn u. 1 Zn ozw. m it 
6,5 Al, 0,2 Mn u. 1 Zn sowie Zn  handelsüblicher Reinheit. (M aterials and Methods 28.
Nr. 4. 103. 105. O kt. 1948.) 112.6420

68
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E, Voce, K upfer und Kupferlegierungen. Überblick über das Schrifttum  des Jahres 1947. 
(M etallurgie [Manchester] 37. 141—65. Jan . 1948.) 112.6432

Paul A. Beck, John Towers und William D. Manly, Das Kornwachsen in 70/30-Messing. 
In  Messing m it 70%  Cu u. 30%  Zn kann  ebenso wie in  reinem Al das isotherm . Korn
wachstum durch die em pir. Form el bestim m t werden: D =  K - tn. Der E xponent n ist 
0 ,212^0,010 im  ganzen Tem peraturgebiet von 450—700°. Die Aktivierungswärm e, die 
m it einem Kornwachsen in  Messing verbunden sein kann, b e träg t 61,8 kcal/g-Atom. — 
Schrifttum sangaben. (Metals Technol. 15. N r. 2; Amer. In s t. min. m etallurg. Engr., 
techn. Publ. Nr. 2326. 1—7. Febr. 1948. Univ. of N otre Dame.) 310.6432

Gerhard Trömel und Hermann Gedschold, Die Gewinnung von Vanadin aus Schlacken, 
die bei der Stahlerzeugung anfallen. Nach kurzer Ü bersicht über die techn. Erfahrungen bei 
der Gewinnung u. V erarbeitung von V-haltigen Schlacken wird über Verss. berichtet, im 
Labor, die Bedingungen fü r möglichst vollständige Erzeugung von reinem V festzulegen. 
Durch röntgenograph. u. mkr. U nteres..ist die K onst. der Schlacken e rm itte lt worden. 
Das V liegt vorwiegend als M n-haltigor Spinell vor. Röstveres. m it reinen Fe-V - u. Mn-V- 
Spinellen geben Aufschluß über die günstigsten Bedingungen bei der Verarbeitung der 
techn. Schlacken. Zur D eutung der „R ückläufigkeit“  wird auf die Eig. des Natrium- 
vanadats hingewiesen, beim A bkühlen aus der Schmelze un ter 0 2-Abgabe in unlösl. Verbb. 
überzugehen. (Arch. E isenhüttenw es. 19. 119—24. 1948. K W I für Eisenforschung.)

112.6440
Franz Sauerwald, Über die Beeinflussung der Erstarrungskrystallisalion von Magnesium

legierungen durch Zirkonium  und einige Eigenschaften von gegossenen Magnesiumlegierungen 
m it Zirkonium . Der Zr-Zusatz bedingt bei den bin. Legierungen eine sehr erhebliche Korn
verfeinerung, wobei die Bestw erte zwischen 0,5 u. 0,7%  liegen. Die VVrkg., die auf Keiin- 
bldg. durch die Zr-Partikelehen zurückgeführt wird, wird im einzelnen erläu tert. Mit der 
K ornverfeinerung is t eine Verbesserung der Festigkeitseigg., bes. des Formänderungs
vermögens, der Zähigkeit u. D ruckfestigkeit sowie des Korrosionsverh. verbunden. Die 
gleiche W rkg. t r i t t  bei den Legierungen des Mg m it Zn, Cd, Ce, Ca, Th, Ag, Cu, Bi, TI, 
Pb u. Be ein. Bei diesen Legierungen können Streckgrenze u. Zugfestigkeit durch einfache 
W ärm ebehandlung noch gesteigert werden. U ngünstig sind Zusätze von Al, Si, Mn, Ni. 
u. Sb, die m it Zr im fl. Mg unlösl. Verbb. bilden. (Z. M etallkunde 40. 41—46. Febr. 1949. 
Halle, U niv., In s t, für physikal. Chem.) 271.6444

J.-L. Andrieux, Herstellung metallischer Pulver durch Schmelzelektrolyse. Es werden 
die Bedingungen, wie möglichst tiefe B adtcm pp., T rennung der K rystalle , A rt der Bäder 
u. Vorgänge bei der Schmelzelektrolyse metall. Pulver behandelt. Die Erzeugung einzelner 
Metalle wie Ge, Al, Ti, Zr, Th, Ta, N b, Cr, Mo, W, U, Mn, Fe, Co u. N i aus ihren Salzen, 
bes. Chlor- u. Fluorverbb., wird beschrieben. Ferner wird die H erst. bin. Verbb. wie z. B. 
B , Si, P , C, As, Sb u. S m it einzelnen anderen Metallen behandelt. (R ev. Metallurg. 45. 
49—59. Jan ./F eb r. 1948.) 479.6474

Pierre Grivet, Francois Bertein, Henri Bruck und Jean Robillard, Das Elektronen
mikroskop und die Pulvermetallurgie. Die E inrichtung u. W irkungsweise des Elektronen
mikroskops werden beschrieben. Die zweckmäßige U ntersuchungsart für Metallpulver 
m it Hilfe organ. Lsgg. wird angegeben. Die H erst. der A bdrücke m etall. Proben in den 
bekannten Form en u. ihre W eiterentw. werden behandelt. (Rev. Metallurg. 45. 38—48. 
Jan ./F ebr. 1948.) 479.6474

J. B. Mohler und H. J. Sedusky, Analytische Methoden fü r  galvanische Bäder. Vff. geben 
einen Überblick über die anzuw endenden A rbeitsm ethoden: gravim etr., elektrolyt- 
Methoden, S trom ausbeute, pH-Wertmessung, Colorimeter, Polarograph. F ü r die titrimetr. 
Meth. werden eingehende A rbeitsvorschriften für Anionen u. K ationen m itgeteilt. (Mctal 
Finish. 46. 68—75. Nov. 1948.) 382.6514

E . E. Halls, Die Haftung von Anstrichen a u f elektrolytischen Cadmiumüberzügen. Cd- 
Überzüge können ohne chem. V orbehandlung keinen zufriedenstellenden Anstrich er
halten. Durch L aboratorium sproben u. N aturrostverss. wird der E infl. der chem. Vor
behandlung, wie Passivierung durch  Chromate u. Phosphate, auf die H aftung von An
strichen geprüft. Am besten bew ährte sich eine Phosphatisierung von 3 Min. Dauer bei 
83° m it nachfolgendem W aschen in heißem W. u. Spülen in  einer Lsg. von 50g Chromsäure 
in 100 L iter W. von 75°. (M etallurgia (Manchester] 38. 75—78. Ju n i 1948.)' 501.6528

N. D. Tomaschow, G. P. Ssinelschtschikowa und M. A. Wedenejewa, Korrosions
mechanismus der Kupferslähle. Ausgehend von der bekannten Tatsache, daß geringe 
(0,3—0,5%) Cu-Zusätze zum S tahl diesen gegen atm osphär. Einflüsse sehr deutlich, gegen 
Korrosion durch Boden u. Lsgg. n ich t m erkbar schützen, stellen Vff. Verss. an, u. zwar 
wird Cu-freier S tahl, Cu-haltiger u. Cu-freier Stahl, der im  K o n tak t m it einer Cu-Platte
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steht, durch W. u- 0,01 n N a2S 0 4-Lsg. u n te r Zusatz von H 20 2 der Korrosion ausgesetzt. 
Es zeigt sich, daß Cu-freier S tahl m it steigender H 20 2-Konz. n icht merklich passiviert 
wird (die Korrosionsgeschwindigkeit ste ig t stetig). Cu-Stahl zeigt anfangs steigende, später 
abfallende Korrosionsgeschwindigkeit (bei 0,5 n H 20 2 nur 0,1 der K orrosion des Cu-freien 
Stahls); dasselbe Bild zeigt auch Cu-freier Stahl, der im K o n tak t m it Cu steh t. D araus 
schließen Vff., daß ihre Annahme zutrifft, es handle sich hier um Passivierung des Fo durch 
das Paar Fe-Cu (Passiv itä t durch  K ontaktw rkg.). (HoKJiaHti AnageMiiH Hayn CCCP 
[Ber. Akad. Wiss. UdSSR] (N. S.] 62. 105—08. 1/9. 1948. Inst, fü r physikal. Chem. der 
Akad. der W iss. der U dSSR  u. Moskau, S talin-S tahlinst., Labor, für Korrosion.) 261.6540

ElectroMetallurgieal Co., übert. von: William J.Kroll und FrederickE.Bacon, N iagara 
Falls, N. Y., V. St. A., Trennung von Legierungen. Die fein verteilten aus Metallen m it 
verschied. A ffinität zu Cl2 bestehenden Legierungen werden in  die Schmelze aus dem 
Chlorid eines Metalles eingetragen, dessen A ffinität für CI2 geringer ist als die des Metalles, 
das man zu entfernen wünscht. In  dieser Schmelze wird dann die Legierung bei einer 
unter ihrem F. liegenden Temp. so lange belassen, bis ein A ustausch zwischen dem  an 
CI gebundenen, u. 'dem zu entfernenden Metall eingetreten ist. Das Verf. eignet sich bes. 
zur Trennung von Mn u. Fo in  Ferrom angan un ter Zusatz von FeCl3. Beispiel: 200 (Ge
wichtsteile) Ferrom angan m it 83,25% Mn, 0,1%  C, 1%  Si, R est Fe in  einer Feinheit, daß 
das Pulver ein 100 Maschensieb passiert, wurde 1 Stde. in einem auf 1000° erhitzten  
Bad aus 1000 KCl u. 325 FeCl, belassen. 92,5%  des Mn tra ten  in  das Chloridbad, aus dem 
nach Abtrennung von dem aus m etall. Fe bestehenden R ückstand reines Mn durch E in 
trägen von Mg oder einem Alkalim etall ausgefällt wurde. Von dem Mn-Schlamm wurden 
nach dem D ekantieren der H auptm enge an  Schmelze die Chloride durch Auslaugen oder 
Vakuumdest. entfernt. — Das erhaltene M n-Pulver eignet sich bes. für m etallkeram . 
Zwecke. (A. P . 2 452 665 vom 31/3. 1944, ausg. 2/11. 1948.) 818.6381

* Tata Iron and Steel Co. Ltd., Herstellung von Schwefelslählen. Der S wird in  Form  
eines festen Gemisches m it Ferrom angan u./oder Siliciummangan beim E inlauf des Stahles 
aus dem Schmelzofen in die Gießpfanne zugesetzt. Das Gemisch wird aus geschmolzenem 
8, Ferromangan- u. Silieium m anganpulver hergestellt, dessen Mn-Anteil dem S chem. 
äquivalent is t, u. als Brei in  Form en oder Papiersäcken vergossen. — Stahlblöcke m it 
dieser S-Zugabe besitzen bessere Walzcigg. u. eine geringere Neigung zur Oberflächen- 
nssigkeit. (Ind. P . 34760 , ausg. 1/4. 1948.) 835.6409

Aeme Aluminium Alloys,Inc., D ayton, übert. von: Hugh S.Cooper, Cleveland Heights',
C.. '•  St. A., Vergütung von Aluminium-M agnesium-Gußlegierungen m it 9—12 (% ) Mg, 
ü>-—0,5 Be u. 0,001—0,05 B. Nach dem Homogenisierungsglühen (3—4 Stdn. bei 440°) 
werden die Gußstücke in einer ca. auf den K p. von 104° erh itz ten  25% ig. NaCl-Lsg. 
abgeschreckt u. do rt so lange belassen, bis sie die gleiche Temp. angenommen haben, 

man- Ŝ e an ^er we^ er abkühlt. Das A ltern geschieht bei R aum tem p. (ca. 
J0 Tage). Die Be-Mengc is t so bemessen, daß sich das gesam te Be bei der E rstarrungs- 

der Legierung in  fester Lsg. befindet. Der B-Zusatz füh rt zu feinem K orn u. einer 
gleichmäßigen Verteilung des die V ergütung bew irkenden Be. Die Legierungen besitzen 
nohere Festigkeitswerte als die üblichen Al-M g-Legierungen (42,2—45,7 kg/m m 2 Zug
festigkeit, 24,6—28,1 kg/m m 2 Streckgrenze u. 12—20%  Dehnung). (A. P. 2 463 021 vom 
<5/7.1946, ausg. 1/3. 1949.) 818.6443
i ßee°nstructionFinance Corp.,übert. von: Charles H. Mahoney, Harley C. Lee, Allan
6. larr und Pierre E. Le Grand, Boulder City, N ev., V. St. A., Kornverfeinerung von 
- QQnesiumlegierungen. Die geschmolzenen Legierungen werden bei ¿ 8 0 0 °  m it fein ver- 
euter oder a,uch körniger K ohle (0,05—0,5%  G raphit, Ruß, Petrolkoke, Pechkoks) u. 

anscliließend in üblicher Weise m it einem F lußm ittel behandelt. Man kann die Mg-Schmelze 
m einen Tiegel eingießen, dessen Boden m it C-Pulver bedeckt ist, oder C in die Schmelze 
«nruhren. (A. P. 2 448 993 vom 26/8. 1944, ausg. 7/9. 1948.) 818.6445

Selas Corp.of America, übert. von: James Kniveton, W yncote, P a ., V. St. A., Blank- 
9 u«en Von Drählcn oder Bändern  aus Stahl, Cu, Messing, Bronze oder Ni. Vor ihrem  

ln tn tt in den Blankglühofen werden die D rähte in einem vorgeschalteten, aus 2 gegen- 
anander verstellbaren H älften  bestehenden Hochglühofen schnell durchgreifend auf 
Bl i u-?' ßf-bracht, um in dem als Turm- oder liegenden Durchziehofen ausgebildeten 

ankglühofen in red. A tm osphäre auf dieser Temp. gehalten zu werden. Sie gelangen 
7 'lp.n f n r o  b 'iftabschluß in  ein Abschreckbad u. schließlich in einen Trockenofen. Boi einer 
' .  U 'Drähte erforderlichen G lühtem p. von 1180° F  (640° C) wird der Hochglühofen 

kür emer Temp. von 2600—2800° F  (1427— 1538° C) betrieben. — 30—50% ig. Ver- 
16, t>U'o Gblkzeiten u. entsprechende E rhöhung der D urchsatzgesehwindigkeiten. 

¿462202 vom 29/1. 1944, ausg. 22/2. 1949.) 835.6493

68*
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Paul Goerens f , Einführung in  die Metallographie, neu bearbeitet von Paul Schafmeister und Hans-Joachim 
WIester, 7. u. 8. Auflage. Halle (Saale): Wilhelm Knapp. 1948. DM 15,50. — Das Werk h a t gegenüber 
der vor 16 Jahren erschienenen letzten Auflage manche wesentlichen Erweiterungen erfahren. So wurden 
der Abschnitt über Dreistoffsysteme vertieft, bei den techn. wichtigen ZweistbfEsystemcn die Hin- 
wandlungskinctik u. die Ungleichgewichtszustände eingehender erörtert u. im prakt. Teil die Weiter
entwicklung der Apparate u. Vcrff. berücksichtigt. Die Metallographie des techn. Eisens wurde voll
ständig neu bearbeitet, wobei auch auf die Wrkg. der Legierungselemente auf das Stahlgefüge bes. ein
gegangen wird. Inhalt, Druck u. Ausstattung machen das Buch m it seinen 470 Seiten Text, 503 Abbil
dungen u. 4 MetaUsclüiff-Aufnahmen In natürlichen Farben zu einem der wichtigsten u. besten Hilfs
m ittel für den auf dem Gebiet der Metallkunde tätigen Wissenschaftler. 112.6480

IX. Organische Industrie.
* Internationale N .V. Hydrogeneeringsoctrooien Maatschappij, H ydrierung von Alkenen 

der Polyisobulenart. Als K atalysator verw endet m an ein Gemisch von NiS u. W S2, dessen 
W S2-Geh. verhältnism äßig niedrig ( I —20%  W S2) ist, um Depolymerisation des Ausgangs
m aterials zu vermeiden. — Ein K atalysator, der 22 g-Mol. NiS u. 1 g-Mol. W S2 enthält, 
wird in folgender Weise erhalten : 1060 (g) N iC 03 u. 91 H 2W 0 4 mischt man trocken, ver
setzt bei 82—93° m it 1,6 L iter W. u. rü h rt das Gemisch bis zur H om ogenität. Nach lstd.
Stehen wird die M. filtriert, getrocknet, u. 12 Stdn. bei 400—455° m it einem H 2S-Strom 
behandelt, dann un ter N , getrocknet, zerrieben u. verform t (S8,7% NiS u. 11,3% WS2).
(Holl. P. 61702, ausg. 15/0. 1948.) 813.424

HookerElectrochemical Co., übert. von: James S. Sconce und Arnold N. Johnson,
N iagara Falls, N. Y., V. St. A., Chlorierung von Paraffinkohlenivasser-itoffen in der Dampf- 
phase. Das Verf. zur photoehem . Chlorierung von KW -stoffen m it 3—7 C-Atomen in der 
Dampfphase zwecks H erst. von Trichloriden, die frei von Zersetzungs- u. sek. Reaktions- 
prodd. sind, besteh t darin , daß man a) in der Dunkelheit unterhalb 120° ein Gemisch 
von Ci2 u . dampfförm igen KW -stoffen b ildet, in dem die Cl2-Menge oberhalb des Bereiches 
(oberhalb der Explosionsgrenze) liegt, in welchem die Gemische außerordentlich heftig 
reagieren, wenn sie ak tiv iert, z. B. belichtet w erden; b) das Gemisch durch eine licht
bestrahlte Reaktionszone tre ten  läß t, wobei man gleichzeitig H itze entzieht, um die jetzt 
sta ttfindende exotherm e R k. in  einem Tem peraturbereich von 200—400° vor sich gehen 
zu lassen; c) das Reaktionsgem isch en tak tiv iert, d. h. durch eine Dunkelzone leitet, ti. 
darin  auf 120° abküh lt; d) dem Strom des en tak tiv ierten  Gemisches m ehr KW-stoff 
beim ischt, in solcher Menge, daß das vorhandene Restchlor mengenmäßig immer noch 
oberhalb der Explosionsgrenze bleibt u. e) die um die Menge des KW -stoffs erhöhte 
Misehungsmenge gemäß d nach b behandelt, um weitere Mengen von Trichloriden zu 
erhalten. Das Verf. läuft kontinuierlich; es wird durch 3 Figuren anschaulich gemacht.
(A. P . 2 436 366 vom 22/11. 1943, ausg. 17/2. 1948.) 819.424

Imperial Chemical Industries Ltd., übert. von: William Basil Whalley, Liverpool,
England, Herstellung organischer Fluorverbindungen von gesätt. aliphat. KW-stoffen, bes- 
Halogen-KW -stoffen. Mindestens 2 Cl-Atomc enthaltendes Ä than wird in Ggw. von 
SnCI2 m it H 2F 2 bei 50—150° zur R k. gebracht. Nähere Angaben über die Mengenverhält
nisse u. Beispiele für die D arst. von 1-Fluor-l-chloräthan, l-F luo r-1 .1.2 -trichloräthan u. 
l-F luor-1.2-dichloräthan im Original. Bei der Rk. tre ten  keine teerigen Verbb. auf. (A. P.
2 452 975 vom 22/1. 1947, ausg. 2/11. 1948.) 823.421

E. I. du Pont de Nemours & Co., übert. von: Paul L. Barrick, W ilmington, Del-, 
und Robert E. Christ, Elizabeth, N. J .,  V. St. A., H a lo g en ieru n g  von F luorverb indungen .
Man m ischt CI2 im L ichte m it einer Lsg. von einem Tetrafluoräthylen-n-butan-Reaktions- 
prod. m it K p .31 94—111°, das hauptsächlich aus H (C ,F4)4C4H 9 besteht, in  CC14 u. fährt 
darin  fort, bis 2—4 Cl-Atome in  das R caktionsprod. cingeführt sind. Das gebildete Ge
misch kann Verwendung finden als Lösungsm., Feuerlöseliinittel, hydraul. F l., Isolieröl, 
D ielektrikum fü r Umformer u. U m schalter, als Schm ierm ittel, W eichmacher usw. (A. P- 
2 436135  vom 9/11. 1943, ausg. 17/2. 1948.) 819.424

* Shell Development Co., übert. von: Ava I. Johnson und Alexander I. Cherniavsky, 
Vinylchlorid. CH2 : CHC1 erhält m an aus einem gesätt. K W -stoff oder einem Gemisch 
gesätt. KW -stoffe durch Spalten u. Umsetzen der Spaltprodd. C2H 4 u. C2H 2 m it HCl.
Das Spalten füh rt m an bei 120— 160° u. K ontak tze iten  bis zu 15 Sek. durch u. trennt die 
C2H4- u . C2H 2-Fraktionen ab. HCl ste llt man in  einem H Cl-Entwicklungsapp. durch a) Ar
beiten bei 50—200° in  Abwesenheit eines K atalysators, b) bei 50— 180° in Ggw. von 
HgCl2. oder c) bei 30—100° in Ggw. von fl. Sb- oder Bi-Halogeniden her. Die Umsetzung ]
des so hergestellton HCl m it den C2H4- u. C2H 2-Fraktionen fü h rt zur selektiven Hydro
chlorierung von C2H 2 zum C H ,: CHC1, das dann vom C2H4 abgetrenn t wird. C,H4 wird 
m it Cl2 in C2BT4CI2 übergeführt, das zu C H ,: CHC1 u. in  der H ydrochlorierungsstufe wieder 
verwendbarem HCl pyrolysiert wird. Das Verf. erlaubt eine p rak t. vollständige Umwand
lung aller Ausgangsverbb. zu CH2 : CHC1 in einem einzigen kontinuierlichen Arbeitsgang- 
(E. P. 603 099, ausg. 9/6. 1948.) 813.425
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* Shell Development Co., Herstellung von Äthylenchlorid. Ä thylen wird durch Erhitzen 
mit Cl2 in Ggw. von CuCl2 als K ata lysa to r zu CH2 : CHC1 chloriert. (E . P . 603 809, ausg. 
23/6.1948.) 805.425

* Waclaw Szukiewicz, Butadien. Zur H erst. von (CH : CH2)2 (I) wird C2H4 bei erhöhten 
Ternpp. über einen aus MgO u. S i0 2 bestehenden K atalysator geschickt. So erhält m an 
z. B. I unm ittelbar aus C2H cOH durch kontinuierliches Vorerhitzen von C2H5OH-Dämpfen 
auf 350—450°, kontinuierliches Ü berleiten der erh itzten  Dämpfe über einen aus MgO 
u. SiO» bestehenden K atalysator, um einen Teil des C„H5OH in I  u. a. Prodd. überzuführen, 
kontinuierliches A bkühlen der den K atalysator verlassenden Gase, um W., C2Hs0 H  
u. hochsd. R eaktionsprodd. zu entfernen, Einwirkenlassen eines Druckes von 200—300 a t 
bei —30 bis —40° auf die Gase, um I  u. a. R eaktionsprodd. m it einem ähnlichen K p. zu 
verflüssigen, u. Gewinnung des I  aus dem Gemisch durch fraktionierte Destillation. — 
Die zur Durchführung des Verf. erforderliche App. wird beschrieben. (Can. P . 448 963, ausg. 
8/6.1948.) 813.427

R öhm &  H aas Co., Philadelphia, übert. von: Le Roy U. Spence, Elkins Park , und 
Darrel J. B utterbaugh, Abington, Pa., und Donald G. Kundiger, San Francisco,' Calif., 
V. St. A., Umwandlung von Äthanol in Butadien  bei erhöhten Tempp. in Ggw. eines 
Katalysators aus 30—50%  S i0 2 u. 20—50% Z r0 2 oder T h 0 2. — Die Oxyde des Zr u. Th 
werden aus den wss. Lsgg. ihrer Salze m it überschüssiger Lauge in  Ggw. von suspendierter 
Diatomeenerde gefällt. — In  einer Lsg. von 0,162 Mol Zirkonylchlorid in 1 L iter W. werden 
75 g Diatomeenerde verrüh rt u. nach Zusatz einer Lsg. von 0,648 Mol NaOH in 500 cm 3
IV. wird das Gemisch 2 Stdn. bei 90—95° erhitzt. Der dabei auftretende W asserverlust 
wird dabei ergänzt. Danach wird das abgekühlte Gemisch filtriert u. der F ilterkuchen 
dreimal mit W. gewaschen u. bei 100° getrocknet. Nach dem Zerkleinern auf 4—8 Maschen- 
Größe ward der erhaltene K ata ly sa to r bei 425° gebrannt. — Ebenso wird Th-N itra t m it 
Diatomeenerde gemischt u. m it NaOIT T h 0 2 ausgefällt. Das Prod. wird ab filtriert, ge
waschen, getrocknet u. nach dem Zerkleinern bei 425° gebrannt. Über den erhaltenen 
Katalysator wird A. in Dampfform bei 450° geleitet. Die Umsetzung in Butadien  beträgt 
°a. 40%. (A. P . 2 436125  vom 30/8. 1944, ausg. 17/2. 1948.) 808.427

E. I. du Pont de Nemours & Co., übert. von: R ichard E . Brooks, W ilmington, Del.,
V. St. A., Herstellung von Ätherestern. Zur H erst. gelangen Stoffzuss. der Formel I 
worin R eine K W -stoffgruppe is t, X u. Y H oder KW -stoffgruppen „ „ r,v v .,nnli
bedeuten. So reagiert 1.1.2-Trim ethoxyäthan m it K oten unter Bldg. 2,
von Methyl-3.4 -d im ethoxybutyrat (s. Form el II). Z. B. werden o
Ketendämpfe (ca. 1 Mol) 5—6 Stdn. durch eine gerührte Lsg. von I
«,0 g l.l.2-T rim ethoxyäthan, CH3OCH2CH(OCH3)2, 6 cm3 äquimol. .
BFj-Dimethylätlier-Komplex u. 150 cm® wasserfreiem Ac. geleitet. Die Lsg., die durch 
äußere Kühlung auf 1—2° gehalten w ird, verdunkelt sich stufenweise zu einer braunen 
iärbung. Das Prod. wird durch
Zugabe von methanol. N atrium - CH3OCH2CH(OCH,)2 +  CH2 -  C =  O - >  CH2-CHCH2COOCH3 
methylat bas. gem acht u. dann O O
bei red. Druck destilliert. Die I Jirr
Umwandlung des Trim ethoxy- 2 2
äthans zu einer M ethyl-3.4-dim ethoxybutyratfraktion (Siedeintervall 5°) erfolgte zu .89%  
(o2,8 g). Reines M ethyl-3.4-dim ethoxybutyrat weist einen K p.3l5 55° oder K p.s 73,8° auf 
u. hat einen Brechungsindex (no26) von 1,4155. E s ist in  W. lösl. u. ebenfalls in den 
gewöhnlichen organ. Lösungsm itteln. Seine Id en titä t wurde durch die VZ. (347,7; 346,5;

8,6, theoret. 346,5) u. die M ethoxylbest. nach der Verseifung (Methoxylgeh. 37,4%, 36,9% 
tneoret. 38,3%) bestätig t. (A. P . 24 4 9  447 vom 13/9. 1946, ausg. 14/9. 1948.) 800.647 
q Sporzynski, Stabilisierung von Cyanwasserstoff. 95— 100%ig. HCN werden zur
tabihsrerung 0,5—1,0% (Vol -% ) Co- oder Ni-Oxalat zugesetzt. Der Zusatz is t bes. bei 
mbewahrung des HCN in Metallgefäßen geeignet, da er auf diese n icht korrodierend 

wirkt. (E. P . 608 885, ausg. 22/9. 1948.) 805.1004
Sun Oil Co., Philadelphia, übert. von: R obert M. Kennedy, Drexel Hill, Pa., V. St. A., 

yelopentadien. Aus dem durch Dehydrieren von Pentan über 1-Penten herstellbaren 
haft ^  ®  erhält m an durch D ehydrierung u. Cyclisierung bei 400—700°, vorteil-

a- unter einem D ruck von 10—1000, vorteilhaft 10—200 mm H g, Cyclo-
a len (II). Ausgehend vom P en tan  verläuft die R k. nach der Gleichung:

t’üjCUjCHjCHjCHj ---- >  CH,CH2Cn,CH -  CH, — V CH,CH =  CH-CH -  CH2 — V || l|
Die R HU CH
l-Ppnr *\ann m it I allein oder aber auch im Gemisch m it Pentan  u. bzw. oder 'x c/ /  

en durchgeführt werden. — V erdam pftes u. auf 550° vorerhitztes 8 8% ig .I h j
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schickt m an un ter einem D ruck von 30 mm H g durch  ein auf 600° erhitztes Rohr mit 
einem Durchmesser von annähernd I in. u. einem R aum inhalt von 128 cm 3. Die Verweil
zeit in der Reaktionszone beträg t ca. 2,4 Sekunden. Bei einmaligem Durchgang ent
halten die Umsetzungsprodd. 7,3%  II. Durch Rückführung des n ich t um gesetzten I er
hä lt m an schließlich eine E ndausbeute an II von 42%. (A. P. 2 4 3 8 3 9 8  vom 19/8. 1947, 
ausg. 23/3. 1948.) . 813.1112

Sun Oil Co., Philadelphia, übert. von: Robert M. Kennedy, Droxel Hill, und Stanford 
I.H etzel, Cheltenham, Pa., V. St. A., Cyclopentadien. B e id e r Dehydrierung u. Cyclisierung 
von 1.3-Pentadien (I) zum Cyclopentadien (vgl. vorst. Ref.) durch E rh itzen  von I bei 
Tem pp. von 450—600° un ter D rucken von 10—1000, vo rte ilhaft 10—200 mm Hg ver
w endet m an als K ata lysa to r aktiv iertes Silicagel (4—8 Maschengröße). Die Umsetzungs
geschwindigkeit be träg t 0,25 g pro Min. pro 100 g Silicagel. — Nach A. P . 2 438 400 
verw endet m an un ter den gleichen Bedingungen als K ata lysa to r auf A120 3 aufgebrachtes 
Cr20 3. Den K ata ly sa to r e rhä lt m an durch  Im prägnieren von aktiviertem  A120 3 mit Cr- 
N itra t, Trocknen u. Glühen. Die K ontaktm asse en th ä lt 5—35%  Cr20 3. Auch dieser 
K ata lysa to r wird in  einer 4—8 Maschengröße verw endet. (A. PP. 2 438399  u. 2438400 
vom 24/11. 1945, ausg. 23/3. 1948.)] 813.1112

Sun Oil Co., Philadelphia, übert. v o n : Robert M. Kennedy, Drexel H ill, und Stanford 
I. Hetzel, Cheltenham, Pa., V. St. A., Cyclopentadien. Die Dehydrierung u. Cyclisierung 
von 1.3-Pentadien (I) allein oder gemischt m it Pen tan  u. bzw. oder 1-Penten (vgl. vorst. 
Ref.) erfolgt h ier bei Tem pp. von 450—650° un ter D rucken von 10—200 mm Hg in Ggw. 
von SiC. Die einzelnen SiC-Teilehen sollen zweckmäßig in  zylindr. Form  m it einem 
Durchmesser u. einer Länge von 3/16 in . verw endet werden. M it SiC als K atalysator werden 
bei der U msetzung von I A usbeuten bis 47,5%  an Cyclopentadien erhalten. (A. P .  2438401 
vom 26/2, 1946, ausg. 23/3. 1948.) 813.1112

Sun Oil Co., Philadelphia, übert. von: Robert M. Kennedy, Drexel H ill, und Stanford
I. Hetzel, Cheltenham, Pa., V. St. A., Cyclopentadien. Die D ehydrierung u. Cyclisierung 
von 1.3-Pentadien (I) oder seiner Gemische m it P en tan  u. bzw. oder 1-Penten (vgl. vorst- 
Ref.) wird hier bei 450—650° u n te r Drucken von 10—200 mm Hg in  Ggw. von geschmol
zenem A120 3 (z. B. dem  im H andel befindlichen „A lfrax“ ) m it Umsetzungsgeschwindig
keiten  von 0,25— 10 g pro Min. pro 100 g K ata lysa to r vorgenommen. Der Katalysator 
wird in einer 4—8 Maschengrößo verwendet. Die A usbeute an Cyclopentadien (II) beträgt 
ca. 30%. — N ach A. P . 2 438 403 wird die H erst. von II aus I bei ähnlichen Arbeits
bedingungen in  Ggw. von Eisen oder S tahl an Stelle von geschmolzenem A130 3 in der
selben Teilchengröße, wie oben angegeben, vorgenommen. E s werden Ausbeuten an II 
von ca. 48%  erhalten . (A. PP. 2 438 402 u. 2 438403  vom 19/8. 1947, ausg. 23/3. 1948.)

813.1112
* E. I. du Pont de Nemours & Co., Reinigen von 2 .2 -Bis-(p-chlorphenyl)-l.l.l-lrichlor- 

äthan. (p-ClC8H4)2CHCCl3 kann dadurch  von überschüssigem C0HEC1 befreit werden, daß 
m an das Gemisch einer vereinigten V akuum - u. Dam pfdest. unterw irft, wobei die Ternp- 
der Blase 190—240° F  be träg t. (E. P . 599 116, ausg. 4/3. 1948.) 813.1143

* N. V. Polak & Schwarz's Essencefabrieken, Verbesserungen bei der Herstellung « f- 
ätherter O xynitroaniline. Süßstoffe und Ausgangsverbindungen fü r  die Farbsloffherstelhug 
sind Verbb. der allg. Zus. 5.2-Ö2N(RO)C0H 3N H 2 (R =  Alkyl, A lkacyl, Aralkyl oder Ar- 
alkenyl m it m indestens 3 C-Atomen), die allein oder im  Gemisch m it 4 .2 -02N(R0)CeH3NHj 
(auch als Farbstoffzwischenprodd. verwendbar) durch M ononitrieren von o-ROC6H4NHR 
(R ' =  Acyl) u . Verseifen der Acylaminogruppe zur freien Aminogruppe erhalten werden 
können. Geeignete N itrierungsm ittel sind H N 0 3 (D. 1,4), Gemische von HNO, mit 
s ta rk er H 2S 0 4 u. bzw. oder Eisessig u. H N 0 3 (D. 1,52) in Ae. oder in Ggw. von 
(CH3C 0)20 .  E s w erden M ethoden zur A btrennung der isomeren Prodd. beschrieben. — 
200 L iter H N 0 3 (D. 1,4) versetzt m an bei Tem pp. un ter 10° allm ählich m it 19,3 kg 
o-C3H,OCeH4NHCOCII3, läß t das Gemisch 1 Stde. bei 10° stehen, verd. m it W ., filtriert 
das rohe 2.4-C3H ,0 (0 2N)C6H 3N H C 0C H 3 u. 2.5-C3H ,0 (0 2N)C6H 3N H C 0C H 3 enthaltende 
N itrierungsprod. ab u. unterw irft es einer Reinigung u. Verseifung. Man erhält 2-Propoxy- 
4-nilroanilin, F . 60—61°, u. 2-Propoxy-5-nilroanilin, F . 47,5—48,5°. Beschrieben ist auch 
die H erst. von 2-Benzyloxy-5-nitroanilin, 2-Benzyloxy-4-nilroanilin, 2-Butoxy-5-nilro- 
anilin, 2-Allyloxy-4-nilroanilin, F . 65—66®, u. 2-Allyloxy-5-nitroanilin, F . 37—38°. (E.P* 
597 835, ausg. 4/2. 1948.) 813.1164

Shell Development Co., San Francisco, übert. von: Mott Souders jr., Piedm ont, Calif-.
V. St. A., Herstellung von aromatischen A m inen durch katalytische Reduktion von aromaU- 
sehen Nitroverbindungen, bes. von A nilin  aus Nitrobenzol, in  einem kontinuierlichen Ver • 
in fl. Phase bei Tem pp. zwischen 150 u. 200° u n te r D ruck. Die H ydrierungstem p. wiro
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durch Zuführung von inerten  F1L, wie W. oder KW -stoffe, u . durch V erdam pfung der
selben in der Reaktionszone geregelt. Bei der Red. von Nitroxylolen zu den entsprechenden 
Xylidinen werden z. B. 6,5—12 Mol W. auf 1 Mol N itroxylol zugeführt. R eaktionstem p. 
190—200°. Als K ata lysa to r d ient fein verteiltes Nickel. Der D ruck beträg t 100—150 lbs/ 
sq-in.,K ontaktzeit 3,8 S tunden. (A .P. 2458214 vom 26/6.1944, ausg. 4/1.1949.) 808.1165

Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New York, übert. von: Alvin I. Kosak, Columbus, O., 
und Howard D. Hartough, P itm an , N. J . ,  V. St. A., Acylierung von Thiophen m it einem 
Acylhalogenid oder Carbonsäureanhydrid in  Ggw. von Jod  als K atalysator bei Tempp. 
zwischen —30 u. 150°. — 84 (g) Thiophen, 107 95% ig. Essigsäureanhydrid u. 2 Jod 
werden 1 Stde. un ter Rückfluß e rh itz t. Man kocht 10 Min. bei 85—95°. D anach se tz t eine 
exotherme R k. ein u. die Temp. ste ig t allm ählich auf 133°, wonach die R k. beendet is t. 
Das Reaktionsgemisch wird in N a-Thiosulfatlsg. gegossen, um das Jod  zu entfernen. Die 
organ. Schicht wird danach abgetrennt u. m it N a2C 03-Lsg. neutralisiert. Die wss. Lsg. 
wird m it CHC13 ex trah iert u. der E x tra k t der neutralisierten organ. Schicht zugesetzt, 
worauf dest. wird. Man erhält dabei 96 g 2-Acetylthiophen, K p .a 64°. (A. P . 2 457 825 vom 
28/9.1945, ausg. 4/1.1949.) .  * 808.2907

Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New York, übert. von: Howard D. Hartough, Pitm an, 
N. J ., und Alvin I. Kosak, Columbus, O., V. St. A., Acylierung von Thiophenen im  R ing  
mit einem Sä.urechlorid oder Säureanhydrid in Ggw. eines porösen Absorptionskatalysators, 
bestehend aus S i0 2 u. m indestens einem Oxyd eines Metalles der 4. Gruppe in  der U nter
gruppe A oder der 8. Eisengruppe des period. Systems. — In  eine Mischung von 84 (g) 
Thiophen u. 110 95% ig, Essigsäureanhydrid werden 10 eines syn thet. Gels, welches 
10 (%) Z r0 2 u. 90 S i0 2 en thä lt, eingetragen u. 4 Stdn. bei 106—114° u n te r Rückfluß 
erhitzt. Nach dem Abkühlen wird vom K ata lysa to r abfiltriert u . das F iltra t destilliert. 
Man erhält 44 g 2-Acetylthiophen. — In  ein Gemisch von 168 (g) Thiophen u. 148 Benzoyl- 
chlorid werden 20 des S i02 • Z r0 2-K atalysators eingetragen. Danach wird 4 Stdn. bei 95 
bis 100° unter Rückfluß erh itz t. E s b ildet sich 2-Benzoylthiophen. (A .P . 2 458 512 vom 
21/12.1945, ausg. 11/1. 1949.) 808.2907

Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New York, übert. von: Howard D. Hartough, Pitm an, 
N. J,, und Alvin I. Kosak, Columbus, O., V. St. A., Katalytische Acylierung von Thiophenen 
mit Acylhalogeniden oder Säureanhydriden in Ggw. eines porösen Adsorptionsm ittels, 
welches m it einem sauren K ata lysa to r im prägniert wurde, z. B. m it phosphoriger Säure, 
Phosphorsäure, H 2S04 oder Sulfonsäuren, FSO sH , Dioxyfluorborsäure, Fluorphösphor- 
saure. Als poröses Trägerm aterial fü r den K ata lysa to r d ien t z. B. Silicagel, S i0 2-Al20 3, 
Cocosnußkohle. — 1 Mot Thiophen u. 1 Mol 95% ig. Essigsäureanhydrid werden im  Ge
misch über 100 g Silicagel bei 70° geleitet, welches m it 30 Gewichts-% H 3P 0 4 im prägniert' 
worden ist. Dabei en ts teh t 2-Acetylthiophen. M it Propionsäureanhydrid  en ts teh t 2-Pro- 
pionyllhiophen. — 1 B la tt Zeichnung. (A. P. 2 458 513 vom 9/3. 1946, ausg. 11/1, 1949.)

808.2907
Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New Y ork, übert. von: John Kellett und Herbert E. Ras- 

niussen, Woodbury, N. J., V. St. A., Katalytische Acylierung von Thiophenen m it Acyl- 
halogeniden oder Säureanhydriden in  Ggw. von O rthophosphorsäure als K atalysator
o-nn^r?—^ 0 °  F  (93— 177° C). D abei en ts teh t aus Thiophen u. Essigsäureanhydrid bei 
2a_ F (122° C) Acetylthiophen. — Zeichnung. (A. P. 2 458 514 vom 12/2. 1946, ausg. 
11/1. 1949.) 808.2907

Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New Y ork, übert. von: Alvin I. Kosak, Columbus, O., 
und Howard D. Hartough, Pitm an , N. J., V. S t. A., Katalytische Acylierung von Thiophenen 
reit einem Säurehalogenid oder Säureanhydrid in Ggw. eines porösen A dsorptionskataly- 

S i0 2-Al20 3. — Thiophen wird m it Essigsäureanhydrid in  Ggw. von ak t. 
‘.iu 2-A kOj-K atalysator 6 Stdn. lang bei 98— 104° acyliert. Dabei en ts teh t 2-Acetyl- 
tniophen. (A .P . 2 458 519 vom 28/9.1945, ausg. 11/1.1949.) 808.2907

, Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New York, übert. von: Alvin I. Kosak, Columbus,. O., 
•J*  "Oward D. Hartough, Pitm an , N. J . ,  V. St. A., Katalytische Acylierung von Thiophen 

n Acylhalogeniden oder S äu reanhyd riden 'in  Ggw. von sauren K atalysatoren , z. B. 
osphorsäuren, phosphorige Säure, FSO.,H, Dioxyfluorborsäure, Fluorphosphorsäure, 

gan. Sulfonsäuren, z. B. p-ToluoIsulfonsä'ure. — Thiophen wird m it 95% ig. Essigsäure 
■ £"'• yoo 85% ig. H 3P 0 4 bei 100—112° ca. 4 Stdn. lang acyliert. Dabei en ts teh t 2-Acelyl- 

Mtophen. (A .P . 2 458 520 vom 8/11. 1945, ausg. 11/1. 1949.) 808.2907

X. Färberei. Organische Farbstoffe.
Erhöf ’ i^ llenkühl, Kupferhaltige Färbungen und Farbstoffe. Die m it Kupfersalzen zur 

Ring der E chtheiten reagierenden Direktfarbstoffe en thalten  eine H ydroxylgruppe
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in  o-Stellung zur Azogruppe u. können daher ein inneres Komplexsalz bilden. Ferner kann 
Cu echte Salze m it den Sulfogruppen von Farbstoffen bilden. F ür die Praxis erweisen sich 
nur solche N achkupferungen als w ertvoll, bei denen eine erhebliche Verbesserung der 
E chtheiten  ohne unerwünschte Farbum schläge erfolgt. Beschreibung der K onst. einiger 
Coprantinfarbstoffe, welche m it Cu stabile innere Komplcxsalze bilden, leicht lösl. sind 
u. hohe E chtheiten  besitzen. Methoden des Textildruckes sowie von Weiß- u. Buntätzen 
m it Coprantinfarbstoffen. 25 ehem. Form eln, 3 B unttafeln , 2 Tabellen. (Textil-Rdsch. 
[S t. Gallen] 4. 157—68. Mai 1949. Basel, Ciba A. G.) 285.7020

— , Neue Farbstoffe, chemische Präparate und Musterharten. Emulphor S T  T , Emul
gator für Mineralöle u. N eutralöle. F ü r Reißöle u. Spinnschmälzen in  der Textilindustrie. — 
Servital SG W , Schm älzm ittel fü r K am m garn. — Leonil R W  hochkonz., zum Waschen von 
Rohwolle. Beständig gegen W asserhärte, Säuren, Alkalien u. Salze aller A rt. Bes. geeignet 
fü r Gerberwolle. — Leonil D B , gutes Nctzverm ögen, härtebeständig . H ilfsm ittel für die 
Textil-, Papier- u. W aschm ittelindustrie. — N uva H , ein H ilfsm ittel für das Abkochen u. 
Bäuchen. Hohe Netz- u. D ispergierkraft. — Perstslol FS, H ydrophobierungsm ittel u. 
W eichmacher fü r natürliche u. künstliche Ccllulosefasern.— Retnol OH hochkonz., Färbcrei- 
h ilfsm ittel für Woll- u. Halbwollwaren, Baumwolle, Zellwolle u. K unstseide. Beständig 
gegen W asserhärte, Alkalien, Säuren u. Salze. Die vorst. H ilfsm ittel werden von den 
HÖCHSTER F a r b w e r k e n  em pfohlen.— i?anna-Far&sA>//ederNAPHTHOL-CHEMlEOFFE!i- 
BACH A./M. für Pelze u. Felle, in den m annigfaltigsten Farbtönen. — S e a so n a l Colour 
Banges 1949 des BRITISH COIOUR-COTJNCIL. Mode- u. K ontrastfarb töne für natürliche 
u. künstliche Faserstoffe. (Melliand Textilber. 30. 268. Ju n i 1949.) 104.7020

Louis Bonnet, Das Verhalten der Kupferseide beim Bleichen, Färben, Schlichten und 
Bedrucken. (Vgl. C. 1949. I. 1300.) Allg. Ausführungen über die Vorbehandlung u. das 
Färben von S trüm pfen aus Bembergsoide (Kupferseide) (I) sowie aus Mischgewirken 
aus I u. Wolle. Ferner wird auf das A usrüsten u. M attieren von Strum pfw aren näher 
eingegangen. Entsprechend behandelt werden auch Gewebe aus I. (Ind. textile 66. 86—88. 
März. 130—31. April 1949.) 104.7020

— , Die Vermeidung von Fehlern beim Textildruck. Allg. Ausführungen über vor
beugende M aßnahm en zur Vermeidung von Fehlern u. Mängeln beim Textildruck. Vor 
allem wird auf Fehler hingewiesen, die auf mangelhaftes A rbeiten maschineller Teile, wie 
Farbw alze, Rakel u. Dorn, zurückzuführen sind. (Text. Recorder 67. N r. 794. 85—86. 
Mai 1949.) 104.7020

W .Jü licher, Druckverdickungsmitlel, eine Aufgabe fü r  den Chemiker. Hinsichtlich der 
Frage der B rauchbarkeit von V erdickungsm itteln für den Textildruck schlägt Vf. deren 
Prüfung auf R einheit vor, die in der Weise erfolgt, daß die verd. Lsg. der Prodd. zentrifu
giert u. das Zentrifugat un tersucht wird. E s m uß hierbei berücksichtigt werden, daß nicht 
alles Ausgeschleuderte Verunreinigung sein muß. Die Beurteilung der Ausgiebigkeit u. 
der Zähigkeit erfolgt an H and des HÖPPBER-Viscosimeters. Eine Verdickung wird mit 
zügig bezeichnet, wenn bei mehrfach hintereinander festgestellter V iscosität die Fallzeiten 
nur geringe Abweichungen zeigen. F ü r die Verdünnungskurve wird die logarithm. vor
geschlagen, die auch Rückschlüsse auf die E inheitlichkeit der V erdickungsm ittel zuläßt. 
An H and der logarithm . V erdünnungskurve konnte nachgewiesen werden (scharfe Knicke), 
daß das Johannisbrotkernm ehl. 3 verschied. Anteile en thält, was durch die ehem. Unters, 
bestä tig t werden konnte. Die ehem. Unters, von K artoffelstärke ergab, daß diese im 
Gegensatz zur G etreidestärke einen beträchtlichen Anteil einer H üllensubstanz enthält, 
die wahrscheinlich ehem. dem Amylopektin nahesteht, sich aber durch H arnstoff oder 
Verkleisterung in  Anwesenheit von D iastase härten  bzw. unlösl. machen läßt. — 4 Dia
gram me. (Melliand Textilber. 30. 308—11. Ju li 1949.) 104.7022

E . I. du Pont de Nemours& Co., W ilm ington, Del., übert. von: Peter F. Gross, Woods- 
tow n, N. J . ,  V. S t. A., Herstellung von Pyridincarbonylamiden der Benzolreihe von der 
allg. Form el I, worin R =  H , M ethyl, Methoxy, A thoxy u. CI ist. — Die erhaltenen Verbb.

dienen zur H erst. von Azofarbstoffen. -  - Ein Gemisch von 
- '  123 (Teilen) Picolinsäure, 113 4-Nitro-2.5 -diälhoxyanilin,

0 - H N - /  >—NH D im ethylanilin  u. 1200 Toluol werden auf 80° erhitzt-
Dazu werden innerhalb von 20—30 Min. 55 PCI., gegeben u. 
die T em p.auf80—90° lS td e . lang gehalten, worauf 12 Stdn. 
gekocht wird. Nach beendeter Rk. w erden die flüchtigen 

Anteile m it W asserdam pf aus dem Reaktionsgem isch abdestilliert. D er Rückstand wird 
filtriert u. der erhaltene N d. m it heißem W. gewaschen u. getrocknet. Man erhält 114 Teile 
rohes 4-Picolinylamino-2.5-diälhoxynitrobenzol, F. 172°. Dieses Prod. wird m it H 2 in Ggw.
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von Ni reduziert. Dabei en ts teh t das entsprechende Anilin von der Formel II, nämlich
das 4-Picolinylamino-2.5-diäthoxyanilin, F . 113°. — E in  Gemisch von 45,2 (Teilen)
4-Nilro-2.5-diälhoxyanilin, 42 Nicolinylchlorid u. 80 P yridin  ^  oc n
wird 2 Stdn. bei 95—100° erh itz t u. dann in 600 kaltes VV. f  \   | 1 s
gegossen. Beim Stehen über N acht kryst. das Umset- | co MH /  >—NH.
zungsprod. aus. Es en ts teh t das 4-Nicolinylamino-2.5-di- \ N/  * / ' "
äthoxynilrobenzol, F . 127°. D avon werden 16,6 Teile in I I  1
150 Teilen Methylalkohol m it Ni u. H 2 red. unter Bldg. von s
l-Nicolinylamino-2.5-diäthoxyanilin (III). Mit Isonicolinylchlorid en ts teh t in entsprechen
der Weise das 4-Isonicolinylamino-2.5-diälhoxyanilin. — 4-Picolinylamino-2.5-diälhoxy-

? C*Hs y \  OC2H6 OH CO- NH-

CO • N H - /  p —N H.

\  /  I  ^W  OCaH5
III_____________________________________________________________\ ___/  IV

anilin wird diazotiert u. m it N-(2'-Oxy-3'-naphthoyl)-anilin  gekuppelt. Man erhält einen 
Azofarbstoff IV. Der Farbstoff g ib t licht- u. chlorechte Färbungen auf Baumwolle. (A. P. 
2439728 vom 30/8.1941, ausg. 13/4.1948.) x 808.7053

* E. I. du Pont de Nemours& Co., übert. von: John M.Tinker und M. Stallmann, AniÄn- 
midc werden durch E rhitzen von halogenierten A nthrachinonen m it Aminoanthrachinon 
in Ggw. eines säurebindenden Stoffes wie N a2C 03 oder K 2C 03 u. Cu-Bronzo oder Cu als 
Katalysator erhalten. Die Rk. wird bei 200—240° in  fester Phase ohne Ggw. eines Lö- 
sungsm. in einer Kugelm ühle ausgeführt u. is t in 3—5 Stdn. beendet. Auf diese Weise 
werden z. B. gewonnen: 5-ßenzam ido-l.l'-dianthrim id  aus l-Benzam ido-5-chloranthra- 
chinon (I) u. 1-Aminoanthrachinon (II) in Ggw. von N a2COs u. CuCt bei 200—220°; ferner
l.l'-Dianthrimid  aus II u. 1-Chloranthrachinon, 1.2-Dianthrimid aus II u. 2-Chloranthra- 
chinon; 1.1".5.1'-Tridnthrim id  aus 1.5-Diam inoanthrachinon u. 1-Chloranthrachinon oder 
ausII u. 1.5-D ichloranthraehinon; 2.1'.6.1"-Trianlhrim id  aus 2.6-Diam inoanthrachinon u.
1-Chloranthrachinon oder aus II  u. 2.6-D ichloranthrachinon; 1.4.5.S-Tetrakis-{l'-anlhra- 
chinonylamino)-anthrachinon aus 1.4.5.8-Tetrachloranthrachinon (III) u. II u. 1.4.5.8-Telra- 
kis-(2'-anlhrachinonylamino)-anlhrachinon aus 2 -Aminoanthrachinon u. III. Ähnliche F a rb 
stoffe können durch folgende K ondensationen gewonnen werden: l-Benzamido-4-amino- 
anthrachinon m it I oder m it l-Benzam ido-4-ehloranthrachinon; I m it 1.4-, 1.5- oder
1.8-Diaminoanthrachinon; 4-B rom -N -m ethyl-1.9-anthrapyridon m it 1.5- oder 2.6-Di- 
aminoanthrachinon; 5- oder 8-Amino-2.1-N-anthrachinonbenzaeridon m it 1.5- oder
1.8-Dichloranthrachinon u. II m it D ibrom pyranthron. (E . P. 603495, ausg. 17/6. 1948.)

805.7059
* Imperial Chemical Industries Ltd., übert. von: Francis Irving und Alistair Livingstone

Anthrachinonlcüpenfarbstoffe fü r  Baumwolle, Seide und Viscose werden durch Aeylicrung 
eines 5-Amino-1.4-bis-(aroylamino)-anthrachinons m it einer 2 -A nthrachinoncarbonsäure 
erhalten, die durch N H 2, N 0 2 oder Halogen substitu iert ist. Auf diese Weise wird z. B. 1.4- 
U<oenzamido-5-(l'-nitro-2'-anthrachinonylcarbonylamino)-anthrachinon aus 5-Amino-1.4-di- 
uenzamidoanthrachinon u. l-N itro-2-anthrachinoncarbonsäurechlorid (I) gewonnen u.
1.4-Bis-[p- (methylsulfonyl)-benzamido]-5-(l'-nitTO-2'-anthrachinonylcarbonylamino)-anthra- 
rbinon aus 5-Amino-1.4-bis-[p-(methylsulfonyl)-benzamido]-anthrachinon u. I ,  weiterhin 
f.*-Bis-(p4oluylamino)-5-(l'-nitro-2'-antkrachinonylcarbonylamino)-anthrachinon ans 5-
Auuno-l,4-bis-(p-toluylamino)-anthrachinon u. I. Ähnliche Farbstoffe können ferner 
erhalten werden bei Verwendung von 5-Amino-1.4-bis-(anisylamino)-, 5-Amino-1.4-bis- 
p-chlorbonzamido) - u. 5 - Amino -1.4 - bis - fm-(m ethylsulfonyl)-benzamido]-anthrachinon. 
(E. P. 603317, ausg. 14/6.1948.) 805.7069

* E. I. du Pont de Nemours & Co., übert. von: John M. Tinker und Otto Stallmann, 
upenfarbstoff. Penlaanlhrachinontetracarbazol wird durch eine einzige Rk. aus 1.4.5.8- 
e rachloranthrachinon (I), einem wasserlösl. säurebindenden Stoff, 1-A m inoanthra-

c mon (II), einem C u-K atalysator, einem Alkalisalz u. A1C13 hcrgestellt. Die Mischung 
von 1, II, Na2C 03 u. Cu wird in einer K ugelmühle 2—20 Stdn. auf 200—240° erh itz t, bis 
eine C02 mehr entw eicht, dann wird auf 60° abgekühlt u. A1C13 +  NaCl -f- N a2S 04 

zugesetzt. H ierm it wird nochmals aüf 100— 180° erhitzt, bis keine HCl m ehr entw eicht, 
as etwas abgekühlte Reaktionsgem isch bei 90° in 50° warme 10% ig. H 2S 04 +  N a2Cr20 7 
erruhrt.bei 50°filtriert u .säurefrei gewaschen. (E .P .603496,ausg. 17/6.1948.) 805.7069

J- Bouma, Los couleurs e t leur perception visuelle. Paris: Dunod. 1949. (348 S. m. 113 Fig.)
’ M- Bogosslowski und A. M. Fedorowa, Laboratoriumsbuch zur Chemie der Zwischen-

prouiiute und Farbstoffe. M.-L. Goschimisdat. 1048. (212 S.) Rbl. 1 2 ,-  [in russ. Sprache].
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XI. Farben. Anstriche. Lacke. Harze. Plastische Massen.
Benjamin Joachim und Frederick M. Kafka, Aluminiumsilicatpigmente. Gewinnung 

aus Ton (china clay) durch A ufbereitung (Schlämmen, Bleichen, E ntsalzen, Trocknen), g 
wobei die g latte  P lä ttchenstruk tu r der Al-Silicate erhalten  bleibt. Zus. A12Ö3 38—42%, |
SiOj 41—48% , Spuren von T iö 2, Fe20 3, N a»0; G lühverlust bei 1000° 13—15%, freie 
Feuchtigkeit bei 100° 0,5% , pu =  4,4—5,5. Das M aterial läß t sich leicht vermahlen, 
besitzt keine harten  Anteile, zeigt gute Benetzungs- u. Dispersionsfähigkeit u. wird als 
Füll- u. S treckm ittel in Anstrich- u. D ruckfarben verw endet. (Amer. P ain t J .  33. 94—98. |
21/3.1949.) 253.7090

Heinz Mang, Korrosionsschutz. III. M itt. Allg. Ausführungen über organ. Überzüge 
als Korrosionsschutz. B ehandelt werden ölhaltige A nstrichm ittel (Ölfarben, Öllackfarben), 
ölfreie Farben  (Celluloselacke, K unstharzlacke, B itum enlack, Spachtel, ö l- ' u . Fett- ) 
Überzüge) sowie A nstrichfarben. (Techn. H andw erk 4. 49—50. März 1949.) 104.7092

S. Conolly, Die Dehnungseigenschaften von Farbfilmen a u f Metallen. Vf. beschreibt die 
H erst. von Film en u. deren Untersuchungsm ethoden. An einigen Beispielen wird der Einfl. 
der trocknenden Öle, der P igm ente u. der Einfl. des E inbaues von H arzen gezeigt. (Metal 
T reatm ent 14. 222—26. W inter 1947/48. Lancaster, Jas . W illiamsen and Son Ltd.)

382.7092
— , Untersuchung von Soja-Holzöl-Mischungen. Mischungen von Sojaöl m it 20, 40 

u. 00% Holzöl wurden bei 550° F  (287,8° C), diejenigen m it 20% Holzöl auch bei 575° F 
(300,8° C) u. 600° F  (315,6° C) bis V iscosität Y (nach G ARDNER-HO LDT) eingedickt, mit 
Lackbenzin auf V iscosität E -G  verd. u. m it 0,5%  Pb  u. 0,05%  Co (in Form  der Naph- 
thenate) sikkativ iert u. anschließend gegen entsprechend k a lt hergestellte Mischungen 
von Holzöl- u. Sojastandöl sowie zur K ontrolle gegen Leinölstandöl auf Trocknungsverh. 
geprüft. R esu lta te : Sojaöl u. Holzöl können entw eder getrenn t oder zusam men polymeri
siert werden. Niedrigere Verkoehungstemp. ergib t niedrigere SZ. u. günstigere Trocken- -,
fähigkeit. K om binationen m it 20% Holzöl ergeben schlechtere, solche m it 40%  Holzöl |
gleiche oder bessere Trocknungseigg. als Leinölstandöl. Filme aus getrenn t hergestellten 
Standölgemischen zeigen beim A ltern eine gewisse Erw eichungstendenz, Mischpolymerisate 
hingegen zunehmende F ilm härte. Verkochungszeit fü r 40 Holzöl-80 Sojastandöl is t kürzer 
als fü r Leinölstandöl. (P ain t Ind . Mag. 63. 16—22. Jan . 1948.) 253.7096

Ralph J. Curtis, James R . Scheibli und T. F.Bradley, Verdunstung von Lösungs- und 
Verdünnungsmitteln. D ünnfilmverdunstung gegenüber Verdunstung aus der Masse und 
Instrumente zu  ihrer Messung. E n tw . eines Gerätes", m it dem sich die Verdunstung aus 
dünnen Film en erm itteln  läß t. H ierm it durchgeführte Verss. haben gezeigt, daß die 
relative Luftfeuchtigkeit, die N atu r der Oberfläche, auf denen sich V erdunstung der Fl. 
vollzieht, sowie die ehem. K onst. von Löser u . Gelöstem wesentliche Faktoren sind, die 
bei V erdunstung aus dünnen F ilm en oft eine größere Bedeutung erlangen als bei der 
Verdampfung aus der Masse. (Amer. P ain t J . 33. 11. 7/3.1949. Em eryville, Calif., Shell 
D evelopment Co.) 253.7116

Joh. Hoekstra und H . A. W . Nijveld, Die Bestimm ung der Härle organischer Filme.
D as von Vff. geschaffene G erät en th ä lt einen Stab rnit einem VlCKERS-G-Diamanten, 
der in  den Film  m it einem Druck von 10 g eindringt. Die E indringungstiefe während u. ; 
nach der Belastung wird durch eine M ikrometerschraube bis auf 0,1 /i genau gemessen. 
Gleichung nach VICKERS zur Berechnung der H ä rte : HV =  380/i2 kg /cm 2 (HV =  Härte, 
i =  Differenz der Eindringtiefe während u. nach der Belastung). An Messungen an Nitro
celluloselackaufstrichen wird gezeigt, daß die H ärte  bei einer Filmdicke über 20 g von 
dieser unabhängig is t, d arun ter n im m t m it abfallender Dicke die H ärte  z u .  Vff. er
klären die Erscheinung durch den Einfl. des M etalluntorgrundes. (Recueil Trav. chim- 
Pays-Bas 67. 685—89. Nov. 1948. N. V. Pliilips-Eindhofen.) 340.7116

S. D. Radosavljevic und M. M. Dudic, D ie Wirkung einer Mischung von Magnesium
chlorid bzw. Calciumchlorid m it Salzsäure au f den Ila rzfluß  der Kiefer (P inus nigra). Un- 
ters. der Reizwrkg-, die H Cl auf den Ausfluß von Harzen bei der K iefer ausübt, ergab, 
daß  Zusätze hygroskop. Stoffe, die ein zu schnelles Verflüchtigen der Säure verhindern, 
wie MgCL  oder CaCL, von günstiger W rkg. sind. Anwendung eines etw as abgeänderten 
R illenschnittverf. u. B estäubung der frischen Anrisse m it 25% ig. HCl bzw. m it 25%ig- 
H C l+ M gC l2 oder H C l+ C aC i2 ergab in  letzterem  Falle eine Ertragssteigerung um ca. 
20%. Die H arzausbouten betrugen ca. 2,4 g /cm 2. (rjiac in iK  XesuiCKor flpyurrB a EeorpsS 
[B er. ehem. Ges. Belgrad] 13. 219—44. 1948. Belgrad, U niv., Techn. Fakultät.)

146.7166 ;
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L. Bettelheim und K . Nihlberg, Die Herstellung von Resolen. I. M itt. Bei der H erst. 
von techn. Resolen durch K ondensation von Phenol oder Kresol m it CH20  in  Ggw. 

•alkal. K atalysatoren wird der Zustand des R eaktionsprod. durch gewisse ehem. u. physi- 
kal. Eigg. charakterisiert, die durch die Molekülgrößenverteilung, die Packung der Moll, 
im trockenen H arz, die K onzentration des Sols u. die ehem. S truk tu r bestim m t werden. 
Der Zustand des Harzes wird von Vff. durch Messung des Brechungsindex, der V iscosität 
u. der D. im Verlauf der K ondensations-Rk. bis zum Ausfällen des Harzes untersucht. 
Diese Meßgrößen werden fü r die K ondensation von Kresol-CH20  (MolVerhältnis 1:1,09 
u. 1:0,98 u. von Phenol-CH20  (1:0,87) in  Ggw. von 25%  N H 3 als K atalysator bei Tempp. 
zwischen 80 u. 100° bestim m t. Auf Grund der Ergebnisse is t bei E insatz der K om ponenten 
in demselben Molverhältnis auch bei Änderung des K atalysators u. des H erstellungsverf. 
(z. B. Reaktionstem p.) für jeden Z eitpunkt der Rk. bis zum Ausfallen, des Harzes der 
Zustand des H arzes durch W erte der D., V iscosität u. des Brechungsindex charak teri
siert, die untereinander in  einem bestim m ten V erhältnis stehen, so daß der Zustand des 
Harzes durch eine dieser Größen eindeutig festgelegt werden kann. Dies gilt jedoch nicht 
bei Veränderung des M olverhältnisses der R eaktionspartner. (B rit. P last. 20. 50—59. 
Febr. 1948. Perstorp, Schweden, Skänska Ä ttigfabriken A. B., Zentral. U nters.-Labor.)

468.7178
L. Bettelheim und K . Nihlberg, Die Herstellung von Resolen. I I . M itt. Im  ersten  Teil 

der Arbeit (vgl. vorst. Ref.) wurde der Verlauf der Kondensation von Phenol- u. Kresol- 
CH20-Harzen durch Messung der D., der Viscosität u. des Brechungsindex in der ersten 
Phase der Rk. bis zur Ausfällung des Harzes untersucht. Diese Messungen werden nun 
auf den gesam ten R eaktionsverlauf bis zur H erst. eines klaren Harzes gewünschter K on
sistenz ausgedehnt, wobei zur Charakterisierung der Reifeperiode (von Erreichung der 
Reaktionstemp. bis zur Ausfüllung des Harzes) u. der Nachreifeperiode (von der Aus
fällung des Harzes bis zum Beginn der Dest.) nur der Breehungsindex in A bhängigkeit 
von der Zeit gemessen wurde. In  einer Reihe von Verss. wurde Kresol u. Phenol m it 
CH20-Lsg. in Ggw. wechselnder Mengen Ammoniak als K atalysator bei R eaktionstem pp. 
von 80—100° umgesetzt. Bei einem A nsatz wurde der Brechungsindex, die D. u . die 
Viscosität während des gesam ten R eaktionsverlaufs gemessen. Aus den Verss. ergibt sich, 
daß die Reaktionsgeschwindigkeit m it steigender K atalysatorm enge u. Temp. anw ächst. 
Bei der Herst. von K resoI-CH 20-H arzen  nim m t dabei die Reaktionsgeschwindigkeit m it 
steigender K atalysatorm enge kontinuierlich zu, w ährend sie bei Phenol-C H 2Ö-Harzen 
ein Maximum erreicht, um dann m it wachsender K atalysatorm enge wieder abzusinken. 
Während der Verdampfungsperiode (Dest. des abgeschiedenen W.) ändert sich der Zu
stand des Harzes nicht. W ährend der K onzentrationsperiodo (Dest. des im H arz gelösten 
W.) steigen die Meßgrößen an, eine Erscheinung, die nur durch die Änderung der H arz
konzentration, nicht des H arzzustandes hervorgerufen wird. F ü r diese Reaktionsperiodo 
stehen die einzelnen Meßgrößen nich t in  einem bestim m ten V erhältnis zueinander, so daß 
hier die Best. einer Meßgröße n icht zur Charakterisierung des H arzzustandes ausreicht. 
Zur Überwachung der Fabrikation  der Harze m uß so vorgegangen werden, daß der Zu
stand des Harzes vor Beginn der V akuum dest. auf einen bestim m ten W ert (charakterisiert 
z. B. durch einen bestim m ten Brechungsindex) gebracht wird u. dann die Dest. so lange 
durchgeführt wird, bis ein durch eine bestim m te D., Viscosität oder Brechungsindex 
charakterisierter Endzustand erreicht ist. (B rit. P last. 20. 108—18. März 1948. Perstorp, 
Schweden, Skänska Ä ttigfabriken A. B., Zentral. U nters,-Labor.) 468.7178

Milton A. Lesser, Neuere Entwicklungen in  der Anwendung von Glycerin und A lkyd- 
harzen in Anstrichstoffen. E rsatz  eines Teils des Glycerins durch Glycerylamid füh rt zu 
unidmodifizierten A lkydharzen (I), die wegen geringeren Gelatinierungsvermögens auch 
auf ölarmc I  von niederer SZ. verarbeitbar sind. Durch K om bination von Alkyd- m it 
Harnstoff- u. Melaminharzen erhält m an H arze von guter K ratzfestigkeit, Trockenfähig- 
keit, Farbtonbeständigkeit u. ehem. Resistenz. Kombination m it Siliconen ergibt zähe, 
haftfeste, harte  u. wärmefesto H arze. Auch Alkyd-Styrolm ischpolym ere gewinnen an 
Bedeutung. (Amer. P a in t J . 33. 48—52. 31/1. 1949. New York, Glycerine Producers' 
Assoc.) 253.7182

■ Polytetrafluorälhylen. Neues plastisches M aterial von besonderer Beständigkeit. 
Aach kurzen Ausführungen über organ. F -V erbb . bes. hinsichtlich der H erst. des Tetra- 
uuorätliylem durch REFF u. M itarbeiter kom m t Vf. auf die techn. Gewinnung dieser 

™ ' zu sprechen. Die ehem., physikal. u. technolog. Eigg. des Polym erisates werden ein- 
n i  j  kfillaiH elt. Ferner wird auf die techn. Verwendung des Polytetrafluoräthylens 
(Handelsbezeichnung: P T E E ) eingegangen. Wie aus Hinweisen hervorgeht, läß t sich 

as Prod. auch zu Mischpolymerisaten verarbeiten. (Chem. Age 60. 10— 13. 14. 1/1. 1949.)
104.7186
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F. Texier, Die Mehrschichtprodukte in der Innendekoration. Vf. beschreibt neue Werk
stoffe für W andbekleidung u. Möbelherst. aus verschied. M aterialschichten, deren obere 
dekorativ  w irkt u. widerstandsfällig gegen äußere Einfll. is t (K unststoffe, Holzfurniere 
m it H arzim prägnierung), gibt Anweisungen für ihre V erarbeitung u. e rö rte rt die Vorzüge 
gegenüber den bekannten W erkstoffen. (Ind. Plastiques 4. 205—10. Mai 1948.)

407.7192
Thomas A. Diekinson, Thermoplastische Stoffe fü r  Modelle. Plaslicarve, Prod. der 

P l a s t i c a r v e * C O R P . ,  Pasadcna, Calif., is t ein durchscheinend weißer K unststoff (Zus. 
n icht genannt), der unterhalb 46° fest is t, zwischen 50 u. 55° nach E intauchen in warmes 
W. plast. wird u. oberhalb 65° dünnfl. ist. Dieser Stoff is t bearbeitbar, kann jedoch auch 
für das Ausschmelzverf. bei Präzisionsguß benutzt werden. Es wird darauf hingewiesen, 
daß aus P la tten  dieses Stoffes über einem Modell ein Hohlmodell geform t weiden kann. 
Von höher schm. K unststoffen werden Äthylcellulose u. als Füllstoffe Ton, W achs u. Teer- 
derivv. kurz erw ähnt. (Foundry 77. Nr. 3. 160—62. 164. März 1949.) 466.7198

DouglasGillison Nicholson, Pittsburgh , Pa., V. St. A., Reinigung von Titanhalogeniden. 
Die durch Halogenierung von Ihnenit gew onnenen.Titanhalogenide enthalten  nach der 
Entfernung von Fe m eist noch soviel VOCls, daß sie gelb gefärbt u. zur H erst. von Pigmen
ten  ungeeignet sind. Diese Halogenide können durch Dest. m it „salzartigen“ Metall
hydriden, wie LiH , N aH , K H , CaII2, B aH 2 oder S rH 2, gereinigt werden. Man erhitzt das 
Halogenid m it Zusatz von 0,1—10%, vorzugsweise 0,5—5%  seines Gewichts an Hydrid 
Y2 Stde. am R ückflußkühler u. dest. das Halogenid dann über. Als Zusatz verwendet man 
vorzugsweise 50% ig. techn. CaII2 von einer Korngröße, die durch ein 10-Maschensieb 
hindurchgebt. (A. P. 2 457 917 vom 23/9. 1947, ausg. 4/1. 1949.) 805.7091

Quaker Oats Co., Chicago, 111., übert. von: Andrew P. Dunlop, Riverside, Hl., und 
Edward A. Reineck, Appleton, Wis., V. St. A., Herstellung von Furfurylalkoholphcnolharz 
durch E rh itzen  der beiden K om ponenten in Abwesenheit eines K atalysators auf 100—220° 
u. mehr. Im  Anfangsstadium der K ondensation sind die Prodd. Flüssigkeiten. Die Harze 
sind w ärm ehärtbar, gegebenenfalls in Ggw. von K atalysatoren , wie H 2S 0 4 oder Hexa
m ethylentetram in. Man kann  die Harze m it Aldehyden, wie HCHO oder Furfural, kon
densieren. Die Harze dienen zur H erst. von G egenständen, zum Im prägnieren von Ge
webe- u. Papierbahnen, die m iteinander verpreßt werden. — Man erh itz t 1 (Mol) Phenol 
m it 2 Furfurylalkohol im  A utoklaven bei 190—200°. 100 (Teile) des nach 20 Stdn. er
haltenen Harzes, 100 W eym uth-K ieferm ehl, 20 H exam ethylentetram in u. 2 Ca-Stearat 
werden gemischt, die M. wird 6 Min. bei 285° F  gewalzt u. gepulvert. Das Pulver kann 
bei 320° F  u. 2000 lbs/sq. in. 5 Min. geform t werden. — Man e rh itz t 1 (Mol) Kresol in 
2 Furfurylalkohol 65 Stdn. auf 185—195° im Autoklaven. 26,5 g des Harzes, 0,5 Hexa
m ethy len tetram in  werden in 50 ml Aceton gelöst; Papier wird dam it im prägniert u. ver
p reß t u. das H arz bei 190° einige Stdn. gehärtet. (A. P. 2 453 704 vom 21/8. 1944, ausg. 
16/11. 1948.) 811.7179

Hercules Powder Co., übert. v o n : Frank G. Oswald, W ilmington, Del., V. St. A., Penla- 
erylhritesler-Kunstharz. Man läß t Pentaerythrit (Dipenlaerylhril, Tripcnlaerythril, Tetra- 
pentaerylhrit) m it Kolophonium säure (Kolophonium  (I), hydriertes I, dehydriertes I, poly
merisiertes I, Abietin-, P im ar-, Sapietsäure) u. einer gesätt. a.cu-Dicarbonsäure m it wenig
stens 9 C in linearer K ette  (Sebacin-, Azelain-, Brassyl-, Thapsia-, Japansäure), wobei 
n icht mehr als %2 hlol letzterer pro Mol I angew andt wird. Harze m it höchstem F. er
hä lt m an m it polym erisiertem I oder polym erisierten I-Säurcn; m it hydriertem  I erhält 
m an H arze m it gu ter Farbe u. S tabilitä t. Will m an die Biegsam keit erhöhen, so kann man 
einen Teil des P en taery th rits  durch einen mehrwertigen Alkohol, wie Glycerin, Glykol, 
T rioxybutan , Ä thylen-, D iäthylen-, T riäthylen-, H exaäthylen-, N onaäthylen-, Propylen-, 
T rim ethylen-, Butylenglykol ersetzen. Das E rhitzen von P en taery th rit m it I  erfolgt bei 
250—310, vorzugsweise 285—300°, das m it den Diearbonsäuren bei 200—275, vorteilhaft 
bei 225—245°. Man kann P en tae ry th rit entw eder m it der einen oder anderen Säure u- 
dann entsprechend weiterkondensieren oder alle K om ponenten in einer R k. umsetzen. — 
Man erh itz t 794 g Holzkoloplionium u. 118 g P en tae ry th rit un ter C 02 6 Stdn. auf 295 
(SZ. 12), erniedrigt auf 235°, g ib t 88 g Sebacinsäure zu u. h ä lt 5%  Stdn. bei 230—240° u- 
leitet w eiter s/ 4 Stdn. CO, durch. Das erhaltene H arz h a t SZ. 20, Tropf-F. 119°. — Die 
erhaltenen H arze sind in  trocknenden Ölen lösl. u. können m it ihnen gekocht werden. 
Sie sind m it n icht trocknenden ö len , wie Ricinusöl, verträglich, desgleichen m it Petroleum
lösungsmitteln. Die H arze können zur H erst. von Firnissen, Überzügen, Lacken verwandt 
werden u. geben Filme erhöhter Biegsam keit, H ärte , W.- u. A lkalifestigkeit. A. P. 2 459 581 
vom 20/12. 1944, ausg. 18/1. 1949.) 811.7183
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Monsanto Chemical Co., übert. von: Harry R. Gamrath, St. Louis, Mo., V. St. A.,
Plastiziermittel fü r  Polyvinylacetale, bestehend aus A lkylsuccinylalkylglykolaten der 
Formel X-OO C-R-COO -CH 2-COOX (R =  Alkylen m it 2 - 4  C, X =  Alkyl von 1—8 C), 
z. B. Bulylsuccinylälhyl- oder -butylglykolat, H exylsuccinylhexyl- oder 2-Älhylbutyl- 
succinyl-2-äthylbutylglykolat, B  utylsuccinyl-n-oclylglykolat, ferner Butylglularylbuiyl- 
glykolat, Butyladipylbutylglykolat. Man verw endet die P lastizierm ittel im allg. in Mengen 
von 30—80 Gew.-% des H arzes, bes. bei Polyvinylbutyral. So plastizierte Filme sind 
kautschukartig, nervig, sehr biegsam bei tiefen Tempp. u. zeigen gute H aftung an Glas. — 
Man erwärmt 222 g B utanol u. 100 g B ernsteinsäureanhydrid zum Lösen u. dann 1 Stde. 
am Rückfluß (128—130°), g ib t bei 80° in  15 Min. 69,8 g wasserfreies K 2C 0 3 in kleinen 
Mengen zu u. kocht vorsichtig 30 Min. am Rückfluß, en tfern t W. durch Dest., gibt zu der 
Mischung in 20 Min. 150,5 g B utylchloracetat, läß t dabei auf 122° steigen, kocht 10 Stdn. 
am Rückfluß, dest. das meiste B utanol bei 60 mm ab, gibt nach Abkühlen 300 cm 3 W. 
zu dem Rückstand, w äscht das ölige Prod. mehrmals mit verd. N a2CÖ3-Lsg. bei 50—60°, 
3mal mit verd. NaCl-Lsg. u. dest. m it Dampf, bis 1 L iter D estillat erhalten wird. 
Wäscht den R ückstand m it N a2C 03-Lsg. u. NaCl-Lsg. u. e rh itz t m it Kohle 6 Stdn. auf 
85—90°. B utylsuccinylbutylglykolat h a t K p.753 ca. 305°; D2525 =  1,0313. (A. P. 2 455 301 
vom 8/5. 1946, ausg. 30/11. 1948.) 811.7187

American Maize-Products Co., übert. von: Willard L. Morgan, Columbus, und Carl 
R.Faelten, Clinton Township, F ranklin  County, O., V. St. A., Plastiziermittel fü r  Prolamine 
a. Prolamin enthaltende Mischungen, bestehend aus Amiden m it 1 oder m ehr N H 2- 
Gruppen, in denen die Zahl der C im Mol. möglichst weniger als 24 betragen soll, der 
Formel R CO N R'R ", worin R Alkyl, Aryl, Cycloalkyl oder einen heterocyci. R est, be
deutet, oder von einer Terpensäure oder einer H arzsäure abgeleitet is t; R ' bedeutet 
Alkyl mit einer oder mehreren prim , oder sek. Aminogruppen; R "  bedeutet H oder organ. 
Hesto. Genannt sind N-Aminoälhylölsäureamid, C17H P3CO-NH •C2H4-N H 2, N -Am ino- 
äthyläthoxyacelamid, N -Aminoälhyl-2-äthylhexanamid, N-AminoäthyUauramid, N -Am ino- 
äthijlslearamid, N-Aminoäthylricinolam id, N.N'-Di-(aminoäthyl)-sebacamid, N -A m ino- 
äthylphenylacelamid, N-Diaminodiälhylenbenzamid, N-Diaminodiälhylenundecylenamid, 
GHp ■ CH: CH • (CH2), - CO • N H  ■ C2Hj • NH ■ C2H4 ■ N fl2, N-Diaminodiäthylenlauramid, -stear- 
amid, -abietamid, -ölsäureamid, N-Diaminodiäthylencongocopalamide, N -Triam inotriäthy- 
hnacelamid, -lävulinamid, -lauramid, -ricinolamid, N-Telraminoletraäthylenricinolamid, 
■slcaramid, N-Aminohexylpropionam id, N-Aminohexyl-2-älhylbutyram id, N -Am inohexyl- 
salicylamid, N-Oxyäthylaminoälhyllaurainid, N-Oxyäthylaminoäthylölsäureamid, -slear- 
amii, -phenctxyacetamid, -abietamid, N-Oxyäthylaminoälhyl-„petrex‘‘-monoamid, N .N '-D i-  
Wxyäthylaminoäthi/l)-„pclrex“-diamid, dessen M onoacetylester CH3COOCoH4NHC2H4 • 
M10CCIj2H I8CONHC2H4NHC2H4OH, N-(3'-Amino-2'-oxypropyl)-2-älhylhexanamid, N-(3'- 
3mino-2'-oxypropyl)-slearamid, -benzamid, N-Phenylaminoäthylpropionamid, N-A minoälhyl- 
aenzoesäureamid; „P etrex“ is t eine aus Terpineol-M aleinsäureanhydrid erhaltene harzartige
2-bas. Kondensationssäure. — S ta tt der genannten Amide kann m an auch Im ide m it 
nicht mehr als 14 C im Mol. der nebenst. Formel worin R H , Alkyl, Aryl, \
Alkaryl, einen alicycl. oder heterocyci. R est bedeutet, anwenden. G enannt — O—CO\ 
sind Phllialimid, B ulanim id (Succinimid), N -B u ty l-, N -A m yl-, N -(2'-Äthyl- _ c —c o / ’ 
hexyl)-, N-(Cyclohexyl)-, N-Benzul-, N-(2'-Oxypropyl)-, N -(T .1'-Methyl- /
Propyl)., N -(l'.l.-D im ethylolpropyl)-, N -Aminoälhyl-, N-(Diaminodiäthyl)-, N-(Amino- 
nexylK  N-Furfuryl-, N-(p-Oxyvhenyl)- butanimid, N - ( l '.1 '-Melhylolpropyl)-bulanimid, 
Kp. 335°, N-(Oxymethyl)-2-oxt/butanimid, Ilexenylbutanim id  (Kp. 345°), N-(Oxyälhyl)- 
hexcnylbulanimid (K p.343°), N -A llyl-, N -A m vl-, N-(Oxyälhyl)- (Kp. 323°), N -(l' l'-M c-  
ihylolpropyl)- (Kp. 320°), N -( l '.1 '-M ethylol-l-m ethyl- odt r äthyl)- (Kp. 320°), N -d '. l '-D i-  
methyloläthanol)-, N-(O xyäthylam inoälhyl)-,N -(2'-O xy-3'-am inopropyl)-. N -(Am inoällioxy- 
a^yl)~phlhalimid, N-(Carboxymelhyl)-phlhalimidsäure, Na-Salz der N-(Carboxymethyl)- 
Phthalimidsäure, 3-Isopropyl-G-methyl-3.6-endoäthylen-Ai -letrahydrophlhalimid sogenann
tes „Petrex“ -imid, N -(2-Oxyäthyl)-„petrex"-im id. Als Prolamine können auch durch H itze 
oder \\ . modifiziertes Zein oder Zein-A cetat oder deren Verbb. m it Aldehyden angewendet 
beiden. Die MM. dienen zur H erst. von Überzügen, Im prägnierungen, Lacken, Filmen, 
larben, Klebstoffen, plast. MM., Linoleum, Ö ltuch, geformten Gegenständen. — Man 
mischt 37 (Gewichtsteile) Zein u. 29,5 D ibu ty lta rtra t u. 15 N-Am inoäthylölsäureamid 
oder 20 D ibu ty ltartrat u. 24,5 N -(l-M ethylol-I-m ethyl- oder äthyl)-phthalim id 1 Stde. 
»n Innenmischer, worauf 12 Ton u. 5 R uß in  kleinen Mengen zugegeben werden, wobei 
unter 80° gekühlt w ird; m an gib t schnell 5 oder 1,5 Trioxym ethylen zu u. mischt ca. 5 Mi- 
fü ^fan zieht auf der K autschukw alze zu einem Fell, legt in eine Schuhsohlenform u. 
«artet % Stde. bei 130° un ter 100—500 lbs/sq. in. Zähe, biegsame Massen. (A.PP. 2452313  

5/3. 1945 u. 2 452 315 vom 9/4. 1945- beide ausg. 26/10. 1948.) 811.7195
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XII. K autschuk. Guttapercha. Balata.
R . S. Havenhill, L. E.Carlson und J. J. Rankin, Studium  der elektrostatischen Ände

rungen beim Kneten von Kautschuk und GR-S. Man bestim m t m it einem neuen elektro- 
s ta t. Feldstärkem eßgerät die Feldstärke u. Po laritä t der e lektrostat. Felder (stat. Elektri
z ität). K autschuk beginnt beim K neten m it einem sehr hohen negativen elektrostat. Feld, 
das zunehmend weniger negativ, m anchm al =  0, m anchm al positiv w ird. Dies weist 
auf O xydations-Rkk. beim K neten hin. Durch Feststellung einer besseren Dispersion 
läß t sich eine Q ualitätsverbesserung erreichen. E s erg ib t sich ein gewisser Zusammenhang 
der MOONEY-Plastizität m it dem elektr. K on tak tpo ten tia l u. Änderungen der elektrostat. 
Feldstärken. M it GR-S wurde eine solche starke Änderung der e lektrostat. Felder wie bei 
N aturkau tschuk  nich t beobachtet. (India R ubber W ld. 118. 1948. referiert nach Gummi 
u. Äsbest 2. 11—12. Jan . 1949.) ,  134.7224

Manfred Rachner, ÜberVulkanisation, Vulkanisationsbeschlcuniger, Aktivatoren, Anti
scorcher und Kautschukgifte. I. Mitt. Beschreibung der verschiedenen Vulkanisationsmetho- 
den, der ehem. u. physikal. Eigg. der Vulkanisato u. der daraus hergeleiteten theoret. 
Vorstellungen von der V ulkanisation. (K autschuk u. Gummi 2. 20—22. Jan . 1949.)

134.7226
G. M. Wolf und C. C. de Hilster, Ullrabeschleuniger in  G R-S-K autschuk. Untersucht 

wurden Tetramethyl-, -äthyl-, -n-propyl-, -n-butyl- u. -n-amylthiurammono- u. disulfid, u. die' 
Disulfide w urden ak tiver als die Monosulfide u. die niederen Glieder ak tiver als die höheren 
gefunden. Die Ä thylderivv. sind zuverlässiger als die entsprechenden Methylverbindungen.
Bei den Cu-, Se-, Zn- u. Pb-Dialkyldithiocarbamalen  nim m t außerdem  die A k tiv itä t in ge
nannter Reihenfolge ab. Gleiche Erscheinungen erhält m an bei Verwendung der Be
schleuniger m it M ercaptobenzothiazolbeschleunigern in  verstärktem  Maße. Se-Dialkyldi- 
th iocarbam ate sind stärkere Beschleuniger als die entsprechenden Thiuram disulfide. (India 
Rubber Wld. 118. 1948. referiert nach Gummi u. Asbest 2. 14. Jan . 1949.) 134.7236

C. F. Fryling, C. A. Uraneck, W .M .St. John und S. H.Landes, Emulsionspolymerisation > 
bei niedrigen Temperaturen. Die M ischpolymerisation von Butadien  u. Styrol in wss. Emul
sion bei +  5 u. — 10° un ter Anwendung von M itteln, die den G efrierpunkt herabsetzen, bei 
verringerten K atalysatorkonzz. u. von D iazothioäther u. Fe-Pyrophosphatkom plexen als 
K atalysatoren  füh rt zu einem Polym eren, das bei der Reifenhorst. N aturkautschuk über
legen ist. Das Prod. is t als Philpreme A  u. B  im H andel. (Ind ia  R ubber W ld. 118. 1648. 
referiert nach Gummi u. Asbest 2. 12. Ja n . 1949.) 134.7238

Christe Joannides, Edgware, England, Herstellung von Gaumenplatten a u s  Kautschuk. 
Man verw endet als Füllstoffe T i0 2 u. Cd-Rot u. vulkanisiert; m an kann die Farbe des 
Vulkanisats aufhellen, wenn m an die Oberfläche nach Polieren m it L icht bestrahlt oder 
m it H 20 2 oder m it Benzoylperoxyd in  Chlf. oder Methylenchlorid behandelt. — Man mischt 
40 (Gewichtsteile) Crepekautschuk, 12 S, 14 Cd-Rot u. 34 T i0 2. — Die Vulkanisation 
kann  durch Zusatz von Beschleunigern u. durch Anwendung von m it Metallpulver oder 
-teilchen gemischtem Gips beschleunigt werden. (A. PP. 2 454456 vom 11/2. 1944 u.
2 454 457 vom 25/2.1944, beide ausg. 23/11. 1948. E . Prior. 12/3. 1943.) 811.7229

Houdry Process Corp., W ilm ington, Del., übert. von: George Alexander Mills, Swarth- 
moro, Pa., V. S t. A., Herstellung eines aktiven Nairiummetallkalalysators fü r  die Polymeri
sation von Kohlenwasserstoffen, bes. von konjugierten Diolefinen zwecks Gewinnung 
von synthel. Kautschuk. — E in  inertes, n icht poröses M aterial, z. B. Glaswolle, wird 
m it einer Lsg. von N a-M etall in  fl. N H 3 behandelt, u. danach wird das N H , verdampft, 
wobei der Z u tritt von L uft u. Feuchtigkeit verm ieden w ird. — Mit diesem K a t a l y p t o r  
wird ein Gemisch aus 75 (Vol.-%) getrocknetem  Bzl. u. 25 frisch dest. Butadien bei ISO 
bis 160° F  un ter K ühlung polym erisiert. Das Polym erisat siedet zu 80%  bei 101—179°F.
(A. P . 2 456 525 vom 6/2. 1947, ausg. 14/12. 1948.) ' 808.7237

XIY. Zucker. Kohlenhydrate. Stärke.
L. P. Ssofronjuk, Mehr Aufm erksam keit der chemischen Kontrolle in  der Zucker

industrie. Hinweise auf die richtige Lagerung u. Aufbewahrung der Zuckerrüben. Ferner 
beschreibt Vf. die zweckmäßigen K ontrollm ethoden im Laufe der Produktion. (Caxapnafl 
IIpoMwmJieHHOCTS iZucker-Ind.] 22. Nr. 10. 15—17. O kt. 1948. Stalin-Zuckerfabrik.)

423.740
N. A. Ssytschew und M. I. Schmatowa, Über das A u f  hellen xylosehaltiger Lösungen mH 

Calciumoxyd. Zum Fällen der Ligninsulfonsäuren  aus 10—20% ig. Rohzuckerlsgg. (?“' 
gew andt schokoladenbraunes H ydrolysat aus Roggenstroh, nach der 2. K r y s t a l l i s a t i o n  ;
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mit 95% d-Xylose) genügen bei 15° 2%  reines CaO (auf Zuckermenge berechnet) in Form 
von 10%ig. K alkmilch, un ter sorgfältiger Saturation nach 3 Min. m it S 0 2 oder besser 
C02, u, sogar bis zu 0,2%  CaO bei anschließendem E rw ärm en; die Ggw. von Na-Oleat 
u. -stearnt w irkt günstig. Beim E rhitzen nach dem Filtrieren bis zum K p. fällt noch etwas 
CaCO, aus. ph =  6—7.bleib t hierbei fast unverändert. 5%  CaO bewirken bis 5% . 2%  CaO 
nur 1,5% Zuckcrverlust. K akaobraune, trübe Lsgg. wurden strohgelb u. völlig durch
sichtig, leicht filtrierbar u. krystallisierbar; wiederholte K rystallisationen unnötig. Eino 
Elektrodialyse verbessert weder die Kalkfällung noch kann sie diese ersetzen. Die Ndd. 
sind dunkelkaffeefarben, klebrig-salbenartig, in VV. schlecht lösl., in A. u. Ae. unlösl. u. 
wahrscheinlich im techn. Maßstabe von Zuckerresten auswaschbar. (IK ypnaji ITpiiKJiagnoü 
X iim iiii[J . appl. Chem.] 21 .655—58. Ju n il9 4 8 . Stawropol, Landwirtsch. In st., Lehrst, für 
organ. u. biol. Chem.) 391.7460

Eimer H. Le Mense und James M. Van Lanen, Peoria, Ul., V. St. A., Enzymatische 
Hydrolyse von Stärke und Slärkeprodukten un ter Verwendung von Aspergilluskulturen aus 
der Gruppe Aspergillus niger, A. foetidus, A. flavus oryzäe, A. fuscus, A. oryzae u. 
A. weiitü. Der pa-W ert der Hydrolyselsg. wird bei 4,5—6,0 gehalten. Temp. 22—30°. 
Die Enzym-Einw. findet u n te r Durchleiten von L uft s ta tt .  — Das Verf. d ient z. B. zum 
Verzuckern von Stärke bei der H erst. von A. oder Sirup. (A. P. 2 451 567 vom 10/9.1946, 
ausg. 19/10. 1948.) 808.7443

Robert J. Dimler, Peoria, H l., V. St. A., Herstellung von Weizenstärke aus Weizenmehl 
durch Behandlung m it einer wss. NaOH-Lsg. zwecks vollständiger Dispergierung des 
Proteins. Danach wird die Stärke durch Schleudern oder durch Tischarbeit abgetrennt 
u. getrocknet. — W eizenstärke wird m it 6—12 Teilen wss. 0,02n bis 0 ,ln  NaOH bei 
fenipp. unter 25—49° ca. 10—30 Min. stehengelassen. Dabei bildet sich eine homogene 
Dispersion des darin  enthaltenen Proteins. Die Stärke wird von der Dispersion getrennt 
u. bei 40° getrocknet. — Schemat. Zeichnung. (A. P. 2455  981 vom 21/8.1944, ausg. 
14/12. 1948.) 808.7449

* N.V. W. A. Scholtens Chemische Fabrieken, übert. von: W. A. van der Meer, Stärke- 
präparal. Eine Stärkesuspension wird m it 0,5%  H 20 2 (berechnet auf Trockenstärke) bei 
einem PH-Werte um 7,0 auf eine Temp. zwischen 45° u. ihrer Verkleisterungstemp. solange 
inn Z-’ -k*s ^ as H a0 2 verbraucht ist. D ann wird die M. getrocknet. Man suspendiert z. B. 
1000 g K artoffelstärke in 1400 g W ., ste llt m it N a2C 03 den pn-W ert auf 7 ein, e rh itz t auf 
Tv u  1 cm3 S0%ig. H 20 2 zu. Nach ca. 6 S tdn. erhält m an keine H 20 2-Rkk. mehr. 
Die M. wird dann getrocknet u. kann in  der Textil- u. Papierindustrie sowie zur H erst. 
von K indernährmitteln verw endet werden. (Holl. P. 60 862, ausg. 15/3.1948.) 805.7449

XVI. Nahrungs-, Genuß- und Futtermittel.
, ßänco Products Corp., übert. von: Manfred Landers, New York, N. Y., V. St. A., Her- 

s.puuny überzogener Körnchen von trockener, wasserfreier Carloxymethijlcellulose (I). Man 
u erzieht I  in trockenem , gekörntem  Zustand m it dem Mono- oder Diglycerid einer 
öfteren Fettsäure oder einem gemischten Glycerid einer höheren Fettsäure u. einer 

aromat. Carbonsäuie u. erhält m it den E stern  überzogene K örnchen, welche die sonst 
em  Lösen in W. auftretende unangenehm e Eig. der I (bes. bei der H erst. von 
»«creme), an ihrer Oberfläche zu gelieren, nicht mehr besitzen. Man verfährt dabei 
. ‘ Yle 5 *bs. G lycerinm onostearat (II) werden in einem geeigneten Mischer ge-
molzen u. darin wenig über dem F . des II gehalten. In  die Schmelze träg t man 1000 lbs. 

b'«-3 v',asser^ s*. Salzes der I ein, worauf das Salz m it dem Überzugsm ittel ca. 20 Min.
' s°lango gemischt wird, bis eine gleichförmige Verteilung des letzteren eingetreten ist. 

eraul wird abgekühlt. Man erhält ein Prod., welches m it dem von der DOW CHEMICAL 
oc,/'oU!?Ier C*em H andelsnam en „CMC“ verkauften Prod. ident, ist. (A. P. 2  455 226 vom 
J/<1- 1946> ausg. 13/7. 1948.) 819.7729

„ * Zwanenberg’s Fabrieken N.V., Pökeln von Fleisch m it N itritsalzlake, die bei ph =  3—5 
in l ^  ? •  WRrcfcn 21 g C itronensäure in 1 L iter W. gelöst (I) u. 35,6 g Na2H P 0 4
u -mticif V, ßßlöst (II). Von Lsg. I  werden 122,9 cm3 u. von L sg .JI 77,1 cm3 gemischt 
sein i * CI, 1,25 g N aN 0 3 u. 20 mg N aN 0 2 versetzt, ph  =  3,4. Das Fleisch behält

e rote Farbe ohne Bldg. von Nitrosohämoglobin. (Holl. P. 62273 , ausg. 15/12. 1948. 
Ilnif h c* , 823.7751

Bettv M to  i? ’ Seeretary °f War, übert. von: Agnes Fay Morgan, Berkeley, Calif., und 
fein s e r ' ’ Püllm an, W ash., V. St. A., Trockenfleischpräparat. Trockenfleisch wird
Antioxvü f■ ’ m?t GoUoulemehl u. Gewürzen gemischt, gekocht, m it einem Zusatz von 

ationsmitteln (I) versehen u. in Form en gegossen. Als I verwendet m an 0,02
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bis 0,05% (bezogen auf das Fleischgewicht) an  Ascorbinsäure, Tocoplierol oder Reiskleie
ex trak t oder 1,5% Sojamehl. Das Fleisch soll nicht m ehr als 15—18% F e tt besitzen. 
(A. P. 2 457 063 vom 5/12. 1944, ausg. 21/12.1948.) 805.7751

* R hedaza N. V., Leckst eine fü r  Rindvieh, bestehend aus 33 (Teilen) NaCl, 33 CaHPO,,
33 Ca CO j , 0,6 Fe20 3 u. 0,3 Cu SO,,. Die M. wird m it 12,5% Zement u. genügend W. zu 
Blöcken verarbeitet. (Holl. P. 62 223, ausg. 15/12. 1948.) 823.7791

* Käroly Pelek, Ergänzungsfutlermitlel. 22 (Teile) K nochenpulver, 22 K alk, 8 CaCO,,
6 NaHCOj, 5 K ohlepulver, 10 NH^Cl, 3 NaCl, 2 M gS04, 10 Citronenöl, 8 Honig, 3 Kamillen- 
blü ten  u. 0,05 Pfefferminzöl werden gemischt m it 4 W. angerührt u. die M. gewöhnlichem 
F u tte r  untergem ischt oder übersprüht. (Ung. P. 134 244, ausg. 16/3, 1948.) 823.7791

American Dairies Inc., K ansas City, Mo., und Quaker Oats Co., Chicago, Hl., übert. 
v o n : Charles W . Turner und Ezra P. Reineke, Columbia, Mo., V. St. A., M ittel zur Wachs- 
tumsbeschleunigung von Säugetieren und Vögeln durch Behinderung der endokrinen 
Funktion der Thyroidea durch Zusatz von Thioharnstoff oder dessen Derivv., wie Tbio- 
uraeil, zum Trinkwasser oder F u tte r  in Mengen von 0,01—0,15%. Gleichzeitig kann 
Thyroprotein oder Jodcasein zugesetzt werden. Das M ittel bew irkt außer der Wachstums
steigerung noch einen schnelleren F ettansatz  u. besseres H aarkleid bzw. Befiederung. 
Anwendungsbeispiele für Schlachtvieh (Rinder, Schweine, Schafe, Geflügel u. Kleinvieh). 
Der tägliche Bedarf liegt z. B. bei 3—12 mg je 100 g Lebendgewicht beim Geflügel. 
(A. P. 2 438 353 vom 8/ 12. 1943, ausg. 23/3. 1948.) 823.7791

Thiokol Corp., T renton, N. Y., übert. von: Jonas Kamlet, New York, N.-Y., V. St. A, 
Viehfutterzusatz. Zu Kleie, Getreide u. ähnlichen F u tte rm itte ln  g ib t ;nan 0,05—2,0% 
ihres Gewichts an Stoffen, die die Tätigkeit der Schilddrüsen regeln, in nichttox. Mengen, 
z .B . für eine K uh täglich 2 0 g  Thioharnstoff, Thiouracil oder 4-Methyl-2-lhiouracil. 
(A. P. 2 456 515 vom 6/ 1 . 1948, ausg. 14/12. 1948.) 805.7791

Eduard Bochlold, Die Fleisch-und W urstwareiiherstdlung. S tu ttg a rt: Hugo Mattliaes. 1947. (152 S.) I)M 8,"-
Friedrioh Kahrs und Herbert Leiter, Warenkunde des Lebensmittelhandels. 12. Aufl. Hamburg: Ulchari 

Hermes. 1948.
—, Speiseeis. Herstellungstechnik, Kurzberichte, gesetzl. Bestimmungen. Nürnberg: H . Carl. 194 9. (62S. 

m. Abb.) 8° DM 4,80.

XVII. Fette. Seifen. Wasch- und Reinigungsmittel. Wachse. 
Bohnerniassen usw.

Joh. Tum, Der Stand der holländischen Seifenindustrie nach dem Kriege (nach Hai 
1045) m it besonderem Hinweis au f die Herstellung von Schmierseife. B ericht über die roh- 
stoffwirtschaftlicho Entw . der Seifenherst. nach Kriegsschluß, die nach Ausschalten des 
Mersolats u. zwischenzeitlicher Belieferung m it einem schlechten überseeischen Soap- 
stoek zu qualita tiv  n. R ohstoffausstattung führte. Die Erzeugung von Schmierseife jedoch j 
bereite t seit 1947 Schwierigkeiten, da zwecks Devisenersparnis 50% Cocosöl u. zeitweise 
Tccsamenöl verarbeite t werden müssen. Zur Zeit wird die Fabrikation  von Tylose ein- ] 
gerichtet. (Seifen-Oele-Fette-W achse 74. 196—97. Sept. 1948. U trecht, Holland.)

355.7906
K. L. Weber, Toiletteseifen. Angesichts der bevorstehenden Lockerung der Fett- , 

u. Seifenbewirtschaftung erläu tert Vf. seine Erfahrungen auf dem Gebiete der Toilette- 
seifen. Die Fehlerquellen u. besten Arbeitsm ethoden der Seifenerzeugung {Verseifungsart 
u. Auswahl des Fettansatzes) werden besprochen. Im  H inblick auf die durch Seifen aus- 
gelöste Reizwirkung unterscheidet Vf. zwischen Hautreinigungsseifen  u. noch zu schaffen
den Ilaulpflegeseifen. Die Anforderungen, die an diese sowie fl. Toiletteseifen, Rasierseife11 , 
u. G lycerin-Transparcntseifen zu stellen sind, werden Umrissen. (Seifen-Oele-Fette- 
W achse 74. 257—59. 10/11. 275—77. 24/11. 1948.) 355.7906

Josef Augustin, Rasierseife ohne Stearin und Cocosöl. Die Unzulänglichkeit heutige/ . 
Rasierseifen  veranlaßte Vf., aus M aterialresten auf Talgbasis un ter überwiegender Kall
verseifung Rasierseife in Creme- u. fester Form herzustellen. Die W rkg. einiger Zusätze 
innerhalb der angegebenen Arbeitsvorschriften wird erläu tert. (Seifen-Oele-Fette-Wachse . 
74. 247—48. 27/10. 1948. München.) 355.7906

Heinz Zilske, Die Verseifung in Theorie und Praxis. Vf. se tz t sich für die wisse®' 
schaftliche D urchdringung der Seifensieder. A rbeiten ein. E s w erden die therm. u. k°P01 
chem. Vorgänge, die w ährend der 3 Phasen der Emulsionsbldg., V erseifung u- . V  j 
verseifung bei der Verseifung bei Siedetemp. u. auf halbwarm em Wege auftreten, für Z“*" j  

Praxis e r l ä u t e r t .  (Seifen-Oele-Fette-W achse 74. 219—21. 13/10. 194S. B raunschw eig -) j
355.7908



1949. II. H x v u -  F e t t e .  S e i t e n .  W a s c h -  u .  R e i n i g u n g s m . W a c h s e  u s w .  1033

R. E. Kistler, V. J. Muckerheide und L. D. Myers, Die Stearin-O lefin-Trennung von 
Fettsäuren durch Lösungsmittel. Die alte Meth., Stearin  von Olein durch Pressen zu trennen, 
erfordert großen Arbeits- u. Kostenaufwand bei erheblichen M aterialverlusten. E s  wurde 
daher ein Verf. ausgearbeitet, in  kontinuierlichem Gang verm ittels selektiv w irkender Lö
sungsmittel eine Trennung der F ettsäu ren  zu bewirken. Bei Abkühlung der Fettsäure- 
Lsg. scheidet sich S tearin -Palm itin  aus. Als ein bzgl. seiner S tab ilitä t u. Wiedorgewinn- 
barkeit best geeignetes Lösungsm. wurde 90% ig. Methanol gefunden, aus dem sich 
Stearin-Palmitin in  g u t filtrier- u. auswaschbaren Nadeln ausscheidet. Nach diesem Verf. 
(„Emersol Process“ ) arbeiten Anlagen in  den USA. Der wichtigste Betriebsteil is t der 
Krystallisierapp., ein Syst. horizontaler, m it Schaberührern ausgestatteter, im Gegenstrom 
von Kältelsg. um spülter Röhren, in  denen die Separation erfolgt. Techn. u. w irtschaft
liche Zahlenangaben. (Soap and Oils 1946. Mai. referiert nach Scifen-Oele-Fette-W achse 74. 
277—79. 24/11. 1948. Blaw K nox Cy P ittsburgh  [Em ery Ind. Inc.l.) 355.7912

Ernst Bartholomd und Karl-Friedr. Buschmann, Über die Wirkungsweise von Cellu- 
loseäthern als Zusatz bei synthetischen Waschmilteln. U ntersucht wurde das Verteilungs
gleichgewicht von Schm utz zwischen W aschflotte u. Faser u. dabei speziell die Rolle 
von Zusätzen an Celluloseäthern (Celluloseglykolat) zur W aschflotte näher überprüft. 
Die Meßergebnisse haben gezeigt, daß die Wrkg. der Celluloscätlier n icht so sehr in der 
Waschflotte als auf der Faser zu suchen ist. Die Celluloseäther werden selbst kräftig  von 
der Faser adsorbiert u. verdrängen dabei den adsorbierten Schm utz von den vorher von 
diesem eingenommenen Stellen. A ngeführt w ird eine schem at. D arst. des bei den Vcrss. 
verwandten lichtelektr. Photom eters für Stoff- u. Fasermessungen. Die Versuchsergeb- 
nlsso werden an H and von Diagrammen diskutiert. — 6 Abbildungen. (Melliand Textil- 
ber. 30. 249—53. Jun i 1949. Ludwigshafen/Rh., B. A. S. F ., Ammoniaklabor.) 104.7918

M. W. Kellogg Co., Jersey City, übert. von: John T. Dickinson, Basking Ridge, 
N. J., Oliver Morfit, Scarsdale, und Leo J. Van Orden, Olean, N. Y., V. St. A., Ununter
brochenes Verfahren zum Fraktionieren von natürlichen Fetten und ölen  unter Gewinnung 
von drei u. mehr F raktionen. Als Ausgangsstoffe kommen feste u. fl. natürliche F ette  
u. öle von Tieren u. Pflanzen in B etrach t. Diese werden m it einem niedrigsd. Lösungsm. 
zusammengebracht, dessen krit. Temp. nicht wesentlich oberhalb 450° F  liegt, u. die 
Temp. u. der Druck worden dabei so gehalten, daß das Lösungsm. fl. b leibt u. wenigstens 
ein Teil des Öles in dem Lösungsm. gelöst wird. Die dabei erhaltene Lsg. wird in eine 
Rektifizierkolonne eingeleitet u. m it einem Gemisch von Öl u. Lösungsm. im Gegenstrom 
zusammengebracht, welches eine wesentlich geringere Menge Lösungsm. en thält als die 
erstgenannte Lsg. von ö l  u. Lösungsm ittel. Dabei ström t das ölreichere Gemisch in der 
Kolonne abw ärts entgegen dem aufw ärts steigenden ölärmeren Lösungsmittelgemisch. 
In der Rektifizierkolonne findet eine teilweise Trennung in eine Ölphase u. in eine 
Lösungsm.- oder E x trak tphase s ta tt .  Das Lösungsm. wird in eine zweite Rektifizierzone 
geleitet, in welcher ihm ein anderer, aufw ärts geleiteter Lösungsm ittelstrom entgegenfließt. 
Hier findet wieder eine Trennung in eine ö l- u. in eine Lösungsm ittelphase s ta tt . Das 
abgetrennte ö l en thä lt noch etw as Lösungsm. u. das Lösungsm. noch etw as Öl beigemischt. 
Durch Fraktionieren findet noch eine weitere Trennung s ta tt . — 2 B la tt Zeichnung. 
(A. P. 2 454 638 vom 20/1. 1945, ausg. 23/11.1948.) 808.7875

E. I. du Pont de Nemours & Co., übert. von: Myers F. Gribbins, W ilmington, Del., 
' :  St. A., Stabilisieren von ölen und Fetten, bes. von eßbaren pflanzlichen, tier. ö len, 
rischölen u. Tranen, F e tten  u. W achsen, welche geringe Mengen von Metallen enthalten , 
durch Erhitzen m it einer /i-M ercaptopropionsäureverb. der allg. Formel ROOC-CH2- 
_H2.S—x ,  worin R  =  H oder ein K W -stoffrest ist. X bedeutet einen K W -stoffrest, 
welcher O-, S- u. N-haltig sein kann. Solche Verbb. sind z. B. 3-M ethylmercaptopropion- 
saure, 3-Oxymethylm ercaptopropionsäure, 3-M crcaptoäthylm ercaptopropionsäure, 3- 

rboxäthylmercaptopropionsäure, 4.7-Dithiosebacinsäure, 3-Brenzthiazylmcrcapto- 
l'ropionsäure u. die E ster davon. — Man stabilisiert dam it hydrierte ö le  u. F ette , welche 
noch geringe Mengen K atalysatorm etalle, wie Cu, Fe u. Ni, enthalten  u. schützt sie dadurch 
vor dem Ranzigwerden. (A. P. 2 457 227 vom 27/12. 1945, ausg. 28/12. 1948.) 808.7899

Colgate-Palmoiive-PeetCo., Jersey  City, übert. von: Gilbert De Wayne Miles, New 
ork, N. Y., V. St. A., Herstellung von mechanisch haltbarer, nicht stäubender und nicht 

J*. ¡etne Teilchen zerfallender durch Zerstäubung getrockneter Seife. Die dabei erhaltenen 
einen Seifenteilchen werden m it 0,01— 10 Gew.-% einer wss. Lsg. von S tärke, Gummi 

«  keim besprüht u. danach getrocknet. An Stelle der wss. Lsg. kann eine m it einem 
st"n<K erhaltene Em ulsion davon benu tz t werden. — 500 (Gewichtsteile) durch Zer- 

aubung getrocknete Seife werden in  einer D rehtrommel m it 13,7 einer 5% ig. wss. Lsg. 
on Maisstärke besprüht u. danach noch 5 Min. w eiter gerührt. Man erhält ein n icht s ta u 

nendes Seifenpulver. (A. P. 2 456 437 vom 24/11. 1943, ausg. 14/12. 1948.) 808.7915
69
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XVIII. Faser- und Spinnstoffe. Holz. Papier. Cellulose. Kunstseide.
Linoleum usw.

R. F. York, Chemische Schädigung nichtproleinarliger Fasern. Vf. gibt einen Über
blick über bisher auf diesem Gebiet durchgeführte A rbeiten. Nach kurzen Ausführungen 
über den ehem. u. strukturellen  Aufbau der Cellulose wird auf Schäden cingegangen, die 
w ährend der Reinigung, des Bleichens, des Färbens u. des A usrüstens cellulosehaltiger 
Textilien entstehen können. Bes. hingewiesen wird auf die photochem . R kk. gefärbter 
Cellulosefasern. Vor allem sind e« gelbe, orangene u. ro te Färbungen, die dieser Einw. 
in  ers ter Linie unterworfen sind. Besprochen werden auch andere U rsachen, die einen 
A bbau der Cellulose bedingen. Eingehend behandelt werden ferner die analy t. Verfolgung 
des Celluloseabbaues, die E rm ittlung  der Faserschädigung sowie deren Verhütung. — 
20 L itera tu rz ita te . (Text. Recorder 67. N r. 794. 82—84. Mai 1949.) 104.7968

Daniel Frishman, Lydia Hornstein, Arthur L. Smith und Milton Harris, Reaktion 
zwischen Wolle und aktivem Chlor. Gegenstand der A usführungen is t die Behandlung von 
Wolle m it ak t. CI in  wss. Lösung. B ekanntlich lassen sich auf diese Weise schrumpfmin
dernde Effekte erzielen, die jedoch von dem pn-W ert der wss. Lsgg. abhängig sind. Das 
O xydationspotential der Lsg. nim m t m it abnehmendem pH-Wert zu. E s wurde nun gefun
den, daß sich W irkungsgrad u. pH-Wert um gekehrt zueinander verhalten. Die Reaktions
vorgänge in  den verschiedenen pu-Bereichon, z. B. in  denen zwischen 1,3 u. 7 sowie 
zwischen 9 u. 11, unterscheiden sich voneinander. Der E ffekt der Cl-Behandlung kann 
an H and des Gewichtsverlustes während der Behandlung, der Alkalilöslichkeit, des S- 
u. N-Geh. sowie des Bindevermögens für Säuren u. Alkalien der behandelten u. unbehan
delten Wolle verfolgt werden. Die günstigsten Bedingungen für die Cl-Behandlung der 
Wolle liegen in einem pH-Bereich zwischen 8 u. 9. — 7 Abb., 35 L iteraturzita te . (Ind. 
Engng. Chem. 40. 2280—84. Dez. 1948.) 104.7992

Paul Hoff, Schwierigkeiten beim Waschen und Walken der Stückware. Die Abhandlung 
beschäftigt sich m it Schwierigkeiten u. Fehlern, die in der A usrüstung auftreten  u. die 
auf W eberei-, Spinnerei- u. M aterialfehler zurückzuführen sind. Bes. wird in  diesem Zu
sam m enhang auf die Bedeutung der Schmälze hingewiesen. Nach der Betrachtung 
m aterialbedingter Schwierigkeiten u. Veränderungen der W are beim W alken werden die 
Fehler besprochen, die dem W alker selbst bei seiner A rbeit unterlaufen. (Dtsch. Textil
gewerbe 1. 78—80. April. 111— 13. Mai 1949. R heydt.) 104.7992

Robert Zelinka, Über die Tuchwalke. B ehandelt wird der Einfl. der Fasermischung, 
der Garndrehung, der Fadenstellung im Gewebe, der Schm älzm ittel, der W alkflotte sowie 
der Temp. im W alkzylinder auf die W alke. (Melliand Textilber. 30. 263—64. Juni 1949. 
A ugsburg-H aunstetten.) 104.7992

F. Moll, Holzforschung. K urzer Überblick über vergangene u. neuzeitliche Probleme 
auf dem Gebiet der Holzforschung, bes. hinsichtlich der Holzim prägnierung u. -trocknung. 
(Forstw irtsch.-H ölzw irtsch. 3. 90—92. 15/3. 1949.) 104.8010

Joh. Kastl, Holzkonservierung. E s werden folgende H olzschutzm ittel unterschieden: 
ölige Schutzm ittel (m eist Teerölprodd.), ölartige syn thet. Schutzm ittel u. Imprägnier
salze. Besprochen werden Schutzm ittel für trockenes u. nasses Holz, ferner wird auf die 
D urchführung der Schutzbehandlung näher eingegangen. Mehrere p rak t. gehaltene Abb. 
un terstü tzen  die Ausführungen. — 9 Abbildungen. (S traßen- u. Tiefbau 3. Nr. 3. Straßen
dienst 9—12. März 1949. Dresden.) 104.8010

Max Schädler, Beitrag zur Frage der selbsttätigen Stoffdichteregelung bei Papierstojf 
aufschwemmungen. Besprochen werden die Vorgänge bei der Stoffdichteregelung, u. es 
wird versucht, diese von der theoret. Seite her zu behandeln. Die m athem at. Ansätze 
werden an H and p rak t. Versuelisergebnisso anderer A utoren ausgew ertet. (Papier o. 
215—23. Ju n i 1949.) 104.8020

Walter Brecht, Die Zugfestigkeit der Papierbahn in  der Papiermaschine. Gemessen 
werden die absol. Zugfestigkeiten der Papierbahn an  der Papierm aschine vom letzten 
Saugkasten des Siebes bis zum R ollapparat. Zur Messung wird ein G erät verwendet, das 
der Vf. zur Best. der in itialen  N aßfestigkeit (vgl. C. 1 9 49 .1. 148) entw ickelt hat. Die 
Unterss. haben gezeigt, daß die nasse B ahn eine äußerst geringe Festigkeit a u f w e i s t .  
W eitere Einzelheiten der Versuchsergebnisse werden besprochen. (Papier 3 . 1S0'7'' 
Ju n i 1949. D arm stad t, TH , In s t, fü r Papierfabrikation.) 104.8020

G. Kaess, Ausgewählte Fragen der Papierveredlung. Besprochen wird die heute ge
bräuchliche Veredlungstechnik für Papier, die vor allem in der Verwendung von Kunst-
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harzen, wie Siliconen, H arnstoff-Form aldehyd-H arzen, M elaminharzen usw. besteht, 
Stoffe, die sich leicht im H olländer verarbeiten lassen. Auf die Vorteile des Verf. u. auf 
die dadurch bedingte Verbesserung der Papierqualitä t wird hingewiesen. (Angew. Chem., 
Ausg. B 20. 200. A ugust 1948.) 104.8030

A .I. Komarow, A u s den Versuchen der Zellstoffgewinnung fü r  die Viscoseindustrie. 
.Schilderung der Arbeitsweise des SWERBLOW-Werkes zur Gewinnung von Zellstoff fü r die 
Viscosefaserindustrie u. der do rt in  den letzten Jahren  durchgeführten Verbesserungen, 
die in der H auptsache in  einer Verlängerung der Bleichzeit u. in  der E inführung einer 
stufenweisen Bleiche bestehen. E s werden Prodd. m it einem a-Geh. von 91—91,8% u. 
einer Viscosität von 120—150 m P gewonnen. (ByuaH uian IlpoMHmjieHHoCTb fPapier- 
ind.] 24. Nr. 1. 21—26. Jan ./F eb r. 1949.) 146.8044

Wilhelm Overbeck, Versuche zur Erm ittlung der wahren Verluste an Cellulose und  
Holzzucker beim Zellstoffaufschluß non Buchenholz. Vortragsreferat. B erichtet wird über 
Verss. hinsichtlich en tstehender Verluste an Cellulose u. Holzpolyosen bei der Anwendung 
des Sulfitaufschlusses u. dor alkal. Kochung bei Buchenholz. Die Analyse des Buchen
holzes, bes. bzgl. der Cellulose u. des G esam thydrolysats, erfolgte zum Teil nach neuartigen 
Bestimmungsmethoden. Beim Sulfitaufschluß u. in der Vorhydrolyse wird kein Verlust 
an Cellulose beobachtet, dagegen t r i t t  bei der Sulfitkochung ein Verlust ein, der von dem 
Grad der Zuckerauslösung (Zuckerausbeute +  Zuckerverlust) in der Vorhydrolyse abhängig 
ist. Dieser Verlust an Cellulose b e träg t bei unbehandeltem  Buchenholz 1% , bei 20%  
Zuckerauslösung 9% . E s wurde w eiter gefunden, daß die Zerstörung der Holzpolyosen im 
wesentlichen in der Lsg. u. n icht im Holz s ta ttfinde t, daß diese ferner in den H olzextrak
ten nach der gleichen K inetik  verläuft wie in Modellverss. m it reinen Zuckerlösungen. 
Weitere Einzelheiten über die Versuchsergebnisse werden besprochen. (Wbl. P ap ier
fabrikat. 76. 260—61. Nov. 1948.) ' 104.8044

Irwin A. Pearl, Verwertung von Sulfitablauge. Behandelt werden Verff. zur W ieder
gewinnung von W ärme u. anorgan. Chemikalien sowie die Verwertungsmöglichkeiten 
m ®as 8̂„ êr Physikal. u. chem. Eigg. der Ablauge. Ferner wird die N utzung der Sulfit

ablauge für die H erst. von organ. Chemikalien u. anderer Prodd. besprochen. Auch die 
Vergärung u. die H erst. von Vanillin finden Erw ähnung. (Chem. Engng. News 26, 4/10. 
1948. referiert nach W bl. Papierfabrikat. 77. 67—68. März 1949.) 104.8044

E. R. Mueller, P . L. Eness und E . E , McSweeney, Darstellung von Tallölestern. 
Verss. der Veresterung von Tallöl m it Glycerin, P en taery th rit, Sorbit u. Prüfung dos Einfl. 
von Temp., K atalysator, C 02-Durchleitungs- u. A.-Überschuß auf Veresterungsgeschwin- 
tugkeit u. Estereigenschaften. R esu lta te : Temp. un ter 475° F  ungeeignet, bes. wenn 
niedere SZ. erreicht werden so ll; bei 526—585° F  ergaben sich m it u. ohne K atalysator 
keine wesentlichen Unterschiede. Mit Glycerin u. P en taery th rit wurden niedere SZZ. 
\on 10 15, m it Sorbit von 25 erzielt. Die dargestellten Tallölester unterschieden sich 
mcht merklich in  Farbe, V iscosität u. Trockenfähigkeit. (Amer. P ain t J .  33. 11—12.

1949. Columbus, O., B attelle  Memorial Inst.) • 253.8044
, Dampfoerbrauchsversuche an einer Wallin-Svensson-Kochlaugenzirkulation. Durch- 

geiuhrt wurden die Verss. in  einer nordschwed. Zellstoffabrik. Die Ergebnisse sind tabellar. 
m am m engefaßt. — l  Abbildung. (Papier 2. 372—73. Okt. 1948.) 104.8044

Richard Bartuneek, Viscosierungshemmungen beim Zellstoff durch die Eigenarten der 
s t 'u  l\-Ser- Un<- ^es Dlaltes. V ortragsreferat. Die Viscosierungssehwierigkeiten beim Zell- 
srH ’n ' t ch.im sch 'ochten  F iltrationsvorgang äußern, sind auf den ungenügenden Auf- 
• i ub- u. Bleichgrad einzelner Fasern u. beim Tauchprozeß auf die unvollständige Alkali- 
a u R ^  V j?e ungünstiger B latt-E igg. zurückzuführen. Bes. Ligninreste erweisen sich als

erordentlich stötend. Im  w eiteren Verlauf der Ausführungen werden im H inblick auf 
,,??:relli rst;- die ungünstigen B latt-E igg. besprochen. (Wbl. Papierfabrikat. 76. 260. 

«ov. 1948. Obernburg/M.) 104.8048

n i a s „N aß"-Baratts undVissolver. E s handelt sich um eine einfache X anthat- 
pimrC|U-I!ei ln .C*jr  suüid iert u. durch Zugabe von Lauge die erste Stufe der Viscosebereitung 
sesrh fi, , wir.d- Uas Fertiglösen m it dem Zerreiben der Knollen findet dann in  dem nach- 
P * e., 11 vissolver s ta tt . H eiste llerin ist die amerikan. Firm a BAKER PE R K E fS. W eitere 
Inni K ,ji ,n werden besprochen. — 3 Abbildungen. (K unstseide u. Zellwolle 27. 213—14.

11 ly4a-) 104.8048

werden36̂  ^ ei*run& Spinnen, Strecken, Stauchen beim Viscoseverfahren. E inleitend 
Beziehi le vers?*ded. Möglichkeiten zum Spinnen feiner E inzeltiter e rö rte rt u . dann die 

ngen zwischen Spinnpum penleistung — Düsenbohrung — Abzugsgeschwindigkeit
69*
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u. der Austrittsgeschw indigkeit der Viscose behandelt u. rechner. verfolgt. Die erforder
lichen Form eln werden angeführt. Besprochen werden ferner die in der Technik 
gegebenen Möglichkeiten der Verstreckung, wobei eingehend die Beziehungen zwischen 
Verstreckung u. Spinnbad Erw ähnung finden. Die auf diesem Gebiet bekannt gewordene 
Zeitschriften- u. P a ten tlite ra tu r wird diskutiert. (K unstseide u. Zellwolle 27. 195—202. 
Ju n i 1949.) 104.8048

Hs. Nitschmann, L. Karasoy und R. Signer, Über die Beeinflussung der Naßreiß
festigkeit von formaldehyd- und chromgegerbten Caseinfasern durch Nachbehandlung in 
Bädern. Zur Verbesserung der N aßreißfestigkeit von Caseinfasern wurden nach dem 
Tröckenspinnverf. gewonnene Fasern m it Form aldehyd (I)-D am pf gehärte t u. m it 1/3bas. 
Chromaläun-Lsg. gegerbt u. einer N achbehandlung m it l% ig . I  unterzogen. Der optimale 
PH -W ert- betrug 5,8 bei Verwendung von A cetatpuffer. M it steigender Konz, der Pufferlsg. 
nim m t die Festigkeit ab. Die Erhöhung der Festigkeit erreicht in  1—2% ig. I-Lsgg. bei 
einer F lo tte  von 1 : 50 einen Grenzwert. Man geht bei 50° ein, steigert in  30 Min. auf 
85—90° u. h ä lt dieso Temp. w eitere 15 Minuten. Vff. nehmen an , daß I  m it den Chrom- 
komplexen reagiert, was sich durch  Modellverss. wahrscheinlich machen ließ. (Textil- • 
Rdsch. (S t. Gallen] 4. 182—86. Mai 1949. Bern, Univ., Organ.-Chem. Inst.) 285.8048

Herbert Rein, Die synthetischen Fasern. E in  Überblick über ihre bisherige und künftige 
Entwicklung. Besprochen werden nur Fasern, welche bereits E ingang in die Textilindustrie 
gefunden haben, wie PeCe, Vinyon, Saran, PeCe 120, Orion, Vinyon N , Nylon, Perlon I., 
Terylens, Perlon U. A ngeführt wird ein Aufbauschem a der w ichtigsten syn thet. Fasern, 
u. die verschied. H erstellungsarten (Polym erisation, K ondensation, Polyaddition) der 
Ausgangsm aterialien (Harze) fü r die Fasererzeugung werden behandelt. W eitere Einzel
heiten werden beschrieben. (Melliand Textilber. 30. 243—46. Juni. 299—301. Ju li 1949. 
Augsburg.) 104.8052

Herbert Rein, Polyacrylnitril-Fasern. Nach einem überblick  über die amerikan. 
L ite ra tu r hinsichtlich der Acryl nitrilfaser, deren H erst. (DU P o n t) ,  Eigg. u. Verwendung 
kom m t Vf. auf die deutschen A rbeiten (I. G. F a r b e n ) auf dem Gebiet der Aerylonitril- 
faser zu sprechen. E ine Zusamm enstellung deutscher Patentanm eldungen der ehemaligen
I. G. F a r b e n  über die H erst. von Polyacrylnitril u. deren W eiterverarbeitung auf Fasern 
wird gegeben. (Angew. Chem., Ausg. A 60. 159—61. Ju n i 1948. Augsburg.) 104.8052

W . Ernst und M. Sorkin, Bestimm ung der Kunstharzmenge a u f der Faser. Vorschlag 
fü r  einen Analysengang von Form aldehyd-Harnstoff-M elaminharzen und d e r e n  Mischungen 
mit diversen A ppretur mittel n. Nach einem Überblick über die bekannten Methoden der 
Analyse von Form aldehydharzen [CH„0, Melamin (I) u. H arnstoff (II)] berichten Vff. über 
eigene Versuche. Abschätzung des Harzgeh. durch Anfärbem ethoden. M ittels alkal. Silber- 
diaminlsg. wurde die CH20-M enge am Gewebe sich tbar gem acht. Zur quan tita tiven  Best. 
von CHaO w urden die Gewebe m it 10% ig. H 2SOa dest. u. der Geh. an CH20  colorimetr. 
m it Silberdiaminlsg. e rm itte lt. I  wurdo m it Hilfe von NaOCl (Orangefärbung) nach
gewiesen u. colorimetr. bestim m t. IL wurde gasanalyt. nach Rk. m it NaOCl unter N2- 
A bspaltung gemessen. II ließ sich m it 3% ig. H 2S 04 vom Gewebe abspalten. E s wird ein 
ausführlicher qualita tiver u. q u an tita tiv er Analysengang vorgcschlagen (Harzmenge, 
CH20 , I, II, Quellung). — 2 Abbildungen. 3 Tabellen. (Textil-Rdsch. (St. Gallen] 4. 28i 
bis 247. Ju li 1949. W interthur.) 285.8080

M. Leblane und A. Laborde, Geeignete Apparate zur Untersuchung der mechanischen 
Eigenschaften von Fasern. (Vgl. C. 1949. I. 1434.) Es wird ein neuer hydraul. a rb e ite n d e r  
m it Sehreibvorr. versehener Festigkeitsprüfer beschrieben. Mit Hilfe dieses App. w erden 
die technolog. Eigg. der verschiedensten Fasern untersucht, u. die Ergebnisse w erden 
diskutiert. (Ind. textile  66. 10— 12. Jan . 51—55. Febr. 77—80. März 1949.) 104.8080

P. A. Koch, Der Bruchverdrehungswinkel als Faserstoff-Kriterium. Zur Messung der 
Torsion von Fasern wird ein einfaches Verf. der B ruchverdrehungsprüfung vorgeschlagen. 
Der aus der Bruchdrehzahl einer Faser m it Hilfe eines G arndrehungsprüfers berechnete 
Bruchverdrehungswinkel s te llt ein Maß für die Sprödigkeit von Faserstoffen in Quer
richtung dar. An H and eines umfangreichen V ersuchsm aterials wird gezeigt, daß die 
Bruchdrehzahlen m aterialabhängig sind, so daß der neuen Prüfm eth. diagnost. Bedeutung 
zukommt. (Textil-Rdsch. [St. Gallen] 4. 199—211. Ju n i 1949. N etstal [K t. Glarus].)

285.8080
— , Spezialaufsatz zum  Garndrehungsprüfer. K onstruk tion  eines Zusatzgerätes zum 

Faserprüfgerät, um die Faserbruchverdrehungsprüfung nach P. A. KOCH (vgl. vorst. Reh) 
durchzuführen. — 1 Abbildung. (Textil-Rdsch. [St. Gallen] 4. 257. Ju li 1949. Basel J, 
F irm a N. ZlVT & CO.) 285.8080
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Claire Lesslie, Lamont Hagan und John D. Gluthrie, Die Bestimmung des Wachs- 
gehaltes in Rohbaumwolle. Nach Arbeiten von KNECHT u. St r e a t  sowie von FARGHER u . 
HlGGENBOTHAM werden höhere W orte hinsichtlich des Wachsgeh. von Baumwolle er
halten, wenn diese vor der E x trak tion  einer Behandlung m it HCl unterworfen wird. Die 
genannten Autoren haben es jedoch übersehen, daß diese höheren W erte auf eine in ten 
sivere E xtraktion zurückzuführen sind. Im  weiteren Verlauf der Ausführungen wird hierauf 
näher eingegangen. (Analytic. Chem. 21. 190—91. Jan . 1949.) 104.8082

Wilhelm Kilpper, Entwicklung einer Schnellmethode zur Bestimmung der Faserlänge 
von Fasergemischen fü r  betriebliche Zwecke. Zur Best. der m ittleren Faserlänge von Papier
stoff bedient sich Vf. gleichfalls des m kr. Meß- u. Auszählverfahrens. E s wird eine m athe- 
raat. Formel abgeleitet, die es gesta tte t, die m ittlere Faserlänge eines Fasergemisches 
rechner. zu erm itteln . Zur E rhöhung der Genauigkeit des Verf. wird vorgeschlagen, den 
prakt. in Frage kom m enden m ittleren  Faserlängenbercich in  12 Längenklassen ein
zuteilen u. die zu messenden m ittleren Faserlängen jeweils diesen Klassen zuzuordnen. 
Die Dauer der Best. b e träg t ca. 80—40 Minuten. — 5 Abbildungen. (Wbl. Papierfabrikat. 
77. 160 -64 . Ju n i 1949.) 104.8097

XIX. Brennstoffe. Erdöl. Mineralöle.
Zs. de Gäloosy, Bewertung der Heizgase besonders fü r  die Beheizung der Kokereiöfen. 

Aus den brenntechn. Eigg. reiner Einzelbronngase u. techn. Heizgasgemische geht hervor, 
daß für die Beheizung von Gaswerks- u. Kokereiöfen die besten Ergebnisse m it sogenannten 
Oxygasen (gewonnen durch Vergasung fester Brennstoffe un ter Verwendung von Sauer
stoff teilweise oder vollständig an  Stelle von L uft als Vergasungsm ittel neben Dampf) zu 
erwarten sind. Bei Ofenunterfeuerung wird gegenüber Kokereigas eine W ärm eersparnis 
von mindestens 5%  errechnet u. gegenüber K oksgeneratorgas eine solche von 40%. Auch 
lassen sich die Oxygase wegen ihrer hohen Verbrennungstempp. bes. für die Beheizung 
von SIEMENS-MARTIN-Öfen verwenden. (Schweiz. Ver. Gas- u. W asserfachm ännern, 
Monatsbull. 29. 69—77. April 1949.) 252.8156

O. Horn, Die Entwicklung der Benzinsynthese in den U SA. V ortragsreferat. — In 
.den USA arbeiten heute fast alle H ochschulinstitute über die FISCHER-TROPSCH-Syn
these. Mit Rücksicht auf die beabsichtigte viel größere K raftstoffproduktion, die m it 
FlSCHER-Kontaktöfen baustoffm äßig n ich t durchzuführen wäre, wurde das „fluidized 
catalyst“ -Verf. m it Fe-K ontak ten  entw ickelt (schemat. Darst.). Angaben über den 
Kontakt, Vgl. zwischen den W irkungsweisen des festen u. des „fluidjzed“ -K ontakts u. 
Obersicht über die dam it gewonnenen Prodd. u. die Preisverhältnisse. — A rbeiten über 
die Verwertung der Nebenprodd. laufen in  den USA erst an. (Erdöl u. Kohle 2. 142 43.
April 1949.) 241.8184

Sol Weller, L. J. E . Hofer und R. B. Anderson, Die Rolle des Cobaltcarbides bei der 
FischeT-Tropsch-Synthese. D urch Verss. m it voraufgehender Carbidbldg. (70% Co in 
Co2C übergeführt) an  FlSCHER-TROPSCH-Katalysatoren [100 (Teile) Co, 6 ThO„, 12 MgO 
u. 200 Kieselgur], teilweise auch un ter nachfolgender W iederentfernung des Carbides 
durch Hydrierung wird gezeigt, daß die Carbidbldg. die A k tiv itä t des K atalysators für 
die KW -stoffsynth. stark  schädigt. Nach der KW -stoffsynth. konnte in den K atalysatoren 
durch Röntgenanalyse kein Co-Carbid nachgewiesen werden. Frisch red. Co-Katalysa- 
toren enthalten das bei niedrigen Tem pp. instabile kub. Co. Diese S truk tu r wird durch die 
Synth. nicht; verändert. Durch eine Ü berführung des Co in das Carbid u. nachfolgende 
Red. bei 200° wird jedoch ein Co m it hexagonaler S truk tu r erhalten. Alle diese Verss. 
?eigen, daß eine- Umwandlung des Co in  das Carbid weder die interm ediäre Phase d a r
stellt, noch daßCo-Carbid d a sk a ta ly t. ak t. Substra t für die KW -stoffsynth. nach FlSCHER- 
T ro p sch  ist. (J . Amer. ehem. Soc. 70. 799—80. Febr. 1948.) 295.8184

N. C. Mc Gowen und R. M. Bauer, Anstieg der nachgewiesenen Erdgasvorräle. Übersicht 
über die in Nordam erika seit 1934 nachgewiesenen E rdgasvorräte u. den Erdgasverbrauch

1935. Anteil der einzelnen S taaten . E rdölvorräte u. Vorräte an Flüssiggasen u. fl. 
KW-stoffen. (Amer. Gas Assoc. M onthly 31. 2—6. 44—45. April 1949.) 252.8186

A. de Waele, Thixotropes Verhalten von P  etroleum-Gallerte. Beschreibung^ eines ein
fachen qualitativen Vers. m it einer Petroleum gallerte, wonach sich diese als th ixotrop im 
binne der ursprünglichen FREUNDLICH sehen Thixotropiedefinition erweist. (N ature 
[London] 163. 248. 12/2. 1949. London N 17, G estetner L td.) 300.8190

Vladimir Haensel und Melvin J. Sterba, Pyrolyse von Kohlenwasserstoffen. A usführ
licher Überblick über die techn. Entw.. der therm . u. ka ta ly t. Crackverff. in dem Zeitraum 
von 1940 47. Gek. is t dieser durch die E inführung des kata ly t. Crackverf. zur Erzeugung



von hochklopffestem Benzin. W eitere m it der Pyrolyse der KW -stoffe im Zusammenhang 
stehende Einzelheiten werden besprochen. (Ind. Engng. Chom. 40. 1660—69. Sept. 1948.)

440.8196
— , Analyse von Hochofen- und Koksofengas. Beschreibung einer an  die ORSAT- 

Analyse angelehnten A nalysentechnik fü r Hochofen- u. Koksofengase sowie einiger 
Fehlerquellen u. ih rer Elim inierung nach einem V ortrag von B. D ü p u is , Le Boucau, 
Frankreich. (Iron Coal Trndcs Rev. 158. 23—24. 7/1. 1949.) 212.8250

Je. A. Karshawina, Bestimm ung organischer Schwefelverbindungen im  Wassergas- 
Bei größeren Mengen S-Verbb. em pfiehlt es sich, 15—20 L iter Gas zu verbrennen, im 
Absorber die S 0 2 in 0,025—0 ,ln  Alkali (-(-etw as H ,0 2) aufzufangen, den Überschuß an 
Alkali m it Säure in  Ggw. von Mothylorange oder M ethylrot zurückzutitrieren, am besten 
d irek t im Absorber. Bei geringen S-Mengon em pfiehlt es sich am m eisten, eine nephelometr. 
Meth. anzuw enden; auch liier werden 20 L iter Gas verbrannt, die Verbrennungsprodd. 
in  10 cm3 3% ig. N H 3 aufgefangen, der N H 3-Überschuß durch K ochen entfernt, mit 
0,2 cm3 0,1 n HCl angesäuert, m it 1 c m 3 10% ig. BaCl2 gefällt u. ncpholom etriert. Sus
pensionen von 0,01 mg S/25 cm 3 reifen in  9, m it 0,03 mg in  7, m it 0,1 mg S in 3 Minuten. 
Überschuß an NH4C1 u. lösl. S tärke sind n icht zu empfehlen. Auch m it Pb-A cetat kann 
in  50% ig. A.-Lsg. ebenso empfindlich gearbeitet werden. Das angew andte Nephelometer 
u. die H andhabung zur Steigerung der Em pfindlichkeit werden ausführlich beschrieben. 
(3aB0ACKan JlaöopaTopim  (Betriebs-Lab.] 14. 16—24. Jan . 1948.) 201.8250

H . Luther und Elisabeth Lell, Anwendbarkeit der Ram an-Analyse a u f die Mineralöl
untersuchung. Nach Beschreibung der Aufbereitung der Öle durch D est., selektive Extrak
tion, adsorptive E ntfärbung  zu Hellölen, selektive Adsorption u. Desorption u. Bewertung 
der Ringanalyse nach WATE IUI AN zeigen Vff. die Möglichkeiten u, Grenzen des Verf., das 
nach allen bisherigen Erfahrungen ausbaufähig erscheint. E s wurden speziell die Hellöl
fraktionen von Kogasin-Syntheseölen bis zu den Steinkohlenteerölcn u. Ölschiefer-
Schwerteerölen ram anspektroskop. untersucht u. die Nachweisgrenzen von Einzel
kom ponenten festgelegt. A ufnahm etechnik, charakterist. Frequenzen verschied. KW-stoff- 
gruppen u. die p rak t. Anwendung des Verf. auf arom atenbas. u. paraffinbas. Syntheseöle 
werden eingehend behandelt u. die charakterist. Spektren in 8 Tabellen wiedergegeben. 
Bzgl. E inzelheiten m uß auf das Original verwiesen werden. (Angew. Chem. 61. 63—70. 
Febr. 1949. Göttingen, Univ., u. Braunschweig, TH.) 241.8252

Carl Zerbe und Helmuth Hüter, Inhaltsanalyse von Schmierölen durch selektive Adsorp
tion. M it „Inhaltsanalyse“ bezeichnen Vff. die Best. der in  den Schmierölen enthaltenen 
hochw ertigen Schmierstoffe, aus der m an die theoret. günstigste A usbeute u. Qualität 
an gesuchten w ertvollen Schmierölen aus dem Ausgangsm aterial erm itteln  kann. Bei der 
selektiven A dsorption (Chrom atographie) (I) bedient m an sich der unterschiedlichen 
A dsorptionsaffinität an einem bestim m ten A dsorptionsm ittel, bedingt durch die verschied, 
chem. K onst. der im Gemisch vorhandenen K W -stoffverbindungen. Die Vorzüge der I 
gegenüber der selektiven E x trak tion  (II) liegen in  der E rsparnis an Zeit, an großem 
apparativem  Aufwand u. darin , daß m an m it nur sehr geringen Mengen Ausgangsmaterial 
(50 g) arbeiten  kann. Beschreibung der Arbeitsweise für N atur- u. Syntheseschmieröle 
an ak t. Bleicherde (im Vgl. zu der I I  nach T iJM STRA). Die Ergebnisse lassen erkennen, 
daß die I Schmieröle m it einer Trennschärfe zerlegt, die hinreicht, um daraus eine Inhalts
analyse nufzubauon bzw. zu erm itteln , welche analyt. Merkmale u. Schmier-Eigg. die 
einzelnen K om ponenten aufweisen. Beim Chrom atographieren von in der gleichen Menge 
PAe. gelöstem Öl über vorher bei 120° getrockneter ak t. Bleicherde im Verhältnis 1:10 
überragt die Trennschärfe die der II. Es wird eine graph. D arst. entw ickelt, die es gestattet, 
aus dem Brechungsindex einer Aufmischung der F raktionen den dazu gehörigen Vis- 
cositätsindex abzulesen. — 11 Abbildungen u. 11 Zahlentafeln. (Erdöl u. Kohle 2.133—41- 
April 1949. H am burg.) 241.8258

Pan American Refining Corp., New York, übert. von: Chalmer G. Kirkbride, College 
Station, und Mark C. Hopkins, Texas City, Tex., V. St. A ., Entsalzen von Rohölkohlenwasser- 
stoffen und Brechen von Roböl-Salzwasseremulsionen durch Zusatz von ca. 5—10% Frisch
wasser u. durch anschließendes E rh itzen  auf 150—300° F. D anach wird das Gemisch durch 
eine Glasfaserschicht f iltrie rt u. das F iltra t absitzen gelassen, wobei sich eine öl- u. eine 
wss. Schicht ab trenn t. Das Öl is t frei von Salzen. — 2 B la tt Zeichnungen. (A. P. 2 454 60a 
vom 4/10. 1945, ausg. 23/11. 1948.) 808.8191

Pure Oil Co., übert. von; Michael Savoy, Chicago, 111., V. St. A., Brechen von Wasser- 
in-öl-Emulsionen  durch Zusatz einer geringen Menge eines Alkali- oder NH4-Salzes von 
sulfoniertem P inen  oder sulfoniertem Limonen: — 60 g Pinen (Kp. 312—316° F) werden
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mit 40 cm3 CC14 gemischt u. un ter K ühlen m it 51,3 g C1S03H bei ca. 41° F  verrührt. 
Es wird zunächst 1 Stde. nachgerührt, dann auf 95° F  erw ärm t u. bei dieser Temp. 1 
weitere Stde. gerührt. D araus wird das N H 4-Salz von sulfonierlcm Pincn  hergestellt. — 
Weiterhin geeignete Sulfonierungsprodd. sind z. B. suifoniertos Limonen, sulfoniortes 
Terpentinöl, sulfoniertes E ucalyptusöl, welche in  Form ihrer Alkali- oder NHr  Salze als 
Entemulgierungsmittel verw endet werden. (A. P . 2 457 735 vom 5/4. 1946, ausg. 28/12. 
1948.) 808.8191

Socony-Vacuum Oil Co., Inc., New York, übert. von: EverettW . Füller und Henry 
S. Angel, W oodbury, N .J . ,  V. St. A., Stabilisieren von viscosen Mineralölfraklionen 
gegen Oxydation u. Zerstörung durch Zusatz von Oxydationsverhinderern in Form  der 
Einwirkungsprodd. von 1 Mol P 2Sä auf 4 Mol Pinen oder eines anderen dicycl. Terpens, 
wie Camphen oder Fenchen, u. durch weiteren Zusatz von geringen Mengen eines Esters 
aus einer organ. Säure u. einem m it höhermol. Paraffinresten substituiertem  Phenol. Von 
letzteren sind z. B. genannt die Benzoesäure- u. Phthalsäureester von Phenolen, welche
2. B. mit 4 höhermol. A lkylresten von höhermol. Paraffin-KW -stoffen substitu iert sind. — 
100 g Pinen u. 100 g eines Motorenöls (V iscosität S.U.V. 45 bei 210° F) werden gemischt 
u. mit 41 g P 2Ss erh itzt. E s t r i t t  eine exotherm e Rk. ein, u. die Temp. steig t in wenigen 
Min. auf 190°. Das Reaktionsgem isch wird filtrie rt u. als F iltra t erhält man ein viscoses 
Dl mit 11,7% S u. 4,78% P, welches als A ntioxydationsm ittel dient. (A. P . 2 455 668 vom 
3/5.1945, ausg. 7/12. 1948.) 808.8193

Gustave T. Reich, Philadelphia, Pa.. Aufarbeitung von Säureschlamm von der Mineralöl- 
raffinaiion m it H 2S 04 zwecks Gewinnung von Schlammsäuren u. von Kohle als Bronnstoff
nebenprodukt. Der Säureschlam m wird im Vakuum konz. u. danach bei gewöhnlichem 
Druck auf höhere Tem p., aber unterhalb  des K p. gebracht, z .B . in R etorten  auf 300° F 
u. ansteigend auf 360° F. D abei findet eine Verkokung der organ. Substanzen s ta tt .  Die 
kohlehaltige Säure wird aus den R eto rten  in eine Kugelmühle gebracht u. fein gemahlen. 
Das Mahlprod. wird m it der gleichen Volumenmenge konz. H 2S 04 verrührt u. das lcohlige 
Material abgetrennt. Die Säure wird danach w eiter konzentriert. — Zeichnung. (A. P. 
2463204 Vom 23/7. 1942, ausg. 1/3. 1949.) 808.8199

Pure Oil Co., Chicago, 111., übert. von: Hillis O. Folkins, Skokie, 111-, V. St. A., Cracken 
t'on höhersiedenden Kohlenwasserstoffen in  Ggw. von bromhaltigen Terpenverbb., z .B . 
d-Limonentetrabromid, D ipententetrabrom id, Brom m enthon, 1.4.8-Tribrom-p-menthan, 
d-Carvonhydrobromid, d-Brom cam pher, 2-Bromcampher-3-carbonsäure, cu-Brom camp hon, 
Bromfenchon, Bromepicampher, Bornylbrom id, Chlorbromcamphan, Pinendibrom id. Von 
der Bromverb, werden 0,05—3%  von der KW -stoffmenge verwandt. Cracktemp. 650 
bis 1200° F. — Pennsylvania-G asöl wird bei 890° u. 500 Ibs/sq.in. in Ggw. von 0,1—0,5 Ge* 
wichts-% d-Bromcampher gecrackt. <Es werden dabei 28—29 Gewichts-% des Gasöles in 
KW-stoffe m it einem K p. un ter 400° übergeführt. Die Oktanzahl der F rak tion  100 bis 
400° F  beträgt 59—60. (A. P . 2 441142  vom 14/12. 1944, ausg. 11/5. 1948.) 808.8201

Standard Oil Development Co., Delaware, übert. von: Eger V. Murphree, Sum m it, 
N. J., V. St. A., Katalytisches Cracken m it anschließendem Reformieren von Kohlenwasser- 
stoffen zwecks Gewinnung von Flugm otoren-Gasolin m it einem hohen Geh. an  arom at. 
u. paraffin, Seitenketten-K W -stoffen. — Gasöl wird in Ggw. eines A120 3 • S i02-Gel- 
Katalysators gecrackt u. die Crackfraktion (Kp. 200—350° F) wird danach in Ggw. eines 
Dehydrierungskatalysators aus 10% M o03 oder Cr„03 u. 90% ZnO un ter Zuleiten von

bei erhöhten Tempp. reform iert. D abei werden die gebildeten Seitenkettenoleiino in 
Seitenkettenparaffine u. die N aphthene in  arom at. KW -stoffe u. die n. Paraffin-KW -stoffe 
in aromat. KW -stoffe übergeführt. Das Hydroform ieren geschieht bei 900—950° F  u. 
einem Druck von 215 lbs/sq.in. — Zeichnung. (A. P. 2 451 041 vom 14/7. 1944, ausg. 
12/10.1948.) 808.8201

Universal Oil Products Co., Chicago, Hl., übert. von: Carl B. Linn, Riverside, 111., 
■ Entfernung geringer Mengen organischer Fluorverbindungen aus Kohlenwasser-

•’ offen, welche m it ak t. F luoridkatalysatoren  syn thet. hergestcllt oder behandelt worden 
Phase, gegebenenfalls un ter D ruck, durch Behandlung m it einem fl. Gemisch 

von HF u. den organ. Bestandteilen eines HF-Schlam mes von der ka ta ly t. Umwandlung 
von KW -stoffca in  Ggw. von H F  als K atalysator, z. B. von der Alkylierung von KW - 
stoffen. — Zeichnung. (A. P. 2 451 568 vom 25/10. 1945, ausg. 19/10. 1948.) 808.8201

Standard Oil Development Co., Delaware, übert. von: Homer Z. Martin, Roselle,
- . v .  St. A., Verfahren und Vorrichtung zur katalytischen Umwandlung von Kohlen

wasserstoffen u. zur Regenerierung des pulverförmigen festen K atalysators in mehreren 
Äonen, von denen die eine unter höherem Druck steh t als die andere. Das den Regenerator



verlassende Gemisch von KW -stoffgasen u. festen K atalysatorteilchen wircl durch einen 
COTTRELL-Abscheider geleitet, von wo die gewonnenen K atalysatoranteile in  den Re
generator zurückgelangen. — Zeichnung. (A. P. 2 440 482 vom 15/12. 1943, ausg. 27/4. 
1948.) 808.8201

XXII. Leim. Gelatine. Klobmittel usw.
Hansjürgen Saechtling und Karl-Heinz Mielke, Kunslharzleime und ihre Anwendung. 

Beschrieben wird die Gruppe der K unstharzleim e u. deren Verwendungszweck (Lagenleim 
u. Montageleim). Ferner werden Vorschriften über die A rt u. Weise der Verarbeitung 
der K unstharzleim e gegeben. Genauere Einzelheiten, bes. hinsichtlich der Eigg. der Leime
u. der Verleimung, finden sich im  Original. (K unststoffe 38. 85—94. M ai/Juni 1948. 
Troisdorf.) 253.8388

G. S. Ramsay und G. I. Petelin, Neopren AC-Harz-Klebemiltel. F ü r Verklebungen 
von Kautschuk oder K unstkautschuk (Neopren, GrR-S, Thiokol P R -1 , Butylkautschuk, 
N-Typ-M ischpolym erisat) m it Metall (Sn), Holz, Baum wolltuch sowie aneinander werden 
Mischungen von Neopren AC u. reinem Phenolharz u. modifizierten Phcnolharzen an
gew andt (100 Teile Neopren u. 50 Teile Harz). Reines Phenolharz gab gu te  Haftfestigkeit 
an den genannten Stoffen, Geklebte N eoprenschichten konnten  m it 1,05 kg/cm 2, Butyl
kautschuk- u. Thiokolschichten m it 0,7—0,84 kg/cm 2 getrenn t w erden; die Kautsckuk- 
G R-S-H aftung war gering. (India R ubber W ld. 118. 1948. referiert nach Gummi u. Asbest
2. 13— 14. Jan . 1949.) 134.8388

J. W . Hollister, R . E. Morris und P. A. Mallärd, Vergleich von Klebemitteln für die 
Verbindung von N ilrilgum m i m it Stahl. H andelsüblicher Chlorkautschuk-Zem ent u. Phenol- 
Aorz-Klebomittel sind gleich zuverlässig; Phenolharzklebungen sind fester gegen aromat. 
Treibstoff u. erhöhte Tcm pp., Chlorkautschukklebungen besser gegenüber sd. Wasser. 
(Ind ia  R u b b er Wld. 118. 1948 referiert nach Gummi u. Asbest 2 .13 . Jan . 1949.) 134.8388

F. Wehmer, A. F. Lindner und G. F. Sclimelzle, Die Eigenschaften einiger ölbeständiger 
Klebemittel. Die Klebstoffe wurden auf Neopren-, Thiokol- u. Mischpolymerisat vom 
N-Typ-Basis hergestellt u. einige von ihnen für sehr brauchbar befunden. (India Rubber 
Wld. 118. 1948. referiert nach Gummi u. Asbest 2. 13. Jan . 1949.) 134.8388

American Cyanamid Co., New York, N. Y ., übert. von: Edward L. Kropa, Old Green
wich, Conn., V. S t. A., Bindem ittel fü r  optische Elemente, wie Linsen, Prismen, Filter, 
bestehend aus einer Mischung von wenigstens 25 G ewichts-%  wenigstens eines Stoffes mit 
der CH»:CH-Gruppe m it einem K p. von wenigstens 100° m it einem Brechungsindex von 
wenigstens 1,5 (Styrol, Diallylphlhalat, Diallyl-o-, -m- oder -p'-monochlorphthalat, DialUß- 
dichlorphthalal, o-, rn-, gr-Methylstyrol, o-, m-, p-Isopropenyltoluol, Dimelhylstyrol, Dichlor- 
styrol, Nilroslyrol, O xystyrol, Bromstyrol, V inylnaphthalin, o-, m-, p-Vinyldiphentjl), 
wenigstens 25 G ewichts-% eines dam it mischbaren polym erisierbaren ungesätt. Alkyd- 
harzes (Diälhylenglykolfumaratsebacaiharz, Propylenglykolfumaratharz, das m it Tetra- 
hydroabietylalkohol modifiziert is t, Diäthylenglykolfumaratadipatharz), einem Polymen- 
sationskatalysator u. geringen Mengen eines Polym erisationsverzögerers. — Man erhitzt 
6 (Mol) D iäthylenglykol, 5 Fum arsäure u. 1 Sebacinsäure auf ca. 180“ zweckmäßig unter 
COj, oder N 2, bis nach 8— 12 S tdn. eine SZ. von ca. 50 erreicht is t. 70 dieses Harzes, 
30 polyraerfreies S tyrol u. 25 Teile pro Million tert.-B uty lcatechol werden gemischt u. 
pro 1000 dieser Mischung 0,3 Lauroylperoxyd homogen eingem ischt. Man bringt diese 
Mischung zwischen die Linsenteile u. heizt darauf ca. 2 Stdn. bei ca. 80°. Man erhält 
eine klare Linse, die gegen Erw ärm en, W ., A., Glycerin fest is t. Um die Induktionsperiode 
bei der Polym erisation abzukürzen, erh itz t m an die peroxydfreie Mischung, bis sich die 
Anfangsviscosität verdoppelt oder verdreifacht h a t, worauf m an den K ata lysa to r zusetzt, 
das opt. E lem ent zusam m enfügt u. erw ärm t. — S ta t t  der oben genannten  Fumaratverbb. 
kann man die entsprechenden M aleatharze (z. B. Äthylenglykolmaleatsebacothari) mit
gleichem Erfolg verwenden. (A. PP. 2 453 665 vom 29/12. 1943, 2 453 666 vom 21/1. 19” , 
ausg. 9/11. 1948.) 811.8389
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D u rch  unser

Medizinal-Adreßbuch
1949

w ird Ihnen ein W e r k  angebo'ten, das durch seine Reich

haltigkeit allen Interessenten ein w ertvo ller  Ratgeber sein 

w ird . D e r  A rzt w ird  mit einem Blick feststellen können, wo  

er seine Instrumente, M edikam ente und alles, w as  e r  zur  

Ausübung seines Berufes sonst noch braucht, beziehen kann.  

Industrie und H andel finden schnell ihren Abnehm erkre is ,  

w as heute besonders wichtig ist, da einerseits viele E rzeug

nisse erst jetzt w ie d er  lie ferbar sind, andererseits das alte  

Adressenm ater ia l  zum größten Teil überholt ist.

A U S  D E M  I N H A L T :

Te il 1 : V e rze ichn is d e r Ä rz ie -  und Apoihekerkam m ern der W est
zonen

Te il 2 :  A lp h a b e tisch esV erze ich n is ,län d er-u n d  ortsw eise g e g lie d e rt :

A . Ä rz le  (1 . p raktische Ä rz te , 2 . Fachärzte)
B . Apotheken
C. Krankenhäuser und K lin iken (1 . städtische , 2. private)
D . H eilanstalten (staatliche und städtische)
E. Kuranstalten, Sanatorien, H eilbäder

Te il 3 :  B ezu g sq u e llen ve rze ich n is

Te il 4 :  M a rk e n ve rze ich n is  d e r M ed ikam en te , P räparate und H e il
m ittel, a lphabetisch  geordnet, m it H e rs te lle r firm a

Te il 5 :  K ran ken versich eru ngen

V E R L A G  G Ü T L  K . - G . ,  N Ü R N B E R G
F L A S C H E N H O F S T R A S S E  35



W A B A G W A S S E E R E IN IG U N G S B A U  K U LM B A C H  
Zweigniederlassung ZW ENKAU (Bez. Leipzig) 
b au t in m odernster A usführung

W  a s s e r a u f b e r e i t im g s a  111 a g e 11 D ß P .
jeder A rt und Leistung

Als B asenaustauscher zur E n th ä rtu n g  sowie Teil- und Voll - Entsalzung 
verw enden w ir W o fa t it  das den höchsten  A nsprüchen 

genügende K unstharzerzeugnis

ARBEITSRAUM:
cm30h.XZ3br.XZ5U.

J x o d w M d U c a n k

F Ü R  A N A L Y T I S C H E  Z W E C K E  

mi t  a u t o m a t i s c h e r  R e g u l i e r u n g

r a o m i ö g c i ]  ® m m
L A B O R A T O R I U M S A P P A R A T E

I L M E N A U  - T H Ü R I N G E N  
Planung, Einrichtung u. Ausstattung von Laboratorien  

Fabrikation  von Laboratorium sapparaten
Vertretungen: Berlin C  25, Prenzlauer Straße 42, Dresden A 53, Naumannstraße 7

,<Chemisches Zentralh la tt
ältere  Jahrgänge zu kaufen oder gegen„TJllrnann“ 2. Auflage

zu tauschen gesucht
R r o in a s s o l-W e r h

E r fu r t

V E R L A G E  U N D  B U C H H A N D L U N G E N
erhalten  nach unserer neuesten Anzeigenpreisliste fü r A n
zeigen in der Z eitschrift „Chemisches Z en tra lb la tt“  einen 

S ondcrnach laß  von  20 P ro zen t 
B i t t e  f o r d e r n  S i e  u n s e r  A n g e b o t  a n  

A K A D E M I E - V E R L A G - B E R L I N  N W  7 • A N Z E I G E  N - A B T E I  L U N  0


