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Geschichte der Chemie.
E . I .  Valko, Prof. Wolf gang P a u li zum  80. Geburtstag. Der W erdegang P a u l is  u . 

seine B edeutung als K olloidchem ikcr werden gewürdigt, (österr. Chemiker-Zeitung 50.
183— 84. 1949.) WKSLY. 1

R . M itsche, Prof. D ipl.-Ing. Dr. techn. Moritz Niessner. Nachruf auf M. NIESSNER. Von 
dessen Arbeiten werden hervorgehoben: D ie Anwendung mikrochem. Verff. zur Metall- 
u nters.; Unteres, über K orrosion; Verff. zur Herst. von Oberflächenschutzschichten. 
(Österr. Chemiker-Zeitung 50. 25— 26. 1949.) W e s ly .  1

M. B. Donald, Burchard K ranich  (1515— 1578), Bergmann und königlicher Leibarzt, 
und über Cornwalls Pochwerke, Antim on und Frobischcr-Gold. (Annals Sei. 6. 308— 22. 
15/3. 1950.) H il l e r . 2

G. F. Gause, Der Akadem iker W. I. Vernadsky — der Begründer der gegenwärtigen 
Lehre von der optischen A ktiv itä t des Protoplasmas. Bio-geochem .-philosoph. Zitate des 
Akademikers VERNADSKY, hauptsächlich aus dessen „Problem en der Bio-G eochem ie“ 
sowie über die S tab ilität der opt. A k tiv itä t im thermodynam . instabilen Protoplasm a. 
Radiogeologie, Geochemie, B io-Geochem ie wurden von ihm  als neue w issenschaftliche  
Disziplinen aufgestellt. (BecTHHK A K agejnni H a y n  CCCP [Mitt. Akad. W iss. U dSSR ] 20. 
Nr. 2. 81— 80. Febr. 1950.) ' v . W i l p e r t .  2

W . Geilm ann, Chemie und Vorgeschichtsforschung. (Schluß zu C. 1950. II . 253.) Bei 
Bronzen im  Boden wird das Cu fortgeführt, so daß schließlich S n 0 3 in Form  des Gegen
standes zurückbleibt, während im reduzierenden Moor fa st kein Angriff stattfindet. 
Verwitterungskrusten von altem  Ag bestehen vorwiegend aus AgCl. Von Pb u. Sn 
bleiben m eist nur O xyde zurück. F e bedeckt sich schnell m it aufgetriebenem  R ost, kann  
aber auch gut erhalten bleiben, wenn es sich im Feuer (Brandgräber) m it einer dichten  
Schicht von Oxyd um kleidet hatte. Von organ. M aterialien sind im Moor die tier., in B e
rührung m it Bronze die pflanzlichen besser erhalten. F e konserviert Cellulose nicht, 
liefert aber o ft Pseudom orphosen seines O xyds nach Geweben. Nachgewiesen wurde die 
Verzierung eines Gowebes m it Ag-Spänen. (Naturwiss. 3 7 .121— 28. März 1950. Hannover, 
TH.) Bl u m r ic h . 2

Paul W aiden, M arginalien zum  Problem des S tudium s der Chemiegeschichte. Vf. würdigt 
den hohen W ert des Studium s der G eschichte der Chemie als eine w ichtige u. besondere 
Aufgabe der ehem. Ausbildung u. m acht u. a. auf die N otw endigkeit der Ausmerzung 
von Irrtümern in der chem iegeschichtlichen B erichterstattung aufmerksam. (Chemiker- 
Ztg. 74. 128— 30. 9/3. 1950. Tübingen/Gam m ertingen.) H. St e in . 2

J. D ’A ns, D ie Chemie seit der Jahrhundertwende. Überblick über die E ntw . der theoret. 
Chemie u. deren grundlegende Problem e sowie Betrachtungen über die Fortschritte der 
ehem. Großtechnik. (D tsch. Chemiker-Z. 2. 97— 101. März 1950. Berlin.) P. E c k e r t .  2

E. W eil, E in  unveröffentlichter B rief D avys über die Sicherheitslampe. (A n njls Sei. 
6. 3 0 6 — 07. 1 5 /3 .1950 .) H i l l e r .  2

— , Dokumente zu r Papiergeschichte. E in  französischer Forschungsreisender des IS. Jahr- 
' hunderts über die Beschreibsloffe der Inder. (W bl. Papierfabrikat. 7 8 .'251. Mai 1950.)

. ; P. E c k e r t . 2

Noei Deerr, Ttic History of Sogar. Vol. I. London: Cliapman & Hall. 1050. (259 S.) s. 50,—. Vol. II.
London: Chapman & Hall. Ltd. s. 55,—

Hans Loewe» Paul Ehrlich, Schöpfer der Chemotherapie. Stuttgart: Wissenschaftliche Verl.-Ges. 1050* 
(255 S. m. 17 Abb.) 8° »  Große Naturforscher. Bd. 8. DM 9,50.

-  Will Rinne. Revolutionen im Faserreich. 5 Jahrtausende Textilgeschichte. Hannover: Tewlsta-Verl. 
1950. (334 S. m. 50 Zeichngn. im Text u. 37 Bildern auf Taf.) gr. 8° DM 12,40.

A. Allgemeine und physikalische Chemie.
I’ E, N. Dobrocvetov, Über die Bestim m ung der Atomzahl chemischer Elemente und der 
|  Ionenzahl binärer Verbindungen m it lonengitter in  einer Volumeneinheit. In  dom Ausdruck
I der Beziehung zwischen D. (d) u. „E igenm assevoL“ v k (durch die angenom m enen Atom -
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1902 A . A l l g e m e i n e  u n d  p h y s i k a l i s c h e  C h e m i e . 1950. II.

■ L  io M 1 [ (A +  B)/2 1 kugeln eingenom m ener Teil von 1 cm 3) ste llt die L .K lam -
[ l/S ir lU j [ o,oöl-io23 J m er die K ugolzahl in 1 c m 3, die 2. K lam m er die M. eines 

Teilchens dar. Jedoch hängt die K ugelzahl von der K oordinationszahl ab, die 1. K lam m er 
is t  daher bei K oordinationszahl 12 m it 0,7405, bei 8 m it 0,6802, bei 6 m it 0,5236, bei 4 
m it 0,34 zu multiplizieron. (IViacHiiK XeM iicitor UpyniTBa E eorpag [Ber. ehem. Ges. 
Belgrad] 14. 225— 27. 1949. Belgrad, TH , Chem.-Techn. In st.) R. K . M ü l l e r . 15

E .. N. Dobrocvetov, Über die spezifische Wärme chemischer Elemente und binärer Ver
bindungen m it lonengilter. (Vgl. vorst. Ref. u. r jia cm in  X cm uckot HpyuiTBa B eorp ag  
[Ber. chem. Ges. Bolgrad] 13. [1948.] 5.) D ie spezif. W ärme C fester Körper m it Ionen- 

v io“  i  öder M etallgitter ohne Berücksichtigung der K oordinationszahl
n — k • Ak ^ ist  proportional der Teilchenzahl n im  spezif. Vol. (s. nebenst.

'T Formel). B ei Körpern m it einer K oordinationszahl sind für vk die
im vorst. Ref. genannten Zahlen einzusetzen. (FViacHUK XeMiiCKOr A pyrn m a B eorpag  
[Ber. ehem. Ges. Belgrad] 14. 229— 31. 1949.) R. K . M ü l l e k . 15

J . Chatt, Olef in-Koordinationsverbindungen. 1. M itt. D iskussion der vorgeschlagenen 
Strukturen. D as System  Ä thylen-B ortrim elliyl. E s wird gezeigt, daß in Pt-O lefin-K om - 
plexen das Olef in n icht an 2 M etallatom e gebunden ist. M ctall-M etall-B indungen sind kein 
wesentlicher Strukturbeweis, so daß einige der von verschied. Autoren vorgeschlagenen  
Strukturen verworfen werden müssen. Ä thylen-Pt-C hlorid is t  diam agnet. u. besitzt 
keinerloi Metallalkyl-Charakter. Thermodynam. M essungen am Syst. Ä thylen-B ortri- 
m ethyl ergaben das Vorhandensein einer Gitterverb. 3 C2H4, 2 BMe3. Dagegen findet 
in der fl. Phaso keine Assoziation zwischen Ä thylen u. Bortrim ctliyl sta tt. D ie verschied. 
Strukturen, die für (C2H 4, PtC l2)2 erörtert wurden, werden im H inblick auf die gewonnenen  
Ergebnisse an der Borverb, diskutiert. Vf. verm utet, daß dio Elektronen der 5d-Sehalq  
des P t-A tom s an der K om plexbldg. m it Olefinen beteiligt sind. (J. chem. Soc. [Lon
don] 1949. 3340— 48. Dez. The F rythe, W elwyn, H crts., Im perial Chem. Indurtries. Ltd., 
B utterwick Res. Labor.) E. J a h n . 17

A. B . Garrett und R . R . Cooper, D ie Auflösung von Metallen im  Temperaturgebiet 
2 5 0 bis  —  60°. 1. M itt. D ie Auflösung von Magnesium in Salzsäure-M elhanol-W asser- 
Lösungcn. Für die Auflösung von Mg in HC1-CH30 II -W . wurden Löslichkeitswerte b e
stim m t. Es wurde m it u. ohne Zusatz eines Depolarisators (K NO a, N itroäthan) bei ver
schied. Rührgeschwindigkeiten im Tem peraturgebiet —  60 bis 25° gearbeitet, für welchen  
Bereich die Rk. der 1. Ordnung zu folgen scheint. Berechnung des Temperaturkoeff. u. 
der Aktivierungsenergie (ca. 4500 cal/Mol). Aus diesem niedrigen W ert sowie aus der 
starken Beeinflussung der Lösegeschwindigkeit durch Rühren wird geschlossen, daß dio 
Rk. stark durch D iffusion beeinflußt wird. ( J. pbysic. Colloid Chem. 54 . 437— 44. April 
1950. Columbus, O., Ohio S ta te  U niv., Dcp. of Chem .) F r e e . 21

Richard S. Johnson und H ugh J . M cDonald, Über die K in e tik  der A uflösung von 
Natrium  in  flüssigem  Am moniak. Vff. untersuchten die K inetik  der 1. Phaso der Rk. von  
N a m it fl. N H 3, näm lich der Auflösung des Na. D abei wurden in regelm äßigen Z eitabstän
den vom  Beginn des Zusam m enbringens der K om ponenten an gleichgroße Proben en t
nommen u. nach Entfernen des N H 3 u. Rk. m it H 20  die Menge des in  Lsg. gegangenen  
N a durch Titration m it HCl bestim m t. D ie Versuchsergebnisse lassen zunächst keinen  
eindeutigen Schluß zu, ob die Rk. nullter oder erster Ordnung ist. Der niedrige W ert 
für die Aktivierungsenergie m it 4,2 kcal (errechnet durch B est. der G eschw indigkeits-. 
konst. k bei verschied. Tempp.) u. die gefundene Abhängigkeit von k  von der Drehungs
geschwindigkeit der rotierenden M etallprobe lassen aber den Schluß als wahrschein
lich erscheinen, daß der Auflösungsprozeß in dem  K onzentrations-, Druck-, Drch- 
geschwindigkeits- u. Temperaturbereich dieser Unteres, diffusionsbestim m t u. daher 
erster Ordnung ist. Außerdem ist er, w ie entsprechende Verss. zeigen, elektrochem . Natur. 
(J. Amer. chem. Soc. 72. 666— 70. Febr. 1950, Chicago, Hl., Illinois Inst, of Techn., Dep. 
of Chem.) N ie m it z . 28

H. H erglotz und A. Lissner, Kaney-M etalle als Entschwcfelungskatalysatoren. 1. M itt. 
P t-A sbest (I), geglühte Asbestwolle (II), RANEY-Co (III), R a n e y -Cm (IV) u. red. Co (V) 
wurden auf ihre Eignung zur K ata lyse  der H sS-Bldg. aus organ. gebundenem  S u. aus 
H 2 untersucht. A ls S-haltige Substanz diente p-Sulfanilsäure, die durch Erhitzen zers. 
u. deren Zersetzungsprodd. im II2-Strom  über den K atalysator ge le ite t wurden. Bei 900° 
ist III ebenso wirksam wie I (je 100% ig. Entschweflungsgrad a) ; zwar wurden auch für 
VI a-W erte von 100% erhalten, doch verläuft hier dio Rk. w esentlich langsam er (ohne 
Angabe von Vergleichsreaktionszeiten). Für II beträgt a ca. 94— 97,5% . Aus weiteren  
zwischen 400 u. 800° an III u. V angestellten Verss. fo lgt die E xistenz eines heterogenen  
Gleichgewichts zwischen S im  K ontakt, H a u. H 2S, das bis ca. 400° auf Seiten des S im
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K ontakt, oberhalb 400° aber auf Seiten des H 2S lieg t gem äß m CoS2 +  n II2 =^= 
n H aS -f- m Co (m x =  n). Durch dauerndes W egschaffen des H 2S wird ein quantitativer  
Um satz nach der rechten Gleichungssoito erreicht. D ie Unters, des zeitlichen Verlaufs 
letztgenannter Rk. zeigt, daß sie bei geringer H 2-Ström ungsgeschwindigkeit nach der 
nullten, bei höherer aber nach der 1. Ordnung verläuft. Aus der A r r h e n i u s  sehen  
Gleichung werden folgende Aktivierungswärm en q (in kcal/M ol) berechnet: V (100% Co) 
34, III m it 90,51%  Co 30, III m it 46,04%  Co 14 u. IV m it 0,68%  Co (s. unten) 6; c ergibt 
sich zu 2,69 10 5 bzw. 2 ,5 4 .1 0 1 bzw. 1,68 bzw. 0,01. D ie (log k, 1/T)-Geraden der gleichen  
C o-K atalysatoren schneiden sich alle bei 823° absol., eino Erklärung hierfür kann noch  
nicht gegeben werden. D iese D aten zeigen, daß sich IV m it 0,68%  Co wie ein  stark verd. 
Co-K atalysator verhält. III wurde aus einer 37,54%  Co, 59,88%  Al u. 1,11%  F e u. IV 
aus einer 47,00%  Cu, 44,15%  Al, 0,33%  Fe, 7,07%  Zn u. 0,35%  Co enthaltenden L egie
rung m it N aO H  hergestellt; der Co- bzw. Cu-Geh. wurde durch verschied, lang dauernde 
Behandlung m it NaO H  variiert. V wurde durch Red. des N itrats erhalten. (Z. anorg. 
Chem. 260. 141— 53. Okt. 1949. Freiberg, Sa., Bergakadem ie, Inst, für anorgan. Chem.)

F u c h s .  31
Günther Rienäcker und M argarete Birckensiaedt, Über die Beeinflussung oxydischer 

K atalysatoren durch Zuschläge. 2. M itt. D ie katalytische Oxydation des K ohlenoxyds und 
des Wasserstoffs an Thoriumoxyd-Ceroxyd-M ischungen. (1. vgl. C. 1 9 5 0 .1. 3.) U nter  
don M ischungen von ThO* u. C e0 2 zeichnet sich die als „AUER-Mischung“ bekannto Zus. 
von 99%  T h 0 2 u. 1% C e0 2 gegenüber CO- u .H 2-O xydation durch bes. gute katalyt. 
W irksam keit aus. Diese zeigt sich in einem  M aximum der A k tiv itä t, bezogen auf T h 0 2 
u. die benachbarten M ischungen, sowie in  einer sehr stark erniedrigten Aktivierungs
energie. D ie katalyt. Eigg. werden im Zusammenhang m it den opt. Eigg. der A u e r -  
Mischung diskutiert. (Z. anorg. Chem. 262. 81— 94. Mai 1950. R ostock, U niv., Chem. 
Inst.)   S a r r y .  31

W. H. J. Childs, Physical Constants. Gth cd. London: M ctlmen& Comp.; New York: John Wiley, 1940.
(77 S.) S 1,25.

M. Poschard, Cours de chimie. Tome II: Métalloïdes. Paris: Dunod. 1050. (381 S. m. 181 Abb.) fr. 850,—. 
Ira Remsen, Einleitung in  das Studium der Chemie. (An Introduction to tho study of chcmistry, dt.)

Neu bcarb. u. neu herausgegeb. v. Hans Rellilen. 15. völlig neu bcarb. Aufl. Berlin: Arbeitsgem.
med. Verlage; Dresden, Leipzig: Stelnkopff. 1950. (354 S. m. CO Abb. u. 5 Taf.) gr 8°. DM 10,—.

A ,. Atom bausteine. Atom e. M oleküle.

Max Robert Schafroth, Höhere slrahlungstheoretische Näherungen zur K lcin-N ishina- 
Formel. D ie von der neuen Q uantenelektrodynam ik entw ickelten Verff. zur Substraktion  
oder „D eutu ng“ der auftretenden D ivergenzen werden, parallel im  Im pulsraum - u. 
Ortsraumformalismus, auf die e*-Näherung zum  COMPTON-Querschnitt angewandt. Für  
das zuständige M atrixelem ent wird eine konvergente, L o r e n t z - u . eichinvariante For
mel gegeben. Der W irkungsquerschnitt wird für den F all kleiner Energien berechnet. 
Besonderes Augenmerk g ilt der U ltrarotkatastrophe, die sich in richtiger W eise gegen die  
des Doppel-COMPTON-Effektes kom pensiert. (H elv. physica A cta  22. 501— 36. 15/10.
1949. Zürich, E T H .) WESLY. 80

F. J. Milford und L. L. Foldy, Energieverlust von Höhenstrahlprimärteilchen. Der 
Enorgieverlust von prim. Protonon der H öhenstrahlung u. das Energicspektr. als Funktion  
der E indringtiefe in dio Atm osphäre kann, falls m esonenerzeugende Nucleononzusam m en- 
stöße vollständig unelast. u. m it einem  energieunabhängigen Querschnitt verlaufen, b e 
rechnet werden. E s werden einige E inzelheiten der Rechnung u. experim entelle Prüfungs
m öglichkeiten angegeben. (Physic. R ev. [2] 7 6 .4 6 8 — 69. 1/8. 1949. Case Inst, of Technol.)

E . R e u b e r . 85
Robert B . Brode, Der positive Überschuß im  Mesonenspektrum. M it einer Zählrohr

anordnung, die von den Teilchen nach Passieren eines M agnetfeldes von  14000 Gauß 
durchsetzt wurde, wurden Unteres, über das Verhältnis der A nzahl positiv  u. negativ  
geladener Mesonen im  Energiebereich von 1400— 2000 MeV durchgeführt. In 100 m über 
N. N. wurde das Verhältnis zu 1,37 ±  0,04, m erklich über dem  bisherigen W ert von  
1,20 i  0,04, gefunden. (Physic. Rev. [2] 76. 468. 1/8. 1949. Berkeley, Calif., U niv.)

E . R e u b e r . 85
G, B . Shdanow und A. A. Chaidarow, Über den Übergangseffekl zur Bestim m ung des 

positiven Überschusses langsam er Mesonen. Es wird die Meth. der G leichgew ichtsverzöge
rung für die Best. des positiven Überschusses an langsam en Mesonen m it'L ebenszeiten  
von 2 y, Sek. in der Atm osphäre benutzt, die bei Durchdringung von Schichten fester  
Stoffo auftritt. Graphitschichten von 40 g /cm 2 u. Pb-Schichten von 140 g /cm 2 wurden  
als F ilter verwendet. Dio Ergebnisse stim m en m it anderen bekannten M ethoden überein

126*
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(Nb r e s o x , C. 1949.11. 10). Bes. beachtet werden die Ergebnisse energiereicher Strahlung 
ohne F ilter an jr-Mesonen u. sek. «-M esonen. (HoKnaflbi AKageMHii H a y n  CCCP 
[Ber. Akad. Wiss. U dSSR ] [N. S.] 71. 33— 35. 1/3. 1950. Physikal. Lebedew-Inst. der 
Akad. der W iss. der U dSSR .) A. K u n z e . 85

L. Leprince-Ringuet, F. Bousser, H oang-T chang-Fong, L. Jauneau und D . Morellet,
Zwei Arten von sehr energiereichen Höhenstrahlensternen. E s werden 2 Aufnahmen von  
Sternbildungon wiedergegeben, dio in ca. 30  km H öhe gem acht wurden u. beide über 
5 Spuren enthielten . Bei dom einen der Sterne ist,kein  stoßendes Teilchen zu entdecken; 
er enthält 27 ionisierende Spuren, die a-Teilchen, Protonen usw. entsprechen, u. 27 en g
gebündelte relativist. Spuren, von denen schätzungsweise 17 von Mesonen herrühren, die 
in mehreren aufeinanderfolgenden Prozessen gruppenweise gebildet werden. B ei dem  
zweiten Stern scheint das stoßende Teilchen eine Ladung zwischen 14 u. 20 zu haben; 
die 51 Spuren, davon 17 relativist., sind wahrscheinlich durch die Trümmer eines Ag- 
K erns verursacht. M esonen werden n icht oder nur in geringer Zahl erzeugt. Beide Sterne 
haben Energien von mehr als 12000 MeV. (Physic. Rev. [2] 76. 1273— 74. 15/10. 1949. 
Paris, Labor, de l ’Ecole Polytechnique.) K ik s CHSTEIN. 85.

L. D. W hite, G. G. Harris und George T. Reynolds, Durchdringungskraft von Teilchen 
ausgedehnter Schauer. E s wird eine Anordnung beschrieben, m it der frühere Verss. über 
die Durchdringungskraft von Teilchen ausgedehnter Schauer (vgl. R e y n o l d s  u. H a r - 
DIN, Physic. Rev. [2] 74. [1948.] 1549) fortgesetzt wurden. E s konnte unter verschied. 
Pb-D icken gem essen werden. D ie R esu ltate  stim m en gu t m it denen anderer Autoren  
überein; ca. 2% aller Teilchen können 11 cm Pb durchdringen. (Physic. R ev. [2] 76. 
468. 1 /8 .1949 . Princeton U niv.) E. R e u b e r . 85

John Ise jr. und W . B . Fretter, Ausgedehnte durchdringende Höhenstrahlenschauer. 
Durch Koinzidenzm essungen m it Zählern, die durch 20 cm Pb abgedeckt waren, wurde 
festgestellt, daß m it wechselnder Schauerdichte das Verhältnis der durchdringenden zur 
weichen Strahlung langsam  abnim m t. Aus der Tatsache, daß dieses Verhältnis bedeutend  
größer ist als ein nach einer anderen Meth. erhaltener W ert, wird geschlossen, daß K oin
zidenzm essungen zu abweichenden R esu ltaten  führen, •weil die Schauerdichto innerhalb  
cinos Schauers nicht konstant ist. Durch Beobachtungen m it einer Nebelkam m er wurde 
die Erzeugung durchdringender Teilchen in Pb-P latten  nachgewiesen. (Physic. R ev. [2] 76. 
933— 42. 1 /10 .1949 . Berkeley, Calif., U niv., Dep. of Phys.) K ir s c h s t e in . 85

Ss. A. Dubrowina, M. P. Pisskow  und I. L. R osental, Über die Beziehungen zwischen 
den Elektronenkern- und den schmalen Höhenstrahlenschauern. In  3860 m H öhe untersuchten  
Vff. dio Beziehungen zwischen Schauern, deren K ern aus Elektronen besteht, u. den 
schm alen Schauern der Höhenstrahlung. D ie  Zahl der aus P b zurückgestreuten Teilchen  
der Elektronenkernsehauer ist direkt oberhalb des Pb beträchtlich, näm lich etw a so groß 
wie die einfallende In ten sität, in einem  A bstand von 60 cm jedoch bedeutungslos. Da eine  
Verkleinerung der Oberfläche der Zähler auf die H älfte den R ückstrom  auf 1/3, dio In ten 
sitä t der schmalen Schauer aber auf ca. 1/7 herabsetzt, m uß die D. der letzteren sehr gering, 
die der zurückgestreuten Teilchen jedoch w esentlich größer sein. Absorptionsm essungen  
m it einem zusätzlichen F ilter dienten der Aufklärung der Zus. der schm alen Schauer 
im Vgl. zu der der Elektronenkernsehauer. E s wurde ein  M axim um  der Teilchenzahl 
bei 2 cm Pb gefunden u. festgestellt, daß ca. 15% der Teilchen 16 cm Pb zu durchdringen 
vermögen. Es kann sich hierbei um  M esonen von 1,3— 2 ,1 -IO8 cV  oder um  sehr energie
reiche E lektronen handeln, wofür gew isse Argum ente sprechen. Ferner wurden die Kern- 
zertrümmerungen in photograph. P latten  ausgezählt, die ca. 10% der durchdringenden 
Teilchen ausmachen. D ie E xistenz einer Elektronenkom ponente in  den schm alen Schauern, 
die sehr harte E lektronen enthält, durchdringende u. kernakt. Teilchen, führen Vff. 
zu der Annahme einer gleichartigen Zus. der schm alen u. der Elektronenkernsehauer. 
(HoK.iaasi AKaaeMini H a y u  CCCP [Bor. Akad. W iss. U dSSR ] [N. S.] 71. 1049— 52. 
21/4. 1950. Physikal. L ebedew -Inst. der Akad. der W iss. der U dSSR .)

W ie d e m a n n . 85
Ralph A. Alpher und Robert C. Herm an, Theorie des Ursprungs und der relativen  

Häufigkeitsverteilung der Elemente. Dio Entw . der Gleichgewichtstheorie, die die relative  
H äufigkeit der E lem ente als Gleichgewichtszustand Statist, zu behandeln sucht, u. der 
N ichtgleichgew ichtstheorie, die einen sukzessiven Aufbau der K erne annim m t, wird aus
führlich behandelt. Obwohl die zweite w esentliche Züge der H äufigkeitsverteilung er
klären k a n n /h a t  sie doch den Mangel, daß sie  die E xistenz von bisher nicht bekannten  
Isotopen m it A =  5 u. A =  8 fordert. E ine Entscheidung zugunsten der einen oder der 
anderen Theorie ist noch nicht möglich. (Rev. mod. Physics 22. 153— 212. April 1950. 
Silver Spring, Md., Johns H opkins U niv.) ' KIRSCHSTEIN. 90



1950. II. A j. A t o m b a u s t e i n e . A t o m e . M o l e k ü l e . 1905

J. E . Mack, Kernmomenltabelle. D ie Tabelle enthält die m echan. M omente u. die 
magnet. D ipolm om ente von ca. 180 Kernen; bei 54 sind auch die Quadrupolm om ente 
angegeben. (Rev. mod. Physics 22. 04— 76. Jan. 1950. Madison, W isc., Univ.)

K ir s c h s t e in . 90
G. J. Bene, P. M. D enis und R . C, Exterm ann, Die elektrischen Quadrupolmomente der 

Kerne. Durch eine Erweiterung der von G o r d y  (vgl. C. 1950. II. 256) aufgestellten Regeln  
zur Abschätzung von K ernquadrupolm om enten gelingt cs, dieselben für folgende Isotope  
abzuschätzen: Q (87Zn) äs 0; Q (88Co) <  Q (55Mn); Q(88Rb) +  30. IO“28 cm 2; Q (I23Sb)
sa —  6 0 -IO"28 cm 2. (Physic. R ev. [2] 76. 1255. 15/10. 1949. Genf, U niv.) O. E c k e r t .  90 

R. D . H ill, Kernquadrupolmomente und Schalcnaufbau. An H and der experim entellen  
W erte für die Kernquadrupolm om ente Q von 38 Isotopen findet Vf., daß das Vorzeichen  
von Q sich in fast allen Fällen (außer 38K , 4IK  u. 131X ) berechnen läßt, wenn man von  
bestim m ten Annahm en über die Verteilung der W ahrscheinlichkeitsdichte der unabhängi
gen Nucleonen in  unvollständigen Schalen, abgeschlossenen Schalen u. Unterschalen  
(sub-shells) sowie (in 1. Näherung) unvollständigen Unterschalen m it gerader Nucleonen- 
zahl sowie in unvollständigen Schalen m it ungerader Nucleonenzahl ausgeht. M it zu
nehmender Oscillatorenquantenzahl des unvollständigen N ucleonenniveaus scheint Q 
zuzunehmen. (Physic. Rev. [2] 76. 998. 1/10. 1949. Urbana, Hl., U niv., Phys. Dep.)

K ir s c h s t e in . 90
Vernon H ughes, Eine experim entelle Begrenzung der Ungleichheit von Elektronen- und 

Proionenladung. Durch Ablenkung eines Strahls von CsJ- Moll, in einem  elektr. Feld 
ergab sich, daß die Ladung dieser Moll, kleiner als 1,4- IO-12 e  ist, d. h. d ie Ladung des 
Protons stim m t m it der des E lektrons bis auf m indestens 1 ,3 -1 0 -12% überein. (Physic. 
Rev. [2] 76. 474. 1 /8 .1949 . Columbia U niv.) K ir s c h s t e in . 90

D anM cL aehlanjr., E ine elektrodynamische Prüfung des Wasserstoffaloms. Kurzbericht. 
Aus der Annahm e, daß der Brechungsindex zwischen positiver u. negativer Ladung 
gerade so groß ist, daß die Strahlung jeder von beiden von der ändern völlig  absorbiert 
wird, kann m an schließen, daß die opt. W eglängen zwischen Proton u. E lektron ganze 
Vielfache einer halben W eglänge der zwischen ihnen sich ausbildenden stehenden W elle  
sein müssen; diese werden bei der Entfernung vom  Atom  in den freien Raum  um  etw a den 
Faktor 2000 verlängert. (Physic. R ev. [2] 76. 592. 15/8. 1949. U niv. of U tah .)

K ir s c h s t e in . 90
R. O. Bondelid, P . G. B ohlm an und K. B. M ather, Proton-Proton-Slreuung bei 

5,11 MeV. Vorläufige M itt. über die B est. des Streuquorschnitts o  von H -A tom en für  
einen Strahl von Protonen von 5,11 MeV. Bei W inkeln zwischen 60 u. 120° (Massenzen- 
trum syst.) schw ankte a zwischen 0,0998 -IO“ 21 u. 0 ,1 0 8 -IO-24 cm 2. (Physic, R ev. [2] 76. 
865. 15/9. 1949. St. Louis, Mo., W ashington U niv., Phys. Dep.) KiRSCnSTBlN. 100 

Charles L. Oxley, Proton-Proton-Streuversuch bei 250 M eV . K urze Beschreibung  
der Versuchsanordnung ohne Angabe von Ergebnissen. (Physic. R ev. [2] 70. 461. 1/8.
1949. Roehester, U niv.) KIRSCHSTEIN. 100

Karl Lintner, Wechselwirkung schneller Neutronen m it den schwersten stabilen Kernen  
(B i, Pb, TI und Hg). Durch K ugelabsorptionsverss. an B i, Pb, TI u. Hg m it einer Ra +  B e
rn einer R n -+- F-Strahlungsquelle wurden Querschnitte für die Absorption u. den (n, 2n)- 
Prozeß festgestellt. Gemessen wurde die therm. Neutronendichte im W assertank m it 
einer B-K am m er als Indicator. D ie Energie der F -N eutronen reicht nicht aus, um  (n, 2n)- 
Prozesse auszulösen. D ie Absorptionsquerschnitte für Bi, Pb, TI u. H g werden entspre
chend zu 0,06 i  0,04, 0,04 ±  0,03, 0,22 fc. 0 ,06 bzw. 0,25 ±  0,03 barns angegeben. Bei 
den Verss. m it der Ra +  Be-Neutronenquelle trat in allen F ällen  außer H g N eutronen
vermehrung auf. Dio Sum m e dieser Querschnitte u. der Absorptionsquerscbnitte liefert 
den Querschnitt des (n, 2n)-Prozesses. N ach den Ergebnissen für Pb scheinen sich hier 
zwei Isotope an  der (n, 2n)-Rk. zu beteiligen; aus energet. Überlegungen scheint neben  
dem festgestellten  Prozeß bei 284Pb noch ein  gleicher Prozeß bei 287Pb stattzufinden. 
Absorptionsmessungen schließen aus, daß es sich um  (n, a)- oder (n, p)-Prozesse handelt, 
für die ein m axim aler W irkungsquerschnitt von IO '3 barns bestim m t wird. M essungen  
der relativen A usbeuten der A ktiv itäten  der gebildeten Folgeprodd. liefern ähnliche  
W erte wie die Messungen m it Bor. (Acta physica austriaca 3. 352— 83. 1950. W ien, U niv., 
II. Physikal. Inst.) W e i g e l .  100

A, I. Aehijeser und I. Ja. Pom erantsehuk, D iffraklionsstreuung schneller Neutronen 
und geladener Teilchen. Zusammenfassende krit. Übersicht über die Beugungserscheinun
gen. bei der Streuung schneller Teilchen durch absorbierende Kerne. N ach der Binfang- 
wahrseheinliehkeit wird die D iifraktionsstreuung von  schnellen N eutronen zunächst nach  
einer opt. M eth., dann quantenm echan. behandelt. D ie A bschnitte über geladene Teilchen  
bilden eine Erweiterung einerfrüher veröffentlichten Arbeit (TKypnaJi DiicnepiiMCHTOJitnoii
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ii TeopeTiuiecKOii <Dii3iikii [J . exp. theoret. Physik] 16. [1946.] 396). (Y cn ex«  (Dh3ii- - 
u ecknx H ayn [Fortsclir. physik. W iss.] 39. 153— 200. Okt. 1949.) K ir s c h s t e ik , 100

Joseph S. Levinger, Neulronencrzeugung durch vollständige Absorption energiereicher 
Photonen. Beim  Auftreffon hochenerget. Photonen auf einen Absorber erzeugt das Pho
ton cinon Schauer m it vielen Photonen niedriger Energie, von denen wiederum einige durch 
Photokern-Rkk. Neutronen im Absorber hervorrufen. Vf. berechnet annäherungsweise 
die Neutronenausboute, die durch hochenerget. Photonen in einem  Absorber hoher 
Kernladungszahl erzeugt worden ist. D ieses Verf. lä ß t sich auf die Berechnung des N eu 
tronenuntergrundes bei Verss. m it Elektronenbeschleunigern, hei H öhenstrahlungsverss., 
hei der A nalyse des Ursprungs der H öhcnstrahlungsneutronen in der Atm osphäre sowie  
bei Unteres, bestim m ter Photokern-Rkk. anwenden. Es zeigt sich, daß entweder die 
Noutronenerzeugung im  ganzen Absorber oder in dünnen Folien eines anderen M aterials, 
das im Absorber passend angeordnet wird, untersucht werden kann. Im  letzten  Falle wird 
die Gesam tausbeute der Photokern-Rkk. durch Integration der K urve der induzierten  
A k tiv ität zur Lago der Folie im Absorber erhalten. (Nucleonics 6. Nr. 5. 64— 67. Mai 1950. 
Ithaca, N. Y ., Cornell U niv., Dep. of Phys.) G. Sc h m id t . 100

A. J. Allen, J . F . Neehaj, K . H. Sun und B. Jennings, Schnelle Neutronen durch 
Beschuß m it im  Cyclotron beschleunigten Teilchen. Bo, Al, Cd, Au u. B i wurden m it 15 MeV- 
Deutoronen beschossen u. die G esam tausbeute schneller Neutronen durch den 32S(n, p )32P- 
Prozeß als Indicator gem essen; sie betrug (19, 6,4, 1,2, 0 ,22 bzw. 0,14)-10° Sek/pA . D ie  
Ausbeute N  kann bis auf den Faktor 2 aus log N  =  10,25— 0,022 Z abgeschätzt werden 
(Z =  Ordnungszahl der beschossenen Substanz). D ie G esam tausbeute bei Be m it P roto
nen <  7,5 MeV bzw. 30  M eV-a-Teilchen ist (0,086 bzw. 14 )-10“ Sek.//(A , u. die W inkel
breiten sind 70 bzw. 80°. (Physic. Rev. [2] 76. 463— 64. 1/8. 1949. P ittsburgh, P a., U niv., 
u. W estinghouso Res. Laborr.) E. R e u b e r . 100

F. E . Senftle und W . Z . L eavitt, Tabelle zur Vereinfachung der Berechnungen der 
durch thermische Neutronen erzeugten Aktivitäten. Vff. stellen eine Tabelle für die pro
zentualen H äufigkeiten der verschied. Isotope jedes E lem entes auf, die nach einer be
stim m ten Bestrahlungszeit bei einem  bekannten Neutronenstrom  im Meiler oder Cyclo
tron erzeugt worden sind. D ie W erte in der Tabelle gründen sich auf das Gewicht des 
Ausgangselem entos. Durch Vereinfachungsm ethoden können Vergleichswerte der A k tiv i
täten, dio von verschied. E lem enten erwartet werden, sofort erhalten werden. In  der 
Tabelle der durch therm. N eutronen erzeugten K erne sind die W irkungsquerschnitte, 
H albwertszeiten u. H äufigkeiten kombiniert, so daß die gewünschte Inform ation direkt 
aus der A k tiv ität pro g u, pro Sek. erhalten werden kann. So ergibt sich u. a., daß unter  
gleichen Bestrahlungsbedingungen V am  leichtesten  aktiv iert werden kann, selbst wenn  
der W irkungsquerschnitt eines der Co-Isotopo das 5faehe u. der W irkungsquerschnitt 
eines der N i-Isotope das 3fache desjenigen von V  ist. (Nucleonics 6. Nr. 5. 54— 63. Mai
1950. Cambridge, Mass., Inst, of Tcchnol., Dep. of M etallurgy, Dep. of Geology.)

G. Sc h m id t . 103
Lorna M. Silver, Präzisionsm essung von Halbwertszeiten. (Kurzbericht.) Mit einer 

Differentialionisationskam m er wurden die H albw ertszeiten folgender Isotope neu be
stim m t: “ Cu 1 2 ,8 8 ± 0 ,0 3  Stdn., “ Cu 4 ,3 4 ± 0 ,0 3  Min., “ N i 2 ,5 6 4 ± 0 ,0 0 5  Stdn., 1B8Au
2 ,6 9 ± 0 ,0 1  Tage, »“ In  53,93 ± 0 ,1 3  M inuten. (Physic. R ev. [2] 76. 589. 15/8. 1949.
Univ. of British Columbia.) K ir s c h s t e in . 103

A. H . Morrish, Absolute Spannungsbestimm ung zweier Kernresonanzen unterhalb 
0,4 MeV. E in kalibrierter elektrostat. Analysator wird zur M essung der Protonen
strahlenenergie eines CROCKROET-WALTON-Linearbeschleunigers benützt. D ie erhalte
nen W erte waren 0,3404 ±  0,0004 MeV bzw. 0,1628 ± 0 ,0 0 0 2  MeV. D ie näherungsweise 
geschätzten H albw ertszeiten betragen für die Resonanzen von 19F  (p a', y) 2,0 ±  1 kV  
u. von U B (p, «) bzw. n B  (p, y) 4,5 ± 1 , 5  keV. (Physic. Rev. [2] 76. 1651— 57. 1/12. 1949. 
Chicago, 111., U niv., Inst, for Nuclear Stud.) St e il . 103

E. R . R ae, J. G. R utherglen und R . D . Sm ith, Proloneneinfangslrahlung von Fluor 19. 
Beim  Beschießen von CaF2 durch Protonen m it den Resonanzenergien 340 bzw. 660 keV  
wurden durch Beobachtung der ß +-ß~-B nare  außer den schon bekannten y - Quanten von  
6,1 MeV auch solche von 7,2 u. 12,0 MeV gefunden. Der Zwischenkern “ Ne* geht durch 
“ -Strahlung in 160 *  über, das die y - Q uanten von 7,2 MeV em ittiert, oder er geht durch 
y-Strahlung von  12,0 M eV in einen bereits bekannten niedrigeren angeregten Zustand  
(1,4 MeV) über. (Proc. Phys. Soc., Sect. A 63. 775— 77. 1/7. 1950. Glasgow, U niv., Dep. 
of N atural Philosophy.) K ir s c h s t e in . 103

ü- H evesy, D ie Anwendung der BrOnstedschen Methode zur Isotopenslreuung bei der 
u ntersuchung der natürlichen K alium radioaktivität. BR 0NSTEDT arbeitete zw ei M ethoden  
der Isotopenanreicherung aus, d ie der idealen D est. u. die Effnsion. E s wird ein Über-
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blick über die Trennung von H g u. von K  gegeben u. auf die Schwierigkeiten hingewicson, 
die seinerzeit auftraten, um den Nachw. der R adioaktiv ität dos Isotops 40K  zu er
bringen. (A cta chem. scand. 3 .1 2 6 3 — 68. 1949. Stockholm , Ilögskola.) SCHÜTZA. 103

J. R . W hite, Ein bevorzugt öllöslicher Träger fü r Radioköbalt 60. A ls öllösl. Träger 
für 60Co wird das K ob a lt(II)-S a lz  des D odecylesters der Tetrahydrophtlialsäuro (I) 
em pfohlen m it folgenden E igg.: L öslichkeit bis zu 1,5 Gew.-% in m it Säure gowasche- 
nom Petroleum  bei 25°, therm. S tab ilitä t bis zu Tempp. über 100°, hydrolyt. S ta 
b ilität in Berührung m it W. bei pH 7 u. S tab ilitä t gegen Photolyse. Zur Darst. des 
Salzes wird bestrahltes Co2Ö3 in 12nH Cl gelöst u. m it H ilfe von NaO H  auf pH 5 e in 
gestellt. Beim  Mischen dieser Lsg. m it einer wss. Lsg. des N a-Salzes der I fä llt das Co- 
Salz der I aus. Beim  Schütteln einer wss. Suspension des Salzes m it einem  gewünschten  
ö l  wird das Salz von dem ö l  extrahiert. Auf diese W eise wurden Öle m it 0,3 M illicurie/m Liter  
erhalten. (J. chem. Physics 17. 1000. Okt. 1949. Paulsboro, N . J ., Socony Vacuum  
Laborr.) GOTTFRIED. 103

J. L. Fowler und J. M. Slye, D er Wirkungsquerschnitl der Reaktion a3Cu (n, 2n) e2Cu  
als Funktion der Neutronenenergie in  der Nähe des Schwellenwertes. Durch 10 M eV-Deuteronen  
werden gem äß der Rk. D (d ,n)3H e Neutronen erzeugt, die Cu-Folien nach der Rk. 
63Cu(n, 2ri)62Cu aktivieren. D ie A k tiv ität wird in GEIGER-Zählem gem essen; zu ihrer 
Eichung diente dio durch therm. Neutronen ausgolösto /3-Straliluug des “ Cu. Da der 
W irkungsquerschnitt der ersten Rk. bekannt ist, kann der der zweiten als Funktion des 
W inkels gegenüber dem Deuteronenstrahl u. weiterhin als Funktion der Neutronenenergie 
berechnet werden. (Physic. Rev. [2] 76. 169. 1/7. 1949. Los Alamos.)

W ie d e m a n n . 103
R oy D. M axwell, H erm an R . H aym ond, W arren M. Garrison und Joseph G. H am ilton,

Trägerf reie Radioisotope von Cyclolronlargcts. 3. Mitt. Darstellung und Isolierung von A n ti
mon 122 und 124 ausZ inn. (2. vgl. C. 1950.11.1784.) 122- 124Sb wurden durch B eschießen von  
Sn im 60-inch-Cyclotron m it 19 M eV-Douteronen erhalten. D as Sn-Target wurde in m ög
lichst wenig K önigswasser gelöst, dio Lsg. m it 12nH Cl versetzt u. auf etw a 25 cm 3 0 ,ln  
HOI verdünnt. Dio Sb-A ktiv ität wurde quantitativ  nach Zufügen von Cd u. Oxalsäure 
durch H 3S gefällt, CdS wurde in HCl +  Oxalsäure gelöst, erneut m it H 3S gefällt, in 
m öglichst wenig 12nH Cl gelöst, u. nach Zugabe von 1 6 cm 3 60% ig. HC1Ö4 wurden Spuron 
von Sn bei 200° unter allm ählicher Zugabe von 10 cm 3 12nH Cl abdestilliort. E tw a 98%  
des trägerfreien Sb befindet sich in dem Rückstand. D ie Sb -A k tiv itä t wurde unter all
mählicher Zugabe von 10 cm 3 40% ig. H Br abdestilliert. Das D estilla t enth ielt 95%  von  
n s. i24gt, Für biol. Unterss. wurde das D estillat m it K önigswasser behandelt u. m it 
40 mg NaCl zur Trockne verdam pft. D ie A k tiv itä t lö st sich q u antita tiv  nach Zugabe von  
5 cm 3 dest. Wasser. Die Zerfallskurve zeigte zw ei Perioden, u. zwar das 2,8 d- 122Sb u. das 
60 d- 124Sb. Einen Monat nach der Beschießung enth ielt dio A k tiv itä t nur noch 124Sb. 
(J. chem. Physics 1 7 .1340 . Dez. 1949. Berkeley and San Francisco, Calif., U niv., Crocker 
Labor., Radiotechn. Labor, and D ivisions of M edical Phys., Experim ental Medicino and 
Radiology.) G o t t f r i e d .  103

Roy D . M axwell, Jeanne D . Gile, W arren M. Garrison und Joseph G. H am ilton,
Trägerfreie Radioisotope von Cyclotrontargets. 4. M itt. Darstellung und Isolierung von 64 Mn 
und iSCo. (3. vgl. vorst. Ref.) “ Mn u. “ • 57• 58Co wurden durch Beschießen eines
dicken Fe-Targets m it 19 M oV-Deuteronen im  60 inch-Cyclotron erhalten gem äß den Kern- 
R k k .: “ Fe(d, a ) s4Mn, “ Feld(2n)“ Co, “ Fe(d, n )57Co, "F e(d , 2 n )57Co u. t7Fe(d, n) 6BCo. 
D ie beschossene Oberfläche wurde in OnHCl gelöst u. alles F e, b is auf etw a 10 mg m it 
Ae. extrahiert. Die wss. P hase wurde m it N H 4OH neutralisiert, einige Tropfen Br2 wurden 
zugefügt u. Fe(O H )3 wurde m it überschüssigem 15n N H 4OH gefällt, wobei das trägerfreie 
Mn, wahrscheinlich im  vierwertigen Zustand, m it gefällt wird; in Lsg. verbleiben über 
98% des Radiokobalt. F e(O H )3 +  Radio-M n wurde noch m ehrmals m it Br2-N H 4OH 
Sefällt. D as Fe(O H )3 wurde gewaschen, in  6nH Cl golöst u. das F e m it Ae. extrahiert. 
Die Lsg. des trägerfreien Radio-M n in 6nH Cl wurde nach Zugabe von 5 cm 3 isiton. Salz- 
lsg. zur Trockne verdam pft u. g ibt nach Zusatz von 5 cm 3 H 20  eine isoton. Lsg. von  
trägerfreiem 64Mn. D ie A k tiv itä t wurde durch die H albw ertszeit von 310 Tagen u. die für 
64Mn angegebene 0,85 MeV y-Strahlung identifiziert. —  Die bei der Fällung des ersten  
Fe(OH)3, N H 4C1 u . N H 4OH vorhandene R estflüssigkeit wurde zur Trockne eingedam pft, 
m it 1 6 n H N 0 3 zur Zerstörung der N H 4-Salzo behandelt, m it 12nH Cl versetzt u. m it 40 mg 
NaCl zur Trockno eingedam pft. D ie A k tiv itä t lö st sich q u antita tiv  in  5 cm 3 H 20 . (J. 
chem. Physics 17. 1340— 41. Dez. 1949.) GOTTFRIED. 103

C. Jayaratnam  Eliezer, Eine Bemerkung zur Elektroneniheorie. E s werden die E igen
schwingungen eines Elektrons aus den Bewegungsgleichungen eines E lektrons m it gleich
mäßiger Oberflächenverteilung seiner Ladung abgeleitet u. einige B etrachtungen über
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das Verli, eines solchen Elektrons im elektr. Gleich- u. W echselfehl angestellt. (Proe. 
Cambridgo philos. Soc. 46. 199— 201. Jan. 1950. Cambridge, Christ’s Coll.) -

W a l t e r  Sc h u l z e . 110 
R . L. W alker, Relative Querschnitte fü r  Paarerzeugung bei 17,6 MeV. y-Strahlen, ge

wonnen durch Bestrahlung von dicken Li-Schichten m it 0,46 M eV-Protonen des CoRNELL- 
Cyclotrons gem äß der Rk. ’Li (p, y) 8Be, m it einer scharfen Linie bei 17,6 MeV wurden 
zur Bestrahlung von L i, C, A l, Cu, Sn  u. P b  benutzt; dabei wurde m it einem  y-Strahlen- 
paar-Spektrom eter dio Zahl der ausgelösten Elektronenpaare bestim m t. E s zeigt sich 
hierbei, daß das Verhältnis des Paarquerschnitts eines Elektrons zu dom eines K erns 
m it der Einhoitsladung gleich 0,8 ±  0,3 is t  u. daß die Paarquerschnitte hei schwereren 
E lem enten niedriger sind als theoret. nach BORN zu erwarten wäre. (Physic. Rev. [2] 76. 
1440— 44. 15/11. 1949. Ithaca, N. Y ., Cornell Univ.) W a l t e r  Sc h u l z e . 110

P. S. Faragö und L. Takacs, D ie Wahrscheinlichkeitsverteilung der Zahl der Sekm idär- 
elektronen. Auf Grund Statist. Überlegungen wird die M öglichkeit diskutiert, aus der 
Frequenzverteilung der Im pulsam plituden bei einem K - u. einem  (K — l)-stufigen  E lek
tronenvervielfacher die W ahrscheinlichkeit dafür auszurechnen, daß durch ein prim. 
Elektron (oder ein anderes Teilchen oder ein y - Quant) n (n = = 1 ,2 . . . )  sek. Elektronen  
ausgelöst werden. (Hung. A cta physica 1. 43— 52. 1949.) K ir s c h s t e in . 112

Heinz Ewald, Der E inlritlsspalt des Präzisionsm asscnspeklrographen. Beschreibung 
einer neuen Spaltkonstruktion. Der Spalt wird durch W alzen gebildet, so daß V er
schm utzungen weggedreht werden können. Ein K ippen der W alzen um  eine Achse senk
recht zum  Strahl u. parallel zu den W alzenachsen erm öglicht die reproduzierbare H erst. 
sehr kleiner effektiver Spaltbreiten bis' zu einigen 10~3 mm. (Z. Naturforsch. 5a . 229. 
April 1950. Alainz, Alax-Planck-Inst. für Chem.) PlEPlO W . 112

— , Verfügbarkeit von Radioantim on-Beryllium-Neutronenquellen. E s wird darauf 
hingewiesen, daß jetzt vom  Oa k  RlDGE NATIONAL L a b o r , eine Radio-Sb-Be-Neutronen- 
quelle käuflich erworben werden kann. D ie Quelle besteht aus einem  Kern von 32 g Sb, 
der m it einer * /„  in  dicken Schicht von Be um geben ist; das Ganze ist in einem  Al-Gefäß  
untergebracht. D ie Quelle wird in dem  Aleiler auf das gewünschte N iveau aktiviert. Es 
bilden sich hierbei 122Sb (H albwertszeit 2,S d) u. 121Sb (H albwertszeit 60 d). Nach zw ei
wöchigem  Stehen ist 122Sb zerfallen. Dio Sättigungsaktiv ität des 121Sb beträgt etw a  
3 ,5  Curie. D ie gesätt. Quelle em ittiert etw a 8 -IO6 nahezu m onoenerget. Neutronen pro 
Sek. oder 9,8 -1 0 1 N eütronen/cm 2/sek auf 1 inch. (J. chem. Physics 17. 1003. Okt. 1949.)

Go t t f r ie d . 112
Heinz Ewald, Feinregulierende Nadelventile fü r  loneiiquellcn. E ine N ähnadel wird 

durch einen Spindeltrieb u. verdrehungssieher durch eine B leip latte gebohrt, u. zwar 
so w eit, b is die N adelspitze gerade einige Zelm tol mm aus der P la tte  herausragt. Beim  
Zurückziehen der N adel ergibt sich dann ein g u t regulierbarer Ström ungsquerschnitt. 
Beschreibung u. K onstruktionseinzelheiten (Vakuum dichtung u. der Ankopplung der 
Verbindungsschläuche). (Z. Naturforsch. 5a . 230— 31. April 1950. Alainz, Alax-Planck- 
Inst. für Chem.) P ie p l o w . 112

George T. Reynolds, Flüssige Scintillationszähler. Vf. berichtet über Scintillations- 
eigg. einer Reihe von Lösungen. U. a. wurden Dibenzyl in Ae. u. N aphthalin in Bzl. unter
sucht. D ie Lsg. wurde in einen Pyrexbehältor gebracht u. m it einem  Photoverstärker  
verbunden. D ie hei den Verss. beobachteten Im pulse rühren von  COMPTON -Elektronen  
aus y-Strahlen einer 1 mC 8°Co-Quelle in der Lsg. her. Aus Vergleichsm cssungen  
ergibt sich, daß die Dibenzyl- u. Naphthalinlsgg. eine w esentlich höhere Ausschlagsweite  
als ein guter Naphthalinkristall liefern. Für eine Reihe von Lsgg. u. FJ1. w ie z. B. N ap h
thalin u. Anthraeen im Bzl., Terphenyl in Bzl., Terphenyl in Cyclohexan werden aus 
K oinzidenzm essungen Vergleicliswerto für die beobachtbare Aussehlagsweite angegeben. 
D ie Vorteile der Verwendung fl. Scintillationszähler für H öhenstrahlenunterss. werden  
besprochen. (Nucleonics 6. Nr. 5. 68— 69. Alai 1950. Princeton, N. J ., U niv., Palm er Phys. 
Labor.) G. Sc h m id t . 112

Sven A. E . Johansson, Messung der Energie von ß- und y-Slrahlen m it einem Scin til
lationszähler. Wird die Im pulshöhe der Photoelektronen, die durch y-Strahlcn in einem  
N a(T i)J-Phosphor erzeugt werden, u. die H äufigkeit der Im pulse als F unktion ihrer 
H öhe aufgetragen, so lassen sich, nach Eichung m it einer bekannten y-Strahlung, aus 
den Alaxima dieser K urve die y-Strahlenenergien auch von  kom plexen Spektren unm ittel
bar ablesen; Fehlergrenze 2— 3% . Auch für Energiem essungen an /¡-Strahlen ist die Afetluj 
anwendbar. (Nature [London] 165. 396. 11/3. 1950. Lund, U niv., Dep. of Phys.)

K ir s c h s t e in . 112
D .te r  Haar, Kosmogonieprobleme und Sternenergie. A’f. behandelt nach den K osm o- 

gonietheorien den Ursprung der chem. E lem ente, die H erkunft der H öhenstrahlung u.
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dio Energiequellen der verschied. Sterntypen. (Rev. mod. P hysics 22. 119— 52. April
1950. L afayctte, Ind., Purdue U niv.) K i r s c i i s t e i x .  113

Gerhard R . M iczaika, Vergleich der Spektren von KO-Riescn kleiner und großer Ge
schwindigkeit im  Violetten. Für 7 n. u. 6 schnell bewegte K O -Stcrne werden 82 Linien, 
darunter Hy u. H<5, aber auch C al, C ol, CrI, CrII, E u II, F e l ,  F e l l ,  L a l l ,  M gl, 
M nl, N i l ,  S cII , SrII, T i l ,  T i l l ,  VI, V II, Y I  u. Z r ll ,  spektralphotom etr. ausgew ertet u. 
verglichen. Bem erkenswerte Unterschiede werden in den Linientiefen nicht festgestellt. 
Dio H äufigkeit neutraler Fe-A tom e über 1 cm 2 für beide Sterngruppen wird als gleich  
groß bestim m t. —  Für die CH-Absorption etw a bei 4300 A  scheint bei den schnell 
bewegten K O -R iesen aber eino Vergrößerung gegen die Norm alläufer nachweisbar zu 
sein, während die Absorptionswrkg. von CN bei ca. 4 2 0 0 A  ungekohrt bei n. bewegten  
etwas größer als bei den Schnelläufern erscheint. (Z. A strophysik 2 7 .1 — 14. 1950. Hcidel- 
berg-K önigstuhl, Badische Landessternwarte.) MlCHELSSEX. 113

G. A. Schain und W . F. Gase, Molekiilbanden 13C 14 AT in den Spektren von Kohlenstoff
slernen (rotes System  277— 2Z ). Vff. weisen im Spektr. von Y. Can. Ven. u. R Y  Draconis, 
zahlreiche starke Banden des roten Cyansyst. 2/7 — 2E  für das schwere Mol. 13CI4N  nach. 
Zusammen m it dem früher festgestellten  Auftreten von Banden des v io letten  Syst. 
2S — -E  ist dam it das Auftreten von 13C in einer K onz. 13C/J2C =  0,3— 0,5 gesichert. 
CHoKJiflau AitaACMiiii H ayn CCCP [Bcr. Akad. W iss. U dSSR ] [N. S.] 68. 061— 64. 1/10. 
1949.) A m b e r g e u . 113.

Evry Schatzinan, D as Spektrum  der weißen Zwerge und ihr Ertrag an Energie. Da 
das Spektr. eines w eißen Zwerges fa st ausschließlich von  der Verteilung der Elem ento in 
ihm abhängt, wird gezeigt, daß in den Außenschichten die K onz, der schweren E lem ente  
so gering ist, daß von M etallen herrührendc Linien im allg. nicht Vorkommen. Vf. behan
delt die H 2-Atm osphäre, die Druckionisation in ihr, den mol. STARK-Effekt sowie ein  
Modell dieser Atm osphäre. Der H 2-Geh. ist, w ie aus Betrachtungen über effektive z. 
Farbtempp. hervorgeht, sehr gering. Der Ablauf der Rk. H +  I I -► D +  e +, dio die  
Strahlungsenergie liefert, wird untersucht. (Kgl. danske Vidensk. Selsk., m ath.-fysiske  
Medd. 25. 1— 100. 1950. Paris, Inst. d’Astrophysique, u. K openhagen, U niv., Observ. 
[Orig, französ.].) ‘ K i r s c h s t e i x .  113

Paul N iggli, D ie geometrischen Grundlagen der Auswahlregeln der Eigenschwingungen 
und Termaufspaltungen in  Molekel- und Kristallverbindungen. 3. M itt. D ie Bestim m ung  
der den Schwingungen zukommenden Freiheitsgrade. (2. vgl. C. 1950. I . 1944.) Vf. zeigt, 
wie sich in Analogie zu Aufgaben in der K ristallkunde das Problem  der den einzelnen  
Schwingungstypen zukom m enden Freiheitsgrade bei bestim m ter Punktsym m etrie lösen  
läßt. E s wird eino Tabelle m itgeteilt, die Freiheitsgrade, Sym m etriebedingung u. Cha
raktere der Schw ingungstypen m iteinander verbindet u. dio es gestattet, jede diesbzgl. 
Aufgabe zu lösen. In  weiteren Tabellen worden die verschied. Punktzähligkeitcn bei ge
gebener Sym m etrie u. die dam it verbundene V ieldeutigkeit von Punktnern oder K om 
binationen von Punktnern zusam m engestellt. (H elv. chim. A cta 32. 1453— 69. 1/8 .1949. 
Zürich, ETH . u. U niv., K ristallchem . Labor.) G o t t f r i e d .  114

C. E. Sun, Robert G. Parr und Bryce L. Crawford jr., Über die Entdeckung und die 
Bestimmung von überflüssigen Schwingungskoordinalen. B ei Benutzung von Valenzkraft
koordinaten in einer n. K oordinatenbehandlung ist es n icht selten  aus Sym m etriegründen  
günstig, einen überflüssigen K oordinatensatz zu betrachten, d. h. einen Satz von K oordi
naten, die n icht alle unabhängig sind. Als Beispiel wird der Satz von 6 M— C— M -W inkel- 
deiormationen zlaij in CH4 angeführt; diese sind durch die Überflüssigkeitsbedingung  
ZA au =  0 verknüpft. Während man gewöhnlich weiß oder jedenfalls leicht findet, daß 
'>1
ein Satz von K oordinaten überflüssig ist, ist es m eistens n icht leicht, die der obigen Glei
chung entsprechende Uberflüssigkeitsbedingung zu finden. In  der vorliegenden Arbeit 
geben Vff. unter Benutzung der WlLSOXschen G-M atrizentechnik (J. ehem .'P h ysics 9. 
[1941.] 76) einen W eg zur Best. dieser Bedingung an. (J. chein. Physics 17. 840. Sept. 1949. 
Minneapolis, M inn., U niv., School of Chem.) G o t t f r i e d .  114

G. Herzberg, Verbotene Übergänge in  zweiatomigen Molekülen. 1. M itt. D as Quadrupol- 
Rotationsschwingungsspeklrum von I i v  Vf. beobachtet 4 Linien der 2— 0-Bande u. 4 Linien  
der 3— 0-Bande des Q uadrupol-Rotationsschwingungsspektr. von II2. D ie M essungen 
erfolgen in einer Absorptionsröhre m it II2-Füllung bei höherem Druck, so daß eifek tive  
Absorptionslängen bis 50 km  erreicht werden können. E s gelingt die Best. der R otations- 
u. der Schwingungskonstanten für den Grundzustand von H 2. (Canad. J. R es., Sect. A  
28. 144— 52. März 1950. Ottawa, Can., N a t. Res. Labor., D iv. of Phys.) S p e e r .  118

H. L. W elsh, J. K ästner und A. C. Lauriston, Selektive Reflexion von Hg- und Cd- 
Dam pf. Vff. untersuchen die selektive R eflexion von Hg- u. Cd-Dampf in  der N ähe der 
Resonanzlinien. Der jeweils niedrigste Dam pfdruck, bei dem  Reflexion auftritt, ist der



1910 A a. E l e k t r i z i t ä t . M a g n e t is m u s . E l e k t r o c h e m i e . 1950. II.

Oscillatorstärko um gekehrt proportional. B ei 0 ,8 -IO20 A tom en/cm 3 erstreckt sich das 
Reflexionsgebiet bei Cd über einige 1000 cm -1 , bei H g etw a über 100 ein-1. Dio allg. 
R eflexionskurve kann m it H ilfe der Absorption erklärt werden u. g esta ttet dio Berechnung 
von Oscillatorstärko u. Däm pfungskonstante. Letztere ändert sich m it der Quadratwurzel 
aus der D ., w as darauf hinweist, daß sich der Reflexionsm echanism us von Absorption u. 
Emission grundsätzlich unterscheidet. N ach Ansicht der Vff. ist für die bei niedrigem  
Druck beobachteten Abweichungen der Resonanzfrequenz von  der theoret. geforderten  
eino zw eite Art von selektiver R eflexion verantwortlich. (Canad. J. Res., Sect A 28. 
93— 112. März 1950. Toronto, Ont., U niv., M cLennan Labor.) Si’EER. 118

Günter W essel, Messung der Oscillatorenstärke der Barium resonanzlinie. Zur M essung 
der Oscillatorenstärke schwer verdampfbarer E lem ente ist die vom  Vf. beschriebene Meth. 
geeignet, bei der ein Atom strahl des betreffenden E lem entes als Absorber dient. In ter
ferometr. Messungen an der Ba-Resonanzlinie (5536 Ä) unter Verwendung eines Ba-Atom - 
strahles ergeben für die Oscillatorenstärke f =  2,10 Jt 0,25. (Z. P hysik  126. 440— 49. 1949. 
Göttingen, U niv., II. Physik . In st.) W i s s e r o t h .  118

M. L. Eldlnolt and H. Ruchlls,  Atomics. G. G. Harrnp. 1950. (272 S. m. Abb.) s. 10 d. 6.
Helmuth Knlenkamptl, Umwandlung von Elementen. München; Oldcnbourg. 1949. (32 S.) 8° - Deut

sches Museum. Abhandlungen und Berichte. Jg. 17, 1949, H. 2. geh. DM 1,—.
G. Wind red, Elements of Electronics. London; Chapman&Hall. 1949. (198 S. m. 100 Fig. n. 0 Taf.) s. 15.—.
H. A. Winne, Atomic Energy in Industry. Smithsonian Institution. Publication Nr.3956. Washington:

Offices of the Institution.

A„. E lektrizität. M agnetism us. Elektrochem ie.
Henry F. Ivey, Kalhodenfeld in  Dioden bei teilweisen Raumladungsbedingungen. E s  

wird eine Meth. angegeben, die es gesta ttet, das elcktr. Feld an der K athode einer Diodo 
für beliebige Strom bedingungen zu errechnen. Man erhält das K athodenfeld als Funktion  
der Diodenstrom es. D ie einzigen Annahm en sind eine g latte  K athode u. vernachlässigbare 
Initialgeschw indigkeit der Em ission. Abschließend wird die Änderung des K athodenfeldes 
als Funktion der Anodenspannung diskutiert. (Physic. Rev. [2] 76. 554— 58. 15/8. 1949. 
Bloom field, N. J., W cstinghouse, Eleotr. Corp.) R e i c h a r d t .  133

A. W . Bright, Ilochfrequenzcnlladungcn in Gasen. In  E ntladungsgefäßen m it M ctall- 
elcktroden wurde bei H ochfrequenz die Abhängigkeit der Zündspannung vom  E lektroden
abstand für verschied. Frequenzen (bis 10’ Hz) bei Luft, N 2, 0 2 u. CC12F 2 („Freon 12“ ) 
unter Bestrahlung dos Entladungsraum es m it radioakt. °°Co gemessen. B ei Luft, N 2 u. 0 2 
folgt die 50 H z-K urve dem  PASCHENSchen Gesetz, bei den hohen Frequenzen aber w eicht 
die Charakteristik von einem  „krit. P u n k t“ an w esentlich von  der 50 H z-K urve ab. Eine 
Erklärung dafür ist die B eweglichkeit der Ionen, die von  einer gewissen Frequenz an  
gerade fähig sind, zwischen den Elektroden zu schwingen, ohne sie zu treffen. E s wird eine  
Gleichung dafür angegeben, die in guter Übereinstim m ung m it dem  Experim ent steht. —  
Die M essungen an CC12F 2 ergaben ein  wesentlich anderes, im einzelnen noch n ich t b e
schriebenes Verh. als Luft, N 2 u. 0 2. (N ature [London] 165. 811— 12. 20/5. 1950. Grenoble, 
Inst. Fourier, Labor. d’Electrostatique et de Phys. du Metal.) MicnELSSEN. 133

V. Spreter und E . Briner, Untersuchungen über die chemische Wirkung elektrischer 
Entladungen. 33. M itt. B eitrag zum  S tudium  der Entladung in  Form der stillen Entladung. 
Calorimetrische Bestim m ung der in  einem Ozonisator verbrauchten Leistung. (32. vgl. C. 1948. 
II. 370.) Die in zylindr. Ozonisatoren m it 1 u. 2 D ielektrika verbrauchte Leistung W  
wird calorimetr. bestim m t. Der durch die Gleichung W =  E  -I k definierte L eistungs
faktor k wird als Funktion der Spannung E  zwischen dem  krit. W ert (Schwellenwert) 
von E  u. der M axim alspannung des Transform ators sow ie als Funktion der Strom stärke I 
berechnet. Für die untersuchten Gase A r, H v  0 2, COit AT2 u. AUL, ste ig t k  in der angegebenen 
Roihenfolge der Gase von 0 ,12— 0,37. k is t  für jedes einzelne Gas charakterist., u. zwar 
bei gegebener Spannung um  so niedriger, je niedriger die krit. Spannung h e i dom betref
fenden Gas liegt. M it abnehm ender Spannung ste ig t k  etw'a linear an. D ie energet. Aus
beuten werden für die 3 folgenden in den Gasen ablaufenden ehem. R kk. erm ittelt: sie 
betragen in einem  Ozonisator aus P yrexglas m it 2 D ielektrika bei 20° u. 730 mm Druck 
für CO„ =  CO +  1/2 0 2 1,5— 3,8% ; für N H , =  1/2 N 2 +  3/2 H , etw a 0,5%  u. für 3 /2  O, 
=  O, 8,2%  der aus den W ärm etönungen der Rkk. berechneten theoret. Ausbeuten. Bei 
Oa sink t die Strom stärke hei gegebener Spannung m it zunehm ender 0 ,-K o n z., während 
sie  bei der NH ,-Zers, um gekehrt m it Zunahm e der Zerfallsprodd. ansteigt. Der katalyt. 
Einfl. einer m etall. W and zeigt sich vorteilhaft bei dem  Zerfall von C 0 2 u. N H ,, dagegen 
ungünstig bei der 0 ,-B ld g . (in letzterem  Fall A usbeute nur 0,2%  bei einer Innenwand des 
Ozonisators aus Ni). (H elv. chim. A cta 32. 2044— 57. 15/10. 1949. Genf, U n iv ., Labor, 
de Chim. techn., theor. e t  d ’Electrochim .) REITZ. 133
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V. Spreter und E . Briner, Untersuchungen über die chemische Wirkung elektrischer 
Entladungen. 34. M itt. Beilrag zum Studium  der Entladung in  Form der stillen E ntladung ; 
oscillographische Untersuchung des Phänomens. (33. vgl. vorst. Ref.) U nter Verwendung 
eines ebenen Ozonisators werden für die in vorst. M itt. untersuchten Gase sow ie zusätzlich  
für Cl2 Strom -Spannungs-K urven aufgenom m en u; dio krit. Spannung bestim m t, hei der 
die Entladung beginnt. B ei 0 2 kann der deutliche Anstieg dieser krit. Spannung m it der 
0 3-Itonz. der hohen krit. Spannung des letzteren zugeschrieben werden. U nter Verwendung  
eines K athodenstrahloscillographen in Verb. m it einem  Elektronenkom m utator wird der 
interm ittierende Charakter der Entladung näher untersucht; der K urve der Grundstrom
stärke zeigen sich rasch aufeinanderfolgende scharfe Spitzen überlagert, deren Frequenz  
unter den gew ählten Versuchsbedingungen (W echselstrom  von 50 H z als Grundstrom) 
zwischen 10 4 u. 105 liegt. Der Grundstrom ist fa st völlig w attlos, so daß dio ehem. Arbeit, 
die im Ozonisator geleistot wird (Aktivierungen, Ionisierungen, D issoziationen u. ehem. 
Um wandlungen), im Bereich der Spitzen lokalisiert ist. In  Übereinstim m ung dam it wird 
0 ,-B ldg. nur unter solchen Bedingungen beobachtet, unter denen im Oscillogramm diese 
Spitzen auftreten. (H elv. chim. A cta  32. 2524— 36. 1/12. 1949.) R e it z . 133

F. L lew ellyn Jones, Elektrodenerosion] bei Funkenenlladungen. Für kurze P lattcn- 
funkenstrecken bei Atm osphärendruck wird der R adius der Funkenfußpunkto in Ü ber
einstimmung m it Messungen zu rund 3 • 1 0 -3 cm u. w esentlich unabhängig von den übrigen  
Funkonparametern berechnet. U nter Vernachlässigung ehem. Rkk. u. unter der m eist 
zutreffenden Voraussetzung einer im  Vgl. zur Entladungsdauer kleinen Aufbauzoit des 
Funkens gelingt für ident. Funkonstrecken dio Ableitung einer Beziehung für das pro 
Funken verdam pfte Elektrodenm atorial als Funktion der physikal. M aterialkonstanten. 
Die in die Gleichung außerdem  eingehenden K onstanten können allerdings nur empir. 
bestim m t werden. (Brit. J . appl. P hysics 1. 60 — 65. März 1950. Swansea, U niv. Coll., 
Dep. of Phys.) PlEPLOW. 133

Albert Perrier, Thermoelektrische Deutung des M agnetogalvanismus. U nter M agneto
galvanismus u. M agnetotherm oelektrizität versteht man dio zahlreichen u. verschieden
artigen Vorgänge, die sich in m agnet. Leitern abspielen, in denen man die Gradienten  
des P otentials oder der Temp. festlegt. H ierzu gehört auch die HALLsche E M K .; wenn dio 
HALLscho EM K. gegen ein Feld arbeitet, das einen äußeren Ursprung hat, so geschieht 
dies m it H ilfe mol. Energie. D ie transversalen, m agnetogalvan., elektrotherm . K räfte sind 
rein thermoelektr. Ursprungs. (H elv. ph ysica  A cta 22. 583— 85. 1/12. 1949.)

WESLY. 137
J . P. Jan, Neue Darstellung des spontanen H all-E ffektes. E s wird gezeigt, daß die 

ühlieho Darst. des H a ll-E ffe k te s  zu fehlerhaften M essungen führt. Um  diese Fehler zu 
vermeidon, wird eino neue Größe, die HALLsche L eitfähigkeit, eingeführt: =  J ,  /E ,
worin bedeuten: E  das gesamtrelektr. Feld u. Jj. die K om ponente der D. des senkrecht zu E  
verlaufenden Strom es. (H elv. ph ysica  A cta 22. 581— 83. 1/12. 1949.) W e s l y , 137

T. J . Phillips, Elektromotorische K raft von Überführungszellen. F iüssigkeitspotentia le  
u. Gesam tspannung von Zellen m it gleichen Elektroden u. 2 E lektrolyten werden in 
einfacher W eise als Funktionen von Ubcrführungszahlon, K onzz. u. m ittleren Ion en
aktivitäten abgeleitet. (J. ehem. E ducat. 26. 593. N ov. 1949. E vansville, Ind., Coll.)

BLUMRICH. 140
Friedrich Müller, Aufgaben und Probleme der neuzeitlichen Elektrochemie. 3. M itt. 

Galvanische Stromerzeugung in  P rim är- und Sekundärelementen (2. vgl. C. 1950. II. 384.) 
Es wird dio B edeutung der Vertiefung der w issenschaftlichen Grundlagenforschung in der 
Elektrochemie für die ehem. Therm odynam ik, für die analyt. Chemie u. dio K orrosions
forschung hervorgohoben. Dann werden die thorm odynam . u. kinet. Grundlagen der gal- 
van. Strom erzeugung dargelegt u. die Polarisationserscheinungen, ihr E infl. u. dessen  
Behebung beschrieben. (Chimia [Zürich] 4 . 83— 87. 15/4. 1950. D om at/E m s, H olzver- 
zuckerungs-A. G.) E n d r a s s . 140

W . Ss. Galinker, Untersuchung galvanischer Ketten in Toluol. Im  Anschluß an eine  
frühere Arbeit (G a l in k e r -K a t z x e l sSON, /K ypna.i OOiqefl X h m hii [ J .  allg. Chcm.] 
15. (77.) [1945.] 711) werden Toluollsgg. von A lB r, unter Zusatz der Brom ide von Ag, K, 
Cu, Sb, B i, As untersucht, w obei die EM K K . der gal van. K etten  gem essenwerden. Im  Gegen
satz zur Untersuchung der A lBr3-Benzollsgg. wird der früher zw ischengeschaltete E lek 
trolyt hier n icht mehr angewandt. Gemessen wurde gegen Ag-Elektrode (P otential Null), 
eingetaucht in einen Standard-Elektrolyten (Lsg. AgBr/AlBr3 =  0,1). A lle M etallhalo
genide wurden im Verhältnis 0,1 zum AlBr3 zugesetzt, während das Verhältnis AlBr3/To- 
l u o l=  0,25 betrug. Dio gefundenen Potentialspannungen reihten sich w ie fo lgt ein: Al, 
Cu, Ag, Bi, Sb, As, also ebenso w ie in Benzollsgg. (allerdings m it stärkerer Differenz beim
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Al-Potential), jedoch anders als bei wss. Lsgg. (Al, Bi, Sb, As, Cu, Ag), oder in Pyridin, 
Aceton, AlBr3 (geschmolzen). (/K ypnaji Oom eil X hmhh [ J. allg. Chem,] 19. (81.) 2048— 50. 
Nov. 1949. K iew, Polytechn. In st., Labor, fürp h ysik a l. Chem.) v . W i l p e r t .  140

Arthur W . Davidson und Frank Jirik, Anodische Oxydation von Elementen der Alu- 
m inium m bengruppe in  Eisessig. Anod. O xydation von TI in einer Essigsäurelsg. liefert 
ausschließlich T l+. B ei der anod. O xydation von Ga, In  u. A l  in  ähnlichen E lektrolyten  
ist der anod. M assenverlust im m er beträchtlich größer als dem FARADAYseiien Gesotz en t
spricht, wenn das Prod. als dreifach geladenes K ation angenom m en wird. Freies H 2 en t
w ickelt sich im m er an der Anode. D as Verh. der Lsgg., die sich aus solcher anod. Oxydation  
ergehen, sowie die coulometr. D aten können durch die H ypothese  leich t erklärt werden, 
daß das prim. Anodenprod. immer eine Mischung von einfach u. dreifach geladenen  
K ationen ist. B ei R ichtigkeit dieser Annahm e müssen G a+ u. bes. A l+ als stark redu
zierende Agenzien betrachtet werden, während I n + nicht nur einer O xydation, sondern 
auch einer schnellen Disproportionierung in In +++ u. m etall. In  unterworfen ist. (J. Amer. 
ehem. Soc. 72. 1700— 05. April 1950. Austin, T ex., K ansas U niv., Chem. Lahor.)

L in d b e r g .  141
M. J. Pryor und U. R. Evans, P assiv itä t von Metallen. 10. M itt. Mechanismus der 

direkten Auflösung von E isen (III)-oxyd . (9. vgl. J. ehem. Soc. [London] Süppl. Issue 1949. 
Nr. 1, S. 157.) a -F e 20 3 löst sich verhältnism äßig schnell in H F  oder konz. HCl-Lsg., welche  
m it F e(III)-Ionen leicht lösl. K om plexe bilden. In  verd. Lsgg. von HCl, H 2SO., oder H C104, 
welche n icht leicht K om plexe bilden, fä llt  die Lösungsgeschwindigkeit m it der Zeit ab, 
wobei die entstehende Lsg. Fe(II)-Ionen enthält. Verm utlich beruht dies auf bevorzugtem  
Angriff defekter Oberflächenstellen m it Sauerstoffunterschuß, d. h. S te llen .m it Fe(II)- 
Ioncn im  Gitter. D ie Tatsache, daß der Lösungsvorgang in verd. Lsgg. von HCl, H 2S 0 4 
u. 1IC104 äquivalenter Konz, der gleiche ist u. durch Zusatz von Chlorion nicht beeinflußt 
wird, leg t die Verm utung nahe, daß der reaktionsbestim m ende Schritt die Vereinigung 
adsorbierter H -Ionen m it den O-Ionen des Gitters ist. D ie  schnellere Auflsg. hydratisierter  
Oxydo wird auf die verhältnism äßig leichte Abspaltbarkeit der hier vorhandenen OH- 
Gruppcn zurückgeführt. (J. chem. Soc. [London] 1949. 3330— 36. Dez. Cambridge, U niv., 
Dep. of M etallurgy.) SCHÜTZA. 142

F. W orm well und D. M. Brasher, Elektrochemische Untersuchungen der Schutz
überzüge a u f Metallen. 2. M itt. Widerstands- und Kapazitanzm essungen von angeslrichenen, 
in  Meerwasser eingetauchten Stählen. (1. vgl. J. Iron Steel Inst. 162. [1949.] 129.) E s worden 
W echselstrom widerstandsm essungen u. K apazitanzbestim m ungen zur Unters, des Verh. 
von m it Schutzanstrichen versehenen, in Meerwasser eingetauohten Stählen ausgeführt. 
Dio Änderungen dieser elektr. Eigg. zeigen eine gute  W echselbeziehung während der 
ganzen Periodo der Abnutzung des Schutzanstrichs sow ie m it dem A uftreten u. F ort
schritt der Korrosion am Grundmetall. Das Verf. wird verw endet zur Unters, des Einfl. 
der Anstrichart, der schädlichen Um stände während der H erst. der Anstriche sowie der 
Durchlüftung u. des Aufrührens des Meerwassers. —  Schrifttum sangaben. (J. Iron Steel 
Inst. 164.141— 48. Febr. 1950. Teddington, Middlesox, Chem. Res. Labor., Dep. of Scienti
fic and Industrial Res.) HOCHSTEIX. 142

W . M achu, K inetik  der Zerstörung und B ildung von Deckschichten, insbesondere von 
Phosphatüberzügen, auf Metalloberflächen. Der w esentlichste Faktor des Korrosionsschutzes 
u. der K orrosionsgeschwindigkeit ist die B eständigkeit u. Größe der K athodenflächen. 
Für die zeitliche Änderung der K athodenflächen beim  Korrosionsvorgang wird eine 
G esetzm äßigkeit abgeleitet u. an mehreren Beispielen erhärtet. D ie G eschwindigkeit des 
Korrosionsvorganges an einem  bedeckten M etall ist dem nach nicht der reagierenden, d. h. 
sich auflösenden Anodenfläche, sondern dor jew eils vorhandenen K athodenfläche pro
portional. D ie K orrosionsgeschwindigkeit hängt n icht von den Verhältnissen an den 
Lokalanoden ab. Zeitbestim m end ist vielm ehr die U nbeständigkeit der Deckschicht u. 
dio L eichtigkeit, m it der an den Lokalkathoden die D epolarisation von O oder die E nt
ladung von H -Ionen vor sich geht. Der W ert der G eschwindigkeitskonstanten k  ist ein 
Maß für die Stärke u. Geschwindigkeit eines Angriffes auf ein bedecktes M etall. Ferner 
wird eine G esetzm äßigkeit für dio Reaktionsgeschw indigkeit hei der Ausbldg. von Deck
schichten auf M etallen abgeleitet. Der zeitbestim m ende Faktor der Deckschichtbldg. 
auf M etallen ist die jeweils vorhandene, ungeschützte u. daiier reaktionsfähige Anoden
fläche. Dio Geschwindigkeit der Deckschichtbldg. ist n icht der K athoden-, sondern der 
Anodenfläche proportional. D ieprakt. Überprüfung der G esetzm äßigkeit der DeckschiQht- 
bldg. zeigt, daß die Beziehung einwandfrei erfüllt wird, (österr. Chemiker-Ztg. 5 0 .1 4 8 — 57. 
1949.) W e s l y .  142

, Permanent Magnets. Sheffield; William Jcssop and Sons, Ltd
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A3. Therm odynam ik. Therm ochem ie.

R . Becker, D ie Dose-Einstcin-Kondcnsalion als räumliches Phänomen. 1. M itt. D ie  
K ondensation eines idealen BOSE-Gases braucht n icht im übertragenen Sinne (als im 
Im pulsraum  stattfindend) angesehen zu werden; vielm ehr besitzt das K ondensat die 
Eigg., die auch an K ondensaten gewöhnlicher gesätt. Däm pfe zu beobachten sind, w ie  
an seinem  Verh. in einem  Schwerefeld u. an den Dichteschwankungen gezeigt wird. (Z. 
Physik 128. 120— 32. 1950. G öttingen, U niv., In st für theoret. Physik.)

K i r s c h s t e i n .  146
Günther Leibfried, Die Kondensation des idealen Bose-Gases als räumliches Phänomen. 

2. M itt. (1. vgl. vorst. Ref.) D ie in vorst. referierten Arbeit vertretene These wird durch 
Betrachtungen über die Abstandskorrelation gestützt. D ie Tröpfchenvorstellung liefert 
auch hier ein vollkom m en zutreffendes Bild. (Z. P hysik  128. 133— 43. 1950.)

K i r s c h s t e i n .  146
J. van Kranendonk, K. Compaan und J. de Boer, D ie Zuslandsgleichung von gas

förmigein H elium  3. Vff. berechneten für den Temperaturbereich 0,51— 7,15° den zw eiten  
Virialkoeff. B der PV-G leichung für 3H e u. 4He. In  einer Tabelle sind die W erte des 
Ausdrucks B -T3'2 aufgeführt, die sich m it sinkender Temp. für 3H e u. 4Ho im m er mehr 
voneinander entfernen. (Physic. Rev. [2] 76. 998— 99. 1/10. 1728. 1/12. 1949. A m ster
dam, U niv., Inst, für theorot. P hysik .) KIRSCHSTEIN. 148

B. M. Abraham, B. W einstock und D. W . Osborne, A-Temperaturen von 2 I le — *//c- 
Gemischen. Im  Anschluß an Verss. m it reinem 3Ho (vgl. C. 1 9 5 0 .1. 1194) wurden M ischun
gen m it 2,4, 10,7, 20,3, 28,2 u. 92,1%  3H e untersucht; die A-Tempp. der ersten vier liegen  
zwischen 2,04 u. 1,56°, die der letzten  wurde im Meßbereich >  1,05° n icht gefunden. 
Massenspektrometr. Unterss. zeigten, daß beim  Fließen durch enge Öffnungen die Zus. 
der Mischung beträchtlich geändert wird. (Physic. Rev. [2] 76. 864. 15/9. 1949. Chicago,
Ul., Argonne N at. Labor.) K i r s c h s t e i n .  151

J. W . Stout, Lösungen von H elium  3 in H elium  4. (Vgl. vorst. Ref.) E s wird eine  
Gleichung abgeleitet, nach der die A-Temp. eines 3H e - 4H e-G em ischs aus seiner Zus. 
berechnet werden kann. Sie stim m t m it den D aten der vorst. referierten Arbeit gut über
ein. (Physic. Rev. [2] 7 6 .8 6 4 — 6 5 .1 5 /9 .1 9 4 9 . Chicago, U l., U niv., Inst, for Study of Metals.)

K i r s c h s t e i n .  151
R . B. D ingle, D ie H ydrodynam ik von H elium  I I .  Aus Betrachtungen über die K räfte, 

die auf den n. fl. u. den superfluiden A nteil von Ho I I  wirken, wird geschlossen, daß die 
Ableitungen der Geschwindigkeit des zweiten Schalls („second sound“) von LANDAU u. 
TlSZA äquivalent sind. (Proe. physic. Soc. Sect. A 62. 648— 55. 1/10. 1949. Cambridge, 
Royal Soc. Mond Labor.) K i r s c h s t e i n .  151

L. D. Landau und I. M. Chalatnikow, Theorie der Viscositäl von H elium  I I .  1. M itt. 
Zusammenstöße elementarer Anregungen in  H elium  II .  Am  Anfang des Energiospektr. 
(kleiner Im puls) ist dio Energie eine lineare Funktion von p ; die entsprechenden Elem en- 
taranregungen sind dio „Phononen“ (Schallquanten). Daneben gibt es E lem entaranregun
gen einer ändern Art, die „R oton cn“ genannt werden, deren E xistenz sich in einem  M ini
mum der Energiekurve bei einem bestim m ten p 0 ausdrückt. Das w irkliche Spektr. ist 
aus dem Phononen- u. dem R otonenanteil zusam m engesetzt u. ist n icht exakt in seine 
Anteile zerlegbar. D ie  Berechnung der W echselwrkg. (Streuquerschnittc) geht daher 
davon aus, daß die kurzwelligen Anregungen alle R otonen, die langwelligen alle Phononen  
sind. Bei der Streuung von R otonen an R otonen läß t sich der Q uerschnitt n icht exakt 
bestimmen, sondern nur die Tem peraturabhängigkeit der Streuwahrscheinlichkeit. —  
Dio W ahrscheinlichkeit der E m ission u. Absorption von R otonen ist w egen des großen  
dazu notw endigen Energiebetrages sehr gering. (IK ypnan SkcnepiiM eim iibHOit u T eo- 
peTiiuecKOfi ©H3J1KH [J . exp. theoret. Physik] 19. 637— 50. Ju li 1949. Inst, für physikal. 
Probleme der Akad. der W iss. der U d SS R .) K i r s c h s t e i n .  151

L. D. Landau und I. M. Chalatnikow, Theorie der Viscositäl von H elium  I I .  2. M itt. 
Berechnung des Viscositälskoeffizienlen. (1. vgl. vorst. Ref.) N ach A ufstellung der Be
wegungsgleichung für die Elem cntaranregungen w ird der A nteil der V iscosität berechnet, 
der auf der W echselwrkg. der R otonen beruht; er ist von der Temp. unabhängig. E in
gehende Betrachtungen über das Gleichgewicht im  Phononengas führen zur Berechnung 
der freien W eglänge u. des Phononenanteils des V iscositätskoeff., der m it sinkender 
Temp. «  0 ,7 ° m itT -5 ) stark ansteigt. Für die N ähe von  0,9° lä ß t sich keine genaue Form el 
*) (T) angeben, w eil dann E m ission u. Absorption von Phononen etw a gleich schnell w ie  
die Strouprozesse verlaufen. Da die Berechnung von rj nur g ilt, wenn Phononen u. R otonen  
ideale Gase sind (also in gewissem  A bstand vom  A-Punkt), geben die Form eln das beob
achtete A nsteigen von p  oberhalb 2° n icht wieder, stim m en aber im übrigen m it den 
Beobachtungen von A n d r o n i k a s c h w i l i  (C. 1949. I. 1336) sehr gut überein. (’/KypHax
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0KcncpnMeiiTa;ibHoil u Tcopeui'iocKoH <Dii3iikii [J. exp. theoret. Physik] 19. 709— 26. 
Aug. 1949.) K ir s c h s t e in . 151

R . D. Maurer und M elvin A. H erlin, Geschwindigkeit des zweiten Schalls in  H elium  I I .  
Vff. messen die Geschwindigkeit des zw eiten Schalls in H elium  II  im  Temperaturbereich 
von 1,45— 0,86°; sie nim m t von 19,95 m /Sek. ab bis auf 18,70 m /Sek. bei 1,15° u. ste ig t  
bei w eiter sinkender Temp. bis auf 23,00 m /Sek. Dieses Ansteigen spricht zugunsten der 
LANDAUscheu Theorio. (Physic. Rev. [2] 76. 948— 5 0 .1 /1 0 . 1949. Cambridge, Mass., Inst, 
of Techno!., Res. Labor, of Electronics.) K ir s c h s t e in . 151

John R . Pellam  und R ussell B . Scott, Geschwindigkeit des zweitem Schalls in para-  
magnetisch abgekühltem, flüssigem  H elium  II .  Mit einer App., die eine kontinuierliche Best. 
der Geschwindigkeit v  des zweiten Schalls erm öglichte, wurde festgestellt, daß nach  
Erreichung der niedrigsten Temp., die auf 0 ,3— 0,4° geschätzt wurde, v  während der 
Erwärmung abnim m t u. bei etw a 1° ein flaches Minimum durchläuft. Obwohl diese 
Beobachtung zugunsten der Theorio von L a n d a u  spricht, könnte bei geeigneter Modi
fikation auch die Theorie von T isza  dies erklären, die durch die Beobachtungen an 3H e  
bestätigt worden war. (Physic. Rev. [2] 76. 869— 70. 15/9. 1949. W ashington, D. C., N at. 
Bureau of Standards.) K ir s c h s t e in . 151

John R . Pellam , Zweiter Schall und klassischer W ärm efluß. Vgl. der Ausbreitungs
arten von W ärm eim pulsen in „norm alen" u. superfluiden Substanzen, bes. hinsichtlich  
der dabei stattfindenden Energieum wandlungen (vgl. auch vorst. Ref.). (Physic. R ev. [2] 
76. 872— 73. 15/9. 1949.) K ir s c h s t e in . 151

F. A . Holland, J . A. W . H uggill, G. O. Jones und F . E . Sim on, Festes H elium  bei 
„hohen“ Temperaturen. M it einer App., in der Drucke b is zu über 7000 at liergcstellt 
werden konnten, wurde die Schm elzkurve von  H e untersucht, dio durch eino früher a b 
geleitete  Gleichung p /16 ,45 =  (T /0,992)I-5341— 1 darstellbar ist u. b is zu Tempp. von  
~  50° abs. gültig ist. (Nature [London] 165. 147— 48. 28/1. 1950. Oxford, Clarendon 
Labor.)   K ir s c h s t e in . 151

F .  L . A r n o t ,  Collision processes ln Bases. 4th ed. London: Jletliuen. 1OS0. (104 S .)  (Mcthuens Hono- 
Rraphs on Physlcal Sutjccts.) s. 5.—.

A5. Strukturforschung.

Richard S. Bear und Orvil E . A. Bolduan, Beugung durch zylindrisçhe K örper mit 
periodischer Achsenstruktur. Vff. berechneten die zu erwartenden Beugungserscheinungen  
von zylindr. Körpern m it period. axialen Dichteänderungen, aber Fehlen von regel
mäßiger Ordnung der Querschnitte. B ehandelt werden der g latte  Zylinder, dessen Radius 
konstant ist, der geriefte Zylinder, dessen Radius eino period. Funktion der Position en t
lang des Zylinders m it derselben Periode w ie die axialen Diehteänderungen ist, u. schließ
lich  der zusam m engesetzte Zylinder, der aus dünnen, parallelen u. g latten  Zylindern 
zusam m engesetzt ist. D ie von diesen Modellen zu erwarteten Beugungserscheinungen  
werden an Hand des reziproken Gitters diskutiert. (Acta crystallogr. [London] 3. 236— 41. 
Mai 1950. Cambridge, Mass., Inst, of Technol., Dep. of B iology.) GOTTFRIED. 181 

N. N. Padurow, A ffine Gitterkonstanten. D ie  affinen G itterkonstanten sind eine 
weitere Entw. der bekannten FEDEROIVsehen Idee. Sie bestehen aus sechs K onstanten, 
u. zwar fünf W inkclkonstanten u. einer linearen K onstanten . D ie W inkelkonstanten, von 
denen zwei m it denen von F e d e r o w  zusam m enfallen, charakterisieren Dehnungen u. 
Schiebungen, durch die der allg., d. h. trikline K ristall in eine kub. Zelle deformiert 
werden kann, während dio grundsätzlich neue lineare K onstan te die absol. Länge der 
K anten  dieses W ürfels gibt. E s werden Form eln zur Um wandlung der gewöhnlichen  
Achsenkonstanten in die affinen K onstanten sow ie zur Berechnung der röntgenometr. 
G itterkonstanten bei gegebenen affinen G itterkonstanten für die verschiedenen K ristall
system e angegeben. (Vgl. auch C. 1950. II. 1918.) (Acta crystallogr. [London] 3. 200 bis 
203. Mai 1950. F ladungen, Bayern.) Go t t f r ie d . 181

F. K. du Pré, R . A . Hutner und E. S. Rittner, Uber die P olarisalionsarbeil in Ionen
kristallen vom N aC l-Typ. 3. M itt. Numerische Ergebnisse fü r  eine einzelne Ladung im  
starren Gitter. (2. vgl. C. 1 9 5 0 .1. 20.) D ie Polarisationsarbeit ist definiert als die Ände
rung in elektrostat. Energie, die aus der Entfernung einer positiven oder negativon Ladung 
von einem  G itterpunkt in einem  Ionenkristall herrührt. Der Ausdruck „starres Gitteril 
soll besagen, daß dio Entfernung so schnell vonstatten  geht, daß eine Verschiebung eines 
Ion s als Ganzes nicht cin tritt. Für folgende Verbb. wurden die Polarisationsarbeiten  
berechnet: L iF , L iC l, L iB r, L iJ , NaF, NaGl, N aB r, N aJ, K F , K C l, K B r , K J , EbF, 
M C I, R bB r, B bJ, AgCl, A gB r, MgO, HgS, MgSe, CaO, CaS, CaSe, CaTe, SrO, SrS ,
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SrSc, SrTe, BaO, B aS, B aSe  u. BaTc. (J. ehem. Physics 1 8 .379— 80. März 1950. Irvington- 
on-Hudson, N. Y ., P hilips Lahor., Inc.) G o t t f r i e d .  190 ■

Arne M agneli, Die K risla llstruktur der letragonalen K alium -W olfram -B ronze. D ie 
tetragonale K -W -B ronze wird in Form  von sehr kleinen rötlich-violetten Nadeln durch 
Erhitzen oines Gemischs von K 2C 0 3 u. H 2W 0 4 in einom H 2-Strom  auf 000° u. m ehrfaches 
Auskochon m it konz. K 2C 0 3-Lsg., konz. HCl u. K önigswasser erhalten. Sie b ildet in dem  
Bereich zwischen K 0>475WO3 u. K 0>57W O3 eine lückenlose Reihe fester Lösungen. (Zur 
Analyse vgl. C. 1950. II. 1987.) Raum gruppe DJh— P  4/m bm . E lem entarzelle bei der Zus. 
K 0,475W 0 3: a  12,285 Ä, c =  3,833 Ä, D.pytn. — 7,10, D.röntg. — 7,19 bei Z =  10; bei 
der Zus. K Si07W O3: a =  12,317 Ä, c =  3,841 A. Die K - u. W -Atom lagen werden röntgeno- 
graph.- bestim m t, die O-Lagen aus Abstandsbetrachtungen abgeleitet: 2 W , in 2 (c): 
0 %  J/ 2 i 8 W 2 in 8 (j): x  y  / 2 m it x  =  0,078, y  =  0,209; 2 K , in 2 (a): 0 0 0; 4 K 2 in 4 (g): 
x  y2 +  x  0 m it x  y 2 0,175; 2 O, in 2 (d); 0 7 2 0; 8 0 2 in 8 (i): x  y  0 m it x  =  0,075, y  =  
0,215; 4 0 3 in 4(h): x  y2 +  x  l/ 2 m it x  =  0,30; 8 0 4 in 8(j): x  y  y2 m it x  =  0, y  =  0,345; 
8 0 5 in 8 (j): x  y  y2 m it x  =  0,15, y  =  0,07. Das G itter besteht aus WO „-Oktaedern, 
die' in ziem lich kom plizierter W eise über gem einsam e Ecken verbunden sind. D ie IC-Atome 
sind in den größeren Lücken eingebaut. Dio Verw andtschaft m it den im  Perowsk t-Typ  
krist. kub. N a-W -B ronzen wird diskutiert. (Ark. K em i 1. 213— 21. 1949. Uppsala, U niv., 
Inst, o f  Chem.) B. R e u t e r .  195

Arne M agneli, KrislallslrukturUntersuchungen über die tetragonale Nalrium -W olfrdm - 
Bronze. N ach Unterss. von HäGG über dio kub. N a-W -B ronzen (vgl. Z. physik. Chem. 
Abt. B 29. [1935.] 192) erhält man bei der elektrolyt. Red. eines geschm olzenen Gemischs 
von N a2W 0 4 +  2 W 0 3 bei 800° zwischen Pt-E lektroden die blaue tetragonale N a-W - 
Bronze. Sie hat die Zus. N axW 0 3 m it x  =  0 ,28— 0,38. (Zur A nalyse vgl. C. 1950. II. 1987.) 
Die G itterkonstanten betragen für die Zus. N a0 28W O3, a =  12,094 Ä, c =  3,748 Ä  u. 
für dio Zus. N a0-38W O3, a  =  12,102 A, c =  3,752 A. A ls Raum gruppen kom m en D |— P  42, 
u. DIj— P 42, m in Betracht. D ie Struktur ist m it der der tetragonalen K -W -B ronze  
(vgl. vorst. Ref.) nahe verwandt, jedoch von niedrigerer Sym m etrie. Das G itter besteht 
aus über gem einsam e Ecken verknüpften W 0 6-0ktaedern , in deren Lücken die Na- 
Atome eingebaut sind. Schwache Uberstrukturlinien, die verm utlich auf die Anordnung 
der N a-A tom e zurückzuführen sind, weisen auf eine 4m al größere E lom entarzelle m it 
a ~  17,1 A  hin. (Ark. K em i 1. 269— 72. 1949.) B. R e u t e r .  195

Arne MagnMi, Kristallslrukturuntersuchungen an y-W olfram oxyd. D ie  Struktur des 
y-W -O xyds, das nach G le m s e r  u. S a u e r  (C. 1944. II . 403) etw as O-ärmer als W O ,.,,  
ist, wird röntgenograph. erm ittelt. Raum gruppe C.]h— P  2/m  m it a =  18,32 A, b =  3,79 A , 
c =  14,04 A , ß  =  115°2. Zellinhalt: W ,8O40, entsprechend der Zus. W 0 2l72. D ie W -Ätom - 
lagen werden durch eino PATTERSON-Analyse erm ittelt, d ie Lagen der O-Atome aus 
Abstandsbetrachtungen abgeleitet: 2 W , in 2 (n)': 0 ,072 y2 0 ,003; 2 W , in 2(n ): 0,084 y2 
0,285 ; 2 W3 in 2(n ): 0,127 y2 0 ,759; 2 W 4 in 2(n): 0,218 V2 0 ,575; 2 W 5 in 2(n ): 0,257 V2 
0,015; 2 W , in 2(n ): 0,277 i/2 0,257; 2 W 7 in 2(n): 0,363 V2 0 ,869; 2 W e in 2(n): 0,414 y2 
0,536; 2 W , in 2 (n ): 0,453 y2 0 ,168; 2 0 4 in 2 (m ): 0,07 0 0 ,005; 2 0„ in 2 (m): 0,085 0  0,285; 
2 0 3 in 2(m ): 0,125 0 0,76; 2 0 4 in 2(m ): 0,22 0 0,575; 2 0 5 in 2 (in): 0,255 0 0,015; 2 0 6 
in 2(m ): 0,275 0 0,255; 2 O, in  2(m ): 0,365 0 0,87; 2 0 8 in 2(m ): 0,415 0  0,535; 2 Oa 
in 2(m ): 0,455 0 0,17; 2 0 13 in  2(n): 0,015 i/2 0,715; 2 Ou  in 2(n): 0 ,035 V2 0 ,115; 2 0 12 
in 2 (n ): 0,125 V2 0 ,905; 2 0 13 in 2 (n ): 0,125 V2 0 ,43; 2 0 14 in  2(n): 0 ,14 >/2 0,625; 2 0 1S 
in 2(n): 0,185 V2 0 ,11; 2JDU in 2(n ): 0,19 V2 0,30; 2 0 17 in 2(n ): 0,25 J/ 2 0,87; 2 0 1B in 
2(n): 0,29 >/2 0,715; 2 OI0 in 2(n): 0,32 V2 0,555; 2 O20 in 2(n): 0 ,335 >/2 0,15; 2 0 21 in 
2(n): 0,35 [ 2 0,39; 2 0 22 in  2(n): 0,40 V2 0,015; 2 023 in  i(n ):  0,445 »/, 0,82; 2 024 in 2(n):
0.495 y2 0 ,32; 1 0 25 in l ( h ) :  y2 y2 y2. D as G itter ist aus W O e-Oktaedern aufgebaut, die 
untereinander in kom plizierter W eise über gem einsam e EckeD u. K anten verknüpft sind. 
Die Struktur zeigt eine gew isse Verw andtschaft m it denen von W 0 2 u. W 0 3. (Ark. K em i
1. 223— 30. 1949.)  ̂ B. R e u t e r .  195

Yin-Yuan Li, Über die quasichemische Theorie des Ordnungszuslandcs. Unter B ezug
nahme auf seine früheren Ausführungen (vgl. C. 1 9 5 0 .1. 1072) über die quasichem . Theorie 
des Ordnungszustandes für das Legierungssyst. A u-C u bringt Vf. kurz einige theoret. 
Betrachtungen überdie Anwendung der Theorie auf eine körperzentriert-kub. Legierung. (J. 
[hem. Physics 17 .1335— 30. Dez. 1949. Urbana, 111., U niv., Dep. of Phys.) G o t t f r i e d .  197 

1 .1 . Kornilow, K lassifikation  der Löslichkeit von Elementen im  Eisen. 4. M itt. B e
grenzte austenitische feste Lösungen des Eisens. (3. vgl. H3necTiin AKagCMim H ayn  
CCCP, OrgeaeHHe X h m htcck iix  H ayn  [Bull. Acad. Sei. U R S S , CI. Sei. chim.] 1948 . 
369.) Ausgehend von der Beziehung der Atom durchm esser der E lem ente u. des Fe, wird 
eine Gruppe von Elem enten aufgestellt, die m it der Fe-y-M odifikation beschränkte feste  
austenit. Lsgg. bilden. Es werden zwei Gruppen von  tern. Zustandsschaubildern u. v ier
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Gruppen von quaternären System en aufgestellt. In  diesen System en werden die Gebiete 
u. der Um fang der Ausdehnung der austenit. festen  Lsgg. gezeigt. Angeführt werden  
konkrete Beispiele von tern. u. quaternären System en, die für die Praxis, bes. für feuer
feste  Legierungen (Syst. F e-C r-N i-T i oder F e-C r-N i-M o), von  B edeutung sind. (IlaB ccT na 
AKaae.MHi: H ayn  CCCP, O raeaem ie X um iiucckiix H ayn [Nachr. Akad. W iss. U dSSR , 
Abt. ehem. W iss.] 1949. 449— 59. Sept./O kt.) ' H o c h s t e in . 197

H. T. Jcssop and F. C. Harris. Photoelasticlty. London: Clcavcr-Humc Press. (184 S.) s. 28,— .

B. Anorganische Chemie.
Ja. A. Fialkow und 0 .  I. Schor, Physikalisch-chem ische Untersuchung von Jod- 

halogenide und Halogenide anderer Elemente enthaltenden Systemen. 8. M itt. D ie  System e  
J C l-K C l  und J C l-A lC ly  (7. vgl. C. 1950. II. 1073.) D as Syst. JC1-KC1 wurde in Zuss. 
m it <  16% KCl untersucht, da mehr KCl in  JC1 n ich t lösl. ist. D ie  spezif. L eitfähigkeit L 
ste ig t m it zunehm ender K onz., erreicht bei 6 — 8%  KCl ein M aximum u. fä llt danach auf 
einen etw as niedrigeren W ert. M it H ilfe der D ., die linear m it der KCl-Konz. abnim m t, 
wurde die mol. L eitfähigkeit berechnet. Bei der therm. Analyse wurde ein Sinken des 
K ristallisationspunktes bis ~  12% KCl u. danach ein leichtes Ansteigen beobachtet. 
Boi der E lektrolyse ergab sich Abscheidung von KCl u. (bei längerer Dauer) von J 2 an 
der K athode; dio Anode blieb unverändert. Hieraus u. aus der M essung der Uberführungs
zahlen wird auf die Bldg. einer K om plexverb, geschlossen, die wahrscheinlich die Zus. 
K[JC12] hat. —  Entsprechende Verss. m it dem  Syst. JC1-A1C13 ergaben: m it steigender  
AlClj-Konz. sinkt L zunächst ( — 1,5% ), ste ig t auf ein M axim um  ( ~  13%) u. fä llt danach  
erheblich. D ie mol. L eitfähigkeit, bezogen auf JC1, hat einen ähnlichen Verlauf, nur nim m t 
sie  nach einem  M inimum bei ~  30%  A1C13 wieder zu. D ie therm. A nalyse m achte Schw ie
rigkeiten, da A1C13 schwer schm , sowie sehr flüchtig ist u. die Lsg. von JC1 in A1C13 ganz 
plötzlich im ganzen kristallisiert. E s wurden 2 E utektika bei 13% u. 42%  A1C13 festgestellt. 
Zwischen 20 u. 30%  wurde keine K ristallisation beobachtet, n icht einm al bei Zufügen von  
K ristallkeim en u. tiefsten  Unterkühlungen. D as Verh. bei der E lektrolyse u. die Best. 
der Uberfiihrungszahlen lassen keine quantitativen Schlüsse zu; jedoch kann man die 
E xistenz einer Verb. J[A1C1J annehmen. (7Kypnaji Oümefl Xiimii i i  [J . allg. Chem.] 
19. (81.) 1787— 1800. Okt. 1949. Inst, für allg. u . anorgan. Chem. der Akad. der Wiss. 
der U krSSR , Labor, für K om plexverbb.) KlItSCHSTEIN. 251

— , Synthetischer Glimmer. Unter Verwendung von Quarz, M agnesit, B auxit u. eines 
Fluorsilicates wurde künstlicher Glimmer erzeugt. D ie M. wurde unter Atmosphärendruck 
in einem  P t-T iegel bei 1400° in einem  elektr. Ofen geschmolzen. D ie chem. Form el des ent
stehenden Glimmers lau tet K 4Mg,2Al3Sij2Oll0F 8, er ist in dünnen, glasklaren Schichten 
spaltbar. D ie DE. wurde zu 6,3 gem essen. D ie größten zusam m enhängenden Flächen, 
die man erzeugen konnte, waren ca. 1 0 x 1 0  cm groß. U m  das W achsen der Einkristalle 
in  eine Vorzugsrichtung zu fördern, em pfiehlt sich die Benutzung entsprechend geformter 
Schm elztiegel. A ls solche werden bes. kon. Keramikkörper, dio m it P t-F olie  ausgekleidet 
sind, em pfohlen. (J. Franklin Inst. 249. 323— 24. April 1950. W ashington, N at. Bur. of 
Standards.) REUSSE. 272

Eugène Darm ois und M aurice Rolin, Erniedrigung des Erstarrungspunktes von Kryo- 
lith durch einige Salze. M it dem  Ziel, Aufschluß über die D issoziation von K ryolith im 
Schm elzfluß zu erhalten, wurde die mol. Erniedrigung seines Erstarrungspunktes (AT/m) 
bei Zusatz einiger Salze (in wachsenden M engen m) verm essen. Dazu wurde thcrmoelektr. 
die Abkühlungskurve jeder geschm olzenen Mischung aufgenom m en. Für die W erte von 
AT/m  ergaben sich nach E xtrapolation auf m  =  0  —  42, 80, 125, 43 bei Zusatz von 
N aC l, K C l, BaCl„, T i0 2 — . Andererseits lä ß t sich A ï/m  bei K enntn is der Schmelzwärme 
von K ryolith (L =  16,64 kcal/M ol) nach dem  Gesetz von RAOULT in der Form  AT/m =  
(R T 2/iL ) (M0/1000) zu 41,1 berechnen: N ur NaCl u. TiOa bewirken n. F ixpunkts
verschiebung. W ährend T i0 2 in der Schm elze n icht dissoziiert ist, sind die 3 Chloride 
restlos gespalten. Im  Falle von NaCl werden jedoch nur die Cl_-Ionen wirksam , woraus 
geschlossen wird, daß der K ryolith  selbst nach N a3A lF 6 -*  3 N a + +  [A lF f)] -3 dissoziiert, 
so daß N a +-Ionen aus NaCl keine Rolle spielen; m  ca. l ° / 00. (C. R. hebd. Séances Acad. 
Sei. 229. 933— 35. 7/11. 1949.) E. Se id e l . 302

Jack L. Henry und G. Brooks K ing, Phasenregeluntersuchung des System s A l .ß . - S 0 3~ 
H«0 bei 60°. Basisches Gebiet. In diesem Syst. wurden bei 60° zwei Bodenkörper fest- 
gestellt. A l f i y S O y b  H f i  ist stabil in Ggw. einer Mutterlauge von 9,17%  A120 3 18,97%  
S 0 3 bis 2,46%  A120 3 u. 5,10%  S 0 3, während die Verb. A(,,03. 2 SO... 11 H „0  zwischen 
9,38%  A120 3 u. 19,23%  S 0 3 u. 10,03% A120 3 u. 22,02%  SO , beständig ist. Von beiden 
Bodenkörpern wurden Röntgendiagramme aufgenommen, die d-Werte der BP.AGGschen
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Gleichung u. ihre In tensitäten  sind in einer Tabelle wiedergegeben. (J. Amer. ehem. Soc. 
7 2 .1 2 8 2 — 86. März 1950. Pullm an, W ashington, S tate  Coll., Dop. of Chem. u. S ta te  Inst, 
of Technol., D iv. of Industrial lie s .)  E n s s l in . 302

A. W . Pam filow  und T . A . Chudjakowa, Uber die Sulfate des vierwertigen Titans. 
19. M itt. Z ur Chemie des Titans. (Vgl. C. 1948. I. 795.) D ie Angaben der L iteratur über 
Sulfate des Ti1̂  sind widersprechend. Gesichert ist die E xistenz des bas. Su lfats T iO S 0 4 ■ 
2 JT,0 (I). Vff. haben keine Sulfate des Ti m it S 0 3: TiO? > 1 : 1  erhalten. R eines I in 
Form langer N adeln krist. aus Lsgg. v o n T i0 2 in 60 — 70% ig. H 2S 0 4 bei einem  Verhältnis 
H 2S 0 4 : TiOa =  3— 7. B ei höherer H 2S 0 4-Konz. entsteht neben I ein pulvriger Nd. m it 
geringerem W assergehalt. (IK ypnaa Oßmett X hm hh [vT. allg. Chem.] 19. (81.) 1443— 52. 
Aug. 1949. Gorki, Ind. In st., Labor, für analyt. Chemie.) R. K . Mü l l e r . 318

H . Tracy H all und H enry Eyring, D ie Konstitution der C hrom (III)-Salze in wässeriger 
Lösung. Vff. berichten nach einem  ausführlichen Überblick über die bisherigen Arbeiten  
auf dem G ebiet der K onst. der Cr(III)-Salze in wss. Lsgg. über oigone Verss., durch kon- 
duktometr. T itration m it dem  sog. Am m onium param olybdat, (N H , )6M o ,0 21 -4 H 20 , übor 
die Veränderungen der „ v io le tten “ Cr-Salzo beim  K ochen oder A ltem  der Lsgg. A uf
klärung zu erlangen. Vff. arbeiten dabei m it N itraten, da bei diesen im  Gegensatz zu 
den Sulfaten u. Chloriden keine K om plikationen durch koordinative Bindung des Anions 
an das Cr eintreten. B ei der Titration der „v io letten “  Cr-Verb. nim m t die Leitfähigkeit 
so lange zu, b is das Verhältnis Mo/Cr in  der Lsg. 6/1 beträgt (Ersatz der 6 H aO durch 
6 M oO,H-Gruppen u. Freiwerden von 6 H ‘, die die Erhöhung der Leitfähigkeit bedingen). 
Verss. zeigen, daß das M o/Cr-Verhältnis von 6/1 beim  Altern langsam  abnim m t u. nach  
etwa 6 Stdn. einen M inim um wert erreicht, der sich auch nach langem  Stehen kaum  ändert. 
E rlieg t im D urchschnitt zwischen 4 u. 5. Beim  Zusatz von  N aO H  u. ebenso von  Ae. wird 
der Minimumwert wesentlich kleiner (u. die A cidität entsprechend größer) bis 2 oder noch 
weniger. Offenbar g ib t der Cr-Komplex W. an den Ae. ab u. b ildet entsprechend mehr 
O-Brücken. (J. Amer. chem. Soc. 72. 782— 90. Febr. 1950. Salt Lake City, U tah , Univ. 
of Utah.) N ie m it z . 336

W inslow H . Hartford und K eith A . Lane, D cppelalkalichrom ale einiger Übergangs
elemente. Von der isomorphen Reihe M ei20 - 4 M e i i0 - 4  C r03-3  H 20  wurde neu die Verb. 
N a ß -4 CuO■ 4 C r0 3■ 3 I I ß  aus N a2CrO, u. CuCrO, durch K ochen b e ip H 1 bis 4 hergestellt. 
Die entsprechende Verb. N a ß - 4  CoO-4 C r0 3-3 I l ß  bildet zwischen pn 2 u. 4,5 grau- 
schwarze K riställchen. Von einer neuen Verbindungsreihe 3 N H 3- 4 MeiiO- 4 CrO.,-3 H 20 ,  
welche sechsseitige B lättchen bildet, wurden hergestellt: 3 N II3-4  Z nO -4  CrO^-3 H ß  
aus (N H 4)2Cr04, ZnO u. C r03 zwischen pn  2,0 u. 4,5 b ildet orangegelbe Kristalle. Das 
3 NII3-4  C oO -4 C r0 3-3 H ß  erhält man aus (N H 4)2C r04, CoC03 u. C r03 bei pH 4,0 als 
grauschwarze K ristalle. Cd gibt einen Nd. von (N H A) ß - 4  C'dO-4 C r0 3 -3 I l ß ,  gelbe  
Kristalle bei pH 5. Na-Cd-Chrom at konnte nicht hergestellt werden. (J. Amer. chem. Soc. 
72. 1286— 89. März 1950. Baltim ore, Md., M utual Chemical Co. of America.)

E n s s l in . 336
H artley C. Eckstrom  und W illis A . Adcock, E in neues Eisencarbid in K atalysatoren  

zur Synthese von Kohlenwasserstoffen. B ei der Synth. von K W -stoffen aus CO u. H„ bei 
27 at u. 360° trat bei einem  Fe-K atalysator (97% G esam t-Fe, geringe Mengen Mn, Cu, 
Ni, Al, S u. P. u. 0,7%  K 2C 0 3) zusam m en m it F e30 4 u. Fe»C (HÄGG) ein neuartiges Carbid 
auf, das unter U m ständen annähernd 90% des gesam ten K atalysators ausm achte. R ön t
genograph. unterscheidet es sich deutlich von  F e2C (HäGG) u .  a-Fe. Es ist ferrom agnet., 
u. seine CüRiE-Temp. ist innerhalb der Fehlergrenze gleich der von F e2C (HÄGG) m it 
250 +  3°. N ach Erhitzen auf 600° zeigt es das Röntgendiagram m  von  Z em entit, F e3C. 
Die ehem. A nalyse des neuen Carbids g ibt nach m agnet. Trennung in X ylollsg. zur E n t
fernung von anhaftenden K W -stoffen u. freier K ohle 77,4%  F e u. 17,4%  C, entsprechend  
einom Atom verhältnis F e : C =  0,96, so daß die neue Phase als FeC  angesprochen werden  
kann. {J. Amer. chem. Soc. 7 2 .1 0 4 2 — 43. Febr. 1950. Tusla, Okla., Stanolind Oil and Gas 
Co., Res. Labor.) B. R e u t e r . 346

J . H . Baxendale und Philip  George, Gleichgewichte in  Lösungen von E isen[II)-Ionen  
und a .a '-D ip yrid y l. E s wird zunächst die D issoziationskonstante des Hydrochlorids der 
Base a.a'-D ipyridyl (I) gem essen. D azu wird eine 3 -IO-2 mol. I-Lsg. m it 0 ,14nH C l m ittels 
Glaselektrode titriert. D ie T itrationskurvo zeigt, daß bis zu pn 1,6 herunter nur ein Mol 
Säure aufgenom m en wird. N ach stöchiom etr. Zusatz von 1 Mol Säure zu 2  Mol I wird 
d a sp H dieser Lsg. bei verschied. Tempp. gem essen u. K a gegen T -1 aufgetragen. Der W ert 
K n =  4,334 (für T =  25° u. Ionenkonz. I  =  0,025) entspricht früher gefundenen (vgl. 
K r u m iio l z , N ature [London] 163. [1949.] 724). —  Das rote K om plexion F e(D ipyr)3++ 
wird in Stufen, gem äß: F e ++ - f  Dipyr=#= F e(D ip yr)++ (K ,) ; F el)ip y r++ 4- D ip y r ^ r  
F e(D ipyr)2++ (K s); F e(D ip yr)2++ - f  D i p y r ^ t  F e(D ipyr)3++ (K 3) gebildet. E s gelingt
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m it F e++-Ionen n icht w ie m it anderen K ationen (vgl. JÄGER u. D ijk , Z. anorg. Chem. 
227. [1936.] 273) die Mono- bzw. D ipyridylkom plexe zu isolieren. D ie K onz. anF e(D ipyr)3++ 
wird colorimetr. gem essen u. die G esam tdissoziationskonstante K jK 2K 3 =  K  an Hand  
der beobachteten D issoziationskonstanten KBeob nach der Beziehung K  =  KBeob (H +/K a) 3 
errechnet (konstant zu etw a 9 IO15 gefunden). Aus der Tem peraturabhängigkeit von K  
wird die Bildungswärm e von Fe(D ipyr)3++ zu zlH =  24,3' ±  1,3 kcal bestim m t. Für die 
Dissoziationskonstante K , wird bei konstanter FeSO,,-Konz. in einer Phthalatpufferlsg. 
bei abnehmender I-K onz. der W e rtK t =  1,64 ±  0,1 -IO4 bei 35° gefunden. A u sd en  W erten  
für 0° u. 17° wird an Hand des Temperaturkoeff. eine B ildungsw ärm efür das F e(D ipyr)1++- 
Ion von 7,5 ±  2 kcal gefunden. Der bei 49,2° gem essene W ert differiert in unerklärlicher 
W eise. D ie näherungsweiso Berechnung liefert für K 2 <  1 0 5 (35°) u. K 3 >  2 -IO7 (35°). 
Schließlich wird das UV-Absorptionsspektr. des Syst. unter Bedingungen gem essen, 
bei denen prakt. alle Baso als F e(D ipyr)++ vorliegt (pn  4 u. cFe++ =  1 ,6 -IO-2 mol. sowie 
cr =  1,24 •10_5m ol.). D ie zu d en Ion o n D ip y rH +— F e(D ipyr)++— Fe(D ipyr)3++ gehörenden 
ifa x im a  werden m it W ellenlängen u. mol. E xtinktionskoeffizienten angegeben. Der analoge 
F e+++-K om plcx ist fahlblau u. wird durch direkte O xydation des besprochenen erhalten; 
dagegen liefert die direkte Addition von  FeCl3 u. I nur eine braune Lsg. der Zus. FeCl3 • 
(Dipyridyl). (Trans. Faraday Soc. 4 6 .5 5 — 63. Jan. 1950. Leeds, Univ., Physical and Organ, 
Chem. Dop.) ’   H a l b e r .  346

Ludwig Fredcrlck Audrlelb and others, Inorganic synthescs. Vol. 3. New York: McGraw-Hil). 1950.
(241 S. m. Diagr.) $ 3,75.

C. Mineralogische und geologische Chemie.
N. N. Padurow, Über d ie Slrukturzelle von Chrysolilasbest. Faser- u. Pulveraufnahm en  

von Chrysotilasbest wurden m it H ilfe des vom  Vf. eingeführten affinen G itterkonstanten  
(vgl. C. 1950. II . 1914) indiziert u. ausgew ertet. Es ergab sich für den A sbest einwandfrei 
trikline Sym m etrie. D iese F eststellung gibt neue M öglichkeiten zum Verständnis dieses 
Minerals. Am  wahrscheinlichsten is t  der micellaro Bau reiner Fasern u. die Anordnung 
der K etten  in der Ebene (010). W egen der Pseudosym m etrie der Zelle sind verschied. 
Mikrozwillinge möglich. Das Faserdiagramm des Chrysotilasbestes w eist verschied. 
Störungen in seiner Struktur auf, die bes. längs der b-A chse bedeutend sind. In  diesem  
Sinne h at man bei dem Asbest ein eindim ensionales fehlgeordnetes K ristallgitter. (Acta  
crystallogr. [London] 3. 204— 08. Mai 1950. F ladungen, Bayern.) G o t t f r i e d .  373

A ugustin Lombard, D ie Anthrazitvorkomm en und ihre Lage im  Wallis, Schweiz. Das 
R honetal trennt zwei tekton. wohlunterscheidbare Zonen, näm lich die äußere oder herzyn. 
u. die innere oder penninische. In  beiden finden sich carbon. Linsen, die teilw eise in 
graphit. Lager übergehen. D ie stärkste Anthrazitanreicherung befindet sieh in der Nähe 
von Sitten  (Sion); nach N ordost u. Südw est wird der K ohlengeh. im m er geringer. Die 
enorme tekton. Beanspruchung des G ebietes m acht eine Verfolgung der geringfügigen 
Flöze, die eigentlich nur Linsen von einigen Dezim etern darstellen, recht schwierig. Die 
Aufschlüsse sind m eist auf die E inschnitte der Seitentäler beschränkt. Skizzen m it typ. 
Profilen ergänzen die Beschreibung; Förderungszahlen werden nicht angegeben. (Annales 
M ines 138. Nr. 3. 3— 16. 1949. Brüssel, U niv., Bureau des Mines.) Ze d l it z . 384

— , D ie  marokkanischen Lagerstätten. In  einem  m it einer K arte u. einer Förderungs- 
tabclle versehenen Bericht wird die V ielseitigkeit u. B edeutung der marokkan. Boden
schätze dargelegt, die im W elthandel zum  Teil eine w ichtige Rolle spielen, bes. aber im 
französ. Außenhandel. An erster Stelle  stehen die Phosphat-Lager, die 1908 entdeckt 
wurden; ihr Abbau stieg  bis 1948 auf über 2 */4 Mill. Tonnen u. soll bis 1952 auf 4 Mill. 
Tonnen gesteigert werden. —  D ie B lei-Z in k-V orkk . sind denen des Missouri-Mississipi- 
Gebietes gleichwertig; es handelt sich in Marokko um  prim ., m etam orphe u. Im präg
nationslager jurass. u. kretaz. K alke. Produktion 1948: 39000  Tonnen Blei, 36 0 0  Tonnen 
Zink, Steigerung auf das 3- bis 20fache vorgesehen. —  Dreiviertel der W elt-M angan- 
Erzeugung entstam m t 4 Lagerstätten, von denen eine in  Marokko liegt. Sie gliedert sich 
in eine Reiho von Einzelfundorten auf, die mineral, verschied., m etall. sehr schwankend  
zusam m engesetzt sind u. teilw eise verkehrsmäßig fa st unzugänglich liegen. D ie För
derungszahlen liegen für 1948 über 200000 Tonnen. —  A nthrazit m it 5% flüchtigen  
Bestandteilen u. 90% C findet sich in einem  Lager in 150 m  Teufe; sein Vorrat ist nicht 
groß, so daß ein weiter südlich gelegenes, schwerer zugängliches Lager in 450 m Teufo 
erschlossen werden soll. D ie beabsichtigte Förderung von 400000 Tonnen ist zur H älfte  
erreicht; 50%  der K ohle wird in Marokko verbraucht, der R est in Frankreich. —  Die 
Eisen-Förderung soll von  300000 auf 500000 Tonnen gesteigert werden; sie  beruht auf 
dem  Abbau oolith . u. ordoviz, Erze, über deren Gesam tvorrat Schätzungen angegeben
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worden. —  W eiterhin sind erwähnt: K upfer-, Kobalt-, A ntim on-V orkk., sow ie Asbest, 
Graphit, M olybdän, Z innstein, Wolfram, Salze, Erden  u. Erdöl. (Annales Mines 138. Nr. 4.
3— 18. 1949.) Z e d l i t z .  384

H erbert H oller, Zur Frage des Niederselzens der Miltcrbcrger Blei-Zink-Vererzung  
{Kreuzen). Erörterung der tekton. Verhältnisse des Pb-Zn-V ork. am  Nordabhang des 
Gebirgskammes Mitterberg-Meisternock in der K reuzen in K ärnten. (Berg- u. hüttenm änn. 
Mh. m ontan. Hochschule Leoben 9 5 . 89— 92. Mai 1950. K lagenfurt.) W ÜRZ. 384

W. L. Bragg Langworthy, Atomic Structurc of Minerals. New York: Cornell Univcrsity Press. (305 S.)
$ 3,75.

D. Organische Chemie.
D x. A llgem eine und theoretische organische Chemie.

W illiam  S. Johnson und W alter E . H einz, D ie Säure-kalalysierte Decarboxylierung  
von Zim tsäuren. 2. M itt. Über Decarboxylierung und Lacton-Enol-Tautom erie. (1. vgl.
C. 1 9 4 8 .1. 53.) Vff. untersuchen die K inetik  der Decarboxylierung von  Zim tsäure  (VI) 
u. 5 D erivv., näm lich ß-Phenylzim tsäure  (I, aus verd. A ., F . 161— 162°), ß-M ethylzim t- 
säure (II, aus PA e., F . 95—97°), ß-Ä lhylzim lsäure  (III, aus PA e., F . 44—46°), a-Melhyl- 
ß-phenylzim tsäure  (IV) (aus A ., F . 159—162°) u . a-M ethylzim tsäure (V) (aus A e .-P A e .,  
F. 82—83°). D arst. von  I—V vgl. J o h n s o n  u. G l e n n ,  J . Amer. chem . Soc. 71 . [1949.] 
1087. D ie Rkk. werden bei Tem pp. zw ischen 105 u. 115° in Lsgg. durchgeführt, die 
wechselnde M engen 48% ig. H Br, E ssigsäure u. W . enthalten, das gebildete C 0 2 wird volu- 
metr. bestim m t. N ach den Ergebnissen sind die Decarboxylierungen von  I—VI Rkk.
1. Ordnung, bei II, das in  6 verschied. Lsgg. untersucht wurde, zeigt sich ein starker 
Abfall der G eschw indigkeitskonstante m it sinkender H B r-K onz.; wegen der U ngenauig
keit der Tem peraturbest, können q u antitative  A ussagen jedoch nicht gem acht werden. 
Vff. deuten ihre Ergebnisse durch die A nnahm e, daß bei der durch Säuren katalysierten  
Decarboxylierung von  VI-Analogen prim. A ddition eines Protons in  a-Stellung zur Carb- 
oxylgruppe stattfind et. D abei bildet sich das /j-Carboniumion VII, das durch C 0 2- u. H +- 
Abspaltung in  das Endprod. übergeht. D ie  L eichtigkeit der Decarboxylierung m üßte  
dann m it zunehm end nucleophilem  Charakter des a-C-Atom s zu- n
nehmen. Vff. diskutieren unter diesen Voraussetzungen die theoret. +  |
Reihenfolge der R eaktionsgeschw indigkeiten für I—VI unter B e- C,H5— C—c—COOH 
rücksichtigung der Resonanz- u . polaren E igg., der H yperkonjugation * J, VJI
u. der stcr. E inflüsse von  a- u . /J-Substituenten. D ie  geforderten R egel
m äßigkeiten (z. B . I >  II, III >  VI, I >  IV) werden durch das E xperim ent bestätig t. 
Schließlich w eisen Vff. darauf hin , daß auch bei der D eacarboxylierung von  Itaconsäuren  
(vgl. F e r g u s o n ,  P e t e r s e n  u . S c h n e i d e r ,  J. Amer. ehem. Soc. 69. [1947.] 74), von  
Anthracen-9-carbonsäure (vgl. SCHENKEL, C. 1948. II . 1272) u . bei der MEEItW EIN-Rk. 
die interm ediäre Bldg. von  /3-Carboniumionen angenom m en werden kann. — 1.1-D i- 
phenylpropylen, F . 47 ,5—48°, aus IV in H B r-E ssigsäure bei 110°. (J . Amer. chem . 
Soc. 71. 2913—18. 1 6 /8 .1 9 4 9 . M adison, W isc., U niv. of W isconsin.) KRESSE. 400

A. Ss. Naum owa, Über binäre flüssige, Essigsäure enthaltende System e. 1. M itt. Elek
trische Leitfähigkeit des System s E ssigsäure-A n ilin . Zwecks K lärung des Verh. von  S y ste 
men m it einer stark assoziierten K om ponente bei gleichzeitigem  Zerfall der assoziierten  
Moll. u. der chem . Rk. der einfachen Moll, m it der zw eiten  K om ponente w ird die elektr. 
Leitfähigkeit des Syst. Essigsäure (I)-A nilin(II) bei 21 u. 50° untersucht. Der ca. 33 Mol.-%  
entsprechende K nick auf den L eitfähigkeitsisotherm en m acht die B ldg. von  C6H6N H 3- 
2CH3COOH (III) wahrscheinlich, dessen Ggw. die hohe L eitfäh igkeit bedingt. D as bei 
hoher Temp. entstehende A cetanilid  ist darauf von  geringfügigem  Einfluß. D ie  K urve  
des Temperaturkoeff. der L eitfäh igkeit geht ebenfalls bei 33 Mol-% II durch ein M axi
mum. E in  weiterer B ew eis für die B ldg. von  III sind die E xtrem punkte der K urven  für 
denTomperaturkooff. der V iscosität, V iscositätsisotherm en, Schm elzbarkeit, Tem peratur
koeff. der E lektroleitfähigkeit, Abweichung des Brechungsindex von  der A d ditiv itä t u . 
Dichte. S ie entsprechen oder nähern sich der Ordinate, die dem  V erhältnis der K om po
nenten 1 :2  entspricht. Der in  den Diagram m en deutliche Chem ism us spricht für eine  
starke chem . R k. zw ischen bas. II u . saurem  I unter B ldg einer stab ilen  exotherm en Ver
bindung. Daraus folgt, daß die I-D im eren beim  Verdünnen m it II leicht zerfallen u. die 
einfachen Moll, ohne besondere H em m ung m it II reagieren. D ie  A ssoziation is t  v o n  g e
ringem E infl. auf das Verh. des System s. Dieser besteht verm utlich darin, daß das M axi
mum der V iscositätsisotherm en m it steigender Tem p. gegen die weniger v iscose I ver
schoben wird u. nicht, w ie zu erwarten, gegen das stärker viscose  II. (TKypnaJi OGmetl 
Xhmhh [J . allg. Chem.] 19. (81.) 1216—21. Juli 1949. Tom sk, K irow -Polytechnikum , 
Labor, für physikal. Chemie.) LEBTAG. 400
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A. Ss. Naum owa, Elektrische Leitfähigkeit des System s E ssigsäu re-P yrid in . 2. M itt. 
(1. vgl. vorst. Ref.) D ie  bei 28 u. 50° untersuchten K urven der spezif. L eitfähigkeit des 
Syst. Essigsäure (I)-P yrid in  (II) zeigen einen stetigen  Verlauf m it einem  M axim um  bei 
ca. 83M ol-% I. D ie 2 M axima u. das M inimum des äußerst kom plizierten Diagram m s des 
Temperaturkoeff. der elektr. L eitfähigkeit entsprechen 3 stöchiom etr. Verhältnissen der 
K om ponenten. Aus der Unters, der elektr. Leitfähigkeit u . anderer Eigg. folgt m it Sicher
heit die B ldg. von  C6Ii3N • 4 C i Hl Oi u. 2CSII3N - ö C j l ß , ,  da der O rdinate der ersten Verb. 
die M axima der m eisten  E igg. entsprechen. D ie  von  S v e a r i n g e n ,  GARDNER u. ANDRE 
nachgewiesene Verb. 2C5H6N -3 C 2H40 2 erscheint auf dem  Schm elzdiagram m  nicht. Uber 
die E xistenz der Verbb. 3 C5H6N -2 C 2H40 2 u. C5H5N -C 2H 20 2 kann nichts B estim m tes  
ausgesagt werden. D ie  erste Verb. erscheint nur auf dem  Diagram m  des Tem p.-K oeffi- 
zienten, die zw eite ist therm. nachweisbar. Aus den Versuchsergebnissen kann gefolgert 
werden, daß der Dim erenzerfall von  I von  geringem  E infl. auf das Verh. des Syst. ist, da 
dieser Zerfall bei der M ischung von  II m it nicht überschüssiger I genügend intensiv ver
läuft u. die chem. Rk. der K om ponenten nicht stört. B ei ungenügenden II-M engen liegt 
I  in  großer Menge als Dim er vor, da der im  Säuregebiet liegende Teil der V iscositätskurve  
zur Zusam m ensctzungsacksc konvex ist. D ie  M axim um verschiebung auf den V iscositäts- 
kurven m it steigender Tem p. is t  ebenfalls außergewöhnlich u. zur weniger viscosen  I 
gerichtet. D ies kann dahin gedeutet worden, daß die M axim um verschiebung von  I u . nicht 
von  II beeinflußt wird, da die V iscosität der assoziierten Säure m it ansteigender Temp. 
weniger verändert wird. (HfypnaJi O öm eli Xiim hh [J . allg. Chem.] 19. (81.) 1222—27. 
Ju li 1949.) L e b t a g .  400

A. Ss. Naum owa, Elektrische Leitfähigkeit und Viscosität des System s E ssigsäure- 
Salpetersäure. 3. M itt. (2. vg l. vorst. R ef.) B ei 0  u . 25° werden die L eitfäh igkeit u. die 
V iscosität des Syst. H N 0 3 (I)-C H 3C 0 0 H  (II) untersucht. A us dem  M axim um  der V iscosi
tätsisotherm en u. dem  K urvenknick des Tem peraturkoeff. der L eitfähigkeit kann auf d ie  
Ggw. der exotherm en Verb. IIN 0 3-2 C 2H ß t  geschlossen werden. Auf den Isotherm en  
der spezif. Leitfähigkeit wird ihre Ggw. nicht angezeigt, weil sie  infolge der kom plizierten  
Struktur nur ein  schwacher E lek trolyt ist. E ine chem . Rk. wird auf den L eitfäh igkeits
isotherm en nur bei N ichtberücksichtigung des V iscositätseinflusses beobachtet. D ie ausge
zeichneten Diagram m punkte der red. E lektroleitfähigkeiten u. ihre Differenzen liegen im 
Gebiet des höheren I-G eh. u . entsprechen keiner der zu verm utenden Verbindungen. D iese  
m öglicherweise scheinbare Unstim m igkeit kann bei Berücksichtigung des Zerfalls des asso
ziierten dimeren Mol. II verschwinden. Infolge der geringen Differenz in  der Stärke der 
Säuren ist der Zerfall bei der Verdünnung v o n  I nicht genügend in tensiv . B ei jedem  
V erhältnis der K om ponenten ist dim eres II zugegen. D ies wird durch die konkave Form  
der V iscositätsisotherm en bestätigt. E in  merklicher Zerfall von  dim erem  II tr itt nur in 
verd. Lsg. ein, in  welcher die zerfallenen Moll, genügende M engen Reaktionsprodd. m it 
I liefern. D ies zeigt sich in  den K urven der korrigierten L eitfäh igkeit (K nick) u. in  der 
Differenz von  zw ei korrigierten L eitfäh igkeiten  (M aximum). W erden bei der Berechnung 
des Geh. an II auch die dim eren Moll, berücksichtigt, so entsprechen die ausgezeichneten  
Diagram m punkte mehr oder weniger der Verb. HNOs ■ C3I I ß 3. (IKypnaJi Oömeii 
X m iiiii [J . allg. Chem.] 19. (81.) 1 2 2 8 - 3 5 .  Juli 1949.) L e b t a g ,  400

J. H . Merz und W . A. W aters, D ie O xydation aromatischer Verbindungen durch freie  
H ydroxylrad ika le. D ie  früher (J . chem . Soc. [London] Suppl. Issu e  1949. Nr. 1 S. 15) 
untersuchte O xydation aliphat. Verbb. durch freie H ydroxylradikale, aus H 20 2 in  sauren 
F o S 0 4-Lsgg. gebildet, wird auf arom at. Verbb. ausgedehnt. E s  werden freie Arylradikale 
gebildet, ein K ettenm echanism us tr itt nicht auf. Freie Phenylradikalo reagieren nicht 
m it W ., dim erisieren aber teilw eise zu D iphenyl, ein  weiterer Teil g ibt m it H ydroxyl- 
radikalen Phenol. Toluol g ibt D ibenzyl, Benzaldehyd u. K resol. Benzoesäure, Benzam id, 
Nitrobenzol u . Chlorbenzol geben orthosubstitu ierte P henole u. w eitere O xydationsprodd., 
aber keine D iaryle. D ie  w eitere O xydation der P henole ist für die k inet. U nters, zu kom 
pliziert, da die O xydationsprodd. C atecholabköm m linge enthalten, die F e(III)-S alzc  
reduzieren. Phenole wiederum  verzögern die O xydation anderer Verbb. durch freie Radi
kale. D ie  Folgerungen, die sich aus diesen Eigg. hinsichtlich der chem . R eak tiv itä t freier 
Phenylradikale ergeben, -werden erörtert. (J . chem . Soc. [London] 1949. 2427—33. Okt. 
Oxford, D yson  Perrins Labor.) SCHÜTZA. 400

Alexander Schönberg, Nazin Latif, Radwan M oubasher und W illiam  Ibrahim  Awad,
Photochemische Beaktionen. 15. M itt. o) Photopolym erisation von Cum arinen und verwandten 
Substanzen; b) Pholoadditions- und Photoreduktionsprozesse von aromatischen Ketonen. 
(14. vgl. C. 1 9 5 0 .1 . 1339.) 3-Phenylcum arin  b ildet im  Sonnenlicht leicht ein  Photodim e- 
res, das dem des Cumarins analog ist. D ie  Prodd. m üssen dem nach Cyclobutanderivv. 
sein. W eiterhin erhielten Vff. Photodim ere v o n  3-Phenylisocum arin  u . B enzylidenphlhalid.
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Alle diese Prodd. bilden beim  Erhitzen die Monomeren zurück. Vff. ließen 2.7-D im elhyl- 
phenanthrachinon m it Slilben, Phenanthrachinon  m it 1 .2-D i-4 '-pyridylä lliy len , 3 .4-D i- 
phenyl- u. 3-Phenylisocum arin  u . m it 1.3-Diphenylisochromen  reagieren. E s wurden farb
lose oder fast farblose Additionsprodd. erhalten, die zum Teil beim  E rhitzen die Ausgangs
stoffe zurückbildeten. Phenanthrachinonm onoxim  reagiert m it arom at. A ldehyden  
beim  B elichten  zu Prodd., die beim  Erhitzen 2-Arylphenanthrooxazole  liefern. o-Dibenzoyl- 
benzol in Isopropylalkohol ergab ein Photoprod., das beim  Erhitzen 1.3-D iphenylisobenzo- 
furan  lieferte. Phenanlhrachinonmonoxim  oder -im in  in  Isopropyl- 0  0  o
alkohol bilden durch Photored. Diphcnanthrooxazin. Im  Zusam- ....................
menhang m it der K onst. des Photoreduktionsprod. von  Trikelo-  ̂ / c ~ c\  / c \
indan wird die Struktur der von  Ga b r ie l  u . L e u p o l d  (Ber. c'»n <\ _ c f  c,h 4 
dtsch. chem . Ges. 31. [1898.] 1159) durch Einw. von  A lkalihydrogen- - - ¿ C
peroxyd  auf d a syio\ette>B isindan-1.3-dionyl erhaltenengeiben Verb. ••
richtig gestellt. D ie  nebenst. Formel steht m it der Farbe u . den 
Rkk. der Verb. in Übereinstim m ung. (J . chem . Soc. [London] 1950. 374—79. Jan. Cairo, 
Abbassia, Fouad I U n iv ., F ac. of Science.) E. JAHN. 400

F. T. Farm er, Gabriel Stein und Joseph W eiss, Chemische Wirkungen von ionisieren
den Strahlen a u f wässerige Lösungen. 1. M itt. Einführende Bemerkungen und Beschreibung 
der Bestrahlungsanordnungen. (Vgl. auch STEIN u. WEISS, C. 1949. II . 634, 1279.) Es  
wird die Theorie der Bldg. von  freien R adikalen durch die E inw. von  ionisierenden  
Strahlen diskutiert (WEISS, C. 1945. I I .  1702). D ie  Verss. ergeben Reaktionsprodd., 
die denen in  biol. R kk. analog sind. V ff. w eisen darauf hin, daß die U nterss. die 
Wrkg. der freien R adikale auf andere Moll, in  Abw esenheit von  ev tl. störend wirkenden  
Reagenzien festzustellen  erlauben. D ie  experim entellen Anordnungen für das A rbeiten  
mit R öntgen-, y-, N eutronen- u . a -Strahlen werden beschrieben. Sie gesta tten  die An- 
wendung einer hohen Strahlendosis, die nötig ist, um  R kk. meßbarer Größenordnung zu 
erhalten. (J . chem . Soc. [London] 1949. 3241—45. D ez. Newrcastle-on-T yne, Durham  
Univ., K ing's Coll., R adium  Dep., R oyal V ictoria Infirm ary.) E . JAHN. 400

Gabriel Stein und Joseph W eiss, Chemische Wirkungen von ionisierenden Strahlen auf 
wässerigeLösungen. 2 .M itt. D ieB ildungvon freien  Radikalen. D ieW irkungvon Rönlgcnstrahlen 
auf Benzol und Benzoesäure. (1. v g l.v o rst. R ef.). B ei B estrahlung einer gesätt. Lsg. v o n  Bzl. 
in W. erhielten Vff. / / 2, Phenol, B iph en yl u. Spuren von  T riphenyl, wodurch die Entstehung  
von freien Radikalen einschließlich einer interm ediären B ldg. v o n  H -A tom en u . OH- 
Radikalen durch ionisierende Strahlungseimv. bestätig t wurde. D ie  R k . wurde in 0 2- 
u. in H 2-Atm osphäre untersucht. D ie  Strahlendosis betrug bei allen E xperim enten  
3500 r/Min. «s 3300 E. U./M in. (E .U . =  Energieeinheit v o n  GRAY u. R e a d , B rit. J. 
Radiol. 13. [1940.] 371). Verss. im  Vakuum  ergaben, daß die Phenolausbeute im  allg. 
vom  pH unabhängig ist, nur bei sehr hohen pH-W erten nim m t sie  etw as zu. Ggw. von H 2 
jedoch ergibt ein Minimum im  G ebiet von  ph — 7. B eim  Arbeiten unter L uft ergaben 
die Verss. unter sonst gleichen Bedingungen zunächst eine ca. 5 mal höhere P henolausbeute  
als im  Vakuum , nach ungefähr 20 Min. Bestrahlung ste igt der Phenolgeh. m it zunehm en
der Einstrahlungsdauer jedoch langsam er an. Vff. deuten dies als Folge des Verbrauchs 
des anfänglich vorhandenen gelösten  0 2, der wiederum  nur langsam  aus der L uft nach- 
geliefcrt werden kann. E s wird angenom m en, daß die anfänglich hohen Phenolausbeuten  
das Ergebnis von  R kk. m it mol. 0 2 sind. Der pH-W ert beeinflußt in  Ggw. von  L uft im  
extrem sauren oder bas. Gebiet die Phenolausbeute.
Von der Benzolkonz, ist der Phenolgeh. nicht 
wesentlich abhängig. D ie  B est. von D iphenyl er
folgte nur bei relativ hohen Strahlungsdosen. D ie  
Tatsache, daß in  einer H 2-Atm osphärc der Phenol
geh. abnim m t, läßt den R eaktionsvorgang H 2 +
OH H 20  +  H m öglich erscheinen. D ie  quanti
tativen  Ergebnisse deuten Vff. durch die Annahm e, 
daß der prim. R k. H 20  ->■ H +  OH ein Angriff 
auf das Mol. folgt nach nebenst. Form el. A ls 
Folge-Rkk. werden diskutiert: C6H5 +  OH
« A O H ;  C8H6 +  H - v C 6H6; 2C ,H 5 CeH5.C6H5; ^
AusBenzoesäurelsg., die in  Abwesenheit von 0 2 bestrahlt wurde, isolierten Vff. p -H ydroxy- 
benzoesäure u. Salizylsäure, außerdem  geringe M engen v o n  Phenol u. D iphenyl, die 
verm utlich durch Deearboxierung entstanden sind. (J . chem. Soc. [London] 1 9 4 9 .3 2 4 5  
bis 3254. D ez.) E . JAHN. 400

Gabriel Stein und Joseph W eiss, Chemische Wirkungen von ionisierenden Strahlen  
auf w ässerige Lösungen. 3. M itt. D ie Wirkung von Neutronen und a-Teilchen a u f Benzol. 
(2. vgl. vorst. Ref.) D ie  Verss. wurden m it einer gem ischten N eutronen-y-Strahlung aus
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R a -B e  u . m it a-Strahlung, erzeugt aus Radon, durchgeführt. Außer den Reaktionsprodd., 
die bei Einw. von  R öntgenstrahlen isoliert wurden, erhielten Vff. noch Polyphenole u. 
einen aliphat. D ialdehyd (oder eine M ischung von  D ialdehyden) m it 6 C-Atomcn, der 
durch öffn en  des Benzolringes entstanden ist. Da N eutronen u. a-Teitchen eine größere 
Ionendichte als R öntgen- u . y-Strahlen erzeugen u. som it der A bstand zwischen gleichen  
Radikalen abnim m t, sind die Rkk. H  +  H  -► H 2 u . OH +  OH H 20  +  0 ;  2 0  =  0 2 
leichter m öglich, während bei harten R öntgen- u. y-Strahlen die R ekom binations-R k. 
H -f- OH -+• H 20  vorherrscht (WEISS, C. 1945. I I . 1702 u. B rit. J. Radiol. 1947, Suppl. 1). 
In  Ggw. eines Akzeptors, der in H 20  gelöst ist, b esteh t bei N eutronen oder a-T eilchen  
die M öglichkeit einer m ultiplen W rkg, der R adikale auf ein u. dasselbe Akzeptorm olekül. 
Vff. nehm en an, daß das aus B zl. gebildete Phenol unter dem  E infl. der Strahlung zum  
Akzeptor wird u. bei weiterem  Angriff P olyphenole erzeugt. E in Angriff auf das schließ
lich erzeugte Brenzcalechin bewirkt Öffnung des Benzolringes. A uch bei Verss. m it B enzoe
säure in verd. w ss. Lsg. wurde A ldehydbldg. nachgewiesen. (J . chem . Soe. [London] 1949. 
3254—56. Dez.) E. JAHN. 4400

Gabriel Stein und Joseph W eiss, Chemische Wirkungen von ionisierenden Strahlen  
a u f wässerige Lösungen. 4. M itt. D icW irkung vonRöntgenslrahlen a u f einigeAm inosäuren. 
(3. vgl. vorst. R ef.; vg l. auch S t e i n  u . W EISS, C. 1949. I I .  1279.) D ie  Verbb. Glycin, 
A lanin  u . Serin  wurden in  wss. Lsg. in  Ggw. von  0 2, im  Vakuum , in  H 2-Atm osphäre, 
bei verschied. p B-W erten u . verschied. K onzz. untersucht. D ie  Bestrahlung erfolgte m it 
D osen von  1 0 6—1 0 ° r. B ei ailen untersuchten Säuren wurde N H S u. H t  nachgewiesen. 
G lycin ergab sehr kleine M engen Form aldehyd, A lanin sehr kleine M engen Acetaldehyd  u. 
Serin relativ größere A usbeuten an  G lykolaldehyd  u . G lyoxal. E s wird verm utet, daß 
G lyoxal das Ergebnis der W rkg. von  R öntgenstrahlen auf den vorher gebildeten G lykol
aldehyd ist. K etosäuren konnten nicht isoliert werden. B ei Abnahm e der tota len  Strah
lungsdosis ste igt die N H 3-A usbeute. Vff. verm uten, daß m indestens 2 Akzeptoren für die  
verfügbaren Radikale vorhanden sind: eine Am inosäure u. ein  Prod. der prim . R eaktion. 
L etzteres reichert sich langsam  an, schw ächt jedoch den Angriff auf die A m inosäure. D ie  
B eobachtungen den H 3-Geh. betreffend, bestätigen diese A nnahm e. D ie  konzentrationsab
hängigen Verss. ergaben ein langsam es Anwachsen des N H 3-Geh. m it der K onz., während  
die H 2-A usbeute nicht merklich ansteigt, sobald ein M axim alwert bei m ittleren K onzz. 
erreicht ist. D ies w ird gedeutet als Folge v o n  direkten Stößen hei höheren K onzz., die 
eine hydrolyt. Rk. hervorrufen können, weiche N H 3, aber keinen H 2 ergibt. D ie  p H-Ab- 
hängigkeit ergibt für H 2 ein M aximum im  stark sauren sow ie ein kleineres M axim um  im  
schw ach bas. Gebiet. Für N H 3 liegen die M axima bei pH ~ 3  u. ~  9. D ies wird m it der 
E ig. der Am inosäuren, in  3 verschied, ion. Form en vorzuliegen, erklärt. D as Minimum der 
N H 3-A usbeute fä llt m it dem  isoelektr. P unk t der Am inosäure zusam m en, bei dem  die 
Zwitterion-Form  vorherrscht. D ie beiden M axim a fallen m it den pn-W erten ungefähr  
zusam m en, bei denen die K onz, des Z w itterions gleich der K onz, der K ationen- bzw. der 
Anionenform  ist. Verss. im  Vakuum , in Ggw. v o n  L uft oder in  H 2-Atm osphäre, lieferten  
gleiche N H 3-A usbeute. Jedoch zeigte  sich beim  A ldehydgeh. eine A bhängigkeit. Für 
G lycin liegen die A usbeuten: L uft >  Vakuum  >  H 2. Vff. erklären dies m it der An
nahm e, daß außer den O H -R adikalen auch H -A tom e den Akzeptor angreifen u. beide  
N H 3-B ldg. herbeiführen. D as 2. Prod. is t  ein  A ldehyd, w enn ein  O H -R adikai angreift 
(oder H 0 2 in  Ggw. von  0 2), es erfolgt jedoch keine A ldehydbldg., w enn H -A tom e ein
wirken. Bei der Unters, an  Serin wurde eine A bhängigkeit d e sN H 3-G eli. von  der um geben
den Atm osphäre festgestellt. D ie  A usbeute nim m t zu in  der R eihenfolge: L uft <  Vakuum  
<  H„. In  L uft wird D ialdehyd gebildet, während im  Vakuum  oder in  H 2-Atm osphäre  
M onoaldehyd vorherrscht. Daraus ergibt sich, daß der M onoaldehyd leicht von  den in 
Ggw. von  0 2 gebildeten Radikalen angegriffen werden kann, daß jedoch in  H 2-Atm osphäre  
die H -A tom e vorzugsw eise zu Desam inierung führen. (J . ehem . Soc. [London] 1949. 
3256—63. Dez.) E. JAHN. 400

M. I. Batujew , Freguenzmodulalionslheoric der Wasserstoffbindung. B ei der H -Bindung 
überlagern sieh die zw ischenatom aren O H -V aienzbindungsschw ingungen (I) (Frequenz
bereich 2000—4200 c m -1) m it denen der zwischem nol. H -B indung (II) (— 200 c m -1). 
Der große Frequenzunterschied von  I u . II u . die period. E inw . von  II auf I begünstigt 
eine Frequenzm odulation, auf die Vf. die gegenüber den O H-Frequenzen m onom erer1 
Moli, erhöhte Frequenz sek. u . tert. A lkohole, bei denen die H -B indung nach den bisheri
gen Vorstellungen zu einer Frequenz-Erniedrigung  führen m üßte, zurückführt u. dies 
für tert. B u ty l-  u . A m yl-, sow ie für Isoam ylalkohol näher darlegt, deren frequenzmodu- 
lierte N ebenfrequenzen im  alkai. u . sauren Gebiet den am photeren Charakter dieser VerbbT' 
begründen. O K ypnaa d>H3imecKoii X hm hh [J . physik . Chem.] 23 . 1399—1404. Dez. 
1949. M oskau, Inst, für organ. Chemie der Akad. der W iss. der U dSSR .)

A m b e r g e r .  400
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M. I. B atujew , E ine optische Untersuchung chemisch verschiedener H ydroxylgruppen  
und eine Bestim m ung der Potentialschwelle des Protonenübergangs in  den System en
O -H • ■ ■0. (Vgl. vorst. Ref.) In  früheren A rbeiten (C. 1948. I I . 1259) war für die Frequenz  
des O H -Ions (I) 4200, für die der O H-Bindung in  der A m eisensäure  (II) 3563 u. für die 
des O H -Radikals (III) ca. 3480 cm -1 gefunden worden. V f. berechnet in vorliegender Arbeit 
für I aus dem  HABER-BORNsehen Kreisprozeß 145 kcal/M ol, während für II ROSSINI 
(Bur. Standard J. R es. 6. [1931.] 1) 110 u. DWYER u. Ol d e n b u r g  (J . chem . Phy- 
sics 12. [1944.] 351) für III 100 kcal/M ol angeben. A us diesen 3 W ertepaaren gew innt 
Vf. eine graph. E xtrapolationskurve m it Av (cm -1) als A bszisse u. der B indungsenergie E  
als Ordinate u. hierm it sow ie m it den nach B a d g e r  (J . chem . P hysics 3 . [1935.] 710) 
berechneten zwischenatom aren A bständen u. m it der Form el von  MORSE eine graph. 
Abschätzung der Potentialschw elle für den Übergang eines Protons von  „seinem “ O-Atom  
zu einem anderen, die für den Ringdim er der Am eisensäure 23 kcal/M ol beträgt, nur 
bei der OH-Gruppe der fl. Am eisensäure auf 7,4 kcal/M ol sinkt u. dam it einen vergleich
baren W ert m it der H -Bindungsonergie liefert. (JKypnaji <I>ii3H'iecK0ii Xhm hh [J . 
physik. Chem.] 23 . 1405—09. D ez. 1949.) A m b e r q e r . 400

B . A . P jatnitzk i, D er Tem peratureinfluß auf die Phosphoreszenz der Plilhal- und 
Benzoesäure. Vf. gibt die A bklingkonstante a für die Phthalsäure  (I) u . Benzoesäure (II) im  
Intervall 90—2 6 6 °K  graph., tabellar. u . analyt. in  der Form a =  jr +  q0-exp  (—E /k T )an  
mit q0 =  4,55; E /k  =  524,6, E  =  0,045 eV (I) u . q0 =  37,84; E /k  =  1235, E  =  0,100 eV  
(II). a wird für I im Intervall 90 —111° K  prakt. konstant (1,01); für II im  Intervall 
90—165 (0,48). E s zeigt sich, daß die Abklingenergie E  bei der I zweimal geringer als bei 
II, d .h . um gekehrt proportional der Zahl der Carboxylgruppen im  Benzolring ist. (flOKJia- 
äbi ARageMHii HayK GGCP [Ber. A kad. W iss. U dSSR ] [N . S.] 68. 2 8 1 - 8 4 .  11/9. 1949. 
Gorki, T schkalcw -B auingenieur-Inst.) A m b e r g e r . 400

F. G. Baddar und S. Sugden, D ie magnetische Susceptib ililä t einiger organischer Ver
bindungen. 3. M itt. Der A n teil der N ilrogruppe an der magnetischen Susceptibililät alipha
tischer und arom atischer Nitroverbindungen. (2. vgl. C. 1950. II . 984.) D ie m agnet. Suscep- 
tibilität Xmoi der folgenden Substanzen, gelöst in  B zl., A ceton  oder Ä thylacetat, wurde ge
messen. D ie Differenz gegenüber dem Xmoi des zugrundeliegenden K W -stoffes ergibt '/mo\ 
derNitrogruppe(zIxmoi). B ei N itrobenzol, o-, m-, p -N itroto luo l,o -, m-, p-N itroanilin , N itro 
methan, 2-Nitropropan, Tetranitrom ethan betragen dio djjmol-Werte in der angegebenen  
Reihenfolge: 6,99, 6,45, 6,88, 6,23, 6 ,05, 6,59, 4 ,45, 5 ,1, 6,37 u. 6 ,7 5 -IO-6 . D ie höchsten  
W erte werden für m -substituierte N itroverbb. gefunden, während p-N itroanilin u. N itro
methan unerwartet niedrige W erte ergeben. D ie Ergebnisse werden an H and einiger 
Strukturformeln diskutiert. (J . chem . Soc. [London] 1950. 308—11. Jan. London, U niv. 
Coll., Sir W illiam  R am say and R alph Förster Laborr.) W. ALBRECHT. 400

Marion M aolean D avis, D ie Dissoziationskonslante von D im ethylanilinhydrochlorid in 
Chloroform. Gegen die Auffassung von Mo e d e  u .  Cü RRAN, wonach die D issoziations
konstante von  Dim elhylanilinhydrochlorid  (I) m it abnehm ender K onz, w ächst (vgl.
C. 1 9 5 0 .1. 690), führt Vf. einige Argum ente für die Annahm e an, daß I nicht in Ionen, 
sondern in C8H n N  u. HCl (zu weniger als 0,6% ) dissoziiert ist u. daß das undissoziierte  
Salz in Form  von Ionenpaaren, die durch W asserstoffbrücken verbunden sind, existiert. 
(J. Amer. chem. Soc. 71. 3544— 46. Okt. 1949. W ashington, N at. Bur. of Standards.)

K ir s c h s t e in . 400
D. J . Casimir und L. E. Lyons, Polarographische Reduktion einiger heterocyclischer 

Moleküle. 1. M itt. D ie Reduktion der Cinchoninsäure. D as Verh. der Cinchoninsäure (Chino- 
lin-4-carbonsäure) (I) an der Hg-Tropfelektrode wurde in Pufferlsgg. im  pn-Bereioh 1— 13 
bei 25° untersucht. D ie M axima wurden m it H ilfe von Gelatine unterdrückt. B ei pn -Wer- 
ten von 1— 8 tr itt nur eine Stufe auf; im pn-Bereioh 8— 11 erhält man zwei halb so großo 
Stufen; bei noch höheren pH-W erten erscheint wieder nur eine Stufe. An den K urven  
m it Einzolstufen sind kleine Vorstufen zu beobachten. Mit steigendem  pn-W crt wird die 
Red. schwieriger u. die S tu fe in negativer R ichtung verschoben. D ie einstufige Red. ver
läuft unter Beteiligung von zw ei Elektronen, die beiden Toilvorgänge bei der Doppelstufo  
entsprechen der Rk. von je einem  Elektron. Der Diffusionskoeff. von I erreehnote sich  
zu 0,88 ( ±  0 ,0 4 )-IO-5  cm 2/sec -1. D ie M öglichkeiten des Reaktionsm echanism us werden  
diskutiert. Dio polarograph. B est. von I wird am  zweckm äßigsten in saurer Lsg. (ph <( 3) 
vorgenommen. (J. chem. Soc. [London] 1950 .783— 86. März. Sydney, U niv.) F o r c h e .  400

J. H. Sim ons und R . D. Dunlap, D ie Eigenschaften von n-Pentforan und dessen Ge
mischen m it n-Pentan. n-Pentforan  (n-Perfluorpentan) (I), C5Fjj, K p. 29,4°; E. — 125,49°; 
Molvol. bei 20° 177,8 cm 3; freies Molvol. (aus Schallgeschwindigkeit) 1,45 cm 3; D.n  
1 ,0 1 5 9 + 3 ,3 7 5 -10-3 (2 9 3 ,1 6 —  T) —  6 ,3 7 4 -IO-6  (2 9 3 ,1 6 —  T )2; Gasgleichung: PV  (1 +  
0,041 P) =  RT; Dam pfdruckgleichung: log10 P  =  — 2108,0 /T —  4,9814 log T +  22,2092;
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A Ev  bei 27» =  6080 cal; A Ev /V  bei 27° =  1390 at; ( ¿ ¡ f / ^ )  bei 27» =  1340 at; E lek
tronenpolarisierbarkeit 10,94 A»; nD20 1,245; DE. 1,08; Schallgeschwindigkeit bei 20° 
471 m /sek; adiabat. K om pressibilität (aus Schallgeschwindigkeit) 2,79 -10"1» cm 2/dyn. —  
n-Pentan  (II), C6H 12, K p. 36,22»; E. — 129,53“; Molvol. bei 20° 115,3 cm 3; freies Molvol. 
(aus Schallgeschwindigkeit) 0,75 cm 3; D.n 0 ,6 2 6 2 4 + 0 ,9 4 6 7  -IO-3  (293,16 —  T) —  0,4495 • 
10_ » (293,16 —  T )2; Gasgleichung: PV  (1 +  0,066 P) =  RT; Dam pfdruckgloichung: 
lo g 10P  =  — 2312,8/T  —  10,18859 log T +  0,005000 T +  8 ,7 5 -IO -2 (260 —  T )2 +
34,18793; A E v  bei 27» =  5970 cal; A Ev /V  bei 27» =  2120 at; ( ^ / ^ )  bei 27» =  1660 at;
Elektronenpolarisierbarkoit 10,00 A»; nD20 1,35 748; DE. 1,83; Schallgeschwindigkeit bei 
20° 1052m /sek.; adiabat. K om pressibilität (ausSchallgeschw indigkeit) 1 ,4 5 .1 0 -1 »cm 2/dyn. 
—  Trotz der ähnlichen physikal. Eigg. von I u. II zeigen dio fl. Gemische außerordentlich  
starke Abweichungen vom  RAOULTschen Gesetz, die sich n icht m it den Voraussagen  
aus den bestehenden Theorien für Lsgg. unpolarer Stoffe in E inklang bringen lassen. 
Zur Beseitigung der U nstim m igkeiten wird eine Theorie entw ickelt, die auf der Annahm e 
eines zahnradartigen Ineinandergreifens der Moll, basiert. D iese die gegenseitige Näherung 
fördernde Durchdringung ist bei Fluorkohlenstoffm oll, v iel geringer als bei K W -stoffm oll. 
u. bei F luorkohlenstoff-K W -stoff-Paaren ebenso gering oder noch schwächer als bei reinen 
Fluorkohlenstoffen. D ie Ergebnisse von M essungen des F l.-D am pf-G leichgew ichtes sind 
grapb. u. tabellar. wiedergegeben. Das bei 19,2» sd. Azeotrop enthält 0 ,53M ol.-%  I. Die 
Löslichkeit von II in I ist ca. doppelt so groß w ie die L öslichkeit von I in II. Beim  Ver
m ischen von I u. II tr itt eine Volum en Vermehrung ein, die bei einem  Geh. von  46,5 Mol.-% I 
am größten ist u. bei 20,16» 3,5% , bei — 7,5° 3,2%  beträgt. B ei den genannten Tempp. 
ergibt sich das Endvol. in Abhängigkeit von der I-K onz. n aus den Gleichungen V 20 I# =  
86,61 n —  21,60 n 2 +  115,7 bzw. V_7,5 =  75,90 n —  18,52 n 2—  110,5. (J. ehem. Physics 
18. 335— 46. März 1950. Pennsylvania S ta te  Coll., F luorine Laborr.) FORCHE. 400 

Cécile Stora, Über die rautenförmige S truktur der Jodide des P a lm iloyl- und Stcaroyl- 
cholins. 1. M itt. D ie K enntnis der Struktur der H alogenide der Cholinester, die in wss. 
Lsg. A ssoziate m it Cholesterin bilden, kann zum Verständnis ihres Verh. bei der Bldg. von 
K om plexen m it Lipoidcharakter in lebenden Stoffen beitragen. —  D ie Arbeit um faßt 
opt. u. röntgenom etr. Bestim m ungen der beiden krist. Verbb. ; beide Jodide fallen durch 
langsam e K ühlung aus A. in großen, ebenen, sehr dünnen B lättchen aus, Stirnfläche 
(0 0 1), deren W achstum  (1 0 0) in einem W inkel von 5 2 ,5 + 1 ,5 °  vor sich geht. Aus der 
Neigung der opt. Achse zur Flächennorm alen u. der der großen Achse des Indicescllipsoids 
wird der Neigungswinkel der opt. Achsen zu 2 V =  2 [90° — ( o—  o)] =  5 6 + 2 ,5 °  berechnet; 
direkte Messung im App. von DUEET ergibt den W ert 2 V  =  5 7 ± 2 ° . D ie Überein
stim m ung der opt. Ergebnisse am  Palm iloylcholin- (I) u. Stearoylcholinjodid  (II) läß t den 
Schluß zu, daß beide triklinen Verbb. wahrscheinlich die gleiche Struktur besitzen, wobei 
die langen Fettsäureketten nach Indicesellipsoiden orientiert sein m üssen (Abb.). —  Die 
röntgenometr. B est., P a t t e r s o n -  u. FOURIER-Projektionen, beweisen den Ionen- u. 
M olekularcharakter der K ristalle u. führen zur Aufstellung eines Strukturm odells (Abb.) 
für I u. II: D ieses um faßt a) eine doppelte Ionenschicht, die aus zwei ebenen N etzen  
(damiers) von J  u. N , parallel zur F läche x  O y , aufgebaut ist. E in E lem ent A B C D 
des N etzes um faßt das J-A tom  eines Gitters u. dio J-A tom e der 3 angrenzenden Gitter; 
das N -A tom  lieg t auf dem Schnittpunkt der D iagonalen A D u. B C. D ie Entfernungen  
J— N  sind von A u. B nicht gleich (A— N  =  4,72 Â, B — N  =  4,80 A). D ie Entfernung  
des J  in einem  N etz  vom  N  im  anderen beträgt 4,3— 4,43 A. b) D as Modell zeigt beider
seits der doppelten Ionenschicht eine M olekularschicht, die aus den R esten C holin -F ett
säure der I- u. II-Moll. besteht. D ie mol. Anordnung ist für I u. II gleich; infolge der Starr
heit der Doppelschicht weisen die Elektrovalenzen der beiden Jodide die gleichen Para
m eter a, b u. y  auf, nur die K onstanten  a, ß  u. c ändern sich m it der K ettenlänge. —  Der 
W inkel der F ettsäurekette m it seinem  Cholinrest verleiht dem  G itter den triklinen Cha
rakter. D ie lange K ette  erstreckt sich über 3 E lem entargitter, ausgehend vom  N-Atom . 
D ie W inkel X, p., v, die sie m it den Achsen O x, O y , O z bilden, können aus den PATTER
SON- u. FOURIER-Projektionen berechnet werden; sie  betragen im  M ittel für I — 50», 
— 42,5 u. 67,5»; für II — 53, — 50 u. 67,5». D ie lange K ette  ragt aus der F läche x  O y  in 
einem W inkel von 24» fü r l u. unter einem  solchen v o n 2 5 ° für II heraus u. durchstößt die 
Fläche x  O z an einem  P unkt, dessen K oordinaten nach den beiden Meßverff. etwas verschied, 
sind.—  Es ist möglich, daß die M olekularschicht um 3— 5» gegen die F läche R S T  u. das leicht 
gedrehte N-Tetraeder geneigt ist. (Bull. Soc. chim. France, Mém. [5] 16.867— 74. N ov./D ez. 
1949. Sorbonne, Labor, des Chimie C, Service de radiocristallographie.) ROTTER. 400

C. Stora, Über die rautenförviige Struktur des Slearoylcholinbrom ids. (Vgl. vorst. Ref.) 
Die Struktur des Stearoylcholinbromids (I), das m it dem  Jodid  (II) n icht isomorph ist;
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wird durch einfachen Vgl. der Projektionen x  0  z u. 0  y  z nach P a t t e r s o n  m it den 
entsprechenden des II festgestellt. Der Strukturtyp von I ist m it dem von II identisch. 
Auch hier zeigt sich a) eine doppelte E lektrovalcnzschicht Br— N, die parallel zur F läche  
x 0  y  ist u. b) beiderseits dieser Ionenschicht eine Molekularschicht,- die vom  Cholinstcarat 
gebildet wird. —  Da der W inkel x  0  y  sehr wenig von 90° abw eicht, sind die beiden  
Diagonalen des E lem entargitters A B C D gleich u. ergeben eine Entfernung für Br— N  
von 4,0 A ; die Entfernung von Br des einen Gitters zu N  des anderen beträgt nur 3 ,76  A, 
ist also etw as geringer als bei II. D ie D iagonalflächen der N etze  (damiers) bilden m it 
der Achse 0  y  einen W inkel von  38° 40'. D ie Abstände Br— Br sind für A B  =  7,22 A  
u. für A C =  5,77 Ä. b) D ie M olekularschicht, in der die Fettsäurekotten eine analoge  
Anordnung w ie bei II zeigen, ist m ehr gegen die F läche x 0  y  geneigt, m it der sie  einen  
Winkel von 27» 40' bzw. 27» 20' bildet. D ie W inkel der langen K ette  m it den Achsen O x, 
O y, O z betragen X — 57» 10', p  =  39» 30', v — 70». D ie  Entfernung zwischen 2 N-A tom en  
beträgt ungefähr 5 A. —  Ein Großteil der Strukturfaktoren, dio m it H ilfe  dieses M odells 
u. den Diagram men von Br a g g  berechnet werden, stim m en, wie bei II, m it jenen überein, 
die nach den Diagram m en von W e is s e n b e r g  berechnet wurden. (Bull. Soc. ch im. France, 
Möm. [5] 16. 874— 77. N ov./D ez, 1949.) R o t t e r . 400

A. E . Sm ith, D ie K risla llslruklur von H arnstoff-Kohlenwasserstoff- und Thioharnsloff- 
Kohlenwasserstoffkomplcxen. Außer WEISSENBERG-Aufnahmen von Einkristallen des 
Celan-Harnstoffs- u. des i.7d-Diörom decan-H arnstoffkom plexes werden Pulvcraufnahm on  
von K om plexen des H arnstoffs m it K W -stoffen von C10— C50 u. verschied, geradkettigen  
Alkoholen, Säuren  u. Estern  angefertigt. Im  w esentlichen ergeben alle K om plexverbb. 
ident. Aufnahm en von einer hexagonalen Elem ontarzello m it a 4 =  8 ,2 4 Ä , c =  l l , 0 Ä  
der Raumgruppe C C4 2 u, einem  Zellinhalt von 6 M olekülen. H ierbei bilden die H arnstoff
moll. Spiralen, in deren M itto die K W -stoffm oll. angeordnet sind. D ie S tab ilitä t der Verbb. 
resultiert aus den H -Bindungen zwischen den O- u. N H 2-Gruppen benachbarter H arnstoff
moll., w obei zw ei Gruppen der Länge 2,93 Ä  u. 3 ,03 Ä  zu unterscheiden sind. D ie K W -stoff
moll. liegen in ebener Zick-zack-Anordnung in der speziellen Lage (0 0 z). D ie z-Lagen  
der C-Atome sind nur dann fix iert, w enn die Länge der geraden K ette  ungefähr m it 
der Harnstoffspiralenperiode übereinstim m t. Dio Ergebnisse wurden aus Im plikations- 
u. PATTERSON-HARKER-Diagrammen u. FOURIER-Projektionen erhalten. Befriedigende  
Übereinstimmung m it den beobachteten In ten sitäten  wurde durch Anwendung eines 
anisotropen Tem peraturfaktors erzielt. Außerdem wird eine m it der B eobachtung gut 
übereinstimmende Funktion der K otten länge u. des Aufbaus der K om plexe angegeben. 
Thioharnstoffe bilden ähnliche K om plexe, nur ist der K anal zw ischen den Thioharnstoff- 
spiralen wegen des Schwefolatom radius größer. (J. ehem. Physics 1 8 .1 5 0 — 51. Jan. 1950. 
Emeryville, Calif., Shell D evelopm ent Co.) P l ie t h . 400

D 2. Präparative organische Chem ie. Naturstoffe.
Em anuel P feil und Otto Velten, Uber die Sandm eyersehe Reaktion. 3. M itt. D ie Zer

setzung von p-Nilrobenzoldiazoniumchlorid durch K u p fe r(I I )-  und E isen(III)-ch lorid . 
(2. vgl. C, 1950. I. 270.) Vff. konnten nachweisen, daß Träger der katalyt. W irksam keit 
von CuCl2 u. FeCl? bei der S AN I) M E Y B K- R k. (SR) während der Rk. durch Red. gebildetes 
CuCl bzw. FeCl2 sind. A ls R eduktionsm ittel wirken dabei die arom at. Am ine, die aus den 
Diazoniumsalzen durch Rückspaltung entstehen. Daß diese R ückspaltung auch in saurer 
Lsg. eintritt, zeigten Vff. an Lsgg. von reinem p-Nitrobenzoldiazonium bisulfat durch 
Naclnv. von p.p'-D initrodiazoam inobenzol; für den vorgeschlagenen M echanismus spricht 
die Wrkg. von p -N itran ilin  oder p-Toluidin  auf d ie Ausbeute bei der Verkochung von  
P-Nitrobcnzoldiazoniumchlorid (I) in HCl-Lsg. bei Ggw. von CuCl2 oderF eC l2. 2.4-D initro- 
anilin  ist dabei wegen seiner Schwerlöslichkeit n icht würksam. D ie Menge des durch Red. 
bei der SR  in Ggw. von CuCl2 gebildeten CuCl ist sehr klein, Cu+ wurde jedoch durch 
Fällung m it R e in e c k e -Salz nachgewiesen. In  gleicher W eise gelingt auch der Nachw. 
der Red. von Cu++ durch N 0 2~; dam it wird die Auslsg. der SR  durch N itritzusatz erklär
bar; unter den angewandten Versuchsbedingungen sp ielt diese Red. jedoch keine Rolle —  
Abfangen der H N 0 2 durch Zusatz von N H 4N 0 3, H arnstoff oder Am idosulfonsäure b e
günstigt nur die R ückspaltung u. steigert so die Ausbeute. Der M echanismus erklärt gut 
die Substituenteneinflüsse auf die Ausbeuten bei der SR  in Ggw. von CuCl2 (Absinken  
von 93,5 auf 20% in der Reihenfolge p-, o-, m -N itranilin , p-Chloranilin, ß-N aphtkylam in, 
A nilin , p-T olu idin ); denn die Rückspaltung der Diazonium salzc ist relativ stark bei 
\  erbb. m it negativen Substituenten. D ie Theorie von IIODGSON (C. 1948. II . 948), daß  
em [CuCl4]"-K om plex katalyt. wirksam  sein sollte, konnte n icht b estätig t werden, das 
hierdurch geforderte A usbeutem axim um  bei der SR  von I in  Ggw. wachsender Mengen 
CuCl2 u. bei konstanter Cl'-Konz. wurde n icht beobachtet, s ta tt  dessen stieg  die Ausbeute
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stetig  u. stark an. Von Einfl. auf diese Steigerung ist jedoch die Verminderung der H +- 
K onz., w ie Verss. m it teilw eisem  Ersatz der HCl durch NaCl zeigten. —  Außer durch 
Am ine kann die SR  in Ggw. von CuCl2 auch durch Sulfinsäuren ausgelöst werden, hier 
liegt die Rk. R S 0 2H +  CuCl2 -*• R S 0 2C1 +  CuCl zugrunde; diese Rk. kann im  übrigen 
zur präparativen Darst. der Sulfochloride benutzt werden. B ei Verwendung von p-Nitro- 
benzolsulfinsäure u. I findet man in n icht ausreagierten Ansätzen p.p'-D initrodiazobenzol- 
sulfon als Nebenprodukt. —  Abschließend stellen Vff. dio Folgerungen zusam m en, die sich  
aus den bisherigen Unteres, für den gesam ten M echanismus der SR  ergeben haben. Danach  
erfolgt die Rk. in Stufen geringer Aktivierungsenergie, von denen die erste u. geschwindig- 
keitsbestim m endc dio Aufspaltung des [CuCl4]"'-K om plexes in CuCl u. 3 CI' ist, die 
richtunggebende der Übergang eines E lektrons vom  Cu an das Diazonium ion in dem  
in 2. Stufe gebildeten K om plex A rN = N /C uC l, dem dann rasch die N 2-Abspaltung folgt. 
Das so entstandene Arylradikal ist n icht frei, sondern reagiert im  K om plex w eiter nach 
Ar- CuCl -t- ArCl +  Cu+. Geht die N 2-Abspaltung in 2 K om plexen gleichzeitig vor sich, 
so erfolgt als N eben-R k. Bldg. von  Diarylen, bei gekoppelter Abspaltung entstehen  
Azokörper. —  Präparative Durchführung der SR  m it CuCl2 durch Eintropfen der Di- 
azoniumsalzlsg. in dio sehr konz. sd. Lsg. des K atalysators u. Übertreiben m it W asser
dampf, bei Zers, von  0,25 Mol I werden 95%  Ausbeute durch Zusatz von 2,5 mg p-Nitro- 
anilin erhalten. —  p-Toluolsulfochlorid, F. 67— 69°, aus N a-p-Toluolsulfinat u. CuCl2 in 
wss. Ameisensäure u. Horauslösen des Cu aus dem Nd. m it konz. HCl. —  p-Nilrobenzol- 
diazoniumbisulfat, F. 108— 110° (Zers.), nach H a n t z s c h  u .  J o c h e n  (1901) u. Um fällen  
aus Essigsäure m it Dioxan. (Liebigs Ann. Chem. 565. 183— 203. 31/12. 1949. Marburg, 
U niv.) K r e s s e .  450

Shou Chu Liang, R . W . W alker und N. R . Trenner, Darstellung und Eigenschaften von 
Diäthylenglykoldiacetat. Auf Grund der Tatsache, daß Diäthylenglykoldiacetat nach den 
bisher üblichen Darstellungsverff. n icht in genügend reiner Form entsteht, wurden ver
schied. neue Synthesen erprobt. Während die Veresterung von D iäthylenglykol m it E is
essig in Ggw. von konz. H 2S 0 4 keinen D iester liefert, konnte dieser nach S c h o t t e n -  
B a u m a n n  m it Essigsäureanhydrid oder Acetylchlorid in Ggw. von Pyridin erhalten 
werden. Der M onoester wurde in jedem  Fall erhalten. D ie Trennung der beiden Ester 
gelang durch Extraktion m it Ae., in dem  das D iacetat leichter lösl. ist. D ie Verb. ist 
le icht hydrolysierbar, zieht aus der L uft begierig W. an u. ist m it W. mischbar. Das 
Infrarotspcktr. der Verb. wurde aufgenom m en; ihre physikal. Eigg. wurden m it denen - 
der nach anderen Verff. dargestellten Verb. verglichen.

V e r s u c h e :  Diäthylenglykoldiacetat, C8H 140 5, aus 200 cm 3 D iäthylenglykol, 
200 cm 3 Pyridin u. 1 kg Essigsäureanhydrid; nach 6std . K ochen wurde 3/4 der F l. abdest., 
der Rückstand m it W. verd., die E ster durch Ä thylätherextraktion getrennt u. dest.; 
K p .12 142°, F. 18° (korr.); nD“  1,4323; D .f;  1,1081; A usbeute 75% . Aus Acetylchlorid  
70%  Ausbeute. (J. Amer. chem. Soc. 72 .1411— 12. März 1950. Rahway, N . J ., Merck & Co., 
Inc., Res. Laborr.) H o r s t  B a g a n z .  570

J. V. Ko§tir und V. Kräl, Über d ie Synthese von 2.3-Di-[alkylm ercaplo]-propanolcn. 
Aus G lycerin-1.2-dibrom hydrinacetat (I) u. Alkalim ercaptid entstehen entsprechende
2.3-D i-[alkylm ercaplo]-propanolacetate; unacetyliertes Glycerindibromhydrin gibt die
2.3-Di-[alkylm ercapto]-propanole nur in geringen Ausbeuten, w obei die Alkylm ercapto- 
gruppen außerdem  leicht sich in 1.3-Stellung anordnen. A ls Neben-R k. tr itt Rk. zweier 
Moll. Mercaptid zu entsprechenden Disulfiden ein, vor allem  bei höheren Tempp. u. bei 
Anwendung von K-M ercaptid.

V e r s u c h e :  2.3-Di-[methylmercapto]-propanolacetat, C7H 140 2S2, aus I in absol. A. 
u. etw as überschüssigem N aSC H , (aus NaOCH3 u. CH3SH ) unterhalb 20°; nach Erhitzen  
im W asserbad bis zur noutralen Rk. wird d e st .; A usbeute 58% ; K p .12124°; etw as (C //3)2S 2 
en tsteh t als N ebenprod.; K p .]2 40°. —  Ebenso 2,3-Di-[äthylmercaplo]-propanolacetat, 
ü 8H 180 2S 2; Ausbeute 62% ; K p .la 145»; neben etw as (G2H 5)2S 2, K p .12 65». —  2.3-D i- 
[benzylmercapto]-propanolacelat, aus I in absol. A. durch Zugabe von C6H 6CH2SH  u. Na 
in absol. A., Erhitzen auf dem W asserbad, F iltration, Abdest. des A., 3 tägiges Stehen  
u. Abtrennon vom  Dibenzyldisulfid; die Verb. lä ß t sich auch bei 0,5 m m  nicht unzers. 
dest.; in dem D estillat wurde Stilben, C14H 12, F. 123» (A.), nachgewiesen. (Collect. Trav. 
cliim. Tchecoslov. 14. 219— 22. 1949. Prag, K arls-U niv., In st, für Organ. Chem., u. 
U nited  Pharm aceutical W orks (SPO FA), Res. and Control In st.) NlTZSCHKE. 6 0 0 ^

J. H. MaeGregor und C. Pugh, D ie B ildung von ß .ß '-T h iod ipropion iln l (Di-2-cyan• 
äthylsulfid) und eine Untersuchung seiner Derivate. B ei der Rk. zwischen Acrylonitril u. 
Viscose entsteht als Nebenprod. ß .ß ’-T hiodipropionitril (I). D ie Isolierung dieser Verb., 
die Darst. von ß.ß'-Thiodipropionsäure  (II) u. zahlreicher Derivv. werden beschrieben.
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Aus II hergestellto P olyester u. Polyam ide haben keine brauchbaren faserbildenden  
Eigenschaften.

V e r s u c h e :  ß .ß '-T h iod iprop ion itril (I), C0H 8N 2S, aus dom 3 Stdn. bei 10° g e 
rührten Reaktionsgem isch aus Viscose u. Aerylonitril durch Absaugen, K ristalle aus Ae., 
F. 28°. —  ß.ß'-T hiodipropionsäurc  (II), C6H 10O4S, aus I m it konz. HCl in 2 Stdn. bei 100°, 
Kristalle aus W ., F. 134°. D i-N a-S alz, C6H80 4SN a2, K ristalle aus A., F. über 300°. B is- 
äthylcndiaminsalz, C8H I8Ö4N 2S, K ristalle aus A., F. 154°. —  ll-D im ethylester, C8H 140 4S, 
hellgelbe F l., K p .10 158— 159°; 90% (Ausbeute). —  II D iam id, CcH ,20 2N 2S, aus II u. 
Harnstoff bei 160— 170° in 6 Stdn., P latten  aus A., F. 182°; 85% . —  ll-D idodecylesler, 
C3oIl5s04S, aus dem Amid u. Dodeeylalkohol, wachsartigo K ristalle, F. 39°. —  W-Dihexa- 
decylester, C38H 740 4S, analog, wachsartigo K ristalle, F. 53,5°. —  ll-B is-N -dodecylam id, 
CjoHeoOaNüS, aus dem Diam id u. n-D odecylam in in 5 Stdn. bei 170— 180“, M ikrokristalle 
aus A., F. 140°. —  ll-B is-n-hexadecylam id, C38H 78Ö2N 2S, analog, F. 131°. —  ll-D ia n ilid , 
^i8H2i)02N2S, aus II m it Anilin u. PC13 in Pyridin in 4 Stdn. bei 115°, K ristalle aus A., 
F. 165°. —  II-D i-p-lolu idid, C20H 24O2N 2S, analog, K ristalle aus A., F. 199°. —  11-Mono- 
anilid, C j2H 150 3NS, aus II u. Anilin m it ZnCl2 in 2 Stdn. bei 150— 160°, P latten  aus W ., 
F. 128°. —  ll-M ono-p-to lu idid , C13H 170 3NS, analog, F. 134°. —  Bis-[2-carboxyäthyl]- 
sulfon (III), C8H 100„S, aus II m it Br2 in W., 1 Stde. bei 20°, dann 30 Min. 100°, F. 219 
bis 220°; 86% . Dim elhylesler, C8H 140 8S, K ristalle aus Methanol, F. 115°. —  II-Ä lhylen- 
glykolpolyester, durch Erhitzen der K om ponenten auf 190°/15 m m  für 3 Stdn. u. dann 
auf 220°/2m m  für 5 Stdn., gelbes viscoses ö l. —  ll-Trim ethylenglykolpolyester, analog, 
viscoses ö l ,  daneben K ristalle, F. 40°. —  lll-Ä thylenglykolpolyesler, durch Erhitzen von  
III-Dim ethylester u. Ä thylenglykol in Ggw. von K 2C 03, 2 Stdn. 180— 200", dann 2 Stdn. 
220— 240°/3 mm, dunkelbraun, F. über 285", oder aus III, Ä thylenglykold iacetat u. 
p-Toluolsulfosäure, 2 Stdn. bei 190— 210", dann 6,5 Stdn. 230— 240°/l— 2 mm, schwarz, 
F. 320— 333" (Zers.). —  P olim crcsll-H exam ethylen diam id , durch Erhitzen der K om ponen
ten oder von ll-H cxam elhylendiam insalz (F. 181— 182") auf 190— 220°/2 mm, Auflösen  
in in-Kresol u. Fällen m it A., Pulver, F. ca. 210" (Zers.). —  P olym eres lll-H exam ethylendi- 
amid, durch Erhitzen von U l-H exam ethylendiam insalz (F. 160") in sd. Xylenol. (J. ehem. 
Soc. [London] 1950. 736— 38. Febr. Bocking, Braintree, E ssex, Courtaulds Ltd., T extile  
Res. Labor.) K . F a b e r . 820

P. Seifert, E . Vogel, A . R ossi und H . Schinz, Einige Reaktionen an D erivaten von 
a-Kclosäuren und a-Kclosäureestern. W ährend sich a-K etosäurcn m it SOCl2 nicht in  ihre 
Saurechloride überführen lassen, gelingt die R k. m it den E nolacetaten  (erhältlich aus den  
Säuren u. Essigsäureanhydrid) u . m it den Enoläthern (erhältlich aus a./?-ungesätt. Säuren  
laußer Acrylsäure] durch A nlagerung von  B r2 u . Einw. v o n  m ethanol. K OH  auf das 
gebildete Dibrom id). A us den Säureehloriden lassen sich leicht die A nilide herstellen. — 
Die Einw. von  CH3M gJ auf a-K etosäureester verläuft nicht einheitlich: Mit a-K ctalestern  
entstehen M onoketale von  a-D iketonen; Enoläther der a-K etosäureester reagieren m it 
der GRIGNARD-Verb. in 1.4-, daneben aber auch in  1.2-Stellung unter B ldg. von  E stern  
gesätt. Säuren sow ie von  g esä tt. u . ungesätt. K etonen. — D ie H erst. von  /3-bromierten 
a-Iieta!estern gelingt nicht durch A cetalisierung der /J-bromierten a-K etoester. Auch die 
Bromierung der a-K etalester ist nicht em pfehlenswert, da hierbei nur unreine Prodd. 
entstehen. Zu besseren Ergebnissen führt die A ddition von  Br2 an die E nolacetate der 
a-Kctosäuren nebst anschließender E inw. von  M ethanol auf die gebildeten Dibrom ide. 
Im Falle der a-M ethoxy-a./J-dibrom isovaleriansäure verläuft der A ustausch nur m it Na- 
Methylat unter gleichzeitiger B ldg. einer /?-Methylengruppe.

V e r s u c h  e: Brenztraubensäureenolacetat, K p.0>02 96 —104", aus Brenztraubensäure  
u. Essigsäureanhydrid; 30% (Ausbeute); daraus das Säurechlorid, K p .1E 87—88°; 62% ; 
aus diesem das A n ilid , Cu H u 0 3N , F. 116— 116,5". — A us a-Brom acrylsäure erhält m an  
mit m ethanol. N aO H  nicht den Enoläther, sondern a.ß-D im cthoxypropionsäureu. aus dieser 
über das Säurechlorid, K p .13 5 3 -5 4 " ,  das A n ilid , CUH 1SÖ3N , N adeln , F . 56,5°, oder 
Blättchen, F . 71°. — Analog oben a-Ketobutlersäureenolacetat, C6H 8Ö4, F . 113— 114°, 
“ •P-o.03 100—110"; 41% ; (Ä thylester, C8H 12Ö4, K p .n  93—94", ud21 1,4410); daraus das 
baurecMorid, K p .u 82»; 71% , u. das A n ilid , Ci2H J30 3N , N adeln , F . 8 6 - 8 8 » ;  aus letzterem  
mit HCl a-K elobutlersäureanilid  (I), F . 89 —89,5». — a-Methoxycrotonsäure, F . 6 0 —62», 
“ P-n 104— 106", aus a./3-Dibrom buttersäure u. m ethanol. K O H ; daraus das Säurechlorid, 
B-P-22 58"; 75% ; das A m id , F . 1 0 0 -1 0 2 » , u . das A n ilid , C j,H 130 2N , N adeln , F . 5 7 - 5 8 ° ;  
pUS ’etztcrem  I. C10H n O2N , F. 89—89,5°. — a-Kelovaleriansäureenolacetal, C7H 10O4, 
7 iio/ ’ K P-o.i 1 2 0 -1 2 6 ° ,  analog oben; daraus das Säurechlorid, K p .u  90 —91";

' u - das A n ilid , C13H 16Ö3N , F . 8 8 -8 9 » .  — a.ß-D ibrom valerionsäure, C5H80 2Br2, 
d2,5°, K p.0>02 89 —90", n D17 1,5272, durch Brom ieren von  Aa'^-Pentensäure; 41% ; 

araus m it m ethanol. K OH  /!“■ ß-a-Methoxypenlensäure, C6H l0O3, K p.0,o5 74 —76";
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n n 16 1,4559; 50% ; daraus das Säurechlorid, K p .u  53 —54°, u . das A n ilid , C12H IS0 2N , 
F. 64,5°. — a-M elhoxy-ß.ß-dim elhylacrylsäure, C8H jo03, F . 67°, K p .u  106— 107°, nr>24 
1,4492, durch Anlagerung von  Br2 an /S./l-Dim ethylacrylsäure u. U m setzung m it m ethanol. 
KOH ; daraus das Säurechlorid, K p .u  48°, u . das A n ilid , Benzyllhiuroniurnsalz, F . 170 
bis 171°. — 3-M elhylpenlanol-(3)-on-(2), aus a-K ctobuttersäureester u. CH3M gJ; Allo- 
phanat, CsH u 0 4N 2, F . 120,5°; 30% . — 3.3-D iälhoxypentanon-(2), C„H180 3, K p .u  68 —70°, 
aus a.a-D iäthoxybuttersäureäthylester u . CH3M gJ; 72—78% ; daraus m it 2.4-D initro- 
phenylhydrazin das Bis-[2.4-dinilrvphenylhydrazon] des Pentandion-(2.3), CI7H 180 8N 8, 
F. 261—262°. — 3-M elhoxy-4-m elhylpentanon-(2), C ,H 140 2, K p .n  54,5°, D .184 0,9443, 
n D,s 1,4423, aus a-M othoxycrotonsäurem ethylester u. CH3M gJ; 59% ; 2.4-D inilrophenyl- 
liydrazon, C13H 180 5N4, F . 137—138°. — a-K eto-ß-brom valeriansäureäthylester, C7H n OsBr, 
K p.jj 94°, D .'°4 1,3745, n n Ie 1,4623, durch Brom ieren von  a-K etovaleriansäureäthylester; 
53% . — Analog a-Kelo-ß-brom bultersäureälhylester, K p .,2 8 0 —81°; 90% , u .a-K cto-ß-brom - 
isovaleriansäureälhylester, K p .10 78—80°; 90% . — a-A thoxy-a.ß-dibrom buttersäurcälhyl- 
esler, C8H I40 3Br2, K p.0,„, 68°, D .18, 1,5305, n p 18 1,4886 (unrein), durch Brom ieren von  
«.a-D iäthoxybuttersäureäthylester; daraus m it A. a.a-D iäthoxy-ß-brom butlersäureälhyl- 
ester, C10H 10O4Br, K p .u  112— 113°, D .104 1,2590, n n 18 1,4530 (unrein). — a.a-D im ethoxy- 
ß-brombuttersäuremethylester, C ,H 130 4Br, K p .u  105°, D 184 1,4295, nn18 1,4659, durch 
Bromieren von  a-M ethoxycrotonsäure u. anschließende E inw . von  M ethanol; 33% . — 
a-M elhoxy-a.ß-dibrom isovaleriansäurcmethylester, C7H 120 3Br2, K p.0,]B 81—82°, D .2°41,6824. 
n D20 1,5051, analog aus a-M ethoxy-ß./J-dim ethylacrylsäure. — a.a-D im cthoxy-ß-m elhylen- 
buttersäurcmethylester, C8H 140 4, K p .u  79—80°, D .,84 1,0667, nD18 1,4385, beim  Kochen  
von  vorst. Verb. m it N a-M ethylat; 50% ; 2.4-D inilrophenylhydrazon, F . 136—137°. (H elv. 
chim . A cta 3 3 . 7 2 5 - 3 6 .  2 /5 .1 9 5 0 . Zürich, E T H .) ‘ NOUVEL. 870

J . H . Burckhalter, a-Diäthylam ino-4-sulfanilam ido-o-krcsolhydrochlorid. a-D iälhyl- 
amino-4-sulfanilam ido-o-kresolhydrochlorid  (I), CI7H 230 3N 3S-HC1, durch H ydrolyse von
4-A cetam ido-a-diäthylam ino-o-kresol m it 20% ig. HCl bei Siedetem p., Zugabe von  über
schüssigem  konz. N H 4OH, A usäthern der B ase u. U m setzung m it der aceton . Suspension  
v o n  p-A cetam idobcnzolsulfochlorid. D as G em isch wurde vom  L ösungsm . befreit, m it 
5% ig. HCl Vi Stde. gekocht u. I nach Zugabe von  konz. NaO H  bei pn 5 ausgefällt, F . 236 
bis 237° (Zers.), aus sd. W .; A usbeute 39% . Unwirksam  gegen Vogelm alaria u. unbrauchbar 
als intestinales A ntisepticum . (J . Am er. ehem . Soc. 72. 2303. Mai 1950. D etroit, Mich., 
Parke, D avies & Co., R es. Labor.) H i l d e g a r d  B a g a n z .  1040

P. L. Pickard und D . J. Vaughan, K elim ine. 1. M itt. A lk y l-A ry l-T y p .  Zwei M ethoden 
zur D arst. von  K etim inen  durch E inw . von  GRIGNARD-Verbb. auf N itr ile  werden be
schrieben. W ährend bei der ersteren die Zers, des Additionsprod. durch wasserfreie HCl 
vorgenom m en wird, findet bei der anderen wasserfreies N H 3 Verwendung. D iese Meth. 
liefert bei verkürzter R eaktionszeit höhere A usbeuten. D ie  dargestellten K etim ine nehmen 
in  Ggw. von  ADAMS-Katalysator bei n. Druck 1 Mol H 2 auf. Sowohl die dadurch ent
stehenden prim . A m ine  a ls auch die K etim ine selbst geben alkaliunlösl. Benzolsulfamide. 
F ast alle K etim ine werden w enigstens zum  Teil hydrolyt. gespalten.

V  e r s u c h e :  D arst. der K elim in e : Aus 0 ,75 Mol A lkylhalogenid u. Mg in  Ae. wurde 
die GRIGNARD-Verb. hergestellt, die H älfte  des A e. abdest., die gleiche Menge Toluol 
zugefügt, die b is 100° übergehenden A nteile  w urden abdest., die gleiche M enge Toluol 
wurde zugefügt, 0 ,50 Mol N itril zugetropft u . das Gemisch 24 Stdn. unter Rühren gekocht. 
Aufarbeitung: a) A us dem  R eaktionsgem isch wurde das Toluol abdest., wasserfreies 
Chlf. zugefügt, 3 Stdn. HCl eingeleitet (während der letzten  Stde. unter K ochen), die Lsg. 
heiß filtriert, N H 3 eingeleitet u . aufgearbeitet. o-Tolyl-tert.-butylketim in, K p.5 93—94°; 
n D20 1,5140; D .2°4 0,9337; 50% (Ausbeute). Bcnzolsulfam id, F . 77°. Hydrochlorid, F .183°. 
P ikra t, F . 187°. — p-T olyl-tert.-bu lylketim in , K p .5 9 3 —95°; n p2° 1,5122; D .2°4 0,9338; 
49% . Bcnzolsulfam id, F . 119°. H ydrochlorid, F . 229°. P ik ra l,  F . 232° (Zers.). — b) In  die 
Reaktionslsg. wurde 1 Stde. wasserfreies N H 3 eingelcitet, d ie Lsg. filtriert, Toluol abdest. 
u. das K etim in  im  Vakuum  destilliert. m -Tolyl-lert.-butylkelim in , K p.6 91—93°; nn20 
1,5118; D .2°4 0,9240; 86% . Bcnzolsulfam id, F . 90°. H ydrochlorid, F . 178°. P ik ra l,  F . 236°. —
o-Tolyl-sek.-propylketim in, K p .s 86 —87°; n D20 1,5300; D .204 0 ,9535; 83% . H ydrochlorid, 
F . 155°. P ik ra t, F . 249°, — m -Tolyl-sek .-propylkelim in , K p.s 87—88°; nn20 1,5349; D .2°4 
0,9499; 79% . H ydrochlorid, F. 249“. P ik ra t, F . 270° (Zers.). — p-T olyl-sek.-propylketim in , 
K p.6 8 6 - 8 7 ° ;  n D20 1,5374; D .2°4 0,9511; 50% . H ydrochlorid, F . 275°. P ik ra t, F . 223°. 
U m kristallisation der H ydrochloride durch Lösen in  w arm em  Chlf. u . A usfällen m it Äther. 
D ie Benzolsulfam ide  wurden durch Zugabe von  K etim in  zu überschüssigem  Benzolsulfo- 
ehlorid, Erwärmen, Zugabe v o n  20% ig. N aO H  u. U m kristallisieren aus A . erhalten. — 
H ydrierung der K etim ine erfolgte in absol. CH3OH in Ggw. v o n  ÄDAHS-Katalysator 
bei n. Druck u. Zim m ertem p. in  quantitativer A usbeute. [o-Tolyl-sek.-propylm ethyl]-
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am in, K p.4 107—108°; nn20 1,5214; D .204 0,9426. P ikra l, F . 203°. — [m -Tolyl-sck.-propyl- 
m eihyl]-am in, K p .3 1 0 4 -1 0 5 ° ;  nD20 1,5151; D .20„ 0,9275. P ik ra l, F . 164°. -  [p-T olyl- 
sek .-propylm ethyl\-am in , I ip .4 106—107°; nn20 1,52 00; D .2°4 0,9386. P ik ra l, F . 244°. — 
[o-Tolyl-lert.-butylm elhyl]-am in, K p .4 104—105°; n D20 1,5165; D .2°4 0,9317. Benzolsulf
amid, F . 151°. P ik ra t, F . 216°. — [m -Tolyl-tert.-bulylm elhyl]-am in, K p ., 105—106°; 
nD20 1,5125; D .204 0,9224. Benzolsulfam id, F . 128°. P ik ra t,  F . 231°. — [p-T olyl-terl.-bu lyl- 
m elhyl\-am in, K p .4 107—108°; n D20 1,5130; D .2°4 0,9298. Benzolsulfamid, F . 128°. P ikra l, 
F. 241°. — A lle K etim ine wurden der Behandlung m it 10% ig. NaO H  bzw. 18% ig. HCl 
unterworfen. D abei w urden Unterschiede in  der R eaktionsdauer sow ie in der M enge des 
entstehenden H ydrolyseprod. beobachtet. o-Tolyl-sek.-propylkelon, K p .3 79—80°; nD20 
1,5131; D .2°4 0,9771. 2.4-D inilrophenylhydrazon, F. 91°. Semicarbazon, F . 177°. — m-Tolyl- 
sek.-propylketon, K p.6 86 —87°; nn20 1,5171; D .204 0,9714. 2.4-D inilrophenylhydrazon, 
F. 109°. Semicarbazon, F . 126°. — p-Tolyl-sek.-propylkelon, K p .3 85—86°; n n 20 1,5202;
D .2°4 0,9712. 2.4-D inilrophenylhydrazon, F . 122°. Semicarbazon, F . 171°. — m-Tolyl- 
lert.-butylketon, K p .3 84 —85°; nn20 1,50 85; D .204 0,9770. 2.4-D inilrophenylhydrazon, 
F. 171°. — p-Tolyl-terl.-butylketon, K p .2 8 5 —86°; n D20 1,5129; D .2°4 0,9616. 2.4-D in itro- 
phenylliydrazon, F . 165°. (J . Amer. ehem . Soc. 7 2 .8 7 6 —78. Febr. 1950. U niv . of Oklahoma, 
Dep. of Chem.) _ H o e s t  B a g a n z .  1060

George B . Butler und Mary E . Carter, E inige neue substituierte ß-Nitrostyrolc. 
Einigo ß-Nilroslyrole  wurden aus dem  entsprechenden B enzaldehyd u . N itrom ethan  
dargestellt u . durch die F F . u . N 2-B est. nach F e i e d e i c h  charakterisiert. — 3-Chlor- 
5-nitrobenzaldchyd  wurde durch Chlorierung v o n  m -N itrobenzaldehyd in  Chlf. in  
Ggw. von  FeCl3 u. F e  gew onnen u. durch Überführung in die entsprechende Säure iden
tifiziert. — 2.4-D ichlor-ß-nilrostyrol, C8H50 2NC12, F . 110°. — 3.4-D ichlor-ß-nitrostyrol, 
C8H50 2NC12, F . 75°. — 2-C hlor-5-nilro-ß-nitroslyrol, C8HE0 4N 2C1, F . 142°. — 3-Chlor-
5-niiro-ß-nilrostyrol, CBHE0 4N 2C1, F . 126°. — 2.3-D im cthoxy-ß-n ilroslyrol, CI0H n O4N , 
F. 86,5°. (J . Amer. chem . Soc. 72. 2303. Mai 1950. G ainesville, U n iv . of Florida, Dep. 
of Chem.) H i l d e g a e d  B a g a n z .  1410

W alter Reppe, Otto Schlichting, Karl K lager und T im  Toepel, Cyclisierende P o ly 
merisation von Acetylen. 1. M itt. Über Cyclooctatelraen. Im  folgenden Ref. bedeuten: 
I: A cetylen ; II: Cyclooctatetraen-(l,3 .5 .7); III: Äthylenchlorhydrin; IV: Tetrahydrofuran; 
V: A thylenoxyd; V I: Bicyclo-[0.2.4]-octatrien-(2.4.7); VII: 1.2;4.5-D im ethylencyclohexa- 
dien-(2.5); VIII: Cyclooctan; IX : Cyclooclen; X : [C ycloocten-(l)-yl-l]-cyclooctan; X I: Cyclo- 
oclylacetat; X II: Cyclooclancarbonsäure; X III: 7.8-Epoxycyclooctalrien-(1.3.5), ll-M onoxyd; 
XIV: Phenylacetaldehyd; XV: Cyclooctanol; XVI: Cyclooctylcarbinol; XVII: Cycloocta- 
trien-(1.3.6)-dicarbonsäure-(5.8); XVIII: Cyclooctalrien-(1.3.G ) ; XIX : Phenyläthyliden- 
diacetat; X X : Phenylacetaldehyddim ethylacetal; XX I: Terephlhalaldehyd; X X II: Tercphthal- 
6äure; XX III: a-Brom äthylbenzol; XXIV: Bicyclo-[0.2.4)-octan; XXV: K orksäure; XXVI:
7.8-Dichlorbicyclo-[0.2.4]-octadien-(2.4); XXVII: 7.8-Dichlorbicyclo-[0.2.4]-octan; XXVIII:
7.8-Diacctoxybicyclo-[0.2.4]-octadien-{2.4); X X IX : 7.8-Diaceloxybicyclo-[0.2.4]-ocian; X X X:
7.8-Dioxybicyclo-[0.2.4]-octan; XX XI: cis-Hexahydrophthalsäure; X X XII: cis-H exahydro- 
phlhalaldchyd; X X XIII: Naphthochinon; XXXIV: A ddukt XXVI +  XXXIII; XXXV, 
XXXVI: s. untenst. Form eln; XXXVII: Anthrachinon; XX X V III: 1.2-Dichlorcyclobuten-(3); 
XXXIX: Addukt XXVI +  XLl-D im elhylcster; XL: Phthalsäuredimethylester; XLI: Acetylen- 
dicarbonsäure; XLII: Fumarsäure; XLIII: Cyclobutan; XLIV: 2.5.7.8-Tetrachlor- (bzw. 
-brom)-bicydo-[0.2.4}-octen-(3); X L V : 2.3.7.8-Tetrachlor-lßozvr. -brom)-bicyclo-[0.2.4]-oc- 
ten-{4); XLVI: 2.3.4.5.7.8-JIexachlor-(bzw. -brom)-bicyclo-[0.2.4]-octan; XLVII: 2.5.7.8- 
Telrachlor-3.4-dibrombicyclo-[0.2.4]-oclan; XLVIII: 2.3.7.8-Telrachlor-4.5-dibrombicyclo- 
[0.2.4]-octan; XLIX: 7.8-Dichlor-2.3-dibrombicyclo-[0.2.4]-octan; L: 7.8-Dichlor-3.4-dibrom- 
bicyclo-[0.2.4]-octan; LI: 7.8-Dichlorbicyclo-[0.2.4]-octcn-(2) oder -(3); LII: S tyrylacetat; 
LIII: Phenylglykoldim ethyläther; LIV: s. untenst. Form el; LV: l-M elhoxy-l-[m elhoxy- 
methyl]-cycloheptan; LVI: Pim elinsäure; LVII: Cycloheplylaldehyd, Suberanaldehyd; 
LVIII: 7.8-Dichlor-2.3-epoxybicyclo-[0.2.4]-octen-(4), XXVI-Monoxyd; LIX: 7.8-Dichlor- 
bicyclo-[0.2.4]-octanol-(3); LX: 7.8-Dichlorbicyclo-[0.2.4]-oclanol-(2); LXI: s. untenst. 
Formel; LXII: M aleinsäureanhydrid; LXIII: A ddukt II +  LXII; LXIV: A ddukt II +  A c ry l
säure; LXV, LXVI, LXVII, L X V III: s. nächst. Form eln; LXIX: Benzochinon; LXX, LXXI: 
Addukte II +  LXIX; LXXII: A ddukt 2 II +  LXIX; LXXIII: A ddukt II +  X X X III; 
LXXIV: Addukt II +  XLI; LXXV: A ddukt XXVI +  LXII; LXXVI: Addukt XLI-Diester +  
LXXXVII; LXXVII: 1.2-Dibromcyclobuten-(3); LXXVIII, LXXIX: s. untenst. Form eln; 
LXXX: A ddukt XXVIII +  X X XIII; LXXXI: s. untenst. Form el; LXXXII: Addukt X III +  
LXII; LXXXIII: s. untenst. Form el; LXXXIV: ll-D im eres; LXXXV: II-Polym eres; 
LXXXVI: X XV I-D im eres; LXXXVII: 7.8-Dibrombicyclo-[0.2.4]-ocladien-(2.4). —  E s gelang, 
in Ggw. bestim m ter N i-K atalysatoren u. Lösungsm ittel, aus Acetylen  (I) unter erhöhtem
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Druck C ydoodatelraen-(1.3.5.7) (II) darzustellen, wobei interm ediär auftretonde Ni- 
A cetylide  als wirksame K atalysatoren angenom m en werden. Für ihre Bldg. wird, da sie  
durch cycl. Oxyde erleichtert wird u. Äthylenchlorhydrin (III) bei Verwendung von NiCl2 

X'l oCHsCHjCl . C isoliert werden kann,'
y  , „ CHj—CH, /  - I m V ., , „ t t r~r nebenst. Reaktions-Ni
\

+  2
CI

XI/\ X i +  2 HOCH.CHjCl
OCHaCH3Cl

■ * 2— m echanism us an-
0 111 genommen. Dieser

M echanismus erklärt zugleich die bes. reichliche Bldg. von II bei Verwendung von Tetra
hydrofuran (IV) als Lösungsm ., welches ebenso wirken wird wio Ä thylenoxyd (V); daß 
Butylenchlorhydrin n icht isolierbar war, kann m it seiner L abilität unter den R eaktions
bedingungen u. Rückverwandlung in IV erklärt werden. Für die obenst. Formulierung 
spricht auch, daß nur Ni-Verbb. m it sehr locker gebundenem  Anion zur K ata lyse  befähigt 
sind, n icht z. B. N i-IIalogcnide ohne Zusatz von cycl. O xyden oder N i-Phthalocyanin, 
w ohl jedoch Ni-Cyan- oder -Rhodanverbb. sow ie N i-E nolate (N i-Acetessigester, Ni- 
A cetylaceton, N i-B enzoyl-, -Oxalyl-, -Terephthaloyl-, -Cyanessigester, Di-o-amino- 
phenol-N i); bei der Bldg. von Cyclopolyolefinen m it H ilfe von N i-K ataiysatoren wird 
ähnlich wie bei CO eine Bindung von  4 I-Moll. an das M etall angenom m en:

'XNi -f- 11

CH-CH
C. CH

i | f > :  I
er nc h  cn

^CH—CH^

^CH—CH^ 
HC CH

HC CH
\ lH —Off^ 11

Neben durchschnittlich 70%  II wurden 10— 15% Bzl., 5— 10% höhere Cyclopolyolefine  
(GJ0H 10, C12H 12), Cupren  u. Harze erhalten. —  Eine Um lagerung von  II in Styrol gelang 
nicht. D ie K onst. von II wurde durch M essung des D ipolm om entes ( =  0), Aufnahme des 
R a m a n - u. Infrarotspektr., m agnet. u. viele ehem. Unteres, u. Rkk. sichergestellt. Modell
m äßig sind eine Sessel- u. eine W annenform möglich. Chem. verhält sich II wio eine 
aliphat. Verb. m it olefin. Doppelbindungen u. ist sehr reaktionsfähig; O xydationsm ittel 
greifen leicht an, H alogen wird addiert, Erhitzen führt zu Dim eren u. Harzen, Additions- 
verbb. werden m it wss. A g N 0 3- u. am m oniakal. CuCl-Lsg. gegeben. D ie Rkk. lassen 
sich in 3 Gruppen cinteilen, indem  II 1. als Achtring, 2. als Bicydo-[0.2.4]-oclatrien-

(2.4.7) (VI), 3. als 1.2\4.5-D im elhylencydohexa- 
%. /  \  dien-(2.5) (VII) reagieren kann, —  In  Ggw.

■ ■ verschied. K atalysatoren kann II katalyt. zu
Cyclooclan  (VIII) hydriert werden, wobei bei 
Verwendung bestim m ter, n icht saurer Lösungs- 

X m ittel die Cycloocten  (IX )-Stufe festgehaltcn
wird, dessen W eiterhydrierung dann außer

ordentlich langsam  verläuft. IX verhält sich w ie ein Olefin u. kann allen entsprechenden 
Rkk. unterzogen werden; m it verd. H 2SO.t entsteht Cyclooctenylcyclooctan  (X), m it Eis- 
essig -H 2SO, Cyclooctylacetat (XI), durch Erhitzen m it W. in Ggw. von Ni(CO), C ydo- 
oclancarbonsäure (XII). —  Benzopersäuro liefert m it II das M onoxyd  XIII, w elches durch 
H 2S 0 4 z u  P henylacdaldehyd  (XIV) arom atisiert wird u. katalyt. zu einer Verb. CsH uO 
oder zu C yd o o d a n o l  (XV) hydriert werden kann. —  W assergas b ildet aus II in Ggw. 
von Co-K atalysatoren C ydoodylcarb in o l  (XVI). D ie Rk. m it A lkalim etall führt nach 
Addition von 2 Atom en u. U m setzung m it C 0 2 zu der Dicarbonsäuro XVII, während 
Alkohole die M etallatom e gegen H  austauschen unter Bldg. von C ydooctatrien-(1.3.6) 
(XVIII). —  O xydationsm ittel m it Ausnahm e von Persäure arom atisieren II zu VI bzw.

VII u. spalten dann den Vierring
CHOtlH ,0

II -------- V VI —? / \ + c n o n
Hg SO, ” s j - c ® .

XIV

HgSO, 
CHjCOOH

!—C H ,- CH'

“e s o
p  O ll,sOjf

XIX

OCOCH,

OCOCH,
—CH.- 

XX'
■Cff

bzw. die M ethylenbrücken auf. So 
führt H g S 0 4 in  W. zu XIV, in Eis
essig bzw. CH3OH zu XIX bzw. XX; 
katalyt. Luftoxydation in der Gas
phase bildet C.Ii.COO H , KMnOj in 
W. C J lß H O .  HOC1 in Alkali liefert 
Terephthalaldehyd (XXI) über VII, 
Terephthalsäure (XXII), CeH 5CHO u. 
C6H5C 0 0 H , C r03 in Eisessig gibt 

OCH, X X II u. wenig C„H5C H 0. Diese zu

OCH,
p-X ylolderivv. führenden Rkk. kann 
m an sich nach S c h ö p f  nicht nur
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KMnO, 
 ->- J+J

*  j 
VI

/ CHO

COOH 11
\ o H ,

X  VII
c h 2\

n o c i  
— >

CrO,

^ CH0 
II I XXI

o n r X  , c o o hfY
HOOC'

XXII

A: II

H C H (
OH

f
OH

HO OH
V

H/ X c n ^
OH

H. OHO

H ^N 'H O

XXI

OII

Br

JYy  N i er
CHBr-CH,

X X III

über VII, sondern auch nach  
A erklären. —  Die von ho  oh
WlLLSTÄTTER AUS II m it 
HBr in Eisessig bereits er
haltene Additionsverb, wur
de als a-Brom äthylbenzol 
(XXIII) identifiziert. Bei 
verschied. R kk., vor allem  
m it H alogenen u. dienophi-
len K om ponenten, b leib t / \ __ /
der Vierring in VI erhalten; 11 +  J1Br 
dio K onst. der Addukte  
konnte eindeutig als vom  
Bicydo-[0.2.-i]-Qctan (XXIV) abgeleitet bewiesen werden. —  Zahlreiche H alogenierungs- 
prodd. wurden dargestellt. D ie Befunde von WlLLSTÄTTER über das D ibrom id C^H^Br^ 
konnten bestätig t werden, doch gelang unter anderen Bedingungen die Darst. eines 
weiteren Dibrom ids LXXXVII der gleichen Summenformel. E ine Octabrom- oder -chlor- 
verb. konnte n icht erhalten worden; dio H alogenierung gelang nur bis zur Einführung 
von C H alogenatom en; Jodvorbb. konnten nicht gewonnen werden, wohl jedoch gem ischt
halogenierte Verbindungen. D a die H exahalogenverbb. gesätt. sind u. XXVI nur 2 Mol H 2 
unter Bldg. von XXVII aufnim m t, muß bei der H alogenierung von II unter Ringverengung  
ein bicyel. Syst. entstanden sein, was auch durch Überführung in XXIV bewiesen werden 
konnte:

SOjCi, y \  / C1 2 Ha / \ ___ y ' CI 2  H , / \ ___

(P d ) V I I— I • (X l.K O H ) (  (— I
SC1 X XCI x

XXVI XXVII XXIV
XXIV ist bes. stab il; es kann im Gegensatz zu Cyclobutan (XLIII) durch Hydrierung 
nicht aufgespalten werden. D as Vorhandensein des Vierrings in  XXVI bzw. XXIV wurde

VI u-

XXVI CHjCOOK y\_
i i i

/
i
\  

XXVIII

OCOCH,

OCOCH,
□

OCOCH,
2H ,0

\OCOCH,

ferner durch w eitere Um setzungen sichergestellt.
So konnte XXVI über das D iacetat XXVIII durch /  \  
dessen H ydrierung in XXIX übergeführt werden, 
welches sich zu XXX verseifen ließ ;.d ieses konnte  
sowohl zu cis-Hexahydrophthalsäure  (XXXI) als 
auch nach C r i e g e e  m it Pb(OCOCIi3)4 zu cis-H exa-

xxvi +

XXXIII XXXIV XXXV
O H

□/
CI

YCI

X XXVIII
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hydrophthalaldehyd  (XXXII) oxydiert werden. M it N aphthochinon (XXXIII) kann aus 
XXVI das Addukt XXXIV erhalten werden, das in Alkalien XXXV bildet u. m it Luft 
leicht zu XXXVI dehydriert wird; dieses lä ß t sich durch Schm elzen zu Anthrachinon

(XXXVII) u. XXXVIII

'CI 
'CI II

COOCH,

I
!- c o o c h ,

XXXIX

200—240° ,
COOCH,

- c o o c h .

zers.; ähnliches g ilt für 
das A ddukt XX XIX aus 

+  x x x v i i i  XXVI u. Acetylendicar- 
bonsäure (XLI)-Dim ethyl- 
ester, das zu XL u. 
XXXVIII führt. D ie K on

stitution von XXXVIII wurde dadurch bewiesen, daß es nur 1 Mol Br, aufnim m t, bei 
H N 0 3-O xydation Fum arsäure  (XLII) liefert u. bei der katalyt. alkal. H ydrierung unter 
Bldg. von XLIII 3 Mol H 2 aufnim m t. Für die tetrahalogenierten Verbb. von II wird die 
K onst. XLIV bzw. XLV, für die hexahalogenierten XLVI angenom m en, w obei an die 
Tctrachlorverb. Br2 unter Bldg. von  XLVII bzw. XLVIII angelagert werden kann. XLIX 
bzw. L entsteht, wenn das durch partielle Hydrierung von XXVI erhältliche LI m it Br2

XLVI

\ _ /
CI

"Na

behandelt wird. Bei B k. von 
XXVI sow ohl m it Eisessig als auch mit 
CHjOH findot Aufsprengung des Vier
ringes s ta tt  unter Bldg. von LII bzw. LIII. 
Der Vierring wird auch aufgespalten bei 
der Rk. von XXVI m it Alkoholaten unter 
Bldg. von  LIV, dessen K onst. durch Auf; 
nähm e von 3 H 2 bei der katalyt. Hydrie
rung, durch dio N ichtbefähigung zur Rk. 

m it dienophilen K om ponenten, durch die O xydation von LV zu Pim elinsäure  (LVI) u. 
durch die Rk. von LV m it verd. Säuren zu LVII sichergestellt wurde. Benzopersäure liefert

XXVI

CH =  CHOCOCH, LII

OCH,
I

-C H —C H .O C H , LIII

XXVI 2 CH,ONa 
 >

3 H.

r

i \ / ~
,-i

OCII.

OCII,

V
\ x / OCH,

/Y cH jO cir , 
LV

—CHO

m it XXVI die Verb. LVIII, die zu LIX bzw. LX hydriert -werden kann. D ie Diensyntk. 
m it II muß im Gegensatz zu der m it XXVI m eist oberhalb 100° vorgenom m en werden.

y \ _ H.
t
V Ol

O /  LVIII
HO

oder
CI

LIX OH

I
_ \

LX

CI

CI
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C i»
LXI

COOH

II reagiert nicht, w ie bei den 2 Paaren konjugierter Doppelbindungon  
anzunchmen ist, m it 2 Moll, dienophiler-K om ponenten, sondorn nur m it 
1 Mol; dabei müssen die Dienaddukto von VI abgeleitet u. tricycl. Verbb. 
sein, denn sie  nehm en 1 Mol H 2 weniger auf als die erwarteten Verbb., 
z. B. LXI aus II u. M aloinsäurcanhydrid (LXII) in nebenst. Formulierung, 
aufnehmen müßten. Aus II u. LXII entsteht dem nach nicht LXI, sondern LXIII, wie vor  
allem durch Hydrierungsverss. m it verschied. K atalysatoren bewiesen werden konnte. 
Der dem tricycl. D ienadduktsyst. zugrundeliegende K W -stoff LXVIII wurdo aus dem  
Acrylsäureaddukt LXIV über LXV, LXVI u. LXVII 
gewonnen. M it Benzochinon (LXIX) entsteht aus II 
je nach den Reaktionsbedingungen die chinoide i i  — >■ VI 
Verb. LXX odor die benzoide LXXI; es konnte  
auch ein D iaddukt LXXII, wenn auch nur in ge 
ringer Ausbeute, er
halten werden. M it ,COOH
XXXIII en tsteh t das
Addukt LXXIII, m it . . .  . . .
XLI-Ester dio Verb. ' r  LXIV
LXXIV. XXVI lieferte m it LXII 2 isomere Verbb. LXXV, 
während dio entsprechende Dibromverb. LXXXVII 
nur 1 Addukt b ildet. D as A ddukt LXXVI aus- 
LXXXVII u. XLI-Diester läß t sich therm. zu LXXVII 
u. XL spalten. Gleiches g ilt für die D iensynth. m it 
XXVIII; das A ddukt m it XLI-Diester läß t sich zu 
LXXVIII hydrieren, w el
ches zum Anhydrid der 
entsprechenden Säure 
(LXXIX) cyclisiert werden i 
kann. Das Addukt LXXX I 
aus XXVIII u. XX XIII 
kann in alkoh. Alkali 
durch L uftzutritt in die 
entsprechende chinoide Verb. LXXXI 
geführt werden. Auch XIII g ibt m it LXII ein 
Addukt der K onst. LXXXII. -  D iekonfigurativen  
Verhältnisse bei den D ienaddukten werden er
örtert; dio K onfiguration LX IIIa für das Addukt 
aus II u. LXII (bei Vorliegen der Sesselform von  
II) wurde dadurch sichergestcllt, daß aus dem  Na- 
Salz m it B r, oder Cl2 eine M onohalogenlacton-

H,

LXVH LXVU1

Lxxm LXXIV

COOCR,

COOCHj

LXXV LXXVI

Br—,

Br: n i
LXXVII

\-OOOCHs 

J-COOCHj 

XL

monocarbonsäure entsteht, was bei erwiesener cis-Stellung der beiden COOH-Gruppen nur 
bei deren endo-Stellung m öglich ist. Das entsprechende D ihydrom aleinaddukt reagiert nicht 
mit Halogen. K onfigurative ™ _ .„  UIAXX1
Umwandlungen, z. B. die / v.
Darst. der trans-D icarbon-niC00C I 0 3 —r VN i—0 0 \  ‘EOOOO—f  \ Y
säure, konnten durchgeführt H,C00C 0 <  yO  < L
werden. -  Sow ohl II a ls c X > \ ) / - A -O 0 /  0KE 'H O O O O A J /
auch seine dihalogenierten
Verbb. gehen bei längerem  Stehen, schneller durch Erhitzen, in polym ere, hauptsächlich  
dimere Verbb, über; aus II selbst entstehen je nach den Versuchsbedingungen 2 isom ere

H,COOC
H,COOC

LXXXI LXXXII

128
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Dim ere, von  denen das eine 2; das andre 3 hydrierbare 
Doppelbindungen besitzt. Boi dieser D iensynth. tr itt keine  
Aromatisierung ein, da arom at. Abbauprodd. n icht nach
gewiesen werden konnten. E s ist anzunehm en, daß auch  
bei der D im érisation II als VI reagiert; die zunächst zu 
erwartende Verb. LXXXIII muß durch weitero Cycli-
sierung, über eine weitere, intramol. u. räumlich ver
laufende D iensynth. in LXXXIV übergegangen sein, den 
fl. Vertreter der beiden Dimeren, in dem  nur noch 2 Doppel- 

\  bindungen nachweisbar sind; dieser Formulierung würde
CO— 0  dio Raum form el LXXXIVa entsprechen; es ist jedoch

auch die K onfiguration LXXXIVb m öglich, wenn dio 
Doppelbindung des Sechsringes in LXXXIII die dienophile K om ponente für die intramol. 
Diensynth. bildet. Für die Bldg. des festen  Dimeren konnte noch keine Erklärung gefunden

LXXXIII LXXXIV LXXXIV*

werden, um so mehr, als die 3 in dieser Verb. . vorliegenden Doppelbindungen im Gegensatz 
zu den beiden Doppelbindungen in LXXXIV nicht gleichwertig sind. U nter dem Einfl.

von  CO +  H ?0  in Ggw. von Ni(CO)., bilden  
beide Dimere je eine Dicarbonsäure, dio beide 
auch aus II selbst entstehen. N eben den Dimeren 
werden beim  Erhitzen von II Harze gebildet, 
deren E ntstehen durch fortgesetzte Diensynth. 

l x x x v  unter Bldg. von Prodd. des T yps LXXXV
erklärt werden kann. —  Die bei der Dim orisation der Dihalogenierungsprodd. von II er
haltenen Verbb. liefern bei der katalyt. Druckhydrierung in A lkali m it RANEY-Ni unter

gleichzeitiger Eliminierung 
der H alogenatom e einen 
gesätt. K W -stoff C ltH u ; dio 
dimeren Dihalogenverbb. 
müssen, da sie  6 Mol H 2 auf- 

LXXXVI nehm en, noch 2 Doppel
bindungen enthalten, u. der 
gesätt. K W -stoff muß auf 

Grund seiner Sum m enform el pentaeyel. sein. D ie Dim erisation der Dihalogenverbb. dürfte 
daher ebenfalls eine D iensynth. sein (s. obenst. Formel). —  Es wird auf die prakt. Bedeutung 
aller Verss. u. Ergebnisse eingegangen.

V e r s u c h e :  N i-C yanid , u. zwar solches aus NiCl2 u. HCN, wurde als der beste 
K atalysator für die Darst. von II gefunden; es en tsteh t durch Lösen von NiCl2 in A., 
Abkühlen auf 0 bis — 10°, Versetzen m it 10% ig. alkoh. H CN-Lsg., 12std . Rk. unter 
K ühlung, erneute Zugabe alkoh. HCN, Abfiltrieren, W aschen m it W. u. Erhitzen auf 175° 
zur Überführung in das gelbbraune, wasserfreie Salz. —  20 g dieses K atalysators lieferten 
m it 50 g gepulvertem  CaC2 oder der gleichen Menge Ä thylenoxyd (V) in 2 Liter Tetra
hydrofuran (IV) in einem  A utoklaven nach Aufheizen auf 60— 70° Innentem p. unter N 2, 
Aufpressen von A cetylen (I) bis zu einem  Druck von 15— 20 at, jedesm aligem  Nachpressen 
von I nach Rückgang des Druckes bis zum  Nachlassen der Aufnahme nach 30— 60 Stdn, 
eino braune Suspension, aus der durch F iltration Cupren  u. K atalysator abgetrennt 
wurden; bei Dest. unter verm indertem  Druck wurden außer dem Lösungsm. zunächst 
30— 50 g Bzl. erhalten; das bei 14— 20 m m  fraktionierte u. dann unter n. Druck dest. 
Reaktionsprod. bestand aus 320— 400 g II, wenig C 10H 10 u. C n H 12 neben 30 — 50 g Harz 
als Destillationsrückstand. Cyclooctatclraen-(l,3.5.7) (II), C8H S, K p.7S0 141— 142°; F. — 7°;
D .2°4 0,9206; nD™ 1,5290; Mol.-Refr. 35,17; DE. 2,74 bei 20» u. 1,5-10» H z, Verbrennungs
wärme Qp 1069,02 kcal/M ol, D ipolm om ent s  0. —  10,4 g II wurden m it 5% ig. Pd-K ohle

V

LXXXIVb
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in Eisessig hydriert; nach Auswaschen des m it Ae. versetzten F iltrats wurden 9 g Cyclo- 
octan (VIII) erhalten, das auch aus 104 g II in CH3OH m it C r-N i-K atalysator nach H y 
drierung hei 80— 100° u. 100 at, Versetzen m it W ., Abtrennen des Öls, Ausziehen der 
wss.-alkoh. Schicht m it Ae. u. Vereinigung m it dem  ö l  gewonnen wurde; Ausbeute 90 g; 
VIII, C8H 16, K p.760 143°; F. 9— 10,5°. —  Die partielle Hydrierung von 30 g II zu C yd o -  
octen (IX) wurde m it l% ig . Pd-CaC03-K atalysator in CH3OH bei Zimmertemp. durch
geführt; nach schneller Aufnahme von 3 H a trat Verlangsamung im Verbrauch ein, so 
daß die Hydrierung unterbrochen wurde; die abfiltrierte, m it W. versetzte u. vom  ö l  
abgetrennte Lsg. wurde ausgeäthort; A usbeute 26,4 g IX, C8H 14; eigentüm lich riechende 
Fl., Kp.780 142°; n n 20 1,4704; D .2°4 0,8500. Dioxan, IV, Dipropyläther, Essigester, A. u. 
Cyclohexan sind als Lösungsm ittel ebensogut geeignet. —  D ie H ydrierung von IX in E is
essig m it 5% ig. P d-K ohle führte zu VIII. —  Durch O xydation von IX in über K M n 04 
dest. Aceton m it K M n ö4 bei 0— 10° entstanden nach Lösen des Destillationsrückstandes 
in wss. N a H S 0 3 46% Korksäure  (XXV), C8H 14Ö4, F. 140° (verd. H N 0 3), die auch durch 
wss. K M nö4-0xy d a tio n  sowie durch O xydation m it H NÖ 3 (65% ig), W. u. Va0 5 in 40 % ig. 
Ausbeute gebildet wurde, ebenso durch C rö3-O xydation in Eisessig. —  8,6%  ig. Benzo- 
persäurelsg. in Chlf. liefert m it 30 g IX nach mehrstd. Stehen, Ausschütteln m it 5% ig. 
NaOH, W aschen u. D est. im Vakuum  Cyclooctenoxyd, C8H I4Ö; A usbeute 2 2 ,2 g ;  
F. 42— 44°. —  Cyclooctendibromid, CsH I4Bra, aus 11 g IX u. 16 g Bra in Chlf. bei 0— 10°; 
Ausbeute 24,5 g; K p,6 123— 124°. —  C ycloodylacetat (XI), C10H ]8Oa, aus 33 g IX u. 25 cm 3 
konz. H aS 0 4 in 100 cm 3 Eisessig durch 2 std . Rk. bei 40— 50°, Verdünnen m it Ae. u. 
W aschen; 11,3 g unverändertes IX wurden zurückgewonnen neben 10,4 g einer bananen
ähnlich riechenden, bei 80 °/4 m m  sd. Fl. als M ittelfraktion. —  [C ydoocten-(l)-yl-{l)]-cyclo- 
odan  (X), C18H a8, entstand aus 33 g IX durch Einträgen in 80% ig. H aSÖ4, 2std . Schütteln, 
Verdünnen m it W. u. Ausäthern; A usbeute 23 g; K p .a 135— 140°. Durch kata lyt. H ydrie
rung wurden aus 10 g X m it 5% ig. Pd-K ohle in Eisessig 9 g C yd o o d y lcyd o o d a n , C,„H3a, 
gewonnen; Kp. ,1 3 5 —140°. —  Ctycloodancarbonsäure (XII) (unter M itarbeit von H. Kröper), 
aus 110 g IX, 30 g Ni(CO)4 u. 25 g W. unter 50 a t CO-Druck im  A utoklaven durch Erhitzen  
auf 270°, lö s td . W eitererhitzen bei 200 a t CO-Druck, B eseitigung des Ni(CO)4, N eutrali
sation m it K O H , Entfernung des unum gesetzten IX m it P A e., Ansäuern u. D e s t .; Ausbeute  
48 g; K p.3i3 135— 138°; SZ. 359. —  7 .S -E poxycydoodatrien .(1 .3 .5) (XIII), C8H 8Ö, wird 
aus 78 g Benzopersäure in Chlf. durch 2 std. Rk. m it 58 g II bei 0°, Erwärmung auf Zimmer
temp., mehrstd. Stehen, W aschen der Chloroformlsg. m it verd. N aO H  u. W. u. D est. 
neben unverändertem  II gewonnen; Ausbeute 30 g; K p .la 73°. XIII b ildet beim Erwärmen 
mit verd. H aS 0 4 Phenylacetaldehyd  (XIV) in quantitativer Ausbeute; Phenylhydrazon, 
F. 154°. —  XIII nim m t in CH3OH bei Raum tem p. 3 Mol, un terK ühlu ng dagegen 4 Mol H a 
auf; im ersten Fall entstehen aus 8 g XIII in CH3OH nach Schütteln  m it 5 g  P d-C aC 03- 
K atalysator u. H a bei 25— 30° 8 g Rohprod. der Verb. CeH uO, die noch n icht näher unter
sucht worden ist (K p.18 104— 105°; nD20 1,4968; D .204 0,9844); werden jedoch 3 9 g  XIII 
in CH30 H  m it 20 g P d-C aC 03-K atalysator bei — 5 bis 0° m it H a geschüttelt, so  werden 
39 g Rohprod. erhalten, von  dem die letz te  Fraktion aus Cyclooctanol (XV), C8H 180 ,  
besteht; K p .ls 100— 101°; D .204 0,9740; nD30 1,4871. Phenylurethan, aus Ligroin Prism en, 
F. 60°. D ie O xydation von XV m it H N 0 3 (1,4) führt zu XXV. —  C yclooctylcarbinol (XVI) 
aus je V4 Liter IX u. Cyclohexan u. 20 g K ieselgur m it 20% Co durch Aufpressen von CO +  
H2 (1 '• 1) auf 200 at, H eizen auf 120° unter fortwährendem  Nachpressen u. l s td .  Rk. bei 
dieser Temp., Abkühlon, Entspannen, Entfernen der Gase durch N a, Hydrierung bei 
160— 180°, Abkühlen, F iltration u. fraktionierte D est.; K p., 106°. Phenylurethan, aus 
XVI u. C6H5NCO in Bzl. unter K ühlung durch mehrstd. R k., Verdünnen m it Bzl., A us
schütteln m it W ., Beseitigung des Lösungsm. u. H ochvakuum dest.; F. 49— 50° (Ligroin). 
XVI kann ebenso auch aus II erhalten werden; seine O xydation m it H N 0 3 (1,4) führt zu 
XXV. —  Rk. von II m it A lkalim etallen (bearbeitet von H . Schlenk): N ach mehrstd. 
Schütteln von 60 g II in Ae. m it 7 g feinverteiltem  Li in  N a-Atmosphäro, E inleiten von  
COa in die entstandene Suspension unter K ühlung, Abgießen vom  Li, Auflösen des g e 
bildeten L i-Salzes in W ., Einengen u. Ansäuern fä llt Cyclooctalrien-(1.3.6)-dicarbonsäure- 
(5.8) (XVII) aus, die über das N a-Salz oder durch Sublim ation bei 2 2 0 °/l mm gereinigt 
wird; Rohausbeute 80% ; schwer lösl. in  organ. Lösungsm itteln, um kristallisierbar aus 
Propanol. In 70% ig. A usbeute (bezogen auf Li) ist die Verb. auch aus II u. L i durch 
Umsetzen m it trockenem  COa sowio in 65 % ig. Ausbeute aus II u. N a unter N a durch 
späteres E inleiten von COa erhältlich. W erden 15 g L i in absol. Ae. unter N a eingetragen u. 
104 g I I  zugetropft, so werden nach 48std . Rühren, Zugabe von weiteren je 3 g L i nach 
jeweils 24 Stdn., Zers, m it überschüssigem CH30 H , Verdünnen m it W. u. Ausäthern  
durch fraktionierte Vakuum dest. verschied. Fraktionen erhalten, von denen die bei 
47 49°/22m m  (4 1 g ) übergehende sich als Cyclooctatrien-(1.3.G) (XVIII), C8H 1Q, erweist;

P*78o 145— 146°. XVIII liefert m it M aleinsäureanhydrid (LXII) in Bzl. durch Erhitzen

128*
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ein Dienaddukt Cla/ / la0 3, F. 144— 145°. Durch H ydrierung m it RANEY-Ni in CH3OH 
bei 200 at u. 80° entstand eine Verb., die nach D est. u. O xydation m it H N 0 3 (1,4) XXV  
lieferte. II konnte aus XVIII durch Dibromierung, Um setzung der entstandenen Verb. 
m it (CH3)jN H , erschöpfendo M ethylierung u. D est. der Am m onium base im Vakuum  
regoneiiort werden. —  XIV, C8H 80 ,  wurde aus II durch Zutropfen zu H g S 0 4 in W. bei 
Zimmertemp. unter Selbsterwärm ung auf 70— 80° u. Ausäthern gewonnen; Ausbeute 
70% ; K p.0i7 57— 58°. K M n 04-O xydation b ildet daraus Phenylessigsäure. X lV -O xim , 
F. 99— 100°. Semicarbazon, F. 151— 152°. —  W ird analog zur D arst. von XIV Hg(OCOCH3)a 
in CHjOH m it II um gesetzt u. nach Abscheiden der H g-Additionsverb. 4 Stdn. auf 65" 
erhitzt, filtriert u. dest., kann Phenylacetaldehyddim elhylacetal (XX), O ioü44Oa, in 78% ig. 
Ausbeute isoliert werden; K p .22110". —  Ähnlich entstehen aus Hg(OCOCH3)a in Eisessig  
u. II durch 2 std. Erhitzen auf 70— 80 “, Abtrennen des Hg, F iltrieren u. Eingeben in viel 
W. mehr als 96%  Phenyläthylidendiacctat (XIX), ClaH I40 4; F. 64— 65° (verd. Essigsäure). —  
D ie katalyt. Oxydation von II (K . Schuster) im Porzellanrohr m it einem  K atalysator  
aus 13,7%  M o03, 4,9%  V a0 8, 6,4%  TiOa u. 75% Bim sstein durch Ü berleiten eines L uft
strom es m it 0,05 g II/L itcr bei 370" führte zu 70%  C J lf iO O II  neben wenig C f i f i l l O  
in den Restgasen. —  N ach Lösen von 10,4 g II in Eisessig, Versetzen m it C r03 in W. +  E is
essig bei 20— 30", Verdünnen m it W ., A usschütteln m it Ae., Zerlegung in eino saure 
(2,4 g) u. eine neutrale (0,6 g) Fraktion erwies sieh diese als C J if iH O  (Semicarbazon , 
F. 220— 221°); jene lieferte nach Veresterung Terephthalsäure (X X ll)-dim elhylesler, 
C10H j0O4; F. 138— 140". —  5% ig. K M n 04-Lsg. oxydiert 5,2 g II in W. nach Beseitigung  
des MnOa m it N a H S 0 3 +  H aS 0 4, Ätherextraktion, Zerlegung in saure u. neutrale 
Fraktion zu m it Som icarbazidhydroehlorid +  CH3COONa abzufangendem  C J l f iB O  u. 
1,23 g C JIfiO O H . —  150 g II in Eisessig führen m it einer bei 0— 5" zugegebenen Lsg. 
von 100 g H Br in Eisessig durch 4std . Rk. bei 5— 10", 50std . Stehen bei Zimmertemp., 
A bdest. des Eisessigs im Vakuum  u. fraktionierte D est. zu 175 g einer Verb. C8H 8Br, die 
sich durch die im folgenden aufgeführten Verss. eindeutig als a-Bromäthylbenzol (XXIII) 
erwies; K p .43 85“; nD20 1,561 2; D .2"4 1,3605; unbeständig an der L uft. Br in Eisessig  
wird zwar nicht entfärbt, doch ist H Br-Entw. zu beobachten; es tr itt unter Substitution  
Bldg. von Styroldibrom id, C8H 8Bra, ein; N adeln, F. 74— 75" (A.). K M n04-Oxydation  
von X X III in W. führt zu C^HfiOOH, O xydation m it 65% ig. H NO a bei 80" hauptsächlich  
zu p-Nitrobenzoesäure, C7H 50 4N, F. 236“ (verd. Essigsäure); durch diesen Vers. ist der 
arom at. R ing in X X III bewiesen. W ird CH3COOK in Eisessig bei 8 0 “ m it X X III um gesetzt, 
kann nach 3 std. Erwärmen auf 90", Abdest. des E isessigs aus dem  F iltrat im  Vakuum  
u. Auf nehm en des R ückstandes in  Ae. a-Phenyläthylacetat, C10H ]aOa, isoliert werden; 
K p .la 94— 95"; nD20 1,49 64; D .2"4 1,0310. D ie Verb. g ibt bei Verseifung m it K O H  in wss. 
CHjÖH a-Phenyläthylalkohol, C8H 40O, K p .10 87". Dinitrdbenzoat, F. 95". —  Dieses konnte 
auch durch direkte Verseifung von XXIII m it wss.-m ethanol. K O H  u. Versetzen des ent
standenen Öls m it Dinitrobenzoesäure dargestellt werden. W ird die Verseifung von XXIII 
oder des daraus hergestellten A cetats m it m ethanol. K O H  oder m ethylalkoh. N H 3 durch
geführt, wird [a-Methoxyäthyl]-benzol, C9H jaO, erhalten; K p .n  55— 57". Der Alkohol läßt 
sich  m it CrO, zu Acetophenon oxydieren. D ie Hydrierung von 37 g X X III in CH3OH in 
Ggw. von Pd-CaC 03 u. NaO H  in wenig W. +  CH3OH führte nach Aufnahme von 4/5 Mol 
H a zu einem Ol, aus dem  3 g [a-M ethoxyäthyl]-benzol, K p ..aa 181— 182", herausdest. werden 
konnten. Daneben konnte aus den höhersd. Fraktionen sym m . D im ethyldiphcnylälhan, 
CI8H I8, isoliert werden; aus A. prism at. Tafeln, F. 126". —  7.8-Dichlorbicyclo-[0.2.4]-octa- 
dicn-{2.4) (XXVI), a) aus 104 g  II u. 208 g CHaCla durch Zufließen von 140 g SOaCla bei 25°,
1— 2std . Rühren u. Vakuum dest. neben Tetrachloriden der Zus. 6's/ / aC74 als höhersd. 
A nteile; Ausbeute 120 g XX VI; b) aus 2,08 g II in trockenem  CC14 durch langsam e Zugabe 
zu einer Lsg. von 1,4 g Cla in CC14 bei — 20 bis — 30 “, Erwärmung auf Zimmertemp. u. 
D est.; Ausbeute 2 ,2 g ;  XXVI, C8H8Cla, terpentinartig riechende F l., n icht unzers. bei n. 
Druck destillierbar; K p .,.a 67— 68"; nD2" 1,5417; D .2"4 1,2468. Durch Stehen bildet sich 
das D im ere  LXXXVI, C18H 18C14, F. 191" (viel Eisessig), das noch schneller beim  Erwärmen 
von XXVI für sich oder in Lösungsm itteln en tsteh t.—  D ie Hydrierung von 70 g LXXXVI 
in K O H  führt m it RANEY-Ni in CH3OH bei 120“ unter 120 a t H a-Druck nach Filtrieren, 
Abgießen vom  entstandenen ö l ,  Abdest. des CH30 H , Aufnehm en des Öls u. Salzgem isches 
in  Ao. +  W. u. Aufarbeiten der äther. Lsg. zu dem gesätt. K W -stoff C 10/ / 24; Ausbeute 
31 g; Öl, K p.1>6132— 133«; nD20 1,5318; D .2"4 1,0231. —  7.8-Dichlorbicyclo-[0.2.4]-oclen-(2) 
oder -(3) (LI), G8H 10Cla, aus XXVI u. vorred. P d-C aC 03-K atalysator in Diisopropyläther 
durch Hydrierung u. Unterbrechung nach Aufnahm e der berechneten H a-Menge; K p.I3 
104"; nn2" 1,5242. D as Vorliegon einer Doppelbindung ist dadurch bewiesen, daß 9 g Li 
u. 9 g Bra in CHaCla 5 g 7.8-D ichlor-2.3- bzw. -3.4-dibrombicyclo-[0.2.4]-octan  (XLIX bzw.L), 
O8H 10ClaBra, liefern; aus CH3OH prism at. Nadeln, F. 124— 125". —  7.8-Dichlorbicyclo- 
[0.2.4]-oclan (XXVII), a) aus LI durch Schütteln  m it P d-C aC 03-K atalysator in CH3OH
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bei Zimmertemp. m it H 2; b) aus 35 g XXVI in CH30 H  m it 1% ig. P d-C aC 03-K atalysator  
durch ca. 2std . Schütteln  bei — 5 bis 0° m it H 2; Ausbeute 30 g; c) aus 100 g XXVI in IV 
durch Schütteln m it 10 g RANEY-Ni bei 150 a t H 2-Druck u. Vakuum dest. der 90 g en t
standenen Öls; d) aus 25 g XLIV bzw. XLV in IV m it durchred. Pd-CaCÖ3-K atalysator  
in CH3OH durch Schütteln  m it H 2, Zugebon von K OH  in wenig W. - f  CH3OH nach  
Aufnahme von etwas mehr als der für 1 Doppelbindung berechneten Menge H 2. w obei 
nach mehreren Stdn. 3 Mol H 2 aufgenom m en werden; Rohausbeuto 18 g; XXVII, C8H 12C12, 
K p.15 110°; nD2° 1,50 70; D .2°4 1,1884. —  Bicyclo-[0.2.4]-octan  (XXIV), C8H !4, aus dem  
Gemisch von 100 g XXVII, CH3OH, 15 g RANEY-Ni, K O H  u. W . durch Schütteln  unter  
200 a t H 2-Druck bei Zimmertemp., Erwärmen auf 100° nach Abnehm en des Druckes, 
Absaugen nach Druckkonstanz u. Abkühlen, Ausschütteln des F iltrats m it Ae. u. W. 
u. Dest. der äther. Lsg.; Ausbeuto 5 0 g ; K p.780 136°; D .204 0,8573; nD20 1,4013. —  2.5.7.8- 
Tdrachlorbicyclo-[0.2.4]-octen-(3) bzw. 2.3.7.8-Tetrachlorbicyclo-[0.2.4]-oclen-(4) (XLIV bzw. 
XLV), C8H 8C14, aus 52 g II in CH2C12 durch langsam es Zutropfen von 136 g S 0 2C12 +  CH2C12 
bei 0— 5°, 8 std . R k., Abdest. des CH2C12 u. Vakuum dest. der erhaltenen 1 2 2 g  Rohprod.; 
Blättchen, F . 111— 112° (CH30 H  oder Isobutanol). —  Aus 12,3 g dieser Verb. u. 8,5 g Br3 
wird in Chlf. bei 20° durch m ehrtägiges Stehen 2.5.7.8-Telrachlor-3.4-dibrombicyclo-[0.2.4]- 
octan bzw. 2.3.7.S-Telrachlor-4.5-dibrombicyclo-[0.2.4]-oclan  (XLVII bzw. XLVIII), C8H8 - 
Cl4Br2, erhalten; A usbeute 19,2 g; aus viel CH3OH Prism en, F. 101— 102°. —  2.3.4.5.7.8- 
Hexachlorbicyclo-[0.2.4]-octan (XLVI), C8H 8C16, aus II in Chlf. durch E inleiten von Cl2 
bei — 30 bis — 25° bis zur Sättigung, Erwärmen auf Zimmertemp. u. Abdest. des Chlf.; 
aus Isobutanol ilache, sechsseitige Prism en, F. 126— 127°. Flüssige H exachloride werden 
als Nebenprodd. gebildet. D ie Chlorierung kann auch bei 0 b i s — 5° vorgenom m en werden. 
— 7.8-Dibrombicyclo-[0.2.4]-octadien-(2.4) (LXXXVII), C8H 8Br2, wird aus 52 g II in CH2C12 
durch langsam e Zugabe von 80  g Br2 in CH2C12, 2std . Rühren, 2std . Rk. bei Zimmertemp. 
u. Vakuum dest. erhalten; R ohausbeute 132 g; terpentinähnlicher Geruch; K p .t 90— 91°; 
nn20 1,5951; D .2°4 1,7755; bei n. Druck nicht unzers. destillierbar. N ach längerem Stehen  
oder Erhitzen m it oder ohne Lösungsm. D im erisation zu der LXXXVI analogen Verb.

tß u B r^ , aus Eisessig, Toluol oder C6H 5C1 oder entsprechenden Gemischen Prismen, 
K  217— 218°. —  7.8-Dibrombicyclo-[0.2.4]-octan, C8H ,2Br2, analog der Darst. von XXVII 
aus 53 g LXXXVII u. 30  g P d-C aC ö3-K atalysator in  CII3OH durch .Schütteln  m it H 2 
bei 0° bis zur Aufnahm e der theorot. Menge H 2 unter N achgeben von  5 g K atalysator, 
Absaugen u. D est.; Ausbeute 35 g; torpentinartig riechende FL, K p .Ii2 91°; D .204 1,7050; 
np20 1,55 8 3. Aus dem abdest. CH3OH kann durch Versetzen m it W ., Ausäthern u. W aschen  
mit W. etwas XXIV isoliert werden. —  2.5 .7 .8-Tetrabrombicyclo-[0.2.4\-octen-(3) bzw.
2.3.7.8-Telrabrombicyclo-[0.2.4}-octen-(4) (XLIV bzw. XLV), C8H 8Br4, aus 32 g II iii CH2C12 
durch 2std . Zutropfen von 98 g Br2 in CH2C12 bei 0— 5°, mehrstd. Stehen, Abdest. des 
CHjClj im  Vakuum  u. Absaugen der 35 g gebildeten K ristalle; aus Isobutylalkohol u. 
danach aus wenig Bzl. Prismen, F. 147— 148°. E in weiteres Tetrabromid C J I sBrt  vom  
F. 94° (Ligroin) läß t sich aus den M utterlaugen isolieren. D ie Tetrabromicrung kann auch  
in Chlf. oder CS2, auch bei tieferen Tempp. (— 50 bis — 60°), vorgenom men worden; in 
jedem Fall wurden beide Tetrabromierungsprodd. gewonnen. —  2.3 .4 .5 .7 .8-Hexabrom- 
bicydo-[0.2.4]-octan (XLVI), C8H8Br6, aus 10 g II in Chlf. durch allm ähliche Zugabe von  
64 g Br2 in Chlf. bei 0— 5°, 36std . Stehen, Abdest. des Chlf. im Vakuum  u. Verreiben des 
Rückstandes m it A c.; Ausbeute 2 5 g ;  aus Bzl. glasklare Prismen, F. 155— 150°. Bei 
niederer Temp. wurde ein Isomeres vom  F. 150— 151° erhalten. —  7.8-D iaceloxybicyclo- 
0X 4]-octadien-(2.4) (XXVIII), C12H 14Ö4, aus 100 g XXVI durch i/2 std. Zugabe zu 120 g 

CHjCOOK in Eisessig bei 70°, 2std . Erwärmen auf dem  W asserbad, Absaugen, Befreien  
des Filtrats vom  Eisessig, Auf nehm en in Ae., W aschen u. D est.; Ausbeute 50 g; aus 
Ligroin lange prism at. Nadeln, F . 66°. Daneben wurden aus dem  R ückstand der D est. 
nach Behandeln m it CH3OH Prism en des Dimeren, C24H 28Ö8, erhalten; F. 140°. —  34 g 
XXVIII führen m it 10 g Pd-CaC03 (1 % ig) in CH3OH durch Schütteln in W. m it H 2 zu 
34 g rohem 7.8-D iaceloxybicyclo-[0.2.4]-odan  (XXIX), C12H 18Ö4; esterartig riechende FL, 
j~P*o,4 105°; nD20 1,46 62; D. 2°4 1,1025; VZ. 501. —  Aus 69 g dieser Verb. entstanden m it 
3% ig. methanol. HCl durch ls td . K ochen, Abdest. von CH3COOCH3 u. CH3OH 43 g 
rohes 7.8-D ioxybicyclo-[0.2.4]-octan  (XXX), C8H 140 2; aus v iel Bzl. glitzernde Blättchen, 
L. 142°. D ie O xydation m it H N 0 3 (1,4) führt nach dem Erwärmen auf dem W asserbad  
u. Verdünnen m it W. zu cis-IIexahydrophtkalsäure  (XXXI), C8H 12Ö4, aus W. Prismen, 
f '  490—-191° (Zers.). XXX liefert in Bzl. durch O xydation m it Pb(OCOCH3)4 bei Zimmer
temp. cis-H exakydrophthalaldehyd  (XXXII), C8H 12Ö2, stechend riechendes Öl, I ip .3 92 
tns 94°. —  Phenylglykoldim ethyläther (LIII), C10H 14O2, en tsteh t aus 100 g XXVI durch Zu
tropfen zu 1 L iter CH3OH bei höchstens 30°, mehrstd. Stehen bei derselben Temp., 
Erhitzen zum Sieden unter Abdest. der größten Menge CH3OH, Aufnehm en in Ae. u. 
Aufarbeiten des noch Cl-haltigen Prod. durch Schütteln im Gemisch m it K O H , W. u.
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CH30 H  m it H 2 in Ggw. von P d-C aC 03; Ausbeute 58 g; K p .12 94°; nD20 1,4941; D. !04 
1,0082. D ie O xydation m it K M n04 führt zu C J lß O O E .  Entsprechende D iäther wurden 
m it anderen Alkoholen gebildet. —  Slyrylacelat (LII), aus 50 g XXVI u. 150 cm 3 Eisessig 
durch 4std . Erhitzen auf dem W asserbad neben LXXXVI; LII konnte n icht völlig Cl-frei 
erhalten werden; R ohausbeute 3 0 g ;  K p-i4 118— 120°; D .2°4 1,0739; nj)!1 1,5512. Die 
Hydrierung m it P d-C aC 03 in CH3OH führt zu ß-Phcnylälhylacetat, C10H I2O2, K p .4 80°,
D .2°4 1,0765, das durch Überführung m ittels m ethanol. K O H  u. C6H5NCO in ß-Phenyl- 
äthylalkoholphenylurethan identifiziert wurde; aus Ligroin Nadeln, F. 81°. —  D ie Einw. 
von 50 g N a  in  CH3OH bei 0 — 5° auf 175 g XXVI führto dagegen nach 2std . Rk. untor  
K ühlung, Erwärmung auf Zimmertemp., 3 std . K ochen u. Ausschütteln m it Ae. u. W. 
zu 160 g des D im ethyläthers LIV, C]0H 14O2, K p,8 80°; nD20 1,0588; D .204 1,0206. LIV 
wurde in ähnlicher W eise aus LXXXVII gebildet. —  l-M ethoxy-l-[m ethoxym ethyl\-cyclo- 
heplan  (LV), C18H 20O2, aus 33 g der vorst. Verb. u. P d-C aC 03-K atalysator in CH3OH 
durch Schütteln m it H 2 bis zur Aufnahm e von 3 Mol; Ausbeuto 32 g; K p ., 65°; nDao 
1,4530; D .204 0,9480. W ird LIV unter Zusatz von etw as Alkali in CH3OH m it RANEY-Ni 
bei 100 a t druckhydriert, wird die gesätt. Verb. C 10II20O, K p .13 88°, nD20 1,4539, D .204 
0,9472, erhalten. —  Cyclolieptylaldehyd  (Suberanaldehyd, LVII), aus LV durch Behandeln  
m it konz. HCl oder höchstens 60% ig. H 2S 0 4 neben der entsprechenden trimeren Verb., 
wobei bei geringer konz. Säuren bei 90— 95°, bei höher konz. bei 0— 25° gearbeitet wird; 
die trimere Verb., (C8H 140 3)3, krist. aus Eisessig in Nadeln, F. 112°, die in Ae., Aceton u. 
Ligroin leicht, in A. u. Eisessig schwerer lösl. sind. D as F iltrat liefert nach Dam pfdest. u. 
Aufnehm en des D estillats in Ae. d ie monomere Verb., C8H 140 ,  K p.8 60— 62°. Semicarbazon, 
C9H j,O N 3, aus Bzl. glitzernde Nadeln, F. 155— 156°; leicht lösl. in CH3OH, schwerer in 
Bzl. u. Ligroin. D ie O xydation der trimeren Verb. m it H N 0 3 (1,4) führt zu Pim elinsäure  
(LVI), C7H l20 4, F. 100°. Wird der monomere A ldehyd LVII in W. aufgeschläm m t u. wird 
bei 20— 25° K M n 04 eingetragen, entsteht nach 2std . O xydation, Lösen m it N a llS O , -f- 
H 2S 0 4, Ausäthern, Ausziehen m it NaO H , Ansäuern m it H 2S 0 4 u. Aufnehm en in Ae. 
Cycloheptylcarbonsäure, C8H 140 2, Kp.„ 130— 131°; nD=0 1,4753; D .2°4 1,0423. Das Am id, 
C8H j5ON, wurde über das m it SOCl2 gewonnene Säurechlorid erhalten; aus Bzl. +  wenig 
CHjOH oder aus C8H 5C1 perlm utterglänzendc Blättchen, F. 195°. —  16,8 g LV liefern 
nach langsam em  Zugeben zu H N 0 3 (1,4) bei 60°, Eindam pfen auf dem  W asserbad, mehr
fachem  Versetzen des Rückstandes m it W. u. Eindam pfen, Aufnehm en in Ae., Ausziehen  
m it 5% ig. NaO H , Ansäuern u. Ausäthern eine Säure, von der 4,2 g nach Verestern 
0,3 g p-Nitrobenzoesäuremethylester, C8H 70 4N, F. 96— 98° (Ligroin) bilden. D ie Mutter
lauge führt nach Abdest. des Ligroins, Verseifung m it m ethanol. K O H , Ansäuern mit 
verd. H 2S 0 4 u .  Ausäthern zu LVI. —  7.S-Dichlor-2.3-epoxybicyclo-[0.2.4]-oclen-(4) (XXVI- 
Monoxyd) (LVIII), C8H 8OCl2, aus 9 0 g  XXVI u. 6,4% ig. Benzopersäurelsg. in Chlf. durch 
mehrstd. Rk. unter Eiskühlung u. danach bei Zimmertemp., Ausschütteln m it verd. 
N aO H  u. W. u. D est. der Chloroformlsg.; Ausbeute 23 g; F. 74— 75° (Ao.). D ie höheron 
Fraktionen haben dieselbe Zus., es dürfte sich bei ihnen um  ein raumisomeres O xyd  han
deln. —  W erden 9 g LVIII in D iisopropyläther gelöst u. m it vorred. P d -C aC 03 u. H2 
geschüttelt, ontstehen nach Beendigung der H ä-Aufnahmo, Absaugen u. Abdest. des 
Lösungsm. 7 g 7.8-Dichlorbicyclo-[0.2.4]-octanol-(3) bzw. -(2) (LIX bzw. LX), C8H 420C12, 
aus PAe. Nadeln, F. 79°. — Mit 50 cm 3 CH3OH geben 9 g LVIII durch Erwärmen auf 
dem  W asserbad 7,5 g der Verb. Cr„ //120 2CI2, aus PAe. langgestreckte Prism en, F. 80— 81°.
— Die zu LVIII analoge Verb. CsH ß B r t  wurde aus 50 g Benzopersäure in Chlf. u. 50 g 
LXXXVII nach 20std . Rk. erhalten; Ausbeute 2 2 g ;  aus-Ligroin prism at. Nadeln, F. 88°.
—  II— LXII-Addukt (LXIII), C12H 10O3, a) aus 10,4 g II u. 10 g LXII durch >/?std . Erhitzen  
auf 165— 170° u. W aschen der K ristalle m it Ae.; Ausbeute 1 9 ,6 g ; Reinigung durch 
H ochvakuum sublim ation (160°/0,1 mm ); b) aus 2 5 0 g  II durch Zugeben zu 2 5 0 g  LXII 
in 54 Liter wasserfreiem o-Dichlorbenzol u. l s td .  Rk. bei 160— 170°; Ausbeute 425 g; 
F. 166— 168». —  Das U-Acrylsäureaddukt (LXIV), Cu H I20 2, wird aus 15 g II u. 15 g Acryl- 
säuro durch 5std . Erhitzen auf 180— 200° im Bombenrohr, Lösen des H arzes in CH3OH, 
F iltration u. fraktionierte Vakuum dest. erhalten, wobei die Fraktion 150— 170°/12 mm  
gesondert aufgefangen wurde; A usbeute 7,4 g; aus Ligroin u. danach aus W. Kristallo,
F. 112— 113». Methylester, leichtbewegliches ö l ,  K p .12 135— 140». —  Die Tetrahydro- 
säure LXV, C11H 18Ö2, wird aus 20 g LXIV in wss. K O H  durch Zugeben zu 2% ig. vorred. 
Pd-K ohle, Hydrierung u. Ansäuern des F iltrats gewonnen; Ausbeuto 18,6 g; F. 85— 86°.
—  D as A m in  LXVI entsteht aus LXV in Bzl. u. konz. H 2SÖ4 nach tropfenweisem  Zusatz 
von 10% ig. IIN , in  Bzl. bei 35— 40°, Dam pfdest. zur Beseitigung des Bzl., Alkalisieren  
des Rückstandes m it 35% ig. N aO H , Ausschütteln m it Ae. u. D est.; A usbeute 75% ; 
leichtbewegliches ö l ,  K p .I8 110— 111°. Benzoylverb., C17H 2ION, F. 162— 163°. —  LXVI 
liefert nach Eindam pfen m it n. H3P 0 4, Erhitzen der M. auf 260— 280°/10 mm , Aufnehmen  
des D estillats in Ae. u. D est. den K W -sloff hX V U , CI0H 14; Ausbeute 43% ; K p .30 80— 82°.
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— Die Hydrierung von 1 g  dieser Verb. m it 3% ig. Pd-K ohle in Eisessig führt zu 0,8 g 
gesält. K  !K-sZo//LXVIII, C10H ,e; siedet bei 100° Badtem poratur/15 mm. —  2 g LXVI geben  
in n/10 H 2SÖ4 m it N aN Ö 2 in W. nach 8std . K ochen, Zusatz von verd. H 2S 0 4 u. Ausziehen  
m it Ae. 1 g der Verb. C 10H UOH, P. 138— 140» (Ligroin). —  Das 11— LX IX -A ddukt (LXX), 
C14H 120 2, entsteht aus 31,2 g II u. 32,4 g  Benzochinon (LXIX) in o-Dichlorbenzol durch 
5std . Erhitzen auf 140» unter Zusatz von wenig H ydrochinon; aus CH3OH oder A. gelbe  
Nadeln, F. 141°. Es kann durch 2std . Erhitzen auf 180— 200» im Ölbad, D est. bei 230 bis 
250“/3 mm, Lösen in sd. Bzl. u. W iederausfällen in die Verb. LXXI, C14H I2Ö2, um gelagert 
werden, die auch direkt aus 10,4 g II u. 10,8 g LXIX durch 3std . Erhitzen"auf 180— 200», 
Dest. des H arzes bei 200— 250» Luftbadtem p./lO  mm u. K ristallisation aus C6H6C1 en t
steht; aus W. Nadeln, F. 132— 133“. Diacetylverb., C18H 160 4, aus LXXI u. Acetanhydrid  
durch 2 std. K ochen u. Gießen in W .; F. 136— 137° (CH3OH). LX X l-D im ethyläther, 
C18H .,0 2, aus LXXI in W. m it D im etliylsulfat u. NaO H ; F. 105— 106» (Ae. oder CH3OH). 
Das D i-A ddukt LXXII, C22H 20O2, wird aus 31,2 g II u. 16,2 g LXIX in Bzl. durch 5 sld .  
Erhitzen im A utoklaven unter 30 a t N 2 auf 140— 150“ gebildet; aus Butanol gelbo Pris
men, F. 225»; in CH3OH sehr schwer löslich. —  Die Hydrierung von 3 g LXXI in Eisessig  
mit vorbehandolter 2% ig. Pd-K ohle führt nach Aufnehmen des F iltrats in Ae. u. Vakuum 
dest. zu 2,7 g der Verb. C u H wOv  F. 178— 180» (Bzl.). Ähnlich liefert dio Hydrierung des 
DXXl-Dim ethyläthers in CH3OH die Verb. C 16H 200 2, F. 119— 120». —  II— XXXIII- Addukt 
(LXXIII), aus 158 g Naphthochinon (XXXIII), 104 g II u. X ylol durch 7std . Kochen, W aschen  
des abgesaugten Reaktionsprod. m it Bzl., K ristallisation des Rückstandes aus Toluol 
(25 g grünlichgelbe K ristalle unbekannter K onst., F. 243— 247»), U m kristallisation des 
aus der Toluollsg. in der K älte  ausgeschiedenen A nteils aus Ao. (1 .4-D ioxynaphthalin , 
24,7 g, F. 180— 186»), Dam pfdest. der vereinigten F iltrate zur Beseitigung des Lösungsm ., 
Alkalisieren der Lsg. m it NaO H , Ausblasen m it L uft u. W aschen des Nd. bis zur neutralen  
Rk.; Ausbeute 1 0 0 g ; Lösen in der lOfachen Menge Bzl., Filtrieren u. Einengen füh rt zu 
42 g LXXIII, C18H 420 2, F. 192» (viel Eisessig). D ie therm. Zers, liefert nach 4std . Erhitzen  
auf 210— 220», Sublim ation im  H ochvakuum , K ristallisation aus Eisessig u. dann aus 
Toluol Anlhrachinon  (XXXVII), C14HSÖ2, F. 278— 280». —  N ach 5std . Erhitzen von 10 g 
II u. 17 g Acetylondicarbonsäuro (XLI)-dim ethylester im Bombenrohr auf 160— 170» 
u. fraktionierter Vakuum dest. wurde eine H auptfraktion (K p.a 138— 145» nach R ektifi
kation) isoliert, die durch 2std . K ochen m it 33 % ig. NaO H , W. u. CH3OH, Abdest. des 
CH3OH, Ansäuern u. Ausziehen m it Ae. nach W aschen des krist. R ückstandes m it Ae. 
Phthalsäure lieferte, die m it Acetanhydrid durch K ochen in ihr A nhydrid, C8H4Ö3, ver
wandelt wurde; Nadeln, F. 131— 132». Aus dem  W aschäther der Phthalsäurefraktion  
wurde m it Bzl. das XLI— II-Addukt (LXXIV) gefällt, das zur Reinigung m it Essigsäuro- 
anhydrid in sein A nhydrid, C12H 8Ö3, übergeführt wurde; F. 168— 170» (Bzl.). Aufspaltung  
mit NaOH gibt LXXIV, C12H 10O4, F. 158— 160» (Zers.). Dio Hydrierung des Anhydrids 
mit 3 % ig. Pd-K ohle in Eisessig liefert die Verb. C n H u 0 3, F. 154— 155» (Bzl.-L igroin, 
dann Cyclohexan). —  LXIII gibt nach Erhitzen m it verd. NaO H  bis zur Lsg., Ansäuern u. 
Waschen bis zur neutralen Rk. dio cis-Dicarbonsäure C l tH n Oit F. 167» (Zers.), die durch V a
kuumdest. wieder anhydrisiert werden kann. Dim ethylester, C14H 180 4, F .52— 55» (Ligroin). 
Diäthylester, C18H 230 4, F. 57— 58“. Diisobutylesler, C20H28O4, m it Isobutanol, X ylol u. sehr  
wenig konz. II2S 0 4, durch K ochen bis zur Beendigung der W asserabscheidung, Zusetzen  
von Bzl., W aschen u. Abdest. des Lösungsm .; A u sb eu te98% ; F .5 2 — 55». Di-n-butylester, 
C20H 2sO4, F. 35— 38». D iisoam ylester, C22H 33Ö4, F. 58— 60". Im id , CI2H 410 2N, aus 20 g 
LXIII durch 5 std . Erhitzen m it 20% ig. N H 4OH im A utoklaven auf 210», Absaugen u. 
Waschen; Rohausbeute 12,2 g; Reinigung durch H ochvakuum sublim ation, F. 251". —  
Der Irans-Dicarbonsäure C12/ / 120 4 entsteht aus ICO g cis-D im ethylester in  CH3OH durch 
5std. Kochen m it 6 g Na in CH3OH, Versetzen des nach Vakuum dest. erhaltenen R ück
standes m it 35% ig. NaO H  u. W., l s td .  K ochen u. Ansäuern m it verd. H 2S 0 4; A usbeute  
9 0 g ; F. 218» (CH jO H -W .); leicht lösl. in  CH30 H , schwer in  Chlf., um gekehrt wie die  
..endo-cis-Säure“. Dim ethylester, C14H I60 4, leicht bewegliches ö l ,  K p .10 160— 180°. —  
Die Hydrierung der cis-Dicarbonsäure m it 5% ig. Pd-K ohle sowohl bei 100 a t in wss. 
KOH als auch bei n. Druck im  gleichen Medium sowie m it pyrophorem C r-N i-K ontakt 
m wss. -methanol. K O H  bei 100 at führt zu der Tetrahydrosäure C n IIuOt , F. 168» (CH3O H - 
W. oder Ae.). A nhydrid, C12H 440 3, aus der Säure durch Schm elzen u. V akuum dest.;
F. 126— 128». Im id , C12H 150 2N, aus dem  Anhydrid durch 6std . Erhitzen im A utoklaven  
mit 20% ig. N H 4OH auf 120— 130»; F. 212— 214». Dimethylester, CI4H 20O4, F. 60— 62». 
Diäthylester, aus der Tetrahydrosäure, A. u. H 2SÖ4 in Bzl. durch azeotropes K ochen bis zur 
Beendigung der W asserabscheidung u. W aschen der B enzollsg.; leichtbew egliches ö l ,  
Kp-4177— 178". Dibutylester, K p.4 210». Methylestersäure, durch 5std . Erhitzen der Tetra
hydrosäure m it CHjOH im A utoklaven auf 160°, Abdest. des CH3OH u. Trocknen im  
Vakuum; F. 95». —  D as Addukt LXIII kann m it 5% ig. Pd-K ohle in Alkali bei U nter
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brechung der Hydrierung nach Aufnahme von 1 H„ u. Ansäuern auch zur cis-D iliydro- 
säura Gn H uOi hydriert werden; F. 150° (Zers.). D ie Verb. entsteht auch bei Druckhydrie
rung m it C r-N i-K ontakt (100 at). A nhydrid, C12H I20 3, durch Schmelzen, Abdest. des W. 
u. D est.; F. 140— 142° (Bzl.). D im ethylester, C14H 18Ö4, F. 28— 31°. Diäthylester, C!8H 220 4, 
leichtbewegliches ö l;  K p .2 164— 166°. Dibutylester, C20H30O4, leichtbewegliehes ö l,  Kp.» 
188— 189°. M it 5%  ig. P d-K ohle in A lkali kann die Dihydrosäure zu Tetrahydrosäure 
durchhydriert werden. —  trans-Telrahydrosäure C n f f u Oit a) aus 111,9 g D im ethylester  
der eis-Verb. u. 6 g N a  in CH3OH durch 3 std. K ochen, Abdest. des CH3OH, Verseifung 
des Rückstandes m it verd. NaO H  u. Ansäuern; Ausbeute 98 g; b) durch Hydrierung 
der trans-Dicarbonsäure aus LXIII m it 3% ig. Pd-K ohle in A lkali; F. 228— 230° (CH30 H -  
W .). —  trans-D ihydrosäure Cn H ltOt , a) durch Um lagerung des D im ethylestcrs der cis- 
V erb .; b) durch Hydrierung der aus LXIII gewonnenen LXIII-trans-Diearbonsäure mit 
0,5% ig. P d-C aC 03 in CH3OH bis zur Aufnahm e der theoret. Menge H 2; F. 209— 211° 
(CH30 H  u .  W .). —  20,2 g LXIII geben nach Lösen in K OH , Versetzen m it 18 g Br2 in 
CH3OH u .  Ansäuern 25,7 g  der Bromlaclonsäure Gn II llOi B r; F. 238° (Zers.). M onomethyl
ester, C13H 130 4Br, F. 177— 178° (Chlf.-Ligroin oder verd. Essigsäure). Der E ster entsteht 
auch aus LXIII-cis-Säure in CH3OH durch Bromierung u. E indam pfen oder aus dem cis- 
Dicarbonsäuredim ethylester. Dim ethylesterdibrom id, C14H 180 4Br2, aus LXIII-D im ethyl- 
ester durch Bromierung in  Chlf. un ter Feuchtigkeitsausschluß; F. 227° (Eisessig, dann 
E ssigester); daneben der M onom ethylester der Brom lactonsäure. D ieser g ib t durch Ver
seifung m it 14% ig. m ethanol. K O H  die Brom lactonsäure, das LXIII-D im ethylester- 
bromid dagegen die Verb. C lJ I lß i B rv  F. 234— 236° ohne Zers. (CH3O H -W .). M it konz. 
H 2S 0 4 wird bei dieser Verseifung dagegen ein A nhydrid  der LX lll-D ibrom verb., C12H 10- 
0 3Br2, gebildet, aus dem bei der alkal. Verseifung keine Brom lactonsäure entstellt. —  
D ie Chlorlacionsäure C ß l ^ ß f i l  wurde aus LXIII u. NaO H  durch Lösen in der H itze  
u. E inleiten von Cl2 unterhalb 70° in 77,5% ig. Ausbeute erhalten; F. 240— 241°; leicht 
lösl. in  CH3OH u. heißem  W ., schwer in  kaltem  Wasser. Methylester, F. 180— 181°. Der 
LX III-D im ethylester b ildet in Chlf. m it Benzopersäure-Chlf. (11,7% ) durch W aschen  
nach mehrstd. Stehen u. Abtreiben des Chlf. die Oxidoverb. C14/ / ]c0 5, F. 85— 86° (A e.- 
PA e., dann Cyclohexan). —  Die aus LXIII erhaltene cis-Dihydrosäure kann m it H NO s 
(1,4) auf dem W asserbad zu der Säure C 12H 12OsN 2 oxydiert werden, F. 206° (Zers.); aus 
der M utterlauge u. dem W aschwasser wurde dio Säure C 12II120 5 isoliert; F. 249— 250°. 
D ie erstere Verb. g ib t einen Methylester C 13H u OBN 2, F. 177° (Ae.), die zw eite den Methyl
ester C 13IIu 0 3, F. 144— 145° (Ae.). —  17,5 g XXVI geben nach 4std . K ochen m it 10 g 
LXII in Bzl. 11 g  des Addukles LXXV, Ci2H ]0O3Cl2, aus Chlorbenzol B lättchen, F. 267 
bis 268°; 10 g einer isomeren Verb. C n H 10O3Cl2 konnten aus dem F iltrat durch Einengen 
gewonnen werden; aus Chlorbenzol oder Bzl. Nadeln, F. 195— 196°. Das erste Addukt 
gib t einen Dim ethylester C u H le0 4Cl2, aus C6H 5C1 N adeln, F. 220°, das zweito einen Metliyl- 
ester, der aus CH3OH in B lättchen k r ist.; F. 125°. —  Ähnlich liefern 53 g LXXXVII mit 
20 g LXII in  Bzl. nach 4std . Erhitzen nur ein Addukt C i2H w0 3B r2\ A usbeute 68 g; aus 
CsH 5C1 oder Bzl. Prism en, F. 205°. D ie Verb. wird schon aus 35 g II in CH2C12 durch 
1*4std. Zugeben von 54 g Br2 in CH2C12 bei 0 — 5°, Erwärmung auf Zim m ertem p., Addi
tion von 34 g LXII u. mehrstd. Stehen erhalten; Ausbeute 72 g, nach Einengen der Mutter
lauge insgesam t 107 g. —  D ie aus 35 g XXVI, 30 g  X L I-D im ethylester u. Bzl. durch 4std. 
K ochen, Abdest. des Bzl. im  Vakuum , Behandeln des R ückstandes m it wenig Ae. erhalte
nen 35 g Addukt XXXIX, C44H 14Ö4C12 (aus CH3OH Täfelchen, F. 126— 127°) wurden 
therm. gespalten: 32 g lieferten nach Erhitzen auf 180— 200° zunächst 11 g 1.2-Dichlor- 
cyclobuten-(3) (XXXVIII), C4H4C12, aus Ligroin B lättchen, F. 43— 44°, dann als höhersd. 
A nteil 17 g  Phthalsäuredimethylester (XL), C10H I((O4, K p.7!0 278— 280°. —  Ähnlich wie 
XXXIX entsteht das LXXXVII— XLI-D im elhylester-Addukt (LXXVI), C14H 140 4Br2, aus 
CH3OH Blättchen, F. 134— 135°. D ie beiden Doppelbindungen konnten durch H ydrie
rung m it Pd-CaCÖ3-K atalysator in CH3OH zu der Verb. C14/ / 1B0 4Rr2 bewiesen werden; 
aus CH3OH sechsseitige flache Prismen, F. 148°. D ie  aus LXXVI durch m ethanol. KOH  
erhältliche freie Säure C 12H l3Ot B r2 schm, bei 205— 207° (verd. Essigsäure). D ie w ie bei 
XXXIX durehgeführte therm. Spaltung lieferte XL u. 1.2-Dibromcyclobuten-(3) (LXXVII), 
C4H4Br2, K p. 173— 175°; nD2° 1,5948; D .°°4 1,9592. —  XXVI— X X X III-Addukt (XXXIV), 
CJ8H 140 2C12, aus 175 g XXVI, 155 g XXXIII u. Bzl. durch 3std . K ochen; G esam tausbeute 
3 2 1 g ;  aus Bzl., Chlorbenzol oder Dichlorbenzol Nadeln, F. 221°; in Alkalien m it roter 
Farbe löslich. —  167 g  dieses A dduktes können in CH3OH durch 3std . K ochen m it 23 g 
N a in CH3OH u .  O xydation der zunächst gebildeten Verb. XXXV durch Luftzutritt-in  
160 g XXXVI, ClgH 120 2Cl2, übergeführt w erden; aus B zl.-C H 3OH hellgelbe Blättchen,
F. 170— 180°; therm. instab il: N ach Erhitzen über den F. wird die Verb. wieder fest, spal
te t  eine F l. ab u. schm, endgültig bei 270— 280°, Dibrom id, CI3H 120 2Cl2Br2, aus 17 g 
XXXIV in Chlf. durch Versetzen m it 9 g Br2 in Chlf, u. mehrstd. Stehen; Ausbeute 10,5 g;
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aus C6H 6C1 Prismen, F. 247° (Zers.). W ird dio Lsg. nach der Bromierung n icht auf Zimmer- 
tomp. gehalten, sondern 8 Stdn. auf 45° erwärmt, entstehen 1,5 g einer höherschm. Verb. 
C isH n0 2C'l2B r2, aus Trichlorbenzol citronengelbe flache Prismen, F. 298— 300° (Zers.), 
die in besserer Ausbeute bei der Bromierung in fl. Bra erhalten wird. 66 g XXXVI lassen  
sich durch Erhitzen im  M etallbad in 22 g XXXVIII, das abdest. wird, u. 40 g XXXVII 
als Rückstand zersetzen. —  1.2-Dichlor-3.4-dibromcyclobulan, C4H4Cl2Br2, aus 28 g 
XXXVIII u. 38 g Bra in CHaCla bei Zimmertemp. ohne K ühlung; Ausbeuto 43 g; K p .ls 119 
bis 120°; nn20 1,5757; D .20, 2,0784. Dio W eiterbromierung sowohl dieser Verb. in E is
essig als auch von XXXVIII inCCl4 führt nach 5std . Erwärmen auf 50— 60° zu 1.2-Dichlor-
3.4.x.x-tetrabromcyclobutan, C4H 2Cl2Br4; aus Eisessig derbe langgestreckte Prism en,
F. 129°. M it Cl2 in Chlf. bei höchstens 40— 45° lieferte XXXVIII unter Ringöffnung
1.1.2.3.4.4-Hexachlorbutan, C4H4Clc; aus Bzl. glasklare Prism en, F. 109— 110°. Daneben  
konnte ein f l. Hexachlorbutan  aus den öligen F iltraten  isoliert werden; K p .10 111°; nD20 
1,5258; D .204 1,6460. —  23,9 g XXXVIII in CH3OH konnten nur unter Zusatz von K OH  
m it 10% ig., vorbehandcltor Pd-K ohle unter COa-K ühlung bis zur Aufnahm e von 3 Mol 
H a hydriert werden; aus dem Reaktionsgem isch wurden 10 cm 3 Cyclobulan  (XLIII), 
C4H8, herausdest.; K p. 2— 7,5°. Ohne Vorsichtsmaßregeln, bei gewöhnlicher Temp., 
entsteht unter Aufnahm e von  4 Mol H a n-B utan, C4H 10, Kp. —  0,1 b is 1,5°. —  Durch  
Kochen m it CH3COOK in Eisessig oder m it Zn-Staub in CH301I wird XXXVIII n icht ver
ändert, ebenso kaum  durch Benzopersäuro in CHC13. Dagegen entstehen durch vor
sichtige Behandlung m it H N 0 3 (1,4) bei langsam em  Erwärmen gelbe Nädelchen der 
Zus. C4H 20 4N 2C12, bei denen es sich um 1.2-Dichlor-3.4-dinitrocyclobulcn-(3) handeln  
dürfte; aus CHaOH grünstiohiggelbo Prism en, F. 127°. Aus der M utterlauge wurde 
Fumarsäure (XLII) isoliert. —  1.2.3.4-Tetrabromcyclobulan, C4H4Br4, aus 20 g LXXVII 
durch allm ähliche Bromierung m it 17 g Bra in Chlf. bei selbständiger Temperaturerhöhung; 
Reinausbeuto 20 g; K p .,.s 110°; nD20 1,63 03; D .2°4 2,5673. —  M it KCN in CHaOH führt 
diese Verb. nach 2std . K ochen u. Aufarbeiten m it Ae. u. W. zu einem  ö l  u. K ristallen, 
wahrscheinlich von 1.2-D ioxy-3.4-dibrom cyclobulan, C4H 80 2Br2; aus wenig Bzl. -f- PAe. 
Blättchen, F. 115— 116°. —  D ie Rk. von XXVIII m it LXII in Bzl. führt zu dem LXXV 
analogen Addukt aus Bzl. +  Ligroin flache Prismen, F. 130— 131°. —  Ähnlich
gab XXVIII m it X LI-D im ethylester durch K ochen in Bzl., Abdest. des Lösungsm. u. 
Durchreiben des H arzes m it wonig CH3OH das zu LXXVI analoge Addukt C u II20Os, 
aus Bzl.-L igroin Prismen, F. 84°. D ie H ydrierung dieser Verb. m it der gleichen Menge 
Pd-CaC03-K ontakt in CH3OH lieferte unter Aufnahm e von 2 Mol H a LXXVIII, C18H 24Ö8; 
aus Ligroin prism at. Nadeln, F. 137— 138°. D ieses Hydrierungsprod. gab nach Rk. m it 
H N 0 3 (1,4) u. mehrfachem Eindam pfen das Tetracarbonsäureanhydrid LXXIX, C14II]20 8; 
aus Acetanhydrid wetzsteinförm ige K ristallo, F. 353° (Zers.). D ie therm. Zers, des XLI- 
Dim ethylester-XXVIII-Adduktes durch Erhitzen bei 18 mm führt zunächst zu Prism en  
von 1.2-Diacetoxycyclobuten-(3), C8H J0O4, F. 99— 100° (Ligroin), die sich bei längerem  
Stehen zers. u. dann sauer reagieren, neben XL als höhersd. Anteil. —  Wird das Gemisch 
aus 29 g XXVIII, 2 g XXXIII u. Bzl. 6 Stdn. gekocht, das Bzl. abdest. u. das zurück
bleibende ö l  m it CHjOH aufgekocht, entstehen 56 g A ddukt LXXX, C22H 2()0 8; aus CH3OH 
oder Essigester Prismen, F. 159— 161°. D ie Verb. kann in CH3OH +  N a  unter L uftzutritt  
nach % std. Rk. u. Verdünnen m it W. quantitativ  zu dem  Chinon  LXXXI, C22H 180 5, 
dehydriert werden; aus B zl.-C H 3OH gelbe Blättchen, F. 195— 200° (Zers.). B ei der therm. 
Zers, des Addukts konnte nur XXXVII gefaßt werden. —  Das XIII— L X ll-A d d u k t  
(LXXXII), C12H 10O4, in Bzl. dargestellt, krist. als C8H8C1 in Nädelchen, F. 203°. Ohne 
Lösungsm. ist die Rk. außerordentlich heftig. Das Addukt läß t sich in CH3OH m it vorred. 
Pd-CaC03-K atalysator unter Aufnahm e von 1 Mol H a zu der Verb. C 12H u 0 t hydrieren; 
aus Bzl. flache Prism en, F. 240— 245°. —  Aus 49 g XIII u. 59 g X L I-D im ethylester in 
Bzl. läßt sich durch 8std . K ochen, mehrstd. Erwärmen des nach Äbdest. des Bzl, zurück
bleibenden Öls auf dem W asserbad u. Dost, das Addukt C u H u Os darstellen; Ausbeute  
30 g; F. 103° (Bzl.). D ie Verb. kann auch ohne Lösungsm. gewonnen werden. W ird das 
rohe, ölige Rcaktionsprod. mehrere Stdn. auf 120— 130° erhitzt, werden erhebliche Men- 
gon XL bei der Dest. aufgofangon. D ie Hydrierung des Adduktes mit P d-C aC 03 in CH3OH 
führt unter Absorption von 2 H a zu der Verb. C u H nOs, aus Ae. Nädelchen, F. 86 87°. 
Aus 18 g XXVI, 11 g LXIX u. Bzl. entstehen nach 2std . K ochen 12 g rohes A ddukt 

6 g Reinausbeute; aus Bzl. Nadeln, F. 170— 185°, je nach der Schnelligkeit 
des Erhitzens. Oberhalb des F. beginnt Zers., dabei kann XXXVIII als D estilla t isoliert 
werden. —  W erden 500 g II 48 Stdn. im N a-Strom  gekocht u. schnell dest., gehen zunächst 
481 g unverändertes II über, wonach heftiges Aufkochen e in tritt u. aus dem  Rückstand  
“ 3,4 g fl, ll-D im eres  (LXXXIV), C18H 18, dest. werden können; Kp.4 149— 150°. A ls R ück
stand bleibt gelbes, sprödes Harz. U nter L uftzutritt bildet sich nach 24std . K ochen von  
II im Metallbad neben dieser fl. Verb. ein festes Dimeres, C14H 10, F. 43— 44°. In  o-Dichlor-
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benzol oder höhersd. K W -stoffen (Kp. >  150°) bilden sich ebenfalls boido Isom ere neben
einander. D ie feste  Verb. kann m it vorrod. P d-K ohle in Eisessig unter Aufnahme von  
3 H s zu dem K W -stoff Cl6H 22 hydriert werden; K p .,0 170— 190°. D ie H ydrierung gelang 
auch in Bzl. m it C r-N i-K ontakt bei zunächst 100, dann 200 at. Das fl. LXXXIV nim m t bei 
der Red. m it 3% ig. Pd-K ohle in Eisessig dagegen nur 2 H 2 auf unter Bldg. der Verb. CUII20,
F. 33— 35°. —  Einw. von CO - f  H 20  auf II (H. Kröber): a) 110 g II in 00 g W. liefern  
m it 60 g Ni(CO)4 nach Erhitzen auf 270° unter 100 a t CO-Druck, 16std . Erhitzen unter  
200 a t CO-Druck, Verseifon des R eaktionsgem isehes m it K O H , m ehrfachem Ausziehen  
m it D im ethyltetrahydrofuran u. Veresterung der entstandenen Säure m it CH3OH 51%  
eines Gemisches, aus dem dev D im ethylester der Dicarbonsäure des d im erisierten ll, 
herausdest. werden konnte; Kp.„,s 200— 205°; sehr schwer verseifbar; VZ. 333. D ie en t
sprechende Verb. m it etwas höherem Kp. wurde aus 50 g C16H 16 m it 25 g W. u. 25 cm 5 
Ni(CO)4 in ähnlicher W eise erhalten; Ausbeute ca. 78% ; K p.0-S 208— 212°. (Liebigs Ann. 
Chem. 560. 1— 92. 1948. Ludwigshafen/R h., Bad. Anilin- u. Sodafabrik, Hauptlabor.)

N i t z s c h k e .  1810
Walter Reppe, Otto Schlichting und Herbert Meister, Cyclisierende P olym erisation  von 

A cetylen. 2 . M itt. Über die Kohlenwasserstoffe C lQII10, C l2H 12 und A zulen . (1. vg l. vorst. 
Ref.) B ei der cyclisierenden P olym erisation von  A cetylen  zu C yclooctatetraen (IV) (vgl. 
vorst. Ref.) werden die Verbb. C I0H 10 (I bzw. VIII) u . C12H ,2 (II) zu 5 — 10% als N eben- 
prodd. gebildet, die durch Chromatograph. A dsorption rein gewonnen wurden u. von  
denen II ste ts  von  geringen M engen A zulen  (III) beg leitet war. J e  höher die Tem p. zur 
D arst. von  IV gew ählt wurde, um so größer war die A usbeute an III; sie  b leibt jedoch im  
Verhältnis zu I bzw. VIII u . II im m er noch außerordentlich gering. — D ie K onst. der 
früher als Cyclodecapentaen verm uteten  u. bei der D arst. von  IV unter den gewöhnlichen  
B edingungen (60—90°) als orangefarbene F l. anfallenden Verb. I konnte noch nicht 
aufgeklärt werden. B ei H ydrierung m it Pd-CaC 03 nim m t sie  bei Zim m ertem p. unter 
gewöhnlichen Bedingungen 3 H 2 auf unter Bldg. des gesätt. KW -stoffes C ,07 /1# (V), m it 
RANEY-Ni bei höherer Tem p. unter Druck jedoch 5 H 3 unter Bldg. des gesätl. KW -stoffes 
ü\aH 22 (VI), der auch aus V unter den gleichen Bedingungen zugänglich ist. D ie  m it 
K M nü4 erhaltenen O xydationsprodd. von  V u. VI wurden noch nicht näher untersucht. 
Mit CuCl in N H 4C1 bildet I ebenso w ie IV eine feste  A dditionsverb., m it M aleinsäure
anhydrid (VII) ein D i- u . ein Triaddukt. — W ird die D arst. von  IV bei höherer Temp. 
(120— 130°) durchgeführt, entsteht ebenfalls eine Verb. C10H I0 (VIII), die jedoch hellgelb 
ist u. m it I  nicht ident, sein kann, denn sie g ib t nicht w ie I eine A dditionsverb, m it CuCl +  
N H 4C1, wohl jedoch dieselben A ddukte m it VII w ie I. D ie  H ydrierung von  VIII bei ge
wöhnlicher Tem p. u . n. Druck führt zur A ufnahm e von  etw as weniger als 2 Mol H ä; bei 
Druckhydrierung en tsteh t auch hier ein K W -stoff C J0II2O (IX), jedoch m it etw as anderen 
Eigg. als VI. E s wird verm utet, daß VIII aus zunächst entstehendem  I durch Umlagerung 
bei der höheren R eaktionstem p. entsteht. — II, das sowohl bei niederer Tem p. a ls auch bei 
höherer als gleiches Prod. gebildet wird, g ib t m it Benzopersäure ein O xyd u. liefert beim  
Ü berleiten über P d-K ohle bei höherer Tem p. im  Vakuum  1.2-D im ethylnaphihalin  (X). 
D ie druckloso H ydrierung v o n  II führt zur A ufnahm e von  durchschnittlich 2 Mol H , 
unter B ldg. von  oftm als wurde jedoch auch nur 1 H 2 aufgenom m en unter Bldg.
von  Ci2IIu . B ei der Druckhydrierung wurden wohl die KW -stoffe  C12/ / 20 u. C 12H 22 isoliert, 
nicht jedoch Cl2H 24. An II ließ sich nur 1 Br2 anlagern.

V e r s u c h e :  W urde A cety len  unter den in  vorst. R ef. beschriebenen Bedingungen  
bei 60 —70° polym erisiert, konnte nach A bsaugen v o n  K ata lysator u. Cupren, Abdest. 
von  Tetrahydrofuran, entstandenem  B zl. u . C yclooctatetraen (IV) u. Fraktionierung des 
R ückstandes im  Vakuum  orangegelbes I gewonnen werden, das Zur Entfernung geringer 
M engen O-haltiger Verbb. m it der gleichen Menge C yclohexan verm ischt u. durch A120 3 
filtriert wurde, w obei m it dem  gleichen Lösungsm . nachgewaschen wurde; I, C10Hi„, 
K p. 189—190°; F . —31°; D .20, 0 ,9310; nn20 1,57 83. D ie nach Abtrennung von  I aus dem  
ursprünglichen R ückstand erhaltene höhersd. Fraktion (K p.s 80 —120°) war grün bis 
blaugrün gefärbt u. wurde zur Abtrennung von  A zulen (III) nach Zusatz von  Cyclohexan  
m it 80% ig. H 3P 0 4 ausgeschüttelt; nach W aschen der Cyclohexanlsg. bis zur N eutralität 
wurde w ie bei I  durch AI20 3 gereinigt; II, C12H 12, gelb, K p.753 240—241°; D .2°4 1,0227; 
nD20 1,58 85. — N ach Behandeln von  1800 g absol. Tetrahydrofuran, 100 g Ä thylenoxyd
u. 30 g  Ni-Cyanid bei 9 0 — 100° m it A cetylen  (15— 20 at) wurden 140 g  IV, 40 g  rohes I, 
25 g rohes II, 15 g D estillat vom  K p .2 100— 120° u. braunes H arz als R ückstand erhalten; 
I war durch Spuren von  III blaugrün, II blau gefärbt; III kann durch Lösen in PAe>-u. 
Schütteln m it H 3P 0 4 entfernt werden; R einigung von  I durch F iltration in PAe. durch 
A120 3. — D ie entsprechende R k., jedoch bei 120— 130° durchgeführt, lieferte ebenfalls 
höher als IV sd. Verbb.; das D estilla t wurde in  Ae. aufgenom m en, zur E ntfernung von  
Glykolen m it W . geschüttelt u. die äther. Lsg. entweder durch Chromatographie oder
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m ittels der H 3P 0 4-M eth. aufgearbeitet: a) der Ätherrückstand lieferte nach M ischen  
m it der gleichen Menge PA e., Filtrieren durch A120 3, N achw aschen m it PAe. (wobei die  
einzelnen Fraktionen getrennt aufgefangen wurden) u. Beseitigen des Lösungsm . aus den  
ersten Fraktionen ein gelbes ö l ,  aus den folgenden blaue ö le  bzw. krist. III, das auf Ton  
abgepreßt u. sublim iert wurde. A us den gelben Fraktionen konnte durch Abkühlen m it 
C 02-Aceton wenig Naphthalin  isoliert werden, sie bestanden jedoch hauptsächlich aus 
VIII, die blauen aus II m it ca. 3% III. II wurde nach der H3P 0 4-M eth. rein gewonnen, 
b) 60 g Ätherrückstand führten in 300 cm 3 PAe. +  120 cm 3 H 3P 0 4 nach Schütteln  
bis zur Entfärbung, Abtrennen der H 3P 0 4-Lsg., W aschen dieser Lsg. m it PAe. u . der 
vereinigten Petrolätherauszüge m it NaO H  u. W . u. D est. zu 20 g VIII, C10H 10, K p.0>4 33 
bis 36°; D .204 0,9400; nD20 1,57 90; daneben 15 g II. VIII gibt im G egensatz zu I mit 
CuCl +  Am m oniak keine Additionsverbindung. III, C10H 8, wurde aus der H 3PÖ4-Lsg. 
durch Zugabe von  Eiswasser +  A e., W aschen der äther. L sg’, bis zur N eutra litä t, A b
pressen des nach D est. verbleibenden Rohprod. auf T on u. Sublim ation isoliert; Ausbeuto  
0,292 g; aus CH30 H  blaue B lättchen , F. 99 —100°. Trinilrobcnzolat, C18H n 0 8N 3, rotbraune 
Nadeln, F. 167— 168°. P ikra t, C16H u 0 7N 3, braunviolette N adeln, F . 144—148° (Zers.). 
III konnte auch m it P ikrinsäure, allerdings unter größeren Verlusten, aus dem  ursprüng
lichen R eaktionsgem isch isoliert werden. — V, C10H 16, aus I durch H ydrierung m it vor
behandeltem 2% ig. P d -C aC 03-K atalysator in  CH3OH bis zur Aufnahm e von  3 H 2 (ca. 
1 Stde.), Aufnehm en des F iltrats in  Ae. u. W aschen der Lsg. m it W .; K p. 182—183°;
D .2°4 0,8601; hb20 1,48 30. Verh. w ie  ein ungesätt. K W -stoff. — W erden jedoch 10 g  I 
mit 5 g RANEY-Ni in  CH3OH bei 150 at H 2 zunächst bei Zim m ertem p. u. dann bei 170 
bis 180° b is zum  E nde der Druckabnahm e hydriert, entstehen 10 g VI, ClnH 20, K p. 185 
bis 186°; D .2°4 0,8365; nD20 1,4581. VI, das sich gesätt. verhält, entsteht auch aus V 
durch Druckhydrierung. — VIII nahm  dagegen bei der Red. m it P d-C aC 03-K ontakt 
in CHjOH unter gewöhnlichem  Druck u. bei n. Tem p. nur ca. 1 ,5—2 H 2 auf; das en t
stehende Prod. ist un gesättig t. Unter 200 at bei Anwendung von  RANEY-Ni in  CH30 H  
bei einer Tem p. von  130— 140° entstand dagegen die gesätt. Verb. IX, CJ0H 20, K p.7E5175 
bis 179°; nD20 1,45 22. — Dio H ydrierung von  2 g II m it 0,2 g Pt-Mohr in E isessig lieferte  
nach Aufnahm e von  1 H , 2 g  CUH U, I ip .0,2 75—85°; n D20 1,56 08. Mit P d-C aC 03-K ataly- 
sator wurde nach A ufnahm e von  2 Mol H 2 die Verb. C l tH u  erhalten; K p.756 240—241°; 
no2° 1,5419. D ie Druckhydrierung (150 at) von  II m it RANEY-Ni in CH3OH bei 130—140° 
führte zu C 12H22; terpenartig riechendes ö l ,  K p.755 240—241°; D .2°4 0,9141; nn20 1,4913. 
Schließlich konnte der K W -stoff C n IJ20 erhalten werden, w enn II in C H 3OH m it RANEY-Ni 
bei 100 at H 2 zunächst bei Zim m ertem p. bis zur Druckkonstanz u. dann bei 160° w eiter
hydriert w urde, K p .T83 240—242°; nn2° 1,4987; D .2°4 0,9221. — 2 g I geben m it 3 g  Malein
säureanhydrid (VII) durch E rhitzen auf 130—140°, Erwärmen des A uskristallisierten m it 
Aceton u. Absaugen 18% des in  den m eisten  L ösungsm itteln unlösl. A ddukts C10H In- 
3 Ct II20 3; aus der A cctonm utterlauge wurde das A ddukt C10/ / lo • 2 C \II2Os isoliert. D as erste  
Addukt entstand auch aus VIII in  13% ig. A usbeute. — 18 g  II liefern m it 4,5% ig. Benzo- 
persäurelsg. in  Chlf. durch m ehrstd. Stehen, A usschütteln  m it verd. N aO H  u. W . u. D est. 
das O xyd C n H ltO ; R ohausbeuto 23 g; gelbliches ö l ,  K p.a 110—113°. — 1.2-D im ethyl- 
naphthalin (X), C12H 12, en tsteh t aus 10 g  II durch zweim aliges Ü berleiten über Pd-K ohle  
bei 225—250° u. 10 mm, V ersetzen des iiberdest. Prod. m it Pikrinsäure in  CH30 H , A b
saugen der 4 g  P ikrat, Zerlegung m it verd. NaO H  u. A e., Befreiung des erhaltenen X 
von wenig N aphthalin durch Ausfrieren m it C 0 2 u. D est.; K p. 255°. P ikra t, C18H 150 7N 3, 
orangefarbene N adeln , F . 127— 129°. (Licbigs Ann. Chcm. 560. 93— 104. 1948.)

N it z s c h k e . 1810
Walter Reppe und Walter Joachim Schweckendiek, Cyclisierende P olym erisation  von 

Acetylen. 3. M itt. Benzol, Benzolderivate und hydroaromatische Verbindungen. (2. vgl. 
vorst. Ref.) K om plexverbb. tert. Phosphine, Arsine u . Stibine m it M etallhalogeniden, 
-pseudohalogeniden oder -carbonylen, [R 3P]2-M eX 3 bzw . [R 3P]-N i(C O )3 bzw. [R 3P ]2- 
N i(C0)2 (R =  A lkyl oder A ryl, X  =  H alogen), katalysieren unter sehr m ilden B edin
gungen die Cyclisierung von  Acetylen  (I) bzw. seiner M onosubsliiutionsprodd. zu B zl. 
bzw. Benzolderivv. u. die Cyclisierung von  Vinylverbb., auch in  M ischung m it A cetylenen, 
zu H ydroaromaten. Für die Cyclisierung von  A cetylenen sind am  besten  die Triphenyl- 
phosphin-Nickelcarbonylverbb. geeignet, für die von  V inylverbb. Triphenylphosphin- 
Nickelhalogenide. — Aus Propargylalkohol (II) wurde nach O xydation des Reaktionsprod. 
symm. u. asym m . Benzoltricarbonsäure (III bzw. IV), aus I B zl. +  S tyrol (VII) erhalten; 
aus 2 Mol I +  1 Mol A crylsäure (VI)-Ester entsteht A-2.4-Dihydrobenzoesäure (V)-Ester, 
während aus 1 Mol I u. 2 Mol VI-Ester isomere Tetrahydrophthalsäureester gebildet werden. 
Gleiche m ol. M engen V I-B utylester  u . Vinylbulyläther (VIII) konnten m it I zu isomeren 
Tetrahydrobutoxybenzoesäurebulylestern eyclisiert werden, VHI allein führte zu I lex a - 
hydrolributoxybenzolen:
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Zwar konnte die W irkungsweise der K atalysatoren  noch nicht geklärt werden, festgestellt 
wurde jedoch, daß es zur E ntw . der K ontaktw rkg. der K om plexverbb. nötig ist, die als 
K atalysatoren eingesetzten  Verbb. vor der bei 6 0 —70° stattfindenden eigentlichen  
Cyclisierungs-Rk. bei 100—120° m it I unter Druck zu behandeln, andernfalls linden die 
Cyclisierungs-Rkk. nicht sta tt. Vff. nehm en an, daß dabei unter teihvcisem  oder völligem  
E rsatz der R 3P -R este  durch I N ickclcarbonylacetylide oder N i-A cetylide m it mehr oder 
weniger lose gebundenem  1 entstehen, die jedoch anders gebaut sein m üssen als die in 
der 1 . M itt. erwähnten, bei der Cyclisierung v o n  I entstehenden, denn sie  sind nur bei
1-Überdruck beständig u . verlieren ihre W irksam keit bei gewöhnlichem  Druck durch 
Zerfall sehr rasch. — D ie Cyclisierungs-Rkk. sind exotherm ; die K ata lyse  wird von W., 
etwas weniger v o n  A . gestört. — D ie  Cyclisierungskalalysalorcn  wurden durch Mischen 
der K om ponenten, gegebenenfalls unter erhöhtem  Druck u. erhöhter Tem p. dargestcilt, 
N i- u. Co-Carbonylverbb. am  besten in  Ggw. eines Lösungsm . (A .). D ie  Carbonylverbb. 
können auch aus halogenhaltigen K om plexen gew onnen werden: (C ,H S)3P +  Ni(CO)4 -*■ 
C(C»H5)3P] -Ni(CO)3 +  CO; 2 (C8H 5)3P  +  N i(C 0 )4 -  [(C8H5)3P ]2-Ni(CO)2 +  2 CO; [(&eH J 3•

50o
P]2-ZnCi2 +  Ni(CO)4 — >  [(C8H 8)3P j2-Ni(CO)2 +  ZnCl2 +  2 CO. Fe-Carbonylverbb. wer
den bei 150—200° gewonnen. E ine U m setzung m it tert. B i-Verbb. gelang nicht. M etall
halogenkom plexe entstehen aus den Carbonylkom plexen m it H alogen oder Halogcnwasser- 
stoffsäuren. Einfach substitu ierte Ni-Carbonyle werden beim  Erhitzen disproportioniert:
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2 [(C0HB)3P] -N i(C 0)s  > Ni(CO )4 +  [(C0H 5)3P]2• N i(C 0 )2. D ie halogcnhaltigen K om plexe
lagern in  Lösungsm itteln durch Erhitzen H alogenwasserstoff u . A lkyl- bzw. Arylhalogenid  
an, in  einigen F ällen  sogar 2 Mol; die so entstehenden K om plexe werden auch aus Ü3P, 
Ni-H alogenid u . quartären Phosphonium verbb. oder aus Halog^nwasserstoffsäuren, 
Halogenalkyl- oder -arylverbb. m it [H3P ]2-N i(C 0)2 bei höheren Tem pp. u. Drucken  
erhalten: (C0H B)3P  • C4H 9Br +  (C ,H 5),P  +  N iB r2 [(C8H 5)3P ]2-N iB r2 .C4H 9Br;
[(C8H c)3P]2-N1(CO)2 +  3 C4H 9Br 2 ^ > [ ( C 6H s)3P]2.N iB r2-C4H 9Br +  2 C 4H 9C 0 0 C 4H 9.
Alle K om plexverbb. sind gut krist.; sie unterscheiden sich in  ihren Löslichkeitseigg. 
u. der B eständigkeit gegenüber W .: E infache Trialkylphosphinm etallhalogenide sind in  
fast allen organ. L ösungsm itteln lösl., entsprechende Triarylphosphinverbb. wenig lösl. 
in Ae. u . arom at. L ösungsm itteln; (C8H 5)3P-M etallcarbonyl\erbb. sind gut lösl. in  Bzl., 
Toluol, Pyridin, schwer in Alkohol. Co-Carbonylkomplexe sind in  fast allen organ. Lösungs
m itteln unlöslich. D ie  Abnahm e der D ipolm om ente von  (CGH 5)3P über die entsprechende  
As- u. Sb-Verb. zum  (C8H 6)3Bi geht parallel zur Abnahm e der B eständigkeit der en t
sprechenden K om plexverbindungen.

V e r s u c h e :  [(C8/ / 5)3P] .Pe(CO)4, F . 203». [(C 3II3)3P ]2-Fe(CO)s, F . 270». [(<78tfB)3P] • 
N i(C 0)3, F . 123°. [(C 3H 3)3P ]2-Ni(CO)2, F . 2 0 6 -2 0 9 ° .  [(Cfl/ / B)3P ].(7 0(CO)3, F . 221°. 
[(P ,P ,)3P ].N l((70 )3, F . 158°. i(C 3H 3)3P]-Fe(CO)3-[(Ct H 3hS b l  F . 242°. r<C8/ / 6)3r is ]• 
Ni(CO)3, F . 105°. [(C0II3)2Sb]-N i(CO )3, F . 9 6 - 1 0 0 ° .  [ ( C J I ^ P ^ - N iß O ) , ,  flüssig. [(C8P B)3- 
P ]2-N iß r2, F . 223". [(C 6II3)3P ]2-ZnCl2, F . 209°. [(C3H 6)3P ]2-Z nB r2, F . 2 2 0 -2 2 1 ° .  
{(C J I3)2P ]2-CuCl, F . 1 7 3 -1 7 5 ° .  [(C3U 2)3P \ - m B r 2.C J I 2B r, F . 177°. [(C0/ / S)3P ]2- 
NiBr2.(C 3II3B r)2, F. 2 6 9 -2 7 0 ° .  [(C, / / 3)2P ]2-N iC l2-C J I 2B r, F . 1 4 8 -1 5 0 ° .  [(C4/ / 9)3P ]2- 
NiB r2-2 H B t, F . 117— 118°. — B zl. u . Styro l (VII) aus A cetylen  (I) (unter M itarbeit von  
A. M agin): N ach Aufheizen von  3 g Ni(CO)2-[(C8H 6)3P ]2 in  47 g CH3CN in  einem  E del
stahl-Schüttelautoklaven unter 10 at I  u . 5 a t N 2 auf 100—120°, Erniedrigen der Tem p. 
auf 60—70° nach w enigen Min., dauerndem Nachpressen von  I, Absaugen des R eaktions- 
gemisches unter E inschaltung einer m it C 0 2 gekühlten Vorlage, W aschen der M. m it Ae. 
u. Dest. des F iltrats wurden 88% Bzl. u . 12% VII erhalten. — Trim erisation von  Pro- 
pargylalkohol (II) (K . K lager) durch tropfenweises E inträgen von  280 g  wasserfreiem  
II in die sd. Lsg. von  20 g  Ni(CO)2-[(C8H B)3P ]2 in  B zl., so daß die M ischung immer von  
selbst im  Sieden bleibt, 6std . K ochen, Abdekantieren des B zl., L ösen des H arzes in  W ., 
Dampfdest. zur B eseitigung von  nicht um gesetztem  II, K ochen der Lsg. m it K ohle, 
Abdest. des W . im  Vakuum  u. D est. des in  fast quantitativer A usbeute gebildeten bräun
lichgelben rohen 1.3.5- +  1.2.4-Trimethylolbenzols, C9H 120 3. D ie  benzol. Lsg. enthielt 
lediglich Triphenylphosphin , C18H 15P, F . 80 —82°. Ohne Verdünnungsm ittel ist die R k. 
so heftig, daß Selbsterwärm ung aut über 200° u. Zers, ein tritt. In  A ., CH3OH oder Butanol 
tritt höchstens 40% ig., in Tetrahydrofuran als Lösungsm . 50 —60% ig. U m satz ein. W ss. 
Lsgg. von  II konnten nicht polym erisiert werden. B ei der A cetylierung des Rohprod. m it 
Eisessig -j-A cetanhydridw urden 55% der reinen Triacelylverbb., C1BH 18Oe, erhalten (K p .4 
187—188°), während die U m setzung von  ungereinigtem  Trim erisat m it H Br in E isessig  
nach 2tägiger R k ., E indam pfen im  Vakuum , Lösen in  A e., W aschen, A bdest. des A e., 
Lösen in B zl., E indam pfen u . U m kristallisation aus Ae. (C 0 2-Iiühlung) zu w.o>'.w"-Tri- 
brommesitylen, C9H9Br3, führte; F . 97 —99°. Aus dem rohen Trim erisat konnte durch 
Animpfen sym m . Trimethylolbenzol, F . 7 8 —79° (Essigester) isoliert werden; 1.2.4-Tri- 
mcthylolbenzol ist bei Zim m ertem p. wahrscheinlich flüssig. 75 g rohes Trim erisat lieferten  
in W. nach langsam em  Zugeben zu H N O , bei 50—60°, Erhitzen auf 100° u. W aschen der 
abgeschiedenen K ristalle 35 g Trim esinsäure  (III); Trim ethylester, CI2H i20 6, F . 143—144°. 
Aus der O xydations-M utterlauge wurden nach Eindam ptcn 51,5 g  Trim cllilhsäure  (IV) 
isoliert; F. 210° (Zers.). — N ach  20std . Erhitzen von  1,3 Liter B zl., 1 Mol A crylsäure (VI)- 
Butylester u. 15 g  T riphenylphosphin-NiBr2 in  einem  E delstahlautoklaven unter 5 a t N 2 
u. 15 at I  auf 150° unter fortwährendem  N achpressen des verbrauchten I u . D est. des 
filtrierten A utoklaven inhalts w urden 10 g einer bei 8 0 ° /l mm übergehenden Fraktion  
erhalten, die m it alkoh. K O H  verseift wurde; AtA-Dihydrobenzoesäure  (V), C ,H a0 2, 
F. 120—121° (W .). D ie  H ydrierung m it P d-C aC 03 in  CH3OH führt unter A ufnahm e von  
2 Mol H 2 zu Hexahydrobenzoesäure, F . 131°. Der V -Ä thylester  kann auch aus 3 g  Ni(CO)2' 
KCeH5)3P]2 in  40 g A. durch Aufheizen in  einem  Schüttelautoklaven unter 6 a t N 2 u. 
10 at I aut 90 —100° bei m ehrm aligem  Nachpressen von  I, Erkalten, E ntspannen, Zugeben  
von 20 g VI-Äthylester, Erwärmen auf 80° unter Schütteln  bei 6 a t  N 2 u. 10 a t I, N ach
pressen von  I bis zur G esam taufnahm e von  80 at (I: VI-Ester =  2 : 1 ) ,  Erkalten, Absaugen  
u. Dest. gewonnen werden; A usbeute 23 g; K p .14 103—106°. — 50 g VI-Äthylester führen  
mit 3 g  CuC1-[(C8H 5)3P ]2 nach Erhitzen auf 145° unter 5 a t N 2 u. 10 a t I, Ergänzen des I 
durch Nachpressen, Versetzen des R eaktionsgem isches m it Ae. u . F iltration  neben anderen  
Prodd. wahrscheinlich zu isomeren Tetrahydrophthalsänreestern; A usbeute 24,5 g  Roh-
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prod.; K p .14 120—190; VZ. ca. 500. — Ähnlich gaben 256 g V I-B utylester u. 300 g  V inyl- 
butyläther (VIII) in  1,3 Liter B zl. m it 20 g TriphenyIphosphin-NiBr2 unter 5 a t N 2 u. 
10 at I bei 160° 50 g Acelaldehyddibutylacelal (IX) neben 80 g des Gem isches der B u ly l-  
esler isom erer Butoxyletrahydrobenzoesäuren, CI6H 20O3, K p .0t,  120» (VZ. 215) u . (wenig) 
K p.0l0 160°. Deren Verseifung m it alkoh. KOH lieferte aus der ersten F raktion die ent
sprechende Telrakydrobutoxybenzoesäure, Cn H 180 3, K p.0lS 125°, SZ. 275, die H ydrierung  
unter 200 at H 2 in Ggw. von  RANEY-Ni bei 120» Butoxyhexahydrobenzoesäurcbutylesler, 
C1bH 280 3, K p.0.c 109°. W ird sta tt  B zl. IX  als Lösungsm . verw endet, kann die A usbeute  
auf 50% (bezogen auf VI-Ester) erhöht werden. — N ach 8std . E rhitzen v o n  1500 g VIII 
in  2000 g IX  unter Zusatz von  30 g T riphenylphosphin-N iB r2 auf 160° im  A utoklaven  
u. V akuum dest. wurden neben 150 g  Butanol u . etw as eingesetztem  A cetal 660 g einer 
Fraktion vom  K p.0i8 110— 160° erhalten, die durch w eitere m ehrm alige D est. in  eine aus 
1 Mol IX  u. 1 Mol VIII entstandene Verb. C'10/ / 34O2, K p .2 110—120°, die m it konz. H 2S 0 4 
CH3CHO abspaltet, u . g esä tt., irim ere  VIII-Fer6&., C18H 380 3, zerlegt wurde. (Liebigs 
Ann. Chem. 5 6 0 .1 0 4 —0 6 .1 9 4 8 .) N it z s c h k e . 1810

Robert H. Cundiff und Reedus Ray Estes, Sulfonam ide der Thiophenreilte. 1. Mitt. 
Sulfonam ide von 2-Chlorthiophen. (A lle F F . korr.) 5-Chlor-2-thiophensulfonamid (I), C4H40 2- 
N C iS2, durch 1/ i s td .  E rhitzen eines Gem isches von  5-Chlor-2-thiophensulfony)ch!orid (II) 
u. überschüssigem , trockenem  (NH 4)2C 0 3, A usäthern nach Zugabe von  w enig W ., F . 113,5° 
(W .); 57% (A usbeute). — N-Chlor-5-chlor-2-thiophensulfonamid-Na-Salz, C4H 20 2NC12- 
S2N a -3  H 20 ,  aus I, 5,25%  ig. NaOCl u. g esä tt. NaCl-Lsg.; filtrieren, waschen m it gesätt. 
Salzlsg. u. E xtrahieren m it absol. A e.; F . 124,5° (Zers.); 71% . — N-Mclhyl-5-chlor-2-lhio- 
phensulfonam id, C5H 80 2NC1S2, aus M ethylam in u. II in  A e.; nach F iltration wurde die 
äther. Lsg. m it verd. HCl gewaschen, das Lösungsm . verdam pft u. der R ückstand in 
Skellysolve A gelöst; F . 44° (CH3OH +  W .); 33% . — Ebenso wurden dargestellt: N -Ä lliy l-
5-chlor-2-thiophensulfonamid, C8H 80 2NC1S2, Darst. inB enzo llsg .; F . 52° (A. +  W .); 3 3 % .— 
N-Propyl-5-chlor-2-lhiophcnsulfonam id, C7H 10O2N C lS2, F . 14°; 9% . — N-[1-M ethyläthyl]-
5-chlor-2-lhiopliensulfonamid, C ,H io0 2NC1S2, F . 41°; 18% . — N-Butyl-5-chlor-2-thiophen- 
sulfonam id, C8H 120 2NC1S2, F . 19°; 22% . — N -Am yl-5-chlor-2-thiophensulfonam id, C9H I4- 
0 2N C iS2, F . 32°; 31% . — N-H exyl-5-chlor-2-thiophensulfonamid, CIOH ,60 2NC1S2, F . 47° 
(A. +  W .); 42% . — N-IIeptyl-5-chlor-2-lhiophensulfonam id, CjjH180 2NC1S2, F . 46°; 
46% . — N-Phenyl-5-chlor-2-thiophensulfonam id, C10H 8O2NClS2, F . 83° (50% ig. A.); 
28% . (J . Am er. chem . Soc. 72 . 1424—25. März 1950. L exington, U niv . of K entucky.)

H i l d e g a r d  B a g a n z .  3071 
V. Hovorka und Z. Holzbeeher, Melallsalze der ß-Semicarbazonc des Isa lin s und 

seiner Derivate. Im  Rahm en v o n  Unterss. über das Vcrh. von  Isalinderivv. gegenüber 
Metallsalzen  u. die m ögliche Anwendung in  der analyt. Chemie untersuchen Vff. die Bldg. 
v o n  Salzen der ß-Semicarbazone von Isa tin  (I), N-M ethylisatin  (II) u. N -B en zylisa lin  (III).

V e r s u c h e :  D ie  Semicarbazone wurden aus A . oder A ceton  um krist.; ihre Lös
lichkeit in  A . nim m t in der R eihenfolge I >  II >  III ab. Zur U m setzung m it Metall
salzen w urde einerseits d ie 0 ,5% ig. alkoh. Lsg., andererseits eine l% ig . wss.-alkoh. Lsg. 
verw endet. D ie  Lsg. wurde im  Uberschuß zur 5% ig. Lsg. des betretfenden M etallsalzes 
gegeben. D ie  erhaltenen Salze erwiesen sich in den m eisten  F ä llen  als un lösl. in  den 
gebräuchlichen L ösungsm itteln , so daß sie n icht um zukrist. sind. — B ei I wurde eine 
0,5% ig. Lsg. in 90% ig. A . u. eine l% ig . Lsg. in  35% ig. A. +  2  g N aO H /L iter verwendet. 
Mit den N itraten  von  A g', Hgt " , H g"  u . B i" '  en tstehen  m it der neutralen I-L sg. orange
farbene oder gelbe N dd., von  denen die des H g 2..  u . H g .,  in verd. Säuren schwer lösl., 
die des Bi*“  u. Ag* leicht lösl. sind; das A g-Salz is t  auch in  N H 4OH löslich. M it Pb-, 
Cu-, Cd-, N i-, Co-, Zn-, Mn-, Fe"-, F e" '-, UOt-, Ca-, Sr-, B a- u . 3/g-Salz g ib t d ie alkoh.
I-Lsg. keine F ällungen, auch nicht nach Pufferung m it CH3C 0 0 N a . A lkal. I führt mit 
A g-, Pb-, TI-, Hg**- u. B i-Salz zu orangefarbenen bis braunen N dd., m it H g 2”  entsteht 
eine braungrüne Fällung; ferner geben Cu’*-, Cd-, N i-, Co**-, Mn- u. Zn-Salz gelbe bis 
braune Fällungen, die im  Überschuß des R eagens unter K om plexsalzbldg. lösl. sind. F e‘* 
gibt m it alkal. I einen dunkelbraunen N d ., der nach der F iltration  rostbraun ist. Ca-, Sr- 
u. B a-Salz liefern, m anchm al erst nach Stdn ., m it alkal. I eine gelbe Fällung. Ce-, Zr- u. 
PA-Salz geben nur orange b is braune L sgg., jedoch keine Fällungen. A nalysiert wurden 
die Salze m it H g " , P b“ , Ti*, Sr”  u. Ba*“  — D as IIg"-Salz  w urde aus 300 cm 3 0,3% ig. 
H g-N itratlsg . durch Zugabe von  80  cm 3 0,5%  ig. alkoh. I-Lsg. u . 30 cm 310% ig. CH3CO ONa- 
Lsg. bei 80» gefällt; Trocknen bei 70° im  V akuum exsiccator führt zu orangefarbenem

Pulver; unlösl. in  A ., A ceton , CS2, A e., B zl., Chlf.^CCl4 
u. heißem  W asser. A nalyse durch L ösen in  HCl oder wss. 

8 KCN u. A usfällen v o n  H gS. D as Salz hat die Zus. 
s (U9/ / ä0 2V 4)2/ /g 2; ihm  wird die K onst. IV zugesprochen. — 

D as Tl-Salz, gefä llt aus l% ig . T l-Sulfatlsg. m it l% ig-

/  \- C  X— c f  I 1.Hg ° — 
.  \ )  IV
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alkal.-alkoh.-I-Lsg., is t  gelb u . schwer lösl. in heißem  W ., etw as lösl. in  A .; es w urde  
aus am m oniakal. Lsg. nach O xydation m it H 20 2 in der H itze  als TI2C r04 analysiert u . 
hat die Zus. Ct H 20 2Nt T l. — Ähnlich wurde die orangefarbene Sr-Verb. hergestellt u. 
nach dem  Calzinieren als S r S 0 4 bestim m t; sie hat die Zus. (C2H 2Ö2N  t )2Sr. — Das eben
falls m it alkal. I gefällte  B a-Salz, (CeH 20 2Nt )2B a, wurde als B a S 0 4 bestim m t. — TI-, 
Ba- u. Sr-Verbb. werden, w ie ihre relativ gute  Löslichkeit in W . verm uten läßt, n. Isatin - 
salze sein, in denen das M etall dem cycl. N -A tom  bzw. dem  enolisierten O-Atom in 2-Stel- 
lung zugeordnet ist. — D as P b-Salz, dargestellt aus sehr verd. P b-N itratlsg . bei 80° m it 
0,5% ig. alkoh. I-Lsg. u. 2,5% ig. NH .,O H , ist fast unlösl. in  heißem  W ., Am ylalkohol, A ., 
CHjOH, E ssigester, A ceton, CC14, B zl., Cyclohexan, Tetralin, Chlf., A e. u . CS2; Pb wurde  
als P b S 0 4 ausgewogen. D as Salz hat die Zus. (_CaIIep „ N t )2P b2-(C2Hs0 2Ni ), wofür die 
K onstitutionen V, C9H 0O2N 4P b-(C 9H 7O2N 4)2Pb, u. VI, 2 (C9H 60 2N 4Pb) • C9H 80 2N 4,

NHCONII,
, T NH2 t , ; .

C N -C O  . I II C ‘ j /  C 11 'A >U L Av V A 0/Pb S A / S / w 1
V NHCONHj

möglich sind. — II wurde als L sg. v o n  10 g m it 2,25 g N aO H  in 1 Liter 50% ig. A . a n 
gewendet. Mit Salzen von  A g, I lg "  u . Pb  entstehen orangefarbene oder gelbe N dd., 
die sich in  verd. Säuren unter Äbscheidung von  II lösen; H g2"  g ib t eine schm utziggriino  
Fällung. Cu-, Cd-, N i-, Co-, Mn-, Zn- u . F e '‘-Salz geben grüne bis braune N dd., die sich 
im Überschuß von  II-Lsg. nicht lösen u. ebenfalls m it verd. Säuren II wieder abscheiden. 
Mit Ausnahm e von  Mn- u. F e" -S a lz  sind die erhaltenen Salze in N H 4OH löslich. Sr- u . 
Ba-Salz führen zu gelben N dd., ebenfalls C a"  nach einiger Z eit. R eine Il-S a lze  konnten  
nicht isoliert werden, da die in  der H itze  erzeugten Fällungen immer noch M etall ein
schlossen, verm utlich durch geringe Zers, gebildet, u . w egen der schlechten Löslichkeits
verhältnisse nicht um krist. werden konnten. — Am  reinsten w urde das P b-Sa lz  isoliert, 
das in A ., Aceton, A c., Chlf., B zl., CS2 unlösl., in  heißem  W . so gut w ie  unlösl. ist. E s hat, 
wie durch B est. als P b S 0 4 fest
gestellt wurde, die Zus. (C 10H2O2- y S \  a\  N H -C :N H
N t)2Pb, wofür die K onstitu tionen  [ n C N-CONH, i |t ® _   I
VII oder VIII in  Frage kom m en. — I II c  .Pb/2 L !  .CO ~
Als R eagens wurden 10 g III \>'"
+  2 g NaO H  in 1 Liter 60% ig. A . I I
verwendet. M it A g ', Hg2" , H g" , CH* VI! CH= VIn
Pb"  u. Tl" entstehen braune oder gelbe b is orangefarbene N dd., die sich in  Säure wieder 
zers., nur das Ag-Salz is t  in N H 4OH löslich. M it Cu-, Cd-, N i- , Co-, Zn-, Mn- u. Fe” -Salz  
werden gelbe, braune oder braungrüne Fällungen gebildet, die sich ebenfalls in  verd. 
Säuren wieder zers. u. m it A usnahm e des m it F e u. Mn erhaltenen III-Salze6 lösl. sind; 
das Zn-Salz ist auch in  NaO H  löslich. D ie  gelben Ca-, Sr- u . B a-Salze  sind durch Säuren  
sehr leicht zersetzbar. — D as in der H itze  gefällte  gelbe M n -Salz, das in  Am ylalkohol 
wenig, in  CH30 H , A ., A ceton, CS2, B zl., Chlf. u . heißem  W . unlösl. ist, wurde als Mn30 4 
bestim m t; es hat die Zus. (Cu / / 130 2Ar4)2.M'ft. — Ebenso hat das als P b S 0 4 quantitativ  
bestimmte P b-Salz  die Zus. (C u H i20 2N  t )2Pb. B eiden Vertretern muß daher ebenfalls 
die zu VII oder VIII analoge K onst. zukom m en. — Der charakterist. Unterschied zwischen  
den M etallsalzen von  I u . denen von II u . III, die am  heteroeyel. N  substitu iert sind, ist, 
daß die Cu-, Cd-, N i-, Co- u. Zn-Salze von  II u . III in überschüssigem  R eagens n icht lösl. 
sind, wohl jedoch die entsprechenden Salze von  I, w as nur der unsubstitu ierten > N H -  
Gruppe zugeschrieben werden kann. (Collect. Trav. chim . Tchdcoslov. 14. 186—200.
1949. Prag, Ecoie Polytechnique tcheque, Inst, de Chim. analyt. I.) NiTZSCPKE. 3091 

Lucas C. Galatis, o-Aminophenolderivale. D ie  R ichtigkeit der früher (C. 1 9 3 9 .1 .1964) 
geäußerten Verm utung, wonach beim  Erhitzen \on3 .3 '-D iacetylam ino-4 .4 '-d ioxy-lriph en yl-  
nelhan (I) die entsprechende AnhydTobasePhenyl-bis-[2-m elhylbenzoxazolyl-(5)]-m ethanent- 
steht, wird bewiesen durch Überführen von  II in das auch aus I N.
erhaltenePhenyl-bis-[3-am ino-4-oxyphenyl]-m elhan(lV).Außer- ,— /  A
dem wird gefunden, daß bei tieferer Tem p. nur 1 Mol W. aus- / \  V -O —C— CHa
tritt unter B ldg. des entsprechenden Sem ianhydrids (III). c,Ht- CH __

V e r s u c h e :  3.3'-D iacelylam ino-4.4'-dioxylripkenylm elhan n  ' \ - 0 —C—CH3
U), aus Acetylam inophenol in  konz. HCl u. B enzaldehyd u . \  / /
Hydrolyse des Hydrochlorids nach zwei W ochen; Reinigung K
durch Auskochen m it A. oder A ceton, 75—80% A usbeute. — Phenyl-bis-[2-m ethyl- 
benzoxazolyl-{5)\-methan  (II), C29H 180 2N 2, aus I durch l ,5 s td . E rhitzen auf 275° bei 10 m m
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H g. E xtraktion des Reaktionsprod. m it sd. Ligroin, D est. bei 1—2 mm u. 250° g ibt durch
sichtiges Harz, das m it H gCl2 in 5% alkoh. Lsg. krist. N d . b ildet: C23H la0 2N 2-HgCl2, 
F. 182°; m it FeCI3 fällt ein blaßgelber, amorpher N iederschlag. — Phenyl-[3-acelylam ino- 
4-oxyphenyl]-[2-m ethylbenzoxazolyl-(5)\-methan  (III), C23H 20O3N 2, aus I durch 2std . Er
hitzen auf 230° bei 10 mm H g, weißes, krist. Pulver aus sd. B zl., F . 190—191°; m it FeCI, 
blaßgelber, amorpher Niederschlag. — Phenyl-bis-[3-am ino-4-oxyphenyl]-m elhan  (IV), aus 
I oder II durch E rhitzen m it 25% ig. HCl; B is-henzylidenderiv., C33H 260  2N 2, aus IV mit 
B enzaldehyd auf dem W asserbad, aus Bzl. u . Ligroin blaßgelbe K ristalle, F . 183°. (J. org. 
Chemistry 15. 333—36. März 1950. Salam is, Griechenland, Labor, of the R oyal H ellenic 
N avy.) F . F i s c h e r .  3122

Elsie Atkinson, Samuel Melvin und Sidney W. Fox, E inige Eigenschaften von 2.3.5- 
Triphenyltetrazoliumchlorid und mehreren Jodderivaten. B ei der Durchführung von  K eim 
fähigkeitstesten m it „Telrazol“ (2.3.5-Triphenyllelrazolium chlorid , I) beobachtete Ab
weichungen (J . ISELEY, P rivatm itt.) können zum  Teil durch die B eobachtung erklärt 
werden, daß die Reinigung von  I aus HCl-Lsg. bei anschließender Lufttrocknung das 
Di-[lelrazoliumchlorid]-hydrochloridhydral liefert, das durch Trocknen b e i 105—110° 
(5 Stdn.) wieder in das Chlorid übergeführt wird. D ie  durch die HCl bedingte zusätzliche  
Acidität kann das Färbeverm ögen des M aterials beeinträchtigen, da diese E ig. pn-empfind- 
lich ist. I  wurde nach v . PECHMANN u. RUNGE (Ber. dtsch. ehem . Ges. 27. [1894.] 2928) 
hcrgestellt, doch wurde an Stelle  von  Isoam yln itrit B utyln itrit verw endet. W ird I (F . 243° 
[Zers.]) in 10 (Teile) warmem W . gelöst, m it 3 konz.H Cl gefällt u . a n d er  L uft getrocknet, so 
werden seidenartige N adeln  vom  F. 180° der Zus. (C19H 15N4C1)2- HCl • I120  erhalten, die 
durch Trocknen bei 105— 110° oder durch Lösen in A. u. A usfällen m it Ae. in I übergehen. 
Schnelleres u . intensiveres Färbeverm ögen als I zeigen dessen Jodderiv. (F o x  u. A t
k in s o n ,  unveröffentlicht). K ornkeim fähigkeitsteste ergaben, daß die gleiche Färbung, 
w ie sie von I in 30 Min. erzeugt wird, yon2.5-D iphenyl-3-[p-jodphenyl]-lelrazolium chlorid(ll) 
in  15 Min., von 2.3-D i-[p-jodphenyl]-5-phcnylletrazolium chlorid  (III) in  10 Min. u. von  
2-[p-Jodphcnyi]-3-[p-nUrophenyl]-5-phcnyllelrazolium chlorid(W ) bereits in  4 Min. erreicht 
wird. Anlärbungsverss. v o n  Schnitten  von  Sonnenblum enstengfln m it durch Phytom onas  
tum efaciens hervorgerufenem  Tumor werden beschrieben. I g ibt bei Red. eine blaß- bis 
karm inrote, II eine rote, III eine v io lettrote  u. IV eine bräunliche Färbung. Durch starkes 
reflektiertes Sonnenlicht sind die Tetrazolium salzc in  Ggw. einiger M edien photoreduzier- 
bar, in  Ggw. anderer jedoch nicht. W urde Sonnenblum entum orgewebe auf I-haltigem  
Agar ernährt, so wurde das farblose M edium bei E inw . v o n  Sonnenlicht m it photograph. 
Geschwindigkeit karm inrot; ein ähnliches Verh. zeigten auch I-Lsgg. in  Ggw. von  K H 2I 0 4 
+  K 2H P 0 4, während Ggw. geringer M engen R iboflavin die R ed. verhindert. D ie  photo- 
chem . Schwelle für diese Photored. scheint bei ca. 450 m /i zu liegen. (Science [N ew  York] 
111. 385—87. 1 4 /4 .1 9 5 0 . Am es, Iow a S ta te  Coll.) CORTE. 3154

D. R. Howton und D. R. V. Golding, Vom a-P henacylpyrid in  abgeleitete Pedukltons- 
Produkte. a -P henacylpyrid in  (I) wird durch Zufügen v o n  a-P icolin  u . Ä thylbenzoat zu

Ü einer Lsg. von  K alium am id in fl. N H 3 dargestellt. K ata ly t. R ed. von
I m it P t 0 2 odci RANEY-Ni ergab zwei rac. Form en von  2-[ß-Oxy- 

—n r  r n r  rr ß-phenylälhyl]-piperidin  (II), entsprechend wurde aus I-Brommethy-
1 * 11 lat (III) l-M ethyl-2-phenacylpiperidin  (IV) erhalten, daneben bei

I fortgesetzter R ed. eine zw eite Verb., wahrscheinlich V. R ed. von
CII3 v IV m it A l-Isopropylat führte zu verschied. Prodd., u . a. Phenyl- 

mcthylcarbinol u . wahrscheinlich l-M elh yl-2 -[ß -oxypropyl]-p iperid in .
V e r s u c h e  (F F. korr.): a-P henacylpyrid in  (I), zu K N H 2 in fl. N H 3 in Ggw. von 

FeClj unter Rühren a-P icolin  u. dann Ä thylbenzoat zugeben, die ziegelrote Suspension, 
die nach 20 Min. Rühren gelb wird, m it Ae. verdünnen u. nach weiteren 6 Stdn. NH4C1 
zusotzen. A us der dunkelgrünen organ. Schicht wurde I abgetrennt u. über das Ilydro- 
bromid gerein igt, aus Isopropyläther-A . rhomb. P lättchen, F . 157,2— 157,9°; 44% (Aus
beute). Freies I, gelbe N adeln aus n-H exan-A e., F . 59 ,1—60,7°, schnelle Zers, beim  Stehen.
I-Oxim , F. 116°. I-P ik ra t, aus A cetonitril gelbe rechteckige Stäbchen, F . 181,8—182,3°. 
D ie U V -Spcktren von  I in  n-H exan u. in  A . sow ie von  I-H ydrobrom id in  W . werden an
gegeben. — 2-[ß-O xy-ß-phenyläthyl]-p iperid in  (II), C13H 10ÖN: H ydrierung von  27,7 g I- 
Hydrobrom id m it P t 0 2 bei R aum tem p. unter n. Druck während 31 Stdn, gab nach Auf
arbeitung 7,4 g a-ll-H ydrobrom id, aus A ceton -A . dünne B lättchen , F . 156,4—157,0°, 
u. 4,2 hygroskop. H ydrobrom idgem isch. n-II, aus L igroin-Isopropyläther Stäbchen, 
F. 112—112,5°. /M I, aus dem hygroskop. H ydrobrom idgem isch, aus P A e. Plättchen, 
F i 97 ,8—98,5“. D ie  P ikrate beider Form en waren ö le . B ehandlung von  /3-II m it 48% ig. 
H Br unter gelinden Bedingungen führte zum  E rsatz der OH-Gruppe, Verb. C n Ifu N ß r-  
H B r, P lättchen aus A .-W ., F . 186—187“ (Zers.). H ydrierung v o n  I in  Ggw. von  RANEY-Ni
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gab ebenfalls a-II u . ß-II. — a-Phenacylpyridinbrom m elhylal (III), C14H l4ONBr, aus I u. 
M ethylbrom id in A. während 7 Tagen bei R aum teinp., aus A . P lättchen, F . 214—214,2° 
(Z e is .); 74% . — l-M clhyl-2-phenacylpiperidin  (IV), CI4H 19ON, durch H ydrierung von  III in  
CH,OH in Ggw. von  P t 0 2 während 21 Min. bei Raum tem p. unter n. Druck, b la ß g elb esö l, 
K p. 124°; 93% . H ydrobrom id, CI4H 20ONBr, aus A .-A ceto n  (1 :1), F . 148,8—149,4°. H ydro
chlorid, C14H 20ONC1, aus A . bei Zugabe von  10 Vol. A c., M ikronadeln, F . 172—173° 
(Zers.). P ik ra l,  C20H 22O8N4, aus A .-A ceton itril, F . 159,2—159,4°. Saures Oxalat, C14H 19ON • 
C2H 20 4, Nadelbüschel aus Isopropyläther-A ., F . 131— 133°. 2.4-D initrophenylhydrazon, 
orangefarbene B lätter aus Isopropyläther-A cetonitril, F . 138,1—138,6°; H ydrobrom id, 
F. 234—240° (Zers.). — H ydrierung von  III in  M ethanol w ie vorst. während 7 Stdn. gab 
ebenfalls IV, 28% , u. daneben V, C14H 25ON, K p .lt5 1 2 7 -1 3 2 ° ;  20% . P ikra t, C14H 25ON- 
C0H ,O ,N ,, aus M ethanol-A cetonitril, F . 131,4— 131,8°. Jodm cthylat, C14H 25ON • CH , J , aus 
Ä thylacetat-A . Täfelchen, F . 163,1—163,5° (sintert ab 159°). — D ie R ed. v o n  IV m it 
Al-Isoproplyat in  Isopropanol -während 7 Stdn. unter Rückfluß ergab Phenylm elhyl- 
carbinol, K p .„ 9 4 °; 42% ; a-Naphlhylurethan, N adeln aus Ligroin-Isopropyläther, F . 105,6 
bis 106°, u . l-H ethyl-2 -[ß -oxypropyl\-p iperid in  (?) als Gemisch der R acem ate; 15% . 
Jodm elhylct, C10H 22O N J, F . 150—165° (trübe, klar bei 175°). (J . org. Chem istry 1 5 .1 —7. 
Jan. 1950. Pasadena, Calif., In st, of Technol., G ates and Crellin Laborr. of Chem.)

St e in . 3221
Henry Gilman und Mary Alys Plunkett, Einige D ialkylam inoalkylm ercaptochinoline. 

Im  Zusam m enhang m it U hterss. über d ie pharmakolog. W rkg. gewisser M ercaptochinoline 
wurde e in e A nzahl von D ialkylam inoalkylm crcaptochinolinen durch K ondensation von  
Chlorchinolinen m it Na-A lkylm ercaptiden oder von  Na-Chinolylm ercaptiden m it A lkyl
chloriden dargestellt. A ls Lösungsm . für die R kk. m it Chlorchinolinen erwies sich absol. 
A. geeignet, 2-Chlor-6-m elhoxy-4-m elhylchinolin  wurde in  sd. M ethylcellosolve kondensiert, 
während die R kk. der Chinolylm ercaptide in einer M ischung aus Ä thylenglykol u . M ethyl
cellosolve (1:1) vorgenom m en wurden. Für die Darst. von  6-M ethoxy-2-[ß-diälhylam ino- 
äthylmcrcapto]-chinolin  lassen sich sowohl das Chinolyl- als auch das Alkylm ercaptid  
verwenden. 6-M elhoxy-2-[y-diäthylam inopropylm ercaplo]-4-m elhylchinolin  wurde erhalten  
durch Einw. v o n  überschüssigem  N a-Ä thylat auf eine Mischung von  y-D iäthylam ino- 
propylisothiuronium chloridhydrochlorid u. 2-Chlor-6-m ethoxy-4-m ethylchinolin in  Mc- 
thylcellosolve oder aus dem Alkylm ercaptid u. dem  Chlorchinolin. D ie M ercaptochinoline  
wurden a'ls H ydrochloride isoliert. Über die pharm akol. W rkg. der beschriebenen Verbb. 
gegen Malaria erzeugende Plasm odien wird an  anderer Stelle  berichtet.

V e r s u c h e :  2-Mcrcaplo-G-methoxychinolin, C10H„ONS, beim  K ochen von  2-Chlor- 
6-m ethoxychinolin  m it K SH  in absol. A . (15 Stdn.), K ristalle  aus absol. A ., F . 185— 187°; 
33% (Ausbeute). — 2-[ß-Diälhylam inoäthylm crcapto]-chinolinhydrochlorid, CIEH 20N 2S-H C l, 
F. 192—193°; 64% . — 2-\y-Diäthylaminopropylm ercapto'\-chinolinhydrochlorid, c 16h 22n 2s -  
HCl, F . 141—142°; 50% . — 2-[ß-D iäthylam inoäthylm ercapto]-4-m clhylchinolindihydro- 
chlorid, C16H 22N 2S-2H C1, F . 216—217°; 43% . — 2-[y-D iälhylam inopropylm ercapto]- 
4-methylchinolindihydrochlorid, C „H 24N 2S-2H C1, F . 199—200°; 60% . — 2-[ß-D iälhyl- 
aminoälhylmercaplö]-6-melhoxychinolindihydrochlorid, Cj0H 2,O N 2S, F . 168— 170°; 33% . 
— 2-[ß-Piperidinoäthylm ercapto\-4-m elhylchinolin, C17H 22N 2S, F . 75 —76°; 40% . — 
2-[ß-M orpholinoäthylmercapto\-4-methylchinolin, Ci6H 20ON2S, F . 85—85,5°; 40% . — 
2-[y-D iäthylatninopropylm ercapli.]-6-m ethoxy-4-m elhylchinolinhydrochlorid, Ci8H 26ON2S- 
HCl, F . 200—201°; 50% . — 2-[ß-Diäthylam inoäthylm crcaplo]-chinolincarbonsäure-(4)-hy- 
drochlorid, C18H 290 2N 2S-HC1, F . 240—242°; 70% . — 4-[ß-D iäthylam inoäthylm ercapto]- 
6-m elhoxychinolindihydrochlorid, C]6H 22ON2S • 2HC1, F . 219—220°; 23% . — 7-Chlor- 
4-[ß-diälhylam inoälhylm ercaplo]-chinolindihydrochlorid, Cj5H i9N 2C1S -'2HCI, F . 236 bis 
238°; 75% . (J . Amer. chem . Soc. 71 . 3667—68. N ov. 1949. Arnes, Io ., Chem. Labor, of 
Iowa S ta te  Coll.) H i L L G E R .  3221

J. H. Burckhalter, H. A. DeWald und F. H. Tendick, Eine weitere Synthese des 
Camochins. 7-Chlor-4-[4'-oxyanilino]-chinolin, C15H n O N2Cl, aus dem Hydrochlorid

3  ( B u r c k h a l t e r  u . M itarbeiter, C. 1948 . II . 603) u. über
schüssigem  N H ,, K ristalle  aus A ., F . 254—256°; 95 bis 

CH N(C H > 100% (A usbeute). — 4-[7'-C hlorchinolyl-(4')-am ino\-a-di-
1 1  ‘ äthylam ino-o-kresol, Camochin (I), beim  K ochen v o n  vorst.

i Verb. m it 95% ig. Paraform aldchyd u. 9fachem  Über
schuß von  D iäthylam in  in  Isopropylalkohol (8 S tdn.), 

schwach crem efarbene K rista lle, F . 200—205° (Z ers.); 84% ; D ihydrochloridm onohydrot, 
gelbe K ristalle, F . 179— 183° (95—99% ). (J . Am er. chem . Soc. 7 2 .1 0 2 4 —25. Febr. 1950. 
Detroit 32, Mich., R es. Laborr. Parke, D avis and Co.) H il l g e r . 3221

Z. Budesinsky, Uber einige neue Derivate von 2-M elhylpyrim idin . V f. ste llt aus Muco- 
brom(I)- bzw. M ucochlorsäure (II) u. A cetam idin (III) in 4- u. 5-Stellung substitu ierte

129
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2-M ethylpyrim idinc  dar. D ie Rk. verläuft am  besten  in absol. A. m it 3 Mol III bei 40 bis 
50° (Verwendung von  I) bzw. 50 —60° (Verwendung von  II). S ta tt 3 Mol III pro Mol I 
bzw. II können auch 2 Mol C2H5ONa u. 1 Mol III eingesetzt werden. D ie  so erhaltenen, 
beim  F. decarboxylierbaren 2-Melhyl-5-halogenpyrimidin-4-carbonsäu.ren  sind stark 
sauer u. bilden in  W. lösl. Salze; farblos werden sie nur bei K ristallisation  aus verd. H N O , 
oder bei Verseifung ihrer E ster erhalten; im  allg. fallen sie, verm utlich durch Nebenprodd., 
die auch durch Chromatograph. A dsorption beseitigt werden können, gelb an. Mit konz. 
H N O , führen sie  zu 5-H alogenpyrim idin-2.4-dicarbonsäuren. — E s werden ferner die 
Ester u. aus diesen oder aus den Chloriden die A m ide  gewonnen; aus letzteren werden die 
N itrile  dargestellt. D ie  Am ide lassen sich ferner nach HOFMANN z u  A m inen  abbauen, 
in  denen die in 5-Stellung befindlichen H alogenatom e trotz Anwendung verschied. Ver
suchsbedingungen nicht durch —CN ersetzbar, sind. — 2-M cthyl-5-am inopyrim idm - 
4-carbonsäure wurde aus der 5-Brom verb. (IV) dargestellt; die Am inogruppe konnte nach 
S a n d j i e y e r  nicht durch —CN ersetzt w eiden. Br ließ sich in  IV ebenfalls nicht durch 
—CN ersetzen, da dazu Tem pp. über 150° nötig sind, bei denen Decarboxylierung eintritt.

V e r s u c h e :  2-M ethyl-5-brompyrim idin-4-carbonsäure (IV), C„H50 2N 2Br, aus Na  
in  A. durch Zugabe zu Acetam idin(III)-H ydrochlorid bei 40° u . schnelle A ddition von  
M ucobromsäure (I) unter Aufrechterhaltung der Tem p., E indam pfen des F iltrats im Vaku
um  u. Ansäuern m it 2nH C l; A usbeute 40 —60% ; aus w ss. CH ,O H , A. oder A ceton mkr. 
citronengclbe Prism en, F . 172—173° (Zers.); bei der Darst. aus dem  E ster ist IV farblos; 
lösl. in  CH,OH, A ., A ceton, Essigsäure, -weniger in  A e. u . W ., unlösl. in  B zl. u. CHCl,. 
Cu-Salz, C12H 80 4N4Br2Cu, hellgrün. Ä lhylester, m it A . u . HCl unterhalb 50°; A usbeute  
71,4%  ; K p .,_ ,l2 109— 110°; unlösl. in  W ., lösl. in  organ. L ösungsm itteln . A m id , C0H0O N,- 
Br, aus dem E ster m it 25% ig. N H 40 H  zu 87% oder aus dem m it SOCl2 gewonnenen rohen 
Chlorid m it konz. N H 4OH in  Bzl. zu 86% ; F . 157— 158° (W .). E s  g ibt nach K ochen m it 
POCI, in  Toluol, B eseitigung des POC1,, G ießen in  E is, N eutralisation  u. A usäthern  
89,8%  2-M cthyl-5-brom -4-cyanpyrim idin , K p .13 115— 117°; F . 39 ,5—40° (60% ig. A .). 
— 2-M ethtyl-5-brom-4-aminopyrimidin, C5H6N ,B i, aus dem  Am id u . NaOCl in E is nach 
langsam er Tem peraturerhöhung auf 83° unter Verfolgung der R k. durch Titration; A us
beute  70,3% ; F . 1 3 7 -1 3 7 ,5 °  (Bzl.); krist. aus W . als H ydra t, F. 1 0 3 -1 0 4 ° .  D ie  in W. 
wenig lösl. B ase zers. sich bis 250° nicht. Hydrochlorid, C5H0N ,B r • HCl, F . 263—264° 
(Zers.). P ik ra t, F . 204—205°. — 2-M ethyl-5-brom pyrim idin, durch Decarboxylierung  
von  IV; aus w ss. A. N adeln, F . 83 —84°; ziem lich flüchtig, — 2-Melhtgl-5-aminopyrimi- 
din-4-carbonsäure, C„H70 2N 3, aus IV u . 25% ig. N II4OH in Ggw. von  CuSÜ4 im Rohr 
auf dem  sd. W asserbad, Lösen in W. u . Fällen m it E isessig; A usbeute 60,5% ; aus W. 
mkr. gelbe Prism en, F. 191— 192° (Zers.); wenig lösl. in kaltem , gu t in heißem  W ., Alkali 
u. N H 4OH. N llfS a lz ,  CeH i0O2N4, gelb, Zers, bei 228—232°. — 2-M ethyl-5-chlorpyrim idin- 
4-carbonsäurc (V), CeH50 2N 2CI, Darst. w ie IV, jedoch bei 50—60°; gelb, bei Gewinnung 
aus dem Ester farblos; aus Aceton, F . 160° (Zers.). Ä thylesier, A usbeute 55% ; K p .3 98 
bis 99°. n-B ulylester, über das Säurechlorid gewonnen, K p.j.u-j,, 118—119°. A m id, 
CeH8ON3CI, aus dem Ä thylester zu 91% , zu 86,5% aus dem rohen Chlorid; aus W . Nadeln, 
F. 165—166°. — 2-M elhyl-5-chlur-4-cyanpynm idin , zu 87% aus dem Am id; K p .|3 100 
bis 102“; unlösl. in W ., lösl. in  organ. Lösungsm itteln . — 2-M cthyl-5-chlor-4-am inopyrimi- 
din  (VI), C5H6N 3C1, aus dem A m id durch H o fm a n n  sehen Abbau; A usbeute 72% ; F . 145 
bis 146° nach Beseitigung des W . durch K ochen in B zl. oder X y lo l. H ydrochlorid, F . 263° 
(Zers.). P ik ra t, F . 203—205°. — 2-Afethyl-5-chlorpyrim idin, F . 56 —57°; wenig lösl. in 
W ., gu t in  organ. L ösungsm itteln. — .5-Chlorpyrim idin-2.4-dicarbonsäure, C0B 3O4N 2Cl, 
aus V u. rauchender H N 0 3; F . 168— 169° (CH3COOH); wenig lösl. in  W ., unlösl. in  organ. 
L ösungsm itteln. — 2-M ethyl-4-am inopyrim idin, aus VI in  wss. HCl durch N eutralisation  
u. H ydrierung bei 808 m m  u. n. Tem p. in  Ggw. v o n  P d -B a S 0 4, E inengen des F iltrats 
im  Vakuum  u. Ausziehen des alkalisierten R ückstandes m it Chlf.; A usbeute 37% ; 
F. 204° (Aceton). D ie  Verb. wurde zum  Vgl. auch durch H ydrierung von  2-M ethyl-4-am ino-
6-chlorpyrim idin m it Pd-K ohle bei n. Tem p. u. 810 m m  dargestellt; A usbeute 82% . 
(Collect. Trav. chim . Tchöcoslov. 14. 223—35. 1949. Chräst-Chrudim, U nited Chemical 
and M etallurg. W orks.) NlTZSCHKE. 3252

Richard E . R eeves, D ie Form der Pyranosidringe. Vf. führte zahlreiche Unterss. an  
bekannten u. an  2 neuen Glykosiden (Anhydridbldg., M utarotation, Pb-T etraacetatoxy- 
dation, Cupram m onium glykosidbldg.) über die Form  von  Pyranoseringen  in  Lsg. aus. 
Er fand folgonde allg. Regeln: 1. Pyranoseringform en v o n  A ldosen, die 6 oder mehr C-Ato- 
m e enthalten, sind unbeständig, w enn das 6 C-Atom u. eine OH-Gruppe oder eine sub
stitu ierte OH-Gruppe in  die senkrechte Stellung auf der gleichen Seite des Pyranoseringes 
tr itt. D ie  Regel um faßt G lykoside u. substitu ierte G lykoside der H exosen , M ethylpen- 
tosen  u. H eptosen. 2. Pyranoseringe ziehen die Sessel- vor der W annenform  vor, wenn  
beide Form en strukturell möglich sind. Jeder senkrechte Substituent (außer H) führt
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ein E lem ent der L abilität in  den Ringbau ein. E in bes. bedeutender E ffekt wird beobach
tet, wenn das O -Atom  an  C(2j aufgerichtet wird u. seine C— O-Valenz den Tetraeder
winkel der 2 C— O -Valenzen von  Cm halbiert.

V e r s u c h e :  M ethyl-ß-D -a ltropyran osid , C7H ltOa; a) aus M ethyl-2.3.4.6-tetra- 
acetyl-/J-D-altropyranosid in  CH3O H -N H 3, Sirup, [a]n25 — 30° (c =  2,7 in  W .); b) aus 
M ethyl-4.6-benzyliden-/ff-D-altropyranosid m it H 2 u. Pd-Tierkohle, [a]n25 — 34° (c =  
1,2 in W .). — M elhyl-2-m ethyl-a-D-idopyranosid, C8H ,80 6, aus M ethyl-2-m ethyl-4.6-ben- 
zyliden-a-D -idopyranosid, Sirup, [a]D +  68° (c =  2 in A ceton). (Tabellen u. F iguren s. 
Original.) (J . Am er. chem . Soc. 72 . 1499— 1506. April 1950.) AMELUNG. 3400

Laurence W . M azzeno jr., TetTabcnzoyl-a-D-glucopyranosylbromidtclrachiorkohlensloff- 
Addilionsverbindung. Tetrabenzoyl-a-D-glucopyranosylbromid-Telrachlorkohlenstoff, C31H 27- 
OjBr-CCl,. Pentabenzoyl-a-D-glucopyranose in  Eisessig m it H Br-Essigsäure (30—32% ) 
bei Zimmertemp. behandeln, Reaktionsprod. in  CC14 lösen. A us CCl4-PA e. N adeln, F . 103 
bis 105°; [a ]D23 +  120° (c =  2,26 in Toluol), [«]„“  +  99° (c =  3,95 in Chlf.). U m kristalli
sieren aus A e .-P A e. ergibt das bekannte Tetrabenzoyl-a-B-glucopyranosylbrom id, F . 127 
bis 128°; [« ]„“  +  146° (c = 2 ,0 5  in  Toluol), +  119° (c =  3,62 in Chlf.). ( J .  Amer. chem . 
Soc. 7 2 .1 0 3 9 . Febr. 1950. N ew  Orleans, La., South. R eg. R es. Laborr.) AMELUNG. 3400

J. M. Sugihara und M. L. W olfrom , M altotriose und ihr krista llines ß-D -U ndeka- 
acelat. D as von  W o l f r o m  u .  M itarbeitern (J . Amer. chem . Soc. 71 . [1949.] 2873 u. früher) 
aus A m ylopektin durch enzym at. H ydrolyse u . Acetylierung erhaltene krist. Trisaccharid- 
undekaacetat wird a ls ß-M allolrioseundekaacetat erkannt. E s liefert nach M ethylierung  
u. saurer H ydrolyse krist. 2.3.6-Trim ethyl-D -glucose  u. 2.3.4.6-Telramethyl-D-glucose  im  
mol. Verhältnis 2 :1 . B eide lassen sich durch Chromatograph. Adsorption trennen u. als 
2.3.6-Trimethyl-ß-D-glucose-1.4-diacelat bzw. 2.3.4.6-Tetramethyl-D-glucoseanilid  charak
terisieren. D ie  durch E ntacetylieren de3 U ndekaacetats erhaltene amorphe Mallotriose 
wird von  Bäckerhefe nicht vergoren, von  Em ulsin nicht hydrolysiert u . von  M altaso nur 
teilweise in D-Glucose u . M altose gespalten, die sich als ^-A cetate Chromatograph, trennen  
lassen.

V e r s u c h e : '  M elhyldekam ethylm allotriosid, C18H 210 8(0C H 3)n , aus dem  U ndeka
acetat durch M ethylieren m it NaO H  u. D im ethylsulfat nach H a w o r t h , HiRST u. 
W e b b  ( J .  chem . Soc. [London] 1928. 2681), darauf m it A g20  +  CH3J nach .PURDIE u. 
I r v in e  [1903; 1904], u . schließlich m it CH3J u. N a in  fl. N H 3 nach H e n d r ic k s  u. 
R u n d l e  (J . Am er. chem . Soc. 60. [1938.] 2563); Sirup, [a]D25 +  122° (c =  1,91, Chlf.); 
Ausbeute 72% . — D ie H ydrolyse der Verb. wird m it 2nH Cl durchgeführt, das H ydrolysat 
chromatographiert, eine Zone in  der M agnesol-C elite-Säule enthält 2.3.6-Trim elhyl-o-glu- 
cose, F . 1 1 7 ,5 -1 1 8 ° ,  [« ]D27 +  67,5° (c =  1,69, CH3OH), 1.4-D iacelat, F . 67—68°, d iezw eite  
Zone 2.3.4.6-Tetramelhyl-D-gluccse, F . 91—92°, [<x]D +  84,3° (c =  1,62 in  A .), A n ilid , 
F. 134—135°. Mallotriose, C1SH 320 18, aus dem  U ndekaacetat durch E ntacetylieren m it 
Ba-M ethylat in  M ethanol bei 0° (24 Stdn.); am orphes Prod., [a]D23 +  160° (c =  2,36, 
W.). — D ie H ydrolyse durch M altase in acetatgepufferter Lsg. wird polarim etr. verfolgt; 
nach 44 Stdn. zu einem  Sirup eingeengt u. dieser acetyliert zu ß-V-Glucopyranosepenla- 
acelat, F . 129— 130°, [a]D25 +  5 “ (e =  3,58, Chlf.), u . ß-Molloseoktaaceiat, F . 152—153,5°, 
die durch Chromatograph. A dsorption getrennt werden. (J . Amer. chem . Soc. 7 1 .3357—59. 
Okt. 1949. Columbus, Ohio S tate  U niv., D ep. of Chem.) ZINNER. 3400

N. W . Bristow und B . Lythgoe, Versuche zur Synthese von Purinnucleosiden. 25. M itt.
1-2.3.5-Tetraacetyl-B-arabofuranose und die JD-Arabofuranoside von Theophyllin und Adc- 
nin. (24. vgl. C. 1950. II . 1817.) A us dem  nach E . FISCHER [1894] hergestelltem  D-Ara- 
binosediäthylm crcaptal -wird durch Tritylierung S-Trityl-D -arabinosediäthylm ercaptal 
gewonnen, das m it HgCI2 +  HgO zur 5-Trilyl-B -arabinose  entm ercaptalisiert wird. D ie  
daraus durch A cetylieren bereitete 5-Trityl-1.2.3-triacelyl-'D-arabinose  besteht aus einem  
Gemisch aus a- u . jS-Form u. läßt sich durch k ata lyt. A bspaltung des Tritylrestes u . an
schließende A cetylierung der freigewordenen OH-Gruppe in 1.2.3.5-Tetraacetyl-D-arabo- 
furanose überführen. B ei der E inw. von  roher Acelobromarabofuranose, erhältlich aus vorst. 
Tetraacctat +  fl. H B r, auf T heophyllin-A g gewinnen Vff. nach E ntacetylierung krist. 
Theophyllin-7-a-D-arabofuranosid. D ie Furanosestruktur w ird durch O xydation m it 
M etaperjodat bewiesen. Durch U m setzung von  Acetobrom arabofuranose u . 2.8-D ichlor- 
adenin-A g u. Entacetylierung stellen  Vff. 2.8-Dichlor-9-a-D-arabofuranosidoadenin  dar, 
das katalyt. zu 9-a-D-Arabofuranosidoadenin  red. wird.

V e r s u c h e :  5-Trilyl-D -arabinosediäthylm ercaptal, C28H 340 4S2, aus D-Arabinose- 
diäthylm ercaptal (F . 126°) m it Tritylchlorid in  Pyridin; A usbeute  91% ; Prism en aus 
B zl.-B zn ., F . 107°, [a ]D13 — 37,5° (c =  3 , l ,  Chlf.). — 5-Triiyl-D-arabinose, C24H 240 8, 
aus vorst. Verb. durch A bspalten der M ercaptanreste m it HgCl2 +  HgO in  A ceton +  W .; 
Ausbeute 76% ; feine N adeln  aus A ., F . 68°, [a]n15 +  26,5° nach 6 M in., +  16,5° nach

129*
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25 Stdn. (c =  2,0, A .). Aus E ssigester-A e.-P A e. eino K ristallform  m it F . 98° bei gleicher 
spezif. Drehung w ie zuvor. — Daraus 98% 1.2 .3-T riacetyl-5-lrilyl-v-arabinose, C3oH300 8, 
m it Essigsäureanhydrid +  Pyridin; dicker Sirup, [ « ] d 16 28,5° (c = 2 , 0 ,  Chlf.). Variierte 
Acetylierungsbedingungen liefern Prodd. m it etw as anderer spezif. Drehung (a— /¡-Iso
mere). — 1.2.3.5-Tetraacelyl-'D-arabinose, Ci3H 18O0, aus vorst. Verb. durch k ata lyt. A b
spaltung des T ritylrestes m it PdÖ -j- H 2 bei 40° in  E isessig; aus Chlf. Sirup, M d 15 +  16° 
bis + 2 9 °  (c =  2,5, Chlf.). — Theophyllin-7-a-Ti-araboJuranosid, C12H I80 8N4, aus roher 
Acctobrom arabofuranose [aus Tetraacetylarabofuranose m it fl. H Br bei Zimmertemp. 
(30 Min.) darstellbar] u. T heophyllin-A g durch E rhitzen (30 Min.) in  X ylol u . anschließende  
Abspaltung der Acetylgruppen m it B a-M ethylat in  M ethanol; A usbeute 62% ; aus A., 
F. 173°, [a]D15 +  21° (c - 1 ,3, W .). — 2.8-Dichlor-9-a-T>-arabofuranosidoadenin, C ^H n- 
0 4 N 5C12, aus roher Acetobrom arabofuranose u. 2 .8-D ichloradenin-A g in X y lo l u . E n t
acetylierung m it m ethanol. NIL,; A usbeute 28% ; N adeln  aus W ., F . 222° (Zers.). —
O-a-v-Arabofuranosidoadenin, C10H 13O4N 6, aus vorst. Verb. durch H ydrierung m it H 2 
u. P d -B a S U , in verd. NaO H  bei Zim m ertem p.; A usbeute  75% ; N adeln aus W ., F . 208°, 
[ « V 7 + 6 9 °  (c =  1,1, W .). P ik ra t, C10H 13O4N5-C0H3O7N 3, F . über 360°. (J . ehem . Soc. 
[London] 1949. 2306—09. Sept. Cambridge, U n iv ., Chem. Labor.) ZlNNER. 3450

K . J. M. Andrews, N ity Anand, A. R . Todd und A. Topham , Versuche zur Synthese 
von Purinnuclcosiden. 26. M itt. 9-J)-Glucopyranosidoisoguanin. (25. vg l. vorst. Ref.) An 
einer R eihe von Pyrim idinderivv. untersuchen Vff. die B ldg. von  Purinnuclcosiden  
m it H ilfe der von  ihnen früher angegebenen M ethoden (vgl. 22. u . 23. M itt., C. 1950. II. 
1815 ,1817). D ie direkte Darst. von  Guaninnucleosiden gelingt nicht. Dagegen wird aus
2-M ethylsulfonyladenin (VII) u . 9-M ethyl-2-m ethylsulfonyladenin (VIII) durch Austausch  
der Sulfonylgruppe gegen die OH-Gruppe entweder direkt m it N aO H  oderauf dem  Umweg 
über die entsprechenden Ä thoxy- oder B enzyloxyverbb. Isoguanin  u . 9-M ethylisoguanin  
erhalten. Ebenso entsteht aus 2-M elhylsulfonyl-9-[teiraatelyl-D-glucopyranosido\-adenin  
das 9-n-Glucopyranosidoisoguanin.

V e r s u c h e :  4.6-D ichlor-2-[2'-phenyl-2'-m elhylhydrazino]-pyrim idin, Cn H ,0N4Cl2’ 
aus 2.4.6-Trichlorpyrim idin (XIV) (Darst. nach BADDILEY u .  TOITIAM, J .  chem . Soc. 
[London] 1945. 678) m it 1 .1-Phenylm ethylhydrazin in  A .; Prism en, F . 163—165° (G lykol
m onoäthyläther). — 2-B enzylam ino-4.6-dioxypyrim idin , C11H ll0 2N 3, aus Benzylguanidin
hydrochlorid (XV) u. NaOC2Hs nach F iltration u. Zugabe von  M alonester; Nadeln,
F . 270—272° (Zers.), aus wss. Essigsäure. — 4.6-D ichlor-2-bcnzylam inopyrim idin , Cn H 9- 
N 3C12, aus vorst. Verb. durch B ehandeln m it P0C13 oder aus XIV m it B enzylam in in  A.; 
N adeln  aus A ., F. 129—131°. — 4-A tnino-2-benzylam ino-6-oxypyrim idin , Cn H ]2ON4, aus 
XV u. Cyanessigester (XVIII) unter Zusatz von  NaOC2H5 in  A.; Prism en aus A ., F . 202 
bis 204°. — N .N-Dibenzylguanidinhydrochlorid  (XVII), C15H 18N 3C1, aus Dibenzylam in- 
hydrochlorid u. Cyanam id in  G lykolm onoäthyläther u . w enig m it HCl g esä tt. G lykolm ono
äthyläther durch K ochen, E inengen u. Zugabe von  E ssigester; Prism en aus n-Butanol +  
E ssigester, F . 193—195°. — 4.6-D ian tino-2-dibenzylam inopyrim idin  (I), Cl8H i0N5, aus 
XVII m it M alonitril (XVI) in  alkoh. NaOC2H 5; R einigung durch Sublim ation bei 100°/ 
0,001 mm; Prism en, F . 124,5— 125,5°. — 4-Am idinom orpholinhydrochlorid, C6H 120 N 3C1, 
aus S-M ethylisothioharnstoffsulfat u. M orpholin in  W . durch K ochen. N ach Zugabe von  
BaCl2 u. erneutem  E rhitzen wird über K ieselgur filtriert u . im  Vakuum  eingedam pft; 
Prism en aus A. -j- A ceton , F. verschied, zw ischen 130 u . 160°. — 4.6-D iam ino-2-[4’-mor- 
pholino\-pyrim idin , C8H wON5, aus vorst. Verb. u . XVI; N adeln aus A . oder W ., F . 205 
bis 206°. — 4.6-D iam ino-2-dim ethylam inopyrim idin  (II), CcH n N 6, aus N .N -D im ethyl- 
guanidin  u. XVI; Prism en aus A. oder durch Sublim ation bei 100°/0,0001 mm, F . 261 
bis 263°. — 4-A m ino-2-dibenzylam ino-6-oxypyrim idin , C,8H JSON4, aus XVII u. XVIII 
in  A . unter Zugabe von  NaOC2H 5. N ach K ochen, Eindam pfen zur Trockne, Aufnehm en  
in  verd. N aO H  u. F iltration  wird m it Essigsäure angesäuert; Prism en aus W ., F. 221 
b is  222°. — 4-Am ino-2-[4'-m örpholin6]-6-oxy p y r im id in , C8H 120 2N4, aus 4-Amidino- 
m orpholin w ie vorst.; Prism en aus IV., F . 274—277°. — 4-Am ino-2-dim elhylam ino-6-oxy~  
p y rim id in , C8H 10ON4, w ie  vorst. aus D im ethylguanid in; N adeln  aus W ., F . 289 bis 
293°. — G-Amino-4-T> -glucosidam ino- 2 - d im elhylam ino-5-[2 ',5'-dichlorbenzolazo\-pyrimi- 
d in , C13H 230 5N 7C12: A us einer M ischung von  15 g II, 17,7 g »-G lucose, 0 ,5  g N H 4C1_, A. 
u . B zl. werden unter Rühren über eine K olonne während 43 Stdn. 100 cm 3 abdestilliert. 
D ie  Lsg. wird über A120 3 chrom atographiert, m it W . eluiert, zur Trockne eingedam pft, 
m it W . u. Pyridin aufgenom m en u. unter K ühlung diazotiertes 2.5-D ichloranilin zu
gegeben. Aus Pyridin +  A . goldgelbe Prism en, F . 258°. — 4.6-D iam ino-2-dibenzyl- 
am ino-5-nitrosopyrim idin  (III), Ci8H ]8ON8, durch N itrosieren von  I; v io lette  Prism en  
aus A., F . 189°. — 4.6-D iam ino-2-dibenzylam ino-ö-thioform am idopyrim idin  (IV), C10H 20 ■ 
N aS, durch H ydrieren von  III m it P t 0 2, Verdünnen m it A ., F iltrieren u . Zugabe von  wss.
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N a-D ithioform iat; N adeln aus A ., F . 199° (Zers.). — 4.6-D iam ino-2-dim ethylam ino-5-ni- 
trosopyrim idin  (V), C0H 10ON8, durch Nitrosiercn von  II; rotviolette  N adeln aus 
G lykolm onoäthyläther, F . 281—283°. — i.6-D iam ino-2-dim cthylam ino-5-thioform am ido- 
pyrim id in  (VI), C ,H ]2N8S, aus V ähnlich IV; H ydrierung m it RANEY-Ni bei 100° u. 
100 at; Prism en aus W ., F . 180° (Zers.); Sintern bei ca. 120°. — 2-Dibenzylam inoadenin, 
C19H 18N6, durch E rhitzen von  IV in Chinolin u. V ersetzen m it PA e.; Prism en aus  
n-Butanol +  B zl., F . 225°. — 2-D im elhylam inoadenin, C ,H 10N9, aus VI w ie vorst.; 
Nadeln aus W ., F . 295°. — 4.6-D iam ino-2-m elhylsu lfonylpyrim idin , C6H 80 2N4S, durch 
O xydation von  4.6-D iam ino-2-m ethylthiopyrim idin in verd. HCl m it NaOCl u. V er
setzen m it Sodalsg.; P lättchen  aus 85% ig. A. oder W ., F .197— 198°. — 4-Am ino-
6-oxy-2-carbälhoxym elhylthiopyrim idin, CgHjjOjNjS, durch Um setzung von Chlor
essigester m it einer Lsg. von 4-Am ino-6-oxy-2-m ercaptopyrim idin in n. N aO H ; N adeln  
ausA .,F .180°(Z ers.). — 4-Am ino-G-oxy-2-[dicarbü(hoxy:nethyllhio\-pyrimidin, Cu H 180 5N 3S, 
aus 4-A m ino-6-oxy-2-m ercaptopynm idin u. Brom m alonester ; P lättchen  aus wss. A ., F . 173° 
(Zers.). — 5-N itro-4-am ino-6-oxy-2-m elhylth iopyrim idin , C5H 80 3N4S, durch Nitrierung von  
4-A m ino-6-oxy-2-m ethylthiopyrim idin m it rauchender H N 0 3, Gießen in W ., Um fällung  
aus N aO H  m it Essigsäure; N adeln aus W ., F . 299° (Zers.). — 2-M elhylsulfonyladenin  (VII). 
CjH, • OjNjS, durch Behandeln einer wss. Suspension von  2-M ethylthioadenin m it Cl2; P lä tt
chen aus W ., F . über 350°. — 2-M ethylsulfonyl-9-m elhyladenin  (VIII), C ,H 90 2N5S: a) durch 
Oxydation von  2-M ethylthio-9-m ethyladenin m it Cl2 entsteht zunächst G-Chloramino-
2-m elhylsulfonyl-9-m ethylpurin, C7H 80 2N5C1S, F . 248—250°, das beim  Behandeln  
m it N a H S 0 3 VIII liefert; N adeln aus W ., F . 313—314® (Zers.); b) Durch U xydation  
mit H 20 2 in  Eisessig. — 2-M ethylsulfinyl-9-m ethyladenin, C7H 9ON8S, durch Behandeln  
von 2-M ethylthio-9-m ethyladenin m it Cl2 in  D ioxan bei 45°; N adeln aus W ., F . 295° 
(Zers.). — 2-Ä lhoxy-9-m elhyladenin{lX ), C8H u 0 N 8, durch Erhitzen von  VIII m itN aO C 2H5 
in A. u . Eindam pfen im Vakuum ; N adeln aus W ., F . 214—215° im G egensatz zu F a l - 
CONER, Gu l l a n d  u .  St o r y  (C. 1 9 4 0 .1 . 1844), die eine M. vom  F. 252—254° beschrei
ben. — G-Benzylam ino-2-benzyloxy-9-m ethylpurin, C20H 19ON6, aus VIII durch Erhitzen  
mit einer Lsg. von N a in B enzylalkohol u. Eindam pfen im  Vakuum  zur Trockne; N adeln  
aus W ., F. 170— 171°. Daraus durch Verseifung 6-B enzylam ino-2-oxy-9-m clhylpurin, 
C,3H I3ON5, N adeln aus W ., F . 206—267°. — 2-B cnzyloxy-9-m ethyladenin  (X), C13H ,3ON8, 
aus VIII w ie vorst.; N adeln aus A ., F . 200°. — 9-M ethylisoguanin (2-Oxy-9-m elhyladenin), 
C,H7ON8: a) Aus VIII m it NaO H  (10% ig), Ansäuern m it Essigsäure, Reinigen des Roh- 
prod. über das Chlorhydrat, Lösen des letzteren in  NaO H  u. Ansäuern m it Essigsäure; 
amorphes Pulver, Dunkelfärbung über 250°; P ik ra t, C12H I0O8N 8, gelbe N adeln aus W ., 
Zers, über 310°. b) Aus IX  m it H Br in E isessig oder C1C00C2H5. c) A us X durch H ydrie
rung in M ethanol +  verd. HCl m it Pd-O xyd u . P d-K ohle bei Zim m ertem peratur. — Iso
guanin, aus VII m it NaO H  (10% ig); Sulfat, C19H ,2O„N10S -2 H 2O, P lättchen  aus n H 2S 0 4, 
Zers, oberhalb 260°. — 9-D-Glucopyranosido-2-methyllhioadenin  (XI), C12H 17OtN6S, durch 
Erhitzen von  6-Am ino-5-thioform am ido-4-D-glucosidam ino-2-m ethylthiopyrim idin (dar
gestellt nach H o l l a n d , L y t r g o e  u . DODO, C. 1949. I .  693) in absol. A. m it NaO CH 3 
unter N 2 u. E inengen der Lsg.; P lättchen aus A . oder D ioxan, F. 269—271° (Zers.). — 
9-[Tetraacelyl-B-glucopyranosido]-2-methylthioadenin  (XII), C!0H 25O9N 5S, durch A cety lie
rung von  X I m it Essigsäureanhydrid in  Pyridin; gelbliche B lättchen aus B zl., F . 141°. 
Daraus durch Entschwefelung m it RANEY-Ni u . Entacetylierung 9-v-Glucopyranosido- 
adenin, F. 205— 210°, identifiziert durch P ik ra t, F . 248—250° (vgl. FISCHER u. H e l - 
FERic h , B er. dtsch . chem. Ges. 47. [1914.] 210). —  9-[Tetraacetyl-x>-glucopyranosidö]- 
‘2-m elhylsulfonyladenin  (XIII), C20H 25Ou N5S, durch O xydation von  XII m it H 20 2 in  Eis- 
essig; P lättchen aus W ., F . 150— 151°. — 9-V-Glucopyranosidoisoguanin, ChHjjÖjNj, 
durch Verseifen von  XIII m it NaO H  (10% ig); R einigung über das Pb-Salz; B lättchen aus 
W., Zers, bei 265—275°. Pilcrat, C17H ,80 , 3N 8, gelbe B lättchen aus W ., F . 200—205° 
(Zers.). Durch H ydrolyse B ldg. von  Isoguaninsulfat, Cj0H 12OeN 10S -2 H 2O. (J . chem . Soc. 
[London] 1949. 2490—97. Okt.) A r o l d . 3450

Léo Marion, Lionel Lem ay und Vincent Portelance, D ie Synthese von dl-A rm epavin . 
{p-Nilrophenylaccto]-ß-3.4-dimethoxyphenyläthylamid (I), C18H 290  5N 2, aus p-N itrophonyl- 
acetylchlorid u. 3 .4-D im othoxyphenyläthylam in, F. 120°, wird durch POCl3 zu l-[p-N itro- 
bcnzyl]-6.7-dimethoxy-3.4-dihydroisochinolin, Cl8H i80 4N 2, F. 122°, cyclisiert, dessen Jod- 
melhylat (II), C19H210 4N 2J, F. 194°, m it Zn-Staub +  konz. HCl zu l-[p-A m inobenzyl]-
2-™ ethyl-6.7-dimethoxy-1.2.3.4-lelrahydroisochinolindihydTochlorid (III), C19H 280 2N 2C12, F. 
268°, red. u. dieses durch Diazotierung u. Verkochen m it verd. II2S 0 4 in dl-A rm epavin  
UV), C19H 230 3N, F. 166°, übergeführt. Die Strukturidentität von IV u. natürlichem  l-A rm e- 
pavin  (V; vgL J u n u s s o f f , IiONOWALOWA u. Or e c h o w , C. 1941. I. 2530) ergibt sich  
aus der O xydation von IV m ittels K M n 04 in Aceton zu l-O xo-2-m ethyl-6.7-dim ethoxy- 
1-2.3.4-tetrahydroisochinolin, C12H J50 3N, F. 124— 125°, sowie aus dem nächst. HOFMANN
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sehen Abbau, der die gleichen Prodd. w ie der Abbau von V liefert: O-M ethyl-dl-armepavin, 
C20H 250 3N, F. 92°. Jodm ethylat, C21H 2a0 3N J, F. 135— 136°. —  Des-O.N-dimelhyl- 
armepavin, C!!1H 270 3N, aus vorst. Verb. u. m cthanol. K O H , F. 87°. Jodmethylat, 
C22H 30O3N J, F. 234°. —  4.4'.5-Trim ethoxy-2-vinylstilben  (VI), C1DH 20O3, aus vorst.-Verb.

CH, , ,  CH
\ _  Y  \  c r t . n - / y \  c h .o —c i i3° | y  >,Hs C H .O -J f  y  cH ao - y  y  ^ c h , o - , .  -cn>

9̂ \ }  c ^ ° A / V ‘cir’J c n ,0 “ k / \ / _CI11 Cil3°  \ / \ ; h
CH, CH. 5 h

III r = n h ,

IV R=OH \ Z  VI
HO. R

u. methanol. K OH , F. 79,5°, liefert m it K M n 0 4 in Aceton m -IIem ipinsäure  (F. 185— 186°) 
u. Anissäure  (F. 183,5— 184,5°). (Alle FF. korr.) (J. org. Chomistry 1 5 .2 1 6 — 20. Jan. 1950. 
Ottawa, Can., N at. Res. Council, Div. of Chem., u. Montreal, U niv., Inst, de Chimie.)

Bo it . 3500
I. R , C. Bick, E . S. E w en und A . R . Todd, Alkaloide von D aphnandra-Arten. 2. M itt. 

D aphnandrin, Daphnolin und Aromolin. (1. vgl. C. 1950. I. 294.) Für D aphnandrin  (I), 
Daphnolin  (II) u. Arom olin  (III) (vgl. P y m a n , J. chem. Soc. [London] 105. [1914.] 1679; 
BlCK u. W h a l l e y , Univ. Queensland Pap., Dop. Chem. 1. [1948.] Nr. 33) werden auf 
Grund ihrer M ethylierbarkeit zu O -M ethyloxyacanthindijodm ethylat, dos HOFMANN- 
schen Abbaus (vgl. v . B r u c k h a u s e n  u. Ge r ic k e , C. 1931. I. 2761) u. der positiven  
MlLLON-Rk. (vgl. K in g , C. 1937. II . 3755) die untenst. Formeln (jeweils a oder b) ab
geleitet. II ist höchstwahrscheinlich idont. m it Trilobam in  (vgl. T o m it a , C. 1935. II. 
3512). —  I, C30H38O6N 2, F. 280°, besitzt 1 (N)CH3- u. 3 OCH3-Gruppen, ist schwach 
phenol., bildet am orphes Nitrosoderiv., F. 80— 90°. —  O .N-Dim cthyldaphnandrindijod
methylat, C40H48O6N 2J 2 +  4 H 20 , aus I in CH3OH, CH3J  u. NaOCH3, F. 255— 265° 
(Zers.), ident, m it O -M ethyloxyacanthindijodm ethylat (DEBYE-SCHERRER-Diagramm). 
—  O.N-Dim ethyldaphnandrinm ethin  (VI), aus vorst. Verb. durch Erhitzen m it 50%ig. 
KOH, 1<x]d2 ° 0,0° (Chlf.); D ijodm clhylat, C42H 520„N 2 J2, F. 250— 260°, ident, m it O-Methyl- 
oxyacanthinm ethindijodm ethylat. —  O-M ethyl-des-N-daphnandrin, C36H 320  6, aus vorst. 
Verb. durch Erhitzen m it 10%ig. NaOH, F. 218— 220°. —  2-Methoxy-5.4'-diJormyl- 
diphenyläthcr (IV), C15H i20 4, aus VI durch O zonolyse in  verd. H 2S 0 4, F. 74— 77°; D isem i-

\ - O C H ,  CH30 - / ' Xi1/ , \ | j/ \ / \ - O C H 3 C H ^ - Z N / N

0 ---------- 1

!
o R " 0—1

II a, III a
I R
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\ / .....................................
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H,C CH, H,C CH,
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lt-N OTf - K • Jt' M  nTT n N’E'
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OHC—r  il o    \~ C H O  CH, =  CH- | Z \ _ 0 C H 3 CH,0—[j —CH—CH,
!_1. I —nerr. n ----------U „L-CHOV :   R0A z  O H C - iy - O C H ^ ---------- V /

IV R — CH3 
VII R =  C,HS

carbazon, F. 235°. Als 2. Spaltprod. der O zonolyse wird ein A m inoaldehyd  erhalten; D i- 
jodmethylat, C2TH 3S0 6N„J2 -f- H 20 ,  P. 217°, ident, m it der aus Repandin erhaltenen Verb. 
(vgl. 1. M itt.). —  5.4'-D icarboxy-2-m cthoxydiphenyläther, C15H 120 6, a) aus VI u. KMnO, 
in H 2S 0 4; b) aus IV u. C r03 in Eisessig, F. 300— 303°. —  2.3.2'-Trim ethoxy-6.5'-diform yl-



1950. II. D 2. N a t u r s t o f f e : T e r p e n e * —  H o r m o n e . 1955

5.4'-divinyldiphenyläther (V), C21H 20O6, aus obigem  Am inoaldehyd durch HOFMANNschen 
Abbau, F. 135— 136°, ident, m it der Verb. aus O xyacanthin; D ioxim , C21H 220 6N 2 +  a/4 
H20 , F. 1-60°. —  N-M ethyl-O-äthyldaphnandrindijodmelhylat, C41H 50OeN 2J 2 -f- 3 H 20 ;
a) aus I durch U m setzung m it Diazoäthan in CH3OH u. anschließend m it CH3J +  NaOCH3;
b) aus I durch U m setzung m it CH3J  in CH3OH u. danach m it C2H 5J  +  NaOC2H 5, Zer
setzungspunkt 240— 250°; liefert beim  HOFMANNschen Abbau eine M ethinbase, aus der 
durch Ozonolyse IV erhalten wird. —  II, C35H 36O0N 2 +  CHC13, F. 194— 196°, besitzt 
1 (N)CH3- u. 2 OCH3-Gruppen, hat phenol. Eigg., bildet N itrosoderivat. —  O.O.N-Trt- 
melhyldaphnolindijodmethylat, C40H4SO6N 2J 2 +  2,5 H 20 , aus II in CH3OH, CH3J u. 
CH3ONa, Zersetzungspunkt 255— 260°, ident, m it O -M ethyloxyacanthindijodm ethylat.
—  O-Melhyldaphnolin, aus II u. CH2N 2 in CH3OH; H ydrochlorid, F. 275— 276; H ydro- 
bromid, F. 283— 284° (Zers.); beide ident, m it den entsprechenden Salzen von I. —  N - 
Methyl-O.O-diäthyldaphnolindijodmethylat, C42H 52OßN 2J 2 -f- 3,5 H 20 ,  aus II wie die en t
sprechende Verb. aus I, F. 250— 260° (Zers.). —  Methinbase, aus vorst. Verb. durch HOF
MANNschen Abbau; D ijodm ethylat (VIII), C45H eoO0N 2J 2 +  3,5 H 20 , F. 230— 240° (Zers,).
— 2-Ä thoxy-5.4'-diform yldiphenyläther (VII), C16H 140 4, aus vorst. M ethinbase durch 
Ozonolyse, F. 60°; liefert m it C r03 5.4'-D icarboxy-2-äthoxydiphenylälher, C16H 140„, 
F. 285— 287°. —  III, C30H 38O0N 2 +  CHC13, F. 174— 175°; [<x]D17 327° (Chlf.), besitzt 
phenol. E igg.; H ydrochlorid, [a]D22 295° (W.). —  0.0-D im ethylarom olindijodm cthylat, 
C40H 48O0N 2J 2 +  4,5 HjO, ident, m it O -M ethyloxyacanthindijodm ethylat. —  O.O-Diäthyl- 
aromolindijodmelhylat, C42H 520 6N 2J 2 +  5 H 20 , F. 250— 260°. —  O.O-Diäthylaromolin- 
methindijodmethylat, aus vorst. Verb. durch HOFMANNschen Abbau u. Um setzung des 
Methins m it CH3 J, F. 230— 240° (Zers.), ident, m it VIII. —  Das papierchromatograph. 
Verh. von I, II, III, Repandin, O xyacanthin u. Trilobamin wird beschrieben. D ie Absorp
tionsspektren von I, II, III, Repandin u. O xyacanthin sind abgebildet. (J. chem. Soc. 
[London] 1949. 2767— 74. N ov. Ca mbridge, U niv., Chem. Labor.) B o it .  3500

N. P. Kirjalow, Z ur Untersuchung des Sesquiterpcnalkohols Schairol. 2. M itt. Uber d ie  
Anzahl der Doppelbindungen im  Schairol. (Vgl. C. 1940. II. 2825.) Der Schairol, C15H 260 ,  
ein im äther. Öl der W urzeln der Ferula pyram idata vorkom m ender ungesätt. Sesquiter- 
penalkohol, enthält nach A nsicht des Vf. einen Fünfer- u. einen Siebenerring, da die 
Dehydrierung des Schairols zu einem  Azulen C15H 18 führt. D ie  Anzahl der D oppel
bindungen war noch nicht bekannt, da es noch nicht gelungen war, Hydrierungsprodd. 
zu erhalten. Vf. kom m t zu der Feststellung, daß Schairol nur eine Doppelbindung enthält 
u. begründet dies wie fo lgt: In  Ggw. von P t 0 2 wird Schairol zu Dihydroschairol (I) hydriert. 
Dehydratisierung von I führt zu einem  einfach ungesätt. Dihydroschairen  (II), das m it 
P t0 2 zu Telrahydroschairen (III) hydriert wird. D ie O xydation v o n  Schairol m it Benzo- 
persäure führte n icht zu einem  einheitlichen Prod., sondern zu einem  Gemisch des Schairol- 
oxyds (IV) u. -peroxyds, aus dem  sich das Oxyd isolieren ließ.

V e r s u c h e :  I, CJ5H 2sO, durch k ata lyt. H ydrierung von Schairol in Eisessig. Die 
Menge des P t 0 2 betrug 30%  des Schairols, ölige F l., I ip .3 125— 127°; D .20 0,9554; nD20 
1,4932; « d 14 + '  16,8°;M RD (M ol.-Refr.) 68,11. —  II, C15H 26, durch Erhitzen von I m it 
90%ig. HCOOH, K p .3 98— 102°; D .20 0,89 82; nD2» 1,4906; «D15 +  18,84°; M RD 66,38. —  
III, C15H 28, durch katalyt. H ydrierung von  II m it der gleichen Menge P t 0 2 w ie bei I, 
Kp.2_3 83— 86°; D .^  0,8835; nD20 1,4788; aD18 +  26,67°; MRD 66,74. —  IV, C15H 2B0 2. 
Durch Behandlung von Schairol m it Benzopersäure en tsteh t Gemisch von IV m it höheren  
Oxyden vom  Typ des Peroxyds. Bei Behandlung des Gemisches m it K M n 0 4 u. K O H  
erfolgt nach 24 Stdn. K ristallisation von IV, F. 88— 89,5°; A usbeute 25%. (7Kypna.’i 
Oümefl Xn.muh [J. allg. Chem.] 20. (82.) 188— 94. Jan. 1950. B ot. K om iarow-Inst. der 
Akad. derW iss. der U dSSR , Abt. fürpflanzl. H ilfsquellen, chem. Labor.) F r o e l ic h . 3550

G. Anner und K. M iescher, Über Steroide. 93. M itt. D ie Synthese von weiteren Östron- 
Racematen. Totalsynthesen in  der östronreihe. IV . (92. vgl. C. 1950. II. 1822, I I I . vgl. 
Hglv. chim . A cta 31. [1948.] 2173.) Ausgehend von den bereits früher (1. c.) beschriebenen 
isomeren Ketoestern  I A, B u. C werden d ieR acem ate5  isomerer Östrone (VIII) a, c, d . e u . f  
dargestellt u. m it dem R acem at des natürlichenVIII b verglichen. D ie Synth. aus den 3 K eto 
estern I erfolgt über die Stufen Oxyester II, ungesätt. Ester III, Marrianolsäuredimethylester
(IV), Marrianolsäurehalbester (V), Homomarrianolsäure (VI) u. Östronmethyläther (VII). Der 
Zusammenhang zwischen den aus I A erhaltenen Isom eren m it den von den Vff. gew ählten  
Indices ergibt sich aus dem nächst, Schema, wobei auchfrühere Arbeiten der Vff. berücksich
tigt wurden. D ie Tatsache der Entstehung 5 isomerer V u. dam it auch 5 isomerer VIII s ta tt  
der erwarteten 2 aus I A ste llt  die E inheitlichkeit von I A in Frage; es konnte gezeigt wer
den, daß sich IA  in Ggw. saurer M ittel, w ie Eisessig +  HBr, zu I C isomerisiert, so daß man 
annehmen kann, daß auch bei der REFORMATSKI-Rk. von I A m it Brom essigester u. Zn
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teilweise Isomerisierung eingetreten ist u. II aus I A auch II C enthält. V IIIb le itet sieh 
zweifellos von IA  ah, V llld  u. e sind offenbar Abköm m linge von IC, da sie auch aus diesem  
erhalten wurden, während die Zuordnung von V i l la  u. c noch ungeklärt ist. V i l la  ist 
wahrscheinlich ident, m it dom „ estrone-a“ von BACHMANN u. M itarbeitern (C. 1943. I.

I A

I
II A, (Öl)

III A, (öl)

II A, (Kristalle) II À. (F. 81-83°)

III Aj (F. 90-92°) III A, (F. 113-115°) III A, (F. 95-97°)

i
V<J (F. 147—148°) Va (F. 154-155°) Vb (F, 172-173°)

IV d +  e (öl)

> /  \
Vd (F. 173-175°) Ve (F. 132-134,5°)

1060), VIII c ist ident, m it dem  von Vff. früher (1. c.) als cis-Ostron bezeichneten Präparat. 
M it den Östronen V i l la — i  sind 6 der 8 m öglichen Racem ate bekannt. —  D ie B est. des 
Östrogenen Schwellenwertes von V i l la — f an kastrierten weiblichen R atten: 1. durch 
einm alige Verabreichung oral in wss.-alkoh. Lsg.; 2. durch Verabreichung subcutan  
unterteilt in  2 Dosen in  öliger Lsg. ergab: V il la :  — ; 1 m g;V IIIb : ca. 80 y ;  2 ,5— 3 y ;  V IIIc: 
— ; 100y  negativ; VHId: — ; ca. 1 m g; V H Ie: ca. 3 0 y ;  7— 1 0 y ; V H If: — ; über 1 mg.

V e r s u c h e  (FF. korr.): Aus 120 g IA  wurden, wie früher (1. c.) beschrieben, 84,5 g 
Oxyester IIA , dargestellt u. abgetrennt, deren Dehydratisierung 55,2 g des bereits bekann
ten  ungesätt. krist. Dim ethyleslers IIIA , lieferte. D ie ölige M utterlauge gab nach Chromato
graphie an AljOj u. Anspritzen m it CH3OH 18,3 g IIIA 3, C21H 260 5, aus CH3OH sechs
seitige P latten , F. 95— 97°. —  Hydrierung von IIIA j in Eisessig in Ggw. von Pd-K ohlo  
ergab nach üblicher Aufarbeitung hauptsächlich den rac. Marrianolsäuredimethylester 
IVh, F. 95— 96°, daneben in geringer Menge IV a, C21H 28Os, derbe K ristalle, F. 75— 77°. 
H albverseifung von IV a lieferte den Marrianolsäurehalbester V a , C20H 20O5, aus CH3OH, 
F. 154— 155°. —  Hydrierung von IIIA 3 wie vorst. gab ein Gemisch von IVd +  e, das auch 
durch Chromatographie n icht getrennt werden konnte. H albverseifung durch Kochen in
CHjOII m it 0,1 n wss. K O H  u. fraktionierte K ristallisation aus Aceton-CH 3OH u A e.-
PAe. gab V d, F. 173— 175°, u. V e, F. 132— 134,5°. —  Die M utterlauge IIA 3 der Oxyester 
H A , u. IIA 2 gab nach Dehydratisierung u. D est. im  H ochvakuum  IIIA 4, dessen H ydrie
rung rohen IV c als hellgelbes ö l  lieferte. Durch Verseifung m it K O H  bei 170° wurden ein 
unbekanntes sehwerlösl. K -Salz sow ie das leicht lösl. K -Salz  der schon beschriebenen
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schwerlösl. Marrianolsäure vom  F. 249— 251° erhalten, letztere gab durch Veresterung  
IVc u. daraus Vc, F. 147— 148°. —  Oxyestcr IIC, C2lH 28O0, aus IC (F. 87— 89°) m it Brom- 
essigsäurem ethylester u. Zn in Ggw. von J 2 in B zl.-A c. während 18 Stdn. bei 60— 70°, 
aus CH3OH Prismen, F. 86 — 87°. —  IIIC, durch Dehydratisierung von IIC m it P0C13 in 
Pyridin, ö l. —  D ie Hydrierung von IIIC orgab ein untrennbares Gemisch von IVd +  e, 
das m it der berechneten Menge K O H  halbverseift wurde. Fraktionierte K ristallisation  
ergab an V d u. V e angereicherte Fraktionen. —  Vf. IB (F. 127— 128°) wurde in B zl.-A o. 
m it Brom essigsäurom ethylester u. Zn in Ggw. von J 2 um gesetzt, der als braunes ö l  
erhaltene Oxycsler IIB wie üblich zu IIIB (dunkles ö l)  dehydratisiert u. dieses zu IVf 
hydriert, ö l ,  K p.0,05 165— 170°, daraus VI, konnte nicht zum Kristallisieren gebracht 
werden. D ie isomeren H albester V wurden über die üblichen Zwischenstufen in die isomeren 
Östrone VIII übergeführt. —  Homomarrianolsäurc V ia, C20H 28Os, F. 225— 227° (Aceton). 
VId, F. 170— 171° (A ceton-W .). VIe, F. 201— 203° (Aceton). Vif, ö l. —  Rac. Östron- 
methyläther VII a, C10H 24O2, F. 114— 116° (CHjOH-W .). VII b, F. 143— 144°. VIIc, F. 159 
bis 161°. VIId, ö l. VHe, F. 146— 147° (CH30H ). V llf, ö l. —  Östron V illa , CI8H 220 2, F. 214 
bis 216° (Aeeton); Benzoat, C25H 26 0 3, F. 175— 176° (CH3OH). VHIb, F. 251— 254°; 
Benzoat, F. 184— 186°. VIIIc, F. 126— 128°. VHId, F. 184— 186° (CH3OH); Benzoat, 
F. 150— 152°. V IIIe, F. 230— 232° (CH3OH; Aceton); Benzoat, F. 134— 136° (CH3OH). 
V lllf, F. 188— 190° (CH jO H ); Benzoat, F. 161— 163° (CH3OH). —  Isom erisierung von 1 g 
IC (F. 87— 89°) in CH3OH m it 2nN aO H  bei Raum tem p. gab 0,93 g IA, aus Aceton  
Prismen, F. 132— 134°. Um gekehrt wurden aus 5 g  IA in Eisessig m it 48% ig. H Br über 
Nacht bei 0° m it nachfolgendem  kurzom Erwärmen u. 3tägigem  Stehen bei Raumtemp. 
neben unverändertem  Ausgangsmaterial 0,88 g IC erhalten. (Helv. chirn. Acta 32 .1957 bis 
1967.15/10.1949. Basel, Forschungslabor. derCibaAkt.-Ges., pharmazeut. Abt.) S p a e t h .  3750

Ch. Meystre und A. W ettstein, Über Steroide. 94. M itt. Weitere Steroidhormone mit 
zusätzlicher Doppelbindung in 11-Slellung. (93. vgl. vorst. Ref.) Vff. beschreiben die Darst. 
von 11-Dehydroandrostendion  (IX) ausgehend von Ä tiockolan-3a .l2a .l7  ß-triol (I) bzw. 
seinem Triacetat II auf 3 verschied. Wegen. D ie  ersten beiden W ege benutzen eine partielle  
Verseifung von II u. unterscheiden sich dadurch, daß die beiden Kerndoppelbindungen  
getrennt bzw. gleichzeitig eingeführt werden. Der 3. W eg beruht auf der partiellen Acety- 
lierung von I u. führt über 11-Dehydrotestosteron (VII), welches durch O xydation IX 
liefert. IX gib t m it Tetranitrom ethan eine deutliche Gelbfärbung u. zeigt im UV-Spektr. 
die für a.ß-ungesätt. K etone charakterist. starke Absorption bei 238 m « (löge =  4,22 in A.). 
Die K onst. von IX wurde ferner durch Überführung in das Adrcnosteron bewiesen. An 
Stelle der Überführung von VII in  IX gelang auch der um gekehrte W eg, indem  IX m it 
Orthoameisensäureäthylester zum  3-Enoläther VI um gesetzt wurde, dessen Red. m it 
LiAlH4, H ydrolyse der Enolgruppe u. Acetylierung V ll-A ceta t (III) lieferte. Ferner wurde 
VI mit CIIjM gJ um gesetzt u. das Reaktionsprod. zu ll-D ehydro-17-m ethyllcslosleron  (V) 
hydrolysiert; VI ergab w eiter m it KC =  CH u. nachfolgender H ydrolyse ll-D eh ydro-  
17-äthinyltestosleron (X). —  Im  Vgl. m it den bekannten, im  Ring C gesätt. Hormonen  
zeigten die neuen 11-Dehydroverbb. IX, III u. V gleiche oder etw as geringere androgene 
Wrkg., während sich durch die Einführung einer Doppelbindung in 11-Stellung (X) dio 
gestagene Wrkg. des Anhydrooxyprogesterons um etw a 40%  verm inderte.

V e r s u c h e  (FF. korr.): Ätiocholan-3a.l2a.l7ß-lriol-12-m onoacelat, durch partielle  
H ydrolyse von  27,6 g Ä tiocholan-3ot.l2a.l7ß-lrioltriacetat (II) in 0.5% ig. m ethanol. HCl 
bei 20° während 20 S td n .; nach Eindam pfen bei 20° wurde in A ceton-A e. aufgenommen  
u. dio durch völlige Verseifung entstandenen 4,12 g I auskristallisieren gelassen. Der R ück
stand der M utterlaugen (21 g) wurde ohne weitere Reinigung weiter verwendet. —  Ä lio- 
diolan-3.17-dion-12a.-olacetat (IV), C21H 30O4, durch Crö3-O xydation der vorst. Verb., 
aus Aceton-Isopropyläther, F. 198— 202°; M d 24 + 1 7 9 °  ±  4° (c =  1,041 in Chlf.); 
Ausbeute 13,8 g. —  A ^ lS a-A cetoxyandrosten S .H -dion , C21H 23Ö4, durch Bromierung 
von 7 g der vorst. Verb. in Eisessig zum 4-B rom id  u. Abspaltung von H Br durch 5std. 
Kochen m it Pyridin, aus Aceton-Isopropyläther, F. 186— 187°; M d 23 +  251° ±  5° 
(c =  0,981 in Chlf.); Ausbeute 3 ,1 g . —  A*-Androsten-3.17-dion-12a-ol, CiaII20O3, durch 
Hydrolyse dos vorst. Prod. m it K 2C 0 3 in wss. CH3OH während 1 Stde. unter Rückfluß, 
aus Aceton-Isopropyläther B lättchen, F. 188— 190°; [< x]d22 +  246° +  5° (c =  1,010 in 
Chlf.); Ausbeute 2,4 g. —  A i -12a-Tosyloxyandrostcn-3.17-dion, C26H 320 jS , aus 6,32 g 
der vorst. Verb. m it p-Toluolsulfonsäurechlorid in Pyridin während 6 Tagen bei 40°, aus 
Aeeton-Ae., F. 220— 224° (Zers.); [a]D23 +  122,5° ± 3 “ (c =  1,037 in Chlf.); Ausbeute  
M l g. —  11-Dehydroandrostendion  (A 4' l l -Androstadien-3.17-dion) (IX), C19H 24Ö2, aus 
M g  des vorst. T osylats durch 18std. Erhitzen m it K ollidin auf 155°; Ausbeute nach  
Chromatographie 480 mg Rohprod., das durch Sublim ation u. dann K ristallisation aus 
r^ Sester-Isop rop y lä th er  gereinigt wurde, F. 175— 177°; [a]D53 +  200° ±  4° (c =  1,240  
w  Chlf,). —  Ätiocholan-3.17-dion-12a-ol, C15H 280 3, durch Verseifung von  28,3 g IV m it
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K 2C 0j in wss. CHjOH durch ls td . K ochen, aus A ceton-Isopropyläther Nadeln, F. 178 
bis 180°; [«Id23 +  158° ±  3° (c =  1,116 in Chlf.); Ausbeute 22,6 g. —  12a-Tosyloxyälio- 
cholan-3.17-dion, C50I-I31O5S, aus 22 g vorst. Verb. in üblicher W oise, aus A ceton -Iso 
propyläther-A e., F. 164— 167°; [cx]d 23 +  81° ±  3° (c =  0,839 in Chlf.); Ausbeute 19,3 g, 
daneben 8,5 g n icht um gesetztes Ausgangsmaterial. —  4-Brom -12a-losyloxyätiocholan-
3.17-dion, C26H 330  5BrS, durch Bromierung von 5 g  des vorst. Prod. in .E isessig , aus 
A coton-A e., F. 180— 182° (Zers.); Ausbeute 5,4 g. Abspaltung von p-Toluolsulfosäure u. 
H Br m it K ollidin während 15 Stdn. bei 155° gab 9 1 0 m g  IX. —  A l -12-Bromandroslen-
3 .11.17-trion, aus IX m it Brom acotam id u. N a-A cetat in Ä ceton-E isessig-W . während
2 Stdn. bei 20° über das B rom hydrin  u. dessen O xydation m it C r03; wurde roh weiter- 
verarboitet. —  Andrenosteron (im Orig. Adrenosteron) aus vorst. Verb. m it Zn-Staub  
in Eisessig erst bei 20°, dann bei 80°; nach Sublim ation im  H ochvakuum  bei 170° u. 
Chromatographie aus Ae.-Pentan Blättchen, F. u. Misch-F. 214— 222°. —  Ätiocholan- 
3a.12a.17ß-triol-3.17-disuccinat, aus 10 g I u. Bernsteinsäurcanhydrid in Pyridin während 
1 Stde. bei 60°, Öl. Dim ethylester, m it CH2N 2, amorph; A usbeute 15,7 g. —  Ätiocholan- 
3a .l2a ..l7  ß-triol-3.17-disuccinat-12-tosylatdim ethylester (VIII), C30H 50On S, durch Tosy
lierung vorst. D im ethylesters, aus A ceton-Isopropyläther K ristalle, F. 155— 158°; H d 20 
+  75,5° ± 3 °  (c =  0,654 in Chlf.); Ausbeute 12 ,5 g . —  Ä tiocholan-3a.l2a .l7ß-trio l-12- 
losylat-17-monosuccinalmethylester, C3IH 410 8S, aus 1 g vorst. Verb. in Bzl. m it K 2CÖ3 
in wss. CHjOH während 15 StdD. bei 20°, aus A ceton-Isopropyläther K ristalle, F. 180 
bis 181° (Zers.); Ausbeute 520 mg. —  Ätiocholan-3-on-12a.l7ß-diol-12-losylal-17-succinat- 
methylester, C3IH 42OsS -H20 , durch C rö3-O xydation vorst. Verb. in Ä thylenchlorid-E ssig
säure während 24 Stdn. bei 0°, aus Ae., K ristalle, F. 170— 172°. —  Ätiocholan-3-on-4- 
brom -12a.l7ß-diol-12-tosylat-17-succinatm ethylester, durch Bromierung vorst. Verb. in 
Eisessig, F. 188— 189° (Zers.). —  A i 'u -Androstadien-3-on-17ß-ol (11-Dehydrotestosteron) 
(VII), durch 20std. Erhitzen vorst. Verb. m it K ollidin auf 155° u. Verseifung durch lstd . 
Kochen m it K 2C 0 3 in wss. CH3OH, amorph. —  A i -11-Androstadien-3-on-17ß-olacetat 
{11-Dehydrotesteronacetal) (III), C21H 23Ö3, durch Acetylierung von VII, aus A o.-Pentan ,
F. 165— 167°; [<x]D23 +  111° ±  3° (c =  1,407 in Chlf.). —  O xydation von VII m it C rö3 in 
CHjCOOH während 15 Stdn. bei 20° gab IX. —  A n -Ätiocholcn-3a.l7ß-dioldisuccinal- 
dimethylester, aus VIII durch 20std. Erhitzen m it K ollidin auf 155°; konnte nicht krist. 
erhalten werden. —  A n -Ätiocholen-3a.l7ß-diol, C]BH 30O2, durch Verseifung vorst. Verb. 
m it K 2CÖ3 in wss. CH3OH, aus A ceton-Isopropyläther, F. 226— 228°. —  3-Enolälhyl- 
älher des A i 'n -Androstadien-3.17-dions (VI), C21H 280 2, aus IX m it Orthoameisensäure- 
äthylester in A. in Ggw. von etwas H 2S 0 4 während 30 Min. auf dem  W asserbad, aus 
Aceton-Isopropyläther Nadeln, F. 156— 166°; [¡x]d22 — 19,5° ±  2° (c =  0,890 in Chlf.). 
—  Enoläthyläther des 11-Dehydroteslosterons, durch Red. vorst. Verb. m it L iA lH 4 in Ae., 
Nadeln, F. 100— 120°; gab durch H ydrolyse in CH30 H  m it 2nH C l während 15 Stdn. 
VII, daraus durch Acetylierung III. —  Enoläthyläther des ll-D ehydro-17-m ethylleslosle- 
rons, aus VI in Ae. m it CH3MgJ. —  ll-D ehydro-17-m ethyltestostcron (A i '11-17a-Methyl- 
17ß-oxyandrostadien-3-on) (V), C20H 28O2, durch H ydrolyse des vorst. Rohprod. in CH3OH 
m it 2nH C l während 15 Stdn. bei 20°, nach Sublim ation im H ochvakuum  bei 150° aus 
A e.-P entan  oder Isopropyläther Nadeln, F. 170— 172°; [a]n27 +  94° + 3 °  (c =  0,974 in 
Chlf,). —  Enoläthyläther des ll-D ekydro-17-älhinyltestosterons. 500 m g K  wurden m it 
8,5 cm 3 Am ylalkohol in 1 cm 3 Toluol bei 90° unter N 2 um gesetzt u. bei 20° 100 m g VI 
in Toluol zugefügt. Während 15 Stdn. wurde ein langsam er C2H 2-Strom  oingeleitet u. das 
Rohprod. nach Versetzen m it W ., Ansäuern u. Ätherextraktion erhalten. —  ll-D eh ydro-  
17 -äthinyltestosleron {A*'l l -17 a-A tliinyl-17 ß-oxyandrosladicn-3-ori) (X), C21H 260 2, durch 
H ydrolyso des vorst. Enoläthers durch 15std. Stehen in CH3OH m it 2nH Cl, aus Ä ceton- 
Isopropyläther, F. 244— 247° (unter Sublim ation); [a]D23 + 8 9 °  ± 3 °  (c =  0,796 in Chlf.); 
Ausbeute 80  mg. (Holv. chim. Acta 32. 1978— 92. 15/10. 1949.) Sp a e t h . 3750

S. P. Lighthelm  und H . M. Schwartz, Isolierung einer konjugiert ungesättigten Säure 
aus dem ö l  von K ernen von X im en ia  caffra. B ei der Bearbeitung des K ernöles vonX im enia  
caffra Sond., X . caffra var. nalalensis. Sond. u. X . am ericana var. m icrophylla  1 Velui. 
wurde auf Grund opt. Messungen auf die Anwesenheit bisher n icht bekannter ungcsätt. 
Säuren geschlossen. Durch fraktionierte T ieftem p.-K ristallisation des Säurengemisches 
aus X .-caffra-K ernöl wurde eine Säure  (P latten, F. 40— 41°; JZ. 142,9; p-Phenyl-
phenacylesler, F. 61,5— 62°) erhalten, die bei der katalyt. Hydrierung unter Aufnahme von
3 Mol H 2 Stearinsäure ergab. Da O xydation m it K M n 04 zu Azelain-, Oxal- u. n-Heptan- 
säuro führte, nehm en Vff. für diese Säure, der sie  den Nam en X im enynsäure (ximehynic  
acid) zuteilen, eine der folgenden Strukturform eln an: [R  =  CH3(CH2) 5- ; R ' =  -(CH2)7 •] 
R- CH : C H C  ; C R'-COOH, R -C  : C C H  : C H -R '-C O O H , R - C H : C H R ' - C i  C-COOH 
u. R C; C R '-C H : CH-COOH. (J. Amer. ehem. Soc. 72. 1868. April 1950. K apstadt. 
Südafrika, U niv.) KERN. 3900
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D3. Makromolekulare Chemie.
F. S. Dainton und K. J. Ivin, Änderung der E ntropie und des Wärmeinhaltes während 

der Polym erisation. In  Fortführung der früher (vgl. C. 1949. II. 399) angestellten Betrach
tungen geben Vff. zunächst eine Zusam m enstellung der verschied. M ethoden zur Best. 
der Polym erisationswärm o A ll  u. der Polym erisationsentropie zlS (jo bezogen auf 1 Mol 
polym erisiertes Monomeres.) AH  wird erhalten entweder aus der Verbrennungswärmo des 
Monomeren u. des Polym eren oder durch direkte isotherm e oder adiabat. calorimetr. 
Messungen oder durch kinet. Analyse in der N ähe der durch Tx =  /4Hx /<dSx definierten  
Gloichgewichtstemp. (bei Tx ist also die freie Energie der Bldg. des Polym eren aus dem  
Monomeren gleich Null) oder durch Messung von Tx in Abhängigkeit von der Monömer- 
konz. oder schließlich durch ompir. Schätzung. z)S läßt sich bestim m en aus Tx u. dem  
zugehörigen A H X (s. oben) oder aus den dS-W erten des Monomeren u. Polym eren oder  
aus dem Verhältnis der Frequenzfaktoren der W achstum s- u. der Spaltungs-Rk. oder  
schließlich durch empir. Schätzung. Dio entsprechenden thormodynam. Beziehungen  
werden angegeben. Für eine größere Zahl von Monomeren werden so aus Literaturdaten  
berechnete d H - u. dS -W erte m itgeteilt. Auf dio Anwendung der entw ickelten Vorstel
lungen auf dio M ischpolym erisation wird kurz hingewiesen. (Trans. Faraday Soc. 46. 331 
bis 348. April 1950. Cambridge, U niv., Dop. of Phys. Chem.) F u c h s .  4000

Alwyn G. Evans und G. W. Meadows, D ie P olym erisation von Isobulen durch Bor- 
trifluorid. Beim  Zusammenbringen von  gasförmigem Isobuten (I) u. BF3 (II) bei R aum 
temp. findet keine Rk. sta tt;  wird das Gemisch aber auf — 80° kondensiert, so erfolgt oine 
sofortigo Polym erisation von I unter Bldg. eines hochmol. Produkts. W erden jedoch I 
durch 12— 18std. Überleiten über 100— 110° heißes Na-M etall u. II durch Stehenlassen  
über kaltem  N a gereinigt, so findet nach der K ondensation des Gemisches auch nach m ehre
ren Stdn. keino Rk. sta tt. D ie zur Reinigung von I u. II verwendete, in sich geschlossene  
App. aus Pyroxglas wird ausführlich beschrieben. Sie muß zuvor durch längeres A us
heizen im H ochvakuum  gereinigt werden; wird die App. weniger gründlich gereinigt, so 
findet dio Polym erisation auch trotz der Reinigung von I u. II sta tt. Vff. nehm en an, daß 
zur Polym erisation von I neben II auch ein K okatalysator der Art X — OH anwesend sein  
muß. D ie Rk. soll durch einen Protonenübergang von dem K okatalysatorkom plex zur 
C=C-Bindung von I eingeleitet werden; F 3BO H  +  H sC =C (C H 3)a -*■ F 3B ~ 0  (CH3)3C+,

X X
das W achstum  erfolge dann durch Übergang der positiven Ladung auf die C =C -B indung  
des nächsten Mol. I. (Trans. Faraday Soc. 46. 327— 31. April 1950. M anchester, Univ., 
Chem. Dep.) F u c h s .  4010

P. H. Plesch, D ie T ieftem pcraturPolym erisation von Isobuten. 2. M itt. (1. vgl. C. 1948.
II. 175.) E s wird die FlUEDEL-CRAFTS-Polymerisation von Isobuten  (I) in H exanlsg. 
m ittels TiCl4 nach einer adiabat. Technik (vgl. 1. M itt.) zwischen — 90 u. 0° untersucht. 
Es zeigt sich, daß hierbei eine dritte Substanz, ein K okatalysator erforderlich ist. Als 
solcher können W. oder Trichloressigsäure fungieren. D ie Rk. ist erster Ordnung, bezogen  
auf den K atalysator. D ie Aktivierungsenergie dor K ettenanregung is t  wahrscheinlich  
kleiner als 4 kcal/M ol, u. die Aktivierungsenergie dos K ettenabbruchs beträgt ca. 10 kcal/ 
Mol. D ies wird durch Um lagerung der lonenpaare am  Endo der wachsenden K ette  beim  
Kettenabbruch erklärt. Aus analy t. Unteres, des gereinigten Polym eren geht hervor, daß 
die Trichloressigsäure in das Polym ere eingebaut wird. Für dio Polym erisation wird eino 
Carbonium-Ionen-Theorie angegeben. (J. chem. Soc. [London] 1950. 543— 56. Febr. 
Manchester, U niv.) L a n tz s c h .  4010

Harold Kwart, H. Smith Broadbent und Paul D. Bartlett, Neubeslimmung der absoluten 
Oeschwindigkcitskonstanlen bei der Polym erisation flüssigen Vinylacetats. Es wird oine 
verbesserte App. beschrieben zur Best. der absol. G eschwindigkeitskonstanten bei der 
Blockpolymerisation im fl. Vinylacetal (I) nach der Meth. des rotierenden Sektors. Fehler  
aus früheren Unteres, werden weitgehend ausgeschaltet. D ie Ergebnisse einer N eubest, 
der absol. G eschwindigkeitskonstanten der einzelnen Stufen der Polym erisation von fl. I 
werden berichtet u. m it den D aten anderer Autoren verglichen. (J. Amer. chem. Soc. 72. 
1060— 66. März 1950. Cambridge, Mass., Harvard U niv., Converso Memorial Labor.)

LANTZSCH. 4010
Paul D. Bartlett und Harold Kwart, Dilalom elrische Untersuchungen über das Verhalten 

einiger Inhibitoren und Verzögerer bei der Polym erisation flüssigen V inylacetals.l. M itt. Es 
wird das Verh. v o n 2 .2-D iph en yl-l-p ikrylh ydrazyl  (freies R adikal),Durochinon, Dinitrodurol, 
Nitrobenzol, p-Nilrotoluol, Jod  u. o-, m- u. p-Diniirobenzol als Inhibitoren bzw. Verzögerer 
hei der durch Benzoylperoxyd induzierten Polym erisation von sorgfältig gereinigtem  
Vinylacetat bei 45° kinet. nach der dilatom etr. Meth. untersucht. D ie Inhibitoren u. Ver

zögerer werden bei K onzz. von ca. 10" 5 m untersucht. Polym erisation bis zum  Verbrauch
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des Inhibitors. Berechnung der Geschwindigkeit der ICcimbldg., der Ordnung u. relativen  
Geschwindigkeit des K ettenabbruchs u. der Zahl der von einem  zugesetzten Mol. ab
gebrochenen K etten . Durochinon u. 2 .2-D iphenyl-l-pikrylhydrazyl wirken jeweils auf eino 
wachsende K ette  abbrechend. Jod u. die Dinitrobenzole wirken zu Anfang, solange sie als 
starke Inhibitoren wirken, auf zwei wachsende K etten  abbrechend. D ie Ordnung der 
Rk.-, nach der Jod abbrechend wirkt, ist 3 /2  bezogen auf Jod. E s wird angenommen, 
daß zweiatom iges Jod m it dreiatom igen Jodradikalen in G leichgewicht steht, das mit 
den wachsenden K etten  reagiert. (J. Amer. chem. Soc. 72. 1051— 59. März 1950. Cam
bridge, Mass., Harvard U niv., Converso Memorial Labor.) L äNTZSCH. 4010

Maurice Prober, D ie M ischpolymerisation einiger fluorierter Olef ine. E s werden Misch
polym erisate hergestellt von jedem  der Fluorolef ine: Chlortrifluoräthylen, asym m . Di- 
chlordifluoräthylen, sym m . Dichlordifluoräthylen, 1.1.2-Trichlor-3.3.3-trifluorpropen, 2.3- 
Dichlor-1.1.1.4.4.4-hexafluorbuten-(2), ].2-D ichlor-3.3.4.4.5.5-hexafluorcyclopenten  u. Hexa- 
fluorcyclobulen  m it Vinylacelat, Styrol, Vinylchlorid, M ethacrylsäuremethylester u. A cryl- 
nitril. Polym erisation äquimol. Mengen je zweier Monomerer m it 2%  Benzoylperoxyd  
bei 00— 65 unter Luftausschluß. Angaben über Löslichkeit u. Zus. der Polym eren. (J. 
Amer. chem. Soc. 72. 1036— 37. Febr. 1950. Schenectady, N. Y ., General Electric Co., 
Res. Labor.) LÄNTZSCH. 4010

Hershel Markovitz und George E. Kimball, Wirkung von Salzen a u f die Viscosilät 
von Polyacrylsäurelösungen. Vff. untersuchen die Änderung der V iscosität von  P o ly 
acrylsäure  (I) (Durchschnitts-M ol.-Gew. 35000, Temp. 30,0°) bei Zugabe von NaCl (II) 
als Funktion des Neutralisationsgrades bei einer gegebenen I-K onzentration. Ferner wird 
die V iscosität als Funktion der K onz, des II betrachtet. Der Einfl. anderer Salze, wie 
Na2SOv  K C l, B aC l2 u. MgSOt  wird ebenfalls bestim m t. D ie Wrkg. hängt mehr von der 
Ladung u. der K onz, des K ations ab als von der K raft der Ionen: ein doppelt geladenes 
K ation hat einen größeren Einfl. als ein einfach positiv  geladenes Ion. Dieser Befund 
wird zum  großen Poten tia l des I-Ions in Beziehung gebracht. Empir. Gleichungen für 
dio V iscosität als Funktion der Salzkonz. u. für d ie Änderung des Param eters bei K on
zentrationsänderung des I werden aufgcstellt. Anschließend werden die verschied. Theo
rien für das Verh. von I-Lsgg. (clektr., K ettenfaltungs- u. Schwarmtheorie) verglichen: 
die erste g ilt wahrscheinlich bei niedrigen I- u. Salzkonzz. u. dio zweite bei höheren K on
zentrationen. Dio von H e r m a n s  u. O v e r b e e k  (Bull. soc. chim. beiges 57. [1948.] 154) 
aufgestellte Theorie des elektroviscosen E ffekts tr ifft hier n icht zu, da die Ladung u. 
die K onz, des K ations u. n icht die Ionenkraft von Einfl. sind. (J. Colloid. Sei. 5 .1 1 5 —39. 
April 1950. N ew  York, Columbia U niv., Dep. of Chem.) S c h a f f .  4010

William Dvoneh, H. J. Yearian und Roy L. Whistler, Verhalten von A m ylose mH 
niedrigem Molekulargewicht gegen komplexbildende Agenzien. Vff. untersuchten das Verh. 
kom plexbildender Agenzien, w ie n-Bulylalkohol, 2-N ilropropan, n-A m ylacetal, n-Am yl- 
melhylketon  u. Nitrobenzol, gegenüber A m ylose  v o n  niedrigem M ol.-Gewicht. D ie Amylose 
wurde durch saure H ydrolyse abgebaut, b is sie nur zum  Teil in  Ggw. jedes einzelnen 
Lösungsm . nach 2— 4 Tagen bei langsam em  K ühlen ausfällt. Im  G egensatz zur Amylose  
m it hohem  M ol.-Gew. war die Fällung an  diesem  P unk t nicht vollständ ig , sondern dauerte 
mehrere W ochen. A lle N dd. wurden gesam m elt u . die Fraktionen analysiert (Mol.-Gew., 
Jodaufnahm e, Röntgenogram m e). B ei den vorliegenden Verss. liegt die Grenze der 
A m ylosefällbarkeit für n-Butylalkohol unterhalb eines Polym erisationsgrades von  20, 
für 2-N itropropan bei 30 —40 u. für N itrobenzol, n-A m yiacetat u . n-A m ylm ethylketon  
bei über 40. — Tabellen u. F iguren s. Original. (J . Am er. chem . Soc. 7 2 .1 7 4 8 —50. April 
1950. L afayette, In d ., Purdue U niv., Agricult. E xp. S tat. and the D ep. of P hysics, Dep. of 
Agricult. Chem.) AMELUNO. 4050

Tore Timell, Verteilung der Substituenten in  einigen hochsubstituierten Celluloseälhern. 
E s wurden 3 hochsubstitu ierte Celluloseäther, eine Melhylcellulose eigener H erst. (I), 
m it 2,29 OCH3-Gruppen pro G lucoseeinheit, u . 2 handelsübliche Äthylcellulosen, m it 2,32 
(II) u. 2,48 (III) OC2H 5-G ruppen pro G lucoseeinheit untersucht. H erst. von  I erfolgte 
durch fünfm alige auleinanderfolgende M ethylierung von  Baum w ollinters m it Dim ethyl- 
sulfat in 35% ig. N aO H . I behielt die Faserstruktur des A usgangsproduktes. D ie  prim. 
OH-Gruppen wurden nach der Tosylierungs-Jodierungs-M eth. erm ittelt, die der Glykol
gruppen bei I durch O xydation sowohl m it P b-T etraacetat in  E ssigsäure als auch mit 
N a J 0 4 in W ., bei II u. III durch O xydation m it Pb-T etraacetat nach M a h o n e y  u.PURVES 
(C. 1943. I I . 721). Ferner wurden Proben m it HCl in  M ethanol in  die entsprechenden  
M ethylglucoside um gew andelt, bei denen die G iykolgruppen in 2.3- u . 3 .4-S tellung durch 
O xydation m it Perjodat bestim m t wurden. Der größere Teil der M ethylglucoside wurde zur 
B est. der m ono-, di- u . trisubstitu ierten M ethylglucoside im  Vakuum  fraktioniert. Ein  
kleinerer A nteil wurde m it verd. HCl hydrolysiert, wonach das erhaltene Gemisch alkylier-
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ter Glucosen m it Pb-T etraacetat oxydiert wurde. D ie  Anzahl der Glykolgruppen in
1.2-StelIung wurde aus dem anfänglich schnellen Verbrauch a n  O xydationsm ittel berech
net. E s ergab sich, daß dio R eaktionsfähigkeit der OH-Gruppcn bei I in  der Ordnung 
ks >  k„ 3> k3 u. bei II u. III in der Ordnung k2 =  k„ k3 abnahm . A nscheinend wird  
die A lkylierung der prim. OH-Gruppen in  den höheren Um w andlungsstadien gehem m t. 
Die Anzahl der G lykol-Gruppen in 2.3-Stellung wurde durchweg niedriger gefunden als 
berechnet, w as auf eine gew isse gegenseitige Beeinflussung der Substituenten in diesen  
Stellungen schließen läßt. D ie Substitu tion  h atte  bei allen 3 Proben sehr gleichm äßig  
stattgefunden. (Svensk kcm . Tidskr. 62. 49— 60. 1950. Stockholm , K önigl. TH , In st, für 
techn. organ. Chem.) E b e n .  4050

W. T. Astbury, Strukturen von a-K eralin  und synthetischen Polypeptiden . Dio A na
logien zw ischen der a-Struktur von  K eratin -, M yosin- u. Epiderm is-Faserproieinen  u. 
synlhei. Proteinen  werden kurz besprochen. Vf. hä lt die a-Struktur der syn thet. Proteine  
noch nicht für vollkom m en gesichert. Von dem P oly-dl-phenylalan in  kann jedoch auf 
Grund der Röntgendiagram m e angenom m en werden, daß in der Faserform  a-Struktur  
u. in  der Pulverform  /i-Struktur vorlicgt. (N ature [London] 164. 439—40. 10/9. 1949. 
Leeds, U n iv ., D ep. of Biom ol. Structure.) O. E n g e l .  4070

CecII Ernest Board and others, Lnboratory outlines and notebook for oraanlc chcmlstry. 2nd ed. New 
York: Wllcy. 1940. <203 8.) S 3,—.

Frederlck Prescolt and Dudley Rldge, Organio Chemistry. A text-book for sclenco and medical students.
2nd cd. London: üniverslty Tutorial Pr. 1050. (723 S. m. Abb. u. DIagr.) s. 14. d. 0.

J. 1. Routh, Fundamentals of Organlc and Biological Chemistry. 2nd cd. Philadelphia and London: 
W. B. Saundera. 1040. (340 S.) s. 10. d. 0.

Cajelan Wanner, Grundriß der organischen Chemie. München: Ehrenwirth. 1040. (100 S. m. Abb.) 8°. 
DM 4,80.

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

H . Cauer, Chemisch-bioklimatische Studien in Königslein im  Taunus. D ie bioklim at. 
Bedeutung von  Ozon wird heute  unter der B ezeichnung „Aranproblem “ vielfach disku
tiert. Vf. tr itt daher für ausgedehnte 0 3-U ntcrss. ein, die die B asis für vergleichende krit. 
ärztliche Studien an K ranken u . G esunden schaffen sollen. E s wurden in K önigstein  
600 O zonbestim m ungen durchgeführt (verschied. M eßplätze), w obei Stand der Sonne, 
Einw. v o n  K alt- u . W arm fronten, Absinkvorgänge aus geringen H öhen m it u . ohne Tur
bulenz, Föhneinflüsse, N d d ., G ew ittern . W olkenbldg. berücksichtigt wurden. Ergebnisse  
in 8 Tabellen. N achw . von 0 3 vgl. CATJEit (C. 1 9 3 6 .1. 2396). — Ausführliches Schrift
tum. (Arch. physik. Therap. 1. 87 —103. N o v ./D ez . 1949. K öniastcin /T aunus, Privatklin. 
Dr. Am elung.) ' D o ssm an n . 4100

Wilhelm Oltmann, Züchterische Auswertung röntgeninduzierter Mutationen an ph ysio 
logischen Merkmalen bei Winterweizen. V on verschied. W interw eizensorten wurden in  
8jährigen Verss. durch Röntgenbestrahlung ca. 10000 M utationen erhalten, von  denen  
930 züchterisch brauchbar waren. E s konnten verschied, erbliche physiol. Änderungen  
(Kleberqualität, K lebcrm enge, B ackqualität, Frostharte) erzielt ■werden. (Z. P flanzen
zücht. 29. 76 —89. Mai 1950. W eende b. G öttingen.) MOEWUS. 4101

Johanna Blumel, E ie  Wirkung radioaktiven Phosphors a u f Drosophila. Unters, über 
den Einfl. von /¡-Strahlen auf Drosophila v ir ilis  (I) u. Drosophila melanogasler (II). 3,2 cm 5 
akt. H3P 0 4 (m it etw a 1,54 m C/cm 3) werden zu 300 cm 3 üblicher Drosophila-Nahrung  
gegeben. M essung m it dem  GEIGEE-Rohr ergab 265000 cpm /cm 3. J e  ein Paar g e 
schlechtsreifer Tiere erhält 6 cm 3 der Nahrung. 12 T age danach wird die R ad ioaktiv ität 
im Körper der Im agines u. der Larven bestim m t. Verwendet werden ganze Tiere bzw. 
Gehirn, Gonaden u. Speicheldrüsen. D ie  N achkom m en v o n  I zeigen Veränderungen an  
Augen, E xtrem itäten , Abdom en, F lügel, G enitale. Nur 30% der W eibchen sind fruchtbar. 
Die Zahl der N achkom m en m it unbehandelten M ännchen ist  normal. B ei II waren etw a  
60% der W eibchen u. 50% der M ännchen fruchtbar u. ergaben m it unbehandelten P art
nern n. Nachkom m enzahlen. D ie  m utierende W rkg. des radioakt. 32P beschränkt sich  
auf I, wobei eine hohe Toleranz der Tiere vorliegt. (Science [N ew  York] 111. 205—06. 
24/2 .1950. A ustin , U n iv . of T exas, G enetics Lahor.) L ü p n i tz .  4101

Mark A. Griffin jr., Philip P. Goland und Richard H. Chamberlain, Lokalisierung von 
radioaktiven Substanzen im  Phantomgehirn. E s handelt sich um  eine Art von  Spuren- 
Eneephalographie, bei der das rechtwinklige K oordinatensyst. zur Lokalisieru ng der K onzz. 
von y-Strahlern verw endet wird. D ie  U nters, wurde m it einem  Phantom hirn, das in  eine  
Hirnschale eingesetzt wird, unternom m en. B ei der Anordnung war cs m öglich, den kugcl-
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förmigen „Tum or“ in  jeden Quadranten des Phantom s u. in  jeder gew ünschten Tiefe  
zu bewegen. Der „Tum or“ war m it einer 131 J-L sg. gefüllt, d ie eine um  2 ,5 —5,5fache  
A k tiv ität der Füllung des übrigen R aum es innerhalb des Phantom s aufw ies. A n der H irn
schale wurde ein  R ahm en angebracht, dei d ie Bew egung von  GEIGER-Zählern in  zuein
ander senkrechten R ichtungen erm öglichte. D ie  nach der M eth. der rechtw inkligen K o
ordinaten erhaltenen Ergebnisse der Phantom untcrss. wurden m it denen der Radialm eth. 
verglichen, wobei sich zeigte, daß in  allen Fällen, in denen der „Tum or“ m ittels der 
Radialm eth. lokalisiert wurde, auch der N achw . nach der K oordinatenm eth. gelang. 
Tiefgelagerte Tum oren konnten nicht m it G ewißheit durch die R adialm eth. lokalisiert 
werden, w as sieh bes. hei Tumoren im  M ittelpunkt des H irns als sehr störend erwies. Zur 
Durchführung schneller U nterss. wird eine A pp. vorgeschlagen, die mehrere Zählersätze  
verw endet. (N ucleonies 6. Nr. 4. 37—43. April 1950. Philadelphia, P a ., H ospital of the  
U niv., D ep. of N eurology and R adiology.) G. Sc h m id t . 4160

E. Glatthaar, Erfahrungen m it der heteroplastischen Transplantation als Malignitnls- 
lest. Nachprüfung der von  G r e e n e  u . M itarbeitern als b iol.T estm eth. zur Differenzierung 
gutartiger u. bösartiger Tum oren bezeichneten Vorderkam m ertransplantation heim  
M eerschweinchen. D ie Prüfung von  7 F ällen  undifferenzierten P lattenepithelcarcinom s 
in  31 Transplantationen zeigte nur in 1 F alle positiven Ausfall. Ergebnis: D ie  Meth. 
verm ag über die Gut- oder B ösartigkeit eines Gewebes nicht zu entscheiden, gibt aber 
vielleich t A ufschlüsse über den M alignitätsgrad eines bösartigen Tumors. Boi weiterer 
Nachprüfung dieser M eth. von  anderer Seite  (5 verschied, bösartige Tum oren an  jeweils 
8 —10 Meerschweinchen) erfolgte außer bei 2 Im plantaten  (Rhabdom yosarkom ) spontane 
Regression bzw. Nekrose. (Schw eiz, m ed. W schr. 80 . 435—37. 29/4. 1950. Zürich, Univ., 
F r a u e n k l i n . ) ____________________ HOHENADEL. 4160
Herbert E. Carter, Biochemicaî préparations. Vol. 1. London: Chapman & H. 1949. (76 S.) s, 15,—.
Geo K. Schweitzer and Ira B. Whitney, Radloactivo tracer techniques. 3STcw York: D. Van ïfostrand Co. 

1949. (VI +  241 S.) $ 3,25.

Ea. Enzymologie. Gärung.
J. De Ley, Mikrochemie in der Biochemie. Übersicht über die in der B iochem ie, bes. 

in  der Enzymologie, gebräuchlichsten mikrochem. M ethoden. D ie  A k tiv itä t der Enzym e  
wird physikal., physikochem ., chem . u. biol. untersucht. E s zeigt sich, daß w eite  G ebiete der 
B iochem ie noch nicht über geeignete M ikroverff. verfügen. (Meded. vlaam . chem . Vereen. 
12, 27—41. Ja n ./J u n i 1950. Gent, U n iv ., Labor, voor B iochem ie.) F r e y t a g .  4200 

André de Spoelberch, D ie proteolytischen Fermente. B ericht über E inteilung, W irksam
keit u. Literatur der proteolyt. Ferm ente. (Bull. Assoc. anciens E tud iants Brasserie Univ. 
L o u v a in 4 5 .125—37. O kt.; 159— 83. D ez. 1949.) GRAU. 4210

Jo Anne Sinden und Ernst Scharrer, Verteilung von bestimmten E nzym en im  Hirn 
der Taube. M ittels histochem . M ethoden w urde die Ggw. v o n  alkal. u. sattrer Phosphatase, 
Phospham idase  u . Cholinesterase im  Taubenhirn untersucht. E s wurden unterschiedliche 
Enzym gehh. in  verschied. H irnteilen festgestellt. (Proc. Soc. exp. B iol. Med. 72 . 60—62. 
Okt. 1949. Colorado, U niv., Med. Center, D ep. of A natom y.) SCHUCHARDT. 4210 

Walter C. Schneider und George H. Hogeboom, Intracellulare Verteilung der Enzyme. 
5. M itt. Weitere Untersuchungen über die Verteilung von Cytochrom c in  Ballenlebetbrei. 
(4. vgl. C. 1 9 5 0 .1. 734.) Der Cytochrom  c(I)-G eh. u . die Succinoxydase  (Il)-W rkg. wurden 
in R attenleberfraktionen bestim m t, die durch differenziertes Zentrifugieren in  0,88 m ol.. 
bzw. 0,25 m ol. Saccharose (III) gewonnen wurden. III-Lsgg. verhindern die A gglutination  
der Mitocliondria (IV). D ie A nwendung isoton. bzw . hyperton. III-Lsgg. zur Isolierung der 
Leberfraktionen verbesserte den A ufschluß u. die A usbeuten. In  der so isolierten IV-Irak- 
tion  wurden 50% des gesam ten I u. 60% der gesam ten  Il-W rkg. des Rattenleberbreis 
gefunden. D ies is t  ein  weiterer Beitrag zu der H ypothese , daß die IV die R espirations
zentren der Leber sind. H ierm it wäre ein lösl. Protein  a n  einen unlösl. Zellbestand
teil gebunden. A us der Tatsache, daß m an E nzym e in lösl. Form erhält, folgt nicht zwin
gend, daß sie  auch in  der Zelle in  lösl. Form  vorliegen. E s is t  noch nicht geklärt, ob die 
restlichen M engen I in der Leberzeile in lösi. Form  vorliegen oder durch das Homogenisier- 
u. Fraktionierverf, in  Lsg. gebracht wurden. (J . biol. Chem istry 1 8 3 .1 2 3 — 28. März 1950. 
B ethesdä, Md., N at. In st, of H ealth , N a t. Cancer In st.) CARLS. 4210

Bertram Eichel, W . W . Wainio und P. Person, Teilweise Trennung und Charakteri
sierung von Çytochromoxydase und Cytochrom b. Cytuchrom oxydase  (I) u . Cytochrom b (II) 
aus Säugeticrherzm uskel (Rinderherz) wurden nach R einigung durch dreim alige Acetät- 
fällung durch Verreiben m it desoxycholsaurem Na (III) im  kalten  Mörser u . Zentrifugieren 
(25000 X  Ç) fast vollständig voneinander getrennt. II befindet sich in  der Lsg. u . wurde 
a ls  trockenes Präp. fast frei von  I dargestellt. W eitere Behandlung des unlösl. Teiles mit
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III u . darauffolgendes Zentrifugieren lieferte ein trockenes Präp. von  I. D ie Absorptions
kurve von  oxydierter I (in Ggw. von  III) hat ein spitzes M aximum bei 418 m p  u . ein  
flaches M aximum bei 590—595 m p. Im  red. Zustand hat cs zw ei starke Absorptionsbanden  
bei 440 u. 601 m p. D as F ehlen der dritten Spitze der A bsorptionskurve, die für das C yto
chrom c (IV) charakterist. ist, zeigt, daß I u. IV verschied. Zus. haben. O xydiertes II (in  
Ggw. von  III) zeigt eine A bsorptionsspitze bei 414 m p, in  red. Zustand absorbiert es bei 
428, 525 u. 560 m p. Auf Grund der Absorptionskurve scheint II ein E isenpotphyrinenzym  
zu sein. D as Absorptionsm axim um  von  I bei 601 m p  steht in  konstanter Beziehung zum  
Cu-Geh. des Präp., aber nicht zum Eisen-G ehalt. I scheint also ein  Cu  enthaltendes  
Enzym  zu sein. Präpp. m it einem  Absorptionsm axim um  bei 601 m p  haben einen hohen  
Protein-O a-Q uotienten. Beziehungen zwischen 0 2-Aufnahm e u . der Absorptionsspitze  
(601 m p) waren nicht aufzufinden. (J . biol. Chemistry 183. 89—103. März 1950. Cleve
land, W estern R eserve U n iv ., School of Med., D ep. of A natom y.) CARLS. 4210

M. Rabinovitz und Paul D. Boyer, D ie Hemmung des Succinoxydasesystem s durch 
a-Tocophcrylphosphat und Natrium dodecylsulfat. D ie  H em m ung des Su ccinoxydase-Syst.
(I) des Rattenherzens durch a-Tocopherylphosphat (II) beruht auf der Verhinderung einer 
Wrkg. der Succinodehydrogenase auf Cytochrom c (III). D ie H em m ung der K om ponenten  
von I durch Natrium dodecylsulfat ist analog der W rkg. von  II. Beide Verbb. verm indern  
in gleicher W eise die charakterist. L ichtabsorption von  red. III. A us bisher bekannten  
u. eigenen Ergebnissen schließen V ff., daß die beobachteten W irkungen von  II auf E nzym 
system e auf seiner Eig. als A nion m it einer großen unpolaren Gruppe u. nicht auf seiner 
Vitaminwrkg. beruhen. (J . biol. Chemistry 183. 111—21. März 1950. St. Paul, Minn., 
Univ., D iv. of Agricult. B iochem .) Ca r l s . 4210

J. H. Copenhaver jr., W . H. McShan und Roland K. Meyer, Die Bestim m ung der 
Glutaminsäuredehydrogenase in  homogenem Gewebebrei. Der 0 2-Verbrauch von  Leber, 
Niere, Herz, Lunge u . Gehirn von  3 —4 M onate a lten  m ännlichen R atten  (Stam m  IJOLTZ- 
MANN) wurde in  m it kaltem  dest. W . hergestelltem  hom ogenem  Brei bei 38° im  WARBURG- 
App. bestim m t. D iphosphopyridinnucleotid  („ D P N “ ), aber nicht Triphosphopyridin- 
nuclcolid („T P N “ ) (I), war für die m anom etr. M eth. als Coenzym erforderlich. D as Ver
sagen der Ö2-Aufnahm e in Ggw. von  I kann auf einem  Mangel an l-Cytochrom  c-Beduktase  
beruhen, so daß es sich hier n icht um  eine Coenzym spezifität der Dehydrogenase (II) 
handelt, da spektrom etr. die R ed. von  I durch II nachweisbar war. (J . biol. Chemistry 
183. 73—79. März 1950. M adison, U niv . of W isconsin, D ep. of Zool.) CARLS. 4210

Joseph V. Fiore und F. F. Nord, Lipasebestimmungen m it H ilfe von Polyvinylalkohol. 
An Hand einer krit. Betrachtung der Schw ierigkeiten bei der B est. der Lipasewrkg. 
(inhomogenes Substrat, nichtbeständige Em ulsion, unsichere E rm ittlung des T itrations
endpunktes) wird auf die Verwendung von Polyvinylalkohol a ls Em ulgierungsm ittel für 
wasserunlösl. Substrate hingewiesen. Uber H erst. der Em ulsionen, der geprüften K ulturen  
(Fusarium lin i ß o llcy)  u. B estim m ungsm eth. s . Original; die neue Arbeitsw eise ist für 
Verss. in  v itro gut geeignet. E s wird gezeigt, daß Fusarium  lini B olley eine echte L ipase  
enthält, u . daß das L ipase-Syst. dieses M ikroorganismus (u. auch des Pankreas) das 
p-M elhoxymcthylcinnamat sowohl in  fester w ie  in em ulgierter Form  hydrolysiert. (Arch. 
Biochemistry 23 . 473—79. Okt. 1949. N ew  York, Fordham  U niv., D ep. of Org. Chem.)

T ä u f e l . 4210
Karlheinz Neumann, Über eine Methode der quantitativen Bestim m ung der Phosphalase- 

aktivität in 2 ,5• IO""1-M illigram m  Gewebe m ittels histologischer Technik. D ie GOMORIsche 
Meth. (Proc. Soc. exp. B iol. Med. 42 . [1939.] 23) zum  N achw . der alkal. Gewebsphos- 
phatase in histolog. Schnitten  wird quantitativ  meßbar gesta ltet: N ach U m setzung des 
aus organ. Phosphorsäureester in Ggw. von  C a(N 03)2 entstandenen unlösl. Ca-Phosphats 
über das Co-Phosphat zum  nun sichtbaren schwarzen Co-Suliid wird dieses nach A uflegen  
geeigneter kleinster B lenden u. unter Verwendung starker L ichtquellen photom etriert. 
Es kann so die P hosphataseaktivität günstigenfalls noch in  Bereichen von 7 m p  Durch
messer bzw. 2 ,5 -IO-7 m g Gewebe m it einer G enauigkeit von  3 —5,5% bestim m t werden. 
(Naturwiss. 36 . 89. 1949.) G ib ia n . 4210

E3. Mikrobiologie. Bakteriologie. Immunologie.
— . D ie sowjetische Mikrobiologie in  den Jahren der Stalinschen Fünfjahrespläne. 

Fortschrittsberieht. (M uK poßiiononin [M ikrobiologie] 19. 3 —10. Jan./Febr. 1950.)
R e n t z . 4300

H. Adamek und K. Stenger, Tierexperim entelle Untersuchungen zur Bedeutung der 
Darmftora in der Pathogenese der parenteral bedingten D yspepsie  und In toxikation . (Mschr. 
Kinderheilkunde 97. 401—07. D ez. 1949. G öttingen, U niv., H ygien . In st. u . Kinder- 
kiinik.) K . M a i e r .  4300
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H elen R. Skeggs, John Spizien und Lem uel D . W right, Konkurrenzanlagonismus 
zwischen Ribonuclcinsäure und Desoxyribonuclcinsäurc bei Lactobacillus bifidus. Lacto
bacillus bifidus (ATCC 4963) (der Organismus wird in  der Am erican T ype Culture collec
tion  als Lactobacillus acidopliilus geführt; Verss. m it anderen derart klassifizierten Stäm 
m en ergaben jedoch nicht das hier beobachtete charaktcrist. Verh.) kann Desoxyribonu
clcinsäure  (I) in Abw esenheit von  Vitamin B n  (II) u . T hym id in  als W achstum sfaktor ver
werten. Zwischen 5 —50 y 1/10 cm 3 erfolgte entsprechender W achstum szuw achs (gemessen 
an  der Säureproduktion). D ie biol. u. die chem . B estim m ungsm eth. stim m ten überein. 
Der W achstum szuwachs m it I  war größer als der bei entsprechender Zugabe von II. 
D ie W achstum swrkg. von  I wird durch llibonucleinsäure  (III) gehem m t. Vff. schließen 
daraus, daß eine der Funktionen v o n  III im  Zellstoffwechsel in der R egulation der Zell
teilung durch Erhaltung eines G leichgewichts zwischen I u. III bestehen könnte. — Die 
verw endete Nährlsg. (doppelt konz.) h a tte  folgende Zus.: (g) Na-Acetat (anhyd .) 1,2; 
Glucose 4; Caseinhydrolysat 1.0 (U niv. T exas Pub. N o. 4137. 82. 1941); (mg) Tryptophan  
20, C ystin  20, Adenin  1, Guanin 1, X anth in  1, U racil 1, Salze A  1, Salze B  1 (vgl. 
SNELL u. WRIGHT, C. 1942. I I . 2048); (y) B iotin  1, P yr id o x in  400, P yrid o x a l 400, 
RiboflavinZOO, N icotinsäurc200,Panlothensäure200, T h ia m in 2 0 0 ,Folsäure 100, p-Am ino- 
benzoesäurc 100; Tween 80  0,2 cm 3, desl. )V. 10 cm 3. — B ei Führung des Stam m es auf 
der Standardnährisg. unter Zugabe von  II blieb er nicht lebensfähig, während er unter 
1-Zugabe serienm äßig ohneE m pfindlichkeitsverlust weitergeim pft werden konnte. (J.Amer.
ehem . Soc. 72. 811— 13. Febr. 1950. Glcnolden, Pa., Sharp and Dohm e, Inc.)

I r r g a n g .  4310
H . O. J. Collier, Iris F . H all und Pam ela D . W aterhouse, Untersuchungen zur Chemo

therapie der Cholera. 1. M itt. Auswertung von Choleramilteln im  Laboratorium . Zur Be
wertung von  Choleram itteln schlagen Vff. folgende U nterss. vor; B est. der K onz, in y /cm 3, 
die das W achstum  von  1 0 6 Vibrionen/cm 3 in  P ep ton-W . 24 Stdn. lang bei 37° hem m t (a); 
desgl. bei 103 V ibrionen/cm 3 (b); desgl. bei 103 Vibrionen/cm 3 für 4 Tage (c); Löslichkeit 
in  W. bei 37° in y /cm 3 (d); B est. der T oxizität durch F estlegen der intraperitonealen  
L D 60 hei M äusen (e) u . durch den m axim alen % -Satz, der bei V erbitterung noch vertragen  
wird (f); B est. des in  den M äusefaeces wiedergefundenen % -Satzes an Chemothera- 
peuticum  (g), wenn wie unter (f) gefüttert wurde; Best. des vibriostat. Titers der Faeces 
von Mäusen, die m it einer D iät wie unter (f) gefüttert worden sind, bei einer Beimpfung 
m it 103 Vibrionen/cm 3 (h); desgl. m it 1 0 6 V ibrionen/cm 3 (i). Das Verhältnis b /a  zeigt den 
E ffekt der cingeim pften Vibrionenmonge an, b /c  das ,,D urchhalte“-Vermögen, d/a den 
Spielraum zwischen Löslichkeit u. vibriostat. A k tiv ität u. g/f das Verweilen des Chemo- 
therapeuticum s im beweglichen Inhalt des Verdauungstraktes. Zur Best. der vibriostat. 
A ktivität, die Faeces von Mäusen annehm en, wurde eine besondere Technik entwickelt. 
Als Beispiel für eine derartige laborm äßige Auswertung wurden Sulfaguanidin  (I) u. 
„ Formocibazol“ (II) gew ählt, bei denen die W erte für (f) 4 bzw. 1 %  betrugen. Gesätt. 
Lsgg. dieser Verbb. hem m ten das W achstum  von 10* Mikroorganismen (Vibrio cholerae) 
pro cm 3 für 24 Stdn. n icht vollständig, dagegen hem m ten geringere K onzz. das Wachs
tum  von 103 V ibrionen/cm 3. Beide Verbb. übertrugen auf die F aeces von Mäusen beträcht
liche vibriostat. W irksam keit gegen 103, aber n icht gegen 10 “Vibrionen/cm 3. II war hier wirk
samer, g/f betrug 2/1 (6/4 bei I). (Ann. trop. Med. Parasitol. 4 3 . 155— 63. Okt. 1949. Ware, 
Hertfordshire, Allen and H anburys Ltd.) A. HEUSNER. 4320

A. G. Ogston, Sedim entation und D iffusion von Polysacchariden aus Pénicillium  
luteum. Deutung der Resultate, d ie im  G uy-D iffusiom eter von dem polydispersen Material 
gewonnen wurden. Vf. untersuchte das rechts- u. das linksdrehende Polysaccharid aus 
Pénicillium  luteum  auf Sedim entation in der U ltrazentrifuge u. Diffusion. Aus den Verss. 
ergab sich, daß beide Polysaccharido polydispers sind. Das rechtsdrehende besteht aus 
homogonen u. heterogenen Fraktionen, das linksdrehende ist völlig heterogen. D ie haupt
sächlichen Sedim entationskonstanten sind zwar als gesichert anzusehen, doch lassen 
in der Arbeit erwähnte Unsicherheiten u. Fehlerquellen für den A nteil der Komponenten 
u. ihre D iffusionskonstanten nur Annäherungswerte zu. Dasselbe g ilt für die W erte der 
M ol.-Geww., die aus Sédim entations- u. D iffusionskonstante erm ittelt wurden unter 
Annahm e eines W ertes von 0,62 für das partielle spezif. Volumen. Für das rechtsdrehende 
Polysaccharid wurde der monodisperse A nteil zu 0,27 u. dessen Mol.-Gew. zu etw a 50000, 
der polydisperse A nteil zu 0,73 m it dem Mol.-Gew. 170000 berechnet; das Mol.-Gew. 
des polydispersen linksdrehenden Polysaccharids wurde zu etw a 15000 erm ittelt. (Bio
chemie. J. 4 5 .1 8 9 — 91. 1949. Oxford, U niv., Dep. of B iochem istry,) SCHORRE. 4330

G. G. Freeman und Catherine S. M acpherson, Untersuchungen über Sloffwechselprodukle  
bei Pénicillium  luteum. Vff. beschreiben die Isolierung von 2 bisher n icht beschriebenen 
Polysacchariden durch Ä thanolextraktion von dialysierten K ulturfiltraten von Pénicillium  
luteum . D ie K ulturen wurden im  Medium nach C z a p e k -D o x  bei 25° im Dunkeln gehalten



1950. II. E3. M ik r o b io l o g ie . B a k t e r io l o g ie . Im m u n o lo g ie . 1965

u. nach völligem  Verbrauch der Glucose herausgenommen. Glucosekonz, zu Beginn u. am  
Ende wurde nach F e h l i n g - S o x h l e t ,  Cu-Oxyd jodom etr., K ohlenstoff m it einer Vor- 
brennungsmeth. bestim m t. D ie isolierten Polysaccharide zeigten folgende E ig g .: Das 
neutrale d-Polysaccharid  ([a]D“° +  29° in W. [c =  1]) war in wss. Lsg. n icht viscos. d-Galak- 
tose war m it 88%  der H auptbestandteil, Glucose, Mannose u. Fructose fehlten . A cetyl- 
u. Benzoyldcrivv. zeigten spezif. Drehung von [a]D17 +  41° in Chlf. (c =  0,4) u. [<x]D18 
-f- 18° in Chlf. (c =  0,6). —  Das l-Polysaccharid  (a]D18 — 16° in W. (c =  1) reagierte sauer 
(Säureäquivalent 800). Don H auptbestandteil b ildete m it 64%  die Glucose; Galaktose, 
Mannose u. Fructose fehlten. Das acetylierte Polysaccharid war in den gewöhnlichen  
organ. Lösungsm itteln unlösl., das Benzoylderiv. hatte eine spezif. Drehung von [a]n10 
+  3,3° in Chlf. (c =  0,6). D ie biol. Rolle der von den P ilzen in der Erde gebildeten hygro- 
skop. Polysaccharide als austrocknungshindernd wird besprochen, u. die bei der Synth. des 
galaktosehaltigen Polysaccharids in der Erde als Grundstoffe m öglichen Substanzen  
werden aufgezählt. (Biochem ie. J. 45. 179— 89. 1949. Stevenson, Ayrshirc, Im p. Chem. 
Ind. Ltd., N obel D iv., Res. Dep.) SCHORRE. 4330

G. G. Freeman, R. I. Morrison und S. E. Michael, Stoffwechsclprodukte von T ri- 
cholhccium roseum Link. Vff. beschreiben die Isolierung von 3 krist. Stoffwechselprodd. 
von Trichothecium roseum Link. Zwei dieser Stoffe, die hauptsächlich in den Miccllen 
u. nur in geringerer K onz, in der K ultur-Fl. Vorkommen, wurden Rosein I  u. Rosein I I  
genannt; ein Rosein I I I  benannter Stoff wurde nur in der K ultur-Fl. gefunden. —  K ultur
medium war nach CZAPEK-DOX bereitet m it verschied. Zusätzen. E s werden 2 M ethoden 
der Extraktion u. Isolierung beschrieben, die boido übereinstim m ende R esu ltate brach
ten. Micellen u. Kulturm edium  wurden getrennt untersucht. —  Rosein I, C19R 20O3, tetra
oderförmige K ristalle, F. 210°, M d 24— 112,5°, ist ein neutrales K eton (2.4-D initrophenyl- 
hydrazon, C25H300 6N4, F. 239°; Oxim , C19H 270 3N, F. 215°), w elches m it 1 Ä quivalent 
heißem alkoh. Alkali unter Lactonbldg. zu Isorosein I, C19H 260 3, F. 144°, [a]54el +  40° 
(c =  1, A.), reagierte. D ieses hat eine H ydroxylgruppe (Benzoylverb., F. 150% keine 
Ketongruppe. Nach Oxydation m it K M n04 gab Rosein I eine einbas. Säure C u H 2iOt ,
F. 242°. — Rosein I I ,  C19H 280 3, Nadeln aus verd. A., F. 186°, [a]u23 +  59° (c =  2, Chlf.). 
Es zeigte keine K eton- u. H ydroxylgruppen, seine Eigg. entsprechen denen eines Lactons. 
Oxydation m it K M n04 ergab eine einbas. Säure  C,I0/ / 2l5O5, F. 296°. —  Rosein I I I ,  C29H 280 4, 
aus Toluol in P lättchen, F. 221°, [ft]n10 —  124° (c =  1, Chlf.). Es ist ein neutrales K eton  
(2.4-D inilrophcnylhydrazon, C20H 32O,N4, F. 280°), welches nach Behandlung m it heißem  
Alkali Isorosein I I I ,  C20H 28O4, F. 155°, ergab. —  B ei der A ustestung der Präpp. gegen  
verschied. Bakterien erwies sich Rosein II gegen Bacillus subtilis als wachstum shem m end, 
nur gering wirksam gegen M ycobact. tuberculosis, hem m te M ycobact. phlei in  Konz. 
1:81000 u. hatte  keinen Einfl. auf das W achstum  von M ycobact. butyricum  in der Konz. 
1:1000. Rosein I u. III hatten keine Wrkg. auf die getesteten  Bakterien u. auf Penicillium  
digitatum . —  Endlich konnte gezeigt werden, daß das b ittere Prinzip von Trichothecium  
roseum von I w a n o f f  [1904] Trichothecin (Biochem . J. 44. [1949.] 1) enthält. (Biochem ie. 
J. 45. 191— 99. 1949. Stevenson, Ayrshire, Nobel D iv., Res. Dept. u. London, W. C. 1, 
School of H yg. and Tropical Med.) SCHORRE. 4330

Ernst Gäumann, St. Naef-Roth und L. Ettlinger, Zur Gewinnung von Ennialinen aus 
dem Mycel verschiedener Fusarien. Im  Oberflächen- u. Submorsmycel von Fusarium  oxy- 
sporum Schlecht u. verschied, anderen Fusarium stäm m en (Nährlsg. nach R ic h a r d ,  m odi
fiziert nach L uz, C z a p e k -D o x  u. Mitarbeitern) wurden H em m stoffe, die E nniatine  (I), 
nachgewiesen (vgl. P l a t t n e r  u. Mitarbeiter, C. 1 9 4 9 .1. 898). I-A (C24H420 6N 2, F. 122°) 
ist ident, m it dem  von COOK, C o x  u. F a r m e r  aus Fusarium  laleritium  Nees isolierten  
Laleriliin I. I-B  (C22H38OeN 2, F. 175°) liegt ebenfalls in reiner Form vor, I-C ist noch  
nicht rein isoliert. — Für die bakteriol. Auswertung eignet sich die Plattenm eth. wegen  
der geringen Löslichkeit von I in W. nicht. D ie Testungen wurden in Reihenverdünnung 
der 10%  Aceton enthaltenden Probelsg. gegen einen Stam m  von Paratuborkelbacillus 
(E.T.H. 2001) durchgeführt. Die R esultato wurden von der K eim zahl n icht beeinflußt.—  
I-A war gegen einige M ycobakterien wirksam (1 :1000000). D ie Hemmwrkg. gegen  
Staphylokokken, B. subtilis, Salm onellen u. B. coli war geringer. I-B  u. I-C waren 
schwächer wirksam als I-A. D ie Wrkg. wurde durch Serum verringert. Gegen P ilze erwies 
sich I-A bis 1 :200000  wirksam. Im  Tiervers. wurde I-A n icht resorbiert u. lä ß t daher 
in vivo keine Wrkg. erwarten. (Phytopathol. Z. 16. 289— 99. März 1950. Zürich, ETH , 
Inst, für spez. Botanik.) IRRGANG. 4340

J. W. Czekalowski, Penicillininaktivatoren bakterieller H erkunft. M ikroorganismen 
m it Anti-Penicillin-W rkg. können in 3 Gruppen eingeteilt werden: solche m it nur endo- 
cellularem Inaktivator (Ia) (z. B. Lactobacillus, Chromobacterium, Clostridia, C. diphtheriac, 
Diphtheroide, Streptococcus faecalis, vereinzelt Staphylococcus), m it endo- u. exocellularen
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Inaktivaloren  (I) (z. B. B. aerogenes, B a d . doacae, B a d . coli var. commune, Achromobader,
B. pyocyaneum  u. fluorescens, B. subtilis, B. m ycoides, Proteus vulgaris) u. ohne Inaktivator  
(z. B. Salmonella, Slaphylococcus, Streptococcus, Pneumococcus, Meningococcus, Pasteu- 
rdla). Die w eite Verbreitung von I deutet auf eine w ichtige Rolle dieser Stoffe im bakteriel
len Stoffw echsel hin. Zur I-Bldg. is t  die Ggw. von Eiweiß unentbehrlich. Jedoch vermag 
dieses nicht die F ähigkeit zur I-Bldg. hervorzurufen. Beim  W achstum  in Ggw. von 
Penicillin  (II) wird die inaktivierende Eig. der Bakterien lediglich gesteigert, jedoch nicht 
unterdrückt oder erzeugt. H ierbei wird im wesentlichen nur die Bldg. der exocellularen  
K om ponente (Ib) merklich gefördert. D ie I-Bldg. findet in der W achstum sphase sta tt. 
Ia ist an die Bakterienzelle gebunden. Der I b-Geh. ist von der Zahl der lebenden Bakterien
zellen abhängig. Mit deren Verschwinden geht der Ib-Geh. völlig zurück. Verschied. 
Achromobacter- u. Psoudom onasstäm m e bilden unter gleichen Bedingungen Ib in w ech
selnder Stärke. D ie Ib-Bldg. wird stark von  der Temp. beeinflußt. D ie zur Iriaktivierung  
von II benötigte Z eit steh t in um gekehrtem  Verhältnis zur Ib-K onzentration. D ie von  
verschied. Bakteriengattungen gebildete I b wirkt auf reine Penicilline n icht gleichm äßig  
ein; die Inaktivierung von krist. II F, G, K  u. X  erfolgt vollständig, die Inaktivierungs
geschwindigkeit is t  je nach H erkunft von Ib  verschieden. Zur Reinigung der anti-II- 
wirksamen Substanzen erwiesen sieh SEITZ-Asbestfilter u. C h a m b e r la n d -Kerzen wegen  
starker I-Adsorption als ungeeignet. Sterilisation der Bakterienkulturen durch UV- 
Bestrahlung inaktivierto Ib. Ib kann durch Adsorption an A120 3 bei 0°, Abzentrifugieren  
u. Elution m it 1,5 mol. Phosphatpuffer (pn 7) gereinigt werden. Durch A., Na-W olfram at 
oder (NH 4)2S 0 4 wird die akt. Substanz nicht gefällt. Ib  verhält sich wie ein E nzym  m it 
Temperaturoptimum bei 37° u. pn-O ptim um  bei 7 u. wird durch kurzes Erhitzen inakti
viert. E ine Anzahl Bakterien zerstört II, obwohl bei ihnen weder Ia  noch Ib nachweisbar 
ist. Ib  scheint auf saprophyt. Bakterien beschränkt zu sein. Ib wird ste ts  nur bei Stäm 
m en, die gleichzeitig Ia  bilden, angetroffen. (J. Pathol. Bacteriology 62. 85— 102. Jan. 
1950. Leeds, U niv., School of Med., Dep. of Bacteriol.) K . M a ie r .  4340

J. G. Marchai, B er Harnstofflest zur Diagnose der Proteusbakterien. Bacl. proleus (I) 
is t  das einzige Darmbacterium, welches in stark gepufferter synthet. Nährlsg. (II) eine 
schnelle H arnstoffspaltung bewirkt. Nach F e r g u s s o n  u. H o o k  (1943) soll II enthalten: 
2 g Harnstoff, 0,1 g K 2H P 0 4, 0,1 g K H 2P 0 4, 0,5 g NaCl, 1cm 3 A. (95% ig), 100 cm 3 Aqua 
dest. Mit Phenolrot erhält m an eine gelbe Lösung. N ach Sterilisieren durch F iltration  
werden Reagensgläser m it 0,5 cm 3 beschickt, gu t beim pft u. bei 37° gehalten. Abgelesen 
wird von 5 zu 5 Min, innerhalb 1/t Stunde. In Ggw. von I Violettfärbung. (Bull. Assoc. 
D iplôm és Mierobiol., Fac. Pharmac. Nancy 195 0 .1 5 — 16. April.) V. PECHMANN. 4350 

H. R . Vickers, K ontaktderm atitis. Übersichtsbericht über K ontaktderm atitis, ihre 
Entstehung durch Pflanzen, M edikamente, K leidung u. kosm et. Präpp. u. ihre Behandlung. 
(Practitioner 164. 226— 33. März 1950. Sheffield, Roy. Infirm ., Rupert H allam  Dep. of 
Derm atol.) K u n z m a n n . 4372

K enneth M. Sm ith, Viruskrankheiten von Insekten. Viren, die in  Insekten  gefunden 
werden, können in 3 Gruppen eingeteilt werden: 1. Für andere Lebewesen pathogene Viren, 
die von Insekten übertragen werden, ohne bei ihnen K rankheiten zu verursachen. 2. Viren, 
die für andere Lebewesen wie auch für die übertragenden Insekten pathogen sind. 3. Viren, 
die nur Insekten angreifen. D ie m eisten Viren der 3. Gruppe entwickeln in den W irts
zellen Einschlußkörper, z. B. die Polyederviren  (I). I kann bei Ausschluß äußerer Infektion  
spontan eine Polyederkrankheit entwickeln, was durch Übergang von I aus einem  latenten  
in ein akt. Stadium  erklärt wird. N ach BERGOLD ist  I in einer Art K am m er der E inschluß
körper enthalten. E s konnten verschied. Form en an einer Virusart beobachtet werden, 
die durch einen E ntw icklungscyclus erklärt werden. Zur Bekäm pfung von Schadinsekten  
wurden in den letzten  Jahren einige Arten von I angewandt. (D iscovery 11. 175— 78. 
Jun i 1950. Cambridge, M olteno In st., P lant Virus Res. U nit.) ARMBRUSTER. 4374

Maurice J. Strauss, Ernest W . Shaw, H enry Bunting und Joseph L. M elnick, „ K r i
stalline“, virusähnliche Teilchen aus H autpapillom en, d ie durch intranucleare E inschluß
körper charakterisiert sind. In  Präpp. verschied. H autpapillom e konnten elektronenmkr. 
Teilchen sichtbar gem acht werden, die bei Anordnung in kristallähnlichen Mustern einen 
Durchmesser von 52 m p  hatten. Entsprechend wurden aus Molluscum contagiosum  die 
dafür charakterist. Einschlußkörper dargestellt. Präpp. aus gewöhnlichen W arzen u. 
n. H aut ergaben verschieden geform te am orphe Teilchen wechselnder Größe. D as histolog. 
Bild der die virusähnlichen Teilchen ergebenden Papillom e war übereinstim m end. Es 
wurden hier kennzeichnende intranucleare E inschlußkörper gefunden, die durch Eosin, 
nicht aber durch H äm atoxylin  zu färben waren. Sie waren FEULGEN-negativ u. wenig 
oder nicht basophil (gegenüber M ethylenblau). (Proc. Soc. exp. Biol. Med. 72. 46— 50. 
Okt. 1949. Y ale U niv., School of Med. u. Dep. of Pathol.) ARMBRUSTER. 4374



1950. II. E4. P fl a n z e n c h e m ie  u n d  -Ph y sio l o g ie . 1967

H. M. Powell und C. G. Culbertson, D ie A uffindung von M um psvirus in Mäusen, d ie  
in verschiedenen Zeitabständen nach der Injektion getötet wurden. Da M umpsvirus bisher auf 
kleine Laboratorium stiere n icht übertragen werden konnte, untersuchen Vff. den Ver
bleib des Virus in Mäusen zu verschied. Zeitpunkten nach der Injektion. 1 Stde. nach der 
Injektion war das Virus in Milz, Lunge u. Leber, vereinzelt auch im Gehirn, nachzuweisen. 
Nicht nachgewiesen werden konnte es in H oden, Pankreas, Herzm uskel u. Blut. In tra
nasale Infektion ergab nur 1/20 der Menge, dio bei intraperitonealer Infektion gefunden  
wurde. 24 Stdn. nach der Infektion waren nur noch Spuren des Virus nachzuweisen, später  
blieben alle Rkk, negativ. (Proc. Soc. exp. Biol. Med. 72. 145— 47. Okt. 1949. Indiana
polis, Ind., L illy  Res. Laborr.) ARMBRUSTER. 4374

Paul B. Szanto und Oscar Felsenfeld, D er E in fluß  von M alonilril a u f P oliom yelitis  
bei Mäusen. Da durch M alonilril, C H 2(C N )2(\) der llibonucleinsäure-Gch. (N lSSL-Substanz) 
der Nervenzellen gesteigert wird, untersuchen Vff. seine Wrkg. auf Poliom yelitis. 6 mg 
I/kg K örpergewicht erwiesen sich bei Mäusen als tödlich. Mäuse, die nach der Infektion  
mit Poliom yelitis 10 Tage lang 3 mg I/kg/Tag erhielten, überlebten zu 58%  die Infektion. 
Bei Infektion m it hoher Virusdosis starben alle behandelten Tiere, I verlängerte jedoch die  
paralyt. Periode beträchtlich. W urde m it dem Beginn der Behandlung m it I nach Er
scheinen der Paralyse eingesetzt, so wurde bei hoher Im pfdosis an Virus die paralyt. 
Periode verlängert, bei geringer Dosis zeigte 1/3 der behandelten Tiere Verschwinden der 
Paralyse, starb aber nach Beendigung der Gabe von I. E s wird der W irkungsm echanism us 
von I auf das Virus in der Zelle diskutiert. (Proc. Soc. exp. Biol. Mod. 72. 15— 17. Okt.
1949. Chicago, 111., H ektoen Inst, for Med. Res., Northwestern Univ., Cook County H osp., 
Dep. of Pathol. and Bakeriol., u. U niv. of Illinois, Coll. of Med.) ARMBRUSTER. 4374

Max A . Lauffer und Jerry H . Geller, Zerstörung der Infeklionskraft von Influcnza- 
A- Virus durch Aminoverbindungen, 4 verschied. Präpp. von P R  8-Influenza-A -V irus, 
bestehend aus A llantois-Fl. infizierter Hühnerem bryonen, wurden 100- bzw. lOOOfach 
mit 0,1 mol. K -Phosphat-Puffer (pH 7) verd., Lsgg. der Aminoverbb. in W. oder Puffer 
in gleicher Mengo zugegeben u. nach bestim m ten Zeiten die Infek tiosität an Hühner- 
ombryonen erm ittelt. Neutrale Lsgg. m it 0,5%  oder weniger A nilin  beschleunigten sehr 
die Zerstörung der Virulenz des Virus, wobei kein einfacher kinet. Ablauf zu erkennen  
war. Bei 35° erfolgte weitergehende Inaktivierung als bei 24,5°. M ethylanilin  u. D im ethyl
anilin inaktivierten ebenfalls, letzteres weniger stark. N eutrale Lsgg. von Aminoäthanol 
(0,5% oder weniger) inaktivierten bei Raum tem p., wobei ein neutralisiertes Hefenuclein- 
säurepräp. (3,3% ) dio Wrkg. merklich herabsetzte. (Arch. Biochem istry 25. 363— 68. 
Febr. 1950. Pittsburgh, Pa., U niv., Dep. of Phys. and Chem.) K . M a ie r .  4374

E4. Pflanzenchem ie und -Physiologie.
J. Sri Ram  und P . L. Narasim ha Rao, Vorkommen von D-Mannit in der Ausscheidung  

von Olea glandulifera. D ie m annaähnliche gelbe Ausscheidung des „Zuckerbaum es“ Olea 
glandulifera, wahrscheinlich durch Insekten hervorgerufen, lö st sich nach Beseitigung von  
ca. 5% faserigem  Material in heißem  W., is t  aschefrei u. enthält nur Spuren an gallert
artiger M. u. an reduz erenden Zuckern. Aus der wss. Lsg. scheidet sich nach Zusatz von  
A. D-Mannit, F. 165— 166°, in 95% ig. Ausbeute, bezogen auf das wasserlösl. Prod., ab. 
(Current Sei. 18. 404. N ov. 1949. Bangalore, Ind., Inst, of Sei., Dep. of Biochem .)

N i t z s c h k e .  4420
J. C. Sadana, Carotinoide der japanischen M ispel (E riobotrya japonica). Eriob.otrya 

japonica bildet gelborango gefärbte, wertvolle Früchte. In 6 verschied. Varietäten wur
den durch Chromatograph. Trennung folgende Carotinoide nachgewiesen (G esam tgeh. 
5,1— 56,5y/g  frischer Fruchtsaft): K ryploxan th in  (0,1— 1 2 ,5 y/g), andero X anthophylle  
(1,4— 6 ,6y /g ), ß-Carolin  (2,1— 3 3 ,7 y/g) sowie die 2 von S a d a n a  (Indian J. med. Res. 34. 
[1946.] 59) beschriebenen Nco-ß-Carotin- U  (0— 1,6 y/g) u. Neo-ß-Carotin-B  (0,4— 4,9 y/g). 
K ryptoxanthin u. /¡-Carotin sind die w ichtigsten K om ponenten (15,7— 33,8%  bzw.
36,5— 59,6% des G esam tpigm entgehaltes). (Biochem ie. J. 44. 401— 02. 1949. Delhi, 
India, Chem. Labor.) MOEWUS. 4420

C. Montfort, Z ur Frage der Almungssleigerung grüner Laubblätter durch ullravioletl- 
rerche Strahlung. U m  zu beweisen, daß durch Licht eine Steigerung der Atm ung erzielt 
werden kann, werden Spinatblätter nach Erm ittlung ihrer Atm ungswerte im Dunkeln  
u. ihrer Assim ilationsüberschüsse in n. UV-freiem  L icht 1— 2 Stdn. lang in W. der B e
strahlung m it U V -L icht ausgesetzt u. danach im Dunkeln der Verlauf der COa-Abgabe 
geprüft. D ie Steigerung ist sehr erheblich; sie erfolgt in 2 Phasen: auf eine Stim ulations
phase fo lgt eine Ausgleichsphase. Wird der U V -A nteil der U V -Lam pe weggenom m en, 
dann unterbleibt die Förderung. Durch Variation der U V - u. Norm allichtbestrahlung  
kann man erreichen, daß es im  L icht s ta tt  der Photosynth. zu einer Atm ungssteigerung
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kom m t. D iese Nachwirkungen werden einer direkten anregenden Wrkg. auf den Atm ungs
mechanism us bzw. auf die F erm entaktivität zugeschrieben. S ie haben nichts m itp h oto - 
dynam . Chlorophyllzerstörungen zu tun. (P lanta 38. 119— 22. 1950. Frankfurt/M ., Univ., 
Botan. Inst.) MOEWUS. 4460

R ené Heller, Über die Em pfindlichkeit pflanzlicher Gewebekulturen bei bestimmtem  
Mineralsalzmangel. Auf einem  Agar- bzw. Cellulose- (aschefreies Filtrierpapior) Substrat 
werden die W irkungen von  N-, P -, S-, K -, Ca- bzw. J/y-Mangel auf K arotten- u. Reben- 
gewebskulturen studiert. D ie K ulturen erweisen sich als sehr em pfindlich gegenüber 
einem  Mangel an diesen M inerainährstoffen. Der Mangel an S, Ca  u . M g  m anifestiert sich 
nach einigen M onaten, der an N , P  u . K  nach einigen W ochen. D ie Lebensdauer der 
M angelkulturen, die je nach Gewebsart u . Elem ent schw ankt, überschreitet in  keinem  Fall 
ein  Jahr. (C. R . hebd. Séances Acad. Sei. 229. 8 4 5 - 4 6 .  24 /1 0 .1 9 4 9 . Paris.) K e i l .  4470

D . W . Goodall, Wachslumsanalysen von Kakaokeim lingen. 30 W ochen lang, von  B e
ginn des Auspflanzons der K akaosäm linge an, werden in Abständen von 6 W ochen Frisch- 
u. Trockengewicht, W assergeh. jedes Organs u. die F läche jedes B lattes bestim m t. Den 
H auptantoil des Gewinns an Trockensubstanz zeigen W urzeln u. junge Blätter. In  älteren 
B lättern nim m t dor Geh. an Trockensubstanz ab, in den Stäm m en allm ählich zu. Die 
mittlere. Assim ilationsrate zwischen 6 u. 30 W ochen ist 0,072 g /dm 2/W oche, die mittlere 
relative W achstum srate 1,29%  pro Tag. Dor W assergeh. geht parallel m it dem Geh. 
an Trockensubstanz, nur ältere B lätter enthalten wreniger W ., obwohl der Geh. an Trocken
substanz noch ansteigt. Der prozentuale W assergeh. nim m t in allen Organen, bes. in den 
W urzeln, ab. In  jungen Blättern bleib t der W assergeh. konstant, bis dio endgültige 
Größe erreicht ist; dann kom m t es zur Abnahme. (Ann. B otany  [N. S.] 14. 291— 308. 
April 1950. Tafo, Gold Coast, W est Africain Caoao Res. Inst.) MOEWUS. 4480

G. Bond, Sym biose zwischen Leguminosenpflanzen und Khöllchcnbaklerien. 3 . Mitt. 
Beobachtungen über das Wachstum von Sojabohnen in  Wasserkultur. (2. vgl. Ann. Botany  
[N .S .] 5 . L1941.] 647; 1. vgl. C. 1942. II . 2918.) Es wird das W achstum  von Sojabohnen
pflanzen verglichen, u. zwar a) m it K nöllchen in N-freier Nälirlsg., b) ohne K nöllchen in 
nitrathaltigerN ährlösung. D iea)-P flanzen wachsen am  besten, wenn in derNährlsg. auch die 
unlösl. B estandteile enthalten sind, während die b)-Pflanzen nur gut wachsen, wenn diese 
unlösl. Bestandteile fohlen. Dio Nährsalzansprüche von a) u. b) sind also verschieden. 
D as Anfangs-pH von 6,2 der Nährlsg. sinkt bei a)-Pflanzen sehr schnell, bei b)-Pflanzen  
nicht. Der Sauerstoffgeh. der Nährlsg. ist von besonderer Bedeutung. F eh lt die Belüftung 
der K ulturgefäße, dann ist in der Lsg. von a) der Sauerstoffgeh. geringer als bei b). Hier
für kann keine Erklärung gegeben werden. (Ann. Botany [N. S.] 14. 245— 61. April 1950. 
Glasgow, Univ., Botany Dep.) MOEWUS. 4480

Else Meyer, Über den Wuchsstoff-Hemmstoff-Gehall gesunder und abbaukranker 
Kartoffelknollen. In  dreijährigen Verss. m it H ilfe eines K oleoptilen- u. eines Zylinder
testes  wird der W uchsstoffgeh. von gesunden u. abbaukranken K artoffelknollen während 
der W inter- u. Frühjahrsm onate bestim m t. In  kranken K nollen ist der Gesam twuchsstoff
geh. auf die H älfte reduziert. Es wird bei den Bestim m ungen zwischen A u xin  (I), empfind
lich  gegen H 20 2, H eteroauxin  (II), em pfindlich gegen H 20 2 u. HCl, u. A ntiauxin  (III), 
em pfindlich gegen HCl, unterschieden. In  gesunden K nollen is t  v iel III, wenig I u. II, 
in kranken K nollen wenig III vorhanden. Außerdem ist ste ts ein H em m stoff nachweisbar, 
in kranken K nollen mehr als in gesundon. Dieser ist em pfindlich gegen H 20 2. (Planta 38. 
213— 32. 1950. Münster, U niv., Botan. In st.) MOEWUS. 4485

W . B . Neely, C. D. B all, C. L. H am ner und H . M. Seil, Wirkung von 2 .4 -Dichlorphen- 
oxyessigsäure a u f die A k tiv itä t von a- und ß -A m ylase  in  Stengeln und B lättern von 
roten Bohnen. Behandlung von Pflanzen m it 2.4-D ichlorphenoxyessigsäure  (I) führt zu 
einer Verringerung der K ohlenhydrato u. zu einer Anhäufung von  Stickstoff (vgl- 
SELL, P lant Physiol. 24 . [1949.] 295). W erden B ohnenpflanzen zu einem  bestim m ten  
Zeitpunkt a n  der B asis des Stiels der Prim ärblätter m it 1 Tropfen I (0,05 cm 3 einer 
1 : 1000-Lsg.) versehen u. 6  Tage später an  der L uft getrocknet, dann ergibt sich, daß in 
den  S tengelteilen  d ie A k tiv itä t beider A m ylasen beträchtlich verringert ist. In  den Blättern  
behandelter u. unbehandelter Pflanzen ist keine a-A m ylaseaktiv ität feststellbar. (Science 
(N ew  York] 1 1 1 .1 1 8 . 3 /2 .1 9 5 0 . E ast Lanning, M ichigan S tate  Coll., D ep. of Agric. Chem.)
V  MOEWUS. 4485

A . Rhodes, W . G. Tem plem an und M. N. Thruston, D ie Wirkung des pflanzlichen 
Wachslumsregulalors 4-Chlor-2-m ethylphenoxyessigsäure a u f den Salz- und Slickstoffgchalt 
der Pflanzen. D ie  3 untersuchten Arten, B rassica cam pcstris, Anlhem is arvensis u . Krüh
hafer (Victory) verhalten sich gegenüber ihrer R k. auf 4-Chlor-2-m cthylphenoxy essigsäuret} ) 
deutlich  verschieden. D as W urzelsyst. von  Brassica is t  schon nach 7, das von  Anthem is 
nach 17, von  Hafer erst nach 28 Tagen bei einer K onz, von  1 :  2000000 gehem m t. Auch 
bei Trockengew ichtsbestim m ungen zeigt sich die verschied. Em pfindlichkeit der Arten:
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das von H afer w ird selbst bei höchsten K onzz. n icht beeinflußt. Der Geh. an P 20 5 u. Mg 
wird durch I n icht beeinflußt. Der K 20-G eh . ist nur bei Brassica reduziert. So scheint I 
vor allem den K -Stoffw echsel zu beeinflussen. D iese Frage wird an der sehr em pfindlichen  
Tom ate bes. untersucht. Im  w esentlichen gleichen die Ergebnisse den an A nthem is er
haltenen. Der K 20-G eh . ist red., in  den W urzeln findet m an aber m it steigenden I-K onzz. 
schnelle Zunahm e des K 20-G eh altes. Unbeeinflußt bleibt der CaO- u. M gO-Geh., während  
der Geh. an  P 20 5 u. G esam t-N wenig abnim m t. I  führt sehr wahrscheinlich zu einer 
Red. der Ii-A ufnahm e, ohne daß dio absorbierende Oberfläche der W urzeln red. ist. — 
Im Anhang werden die analyt. M ethoden beschrieben. Der G esam t-N -G eh. u . der P hos
phatgeh. konnten nach bekannten Verff. befriedigend bestim m t werden. A lle anderen  
Elem ente wurden spektrograph. bestim m t. Für Ca, Mg u. K  wird eine m odifizierte Be-
stim m ungsm eth. m itgeteilt. (Ann. B otany [N . S.] 14. 181—98. April 1950. Bracknell,
Bersks., J ea lo tt's  H ill R es. S tat.) M o e w u s . 4485

Lndwlg Lavon. E rk lä ru n g  d er w issenschaftlichen  P flnnzennam en , H an n o v er: BrunoVVIlkciis. 1940. (120 8.)

E 5. T ierchem ie und -Physiologie.

A . G. Ogston, J . E . Stanier, B . A. Tom s und D . J. Strawbridge, Elastische Eigen
schaften der Synovialflüssigkeit des R indes. D ie  V iscosität der Synovial-F l. (I) variiert m it 
der Seherbeanspruchung. E s wurden rheolog. Unterss. durchgeführt, ob I auch Scher
elastizität besitzt. Verw endet wurde R inder-I, d ie 0,08 m g H yaluronsäure  in  100 cm 3 
enthielt u . im  OSTWALD-Viscosimeter eine relative V iscosität von  16,8 aufw ies. Im  Elasto- 
viscosim eter wurde ein  ähnliches Verh. wie hei verd. Polym ethylrnethacrylat beobachtet. 
Das deutet auf Schereiastizität. (N ature [London] 165. 571. 8 /4 . 1950. Oxford, U n iv ., 
Dep. of Biochem .) LÜPNITZ. 4500

J. H . B ow es und R . H . K enten , Einige Beobachtungen über die Am inosäureverteilung  
von Kollagen, E lastin  und Reliculargeuieben verschiedenen Ursprungs. Um  festzustellen, 
ob zwischen den drei hauptsächlichen G ew ebetypen größere Unterschiede in der Zus. 
bestehen u. ob ähnliche Gewebepräpp, verschied. Ursprungs gleiche Zus. aufweisen, sind 
Gesaml-N u . A m id -N  von  Kollagen  aus O chsenhaut, E lastin  aus Ligam entum  nuchae u. 
von R eticulargew eben aus Lym phknoten u . F ettd ep ots erm ittelt worden. Außerdem  
wurden die H ydrolysate  papierchrom atograph. untersucht. Vgll. der Chromatogramme 
haben gezeigt, daß E lastin  u. R eticulargew ebe verschied. U rsprungs in  ihrer Zus. merklich 
variieren können. D ie  A m inosäureverteilung in  K ollagen u. Reticulargewebepräpp. ist, 
abgesehen v o n  einem  niedrigeren Prolin- u . O xyprolingeh., ähnlich. (Biochem ie. J . 45. 
281—85.1 9 4 9 . London, British Leather M anufacturers’ R es. Assoc.) ROHULICH. 4525

Ferdinand Vergin, Biologie des Speichels. Der W assergeh. des Speichels liegt bei . 
98,8—99,5% . In  der Trockensubstanz sind rund 38% E pithel u . Mucin, 24%' A lbum in u. 
Ptyalin, 38% anorgan. Salze u. 1% K -R hodanid  enthalten. Unter den anorgan. Salzen  
überwiegen K -Verbb., neben geringen M engen N a-, Ca-, Mg- u. Fe-Chloriden, -Phosphaten  
u. -Bicarbonaten. — Vf. behandelt bes. die R olle des Rhodanids (carieshindernde W rkg., 
Heilungsvorgänge in  der M undhöhle), ferner das Mucin u . die Ferm ente P tyalin , M altase  
u. Lipase (bes. im  Sekret der Ohrspeicheldrüsen). Außerdem wurden ein harnsäurespalten
des u. ein eiw eißspaltendes Ferm ent im  Speichel nachgewiesen. L etzteres gehört zu den  
natürlichen Abwehreinrichtungen gegen die Caries. — Der pn-W ert des Speichels (im  
Durchschnitt 6,9) schw ankt im  24std . R hythm us u. ist m orgens am  höchsten . D ie  bak- 
tericide W rkg. des Speichels is t  eine F olge des Vorhandenseins von  bakterienauflösenden  
u. -hem m enden Stoffen (L ysozym en, Inhibinen, M udinen u . Cidinen). (D tsch . dentist. Z.
4. 4 1 - 4 3 .  18/1.; 5 9 - 6 1 .  25/1 . 1950. M arburg/Lahn.) K l e s s e .  4555

Ruth Okey, Richard Pencharz und S. Lepkovsky, Sexualhormoneffekte bei beginnendem  
Biolinmangel. Bericht über Verss. an  R atten , v o n  denen 116 in takte Tiere, 36 K astraten  
beiderlei G eschlechts u . 48 Tiere waren, die m it Sexualhorm onpräpp., w ie  im plantierten  
Testosleronpropionat- u . D iäthylstilböstrol-Vreillingen, behandelt wurden. Der (beginnende) 
-ßt'öitii-Mangel wurde durch eine D iät hervorgerufen, d ie 36% G esam ttrockenei, 5% 
vitam infreies Casein, 4% Salzgem isch u. 55% Zucker enthielt, dazu bestim m te Zusätze  
der anderen bekannten Vitam ine. D ie  Sym ptom e bestanden u. a. in Haarausfall ohne  
echte D erm atitis, E m pfindlichkeit gegen Berührung, Verlust von  U nterhaut- u . E in 
geweidefett u . in  atret. Veränderungen im  Ovar. Der H aarausfall entw ickelte sich viel 
schneller u. vollständiger bei in takten  M ännchen als bei W eibchen. B iotingaben bewirkten  
prompt neuen H aarw uchs. Tiere beiderlei G eschlechts zeigten  trotz des hohen Chole
steringeh. der D iä t eine charakterist. Unfähigkeit, Leberlipoide zu speichern. K astration  
bewirkte bei m ännlichen Tieren nur geringe Veränderungen der M angelsym ptom e, w eib
liche Tiere zeigten dagegen deutlich stärkere M angelerscheinungen. D ie  Im plantation
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von  Testosteronpropionatpreßlingen beschleunigte das A uftreten u. verm ehrte die Stärke 
der M angelsym ptom e bei intakten u. kastrierten Tieren beiderlei Geschlechts. (Amor. J. 
Physiol. 161. 1 —13. April 1950. Berkeley, Calif „U niv . of California, Coll. of Agricult. 
Dep. of H om e Econom ics and D iv. of P oultry  H usbandry u. Stanford, Calif., Stanford  
R es. In st., R es. Labor, for E xp . B iol.) V in c k e .  4559

Je. K . K alantarow a, Gegenwärtiger Stand der Lehre vom gelben K örper und Meta
bolismus seines Hormons. Fortschrittsbericht. ( i /c n e x n  CoBpeMCHiioii BiiOJioriiii 
[Fortschr. gegenwärt. B iol.] 27. 369—84. M ai/Juni 1949. Moskau.) L e b t a g .  4559 

L. Nürnberger, Über die Behandlung der gynäkologischen Blutungen, M itt. über die 
Behandlung verschied, patholog. R egelblutungen m it Follikelhormon (Progynon) bzw. 
Corpus luteum-Hormon  (Proluton). Zur H eilung von cyst.-glandulärer H yperplasie eignen  
sich am  besten  Corpus luteum -H orm on, Transfusion v o n  Schwangerenblut u . Milz
bestrahlung. D ie  v egeta tive  D yston ie  kann durch H erabsetzung der Erregbarkeit des 
Parasym pathicus m it Atropinpräpp. beeinflußt werden. D ie  orale oder subcutane Bella- 
/olüi-V erabreichung kann durch intraglutäale Ca-Injektionen unterstü tzt werden. (Med. 
Mschr. 4 . 81—87. Febr. 1950. K öln , U niv., Frauenklin.) HILDEGARD B a g a n z .  4559 

N, B. M yant und E. E . Pochin , D ie Clearance der Schilddrüse fü r P lasm ajod als Maß 
ihrer A k tiv itä t. E s werden Personen m it n. u . Überfunktion der Schilddrüse m it 131J 
behandelt u . Urin-, Schilddrüsen- u. Plasm ageh. an  131J festgestellt. D ie Jodidclearence 
der n. Schilddrüse beträgt 25 ml Plasm a pro M in., bei Überfunktion 100—150, bei M yx
ödem nur wenige, bei n ichttox. K ropf ca. 60 m l/M inute. D ie renale Clearence für Jodid 
ist 30 m l/M in.; sie  ist unverändert bei Thyreotoxikose. (Proc. R oy. Soc. Med. 42 . 959—61. 
D ez. 1949.) H e e r d t .  4562

W . W . Tatarski und W . D . Z inserling, Über den E in fluß  von Thyreoidin  a u f die 
Rückbildung der experimentellen Atherosklerose beim Kaninchen. K aninchen erhielten
1— 3i/2 M onate lang täglich 0,5 g Cholesterin  (I) in Form  einer 5% ig. Lsg. in  Sonnenblum en
öl m it der Sonde in  den Magen. N ach B eendigung der I-Fütterung wurden den Tieren in 
gleicher W eise 4 2 —50 Tage lang täglich 0 ,05—0,2 g  Thyreoidin  pro kg K örpergewicht 
in  W3s. Lsg. zugeführt. Dadurch kam  es im  Vgl. zu den K ontrollen zu einer rascheren  
Norm alisierung des I-Spiegels im  B lut u . zu einer geringeren (dafür großtropfigen) A b
lagerung von  Lipoiden in  den Zellen. Stellenw eise fehlten in  dem  bindegewebigen Ver
dickungen die L ipoide völlig. (ApxiiB naTOJiorim [Arch. Pathologie] 12. N r. 1. 4 4 —55. 
Jan./Febr. 1950. Leningrad, In st, für exp. Med. der Akad. der Med. W iss. der U dSSR , 
A bt. für pathol. A natom ie.) R e n t z .  4562

Georg R. Constam, Genügt eine „freie Kost" zur Behandlung der Zuckerkranken? 
Vf. hält eine dauernde H yperglykäm ie, die bei „freier K ost“ auftreten kann, für nicht 
ganz harm los. E ine richtig zusam m engestellte u . exakt durchgeführto D iät m it genau 
abgestim m ter In su lin  (I)-Dosierung is t  unbedingt erforderlich für eine erfolgreiche, 
iangdauernde D iabetestherapie. Zu hohe I-G aben sind ebenso zu verm eiden w ie eine 
zu geringe Dosierung. (Schw eiz, m ed. W schr. 79 . 1103—05. 19/11. 1949. Zürich.)

DüRNER. 4564
A , L ichtenstein , D ie Behandlung des D iabetes in der K indheil, Vf. hält die n. Kost 

gegenüber der eingeschränkten D iä t bei ärztlicher K ontrolle für besser, bes. auch im 
H inblick auf die geistige E ntw . jugendlicher D iabetiker. E in  M ehrverbrauch an Insulin  
ist nicht dam it verbunden. (Arch. D isease Childhood 24 . 237—44. D ez. 1949. Stockholm, 
Caroüne-Inst., Kinderklin.) GRAU. 4564

H elm ut W idm ann, Tierexperim entelle Untersuchungen über die Beziehungen der 
Leukocytenregulaiion zum  „Ausgangswerlgeselz“ von W ilder. In  Tierverss. ließen sich zu 
76,6%  die Angaben WILDERs lür die Regelung der Granulopoiese bestätigen. D ie nach 
Pronlosil (100 m g/kg subcutan) u. Colchicin  (0,35 m g/kg subcutan) nachweisbaren Gra- 
nulocytosen sind vom  Ausgangswert der G ranulocyten abhängig. B eziehungen zum  
Ausgangswert zeigen aber nur die G ranulocyten, n icht die L ym phocyten. E s wird daher 
verschied. Steuerung des granulopoiet. u . lym phat. App. verm u tet. (K lin . W schr. 28. 
331—35. 1 5 /5 .1 9 5 0 . Tübingen, U n iv ., Med. Iilin .) B a l z e r .  4573

N. N, Trankw ilitati, Über Phagocytose des Glykogens durch Leukocyten in vitro. De- 
fibriniertes M enschenblut wurde m it Glykogcn-bl'EliCK versetzt, in  sterile  Am pullen  
gefü llt u . für 30 Min. bei K örpertem p. im  T herm ostaten gehalten . E s  erwies sich (im 
Abstrich), daß die neutrophilen L eukocyten während dieser Zeit viel G lykogenaufgenom m en  
hatten , das sich nicht, w ie im  n. B lut, diffus verteilt, sondern häufig in Körnchenform  
vorfand. (ApxiiB HaTO.’ioriiii [Arch. P athologie] 12, N r. 1. 6 5 —68. Jan./Febr. I95t>. 
Charkow, Med. In st,, Lehrst, für pathol. Physiol.) R e n t z .  4573

John D . Ferry und Sidney Schulm an, Umwandlung von Fibrinogen in F ibrin. 1. Mitt. 
E influß  von H ydroxylverbindungen a u f die Gerinnungszeil und d icO pacitä t des Gerinnsels.
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Nach F e r r y  u .  M o r r i s o n  (C. 1 9 4 8 .1. 105) verlängern Glycerin u. andere O xyverbb. 
die Gerinnungszeit v o n  Fibrinogen u. setzen die O pacität des Gerinnsels herab. Der Effekt 
wurde auf eine Verringerung der Anziehungskräfte zwischen den Fibrinogenm oll, zurück
geführt, so daß deren P olym erisation zu Fibrin verzögert wird. Vff. untersuchen den  
Einfl. von  24 Oxyverbb. [2-M elhylpentandiol-(1.3), Ilexam elhylenglykol (I), Cyclohexanol, 
Pinakol, Trim elhylenglykol, Telrahydrofurfurylalkohol, M annil, P en taerythrit, Glucose, 
Saccharose, Pentam ethylcnglykol (II), B is-[2 -o x yä lh yl]-su lfid  (III), Propanol, Butanol,
1.3-Bulandiol, Telramclhylenglykol, 2-M ethylpenlandiol-(2.4), P ropylenglykol, Ä lhylen- 
glykol, D iälhylenglykol, Glycerin, A ., Stärke  (IV), Polyvinylalkohol (V)] auf die Um wandlung  
von Rinderfibrinogen in  F ibrin in  Ggw. von  Thrombin, wobei die Gerinnungszeit u . die 
Opacität der Gerinnsel gem essen wurde. Lediglich IV u. V verkürzen die G erinnungszeit, 
während alle anderen Reagenzien die Gerinnung verzögern. D ie  W irksam keit wurde durch 
d lo g te /d  c ausgedrückt, w obei c die K onz, bedeutet. Am wirksam sten erwiesen sich Verbb. 
mit einer oder zw ei O xygruppen u . mehreren M ethylen- oder M ethylgruppen. I, II u. III 
verhindern die Gerinnung schon in geringen K onzz. völlig, ohne F ibrinogen oder Thrombin  
irreversibel zu verändern (D ialyseverss.). Vff. diskutieren den Reaktionsm echanism us, 
wonach diese R eagenzien m it F ibrinogen N ebenvalenzbindungen eingehen u. auf diese 
W eise sowohl d ie „ E n d ea n E n d e “ -a lsa u ch  d ie ,.S e ite  an Seite“ -Vernetzung der Fibrinogen
moll. ster. verhindern. (J . Amer. chem . Soc. 71. 3198—3204. Sept. 1949. U niv. of 
W isconsin, D ep  of Chem.) ZAHN. 4573

Armand J. Quick und Mario Stefanini, D ie Nalur der Wirkung des labilen Faktors 
bei der Thrombinbildung. Zur B ldg. des Throm bins (I) aus Prothrom bin (II) ist bekanntlich  
neben Throm bokinase u . Ca-Ionen ein  weiterer Faktor notwendig, der 1943 von  QUICK 
u. unabhängig von  ihm  von  O w r e n  entdeckt wurde. QUICK bezeichnete dieses neue  
Agens wegen seines A ktiv itätsverlustes beim  Lagern als „ labile factor“ , während O w r e n  
es Faktor V nannte. B ei Zusatz eines Überschusses an Throm bokinase u. einer optim alen  
Ca-Menge zu aufbew ahrtem  m enschlichem  O xalatplasm a wird nur eine kleine II-Menge 
in I um gewandelt. F ügt m an steigende M engen des labilen Faktors in  Form  v o n  verd.
Il-freiem K aninchenplasm a zum  R eaktionsgem isch hinzu, so nim m t die Menge des um 
gewandelten II fortlaufend zu. Vff. schließen aus ihren Verss., daß der labile Faktor  
bei der Um wandlung v o n  II in  I ebenso w ie Throm bokinase u. Ca-Ionen in stöchiom etr. 
Verhältnissen wirkt. (Amer. J . P hysiol. 160. 572—75. März 1950. M ilwaukee, W is., Mar- 
quette U n iv ., School of Med., D ep. of Biochem .) VINCKE. 4573

Adrien Schoch, Warum kommt es nach Injektion von gerinnungsaktiver Substanz 733 
nicht zu  intravasculärer Gerinnung oder Thrombenbildung3 In jek tion  von  wasserlösl. 
Thrombokinase (I) (Thromboplastin 733) erhöht die G erinnungsbereitschaft des B lutes, 
aber nicht die Gefahr einer Throm bose, da die hierzu nötigen sek. Bedingungen (G efäß
läsionen u. Throm bocytenstörungen) fehlen. D ie  zugeführte I wird w ie  die unter biol. 
Umständen freiwerdende durch den Plasm aeiweißkörperkom plex gebunden, so daß die 
intravasculärc Gerinnung ausbleibt. Geringe M engen Thrombin werden durch die Gegen- 
wrkg. von  H eparin +  A lbum in neutralisiert. D ie  Prothrom binbest, nach QUICK in  v itro  
mit I erfolgt in  nichtström endem  B lut unter künstlich veränderten, für dio Gerinnung 
optimalen Bedingungen u . ist m it der W irkungsweise intravenös injizierten Throm bo
plastins nicht vergleichbar. (Med. K lin. 4 5 .6 6 6 —67. 2 6 /5 .1 9 5 0 . Bern, Zeitglockenlaube 2.)

SCHULENBURG. 4573
W allace Peters, Beobachtungen über das Vitamin B t -Kom plex-M angelsyndrom  bei west- 

afrikanischen Soldaten. A uftretendc Cheilosis, angulare S tom atitits, G lossitis, scrotale  
Dermatitis u. Follikulosis wurden durch A neurin-, R iboflavin-, N icolinam id- u . Ascorbin- 
«öure-Gaben schnell behoben. (J . R oy. Arm y m ed. Corps 94. 293—301. Juni 1950.)

H a n n s  Sc h m id t . 4587
Gerd K . Döring und H ans H erm ann Loesehcke, Über die Wirkung der Folsäure a u f  

die Erythropoiese normaler Ratten. U m  zu entscheiden, ob die Folsäure (I) ein n. humoraler 
Regulator der Erythrocytenbldg. u . m it dem  oxydablen H äm opoietin  (II) ident, ist, 
injizierten Vff. R atten  intraperitoneal I (in m enschlichem  Serum bzw. in isoton. NaCl- 
Lsg. gelöst). In  einer 1. Versuchsreihe wurden 10~ 6 g I/g  R a tte  verabreicht, unm ittelbar  
nach Zugabe von  I zum  Serum, während bei der 2. Versuchsserie das Serum  vor dem  
Vers. 15 Min. m it L uft durchperlt wurde, um  Spuren v o n  oxydablem  II zu inaktivieren. 
Anschließend wurde das Serum im  Vakuum  entgast u . I hinzugegeben. D ie durchgeführten  
Kontrollen des roten B lutb ildes ergaben, daß diese hohen I-D osen bei n. ernährten u. 
gesunden R atten  nicht die Erythropoiese erhöhten. I scheint also humoral die Bldg. der 
roten Blutkörperchen nicht zu steuern u. besitzt keine bestim m te B eziehung zum  oxydab
len II. (Pflügers Arch. ges. P hysiol. M enschen Tiere 252 . 231—3 4 .1 9 5 0 . G öttingen, U n iv ., 
Physiol. In st.) U . J A H N . 4587
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A . Ch. Chamidullina, D ie Anwendung von Vikasol zu r P rophylaxe der H ypo- 
prothrombinämie bei Neugeborenen. D ie  K onz, des Prothrom bins (I) im B lute  von N eu
geborenen ist niedrig. D as ist eine F olge des ungenügenden Geh. des K örpers a n  Vitamin K .  
Durch Verabreichung von  F iia so i (Vitam in K ) (II) an  die M utter unm ittelbar vor der 
Geburt bzw. beim  N eugeborenen 10 Stdn. nach der Geburt konnte m an die K onz, des I 
erheblich erhöhen. 40 m g II, der M utter verabreicht, genügten, um  die K onz, des I bei 
Neugeborenen auf 68% derjenigen der Erwachsenen zu heben (in den nächsten Tagen 
weiterer A nstieg auf ca. 87% ). (ÄKyinepcTBO ii riiH eitojioriin [G eburtshilfe u. Gynäkol.]
1950. Nr. 1. 57—60. Jan./Febr. K asan, Med. In st., Lehrst, für Propäd. der Kinderkrank-

Herbert Esser, Über Stoffwechselstörungen bei reaktiven Reliculosen. 5 Fälle einer 
ungewöhnlich starken reticulären R k., ausgelöst durch chron. In fek te  bzw. lym phat. 
Leukäm ie, u . die gleichzeitig u . gleichartig dabei beobachteten Stof fwechselstöru ngen legen 
eine Unters, der Beziehungen dieser Störungen zueinander u. zum  reticuloendothelialen  
S yst. (R E S) nahe. D ie Störungen betreffen den Plasm aeiw eißhaushalt, angezeigt durch 
eine H yper- u . Paraproteinäm ie; den V itam in B j-H aushalt, kenntlich an Ausfall
erscheinungen, w ie  M undrhagaden, Cheilosis, L ichtscheu; die F e- u . nicht-Fe-haltigen  
Zellatm ungsferm ente, ausgedrückt als „Insuffizienz der Z ellkatalysatoren“ (VANNOTTI), 
m anifestiert durch M üdigkeit, K opfschm erz u. H erzklopfen; den Porphyrinstoffwechsel, 
die Ursache der P hotosensib ilität der H aut. D ie dargelegten Beziehungen lassen die 
Stoffw echselstörungen als Folgen der m orpholog. u . funktioneilen U m stellung des R E S  
erscheinen. (D tsch. m ed. W schr. 75 . 706—08. 2 6 /5 .1 9 5 0 . Düsseldorf, Med. Akad., I . Med.

E m il Bücherl und M ax Schwab, Zur Frage der intrapulm onalen Oxydationen. Das 
Vork. intrapulm onaler O xydationen bei n. Oa-Versorgung u. länger dauerndem Oj-Mangel 
infolge B lutentzug wird m it H ilfe der B est. der Milchsäure (I)-K onz. im  B lut des rechten  
H erzens u. der Brachialarterie untersucht. B ei ungestörter ¿¡¡-Versorgung fand sich bei 
n. Tieren im  Arterienblut eine höhere K onz, als im B lut des rechten H erzens. B ei 0 2- 
Mangel kom m t es nach einer gewissen L atenzzeit zur I-B eseitigung (bei splenektom ierten  
Tieren schon bei ungestörter Oa-Versorgung). D as bew eist die intrapulm onalen Ver
brennungsvorgänge. B ei Oj-Mangel fanden sich keine Unterschiede bei n. u . splenekto
m ierten Tieren. Der H öhe der I-K onz. scheint für das Ausm aß des I-Schw undes bei der 
Lungenpassagc keine entscheidende B edeutung zuzukom m en. (K lin. W schr. 28 . 321—26. 
15 /5 .1 9 5 0 . G öttingen, U niv., P hysiol. In st.) B a l z e r .  4596

M. Gaida, D ie Leberfunktion bei D iabetikern, gemessen an der Teslacidprobe. Die 
Testacid-Probe (T A P )  nach FELIX u. TESKE (B elastung m it 2 g  p-Oxyphenylbrenz- 
traubensäurc[l]) ist, w ie alleL eberfunktionsprüfungen, unsicher u. g e sta ttet keine R ück
schlüsse auf den absol. Leberschaden. Vf. berichtet über Ergebnisse der TAP bei 35 klin. 
kom pensierten D iabetikern. M eth.: A n  4 aufeinanderfolgenden Tagen (käse- u. milchfreie 
Diät) wird der 24 Stdn.-U rin gesam m elt. A m  2. Tage werden nach dem Frühstück mit 
etw as W . 2 g  I verabreicht. Ausscheidungsgrenzwert =  15% . B ei 18 P atienten  (also 
rund 50% ) lag die I-A usscheidung unter 15% ; es bestand also eine Leberinsuffizienz 
m ittleren Grades. Auffallenderweise zeigten  ein ige F älle  in  schlechtem  Aligem einzustand  
niedrige Zucker- u . niedrige I-A usscheidung. D ie ausgeschiedene I-M enge geht jedoch 
nicht konform m it der Glykosurie. (D tsch . m ed. W schr. 75 . 334. 10/3. 1950. W andsbeck, 
Allg. K rankcnh. Barm beck.) W e s s e l .  4597

T. W . W enkstern, Metabolismus und lichtempfindliche Substanzen der Netzhaut. Die 
Strukturunterschiede der am  Aufbau von  Rhodopsin  u . P orphyropsin  beteiligten  Vita
m ine A t  u . A t  sind noch ungeklärt. D ie  Darst. des vom  Stäbchenpigm ent freien Jodopsins 
ist noch nicht gelungen. D ie  D aten  über G lykolyse u. A tm ung der N etzh aut sind un
genügend für die Beurteilung ihrer R olle a ls Energiequelle des Gewebes u. für die physiol. 
F unktion der N etzhaut. E s kann a ls erwiesen angesehen werden, daß zw ischen dem pn 
der N etzhaut u. den B elichtungsbedingungen eine Beziehung besteht. Für die erwiesene 
verstärkte AW j-Bldg. durch die belichtete  N etzh au t sind der Charakter der N H 3-Q uelle  
u. d ie E inzelheiten  seiner B ldg. noch unerforscht. W egen der U neinheitlichkeit der Ver
suchsergeb nisse sind Schlußfolgerungen über die R olle  von  Phosphokrealin  u . a . P-Verbb. 
unsicher. W elche biochem . Vorgänge für den Sehakt bestim m end sind, b leib t unsicher. 
Zwischen dem anaeroben Zerfall der Kohlenhydrate  in  d erN etzh a u tu . der M uskelglykolyse 
besteht große Ä hnlichkeit. D ie  M ilchsäure-Bldg. erfolgt in  beiden F ällen  in  gleicher 
W eise. C itrat u. Dicarbonsäuren  sind im  M etabolism us der N etzh aut von  untergeordneter 
B edeutung. E ine Beziehung zw ischen dem  Glykogen-Geh. u. dem physiol. Zustand der 
N etzhaut konnte nicht festgestellt werden. (V cn exn  CoBpeMemioil Biio.'iormi 
[Fortschr. gegenwärt. B iol.] 27 . 227—56. M ärz/April 1949. M oskau.) LEBTAG. 4597

heiten.) d u  Ma n s . 4587

K lin.) SCHULENBURG. 4596
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M. Fossel, Z ur Diagnose der Urämie der Leiche. M eistverwendete M eth. zum  Nachw . 
einer Uräm ie an der Leiche ist die F eststellung v o n  am m oniakal. Geruch der Magen- u. 
Dickdarm schleim haut. Dieser Geruch kann jedoch fehlen, wenn z. B . durch relativ hohe  
Magensäurewerte das N H , gebunden ist. D ie  beim  Lebenden übliche B est. des R est-N  
im B lut ist an der Leiche nicht durchführbar, da schon wenige Stdn. nach dem  Tode ein  
ganz unregelm äßiger A nstieg des R est-N  stattfindet. Vf. gibt zw ei M ethoden zur B est. 
des N H ,-G eh. der M agenschleim haut an, die sich gut bewährt haben. In  einer Schnell- 
ineth. m acht m an aus der M agenschleim haut m it nNaOH  das Am m oniak frei u. läßt es 
auf einen hängenden Tropfen NESSLER-Reagens einwirken. A us der Zeit der Gelbfärbung 
des Tropfens u. der In ten sitä t kann m an auch qu antitative  Schlüsse ziehen. In  Fällen, wo 
cs auf eine genauere qu antitative  N H ,-B est. ankom m t, hat sich die VAN SLYKE-Mcth. 
bewährt. M eth. u. App. werden ausführlich beschrieben. (W iener klin. W schr. 62. [N . F . 5.] 
3 5 0 - 5 2 .  1 9 /5 .1 9 5 0 .) ____________________  C o r d s . 4599

E. Darraspen, R. Florlo et L. Joubert, Les Sénims salés en médecine vétérinaire, physiologie, pathologie
comparée, thérapeutique. Paris: Vigot frères. 1040. (128 S.) fr. 300.

D. Itaehmansohn, Metabolism and Function (In Honor of Otto Mcyerhof). New York: Elscvier Pnb. Co.
1050. (348 S.) S 0,—.

E„. Pharm akologie. Therapie. Toxikologie. H ygiene.

H. G. Scholtz, Stellt die Ultraschallthcrapie eine Bereicherung der physikalischen  
Therapie dar?  Vf. bejaht diese Frage entschieden. W egen etwaiger Spätschäden tr itt Vf. 
dafür ein, die Schalldosis immer mehr zu verkleinern. E ine D osis von  0 ,6 —1,8 W att/cm 2 
wird vom  Vf. für alle vorkom m enden F älle  a ls ausreichend erachtet. E s wird eine R eihe  
von Indikationsgehieten diskutiert, w obei die rheum at. Erkrankungen einen w eiten  Raum  
einnehmen. B ei der BECHTEREW sehen K rankheit u . bei Spondylosis deformans ist  
Ultraschall (U S)-Therapie jeder anderen Therapie w eit überlegen. D ie  W rkg. v o n  U S  
wird vom  V f. weniger auf eine B eeinflussung der K nochenveränderung zurückgeführt als 
auf eine Lsg. der Spasm en tieferer M uskeln, die z. B . durch Bindegewebsm assage nicht 
mehr erfaßt werden. Ganz allg. scheint das H auptcharakteristikum  der US-Wrlcg. eine  
gewisse Lockerung im  Gewebsgefüge zu sein. — Schrifttum . (Arch. physik. Therap. 1.
12—18. Sept./O kt. 1949. Berlin.) D o s s h a n n .  4604

Rudolf Schröder, Nebenwirkungen und klinische Erfolge bei Ultraschallbehandlung. 
Als häutigste Nebenerscheinung wurden (im Laufe von  2 Jahren) bei ca. 10% der F älle  
M üdigkeit u . A ppetitlosigkeit festgestellt. Ferner treten  beim  A rzt am  Arm u . an der 
Hand, die den Beschallungskopf bedient, K oordinationsstörungen auf. B ei Herz- 
geschädigten wurden stenoeard. Beschwerden beobachtet. — Anäm . gem achte H aut
bezirke (m it Supraren in ) wurden unter Beschallung stärker durchblutet als unter m echan. 
u. therm. ähnlichen anderen Bedingungen. D ie besten  Erfolge wurden erzielt bei M uskel
rheum atism us, Lum bago u. reiner Ischiasneuralgie. Zufriedenstellend waren die Ergebnisse  
bei Periarthritis hum eroscapularis, Arthrosis deformans, Sklerodermie u. Psoriasis arthro
pathica. B ei allen anderen für diese Therapie gegebenenfalls in Frage kom m enden K rank
heiten wurden nur vereinzelt günstige R esu ltate  erzielt. — Um fangreiches Schrifttum . 
(Arch. physik. Therap. 2 . 111—18. M ärz/April 1950. Essen, Städt. K rankenanstalten, 
Hautklin.) DOSSMANN. 4604

G. Badtke, Ultraschallwellenwirkung am Auge. V f. hält die bisherigen Erfahrungen  
bei der Anwendung von  Ultraschall (U S) in  der Augenheilkunde für vielversprechend. 
Die W irkungsweise von  U S ist noch nicht genügend erforscht, z. B . weiß m an noch nicht 
sicher, ob der Zellchem ism us durch U S verändert wird. Beim  H eilungsprozeß dürften  
die erzielte H yperäm ie, die Belebung des Zellstoffw echsels u . die gesteigerte R esorptions
fähigkeit die H auptrolle spielen. (Arch. physik. Therap. 2 . 119—22. März/Aprii 1950. 
Frankfurt/Oder, Poliklin.) DOSSMANN. 4604

Erwin Schliephake und Elisabeth Schm idt, D ie Wirkungen der Kurzwellen a u f  das 
Blutbild bei akuten und chronischen Eiterungen und bei fraglich aktiven Herden. Unterss. 
an 36 Patienten m it a) akuten, b) chron. Eiterungen, c) fraglich akt, Herden hinsichtlich  
1 Leukocytenzahl, 2. B lutbild, 3 Senkungsreaktion. Ergebnis: la :  Vermehrung auf 
mindestens 3000 bereits nach y2 S tdo.; Ib : Steigerungen über die physiol. Norm, be
einflußt durch den Aktivitätsgrad der Entzündung; l c :  ähnlich Ib  —  2. : B ei a, b, c keine  
charakterist. Änderung. 3a: Regelm äßige u. konstante Steigerung von Durchflutung 
zu Durchflutung; 3b: geringe R k .; 3c: keine charakterist. Beeinflussung. (Arch. physik.
Therap. 1 .1 9 — 43. Sept./O kt. 1949. Würzburg, U niv., Med. Poliklin.) D o s s h a n n .  4604

H. R eichel und U . M ielke, D ie Trinkkur m it Eisenwässern während der Badebehand
lung. Vff. m achen es sich zur Aufgabe, die Trinkkuren m it Eisenwässern ihrer Bedeutung
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nach wieder an die richtige Stelle zu setzen. D ie Trinkkur ist in ihrer Wrkg. abhängig 
von der Temp. des W ., vom  W . selbst u. von den darin enthaltenen Mineralien. Dio 
pharmakol. W irkungsm öglichkeiten der Ferrohydrocarbonat-WaBSer werden beschrieben 
u. die W irkungen der einzelnen in ihnen enthaltenen Fe-, Mn-, Cu-, Ca-, N a-, SOt -, Cl- 
Ionon besprochen. Patienten, für die eine Behandlung m it C 0 2-, Eisenmoor- u. Solbädern  
in Frage kom m t, zeigen Störungen, die durch die erwähnten Ionen ausgeglichen werden 
können. Daraus wird geschlossen, daß Trinkkuren im Rahm en der Gesamtkur unerläßlich 
sind. (Arch. physik . Therap. 1. 43— 49. Sept./O kt. 1949. Bad Pyrm ont, Staatl. Inst, für 
Balneo- u. Physiotherapie.) DOSSMANN. 4606

E ugene G. Rochow und Bernice M. Sindler, D im ethylgerm anium oxyd. T oxizität und 
Wirkung auf Blutzusammensetzung. Darst. von polym erem  D im ethylgerm anium oxyd  (I) 
aus Dichlorid nach ROCHOW (C. 1949. I. 1221). Bereitung einer 18,9%  ig. wss. Lsg. 
[entsprechend 10,0 g Ge für (CH2)2GeO]. Subcutane YTerabfolgung dieser Lsg. von I 
an H am ster u. ein K aninchen in  Dosen bis zu 1 g Go/kg K örpergew icht erzeugte keine 
tox. Sym ptom e; Häm oglobingeh. u. Erythrocytenzahl blieben unbeeinflußt. (J. Amer. 
chem. Soc. 72. 1218— 20. März 1950. Harvard U niv., M allinckrodt Chem. Labor.)

V in c k e .  4608
Dietrich Jerchel und Josef K im m ig, Über Invertseifen. 12. M itt. Invertseifen als Anti- 

mykotica. Zusammenhänge zwischen K onstitu tion  und Wirkung. (11. vgl. C. 1943. II . 931.) 
Es wird über die hem m ende Wrkg. verschied., zum Teil bisher unbekannter Ammonium-, 
Phosphonium - u. Arsoniumvcrbb. auf das W achstum  der H autpilzo Epidermophyton  
Sabouraud u. Trichophyton gypseum  berichtet (Tabelle vgl. Original). U nter den Ammo- 
niuniverbb. erwiesen sich B im ethyldodecylbenzylam m oniwnchlorid  (I) u. das Dim ethyl- 
celylcärbäthoxymethylammoniumchlorid  am  wirksam sten; der Unterschied in der K etten
länge von C12 u. Cj8 ist nicht bemerkbar. R liodan-Ion (Dim ethyldodecylbenzylamm onium - 
rhodanid) ergab gegenüber H alogen-Ion ein Absinken der W irkung. Von den Phospkonium- 
verbb. waren Dimethyldodccylbenzylphosphoniumchlorid  (u. -jodid) u, Triäthylcetylphos- 
phonium jodid  am  wirksam-.ten. Im  Vgl. zu den Am moniumsalzen ist die W irksam keit der 
Phosphonium verbb. größer, die der Arsoniumverbb. etw a von derselben Größenordnung. 
DodecyUriphenylphosphotiiumbromid war am  leichtesten zugänglich u. noch sehr gut 
wirksam u. wurde deshalb weiter gegen Trichophyton niveum  u. granulosum, M ikrosporon  
A udouini u. gypseum  sowie einige pathogene Bakterien  geprüft, außerdem klin. gegen 
Epiderm ophytie, Trichophytie, Mikrosporie, interdigitale Soormykose, Erytlirasm a  u. Tri- 
chomonaden erfolgreich verwendet.

V e r s u c h e :  Dim elhyldodecylbenzylamm oniumchlorid  (I), [C21H 38N]C1, aus Dim ethyl- 
dodecylam in u. Benzylchlorid im  Rohr bei 100°, aus Essigester/Ae. wachsartige Masse. — 
Dim ethyldodecylbenzylamm oniumrhodanid, [C21H3sN]SCN, w ie vorst. m it Benzylrhodanid
(II), aus A ./A e., F. 45°. —  Dodecylphenylcycb telram ethylenam moniumbromid,[Ci2E .^ ] B r ,  
aus Phenylpyrrolidin u. Dodecylbrom id (III) bei 70°, aus Essigester/A e., F. 122— 124°; 
40%  (Ausbeute). —  Dimethylcetylbenzylam m onium rhodanid, [C25H4eN]SCN, aus Dimethyl- 
cetylam in u. II in Ggw. von wenig A., F. 60°. —  Dimethyldibenzylammoniumrhodanid, 
[C10H 2?N]SCN, F. 128°. —  Triäthyldodecylphosphoniumbromid, [ClaH10P ]B r-H 2O, aus III 
u. Triäthylphosphin bei 90°, aus Essigester/A e., F. 86— 88°; 80% . —  Dimethyldodccyl- 
phenylphosphoniumbromid, [C20H 3iP]Br, aus III u. D im ethylphenylphosphin u. wenig 
A. bei 110", aus Essigester, F. 138°; 85% . —  Dim ethyldodecylphenylphosphoniumchlorid, 
[C20H36P]C1, aus Essigester, F. 156— 158°. —  Diäthyldodecylphenylphosphoniumbromid, 
[C23H40P]Br- CH3C 0 0 C 2H 5, aus III u. D iäthylplienylphosphin (K p.t4 98— 99°), aus Essig- 
ester/Ae., F. 62°; 75— 80% . —  Tripropyldodecylphosphonium brom id, [C2lH 46P ]B r-2 H 20, 
aus Tripropylphosphin u. III bei 100°, ö l  aus Essigester/Äther. —  DodecyllriphenyU  
phosphoniumbromid, [C30H40P]Br, aus Triphenylphosphin (F. 48°) u. III u. wenig A. bei 
100°, aus Essigester/A e., F. 87— 88°; 90%. —  Dodecyltri-p-tolylphosphoniumbromid, 
[C33H46P ]B r .H 20 ,  aus T ri-p-tolylphosphinu. III, 01.— Diphenyldodecyl-p-tolylphosphonium - 
bromid, [C3tH42P]Br 1 ,5H 20 , aus D iphenyl-p-lolylphosphin  (K p.14 250°, dargestellt aus 
p-Tolyldichlorphosphin, Chlorbenzol u. N a in Ae.) u. III bei 100°, ö l. —  Dodecylphenyl- 
cyclotetramethylenphosphoniuinbromid, [C22H3SP ]B r-H 20 , aus Cyclotetram ethylenphenyl- 
phosphin u. III bei 100°; 30% . —  Cetyltriphenylphosphoniumbromid, [C34H 48P]Br- H aO, 
aus Essigester, F. 47— 49°. —  Methyldioctylphenylphosphonium jodid, F. 64— 66°. (Chem. 
Ber. 83. 277— 87. Mai 1950. Heidelberg, K W I für Medizin. Forschung u. U niv.-H aut- 
klinik.) BÜTSCHLI. 4608

C. H . Best, W . Stanley Hartroft, C. C. Lueas und Jessie H . R idout, Leberschädigungen 
durch Alkohol- beziehungsweise Zuckerfülterung und ihre Verhütung durch Cholin. Bei weißen 
R atten hat reiner A. keine größere tox. Wrkg. als Zucker auf die Leberzellen, w ie sich aus 
Diätverss. ergab. E ine adäquate Zugabe von Cholin  (I) oder Methionin (frei oder in Casein)
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schützt die Leber. D ie A .-Schäden werden auf I-Mangel zurüekgeführt. (Brit. med. J. 1949.
II. 1001— 06. 5/11. Toronto, Univ., Banting and B est Dep. of Med.) KUNZMANN. 4608

Gerhard Kärber, Über die Verwendung von Äthylenglykol zum  Feuchlhalten von Rauch
tabak. Von mehr als 25 Versuchspersonen wurde R auchtabak m it 3% Äthylenglykol (I) 
in 2— 3m onatigen Rauchverss. erprobt. Laufende Harnuntorss. erbrachten koine An- 
zoiehen beginnender Leber- oder Nierenschädigungen. —  Beim  R auchen von 10 g des 
Versuchstabaks gelangen weniger als 0 ,06 g I in den Körper u. werden auch bei längerer 
Zufuhr ohne Schaden vertragen. Es bestehen som it keine Bedenken gegen dio Verwendung 
von I (Reinheit vorausgesetzt) für den angegebenen Zweck. Für K au- u. Schnupftabak  
sollte dagegen nur 1.2-Propylenglykol benutzt worden. (Dtsch. Gesundheitswes. 5. 550  
bis 553. 4/5. 1950. Berlin-Dahlem , Robert K och-Inst. für H yg. u. Infektionskrankheiten.)

E. L e h m a n n . 4608
S. D . Sim pson und L. Young, BiochemischerVersuchmit toxischen Stoffen. 1. M itt. E xperi-  

menlc m it radioaktivem 2.3-Dim ercaptopropanol (B ritish A nti-Lew isit). Um  den BAL (I)- 
Stoffwechsel im Organismus kennenzulernen, wurde I m it radioakt. Schwefel (II) hergestellt. 
Radioakt. I stellten  Vff. aus radioakt. Senfgas über H 2S, Natrium hydrosulfit u. 2.3-D i- 
brompropanol her. Als Versuchstiere dienten R atten, denen unter einer kleinen Glasglocke 
auf dio enthaarte Rückenhaut I gebracht wurde. II wurde 6, 12 u. 24 Stdn. nach der 
Applikation in den Organen u. Körper-Fll. der Tiere bestim m t. In einer 2. Versuchsreihe 
wurde I in den linken Beinm uskel der R atten eingespritzt u. in dem  gleichen Zeitraum  
wie im vorangegangenen Vers. II bestim m t. Aus der 1. Versuchsreihe ergab sich, daß jo 
nach Zeitdauer 00— 65%  I n icht resorbiert worden sind. 20— 25% wurden im  Harn u. 
K ot ausgeschieden, 3— 10% verteilten sich im Körper, während 5— 10% nicht mehr nach
gewiesen werden konnten. In der 2. Versuchsreihe gleiche Ergebnisse. Der überwiegende 
Teil des in I applizierten II wurde im  Urin nachgewiesen, während nur ein kleiner Teil 
im Körper zurückgeblieben war. W eitere Verss. machen wahrscheinlich, daß I n icht als 
ursprüngliche Verb., sondern zum  überwiegenden Teil zers. den Organismus verläßt. 
Es besteht jedoch die M öglichkeit, daß I zu einem  kleinen Teil unverändert im  Urin 
erscheint, hier aber eine schnelle Zers, sta ttfind et u. sich I daher nicht in der ursprüng
lichen Form nachweison läßt. N ach Ansicht der Vff. könnte ein  Teil von I auch m it Glu- 
curonsäurc gekoppelt ausgeschieden werden. —  Literaturübersicht. (Biochem ie. J. 46. 
634. Mai 1950. Toronto, U niv., Biochcm. Inst.) A r n o l d .  4608

W erner Förster, Gustav K uschinsky und H einz Lüllm ann, Über adrenolyiische Wir
kungen von dl-l-(4-O xyphenyl)-l-oxy-2-n-butylam inoäthan. Dio u. a. von R . DueSBERG  
gofundone blutdrucksenkende Wrkg. von B utylsym pato l (I) wurde von  Vff. im Tiervers. 
analysiert (Katzo, Hund, Froschherz, Darm, Uterus u. Samenblase). I hob die pressor. 
Blutdruckwrkg. von Adrenalin  (II) auf oder schw ächte dieso ab. Das Dosisvorhältnis 
von I:II war hierbei wie 1 :2 0 0 0 0 — 1:50000. Froschherz u. Samonblase gegenüber verhielt 
sich I wie Dihydroergotamin. Am  Kaninchendarm  hem m t I ähnlich wie II. Vff. disku
tieren die Deutungsm öglichkeiten, u. a. als Verdrängung von II durch I an den Zollrecep- 
toren. (Naunyn-Schm iedebergs Arch. exp. Pathol. Pharmakol. 210. 23— 30. 1950.)

H a u s c h i l d .  4008
Albert Funke und France Depierre, Anticurare-W irkung  einiger quaternärer A m m o

niumsalze von Aminophenolderivalen. Geprüft wurden die Dijodm cthylale  von w .io'-B is- 
[p-dimethylam inophenoxy]-älhan, -propan  (I), -bulan  u. -pentan  gegenüber der tox . Wrkg. 
von d-Tubocurarin-HCl u. dem  Trijodäthylat des 1.2.3-Tri-[ß-triäthylam m onium äthoxy]- 
benzols. Dio Darst. der Verbb. erfolgte durch U m setzung von  2 Mol des entsprechenden  
N-acetyüerten Am inophenols m it 1 Mol Dihalogenalkan u. erschöpfende Alkylierung des 
desacetylierten Reaktionsprod. zur quaternären Ammoniumverbindung. Im  Gegensatz 
zu dem üblicherweise indizierten Prostigm in  (II) erfordert die A pplikation des bes. wirk
samen I keine Vorbehandlung m it Atropin u. zieht auch keine H orzrhythm usstörungen  
nach sich. D ie tox. Dosis beträgt bei I das 15fache, bei II dagegen das 2£ache der P räven
tivdosis. D ie bei Dosen von 10— 15 m g/kg auftretendo Potenzierung der Curarewrkg. 
ist offenbar auf dio Anticholinesterasewrkg. der genannten Verbb. zurückzuführen. 
(C. R. hebd. Seances Acad. Sei. 230. 245— 47. 9/1. 1950.) LAUBSCHAT. 4608

Bernard Johnson, D ie Inhalationsnarkqse. Vf. bespricht ausführlich Vor- u. Nach- 
teilo der w ichtigsten Inhalationsnarkotica. N ß  reicht n icht aus, um  völlige Muskel
entspannung zu bewirken, Ae. hat neben seiner Reizwrkg. auf den A tem trakt häufig 
unangenehme Nachwirkungen. Dio G iftigkeit des CH Cl3 läßt sich durch reichliche Gaben 
von Traubenzucker vor u. nach der Operation u. gleichzeitige Verabfolgung von Methio
nin (25— 50 mg) erheblich verringern. Dieso 3 Narkotiea werden fast vollständig durch die  
Lunge wieder ausgeschieden, Trichlorälhylen (Trilen) hingegen nicht. Cyclopropan  gibt 
Anlaß zu vermehrten Blutungen. (Sem aine H öpitaux Paris 26. 1522— 26. 2/5. 1950.)

LAPP. 4614



1976 Eg. P h a r m a k o lo g ie . T h e r a p ie . T o x ik o l o g ie . H y g ie n e . 1950. II.

Ernst Krönke, D ie Anwendungsmöglichkeit der Periduralanästhesie in der P ra x is  des 
Allgemeinkrankenhauses. Vf. beschreibt ausführlich Technik u. Anwendungsgebiete der 
Periduralanästhesie. (Dtsch. Gesundheitswes. 4. 1130— 36. 3 /11 .1949 . K lettw itz/N L ., 
Bergmanns-Krankenhaus.) LAPP. 4614

Hans-Jürgen Hauch, Lotte Ludwig und Karl Mülhens, D ie  Su lfapyrim id in e in der 
Chemotherapie. K lin ische Erfahrungen m it 6-Sulfanilam ido-2.4-dim ethylpyrim idin, L  30 der 
Nordmarkwerke. Dio Wrkg. des 6-Sulfanilam ido-2.4-dim ethylpyrim idins (A rislam id - 
NORDMARK, Elkosin-ClBA. A k t . - GES.) (I) wurde m it derjenigen der übrigen Pyrim idin- 
derivv. verglichen. D ie Prüfung auf antibakterielle W irksam keit geschah im  Plättchen- 
verf. (vgl. M U lh e n s ,  Med. Rundschau 1. [1947.] 8) gegen Pneum okokken, Gonokokken, 
Staphylokokken, Streptokokken u. B. coli. I war hierbei dem  Sulfathiazol (II) u. dem 
Methyldebenal überlegen, nur hei Gonokokken war II stärker wirksam. D ie Blutspiegel- 
unterss. ergaben einen langsam en Abfall der K o n zz.; nach einm aliger oraler Gabe von 
4 g I kam  es nach 2 Stdn. zum  M aximum m it 12,5 mg-% ; nach 24 Stdn. war der W ert 
von 1 mg-% eben erst unterschritten. Ähnlich waren die Ergebnisse bei intravenöser 
Injektion. D ie therapeut. W irksam keit wurde bei 150 Patienten (zur H auptsache Pneu
monien) erprobt. Sie entsprach derjenigen anderer Sulfonam ide, jedoch war die gute Ver
träglichkeit auffallend. Schädigungen, bes. des häm opoiet. u. uropoiet. Syst., wurden 
nicht beobachtet. Für die geringo tox. Wrkg. dürfte dio gute Löslichkeit von I u. seinem  
Acetylierungsprod. verantwortlich sein. (Z. ges. innere Med. Grenzgebiete 5. 159— 68. 
März 1950. Hamburg, Allg. Krankenhaus St. Georg, I .  Med. Abt.) A. H e u s n e r .  4619 

Manfred Baldermann, D ie subakute bakterielle Endocarditis. D ie von  verschied. 
Autoren aufgestellto Forderung, vor jeder Behandlung eine bakteriolog. Diagnose u. Rosi- 
stenzbest. durchzuführen, scheint in der P raxis n icht möglich. Das w esentlichste Thera- 
peuticum  hei der subakuten bakteriellen Endocarditis ist das P en icillin  (I). M ittel der 
W ahl ist die kom binierte Behandlung m it I u. Supronal (II). Diese Behandlung kommt 
nur für stationäre Fälle in Frage. D abei werden täglich 1 M illion O.E. I u. 10 g II kom
biniert m it der gleichen Menge N aH C 03 gegeben. N ach 10 Tagen Pause in der Behand
lung. D iese K ur wird 5m al wiederholt. W egen der I-resistenten Stäm m e entspricht der 
Erfolg der Behandlung leider n icht den gestellten Erwartungen. Behandlungsverss. mit 
Sulfonamiden, P yram idon, A noixol u. Sa licy l waren ohne Erfolg. Neben der baktorio- 
sta t. Therapie muß dio Abwehrkraft des K örpers durch allg. Behandlung gestärkt werden. 
(Aerztl. Wschr. 5. 48— 53. 30/1. 1950. Bad K issingen, Staatl. Versehrtenkrankenhaus.)

B a l z e r .  4619
Hermann Rupprecht, Behandlung infektiöser Darmerkrankungen, besonders der 

FUxner- Y-Huhr, m it Su lfapyrim id in . Kurzer Erfolgsbericht. (Med. Mschr. 4 . 29— 30. 
Jan. 1950. Herzogssägm ühle, Oberbayern.) L a u b s c h a t .  4619

Joseph Earle Moore, Neuere Fortschritte in der Erforschung der Geschlechtskrankheiten. 
Bericht über amerikan. Unteres, von 1948— 1949, bes. über die Penicillin- sowie die 
Aureom ycin-Them pie. (Brit. J. vener. D iseases 25. 169— 78. Dez. 1949. Baltim ore, Md., 
Johns H opkins Univ.) H a n n s  S c h m id t .  4619

H. Schloßberger, Moderne Chemotherapie in der Zahnheilkunde. Vortrag über Be
deutung u. Wirkungsbereich von Penicillin , Streptom ycin , Sulfonam iden, Salvarsan- 
Präpp., bes. Neosalvarsan, bei Erkrankungen der M undhöhle u. H inw eis auf Behandlung 
des W urzelkanals m it sulfonam idhaltigen Einlagen bzw. Penicillin-Paste. —  Zahlreiche 
Literaturzitate. (Zahnärztl. Rdsch. 1949. 449— 54. 5/12. ) KLESSE. 4619

Alphons Sol6, Über den E influß  des P en icillins auf die Zelle. Unter „Cytoanalyse“ 
versteht Vf. eine Meth. zur Darst. von Veränderungen bzw. Schädigungen der Zellen, 
die der n. histolog. Untere, entgehen. Man verwendet das leich t zugängliche Epithel der 
M undschleimhaut, bebrütet die Zellen 2 Stdn. bei 37° m it TYRODE-Lsg. u. betrachtet 
die Zellen nach GiEMSA-Färbung, Norm ale, unbehandelte Zellen wurden m it solchen 
verglichen, bei denen Lsgg. von Pen icillin  G (I) entweder lokal gepinselt oder der Versuchs
person intram uskulär injiziert worden waren. Es zeigten sich  charakterist. Zellveränderun
gen, u. zwar um  so ausgeprägter, je jünger der Mensch war. B ei Säuglingen waren Konzz. 
von 500 E ./cm 3, 6m al gepinselt, regelm äßig wirksam, bei Erwachsenen die lOfaehe Menge. 
D ie Veränderungen der M undschleim hautzellen bestanden vor allem  in Kernschädigungen  
bis zum Kernzerfall. Bei längerer Bebrütung im TYRODE-Bad wurden nur noch n. Zellen 
gefunden, d. h., die geschädigten Zellen sind vollständig untergegangen. N ach Injektionen 
von 15— 20000 E ./cm 3 alle 3— 4 Stdn.. zeigten nur Säuglinge bisweilen Zellveränderungen 
in den ersten Tagen. H itzeinaktiviertes I rief keine Veränderungen hervor, ebenso ergab 
ein Zusatz von I zu einer Aufschwemmung n. Zollen im  TYRODE-Bad keine Veränderun
gen. Streptom ycin  (II) wirkte ähnlich w ie I, nur bedeutend schwächer u. unregelmäßiger; 
beim  Säugling ergab 6 m alige Pinselung m it 5— 50 mg I l/cm 3 bisweilen die charakterist.
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Veränderungen in der Cytoanalyso. Aus den Verss. fo lgt, daß bei I-Injektionen niemals 
zellschädigondo K onzz. erreicht werden, daß man dagegen bei lokaler Applikation Über- 
dosiorungen verm eiden soll. (W iener klin. Wschr. 62. [N. F. 5.] 292— 95. 28 /4 .1950. 
Wien, Städt. K arolinen-Kinderspital.) A. H e u s n e r . 4619

T. H. B. Bedford, D ie Toleranz des Hundes fü r  suboccipilale Injektionen von k rista lli
siertem Penicillin . Suboccipitale Injektion von P en icillin  (I) kann beim  Menschen R ei
zungen der Hirnhäifte u. des Zentralnervensyst. zur Folge haben, indesson liegen noch 
keine exakten Messungen über den Grad der Verträglichkeit bei dieser A rt der Verabfol
gung vor. Außerdem besteht die Möglichkeit, daß dio Nebenwirkungen auf der bekannten  
hirnhautreizenden Wrkg. der häufig alsL ösungsm . vorwandten isoton. NaCl-Lsg. beruhen. 
Zur Klärung dieser Frage wurde die Wrkg. suboocipitaler Injektionen von krist. I-Na  
auf den Hund untersucht. D ie Tiere erhielten Lsgg. von I in dest. W. u. in 0,9 %ig. NaCl- 
Lsg. in den Subarachnoidalraum injiziert. Beobachtet wurdon Druck u. Leukocyton- 
geh. der Cerobrospinal-Fl. (C.S.F.) u. allg. nervöse Sym ptom e, wie Schwäche dor Vorder
beine, Retraktion u. Schütteln  des K opfes u. allg. Zuckungen. 20000  u. 100000 E. er
gaben in jedem  Fall stark ausgeprägte u. langandauernde nervöse Sym ptom e, während 
diese bei geringeren Dosierungen m eistens nach 1 Stdo. verschwunden waren. 1000 E ./lc m 3 
W. wurden ohne Reizung des N ervensyst. vertragen, die gleiche Menge in NaCl-Lsg. 
erhöhte bereits Druck u. Leukocytengeh. dor C.S.F. Entsprechend verliefen die Verss. 
mit 2500, 5000 u. 7500 E inheiten. 10000 E. in W. gelöst ergaben keinen Druckanstieg  
der C.S.F., vorübergehende Erhöhung der L eukocytenzahl u. nur geringe nervöse Sym p
tome. 10000 E. in NaCl-Lsg. riefen starken Druckanstieg dor C.S.F. u. ausgeprägte ner- 
vöso Sym ptom e hervor. (Brit. J. Pharmacol. Chemotherap. 4. 329— 32. Dez. 1949. Man
chester, U niv., Dep. of Pharmacol.) A. H e u s n e r .  4619

J. Inglis Walker, Streptom ycin  bei der Tuberkulosebehandlung. Mit Erfolg wurden 
behandelt: M iliartuberkulose, tuberkulöse M eningitis, Luftröhren-, Bronchial-, K ehlkopf - 
u. H auttuberkulose sowie gewisse F älle  von Lungentuberkulose. Ergebnisse: Erfolg bei 
akuten Fällen u. Mißerfolgo bei chron. Lungentuberkulose. N achteile, die die A n
wendung von Streptom ycin  (I) einschränken: 1. deutliche Nervengiftwrkg. auf den Vcsti- 
bularapp., die chron. werden kann; 2. Auftreten von I-resistenten Tuberkelbacillenstäm 
men, Ob eine kom binierte Therapie m it I u. p-A m inosalicylsäure  sich wirksamer erweisen 
wird als die Anwendung je eines M edikam entes allein, muß abgewartet werden. —  Schrift
tum. (Edinburgh med. J. 57. 153— 61. April 1950. E ast K ilbride, Hairm yres H osp.)

D o ssm a n n . 4619
H. Behrens, Der E in fluß  des Phenothiazins a u f das B lutbild der Schafe. Nach F est

stellung des n. B lutbildes wurden 1, 2, 4 g/kg K örpergewicht Phenothiazin  m it der Magon- 
sonde auf oinmal bzw. fraktioniert eingeführt. E s wird häm olyt. Anäm ie ausgolöst. Die 
stärksto Abnahme der E rythrocyten lieg t zwischen dem 2.— 6. Tage. Nach 15 Tagen 
sind dio Erscheinungen wieder abgeklungen. D ie Wrkg. auf die Blutkörperchen wird 
durch fraktionierte Applikation nicht verringert. Der hohe Geh. an Blutkörperchen im  
Schafblut bedingt, daß das Allgem einbefinden nicht w esentlich gestört wird. Durch den 
Vitamin K -K om plex kann eine günstige Wrkg. auf das B lutbild erzielt werden. (Tier- 
ärztl. Um schau 5. 190— 92. Juni 1950. Hannover, Tierärztl. Hochschule, Med. forens. 
Klinik.) L ü p n i tz .  4620

Walter Schauser, E in F all von Phenolhiazinvergiftung bei einer Ziege. D ie von  
W o l f a n o e r  als ungefährlich angegebene Dosierung von je 25 g  Phenothiazin  (I) abends 
u. morgens bei M agenwurmseuche der Ziegen führte bei einer durch m onatelange Erkran
kung geschwächten Ziege m it Darmkatarrh zur tödlichen Vergiftung m it Ermüdungs- 
u. Lähmungsorscheinungen hei gleichzeitiger Anämie. Veränderungen der Darm schleim 
haut durch W urmbefall hatten die Resorption des an u. für sich schwer resorbierbaren I 
erleichtert. E s em pfiehlt sich, über die Dosierung von 0,5 g/kg K örpergewicht nicht hinaus
zugehen. (Dtsch. tierärztl, Wschr. 5 7 ,106— 07. 1 /4 .1950 . Flensburg.) R tje e n o w . 4620  

Ulrich Wolff, Neue Wege der Tuberkulosebehandlung. Zusam m enstellung der zur 
Tuberkulosebehandlung verwendeten Chem otherapeutiea T B I/6 9 8  (Conteben, BAYER), 
Streptomycin, P A S  (Pasalon, B a y e r )  u. Vigantol forte, auf das bes. die Tbc. der Mund
höhle gut anspricht. (Dtsch. dentlst. Z. 4 . 126. 22 /2 .1950 . Frankenberg/Sa.) K le s s e .  4626  

Wilhelm Kappel, Über die Wirkungsweise feuchter Umschläge, insbesondere bei drei 
pflanzlichen Lösungsmitteln. D ie  experim entelle Nachprüfung ergab, daß die Wrkg. feuchter  
Umschläge nicht allein auf die von H e r r m a n n  („U ber die W irkungsweise feuchter  
Umschläge“ , Derm atol. Z. 50. [1927.]) ausgesprochene „K olloidkorrektur , durch 
Quellungshemmung“ zurückzuführen ist, sondern daß sie  als Sum m e vieler Einzelwirkun- 
gen (Desinfektion, Ausgleich des verschied. Pn-W ertes u. der Entzündungswärm e m it 
reflektor. Beeinflussung der Capillarweiten u. Ström ungsgeschwindigkeit) aufzufassen ist.
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So gesehen, ist die Beurteilung der zu feuchten Um schläge verwendeten Therapeutica nach 
der von H e r r m a n n  vorgeschlagenen physikal. Meth. einseitig u. unzureichend u. allein 
durch klin. Prüfung möglich. Letztere ergab sehr befriedigende Ergebnisse für die Präpp. 
Ergosol (J. WOLF, Ludwigshafen; ein n icht näher definierter Pflanzenextrakt, der nach 
Maßgabe einer Analyse Glucose, Oxalsäure, Tannin, Stickstoff, E iw eiß , S i0 2 u. a. ent
hält), Tannolact (LACTRONE G m bH , Nürnberg; Zus.: 50%  Blattgerbstoffpulver, 30%  
Ca-Lactat, 20% Milchsalze u. eine bes. fein  pulverisierte Eichenrinde. Letztere zeigte 
infolge des hohen Zerkleinerungsgrades eine bessere Wrkg. als die grobpulverigo u. erlaubt, 
m it sehr geringen Mengen auszukom m en.) (Z. H aut- u. Gesohleehtskrankh. 7 . 369— 72. 
15/11. 1949. Mannheim, Städt. K rankenanstalten, H autabt.) L a u b s c h a t .  4628

Arwyn Roberts, Beobachtungen zur T oxizität von D D T. B ei sorgfältiger Anwendung 
ist D D T  im H aushalt ungefährlich. D ie etwaige Vergiftung der M ilch bei Anwendung 
des Präp. in Ställen muß noch w eiter erforscht werden. (Practitioner 164. 258— 60. März
1950.) K u n z m a n n . 4650

Fred Siguier, M. P iette, B . Coblentz und J. Trélat, Pikrotoxin  in der Behandlung von 
Intoxikationen nach freiw illigei Aufnahm e von Schlafmitteln. P ikrotoxin  (I) ist den bisher 
bekannten Präpp. zur Behandlung von Barbituratschäden überlegen. E s soll schweren 
Fällen m it Coma Vorbehalten bleiben. D ie Dosierung beginnt m it 1 mg I je Min. unter 
Beobachtung der Wirkung. Andere Dosierungen m it verschied. Intervallen werden be
sprochen. (Sem aine H ôpitaux Paris 26. 1551— 57. 2/5. 1950. Clin. Méd. de la  Pitié.)

K u n z m a n n . 4650
R . P. Ssuchowolskaja, C ariesprophylaxe in  chemischen Betrieben. B ei 22 Arbeitern  

aus der AgNOa-Abteilung wurden 302 Zähne prophylakt. m it 75% ig. Fluorpaste behan
delt. Dio Behandlung wurde alle 2— 3 M onate wiederholt. D ie Untersuchten standen
1— 10 Jahre unter Beobachtung. E s ergab sich ein  ausgezeichneter Schutz gegen die 
Einw. v o n H N 0 3-Gas, von  A g N 0 3-Staub u. von  S 0 2. B ei 20 der beobachteten Arbeiter 
traten keine neuen cariösen Zahnveränderungen auf. D ie Em pfindlichkeit der Zahn
hälse gegen K älte  verschwand bereits nach einm aliger Behandlung m it der Fluor
paste. D ie Stauungsersebeinungen am  Zahnfleisch —  wohl eine Folge der Einw. der 
H NO s-Däm pfe u. des S 0 2 —  blieben unverändert. (CxoMaTOJiornn [Stom atologie] 1949. 
Nr. 4. 29— 30. Moskau, I. Med. Inst., K linik für K ieferehirurgie.) DU Ma n s . 4071

Werner Kollath, Lehrbuch der Hygiene. 2. erw. Aufl. Bd. 1. 2. Stuttgart: Hlrzel. 1940. T. 1. Allgemeine 
Hygiene. (258 S. m. 27 Abb.) DM11,—. T. 2. 3. (in einem Bde.) 2. Individualbyglcne. 3. Kom
munalhygiene. (XVI +  502 S.) DM 22,— .

Jean Parar, Jean Desbordes u. a., Etudes chimiques sur la tuberculose. „Expansion Scientifique Fran
çaise“ . (130 S.).

Albert Wiedmann, Die Gonorrhöe des Mannes. Ihre Pathologie u. Therapie. Wien: Maudrich. 1949. 
(VIII +  103 S. m. 39 Abb.) gr. 8° => Wiener Beitrüge zur Dermatologie. Bd. 3. S 36,— .

F. Pharmazie. Desinfektion.
A. S. Thom , A p p a ra t zum  Filtrieren m it vermindertem  Druck. Um  bei der n. Unter

druckfiltration direkt in die Aufbewahrungsbehälter filtrieren zu können, wird ein zylindr. 
Zwischenstück verwendet, das sich an der einen Seite kon. erweitert. Der K onus ist mit 
Gummi ausgekleidet u. wird über den Flaschenhals gesetzt, während die zylindr. Seite 
des Zwischenstückes den durchbohrten Gum m istopfen zur Aufnahme der Filternutsche 
trägt. E in seitlicher A nsatz dient zum  Anschluß der W asserstrahlpum pe, ein zweiter 
enthält ein Belüftungsventil. (Pharmac. J. 164. ([4], 110.) 225. 25/3. 1950.) CORTE. 4758 

Ingo Mazurek, E in B eitrag zur Ampullenherstellung im  Apothekenlabor. Prakt. An
weisungen. (Pharmaz. Ztg. 86. 341. 343. 14/6. 1950.) HOTZBL. 4760

D. S. Sm ith und D . Stephenson, Phenacelintableltcn. Bemerkung zur Zerfallbarkeil- 
M it H ilfe eines bewegten Gazeringes wurden 26 Sorten Phenacetintab letten  (0,3 g) auf 
ihre Zerfallbarkeitsdauer (Z.) geprüft. 60%  zerfielen nicht in der Yon der Brit. Pharma
kopoe 1948 vorgeschriebenen Zeit von 15 Minuten. D ie Z. der Tabletten lag te ils über 
1 Stde., während der R est die geforderte Z. aufwies. Jew eils 5 S tück wurden im MON- 
SANTO-Härteprüfer untersucht. Dabei ergab sich, daß die H ärte bei den Tabletten mit 
Z. über 1 Stde. durchweg etw as höher lag als bei den übrigen m it kurzer Z. unter 15 Minu
ten. Vff. glauben, daß nicht die H ärte die Erklärung für den Verlust der Zerfallbarkcit 
ist. Sie em pfehlen eine einfache Prüfung der T abletten in W. von 37° u. Feststellung  
der Bruchstücke m it Durchmesser unter 16 mm, deren Z. kleiner als 15 Min. ist. (Pharmac. 
J. 164. ([4.] 110.) 439. 3 /6 .1 9 5 0 .) F r e e s e .  4766

H ans Braun, Untersuchungen über einige Vitamin C enthaltende Drogen des Er
gänzungsbuches 6. E s wurde von 15 Drogen des H andels (6 Folia, 4 Herba, 4  Fructus u. 
1 Semen), die nach dem Ergänzungsband 6  Vitamin C  (I) enthalten sollen, in den nach
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DAB 6 hergestellten Infusionen I bestim m t (Dichlorphenolindophenol). Als durch 
Ascorbinsäure bedingt wurden nur d ie W erte angesehen, die 2,5 mg-% überstiegen u. 
eine merkliche Abnahm e bei 24std . Aufbewahrung zeigten. Während in oinigen zum  
Vgl. herangezogenen frischen Blättern bis zu 9 mg-%  (Birkenblätter) gefunden wurden, 
waren die Drogon prakt. vitam infrei; sehr geringe Mengen fanden sieh in Folia R ubi Idaei 
u. fruticosi sowie F olia Vitis Idaeae. (Pharmaz. Zentralhalle Deutschland 89. 75— 79. 
März 1950. München, Univ., Med. Poliklinik.) O e t t e l .  4782

—•, Naue Arzneim ittel. C ynosid  (Dr. WlLLMAR S c h w a b e ,  Leipzig): Alkohol. Cymarin- 
Lsg,, 1 cm 3 =  000 FD. — Knaupm int-H ustenlablelten  (J. IC nau p , kosm et.-pharm azeut. F a
brik, Berlin SO 36): E nthalten  Anis, E ukalyptus u. Pfefferm inz. —  Leandin  (Dr. W i l l -  
m a r  S c h w a b e , Leipzig): Lsg. des Oleanderglycosids, 1 cm 3 =  250 FD . —  M apha Blasen- 
u. Nierenlee ( M a n s f e ld - P h a r m a z ie  S c h n e l l  & T u s c h , K losterm ansfeld): Herba 
Equiscti, Folia  Betulae, Cortex Phaseoli, H erba Virgaureae, H exam ethylentetram in. —  
Hediventrin (B io m e d  A r z n e i m i t t e l f a b r i k  S u m m e r  & E l s n e r ,  Berlin C 2): 
Bismuthum subnitricum, Bism utum  subgallicum , Terra silicea, Magnesia usta, Carbo, 
Belladonna D 4, M entha, Melissa u. pflanzliches ö l.  Anwendung bei H ypersekretion, U lcus, 
Dyspepsie. —  M yrtillin  ( G a lm e d a  G m bH ., Düsseldorf): Deklaration: R eine Apoferm ente 
mit Schutzkolloid. Zur Nachbehandlung des D iabetes m ellitus. — Nervosanol (Dr. SCHWARZ 
KG., Reichelsheim /Odenwald): E nthält 4(%) NaBr, 1 Natrium phosphat, 0,5 N atrium  
diäthylbarbituricum, 0,5 Am inophenazon, Baldrianextrakt, H opfenextrakt u. Ge- 
sehmacksstoffe. Nervinum , Sedativum . —  Neuralconit (G o d a  G m bH ., Bad Homburg v. 
d. H .): Tabletten m it Aconitin, A ntipyreticum  com positum , Salipyrin. —  Olren (L u d w ig  
H e u m a n n  & Co., Nürnberg): E xtrakte aus Seopolia, Clielidoneum, U va  ursi, Petrose- 
linum, L evisticum  u. Ononis, Aminophenazon, äthor. ö le . Tropfen, 1 cm 3 =  0,4 mg 
Tropanine. Anwendung bei Reizblase, Enuresis, beginnender Prostatitis. —  Rhinosan  
Rieche fü r  K in der  (Dr. A. R i e c h e  & Co. K G ., Bernburg): Nasenem ulsion m it Eucalyptol, 
Campher, Borsäure. —  Robonerv ( F e in c h e m ie  G m bH ., Jena): Tabletten m it 0,64 g 
eines Gemisches von prim. u. sek. Natrium phosphat. Anwendung bei Erschöpfungszustän
den. (Pharmazie 5. 192. April 1950.) H o t z e l .  4800

I. R. Geigy A kt.-G es., Schweiz, Herstellung von 9-(ß-D im cthylam inoälhyl)-, 9-(ß-D i- 
methylamino-n-propyl)- und 9-(ß-D im ethylam inoisopropyl)-9.10-dihydroanthracen  durch 
Rk. von Estern der entsprechenden bas. Alkohole m it Alkalim etallverbb. des 9.10-Di- 
hydroanthracens (I) u. Zers, m it W . oder dergleichen. —  Z. B. rührt man 36 (Teile) I 
mit 8 N aN IIa in 70 Toluol, bis die N H 3-Entw. beendet ist, bei 100— 110°, kühlt ab, rührt 
mit 24 /¡-Dim othylam inoäthylchlorid 8 Stdn. bei 100— 110°, gießt in Eiswasser, säuert 
mit HCl an, m acht m it N aO H  alkal., extrahiert m it Ae., isoliert durch D est. 9-(ß-D im e- 
thylaminoälhyl)-!, K p.0ii, 140— 142°. Hydrochlorid, F. 244— 246°. Jodm ethylat, Zers. 115 
bis 120°. Brom äthylat. A m inoxyd. —  Aus der Li-Verb. von I u. /J-Dim ethylam inopropyi- 
chlorid 9-(ß-D im ethylam inopropyl)-l, K p.0il 134— 136°. —  Analog: 9-(D im ethylam ino- 
isopropyl)-1, K p.0i4 148— 149°. Hydrochlorid, F. 203— 205°. —  Spasm olylica m it A nti-  
histaminwirkung. (F. P. 953 193 vom  17/9. 1947, ausg. 1/12. 1949. Schwz. Prior. 18/9. 
1946.) DONLE. 4807

Konrad Brandenberger, K üsnacht bei Zürich, Schweiz, Gewinnung von Alkaloiden  
der Mohnpflanze. Man erntet die Mohnpflanzen oder Teile derselben im Zeitpunkt ihres 
experimentell durch R eihenanalysen an Vorkulturen erm ittelten A lkaloidhöchstgeh., 
zerkleinert sie dann so weit, daß der Pflanzensaft, der m indestens den überwiegenden Teil 
der Alkaloide enthält, le icht abgetrennt werden kann, gew innt die Alkaloide aus dem  
Saft u. arbeitet so, daß ferm entative Verluste an Alkaloiden bis zur Isolierung derselben  
aus dem abgetrennten S aft prakt. vermieden werden u. diese Isolierung unter Ausschluß  
von Sauerstoff sta ttfind et. (Schwz. P. 263 797 vom  6 /1 0 .1 9 4 7 , ausg. 16 /12 .1949 .)

B r ü s a m le .  4807
Paul Bartök, Budapest, Ungarn, Herstellung von an A lkaloiden konzentrierten A us

zügen aus der Mohnpflanze. Man laugt den R ohstoff m it K alk  enthaltendem  W. aus, 
unterwirft dio gewonnene Lauge einer Behandlung m it C 0 5, filtriert vom  dabei aus
geschiedenen kohlensauren K alk  ab u. engt das F iltrat bei Unterdrück ein. (Schwz. P. 
263 795 vom  8/3. 1947, ausg. 16/12. 1949. Ung. Prior. 12/3. 1946.) BröSAM LE. 4807

Ortho Pharmaceutical Corp., N . J., übert. von: Heron O. Singher, Redhook, und  
Helen Styles, N ew  York, N . Y ., V. St. A ., H erstellung von H yaluronidase. B ei einer Tem p. 
unter 5° setzt m an zu fein verteiltem  Testiculargewebe W., ste llt das pn  dieser wss. 
Mischung auf 4,6 ein, trennt das feste  Material von der Fl. ab, ste llt dann auf ein pH von  
8,0 8,2 ein, wobei ein unwirksamer fester Stoff ausfällt, trennt ihn ab u. ste llt  dann  
“as Ph der Fl, auf ca. 5,9— 6,3, wobei wieder ein inakt., fester Stoff ausfällt, den m an
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abtrennt. U nter Zusatz von A. ste llt man das pn  auf 4 ,0— 4,8 (27— 30 Vol.-%  A.), trennt 
den ausgefällten inakt., festen Stoff ab, fü gt weiter A. zu (45— 55 Vol.-% ). Dabei fällt 
Hyaluronidase aus, m an trennt sio ab, lö st in W ., dialysiert, filtriert u. dam pft zur Trockne 
ein. (A. P. 2 488 564 vom  3 /6 .1 9 4 7 , ausg. 22/11. 1949.) N e b e l s i e k .  4807

Ortho Pharm aceutical Corp., N . J„  übert. von: H eron O. Singher, Redhook, und 
H elen Styles, N ew  York, N . Y ., V. St. A ., Herstellung von H yaluronidase. B ei einer Temp. 
zwischen 1 u. 5° setzt man zu fein verteiltem  Testiculargewebe W., ste llt das pn auf 4,5 
bis 5,7 ein, trennt dio feste M. von der Fl. ab u. ste llt dann wieder auf ein  pH von 7,5— 9,2 
ein, wobei ein inakt., foster Stoff ausfälit. D iesen trennt man ab u. fü g t soviel (NH 4)2S 0 4 
zu, daß die Lsg. ein pn von 4,6— 7,1 hat u. die F l. zu 25— 30% an (NH 4)2S 0 4 gesätt. ist. 
Den dabei ausgefällten unwirksamen Stoff trennt man ab. U nter weiterer Zugabe von 
(NH 4)2S 0 4, wobei die Lsg. zu 60— 80%  gesätt. wird, ste llt man wieder auf ein pH von 4,6 
bis 7,1 ein. Dabei fä llt H yaluronidase aus, dio man abtrennt, in W. löst, dialysiert, filtriert 
u. zur Trockne eindam pft. (A. P. 2 488 565 vom  4 /6 .1947 , ausg. 22/11. 1949.)

N e b e l s i e k .  4807
Imperial Chemical Industries Ltd., London, übert. von: Francis Leslie Rose, Biachley, 

Manchester, England, Gut in  Wasser lösliche Derivate des 4.4'-D iam inodiphenylsulfons (I) 
erhält man durch Um setzen von I m it wasserlösl. Salzen von Oxyalkansulfonsäuren der 
allg. Formel R — CH(OH)— S 0 3H, in  der R eine Alkylgruppe m it n icht mehr als 3 C-Ato- 
m en darstellt, z. B. aus 1 Mol I u. 2 Mol a-oxyäthylsulfonsaurem  Na. Auch 1 (Mol) I u. 
2 Acetaldehydnatrium bisulfit ergeben eine in W. hochlösl. Verbindung. (Can. P. 465 389 
vom  28/8. 1943, ausg. 23/5. 1950.) G a n z l in .  4807

Am erican Cyanamid Co., N ew  York, N . Y ., übert. von: George W ashington Anderson, 
Stam ford, und Richard Owen Roblin jr., Old Greenwich, Conn., V. St. A ., Herstellung von 
p-Am inobenzolsulfonylcyanam id  (I) aus p-Nitrobenzolsulfonsäurehalogenid u. Cyanamid 
in alkal. Medium u. Red. des dabei erhaltenen p-N itrohenzoisulfonylcyanam ids zu I 
(H 2N-C0H4- S 0 2-N H -C N ). (Can. P . 465 493 vom  10/7. 1941, ausg. 30 /5 .1950 . A. Prior. 
19/11. 1940.) GANZLIN. 4807

Imperial Chemical Industries Ltd., London, übert. von: Stanley Birtwell und Charles
Henry Vasey, B lackley, Manchester, England, Herstellung von Sulfanilylguanidinen  aus 
p-Amino- oder p-Acylam inobenzolsulionam id durch Erhitzen m it Guanidin, Guanidin
hydrat, alkylsubstituierten Guanidinen oder ihren H ydraten, bes. in Ggw. eines inerten 
Lösungsm., z . B .  einem  Gemisch isomerer Methyl cyclohexanole. (Can. P. 465 371 vom 

. 3/5. 1944, ausg. 23 /5 .1950 .) G a n z l in .  4807
Am erican Cyanamid Co., N ew  York, N . Y ., übert. von: Richard O. Roblin jr., Old 

Greenwich, und Richard C. Ciapp, Stam ford, Conn., V. St. A ., H erstellung von Derivaten 
des Pyridin-3-sulfonam ids durch Um setzen eines Pyridin-3-sulfonsäurehalogenids mit 
Am inothiazol oder Am inothiodiazol zu P yridin-3-suljonam idothiazol bzw. -amidolhiodia- 
zol nach an sich bokannten Methoden. (Can. P. 465 282 vom  24/7. 1943, ausg. 23/5. 1950. 
A. Prior. 31/7. 1942.) G a n z l in .  4807

M erck& C o., Inc., Rahw ay, N . J . ,  übert. von: Paul E . Spoerri, B lue Point, Long 
Island, N . Y ., und Robert R . Joiner, Belleville, N . J ., V . St. A ., Herstellung von 3-(p- 
Acylam ino)- bzw. (p-Am inobcnzolsulfonajnido)-2.5-dialkylam inopyrazinen  durch Um
setzen von 3-Am ino-2.5-dialkylpyrazinen m it N -A cylsulfanilylhalogeniden in Ggw. von 
trockenem Pyridin u. gegebenenfalls Abspaltung des Acylrestes. —- Aus 3-Amino-2.5-di- 
m ethylpyrazin u. einem  N -A cetylsulfanilylhalogenid: 3 -(p-Acetylaminobenzolsulfonamido)-
2.5-dim ethylpyrazin. (Can. P. 465 393 vom  14/7. 1943, ausg. 23/5. 1950. A. Prior. 3/7. 
1942.) G a n z l in .  4807

H offm ann-La Roche, Inc., übert. von: Benjam in Tabenkin, N u tley , N . J ., V. St. A., 
Riboflavingewinnung durch Gärung. Erem othecium  ashbyii-Pilze werden unter Belüftung 
subm ers bei 28— 30° in einem  Nährsubstrat gezüchtet, das Inosit, assimilierbaren Kohlen
stoff, P , S, Zn, K  u. anorgan. N  enthält, wobei der pH-W ert zwischen 4,0 u. 7,5 liegen 
soll. Es wird nur N H 3-Stickstoff verwendet, z. B. in Form von  N I i4-Phosphat, -Nitrat, 
-Chlorid, -Sulfat u. dergleichen. Als K ohlenstoff quelle (optim al 5% ig. Lsg.) werden neben 
Rohrzucker Invertzucker, Lävulose, Mannose, Mannit, Glucose, Glycerin, Sorbit, Maltose 
usw. genannt. (A. P. 2 493 274 vom  16/7. 1947, ausg. 3 /1 .1950 .) K e t t n e r .  4809 

Chinoin Gyögyszer 6s Vegydszeti Termökek (Dr. Kereszty 6s Dr. W olf), Budapest, 
Ungarn, Herstellung von Vitamin C. Zu Belg. P. 452 811; C. 1 9 4 5 .1. 582 ist nachzutragen, 
daß man z. B. D iaceton-2-ketogulonsäure (I) oder deren K -Salz im ameisensauren Mittel 
der Einw. von trockenem  H alogenwasserstolf, z. B. HCl, unterwirft. —  20 g des Hydrats 
von I werden in 70 cm 3 einer 98% ig. oder noch konzentrierteren Ameisensäure gelöst u. 
unter Eiskühlung wird trockenes HCl-Gas eingeleitet. Gewichtszunahm e 12— 13 g. Das 
Gemisch bleibt 8 Tage in  einer zugeschm olzenen Glasampulle 8 Tage bei Zimmertemp.
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stehen. Danach wird im C 0 2-Strom  dor HCl u. die Ameisensäure unter Vakuum  en t
fernt. Man erhält ein braunes Öl, welches kristallin, erstarrt. D as erhaltene V itam in C 
hat den F. 179°. (Oe. P. 164 552 vom  18/10. 1940, ausg. 25/11. 1949. Ung. Prior. 7/5. 1942.)

M. F. M ü l l e r .  4809
Abhott Laboratories, N orth Chicago, übert. von: Norman A. Hansen, Lake Bluff, 

James W. Milne und William C. Risser, W aukegan, Hl., V. St. A ., Herstellung von P en i
cillin (I)-A lkalisahen  durch Mischen von I in wasserfreien Ae. m it einer Lsg. von Na- 
B utylat in Butanol. Der N d., das I-N a-Salz, wird abfiltriert u. getrocknet. (A. P. 2 497 769 
vom 17/8 .1945 , ausg. 14 /2 .1950 .) S c h i n d l e r .  4811

Hoffmann-La Roche, Inc., N u tley , übert. von: Moses Wolf Goldberg, Upper Monte- 
lair, und Sidney Teitel, Rutherford, N . J ., V. St. A ., Herstellung von Penicillinsalzen der 
Alkali- oder Erdalkalim etalle  durch Rk. von organ. Am insalzen des Penicillins (I) in einom  
organ. Lösungsm. (II) m it einem  Alkali- oder Erdalkalisalz der Dialkylmalonsäuron, 
Alkylacetessigsäuron oder A cetylaceton. Freies I-G  wird in n-B utylacetat gelöst u. m it 
Triäthylamin das entsprechende Salz erhalten. Dio U m setzung zum  N a-I-G -Salz erfolgt 
m it D iäthyl-Na-m alonat. A ls II dient bes. Aceton. —  12 Beispiele. (A. P. 2 493 625 vom  
26/2.1947, ausg. 3 /1 .1950 .) S c h i n d l e r .  4811

Merck& Co., Inc., Rahway, übert. von: Robert L. Peck, Plainfield, N . J ., V. St. A ., 
Herstellung von Dihydroslreptom ycinsalzeri, w ie Hydrochlorid, Sulfat oder H olianthat. 
Streptom ycin wird in Form  seines Salzes in Ggw. von P latinoxydkatalysator m it H 2 
11/ 2 Stde. bohandelt u. das entsprechende Dihydrosalz nach Abfiltrieron, Ausfrieren u. 
Trocknen im  Vakuum  erhalten. (A. P. 2 498 574 vom  1 5 /2 .1946 , ausg. 21/2. 1950.)

S c h i n d l e r .  4811
Vereinigte Staaten von Nordamerika, übert. von: Balbina A. Johnson, Scarsdale, und  

Frank L. Melaney, N ew  York, N. Y ., V. St. A., Gewinnung von A ntibiotica  (Bacitracin). Man 
züchtet B. subtilis I im N ährm edium  bei 37° u. oinem pH von 7  während 3 Tagen, extrahiert 
mit A., konz. im Vakuum , säuert au u. extrahiert das Antibioticum . Dann fä llt mau es m it 
üblichen M itteln aus. (A. P. 2 4 9 8 165 vom  29/5 .1946 , ausg. 21/2. 1950.) N e b e l s i k k .  4811

G. Analyse. Laboratorium.
P. A. Akolsin und W . W . Gluschenko, Laboralorium sapparat zur Gewinnung und 

Dosierung von Gasen unter Druck. Dio w ichtigsten, hier einzeln beschriebenen u. ab
gebildeten Apparateteile sind das Elektrolysongefäß, die W aschflasche u. die Capillare. 
Der App. ist speziell für die Feindosierung von H 2 gebaut worden, wobei eine Genauigkeit 
bis zu 0,01 mg/Min. bei der Dosierung erreicht werden konnte bei einer Gesamtmenge 
bis zu 8 mg/Min., u. der erhaltene H , prakt. 0 2-froi war. (3aB0flCKan JlaßopaTopiin  
[Betriebs-Lab.] 16. 117— 18. Jan. 1950. Allunions-W ärmetechn. Inst.) V. W i l p e r t .  5006

I. Ss. Artemow, A p p a ra t und neues Verfahren zur Destillation von Flüssigkeiten. E s  
wird ein Dcstilliorapp. beschrieben, bei welchem  die Fl. in der Destillierblase (m it ein
tauchendem Thermometer) bis unterhalb des K p. erhitzt wird; durch ein  seitlich ein
tretendes Rohr wird L uft auf dio Oberfläche geblasen. D ie Däm pfe steigen durch einen  
sonkrecht stehenden Kühler u. mehrere ineinander eingeschmolzeno Glasröhren auf, u. 
aus ihnen kondensierte A nteile fließen in verschied. H öhe durch seitliche Stutzen in drei 
Vorlagen, der restliche Dampf gelangt in eino vierte abschließende Vorlage. Die R ein
heit des K ondensats bei einm aliger D est. ist erheblich, für W. z. B. war die Leitfähigkeit 
0 ,5 .1 0 “ CU  ~1/cm , w ie bei einem guten Bidestillat. E ine 18% ig. Äthylalkohollsg. ergab in 
Vorlage I 22% ig., I I  61% ig., I I I  96 % ig. Äthylalkohol. E s wird weder Vakuum  noch  
Durchleiten eines Gases benötigt, die Destillationsgesehwindigkeit hängt von der Er- 
hitzungstemp. u. dor Menge übergeleiteter L uft ab. Einfache Gleichungen erläutern den 
Vorgang dieser prakt. neuen Apparateform. (3aB0gCKan JlaßopaTopim  [Betriobs-Lab.] 
16. 239— 41. Febr. 1950. Inst, für physikal. Chem. der Akad. der Wiss. der U dSSR .)

v . W i l p e r t .  5038
W. F. Oreschko, Autom atischer Laboratorium sapparat zur Gewinnung von destilliertem  

Wasser. Der App. besteht aus Koehkolben, N ivcauflasche, Kühler u. Vorratsflasche (als 
Vorlage). D ie H eizung erfolgt elektr. m it 120 oder 220 V  ohne R heostaten; dio E lektro
den sind perforierte, n icht rostendo Stahlzylinder von 20 u. 25 mm Durchmesser. D ie  
Teile bestehen säm tlich aus Glas. Einfache Selbstregulierung durch autom at. H eizstrom 
ausschaltung verhütet Beschädigung. Leistung 0,7— 0,75 L iter/Stde., d. h. 5 — 6 Liter je 
Arbeitstag. (3aBo;(citan JlaSopaiopnH  [Betriebs-Lab.] 16. 241— 42. Febr. 1950. In st, für 
fossile Brennstoffe der Akad. der Wiss. der U dSSR .) V. W i l p e r t .  5038

W. I. Melik-Gaikasjan, Anlage zur Wasserdestillation. (Vgl. vorst. Ref.) Beschreibung  
einer ununterbrochen arbeitenden App. von  0,5 L iter/Stde. Leistung. Direkter Anschluß
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an  den Leitungswasserhahn, besonderer elektr. Außenheizkörper (600 W ) für die D estil
lierblase, Überlaufabflüsse, autom at. Zuleitung von K M n04-Lsg. liefert in  einem  Gang 
W . von  2,0 ■ 10" sß  -1/ cm  L eitfähigkeit in einem  feinen Strahl. Verunreinigungen (ober- 
fläehenakt. Stoffe) werden ferngehalten. (3aBOgcnaH JlaßopaTopiin [Betriebs-Lab.] 16. 
242—43. Febr. 1950. Physikochem . In st, der Akad. der W iss. der U dSSR .)

Y. W i l p e r t .  5038
L. de Brouckère, F. Bouillon und E. Zayetijt-Blairon, Bemerkung über die Anwen

dung der elektrochemischen Methode zur Untersuchung von K upfers ulfidfilm en. Zur Best. 
der D icke von  Film en auf M etalloberflächen ist die elektroehem . M eth. die genaueste u. 
einfachste. D anach muß nur die Anzahl an COULOMB gem essen werden, die zur vollstän
digen kathod. R ed. des F ilm es nötig ist. D as zu untersuchende M etallstück wird in einer 
Elektrolyse als K athode geschaltet, das E nde der Red. ist an einem plötzlichen P otential
sprung zu erkennen. Bei K upfersulfidfilm en ist dies Verf., so w ie es von  DYESS u .M i l e y  
vorgeschlagen wurde, nicht quantitativ . Vff. verändern die M eth. dahingehend, daß sie 
den pn-W ert des E lektrolysenbades erhöhen: sie arbeiten in  einer 0,2 m ol. Na-Acet-atlsg. 
sta tt  in  einer N H 4C1-Lsg. u. bestim m en so m it befriedigender G enauigkeit die D icke von  
Film en, die durch verschied, lange Sulfurierung erhalten wurden. (Bull. Soc. chim . bei
ge 5 8 .528— 31. O kt./D ez. 1949. Bruxelles, U n iv ., Labor, de Chimie générale.) JÄGER. 5052

H. Reuniuth, Phasenkontraslm ikroskopie. Ergebnisse au f kolloidchemischen, textil- 
chemischen und biologischen Anwendungsgebieten. D as Phasenkontrastverf. (Phako), 
welches durch Unterschiede der Dicke, der H öhe u. der konvexen oder konkaven Krüm
m ung verursachte L ichtkontraste zur A bb. eines O bjekts ausnutzt, wird nach Gerät, 
einzuhaltenden Arbeitsbedingungen u. Leistungsgrenzen (D icke, Struktur, Farbe) be
schrieben. A n Beispielen bes. von  biol. O bjekten (Lebendaufnahm e), aus der Gel
forschung (Seifenstrukturen), T extilfaserunters. (W äscherei, Stoffeiniagerung bei Herst. 
u . Behandlung) wird die große B edeutung des Phako für die Erkennung v o n  auf anderen 
W egen unsichtbar bleibenden E inzelheiten , auch infolge der verzerrungsfreien Abb. 
hervorgehoben. (K olioid-Z. z. Z. Verein. K olloid-B eih . 115. 4 4 —53. O kt./D ez. 1949. 
W itten /R uhr, M ikro-Foto-Film -Labor. der Im hausen-Forschung.) M e t z e n e r .  5056

Je. M, Brumberg und Ss. A. Gerschgorin, D ie Anwendung von ultraviolettem Licht bei 
der chemischen Adsorptionsanalyse. Vff. schlagen zur B est. der selektiven UV-Absorption  
v o n  Adsorbaten deren pliotograph. Aufnahm e m ittels der H g-L inicn 365, 313 u. 280 bis 
250 m/i bzw. ihre v isue.le  B etrachtung über einen Fluorescenzschirm  hinter geeigneten  
Filtern  vor. Zur Orientierung genügt unter U m ständen die A dsorption an einem  UV-be- 
strahlten Filtrierpapier unm ittelbar vor einem  Uranglas bei schräger Beobachtungs
richtung. (HoK.nagbi AKaaexiHH H ayn  CCCP [Ber. Akad. W iss. U d S S R ]'[N . S.] 69. 
8 0 1 - 0 4 .  21 /12 .1949 .) A m b e r g e r .  5062

F. H. Burstall, G. R. Davies, R. P. Linstead und R. A. W ells, Anorganische Chro
matographie a u f Cellulose. 2. M itt. Trennung und Nachweis von Metallen und Säurcradi- 
kalen a u f F iltrierpapierstreif en. (1. vg l. J . ehem . Soc. [London] 1949. Suppl. Issue Nr. 1. 
S 311; vgl. auch C. 1949. II . 447. D ie neue Technik b esteh t im  Aulbringen eines be
stim m ten  Vol. (0,05 cm 3) der Prüflsg. auf das eine E nde eines Papierstreifens, Aulhängen  
desselben nach dem  Trocknen in einem  Zylinder, wobei das behandelte E nde in ein 
oben angebrachtes Schälchen m it Lösungsm . taucht, während das andere Ende frei 
herabhängt, ohne in  die zw ecks Sättigung der Atm osphäre den Boden des Zylinders 
bedeckende~Lösungsm ittelschicht bzw. in das in vielen  Fällen außerdem  dort angebrachte 
Bechergias mit' W ., w ss. Salz- oder Säurelsg. einzutauchen. N ach dem Verdampfen 
des Lösungsm . wird der vorher herausgenom m ene Streifen m it Reagenslsgg. besprüht. 
D ie  Identi.izierung ist auch m ittels der Rp-W erte m öglich, d. h . der für die einzelnen 
Ion en  eharakterist, Verhältniszahlen ihres D iffusionsweges zu dem des Lösungsm ittels. 
A n a ly t. Gruppe l i a : Pb, Cu, B i, Cd u. Hg. N ach Aufbringung der M etallchloridlsg. auf 
den Papierstreifen läßt m an diesen in m it 3nH Cl gesätt. n-B utylalkohol (I) eintauchen, 
um  ihn nach dem A bdunsten m it einer Lsg. von  Dithizon  (II) in  Chlf. zu besprühen, 
w obei die 5 M etalle durch getrennte Farbzonen in der Reihenfolge Cu, P b, B i, Cd u. 
des w eitest gew anderten Hg identifiziert werden. Da die Pb-Färbung m eist schwach 
i s t ,  wird Pb durch Besprühen des oberen Streifenendes m it w ss. Lsg. v o n  Ehodizonsäure
(III) nachgewiesen. D ie  Trennung der 5  M etalle wurde auch m it Am ylalkohol u . Methanol
(V) nach deren Sättigung m it wss. HCl sow ie m it P yr id in  (VII), nachdem im  letzten  Falle  
der auf dem Streifen aufgebrachte M etallchloridtropfen m it N H S bedam pft worden war, 
erreicht. Gruppe I l b : A s, Sb u, Sn . B ei Verwendung von  w assergesätt. Acetylaccton, das 
m it 0,5 Vol.-%  HCl (D . 1,18) u . 25 Vol.-%  Aceton  (IV) versetzt ist, können die M etall
banden, die in  der Reihenfolge A s, Sb u. des w eitest gewanderten S n au itreten , durch 
H 2S-G as entw ickelt werden, doch ist ihr N achw . m it II in  Chlf. em pfindlicher. Gruppe L ila :  
Fe, A l u. Cr. D as b este  M ittel zur B ehandlung der als Chlorid aufgebrachten Probe ist eine
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Mischung von  75V ol.-%  E isessig m it 25 Vol.-%  trockenem  V, w obei B edeckung des 
Zylinderbodens m it konz. K ,C 0 3-Lsg. den Trennungseffekt noch verbessert. Der gleich
zeitige Farbnachw. der 3 M etalle ist nicht möglich. D ie  H älfte  des längsgeschnittenen  
Streifens wird m it einer Lsg. von  A lizarin  (VI) in  A . besprüht, m it N H 3 bedam pft u . er
wärmt, um  dio A l- u . Fe-B anden zu entwickeln, die andere H älfte wird erst m it wss. 
N a2Oj-Lsg., dann m it Benzidin in  E ssigsäure besprüht u. zeigt darauf eine hellblaue  
Cr-Bande. Gruppe I I I b : N i,  M n, Co u . Zn. Bei A nw esenheit der M etalle als Chloride 
erwies sich eine M ischung von  87 Vol.-%  IV m it 5 Vol.-%  W . u. 8 Vol.-%  HCl (D . 1,18) 
als geeignetes Lösungsm ittel. N ach dem Verdam pfen desselben wird der Streifen m it N H 3 
bedampft u . dann m it einer alkoh. Lsg. von  VI, Rubeansäure u . Salicyla ldoxim  besprüht, 
um die 4 M etalle in  der den Rp-W erten 0,07, 0 ,3 , 0 ,6 , 0,9 entsprechenden R eihenfolge N i,  
Mn, Co, Zn gleichzeitig durch Farb-Rkk. zu entwickeln. Gruppe I V :  Ca, S r u. B a. A ls 
Lösungsm. dient eine M ischung von  20 Vol.-%  W . u. 1 Gew.-% KCNS in VII. N ach dem  
Trocknen des Streifens wird das w eitest gewandeert Ca m it VI, das in  der M itte bleibende  
Sr u. das zurückbleibende Ba m it dem N a-Salz der III nachgewiesen. Gruppe V: L i, N a  
u. K . D ie als neutrale Chloride aufgebrachten Alkalim etalle werden m it V als Lösungsm . 
behandelt, der Streifen m it einer Lsg. von  A g N 0 3 +  Fluorescein (VIII) besprüht u . dann 
getrocknet, wonach sich 3 getrennte Chloridbanden in der R eihenfolge K , N a  u . des 
weitest gewanderten Li zeigen. D ie P la linm ela lle : P t, P d , Rh, Ir, R u, Os u . A u . D ie  w eitest
gehende Trennung wird bei den als Chloride aufgebrachten M etallen m it 70V ol.-%  
Methyläthyllcelon (IX) oder M ethylpropylketon  (X) u. 30 Vol.-%  HCl (D . 1,18) erreicht, 
wobei Au am w eitesten  wandert, während in der Reihenfolge Os, P t, Pd, R h +  Ir, Ru 
(vgl. die Tabelle der Rp-W erte) Zurückbleiben. Der N achw . der M etallbanden erfolgt 
für P t, Pd, Au u. R h m it SnCIa-Lsg., besser unter Zusatz v o n  K J , w obei die Rh-Farbe  
erst durch Erwärmen entw ickelt wird, Ir aber infolge R ed. nicht gefunden wird. D ieses  
kann bei O xydation durch die braune Farbe des IrCl4 nachgewiesen werden. Ru u. Os 
werden m it Thioharnstoff in 5nH Cl beim  Erwärmen nachgewiesen. Trennung des A u  
von den P latinm etallen. Man erkennt bereits 1 y Au in dem  mehrbundertfachen Betrage  
jedes der Pt-M etalle bei der E xtraktion des auf dem Streifen aufgebrachten M etallchlorid
gemisches m it einer Lsg. von  2 Gew.-% trockenem  HCl u. 7 ,5  Vol.-%  trockenem  V in 
trockenem Ae. an  der W anderung des Au m it dem Lösungsm ., während die Pt-M etalle  
nicht fortdiffundieren. Trennung des I lg  von anderen Metallen. Für den Nachw . von  1 y 
Hg bei einem großen Überschuß anderer M etalle wird eine Vorschrift für die Behandlung 
der auf den Streifen aufgebrachten M etallchloridc m it G em ischen aus M ethylacetat (XI), 
V u. W . u. den N achw . m it D iphenylcaibazid  angegeben. Trennung von Se u. Tc. Nach A uf
bringung des Selen it-T ellurit-G em isches in  verd. H NO s auf den Papierstreifen u. sorg
fältiger Trocknung wird m it einem  trockenen Gemisch I—V (60/40 Vol.) behandelt 
u. nach dem A bdunsten m it SnCI3 entw ickelt, wobei noch 1—5 y Se als schneller diffun
dierendes Band (orange) neben 1 mg T e als schwarzem  Band erkannt werden. Trennung 
von Th, Sc u. den seltenen Erden. D as in  verd. H N 0 3 aufgebrachte N itratgem isch wird 
nach dem  Trocknen m it 5 Vol.-%  W . u. 10 Vol.-%  H N 0 3 (D . 1,42) enthaltende Tetra- 
hydrosylvan  oder m it 10 Vol.-% W . u . 5 Vol.-%  H N O a (D . 1,42) enthaltende XI als L ö
sungsm. behandelt u . der Streifen m it N H 3 bedam pft u . m it VI in A ., dann m it n. E ssig 
säure besprüht. D ie T h-B an doist m it dem  Lösungsm . am  w eitesten  gewandert; durch die  
der nur schwach diffundierten B ande der seltenen Erden vorausgeeilte Sc-Bande erkennt 
man noch 1 y Sc neben 1 m g seltener Erden. Trennung eon F» CI, B r u. J . D ie a ls neutrale  
Na-Salze aufgebrachten H alide werden m it 10 Vol.-%  W . enthaltendem  VII oder m it 
20 Vol.-% W . enthaltendem  IV behandelt. D ie  eine H a llte  des längsgeschnittenen Streifens 
wird m it A g N 0 3-VIII-Lsg., die andere m it Zr-VI-Reagens besprüht. Am  w eitesten  wandert 
das J'-Ion, während Br'- u. noch mehr Cl-'Ion Zurückbleiben, das F '-Ion  aber in  VII 
überhaupt nicht, in  IV nur ganz schwach diffundiert. — V e r s c h i e d e n e  T r e n -  
n u  n g e n .  1. Verd. saure N i-, Mn-, Co-, Cu- u . Fe-Chloridm ischungen (von B edeutung  
für die Stahlanalyse): A ls einwandfreies Trennungsm ittel kann nur IX m it 8 Vol.-% HCl 
(D. 1,18) em pfohlen werden. 2. Verschied. Lösungsm ittel ergaben bei der Trennung von 
V, V u. T i eine gute  Abtrennung des U ; die nur langsam  wandernden Ti u. V wurden  
nicht getrennt. 3 . I, m it 3nH Cl g esä tt., erm öglicht die Trennung der folgenden, sich bei 
der polarograph. B est. gegenseitig störenden M etallpaare: C u-B i, V -F e , U -M o, P b -S b ,  
von denen die zvreitgenannten w eiter w andern als die ersten. Rp-W  o r t e :  D ie Unsicher
heiten der D efinition werden erörtert u . der Vorteil der B enutzung der Grenze zw ischen  
feuchter u. trockener Lösungsm ittelphase, falls eine solche auttr itt, a ls B ezugspunkt 
erwähnt. Außer von  der Zus. des Lösungsm ., dem Sättigungsgrad der Atm osphäre u. 
der Temp. können die Rp-W erte noch durch die Ggw. anderer K ationen (K om plexbldg. 
oder am photere N atur) oder A nionen (CT neben N O s'), durch die A cidität der aufgebrach
ten Lsg. (K om plexbldg.) u . durch die Zeitdauer der W anderung des Lösungsm . (langsam e
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W asseraufnahm e durch die Cellulose) beeinflußt sein. B i l d u n g  v o n  z w o ;  P h a 
s e n .  D ie  A bhängigkeit der relativen L änge der feuchten u. trockenen L ösungsm ittel
schicht w ird zu der großen W asseraffin ität der Cellulose u. der viel kleineren der m eisten  
organ. Lösungsm ittel in  Beziehung gesetzt. A uch die Ggw. von  HCl ist von E infl. hierauf 
wie auch auf die K onz, des W . in  der feuchten Phase u. auf die Verteilung der HCl in den  
beiden Phasen. B a n d e n  b r e i t e .  Verschied, hierauf wirkende, zum  Teil noch zu klä
rende E inflüsse werden erörtert. (J . chem . Soc. [London] 1950. 516—28. Febr. Teddington, 
M iddlesex, Chem. R es. Labor.) METZENER. 5062

W . Ss. Ssyrokomski und Ss. I. Melamed, Anwendung von Salzen der Jodsäure in der 
M aßanalyse. 1. M itt. E influß  des Säure-Alkali-Gleichgewichls a u f das Polential des 
S ystem s J O ß /J O ß .  D ie  pn-B est. erfolgte in  einer Zelle (R eagensglas 60 X  220 mm) mit 
einer Pt-Indicatorelektrode u. m it einer H g 2S 0 4-Vergleicliselektrode sow ie Potentiom eter, 
verbunden m it Glas- u . K alom elelektrode (vgl. 3aBOgcKaH JIa6opaTopnn [Betriebs- 
Lab.] 14. [1948.] 1151). Durch Zusatz von  konz. K OH  wurde das pn verändert, gemessen  
wurde hei 25 “ im  N 2-Strom  (zum Durchm ischen). J 0 4~ u. J 0 3~ wurden im  Verhältnis 
1:1  (0,02n) verm ischt. — E s konnte gezeigt werden, daß das wahre Poten tia l des Syst. 
J 0 4" /J 0 3_ in n H 3S 0 4 1,375 (entgegen 1,51 in der Literatur) beträgt. B ei fallender [H +] 
sinkt das Poten tia l ste tig  b is auf 0 ,874 V  (bei pH 9,2) u . fä llt dann scharf auf 0 ,706 V bei 
Pu 9,5. Man kann das S yst. J 0 4- / J 0 3-  als Perjodateiektrode verwenden, u . zwar zur 
M essung des pn eines M ediums nach der Gleichung pH =  E  — Ep/0,059. (3aB0gCKan 
JlaßopaTopiin [Betriebs-Lab.] 16 . 131—33. Febr. 1950. Uraler S taatl. U niv.)

V. WILPERT. 5066
Je. M. Skobetz und N. N. Atamanenko, Anwendung fester Elektroden in der Polaro

graphie. 7 .  M itt. Oxydation organischer Verbindungen. (6 .  vgl. 3aB O j(C K an  JlaöopaTopnn  
[B etriebs-L ab.] 15. [1949.] 912). Zur anod. Polarographie wird a ls K athode ein 
Cd-Blech von  4 cm 2, als Anode eine P t-N adel (5 X 0 ,5  mm ), als verbindender Elektro
ly t  eine 0,1 m ol. C dS04-Lsg. verw endet; die große K athode zeigte prakt. nur geringe 
Polarisation. B e id er  Unters, der O xydationsvorgänge zeigten Hydrochinon, Brenzcatechin, 
u. Ascorbinsäure  n. polarograph. W ellen m it deutlich auftretenden Grenzströmen, die 
eine polarograph. B est. ermöglichen. D ie Em pfindlichkeit der H ydrochinonbest, konnte  
durch Ansäuern u. R otierenlassen der P t-A node (60 Um drehungen/M in.) noch gestei
gert werden. D ie  Ascorbinsäurcwellen sind sehr tem peraturem pfindlich. D ie Oxydation  
von  Besorcin, Oxalsäure, A . u. C H ß H  zeigte  keinen Sättigungsstrom , wohl aber Maxima, 
a u s deren Anzahl der O xydationsm echanism us, speziell für CH3OH, abgeleitet wird. 
( 3 a B o a c n a n  J la Ö o p a T o p i i«  [Betriebs-Lab.] 1 5 .  1291—99. N ov. 1949. K iew , Forst- 
w irtsch . Inst.) V. WILPERT. 5066

R. Beicher und R. Goulden, A nalysen fü r  die Industrie . D ie Verwendung von  K- 
Brom at zur T itration oxydabler Substanzen is t  an  einen Indicalor  gebunden, der im  Um
schlagspunkt zerstört wird. Solche irreversiblen Indicatoren gesta tten  keine Rück
titration . Vff. bringen Arbeitsvorscbriften für ein ige reversible Indicatoren, w ie selenige 
Säure oder Osm ium säure für arsenige Säure; Goldchiorid oder -brom id für arsenige 
u. antim onige Säure; Thioharnstoff u. T hiocyanat, M nS04 für O xalate (indirekt auch 
für Ca) u. für H 20 2; M olybdänblau für H ydrazin. (Ind. Chem ist chem . Manufacturer 26. 
3 2 - 3 3 .  Jan. 1950.) GRAU. 5068

a) Elemente und anorganische Verbindungen.
H. Holness und R. F. G, Trewick, D ie  qualitative Trennung der K upfer- und Arsen

gruppen. A n Stelle  der üblicherweise zur Gruppentrennung angewandten Lsg. von gelbem  
N H 4-Polysulfid , das einen Teil CuS u. k leine M engen H gS löst u. CdS in koll. Lsg. bringt, 
•wurden verschied. H ydroxydlsgg. geprüft, die zwar a lle  Sulfide der Cu-Gruppe, aber auch 
ein ige aus der A s-G ruppe ungelöst lassen bzw. in  unlösl. O xyde um w andeln. E inzig die 
1% ig- Lsg. von  LiOH ergibt bei Erwärmung gerade bis zum  K p. eine qu antita tive  Grup
pentrennung, während eine 5% ig. LiOH-Lsg. etw as H gS auflöst. Doch ist noch ein Zusatz 
v o n  K N 0 3 bis zu 5% ig. Lsg. zu em pfehlen, um  ein  K oiloidwerden des CdS zu verhindern 
u. die F iltration  zu erleichtern. E in  Vorteil liegt darin, daß auch SnS in Lsg. geht, ohne 
oxydiert zu werden, also beim  A nsäuern wieder als solches ausiä llt. Auch die seltenen 
E lem ente Mo, W, Se u. Te ordnen sich ohne Störung in  das Trennungsschem a ein. (Ana
ly s t  7 5 .  276—78. Mai 1950. London E  17, W altham stow , South-W est E ssex  Techn. Coll., 
Chem . Dep.) METZENER. 5100

W. K. Tsehudinow, Über die Schwefelbestimmung nach der Verbrennungsmetrode■ 
Prakt. W inke (8 E inzelheiten  der Bestim m ungstechnik) zur S -B est. in Eisenm etallen. 
(S aB O R C u aH  JlaöopaTopiiH [Betriebs-Lab.] 1 6 .  99. Jan. 1950. Süd-K am a, M aschinenbau
fabrik.) V. W ILPERT. 5110
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F . Feh6r und E . H euer, Beiträge zur K enntnis des W asserstoffperoxyds und seiner 
Derivate. 0. M itt. Über ein quantitatives Beslimmungsverfahren fü r Schwefel in  Zinkblenden 
und organischen Substanzen durch Aufschluß m it f l 20 2. (5. vg l. C. 1943. II . 1949.) E s wird 
eine Meth. zur S-B est. in  Zinkblenden beschrieben, bei der das schwierig aufzuschließende  
sulfia. Erz (0,25 g) m it 15 cm 3 Perhydrol, dem  2 cm 3 einer gesätt. Oxalsnurolsg. zur S ta 
bilisierung zugesetzt sind, oxydiert wird. Geringe M engen S scheiden sich elem entar  
ab, können aber durch Zusatz einiger Tropfen Brom  quantitativ  zu Sulfat oxydiert wer
den. N ach Vertreiben des überschüssigen H 20 2 u. Brom u. Verdünnen m it W . bestim m t 
man das Sulfat als B a S 0 4 nach der M eth. von  KÜSTER u. TniEL. Auch zur B est. des 
organ. gebundenen S eignet sich-diese M eth., w ie Vff. an  einigen Beispielen zeigen. (An- 
gew. Chem. 62. 162—65. 6 /4 .1 9 5 0 . G öttingen, U n iv ., Anorgan.-chem . In st.)

F r e t z d o r f f .  5110
A. Sablatnög, D ie m aßanalylische Bestim m ung von Schwefeldioxyd, Chlor und Chlor

wasserstoff in Gemischen. D as zu untersuchende abgem essene Gasgemisch wird m it einer 
bestim m ten M enge überschüssiger Lauge behandelt, wobei die S 0 2- u. Cls-Mengen, die 
dem stöchiom etr. Verhältnis S 0 2:C12 entsprechen, als N a 2S 0 4 u . NaCl gebunden werden, 
wogegen aus überschüssigem  S 0 2(C12) eine entsprechende Menge N a 2S 0 3(N a0C l) ent
steht. N ach R ücktitration des Laugenüberschusses erfolgt die B est. in einem  aliquoten  
Teil der Lsg. an disponiblem  S 0 2 oder disponiblem  Cl2, w ie der Uberschuß dieser Stoffe  
gegenüber dem stöchiom etr. Verhältnis S 0 2:C12 bezeichnet wird. D ie  B est. des N a 2S 0 3 
erfolgt m it J -K J -L ö su n g . D as NaOCl wird m it K J-L sg. bestim m t; die entsprechenden  
Rücktitrationon werden m it N a 2S20 3 ausgeführt. I s t  in dem Gas gleichzeitig HCl enthal
ten, so wird in einem  aliquoten L ösungsteil durch vorgelegtes A g N 0 3 u . R ücktitration  
mit NH 4CNS der G esam tgeh. a n  CI festgestellt. B ei A bw esenheit von  HCl kann die B est. 
des gesam ten CI unterbleiben, (österr. Chemiker-Ztg. 50 . 8 —10. 1949. Graz, TH , 
Inst, für anorgan.-chem . Technologie u . analyt. Chem.) WESLY. 5110

J. D’Ans und Th. K anakow sky, Bestim m ung von Jodiden in jodierten Salzen. Zur 
Best. kleinster M engen Jodid verw enden Vff. die von  G röG E R  beschriebene M eth., 
bei der das Jodid in  neutraler Lsg. m it K M n04 zu Jodat oxydiert, der Überschuß an  
K M n04 m it A. zerstört u . das durch R k. m it K J  in F reiheit gesetzte  J 2 m it 0 ,01nN a2S2O3- 
Lsg. titriert wird. M it H ilfe  dieser M eth. werden die Ursachen des Jodschw undes von  jo
dierten Spe'sesalzen, die rund 5 m g J 2/kg enthielten, untersucht. Der Jodschwund ist 
um so größer, je höher F euchtigkeit des Lagerungsortes ist, beim  Lagern in  einem  E xsik
kator über W . betrug dei J-G eh. nach 6 M onaten nur noch 1,4 m g/kg. (Angew. Chem. 62. 
168. 6 /4 .1 9 5 0 . Berlin, K aliforschungsanstalt Gm bH.) F r e t z d o r f f .  5110

C. K enyon, T . C. J. Ovenston und C. A, Parker, Eine Abänderung des K obaltin ilril-  
verfalirens zur absorptiometrischen Kalium bestim m ung im  Mikrogrammgebict. D ie  Fällung  
wird in neutraler Lsg., die außer K  nur N a, Li, Mg u. Ca enthalten  darf, m it N aC o(III)- 
N itrit(I)-R eagens in großem Uberschuß ausgeführt, so daß eine konstante Zus. des aus
fallenden K N aC o(III)-N itrits gesichert wird. Um  dessen Löslichkeit zu verringern, ent
hält das I-R eagens 47,5%  A ., der eine langsam e Zers, zur Folge hat. Deshalb läßt m an das 
neubereitete R eagens über N acht b e i — 5° lagern u . benutzt es nur in frisch filtrierter  
Form. Auch die Fällung w ird b e i — 5° ausgetührt u . muß durch einen Leervers., der nur 
bei dem über N acht gealterten R eagens g u t konstante W erte liefert, korr. werden. Der  
über einem Porzellanm ikrofilter abgesaugte u . m it 90% ig. w ss. A ceton  gewaschene N d . 
wird in  heißem  W . gelöst u . m it o-N aphthylam inreagens in  alkoh., salzsaurer Lsg. versetzt. 
Die der N itritm enge entsprechende Farbe muß unter bestim m ten B edingungen (Tem p., 
Dunkelheit, Zeit) sich entwickeln u. wird dann m it einem  SFEKKER-Absorptiometer 
gemessen u. m ittels einer unter gleichen B edingungen m it bestim m ten K-M engen erhalte
nen Eichkurve ausgew ertet. B es. wird vor Störung durch N H 3-Spuren gewarnt, so daß 
alle Operationen bis nach erfolgtem  A uswaschen in  einem  N H 3-freien Raum  auszuführen  
sind. (Analyst 75 . 269—73. Mai 1950. London SW  1, St. Jam es’ Park, R oy. N aval Sei. 
Serv.) M e t z e n e r .  5110

Je. I. Dundur und B . A. B eshan , Alkalim elrisches Verfahren zur Bestim m ung des 
M agnesiumoxyds in gebrannter M agnesia. ~  1,2 g M agnesia w ird m it 15—20 cm 3 W . 
u- 10 cm 3 6 n H 2S 0 4 -f- 3 Tropfen H N 0 3 (1,4) zur O xydation von  F e++ gekocht; es b leibt 
ein wenig ungelöstes C aS 04-2 H 20  zurück. D ie Lsg. wird gekühlt, M ethylorange hinzu
gefügt u. m it 10% ig .N aO H  neutralisiert. D ie H ydroxyde werden in 5 —7 Tropfen 6 n H 2S 0 4 
gelöst, wieder m it 0 ,05—0,1 g trockenem  CaC03 neutralisiert, 2 —3 Min. (M ethylrot) ge 
kocht, gekühlt, filtriert, auf 200 cm 3 aufgclüllt, nochm als filtriert (trockenes Filtert) u. 
nachVerwcrfen der ersten 15—2 0 c m 3 5 0 c m 3 entnom m en, fast b is zum K ochen erh itz tu . 
unter starkem  Schütteln  40 cm 3 VanNaOH hinzugesetzt, 1—2 Min. gekühlt, auf 200 cm 3 
aufgefüllt u . durch trockenes D oppelfilter filtriert. D ie  ersten 15—20 cm 3 werden ver
worfen u. jede weiteren 50 cm 3 m it n/3H C l (M ethylorange) zurücktitriert. Berechnung
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nach Formel; Dauer i y 2—2 Stunden. (3aB0HCKan JlaCopaTopiin [Betriebs-Lab.] 15. 
1471. D ez. 1949. W iss. Forschungsinst, für angew. Chemie.) V. WILPERT. 5110

Friedrich B ischoff, Über die m aßanalylische Tilanbeslimm ung in hochprozentigen 
Tilanpräparaten . Zur m aßanalyt. B est. des T i wurden die TiIV-Lsgg. durch Zugabe von  
Fe-Pulver red., da die hierbei entstehenden F ell-S a lze  d ie E ig. besitzen , die T ini-L sgg. 
zu stabilisieren. D ie  T itration erfolgt m it FciH 2(S 0 4)3 unter Verwendung von KCNS als 
Indicator. (Z. analyt. Chem. 130 . 195—200. 1950. Graz, TH .) ENSSLIN. 5110

A. T . Etheridge, D ie Trennung von B lei und Wismut. Bei der A nalyse leichtschm elz
barer Legierungen verfährt m an nach der O xydation m it H N 0 3 u. dem Abfiltrieren der 
M etazinnsäure m eist in der W eise, daß m an durch Abrauchen m it H 2S 0 4 das P b S 0 4 
abscheidet, wobei aber auch Bi zum  Teil unlösl. werden kann. In  diesem  Falle läßt sich das 
P b S 0 4 m it N H 4-A cetat +  N H 3 herauslösen, während das hinterbleibende Bi(O H )3 ab
filtriert, gelöst u. zur H auptm enge gegeben wird. E in noch einfacherer W eg wurde ge
funden, indem  m an zur B ldg. des P b S 0 4 die H 2S 0 4 nicht über 250° erhitzt, wodurch 
kein B i im  unlösl. R ückstand festgehalten  wird. D as gegenteilige Verh. bei 350—400° 
beruht wahrscheinlich auf der B ldg. eines P b -B i-haltigen  K om plexions, da B i allein 
nicht durch h ocherh itzteH 2S 0 4unlösl. wird. (A nalyst 75. 279. Mai 1950.) METZENER. 5110 

J. H . van der M eulen, Q uantitative Bestim m ung von Z inn, B lei und Antim on in Blei
legierungen. Zur volum etr. B est. von  Sb u . Sn neben Pb wird die Legierungsprobe nach 
Zerteilen zu einem feinen Pulver (m it Feile) bei gewöhnlicher Tem p. in  5nEssigsäure  
u. 30% ig. H j 0 2 gelöst, worauf das Gemisch m it einigen g NaCl versetzt u. danach mit 
5nHCI angesäuert wird. Durch zunächst schwaches Erhitzen u. danach durch Sieden 
unter Rückfluß, zum  Schluß unter E inleiten  v o n  C 0 2, wird das überschüssige H 20 2 zer
stört. Man erhält Pb als PbCl2, Sb als SbCl3 u. Sn als SnCl4. D as Sb wird entweder nach 
Zusatz von  HCl durch K J  zu Sb(III) red. u . durch Titrieren des freigem achten J  mit 
N a 2S 20 3 bestim m t oder nach Zusatz von  K Br m it S 0 2-Lsg. red. u. m it 0 ,ln K B rO s (Me
thylrot- oder-orange als Indicator) titriert. Sn(IV) wird m ittels N i-Spirale u. nascierendem  
H 2 (K ochen unter Rückfluß) zu Sn(II) red. u . m it 0 ,ln K J O 3-Lsg. titriert. Pb wird nach 
Zusatz von  N aF -, K F- oder N H 4F-Ls.;. u. Lösen des P bF 2-Nd. beim  Erhitzen durch 
0 ,2 n K 2Cr2O, in  Ggw. von  N a-A cetatpuffer gefällt (als PbCr04, das infolge M itreißen für 
die gravim etr. B est. nicht genügend rein ist), dann wird das überschüssige Bichrom at 
m it O .lnA rscnitlsg. in  Ggw. von  K Br red. u. das überschüssige Arscnit m it 0 ,ln K B rO 3 
u. M ethylrot oder -orange als Indicator bei 50° titriert. (Chem. W eokbl. 45 . 653—55. 
15/10. 1949.) v . D e c h e n d .  5110

Robert Rasin-Streden und W ladim ir Popoff-Asotoff, Beiträge zur photometrischen 
Bestim m ung des Molybdäns. D ie  M o-Best. m it K CNS u. SnCl2 wurde verbessert u . auf die 
B est. größerer M engen Mo ausgedehnt. An Stelle  des K CNS verw endet m an N H 4CNS. 
D ie M essung erfolgt m it dem Grünlilter S 53 oder der grünen H g-Linie. D ie Mo-Färbung 
wird durch tropfenweisen Zusatz des SnCl, unter Rühren langsam  entw ickelt, außerdem  
setzt m an der Lsg. v o n  vornherein eine bestim m te Menge F em  sowohl bei der Messung 
als auch in  der Vergleichslsg. zu. B ei geringen M engen Mo ist es zweckm äßig, eine Spur 
Cu zuzusetzen, w elches das Ausbleichen der zuerst entstehenden Fe(C N S)s-Lsg. kataly
siert. Störend wirken Pb, B i, Cu, Ta, N b , Co, W , V, Cr, H N O a, H N O a u. H 3P 0 4 in größe
ren Mengen. K leinere M engen Pb, B i, Cu, Co, V sind nicht störend, (österr. Chemiker- 
Ztg. 51. 1—9. Jan. 1950.) ENSSLIN. 5110

W . A. Nasarenko und L. Je. Schwarzburd, Über die Anwendung von Benzidin bei 
der A nalyse von Phosphorwolframaten. Dio Meth. zur Trennung des P  von W  durch Ben
zidin oder Toluidin in salzsaurer Lsg. eignot sich n icht zur quantitativen  Trennung von  
P  u. W, w eil hierbei ein Phosphorwolfram atkom plex gebildet u. zusam m en m it dem  
W olfram at ausgefällt wird. W enn annähernd gleiche Mengen Phosphat u. W olfram at zu 
trennen sind, wenn also dio P-Mengo ein Vielfaches der P-M enge im  Phosphorwolfram at
kom plex ist, so wird ein geringer Verlust an P  u. ein kleiner Überschuß au W  keinen großen 
Fehler ergeben. Trennt m an jedoch WT von kleinen P-M cngen, dann wird der Fehler 
in bezug auf P  ziem lich groß sein. Vff. beweisen dieses experim entell. L iegt in der Lsg. 
dagegen schon fertiges Pliosphorwolfram at vor, so wird P  u. W  als Phosphorwolframsäure 
quantitativ  ausgefällt. In  Fällen, wo dieso bestim m t werden soll, kann die Meth. m it Erfolg 
angewendet werden. Vff. untersuchten ein Na-Phosphorwolfram at, das seiner Zus. nach 
der Zus. N a2H 3[P(W 20 7) 6] - 13,5 H 20  sehr nahe kam. D as geglühte Salz enthält 97,86%  
P 20 3- 2 4 W 0 3. Vff. fanden 97,61% . Der P  wurde aus dem  m it B enzidin ausgefälltem  
Phosphorwolframsäureanhydrid durch Fällen des Phosphations m it M agnesiamischung 
aus ammoniakal. Lsg. in Gw. von Tartrat gefällt. T heoret.: 2 ,48% , gefun den 2,35%  
P 20 3. (3anoRCKau JlaöopaT opiis [Betriebs-Lab.] 1 6 .357— 58. März 1950.)

S t e i n b e r o .  5110
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A m e Magnéli, Bemerkungen über die A nalyse  von Wolframbronzen. Zur A nalyse  
der Alkali-W olframbronzen (vgl. C. 1950. IL  1915) arbeitet Vf. nach folgendem  Verf.: 
Dor Alkaligeh. wird dadurch bestim m t, daß aus der Bronze bei 500° m it HCl-Gas das W  
entfernt u. im R ückstand das Alkalichlorid nach M o h r  titriert wird. E in anderes Verf. 
beruht darauf, daß zunächst dio Bronze m it (N H 4)2S20 8 in der H itze zers. u. die Schm elze  
in W. u. etw as N H 3 gelöst wird. D ie N H 4-Salze werden dann durch Erhitzen m it K önigs
wasser u. dio II2S 0 4 durch Abrauchen zur Trockene entfernt. Der R ückstand wird in N H 3 
gelöst u. m it W. verdünnt. Zur Isolierung der Alkaliionen wird die Lsg. durch eine m it 
Amberlite IR  100 beschickte u. m it N H 3 gesätt. Ionenaustauschersäulo gele itet. D ie  
Alkaliionen werden m it HCl eluiert. D as E luat wird oingedam pft u. zur Entfernung von  
N H 4C1 erhitzt. Im  Rückstand wird das Alkalichlorid nach MOHR titriert. —  Der W -Geh. 
wird nach O xydation der Bronze durch Schm elzen m it N a2C 0 3 u. N a N 0 3 im P t-T iegel 
u. Neutralisation der gelösten Schm elze m it H N 0 3 gegen M ethylorange in der H itzo m it 
H gN 03 als H g jW 0 4 gefällt, das abfiltriert, getrocknet u bei 850° zu W 0 3 verglüht wird. —  
Zur Best. des Sauerstoffdefizits werden die Bronzen m it einer alkal. Lsg. von  K 3[Fe(CN)6] 
oxydiert. Der Uberschuß des O xydationsm ittels wird jodometr. zurücktitriert. D ieses 
Verf. liefert befriedigende Ergebnisse bei IC- u. alkalireichen kub. Na-Bronzen, versagt 
jedoch bei den tetragonalen Na-Bronzen, dio durch K 3Fe[(CN)6] zeigen, daß sieh dio Zus. 
der W -Bronzen durch die allg. Form el Mx /W 0 3 wiedergebon läßt, wobei x  <  1 ist. (Ark. 
Kemi 1. 273— 76. 1949. Uppsala, U niv., Inst, of Chem.) B. REUTER. 5110

L. Ja. Poljak und F. M. Schemjakin, Polentiometrische Methode zur Zinkbestim mung  
in Magnesiumlegierungen. D ie T itration wird in Ggw. von K 3Fe(C N )0 m it K 4Fe(CN )c 
durchgoführt, bei Anwesenheit von F e wird Oxalsäure zugefügt. —  Im  einzelnen: l g  
Legierung wird in 25 cm 3 H 2S 0 4 (1 : 5) gelöst, von ungelöstem  Cu abfiltriert, 1 cm 3 
H 2S 0 4 (1,84), 30 cm 3 gesätt. K 2S 0 4-Lsg. zugesetzt, m it W. auf 100— 120 cm 3 aufgefüllt 
u. auf 75° orhitzt. N ach Zusatz von 10— 12 Tropfen K 3Fe(CN )6-Lsg. (6 g/Liter) wird 
unter energ. Rühren sowie bei konstant gehaltener Temp. m it 0,025n K 4Fe(CN)„ titriert, 
wobei eine g latte Pt-E lektrode als Indicator, eine gesätt. K alom elelektrode als Verglcichs- 
olektrodo dient. E s wird daher nicht nach dem  K om pensationsverf. titriert, w obei der 
Titer der Ferrocyanidlsg. m it Z n S 0 4 eingestellt oder theoret. berechnet wird, da die Rk. 
stöchiometr. verläuft. D ie Ergebnisse sind genau u. erlauben, Zn in Ggw. von Mg, Mn, Al 
sowie Ce u. Zr zu bestim m en. In  Ggw. von F e wird nach Abscheidung des Cu das F o2+ 
mit 0,05 n Perm anganat bis zur bleibenden Rosafärbung oxydiert, gekocht (bis zum  Ver
schwinden der Färbung), sodann werden 25 cm 3 gesätt. Oxalsäure, 30 cm 3 K 2S 0 4 usw. 
wie oben zugesetzt (75°, K 3Fe[CN]6 u. T itration, keine H 2S 0 4). N ach diesem zweiten  
Verf. können geringe Zn-Mengen genauer bestim m t werden. Analysendauer 40— 10 Min., 
absol. Fehler ±  0 ,02— 0,03% . Ce u. Zr stören nicht, da sie zu langsam  ausfallen. (3anogcitan  
JlaöopaTopuH [Betriebs-Lab.] 16. 24— 28. Jan. 1950.) v . W i l p e r t . 5110

b) Organische Verbindungen.
G. Mangeney, B eitrag zur Mikrobeslimmung von Stickstoff in  organischen Ver

bindungen. Eingehende Beschreibung einer M odifikation dor autom at. N -B est. nach Z im 
m e rm a n n  (C. 1 9 4 4 .1. 670) zur Durchführung von Serienbestim m ungen für Einwaagen  
von 1— 15 bzw. 15— 30 mg (jo nach N-G eh.), ohne das Vorbrennungsrohr nach jeder Ver
brennung herauszunehmen u. zwischen zwei Verbrennungen abkühlen zu lassen. D ie tem 
poräre Füllung des Verbrennungsrohres besteht aus einem 50 mm langen Quarzschiffchen  
mit einem von CuO-Drahtnetz umgebenen Stiel. D ie Borden des Schiffchens ist m it einer 
2 mm hohen CaO-Schicht bedeckt, auf welche die gewogene Substanz gebracht u. dann 
m it einer CuO-Schicht bedeckt wird. Während der Einführung des Schiffchens wird im  
Gegenstrom C 02 durch die App. geleitet; das Verbrennungsrohr wird auf der erforder
lichen Temp. belassen. —  Abbildung. (Bull. Soc. chim. France, Mém. [5] 17. 74— 80. J a n ./ 
Febr. 1950. V illors-St.-Paul [Oise], Labor, de Contrôle des Produits Auxiliaires do la  
Société Anonym e Francolor.) K . F. M ü l l e r .  5352

Pio Vittorio Ferrari, Verbesserung einer Methode zur chemischen Bestim m ung von 
Äthylalkohol. Inhaltlich ident, m it der C. 1950. II . 1518 referierten Arbeit. (Ann. Staz. 
chim.-agrar, sperimont. Rom a [3] 1949. Publ. 8 . 1— 18. Rom, Staz. chim.-agrar, sperim.)

Gr im m e . 5400
E. Kröller, Eine Möglichkeit zu r Unterscheidung von Glycerin und Glykol in  Lebens

mitteln sowie zu ihrem Nachweis nebeneinander in  kosmetischen und pharmazeutischen  
Präparaten. Folgende Rkk. werden vorgeschlagen: W ss. Lsgg. von Glycerin liefern beim  
Erwärmen m it einer 5% ig. frischen Lsg. von Pyrogallol in konz. H 2S 0 4 eine intensive  
dunkelkirschrote Färbung, G lykole (Trim ethylglykol, Äthylenglykol, Propylenglykol, 
Glykol des Handels) nur eine schwache Gelbfärbung, Wss. Lsgg. des Untersuchungs-
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materials m it 1 Tropfen verd. H 2S 0 4 versetzt u. m it 3%ig. Lsg. von K M n 04 bei Zimmer- 
temp. oxydiert, geben nach Abfiltern des Braunstein-Nd. ein F iltrat, das m it 5% ig. wss. 
Lsg. von C u S 0 4 Idar bleibt, wenn nur Glycerin anwesend ist, bei Ggw. von Glykolen  
einen hellgraublauen Nd. liefert. Durch Anwendung beider Rkk. is t  feststellbar, ob Gly
cerin oder Glykol allein oder M ischungen vorliegen. (Dtsch. Lebensm ittel-Rdsch. 45. 46. 
Febr. 1949. Frankfurt/Main, Staatl. chem. Untersuehungsanst.) TÄUFEL. 5400

Richard Neu, Grenzen des Nachweises von Glykolen in Glycerin nach E. K röller. Vf. 
prüfte, bis zu welcher K onz, sich G lykole in  Glycerin nach der Meth. von K rüL L E R  (vgl. 
vorst. Ref.) noch nachweisen lassen. Dio Grenze lag für Ä thylenglykol bei 0,4% , für 1,2- 
Propylenglykol bei 1,2% u. für 1,4-B utylenglykol bei 2% . D ie M eth. wird genauer fest
gelegt. (Pharmazie 5. 217— 18, Mai 1950. Hamburg-Bergedorf.) H o t z e l .  5400

Louis B. Rockland und Max S. Dunn, Quantitative Bestim m ung von Am inosäuren  
a u f F iltrierpapier-Chromatogrammen m ittels direkter Photometrie. Es wird eine Meth. zur 
quantitativen Best. von  Am inosäuren auf Filtrierpapier-Chromatogrammen beschrieben, 
bei der die In ten sität der durch Rk. der Aminosäuren m it Ninhydrin entstehenden Farb- 
flecken direkt auf dem  Chromatogramm photom etr. gem essen wird. Mit H iife dieser 
Meth. wird der Geh. des Seidenfibroins an Alanin u .. Glycin bestim m t. Vff. finden in 
guter Übereinstim m ung m it ändern Autoren 34,9%  Alanin, 43,4%  Glycin. (J. Amer. 
chem. Soc. 71. 4121— 22. Dez. 1949. Texas, Univ.) F r e t z d o r f f .  5400

R. Reiberger, Über die A nalyse  technischer Phenole und Kresole. Übersicht über be
kannte u. gut verwendbare Verff. zur Unters, von techn. Phenolen u. K resolen; dabei 
wird bes. ein auf der Phasentrennung beruhendes Schüttelverf. sowie eine einfache Vorr. 
zur Best. des W assergeh. von Phenol u. Trikresol beschrieben. Schließlich wird ein Verf. 
zur Unters, von P h enol-T rikreso l-X ylen ol-Gemischen angegeben, das auf der Best. der 
Entm ischungstem p. beruht. (Österr. Chemiker-Ztg. 50. 55— 58. 1949. W ien-Floridsdorf, 
Vereinigte chem. Fabriken, A nalyt. Labor.) WESLY. 5400

William R. Fearon und J . À. Drum, D ie Fructose-H arnstoff- und Fruclose-Acelon- 
Reakiion als Zuckertest. E s wird eine Fructose (I)-Best. beschrieben, die, w ie die Rk. von  
(e-Oxymethylfurfurol m it Harnstoff,- auf der Bldg. einer blauen Farbe beruht. —  0,5— 1 g 
H arnstoff werden m it 5— 6 Tropfen konz. HCl angesäuert u. m it 2— 3 Tropfen einer Zueker- 
lsg. versetzt. Nach Lösen des H arnstoffs wird im  kochenden W asserbad erhitzt. Bei 
Anwesenheit von 0,5— 1% I entsteht ein blauer Ring, der, m it A. extrahiert, spektrometr. 
bestim m t werden kann. —  Dio Farbe ist charakterist. fürK etohexosen , Saccharose, Inulin
u. Sorbose. Aldopentosen, Pentosane geben eine gelbe Farbe; Aldohexosen, H exosane  
eine rote— purpurrote Farbe; krist. Ascorbinsäure reagiert nicht. —  H arnstoff kann nicht 
durch Ammon iu insalze, Acetamid, Glykokoll, Äthylcarbam at, M ethylamin, M ethylharnstoff
u. Thioharnstoff ersetzt werden. Guanidinsalze geben m it Aldohexosen u. m it Fructose 
eine purpurroto Farbe. —  5/<g Fructose oder 15 ug Saccharoso sind noch nachweisbar. —  
Von den N-freien Substanzen reagiert Aceton im Zuckertest ähnlich. E s wird ein quan
titativer Nachw. in der oben angegebenen Technik beschrieben, der auf v io letter Farb- 
bldg. beruht. 0,5 mg I sind noch nachweisbar. (Analyst 75. 56— 57. Jan. 1950. Dublin, 
T rinity Coll., Dep. of Bioohem.)  _______________  B a l l s c h m ie t e r . 5400

Théophile Camhon, Contribution à l ’emploi des méthodes optiques en metallographic microscopique.
Publications Scientifiques et Technique du Ministère de l'air. Nr. 230. 1949. fr. 600,—.

H. Fmenlus and G. Jander, Handbuch der analytischen Chemie. T. 3: Quantitative Best!mmungs- und 
Trcnnungsmethoden. 4b: Elemente der vierten Nebeneruppe. Titan, Zirkon, Hafnium, Thorium. 
Bearb. von H. Bode. Berlin, Göttingen, Heidelberg: Sprlngor-Yerl. 1950. (XVI +  524 S. m. 25 Abb.) 
4° DM 78.— .

H.W.Thorp, Symposium on Partioie Size Analysis. London: The Institution of Chemical Engineers. (145S.) 
s. 42,—.

H. Angewandte Chemie.
I. Allgemeine chemische Technologie.

Marius-Arthur-Victor Chartrain, Ardes-sur Couze, Frankreich, H erstellung von Spach- 
tdkitten  fü r  die K unsttischlerei usw. Man knetet sehr feinpulveriges H olz (gesiebten H olz
staub) m it Polystyrol (in solchen M engen Bzl., Toluol, Ä thyl-, Propyl-, B utyl-, Amyl- 
aeetat gelöst, daß'der Kp. zwischen 60 u. 100° liegt), gegebenenfalls zusammen m it Farb
stoffen ii. Polyrneris ■ tionskatalysatoren, durch. ' A n statt H olz eignet sich auch K ork
oder Lederpulvor. —  Ein farbloser Überzug, der das Spalten von H olz bei der Bearbeitung  
verhindert, besteht aus einem  leicht fl. Lack auf Basis von Polystyrol, das m it Butyl- 
phthalat oder Trikresylphosphat plastifiziert u. in den erwähnten Lösungsm itteln gelöst 
ist, — _ W aschbare u. n icht brüchige, gefärbte Uberzügo für Holz sind Lsgg. von P oly
styrol in den gleichen F ll., jedoch weniger stark plastifiziert u. stärker viscos. (F. P. 952 574 
vom  29/8. 1947, ausg. 21/11. 1949.) DONLE. 5817
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Sog. des Produits Chimiques De Clamey, Rhdno, Frankreich, Trennung von Gasen. 
Ein Gasgemisch durchström t entgegen einem  fl. Lösungsm, von unten nach oben oino 
Kolonne, dio jo nach Zahl der Gernisohbestandteile in übereinanderliegendo Zellen unter
teilt ist. Das Lösungsm. fängt in der obersten Zolle den flüchtigsten B estandteil auf u. 
wird am Boden der Zelle in einem  dem Löslichkeitsgrad des B estandteils entsprechenden  
Bruchteil seiner Gesamtmenge einer K olonne zum Austroiben des gelösten Gases zugeführt. 
In den folgenden Zellen geschieht das gleiche m it den weniger stark flüchtigen B estand
teilen. Zweck des Verf. ist eine bes. wärmesparendo Trennung unter zusätzlicher sinn
gemäßer Anwendung von Tem p.- u. Druckhöhe, W ärm eaustauschern usw., Beispiel ist 
m it W. als Lösungsm. die Trennung eines bei der H olzdest. anfallenden Gemisches von  
Methanol, Aceton u. M ethylacetat. (F. P. 957 035 vom  18/9. 1942, ausg. 10/2. 1950.)

B. Sc h m id t . 5847
Jacques Lepicard & Cie. (Catal Soc. An.), Seine-Inferieure, Frankreich, Trocknen 

von Kolloiden. B ei K onz. u. Trocknen von koll. Lsgg. (S i0 2, Tonerde, Silicoalum inat, 
Dextrin) wird zur Verhütung von irreversiblen, die spätere Verdünnung oder Auflösung  
erschwerenden oder verhindernden Vorgängen die Lsg. fortschreitend u. wesentlich lang
samer als bisher unter einem  Gasstrom von geeignetem  Druck unter Ausgleich von durch 
etwaige exo- oder endotherm e Rkk. bedingten Temperaturschwankungen auf den Kp. 
erwärmt. —  Dextrintrocknung als Beispiel. (F. P. 960 084 vom  22/1. 1948, ausg. 11/4. 
1950. Schwz. Prior. 8/1. 1948.) B. S c h m id t . 5871

Pierre Tijoux, Frankreich, Umsetzung von Gasen m it Flüssigkeiten oder flüssigen  
Suspensionen. Man zerstäubt d ieF ll. in die Gase, dio kräftig goriihrt werden u. gegebenen
falls als Zerstäubungsm ittel für die Fll. dienen können. Auf diese W eise wird eine innige 
Durchmischung u. große R eaktionsgeschwindigkeit erreicht. —  Vorrichtungen. (F. P. 
952 711 vom  4 /9 .1 9 4 7 , ausg. 23/11. 1949.) DONLE. 5891

Köppers Co., Inc., übert. von: Ben Bennett Corson und George Arthur Webb, P itts
burgh, Pa., V. St. A., Kieselsäure-Tonerde-Nickel-Dehydrierungskatalysator. Für die 
Dehydrierung von K W -stoffen, bes. von Äthylbenzol zu Styrol, sowie von M ethylnaph
thalin zu Vinylnaphthalin, von Isobutan zu Isobulylen, von Isopropylbenzol zu M ethyl
styrol in Ggw. von W asserdampf, wird ein K atalysator aus ca. 75% A 1,03 u. 25% S i0 3 
verwendet, der zusätzlich m it ca. 1 % , höchstens 3% , N i imprägniert ist. Lange anhaltende  
gleiehbleibende A ktivität. Ähnlich wirken auch K ontakte, die als Trägerstoffe S i0 2, 
A120 j, Cr20 3, MgO, CaO, Ce20 3 oder ihre Gomische enthalten, wenn der Nickelgeh. in 
den oben genannten Grenzen bleibt. D ie K ontakte sind gegen dio Einw. von W. sehr 
widerstandsfähig. —  Zeichnung. (A. P. 2 495 700 vom  9/10. 1944, ausg. 31/1. 1950.)

J. S c h m id t . 5897
Standard Oil Development Co., Linden, übert. von: David W. Young und Henry B. 

Kellog, V . St. A ., T ieftem peralur-Polym erisationskalalysalor für die Polym eri ation  von  
KW -stoffen, bestehend aus oinem Doppelsalz eines akt. FRiEDEL-CRAFTSschen M etall
halogenids, z. B. A1C13, m it einer T i-Alkoxyverb., deren A lkylrest 1— 8 C-Atomo enthält. 
Genannt ist z. B. T i-B utoxyd. Der K atalysator wird in einem  aliphat. Lösungsm., z, B. 
Äthylchlorid oder Butan, gelöst. D ie Polym erisation findet bei 0 b is — 100° s ta tt .(Can. P. 
464 083 vom  28/9. 1943, ausg. 28/3. 1950. A. Prior. 15/7. 1943.) M. F . MÜLLER. 5897

ü .  Feuerschutz. Rettungswesen.
Donald Hunter, Ratschläge zum  Schulz des Arbeiters gegen Verletzungen und K ran k

heiten. Besprechung allg. Unfallverhütungsm aßnahm en. (Brit. med. J. 1 9 5 0 .1. 449— 54. 
25. Febr. London.) B r a u k m a n n . 5910

W. Schweisheimer, D ie Bleigefahr in der Farbeninduslrie. Vf. führt die U rteile einer  
Anzahl von Ärzten an, die übereinstim m end die Ansicht vertreten, daß die Gefahr der 
Bleivergiftung durch Anstrichfarben übertrieben ist. B leivergiftungen sind heilbar. 
(Paint Manufact. 20. 178— 79. Mai 1950.) WlLBORN. 5910

E. Je. Gamarnikow, Luftenlnahmeslelle fü r  die Ventilation bei industriellen Betrieben  
fü r die Verarbeitung schwefelreicher Erdöle. B ei der Verarbeitung von schwefelreichen Erd
ölen ist die L uft in H öhe von 18—720 m  über dem Betrieb H 3S-frei u. kann daher für die 
Ventilation entnom m en werden. Bei günstigen W indverhältnissen red. sich die H öhe  
auf 12— 15 m. Der H 3S-Geh. beträgt unm ittelbar über dom Betrieb 0,0015— 0,0070 m g/ 
Liter u. beginnt erst nach einer H öhe von 6— 7 m  abzunehmen. (T urnena n CamiTapuH 
[Hyg._ u. Sanitätswes.] 1950. Nr. 1. 22— 26. Jan. Zentrales w iss.-sanit. Erissman-For- 
schurigsinst.) TROFIMOW. 5916

Edward J. Kehoe, Francis L. Brannigan und Merril Eisenbud, Feuerschutzmaßnahmcn  
f ’ir  Uran-Abfälle und Pulver. Ausführliche Beschreibung der Brennbarkeit von U -Schrott 
in Form von Spänen, Staub u. Pulver. D ie zur Vermeidung von Bränden getroffenen
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Sicherheitsm aßnahm en bei der Lagerung, Verwendung u. Versendung von U in kleinen u. 
kleinsten Mengen werden beschrieben, wobei auf dio Beim engungen dos U in Form von  
W. u. organ. Fll. bes. hingewiesen wird. (Nucleonics 6. Nr. 5. 34— 37. Mai 1950. USAEC, 
New  York Opérations Off., H ealth and Safety D iv.) G. S c h m id t . 5932

III. Elektrotechnik.
Westinghouse Electric Corp., E ast P ittsburgh, P a., V. St. A ., Kunslharzmischungen, 

die hei n. Temp. fl. sind u. in der W ärme erhärten. Sie bestehen aus einer Lsg., die 10 bis 
300 (Teile) einor fl. Verb. m it einer C Ila=C < -G ru p p ieru n g  ( Vinylacetat, Styrol, A cry l
nitril, Acrylsäureester u. dgl.) u. 100 eines harzigen Reaktionsprod. von 1— 3 Mol einer 
Äthylen-a.ß-dicarbonsäure  (M alein-, Fumar-, Itaconsäure) m it 1 Mol Jlicinusöl enthält. 
Außerdem können noch Reaktionsprodd. aus Tungöl oder Oiticicaöl m it einer Äthylen- 
a./3-dicarbonsäuro beigefügt werden. Verwendung der Mischungen zum  Im prägnieren u. 
Isolieren von elektr. Gegenständen. (Schwz. P. 262 559 vom  18/12. 1945, ausg. 1/10. 1949. 
A. Prior. 7/11. 1941.) F a b e l . 5977

Western Electric Co., Inc., N ew  York, N . Y ., übert, von: Walter O. Haas, jr., Chicago, 
Hl., V. St. A., Dielektrikum fü r  Kondensatoren. Ein Polystyrol (Mol.-Gew. 1500— 15000) 
wird in  einem verd. Lösungsm . (70% CC14 u. 30% Butylalkohol) gelöst u. m itfei-ipulvrigun  
T i0 2 versetzt. Mit dieser Mischung wird ein Polystyrolfilm  (Mol.-Gew. 30000— 300000) 
überzogen u. getrocknet. —  Abbildungen. (Can. P. 463 244 vom  13/12. 1945, ausg. 14/2. 
1950.) S c h r e in e r . 5977

N. V. Philips’ Gloeilampenfabrieken, H olland, M angan-aktivicrte Z in k -B ery lliu m -  
Silicalluminophore  für K athodenstrahl- u. ähnliche Gasentladungsröhren. Das nach länge
rer Betriebsdauer auftretendo N achlassen der F luorescenzfähigkeit dieser Luminophore 
wird wesentlich verm indert, wenn die Ausgangsm ischung zunächst kein oder nur einen  
Teil des Be enthält u. zunächst auf Tempp. (z. B. ca. 800°) erhitzt wird, bei denen noch 
keine Silicatbldg. eintritt. E rst danach wird die (oder der R est der) Be-Verb. zugegeben  
u. auf die zur Silicatbldg. erforderliche Temp. (z. B. ca. 1230°) erhitzt. Auf Erregung 
durch 2537 A gelb-roto Fiuoresconz. (F. P. 960 394 vom  29/1. 1948, ausg. 17/4. 1950. 
Holl. Prior. 31/1. 1947.) S c h r e in e r . 5989

Thorn Electrical Industries Ltd., England (Erfinder: Gwendoline Flora Ball und John 
W. Strange), M angan-aktivierlc Z in k-T lw rium -B cryllium -S ilica lp lw sphore. In  der für 
Zinksilicatpiiosphore üblichen W eise werden Luminophore hcrgestellt, die 5 — 50 (Total
gew ichts-%) Th, 0,1— 1,5 (bes. — 0,5) Be u. 0 ,5— 4 Mn u. auf jedes Mol. der Oxyde ZuO, 
ThOj, BeO u. MnO 0,4— 2 Mol. S i0 2 enthalten. Zur Senkung der erforderlichen Glüh- 
temp. kann der Ausgangsmischung etwas K -S ilicat zugem ischt werden. D io Endprodd. 
fluorescieren auf Erregung durch die Strahlung einer Niederdruck-Hg-Dam pflam po 
holl gelb. (F. P. 957 826 vom  24/12. 1947, ausg. 27/2. 1950. E. Priorr. 16/1. 1945 u. 10/1.
1946.) S c h r e in e r . 5989

Soc. Française Radio-Electrique (Erfinder: H. Leduc), Frankreich, Behandlung von 
pulverförmigen Stoffen, d ie in dünner Schicht ausgebreitet werden sollen. Man verhindert oder 
verm indert die Agglomerierung der Partikeln, indem  man sie m it Substanzen, die nicht zu 
Solbstaggiomerierung neigeD, also m it A120 3, Al-Acetaten, gewissen Formen von Zn- 
Oxydon u. -H ydroxyden, Carbonaten u. bas. Carbonaten von Zn, m it MgO u. Mg-Carbona- 
ten, gefällten Oxyden von Be u. Zr überzieht. —  Z. B. gibt W illem it, der m it einer koll. 
Al-H ydratlsg. oder einer schwachen A l-Acetatlsg. behandelt, dann getrocknet wurde, oine 
dünne, gleichm äßige Schicht auf Glas. —  Behandelt man ZnS m it Zu-A cetat, dem  dann 
N H 4OH oder (N H 4)2C 0 3 zugefügt wird, so w eist das Prod. einen Überzug von Zn(OH)2 
oder ZnC 03 auf. Wird es bei 100° getrocknet, so entweichen dio flüchtigen Zusätze. 
Verwendung in Leuchtröhren, K athodenoscillographen usw. (F. P. 952 362 vom  14/8.1947, 
ausg. 16/11. 1949.) D o n l e . 5989

Westinghouse Electric Corp., E ast P ittsburgh, Pa., übert. von: Wayne E. Blackburn, 
H ollywood, Calif., V. St. A., Selenglcichrichter, bestehend aus der Schichtenfolge: a) motal- 
lene Grundplatte, b) Se-Schicht, c) so dünne M etallschicht aus Mg oder/u. Al oder/u. Be, 
daß das M etall der Gegenelektrode durchdiffundieren kann, d) Cd-Schicht ( =  Gegenelek
trode). (Can P .4 6 6 2 3 3 v o m 7 /5 .1947, ausg. 27/6 .1950. A.Prior. 21/5.1946.) SCHREINER. 5991 

Westinghouse Electric Corp., E ast P ittsburgh, P a ., übert. von: Wayne E. Blackburn, 
H ollywood, Calif., V. St. A., und Alberto R. Apoda.a, Luz Savinon, D istrict Federal, 
Mexico, Selengleichrichter. Auf eine m etallene Grundplatte wird einseitig eine Se-Schicht 
aufgebracht. Durch 20 Sek. Tauchen in eine 25° warme, 0,01 n wss. Thallohydroxydlsg. 
wird die Se-Schicht m it einer dünnen Thalloselenidschicht überzogen, auf die abschließend 
eine Cd-Schicht als Gegenelektrode aufgebracht wird. 2 Abbildungen: Aufsicht u. Quer
schn itt eines solchen Gleichrichters in Form  einer kreisrunden Fe-Schoibe, konzentr.
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bedeckt m it den So-,Thalloselenid- u. Cd-Schichten in Form kreisrunder Scheiben m it von  
Schicht zu Schicht abnehmendem Durchmosser; eino Durchbohrung im M ittolpunkt geht 
durch säm tliche Schichten u. dio Grundplatte. (Can. P. 466 240.vom  6/11. 1948, ausg. 
27/6 .1950 . A. Prior. 29/11. 1947.) S c h r e i n e r .  5991

N. V. Philips’ Gloeilampenfabrieken, E indhoven, H olland, Magnetischer K ern aus 
einem ferromagnetischen Ferrit. Magnetkerne m it niedriger Magnetostriktion, z. B. als 
Vorbedingung für niedrige H ystereseverluste oder für hohe Anfangsporm eabilität, bes. 
für Selbstinduktions-, Pupin- oder F ilterspulen m it geringer M agnetkerninduktion, 
worden aus M ischkristallen von Ferriten m it positiver u. solchen m it negativer M agneto
striktion hergestellt. Es werden dabei nur M ischkristalle m it einem  CURIE-Punkt ober
halb 50°, vorzugsweise zwischen 50 u. 250° verwendet, um bei n. Temp. ein Verhältnis 
I 2max/A über 2 - 1010 zu erreichon (Imai =  m agnet. Sättigung, A =  M agnetostriktion) 
u. geringe Tem peraturabhängigkeit dor Anfangsperm eabilität zu haben. Beide Eigg. 
können durch das M ischvorhältnis der M ischkristallkom ponenten beeinflußt werden. 
Als M ischkristallkom poncnto m it positivem  A kom m t hauptsächlich Magnetit (Fe30 4 
oder FeO - F e20 3) in Betracht. S ta tt  M agnetit m it einem  Ferrit m it negativem  A zusam m en
zusintern, kann einfacher ein ferritbildondes Oxydgemiseh m it nogativem  A m it mehr als 
50 Mol-% Eisenoxyd, gerechnet als F e20 3, auf hoher Temp., z. B. 1000° oder höher, bes. 
etwas über 1200°, solange gesintert werden, daß sich eino Menge zweiwertiges F e bildet, 
die m it der gewünschten Mongo M agnetit üboreinstimmt. D ie Sinterung oder dio A b
kühlung danach oder beide werden vorteilhaft in einer sauerstoffarmen Atmosphäre, 
zweckmäßig in Stickstoff, vorgonommen. (Os. P. 164 420 vom  12/11. 1947, ausg. 10/11.
1949. Holl. Prior. 6 /7 .1 9 4 4 .) K l e i n . 5993

N. V. Philips’ Gloeilampenfabrieken, E indhoven, H olland, Verfahren zur Herstellung eines 
aus einem ferromagnetischen F errit bestehenden magnetischen Werkstoffes, insbesondere fü r  M a
gnetkerne. Bei Magnetkernen, die durch Zusam m ensintern einer durch mechan. Mischen von  
ferritbildendon Ausgangsbestandteilcn e zielten M ischung einer Eisenverb, m it einer oder 
mehreren weiteren M etallverbb. (z B. E isen-(III)-O xyd m it reinem K upferoxyd u. reinem  
Zinkoxyd in einem Mol. - Verhältnis 5 0 :2 0 :3 0 )  hergestellt werden, kann erhöhte Perm eabili
tät bei g leichzeitig erniedrigten Verlusten, bes. für Radiozwecke, durch Verwendung eines ak
tiven E isen-(III)- Oxyds, bes. eines bordeauxroten b is orangefarbenen, als Eisenverb, erzielt 
werden. Hierfür eignet sich bes. ein auf nassem  W ege, zweckm äßig nahezu alkalifrei herge
stelltes Oxyd, das z. B. dadurch erhalten wird, daß eine Lsg. eines E isensalzes, z. B. von  
Forrichlorid m it wss. Am m oniak niedergeschlagen u. der gebildete Nd. bei niedriger Temp. 
(ca. 105°) entwässert wird. S ta tt dessen kann auch ein akt. E isenoxyd verwendet werden, das 
unmittelbar aus einer festen Eisenverb, m it einem  anderen K ristallgitter, z. B. Eerrisulfat, 
gebildet wurde. D ie Verwendung von akt. E isen-(III)-O xyd sichert auch schon bei Sinter- 
tempp., bei denen noch kein D ichtsintern auftritt, geringe Streuung in den Ergebnissen. 
(Oe. P. 164 796 vom  6/12 .1947 , ausg. 10/12. 1949. Holl. Prior. 30 /5 .1 9 4 4 .) K l e in .  5993

Y. Anorganische Industrie.
G. Bachalard, D ie Grundsubslanzen und die Tendenzen der modernen anorganischen 

Industrie. Fortschritte in  ihrer Darsiellungsweise während der letzten 10 Jahre. E s werden 
besprochen: Sauerstoff, W ., Meerwasser, Brennstoffe, W asserstoff, A cetylen u. Äthylen, 
Schwefelsäure, Verflüssigung von S 0 3, Fluor, Chlor, Salpetersäure, Phosphorsäure, reines 
Sehwefclnatrium u. Düngem ittel.(Ind. chimique 36. 209— 15. Okt. 1949.)

Ot t m a n n . 6070
R. A. Webb, E ine moderne Kontakt-Schwefelsäureanlage. Beschreibung einer Anlage  

zur Erzeugung von 100% ig. K ontaktschwefelsäure aus Texasschwefel m it Vanadinsäure 
als K atalysator im 3-Stufonsyst. ohne Gasfilter. W eitgehende M echanisierung u. Fern
kontrolle des Arbeitsganges. (South African ind. Chemist 3. 184— 86. Okt. 1949 )

Ot t m a n n . 6088
J. Parisot, D ie Ruße. Theorie der Rußbldg. in  Flam m en. Verff. der unvollständigen  

Verbrennung u. K ondensation in Kammern. Flam m - u. Ofenruße aus festen , fl. u. gas
förmigen K W -stoffen. Verff. der Darst. von Lampenrußen, durch therm. Zers., kon ti
nuierliche Verff., Acetylenrußo. —  Tabellen u. nähere Angaben über dio einzelnen an 
geführten Verfahren. (Chim. e t  Ind. 61. 564— 70. Juni 1949; 62. 35— 41. Juli 1949. Société  
Lo Carhone Lorraine et de la C .I.P .E .L ., Labor, central.) ROTTER. 6108

Clifford A. Hampel, N alrium silicofluorid  — eine vernachlässigte chemische Verbin
dung. Bericht über H erst., physikal., chem. u. physiol. Eigg. dos N a tS iF 6 (I). N ach A uf
nahme größerer Mengen ist es für den Menschen giftig, daher darf es für die m eisten Zwecko 
nur gefärbt vorabfolgt werden. D ie kleinste leta le  Dosis beträgt für K aninchen u. R atten  
125 mg/kg Körpergewicht. Das leicht u. billig herzustellende I besitzt aber v iele gute E igg.,
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so daß es in stärkerem Maße als bisher in W äschereien als M ittel zur Neutralisierung alkal. 
Rückstände, in der keram. Industrie u. als Insekticid verwendet werden sollte. In der 
Schädlingsbekämpfung dienen I-haltige M ittel (Kleieköder, Staube) u. a. zur Vernichtung 
von Heuschrecken u. Schaben, K leiderm otten (0,5— l% ig), Fliegenlarven, Mückenbrut 
(1 :8 0 0 0 0 ). W egen pflanzenschädigender Wrkg. können sie n icht gegen Insekten auf 
Pflanzen angewondet werden. R atten  lehnen I-haltiges F utter  ab, daher ist Schutz behan
delter K artonnagen möglich. I wird m it Erfolg eingesetzt gegen holzzerstörende Pilze, als 
Unkrautbekämpfungs- u. Bodenentseuchungsm ittel (tier. Schädlinge u. Mikroorganismen). 
(Chem. Engng. New s 27. 2420— 22. 2456. 22 /8 .1949 . Chicago, Ill„  Armour Res. Found. Illi
nois Inst, of T ech nol) D üHRING. 6124

Tennessee Valley Authority, übert. von: John F. Shultz, P ittsburgh, P a., V . St. A.,
Oxydation von Phosphor m ittels D am pf. Man le ite t  ein Gemisch von überhitztem  Dampf 
u. P  im Verhältnis 1 6 : 1  bis 3 5 : 1  über einen K atalysator, bestehend aus Cu, P t, ihren 
Phosphiden oder Gemischen derselben, der auf Zirkonpyrophosphat niedergeschlagen ist, 
bei Tempp. von 300— 900°. D as Reaktionsprod. aus H 3P 0 4, H , u. W. zieht man ab, kühlt, 
kondensiert u. trennt eine Phosphorsäurefraktion ab, die n icht mehr als 3%  H 3P 0 4 u. 
eino W asserstofffraktion, die nicht mehr als 0,2%  Phosphine enthält. (A. P. 2 499 424
vom 23/10. 1948, ausg. 7/3. 1950.) NEBELSIEK. 6103

Tennessee Valley Authority, übert. von: Theodore N. Habbueh, K noxville , Tonn., 
und T av,s P. Hignett, Sheffield, Ala., V. St, A., Entfernung von F luor aus natürlichen 
Phosphaten. Zum Niederschm elzen von A patit enthaltenden Phosphaten m it S i0 2 nach 
der Gleichung: Ca10F 2(PO4)8 +  H 20  +  S i0 2 3 Ca3(P 0 4)2 +  C aS i03 +  2 H F  dient ein 
Schachtofen, in dessen unterem  Teil mehrere Ölbrenner derart angeordnet sind, daß ihre 
Flam m enspitzen im  H erzen des Ofens Zusammentreffen. D ie  Gase ziehen vorzugsweise  
zentral durch die grobstückige Beschickung nach oben ab, die Schm elze wird unten  
abgestochen. (A, P. 2 499 385 vom  29/11. 1947, ausg. 7/3. 1950.) B r ä ü n i n g e r .  6103 

Linde Air Products Co., übert. von: George H, Wagner, Kenm ore, N . Y ., V . St. A., 
Herstellung von Chlorsilanen. Gemahlenes Si (1350 g) wird m it CuCl (234 g) gem ischt u. 
im H 2-Strom  bei 100— 150° getrocknet. D ie Temp. wird mehrere Stdn. auf 300— 450° 
gehalten u. schließlich 1 Stde. auf 1000° erhöht. Durch Überleiten von 2 Vol. HCl u. 1 Vol. 
II2 über die Si-Cu-M. bei 250° werden erhalten S iH 2Cl2 (19,7% ) u. SiHCl3 (81,0%). 
(A. P. 2 499 009 vom 15/2. 1947, ausg. 28/2. 1950.) BRÄÜNINGER. 6107

Kidde Manufacturing Co., übert. von: Walter H . Freygang, Essex Fells, N . J . ,  V. St. A., 
Herstellung von Trockeneis. D ie Vorr. gesta ttet d ie Herst. von festem  C 0 2 aus fl. in kleinen 
Mengen. —  Zeichnung. (A. P. 2 493 759 vom  28/11. 1944, ausg. 10/1. 1950.)

B r ä ü n in g e r . 6109
Constantin d’Asseev, Brüssel, Belgien, Gleichzeitige Gewinnung von Magnesiumbicarbo- 

nat und Ammoniummagnesiumphosphat. Ein M g-haitiges Mineral (bes. Dolom it) wird 
halbcalciniert u. danach m it W. u. reinem (beim H albcalcinieren anfallendem ) C 0 2 behan
delt. Ein Teil der so erhaltenen M g-Bicarbonatlsg. wird (als das eine Endprod.) abge
zweigt, aus dem anderon Teil wird durch Versetzen m it H 3P 0 4 u. N H 3 N H 4-M g-Phosphat 
ausgefällt, abfiltriert, gewaschen u. getrocknet, —  Schem a des Gesamtverfahrens. (Can. 
P. 465 452 vom  11/9.1945, ausg. 30/5.1950. Belg. Prior. 12/1.1944.) Sc h r e in e r . 6131 

Ernest C. Bierce, Pasadena, Calif., V. St. A ., H erstellung von synthetischen Magnesium, 
silicatcn. Man m ischt eine wss. Lsg. von N a-S ilicat z. B. m it NaCl, N a2C 0 3 oder N a 3S ' 4, 
erhitzt das Gemisch, bis sich ein Nd. zu bilden beginnt, fügt MgCl2 hinzu u. erhitzt bis zur 
M g-Silicat-B ldg. weiter. (A. P. 2 498 353 vom  23/12. 1946, ausg. 21/2. 1950.)

N e b e l s ie k . 6131

YL Silicatcliemie. Baustoffe.
P. I. Ginsburg, Eine rationelle Methode zur Widerstandserhöhung von Glasschmcls- 

Häfen. N ach kurzer Beschreibung der verschiedenen M ethoden zur H erst. von Glas
schm elzhäfen u. Besprechung der jeweiligen Vorteilo u. N achteile  der einzelnen Methoden 
em pfiehlt Vf. bes. für die Erschmelzung von Bleikristallglas das Verf. des pneum at. Ein- 
stam pfens. E s werden hierbei scham ottereiche u. hochtonerdehaltigo Massen in eisernen 
Formen eingestam pft. D ie Vorteile dieser Meth. sind folgende: man erhält d ichte Gefäße 
genauer Dim ensionen, die beim  Brennen nur wenig schrumpfen, die Dauer der Trocknung 
u. des Brennens wird verkürzt, geringerer Verbrauch an Brennstoffen, das Verf. läßt sich 
mechanisieren u. vor allem  anderen, die H altbarkeit der H äfen wird erheblich verbessert. 
(JleruaH npoM uuiJieiuiocib [Leichtind.] 10. Nr. 2. 18— 20. Febr. 1950.) KORDES. 6172

E. L. Mays, Technik moderner Laboratoriumsgläsev• Vf. verw eist auf die w eite Spanne,
die die Eigg. moderner Gläser haben, spezif. Gewicht, Ausdehnungskoeff., Druckfestig- 

*
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keit, elektr. W iderstand, K orrosionsbeständigkeit, Durchsichtigkeit u. Färbbarkeit. Er 
führt dazu einige besondere Gläser der gegenwärtigen engl. Fertigung an. Glas m it 96%  
Quarzgeh., das außerordentlich beständig gegen schroffen Tem peraturwechsel ist, Gläser, 
die gegen H F  beständig sind u. G laslote sind Boispiele dafür. An neuen Arbsitsverff. werden 
angeführt: Bearbeiten des Glases m it diam antbosetzten  W erkzeugen, Schm elzen u. 
Bearbeiten verm ittels Hochfrequenzström en, Glas-Metallvorbb., Versilberung, Em aillie
ren. H inweise werden gegeben auf neue Fertigprodd. wie Sintorgläser für Filterzwecke, 
Röhron m it sehr genauem  Innendurchmesser für Durchflußm oßinstrum ente, G lasventile  
u. Markierungen u. Graduierungen durch farbige Gläser (Emails). (Brit. Coal U tilisat. 
Res. Assoc., M onthly Bull. 14. 1. Jan. 1950.) I Ä Ü H N E R T .  6200

— , Neue Entwicklungen bei 1 Verkstoffcn, Werkzeugen und Ausrüstungsgegenständen. 
D ie Vermiculite-Isoliersteine fü r  hohe Temperatur. Verm iculite für feuerfeste Zwecke 
liefern die Lagerstätten in Südafrika. D as gleichm äßige Rohm aterial läß t sich zu feuer
festen Steinen m it einer Arbeitstemp. bis 1100° verarbeiton. Für Isoliersteine m it einem  
spezif. Gewicht von 0,45— 0,77 werden F estigkeit, Schwindung u. W ärm eleitfähigkeit 
angegeben. (M etallurgie [M anchester] 4 1 .1 0 3 — 04. Dez. 1949.) K. St e i n . 6218

Martin Lengersdorff, Eine neuartige Anwendung der chemischen A n a lyse  von Roh
stoffen, Massen und Glasuren. Auf Grund experim enteller Ergebnisse u. rechner. A us
wertung der ehem. Zus. über die SEGER-Formel wurde der Vers. gem acht, den S e g e r - 
Kegelschm elzpunkt von Rohstoffen, Massen u. Glasuron zu borochnen. D a die einzelnen  
Oxyde teilweise schmelzpunkterniedrigend, teilweise schm elzpunkterhöhend wirken, ist 
aber die Anwendung einer einheitlichen Form el nicht möglich. (Tonind-Ztg. keram. Rdsch. 
7 4 .112— 18. Mai 1950. Satzvoy.) K . S e id e l .  6246

Hartford-Empire Co., Hartford, übert. von: Aaron K . Lyle, W cst-H artford, Conn., 
V. St. A., Glas. Zwecks Herst. ehem. widerstandsfähiger u. abschreckfester Gläser werden 
Versätze geschm olzen, welche 73 ,0— 74,0 (Gow.-%) S i0 2, 1,5— 2,5 A120 3, 10,3— 12,1 CaO, 
13,0— 14,0 N a 20 ,  0,15— 0,30 S 0 3 u. 0 ,15— 0,30 F  enthalten. (A. P. 2 508 070 vom  19/9. 
1946, ausg. 16/5. 1950.) H a n s  H o f f m a n n . 6171

Corning Glass Works, übert. von: Milton M. Peterson, Corning, N .Y . ,  V. S t. A ., 
Färben von Glas. Ein A lkali-K alk-S ilicatglas wird in red. Atm osphäre geschm olzen, 
worauf in dio M. cino Cu-Verb. als Färbem ittel eingebracht u. bis zur Farbentw. w eiter  
erhitzt wird. E in Zusatz von 2— 3% As20 3 oder Sb20 3 zum  G lasversatz vor dem Schm elzen  
erleichtert dio Farbentw. u. führt zu leuchtenden Farben. (A. P. 2 498 003 vom  19/8. 
1946, ausg. 21/2. 1950.) H a n s  H o f f m a n n . 6177

Corning Glass Works, übert. von: Martin Emery Nordberg, Corning, N . Y ., V. St. A .,
Herstellung eines ultraviolett durchlässigen Glases. E in Glaskörper m it hohem S i0 2-Geh., 
der aus lcichtschm . Glas hergestellt u. durch Auslaugen der M etalloxyde gewonnen ist, 
wird zur Beseitigung der Poren zunächst in einer reduzierenden, H 2-haltigen Atm osphäre 
auf 600— 900° zwecks Trocknung u. hierauf im Vakuum  auf etw a 1225° zwecks V erdich
tung erhitzt. (A. P . 2 505 001 vom  28/3. 1946, ausg. 25/4. 1950.)

H a n s  H o f f m a n n . 6201
Corning Glass Works, übert. von: Stanley Donald Stookey, Com ing, N . Y ., V .S t. A ., 

Glasrohr fü r  Thermometer o. dgl. E in klares Glasrohr wird parallel zur Achse m it einem  
undurchsichtigen, lichtreflektierenden Streifen versehen, der im wesentlichen aus einem  
A lkali-Zink-Silicatglas m it ZnS als Trübungsm ittel besteht. D ieses Glas soll, bezogen  
auf dio Rohmischung, 5— 20% ZnO u. 0 ,5— 2% S enthalten. —  Zeichnung (A. P. 2 503 140 
vom 25/88. 1945, ausg. 4/4. 1950.) H a n s  H o f f m a n n . 6201

Poor & Co., Chicago, III., D el., übert. von: Allan E . Chester, H ighland Park, 111., 
V. St. A., E m aillieren von Eisen. N ach dem Beizen der Eisenoberfläche wird eine Oxyd 
ü. S enthaltende Schicht erzeugt, auf der eine dünne Schicht einer N i-Co-Legierung  
niedergeschlagen wird. Auf diese wird dann eine Em ailschicht aufgebracht u. eingebrannt. 
Beispiel: die Gegenstände werden zunächst in einer Beizlsg. m it 8 (%) H 2S 0 4 u. 1 M ilch
säure, der 1 oz./gallon (28,35 g /3 ,8 Liter) N aH F  zugesetzt sind, behandelt. Temp. 140 
bis 150° F  (60— 66° C). Dio gebeizten Teile werden dann in eine Natrium polysulfidlsg. 
gebracht u. an einen Pol einer W echselstrom quelle geschaltet, deren anderer Pol an eine  
Graphitelektrode gelegt ist. Spannung 6 V , . Strom dichte 8,6 Am p/dm . E s b ildet sich  
cino schw efelhaltige O xydschicht. Auf diese wird eine N i-Co-Legierung galvan. nieder
geschlagen. (E lektrolyt: 240 (g/Liter) N iS 0 4- 7 H 20 ,  45 NiCl2- 6 H 20 ,  5 CoC12- 6 H 20 , 
45 B(OHj). Auf diese Schicht wird dann ein Em ail aufgeschm olzen. Man erhält fcsthaf- 
tende Schichten, ohne ein typ. Grundemail aufbringen zu müssen. —  Abb u. Schalt
schema. (A. P. 2 510 071 vom  9/8. 1945, ausg. 6/6. 1950.) Ma r k h o f f . 6213
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C. U. R. A. Patents Ltd., Alfred Heller und Marcello Pirani, England, Herstellung 
feuerfester Massen in  flüssigem  Zustand. Dio Grundmasse besteht zum  geringeren Teil 
aus unzerkleinertem natürlichen Zirkonsand (I) u. zum  größeren Teil aus fein gepulvertem  
I (wovon m indestens 50%  eine unter 5 0 p  u. m indestens 1% eine unter 2 / i  liegende T eil
chengröße haben). Als zeitweiliges B indem ittel wird ein wasserlösl., alginsaures Salz 
(von N a, NH,,, G a-N H , usw.) in solcher Menge verwendet, daß nicht mehr als 0,2%  metall. 
Asche (berechnet als freies M etall u. bezogen auf das Gewicht von I) in das Gemisch ein
geführt werden. —  Beispiele. —  Verwendung für Zem ente, Anstrichfarben usw. (F. P. 
952 020 vom  12/8. 1947, ausg. 8/11. 1949. E. Priorr. 8/1. u. 24/12. 1946.) DONLE. 6219

„Semperit“, Österreichisch-Amerikanische Gummiwerke Akt.-Ges., W ien, Österreich» 
Herstellen von wasserglashaltigen Zement-Kautschukm ilch-M ischungen. Man se tzt der 
Mischung 6% W asserglas (Trockengewicht) bezogen auf das Zem entgewicht als wss. Lsg. 
zu. Dadurch wird die Bldg. von Abbinderissen u. -Sprüngen verhindert. Verwendung der 
Mischungen zur Herst. von rißfreien Straßen-, Boden-, W andbelägen oder von Gefäß
auskleidungen. (Oe. P. 162 885 vom  12/10. 1938, ausg. 25/4. 1949.) P a n k o w . 6223 

National Gypsum Co., Buffalo, übert. von: Willard L. Chrisler, K enm ore, N . Y ., 
V. St. A., Schalldämpfende Gipsmörtelmischung. Um  die Verarbeitbarkeit von schall
dämpfenden, m it der K elle  aufzutragenden Gipsmörtelmischungen, die neben Gips im 
wesentlichen porige Füllstoffe enthalten, zu verbessern, W'ird ein Zusatz von Gummi 
aus den Sam en der gem einen Akazie (I) benutzt. Beispielsw eise besteht die Trocken
mischung aus 480 (Gewichtsteilen) zerkleinertem  Bim sstein, 225 Gips, 60 Asbestfasern, 
18 Holzfasern, 0,25 Seife, 1,25 eines gebräuchlichen Erhärtungsverzögerungsm ittels u. 
1,25 I. D ie M. b leibt nach dem  Anm achen m it W. etw a 3 Min. plast. u. verarbeitbar. 
(A. P. 2 485 259 vom  29/11. 1946, ausg. 18/10. 1949.) HANS HOFFMANN. 6229

TO. Agrikulturchemie. Schädlingsbekämpfung.
N. Ss. Awdonin, Herstellungsverfahren fü r  granulierte Düngemittel. Vorr. zur Herst. 

granulierter Düngem ittel. (CoßeTCKan ArponoMiifl [Sowjet. Landwirtschaftskunde] 8. 
Nr. 4. 24— 35. April 1950. Moskau, U niv., Lehrst, für Landwirtschaft.)

Go r d ie n k o . 6272
N. Atanasiu, Beziehungen zwischen klimatischen Wachslumsfaktoren und Pflanzen- 

erlrag. D ie klim at. W achstum sfaktoren: Bodenwasser, Bodenwärme, L icht haben sicher
lich  großen Einfl. auf den Pflanzenertrag. Der exakte Nachw. steh t jedoch noch aus wegen 
der großen Schwierigkeiten der genauen Versuchsanstellung, d. h. dio Erforschung der 
einzelnen Faktoren unter m öglichster K onstanthaltung der anderen. (Z. Pflanzenernähr. 
Düng,, Bodenkunde 49. (94.) 83— 89. 18/4. 1950. Berlin-Dahlem .) Gr im m e , 6300

Silvia Campanile, E influß der Erhitzung auf das assim ilierbare K a li des Ackerbodens. 
Erhitzen von Böden auf Tempp. zwischen 30 u. 50° steigert deren Geh. an austausch
fähigem  K aO. Diese Steigerung ist bedingt durch eine fortschreitende Dehydrierung der 
absorbierenden K olloide, an zweiter S telle  durch O xydation organ. Substanz. Die Er
hitzung kann som it einen T eil des Dünger-K aO ersetzen. (Ann. Speriment. agrar. [N. S.] 
4 .5 — 13.1950 . Rom , Staz. Chim-agrar. sperim.) Gr im m e . 6304

Donato Imbriei, Phosphorsäurebedarf der B ari-B öden. D ie  U nters, von  47 Boden
proben aus Bari erwies alle als sehr P 20 5-arm. Gaben von 100— 150 kg P 20 5 pro ha 
genügten noch nicht zur Herst. des P 20 6-Gleichgewichtes. D ie Böden sind reich an freien 
Fe- u. Al-Oxyden, wodurch P 20 5 festgelegt wird. (Ann. Speriment. agrar. [N. S.] 3. 1063 
bis 1079. 1949. Bari. Staz. agrar, sperim.) Gr im m e . 6304

H. Lees, Notiz über das Kupferspeicherungsvermögen einer H um insäure aus Moor
boden. E ine 1 %ig. Lsg. einer aus Moorboden extrahierten u. gereinigten Huminsäure (I) 
wurde in Ggw. von C a(N 03)s-Lsg. m it einer gem essenen CuSÖ4-Lsg. 2 Stdn. aufbewahrt, 
u. dann wurde nach Zentrifugieren in der überstehenden Fl. Cu nach S h e r m a n  u . M cHap.- 
GUE bestim m t. Das von I zurückgehaltene Cu ergibt sich aus der Differenz. Das Cu- 
Speicherungsverm ögen von I beträgt 1600 M illiäquivalente pro g I. D as Verhältnis C: Cu 
in dem organ. K om plex beträgt 6 0 :1 .  (Biochem ie. J. 4 6 .4 5 0 — 51. April 1950. St. Augustin, 
Trinidad, Brit. W est-Indien, Imp. Coll. of Tropical Agriculture.) CARLS. 6304

V. ,S. Swaminathan, M olybdän im  natürlichen Slickstoffkreislauf. N euere Verss. in 
England, Südaustralien u. Finnland haben gezeigt, daß Mo ein w ichtiges Spurenelement 
ist, welches vor allem  in den Verlauf der N -A usnutzung eingreift. In  gewissen Fällen kann 
es durch V  ersetzt werden. (Fertiliser, Feed. S tuffs Farm  Suppl. J. 36. 13. 11/1. 1950.)

Gr im m e . 6304
G. F. Gause, E inige Probleme der Geographie der Mikroben. N eueste  Forschungen 

bestätigen die schon früher vielfach ausgesprochene Ansicht über die zonale Verteilung der
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Mikroorganismen im Boden. Arbeiten von MlSCHUSSTIN, SSUSCHKINA, N a ss t ju k o w a  
u. a. zeigten deutlich, daß bestim m te Bodentypen bestim m te Arten von M ikroorganismen 
auf weisen. So dom iniert beispielsweise in Tundraböden des Nordens Bacillus agglom eratus, 
der für Anfangsstadien der Zers, der organ. Rückstände im Boden charakterist. ist. In  
Podsolboden dom iniert Bac. cereus. In  Podsolboden unter W aldbestand ist Bac. my- 
coides sowie Bac. virgulus stark vertreten. Bac. idosus u. Bac. m egatherium dominieren  
in den südlich der Podsolboden sich erstreckenden Tsehernosemböden. In der noch 
südlicher sich erstreckenden Zone der kastanienfarbigen Böden u. der sogenannten Grau
erden dom iniert Bac. mesentericus; außerdem kommen zahlreich Bac. m egatherium u. Bac. 
idosus vor. (Y cnexn  CoBpeMeinioü BnoJiorHH [Fortschr. gegenwärt. Biol.] 29. 263— 72. 
März/April 1950. Moskau.) Go r d ie n k o . 6306

1.1. Ssamoilow, W. M. Motkin, Je. I. Nessterowa und N. W . Koslowa, D ie W irk
samkeit und die Bedingungen der Anwendung mineralischer, granulierter Düngemittel. D ie  
Anwendung von  granuliertem  Superphosphat erhöhte die W rkg. der Phosphorsäure. 
Bes. groß war die Erhöhung der Wrkg. beim  Ausstreuen verm inderter Superphosphat
gaben gleichzeitig m it der Saat zw ischen die Reihen. Auch granuliertes Am m onnitrat 
steigerte die Ernte mehr als das feinkörnige, allerdings war der Unterschied nicht so 
beträchtlich w ie heim  Superphosphat. B ei den H ackfrüchten war die Anwendung einer 
bes. groben K örnung (1 g u. sogar 5 g) von  Superphosphat u. A m m onnitrat günstig; dies 
zeigt, daß eine Ernährung aus einzelnen Nährstoffnestern verschied. Abstandes möglich  
ist. Vorherige N eutralisation  des Superphosphats, z. B . m it Asche oder Dolom itm ehl, ist  
günstig bes. bei gleichzeitiger Anwendung m it der Saat. (HoKJiaaw Bcecoi03Hoil opftcua 
Jlenm ia AKageMUH CeabCKOxosfittcTBeiiHbix H a y n  »Menu B . H .Jlem m a [Ber. A llunions
land wirtsch. (Lenin-Orden) Lenin-Akad.] 1 5 .1 4 —23 .1 9 5 0 . A llunions-wiss. Forschungsinst, 
für D üngem ittel, Agrotechnik u . landw. Bodenkunde.) J a c o b . 6308

Ss. K. Owetschkin, Der E in fluß  des nach dem Lichtsladium  angewandten Phosphats 
auf Sommerweizenpflanzen. E ine Gruppe von  Pflanzen, die in  ständig erneuerter Nährlsg. 
herangezogen wurde, erhielt Phosphat bis zum  Lichtstadium , dann zusätzlich entweder nach 
dem Schossen, nach der B lüte  oder während der ganzen V egetationszeit. B ei einer zweiten  
Gruppe wurde die Nährlsg. nicht erneuert, aber ebenso Phosphat nach dem Schossen  
bzw. nach der B lüte  verabfolgt. D io zusätzlichen Phosphatgaben (bes. nach dem Schossen) 
hatten eine günstige W rkg. bei der ersten Gruppe, -waren dagegen w irkungslos bei 
der zweiten. D ie Erträge waren bei der ersten Gruppe ste ts  wesentlich höher, als bei der 
zweiten. (HoKJiajibi AnageM Jin Hayi< C G G P [Ber. Akad. W iss. U d SS R ][N . S.] 6 9 .4 5 3 —55. 
21/11. 1949. Charkow, In st, für G enetik u. Selektion der Akad. der W iss. der U krSSR .)

JACOB.6308
W. Jessen, D ie Wirkung der Phosphorsäuredüngung bei verschiedenen Aussaatzeiten  

rem Som m erraps. B ei den m it Sommerraps m it verschied. A ussaatzeit u. steigenden P 3Os- 
Gaben durchgeführten Verss. erwies sich die frühere A ussaat der späteren A ussaat über
legen. D ie Ernten stiegen deutlich, desgl. dio absol. Ö lausbeute. E ine Steigerung der n. 
PjOj-Gabe von  40 kg/ha auf 80 bzw. 120 kg/ha übte auf die Erträge u. den ö lg eh . prakt. 
keine W rkg. aus. (Z. Pflanzenernähr., D üng., Bodenkunde 47. (92.) 161—6 4 .1 9 4 9 . K assel- 
Harleshausen, Landw. Versuchsanst.) Gr im m e . 63308

Ida A. Leone und John W. Shive, E influß  der Veränderung in der N-und P-E rnährung  
auf die Wachstumswiederaufnahme bei verpflanzten Tomatensetzlingen. Tom atensetzlinge  
wurden in Sandkultur bei 10—250 ppm  N u. 0 ,5 —50 ppm P  gezogen u . das getrocknete  
Pflanzengewebe wurde auf G esam t-N , P , hydrolysierbare K ohlenhydrate u. reduzierbaren 
Zucker geprüft. R esu ltate: D ie Größe der Pflanzen nahm m it N  und P  zu b is zum  Optim al
wert von  100 ppm  N  u. 5 ppm  P . Pflanzen m it 100 ppm N  u. 2,5 ppm P  zeigten das beste  
anfängliche u. fortgesetzte W achstum  auf B asis von  Grüngewicht, sek. W urzelproduktion  
u. Zunahme in Stam m höhe, wenn sie nach starkem  W e.ken in Norm ainährlsg.: C a(N 03) j ’ 
4 aq. 0,0045 m ol., KHjPO* 0,00225 m ol., KjSO« 0,00056 m ol., M gSO, 0,00225 mol. m it 
Spuren von B , Mn, Zn, Fe, verpflanzt wurden. (Soil Sei. 68. 237—50. Sept. 1949. N ew  
Jersey A gric.E xpt. S tat.) SCHEIFELE. 6308

K. Pfulb, Stallmist-W irkungsversuch. B ericht über einen seit 1928 laufenden Groß- 
vers. m it Stallm ist im  Vgl. m it Handelsdünger. D ie im 20jährigen D urchschnitt m it 
100D z/l ha erreichten Mehrerträge von  ca. 3% sind sehr gering. Mit 50 Dz/1 ha wurden  
im Durchschnitt keine Mehrerträge gegenüber H andelsdüngung erzielt. D ie geringere  
Stallm istgabe wurde von  den H ackfrüchten sehr v iel besser verw ertet als v o n  anderen  
Fruchtarten. Unterschiede in  der Wrkg. zwischen gleichen Stallm istm engen je F läche, 
zeitlich gestaffelt, sind sehr gering u. liegen im  Bereich der Fehlergrenzen. D ie  E rnte
rückstände allein bewirken bei 20jähriger ausschließlicher H andelsdüngung im  sandigen  
Lehmboden ein Gleichbleiben bzw. leichtes A nsteigen des Bodenhum us. D ie  H um us
anreicherung durc 100 D z/ha Stallm ist je Jahr betrug gegenüber NPK -H andelsdüngung
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in 20 Jahren0,3% . (Entw ickl. u . W irken bad. staa lk  landwirtsch. Versuchs-u. Forschungs- 
anst. Augustenburg 1950. 112—17.) GRIMME. C308

H. B. Currier und A. S. Crafts, M aleinsäurehydrazid, ein selektives JJerbicid. Malcin-
säurehydrazid (I) bedingt bei 0 ,2% ig. Anwendung, daß 2 W ochen a lte  Gerstenpflanzen  
ihr W achstum  einstellen. N ach 6 W ochen sind sie abgestorben. Dem gegenüber bleiben  
5 W ochen a lte  Baum wollpflarizen durch I ganz unbeeinflußt. Im  K eim lingsstadium  werden 
sie schwer geschädigt. Junge Graspflanzen (z .B . JOHNSON-Gras) gehen zugrunde, während  
ältere widerstandsfähiger sind. Für den Baum wollanbau könnte I als selek tives Hcrbicid  
von  Bedeutung werden. (Science [N ew  York] 111. 152—53. 10/2. 1950. D avis, U niv. of 
Calif., Coll. of Agricuit., B ot. D iv.) MOEWUS. 0312

K. P. Kusnetzow, D ie Wirksamkeit einiger chemischer P räpara te  bei der Bekämpfung  
der Schildwanze. Gute R esu ltate  wurden m it D D T  (5 ,0—5,5% ) u. Gesarol bei Zerstäu
bung in  M engen von  4 0 —50 kg/ha auf die Schildwanze, die überwintert hat, erzielt; 
dagegen war die W rkg. dieser Präpp. gegen die neue Generation der Schildwanzo nur 
gering. (HoKJiaflw Bcecoio3Hoü opgeHa JleHHHa Ai<aneMnn Cejii>CK0X03fiflcTBeHHbix 
H ayn iim grii B. H. H em m a [Ber. A llunions-iandwirtsch. (Lenin-Orden) Lenin-Akad.] 
15. Nr. 5. 30—35.1950 . Slawjansk, A bt. des A llunions-wiss. Forschungsinst, für Pflanzen
schutz.) GORDIENKO. 6312

D. F. Rudnew, Erfahrungen bei der Bekäm pfung des Schwam m spinners. D ie  Nach
prüfung einiger Stäubem ittel (D D T  u. H exachloran), die vom  Flugzeug zerstreut wurden, 
ergab folgende R esu ltate: Für den Erfolg der Bekäm pfung ist das A lter der R aupen des 
Sch.vam m spm ners m aßgebend. Im  späteren Alter m ußte die Norm  v o n  10 kg/ha 6% ig. 
D D T  auf 3 0 —40 kg/ha erhöht werden. D ie untersuchten Präpp. erwiesen sich als wirk
sam  auch gegen den Ringelspinner u. Maikäfer. (A rpoöiio jion m  [Agrobiologie] 1950. Nr. 2. 
147—50. März/April. K iew , In st, für E ntom ol. u. Phytopatol. der Akad. der W iss. der 
UkrSSR.) Go r d ie n k o . 6312

Erika Schwartz, Wirkung von E 605-f a u f E ier des Kartoffelkäfers. D ie ovizide Wrkg. 
des E 6 0 5 f beruht wahrscheinlich auf einer Durchlässigkeit der E ihülle. (Anz. Sehädlings- 
kunde 23 . 87. Juni 1950. M ülhausen/Thür., B iolog. Zentralanst. für Land- u. Forstwirt
schaft, K artoffelkäfer-Forschungsstation.) L i e b n e r . 6312

P. M. Nowikow, Eine Neuerung in der Trennungsmethode von M ineralien nach der 
Dichte. In  einem  GOOCH-Tiegel werden ca. 2 —2,5 g  der Bodenfraktion von 0 ,25—0,10 mm 
Teilchengröße Nacheinander m it THOULETschen Lsgg. der D . < 2 ,2 0 ,  2 ,20—2,45, 2,45 
bis 2,63, 2 ,63—2,72, 2 ,72—2,75 und > 2 ,7 5  durch ein bis in die N ähe des F ilters reichendes 
Rohr aufgeschläm m t u. wird jew eils die leichtere Fraktion in einem  daneben befestigten  
GOOCH-Tiegel übergespült. (IIoHBOBejiemie [Bodenkunde] 1950, 234—38. April. Dokut- 
schajew -Inst. für Bodenkunde der Akad. der W iss. der U dSSR .) J a c o b . 6324

J. C. Gage, D ie A nalyse  von p-N itrophenyldiäthyllh iophosphal, E  605, Paralhion. 
15 cm 3 einer Toluollsg. von  p-N itrophcnyldiäthylthiophosphat (I), d ie nicht mehr als 
7 y I/cm 3 enthalten  soll, wird in  einem  m it Luftkühler versehenen R eagensglas m it 0,25 cm 3 
Eisessig u. 0,25 g Zn-Staub in  einem  Ölbad von  130—140° 15 Min. erhitzt. N ach dem 
Abkühlen u. A bsitzen des Z n-Staubes werden 10 cm 3 der klaren Lsg. 3 Min. m it 2,5 cm 3 
0 ,5 n H C l geschüttelt. 2 cm 3 der w ss. Schicht m ischt m an m it 0 ,2  cm 3 0,25% ig. N aN O s- 
Lsg., läßt 15 Min. stehen, gib t 0,4 cm 3 einer l% ig . Lsg. von  N -ß-Sulfatoäthyl-m -toluidin  
u. 0 ,6  cm 3 10% ig. NaO H  hinzu u. läßt wieder 15 Min. stehen. D ann g ib t m an 3 Tropfen 
konz. HCl u. 1 cm 3 95% ig. A. hinzu u. fä llt m it dest. W . auf 5 cm 3 auf M essung der Farb- 
stärko bei 510 m p  (oder m it ILFORD-Filter Nr. 604). Vgl. m it E ichkurve. B lindvers. mit 
Toluol. D ie  M eth. is t  spezif. für Verbb., die zu kupplungsfähigcn N H 2-Verbb. red. werden 
können. Am ine werden durch W aschen der Toluollsg. m it Säure en tiern t. p-Nitrophenoi, 
das in  kleinen M engen in  Handels-1 vorkom m t, stört nicht; B is-p-nitrophenyläthylthio- 
phosphat, das bis zu 10% in  H andels-I vorkom m t, gib t ebenfalls einen F arbstoff. Mittlerer 
Fehler bei einem  Geh. von  5 y  I /cm 3 =  ±  2% . D ie  M eth. is t  geeignet zur B est. von  I in 
Pflanzenm aterial oder in  Luft. In  letzterem  Fall läßt m an eine bestim m te Luitprobe durch 
Toluol ström en. (A nalyst 7 5 .1 8 9 —91. April 1950. W elw yn, H erts, Im p. Chem. Industries 
L td., Ind. H ygiene R es. Labor.) K . F . MÜLLER. 6328

Soc. Tunisienne De L’Hyperphosphate Reno, Seine, Frankreich, Phbsphatdüngcr. 
Ca3(PÖ 4)2 u. K H S 0 4 (oder N H 4H S 0 4) werden auf Korngröße 50 p  verm ahlen u. zur 
Rk. in  festem  Zustand unter B ldg. eines Prod. m it zur H älfte lösl. P 2Os gelagert. — 
1 Beispiel. (F. P . 957 082 vom  28 /10 .1946 , ausg. 13/2.1950.) B . SCHMIDT. 6283

Augustin Louis Joseph Vilain, M orbilian, Frankreich, Magnesiumphosphatdünger. 
Durch Behandlung von  rohem oder calciniertem  D olom it; M gC03; MgÜ; M gS 04 oder 
anderen M g-Salzen m it P 20 5 enthaltenden Mineralsäuren entsteht (gegebenenfalls nach
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Zusatz von  N H 3 oder N H 4-Salz u. anderen Salzen) ein Mg; P 20 3 (u. gegebenenfalls N ; 
Na; K u. andere Pflauzennährstoffe) enthaltendes D üngem ittel. — 4 Verfahrensbeispiele. 
(F. P. 956 052 vom 28 /11 .1947 , ausg. 24 /1 .1950 .) B . S c h m id t . 6283

Office National Industriel De L’Azote , H aute Garonne, Frankreich (Erfinder: Marcel 
Patry, Marcel Dhers und Claude Paul), Stickstoffdünger. K ondensationsprodd. m it 39 b is  
42% N , die aus w ss. Lsgg. von  H arnstoff u. Form aldchyd (im  Verhältnis 2 bzw. 6) in  
Ggw. von  HCl oder H 2S 0 4 entstehen, sind je nach ihrer L öslichkeit in  W. (0,5 bzw. 0,06% ) 
in Europa bzw. in  den Tropen, hier bes. für R eiskulturen, als D üngem ittel verwendbar.
— 2 Beispiele. (F. P. 958 459 vom  13 /11 .1947 , ausg. 1 /2 .1950 .) B . S c h m id t . 6285

Soc. Industrielle et Financière des Lens (Finalens), P as de Calais, Frankreich, H er
stellung konzentrierter stickstoffhaltiger Düngemittel. In  einer geeigneten App. verm ischt 
man körniges N H 4N 0 3 m it 5% W assergeh. m it 5 —7 G ew ichtsteilen einer sich fettig  
anfühlenden feinpulvrigen Substanz, w ie z. B. K ieselgur, Talkum  oder Ruß, trocknet die 
Mischung im  Luftstrom  bei einer Tem p., daß ein Prod. m it 0 ,2 —0,4% W assergeh. anfällt, 
u. kühlt dieses in  einer Trommel bis auf 25° ab. Man erhält ein lagerfähiges Prod. m it 
m indestens 33% N -G eh., das aus vollständig überzogenen Körnern besteht u. prakt. 
keinen Staub enthält. D as Überziehen m it der fettigen Substanz wird bes. in  mehreren 
Phasen, z. B . m it einem  Teil derselben noch einmal nach dem Trocknen der M ischung 
vorgenom m en (F, P. 958 4 60  vom  11/12. 1947, ausg. 9/3 . 1950.) ASMUS. 6285

Yin. Metallurgie. Metallographie. Metallverarbeitung.
L. Sanderson, Metallurgischer Fortschritt und die Wegebautechnik. Überblick über die  

Verwendungsgebiete von  Gußeisen und S/aAf-Legierungen beim  W egebau. (R oads and  
Road Construct. 27. 455—57. D ez. 1949.) HABBEL. 6402

— , Graphitelektroden bei der Elektroslahlerzeugung. B edeutung der Elektrostahl- 
erzeugung; Eigg. u . A rbeitsweise, H erst. u . D im ensionierung u . Verbrauch der Elektroden.
— Abbildungen. (J . Four électr. Ind. électrochim . 58 . 135—38. N o v ./D ez . 1949.)

Ge r h a r d  G ü n t h e r . 6408  
Karl Bungardt, Entwicklung und Stand der nichtrostenden Walz- und Schmiedestähle. 

Überblick über die E ntw . bes. se it dem  Jahre 1939  in  D eutschland u. im  Ausland. — 
Um fassende Literaturangaben. (Stahl u . E isen 70 . 582—96. 6/7 . 1950. Krefeld.)

H a b b e l . 6410
Karl Roesch, Entwicklung und Stand des nichtrostenden Stahlgusses. Überblick über 

die E ntw . in  D eutschland u. im  Ausland. B ehandelt werden sorbit., ferrit. u . austenit. 
Stahlgußsorten, ihre K orrosionsbeständigkeit u . Festigkeitseigenschaften . D ie  in  den  
USA üblichen nichtrostenden Stahlgußsorten w eichen nur unw esentlich von  den in  
Deutschland üblichen ab, da die Erzielung einer P assiv ität gew isse M indestgehh. an Cr 
erfordert. Oft verw endet w ird ein  Stahlguß m it etw a 28 (%) Cr u. 4 N i sow ie ein S tah l
guß m it etwa 29 Cr u. 9 N i, der im  G egensatz zum  Stahl m it 18 Cr u. 8 N i nicht vergütet 
zu werden braucht. Für Legierungen, die gegen H 2S 0 4 u. HCl in  w eiten  Bereichen bestän
dig sein sollen , sp ielt die Passivierung durch Cr keine R olle. H ier verw endet m an N i-M o- 
Legierungen m it über 15% Mo, die nur wenig F e  enthalten. — D iskussion. (Stahl u. E isen  
70. 596—607. 6/7 . 1950. R em scheid-H asten .) H a b b e l . 6410

T. H. Arnold und C. V. Mills, Neue Erkenntnisse bei legierten Stählen. Für ortsfeste  
Gasturbinen gewinnen die ferrit. hochhitzebeständigen Stähle an  Bedeutung. Ihre Dehn- 
geschwindigkeit wird untersucht. B ei K orrosionsverss. in  Seewasser wurde eine  
gute H altbarkeit eines Stah les m it 3% Cr festgestellt, sie erreicht aber nicht die W erte der 
hochwertigen rostfreien Stähle. D ie Phosphatierung allein  ist auf die Dauer kein Schutz
m ittel, sie ist aber wertvoll als Untergrund für Schutzüberzüge. Aus 18/8-Stählen  läßt 
sich der C-Geh. w eitgehend durch Einblasen von  0 2 in das fl. Stahlbad entfernen. Bei 
hohen Tem pp. is t  der Cr-Abbrand gering. Der verschleißfeste M n-Hartstahl m it 12% Mn 
kann durch geringe M engen von  Cr oder V  verbessert werden. D ie ursprüngliche H ärte  
steigt, so daß der Verschleiß b is zum  E intreten der K althärtung bei der Beanspruchung  
gering bleibt. W eiche M o-Stähle m it 0,5 (%) Mo hatten  beim  Zulegieren von  nur 0,003 B 
eine stark erhöhte F estigkeit bei ausreichender Dehnung. (M etallurgia [M anchester] 41 . 
75—78. D ez. 1949. Sheffield, Messrs. H adfields L td., R es. Dep.) STEIN. 6410

J. Woolman und A. Jacques, E influß  von B leizusätzen auf die Festigkeitseigenschaflen 
und Bearbeitbarkeit von einigen legierten Stählen. A n Stählen m it 0,1 (%) C, 0,27 N i, 0,23 Cr 
u. 0,04 Mo, oder m it 0,15 C, 1,9 N i, 0,19 Cr u. 0,23 Mo, oder m it 0,14 C, 3,46 N i, 0,98 Cr 
u. 0,13 Mo, oder m it 0,15 C, 4,38 N i, 1,3 Cr u. 0,17 Mo, oder m it 0,33 C, 1,67 Mn, 0,07 Cr 
u. 0,31 Mo, oder m it 0,38 C, 1,48 N i, 1,04 Cr u. 0,29 Mo, oder m it 0 ,32 C, 4 ,4  N i, 1,31 Cr 
u. 0,15 Mo, oder m it 0 ,96 C, 0,31 N i, 1,29 Cr u. 0 ,04 Mo, die ohne u . m it 0 ,16—0,28%  Pb
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erschmolzen waren, wurden die Festigkeitseigg., einschließlich Dauerfestigkeit nach ver
schied. W ärm ebehandlungen sowohl in  Längs- als auch Querrichtung erm ittelt. D ie Wrkg. 
der Pb-Zusätze auf d ie Bearbeitbarkeit wurde beim  Abdrehen, Sägen u. Bohren fest
g este llt, E s zeigte sich, daß die Pb-Z usätze im  allg. n icht die n. Z ugfestigkeit u . K erbschlag
zähigkeit weder in  Längsrichtung noch in Querrichtung beeinflussen. E s besteht nur 
eine geringe Tendenz zu einer geiingeren Zähigkeit u. Dehnung bei den Pb-Zusätzen. 
E ine Erniedrigung der Dauerfestigkeit, die m it Zunahm e der Zugfestigkeit der Stähle  
größer wird, kann v o n  den Pb-Zusätzen herrühren. E ine w esentliche Verbesserung in 
der Bearbeitbarkeit wurde für a lte Stäh le erm ittelt. — Schrifttum sangaben. (J . Iron Steel 
In st. 165. 257—67. Juli 1950. Sheffield, Brown-Firth R es. Labor.) H o c h s t e in .  6410 

L. D. Ssokolow, Systematische Untersuchungen der Gcschwindigkeits- und Temperalur- 
abhängigkcit des Deformalionswiderstandes bei einphasigen M etallen. Auf Grund früherer 
Arbeiten des Vf., sow ie in  Auswertungen von  Unterss. über den Verform ungswiderstand  
v o n  P b, Sn, u . Cu  bei verschied. Verform ungsgeschwindigkeiten, Tem pp. u. Verform ungs
graden wird eine doppelt logarithm . Abhängigkeit des Verform ungswiderstandes a von  
der Verform ungsgeschwindigkeit v : lg a  =  N  lg v  aufgestellt, die im einzelnen erörtert u. 
in der die A bhängigkeit von N  von  der Temp. näher erläutert wird. (HoKjiaubi AKagewHii 
H ayn  CCCP [Ber. Akad. W iss. U dSSR ] [N . S.] 70 . 8 3 9 - 4 1 .  11/2. 1950.)

H o c h s t e in . 6420
— , Leichtmetalle in  der Petroleum -Industrie. B e i der Ölgewinnung werden Al-Rohre 

am  Bohrkopf u. Al-Schöpflöffel für nicht pum pfähiges versandetes ö l ,  für die W eiter
leitung des Rohöles werden A l-Rohre w egen der B eständigkeit gegen S-Verbb. verwendet, 
ebenso A l-Pulver für Anstriche u . gespritzte Ai-Überzüge. — D ie W iderstandsfestigkeit 
der Legierungen m acht sie für die Verlegung von  Ö lleitungen sehr geeignet u . g ibt ihnen  
teilw eise vor Stahl den Vorzug, z. B . gegenüber der Bodenkorrosion durch anaerobe 
B akterien bei Sulfatgegenwart. In  alkal. B öden is t  jedoch Leichtm etall unbrauchbar. 
A ls Legierungstypen werden A l-M g-S i-L egierungen em pfohlen. D ie  Rohre werden durch 
elektr. Schutzgasschweißung verbunden. Ferner werden behandelt: die Verwendung 
von  Al-Legierungen in  Raffinerien (bes. im H inblick auf die dabei auftretenden Korro
sionen), aufgespritzte A l-Uberzüge, die Verwendung von  Al für Kühlrohre u . W ärm eaus
tauscher, für Anstriche u. für Vorratstanks sow ie die Verwendung von  Al u . Mg für 
Ö ltransportvorrichtungen u . von  Mg als kathod. Schutzm ittel. (Lights M etals [London] 12. 
131— 33. März; 1 9 6 -2 0 2 . April; 2 8 4 - 8 9 .  Mai; 3 3 5 - 4 4 .  Juni; 3 7 2 - 8 1 .  Juli; 5 4 8 - 5 0 .  
O kt.; 633—40. N ov. 1949.) K a t z . 6442

D. M. Tsehishikow, Je. I. Chasanow und A. G. Nikonow, Über die Umsetzung von 
Magnesium mit Kohlenoxyd. Für die m öglichst vollständige N iederschlagung des m etall. 
Mg, das durch Red. durch Erhitzen seiner O-Verbb. m it C bei Atm osphärendruck erhalten 
wird, ist schnelle Abkühlung unterhalb 300° unter gleichzeitiger m axim aler Erniedrigung 
des Partialdrucks des im G asgem isch enthaltenen CO erforderlich. D ie M itvenvendung  
von  B lei (als K ühlm ittel) bei der K ondensation aus dem  CO-haltigen G asgem isch unter 
gleichzeitiger Verwendung von  Gasen oder F il. m it hoher Dam pfspannung h a t prakt. 
Interesse. Da durch Druckverm inderung die G leichgew ichtstem p. der R ed. von  MgO durch 
C herabgesetzt u . die R eaktionsgeschw indigkeit der O xydation des abgeschiedenen M etalls 
verm indert wird, so b ietet die Ausführung der M gO-Red. bei verm indertem  Druck Vor
te ile  für die P raxis. D ie  G leichgew ichtstem pp. der MgO-Red. durch C sind bei 0,1, 1, 
10, 100, 300, 500 u. 760 m m : 1132(°), 1262, 1417, 1612, 1722, 1782 u. 1837. (H3BecTiin 
AKageMim H ayn  CCCP, OTgejieHiie TexHimecKux H ayn  [Nachr. Akad. W iss. U dSSR , 
A bt. techn. W iss.] 1 9 4 9 .1493— 1500. Okt.) FÖRSTER. 6444

R . G. Wilkinson, Einige neue Entwicklungen bei Magnesiumlegierungen. D ie  Beta- 
Li-Legierungen zeichnen sich durch Zähigkeit, leichte Verarbeitbarkeit u . höheren E lasti
zitätsm odul aus. Ihre E igg. lassen sich durch Zugaben von  Ag, Cd, Al u . Zn verbessern, 
durch Ausscheidunashärtung lassen sie  sich altern, ihre K althärtbarkeit ist gering, ebenso 
ihr Korrosionswiderstand. E ine Legierung m it 1 1 ,5 (% ) Li, 15 Cd u. 5 Ag besitzt nach 
Pressen u. A ltern bei 65° in  24 Stdn. 32 kg/m m 2 F estigkeit u . 8%  Dehnung. D as spezif. 
Gewicht einer Legierung m it 11,5 Li ist 1,4, durch Zugabe v o n  A g, Cd, Al u . Zn kann es 
auf 1 ,45—1,65 steigen. Elektron Z 5Z  m it 0,7 Zr u. 4,5 Zn hat gute  sta t. u . dynam . F estig 
keitseigenschaften, Z R E 1 u . M CZ  sind Legierungen, die neben 0,65 Zr u. 2,5 Zn bzw. 
nur 0,65 Zr noch 2,5 bzw. 3 seltene Erden enthalten. Sie eignen sich bes. für Beanspru
chungen bei erhöhten Tem peraturen. B ei R ohrleitungen aus Gußeisen u. Stahl wird Mg 
als anod. Schutz gegen K orrosion verwandt. Vorteil: hohe Potentialdifferenz unabhängig 
vom  pH-Wert, keine Polarisation. (M etallurgie [M anchester] 41 . 91—95. D ez. 1949. Magne
sium  Elektron, Ltd.) STEIN. 6444

R . A. Hetzig, Pulverm etallurgie, eine Übersicht über die Fortschritte im  Jahre 1949. 
B erichtet wird u. a. über die H erst. von  M agneten v o n  der Zus. M 0 -F e 20 3, wobei M ein
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2 wertiges M etall ist. Für Gasturbinen werden als m öglicher E rsatz für die gegossenen  
u. geschm iedeten Teile m etall-kernm . M assen w ie  A120 3 m it N i, Co, Fe, Cr oder M gO -N i, 
MgO-Co u. M gO -Ti genannt u. über ihre Bewährung berichtet. E ingegangen wird ferner 
auf die H erst. u. Verarbeitung hochschm . M etalle. — Zahlreiche Schrifttum sangaben. 
(M etallurgia [Manchester] 41. 88—90. Dez. 1949. Powder M etallurgy Lim ited.)

K . STEIN. 6474
V. E . Pullin, D ie Verwendung von Radon in der Technik der niclit-zerstörenden Werk

stoffprüfung. Zusam m enfassender Bericht. (W elding 18. 166—69. April 1950.)
REUSSE. 6480

K. Minamiözi und H. Okubo, Beitrag über die K erbwirkung von Metallen. An Proben  
aus niedrig gekohltem  Stahl, Spezialstahl v .  D uralum inium  wurde der E infl. von  gebohrten  
Löchern m it k leinen Durchm essern auf die D auerfestigkeit untersucht. Eingeführt für die 
Beurteilung des Verf. der W erkstoffe wird das Verhältnis der D auerfestigkeit der Proben  
ohne Löcher zu der D auerfestigkeit von  Proben m it Löchern (Spannungskonz.; Faktor k). 
Durch die Unterss. wird nachgewiesen, daß bei kleinen Lochdurchm essern die klass. 
Elastizitätstheorie nicht mehr zur Erklärung der U ntersuchungsergebnisse herangezogen  
werden kann, weil diese Theorie ein  hom ogenes u . isotrop. Material voraussetzt, was in  
der Praxis n icht vorhanden ist. E s werden die K orrekturen für theoret. Berechnungen  
erörtert. (J . Franklin In st. 249 . 4 9 —55.. Jan. 1950. Sendai, Japan, Tohoku U niv.)

H o o h s t e in . 6480
Ss. F. Jurjew, Ss. Je. Retschitzkaja und A. N. Mischurinski, Universalm aschine für  

mikromechanische Prüfungen bei verschiedenen Temperaturen. Beschrieben wird die K on
struktion einer Universalprüfm aschine m it Registriervorr. für kleine m etall. Proben, 
m ittels der die Proben bei R aum tem p. auf Zug- u . B iegefestigkeit u . bei hohen Tem pp. 
(elektr. W iderstandserhöhung) auf Z ugfestigkeit h in  untersucht werden können. (3aBog- 
CKa« Jlaöopavopufi [Betriebs-Lab.] 1 6 .7 0 —77. Jan. 1950.) H o o h s te in .  6480

Ch. N. Dementjew, Vervollkommnete Maschine zur Verschleißprüfung von M aterialien. 
Beschrieben wird eine M aschine zur Prüfung v o n  M aterialien auf Verschleiß, die nach 
dem Prinzip v o n  SAITZEW gebaut u. durch Verbesserung der dynam om etr. u . se lbsttätig  
schreibenden Vorr. vervollkom m net ist. Auf der M aschine lassen sich V erschleiß- u. 
Reibungsprüfungen v o n  M etallen in  beliebiger paarweiser K om bination der zu unter
suchenden W erkstoffe, w ie von  Stahl, Gußeisen, Buntm etallen  u . plast. Massen durch
führen. (3aBOgcKaH JlaßopaTopHfl [Betriebs-Lab.] 1 6 .1 2 6 . Jan. 1950. R ostow , In st, für 
Ingenieure des E isenbahntransports.) HOOHSTEIN. 6480

Ja'. B. Fridman und T. K. Silowa, Zur Untersuchungsmethodik der inhomogenen 
plastischen Deformation m it H ilfe des Teilungsnelzes. A n S telle  der bisher zur E rm ittlung  
von M aterialverschiebungen verw endeten 90°-V erteilungsnetze wird bei der Unters, von  
plast. Verform ungen die Verwendung von  45°-V erteilungsnetzen vorgeschlagen. D ie  m ittels  
der Verteilungsnetze beim  W alzen untersuchte bleibende Verdrehung von  zylindr. Stäben  
zeigt, daß eine starke Vergrößerung der Verform ung in  der N äh e der B ruchstelle auch bei 
den größten bleibenden Verform ungen nicht beobachtet wird, sondern nach der B ldg. 
des ersten R isses, d .h . im  Verlauf der Zerstörung selbst auftritt(3aBOÄCKan JlaöopaTopuH  
[Betriebs-Lab.] 16. 62—69. Jan. 1950.) H o c h s t e in .  6480

M. M. Chruschtschow und M. A. Babitschew, Methodik zur Bestim m ung des normalen 
Elastizitätsm oduls bei Niederfrequenzschwingungen. U nters, über die M ethodik zur B est. 
des E lastizitätsm oduls von  verschied. M aterialien (unter-ihnen auch von  nichtm etall. 
Stoffen) unter Verwendung von  N iederfrequenzschwingungen in  einer Zweigpendelanlage. 
Das Verf. kann für Eisen, Metalle, Gußeisen, H olz u. p last. M assen angew endet werden, u . 
man kann an ein  u . derselben Probe die Veränderung des E lastizitätsm oduls während der 
Alterung, Korrosion u .n a c h  Erwärm ung auf verschied. Tem pp. bestim m en. (3aBOflcitan 
JlaöopaTopuH [Betriebs-Lab.] 16. 52 —61. Jan. 1950. Inst, für M aschinenbaukunde der 
Akad. der W iss. der U d SS R .) _______________  H o o h s te in .  6480

American Cyanamid Co., N ew  York, übert. von: Robert Ben Booth, Springdale, und  
Earl Conrad Herkenhoff, Stam ford, Conn., V. St. A ., A ufbereitung oxydischer Eisenerze 
erfplgt durch E inw . einer Säure m it einer D issoziationskonstante nicht erheblich unter  
10-7. D ie Trübe wird flo ttiert in  A nw esenheit eines Sam m lers, der ein  öllösl. R eaktions- 
prod. der H 2SO , m it Petroleum -K W -stoffen a ls überwiegenden B estandteil enthält. 
Der Petroleum -K W -stoff kann auch m it einem  niederen Paraffinalkohol gem ischt sein. 
E s entstehen ein  verhältn ism äßig Fe-reiches K onzentrat u . Fe-arm e A bgänge. (Can. P. 
463 988 vom  2 6 /1 1 .1 9 4 3 , ausg. 2 8 /3 .1 9 5 0 . A. Prior. 5 /4 .1 9 4 3 .)  H a u g . 6361

American Cyanamid Co., N ew  York, übert. von: Robert Ben Booth, Springdale, und  
Earl Conrad Herkenhoff, Stam ford, Conn., V . St. A ., Schaumschwimmaufbereitung von 
oxydischen Eisenerzen  erfolgt durch Behandlung m it einem  Sam m ler in einer saueren
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Substanz, deren Anion Bestandteil einer Säure is t  m it einer D issoziationskonstante von  
m indestens IO-7 u. deren Menge der Trübe einen pn-W ert v o n  1 ,5—5,5, bes. 2 —3, ver
leiht. D ie wirksam en B estandteile des Sam m lers haben m indestens eine O -haltige anorgan. 
Säuregruppc in  einem  organ. Mol, das m indestens genügend nichtarom at. Gruppen ent
hält, um  dem Fe-M ineral u. K ollektor fettlösl. E igg. zu verleihen. D ie  Menge des K ollek
tors soll ausreichen zur Durchführung der F lotation . D ie  vorbehandelte Trübe wird auf 
Flotationsdichtc verd. u . flotiert. E s bilden sich Fe-reiches K onzentrat u . Fe-arm e A b
gänge. (Can. P. 463 990 vom  8 /4 .1 9 4 4 , ausg. 28 /3 .1 9 5 0 . A. Prior. 5 /4 .1 9 4 3 .) H a u g . 6363 

American Cyanamid Co., N ew  York, N . Y ., übert. von: Earl Conrad Herkenhoff, 
Stam ford, Conn., V. St. A ., Flotation geringwertiger, quarzhalliger Eisenerze. D as in  üblicher 
W eise zerkleinerte u. angeschläm m te Erz (I) wird nach Zugabe eines anion. Sammlers 
(höhere F ett- oder Harzsäuren oder Tallöl oder deren N a-, K - oder N H 4-Seifen) einer 
Schaum flotation (II) unterworfen. Der (fast nur aus Gangart bestehende) R ückstand wird 
verworfen, das an Fe-Erz angereicherte Schaum konzentrat aber (in A bw esenheit eines 
kation. Sammlers) m it E rdalkalihydroxyd versetzt u . anschließend (ohne Zusatz eines 
weiteren Sammlers) einer S i0 2-F lotation  (III) u. deren (Fe-haltiger) R ückstand nach 
Zugabe eines kation. Sam m lers einer weiteren SiÖ2-F lötation  (IV) unterworfen. Der nach 
IV verbleibende R ückstand ist das erstrebte Endprod. (Fe-Erzkonzentrat). Zur Erhöhung 
der Menge oder/u. K onz, des Endprod. können folgende N achflotationen  durchgeführt 
werden: D as durch II gewonnene Schaum konzentrat wird (vor dem  V ersetzen m it Erd
alkalihydroxyd) nachflotiert; der gangartreiche, Fe-arm e R ückstand davon wird dem I 
zugefügt u. nur das Fe-reiche Schaum konzentrat weiterverarbeitet. Der bei III anfallende 
S i0 2-reiche, Fe-arm e Schaum  wird nicht verworfen, so n lern  nachflotiert; nur der dabei 
anfallende (fast Fe-freie) Schaum  wird verworfen, der F e-haltige R ückstand aber dem 
R ückstand von  III zugefügt. Der bei IV anfallende S i0 2-reiche, Fe-arm e Schaum  wird 
nicht verworfen, sondern nachflotiert; nur der dabei anfallende (Fe-freie) Schaum  wird 
verworfen, der etw as F e-haltige R ückstand dem  I zugefügt. — Schem a des G esam t
verfahrens. (Can. P. 465  962 vom  3/12. 1943, ausg. 20 /6 . 1950. A . Prior. 10/12. 1942.)

Sc h r e in e r . 6363
Essex Research Corp., W ilm ington, D el., übert. von: Dominic J. Wynne, Baltim ore, 

Md., V . S t. A ., Entschwefelung von Roheisen  erfolgt in  einem  geschlossenen Behälter, 
in  dem  das fl. Roheisen m it einer vorzugsweise aus K alk u . F lußspat bestehenden Ent- 
schw efelungsschlacke unter scharf reduzierenden B edingungen behandelt wird. M indestens 
durch die H älfto des Eisen- u. Schlackcnbades ström t ein Gas, z. B . v o n  C 0 2 befreites 
H ochofengichtgas, bei n. Druck oder höher. E s en tsteh t ein Partialdruck, der den Über
gang des S vom  F e auf die Schlacke erleichtert. (Can. P. 463  181 vom  4 /4 .1 9 4 6 , ausg. 14/2. 
1950. A. Prior. 26/6 . 1945.) H a u g . 6401

Gebr. Böhler & Co., Akt.-Ges., W ien, Österreich, H erstellung von schwefelarmem, 
schlackenfreiem Stahl erfolgt m it H ilfe bas., zerrieselter, fester D esoxydationsschlacke, die 
aus dem Betrieb von  Lichtbogenöfen stam m en kann u. z. B . aus 60(% ) CaO, 15 CaF2, 
15 S i0 2 u. R est A1j02, MpO u. M etalloxyde b esteh t. Zweckm äßig wird die Schlacke in 
die Pfanne eingebracht, in  die darauf der fl. Stahl gegossen wird. (Oe. P. 165 280 vom  
8/1 . 1946, ausg. 10/2. 1950. D . Prior. 21/2. 1944.) HACG. 6409

Soc. An. des Hauts-Tourneaux de la Chiers, Paris, Frankreich, Entphosphorung von 
Stahllegierungen. Ä tzalkalien, bes. NaO H  werden in  fester kleinstückiger Form , z. B . als 
B lättchen , während des Gießens der fl. Stahllegierung in  dem  R affinationsofen dem 
G ießstrahl m ittels eines kom prim ierten Gases zugeführt. D as Verf. kann zur E ntphos
phorung von  Thom asstahl oder zur Erzeugung von  Ferrom angan, Spiegeleisen oder 
H äm atit m it niederem P-G eh. dienen. B eispiel: In  12 t Thom asstahl m it 0 ,05—0,06%  P 
werden beim  A usgießen aus der Gießpfanne in  einen elektr. R affinationsofen  ca. 25 kg 
N aO H  m ittels Preßluft m it einem  Druck von  6 kg/cm 2 geblasen. W ährend des 4 Min. 
währenden A usfließens sinkt der P-G eh. auf 0,013%  u. der S-G eh. auf 0,038% . (Oe. P. 
166 4 3 3  vom  1 3 /5 .1 9 4 7 , ausg. 25/7 . 1950. F . Priorr. 3 /10 . u . 5 /12 . 1946.) H a u g . 6411 

William Jessop& Sons, Ltd., übert. von: Donald Arthur Oliverund Geoffrey Thomas 
Harris, Sheffield, England. Austenilische Stahllegierung  soll ein  oder mehrere Metalle 
aus der Gruppe N b , Ta, V und Zr in  M engen von  0 ,0 5 —15(% ) enthalten . D ie  H erst. kann 
im  Vakuum ofen erfolgen, in  dem  eine nichtoxydierende Atm osphäre aufrechterhalten  
wird. D ie  Zus. der Stähle liegt innerhalb folgender Grenzwerte: 0 ,08— 1 C, 0 ,1 —2 Si, 
0 , 1 - 2  Mn, 5 - 3 0  N i, 5 - 3 0  Cr, 0 ,0 5 - 1 0  W , 0 ,0 5 - 1 5  N b, 0 - 1 5  Mo, 0 - 3 0  Co, 0 - 0 , 5  N, 
R est F e u. übliche Verunreinigungen. (Can. P. 4 6 5  543  vom  7 /9 . 1945, ausg. 30/5 . 1950.
E . Prior. 2 4 /2 .1 9 4 4 .) HAUG. 6411

William Jessop& Sons, Ltd., übert. von : Donald Arthur Oliver und Geoffrey Thomas 
Harris, Sheffield, England, A ustenitischer Nickelchromstahl enthält außer N b u. V noch 
3 0 —50(% ) Co. Er wird einer eutekt. W ärm ebehandlung (Lösungsglühen) bei einer Temp.
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von  20—150° unter dem beginnenden F. des Stah ls unterzogen u. dann warm bearbeitet, 
d. h. p last. deformiert be: Tem pp. v o n  600—900°. Für die Zus. des S tah ls is t  folgendes 
Beispiel angegeben: 0,33 C, 0 ,54 Si, 0,42 Mn, 16 N i, 19,1 Cr, 2 ,2  Mo, 2,03 N b , 2,08 V, 
42,30 Co, R est F e  u. übliche Verunreinigungen. (Can. P . 465 544 vom  15/12. 1947, ausg. 
30/5. 1950.) ' " HAUG 6411

Sehoeller-Bleckmann-Stahlwerke Akt.-Ges., W ien (Erfinder: Ludwig Grassinger, 
Ternitz, und Walther Aichholzer, Liegen, Steierm ark), Österreich, Stähle fü r Warmwerk
zeuge, die der E inwirkung heißer Werkstücke ausgesetzt sind, bestehen aus: 0 ,3 —1,2(% )
C, 3 —14 Cr, 0 ,5 —2 V , R est F e  m it üblichen V erunreinigungen. D ie  S täh le  sind frei von  
W, Mo u. Co. Trotzdem übertrifft ihre F estigk eit bei Tem pp. zwischen 450 u. 550° d ie
jenige bekannter C r-W -Stählo m it 1 —3 Cr u. 4 — 15 W . Sie beträgt selbst bei 600° An- 
laßtem p. noch über 120— 150 kg/m m 2. (Oe. P . 1 6 6 4 3 2  vom  1 8 /3 .1 9 4 7 , ausg. 2 5 /7 .1 9 5 0 .
D . Prior. 2 6 /7 .1 9 4 1 .)  H a u g . 6411

Akomfina Akt.-Ges., Zürich, Schweiz, H itze- und säurebeständige Slahllegierung von 
hohei mechanischer Festigkeit b esteh t aus 0 ,2—2,5(% ) C, 1—30 Cr, 1—10 Cu, 0 ,1 —4 Al,
1—6 Si, 0 ,1 —10 B e u. R est Fe, sow ie den üblichen Verunreinigungen. Verw endet wird 
der Stahl zu Panzerungen, B lechen u. Drähten, die gegenüber Tem peraturschwankungen  
wenig em pfindlich sein m üssen, z. B . für die E lektrotechnik. Glüh- u. H ärtegefäße aus 
solchen Blechen werden nicht aufgekohlt u. geben an  die E insatzstücko C n icht ab. (Oe. P. 
1 6 5 2 9 4  vom  1 2 /1 2 .1 9 4 7 , ausg. 10/2. 1950. Schwz. Prior. 3 /1 2 .1 9 4 0 .) HAUG. 6411

Chicago Development Co., Chicago, übert. von: Reginald S. Dean, W ashington, D . C., 
und Clarence T. Anderson, Pittsburgh, P a., V. St. A ., Gehärtete Nichleisenlegierung be
steht im  wesentlichen aus m indestens 10(% ) Mn, 10 N i u. R est Cu. Sie w ird  durch A b
schrecken von  nicht wesentlich weniger als 900° u . A nlassen bei ca. 450° vergütet u . hat 
im  gehärteten Zustand einen elektr. W iderstand, der nicht größer is t  als 100 • 10 " ' O hm /cm 3. 
Er is t  wesentlich geringer als im  ungehärteten Zustand. — Diagram m. (Can. P. 4 6 3 166 
vom  1 0 /1 1 .1947 , aus 1 4 /2 .1 9 5 0 . A. Prior. 2 3 /1 0 .1939 .) H a u g . 6411

Hudson Bay Mining and Smelting Co., Ltd., W innipeg, übert. von: Dinsmore Laurence 
Griffith und Mavis Jean Rankin, F lin  F lon, Can., Entfernung von Nickel und K obalt aus 
Zinkelektrolytlösungen. D em  von  N i u. Co zu reinigenden Z n-E lektrolyten werden Zn- 
Staub (z. B. 5 g/L iter) u . kleine M engen von  iösl. Cu-, As- u. Tl-Verbb. (1,4 g /L iter  Cu als 
C u S04, 175 m g/Liter A s20 3 in  H 2S 0 4 gelöst u . 25 m g/L iter TI als T12S 0 4) zugesetzt. N ach  
einer Stde. bei 40° sind die Lsgg. prakt.. frei von  N i u. Co. — N ach A . P . 2 509 917 werden 
dem E lektrolyten an Stelle  von  Tl-Verbb., Iösl. Pb-Verbb. (25— 100 m g/Liter) zugesetzt. 
Nach einer Stde. enthält der E lektrolyt nur noch 3 (m g/Liter) N i u. 1,8 Co. — N ach A. P. 
2 509 918 werden an Stelle  von  TI- oder Pb-Verbb. dem  E lektrolyten  Ag-Verbb. (100 b is  
500 m g/L iter Ag als A g2SÖ4) zugesetzt. Auch hier sink t der Geh. des E lektrolyten  an. 
N i u. Co auf m ;n;m ale Beträge ab. (A. PP. 2  509 916, 2  509 917 u. 2  509 918 vom  5 /3 .1 9 4 6 , 
ausg, 3 0 /5 .1 9 5 0 .) M a r k h o f f . 6427

Hudson Bay Mining and Smelting Co., Ltd., W innipeg, M anitoba, übert. von: Dins
more Laurence Griffith und Mavis Joan Bankin, F lin  F low , M anitoba, Can., Gewinnung 
von Kobalt aus Zinklaugen, die bei der Zn-E lektrolyse benutzt w'erden, erfolgt durch F äl
lung m ittels des gegenüber Co ca. 4 —lOfachen G ewichts an Sb. (Can. p . 464 183 vom  4/11. 
1947, ausg. 4 /4 . 1950. A. Prior. 26/12. 1946.) H a u g . 6427

Chase Brass & Copper Co., Inc., übert. von: Maurice Leo Wood, W aterbury, Conn., 
V. St. A ., Herstellung von alum inium haltigem  Messing. Der Herd eines elektr. Schm elz
ofens, wird m it Cu, Zn u. A l20 3-haitigem  Ai beschickt u. in  den darüber liegenden Teil 
des Ofens wird ein  H 2-haltiges, reduzierendes Gas, das frei is t  von  S, 0 2 u. W asserdam pf, 
eingeieitet. Dann werden die M etalle geschm olzen, wobei sie  H 2 aufnehm en. N u n wird 
die Tem p. der geschm olzenen M etalle über den F . der Legierung gesteigert, um Zn zu 
verdam pfen, das über der übererhitzten Schm elze eine W olke von  Zn-Dam pf b ildet. 
Dauert die Überhitzung genügend lange, so wird der vorher absorbierte H 3 wieder frei 
u. durch eine Öffnung im  Ofen abgeführt zusam m en m it W asserdam pf, der sieh durch die 
Vereinigung von  H 2 u. 0 2, entstanden bei der R ed. des A120 3 u. anderer O xyde, die  
ursprünglich in  den M etallen vorhanden waren, gebildet hat. (Can. P. 463 413 vom  26/3. 
1945, ausg. 28/2. 1950. A . Prior. 20/6. 1944.) H a u g . 6433

Chase Brass & Copper Co., Inc., W aterbury, Conn., übert. von: Maurice Leon Wood, 
Donald Kelsey Crampton, Marion, Conn., und Paul Emil Petersen, W aterbury, Conn., 
V. St. A ., Schmelzen von Messingspänen unter Rückgewinnung der darin enthaltenen M etalle 
»n ununterbrochenem Arbeilsgange. Durch Schm elzen u. D esoxydieren von  Spänen wird 
zunächst ein M etailsum pf in  dem  Ofen gebildet, dem  ununterbrochen von  oben durch eine 
Leitung unter Luftabschluß Späne zugeiührt werden. D ie Temp. des fl. B ades ist so hoch,
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daß Zn-Däm pfe entweichen, die unter Vorwärmung der neu eintretenden Späne konden
siert werden. D ie R ed. der O xyde erfolgt m it H ilfe reduzierender Gase, die über der 
Schm elze in  den Ofen eingeleitet werden u. im  Gegenstrom  zu den Abfällen den oberen  
Tc’l des Ofens durchziehen. — Zeichnung. (Can. P. 463 673 vom  10/2. 1947, ausg. 14/3. 
1950.) H a u g .  6433

International Nickel Co. of Canada, Copper Cliff, übert. von: Louis Secondo Renzoni, 
Port Colborne, Ontario, Canada, Elektrolytische Nickelherstellung. N i wird clektrolyt. aus 
einer wss. Lsg. m it pB 4 —5 u. Gehh. an  N i-Ionen , N a CI', S O / '  u. B (O H )3 abgeschieden, 
u. zwar ohne w esentliche Cl-Entw . an  der A node, die von  Cl-freier verd. H 2S 0 4 um geben  
u. in  dieser nicht Iösl. ist. D ie  E lektroden sind durch Diaphragm en u. einen Zwischenraum  
voneinander getrennt, durch den die den Elektrodenräum en stetig  zugeführten Fll. 
langsam  unter M ischung abfließen. — Zeichnungen. (Can. P. 463  573 vom  12/4. 1946, 
ausg. 7 /3 .1 9 5 0 .) " B . SCHMIDT. 6435

Thompson Products, Inc., Cleveland, übert. von: Robert T. Banister, Chesterland, O., 
V. St. A ., Schweißbare Nickellegierungen, die a ls W erkstoff bei hohen Tempp. in  stark 
korrodierender Atm osphäre, z. B . in  Verbrennungsgasen von  m it Pb(C2H 5)4 versetzten  
Brennstoffen, geeignet sind, bestehen aus 45 —65 (%) N i, 20 —30 Cr, 6 —15 Mo, 1,5—2,5 C, 
0,001—0,06 Ca, 0 ,001—0,06 Zr, weniger als 0,75 S i, R est Fe; bevorzugte Zus.: 53 Ni, 
25 Cr, 9 Mo, 1,75 C, 0,01 bis m axim al 0,06 Ca, 0,01 bis m axim al 0 ,06 Zr, weniger a ls 0,75 Si, 
R est Fe. (A. P. 2 503 608 vom  1 7 /3 .1 9 4 9 , ausg. 11 /4 .1 9 5 0 .) Me y e r -W i l d h a g e n . 6435

Pacific Bridge Co., D el, übert. von: Dmitri Vedensky, B erkeley, Cälif., V . St. A., 
Elektrolytische Gewinnung von Chrom, aus einer w ss. Na-Chrom atlsg. m it einem  pa von
4 —7 an einer H g-K athode. Zur Aufrechterhaltung des pH wird Chromsäure zugesetzt. 
A us dem  gewonnenen Cr-Amalgam wird das Cr durch D ost, unter Fernhalten  von  0 2 
gewonnen. In  dem  E lektrolyten  etw a vorhandenes Va wird m it CaÜ a ls Ca-Vanadat in 
der W ärm e gefällt u . durch F iltration abgetrennt. — Verfahrensschaubilder. (A. P. 
2 504 095 vom  10 /1 .1 9 4 7  ausg. 1 1 /4 .1950 .) Me y e r -W i l d h a g e n . 6437

Crimora Research & Development Corp., Crimora, V a., übert. von: John Koster» 
W ashington, D . C., V. St. A ., Behandlung von Lösungen zur elektrolytischen Abscheidung 
von Mangan, Zur E ntfernung von  Sulfidionen aus den (N H 4)2S 0 4 u. M n S 0 4 enthaltenden  
Elektrolyten wird die Lsg. m it L uft durehgerührt, um  die Suliidionen im  wesentlichen  
zu S zu oxydieren, dann m it ak t. K oh le  versetzt u . filtriert. Zur Abscheidung von  a-Mn 
wird der Lsg. noch 0 ,05—0,25 g/L iter N a3P 0 3 zugesetzt. D ie so behandelten Elektrolyte  
liefern m it guter Strom ausbeute Mn von  großer R einheit. (A. P . 2 511 507 vom  13/2.
1946, ausg . 13 /6 .1 9 5 0 .) MARKHOFF. 6437

Hanson-Van Winkle-Munning Co., M atawan, übert. von: Myron Bradford, Diggin,
Matawan, und Otto Kardos, A tlantic H ighlands, N .J . ,  V. St. A ., Cadm iumelektrolyse. 
D as Cd-Alkalicyanidbad enthält zusätzlich  eine oder mehrere heterocycl. O xyverbb., 
z. B . Furfurylalkohol, Tetrahydrofurfurylalkohol, A ikaliiurylacrylat, H äm atin , Furoin, 
Furyinitroäthylen, Iösl. kaust. Älkalifurturolharz u . den Deatillationsrüekstand, der als 
Nebenprod. der H erst. von  Tetrahydrofurfurylalkohol entsteht. Von diesen Zusatzstoffen  
werden ca. 1—20 g/L iter zugegeben. Ferner enthält das Cd-Cyanidbad 0 ,025—0,2 g/Liter  
O xyäthylcellu lose; außerdem  können noch 0 ,09—0,25 g/L iter eines Iösl. N i-Saizes in  
dem  Bad enthalten  sein. (Can. P. 4 6 3  862 vom  2/6 . 1948, ausg. 21/3. 1950. A . Prior. 7/6.
1947.)   H a u g . 6441

Arenda Mineral! Metallic! ltallani, Non-ferrous metals and ferroalloys; statistics, 1949. Romo: A. M. M. I. 
1949. (130 3. m .Tab.).

The British Iron and Steel Research Association, Report on the Bessemer Process. The Iron and Steel 
Inst. 1949. (Special Report Nr. 42) (80 S. m. 17 Abb.).

Theodor Hletcen.DaO Schweißen der Lelchtmctallc. 2., verb. Aufl. Berlin, Göttingen,Heidelberg: Springer- 
Vcrl. 1949. (64 3. m. 156 Abb. u. 21 Tab.) gr 8° =  Werkstattbücher f. Betriebsbeamte, Konstruk
teure u. Facharbeiter. H. 85. DM 3,00.

P. Lltherland Teed, A Series of Monographs on Metallic Materials Published, Vol. 1: The Properties of 
Metallic Materials at Low Tomperatures. London: Chapman x Hall. 1950. s. 21,— .

—, Les Aciers et Spéciaux Français. Paris : Fresh Fine and Special Steels Producers Association. (332 S.).

IX. Organische Industrie.
M. Ja. Kagan und Ss. D. Fridman, Über d ie Ursachen der P a ssiv itä t von K upfer 

und Eisen bei der Jlydrierreaktion des Benzols. Vff. besprechen kurz das verschied. VerBv 
von  Fern. Cu gegenüber P t, Pd u. N i a ls K atalysatoren  bei der H ydrierung von  BzL; Fe  
u. Cu sind für die Benzolred. bei 150—250°, sow ie für die Dehydrierung v o n  Cyclohexan  
bei 270—320° passiv, sind aber bei der H ydrierung oder Dehydrierung von  Oyciohexen
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sehr aktiv . A ls H auptfaktor wird v o n  Vff. die Energieschw elle angesehen, die bei der 
Chemosorption überwunden werden m uß. B ei Bzl. muß bei der Chemosorption die eine  
Doppelbindung aufgelöst u. m üssen 2 B indungen K atalysator-C -A tom  geschlossen werden, 
wobei die Resonanz im  R ing verschwindet u. die restlichen 2 Doppelbindungen lokalisiert 
werden; diese Um gruppierung im  Benzolm ol. erfolgt unter zusätzlichem  Verbrauch von  ca. 
34 cal gegenüber der Chem osorption des Olefinm oleküls. F e  u . Cu, die gegenüber N i, P t 
u. Pd geringere A k tiv itä t besitzen , sind nicht im stande, d ie Adsorption v o n  B zl. zu akti- 
vieren u . som it auch die H ydrierung zu katalysieren; für die H ydrierung von  Olefinen oder 
Cyclohexen sind sie  aber noch genügend aktiv . (floHJiagbi A nage Mim H ayn  CCCP 
[Ber. Akad. W iss. U dSSR ] [N . S.] 68 . 697—99. 1 /1 0 .1 9 4 9 . Lom onossow -Inst. für feine  
ehem . Technologie.) v .  FÜNER. 6600

H. H. Hodgson, F. Heyworth und E. R. Ward, Überblick über d ie verschiedenen Me
thoden zur Darstellung aromatischer Nitroverbindungen m it Ausnahm e der direkten N itrie
rung. Sam m elref. m it 39 Z itaten . Indirekte M ethoden: Diazotierung u. Desam inierung  
von Nitroam inen, Decarboxylierung von Nitrocarbonsäuren, O xydation von  O xim en u. 
Nitroso- u . Am inoverbb., A ustausch der Diazo- gegen die Nitrogruppe, z. B . durch Zers, 
der Aryldiazonium kobaltinitrite, ferner durch Darst. u . Zers, fester Aryldiazonium sulfatc. 
(J . Soc. D yers Colourists 66. 229—31. April 1950. H uddersfield, Techn. Coll., u. Leicester, 
Coll. of Techn.) ZAHN. 6600

— , Britischer A gar. B rit. Agar wird je tz t in  industriellem  M aßstab aus Gigartina  
stellata u. Chondrus crispus gewonnen. D ie  gerein igten A lgen werden m it einer 3% ig. 
Lsg. von  Ca(OH)j heiß extrahiert. Der A uszug wird geklärt u . 2 Stdn. m it K OH  unter  
Druck behandelt. Man neutralisiert m it HCl, entfärbt m it K ohle u. bringt das Prod. zur 
Trockne. — Der Agar enthält ca. 30% E lektrolyte. Er g ibt haltbare neutrale Lsgg. u. 
liefert in  l% ig . Lsg. eine feste Gallerte. Anwendung in der N ahrungsm ittelindustrie u. 
als bakteriolog. Nährboden. (Chem ist and D ruggist 153. 108—10. 28 /1 .1 9 5 0 .)

H o t z e l . 6600
Karl Binder, Pcklingewinnung in  der Brauerei. E igg., Verwendung u. Chemie des 

Pektins (I). E ignung von  Brauereianlagnn für die H erst. von  I u. Angabe der Verfahrens
technik. (Brauw issenschaft 1 9 5 0 .1 2 9 —34. Juni.) GRAU. 6600

Minnesota Mining & Mfg. Co., Saint Paul, Minn., übert. von: Joseph H. Simons,
1'. St. A ., Elektrochemische Herstellung von organischen Fluorverbindungen  in  einer fl. 
IIF-Lsg. unter B ldg. von  freiem  Fluor, w elches auf die organ. Verb. einwirkt. D ie  organ. 
Verb. muß ein  a n  C gebundenes freies, durch F  ersetzbares H -A tom  enthalten. (Can. P . 
466 200  vom  1 4 /8 .1 9 4 6 , ausg. 2 7 /6 .1 9 5 0 .) M. F . MÜLLER. 6511

Creditanstält-Bankverein (Erfinder: Iwan Morghen), W ien, Österreich, Stabilisieren  
halogenhaltiger organischer Verbindungen, w ie sie  bei der Chlorierung oder Sulfochlorierung 
organ. S tofie  erhalten werden, dad. gek., daß der z. B . bei einer Verarbeitung oder Ver
wendung dieser Stoffe sich abspaltende H alogenanteil durch H  ersetzt wird. M an geht 
z. B . aus von  den Um setzungsprodd. der sulfoclilorierten Stoffe m it O-, S- u . N -haltigen  
organ. Verbb., m it der M aßnahm e, daß die halogenhaltigen organ. Stoffe m it H 2 in Ggw. 
geeigneter an  sich bekannter K atalysatoren u. gegebenenfalls unter Zusatz v o n  säure- 
bindenden M itteln behandelt werden. — Chloriertes Mineralöl m it 10% Cl-Geh., davon  
4,2% verseitbar, wird hydriert, b is das verseifbare Chlor auf 1,1% abgesunken ist. D as 
erha.tene ö l  wurde 15 Miu. auf 200° erhitzt u . zeigte  keine H Cl-Abspaltung. (Oe, P. 
166 331 vom  1 0 /2 .1 9 4 9 , ausg. 10 /7 .1 9 5 0 .) M. F . MÜLLER. 500

Standard Oil Development Co., E lizabeth , N . J., übert. von: Keith J, F. Dutson,
Baytow n, T ex., V . St. A ., Gewinnung von n-Penlan hoher Reinheit. D as A usgangsbenzin  
wird zunächst in  einer 1. Stufe einer Reform ierung in Ggw. von  H 2 (H ydroform ierung), 
vorzugsweise bei ca. 480—510°, ca. 12— 17 at u. in  Ggw. von  Tonerde m it 1 —20% M o03 
als K atalysator, unterworfen, wobei im  wesentlichen nur Dehydrierungs- u . Cyclisierungs- 
Rkk. auttreten. D ann fraktioniert m an in  einer 1. K olonne unter G ewinnung einer zw i
schen ca. 95 u. 101° sd. Zwischenfraktion. D iese  wird nochm als in Ggw. von  H s reformiert, 
um letzte  R este  von  M ethylcyclohexan in Toluol überzuführen. D ann wird in  einer 2. K o
lonne wiederum  die Fraktion von  95 — 101° herausgeschnitten, zur E ntfernung v o n  O le
finen m it Säure raffiniert u. schließlich in einer 3. Eraktionierkolonne auf reines n -H eptan  
(über 95% ) fraktioniert. — Zeichnung. (A. P. 2  494 3 3 5  vom  2 9 /9 .1 9 4 7 , ausg. 10 /1 .1 9 5 0 .)

J . Sc h m id t . 510
Shell Development Co., San Francisco, übert. von : Seaver A. Ballard, Oakland, 

Harry de V. Finch, El Cerrito, und Elbert A. Peterson, Berkeley, Calif., V. S t. A ., H er
stellung von ungesättigten Kohlenwasserstoffen aus ungesättigten Ketonen. U ngesätt. K eton e
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m it m indestens 6 C-Atom en der allg. Form el p / C —C— CO—R , worin R  organ. Radikale

bedeuten, werden m it n icht-tert. Alkoholen in  der Dam pfphase m it H-übertragenden  
K ontakten behandelt. Man erhält Diene. A ls A usgangsketone sind genannt: M esityl- 
oxyd, H om om esityloxyd, Isopropylisopropenyl-, B utylisopropenyl-, Isobutylisopropenyl-, 
Äthylisopropenylketon, Isophoron, 2-C yclohexen-l-on , 2-M ethyl-2-cyclopenten-l-on,
3-Äthyl-, 2 .3-D im ethyl-2-eyclohexen-l-on , 2-Isopropyliden-l-cyclohexanon, 1 -A cety l-l- 
cyclohexen, l-A cety l-2 -m cth yl-l-cyc lohexen , D iisopropenyl-, A llytvinylkcton , 4-Isopro- 
penyl-2-cyelohexen-l-on , 3-Isopropenyl-4-äthyl-2-cyclohexen-l-on . A ls alkoh. K om po
nente der Rk. kom m en in  B etracht z. B . A ., Propyl-, Isopropylalkohol (I), prim. u. sek. 
B utylalkoholc, A llyl-, M ethylvinyl-, Benzylalkohol, D iphenyl-, Benzylcarbinol, Cyelo- 
hexanol. B evorzugte K atalysatoren sind solche auf Tonerdebasis, bes. m it C r,05 oder 
O xyden von  Fe, B e, Zn, Ca, MgO oder Cu als A ktivatoren . D as Verhältnis von  Alkohol 
zu ungesätt. K eton  soll 2 —1 2:1 , bes. 4 — 11:1 betragen. Z. B . werden Iu . M esityloxyd über 
A120 3 m it Cr20 3 aktiviert bei 271° um gesetzt, A usbeute an M elhylpenladien  75% . W eitere  
Beispiele für die U m setzung von  Isophoron m it A . zu Trimelhylcyclohexadienen; von 
M ethylisopropenylketon m it I zu Isopren, von  a-Äthyl-/J-propylketon u. I zu Äthylhexa- 
dienen u. von  H om om esityloxyd u. sek. Butylalkohol zu Octadienen. (A. P. 2 492 956 vom  
1 /1 0 .1 9 4 6 , ausg. 3 /1 .1 9 5 0 .) J . S c h m id t .  520

Gulf Research& Development Co., Pittsburgh, übert. v o n : William C. Offutt, Oakmont, 
P a., V . St. A ., H erstellung von Isobutylen. Zur H erst. von  reinem  Isobu ty len  (I) wird zu
nächst aus K W -stoffgasen, die I neben B utan  u . n-B utylenen enthalten, I durch selektive  
Polym erisation m it 60— 70% ig. H aS 0 4 bei 100° zu D iisobulylen  polym erisiert, dieses 
dann abgetrennt u.. über K atalysatoren wieder zu I aufgespalten. D iese  A ufspaltung wird 
über einem  syn th et. A l-S ilicatkontakt durchgeführt, der bei 315—350° u . einem  Durchsatz 
von  0,8 Liter fl. D iisobutylen  je  Vol. K ontakt u. Stde. zersetzt. Der syn thet. Spaltkontakt 
soll eine S p altak tiv ität von  28—30 aufw eisen, d .h .  er soll bei der Spaltung von  E ast
Texas-G asöl bei 425° u. einem  Durchsatz von  1,5 Liter Gasöl je  Stde. über 200 cm 3 K on
ta k t u. einer K reislaufbehandlung von  10 Min. 28—30% Bzn. m it E nd-K p. 205° geben. 
(A. P. 2 498 999 vom  2 6 /5 .1 9 4 7 , ausg. 2 8 /2 .1 9 5 0 .) J . SCHMIDT. 520

Standard Oil Development Co., übert. von: ClellieT. Steele und Ernest A.Epps jr., Baton  
R ouge, L a., V . S t. A ., Gewinnung von Isobutylen  (I). Zur Gewinnung von  reinem  I extrahiert 
m an eine B utanfraktion von  K W -stoffen , die neben B utan  Isobutan, I, B u ten -(l) , Buten-(2) 
u. geringe M engen C3- u. C5-K W -stoffe enthält, m it einer 55—70% ig-, bes. 60— 70% ig., 
H 2S 0 4, bei 15—40°. H ierbei wird vorwiegend I extrahiert. D ie  Verunreinigungen an  anderen 
K W -stoffen in  der H 2S 0 4 betragen 0 ,6 —1,5% u . bestehen vorwiegend aus rein physikal. 
m itgerissenen B utenen, die aus dem E xtrakt durch vorsichtige D est. m it W asserdam pf 
abgetrieben werden. Hierdurch wird die Menge der Verunreinigungen auf 0,1% oder tiefer 
herabgesetzt. — Zeichnung. (A. P. 2 497191 vom  20/12. 1946, ausg. 14/2. 1950.)

J .  SCHMIDT. 520
H. D. Roosen Co., Inc., Brooklyn, N . Y ., übert. von: Isidor M. Bernstein und Herman 

J. Lawson, V. St. A ., Entfernung der gelbildenden Bestandteile aus den rohen festen P oly- 
älherverbindungen des P en taerythrits, w elche als Nebenprodd. bei der H erst. von  P enta
erythrit anfallen. D as Rohprod. wird m it einem  angesäuerten Lösungsm ., z. B . m it verd. 
wss. HCl, behandelt, wodurch die gelbildenden Stoffe herausgelöst werden. D ie  Lsg. 
wird abgetrennt u. es bleiben die unlösl. Polyätherverbb. zurück. (Can.P. 465 413 vom  
16 /9 .1 9 4 3 . ausg. 2 3 /5 .1 9 5 0 .) M. F. M ü l l e r .  580

General Amline&FiIm Corp., N ew  York, N . Y ., übert. von: Henry Theron Thompson, 
E aston , Pa., V. St. A ., Herstellung von Vinyläthern  der allg. Form el CH2= C H — 0 — 
(CH2)n—O—C (R )(R )—O—A lkyl, worin R. u . R , =  H oder ein K W -stoffrest ist. n ist 
>  1. G enannt ist der Vinylm ethoxym ethoxyäthylälher. (Can. P. 466 835  vom  15/11.1945, 
ausg. 25 /7 .1 9 5 0 . A. Prior. 2 3 /1 2 .1944 .) M. F. M ü l l e r .  580

Eastman Kodak Co., Rochester, N . Y ., übert. von: David C. Hall, K ingsport, Tenn., 
V. St. A., Oxydation von Äthern zu Carbonsäuren. Äther der allg. Form el R — O—R ' 
(R u. R ' =  A lkyl, Aralkyl) werden in  Ggvv. eines carbonsauren M eta llesu . eines A ldehydes 
m it einem  oxydierenden Gas zu den entsprechenden Carbonsäuren bei 10— 150° in  fl. 
Phase oxydiert. Beispiele: Zu einer 3%  ig. Co-A eetatlsg. in E ssigsäure gibt m an in einer 
besonderen App. (Zeichnung) eine k leine Menge A cetaldehyd u. leitet bei 60° L uft durch 
die Lsg., wodurch der K atalysator aktiv iert wird u. die Farbe der Lsg. von  rosa nach, 
grün um schlägt; dann le ite t m an je  Stde. 21 (lbs.) D iäthyläther u . 29 A cetaldehyd u. 
schließlich noch 130 E isessig in  die Lsg., um  die Säurekonz, der M ischung auf 8 0 —85%  
oder höher zu halten. Unter diesen Bedingungen werden 32,2%  D iäthyläther in  Essigsäure 
um gewandelt. — W eiter werden oxydiert D i-n-propyläther zu Propionsäure. — Di-n-
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butyläther zu Essig-, Propion- u. Bultcrsäure. — A cetaldehyddiäthylacetal zu E ssigsäure. 
— Dibenzyläther zu Benzoesäure. (A. P. 2 497 889 vom  26/3. 1948, ausg. 21/2. 1950.)

K r a u s s . 810
B. F. Goodrich Co., Thomas L. Gresham und Forrest W rShaver, V. St. A ., H er

stellung von in  ß-Stellung halogenierten Säurehalogeniden  aus einem  /3-Lacton durch Um 
setzung m it einem  Säurehalogenid einer anorgan. Säure, w ie Thionylchlorid, S 0 2C12, 
PC15, PCl3, POClj. — /3)Propiolacton u. S0C12 geben unter starker K ühlung m it C 0 2- 
Schnee u. A ceton als K ühlm ittel bei tropfenweiser Zugabe das ß-Chlorpropionsäure- 
ch lorid .—  D asselbe gelingt auch m it e irer Lsg. von PCI,, in CC14. — W eitere /J-Lactone 
als A usgangsstoffe sind z. B . /?-Butyrolacton, a-M ethylpropiolacton, ß-Isovalerolacton. — 
D ie erhaltenen Säurehalogenide w erden .als Zwischenprodd. in der organ. Synth . ver
wendet. (F. P. 957 003 vom  9/12. 1947, ausg. 10/2. 1950. A. Prior. 30/6 . 1945.)

M. F . Mü l l e r . 810
Mallincluodt Chemical Works, St. Louis, Mo., übert. von: Vernon H. Wallingford 

und August H. Homeyer, V. St. A ., Gleichzeitige Carbalkoxylierung und Metallsalzbildung 
der M ethylengruppen von Verbindungen der allgemeinen Formel R —CH2—CO— R '", 
worin R gleich H oder ein  einwertiger K W -stoffrest u . R '" ein direkt an C oder an O 
gebundener K W -stoffrest ist. D ie  Ausgangsverb, wird m it einem  wasser- u. alkoholfreien  
A lkalialkoholat u . m it einem  großen Überschuß eines D ialkyicarbonats erhitzt. D abei 
werden die beiden H -A tom e der CH2-Gruppe durch die Carbalkoxygruppe u. durch ein  
Alkalim etall ersetzt. — A ls A usgangsstoffe dienen z .B .  F ettsäureester, w ie Ä thylstearat 
oder -caproat. D iese werden z. B . m it A lkalialkoholat, wie N a-A thylat, u. D iäthylcarbo- 
nat erhitzt, wobei der bei der Rk. freiwerdende A. ununterbrochen abdestilliert. (Can. P. 
465391 vom  2 4 /2 .1 9 4 3 , ausg. 2 3 /5 .1 9 5 0 . A . Prior. 30 /7 .1 9 4 2 .) M. F . MÜLLER. 810

Shell Development Co., San Francisco, Calif., übert. von: Glenn Purcell, H ilsdale, 
N. J., und Douglas C. Hausch, Jackson H eights, N . Y ., V . St. A ., H erstellung von X ylolen. 
Man geht von  einer K W -stofffraktion aus, d ie Cyclohexane enthält. D iese Fraktion wird 
in einer 1. K olonne von u n ter  115° sd. A nteilen befreit, worauf in einer 2. K olonne aus dem  
Rückstand der 1. K olonne eine K opffraktion v o n  einem  Siedebereich von  ca. 115—130° 
abgetrieben wird. D iese wird k ata lyt. dehydriert, dann in  einer 4. K olonne von  unter 
125° sd. A nteilen befreit, die gegebenenfalls auch in  die D ehydrierzone zurückgeleitet 
werden können. Der R ückstand der 3. K olonne wird in  einer 4. K olonne in  eine K opf
fraktion m it Siedebereich ca. 125— 150° u . einen höhersd. R ückstand zerlegt, der abgezogen  
wird. D ie K opffraktion der 4. K olonne wird in einer 5. K olonne m it Phenol, das auch  
2—10% W . enthalten  kann, zur E xtraktion  der X y lo le  nach dem  G egenstrom prinzip  
verwendet. A us dem E xtrakt werden die X ylole in  einer 6. K olonne abgetrieben u. das 
Phenol wird zur E xtraktionskolonne zurückgeleitet. Man kann auch von  A usgangsstoffen, 
die D im ethylcyclohexane enthalten, ausgehen. D ie Dehydrierung wird zw ischen ca. 425 
u. 565° u. bis zu 70 at, vorzugsw eise über O xyden oder Sulfiden der 2., 4 ., 5 ., 6. oder 
8. Gruppe des period. Syst., durchgeführt. — Zeichnungen. (A. P. 2 496 253 vom  2 0 /5 .1 9 4 7 , 
ausg. 3 1 /1 .1 9 5 0 .) J . SCHMIDT. 1010

Monsanto Chemical Co., St. Louis, Mo., übert. von : Herbert E. Morris, La Marque, 
und Drue M. Evans, T exas City, T ex., V. St. A ., Herstellung von Älhylbenzol. B ei der H erst. 
von I aus B zl. u . C2H4 in Ggw. v o n  F r i e d e l -CRAFTS sehen K atalysatoren  is t  es not
wendig, das Bzl. vorher m öglichst w eitgehend zu trocknen. D iese Vorbehandlung erfolgt 
durch W aschen des Frischbenzols m it ausgebrauchtem  K atalysatorschlam m . H ierbei 
wird neben der Trocknung eine Abgabe von  aktivierenden Stoffen, w ie  HCl, aus dem  
K ontaktschlam m  an das B zl. erzielt. Ferner wird bei der H erst. v o n  I das als Nebcnprod. 
anfallende Gemisch von  Polyäthylbenzolen durch U m setzen m it weiterem  B zl. auf I 
aufgearbeitet. H ierbei stören die in den Polyäthylbenzolen enthaltenen teerartigen Stoffe, 
da sie den K ontakt vergiften . Auch hier führt eine voraufgehendc W äsche m it ausgebrauch
tem AlCIj-KW -stoff-Schlam m  zu einer wirksam en Teerabscheidung, so daß die A usbeute  
an I in  der Dealkylierungszone sogar noch besser ist, als -wenn die Teerstoffe aus den Poly- 
äthylbenzolen durch D est. abgetrennt werden. D ie A lkylierung wird vorteilhaft bei 
80—150° u. die D ealkylierung bei 90— 150° durchgeführt. D ie Rohprodd. beider Zonen 
brauchen nur in  B zl., I u . rohe P olyäthylbenzole fraktioniert zu werden, wobei die le tz t
genannten zur D ealkylierung zurückgehen. — Zeichnung. (A. P. 2 498 567 vom  14 /11 .1946 , 
ausg. 21 /2 .1 9 5 0 .) J . Sc h m id t . 1010

Imperial Chemical Industries Ltd., London, übert. von: Reginald Thomas Foster, 
Birkenhead, England, Monochlorlcresole werden durch E inleiten  von  Cl2 in geschm olzenes
0 - oder p-Kresol (I) in  A bw esenheit eines K atalysators bei 80 —100° erhalten, W'enn auf 
1 Mol 1 0 ,9 —1,2 A tom e Chlor zugeführt w erden. — 198 Teile o-I werden bei 55° 1'/< Stdn. 
bis zur G ewichtsaufnahm e von  66 (Teilen) chloriert u . das R eaktionsgem isch wird durch 
Dest. bei 110 mm in folgende Fraktionen zerlegt: 1 .1 2 0 — 130°; 2 .1 3 0 —153°: G em isch aus
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4- u. 6-Chlor-o-l, F . 10°; 3. 153—162°: rohes 4-Chlor-o-l vom  F. 35° u. R ückstand. — In  
200 p-I werden bei bis auf 100° steigender Tem p. 70 Cl2 eingeleitet ( =  1,1 Cl2 je  Mol I). 
Fraktionierung bei 18 m m  u. 92 —103° ergibt: 164 H auptfraktion u. iO l Rückstand. 
R edest, der ersteron bei 760 mm liefert bei 198—203° 125 2-Chlor-p-1 u. 83 R ückstand. — 
2 w eitere Beispiele. (A. P. 2 494 993 vom  25/7. 1945, ausg. 17/1. 1950. E. Prior. 21/4. 
1943.) M ü l l e r -M e i n i n g e n . 1020

American Cyanamid Co., N ew  York, N . Y ., übert. von: Gien Miller Smyth, Plainfield, 
und Albert Edward Moran, Som m erville, N . J ., V . St. A ., Anthrachinon (I) aus P hthal
säureanhydrid (II) u. Bzl. nach F r i e d e l -CRAFTS. D ie Um setzung erfolgt unter wasser
freien Bedingungen, so daß m an den o-B cnzoylbenzoesäure-A lC i,-K om plex nach E n t
fernung des HCl u. des nicht um gesetzten  B zl. als freifließendes Pulver erhält. Der R ing
schluß zum  I erfolgt ebenfalls unter wasserfreien B edingungen m it 0 ,9 t-1 ,3  (Teilen)
5 —20% ig. Oleum bei 105—150°, wobei nach E ntfernung der entstandenen Nebenprodd. 
ebenfalls eine freifließende M ischung erhalten wird. B eispiel: 320 (Teile) A1C13 u. 180 II 
werden gem ischt, dann fügt m an 310 B zl. zu, dest. das B zl. ab, wodurch m an 550 eines 
trockenen Pulvers erhält, das m it 505 20% ig. Oleum, das stu fenw eise zugesetzt wird, auf 
90° erwärmt wird, w obei die Tem p. auf 110° steigt. N ach  B eendigung der HCl-Entw. 
erhält m an ein  freifließendes Pulver, das in  3000 W . gegeben wird. D ie  Suspension wird 
filtriert u. m it warmem W . gewaschen. W eitere 4 Ausführungsbeispicle unter verschied. 
Reaktionsbedingungen. — Tabellen. (A. P. 2 496 894 vom  26/2. 1947, ausg. 7/2 . 1950.)

KRAUSS. 2800
Buffalo Electric-Chemical Co., Inc., Tonawanda, übert. von: Lynn H. Dawsey, 

Robert R. Umhoefer und Carl K. Muehlhauser, K enm ore, N . Y ., V. St. A ., Tetiahydro- 
anlhrachinon (I) u . dessen A lkylderivv. erhält m an durch H ydrierung von  Anthrachinon (II) 
u. dessen A lkylderivv. unter einem  H 2-Druck von  1—3 at bei 20—75° in Ggw. eines 
porigen N i-K atalysators u. eines Lösungsm . (D ioxan, Tetralin, Dekalin, D ibutylsebacat). 
Beispiele: 100 (g) II u. 10 eines porigen N i-K atalysators (erhalten aus einer A l-N i-Legierung  
durch Behandeln m it NaOH) in 500 cm 3 D ioxan werden m it H 2 unter Atm osphärendruck  
auf 65° erhitzt, bis 3 Moll. H 2 aufgenom m en sind. D ie leicht fluorescierende Lsg. wird 
filtriert u . das Tetrahydroanthrahydrochinon zum  I m ittels D urchleiten von  L uft oxydiert, 
wobei die Farbe von  orange nach gelb um schlägt; dann erhitzt m an die Lsg., verd. mit 
W ., bis zur Trübung u. kühlt ab, wobei sich I ausscheidet, F . 158,5— 159,5°, nach dem 
Um kristallisieren, F . 159,5—160,5°; Ausbeute 87—85% . — 2-Äthyltetrahydroanthrachinon,
F. 170—171°. — 2-Methyltelrahydroanthrachinon, F . 175—176°. — Verwendung zur Herst. 
von  H 20 2. (A, P. 2 4 9 5 2 2 9  vom  13/3. 1947, ausg. 24/1. 1950.) K r a ü SS. 2800

Buffalo Electro-Chemical Co., Inc., Tonawanda, übert. von: Robert R. Umhoefer» 
K en m ore,,N . Y ., V. St. A ., 2-Phenylanihrachinon  (I) erhält m an durch U m setzen von  
2-(4-Phenylbenzoyl)-benzoesäure (II) m it konz. H 2S 0 4 zu I-Sulfonsäure; die Sulfonsäure
gruppe w ird dann m it M ineralsäuren b ei 200—300° abgespalten. B eisp ie l: 20 (g) II werden 
m it 100 95% ig. H 2S 0 4 2 Stdn. auf 125° erhitzt. Zur gekühlten  M ischung gibt m an 250 W. 
u. 0 ,5  H g S 0 4 u. erh itzt im  Druckgefäß bei 550 Ibs. 29 Stdn.; dann löst m an das Prod. in 
Bz!., w äscht m ehrmals m it verd. A lkali, filtriert über akt. A!2Os u. erhält nach dem 
Verjagen des B zl. 9,7 gelbes I, F . 158—159°. W eitere Beispiele. Verwendung als Zwischen- 
prod, für Farbstoffe u. als R eduktionsprod. zur H erst. v o n  H 20 2. (A. P. 2 499 702 vom  
1 4 /3 .1 9 4 7 , ausg. 7/3 . 1950.) KRAUSS. 2800

American Cyanamid Co., N ew  York, N; Y ., übert. von: Mario Scalera, Somerville, 
N . J., V. St. A ., l-Chlor-2-carboxyanthTachinon  (I). Man setzt l-N itro-2-carboxyanthra- 
chinon (II) m it einem  A lkalisu lfit (N a2S 0 2) bei erhöhter Tem p. in  w ss. Lsg. zu 1-Sulfo-
2-carboxyanthrachinon (III) um , das dann m it einem  in  W . lösl. Chlorid u. Chlorat (NaCl +  
Na-Chlorat) bei erhöhter Tem p. zu I oxydiert wird. Beispiel: 29,7 (Teile) II (hergestellt 
durch O xydation von  l-N itro-2-m ethylanthrachinon m it Bichrom at in H 2S 0 4) werden in 
400 W . m it 5,6 N a 2C 0 2 auf 60° erwärmt, wobei 37,8 N a aSOs zugefügt werden, dann 
erhitzt m an 10 Stdn. unter R ückfluß, fügt 50 98% ig. H 2S 0 4 zu u. erhält beim  Abkühlcn 
das N a-Salz von  III. 35 dieses Salzes g ib t m an in 400 W. u. fügt 120 konz. HCl zu, erhitzt 
dann zum  Sieden u. fügt innerhalb 4 Stdn. 21 Na-Chlorat in  W . zu, wobei sich I in citronen- 
gelben K ristallen abscheidet, u . erhitzt noch w eitere 4 S td n .; A usbeute fast quantitativ,
F . 271— 272° (nach bisherigen Verff. F . 250—260°). Zwischenprod. zur H erst. von  Anthra- 
chinonacridonen. (A. P. 2 499 003 vom  2/1. 1946, ausg. 28/2. 1950.) KRAUSS. 2800

Wm. S. Merrell Co., Cincinnati, O., übert. von: Gerrit John Van Zoeren, Holland, 
Mich., V. St. A ., Thienylartiine  der allg. Form el Th—C R R ,—CR2H —N R 3R4, worin TK =  
Thienyl, R , R 2, R 3 u. R 4 =  H oder A lkyl, R , =  H , A lkyl oder — OH bedeuten u. die 
Zahl der C-Atom e der an  den Thienylkern gebundenen Seitenkette  n icht mehr als 10 be
tragen soll, erhält m an aus 2-H alogenthiophen durch Überführung in  eine entsprechende
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GßiGNARD-Verb., U m setzen derselben m it aliphat. K etonen u. Am inieren der erhaltenen  
Thienylketone. A ls auf dieso W eise herstellbare Verb. wird genannt: ß-2-Thienyl-a-m clhyl- 
a.-aminoälhan. (Can. P. 463 207 vom  17/1. 1945, ausg. 14/2 . 1950.) Ga n z l i n . 3071

X. Färberei. Organische Farbstoffe
Ernst K. H. Schmidt, Natrium alginat. N a-A lginat wird in  der Druckerei als Ver

dickungsm ittel für Rapidogengrundfarbstoffe, als Schlichte- u. Appreturm ittol verwendet. 
In diosem Zusammenhang werden kurz die ehem. Zus. dos Na-A lginats, dessen Lösungs
verhältnisse u. Viscosität, der Temperatureinfl. sowie die M etallverbb. der Alginsäure, 
die Säureoinw., die Lagerung u. die K onservierung behandelt. (Vgl. auch C. 1950. 
II. 109.) (T extil-Praxis 5. 446. Juli 1950. Hamburg.) P. E c k e r t . 7006

— , Neuere Fortschritte hinsichtlich der F ixierung von Pigm enten a u f Textilien. Zur 
Fixierung von Farbstoffpigm enten beim  Textildruck werden dem  Velan ähnliche Verbb. 
beschrieben. Genannt werden: Äthylon-1.2-bis-(carbam ato- r, „  r r . _ _
m ethylpyridinium )-dichlorid u. eine Verb. der nebenst. -g h -c o r h c h .OH
K onstitution. Genaue Angaben über die Verwendung dieser CuHjjCOC'CONHCHjOH 
H ilfsm ittel (Arbeitsvorschriften) für den Druck werden r  „  fL  Pr,VTTPrr wn „  
gegeben. (Text. Recorder 68 . 7 5 - 7 6 .  Juni 1950.) C1)H3SC0 CH.C0NHCH1.NCl H5

P. E c k e r t . 7006 ci
— , D as Abziehen von gefärbten Textilien. N ach kurzen Ausführungen über die F orde

rungen, die an oin Abziehm ittel zu stellen sind, werden als geeignete M ittel dieser Art 
Decroline, ein unlösl. bas. Zinkfornm ldehydsulfoxylat, Rongalit C, wassorlösl. Salz des 
Na-Form aldehydsulfoxylats, Redusol Z , wasserlösl. neutrales Zinkfornm ldehydsulfoxylat, 
angeführt. Dio speziellen Anwendungsgebiete dieser Su lfoxvlate sow ie die Art ihrer An
wendung (Arbeitsvorschriften) werden behandelt. Eingegangen wird ferner auf die färber. 
Eigg. u. das Verh. der abgezogenen T extilien beim  W iederauffärben. (Text. M anufacturer 
76. 301— 02. Juni 1950.) P. E c k e r t . 7006

E. Smith, D as Färben von Stückware aus wiedergewonnenen Fasern. In  Lum pen  
können heute bis zu 50%  Chemiefasern enthalten sein, die zusam m en m it Baum w olle  
u. Naturseide in 6 Gruppen eingeteilt werden. Einteilungsprinzip sind die M öglichkeiten  
für eine Entfernung aus dem  Fasergem isch, z. B. durch Carbonisation, u. das färber. 
Verhalten. D as Färben von N ylon-W olle-G em ischen wurde eingehend untorsucht (Ab
hängigkeit der Färbung vom  %-Geh. an N ylon, der Konz, des Farbstoffes u. der H ilfs
mittel, Temp., Zeit). Sollen leichte  Töne (ca. 1% Farbaufnahme) erzielt werden, so eignen  
sich Disulfonsäurefarbstoffe bes. gut. M odetöne lassen sich durch eine K om bination von  
Neolanorange G, Neolanrot R E G  u. Neolangriin erhalten. Vf. em pfiehlt eine M odifizierung 
des Nachchromierverf. für die Färbung .von M ischgeweben aus N ylon  u. W olle m it Chrom
farbstoffen. Acetatseidenfarbstoffe eignen sich nicht für Ton-in-Ton-Färbungen von  
Mischgeweben. (J. T extile  Inst. 41. P  208— 18. Mai 1950.) ZAHN. 7020

W. Rudolph, A u s der Entwicklung der Kettbaum färberei. K urze Beschreibung der 
Vorbereitung der K ettbäum e u. des Färbens auf verschied. Apparaturen unter besonderer 
Berücksichtigung der prakt. Erfordernisse. (T extil-Praxis 5 . 434— 36. Juli 1950. N eu 
stadt/H aardt.) P . E c k e r t . 7020

Günter Wefers, D ie Drucktechnik und ihr E influß a u f die Mustergestaltung. (T extil- 
Praxis 5. 437— 38. Juli 1950.) P. E c k e r t . 7022

L. W . Kooy, Fluorescierende Farbstoffe und optische Bleichm ittel. (Vgl. C. 1 9 5 0 .1. 
792.) „E chte“ Fluorescenz lieg t vor, wenn die Frequenz des absorbierten L ichtes sich  
von der der em ittierten Strahlung unterscheidet. Fluorescierende Farbstoffe werden seit 
ca. 10 Jahren verwondot, um  Gewebe im UV -Licht sichtbar zu machen, oder um  ihnen 
im Tageslicht einen glänzenden Farbton zu verleihen. E in Farbton ist um  so heller, jo
stärker einige Teilo des Spektr. absorbiert u. andere Teile refloktiert werden. Ein blauer
Farbton wird z. B. heller, wenn man die R eflexion des blauen L ichtes erhöht, ohne die 
Absorption der roten Strahlen zu vermindern. D iese Wrkg. erzielt ein fluorescierender 
Farbstoff, der im blauen Teil des Spektr. stark fluorcsciert, u. in diesem  Gebiet nicht, 

.wohl aber in dem  im  Tageslicht enthaltenen U V -Licht absorbierend wirkt. Das Maß der 
Fluorescenz gelöster fluorescierender Stoffe nim m t m it deren K onz, bis zu einem  H öch st
wert zu, um dann wieder abzunehm en. Außer durch die K onz, wird die Stärke der F lu o
rescenz durch die Faserart u. die Anwesenheit anderer Farbstoffe beeinflußt. Es werden  
eine Absorptions- u. Em issionskurve je eines Farbstoffes wiedergegeben, wobei die Farbe 
des Fluorescenzlichtes abhängig oder ziem lich unabhängig von der Konz. ist. —  D as  
neuerdings a ls Ersatz für W äscheblau dem  Seifenpulver beigem engte „akt. W eiß“ besteht 
aus farblosen, blau fluorescierenden Farbstoffen, die UV -Strahlen absorbieren u. blaue
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Strahlen em ittieren. W äscheblau verm indert die totale R eflexion sichtbarer Strahlen; 
opt. B leichm ittel erhöhen sie. Als erstes opt. odor Fluorescenzbleichm ittel ist Ä sculin, das 
Glucosid von 6.7-Dioxycum arin bekannt; es ist weder wasch- noch lichtecht. E ine A ffinität 
zur Textilfaser weisen auf: 4.4'-Dibenzoylam inostilben-2.2'-disulfosäuro, Blancophor B, 
das man durch K ondensation von 4.4'-Diam inostilben-2.2'-disulfosäure m it Phenyliso- 
cyanat u. Cyanurchlorid erhält u. ziem lich wasch- u. lichtecht ist, Blancophor W T, das 
Na-Salz der Diphenylim idazolondisulfosäure u. einige andere Verbb., wie Tinopal BV  
u. U vitex  R S u. W S. (Chem. W eekbl. 46 . 2— 5. 7/1. 1950. D elft, N . V. Ned. Verf-en Ckem. 
Fabriek; Labor.) WESLY. 7028

Ciba Ltd., übert. von: Theodor Holbro, Basel, Paul Sutter, Binningen, und Walter 
Kern, Sissach, Schweiz, Benzanthrondicarbonsäurcverbindungen. Durch K ondensation  
von Benzanthrondicarbonsäuren, die koine inneren Anhydride zu bilden verm ögen, m it 
einem  oder mehreren Aminen erhält man wertvolle K üpenfarbstoffe für die tier., bes. aber 
für die pflanzliche Faser sowie für Fasern aus regenerierter Cellulose u. für Superpolyamide. 
Bes. wertvoll sind die nach dem Verf. erhaltenen gelben Farbstoffe. D ie Färbungen u. 
Drucke zeichnen sich durch gute W asch-, Chlor- u. Alkalikochechtheit aus. D ie Farbstoffe  
können in üblicher W eise in ihre Leukoester übergeführt werden. —  15,9 (Gewichtsteile) 
Benzanthron-6-Bzl-dicarbonsäure  (I) (gelbes Pulver, F. 390° unter Zers., erhältlich durch 
H ydrolyse von 6-B zl-D icyanobenzanthron) führt man durch Erhitzen m it Thionylchlorid 
in das I-Chlorid (II) (blaßgelbe K ristalle, F. 215°) über, versetzt bei 150° m it 34,2 1-Am ino-
5-benzoylaminoanthrachinon (III) (o-Dichlorbenzol als Lösungsm .), rührt 2 Stdn. bei 150°, 
saugt noch warm ab, w äscht m it o-Dichlorbenzol u. A. u. trocknet. Der in sehr guter 

y— v A usbeute erhaltene
\  /  CO NH o  Farbstoff der Zus. IV,

-CO—NH O e *n rötlichgelbes Pul-fr ver, färbt Baum wolle

J/ V / X  (A) aus rotbrauner Kü-
I pe (K) in sehr echten

\ / \ /  X / X / X /  kräftigen gelben To
ll O NH—CO—/  \  nen- I n ähnlicher Wei-

' — '  se erhält man Farb
stoffe aus: II u. 1-Aminoanthrdchinon  (V), färbt A grünstichig gelb, K violettbraun;
II u. l-Am ino-4-m cthoxyanthrachinon  (VI), färbt A rotstichig gelb, K violettbraun; II u,
l-Am ino-4-benioylam inoanthrachtnon  (VII), färbt A orangebraun, K violettbraun; II u.
4-Am inoanthrachinon-l(N). 2-benzacridon (VIII), färbt A blaugrün, K rotbraun; Bcnz- 
anthron-2.6-dicarbonsäurechlorid (IX) (grünlichgelbe Nadeln, F. über 200°, erhältlich durch 
Überführen von 2.6-Dibrom benzanthron in 2.6-D icyanobenzanthron, blaßgelblichbrauncs 
K ristallpulver, F. 395— 400°, Verseifung dieser Verb. zur Benzanthron-2.6-dicarbonsäure, 
gelbes Pulver, F. 416° unter Zers., u. Um wandeln in das Chlorid m it Thionylchlorid) u. V, 
färbt A grünstichig gelb, K oliv; IX u. 2-Am inoanlhrachinon, färbt A gelb, K braun; 
IX u. VII, färbt A orange, K schwarzbraun; IX u. III, färbt. A gelb, K schwarzbraun; 
IX u. l-Am ino-5-benzoylam ino-8-melhoxyanlhrachinon, färbt A orango, K braun; IX u. VI,

  färbt orange, K gelblichbr ,un; IX u.
I | (} 1 - A m ino - 5 - methoxyanthrachinon,

/ X  / X / X / X  / X  färbt A grünstichig gelb, K olivbraun;
IX u. 4-A m in o-l.l'-d ian th rim id , färbt 

' \ / \ /  / X / \ / \ _ c o —NH— \  A rotstichig braun, K braun; IX u.
¡ 1 1  | ] | | X — '  1 -A m ino - 5 - chlorantlirachinon, färbt

—c ° —X / X / X /  A grünstichig gelb, K olivgrün; IX
x  u. l-Amino-6-chloranthrachinon, färbt

A grünstiehig gelb, K  oliv; IX u. J-
Amino-7-chloranthrachinon,idBoi 

\ I A grünstichig gelb, K olivbraun;
. I I IX u. VIII, färbt A olivgrau, K

  . | y Y  N —CO—NHO violett; IX u. 3-Am ino-1.2{K)-
/  X--NH-CO—l i  i  ' 1  I  pyridinanthrachinon, färbt A

—  II | | | | XI grünstichig gelb, K rotbraun;
o  I I I J  IX u. 4-Am ino-l.O-anlhrapyr-

Y Y   , im idin , färbt A grünstichig gelb,
O N H - CO—f  K olivbraun. Setzt man 1 Mol

II zuerst m it 1 Mol III u. dann 
m it 1 Mol Anilin um, so erhält man einen Farbstoff der Zus. X oder XI oder ein Gemisch 
beider Verbb., orangobraunes Pulver, färbt A aus rotbrauner K gelb. Durch Um setzen von

X /
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17,8 II m it 23,8 1.2-D iam inoanthrachinon  in 
Nitrobenzol (2 Stdn. bei 150— 160°, 2 weitere 
Stdn. unter Kochen) erhält man den Farbstoff 
von der Zus. XII, braunes Pulver, färbt A aus 
brauner K rotstichig gelbbraun. — W erden 4 
des aus 1 Mol II u. 2 Mol l-Chlor-2-aminoanthra- 
chinon erhaltenen Reaktionsprod. m it 4  Cu- 
A cetat u. 60 Anilin 6 Stdn. unter Rückfluß zum  
Sieden erhitzt, so erhält man einen Farbstoff der 
Zus. XIII, gelbolives, krist. Pulver, färbt A aus 
brauner K grünstichig gelb. —  S etzt man 
1 Mol II m it 2 Mol 2 .3-Aminooxyanlhrachinon  
um, so erhält man ein gelbbraunes Pulver  
das A aus brauner K üpe in trüben grün
stichig gelben Tönen färbt. W ird dieser 
Farbstoff in 100%  ig. H 2S 0 4 gelöst u. 10 
Min. auf 130— 140° erhitzt, so erhält man 
den Farbstoff der Zus. XIV, färbt A aus 
olivbrauner K üpe in seifechten grünstichig  
gelben Tönen. Aus II u. l-M ercaplo-2-am ino- 
anthrachinon erhält man das entsprechende  
Thiazol, einen Farbstoff, der A aus rotbrauner 
K orangebraun färbt. —  W ird der Farbstoff 
aus IX u. l-Am ino-5-chloranthrachinon m it 
III kondensiert, so färbt der erhaltene Farb
stoff, ein schwarzbraunes Pulver, A 
aus brauner K rotbraun, durch Carb- 
azolierung dieses Farbstoffs wird ein 
weiterer Farbstoff erhalten, der A aus 
brauner K gelbbraun färbt. —  Wird 
der Farbstoff aus IX u. V brom iert, so 
färbt er A aus olivbrauner K grünstichig  
gelb. —  1 Färbebeispiel. (A. P. 2 494 811 
vom 19/7. 1946, ausg. 17/1. 1950. Schwz.
Prior. 27/7. 1945.) ROICK. 7059

Wyeth Inc., Philadelphia, P a .,übert. von: Jesse Charney, N ew  York, N . Y ., V . St. A., 
Gewinnung von R u tin  durch Extraktion. N ach der üblichen E xtraktion von Buchweizen  
mit A. wird vor dem  Abtreiben des A. e in  flüchtiger K W -stoff m it höherem Kp. als der 
des A. ist, z. B. ein M ineralöl vom  Siedebereich 160— 190°, zugesetzt. N ach Abdest. des 
A. u. W. bis auf oine Temp. von 110° hat sich in dem verbliebenen Mineralöl das R u tin  
als viscose M. abgeschieden. Das alle harzigen B estandteile des Buchw eizens u. sonstige  
Verunreinigungen enthaltende Mineralöl wird dekantiert, gegebenenfalls wird m it Mineralöl 
nachgewaschen u. der verbleibende R ückstand aus W. um kristallisiert. (A. P. 2 498 849 
vom 3/7. 1947, ausg. 28/2. 1950.) F. L e h m a n n . 7083

XI a. Farben. Anstriche. Lacke. Naturharze.
N. J. Read, E rdalkaliplum bale. Eine neue Reihe von P igm enten. H erst. von  Ca-Plum - 

bat durch Glühen von G lätte m it CaO bei 700°, von Sr- u. B a-Plum bat bei etwas höheren 
Tempp. unter L uftzutritt. Ca-Plum bat läß t sich von reinem W eiß bis zu dunkelrötlichom  
Lederbraun hersteilen. Chem. reines CaO im geringen Überschuß führt zu reinem W eiß, 
ebenso eine Zugabe von etw as Quarzmehl, wenn kein CaO-Überschuß vorhanden ist. 
Die bunten Prodd. sind durch C a-Pb-P lum bate gefärbt. Das erhaltene Ca-Plum bat 
braucht —  w enn überhaupt —  kaum  gem ahlen zu werden. Trotz des höheren Pb-G eh. 
hat Ca-Plum bat eine niedrigere D. als Sr- u. Ba-Plum bat. D eckfähigkeit is t  gut. D ie b is
herigen umfangreichen, aber noch nicht abgeschlossenen Prüfungen im  Anstrich als 
Korrosionsschutzpigm ent gegen Seowasser u. Bewitterung im Vgl. zu Mennige sind günstig. 
(Paint Oil Colour J. 117. 716— 22. 10/3. 1950.) WlLBOBN. 7090

R. F. Bowles, D ie Entwicklungstendenz bei der Druckfarbenforschung. D ie  drei H aup t
typen des rheolog. Verh. findet man auch bei den Druckfarben. Spiritus- u. Photogravüre
druckfarben verhalten sich w ie NEWTONsche Flüssigkeiten. Buch- u. Offsetdruckfarben  
zeigen thixotropes V erb .; sie  werden unter Druck fl., nach dessen Aufhören wieder fest. 
Das thixotrope Erstarren wird außerordentlich beschleunigt, wenn die Druckfarbe auf 
eine saugfähige Unterlage wie Papier gedruckt wird. Für den Druck von geätzten oder
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gravierten Kupfer- oder Stahldruckformen werden Druckfarbon gebraucht, deren Verh. 
dem  der Thixotropie entgegengesetzt ist („dilatancy"). Beim  Trocknen der Druckfarben  
kann man drei Stufen unterscheiden. Einem  ersten schnellen Eindringen unter „Druck"  
folgt ein langsam eres Einziehen, entsprechend der Porosität des Papiers, u. schließlich  
eine langsam e Härtung durch Oxydation des Firnisbindem ittels. Zur Unters, des Trocknens 
kann man in kurzen Abständen nach dem Druck die von den bedruckten Stellen reflek
tierten Lichtm engen oder die hier eintretendo Papiertransparenz messen. In  letzter  Zeit 
hat man zur Unters, des Trockenvorgangs auch die Änderung der DE. der Druckfarben  
herangezogen. (J. Oil Colour Chemists’ Assoc. 33. 72— 76. Febr. 1950.) WEISS. 7090 

W . G. Georgijewski und T. W. Poljanski, Die Herstellung von Druckfarben aus w ässri
gen Pasten von Pigmenten und farbigen Lacken. Vff. beschreiben eine neue Meth. zur Herst. 
von Druckfarben aus wss. P asten durch Erhitzen dieser P asten auf 80— 100° unter stän 
digem Rühren, wobei ein Austausch der adsorbierten W asserteile m it ö l  sta ttfind et ohno 
Veränderung der In ten sität der Farbe. D ie Herstellungsdauer wird wesentlich verkürzt (15 
bis 20 Stdn. s ta tt  80— 150), wobei die Q ualität der Farben gleichzeitig verbessert wird. (Ho.i ii- 
rpatpnnecKOe npoimnoMCTBO [Polygraph. Betrieb] 1950. Nr. 1 .27— 28. Jan.) OEHRN.7090 

M. C. de Wilde, D ie Jsom crisalion der trocknenden Öle. M eßverf. für die B est. der 
K onjugiortheit der Doppelbindungen durch UV -Absorption u. Brechungsindex. Isom éri
sation durch Alkali, N i-K atalysatoren, schweflige Säure, Jodverbb., Anthrachinon u. 
andere M ittel. Eigg. der isomerisierten ö le . Erklärung der Isom érisation durch die Fort- 
nahm c eines Protons durch den K atalysator u. W iedereiDsetzen. (Ind. chim. beige 15. 
72— 79. 1950.) WiLBORN. 7096

André Haegell, Phenolform aldehydharze in der Anstrichtechnik. Zusammenfassende 
Übersicht über Herst. u. Verwendung der N ovolake u. Resole, der M ischkondensato aus 
Phenol, A nilin bzw. H arnstoff u. Form aldehyd, der K om binationen von Phenolharzen  
m it Vinylpolym erisaten, Cumaronharz, Alkydharz, Abietinsäure, H olzöl u. Ricinusöl, 
der öllösl. Phenolharze aus Naphtholen u. Alkylphenolen sowie der kalthärtonden Phenol
harze. (Peintures-Pigm ents-Vernis 25. 407— 11. Nov. 1949.) GROHN. 7106

Louis Bourlot, D ie Phenolformaldehydharze in der Anstrichtechnik. Übersicht über den 
Chemismus der Harzbldg. u. -härtung, der ölreakt. u. öllösl. Harze auf Grund der Unterss. 
von H u l t s c h . (Peintures-Pigm ents-Vernis 26. 217— 25. Juni 1950.) Gr o h n . 7106

A. E. Lain, Das H eißspritzen von Lacken. Vortrag. V orteile durch die Herabsetzung  
der Viscosität. Dadurch besteht d ie M öglichkeit, stärker körperhaltige Lacke zu spritzen  
u. m it weniger Arbeitsgängen auszukommen. E in Lack, der bei 24° 355 cP hatte, w ies bei 
60° nur noch 80 cP auf. Vf. arbeitet bei Tempp. von 66— 80° m it Nitrocellulose-M öbel
lacken, .die bei diesen Tempp. eine V iscosität von 80— 100 cP haben müssen. Erwärmen 
der Spritzluft ist nicht zu empfehlen, da sonst zu v ie l Lösungsm. verdunstet. Von der 
P istole zum Objekt findet eine starke Abkühlung sta tt;  bei 21° Außentem p. wurde ein 
auf 76° erhitzter Lack bis auf 26,5° abgekühlt. D ie H eißspritzlacko sollen als Löser am 
besten nur B utylacetat u. Butanol enthalten. (P ain t Oil Colour J. 117. 989— 91. 7/4. 1950; 
P ain t M anufact. 20. 173— 76. Mai 1950.) WiLBORN. 7116

H. Schröder, Kolophonium  und seine Anwendung in der Lackindustrie. Typen, Eigg. 
der verschied. Estor, Rolle bei der Modifizierung der Phenolresole. (Ing. Chim iste [Bru
xelles] 31. 107— 09. Sept. 1949.)   WiLBORN. 7142

Canadian Industries Ltd., M ontreal, Quebec,Can., und E. I. du Pont de Nemours& Co., 
übert. von: Wesley Gabriel Vannoy, W ilm ington, D el., V . St. A ., Silicatfarbe, bestehend  
aus (Cd-, Zn- oder bes. Cu-) Am inosulfat, gleichen Teilen von feinpulvrigem  T iö 2 (in R util
form) u. Glimmer sow ie K -S ilicat u. W. (oder wss. K -Silicatlsg.). Im  K -S ilicat soll das 
M olverhältnis K 20  : SiÖ2 =  1 :  2 ,5— 4,2 betragen. (Can. P. 463 845 vom  17/12. 1945, ausg. 
21/3 .1950 .) S c h r e in e r . 7091

E. I. du Pont de Nemours & Co., W ilm ington, D el., übert. von : Robert Tyler Hucks, 
South River, N . J ., und Roy Richard Denslow, N u tley , N . J ., V . St. A ., Übcrzugsmiltel. 
Aus einer Mischung von Ferri- u. Ferroverbb. fä llt m an im  wss. alkal. Medium ein Gemisch 
von Ferri- u. Ferrohydroxyd u. oxydiert dieses in nassem Zustande bis zu einem Geh. 
an Ferriverb. von 95— 99,8 (bzw. Ferroverb. 0 ,2— 5)% . Das Ferri-Ferro-H ydroxyd mit 
einer durchschnittlichen Teilchengrößo von < 1 0 0  m p  wird dann m it einem  wasserunlösl., 
nicht kölL Cellulosederiv., bes. Celluloseester oder -äther, einem  geblasenen, nicht trock
nenden pflanzlichen ö l  u. einem  plastifizierenden Lösungsm. verknetet, b is es aus der 
W asser- in die Ölphase übergeführt ist, u. nach dem  Abtrennen vom  W. m it einem Lö
sungsm ., Verdünnungsm ittel u. synthet. Harz verm ischt. Man erhält ein stabiles, durch
sichtiges Überzugsm ittel. Dem selben können 0 ,025— 1% fein zerteiltes A l-Pulver zugesetzt 
werden. A nstatt von einer Ferri- u. Ferrosalz enthaltenden Mischung kann auch von einer
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Ferrosalzlsg. ausgegangen werden, die vor dem  Fällen m it wss. Alkalilsg. sow eit oxydiert 
wird, das 50% des darin enthaltenen Fe in der Ferriform vorliegen. (Can. P. 463 847 
vom 26/2. 1947, ausg. 21/3. 1950.) ASMUS. 7107

S. C. Johnson& Son, Inc., übert. von: William P. Lawler, George J. Hable und John 
Vernon Steinle, Racine, W isc., V . St. A ., Überzugsmitlel. D ie M ischung aus dem P o ly 
vinyläther (I) eines Alkoholes m it 10— 35 C-Atomen, einem  Alkydharz (II), das m it 
25— 90% einer oxydierbaren ungesätt. Fettsäure bzw. eines vegetabil, trocknenden Öles 
modifiziert ist, einem  verdampfbaren, organ. Lösungsm. für II u. gegebenenfalls P igm enten  
sowie Trockenstoffen wird als Überzugs- u. A nstrichm ittel verwendet, das flexible, zähe, 
homogene, gegen die Einw. von Feuchtigkeit beständige, auf der Unterlage festhaftende  
Überzüge oder Film e m it wachsartigem  Glanz liefert. E s werden 0,1— 13 (5) (Teile) I, 
bes. Polyvinyläther von Alkoholen, die in der Zahl der C-Atome den Säuren aus M ontan
wachs entsprechen, auf 1 0 0 II, bes. m odifiziertes Glycerinphthalsäureharz u. als Lösungsm. 
bes. Terpentinöl oder einPetrol-K W -stoff, w ie Petrolnaphtha, angewandt. (Can. P. 466 014 
vom 12/5. 1944, ausg. 20/6. 1950.) ASMUS. 7107

HANIL (Produits Chimiques Synthétiques) S. A. R. L. und Istvän Back, Ungarn, 
Farbige Überzüge a u f Gegenständen aus A lum in ium  oder dessen Legierungen. D ie zu färbende 
Fläche wird ohne Vorbehandlung m it der Lsg. oder Suspension einer wasserunlösl. Verb. 
in einem organ. Lösungsm. überzogen, die aus einem  bas. Farbstoff u. Tannin oder 
„K atanolen“ horgestellt wird. Der in kurzer Zeit aufgetrockneto, gut haftende Überzug 
wird zum Schutz gegen meeban. Abnutzung nach dem Abwischen überschüssiger Farb- 
verb. m it einem  Collulosolack überzogen odejr bis zum  beginnenden Schm elzen (150— 200°) 
erwärmt, nach dem Abkühlen m it W. gewaschen u. in der bei der Malerei auf M etall 
üblichen W eise m it W achs abgerieben. A ls bas. Farbstoffe werden bes. solcho w ie Iris
amin G, Auramin O (I), M alachitgrün u. Victoriablau verwendet. —  Man versetzt z. B. 
eine wss. Lsg. von I m it konz. Tanninlsg., bis sich kein Nd. mehr bildet, filtriert diesen ab, 
wäscht m it W. u. trocknet ihn bei 50°. D ie 5% ig. Lsg. des getrockneten Nd. in A. wird 
als Uberzugsm ittel verwendet. —  2 w eitere Beispiele. (F. P. 959 456 vom  8/1. 1948, ausg. 
29/3. 1950.) ASMUS. 7107

Peter Luke Nichols jr.& Lee Thomas Smith, V. St. A ., Verfahren zum  Unlöslichmachen 
von Allylstärkcüberzügen. Lösl. A llylstärke (Herst. s. A. P. 518 976) bzw. m it Allylstärko. 
hergestellte Überzüge (s, A. P. 518 978) können in L ösungsm itteln, w ie Aceton, unlös). 
gemacht werden, wenn man sie in Ggw. eines Trockenstoffes, bes. Co-, Pb- oder Pb/Mn- 
Naphthenat (auf ca. 100°), erhitzt. Auch die Einw. von infrarotem oder U V -L icht in der 
Wärme ist zur Erlangung unlösl. Überzüge wirksam er als d ie Anwendung der bei der 
Ofentrocknung gebräuchlichen Trockenm ittel. —  2 Tafeln über Wrkg. vorschied. Trocken
mittel u. infraroter oder UV-Strahlen. (F. P. 960 651 vom  6/2. 1948, ausg. 24/4. 1950.
A. Prior. 20/4. 1944.) ASMUS 7107

Hercules Powder Co., übert. von: Reginald W. Ivett, W ilm ington, D el., V . St. A ., 
Konservierung eiweißhaltiger Anstrichmittel, dad. gek., daß man z, B. Caseinaten oder 
Albuminaten in Lsg. oder Dispersion 0 ,25— 10% Am ine hydrierter, dehydrierter oder 
stabilisierter Harze zusetzt. M it derartigen M itteln konservierte B indem ittel sind bis zu 
90 Tagen haltbar. (A. P. 2 497 610 vom  26/12. 1947, ausg. 14/2. 1950.) L ü t t g e n . 7107

X I b. Polyplaste (K unstharze. P lastische M assen).
Richard Vieweg, Organisches Glas. V f. gibt in  Tabellen u. K urven den Brechungsindex  

(mit Tempcraturkooff.) u. die Dispersion von Polyp lasten u. vergleicht deren physikal. 
Eigg. u. E insatzgebiete m it denjenigen des anorgan. Glases. —  28 L iteraturzitate. (Glas- 
techn. Ber. 22. 353— 58. Okt. 1949. D arm stadt, V D I.) Mo l l . 7170

R. P. Bowman, J. S. Fitzgerald und Florence M. Jensen, D ie Wasseraufnähme von 
Phenoplasten. (Hierzu vgl. C. 1950. II. 588.) Übersicht über den Stand der Prüfm ethodik. 
— Vorwärmung der Preßm asse durch Hochfrequenzheizung verringert die W asseraufnahm e 
der Preßteile. (A ustral P lastics 5. Nr. 51. 38— 48. 56— 58. Okt. 1949.) Gr o h n . 7176

Amerigo Poggi Pollini, D ie Verwendung von Oiticicaöl in A lkydharzen. D ie  H erst.
folgender Alkydharztypen ist angegeben: A: Leinöl 35, H olzöl 15, Phthalsäureanhydrid 35, 
Glycerin 15; B: Leinöl 35, Oiticicaöl 15, Phthalsäureanhydrid 35, Glycerin 15; C: Leinöl 
42,5, H olzöl 7,5, Phthalsäureanhydrid 35, Glycerin 15; (R unzellacktype): Ricinusöl 315, 
Glycerinl40,4, Phthalsäureanhydrid 309,6, C icoil(dauerndfl. Oiticicaöl) 135,(Ind.V ernice3. 
193— 96. Sept. 1949. Milano, Industria Vernici Italiane.) S c h e if e l e . 7176

J. W. Barrett, A. G. Emblem, D. S. P. Roebuck und H. P. Scott, D ie Silicone in der 
industrie. Vff. schildern die zur Zeit bekannten, techn. Einsatzm öglichkeiten von S ili
conen (I), u. zwar von fl. I, I-F etten  u. -Harzen u. I-Gum m i. Chlor-, Am ino- u. A cetoxy-
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silane dienen als H ydrophobierungsm ittel. (Chem. Trade J. ehem. Engr. 126. 1165— 66. 
1 9/5 .1950 .)   Sc h a f f . 7188

E. I. du Pont de Nemours & Co., übert. von: Milton J. Roedel, W ilm ington, Del., 
V. St. A ., Polym erisation von Ä thylen  (I). Man führt die Polym erisation von I bei 70— 250° 
u. Drucken über 25 at, bes. zwischen 400 u. 3000 at, durch. H ierbei verw endet man als 
K atalysator (ca. 0,005— 2%) tert. A lkylperearboxylate der Formel R— O— O— CO— R', 
worin R eine tert. Alkylgruppe u. R ' einen aromat. K W -stoffrest m it m axim al 20 C-Atomen 
bedeuten. A ls Beispiel ist tert.-B utylperbenzoat genannt. Man kann auch die entsprechen
den Ester von Portolylsäuro oder Perphthalsäure verwenden. An nichtarom at. Persäuren 
sind ferner Per-a.a-dim ethylalkansäuren u. tert.-B utylpertrim ethylacetat erwähnt. Die 
K atalysatoren zeichnen sich durch gute Beständigkeit aus. (A. P. 2 497 323 vom  15/0. 
1949, ausg. 14/2. 1950.) J. S c h m id t . 7173

Firestone Tire & Rubber Co., Akron, O., übert. von: George P. Rowland jr., Potts- 
town, Pa., V. St. A ., Polym erisation von Butadien. Man führt die Polym erisation von 
Butadien in der Dam pfphase m it N a  durch. H ierbei wird als K atalysator ein Überzug 
auf der W andung des R eaktionskessols verwendet, der aus einem  Butadienpolym erisat, 
dem N a in kleinen Stücken oder P ulver (Na-Sand) zugesetzt ist, u. einem  Lösungsm. besteht. 
Die Na-M enge soll ca. 0 ,5— 10% des zu erzeugenden Polym erisats betragen. D ie P oly
m erisate eignen sich bes. für eine nachfolgende Chlorierung in CC1,, da sie die sonst hierbei 
auftretende Bldg. von unlösl. Polym erisatfällungen nicht zeigen. D ie Kontaktüborzüge 
in den Reaktionskessoln sollen ca. 0,001— 0,01 Zoll stark sein u. enthalten ca. 2— 10% 
Polybutadien. Als Lösungsm ittel dienen PAe., B zl,, Toluol oder ähnliche leichtsd. Stoffe. 
(A. P. 2 495 137 vom  5/5. 1948, ausg. 17/1. 1950.) J. SCHMIDT. 7173

Victor Chemical Works, übert. von: Arthur Dock Fon Toy, Chicago, III'., V . St. A., 
M ischpolymerisate  a u s Methacrylsäurem ethylester u . D ialkenylestern von  Alkenylphösphon- 
säuren. Letztere werden aus /J.y-ungesätt. Alkoholen u. a./3-ungesätt. Alkenylphosphor- 
oxydichloriden in  Ggw. von  Pyridin hergestellt. Beispiele: Isobutenylphosphonsäurediallyl- 
(oder -dim ethallyl-)ester, Isooctenylphosphonsäuredtmethallylester. A ls K atalysator bei der 
P olym erisation dient B enzoylperoxyd. (A . P . 2  497 638  vom  2 4 /4 .1 9 4 6 , ausg. 14/2 .1950.)

F a b e l . 7173
Dow Chemical Co., übert. von: James L. Ames und Kenneth E. Stober, Midland, 

Mich., V. St. A ., P olym erisation von Verbindungen der allg. Formel (R) (R ')C = C H 2, wobei 
R =  arom at. Radikal der Benzolreihe u. R ' =  H oder CH3, erfolgt in  Gefäßen aus Fe, 
Stahl, Guß-Fe, deren Innenfläche m öglichst hochpoliert u . sauber sind. D ie  zu polymeri
sierenden Verbb. (Styro l) sollen frei von L uft oder 0 2 sein. D ie Tem p. der Vorr. wird zwi
schen den einzelnen Chargen zwischen der letzten  B ehanalungstem p. u. 250° gehalten. 
A ls I kom m en außer Styrol (II) auch die H om ologen des II, sow ie M ischungen von  II mit 
geringen M engen von  M ethylm ethacrylat, V inylcyanat u. a . in  Betracht. (A. P. 2 494 924 
vom  9 /1 2 .1 9 4 6 , ausg. 17 /1 .1950 .) G. KÖNIG. 7173

Lewis Berger& Sons Ltd., Leslie Ernest Wakeford, Frank Armitage, Ernest Booth und 
Richard Hartlebury Buckle, England, Herstellung von K unstharz. Man m ischt 5 —40%  
eines H arnstoff-, Thioharnstoff- oder Melamin-CH20-K ondensationsprod . m it einem 
M ischpolym erisat aus einem  arom at. V inyl-K W -stoff (Styrol [I]) u. einem  Mischester 
eines m ehrwertigen A lkohols. Man erhitzt z. B . 480 g R icinusöl von  10 poisen Viscosität 
u. 320 I in  800 X ylo l 20 Stdn. unter R ückfluß. Zu der Lsg. gibt m an 10 Gewichts-%  
H arnstoff-CH 20-H arz (Paralae 4001) u. gießt daraus Folien erhöhter R itzhärte. Zu der 
H erst. der M ischpolym erisate kann m an trocknende oder halbtrocknende ö le , deren 
Säuren oder Naturharzsäuren, E ster der Säuren oder 2 bas. Säuren (Malein-, Phthalsäure) 
m it Glycerin, E rythrit, M annit, Sorbit, auch Ester aus konjugierten oder niehtkonjugierten 
Trienfettsäuren, auch polym ereu Estern, anwenden. D ie P olym erisation kann in Lsg. oder 
w ss. E m ulsion erfolgen. (F. P. 959 024 vom  31/12. 1947, ausg. 21/3 . 1950. E . Priorr, 
8 /8 .1 9 4 6  u. 8 /8 .1 9 4 7 .)  PANKOW. 7173

Libbey-Owens-Ford Glass Co., übert. von: Welcome J. Weaver, Toledo, O., V. St. A ., 
H ärtbare plastische Massen. Man m ischt den sirupösen, in  exotherm . Rk. polymerisier
baren, hitzehärtbaren, ungesätt. P olyester aus einem  m ehrwert. Alkohol u. einer Poly
carbonsäure m it einem  Füllm ittel, bes. a-Cellulose, das m it der Lsg. eines festen  Poly- 
m erisationskatalysators, z. B. einem  organ. P eroxyd oder Ozonid, bes. Benzoylperoxyd, 
in  einem  verdam pfbaren Lösungsm . im prägniert u . wieder getrocknet ist. (Can. P. 465 548 
vom  10 /4 .1 9 4 4 , ausg. 3 0 /5 .1 9 5 0 . A . Prior. 3 /1 2 .1 9 4 3 .) ASMUS. 7177

Soc. Organico, Seine, Frankreich (Erfinder: Miehailas Genas), H erstellung von Poly
amiden. Man erhitzt 5 kg R icinusöl im  10-Liter-Cu-Ballon bei 100 m m  auf 300°. Heptyl- 
aldehyd u . Undecylensäure (I) dest. über. A us dem  D estillat wird der A ldehyd m it Wasser
dam pf abgetrieben, I hat K p .15 165—170°. D ie  A usbeute an  I erhöht sich, w enn m an vom
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Äthyl- oder M ethylester der R icinusölsäure ausgeht. Man kühlt eine Lsg. von  10 (Teilen) I 
u. 1% 0 B enzoylperoxyd in  30 Toluol auf 0° u . le itet 5 H Br ein, entfernt Toluol u . H Br  
im  Vakuum  auf dem  Dam pfbad u. erhält eine M ischung (II) von 80% 11- u . 20% 10-Brom- 
undecylsäure, aus der das 11-Deriv. durch K ristallisation b e ijB -a u s  P A e. um krist. u. 
abgetrennt wird: 100 II werden 2 Stdn. m it 300 einer wss. 25% ig. N H S-Lsg. bei 30—35° 
gehalten. N ach 100— 120 Stdn. verd. m an m it 2000 W ., kocht, wobei sich ein ö l  ab- 
scheidct, das beim  Erkalten kristallisiert. D ie  11-Am inoundeeylsäure wird im  N 2-Strom  
3 Stdn. bei 215° gehalton. D as erhaltene Polyam id dient zur H erst. v o n  Fäden, Film en, 
Haaren. (F. P. 958 178 vom  30/10. 1947, ausg. 3/3. 1950.) PANKOW 7181

Röhm& Haas Co., Philadelphia, Pa., übert. von: David A. Rothrock jr. und Richard
F. Conyne, Philadelphia, P a., V. St. A ., Stabilisieren von linearen P olyam iden  gegen  
den Einfl. von  F euchtigkeit, H itze, L icht u. Sauerstoff. Man erhitzt die in  üblicher W eise  
hergestellten Polyam ide m it E stern der phosphorigen Säure (Trikresyl-, Triphenyl-, 
Trim ethyl-, Triäthyl-, M onoamyl-, D ibutylphenyl-, D icyclohexylphosphit u . dgl.) oder 
thiophosphorigen Säure in  M engen von  0,001—0,07 Mol pro kg Polyam id auf Tempp. 
von 1 0 0 -3 0 0 ° ,  bes. 1 8 0 -3 0 0 ° .  (A. P. 2 493 597 vom  5/3 . 1946, ausg. 3 /1 . 1950.)

F a b e l . 7181
E. I . du Pont de Nemours & Co., übert. von: Hugh William Gray, W ilm ington, D el., 

V. St. A ., A m  Stickstofjalom  substituierte, in  Alkohol unlösliche P olyam ide. E in in Alkohol 
lösl. N -A lkenoxym ethylpolycarbonsäuream id (I), in  dem  1 —100% der Am idsubstituenten  
aus N -A lkenoxym cthylgruppen bestehen, bzw. dessen Am idogruppon zu 5 —60% m it 
einer Alken- (bes. A llyl-) oxym ethylgruppe verbunden sind, wird m it 0 ,1 —20% (berechnet 
auf I) einer Verb. II, die freie R adikale abzuspalten verm ag, bei 20 —200° unter A bspaltung  
freier R adikale von  II zu einem  in  Alkohol unlösl. Prod. m it einem  um  m indestens 5° 
höheren F. a ls von  I um gesetzt. D ie Am idogruppen in I bilden einen integrierenden Teil 
der polym eren K ette  u . sind im D urchschnitt durch m indestens 2 C-Atoine in den K etten 
abschnitten getrennt. A ls II werden Peroxy-, O rganom etall-, Azovcrbb. oder K etone  
verwendet. (Can. P. 465 340 vom  18/12. 1945, ausg. 23/5 . 1950.) A s m u s . 7181 .

Camille Dreyfus, V. St. A ., übert. von: James Wotherspoon Fisher und Edward William  
Wheatley, Herstellung von fadenbildenden Kondensationsprodukten. Man läßt ein lineares 
Kondensationsprod. (I) aus einem  Dicarbonsäurehydrazid, das den 1 .2 .4 -Triazolkern  
enthält, m it einer bifunktionellen am idbildenden Substanz (II) reagieren, die zu den E nd
gruppen des K ondensationsprod. kom plem entäre funktionelle Gruppen enthält. (K om ple
mentär heißt, daß K om ponenten verw endet werden, die m iteinander Am ide bilden.) 
Man kann hochm ol. I, aber auch niederm ol. anwenden, z. B . das K ondensationsprod. aus 
Na-M onohydrazinadipat, das beim  Erhitzen m it H ydrazinhydrat im  A utoklaven u. Ver
seifen m it der theoret. M ineralsäuremengo eino Triazolbisvaleriansäure (III) gibt. A ls II 
dienen D iam ine, Dicarbonsäuren u./oder Am inocarbonsäuren oder Polyam ide daraus. 
Man kann I : II im  Verhältnis 4 0 : 6 0  b is 8 0 : 20 kondensieren. Tetra-, P enta-, H exa-, 
Dekam cthylendiam in, Glutar-, Adipin-, Pim elin-, K ork-, Azelain-, Sebacin-, p-Phenylen- 
diessig-, Tereplithal-, 6-Am inocapronsäure, dessen Lactam , 7-Am inohcptan-, 9-Am ino- 
nonansäure sind als II genannt. Man erhitzt gleiche Gewichtsm engen H exam ethylen- 
diam m oniumadipat u. ein  Polyam inotriazol aus Sebacinsäuredihydrazid (F . 260°; In- 
trinsicviscosität 0,52) in  der doppelten G ewichtsm enge m-Kresol unter N s 1 Stde. auf 
210—220° u. gießt in  A ceton. D as K ondensat hat F . ca. 232°, lösl. in K resol u . HCOOH, 
faserig, zu Fäden spinnbar. E in  Mol M cthyladipat in  dem  10 fachen Vol. M ethanol wird 
mit 1 Äquivalent N a  behandelt, 1,5 Mol wss. 50% ig. H ydrazinhydrat zu dem  Prod. ge 
geben, 4 Stdn. unter Rückfluß gekocht, unter verringertem  Druck bis zur Sirupdicke 
konz., der Sirup m it 2% H ydrazinhydrat im  A utoklaven 4 Stdn. erhitzt u. in überschüs
siges M ethanol gegossen. Verm utlich III. 143 (Teile) davon u. 58 H exam ethylendiam in  
werden unter N a 5 Stdn. bei 210° in  m -K resol erhitzt, Man gießt in A ceton , in dem das 
Rcaktionsprod. unlösl. ist; ziem lich lösl. in  M ethanol, lösl. in  W ., Kresol, HCOOH. — 
16 Beispiele. D ie  Reaktionsprodd. dienen zur H erst. von  Fäden (Spinnen aus der Schm elze 
oder aus Lsg., kaltes R ecken der Fäden), von  W eichm achern, Überzügen, Folien, Lacken, 
Firnis, auch in  Mischung m it Collulosedcrivv. u . für plast. Massen. (F. P. 957 995 vom  
27 /12 .1947 , ausg. 1 /3 .1 9 5 0 . E . Prior. 1 3 /2 .1946 .) P a n k o w . 7181

Union Chimique Beige Soc. An., Belgien, und Arthur E. Meadowcroft, Clifford Shaw 
und William E. Laugrish-Smith, England, Herstellung von organischen Silicium verbin
dungen durch Einw. eines GRIGNARD-Reagens auf einen  E ster der Orthokieselsäure, z. B. 
den Ä thylester, welcher durch R k. eines Si-H alogenids auf A . (95% ig) entsteht. — Die  
Rk. wird durch das Form elbild wiedergegeben: C2b 5MgCl -)- C2H50  • S i =  ->- C2H5S i s  - f  
CjHjOMgCl. D ie  GRIGNARD-Rk. kann auch m it m etall. Zn u. C2H5C1 ausgeführt werden. 
Zur Rk. befähigte Si-Verbb. sind allg. Si-H alogenide oder A lkyl-, Aryl- oder Aralkyl-

133
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silicate. — Man erhält dabei polym ere Silicone, welche u .a .  als H arzpolym ere dienen. 
(F. P. 957 822 vom  24/12.1947, ausg. 27/2.1950. E. Priorr. 14/3.1946 u. 9/4.1947.)

M. F. MÜLLER. 7189
Union Chimique Belge Soc. An., Belgien, übert. von: Bruno Gluck, William E . Smith 

und Clifford Shaw, Herstellung von höherpolymeren Kieselsäureestern. E in m it weniger 
als 1 Mol W . pro Mol Ester hydrolysierter K ieselsäureester wird mehr als 2 Stdn. unter 
Rückfluß gekocht. Man erhält ö le , die sich als fl. Drucküberträger, z. B . für hydraul. 
Brem sen, als Transform atoröle, als H och- u. Niederdruckschm icröle eignen u. wegen  
ihrer Em pfindlichkeit gegen F euchtigkeit nur in geschlossenen Apparaturen angewandt 
werden sollen. K ocht m an unter Rückfluß, aber m it D estillationsaufsatz, so daß Alkohol, 
Orthosilicat u . niedere Polym ere entw eichen können, so erhält m an H arze, d ie sich als 
elektr. Isolierm aterial, a ls Überzug auf porösen Körpern zum  Schutz gegen F euchtigkeit 
u . H itze  u. für Preß- u. W alzm assen eignen. E rhitzt m an z. B . 500 cm 3 K ieselsäure
äthylester („English neat ester“ E . N . E .) unter R ückfluß, so daß Stoffe m it K p. >  165° 
nicht mehr übergehen, 30 Stdn ., so gehen 20 cm 3 A . über u. dann 200 cm 3 Ä thylsilicat 
u . endlich 80 cm 3 eines bei 120—140° übergehenden Stoffes. D en R ückstand erhitzt man 
unter Rühren auf 200°. K lebriges, kautschukähnliches Harz, m it dessen benzol. Lsg. 
Überzüge auf Glas, Cu, porösen feuerfesten Stoffen, die dadurch wasserabstoßend werden, 
Im prägnierungen von  Filterpapier, B aum w olle oder Preßm assen m it H olzm ehl erhalten  
werden. W eitere B eispiele m it B uty l-, H exyl-, T olylpolysilicat sow ie für die H erst. von  
ö l .  D iese ö le  können unter Druck in Ggw. von  Polyoxyverbb. (Cellulose, Stärke, Phenol- 
derivv. aus Acajounußextrakton, Schellack) erhitzt u . zu neuen Verbb. um gesetzt wer
den. (F. P, 957 820 vom  24/12.1947, ausg. 27/2.1950. E . Priorr. 2/2., 6/9. Î946 u. 3/2. 
1947.) P a n k o w . 7189

XII. Kautschuk. Guttapercha. Balata.
Jean Le Bras und Ivan Piecini, Über die Verstärkung der unmittelbar aus Latex her- 

gestellten Kaulschukm ischungcv. D ie Einführung verschied, syn thet. H arze von  verschied. 
K ondensationsgrad in  L atex führt unter bestim m ten Bedingungen zu einer sehr deutlichen  
Verstärkung der m echan. E igg., wie Bruchfestigkeit, Zerreißfestigkeit, Modul usw . Die 
E inzelheiten der Verss. u . bes. die m echan. K ennzahlen der erhaltenen Prodd. werden an
gegeben. (Bull. Soc. chim . France, Mém. [5] 17. 215—16. März/April 1950. Paris, Inst, 
français du caoutchouc.) WESLY. 7226

J. Mann, A nalyse  vulkanisierten Gummis. Der E influß  von Beschleunigern auf die 
Bestim m ung des freien Schwefels m it der Kupferspiralcnm ethode. B ei der Kupferspiralen- 
m eth. wird der freie Schwefel in  vulkanisiertem  Gummi durch E xtraktion  m it Aceton  
in Ggw. einer K upferspirale u . B est. des aus dem  gebildeten Kupfcrsulfid durch Säure 
frei gem achten Schw efelwasserstoffes erm ittelt. Vf. untersucht die E inw. der Acetonlsg. 
von  14 handelsüblichen Beschleunigern auf die K upferspirale m it dem  Ergebnis, daß die 
m eisten Beschleuniger m it dem Kupfer reagieren. D ie A nw esenheit v o n  Beschlueuniger 
oder Beschleunigerfragm enten im  A cetonextrakt kann som it zu Fehlern in  der B est. 
des freien S führen, doch ist dieser Fehler im allg. gering u. kleiner als der bei anderen 
Bestim m ungsm ethoden auftretende. (J. Rubber R es. 19. 72—73. Jun i 1950.)

SCHNELL. 7248

Stichting Nederlandsch-Indisch Instituut voor Rubberonderzoek, Niederländisch  
Indien, Behandlung der hellen Kautschukm ilchfraktion  zw ecks Zers, der N ichtkautschuk
bestandteile . Man entfernt d ie gelbe Fraktion durch Zentrifugieren bei geeignetem  ph 
oder durch Zusatz von  Salzen m it einem  einwertigen K ation  oder m ehrwertigen K atio
nen (M g-Salzen) oder etw as Säure oder A lkali u . läßt auf die erhaltene helle  Fraktion  
bei pH 6 —9 B akterien u. E nzym e zweckm äßig unter B ew egen cinwirken. Man gibt zu 
K autschukm ilch 1,5%  einer 25%  ig. NaCl-Lsg. bei p H 8 ,1 ; nach ca. 20 Stdn. is t  d ie braune 
Fraktion koaguliert u . wird abgetrennt. D ie helle  Fraktion überläßt m an 1 Tag den vor
handenen B akterien u. Enzym en, g ibt pro Liter der Fraktion 7,5 g N H 3 u. rahm t m ittels 
eines DE LAVAL-Separators auf. Der R ahm  wird auf 5 —6% Trockenkautschukgeh. verd. 
u . m it verd. HCOOH koaguliert. Dieser K autschuk absorbiert nur 1/ 3— */< der sonst übli
chen W asserm enge. (F . P. 957 132 vom  1 1 /1 2 .1947 , ausg. 1 3 /2 .1 9 5 0 . H oll. Prior. 19/12.
1946.) P a n k o w . 7223

Fireston Tire&  Rubber Co., übert. von : John N. Street, Koagulieren von Latex und 
Llaizdispersionen. Man erhält kleinflockige K oagulate, indem  m an die D ispersion (I) 
unterhalb der Oberfläche in  das d ie  K oagulation bewirkende Medium (II) ein leitet. Vor
teilhaft ist es, die eingeleitete I durch L uft usw. gleichsam  in das II hinein zu zerstäuben.



1950. II. _ H x i i -  K a u t s c h u k . G u t t a p e r c h a . B a l a t a . 2015

Die aüsgeflockten Teilchen können kontinuierlich von  der Oberfläche abgeführt werden. 
Sie lassen sich leicht auswaschen u . trocknen. — Zeichnung. (A. P. 2 495 147 vom  18/6. 
1946, ausg. 1 7 /1 .1 9 5 0 .) LtlTTGEN. 7223

Bata, Tschechoslowakei, Befestigen von Kautschuk an Unterlagen, wie Metallen, 
auch Bronze u . M essing, m ittels einer Zwischenschicht aus einer K autschukm ischung, die 
neben sonstigen Zusätzen 2 verschied, wirkende Vulkanisationsbeschleuniger u. wenig
stens 2 M etalloxyde, von  denen w enigstens eines ein höheres O xyd darstellt, u . vorzugs
weise eine größere S-M enge (10—50% ) enthält. E ines der O xyde ist z. B . F e30 4, das m an  
fortlassen kann, w enn m an zugleich R esorcin oder B itum en, w ie  Mineralrubber, zusetzt. 
Man m ischt z. B . 100 (Teile) K autschuk, 30 akt. R uß, 1 Palm itostearinsäure, 15 D iphenyl- 
guanidin, 80 Tetram ethylthiuram disulfid, 100 Pb30 4, 60 F e30 4, 200 S, löst die M ischung 
in  Bzn. u . streicht m ehrmals auf die gereinigte M etallplatte. Auf diese Schicht wird eine  
passende K autschukm ischung aufvulkanisiert. W eitere B eispiele für H aftschichten aus 
Buna S u. G RS. (F. P. 960 629 vom  5 /2 .1 9 4 8 , ausg. 2 1 /4 .1 9 5 0 . Tschech. Prior. 7 /2 .1 9 4 7 .)

P a n k o w . 7229
U. S. Rubber Reclaiming Co., Inc., übert. von: Edward F. Sverdrup, B uffalo, N . Y ., 

V. St. A ., Regenerieren von Natur- oder Kunstkautschukarten  (I) durch Erhitzen in  Ggw. 
von  Verbb. (II), w elche einen Thiophenring enthalten, bei Tempp. oberhalb des K p. von  
W . u. unterhalb derjenigen, bei welchen eine Zers, von  I erfolgt, u . K neten  des plasti- 
zierten Produktes. II werden in  M engen von  0 ,05—7 Gew.-% der zerteilten I angewandt, 
in m anchen F ällen  beträgt die Menge b is 15% . A ls II sind zu nennen: Thiophenthiol, 
Mono- oder D i-tert.-butyl- oder -octylth iophen. (A. P . 2 494  593 vorö. 2 0 /9 .1 9 4 7 , ausg. 
1 7 /1 .1 9 5 0 .) G. K ö n ig . 7233

Shell Development Co., San Francisco, Calif., übert. von: Rupert C. Morris und Eugene 
T. Bishop, Berkeley, Calif., und Alva V. Snider, Richm ond, Calif., V . St. A ., Herstellung 
eines Elastomeren. Man polym erisiert 99 ,9—90% M ethylpcntadien-(1.3) m it 0 ,1 — 10% 
eines A lkenjlaryl-K W -stoffs, w ie  Styrol, a-M ethylstyrol oder V inylnaphthalin in  Ggw. 
eines FRIEDEL-CRAFTS-Katalysators, einer Diazoam inoarylverb. oder einer Peroxy- 
verb. je  nach K atalysator b e i— 200 bis 90°. D as Polym ere läß t sich gu t walzen. A lsP en -  
tadien dient eine M ischung aus 2- u, 4-M ethylpentadien-(1.3). (Can. P. 466040 vom  10/7. 
1945, ausg. 2 0 /6 .1 9 5 0 . A . Prior. 15/6. 1944.) PANKOW. 7237

B. F. Goodrich Co., N ew  York, N . Y ., übert. von: Charles F. Fryling, Akron, O., 
V. St. A ., Butadien-Copolym ere. E ine Mischung aus B utadien-(1.3) (I), Piperylcn (II) in  
kleinerer M enge a ls I u. 15—50% (berechnet auf gesam te Mischung) einer monomeren  
copolymerisierbaren Verb., w ie z .B .  Styrol, Isobutylen , Acrylnitril (III), M ethylm eth- 
acrylat, M ethylacrylat oder M ethylvinyläther bzw. -keton wird in  wss. Em ulsion zu 
einem L atex copolym erisiert. E s wird bes. eine M ischung angew andt, die aus 40 —55 
(Gew.-% ) I, 5 —20 I I u. 20—45 III bzw. einer der vorst. genannten m onom eren copoly
merisierbaren Verbb. besteht. (Can. P. 465 535 Yom 14/8. 1942, ausg. 30/5. 1950. 
A. Prior. 13 /9 .1 9 4 1 .) ASMUS. 7237

American Cyanamid Co., Edwin Oscar Hook und Eimer William Cook, V. S t. A .,
Herstellung plasiifizierbarcr elaslomerer Mischungen aus vulkanisierbaren Elastoprencn, 
wie Naturkautschuk, Polym eren von konjugierten Diolefinen oder Copolymeren der D iolefine  
mit polym erisierbaren Monoolefinverbindungen, dad. gek., daß als Plastifizierungsm ittel 
Am ide (I) von  M ercaptobenzoesäuren, z. B . Thio- R _
salicylsäure, verw endet werden. R , is t  H oder nie- / \ _ C0_ N</  1 / \ _ c o —n <̂  * 
driger A lkylrest, R 2 ein  a liphat., arom at., arali- [ I ‘ x R I | ' \ r,
phat. oder cycloaliphat. R est; R 3 u. R 2 können L — SH 1 I —1_s 
auch m it dem  N -A tom  einen heterocycl. R ing bil- x /   ̂ \ /
den. Man ste llt diese Verbb. so her, daß m an ein
Amin H N R jR j m it einem  Dithiobenzoylhalogenid zu einem  D isu lfid  (II) um setzt, dieses 
durch Red. in  das Salz eines zweiwertigen M etalls überführt u . das Salz m it einer w ss. 
Säure behandelt, die ein wasserlösl. Salz des M etalls bilden kann; dabei fällt das ge
wünschte M ercaptobenzam id aus. — Z .B . setzt m an 60 (Teile) D ithiosalicylsäure in 175 To
luol m it 84 PC13 zum  Säurechlorid um , g ib t eine warme Lsg. desselben in Toluol langsam  
zu einem Gemisch von  99 C yclohexylam in u. 350 Toluol, erwärmt das Prod., wenn die 
exotherm. Rk. abgeklungen ist, 1 Stde. auf 95° u. isoliert D ithiosalicylcyclohexylam id  (III),
F. 233—238°. Man suspendiert 19 (Teile) des D isulfids III in  —
100 Eisessig, g ibt Zn-Staub in kleinen A nteilen zu, läßt nach völli- CO—NH<  ̂ H
ger Auflösung kurz auikochen, kühlt, filtriert, gießt in  ein Gemisch I l_ g _  
von Eis u . verd. HCl u. sam m elt das ausfallende TlUosalicylsäure- X /  
hexylamid, F . 128— 130°. — Mit A nilin  in  analoger W eise JDithio-

133*
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salicylanilid , F . 235—236°, dann Thiosalicyl&äureanilid, F . 104—107°. — Mit o-Toluidin  
D ithiosalicylsäure-o-toluidid, F . 213—216°, dann Thiosalicylsäurc-o-toluidid, F . 145 bis 
147°. — M it p-Phenetidin Dithiosalicylsäure-p-phenetidid, F . 238—240°, dann Thiosalicyl- 
säure-p-phenelidid, F . 168 -1 7 0 ° . — Mit B enzylam in Dithiosalicylsäurebcnzyldm id,
F. 204—206°, dann Thiosalicylsäurebenzylam id, F . 102— 105°. — M it Isopropylam in  
D ilhiosalicylsäuTeisopropylam id, F . 233—236°, dann T hiosalicylsäureisopropylam id, F . 97 
bis 101°. — Mit n -B utylam in D ithiosalicylsäure-n-butylam id, F . 172— 174°, dann o-Zn- 
M ercaplobenzoesäurc-n-butylamid, F . 188—191°, u . Thiosalicylsäure-n-butylam id, schw ach
gelbes ö l .  — Mit D iäthylam in D ithiosalicylsäurediäthtylam id, dann Thiosalicylsäure- 
diälhylam id, harzartige, braune Masse. — Mit M ethylphenylam in N .N '-D im eihyld ith io- 
sa licylan ilid , dann N -M cthyllh iosalicylanilid , braunes, viscoses ö l .  — Mit M orpholin 
DUhiosalicylmorpholid, dannThiosalicylsäurtm orpholid, F . 82—86°. — U ngiftige, geruch
lose Prodd. m it vorzüglichem  Poptisierungsverm ögen. — B eispiele für die Plastifizierung  
mehrerer K autschuksubstanzen, z. B . von  N aturkautschuk m it 0,083%  Thiosalicylsäure- 
anilid. — Verschied. Prodd. sind auch l'ungicid w irksam  u. als F lotationsm ittol bei der 
Anreicherung von  Schwefclm incralien brauchbar. (F. P. 952 586 vom  29/8. 1947, ausg. 
2 1 /1 1 .1949 . A. Prior. 3 0 /8 .1 9 4 6 .) DONLE. 7237

XY. Gärungsindustrie.
A. E. Wiles, Wilde Hefen: Bericht über w ilde H efen, ihre E igg., m ikrobiol. Erken-

nungs-Rkk. u . Wrkg. auf Bier. (Brewers’ Guild J .3 6 .141—59. April 1950.) GRAU. 7532
Hans Schnegg, D as Lyophil-Verfahren  (Gefriertrocknung) zur Konservierung von 

M ikroorganism en. D ie  Vakuum -Gefriertrocknung (Lyophilverf.) von  R einzuchthefen hat 
gegenüber anderen K onservierungsverff. den Vorteil, daß die H efen weder mutieren 
noch variieren können, sporenbildcnd bleiben u. sehr lange Zeit unverändert haltbar-sind. 
(Brauwissenschaft 1950. 113— 17. Mai 1950.) Gr a u . 7532

H. Hunter, Die Qualität der zu mälzenden Gerste. V f. bespricht die äußeren Einflüsse  
auf die G üte der Gerste zur M alzgewinnung u. bringt Verbesserungsvorschläge. (Bre
wers’ Guild J. 3 6 . 189—97. Mai 1950.) GRAU. 7540

L. R. Bishop, D ie Veränderung von M alz. Vf. hält die ehem . Verff. zur B est. der Güte 
des M alzes für zu schwierig u. ungeau u. beschreibt einen A pp., der eine Abänderung der 
a lten  K au-M eth. darstellt. (Brewers' Guild J. 36 . 180—89. Mai 1950. London, Labor. 
Stag-Brauerei.) GRAU. 7540

J. Ernst, Hopfen der 1949iger Ernte und ältere Jahrgänge. Ältere, gut gelagerte H opfen b e
halten  ihren vollen  Brau wert. Unsachgem äß aufbewahrte B estände sind fast ohne Hu mulon  
u. haben niedrigen Geh. an Lupulin. Engl. H opfen sind brautechn. weniger gut geeignet als 
deutsche. Angaben über die Verwendbarkeit älterer, nicht mehr vollw ertiger, aber noch 
nicht verdorbener H opfenbestände. (Brauwelt, Ausg. B, 1950. 402—0 5 .1 8 /5 .) GRAU. 7540 

Karl Fr. Kretschmer, Aktuelle Fragen der H altbarkeit und der S tab ilitä t des Bieres. 
Es werden Gärvorgang, biol. Wrkg. der H efe, Flockungsvorgang, Einw. des Luftsauer
stoffs, F iltration u. sonstige Klärverff. sow ie K ältetrübung u. biol. H altbarkeitsprüfung  
besprochen. W ichtig sind einwandfreie F iltration u. Abzugsarbeit, um  infoktionsfreies 
Bier zu erhalten. (Brauwissenschaft 1950. 93— 96. April, 117— 19. Mai.) GRAU. 7550  

N. A. Kulshinskaja, D ie Aufhellung von Weintraubenweinen m it A lbum in. Am  besten  
klärt m anW eine m it Kolloiden, u. zwar Biutalbum in. (B iii io a c ji  ne n B i ih o  r p a g a  pctboG C C  P 
[W eingewinn, u. Rebenzucht] 9. Nr. 9. 23— 24. Sept. 1949. M inisterium für N ahrungsm ittel
ind. der M oldauSSR.) E c k e .  7554

M. Ss. Kritsehmar, Über die rationelle Verwertung von sulfitierten Weintrauben
mosten. Das S 0 2 von sulfitierten M osten kann durch Aufkochon vertrieben oder durch 
HjOj oxydiert werden, wodurch sich jedoch der Geschmack verändert. Vf. vorsucht nun 
die Moste unm ittelbar zu verwenden bzw. em pfiehlt ein  Einengen m it bis 30 — 35% 
Zucker sta tt  bis 75— 80%  u. beschreibt die erzielten Ergebnisse. (B nuogejiiio n Btino- 
rp a g a p c T B O  CCCP [W eingewinn, u. R ebenzucht]9. Nr. 8. 32— 33. Aug. 1949. Odessa, W ein
trust.) E c k e . 7558

L. Gorfinkel und G. S. Skelton, D ie colorimclrische A ldehydbeslim m ung in destillier
ten alkoholischen Getränken. D ie colorimetr. A ldehydbest, nach A. 0 . A. C. (6. Aufl. 1945) 
u. W. W. S cott  in alkoh. Getränken gibt bei Anwendung auf Brandy unbefriedigende 
Ergebnisse. E s wurde gefunden, daß die Farbentw. m it fuchsinschwefliger Säure, dio nach 
15 Min. bestim m t wird, bei der Standardlsg. (10 Aldehyd in 100000) sehr stark zeitabhän
gig ist, während dies beim Brandy, der gewöhnlich geringe Mengen Essigsäure, Ester, 
Furfurol u. Fuselöl enthält, nicht der F all ist. E s wird em pfohlen, der Standardlsg. geringe 
Mengen Essigsäure (16:100000) zuzusetzen, wodurch die Farbentw. w esentlich weniger 
zeitabhängig wird. (Analyst 75. 221— 22. April 1950. Cape Town, Caste W ine and Brandy 
Co. Laborr.) ’ K. F. MÜLLER. 7590



1950. II. Iixvi- N a h r u n g s-, G e n u s z - u n d  F u t t e r m it t e l . 2017

A. Maurel, Bestim m ung des Gcsamlgehalles an ätherischen Ölen in A nislikör. Kurze 
Kritik der bisherigen M ethoden. Entw. einer neuen gravimetr. Arbeitsvorschrift, deren  
Brauchbarkeit aufgezeigt wird: je nach Essenzstärke 10— 20 cm 3 der zu untersuchenden  
Lsg. m it einer P ip ette  in einen 125 cm 3-M eßkolben geben, ca. 80 cm 3 W ., 20 g reines NaCl 
u. m ittels Bürette 30 cm 3 Pentan oder PAe. (Kp. 40°) zugeben, K olben verschließen, 
15 Min. schütteln, K olben im Eisschrank auf etw a Zimmertemp. abkühlen, m ittels  
Pipette 20 cm 3 der Pentanlsg. entnehm en u. in ein tariertes 100 cm 3-K ölbchen geben, 
Pontanlsg. abdest. u. Kölbchen nach dem Erkalten im  Exsikkator zurückwägen. (Ann. 
Falsificat. Fraudes 42. 319— 26. Juli/Sept. 1949. N ice, Labor, municipale.)

F i e d l e r . 7594
R. E. Essery, Bestimmung des gesamten und anorganischen Phosphors in  Würze und 

Bier. D ie Best. des P  muß den hohen Geh. an anorgan. P , K ohlenhydraten u. Si in W ürze 
u. Bier berücksichtigen. Da eine Entfernung störender Stoffe durch Trichloressigsäure, 
Perchlorsäure oder (NH 4)2S 0 4 nicht gelang, wurde der anorgan. P  zuvor m it M g-Mixtur 
isoliert u. anschließend gravimetr. als B leim olybdat oder colorimetr. bestim m t. B ei In ne
haltung der Fällungsbcdingungon stört Ggw. von P hyta t-P  nicht. Konzz. unter 0,028%  
bzw. Mengen unter 2,5 mg anorgan. P 20 5 lassen sich nicht mehr erfassen. Der Gesam t-P  
wird nach vorsichtigem  trockenem  Veraschen m it Ca-Acetat als B leim olybdat bestim m t. 
Eingehende Verss. m it künstlich hergestellten W ürzen u. Bieren, desgl. die Bestim m ungs- 
verff. werden m itgeteilt. (J. Inst. Browing 56. [N. S. 47.] 48— 58. Jan./Febr. 1950. B ir
mingham, Inst. Brauerei-Forsch.-Labor., U niv.) GRAU. 7600

XYI. N alm m gs-, Genuß- und Futterm ittel.
A. C. Rice und P. E. Ramstad, Aminosäurenzusammensetzung von Weizen- und 

Karobenkleber. K arobenklebcr wurde aus dem  Kernm ehl von Ccratonia siligna (Johannis
brot) in gleicher W eise w ie W eizenkleber hergestellt. Beide Kleberarten wurden hydro
lysiert u. die entstandenen Aminosäuren mikrobiol. bestim m t. In  der Art u. den Eigg. 
der Aminosäuren zeigen beide eine gew isse Übereinstim mung, jedoch en th ielt Karobon
kleber bedeutend mehr Arginin, Asparaginsüure u. Lysin, etw as mehr Glycin u. H istidin, 
etwas weniger Cystin, Glutaminsäure u. Phenylalanin u. bedeutend weniger Prolin. 
Genaue Gehaltswerte durch die Tabellen dos Originals. (Cereal Chem. 27. 238— 43. Mai 
1950. Ithaca, N. Y ., Cornell Univ.) Gr im m e . 7664

J. Straub und Th. Hekker, D ie Berechnung der botanischen Zusammensetzung von 
Weizenmehl und -abfällen aus der chemischen Analyse. D ie Meth. der Vff. basiert auf der 
Beobachtung, daß nur das W eizenendosperm  Stärke, die Aleuronschicht Phosphate, 
in dor H auptsache Phytinphosphat, die Fruchtwand dagegen Rohfaser enthält. D ie chem. 
Best. dieser Verbb. läßt aber Schlüsse auf die botan. Zus. der Prodd. zu. E inzelheiten  
der M ethodik sind im  Original einzusehen. (Recueil Trav. chim. P ays-B as 69. 141— 62. 
Febr. 1950. Am sterdam , Food Inspection Labor.) Gr im m e . 7670

H. C. J. Wijnoogst, E twas über Sojabohnen. Kurze Übersicht über Anbau, Ernte, 
Handel u. Zus. der Sojabohne u. ihre Verwendbarkeit: Sojaöl, Sojam iich, Sojamehl. 
(Zucker- u. Süßwaren-W irtsch. 3 . 25. 20/3. 1950. Lissabon.) Gr a u . 7684

M. C. Vyvyan, D ie Verwendung von Wuchsstoffen, um das Abfallen von Früchten zu  
verringern. Durch Übersprühen m it a-Naphthylessigsäure (deren Salze u. Acetam id) 
kann das Abfallen von Äpfeln u. Birnen im  Frühherbst verringert werden. G elegentlich  
führt diese Behandlung zu einer früheren Reife. Auf dio Lagerfähigkeit ist kein Einf). 
feststellbar. 2.4-D ichlorphenoxyessigsäuro ist auch wirksam, jedoch für die Bäum e  
schädlich. Geeignet ist das Besprühen m it wss. Lsgg. oder m it Ölemulsionen, w ie es in 
USA  vom  Flugzeug aus vorgenom men wird. (Ann. appl. Biol. 36. 553— 58. D ez. 1949. 
K ent, E ast Mailing Res. S tat.) , M o e w u s . 7688

E . Lehmann, Darstellung von p-Ä thoxyphenylharnstoff-Süßstoff {D ulcin). p-Phene- 
tidinhydrochlorid (erhältlich durch K ochen von Phenacetin m it HCl) wird m it H arnstoff 
in p-Ä thoxyphenylharnstoff-Süßstoff (F. 172— 175°) übergeführt, (Seifen-O ele-Fette- 
W achse 75. 567— 68. 21/12. 1949.) D ü h r in g . 7712

Karl Schiller, Natrium glutam at. Glutam insäure wird durch H ydrolyse von  E iw eiß
trägern u. Abtrennung aus dem  Am inosäuregem isch bzw. aus Melasse oder ähnlichen A b
laugen der Riibcnzuckerherst. gewonnen. Das M ononatrium glutam at steigert als Ge- 
schmackskorrigens in richtiger K onz, den Eigengeschm ack von Speisen. (Dtsch. Lebens- 
m ittel-Rdsch. 46. 71— 75. April 1950. Heilbronn/Neckar, Chem. Labor. Dr. K arl Schiller.)

L i e b n e r . 7714
Müller-Lenhartz, D ie entrahmte Milch und ihr Werl. A llgem einverständliche kurze 

Übersicht. (Hippokrates 21. 212— 13. 30/4. 1950. Leipzig O 27, Störm thaler Str. 2.)
E. L e h m a n n . 7756
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Siegfried Rauschning, Z ur Kalkbestim mung in der M ilch. 3. M itt. (2. ygl. C. 1942. 
II. 2801.) In  250 Proben aus der M ilchviehhaltung Ostthüringens wurde ein Jahresdurch
schnittswert von 246 mg CaO/100 cm 3 Milch erm ittelt. Der Grund für diesen gegenüber 
Ost- u. Norddeutschland (160 mg-%) höheren CaO-Geh. wird in der in M itteldeutschland  
üblichen Stallhaltung u. Fütterung u. dem  höheren K alkgeh. des Trinkwassers gesehen. 
(Pharmaz. Zentralhalle Deutschland 89. 156— 57. Mai 1950. Potsdam -Rehbrücke, Inst, 
für Ernährungs- u. Verpflegungswissenschaft.) SCHULENBURG. 7756

G. Blok, Wege zur Erhöhung der H altbarkeit der Butter. A llg. Darlegungen. (M ojio'iiian  
npOMMUuicHHOcTh [Milchindustrie] 11. Nr. 2. 1— 4. Febr. 1950. W ologda, M ilchinst.

K r a f t . 7758
Frank Ewart Corrie, Fütterung der H austiere. Nach allg. Ausführungen über die Pro

teinchemie, das Mineralstoffproblom, V itam ine, R ationsaufstellung, Ernährung u. Ge
sundheit, Tierkrankheiten u. Nährstoffm angel, dio für die m enschliche Ernährung ver
wendeten Tierbestandteile u. -erzeugnisse bespricht Vf. die w ichtigsten F utterm ittel 
pflanzlichen u. tier. Ursprungs m it besonderer Berücksichtigung ihrer wertbestim m enden  
Eigg., wie Protein, F ett u. K ohlenhydrato, Aschenbestandteile, V itam ine. Dio F utter
m ittel werden eingeteilt in Rauhfutter, Hoch-, M ittel- u. Schwarzproteinkonzentrate. 
(Fertilizer, Feed. Stuffs Farm Suppl. J. 3 5 .1 3 5 — 38. 9 /3 .; 157— 58. 23/3.; 189— 90. 
193. 6/4.; 217— 19. 20/4.; 243— 44. 254. 4 /5 .; 276— 77. 280. 18/5.; 299— 302. 1/6.; 367— 69. 
29/6.; 389— 91. 13/7.; 419— 20. 422. 27/7.; 473— 74. 479. 24/8.; 527— 30. 21/9.; 557— 59. 
5/10.; 591— 92. 595. 19/10.; 648— 50. 16/11.; 681— 84. 30/11.; 710— 11. 14/12. 1949. 36. 
9 — 11. 11/1.; 101— 06. 22/2.; 129— 32. 8 /3 .; 185— 86. 190. 27/3.; 245— 46. 19/4.; 281— 83. 
3/5.; 310— 11. 17 /5 .1950 .) Gr im m e . 7780

S. J. W atson, Ensilagechemie. K rit. Sichtung unserer K enntnisse über die Ensi- 
lierung von Futterpflanzen, die dabei verlaufenden physiol. u. ehem. Um wandlungen der 
Inhaltsstoffe sowie der Regelung eines n. Silageverlaufs. (Chem. and Ind. 1949. 699— 703. 
8/10.) Gr im m e . 7780

I. M. Zw ang und Boschnjakow , D ie Anwendung der Lum incscenzanalyse zur B e
stimm ung von Beimengungen bei einigen Nahrungsmitteln. Es wird hingewiesen auf die 
Anwendungsm öglichkeiten der Lum inescenzanalyse bei der Untors, von  N aturfrucht
säften  auf Beim engungen von künstlichen Essenzen u. Süßstoffen, bei der Unters, von  
Essigsäure auf mineral. Säuren, bei der Unters, von natürlichen F etten  u. ö len  auf Zusätze 
von mineral, ö l  u, bei der Unters, von Mehl auf inscktofungicido Stoffe. Dio Farbe u. 
Stärke der Fluorcscenz gibt Aulschluß über die Art u. K onz, der Beim engung. (rnrneH a  
ii CamiTapiin [H yg. u. Sanitätswes.] 1950. Nr. 1. 44— 45. Jan.) I ’ROFIMOW. 7792 

Ingeborg Pusch, Vergleichende Untersuchungen zur Bestim m ung der Wäßrigkeit und 
des Ausblulungsgrades in der Fleischuntersuchung. Zur Prüfung der verschied. Verff. 
wurden Verss. angestellt; dabei wurde ein neues Verf. der H äm oglobinbest, m ittels Farb
skala verwertet. (Lebensm ittelticrarzt 1. 82— 85. Juni 1950. Staatl. Veterinär-Unter
suchungsam t G ütersloh/W estf.) L i e b n e r . 7842

F. Th. van Voorst, Über eine Natrium bestim m ung in K äse . D ie  M eth. bezieht sich 
auf die Unters, von „salzfreiem “ K äse u. besteht darin, daß man eine Probe verascht, 
den wss. E xtrakt m it Barytwasser u. dann m it Am m onium carbonat versetzt, das F iltrat 
eindam pft, den Rückstand glüht, m it W. aufnim m t u. m it dem N a-R eagons nach KAHANE 
das N a bestim m t. D ie Ergebnisse zeigen, daß salzarmer K äse ca. 0,3%  N a enthält. Diese 
Na-M enge entstam m t N a-haltigen Chemikalien der K äsebereitung. Rand- (Abfall-) Käse 
u. Quark enthalten 0 ,0— 0,003%  Na. (Chem. W eekbl. 46 . 322— 23. 13/5. 1950. Alkmaar, 
K euringsdienst voor waren.) F r e y t a g . 7850

A taullah K. O zai-Durrani, S tuttgart, Ark., V. St. A ., Behandlung von Reis. Man 
behandelt R eis m it W. bei Tempp. zwischen 20 u. 60°, um seinen Feuchtigkeitsgeh. auf 
29% zu steigern. Dann breitet man ihn an der L uft aus, wobei die F euchtigkeit der Schale 
vom  Korn absorbiert wird. Anschließend behandelt man den R eis w eiter bei Atm osphären
druck m it Dam pf von ca. 100— 130° so lange, bis-der R eis selbst auf 100° erhitzt ist, u. 
steigert dam it seinen Feuchtigkeitsgeh. auf 34— 35% . Dann gelatiniert man ihn u. trock
net bis auf einen W assergeh. zwischen 14 u. 24% . (A. P . 2 498 573 vom  14/8. 1945, ausg. 
21/2 .1950 .) N e b e l s i e k . 7687

Sw ift & Co., übert. von: Cedric H aie, Gien E llyn und P aul Schauert, Chicago, Hl., 
V. St. A., Frischhaltung von Eiern. D ie Eier werden zunächst in eine F l., w ie W., Gly
cerin oder ein ö l  von ca. 55° 7 Min. eingetaucht, dann in ein zw eites Flüssigkeitsbad von  
58° weitere 7 Min. gebracht, danach an der L uft getrocknet u. in ein Mineralöl bei 
Raum tem p. oingetaucht. (A. P. 2 497 817 vom  29/3. 1949, ausg. 14/2. 1950.)

K r a n z . 7755
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XVII. Feite. Seifen. Wasch- und Reinigungsmittel. Wachse. Bohnennassen usw.
Prvni Brnenskâ a K râlovopolskâ Strojim a Gottwaldovy Zävody, Tschechoslowakei, 

(Erfinder: Egon Bohm ), Auslaugen fester Stoffe in  ununterbrochenem Arbeitsgang. D ie  
zerkleinerte oder feinkörnige, z. B. ölhaltige M. gelangt nach FTP. 958 665 in einem  g e
schlossenen Behälter frei fallend über mehrere kreisförmige Etagen, die in verschied. 
Höhenlage konzentr. um  einen senkrechten M ast angeordnet sind u. sich m it diesem  
drehen. Von der untersten E tage fä llt die M. in eine Öffnung, von der sie nach außen g e 
langt. Im  Gegenstrom dazu durchfließt das Lösungsm. den Behälter. E s wird rein in 
dio unterste E tage eingeleitet u. nim m t dort den letzten  R est des Öls aus der schon w eit
gehend ausgelaugten M. auf. Dann wird es in die nächsthöhere E tage geleitet, um  schließ
lich aus der obersten Etago an ö l  gesätt. abgeführt zu werden. B ei dem Verf. nach
F. P. 958 666 wird unter Verwendung einor im wesentlichen gleichen App. das zu be
handelnde Gut, z. B. teilweise entölte Körner, die aus den Extenktionsm aschinen kom m en  
u. ein flüchtiges Lösungsm. enthalten, auf den einzelnen Etagen des Behälters durch 
Zuführung von Dam pf erhitzt u. hierdurch das Lösungsm. verflüchtigt. —  Zeichnungen. 
(F. PP. 958 665 u. 958 666 vom  8/12. 1947, ausg. 15/3. 1950. Schwz. Prior. 28/11. 1945.)

H a u g . 7873
Spsncer-K ellogg & Sons, Inc., N .Y ., übert. von: Melvin Agster, Buffalo, und R o

bert L. Terrill, W iliiam sville, N . Y ., V. St. A ., Behandlung von Ricinusöl. Um  R icinusöl 
m indestens im  Verhältnis 1 :1  m it Mineralöl ohne Schlammbldg. mischen zu können, muß 
man einen Teil der OH-Gruppen eliminieren. D ies geschieht durch Erhitzen des Öls m it 
einor bei ca. 300° F  in ihm  lösl. Pb-Verb., w ie B leiglätte, -carbonat, -linoleat, -hydroxyd  
oder -acetat, in einor Menge von 0,05— 1% (gerechnet als PbO) auf 460— 520° F. Dabei 
sinkt die Acetylzahl auf ca. 60 — 100, während die JZ. auf 95— 105 erhöht wird. Derartig 
m odifiziertes Ricinusöl eignet sich in Mischung m it Mineralöl bes. als Fl. fü r  hydraul. A n 
lagen u. als Schmiermittel. (A. P. 2 284 328 vom  1/7. 1947, ausg. 11/10. 1949.)

B e i e r s d o r f . 7895
R en é-Jean-B enjam in Elissabide, M auleon-Soule, Frankreich, Formung von Seife. 

Man ste llt aus einer harten Seife einen R iegel her, der eine oder mehrere H öhlungen auf
weist, u. fü llt  diese m it weicher Seife oder pulver-, pasten- oder kristallförm igen R eini
gungsm itteln. D ie Füllung erfolgt etwa in der W eise, daß man in der W ärme die W eich
seife eingießt u. dio Öffnungen auf beiden Seiten m it Pfropfen aus H artseife, Pappe oder 
dgl. verschließt. Als Füllstoffe sind u. a. auch N a2CÖ3, N a3PÖ4, N a-M etasilicat, genannt. 
Die Dicke der H artseifenhülle braucht nicht mehr als einige mm zu betragen. (F. P. 
952 615 vom  1/9. 1947, ausg. 21/11. 1949.) D o n le .  7911

N. V. de B alaafsche Petroleum  M ij., H olland, Herstellung wasserlöslicher Salze alky- 
lierler einkerniger aromatischer Sulfonsäuren oder solche Sulfonsäuren enthaltender P ro 
dukte, die als Wasch- oder Netzmitlel usw. verwendet werden, durch Behandlung von alkylier- 
ten aromat. K W -stoffen oder diese K W -stoffo enthaltenden Gemischen m it Oleum, 
dad. gek., daß man, einzeln oder kurz vorher m iteinander gem ischt, überschüssiges Oleum  
(5— 30%  S 0 3) u. K W -stoffe kontinuierlich in einen ersten Reaktionsbehälter oinleitet, 
das Gemenge dann unter intensiver Durchmischung durch weitere Behälter führt, dabei 
eine Temp. von 40— 60° einhält, das den letzten  Behälter verlassende Prod. bis auf pn 7 
bis 7,5 neutralisiert, u. zwar, nachdem  man gegebenenfalls die unsulfonierbaren u. un
gelösten B estandteile aus dem Gemisch durch Zentrifugieren abgetrennt hat. Dio Gesam t- 
dauer der Behandlung soll höchstens 1 Stde. betragen. —  Beispiel für die Sulfonierung  
einer durch Alkylierung von Bzl. bei 10° erhaltenen Fraktion vom  Siedebereich 125— 206° 
(25 mm Hg) zusam m en m it einem  Spaltdestillat aus Venezuela-M asutöl (Siedcbcreich  
170— 230°). Der Sulfonierungskatalysator ist 92% ig. H 2SÖ4; die Neutralisierung erfolgt 
m it 20% ig. NaO H . (F. P. 953 277 vom  22/9 .1947 , ausg. 2 /12 .1949 . H oll. Prior. 8/9.
1947.) D o n l e . 7913

California Research Corp., San Francisco, übert. von: Jam es E . Cornell, El Cerrito, 
John E . H anson, Richm ond, Calif., V. St. A ., Reinigungsmittel, bestehend aus einer wss. 
Lsg. von7,5— 12,5 Gcw.-% einer Mischung eines A lkalialkylarylsulfonates  (I) u. eines 
Alkalisulfatfüllstoffes im Verhältnis von 3 :2 ; 1— 5 Gew.-% eines Lösungsvermiltlers, be
stehend aus O-enthaltenden Alkylenen, bes. in W. lösl. Polyalkylenäthern u. 2— 6 Gew.-%  
eines H ilfslösungsvermiltlers aus der K lasse der A lkalisulfonale von KW -sloffen, die bei 
der S 0 2-Extraktion von Erdölen m it nachfolgender Sulfonierung u. Neutralisierung 
gewonnen werden. An Stelle dieser Salze können auch andere hochmoL, in W. lösl. Sul- 
fonate, wie Na-Tetrahydronaphthalinsulfonat (Alkanol-S) Anwendung finden. Liegen  
harte W aschwasser vor, m ischt man Alkalisalze von Polyphosphaten, z. B. Tetranatrium 
phosphat, zu. Am m oncarbonat setzt man I a ls Puffersubstanz zu, um  den pH-W ert der 
Lsg. alkal. zu halten. (A. P . 2 500 024 vom  8/11. 1947, ausg. 7/3. 1950.) G. KÖNIG. 7913
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N. V. de Bataafsche Petroleum  M ij., Holland, Herstellung von Trockenerzeugnissen 
in  Pulver- oder Flitterform. Man trocknet Lsgg. oder wss. Suspensionen von schwer kristalli
sierenden u. hitzebeständigen capillarakt. Verbb., bes. von Salzen von  H 2S 0 4-Estern, die 
sich von höhermol. A lkylenen oder entsprechenden Alkoholen abloiten, z, B. m it Hilfe 
von Trockenzylindern, in-Ggw. von beträchtlichen Mengen, vorzugsweise von  m indestens 
125 Gew.-% der schwer kristallisierenden Verbb., eines leicht kristallisierenden, bei der 
Trockentemp. nicht schm, wasserlöal. Salzes, z. B. eines wasserfreien Alkalisulfates. 
Die so erhältlichen Prodd. eignen sich als Waschmittel z. B. für W oll- oder Baum wollgewebe, 
zum Reinigen von M etallen oder als N etzm ittel. —  1 Beispiel. (F. P. 957 593 vom  19/12. 
1947, ausg. 21/2. 1950. Holl. Prior. 20/12. 1946.) R a e t z . 7913

Robert Genay, Frankreich, Herstellung von Pflegem itleln fü r  Leder, Holz, Stein , Lino
leum usw., z. B. Bohnerwachs, Polituren, fl. W achsen. Man m ischt Chlornaphthalin oder 
Sulfonaphthalin, das in einem  Lösungsm . gelöst ist oder sich in wss.-alkal. Em ulsion  
befindet, m it W achsen u. fügt, wenn diese schmelzen, eine bestim m te Menge eines als  
Binde- u. P lastifizierungsm ittel wirkenden Gummis zu, das vorher m it einem  M etallsalz  
(von Al, Zn usw.) bei 200— 298° behandelt werden kann. —  Z. B. schm, man 4 kg M anila
harz, 10 kg amerikan. Ozokerit, 10 kg Aubanit zusam m en u. rührt langsam  40 (Liter) 
white-spirit, 15 Trichloräthylen u. 10 Methanol zu. —  W eitere Beispiele. (F. P. 952 675 
vom  9/9. 1947, ausg. 22/11. 1949.) D o n l e . 7927

X Y IIIa. H olz. Cellulose. Zellstoff. Papier. Papierdruck. Celluloid. Linoleum.
Sun Chemical Corp., N ew  York, N . Y ., übert. von: Raym ond A. P ingree, Cranston, 

und Raym ond C. Ackerm an, Providence, R . I ., V. St. A ., Verbindungen, die P apier, 
(Sperr-) H olz oder Textilstoffe feuersicher machen, sind Kondensationsprodd. von Qua- 
nylharnstoffphosphalen  (I) m it Aldehyden, bes. HCHO u. A cetaldehyd (II). I erhält 
man durch Rk. von äquimol. Mengen D icyan diam id  u. Orthophosphorsäure in Ggw. von  
W. u. entspricht der Form el (H2N— C------- N — C------N H ,)- H 3P 0 4. 1 Mol I wird m it 2 bis

N H  H O
3 Mol eines II versetzt u. auf 40— 100° erhitzt. Man erhält eine klare, farblose u. leicht 
viscose F l., die in W. lösl. ist. Man kann die Fl. unm ittelbar zum Imprägnieren verwenden. 
Setzt man die Fi. weiterer H itze aus, erhält man ein hartes, nicht schm elzbares Harz. 
Den erhaltenen Verbb. kann man noch Pigm ente, faserige Stoffe (Holzm ehl), ferner 
N H 4-Salze u. auch ein Harz aus HCHO u. Melamin zur Veränderung der Eigg. zusetzon.
(A. P . 2 488 034 vom  18/11. 1943. ausg. 15/11. 1949.) G. KÖNIG. 7953

Friedrich W ilhelm  Dölger, D eutschland, Konservieren von entschältem Holz, wie 
Masten, Pfählen usw. D ie Ware gelangt zunächst in einen Tauchbehälter, wird dann in 
einem  geschlossenen Raum  imprägniert, z. B. über seine ganze Oberfläche m it „D . D .“ 
(Diffusionssalzen DöLGEll), wird, wenn die D iffusion hinreichend fortgeschritten ist, 
im Freien gelagert u. erhält hier am  Fuß u. am  K opfendo eine w eitere Imprägnierung 
(m it DDT). D ie m inim ale Absorption von D .D .-Salzen beträgt ca. 8 kg/m 3. N ach 40 bis 
COtägiger Lagerung ist die Imprägnierung beendet. —  Anlage für kontinuierliche Arbeits
weise s. Zeichnung. (F. P. 952 480 vom  26/8. 1947, ausg. 17/11. 1949.) D o n l e . 7953 

Atlasm aste K om m anditgesellschaft D r.-Ing. H erm ann Gewecke (Erfinder: Dieter 
Gewecke), Deutschland, Im prägnieren von Holz. Man bringt das frische, safthaltige Holz 
unm ittelbar nach dem  Entrinden oder Sägen in m it Imprägnierlsg. gefüllte Tröge u. en t
fernt Saft u. L uft m ittels geeigneter Vorrichtungen, die an einor oder mehreren Stellen  
des H olzes angesetzt werden u. unter höherem Vakuum  stehen. D ie Lsg. soll auf opti
male Temp. erhitzt werden u. kann sich in geschlossenen Trögen unter Druck befinden. — 
Maste, Telegraphenstangon u. dgl. werden in dieser W eise behandelt. (F. P . 951 472 vom  
30/3. 1944, ausg. 26/10. 1949. N. Prior. 21/5. 1941.) D o n l e . 7953

Manol Akt.-G es., Basel, Schweiz, H olzim prägnierm ittel. D ie M ittel, gem äß dem H aupt
patent, sollen einen Zusatz chlorhaltiger Lackgrundstoffe, w ie Polyvinylchlorid oder 
Chlorkautschuk, ferner Füllstoffe u. insekticid wirksamer Stoffe, w ie Dichlordiphenyl- 
trichloräthan oder Hexachlorcy clohexan, erhalten. (Schw z. P. 263 859 vom  30/12. 1947, 
ausg. 1/12. 1949. Zus. zu Schwz. P. 257.725.) DERSIN. 7953

Lenziinger Zellw olle- und Papierfabrik Akt.-G es., Lenzing Agerzell, Österreich 
Herstellung von Zellstoff. Für die Verarbeitung auf K unstseide oder Zellwolle nach dem 
Sulfitverf. bes. geeigneter Zellstoff wird dadurch erhalten, daß der Aufschluß nach Er
reichen eines Polym erisationsgrades nach St a u d i n g e r  von 600— 800 beendet wird 
u. dann der erhaltene Rohzellstoff einem an sich bekannten W asch- u. Bleichprozeß mit 
Cla u. alkal. Hypochloritlsg. bei höherer Temp. unterworfen wird. Der gebleichte
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Zellstoff wird dann gewaschen u. bei einer Stoffd ichte von 5— 7% unter Zugabe von NaO H  
u. NaOCl-Lsg. bei 35° im H olländer bis zu einem  Abbaugrad entsprechend einer Kupfer- 
viscosität von 100 u. einer Bromzahl nach TINGLE kleiner als 1 behandelt. (Oe. P. 166 237 
vom 29/8. 1946, ausg. 26/6. 1950. D. Prior. 17/2. 1945.) K i s t e n m a c h e r . 7963

Ste in ,H aIl& C o., Inc., und H ans Ferdinand Bauer, V. St. A ., Gummiertes P a p ier  fü r  
Tapeten, Plakate usw., das unter n. Bedingungen nicht klebrig ist u. nach einfachem  A n
feuchten aufgeklebt werden kann. D ie K lebm asse enthält stärkeartige Substanzen, die 
zum Teil eine geringe u. zum Teil eine verhältnism äßig große Menge W. absorbieren, 
zusammen m it festen, auf die Stärke löslichm achend wirkenden Stoffen. —  Z. B . m ischt 
man 64%  chlorierte Maisstärke, 25% Harnstoff, 5%  N a-A cetat u. 6%  „R oyal tapioca“ 
u. g ibt die doppelte Menge W. zu. Dann erhitzt man bis auf 79,5°, gießt auf die R ückseite  
eines Tapetenpapieres u. läß t in dünner Schicht trocknen. —  W eitere Beispiele. (F. P. 
951 646 vom  7/8. 1947, ausg. 31/10. 1949. A. Prior. 23/1. 1939.) DOXRE.. 7987

Dezsö K ädär und M argit Kädär geb. Sim on, Ungarn, Herstellung von korkartigen 
Kunstm assen und Verzierung von Gegenständen aus Holz, Metall, Glas, Porzellan, P a p ier  
usw. Man bereitet einen feuchten Papierbrei durch Erweichen, K ochen u. Zerkleinern, 
fügt ö l, Leim  u. Farbstoff zu, hom ogenisiert durch K neten, verd. die M., trägt sie auf, 
verleiht der noch weichen Oberfläche durch Gravieren korkartiges Aussehen, se tzt ste llen 
weise H olzstücke auf, die entrindet u. zurechtgeschnitzt sind, wodurch natürliche Zweige 
im itiert werden, trocknet u. imprägniert m it einem  wasserunlösl. Prod., z. B. einem  Ge
misch von ö l  u. Paraffin. —  Beispiel. (F. P. 952 466 vom  25/8. 1947, "ausg. 17/11. 1949.)

____________________  DONLE. 7999

VIvlan Slannett, Cellulose acetnte plastica. Temple Pr. 1950. (325 S. m. Abb.) s. 30,—.

XYHIb. Textilfasern.
Rudolf Mönch, Über den heutigen Stand der Faserfeinbauforschung. Übersichtsarbeit 

Es wird eine kurze Darst. gogeben, wie w eit man m it den heute zur Verfügung stehenden  
Methoden in der Erforschung des Aufbaues des Textilfasern gelangt ist. —  44 L iteratur
zitate. (K unstseide u. Zellwolle 28. 205— 13. Jun i 1950.) P. E c k e r t . 8022

O. H ohm uth, Faserschonende Entschlichtung. Prakt. H inw eise unter Angabe der für 
das E ntschlichten geeigneten T extilhilfsm ittel. (K unstseide u. Zellwolle 28. 227. 229. 
Juni 1950.) P. E c k e r t . 8030

— Ausrüstung von Inletten und D am asten. Arbeitsvorschriften u. genaue Angaben der 
Appreturansätze. (T extil-Praxis 5. 431. Ju li 1950.) P . E c k e r f . 8032

M. Münch, Auswertung des Arbeitsgebietes „Quellfestausrüstung". 3. M itt. (2. vgl.
C. 1949.11. 1140.) D ie Verminderung der Q uellfähigkeit von Cellulosefasern kann durch 
Abriegelung der F euchtigkeit durch Imprägnierung, durch Ein- u. Auflagerung m ittels 
Kunstharzen, durch Änderung der Faserfeinstruktur im Verlauf der H erst. der R egenerat
faser sowie durch ehem. Blockierung der OH-Gruppen erreicht werden. In  diesem  Zu
sammenhang äußert sich Vf. eingehend über den theoret. Verlauf der Formalisierung u. 
deren prakt.D u rchfü hrung.(T extil-P raxis.5 .4 3 8 — 41. J u lil9 5 0 . K refeld.) P .E c k e r t .8040  

George W . Lanigan, Beziehung der Faserqualilät zur Bakterienflora beim Flachs
aufschluß. Bakteriolog. Unteres, der R östflora von belg. u. austral. F lachs haben deu t
liche Unterschiede ergeben. D ie wirksamen Bakterien beim  belg. Stroh sind Closlridium - 
Arten, wie CI. felsineum. In  Gem einschaft m it letzterer finden sich auch weniger identifi
zierte Spezies von Clostridium. D ie in Australien gewöhnlich gefundene Röstbakterie ist 
eine mikro-aereophilo m it CI. tertium  verwandte Spezies, die sich von dieser jedoch 
dadurch unterscheidet, daß sie Gelatine verflüssigt, sowie eino noch wenig bekannte  
Clostridiumart. CI. felsineum  gewährleistet eine schnelle u. vollständige R öste bei guter  
Ausbeute unter Erzielung einer glänzenden Faser. B ei der austral. aneoroben CI. liegen  
die Verhältnisse viel weniger günstig. Die Ggw. von CI. felsineum  scheint für die Ge
winnung guter Fasern von ausschlaggebender Bedeutung zu sein. Zum Vgl. wurde austral. 
Flachs in Belgien geröstet u. dabei günstigere Ei gebnisse erzielt als bei der R öste  des g lei
chen F lachses in Australien. D ie Verss. haben eindeutig ergeben, daß die Ursache der 
geringeren Ausbeute u. der schlechteren Faserqualität bei der austral. R öste auf einem  
offensichtlichen Mangel an wirksamen Röstbakterien in austral. Böden beruht. (Nature 
[London] 165. 516— 17. 1/4. 1950. Melbourne, F la x  Res. Labor., Commonwealth Sei. & 
Industrial Organisation R es.) P. E c k e r t . 8050

R. W . Moncrieff, D ie Qualität von geröstetem Flachs. Der In halt deckt sich m it der vorst. 
referierten Arbeit. (Text. M anufacturer 76. 243— 45. Mai 1950). F r ie d e m a n n . 8050  

S. C. R oy und M. K . Sen, Festlegung der Ölmenge fü r  die Verarbeitung der Jute. 
Das ö len  der J u te  erfolgt durch Besprühen m it einer Öl-in-W .-Emulsion. Verwendet
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werden gewöhnlich zwischen 3 u. 7% vom  Fasergewicht. F ast 45% des Öls gehen auf 
mechan. W ego in der Karde verloren. Der Ölzusatz soll nach Vf. 2— 3% betragen. (Text. 
M anufacturer 76. 219— 21. Mai 1950.) F r i e d e m a n n . 8052

— , D ie Cuticula der TVolle. B estim m t wurde der Reibungskoeff. von W olle, der m it 
0,12— 0,15 als sehr niedrig zu bezeichnen ist. E in Unterschied hinsichtlich des Reibungs
koeff. bei trockener W olle in  Richtung der Schuppen u entgegengesetzt der Schuppen
lago konnte nicht festgestellt werden. Im  nassen Zustand ste ig t der Reibungskoeff. ent
gegengesetzt der Schuppenriehtung auf 0,30. Angeführt werden die Reibungskoeffizienten  
folgender Fasern: Baum wolle 0,22, A cetatseide 0,56, Viscosescido 0,43, Caseinfaser 0,46, 
N ylon 0,47, Terylen 0,48 u. Stahl 0,29. D ie E picuticula der W olle, die isoliert wurde, 
wies eine Stärke von 50 u. 250 A auf. Zur Best. wurde dio Meth. der Goldbesehattung  
angewandt. Das ehem. Verh. der E picuticula gegenüber Säuren, A lkali u. CI wird be
sprochen. (Text. Manufacturer 7 6 .1 9 1 — 92. April 1950.) P. E c k e r t . 8060

— , D ie Wirkung von Chlorperoxyd a u f Wolle. N ach einer fünftägigen Behandlung 
der W olle m it Chlordioxyd (I) bei Raum tem peratur waren 40% der W olle in Lsg. ge
gangen. Ein Teil des S war zu H„SO., oxydiert worden. M it I behandelte W olle zeigt 
eine geringere W assersorption als unbehandelte, ferner verkürzt sich die Faser. D ie Super
kontraktion nim m t zu, wenn die Faser in W. gekocht wird. Dio m it I behandelte W olle 
ist wie Seide in K upferäthylendiam in löslich. D as Mol.-Gew. der behandelten W olle 
wurde m it 12000 erm ittelt, jedoch konnten durch fraktionierte Fällung aus einer Kupfer- 
äthylendiam inlsg. m ittels Essigsäure Fraktionen gewonnen werden, die ein Mol.-Gew. 
Yon 63000 aufwiesen. (Text. M anufacturer 76. 191. April 1950.) P. E c k e r t . 8060

R . W . M oncrieff, Weißere Wolle. Unter Berücksichtigung der prakt. Erfordernisse 
behandelt Vf. dio Vorbehandlung der W olle (W aschen) vor der Bleiche. Dio Bleiche mit 
S 0 2 u. HjOj, sowie die opt. B leiche m it Blankophor (diphenylazolondisulfonsaures Na),
1.4-Di-(benzim idazyl-2')-benzol, 4.4'-D i-p-am inobenzoylam inostilben-2.2'-disulfat werden 
angeführt. (Text. Manufacturer 76. 184— 86. April 1950.) P. E c k e r t . 8060

— , Fortschritte bei der Ausrüstung von Textilien m it Harzen. Lanaset E esin  ist die
Markenbezeichnung für ein M clnm in-Form aldehyd-H arz der A m e r ic a n  Cy a n a m id  
Co m p ., das bei Zimmertemp. zur Ausrüstung bes. vonW ollw aren verwendet werden kann. 
Die Arbeitsweise sowie die Vorteilo des Verf. werden behandelt. (Text. Recorder 68. 
77— 78. Jun i 1950.) P. E c k e r t . 8060

C. S. W hew ell, Einige Beobachtungen über die Ausrüstung von Geweben aus Wolle 
im  Gemisch m it anderen Fasern. D ie Abfälle der T extilindustrio werden in Zukunft neben 
der W olle immer mehr Chemiefasern enthalten, so daß in absehbarer Z eit auf die Iso
lierung der W olle oder einer anderen Faserart verzichtet werden wird u. m an zur erneuten 
Verarbeitung von Lumpen aus gom ischten R ohstoffen übergehen wird. Daher wurden 
system at, Unterss. über das Verh. von  M ischgeweben aus W olle, Fibro, Rayolanda, Ace
tatzellw olle, N ylon u. Proteinroyon bei der Ausrüstung durchgoführt. E s sollte  der Einfl. 
der Garn- u. G ewebekonstruktion sow ie des %-Geh. der einzelnen Faserarten auf folgende 
Ausrüstungsverff. festgestellt werden: Schm älzen, W aschen , W alken, Rauhen, Anti
schrumpfausrüstung, K nitterfestausrüstung. D ie Schrum pfung der Gewebe beim  Walken 
nim m t durch die Beim ischung anderer Fasern ab, die m it abnehm ender W irksamkeit 
in folgende Reihe eingeordnet werden: Acetatfaser, N ylon, Baum wolle, Fibro, Rayolanda, 
Proteinreyon. E in Gewebe aus Baum wolle in der K ette  u. m indestens 40% N ylon im 
Schuß kann durch geeignetes Rauhen zu einem  dichten u. festen Tuch verarbeitet werden. 
Zur Verbesserung der K nitterfestigkeit von M ischgeweben lassen sich die üblichen K unst
harzmethoden anwenden. (J. T extile  Inst. 41. P. 219— 30. Mai 1950. Leeds, U niv., Dcp. 
of T extile  Industries.) Za h n . 8060

J . B, Speakm an, Jetzige und zukünftige Methoden der Fasertrennung. Während dio 
Beim ischung von Viscosereyon in Lum pen bei der Carbonisiorung keine Schwierigkeiten  
bereitete, gehören Fasern aus Celluloseacetat, ferner N ylon, Terylene, Orion u. Vinyon 
zu den Materialien, welche durch Carbonisieren nicht entfernt worden können. Um  Lum
pen aus gem ischten Textilrohstoffen erfolgreich zu verarbeiten, sollten zuverlässige 
Schnellm ethoden zur Identifizierung der K om ponenten sowie zur Sortierung ausgearbeitet 
werden. Bei Mischungen aus W olle u. N ylon sind beide K om ponenten wertvoll, so daß 
die Zerstörung der einen Faserart unwirtschaftlich ist. Zur Abtrennung von den elektro- 
sta t., leicht aufladbarcn Fasern N ylon  sowie Celluloseacetat von W olle em pfiehlt .Vf. 
Kardieren bei einer geeigneten relativen Feuchtigkeit. Ferner kann man Acetatfasern, 
Orion, N ylon u. Baum wolle m it 65%  ig. H 2SÖ4 auflösen u. von W olle abtrennen. K unst
fasern aus Proteinen sind bei tiefen Tempp. brüchig u. können daher von W olle leicht 
getrennt werden. Soll N ylon rückgewonnen werden, em pfiehlt sich die Auflösung von
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W olle u. Verarbeitung der Lsg. zu K unstfasern. Zum Schluß wird oin Forschungsprogramm  
aufgestellt. (J. T extile  Inst. 41. P  202— 07. Mai 1950. Leeds, Univ., Dep. of T extile  Ind.)

Za h n . 8060
Horst Reum uth, Wäschereischäden an K unstseide und Zellwollwäschegul. E in Vers. 

zur Schädentypisierung u. -klassierung. Dio Ausführungen erfolgen an H and zahlreicher 
Mikrophotos. (K unstseide u. Zellwolle 28. 194— 204. Juni 1950. W itten , M ikro-Foto- 
Labor. der Imhausen-Forschung, u. Krefeld, W äscherei-Forschung.) P. E c k e r t . 8070  

Busath, Vergleich deutscher und am erikanischer E indam pf- und K rista llisa tions
anlagen fü r Spinnbad. Schem at. D arstellungen u. Diagram m e. (K unstseide u.Z ellw olle 28. 
297—301. Aug. 1950.) P. E c k e r t . 8072

W erner W inkler, Zeitfragen der Zellwolleerzeugung. Beschrieben werden teilw eise  
bekannte u. teilw eise neue Verff. zur Rückgew innung u . Aufarbeitung der bei der H erst. 
von Viscose-Zellwolle verw endeten R ohstoffe, w ie H 2S 0 4, N a 2S 0 4, N atronlauge u. CS2. 
Es wird angegeben, daß je Tonne V iscose-Zellwolle 1,5 t  A btallstoffe anfallen, die a b 
geflutet werden m üssen (N a2S 0 4, C a S 0 4) bzw. in  die L uft (S-Verbb.) gehen. (Chem. 
Technik 2 . 97 —99. März 1950.) P . E c k e r t . 8072

G. K . M ecklenburgh, D ie F ixierung von Nylongeweben. D ie Fixierung von  N ylon  (I) 
dient der H erabsetzung bzw. Aufhebung einer Garnschrumpfung während der weiteren  
Verarbeitung. Um  die optim alen Bedingungen für die F ixierung von  I zu erm itteln, 
wurden Gewebe in  R ahm en eingespannt u. m it kochendem  W ., Dam pf bei 131° sow ie  
trockener H itze  bei Tem pp. zw ischen 60 u. 230° behandelt. Danach wurde 7mal m it einer 
0 ,l% ig . Seifenlsg. bei 40° gew aschen u. die Schrum pfung gem essen. D ie Tem p. derF ixio- 
rungsbehandlung soll m indestens 100° betragen. In  der Praxis ist die erhöhte Farbauf
nahme bei naß fixiertem  I u. die verringerte Farbaufnahm e nach trockener F ixierung  
zu berücksichtigen. In  den U SA  werden bei der trockenen Fixierung von  I Tem pp. von  
190—230° bei E inwirkungszeiten von  5 —30 Sek. verw endet. N ach der F ixierung werden  
die Gewebe m it kalter feuchter L uft oder m it W. abgekühlt. Vf. diskutiert außerdem die 
Beziehung zwischen Fixierung u. K nitterfestigkeit, M aßnahmen gegen Verfärbungen u. 
Abbau von  I durch 0 2 u. die Anforderungen an den Reinheitsgrad u. W assergeh. der Ge
webe vor der F ixierung. (J . T extile  In st. 4 1 .1 6 1 —75. April 1950.) ZAHN. 8080

Foulon, Nylon und Perlon in der Veredlung. N ach kurzen Ausführungen über die  
W ärmefixierung von Strüm pfen, Trikotagen u. W ebwaren aus N ylon  oder Perlon geht 
Vf. auf das Schlichten der Garne sow ie auf das B leichen der Fertigwaren unter Angabe  
entsprechender Arbeitsvorschriften ein. Abschließend wird das Färben bes. von Perlon  
unter Verwendung von  Farbstoffen deutscher Provenienz behandelt. (K unstseide u. 
Zellwolle 28 . 224. 226—27. Juni 1950.) P . E c k e r t . 8080

W olfgang D öhle, Orion, die P olyacryln ilrilfa ser von du P ont. Übersichtsarbeit. B e
handelt werden: H erst. von  Polyacrylsäurenitril u . dessen Verspinnung, physikal. u. 
textile E igg., die 'W etterfestigkeit, die chem . B eständigkeit, die Tem peraturbeständig
keit, Schrum pfung u. R einigung, die elcktr. E igg., mkr. Struktur, Brennbarkeit u . tox . 
Wrkg. der Fasern, das A usrüsten u. Färben der Gewebe sow ie der E insatz von  Orion. — 
3 Tabellen, 5 Abbildungen. (T extil-Praxis 5 . 426—28. Juli 1950. Freiburg i. Br.)

P . E c k e r t . 8080

Ciba Akt.-G es., B asel, Schweiz. H erstellung des neuen a-[B enzthiazyl-(2)]-ß[bcnz- 
im idazyl-(ß)\-älhylens. Man behandelt a-[Benzthiazyl-(2)]-jS-[benzim idazyl-(2)]-äthan bei 
erhöhter Tem p. m it dehydrierenden M itteln, z. B . M ercuriacetat, das m an in G gw.von  
Eisessig bei einer 100° übersteigenden Tem p. einwirken läßt. D ie neue Verb. ist ein bräun
liches Pulver. S ic kann als opt. B leichm ittel verw endet werden. (Schw z. P . 262 959 vom  
22/11. 1946, ausg. 17/10. 1949. Zus. zu Schwz. P. 251 643.) BRÖSAMLE. 8027

Georg Ludwig Busch, Dänem ark, Neutralisierung sulfonierter capillaraktiver P ro 
dukte erfolgt in  einem  inerten organ. Lösungsm ., das ein schwach lösl. oder unlösl. N eu 
tralisierungsm ittel suspendiert enthält. B evorzugte Neutralisierungsm ittel sind Car
bonate u. Bicarbonate, z. B . von  N a, K , Ca. A ls L ösungsm ittel dienen M ethyl-, Ä thyl-, .■ 
Propyl-, B utylalkohol, Ä thylenglykol, Glycerin, aliphat. K W -stoffe, E rdölderivv., B zl., 
Toluol, Trichloräthylen, Nitroparaffine, Aceton, M ethyläthylketon, D im ethyl-, D iäthyl-, 
Diisopropyläther usw. Spaltung der Prodd. u . überm äßige W ärm eentw. werden bei dieser 
rasch verlaufenden Behandlung verm ieden. — B eispiele für die N eutralisierung von  hoch- 
sulfoniertem K okosnußiett m it N aH C 03 in  Ggw. eines a ls „green sp irit“ bekannten  
Lösungsm., in  dom das N a-Salz des sulfonierten Prod. sich löst, während N a H C 0 2 u. das 
sich bildende N a 2S 0 4- 1 0 H 20  unlösl. sind. — W eitere Beispiele. — Wasch-, Em ulgier-, 
Äetz-, Schaumverhütungsmittel usw. (F. P. 9 5 2 1 0 8  vom  14/8. 1947, ausg. 9/11. 1949. Dän. 
Priorr. 1/5. 1946 u. 1 7 /2 .1 9 4 7 .) DONLE. 8029
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Armand Croesi, Monaco, Frankreich, M ittel zum  Im prägnieren von Geweben, Teppi
chen, Stofftapeten usw. gegen Textilschädlinge. Man verw endet als H aftm ittel ein koll. Gel, 
ein gereinigtes u. stabilisiertes A lginat (vorzugsweise Ca-Alginat), das 5 —50% eines 
Schädlingsbekäm pfungsm ittels, z. B . D D T , Trioxym ethylen , Phenol, B zl., Naphthalin, 
Cedernöl, Citral, Pyrothrum pulver, Santonin oder K noblauch enthält, w elches durch das 
A lginat hindurch ausström t. Man bringt das M ittel auf die T extilstoffe  z. B . durch Trän
ken, Zerstäuben oder Einfuhren an bestim m ten Stellen durch Falzen, W alzen, E in
spritzen oder E inblasen auf. (F. P . 957 590 vom  15/12. 1947, ausg. 21/2. 1950.)

R a e t z . 8063
Celanese Corp. of Am erica, übert. von: R ussell Owens Denyes, R om e, Ga., V. St. A.,

Behandlung von Viscose. Zwecks R einigung von  Prodd. aus frisch regenerierter Viscose, 
w ie K unstseide, Cellophan, künstlichen W urstdärm en u. Stapelfaser, w äscht m an sie 
zuerst m it gewöhnlichem  Leitungsw asser, um  anhaftende Salze u . Säure zu entfernen, 
entschw efelt dann m it einer verd. Lsg. von  (N H 4)2S in von M ineralstoffen freiem W . u. 
verw endet solches W . auch für die folgenden w eiteren W aschungen. (A. P . 2 4 8 6  522 vom  
1 /2 .1 9 4 6 , aus. 1 /1 1 .1 9 4 9 .) B e i e r s d o r f . 8073

Algem eene K unstzijde U nie N. V ., Arnhem , H olland (Erfinder: Jam es J . Polak), 
W e3t Asheville, N . C., V, St. A .), Verhindern des Zuwachsens von Spinndüsen. D ie  Ver
stopfung der Spinndüsenlöcher bei dem Viscosespinnvorgang wird dadurch verhindert, 
daß die D üsen einen Überzug aus Polyorganosiloxan erhalten. D ie  Überzüge können in 
Dam pfform  oder in  fl. Zustand aufgebracht oder m ittels einer Form  aufgepreßt werden. 
Vorzugsweise wird ein Gemisch von  CH2SiC!2 u . (CH3)2SiCl2 nach der M eth. der A. P. 
2 306 222 (C. 1946. I . 1488) aufgebracht. Andere Alkyl- oder Aryl-, w ie  Phenyl- oder 
P henylm ethyl-, Silicium -H alogen-V erbb. oder H alogen-Silan-V erbb., bzw . Gemische 
derselben, können verw endet werden. (Oe. P . 166 048  vom  4/12. 1946, ausg. 25/5. 1950.
A. Prior. 31/1. 1946.) K is t e n j ia o h e r . 8073

Celanese Corp. of Am erica, übert. von: W illiam  W hitehead, Forest H ills, N . Y ., und 
John B . Steiding, Midland, Md., V . St. A ., Verseifen von Textilfasern  aus Celluloseestern 
von  organ. Säuren, dad. gek., daß das fl. Verseifungsm ittel m it kurzen Unterbrechungen  
in  A bständen v o n  m indestens 10 Sek. durch die W indungen des Garnpacks gepreßt wird. 
W ährend der Unterbrechung hat das Garn Zeit, unter der W rkg. der Schwerkraft, wieder 
in die ursprüngliche Lage zurückzukehren. B ei Unterbrechungen von  30 Sek. in  Abstän
den von  3 Min. wird eine gleichm äßige u. vollständige Verseifung erzielt. — Vorrichtung. 
(A. P. 2 487  841 vom  26 /11 .1948 , ausg. 15 /11 .1949 .) E . P e t e r s e n . 8077

Paul Chevalier, Frankreich, Kunstseidefäden m it besonderem Querschnitt. Stern- u. 
lappeniörm ige Querschnitte werden m ittels Spinndüsen geeigneter Ausführung (Zeich
nungen) hergestellt. D iese Fäden eignen sich wegen ihrer besonderen capillaren Eigg. 
zur H erst. von P inseln u . wasseraufsaugenden Stoffen. Z. B . werden 2 Spinnbrausen, die 
durch eine Isolierp latte getrennt sind, zur H erst. von  N ylon-F äden  benutzt, wobei die 
eine Brause auf 300 erhitzt ist, während die andere in  die K ühl-F l. hineinragt. (F. P. 
955 625 vom  27/10. 1947, ausg. 16/1. 1950.) K is t e n m a c h e r . 8081

I. G. Farbenindustrie A kt.-G es., D eutschland, Verbesserung von Fasern und zwei
dimensionalen K örpern aus synthetischen lineaicn H ochpolymeren, die amidgruppenhaltige 
Ketten aufweisen. Man läßt auf diese Prodd., vorzugsweise in  orientiertem  Zustand, in  der 
W ärm e wss. Lsgg. oder Dispersionen von  sulfonsäuregruppentreien arom at. Polyoxysulfonen  
oder ihren Gem ischen oinwirken u. trocknet sie  bei 60 —130°. B es. geeignet sind Sulfone, 
deren F. oberhalb 150° liegt. Genannt sind 4 .4 '-D ioxydiphenylsu lfon (I), 4.4'-Dioxy-
3.3'-d im ethyldiphenylsulfon, B is-(4'-oxyphenyl)-diphenyl-1.4-diphenykulton, Naphtha- 
lin-1.5-di-(2'.5'-dioxyphenylsulfon); Sulton, erhalten durch U m setzung von  4.4'-Diacet- 
oxydiphenyl u . 2. Mol. 4-Chlorbenzolsulfochlorid (II) in  Ggw. von  FeCl3 u. Verseifung 
m it wss. A lkali unter Druck; das durch R k. v o n  D iacetylhydrochinon u . 2  Mol. II u. 
anschließende Verseifung gewonnene Sulfon; Sulfon, aus D i-(4-acetoxyphenyl)-l.l-cyclo- 
hexan  u. II, m it anschließender Verseifung; K ondensat III aus 2 Mol. I m it Formaldehyd, 
usw. — Den Lsgg. können hydrotrop. akt. Substanzen u. D ispergierm ittel, Schutzkoll., 
Q uellungsm ittel, Salze (NaCl, MgCl2, N H 4C1, N H 4N 0 3 u. dgl.) zugesetzt werden; wird 
in  saurem  M edium gearbeitet, so werden gegebenenfalls Benzoe-, Sebacin-, Undecylen- 
säure, die auf Fasern eine Kräuselung oder oberflächliche K orrosion bewirken, benützt.

OH HO OH V erfärb u n g  w ird d u rc h  R eduk tionsm itte l,
HO— {  ' ' /  \ / x -j C ' Y  Verklebung der Fasern z. B . durch Prodd.

I I  I I I L s o . —I I aRS Stearinsäure u. mehreren M ol.A lky-
\ / \ So / V - y  V  * N /  lenoxyd verhindert. — D ie Fixierung 

c n 2 111 der P olyoxysu lfone auf der behandelten
W are wird durch eine Nachbehandlung m it A lkylenoxyden, 1.2 A lkylenim inen, 1.2-Alky- 
lenim iden, H alogenm cthyläthern, -am iden noch verbessert. — B eispiele für die Behänd-
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lung von  Polyam idfasern, -haaren, -gewebo usw . — D ie Prodd. zeigen verbesserte E lasti
zität, W asserbeständigkeit, A ffin ität für Farbstoffe usw. (F. P. 951 507 vom  14/6. 1944, 
ausg. 27/10.1949. D . Prior. 9/2.1943.) DONLE. 8081

J. Armllago, Britnnnica Book of the Yenr: Events of 1940. London: Encyclopaedia Britnnnioa Ltd.
(718 S.) £  2 s. 10,—.

XIX. Brennstoffe. Erdöl. Mineralöle.
A lexis Voorhies jr. und W . M. Sm ith, Entschwcfelnde H ydrierung von Umlaufölen  

aus der katalytischen Crackung mit hohem Schwefelgehalt. D ie  einfache H ydrierung von  
Um laufölen m it hohem S-G eh. bei 27 a t je cm 2 verbesserte das ö l  derart, daß cs fast dem  
Einsatzöl wieder gleicht. In  der H ydrierstufe wird die Beschleunigung aufrecht erhalten u. 
eine A usbeute von  100% erzielt, wobei nur eine geringe Änderung in der Siedekurve  
eintritt, während der S vollständig entfernt wird. Durch diese M aßnahm e u. durch gleich
zeitige Entschwefelung des Ausgangsöles is t  cs m öglich, ein  Bzn. zu erhalten, daß keiner
weiteren Behandlung unterworfen werden muß. (Ind. Engng. Chem. 41 . 2708— 10. D ez.
1949. B aton-R ouge, La., Esso-Standard Oil Comp.) R o s e n d a h l . 8200

Robert M. Cole und D . D . Davidson, Entschwcfelnde H ydrierung von Benzinsiede-
anleilen mit Wolfram-Nickelsulfidbeschleunigern. Vff. haben ein Verf. entw ickelt, bei dem  
in w irtschaftlicher W eise m it H ilfe eines W olfram -N ickelsulfid-B eschleunigcrs in  der 
Wärme Benzinsiedeanteile entscliw efelt werden können. Der Beschleuniger zeigt eine 
gute W rkg. u . lange Lebensdauer u. kann m it Erfolg w iederbelebt werden. D ies Verf. 
wurde vor allem  zur Gewinnung von Flugbzn. angew endet. E s wird eine Versuchsanlage  
geschildert, sow ie die Laborergebnisse u. diejenigen der Versuchsanlage ausführlich w ie 
dergegeben. (Ind. Engng. Chem. 41 . 2711— 15. D ez. 1949. W ilm ington, Calif., Shell 
Develop. Comp.) ROSENDAHL. 8200

H ans L ichey, D ie Viscosilät, eine wichtige Kenngröße zur Gütebestimmung von Schm ier
ölen. A llg. Überblick. (M aschinenm arkt 56 . N r. 40. 3 —5. 20/5 . 1950. Brem en.)

H a b b e l . 8220
G. H. B eaven, L. F . Foster und C. N. Thom pson, Bestim m ung gesättigter und arom a

tischei Bestandteile in  Spindelöldestillaten und verwandten Produkten mittels fraktionierter  
Adsorption. E ine analyt. B est. des Geh. an  Arom aten u. g esä tt. K W -stoffen in  Spindel- 
u. Transform atorenölen kann m it einer G enauigkeit von  m indestens 2% durch Chromato
graphie an Silicagel erfolgen, wobei a ls Lösungs- u . E luierungs-Fl. Isopentan dient. D ie  
Ausführung der Chromatograph. Trennung u. die Entfernung des L ösungsm . im  Filtrat 
m ittels einer näher beschriebenen Verdampfungsvorr. wird erläutert. Obwohl nicht aus
nahmslos zutreffend, kann die B est. der Refraktion im F iltrat als K ennzeichen für das 
Auftreten arom at. K W -Stoffe  dienen. D as Verf. e ignet sich für beliebige Spindelölrefrak
tionen m it verschied. Geh. an Arom aten. Auch ist es für präparative Aufarbeitung brauch
bar, wobei durch B enutzung weiterer E luierungs-Fll. (CC14, Ae.) eine w eitere Trennung 
der Aromaton (sowie S-H eterocyclen) m öglich ist. (J . In st. Petrol. 36 . 89 —104. Febr.
1950. Chester, Thornton R es. Centr.) H e n t s c h e l . 8256

Josef M oos, D ie Bestim m ung der Asphaltsloffe in  Erdöl und Erdölprodukten. N ach
Vcrss. des Vf. lösen die bisher verw endeten Lösungsm ittel nur einen Teil der A sphaltstoffe. 
Filtrat u . N d . m üssen in  die U nterss. m it einbezogen werden: D ie so gefundenen A nalysen
ergebnisse stim m en m it der A dsorptionsanalyse überein. A ls A dsorptionsm ittel diente Aiu- 
m inium oxyd, a ls Lösungsm . Petroläther. Durch den PAe. werden ö l  u. Paraffin, durch E lu 
tion m it Chlf. die H arzstoffe, m it CSj-Pyridin die Asphalt.stoffe unm ittelbar bestim m t. D ie  
verschied. M ethoden ergeben für den Geh. an  ö l  m it Paraffin einerseits u . das farbige B i
tumen andererseits annähernd übereinstim m ende W erte, w enn die F iltrate m it einbezogen  
werden. Im  ö l  m üssen A sphaltstoffe u. Asphaltbildner vorliegen. Der A sphaltbildncr  
ist m it anorgan. Stoffen vergesellschaftet, unter denen K ieselsäure u. N ickel hervortreten. 
Die Asphalt- u . H arzstoffe enthalten  Ö2 im  Molekül. B ei den Asphaltbildnern handelt 
es sich wahrscheinlich um  unstab ile  Sauerstoffverbb. des Erdöls, die nicht einer O xydation  
des Erdöls entstam m en, sondern eine A sphaltvorstufe darstellen, die durch die anorgan. 
Bestandteile zur Asphaltbldg. angeregt werden. A sphaltstoffe sind in  kleiner Menge 
bereits im  Rohöl vorhanden. B ei der Ausführung des CONRADSON-Testesu. b ei F eststellung  
gelegentlicher Schäden an K raftm aschinen durch feste Ausscheidungen aus Schm ierölen  
muß auf das Vorhandensein der anorgan. B estandteile  R ücksicht genom m en werden. 
Zur B est. des Paraffins im  Asphalt verw endet Vf. E isessig. D ie  Lsg. des N d . in  CS2 wird 
dabei in  dio Säure gesprüht, worauf der A sphalt fein  dispers koaguliert. Paraffin wird in 
der W ärme herausgelöst u. scheidet sich nach Abkühlung der filtrierten Lsg. auf Zimmer- 
temp, wieder aus. B ei der A dsorptionsanalyse geht Paraffin bei gründlicher W aschung
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der Adsorbersäule m it P A e. quantitativ  in  das F iltrat. (Erdöl u . K ohle 2 . 345—57. Aug. 
1949. H annover, In st, für Erdölforschung.) R o s e n d a h l . 8264

Soc. Valenciennoise de Gestion (Soc. An.), Paris, übert. von: Robert L. P. Pauvrasseau,
Anzin, Frankreich, Sink- und Schwimmaufbereitung von Steinkohle über 5 mm Korngröße 
in  einer stabilen w ss. Suspension eines aus K ohlenbegleitm incralien (Quarz, P yrit, Kalk
spat usw.) u . Feinkohlo bestehenden F eststoffgem isches m it einer D . von  ca. 2,34. Der 
Feinkohlenanteil dieses F cststoffgem isches beträgt b is zu 2 4 % , aie K ornzus. bis zu 10% 
von 0 ,2 — 1 mm, bis zu 20%  von 0 ,1 —0,2 mm, bis zu 90%  von  0,006—0,1 mm u. zwischen  
10 u. 30%  unter 0,006 mm . M ittels Schaum flotation, F ilterung u. entsprechenden F est
stoffzusatz wird die benutzte Scheidungssuspension regeneriert. — B ei gleichen Auf
bereitungsergebnissen wie m it den bisher üblichen Barytsuspensionen werden die für 
diese erforderlichen schwierigen Regenerierungsm aßnahm en verm ieden. (A. P. 2 4 9 7  790 
vom  25/2. 1948, ausg. 14/2. 1950. F. Prior. 9/11. 1943.) WÜRZ. 8135

Köppers Co., Inc., Pittsburgh, Pa., übert. von: Michael Perch, N orth Arlington, N . J., 
V. S t. A ., Verkokung stark blähender Kohlen. Zur Verm eidung bzw. Verminderung des 
während der Verkokung durch B lähen hervorgerufenen Druckes der Charge auf die Kam 
merwände wird der K ohle 7,5— 10% Steinkohlenteerpech zugesetzt u . nach dem Ein
füllen in  die K am m er m it einer unverkokbaren B rennstoffschicht abgedeckt. D iese beläßt 
während des Verkokungsprozesses eine für den G asaustritt hinreichende Öffnung in 
der m it der K oksbldg. nach innen wandernden, sonst geschlossenen plast. H ülle. Die 
A bdeckschicht besteht vorzugsweise aus körnigem  K oks. — Zeichnungen u. Diagramme. 
(A. P. 2 504150 vom  1 8 /2 .1 9 4 7 , ausg. 18 /4 .1 9 5 0 .) WÜRZ. 8143

Comp. Générale de Construction de Fours, Frankreich, Herstellung von Mischgas, 
im  wesentlichen gek. durch die Verwendung zweier getrennter R eihen von  Kammern, 
w ovon die eine der eigentlichen Verkokung u. die andere der H erst. von  W .-G as, gegebe
nenfalls auch Ölgas, dient. — E inzelheiten  vgl. auch Zeichnungen. (F. P. 951 300 vom  
5 /8 .1 9 4 7 , ausg. 2 0 /1 0 .1949 .) DONLE. 8155

Otto-Simon-Garves N. V., D en H aag, H olland, Entgasen von Kohle in  einem senk
rechten Kam merofen zur Erzeugung von Gas und K oks. Der B rennstoffinhalt des Entgasungs
teiles der K am m ern verbleibt vom  E infüllen an  so lange in Ruhe, bis die Koksbldg. 
beendet ist. Hierauf wird durch Ablassen des in  dem K ühlteil der Kam m ern befindlichen  
K okses der Inhalt des E ntgasungsteiles in  den K ühlteil gesenkt, in  dessen unteren Ab
schnitt ständig W asserdam pf eingeführt wird. (Schwz. P . 266 319 vom  28/7. 1948, ausg. 
17/4. 1950.) WÜRZ. 8157

Petrolite Corp. Ltd., W ilm ington, D el., übert. von: Melvin de Groote, U niversity City, 
und Bernard Keiser, W ebster Groves, Mo., V. St. A ., Demulgieren von Erdölemulsionen. 
Erdölem ulsionen vom  T ypus W .-in-Öl, w ie  Rohölencm ulsionen oder auch die bei der 
,,D oktor“-Behandlung entstehenden Em ulsionen, werden m it H ilfe  von  Dem ulgierungs
m itteln  aufgespalten, die durch kräftige O xydation m it ö lh a lt ig e n  Gasen aus oxyalky- 
lierten therm oplast. Phenol-A ldehydharzen gewonnen wurden. B es. geht m an bei der 
H erst. der Dem ulgierm ittel von  1- oder 2wertigen Phenolen, die in  p- oder o-Stellung  
zu einer der O H-G ruppen einen K W -stoffrest m it 4 —8 C-Atom en enthalten  (3wertige 
Phenole sind nicht geeignet) u . A ldehyden m it b is zu 8 C-Atom en aus. D ie  nachfolgende 
O xyalkylierung, bes.Ä thoxylierung, dient dazu, die Prodd. wasserlösl. zu m achen. Beispiel: 
150 g p-tert.-B utylphenol werden m it 81 g  37% ig. Form aldehyd, 1,5 g  HCl u. 0,8 g  Na- 
M onoalkylbenzolsulfonat in 100 g X ylol zunächst auf 80—85°, dann 100— 105° u. schließ
lich zum  A btreiben von Reaktionsw asser auf 150° erhitzt. D as erhaltene klare bräunliche 
Harz hat F . 160—165°. 170 g dieses H arzes werden in 170 g  X y lo l m it 1,7 Na-M ethylat 
versetzt u. dann m it ca. 400 g  Ä th ylenoxyd  (I) in  6 A nteilen im A utoklaven bei 150—165°
u. m axim al ca. 2 a t in  24 Stdn. oxalkyliert. D as Prodd. enthält ca. 2 Teile I je  Harz u. 
ist e in  leicht bräunliches ö l ,  das m it W . emulgierbar ist u . in der V iscosität dem Ricinusöl

gleicht. Derartige Prodd. ent-0(C,H40)n.II II

 c -

R
H

O -(C tH ,0 )n/H  
H

 C —
H

O (C,n,0)n.n  sprechen der nebenst. Struktur
1' ]  formel, (n" = 1 —13, n '=  1—20,
I I  R  =  K W -stoffrest m it 4 —8 C-

n" 1 1  Atom en.) D iesesProd.wird nach
Entfernung d esX y lo lsb ei9 5  bis

110° 15—25Tage m jtLuf t geblasen. D as Prod. wird hierbei hochviscos u . u n lösl. in  den meisten  
organ. Lösungsm itteln . Für die H erst. von  geeigneten Phenol-A ldehydharzen sind in den 
w eiteren67 Beispielen folgendeK om ponentengenannt: p -sek .-B utyl-, p-tert.-A m yl-, p-sek.- 
A m yl-, o-tert.-A m yl-, p -tcrt.-H exyl-/'p -O ctyl-, p-Pkenyl-, p-C yclohexyl-, p-Styrylpkenol; 
an Stelle  von  Form aldehyd können auch A cet-, Propion-, H eptaldehyd, G lyoxal, ver-
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wendet werden. D ie A lkoxylierung u. O xydation erfolgt dann in analoger W eise. B ei der 
Alkoxylierung m it I, P ropylenoxyd, B utylenoxyd , Glycid oder M ethylglycid sollen je 
Mol. des H arzes ca. 10—13 Mol. A lkylenoxyd aufgenom m en werden. (A. P. 2 498 656

Petrolite Corp. Ltd., W ilm ington, D el., übert. von: Melvin de Groote, U niversity C ity, 
und Bernard Keiser, W ebster Groves, Mo., V. St. A ., Demulgierung von Erdölemulsionen. 
Als Dem ulgierurigsm ittel für die A ufspaltung v o n  Erdölem ulsionen des T ypus W .-in -ö l 
werden Iiondensationsprodd. verw endet, die man durch Veresterung von  Ricinolsäure  
(oder Ricinusöl) m it Glycerin u. Polycarbonsäuren zu Partialestern, anschließende P o ly 
m erisation u. O xyäthylierung m it Polyäthylenglykolen  erhält. D ie Partialester sollen je  
Glycerineinheit weniger als 3 R icinolsäurereste enthalten. A ls Polycarbonsäuren für die  
Partialester sind neben Phthalsäure u. Phthalsäureanhydrid Bernstein-, Adipin-, D igly- 
kolsäure, M aleinsäure-, Citraconsäureanhydrid, M alein-, Fum ar-, Oxal-, Tricarballyl-, 
W ein-, Azelain-, Sebacinsäure, c is -d 4-Tetrahydrophthalsäurean!)ydrid, u . 3.6-E ndo- 
methylen-zi ’-tetrahydrophthalsäureanhydrid (aus Cyclopentadien u . M aleinsäureanhydrid) 
genannt. B eim  U m setzen von  Ricinolsäureglycerid m it Phthalsäureanhydrid erfolgt te il
weise eine Um lagerung der Säuregruppen am  Glycerin. Zur H erst. se tzt m an z. B . 1 (Mol) 
Ricinusöl m it 2,5 Phthalsäureanhydrid bei ca. 140° während 6 —12 Stdn. zu einem  Gemisch 
um, das im  w esentlichen aus Triricinoltriphthalat u . Triricinoldiphthalat besteht. 650  
(Teile) dieses sauren Esters werden m it y2 N a-M ethylat u . insgesam t 92 Glycid in 3 Por
tionen äußerst vorsichtig (Explosionsgelahr) durch M ischen unter K ühlen u. langsam es 
Erhitzen bis ca. 120° im  A utoklaven um gesetzt. D as R eaktionsgem isch besteht aus I u. II. 
Man kann an Stelle  der sauren E ster auch ihre Um setzungsprodd. m it Ä thylenoxyd (VI)

Polyäthylenglykol in Ggw. von  K atalysatoren, aber ohne W . e ignet sich bes. das le tz t
genannte Zwischenprod. V. W ährend bei der O xyäthylierung m it VI, die ebenfalls genau  
beschrieben wdrd (bei ca. 140— 150° m it 220 VI je  200 V) nur eine A nlagerung von  VI 
an die noch freien O H-G ruppen des G lycerins erfolgt, reagiert Polyäthylenglykol m it 
allen vorhandenen freien OH-Gruppen. D ie  Verfahrensprodd. sind wasserlösl. u . werden  
vorzugsweise im  Gemisch m it X y lo l u . Isopropylalkohol verwendet. In w eiterenB eisp ielen  
werden an  Stelle  v o n  G lycerin G lykol sow ie andere der erwähnten Polycarbonsäuren als  
R eaktionskom ponenten genannt. (A. P. 2 498 657 vom  29/5. 1948, ausg. 28/2 . 1950.)

Petrolite Corp. Ltd., W ilm ington, D el., übert. von  Melvin de Groote, U niversity C ity, 
und Bernard Keiser, W ebster Groves, M o., V . St. A ., Demulgierung von Erdölemulsionen.

vom 2 9 /5 .1 9 4 8 , ausg. 28/2. 1950.) J .  Sc h m id t . 8191

'CO O CjH .-O -CäH V
x o n

verwenden, wodurch die Rk. 
gem äßigt wird. Man erhält 
dann III u. IV. Man kann  
auch die Veresterung unter  
mäßiger Polym erisation, z.
B. durch Behandlung von  
296 Phthalsäureanhydrid

,OH

mit 92 Glycerin bei 125 bis \
150° zu einem  dünnen kla- C3h 600C
ren harzartigen Zwischen- 011 
prod.V u.nachfolgendeK on- /
densation m it 312 R icinusöl u i
bei 150—250° durchführen. 
Zur O xyäthylierung m it

J . S c h m id t . 8191



2028 H xix- B r e n n s t o f f e .  E r d ö l .  M i n e r a l ö l e . 1950. II.

Man verw endet für die Dem ulgierung von  Erdölem uisionon des Typus W .-in -ö l Kon- 
densationsprodd., die durch U m setzen von  Ricinolsäure, Glycerin u. P hthalsäure oder 
ähnlich wirkenden Polycarbonsäuren, w ie D iglykolsäure oder M aleinsäure, zu Partial-

;Tll

/ \ / COO(C.H.O)nH

■COORCOOCH.

Q
/

H(OH4C2)nOOO
\

COORCOOCH

C00(C2H40)nH

\COORCOOCH.
H.COOCROOC

III
/

HORCOOCH oCO OH

/
.COORCOOCH.

/
COORCOOCH.,

HCOOCROOC

V
C00(C2H40)nH

H.COOCROOC

COOH
\

COORCOOC.H4

II

H.COOCROOC

HCOOCROOC

COORCOOÓ.H,

H.COOCROOC

COORCOOH

CO0(CtH 4O)nH

ostcrn m it weniger als 3 R icinolsäureestern je  E inheit 
G lycerin im  Mol. u. anschließende O xyäthylierung m it 
Ä thylenoxyd (I) erhalten werden. Z. B . verestert m a n l  
(Mol) R icinusöl m it 2,5 Phthalsäureanhydrid bei 120 
bis 140° in 6 —12 Stunden. 650 (Teile) dieses Prod. 
werden m it 0 ,5  N a-M ethylat u . soviel I  bei ca. 130° um - 
gesetzt, daß je  Mol E ster ca. 18 Mol I zugesetzt wur
den (in mehreren Portionen). D as R eaktionsprod. ist  
ein  dünnes, wasserlösl., bräunliches ö l ,  das im  w esent
lichen aus den Verbb. I u. II b esteh t, in  denen n in  I 
ca. 10— 11 u . in  II ca. 12— 13 sow ie ORCOO den R icinolsäurerest bedeuten. Man kann 
auch die sauren E ster vor der O xyäthylierung m it je 1 Mol I, Propylen-, Butytenoxyd  
oder Glykol je  freie Carboxylgruppe Umsetzern In  der Beschreibung ist ferner auf Konden- 
sationsprodd. aus den sauren E stern m it P olyäthylenglykol hingewiesen, bei denen durch 
das P olyäthylenglykol eine K upplung von  2 Mol der sauren E ster durch eine Poly- 
äthylenbrückc (X) zu III erfolgt. Vgl. auch A. P P . 2498 656/7, vorst. Referate. (A .P. 2498658  
vom  29/5. 1948, ausg. 28/2. 1950.) J . SCH M ID T. 8191

/
COOORCOOH

Houdry Process Corp., W ilm ington, D el., übert. von: Leroy F. Strader, Long Beach, 
Calif., V. St. A ., Verhinderung des Nachbrennens bei der Regenerierung von Spaltkatalysa- 
loren. Feinpulverige Spaltkatalysatoren, bes. syn thet S ilicate, werden oxydativ  regeneriert. 
Hierbei erfolgt eine Verbrennung der auf den K ontaktm assen abgelagerten organ. Stoffe. 
Diese verbrennen in den ersten Stufen der Regenerierung vielfach nur unter Bldg. von 
CO als O xydationsprod., das dann aber leicht noch in Berührung m it den Kontaktm assen  
zu CO, w eiter verbrennt. Gerade die hierbei freiwerdende W ärm e führt leich t zu Über
hitzungen u. Schädigungen der K ontaktm assen. D ies wird nun verm ieden, indem man die 
oxydative  Regenerierung einerseits m it einem  Luftüberschuß von 100— 300%  der erfor
derlichen Menge durchführt u. außerdem in den ersten Stufen der Regenerierung ca. 
0,1— 3%  Dampf, bezogen auf das Gewicht der zu regenerierenden K ontaktm assen, zusetzt. 
—  Vorrichtung. (A. P. 2 495 786 vom  29/5. 1945, ausg. 31/1. 1950.) J. SCHM IDT. 8197

Standard Oil Development Co., übert. von: Bruce G. Gillespie, Union N .J .,V .S t.Ä ., 
Herstellung von Synthesegas fü r  die Synthese von Kohlenwasserstoffen aus K ohlenoxyd und 
Wasserstoff. Man setzt C H t  (Erdgas) m it CO, bei n icht über 810° liegenden Tempp. über
einem  K atalysator aus Cu auf akt. K ohle zu einem Gemisch von CO m it H , um. Zur
Herst, der K ontakte wird die A ktivkohle zunächst im Vakuum  bei ca. 150— 310° ent
gast, dann bei ca. 100° oder tiefer ebenfalls noch im  Vakuum  m it C u (N 03) 2 oder einem 
anderen zu O xyd zersetzbarem  Cu-Salz imprägniert. Dann wird das Salz zum Oxyd 
zers. u. schließlich bei ca. 400° reduziert, (A. P. 2 496 342 vom  7/9. 1945, ausg. 7/2. 1950.)

J. S c h m id t . 8199

H erausgeber u. ve ran tw ortlich  fü r den In h a lt:  P rof. Dr. M a x im i l ia n  P l l ü c k e ,  P o tsd am , K astanien
alice 35, Fernsprecher: P o tsdam  5979; lü r  den V erlag: H . K a e s s c r ,  B erlin . R ed ak tio n : Chefredakteure 
D r. E u g e n  K le v e r  u . Pro!. D r. M a x im i l ia n  P l i t i c k e ,  B erlin  N W 7, S chiffbauerdam m  19, Fern
sp recher: 4 26571 . V erlag: A kadem ie-V erlag  G m bH , Berlin NW  7, Schiffbauerdam m  19 (Fern
sprecher 425571, Postscheckkonto  Berlin 35021) u . V erlag Chemie, G m bH , W cinhelni/Bcrgstraßc 
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