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erhitzt und  ** T'iumbitlésung bis zum ,,Wendepunkt"
titriert. '.er Rithrer muB so schnell laufen, dafl eine so-
turtige Mischung eintritt.)

Abb. 8 gibt die Eichkurve wieder (Titration mit Plum-
bitlésung 3).

Auch in diesem Falle wurde nachgepriift, ob die Um-
setzung theoretisch nach der Formel verlduft.

Der Schwefelgehalt verschiedener Frzproben wurde
einerseits nach dem Superoxvdaufschluldverfahren genau be-
stimmt, anderseits potentiometrisch.

Versammlungsberichte
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Pb. (Nach Berechnung sind in den zugegebenen 52,5 cm?
Plumbitlésung — 1,500 g Pb ecnthalten.) 1497 g ent-
sprechen 23,16 g 8. Bei 0,5 g Einwaage — 46,329, S.

Im Tiltrat des Pb8-Niederschlages wurde der Rest-
schwefelgehalt mit Jodlésung bestimmt. Dieser betrug
aber nur einige '/ "s und kann vernachldssigt werden.

Dall bei dieser Schwelelbestimmung die Xiclhikurve
nach der theoretischen Berechnung verlduft, zeigen einige
Zahlenwerte (Tabelle 5), die aus den Kurven entnommen
sind.

Tabelle 5.

Tabelle 4.

| S-Gehalt nac—h Beréch-

sut. Method apri ;

Bereict Probe Aufid}llluﬁ- P(f’r;g“" ethode Plumbitlgsung "““Tg”gi‘;lft‘“m nung aus dem Ph-Gehalt
zeichinung . verranren g 1 - € rofiicr o
vre R Nr. o g Plumbit- cnt;précht cm3 (nach der Kurve) der zu;,eflli;,ten Plumbit

ot lésung o 6sung

1
sog. Ierderz ...... .1 30,52 34,7 30,60 10,0 8,9 8,83
Schwefelkies....... ) 2 46,30 52,5 46,40 346 30,6 30,58
Verwittertes ¥rz. .. 3 18,50 21,15 18,40 48,0 42,4 42,42

Nachpriifung des Verfahrens.

Verbrauch an Plumbitlésung fiir Probe 2 = 52,5 cmid,
Tintspricht einem S-Gehalt nach der Kurve von 46,49%,.
Schwefelgehalt nach dem AufschluBverfahren . - 46,30 %,.
Bleigehalt des ablfiltrierten PhS-Niederschlages =1,497 g

Die potentiometrische Schwefelbestimmung eignet sich
sowoll fiir niedrige als auch fiir hohe Schwefelgelialte und
ergibt bei sorgfiltiger Arbeitsweise genaue Werte.

Krwihnt seien auch die ¥rsparnisse an Chemikalien,
die durch diese Methode erzielt werden kénnen.  TA. 57.7

VERSAMMLUNGSBERICHTE

Kaiser-Wilhelm-Institut fiir physikalische Chemie
und Elektrochemie, Berlin-Dahlem.

Colloquium vom 14. Juli 1936.

A. Winkel gemeinsam mit H. Maas: |, Die quantitative
Bestinunung  des Kaliums mit  Hexanitrodiphenyviamin
(Dipikrvlamin). (Vorgetragen von A. Winkel)

Das Ilexanitrodiphenylanin
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ist eine mittelstarke Siure, die ein sehr schwer 1osliches Kalium-
salz bildet. AuBler dem Rubidium- und dem Casinm-Sale
sind alle andern Alkali- und Frdalkalisalze leicht 16slich.
Das Na-Salz ist etwa 70mal lislicher als das K-Salz.  Seinc
gesattigte wafirige Losung enthilt an Kalium nur 1 g in 101
I1,0. Man kamn daher das Kalium aus willrigen Lésungen
quantitativ mit Na-, Li- oder Mg-Dipikrylaminat-I.6sungen
abscheiden, zmnal ein ("berseliu3 des Reagenzes die Loslichkeit
stark herabsctzt. Dic entstehenden Niedersehliage sind kornig
und lassen sich daher leicht filtrieren. Die Fehlergrenze fiir
reine Kalisalzlgsungen ist kleiner als +0,3°, wenn die an-
gegebene Analyvsenmethode cingehalten wird. Die Anwesenheit
anderer Alkali- oder Erdalkalisalze in nicht zu hohen (> 959;)
Konzentrationen storen die Analvse nicht. Dic Niederschliage
von K-Dipikrylaminat lasseu sich durcl einstiindiges Iirhitzen
auf 1000 vollstandig trocknen.

Gegeniiber der bisher iiblichen Perchloratimethode hat
die vorgetragence Analyvsenimethode folgende Vorziige: 1. Das
zeitraubende  Abrauchen  zur  Abtrennung  der  flichtigen
Siduren ist uicht notig; 2. Sulfate stéren die Bestimmung
nicht, so dall auch die Mg-Sulfat-lhaltigen Kalisalze oline
weitere  Vorbereitung  analysiert werden  kénnen; 3. die
Analvse kann leicht zur Schnellmethode ansgebant werden.
Man bestinnt dann den Niederschlag nicht gravimeetrisch,
sondern 1ost das Kalinm-Dipikrylaminat in willriger Aceton-
osung auf und bestimmmt den Gehalt der Losung entweder
colorimetrisch, polarographisch (Reduktion an der Queck-
silbertropfelektrode), mallanalvtisch, oder durch kondukto-

metrische Titration mit cingestellter Saure. Beim letzteren
Verfahren iibersteigt die Dauer ciner. Analyvse, einschlielich
Einwaage, Fillung und Titration, die Zeit von 20 min nicht.

A Winkel und G.Proske: ,.Uber die clcktrolvtische
Reduktion organischer Verbindungen an dev Quechsilber-Tropf-
elektrode.' (Vorgetragen von (5. Proske.)

Jeder organischen Gruppicrung, etwa der CO-Gruppe
oder Verbindungen mit doppelt gebundenem Stickstoff, wie
Nitro- und Nitroso-Verbindungen, Oximen usw., mull ein
hestimmtes Reduktionspotential zukonimen, das nur davon
abhingt, wie die betreffende Gruppe in das untersuclite
Molekil strukturell cingebaut ist. Im Sinne der Theoric von
der Valenzbeanspruchung ist zu erwarten, dall z. B. die CO-
Doppelbindung schr verschieden fest sein kann, je nach den
Substitucnten in der Naclhbarschaft.

Dies wird durch undangreiche TUntersuchungen der
Verfasser an Aldchyden, Ketonen, Carbonsiuren und deren
Derivaten vollauf bestatigt. Auf Grund der ganz systematisclien
1Tntersuchungen ist es jetzt moéglich, aus der Strukturformel
ciner CO-Verbindung ihr Redn tionspotential annahernd vor-
auszusagen.

Die mit der polarographischen MeBanordnung gewonnenen
Frgebnisse befinden sich im besten Einklang init denen des
Absorptions- und Ramanspektrums.

Tis wird darauf hingewiesen, dall nach den Untersuchungen
der Verfasser cine weitgehende Verwendung der Polarographic
fitr dic organische Analyse schr aussichtsrcich erscheint.

Zum Schlull wird gezeigt, dal} die Polarographie auch
zur Losung kinetischer Fragestellungen herangezogen werden
kann, wije am Beispicl der Benzilsiaure-Umilagerung néher
ausgefihrt wird.

P AThiessen, AWinkclundK.Herrmann:,, IHlektrische
Nuchwivkungen v evstarrten Diclektrilun.'' (Vorgetragen von
K. llerrmann.)

Lalit man ein Iarz-Wachs-Gemisch im Hochspannungs-
feld crstarren, so treten bekanntliclh an den Oberflichen des
erstarrten Diclektrikums nach  Entfernung  der Flektroden
grolie clektrisclie TLadungen (3---N e. st. E./em?) verschiedenen
Vorzeichens auf. Dicse Ladungen, die sich iiber Jahre konstaut
halten koéunen, werden in Abhangigkeit von Formierungsfeld-
stiirke, lektrodenmaterial und Abkiihlungsbedingungen unter-
sucht. Es wird eine Methode entwickelt, um den elektrisclien
Aufban des Innern der erstarrten Diclektriken zua untersuchen.
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Versawmmlungsherichte
Bei den mit E < 10 kV/cm formierten Diclektriken bauen die
zu den Elektroden wandernden Ionen des Wachsgemisches
Raumladungetn in den Flektrodenriumen auf, die beim
Frstarren in ihrer Lage festgehalten werden. Dieser inuereu
,,Polarisation’* iiberlagert sich bei holieren Spannungen eine
aullere , Polarisation’'. Aus der Grenzschicht oder den
Elektroden cinwandernde ILadungstrager baucen  cehenfalls
Raumladungen, jedoch entgegengesetzten I.adungssinnes auf,
Durcl Ubereinanderlagerung beider Effekte kann die Ladungs-
umkehr gedeutet werden, die nach ciner unter hohen Feld-
starken crfolgten Formicrung beobachtet wird.

Gottinger Chemische Gesellschaft.
215. Sitzung am 27. Juni 1936.

. Weliner: |, Uber den Temperaturkoeffizienten des Platz-
wechsels von Ahoniniwmoxyd' (. v. Wartenherg und
G. Wehner).

3 proz. Cr,0,-A1,0;-Mischungen wurden von 1500- -1800°
erhitzt, bis diesclbe Mischifarbe entstand, d.h. dieselbe Menge
Cr*' ' mit Al""" den Platz gewechselt hatte. Die dazu erforder-
lichen Zciten zeigten, dafl der Platzwechsel nach der Gleichung
einer unintolekularen Reaktion erfolgt und die Aktivierungs-
wiarme 145000 Cal. betrigt, der Temperaturkoeffizient also
ganz abnorm grof3 ist. Diese gegeniiber den bekannten
Reaktionen imn festen Zustand abnorme Aktivierungswirme
laf3t sich in Beziehung setzen zu der ebenfalls abnorm grollen
Gitterenergic des Al;0,1).

R. Grewe: ,,Die Konstitution des 1ueurins (Uitamins 8 )."'

A. Windaus: , Entwicklung unserer Kenntnisse iiber das
antirachitische Vitwnin"

Iis wird cin Uberblick iiber die Geschichte der Vitamiu-D-
Forschung gegeben, die in den Jahren 1931—1932 mit der
Reindarstellung des Vitamins D, aus den Bestrahlungs-
produkten des Ergostering cinen vorlaufigen Abschlufl ge-
funden zu haben schien. In der Folgezeit ist dann bhesonders
von amerikanischer Seite durch IMitterungsversuche gezeigt
worden, daB3 es mchrere Vitamine D geben mul. Iis wurde
gefunden, dall Priparate aus bestrahltem Ergosterin und aus
Fischlebersl mit gleicher antirachitischer Wirkung bei der
Ratte sich imm Kitkentest verschieden verhielten, und zwar
war das Priparat aus Fischleberdl beimn Kiiken erheblich
wirksamer. Von Windaus und Mitarb. wurden 7-Dchydro-
cholesterin, 7-Dehydrositosterin und 7-Dehydrostigmasterin
dargestetit und aunf ihre Aktivierbarkeit durch Tltraviolett-
bestrahlung gepriift. ¥is erwiesen sich die Bestrahlungsprodukte
der beiden ersten Sterine als gut antirachitisch wirksam, wih-
rend das aus 7-Dchyvdrostigmasterin keine oder nur eine
dullerst schwache Wirkung aufwies. Das wirksame Bestrah-
hmgsprodukt des  7-Dehydrocholestering wurde  rein  dar-
gestellt und mit Vitamin D, bezeichnet. Fs erwies sich fm
Kiikentest als ebenso wirksam wie das Vitamin des Tisch-
leberols, wihrend es itn Rattentest dem Vitamin D, aus Yrgo-
sterin in der Wirksamkeit nachistcht. Wie ans den Versuchen
vou Brockmann hervorgeht, ist das Vitamin D, mit dem
Vitamin des Thunfischleberols identisch.

H. Brockmanu: ,,I;ie Isolievung des antivachitischen
Vitamins aus Thunfischleberil."

Als Ausgangsmaterial diente der unverseifbare Anteil
von Thunfischleberdl, der zuniclist ciner Vorreinigung durch
Verteilung zwischen Benzin und 90%igem baw. 9539, igem
Mcthanol unterworfen wurde. Dadurch konnte cin groller
Teil unwirksamer Begleitstoffe sowie der Hauptteil des an-
wesenden A-Vitamins abgetrennt werden. Die Anreicherung
des D-Vitamins betrug anniliernd das Vierfache. Durch
wiederliolte Adsorption dieser vorgereinigten Priaparate an
Aluminiumhyvdroxyd bestimmter Adsorptionsfihigkeit unter
Verwendung  eines Indicatorfarbstoffes konnten Fraktionen
mit cinem D-Vitamin-Gehalt von etwa 30 ¢4 gewonnen werden.,
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Chromatogramms komute cin in derben, gelben Nadeln kri-
stallisicrender Dinitrobenzoesiure-ester vomr Sehimp. 1290 und
der Bruttoformel G, 0O,N, gewonnen werden, dessen Ver-
seifungsprodukt im Tierversuch eine antirachitische Wirk-
samkeit von 2+000 internationalen Finlweiten zeigt und das
cine starke Absorptionshande bei 265 iy aufweist. Der er-
haltene Iister hat densclben Sclimelzpunkt wie der 3,5-Di-
nitro-benzoesiiure-cster des Vitamins D, von IWindaus und
Schenk und gibt it diesem keine Schmelzpunktsdepression.
Das antirachitische Vitamin des Thunfischlebersls ist also
identisch it dem Vitamin D), wodureh scine Konstitution
anfgeklirt und gleichzeitig die Moglichikeit seiner Herstellung
aus Cholesterin gegeben ist,

H. Lettré: ,,U7ber Anlagevungsverbindungen optisch ak-
tiver arganischey Substanzen™'?),

?) Vgl. diese Ztschr. 49, 554 [1936].
NEUE BUCHER

]

Der Aufbau der Zweistofflegierungen. Von Dr. plil.
M. Hansen. Eine kritische Zusammenfassung. 1100 Seiten
mit 456 Textabbildungen. Verlag Julius Springer, Berlin
1936. Preis geb. RM. 87,---.

Das schon lange erwartete Buch von Hansen fiillt cine
unertrigliche Idicke im metallographischen Schrifttum aus,
indem es endlich eine nichit nur vollstandige, sondern auch
von cinem ersten Fachmann und von einem durch seine un-
bedingte Gediegenlicit bekannten Gelehrten bis ins letzte zuver-
lassige zugleich kritische Behandlung aller Legierungen aus zwei
Metallen bringt. BeiLegierungen, tiberdic esuichtzu viel Schrift-
tum gibt, wird dieses vollstandig mitgeteilt. Beisolclien, die sehr
oft bearbeitet worden sind und iiber die schon zusammen-
fassende Darstellungen vorhanden sind, wird auf diese ver-
wicsen und auf cine cingeliende Besprechung des ganzen
Schirifttums verzichtet. Auf diese Weise wird cine sonst kaum
crtrigliche Schwerfilligkeit vermicden. Xs werden nicht nur
die Arbeiten beriicksichitlgt, die die klassischen Methoden
der Konstitutionsforschung benutzen, sondern auch die, die
die verschiedensten indirekten oder modernen Methoden
verwenden. So ist das Buch von Hawsen ein Berater, der
einen nie im Stich lassen wird. Die Darstellung ist klar und
flissig, die Ausstattung ausgezeichnet, die bildlichen Dar-
stellungen klar.

Das Buch von Hawnsen bedarf keiner Fmpfehlung.

Masing. |[BB. 1027
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In dicsen Tagen wurde das Richtfest des Neubaues in
Berlin-Dahlem, der in Zukunft das Kaiser-Wilhelin-Institut
fiir Physik beherbergen soll, gefciert. Zum Direktor des In-
stituts wurde bereits vor etwa einem Jahr Prof. Dr. Dr. k. c.
P. Debye, Leipzig, ermnannt, in seinen Iinden lag die ge-
samte wissenschaftliche Planung.

Prof. Dr. G. Popp!), Griinder des Iustituts fir gericht-
liche Chemic und Mikroskopie Prof. Dr. . Popp und Dr.
H. Popp. Frankfurt a. M., langjiliriger Vorsitzender der Facli-
gruppe fiir gerichtliche, soziale und Lebensmittelchemie des
V. D. Ch., felerte am 31, Juli seinen 75. Geburtstay.

Verliehen: Dr. habil. IS, Reinmuth, Rostock, die Do-
zentur fiir ddas Facl ,, Angewandte Botanik, besonders Pflanzen-
sclutz'’ in der Philosophischen IFakultit der Universitit.

Dr. W. Wevl, Abteilungsleiter amn Kaiser-Willieln-Institut
fiir Silikatforscliung, Berlin, wurde auf cin Jahr benrlaubt, um
einem Ruf als assoc. Prof. am Pennsylvania State College
U.8.A. (Vorlesungen und tibungen iiber Teclnologie der Sili-
cate) Folge leisten zu konmnen.

Prof. Dr. L. L.endle, Berlin, wurde die vertretungsweise
Wahrehnmng der Professur fiir Pharmmakologie an der Uni-
versitdt Mimster i W. {ibertragen.

Sie wurden it 3,5-Dinitre-benzoyvlchlorid verestert, worauf Gestorben: Dircktor I,. Schirf, Osnabriick, Vorstand
das rohe Veresterungsprodukt zur Reinigung an Aluminium-  der Portland-Cement- und XKalkwerke Miinster i W., am
hydroxvd adsorbiert wurde. Aus der untersten Zone des  20. Juli im1 AlMer von 77 Jahren.

1) Verdff. Gottinger Nachrichten, Neue Folge, Math. phys. Kl. 1) Vgl. den BegriiBungsaufsatz und das Sonderheft zum
Juli 1936. 70. Geburtstag, diese Ztschr. 44, 637 1931 .
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