
Ilic auf Grriiitl dirsrr Arl)rilrn i n  ilrn [lanrlrl grliraclitrn iicrulirx- 
wid Acronal L)-Jf:trltrn rrl;inl~rn 31s S ( J S ~ \ I I .  iillictisclir Lal,izcs ;iuf vir- 
len Gcbirlrir intluslrirllrr Frrtigung dir L ung scliwirrigrr l'rol11pliip : 
diwicr igr  Vrrklrl iungcu, IIrrstrlliing von L r d r r a u ~ t n u s c l ~ s t o f ~ r ~ ~ ,  G r ~ u i -  
dirrrii saugfahigcr Matcrialirii wir Pappr, I'q)irr, 'I'rxLilirn, Spdt,lodrr, 
Putz, S k i n ,  IIolz, f i i r  nachfolgrn(lr Lnckirrung, I)oul)lirrcn oilrr Iiascliir- 
rrn. Viclc Prolilrnic drs Uant rnsc l iu tzc~ ,  iin Vrrl)arltutlgswcsell, vor allrm 
aucli Iiir drn  Lrl~rnsrnittclsrktor, sind init dcrartigen MisclipolJ.iiicrir;at- 
1) is~~(~rsionrn gcli ist wordrn. Auch kiiiiftig wcrdeu ohnc  Zwrifel noch zahl- 
rriclir inlrressantc urid ncuartigc Vcrwcndungsartca gcfundcn wrrdeir . 
A u s s p r a c h e :  

E. Karsferr, Neheim-Hiisten: Welche Beweise h a t  inan fiir das Alter- 
nieren der  Komponenten in Mischpolymerisaten? 1st es moglich in vorher 
fixierten Abstanden Komponenten einztcpolyinerisieren die funktionelle 
Gruppen t ragen? M. Kiilin, Bonn: Bei de r  MischpolyAerisation werden 
die einzeliien Molekeln ZLI jedein Zeitpunkt des  Polymerisationsvorganges 
irn Verhaltnis der  Anteile der  Monomeren in die Makromolekel eingebaut. 
Zuni Einbau ungesattigter Verbindungen, die keine Vinyl-Gruppen ent-  
halten, eignet sich die Methode de r  Heteropolymerisation mit  Estern der  
Maleinsaure. Weitere Variationsnioglichkeiten in de r  Richtung der  inneren 
Weichmachung waren durch die  Anwendung der  Maleinsaureamide gegeben. 
Vortr. : Maleinsaureamide sind noch nicht untersucht worden. W. Wie- 
Rand, Oberhausen : Die Dispersionen sind besonders als Grundiermittel und 
lsoliermittel geeignet, werdeii vom Verbraucher aber  ungern verarbeitet. 
Durch Einpolymerisation freier Acrylsaure lassen sich Dispersionen mit  
einem Minimum an  En idga to r  herstellen. Lacktechnisch brauchbare Dis- 
persioneii ohne  jeglichen Emulgatorgehalt lagen noch nicht vor. H .  Wulf ,  
Berlin : Pignientvertragliclikeit der  Dispersionen ist  fur  den Verbraucher 
notwendig. Welche Type kann dem Maler in die Hand gegeben werden? 
Vortr.:  450 D. und 21 D. H. Wulf ,  Berlin: Hauptanwendung finden Dispersio- 
neii als waschfeste Anstriche. Der Versuch, sie f u r  Temperafarben zu verwen- 
den war wegen geringer Pigmentvertraglichkeit o h n e  Erfolg. 2 Jahre 
Weiterbestandigkeit wurde durch eigene Versuche auf al ter  Olfarbe und 
unqestrichenem Holz bestatigt .  H .  F .  S a r x ,  . Koln: Fragt  nach einem 
,,En~tilsionspulver" (Acronal 10 FD), das von der  Lackindustrie durch 
Zufugen van Wasser ernulgiert werden kann. Vortr.:  Acronal 10 F D  ist 
ein nicht innerlich weichgemachtes Mischpolyinerisat, das beim Verdiisen 
;iIs Pulver anfdllt, durch die Lackfabrik reenlulgiert urid durch auRere 
Weichniachung so eingestellt werden muR, daB Filtnbildung eintri t t .  Der- 
nrtige Produkte werden wieder ausgearbeitet. G .  Schiemann, Offenbach: 
Weist auf Verbesserung der  Piginentvertraglichkeit der  Mischpolymerisat- 
Dispersionen durch Mitverwendung von Netzmitteln hin. Die Menge darf 
die Wasserfestigkeit oder Abwaschbarkeit nicht verschlechtern. Vortr . :  
Gewohnlich geniigen z. B. etwa 0.2 % des als Piginentverteiler A im Handel 
befindlichen Acrylsaure-Derivates (berechnet anf Pigment). Diese Zusatze 
storen die Wasserfestigkeit nicht nennenswert. G .  Straup,  Dellbriick: Bei 
nicht durch Mischpolymerisation zii kombinierenden Kunststoffen sollte 
es moglich sein, durch Mischen der fertigen Dispersionen wenigstens teil- 
weise Addition der  Eigeilschaften der  einzelnen Komponenten zu erhalten. 
Vortr.:  Es zeigt sich, daR eine Beeinflussung durchaus moglich ist tind gute  
Resultate ZLI erzielen sind. Die Eigenschaften des Mischfilmes sind aber  
vielfach nicht ganz die gleichen, wie sie das de r  Mischung entsprechende 
Mischpolymerisat besitzen wiirde. 

E. A. BECKER, Lcvrrknscn : N ~ Z L C I X  Fortsckrilte ciuf dem Lithopom- 
Gebirt. 

Die 1926-1938 vollzogcnr Umwalzung in  drr dcutschcn Lithoponc- 
Industric von der altrn satzwrisrri Fabrikation zur modrrnen FlieBerzeugung 
wird ringeliend behandrlt. Der Gliihvorgang bewirkt die .Bildung der fur 
die p i g n i c n t o p t i s c h c n  E i g e n s c h a f t c s  wie FLrbevermogcn uud Deck- 
filiigkcit optimal giinstigcn TeilchengriiBe van rund 1 Mikron, wahreud 
die gcfalltc sog. ,,Rohlit.liopone" eiue weit darnqler lirgendc TeilchengroBc 
und dahcr keine Dcekfahigkeit besilzt. Der kornvergrobcrnde GliihprozeB 
1aBt sich als isothcrme Suh1:mation verstchen. Das Abschreckcn der ge- 
gliihten Lit,hoponc in Wasscr - friilirr als integricrcndcr Bostaudteil dcs 
Gliihverfalircns betraclrtct - hat  nur  die Bedcutung, den kornvcrgroBern- 
den GliiliprozeB dann spontaii zu untcrbrechen, wcnn dic optimal giinstige 
Tcilchengrofie errciclit ist. Die Glulitrmpcratur ist abhasgig vom Salz- 
grhalt der Lithoponc und l i rgt  bri salzhaltiger Lithopone bei G50-70Oo, 
bci salzfrrier Litliopoiie dagcgcn bei ca. 900O. Ein ncnes Vrrfahren zum 
IIrrvorrufcn drr  pigincntoptischen Eigenscliaften, wclchcs in seiner Wir- 
kung dem Gliihvrrfahrcn nicht nachstrht, bcstrht in ciner Druckwasscr- 
rrhit,zung der Lithopone in einem gcsclilosscncn Rohrsystcm bei etwa 300° 
und 250 Atii. Anch bri dicscm Verfaliren waclisrn die groBcrru Teilchcn 
auf  Kostcn drr klriueren. W .  Ostwnld h a t  rine thermodynainische Bc- 
zirliung zwischen Tcilelicnradius und Losliclikrit abgclvitet, wonacli klci- 
i irrr l'cilchcn cinc griilkre Lihlichkrit bcsitzcii als groBere Tcilchen. Wic 
i i i i in  brim Gliihen in rin Trmpcraturgebiet gelicn mnl3, in wclchem der 
1)nmpfdruck mcrklichc Wertc annimmt, m u B  man bci der Druckcrliitzung 
in riu Tcmprraturgrbirt gchcn, i n  welchcm dir Loslichkrit van Zinksulfid 
und Bariumsullat mrrklichc Wertr erreichl.. Dcr Druck spirit kcinc 
ltnllr. Ein ncuzritlichrs \'rrlalirrn dcr Ilwlroseparation und Gegcnstromde- 
k;li1t;llloll z u r  Scparicrung und W~ascli tuig Y O U  Litliopunc wird be;chricbrn. 

R u n d s c h a u  

A n  S p r  zizt l  p r o t l u k t r  n hat  die deutscllr Lithopone-Iudustrie rnt- 
wickvll : Einr  tlurcli Pl;tttiercn mit einrm geeiglreteli Stoff erzeugte Litllo- 
ponr, wrlvhr sir11 rlurcli ciilr :iusgrzrichnct,r SohwcbcfLhigkeit in Organo- 

rioliurt rind in drr  Lackindustric zur  Pigmentierung zahlreichcr 
gang crlundrn h a t ;  cine Lithopone vun srhr guter Peptisations- 

!:'I '1 ugkrit ' I'iir wiljrigr Bindcmitt.el; eine Lithopone niit rinem Tliixotropie- 
Ei lckt  in w58rigrn Ilindrniittcln uiid schlicBlich pin spczirll fu r  AuBenan- 
striclic bestimnitrs WriBpignirnt ,,Lit,llorlur", das etwa 500/, Bariurncar- 
bonal enthi l t .  

Nach unsercr Kriintuis drr  l'liutolysc dcs  Zinksulfids bcstcht der pri- 
mire  pl io  t o c h r n i i s c l i c  1Gffekl i n  ciuer Spaltung der Zinksulfid-Molektl 
in Ziiik iuid Schwefrl (gcwisse Analogir mil drr Photolysc dcr Silberhaloge- 
nine ist walirschcinlich). Es wird anf tlir praltlische Liisung der Lichtecht- 
heitsfragc voii Lithopone vcrwicsrn, wclclir iii dem licute behrrrschendcn 
Kobalt-Vrrfahren grfundrn wurdc, wonach dcr Lilhoponc vor der Gliihung 
0,OZ g Kobalt auf 100 g Zinlc zugrsctzt  werdrn. Dabci ist es gleichgiiltig, 
ob das Co als lnslichrs Koballsalz, ills -oxyd odrr -sulfid zugcsctzt wird. 
Enlschcidrnd ist, daB dir rrfordrrliche Kohalt-Mcngc vor derii Gliilirn 
zugrsrtzt w i d .  Das Co-Atom wird rnit groBrr Wahrscliei~iliclikeit in das 
211s-Krystallgitter mit cingrbaut, wozu die Voranssctzung durch den niclit 
srhr abwcichcndcn Radius dcs Co-Atonis durchaus grgrbrn ist. Durch 
das Kobalt-Verfahrrn ist die Fragr drr Liolitrchthrit drr  Lithopone prak- 
tisch grlosl. 
A u S S D  r a c  h e :  

H :  Arnold ,  Oberhausen: 1st die Ansicht daB sic11 das Kobalt in das 
Gitter des Z n S  einbaut,  bewiesen? Konnte n k h t  Co - als Sauerstoff-Uber- 
trager bekannt  - katalytisch wirken? DaB etwa primar gespaltenes ZnS 
sekundar oxydiert  tind dadurch wieder farblos wi rd?  Die Zinkhaut wiirde 
z u m  ZnO oxydiert  werden und der  Schwefel zuni Sulfat. Es wurden be- 
reits fri iher Versuche im geschlossenen System durchgefiihrt wobei sich 
zeigte, daR belichtetes Z n S  bei Sauerstoff-Abwesenlieit veigraute,  bei 
Sauerstoff-Anwesenheit iedoch farblos blieb. DaR Kobalt  n u r  dann wirk- 
Sam ist, wenn es vor deni GliihprozeR der  Lithopone zugesetzt wird, konnte 
sich daraus erklhren, daR bei nachtraglicheni Zusatz das Kobalt durch 
Kapillarkondensation festgehalteri und somit tinwirksam wird, wahrend 
es sich im ersteren Fall gleichmaRig auf der  Pignientoberflache nieder- 
schlagt. F .  Schmid, Ratingen: Bestehen beim Lithodur wegen seines 
BaC0,-Gehaltes einschrankende gewerbehygienische Bestimmungen ahn- 
lich wie beim BleiweiR? Vortr . :  Bariumcarbonat fallt unter die Abtellung 
3 (schwachere Gifte) de r  Giftverordnung vom 20. Januar  1938, doch sind 
Bariumcarbonat-Vergiftungen aus d e r  Praxis kaum bekannt geworden. In 
Bindemitteln, pastos oder streichfertig angerieben, unterliegen Lithodur- 
Lackfarben keinen einschrankenden Bestimmungen seitens des Gesetzge- 
bers (Ausnahme: Spielzeugfarben). F .  Munk,  Goslar, bestatigt  die giin- 
stige Wirkung von Bariumcarbonat in Bezug auf die  Verbesserung der  
Wetterbestandigkeit  van WeiRpigmenten. Es sei bereits friiher Bariumcar- 
bonat in Mischune mit Titandioxvd erfolereich verwendet worden. Die 
Giftigkeit van Bayiurncarbonat veianschlcgt er nicht allzu hoch. Im iib- 
rigen halt  er es fu r  wiinschenswert, die physiologische Wirksarnkeit einer 
Reihe von Piementen. welche in de r  Giftverordnune aneefiihrt sind 
einer erneuten priifung'zu unterziehen, da die Praxis d 6  Un&fahrlichkeit 
des Umganps mit  einer Reihe d e r  in de r  Giftverordnune anpefuhrten S toffe 
in jahrdanger  Beobachtung ergeben ha t  (z. B. bleihaltiges'iinkoxyd). 

A.  1iU TZELNIGG, Solingen-Ohligs : Der Nachweis organischer Pig- 
inetztfurben durch Milcroszrbl inzcktiola. 

Mit der Mikrosublimatiousmcthodc gelingt es, eine Reihe organischer 
Pigmentfarbsloifc, die namentlich als graphische Farben eine bedeutende 
Rolle spielen und die chemisch nur schwcr ciiideutig erfaBbar sind, einfach 
nachzuweisen. Es handelt sich vorwiegend um Azofarbstoffr, die Chlor, 
Nitro- odcr substituierte Amino-Gruppen, aber kcinc Sulfo-Gruppen tragen, 
besonders um solchc gelbe . Farbe, deren eine Komponente Aeetessig- 
estcranilid ist und urn orange bis rote Farbstoffc mit p-Naphthol als einer 
Komponente. Der erstcn Gruppe gehiircn an:  Hansagelb G, 36, 5 G ,  
10 G, drr  zwcitcn Litholeclitorangc RN, Permanentrot R extra, Raqsa- 
rot B, Litholechtscharlach B, Autolrot BL uud Autolrot RLP. Weiterc, 
durcli Sublimation nachwcisbare Pigmentc sind IIansagelb GR uud 3R,  
Litholcchtgelb RN, die Anllirachinon-Farbstoffr : Hrliocchtgelb 6 GL und 
IIrliocchtrosa und einigc Indaiithreufarbstoffc. 

Die Nachweismcthodc bcstcht darin, daB miin die Probr, z. B. 1 mmz 
cines Druckes - z. B. riner Briefmarkc - ctwa  10 niin in einrm hohlgc- 
schliffcnen Objekttrigcr aul cinrm IIrizblock auf 200-:300° rrhitzt und das 
auf eincm Dcckglischrn aufgcfangcnc Sublimat miltroskopisch nnlcrsocht.  
Aid Grund drr aultrctcndrn Krystalllornirn kiinnen d i r  Pigmrnte idmtifi- 
zirrt wcrdcn. Dic Empfindlichkeit des Nachwrises ist, niit drrjrnigrn von 
Flainnienfarbungsnacllwciiwcisrii vrrglrichhar. 
A u s s  p r a  c l i  e : 

H.  Arnold ,  Oberhausen: 1st es durch die Methode tnoglich, auch 
Falschungen van Dokumenten, Banknoten und dgl. festzustellen? 
Vortr.:  Grundsatzlich laBt sich die Mikrosublimation bei Banknoten an- 
wenden, doch scheinen beim Banknotendruck die durch Sublimation nach- 
weisbaren Farbstoffe eine verhaltnismaRig geringe Rolle ZLI spielen. 

- E U .  [VB 1011 

Die I%rseitiwug radioriktiver Abfiille, die bci dcr Pu-I-lcrslrllung bxw. 
drni Bclrirb voii Piles in grolkn Mriigen anf~ilirn, ist recht schwirrig. A b -  
gwrhen davon, daB os h i  bcsscrcr Planung miiglich gcwesen ware, die 
,,liril.;rn" S u b s t a i i z r n  grcignetrr zu  erfassrii, ist r s  praktisch nur moglich, 
dir AbfLllc his zur  UnschLdliclilccit zu  vrrdiinnrn odrr konzentriert - mag- 
liclisl nntcrirdisch - zu  staprln, wenn man das StriLhlungsende niclit ab- 
wartrii will odrr knnn. ,,HriBr" Kiihlluft, Kiihlwasser, anderc radioaktiv- 
vrrsruclite Fliissiglcrilcir, Lahor- und iirbcitsgcrite nsw. niiisscn beseilrigt 
werdrn. Bci drm Oak Ridge National Laboratory fallen in  einer Versuclrs- 
h h r i k  jc Woclie ctwa 50000 gal. fliissigcn Abfalles an. Sic wcrden in Tanks 
grlagrrt, in drnrn U nhgctrrnut,  andcrc ,,hriBe" Brstandtrile ausgrfiillt 
udcr andersartig abgeschiedcn wcrdcii und schlieBlich vcrdiinnt uud mil  

nicht iibcr 1 IxCjl drm Trnrssrr V:illry-~Vasscrsyslcrn zugcfiilirt. Aber auch 
dcr umgckelirtr Wrg : Konzenlration durch Drslillation (u.  U. Zfach) und 
rndgiiltige Lagerung schcint in grwissrn Fillen brauchbar zu scin. Vulka- 
nisclic Aschc, die bei dcr Plutoniumfabrik in Richland, Wash., vorkomnit, 
erwies sic11 dart als gceignetrs Absorptionsmittcl. Vortcilhaft ist, dall 
Mikroorganismen, z. B. his 1,4 pg U oder Pu/l II,O zu  95% absorbieren 
konncn. Gerate, die nicht zu ,,hriB" sind, konucii verbraniit und ilirc Aschc 
zusaninicn niit zu stark vcrscuchtcm Gcrat vrrgrabcn wcrden. Zalilreichc 
Arbciten iiber geeignctc Filler, Austauschcr, Fiillungsmethoden usw. lau- 
fen noch. - Abfalle aus dem Betrieb dcr beiden cnglischcn Piles sind vor 
rinigrn Monatrn in Stahlbchaltrm mit. Betoniibrrzugen im Atlantik ver- 
scnkt wordcn. (Chrm. Engng. 1949, 11G). -Bo. (648) 
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Versuche mit Urnn- iind Thorium-Ziihlrohren beschreibt W .  Wiebe .  
Er benutzt ein Mcssingzahlrohr von 2,8 cm Innendurchmesser und 11 cm 
Linge. Als Zllildraht dient ein Stahldraht von 0,2 mm Durchmrsser, als 
Fiillgas cinc Rfiscliung Argon-Alkolioldampf. Die Innenwand des Zahl- 
rolircs ist mit Uranoxyd ausgekleidct. Die r o n  dcr Uranoxydschicht 
emittiertcn a-Tcilchen sind so zahlreich, dsB sic nicht mehr registricrt wer- 
den konnen. Rrgelt man nun die Zahlspannung so ein, daB keine a-Teil- 
chen mehr gezahlt werdcn und bringt eine Neutronenquelle (Ra-Be-Prapa- 
rat) in  die Nalie, so werden die Kcrntriimmcr des Urans registriert, da  sic 
cine wcsentlich starker ionisieretidc Wirkung als a-Teilchen entfalten. Ein 
KQntrollversuch mit R a  allein ergibt keine StoBc. Wird die bei diescn Ver- 
suchen bcnutzte Paraffinumklcidung fortgelassen, so nimmt die Zahl der 
StoBe stark ab, denn nur die langsamcn Neutronen verursachen den Ursn- 
zcrfall. In dicser Form eignct sich dcr Versuch als Vorlcsungscxperiment. 
Bci einem alinlich konstruirrten Thorium-Zahlrohr wird die Zahl der StoWc 
durch dic Paraffinumkleidung nicht wcsentlich beeinflulit. d. 11. es wcrden 
nur die schnellen Neutroncn registriert, wie cs die Theorie verlangt. (Nur 
Neutronen rnit einer Grenzenergie > 1 MeV vermogcn die Spaltuiig dcs Tli 
Kerns auszulosen. (Z. Naturfcrsch. 3n, 647 [1948]). -W. (584) 

Zur Theorie des latenten photographischcn Bildes liefcrt W .  Anderciu 
einen Beitrag. Dic Kcmplexsalze dcs cinwertigen Silbcrs, wie Argento- 
brom-diathylencarbamid sind nicht mehr lichtrmpfindlich. AuBerdem wcr- 
den die stark farbigen, paramagnetisohen hrgentikomplcxe stabilisiert. 
Ebenso verhalt sich in  Gclatinesuspension hrrgcstelltes Silberhalogenid, 
d. h., es wird, uribclichtet, nur langsam von Entwicklerlosung gescliwlrzt, 
nach Belichtung aber rasch, in ciner der Lichtmenge proportionalen Starkr. 
Ursache der Stabilisicrung ist die Bildung von Argento-Grlatitie-Bromid 
[Ag(: Gel),,] Br, bei dcm vier Elcktroncnpaarc des gleichcn oder vcrseliic- 
dener Gelatine-Molckcln die Komplcxbindung iibernchmen, wie in den 
Tetrapyridiniuin-Komplcxen, Das latente Bild besteht aus metallischcm 
Phctosilber, an das Silberkeimlinge (z. B. aus ,,physikalischcn Entwiek- 
Icrn") angelagert werden konnen. Das bei dcr Belichtung des AgBr frci- 
werdende Brom oxydiert einen weiteren Silbergelatine-Komplex zu Argcnti- 
Gelatine-Brcmid, das einen wesentlichcn Bestandteil des latenten Bildes 
darstcllt, da Argriitikomplexe schr starke Oxydationsmittel sind, die in 
Gegcnwart von Entwicklern z n  metallisohem Silber reduziert wcrdcn, das 
sich an das Photosilber anlagcrt. 

[&I (G<,I),] I3r + E Ago (Gel), + [Ag" (Gcl),] Rr,. 

Diese Rcakticn is t  umkchrbar, z. B. dureh langwelliges Licht. infolge 
der Bildung des starkgcfarbtcn Argcntibromids (-Herschel-Effckt). Wie 
Gelatinc verhaltcn sich auch Sensibilisatoren, Reifungsbeschleuniger (Thio- 
amide) und andere empfindlichkeitssteigernde Stoffe. (Expcr. 4,  383 
[1948]). -J .  (565) 

Einen Pltiisrn~vrcliscl des He3 iu d r r  Nihe von 1,9O I( disliutirrt A .  R. 
Hil ler  ail Hand von Dampfdruckmessungcn von Syclorial;, Grilly und IIni~z- 
mell) .  Miller vcrwciidct die Dampfdruckglcichung: lg p = 2 , s  Ig T + 
-1 i .  Naclidcm rr ihrc Gii1t:gkrit fur I-Ir4 frstgrstcllt hat ,  wvrudrt er sic 
auf die fur das IIe3grfundrnen Danipfdruckwcrte an und tragt Ig p-2,5 lg T 
als Funktion von 1/T auf. Fur einen dcutliclien Knick drr  Kurve iinlic 
1,9O K konnen Versuchsfehler kaum verantwortlich sein und cs miiBtc gc- 
schlossen werdcn, dnB das He3 bei 1,9O K einen Phasenwechsel erlcidet. 
Der cntsprrchende Kiiick in der Knrvc des Hc4 wurdc erst entdeckt, nach- 
drm drr  Pliasenwcchsel mit Hilfe audcrrr Methoden gefundcn wordcii war. 
Das He4 ist bekanntlich unterlialb 2O K einc Fliissigkcit, ha t  abrr die Vis- 
cositat cincs Gasrs (suprafliissiger Zustaiid). Nach dcr Bose-Einstein-Sta- 
tistik, dcr alle Teilchen mit dem Spin Null geliorcheii, sol1 ein volllrommrncs 
Bose-Gas bci niedrigen Tcmperaturen eirie koudensierte Phase bildcn, gaiiz 
unabhlugig von jeglichen AiiziehungskrBften zwisclien den Partikrln. Nun 
h a t  aber das He3 einen von Null vcrscliiedcncn Spin und geliorcht daher dcr 
Feriizi-Dirac-Statistik. Weiin also das He3 eberifalls cincn Phasrnwrchsel 
zcigt, so kann,,dics als Beweis dafiir angcschen werdcn, daB dic Existcnz 
cines solchen Ubergaiiges nicht cine Folge der besondercn Quantcnstatistik 
sein kann, der das Gas gehorcht. (Naturc [London] 163, 285 [1949]). --W. 

(541) 

c b c r  Koustitution und Farbe dcs kolloiden Uoldes gibt W .  Puuli eincn 
zus ammrnfassenden Bericht dcr seit 16 Jahrcn durcligefiihrtcn Uutrrsu- 
chungen. Dic reinstcn Goldsole verdankcn ihre Shbi l i ta t  ionogcnen Auro- 
komplcxen. Ihre Koagulation bestelit in cincm mehrstufigcn Vorgang, dcr 
zusammcngesetzt ist &US: 

1) Iuaktivicrung und Assoziaticn dcr Grgruioncn des Einzclteilchens ( rc -  

2) Wcchsclwirkung verschiedcn gcladcner Teilehen untereinander und Ab- 

3) Disproport.ionirrung dieser Koniplcxc zu  Au, HCI und IIAuCl,. 
2) uiid 3)  jiiid Ursash.: (1:; irrzvrr.<iblcn Farbumschlages. 

Der riicklaufigc Vorgang von 1) liiWt sich rrreiclien durcli Vrrdiinncn 
und analoge Vrrandrruiigcii. Dtr Farbc kommt durch Wcchsclwirkung dcr 
an sich farblosrn Obcrfl~cliriikomplcxr init dem Gold dcs Tcilclieiikcrris zu- 
staudr. J c lockrrrr  dic Elcktronrn drs Grgeiiions, desto ticfcr die Farbe 
des Sols; deslialb sind Bromokomplcxe blaustichig. Jodokomplrxc zcr- 
fallen untcr  Bildung von elcmeiitarem Jod. (Hclv. Cliim. Act& 32, 765/810 
[1949]). - J. (602) 

vcrsiblcr Farbumscltlag rot = blau) 

losung der Oberflachenkomplcxc 

1) Physic. Rev.  73,  303 [1949]. 

Die Alkalhnetnlle bilden Silicide der allgem. Formel McSi (Me=Na, K 
Rb, Cs). Sie werden nach E .  Ilohnznnn crhaltrn durch Zusammcnschmel- 
zen von Alkalimctall niit Silicium-Pulvcr bci 600-700° in  einer Argon- 
Atmosphlre. Das iiberschiissigc Metal1 wird im Vakuum abdcstilliert. Die 
Silicide sind auBerst cmpfindlich grgen Feuchtigkeit und entziinden aich 
brim Liegcn an der Luft. WLhrend NaSi brim Erhitzen im Hochvakuurn 
auf 350-420O sich zcrsetzt und Si zuriickbleibt, entstehen :,us KSi, RbSi 
und CsSi Silicide der Konstitution McSi3. Wie die Silicide verhalten sich 
die analog liergcstellten G e r m a n i d e ,  die die Zusammensetzung MeGe 
(Me = Na, K, Rb, Cs) uud MeGe, (Me. = K, Rb, Cs) besitzen. Von den 
Substanzen wurdcn Debye-Scherrer-Diagramme aufgenonimen. (Z. anorg. 
Chcm. 257, 113/26 [1948]). - J. (588) 

Zur Besclileunigung der Calcium-Bestiuunung mit Oxalsiiure miissen 
rasch geniigcnd groBc Krystalle gebildet werden. Dies wurdc bisher ver- 
sucht durch Fallen des Nicdersclilages in der Hitze uiid nachfolgende Zu- 
gabe von NH,OH zur Steigerung des PH. It. S. Ingols und P. E. Murray 
schlagen nun vor, bei P, 1,0 Oxalat und Harnstoff zur Losung zuzugeben. 
Dicse muB klar blciben, bis die Probe gekocht wird, um den Harnstoff zu  
liydrolysieren und das PH zu steigcrn, bis cs den Punkt  crreicht, bei dem 
Calciumoxalat fallt, was etwa 10 bis 15 min. in Anspruch nimmt. Die 
Krystalle sind so grcB, daB sic kurz danach abfiltricrt werden konncn. 
M c  Zeit fur die Analyse wird dadurcli auf etwa die HLlfte vcrkiirzt. (Anal. 
Chemistry 21, 525/27 [1949]). - J. (604) 

Die Abtrenuung des kiinstlicli radioaktiven Goldisotops g*Au in 
unwagbarer Menge aus dcm stabilen Isotop beschreibt W .  Herr. Die 
gunstigc Halbwcrtszeit von 27 Tagen verspricht ausgezcichnete Ver- 
wenduiigsmoglichkeitcn. Das durch (n ,  y)-ProzeB entstehende Isotop 
wird nach dcr Szilard-Chaliizers-Methode abgetrcnnt. Wcnn bei Bestrah- 
lung mit  langsamen Neutronen ein Goldatom getroffen wird, so wird 
durch den RiickstoB der auftretenden y-Strahlung das betreffende Atom 
aus seiner Bindung herausgerissen und kann mit gecigneten chemischen 
Methoden aus der unzersetzten Gold-Vcrbindung isoliert werden. Zur 
Bestrahlung wurde die Verbindung 

[(C,H,. CO. C :C(OH) .C,H,),Si]AuCI4 

benutzt, und nach der Bcstrahlung das gebildcte radioaktive Gold durch 
Schiitteln mi t  Adsorptionskohle oder KCN-Losung herausgezogen. (Z. 
Naturforsch. 3a, 645 [1949]). -R.  (653) 

Gber Todosfiille durch LiCl wird von der Federal Security Agency's Food 
and Dry Administration berichtct und vor der Anwendung des Salzes bci 
dcr Herstellung r o n  Diatbroten als Ersatz fur Kochsalz gcwarnt. (Chem. 
Engng. Ncws 27, 761 [1949]). - J. (638) 

Fliissige Aiunlgamo zur quantitativen Bestimniung organischer Ver- 
bindringen beiiutzt N .  Lobunetz. Vcrwendet wird 2-proz. Zink-Amalgam, 
niit dcm die aromatisclic Nitroverbindung in salzsaurer Lusung gcschiit- 
tclt wird. Die entstaudenen Amine werden bromometrisch oder azo- 
mctrisch titriert. Besondere Vorteile sind die Empfindlichkeit und 
Schnelligkcit dcr Mcthode, die sie zur Brtrirbskontrolle geeignet ma- 
chcn und dic Moglichkrit, den Reaktionsablauf der Reduktion genau zu 
vcrfolgen. Die fliissigen Amalgame eignen sich auch zur Bestimmung 
fliichtiger oder unlijslichcr Verbindungen, wo andcre Methcdcn bisher 
fehlten. (Z. analyt. Chem. 128,  279/89 [ 19481). - J. (657) 

Die qoantitativc papiorchromntogr~t,liischo Trennuug der Purine, Py- 
rhiiidiiic uud Nucleoside wurdc von R. D. Hotchkiss ausgcsrbcitct. Die C I I I -  

zclneu hcterocyclischen Kerne konncn danach in y-Mcngcn aus Saorc- 
odcr enzymatischen I-Iydrolysaten unter Verwendung rinrs Brcltmaii- 
Spclttromctcrs gefundcn und in kurzcr Zrit quautitativ bestimmt werdrn. 
Dcr Fchler betragt weniger als 10%. Ein ca. 0,02 em3 grollrr Tropfrn dcs 
Hydrolysats wird in der iiblichcn Wcisc auf Filtrierpapicr-Strrileri aufgr- 
tropft, das Loscmittel in eiuer bcsondcrcn Vorriclitung vcrdampft uiid d ie -  
ses Vcrfahrcn zur Anreicherung u. U. mrhrmals wicdcrholt. Das Chroma- 
togramm wird init einem im UV-Licht nicht absorbicrendcn Losungsmittel 
in 16-24 h bci 25O cntwickclt und dann in zahlrciche selimale Strcifcn gc- 
schnittcn, die eluiert und bci 260 m p  spcktrometricrt werden. Die Basen 
sind durch ihrc spczifische Extinktion crkcnntlich. Sic folgen in  dcr Rcihe: 
Guaiiin, Cytosin, Uracil, Adenin, Thymin aufeinander Xanthin, Hypo. 
xaiithin und Isocytosin liegcn zwischen Cytosin uud Uracil und lassen sich 
nur schlcclit voncinandcr trcmien. Durch hrbritpn hri untcrschirdlichem 
~ € 1  kiiniic dic Lage der rinzelncn Bascn je nach ilirrn funktioiicllcn Gruppen 
gcnaucr gegencinandcr abgcgrcnzt wcrdcn. Durch JIesscti der Starkc dcr 
Extinktion bci bestimniten Wellenlangen kdnncn die Nucleoside nnd freicii 
Basen quantitativ mit dcni Spcktrophotomctrr bcstimmt werdcn. Zur  srlir 
weitgcheiiden Reitiigung drr  Nuclcinbascn sind brsonders Butanol/Wasser- 
Gcmische anzuwenden. Durch Chromatographic partiellcr Hydrolysatc 
wird das MaB der Abspaltung einzeliicr Bascii und Nuclcoside ermittclt. 
(J. biol. Chemistry 175,  315/32 [19481). - J. (561) 

Rontinuierliche Entwicklung von Pnpicrcliroiiiritograinmcn von c t a u  
SO CIII Langc erprobtcn mit  bestem Erfolg J .  I<. Miettineiz und A. J .  Vir-  
tu7zen. Sie absorbierten in einem dickeq Stapcl Bauniwolle, Cellulose oder 
andcrcni absorbierenden Material am Ende des hCralJhiingciidCll Filtrirr- 
papierstreifens*) das hindurch wanderndc L6sungsmittel. An Whatnian 
Filtricrpapier Nr. 1 ( 6 0 x 6 0  cm) werden so die mit NH, behandelten 
AminosSiureliydrolydatc mit ter t .  Amylalkohol 2-3 Wochen, oder mit  
ti-Butanol oder Benzylalkohol 5-6 Tage entwickclt, dann h a t  die a m  
schnellsten waqdernde Aminosaure ctwa das hbSOrptiOnSmak!rial am 
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Ende erreicht. Mit telt.  Amylalkohol konnten Leucin, Isoleucin, Phenyl- 
alanin, Methionin, Valin, T r j  ptophan, Tyrosin und Prolin besonders gu t  
abgctrcmit werdcn. Auch zw.!itlimcnsioi~alc Chromatogramnie sind mog- 
lich. (Acta Cheni. Sc:md. 3, 45:) [19491). -Bo. (655) 

Einige N-si~listitnierte I~inielliyl-di~~ni~~o-siln~ic nnd serwandtc Ver- 
bindungm stellten E .  Larson uiid Bcngt Snzzt'i dar. Wird NIX, in einc 
Losuug coq Dirncthyl-diclil~,r.silan (I) in Bcnzol, Diathylathor sowic 
CCI, eingeleitet oder ( I )  in  fliissigcs NH, getropft, so cntstelicn: 

(CH,), 

I 

, Si NH-Si (CH3),-SH 
I 

Ulld I I 
I IN \NH Si(CH,), Li(CH,), 

HN-Si(CH,),-NH [('II&Si Si(C€I,), 

11 
\ N H /  

I I 1  

Tropft nian ( I )  zii Methylamiu nder bthylamin im Molverhaltnis 1 : 4, 
rntsteht (CIl,),Si(NR.CH3), (KpIe5  ,,,,,, 66") hzw. (Cl€3)zSi.(NH- 
(:,€I5), (Kp,.,, mm 139O). 1);inrlien cntstehrn vermutlich die (11) ued 
( [ I I )  entsprechendcn Verbintluilgen [(CH,),SiN.CH,]n, [(CH,),SiN. 
CH2*CH,], sowic H,C~NIX~Si:ClI,),~N(CH,)~Si(CH,),.NH.CH, bzw. 
I-I,C. C H  2 .  NIT. Si( CH ,) ,' N( CB ,. CI-I Si( CH ,) ,. N H  . CH ,. CH ,. ( I )  in 
CCI, gab mit Atnilin ( C I - 1 3 ) ? S i ( ~ ~ [ . C ~ l X 5 ) ,  ( P p  56"). Wurden s t a t t  4 
nur 3 Mol .4nili:i jc Mol ( I )  jienoniincn, so wurdc cine geriiige Menge dcs 
cyclischeii [(CH:,),SiN.C,II,I, (Fp  249-250°) iqoliert. Umsatz von Di- 
mctl iyl-bis-(N-atI~yla~n~o)-s i lar t  rnit Anilin, Bciizylamin und Heptyl- 
amin ergab Din i~ thq . l -b i s - (~ -p l~eny lamino) - s i l a~~ ,  Dimcthyl-bis-(N-bei~- 
zyiamino)-silan uiid Dimcthyl-l)is-( N-heptvlaminli)-silan in gutcn Aus- 
hcutrn. Ans Oclamethyl-cyclotctrasilazin und Aiiilin wurde Dimethyl- 
Iiis-(N-lihen~.laminc~)-silan erhaltrn. (Acta Chem. Scand. 3, 487 [1949]). 

- Ro. (654) 

Calbonyl-Verbindiingen i4cnlifizieren durch ihrc Routgen-l'nlverdia- 
grmime G. L. Clark iind Mit?rlirtter, cine Melhode, die rasch und mit ge- 
ringen Subst,anzmengcn (ctw:t 0,5 mg) zum Xielc fiihrt. Sie wurde jetzt 
zur Losung dcr Frage der Koiist itution der Glutose lierangezogen, die ihre 
Entdecker Bruyn und W U ? ~  Ekcn:.lsin fur die 3-Ketohexose hielten. Es wur- 
den rerschiedcne Dwivate d iesw Verbindung mit Phenyl-, Diphenyl-, 
2,4- iind 3,5-Dinitro-i licuylhydrazin hergestellt, untersncht und rnit den 
entsFrechcnden Derix %ten der bi kmnten Zucker verglichcn. Die Untcr- 
suchungcn zeigten, dal) Glutosazoii ein Glucosazon ist, das mit Acrlol, 
Methylglyoxal und Art toin sowic d w n ,  dureh Aldol- und Acyloinkonden- 
sationcn entstchcndeii, Polymrrisnt ionsproduktcn, vernnreinigt ist. (Ind. 
Engng. Chem. 41, 530/.14 [1949]). - J. (600) 

Zur direkten Uarstc 1 l u n ~  von \'itnniin A vcrijlfrnlliclir~i 0. ScBwnrtz- 
!iop/, I f .  ,/., Cahii~,iaia?a. A .  D. Lewis, J .  Swiditisky u ~d II .  AT. Wiiest cinr 
nriii' 11Zothodr~. Durch Rcdu'ction \ o n  Vitamin-A-saurerstcr mit LiAlII, 
i n  dcr iiblichi~n ArbritS\Vl'iSc wrrdrti ohnr wcitere Rs inigung IIochkonzrn- 
t ra t r  V O I I  Vitamin d mit 55 -75"; Grltalt, rrhaltrn. 1st das husgangspro- 
d u l i t  drr iibrr. dir frriv Paurt? g(%rr,itii$c Ester, kann dic Rrinheit drs Roh- 
produktrs nuf %o/, gtistrigert wr id~ .n .  Die Cliaral;tc,risirriiiig der Hoch-  
konzentratr (C,,,-Alkohol unrl -AcrC:it) rrfolgtc dutch Analyse, UV-Sprk- 
ti um, C~crr-Priee-Rrakti~)n und den I)iologischrii 'Trst .  Das Acctat kry- 
stallisicrtc spotitan.  Ui(> Rraldion vrr l iuf l :  

\/ 

dcn. wodurch die Annahme, daB die im Harn cnthaltenen aromatischen Ver- 
bindungen rnit 13 C-Atomen sich aus Ionon-Derivaten hilden kiinnen, un- 
tcrstutzl wird. 

I 11 

(Helv. Chim. Acta 32, 32 [1949]). - J. (580)  

Die Synthpse yon D,L-Tlireonin RUS Acctcssigrster nach Il.  Pfister, C.  A .  
Robinson, A. C. Shabica und M .  Tischer ohnc Isolierung der Zwischenstufen 
vcrlauft nach folgendem Schema in 54% Ausbeute: 

€I.&. CO . CH, .COOR j H,C .CO. CH ,COOII j H,C .CO .CH .COOR + 
I 

C,,H,--N=N 
H,C . CH . CH . COOR 

I I  
OH HN.CO.CH, 

I 
I I N .  CO.CH, 

Die so cntstehenden N-Acyl-allo-threoninester werdcn nun folgendermaoen 
nmgewandelt : 

lI,C.CH-CH IH:& 'CIH -CII--COUK H,C.C,H.CH.COOH 

O l I  N H  1) N O H N I - I ,  

O = C  

I /  I 1  I , SOCI, 

/ \/ 
I 

CH, 

(J. Amer. Chem. Soc. 70, 2297 [1948]). - J. 

I 
CH3 

(579) 

Alkylmunonirunnitrite wcrden nach J .  K. Wolte und K. L. Temple 
durch, Zusatz von NaNO, und C O ,  zu einer methanolischen Amin-Losung 
in Gegenwart von wenig Wasser dargestellt: 

2 R3N ~ l -  2 NaNO, i- CO, t- H,O + R,N.HNO, + Na,CO, 

Die Salze sind gutkrystallisierendc Verbiiidungen rnit scharfem Fp. (J. 
Amer. Chem. SOC. 70, 1414 [1948]). - J. (566)  

Die Umwnndlungsgesehwindigkcit yon cis- in tranu-Dekahydronaphtha- 
lin wurde von W.  P Seyer und C. W .  Y i p  gemcssen bei 0, 10, 20, 35 und 45". 
Das gercinigte cis-Dekalin wurdc in einem Thermostaten mit AICl, unter 
FcuchtigkcitsausschluB behandelt. Die Rcaktion erfolgtc hei allen Tem- 
peraturcn ungefahr in 1 Ordnung; die Rcaktionsgeschwind gkeit wachst 
bei 35O mit  dcm A1CI,-Gehalt bis zu 35%. Dariiber hinaus bleibt sie kou- 
s tant .  Dcr Gchalt an trans-Dekalin wird refraktometrisch bestimmt mit 
einem Fehler von etwa 0,5%, (Ind. Engng. Chem. 41, 378/80 [1949]). - J. 

Eine ncuzrtige Syntliese von Yeptiden bcschreihen J .  C. Sheeman und 
V .  S. Frank. E m  Phtlialylam~nosaurc (aus Aminosaure und Phthalsaure- 
anhydrid) wird nach Vcrwandlung in das Saurechlorid mit einer Amino- 
saure oder einem Peptid gekuppelt. Dann wird mit Hydrazin nnd an- 
schlieBend mit verd. Salzsaure bchandelt. &Es bildet sich Phthalhydrazid 
und das gewunschte Peptid. 

(574) 

4 P-T~~Iuolculfonsdiire 
)(-CH=CH-F=CH-CH=C I<-( =CH-COOI< CVitamin-A--saure u. -ester 

(R=H; CH, ;  C,H5) (58-GOoj0) 
I o\ CH, 2 H  

l)chydro-~-Ionon ( I ) ,  fur die Synthcsc von Vitamin A,  von Intercsse, 
IaWt sich riacli G. Briiclci, If. Scilz unil 0. Jeger aus p-Ionon mit  N-Broni- 
succininiid ubcr ein i~nipCindli~:lics Bromierungsprodukt und nachfolgcndc 
IIBr-Abspaltung mit Ag,O iii llenzol herstellen. Mit siedendem Dimcthyl- 
anilin crhiilt niaii eiii Iioinpli~,i~xtcs lieaktionsgemisch, das 1(2',3',6'-Tri - 
metliylplieii~l)butano1i-3 (11) cnthalt. Aus a .Jonon entsteht (2,3,6-Tri- 
mctlty1bciiznl)aceton (111). (11) und (111) kommen im Harn trachtigcr 
StiIt.cn vor. Das Joiion-Gcriist Ltann demnacli untcr mildcii Bedingungen, 
aucli in vitro, in das 2,3,(i-l'rim,:thyl-l-butyl-benzol-Geriist iibcrfiihrt wer- 

'CO' 'CO' 

1. H,N. NH, 

2 .  HCI 
+ + '.COOH. HCI 

Die Ausbeuten liogen hci dcr Dipcptid-Synthese bci etwa 607,. Gcgeti- 
iiber der Carbobenzoxymcthode bietet das ncue Verfahrcn erhcbliche Vor- 
teile. (J. Amer. Chem. SOC. 7 1 ,  1556 [1949]). --Wey. (603) 

Uber Polpetliylcnhnine berichten L. Ruzicka, M .  Ilobelt, 0. Hufliger 
und V. Prelog. Die Darstellung der Polymcthylcnimine mit 7- his 21- 
gliedrigcni Ring erfolgte durchReduktion der auf iibliche Weisc dargestcll- 
ten Cyclanou-isoxinie') mit LiAlH, in Bther odcr bcsser Tctrahydrofuran. 
Die Reaktion verlauft mit 60 bis 95% Ausbeutc. Diirch clektromctrische 
Mikrotitration mit eincr Glasclektrodc2) wurde die DisFoziationskonstantc 
der Reaktion - .- - (CH&NH,(+) + Solvens (CH,), N H  + H+Solvens 

als MaB fur den EinfluD dcr RinggroDe gemessen. Als Losemittel dient 
vorteilhaft 60% Methylccllosolve. Titrationsmittel war 0,l n HCI. Die Ba- 
sizitat dcr Ringhomologen wird zucrst mit wachsender RinggroDc niedrigrr, 
crrcicht ilir Minimum bei den 10- bis 12-gliedrigcn Polymethylcniminen, 
steigt dann ein wenig an bis zum 16-gliedrigen Ring und bleibt von da an 
praktiich konstant. Die Diclitc besitzt ilir Maximum bei n = 8 bis 10, 
der Gcruch ist, am starksten ausgepriigt bei n = 15 bis 18, moschusartig. 
I{~Iv. C:liim. Acta 32, 544/52 [1949]). - J. (552) 

I )  Helv. Chim. Acta 1 6 ,  1323 "9331, IS, 659 [1935]. 
,) Ingold,  ebenda 2 9 ,  1929 [1946]. 
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7 licrzwirksiiine Glykoside -0dorositlc- iius Neriuiri oduriini, dem wolil- 
riechendrn Oleandrr, wurdcn. von S. Rangasiuami und Th. Reichstein iso- 
licrt. Odorosid A ist das Glycosid von Digitoxigenin mit Diginosc (I) ,  
Odorosid B dzts voii dcm bislier unbrkannten, aber wohl mit drni Uzari- 
grnin von I'scheschc idrntisclirn 5-Allo-digitoxigcniii mit deni glriclirn 
Zuckcr. A und B untrrschridcn sicli nur durch Raumisomeric am C,. Da- 
durch ist aber dir grolle Differenx in dcr biologischen Wirksamkeit brilitigl: 
dos. let (1) 0.1859 mg/kg Katzc, (11) 2.016 mg/kg. 

P\ 
CII..  

u- 
( I )  U(lorosid A 

( l lr lv .  Cliini. Acta 32, 939/49 [1949]). - J  (tiol;) 

1)ie Foruiel des Cusliliggrins stelltrn E. Sputh und I I .  T u p p i ~  diirch 
Syntlirsc richtig. Liebermcmn gab drr Vrrbinilung die Formel (I), wiihrrnrl 
sic Hess als (11) formulierte. Nun wurdc aus N-Mcthylpyrrol und Diazors- 
sigrstcr der N-Metliylpyrryl-essigester gcwonnen. Das daraus erhaltene 
Tlioriumsals dcr frrien Same wird trockrn rlrstilliert und gibt 1,3-Di- 
(l-methyl-2-pyrryl)-propanon, das durch Hydrirruiig mit PtO,/I-I, Cusk- 
hygrin rrgab, wie Vergleich niit authcntischrm Material zeigtr. Ihni 
kommt also die Liebermaimsclie Formulierung (I) zu. U s  Nebcnprodukl 
wurdr die vollstandig liydrierte Vrrbindung (111) erhxltrn. 

c11, ii C I I ,  CII ,  co C l 1 3  C I i 3  C H ,  

(Mh. Clirm. 711, ll9/2ti [1948]). - J. (595) 

I C H ,  I I 1  111 

Verbindungru ruit dciu liultleiistoff~eriist tlrs Uieyelo (0,5,5) tlotlrknus 
(I), drs Riiighomolojirn dcs Drlralins wurdcn \-oil (:. Liiichi und 0. Jcger 
dargrstrlll. Nach Kondeusation von Cyclolirpta1ion-(2)-car~~o1is~iirr-(l)- 
athylrslcr niit 6-Broni-valerinns~ure-ltliylestcr (ails Cyclopentanon) zii 

6-(l-Carbatl ioxy-2-keto-cyclohept~l(ul))  valeriansaurr-athylrstrr wird dic- 
srr  alkaliscli verscift und decarboxyliert zu 8-(2-Keto-cyclolieptyl-(1))- 
valeriansaurc. Katalyl.isc1ie Hydrierung des niit Diazometlian grwonnrnen 
Esters crgibt d e n  6-(2-0xy-cgclohcptyl-(l))-valeriansaure-nirtliylrster, 
Wasscrabspaltung den 6-(A'~2-Cyclohcptenyl(l))-valeriansaure-iiiethyl- 
rster, desscn Saure mit ZnC1, i n  Eiscssig/Acetanhydrid cyclisiert wurde zu 
Cyelohepteno-cycloheptanon. Mit Pt /H,  in Eisessig cntstrht rin Gemisch 
der beiden isomcren cis- und trans-Cycloheptano-cycloheptanone (11). Zur 
Charaktcrisiernng dicnen das Phrnylsemicarbazon (Fp  195") und die UV- 
Absorption (245 mp, log E = 3,9). 

( l l r lv .  Cliiiii. Acta .I%, 538/44, [1949]). - J. (54:)) 

Eine intcressante Synthese cines P-Lactams beschrciben J .  Shechon iiiid 
1'. Izzo. Das Lactam dcs N-Phenyl-13-alanins cntst7ht bei der Einwirkung 
you Diazomcthan auf Plicnylisocyanat in  Ather bei 0" iiach der Formel: 

C,U,-N--C=O 
C,H,NCO -1- 2 CII,N, + I I + 2 N :  

CH,--CII, 

Die Bildung des Lactams ist von starker Warmetonung begleitet. Die 
Rcaktion aliiiclt der von Lipp  beschriebenen Einwirkung von Diazomethati 
auf Keten. Das Lactain sclimilzt bei 74-76O und kann leicht zu N-Plienyl- 
p-alanin aufgespalten werdcn Die Reaktion ist weiterer Anwendung fiiliig. 
(J. Amcr. Chem. SOC. 70, 1985 [1945]). - J. (572) 

Uugesattigt c Kohleuwssserstolre in! Zigarett cnraucli , ins b r s . Ac r t yl e 11, 

fatiden J .  B .  Fishel und J .  F .  Iiaskins. Sie uutersuchtru die gasformigen 
Bestandteile, die bci moglichstem Angleich der Vcrbrennung an den natiir- 
lichen Rauchrorgang (jcde miii einmal 40 ml Luft in  2 scc durchgesaugt,) 
grfundcn werden. Dauach sol1 die Mcngc CO weniger als 4,3 ml (jc Zi- 
garcttc), die an CO, bis 34 in1 ( =  7,7y0), die an H,S ctwa 0,0019 Volu- 
inen% drs Rauches betragen. IlCN wurde nicht gefunden. Das Acetylen 
wurdc als Kupferacetylid gefallt und daraus r in  Acetylrn-Gehalt von 
0,05-0,l ml Acetylen/Zigarrttc rrrcchnct. ( Ind.  Engng. Clieni. 41, 1374 
[1949]). -Bo. (645) 

( p  -DimetliylaminoLthyl- benzliydryl8ther- 8 - chlorotliro- 
pliyllin) ist cin Lullerst wirksamcs Mitkel gegen Allergien und S e e k r a n k -  
l ic i t .  Die Verbindung wurde von L. N .  Gay und P. E. Cnrliner bci Src- 
kranklieil gcpriift. 100 mg alle 5 11 gegeben, bescitigtrn in 90% allcr 
FBlle die Krankheitserscheinungen; wird es bcreits vor dcr Abrcisc ge- 
nommen, verhindert es nahezu 100 proz. den Ausbruch. Bei Luftkrankheit 
wurde es von B. A. Strickland ir. und G. L. Hahn getestet. Nach diescii 
Autoreq sind die Ergebnisse nicht gauz so giinstig. Uster Dramaminc- 

Urltlumine 

wirkiing blieben 71,3% der Priiflingc verschont, wahrend 28,7% rrkrank- 
teu. Ohne Dramamine betragen die Zahlen 44,4 bzw. 55,6%. - Nach 
Mitteilung an die Redaktion h a t  sichDramamine gegen Luftkrankheit in dcr 
Praxis bereits gu t  bewahrt und ist von verschiedenen USA-Luftfahrt- 
gesellscliaf ten cingefuhrt worden". (Scienoo 109, 359/60 [1949]). 

- J. (618) 

Eiiirn in lproz. Snlzsiiure iioclt wncliseiiden Pilz heobaohteten Th. 
Sitbalilschka und U .  Meinicke. Er  gedeiht optimal in n/10 Salzsaure, die 
r twa  0,36 yo IICl euthl l t .  Die gcnaue Art konntc nocli nieht bcstimnit 
wrrden, da r s  nicht gelang, Sporen zu erhalten, doch crinncrt cr an 
Ilemutiuwt pullulal~s de Bary.  Bereits 0 , l  yo Nigapin vcrhindern dir Enl- 
wicklung des Pilzes. (Pharnisz. Ztg. 85, 353 [1949]). -Bo. (647) 

Eiii iieues weilles I'ignient fur Aulcnsustriche wurde von P. J .  FVilEicmrs 
und A .  R. Pilrol entwickelt. D a  die Lcinolseifcn sich an der Oberflachc bil- 
den, sind Pigmentc mit  groller aktiver Oberflache am wettcrfestesteu. 
Bleisilicat, das an sich geeignet ware, is t  nicht lichtbestandig. Durch 
Zusatz vou Bleisulfat wird die Lichtbestandigkeit ausreichend erholit. 
Das Gemisch wird erzeugt, indem reiner Quarzsand, Bleioxyd und Scbwefel- 
saurc in der Kugelmiihle vermahlen werden. Dann wird das Gemisch bci 
625" gosintert. Im Rontgendiagramm zeigt sich, dall das Pigment aus 
SiO,, PbSO, und PbO - SiO, bestcht. Das Einzelkorn bcsteht aus eineni 
Kern, meist SiO,, auf dem die Oberflachenschieht aufgelagert ist. Es wird 
vorgeschlagen, derartigc Reaktionen allgem. bei Mischpigmcnten anzu- 
wcndcn. (Ind. Engng. Chem. 40, 1948/50 [1948]). - J. (627) 

Die Wirkiing von Dchydrienings- iind Dehydmtations-Katalysntoren, 
untersucht G. M .  Schwab und E. Schwab-Agnllidis. C,I-I,OH bzw. HCOOII- 
Dampfe wurdcn iiber ZnO, TiO,, Cr,O,, A1,0,, CaF,, Ca,(PO,),, Cc0,-  
Tho,, C und SiO, bei verschiedenen Tempcraturrn geleitet und die Reak- 
tionsgcschwindigkeit der Wasserabspaltung und Deliydrierung durch ge- 
cignctc Kombination von Stromungsmessern und Absorptionsgefallcn rr- 
mittelt. Es ergab sicli, daG Einwirkungen, die die KrystallgroOe der Ka-  
talysatormasse erliohen und die Porositat ycrmindern, z. B. Gliihen odrr 
Fallung in der Hitze, die Wasscrabspaltungsgeschwindigkeit starker herab- 
setzen als die der Deliydrierung, die dadurch nur  wcnig oder fast nicht vrr- 
andert wird. Die Verf. nehmen daher an, daO die Dehydratation an dcr 
flachen oder leicht gebogcnen Oberflache von Sckundartcilchen vor sich 
geht, wahrcnd die Dehydrierung an aktiven Zrntren in Rissen und Spaltm 
der Katalysatoroberflaclie stattfindet. Die Abstandc solcher Furcheii sind 
nach Elektronenmikroskopaufnahmen von molckularen Dimensionm. 
Wahrscheinlich miissen zur Dehydriorung zwei aktive Zentren zusammrn- 
wirkcn, die auf vcrschicdenen Seiten solclier Spriinge liegen, von denen 
&as cinc als Proton-Donator, das andere als Proton-Acceptor reagiert. 
(Research I .  716/17 [1948]). -W. (568) 

tfber die Iso-Syntheso ,die Gcwinnung yon Kohlenwasserstoffen der iso- 
paraffinischen Reihe durch Hochdruckhydrierung von Kohlrnoxyd bci ca. 
450° mit  Hilfe von Metalloxyd-Katalysatorcn berichten H .  Pichler und 
I<. H .  Ziesecke. Das Vrrfahrcn benutzt Drucke vou 300-600 Atii und als 
Katalysatoren, geordnet nach ihrem Wirkungsgrad Tho,, ZrO,, CeO,, 
A1,0,. Besser wirken noch Mischkatalysatoren, bes. alkalisolies Tho,/- 
A1,0,. Die Herstellungsart der Katalysatoren ist von groller Bedeutung fur  
die Lenkung dcr Reaktion nach bestimmten Stoffen. Mit den reinen Metall- 
oxydcn werden Gemische von fliissigen und gasformigen Kohlenwasser- 
stoffen crhalten, die zu ca. 34,5% aus fliissigen und 29,3% aus gasformigen 
Isoparaffinen bcstehen; der Rest sind normale Paraffinc und saucrstoff- 
lialtige Produkte, Methanol, Dimethylather und Isobutanol, die bei zu 
hohen Drucken (>600 Atii) und nicdrigcn Temperaturen (<400°) die 
Hauptmengc bilden (nach der bckanuten Oxosynthese). Bei diskontinuier- 
lichcr Arbeit bei malligen Drucken lassen sich die Ausbeuten an fliissigcn 
Isoparaffinen auf ca. 45-50% steigern. Ubcr ThO,/Al,O,-Mischkatalysa- 
torcn crhalt man aus 1 ms Synthesegas 84 g Isobutan, ohne Alkalizusatz 
40 g Dimethylather. Bei Gegenwart von ZnO cntstehen Alkohole in be- 
dcutcndcr Menge. Als Ersatz des teurcii Tho,  eignet sich ein Gemisch von 
ZnO/Al,O,. Zusatz von Cr,O, ergibt in geringen Ausbeuten rein aromati- 
schc Kohlenwasserstoffe. (Brennstoffchemic 30, 13/21, 60/68 [1949]). 

- J. (598) 

Uie Darupfphsscnoxydatiou des Fu~furals zu Malcinsaure lallt sich nacli 
E .  R .  Nielsen zu Ausbeuten iiber 75%, bcrcchiiet auf das uuigesetzte Fur-  
Eural steigern, wenn man die Dampfe bei 270° einen auf Aluminium nie- 
dergeschlagenen Eisennitrat-Molybdat-Vanadat-Katalysator, der sich i n  
rinem Nickel-Rohr bcfindet, durchstreiclien lallt. Andere Rohrmaterialirn 
sind wcnigcr geeignet. Der Katalysator mu0 auf der betreffenden Tempcra- 
tur  gchalten werden, er darf sich keinesfalls abkiihlen. Durch Luft kann 
cin crschopfter Katalysator bei hoherer Temperatur rrgencriert werden. 
(Ind. Engng. Chem. 41, 365/68 [1949]). -J. (573) 

Zur teohnischeu Gcwinnuug der Woinsaure aus Citrus-Abwassern cignrn 
sich nach R. R. Legault Anionen-AuPtauscherharzr in  rinem Uhlorid- 
Tartrat-Cyclus. Ein Kationenaustausch ist nicht notwendig, da das Bitar- 
t ra t  nach der Gleichung; 

2 RCl + ICHTartr. e. R,Tartr. + KCl + HCl (R = Austansclicrharz) 
grspaltrn und der Austauscher mit Kochsalzlosung rrgcnerirrt wird. Durcli 
den Prozell wird das Tartrat nuf das 15 bis 18-fache angereichert,, als reinrs 
Calcium-tartrat gefillt und aw diesem in Frciheit gesetzt. Die Wirksamkeit 
drs Harzes lallt sich aus nocli unbekannten Griinden durch Vorbehandlung 
mit 4%iger NaO1-I-Losung erliohen. (Ind. Engng. Chem. 41, 466/69 [1949]). 

-J. (599) 
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