Zuschriften

Retentionsanalyse und Bestimmung geringer Schmier-
dlgehalte in Kraftmaschinenkondensaten

Von W. SANDKUHLER, Wiarmestelle der Direkiionen I1I/IV der
Gelsenkirchener Bergwerks A.-G., Dortmund-Eving. )

Die von Consden, Gordon, Martin und Synge 1943/44 gezeigte und
von Th. Wielandl) geschildertc Retentionsanalyse ist, wie einwandirei
nachgewiesen werden kann, schon 1941 in unserem wasserchemischen
Labor der Direktionen III/IV der Gelsenkirchener Bergwerks-A.-G. auf
der Zeche Minister Stein in Dortmund-Eving mit gutem Erfolge zum
Nachweis geringer Sechmierélgehalte in  Kraftmaschinenkondensaten,
welche zur Speisung von Hochdruck-Dampikesseln dienen, benutzt
worden. Dic Verdienste der genannten Autoren sollen durch diese Fest-
stellung keineswegs geschmiélert werden, zumal nur die grundlegende
Mecthodik, nicht aber Analysenart und Ziel die Gleichen sind. Das vom
Verf. entwickelte Verfahren entstand 1941 durch Weiterentwicklung
bisher benutzter kapillaranalytischer Metheden?) chne Kenntnis der
obengenannten Arbeiten.

Von 1940 ab versuchte ich, dic geschilderten?) kapillaranalytischen
Vertahren (Messung der Steighohe, Tropfenzahl usw.), welche sich allic
als zu unempfindlich erwiesen, dadurch cmpfindlicher zu gestalten, daB
ich die Kapillaren immer enger wahlte und so bis zum Filtrierpapier vor-

drang. Begiinstigt wurde dies durch die Tatsache, daB es sich bei den-

obengenannten Kondensaten in den meisten Fallen um sehr reines
Wasser handelt, welches nur durch Spurcn von Schmierdl verunrei-
nigt ist. Zum Schlusse der Untersuchungen brachte ich je einen Tropien
dlhaltiges Kondensat auf Filtrierpapicrstreifen von etwa 7 cm Breite,
etwa 20—30 em Linge in ciner Entfernung von etwa 5 em vom unteren
Rande und etwa 3 c¢m von den seitlichen Rindern auf. Nachdem der
Streifen bis zum Verschwinden des feuchten Flecks moglichst schnell
an der freien Luft oder iiber Chlorealeium getrocknet worden war, wurde
er, genau wic aus Bild 4 dos Wielandschen Aufsatzes!) ersichtlieh, je-
doch mit einem Stativ mit Zahntrieb, senkreeht in eine kleine Jenaer
Glasabdampfschale mit ctwa 1,0proz. Anilinfarbenlésung getaueht und
dic Losung aufziehcn lassen. Dauer etwa !/, bis !/, h. Um Filschungen
. des Resultates zu vermeiden, mufl darauf geachtet werden, daB der Pa-
picrstreifen vollig irei hingt chne dic Winde der Schale zu beriihren, da
sonst an den Beriihrungsstellen infolge Kapillarerseheinungen die Farb-
flissigkeit schneller aufsteigt, als in der Mitte des Papierstreifens.

Je nach dem Olgehalt des Probetropfens ergaben sich die gleichen
charakteristischen Retentionsbilder, .wic in dem Wielandschen Aufsatzl)
(Seite 313, Bild 1, reehte Halfte), nur mit dem Unterschied, dal} im
Tropfen selbst natiirlich keinerlei Reaktionen auftraten, sondern einzig
dic aufsteigende Farbschicht vor dem ¢lhaltigen Tropfen ausbiegt bzw.
ihn umflieBt. Bei sehr geringen Olgehalten von 1—5 mg/l, um die es sich
meistens handelt, findet dann nach und nach auch cin Einwandern von
Farbstoff in den Tropien sclbst statt. Nichtsdestoweniger ist bei sach-
gemaBer Handhabung das MaB ,,Unterkante Olwasserfleck (bzw. bei
schr geringen Olgehalten ,,Farbfront im Probetropien®) bis ,,Oberkante
dor seitlichen Farbiront®, also die ,,Liiockenhéhe‘, €in sehr gutes Kenn-
zeichen fiir die im aufgebrachten Tropfen enthaltene Olmenge. Das
Schmierdl war anscheinend kolloidal gelést. Dic Proben ergaben ein-
wandfreic Retentionsbilder, derart, daB, je nach Papicrsorte, cin Ol-
gehalt von 1 mg/l ciner Liiokenhéhe bis sehitzungsweise 1 em, cin Ol-
gehalt von etwa 5 mg/l einer Lilckenhohe bis zu 3,4 und 5 em entsprechen
kann.

1941 wurden bei meinen Vorversuchen ctwa 40 verschiedene Anilin-
farben gepriift. Nicht jede Anilinfarbe ist brauchbar, Gut gecignet er-
wies sich, meiner Erinnerung nach, Agfa Neucoecin, danach, mit Abstand,
Rhodamin B.

Schr wesentlich ist das benutzte Filtrierpapier. Es wurden cine
ganze Reihe Papiere von Schleiclier und Schiill untersuecht. Das Papier
darf weder zu dick nooh zu diinn, weder zu hart noch zu weich secin, es
mufl glatt und von gleichmiBiger Struktur sein. Vor allem muf} es fett-
frei sein. Nach Prof. Sozhle! kann Filtricrpapier bis zu 0,669% Fett ent-
halten, auBcrdem andere wasserlosliche organische Stoffe, Hemieellu-
losen, Pektinsgurcn, Pentosane usw.?3), Tiipfelreaktionspapier cignete
sich, soweit erinnerlich, iiberhaupt nicht. Auch bei Verwendung eines
als durchaus brauchbar erkannten Filtrierpapieres kénnen Fehlschlige
auftreten, da dic Struktur des benutzten Papieres selbst bei nur 7 em
Breite nicht immer homogen ist, Ferner sind meist soleche Papierc un-
geeignet, bei denen Losungsmittel und Farbstoff in schari getrennten
Zonen erheblicher Hohe aufziehen, z. B. derart, dal das klarc Losungs-
mittel, in dicsem Falle also Wasser, sich in ciner Fronthéhe bis zu 2 em
oder iiber dem Farbstoff emporschiebt. Die Lisungsmiticliront schiebt
in solehen Fillen, anstatt auszubuchten, die Olspur vor sich her aufwirts,
bis die Spur nach und nach ginzlich verwischt. Daher kann es u. U,
ratsam sein, den Analysenstreifen mit dem Probetropfen soweit in dic
Farblésung zu tauchen, bis der Fliissigkcitsspiegel der Anilinfarblosung
den Probetropfen fast tangiert. Natiirlich besteht durchaus dic Mag-
lichkeit, die auigetropite Olspur dadurch zu verstiarken, daB man cine
groflere Anzahl von Probetropfen, nach erfolgter Zwischentrocknung,
immer auf die gleiche Stelle tropit.

1y Diese Ztschr. 66, 313 [1948].

2y vVgl. W. Sandkiihler, ,,Qualitative betriebsm#Bige Feststellung geringer
Olmengen in Dampfkondensaten‘’, Mitt. Vereinig. GroBkesselbesitzer,
Heft 93 v. 15. 8. 1943.

3) Fitting-Bonn: Jahrb. wissensch, Botanik 1925, S. 331; 1926, S. 241.
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Hier sei darauf hingewiesen, dafl Priifungen des Olgehaltes cincs
bestimmten Kondensates sehr gut unter der Hanauer Analysenquarz-
lampe vorgenommen werden konnen. Die iiblichen hier in Betracht
kommenden Zylinderdle fluoreszieren im UV-Licht stark gelblich-
weil, die meisten Filtrierpapiere dunkel-lavendelgrau, so daBl gich die
Olspur gut abhebt. Etwas stiarker tritt die Olspur hervor, wenn man in
dic Streifen nach Aufbringen und Trocknen des Probetropfens die fiir
dicse Art der Retentionsanalyse sonst unbrauchbaren Farbstoffe Rubin 8
und Ponccaurot aufzichen und trocknen 1at. Rhodamin B ist fiir dicse
Art der Prifung nicht so gut geeignet, da es bekanntlich derartig stark
fluorcsziert, dall man den gefirbten Teil des Papierstreifens fiir glithend
halten mochte. Rubin S und Poncecaurot kingegen fluoreszieren in einem
tief dunklen, satten, samtartigen, schwarz-rotvioletten Ton, von dem
sich die gelblich-woiBe Olspur sehr gut abhebt,

Wesentlich sind gieiche Versuchsb‘cdingungen, absolute Sauberkeit
(dazu gehort auch unnotiges Beriithren des unbenutzten Papieres mit den
Fingern und jedesmaliges sorgfidltiges Abwischen des zum Auftropfen
benutzten rundgeschmolzenen Glasstabes mit Filtrierpapier!) und vor
allem gleichm#Biges Einhalten der Zeiten. Bleibt der Papierstreifen mit
dem oder den aufgetropiten Probetropfen zu lange liegen, kann es vor-
kommen, daf} sich dic Olspur in dem Papier zu weit verteilt und die Ana-
lyse miBlingt. Wic schon irither betont?), besteht die grofte Schwicerig-
keit bei diesen kapillaranalytischen Verfahren in der Probenahme, da in
den Aufbewahrungsflaschen schr leicht Schichtenbildung auftritt, der-
art, da in den oberen Schichten der Flaschen der Olgehalt ungleich
hoher ist, als in den unteren, Diese Erseheinung tritt um so leichter cin,
je grofler die Flaschen sind.

Leider wurde das vollstindige Laboratorium mit gesamtem Inhalt,
u. a. auch alle Versuehsprotokolle, Chromatogramme usw. im weiteren
Verlaufo des Krieges durch Bombenwurf vernichtet, so dafl weitere Ein-
zelheiten nicht mehr mitgeteilt werden konnen. Es steht auBler Frage,
daf dieses elegante Verfahren noch entwioklungsfihig ist. Unsere Ver-
suche werden wegen der hohen wirtschaftlichen Bedeutung der Unter-
suchungen nach criolgter Neuerstellung des Labors binnen kurzem wieder
aufgenommen, Eingeg. am 11, Mai 1949, [A 213]

Verseifung von Nitropenta (Pentaerythrit-tetranitrat)
zur Gewinnung von Pentaerythrit
Von Dr. 0. SCHMIDT, Aschau b. Kraiburg a. Inn

In dieser Zeitschrift 60, 334 [1948] wurde das Ergebnis von Arbeiten,
dic Dr. H. Fischer iiber die Riickgewinnung von Pentaerythrit aus dem
Sprengstofi Nitropenta ausgefithrt hatte, versffentlicht.

Fischer suspendierte 1 Mol Nitropenta in 450 ¢em3 H,0 und lief dann
unter bestimmten Bedingungen 4 Mol Na,S (960 g Na,S$-9H,0) in
1000 em?® H,0 gcldst zuflieBen. Die Dauer der Verseifung betrug 23/, h,
die Ausbeute 69,99 der Theorie; der Fp des nach Einengen gewonnenen
Pentaerythrits lag bei 240—245° Zur allgemcinen Erklirung des an sich
komplizicrter verlaufenden -Prozesses fithrte er die Gleichung C(CH,
ONO,), + 2Na,S + 4H,0 = C(CH,O0H), +4NaNO,+ 2H,S an, die einc
H,S-Entwicklung bestitigte.

Der hohe Na,S-Verbrauch und das Entstchen von H,S, das im Be-
tricb immer unerwiinscht ist, geben den AnstoB zu neuen Verseifungs-
versuchen,

Der Verfasser kam schlicBlich zu folgender vorteilhafteren ncuen
Arbeitsweise:

2 Mol Na,S, als Na,S-9H,0 angewendet und nach dem festgesteliten
Na,S-Gcehalt mengenmiBig berechnet, wurden in 500 g Hy0 gelost. In
die ca. 60—70% warme Losung wurde nach und nach 1 Mol Nitropenta

(316 g) trocken im Laufe einer Stunde eingetragen. Die Ldsung schaumte

bei jeder Nitropenta-Zugabe unter lebhafter Gasentwicklung (NHg-
Geruch, kein H,8) leicht auf, ohne jedoch dadurch oder durch die Warme-
entwicklung Schwierigkeiten zu bereiten. Man konntc den Reaktions-
ablauf leicht durch entsprechendes Abklingenlassen nach der Nitropenta-
Zugabe leicht regeln. Die Reaktion geschah, um Wasserverluste zu ver-
meiden, am Riickflufkithler. Nach volligem Eintragen des Nitropenta
wurde noch cine Stunde am RiickfluBkiihler zum leichten Sieden erhitat.
Das Nitropenta loste sich im Verlauf des Prozesses auf, die Fliissigkeit
wurde bis auf schr geringe, zu vcrnachlissigende Sehwefel-Aussehei-
dungen klar und zeigtc orangegelbe Farbe. Sie wurde heif} filtriert (um
sie vollig klar zu erhalten, was ohne weiteres durch ein gewdhnliches
Filter bewirkt wurde) und sodann in einer Porzellansehale bis zur begin-
nenden Pentaerythrit-Krystallisation eingedampit, was nach Abdampfen
von etwa !/, bisl/, der Fliissigkeitsmenge der Fall war. Die nach dem Er-
kalten reichlich erhaltene Krystallmasse wurde sogleich abgenutscht
und mit wenig Wasser abgedeckt. Die Ausheute an Pentaerythrit be-
trug 101,1 g = 749, der Theorie, Fp 2492500,

Die gesamte Wasser-Zusatzmenge war also auf ca. !/4 reduziert, die
Na,S-Menge um die Halfte. H,S-Entwicklung fand iiberhaupt nicht
statt. Das Letztere bestitigte dann auch der Betrieb. Vakuumdestilla-
tion konnte, wegen der geringeren abzudampfeni.n Wassermengen,
unterbleiben.

Die an sich woll interessante Theorie diescs Reduktions- und Ver-
seifungsprozesses konnte infolge fehlender Einrichtungen und auch aus
Zeitmangel leider nicht mehr geklirt werden. Nach den gemachten
Beobachtungen und der dem Verf. zuganglichen Literatur diirfte sich die
Reaktion wie folgt abspielen: C(CH,ONO,}, + 6Na,S + 11H,0
= 3Na,8,0, + 6NaOH + 4NH,0H + C{CH,0H),. Unter dem
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verseifenden resp. reduzierenden Einfiu des NaOH und NH,OII im statu
nascendi werden weitere 2 Mol Nitropenta in Pentaerythrit verwandelt,
so dafB sich cin Verhiiltnis 3 Mol Nitropenta: 6 Mol Na,S = 1:2 crgibt.
Das Hydroxylamin zerfdllt in der alkalischen Flissigkeit im Sinnc der
Gleichung: 3NH,OH = NH, -- N, + 3M,0), soweit es nicht aul die
Nitratgruppen einwirkt. Eingeg. am 15. Juni 1949. [A 227]

Sekundire Alkylchloride und ihre Bedeutung
als Losungsmittel
Von Dr. H. SCHMITZ, Moers (Niederrhein)

~ Sekundire Alkylchloride besitzen als Lasungs- und Extraktionsmittel
hervorragende Eigenschaften. Dic einfachsten Glicder wie das Isopropyl-
chlorid und das sek. Butylehlorid sind lejcht siedende Substanzen, die ein
hohes Losungsvermogen fiir Fette, Ole und andere mit Wasser nicht misch-
bare, organische Stoffe besitzen; nachteilig ist ihre Brennbarkeit.
In der folgenden Tabelle werden die wichtigsten Eigenschaften dicser
Verbindungen denen der gebriduchlichsten niedrigsiedenden Losungsmittel
gegeniibergestellt:

DI
Substanz Kp 12c0¥;te Wasserlgslichkeit
Isopropylchlorid .......... 36,5° 0,8588 0,3% bei 30°
sek. Butylchlorid ......... 68,0° 0,8707 01% ,, 20°
Athylather ............... 36,5° 0,710 7,5% bei 16°
Methylenchlorid .......... 41,6° 1,336 20% ,, 20°
Chloroform ............... 61,3° 1,489 08% ,, 20°
Athylacetat .............. 77,10 0,899 79% ,, 15°
Benzol «..oovveenninina... 80,20 0,874 0,15% ,, 15°

Versammlungsberlchte

Isopropylehlorid

Der Sicdepunkt entspricht vollig dem des Athylathers, Die Verbindung
besitzt diesem gegeniiber den groffen Vorteil, dal sie keine Peroxyde bildei.
und ein gefahrloscs Arbeiten ermoglicht. In Wasser isi sie kaum léslich,
was u. U. sehr niitzlich sein kann. Isopropylchlorid ist chemisch weitgehend
stabil. Das Halogen ist sehr fcst gebunden und reagiert unter normalen
Bedingungen nicht mit Alkoholen, Amijnen, Siuren oder anderen Substan-
zen mit aktiven Wasserstoffatomen. Erst bei cxtremen Bedingungen -von
Druck und Temperatur gelingt ¢s mit konzentrierter Natronlauge eine Ver-
seifung zu erzwingen. Isopropylehlorid kann daher unbedenklich als La-
sungsmittel verwendet werden.

Sek. Butylehlorid

Die giinstige Sicdelage und. die sehr geringe Wasserloslichkeit lassen
sek. Butylehlorid fiir manche Zwecke als ideales Lésungsmittel erscheinen.
Der Verfasser hat in mehr als einjdhriger Verwendung von sek. Butylchlorid
beim priparativen Arbeiten auf den verschiedensten Gebieten der organi-
schen Chemie seine Vorteile kennengelernt. Insbesondere hat sek. Butyl-
chlorid weitgehend als Ersatz fiir Athylather gedient, Sein Losungsver-
mégen ist betrichtlich, so dal seine Verwendung nur empfohlen werden
kann.

Hiermit soll nicht gesagt werden, daf die iibrigen Lésungsmittel dureh
sek. Alkylchloride ersetzt werden konnen. Esist klar, daB sieihre Bedeutung
behalten werden. Insbesondere werden die nicht brennbaren Chlorkohlen-
wasscrstoife Methylenchlorid und Chloroform nach wic vor eine Sonder-
stellung einnehmen. Hier soll nur auf die giinstige Eigenschaft langst be-
kannter Verbindungen hingewiesen werden, die durch die Entwicklung der
Technik heute zu leicht darstellbaren Produkten geworden sind und daher
cine groferc Beachtung verdienten.

Eingeg. am 30. September 1948, {A 172]

Schweizerische Chemische Gesellschaft Sommerversammlung in Lausanne

am 3./4. September 1949

H.GOLDSTEIN, A. TARDENT, M. URVATER et R. JAUNIN,
Lausanne: Sur les acides mélhyl-2-, fluoro-2- et amino-2-dinitro-4,5-ben-
z0tques (vorgetr. von H. Goldstein).

Die Nitrierung der 2-Methyl-4-nitro-benzoesiure I (R = CHj) ergibt
die 2-Methyl-4,5-dinitro-benzoesiure I1 (R = CHj,) deren Nitro-Gruppe
in 4 beweglich ist und sich leicht gegen eine Amino-, Dimethylamino-,
Oxy-, Methoxy-Gruppe usw. austauschen 146t. Durch Diazoticren von I1I
(R = CH,) entsteht die 2-Methyl-5-nitro-benzocsiure IV (R = H, R =
CHg) welche mit der durch Nitrierung von o-Toluylsiure erhaltenen
Saure identisch ist. Dadurch ist die Lage der Nitro-Gruppe in 5 und die
Beweglichkeit der Nitro-Gruppe in Stellung 4 bewiesen.
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Ebenfalls in Stellung 5 tritt die Nitro-Gruppe bei der Nitrierung der
2-Acotylamino-4-nitrobenzoesdure I (R = NH-COCH,) ein. Die Nitro-
Gruppe in 4 ist auch hier beweglich und 148t sich durch eine Amino-
Gruppe ersetzen. Das Diacetyl-Derivat dieses Diamins III (R = NH,)
ist identisch mit der durch Oxydation von 2,4-Diacetylamino-5-nitro-
toluol erhaltenen Siure. Diazotieren und Umsetzen mit KJ ergibt aus IL
(R = NH,) die 2-Jod-4,5-dinitro-benzocstiure II (R = J). Die Diazo-
Gruppe in 2 macht die p-stindige Nitro-Gruppe bewegliclh, so dal bei
der Hydrolyse und anschlieBendem Erhitzen von II (R=N,¥X ) mit
CuS0, leicht die 1,5-Dioxy-4-nitro-benzoesiurc entsteht. Wird die Diazo-
tierung in Gegenwart von Salzsdure ausgefithrt, so wird die Nitro-Gruppe
5 durch Cl und R = NH, durch H crsetzt.

Die 2-Fluor-4-nitro-benzoesaure I (R = F) wird durch Nitrierung
in II (R = F) @ibergefithrt. Bei dieser Verbindung ist hauptsachlich das
Fluoratom beweglich, denn mit NHg in der Kilte wird diec Saure II
(R = NH,) crhalten. Anilin féhrt die 2-Fluor-4,5-dinitro-benzoesiure 11
(R = F) zuerst in IV (R = NH-C,H;, R’ = NO,) und dann in IV (R =
R’ = NH:-C4H;) iber.

J. CHATELAN-FLEURY, Lausanne:
de la déhydrase lactique.

Die reversible Dchydrierung der Milehsiure zu Brenztraubensiure
ist hadufig untersucht worden. In Gegenwart von Methylenblau als
Wasserstoffakzeptor kann dieser Vorgang folgendermaflen formuliert
werden:

1) Milchséure + Coferment I = Brenztraubensiure 4+ Coferment I-H,,

2) Coferment I-H, 4+ Diaphorasc = Coferment I 4 reduzierte Diaphorase,

'3) reduzierte Diaphorase + Methylenblau = Diaphorase + Leukomethy-
lenblau.

Zu 1) ist Milehsiurc-apodehydrase notig, so daf im gesamten fol-
gende 3 Enzyme gleichzeitig anwesend sein miissen: Milchsdure-apode-
hydrase, Coferment I oder Coferment I-H, und Diaphorasc oder redu-
zierte Diaphorase. Jede dieser Verbindungen kann die globale Reaktion
begrenzen.

Une méthode de fabricalion
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Znr therapeutischen Anwendung von Milehsiuredehydrase wurde
ein reines, injizierbares Praparat bendtigt. Um zu einem hoeh-aktiven
Priaparat zu gelangen, wird die Reinigungsmethode von Hahn in verschie-
denen Punkten verbessert. Als Kontrolle der Anreicherung wird dic
Methode von Thunberg verwendet, welche auf der Reduktion von Me-
thylenblau beruht,

Untergirige Bierhefe wird nach Maceration mit Toluol bei —5° mit
Alkohol-Ather behandelt, wobei alles Cytochrom ¢ denaturiert wird. Der
Nicderschlag wird nach dem Auflésen kurz auf 53° erhitzt und nach dem
Zentrifugiercn bei schwach saurer Reaktion einer zweiten Fillung mit
Alkohol-Ather unterworfen. Vom Nicderschlag wird eine konzentrierie
Losung hergestellt, wobei sich die Proteine abtrennen lassen. Die Kata-
lase 148t sich mit Mn2+ und Co2?7* cntiernen, worauf dic Lésung steril
filtriert wird. Zur Reinheitskontrolle wird der Gehalt an anderen Fer-
menten und Proteinen bestimmt und das Spektrum aufgenommen. Das
trockene Produkt 148t sich linger als einen Monat bei tiefer Temperatur
in evakuierten Ampullen aufbewahren ohne seine Aktivitat zu verlieren.
Es ist leicht 18slich in Wasser.

C. G. ALBERTI, B. CAMERINO und L. MAMOLI #, Mailand:
Ein neues Provitamin D: das AS.7-Norcholesten-3 (3-0l. (Vorgetr. von
B. Camerino).

Die bis jetzt beschriecbenen Vitamin-D aktiven Verbindungen be-
sitzen in Stellung 25 oder 24 und 25 eine Methyl- oder Athyl-Gruppe. Um
daher die biologische Wirkung eines Provitamin-D ohne Verzweigung
in Stellung 24 und 25 der Seitenkette mit derjenigen bekannter Pro-
vitamine-D zu vergleichen, ist es von Interesse, eine solche Verbindung zu
synthetisrieen.

Ein bei der Phytosterin-Oxydation entstchendes ncutrales Keton,
das AS5-Norcholesten-3(3-0l-24-on wird durch Reduktion nach Wolf/-
Kishner in AS-Norcholesten-3f3-o0l iibergefithrt. Das Benzoat dieser
Verbindung 148t sich leicht nach Ziegler mit N-Brom-suecinimid in Allyl-
Stcllung bromieren. Mit Collidin wird aus der Bromverbindung Brom-
wasserstoff abgespalten und das AS,7-Norcholestadien-3B-ol-benzoat
(1) als Hauptprodukt erhalten. Dancben bildet sich in kleiner Menge das
isomere A4,¢-Norcholestadien-3(3-0l-benzoat (II). In den Mutterlaugen
findet sich stets Ausgangsmaterial (A3-Norcholestenol,) das durch re-
duktive Entbromung entstanden sein diirfte.
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Zum Vergleich der neuen Verbindungen mit bekannten Provitaminen
werden die UV-Spektren herangezogen. (I) weist diesclben Banden auf
wie 7-Dehydrocholesterin und Ergosterin, deren log e-Werte jedoch be-
deutend niedriger sind. Das Acetat von II (das Benzoat ist nicht geeig-
net, da dic Benzoyl-Gruppe im selben Gebict eine starke Absorption aui-
weist) zeigt drei Absorptionsmaxima entsprechend denjenigen von A4,6,22-
Ergostatrien-ol-acetat und A4.%-Cholestadicn-ol-acetat. Das Spektrum
der letzteren Verbindung wurde neu aufgenommen, da in dlteren Arbei-
ten nur cin Maximum angefiihrt ist.
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