
Organen gefunden wurden. (2 mg P-Phenylithylarninhydro- 
chlorid intraperitoneal/Maus). Bemerkenswert war auch die an-  
dersartige Verteilung der spezifischen Aktivitaten in  den einzelnen 
Organen gegeniiber den Mescalin-Versuchens), trotz der grol3en 
chemischen Ahnlichkeit beider Stoffe. Mit Ausnahme der Nieren 
wurde in  allen Organen eine fast gleich hohe spezifische Aktivi t i t  
zu gleichen Zeitpunkten gefunden einschlielllich des Gehirns, in 
das Mescalin nur in Spuren zu gelangen vermag. 

In vitro erreichten wir dagegen ohne Schwierigkeiten einen Ein- 
bau gleicher Starke wie beim Mescalin aber erst nach Ausschalten 
der Aminoxydase und  des Einbauhemmfaktors. Am elegantesten 
gelingt dies ohne kiinstliche Eingriffe in das System, wenn man mit 
isolierten Zellkernen arbeitet, die aus vorher in fliissiger Luft ein- 
gefrorener Rinderleber gewonnen wurden. Sie enthalten weder 
Aminoxydasen in bemerkenswerter Menge noch den Hemmfaktor. 

Wir fanden 80, daO Z e l l k e r n e  das geeignete Versuchsobjekt 
zurn Studium des Einbaues von Aminen in Proteine darstellen. 

Der doppelte Schutz: Aminoxydase-Einbauhemmfaktor, wozu 
in vivo noch die Zellmembranen treten, 185t ebenfalls den SchluD 
zu, dall die Aminprotein-Bildung im Organismus keine normaler- 
weise ablaufende Reaktion darstellt. 

Nach dem Gefundenen besteht die Moglichkeit, daD Schizo- 
phren-Kranke durch Veranderungen a m  Aminoxydase-System 
(kein Abbau korpereigener Amine) oder durch Ausschaltung des 
Einbauhemmfaktors oder beidem zugleich einer D a u e r v e r g i f -  
t u n g  d u r c h  A m i n p r o t e i n e  unterliegen. Dies wiirde im Ein- 
klang rnit Untersuchungen und Beobachtnngen an Schizophren- 
Kranken stehen, wie sie in  der Literatur haufig beschrieben wur- 
den6). 

Die ausfiihrlichen Arbeiten erscheinen in:  Hoppe-Seylers Z. 
physiol. Chem. u. Z. Naturforsch. 

[Z 631 Eingeg. am 22. April 1953 

Nachweis Phosphat-haltiger BrHtzusatzmittel 
in Fleischerzeugnissen 

V o n  Pro/ .  Or. R. G R A U ,  Dr. R. H A M M  
und Dr. A N N E L I E S E  B A U M A N N  

Arts deni Cheniisch- Physikalischen Znstitut der  Budesforschungs- 
anstnlt fiir Fkischwirtschafl in Iiulmbnch 

Die Bindung von Wasser an Fleisch, besonders beim Kuttern 
zur Herstellung von Fleischbriihwiirsten, ist in erster Linie dem 
Fleischeiweill zuzuschreiben. Die polaren Gruppen der Eiweill- 
molekel vermogen das dipolare Wasser anzulagern. Dadurch tre- 
ten Quellungserscheinungen auf, die durch Zugabe von Salzen 
rers tarkt  werden konnen. Neben Kochsalz als dem Bltesten Mittel 
sind in jiingster Zeit bestimmte ,,Bratzusatzrnittel" auf dem Markt 
crschienen, die auf die Wasserbindung des Fleischeiweilles einen 
fordernden EinfluD ausiiben. Viele dieser modernen Kutterhilfs- 
mittel sind Phosphat-haltig. Die hierzu verwendeten Phosphate 

5)  W .  Block, K .  Block u. B .  Palzig, Hoppe-Seylers Z .  physiol. Chem. 
290, 230 119521. 

&) B .  Patzlg u. W .  Block, Naturwiss. 4 0 ,  13 119531. 

___ 

V e r s a  m m I u n a s  b e r i c  h t e  

sind verschiedenartig, s te t i  handelt es sioh um Pyrophosphate, 
Metaphosphate oder Polyphosphate, die, da sie mehr als ein 
Atom P in  der Molekel aufweisen, hier als ,,polymere Phosphate" 
bezeichnet werden sollen. Nachweis und Bestimmung der Salzr 
verschiedenartiger Phosphorssuren sind nicht leicht moglich, mei- 
stens sind ihnen Grenzen gesetzt. 

Es ist uns gelungen, mittels eines F i l l u n g s -  u n d  A u s w a s c h -  
v e r f a h r e n s  a u f  P a p i e r  einen schnellen und sicheren Nachweis 
von zugesetzten Phosphaten zu fuhren. Wir benutzten ein Rund-  
filter, Schleicher 6t Schiill Nr. 2043b, mit einem Durchmesser von 
11 em, dem ein schmaler Streifeu zum Aufsaugen von Flfissigkeit 
eingeschnitten wird. In die Mitte des Filters werden ein oder 
mehrere Tropfen eines waDrigen Wurstextraktes aufgesetzt. Der 
noch feuchte Tropfen wird rnit 1 Tropfen (etwa 0,06 cmr) Am- 
monmolybdat-Losung behandelt und nun das Filter auf ein verd. 
Ammonmolybdat-Losung enthaltendes Gefii5 flach aufgelegt, so 
daD der Papierstreifen in  die Lasung taucht. Die Losung steigt 
auf und breitet sich auf dern Rundfilter radial aus. Hierbei 
wischt  sie alle nicht rnit Ammonmolybdat fsllbaren Phosphate, 
also alle ,,polymeren" Phosphate mit Ausnahme des im Fleisch 
stets vorhandenen Orthophosphates, aus dem Mittelfleck heraus 
und befordert sie, je nach der Dauer des Auswaschens, mehr oder 
weniger weit von der Mitte fort zum Papierrand. Entwickelt man 
nun nach 1-1 % h Laufdauer und anachlieaender Trocknung des 
Papiers bei 50-60 OC durch Bespriihen rnit essigsaurem Benzidin, 
so entsteht bei Anwesenheit zugesetzter Phosphate ein v i o l e t t -  
b l a u e r  R i n g ,  dessen Farbe sich in NH,-Atmosphire noch ver- 
tieft, wahrend Orthophosphat in der Filtermitte verbleibt und 
einen tiefblauen Fleck gibt. Bei grol3erer Konzentration der zu- 
gesetzten Phosphate llOt sich dieser Ring bereits vor der Be- 
handlung rnit Benzidin erkeqnen. Der farbige Ring verblallt im 
Laufe der Zeit, so dall es zweckmillig ist, Entwicklung und Ver- 
starkung der Farbe stets zu beobachten. Bei einiger 'Ubung lal3t 
sich das Verfahren halbquantitativ gestalten. 

Zur Bereitung des Extraktes werden 50 g der Probe i m  Elektro- 
Mix (Starmix, Multimix) rnit 25 bzw. 50 cm3 Wasser vom 60 O C  
kraftig durchgemischt und etwa 2 h bei Zimmertemperatur 
stehen gelassen. Danach wird entweder durch ein Faltenfilter 
oder Seihtuch filtriert. EnteiweiDen ist nicht erforderlich. Von 
diesem Extrakt  wird mittels einer Mikropipette 0,03 c d  anf die 
Mitte des Rundfilters gebracht. 

Die Empfindlichkeit des Verfahrens ist betrachtlich. 5 y ,,poly- 
meres" Phosphat konnen noch rnit Sicherheit erfaDt werden. 
Andere, in Wiirsten vorhandene Zusatze, wie NaCl, KNO,, NaNO,, 
-Zucker und Gewiirze atoren nicht. 

Reagenzien: a )  A m m o n m o l y b d a t - L o s u n g :  150 g krist. 
Ammonmolybdat in  1 1 dest. Wasser 18sen. Die Losung in 1 1 
HNO, ( d  = 1,2) gieDen. Losung a) dient unverdiinnt als Filllungs- 
mittel, im Verhiltnis 1 : 10 verdiinnt als Auswaschmittel (Lauf- 
fliissigkeit). b) 0,05 g Benzidin in  10 cm3 Eisessig lasen und  mit  
dest. Wasser auf 100 cmS autfiillen. 

Das geschilderte Verfahren ist mit allen uns zuganglichen Phos- 
phatpraparaten gepriift worden. 

[ Z  601 Eingegangen am 17. April 1953 

111. lnternationales spektroskopisches Kolloquium 
Vom 1. bis 4. September 1952 fand in High Leigh, Hoddesdon, 

England, auf Einladung des Institute of Physics das 111. inter- 
nationale Spektroskopiker-Treffen s ta t t  (etwa 180 Teilnehmer aus 
1 3  westeuropaischen Lindern und den USA).  

W .  L .  H I ' D E ,  London: Die Slrahlungsempfanger. 
Ein vollendeter Strahlungsempfanger miiDte fur jedes Quant 

der einfallenden Strahlung ein Signal geben. Empfanger, die sich 
dieser Vollendung etwa nahern, sind: Geigerzahlrohre, Foto- 
platten, Elektronenvervielfacher (Multiplier), die Fernsehkamera 
und das menschliche Auge. Im weitaus grollten Teil des elektro- 
magnetischen Spektrums mu0 die Strahlung in Warme umge- 
wandelt werden (Thermometer). Als Strahlungsempfanger im 
infraroten Spektralgebiet verwendet man Gasthermometer, Ther- 
moelemente und Wideratandsthermometer, jedoch sind diese alle 
erheblich unempfindlicher als die vorher beschriebenen Systeme. 

F .  P O  H L, Graz: Mikrochemie und Speklralanaiyse. 
Die Emissionsspektralanalyse ist ein iiberaus wertvolles Hilfs- 

mittel des Yikrochemikers. E r  verwendet sie fur die Bestimmung 
von Element- Gruppen, die mit geeigneten chemischen Operatio- 

nen aus der Probensubstanz isoliert wurden. Abweichend von den 
iiblichen Methoden der klassischen Trennungsverfahren beruhen 
die beschriebenen Verfahren auf der Anwendung bes. empfind- 
licher organischer Reagenzien, vor allem von Chelatkomplexbild- 
nern zur Chloroform-Extraktion oder auf der Fallung von Metall- 
spuren nach Zusatz von speziellen Spurenfangern.. l i t  derartigen 
mikrochemisch-spektralanalyti~chen Verfahren sind noch Pro- 
bleme Iosbar, die allein rnit chemischen oder rein spektralanalyti- 
schen Methoden nicht geklart werden konnten. Vortr. berichtet,e 
iiber Methoden, welche die Anreicherung einer groDen Anzahl von 
Schwermetallen aus iiber m i l l i o  n e n f  a c h e  m u b e r s  c h u l l  v o  n 
B e g l e i t e l e m e n t e n  ermoglichen. Weiterhin schilderte er die 
fehlerfreie Trennung der Spurenelemente von linienreichen Ele- 
menten, z. B. Eisen, um auf diese Weise auch noch mit kleineren 
Spektrographen arbeiten zu konnen. 

A .  C .  M ENZZ E S, London: Interferenzfilter fur die Spektroskopie. 
Zur direkten Ablesung werden in der spektrochemischen Analyse 

iiblicherweise Gitter- oder Prismen-Spektrographen mit festern 
Spalt oder Abtastmethoden verwendet. Vortr. beschrieb einen 
nouen Apparat, bei dem der gewiinschte Wellenbereich mit  Hilfe 
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hochentwickelter Interferenzfilter ausgeschnitten w i d .  Inter- 
ferenzfilter sind wesentlich geeigneter als Absorptionsfilter, da  
bei letzteren die Lichtverluste zu groB werden, wenn man nur sehr 
euge Durchlassigkeitsbereiche zulaBt. Das vorgefiihrte Gerat be- 
saD ein Zweikanal-System (die Zahl der Kanale kann jedoch auch 
erhilht werden). 

Die von der Lichtquelle kommende Strahlung geht durch eine 
in jedem der beiden Kanale befindliche Projektionsvorrichtung, 
verzweigt sich und fallt dann auf die Photozellen. In die Projek- 
tionsvorrichtung konnen Filter eingeklappt werden. Bei dem vor- 
gefiihrten Model1 wurden durch die Photozellen Kondensatoren 
aufgeladen, deren Ladespannung ein MaD fur die eingefallene 
Lichtmenge iat. 

R .  A .  M O S T Y N ,  London: Die Messung uon Spaltbreiten. 
Der Einflull der Spaltbreite auf die Intenaitat und die Trenn- 

schirfe eines Spektrums ist im Gegensatz zu den theoretisch be- 
rechneten Werten bereits bei den iiblichen Spaltbreiten von 10 
bis 2Op merklich; es treten schon deutliche Intensitatssnderungen 
auf. Untersuchungen an einer grdDeren Anzahl von Spalten haben 
erkennen lassen, dall Kalibrierungsfehler auftreten konnen. Es 
ist deahalb fur viele Zwecke unumganglich notwendig, eine 
strenge Standardieierung der Spaltbreiten einzufiihren, um z. B. 
Arbeitsverfahren miteinander vergleichen zu k6nnen. Das von 
Preuss vorgeschlagene Beugungsbildverfahren ergab die gleichen 
Kalibrierungsergeb~sse wie andere Messungen. Fur die Bestim- 
mung der Spaltbreite sind die Nullpunktslage und die Trommel- 
teilung der MeBschraube, sowie der tote Gang und die Parallel- 
fiihrung der Spaltbacken ausschlaggebend. Die Zusammenfas- 
sung der MeDergebniaae von einer Serie untereuchter Spalte zeigte 
eine Genauigkeit von 0,5 p in der Nullpunktslage und & 0,5 p 
in der Eichung der Trommelteilung. Durch Verbesserung der 
Konstruktionsbedingungen miillten sich noch genauere regelbare 
Prtizisionsspalte herstellen lassen. 

M .  M I L B O  U R N E ,  Eirmingham: Das Verhnllen der cerschie- 
denen Metalle bei der Emissionsspektroskopie. 

Vortr. ha t  eine Reihe von Metallen elektrischen Entladungen 
ausgesetzt, um deren ubergang in die Gasphase zu erforschen. 
Als Gegenelektrode wurde ein zugespitzter Graphitstab gewiihlt; 
das Metal1 wurde sowohl a h  positiver als auch als negativer Pol 
untersucht. Der Elekt.rodenabstand betrug 2 bzw. 4 mm. Die 
Strahlungaverteilung konnte auch der Lange der Entladung nach 
beobachtet werden. Bei den Metallen Pb, Sn und Zn t ra t  ein aus- 
gesprochener Po l a r i s a t i o  n s  e f f  e k  t auf : Bei negativer Polung 
der Probe war die Intensitat der Strahlung erheblich kriiftiger. 
Bei Cu, Fe, Ni und Ti wurde ebenfalls ein derartiger Effekt 
heobachtet, aber nicht 6 0  ausgepragt. Die Spektren von A1 und 
Mg waren bei positiver Polung der Probe ein wenig stlrker, und 
auBerdem wuchs unabhangig von der Polung die Intensitat der 
gewlhlten Linien mit zunehmender Kapazitat - schwacherer 
DBmpfung. Ein EinfluB der Dampfung war bei den tibrigen Me- 
tallen bei negativer Polung kaum festzustellen. AuBer den be- 
schriebenen Effekten traten noeh weitere kleine Effekte auf, die 
charakteristisch fur das Verhalten eines jeden Metalles waren. 
Dieae sollen vielleicht auf Grundeigenschaften der Metalle, z. B. 
Schmelzpunkt, A tomgewicht, Bindungsstabilitit usw. zuriick- 
zufuhren sein. 

J A N  v a n  C A L K E R ,  Miinster: Uber Problenie der Leucht- 
anregung i m  eleklrischen Funken. 

Fur die quantitative spektrochemische Eestimmung der Le- 
gierungsbestandteile sind die Parameter der Leuchtanregung aus- 
schlaggebend. Dies ergab sich a m  Messungen des zeitlichen Ver- 
laufs der Linienintensitit der beteiligten Elemente. Gleichzeitig 
wurden die elektrischen Entladungsbedingungen verlndert, die 
umgesetzte elektrische Energie bestimmt und der Zusammenhang 
rnit dem spektralen Charakter der Entladung untersucht. Durch 
Variation der Legierungszusammensetzung lLDt sich die Aua- 
wirkung der verschiedenen Legierungs-Partner auf den Inten- 
sitatsverlauf der Spektrallinien beobachten. Es wurden z. B. 
Sn-Cd-Bi-Legierungen rnit verschiedenen Cd-Gehalten unter- 
sucht. Aus den Untemuehungen lassen sich Schliisse iiber den 
Mechanismus der Wirkungsweise dritter Analysenpartner ziehen. 

zwischen Xohleelektroden einer bestimmten Spezialform diese 
Voraussetzung erfiillt. Die Ternperatur ist dann schatzungsweiso 
7000 'JC und die Abbrandgeschwindigkeit 90 mg/min. Bei der 
beschriebenen Anordnung benotigt man keine Eichaubatanz mehr, 
da bei vollstandiger Verdampfung der Probe (5 mg) die Intensitit 
der Spektrallinien proportional der Masse eines jeden Elementes 
ist. Die Proportionalit2tskonstanten k eines jeden Elementes 
waren in weiten Grenzen vom Grundmetall unabhangig. Dieses 
Verfahren wurde nunmehr mit einer s t a n d a r  d i s i e r  t e n S c hw a r  - 
z u n g s s k a l a  kombiniert. Die Graustufen dieser Skala sind auf 
einem Papierstreifen angebracbt, auf den das auszuwertende 
Spektrum projiziert wird. Durch rein visuelle Abschltzung der 
Linienintensitaten lassen sich BO die Konzentrationen angeben. 
Besonders vorteilhaft ist die automatiache Untergrundkorrektur, 
da j a  auch der Untergrund mit auf die Schwirzungsskala proji- 
ziert wird. Mit groDer Vorsicht ist jedoch dieses Verfahren bei der 
Messung von Resonanzlinien anzuwenden, d a  diese haufig Selhst- 
urnkehr zeigen. Als Beispiel wurden die Analysen von legiertem 
Stahl, Eisen(II1)-oxyden, Mischungen von Erdalkalicarbonaten, 
Glasern usw. angegeben. 

K .  L A  N G ,  Wien: Die Infensiliitsverteilung von Ernissionslinien 
bei verschiedenen Anregungsbedingungen. 

Vortr. berichtete iiber interferometrische Messungen der Inten- 
sitatsverteilung von Spektrallinien bei Anregung einer Neon- 
Entladung mit Gleichspannung, technischer Wechsclspannung 
von 50 Hz und hochfrequenter Wechselspannung von 23 MHz. 
Ferner wurde iiber Messungen der IntensitLtsverteilung von Neon- 
Linien bei verschiedenen Gasdrucken berichtet und das Ergebnis 
mit der berechneten IntensitHtaverteilung verglichen. ELI wurde 
eine starke Druckverbreiterung einer Liniengruppe dea Neon- und 
des Argon-Spektrums erwahnt. 

F .  ROH N E R :  D i e  Probehersfellung bei serienmapiger Spektral- 
analyse uon Aluminium und seinen Legierungen. 

Die bisher iiblichen GuDformen zur Hersteltun: von Stabelek- 
troden haben sich nicht besondera bewahrt. Deshalb wurde eine 
neue Form gefunden, bei der die erstarrten Proben nicht kleben. 
Die Gullkanale sind hierbei urn 50° gegen die Senkrechte geneigt 
und haben einen Durchmesser von 6 mm. Man kann so die Klam- 
mern fur die GnBformteile eparen. Als Werkstoff fur die Formen 
wurde Aluminium verwendet. Die Wahl der Elektrodenform und 
der Gegenelektrode ist a b h h g i g  von der Art der Aluminiufn-Le- 
gierungen. Bei Raffinade-A1 nimmt man zwei gleiche, kuppen- 
filrmig abgedrehte Rundatabe. Andere Legierungen wieder sind 
besser zu untersuchen mit angespitzten Kohlegegenelektroden. 
Bei gegossenen Al-Elektroden ist der Fe- und Si-Gehalt an der 
Oberflache geringer als im Inneren, aber das Verhaltnis von Ober- 
flachen- zu Innenkonzentration ist stets konstant. 1st der Kor- 
rekturfaktor einmal bestimmt, so kann bei weiteren Untersuchun- 
gen auch auf Grund einer Oberfl2chenanalyse die Konzentration 
im Inneren errnittelt werden. 

L. A. S A Y  C E ,  Teddington: Die Herstellung uon Beugungs- 
gittern. 

Durch die Entwicklung der Spektroskopie ist eine Verknappung 
an Prismen-Werkstoifen eingetreten, die zu einer verstarkten 
Verwendung von Beugungsgittern fiihrte. Der erhohte Bedarf 
an Gittern fur technische Zwecke iiberateigt bei weitem die Her- 
stellungsm~glichkeiten der vorhandenen Graviermaschinen. Bia- 
her wurden hochwertige Gitter auf den klassischen Rowland- 
Maschinen hergestellt; trotz erheblicher Verbesserungen zeigen 
diese Gitter immer noch charakteristische Fehler. Das von Sir 
Thomas Merton entwickelte Verfahren der Gitterherstellung ha t  
zwei Vorteile: Bei der Herstellung spiralformiger Gitter treten 
die Fehler der Rowland-Gitter nicht auf, und aullerdem ist d i e  
Herstellung flacher, billiger Gitter-Kopien in unbeschrankter An- 
zahl mdglich. 

D .  R I C H A R D S O N :  Die Anwendung uox ,,Echelles" i n  der 

Eine ..Echelle" lallt sich bezuelich ihrer Eieensohaften einstufen 
Spektroskopie. 

zwischen einem Reflektions-EcYhelon und ernem Gitter-Echelon. 
Sie kann sowoh1 bei Gitter- alB auch bei Prismen-Spektrographen 
Verwendung finden. Ein Spektrograph d t t l e r e r  Dispersion er- 
h i l t  hierdurch eine ungewohnlich h o h e  D i s p e r s i o n  u n d  T r e n n -  
s c h a r f  e in einem weiten Spektralbereich. EB wurden verschie- 
dene Anordnungen und Anwmdungsbeispiele dieser ,,Eohelles" 
angegeben. 

N .  H .  W .  A D D I N K ,  Eindhoven: Die qua?htitalive SPeklral- 
nnalyse mil Hdfe e h e S  Gleichslrombogens konstanter Temperafur. 
Urn eine Proportionalitat zwischen der Konzentration eines 

Elementes und der Intensitat der emittierten Spektrallinien zu 
erhalten, benotigt man eine konstante Liahtbogentemperatur. 
Durch Versuohe wurde festgeetellt, daD ein Gleichstromhogen 
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J .  M .  L O P E Z  ds A Z C O N A  und J .  M .  L O S A D A ,  Madrid: 
Die Beslimmung des Curie- Punkks auf speklralem Wegr. 

Es wurde versucht, durch Auameaeung von absoluten Linien- 
schwanungen im Ni-Spektrum den Curie-Punkt den Ni zu be- 
stimmen. Das verwendete N i  war aehr rein und enthielt nur 
0,05 % Co. Zur Aufnahme diente ein gro5er Hiker-Spektrograph, 
zur Anregung ein Feussner-Funke. Die Proben befanden sich in 
einem Spezialofen, wie ihn die Vortr. bereits frilher beeohrieben 
haben. Die Ofentemperatur war regelbar von 10 zu 10 OC bei 
einer Temperaturkonstanz von f 2 "C. EE wurden die Schwar- 
zungewerte der versohiedenen Spektrallinien gegen die Tempera- 
tur aufgetragen. Bei sQmtlichen Linien ergaben sich Qhnliohe 
Kurven. Sowohl bei ansteigender a ls  auch bei abfallender Tem- 
peratur zeigte sich ein Sohwarzungsmaximum bei 300 OC und ein 
-minimum bei 360 O C .  Der erete Punkt soheint auf eine Phssen- 
irnderung dea Ni zu deuten, der zweite etimmt mit dem Curie- 
Punkt iiberein (358 %). Bei d i e m  Temperatur bestehen auler- 
dem Anomalien des Ausdehnungskoeffizienten und der spezifisohen 
Warme. 

0. M A S I ,  Mailand: Einige Fehlczquellcn i n  der spektrochemi- 
schen Analyse. 

Nach Vortr. kannen Analysenfehler u. a. auftreten durch fol- 
gende Faktoren: 

1) Werden die Form der Gegenelektrode oder der Elektroden- 
abstand gelndert, so entstehen Schwankungen in der Metallver- 
dampfung wiihrend des Abfunkene. Nachgepriift wurde dieser 
Effekt an Elektroden aus Kohle, Graphit, Aluminium und Silber. 
Mi t  Hilfe eines elektrolytischen MeBverfahrens wurden die Aqui- 
potentialkurven fur einige typische FHlle bestimmt. 

2) Durch die kristallographisohe Orientierung der Oberfliichen- 
kbrner. Die relative Linien-Intensitat der Oberflaohen mit ver- 
schiedener Kriatallorientierung wurde unter sorgfaltig kontrollier- 
ten Entladungsbedingungen ermittelt. Vorher wurde die Orien- 
tierung durch R6ntgenstruktur-Analyse festgestellt. 

3) Schwankungen der Parameter der Funkenentladungen. OE- 
zillographisch wurde daa Kennbild einer Feussnerschen Funken- 
entladung beobachtet und hierbei die Entladungsbedingungen 
abgeandert. Der Oszillograph diente a18 MeDinstrument zur Fest- 
stellung der Schwankungen, die durch Spannungssnderungen und 
Variieren von Elektrodenabatand, Selbstinduktion und Kapazi- 
tit entatanden. 

K .  P F E I L S T I  C K E R ,  Stuttgart: Hilfsebktroden mit lest- 
hafkndm Analysemchich!. Anreicherung von Spurenebment8n i n  
biatogischem Material. 

Die Substam d r d  zusammen mit einer zusatzliohen Lbsung auf 
eine nioht porase Elektrode (Al, Cu, Kohle) gebraoht und bei we- 
niger als 95 "C eingetrocknet. Die Lasung en tha t  ein hochpoly- 
meres Kondensationsprodukt von Glukose. Glykokoll und Harn- 
stoff. Naoh dem Trocknen bildet sioh ein harter, sehr f ee tha f -  
t e n d e r  F i l m  auf der Elektrode, der die Analyeensubetanz ein- 
hiillt und festhalt, 80 da9 sie von der Entladung nioht herabge- 
schleudert wird. FiIr die Anregung eignen sioh besonders der Bo- 
gen und der Niederepannungsfunken. 

Zur Anre i che rung  von Spurenelementen in biologischem Pa-  
terial werden die Kohle und die Asche mit einer Reagenzlbsung 
ausgezogen, die eine Mischung von organisohen Schwermetall- 
flllungsmitteln (Anthranilsiiure, 8-0xyohinolin, Pyrrolidin-dithio- 
Garbamat) in Aoetat-Puffer bei p~ 4 3  enthiilt. Der gr6Dte Teil 
der Begleitstoffe Na, K, Ca, Mg und P wird dadurch entfernt. 
Die Operation geht in 10 ml- Quarz- oder Platinsohalen mit Hilfe 
eines Filterstabchena in MkrozentrifugenglLschen vor sioh. Der 
Riiokstand wird rnit einer Schraubmikropipette zusammen mit 
der aohon erwlhnten Zusatzlosung auf 3 mm-Elektroden gebracht 
nnd eingetrocknet. 

W. J .  P R I C E :  Die Spekbahnalysa komplazsr Ozwdda, im he- 
sonderen von Hochofenschkrckm. 

Vortr. besohrieb ein Arbeitsverfahren zur Bestimmung der 
Hauptbestandteile in Schlacken, Erzen und feuerfesten Materia- 
lien. Die Eichprohen wurden durch Mischen reiner Oxyde oder 
Bhnlicher Substansen sgnthetisch hergesteut. 0,05 g der zu unter- 
suchenden Subetanz wurden rnit 0,2 g Co-Oxyd und 5 g Borax- 
kristallen gemisoht und geschmolzen. Diesas Material wurde 
feinst gemahlen, rnit Graphitpulver im Verh&ltnis 1 : 2 gemisoht 
und zu Tabletten (6 mm 0) gepreBt. Die Spektren wurden mit 
Hilfe eines gesteuerten Gleichstrombogens aufgenommen. Der 
mittlere Fehler betrug bei 5 Aufnahmen 3 %. 

F.  B A L DZ : Die Spaktrakanalyse win Schkrcken. 
Ftir die spektroskopisohe Untersuohung von Sohlacken mit 

Hilfe &nee mittleren Spektrographen, eines Funkenerzeugers und 
eines Pfeilsticker-Bogens wurden die geeignetsten Arbeitsbe- 
dingungen festgelegt. Die Ergebnisse bei einem gesteuerten, 
einem nicht gesteuerten Funken und einem Bogen (hierbei lag die 
Probe a18 Pulver vor) wurden verglichen und ebenso die Ergeb- 
nisse unter Verwendung einer komprimierten Mischung aus 
Schlacken und leitenden Subetanzen (z. B. Graphit, Cu-Oxyd, Bi, 
Zn oder Bronze). Die beeten Erfolge wurden erzielt durch Zu- 
sammenpressen  von  Sohlacke  rnit Bronze-Fei l spHnen 
und Abfunken mit einem gesteuerten Funken. Bei der Auswer- 
tung wurde ein sog. ,,gegenseitiges Eichverfahren" angewandt, 
wenn en sioh um das Verhaltnis von Metalloxyden zu SiO, handelte. 

W .  M U L D :  Speklroehemische Analyse der Hauptbesiadteile 
von Mineralien. 

Die Substanz wird fein gepulvert und zu einer Tablette ver- 
prellt, die dann gegen eine Graphit-Elektrode angefunkt wird. 
Bei L8sungeanalysen wird die Substanz in einem Silbertiegel mit 
KOH oder NaOH gesohmolzen und anschlie5end in Salzsaure oder 
Salpetersiiure gelast. Bei der Bestimmung hoherer Gehalte bringt 
man die L6sung in einen Tiegel und verwendet ale Gegenelektrode 
eine rotierende Graphitsoheibe. Als Spektrograph wird der Q 24 
benutzt. Bei der Untersuchung geringerer Gehalte wahlt man als 
untere Elektrode einen durchbohrten Graphitstab von 6,6 mm 0 ,  
in den die Lbsung mit einem uberdruck von 2 atii eingepre5t wird. 
Die obere Elektrode ist ein zugespitzter Graphitstab; der Spitzen- 
winkel betragt 120°. Die Spitze mu5 genau iiber dem Kana1 der 
Zerstiuber-Elektrode justiert sein. Rei der Verwendung einer 
Funkenentladung betragt die Genauigkeit der Analyse von SiO, 
3 , l  %, bei den untersuchten anderen Elementen 2 %. 

M .  F.  H A S L E R :  Die Quantometrie i m  Jahre 1952. 
An dem A.R.L.- Quantometer wurden im Friihjahr 1952 ver- 

SChiedene apparative Verbeaserungen vorgenommen. Die tech- 
nische Ausstattung wurde durch hermetisoh abgesohloseene In- 
tegratoren erganzt. Auhrdem erhielten die Schaltteile Goldauf- 
lagen. Ein schwingender Kondensator sowie ein Elektrometer- 
verstarker spezieller Bauart wurden eingebaut. M i t  Hilfe d i em 
Verstarkers werden die direkten Analysen von vollstgndigen Le- 
gierungssystemen, z. B. von rostfreiem Stahl, verbeseert. Bei dem 
Quantometer werden bekanntlich duroh die Lichtintensitaten 
Kondensatoren aufgeladen. Bei dem neuen Geriit wird der einer 
Link des Grundelementee zugeordnete Kondensator nur bis zu 
einem konetanten Wert aufgeladen und Bchaltet anschlieBend das 
komplette Gerlt ab. An der Registriervorrichtung kann nunmehr 
der Analysenbefund abgelesen werden. Eine derartige Analyse 
von 8 Legierungsbestandteilen kann in etwa 60 seo vorliegen. EE 
ist sogar meglioh, bei den gr65eren Qnantometern gleichzeitig 
his zu 45 Elemente zu bestimmen. Eine weitere Neuerung ist eine 
Eiohlampe vom integrierenden Kugeltyp. Zusammen mit einern 
System von Blenden vor den EmpfHngerapalten erreioht man eine 
Empfindlichkeitakontrolle der Elektronenvervielfaoher (Multi- 
plier) rnit einer Genauigkeit von 0,1%. Auf diese Weiee kann 
man weitgehend auf die wiederholte Eichung rnit Hilfe von Test- 
proben verziohten. Ein allgemeines Verfahren fiIr die  spektral- 
analytische Untersuohung niohtrnetallisoher Proben wurde me- 
thodisch entwickelt und zur direkten Analgee von Hoohofen- 
schlacken angewendet. Durch sorgfliltige Auswshl von Spektral- 
linien und Untersuchung der Anregungsbedingungen konnten 
nooh verschiedene Verbeaserungen bei der direkten Analyse von 
Stahlen erzielt werden. Quantometer far die Untersuchung hoch- 
legierter Stiihle stehen z. B. bei versohiedenen Firman in Italien 
und bei der Firma Renault in Paris. 

J .  O R S A G ,  Park Die diruktn Spcktroskopu in der Aluminium- 
Industria. 

Die Firma Radio Cinema baut untar Pechiney-Lizenz einen 
direkt anzeigenden Spektrographen, der bereits in versohiedenen 
franzasiachen Werken fur die Analyse von A1 und dessen Le- 
gierungen verwendet wird. Der Apparat geatattet. spektralana- 
lytische Erscheinungen nur sehr kurzzeitig zu integrieren und kann 
deehalb sowohl fur Grundlagenforschungen ale auch fur die Nor- 
malisierung induetrieller Analysen mit Vorteil verwendet werden. 
EE gelang mit HiUe diesee GerHtes, Graphit verechiedener Her- 
kunft kritisch zu vergleichen und den EinfluD des Elektroden- 
abstandes auf die Analysenergebnisae festzustellen. 
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C H E R R I E R ,  W A G N E R  und V E R S T ,  Paris: Die An- 
wendung uon moduliertem Licht i n  photoelcktrischen Gasanalysen- 
apparalen. 

Es wurde eine Apparatur beschrieben, rnit deren Hilfe Gase 
auf Grund selektiver Lichtabsorption analysiert werden kannen. 
Zur Messung dienen Photozellen. Man eicht rnit Hilfe von Fil- 
tern, deren Durchlassigkeit rnit bekannten Gaskonzentrationen 
ilbereinstimmt. Der Apparat kann zur Bestimmung von C1, 
Stickoxyden, SO, in Reaktionsgemischen benutzt werden. Auch 
Waaserdampf kann in der Grtiflenordnung von 10-250 mg pro ms 
nachgewiesen werden. 

J .  S K I  N N E R ,  London : Die direkte Registrierung uon Raman- 
speklren. 

Filr die direkte Registrierung von Ramanspektren wurde bei 
Hilger und Watts eine Apparatur entwickelt, die gelegentlich 
einer Werksbesichtigung auch vorgeftihrt wurde. Es wird g r a b  
tor Wert auf groDe Lichtstlrke gelegt, da die schwache Intensitit 
der Ramanspektren bisher die Verwendung fur industrielle 
Zwecke behinderte. Zu dem Zweck werden mehrere Hg-Lampen 
urn ein vertikal stehendes Streurohr angeordnet. Die Intensitkt 
der Ramanlinien wird elektronisch gemessen, verstLrkt und re- 
gistriert. K. [VB 4591 

Rundschau 

Dle Bestlmmung klelner Mengen Halogene durch trockene Ver- 
brennung in  Proben von 0,5-5 mg gelingt W. Kirsten, indem er 
die Gase von der Verbrennung im 0,-Strom in einer besonderen 
Verbrennungskammer rnit einem sehr geringen UberschuD H, um- 
setzt und so die Halogene in Halogenwasserstoffe iiberfiihrt, die 
durch das gleichzeitig gebildete Wasser absorbiert werden. Das 
kapillare Ableitungsrohr der Quarzapparatur taucht in einen 
Tropfen Natronlauge ein, um Halogenwasserstoff-Verluste durch 
Verdampfen zu vermeiden. Auf dime Weise werden die Halogene 
in einer hohen Endkonzentration mit einem Minimum an Fremd- 
salzen erhalten. Stickstoff s tar t  nieht, Schwefel bildet geringe 
Mengen H,S, der durch 2 min langes Kochen mit H,O, zerstort 
wird. Titriert wird rnit einer Ultramikrobiirette und potentiome- 
trischer Indikation. (Mikrochemie 40, 170-172 [1952]). -Bd. 

Periluorallryl-nltroso-Verbindungen stellt J. Banus dar durch 
photochemische Zersetzung von Perfluoralkyljodiden unter ver- 
mindertem Druck, in Gegenwart von Stickoxyd und Quecksilber 
zur Absorption des Jods. Zunhchst entsteht dabei Perfluoralkyl- 
Radikal, das sich dann an NO anlagert. I m  Gegensatz zu den 
Alkylnitroso-Verbindungen dimerisieren oder isomerisieren Rich 
die perfluor-alkylierten Substanzen nioht, d8 der starke induk- 
tive Zug der elektronegativen Gruppe das verhindert. Perfluor- 
1-nitrosopropan wurde in ca. 80proz. Ausbeute erhalten. Es ist 
ein blaugriines Gas, kondensiert sich zu einer dunkelblauen Flus- 
sigkeit und ist im festen Zustand purpurviolett. Die Verbindung 
siedet bei -14,5 O C .  Die latente Verdampfungswiirme a m  Siede- 
punkt von 7270 cal. und die Trouton-Konstante von 28 zeigen, 
daD die Fliissigkeit s tark assoziiert ist; sie ist diamagnetisch. Der 
Fp liegt bei -151 "C. Die magnetischen und optischen Messungen 
sttitzen die Formulierung als monomere Nitroso-Verbindung 
C,F,NO. Perfluoralkyl-nitroso-Verbindungen werden leicht oxy- 
diert und von Alkalien vollstandig absorbiert. (Nature [London] 
272, 174 119531). -J. (867) 

Dle Bestlmmung freler Skure neben loneu wie Fe3f Crst, Ma +, 
gelingt. L. P .  Pepkowitz,  W. W. Sabol und D. Dutina mittels Leit- 
fahigkeitstitration. Durch Zugabe von 3 mMol Natriumfluorid j e  
1 mMol Kation wird eine Hydrolyse der genannten Ionen ver- 
mieden, so daB bei der Titration rnit Natronlauge am Aquivalenz- 
punkt ein scharfer Sprung in der Titrationskurve auftritt. Der 
h e r s c h u 5  an NaF darf allerdings nicht mehr als 25 % der st0chio- 
metrisch erforderlichen Menge betragen. Bei Lasungen, die 0,03 m 
Aquivalente HNO, oder H,SO, enthalten, wurde eine Genauig- 
keit von i 4 % erreicht; die Empfindlichkeitsgrenze der Methode 
liegt bei - 0,003 mMol Saure. (Analyt. Chemistry 24, 1956-59 

(845) 

[1952]). -Bd. (844) 

Elnlge physlkallsche und chemlsche Elgenschatten des Sslen- 
hexafluorlds untersuchten A. A. Banks und A. J. Rudge. Sie er- 
hielten die Verbindung aus den Elementen bei 300 OC in einem 
Kupferrohr rnit iiber 90 % Ausbeute; das Gas wurde bei -160 OC 
kondensiert und anschlieoend die Suhstanz sublimiert. Als Mole- 
kulargewicht wurde 192,6 * 1 gefunden. SeF, ist loslich in Al- 
kohol und Aceton, unloslich in 5proz. wlBriger NaOH-Lasung. 
Mit Hg gibt es langsam Quecksilberfluorid; mit einer NaJ-Losung 
in Aceton bildet sich NaF, Se und J in stochiometrischen Mengen. 
Bei 700 OC reagiert SeF, mit Pyrexglas. Der Dielektrizititswert 
von SeF, zu Luft verhllt sich wie 3,9 : 1 (SF, : Luft wie 2.4: 1) .  
(Nature [London] 1 7 1 ,  390 [1953]). -Bo. (846) 

6-Nltro-~-mercaptobenzthla~ol aLs Reagens zur Identlflzlerung 
YOU Alkyldlhaliden wird von H. B. Cutler und A. lfreuchunns vor- 
gaschlagen. EE reagiert leicht rnit allen primaren und mit einigen 
sekundaren Dihaliden unter Bildung von 2,2'-(Alkylendithio)-bis- 
(6-nitrobenzthiazolen). 0,005 Mol Alkyldihalid werden zu einer 

Losung von 0,Ol Mol Reagens in 30 cma Z-(Z-Butoxyathoxy)- 
Lthanol und 5 oms 2n  NaOH gegeben und mehrere Stdn. (0,5--8) 
am Riickflu5 gekocht. Nach dem Abkilhlen wird rnit Eiswasser 
verdiinnt, das Derivat rnit n NaOH, Wasser und schlielllich rnit 
Athanol gewaschen und aus Essigsaureanhydrid in Gegenwart r o n  
Kohle umkristallisiert. 1,l-Dichlorathan, 1,Z-Dichlorpropan und 
2,3-Dibrombutan lieferten keine Reaktionsprodukte. Die Schmelz- 
punkte der Derivate folgender Dihalide sind: 1,l-Dichlormethan, 
1,l-Dibrommethan und 1,l-Dijodmethan, F p  232-233 OC; 1,2- 
DichlorLthan, 1,2-Dibromiithan und 1-Brom-2-chlorathan, Fp 
201,5-202,5°; 1,l-Dibromlthan, Fp 145-146"; 1,3-Dichlor- 
propan uud 1,3-Dibrompropan, Fp 194-195"; 1,Z-Dichlorbutan 
und l,Z-Dibrombutan, F p  164-165"; 1,3-Dichlorbutan, F p  
185,5--186O; 1,4-Dichlorbutan, F p  167-168"; l,B-Dibrompentan, 
F p  132-133O; Ausbeute: 10 bis 7 5 % .  (Analyt. Chemistry 25,  
198 [1953]). -Ma. (852) 

Trilone be1 Grignard-BeaMlonen. Trilone bilden Komplexver- 
bindungen rnit zwei- und mehrwertigen Metallen. Diem Reaktion 
wurde von J. Mitiuier bei Grignard-Reaktionen angewendet, um 
das M a g n e s i u m  a u s  d e r  R e a k t i o n s l a s u n g  a b z u t r e n n e n .  
So wurde 2-Methyl-14-dimethylamino-pentadekanol-2 &us Me- 
thylmagnesiumjodid und dem Methylester der 13-Dimethyl- 
amino-myristinsaure dargestellt. Die Auflosung von 12 g Magne- 
sium, die bei der Reaktion verwendet wurden, war rnit einer Lo- 
sung von 500 g Trilon B ( = Tetranatriurnsalz der Athylendiamin- 
tetraessigsiure) in 600 ml Wasser bei 40-45O moglich. Nach Ex-  
traktion mit Ather und einmaliger Destillation im H.V. (Kp,., 
150-151 OC) betrug die Ausbeute 7 8 %  gegeniiber 3 0 %  bei der 
klassischen Methode, bei der das Magnesium mit 400 g Ammonium- 
chlorid in 1 1 Wasser aufgelost wurde. (Bull. SOC. Chim. France 
[5], 19, 965 [1952]). -K. (842) 

Dle Darstellung von Alkpl-dilithlum-Verblndungen und Or- 
ganoslllkon-spiranen teilen R. West und E. G. Rochow mit. Ver- 
bindungen des erstgenannten TYPE wurden erstmals aus 1,5- 
Dibrompentan und 1,4-Dichlorbutan dnrch Einwirkung von Li 
bei -25 OC in atherisoher L6sung erhalten. Zur Darstellung der 
Spirane I und I1 wurden die erhaltenen Organo-Li-Verbindungen 
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unter Riihren in eine athensohe Losung r o n  Cyclo-pentamethylen- 
dichlorosilan eingetropft, die Mischung zum Sieden erhitst und 
nach Entfernung der Li-Salze I und I1 durch fraktionierte De- 
stillation isoliert. Die Spirane sind farblose Verbindungen von 
achwaoh Campher-lhnlichem Geruch und der Stabilitit  von Te- 
traalkylsilanen. I wird z. B. von verd. SLuren odor Basen nicht 
angegriffen und reagiert langeam nur mit geschmolzenem Na. 
I, CIOH,,Si, Ausbeute 54%,  Kp 227 OC, n: 1,4869, d:5 0.900; 
11, C,HI,Si, 60 %, Kp 203 OC, n 1,4860, d 0,899. (Naturwiss. 40, 
142 [1953]). -Ma. (886 )  

Aromatisehe N- Glycoslde lassen slch transglycosylleren nach der 
Formel: 

Ar-NH-Glyc + Ar'NH, z. Ar'-NH-Glyc + ArNH, . 
Die Reaktion ist, wie R. Bogndr und P. Ndndsi mitteilen, vom 

abhangig und in manohen Fallen reversibel. Sie gibt in  Lase- 
mitteln, wie Methyl- oder Athylalkohol, in wenigen Minuten bei 
niederen Temperaturen gute Ausbeuten. Als Katalysator dient 
i. a. Chlorwasserstoff ; das Amin wurde im doppelten UbersghuD 
angewandt. Dieser Transglycosylierung konnen nicht nur freie 
Glycoside, sondern auch ihre Acetate unterworfen werden. (Na-  
ture  [London] 1 7 1 ,  475 [1953]). -J. (878) 
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