
H .  S C H E N C K  und H.-K. G o R L I C H ,  Aaohen: Korngren- 
Zen und Korngrenesnzdsehensloffs i n  feehnischen Eisen- Werk- 
sfoffen. 

Technologische und physikalieche Eigensohaften vielkrietalliner 
metallicher Werkstoffe sind abhhgig  vcn Gr8Oe und Orien- 
tierung der Einzelkristalle im Kornverband, Form und Lage der 
nichtmetallischen Verunreinigungen und den die K8rner umge- 
benden Zwischenstoffen. 

Die Ergebnisse der Vortr. IieOen erkennen, daU daa beschriebene 
Diinnschliff- und Isolierungsverfahren sich fur Serienuntersuohun- 
gen eignet und bei allen Arten von Ebenlegierungen angewendet 
werden kann. Korngreuzenisolate naoP diesem Verfahren k8nnen 
der Durchlichtmikroskopie, aber auch r8ntgenographischen- und 
elektronenmikroskopischen Untersuohungsverfahren unterzogen 
werden. Ein fur das Elektronenmikroskop entwickeltes Zusatz- 
gerit liiDt Beugungsaufuahmen von kleinsten Bereichen unter- 
halb 0,0005 mm Durchmesser zu und gestattet damit eine Iden- 

Rundschau 

tifizierung einaelner Kristallite bzw. vielkristalliner Anteile und 
Gele im Korngenzenisolat. 

H .  S C H E N C K ,  Aachen: Reduldbnevsrsuche an Eisenemn. 
Die Versuche tiber die Reduzierbarkeit der Erze wurden 

in stramenden Kohlenoxyd-, Kohlenoxyd-Kohlendioxyd und 
Kohleuoxyd-Kohlendioxyd-Stickstoff-Gemischen zwischen 300 
und l l O O ° C  vorgenommen. Der Verlauf der Reduktion wird 
durch kontinuierliche Gasanalyse verfolgt. Spezielle Vereucha- 
einrichtungen erlauben es, gleichzeitig den Anteil des Kohlen- 
monoxyd-Zerfalles zu verfolgen. Im gleichen Zusammenhang 
wird das ,,StandvermBgen" der Erze und Sinterprodukte durch 
Reduktionsversuche unter Belastung beatimmt. Es zeigte sich, 
daO die P or0 s i  t i t einen itberragenden EinfluD auf die Reduzier- 
barkeit ausiibt. Zu ihrer Bestimmung wurden neue Verfahren ent- 
wickelt, die fiir die Porosititsbestimmung von Erzen, Koks und 
feuerfesteu Werkstoffen brauchbar sind. [VB 6661 

Element 101, iUendelevlurn. A. Qhiorso und Q. T. Ssuborg haben 
mit ihrem Arbeitskreis eratmalig das Element 101, Yv, erhalten. 
Sie beetrahlten w99 rnit a-Teilohen der Energie 41 MeV mit Hilfe 
eines Cyclotrons. Diechemiechen Eigensohaften des Mventepreohen 
denen des Elementee 69, dea Thuliums. Die Halbwertszeit des er- 
haltenen Isotops W d v  wurde noch nicht genau mitgeteilt; sie 
soheint zwischen einer halben und mebreren Stunden zu liegen. 
(Chem. Eugng. News, 33, 1956 [1955]). -Bo. (Rd 570) 

Neutronen-Aktiviemngsanslyse. Einen wertvollen Uberblick 
iiber die Empfindlichkeit und die Anwendungsbreite der modernen 
Neutronen-AktivierungesncLlgee gibt W. W. Meinks. So werden 
5 der gebrauchliohsten analytischen Methoden zum Spureunach- 
web, Aufnahme der Funken- und Bogenspektren, Flammen- 
spektrophotometrie, chemische Analyse und Amperometrie, mit 
der Aktivierungsanalyse verglichen. Die Abschhtzuug der Emp- 
findliohkeitsgrenze ftir die Aktivierungsanalyse wird mit der Be- 
sohrinkung gegeben, daU eine ohernbche Trennung, die zeitlich 
einen Abfdl der Radioaktivitit bedeutet, n i c  h t  beriioksichtigt 
ist. Doch zeigt der Vergleioh, welche Elemente besondere giinstig 
durch Aktivierung nachweisbar sind und fiir welahe Elemente 
dieser Nachweie nicht anwendbar ist. Auch ftir Elemente wie 
e. B. Zn und Cd, die zwar nur mit relativ geringer Empfindlich- 
keit durch Aktivierung nachgewiesen werden kannen, ist diese 
Methode trotzdem sehr niitzlioh, da  andere Methoden hier noch 
unempfindlioher arbeiten. HOchate Empfindlichkeit der Ak.ti- 
vierungsanalyse zeigen einige Elemente der Seltenen Erden, die 
hier dem Nachweis durch das Funkenspektrum urn 6 Zehner-  
po tenzen  hber legen  iet. Mu, In, Re, Ir sind weitere Elemente 
mit hoher Aktivierungsempfindchkeit. Wenn auch speziell far 
das Mu chemische Methoden in den gleichen Empfindlichkeite- 
bereich kommen, so besitet die Aktivierungsanalyse doch den 
Vorzug sehr einfaoher Handhabung. (Science [Washington] 121, 
177 [1955]) -H. (Rd 464) 

Bor In Stliden bestimmt H .  Krumer nach Entfernang der eta- 
renden Kationen mittels Ionenauatauacher. Die mit Soda aufge- 
sehlossene Probe wird mit einem geringen oberechul3 an Salz- 
sliure zersetzt und naoh dem Abfiltrieren der ausgeschiedenen Kie- 
seb&ure duroh einen mit Amberlite I R  120 (H) geftillten Ionenaus- 
tausoher gegeben, Ablaufgesohwindigkeit 17 ml/Minute. Mit 4mal 
60 ml Wasser wird nachgewasohen. Aus dem mit NaOH neutra- 
lisierten und dann sohwach sauer gemachten Eluat wird CO, ver- 
kocht. Man stellt a d  p~ 7.0 ein und titriert naoh Zugabe von 40 g 
Mannit je  250 ml Titrationsvolumen mit NaOH auf p~ 7.0. Die 
an versahiedenen BorosilicatglHeern und Bor-haltigen Mineralien 
durchgeftlhrten Beleganalysen zeigen bei B,OI-Gehalten zwinohen 
0,7 und 13 % gute Ubereinstimmung mit den nach dem Destilla- 
tionsverfahren erhdtenen Werten. (Analytic. Chem. 27, 144-145 
[1955]). -Bd. (Rd 454) 

Der quaUtative Naabwel8 elnlger Ioneu La Partikelahen von 10-lo 
bls l0-ls g wird von B. K. S a l y  besohrieben. Das Verfahren dient 
besondere zum Erkennen der Natur von Verunreinigungen der 
Luft in Form von S taub te i lohen  oder von Saleen, die in Ne- 
be l t rbp fchen  gel0st dnd. Hierzu werden die Partikelohen auf 
einem ObjekttriLger, der mit einer diinnen Sohioht einer Msohung 
von Glycerin und Qelatine bedeckt ist, aufgefangen und ansohlie- 
Bend duroh uberetreichen einer Kunstharzlbsung, die zu einem 
dtinnen Film eindunstet, fixiert. Auf diesen Film gibt man die 

Lbsung eines fiir das gesuchte Ion spezifischen Reagenzes, das in  
Glyoerin oder in Glyoerin-Wasser gelast ist. Dieses diffundiert 
durch die diinne Kunstharzschioht und setzt moh mit den fixierten 
Partikelchen zu oharakteristisohen Reaktionsprodukten urn. Die 
entstehenden Farbungen oder Kristalle werden unter dem Mi- 
kroskop betrachtet, wobei der vorhandene Kunstharzdeckfiim 
auch die Anwendung von C)limmersion gestattet. Falls das anzu- 
wendende Reagens haltbar ist, kann man es der auf den Objekt- 
triger aufzubriugeuden Gelatine- Glycerin-L6sung unmittelbar zu- 
setzen. Hier erhlllt man direkt nach dem Auftreffen entspreohen- 
der Partikelohen 'die gewiinschte Naahweisreaktion. Das Reak- 
tionsprodukt wird dann nachtrQlich duroh den Kunstharzfilm 
fixiert und gegen spitere Verunreinigungen geschtitzt. Ee werden 
die Reagentien, die zur Erkennung von Jodiden, Kupfer, Kobalt, 
Nickel, Eisen(II), Eisen(III), Natrium, Kalium und Erdalkali- 
oarbonaten angewendet werden kannen, angegeben. (Analytic. 
Chem. 27, 93-95 [1955]). -Bd. (Rd 498) 

Litblum-te~es~hwefeI-tetrsniMdo-.lumln. Li[Al( S,N,)] konn- 
ten M. 6kehring und If. Zirker daretellen. Sie setzen unter Luft- 
und FeuchtigkeitsaussohluD S,(NH), mit einem UbersohuD 
an Li[AlHJ in Tetrahydrofuran um. Der entstehende weiOe Nie- 
derschlag von Li[Al(S,N,)] wird isoliert und im Hochvakuum ge- 
trooknet. Die Substanz ist unter reinem Stickstoff haltbar, eer- 
flillt aber bei Ersohiitterung &uUerst leicht unter heftiger De- 
t o n a t i o n .  Bei vorsichtiger Hydrolyse mit feuchtem Aoeton las- 
sen sich 57 % des S,(NH), zuriiokgewinnen, ein Beweis dafiir, daD 
hier - andere a le  bei den Thionitrosyl-Verbindungen - der Te- 
traschwefel-tetraimid-Ring auoh in der Komplexverbindung er- 
halten geblieben iet. (2. Naturforsch. 101, 58 [1965]). -Be. 

(Rd 490) 
4- bls 7-kmnlgs Aromaten elnd die Eauptbestandteiie des Steln- 

kohlenteerpeohu wie H .  Q. Frank zeigen konnte. Er untersuchte 
ein normales Brikettpech vom Ep. 68%. Davon waren 80 % ben- 
zol-l8slich, ihr mittleres Mo1.-Gew. betrug 276. Bei der Vakuum- 
destillation des Peohs tlber eine l8bbdige adiabatische Kolcnne 
lieaen sich 50 % unzersetzt destillieren (Kh- 260-60O0C). Das 
Destillat wurde in Fraktionen aufgeteilt, die alle kristallisierten. 
Wghrend die Siedekurve o h m  Haltepunkte ziemlich monoton an- 
steigt, eeigt die Kurve der Erstarrungepunkte der einzelnen Frak- 
tionen oharakteristisohe Extrema, die auf die Hauptbestandteile 
sohlieOen lassen. Nach steigendem Kp geordnet, ergaben sich: 

1. Vorlauf aus 3-kernigen Aromaten 
2. Fluoranthen 6. Benzofluoranthen 
3. Pyren 7. Benzpyren 
4. Benzofluoren 8. Plcen 

Durch erschbpfende Extraktion des Benzol-unl6sliohen mit Chlcr- 
benzol kbnnen nochmals 16 % (d. h. 3 % des Pechs) gelast werden. 
Sie haben ein Mo1.-Gew. von 329. Im weiteren wurde das Pech 
durch stufenweise L6sungsmittelextraktion aufgetrennt in: 

1.) 46 % Dekalin-l6slicha . . . . . . . . . . . . . mittleres Mo1.-Oew. 240 
2.) 20 % Dekalln-unlosl., Xylol-l6sllches mittleres Mo1.-Oew. 280 
3.) 23 % Xylol-unl6st., Pyrldin-lbsliches mlttleres Mo1.-Oew. 360 
4.) 1 I % Pyrldln-unltisliches 

1. und 2. enthalten die niedrig siedenden Bestandbile und Chrysen 
und Pioen, die Trennung ist sehr unvollstkndig. 3. en tha t  keine 
destillierbaren Anteile mehr, nach Dialysierversuchen besteht es 

5. Chrysen 
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aus 6- und 7-kernigen Aromaten. 4. ist unlbslich, unschmelzbar. 
Nach dcr Analyse entfallen auf 5-C-btome noch immer 2 H-Atome. 
Die Bezeiahnung ,,RuOartigc Verbindungen" ist also nur bedingt 
richtig. Damit ist gczeigt, daR sich das Pech in sciner Zusammen- 
setzung a n  die niedriger siedcnden Bestandteilc des Tccrs an- 
schliellt. Wiihrcnd diese die 1- bis 4-kernigen Aromaten enthalten, 
liegen im Pech zu 90 9; 4- bin 7-kernigc Verbindungen vor. Dicsc 
schmelzen alle crheblich haher als dns Pech sclbst. Die Ausbildung 
eines Festsolvates artiihnlicher Komponcntcn bcdingt die plasti- 
sohen Eigenwhaftrn des Pecha. Eine Reindarstellung aus dem 
Pech kommt besonders fur das F l u o r a n t h c n  in Fragc, das zu 
2,2 76 ini Teer vorkommt. In der jahrlichen bundesdcutschen Roh- 
teererzcugung von 1,6 Mill. 1 sind demnach 35000 t Fluorant.hen 
cnthalten. (Bronnstolf-Chemic 36, 12 119551). -Be. (Rd 489) 

Eine bequeme Einstnfen-SynlheRe von Allenen entwickeltcn 'CV. 
J .  Bailey uud Ch. R .  Pfeifer. Als Ausgangsstoffe dienen die leicht 
zuganglichen Acetylenalkoholc, wie z. B. 3-Methyl-1-butin-3-01 
(I). Sic werden nach den Erfahrungen von Roliz  (J. Amer. chem. 
Soc. 73, 693 [1951]; 75, 4856 119531) in die cntspr. tert.  Chloridc 
ubcrfuhrt und diese mit LiAIHl behandelt. Gcwdhnlich erhalt man 
CIemischc von Allen- und Acctylrn-Verbindungen, die sich nur 

(CH,),C-C C H  . 5'  '% -+ (CH,)*C=C=CH, 
I 

I 
O H  2$\ 

I c1 
I 1  

schwer trennen lassen und nur 14 "/: Allen cnthaltcn. In  51  yo 
Ausbeute erhalt man das Allen 111, wenn man den Acetylenalkohnl 
I unmittelbar rnit konz. HCl schiittclt, dic getrocknetc organischc 
Phase - ohnc Isolierung des Chlorids I1 - rnit einer Lbsung von 
LiAlH, in Tetrahydrofuran behandelt und, ohne zu hydrolysieren, 
ausdestillicrt. Nicht umgesetztcr Alkohol I bleibt dabci als Salz 
zuruek. (J. org. Chemistry 20, 95 (19551). -Hsl. (Rd 494) 

Eine tec.hnincth hrauuhhare Synthese flir das 4-Oxyeuinarln, die 
Vorstufc deu als Anlikoagulans bedeutungsvollen Dicumarols, fan- 
den E.  Ziegler und H .  Jt6neb. nic Auabeute betriigt 85 %. Sic be- 
ruht auf dcr Cyclisierung von Malonsiiure-diphenylester rnit AlCl, 
bei 180OC. Dic IIiilfte des verwcndeten Phcnols wird zuruckge- 
wonnen. RF, bewirkt schon bci 120-14O0C einen RingschluO; 
indessen betriigt die Ausbcute nur 4076. Das Vcrfahren ist dem 
hishcr gebriiuchlichen auCcrdcm dadurch iibcrlcgen, dall auch im 
Phenolkern substituierte Malonestor vcrwendet werden konnen. 
Man crhilt diese durch Kondensation von Malonsiure mit dem 
cntapr. Phenol mittcls POCl,. ( I h .  Chemie 66, 29 [1955]). -1Isl. 

(Rd 493) 

8,6-l)ia~ino-l,B,4-thiazol erhiclt 3'. Ziurzer durcli Oxydatinn 
von Amidino-thioharnstoff rnit II,O* oder Jon. Das Ausgangspro- 
dukt  wurdc mit 60% Ausbcute durch Einlciten von H,S in rinc 

N ---C-NH, 
/I I1 

S 
H,N-C, ,N 

wiiUrige J,iisun,n von llicgandiamid bei 70-ROOC erhalten. Die 
Orydation wird cntweder mit G yroz. H?O, in sicdendcm Athanol 
unfcr Zusatz von konr. HC1 odcr mit. einer rnethanolischcn Jod- 
Liisung aus,oefiihrt. Das Diamin, das BUS dem p-toluolsnlfosauren 
Salz duroh Ncutrnlisicren mit NaOH gcwonnen wird, bildet Pris- 
men vom F p  169-171"C. I J .  eheni. S o t .  [London] lY5e5 ,  1). 
-Hsl. ( l td  495) 

Xeue, bioclieinkeli intcressunte Tltyiuidill-l)erlrcrte wurdcn von R. 
E.  Balk und D .  W. Visser synthetisiert. Unter ihnen erwicscn 
sich 5-Oxy-tlesoxyuridin und 5-Brom-desoxyuridin als die crstcn 
Nuclcosidc, die nicht nur Pyrimidin- und Purin-bedurftigc Xikro- 
organismcn (entspr. E .  coli-Mutanten), sondcrn auch Purin- und 
Pyrimidin-Bildner  (B. coli Wildstamme) zu hammen vermbgcn. 
Zur totalcn Hcmmung der lctztercn sind allerdings re1at.i~ hohe 
Konzentrationcn (20 bezw. 800 y/cma) erforderlich; es fiillt jcdoch 
aul, dab sich Puriu-Mutantcn auch nicht cmplindlichcr zeigten, 
cin Befund, der zur Aulkliirung der Wirkungswcise von Bodeu- 
tung sein durftc. ( J .  Amcr. chcm. SOC. 77, 736 [1955]). -M6. 

(Hd  472) 
Zsc i  Komponenten in kristailiuiertem Chlorophyll-Lipoprotein, 

das vielleicht die eigentlichc Wirksubstanz des Chlorophylls bci 
der Photosynthesc dsrstellt, konnten jetzt papierchromatogra- 
phisch (Picolin -Wasser 1 :  1) von Y. Chibn nachgcwiescn werden. 
Sic wurdrn auch in praparativern MaGstab an Filtrisrpapier- 

kolonuen getrennt und beide kristallisiert erhalten. Die Kristall- 
form der beiden Komponenten ist deutlich verschieden. Es 
konnte schlielllich durch papierchromatographische und spektro- 
skopische Methoden gezeigt werden, daO die eine Komponentc 
Chlorophyll a, die andere Chlorophyll b enthalt.. (Arch. Biochcm. 
Biophysics 54,  83 [1955]). -Mo. (Rd 475) 

Der thermostabile Cofnktor derKohlensiiureanhydrn..e konnte von 
H. ILeZler au8 Rindererythrocyten isoliert und a18 kristallisiertcs 
Bs-salz rein erhalten werden. Scin Molekulargcwieht (bestimmt 
nach Barger) erwies sich als niedrig. Nach Hydrolyse wurden 
papierohromatographisch nur Glutaminsaure und Glycin nach- 
gcwiesen. Aullerdem cnthalt er Zn. Wahrscheinlich ist die Kon- 
Btitution dcs Cofaktors die eines Tripeptid-Zn-Komplexes rnit 
1 Pol  Glycin, 2 Mol Glutaminsawe und 1 Mol Zn. (Hoppe-Seylcrs 
Z. physiol. Chem. 299, 105 [1955]). --Ma. (Rd 470) 

Die ErRetzbarkeit yon Cholin dureh das nahverwandte Carnitin 
(Titamin BT) in der Nahrung verschicdener Organismcn wurdr 
von G'. S. Praenkel und S .  Friedman, sowic T .  I l in ton und S. 
Lriszlo untersucht. Unter den Organismcn, fur die bisher Cholin 
a h  notwendig gefunden worden war, konnte nur die Taufliegc! 
Drorophila ittelanogaster Carnitin fast genau SO gut  wie Cholin ver- 
wiartcn. Bci dem Ktifer Lasiodernra serricorne war dies zu einem 
geringen Grade ebenialls moglich, bei dcr Kuchensehabe Blatella 
gernianicn und dcr Hcfe Neurospora crnssa jedoch auf kcinen Fall. 
D w  Mchlkiifer Paloras rafzeburgi erwics sich als der erste Organis- 
mus, der zu optimaler Entwicklnng sowohl Carnitin (0.75 y/g) 
wic Cholin (0.5-1 mg/g) unbedingt benotigt. Es muU a190 an- 
genommen werden, daO Carnitin durch gewisse Organismen in 
Cholin umgewandelt werden kann, daU aber beide Substanzen 
verschiedenc Funktioncn ausuben. Damit steht wciterhin in Ein- 
klimg, daB Carnitin nicht bcfihigt war, an Stelle von Cholin a h  
Mnthyl-Donator bei der Synthese von Methionin aus Homocystein 
durch Ratt.cnleberhonogcnat zu wirken. uber  die Funktion des 
Carnitins lallt sich also bisher nichts aussagen. (Arch. Biochem. 
Biophysics $4, 432 [1955]). -Ma. (Rd 176) 

.Wetacortnndrolon (1) und Metnctortandracin, die sog. metr- 
drugs, die sich vom Cortison (11) bzw. Hydrocortison durch einc 
zusiiLzliehe Doppelbindung untcrscheiden, werden seit fiinf Mona- 
ten in USA klinisch gepruft. Die Ergebnisse bei Arthrit.is-Kran- 
ken, die auf keine andere Therapie ansprachen, sind gut. Im Var- 
glcich zu Cortison, dessen Wirkung im Dauergebrauch nicht he- 
frindigtr: und Hydrocortison wirkeu die synthet.ischcn Steroide 

CH,OH CH,OH 
I I c=o c=o 

AA/:-I 
I A  q y  APJ i A l  I 

0 
/\/\/ 
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1 I 1  
peroral 3-5lach starker. Nebcnwirkungeu wie Kalrium- und 
W;rsscr-Retention wurden nicht benbaehtel; vrrbindlicha Aus- 
sagen kann man aber erst nazh einjaliriger Gberpruiung marhen. 
Die Schcring Corp. will dia Steroicc aus Katurproduktcn lierstellen 
unil hofft, die PrlparaLc ,,Meticortelone" und ,,Mcticortrn" Mittr 
1955 aiif den Markt bringen zu ki)nncn. (Cheni. Engng. Kews J.?, 
59s 119551). -Wi. (Rtl 400) 

We Iungizide Wirksainkeit von substituierten s-Triszinen wurdr 
von C. N .  Wolf, P .  I i .  Schuldl und M .  M .  Baldwin crkannt. Da- 
nach besitzen substituierle 8-Triazinc aus der Klassc der 2,4-Di- 
chlor-s-triazine mit Arylamino- oder Aryloxy-Gruppen in 6-Stcl- 
lung slark fungizide Eigeuschaften. Zur Herstellung dieser Dori- 
vate  wurde Cyanurchlorid mit Arylaminen oder rnit Phenolcn 
unigesetzt, wobei es maglich war, das Halogen des Cyaniirchlorids 
sclirittweise zu ersetzen. Als Endprodukt wurdcn stabilc, festc 
Substanzen im allg. in guter Ausbcute erhaltcn. In  der Gruppe 
dcr Aryloxy-Derivate seheint cs, dab dcr Ersatz von mchr als 
cinem Chlor des Cyanurchlorids Subslanzen niit geringeren fungi- 
xidcn Eigenschaften ergibt. Von dcn Monoaryloxy-Verbindungen 
zeigte das Pentachlorphenoxy-Dcrivat die geringste Wirksamkeit. 
Div mcisten Aryloxy-8-Triazine warcn mehr odcr weniger 
phylotoxisch. Von gr6Oerern Interesse sind die Arylamino-Dcri- 
val.e, die nur wenig oder gar nicht phytotoxisch sind, wen11 sic iit 
1 proz. Spruhlbsung angewandt werden. Die wirksamstc Verbin- 
dung war das 2,4-Dichlor-6-(o-chlor-anilino)-s-triazin, das unter 
der Bsreichnung ,,B-622" bekannt ist und gegeii Apltlschorf, 
MchlLau u. a. Pilzkrankheiten angewandL werden soll. (Sclcncc 
[Washington] 121, 61 [1955J) --Schm. (Rd 405) 
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